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SODYUM METABORAT DEKAHIDRAT (BORAKS) KATKILI PMMA
POLIMER KOMPOZITLERIN MiKRODALGA OZELLIKLERININ
GELISTIRILMESI

OZET

Poli (metil metakrilat) (PMMA), yiliksek mukavemet ve 1s1 direncine sahip, iyi
mekanik Ozellikler gosteren ve yiiksek asinma direncine sahip bir termoplastik
polimerdir. Yiiksek optik gecirgenligi sayesinde camsi akrilat olarak adlandirilan
PMMA, mor 0tesi 1s1nlara ve hava kosullarina karsi1 da dayaniklidir. Bu gibi 6zellikleri
sayesinde esnek cam iiretiminde, gida sanayinde, saglik uygulamalarinda, otomotiv ve
ucak sanayinde, mor Otesi 151n ve radyasyon zirhlama uygulamalarinda karsimiza
cikmaktadir. PMMA 'nin sahip oldugu olumlu 6zelliklerin arttirtlmasi, daha genis bir
kullanim alanina yayilmasi ya da belirli alanlarda 6zellestirilmis kullanim alanina
yerlestirilmesi icin PMMA kompozitleri iiretilmektedir. PMMA matrisine metallerin,
nanomalzemelerin ya da seramiklerin eklenmesi ile bu kompozitler olusturulabildigi
gibi kaplama ve ¢ok katmanli tabakalar eklenerek de PMMA polimer kompozitleri
ortaya c¢ikarilmaktadir. Bu calismada PMMA polimerinin avantajli 6zelliklerinin
arttirilmasi amaciyla Sodyum Metaborat Dekahidrat (Na2B4O7.10H20) katkist PMMA
matrisine yapilmistir. Endiistride Tinkal olarak adlandirilan kisa adi1 ise Boraks olan
Sodyum Metaborat Dekahidrat, sabun, dezenfektan ve deterjan iiretiminde,
yapiskanlik, dayaniklilik ve yumusaklik katmasi amaciyla kozmetik {iriinlerde,
korozyon engelleyici olmasi sebebiyle metallerin kaplanmasinda ve bakir, kursun ve
demir gibi metallerin atiklarindan geri kazanilmasinda kullanilmaktadir. Bu tez
calismada bu 6zelliklerinin yani sira cam sanayinde camin sertligini, yiizey sertligini
ve viskozitesini arttirmasi sebepleriyle de tercih edilmistir. PMMA esnek cam ya da
akrilik cam gibi distintildiiginde PMMA’nin sertligini ve yiizey ozelliklerini
arttiracagi tespit edilmistir. Agirlikca farkli miktarlarda Boraks takviye edilmis (%2,
%35 ve %10) PMMA ile katkisiz PMMA o6rnekleri bu tez calismasinda iiretilmistir.
Atom Transfer Radikal Polimerizasyon yontemi kullanilarak iiretilen orneklerin i¢
yapilarinin, baglarinin ve kimyasal 6zelliklerinin belirlenmesi amaciyla X-1sinlari
Kirmim (XRD) analizi, Fourier Doniisiimlii Kiziltesi Spektrometre analizi, Raman
analizi, X-1s1m1 Fotoelektron Spektroskopisi (XPS) analizi, Termogravimetrik Analiz
(TGA) ve Diferansiyel Taramali Kalorimetri (DSC) analizi yapilmistir. Sentezlenen
polimer kompozitlerin yiizey 06zelliklerinin tespit edilmesi amaciyla Taramali
Elektron Mikroskobu ve Stereomikroskop goriintiileri alinmistir. Temas acist ol¢timii
testi, Ses Ustii (Ultrasonic) testi, ve Sertlik testi fizikel dzellikleri hakkinda bilgi
edinilmesi ve Radyo dalgalar1 ve Mikrodalgalar testleri ise elektiksel ve manyetik
Ozellikleri ile elektromanyetik dalgalara karsi da davraniglarinin incelenmesi
amaglartyla gerceklestirilmistir. Elde edilen sonuglar Boraks katkisininn PMMA
icerisinde homojen bir sekilde dagilim gosterdigini ve Boraks katkis1 miktarinin
artmasi ile bir miktar topaklasma ortaya ¢iktigini gostermektedir. Bu topaklagmalar
ylizey enerjisinin ve ylizey sertliginin artmasina neden olarak PMMA’nin daha
hidrofilik bir yiizeye sahip olmasina ve yiizeyin daha ¢ok su tutmasina neden olmustur.
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PMMA/Boraks polimer kompozitlerinin yiizey sertligi artarken elastiklik karsiti
dayanimi da yiikselmistir. Dielektrik degerlerin tiim 6l¢iim araligin ¢ok diistik farklar
ile degismesi PMMA/Boraks polimer kompozitlerinin kapasitans (sia) icerisinde
dielektrik (yalitkan) malzeme olarak gorev almasmin Oniinii agmaktadir.
Mikrodalgalara kars1 yansitma orani diisiik ve ge¢irme orani yiiksek olan PMMA, X-
bandi (8.2 — 12.4 GHz) igerisinde belirli bant araliklarinda kuvvetli absorblama
ozelligi gostermistir. Bazi frekans degerlerinde yliksek elektromanyetik absorblama ve
minimum yansitma gostermesi katkisiz PMMA ve Boraks katkili PMMA’larin bant
sondiiren filtre olarak kullanilabilmelerini saglamaktadir. Ayrica diisiik yansima
katsayist ve yiiksek gecirme katsayist agirlikca farkli oranlarda Boraks iceren
PMMA/Boraks malzemelerinin iletisim ve telekomiinikasyon uygulamalarinda rol
almalarina olanak vermektedir. Geri doniis kaybininn genellikle 10 dB civarinda
oldugu ornekler 4G ve 5G teknolojilerine uyum saglayacak sekilde uyarlanabilirler.
Ayrica uzay araglarinin iletisimi esnasinda kullanilan antenler i¢in gerekli olan yiliksek
ve diislik sicaklik dayanimi, proton, nétron, beta pargaciklari ile X ve Gama 1sinlarina
kars1 radyasyon dayanimi, ylksek mukavemet ve iyi elektromanyetik dalga
gecirgenligi 6zelliklerinin bulunmasi nedeniyle PMMA/Boraks polimer kompozitleri
uzay araglarinin, sondalarin ve teleskoplarin anten ya da vericilerinde kaplama
malzemesi olarak kullanilabilir.

Yiiksek frekans bolgesinde gorev alan cihazlar {izerine gergeklestirilen galismalar,
teknolojik arastirmalarin ilgi ¢ekici konular1 arasinda yer almaktadir. Bu konudaki
karsilagilan temel zorluklardan birisi de bu cihazlarin telekomiinikasyon enerji
sistemlerinde birbirine uyum saglayarak gorev yapabilmesidir. Yiiksek frekans
bolgesinde calisan, her noktada ¢ok sayida alic1 ve vericinin, IoT uygulamalarindaki
kullanimi durumunda, sisteme tek basina bakilacak olursa, bir nebze kiiciik ancak,
milyonlarca veya milyarlarca cihaza bakildiginda ise telekomiinikasyon ener;ji
sistemlerinin birbirine entegre olarak gorev yapabilmeleri i¢in yliksek frekans
bolgesinde ¢esitli dalga boylarini filtreleyebilen uygun termoplastik kompozitlerin
gelistirilmesinin ihtiyacinin 6nemi, ciddi 61¢iide ortaya ¢cikmaktadir. Ancak, bu frekans
bolgesinde ¢alismak zorunda olan malzemelerin kullaniminda halen yapisal
karakterizasyon yoniinden cesitli teknolojik zorluklar bulunmaktadir. Bu tez
calismasinda gelistirilen bu malzeme ile saglanan filtreleme ile daha yiiksek veri hizi,
daha biiyiik veri transferi ve veri islemesi saglayabilecek telekomiinikasyon enerji
sistemlerde kullanima uygun bir malzeme gelistirilmeye calisilmistir.

podll



THE DEVELOPMENT OF MICROWAVE PROPERTIES OF SODIUM
METABORATE DECAHYDRATE (BORAX) PMMA POLYMER
COMPOSITES

SUMMARY

With the development of technology, the use of electromagnetic waves has become
very important and this importance continues to increase day by day. Non-ionized
electromagnetic waves (radio waves, microwaves, infrared rays, and visible rays) are
used by devices such as antennas, televisions, telescopes, mobile communication
devices, and Radio Waves Detection and Arranging(RADAR). Radio waves and
microwaves are divided into bands in certain frequency ranges for better processing.
According to the generations (3G, 4G, 5G, etc.), communication networks work in
different bands, while radar devices exchange data in different bands. In order for these
devices and systems to be used more effectively and efficiently in current technology
areas, the materials in the structure of the system or that help the system to work should
be carefully selected. While the importance of transmittance and reflection in
communication, image, and sound transmission, and information detection with
electromagnetic waves are of great importance, the importance of absorption, ie
absorption/damping of these waves, is more prominent in radar technologies. The
materials used in the mentioned technologies; can be metals, polymers, and their
composites. Especially in recent years, metal components added to polymer matrices
or nanoparticles added to polymer matrix are composites that are frequently
investigated in the production of Radio Waves Absorbing Material or Radar Absorber
Material (RAM). PMMA, a thermoplastic with properties such as high mechanical
strength, high optical permeability, strong resistance to wear, and good thermal
resistance, was preferred as a polymer, and Borax additive was added to the PMMA
matrix to investigate its properties. It was aimed to investigate the characteristic,
structural, physical, and chemical properties of PMMA, also known as glassy acrylic,
by adding Borax, which is known to increase the hardness and surface energies of glass
surfaces. In order to examine the structural properties and bonds, X-Ray Diffraction
(XRD) analysis, X-Ray Photoelectron Spectroscopy (XPS), Fourier Transform
Infrared analysis, and Raman analysis were performed. Microwave tests have been
carried out to determine magnetic and electrical properties. Scanning Electron
Microscope (SEM) and Stereomicroscope images were obtained in order to display
surface properties. Thermal properties were determined by Thermogravimetric
Analyzes (TGA) and Differential Scanning Calorimeter (DSC), while elastic
properties were determined by Ultrasound Testing and Shore-D Hardness Test. Water
holding capacity, surface properties, and hydrophilicity-hydrophobicity were
determined by the Contact Angle Test. The results obtained with XRD, XPS, and FTIR
indicate that the Borax additive spreads homogeneously in PMMA and forms bonds
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and Borax is compatible with the PMMA polymer matrix. In XRD analysis, peak
values found at angles of 13, 30, and 42° indicate the presence of PMMA, while peak
values found indicate Borax contribution. The crystallite sizes were calculated by
using these peaks in Bragg's Law. The results of the XPS analysis show the bonds
formed between C, O, B, and Cu and the types of bonds (single, double, or triple bond)
based on the binding energies of the atoms. Waves corresponding to the peak values
revealed in FTIR and Raman analyzes indicate the bonds between C, O, and H
occurring in PMMA, and the peak values occurring at wavenumbers of 985 and 810
cmt indicate the bonds between B, O, and H. The results of these analyzes indicate
that the ATRP method is a suitable method for the synthesis of PMMA polymer and
PMMA / Borax polymer composite and that the necessary bonds are formed and Borax
shows a good distribution in the PMMA matrix. The ATRP method is one of the chain-
growth polymerization techniques and it is a known polymerization method that allows
the additives added to the controllable polymers to distribute and bond homogeneously
with polymers. Stereomicroscope images show some agglomeration in PMMA with
the increasing amount of Borax. Agglomeration increased surface roughness and
caused an increase in surface energy. These results are consistent with the results
obtained from Contact Angle. Contact Angle results show that the contact angle value
of non-additive PMMA, which is 80.1°, decreases with the rising amount of borax and
this value is 74.2° for 10% PMMA / Borax polymer composite. Thus, it has been
observed that the Borax additive creates a more hydrophilic surface on PMMA and
creates a surface with better water holding capacity. Shore-D hardness test shows that
hardness increases with the addition of Borax to PMMA, but hardness values decrease
with the increase of agglomeration on the surface. The highest hardness value was seen
in the 2% Borax doped PMMA sample. However, the hardness of all samples with
Borax added indicates a higher value than PMMA without additive. Density values
increased as the amount of Borax in PMMA increased and PMMA / Borax composites
became denser. As a result of Ultrasound Testing performed by sending transverse and
longitudinal sound waves on PMMA matrix samples, Poisson ratio, Microhardness,
Young Modulus, Shear Modulus, and Bulk Modulus values of non-additive PMMA
and PMMA / Borax composites were found. While the Poisson ratio for PMMA
without additives was 0.359, it decreased to 0.348 in the 10% PMMA / Borax sample.
Elasticity (Young) Modulus increased from 5.185 GPa to 6.234 GPa, and
Microhardness increased from 0.179 GPa to 0.215 GPa. The increase in borax
contribution caused the Shear Module to increase from 1.907 GPa to 2.293 GPa and
the Bulk Module from 6.141 GPa to 7.383 GPa. TGA and DSC results were effective
in determining the thermal properties. TGA results show 5% mass loss of non-additive
PMMA as 238 ° C, while mass loss has decreased to 179 ° C in 10% PMMA / Borax
polymer composite. The decrease from non-additive PMMA to 10% Borax doped
PMMA at 10% mass loss was from 324 ° C to 287 ° C. While 20% mass loss
temperatures decreased from 365 C to 357 ° C, 30% mass loss is between 377 © C and
372 ° C. Looking at the DSC results, the glass transition temperature slightly increased
in 2% and 5% doped Borax doped PMMA samples, while it decreased slightly in 7.5%
and 10% PMMA / Borax samples. The melting temperature was found close for each
sample around 395 ° C. In this study, the effects of radio waves on PMMA and PMMA
/ Borax materials were investigated by two different methods. The first method
measures the behavior of samples when exposed to frequencies in the 500 MHz - 50
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GHz range. This method was carried out to find the Dielectric Constants of the
samples. As a result of the tests performed in the range of 500 MHz - 50 GHz, the
Dielectric Constants of the non-additive PMMA and PMMA / Borax composites have
been subjected to minor changes in this frequency range. It has also stored a significant
amount of energy in the 25 GHz - 50 GHz range. Thus, in a wide frequency range,
PMMA and its Borax doped polymer composites can be used as dielectric materials in
capacity (capacity). As the second method, the tests performed in the X-Band (8.2 -
12.4 GHz) of microwaves were also used to determine the electrical and magnetic
properties of the samples produced in this study. The Relative Dielectric Constant is
in the range of 2 and 3 with varying in the X band interval. Among the samples that
produce unchanged dielectric constant values in certain frequency ranges in the X-
band, especially the 10% PMMA / Borax samples are the material with the most stable
dielectric values in this band. Considering the magnetic permeability, the 10% PMMA
/ Borax polymer composite with a permeability coefficient of 1 is again the sample
with the most stable magnetic permeability in the X-band. The behavior of the undoped
PMMA and the different amounts of Borax doped PMMA samples against
microwaves, which constitute the main lines of this thesis, are discussed in terms of
absorption, reflection, and transmission aspects. It has been observed that with the
absorption direction, the energy of microwaves is converted into heat energy, and the
waves are kept in the material. Considering the reflection, absorption, and transmission
rates, it is seen that all samples reflect 0% at certain frequency ranges, although there
is a difference for each sample. Samples with very high transmission rates perform
100% transmission in one part of the X-band. Absorption values show that the samples
have high absorption properties at certain frequencies. Particularly, 2% by weight
Borax doped PMMA sample gives 27.1% of 11.6 - 11.8 GHz range and an absorption
rate of 24.3% in the range of 12.3 - 12.4 GHz. These results show that PMMA matrix
containing no additive and different amounts of Borax absorbs effectively in
narrowband gaps and thus it is understood that these samples can be used as a band
quenching filter. Reflection loss values indicate that effective losses occur in wide
ranges for all samples, while the largest impact area is in the non-additive PMMA
sample, while the best reflection loss value with -40.45 dB is 10% PMMA / Borax
sample. Return loss results are usually at the value of -10 dB but have reached peak
values in some bands. Maximum return loss was seen in 2% PMMA / Borax polymer
composite with -75.79 dB at 9.04 GHz. Samples, where the return loss is generally
around 10 dB, can be adapted to accommodate 4G and 5G technologies. In addition,
due to the high and low-temperature resistance required for antennas used during the
communication of spacecraft, radiation resistance against protons, neutrons, beta
particles, and X and Gamma rays, high strength, and good electromagnetic wave
permeability, PMMA / Borax polymer composites are and it can be used as a coating
material for antenna or transmitters of telescopes.
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1. GIRIS

Teknolojinin gelismesi ile birlikte malzeme bilimlerinde ortaya ¢ikan ilerlemeler son
yiizyilda artan bir ivme ile hizlanmistir. Insanlik tarihinin ilk c¢aglarindan itibaren
baslayan malzeme bilimi ¢alismalari, dncelikle tastan tiriinler yapilmasi ile ve daha
sonra ise metallerin islenmesi ile ortaya ¢ikmistir. Glinlimiize kadar gelen bu siirecte
bir¢ok element kesfedilmis, bilesikler tespit edilmis ve yeni malzeme tiirleri ortaya
cikmistir (Ashby, 2008; Valiulis, 2014). Atomun kesfi ve maddenin igyapisinin daha
derin arastirilmasi sonucunda yeni malzemelerin iiretimi ve kesfi 6zellikle 19.
Yiizyilda gergeklesmis ve 20. Yiizyilda gittikce hizlanarak bugilinkii nihai halini
almigtir (Serway ve dig, 2006, Bolim 6; Ford, 2013). Sahip olduklari 6zelliklere gore
farkli simiflara yerlestirilen malzeme tiirleri arasinda metaller, yar1 metaller,

seramikler, polimerler ve kompozitler bulunmaktadir (Callister ve Retwisch, 2014).

Sahip olduklar1 6zellikler ile birlikte kullanildiklar1 alanlara gore de siniflandirilan bir
takim malzemeler bulunmaktadir. Bu malzemelerin 6zellikleri belirli alanlarda
kullanmilmak iizere Ozellestirilmistir. Biyomalzemeler, radyasyon zirhlama
malzemeleri, cam-elyaflar, polimer-elyaflar ve piezoelektrik malzemeler bu
malzemelere Srnektir (Shercliff ve dig, 2018). Ozellestirilmis alanlarda kullanilan
malzemeler cogunlukla kompozit malzeme sinifi igerisinde bulunmaktadir. Kompozit
malzemeler, birden ¢ok malzemenin olumlu, faydali ve avantajli 6zelliklerinin bir
araya getirilerek malzemelerin yalnmiz baglarina sahip olduklar1 dezavantajh
ozelliklerinin giderilmesi amaciyla Tiretilen karma malzemelerdir. Kompozit
malzemeler metal, seramik ve polimerlerin bir araya getirilmesi ile olusturulabilir
(Smith, 2006).

Kuantum Fizigindeki teorik gelismelerin giindelik hayatta uygulama alanlar1 bulmasi
ile birlikte malzemelerin atomik boyutlarinda gergeklesen etkilesimlerin  ve
degisimlerin belirli kosullar altinda malzemelere farkli 6zellikler kattig1 kesfedilmistir
(Weinberg, 2003; Serway ve Jewett, 2004, Boliim 6). Kesfedilen yeni 6zellikler ile
birlikte ileri malzemeler ad1 verilen akilli malzemeler, nanomalzemeler ve yar1 iletken

malzemeler ortaya ¢ikmistir. Atomlar1 igerisindeki kuantum 6zelliklerinin belirledigi
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etkiler sayesinde bu malzemeler siiper-iletkenlik, siiper-akiskanlik ve siiper-hafiflik
gibi Ozellikler kazanmaktadirlar (Ford, 2013; Suskind ve Friedman, 2014). Gelisen
teknolojinin  gereksinimi olarak o&zellikle gelistirilen nanomalzemeler saglik
sektoriinden enerji sektoriine, liretim endstrisinden iletisim teknolojilerine kadar
bircok alanda kendine yer bulmaktadir. Nanomalzemeler tek baslarina
kullanilabilecegi gibi genellikle nanokompozit malzemeler seklinde farkli malzeme
tiirleri ile bir arada kullanilmaktadir. Islevselligi, uyumlulugu ve bag yapis1 gibi
Ozellikleri ile polimerler, nanokompozitler igerisinde dnemli bir yer isgal ederler ve

polimer nanokompozit ismini alirlar.
1.1 Polimerler

Polimerler, monomer ad1 verilen temel yapitasi molekiillerin tekrar ederek bir araya
gelmesi ile olusan bilyikk molekiillerdir (Gowariker ve dig, 2005). Polimerlerin
gosterdikleri o0zellikleri temel molekiil olan monomere bagl olarak degismektedir.
Polimerlerin molekiilleri gorece biiylik boyutta olduklar1 i¢in makro molekiil
yapisindadir ve molekiillerin igerisinde bulunan atomlar birbirlerine kovalent baglar
ile baglanmiglardir (Callister ve Retwisch, 2014; Sharma, 2015). Polimerler
yapilarinda Karbon ve Hidrojen bulundurmalarimin yanmi sira ¢ogunlukla ana
zincirlerinde de Karbon ve Hidrojen yer almaktadir. Bu tiir polimerlere organik
polimerler ad1 verilir. Fakat bazi polimerlerin ana zincirlerinde Karbon atomlar yerine
Silisyum, Fosfor veya Siilfiir atomlar1 bulunabilir (Teegarden, 2014). Bu tiir polimerler
inorganik polimerlerdir ve kimyasal yapilarina gére polimerler organik ve inorganik
polimerler olarak iki gruba ayrilmaktadir (Carraher, 2003; Peng ve dig, 2020; Altintas,
2013). Yasamin devamliligi i¢in gerekli biyolojik ve fizyolojik siireglerde yer alan
polimerler organik polimerlerdir. Proteinler, karbonhidratlar ve DNA 6rnek
gosterilebilir. Barofan ve silikon ise inorganik polimer ornekleridir. Polimerin
bilesiginin kaynagina gore ise polimerler; dogal, sentetik ve yari-sentetik olmak {izere
ti¢ smifa ayrilir (Misra, 2015; Gowariker ve dig, 2005). Dogada hazir bir sekilde
bulunabilen polimerler dogal polimerleri olustururken insan eliyle iiretilmis polimerler
yapay polimer olarak adlandirilir. Yari-sentetik polimerler ise dogal polimerlerin
modifiye edilmesi ve degistirilmesi ile meydana gelir (Ebewele, 2000). Giinlik
yasamda kullanilan polimerler ¢ogunlukla yapay polimerdir. Polietilen (PE), Poli(vinil
kloriir) (PVC), Polisitiren (PS), Polipropilen (PP) ve Poli(metil metakryilat) (PMMA)



sik¢a karsilagilan polimer ¢esitlerindendir (Davis, 2014; Koltzenburg ve dig, 2014;
Sharma, 2005; Gowariker ve dig, 2005; Carraher,2003).

1.1.1 Polimer tiirleri

Polimerlerin baskin karakterde olan molekiiler yapisi, yiiksek sicaklik ve 1s1 karsisinda
polimerin mekanik Ozelliklerini ve davranigini belirleyen etmendir. Endiistride
kullanilan polimerlerin biiyilik bir kisminin sicaklik ile etkilesim i¢erisinde bulunmasi
nedeniyle polimerler yiiksek sicakliktaki davraniglarina gore de simniflara
ayrilmiglardir. Bu smiflar termoplastikler, termosetler ve elastomerlerden
olusmaktadir (Birley ve dig, 1994; Gowariker ve dig, 2005). Bu smiflandirma Sekil
1.1°de gosterilmistir.

Seramikler

Malzemeler

Termoplasitkler

Kompozitler

Polimerler Termosetler

Elastomerler

Sekil 1.1 : Malzemelerin siniflandirilmasi.
1.1.1.1 Termoplastikler

Termoplastikler, lineer ve esnek zincirli dallanmis baglanma sekline sahip ve
aralarindaki etkilesimi Van Der Waals kuvvetleri ile gerceklestiren molekiillerden
olusan polimerlerdir. Amorf ya da kristal yapida olabilen termoplastikler, sicakligin
etkisi ile yumusayabilir ya da sertlesebilir. Sicakligin arttirilmasi ile dncelikli olarak
yumusama gosteren termoplastikler, sicaklik artis1 devam ettiginde ise sivi forma
dontistir (Birley ve dig, 1994). Sicakligin artis1 molekiillerin hareketini hizlandirarak
Van der Waals baglarinin zayiflamasina ve kopmasina neden olur. Bdylece once

yumusama ve sonra da sivilagma ortaya ¢ikar. Sogutma islemi gerceklestirildigi zaman



ise sertlesme Ozelligi gosterir. Isitma ve sogutmanin yer aldig: siire¢ termoplastikler
icin tekrar edilebilir ve geri doniisliidiir. Ancak ¢ok yiiksek sicakliklara kadar 1sitilma
islemi devam ederse termoplastikler geri doniisii olmayan bozulmaya maruz kalirlar.
Termoplastiklerin liretilmeleri esnasinda sekil verme islemi de sicaklik ile yumusama
Ozelliklerinden faydalanilarak gergeklestirilir (Margolis, 2020). Termoplastiklere
ornek olarak Polyethylen (PE), Polystiren (PS), Poly(vinyl cloride) (PVC) ve
Poly(methyl metacrylate) (PMMA) gosterilebilir.(Gowariker ve dig, 2005;
Koltzenburg ve dig, 2017).

1.1.1.2 Termosetler

Termosetler, birbirlerine komsu olan molekiillerin gapraz baglanmasi (cross-linked)
ile olusan ag yapisina sahip polimerlerin yer aldigi siniftir. Termoplasiklerin tam
tersine, termosetler 1sitildiklar1 takdirde yumusama Ozelligi gostermezler.
Molekiillerin sahip olduklar1 ¢apraz baglanma sekli, sicaklik arttirildigi zaman
molekiil zincirlerinin birbirlerine kenetlenmelerine ve sabit bir sekilde kalmalarina
neden olmaktadir. Boylece sicaklik artsa bile molekiiller hareket edemezler ve
titresemezler. Sicaklik artis1 devam ederek yiiksek sicakliklara gelindiginde baglar
zarar goriir ve bozulma ortaya ¢ikar (Gowariker ve dig, 2005). Termosetler tiretilirken
sekillendirme isleminde sertlesir ve 1sitilsa dahi yumusama gostermezler. Termosetler
cogunlukla termoplastiklere gore daha sert yapida ve daha dayaniklidir. Sicaklik
toleransinin olmadigr durumlarda sik¢a kullanilirlar. Fenolik, bakalit ve epoksi

termoset polimerlerindendir (Birley ve dig, 1994).

1.1.1.3 Elastomerler

Elastomerler, termoplastikler ve termosetlere gore molekiilleri arasinda kuvvetlerin
daha zayif ve bag enerjilerinin daha diistik oldugu polimer tiiriidiir. Capraz baglanmis
(cross-linked) molekiillerden olusan elastomerlerin Elastisite (Young) Modulii
distiktir (Gowariker ve dig, 2005; Shrivastava, 2018). Molekiiller esnek zincirler
olustururlar ve boylece kuvvet uygulandiginda uzama 6zelligi gosterirler. Uygulanan
kuvvetin ortadan kalkmasi ile elastomerler eski hallerine geri donerler. Elastomerler
genellikle amorf bir yap1 gosterirler. Darbelere karsi esneme, ilk haline geri donebilme
ve esneklik gibi 6zellikleri sayesinde elastomerler endiistride tercih edilen polimer
tirlerinden biridir. Kauguk, en bilindik elastomer 6rnegidir (Koltzenburg ve dig, 2014;
Koltzenburg ve dig, 2017).



1.1.2 Polimerlerin molekiiler yapilar:

Termoplastikler, termosetler ve elastomerlerde de goriildiigi gibi molekiillerin
olusturduklar1 farkli baglanma sekilleri ve farkli zincir yapilar1 polimerin fiziksel
Ozelliklerinde onemli degisikliklere neden olmaktadir. Polimerler, molekiillerinin
birbirlerine baglanma sekillerine gore dort grupta incelenir. Lineer polimerler,
dallanmis polimerler, capraz bagli polimerler ve ag yapili polimerler seklinde
polimerler smiflandirilir (Sekil 1.2). Fakat polimerler genellikle yalnizca bir bag
sekline ya da bag yapisina sahip degillerdir. Ayni polimer igerisinde biri baskin olmak
tizere az miktarda da diger polimer bag yapilarindan da bulunabilmektedir
(Subramanian, 2017; Ebewele, 2000).

Lineer Dallanmis . .
Polimer Pofimer (apraz Bagh Polimer

Sekil 1.2 : Lineer, dallanmis ve ¢apraz bagli polimer yapilari.
1.1.2.1 Lineer polimerler

Monomerlerin ug¢ uca ve tek sira halinde eklenmesi ile olusan molekiil zincirlerinin
bulundugu polimer tiirii lineer polimerlerdir. Lineer polimerler icerisinde olusan uzun
zincirlerin aralarinda yogun Hidrojen baglar1 ve Van der Waals baglart bulunur ve bu
zincirler esnektir. Dogrusal olarak yan yana siralanan bu zincirlerin baglar1 sicaklikla
birlikte zayiflar ve bu zayiflama lineer polimerlerin tekrar sekillendirilmelerinde
yardimc1 olur. Termoplastikler lineer polimer 6rneklerinden olup molekiillerin zincir
Ozellikleri sayesinde tekrar kullanilabilme ve esneklik 06zellikleri kazanirlar
(Subramanian, 2017; Ebewele, 2000; Daoud ve dig, 2007; Shrivastava, 2018). Bu tez

blinyesinde ¢alisilan PMMA da lineer polimer 6rneklerinden biridir.



1.1.2.2 Dallanms polimerler

Lineer merkez zincire eklenmis diger zincirler ile sekil olarak bir govdeden ve
govdeden ¢ikan dallar1 gostermesi nedeniyle bu tiir polimerler dallanmis polimer
ismini almislardir. Merkez zincire eklenen ve “dal” olarak isimlendirilen diger
molekiiller merkez zincirin bir pargasi olarak kabul edilir. Genellikle polimerizasyon
islemi esnasinda ortaya c¢ikan diger reaksiyonlarin sonucunda olusan bu dallar,
polimerlerin yogunluklarinin azalmasia sebep olurlar. Bu durum tamami lineer
zincirlerden olusan Yiiksek Yogunluklu Polietilen (High Density Polyethylen)
(HDPE) ile kisa yan dallarin bulundugu dallanmis zincir yapisina sahip Diisiik
Yogunluklu Polietilen (Low Density Polyethylen) (LDPE) arasinda goriilebilir
(Subramanian, 2017; Ebewele, 2000; Daoud ve dig, 2007; Shrivastava, 2018).

1.1.2.3 Capraz bagh polimerler

Birbirlerine komsu olan lineer zincirlerden birinin diger zincire farkli yon ve sekilde
baglanmasi ile olusan ve kovalent baglara sahip olan polimer tiirii ¢apraz baglanmis
polimerlerdir. Capraz baglanmis polimerlerde ana zincir birden fazladir ve ana
zincirler yan zincirler ile birbirine baglanmaktadir. Capraz baglanmis zincirler
polimerin sentez islemi esnasinda ortaya cikar ve baglarin kirilip polimerin tekrar
sentezlenmesi miimkiin olmaz. Capraz baglanmis polimerler elde edilirken lineer
zincirle kovalent bag olusturacak ilave atomlar ya da molekiiller eklenir. Termoset
polimerlerin temel zincir yapisini olusturan ¢apraz baglanma sicaklik artigi ile daha
sik1 baglarin olugsmasina neden olarak termosetlerin yiikselen sicaklik karsisinda
sertliklerini korumalarii saglar. Elastik 6zelliklerin artirilmasi amaciyla kurulmasi
istenen ¢apraz baglar, ayn1 zamanda elastomer polimerlerin molekiilerinin baglanma

seklidir (Ebewele, 2000; Shrivastava, 2018).

1.1.2.4 Ag yapih polimerler

Birden fazla fonksiyona sahip olan monomerlerin birbirinden bagimsiz zincirler
olusturmak yerine capraz baglanmis molekiil zincirleri gibi bir arada olan tiim
zincirlerin ya da tiim molekiillerin katildig1 {i¢ boyutlu bir yapiya sahip polimerler ag
yapili polimerlerdir. Ag yapili polimerler ya ii¢ boyutlu ag olusturacak ii¢ ya da dort
kovalent baga ya da yiiksek miktarda capraz baga sahiptir (Subramanian, 2017).
Yiiksek miktarda capraz bagin bulunmasi ag yapilari polimerlerin daha karmasik

zincirlere sahip olmalarina sebep olmaktadir.
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1.2 Polimerizasyon Yontemleri

Monomerlerin bir araya gelerek polimer yapilar olusturmasi islemine polimerizasyon
adi1 verilmektedir. Polimerler sentezlenirken monomerler birbirlerine baglanarak uzun
zincirler olustururlar  (Shrivastava, 2018). Fakat polimerizasyon esnasinda
monomerlerin baglanma sekli ve baglanma yapilari farkli polimerizasyon tepkimeleri
olugsmasina ve polimerlerin birbirlerinden farkli 6zellikler gostermelerine neden olur.
Polimerizasyon yontemleri temel olarak Adimli Biiyiitme Polimerizasyonu (Step
Growth Polymerization) ve Zincir Biiylitme Polimerizasyonu (Chain Growth
Polymerization) olarak iki sinifa ayrilmaktadir (Davis, 2014; Koltzenburg ve dig,
2014; Subramanian, 2017; Misra, 2005). Polimerizasyon yontemlerine ait bir sema

Sekil 1.3’te gosterilmistir.

Polimerizasyon

Yontemleri

Adim Biiyiitme

Zincir Bilyiitme Py
v Polimerizasyonu

Polimerizasyonu

Serbest Radikal
Polimeriizasyonu

Kontrolli/Canlt
Polimerizasyon

fyonik Zineir
Polimerizasyonu

Koordinasyon
Polimerizasyonu

Ag Polimerizasyon

Sekil 1.3 : Polimerizasyon yontemleri.
1.2.1 Adimh biiyiitme polimerizasyonu

Kondenzasyon (Condensation) Polimerizasyonu adi da verilen bu polimerizasyon
yonteminde (ingilizce adi: Step Growth) iki veya daha fazla farkli monomerin
katilmasi ile polimer olusumu s6z konusudur. Monomerler igerdikleri iki reaktif
fonksiyonel grup sayesinde polimerizasyon tepkimesine girer ve bir tepkime
baslaticiya ihtiya¢c duymadan sentezlenir (Gowariker ve dig, 2005; Shrivastava, 2018).
Merkez zincirlerinde ise karbonun yaninda oksijen ya da azot gibi elementler de
bulunmaktadir. Molekiillerin arasinda gerceklesen reaksiyon adim adim ilerler ve
genellikle su ve amonia gibi kiigiik molekiillerin reaksiyon sonucunda yan iiriin olarak

ciktig1 gdzlemlenir (Carraher, 2003). Reaksiyona giren monomerler ayni olsa bile yine



de yan iiriin olustururlar. Reaksiyona giren monomerler birbirlerinden farkli oldugu
zaman polimerizasyon sonucu ortaya ¢ikan polimer de monomerlerden farkli kimyasal
Ozelliklere sahiptir. Fakat polimerin icerisinde birbirinin ayni olan zincirler hala
bulunmaktadir ve lineer bagli, ¢apraz bagl ya da ag yapili polimerler ortaya ¢ikabilir
(Ebewele, 2000). Monomerlerin kimyasal bilesiminden farkli fakat birbirleri ile ayn
molekiil zincirleri ortaya ¢ikarak birbirlerine baglanirlar. Adimli  biiylitme
polimerizasyon yontemi ile iiretilen polimerlerden Polyester ve Poliamid endiistride
sikca karsilasilmaktadir (Davis, 2014; Koltzenburg ve dig, 2017; Subramanian, 2017;
Misra, 2005; Teegarden, 2004).

1.2.2 Zincir biiyiitme polimerizasyonu

Eklemeli (Addition) Polimerizasyon (zincir reaksiyonu polimerizasyonu) olarak da
bilenen Zincir Biiyiitme Polimerizasyonu (Chain Growth) yonteminde birbirleri ile
ayni olan monomer lineer molekiil zincirleri olustururlar. Genellikle karbonlari
arasinda ¢iftli bag bulunan ve doymamis (Hidrojence eksik) monomerlerin
sentezlenmesinde uygulanan bir yontemdir (Beck ve Narain, 2020; Shrivastava, 2018).
Polimerizasyon sonucu olusan polimer tam olarak monomer birimlerinin bilesimi ve
reaksiyona giren monomerlerin g¢ogaltilarak bir araya getirilmis halidir. Zincir
bliylitme polimerizasyonunda olusan polimerler merkezlerinde genellikle yalnizca
karbon atomlarini igerirler. Reaksiyonun baslatilmasi igin ise baslatici bir bilesene
ithtiya¢ duyulmaktadir. Zincir biiylitme polimerizasyon yontemi kendi igerisinde bes
farkli sinifa ayrilmaktadir. Bunlar serbest radikal polimerizasyonu (free radical
polymerization), iyonik polimerizasyon (ionic polymerization), koordinasyon
polimerizasyonu (coordination polymerization), halka agma polimerizasyonu (ring
opening polymerization) ve canli/kontrollii polimerizasyon (living polymerization)
yontemleridir (Davis, 2014; Koltzenburg ve dig, 2014; Subramanian, 2017; Misra,
2005; Teegarden, 2004).

1.2.2.1 Serbest radikal zincir polimerizasyonu

Eslenmemis elektronu bulunan radikal gruplarin rol aldigi polimerizasyon yontemi
serbest radikal polimerizasyon yontemidir. Serbest radikal polimerizasyon yontemiyle
bir araya gelen monomerlerde bulunan karbon atomlar1 ¢ift bag olustururlar. Polimer
zincirlerinin olusmasi i¢in bir baslatict bilesen gerekmektedir. Baslatici olarak

kullanilan serbest radikaller monomerleri birbirlerine hizli ve devamli olarak



ekleyerek uzun zincirler olusmasini saglarlar. Serbest radikal polimerizasyon teknigi
diger polimerizasyon tekniklerine gore iiretim ve kontrol agilarindan daha kolay ve
daha giivenli bir polimerizasyon siireci saglamaktadir. Polistiren (PS), poli(vinil klorit)
(PVC), diisiik yogunluklu (low-density) poli etilen (LDPE) ve poli(metil metakrilat)
(PMMA) serbest radikal zincir polimerizasyonu metodu ile iretilmektedir
(Koltzenburg ve dig, 2014; Koltzenburg ve dig, 2017; Subramanian, 2017; Ebewele,
2000).

1.2.2.2 Iyonik zincir polimerizasyonu

Polimerizasyon esnasinda anyon ya da katyon durumunda bulunan radikal gruplarin
yer aldig1 polimerizasyon teknigi iyonik zincir polimerizasyon teknigidir (Shrivastava,
2018). Polimer zincirlerinin olusumunda merkez zincirde iyon halinde bulunan atom
ya da molekiile baglanan monomerler zincirin genislemesine neden olurlar. Eger
merkezde aktif bulunan molekiil anyon ise bu polimerizasyon islemine anyonik,
merkezde bulunan molekiil katyon ise katyonik zincir polimerizasyon yontemi denir
(Koltzenburg ve dig, 2014; Koltzenburg ve dig, 2017; Subramanian, 2017; Ebewele,
2000; Carraher, 2003).

1.2.2.3 Koordinasyon polimerizasyonu

Koordinasyon polimerizasyonu yontemi, bu yontemi kesfeden bilim insanlarinin
adinin da yer aldigi Ziegler-Natta katalist olarak da adlandirilir. Kordinasyon
polimerizasyon yonteminde yapisinda geg¢is metallerinin bulundugu monomerlerin
yaptig1 baglar ile polimerizasyon siireci tamamlanir (Su, 2013). Ozellikle titanyum ve
aliminyumun elementlerinin sik¢a kullanildigi bu polimerizasyon yontemi ile tiretilen
yiiksek yogunluklu poli etilen (HDPE) ve izotaktik poli propilen yaygin kullanim
alanina sahip polimerlerdir (Koltzenburg ve dig, 2014; Koltzenburg ve dig, 2017;
Subramanian, 2017; Ebewele, 2000; Carraher, 2003; Kuran, 2001).

1.2.2.4 Halka-A¢ma polimerizasyonu

Halka baglanma sekline sahip monomerlerin bir araya gelmesi ile olusan ve halka
yapisindan c¢izgisel yapiya doniiserek zincirler olusturan monomerlerden meydana
gelen polimerler halka-agma (ring-opening) polimerizasyon yontemi ile iiretilir.
Adiml biiyiitme polimerizasyon yontemi ile ortaya ¢ikan iiriinler agisindan benzerlik

gosterse de zincir biiylime islemlerinin de goriilmesi nedeniyle zincir biiyiitme



polimerizasyonu metodu igerisinde yer alir (Koltzenburg ve dig, 2014; Koltzenburg

ve dig, 2017; Subramanian, 2017; Ebewele, 2000; Carraher, 2003; Shrivastava, 2018).

1.2.2.5 Kontrollii/Canh polimerizasyon

Kontrollii/Canli polimerizasyon yontemi, sentez reaksiyonunu devre dis1 birakacak
herhangi bir etkinin ya da maddenin olmamasi sebebiyle polimerizasyon isleminin
durmamasi sonucu ortaya ¢ikan ve polimerizasyonun istenilen anda kontrol edilmesine
olanak veren yontemdir. Zincir olusumu basladiktan sonra molekiil zincirleri esit
olarak biiyiime gosterir ve monomer miktar1 arttirildikga ya da yeni monomerler
eklendikge polimerizasyon islemi devam eder. Polimerizasyonun devam etmesinin asil
sebebi zincir ucunun aktif merkezini siirekli korumasi ve reaksiyona hazir olmasidir.
Bu nedenle bu polimerizasyon yontemine canli polimerizasyon adi verilir. Kontrollii
polimerizasyon isleminde ise canli polimerlerin siirekli biiyiiyen zincirlerini belirli bir
noktada durdurmak ya da sonlandirmak amaglanmaktadir (Davis, 2014; Teegarden,
2004).

1.3 Polimer Kompozitleri

Kompozit malzemeler, birden fazla farkli malzeme tiiriiniin bir araya getirilmesiyle
iretilen malzemelerdir. Kompozit malzemeler kendilerini olusturan farklh
malzemelerin avantajli yonlerini alir ve bu malzemelerden daha iyi 6zellikler gosteren
yeni malzemeler haline gelirler (Callister ve Retwisch, 2014). Kompozitlerin ¢ok uzun
bir siiredir insan yasamina etkide bulunmalarina ragmen kompozit malzemelerin
tanimlanmast ve kullanim alanlarinin artmasi son yiizyil icerisinde gergeklesmistir.
Gilinlimiizde 1se kompozit malzemeler, ugak ve uzay sanayisi, enerji sektorii, ulasgim
teknolojileri ve otomobiller, tekstil, liretim endiistrisi, bilisim ve iletisim teknolojileri
gibi alanlarda sik¢a kullanilmaktadir. Kompozit malzemelerin ortaya ¢ikist malzeme
biliminde 6nemli bir doniim noktasi olmus ve polimerlerin, seramiklerin ve metallerin
belirli oranlarda ve belirli sartlarda bir araya getirilmesiyle yeni nesil malzemeler
tretilmistir. Sira dis1 6zelliklere sahip, u¢ kosullarda ve bir¢ok alanda ayni anda
kullanilabilen malzemelerin ortaya ¢ikmasi saglanmistir. Ozellikle enerji ve uzay
teknolojileri kompozit malzemelerin gelisimiyle hem verimliligin ytlikselmesi

miimkiin olmus hem de bu teknolojilerdeki gelisim bir hayli hizlanmigtir (Mittal ve
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dig, 2016). Kompozit malzemeler temelde ii¢ ana grupta incelenebilir. Bu gruplar,

pargacik takviyeli, yapisal ve elyaf takviyeli seklindedir.

Polimer kompozitleri ise polimer-metal ya da polimer-seramik seklinde bulunabilen,
polimer matris igerisine pargacik veya elyaf eklenmesi ya da direkt olarak polimer ile
yapisal birlestirme yoluyla {iretilen kompozitlerdir. Polimerlerin sahip oldugu
ozelliklere ek yeni 6zellikler eklenmesi amaciyla metal ya da yar1 metallerin eklenmesi
veya seramikler ile bir araya getirilmesi s6z konusudur. Ornegin elyaf takviyeli
polimerler, polimer matris icerisine cam ve karbon gibi elyaflarin eklenmesi ile olusur.
Dayanimi artirmak, hafiflik saglamak, kolay ve diisik maliyetli iiretim
gerceklestirmek gibi amaglarla polimer elyaflar dretilir (Balakrishnan, 2016).
Karbonfiber-regine ve fiberglass endiistride sik¢a kullanilan 6rneklerdir. Bu tezin
konusu olarak {iiretilen 6rnekler polimer matrise sahip parcacik takviyeli bir polimer

kompozittir (Bethi ve Sonawane, 2018; Hore ve dig, 2019).

1.4 Bor Elementi ve Bor Bilesikleri

Bor elementi, periyodik tablonun 3A grubunda bulunan bes elektoruna sahip atom
numarasi bes olan bir yari-metaldir. 10.81 akb atom agirligina sahip olan bor elementi
B simgesi ile gosterilir ve dogada B-10 ve B-11 olmak iizere iki farkli izotop halinde
bulunur. Dogada serbest halde bulunmadigi i¢in karsimiza metal ve ametaller ile
yaptig1 bilesikler seklinde ¢ikan Bor elementi bilesik olustururken bazen metal bazen
de ametal ozellikler gosterebilir. Yari-iletken 6zellikleri tagimasi ile birlikte kristal
halinde iken goriiniim elmas kristaline benzer ve sertligi elmasin sertligine yakindir
(Woods, 1994). Is1 dayanimi ve kaynama noktasi yiiksek olan bor ayni zamanda
yiiksek elastik modiile de sahiptir. Bu da rijitliginin ve esnemeye kars1 direncinin
yiksek oldugunu gostermektedir. Cizelge 1.1 Bor elementinin 6zelliklerini

gostermektedir.

Borun sahip oldugu o6zellikler sayesinde Bor igeren bilesiklerin kullanim alanlari
oldukga genistir. Bor Hidriirler enerji alaninda yakit ve hidrojen depolayict olarak
kullanilirken uzay ve havacilik caligmalarinda da kaplama ve yakit olarak
kullanilmaktadir (Ojha ve Karmakar, 2018; Kaya ve dig, 2017). Ayn1 zamanda bor
bilesikleri yakma geciktirme, korozyona kars1 koruma, temizleme ve beyazlatma,
yapiskanlik artirma ve nétron zirhlama gibi islemlerde yer almaktadir. Bor elementinin

olusturdugu bilesiklerin bir kism1 dogada hazir halde bulunan ve madenler araciligi ile
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cikarilarak islenen bor minerallerinden olugmaktadir. Bu mineraller Bor elementinin
Kalsiyum, Sodyum, Magnezyum, Silisyum, Klor ve Oksijen gibi elementler ile bir
araya gelmesi sonucu olusan ve yapilarinda su molekiilleri bulunduran bilesiklerden

meydana gelir.

Cizelge 1.1 : Bor elementinin fiziksel ve kimyasal 6zellikleri.

Bor Elementi Ozellikleri Element Ozellikleri
Atom Cap1 1,17 A
Proton Sayis1 5
Notron Sayist 6
Atom Numarasi 5
Elektron Sayis1 )
Elektron Dizilimi 1s2/2s%/2p*
Atom Hacmi 4,6 cm®mol
Kiristalik Yap1 Rombohedral
Atom Agirhigt 10,811 akb
Kaynama Noktas1 4000 °C
Yogunluk 2,34 g/cm®
Erime Noktasi 2300 °C

Endiistrinin bir¢ok alaninda kullanima sahip olan bor mineralleri, kozmetik, uzay ve
havacilik, enerji, niikleer uygulamalar, tarim, Savunma sanayi, cam ve seramik tiretimi

gibi alanlarda kullanilmaktadir (Sayan ve dig, 2010).

Cizelge 1.2 Bor mineralleri ve kimyasal formiilleri.

Bor Minerali Kimyasal Formiil
Kernit NazB407.4H20
Tinkalkonit Na2B407.5H.0
Tinkal Na2B407.10H20
Kolemanit Ca2B6011.5H20
Hidroborasit CaMgBe011.6H20
Borasit Mgz07B13Cl

Endiistride bolca yer alan Bor minerallerine Tinkal (Boraks Dekahidrat)
(Na2B407.10H,0), Kolemanit (CazBs011.5H20) ve Uleksit (NaCaBs09.8H,0) 6rnek
olarak gosterilebilir (Cizelge 1.2).Ozellikle malzeme bilimleri acisindan biiyiik dnem
tastyan kompozit malzemelerin kullanim alanmin artmas: ile bor minerallerinin
polimer matrisler igerisine ilave edilmesi disliniilmiis ve bor igeren polimer
kompozitlerin tiretimleri gergeklestirilmistir. Bu tezde PMMA polimerine Tinkal
(Boraks Dekahidrat) takviyesi yapilarak bor minerali ile polimer bir araya getirilerek

polimer kompozit olusturulmustur (Sayan ve dig, 2010).
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2. LITERATUR TARAMASI VE GENEL BiLGILER

2.1 Atom Transfer Radikal Polimerizasyonu

Atom Transfer Radical Polymerization (ATRP) yoéntemi, zincir bilylitme
polimerizasyonu yontemlerinden biri olan canli polimerizasyon tiirlerinden biridir.
Halojen gruplar igeren radikallerin geg¢is metali olan katalizorler ile aralarindaki
elektron aligverisi ile polimerizasyon islemi gergeklesmektedir. Monomerler
icerisindeki Halojen gruplarina hareketsiz tilirler eslik etmektedir. Diger
polimerizasyon islemlerine gore daha kolay ve daha kontrollii polimerizasyon islemi
saglamaktadir. Atom Transfer Radikal Polimerizasyonu (ATRP) iyi tanimlanmis
polimerlerin olusmasini saglamaktadir. ATRP’nin fonksiyonel gruplari ¢ogu zaman
iyonik polimerizasyon yonteminden daha yiiksek adapte olma 6zelligine sahiptir.
ATRP yonteminde polimerizasyon isleminin kontrolii diisiik bir radikal miktarinin
korunmast ile gergeklesir. Polimer zincirinin reaksiyon boyunca aktif ya da deaktif
olmasini bir gecis metali saglar. PMMA/Boraks 6rnekleri ATRP yontemi kullanilarak

tiretilmistir (Saldivar-Guerra ve Vivaldo-Lima, 2013; Braun ve dig, 2013).

2.1.1 Atom Transfer Radikal Polimerizasyonu ile Sentez

ATRP metodu ile polimer sentezleyebilmek icin bir takim bilesenlere ihtiyag
duyulmaktadir. Bu bilesenler monomer, katalizor, baslatici, ligand, ¢oziicii, sicaklik
ve zamandir. Polimer zincirlerinin olusumu icin oncelikle monomerlere ihtiyac
duyulmaktadir (Sekil 2.1). ATRP yontemiyle polimer iiretebilmek i¢in karbonlu
radikaller ile birlikte fenil ya da karbonil gibi dengeleyici 6zellige sahip gruplarin
bulundugu monomerler gerekmektedir. Akrilatlar ve akrilamidler ATRP sentezine
uygundurlar (Giil ve Baydogan, 2020). Bu tezde iiretilen malzemelerin monomeri
olarak Metil Metakrilat (MMA) kullanilmistir.

Katalizor, bir reaksiyonun baslamasi ya da devamliligi icin gerekli olan enerji
miktarinin azalmasma yardimci olan bilesendir. ATRP yontemiyle sentezlenen

polimerlerde de polimerizasyonun siirekliligi ve zincir olusumunun devamlilig1 i¢in
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katalizorler kullanilmaktadir. Bu yontemde gec¢is metalleri katalizor olarak gorev
alirken Ti, Fe, Ru, Co, Pd, Ni ve Cu polimerizasyonda karsilasilan bilesenlerdir.
Ozellikle Cu, ATRP ydnteminde en ¢ok kullanilan katalizor tiiriidiir (Braun ve dig,
2013; Beck ve Narain, 2020).

Baglanct

v Maddesi

(" Monomer | + | Cagiicii| + | KW piong - Polimer

Katalizr
Sekil 2.1 : ATRP yontemi ile polimerizasyon agsamalarin1 sematik gosterimi.
Dogada baz1 reaksiyonlar kendiliginden ve dig bir etkiye gerek duymadan
gerceklesirken bazi tepkimeler ise bir baslaticiya ihtiyag duymaktadirlar. Baslatici
molekiil ya da bilesen reaksiyonun gergeklesmesi i¢in ilk emri veren yapidir. Bu
sebeple baslatict miktar1 ne kadar fazla ise reaksiyon o kadar ¢ok gerceklesir. ATRP
yontemi de baglatict etkiye ihtiyag¢ duyan polimerizasyon yodntemlerindendir.
Reaksiyon siirecinde olusan ve biiyiiyen polimer zincirlerinin sayis1 baslatict miktarina
bagli olarak degisir. Bununla birlikte baslatici miktarindan sonra azalan Gnemle
reaksiyon sirasinda monomerden ayrilan grubun yapisi, dengeleyici radikallerin tiirii
ve ortam kosullari (sicaklik, basing ve asitlik — bazlik seviyesi) baglaticinin aktif olma

hizin1 etkilemektedir (Braun ve dig, 2013; Beck ve Narain, 2020).

Polimerizasyon isleminde katalizorii destekleyen ve denetleyen bir bilesen olarak
ligand bulunmaktadir. Katalizoriin ¢oziintirligliniin, kararliliginin ve aktifliginin

ayarlanmasi ligand yardimiyla miimkiin olur.

Reaksiyonun hizini arttirmak ve daha ¢cok monomeri reaksiyona sokmak icin solvent
ATRP yontemi ile iiretilen polimerlerde kullanilir. Solvent katalizériin karisma
etkisini artirarak polimer sentezinin ve zincir olusumunun daha kolay bir sekilde

gerceklesmesini saglar. Bir polimerizasyon i¢in solventin o6zellikleri, katalizorii
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zehirlememek, polimer reaksiyonunu olumsuz etkileyecek etkilerde bulunmamak ve
zincir transferine karsi etkisiz ve inert olmaktir (Braun ve dig, 2013; Beck ve Narain,
2020).

Reaksiyonun tam verimle gerg¢eklesmesi ve polimerlesmenin maksimum diizeyde
olmasi i¢in reaksiyon sicakligi en uygun seviyede olmali ve polimerlesme siirecinin
stiresine dikkat edilmelidir. Sicaklik polimerizasyon isleminde baglarin dogru bir
sekilde olusmasi ve monomerlerin istenilen sekilde bir araya gelmesi i¢in ¢ok

onemlidir (Braun ve dig, 2013; Beck ve Narain, 2020).

2.2 Poli(metil metakrilat)

Poli(metil metakrilat) (PMMA), metil metakrilat monomerinin polimerizasyonu ile
sentezlenen termoplastik bir polimerdir (Shrivastava, 2018). Iyi mekanik 6zelliklere
sahip, kuvvet altinda yiiksek dayanimli, 1s1ya kars1 direngli ve siirtiinmeye kars1 kolay
asinmayan ve zarar gormeyen Ozelliklere sahiptir. Camin sahip oldugu gegirgenlik
degerine yakin degerler gosteren PMMA camsi akrilatlardan biridir (Pawar, 2016).
Mor o6tesi 1s1nlara ve hava kosullarina kars1 dayanikli oldugu yapilan c¢aligmalar ile
tespit edilmistir. Uzun siire saglamligini koruyup hizmet vermesi sebebiyle endiistrinin
bir¢ok alaninda sik¢a kullanilmaktadir (Sundararajan, 2007). Yiiksek yiizey sertligine
sahip olmasinin yaninda bir termoplastik olmasi1 sebebiyle de 1s1 uygulandiginda
kolayca sekillendirilebilir. (CsHgO2)n seklinde formiile edilen PMMA’nin erime
sicakligr 160 °C ve kaynama sicakligi 200 °C seklindedir (Wypych, 2016).
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Sekil 2.2 : MMA polimerinin molekiiler yapis1 (Giil ve Baydogan,2020).
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PMMA ve modifiye edilmis hallerinin kullanim alanlar1 ¢ok genis olmakla beraber,
gida sanayinde, darbe emiciligi gerektiren sanayi uygulamalarinda, saglik alaninda,
otomobil ve ugak camlarinda, radyasyon zirh malzemesi olarak niikleer islemlerde
kullanilmaktadir (Ali ve dig, 2015; Kalakonda ve Banne, 2017; Pawar, 2016; Ura ve
dig, 2019). MMA nin molekiirler yapisina ait bir gosterim Sekil 2.2°de bulunmaktadir.

2.2.1 Mekanik ozellikler

PMMA, mekanik o6zellikler bakimindan dayamikli fakat kirilgan bir polimerdir.
Yiiksek Young (Elastisite) Modiiliine sahiptir ve bu da PMMA’nin esnemeye karsi
yiiksek direnci sahip oldugunu gostermektedir (Ali ve dig, 2015, Kaddouri ve dig,
2020). Yogunlugunun suyun yogunluguna yakin bir degerde olmasi PMMA’ nin
kaplama olarak ya da zirh malzemesi olarak kullanilmasi esnasinda hafiflik

saglamaktadir. PMMA ’ya ait mekanik 6zelliklerin degerleri Cizelge 2.1°de verilmistir.

Cizelge 2.1 : PMMA ’nin mekanik 6zellikleri (Wypych, 2016).

Mekanik Ozellikler Degerler
Young Modiili 2855 MPa
Poisson Orani 0.35-04
Basma Dayanimi 117.5 MPa
Gerilme Dayanimi 75 MPa
Egilme Dayanimi 110 MPa
Uzama Miktari % 4.5
Sertlik 90 Rockwell
Yogunluk 1185 kg/m3

2.2.2 Radyasyon zirhlama 6zellikleri

Ultra-Viyole (Mor 6tesi) 1s1nlara kars1 koruma 6zelligi bulunan PMMA, UV-B ve UV-
C 1smlarina maruz kaldiginda mekanik ve optik oOzelliklerinde ufak bir miktar
degisiklik gozlenir. Beta ve alfa parcaciklarina kars1 zirhlama 6zelligi olmasina karsin
X-1ginlarina maruz kaldiginda PMMA ’nin molekiil zincirlerinde degisiklikler olmaya
baslar ve yapisal 6zellikleri bozulmaya baslar (Beetz ve Jacobsen, 2002). X-1sinlariin
PMMA ’nin igyapisinda degisiklikler meydana getirmesinin bir sebebi de PMMA ’nin
serbest radikal polimerizasyon yontemi ile (ATRP yontemi de bir serbest radikal
polimerizasyon yontemidir) sentezlenmesinden dolayidir. Notron pargaciklarina ve
gama 1smlarma karst diisik dayanima sahiptir. PMMA’nin radyasyon zirhlamasi
olarak kullanilmas1 amaciyla PMMA’ya farkli tiirde katki maddeleri eklenmekte ve

polimer kompozitler iiretilmektedir. Bu katki maddeleri arasinda Karbon Nanotiipler
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ve Grafen Nanoplateler gibi nanomalzemeler, Neodimiyum oksit, grafen oksit ve ZnO
sayilabilir (Cao ve dig, 2020, Che ve dig, 2014).

2.2.3 Optik ozellikler

Optik gecirgenligi yiiksek bir polimer olan PMMA goriniir 1s1k (400-780 nm)
dalgalarma kars1 yaklasik olarak % 92 — 93 oraninda gecirgenlik gostermektedir.
PMMA cama yakin optik Ozellikler gostermekte ve camsi akrilat olarak
adlandirilmaktadir. 380 — 400 nm araligindaki goriiniir 1s1kta ve yakin kizilétesi (near
infrared) 1sikta ise 1sinlarin artan dalga boyu nedeniyle gegirgenlik bir miktar
azalmaktadir. Yiksek 151k gecirgenligi, hafifligi ve mekanik avantajlar1 nedeniyle

PMMA, cama alternatif olarak bazi kullanim alanlarina sahiptir (Afaf ve dig, 2020).

2.2.4 Is1l ozellikler

PMMA, artan sicaklik ile birlikte yumusama 6zelligi gésteren bir termoplastiktir. 95
— 100 °C araliginda deformasyona ugrarken, camsi gegis sicaklik degeri 110 °C
civarindadir (Plazek ve Ngai, 2007). Diisiik 1s1 iletkenligine sahip olan PMMA diger
polimerler tiirlerine gore ise ortalama bir 1s1 iletkenligine sahiptir (Sundararajan, 2007;
Yang, 2007). Polimerlerin korozyon direnci, diisiik maliyet ve kolay iiretim gibi
avantajli 6zelliklerinin yaninda 1s1l iletkenligi 6zelliginin de yiikseltilmesi i¢in katki
ve dolgu maddeleri kullanilmaktadir. Maksimum ¢alisma sicakligi 90 °C’dir ve bu
sicakliktan daha yiiksek sicakliklarda islevini kaybetmeye baglamaktadir (Ali ve dig,
2015). PMMA nin termal dzellikler Cizelge 2.2°de gosterilmistir.

Cizelge 2.2 : PMMA nin 1s1l 6zellikleri (Ali ve dig, 2015).

Is1l Ozellikler Degerler
Ozgiil Is1 1,5 J/g°C
En Yiiksek Calisma Sicakligi 90 °C
En Diisiik Calisma Sicakligi 40 °C
Camsi1 Gegis Sicaklig 110 °C
Isil Tletkenlik 0,17 - 0,19 W/miK

2.2.5 Manyetik ozellikler

PMMA, ATRP yo6ntemi ile polimerlesmesi esnasinda kullanilan baslatici (initiator) ve
liganddan Bakir, Brom ve Azot atomlari alarak yapisina katar ve bu elementlerin sahip
oldugu diamanyetik oOzellikler kendilerini PMMA igerisinde de gosterir. Ayni

zamanda PMMA igerisinde bulunan ciftlenmemis (unpair) elektrona sahip Oksijen
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atomlar1 aracilifiyla paramanyetik Ozellikler kazanir. Fakat diamanyetiklik
paramanyetiklige bir hayli baskindir ve PMMA dissal bir manyetik alana maruz
kaldiginda diamanyetik ozellikler gosterecektir. Digsal manyetik alana ters yonde
miknatislanmasina ragmen PMMA nin manyetik alan1 ve kuvveti oldukga diistiktiir

(Bel ve dig, 2018).

2.2.6 Elektriksel ozellikler

PMMA, endiistride yalitkan 6zellikleri ile 6n plana ¢ikar ve yiiksek dielektrik sabiti
degerine sahiptir. Ayn1 zamanda yliksek yiizey ve hacim direnci 6zellikleri vardir.
PMMA'’ya ait elektriksel ve manyetik Ozellikler Cizelge 2.3’te gosterilmistir.
PMMA’nin elektriksel iletkenliginin artirilmasi i¢in PMMA’ya katki malzemeleri
eklenerek polimer kompozitler olusturulmaktadir. Yiiksek iletkenlik veya siiper-
iletkenlik oOzelliklerine sahip bu katki malzemeleri arasinda grafen nanoplateler
(GNP), karbon nanotiipler (CNT), titanyum dioksit (TiO2) nanokiireler ve glimiis (Ag)
nanopargaciklar gosterilebilir (Che ve dig, 2014; Kalakonda ve Banne, 2017). Ayrica
yine karbon temelli olarak giiniimiizde sik¢a kullanilan ve bulunmasi kolay olan grafit
tabanli nanoyapilar iletkenlik degerlerinin arttirilmasi i¢in tercih edilmektedir (Chen
ve dig, 2003). Ozellikle kimyasal sensorlerin iiretimi icin de PMMA/CNT polimer
nanokompozitleri iizerine c¢alismalar devam etmektedir. Cizelge 2.3 PMMA’nin

elektriksel ve manyetik 6zellikleri ile ilgili bilgiler icermektedir.

Cizelge 2.3 : PMMA nin elektriksel ve manyetik 6zellikleri (Url-1).

Elektriksel ve Manyetik Ozellikler

Yiizey Direnci 10 Q
Hacimsel Direng 2-14 x 102 Om
Dielektrik Sabiti (4 kV/s) 3,7
Dielektrik Sabiti (1 MHz) 2,6
Dielektrik Giicii (60 Hz) 20 MV/m
Dielektrik Giicii 15

2.3 Elektromanyetik Teori

Eski ¢aglardan beri elektrik olusumu ve miknatislanma rast gelinen olgulard: fakat bu
olgulara tam olarak aciklama getirilememistir. 18. Yiizyila gelindiginde insanlar
elektrigi kontrol etmeye ve yapay manyetik alanlar olusturmaya bagladilar. Orsted’in

elektrik akimu ile pusula ignesini miknatislandirarak saptirmasi ve Ampere’in yiiklerin
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hareketini manyetik olaylarla ile iligkilendirmesi elektrigin ve manyetizmanin benzer
seyler olabilecegi lizerinde diisiinceler ortaya ¢ikmasma neden oldu. Daha sonra
Faraday’in hareketli miknatis yardimu ile elektrik akimlari tiretmesi ve Maxwell ile
Lorentz’in  c¢alismalar1  elektridi ve manyetizmayr bir araya getirerek
elektromanyetizmanin ortaya ¢ikmasina neden olmustur. Elektrik alanin ve manyetik
alanin birbirine doniigebildigi ve birbirlerinin aynadaki goriintiileri gibi olduklar tespit

edilmistir (Collin, 1992; Giirdal, 2017).

Elektron’un oncelikle kiitlesi tespit edilmis ve bir pargacik oldugu diisiiniilmiistiir
fakat elektronlarin hareketlerindeki degisimler elektrik alanda ve manyetik alanda
degisiklikler ortaya ¢ikmasina ve elektromanyetik dalgalar olusmasina neden olmustu.
Young’in 151k i¢in yapmis oldugu ¢ift yarik deneyini elektronlar i¢in modifiye eden
Clauss Jonsson, elektronlarin da aynmi 151k gibi dalga 6zelligi gosterdigini ortaya
cikarmistir. Boylelikle hem elektronlar i¢in hem de 151k i¢in dalga-parcacik ikiligi
bulundugu tespit edilmistir. Elektronlarin hareketi sonrasinda degisen alanlarin sebep
oldugu dalgalar elektromanyetik dalgalar olarak adlandirilir.  Elektromanyetik
dalgalar farkli enerji miktarina, frekansa ve dalga boyuna sahip olan ismimlardan
olusurlar. Bu 1sinimlardan biri de 1siktir. Isik, insan goziinilin algilayabilecegi dalga
boyu araliginda (380-720 nm) dalga boyuna sahip 1smimlara verilen addir.
Elektromanyetik dalgalarin frekans ve dalga boylarina gore farkli gruplara ayrildigi
gosterim sekline elektromanyetik spektrum denilmektedir (Collin, 1992; Giirdal,
2017; Zohuri, 2020).

2.3.1 Elektromanyetik spektrum

Elektromanyetik dalgalarin sahip olduklar1 6zelliklere gore siniflandirildig: ve frekans
degerlerine gore adlandirildigi sema elektromanyetik spektrumdur (Sekil 2.3).
Elektromanyetik spektrum farkli 1sinimlardan olusmaktadir ve 1smnim ise
elektromanyetik dalgalarin veya pargaciklarin bir madde ya da ortamdan

yayinlanmasidir.

Isinimlar uzayda ya da vakum ortaminda 151k hiziyla hareket eden enerji tagiyicilaridir
ve kiitlesizlerdir. Fakat ortam degistiginde (daha ¢ok yogun ya da daha az yogun)
hizlar1 ve enerjileri degisebilir. Elektrik ve manyetik alanin degisimleri neticesinde
1stmimlar olusurlar (Kumari ve Choudhury, 2020, Bo6liim 3; Collin, 1992; Sebastian,

2008, Bolim 1; Herter, 1985; Zohuri 2020).
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ELEKTROMANYETIK SPEKTRUM
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Sekil 2.3 : Elektromanyetik spektrum ve 1s1n tiirleri (Url-2).
2.3.2 Elektromanyetik dalgalar

Elektromanyetik spektrum, elektromanyetik dalgalarin birbirlerinden ayri olarak
incelenmesinde yol gosterir. Elektromanyetik dalgalar, frekansi en az olandan en ¢ok
olana dogru sirasiyla radyo dalgalari, mikro dalgalar, infrared (kizil 6tesi), goriiniir
151k, ultraviyolet (mor &tesi), X-1sinlar1 ve Gama 1sinlarindan olusmaktadir. Tiim bu
dalgalarin bir araya gelmesi elektromanyetik spektrumu olusturur. Elektromanyetik
dalgalar iyonize radyasyon ve iyonize olmayan (non-iyonize) radyasyon olarak da iki
grupta incelenebilir. Iyonize radyasyon, gama ismlari, x-1smlar1 ve ultraviyolet
1sinlardan olusurken non-iyonize radyasyon, goriiniir 151k, infrared, mikrodalgalar ve
radyo dalgalarindan olusmaktadir. Iyonize radyasyon, uygulandigi madde, cisim ya da
yapidan elektron kopararak o yapiyr iyon haline getiren 1simadir (Collin, 1992;
Sebastian, 2008, Bolim 1; Herter; 1985).

2.3.2.1 Gama isinlari

Gamma 1s1nlan en yiiksek frekans degerine ve en diisiik dalga boyu degerine sahip
1sinlardir. Enerjisi en yiiksek 1sinlar olan gamma 1ginlari iyonize radyasyon tiirlerinden
biridir ve bir cisme uygulandig1 takdirde etkisini en fazla gosteren 1sin tiirtidiir.
Niikleer tepkimeler sonrasinda ortaya ¢ikan bu 1s1n giines patlamalarinda, astronomik
carpismalarda ve niikleer santrallerde ortaya ¢ikabilmektedir. Radyoaktif izotoplardan
olan Co-60 ve Cs-137 gama i1s1masi yapan bazi orneklerdir. Gama 1sinlarn saglik
alaninda ve malzeme biliminde kusur tespiti i¢in kullanilmaktadir. Gama 1ginlarina

maruz kalan cismin hemen hemen her molekiilii gama 1sinlarindan etkilenir ve
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elektronlari kaybeder. Gamma 1sinlarindan korunma i¢in ise kalin beton duvarlar ya

da kalin ¢elik ve kursun yapilar kullanilmaktadir.

2.3.2.2 X-151nlari

Gama 1sinlarinin ardindan ikinci sirada en yliksek enerjiye ve frekansa sahip X-1sinlari
bulunmaktadir. Wilhelm Rontgen tarafindan kesfedilen ve tanimlanamadigi i¢in X adi
verilen bu 1smnlar iyonize radyasyon tiirlerinden biridir. X-isinlari, niikleer
tepkimelerde elde edilebilecegi gibi ayni1 zamanda hizli hareket eden elektronlara bagl
olarak da elde edilebilir. X-1sinlarinin elektronlar ile elde edilmesinde iki yontem
bulunmaktadir. Birinci yontem bir elektronun bir atoma bombardiman edilmesi
sonucunda firlatilan elektronun atoma ait elektronlardan biri ile ¢arpismast ve o
elektronun yoriingesini ya da enetji diizeyini degistirmesidir. Atomdan kopamayarak
daha yliksek enerji seviyesine ¢ikan elektron eski ve daha diisiik enerji seviyesine
donmek ister ve bu doniis esnasinda fazla enerjisini X-151n1 olarak yayinlar. Bu durum
karakteristik X-1s1n1 olusmasina sebep olur. Bir diger yontem ise bombardiman edilen
elektronun baska bir elektron ile etkilesmeyerek atomun igerisinden gegmesi ve bu
gecis esnasinda enerjisini kaybetmesi ile olusur. Atom igerisinden gecerken
yavaglayan ve enerjisi azalan elektron, bu enerji farkini x-1g1n1 olarak éder ve x-1s1n1
yayinlar. Bu X-isimmina ise Almanca dilinde frenleme isimasi anlamina gelen
Bremsstrahlung adi verilmektedir. X-1sinlart elementlerin tespitinde kullanildig: gibi,
malzeme kusurlarmin belirlenmesinde ve saglik alaninda kiriklarin tespitinde de
kullanilir. Gok cisimlerinde gerceklesen reaksiyonlar sonucunda da olusabilen X-

1sinlar1 gama 1sinlari ile beraber kozmik 1sinlarin bir kismini olustururlar.

2.3.2.3 Mor otesi 1s1nlar

Mor 6tesi 1s1nlar, iyonize radyasyon tiirlerinden biri olup iyonize radyasyon grubunun
en az enerjiye sahip olanidir. Yildizlardan yayinlanan elektromanyetik spektrumun
0zel bir boliimii olan ultraviyole (mor Gtesi) 1sinlar, Diinya atmosferine dogal yollar
ile giris yapan tek iyonize radyasyondur. Goriiniir 151k araligindan daha yiiksek frekans
ve enerjiye, daha kisa da dalga boyuna sahiptir. Gamma ve X-iginlarinin yeryiiziine
ulagsmasina diinya atmosferinin katmanlari izin vermezken, ultraviyole 1sinin UV-A,
UV-B ve UV-C olarak adlandirilan ii¢ alt dalga boyu/frekans araligi yeryiiziine
ulagabilir. UVC 200 — 290 nm dalga boyu araliginda bulunarak aralarinda en yiiksek

enerjiye degerine sahiptir. Tamamina yakini Stratosferde sogurulmasina ragmen
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nadiren de olsa ylizeye ulagsma ihtimali vardir. 290 — 320 nm dalga boyu araliginda
bulunan UVB ise 6zellikle uzun siireli maruz kalma sonrasinda cilt kanseri riski
olusturmasi bakimindan Onemlidir. Ayni zamanda insan viicudu i¢in gerekli D
vitamini sentezinde de rol oynamaktadir. Aralarinda en az enerjiye sahip ve 320 — 400
nm dalga boyu araliginda bulunan UVA ise insan cildinin ten renginin degisimde deri
hiicrelerine yapmis oldugu etkiyle bilinir. UV isinlart 6zellikle giines enerjisi

teknolojileri i¢in son derece 6nemlidir (Mairinger, 2004).

2.3.2.4 Goriiniir 151k

Gortiniir 151k, insan goziiniin algilayabilecegi ve islem yapabilecegi bir aralik olan 380
— 760 nm dalga boyu araligindaki elektromanyetik dalgalardir. Mor 151k basta olmak
lizere barindirdigt enerji azalarak kirmizi 1s18a kadar devam etmektedir.
Elektromanyetik spektrumun nispeten dar bir araligin1 olusturmaktadir ve iyonize

etmeyen 1sin tiirlerinden biridir (Mairinger, 2004).

2.3.2.5 Kizilotesi 1s1nlar

Goriiniir 1s1ktan daha az frekans ve enerjiye sahip olan infrared (kizilotesi) 1sinlar, 0.7
— 300 mikrometre (um) araligindaki dalga boylarina sahiptir. Infrared 1simnlar etki
ettikleri malzeme ya da yapidan elektron koparamazken elektronlarin titresim
enerjilerini arttirirlar boylece molekiiliin ya da cismin 1s1sin1 ve sicakligini arttirirlar.
Bu durumun tersi de miimkiindiir. Infrared 1ginlar sicakliga sahip olan her cisimden
yayinlanirlar. Infrared 1ginlar cogunlukla yakin ve uzak infrared olarak siiflandirilir
ve bunlar arasinda kisa dalga boylu, orta dalga boylu ve uzun dalga boylu infrared
1sinlart bulunmaktadir. Infrared isinlar sicaklik farklarmin belirlenebildigi bircok
teknolojide kullanilmaktadir. Hedef tespit sistemleri, 1s1 giidiim sistemleri ve takip
sistemleri gibi sistemler ile askeri uygulamalarda, termal goriintli alma ve termal analiz
islemleri ile saglik sektoriinde, hava durumu tahmini i¢in meteorolojide, kablosuz
iletisimde ve teleskoplarin goriintii alabilmesi yoluyla astronomide kullanilmaktadir

(Mairinger, 2004).

2.3.2.6 Mikrodalgalar

Mikrodalgalar, radyo dalgalarinin belirli bir kismin1 olusturan ve 300 MHz ile 40 GHz
frekans araliginda titresime sahip olan dalgalardir. 1 mm ile 1 m araliginda dalga

boylarina sahip olabilen mikro dalgalar uygulandiklari maddenin atomlarinin ya da
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molekiillerinin titregsmelerine neden olarak sicakliklarmin artmasint saglarlar
(Pastorini, 2010). Mikrodalgalar iyonize etmeyen 1sin tiirlerindendir ve radyo
dalgalarmin yiiksek frekansli ucunda bulunurlar (Chauhan, 2008; Munir, 2015).
Giliniimiizde teknolojinin birgok alaninda bulunan mikrodalgalar 6zellikle iletisim
sektoriinde sik¢a kullanilmaktadir. Aktarim esnasinda uzun mesafeler boyunca ¢ok
fazla etkilesime girmeyen mikrodalgalar GPS sistemlerinde, uydu iletisimlerinde,
meteorolojik olaylarin tahmininde, mobil ve elektronik cihazlarin iletisiminde
kullanilir. Uzaktan algilama sistemlerinde, Radar ve LIDAR gibi teknolojilerde
kendine yer bulan mikrodalgalar ayn1 zamanda Wi-Fi, WLAN, Bluetooth gibi internet
ve dosya paylasim uygulamalarinda da bulunmaktadir (Kumari ve Choudhury, 2020).
Sahip olduklar1 enerji ile atomlarin titresimlerini ve hareketlerini artirmalari nedeniyle
sicakligin yiikseltilmesinin istendigi bir takim uygulamalarda da mikrodalgalar
kullanilir. Ismini bu uygulamadan alan mikrodalga firmlar1 buna &rnek olarak
gosterilebilir (Meek, 1992). Mikrodalgalar frekans degerlerine gore sekiz farkli bant
araliginda incelenmektedir (Collin, 1992). Bu bantlar Ka, K, Ku, X, C, S, L ve P
bantlar1 olmak tizere frekansi en yiiksekten en diisiige dogru siralanmaktadir (Cizelge

2.4) (Herter, 1985).

Cizelge 2.4 : Mikrodalgalarin frekans araliklar1 ve bant adlandirmalari (Collin,

1992).

Frekans Bant
0,5-1GHz VHF
1-2GHz L
2-4GHz S
4 -6 GHz G
6-8GHz C
8-12,4 GHz X
12,4 - 18 GHz Ku
18 - 26,5 GHz K
26,5 - 40 GHz Ka

2.3.2.7 Radyo dalgalari isinlar

Radyo dalgalari uzunluklar1 santimetre uzunlugundan kilometre uzunluguna kadar
varan dalga boylarina sahip dalgalardir. 10 cm ve 10 km arasinda dalga boyu
uzunluklarina sahip olabilen radyo dalgalar1 300 GHz ve 30 KHz aras1 frekans
degerlerinde titresir (Sekil 2.4) (Sebastian, 2008). Uzun mesafeleri etkilesime

girmeden kat edebilen radyo dalgalar1 mikrodalgalar1 da kapsayan bir bant araliginda
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bulunmaktadir. Radyo iletisimi ve Radar teknolojisinde dogrudan yer bulan radyo
dalgalar1 iletisim ve bilgi teknolojileri i¢in biiyiikk 6nem arz etmektedir (Kumari ve
Choudhury, 2020, Boliim 3; Collin, 1992; Herter, 1985).

flom 020505 10 23468000 4 6 00 20 30GH  60TH:

| | | | | - -
oEEEREVIE WF LS CxkEEV VS R
Radr  Lidar

Bo » 8 c oereiy kLw N o 1

Ao 3050 6 % 57553 15 0505 Om Lonlom  (5pm

Sekil 2.4 : Radyo dalgalar1 ve bant araliklar1 (Zohuri, 2020; Url-3).

2.4 Radar Teknolojisi ve Radyo Dalgalar:

Elektromanyetik spektrumun en uzun dalga boylarina sahip boliimii olan radyo
dalgalart1 uzun mesafeler kat ederken bozulmaya ugramamalari sebebiyle radyo
haberlesme sistemlerinin iletigiminde kullanilmaktadir. Spektrumun biiyiik bir kismini
kaplayan radyo dalgalari, mikrodalgalar1 da biinyesinde barindirir. Radyo dalgalari
frekans degerlerine gore Asirt Yiiksek (Extreme high), Siiper Yiiksek (Super high),
Ultra Yiksek (ultra high), Cok Yiiksek (very high), Yiiksek (high), Orta (medium),
Diisiik (low) ve Cok diisiik (very low) frekans olarak siniflandirilir. Bu siniflandirma
Cizelge 2.5’te verilmistir. Frekans degerlerine gore kullanildiklar1 teknolojiler de
degisen radyo dalgalar1 genellikle iletisim amaciyla uydularda, mobil cihazlarda ve

Radarlarda uygulama alani bulur (Zohuri, 2020).

Cizelge 2.5 : Radyo dalgalarinin frekans araliklar1 ve bant adlandirmalart (Herter,
1985; Zohuri, 2020).

Frekans Bant
3-30kHz Cok Diisiik Frekans (VLF)
30 - 300 kHz Diistik Frekans (LF)
300 - 3000 kHz Orta Frekans (MF)
3 -30 MHz Yiiksek Frekans (HF)
30 - 300 MHz Cok Yiiksek Frekans (VHF)
300 - 3000 MHz Ultra Yiiksek Frekans (UHF)
3-30 GHz Siiper Yiiksek Frekans (SHF)
30 - 300 GHz Asint Yiiksek Frekans (EHF)
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Radar teknolojisi ismini Radyo Hedef Algilama ve Menzil Tayini’nin (Radio Aim
Detecting and Ranging) kisaltilmis halinden alir (Ramya, 2013; Zohuri, 2020). Radar
teknolojisinde radyo dalgalarinin bir hedefi tespit etmesi ve uzakligini belirlemesi
amaci vardir. Radarlarin teorik temelinde elektromanyetik dalgalarin dogrusal ve sabit
hizla yayilimi ve yansimasi bulunmaktadir. Bu temeller sayesinde hareketli ya da
duragan bir cismin konumu, hizi, uzaklig1 ve belirli bir siire sonra varacagi hedefi
belirlenebilir. Radarlar bir radyo dalgasi kaynagindan belirli bir hedefe gonderilen
radyo dalgalarinin o hedeften yansimasi sonucunda geri donen 1sinlarin toplanmasi
mantig1 ile ¢aligirlar. Isinin kaynaktan ¢ikmasi ve kaynaga geri donmesi arasinda gegen
sirenin hesaplanmasi ile hedefin hareketi hakkinda bilgi edinilir (Chauhan, 2008;
Folgueras ve Rezende, 2008; Zohuri, 2020).

Maxwell’in elektromanyetik teoriyi aciklamasi ve elektromanyetik dalgalar
diisiincesini ortaya atmasmin ardindan bu alanda gergeklesen ilerlemeler Tesla’nin
elektromanyetik dalgalar ile hareketli cisimlerin tespit edilebilecegi fikrini
olusturmasini sagladi. Marconi’nin elektromanyetik dalgalari uzun mesafeler arasinda
aktarabilmesi ve anten yardimi ile telsiz iletisimini saglamasi Tesla’nin fikrini
desteklemektedir (Giirdal, 2017; Pastorini, 2010). 20. Yizyilin ilk c¢eyreginde
Almanya ve ABD’de yapilan c¢alismalar gemilerin yerlerinin tespit edilmesinde
elektromanyetik dalgalar kullanan cihazlarin gelismesine yol agt1. 2. Diinya Savasi’na
kadar gecen siiregte ise bir¢ok sistem ve cihaz gelistirilmis, 2. Diinya Savasi
doneminde ise mikrodalgalarin ve radyo dalgalarinin kullanildigi Radar sistemleri
iretilmeye baslanmistir. Giinlimiizde askeri teknolojilerde, havacilik ve tagimacilik
sektoriinde ve bilimsel arastirmalarda hemen hemen her bilim dalinda kullanilmaktadir

(Chin ve Lee, 2007; Saville 2005; Jayalakshmi ve dig, 2018; Bhavya ve dig, 2020).

Radar aygitlar1 yapilarinda; gonderici olarak gorev yapan radyo dalgasi kaynagindan,
dalgalarin gonderilmesi ve alinmasinda temel rol oynayan antenden, alinan radyo
dalgalarmi isleyen alicidan ve elektromanyetik dalgadan olusmaktadir. Gonderici
olarak gorev yapan kaynakta iiretilen dalgalar, antene iletilir ve anten bu dalgalar
hedefe yonlendirir. Hedeften yansiyan iginlar tekrar antende toplanarak aliciya
yonlendirilir ve bdylece Radar ekraninda hedefin yerinin gosterildigi bir goriintii
olusur. Radarlar ozelliklerine gore, kullanim amacina gére ve calistigi frekans
araliklarina gore siniflandirilmaktadir (Zohuri, 2020). Sekil 2.5 eski siniflandirma ve

yeni siniflandirma sonrasinda ortaya ¢ikan bant araliklarina bagl olarak hangi Radar
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sisteminin hangi bant araliginda kullanildigina dair bir sema icermektedir. Bu tez
calismasinda 6zel olarak ¢alisilan X-bandi igerisindeki frekans bandi bolgelerin Savag
Alan1 Radarlar, Kara Tasitlart Hiz Tespit Radarlari ve Hava Tasitlart Konum

Belirleme Radarlar1 kullanilmaktadir

Sekil 2.5 : Radar cihazlarinin tiirlerine gore kullanildiklari radyo dalgalar1 bant
araliklar1 (Url-4).

2.4.1 Radyo frekans (RF) bantlar1 ve Radar teknolojisi

Radarlar ilk iretildikleri donemden beri kullanim amacina ve 6zelliklerine gore ¢ok
cesitli ve farkl tiirlerde iiretilmisler ve zamanla belirli alanlarda 6zellesmislerdir.
Genel hatlariyla kullanim amacina gére Radar aygitlari askeri ve sivil olarak iki gruba
ayrilabilir (Pinho ve dig, 2002; Ramya, 2013; Zohuri, 2020). Askeri amagli olarak hava
savunma ve savas alan1 gézetimi, sivil amagl olarak ise muhtelif ve kontrol seklinde
gruplandirilirlar. Askeri amacglhi Radar aygitlar1 arasinda devriye ucagi Radari ve savas
alan1 gbzetim Radar1 bulunurken sivil Radar aygitlarinda ise meteoroloji ve hiz 6l¢iim
Radarlar1 bulunmaktadir. Ozelliklerine gére Radarlar ise birincil ve ikincil Radarlar
olarak iki sinifta incelenmektedir (Chauhan, 2008; Yao, 2009; Zohuri, 2020).

Radar aygitlarinda kullanilan radyo dalgalar1 genis bir bant araligindaki bant

siniflarindan olusmaktadir. Bu bant araliklari frekans degerlerine gore olusturulmus ve
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yiiksek (HF), ¢ok yiiksek (VHF), ultra yliksek (UHF) frekans araliklari ile L, S, C, X,
Ku, K ve Ka bantlarini igermektedir (Chauhan, 2008; Jayalakshmi ve dig, 2018).

HF, 3 — 30 MHz frekans degerleri arasinda ve VHF ise 30 — 300 MHz frekans degerleri
arasinda titresime sahiplerdir. HF, telefon, telgraf, amator radyo ve kisa mesafeli
yayinlarda VHF ise mobil radyo, televizyon, FM yaymlarda kullanilirlar. Radar
teknolojilerinde ise ilk tiretim Radarlarda (1940 ve oncesi) o donemin teknolojisine
bagli olarak HF ve VHF radyo frekanslar1 bulunmaktadir. Uzun dalga boyu sebebiyle
yiiksek menzile sahip olan bu dalgalar daha sonra Ufuk Otesi Radarlarda yer almistir.
Antenlerinin ¢ok biiyiik olmasi, hassasiyetin diisiik olmas1 ve dalgalarda sapmalar ile
anormalliklerin daha fazla bulunmasina ragmen yiiksek menzilinden dolay1r bu

antenler halen 6zellikle bilimsel ¢alismalar i¢in tercih edilmektedir (Herter, 1985;
Jayalakshmi ve dig, 2018; Zohuri, 2020).

UHF ise 300 MHz ile 1 GHz arasinda frekans degerinde bulunan radyo dalgalaridir.
Uydu haberlesmelerin, televizyonlarda, radyo sondalarda ve gozetleme Radarlarinda
gorev almaktadir (Herter, 1985; Jayalakshmi ve dig, 2018). Hava savunma
sistemlerinin erken uyar1 mekanizmalarinda ve meteorolojide riizgar potansiyeli tespiti
icin Ozellesmis Radarlarin yapisinda da bulunmaktadir. Hava kosullarindan
etkilenmeyen bu dalgalar uzun mesafeler boyunca iletim saglayabilir. Malzeme bilimi

aragtirmalarinda ve arkeolojide de kendilerine yer bulmalar1 s6z konusudur (Zohuri,
2020).

L bandi, radyo dalgalarinin mikrodalgalar boliimiinii olusturan ilk dalga sinifi olup
mikrodalgalarin en yiiksek dalga boyuna ve en diisiik frekans degerine sahip
dalgasidir. 1 — 2 GHz frekansa ve 30 — 100 cm dalga boyuna sahip bu dalgalar, hava
rotasi ve arag trafik gozetim Radarlarinda kullanim alani bulmaktadir. L bandi ikinci
nesil iletisim teknolojilerinde (2G) de kullanilan dalga bant araligidir (Eluwole ve dig,
2018; Jayalakshmi ve dig, 2018; Meril ve dig, 2019).

S band1 ise 2 — 4 GHz frekans araliginda bulunan hava sahasi arama ve hava gozetim
Radarlarinda kullanilan banttir. Havaalanlarinda ugaklarin konumunun ve havaalani
cevresindeki meteorolojik olaylarin incelenmesinde faydalidir. Ayrica ii¢lincii nesil
iletisim teknolojileri (3G) ile birlikte de kullanilan bant S bandidir (Eluwole ve dig,
2018; Jayalakshmi ve dig, 2018; Meril ve dig, 2019). Baz1 yoriinge araglarinda
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kullanilmakla birlikte yerini X, Ku ve K bandma birakacak sekilde teknolojinin

gelisimi ile degisime ugramistir.

C bandi, 4 — 8 GHz araliginda frekans degerlerini igerisinde barindiran C bandi, mobil
askeri savas Radarlarinin kisa ve orta menzilli olanlarinda bulunmaktadir. C bandinda
diger bantlara gore frekans degerinin yiikselmesi hava kosullarindan etkilenme
ihtimalini de artirir. Bu durum mobil askeri Radar sistemlerin menzilini azaltsa da daha
kiiciik bir anten tasinmasinmi sagladigr i¢in hafiflik kazandirir ve ayrica yagmurun
yagma durumu ve ihtimalinin tespit edilmesi amaciyla da kullanilmaktadir. 4G
teknolojisinin veri gonderimi ve aliminda kullandig frekans araliginin (2 — 8 GHz)
biiyiik bir kismini ise kaplamaktadir (Batshikodi ve Faizabadi, 2019; Eluwole ve dig,
2018; Docomo, 2020; Jayalakshmi ve dig, 2018).

X bandi, 8 GHz ile 12.5 GHz arasinda frekans degerlerinde bulunan banttir (Moeini
ve dig, 2014, Chin ve Lee, 2007). Diinya dis1 uzay araglarmin biiyiik bir kismi X
bandinda bulunan radyo dalgalar ile iletisim saglamistir. Bunlar arasinda ExoMars,
Viking Mass, Voyager ve New Horizons gorevlerinde kullanilan araglar
bulunmaktadir. Askeri uygulamalarda ugaklara yerlestirilen Radarlarin ve ugaklarin
inisi esnasinda faydali olan Hassas Yaklasim Radarlarinda X bant araligindaki dalgalar
bulunmaktadir (Franchitto ve dig, 2001; Jayalakshmi ve dig, 2018).

Ku bandi ise 12.5 — 18 GHz araliginda titresim yapan dalgalar1 barindirmaktadir. Ku
band1 da ayn1 X bandi gibi uzay arastirmalarinda kullanilan bir frekans araligidir.
Uluslararas1 Uzay Istasyonu bilimsel verilerinin aktarimmi bu bant aralifinda
yapmaktadir ve ayn1 zamanda diinya okyanuslart ve denizlerini inceleyen Oceansat-2
uydusu da Ku bandini iletisim amaciyla kullanmaktadir (Pinho ve dig, 2002;
Jayalakshmi ve dig, 2018).

18 - 26.5 GHz araligindaki K bandi, Yiizey Hareket Radarlarinda ve Havaalan1 Yiizey
Algilama Radarlarinda gegerli olan bant araligidir. Ka bandi ise mikrodalga bantlari
arasinda en yliksek frekansa ve en diisiik dalga boyuna sahip olan bant araligidir. X
bandu ile birlikte Radarlarin sik kullanildig: bir bant tiiriinii olusturmaktadir. Yeni nesil

Radarlarin 6zellikle X, K, Ku ve Ka bantlarinda ¢alistiklart goériilmektedir.

26.5 — 40 GHz arasinda frekans degerleriyle ilerleyen bu dalgalar Radar sistemlerinde
mesafenin azaldigi fakat keskinlik ve hassasiyetin arttig1 uygulamalarda kullanilabilir

(Vohra ve El-Shenawee, 2021). Kepler Uzay Teleskobunda kullanilan ve James Webb
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Uzay Teleskobunda da kullanilacak olan Ka bandi goriintiilerin daha yiiksek
¢ozliniirliikle elde edilmesinde rol almaktadir (Jayalakshmi ve dig, 2018).

2.5 Radar Sogurucu Malzemeler

Mikrodalgalar1 sogurucu malzeme—olarak da bilinen radar dalgalarini sogurucu
malzeme (Radar Absorbing Material - RAM), radyo frekansi dalgalarinin tamamini ya
da onemli bir kism1 hapseden ve yansitmayan malzemelerdir (Zohuri, 2020). Her
yonden ve etkili bir sekilde absorbsiyonun hedeflendigi bu malzemeler Radar
teknolojisi ile tespit edilebilecek cihazlarin ya da techizatlarin goériinmezligini
saglamak i¢in tiretilir (Kumari ve Choudhury, 2020, Boliim 4; Folgueras ve Rezende,
2008). Ozellikle askeri teknolojilerde ©nemli olan Radar tespiti ve izleme
durumlarindan kagmabilmek adima RAM’ler ¢ok biiylik avantaj saglar. Radar
aygitlarindan yonlendirilen radyo dalgalarinin enerjisini kimyasal yapilar1 igerisinde
minimize eden ya da tamamen absorbe eden RAM’ler Radarlarin antenlerine
elektromanyetik dalgalarin geri donmesini engeller veya ¢ok diisiik sinyal alinmasina
neden olur. RAM’ler manyetik, dielektrik ve hibrit yapida olabilirler. (Folgueras ve
Rezende, 2008). Malzemeye uygulanan mikrodalgalar RAM tarafindan 1siya
dontstiirtiliir. Bu nedenle RAM’lerin 1s1 iletkenligi 6nem kazanmaktadir. RAM’ler
metal alagimlarindan, polimer metal kompozitlerinden ya da polimer
nanokompozitlerden olusabilirler (Shashkeev ve dig, 2018, Celozzi ve dig, 2008).
Radar aygitlar1 tarafindan tespit edilmemesi istenen materyal ya da cisim RAM ile
kaplanabilir veya boyanabilir. Uretim yontemlerinin uygunluguna gore ise cisim
tamamen RAM’den yapilabilir (Zohuri, 2020). RAM iiretimi esnasinda farkl
yaklasimlar ve metotlar kullanilmaktadir. Bunlarin temel amaci malzemenin yansitma
oranini azaltmaktir ve bulundugu ortama gdre malzemenin yansitma katsayisini
ortamin yansitma katsayisina esitlemektir (Munir, 2015; Winson ve dig, 2020).
Boylelikle Radar cihazlarinin aradaki farki tespit edememesi istenmektedir.
RAM’lerde yiizey sekli de yansitma 6zellikleri agisindan olduk¢a 6nemlidir. Bununla
birlikte Radar Kesit Alani’mi (Radar Cross-Section) (RCS) azaltmak amaciyla
RAM’lerin yiizeylerinde degisiklikler yapilarak yansitma katsayilar1 azaltilir (Kumari
ve Choudhury, 2020, Boliim 4; Franchitto ve dig, 2001; Jayalakshmi ve dig, 2018).
RAM malzemeler ¢ogunlukla askeri alanda gizlenme amaciyla {iretildigi igin,

cogunlukla saldir1 ve gozlem ugaklarinda kullanilmaktadir (Lal ve dig, 2017; Edwards,
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2000) . F-117A Nighthawk, B-2, F-22 Raptor ve F-35 Lightning II gibi ugaklarda radar
emici malzemelere rastlanmaktadir (Mouritz, 2012; Folgueras ve Rezende, 2008;
Zohuri, 2020).

2.5.1 Radar dalgalarinin sogurulmasi

Radar dalgalarin1 sogurucu malzemeler (RAM) 6ncelikli olarak {izerine etkiyen radyo
dalgalarinin ya da mikrodalgalarin enerjisini 1s1 enerjisine ¢eviren malzemelerdir. Bu
sebeple dalgalarin absorbe edilmesi i¢in sogurulma igsleminin en yiliksek performans
ile gerceklestirilmesi gerekir (Munir, 2015; Jayalakshmi ve dig, 2018). Dalgalarin
sogurulmasiyla beraber yansitmanin da minimum diizeyde tutulmasi elzemdir. Bu
sebepler ile Radar Kesit Alani’nin azaltilmasi ve yansitma katsayisinin diisiiriilmesi
amacityla Radar absorblayan malzemelerin ylizeylerinde bir takim degisiklik
yaptlmaktadir (Kumari ve Choudhury, 2020, Bolim 3; Gaylor 1989; Jang ve dig,
2010). Bu degisikliklere bagli olarak RAM malzemeler iki sinifta incelenebilir. Bu
smiflar tinlasim (rezonans) absorblayict RAM’ler (Lal ve dig, 2017) ile empedans
eslenmeli RAM’ler olarak ayrilir. Empedans eslemeleri RAM’lerin iiretiminde,
malzemenin bulunacagi ortamin empedans degeri ile malzemeye ait empedans degeri
arasindaki fark azaltilir ve degerler esitlenmeye calisilir (Chauhan, 2008, Gaylor
1989). Empedans degeri, elektrik alan vektorii ile manyetik alan vektoriiniin birbirine
orani seklindedir ve bos uzay i¢in bu deger yaklasik olarak 377 Q kadardir. Eger bir
cisim i¢in empedans degeri 377 Q ise bu cisim bos uzayda iizerine genel
mikrodalgalar1 yansitmayacak ve Radarlar tarafindan tespit edilemeyecektir
(Magisetty ve dig, 2018; Markevich ve dig, 2019). Empedans eslenmeli RAM’ler
piramitsel absorblayicilar, konik yiikleme (tapered loading) absorblayicilart ve
eslenmeli katman/tabaka absorblayicilarindan olusmaktadir (Saville, 2005; Lederer,
1986). Piramitsel absorblayicilar, RAM iizerinde piramit ya da koni seklinde bulunan
cikintilardan olusmaktadir. Bu cikintilar gelen mikrodalgalarinin malzemenin i¢
yiizeyine dogru aktarilmasimi saglayarak yansiticiligi azaltir. Istenilen frekans
araligina ya da banda gore uzunluklar1 ve genislikleri ayarlanabilen bu piramitler ya
da koniler, uygun boyutlarda kullanildiklarinda genis bir bant araligini1 absorbe
edebilirler (Silva ve Kretly, 2011). Piramitsel absorblayicilar, radyo dalgalarini iyi
absorbe etmeseler de kalin ve kirllgan olmalar1 dezavantaj olusturmaktadir. Konik
Yiikleme absorblayicilar1 yansitict bir ylizeye daha diisiik yansiticiliga sahip bir
kaplamanin yapilmasi ile iiretilmektedir (Saville, 2005; Yiiz¢elik, 2003; Zohuri, 2020).
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Ince bir tabakaya sahip ve hafif olmasina ragmen piramitsel absorblayicilara gore
yansiticiligi daha yiliksek olmaktadir. Ayrica daha diisiik dalga boyu ve bant araliginda
absorbsiyon yapmaktadir. Eslenmeli katman absorblayicilar1 ise materyal ile ortam
arasinda  bulunacak sekilde materyale bir katman eklenmesi seklinde
olusturulmaktadir (Celozzi ve dig, 2008; Dong ve dig, 2021). Burada amag eklenen
katmanin empedansinin  ortamin empedansina esit olmasidir. Rezonans
absorblayicilari ise Dallenbach ve Jaumann katmanlari ile Salisbury ekranini i¢eren ve
ince malzemelerden olusan bir katman s6z konusudur (Chin ve Lee, 2007; Yiizgelik,
2003; Lederer, 1986; Vinoy ve Jha, 1994; Wang, 2008). Empedans eslenmesi
bulunmayan bu malzemelerde radyo dalgalarinin enerjisinin tamami1 absorbe edilmez.
Uygulanan dalganin bir kism1 sogurucu ortamdan gegerek katmanin arkasinda bulunan
metalden geri yansir ve sogurucu ortamdan tekrar gecerken faz degistiren dalganin
yeni gelen dalga ile birbirlerini soniimleyerek yikici etki olusturmasi beklenir.
Dalgalarin birbirini soniimlemesi halinde yansiyan herhangi bir dalga olmayacak ve
malzeme Radarlar tarafindan tespit edilemeyecektir (Yiizgelik, 2003; Saville, 2005;
Lederer, 1986).

Mikrodalgalarin sogurulmasi i¢in empedans oOzelliginin yaninda malzemelerin
dielektrik (yalitkanlik) 6zelliginin de biiylik 6nemi bulunmaktadir. Dielektrik katsayisi
bir maddenin iletkenlik — yalitkanlik 6zelligi ile ilgili bilgi verirken ayn1 zamanda
enerji depolama kapasitesini de gostermektedir. Dielektrik degeri yiiksek olan cisimler
biinyelerinde daha ¢ok enerji depolayabilirler (Blythe ve Bloor, 2008; Saville, 2005;
Yiizgelik, 2003; Wang, 2008). Yiiksek iletkenlik 6zellikleri olan metaller gibi cisimler
diisiik enerji kapasitesine sahiptir ve dielektrik kayiplari fazladir. Boyle bir durumda,
cisme uygulanan elektromanyetik dalgalarin girisimi diisiik olurken cisim yansitici
ozellikler gosterir. Tam aksine dielektrik katsayisi yiiksek ve kaybi diisiik olan
malzemelerde elektromanyetik dalgalar daha yiiksek girisim gostererek enerjilerinin
tamamint ya da biiyiik bir kismini malzemeye birakirlar. Malzeme tarafindan bu

dalgalar absorblanmis olur (Geyer, 1990; Chauhan,2008).

2.5.2 Polimer yapilarin Radar sogurma oézelliklerinin gelistirilmesi

Radar absorbing malzeme olarak kullanilan materyallerden bir kismi1 da polimerlerdir.
Hafiflik, mekanik dayanim ve termal direng gibi 6zelliklerinin yaninda mikrodalgalari

absorbe edici oOzelliklerin kazandirilmasi amaciyla polimerlere karbon tabanl
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nanotiipler, karbon kdopiik (foam), grafen nanoplateler ve nanografitler ilave
edilmektedir (Shashkeev ve dig, 2018, Kondrashov ve dig, 2017; Kondrashov ve dig,
2015, Micheli ve dig, 2011; Kim ve Kim, 2018; Munir, 2015; Teli ve Valia, 2019).
Polimerlerin yiiksek dielektrik 6zelliklere sahip olmalar1 i¢in genellikle ferromanyetik
Ozellikte bulunan pargaciklarin eklenmesi ile polimer tabanlit RAM malzemeler elde
edilmektedir. Epoksi polimerler RAM elde edilmesinde sik¢a kullanilan polimerler
olup Karbon fiber — Epoksi kompozitleri ve epoksi tabanli boyalara metal kapli kiireler
eklenmesi ile olusan iron ball boyalar, epoksi tabanli RAM’lere 6rnektir (Kumari ve
Choudhury, 2020, Bolim 3; Che ve dig, 2014; Balakrishnan ve dig, 2016; Wang ve
dig, 2011). Aym1 zamanda polimerlerin kaplanmasi ile empedans eslemeleri RAM
malzemeler ile yiizeylerinden bir araya getirilmis kompozitler iiretilmektedir. PMMA
ise sahip oldugu ozelliklerin kaliciligmmin saglanmasi ve mikrodalgalara karsi
absorbsiyonunun arttirilmasi i¢in demir, kobalt, nikel, bakir ve glimiis gibi metal
nanopargacikalar ve SiC gibi seramikler eklenmektedir. Boylece iletken polimerler
elde edilerek RAM olarak kullanilabilmektedir (Kumari ve Choudhury, 2020, Boliim
3; Gao ve Li, 2010; Sharma ve dig, 2019). Bazi durumlarda farkl: tiirden polimerlerin
de bir araya getirilerek RAM {iretimi gerceklestirilmesinin hedeflendigi goriilmiistiir
(Rajendran ve Uma, 1999; Jayalakshmi ve dig, 2018). Son g¢alismalarda, PMMA
icerisinde Bor tabanli bilesenlerin sik¢a kullanildigi ve mekanik, termal, elektrik ve
manyetik ozelliklerin gelistirildigi ve ayrica hafifligin de saglandig: tespit edilmistir.
Hekzagonal Boron Nitrit, Hekzagonal Boron Karbiir Nitrit ve Baryum Heksaferrit
ilavesi ile RAM malzeme iiretimi ¢aligmalar1 devam etmektedir (Micheli ve dig, 2011;
Mittal ve dig, 2016; Pullanchiyodan ve dig, 2017; Qin ve dig, 2015; Atay ve Celik,
2014; Sasria ve dig, 2016; Sharma ve dig, 2019; Tang ve dig, 2020). Bu tezde ise
PMMA polimer matriks igerisine eklenen Boraks Dekahidrat katkisiyla iretilen
PMMA/Boraks polimer kompozitlerin mikrodalgalar1 da igeren radyo dalgalarinin

genis bir araligina kars1 davranisi ve performansi incelenmistir.

2.6 Boraks Dekahidrat’in Ozellikleri ve Kullanim Alanlar:

Boraks Dekahidrat, kimyasal formiilii Na2B4O7.10H.0 olan ve IUPAC ismi Sodyum
Tetraborat Dekahidrat ya da Disodyum Tetraborat Dekahidrat olarak da bilinen
kimyasal bilesendir. Tinkal cevherinden toz veya kristal halinde rafine edilerek elde
edilen Boraks Dekahidrat beyaz bir renge ve yumusak bir yapiya sahiptir. YapisindaKki

Na atomlarn sayesinde alkali bir tuz 6zelligi kazanan Boraks akma ve tamponlama
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ozellikleri agisindan yiiksek performanshidir. (Waclawska, 1995). Alkali bir tuz olmasi
sebebiyle sulu c¢ozeltileri bazik 0Ozellik gosterir ve asitlerin ndtiirlenmesinde
kullanilabilir. Bazik 6zelligi Boraks’in sabun ve deterjan yapimi igin kozmetik
sektoriinde etkin bir rol almasina saglar. Cam, seramik, metal gibi malzemelerin
yiizeylerinin temizliginde kullanilan temizlik {irlinlerinin de yapisinda bulunan Boraks
el dezenfektanlar1 ve camasir deterjanlar1 gibi insanlar tarafindan kullanilan
temizleyicilerin yapisinda da bulunur. Kisisel bakim {iriinlerinde ise yapiskanlik,
dayaniklilik ve yumusaklik gibi kazandirdig1 6zellikler sayesinde ve parafin tabanl
bilesenlerin  baglayiciligin1 iistlenmesi sebebiyle Boraks tercih edilmektedir.
Metaliirjide de 6nemli bir rol oynayan Boraks, bir kaplama olarak korozyon ve
oksitlenmenin engellenmesinde ve iyi bir metal ¢oziicli olarak kursun, bakir, demir
gibi metallerin atiklarinin geri kazaniminda gorevler alir. Ek olarak daha etkili
giibrelerin  hazirlanmasi, daha kaliteli {iriin alinmasi ve daha verimli tarim
uygulamalarinin ortaya ¢ikmasi amaglariyla da kullanilmaktadir. Cam sanayinde ise
camin sertligini, viskozitesini ve ylizey sertligini arttirmak icin 1s1 yalitim camlarinin
yapisina katilmaktadir (Peng ve dig, 2014; Sayan ve dig, 2010). Boraksin fiziksel

ozellikleri Cizelge 2.6’da verilmistir.

Cizelge 2.6 : Sodyum Tetraborat Dekahidrat’in fiziksel ve kimyasal 6zellikleri.

Boraks Minerali Fiziksel Ozellikler
Kimyasal Formiil Na:B407.10H.0
Yogunluk 1.73 g/lcm?®
Kaynama Noktas1 (Kuru) 1575 °C
Erime Noktas1 (Sulu) 75°C
Erime Noktas1 (Kuru) 741 °C
Molekiil Agirligt 381.37 g/mol
Is1 Kapasitesi 4]/g°C
Isil Tletkenlik 0.74 W/mK
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3. DENEYSEL CALISMALAR

Bu tez bilinyesinde ATRP yontemi ile {iretilen agirlik¢a farklt miktarlarda (%2, %S5,
%7.5 ve %10) Boraks Dekahidrat igeren PMMA/Boraks polimer kompozitlerin ve
katkisiz PMMA’nin fiziksel ve kimyasal Ozelliklerinin tespit edilebilmesi igin
deneyler gergeklestirilmistir. PMMA ’nin igyapisi, i¢ baglari ve kimyasal 6zelliklerini
belirlemek amaciyla XRD, FT-IR, RAMAN ve XPS testleri uygulanmistir. Mekanik
ve termal Ozelliklerinin tespit edilmesi amaciyla Shore-D testi, yogunluk 6l¢liimii,
Ultrasonic Dayanim Testi, temas acist Olglimii, TGA ve DSC testleri
gerceklestirilmistir. Elektriksel oOzellikler icin empedans ve dielektrik olgtimleri
mikrodalga 1smmim yontemiyle elde edilmis ve manyetik Ozelliklerin 6l¢iimleri
tamamlanmistir. ~ Uretilen &rneklerinin  igyapilarinin - 3D goriintiilerinin  elde
edilmesinde SEM analizi ve ylizeylerin 3D goriintiilerinin elde edilmesinde ise
Stereomikroskop kullanilmistir. Radyo dalgalart absorbsiyon (soniimleme),
gecirgenlik ve yansitma degerlerinin tespiti ve radar absorbent malzeme 6zelliklerinin
belirlenmesi amaciyla S-Parametreleri Olgiim Sistemi kullanilmistir. Malzemelerin

yalitkanliklarinin belirlenmesi amaciyla dielektrik sabitleri belirlenmistir.

3.1 PMMA/Boraks Kompozitlerinin Olusturulmasi

Na,B,0,.10H,0
(Boraks)

C,Hy BN

C.H,0, C,H,,Bro,
(MMA) (EBIB)

CuBr

Sekil 3.1 : PMMA/Boraks kompozitlerinin polimerizasyon semas.
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PMMA/Boraks polimer kompozitleri ATRP yonteminin bilesenlerinden olusmaktadir.
Katki maddesi olarak Boraks (Na2B40O7) kullanilarak monomer olan MMA ve ¢oziicii
olarak Bu4NBr bir araya getirilerek karisim elde edilmis ve bu karisima CuBr ve EBIB
eklenmistir. PMMA/Boraks kompozitlerinin olusum semas1 Sekil 3.1°de verilmistir.

Ayrintili olarak ise Boliim 3.2°de tiretim yontemi agiklanmustir.

3.2 PMMA/Boraks Polimer Kompozitin ATRP Metodu ile Sentezi

Kullanilan kimyasallar, monomer olarak CsHgO> Metil Metakrilat (MMA), kataliz6r
olarak CuBr Bakir Bromiir, ¢6ziicii olarak C16H3sBrN Tetra-n-butilamonyum Bromiir
(BusNBr), baslatict olarak CsH11BrO> Etil 2-bromoizobiitirat (EBIB), CgH23N3
1,1,4,7,7- Ligand olarak Pentametildietilentriamin (PMDETA) ve katki malzemesi
olarak Boraks Dekahidrat (Na:B4+O7.10H20) seklindedir. Kimyasallar iiretim i¢in
hazirlandiktan sonra ve iki elli bir Atmos-Bag, Argon gazi ile doldurulmustur. Atmos-
Bag icgerisinde bir adet hassas tart1 bulunmaktaydi ve tiim kimyasallar iki elli Atmos-
Bag'de bulunan hassas tartt da ayr1 ayr tartildi. Daha sonra, ¢oziicii BusNBr ve
katalizor CuBr, %2, %5, %7.5 ve %10 gibi agirlikga farkli miktarda Boraks Dekahidrat
ile MMA monomerine ilave edildi. Katkisiz PMMA iiretilirken Boraks ekleme adimi
atlandi. Tim bu kimyasallar kati formdaydi ve iki elli Atmos-Bag'de karigtirildi.
Boraks Dekahidrat eklendikten sonra, bu karisim Atmos-Bag'den cikarildi ve baska
bir Atmos-Bag’e aktarildi. Bu Atmos-Bag ayrica Argon gazi ile doldurulmustu.
Bundan sonra, kat1 kimyasallar karistmina Metil Metakrilat (MMA) ilave edildi. Daha
sonra karisima Pentametildietilentriamin (PMDETA) ilave edildi ve karisim vakum
pompast yardimiyla degaz edildi. Gaz gecirmez siringa 30 dakika boyunca gazdan
arindirma islemini gergeklestirmek icin kullanildi. Daha sonra bu karigima Etil 2-
bromoizobutirat (EBIB) ilave edildi. Tiplere EBIB ilave edildikten sonra
polimerizasyon islemi basladi. Daha iyi karistirma kosullar1 saglamak igin silikon
banyolu manyetik bir karistirici kullanildi. Manyetik karistiricinin daha etkin bir
sekilde kullanilabilmesi i¢in karisimin bulundugu kaba manyetik karisitirici balik (bar)
eklenmistir. Karisim Atmos-Bag'den ¢ikarildi ve bu karistiriciya yerlestirildi. Bu
manyetik karistirici, sicaklik 6zelliklerini kontrol altinda tutarak sicakligin manuel
olarak ayarlanmasina izin vermesi sebebiyle tercih edilmistir. Bu karistirma,
polimerizasyon tamamlanana kadar siirdi. Polimerizasyondan sonra numune

manyetik karistiricidan alindi ve desikatore yerlestirildi.
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Sekil 3.2 : Agirlikga %2, %5, %7.5, %10 ve %15 Boraks katkis1 i¢eren
PMMA/Boraks ornekleri.

Sekil 3.2°de agirlik¢a farkli miktarlarda Boraks igeren PMMA polimer kompozitlerine
ait gorsel bulunmaktadir. Sekil 3.3’te ise kristal yapidaki ve toz yapidaki BusNBr
kullanim1 ile iretilen PMMA/Boraks ornekleri gosterilmektedir. Toz halinde
kullanilan Bu4NBr daha az 151k gegirgenligine sahip daha agik renkte ve mat drnekler
iiretilmesine neden olmustur. Bu calismada gergeklestirilen tiim uygulamalar kristal
yapidaki BwNBr kullanilarak iiretilen PMMA/Boraks orneklerini igermektedir.
Bu4NBr’nin ¢oziicli olarak gdorev almasi sebebiyle toz ya da kristal yapida olmasi
MMA’nin polimerizasyonu siirecinde sentezlenen PMMA/Boraks kompozitlerinin

yiizey 6zelliklerinde farkliliklar olusturmustur.

F—_v

Sekil 3.3 : Agirlikga a) %2, b) %S5, d) %7,5 Boraks igeren ve c¢) katkisiz PMMA
ornekleri.
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3.3 X-1sim Kirimim (X-Ray Diffraction) (XRD) Analizi

Agirlikca %2, %5, %7.5 ve %10 Borax iceren PMMA/Boraks ve katkisiz PMMA
orneklerinin krisal yapisi ve karakteristik 6zellikleri hakkinda bilgi sahibi olabilmek
amaciyla X-Ray Diffraction (XRD) testi yapilmustir. Uretilen kat1 haldeki érneklerin
bir kismi toz haline getirilmistir ve Xpert Pro cihazinda X-iginlarina maruz
birakilmigtir. Bu analizde XRD cihaz1 Xpert Pro 2°/dk tarama hiziyla 40 kV gerilim
ve 40 mA akim degerlerinde caligmistir. X 1smlar1 40 kV ve 40 mA degerlerinin
olusturdugu elektromanyetik kuvvet altinda 10° ve 90° arasinda uygulanmistir. XRD
analizinde hedef malzeme olarak bu deneyde tek kristal kirinimi olan Cu (Bakir)
kullanilmistir. Cu, CuKa radyasyonu yayar ve CuKa'nin dalga boyu 1.5418 A° 'dur
(Janssen, 2004). XRD cihazi, dalga boyu A olan bir monokromatik X 1sin demetinin
belirli 6 acistyla malzemeye gonderilmesi ve X isinlarinin bu malzeme iizerinde
kirinima ugramasi prensibi lizerine ¢alisir (Mishra ve dig, 2017). X 1sinin malzeme
tizerinde ne kadar kirinima ugradigi malzemenin tiiriiniin ve kristal yapisinin
belirlenmesinde ¢ok énemlidir (Ersoz ve dig, 2018; Reddy ve dig, 2016; Valerio ve
Morelhao, 2019; Hubin ve Terryn, 2004). X 1sinlarinin kirinimi ve yansimasi Bragg
Yasasinda aciklanmistir. %2, %5, %7,5 ve %10 Borax iceren PMMA/Borax polimer
kompozitlerinin ve katkisiz PMMA’nin XRD sonuglari Sekil 4.1'de verilmistir.

3.3.1 Bragg yasasi

Kristallerin diizenli bir sekilde dizilmis atomlardan olustugu diisiincesinden yola
c¢ikilarak X 1smlarinin dalga boylart 1-10 A° arasinda ise bu X 1sinlar1 bir cisme
uygulandiginda bu cismin kristalleri tarafindan kirinima ugradigi gorilmiistiir
(Iwashita, 2016; Mairinger, 2004; Janssen, 2004). Bragg kendinden once yapilan
caligmalar: diizenleyerek daha basit bir forma doniistiirmiis ve Bragg Yasasini ortaya
koymustur. Birbiriyle paralel ve aralarinda d mesafesi olan iki diizlem {izerinde
atomlarin diizenli bir sekilde dizildigini ve A dalga boylu monokromatik olan
birbirlerine paralel sekilde yayilan X 1sinlarinin 0 agistyla génderildigini kabul edelim.
Malzeme ile etkilesime gecen X 1sinlarinin tamami sagilacaktir fakat bir kismi ayni
fazda bir kismi ise farkli fazda olacaktir. Aymi fazda yapict girisim olusurken X
1sinlarinin dalga boyu ile bu 1sinlarin yol farklar arasindaki baginti Bragg Denklemi
ile saglanmaktadir (Choudhary ve dig, 2019; Ermurat, 2021; Holder ve Schaak, 2019).
Bragg Denklemi, denklem 3.1°de gésterilmistir.
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2dsind = ni (3.1)

Bu denklemde d diizlemler aras1 mesafeyi , 0 diizlem ile X 1sinlar1 arasindaki aciy1, n

dalgaboyu sayisini ve A X 1sinlarinin dalga boyunu gostermektedir.

3.3.2 Kristalit boyutu

XRD sonuglarina gére, PMMA/Borax numunelerinde bulunan Boraks kristalinin
kristalit boyutu Scherrer Formulii kullanilarak hesaplanmistir. X 1gin1 kirinimi (XRD)
ve kristalografisinde temel olarak kullanilan Scherrer Denklemi, kati formdaki bir
malzemenin mikrometre boyutunun altindaki kristalit boyutlarinin hesaplanmasini
saglar ve kirmim modelinin igerisindeki tepe noktalarinin genislemesi ile kristalit
biiyiikliigii arasinda baglant1 kurar (Iwashita, 2016; Valerio ve Morelhao, 2019; Holder
ve Schaak, 2019; Ermurat, 2021; Banerjee, 2021). Scherrer Denklemi, denklem 3.2°de
gosterilmistir.

KA
~ Bcos(8p)

(3.2)

Bu denklemde, D ortalama kristalit boyutudur, K sekil faktoriidiir (bu ¢alismada 0.94'e
esittir), A X-Isinlarinin dalga boyudur,  FWHM (Full Width of Half Maximum)'dir
(Yar1 Maksimumda Tam Genislik) ve 0 Bragg kirinim agisidir (Acharya ve dig, 2018,
Yao, 2009; Holder ve Schaak, 2019; Ermurat, 2021). Sekil 3.4 XRD analizinin
gerceklestirildigi cihazi gostermektedir. Bulgular boliimiinde 20° ag¢1 degerlerine

karsilik gelen kristalit boyutlar1 gosterilmistir.

Sekil 3.4 : XRD analizi ger¢eklestirilen Xpert Pro XRD cihazi (Url-5).
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3.4 Fourier Doniisiimlii Kizilotesi (Fourier Transform Infrared) (FTIR) Analizi

Fourier Doniistimlii Kizilotesi (FTIR) Spektroskopisi, bir malzemeye uygulanan
kizilGtesi 1s1nlarin malzeme igerisindeki molekiillerin baglar1 tarafindan sogurulmasi
ve titresim ya da donme hareketi olusturmasi prensibine dayanir (Mairinger, 2004).
FTIR analizi molekiil i¢erisinde bulunan baglarin hangi atomlar arasinda olustugunu
ve baglarin hangi sinifa ait oldugunu belirlemek amaciyla gergeklestirilir. Ayrica
molekiiliin yapisinin belirlenmesi ve molekiil i¢erisindeki fonksiyonel gruplarin tespit
edilmesinde de FTIR Spektroskopisinden faydalanilir (Erséz ve dig, 2018). Kizilotesi
isinlarin  sogurulabilmesi i¢in dipol momente sahip ve polar yapidaki baglarin
malzeme igerisinde bulunmasi gerekir. Polimerlerin igerisinde ise radikal gruplarin ve
birbirlerinden farkli zincir dallarinin bulunmasi sebebiyle hem dipol momente sahip
hem de polar yapida olan baglarin sayis1 goktur (Ebnesajjad, 2014). Bu tez biinyesinde

1 arasinda olan kizil6tesi

tiretilen Orneklere dalga sayist 4000 ile 650 cm”
elektromanyetik dalgalar uygulanmistir ve yiizde yiiz gegirgenlik oranindan baglamak
lizere 4000 cm™ dalga sayisindan 650 cm™ dalga sayisina kadar analiz devam
ettirilmistir. Baz1 dalga sayis1 degerlerinde gecgirgenlik oraninin azaldig goriilmiistiir
ve boylece titresim ya da donmenin oldugu yerler tespit edilmistir. Donme ve
titresimin goriindiigli degerlere karsilik olarak gelen baglarin tiirii ve donme veya
titresim Ozelligi belirlenmistir (Ramesh ve dig, 2007; Reddy ve dig, 2016). FTIR

analizi Bruker Alpha Spektrometre Cihazi ile ger¢eklestirilmistir.

3.5 Raman Analizi

Hint fizik¢i Chandrasekhara V. Raman’in Nobel 6diilii aldigt Raman Sacgilmasi ya da
Raman etkisi prensibine dayanan Raman Spektroskopisi, FTIR Spektroskopisi ile
benzer bir analiz yontemidir. Raman, 15181n saydam bir malzemeden gegerken kirinima
ugradigr esnada dalga boyunda degisim oldugunu kesfetmis ve 1sinlar sagilima
ugradiginda ise sacilan 1sinlarin gelen 1sindan farkli bir dalga boyuna sahip oldugunu
fark etmistir. Dalga boyunda meydana gelen degisimler elektromanyetik spektrumda
dalga kaymalarin1 da isaret etmektedir (Ebnesajjad, 2014). Raman olusan bu
kaymalarin malzemelerin molekiiler yapist ile ilgili oldugunu ve kayma miktarinin
molekiiller arasinda olusan bag tiirlinii bulmak i¢in faydali oldugunu gordii. Raman
analizi ise monokromatik yogun lazer isinlarinin uygulanmasi sonucunda malzemeden

sacilan 1ginlarim dalga boylarinin 6lgiilmesi yontemiyle yapilir (Ersoz ve dig, 2018,
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Skoog ve West, 1981). Yansiyan isinlarin dalga boylar1 lazer ismlarinin dalga
boyundan fazla ise Raman sagilimi gerceklesmis demektir. Raman sagilimi elastik
olmayan bir sacilma olarak adlandirilir ve bu sagilmalar Raman kaymalarina neden
olur. Sagilan 1gmnlarinin dalga boylarinin artmasi gelen isinlarin bir miktar enerji
kaybettiklerini gosterir ve bu enerji molekiil tarafindan absorblanmigtir. Absorblanan
enerji molekiiliin titresim hareketini degistirir. FTIR analizinde oldugu Raman
analizinde de kizil 6tesi 1ginlar kullanilarak molekiillerin titresmesi ile molekiiliin bag
yapist hakkinda bilgi sahibi olunur (Loridant, 2018). Raman analizi ve FTIR analizi
birbirini tamamlayan iki analiz tiirii olarak birbirlerine yakin veya ayn1 olan degerlerde
pik olustururlar. Bu tez ¢alismasinda Raman Analizi 100 — 3500 cm™ Raman kaymasi
araliginda RENISHAW Class 1000 cihazi ile gergeklestirilmistir (Sekil 3.5).

RENISHAW ¢

aman Miroscape

Win B,

Sekil 3.5 : Raman analizi i¢in kullanilan RENISHAW Class 1000 cihazi (Url-6).

3.6 Taramah Elektron Mikroskobu (Scanning Electron Microscope) (SEM)

Analizi

Taramali elektron mikroskobu (SEM), bir cismin, yapinin ya da malzemenin {i¢
boyutlu ylizey goriintiisiiniin alinmasinda kullanilan mikroskoptur. Odaklanmig
elektronlarn kullanildigt SEM ornegin tiim yiizeyini tarayarak goriintii olusturur.
Elektron demeti yiizey goriintiisii alinmak istenen numunenin atomlar ile etkilesime
gecerek numunenin ylizey morfolojisi ve topolojisi hakkinda bilgiler verir. Optik
mikroskoplara nazaran daha yiiksek biyiitme seviyesinde ¢alisan elektron
mikroskoplar1 nanometre boyutunda drneklerin goriintiilenmesini saglar (Ebnesajjad,

2014; Reddy ve dig, 2016). SEM’de elektronlarin atomlar ile etkilesimleri sonrasinda
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atomun igerisinde enerji kazanarak bir iist enerji seviyesine ¢ikan elektronlarin eski
enerji seviyelerine donerken yaydiklari X-1sinlari, atomdan kopan ve diisiik enerjiye
sahip olan elektronlar (ikincil elektronlar) ve atoma carptiktan sonra sagilan elektronlar
bir sintilator tarafindan toplanarak yiizey goriintiileri olusturulur. X-1sinlari, ikincil ve
sacilan elektronlardan alinan farkli enerjideki sinyaller yiizeyin tam bir
topografyasinin olusmasini saglar (Erséz ve dig, 2018; Mayeen ve dig, 2018).
QUANTA FEG 250 SEM cihaz1 (Sekil 3.6) kullanilarak iiretilen 6rneklerin yiizey
ozellikleri ile ilgili bilgiler edinilmis ve SEM analizi ile birlikte tli¢ boyutlu goriintiileri

alimustir.
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Sekil 3.6 : SEM goriintiilerinin alindig1 Quanta FEG 250 cihazi.
3.7 Temas Acis1 Ol¢iimii

Orneklerin {izerine damlatilan s1vi damlaciklarinin drneklerin yiizeyi ile yaptig1 agiy
Olgmeye yarayan temas agist Ol¢limil, yiizeylerin sivi tutma kapasiteleri,
1slanabilirlikleri ve hidrofilik-hidrofobiklik 6zellikleri hakkinda bilgiler vermektedir.
Diiz ve paralel ylizeye sahip 6rneklere bir sivi damlasi uygulanmasi prensibi ile ¢alisan
temas acist Ol¢lim cihazi aynt zamanda damlalarin yiizey ile temasi sirasindaki

goriintiilerini de alabilmektedir. Yiizey serbest enerjisi, adezyon kuvvetleri ve
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kohezyon kuvvetleri ile ilgili fikir elde edebilmek temas agis1 6lgiimii ile miimkiindiir
(Giridhar ve dig, 2017).

Bu tez biinyesinde gerceklestirilen temas agis1 6l¢iimii su damlalar1 kullanilarak 6l¢tiim
yapan Attension KSV model cihaz ile gerceklestirilmistir. Su damlalarinin yiizey ile
yaptig1 ag¢1 o yiizeyin hidrofilik ya da hidrofobik bir ylizey oldugu ile ilgili bilgi
vermektedir. Bir yilizeye uygulanan siva damlalarinin yiizey ile yaptiklari a¢1 90°’den
bliyiikse bu yiizey hidrofobik, 90°°den kiiclikse bu ylizey hidrofilik olarak
adlandirilmaktadir. Temas acis1 azaldik¢a hidrofilik ozellik artmakta ve 20°’nin
altinda temas agisina sahip olan yiizeyler siiper hidrofilik, 160°’nin {istiinde agiya sahip
olan yiizeyler ise siiper hidrofobik olarak adlandirilmaktadir (Agrawal ve dig, 2017).
Bununla birlikte temas agis1 1slanabilirlik 6zelligi ile de dogrudan baglantilidir. Bir
yiizeyin hidrofilikligi arttikca islanabilirlik 6zelligi de artmaktadir. Yiizey serbest
enerjisi de kohezyon ve adezyon kuvvetleri gibi hem hidrofilikligi hem de

1slanabilirligi belirleyen bir etmendir (Giridhar ve dig, 2017).

Sivi yiizeyinde bulunan molekiiller diger molekiiller tarafindan kendilerine dogru
cekilirler ve ii¢ farkli yonden cekilen molekiiller yiizeyde gerilmeye neden olarak zar
benzeri bir yap1 olustururlar. Bu gerilimi yenerek sivinin bir yiizeyde yayilmasini
saglayan enerji ise yiizey serbest enerjisidir. Yiizey serbest enerjisi yiiksek olan bir s1vi
cismin yiizeyinde yayilabilir. Ayni sekilde diisiik yiizey gerilimine sahip sivilar da
cismin yilizeyinde dagilim gosterebilirler. Temas agis1 6l¢iimii degerleri, cismin yiizey
serbest enerjisinin ve yiizey geriliminin de tespit edilmesini saglar. Adezyon ve
kohezyon kuvvetleri arasindaki iliski de temas agis1 6l¢tim degerlerini etkilemektedir.
S1vi molekiilleri arasindaki ¢ekim kuvvetini ifade eden kohezyon kuvvetlerinin, sivi
molekiilleri ile cismin yiizeyi arasindaki g¢ekim kuvvetini ifade eden adezyon
kuvvetlerine gore biiyiikliigli arttikga temas agis1 Sl¢glim degeri de biiyiir ve cisim
hidrofobik bir yiizeye sahip olur. Ayrica yiizeyin piiriizliiliigii de su tutma kapasitesini
ve 1slanabilirligi etkilemektedir (Agrawal ve dig, 2017; Erayman ve Korkmaz, 2017).
Piiriizlui yiizeyin su tutma kapasitesi artarken ylizeyle bulunan bosluklar ya da oluklar
suyun tutulmasini ve 1slanabilirligin artmasini saglarlar. Boylece su yiizeyde daha
rahat yayilma ve temas ag¢isini diisiirme imkanina sahip olur. Hidrofobik 6zelliklerin
artmast 1slanmayan kumas ya da kir tutmayan kumas {iretiminde tekstil

uygulamalarinda 6n plana ¢ikmaktadir. Hidrofilik 6zelliklerin artmasi ise kendi
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temizleyen ylizeylerin ve malzemelerin iretilmesinde 6nem tasimaktadir. Temas agis1

Olclim cihazina ait bir gorsel Sekil 3.7°de goriilebilir.

Sekil 3.7 : Temas Agis1 Olgiimii cihazi (Url-7).

3.8 Shore-D Sertlik Testi

Sertlik, bir malzemenin bozulmaya ve sekil degistirmeye kars1 yapmis oldugu direnci
ifade etmektedir. Malzemelerin sertlik degerleri ayni zamanda dayanimlarini da
gostermektedir. Malzemelerin sertlik degerleri dogrudan bir biiyiikliik olarak ifade
edilmek yerine bagil bir biiytikliik ifade eder. Dayanim1 yiiksek malzemenin gorece bu
malzemeye gore daha diisiik dayanimdaki malzemeye uyguladigi kuvvet sonucu
olusan deformasyon, bozulma ya da degisim hesaplanarak sertlik degerleri
bulunmaktadir. Malzemenin tiiriine gore, metal, polimer ya da seramik, farkl sertlik
Ol¢iim yontemleri bulunmaktadir. Bu yontemler arasinda Rockwell ve Rockwell
yiizey, Vickers, Knoop, Brinell ve Shore sertlik 6l¢iim yontemleri bulunmaktadir.
Sertlik 6l¢lim yontemleri, elmastan ya da c¢elikten iiretilen piramit, koni ya da kiire
seklindeki uglarin  sertligi  Olgiillecek malzemeye batirilmast  prensibiyle
caligmaktadirlar. Uglarin malzemeye batma derinligi ve olusan izin biiytlikliigi sertlik
degerinin hesaplanmasini ve belirlenmesini saglamaktadir. Yumusak malzemelerde
ucun battig1 derinlik daha fazla ve biraktig1 iz daha genistir. Sert malzemelerde ise iz
daha kiiclik ve derinlik daha azdir. Sertlik degeri arttik¢ca da iz ve derinlik daha az
olacaktir. Rockwell sertlik 6l¢iimii, metaller ve metal alasimlarinda sikg¢a kullanilir ve
en ¢ok karsimiza cikan sertlik 6l¢iim tiiriidiir. Diger sertlik dlgiimlerine nazaran daha
diisiik maliyetli ve basit yapida olmasinin yaninda bir¢ok sertlik yelpazesine sahip

olmas1 avantajli yonlerindendir. Batic1 ug olarak elmas ya da ¢elik kiire kullanilmasi

44



da tercih edilmesinin sebeplerinden biridir. EImas bilinen en sert katt madde oldugu
icin bagil sertlik degerlerinin bulunmasi amaciyla sertlik 6l¢iim yontemlerinde sikca

tercih edilir.

Shore sertlik 6l¢iimii ise diger sertlik dlgiimleriyle ayni prensipte calismaktadir. Diger
yontemlerde oldugu gibi sertlik degerleri batici ucun etki ettigi derinligin ve biraktigi
izin hesaplanmastyla tespit edilmektedir. Diger sertlik dl¢timlerinden farki ise daha
yumusak ozellikler gosteren esnek malzemelerin ve polimerlerin sertlik 6l¢timlerinde
kullanilmasidir. Shore testleri agirliga ve batici ucun tiiriine gore siniflandirilmaktadir.
Shore-A en hafif olmak tizere B, C, D, E, M, O ve OO testleri de bulunmaktadir. Shore-
D testi diger testlere gore sertligi yliksek malzemelere uygulanmaktadir. Bu testler
malzemenin tlirline gore secilmekte ve uygulanmaktadir. Bu calismada PMMA
polimer kompozitlerin {iretiminin gergeklestirmis olmasi nedeniyle Shore-D testi

sertlik 6l¢limii olarak seg¢ilmistir.

3.9 Stereomikroskop Goriintiileri

Optik mikroskop tiirlerinden biri olan Stereomikroskop’ta bir cismin yiizeyinden
yansityan 1sinlarin toplanmasi ile goriintii elde edilmesi prensibi bulunmaktadir
(Mairinger, 2004). Stereomikroskop diisiik biiyiitme diizeyinde goriintii alirken gozle
tespit edilmesi zor olan yiizey piirtizliiligli, ylizeyde olusan c¢atlaklar ve degisimler ile

ilgili bilgi edinilmesini saglar.

Sekil 3.8 : Leica MZ 10 F model stereomikroskop.
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Yiizey ozellikleri, yiizeyin hidrofilik — hidrofobik olma durumunu, 1slanabilirligini ve
su tutma kapasitesini dogrudan etkiler. Bu nedenle temas acis1 6l¢iimii yaninda
stereomikroskop goriintiilerine de sahip olunmasi yiizeyin durumu hakkinda daha
detayli inceleme yapilmasina imkan verir. Farkli agilardan yansiyan isinlar ile alinan
iki goriintii ¢akistirilarak Stereomikroskopta ii¢c boyutlu goriintii elde edilir
(Ebnesajjad, 2014). Bu tezde iiretilen PMMA/Boraks polimer kompozitlerin yiizeyi
incelenirken Boraks kristallerinin PMMA yiizeyinde dagilimi da belirlenmistir. Leica
MZ 10 F Model Stereomikroskop kullanilarak farkli miktarlarda Boraks igeren
PMMA/Boraks polimer kompozitlerin {i¢ boyutlu goriintiileri elde edilmistir. Sekil 3.8
Leica MZ 10 F model stereomikroskobu gostermektedir.

3.10 Ultrasonik Test (UT)

Ultrasonik test olarak da adlandirilan ultrasound testi, ses dalgalarmin kullanildig1 ve
test edilen {irline zarar vermeyen tahribatsiz bir muayene ya da test yontemidir. Prob
ad1 verilen ve ses dalgalar liretme ile algilama isleminde kullanilan algilayicilar
yardimiyla ses dalgalari bir demet halinde test edilen malzemeye gonderilir ve
malzemeden yansiyan ses dalgalar1 ayni1 ya da farkli bir prob tarafindan toplanir (Raj
ve dig, 2002). Ses dalgalarinin malzeme igerisindeki degisimi tespit edilerek
malzemenin igyapist ve karakteristik ozellikleri ile ilgili bilgiler elde edilir.
Malzemenin i¢yapisina gore dalga kirmima ugrar ve ugradigi kirmim ise dalganin
yansima agisint degistirir. Ayn1 zamanda malzemenin igyapisindaki taneciklerle
karsilasan ses dalgalarinin yansima hizlart da degismektedir (Bates ve dig, 2000;
Schabowicz, 2019). Bir dalganin hizi, frekansina ve dalga boyuna bagli olarak
degismektedir. Frekans, saniye basina titresim miktar1 olup f ile gosterilir ve birimi
Hertz olarak ifade edilir. Dalga boyu ise A sembolii ile gosterilirken metrik birime
sahiptir. Dalga boyu, frekans ve ses hiz1 arasindaki iligki denklem 3.3’te gosterilmistir
(Hijazi, 2020; Blitz ve Simpson, 1996).

V=F.4 (3:3)

Ultrasound ya da ultrasonik dalgalar ses {istii dalgalardir. Insan kulagmin
algilayabilecegi ses frekansi araligindan daha yiiksek seviyede bulunan ses iistii
dalgalarin frekanslar1 100 kHz degerinden 25 MHz degerine kadar ytikselebilmektedir
(Krautkrdmer ve Krautkramer, 1990). Bir maddenin igerisinde ses dalgalar1 en hizli

kat1 formdaki maddelerde yayilir. Eger kati madde tek diize ise ses hizi1 degismeden
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dalgalar madde igerisinden gecebilir. Fakat bu kati cisimde catlaklar, bosluklar,
diizensizlikler ve gozenekler var ise ses dalgalarinin hizi ayni cisim igerisinde farkli
degerler alir (Blitz, 1997). Ayn1 durum kompozitler i¢in de gegerli olmaktadir. Katki
maddesi olarak eklenen bir bilesen var ise bilesenin homojen bir sekilde dagilim
gerceklestirememesi, topaklagsmasi ya da icyapiyr siireksiz hale getirmesi Ses
dalgalarmin hizin1 da etkileyecektir. Boylelikle teste tabi tutulan Orneklerin
yapisindaki kusurlar tespit edilebilmektedir. Ayni yontem ile bir malzemenin
yapisindaki katki maddeleri de tespit edilebilmektedir (Zoughi, 2000; Gholizadeh
2016). Ses dalgalarinin hizlari, onlarin malzeme igerisine gonderilme ve yansima
stirelerini de etkilemektedir. Bu siire miktar1 ile malzemenin kalinlig1 tayin edilebilir,
sonar sistemleri ile cisimlerin uzakliklar1 tespit edilebilir ya da tip alaninda i¢
organlarin goriintiilenmesi gercgeklestirilebilir (Wright, 1996). Ayrica malzemelerin
yiizeyinde hareket eden ses dalgalarinin hizlari ile yiizey sertligi 6l¢timii yapilabilir ve
iclerinde hareket eden ses dalgalarinin hizlar ile de Elastisite Modiilii, Poisson Orani
ve Kayma Modiilii gibi mekanik 6zelliklerin belirlenmesi saglanabilir (Nesvijski,
2000).

Tahribatsiz muayene yontemlerinden biri olan ultrasonik test sisteminde elektrik
enerjisi problar yardimiyla titresim enerjisine doniistiiriiliir ve ses dalgalarinin tiretimi
saglanir (Dwivedi ve dig, 2018). Problar, igerdikleri piezoelektrik 6zellikteki kristaller
sayesinde istenilen frekansa sahip ses dalgalarinin iiretiminde ana gorevi oynar.
Piezoelektrik 6zellikteki malzemeler elektrik enerjisini hareket ve titresim enerjisine
cevirebilen ve tam tersi olarak da hareket ve titresim enerjisini de elektrik enerjisine
cevirebilen malzemelerdir (Wright, 1996). Kuvartz ve lityum siilfat sik¢a karsilagilan
piezoelektrik malzemelerdendir (Basu ve Aydin, 2006). Ultrasonik test sisteminde
enine ve boyuna dalga hizlar1 belirli prensipler altinda dlgiilebilmektedir. Enine dalga
hizin1 6lgmek icin agili prob kullanilirken, boyuna dalga hizin1 6l¢gmek amaciyla ise
normal prob kullanilmaktadir. Normal prob, yiizeye dik ag1 ile konur ve 6rnege ses
dalgalar1 géndermesi saglanir. Ornegin arka yiizeyinden ya da igerisindeki kusurlardan
yanstyan ses dalgalar1 ayni1 prob ile toplanir ve boyuna dalga ses hizi belirlenir. A¢ili
probda ise prob ile yiizey arasinda belirli bir agiyla ses dalgalar1 gonderilir (Sharma ve
Sinha, 2017). Bir gonderici ve bir de alicinin bulundugu bu yontemde ses dalgalarini

bir probdan acili olarak gonderilirken bagka bir prob da yansiyan ses dalgalarimi
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algilar. Boylece drnek igerisinde hareket eden enine ses dalgalarinin hizi tespit edilir

(Langenberg ve dig, 2009; Hull ve John, 1988).

Bu tez caligmasinda iki farkli ultrasonik test sistemi kullanilarak Young Modiilii
(Elastisite Modiilii), Poisson Orani, Kayma Modiilii ve Mikrosertlik degerleri ses
hizlar1 ve frekanslar1 vasitasiyla hesaplanmistir. Young Modiilli, bir malzemenin
elastik olmaya ya da esnemeye karsi direnci olarak ifade edilirken, deformasyona karsi
direnci ise Kayma modiilii ile ifade edilmektedir. Mekanik dayanimin, direncin ve
esnekligin anlasilabilmesi amaciyla bu modiil degerleri hesaplanmistir. ilk yontemde
bir normal prob ile 6rneklerin icerisinden gecen ses dalgalarinin boyuna dalga hizi
belirlenirken iki agili prob kullanilarak da ses dalgalarinin enine dalga hizi tespit
edilmistir. Bu yontemde ses dalgalarinin tiretilmesi ve toplanmasi problar yardimi ile
gerceklestirilmistir. Ikinci yontem ise Grindo Sonic MKS5i cihazi kullanilarak
gerceklestirilmistir. Ornek, 6rnegin altina belirli mesafeler ile konulmus destekler, bir
algilayic1 prob ve farkli agirlikta kiiresel kuvvet kiirelerinden olusan bu sistem,
kiirelerin uyguladigr sabit kuvvet altinda titresen Orneklerin olusturdugu ses
dalgalarinin frekanslarinin Slgiilmesi prensibi ile caligmaktadir. Belirlenen frekans
degerleri ile s6z konusu 6rnegin 6zelliklerinin girildigi Genemod isimli bir uygulama
araciligiyla Young Modilii ve Poisson Orani tespit edilebilmektedir. Kalinlik,
uzunluk, genislik ve kiitle degerlerinin yer aldigi bu uygulama ses dalgalarinin
frekanslar1 ile modiiller arasinda iligki kurmaktadir. Bu yonteme ait test diizenegi
goriinttisii Sekil 3.9°da verilmistir. Genemod uygulamasina iliskin ara yiiz ise Sekil

3.10’da gosterilmistir.

Sekil 3.9 : Grindo Sonic ultrasonik test diizenegi.
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Sekil 3.10 : Genemod uygulamasinin arayiizii.
3.11 Termogravimetrik Analiz (TGA)

Malzemelerin belirli atmosfer kosullarinda sicakliklarinin kademeli olarak arttirilmasi
ile zaman igerisinde kaybettiklerinin kiitle miktarinin 6l¢lildiigi analiz ydntemi
Termogravimetrik Analiz yontemidir (Diiz, 2021). Malzemelerin yiizdece kiitlesel
kaybi, zamana ve sicakligi bagh olarak degismektedir. Bu degisim her bir malzeme
icin farkli oldugundan malzemenin tiiriiniin tespiti icin de TGA kullanilabilir. Analiz
edilen malzemenin 1s1l kararlilig1 ve dayanimu ile ilgili bilgiler veren TGA testinde
kiitlece kaybin zamana ve sicakligi bagl fonksiyonunun egrisi, grafik halinde
verilmektedir. TGA yontemi &zellikle polimer ve polimer kompozitlerin termal
dayaniminin saptanmasinda sik¢a kullanilan bir yontemdir (Karakegeli, 2017,

Loganathan ve dig, 2017; Abraham ve dig, 2018; Peng ve dig, 2020; Banerjee, 2020).

Sekil 3.11 : Termogravimetrik Analiz cihazi.
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Bu c¢alismada PMMA polimer kompozitlerin artan 1s1 ve sicaklik karsisindaki
davraniglarint incelemek amaciyla TGA testi 30 °C ile 600 °C arasinda 10 °C/dk
sicaklik artis hizi ile uygulanmistir. Toz haline getirilen 6rneklerin argon ile inert
edilmis firina yerlestirilmesi sonrasinda sicaklik kontrollii bir sekilde arttirilmis ve
kiitle kayb1 takip edilmistir. Termogravimetrik analiz isleminin gergeklestirildigi

cihaza ait goriintli Sekil 3.11°de verilmistir.

3.12 Diferansiyel Taramah Kalorimetri (Differential Scanning Calorimeter)
(DSC) Analizi

TGA gibi termal analiz yontemlerinden biri olan Diferansiyel Taramali Kalorimetri
(DSC) analizi, TGA’nin kiitle kayb1 miktarin1 belirleme yetisi aksine malzemelerin
enerji miktar1 degisimini ve 1s1 akigini tespit etmek tizere gergeklestirilir (Abraham ve
dig, 2018; Peng ve dig, 2020; Banerjee, 2020). DSC, malzemelerin 1s1 sigasinin
sicakligr baglt olarak degisiminin incelenmesine imkan vermektedir. Polimerler igin
cams1 gegis sicakliginin, erime noktasinin, hal ya da faz degisikliklerinin ve kiir
noktasinin belirlenmesinin saglanmasi kiitle miktar1 bilindigi stirece 1s1 kapasitesinden
yola ¢ikilarak DSC tarafindan gergeklestirilmektedir (Koshy ve dig, 2017; Reddy ve
dig, 2016). Bu tezde TGA ve DSC analizlerini bir arada bulunduran Eszamanl
Diferansiyel Taramali Kalorimetri ve Termogravimetrik Analiz (SDT) cihaz1
kullanilmistir. Boylelikle 30 °C ve 600 °C arasindaki sicaklik degerlerinde ¢aligtirilan
ve 10 °C/dk hiz ile ¢alisan bu cihazda analiz gergeklestirilerek 1s1 akist, kiitlesel kayip
ve enerji degisim miktarlari saptanmistir. Ayni grafik icerisinde verilen egrilerden yola
c¢ikilarak hem DSC hem de TGA analizlerinden bulunabilecek cams1 gecis sicakligi,

erime noktas1 ve kiitle kayb1 belirlenmistir.

3.13 X-Isim1 Fotoelektron Spektroskopisi (X-Ray Photoelectron Spectroscopy)
(XPS)

Einstein’mn 1921 yilinda Nobel Odiiliine layik goriildiigii fotoelektrik olay prensibine
dayanan X-Isim1 Fotoelektron Spektroskopisi (XPS), yiizey analizi yontemlerinden
biridir (Hubin ve Terryn, 2004). Fotoelektrik olaya gore bir cisme uygulanan 1sinlar
yeterli enerjiye sahip iseler o cismin atomlarindan elektron koparabilir ve elektronu
serbest hale getirebilirler (Watts ve Wolstenholme, 2003). Boyle bir durumda gelen

151n cismin atomlarinda bulunan elektronlarin ilgili atomun c¢ekirdegine baglanma
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enerjisi kadarlik bir enerjiyi elektrona aktarir ve elektronun o atomdan ayrilmasina
neden olur (Beamson ve dig, 1991; Janssen, 2004). XPS’de ise X-isinlari, sahip
olduklar1 enerjiyi (hv) elektronlarla ¢arpisma esnasinda elektronlara aktarir ve bu
elektronlar: ¢ekirdegin yoriingesinde dolanmaktan kurtarir. Bir X-1g1in1 kaynagindan
gonderilen 1sinlar analiz edilmek istenen Ornegin ylizeyine c¢arparlar ve elektron
koparirlar bu elektronlar fotoelektron olarak adlandirilir (Pleul ve Simon, 2008).
Fotoelektronlar bir elektron enerjisi analizcisinde toplanir ve bu fotoelektronlarin
baglanma enerjileri tespit edilir. XPS yontemi ile analiz edilen 6rnegin yiizeyinde ya
da i¢yapisinda bulunan kimyasal bilesenler ve elementler tanimlanir ve bu bilesenlerin
kimyasal durumlart hakkinda bilgi edinilir (Hofmann, 2013, Bolim 8; Hubin ve
Terryn, 2004; Mishra ve dig, 2017). Her elementin atomlarindan elektronlarini
ayirabilecek baglama enerjisi o elemente ait karakteristik bir 6zellik oldugu i¢in bir
bilesigin ya da malzemenin igerisindeki elementleri ya da atomlar1 tespit etmek
mimkiin olur. Kimyasal baglarin ve valans bant yapilarinin saptanabildigi XPS
yontemi ilk defa Kai Siegbahn tarafindan iiretilmistir. Yiiksek ¢oziiniirliige sahip ilk
XPS spektrumu gelistiren Siegbahn daha sonrasinda Nobel Odiiliinii elde etmistir
(Hofmann, 2013, B6lim 1).

Analizci
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Sekil 3.12 : XPS cihazinin galisma sistemi ve yapist (Url-8).

XPS cihazi; vakum sistemi, X-1s1n1 kaynagi, elektron enerji analizcisi, Argon iyon
kaynagi, nétiirlestirici, elektronik kontrol sistemi ve bilgisayardan olugmaktadir. XPS
analizinde genellikle X-1is1mm1 kaynagi olarak 1253.6 eV enerjiye sahip MgKa
radyasyonu ya da 1486.6 eV enerjiye sahip AlKa radyasyonu kullanilmaktadir. 3-10

nm analiz derinligine sahip XPS yontemi hem elementsel hem de kimyasal seviyelerde
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bilgi vermektedir ve hem inorganik hem de organik malzemelere uygulanabilir
(Hofmann, 2013, Boliim 2; Ersoz ve dig, 2018; Mishra ve dig, 2017). XPS analizinde
elde edilen spektrum grafiginde gonderilen X-iginlarinin sayisina gore baglanma
enerjisinin yogunlugu bulunmaktadir. Baglanma enerjisi gonderilen X-1sinlarinin
enerjisinde elektronlarin  kinetik enerjisinin  ¢ikarilmasi ile bulunmaktadir.
Elektronlarin kinetik enerjisi, elektron enerji analizcisi tarafindan belirlenir ve
gonderilen X-151m1 kaynagi belirli oldugu icin X-1smlariin enerjisi de sabittir.
Boylelikle baglanma enerjisi bulunarak enerji miktaria gore de element ya da bilesik
tiri belirlenir. Baglanma enerjisi denklem 3.4’¢ gore hesaplanmaktadir (Watts ve
Wolstenholme, 2003; Ebnesajjad, 2014; Janssen, 2004).

Eg=hv-Ex—W (3.4)

Burada Eg elektronun baglanma enerjisini, hv X-isinmin enerjisini, Ex kopan
elektronlarin  kinetik enerjisini ve W da spektrometrenin is fonksiyonunu
belirtmektedir (Watts ve Wolstenholme, 2003; Pleul ve Simon, 2008). Bu tez
calismasinda XPS analizi, agirhkca % 2, % 5, % 7.5 ve %10 Boraks igeren
PMMA/Boraks polimer kompozitlerinin ve katkisiz PMMA polimerinin
yiizeylerinden yayinlanan karakteristik elektronlarin tespit edilmesi amaciyla yiiksek
yiizey hassasiyetiyle ve 5 nm tespit derinliginde gergeklestirilmistir. XPS cihazlarinin
caligma mantigini gosteren bir sema Sekil 3.12°de ve XPS analizinin gergeklestirildigi
Thermo K-Alpha XPS cihaz1 Sekil 3.13’te gosterilmistir. Bu ¢alismada XPS cihazi
yardimi ile sentezlenen polimer matrisli kompozitlerin igerisinde olusan baglarin ve

bu baglarda Boraks miktar1 degisimi ile ortaya ¢ikan degisimler incelenmistir.

[ ||

Sekil 3.13 : XPS analiz cihazi.
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3.14 Mikrodalga Testleri

Radyo dalgalar1 ve Mikrodalga testleri; orneklerin Dielektrik degerlerinin tespit
edilmesi, S-Parametrelerinin belirlenmesi ve Orneklerin Radyo dalgalarinin bir
boliimiinii ifade eden Mikrodalgalarin X bandinda (8 GHz — 12.5 GHz aralig)
gecirgenlik, yansitma ve absorblama oranlarinin ortaya ¢ikarilmasi amaglariyla
TUBITAK Ulusal Metroloji Enstitiisii'nde (UME) Radyo Frekans (RF) Gii¢ Kaynagi

kullanilarak gerceklestirilmistir.

3.14.1 Dielektrik degerlerin tespiti

Elektriksel gecirgenlik s6z konusu oldugunda Dielektrik Katsayisi’nin (¢) oldukca
onemli bir yeri bulunmaktadir. Bir malzemenin, yiiklerden kaynakli enerjiyi
depolayabilme Kkabiliyetini ifade eden Dielektrik Katsayisi ayn1 zamanda o
malzemenin yalitkanliginin da bir 6l¢istidiir (Blythe ve Bloor, 2008). Elektromanyetik
dalganin sahip oldugu elektriksel alanin malzemeye olan etkisinin veya malzemenin
tizerine etkiyen elektriksel alana karst davramigin gostergesi olarak Dielektrik
ozellikler 6n plana ¢ikmaktadir. Dielektrik Katsayis1 yiiksek malzemeler, Radyo
dalgalarin1 ve Mikrodalgalar1 absorbe etme konusunda etkin rol oynamalar1 sebebiyle
RAM iiretiminde sikca tercih edilmektedir. Bu nedenle agirlik¢a farkli miktarlarda
Boraks igeren ornekler ve katkisiz PMMA o6rneginin elektriksel gecirgenlik ve
Dielektrik  ozelliklerini  tespit  etmek amagclariyla ~ Mikrodalga  testleri
gerceklestirilmistir. Iki farkli yontem kullanilarak elde edilen Dielektrik Katsayilar:
oncelikli olarak 50 MHz — 50 GHz araliginda Radyo dalgalar1 ve Mikrodalgalar iireten
2.4 mm konektorlii Performans Probu yardimiyla elde edilmistir. Dielektrik
Katsayilarin tespit edilmesinde kullanilan yontemlerden biri de, Shim adi verilen ve i¢
boslugunda belirli boyutlarda iiretilen 6rnegi barindiran, ek bir par¢anin problar
yardimiyla belirli frekans araligindaki radyo dalgalar1 1g1malarina maruz birakilmasi
seklindedir. Shim igerisine yerlestirilen 6rnek belirli bir Mikrodalga bandinda 15ina
maruz birakilir ve bir takim sapma bolgeleri olusturur. Hem performans probu hem de
shim ile yapilan testlerin sonucunda & degerleri elde edilmistir. Shim ile
gerceklestirilen testler Mikrodalgalarin X bandinda (8 — 12.5 GHz) yapilmis olup bu
bant araliginda dielektrik degerlerinin degisimi incelenmistir. Performans probunun
kullanildig1 sisteme ait bir gorsel Sekil 3.14’te gosterilmistir. Burada absorblayici

yiizeyin iizerine yerlestirilen 6rneklere prob araciligiyla radyo dalgalar1 gonderilmis
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ve yalnizca malzeme ile etkilesime gegen dalgalar tespit edilmistir (Vohra ve El-
Shenawee, 2021; Jayalakshmi ve dig, 2018). Performans prob kullanilarak 6rneklerin
g’ ve & degerleri elde edilmis ve bu degerlerin €’’/¢’ oranindan kayip egrisi (loss
tanjant) grafigi elde edilmistir. Sekil 3.14 Performans probu ile gergeklestirilen
dielektrik sabiti ve manyetik gecirgenlik testlerinin yapilmasi esnasinda alinan bir

goriintiiyti belirtmektedir.

I

Sekil 3.14 : Performans prob uygulamasi.

3.14.2 S-Parametreleri ve X- bandindaki Gegirgenlik (%), Yansitma (%) ve
Sogurma (%) Tespiti

] i
1 1
I I
1 Test 1
] Numunesi i 521 2
= i
S11 !
§ ; 'T
S12 i i
] 1 S22
1 i
Birinci Yiizey Ikinci Yiizey

Sekil 3.15 : S-Parametreleri ve malzeme yiizeyleri arasindaki iliski.

S-Parametreleri, radyo dalgalarinin gegirgenlik, yansiticilik ve sogurma degerleri

hakkinda yorum yapabilmek amaciyla belirlenmistir. Dort farkli S-Parametresi
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belirlenerek malzemenin yansitict m1 yoksa emici mi oldugu tespit edilir. Bu S-
Parametreleri Si11, S12, So1 ve Sp» olarak adlandirilirlar. S11 parametresinin basinda
bulunan 1 rakamu ilk ylizeye gelen dalgalar1 ifade etmekte olup Si1 ilk yiizeyden
yansiyan dalgalar hakkinda bilgi vermektedir. S1o, ilk yiizeyden gecen dalgalari, S»1
ikinci yiizeyden gegen dalgalart ve Sz» ise ikinci yiizeyden yansiyan dalgalar
gostermektedir. Malzemenin iki yiizeyi referans alinarak belirtilen 1 ve 2 numarali

yiizeylere ile S-Parametreleri iliskisi Sekil 3.15°te verilmistir.

S-Parametrelerinin belirlenmesi, X-bant araliina uygun olarak kullanilan WR90
dalga kilavuzu yardimiyla gergeklestirilmistir. Bu dalga kilavuzu iki N-tipi VNA
(Vektor Ag Analizcisi) kablosu ve N-tipi WR90 adaptor arasina yerlestirilmek
suretiyle bir araya getirilmis ve WR90 dalga kilavuzunun igerisine ise ornekler
konulmustur. VNA kablolar, WR90 ve konnektorler ile olusturulan bu sistem referans
diizlemlerini 1 ve 2 olarak numaralayacak sekilde ve 8.2 - 12.4 GHz frekans
araliklarinda dalgalar olusturacak sekilde kalibre edilmistir. Agilent Technologies
markasinin N5225A model cihazi kullanilarak gerceklestirilen ¢aligmada referans
diizlemleri arasinda “Transmission Line and Free Space” yontemi uygulanarak
sonuglar elde edilmistir. Ol¢iim modeli “Reflection/Transmission Mu and Epsilon”
seklindedir. Boylelikle 8.2 ve 12.4 GHz araliginda X-bandinda gergeklestirilen
Mikrodalga Testleri 6rneklerin €” ve €”” degerleri ile 1’ ve p’” degerlerinin bulunmasini
saglamistir. € ve € degerleri ile u’ ve p’’ degerleri 6rneklerin dielektrik katsayilari
ve manyetik gecirgenliklerinin sirasiyla gercek ve sanal boliimlerini ifade eder.
Boylece agirlik¢a farkli miktarlarda Boraks igeren PMMA/Boraks kompozitlerinin ve
katkisiz PMMA polimerinin elektriksel ve manyetik gecirgenligi hesaplanmistir.
Kisaca “Shim” adin1 verdigimiz WR90 dalga kilavuzu, % dalga boyu ebatlarina uygun
olarak tasarlanmig Sim (Shim) ve yiiksek saflikta (%99 saflikta) aliiminyum blok
pargadan frezelenerek {iretilmistir. Cizelge 3.1 Shim’in tasarim boyutlarini
gostermektedir. Shim’e ait goriintii Sekil 3.16’da ve Shim i¢in {iretilen 6rneklere ait

goriintiiler ise Sekil 3.17°de verilmistir.

Cizelge 3.1 : Shim tasarim boyutlari. (Chauhan, 2008)

5 Dalga Kalinlik
Bant Araligi Kilavizy w (mm) h (mm) R (mm) (mm)
X-Bandi
8.2 -12.4 GHz WR90 22.86+0.01 10.16+0.01 0.13 9.78 £ 0.02
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Sekil 3.16 : Aliiminyumdan (%99 saflikta) hazirlanan a) Sim (Shim)’e ait goriintii ve
b) Shim boyutlarin1 gésteren kroki.

a)

Sekil 3.17 : Sim (Shim) i¢in sentezlenen a) %2 b) %5 c¢) %10 Boraks i¢eren ve d)
katkisiz PMMA ornekleri.

Sekil 3.18 : Agilent Technologies markasinin N5225A model cihazi ve VNA
kablolarindan olusan Mikrodalga testlerinin gerceklestirildigi sistem.
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Sekil 3.18’de ise S-Parametreleri sonuglarini elde etmek amaciyla kurulumu
gerceklestirilen sistemin bir gorseli bulunmaktadir. Cihazin kendine ait bir arayiizii
olmasi sebebiyle elde edilen sonuglar dogrudan hesaplanabilmekte ve grafik haline
getirilebilmektedir. Mikrodalga testleri gerceklestirilirken kullanilan problar Sekil
3.19°da gosterilmistir.

Sekil 3.19 : Mikrodalga testlerinde kullanilan problar.
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4. BULGULAR

4.1. Sentezlenen Orneklerin XRD Analizi Sonuclar

XRD sonuglar1 iiretilen Orneklerin yapisal karaktrizasyonu ile ilgili bilgiler
icermektedir. Malzemeye uygulanan X-ismlarmin kirinim degerleri olan 20 agi
degerleri malzemenin igerisinde bulunan bilesenlerin belirlenmesini saglamaktadir.
XRD sonuglar1 goz 6niine alindiginda, 10° - 20°, 25°- 35° 20 ac1 araliklarinda ve 42°
20 agisinda olusan tepeler PMMA polimerini belirtirken (Sekil 4.1) 19°, 22°, 25°, 31°
ve 35°°de bulunan pik degerleri ise Boraks Kkristallerine isaret etmektedir.
PMMA/Boraks kompozitlerinin ve katkisiz PMMA nin XRD grafikleri Sekil 4.1°de
verilmistir. 13° yakinlarinda kuvvetli bir tepe, 30° civarinda zayif bir tepe ve 42°
civarinda daha zayif bir tepe olusumu s6z konusudur. 13°°de olusan tepe PMMA’y1
olusturan polimer zincirinin dagilimi ve dizilimi hakkinda bilgi verirken 30°°de olusan

tepe Br” iyonlarinin olusumuna bagli olarak ortaya ¢ikmistir.

7000
~13° — Katksiz PMMA
—— %2 PMMA/Boraks
6000 %35 PMMA/Boraks
——%7,5 PMMA/Boraks
—— %10 PMMA/Boraks
5000
£ ~30°
E 4000
= ~420
>
‘U
= 3000
z
£ 2000
1000
0
10 0 30 40 50 60 70 80 20
20

Sekil 4.1 : Agirlik¢a %2, %S5, %7.5, %10 PMMA/Boraks ve katkisiz PMMA’nin
XRD spektrast.

ATRP yonteminde katalizor olarak kullanilan CuBr ve ¢oziicii (solvent) olarak
kullanilan Bu4NBr’de bulunan Br iyonlar1 bu tepenin olusmasina neden olmustur.

42°°de ortaya cikan timsek ise PMMA’nin amorf yapisina isaret etmektedir. Pik
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degerlerinin bulundugu agilardan da yola ¢ikarak denklem 3.2°de verilen Scherrer
Denklemi ile orneklerin yapisina katilmis olan Boraks kristallerinin kristal ¢aplari
hesaplanmistir. Agirlik¢a farkli miktarlarda Boraks igeren PMMA polimer
kompozitlerin kristalit boyutu ve katkisiz PMMA’nin tanecik biiyiikliigii Cizelge
4.1°de gosterilmistir. Sonuglar, PMMA’nin igerisinde bulunan Boraks miktarinin
artmasi ile kristalit ¢apinin arttigin1 gostermektedir ve bu kristalit boyutlar1 katkisiz
PMMA 'nin tanecik boyutundan daha biiyiik olmaktadir. Boraks miktarinin artmasi ile
topaklasma miktar1 da artmaktadir ve Boraks kristalleri diger Boraks kristallerini
kendine yakin tutma egilimindedir. XRD analizinden elde edilen bu sonuglar SEM ve

Stereomikroskop goriintiileriyle uyum igerisindedir.

Cizelge 4.1 : Agirlikga %2, %5, %7.5, %10 PMMA/Boraks ve katkisiz PMMA’nin
XRD analizi sonuglarina bagh kristalit boyutlari.

Ornek Kristalit Boyutu (nm) 20°
Katkisiz PMMA 320.3 22°
%2 PMMA/Boraks 486.7 35°
%5 PMMA/Boraks 514.4 15
%7.5 PMMA/Boraks 590.2 19°
%10 PMMA/Boraks 607.1 31°

4.2 SEM Analizi ile Yiizey Morfolojisinin incelenmesi

Sentezlenen orneklerin yiizey morfoloisi incelendiginde, SEM analizinden elde edilen
yiizey goriintiilerinde, PMMA igerisinde Boraks partikiillerinin homojen dagilimi
tespit edilmistir. Agirlikca Boraks ylizdesinin artmasi ise ¢oziinmeyen ve ylizeyde
biriken Boraks miktarin1 da arttirmaktadir. Ayrica Boraks miktarindaki artis
topaklagmay1 da arttirmis ve en yiiksek topaklagsma miktar1 agirlikca %10 Boraks
iceren PMMA/Boraks numunesinde goriilmiistiir. Ayrica SEM goriintiilerinde tespit
edilen 6nemli noktalardan biri katkisiz PMMAya gore Boraks miktarinin artmasi ile
Boraks katkili PMMA kompozitlerinin yiizeylerinde meydana gelen bozulmalardir.
Boraks eklenmesi katkisiz PMMA’nin yiizey piirtizliligiinii arttirmis ve agirlikca
Boraks igeriginin artmasi ile de bu yiizey bozulmalar1 ve yiizey piirtizliiliigii daha da
belirginlesmistir. Sekil 4.2°de goriilebilecegi gibi Boraks miktar1 topaklagsmay1 da
etkilemis ve yiizeyde olusan topaklagmalar yiizey piiriizliligiine dogrudan etkide
bulunmustur. Sekil 4.2’de agirlikga farkli miktarda Boraks iceren PMMA/Boraks

orneklerinin SEM analizi ve Stereomikroskop goriintiileri bir arada verilmistir.
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e

d) %7.5 PMMA/Boraks

Sekil 4.2 : SEM ve Stereomikroskop goriintiileri a) katkisiz PMMA, b) %2, ¢) %5, d) %7.5
ve e) %10 Boraks igeren PMMA/Boraks.
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MEM-TEK *

e) %10 PMMA/Borax

Sekil 4.2 (devam) : SEM ve Stereomikroskop goriintiileri a) katkisiz PMMA, b) %2,
C) %5, d) %7.5 ve e) %10 Boraks igeren PMMA/Boraks.

Yiizey piiriizlerinin ¢ogalmasi, Temas Agist Olgiimii sonuclarinda da fark
edilebilecegi gibi, yiizeylerin su tutma kapasitesini ve islanabilirligini arttirmistir.
Islanabilirligin dogrudan hidrofilik-hidrofobik yiizey oOzellikleri ile ilgili olmasi
sebebiyle daha hidrofilik bir yiizey gelistirilmesine 6n ayak olmustur. Temas Agist
Olgiimiinden ve Stereomikroskop gériintiilerinden alinan sonuglar SEM gériintiilerini
destekler niteliktedir. Ayrica Boraks ilavesi artisi, zimpara sonrasinda orneklerde
enine yonde daha derin ¢atlaklar olusturmustur ve ylizey piirtizliliigl artmistir. SEM
goriintiileri Boraks miktart artig1 ile daha homojen bir dagilim ornekler icerisinde

gergeklestigini gostermektedir.

4.3 Stereomikroskop Goriintiileri

Orneklerin yiizey morfolojisini belirlemek ve yiizey ile ilgili yorum yapabilmek
amaglartyla stereomikroskop yardimiyla numunelerin yiizeylerinden 3 boyutlu
goriintiiler alimmistir. 20x biiyiitme Olgeginde alinan goriintiiler Sekil 4.2'de SEM
goriintlileri ile birlikte sunulmustur. Bu goriintiiler Boraks bileseninin PMMA
polimerinde diizenli ve homojen bir dagilima sahip oldugunu gdstermektedir. Farkli
miktarlarda Boraks igeren tiim numunelerde homojen dagilim gergeklesmistir. Farkl
miktarlarda Boraks igeren PMMA / Borax polimer kompozit numunelerinin yiizey
goriintiilerine bakildiginda, Boraks miktarindaki artis kompozit bilesimdeki Boraks
kristallerinin topaklagma gosterdigini ve Boraks malzemesinin PMMA'da ¢6ziinme
hizinin diistiiglini géstermektedir. Stereomikroskop goriintiileri ile 6rnekler arasindaki

topaklasma farki ve yiizey piirtizliiligii degisimi agik bir sekilde goriintiilenebilmistir.
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Bununla birlikte yilizeyler daha yumusak ve aginmaya kars1 bir miktar daha direngli bir

yaptya evrilmislerdir.

4.4 FTIR Analizi

Agirlikca farkli miktarlarda Boraks Dekahidrat ilave edilerek iiretilen numunelerde
bag yapilarimi gormek ve olusan ile ayrilan baglart belirlemek i¢in FTIR
Spektroskopisi uygulanmigtir. FTIR spektrumu, oOrneklerin yapilarinda bulunan
bilinmeyen bilesenlerin, numunelerde bulunan bag sayisinin ve malzemenin
kalitesinin belirlenmesini saglamistir. FTIR analizi sonuglari, dalga boyuna karsi
yiizde gegirgenligi gosterir ve numunelerdeki baglar hakkinda bilgi saglar. FTIR
Spektrumu Sekil 4.3’de gosterilmistir.
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] ~
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Sekil 4.3 :Agirlikga %2, %5, %7.5 ve %10 PMMA/Boraks ve katkisiz PMMA’ nin
FT-IR Spektrast.

Sirastyla ~2990 cm™~ 2950 cm™, ~ 1722 cm™, ~ 1435 cm™, ~ 1240 cm™, ~ 1144 cm”
1 ~985cm?, 841 cm?, 810 cm™ ve ~ 750 cm™ dalga boylarinda gegirgenligin azaldig:
pik degerler goriilmektedir. Bu sonuglar dikkate alindiginda, 2990 cm™ dalga sayis
CH_ grubundaki C-H asimetrik gerilme (asymmetric stretching) ve 2950 cm™ dalga
sayist CHs radikal grubundaki C-H asimetrik gerilme (asymmetric stretching)
titresimini gosterirken 1722 cm™ C=0 giiglii gerilme (strong stretching) titresimi ifade
etmektedir. 1435 cm™ dalga sayisinda C-H biikme veya makaslama (bending or
scissoring) titresimi tespit edilirken, 1240 cm™ C-O gerilme (stretching) titresimi ve
1144 cm™ C-H; biikme (bending) titresimi tespit edilmistir. 985 cm™ dalga sayisinda
BOs simetrik gerilme (symmetric stretching) titresimi ve 750 cm™ dalga sayisinda ise
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C=0 biikme (bending) titresimi bulunmaktadir. Bu bag 6zellikleri tiim orneklerde
gecerli olsa da (%2, %5, %7.5 ve %10 Boraks/PMMA ve katkisiz PMMA), %10
Boraks Dekahidrat iceren PMMA ve katkisiz PMMA o6rnekleri i¢in ~841 cm™ dalga
sayisinda basgka bir tepe degeri elde edilmistir. Bu dalga boyunda olusan tepe, C-H
sallanma (rocking) titresimi gosterir. FTIR analizi sonucunda 841 cm™ dalga
boyundaki tepe degeri literatiirden farklidir ve PMMA'ya Boraks Dekahidrat eklenerek
olusturulan gii¢lii C-H baglar1 nedeniyle ortaya ¢ikmustir. Ayrica 812 cm™ dalga
sayisinda olusan pik ise B-O-H kivrilma titresimini isaret etmektedir ve bu titresim
Boraks katkis1 ile PMMA zincirine eklenen Bor atomlarinin gerceklestirdikleri baglar
gostermektedir. Dalgaboylarina karsilik gelen bag tiirleri Cizelge 4.2°de

gosterilmektedir.

Cizelge 4.2 : Dalga sayilarina gore molekiiler yapida olusan FT-IR baglari.

Dalga Sayis1 (cm™) Bag Tiirii
2990 C-H Asimetrik Gerilme (-CHy)
2950 C-H Asimetrik Gerilme (-CHs)
1722 C=0 Giiclii Gerilme
1435 C-H Biikme veya Makaslama
1240 C-O Gerilme
1144 C-H2 Biikkme
985 BO3 Simetrik Gerilme
841 C-H Sallanma
810 B-O-H Kivrilma
750 C=0 Biikme

4.5 Raman Analizi

FTIR ol¢iimleri ile Infra-Red dalga boyu araliginda elde edilen sonuclara ek olarak,
orneklerin polimer kompozitler olmasi nedeniyle Raman analizinin de yapilmasi
gerektigi diistiniilmiistiir. Boylece her iki yontemle de numunelerin bilesimi, yapis1 ve
baglanma oOzellikleri birbiriyle uyumlu olacak sekilde ortaya ¢ikarilmistir. Raman
analizinin baglarin yapisint bozan ya da degistiren bir &zelligi olmadigindan
molekiiller iizerinde etkisi yoktur. Her bir maddeden elde edilen spektrum farkli ve o
maddeye 6zel oldugu i¢in numunelerde olusan yapilar1 tanimlamak i¢in Raman
Spektrometresi kullanilmistir. Raman analizi sonuglar1, 2952 cm™ ve 810 cm™ Raman

kaymalarinda iki biiyiik pik ve 605 cm™, 980 cm™, 1455 cm™ ve 1730 cm™ Raman
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kaymas1 degerlerinde ise dort kiiciik pik gostermektedir. 2952 cm™ Raman kayma
degerindeki tepe C-H, asimetrik gerilme (asymmetric stretching) titresiminin CH3
radikalinde meydana gelen titresimini gosterir ve 813 cm™'deki tepe degeri ise C-O-C
simetrik gerilme (symmetric stretching) titresimini gosterir. 605 cm™, 980 cm™, 1455
cm™ ve 1730 cm™? Raman kaymalarindaki kiiciik zirveler, sirastyla O-C sallanma
(rocking), O-CHs biikme (bending) ve C=0 simetrik gerilme (symmetric stretching)

titresimlerini gosterir. Raman analizi spektrumu Sekil 4.4’te verilmistir.

60000
—Katkisiz PMMA
| ——%2PMMA/Boraks
50000 - %5 PMMA/Boraks

] =——%7.5 PMMA/Boraks
%10 PMMA/Boraks

40000 I

“ 20000 A

0 .

0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
RAMAN Kaymasi (cm?)

Sekil 4.4 : Agirlik¢a %2, %5, %7.5 ve %10 PMMA/Boraks ve katkisiz PMMA’ nin
Raman Spektrasi.

aymm Miktari

S

4.6 Temas Acis1 Ol¢iim Analizi

Temas Acis1 Olgiimii Analizi, agirlikca %2, %5, %7.5 ve %10 Boraks igeren
PMMA/Boraks polimer kompozitlerine ve katkisiz PMMA polimerine uygulanmistir.
Temas acis1 6lglimii 6rneklerin su tutma kapasitelerinin tespit edilmesi, 1slanabilirlik
ozelliklerinin belirlenmesi ve hidrofilik-hidrofobik ylizey 6zelliklerinin anlagilmasi
hedeflenerek gergeklestirilmistir. Katkisiz PMMA polimerinin ve %2, %5, %7.5 ile
%10 Boraks iceren PMMA/Boraks kompozitlerinin su damlas1 kullanilarak dl¢iilen
yilizey temas acisit degerleri sirasiyla, 80.1°, 79.1°, 79°, 75.6°, ve 74.2° seklindedir.
Boraksin agirlikca yiizdelik degerinin yiikselmesi, temas agist dlgiim degerlerinin
azalmasi ve daha hidrofilik yiizeyler elde edilmesine yol agmistir. Bu sonuglar daha
once Stereomikroskop ve SEM testlerinden alinan goriintiiler yardimiyla tespit edilen
topaklasma ve yiizey piiriizliiliigli sonuglariyla tutarlidir. Boraks katkist PMMA nin

yiizeyindeki zincirler lizerindeki ¢ekim kuvvetini arttirarak yilizey enerjisini olumlu
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yonde etkilemis ylizey enerjisinin artigina sebep olmustur. Boraks kristalinin
miktarinda, kristal boyutunda ve topaklagsmasindan meydana gelen artis hem yiizey
enerjisinin hem de hidrofilikligin artisina sebebiyet vermistir. Boraksin yiizeyde
olusturdugu piiriizliilik 1slanabilirligi arttirarak temas acis1 degerlerinin diismesine
katki saglamistir. Temas agis1 degerleri ve temas acist Ol¢liimii esnasinda su

damlalarinin yiizeyler lizerinde tutunma sekilleri Sekil 4.5°te gosterilmistir.

82 1

80,1

Temas Acisi (°)
IS] = 3 2 z

2

l I 75,6 I I I
74,2
‘ . - I . 71.8

B .

Katkisiz PMMA %2 PMMA/Boraks %SPMMA/Boraks  %7.5 PMMA/Boraks %10 PMMA/Boras

Sekil 4.5 : Agirhikea %2, %5, %7.5 ve %10 PMMA/Borax ve katkisiz PMMA’nin
Temas Agis1 Olglimii sonuglar1 ve olusan damla sekilleri.

4.7. Sertlik Testi Analizi

Bu tez biinyesinde iiretilen 6rneklerin mekanik dayanimlarinin ve sertlik degerlerinin
belirlenmesi amaciyla Shore testinin polimerler i¢in uygun olan D sinifi Shore-D testi
uygulanmistir. Her bir 6rnek i¢in hem her kdsesinde bulunan noktalardan hem de
merkezinden alinan bes farkli 6l¢iimiin ortalama degerleri lizerinden karsilastirma
yapilmistir. Katkisiz PMMA o6rnekleri i¢in ortalama 80.6 olan Shore-D sertligi,
agirlikca %2 Boraks katkili 6rnekler i¢in 86.2, %5 Boraks katkililar i¢in 85.3, %7.5
Boraks katkililar i¢in 84 ve %10 Boraks katkili ornekler igin ise 83.6 olarak
Ol¢iilmiistiir. Sekil 4.6’da goriilduigii gibi agirlikca Boraks katkisi, katkisiz PMMA’ya
gore katkili polimer kompozitlerin Shore-D degerlerinin ve dayanimlarinin
yiikselmesine neden olmustur. Fakat agirlikca %5 ve %5’ten fazla Boraks igeren
orneklerde gerceklesen topaklasma, hem Olgiim aliman yerlerdeki degerlerin
farklilagsmasina hem de sertlik ve dayanim 6zelliklerinin diismesine neden olmustur.

Bununla beraber sertlik halen katkisiz PMMA’dan daha yiiksek olup topaklagmanin
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azalmas1 ve Boraks’in PMMA matris igerisinde daha iyi dagilim gergeklestirmesi

tekrar sertlik ve dayanim miktarini arttiracaktir.

87 7
] 86,2
86
] 853
85 ]
] 84
= 84 ] 83,6
e~ .
w0
2
£ 83
2 ]
= 82 ]
wn i
81 1 80,6
" .
79
Katkisiz (Base) 2% 5% 7.5% 10%
PMMA Borax/PMMA BorawPMMA BoraxPMMA  Borax/PMMA

Sekil 4.6 : Shore-D sertlik testi sonuglari.
4.8 Ultrasonik Test Yontemi ile Elastik Ozelliklerin Belirlenmesi

Bu ¢alismada problardan elde edilen boyuna ve enine dalga hizlar1 Young Modiilii,
Poisson Orani, Hacim Modiilii, Mikrosertlik ve Kayma Modiili hesaplanmasi
amactyla kullanilmistir. Denklem 4.1°de enine ve boyuna dalga hizlarina bagl Young

Modiilii hesab1 verilmistir (Wright, 1996).

_ pR(3vg-avd)
Vi -V

E (4.1)

Denklem 4.2’de enine ve boyuna dalga hizlarina baghh Kayma (Shear) Modiilii hesabi
verilmistir (Van Velsor ve dig, 2011).

G = pVs (4.2)
Denklem 4.3’te Hacim Modiili formiila bulunmaktadir.

K =p(V} -

w A

Vi) (4.3)

Denklem 4.4 ve denklem 4.5’te ise Poisson Orami1 ve Mikrosertlik ac¢iklamaktadir
(Sakuda ve dig, 2013).

_(g=2vd)
T 2(E-vd)

(4.4)
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_ E(1-2v)
T 6(14v)

(4.5)

Burada;

Vp: Boyuna dalga hizi [m/s]

V;s: Enine dalga hizi [m/s]

p: yogunluk [kg/m?]

E: Young (Elastisite) Modiilii [GPa]
G: Kayma (Shear) Modiilii [GPa]
K: Hacim (Bulk) Modiilii [GPa]

v: Poisson Orani

H: Mikrosertlik [GPa]

Seklinde ifade edilebilir.

Farkli miktarlarda Boraks katkis1 yapilmis PMMA/Boraks polimer kompozitlerin
modiil degerleri bulunurken yukaridaki denklemlerde de goriilebilecegi gibi yogunluk
degerlerine ihtiya¢ duyulmaktadir. Orneklerin toz haline getirilerek ¢oziicii icerisinde

¢ozlindiiriilmesi ile elde edilen yogunluk degerleri Cizelge 4.3’te verilmistir.

Cizelge 4.3 : Katkisiz PMMA ve agirlik¢a farkli miktarlarda Boraks iceren PMMA
orneklerinin yogunluk degerleri.

Ornek Yogunluk [kg/m®]
Katkisiz PMMA 1068
%2 Boraks/PMMA 1094
%5 Boraks/PMMA 1089
%?7.5 Boraks/PMMA 1124
%10 Boraks’PMMA 1170

Ultrasonik Testi’nden elde edilen ses hizlari ile hesaplanmis modiil degerleri Cizelge
4.4 ve Cizelge 4.5’te verilmistir. Cizelge 4.4 ve Cizelge 4.5.’te de goriilebilecegi gibi
Boraks katkisinin agirlikca artis1 Young Modiilii, Kesme Modiilii, Hacim Modiilii ve
Mikrosertlik degerlerinde artisa sebep olmus fakat Poisson Oraninda diislise neden
olmustur. Young modiili ve Kayma modiiliindeki artis esnemeye ve elastik

deformasyona kars1 direncin artmasi ve hem basma hem de kesme kuvvetine karsi
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dayanimin yilikselmesi seklinde ifade edilir. Ayn1 zamanda Kayma Modiilii artis1 ile
polimer kompozitler daha rijit bir hal almislardir. Shore-D sonuglarinda da goriildigi
gibi sertlikteki yiikselis enine ve boyuna dalgalarin hizlar1 kullanilarak hesaplanan

mikrosertlikteki ytlikselis ile tutarlidir.

Cizelge 4.4 : Grindo Sonic ultrasonik test cihazindan elde edilen ses hizlar ile
hesaplanan mekanik 6zellikler.

Poisson Young Kesme Bulk
. Modiili ... Mikrosertlik (Hacim)
Ornekler Orani Modiili r ]
W) (E) (G) [GPa] [GPa] Modiilii
[GPa] [GPa]
Katkisiz PMMA 0,359 4,625 1,701 0,159 5,478
L02 0356 4796  1.764 0,165 5,680
Boraks/PMMA ! ! ' ' '
g 0352 4818 1772 0,166 5,706
Boraks/PMMA ! ! ' ' '
%7.5
Boraks/PMMA 0,343 5,019 1,846 0,173 5,945
%710
Boraks PMMA 0,347 5,273 1,939 0,181 6,245

Cizelge 4.5 : Normal prob ve agili prob ile 6lgiilmiis ses hiz1 degerleri ile hesaplanan
mekanik ozellikler.

Poisson Young Kesme Bulk
. Modiili ... Mikrosertlik  (Hacim)
Ornekler Orani Modiili er et
W) (E) (G) [GPa] [GPa] Modiiliu
[GPa] [GPa]
Katkisiz PMMA 0,359 5185 1,907 0,179 6,141
962
Bk 0359 5400 1,986 0,186 6,395
%5
Bk 0358 5585 2,054 0,193 6,615
%7.5 0343 50977 2199 0,206 7.079
Boraks/PMMA ! ! ! ! !
%10 0348 6234 2293 0,215 7,383
Boraks/PMMA ! ! ! ! !

Boraks ilavesi yiiksek basinca ve kuvvete dayanimi etkin kilmistir. Plastik
deformasyona kars1 direng artmistir. Bu sonuglar, PMMA/Boraks polimer kompozitler
igerisindeki agirlikca Boraks derisiminin yiikselmesi ile daha dayanikli ve daha rijit

fakat daha gevrek ve aymi zamanda daha siinek malzemelerin elde edildigini
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gostermektedir. Bu sonug polimer kompozitlerin katkisiz PMMA ’ya gore daha ytiksek

kuvvete dayandigini fakat daha ani kirilmalar yasadigini gostermektedir.

4.9 TGA ve DSC Analizi

30 °C ile 600 °C arasinda 10 °C/dk sicaklik degisimi ve 10 mg kiitleye sahip toz
ornekler ile gergeklestirilen TGA testi sonuglart Sekil 4.7°de gosterilmistir. TGA
sonuclarina gore sicakliga bagl kiitle kaybi ¢ift adimli olarak gerceklesmistir.
Oncelikle 179 °C ile 215 °C araliginda bir miktar kiitle kayb1 olduktan sonra asil kiitle
kaybr 380 °C ile 420 °C arasinda ger¢eklesmistir. Bu sicaklik araliklarinda tiim
ornekler kiitlelerinin yaklasik %80 kadarlik kismini kaybetmigler ve deformasyona
ugramislardir. 180 ve 210 °C arasinda gergeklesen kiitle kaybt PMMA igerisine
eklenmis Boraks’in bir miktarinin bu sicaklik araliginda PMMA’dan ayrilmasi
sebebiyle ortaya ¢ikmistir. Boraks’in 1slak (yapisina su molekiilleri bagli) durumda
olmasi mevcut su molekiillerinin buharlagsmasina ve kiitlenin azalmasina katkida
bulunmustur. Sekil 4.7°de de goriilebilecegi gibi katkisiz PMMA *ya gore daha belirgin
bir kayip olusmus ve polimer kompozitteki Boraks miktar1 arttikca da kiitle kayb1
artmistir. 380 °C’den sonra olusan biiyiik kiitle kayb1 ise arttk PMMA nin tamamen
bozunmaya basladigina isaret etmektedir. Boraks katkist PMMA nin sicaklik artisina
kars1 dayanimini azaltsa da bu azalis en fazla 5 °C fark ile agirlik¢a %7.5 Boraks iceren
PMMA matrisinde gerceklesmistir. PMMA bir termoplastik olarak Boraks katkis1 ile

yine bu 6zelligini korumustur.

100
90 1 ——Katlasiz PMMA
80 1 =02 PMMA/Boraks
70 3 %5 PMM A/Boraks
—_ ——%7.5 PMMA/Bor aks
o 607
< =010 PMMA/Boraks
3 501
-
=
40 4
30 1
20
10 1§
- ——
0 100 200 300 400 500 600 700
Sicaklik (°C)

Sekil 4.7 : Termogravimetrik Analiz sonuglari.
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Orneklerin tamami 254 °C’ye kadar kiitlelerinin %90’a yakinini korurken %20
oraninda kiitle kaybini ise 357 °C’den sonra tecriibe etmislerdir. Cizelge 4.6’da da
gosterildigi gibi Boraks kaynakli kiitle kaybi1 ortadan kalktiktan sonra Kkiitle
kayiplarinin oranlar1 belirli sicaklik degerlerinde tiim 6rnekler i¢in esit olmustur.
Cizelge 4.6’da tiim oOrnekler i¢in % 5, % 10, % 20 ve % 30 oranlarinda kiitle

kayiplarinin hangi sicaklik degerlerinde ortaya ¢iktigi gosterilmistir.

Cizelge 4.6 : Katkisiz PMMA ve %2, %5, %7.5 ve %10 PMMA/Boraks 6rneklerinin
sicakliga bagl yiizde kiitle kayb1 degerleri.

Kitle Katkisiz %2 PMMA/ %5 PMMA/  %7.5PMMA/ %10 PMMA/

Kayb1 PMMA Boraks Boraks Boraks Boraks
%5 238°C 213 °C 215°C 204 °C 179 °C
%10 324 °C 282 °C 307 °C 254 °C 287 °C
%20 365 °C 358 °C 357 °C 358 °C 357 °C
%30 377 °C 372 °C 373 °C 373 °C 372 °C

DSC analizi de TGA ile ayn1 sistem iizerinden gerceklesmesi sebebiyle 30 °C ile 600
°C araligindaki sicaklik degerlerinde islem gérmiistiir. DSC sonuglarina bakildiginda
ise camsi gegis sicakligiim 106 °C ile 117 °C arasinda degistigi gozlemlenmektedir.
Erime sicakliginin ise 395 °C ile 397 °C arasinda sicaklik degerlerinde bulundugu
tespit edilmistir. Boraks eklenmesi ile erime noktasinda katkisiz PMMA ya gore diisiis
olsa da bu diisiik maksimum 2°C kadar olmustur. Fakat erime isleminin tamamlanmasi
icin yalmiz agirlik¢a %2 Boraks iceren PMMA haric¢ diger ( %5, %7.5 ve %10 Boraks
iceren PMMA/Boraks polimer kompozitler) 6rneklerde daha fazla enerji ve 1s1 akisi
gerekmistir. Sekil 4.8’de DSC termogram grafigi gosterilmistir. Camsi gegis sicakligi
Boraks katkisi ile artmis olsa da Boraks miktarinin agrilik¢a artisa devam etmesi camsi
gecis sicakligini olumsuz etkilemistir. Her ne kadar camsi gegis sicakliginda bir miktar
azalma olsa da bu azalma kayda deger farklar ortaya koymamaktadir. Cizelge 4.7’de
DSC analiz sonuglarina gore katkisiz PMMA ve agirlikca %2, %5, %7.5 ve %10
Boraks iceren PMMA polimer kompozitlerin camsi gecis ve erime sicakliklari
verilmistir. TGA ve DSC sonuglar1 goze alindiginda Boraks katkisinin PMMA
matrisin 1s1l 6zellikleri {izerinde biiyiik degisikliklere neden olmadig tespit edilmis ve
PMMA Boraks’1n diger 6zelliklerine yapmis oldugu olumlu katkilarin yaninda termal

ozelliklerini korumaya devam ettigi gorilmuistiir.
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Sekil 4.8 : Diferansiyel Taramali1 Kalorimetre (DSC) sonuglari.

Cizelge 4.7 : Katkisiz PMMA ve %2, %5, %7.5 ve %10 PMMA/Boraks 6rneklerinin
camsi gecis sicaklig ve erime noktas1 degerleri.

Katkisiz %2 %5 %7.5 %10
PMMA Boraks/PMMA Boraks/PMMA Boraks/PMMA Boraks/PMMA

Camsi

Gegis 112 °C 117 °C 115 °C 111 °C 106 °C
Sicaklig1

Erime 197 0c 394 °C 396 °C 395 °C 395 °C
Sicakligt

4.10 XPS Analizi

XPS analizi, XRD analizi gibi X-1sinlarinin kullanimi ile bir malzemenin igyapisinin
tespitini saglarken XRD analizinden farkli olarak X-1ginlarinin kirmnim agilariin degil
yansiyan 1gmlarin enerji miktarlarmi kullanmaktadir. Olgiilen enerji degerleri hangi
elementlerin ve bilesenlerin malzemenin yapisinda bulundugu ve malzemenin hangi
tiir baglar1 igerdigini gostermektedir. Bu tez ¢alismasinda katkisiz PMMA ve agirlikga
%2, %5, %7.5 ve %10 Boraks iceren PMMA/Boraks polimer kompozit 6rneklerinin
XPS Analizi gerceklestirilmistir. Sekil 4.9’da da gosterildigi gibi XPS Survey
grafiklerinde dort farkli pik degeri tiim 6rnekler i¢in ortaya ¢ikmistir. Bu pikler bor,
karbon, oksijen ve bakir elementlerini isaret etmektedir. 185-190 eV baglanma enerjisi
araliginda Bor elementini ve 284-288 eV araligi ise Karbon elementini isaret
etmektedir. 529-535 eV araligi Oksijen elementi ve bilesenlerini gosterirken 933-935

eV bolgesi ise Bakir elementi ve Bakir Oksitleri gostermektedir.
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Sekil 4.9 : XPS Survey sonuglari a) katkisiz PMMA, b) %2 PMMA/Boraks, c) %5
PMMA/Boraks, d) %7.5 PMMA/Boraks ve €) %10 PMMA/Boraks

Asagida verilmis olan Sekil 4.10.a, 4.10.b, 4.10.c, 4.10.d ve 4.10.e XRD Survey
grafiklerinde olusan pik bolgelerinin yakinlastirilmasi ile elde edilmis grafikleridir.

Sekiller sirasiyla Bls, Cu2p, Ols ve Cls grafiklerinden olusmaktadir.
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Sekil 4.10 : XPS Bls sonuglar1 a) %2 PMMA/Boraks, b) %5 PMMA/Boraks, c)
%7.5 PMMA/Boraks ve d) %10 PMMA/Boraks.
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Sekil 4.11 : XPS Cu2p sonuglar1 a) base PMMA, b) %2 PMMA/Boraks, c¢) %5
PMMA/Boraks, d) %7.5 PMMA/Boraks ve e) %10 PMMA/Boraks.
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Sekil 4.11 (devam) : XPS Cu2p sonuglar1 a) base PMMA, b) %2 PMMA/Boraks, ¢)
%5 PMMA/Boraks, d) %7.5 PMMA/Boraks ve e) %10 PMMA/Boraks.

XPS analizi grafiklerinden bor elementi ve bilesenlerini temsil eden Bls grafigini
bakildiginda PMMA matrise Boraks eklenmesi ile alakali olarak 187-188 eV
civarlarinda baglanma enerjisi pikleri goriilmektedir. Sekil 4.10°da da gortilebilecegi
gibi hem agirlikca hem de atomik olarak az miktarda Boraks katkis1 yapildigi i¢in katki
miktarinin artmasi farklt bir bagin olusuma sebep olmamis ve bilesen igerisinde

yalnizca Bor elementinin varlig1 saptanmistir.

XPS analizinde Bakir (Cu) tespitine odaklanildiginda (Sekil 4.11) yalnizca Sekil
4.11.a’da bakir elementine ait 933 ve 953 eV baglanma enerjisi degerlerinde pikler
olustugu goriilmektedir. Sadece katkisiz PMMA 06rneginde ortaya c¢ikan bakir
piklerinin bakir (Cu) elementi ve Bakir (I) Oksit (Cu20) bilesigini gostermektedir. Bu

ornek icerisinde bakir olusumunun sebebi olarak polimerizasyon esnasinda katalizor
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olarak kullanilan CuBr bileseninin oksijen molekiilii ile temas ederek Bakir (I) Oksit
bilesigini olusturmasidir. Sekil 4.11°de gosterildigi gibi Bakir (I) Oksit olusumu
atomik olarak % 0.05 gibi bir oranda bulunmakta olup yilizeyde ¢ok az miktarda
biriktigi tespit edilmistir. Diger 6rneklerin XPS analizinde Bakir tespit edilmemesi
orneklerin tamamen oksijenden arindirilmis ve inert bir ortamda polimerizasyon stireci

gecirdiklerini isaret etmektedir.
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Sekil 4.12 : XPS Ols sonuglar1 a) base PMMA, b) %2 PMMA/Boraks, ¢) %5
PMMA/Boraks, d) %7.5 PMMA/Boraks ve e) %10 PMMA/Boraks
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Oksijen elementi ve bilesenlerinin tespitine bakildiginda tim oOrnekler icin pik
yiiksekligi degismek ile birlikte ard arda iki adet pik olustugu goriilmektedir. Bu pikler
531.5 ve 533 eV baglanma enerjisi degerlerindedirler. 531.5 eV pik degerinin tiim
ornekler i¢in ortak oldugu fakat 533 eV pik degerinin 6rnekler igerisindeki agirlikca
Boraks miktarmin artmasi ile sayim miktarinin yani pik yiikseltisinin azaldig
goriilmektedir (Sekil 4.12). 531.5 eV baglanma enerjisi organik bilesiklerde bulunan
karbon ve oksijen arasindaki ¢iftli bag1 (C=0) temsil ederken 533 eV baglanma
enerjisi yine organik bilesiklerde goriilen Karbon ve Oksijen arasindaki tekli bagi (C-
O) ifade etmektedir. Cizelge 4.8’de atom igerisinde yiizde bulunma orani olarak tekli
bagin azaldig1 goriilmektedir. Eklenen Boraks katkisi yiizeyde C-O tekli baglarinin

miktarinin azalmasina ve farkli baglanma sekillerinin olugsmasina neden olmustur.

Cizelge 4.8 : Ols sonuglarina gore bag yapilari, baglanma enerjileri ve atomik yiizde

degerleri.
Ols
. - Pik Baglanma FWHM  Atomik
ek Bag Yapist Enerjisi (eV) eV %
C=0 531.86 1.22 12.13
Kagr VAR P 533.43 146 13.30
%2 Cc=0 531.85 1.30 10.04
PMMA/Boraks C-O 533.44 1.62 13.31
%5 C=0 532.37 1.79 15.70
PMMA/Boraks C-O 534.05 1.36 6.23
% 7.5 C=0 531.69 1.87 12.85
PMMA/Boraks C-O 533.63 1.39 3.04
%10 C=0 531.68 1.67 13.61
PMMA/Boraks C-O 533.55 1.27 2.22

Sekil 4.13 : XPS Cls sonuglar1 a) katkisiz PMMA, b) %2 PMMA/Boraks, c) %5
PMMA/Boraks, d) %7.5 PMMA/Boraks ve €) %10 PMMA/Boraks.
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Sekil 4.13 (devam) : XPS Cls sonuglari a) katkisiz PMMA, b) %2 PMMA/Boraks,
c) %5 PMMA/Boraks, d) %7.5 PMMA/Boraks ve €) %10 PMMA/Boraks.

Karbon elementinin varlig1 ve baglarinin yapisina goz atildiginda ise katkisiz PMMA
ve agirlikga %2 Boraks iceren orneklerde dort farkli pik ortaya ¢ikmisken Boraks
miktarinin artmasi ile bir pik degerinin 6nemli oranda azaldig1 goriilmektedir (Sekil
4.13). Katkisiz PMMA ve agirlikga %2 Boraks iceren orneklerin XPS analizinde
olusan pik degerleri 284.8, 285.4, 286.5 ve 288 eV baglanma enerjilerindedir.
Agirlikca %S5, %7.5 ve %10 Boraks igeren orneklerde ise 285, 286.5 ve 289 eV
degerlerinde pikler ortaya c¢ikmistir. 284.8 ve 285 eV baglanma enerjisi degerleri
karbonlar arasi tekli bagi (C-C) belirtirken 285.4 eV degeri ise B-kaymali karbon (j3-
shifted C) bagin1 ifade etmektedir. 265.5 ve 288-289 eV baglanma enerjileri ise
sirastyla karbon oksijen tekli bagin1 (C-O) ve karbon oksijen ciftli bagin1 (C=0)
gostermektedir. O1s-Oksijen elementi analizinde de oldugu gibi Boraks miktarinda

gerceklesen artis C-O tekli baginin azalmasina neden olmustur (Cizelge 4.9). Ayrica
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burada farkli olarak Boraks katkisinin f-kaymali Karbon bagini da azaltarak ortadan

kaldirdig1 goriilmektedir.

Cizelge 4.9 : Cls sonuglarina gore bag yapilari, baglanma enerjileri ve atomik yiizde

degerleri.
C1ls

Pik
= < Baglanma FWHM Do
Ornek Bag Yapisi Enerjisi (&V) Atomik %

(eV)
c-C 284.72 121 38.03
Katkisiz B-kaymali C ~ 285.43 0.79 5.98
PMMA c-0 286.36 1.43 17.72
c=0 288.68 0.94 11.49
o6 c-C 284.08 0.83 61.62
C-0 286.34 1.64 17.79
PMMA/Boraks &g 28871  1.03 9.78
" c-C 285.20 1.43 63.06
C-0 286.79 1.32 8.22
PMMA/Boraks  ~_ 28913  0.83 3.93
c-C 284.68 1.16 61.96

%7.5

oMMABoraks €O 286.02 2.17 14.95
c=0 288.65 1.11 5.33
w & R 2 e
PMMA/Boraks 289.01 0.98 2.36

4.11. Dielektrik Deger Analizi

Performans Prob ile gerceklestirilen Dielektrik analizinde 500 MHz — 50 GHz

araliginda radyo dalgalar1 6rnekler {izerine uygulanmis ve bu 6rneklerin elektriksel

depolama 6zelligini belirten €” ve €’ degerleri elde edilmistir. Dielektrik katsayisinin

gercek (reel) kismimi ifade eden ¢’ ile sanal (imajiner) kismini ifade eden ¢’

degerlerinin biiyiikligii (magnitude) bulunarak &r degeri elde edilmistir (denklem 4.6)

ve & bagil gegirgenlik (relative permittivity) ile go serbest uzayin dielektrik sabitinin

carpimi Dielektrik Sabitini () vermektedir (Blythe ve Bloor, 2008). Bahsi gecen

islemler denklem 4.7 ve denklem 4.8’de gdsterilmistir. Burada o 8.854x10 ' F/m

degerindedir (Jayalakshmi ve dig, 2018).
& = € +j&"’
lerll = V()2 + ()2

& = £/&
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Ayrica Performans Prob ile elde edilen bir diger sonug elektriksel kayip egrisidir
(electrical loss tangent). Kayip egrisi malzeme igerisinde dalgalarla taginan elektrik
alanda meydana gelen degisimi belirtir. Kayip egrisinde ortaya c¢ikan tinlasim
(rezonans) degerlerinin biiyiik olmasi1 malzemenin dielektrik bir malzeme oldugunu
gosterir. Bu analizde kayip egrisi denklem 4.9°da verildigi sekilde elde edilmistir
(Sebastian, 2008, Bolim 2; Kim ve Kim, 2018; Vinoy ve Jha, 1994; Jayalakshmi ve
dig, 2018).

tand, = gg—’,’ (4.9
Performans probdan elde edilen sonuglara gore farklarin en ¢cok oldugu bolge daha ¢ok
elektriksel alan emilimi gerceklestirmistir. Bu sonuglar drneklerin birbirlerine yakin
dielektrik katsayilarmma sahip olduklarmi ve kapasitans (siga) uygulamalarinda
istenildigi gibi biitiin bir bant boyunca dielektrik degerinde 6nemli bir degisiklik
olmadigimi ve yaklasik bir diiz grafik verdigini gostermektedir. Sekil 4.14°te frekans
degerlerine bagli olarak dielektrik sabitinin degisimi gosterilmistir. Dielektrik sabiti,
bagil dielektrik sabitinin tam bir kati (denklem 4.8) oldugu i¢in bagil dielektrik sabiti
ve dielektrik sabitlerinin grafikleri ayn1 olmaktadir. 500 MHz — 50 GHz araliginda
radyo dalgalarina maruz kalan 6rnekler goz oniine katildiginda Boraks katkist PMMA
matrisinin dielektrik katsayisinda biiylik bir degisime neden olmamistir. Bununla

birlikte tiim frekans degerleri boyunca dielektrik deger korunmusur.

W 2s
2
1,5 1
14
0,5
0 T T T T T T T T T
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
Frekans (GHz)
——Katkisiz PMMA  ——%2 Boraks/PMMA %35 Boraks/PMMA  ——%10 Boraks/PMMA

Sekil 4.14 : Frekansa bagli olarak Dielektrik sabitinin degisimi.

Sekil 4.14°te de goriildiigii gibi Dielektrik sabiti degerleri gbz oniine alindiginda 25 -

40 GHz araliginda daha kuvvetli degisimlerin oldugu belirlenmistir. Benzer durum
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kayip egrisinde de goriilmistiir ve tiim o6rnekler i¢in gegerlidir. Bu durum elektriksel
enerjinin bu frekans aralifinda daha fazla depolandigini géstermektedir. 25 GHz ve 40
GHz arasinda ¢alisan sistemler i¢in Boraks katkili PMMA polimer kompozitleri
absorblama agisindan daha iyi performans gostermektedirler. Ka bandinin frekans
araligima denk gelen bu bolge, bu tez calismasi biinyesinde iiretilen 6rneklerin Ka
bandinda hem kararl1 birer kapasitans malzemesi olduklarini hem de daha enerji emici
Ozellikli yapida olduklarini belirtmektedir. Boraks katkisi kayip egrisinde de 6nemli
bir degisiklik olusturmamakla birlikte PMMA nin elektriksel absorblayici 6zelliginin
kararli halde kalmasinda 6nemli rol oynamistir. Performans Prob yardimiyla elde
edilen sonuglar PMMA polimerinin ve Boraks katkili PMMA polimer kompozitlerin
bagil dielektrik sabitinin 2.5 — 3 ve dielektrik sabitinin 22.13x107? - 26.56x10*2
araliginda degistigini gostermektedir. Yalnizca agirlikca %?2 Boraks katkili
PMMA’nin bagil dielektrik sabiti 25 — 40 GHz araliginda 2 — 3 olacak sekilde
degismektedir.

80 ;

Kayip Egrisi(Loss Tanjant)

100

Frekans (GHz)

—Katkisiz PMMA ——%2 PMMA/Boraks %5 PMMA/Boraks —— %10 PMMA/Boraks

Sekil 4.15 : Frekansa bagl olarak kayip egrisi (loss tanjant).

Kayip egrisi (loss tanjant) ise hangi frekans degerinde ya da aralifinda elektriksel
yikiin ya da enerjinin malzeme tarafindan absorbe edildigini gdstermektedir.
Elektromanyetik dalganin enerjisini kaybetmesine neden olan malzemelerin loss
tanjant degerleri negatif olarak daha yiiksek degerler almaktadirlar. Sekil 4.15’e gore
5 GHz frekans degerinden sonra Ornekler elektromanyetik dalgalarin enerjilerini
hapsetmeye baslamislardir. Bagil dielektrik sabitlerinin bulunmasinda kullanilan bir
diger yontem ise Shim’in yer aldig1 X-bandi dl¢iimleridir. 8.2 — 12.4 GHz araliginda

X-band1 Mikrodalgalarin uygulandig1 bu islemde orneklerin bahsi gecen frekans
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araligindaki dielektrik davranislari ve sabitleri elde edilmistir. Sekil 4.16’da 8.2 —12.4
GHz frekans araliginda dielektrik sabiti degerlerinin degisimleri gosterilmektedir.
Dielektrik degerleri ne kadar sabitse ve grafiksel olarak diiz bir ¢izgi olusturuyorsa
kapasite (s18a) degeri de o kadar sabit ve kararli olmaktadir. Katkisiz PMMA 8.2 ve
9.8 GHz frekans aralig1 ile 11.2 ve 12.4 aralifinda sabit Dielektrik sabitine sahip
olmustur. Bu frekans araliklarinda katkisiz PMMA’nin elektronikte kapasite
iiretiminde kararli bir malzeme gorevi gormektedir. 8.2 — 12.4 GHz frekans araliginda
agirlikca %2 Boraks katkili PMMA 6rnegi degisken sonuglar vermigken 11.2 — 11.7
GHz araliginda 3.5 degerinde bagil dielektrik sabitine sahip olacak sekilde kararli bir
bolge olusturmustur. 11.9 ve 12.4 GHz aralifinda 3 degerinde sonuclar veren %2
Boraks katkili PMMA 6rnekleri belirli frekans araliklarinda (11.2 — 11.7 GHz ve 11.9
— 12.4 GHz) kullanilan cihazlar ve sistemler i¢in %2 PMMA/Boraks malzemesi
dielektrik malzeme olarak kullanilabilir. Ayn1 zamanda kisa ve farkli bant
araliklarinda kararli olmalar1 sebebiyle bant sondiiren filtre olarak da kullanilabilirler.
%35 Boraks iceren PMMA 6rneklerine bakildiginda ise 9 — 10 GHz araliginda bagil
dielektrik sabitinin 3.6 civarinda oldugu goriilmektedir. Bu frekans araliginda islev
goren yapilar i¢in kararli dielektrik 6zellik gosteren %S5 PMMA/Boraks iiriinii uygun
bir malzeme Ornegidir. Dielektrik sabiti kararliligi agisindan en iyi performansi
gosteren agirlikga %10 Boraks katkili PMMA 6rnekleri ise 8.2 — 9.2 GHz araliginda
2.9 bagil dielektrik sabiti degerinde ve 10.5 —12.4 GHz araliginda ise 3 bagil dielektrik
sabiti degerinde kararli sonuglar vermistir. Tim Ornekler birbirleri ile
karsilastirildiginda belirli frekans araliklarinda zayiflatma islemi gerceklestirdikleri
goriilmiistiir. X-bandinin tamaminin zayiflatilmasina en yakin ornegin %10
PMMA/Boraks oldugu tespit edilmistir. Bu 6zelligi ile X-band1 frekans araligindaki
1s1malara maruz kalan sistemlerde dielektrik malzeme olarak kapasite yapiminda
kullanilabilir. 500 MHz ile 50 GHz araligindaki tiim bir frekans bolgesi s6z konusu
oldugunda ise 6zellikle 25 GHz ve sonrasinda dielektrik sabitlerin 6nemli miktarda
degisimler gosterdigi goriilmektedir ve bu durum malzemelerin daha yiiksek miktarda
enerji depoladiklarini gostermektedir. Ku, K, V bantlarinin bir kismini ve Ka bandinin
da tamamini kapsayan bu boliimde (25 GHz — 50 GHz) 6rnekler daha fazla enerji
deplamasi gergeklestirmis ve bu frekans araligindaki mikrodalgalarin enerjisini dahi
yiiksek miktarda soniimlemislerdir. Frekans degerlerinin yiikselmesi, bu ¢alismada
tiretilen kompozitlerin yiik ve enerji depolama performans arttirarak 6zellikle Ka

bandina odaklanan deneylerin yapilmasi i¢in motivasyon olusturmaktadir.
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Shim (dalga kilavuzu WR90) yardimi ile elde edilen sonuglarin kayip egrisi (loss
tanjant (¢’’/¢’)) goz Oniine alindiginda dielektrik sabitlerdeki kararsizlik ve degisimler
ile kayip egrisi grafiginde piklerin olustugu frekans araliklarinin birbirleri ile
uyustuklart goriilmektedir. En fazla pik miktariin meydana geldigi %35
PMMA/Boraks orneginin dielektrik kararlilikta en dar ve pargali frekans araligina
sahip oldugu gozlemlenmistir. Bununla beraber pik sayisinin en az oldugu agirlikca
%10 Boraks katkili PMMA 06rnegi ise X-bandi icerisinde en genis kararliliga sahip

malzemedir. Bu sonuglar Sekil 4.17°de verilmistir.

82 88 9,4 10 10,6 11,2 118 124
Frekans (GHz)
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%35 Boraks/PMMA

%10 Boraks/PMMA

Sekil 4.16 : Agirlikca %2, %5, %10 Boraks iceren PMMA ve katkisiz PMMA
orneklerinin dielektrik sabiti degerleri.
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Sekil 4.17 : Frekansa bagl olarak dielektrik sabiti kayip egrisi.
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Dielektrik Sabiti’nin analizi ile beraber X-bandinda 8.2 — 12.4 GHz frekansa sahip
radyo dalgalarina maruz kalan orneklerin bagil manyetik gecirgenlik (relative
magnetic permeability) degerleri de tespit edilmistir. Dielektrik Sabitin bulunmasina
benzer yollar ile hesaplanan bagil manyetik gecirgenlik, gercek ve sanal kisimlara
sahip vektorel bir biiyiikliiktiir (denklem 4.10). Manyetik gecirgenligin gergek kismini
ifade eden p’ ve sanal kismini ifade eden p’” karelerinin toplaminin karekokii alinarak
(denklem 4.11°de gosterildigi gibi) bagil manyetik gecirgenlik pr bulunur. Manyetik
gecirgenlik sabiti (p) ise bagil gecirgenlik (un) ve serbest uzayin manyetik
gecirgenliginin (uo) ¢arpimiyla elde edilmektedir (denklem 4.12). Serbest uzayin
gecirgenligi olan o, 4nx 107 degerine esittir (Vinoy ve Jha, 1994; Jayalakshmi ve dig,
2018).

pr = p'+ju’ (4.10)
el = V()% + (u")? (4.11)
Hr = U/ 1o (4.12)

Bagil manyetik gegirgenlik sonuglari, katkisiz PMMA’nin 0.9 olan bagil manyetik
gecirgenlik degerini 8.2 GHz — 10.2 GHz araliginda korudugunu gostermektedir. Ayni
sekilde %5 PMMA/Boraks 6rnegi de 0.75 olan bagil manyetik gecirgenlik degerini
8.2 — 10 GHz araliginda korumay1 basarmistir. Agirlik¢a %2 Boraks katkili PMMA
ornekleri 10.7 — 11.7 GHz araliginda 0.8 bagil manyetik gecirgenlikte istikrarli kalmis
ve 11.9 ve 12.2 GHz frekans degerleri arasinda da 0.98 degerinde bagil manyetik
gecirgenligi sahip olmustur. Agirlikga %10 Boraks ilave edilmis PMMA o6rnegine
bakildiginda ise en kararli manyetik gegirgenlik sabitinin bu 6rnek iizerinde meydana
geldigi goriilmistir. Bagil manyetik gecirgenligi 8.2 — 9.2 GHz frekans araliginda 1
ve 10.7 — 12.2 GHz frekans araliginda 0.95 — 1 degerlerinde olan %10 PMMA/Boraks
ornegi, ornekler arasinda en genis manyetik gecirgenlik araligina X-bandi s6z konusu
iken sahip olmustur. Orneklerin frekansa bagli olarak degisen bagil manyetik

gecirgenlik degerleri Sekil 4.18’de gdsterilmektedir.

Yiiksek frekansa sahip elektromanyetik dalgalar s6z konusu oldugunda kompleks
gecirgenlik hesaba katilmalidir. Kompleks gecirgenlik manyetik 6zelliklerin
frekanstaki degisim ile farklilik gosterdigi malzemelerde ortaya ¢ikmaktadir. Bagil

manyetik gec¢irgenligin birden kii¢iik degerler aldigi malzemeler diamanyetik, bire
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yakin degerler aldigi malzemeler paramanyetik ve birden biiyiikk degerler aldig

malzemeler ise ferromanyetik malzeme olarak adlandirilir.
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Sekil 4.18 : Frekansa bagl olarak manyetik gecirgenligin degisimi.

8.2 — 12.4 GHz frekans araliginda Boraks katkili PMMA orneklerinde diamanyetik,
paramanyetik ve ferromanyetik oOzellikler arasinda gecisler yer almistir. Tim
orneklerde goriilen bu durum her 6rnek i¢in farkli olacak sekilde belirli frekans
araliklarinda gerceklesmistir. Bu sonuglara gore 6rneklerin manyetik gegirgenlikleri
5x107 H/m ile 4.4x10® H/m araliginda bulunmaktadir. X-band: igin stabil olan
degerler ise 9.42x107 — 1.25 10 arasindadir. Bagil manyetik gecirgenlikte meydana
gelen kayiplar (Sekil 4.19) bagil manyetik gecirgenlik egrileri ile uyusan sonuglar
vermektedir. Bagil manyetik gecirgenligin kararliliginin bozuldugu frekans araliklar
ayni zamanda kayip piklerinin meydana geldigi frekans degerleri ile ayn1 ya da

yakindir.
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Sekil 4.19 : Agirlik¢a %2, %5, %10 Boraks igeren PMMA ve katkisiz PMMA
orneklerinin manyetik geg¢irgenlik degerleri.
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Shim ve Performans Prob ile yapilan ¢alismalar sonucunda agirlik¢a farkli miktarlarda
Boraks iceren PMMA &rneklerinin dielektrik sabitleri hem 500 MHz — 50 GHz aralig1
icin hem de X band1 (8.2 — 12.4 GHz) i¢in hesaplanmistir. Her iki sonug¢ da gbz 6niine
alindizinda PMMA "nin dielektrik degerlerinde bir miktar artis gdzlenmistir. Ozellikle
%10 Boraks katkili PMMA 06rnegi, Performans Prob ve Shim ile yapilan bagil
dielektrik sabiti 6l¢iimlerinde %2 ve %5 Boraks katkil1 ve katkisiz PMMA oOrneklerine
gore daha kararli ve daha yiiksek performans gostermistir. Bu sonuglar dielektrik
soniimleme acisindan %10 Boraks katkili PMMA nin diger 6rneklerden daha iistiin

bir performansa sahip oldugunu gostermektedir.

4.12. Mikrodalga Testi Analizi

Mikrodalga test analizleri, dielektrik degerlerin tespit edilmesinde oldugu gibi Shim
(dalga kilavuzu) WR90 kullanilarak X-bandinda ve 8.2 — 12.4 GHz aralifinda radyo
dalgalarmin (6zellesmis olarak bu bolge i¢in mikrodalgalar) Ornekler iizerine
uygulanmast ile gerceklestirilmistir. Orneklerin X-bandinda gerceklestirdigi sogurma
(absorption), gegirgenlik (transmission) ve yansitma (reflection) ozellikleri ve
oranlari, yansitma kaybi (reflection loss) ve yansima katsayisi degerleri bu uygulama
ile elde edilmistir. Ayrica 6rneklerin empedans ve kirilma indeksi degerlerinin de
hesaplanmas1 gergeklestirilmistir. Cihaz tarafindan Olglilmiis olan S-Parametreleri
gercek ve sanal kistmdan olugsmak iizere biiyiikliikleri (magnitude) bulunmak suretiyle
hesaplanmigtir. Bulunan S-Parametrelerinden Sii kullanilarak yansitma orani ve Sz1
kullanilarak geg¢irgenlik oran1 bulunmustur. Bu oranlarin birden (yiizde olarak istenirse
yiizden) ¢ikarilmasi islemi ile de sogurma/absorblama orani hesaplanmistir (Acharya
ve dig, 2018). Bu islem sirasiyla denklem 4.13, 4.14 ve 4.15’da verilmistir. S-
Parametrelerinin (Si11, S12, S21, S22) bulunmasi ile hesaplanan yansitma orani Sekil

4.20°de, gegirgenlik oran1 Sekil 4.21°de ve sogurma orani ise Sekil 4.22°de

gosterilmistir.

Yansitma (Reflection); R (%) = |S111% x 100 (4.13)
Gegirgenlik (Transmission); T (%) = |S,1]% x 100 (4.14)
Sogurma (Absoption); A(%)=1—R(%)—T(%) (4.15)

Burada S11 ve S21 parametreleri hem yansitma hem gecirgenlik hem de absorblama

icin biiylik 6nem arz etmektedir. S11 parametresi ne kadar diisiik olursa yansitma o
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kadar az olmakta ve gecirgenlik ne kadar yiiksek olursa malzemeye ulagan 151n1m o
kadar yiliksek olmaktadir. Bununla birlikte bu tezde asil odaklanilan nokta

absorblamanin yiiksek, yansitmanin diisiik olmasidir.
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Sekil 4.20 : Orneklerin yansitma (reflection) oranlari.

Yansitma oranlart s6z konusu oldugunda, orneklerin farkli frekans araliklarinda
yansitmayan yiizeylere sahip oldugu goriilmektedir. Katkisiz PMMA 6rnegi, X-bandi
igcerisinden 10 — 11.7 GHz araliginda %35 oranindan daha az yansiticilik gosterirken
8.2 — 9 GHz araliginda %37.6’dan %?20’ye kadar azalan yansiticilik degerlerine sahip
olmustur. Agirlikga %?2 Boraks katkili PMMA 6rnegi ise 8.6 — 9.88 GHz araliginda
%y5’den diisiik yansitma oranina sahipken 11.3 GHz frekansin iizerinde %20’den fazla
yansiticilik gostermektedir. 10.36 GHz ile 12.4 GHz araliginda yansiticilignr %5
oranindan daha az olan %5 PMMA/Boraks orneginin 8.2 GHz ve 9.35 GHz frekans
araliginda yansiticiligi %20 - %45 arasinda olugsmugstur. Agirlikca %10 Boraks katkili
PMMA 6rnegi ise 9 — 10.3 GHz frekans aralifinda %5’den az ve 11.9 — 12.4 GHz
frekans araliginda ise %20’den fazla yansitma orani1 gostermistir. Her bir 6rnegin farkli
frekans araliklarinda olmak {izere yansitma orani vermedigi (%0) yani yansitma
yapmadigl ya da %1’den az yansitma gosterdigi degerler bulunmaktadir. Bunlar;
katkisiz PMMA i¢in 10.3 — 11.4 GHz aralig1 iken %2 PMMA/Boraks i¢in 8.95 — 9.54
GHz, %5 PMMA/Boraks i¢in 10.97 — 11.87 GHz, %10 PMMA/Boraks icin ise 9.27 —
9.79 GHz araligindadir. Yansitma oranlarindan elde edilen bu sonuglar X-bandinin
tamami i¢in olmasa da belirli bant araliklarinda yiiksek frekansh dalgalar i¢in bu

orneklerin gelen 1s1nlar1 yansitmayacak sekilde davranis gosterdikleri belirlenmistir.
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Sekil 4.21 : Orneklerin gegirgenlik (transmission) oranlari.

X-bandinda yer alan 1ginlar1 gegirgenlik oranlarina baktigimizda ise yine her bir 6rnek
farkli frekans degerlerinde maksimum gegirgenlik oranina sahip olmustur. Gegirgenlik
oranlar1 goz Oniine alindiginda tiim bant boyunca ortalamas1 %86.91 olacak sekilde
%60 ve %100 arasinda gegirgenlik oranina sahip olan katkisiz PMMA 6rnegi 10 — 11
GHz araliginda en yiiksek gecirgenlik oranina sahip olmustur. Ortalama gecirgenlik
orani %82.13 olan %2 PMMA/Boraks 6rnegi ise en yiiksek gecirgenlik oranlarini 8.8
ve 9.4 GHz frekans araliklarinda almis ve %50 - %94 gegirgenlik oranlar1 arasinda
degerler sunmustur. %5 PMMA/Boraks 6rnegine bakildiginda ise %83.81 gecirgenlik
orani ile ortalama degerini olusturmus ve %50 - %95 gegirgenlik oranlar1 vermistir.
Maksimum gecirgenlik oranini ise 10.5 — 11.9 GHz araliginda almistir. %70 — %94
oranlarinda degerler alan agirlikca %10 Boraks katkili PMMA &rnegi ise ortalama
%81.86 gecirgenlik oranma sahiptir. En fazla gecirgenlik oran gosterdigi frekans

araligi ise 9.81 — 10.09 GHz’dir.
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Sekil 4.22 : Orneklerin sogurma (absorption) oranlari.
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Absorblama oranlarina gz atildiginda ise X-bandinin tamami igin en iyi performansi
agirlikga %10 Boraks ilavesi yapilmis PMMA/Boraks polimer kompoziti
gerceklestirmistir. Ote yandan katkisiz PMMA ve %2 PMMA/Boraks drnekleri belirli
frekans araliklarinda pik degerleri olusturmuslardir. 12.3 — 12.4 GHz arasinda %24.31
absorblama oranina yiikselen katkisiz PMMA ve 11.6 — 11.8 GHz araliginda ise
%27.12 absorblama oranina yiikselen %2 PMMA/Boraks malzemeleri bant sondiiren
filtre islemlerinde kullanilmak tizere ozellestirilebilir. Yukarida belirtilen dar frekans
araliklarinda c¢alisan sistemler i¢in katkisiz PMMA ve %2 PMMA/Boraks
malzemelerinin kullanimlart elektromanyetik dalgalarin soniimlenmesi agisindan
elveriglidir. Ayrica %10 PMMA/Boraks malzemesi ise %14.82 absorblama oranina
sahip oldugu 9.25 — 9.44 GHz frekans araliginda ayn1 zamanda %0.05 - %1.3 arasinda
degisen yansitma oranlar1 barindirmaktadir. Diisiik yansitma ve yiiksek absorbsiyonun

bulundugu bu bantta radar absorblayict malzeme (RAM) olarak kullanilabilir.

Bu calismada gegirgenlik (transmission) oraninin 6nemi dogrudan absorblama orani
ile iliski olmasindan gelmektedir. Yansiyan isinlarin geri dénmesinin ardindan
malzeme igerisine aktarilan 1sinlarin iki yolu bulunmaktadir. Ya malzeme icerisinden
gecip gideceklerdir ya da malzeme tarafindan absorbe edileceklerdir. Gegirgenlik
oraniin azalmasi yahut diisiik olmast ayn1 sekilde sogurma oraninin artmasi ya da
yiikksek olmasi anlamma gelmektedir. Bu sebeple gecirgenlik oranit sonuglar

incelenerek absorblama orani ile arasindaki uyum ve farklar belirlenmistir.

Yansitma, gecirgenlik ve sogurma oranlarindan elde edilen bir diger sonug ise
Elektromanyetik Zirhlama Etkisi (ZE) 6zelligidir (Perumalraj ve dig, 2009; Roh ve
dig, 2008). Toplam Zirhlama Etkisinin (ZEtop) bulunabilmesi igin Yansitma Zirhlama
Etkisi (ZEyan), Absorblama Zirhlama Etkisi (ZEass) bir araya getirilmelidir (Wilson
ve dig, 1988; Yuping ve dig, 2005). Bu iki etkinin toplam1 sonucunda elektromanyetik
dalgalarin zirhlanmasi ile ilgili bilgi elde edilir (Munalli ve dig, 2019). ZEyan, ZEabs Ve
ZEop degerlerinin hesaplama yontemi denklem 4.16, 4.17 ve 4.18’de gosterilmistir.
Zirhlama etkileri desibel (dB) cinsinden soniimleme olarak verilmistir (Pande ve dig,

2009; Song ve dig, 2014).

ZEyqn = —101log(1 — R) (dB) (4.16)
ZEqps = —10log (=) (dB) (4.17)
ZEyop = ZEyan + ZEqps (dB) (4.18)
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Denklem 4.16 ve 4.17, denklem 4.18’1 verecek sekilde toplanirsa, logaritmanin
toplama kurallar1 nedeniyle denklem 4.19°daki sonug ortaya ¢ikar (Vohra ve El-
Shenawee, 2021; Klinkenbusch, 2005);

ZEop, = —10log(T) (4.19)

Sekil 4.23’te toplam elektromanyetik zirhlama etkileri Desibel (dB) cinsinden
gosterilmistir. Absorblama oranlar1 yakin sonuglar veren zirhlama etkisi belirli frekans

araliklarinda pik degerleri olusturacak sekilde bir egilim gostermektedir.

ZEt()p (dB)
n

Frekans (GHz)

— Katkisiz PMMA ——%2 PMMA/Boraks %35 PMMA/Boraks = %10 PMMA/Boraks

Sekil 4.23 : Toplam elektromanyetik zirhlama etkisi.

Yansitma kaybi (reflection loss) malzemeye gelen isinin, malzeme tarafindan
yansitilmayan ve yansima yoluyla geri donemeyen kismini ifade etmektedir
(Jayalakshmi ve dig, 2018). Yansitma kaybi bulunurken Si1 parametresinden
yararlanilir. Testin gergeklestigi 8.2 — 12.4 GHz araliginda (X-bandi1) 6rneklerin
absorblama 6zelliginin tanimlanabilmesi i¢in yansimanin ne kadar engellendigi veya
zayiflatildigi bilinmelidir. Absorblayict malzemelerde yansitma kaybinin yiiksek
olmasi istenir. Fakat Ozellikle antenler gibi radyo dalgalari ve mikrodalgalarin
aktarimin 6nemli oldugu yerlerde kayiplarin minimum olmasi istenmektedir.

Yansitma kaybi (Lref) S11 parametresi kullanilarak denklem 4.20°deki gibi hesaplanir.
Lref = 20109|S11| (420)

Yanstima kaybi1 sonuglari, 6rneklerin ayr1 ayri olmak tizere farkli frekans degerlerinde
maksimum yansitma kaybina ulastiklarin1 gostermektedir. Katkisiz PMMA 6rnegi

diger orneklere gore daha genis bir frekans araliginda (10.4 — 11.2 GHz) maksimum
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25.81 dB yansitma kaybina ugratirken %2 PMMA/Boraks 6rnegi maksimum 32.42 dB
kayip olacak sekilde 9.1 ve 9.36 GHz araliginda daha etkin sonuglar vermistir. %5
Boraks katkili PMMA 6rnegi ise en fazla 28.42 kayip dB olustururken daha dar bir
bant araliginda %10 PMMA/Boraks oOrnegi 40.45 dB yansitma kaybi ortaya
cikarmigtir. Sonuglar incelendiginde X-bandinin 6nemli bir kisminda zayiflatma
gerceklestiren ornekler tekil bantlarda maksimum degerlerini alarak yiiksek zayiflatma
miktarina sahip olmuslardir. Sekil 4.24’te yansitma kaybinin X-bandinda degisimi

gosterilmektedir.

Yansitma Kayb (dB)

45

Frekans (GHz)

—Katkisiz PMMA

%2 PMMA/Boraks %35 PMMA/Boraks

%10 PMMA/Boraks

Sekil 4.24 : Frekansla birlikte degisen yansitma kayb1 degerleri.

Mikrodalgalar1 ya da radyo dalgalarini absorbe etmek i¢in kullanilan bir yontem de
151n1n ve malzemenin empedans degerlerini esitlemektir. Empedans eslesmeli RAM
olarak adlandirilan bu malzemelere bir 6rnek teskil etmesi agisindan bu tez
caligmasinda iiretilen 6rneklerin empedans degerleri hesaplanarak yansima katsayilari
(reflection coefficient) elde edilmistir. Malzemenin empedans degeri, maruz kaldigi
1isimanin empedans degerine esit oldugunda bu 1s1ma malzeme yilizeyinden hig
yansimaz ve malzeme tarafindan 1sin emilir. Bu ¢alismada Shim ile yapilan dlgiimler
sonucunda elde edilen bagil dielektrik sabiti ve bagil manyetik gegirgenlik degerleri
kullanilarak kirilma indisi (refractive index) hesaplanmistir. Kirilma indisi ortam
degistiren 1simanin maruz kaldig kirinimi ve ortam igerisindeki hizini temsil
etmektedir. Kirilma indisi, 100 GHz’in altinda frekansa sahip dalgalar icin eger
malzeme manyetik gecirgenlige sahip ise bagil manyetik gegirgenlik ve bagil
dielektrik sabiti aracilig1 ile hesaplanabilir. Kirilma indisi degerleri serbest uzayin (free

space) empedans degeri (~377 Q) ile carpilirsa bahsi gecen malzemenin empedansi
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hesaplanir (Markevich ve dig, 2019; Kim ve Kim, 2018). Malzemenin empedans
degeri ile serbest uzayin empedans degerinden yola ¢ikilarak o malzemenin yansima
katsayisi belirlenir. Malzemenin yansima katsayisinin desibel (dB) cinsinden kayip
degeri ise geri donilis kaybimi (return loss) ifade etmektedir. Yukarida bahsi gecen
islemler denklem 4.21, 4.22, 4.23 ve 4.24’te sirastyla gosterilmektedir. Burada n
kirilma indisini, Zm malzemenin empedansini, Zo Serbest uzaym empedansini, RC
yansima katsayini ve Lret geri doniis kaybini ifade etmektedir (Magisetty ve dig, 2018;
Vinoy ve Jha, 1994; Silva ve Kretly, 2011; Vohra ve El-Shenawee, 2021; Don ve dig,
2020; Jayalakshmi ve dig, 2018).

n = (ur/e)"? (4.21)

Zym =1.Zy (4.22)

RC=T = % (4.23)

Lyet = 2000g10[(Zm — Z0) ) (Zm + Zo)] = 20logo[T] (4.24)

Denklem 4.22, 4.23 ve 4.24’in kullanilmasi ile elde edilen sonuglar Sekil 4.25°te
verilmigtir. En yiikksek yansima katsayillarimin gorildiigi ornek olan %5
PMMA/Boraks 6rnegi 10.7 GHz ve 11.6 GHz araliklarinda sifira yakin yansitma
katsayis1 degerine sahip olmus ve 0 — 0.58 arasinda yansitma katsayis1 degerleri
tretmistir. En diisiik yansitma katsayilar1 katkisiz PMMA 6rneginde goriilmiis olup 0
—0.29 degerler araligint almis ve 10.7 — 11 GHz boliimiinde 0.1’den daha az sifira ¢ok

yakin yansitma katsayisi degerleri bu 6rnek i¢in goriilmiistiir.
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—Katkisiz PMMA ——%2 Boraks/PMMA %35 Boraks/PMMA —— %10 Boraks/PMMA

Sekil 4.25 : Orneklerin yansitma katsay1 degerlerinin X-bandinda degisimi.
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Geri doniis kaybi (return loss) sonuglari incelendiginde ise her 6rnek farkli frekans
degerlerinde iki biiylik pik olusturmustur. Elektronik ¢alismalarinda maksimum 10 dB
kayip olmasi istenirken RAM malzemeler i¢in geri doniis kaybinin yiiksek olmasi
beklenmektedir (Chin ve Lee, 2007; Lee ve dig, 2017, Magisetty ve dig, 2018). Sekil
4.26°da verilmis olan geri doniis kayb1 grafiginde de goriilebilecegi gibi ornekler tek
frekans degeri yani tek bant i¢in en yiiksek degerlerine ulagmiglardir. Katkisiz PMMA
icin bu kayip degeri 10.78 GHz frekansta -64.77 dB iken %2 PMMA/Boraks 6rnegi
icin 9.04 GHz frekansta -75.79 dB’dir. Agirlik¢a %5 Boraks katkili PMMA polimer
kompoziti en yiiksek geri doniis kayb1 11.58 GHz frekans bandinda -53.12 dB olarak
bulumusgken %10 PMMA/Boraks malzemesinin minimum degeri 9.46 GHz frekansta
-46.33 dB olarak tespit edilmistir. Kayip olmasi sebebiyle tiim sonuglar eksi (negatif)

isaret ile gosterilmistir.

Performans Prob ve Shim kullanilarak elde edilen dielektrik analizi ve mikrodalga (X-
band1) testleri analizlerinin sonuglari agirlik farkli miktarlarda Boraks ilavesi yapilmis
PMMA matrisinin ve katkisiz PMMA ’nin birbirlerinden farkli frekans araliklari i¢in
bant sondiiren filtre olarak rol almasi miimkiin goriinmektedir. Ayrica kaplama
amaciyla veya birden ¢ok katmanli malzemelerin bir katmani/yiizeyi olarak kullanilan
Salisbury screen, hibrit RAM ya da Jaumann ve Dallenbach katmani absorblayici

malzemeleri gibi RAM iiretiminde PMMA/Boraks kompozitleri kullanilabilir.

Geri Doniis Kayb (L., ) (dB)

Frekans (GHz)

— Katkisiz PMMA —— %2 Boraks/PMMA %35 Boraks/PMMA ——%10 Boraks/PMMA

Sekil 4.26 : Geri doniis kaybinin frekansa bagli olarak degigimi.
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5. TARTISMA

Ramya ve dig. (2019), indirgenmis Grafen Oksit ekleyerek PMMA/Grafen Oksit
tirettikleri ¢alismalarinda XRD analizi sonucunda 10°-20° ile yaklasik 29° = 30°
arasinda tiimsekler bulmuslar ve bu tepe degerlerinin olusma nedenini irettikleri
PMMA’nin amorf fazda olmasi seklinde belirtmislerdir. Bu ¢alismada bulunan XRD
grafiginde orta ¢ikan tepelerin ag¢1 degerleri Ramya ve digerlerinin calismalar1 ile
tutarlidir. Ayrica Ramya ve arkadaslarinin ¢alismasinda yapilan temas agis1 dl¢cim
sonuglar1 63 ° ile 77 ° arasinda bulunmus ve katki miktari arttik¢a temas agis1 degerleri
artmistir. Bu calismada, katkisiz PMMA icin temas agist degeri 80.1° olmasina
ragmen, katki miktar1 arttikga temas agis1 degerleri azalmistir. Her iki calismada da

numunelerin hidrofilik yiizeyleri vardir (Ramya ve dig, 2019).

Bel ve dig. 2019 yilinda gergeklestirdikleri c¢alismalarinda PMMA matrisine
Kolemanit katkis1 yapmislardir. XRD sonuglarina gore 10°-20° araliginda ve ~30°’de
birer tepe tespit etmisler ve 23° = 15°, 28°, 31° ve 51° olacak sekilde pikler
bulmuslardir. Bu tez c¢aligmasinda katkisiz PMMA igin bulunan 29° = 15° ve 31°
pikleri Bel ve arkadaglarinin tiretmis olduklari 6rnekler ile uyum gosterirken diger pik
degerleri PMMA matrise farkli katki maddeleri ilave edilmesi sebebiyle ortaya
ctkmistir. FTIR analizi sonucunda 2951, 1725, 1440, 987 ve 752 cm! dalga sayisinda
bulunan pikler katkisiz PMMA’y1 her iki ¢alisma i¢in de ifade etmektedir. Bu
calismada kolemanit (Ca2BeO11.5H20) i¢erisinde bulunan Bor atomlarinin PMMA ile
yaptig1 baglarm gostergesi olarak 812 cm™ dalga sayisinda bir pik olusmustur. Bu tez
calismasinda Boraks katkisi ile yakin bir dalga sayisinda ayni bag tiirli goriilmiistiir

(Bel ve dig, 2019)

Silanize Bor Nitriir ilavesi ile sentezledikleri PMMA/BN polimer kompozit
orneklerine Oh ve Kim (2019) XRD analizi uygulamiglardir. PMMA/BN
kompozitlerinin  XRD sonuglari, bu tez c¢alismasinda iiretilen PMMA/Boraks
orneklerinin XRD sonuglar1 gibi yine PMMA’ya 6zgii 10°-20° araliginda bir kuvvetli
tiimsek ve 30° civarinda ise zayif bir tiimsek gostermektedir. Bu tezde 29° = 42°’de

bulunan tepe degeri de PMMA/BN 6rneklerinin bulundugu bahsi gegen ¢alismada da
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goriilmistiir ve bu tepe bor kaynakli PMMA amorf yapisina isaret etmektedir. Boraks
katkisinin artmasi ile birlikte ortaya cikan kristalit boyutunun ve pik kuvvetinin
artmasi, ilgili ¢alismada BN katkisinin artmasiyla birlikte de gézlemlenmistir. Ayni
calisma icerisinde TGA ve DSC analizlerine de yer veren Oh ve Kim’in {irettikleri
katkisiz PMMA oOrneklerinin camst gegis sicakliginin(Tg) DSC analizi sonucunda
108.2 °C olarak bulmuslardir. Bu ¢alismada yaklasik olarak 112 °C olarak bulunan Tq
degeriyle yakinlik géstermektedir. TGA analizi sonucunda ti¢ kademeli kiitle kaybina
maruz kaldig1 goriilen katkisiz PMMA polimerinin bu ¢alismada goriilen tek kademeli
kiitle kaybina maruz kalan katkisiz PMMA’dan farki polimerizasyon siirecinin ve

polimerizasyon i¢in gerekli bilesenlerin farkli olmasidir (Oh ve Kim, 2019).

Razali ve dig. (2018) ise kollajen kapli ve kaplamasiz PMMA nanofiber 6rnekleri
ureterek gerceklestirdikleri deneylerinde kollajen kaplamasi olmayan PMMA
nanofiber 6rnekleri igin XRD sonuglarinda bu tez ¢alismasinda goriilen ile ayni tiimsek
degerlerini (23 = 10°-20° aralig1 ve 29 = 30°) tespit etmislerdir. Ayrica 29 = 15°°de
pik degerine de rastlamislardir. XPS analizi sonrasinda elde ettikleri baglanma
enerjilerinin pik degerleri 531.8, 533.4, 285, 285.6 ve 288.7 olacak sekilde yine bu
tezdeki XPS sonuglari ile uyumludur. Bu ¢alismada hem O1s hem de Cls pik degerleri
icin tespit edilen bag tiirleri gerceklestirdigimiz tez ile ayn1 sonuglar1 vermektedir.
PMMA ’nin nanofiber halinde bulunmas: yiizey 6zelliklerinde ve igyapisinda herhangi
bir degisime sebebiyet vermemistir. Ek olarak yine bahsi gegen c¢aligmada
gerceklestirilen FTIR analizi sonuglar1 2990, 1730, 1450, 1260, 960 ve 754 cm™
seklindedir. Burada birbirine ¢ok yakin dalga sayist degerlerinde ayni bag titresimini
gosterecek sekilde sonuglar bulunmustur. Bu calismadaki kaplamasiz PMMA
orneklerinin FTIR sonuclar1 tez igerisinde liretilen katkisiz PMMA’lar ile yakin

benzerlik belirtmektedir (Razali ve dig, 2018).

Agarwal ve Saraswat (2014), yaptiklar1 ¢alismalarinda farkli miktarlarda TiO>
nanoparcaciklari eklenmis PMMA {iretimi gerceklestirmislerdir. PMMA/TiO2
nanokompozitlerinin XRD ve DSC sonuglarini inceleyen arastirmacilar, XRD
grafiginde 23° = 30° ve 42° olacak sekilde iki tiimsek tespit etmisler ve bu tiimsekleri
PMMA ’nin amorf yapisina baglamislardir. Agarwal ve Saraswat’in bu ¢aligsmalarinda
bulduklar1 XRD sonuglar1 tez biinyesinde buldugumuz sonuglar ile aynidir. DSC
analizinden bahsedildiginde ise farkli miktarlardaki TiO2 katkilar1 i¢in farkli 1sitma

hizlarinda (5, 10, 15 ve 20 °C/dk) test gergeklestirmislerdir. DSC analizi konusunda
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bu tez ile de ortak olan 10 °C/dk 1sitma hizinda katkisiz PMMA i¢in 108.9, %1 TiO2
katkilt PMMA igin 110, %2 TiOz katkil1 i¢in 112.2 ve %3 TiO> katkili PMMA igin ise
116.3 °C Tq degeri bulmuglardir. Tez biinyesinde tespit edilen Tg sicaklik degerleri de
106 - 117 °C araligindadir ve Boraks ve TiO katkis1 cams1 gecis sicakligl acisindan
benzer etkiler yapmuslardir. Fakat erime sicakligina bakildiginda ayni 1sitma hizi
degeri i¢in Agarwal ve Saraswat’in ¢alismalarinda 378.9 ile 381.1 arasinda iken bu
tezde degerler 395 — 397 °C araligindadir. Bu sonuglar Boraks ve TiO2 katkisinin
katkisiz PMMA 'nin camsi gecis sicakligini ve erime sicakligini arttirdigini gésterirken
Boraks ilavesinin PMMA ’nin termal dayanim 6zelliklerini TiO2’ye gore daha fazla

gelistirdigini belirtmektedir (Agarwal ve Saraswat, 2014).

Oh ve dig. (2019), grafen ve epoksi kompozitleri ile kaplanmis PMMA ve kaplamasiz
PMMA fiizerinde yaptiklar1 incelemeler XRD, FTIR ve TGA analizleri sonuglaridir.
XRD sonuglarina gore katkisiz PMMA 23 = 14 ve 30° olacak sekilde timsekler
olusmustur ve bu sonuclar bu tez c¢alismasi ile uyumludur. FTIR spektrasina
bakildiginda 2993, 2946, 1432 cm™de kiiciik pikler 1730 ve 1148 cm™ dalga
sayilarinda ise biiyiik pikler olusmustur. FTIR spektrasindan elde edilen sonuglar da
tez ile benzerlik gostermektedir. TGA sonuglar1 s6z konusu oldugunda grafen/epoksi
kaplamalart PMMA nin termal dayaniminda 6nemli bir degisiklik yapmaz iken asil

degisim PMMA 'nin termal iletkenliginde meydana gelmistir (Oh ve dig, 2019).

Pawde ve Desmukh (2009), PMMA, PVDF (Poli(viniliden florit)) ve bunlarin belirli
oranlarda bir araya getirilmesiyle elde edilen malzemeler {lizerine gerceklestirdikleri
calismalarda FTIR, XRD, DSC, temas a¢is1 ve mekanik analizler uygulamiglar ve
sonuclarint yayinlamislardir. FTIR sonuglar1 2993, 2946, 1730, 1432, 1220 ve 1148
cm™ dalga sayilarinda pikler gostermis olup bu pik degerleri C-H (-CH ve -CHjs
igerisinde), C=0, C-H2 ve C-O baglarini isaret etmektedir. Bu sonugclar tez igerisinde
tiretilen numunelerin sonuglari ile uyusmaktadir. DSC sonuglart goz oniine alindiginda
PMMA i¢in 109 °C olarak bulunan Ty degeri bu tez ile uyusmaktadir fakat erime
noktasi bu ¢aligmada 160.23 °C iken bu tez biinyesinde erime nokta 397 °C olarak
saptanmigtir. Bu durum iki ¢alismada da tiretilen katkisiz PMMA ’nin sentez yontemi,
polimerizasyon sekli ve bag yapisindaki farklilar nedeniyle ortaya ¢ikmistir. Ayrica
Boraks katkisinin aksine PVDF ile belirli oranlarda bir araya getirilen PMMA 'nin 1s1l
dayaniminda diisiis meydana gelmistir. XRD sonuglari ise 29 ~15° ve = 30° olacak

sekilde bu calismada tespit edilmistir ve sonuglar bu tez ile uyumludur. Temas agis1
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sonuclari ise Pawde ve Desmukh’un gergeklestirdigi calismada su damlasinin katkisiz
PMMA ile 80.12°’lik bir a¢1 olusturdugunu isaret etmektedir ve PMMA ile bir araya
getirilmis PVDF orani arttikca yilizeyin temas acist 84.23°°den 96.09°’ye kadar
yiikselmektedir. Yiizey, boraks katkili PMMA kompozitlerinin aksine daha hidrofobik
olacak sekilde evrilmektedir. Ayrica bu ¢alismada arastirmacilar katkisiz PMMA nin
Elastik (Young) Moduliinii de hesaplamiglar ve 5.735 GPa bulmuslardir. Bulduklar
bu deger, bu tez blinyesinde bulunan degere yakindir (Pawde ve Desmukh, 2009).

Ma ve dig. (2007), PMMA'dan siiperhidrofobik film iirettikleri ¢aligmalarinda saf
PMMA i¢in 67.8° temas agisi dl¢lim degerini bulmuslardir. Bu calismada, katkisiz
PMMA nin temas acis1 degerini 80.1° olarak bulunmustur. Polimerizasyon yontemi
ve kosullarindaki farkliliklar nedeniyle, temas agis1 degeri farkli sonuglar vermistir.
Her iki ¢alisma i¢in tiretilen PMMA polimerleri hidrofilik ylizeyler ortaya ¢ikarmistir
(Ma ve dig, 2007)

Suzuki ve Ueno (2016) gergeklestirdikleri ¢alismalarinda, PMMA polimer malzemesi
icin hem teorik hem de deneysel olarak farklt metotlar uygulayarak temas agisi
degerleri tespit etmislerdir. Pillar patern modeli, Cassey-Baxter Denkligi ve Young
Denklemi gibi metotlar kullanarak 74.7° ve 107.1° arasinda degisen temas agisi
degerleri bulmuslardir. Bulmus olduklar1 sonuglar bu ¢alismada katkisiz PMMA igin
bulunan sonuclarla benzerlik gostermektedir. Ayn1 zamanda bu c¢aligmada Boraks
ilavesi ile 6rneklerin azalan temas acist degerleri, Suzuki ve Ueno’nun PMMA i¢in

bulduklar1 temas agis1 degerlerinden ¢ogunlukla daha diisiik degerlerdedir (Suzuki ve

Ueno, 2016).

Zdziennicka ve dig. (2017) PTFE, PE, PMMA, Nylon 6 ve Quartz gibi malzemeler
tizerinde su, formamit ve diiyodometan kullanarak temas agist Ol¢limii
gerceklestirmislerdir. PMMA {izerinde su kullanarak yaptiklar1 temas acis1 6l¢timiinde
74.25+1.3° sonucuna ulagmiglardir. Bu durumu PMMA ’nin yiizeyinde bulunan —CH3
ve C=0 gruplarmin baglarina ve yiizey geriliminin elektron alici parametresinin diisiik
olmasina baglamaktadirlar. Bulduklari temas agis1 degerleri bu ¢alismayla uyumludur.
Boraks eklenmesiyle azalan temas agis1 degerlerinden yola ¢ikilarak Boraks ilavesinin
yiizey geriliminin elektron alma istegini arttirdig1 ve yiizeye su molekiilleri daha fazla

bagladigi goriilmektedir (Zdziennicka ve dig, 2017).
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Monsores ve dig. (2019) UV-B isinlart uyguladiklart PMMA &rneklerinin TGA ve
FTIR sonuglarini paylasmislardir. Yaptiklar: ¢alismada UV-B 1s1mast uygulanmamis
PMMA orneklerinin kiitle kaybindaki 6nemli azalisin baslangi¢ sicakligini 239.5 °C
ve %50 oraninda kiitle kaybin1 ise 347.1 °C olarak tespit etmislerdir. Bu tez
calismasinda TGA analizi yapilarak bulunan sonuglar Monsores ve arkadaglarinin
buldugu sonuglardan farklidir. FTIR analizi sonuglarinda ise arastirmacilar; 2990,
2950, 1723, 1435, 1386, 1144 ve 750 cm™ dalga sayilarinda sirastyla CH2 ve CHs
gerilme, CH2 ve CHz3 biikkme, C-O ve CH> gerilme ve C-C gerilme titresimleri tespit
etmislerdir. FTIR sonuglari iki ¢alisma sonuglari olarak birbirleriyle uyumludur. TGA
sonuclarinda ortaya ¢ikan 6nemli farklilik bu tez biinyesinde tiretilen 6rneklerin ATRP

yontemi ile sentezlenmesinden kaynaklanmaktadir (Monsores ve dig, 2019)

Goyal ve dig. (2017) caligmalarinda PMMA matris igerisine Gilimis (Ag)
nanopargaciklar ilave ettigi goriilmektedir. Raman analizi sonucunda elde ettikleri
pikler 2957, 1729, 1450, 807 ve 600 cm™ dalga sayis1 degerlerindedir. 807 ve 600 cm™
! dalga sayilar1 disinda olusan diger pikler bu tezdeki katkisiz PMMA 6rnekleri ile
ayni bag titresim tiirlerini gostermektedir. Ex-situ sentezi ile tiretilen Ag/PMMA ve
katkisiz PMMA igerisinde bu yontem sebebiyle bu tezde bulunan PMMA o6rneklerine
gore bir takim farkli bag titresimleri ortaya ¢ikmistir (Goyal ve dig, 2017).

He ve dig. (2021) aniyonik polimerizasyon yontemi ile in-situ sentezlemesi
gerceklestirdikleri Hekzagonal Bor Nitrit Nanosheet (BNNS)/PMMA polimer
nanokompozitleri bazi testler ile analiz etmislerdir. FTIR sonuglar1 2952 ve 2852 cm”
! dalga sayilarinda C-H baglari, 1730 cm™’de C=0 bag1, 801 cm™’de ise B-N bagi
bulunmustur. Bu tez ¢alismasinda bulunanin B-O-H baginin degerine yakin olmasina
ragmen B-N bagimnin ortaya ¢ikmasi katkinin dogrudan BN olarak gercgeklestirilmesi
nedeniyle olmustur. XRD sonuglar1 kiyaslandiginda ise Cls ve Ols i¢in grafiklerinde
tespit edilen bolgelerin ve baglarin ayni oldugu fakat Bls sonucunda farklilasma
oldugu goriilmektedir. Bu tez calismasinda B1s grafiginde B-H baglar1 hakimken, He
ve arkadaslarmin yaptig1 ¢alismada B-N ve B-C baglar elde edilmistir (He ve dig,
2021).

Balci ve dig. 2002 yilinda yayinladiklar1 ¢aligmalarinda PMMA, PP (Polipropilen) ve
PP matrisli PMMA iizerine incelemeler yapmislardir. FTIR sonuglarini paylastiklar
bu calismada 2999,2952, 1732, 1446, 1243, 1149, 966, 840 ve 751 cm™ dalga

sayilarinda pik degerleri bulmuslardir ve bu degerler tez calismasi ile oldukga
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uyumludur. DSC termograminda ise erime noktasini 385 °C olarak tespit etmislerdir.
Erime noktast bu tezde bulunan erime noktasi yakin olup 12 °C daha diisiik bir
sicakliktadir. TGA sonuglari ise iki ¢alisma i¢in de birbirleri ile ¢ok yakin olup 430 °C
yakinlarinda kiitlelerinin %95 kadarin1 kaybetmislerdir. Boraksin aksine PP ile bir
araya getirilmis PMMA nin daha diisiik sicakliklarda 6nemli derece kiitle kaybina
maruz kaldigi goriilmiistiir. Bu durum Boraks katkili PMMA’lara oranla PP ile
kopolimer sentezi saglanan PMMA’nin daha diisiik ¢alisma sicakliklarina kadar

yiikselebilecegini gostermektedir (Balc1 ve dig, 2002).

Cui ve dig. (2015), ¢alismalari ger¢evesinde nanofiller olarak kullandiklar1 hekzagonal
Bor Nitriir (hBN) ile giiglendirilmis PMMA {izerinde ¢alismiglardir. FTIR
analizlerinin bir sonucu olarak, katkisiz PMMA igin tepe dalga sayisi degerleri, bu tez
calismas1 biinyesinde tiretilen katkisiz PMMA degerleri ile tutarlhidir. Ekledikleri hBN
sayesinde sentezledikleri polimer kompozitte 810 cm™ dalga sayisinda B-N-B baglar:
olusmus ancak PMMA/Borax drneklerinde 985 cm™de olusan BO3 baglar1 Cui ve
digerlerinin {rettikleri kompozitlerde bulunamamistir. BOs baglari, polimer

kompozitte daha giiclii etkilesimler ortaya gikarmistir (Cui ve dig, 2015).

Haris ve dig. (2010), PMMA ile yaptiklar1 ¢alismalarinda PMMA polimer sentezi
gerceklestirmislerdir. Ornekler iizerinde yaptiklan FTIR ve Raman analizi
calismalarinin sonuglari, bu ¢alismada bulunan FTIR ve Raman sonuglariyla benzerlik
gostermektedir. Bu sonuglar, FTIR ve Raman analiz sonuglarinin literatiir ile benzer

oldugunu gostermektedir (Haris ve dig, 2010).

Muhammettursun ve dig. (2021) PMMA matrisine Grafen Nanoplate (GNP) ekleyerek
elastik Ozelliklerini inceledikleri ¢alismalarinda arastirmacilar, bu tez ¢alismasinda
tiretilen Orneklerin de sentezlenmesinde metot olarak kullanilan ATRP yontemini
kullanmislardir. Ayni polimerizasyon kosullari altinda gergeklestirilen ¢aligmada,
FTIR analizi sonucunda 2992 ve 2948 cm™’de C-H gerilme, 1729 cm™¥’de C=0
gerilme, 1434 cm™’de O-CHs biikme, 1238 cm™’de C-O gerilme, 1145 cm™’de CH;
bilkme ve 753 cm?! C=0 biikme titresimleri elde edilmistir. Bu titresimler
PMMA/Boraks polimer kompozit 6rneklerinin FTIR sonuglari ile drtiigmektedir. XRD
sonuglar1 her iki ¢alisma i¢in de {i¢ tiimsek bolgesi olusturmus ve bu tiimsek bolgeleri
15, 30 ve 42° civarlarinda meydana gelmistir. 29 = 19 ve 22°’lerde olusan pikler GNP
ve Boraks katkili 6rnekler i¢in ortak olup Boraks katkisinin 31 ve 33° degerlerinde

olusturduklar1 pikler GNP katkisinda 44 ve 54° civarlarinda olugsmustur. Ultrasound
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testi ile gergeklestirilen elastik parametre dl¢iimleri s6z konusu oldugunda GNP katkili
orneklerin yogunluklar 1.18 — 1.2 g/cm® araliginda iken Boraks katkili 6rneklerin
yogunluklar1 1.07 — 1.17 araligindadir. Her iki katki maddesi i¢in de katki miktar1
arttikca yogunluk da artmaktadir. Katkisiz PMMA i¢in Poisson oranini 0.337, Kayma
Moduliinii 2.064 GPa, Young Moduliinii 5.517 GPa ve Microsertligi 0.225 GPa bulan
arastirmacilar GNP eklenmesi ile Poisson oranini 0.337 — 0.339, Kayma Moduliinii
2.122 — 2.407, Young Moduliinii 5.673 — 6.446 ve Mikrosertligi 0.23 — 0.259
araliklarinda tespit etmislerdir. Bu tez ¢alismasi ile karsilastirildiginda ultrasound testi
iki farkli yontemle yapilmasina ragmen GNP katkili 6rneklerin Young ve Kayma
Modiillerinin maksimum %35 oraninda bir farkla daha yiiksek oldugu goriilmektedir.
Bu durum Boraks katkisinin PMMA matrisinde GNP’ye gore daha yiiksek esneklik
kattigin1 gostermektedir. GNP katkis1 Boraks katkisina nazaran daha sert fakat daha
kirilgan bir yiizey yapist olusturmustur ama bu sertlik ve kirilganlik 6zellikleri

arasinda pek fazla bir fark olusmamaktadir (Muhammettursun ve dig, 2021).

Thakur ve dig. (2013) tarafindan bulunan Raman kaymasi degerleri, Polidopamin
ekleyerek tirettikleri PMMA Ornekleri iizerindeki ¢alismalarinin sonucu olarak ortaya
¢ikmigtir. Raman analizi sonucunda bulduklar1 Raman kaymasi pikleri bu ¢alismada
tiretilen PMMA/Boraks polimer kompozitlerin Raman analizi sonuglarina benzerdir
(Thakur ve dig, 2013).

Chen ve dig. (2019) yaptiklar1 calismalarinda, PMMA’dan {irettikleri ince film
orneklerine Raman analizi uygulamislardir. 2954 cm™ Raman kaymasi degerinde C-H
asimetrik gerilme titresimi, 1730 cm™ Raman kaymasinda C=0 simetrik gerilme
titresimi ve 1455 cm™® Raman kaymasi degerinde ise O-CHs biikme titresimi
bulmuslardir. Bu ¢calismada tiretilen PMMA/Boraks ve katkisiz PMMA 6rneklerinden
elde edilen sonuglar bahsi gecen ¢aligsma sonuglartyla yakin ve uyumludur (Chen ve

dig, 2019).

Valles ve dig. (2020), katkisiz PMMA, Grafen Nanotabaka (Grafen Nanoplate (GNP))
katkili PMMA ve NH: ile kovalent baglanmis GNP katkii PMMA firiinlerini
tirettikleri ¢alismalarinda XPS, TGA ve DSC analizleri yapmislardir. XPS sonuglarina
gore her bir 6rnekte bulduklar1 Cls spektrasinda baglanma enerjisi degerleri 284.8,
285.5 ve 286.8 ve 288 olmak iizere sirasityla C=C, C-C, C-O ve C=0 baglarini isaret
etmektedir. Bu sonuglar ile tez ¢alismasinda elde edilen sonuglar tutarhidir. TGA

sonuclart ise katkisiz PMMA’nin 105.8 °C bulunan Tg degerinin GNP ve NH2-GNP
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katkili 6rnekler i¢in 10 - 15 °C arasinda artig gdsterdigini belirtmektedir. %0.5, %1,
%2 ve %5 agirlikca katkilanmis GNP ve NH2-GNP’lerin katki orani arttikca Tg
degerleri de artmaktadir. Tiim 6rneklerin erime noktas1 degerlerine bakildiginda GNP
ve NH2-GNP katkisinin katkisiz PMMA’nin Tm degerinde kayda deger degisiklik
yapmadigi ve ~390 — 395 °C sicaklik araliginda oldugu belirlenmistir. DSC sonuglari
ise GNP/PMMA orneklerinin katki miktart arttikca Ty degerlerinin 105.8 ile 116.7 °C
arasina, NH>-GNP/PMMA 0Orneklerin de ise katki miktarimin artmasiyla Tg
degerlerinin 105.8 ile 120.3 °C arasina ylikseldigini gostermektedir. Bu sonuglar goz
Oniine alindiginda TGA ve DSC sonuglarinin Boraks katkili PMMA 6rnekleri igin
benzer oldugu ve PMMA "nin termal 6zellikleri i¢in benzer etkiler yaptigi goriilmiistiir
(Valles ve dig, 2020).

Brito ve dig. (1991) MMA’nin deneysel ve teorik XPS analizine odaklandiklar
calismalarinda Cls ve Ols dagilimlarini elde etmislerdir. Cls grafiginde 295, 293 ve
291 eV baglanma enerjilerinde pik degerleri tespit eden arastirmacilar, Ols grafiginde
ise 539 ve 537 eV enerji degerlerinde pikler elde etmislerdir. Bu tezde XPS sonucunda
tespit edilen baglanma enerjisi degerlerinden bir kisim farkliliklar bulunsa da bu
farklilik miktarlar diistiktiir. MMA nin polimerizasyonu siirecinde olusan zincirler ve
ortaya ¢ikan kovalent baglar PMMA icerisindeki atomlarin baglanma enerjilerinin bir

miktar azalmasina neden olmustur (Brito ve dig, 1991).

Ton-That ve dig. (2001) PS (Polisitiren) ve PMMA karigimi ile hazirladiklari filmlerin
XPS analiz sonuglarini paylastiklar1 ¢aligmalarinda katkisiz PMMA ve %50 PMMA/
%350 PS karisiminin Cls spektralarini elde etmislerdir. Katkisiz PMMA ig¢in Cls
spektrasinda 285 eV baglanma enerjisi degerinde C-C/C-H baginin, 285.7 eV enerji
degerinde B-kaymali C bagiin, 286.8 eV enerjide C-O baginin ve 289.1 eV enerji
degerinde ise O-C=0O baginin meydana geldigini saptanmistir. Boraks katkisinda
oldugu gibi PS miktarinin artis1 da C=0O bagimin azalmasina neden olmustur. Bu
calismada katkisiz PMMA i¢in bulunan XPS analizi sonuglar1 ile tez bilinyesinde
tiretilen katkisiz PMMA o6rneklerinin XPS sonuglari birbirleriyle olduk¢a uyumludur
(Ton-That ve dig, 2001).

Artyushkova ve Fulghum (2001), PMMA ve PVC (Poli(vinil kloriir)) karisimlari ile
tirettikleri tirtinlere XPS uygulamasi gergeklestirmisler. 12 saatlik X-1s1n1 uygulamasi
ardindan edindikleri XPS grafiklerinde Cls spektrast igin 289, 287, 285 ve 281 eV
enerji degerlerinde pikler elde etmiglerdir. Ols spektrasi i¢in ise 539 ve 536 eV
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enerjilerinde pikler elde etmislerdir. Bu sonuglar tez calismasinin Cls ve Ols

spektralarinda goriinen pikler ile aynidir (Artyushkova ve Fulghum, 2001)

Rosencrance ve dig. (1993) ile Louette ve dig. (2005) gergeklestirdikleri ayr1 ayri
caligmalarda PMMA nin XPS spektrasina odaklanmislardir. Rosencrance ve digerleri
285, 286.6 ve 288.8 eV Cls spektrasinda olmak tizere Ols spektrasi i¢in de 530.3 ve
531.9 eV baglanma enerjisi degerlerini tespit etmislerdir. Louette ve digerleri ise 285,
285.84, 286.81 ve 289 eV baglanma enerjilerini Cls spektrasindan, 532.28 ve 533.79
eV baglanma enerjilerini de Ols spektrasindan oldugu halde elde etmislerdir. Farkli
zamanlarda ve farkli cihazlarla gergeklestirilen bu iki ¢alismada elde edilen sonuglar
ile bu ¢alismada elde edilen sonuglar daha yiiksek hassaslikta bulunmakla beraber

birbirleriyle uyumludurlar (Rosencrance ve dig, 1993; Louette ve dig, 2005).

Kausar (2019), Grafit, Grafen Oksit ve Grafen katkih PMMA polimer
nanokompozitleri i¢in yayinladigr inceleme (review) calismasinda DSC analizi
sonuglart paylagmaktadir. Katkisiz PMMA nin camsi gegis sicakligini (Tg) 103 - 104
°C araliginda tespit eden arastirmaci Grafen takviyeli PMMA ’larin literatiirdeki Tg
araligmi da 110 — 115 °C olarak saptamistir. Indirgenmis Grafen Oksit (RGO) katkisi
ile 135 — 160 °C araligindaki (%1 RGO) sicakliklarda Ty degerlerine sahip olabilen
orneklerin polimerizasyon yontemine gore 1s1l 6zellikleri de degisiklik gostermektedir.
Katkisiz PMMA o6rneklerinin DSC sonuglarindan elde edilen Tgdegeri bu ¢alisma ile
uyumlu olmakla birlikte literatiirden bir miktar yiiksek c¢ikmustir. Grafen katkili
PMMA'’lardan daha yiliksek Ty degerine sahip olan Boraks katkili PMMA’lar RGO
katkili PMMA ’lara yakin Tqdegerleri gostermektedir (Kausar, 2019).

Algahtani (2020), yaptigi ¢alismada Zirkonya (ZrO2) ve hekzagonal Bor Nitrit (h-BN)
ekledigi PMMA kompozitlerinin mekanik 6zelliklerini belirlemistir. Agirlik¢a %0.5,
%1, %3 ve %5 h-BN ve agirlik¢a %1, %2, %3, %S5, %7 ve %10 ZrO, ekleyerek PMMA
kompozitleri elde etmistir. FTIR sonuglarinda 2927 cm™’de C=H gerilme, 1735 cm™
Lde C-O gerilme, 1361 cm™’de C-H sallanma ve 1218 cm™’de v(C-O) gerilme
titresimleri bulan arastirmacinin sonuclari bu tez ile uyumludur. Algahtani, katkisiz
PMMA’nin Young Modiiliinii 2.76 — 3.30 GPa, Kesme Modiiliinii 1.7 GPa, Poisson
oranini 0.37 ve yogunlugunu 1.18 g/cm? olarak literatiirden elde etmistir. 70 nm h-BN
ilave ettigi PMMA’larin Young Modiillerini 1.467 ve 3.078 GPa araliginda, 800 nm
h-BN ekledigi PMMA’larin Young Modiillerini ise 2.043 ve 5.032 GPa araliginda
bulmustur. Ayni sekilde 20 nm kalinliginda ZrO2 eklenmis PMMA’larin Young
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Modiiliinii 1.629 ve 4.590 GPa, 800 nm kalinlifinda eklenmis olanlarin da 1.841 ve
5.232 GPa araliginda bulmustur. Katkisiz PMMA’nin Young Modiiliiniin 4.625 ve
5.185, Poisson Oraninin ise 0.539 bulundugu bu ¢alismaya gore ortaya c¢ikan farklar
PMMA ’nin polimerizasyon yonteminin ATRP yontemi olmasi nedeniyledir. ATRP
yontemi yiizeyde daha yiliksek dayanima sahip baglarin olusmasina neden olmustur.
Boraks katkili 6rnekler géz oniine alindiginda mekanik dayanim yoniiyle ZrO2 ve h-
BN katkil1 6rneklere gore daha iyi performans gostermis ve elastiklige karsi dayanimi
daha iist diizey ¢ikmistir. Bu durum ZrO> ve h-BN agirlik¢a katki miktarlar artsa bile
degismemistir (Alqahtani, 2020).

Zhi ve dig. (2008), Bor Nitrit Nanotiipleri (BNNT) ekleyerek elde ettikleri PMMA/BN
nanokompozitlerinin mekanik ve 1s1l 6zelliklerini tespit etmislerdir. Elastik Modiilii
sonuclar1 olarak katkisiz PMMA i¢in 2.07 GPa ve agirlikca %1 BNNT igeren 6rnek
icin ise 2.47 GPa degerlerini elde etmislerdir. Bu ¢alismada sentezlenen katkisiz
PMMA ve Boraks katkili PMMA’lardan daha diisiik elastiklik karsit1 dirence sahip
olan 6rnekler termal 6zellikler olarak da diisiik performansa sahiptirler. TGA sonuglari
katkisiz PMMA i¢in 82.9 °C Tg4 ve agirlikca %1 BNNT katkili PMMA/BNNT i¢in
85.2 °C Tg gostermektedir. BNNT katkist Tg degerinde artis olmasina sebep olsa da
bu durum Boraks katkis1 kadar etkin degildir (Zhi ve dig, 2008).

Yadav ve dig. (2020), C*® ve O*7 gibi hizli ve agir iyon 1s1mas1 gergeklestirdikleri
CoFe;04/NG/PMMA  kompozitinin 2-18 GHz mikrodalgalara karsi davranisini
inceledikleri calismalarinda PMMA’ya ait 30° ve 42° 28 degerlerini XRD
sonuglarindan elde etmislerdir. Raman analizinde ise belirttikleri sonuglar olan 750,
1341 ve 1590 cm™ pik degerleri XRD sonuglarindan elde edilen degerler gibi bu tez
calismasinda bulunan sonuglar ile paralellik gostermektedir. Yansima kaybi sonuglari
g0z Oniine alindiginda ise bu ¢aligmada {iretilen 6rneklerde maksimum 36.7 dB kayip
ile iyon akist 10'? iyon/cm? olan hizlandirilmis O 1sinlamasi  yapilmis
CoFe,04/NG/PMMA 6rneginde goriilmiistiir. Bu tez ¢alismasinda bulunan maksimum
kayip ise 40.45 dB ile agirlik¢a %10 Boraks katkili PMMA 6rnegine aittir. Yansima
kaybr s6z konusu oldugunda %10 PMMA/Boraks ornekleri CoFe204/NG/PMMA
orneklerine gore daha yiiksek performans gostermistir (Yadav ve dig, 2020).

Jang ve dig. (2020) FeCoNi bilesimi ile kapladiklart PMMA 6rnekleri {izerinde
mikrodalga etkilerini test etmislerdir. Yansima kaybinin en iist diizey oldugu frekans

degerini 12.2 GHz ve degerini de -37.2 dB olarak hacimce %25 FeCoNi ile kaplanmis

104



PMMA o6rnegi tlizerinde gormiislerdir. Bu tez ¢alismasinda ise maksimum kayip 9.3
GHz -40.45 dB degeriyle %10 PMMA/Boraks 6rneginde ortaya ¢cikmistir. 8 — 12 GHz
araligina bakildiginda ise hacimce %25 FeCoNi kapli PMMA’nin belirli kayip
degerleri verdigi goriilmektedir. Maksimum -27 dB kayip olusturan bu 6rnek %2
PMMA/Boraks ornegi ile yakin yansima kaybi degerlerine sahip olurken %10
PMMA/Boraks 6rneginden daha diisiik performans gostermistir. (Jang ve dig, 2020)

Bel ve dig. (2021) Grafen Nanoplate (GNP) ekledikleri PMMA 6rneklerini ATRP
yontemi ile sentezlemisler ve bu 6rneklerin X-bandinda mikrodalga davranislarini ve
termal 6zelliklerini incelemislerdir. TGA sonuglarina gore 196 °C’den GNP eklenmesi
ile (%2 GNP katkisi i¢in) 243 °C’ye yiikselen %5 kiitle kaybi1 degerleri bu tez
biinyesinde 243 °C’den 179 °C’ye (%10 Boraks katkili PMMA i¢in) azalacak sekilde
degisim gostermistir. Mikrodalga yansitma, absorblama ve gegirgenlik oranlari géz
ontine alindiginda ise %2 GNP katkili 6rneklere kiyasla Boraks katkili tiim drneklerin
X-bandinin tamaminda daha diisiik yansitma ve daha yiiksek gecirgenlik oranlarina
sahip olduklar tespit edilmistir. Bununla birlikte WR90 dalga kilavuzu kullanilarak
gerceklestirilen iki calisma icin %2 GNP katkii PMMA Orneginin absorblama
Ozelliginin Boraks katkili orneklerden daha yiiksek oldugu gorilmistiir.
Elektromanyetik zirhlama etkilerine bakildiginda ise bazi frekans araliklarinda kiiciik
farklar olmakla beraber %2 GNP katkili PMMA ’nin Boraks katkili PMMA’ya gore
bir miktar daha etkili oldugu gézlemlenmistir (Bel ve dig, 2021).

Literatiirden elde edilen bilgilere dayanarak bu tez bilinyesinde iiretilen 6rneklerden

alinan sonugclarin literatiir ile karsilastirilmasina ait bir 6zet Cizelge 5.1°de verilmistir.
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Cizelge 5.1. Literatiir arastirmasi sonucunda elde edilen bilgilerin bu tez ile karsilastirilmasina ait 6zet.

Deney / Ozellik Katki Maddesi Sonug Referans Bu Caligma
Temas Agisi Grafen Oksit 63°-77° Ramya ve dig. (2019) 80.1°-71.8°
PVDF 84.23° - 96.09° Pawde ve Desmukh (2009)
PS 67.8° 154.3° Ma ve dig. (2007)
Katkisiz 74.7° - 107.1° Suzuki ve Ueno (2016)
Katkisiz 74.25+1.3° Zdziennicka ve dig. (2017)
Sclj(?:liiigcl}?%lg) Silanize BN 108.2 - 119.7°C Oh ve Kim (2019) 106117 °C
TiO; 108.9 - 116.3°C Agarwal ve Saraswat(2014)
PVDF 109 - 55°C Pawde ve Desmukh (2009)
GNP 105.8 - 116.7 °C Valles ve dig. (2020)
NH2-GNP 105.8 - 120.3 °C Valles ve dig. (2020)
Grafit 103 - 104 °C Kausar (2019)
Grafen 110-115°C Kausar (2019)
Grafen Oksit 135- 160 °C Kausar (2019)
Katkisiz 82.9 °C Zhi ve dig. (2018)
BNNT 85.2°C Zhi ve dig. (2018)
Elastik Modiil PVDF 5.735 GPa Pawde ve Desmukh (2009) 5.185-6.234
GNP 5.517 GPa Muhammettursun ve dig. (2021) GPa
Katkisiz 2.76 - 3.30 GPa Algahtani (2020)
Katkisiz 2.07 GPa Zhi ve dig. (2018)
Yan“(ﬁf_)Kaybl COFe204/NG/O*" 7.1 GHz/36.7 dB Yadav ve dig. (2020) 9.5 GHz / 40.46 dB
COFe204/NG/C*® 5.6 GHz/29.2 dB Yadav ve dig. (2020)
FeCoNi 12.2 GHz / 37.2 dB Jang ve dig. (2020)
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6. SONUC VE ONERILER

Bu tez ¢aligmasinda, monomeri Metil Metakrilat olan Poli(Metil Metakrilat) polimeri
ve igerisine agirlik¢a farkli oranlarda Sodyum Metaborat Dekahidrat (Boraks)
katkilanmis PMMA/Boraks polimer kompozitleri Atom Transfer Polimer
Radikalizasyon (ATRP) yontemi ile sentezlenmistir. Katkisiz PMMA ve agirlikca %2,
%S5, %7.5 ve %10 oranlarinda Boraks igeren PMMA/Boraks 6rneklerinin kimyasal,
fiziksel, yapisal, mekanik, termal ve elektriksel oOzellikleri incelenmistir. Tez
calismasinin ana konusunu olusturan radyo dalgalarn karsisinda PMMA ve
PMMA/Boraks f{iriinlerinin davraniglart belirlenmistir. Bu c¢alismada ATRP
yonteminin, PMMA polimerinin ve onun kompozitlerinin sentezlenmesinde etkin ve

uygun bir yontem oldugu goriilmiistiir.

PMMA polimeri, hem literatiirde ilgi goren hem de endiistrinin bir¢ok alaninda fiziksel
ozelliklerinden dolay1 kullanilmasi cazip olan bir termoplastik tiiriidiir. Sahip oldugu
ozellikler sayesinde yaygm kullanim alanlarinda yer alan bu malzemenin kullanim
alanin1 daha da genisletmek amaciyla PMMA matrisli polimer kompozitler ve polimer
nanokompozitler olusturulmaktadir. Bu tez c¢alismasinda, PMMA’nin avantajl
ozelliklerini arttirmak amaciyla, endiistride {irlinlerin  kullanim alanlarindaki
vizyonunu gelistiren ve farkli sistemlerinde stratejik amaglarla daha spesifik
Olctilebilir hedefler saglamak amaciyla Boraks katkist yapilmistir. Boraks katkisinin
PMMA iizerindeki etkilerini gorebilmek amaciyla, XRD, FTIR, Raman, SEM, XPS,
TGA ve DSC analizleri yapilmig, Temas Agisi, Shore-D ve Ultrasound testleri

gerceklestirilmis ve Stereomikroskop goriintiileri alinmistir.

PMMA ve PMMA/Boraks Ornekleri iizerinde yapilan XRD analizinde PMMA nin
literatiirde de bahsi gecen PMMA’ya 6zgii 20° = 13, 30 ve 42° tiimsek bolgeleri
olusmustur ve Boraks kaynakli pikler ortaya ¢ikmistir. Bu pikler Bragg Yasasi’nda
kullanilarak kristalit boyutlar1 hesaplanmistir. XPS analizinde ise orneklerin
molekiilleri igerisinde gergeklesen baglar belirlenmis ve Boraks katkili iirtinlerin
icerisinde Bor elementinin gergeklestirdigi baglar tespit edilmistir. Bu analizlerin

sonuclart ATRP yonteminin PMMA polimerinin ve PMMA/Boraks polimer
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kompozitinin sentezlenmesinde uygun bir yontem oldugunu ve gerekli baglarin
olusarak Boraks’in PMMA matrisinde iyi bir dagilim gosterdigini belirtmektedir.
FTIR ve Raman analizleri i¢yapidaki baglarin tiirlerini 6grenmek amaciyla bag
tizerinde farkli titresim olusmasina neden olan analizlerdir. Baglar hakkinda daha
detayli bilgi elde edilmesi amaciyla gercgeklestirilen bu analizler sonucunda C-H, C-O,
C=0, BO3 ve B-O-H gibi baglarda titresimler meydana gelmis ve bag tiirleri
belirlenmistir. Olusan baglarin hangi molekiil yapisinda ya da polimer zincirinin hangi
bolgesinde olustugu da goriilmiistiir. Ayn1 zamanda MMA igerisindeki baglarin,
polimerizasyon siirecinde olusan baglarin ve Boraks eklenmesiyle ortaya ¢ikan

baglarin saptanmasi miimkiin olmustur.

Boraks katkist PMMA’nin yiizey yapisinda bir takim degisikliklere neden olmustur.
Temas acist sonuglari, su damlalarinin PMMA yiizeyine 80.1° ag1 degeriyle temas
ettigini gosterirken Boraks katkisi ile bu deger 74.2° aciya kadar diigmiistiir. Boraks
katkist PMMA’ nin hidrofiliklik 6zelliklerinin ve yiizey enerjisinin artmasina neden
olmustur. Katki miktar1 arttik¢a da yiizey daha hidrofilik bir yapiya biiriinmiistiir.
Boraks miktarinin agirlikca daha da arttirilmasi (bu ¢alismada en fazla agirlikga %10
Boraks katkilandi.) yiizey enerjisinin de artmasina ve daha hidrofilik yiizeyler elde
edilmesine yardimci olacaktir. Endiistride de kullanilan PMMA ’nin hacimsel boyutlar
diistintildiigiinde kaplama ya da ham olarak kullanilan genis yiizeye sahip
PMMA'’larin Boraks katkisiyla beraber daha diisiikk temas agilarina ulasacagi 6n
goriilmektedir. Temas agis1 Olclimlerinde kullanilan 6rneklerin  yiizeylerinin
gorintiileri de Steromikroskop araciligi ile alinmistir. Stereomikroskop goriintiileri
Boraks katkissnin PMMA ylizeyindeki degisimini gostermekle beraber Boraks
miktarinin artmasi ile olusan daha biiyiik topaklarin da goriilmesini saglamaktadir.
Boraks’1in ufak topaklanmalarla beraber PMMA matris igerisinde homojen dagildig:
goriilmektedir. Topaklanmalarin giderilmesi ve dagilimin daha homojen ve daha iyi
performanslh gerceklesmesi igin sentez islemi esnasinda sicakligin artirilmasi (~85 °C)

ve manyetik karistiricinin devirinin yiikseltilmesi 6nerilmektedir.

Polimerler i¢in uygun bir sertlik testi olan Shore-D testi, PMMA/Boraks polimer
kompozitlerin, PMMA polimerinden basinca karst daha dayanikli oldugunu
gostermektedir. Shore-D sonucunda sertligi 80.6 bulunan katkisiz PMMA ’nin sertligi
Boraks ilavesi ile 86.2 sertlik degerine kadar yiikselmistir. Deformasyona karsi

direncin artmasina neden olan Boraks katkisi ayni1 zamanda elastik sekil degistirmeye
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ve kayma sekil degistirmesine karsi da direncin artmasina neden olmustur. Mekanik
ozelliklerinin iyi olmasi ve yiiksek asinma direncine sahip olmasi nedeniyle sik¢a
kullanilan PMMA ya Boraks katkis1 mekanik 6zelliklerin daha da iyilesmesi gibi bir
sonu¢ dogurmustur. Iki farkli yontem ile hesaplanan elastik dzellikler bulunurken ses
dalgalariin enine ve boyuna dalga tiirlerinin malzeme igerisinde ilerleme hizlari temel
alimmustir. Young (Elastisite) Modiilii, Kayma Modiilii, Hacim Modiilii, Poisson Oran1
ve Mikrosertlik degerlerinin bulundugu bu test sonrasinda Boraks katkisinin tiim bu
parametrelerde yiikselmeye sebep oldugu goriilmiistiir. Bu sonuglar Boraks
miktarindaki artigin basma ve kesme kuvvetlerine karst daha dayanikli oldugunu fakat
kirilmadan onceki elastikligin bir miktar azaldigini gostermektedir. PMMA/Boraks
malzemesi, katkisiz PMMA ’ya nazaran kuvvet karsisinda daha dayanikli ve daha rijit
fakat bir miktar daha kirillgan bir yapiya gelmistir. Isil 6zelliklerin degisimi s6z konusu
oldugunda TGA ve DSC analiz sonuglar1 detayli bilgiler vermektedir. Termoplastik
bir polimer olan PMMA nin sicaklik artis1 ile yumusama gosterdigi bilinmektedir.
Boraks katkisinin PMMA ’ya 1s1l anlamda etkisi camsi gegis sicakligi ve erime noktasi
lizerinde olmustur. Cams1 gecis sicakliginin ve erime sicakliginin birka¢ derece
disiisiiyle birlikte genel olarak PMMA, Boraks katkist oldugu halde kendi 1sil

ozelliklerini korumay1 bagarmistir.

Dielektrik sabitlerin belirlenmesi ile birlikte 500 MHz — 50 GHz araliginda katkisiz
PMMA ve Boraks katkili PMMAlarin biitiin frekans aralig1 boyunca en fazla %16
sapma olacak sekilde degisim gostermis ve bagil dielektrik sabiti 2.5 — 3 araliginda
olmustur. Tiim bant boyunca sabit degere yakin degerlere sahip olmalar1 6rneklerin
kapasite (siga) icerisinde dielektrik malzeme olarak kullanilmasina imkan
vermektedir. X-bandi igerisinde ise belirli dar frekans bantlar1 haricinde tiim 6rnekler
dielektrik sabitlerini koruyarak bahsi gecen bant araliginda calisan sistemler i¢in de
dielektrik malzeme olarak gorev alabilirler. Radyo dalgalarinin sahip olduklar1 yiik ve
enerji depolama konusunda iyi bir performans gosterdigi ortaya ¢ikan drneklerden
ozellikle agirlikca %10 Boraks katkili PMMA 6rnegi hem dielektrik malzeme olarak
hem de yansima Onleyici malzeme olarak X-bandinda yiiksek performans ile
kullanilabilir. Optik gecirgenlik ile benzer sekilde Mikrodalga gecirgenligi de yiiksek
olan Ornekler yiiksek transmisyon ve diisiik yansitma istenen uydu, haberlesme ve
elektronik alanlarinda gérev alabilir. Ozellikle bu bant araliklarinda ¢alisan antenlerin

yasadig1 yliksek yansima, geri doniis kaybr ve diisiik gecirgenlik oranlarina ¢oziim
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olarak 8.2 — 11 GHz araliginda calisan antenlerde %5 PMMA/Boraks polimer
kompoziti yiiksek yansitma, diisiik geri doniis kayb1 ve yiiksek transmisyon dzellikleri
ile alternatif yontem olarak kaplama yapilmak suretiyle kullanilabilir. Geri doniis
kaybinin ve yansitma kaybinin diistik, elektromanyetik zirhlama 6zelliginin ise yiiksek
oldugu %2 PMMA/Boraks malzemesi ise Salisbury screen, hibrit RAM ya da Jaumann
absorblayict malzemeleri gibi RAM iiretiminde bir ara katmak, ylizey kaplamasi ya da
kompozit malzeme olarak rol alabilir. Geri doniis kaybininn genellikle 10 dB civarinda
oldugu ornekler 4G ve 5G teknolojilerine uyum saglayacak sekilde uyarlanabilirler.
Absorbsiyonun yiiksek oldugu belirli dar frekans araliklarinda ise tiim 6rnekler farkli
bant genisliginde olmak iizere bant sondiiren filtre gorevi gérerek RAM yapisinda yer
alabilirler. Empedans eslenmeli RAM firetiminde; bir tabaka ya da ara katman olarak
kullanilabilecek olan 6rneklerin tamamu, iletisimin tek bir frekans iizerinden yapildig
ya da Radar cihazinin tek bir frekans degerinde kullanildig1 sistemlere karst yine
yiikksek dalga soniimlemesi uygulamalarinda yer alabilir. Ayrica uzay araglarinin
iletisimi esnasinda kullanilan antenler i¢in gerekli olan yiiksek ve diisiik sicaklik
dayanimi, proton, ndtron, beta parcaciklari ile X ve Gama 1s1nlarina karsi radyasyon
dayanimi, yiiksek mukavemet ve iyi elektromanyetik dalga gecirgenligi 6zelliklerinin
bulunmasi nedeniyle PMMA/Boraks polimer kompozitleri uzay araglarinin,
sondalarin ve teleskoplarin anten ya da vericilerinde kaplama malzemesi olarak
kullanilabilir. Ozellikle 8 — 10 GHz araliginda frekans degerlerinde kullanilan Savas
Alan1 Radarlari’ndan kacinmak amaciyla bu frekans araliginda absorblama niteligi
yiiksek ve yansitma katsayis1 diisiik olan %2 ve %10 Boraks katkili PMMA polimer
kompozitleri biiyiik bir 6nem arz edebilir. Mikrodalga 1sinlarin kullanildig: sistemler
g0z Oniline alindiginda agirlik¢a farkli miktarlarda Boraks iceren PMMA Ornekleri,
yiiksek gecirgenlikleri sayesinde bu 1sinlarin aktarimina yardimci olmakla birlikte
belirli bant araliklarinda gergeklestirdikleri sogurma ile de bahsi gecen sistemlerin
1sinmasina ve 1sinma kaynakli performanslarinin diismesine engel olmaktadir.
Ozellikle Nesnelerin Interneti (IoT) uygulamalarinda bilgi aktariminin, sistem
sicakliginin ve performansin bir hayli énem barindirdigi uygulamalarda hem veri
aktariminda hem de 1sinma probleminin indirgenmesinde bu ¢alismada {iretilen
orneklerin kullanimi miimkiindiir. Akilli enerji sistemleri s6z konusu oldugunda ise
mikrodalgalara maruz kalan sistemler i¢in benzer bir etkiden s6z etmek olagandir.
Enerji sistemlerinin 10T ve yapay zeka gibi uygulamalar ile birlikte kullanildig

yapilara ilave edilebilecek malzemeler olan PMMA/Boraks kompozitleri, elektronik
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aksam1 mikrodalgalardan koruyabilecek nitelikte hafif ve mekanik performansi

gelistirilmis bilgi tasiyicilar olarak yiiksek performans ile rol alabilir.
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