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SOL — JEL YONTEMI iLE HAZIRLANAN TiO: - SiO2 NANOKOMPOZIT
INCE FILMLERIN FiZIKSEL ve MEKANIK OZELLIiKLERININ
INCELENMESI

OZET

Cam ve cam {iriinleri genis kullanim alanina sahip oldugundan giinliik hayatimizda
onemli 6l¢iide yer almaktadir. Kuskusuz, saydam ve inert bir malzeme olan cam, ayni
Ozelliklere sahip diger malzemelerden iistiindiir. Amorf yapist nedeniyle kirilgan ve
mekanik mukavemet degeri diisiik olan camin, teorik mukavemet degeri ise oldukca
yiiksektir. Teorik ve pratik mukavemet degeri arasindaki fark, 1921 yilinda Griffith
tarafindan ortaya atilan teoriye gore; mikro c¢atlak olarak tanimlanan yiizey
kusurlarindan kaynaklanmaktadir. Griffith’in varsayimindan giiniimiize, bu hatalarin
yok edilmesi veya etkilerinin azaltilmasi yoniinde bir¢cok caligma literatiirde yer
almaktadir.

Mukavemet, malzemelerde en 6nemli mekaniksel 6zelliklerden biri olup kullanim
amacina uygunlugu belirleyen temel unsurdur. Mukavemet artisiyla birlikte, camin
kullanim alanlarinin genisletilmesi, kalinliginin azaltilarak hammadde sarfiyatinin ve
tiretilen triinlerin agirliginin disiiriilmesi gibi avantajlar elde edilebilir. Daha az
hammadde tiiketimi, yiliksek teknolojik malzemelerin iiretiminde daha g¢evreci
¢ozlimler sunar. Mukavemet arttirma amaciyla uygulanan birgok basarili teknik
mevcut olmasina ragmen, boyut ve sekil sinirlamasi olmayan, ¢cevreye duyarli, enerji,
zaman ve maliyet tasarrufu saglayan tekniklerin ve alternatif yontemlerin gelistirilmesi
giincelligini korumaktadir. Cam yiizeyinin ince film tabakasi ile kaplanmasi bu
yontemlerin baginda gelir. Son yillarda yas kaplama yontemlerinden sol-jel yontemi,
biiyiik 6lgekli yiizeylerin ekonomik, hizli ve kolay sekilde kaplanabilmesi nedeniyle
tercih edilmektedir.

Mukavemet arttirma g¢alismalari yapilirken, camin saydamligindan 6diin vermemek
amactyla optik 6zelliklerin degismemesi on plandadir. Kaplamanin cam yiizeyine iyi
bir sekilde tutunmasi, ¢izilmeye kars1 dayanikli olmasi da kaplamanin cam ile birlikte
kullanom Omriinii belirleyen oOlgiitlerdir. Bu c¢alismada, cama mukavemet artisi
saglayan ve cam ile benzer optik 6zellikler gosteren, ¢izilmeye dayanikli, ylizeye iyi
bir sekilde tutunan kaplamalarin gelistirilmesi hedeflenmistir.

Deneysel ¢alismalar kapsaminda, TiO2 — SiO2 nanokompozit kaplama g¢ozeltisi
hazirlanmis ve DTA-TG analizi yapilarak kaplamalar i¢in optimum kiirlestirme
sartlar1 belirlenmigstir. Kaplamalarin farkli kalinliktaki camlarin mukavemetinde
yaratacag1 etkinin belirlenebilmesi amaciyla SISECAM Trakya Fabrikas: tarafindan
iiretilen camlardan en ince olan 1,6 mm ve 2,2 mm kalinliktaki camlar temin edilmistir.
Camlar, iki ayr1 set halinde; kontrollu ¢entik birakildiktan sonra (300 gram yiik altinda
5 saniye) ve centik birakilmadan (Fabrika’dan geldigi gibi) hazirlanmigtir. Tiim cam
altliklar, Daldirarak kaplama teknigiyle ti¢ farkli ¢ekis hizinda (10 mm/dk, 50 mm/dk
ve 150 mm/dk) tek kat kaplanarak, 190°C sicaklikta 5 dakika siiresince 1s1l islemden
gecmistir.

Kaplama yiizeyleri, SEM-EDS, Temas agis1 ve Serbest Yiizey enerjisi 6lgiimleriyle
karakterize edilmistir. Farkli ¢ekis hiz1 ile yapilan kaplamalarin kalinliklart hem SEM
yan kesit gortintiisii hem de Profilometre 6l¢timleri ile belirlenmistir. Kaplanmamis ve
farkli ¢ekis hizlar ile kaplanmis camlarin mukavemet degerleri halka {istii halka
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(ROR) diizenegi ile test edilmistir. Elde edilen sonuglar ve sonuglarin giivenirligi
Weibull istatistiksel dagilimlari ile tartisilmigtir. Centik birakilip kaplanan 1,6 mm ve
2,2 mm camlarin her iki setinde de yaklasik ortalama %230 mukavemet artis1 tespit
edilmistir, Centik birakilmamis her iki sette ise, yaklasik %150 mukavet artisi
olmustur. En yiiksek ¢ekis hizi ile kaplanan 2,2 mm cam setinde kirilmayan 6rnekler
bulundugundan, bu sette minimum %330 mukavemet artis1 oldugu soylenebilir.

Spektrofotometre ile Orneklerin gegirgenlik ve yansitma degerleri Olgiilerek
karsilastirilmis ve kaplamalarin cam kadar saydam olmasinin yaninda camdan daha
gecirgen oldugu belirlenmistir. Kaplamalara, fiziksel testler uygulanmis, ASTM
standartlarina gore, yiizey tutunma, ¢izilme ve kalem sertlik testleri yapilmis ve
kaplamalarin cama ¢ok iyi bir sekilde tutundugu ve sertliklerinin maksimum kalem
sertlik (9H) degerlerinde ciktig1 tespit edilmistir. Bununla birlikte, kaplamalarin
mikro-nano Olgekte mekanik karakterizasyonunu degerlendirebilmek igin Nano
mekanik test cihazi ile Berkovich elmas indentasyon ucu kullanilarak, nano
indentasyon deneyleri yapilmis, hazirlanan kaplamalarin ve elde edilen iiriiniin
Nanosertlik, Vickers sertligi ve Elastik modiilii degerleri elde edilmistir.
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INVESTIGATION OF PHYSICAL AND MECHANICAL
PROPERTIES OF TiO2 - SiO2 NANOCOMPOSITE THIN FILMS
PREPARED BY SOL - GEL METHOD

SUMMARY

Glass and product of glass is widely used in our daily life. The glass is unique and
qualified of being transparent and inert material and distinguished between any other
materials which has the same properties. Fragile, because of its amorphous structure,
has non-crystalline characteristics because of cooling quickly from its liquid phase to
solid phase. It has low mechanical resistance but, calculated value of the mechanical
resistance values are very high, the measured mechanical resistance values are only 1-
4% of its theoretical value. The reason of this dramatical difference between
theoretical and practical strength is defects at surface and just below the surface called
microcracks. This theory suggested by Griffith in 1921.

From the Griffith's theory, the microcracks are originate as a result of variable
conditions at manufacturing process, like sudden temperature fluctuations in melting
furnace, pressure changes, or different composition of raw materials, contamination
because of air pollution. From Griffith's suggestion of the mechanical strength of glass
can be improved by removing surface defects, cracks or by creating a counter stress
which will prevent the growth of the cracks at glass surfaces. In the past, there are
many works about eliminate of these defects or decrease the effects of them.

Mechanical strength is quite important feature for materials to decide suitability at any
application area. Mechanical properties affect all design parameters. Therefore, it is
important to know or predict behavior of materials before using them in any system.
Improving the mechanical properties and increasing the mechanical strength of the
glass is, bring about many advantages like, getting utilization field wider, obtaining
lightweight products, and decreasing the amount of raw materials used at
manufacturing process.

With the development of the technology the need for lighter and stronger materials has
become more important. There are many successful techniques for increasing the
mechanical strength of the glass but, alternative methods are always preferable because
of its advantages like, no limiting at size or shape, sensitive to the environment,
providing energy, time, cost and raw material saving.

One of the alternative method is thin film coatings. Thin film technology have been
studied extensively because of its ease of use. It consumes less material, thus it is more
environmental solution for fabrication of advanced materials. Ultimate strength, wear
resistance and chemical resistance are some features that can improved by thin film
technology.

Coating techniques should be inexpensive and compatible with batch processes. Sol-
Gel coatings is the most preferable one because of its benefits like easy application
ways and being economical to coat extensive surfaces. Sol-gel process offers an
efficient platform to scientists to coat the glass, because of numerous reasons: it
requires relatively simpler laboratory equipment and offers a large portfolio of starting
materials and lastly. Moreover, it allows modification of surfaces quite effortlessly.

Having mechanically strengthened samples and same optical properties, to not give up
from transparency at the same time is possible with Sol-Gel coatings. Quality of the
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coating related to good adhesion of the coating to the surface and, durability in front
of scratch. In brief, the targeted result is not only mechanically strengthened glass in
addition to have same or has better optical properties than uncoated glass and durable
against scratch, highly qualified coated glass. It is possible with sol-gel thin film
coatings to gain attribute more than one.

The choice of the material is very important. Toxicity is the biggest problem for
various usages. Titanium and its oxide forms are quite popular materials because of
their compatibility with human body. The main reason is the chemical inertness of this
material. Titanium used for surgeries since 1950s and it is not affected by body fluids.
Besides, it withstands external forces very well. TiO, - SiO2 thin film coatings which
are prepared by sol gel method had been decided as research topic, as for its ease of
application, lower prices and for its modification advantages.

The surface of the flat glass samples coated with nanocomposite coating solution,
using dip coating technique. The purpose of this work is increasing the mechanical
strength and improve other mechanical properties of the glass while the optical
properties of the glass remains the same. As a result of research, using TiO2 — SiO;
nanocomposite thin films prepared by sol-gel process was deemed appropriate.

Water based, including TiO, — SiO> coating solution prepared and flat glass substrates
coated single layer with dip coating technique, by various withdrawal speed; 10
mm/min, 50 mm/min and, 150 mm/min then coatings exposed to heat treatment at
190°C for 5 minute. Dip coated flat glass substrates which has two different thickness
1,6 mmand 2,2 mm. The substrates indented with Vickers indenter by under 300 gram
for 5 seconds then coated to investigate success of coating solution to fill cracks and
improvement at mechanical strength.

At the first part of the study, is introduction and, at the second part is including general
informations about thin films, sol-gel method, its advantages and disadvantages and
its application field, then thin film optics, nanoindentation and obtained properties with
using nanoindentation experiment, glass materials, strength, glasses theoretical
strength, ways to increase glass strength and Weibull statistical distribution.

The third part is expressing the materials and methods which are used during the work,
like supply flat glass substrates, cleaning procedure of the glass surfaces, indentation
at glass surface, preparation of coating solutions, coating method and technique,
characterization methods, DTA-TGA, EDX, contact angle and surface energy,
measurement of coating thickness, measurement of optical properties, physical tests,
ring on ring mechanical tests, surface adhesion tests, scratch tests, pencil scratch tests
and nanoindentation and nanohardness tests.

Heat treatment of the samples was decided after a DT analysis. Ring on ring
mechanical test system applied at uncoated samples and coated samples with different
withdrawal speed to calculate mechanical strength of the samples. The resutlt of
mechanical strength of the samples were compared with each other. The coating
increased the mechanical strength value for two times. Samples mechanical strength
values analyzed with using of a Weibull statistical analyses.

For characterizing the coating surface, contact angle measurement dataset are
compared for uncoated and coated samples. Then contact angles with pure water and
Ethylene Glycol are measured and used for calculating the surface energy.

The thickness of the coating measured to use for nano mechanical tests. The optical
properties of glass is measured with spectrophotometer. Transmittance and reflectance
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of uncoated and coated glass were measured, then the results compared, there were no
significant changes at reflectance and transmittance value between the coated samples
and, the coated samples have nearly the same transmittance and reflectance value with
uncoated samples. The optical properties did not effected with thickness of film or
with film. The coated samples as transparent as uncoated glass samples.

The physical tests applied on the test samples to get information about quality of the
films, from the result of these tests, the film layer has nearly 100% durability against
pencil hardness test and has excellent adhesion at glass surface by considering the
related ASTM standards.

Nanomechanical tester and Berkovich diamond indenter used for nanoindentation test
experiments, nanohardness, Vickers hardness and elastic modulus values measured for
films and for the product obtained. The results compared with uncoated glass' results.
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1. GIRIS

Cam; hayatimizin tamaminda yer alir. Dayaniklilik ve kirillganlik, benzersizlik ve
ulagilabilirlik gibi karsit 6zelliklere sahip olan cam, oldukga ilging ve degerli bir
malzemedir. Evimizdeki bardaktan, fiber optik kablolara, fotograf makinesi
lenslerinden, uzay teleskobu lenslerine, genis ve ¢ok yonlii bir kullanim alanina
sahiptir. inorganik, viskozitesi olan, geridoniisiimii kolay, saydam veya yar1 saydam
bir malzemedir. Cam amorf bir katidir, diizenli dizilmis bir yapisi, makromolekiil

zincirleri arasinda diizenli baglar1 yoktur. Bu nedenle kirilgandir.

Amorf malzemelerin teorik hesaplamalar sonucu mukavemet degeri, giiglii kovalent
baglar nedeniyle 7000 MPa olarak bulunmaktadir. Silis cam1 (Si02) igin; silisyum ve
oksijen atomlar1 arasinda giiclii tetrahedral baglar sebebiyle mukavemeti 3500-14000
MPa arasinda degisebilmektedir [1]. Cam malzemelerin teorik mukavemet degerinin
oldukga yiiksek olmasina karsin pratikte mukavemet degeri ise oldukca diisiiktiir.
Deneysel caligsmalar sonucu elde edilen degerler 50 — 150 MPa arasinda degismektedir
[2]. Camun pratikteki mukavemet degeri teorik degerin %1-5’1 kadardir. Ayn1 drnek

grubuna ait 6lgtimlerde standart sapma miktar1 da oldukga yiiksek olmaktadir [3].

Camin kirilgan ve diisiik mekanik dayanima sahip olmasi, kullanimin belirli 6l¢iide
kisitlamaktadir. Kirilma mekanizmasinin kavranmasi ile kirilganligi azaltacak ve cama
mekanik mukavemet kazandiracak yontemlerin gelistirilerek uygulamaya konmasi,
cam flizerinde yapilan aragtirmalarda onemli bir yer tutmaktadir [4]. Mekanik
ozelliklerin gelistirilmesi i¢in yapilan ¢alismalar sonucu, yiizeyde bulunan hatalarin
yok edilmesi veya etkilerinin azaltilmasi, mukavemet artisini saglamaktadir.
Mukavemet artisi i¢in, kimyasal ve 1sil temperleme gibi yontemler yaygin olarak
kullanilmaktadir. Kimyasal temperleme, yiiksek maliyetli bir islem olup 6zel camlar
icin kullanilmaktadir. Isil temperleme ise islemden sonra camin kesilmesine imkéan
saglamamakla beraber islem sirasinda; sekil boyut ve kalinlik parametrelerinde
kisitlamalar getirmektedir. Dolayisiyla, mukavemet arttirma konusunda alternatif
yontemlerin gelistirilmesi giincelligini korumaktadir. Cam yiizeyinin ince film
tabakasi ile kaplanmasi bu yontemlerin basinda gelir. Son yillarda yas kaplama

yontemlerinden sol-jel yontemi, biiylik 6l¢ekli ylizeylerin ekonomik, hizli ve kolay
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sekilde kaplanabilmesi nedeniyle tercih edilmektedir. Uygulama agisindan kolay ve
ekonomik olan sol-jel yontemiyle, boyut, kalinlik ve sekil gibi parametreler

gbdzetmeksizin tiim cam iirlinlere uygulanma potansiyeli bulunmaktadir.

Cam malzemelerde mekanik mukavemet arttirilirken, camin esdeger malzemelere
kiyasla en 6nemli avantaji olan saydamligini korumasi énem tasimaktadir. Sol-Jel
yontemi sayesinde cam ile ayni optik Ozelliklere sahip camsi kaplamalar
tiretilebilmektedir. Sol-Jel yontemi ile hazirlanan kaplama ¢o6zeltileri gesitli kaplama
teknikleriyle (daldirma, piiskiirtme, rulo, vb.) malzeme yiizeylerine uygulanmaktadir.
Bu teknikler arasinda en homojen kaplama imkani saglayan yontemin daldirarak

kaplama oldugu birgok literatiir galismasinda belirtilmektedir [5].

Kullanilan kaplama yontemi kadar hazirlanan kaplama ¢ozeltisi de onemlidir ve
cozelti iceriginde kullanilan malzemeler genel 6zellikleri degerlendirilerek secilir.
Camin mukavemetinin arttirilmasi konusunda yapilan ¢alismalar sonucu; tamamen
inorganik yapiya sahip c¢ozeltiler mukavemeti yeterince arttiramamaktadir. Bunun
nedeni kaplamanin kirilgan olmasidir. Organik kaplamalarin ise aginma ve ¢izilme
dayanimlar1 oldukca diisiiktiir. Calismada inorganik-organik hibrit yapida kaplama
¢ozeltisi hazirlanmigtir ve silisyumdioksit, titanyumdioksit ve GLY MO kullanilmistir.

Silisyumdioksit (SiO.), silika olarak da bilinir. Genellikle dogada kuvars olarak
bulunur. SiO2 bir¢ok 6zellige sahiptir ve bunun sonucunda kullanim alani oldukga
genistir. Kompozit malzemeler, biyomalzemeler, sensorler ve kaplamalar kullanim
alanlarindan bazilaridir. SiOx porlu yapisi ve adsorpsiyon 6zellikleri nedeniyle katki
malzemesi olarak kullanilir. SiO2 son derece yiiksek ylizey aktivasyonuna sahiptir ve

bir¢ok iyon ve molekiiliin yiizeyine tutunma egilimi gosterir [6].

Titanyumdioksit (TiOy), titanya olarak da adlandirilmaktadir. Dogada TiO2 rutil,
anataz ve brokit yapilarda bulunur. TiO2 kompozit yapilarda, optik, elektriksel ve
mekaniksel Ozelliklerin 1iyilestirilmesinde, antimikrobik o6zellikleri nedeniyle,
biyomalzemelerde katki malzemesi olarak da kullanilir [7,8]. Ayrica 388 nm den
kiiciik dalga boyuna sahip fotonlarin varliginda fotokatalitik 6zellik gosterir[9].
Titanyanin, zehirli olmamamasi, stabil olusu, ve bunun gibi bir¢ok 6zelligi nedeniyle
bircok uygulamada tercih edilmektedir. Titanya malzemelerin mekanik 6zelliklerini

gelistirmek amaciyla katki malzemesi olarak da kullanilmaktadir [10].



GLYMO bir organofonksiyonel trialkoksi silan bilesigidir. Yapisinda bulunan organik
grup uzun oldugundan organik polimerizasyon gergeklestirebilir ve ¢apraz bagli bir
yap1 olusturabilir. Sol-jel film hazirlanmasinda, GLYMO tetrafonksiyonel alkoksi
silanlarla (TEOS, TMOS gibi) birlikte kullanilir. Yapisindaki silisyumdan dolay1 bir
taraftan SiO2 kaynagi olarak gorev yaparak inorganik agin olusumuna katkida
bulunurken diger taraftan yapisindaki organik fonksiyonel gruptaki epoksi halkasinin
acilmasiyla organik polimerlesmeye ugrar ve bdylece organik-inorganik fazlar
arasinda kovalent bagl hibrit bir ag yap1 olusturur [11]. Diger organofonksiyonel
trialkoksi silan monomerleri gibi GLYMO, kaplama ve film yapiminda baglayici ajan
olarak kullanilir [12]. Epoksi grubu sayesinde filmin uygulandig1 yiizeye yapisma
ozelligini iyilestirir ve boylece GLYMO igeren filmler daha 1yi bir mekanik kararlilik
sergiler. Ayrica, filme gozeneklilik kazandirir ve filmde kirilmalar1 ve gatlamalari
onlemede yardimci olur [13,14]. Mekanik performansi daha iyi olan filmler organik

gruplar iceren ¢ikis maddeleri kullanilarak olusturulabilir [14].

TiO2 — SiO2 inorganik bilesenleri igeren sol-jel kaplama sistemleri son zamanlarda ilgi
odag1 olmustur [15]. Inorganik-organik hibrit bilesenleri igeren ¢dzelti ile filmin
catlaksiz olarak ve birka¢ mikrometre kalinlikta olusturulmasi mimkiindiir.
Kompozisyona silika ile esneklik, titanya ile sertlik ve ¢izilme direnci, organik bilesen
ile yiizeye iyi tutunma ve mekanik kararlilik 6zelliklerinin bir arada kazandirilmasi

hedeflenmistir.






2. GENEL BILGILER
2.1 ince Film Olusturma Mekanizmalar

Ince film terimi; cesitli kaplama yontemleriye yiizeylerde kalinlig1 birkag mikrometre
ile nanometre arasinda biriktirilen film tabakalarimi kapsar [16]. Ince film; malzemenin
kiitle hali ile molekiiler hali arasinda yeni bir yapiyr tanimlar[17]. Ince filmler
malzemenin kiitle halinden ¢ok farkli fiziksel dzellikler gosterebilmektedir. Ince film
kaplama yontemleri genel olarak fiziksel ve kimyasal olmak {izere iki baglikta
toplanabilir. Ince film hazirlamak icin kullanilan baslica yéntem ve teknikler Sekil

2.1’de verilmektedir.

Ince Film
Hazirlama

“Fiziksel " Kimyasal
Yontemler ! Yontemler
Sxrat
Buharlastrma (sz:t‘e:i‘:g) | Termal Biiyiitme
Reaktif : s
Buharlastirma | Glow Desarj - Elektroliz
Termal o Kismi L —
Buharlastuma Oksidasyon Anodizasyon
| Bias Sicratma — Sol-Jel
== Triod Sratma -— Daldirma
Ivon demeti .
] Sicratmas: - Déndiirme

- Piiskiirtme

== Elektroforez

==  Termoforez

==  Yerlestirme

Kansik
Yontem

Sekil 2.1 : Ince film hazirlama teknikleri.



2.2 Sol-Jel Yontemi

Sol-Jel yontemi, kisaca; hazirlanan bir ¢ozeltiyle; sol ya da jeli orta basamak olarak
kullanarak, klasik hazirlama tekniklerinden daha dusiik sicakliklarda, kat1 malzeme

hazirlanmasi esasina dayanir [18,19].

Varlig1 1800°lerin ortalarina kadar uzanan sol- jel teknolojisi, inorganik polimerlerin
ve organik-inorganik hibrit materyallerin sentezinde ¢ok yonlii bir yaklasim
saglamaktadir [20]. Ilk sol-jel, metal alkoksit (SiCls) ve alkol ile Ebelmen tarafindan
hazirlanmistir. Hazirlanan bu bilesik atmosferik kosullarda jellesmistir [21]. Geffcken
1930’larda bu ydntemin oksit filmlerin hazirlanmasinda kullanilabilecegini
farketmistir [22]. 1970’lerde monolitik inorganik jellerin, yiiksek sicaklikta erime
yontemi kullanilmadan, diisiik sicakliklarda olusturulmasi ve camlara doniistiiriilmesi
bu konuya olan ilgiyi yeniden giindeme getirmistir [21]. Bu yontem Alman cam
firmas1 Schott tarafindan gelistirilmis, Schroeder tarafindan yorumlanmistir [23].

Metal tuzlarindan elde edilen inorganik jeller lizerine uzun siire ¢calismalar yapilmistir.

Sol-jel terimi; sol ya da koloidal siispansiyonlardan iiretilen jel proseslerinin genis bir
smifin1 tanimlar. “Sol-jel” koloidal siispansiyonun olusumu yoluyla inorganik
matrislerin iiretimi jel olusturmak icin soliin jellesmesi ve kurutma sonrasi bu jelin
kuru jel (xerogel) haline doniismesini igerir [24]. Sol-jel prosesi bilesimin, sivi bir

“sol” fazdan kat1 bir “jel” faza gegisini kapsar [25].

Kolloid, katt maddenin ¢6ziiciisii olmayan s1vi bir madde igerisinde dagilmis oldugu
siispansiyondur. Sol ise s1v1 i¢indeki koloidal kat1 partikiillerin stabil siispansiyonu
olarak tanmimlanir. Eger tanecikler kiigiikse, molekiillerin ¢ozelti igerisinde asili
kalmas1 daha muhtemel olmaktadir[21]. Jel, siv1 bilesen i¢eren, yiiksek yogunlukta sivi
ve kat1 dagilimina sahip, gézenekli ve 3-boyutlu durumdur. Eger molekiiller ¢ozelti
icinde genisleyerek makro boyuta ulasirsa jel adini alir. Jel, devamlilig1 olan sivi fazi

kapsayan ve kati fazi da igeren maddelerin genel adidir[26].

Biitiin soller jele doniismeyebilir. Jel olusumu igin 6nemli kosul, en kiiglik ¢oziicii
pargaciklar ile c¢Oziinen parcaciklar arasinda bag kurulmasidir. Jeli olusturan
molekiiller birbirine zayif veya kuvvetli baglarla baglanarak, aralarindaki bogluklarda
stvi bulunan iskelet seklinde dokular olustururlar. Boylece akici olmayan ortam; jel

olusur [26].



Inorganik sol ve jeller, genellikle siv1 bir ortamda ¢dziinmiis kimyasal reaktanlarin
senteziyle, dogrudan iiretilirler [26,27]. Inorganik sol veya jelde bir metal (M) katyonu
iceren reaktan, kimyasal On baslatict olarak adlandirilir. Bu yapiin kimyasal
dontistimii oldukca karmasiktir. Soliin jele doniisiimii de benzer sekilde molekiiler
seviyede ¢cok karmasgik reaksiyonlar icerir. Bu reaksiyonlar sol i¢indeki yogun koloidal
parcaciklarin kontrollii dagilimim1 veya onlarin jel igerisinde aglomerasyonunun

kontroliinii de saglarlar.

Sol-jel yonteminde, belirli siire bekletildikten sonra jel haline donen sol olusturmak
icin siv1 i¢inde ayrisan bir 6n baslatici madde kullanilir [26]. Sol-jel yonteminde
kullanilan bilesenler; ©on baslaticilar, ¢oziiciiler ve Kkatalizorler olmak tizere

gruplandirilabilir:

On baslaticilar: Coziinebilen tiim 6n baslaticilar sol-jel isleminde kullanilirlar.
Bunlar, iki ana grup altinda tanimlanabilirler: Metal tuzlar1 ve alkoksitler [26,28].
Metal tuzlarinin genel formiili MmX, seklindedir. Burada M metal, X bir anyonik
grup, m ve n de stokiyometrik sabitlerdir. Metal tuzlarina ornek olarak AICI3
verilebilir. Metal Alkoksitler M(OR)n genel formiilii ile ifade edilirler. Metal
alkoksitlere aliiminyum etoksit (Al(OC2Hs)3) 6rnek verilebilir [26].

Coziiciiler: Metal tuzlari ve metal alkoksitlerin ¢ozelti kimyasi oldukca farkl
oldugundan 6n baslaticinin tiiriine gore ¢oziicli se¢imi yapilmahdir. Coziicii, su veya
organik ¢oziicli olabilir. Coziicli olarak metal tuzlar i¢in su, metal alkoksitler icin
alkoller kullanilir. CH3OH (metanol), C2HsOH (etanol), CsHzOH (propanol), C4sHsOH
(butanol) gibi alkoller sol-jel yonteminde baslangi¢ malzemesi olarak kullanilirlar ve
metal oksitlerle reaksiyona girerler. Su, sol-jel prosesinde onemli bir etkiye sahip
oldugundan alkollerden ayr1 bir sekilde degerlendirilir. Su, diger parametrelere
(sicaklik, katalist vb.) kiyasla molekiiler yapiyr olusturan ve kimyasal tepkimelere
dogrudan dahil olan bir bilesendir [21]. Stokiometrik olarak gerekli orandan daha az
su verilerek reaksiyonun yavaslatilabilmesi suyun sol-jel prosesindeki &nemini
gostermektedir [26,29]. Sol- jel prosesinde su miktari, su/alkoksi orani ile ifade edilip,

degerlendirilmektedir.

Katalizorler: Sol- jel yonteminde kullanilan katalizorler asit ve baz olmak {izere ikiye
ayrilirlar. Yaygin olarak; asetik asit, nitrik asit, hidroklorik asiti hidroflorik asit ve

amonyum hidroksit katalizor olarak kullanilmaktadir[28].



Soliin hazirlanmasinda iki ana reaksiyon olur. Bunlar hidroliz ve kondenzasyon

reaksiyonlaridir.
a) Hidroliz reaksiyonu:
M(OR)4 + H,O - HO-M(OR)3 + ROH (2.1)

Yukaridaki sekilde yazilabilir. Burada ROH, bir alkol grubudur. Hidroliz tepkimeleri
su ve katalizor alkol miktarina bagl olarak tim OR gruplart OH olana kadar devam
edebilir.

Yeterli alkol ve su oldugunda hidroliz reaksiyonu;
M(OR)4 + 4H,0 - M(OH)4 + 4ROH (2.2)
seklinde ifade edilir.

b) Kondenzasyon reaksiyonu:

Hidrolize ugrayan iki malzeme, oksijen kopriisii ile baglanir.

(OR)3M-OH + HO-M(OR)3 = (OR)3sM-O-M(OR)3 + H20 (2.3)
Bilesenlerden biri hidrolize ugramigsa reaksiyon;

(OR)3sM-OH + HO-M(OR)3 = (OR)3sM-0O-M(OR)3 + ROH (2.4)

seklinde gerceklesir. Reaksiyon sonucu ¢ikan iirlinler, hidrolize ugramis olurlar. Bu

tirinler tekrar birlesir ve kondenzasyon reaksiyonu meydana gelir[19].

Sekil 2.2 de goriildiigii gibi soliin farkli prosesleri ile malzemelerin degisik formlari

olusturulabilir.
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Sekil 2.2 : Sol-jel teknolojisi tiriinleri.

Bu proses sayesinde, istenilen oOzelliklere (sertlik, optik transparanlik, kimyasal
dayaniklilik, gézeneklilik ve kimyasal direng vb.) sahip camlar, homojen inorganik
oksit malzemelerden, yiiksek erime sicakligina ihtiya¢ duyulmadan, oda sicakliginda
elde edilebilmektedir [21]. Sol-jel prosesinin oda sicakliginda gergeklesebilmesi,
cesitli sekil ve boyutlara sahip tiriinlerin elde edilebilmesi, bu teknolojinin bilimsel ve
miihendislik alanlarinda giderek artan uygulamalarda kullanilmasini saglamistir
[20,24].

2.3 Sol-Jel Yontemi Uygulama Teknikleri

Sol-Jel yontemi ile ince film kaplanirken kullanilan bir ¢ok uygulama teknigi
mevcuttur. Bunlar;

e Daldirma Teknigi

e Dondiirme Teknigi

e Piiskiirtme Teknigi

e Akis Teknigi

e Yazdirma Teknigi

¢ Rulo Kaplama Teknigi



olarak sayilabilir. Bu ¢alismada, kaplama teknikleri arasinda en homojen kaplama

teknigi oldugu bilinen daldirma teknigi kullanilmistir[5].

Daldirma yontemi

Daldirarak kaplama tekniginde ince film tabakasiyla kaplanacak yiizey (altlik)
kaplama ¢ozeltisi igerisine daldirilip kontrollii hizlarda geri ¢ekilir. Altlik iizerinde
1slak film tabakasi olugur. Coziiclinlin buharlagsmasi sonucu ince film yiizeyde birikmis
olur. Goriiniiste oldukc¢a kolay olan bu sistemde dikkat edilmesi gereken faktor yiizeyin
¢Ozelti igerisine sabit bir hizla daldirilip ve ¢ikarilmasidir. Bunun igin sabit hizlarla
hareket edebilen mekanik bir sisteme ihtiya¢ duyulur. Bunun disinda yiizey temizligi

ve kaplamanin yapildigi ortamin kosullar1 da kaplama kalitesini etkiler.

]

1

)

1

]
-
“——

]

j i g -

Daldirma Yukar: Cekme Siiziilme
Kaplama Buharlastirma

Sekil 2.3 : Daldirarak kaplama yontemi.

Daldirma yontemi bes asamadan olusur.
1. Daldirma
2. Yukar1 Cekme
3. Kaplama
4. Siiziilme
5. Buharlastirma

Daldirma yukari ¢ekme asamasinda, altlhigin sol ile temas eden tim kisimlar
kaplanmis olur. Siiziilme asamasinda sol damlaciklar1 tasiyicinin kenarlarindan

stiziilerek ytizeyi terk eder. Dis ortam ile etkilesen ¢6zeltinin buharlagma siireci baslar.
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Buharlasma asamasinda; ¢6ziicli kaplamadan uzaklasir. Kaplamadaki sol pargaciklari
jelleserek, seffaf bir film olusturur. Son olarak tasiyici iizerinde kalan tabaka, kurutma
islemi sonucu film haline doniisiir [30].Olusan film 1s1l islem uygulanarak
yogunlastirilir. Uygulanacak 1s1l islemin sicaklik degerini ¢ozelti kompozisyonu

belirler [31].

Kaplamanin 06zelliklerini etkileyen ©Onemli parametrelerden biri olan kaplama
kalinligim etkileyen temel faktorler: kaplamanin ¢ekis hizi, kompozisyonda bulunan

sol igerigi ve ¢ozeltinin viskozitesidir[21].

2.4 Sol-Jel Yonteminin Avantaj ve Dezavantajlari

Sol-jel yontemi laboratuar kosullarinda uygulanabilen bir metottur ve biiytik 6lgekli
tiretimler i¢in de kullanimi giderek artmaktadir.
Sol-jel yonteminin baslica avantajlari;

e Yontem hem materyallerin oksit bilesimlerinden inorganik hem de hibrit
inorganik-organik materyallerin tiretimine izin verir [26].

¢ Yogunlasma disindaki tiim basamaklarda ihtiya¢ duyulan sicakliklar diistiktiir,
cogunlukla oda sicakligina yakindir. Boylece malzemenin termal bozunma
riski minimize edilmis olur ve yiiksek saflik ve stokiometri elde edilebilir [32].

o Metal alkoksitler ve karisim alkil, alkoksitler gibi 6n baslangic maddeleri
cogunlukla ucucudur ve mikroelektronik endiistrisi i¢in gelistirilen teknikler
kullanilarak, kolayca ¢ok yiiksek seviyelerde saflastirilabilirler. Bu da yiiksek
saflikta iiriin elde edilmesini saglar.

e Farkli metaller igeren organometalik 6n baslangi¢ malzemeleri Karistirilabilir,
boylece homojen ve kontrollii katkilandirma kolayca yapilir [20,32].

e Bu prosesle yiikksek poroziteli materyaller ve nanokristalin materyaller
hazirlanabilir.

e On baslangic maddesinin uygun kimyasal modifikasyonuyla hidroliz ve
kondenzasyonun hizi, kolloidal partikiil, gézenek boyutu ve son {iriiniin
gozenekliligi, ylizey kimyasi kontrol edilebilir [26,32]

e Fonksiyonel 6n baslangic malzemeleri kullanilirken, gozenekli silika cam
yapilara organik ve biyolojik tiirlerin kovalent baglanmasi1 miimkiin olabilir.

e Yaslandirma ve kurutma kosullar1 kontrol edilerek, goézenek boyutu ve

mekanik mukavemet kontrol edilebilir.
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Polimerize organik ligandlar ihtiva eden organometalik 6n baslangi¢c maddeleri
kullanarak, hem inorganik hem de organik polimer aglari iceren malzemeler
tiretilebilir.

S1v1 6n baslangic maddeleri kullanildigindan 6zel bir, isleme veya eritmeye
ihtiya¢ olmaksizin, seramik malzemeleri ¢esitli kompleks sekillerde elde etmek
ve fiberler ya da ince filmler iiretmek miimkiindiir. [20,32]

Materyallerin optik kalitesi Optik par¢a uygulamalarinda onciiliik edecek
kadar iyidir,

Sol-jel isleminin diisiik sicakligi, cogunlukla oksit materyallerin kristalizasyon

sicakliginin altindadir ve bu {iriinlin nadir amorf malzeme iiretimine izin verir

[32].

Sol-jel yonteminin dezavantajlart;

On baslangi¢ maddeleri genellikle pahali ve neme duyarlidir [26,32]. Bu, optik
kaplamalar gibi 6zel uygulamalar i¢in biiylik 6l¢eklerdeki iiretimi sinirlar.
Proses zaman alic1 ve ¢ok asamalidir, dolayisiyla yaslandirma ve kurutma
islemlerinin dikkatli yapilmasi gereklidir.

Literatiirde yapilan ¢alismalarda ¢ok yakin deneysel kosullar kullanilmasina
ragmen oldukca farkli karakteristikte son trtinler elde edildigi goriiliir. Ciinkii
sol-jel isleminin her bir adimi son {irlin lizerinde 6nemli etkilere sahiptir. Bu
durum sol-jel yonteminde net bir yol ¢izmeyi ya da tahminler yapmay1
imkansiz kildig1 i¢in her bir adimin ayrintili olarak analiz edilip, istenen tirliniin

ozelliklerine has bir islem gelistirmeyi zorunlu hale getirmistir [32].

2.5 Sol-Jel Yonteminin Uygulama Alanlari

Sol-Jel yontemi; fiberler, filmler, monolitler ve partikiiller gibi ¢esitli boyut, sekil ve

bigimlerde iiriin elde etmek i¢in kullanilabilir [33]. Sol-jel teknolojisi, katalizorler,

kimyasal sensorler [34], membranlar, fiberler, optik sensorler [35], fotokromik

uygulamalar ve kati hal elektrokimyasal cihazlar [27] i¢in yeni materyallerin

gelistirilmesinde ve seramik endiistrisi, niikleer endiistrisi ve elektronik endiistrisi [21]

gibi bilimsel ve miihendislik alanlarmin c¢esitli yerlerinde uygulama alanlar

bulmustur.

Ayn1 zamanda kaplama yontemi olarak da, optik kaplamalarda, optoelektronikte,

elektrokromik kaplamalarda, optik hafizalarda, yiiksek sicaklik siiperiletkenlerinde,
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ferroelektrik katmanlarda, koruyucu kaplamalarda, mukavemet arttiric1 kaplamalarda,
gozenekli kaplamalarda ve giines pillerinde olmak {izere olduk¢a genis uygulama

alanina sahiptir.

2.6 Ince Film Optigi

2.6.1 Saydam ortamin 15181 yansitmasi ve gecirmesi

Isik homojen bir ortamdan gecerken dogrusal ve sabit yonde ilerler, farkli bir ortamin
yiizeyi ile karsilastiginda veya bulundugu ortamin optik 6zellikleri homojen degilse;

dogrultusunu degistirir.

Ortam degistiren 151n, yeni ortam ile etkilestiginde yansima, kirilma, sogurma ve
sacilma gibi olaylar meydana gelir. Isin, ikinci ortamin siirina geldiginde, 1sinin bir
kismi geldigi ortama geri yansir. Yanstyan 1sinin yiizey normali ile yaptig1 ac1 ve gelen
151n1n yilizey normali ile yaptig1 a¢1 aynidir. Saydam bir ortamda ilerleyen 1s1n, farkli
bir saydam ortamin sinirina ¢arptiginda, 1ginin bir kismi yansir, bir kismi ise ikinci
ortama girer. Ikinci ortama giren 1s1n, sinirda yon degistirir ve kirilmis olur. Gelen 1s1n,
yanstyan 15in ve kirilan 1sin ayni diizlemdedir. Kirilma agis1 her iki ortamin da

ozelliklerine baghdir.

Isik bir elektromanyetik dalgadir ve Maxwell Denklemlerini saglar, bu denklemler

uygun sinir kosullar altinda ¢oziildiigiinde, dalganin siddeti ve genligi belirlenebilir.

Lineer ve Izotropik ortam igin, Maxwell Denklemleri asagidaki formlari alir:

divD = &divE = 47p (2.5)
divB = zdivH =0 (2.6)
curlg = —#H (2.7)
c ot
curl = 7E £ B (2.8)
c c ot

Lineer ve izotropik ortamdaki elektromanyetik dalganin yayilmasini temsil eden

Elektromanyetik Dalga Denklemleri;

@ € dmo

o2 ot cZ ot =V’E (2.9)
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. .
‘z“—zaat';' +4’£#%=vzﬁ (2.10)

seklindedir. Iletken olmayan (o = 0) ortamdaki yayilma i¢in, bu ifadeler asagida sekle

indirgenir:
-
(zu_zaaTE ~V’E 2.11)
-
‘2“_2 aatt' - Vv?A (2.12)

Dalganin ortamdaki yayilma hiz1 ¢/./(ue) ’dir. Optik frekanslarda tim malzemeler

icin g degeri 1’den farkli ve ¢ dalga frekansindaki dielektrik sabiti olmak tizere

cle 15181n yayilma hizidir. Kirilma indisi ifadesinden, n= Je sonucu elde edilir.
Kirilma indisleri farkli olan ortamlar arasi elektromanyetik dalga i¢in bir sinir teskil
eder. Gelen ve yansiyan 1518in genligi Maxwell denklemlerine sinir kosullarinin
uygulanmasi ve c¢oziilmesi ile elde edilir. Zz=0 yiizeyine gelen diizlem dalga

diisliniilirse, X—Y diizleminde, ¢, gelis acis1 ve ¢, kirilma agis1 olmak iizere

koordinat sistem sekilde gosterilmistir.

Sekil 2.4 : Sinir bolgesinde gelen, gegen ve yansiyan elektromanyetik dalga.

+

Sekilde, yiizeye gelen dalganin elektrik alan vektoriiniin genlikleri, iki bilesen i¢in Eop

I - - +

ve Fos yanstyan dalga i¢in Eop ve EOS, gecen dalga igin Eip ve “tsile
gosterilmektedir. Gelen (Denklem 2.13) ve yansiyan (Denklem 2.14) dalgalarla ilgili

olan faz acilar1 su formlardadir:
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exp{i(a)t ~ 27zn0xj|n 0 Zmoz;os Py ﬂ (2.13)

exp[i[a)t B 27zn0x/15|n ¢, Zmoz;os ?s ﬂ (2.14)

A, 151nin vakumdaki dalgaboyu olmak iizere gecen dalganin faz agisi;

exp{i(a)t ~ 27zn1><;|n o, Zle;OS o, ﬂ (2.15)

olmaktadir. Sinirda z =0 ve gelen dalganin ikinci ortamla bulustugu yer orjin kabul

edilirse, X ve y yoniindeki elektrik ve manyetik alan vektorlerinin toplam bilesenleri:

Eox = (E(;P +Egp )COS o

EOy = Egs + Eo_s

Ho, = No(— Egs + Eqg )c0S 0, (2.10)
Hoy = no(Eo+P - Eo_P)
Birinci ortam igin;
E,, = E/, cos¢,
By = Bis (2.17)

H,, =-nEJ} cose,
+
HOy = nlElP

olarak yazilir. Gegen ve yansiyan vektorlerin genligi, sinir kosullarinin, gelen dalga

vektoriine uygulanmasi ile elde edilir:

Esp Ny -COS@, —N, -COS @,

= = 2.18
E., N,-COS@,+N, -COS@, (2.18)
Er _ 2n, - COS @, _t (2.19)
El, N,-COS@ +N, -COS@, '
Eos _ Ny -COS@, — N, -COSgy _ . (2.20)
El, N,-COS@,+N,-COS@, '
Eis 2n, - CoS @, _t (2.21)

= S :

Eoss Ny -COS@, + N, -COS ¢,
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Burada r,, ve r, Fresnel yansima katsayilari, t,_ ve t. ise Fresnel gecirme
1p 1s y y 1 1s gee

p

katsayilaridir. Cok katmanli ortamlar, bu katsayilarla rahatlikla agiklanabilmektedir.

2.18 - 2.21 denklemlerinden t,, =1+r,, ve t,, =1+r oldudu goriilmektedir, dyle ki

n,>n, durumunda t, , t,>1 olmaktadir.

1p?

Isik ortam degistirirken enerjinin korunmasi gerekir. Her bir ortamdaki enerji ele
alindiginda enerji korunumu ig¢in Poynting teoremi kullanilir. Enerji, S ile belirtilen

Poynting vektorii tarafindan;

5 =—[ExH] 2.22)
A
C 2
S=—nl|E .
2 "E (2.23)
seklinde gosterilir.
Yansima garpant;
o) <) 2.24
Re = (Eof )2 =he Rs = (on )2 =g (224
(EOP ) (Eos )

olmak iizere yansiyan ve gelen isinlarin enerjilerin orani olarak tanimlanabilir.

Gecirgenlik ¢arpani ise:

+ R
T = nl(ElP) :ﬂtz

- 1P

L )2
ThlEf n -nlEl _ny (225)

<\
N, (Eos ) No
olarak yazilip, gegen ve gelen 1sinlarin enerjileri orani olarak tanimlanabilir.

Izotropik ortamda, yiizey normali dogrultusunda gelen 1s1n icin, ¢, =¢, =0 ve

CoS@, =C0S¢, =1 oldugundan yansima ve gegirgenlik katsayilari, kirilma indisleri

cinsinden yazilabilir:

n —

&:&:(Omj (2.26)
n,+n
4n,n

To =Ty = ——— (2.27)
(ng +n, )
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Snell yasast kullanilarak, gelme ve kirilma agilar1 cinsinden Fresnel katsayilari elde

edilir:
1P = % (2.28)
b Sin((plz ii:ozp)l-;o:(zf ~9,) (229
s = % (2.30)
. 2sin @, - Cos @, (2.31)

sin(g, + ;)

2.6.2 Sogurucu ortamin 15131 yansitmasi ve gecirmesi

Isigin saydam ortamda yansimasini agiklamak i¢in kullanilan denklemlerde yer alan
kirilma indisi n’in imajiner kismi, ortamin sogurma 6zelligi ile ilgili kompleks bir say1
ile yer degistirirse, sogurucu ortamdaki yayilma tanimlanabilir. izotropik sogurucu bir
ortamin diizlem sinirina gelen dalganin esit yiizey diizlemleri, yayilma dogrultusuna
dik ise ortamdaki dalganin genliginde azalma meydana gelir ve bu azalma ortamda

alinan yola dogrudan baghdir. Kirilma indisi n olan saydam bir ortamda (Ax, w4y, 1v2)

yoniinde ilerleyen @ agisal hizina sahip bir dalganin elektrik alan vektort;

E=E, exp{iw[t _nUx+py+ VZ)}} (2.32)

c

olarak yazilabilir ve burada C bosluktaki 151k hizidir. Elektrik alan vektoriiniin,

sogurucu ortamdaki ifadesi;

E-E, exp{ia)[t alax +(,:uy+vz) s iﬁ(}t'x+éz' y+v'z)}} (233)

olmaktadir ve burada (1'%, x'y,v'z) maksimum séniimiin yoniidiir. Normal gelis i¢in

dalga ifadesi

E=E, exp{ia)[t (i )Ax py + "Z)}} (2.34)

C

olarak yazilir, ¢linkii bu durumda maksimum azalma yonii ile yayilmanin yonii aynidir.
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Denklem 2.34°te, n dalganin bosluktaki hizinin, ortamdaki hizina oranidir, k ise enerji
sogurmasini agiklamaktadir ve bu da ortamdaki dalganin genligindeki azalmanin
exp(—27k) oldugunu gosterir. Denklem 2.33’de, & ve B degerleri ortamdaki
ilerleme yoniine ve bundan dolay1 da gelis agisina baglidir. Gelis agis1 6 ve sabit fazli
diizlemlerle sabit genlikli diizlemler arasindaki a¢1 da ¢ ise, direk olarak dalga

denkleminden

a’ - p*=n"-k? (2.35)
affcos ¢ = nk (2.36)
sin@ = asing (2.37)

yazilabilir. Sogurucu ortama giren dalganin yayilma denklemi; saydam ortamin

kirtlma indisi n yerine kompleks kirilma indisi (n—ik) yazilarak bulunur.

Fresnel katsayilar1 igin ifadelerin diizenlenmesi amaciyla n, yerine n, =n, —ik,

koyulursa

. n, -sin
sing, :(r’]fik% (2.38)
1 1

oldugu goriilmektedir. Burada ¢, kirilma acisin1 temsil etmektedir (¢, = ¢, =0 &zel

durumu harig). Fresnel yansitma katsayilari, polarizasyonun her iki bilesen i¢in de ayni

oldugu durumda kolayca bulunabilir.

For n, — N, +1ik; 539
%, +n, —ik, (2:39)
Yiizeyin yansimast,
2 12
n,—n, ) +k
R, =R, = (ng —ny ) +k7 (2.40)

n,+n ) +k?
0 1 1

bulunur. Yiizey normali dogrultusunda gelis hari¢, yansima i¢in kullanilan kesin
ifadeler c¢ok karisik oldugundan, bir takim yaklasimlar kullanilmaktadir. Birgok
sogurucu malzeme i¢in, 6zellikle goriiniir bolgede metallerde, n? +k?>>1 olmaktadir.

Bu yaklagima gore yansimalar asagidaki forma indirgenir:
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Q _(n2+k2)c032¢0—2n-c03¢0+1 (2.41)
" (n? +Kk?)cos? g, +2n-cos g, +1 '
R _(n2+k2)—2n-005(p0+c052¢)0 (2.42)
® " (n? +k?)+2n-cosg, +cos? g, '

Sogurucu ortama giren dalganin genligindeki azalma; Fresnel gegirme katsayilarina,
dogrudan bagl degildir fakat alinan mesafeye dogrudan baghdir. Kompleks Fresnel

katsayilar1 su formda yazilabilir:

M =0y, -7 (2.43)
hs =0 € (2.44)

Burada o,, ve oy, yansiyan dalganin (gergek) genligini, £, ve B ise ylizeydeki

faz degisimlerini temsil ederler. Bu form, polarimetre tarafindan optik sabitlerini

belirlemede biiyiik dneme sahiptir ¢iinkii bu Slglimlerde rahatlikla o =o,, /0, orani
ve p=p,—Bdiferansiyel faz degisimi belirlenebilir. & ve g asagidaki

denklemdeki gibi gelis acisina ve optik sabitlerine baglhidir.
l+o-e”  sing tang,
l-g-e” 1 (2.45)

[(n —ik)? —sin? (/)OF

2.6.3 Tek kat filmin 15181 yansitmasi ve gecirmesi (toplama metodu)

Film yiizeyine gelen 1s1nin, bir kismi geldigi ortama geri yansir, bir kismi diger ortama
gecer. Isinin, yansiyan ve gecen 1s1na ayrilmasini géz oniine alirsak, bu ayrilma olay1
1s1n1n her yeni ara ylizeyle karsilasmas1 durumunda meydana gelir. Sonugta, gecen ve
yanstyan 1sinlar ¢oklu-yansiyan ve ¢coklu-gegen 1sinlarin toplanmasiyla elde edilir. Tek
katman oldugu durumda toplama metodu kolayca uygulanabilir. Sonuglar, Fresnel

katsayilar1 cinsinden rahatlikla ifade edilebilir.

Tek genlikte ve A dalga boyuna sahip paralel 151k demetinin, paralel kenarli, homojen,
izotropik, kalinligi d ve kirtlma indisi N, olan film, kirtlma indisi N, olan malzeme

tarafindan desteklenen bir diizlem {izerine diistiigli diistiniiliirse, ilk ortamin indisi n,
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ve ortamin kirma agis1 ¢, olmaktadir. Denklem 2.20 - 2.23 denklemlerinde verilen

Fresnel katsayilar1 cinsinden yansiyan ve gecgen isinlarin genlikleri yazilabilir. Bu

katsayilarin tanimindan, verilen smir igin olan r ve t degerlerinin sinir boyunca
ilerleyen 151n1n dogrultusuna bagli oldugu oldukga agiktir. Bdylece ortamin n, ve n;

kirilma indisleri arasindaki sinirda yiizey normali dogrultusunda gelen 151n i¢in Fresnel

N, —N

katsayis1 gelen 151nin yansimasi i¢in N, ’dan olarak bulunurken ters yon i¢in

ot

M= olmaktadir. Gegise karsilik gelen Fresnel katsayilari; n,’dan N, ’e yayilma

n, +n,
2n, 2n,

ve N, ’den n,’a olan yayilma i¢in ise
Ny + N, ' 0 Ny + N,

I bty 4 titaty fg
dg
2
tl t1ri fg

olmaktadir.

i¢in

Sekil 2.5 : Bir filme gelen 15181n ¢oklu yansima ve gegisleri.
Denklem 2.20 — 2.23te de verildigi gibi tek katmanli durumda, Fresnel katsayilari

No>dan M e yayilma igin h ve b olarak gosterilebilir. Buna karsilik N gen Mo

a
yayilma i¢in olan katsayilar n ve L olarak yazilabilir.

n, ortamindan yansiyan isinlarin genlikleri 1, tt,'r,, —tt,'nr?, tt,'r’r’, ... ve gegen
1sinlarin genlikleri ise t,t,, —t,t,nr,, tt,r’r?, .. olmaktadir. 8, filmin bir yanindan

diger yanina gecen 1s1nin fazindaki degisim olmak iizere:

2
o, = 77[ n,d, cos ¢, (2.46)
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seklinde ifade edilebilir. Yansiyan genlik ise:
-2is,

tt're
tE s (247)

R=r +tt're® —tt'rrife™+ =r+ 122
1+rre

olmaktadir ve burada zamana bagl terim ihmal edilmistir. Sogurucu olmayan ortam
icin bu durum I, ve I, cinsinden Fresnel gegirme katsayilarin1 yazarak daha basit bir

hale getirilebilir. Enerjinin korunumundan (veya Denklem 2.20 — 2.23’ten)

tt'=1-r (2.48)
yazilabilir ve boylece Denklem 2.43:
26,
r+re-"
R= 11+ r rze‘z"s1 (2.49)
1'2

halini almaktadir. Gegen dalganin genligi ise;

: . . t,t,e™

T =tt,e™ —tt,nre™ +tt,r’rje™% — .=—22—— (2.50)
l+nre

seklindedir. Denklem 2.45 ve 2.46 genellikle gegerlidir. Normal olmayan gelis i¢in,
gelen 151n1n polarizasyonunun durumuna bagl olarak iki olas1 durum s6z konusudur.

Gelis diizlemine paralel olan elektrik alan vektorii ile polarize olmus 151n i¢in yansima
ve gecirme genliklerini I, I,, {, ve t, i¢in olan degerleri Denklem 2.20 ve 2.21°de
karsilik gelen yerlerine koyarak elde etmek miimkiindiir. Gelis diizlemine dik olan

elektrik alan vektorii ile polarize olmus 1s1n igin Fresnel katsayilart Denklem 2.22 ve

2.23’te verildigi gibi kullanilir.

Eger film sogurucuysa veya sogurucu ortam tarafindan sinirlanmigsa nO, nl, N,

kompleks degerleriyle yer degistirmelilerdir. Fresnel katsayilar1 kompleks hale gelir
ve hala net bir sekilde coziilebilir olmalarma ragmen R ve T degerleri biraz
karigiktir. Bu ifadelerin filmi smirlayan ortamdaki dalgalarin genliklerini verdigi

hatirlanmalidir ve buna karsilik gelen 1sinlarin enerjileri asagidaki gibidir.

. _ Ny (rl2 + 21,1, c0s(26, )+ rj)
(1+2r,r, cos(26, )+ r2r?)

n,RR (2.51)
n,t't,

nTT" =
2 (1+2r,r, c0s(25, )+ r2r7)

(2.52)
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[k ortamdaki birim genlikli dalganin yansima ve gecirgenligi; yansiyan ve gegen

enerjinin gelen enerjiye orani olarak tanimlanabilir. Buradan yansima ve geg¢me

katsayilart,
R r2 +2r,r, c0s(25, )+ r} (253)
1+ 2r,r, c0s(25, )+ r*r; '
n, tty
=2 (2.54)
n, 1+2rr,cos(28,)+r7r}
olarak verilir.
Fresnel katsayilar1 Denklem 2.20-2.23’ten
F oMoy . 2n, (2.55)
-0 1 L =
Yong+n, n, +n
C_n-n, L2, (2.56)
2 T T 2
n, +n, n+n,
sekline indirgenebilir. Buradan Denklem 2.45 ve 2.46
i0; —id;
R:(no_n1)(nl+nz)eI '+ (ng+n ) —ny g™ (2.57)
i0, —is, :
(no + nl)(nl +N, )el + (no - nl)(nl o nz)e I
4n,n
T= 5[ (2.58)
(no + nl)(nl + nz)e o "’(no - nl)(nl - nz)e o
olmaktadir. Yansima ve gecirgenlik de
R (nZ +n2JnZ +n2)—4anynZn, +(nZ —n?\nZ —n? )cos(25, ) (259)
(nZ +nZ)n? +n2 )+ 4n,nn, +(nZ —n? fn? —n2Jcos(28,)
8n,n’n
T — 0°1°°2 2.60
(nZ +nZJnZ +nZ )+ 4nyn2n, +(n2 —n? JnZ —n? Jeos(25, ) (2.60)

seklinde olmaktadir.

Daha 6nce de bahsettigimiz gibi bu ifadeler, sogurucu olmayan ortamlar i¢in kolayca
kullanilabilir. Eger ki film veya smirlayici ortam sogurucu ise n,, N;, N, degerlerini,

n=n-ik kompleks ifadesi ile degistirmek gerektigi unutulmamalidir [36,37].
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2.7 Nanoindentasyon

Mekanik testler arasinda siklikla Brinell, Rockwell, Vickers indentasyon uclari
kullanilarak yapilan makro ve mikro indentasyon deneyleri ile, kii¢lik hacimlere sahip
malzemeler iizerinde 6l¢tim alindiginda yeterince hassas bilgiler iiretilememektedir.
1970’lerin ortalarinda gelistirilen Nano Sertlik Testleri, ¢ok kii¢iikk boyutlardaki
malzemelerin mekanik 6zelliklerinin belirlenmesinde yaygin bir sekilde kullanilmaya

baslamistir [38].

DA

1
—

O

O

O

Vickers  Berkovich Knoop Konik  Rockwell Kiiresel
-t \
&
Berkovich Vickers Kiip-Ké&sesi Konik Kiiresel

Sekil 2.6 : indentasyon uglarmin sematik gdsterimi.

Cizelge 2.1 : Nanoindentasyon ug¢larmin 6zellikleri [39].

Ozellik Berkovich Vickers | Kiip-Kosesi Koni Kiire
3-ytizeyli
Sekil 3-yiizeyli 4-ylizeyli piramit konik kiiresel
© piramit piramit yiizeyler (a1 ) (r yaricapl)
birbirine dik
Bulk Bulk .Ince
Malzemeler, Filmler,
: . Malzemeler, Modelleme,
Ince Filmler, . Kirilma .
. Film ve - Cizilme ve
Kullanim | Polimerler, Toklugu,
- Folyolar, L Asinma MEMS
alanlar1 Cizilme ve .. Cizilme ve .
Cizilme ve Testleri,
Asinma Asinma
. Asinma . MEMS
Testleri, Testleri Testleri,
MEMS MEMS
Normal
65,30° 68° 35,26°
acist ()

Mikro ya da makro indentasyon testlerinde, indentasyon ucu mekanik ozellikleri
bilinen sert ve dayanikli malzemeden yapilir, genellikle elmas uglar kullanilmaktadir.

Mekanik ozellikleri bilinen ug ile 6zellikleri bilinmeyen malzeme yiizeyine kuvvet
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uygulanir. Kuvvet yiiklemesi ile elmas ucun malzeme ylizeyinden igeri girmesi
saglanir. Yiikkleme yapildiktan sonra bir siire bekletilebilir veya bekletilmeden tahliye
edilebilir. Indentasyon islemi sonucunda sertlik (H), birakilan izin alanin hesaplanmas1

ile veya maksimum yiiklenmenin (Pmaks), etki ettigi alana (Ar), boliinmesiyle elde
edilebilir.

H = (2.61)

Cogu yontemde yiikleme alani dogrudan 1sik mikroskobu ile Olgiilmektedir.
Yukaridaki ifadeden ¢ikarilabilecegi gibi ayni kuvvet yiiklemesi altinda yumusak

malzemelerde meydana gelen iz, sert malzemelere gore daha fazla olacaktir.

Bu teknik kullanilan ucun geometrisine bagli olarak sinirli bir mekanizmaya sahiptir.
Izin uygulandig alanin tam olarak hesaplanabilmesi oldukga zordur. Ozellikle farkli
laboratuvarlarda yapilan deneylerin tekrarlanarak benzer sonuglarin elde edilmesi

oldukga zordur.

Nanoindentasyon yontemi, mikro ve makro boyutlarda yapilan bu testleri nano boyuta
indirgeyerek, oldukga diizgiin ve hassas bir u¢ kullanarak, yiikleme ile es zamanl

olarak ytikleme-sekil degistirme verilerini saglamaktadir.

Nanoindentasyon yonteminde mN mertebesinde kuvvet degerleri ve mikrometre
mertebesinde boyutlara sahip uglar kullanilir, olusturulan izin alam birkag
mikrometrekare ve nanometrekare olabilir. Sertligi 6l¢ebilmek i¢in temas yiizeyini
bulmak tizere atomik kuvvet mikroskobu (AFM) ya da taramali elektron mikroskobu
(SEM) ile iz resimleri degerlendirilebilir ancak bu ayni1 zamanda kullanigsiz bir yoldur.
Islemi kolaylastirmak amaciyla geometrisi tam olarak bilinen uglar kullanilir.
Genellikle ii¢ koseli piramit geometriye sahip Berkovich ug tercih edilir. izlenen bu
yontemde, iz olusturma islemi esnasinda izin derinligi kaydedilir ve iz alan1 ucun

geometrisi kullanilarak tespit edilir ve kaydedilir.

Kaydedilen bu verilerle yiikleme-sekil degistirme egrisi Sekilde goriildiigii gibi
olusturulmustur. Bu egri kullanilarak malzemenin birtakim mekanik o6zellikleri

hakkinda bilgi elde edilebilir [40].
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maks

Yiikleme Egrisi

Yiikleme . .
Tahliye Egrisi

>}

Yer Degistirme

Sekil 2.7 : Yiik altinda sekil degistirme egrisi.
Elde edilebilecek mekanik degerler:

......

Modiilii (Er) su sekilde hesaplanir;

e L
B

Jr s
2 JA(h,)

Ap(hc): Temas derinligi, he’ye bagli olarak hesaplanan iz diisiim alan fonksiyonudur.

(2.62)

s : Geometrik sabit.

Berkovich tipi uglar i¢in genellikle alan fonksiyonu yaklasik olarak su sekilde ifade
edilir;

A () =Coh? + C2 +C /% +..+Cn/120 (2.63)

Buradaki CO ifadesi Berkovich tipi uglar igin geometrik sabit olarak alinmaktadir.

Indirgenmis Young Modiilii’niin (Er), Young Modiilii ile arasindaki bagint1 ise:

1 _@-v)), @-0)
E E, E

r 1 S

(2.64)
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Buradaki i indisi u¢ malzemenin 6zelligini, s yiizeyin 6zelligini, v ise Poisson oranini
gostermektedir. Elmas ug i¢in Ei=1140 Gpa ve vi=0.07dir. Yiizey i¢in vs, genellikle
0 ile 0.5 arasinda deger almakta ve ¢cogu malzeme i¢in 0.3 civarinda olmaktadir.

Bununla beraber negatif deger de alabilmektedir.

Sertlik: Nanoindentasyon cihazindan elde edilen iki farkli sertlik degeri vardir. Bir
tanesi bilinen makro indentasyon testlerinde oldugu gibi her deney basina elde edilen
tekil sertlik degeri, digeri ise malzemedeki iz derinlik fonksiyonuna bagli olarak

gelisen sertlik degeridir.

P
H = (2.61)

Yukarida verilen ifadeden goriildiigii gibi maksimum yilikleme temas alani ile
iligkilidir. Temas alani iz birakildiktan sonra AFM veya SEM ile dlgiilebilir. Bazi
indentasyon cihazlari ucun geometrisine bagli olarak alan fonksiyonunu elastik
yiikleme boyunca denklestirir. Alan fonksiyonunun sagladigi teknikle es zamanli
olarak nanosertlik degerleri grafikten elde edilebilir. Iz diisiim alan fonksiyonu
Ap(hc)’nin, ucun olusturdugu izin derinligine (h), bagl olarak tanimlanan ikinci
dereceden bir polinom oldugu bilinmekte ve ucun 6zelliklerine gore degismektedir.
Alan fonksiyonu uygulamalarinda, malzeme hakkinda yeterli bilgi birikiminin
olmadigi durumlarda, alinan verilerinin yanlis yorumlanmasina neden olabilir. Bu

durum, alanin mikroskop ile kontrol edilmesi yontemini tegvik etmistir.
Gerinim Duyarhhg:: Akis gerinim duyarliligi m su sekilde tanimlanir:

_OIno
olng

(2.65)

Burada; o=0(¢) akis gerinimi ve & ise indentasyon ucu altinda iretilen gerilme

oranidir. Sabit yiik altinda bekletilen nanoindentasyon deneyleri i¢in:

dinH=mdIng, +ndInh, (2.66)

Buradaki p indisi yalnizca plastik bilesenleri belirtmektedir.
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Aktivasyon Hacmi: Genel olarak termal aktivasyon siiresince siiriiklenen

dislokasyonlar sonucu yorumlanan aktivasyon hacmi V", su sekilde ifade edilir:

olno
olng

V' =9k, T (2.67)

Burada T sicaklik, ve kg ise Boltzmann sabitidir ve m ile V" arasinda asagidaki iliski

kurulabilir.
V" oc (Hm)™ (2.68)

Martens Sertligi: Nanoindentasyon yiiklemesine karsilik sekil degistirme egrileri,
sertlik ve elastik modiiliin hesaplanmasinda en iyi yontemdir. Martens Sertligi HM,
yazilim ile maksimum sekil degistirme (Nmaks) Noktasini ve maksimum yiikleme (Pmaks)

degerinin tespit edilmesi ile hesaplanir.

HM = Fs (2.69)

A

Sekil degistirme ile indentasyon ucunun geometrisi referans alinarak temas yiizey
alan1 As’nin hesaplanmasinda kullanilir. Berkovich tipi uglar i¢in bu iliski

As=24,5xhmaks’ seklinde ifade edilebilir.

Nanoindentasyon Sertligi; Hit ise su sekilde tanimlanir;

Pma S
Hy = Ak (2.70)

p
Burada sertlik temas iz diisiim alan1 Ap ile iliskilidir[41].

Elastik Modiil yazilim ile hesaplanirken filtreleme teknikleriyle kritik tahliye ile
yiikleme - sekil degistirme egrilerinin birbirlerinden ayrilmalari saglanir. Baslangi¢ ve
bitis noktalarinda genellikle kullanici tarafindan tanimli yilizdeler bulunur. Bu
durumda kullanicidan kaynaklanabilecek hatalar 6l¢iimler arasinda farklari arttirabilir.
Daha tutarli sonuglar i¢in hesaplama sirasinda verilerin otomatik olarak girilmesi en
iyi yontem olacaktir. Iyi bir nanoindentasyon cihaz1 yiikleme, tahliye, yiikii sabit
tutma, yeniden ylikleme ve bunun gibi tiim verileri ayr1 ayr1 bashklar altinda ¢ikti
olarak verebilmelidir. Otomatik yazilim teknikleri tahliye isleminin baslangicinda
malzemenin uca uyguladigi kuvvet siiresince keskin sekil degisimlerini tespit

edebilmektedir. Malzemenin uyguladigi kuvvet siiresi, zaman-yiikleme-tutma verileri
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kullanilarak dogrusal sabitleme islemi ile de veriler elde edilebilir. Minimum veri
tahliye egrisinin en alt noktasindadir. Bilgisayar yazilimlari, elastik modiiliinii Oliver-
Pharr (dogrusal olmayan) metoduna gore hesaplar. Doerner-Nix metodu ise daha kolay
bir programdir. Ciinkii dogrusal egri se¢ilen minimum noktadan maksimum noktaya
kadar sabitlenmistir. Fakat bu islem sinirlidir, ¢linkii hesaplanmis olan elastik modiil
daha fazla veri kullanildig1 zaman tahliye dogrusu boyunca azalacaktir. Oliver-Paharr
dogrusal olmayan metoda gore ise tahliye egrisi verileri; h derinlik degisken, en son
derinlik ht, k ve m ise sabit degerlerdir. Yazilimlar en uygun tahliye verileri igin h¢, K
ve m’yi dogrusal olmayan yaklasim metodunu kullanarak ¢6zmelidir. Egim,

maksimum sekil degistirme i¢in tiirev alinarak (dP/dh) hesaplanir.
P=k(h-h,)" (2.71)

Bir iz resmi ve yazilim kullanilarak da sertlik elastik modiilii degerleri hesaplanabilir
AFM ile iz taranir, 6ncelikle indentasyonun en kiigiik noktast bulunur. Kullanilan
dogrusal ¢izgi boyunca izin merkezinden yiizeye dogru hareket ettirilir. Daha sonra

biitiin dis noktalar izin dig alanini olusturmak i¢in birlestirilir.

Nanoindentasyon islemi i¢in kullanilan cihazlar, iz yapilari derinlik ve ¢ok kiigiik sekil
degistirme ve yiikkleme hassasiyetine sahip sistemlerdir. Yiik dondstirticiileri
mikroNewton mertebesindeki kuvvetleri 6lcebilir ve sekil degistirme sensorleri
nanometre alt1 diizeyde ¢dziiniirliige sahip olmalidir. Deney ortaminin ¢evresel olarak
yalitilmas1 da biiylik 6nem tagimaktadir. Cevresel titresimler, ortam sicakligindaki
dalgalanmalar ve basing degisimi deney sonuglarini biiyiik oranda degistirmektedir.
Nanoindentasyon calismalariin nano boyuttaki derinliklerde yiiriitiilebilmesi igin;
AFM nanomekanik c¢alismalarin yaninda 06zel cihaz gerekmeden topografik
analizlerde kullanilmaktadir. Yiikleme-Sekil degistirme egrileri ¢esitli malzemeler
icin hesaplanip biriktirilerek mekanik ozellikler dogrudan bu egriler {izerinden

hesaplanabilir[41].

Elastik modiilii hesaplayabilmek ic¢in tahliye egrisini temel alan nanoindentasyon
yontemleri dogrusal ve izotropik malzemeler igin siirhidir. Buradaki problem
meydana gelen iz olusturma siiresince indentasyon izinin koselerinde meydana gelen
tagma ya da batma olaymdan kaynaklanmaktadir ve bu problemin ortadan kaldirilmasi

icin arastirmalar devam etmektedir [42].
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2.8 Camun Ozellikleri

Cam olarak adlandirilan malzeme i¢in bir¢ok tanim yapilmistir. 1949 yilinda ASTM
(The American Society for Testing and Materials) tarafindan yapilan tanim: Ergimis
haldeki, inorganik bilesimin, kristallesmeden kati hale sogutulmasi ile elde edilen
malzemeye cam adi verilir[43]. Morey tarafindan yapilan tanima gore: Sivi halinden
sogurken, viskozitesi tersinir olarak degiserek, cok yliksek derecelere ulasan, bu
nedenle katilasmis hali s1vi haline benzerlik gésteren, inorganik bir malzemedir[44].
Bu tamimlamalar giintimiizde eksik kalmaktadir. Cam malzemeler, sadece inorganik
malzemelerin ergitilip aniden sogutulmasi ile elde edilmemekte; Sol-Jel, CVD, PVD

gibi yontemler kullanilarak da tiretilmektedir[45].

Cam ani sogutulmus alkali ve toprak alkali metal oksitlerden olusur. Ana maddesi
silisyum SiO’dir. Hizli soguma nedeniyle kristal degil, amorf bir yapiya sahiptir.
Amorf yapist nedeniyle sivi olarak da adlandirilir, sivilar ile benzerligi viskozitesinin
olmasidir. Uretilen camlarin ana malzemesi kuvars kumudur. Bunun yaninda, eritici
olarak sodyum karbonat Na>COs, erime sicakligini diisiirmek igin soda, sabitleyiciler
kullanilir. Sabitleyicilerin eklenmemesi durumunda cam, su ile bir araya geldiginde
sabit durumda kalmaz. Bunlara su cami1 denir. CaO, BaO, PbO, MgO, ZnO, CaO kireg
tas1 CaCOs3, MgO dolomit MgCOz karisimi tepkimesi sonucu, karbondioksit gazi ¢ikar
geriye oksitler kalir. Gliniimiizde, cam bilesimleri ve tiretim yontemleri ¢ok degisiklik
gostermemekte, geleneksel yontemler tercih edilmektedir. Camin kompozisyonu,
kimyasal dayanimi, dielektrik Ozellikleri kirllma indisi, gibi  6zelliklerini

etkiler[46,47].

Camlarin fiziksel ve mekanik ozellikleri; bilesimine bagli olarak degisim
gostermektedir. Yogunlugu; 2,2-8 g/cm?® arasinda degisir. Silika cam olusturmak iizere
kompozisyona farkli oksitlerin eklenmesi genel olarak yogunlugu arttirir. Cam Sert bir
malzemedir ve ylizeyinin sert olmasi asinma direncini arttirir [46]. Oksit camlarin
Vickers sertligi 2-8 GPa arasinda degerler alir. Biitiin kirilgan malzemelerde oldugu
gibi camlarin da ¢ekme ve basma gerilimi altindaki mukavemet degerleri arasinda
biiyiik farklar vardir. Camlarda basma mukavemeti ¢cekme mukavemetinden 20 kat
fazla olabilmektedir. Camlarin elastik modiili 10-200 GPa arasinda degerler
almaktadir[46].
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2.9 Camin Mukavemeti

Mukavemet, yiik etkisi altindaki malzemenin gerilme ve sekil degistirme gibi ¢esitli
dis etkiler sonucu gosterdigi i¢ kuvvetleri ve davranmiglari inceleyen uygulamali
mekanigin bir dalidir. Bir malzemenin mukavemeti, o malzemenin en 6nemli mekanik
Ozelliklerinden biridir. Belirli bir uygulama i¢in malzemenin uygunlugunun
belirlenmesinde temel faktorlerden biridir[4,47]. Malzemelerde mukavemet 6lgiimii
yapabilmek i¢in cesitli yontemler mevcuttur. Malzemenin tiirline gore secilen
yontemler degisiklik gostermektedir. Cam ve seramik gibi kirilgan malzemelerde,
mukavemet dl¢iimii icin basma gerilimi kullanan yontemler tercih edilmektedir. Ug
nokta bilkkme, dort nokta bilkme, halka iistii halka (Ring on Ring) ve halka iistii bilye
(Ball on ring) yontemleri yaygin olarak kullanilir. Cekme yontemi ise esnek
malzemeler i¢in uygundur, cam ve seramik igin tercih edilmez. Ismi gecen ydntemlerin
herbiri benzer prensipler lizerine kurulmustur. Yontem se¢imi cam Ornegin boyut ve
sekline gore yapilabilir. Ug ve dort nokta egme sistemleri, 6rnek hazirlama kolaylig
ve pratiklik agisindan, 6rnek boyutlarinda herhangi bir kisitlama olmamasi ve dl¢iim
sisteminin 6rnegin boyutuna uygun bigimde ayarlanabilir olmasi gibi nedenlerle tercih
edilir, genellikle ince uzun 6rneklerde kullanisl oldugu soylenebilir. Halka tistii halka
ve halka {istii bilye yontemleri ise, daire ve kare seklinde orneklerin mukavemet

degerlerinin 6l¢iimlerinde kullanilir [48,49].

Yiik basma cihazinda, 6rneklerin Ol¢iilen maksimum kirilma yiikleri kullanilarak,

kirilma gerilimleri asagida belirtilen bagintilar yardimiyla hesaplanmistir.

Yik ubugu

Yk
Cubugu

Top

Top I¢ Halka

BALL
A\

\/ R Test Numunesi
s ic Halka Destekleyici
STy }Yl’.‘lze-,-ler
Ornegi \_—m—‘/ [Destekleyici Yiizeyler
——— i s
M @
Dis Halka

." . D15 Hallka
. :Destek Plakasi

Cubugu

4
a Yk Qubugu

Sekil 2.8 : Halka iistii halka test aparatin sematik gosterimi.

‘ Destek plakasi

.

Yk
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Ring on Ring testi ile mukavemet hesab1 formulii:

=P {2(1—v)ln%+(1—v{a2 +b2ﬂ 2.72)

At? R?

Burada, P; cisme uygulanan yiik, t; 6rnegin kalinligi, V; poisson orani, a; {ist halka

yarigapl, b; alt halka yarigapi, R; esdeger yarigap olarak tanimlanir [50].

Kare 6rnekler i¢in R;

R., :%(ﬂﬁ) (2.73)

2.10 Camin Teorik Mukavemeti

Cam amorf yapida, gevrek bir malzemedir ve asinmaya dayaniklidir. Gerilim altinda
plastik olarak deforme olmasini1 saglayacak kristalografik diizlemler igermezler, bu
nedenle gerilim altinda baglarin kirilmasi ile ¢atlaklar olusur. Olusan ¢atlak u¢larinin
ilerlemesi ve gerilimi camin ¢esitli bolgelerine iletilmesi sonucu gerilim yogunlugu
giderek artar, bu artig baglarin bir yon boyunca kirillarak camin ¢atlamasina sebebiyet
verir, cam ¢ekme gerilmeleri altinda yiizeyden kirilir. Camu kirilmaya karsi direncli
hale getirmek i¢in, iiretim siirecinde ve daha sonra gecirildigi islemlerde ylizeyde
olusabilecek hatalarin, mikrocatlaklarin azaltilmasi1 ve catlak uclarinin kapatilmasi
gerekmektedir [51]. Bu catlaklarin ilerlemesini engelleyerek cami kirilmalara karsi
giiclendirme yontemleri temel olarak iki teoriye dayanir. Birincisi yiizeyde var olan
catlaklar1 yok etmek veya kaplamak, ikincisi ise ylizeyde karsi gerilim olusturup,
olusabilecek c¢atlaklarin ilerlemesini zorlastirarak camin mukavemetini arttirmak
olarak 6zetlenebilir. Camin mukavemeti, yiizey hatalar1 ile dogrudan iliskilidir, yiizey

hatalarinin sekil ve dagilimu tiretim siireci ile baglantilidir [4,47].

Malzemelerde atomik seviyede baglarin kopmasi durumu makro boyuta gegtiginde
kirilma meydana gelir. Malzemenin mukavemeti, atomlar aras1 kohezif kuvvetler ile
ilgilidir. Her zaman gecerli olmamakla birlikte, yiiksek kohezif kuvvet; yiiksek elastik

modiild, yiiksek ergime sicaklig ve diisiik 1s1l genlesme katsayisi ile agiklanabilir.

Malzemelerde teorik mukavemet degerini veren formiil:
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1/2
Oteorik = l:é:l (274)
a

0

Denklemde 20 , kristale herhangi bir gerilim uygulanmadigi durumdaki atomlar arasi
mesafedir. Kristale gerilim uygulandiginda ise atomlar aras1 mesafe artar. Uygulanan
gerilimin dengelenmesi amaciyla, atomlar arasi itme kuvvetleri, cekme kuvvetlerine
oranla hizla azalir. Gerilim arttirildiginda itme kuvveti azalmaya devam eder ve
atomlar aras1 mesafe de ¢cekme kuvvetinin etkisini sonlandirana kadar artmaya devam
eder. Malzemelerin teorik mukavemeti; atomlar arasi ¢ekme kuvvetinin etkisinin

sonlandig1, uygulanan gerilimin maksimum deger aldig1 an i¢in hesaplanir.

Ticari kullanimda olan camlarda denklemdeki degerler E =10°N/m?, a, = 2.10"m
ve y=3J/m*’dir. Bu denklem sonucunda cam igin teorik mukavemet degeri

hesaplandiginda 4.10*\pa gibi ¢ok yiiksek bir deger elde edilirken literatlirde gegen
cam mukavemeti degerleri 50-150 MPa aras1 degisiklik gostermekte, bu degisikligin
sebebinin camin kimyasal kompozisyonundan fazla etkilenmedigi gézlenmistir. Bu
sonuclardan camin mukavemet degerinin yaklasik olarak teorik degerin 400’de birine

denk geldigini sdyleyebiliriz [46].

Teorik ve gercek mukavemet arasindaki farkin bu denli yiiksek olmasinin sebepleri
lizerine yapilan aragtirmalar sonucunda, gevrek malzemelerde kirilmay: agiklayan
Griffith kurali ortaya ¢ikmistir. Griffith, bu duruma camdaki yiizey hatalarinin neden
oldugunu belirtmistir. Cam c¢ubugun boyu uzadik¢a yiizeyde hatalarin bulunma
olasilig1 artmaktadir ve mukavemeti diisiik degerler gostermektedir. Yiizey hatalari
camlardaki teorik mukavemet ile gercek mukavemet degeri arasindaki farkin baglica
nedeni olarak yorumlanmis ve bu fark tiretim sirasinda veya sonrasinda olusan ylizey
hatalarina baglanmistir. Griffith’in ¢aligmasina gére camin kirilmadan dayanabilecegi

gerilmeyi gosteren esitlik:

1/2
Oteorik = (2_7Ej ~ (Ej (275)

7ic C

Denklemde kirilmaya sebep olan gerilme miktarinin, camda bulunan ¢atlagin boyu ile

iliskisi gosterilmektedir. Yapilan ¢alismalar camlarda kirilmanin genellikle yiizeyde
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bulunan hatalardan kaynaklandigini ortaya koymustur ve bu hatalar genel olarak mikro
catlaklardir [55,56].

Inglis, teorik mukavemeti catlagin egrilik yaricapi ile ¢atlak boyu arasindaki iliskiyi

asagidaki bagint1 ile géstermistir.

c 1/2
Oteorik = 20[_j (276)
Yo,

Orowan, Griffith esitligine plastik isi ifade eden y terimini ekleyerek;

o (2.77)

_{ZE(%%)T”
o=| ZEV A7)

Yukaridaki esitligi elde etmistir. Gevrek malzemeler igin 7 genellikle 7v>den

biiyiiktilr.

Irwin, kirllma mekanigi alaninda Griffith’in ¢aligmalarina katkida bulunarak, catlak
uzunlugu 2c¢ olan ve P yiikii uygulanan malzemede catlak ilerleme kuvvetini (G) goz
Online almistir. G, catlagin ilerlemesi ile ortaya ¢ikan elastik sekil degistirme
enerjisidir, yani catlagin birim yilizeyde ilerlemesi i¢in gerekli enerji miktarinin
gosterir. Bu enerji kritik bir degere ulastiginda (Gc) c¢atlak hizla ilerleyecektir. Bu
durumda Griffith esitligi:

1/2
o =(EGCJ (2.78)

7ic

Ge =2y olup kirllma igin gerekli toplam isi gostermektedir.

seklini alir. Burada
Irwin’in gevrek malzemelerin kirilmasi {izerine yaptigi calismalarda, catlagin
ucundaki gerilme durumunu goéz Oniine alarak catlak ucu civarinda gerilmelerin
hesaplanmasinda gerilim siddet faktorii parametresini (Ki) gelistirmislerdir. K,
uygulanan gerilmenin, catlagin boyutunun, seklinin ve bir geometrik faktoriin

fonksiyonudur[57]. Buna gore K|
K, =(Yc)"? (2.79)

Seklinde tanimlanir. Burada Y; numune ve ¢atlak geometrisine bagli bir parametredir.

Buradan, Griffith esitligi;
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o(x)'? = (EG, )" (2.80)

1
olarak yazildiginda, denklemdeki o(7c)2 terimi gerilim siddet faktorii (K,) olarak
tanimlanir. Gerilim siddet faktorii kritik bir degere ulastiginda (K|c) kirllma

gerceklesir. Buna kirilma toklugu denir.
K, =(EG, )" (2.81)

Gerilim siddet faktorii (K,) yalmz gerilim durumu ve ¢atlagin geometrisiyle ilgili bir
parametre olup, malzemenin Ozelligine bagli degildir. (ch) ise malzemenin

ozelligiyle ilgili bir parametredir. Boylece, malzemede kirilmanin gergeklesebilmesi

icin gerekli sart asagida verildigi gibidir[58]:

K, > K, (2.82)

2.11 Weibull istatistiksel Dagilim

Seramik ve cam gibi gevrek malzemelerin mukavemet degerleri ¢atlak boyutu ve sekli
ile degisim gostermektedir. Malzemelerin mukavemet dagilimi miithendislik kullanimi
acisindan biiyiik énem tagimaktadir. Ozelikle seramik ve cam gibi gevrek malzeme
iceren sistemler tasarlanirken giivenlik agisindan ortalama mukavemet degerinin
altinda degerler segilir. Ayrica, ayn1 gerilim altinda daha biiylik hacimli numunelerin
kirilma olasiligr kiigiikk numunelere goére daha yiiksektir, bunun nedeni ise biiyiik
hacimli Orneklerde hata bulunma olasiliginin artmasit olarak yorumlanabilir.
Dolayisiyla bunlari kantitatif olarak aciklamak, giivenli kullanim ag¢isindan dnemlidir.

Weibull istatistiksel dagilimi bu gibi durumlarda kullanigh bir yontemdir.

Weibull dagilimi iki kisimda incelenir. Bunlardan birincisi en zayif mukavemet degeri
ile ortalama mukavemet degerinin tiim sonuglara bagimliligi, ikinci ise dagilim
fonksiyonunun tahminidir. Weibull dagiliminda, malzeme gerilim altinda n tane esit
hacim elemanina bdliiniir. Pr, malzemenin gerilim altinda kirilma olasiligidir.
Malzemenin kirilma ve kirilmama olasiliklari, tim olasiliklar1 temsil ettiginden,
toplami 1 olur. Ps = 1-Pf kirllmama olasilig1 olarak tanimlanmaktadir. Malzemeye
uygulanan gerilim, tim hacim elemanlar1 i¢in ayni ve malzeme homojen kabul
edildiginden malzemenin uygulanan yiik altinda kirilmamasi i¢in tiim hacim

elemanlarinin da kirilmamasi gerekmektedir. Weibull dagilim fonksiyonu:
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Py =exp —V[—J (2.83)

olarak verilmektedir [55]. Burada o, ve m Weibull parametreleri olarak
tanimlanmaktadir. V, V/Vo alindiginda o,; birim hacimdeki mukavemeti verir. Esitlik

diizenlenip, her iki tarafin logaritmasi alindiginda;

1

In[ln —j =mlno, +InV -ming,, (2.84)
S

bulunur. Denklemde V ve ooi sabittir ve i’nci mukavemet degeri i¢in kirilmama

i-05
n

1
olasilign P; =1- olarak tanimlanir. Burada n, 6rneklerin sayisidir. |n(|n—]

S
ile Ino, arasinda cizilen grafikte egim Weibull parametresi olarak bilinen m’yi verir.

Weibull parametresinin yiiksek degerde olusu istatistiksel olarak malzemenin daha

giivenilir oldugunu ifade eder [52].

2.12 Camda Mukavemet Arttirma Yontemleri

Camin pratikteki mukavemetini arttirmak i¢in yapilan ¢alismalar, farkli yazarlar
tarafindan farkli sekilde isimlendirilmistir. Bu siiflandirmalarin en temellerinden
birisi; Bartholomew tarafindan yapilmis ¢alismalar1 iki gruba aymrmistir. Bunlar;
camin yiizey hatast olmadan iretilmesi ya da yiizey hatalariin ilerleme
mekanizmalarimin durdurulmasi olarak belirlenmistir [45]. Atesle parlatma ve
kimyasal daglama teknikleri cam yiizeyinde bulunan hatalar1 yok ederek ya da
azaltarak, gec¢ici bir mukavemet artis1 saglamaktadirlar. Bartholomew tarafindan
bahsedilen ikinci yaklasim ise, glinlimiizde kullanilan ve yiizeyde belirli gerilimler
olusturularak, catlaklarin ilerlemesini engelleyen mekanizmalardir. Yiizey gerilimi
olusturmak i¢in 1s1l giiclendirme, ion degisimi ile kimyasal giiclendirme ve ince film
kaplama yontemleri siralanabilir. Bu calismaya baslarken camin mukavemetini
arttirmak icin sol jel bazli kaplamalar kullanarak, camin gecirgenliginden &diin

vermeden, mukavemet artis1 saglamak hedeflenmistir.

Cam yiizeyindeki catlaklar, cekme gerilimi ile biiyiirken, basma gerilimi ile kapanma

egilimi gosterirler. Bu nedenle, cam giliclendirme teknikleri genel olarak cam
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yiizeyinde basma gerilimi yaratmak iizerine gelistirilmistir. Camin dayanimzi; kimyasal
giiclendirme, 1s1l giliclendirme ve yiizeyin ince film tabakasi ile kaplanmasi gibi

tekniklerle arttirilabilir[51].

Kimyasal Giiclendirme: Yiizeyde bulunan kii¢lik iyonlarin, daha biiyiik iyonlar ile
yer degistirmesi ve sonucta yiizeyde basma gerilimi olusturmasi kimyasal giiclendirme
teknigi icin kullanilan en genel tanimdir. Kimyasal giliclendirme mekanizmasi,
difiizyon odakli olarak calismaktadir ve ylizeyde olusan yapinin kalinligi birkag
mikrondan, birkag yiiz mikrona kadar degisebilmektedir. Ayrica, sicaklik ve iyonlarin
biiyiikliikleri de bu mekanizmadaki diger faktdrlerdendir. Bu iyon degisimi sonucu
olusan basma gerilimi yiizeyde c¢atlaklarin ilerlemesini engelleme islevi

gormektedir[55].

Kimyasal giiglendirme ile iyon degisimi siirecinde; alkali metal igeren bir cam,
tavlama noktasinin altindaki sicakliklara isitilir ve daha biiyiik iyon igeren alkali
eriyiginin i¢ine yerlestirilir. Bu siiregte, camin i¢inde bulunan alkali iyonlart ile eriyik
tuzda bulunan alkali iyonlar1 yer degistirir. Camin yapisina katilan daha biiytik iyonlar,
camin atomik ag yapisimi sertlestirerek, yiizeyde basma gerilimlerinin olusmasini
saglayarak, camm mukavemetini arttirirlar. [56] Ozetle, alkali iyonlarmin kinetik

degisimi sonrasinda olusan gerilim yiizeyde bulunan gatlaklarin biiytimesini engeller.

Kimyasal giiclendirmenin avantajlari; diger giiglendirme teknikleri ile kiyaslandiginda
goreceli olarak daha yiliksek basma gerilimine sahiptir. Optik olarak gecirgenligi
etkilemeyen bir yontemdir. Temperleme siireci ile kaplanamayan 2 mm ve alti
kalinliga sahip camlarin giiclendirilmesinde kullanilabilir. Diizensiz geometriye sahip
tirtinlerin, ylizeyleri eriyik tuz ile temas ettigi siirece giiclendirme islemi yapilabilir.
Bu yontemin dezavantajlari ise; sadece alkali igeren camlar ile kisitli olmasi, sodali
camlarda sahip olunan diisiik tabaka derinliginin yeterli difiizyona izin vermemesi ve

uygulamasi maaliyetli ve uzun siiren bir yontem olusu olarak siralanabilir.

Isil giiclendirme, camin cam gecis sicakliginin (Ty) tistiinde bulunan bir sicakliktan
hizla sogutularak, yiizeyin daha hizli soumasi sonucunda, yiizey ile camin i¢ tarafi
arasindaki sicaklik farklari sebebiyle olusan yiizey gerilimi, sonucu camda ¢atlaklarin
ilerlemesini durduran bir mekanizmadir. Bu yontemin uygulanmasi i¢in 1s1l genlesme

oraninin uygulamaya izin verecek kadar yiiksek olmasi gerekir.
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YoOntemin avantajlari arasinda; kisa zamanda uygulanabilir olmasi, genel olarak ¢cogu
camda calisan bir yontem olmasi ve goreceli olarak ucuz olmasi sayilabilir.
Dezavantajlar1 ise uygulandiktan sonra, kesim ve sekillendirmenin miimkiin
olmamasi, her tiir geometrik sekle uygulanamamasi ve 3 mm kalinligin altinda

kalinliga sahip camlara uygulanamamasadir.

Ince film ile yiizeyin kaplanmasi; Cam yiizeyinin ince film ile kaplanmasi, yiizeydeki
kiiciik ¢atlaklar1 kapatarak, ¢atlak uclarinin biiylimesini engelleyerek ve yiizeye basma

gerilimleri olusturarak arttirir.

Temel avantajlari, ucuz ve kolay uygulanabilir olmasi, kompleks geometrik sekillerin
kaplanabilmesi, mukavemet harici 6zellikler kazandirabilirken, miihendislige agik
olmasi olarak siralanir. Dezavantajlari, tiim iirline ya da yiizeye uygulama gerekliligi,
kalinliklar1 arttikga optik gecirgenligi etkilemeleri ve kimyasal giiclendirme kadar
yiiksek basma gerilimi olusturamamalar1 olarak sayilabilir. Sol jel metodu ince film
tiretimi i¢cin kullanilan en pratik uygulamalardan birisidir. Sol jel kaplamalar ile
kaplanan ylizeyin mekanik, optik, elektronik, manyetik 06zellikleri modifiye
edilebilmekle birlikte, koruyucu yiizey olusturma 6zelliginden faydalanarak, asinma

ve oksidasyona dayanikli yiizeyler tiretilebilmektedir [21,57-59].
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3. MALZEME VE YONTEM

3.1 Cam Althklarin Temini

Tez c¢alismasinda kullanilan diizcamlar, Sisecam Bilim ve Teknoloji Merkezi
tarafindan, Trakya Cam Sanayii A.S. Trakya Fabrikasi’ndan, temin edilmistir.
Deneysel ¢alismalar boyunca; 1,6 mm ve 2,2 mm olmak {izere iki farkli kalinlikta cam
kullanilmistir. ROR testi igin, kenar etkilerinin cam mukavemetine etkisini en az
seviyede tutabilmek adina, 8 cm X 8 cm boyutlarinda, kare althik kullanilmistir.
Fabrikadan 300 mm x 400 mm boyutlarinda gelmis olan cam plakalardan, 80 mm x 80

mm boyutlarinda kesilerek hazirlanmistir.

3.2 Cam Yiizeylerinin Temizlenmesi

Cam yiizeyi ile ince film kaplama arasinda giiclii baglar olusturabilmek i¢in cam
yiizeylerin temiz ve hidrofilik bir yapida olmasi gereklidir. Bu calisma siiresince,
diizcamlar kaplama islemine baglamadan dnce WV-120/90 FinnSonic yikama cihazi
ile yikanmistir. Bu cihaz 5 ayr tanktan olugsmaktadir. Birinci tank %3-10 Sodyum
hidroksit (NaOH) iceren bazik (pH: 9) bir ¢ozelti, ikinci tank saf su, tiglincii tank %2—
4 Fosforik asit (HsPOs) iceren aisidik (pH: 1) bir ¢6zelti, dordiincii ve besinci tanklar
ise saf su icermektedir. Tanklar 6nceden 60°C’ye 1sitilmistir. Camlar, 6nce 9 dakika
birinci tankta bazik ortamda ultrasonik yikamaya maruz kaldiktan sonra saf su igeren
ikinci tanka alinmis, ikinci tankta durulanip, iiglincii tankta 9 dakika asidik ortamda
ultrasonik yikama isleminden gecerek sirasiyla ikinci, dordiincii ve besinci tanklarda
saf su ile durulanmistir. Daha sonra kurutma iglemine gegilmistir, kurutma isleminde
camlar CRD-90 FinnSonic kurutma cihazinda 100°C sicaklikta 8 - 10 dakika
bekletilmistir.
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3.3 Cam Yiizeylerinde indentasyon izinin Olusturulmasi

Cam malzemelerin {iretimi sirasinda; ylizeylerinde ¢izilme, i¢ kisimlarda habbe gibi
hatalar meydana gelebilmekte, yiizey boyunca gerilim farkliliklari, mikro catlaklar
goriilebilmektedir. Bu durum; ayni hat {izerinde, ayni1 zamanda tiretilmis camlarda bile,
mukavemet degerlerinde biiyiik farkliliklar gézlemlenmesine yol agmaktadir. Camda
mevcut olan hatalardan kaynaklanan, degisken parametreyi ortadan kaldirmak igin
camlarin yiizeylerine ¢esitli yontemler uygulanaarak boyutu bilinen hasarlar verildigi
ve verilen bu hasarlarla camlarin mukavemet 6l¢iim sonuglarimin daha tutarli hale
getirildigi, bir¢ok calisma literatiirde yer almaktadir. Deney setindeki her bir cam
Ornege ayni boyutta hasarlar verilmesi sonucu, birbiri ile kiyaslanabilir degerlerde

sonuclar alinabilir ve verilerin dagiliminin birbirine yakin olmasi saglanabilir.

Bu ¢alismada, temizlenmis cam yiizeylere Shimadzu Mikrosertlik Test Cihazi, Vickers

sertlik ucu ile 0,3 kilogramlik yiikler 5 saniye siiresince uygulanarak hasar verilmistir.

3.4 Kaplama Cézeltisinin Hazirlanmasi

Camlarda mukavemet arttirmaya yonelik hazirlanan ¢ozeltilerde baslangic maddeleri
olarak 0,40 mol Glysidoksiltrimetoksisilan (Dynasylan GLYMO, Evonik), 0,15 mol
Silisyumtetraetoksit (TEOS, Aldrich reagent grade 98%) ve 0,04 mol
Titanyumizopropoksit (C12H2804Ti, Alfa Aesar 95%) kullanilmigtir. Coziicli olarak
Etanol (ETOH, C2HeO, Sigma Aldrich reagent grade), katalist olarak ise Nitrik asit
(HNO3z, Merck 65%) kullanilmistir.

3.5 Kaplama Yontem ve Teknigi

Kaplama yontemi olarak Sol-Jel kaplama yontemi, kaplama teknigi olarak Daldirarak
Kaplama teknigi kullanilmigtir. Daldirma yontemi i¢in KSV NIMA Dip Coater, Single
Vessel Medium cihazi kullanilmistir. Cihazin sahip oldugu en yiiksek ¢ekis hizi; 1000
mm/dk’dir. Kaplama siiresince, camlar ¢ozeltiye dik olarak daldirilmistir. Daldirarak
kaplama isleminde, camlarin ¢6zelti igerisine giris hiz1 ve ¢ozeltide bekleme siiresi
sabit tutulmustur. Kontrollii degisken olarak 3 farkli ¢ekis hizi segilerek kaplamalarin
yiizeyde farkli kalinlikta birikmesi saglanmistir. Kaplama uygulamasinda , ¢ekis hizi
olarak; 10 mm/dk 50 mm/dk ve 150 mm/dk olmak flizere ii¢ farkli hiz segilip

uygulanmistir. Camlar temiz odada, tozsuz ortamda, 24°C sicaklik altinda
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kaplanmistir. Temiz camlarin her birine kaplanmadan hemen once basingli hava
uygulanmis ve kaplama uygulamasi kapali kabin igerisinde yapilmistir. Camlar
kaplandiktan sonra, kapali ortamda oda sicakliginda 5 dakika bekletilmis ve kurutma
islemi i¢in Carbolite PN200 etiiv kullanilmistir. Etiiviin en ¢ok cikabildigi sicaklik
degeri, 300°C’dir. Kurutma sicakligi, farkli sicaklik ve siire denemeleri sonrasinda,
190°C sicaklikta, 5 dakika olarak belirlenmistir. Kaplamalar 6nceden 190°C sicakliga
getirilmis etiive yerlestirilmistir, etiiviin tekrar 190°C’ye gelmesi beklenmis, gereken
sicakliga ulasildiginda, kaplanan camlar, 5 dakika boyunca kontrollii bir kurutma
islemine maruz kalmistir. Siire sonunda etiiv kapatilmig ve camlar oda sicakligina

geldiginde etiivden ¢ikarilmistir.

3.6 Ornek Hazirlama Sistematigi

Hazirlanan tiim yiizeyler i¢in 6rnek hazirlama metodu olarak; 1,6 mm ve 2,2 mm
olmak tizere iki farkli kalinlikta cam secilmis ve bu camlardan yarisi indente edilmis,
yarisi ise indente edilmemistir. indente edilen ve edilmeyen camlar 10 mm/dk, 50
mm/dk ve 150 mm/dk olmak flizere ii¢ farkli ¢ekis hizinda daldirarak kaplama
yontemiyle kaplanmistir. Deneysel ¢alismalarda; toplam 16 set diizcam hazirlanmistir.
Her bir sette 25 adet 6rnek bulunmaktadir, bunlardan 22 tanesi mukavemet olgtimii
icin kullanilmig, kalanlar ise, diger testler igin gerekli boyutlarda kesilerek
kullanilmistir. Testlerde kullanilmak iizere hazirlanan tim 6rnekler, asagida verilen
kodlarla adlandirilmistir. Cizelgede goriildiigii gibi belirli kosullarda hazirlanan cam
ornekler belirtilen kodla temsil edilmektedir. Calismada 6rneklerlerin test ve 6lgiim

sonuglar1 Cizelge 3.2’deki kodlarla birlikte verilmistir.
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Cizelge 3 1 : Orneklerin kodlanmasi.

} Cam Kalinlig Indentasyon
Ornek Kodu (mm) 0,3 kg, 5sn Kaplama Cekis Hiz1
DC16+ 1,6 VAR Kaplama Yok
K10-16+ 1,6 VAR 10 mm/dk
K50-16+ 1,6 VAR 50 mm/dk
K150-16+ 1,6 VAR 150 mm/dk
DC16 1,6 YOK Kaplama Yok
K10-16 1,6 YOK 10 mm/dk
K50-16 1,6 YOK 50 mm/dk
K150-16 1,6 YOK 150 mm/dk
DC22+ 2,2 VAR Kaplama Yok
K10-22+ 2,2 VAR 10 mm/dk
K50-22+ 2,2 VAR 50 mm/dk
K150-22+ 2,2 VAR 150 mm/dk
DC22 2,2 YOK Kaplama Yok
K10-22 2,2 YOK 10 mm/dk
K50-22 2,2 YOK 50 mm/dk
K150-22 2,2 YOK 150 mm/dk

3.7 Karakterizasyon Yontemleri

3.7.1 Cozelti analizleri

Termogravimetrik — Diferansiyel Termal Analiz (TGA-DTA), artan sicakliga veya
zamana bagl olarak organik veya inorganik numunelerin kiitle degisimi (TGA) ile
referans ve 6rnek arasindaki sicaklik farkini (DTA) ayn1 anda 6lgmektedir. TGA/DTA
cihazi ile transformasyon, buharlasma, siiblimlesme, dekompozisyon, dekarbonasyon,
dehidrosilasyon, dehidrasyon, organik maddelerin, komiir, yag ve yakitlarin yanma
triinleri, metallerin oksidasyonu, rediikklenme, sinterizasyon, korozyon gibi
uygulamalar yapilabilmektedir. DTA, erime, kaynama, par¢calanma noktalarini yiiksek
bir dogrulukla tayin eder. Ayrica kristallenme ve faz degisimleri hakkinda bilgi

vermektedir.

Kaplama ¢ozeltisinin Termogravimetrik ve Diferansiyel Termal Analizi, SII Exstar
6000, TG/DTA 6300 cihaz1 kullanilarak yapilmistir. Sicaklik dakikada 10°C
arttirilarak 200°C’ye kadar yiikseltilmis ve egzotermik-endotermik reaksiyonlar

kaydedilmistir.
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3.7.2 Mikro yap1 incelemesi

Kaplama yiizeylerinin yiizey morfolojisini incelemek amaciyla Jeol JSM-6010LV
Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ile orneklerin yiizeylerinden ve yan
kesitlerinden goriintii alinmistir. Ornek yan kesitlerinden farkli ¢ekis hiz1 ile kaplanan
orneklerin kalinlik tespiti yapilmistir. Enerji sacilimli X-1g1n1 spekrtoskop (EDX)
analizi SEM’e bagli Oxford Instruments yazilimi ile yapilmistir. EDX analiziyle,
kaplamada kat1 haldeki elemental yiizdeler hakkinda bilgi saglanmustir.

3.7.3 Temas acis1 ve yiizey enerjisi

Temas agisi, yiizeye birakilan sivi damlasinin, ylizeyle yaptigi agidir. Temas agist
yiizeyin suyla 1slanmasi, yani yiizeyin hidrofobik veya hidrofilik 6zelligi hakkinda
bilgi verir. Su damlasinin yiizeyle yaptig1 temas agist 90° den biiyiikse yiizey
hidrofobiktir, 90° den kiigiikse yiizey hidrofiliktir.

ia Contact Angle [ Experiment: 16-10 Image: 0 ] (Calibrated)
Fitting Methods
@ Young/Laplace v Allow Tit
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@ Lurent © ToEnd C Al ||
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Sekil 3.1 : K10-16 6rneginin EG ile yapilan temas acist deneyi.
Sekilde goriildiigii gibi temas agisi, damlanin kati-sivi, kati-gaz ve sivi-gaz ara
yiizeylerinin ¢akistigi yer ile kati yiizey arasinda olusan agidir. Temas agisi,
malzemelerin termodinamigi agisindan dikkate alindiginda ii¢ faz arasindaki serbest

ara ylizey enerjilerini igeren Young denklemi ile ifade edilebilir.
V€0 0= Vi Ve (3.1)

Ysa, Yo, Vs, s1rasryla sivi/gaz, kati/gaz ve kati/sivi ara ylizeylerinin serbest enerjileridir.

43



Yiizey enerjisi birden fazla test sivisi ile yiizeyin temas agilarinin dlgiilmesinin
ardindan ¢esitli denklemlerle {iretilen parametrelerle kati yiizeyin enerjisinin
karakterize edilmesidir. Fowkes Teorisi yaklasimi, 6zellikle yiizey enerjisini dagitici
(dispersive) ve polar bilesenlere ayirir ve geometrik ortalama yaklasimiyla bu

bilesenlerden gelen katkilar1 birlestirerek serbest yiizey enerjisini hesaplar.

o o d aM2
7/5(1+ cos @)= 2[7/s VY, yk} (3.2)
p serbest yiizey enerjisinin polar bilesenini, d: dagitic1 bilesenini, 0 temas agisini, Y«

katinin serbest enerjisini, s sivinin serbest enerjisini temsil etmektedir.

Kaplanmamis ve farkli ¢ekis hizlar ile kaplanan orneklerin, temas agis1 ve yiizey
enerjisi degerleri KSV Instruments CAM200 temas agis1 6l¢iim cihazi (Contact angle
meter) ile dlciilmiistiir. Ornekler {izerine 4 mikrolitre hacminde saf su damlatilarak,
damlanin yiizey ile yaptig1 a¢1 cihazin kamerasi yardimiyla 1’er saniye araliklarla 5’er
poz alinarak belirlenmistir. Her bir pozdan 6lgiilen degerin ortalamasi alinmig, daha
sonra damlanin sag ve sol tarafindan dl¢iilen iki aginin da ortalamasi alinarak, ortalama

temas agis1 degerleri elde edilmistir.

Kaplamalarin serbest yiizey enerjisi hesaplamalari i¢in ayni yiizeylerin 2 mikrolitre
Etilen Glikol (C2HeO2, Sigma-Aldrich Anhydrous 99,8%) ve 2 mikrolitre saf su ile
1’er saniye araliklarla alinan 5’er pozdan elde edilen temas agis1 dl¢timleri yapilmistir.
Saf su ve Etilen Glikol’lin temas ag1 degerleri kullanilarak cihaz yazilimi yardimiyla

Fowkes Teorisi yaklasimi kullanilarak serbest ylizey enerjisi degerleri hesaplanmistir.

3.7.4 Kaplama kalinhg

Kaplamalarin kalinlik 6l¢iimii Veeco Dektak 150 Profilometre ile yapilmistir.
Profilometre ucu kaplanmamis yiizeyden kaplanmis yiizeye gecis yaparak ylizey
profili cikarilmistir. Yiizey profilinden ylizey piriizliligi ve kaplama kalinlig
sonuclar1 elde edilebilir. Kaplama kalinlig1 bilgisinin elde edilmesi, Kaplanmamis
yiizey ile kaplanmis yiizey arasindaki yiikseklik farkindan elde edilir. Olgiim
sonuglari, cam Orneklerin yan kesit SEM goriintiilerinden elde edilen tahmini kalinlik

degerleri ile karsilagtiriimistir.
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Nanoindentasyon testinde altcamdan etkilenmeyecek derinliklerde yiik birakabilmek
icin kaplama kalinlig1 bilgisi olduk¢a 6nemlidir. Kaplamalar tek kat uygulandigindan,
cam althgin kaplanmis ve kaplanmamis bolgeleri arasinda net bir sinir bulunmaktadir.
Ayrica daldirarak kaplama islemi kontrollii bir bigimde, sabit hizla ve basing ve hava
akimi degisimi kontrol edilerek etkisi en az seviyeye indirilmis ortamda kaplama
yapildigindan, kaplama ile kaplanmamis bolge arasindaki smir ¢izgisi diiz bir hat
olusurabilmektedir. Profilometre ile kaplanmamis bolgeden baslayip kaplama sinir1 ve
kaplanmis bolge iizerinden, kaplanmamis bolge ile kaplanmis bolgenin ylikseklik farki

Olciilerek kaplama kalinligi elde edilmis olur.

3.7.5 Kaplamalarin optik ozellikleri

Kaplamalarin optik 6zellikleri Perkin EImer Lambda, UV/Vis spektrofotometre cihazi
ile yapilmistir. Spektrofotometre cihazi ile, 280 — 2500 nm aras1 dalga boyu arasinda,
280 nm’den itibaren dalga boyunu 5 nm arttirip her 5 nm’de bir 6l¢iim alarak, 2500
nm dalga boyuna ulastiginda 6l¢tim sonlandirilmistir. Her bir dalga boyu degeri igin,
gecirgenlik ve yansitma yiizdeleri veri ¢iktisi olarak alinmistir. Ayrica, cihazin EN 410
standardina gore hesaplama yapabilen yazilimi ile Goriiniir 151k, solar 151k ve UV

bolgeleri i¢in %T Gegirgenlik ve %R Yansitma degerleri 6l¢lilmiistiir.

3.8 Fiziksel Testler

3.8.1 Halka iistii halka testi

Orneklerin mukavemet degerini 6lgmek igin ROR testi 6rneklere uygulanmustir. Test
Instron — 3366 tek kolonlu elektromekanik test sistemi ile yapilmistir. Cihazin
uyguladigi maksimum kuvvet degeri, 10 KNewton’dur. Cihazdan, 6rneklerin kirilma

dayanimi sonuglari ¢iktisi alinarak

o=F {2(1—v)|n%+(1—v)(‘3‘2 +b2ﬂ 2.72)

At? R?

denklemi ile hesaplayabilen bir yazilim ile mukavemet degerleri hesaplanmustir.
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3.8.2 Yiizey tutunma testi

Yiizey tutunma testi diger adiyla yapigma testi, kaplamanin uygulanan yiizeye tutunma
derecesini tespit etmek icin yapilan bir testtir. Test uygulandiktan sonra elde edilen
sonuca gore kaplamanin yiizey i¢in uygunlugu ve yiizey ile kurdugu bag siniflandirilir.
Elcometer 107 Cross Hatch Cutter ve Adhesive Tape ASTM D 3359 kullanilarak
yapilan testte, birbirlerinden uzakliklar1 1 mm olan 6 tirnakli bigak ile kaplama diiz bir
sekilde ¢izilir, buna dik bir ¢izgi daha ¢izilir, elde edilen kare ag {izerinden kaplama
tozlart basinghi hava yardimiyla uzaklastirilir. Adhesive Tape ASTM D 3359,
olusturulan ag sekli iizerine yapistirilarak cekilir. Mikroskop altinda kaplamanin ne
kadarimin althiga tutundugu, ne kadarinin bant ile kaplamadan ayrildigina bakilir.

Asagida verilen cizelge ile karsilastirilarak, kaplamanin yilizeye tutunma degeri not

edilir.
Cizelge 3.2 : Yapigma testi ile kaplamanin siniflandirilmasi.

Sekil Aciklama ISO ASTM
Olusturulan capraz kesikteki kare sekillerin kenarlari tamamen 0 5B
plirizsiiz, kafesteki karelerden higbiri kopmamis.

-t Kaplama, karelerin koselerinden kopmus, capraz kesik alani
1 en ¢cok %S5 etkilenmis. 1 4B
‘ Kaplama, karelerin kenarlar1 boyunca ve/veya koselerden . 3B
! kopmus, capraz kesik alan1 %S5 - %135 aras1 etkilenmis. <
moesr Kaplama, karelerin kenarlar1 boyunca, kismen veya tamamen genis
aseac seritler halinde kopmus ve/veya karelerin farkli bolgelerinden 3 2B
H kopmus, capraz kesik alan1 %15 - %35 arasi etkilenmis.
H g | u Kaplama karelerin kenarlar1 boyunca genis seritler halinde kopmus
L ve/veya karelerden bazilar1 kismen veya tamamen kopmus, capraz 4 1B
-+ M kesik alan1 %35 - %65 aras1 etkilenmis.
ﬁ Kaplamanin kopma miktar1 %65 ten daha fazla. 5 0B
3.8.3 Cizilme testi

Erichsen Hardness Test Pencil, Model 318 ile 3 numarali ug¢ (acc. To van Laar; 0,5
mm ¢apinda) ve 1-10 N'luk yay kullanilarak yapilan ¢izilme testinde, kaplamanin
tizerine kalem dik tutulacak sekilde yayin uyguladigi kuvvet esliginde diiz ¢izgiler

cizilir. Kaplamanin ¢izilmeden dayandigi kuvvet degeri not edilir.
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3.8.4 Kalem sertlik testi

Sertlik degerleri 9B-9H aras1 degisen kursun kalemler kullanilarak yapilan bir testtir.
Uglar inceltilip, zimpara yardimu ile kiitlestirilen kursun kalemler ile kaplamanin iizeri

cizilir ve kaplamanin en ¢ok hangi sertlik degeri altinda bozulmadan kaldig1 not edilir.

3.8.5 Nanoindentasyon testi

Kaplamalarin sertlik degerlerini belirlemek amaciyla, Nanovea mekanik test cihazi
lizerinde nano modiil takiliyken kullanilmistir. Deneylerde, nanoindentasyon
isleminde, bilinen geometrik yapisi nedeniyle kullanilmasi 6nerilen Berkowich elmas

u¢ kullanilmistir.

300 um

Sekil 3.2 : Berkovich nanoindentasyon ucunun SEM goriintiisii.
Berkovich u¢ icin acilar asagidaki sekilde gosterilmistir. Deneylerde kullanilan

Berkovich indentasyon ucu Synton-MDP marka olup, agilarin gosterimi Sekil 3.3°te

gosterilmistir. Rapor edilen degerler Cizelge 3.3 te verilmistir.
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Sekil 3.3 : Berkovich nanoindentasyon ucu agilarin gosterimi.

Cizelge 3.3 : Deneylerde kullanilan elmas Berkovich uca ait a¢1 degerleri.

Acilar | Olgiilen Deger | Standart Deger
o1 119,90° 120°
02 120,09° 120°
03 120,01° 120°
B 65,21° 65,27°
B2 65,20° 65,27°
B3 65,19° 65,27°

Cihazin  uygulayabildigi maksimum kuvvet degeri 40 miliNewton’dur.
Nanoindentasyon testinde, kaplamanin kalinliginin bilinmesi gerekmektedir.
Indentasyon ucunun, kaplamanin yiizeyinden en ¢ok 1/7’si kadar altina inmesi dogru
sonuglar elde edebilmek agisindan Onemlidir. Ucun daha derine inmesi, sertlik
degerini etkiler. Kaplama yiizeyinden derine fazla inildiginde elde edilen degerler
sadece kaplamaya ait sonuglar degil, cam yiizeyin de etkisini barindiran sonuglardir.
Bu durumda kaplamanin gercek sertlik degeri elde edilmis olmaz. Sertlik degeri
cihazin indentasyon islemini gerceklestirirken olusturdugu, yiikkleme ve tahliye egrileri

grafigi lizerinden, tahliye egrisinin egiminin hesaplanmasi ile elde edilmistir.
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4. SONUCLAR

Bu boliimde yapilan analiz ve test sonuglar listelenmis, kaplanmamis 6rnekler ve
farkli ¢ekis hizlariyla kaplanmis 6rnekler i¢in elde edilen sonuglar karsilastirilmis ve

yorumlanmustir.

4.1 Termal Gravimetrik — Diferansiyel Termal Analiz Sonuclar:

Kaplama isleminden sonra camlara uygulanacak optimum 1sil islem rejimini
belirlemek amaciyla kaplama ¢6zeltisi farkli sicaklik degerlerinde (130, 150, 170, 180,
190, 200°C) 30 dakika tutularak, DT ve TG analizi yapilmistir. DTA analizinde 100 —
120°C sicaklik araliginda bir dizi endotermik reaksiyonlarin olustugu goriilmektedir.
Bu endotermik reaksiyonlar fiziksel suyun ¢ozeltiden uzaklastigi sicaklik araliginda
meydana gelmistir. TG analizinde ise, tiim sicakliklar i¢in, yaklasik olarak %30 agirlik
kayb1 oldugu belirlenmistir.

Silika

-1200 —
1300
150°C
1707
130°C
190

-140.0 —

-160.0 =

1800 |- 200°C

1 1
40.0 60.0 80.0 100.0 120.0 140.0 160.0 180.0 200.0
Temp Cel

Sekil 4.1 : Hazirlanan kaplama ¢ozeltisine ait DTA grafigi.
Belirlenen farkli sicakliklarda esit silirede tutulan, kaplama cozeltilerinde benzer

reaksiyonlar ve yaklasik olarak esit miktarlarda kiitle kayb1 oldugu goriilmektedir.
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Yapilan kaplama denemelerinde de 200° C’de etiivde 5 dakika siiresince 1s1l iglem
goren camlarda kaplamanin rengi degismis ve ylizeyde bozulmalar gdzlemlenmistir.
190°C’de 5 dakika denemelerinde ise kaplanmis Ornekler tamamen renksiz ve
homojen goriintiiye sahiptir. Bu nedenle, temsili sicaklik olarak 190° C’de ¢alisilmaya

karar verilmistir.

— 100.0

1307
150°C
170°C 20.0
180°G
190°C
200~C — 80.0

TG %

! ! ! ] !
0.0 50.0 100.0 150.0 200.0
Temp Cel

Sekil 4.2 : Hazirlanan kaplama ¢ozeltisine ait TG grafigi.

Module: TG/DTA
Data Name: Silika Jel
Measurement Date: 3/25/2014
Sample Name: Silika Jel

Sample Weight: 30.423 mg
Temperature Program:

Cel Cel Cel/min min s
30 190 10 30 05

oo

0o

400 —

DT & s
TG %

-100.0-

119.4Cel

-enn -112.9u¥

-140.0

190,00
3.8%

600 ={i0.0

40.0 Bo00 gono 1000 1200 1400 160.0 180.0 2000
Temp Cel

Sekil 4.3 : Kaplamanin kiirlestirme sicakligi 190 C’ye ait DTA-TG grafigi.
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4.2 SEM ile Yiizeylerin incelenmesi

Asagida kaplanmis orneklerin ylizeylerinin 250 kat biiyiitme altinda SEM goriintiileri

verilmigtir. Kaplamalar olduk¢ca homojen olmakla birlikte, yiizeylerde cam

tiretiminden ve dis kosullardan kaynaklanan hatalar gériilmektedir.

B —

15kV  WD15mm x250 100pn x250 100um BEC 15kV WD15mm
SISECAM SCIENCE AND TECH. CENTER May 08, 2015 SISECAM SCIENCE AND TECH. CENTER May 08, 2015 SISECAM SCIENCE AND TECH. CENTER May 08, 2015

c) K150-16

BEC 15kV WD14mm x250 100jm  — BEC 15kV WD15mm x250 100um

BEC 15kV WD14mm x250 100pm  S— —
SISECAM SCIENCE AND TECH. CENTER May 08, 2015 SISECAM SCIENCE AND TECH. CENTER May 08, 2015

SISECAM SCIENCE AND TECH. CENTER May 08, 2015

d) K10-22 e) K50-22 f) K150-22

Sekil 4.4 : Orneklerin yiizeylerinin SEM goriintiisii.

4.3 SEM Yan Kesit Kalinlik Ol¢iim Sonuclar

Kaplanan o6rneklerin yan kesitten SEM goriintiileri almmustir. Ornege kesitten
bakildiginda, cam tabakasi ve film tabakasi kolaylikla ayirt edilebilmektedir. Yan kesit
SEM goriintiilerinden kaplama kalinlig: tespit edilebilmektedir. Goriintii lizerinden
film yiizeyi ile kesidini ayiran ¢izgi ile cam ile film tabakasini ayiran ¢izgi arasindaki

mesafeler Ol¢iilerek film kalinliklart belirlenmistir.
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BEC 15kV. WD14mm x3.000 S5pm S— BEC 15kV WD14mm x3.000  5pm —
SISECAM SCIENCE AND TECH. CENTER May 08, 2015 SISECAM SCIENCE AND TECH. CENTER May 08, 2015

a) K10-16 b)K50-16

BEC 15kV  WD15mm x3.000 S5pm — BEC 15kV. WD15mm x3.000
SISECAM SCIENCE AND TECH. CENTER May 08, 2015 SISECAM SCIENCE AND TECH. CENTER May 08, 2015

c) K150-16 d) K10-22

BEC 15kV WD14mm x3.000  Spm S— BEC 15kV  WD14mm x3.000  Spm JS—
SISECAM SCIENCE AND TECH. CENTER May 08, 2015 SISECAM SCIENCE AND TECH. CENTER May 08, 2015

e) K50-22 f) K150-22

Sekil 4.5 : Orneklerin yan kesit SEM goriintiisii.
Cizelge 4.1 : Orneklerin SEM goriintiisiinden elde edilen kalmlik degerleri.

Kalinhk (nm)

Olcii 1,6 mm 1,6 mm 1,6 mm 1,6 mm 1,6 mm 1,6 mm
SUmM 1 1 omm/dk | 50mm/dk | 150mm/dk | 10mm/dk | 50mm/dk | 150mm/dk

1 1200 1733 5967 900 1733 3760
2 1267 1967 6000 1000 1733 3900
3 1267 2000 6067 1133 1767 3901
4 1267 2067 6267 1167 1800 3934
Ort. 1250 1942 6075 1050 1758 3874

52



4.4 EDX Analiz Sonuglari

Cizelge 4.2 ve 4.3’teki degerler EDX analizi ile elde edilmistir. Ilk cizelgedeki
degerler oksijen dahil, bilesen yiizdesini, ikinci ¢izelge ise oksijen dahil elemental
yiizdeyi igermektedir. SEM’de her bir 6rnek i¢in ylizeyden segilen ii¢ ayr1 bolgede
EDX analizi yapilmigtir. Yapilan analiz sonucunda, belirlenen bolgedeki madde

miktarlari yiizde iizerinden elde edilmistir.

Cizelge 4.2 : Oksijen dahil bilesen yiizdesi.

Ornek | Olciim | Na Mg Al Si Ca Ti | Toplam
1 8,15 3,23 0,75 | 79,87 | 6,84 1,16 100
1,6 mm 2 8,25 3,24 0,72 | 79,98 | 6,87 0,94 100

10mm/dk 3 839 | 312 | 084 | 7999 | 6,68 | 0,98 100

ort. 826 | 320 | 0,77 | 79,95 | 6,80 | 1,03 100

1 736 | 3,02 | 0,67 | 80,90 | 6,56 | 1,46 100
1,6 mm 2 726 | 3,05 | 0,70 | 81,04 | 651 | 1,44 100
50mm/dk 3 723 | 295 | 0,71 | 80,85 | 6,71 | 1,40 100

ort. 728 | 301 | 0,69 | 8093 | 659 | 1,43 100

1 2,30 | 1,44 - 88,50 | 3,36 | 4,40 100
1,6 mm 2 246 | 121 - 88,62 | 350 | 4,14 100
150mm/dk 3 2,49 | 1,48 - 87,96 | 3,63 | 4,43 100

Oort. 242 | 1,38 0,00 | 88,36 | 3,50 | 4,32 100

1 881 | 318 | 0,71 | 79,21 | 7,14 | 0,87 100
2,2 mm 2 8,76 | 3,14 | 0,70 | 79,41 | 6,93 | 0,93 100
10mm/dk 3 844 | 320 | 0,65 | 79,57 | 6,95 | 1,10 100

Ort. 8,67 | 317 | 0,69 | 79,40 | 7,01 | 0,97 100

1 6,29 | 265 | 0,68 | 81,87 | 648 | 1,80 100
2,2mm 2 6,40 | 257 | 0,68 | 8231 | 627 | 1,76 100
50mm/dk 3 6,68 | 259 | 059 | 8223 | 6,31 | 1,60 100

Ort. 6,46 | 2,60 | 0,65 | 8214 | 6,35 | 1,72 100

1 2,27 | 0,94 - 88,21 | 3,80 | 4,79 100
2,2 mm 2 282 | 161 - 87,16 | 427 | 414 100
150mm/dk 3 1,57 | 0,87 - 89,61 | 2,90 | 5,05 100

ort. 222 | 114 0,00 | 88,33 | 3,66 | 4,66 100

Na, Mg, Al, ve Ca elementleri tamamen camin yapisinda olan elementlerdir. Kaplama
kalinlig1 arttikca oksijen dahil bilesen yiizdeleri azalmaktadir. Al bileseni ise 150
mm/dk ¢ekis hiz1 ile kaplanan yiizeyden tespit edilememistir. Si bileseni hem camin

hem de kaplamanin igeriginde oldugundan, oksijen dahil bilesen yiizdesi bilgisi artis
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gostermistir. Ti bileseni ise sadece kaplamanin iceriginde mevcuttur ve oksijen dahil

bilesen yiizdesi, kaplama kalinlig1 ile dogru orantilidir.

Cizelge 4.3 : Oksijen dahil elemental yiizde.

Ornek |Olgim| Na | Mg | Al Si Ca | Ti O | Toplam
1 6,05 | 1,95 | 0,40 | 37,34 | 489 | 0,69 | 48,69 100
1,6 mm 2 6,12 | 1,95 0,38 | 37,39 (4,91 | 0,56 | 48,68 100
10 mm/dk 3 6,22 | 1,88 | 0,44 | 37,39 | 4,77 | 0,59 | 48,70 100
Ort. 6,13 | 1,93 | 041 | 37,37 | 486 | 0,61 | 48,69 100
1 546 | 1,82 | 0,36 | 37,82 | 4,69 | 0,88 | 48,96 100
1,6 mm 2 539 | 184|037 | 3788 |4,65| 0,86 | 49,01 100
50 mm/dk 3 536 | 1,78 | 0,38 | 37,79 | 4,80 | 0,84 | 48,92 100
Ort. 540 | 1,81 | 0,37 | 37,83 | 4,71 | 0,86 | 48,96 100
1 1,71 | 0,87 - 41,37 | 2,40 | 2,64 | 51,02 100
1,6 mm 2 1,83 | 0,73 - 41,42 | 250 | 2,48 | 50,97 100
150mm/dk 3 1,85 | 0,89 - 41,12 | 259 | 2,66 | 50,89 100
ort. 1,80 | 0,83 | 0,00 | 41,30 | 2,50 | 2,59 | 50,89 100
1 6,54 | 1,92 | 0,38 | 37,02 |5,11| 0,52 | 48,45 100
2,2 mm 2 6,50 | 1,89 | 0,37 | 37,12 | 4,95 | 0,56 | 48,49 100
10mm/dk 3 6,26 | 1,93 | 0,34 | 37,19 (4,97 | 0,66 | 48,56 100
ort. 6,43 | 191 | 0,36 | 37,11 | 5,01 | 0,58 | 48,50 100
1 4,67 | 1,60 | 0,36 | 38,27 | 4,63 | 1,08 | 49,18 100
2,2 mm 2 475 | 155 | 0,36 | 38,48 | 4,48 | 1,06 | 49,33 100
50 mm/dk 3 496 | 156 | 0,31 | 38,44 | 451 | 0,96 | 49,26 100
Ort. 4,79 | 157 | 0,34 | 38,40 | 454 | 1,03 | 49,26 100
1 1,68 | 0,57 - 41,23 | 2,71 | 2,87 | 50,93 100
2,2 mm 2 2,09 | 0,97 - 40,74 | 3,05 | 2,48 | 50,66 100
150mm/dk 3 1,16 | 0,52 - 41,89 | 2,07 | 3,03 | 51,32 100
Ort. 164 | 0,69 | 0,00 | 41,29 |261| 2,79 | 50,97 100

Oksijen dahil bilesen yiizdesi ile benzer sekilde elemental yilizdeler i¢in Na, Mg, Al,

ve Ca elementleri miktar1 kaplama kalinligi arttikga azalmaktadir. Al elementi ise 150

mm/dk ¢ekis hizi ile kaplanan yiizeyden tespit edilememistir. Si elementi hem camin

hem de kaplamanin, Ti elementi de sadece kaplamanin igeriginde oldugundan,

elemental yiizdeleri, kaplama kalinligi ile dogru orantili olarak artmistir.
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4.5 Temas Agisi ve Yiizey Enerjisi Sonuclar

Saf su ve EG damlalarinin yiizeyle yaptig1 temas agis1 l¢im sonuclart ¢izelgede

verilmistir.
Cizelge 4.4 : Orneklerin temas acis1 degerleri.
1,6 mm 2,2 mm

o A TA TA - A TA TA
Ornek | Olciim (Saf Su) (EG) Ornek | Ol¢iim (Saf Su) (EG)
1 34,86 25,24 1 23,21 17,54
Kaplama 2 35,9 22,97 | Kaplama 2 23,34 15,87
Yok 3 36,58 22,48 Yok 3 23,31 17,49
Ort. 35,78 23,56 Oort. 23,29 16,97
1 51,43 29,61 1 52,27 30,81
10 2 51,25 29,24 10 2 51,66 30,74
mm/dk 3 51,76 28,62 mm/dk 3 51,86 31,25
Ort. 51,48 29,16 Ort. 51,93 30,93

1 55,61 35,65 1 51,8 31,1

50 2 58,39 34,42 50 2 51 30,7
mm/dk 3 56,93 35,36 mm/dk 3 50,51 31,15
Ort. 56,98 35,14 Ort. 51,1 30,98
1 52,01 30,97 1 51,4 30,12
150 2 51,42 30,82 150 2 51,76 30,37
mm/dk 3 51,21 | 30,65 | mm/dk 3 51,85 | 30,37
Ort. 51,55 30,81 Ort. 51,67 30,29

Kaplanmamis cam tamamen inorganik yapida ve hidrofilik 6zellige sahip oldugundan
temas agist degeri diisiik ¢ikmistir. 1,6 mm kalinliga sahip cam yiizeyinin saf su ile
Olgiilen temas agis1 degeri 35,78° 2,2 mm kalinliga sahip cam yiizeyinin saf su ile
Olciilen temas agis1 degeri ise 23,29° olarak Olcililmiistiir. Normal sartlarda bu iki
degerin birbirine yakin ¢ikmasi beklenir. Buradaki farkin sebebi, cam yiizeylerinin
ayni Ol¢iide temiz olmamasi, 6l¢glimden kaynaklanan hatalar, ylizey yapisinin tiretim
sartlarindan kaynaklanan sebeplerle farkli olmasi, veya diger dis etkiler olabilir.
Literatiirde, temiz diizcam ylizeyi i¢in Saf su ile dl¢iilen temas agis1 degeri, 10-30°
olmakla beraber, 2,2 mm’lik yilizeyin bu bilgi ile paralellik gosterdigi, 1,6 mm’lik cam
icin Olgiilen sonucun, iist limite yakin oldugu sdylenebilir. Kaplamalar, inorganik-
organik hibrit yapida oldugundan kaplanmamus yiizeye gore daha yiiksek temas agisi
degerleri gostermistir. Kaplanmis 6rnekler icin ise su ile dlcililen temas acist degerleri

beklendigi gibi birbirine yakin ¢ikmistir. Bu sonuglar dogrultusunda, kaplama
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kalinliginin, yiizey temas agist degerlerini etkilemedigi, farkli kalinliklarda hazirlanan

kaplamalarin esdeger hidrofilik yiizeysel 6zellik gosterdigi ortaya ¢ikmustir.

Cizelge 4.5 : Orneklerin yiizey enerjileri.

Yiizey Enerjisi (mN/m)
1,6 mm 2,2mm

Olecii Kaplama 10 50 150 Kaplama 10 50 150
fum - vok mm/dk | mm/idk | mmidk | Yok mm/dk | mmidk | mm/dk

1 66,01 | 48,42 | 42,57 | 47,63 | 66,93 | 47,39 | 47,89 | 47,74
2 66,02 | 48,48 | 43,39 | 48,19 | 67,23 | 47,78 | 48,57 | 47,84
3 66,16 | 48,69 | 44,63 48,4 | 67,99 | 47,94 49,2 | 48,19
Ort. | 66,06 | 48,53 | 43,53 | 48,07 | 67,38 47,7 48,55 | 47,92

Diizcamin inorganik yapist ve hidrofilik 6zellikleri nedeniyle temas ac¢is1 degeri diisiik,
serbest yiizey enerji degerleri yiiksek c¢ikmistir. Farkli kalinliklara sahip diizcam
yiizeyinin yiizey enerjisi degerleri temas agisi dl¢lim sonuglarinda bahsettigimiz
sebeplerden dolay: farkli degerlerde ¢ikmis olabilir. Kaplamalar, inorganik-organik
hibrit yapida oldugundan kaplanmamis yiizeye gore daha yiiksek temas agis1 degerleri
ve daha diisiik serbest ylizey enerjisi degerleri gdstermistir. Kaplama ylizeylerinin,
yiizey enerjisi degerleri de birbirine yakin degerler gostermistir. K50-16 kodu ile
temsil edilen 6rnek yiizeyinin diger yiizeylerden farkli temas acisi, dolayisiyla farkl
yiizey enerjisi degeri gostermesi, Ornegin kaplanmasi veya 1sil islemler sirasinda
meydana gelen bir etkiden kaynaklanabilir. Diger orneklerin ise benzer sonuclar
vermesi sonucunda temas agist Ol¢iimlerinde tekrarlanabilir sonuglar elde edilmistir

yorumu yapilabilir.

4.6 Kahnhk Ol¢iimlerinin Sonuclari

Kaplamalarin kalinlik degerleri Cizelge 4.6’da verildigi gibidir.

Cizelge 4.6 : Orneklerin profilometre ile 6lciilen kalmlik degerleri.

Kalinhk (nm)
(")lg:iim 1,6 mm 1,6 mm 1,6 mm 1,6 mm 1,6 mm 1,6 mm
10 mm/dk | 50 mm/dk | 150 mm/dk | 10 mm/dk [ 50 mm/dk | 150 mm/dk
1 903,45 1420,32 2248,07 979,23 1603,14 3484,6
2 984,2 1426,45 2334,61 998,94 1629,59 3628,28

3 1031,75 | 1594,38 | 2413,54 | 1139,55 | 1679,06 | 3708,76
4 1060,53 | 1717,04 | 2774,83 | 1225,48 | 1788,52 | 3890,61

Ort. 994,983 | 1539,55 | 244276 1085,8 | 1675,08 | 3678,06
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Cizelge 4.6’da verilen kalinlik degerleri Dektak Profilometre ile olglilmiistiir.

Orneklerin profilometre ile olgiillen kalinlik degerleri ile yan kesit SEM

gorintiilerinden okunan kalinlik degerleri Cizelge 4.7°de karsilastirilmistir.

Cizelge 4.7 : Profilometre ve SEM ile elde edilen kalinliklarin karsilastirilmasi.

Kalinhk (um)
Ol¢iim 1,6 mm 1,6 mm 1,6 mm 1,6 mm 1,6 mm 1,6 mm
Yontemi | 10 mm/dk | 50 mm/dk [ 150 mm/dk | 10 mm/dk | 50 mm/dk | 150 mm/dk
Dektak 0,99 1,54 2,44 1,09 1,68 3,68
SEM 1,25 1,94 6,07 1,05 1,76 3,87

Yankesit SEM goriintiilerinden elde edilen kalinlik degerleri ile profilometre 6lgiim
sonuglar kiyaslandiginda, K150-16 6rnegi disinda, sonuglar birbiri ile ayn1 mertebede
cikmigtir. K150-16 6rnegindeki farkliligin sebebi ise SEM goriintiisiiniin diizgiin elde
edilememesidir. Literatiirden bilindigi lizere; kaplamalarin kalinlig1, ¢cekis hiz1 arttikga
artmaktadir. Bu ¢aligmada da kaplamalar benzer yonelim gostermistir. Genel olarak;
10 mm/dk ¢ekis hizi ile 1-1,2 um, 50 mm/dk ¢ekis hiz1 ile 1,5-2 um ve 150 mm/dk
¢ekis hizi ile 2,5-3,7 pm araliginda kalinliklara sahip kaplamalar elde edilmistir.

4.7 Optik Olgiimlerin Sonuclar

Asagidaki sonuglar Spektrofotometre cihazindan alinmistir. Referans cam ve farkl

cekis hizlar ile kaplanmis 6rneklerin optik 6zellikleri grafiklerde gosterildigi gibidir.

Gegirgenlik - Dalga Boyu Grafigi (1,6 mm)
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=10 mm/dk ——50 mm/dk =150 mm/dk

Kaplamasiz

Sekil 4.6 : 1,6 mm kalinliktaki referans ve farkli ¢ekis hizlar ile kaplanmig
orneklerin gecirgenlik dalga boyu grafigi.
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Yansitma - Dalga Boyu Grafigi (1,6 mm)
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Sekil 4.7 : 1,6 mm kalinlikta referans ve farkli ¢ekis hizlari ile kaplanmis 6rneklerin
yansitma dalga boyu grafigi

Sekil 4.6 ve Sekil 4.7°deki grafikler 1,6 mm kalinliga sahip diiz camlarin gegirgenlik

ve yansitma yiizdelerinin dalga boyuna gore degisimini gostermektedir.

Sekil 4.6°daki grafikten goriildiigli gibi, tiim 6rneklerin gecirgenlik degerleri; 300-350
nm arasi hizla artig gostermistir. Kaplamasiz cam i¢in, 360-2500 nm arasi, %85-%89
arast degerler almis, maksimum gecirgenlik degeri olan, %89,59 degerini 530 nm
dalga boyunda gostermistir. Kaplanmis cam 6rnekler, 350-2500 nm aras1, %85-%93
aras1 degerler almistir ve kaplanmis camin gegirgenligi, referans cama gore artis
gostermistir. 10 mm/dk ¢ekis hizi ile kaplanmis 6rnek maksimum gegirgenlik degeri
olan, %93,13 degerini 475 nm dalga boyunda; 50 mm/dk gekis hiz1 ile kaplanmig 6rnek
maksimum gecirgenlik degeri olan, %93,28 degerini 500 nm dalga boyunda; 150
mm/dk ¢ekis hizi ile kaplanmis 6rnek maksimum gegirgenlik degeri olan, %93,21

degerini 520 nm dalga boyunda gostermistir.

Sekil 4.7, ayni orneklerin yansitma degerlerinin dalga boyuna goére degisimini
vermektedir. Grafikte goriildiigii gibi kaplanmamis ve kaplamali 6rnekler icin benzer
sonuclar vermistir. Kaplamasiz cam i¢in, 300 nm’de %5,30 minimum, kaplanmis cam
ornekler, hepsi 310 nm’de sirasiyla; 10 mm/dk g¢ekis hizi ile kaplanmis 6rnek, %5,29
minimum; 50 mm/dk ¢ekis hizi ile kaplanmis 6rnek, %5,32 minimum; 150 mm/dk

¢ekis hiz1 ile kaplanmis 6rnek, %5,26 minimum; kaplanmamis 6rnek; 370 nm’de
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%8,97 maksimum, 10 mm/dk ¢ekis hiz1 ile kaplanmis 6rnek, 370 nm’de %8,97
maksimum; 50 mm/dk ¢ekis hizi ile kaplanmis 6rnek, 375 nm’de %8,99 maksimum;
150 mm/dk ¢ekis hiz1 ile kaplanmis 6rnek, 370 nm’de %8,97 maksimum degere
sahiptir. 2390 nm de her bir 6rnek bir pik gézlenmistir.

Gegirgenlik - Dalga Boyu Grafigi (2,2 mm)
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Sekil 4.8 : 2,2 mm kalinlikta referans ve farkli ¢ekis hizlari ile kaplanmig drneklerin
gecirgenlik dalga boyu grafigi.

Yansitma - Dalga Boyu Grafigi (2,2 mm)
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Sekil 4.9 : 2,2 mm kalinlikta referans ve farkli ¢ekis hizlar1 ile kaplanmig 6rneklerin
yansitma dalga boyu grafigi.

Sekil 4.8’deki grafikten goriildiigii gibi, tiim orneklerin gegirgenlik degerleri; 315-350

nm arasi hizla artig gostermistir. Kaplamasiz cam i¢in, 370-2500 nm arasi, %85-%89
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aras1 degerler almig, maksimum gegirgenlik degeri olan, %89,15 degerini 440 nm
dalga boyunda gostermistir. Kaplanmig cam 6rnekler, 355-2500 nm arasi, %85-%92
arast degerler almistir ve kaplanmis camin gegirgenligi, referans cama gore artis
gostermistir. 10 mm/dk ¢ekis hizi ile kaplanmis 6rnek maksimum gecirgenlik degeri
olan, %92,74 degerini 495 nm dalga boyunda; 50 mm/dk ¢ekis hiz1 ile kaplanmig 6rnek
maksimum gecirgenlik degeri olan, %92,92 degerini 520 nm dalga boyunda; 150
mm/dk ¢ekis hizi ile kaplanmis 6rnek maksimum gecirgenlik degeri olan, %92,76

degerini 525 nm dalga boyunda gostermistir.

Sekil 4.9, ayn1 Orneklerin yansitma degerlerinin dalga boyuna gore degisimini
vermektedir. Grafikte goriildiigli gibi kaplanmamis ve kaplamali 6rnekler i¢in benzer
sonuglar vermistir. Tiim cam 6rnekler, hepsi 310 nm’de sirasiyla; kaplamasiz 6rnek
%5,16 minimum; 10 mm/dk ¢ekis hiz1 ile kaplanmis 6rnek, %5,22 minimum; 50
mm/dk ¢ekis hiz1 ile kaplanmis Ornek, %5,25 minimum; 150 mm/dk ¢ekis hiz1 ile
kaplanmis 6rnek, %35,28 minimum degere sahipken, kaplanmamis 6rnek; 400 nm’de
%9,31 maksimum, 10 mm/dk c¢ekis hizi ile kaplanmis 6rnek, 375 nm’de %8,89
maksimum; 50 mm/dk ¢ekis hizi ile kaplanmis 6rnek, 405 nm’de %8,79 maksimum;
150 mm/dk ¢ekis hiz1 ile kaplanmis 6rnek, 395 nm’de %8,78 maksimum degere
sahiptir.

Kaplamalarin, goriiniir 151k, giines 15181 ve ultraviyole 151k bolgelerindeki; gecirgenlik

ve yansitma oranlar Cizelge 4.8’de verilmistir.

Cizelge 4.8 : 1,6 mm’lik 6rnekler i¢im goriiniir ve solar 151k bolgelerinde

%T ve %R degerleri.
%T %R
Dalga
Spektrum Boyu 1,6mm 1,6mm 1,6mm 1,6mm 1,6mm 1,6mm 1,6mm 1,6mm
Arah@ | Ref 10 50 150 Ref 10 50 150
" [ mm/dk | mm/dk | mm/dk " | mm/dk | mm/dk | mm/dk

380 -

Gorimir |76, | 8936 | 92,65 | 92,65 | 9269 | 8,28 | 769 | 7,7 | 7,66
Spektrum nm

290 -

Solar 3200 | 86,78 | 89,32 | 89,34 | 89,32 | 7,85 7,34 7,35 7,31
Spektrum nm

Cizelge 4.8’e¢ gore, 1,6 mm kalinliga sahip kaplanmamis cam i¢in goriiniir 151k
dalgaboylarinda gegirgenlik yiizdesi %89,36 degerine sahip iken, kaplanmis camlarda
%92,65 degerine sahiptir. Kaplamanin gegirgenligi %3 arttirdig1 sonucu elde edilmis

olup, optik 6zellikleri onemli dlglide iyilestirmistir. Farkli ¢ekis hizlari i¢in kaplanmis
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camlarda, gegirgenlik ylizdesinin ayn1 oldugu tespit edilmistir. Dolayisiyla; kaplama
kalinliginin gegirgenligi etkilemedigi yorumu yapilabilir. Kaplanmamis cam ig¢in
yansitma yiizdesi %8,28 iken, kaplanmis camda ise %7,68 degerine sahiptir. Buradan
da kaplamanin yansitmayr disiirdiigi goriilerek, antireflektif camlarin elde
edilmesinde de kullanilabilecegi diisiiniilmektedir. Sonuglar karsilastirildiginda ise

benzer sekilde, farkli ¢ekis hizlariyla kaplanmis camlar benzer optik degerlere sahiptir.

Cizelge 4.1 : 2,2 mm’lik 6rnekler i¢im goriiniir ve solar 151k bolgelerinde

%T ve %R degerleri.
%T %R
Dalga
Spektrum | Boyu | 2,2mm 2,2mm | 2,2mm | 2,2mm 2.2mm 2,2mm | 2,2mm | 2,2mm
Arahg | Ref 10 50 150 | “ief 10 50 150
' mm/dk | mm/dk | mm/dk ' mm/dk | mm/dk | mm/dk
Gériinil 380 -
S"r““‘“ 700 | 888 | 92,14 | 92,14 | 92,17 | 805 | 7,63 | 7,64 | 7,62
pektrum
nm
Sol 290 -
olar 1 3500 | 85,15 | 87,78 | 87,7 | 8777 | 76 | 721 | 723 | 7.2
Spektrum am

2,2 mm kalinliga sahip cam Ornekler i¢in, goriiniir 151k dalgaboyunda, kaplanmamis
cam %88,80 gecirgenlige sahipken, kaplanmis cam %92,14 gecirgenlige sahiptir ve
1,6 mm kalinlikli cam 6rneklerde oldugu gibi gegirgenlik oran1 %3 artig gostermistir.
Kaplanmamis cam %38,05 yansitmaya sahipken, kaplanmis cam Ornekler %7,63
yansitmaya sahiptir. Solar spektrumda benzer degisimler tespit edilmistir. Bu degerler
thmal edilebilir oranlarda degisim gosterdiginden elde edilen kaplamalar,

kaplanmamis cam ile ayn1 optik 6zelliklere sahiptir.

Yapilan caligmada hedef, camm mekanik mukavemetini arttirirken gegirgenlik ve
yansitma degerlerinin yani optik ozelliklerinin etkilenmemesidir. Gegirgenlik ve
yansitma degerlerine bakildiginda hedefe ulasildigi soylenebilir. Farkli kalinliklarda
kaplanmis 1,6 ve 2,2 mm camlarin gecirgenlik ve yansitma degerlerine bakildiginda
ise birbirine ¢ok yakin yiizdeler elde edilmis ve gegirgenlik ve yansitmanin kaplama
ve cam kalmligindan bagimsiz oldugu sonucu elde edilmistir. Olgiimler sonucunda
gecirgenlik degerlerinde artis elde edilmistir. Bu artis kaplama ¢d6zeltisinin
igerigindeki silandan kaynaklanmaktadir. Yansitma degerleri ise kaplanmis ve

kaplanmamis cam i¢in birbirine olduk¢a yakin degerlerde ¢ikmustir.

Kaplamalar optik ozellikleri iyilestirmis, gecirgenlikte artis gozlenmistir. Bu artig

kaplama ¢6zeltisinin icerigindeki organik bilesen olan silandan kaynaklanmaktadir.
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4.8 Orneklerin Mukavemet Degerleri

Asagida 1,6 mm kalinliga sahip orneklerin ROR testi ile kirildiktan sonraki kirilma

paternleri  gorilmektedir. Fotograflarda ilk cam en diisik miikavemet degerine,

ikincisi ise en yliksek mukavemet degerine sahip drnege aittir.

a) DC16+ b) K10-16+

¢) K50-16+ d)K150-16+

e)DC-16 f)K10-16

g)K50-16 h)K150-16

Sekil 4.10 : 1,6 mm kalinliga sahip minimum ve maksimum mukavemet gosteren
ornekler.
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Fotograflardan goriildiigii gibi mukavemet degeri yiiksek olan camda daha ¢ok gerilim
oldugundan daha ¢ok parcaya ayrilmistir. Uzerine ¢entik birakilan 6rneklerde kirilma
centigin oldugu yerden baglamis ve mukavemeti yiiksek olan 6rneklerde, uygulanan
kuvvetin ¢atlak baslangicindan itibaren yiiksek gerilimden dolay: ¢esitli yonlerde daha
cok parcaya ayrildigr gozlenmistir. Centik birakilmayan orneklerde ise ¢ok daha
yiiksek gerilimler oldugu agik¢a goriilmektedir.

Cizelgede verilen sonuglar; referans ve kaplanmis 6rneklere ait olup, Instron Mekanik
Mukavemet Test cihazinin 6rneklere uyguladigi maksimum kuvvet degerlerinden

bilgisayar yardimi ile hesapladigi mukavemet degerleridir.

Cizelge 4.20 : 1,6 mm kalinliga sahip 6rneklerin mukavemet degerleri.

Ornek Ortalama Yiizde Minimum | Maksimum | Weibull
Kodu (MPa) Artig (MPa) (MPa) M
DC16+ 96,20 + 6,93 - 84,39 106,38 15,75
K10-16+ | 219,77 £ 14,62 | 228,45% 199,06 243,62 16,84
K50-16+ | 226,72 +29.20 | 235,68% 188,37 290,30 8,69
K150-16+ | 237,79 + 26,66 247,18% 195,40 311,13 10,17

DC16 304,79 + 158,97 - 101,81 611,65 1,94
K10-16 523,36 £ 185,79 | 171,71% 294,15 908,89 3,24
K50-16 | 469,74 +£ 120,42 | 154,12% 280,07 710,98 4,38
K150-16 | 427,51 +121,93 | 140,26% 251,33 609,14 3,74

Indente edilmis 1,6 mm kalinhga sahip cam Orneklerin mukavemet degerleri
incelendiginde, kaplanmamis cam 6rnekler, minimum 84 MPa, maksimum 106 MPa
ve ortalama 96 MPa degerine sahiptir. 10 mm/dk gekis hiz1 ile kaplanmis ornekler,
minimum 199 MPa, maksimum 244 MPa ve ortalama 220 MPa degerine sahiptir. En
ince kaplama ile mukavemet degeri indente edilen camlarda %230 indente edilmeyen
camlarda % 170 arttirilmigtir. DC16+ 6rnek igin sapma miktar1 7 MPa iken, K10-16+
igin, 15 MPa’dir. 50 mm/dk ¢ekis hiz1 ile kaplanmis ornekler, ortalama 227 MPa
degerine sahiptir ve bu degerin 29 MPa fazlas1 degerlere de dayanim gdstermistir.
DC16+ Ornekleri ile K50-16+ oOrnekleri kiyaslandigina mukavemet degeri, %236
arttirllmistir. 150 mm/dk ¢ekis hizi ile kaplanmis 6rnekler, ortalama 238 MPa degerine
sahiptir ve bu degerden 27 MPa kadar sapma sergilemistir. DC16+ 6rnekleri ile K150-

16+ ornekleri kiyaslandigina mukavemet degeri, %247 arttirilmigtir.

Indente edilmemis 1,6 mm kalinliga sahip cam &rneklerin mukavemet degerleri
incelendiginde, kaplanmamis cam 6rnekler, ortalama 304 MPa degerine sahiptir. 10

mm/dk ¢ekis hizi ile kaplanmig 6rnekler, ortalama 523 MPa degerine sahiptir. En ince
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kaplama ile mukavemet degerini %172 arttirilmigtir. DC16 6rnek i¢in sapma miktari
159 MPaiken, K10-16 i¢in, 186 MPa’dir. 50 mm/dk ¢ekis hizi ile kaplanmis 6rnekler,
ortalama 470 MPa degerine sahiptir ve bu degerin 120 MPa fazlas1 degerlere de
dayanim gostermistir. DC16 6rnekleri ile K50-16 6rnekleri kiyaslandigina mukavemet
degeri, %154 arttirtlmistir. 150 mm/dk ¢ekis hizi ile kaplanmis 6rnekler, ortalama 428
MPa degerine sahiptir ve bu degerden 122 MPa kadar sapma sergilemistir. DC16

ornekleri ile K150-16 6rnekleri kiyaslandigina mukavemet degeri, %140 arttirilmistir.

Tim degerlere bakildiginda farkli kalinliklarda kaplanan camlar birbirine yakin
mukavemet artis1 saglamaktadir. Kullanilan ¢ézelti miktarin1 azaltmak amaciyla en
ince kaplama tercih edilebilir. Ayrica iizerine ¢entik birakilmamig camlarda en iyi
mukavemeti 10 mm/dk ¢ekis hiz1 ile kaplanan 6rnekler géstermis oldugundan, ince

kaplamalar tercih edilmelidir.

Mukavemet degerlerinin dagilimini gérmek agisiyla sonuglarin Gauss dagilim grafigi
sadece indente edilmis 1,6 mm kalinliga sahip rnekler igin olusturulmustur. indente
edilmemis oOrneklerin mukavemet degerleri daginik oldugundan gauss dagilim

grafigini olusturmak anlamsizdir.
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Sekil 4.1 : 1,6 mm kalinliga sahip 6rneklerin mukavemet degerlerinin gauss
dagilimi.

Yukaridaki gauss egrilerinden de camin kaplanmasi sonucu mukavemet degerlerinin
%200 den fazla arttirilabildigi gériilmektedir, bununla beraber egrilerin genisliginden

sapma degerinin de artig gosterdigi sdylenebilir.
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Asagida 2,2 mm kalinliga sahip orneklerin ROR testi ile kirildiktan sonraki kirilma
paternleri goriilmektedir. Fotograflarda ilk cam en diisiik miikavemet degerine, ikincisi

ise en yliksek mukavemet degerine sahip ornege aittir.

a) DC22+ b) K10-22+

c) K50-22+ d) K150-22+

e) DC-22 f) K10-22

g) K50-22 h) K150-22

Sekil 4.2 : 2,2 mm kalinliga sahip minimum ve maksimum mukavemet gosteren
ornekler.

K150-22 ornegine ait fotografta, kaplanmis 6rnegin 10 kN yiik altinda kirtlmadigini
gormekteyiz. 150 mm/dk ¢ekis hizi ile kaplanan iizerine ¢entik birakilmayan 22 adet
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ornekten 5 tanesi basma cihazinin uygulayabildigi maksimum kuvvet olan 10 kN yiik

altinda kirilmadan kalmay1 basarmistir.

Cizelgede verilen sonugclar; 2,2 mm kalinliga sahip referans ve kaplanmis 6rneklere ait

olup, Instron Mekanik Test cihazi ile 6lgiilmiistiir.

Cizelge 4.11 : 2,2 mm kalinliga sahip 6rneklerin mukavemet degerleri.

Ornek Ortalama Yiizde | Minimum | Maksimum | Weibull
Kodu Artis (MPa) (MPa) m
DC22+ 89,89 + 5,36 - 77,35 96,8 18,99
K10-22+ 198,05 + 21,87 220,32% 152,42 237,82 10,35
K50-22+ 202,00 £ 17,54 224,72% 175,89 237,71 12,93

K150-22+ | 208,41 + 13,63 231,85% 187,52 230,16 17,22

DC22 243,41 £ 41,93 - 157,22 326,98 6,23
K10-22 371,60 + 76,08 152,66% 282,6 523,18 5,50
K50-22 392,39+ 91,51 161,21% 278,01 595,2 4,90
K150-22 | 807,15+207,24 | 331,60% 449,51 1019,21 4,08

Indente edilmis 2,2 mm kalinhga sahip cam &6rneklerin mukavemet degerleri
incelendiginde, kaplanmamis cam 6rnekler, minimum 77 MPa, maksimum 97 MPa ve
ortalama 90 MPa degerine sahiptir. 10 mm/dk ¢ekis hizi ile kaplanmig Grnekler,
minimum 152 MPa, maksimum 238 MPa ve ortalama 198 MPa degerine sahiptir. En
ince kaplama ile mukavemet degeri %220 arttirilmistir. DC22+ 6rnek igin sapma
miktar1 5 MPa iken, K10-22+ igin, 22 MPa’dir. 50 mm/dk ¢ekis hizi ile kaplanmis
ornekler, ortalama 202 MPa degerine sahiptir ve bu degerin 18 MPa fazlas1 degerlere
de dayanim gostermistir. DC22+ o6rnekleri ile K50-22+ o6rnekleri kiyaslandigina
mukavemet degeri, %225 arttirilmistir. 150 mm/dk ¢ekis hiz1 ile kaplanmis 6rnekler,
ortalama 208 MPa degerine sahiptir ve bu degerden 14 MPa kadar sapma sergilemistir.
DC22+ o6rnekleri ile K150-22+ 6rnekleri kiyaslandigina mukavemet degeri, %232

arttirllmistir.

Indente edilmemis 2,2 mm kalinliga sahip cam &rneklerin mukavemet degerleri
incelendiginde, kaplanmamis cam Ornekler, ortalama 243 MPa degerine sahiptir. 10
mm/dk ¢ekis hizi ile kaplanmis 6rnekler, ortalama 372 MPa degerine sahiptir. En ince
kaplama ile mukavemet degeri %153 arttirilmistir. DC22 6rnek i¢in sapma miktar1 42
MPa iken, K10-22 igin, 76 MPa’dir. 50 mm/dk ¢ekis hiz1 ile kaplanmis ornekler,
ortalama 392 MPa degerine sahiptir ve bu degerin 92 MPa fazlas1 degerlere de
dayanim gostermistir. DC22 drnekleri ile K50-22 6rnekleri kiyaslandigina mukavemet

degeri, %161 arttirtlmistir. 150 mm/dk ¢ekis hiz1 ile kaplanmig 6rnekler, ortalama 807
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MPa degerine sahiptir ve bu degerden 207 MPa kadar sapma sergilemistir. DC22

ornekleri ile K150-22 6rnekleri kiyaslandigina mukavemet degeri, %332 arttirilmistir.

Mukavemet degerlerinin dagilimini gérmek agisiyla sonuglarin gauss dagilim grafigi

sadece indente edilmis 2,2 mm kalinliga sahip 6rnekler i¢in olusturulmustur.
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Sekil 4.3 : 2,2 mm kalinliga sahip 6rneklerin mukavemet degerlerinin gauss
dagilimi.

Yukaridaki gauss egrilerinden de camin kaplanmasi sonucu mukavemet degerlerinin
%200 arttirildig1 goriilmektedir, bununla beraber egrilerin genisliginden sapma

degerinin de artig gosterdigi sOylenebilir.

Mukavemet sonuclari ince kaplama ¢ozeltisinin segilen iki farkli kalinlikta, 1,6 mm’lik
diizcam i¢in daha anlamli sonuglar verdigi goriilmektedir ve 1,6 mm kalinliga sahip

orneklerde daha etkili oldugu sdylenebilir.

67



4.9 Orneklerin Weibull Istatistiksel Dagilimi

Kaplanmis ve kaplanmamis orneklerin mukavemet degerleri kullanilarak Weibull
giivenilirlik degeri hesaplanmistir. Elde edilen sonuglar Cizelge 4.12, Sekil 4.14 ve
Sekil 4.15’te verilmistir.

Cizelge 4.12 : Tiim o6rneklerin Weibull giivenilirlik “m” degeri.

Ornek Adi Wel? ul Ornek Adi WeIE) ul

m (egim) m (eg8im)
DC16+ 15,75 DC22+ 18,99
K10-16+ 16,84 K10-22+ 10,35
K50-16+ 8,69 K50-22+ 12,93
K150-16+ 10,17 K150-22+ 17,22
DC16 1,76 DC22 6,23
K10-16 3,24 K10-22 5,90
K50-16 4,38 K50-22 4,90
K150-16 3,74 K150-22 4,08

Her bir setteki 6rneklerin mukavemet degerlerindeki sapma miktari oldukea ytiksektir.
Bu nedenle o6rneklerin gilivenilirligi arastirilmistir. Weibull istatistiksel dagilimi
grafiklerinden elde edilen giivenilirlik parametresi “m” degerleri Cizelge 4.12°de
verildigi gibidir. Weibull giivenilirlik degerleri incelendiginde, indente edilmis
orneklerden 1,6 mm kalinliga sahip 10 mm/dk ¢ekis hizi ile kaplanmig 6rneklerde artig
gozlemlenerek diger tiim setler arasinda en giivenilir set olarak degerlendirilebilir.
Indente edilmemis drneklerde ise tiim ¢ekis hizlarinda artis elde edilmistir. Weibull
analizleri sonucunda 1,6 mm’lik cam i¢in diisiik kaplama kalinliginin giivenilir
sonuclar vermesi ince kaplamalarin tercih edilmesini isaret etmektedir. 2,2 mm
kalinliga sahip ornekler i¢in ise Weibull analizi sonucunda anlamli sonuglar elde

edilememistir.
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Cizelge 4.12°deki degerler, asagidaki Weibull istatistiksel dagilim grafikleri

yardimiyla ortaya ¢ikan egrilerin egiminin hesaplanmasi sonucu bulunmustur.
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Sekil 4.4 : 1,6 mm kalinliga sahip 6rneklerin Weibull grafigi
Elde edilen Weibull giivenilirlik degerleri incelendiginde 1,6 mm kalinliga sahip
indente edilmis 6rnekler i¢in en giivenilir setin 10 mm/dk ¢ekis hiz1 ile kaplanmis
orneklerin olusturdugu, indente edilmemis ornekler i¢in ise 50 mm/dk ¢ekis hizi ile
kaplanmis  Orneklerin olusturdugu goriilmektedir. Cam {izerinde bilingli olarak
olusturulan hatanin etkisinin azaltilmas1 bazinda, ince kaplamanin daha basarili
oldugunun sdyleyebiliriz. Bununla birlikte indente edilmemis oOrneklerde de yine

ortalama mukavemet degeri goz oniine alindiginda yine ince kaplama daha basarili
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sonuglar vermistir. Sonug olarak, 1,6 mm kalinliga sahip diiz camlar i¢in giivenilirlik

ve mukavemet artis1 saglama ve daha az kaplama ¢ozeltisi igerdigi i¢in ekonomik

olusu nedeniyle 10 mm/dk ¢ekis hiz1 ile kaplanan 6rnekler diger o6rneklerin Oniine

gecmistir.
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Sekil 4.5 : 2,2 mm kalinliga sahip orneklerin Weibull grafigi

Elde edilen Weibull giivenilirlik degerleri incelendiginde 2,2 mm kalinliga sahip cam

orneklerde, indente edilmis ve indente edilmemis 6rnekler i¢in, kaplanmig drneklerin

weibull gilivenilirlik degeri, kaplanmamis 6rneklerle kiyaslandiginda diigmiistiir. Bu

kalinliktaki camlar i¢in deneysel calismalarda kullanilan ¢ekis hizlarinin weibull

istatistiksel dagilimi

sOylenebilir. Buna ragmen

acisindan basarilt olmadigi

mukavemet artig1 saglanmistir.
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4.10 Fiziksel Testlerin Sonuclar:

Kaplamalarin ¢izilme, kalem sertlik ve yiizey tutunma testleri sonuglar1 ¢izelgede

verilmistir.
Cizelge 4.13 : Orneklerin fiziksel test sonuglar1.
Cam Ornek Cizilme Kalem S(?rtlik Yapisma Testi

Kalinhg Testi Testi (ASTM)
10 mm/dk 3N 9H 5B

1,6 mm 50 mm/dk 3N 9H 5B
150 mm/dk 3N 8H 4B
10 mm/dk 4N 8H 5B

2,2 mm 50 mm/dk 3N 7H 4B
150 mm/dk 4N 8H 5B

Kalem sertlik degerleri incelendiginde, 1,6 mm’lik camlardan 10 ve 50 mm/dk c¢ekis
hiz1 ile kaplanan ornekler, ilgili standartta belirtilen maksimum sertlik (9H) degerine
sahiptir. Diger 6rnekler ise maksimum degere yakin kalem sertligi degerine sahiptir.
Yapisma testi sonuglarina gore ise, ilgili standarda gore, kaplamanin altliga tutunma
oraninin %100’e yakin oldugu tespit edilmistir. Cizilme testi sonuglari ise, kaplamanin
0,5 mm capindaki elmas ug ile 3-4 Newton degerine kadar ¢izilmedigini gostermistir.
Cizelge 4.13’ten goriildigi gibi, farkli kaplama kalinligina sahip ornekler benzer
cizilme dayanimi gostermistir. Cizilme dayanimi ve yiizeye tutunma degerlerinin

kaplama kalinligindan bagimsiz oldugu tespit edilmistir.

4.11 Yiizey Piiriizliiliigii ve Pusluluk Ol¢iimii

Kaplanmamis ve farkli ¢ekis hizlar ile kaplanmis ornekler icin yiizey piiriizliligi

Olctim sonuglart Cizelge 4.14’te verildigi gibidir.

Cizelge 4.14 : Orneklerin piiriizliiliikk degerleri.

Cam Ornek Ra Rz Rmax
Kalinhg (um) (num) (num)
Kaplama Yok | 0,005 0,05 0,05
16 mm 10 mm/dk 0,054 0,55 1,27
’ 50 mm/dk 0,028 0,2 0,38
150 mm/dk 0,011 0,09 0,11
Kaplama Yok | 0,005 0,04 0,04
22 mm 10 mm/dk 0,055 0,59 1,59
' 50 mm/dk 0,045 0,29 0,74
150 mm/dk 0,095 0,37 0,67
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Kaplanmamis diizcam tamamen inorganik yapidadir ve ylizey piriizliligi c¢ok
diisiiktiir. Kaplanmis diizcamda ise kaplama, kiirlestirme ve ortam kosullar1 nedeniyle

de piiriizlii yiizey elde edilebilir.

Kaplamasiz camlarda yiizey piriizliiliikk degeri ayn1 ¢ikmistir. Kaplanmamis 6rnekler
ile kaplanmis Ornekler kiyaslandiginda piiriizlillikte artis gozlenmistir. 1,6 mm
kalinliga sahip cam Orneklerde 10 mm/dk ¢ekis hizi ile kaplanmis cam, 2,2 mm
kalinliga sahip cam 6rneklerde ise 150 mm/dk ¢ekis hizi ile kaplanmis cam maksimum
puriizliiliik degerine sahiptir. Camlarin kaplanmasi sonucu ortalama 0,05 mikrometre

puirtizliilik elde edilmistir.

Kaplanmis ve kaplanmamis 6rneklerin tek dalga boyunda (550 nm) % Pusluluk (Haze)
degerleri Pusluluk 6l¢iim cihazi (BYK Guard Dual Hazemeter) ile tespit edilmistir.

Sonuglar asagida verildigi gibidir.

Cizelge 4.15 : Orneklerin pusluluk degerleri.

Cam Kahnhg Ornek %H
Kaplama Yok 0,05+0,00
16 mm 10 mm/dk 0,13+0,02
’ 50 mm/dk 0,17+0,00
150 mm/dk 0,18+0,00
Kaplama Yok 0,04+0,00
22 mm 10 mm/dk 0,10£0,00
’ 50 mm/dk 0,13+0,04
150 mm/dk 0,15+0,03

Diizcam, gosterdigi optik 6zellikler, diizgiin ve ¢ok diisiik piiriizliiliik degerine sahip
yiizeyi sayesinde, pusluluk yilizdesi olduk¢a diigiiktiir. Kaplanmis Orneklerde ise
kaplama ylizeyinin cam yiizeyi kadar diizgiin olmamasi ve kaplanmamis ylizeye gore
daha piiriizlii olmasi gibi nedenlerle pusluluk ytlizdesi degeri kaplamasiz camdan daha

yiiksek ¢ikmigtir. Kaplama kalinligr ile pusluluk degeri de artis gostermistir.

72



4.12 Nanoindentasyon Deneyi Sonuclar:

Cam oOrneklerin mekanik o6zelliklerinin arastirilmast amaciyla nanoindentasyon
deneyleri yapilmistir. Asagidaki fotograf farkli kuvvet yiliklemesi altinda Berkovich
indentasyon ucu ile kaplanmamis cam ylizeyinde biraklilan izleri gdstermektedir.
Nanoindentasyon deneylerinde kuvvet degeri ile, derinlik parametresi kontrol

edilmektedir.

S0mN 150mN 150 mN 250 mN 350 mN 400 mN 450 mN

Sekil 4.6 : 1,6 mm kalinliga sahip kaplanmamis camda nanoindentasyon izlerinin
mikroskop altinda goriintiisii.

Nanoindentasyon deneylerinde, kaplanmamis drneklerde her 6rnek i¢in 6nce 50 mN
kuvvet degeri ile deneme yapild1 ve bu kuvvet degeri karsisinda yiikleme egrisi ve
derinlik parametresi incelendi. Kaplanmamis ornekler i¢in 700-800 nm derinlikte
Olciimler alindi. Kaplanmis ornekler icgin ise, kaplama kalinhiginin 1/7’si kadar
derinlige inilerek Ol¢iimler alindi. Elde edilen degerler cihazin yazilimi tarafindan

hesaplanan degerlerdir.

Cizelge 4.16 : Nanoindentasyon deneyi sonuglari.

Cam - Maksimum Nanosertlik EIaSF.'k..
Kalmhg |  OMek Derinlik (nm) (GPa) Modiili
(GPa)
Kaplama Yok 745,35 6,53 61,54
10 mm/dk 143,06 0,49 2,48
Lo mm e ik 317,88 0,43 2,73
150 mm/dk 391,38 15 6,57
Kaplama Yok 723,44 7,38 61,68
29 mm 10 mm/dk 153,99 0,64 2,96
’ 50 mm/dk 247,11 0,43 1,78
150 mm/dk 526,94 0,22 0,97

Cizelgeden goriildiigii gibi, kaplamalarin nanosertlik ve elastik modiilii degerleri

diizcama gore oldukg¢a diisiiktiir. Kaplama i¢in yiikleme ve tahliye egrileri arasinda
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kalan bolgenin alani incelendiginde esnek bir yapida oldugu sdylenebilir. Kaplama,
yiik tahliyesi sirasinda biiyiik Olclide eski halini alma ve olusturulan izi kapatma
egilimi gostermektedir. Kaplanmamis camlarin 740 nm derinlikteki nanosertlik
degerleri, 1,6 mm’lik cam i¢in 6,53 GPa, 2,2 mm’lik cam i¢in ise 7,38 GPa olarak
hesaplanmistir. Cam kompozisyonu bolgesel olarak degisim gosterebilmekte ve bu da
mekanik 6zelliklerin iki ayr1 bolgede farkli olmasina sebep olmaktadir. iki 6rnegin,
nanosertlik degerlerinin farkli olmasinin sebebi, cam kompozisyonunun farkliligindan
kaynaklanmaktadir. Elastik modiilii 1,6 mm’lik cam i¢in 61,54 GPa, 2,2 mm’lik cam
icin 61,68 GPa olarak hesaplanmustir. Iki farkli kalinlikta da elastik modiilii degerleri
birbirine yakin ¢ikmuistir.

K10-16 kodlu 6rnegin 143 nm derinlikteki nanosertlik degeri; 0,49 GPa, K50-16 kodlu
ornegin 318 nm derinlikteki nanosertlik degeri; 0,43 GPa, K150-16 kodlu 6rnegin 391
nm derinlikteki nanosertlik degeri; 1,49 GPa olarak bulunmustur. K10-16 ile K50-16
orneklerinin nanosertlik degerleri birbirine olduk¢a yakin ¢ikmistir, K150-16
Orneginin ise sertlik degeri diger hizlarla kaplanan orneklerin yaklasik 3 kati
cikmistir.Orneklerin elastik modiilleri i¢in de benzer sekilde K10-16 ile K50-16
ornekleri birbirine ¢ok yakin degerde elastik modiil degerine sahipken, K150-16
orneginin elastik modiilii diger o6rneklerin 3 kat1 ¢ikmustir. 2,2 mm’lik kaplanmis
orneklerin nanoindentasyon deneyi verileri incelendiginde; ii¢ farkli kalinlik i¢in de
birbirinden oldukga farkli sonuglar elde edilmistir. K10-22 kodlu 6rnegin nanosertlik
degeri; 0,64 GPa, K50-22 kodlu 6rnegin; 0,43 GPa ve K150-22 kodlu 6rnegin ise 0,22
GPa olarak elde edilmistir. Bu verilerden kaplama kalinlig: arttik¢a kaplamanin sertlik
degerinin diistiigli sdylenebilir, bunun nedeninin kaplama yiizeyinin sabit tutulmasi,
kaplama hacminin artmasi olabilir. 2,2 mm kalinliga sahip kaplanmig orneklerin
elastik modiilii degerleri incelendiginde ise, kaplama kalinlig: arttikga, elastik modiil
degerinin azaldigini gostermektedir. Elde edilen degerler birden ¢ok parametreye bagh
olarak degistiginden Ol¢iim sonuglar1 tekrar tekrar alimarak dogru sonuglar elde

edilmeye ¢alisilmistir.
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5. GENEL SONUCLAR

Yapilan caligmada; TiO2 — SiO2 igeren inorganik — organik hibrit sol-jel kaplamanin,
diiz camlarin mekanik, optik ve yiizey 6zelliklerine olan etkisi incelenmistir. Her bir
sette 22 adet 6rnek bulunan kKaplanmis ve kaplanmamis camlarin kuvvet yiiklemesi
altinda ortalama kirtlma degerleri kullanilarak hesaplanan mukavemet degerleri
incelendiginde, kaplama islemi ile 1,6 ve 2,2 mm’lik diizcamlarin mukavemet degerini
yaklasik %160 artirdig: tespit edilmistir. Uzerine ¢entik birakilip kaplanan camlarin
ise mukavemetleri yaklasik %230 artig gostermistir. Centik birakma islemi ile cam
yiizeyinde olusan kirtlmalarin baslangict ¢entik {izerinden olmus ve her bir 6rnegin
mukavemet degerindeki standart sapma, ¢entik birakilmayan camlara gore oldukca
disiik ¢ikmistir. Genel olarak, kaplama ¢ozeltisinin ¢atlaklart doldurarak camdaki
kirilma mekanizmasinin ilerlemesini engelledigi ve iizerinde hata bulunmayan veya

hatali camlarda mukavemet degerini arttirdigi sonucu elde edilmistir.

Uzerine gentik birakilan &rnekler incelendiginde uygulanan her gekis hizi icin hem 1,6
mm hem de 2,2 mm kalinliga sahip camlarda elde edilen mukavemet artis1 sonuglar
birbirine ¢ok yakin ¢ikmistir. Buradan kaplamanin, kaplama ve cam kalinligindan
bagimsiz olarak yiizeydeki ¢atlak ve hatalar1 doldurmada basarili oldugu sdylenebilir.
Mukavemet artisinin kaplama kalinligindan bagimsiz olmasi, kaplama kalinliginin
diistiriilerek, mukavemet artisinin  ekonomik bir sekilde saglanabilecegini
gostermektedir. Mukavemet artisinin cam kalinligindan bagimsiz olmasi ise,
kullanilan amaca yonelik cam se¢ciminde daha ince camlarin tercih edilmesinin yolunu
acmistir. Cam kalinlig1 diistiriilerek, cam iirlinlerin ve cam ambalajlarin hafifletilmesi,
hammadde sarfiyatinin diisiiriilmesine olanak saglayacaktir. Elde edilen sonuglardan

yola ¢ikilarak daha ince camlarin da benzer etkiler sergileyecegi dngoriilmektedir.

Yiizeyine herhangi bir hasar verilmeden kaplanan ornekler incelendiginde, 1,6 mm
kalinliga sahip cam i¢in mukavemet artis1 kaplama kalinligindan bagimsiz olmustur.
Secilen diger kalinlik olan 2,2 mm’lik camlarda ise, kaplama kalinliginin arttirilmasi
mukavemeti 6nemli 6lgiide arttirmistir. 150 mm/dk g¢ekis hizi ile kaplanan camlarin

%25’1 ise kirilmamistir. Bu sonuglar dogrultusunda, daha kalin camlara kalin
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kaplamalar uygulanarak, mukavemeti yliksek dayanikli camlarin elde edilebilecegi

ongoriilmektedir.

Her bir setteki 6rneklerin mukavemet degerlerindeki sapma miktari oldukga yiiksektir.
Bu nedenle oOrneklerin glivenilirligi arastirnllmistir. Weibull istatistiksel dagilimi
grafiklerinden elde edilen giivenilirlik parametresi “m” degerleri incelendiginde,
indente edilmis 6rneklerden 1,6 mm kalinliga sahip 10 mm/dk ¢ekis hizi ile kaplanmig
orneklerde artis gozlemlenerek diger tiim setler arasinda en gilivenilir set olarak
degerlendirilebilir. indente edilmemis &rneklerde ise tiim cekis hizlarinda artis elde
edilmistir. Weibull analizleri sonucunda 1,6 mm’lik cam igin diisik kaplama
kalinliginin giivenilir sonuglar vermesi ince kaplamalarin tercih edilmesini isaret
etmektedir. 2,2 mm kalinliga sahip 6rnekler igin ise Weibull analizi sonucunda anlaml
sonuclar elde edilememistir. Bunun sonucunda ise 2,2 mm’lik 6rnekler i¢in uygulanan

¢ekis hizlarinin disinda denemelerin yapilmasi gereklidir.

Orneklerin optik ozellikleri incelendiginde, kaplamanin camin optik 6zelliklerini
tyilestirdigi sonucu elde edilmistir. Elde edilen sonuglar, optik 6zelliklerin; cam ve
kaplama kalinligindan bagimsiz oldugunu gostermistir. Kaplama islemi sonucu,
yansitma degerleri, benzer dalga boylari i¢in benzer sonuglar vermistir. Gegirgenlik
ise onemli 6l¢iide arttirilmistir, kaplanmamis 6rneklerin maksimum gegirgenligi %89
iken, kaplanmig 6rneklerin gecirgenligi %93 tiir. Kaplamanin gegirgenligi arttirmasi
sonucunda, antireflektif Ozellikte cam yapiminda incelenmeye deger oldugunu
gostermektedir. Ayn1 zamanda kaplamanin, camin saydam 6zelligini devam ettirdigi
sonucu elde edilmistir. Referans cam ile kaplanmis cam 6rneklerin goriiniir 151k dalga
boyu ve solar spektrumda, gecirgenlik ve yansitma degerleri kiyaslandiginda yine
yakin sonuglar elde edilmistir. Kaplamanin optik 6zelliklerinin camla ayni olmasi
sonucu solar uygulamalarda, koruyucu katman olarak kullanilabilir oldugunu

gostermektedir.

Kaplama yiizeylerinin taramali elektron mikroskobu (SEM) ile yapilan morfolojik
incelemesi sonucunda, kaplamanin yiizeyde homojen dagilimli bir katman olusturdugu
goriilmiistiir. SEM’e bagh yazilim ile yilizeylerin enerji sagilimli X-151n1 spektroskop
(EDX) analizi yapilmis ve orneklerdeki bilesen ve element yilizdeleri hakkinda bilgi
elde edilmistir. Kaplamanin kalinhigi arttikca camin kompozisyonunda bulunan
element ve bilesen yiizde degerleri azalirken, kaplama ¢dzeltisinin igeriginde mevcut

olan element ve bilesen ylizde degerleri artmigtir.
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Yapilan temas acis1 deneyleri sonucunda, su damlasinin yiizey ile yaptigi temas agilari
Ol¢iilmiis, kaplanmamis cam yiizeyi i¢in 23° kaplama ylizeyleri i¢in ise 51° olarak
olciilmiistiir. Olgiilen su damlasi ile temas acis1 ve EG damlasi ile 6lciilen temas agist
sonuglari, cihaz yazilimi ile Fowkes teorisi kullanilarak hesaplanmis ve kaplanmamais
yiizey i¢in 66 mN/m kaplama yiizeyi icin 47 mN/m olarak elde edilmistir. Ol¢iim
sonuclari dikkate alindiginda, kaplanmamis ve inorganik yapida olan camin diisiik
temas agis1 ve yiiksek serbest enerjisi degeri ile hidrofilik oldugunu gostermektedir.
Kaplamal1 yiizeyin ise, kaplanmamis cama kiyasla daha yiiksek temas agis1 ve daha
diisiik serbest yiizey degerleri vermesi, kaplamanin hibrit (organic-inorganik) bir

yapida oldugunu teyit etmektedir.

Kaplamalarin kalem sertlik degerleri incelendiginde, 1,6 mm’lik 6rnekler maksimum
kalem sertlik degerine (9H) sahiptir. 2,2 mm’lik 6rnekler ise maksimum kalem sertlik
degerine yakin degerlere (7-8H) sahiptir. Kaplama igeriginde bulunan inorganik
bilesenler kalem sertlik degerinin yiiksek olmasini saglamistir. Kaplamanin yiizeye
tutunma yilizdesini bulmak amaciyla yapilan yapigsma testi sonucglarina gore ise,
kaplamanin altliga yaklasik olarak %100 tutundugu goézlemlenmistir. Kaplamanin
organik icerigi ylizeye tutunma 6zelliklerini iyilestirmistir. Cizilme testi sonuglari ise,
kaplamanin, 0.5 mm elmas ugla 3-4 Newton degerine kadar c¢izilmedigini
gostermektedir. Kaplamanin sert ve ince ug ile cizilmesi de organik bilesenlerin
¢izilme dayanimlarinin diisiik olmasindan kaynaklanmaktadir. Elde edilen iiriinlerin
yiizeyleri kaplanmamis cam yiizeyinden daha piriizlidir. Pusluluk yiizdesi ise

kaplanmis cam i¢in yiiksek ¢ikmistir fakat ihmal edilebilir bir fark s6z konusudur.

Yapilan nanoindentasyon deneyleri sonucunda, cihaz yazilimi ile derinlige bagl,
nanosertlik ve elastik modiilii hesaplanmistir. Kaplamanin yiikleme ve tahliye
egrilerinden elastik yapida oldugu, tahliye islemi sirasinda biiyiik oranda eski haline
dondiigl tespit edilmistir. 1,6 mm’lik 6rneklerde 10 ve 50 mm/dk ¢ekis hiz1 ile
kaplanan yiizeylerin nanosertlik ve elastik modiilii degerleri birbirine ¢ok yakin
¢cikmis, 150 mm/dk ¢ekis hiz1 ile kaplanan 6rnegin ise sonuclar1 diger tiim 6rneklere
oranla farkli ¢ikmistir. Bunun sebebinin kullanilan 6rnegin kaplama ve 1sil iglem
sirasinda maruz kaldigi bir dis etkenden veya nanoindentasyon deneyinin gerekli
derinlikte gerceklestirilememesinden kaynaklandigi diisiiniilmektedir. 2,2 mm’lik
ornekler i¢in ise; kaplama kalinlig1 arttik¢a, nanosertlik ve elastik modiilii degerlerinin

azaldig1 tespit edilmistir. Bu azalmanin sebebinin kaplama kalinliginin, alan-hacim
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oranini degistirmesinden kaynaklandigi diisiinilmektedir. Sertlik ve elastik modiilii
degerleri incelendiginde kaplamanin cama gore sertliginin oldukca diisiik, cama gore
esnekliginin ise oldukga yiiksek oldugu belirlenmistir. Kaplama organik bilesenler
icerdiginden, esnek yapidadir. Kaplamanin cam kalinligina uygun kalinlikta

kaplanmasi ile eide edilen iiriiniin de esnek yapida olmasi saglanabilir.

Yapilan caligmadan elde edilen sonu¢ ve Ongoriilerin desteklenmesi ve tekrar
edilebilirligin denenmesi agisindan, ¢alismanin ayni kosullar altinda tekrar1 yapilabilir,
uygulanan ¢ekis hizlar1 disinda ¢ekis hizlarinin uygulanabilir ve farkli kalinliga sahip
camlarla galigilabilir. Calismanin benzer kosullar altinda uygulanmasi, optimum

ozelliklerin belirlenmesi agisindan 6nem tagimaktadir.
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Ek A: Orneklerin Kirildig1 Maksimum Kuvvet ve Mukavemet Degerleri

Cizelge A.1 : 1,6 mm kalinliga sahip 6rneklerin kuvvet degerleri

A K10- | K50- | K150- K10- | K50- | K150-
Ornek | DCI6+ 1 Y6l | 16+ | 16+ | PC1O | 16 | 16 | 16
1 | 2497 | 1032 | 9122 | 1002 | 527.8 | 1525 | 1452 | 1303
2 | 4521 | 1035 | 976,6 | 1013 | 554.8 | 1627 | 1576 | 1338
3 | 4568 | 1039 | 982,8 | 1033 | 5652 | 1708 | 1785 | 1346
4 | 473 | 1041 | 987.7 | 1095 | 5954 | 1982 | 1792 | 1370
5 | 4735 | 1075 | 1003 | 1116 | 6156 | 1989 | 1893 | 1721
6 | 4853 | 1087 | 1007 | 1157 | 936:8 | 2041 | 1912 | 1735
7 | 4878 | 1093 | 1062 | 1164 | 986.1 | 2068 | 1986 | 1866
8 | 490 | 1099 | 1084 | 1169 | 1002 | 2095 | 2054 | 1868
9 | 4928 | 1127 | 1101 | 1176 | 1009 | 2106 | 2339 | 2136
10 | 4967 | 1138 | 1147 | 1202 | 1115 | 2255 | 2490 | 2160
11 | 4978 | 1147 | 1151 | 1219 | 1516 | 2537 | 2557 | 2185
12 | 511 | 1154 | 1163 | 1229 | 1535 | 2746 | 2602 | 2350
13 | 518 | 1163 | 1221 | 1250 | 1795 | 2778 | 2610 | 2594
14| 5206 | 1177 | 1247 | 1251 | 1969 | 3074 | 2703 | 2625
15 | 5201 | 1180 | 1258 | 1279 | 2003 | 3382 | 2797 | 2741
16 | 5495 | 1209 | 1265 | 1285 | 2114 | 3464 | 2895 | 2794
17 | 5504 | 1232 | 1311 | 1290 | 2316 | 3469 | 2975 | 2825
18 | 5506 | 1245 | 1319 | 1326 | 2334 | 4285 | 3083 | 3061
10 | 5505 | 1251 | 1342 | 1328 | 2706 | 4423 | 3519 | 3151
20 | 5592 | 1263 | 1375 | 1461 | 2832 | 4712 | 3686 | 3158
Ort. | 504.8 | 11394 | 11458 | 12023 | 14514 | 2713.3 | 24353 | 2216 4
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Cizelge A.2 : 2,2 mm kalinliga sahip 6rneklerin kuvvet degerleri

. - - - K10- - -
1 758,2 1494 1724 1838 1541 2770 2725 4406
2 785,4 1656 1769 1852 1602 2780 2865 5197
3 829,2 1688 1791 1857 1950 2798 2893 5463
4 841,3 1746 1823 1873 1998 2898 2936 5710
5 846,3 1797 1857 1918 2053 2981 3014 | 5839
6 851,2 1800 1863 1948 2219 3203 3240 6314
7 858,7 1859 1892 1972 2286 3216 3380 6568
8 866,7 1877 1904 1993 2338 3241 3424 6664
9 878,5 1893 1914 2004 2390 3302 3461 7075
10 881,6 1911 1915 2025 2512 3303 3475 7636
11 886,2 1951 1970 2095 2517 3468 3494 | 7992
12 888 2006 1989 2101 2519 3514 | 3938 | 9444
13 917,5 2013 1997 2109 2546 3736 | 4061 | 9990
14 919,2 2021 1999 2123 2566 4042 4157 9990
15 923,5 2065 2041 2133 2575 4045 4256 9990
16 928,1 2090 2154 2146 2585 4337 4621 9990
17 931,9 2128 | 2157 2155 2642 4363 | 4842 | 9990
18 938,2 2198 2232 2211 2658 4728 4847 9990
19 942,6 2300 2277 2246 3014 4993 5458 9990
20 948,8 2331 2330 2256 3205 5128 5834 9990
Ort. 881,1 1941,2 1 1979,9 | 2042,8 | 2385,8 | 3642,3 | 3846,1 | 7911,4
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Cizelge A.3 : 1,6 mm kalinliga sahip 6rnekleri mukavemet degerleri

. - - - K10- K50- -
ot [ooie | ' [ [F Joes | [ 2 [0
1 86,7 199,1 176 193,3 101,8 2942 280,1 251,3
2 87,2 199,6 188,4 195,4 107 313,8 304 258,1
3 88,1 200,4 189,6 199,3 109 329,5 344,3 259,6
4 91,2 200,8 190,5 211,2 118,7 382,3 345,7 264,3
5 91,3 207,4 193,5 215,3 180,7 383,7 365,1 332
6 93,6 209,7 194,2 223,2 190,2 393,7 368,8 334,7
7 94,1 210,8 204,8 2245 193,3 398,9 383,1 359,9
8 94,5 212 209,1 225,5 194,6 404,1 396,2 360,3
9 95,1 2174 2124 226,8 215,1 406,2 451,2 412
10 95,8 219,5 221,2 231,9 292,4 435 480,3 416,6
11 96 221,2 222 235,1 296,1 489,4 493,2 421,5
12 98,6 222.,6 224,3 237,1 346,2 529,7 501,9 453,3
13 99,9 224,3 235,5 2411 379,8 535,8 503,4 500,4
14 100,6 227 240,5 241,3 386,4 592,9 521,4 506,3
15 102,1 227,6 2427 246,7 407,8 652,3 539,5 528,7
16 106 233,2 244 2479 446,7 668,2 558,4 538,9
17 106,2 237,6 2529 248,8 450,2 669,1 573,8 544.,9
18 106,2 240,1 254 .4 255,8 522 826,5 594,7 590,4
19 106,4 241,3 258,9 256,2 546,3 853,1 678,8 607,8
20 107,9 243,6 265,2 281,8 611,6 908,9 711 609,1
Ort. 97,4 219,8 221 231,9 304,8 523,4 469,7 4275
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Cizelge A4 : 2,2 mm kalinliga sahip 6rnekleri mukavemet degerleri.
1 77,4 152,41 1759 | 187,5 | 157,2 | 282,6 278 | 449,5
2 80,1 169 | 180,5 | 188,9 | 163,4 | 283,6 | 292,3 | 530,2
3 84,6 |172,2|182,7 | 1895 | 198,9 | 2855 | 2952 | 557,4
4 858 |178,1| 186 | 1911 | 203,8 | 295,7 | 299,5 | 582,6
5 86,3 |183,3| 189,5 | 195,7 | 209,5 | 304,1 | 307,5 | 595,7
6 86,8 |183,6 | 190,1 | 198,7 | 226,4 | 326,8 | 330,6 | 644,2
7 87,6 |189,7| 193 | 201,2 | 233,2 | 328,1 | 344,8 | 670,1
8 88,4 |191,5|194,3 | 203,3 | 238,5 | 330,7 | 349,3 | 679,9
9 89,6 |193,1| 1953 | 2045 | 2438 | 336,9 | 353,1 | 721,8
10 89,9 195 | 1954 | 206,6 | 256,3 337 3545 | 779,1
11 90,4 199 | 201 | 213,7 | 256,8 | 353,8 | 356,5 | 8154
12 90,6 |204,7| 2029 | 2144 | 257 358,5 | 401,8 | 963,5
13 93,6 |205,4 | 203,7 | 2152 | 259,8 | 381,2 | 414,3 | 1019,2
14 93,8 |206,2| 2039 | 216,6 | 261,8 | 412,4 | 424,1 | 1019,2
15 94,2 |[210,7| 208,2 | 217,6 | 262,7 | 4127 | 434,2 | 1019,2
16 94,7 |[213,2| 219,8 | 218,9 | 263,7 | 4425 | 471,4 | 1019,2
17 951 [217,1] 220,1 | 219,9 | 269,5 | 4451 494 11019,2
18 95,7 |224,2 | 227,7 | 2256 | 271,2 | 482,4 | 494,5 | 1019,2
19 96,2 |234,7| 232,3 | 229,1 | 307,5 | 509,4 | 556,8 | 1019,2
20 96,8 |237,8| 237,7 | 230,2 | 327 523,2 | 595,2 |1019,2
Ort. 89,9 198 | 202 | 208,4 | 2434 | 3716 | 3924 | 807,2
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Ek B: Orneklerin Weibull istatistiksel Dagilim Grafikleri

Tiim o6rneklerin Weibull istatistiksel dagilim grafigi

y =15,75x - 72,41

'4 T T T
4,0 4.2 4.4 4.6 4.8

Sekil B.1 : 1,6 mm kalinliga sahip indente edilmis kaplanmamis 6rnekler igin

Weibull grafigi
y =16,84x - 91,33
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-4 : : :
4,0 4,5 50 55 6,0
X

Sekil B.2 : 1,6 mm kalinliga sahip indente edilmis 10 mm/dk ¢ekis hiz1 ile kaplanmig
ornekler icin Weibull grafigi
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y =8,69x - 47,63
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Sekil B.3 : 1,6 mm kalinliga sahip indente edilmis 50 mm/dk ¢ekis hiz1 ile kaplanmis
ornekler icin Weibull grafigi

y =10,17x - 56,12

-4 T T T
4,0 4,5 5,0 5,5 6,0

X

Sekil B.4 : 1,6 mm kalinliga sahip indente edilmis 150 mm/dk ¢ekis hizi ile
kaplanmis 6rnekler i¢cin Weibull grafigi

90



y =1,94x - 11,37
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Sekil B.5 : 1,6 mm kalinliga sahip indente edilmemis kaplanmamis 6rnekler i¢in

Weibull grafigi
y = 3,24x - 20,64
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Sekil B.6 : 1,6 mm kalinlia sahip indente edilmemis 10 mm/dk ¢ekis hizi ile
kaplanmis 6rnekler i¢in Weibull grafigi
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y =4,38x - 27,38
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Sekil B.7 : 1,6 mm kalinlia sahip indente edilmemis 50 mm/dk ¢ekis hizi ile
kaplanmis 6rnekler icin Weibull grafigi

y =3,74x - 23,07
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Sekil B.8 : 1,6 mm kalinliga sahip indente edilmemis 150 mm/dk ¢ekis hiz1 ile
kaplanmis ornekler icin Weibull grafigi
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y = 18,99x - 85,94
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Sekil B.9 : 2,2 mm kalinlia sahip indente edilmis kaplanmamig 6rnekler igin

Weibull grafigi
y =10,35x - 55,24
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Sekil B.10 : 2,2 mm kalinliga sahip indente edilmis 10 mm/dk ¢ekis hizi ile
kaplanmis 6rnekler i¢cin Weibull grafigi
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y =12,93x - 69,13

4,0 4,5 5,0 5,5 6,0

Sekil B.11 : 2,2 mm kalinliga sahip indente edilmis 50 mm/dk ¢ekis hizi ile
kaplanmis 6rnekler icin Weibull grafigi

y =17,22x - 92,46

4,0 4,5 50 55 6,0

Sekil B.12 : 2,2 mm kalinliga sahip indente edilmis 150 mm/dk ¢ekis hiz1 ile
kaplanmis 6rnekler i¢in Weibull grafigi
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y =6,23x - 34,70
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Sekil B.13 : 2,2 mm kalinliga sahip indente edilmemis kaplanmamis ornekler i¢in
Weibull grafigi

y =5,50x - 32,97
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Sekil B.14 : 2,2 mm kalinliga sahip indente edilmemis 10 mm/dk ¢ekis hiz1 ile
kaplanmis 6rnekler i¢cin Weibull grafigi
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y =4,90x - 29,66
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Sekil B.15 : 2,2 mm kalinliga sahip indente edilmemis 50 mm/dk ¢ekis hiz1 ile
kaplanmis 6rnekler i¢in Weibull grafigi

y =4,08x - 27,72

(e»]
%Ueiree s o

yl
9
-2
L 4
-3
L 4
-4 : : ;
4,0 5,0 6,0 7,0 8,0
X

Sekil B.16 : 2,2 mm kalinliga sahip indente edilmemis 150 mm/dk ¢ekis hizi ile
kaplanmis 6rnekler i¢in Weibull grafigi
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Ek C: Orneklerin Nanoindentasyon Deneyi sonuglari

Orneklerin Nanoindentasyon Deneyi sonuglart

Cizelge C.1 : 1,6 mm kalinliga sahip kaplanmamis 6rneklerin nanoindentasyon
deneyi sonuglari.

Kuyvet Yiikleme Maks_i mum | o ik Vicker§ EIasEi k Martw;

(MN) Hiz1 Derinlik (GPa) Sertligi Modiilii | Sertligi
mN/dk (nm) (HV) (GPa) (GPa)

49,83 100 741,01 6,72 634,57 61,49 3,43
49,82 100 745,37 6,44 608,84 62,60 3,39
49,61 100 749,68 6,44 608,99 60,54 3,34
198,3 400 1499,53 6,95 656,82 56,30 3,33
198,2 400 1512,40 6,72 634,72 56,06 3,28
198,1 400 1513,98 6,74 636,58 55,65 3,27
245,1 500 1712,66 6,27 592,59 55,55 3,16
246,1 500 1776,50 5,82 550,25 51,94 2,95
2475 500 1785,23 571 539,19 52,562 2,94
247,6 500 1786,35 5,81 548,79 51,56 2,93

Cizelge C.2 : 1,6 mm kalinliga sahip 10 mm/dk ¢ekis hiz1 ile kaplanan 6rneklerin
nanoindentasyon deneyi sonuglart.

Kuvvet Yiikleme I\/Iaks_i mum Sertlik Vickgfg EIasEi k Martggs

(MN) Hiz1 Derinlik (GPa) Sertligi | Modiili | Sertligi
mN/dk (nm) (HV) (GPa) (GPa)

0,13 0,3 136,96 0,46 43,21 2,64 0,18
0,14 0,3 141,34 0,43 41,08 2,09 0,15
0,08 0,2 141,60 0,45 42,61 2,09 0,15
0,14 0,3 152,34 0,65 61,25 3,21 0,23
0,14 0,3 152,61 0,61 57,89 3,09 0,22
0,14 0,3 164,11 0,51 48,08 2,76 0,19
0,19 0,4 178,00 0,64 60,52 3,02 0,22
0,19 0,4 196,49 0,74 70,35 3,71 0,27
0,23 0,5 198,79 0,54 50,67 3,19 0,22
0,16 0,3 200,54 0,75 70,74 3,56 0,26
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Cizelge C.3 : 1,6 mm kalinliga sahip 50 mm/dk ¢ekis hizi ile kaplanan 6rneklerin

nanoindentasyon deneyi sonuglart.

Kuyvet Yiikleme Maks_i mum | o ik Vickgvr§ EIasEi k Martgrls

(MN) Hiz1 Derinlik (GPa) Sertligi | Modiili | Sertligi
mN/dk (nm) (HV) (GPa) (GPa)
0,49 1 306,18 0,48 45,18 2,85 0,19
0,49 1 310,25 0,46 43,87 2,79 0,19
0,49 1 337,21 0,35 32,86 2,53 0,16
0,98 2 375,89 0,57 53,67 4,13 0,26
0,99 2 408,97 0,45 42,27 3,73 0,22
1,97 4 464,18 0,64 60,22 6,26 0,35
1,97 4 478,83 0,59 55,98 5,95 0,32
0,98 2 490,78 0,27 25,88 2,89 0,15
1,98 4 493,13 0,55 52,27 5,75 0,31

Cizelge C.4 : 1,6 mm kalinliga sahip 150 mm/dk ¢ekis hizi ile kaplanan 6rneklerin

nanoindentasyon deneyi sonuglari.

Kuyvet Yiikleme Maks_i mum | oo Vickgfg Elas"c‘i k Martggs
(MN) Hiz1 Derinlik (GPa) Sertligi | Modilii | Sertligi
mN/dk (nm) (HV) (GPa) (GPa)

1,95 4 366,32 1,74 163,97 7,36 0,55
1,97 4 398,55 1,42 134,25 6,34 0,47
1,97 4 409,29 1,34 126,45 6,02 0,44
4,5 10 532,44 1,57 148,47 8,53 0,60
4,75 10 673,88 0,87 81,96 6,14 0,39
4,76 10 685,06 0,84 79,84 5,94 0,38

Cizelge C.5 : 2,2 mm kalinliga sahip kaplamasiz 6rneklerin nanoindentasyon deneyi

sonuglart.

Kuyvet Yiikleme Maks.i mum | o ik Vickgfg EIasEi k Mart9n§

(MN) Hiz1 Derinlik (GPa) Sertligi | Modiilii | Sertligi
mN/dk (nm) (HV) (GPa) (Gpa)
49,51 100 721,52 7,36 695,15 61,98 3,59
49,83 100 726,31 7,35 694,61 61,21 3,57
49,81 100 722,50 7,43 702,12 61,84 3,61
99,07 200 1039,76 6,92 653,94 60,91 3,47
99,04 200 1040,39 6,87 649,48 61,12 3,46
99,11 200 1046,57 6,71 634,51 61,13 3,42
99,69 200 1046,70 6,95 657,19 59,78 3,44
198,22 400 1362,52 8,34 787,97 69,52 4,04
198,06 400 1369,29 8,26 780,60 68,65 3,99
198,16 400 1431,17 7,35 694,25 64,18 3,66
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Cizelge C.6 : 2,2 mm kalinliga sahip 10 mm/dk ¢ekis hizi ile kaplanan 6rneklerin
nanoindentasyon deneyi sonuglart.

Kuyvet Yiikleme Maks_i mum | o i Vickgvr_S EIasEi k Martgrls

(MN) Hiz1 Derinlik (GPa) Sertligi Modiilii | Sertligi
mN/dk (nm) (HV) (GPa) (Gpa)

0,11 0,2 130,35 0,76 72,16 3,27 0,24
0,11 0,2 135,41 0,69 65,05 2,92 0,22
0,08 0,2 137,31 0,45 42,92 2,32 0,17
0,18 0,4 168,39 0,63 59,84 3,26 0,23
0,18 0,4 170,96 0,69 64,93 3,09 0,23
0,18 0,4 181,57 0,62 58,61 2,88 0,21
0,18 0,4 181,60 0,61 57,50 2,87 0,21
0,28 0,6 183,61 0,93 87,61 3,05 0,24
0,23 0,5 185,85 0,72 67,91 3,47 0,25
0,23 0,5 186,75 0,82 77,33 3,38 0,25

Cizelge C.7 : 2,2 mm kalinliga sahip 50 mm/dk ¢ekis hiz1 ile kaplanan 6rneklerin
nanoindentasyon deneyi sonuglart.

Kuvvet Yiikleme Maks_i mum Sertlik Vick¢[§ EIasEi k Martgtlg
(MN) Hiz1 Derinlik (GPa) Sertligi Modiili | Sertligi
mN/dk (nm) (HV) (GPa) (Gpa)
0,18 0,4 222,51 0,480406 | 45,396008 | 1,824315 | 0,138938
0,18 0,4 232,01 0,413746 | 39,096941 | 1,725574 | 0,129708
0,29 0,6 286,82 0,382086 | 36,105261 | 1,781319 | 0,131082
0,29 0,6 292,21 0,383439 | 36,233069 | 1,703393 | 0,126605
0,48 1 366,16 0,373094 | 35,255486 | 1,898157 | 0,136796
0,49 1 376,20 0,318308 | 30,078528 | 1,881595 | 0,129774
0,58 1,2 391,39 0,380657 | 35,970222 | 2,023346 | 0,144101

Cizelge C.8 : 2,2 mm kalinliga sahip 150 mm/dk ¢ekis hizi1 ile kaplanan 6rneklerin
nanoindentasyon deneyi sonuglart.

Kuvvet Yiikleme Maks_i mum | o ik Vickggs EIas'Ei k Martggs
(MN) Hiz1 Derinlik (GPa) Sertligi Modiilii | Sertligi
mN/dk (nm) (HV) (GPa) (Gpa)
0,48 1 487,31 0,267482 | 25,275704 | 0,997306 | 0,076165
0,48 1 516,84 | 0,201276 | 19,019611 | 0,920292 | 0,068046
0,48 1 522,39 0,193383 | 18,273760 | 0,909301 | 0,066831
0,58 1,2 537,15 0,227372 | 21,485520 | 1,030103 | 0,076304
0,59 1,2 542,32 0,225123 | 21,273017 | 1,017768 | 0,075423
0,59 1,2 555,68 0,212080 | 20,040453 | 0,974502 | 0,071977
0,57 1,2 580,24 | 0,173484 | 16,393324 | 0,895805 | 0,064354
0,98 2 702,04 | 0,198858 | 18,791066 | 1,055849 | 0,075270
0,99 2 730,26 0,184398 | 17,424722 | 0,980387 | 0,069868
0,98 2 758,88 0,163834 | 15,481500 | 0,918115 | 0,064438
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