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OZET
Yiiksek Lisans Tezi

COK FONKSIYONL_U‘ DALDIRMALI KAPLAMA CIHAZI TASARIMI VE
MODIFIYE YUZEYLERIN HAZIRLANMASI
Ahmet BOHUR
Afyon Kocatepe Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Nanobilim ve Nanoteknoloji Ana Bilim Dali
Danisman: Doc. Dr. Atilla EVCIN

Bu ¢alismada; sol-jel kaplama proseslerinden daldirma kaplama yontemini uygulamaya
yonelik olarak, yerli liretimi olmayan ve yiiksek fiyatli laboratuar cihazlarindan biri olan
daldirma kaplama cihazi tasarimi, imalatt ve bu cihaz ile farkli katkili modifiye
yiizeylerin kaplamasi yapilmistir. Tasarlanan daldirma kaplama cihazi, daldirma siiresi
ayarlama, c¢oklu daldirma yapabilme ve farkli sicaklik degerlerinde kurutma
yapabilmesinin yaninda, piyasadaki muadillerinden farkli olarak opsiyonel bi¢imde UV
isi1 filtresi kullanimi da sunmaktadir. Bu cihazla yapilan 4 farkli katki maddesi
kullanilarak hazirlanan ¢6zeltilerle yapilan kaplamalara ait SEM goriintiilemesi
yapilmistir. Yapilan ¢aligmalarla farkli katkili modifiye yiizeylerin kaplanmasi ve bu

kaplamalarin yerli tasarim bir cihazla basariyla yapilmasi saglanmistir.

2019, viii + 32 sayfa

Anahtar Kelimeler: Sol-jel yontemi, Film kaplama, Daldirma kaplama yontemi,

Nanoteknoloji



ABSTRACT
M.Sc Thesis

DESIGN OF A MULTIFUNCTIONAL DIP COTING DEVICE AND PREPARATION
OF MODIFIED SURFACES
Ahmet BOHUR
Afyon Kocatepe University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Nanoscience and Nanotechnology
Supervisor: Assoc. Prof. Atilla EVCIN

In this study, for the application of the dip coating method from sol-gel coating
processes, the design and manufacture of the immersion coating device, which is one of
the high-priced laboratory devices which are not domestic production, and the coating
of the modified materials with different additives have been made. Designed dip coating
device offers dipping time adjustment, multiple dipping, and drying at different
temperature values, as well as the use of an optional UV light filter, unlike its
counterparts in the market. Images of coatings made by this device with different
additives are taken with SEM device. With the help of these studies, it has been ensured
that different modified surfaces are coated and these coatings are successfully made by

a domestic design device.
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1. GIRIS

Kaplama teknolojisi, baslangici ¢ok eski donemlere dayanan ve teknolojinin
gelismesiyle birlikte farkli metotlarin da ortaya ¢ikmasiyla daha ¢ok gelisen ve tercih
edilen yontemler biitiintidiir. Bir zamanlar ¢ok daha ilkel ve basit imkanlarla yiizey
koruma veya sertlestirme amaciyla kullanilan kaplama yontemi giiniimiizde genis
yiizeylerden mikro oOlgekler skalasina, pek cok farkli endiistride ve nanoteknolojik
gelistirme caligmalarinda kullanilmaktadir. Kaplama yontemlerine baktigimizda ise
nanteknolojik alanda yaygin kullanima sahip olan ince film kaplama prosesleri, ince
film kaplama alaninda ise sol-jel kaplama teknikleri 6n plana g¢ikmaktadir. Sol-jel
kaplama yontemleri olarak daldirma kaplama, dondiirme yontemiyle kaplama, akma
yontemiyle kaplama, laminer kaplama, piskiirtme kaplama ve sprey kaplama gibi
yontemler mevcut olup bu tezde, tasarim projemizin ¢ikis noktast olan daldirma

kaplama yontemi tizerinde agirlikla durulacaktir.



2. SOL-JEL KAPLAMA YONTEMLERI

Malzemelerin yiizey ozellikleri, kullanildigi alanlara yonelik istenilen performansi
gostermekte tek baslarma yetersiz kalabilmektedirler. Bu nedenle malzemelerin
uygulamalarda daha islevsel hale getirilmesi ve bazi 6zellikleri kazanmasi adina diger
fonksiyonel malzemelerle kaplama gibi islemlere tabi tutulmasi ve yiizey 6zelliklerinin
degistirilmesi  gerekebilmektedir. Istenilen yiizey kalitesini elde etmek icin
malzemelerin hem morfolojik Ozellikleri hem de kimyasal yapisi bilesiminin
degistirilmesi gerekebilir. Malzemelere; ¢izilmeye, UV 1sinlarina ve bozunmaya karsi
dayanikliligr artirmak, hidrofobiklik kazandirmak, biyouyumlulugunu artirmak gibi
daha pek c¢ok oOzelligin kazandirilmasi amaciyla yilizeye uygulanan islemlerle
olusturulan yeni ozellikteki yiizeylere modifiye yiizeyler ismi verilir. Modifiye yiizey
olusturma amaciyla kullanilan pek ¢ok yontem olmakla beraber nanoteknolojik yoniiyle
yiizey performansini gelistirmeye yonelik yontemlerin en yaygin ve 6nemlilerinden biri

de sol-jel kaplama yontemidir.

Sol-jel, ¢ok ¢esitli inorganik, hibrit ve nanokompozit malzemelerden olusan ince filmler
elde etmek igin kullanilan en basit ve yaygin kaplama metotlarindan biridir. Ayrica
onemli parametrelerin yiiksek derecede kontroliiniin saglanmasina imkan vermesi
sayesinde cesitli ve karmagsik sekilli alt tabakalari igeren geometrileri kaplamaya izin
verdigi i¢in diger konvansiyonel teknikler kullanilarak elde edilemeyen bir uygulama

esnekligi de saglar.

Sol-jel adi, bir ¢ozelti (sol) i¢indeki mikro partikiillerin veya molekiillerin, aglomera ve
kontrollii sartlar altinda sonunda tutarli bir ag (jel) olusturmak iizere birbirine
baglanmasi ger¢eginden kaynaklanmaktadir. Sol-jel prosesinde, basit molekiiler onciiler
koloidal bir siispansiyon veya sol olusturmak i¢in nanometre boyutunda partikiillere
dontistiiriilir. Sol-jel tekniginin iki genel varyasyonu vardir. Biri kolloidal yontem,
digeri polimerik (veya alkoksit) yol olarak adlandirilir. ikisi arasindaki farklar,

kullanilan baslangi¢c materyali tiirlerinden (6nciiller) kaynaklanmaktadir.

Her iki yol da, onciilleri uygun bir s1vi i¢inde eritme asamasini icermektedir. Bu eritme

asamalar1 genellikle koloidal yol i¢in su ve polimerik yol i¢in alkolde eritme seklinde



olmaktadir. Onciiller daha sonra bir asit (hidroklorik asit gibi) veya bir baz (potasyum
hidroksit gibi) ilavesiyle aktive edilir. Aktive edilmis oOnciiller daha sonra bir ag
olusturmak i¢in birlikte reaksiyona girer. Ag, kabin boyutuna gelinceye kadar zaman ve
sicaklik ile biiyiir ve yaslanir. Bu noktada sivinin viskozitesi, jellesme olusana kadar

iissel bir oranda artar ve bu noktadan sonra akis da durmus olur (Sekil 2.1).
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Sekil 2.1 Sol-jel olusturma asamalar (Int. Kyn. 1).

Sol-jel siireci sonunda kullanilan ¢ozelti ve materyal ile 1sitma ve kurutma islemlerine
gore cok gozenekli aerojel, orta gozenekli xerojel veya az gézenekli yogun camsi form

seklinde olusumlar elde edilebilir (Sekil 2.2).

aerogel xerogel dense glass

Sekil 2.2 Sol-jel olusum tiirleri (Int. Kyn. 2).

Ince film veya kaplama biriktirme, sol-jel teknolojisinin en eski ticari uygulamasini
temsil eder. Sol-jel islemeye dayanan ilk patent, 1939'da daldirma kaplama ile

olusturulan silikat sol-gel filmler i¢in Jenaer Glaswer Schott & Gen.'e verilmistir. Dikiz



aynalar1 ve yansima Onleyici ve mimari uygulamalar i¢in kaplamalar 1960'lardan bu

yana ticari iiretimdedir.

Sol-jel yontemi glinlimiizde, yaygin olarak metallerin, tarihi eserlerin korozyona karsi
korunmasi; plastik, porselen vb. malzemelerin kimyasal dayaniklilifinin arttirilmasi;
nem dayanikliliginin arttirtlmasi; CO2 ve O2 gecirgenliginin azaltilmasi; yiizey sertligi
ve dayanikliliginin arttirilmasi; plastik ve camlarin bugulanma ve buzlanmaya karsi
korunmasi; gozenekli filmlerin olusturulmasi; fosfatlama ve kromatlama sistemlerine
yerine ve antistatik Ozellikler kazandirmak amaciyla kaplama, gida, otomotiv, beyaz

esya, cam, elektronik ve telekomiinikasyon sanayinde kullanilir (Ozler 2007).

Sol-jel teknigi, dogada tamamen inorganik veya hem inorganik hem de organik olan
materyalleri sentezlemek i¢in diisiik sicaklikta kullanilabilen bir yontem sunar. Bu
metot kaplamalarin imalati i¢in kaplama bilesenlerini hazirlama kolaylig1 ve kontrolii,
kaplanacak yiizey ve kaplama malzemesinin mikro ylizeyleri iizerindeki kontrolii
artirmasi, uygulamanin basitligi ve kullanilan malzemelerinin ucuz olmasi dahil bir¢ok
avantaj sunar. Gegtigimiz birka¢ yil icerisinde gelisen teknolojinin sundugu yeni
coziimlerle birlikte, kaplama prosesleri ve ekipmanlarindaki bazi gelismeler sol-jel
teknigini daha da yaygilastirmistir.

Sol-jel metodunda daldirma kaplama, dondiirme yontemiyle kaplama, akma yontemiyle
kaplama, laminer kaplama, piiskiirtme kaplama ve elektrosprey kaplama yontemleri gibi
farkli yontemler kullanilmakla birlikte temel olarak daldirma kaplama, sprey kaplama
ve dondiirme kaplama metotlar: tercih edilmektedir. Sol-jel sentezi ve sentezlenen
malzemeyle farkli kaplama teknikleri kullanilarak kaplanmis yiizey elde edilmesi

asagidaki gorsel olarak 6zetlenmektedir (Sekil 2.3).
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Sekil 2.3 Sol-jel sentezi ve farkl1 yontemlerle kaplama uygulamalari (int. Kyn. 3).

2.1 Dondiirme Kaplama Yontemi

Dondiirme kaplama yontemi basit¢e, kaplama tabakasinin altlik iizerindeki merkezkag
kuvveti ile olusturuldugu bir islem olarak tanimlanabilir. Burada kaplama kalinlig1 ve
kalitesi esas olarak solun viskozitesi ve merkezka¢ hareket kuvveti ile
tanimlanmaktadir. Bu kaplama yonteminde, althik kaplama alanina dik bir sekilde
bulunan eksen iizerinde dairesel olarak donmektedir. Tipik olarak proses bir ¢ozelti
damlasmnin bir althigin merkezine damlatilmasi ve sonra althgin yiliksek donme
hizlarinda dondiiriilmesi esasina dayanir. Merkezi hizlandirma fazla ¢ozeltinin
uzaklastirilmasina ve kalan ¢ozeltinin ise altlik ylizeyine ince film seklinde yayilmasina
neden olur. Nihai film kalinhigr ve diger ozellikler ¢ozelti 6zellikleri (viskozitesine,
kuruma hizina, kati oranmmna ve ylizey gerilimleri) ile islem sartlarina (devir,
hizlandirma) baghdir.

Bu yontemde, numune kaplama alanina dik bir eksen etrafinda dondiiriilmekte
oldugundan  Ozellikle donel simetriye sahip numunelerin  kaplanmasinda
kullanilmaktadir. Giiniimiiz teknolojisinde farkli endiistrilede temiz oda kosullar altinda
otomatik olarak gergeklestirilme imkanlar1 mevcuttur. Kaplama kalinlig1r birkag 100

nm’den 10 um’ye kadar cesitlilik gosterebilmektedir. (Atay 2008).

Dondiirme kaplama siirecini asamalara ayiracak olursak kaplama safhasinda, yiizey

tizerine bir miktar siv1 dokiiliir. Ikinci satha olan dondiirmede ise, stvi merkezcil kuvvet



nedeni ile radyal bir sekilde tasiyict yiizeyin disina dogru akar. Dondiirme sonunda,
fazla olan siv1 tasiyici yiizeyinden tasarak ylizeyi terk eder. Film kalinliginin azalmasi
ile ylizeyden tasan sivinin miktar1 azalir. Bu olayin nedeni filmin incelmesi ile
akigskanliga karsi olan direncin biiylimesi olarak agiklanabilir. Aynm1 zamanda ugucu
olmayan madde konsantrasyonundaki artis, akiskanliga karsi direncin artmasina sebep
olur. Buharlagma safhasi filmlerin incelmesindeki son ve en 6nemli sathadir (Sekil 2.4)

(Sonmezoglu et al. 2012).

Deposition Spin-up Spin-off + Evaporation
Sekil 2.4 Dondiirme kaplama (Int. Kyn. 4).

Dondiirme kaplama, 10 nm altindaki kalinliklarda ince filmler olusturmak igin
kullanilabildigi mikrofabrikasyonda yaygin olarak kullanilir. Yaklasik 1 mikrometre
kalinliginda fotorezist katmanlarini (1518a duyarli materyaller) biriktirmek i¢in yogun

olarak kullanilir.
2.2 Sprey Kaplama Yontemi

Bu teknikte kaplama c¢ozeltisinin kaplanacak yilizeye, sprey tabancalariyla
piiskiirtiilmesiyle kaplama yapilir. Ozellikle, daldirma ve dondiirme gibi kaplama
teknikleri ile kaplanamayacak kadar diizgiin olmayan yiizeylerin kaplanmasinda bu
yontemle kaplama tercih edilmektedir. Kaplama kalinliginin yilizeyin her tarafinda ayni
olmamas1 ve kaplanan yiizeylerde piiriizliilige neden olmasindan dolay: her ylizeye

(amaca bagli olarak) uygulanamamaktadir (Tasbas 2014).

Piiskiirtme yontemi, elde edilecek filmler i¢in hazirlanan sulu ¢ozeltilerin karistirilarak
sicak taban iizerine hava ya da azot gaz1 yardimi ile atomize edilerek piiskiirtiilmesidir.
Piiskiirtme (spray pyrolysis) yontemi ince film elde etme metotlar1 arasinda en kolay ve
en ucuz olan metottur. Piiskiirtme yOnteminin, oldukca basit yapida olmasi, gerekli

tertibat yoniinden daha ekonomik olmasi, iiretim isleminde miidahale ic¢in elverisli
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yapida olmasi, ince film iiretimi i¢in vakum ortamina ihtiya¢ duyulmamasi ve iiretim
isleminin adim adim takip edilebilmesi nedeni ile diger metotlara gore ¢ok daha

avantajhdir (Sekil 2.5) (Sonmezoglu et al. 2012).

(a} Zn sol (b) TiO, sol
L = Ny supply
p (&) spray-deposited
- {”_ hwyborid film

(c) final sol

g
(d) spray deposition

calcination: 400 °C l
30 minutes

if) zinc titanate film
sample temperature; 80 °C

Sekil 2.5 Farkli sol igerikleriyle sprey kaplama (Int. Kyn. 5).

Sprey kaplama teknigi yiiksek tlretim hizi, karmasik sekil kaplama kolayligi, diistik
maliyet, ucuz ekipman maliyeti ve siirekli proses olmasi gibi avantajlarinin yaninda
kalinligin her zaman homojen olamamasi ve tekrarlanabilir kalinlik problemleri

nedeniyle kisitlamalara da sahiptir (Evcin 2006).

2.3 Daldirma Kaplama Yontemi

Daldirma kaplama, hem genis alan hem de karmasik sekilli ylizeylerde kaplamay1
miimkiin kilan basit, esnek ve diisiik maliyetli bir ¢dziim biriktirme teknigidir. islem,
altligin ¢ozeltiye daldirilmasini ve ardindan ¢ikarilmasini igerir. Alt tabakanin kaplama
stvisindan ¢ekilmesi lizerine uyumlu bir sivi film tutulur ve daha sonra film kurutulur ve
eslik eden kimyasal reaksiyonlarla birlestirilir. Elde edilen tipik film kalinlig
mikrometre araligindadir. (Biswas ve Pi-Chen Su 2016).



Siirece matematiksel anlamda kisaca deginmek gerekirse film olusturma iglemi, altlik
tizerinde akan film ve geri kalan siv1 arasindaki dengeyi takip ederek meydana gelir.
Buradaki dengede, viskozite, yergekimi kuvveti ve daldirma ¢ikarma hizlari 6nem arz
eder. Yiizey gerilimi, atalet kuvveti veya ayrilma basinci gibi diger kuvvetler de 6nemli
bir rol oynar. Film biriktirme bolgesindeki bu kuvvetler arasindaki bir rekabet filmin
kalinligimi diizenler. Bu kuvvetler iligkisi genel olarak asagidaki denklemde belirtildigi

lizere sayisal olarak ¢ozlimlenebilir.
Daldirma kaplama kuvvetler iliskisi formiilii
t= 0,94 77U2/3/71/6/)g1/2 (21)

olarak tanimlanmaktadir. Buradaki formiilde belirtilen degerlerden, # siv1 viskozitesi, U

cikarma hizi, y yiizey gerilimi ve p ise s1vi yogunlugudur.

Kalinlig1 hesaplamaya yarayan bu denklemlerin uygulanabilirligi konusunda yapilan
cesitli deneyler, uygulanabilirliginin zayif oldugunu gostermektedir. Kalinlik hesaplama

konusunda, deney ile teori arasindaki farklarin baslica sebepleri soyle siralanabilir;

- pH etKkisi,
- viskozitenin sabit olmamasi,
- her stvinin Newtoniyan s1vist olmamasi,

- buharlagma etkisinin bu denklemlerde gésterilmemesi.
Biitiin bu etkiler, filmlerin ger¢ekte daha kalin olmasi ile sonuglanir (Kog 2012).

Daldirma kaplama, daldirma, yukari ¢ekme, kaplama, siiziilme ve buharlasma olmak
lizere 5 asamadan olusur. Daldirma asamasinda altlik sabit bir hizla soliin igine
daldirilir, yukar1 ¢ekme asamasinda ise, daldirildigr hizla beklenmeden yukari ¢ekilir.
Ucgiincii satha olan kaplamada ise, tastyicinin sol ile temasa giren kisimlar1 kaplanmis
olur. Bu asamada yer ¢ekimi kuvveti, sol ile alttas arasindaki tasiyici kuvveti ile yiizey

gerilim kuvvetleri etkilidir. Daldirma sonunda, fazla olan sol damlaciklar1 alttag



kenarlarindan siiziilerek yiizeyi terk ederken siiziilme iglemi ile ylizeyi terk edemeyen
sol damlaciklar1 buharlasarak ugar. Tiim bu asamalarin ardindan alttas lizerinde kalan

sol tavlama islemi sonucunda film haline doniismektedir (Sekil 2.7) (S6nmezoglu et al.

2012).
} §

} 4 : N
S, o 2
WA e T
\ 4
(a) (b) (0) (d) (e)

Sekil 2.7 Daldirma kaplama asamalari (Int. Kyn. 6).

Daldirma kaplama, yiiksek kaliteli ve homojen kaplamalar tiretmek i¢in uygun 6zellikte
olmasia ragmen uygulama sirasinda kontrol hassasiyeti ve temiz bir ortam gerektirir.
Uygulanan kaplama, ¢6ziicii buharlagsana kadar birkac¢ dakika islak kalabilir. Bu islem
isitmali  kurutma ile hizlandirilabilir. Ek olarak kaplama, kaplama ¢ozeltisi
formiilasyonuna bagli olarak termal, UV veya IR teknikleri dahil olmak iizere cesitli
yollarla sertlestirilebilir. Bir katman kaplandiginda, iizerine ilave bir daldirma-kaplama

islemi ile bagka bir katman kaplanabilir.

Daldirma kaplama yontemi, her sekilde ve boyutta numune kaplamasi yapilabilmesi,
diizgiin kalinlik elde edilebilmesi, kalinligin kontrol edilebilmesi, katki miktarini
minimum diizeyde tutmanin bu yontemde c¢ok daha kolay olmasi gibi avantajlara
sahiptir. Bunun yani sira, ¢oziicii veya ¢ozeltinin 6zelliklerine ¢ok duyarli olmamasi,
fazla miktarda numunenin ayni anda ekonomik bir sekilde kaplanmasina olanak
tanimasi ve kolay bir yontem olmasi nedeniyle daha ucuz maliyetli olmasi da bu teknigi

one cikaran diger ozellikler olarak sayilabilir.



Daldirma kaplamanin avantajlarinin  yaninda O6ne ¢ikan baz1 dezavantajlar1t da
mevcuttur.  Ozellikle biiyiik tastyicilar icin biiyiik miktarda ¢dzelti gerektirmesi,
¢ozeltinin pahali veya sabit olmadigi durumlarda islevsizlesmesi, ¢apraz katkisindan
dolayr ¢ok katmanli sistemler i¢in ¢ok iyi bir yontem olmamasi bu yoOntemin
dezavantajlar1 olarak siralanabilir. Ayrica islem sirasinda tasiyicinin her iki tarafi
kaplandigindan sadece bir tarafina kaplama yapmak istendiginde diger yiize maskeleme

yapmak gerekmesi de uygulamada ortaya ¢ikan sorunlardandir.
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3. MATERYAL VE METOT

3.1 Daldirma Kaplama Cihaz1 Tasarimi

Daldirma kaplama cihazlar1 kaplama sivisina daldirildiktan sonra numuneyi diigiik hizda
kaldirarak ince film olusturan mekanizmay:1 barindiran {nitelerdir. Yukarida da
degindigimiz {izere daldirma kaplama sonucunda elde edilecek kaplamanin kalitesi ve
istenen Ozellikleri tasimasi, daldirma kaplama igin kullanilacak cihazin hassas ve etkin
calismasiyla miimkiin olabilmektedir. Bu yoniiyle daldirma kaplama cihazlarinda
stabilite, daldirma ve ¢ikarma hizlarinin kontrolii, kurutma fonksiyonunun etki alaninin
homojenize ve giivenlikli olmas1 biiylik 6nem tagimaktadir. Bunlarin yani sira kullanici
dostu olmasi bakimindan pratik, kolay anlasilabilir bir arayiiz ve panele sahip olma,
ilave oOzelliklerinin kolayca devreye alinabilmesi ve ¢oklu daldirma yapabilmesi gibi

fonksiyonel 6zelliklere sahip olmasi da ekstra avantaj saglamaktadir.

Projemizin ¢ikis noktasinda motivasyon kaynagimiz olan daldirma kaplama cihazlarinin
tiniversite ve Ar&Ge laboratuarlarinda yogun kullanimi ve bu kullanima ragmen yerli
tiretimin olmamasi nedeniyle digsartya bagimli olunmasi, iistelik bu tip cihazlarinin
fiyatlarinin yiiksekligi nedeniyle, daldirma kaplama cihazin1 kendi tasarimimiz ve
liretimimiz olarak ortaya koymaya karar vermistir. Bu dogrultuda piyasada bulunan
yabanci marka muadil tirlinlerin kiyaslanmasi ve analizi yapilarak kullanici beklentileri
cikarilmis ve buna yonelik ayn etkinlikte fakat cok daha ucuz maliyetli bir iiriin ortaya

konulmustur.

3.1.1 Daldirma Kaplama Cihaz Ornekleri

Bu béliimde piyasada bulunan ve tercih edilme orani yiiksek bazi1 marka ve cihazlarin
gorselleri ve teknik 6zellikleri verilerek iirettigimiz cihazla kiyaslama yapilabilmesinin
saglanmas1 amaglanmaktadir. Avrupa ve ABD menseli daldirma kaplama cihazlar1 Cin
menseli iirlinlere gore teknik anlamda c¢ok daha istiin olmalarmin yaninda yiiksek
fiyatlara sahiptirler. Ossila marka {irliniin fiyatt Resim 3.1°de verilmis olup yalin bir

makine olmasina ragmen fiyatinin yiiksek olusu dikkat ¢ekmektedir.
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Dip Coater 2rensl

d Power Cord Type Manual i I

T UK Power Supply E
Order Code: L2006A1-UK 13,803.98TL

Price excludes taxes Request a Quote

In stock
Add to Cart

*Qualifying orders ship FREE!

The Ossila Dip Coater is now available for purchase. The estimated shipping date is currently 2 weeks
from ordering.

Resim 3.1 Ossila daldirma kaplama cihaz fiyat1 (int. Kyn. 7).

Ayni cihazin gorseli ise Resim 3.2°de goriilebilmektedir. Tasariminda herhangi bir
kurutma haznesi olmadigi, c¢oklu ¢o6zelti kullanimma miisait olmadigi, gosterge
panelinin alt kisimda konumlandirildig1 ve kullanim agisindan daha az fonksiyonlu bir

makine oldugu goriilmektedir.

Resim 3.2 Ossila daldirma kaplama cihazi goriiniimii (Int. Kyn. 8).

Sekil 3.1°de ise Ossila marka daldirma kaplama cihazinin teknik 6zellikleri verilmistir.
Buna gore 100 mm inis ¢ikis mesafesinde iist liste 1000 daldirma yapabilme, 0-50 mm

daldirma g¢ikarma hiz1 6zelliklerine sahiptir.
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Specifications

Minimum Withdrawal Rate 0.01 mm.s1
Maximum Withdrawal Rate 50 mms!

Rate Reproducibility £0.01% @ 1mms" ; £ 0.1% @ 10mm.s™ ; £ 0.3% @ 50mm.s’

Maximum Travel Distance 100 mm
Maximum Number of Cycles 1000 cycles

Maximum Timer Duration 98:59:5% (HH:MNM:55)
In-built Software Features Variable withdrawal speed
Repeat cycles
Crash detection
Programmes 20
Power Supply DC 24V
Overall Product Dimensions | Width: 200 mm
Height: 350 mm (450mm fully extended)
Depth: 300 mm

Shipping Weight < 5kg

Sekil 3.1 Ossila daldirma kaplama cihaz1 teknik dzellikleri (Int. Kyn. 9).

Bir diger Avrupa menseli marka olan Holmarc’a ait daldirma kaplama cihazi ise Resim
3.3’te goriilebilir. Yine bu cihazda da kurutma haznesi olmadigi ve tek ¢ozeltili
daldirma yapabildigi goriilmektedir, ayiric1 6zellik olarak gosterge panelinin yan tarafta

konumlandirildig goriilmektedir.

m prwe wead powp Aow sy
790J0 FeDds 10 NwumuIsy Daudisio WD soueid we) AU

Resim 3.3 Holmarc daldirma kaplama cihazi (Int. Kyn. 10).
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Bu cihazin teknik o6zellikleri ise Sekil 3.2’de verilmistir. Buna gére Holmarc marka

cihaz 100 mm stroka ve 9 mm maksimum daldirma hizina sahiptir.

Actuator - Servo motor

Drive mechanism : Lead screw

Speed control : Available

Power input : 230V, 50Hz

PC connectivity - Serial port (RS 232)
Stroke length max. - 100 mm

Drawing speed min. - 18 micron / sec
Drawing speed max. : 9000 micron / sec
Dimensions (appx.) : 200 x 150 x 380 mm
Weight (appx.) : 54 Kg

Sekil 3.2 Holmarc daldirma kaplama cihazi teknik 6zellikleri (Int. Kyn. 11).

Cin menseli iiriinlere bakacak oldugumuzda ise Resim 3.4’deki ornekte goriildiigii iizere
sadece daldirma kaplama yapabilme, Resim 3.5’de goriildiigl lizere ayni ¢ozeltiye es
zamanlt ikili daldirma yapabilme, Resim 3.6’da gorildiigii gibi infrared kurutma
haznesine sahip olma ve Resim 3.7’deki ornekteki gibi doner tabla ile ¢oklu ¢ozeltilere

daldirma kaplama imkani1 veren farkli 6zellik ve tipteki cihazlar mevcuttur.

Sol gel ptl-nmb nanometer constant temp coater programmable with heat plate
dip coating machine

FOB Reference Price: Get Latest Price

—41.‘1..—7

53,000.00 = 57,000.00 Sets | 1 Set/Sets (Min. Order)
= Contact Supplier
) Leave Messages
f Payment: VISA &= TT OnlineBankPayment Paylater More
Shipping: Alibaba.com Ocean Shipping Service from China to U.S

Get shipping quote

Resim 3.4 Cin Menseili Daldirma Kaplama Cihaz Ornegi 1 (Int. Kyn. 12).

14



Programmable desktop sol gel glass dip coating machine for TiO2 nanofilms on

FTO glasses
1-1Sets »=2 Sets
$3,500.00 $3,400.00

Model Number. CY-4200

Leaiime Quantity(Sets) 11 >1

Est. Time(days) 10 Negotiable

Customization:  Customized logo (Min. Order: 1 Sets)
Customized packaging (Min. Order: 1 Sets) More v/

£ COMact S pter

Resim 3.5 Cin Menseili Daldirma Kaplama Cihaz 6rnegi 2 (int. Kyn. 13).

Resim 3.6 Infrared kurutma hazneli daldirma kaplama cihaz1 (Int. Kyn. 14).

Resim 3.7 Coklu daldirma 6zellikli daldirma kaplama cihazi (int. Kyn. 15).
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Yukaridaki 6rneklerde goriildiigii izere daldirma kaplama cihazlart daldirma ve ¢ikarma
hiz ayarinin yapilabiliyor olmasi, inis ¢ikislarin dengeli olmasi adina uygun motor
tipinin kullanilmasi, tekrar daldirma ve bu tekrar sayisinin ayarlanabilmesi, infrared
kurutucu oOzelligi ve kurutma sicakliginin ayarlanabilirligi, dalma siiresinin
ayarlanabilirligi, ¢oklu soliisyonlarda daldirma yapabilme gibi farkli o6zellikler

bulundurabilmektedir.

3.1.2 Proje Kapsaminda Uretilen Daldirma Kaplama Cihazi ve Ozellikleri

Urettigimiz cihazda piyasadaki iiriinlerin pek ¢ok drnegi incelenerek optimum nitelikte
cihaz olusturabilmek adina bu Ozelliklerden daldirma c¢ikarma hiz ayari, sicaklig
ayarlanabilen infrared kurutma firini, bekleme siiresi ayari, ¢oklu daldirma yapabilme
0zelligi ve buna uygun doner tabla, tekrarli daldirmalar yapabilmek i¢in dalma sayisi

ayarlama ozelligi kullanilmistir.

Tiim bunlarin yan1 sira akademik arastirmalar sonucunda daldirma kaplama yonteminde
UV etkisi lizerine karsilagilan ek bilgiler ve yapilan piyasa arastirmalari sonucunda UV
filtresi 0zelligi tastyan cihaz bulunmadig tespit edilmistir. UV filtrasyonundan gegmesi
gereken kaplamalarin ise ayr1 bir UV cihazi ile UV filtresinden gecirildigi ve bu tiir
islemler icin iki farkli cihaza ihtiyag oldugu gozlemlenmistir. Ornek olarak Apex
firmasinin daldirma kaplama cihazi Resim 3.8’de yine ayni1 firmaya ait UV filtrasyonu

cithazi ise Resim 3.9’da goriilmektedir.

0T\ U

-

Resim 3.8 Apex daldirma kaplama cihaz1 (Int. Kyn. 16).

16



Resim 3.9 Apex UV filtrasyon cihazi (Int. Kyn. 17).

Bunun iizerine cihazimiza opsiyonel olarak tipki infrared kurutucu gibi tak c¢ikar
ozellikte bir UV filtre haznesi ilave edilmistir. Bu sayede farkli ¢alismalarda tiretilmesi
planlanan farkli 6zellikteki film kaplamalarda gerek oda sartlarinda, gerek kurutularak
gerekse UV filtresinden gegirilerek tek cihazda kolayca kaplama yapilma olanagi
saglanmistir. Resim 3.8’de goriildiigii lizere cihazin gosterge paneli alt kisimda
konumlandirilmis, infrared kurutma haznesi ve UV filtre haznesi ise cihaza yanda
bulunan baglanti portlariyla tak c¢ikar 6zellikte kullanilabilecek sekilde tasarlanmistir.

Ayrica 4 farkli ¢ozeltiyle kaplama imkan1 veren doner tabla mevcuttur.

1 :

4'lii doner tabla

Resim 3.10 Projeye yonelik tasarlanan daldirma kaplama cihazi.
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Tasarlanan cihazin teknik 6zellikleri ele alindiginda motor olarak step motor kullanilmis
ve programlamasi C programlama dilinde yapilmistir. Dalma hizi araligi 0-2000 mm/sn,
bekleme siiresi zaman araligi 0-300 sn, sicaklik deger araligi ise 0-120°C olarak
ayarlanmustir. Istenilen parametre ayarlamalar1 gosterge ve sicaklik panelleri iizerinde
bulunan maniiel diigmelerle saglanmistir. Diigmeler ile yapilan ayarlamalar ve gosterge
panelinde bulunan menii konfigiirasyonu Resim 3.11°de sicaklik ayarlama paneli ise
Resim 3.12°de goriilmektedir. Kizilotesi (infrared) kurutucu hazne ve UV filtre
hazneleri opsiyonel kullanimlar agisindan tak ¢ikar 6zellikte tasarlanmis ve basit sekilde
sisteme entegre edilebilir halde tiretilmislerdir. Ayrica cihazin 6ne ¢ikan diger
Ozelliklerinden birisi de doner tablaya sahip olmas1 ve bu yoniiyle farkli ¢ozeltilerle

ardisik kaplamalar yapilabilmesine olanak saglamasidir.

Resim 3.11 Daldirma kaplama cihazi gdsterge paneli.
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Resim 3.12 Infrared firin sicaklik ayar modiilii ve gosterge paneli.

3.2 Sol-Jel Kaplama

Deneysel ¢alismalarda farkli 6zellikte modifiye yiizey kaplamalar: olusturmak igin 4
farkli ¢Ozelti hazirlanmistir. Cozeltiler hazirlanmadan 6nce, bu ¢ozeltiler ile kaplama
yapilacak camlar H,SO4:H,0; orani 3:1 olacak sekilde hazirlanan Piranha ¢ozeltisine
daldirilarak temizlenmistir. Sonraki asamada ise alkol, aseton ve saf su karisimina
daldirma islemi yapilmistir. 3. Asama olan Silanizasyon isleminde ise 1 gr 3-APTES,
100 ml IPA’da ¢6ziilmiis, temizlenen camlar bu ¢ozeltiye daldirilarak oda sicakliginda
kurutulmustur. 4. Asamada 9.44 gr GLYMO, 2,16 gr suda ¢oziilmiis ve karistirilmig
ardindan tizerine 20 ml IPA eklenmistir. Burada elde edilen ortak ¢ozelti 4 farkli kaba
ayrilarak igerisine sirastyla 0,8 gr Cinko Asetat (Zn(CH3COO)y), 2 ml Ti Alkoksit, 2 mi
TEOS ve 0,8 gr Al Alkoksit eklenerek 4 farkli ¢ozelti elde edilmistir. Sonrasinda bu 4

cozelti IPA ile 100 ml’ye tamamlanmuistir.
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Cizelge 3.1 Kaplama ¢ozeltilerinde kullanilan malzemeler.

1. Cozelti 2. Cozelti 3. Cozelti 4. Cozelti
GLYMO GLYMO GLYMO GLYMO
IPA IPA IPA IPA
ZrOCl ZrOCl ZrOCl ZrOCl
Saf Su Saf Su Saf Su Saf Su
Cinko Asetat Ti Alkoksit TEOS Al Alkoksit

3.2.1 Kullanilan Malzemeler ve Siniflandirilmasi

3.2.1.1 Cinko Asetat

Cinko asetat, Zn(CH3CO,), 2H,0 dihidrat1 olarak olusan Zn (CH3CO;), formiillii bir
tuzdur. Hem hidrat hem de susuz formlar, kimyasal sentezlerde ve diyet takviyeleri
olarak yaygin olarak kullanilan renksiz katilardir. Cinko asetatlar, asetik asidin ¢inko
karbonat veya ¢inko metal iizerindeki etkisiyle hazirlamir. (int. Kyn. 18).
Mikroelektronik ve optoelektronik uygulamalarda potansiyel avantajlart olabilecek bazi
calismalar, ¢inko asetatin ¢inko oksit ince filmlerin sol-sentezi i¢in bir Oncii olarak

kullanilabilecegini gostermistir. (Copuroglu et al. 2009).

3.2.1.2 Ti Alkoksit

Yaygin olarak titanyum alkoksit olarak da adlandirilan titanyum izopropoksit, Ti(OCH
(CH3).)4 formiiliine sahip kimyasal bir bilesiktir. Titanyum alkoksitler organik sentez ve
malzeme biliminde kullanilir. Sol-jel islemi agisindan bakildiginda ise, TiO; filmlerinin
olusumuna yol acan sol-jel islemi, hidroliz mekanizmalarina ve alkol ve katalitik
ajanlarla karigtirilmig titanyum alkoksitlerin polikondensasyonuna dayanir. Titanyum
izopropoksit (Ti(OiPr),) ve titanyum etoksit (Tis(OEt)1) gibi ¢esitli Ti alkoksitleri,
bunlara karsilik gelen alkolleri ile tercihen kullanilmasi gereken cesitli tiirleri vardir. Sol
olarak da adlandirilan Oncii ¢o6zelti, bir filmin olusumuna yeterli fiziksel-kimyasal
Ozelliklere sahip ligandlarla ¢evrili Ti'nin koloidal bir siispansiyonudur. Daldirma-
kaplama, sikma-kaplama ve piiskiirtme-kaplama iglemleri ile olabilen bir biriktirmeden
sonra, film kurutma isleminden sonra kuru bir jel haline gelen bir 1slak jel ile

olusturulur. (int. Kyn. 19).
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3.2.1.3 TEOS

TEOS(SiCgH00,), esas olarak silikon polimerlerinde bir ¢apraz baglama maddesi
olarak ve yari iletken endiistrisinde silikon dioksit i¢in bir 6ncii madde olarak kullanilir.
TEOS, baz1 zeolitlerin sentezi igin silika kaynagi olarak da kullanilir. Diger
uygulamalar halilar ve diger nesneler i¢in kaplamalari icerir. TEOS aerojel iiretiminde
kullanilir. Bu uygulamalar Si-OR baglarinin reaktivitesinden faydalanmaktadir. TEOS,
rejeneratif olarak sogutulmus motorlarin hazne duvarina 1s1 akigin1 % 50'den daha fazla
azaltmak i¢in, alkol bazl1 roket yakitlarina katki olarak tarihsel olarak kullanilmustir (int.

Kyn. 20).

Baglangicindan bu yana, sol-jel yontemleri tipik olarak bir ana ag olusturucu madde
olarak tetraetil ortosilikat (TEOS) kullanimini igermistir. TEOS kullaniminin birinci
nedeni, orta derecede reaktivite ve yliksek kontrol derecesine sahip saglam aglarin
olusumunun, pH, sicaklik ve katki maddeleri gibi sentez kosullarindaki basit

degisikliklerle saglanmis olmasidir (Owens et al. 2016).

3.2.1.4 Al Alkoksit

Aliminyum alkoksit, sol-jel proseslerinde kullanilan farkli ince film tabakalar1 elde
etmekte kullanilan ve alkol i¢inde ¢oziinerek uygulanan bir kimyasaldir. Aliiminyum
alkoksit tlirevi jellerde birka¢ yapisal degisiklik bulunmaktadir. Literatiirde yapilan
caligmalardan, jelin son yapisini etkileyen bazi degiskenlerin; kullanilan alkoksit tiirti,
alkoksitin suya orani, hidroliz orani, kuruma sicakligi, kullanilan katalizoriin tiiri,
¢ozeltinin pH' 1 ve reaksiyonlarin meydana geldigi sicaklik oldugu bilinmektedir. (Oz et

al. 2018)
3.2.2 Cozeltilerin Hazirlanmasi ve Cam Filmlerin Kaplanmasi
Cozeltilerde Cizelge 4.1°de gosterilen, Afyon Kocatepe Universitesi Malzeme

Miihendisligi laboratuarinda bulunan GLYMO, IPA, saf su, ¢inko asetat, Ti Alkoksit,
TEOS ve Al Alkoksit kullanilmigtir (Resim 4.1).
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Resim 3.13 Cozelti i¢in kullanilan kimyasallar

Hazirlanan c¢ozeltiler Resim 4.2°de gosterilen TEST MS 600 model manyetik
karistiricidda 15°er dakika siireyle karigtirilarak kaplamaya hazir hale getirilmistir,
kullanilan cam filmlere proje kapsaminda tasarlanan daldirma kaplama cihazinda, oda
sicakliginda, 2000 p/s hizda her bir dalista bekleme siiresi 10 saniye olacak sekilde 4
tekrarli daldirma uygulanmig ve her daldirma sonrasi infrared kurutucuda 80°C’de 30
saniye kurutma uygulanmstir. 4 tekrarda devam eden daldirma kaplama isleminin her
bir agsamasindan sonra ¢ozelti homojenliginin ayni kalmasi i¢in tekrar manyetik

karigtirma uygulanmaistir.

Resim 3.14 Cozelti i¢in kullanilan TEST MS 600 model manyetik karistirict

Hazirlanan ¢ozeltilerle yapilan cam film kaplamalar sirasiyla ¢inko asetat, Ti alkoksit,
TEOS ve Al alkoksit katkilt olup 4 daldirma yapilarak sirasiyla 1, 2, 3 ve 4 olarak

numaralandirilmistir.
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3.2.3 Kaplamalara Yapilan Analizler
Yapilan 4 tekrarli daldirma kaplama islemleri sonucunda elde edilen kaplanmis cam
filmler analiz amaciyla SEM goriintiilemesine gonderilmistir. SEM analizi; kaplama

kalinliklariin 6l¢iimii ve bu kaplamalarin mikroyapilarinin incelenmesi igin yapilmistir.

Kaplama kalmliklarmm 6l¢iimii Afyon Kocatepe Universitesi Teknoloji Uygulama ve
Aragtirma Merkezinde bulunan LEO 1430 VP markali SEM cihazinda yapilmistir.
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4. BULGULAR

4.1 SEM Goriintiileme Sonugclar:

Yapilan SEM goriintii ve analizlerinin sonucunda 4 farkli ¢ozeltiyle yapilan kaplamalara
ait kesitten alinan SEM goriintiilerinde kaplama tabakasinin belirgin olarak ortaya
ciktigr kaplama i¢in kullanilan farkli katkili ¢ozeltiye gore ise kaplama kalinliklarinin

farklilik gosterebildigi goriilmektedir.

Cinko asetat katkili ¢ozeltiyle yapilan 4 daldirma islemi sonrasi elde edilen SEM
goriintiisii asagida Sekil 4.1°’de verilmistir. Bu goriintiilere gore kaplama kalinlhigr ilgili

kesitlerde 1000 um olarak dl¢iilmiistiir.

2um
z
GUNAWD = 24 mm EHT = 20.00 kV < —

N signal A = SE1 Mag= 10.00 K X

Sekil 4.1 Cinko asetat katkili ¢dzelti ile yapilan kaplamaya ait SEM goriintiisii.
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Ti alkoksit katkili ¢ozeltiyle yapilan 4 daldirma islemi sonrasi elde edilen SEM
goriintiisii asagida Sekil 4.2°de verilmistir. Bu goriintiilere gore kaplama kalinligr ilgili

kesitlerde 1500 pm olarak olgtilmiistiir.

I Signal A = SE1 Mag= 10.00K X "
QU WD = 17 mm EHT = 20.00 KV = —

Sekil 4.2 Ti alkoksit katkili ¢ozelti ile yapilan kaplamaya ait SEM goriintiisii.
TEOS katkili ¢ozeltiyle yapilan 4 daldirma iglemi sonrasi elde edilen SEM goriintiisii

asagida Sekil 4.3’te verilmistir. Bu goriintiilere gére kaplama kalinlig ilgili kesitlerde
1000 ve 1250 um olarak 6l¢iilmiistiir.
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o signal A = SE1 Mag= 10.00 K X 2pm
QU WD = 19 mm EHT = 20.00 kV P

Sekil 4.3 TEOS katkili ¢ozelti ile yapilan kaplamaya ait SEM goriintiisii.
Al alkoksit katkili ¢ozeltiyle yapilan 4 daldirma islemi sonrasi elde edilen SEM

goriintiisti asagida Sekil 4.4’te verilmistir. Bu goriintiilere gore kaplama kalinlig ilgili

kesitlerde 500 ve 1000 um olarak ol¢lilmiistiir.
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Signal A = SE1 Mag= 10.00KX 2pm

WD= 19mm EHT = 20.00 kv —

Sekil 4.4 Al alkoksit katkili ¢ozelti ile yapilan kaplamaya ait SEM goriintiisii.
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5. SONUCLAR VE TARTISMA

Bu c¢alismada sol-jel uygulamalar1 igin laboratuar ortaminda kullanilan, yerli {iretimi
bulunmayan ve ithal muadillerinde bulunmamakla birlikte ayr1 bir cihaz olarak satisa
sunulan UV filtresi 6zelligi de eklenerek 6zgiinliigii saglanan, iistelik ¢ok daha ucuza ve
esdeger calisma kapasitesinde ¢cok fonksiyonlu daldirma kaplama cihazi tasarlanmistir.
Bu cihazda diger cihazlarda opsiyonel olarak sunulan; 4 farkli ¢ozeltiyi kaplama imkan1
veren doner tabla, infrared kurutma olanagi saglayan kurutma haznesi, UV filtrasyonu

yapmay1 saglayan UV haznesi gibi 6zelliklerin hepsi bir arada saglanmistir.

Cihazin caligma parametreleri en uygun diizeye getirilerek farkli ¢ozeltilerle hazirlanan
modifiye yiizey kaplamalar1 yapilmistir. Bu kaplamalar, tasarlanan cihazla laboratuar
ortaminda daldirma kaplama yontemi kullanilarak istenen amaca yonelik kaplama
yapilabilecegini ve sonuglarin basarisini gostermek amaciyla yapilmistir. Bu testler
yardimi ile ¢inko asetat, Ti alkoksit, TEOS ve Al alkoksit katkili ¢ozeltilerle yapilan
yiizey kaplamalarinin farkli 6zelliklerde modifiye ylizeyleri gelistirmek amaciyla

yapilabilecegi gosterilmistir.

Yapilan kaplamalar mikro boyutta oldugundan dolay1 kesitlerden elde edilen SEM
gortintiilerinde kaplama kalinhigi belirgin olarak gozlemlenmis, elde edilen veriler
15181inda kaplama kalinliklari, ¢inko asetat igin 1000 pm, Ti alkoksit i¢in 1000-1500 um,
TEOS i¢in 1250 pm ve Al alkoksit i¢in 500-1000 um seklinde dl¢iilmiistiir.

Tiim bu ¢alismalar sonucunda proje kapsaminda tasarlanan daldirma kaplama cihazinin
ithal emsalleriyle benzer nitelik ve verimde ¢alistigi gozlemlenmekle beraber
literatiirdeki tirtinlerden farkli olarak tak c¢ikar 6zellikli infrared kurutucu ve UV filtresi
entegrasyonu yapilmistir. Bu cihazla yapilan testler sonucu farkli katkili ¢ozeltilerle
yapilan modifiye ince cam film kaplamalarin istenen 6zellikte sonuglar vererek kaplama

yapilmasinda kullanilabilecegi sonucuna varilmistir.
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