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OZET

GELISTIRIIMi$ OZELLIKLI SOL-GEL KATMANLI CAM LEVHA

Bulusun amaci, katman asitli ortamda sulu olmayan c¢o6zlicl
igermeyen silisik asitli sulu bir gdzeltiyle olusturuldudu, bir
altkatman Uzerine bir katmanin sivi yoluyla ¢dkeltilmesi icin
bir yvéntem, bu vdntem ile elde edilen bir katmanla donatilan bir
altkatman; bu altkatmani igeren bir cam; ve bu camin

uygulamalaridir.
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ISTEMLER

.Bir altkatman tzerinde bir katmanin sivi yoluyla c¢dkeltilmesi

yéntemi olup, $zellidi; katmanin asitli ortamda, tek kalinliga
sahip, saydam, 10 ila 100 nm kalinliga sahip ve sulu olmayan
cdziiclu olmadan sulu bir silisik asit cozeltisi ile

olusturulmasi ile karakterize edilir.

.Istem 1'e gdre yéntem clup, ©zellidi; silisik asit haric bir

metal bilesidginin sdz konusu sulu ¢dzelti i¢inde ¢Gzllmesi ile

karakterize edilir.

.Istem 1 veya 2/ye goére yontem olup, ©zellidi; soéz konusu sulu

cézelti icine silisik asit haric¢ bir metal bileseni tozunun
eklenmesinden olugan bir islem icermesi 1le karakterize

edilir.

.Onceki istemlerden birine gére ydntem olup, ©zellidi; séz

kenusu sulu ¢dzelti icine silisik asit haricg metal bir bilesik
sUspansiyonu eklenmesinden c¢lugsan bir islem igermesi ile

karakterize edilir.

. Onceki istemlerden birine gdre y&ntem olup, &zellidi; termik

bir islem icermesi ile karakterize edilir.
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TARIFNAME

GELISTIRIIMi$ OZELLIKLI SOL-GEL KATMANLI CAM LEVHA

Mevcut bulusg, Ozellikle saydam ve tek yirzeyli, &rnedin bir camin
yiiksek optik kalitesine sahip cam altkatmanlar ve benzerleri
zerine, sol-gel olarak da adlandirilan, sivi ile olusturulan
ince katmanlarin c¢dékeltme vé&ntemleri ile ilgilidir.

“Ince katman” terimi burada en fazla 10 ila 100 pm, dzellikle

en fazla 1 um bir kalinligir ifade etmektedir.

Altkatman-katman dizisinden elde edilen optik kalite, yizevinde
dilzensizlik, catlak vs. olmayan, saydam ve bilesiminde homojen
olan, tek bir kalinligda sahip bir katman gerektirmektedir.

Ayrica prensip olarak katmanin altkatman  {zerine iyl
yaplsmasinin yanl sira iyi mekanik &ozellikler de aranmaktadir:
cizide, sltUrtinmeye vs. direnc.

Glinumuzde, ¢esitli diz altkatmanlar veya karmasik formlar (cam,
plastik, seramik) iizerinde bu tir cokelmelerin
gerceklestirilmesi ig¢in sik¢a uygulanan  sol-gel yontemi
hidroalkelik ¢&zuci iginde alkoksi-metal tipi baslaticilar
kullanmaktadir.

Bu baslaticilar malivyetlidir.

Ayrica, alkol kullanimi uygulamalari kisitlamaktadar, ve
alkolin ortadan kaldirilmasi suya gore daha fazla Onlem
gerektirmektedir.

Ote vyandan, Si/AI, Si/Zr gibi katkilama yoluyla elde

edilenlerin disinda, homojen karisimla bilesimlerin,
alkcksitlerin reaktivite farka goz odnline alindiginda
olusturulmasi: zordur. Bu reaktivitelerin egitlenmesi di¢in

organik kiskaglayicilarain kullanilmasi gerekmektedir. Bu organik
bilesikler daha sonra sadece mineral katmanlarin elde edilmesi
i¢in ortadan kaldirilmalidir. Bu nedenle, organik bilesiklerin
termik islemle ortadan kaldirilmasi katmanda gdzeneklilige sebep

oldugundan yodun katmanlarin elde edilmesi gligtiir. EP 1293488
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sayllil patent belgesinde, bazik ortamda bir sulu silisik asit
¢bzeltisi kullanan sol-gel katmaninin ¢dkeltilmesi 1g¢in bir
ydntem tanimlanmaktadizr. Bulus sahiplerince, farklz
bilesimlerde, bir altkatman Uzerine iyl vyapisan tek bigimli
saydam katmanlarin clugturulmasa igin bir yontemi
agiklayacaktir: % 100 sulu g¢dziclt iginde Si, Si/AT, Si/7r,

Si/Ti..., ve ucuz baslaticilar (silikat, metalik tuzlar).

Crganik atiklarin islenmesi gerekli dedildir.

Bu amag¢la, mevcut bulusun amaci bir altkatman {zerine bir
katmanin sivi yoluyla ¢dkeltilmesi ig¢in bir ydntemdir, bu katman
asitli ortamda sulu olmavan c¢dzlcl icermeyen silisik asitli sulu

bir ¢dzeltiyle olusturulmaktadair.

Bu yoéntemin gercgeklestirilmesi kolaydir. Yukarida bahsedilen
Oozelliklerde ve &zellikle saydam tek kalinlida sahip, vyiiksek
optik &zellikli, catlak ve benzeri ylzey dilzensizlikleri colmayan
katmanlar elde edilmesini saglamaktadir. Bu katmanlar,
zltkatmana milkemmel sekilde yvapismaktadir ve altkatmandan kopma,

dékiilme, soyulma gibi higbir edilim sergilememektedir.

Bulusun caminin diJer &zelliklerine gére:

- 8iligik asit harici bir metal bilesidi - 6zellikle Al, Zr
veya Ti bilegidi - =0z konusu sulu cozeltide ¢ézilmektedir;

- ybntem, s0z konusu ¢dzeltiye bir toz, daha sonra silisik
asit hari¢ bir metal bilesidi sispansiyonunun eklenmesinden
olusan bir islem icermektedir;

- katmandan suvun buharlastirilmasi icin bir termik islem wve
kilglilen ve yodunlasan katmanin sertlestirilmesini
icermektedir.

Bulus simdi asagidaki &rneklerle tanimlanacaktir.

Ornek 1

Bu ornek, baslangig malzemelerini ve hazirlanislarini
tanimlamaktadir.

- Altkatman



10

15

20

25

30

35

Genelde 2 mm kalinlida sahip, Planilux de Saint Gobain’in cam
altkatmanlara kullanilmaktadir. Hidrofil ylizeyin elde
edilmesi ig¢in ¢&nceden bir seryum oksit siispansiyonu 1ile
islenmektedir. Daha sonra, musluk suyunda, ardindan damitilmis
suda ve sonra etanolde basaingli havada kurutulmadan Odnce
temizlenmektedir,

- Silisik asit

Suda 400 ml 1 mol/l sodyum silikat c¢dzeltisi, ©&nceden
asitlendirilmis (HCl, 3 mol/l) bir Amberlite IRN 77 ({(Rohm &
Haas) kolonu ilizerinden gecgirilmektedir.

Elde edilen asit, 3 (+/- 0,2) pH’a sahiptir. Gravimetri, 1
mol/1l silika iceridi gostermektedir.

Silisik asit polisilik asit wvermek i¢in polimerize olurken,
cdzelti zaman i1cinde daha da viskoz hale gelmektedir.
Polimerizasyon hiz1i sicaklik wve pH’a gore dedisiklik
géstermektedir. En az 1,5 pH’a sahiptir.

3 pH altinda, olusturulan poclimerler daha ¢ok saydam wve
docgrusalken, bu sinir dederinin {lzerinde, bilye wve digum
biciminde, dalli polimerler elde edilmektedir.

- B&éhmit

Suda 0,1 mol/l aliminyum nitrat ¢dzeltisi 7 ila 9 pH’a sahip
suda 1 mol/l NaOH ile notralize edilmektedir. Daha sonra,
slispansiyon 95°C'de bir hafta boyunca dinlendirilmektedir.
Slspansiyon béylece santrifiijlenmis (1 haz20000tr/dk),
yikanmis, yeniden santrifiijlenmis (1 h ila 20000 tr/dk} ve 48
saat boyunca azot akimi altinda kurutulmustur. 10 ila 25 nm
boyutunda Al OOH béhmit nanopartikiilleri elde edilmektedir.

- Zirkon

suda 0,1 mel/l zirkenyum oksiklorilr g¢ézeltisi bir hafta
boyunca 95°C’de dinlenmeye birakilmaktadir. Beyaz bir ¢dkelti
elde edilmektedir. SUspansiyon bdylece santrifiijlenmis (1 h
a20000tr/dk), yikanmisg, yeniden santrifiijlenmis (1 h ila 20000
tr/dk) ve 48 saat boyunca azot akimi altinda kurutulmustur.
100 ila 120 nm boyutunda badeleyit nancopartikilleri elde
edilmektedir.
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Ornek 2 : bdhmit yoluyla bir Si/AI katmaninin olusturulmasi
al Tek katman

Ikisi de burada tanimlandigi iizere hazirlanan bir silisik asit
cbzeltisi ile bir béhmit tozu karistirilmaktadir. Bdhmit mol
orani: silisik asit Si(0OH)s 0,2, asit konsantrasyonu 1 mol/1, ve

asidin yasi1 7 gin ve 1,5 pH’11 ve 1 °C’dir.

Yayilma, g&riiniir toz topaklari olmadan hafif bulutlu c¢larak
homojen bir sivi elde edilene kadar ultrasonik 1slemle

vapilmaktadar.

Daha sonra, katman, 2000 tr/dk bir hizla dédndirmeli kaplama
yoluyla, 2 mm kalinlida sahip, Planilux markasi altinda Saint-
Gobain tarafindan pivasaya slUrillen cam bir altkatman iizerinde
codkeltilmektedir, 5°C/dk’ da termik bir islem
gerceklestirilmektedir ve 45 dk boyunca 500°C’ de

dengelenmektedir.

81 nm kalinliga ve 1,412 kirilma endeksli bir katman elde
edilmektedir.
b} Cift katman

Cokelmeler arasinda ag¢ik havada ortam sicaklidinda 5 dakika
dinlendirilerek, iki ardisik cdkelme gerceklestirerek bu 8rnedin

a2} kismi veniden vapilmaktadir.

Bu katmanin kalinlidi 190 nm’dir ve kirilma endeksi 1,418"dir.

Bu &rnedin z) wve bk} kisimlarinda elde edilen katmanlarin
2IAT’ sinin MEB, DRX wve RMN vyoluyla analizi, slrekli bir camsi
5ilis matrisinde zlimin kritalin nanopartikilllerinin wvarlidina
isaret etmektedir.

Ornek 3 : nitrat yoluyla bir Si1/AI katmaninin clusturulmasi
Burada tanimlandidi {izere hazirlanan silisik asit, ayni
konsantrasvonlu {(gsuda 1 mol/1) bkir Al (NO:); ¢dzeltisi ile

karigstirilmaktadir.
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Tanitilan ilgili miktarlar AI (NO3)sz bir melar oran elde edilmesi

i¢in secilmektedir: 0,5 Si(CH)4.

Asidin yagi 2 gundir, 2,8 pH’a sahiptir ve 1°C’dir. Daha sonra,
katman, 2000 tr/dk bir hizla déndirmeli kaplama yoluyla, 2 mm
kalinliga sahip, Planilux markasi altinda Saint-Gobkain
tarafindan pivyasava siiriilen cam bir altkatman {zerinde

¢Ckeltilmektedir.

Termik iglem &rnak 27deki ile aynidir,

251 analizi MEB, DRX wve RMN vyoluyla slUrekli bir wvitrifiye
aliimincsilikat adi g&steren, 100 nm kalinlia sahip ve 1,502
kirilma endeksli bir katman elde edilmektedir.

Ornek 2 ve 3'te elde edilen katmanlar saydam e tek tiplidir.

Cptik mikroskopide herhangi bir catlak gdriilmemektedir,

Ornek 4 : “toz karistirilmasi” vyoluyla bir Si/Zr katmaninin

olusturulmasi

Yukarida tanimlandigi 1lUzere hazirlanan bir silisik asit
¢hzeltisi bir zirkon tozu ile karistirilmaktadir. Yayilma,
gbériinir toz topaklari olmadan hafif bulutlu c¢larak homejen bir
s1vl elde edilene kadar ultrasonik islemle yapilmaktadir. Daha
sonra déndirmeli kaplama (2000 tr/dk) voluyla katman
cokeltilmektedir. Béhmit i1le kiyaslandiginda, toz iceridinde ¢ok
daha sinirli olunmaktadir, sinir %10 mcldur.

Ornek 5 : “slUspansiyon karistirilmasi” vyoluyla bir Si/Zr

katmaninin clusturulmasi

Yukarida tanimlandidi {izere hazirlanan bir silisik asit
cdzeltisi ile santrifiijlenmeden &nce olduu gibi bir zirkon
sispansiyonu karistirilmaktadir. Yeniden vyayilma bu nedenle
yararsizdir. Katmanda bulunan partikiillerin boyutu bu nedenle
vayllmanin yasl ile belirlenebilmektedir. Bu yontemle,
partikiilleri bile ¢ok iyi bir sekilde dahil etmek mumkin

oldugundan santrifiijleme imkansizdir.



