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TEZ BiLDiRiMi

Tez i¢indeki biitlin bilgilerin etik davranis ve akademik kurallar ¢ercevesinde elde
edilerek sunuldugunu, tez yazim kurallarina uygun olarak hazirlanan bu ¢alismada bana
ait olmayan her tiirlii ifade ve bilginin kaynagma eksiksiz atif yapildigini ve tez
tizerinde Yiiksekogretim Kurulu tarafindan higbir degisiklik yapilamayacagi i¢in tezin
bilgisayar ekraninda goriintiilendiginde asil niisha ile ayn1 olmasi sorumlulugunun

tarafima ait oldugunu beyan ederim.

Imzasi1

Ozge ACIKGOZ



OZET

1,6-BIS(TRIKLORSIL) HEKZAN ve 1,2-BiS(TRIKLORSIL) ETAN
MONOMERLERINDEN SENTEZLENEN SERAMIK ON POLIMERLERIN
FIZIKSEL ve KIMYASAL KARAKTERIZASYONLARI ile UYGULAMALARI
UZERINE CESITLI ARASTIRMALAR

Silisyum karbiir (SiC) oksit olmayan bir seramik olup sahip oldugu fiziksel ve
kimyasal 0Ozelliklerden dolayr bu malzeme ileri teknoloji uygulamalarinda
kullanilmaktadir. Bir¢cok calisma ileri seramiklerin iiretilmesi ve gelistirilmesi i¢in
devam etmektedir. Bu tez ¢alismasi temel hatlar1 ile 1,6-bis(triklorsil) hekzan ve 1,2-
bis(triklorsil) etan monomerlerinden elektrokimyasal yontem ile seramik 6n polimerleri
sentezlenme ve bunlarin gesitli alanlarda uygulamalar1 tizerinedir. Bu polimerlerin UV-
Vis, FT-IR ve NMR analizleri yapilmistir. Sentezlenen polimerler ile argon ve hava
ortaminda 500 °C, 750 °C ve 1000 °C sicakliklarda 3, 6, 12 ve 24 saat firinlama
stirelerinde seramik iiretimi yapilmistir. Bu seramiklerin analizleri dijital fotograf
goriintiileme, optik ve polarize optik mikroskop goriintiileme, SEM, FT-IR, X-Ray ve
Raman spektroskopileri ile yapilmistir. Bunlarin yaninda sentezlenmis olan bu onciil
polimerler ile ylizey kaplama ¢alismalar1 yapilmistir. Calismada polimerler aliimina ve
Si yiizeylere c¢ozeltilerinden damlatma ve elektro-egirme (EE) yontemleri ile
kaplanmigtir. Kaplanan bu yiizeyler argon ortaminda 1000 °C sicaklikta 3 saat
firinlanarak yiizeyde SiC film {iretilmistir. SiC filmlerin analizleri optik ve polarize
optik mikroskop goriintilleme, SEM, FT-IR, X-Ray ve Raman spektroskopileri ile
yapilmistir.

2023, 110 sayfa

Anahtar Kelimeler: Seramik 6n polimer, elektro-egirme, silisyum karbiir, seramik,
polikarbosilan,



ABSTRACT

VARIOUS RESEARCH on PHYSICAL and CHEMICAL
CHARACTERIZATIONS and APPLICATIONS of CERAMIC PRE-
POLYMERS SYNTHESIZED from 1,6-BIS(TRICHLOROSILYL)HEXANE and
1,2-BIS(TRICHLOROSILYL)ETHANE MONOMERS

Silicon carbide (SiC) is a non-oxide ceramic and is used in advanced engineering
applications due to its physical and chemical properties. Many studies are ongoing to
produce and develop advanced ceramics. This thesis study is mainly to synthesize
ceramic prepolymers from 1,6-bis(trichlorosyl) hexane and 1,2-bis(trichlorosyl) ethane
monomers by electrochemical method and to do research on their applications in
various areas. UV-Vis, FT-IR and NMR analyses of these polymers were also
performed. Ceramics were produced with those synthesized polymers in argon and air
atmosphere at temperatures of 500 °C, 750 °C and 1000 °C for 3, 6, 12 and 24 hours of
heating in a tube furnace. Analyses of these ceramics were made with digital photo
imaging, optical and polarized optical microscope imaging, SEM, FT-IR, X-Ray, and
Raman spectroscopies. In addition to these, surface coating studies were carried out
with these synthesized precursors. In the study, polymers were coated on alumina and Si
surfaces from their solutions by dropping and electrospinning (EE) methods. These
coated surfaces were thermally processed in an argon atmosphere at 1000 °C for 3 hours
to produce a SiC film on the surface. Analyzes of SiC films were made using optical
and polarized optical microscope imaging, SEM, FT-IR, X-Ray and Raman
spectroscopies.

2023, 110 pages

Key Words: Ceramic pre-polymer, electrospinning, silicon carbide, ceramic,
polycarbosilane



TESEKKUR

Mesleki ve akademik hayatimda onemli kararlar almam gerektiginde stirekli
yanimda olan ve varligi ile benim i¢in 6nemli bir rol model olusturan gerek yiiksek
lisans tez konumunun belirlenmesinde gerek arastirilmasi ve yazimi sirasinda sahip
oldugu bilgi birikimi ve tecriibesi ile ¢alismalarima 1s1k tutan ve yardimini esirgemeyen
danisman hocam Prof. Dr. Yusuf NUR’a sonsuz saygi ve tesekkiirlerimi sunarim.

Tez g¢aligmalarim siiresince tiim boliim olanaklarindan yararlanmami saglayan
Hatay Mustafa Kemal Universitesi (HMKU) Fen Edebiyat Fakiiltesi Kimya Boliim
Baskanligi'na, HMKU FBE Enstitiisii Miidiirliigii calisanlarina ve 22.YL.028 no’lu
yiiksek lisans tez projesi ile desteklerinden dolayt HKMU BAP koordinatorliigii'ne ve
ayrica laboratuvarimizda uygulamalart ¢alisilan biitlin PKS polimerlerinin sentezlenip
karakterizasyonlarmin yapilmasinda biiyiik katkilar1 olan TUBITAK (218M332 no’lu
proje kapsaminda)’a tesekkiirlerimi sunarim.

Tez caligmalarim siiresince, tiim laboratuvar ¢alismalarimda yapmis olduklari
katk1 ve yardimlar1 nedeniyle Selin DELATIOGLU’na ¢ok tesekkiir ederim.

Egitim hayatim boyunca beni maddi ve manevi olarak destekleyen, giivenen ve

daima yanimda olan canim aileme sonsuz minnet ve siikranlarimi sunarim.

Tezimin c¢aligmalarini yiiriittiglim siiregte 6 Subat 2023°te meydana gelen
depremde yitirdigimiz basta tiniversite hocalarim olmak {izere tiim vatandaslarimiza

Allah’tan rahmet dilerim.
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SIMGELER ve KISALTMALAR DiZiNi

SIMGELER
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1. GIRIS

Seramik kelime anlami1 toprak, kil ya da pisirilmis esya anlamindaki
“keramikos”tan (Latince) gelmektedir. Daha genel bir tanim ile seramikler;
metalin/metallerin, metal olmayan elementler ile sil islenlemeleri sonucu elde edilen
anorganik bilesikler olarak da tanimlanabilir.

Arkeolojik buluntular seramik iiretiminin M.0O. 6500 yillarina dayandigimni ortaya
koymaktadir. Seramik malzemelerin sert ve yiiksek sicakliklara dayanikli olmalar
onlar1 malzeme endiistrilerinin yapi tas1 haline getirmektedir (Sayer & Ozkan, 2007).
Istya ve siirtlinmeye direnen malzeme ihtiyact yiiksek sicakliga dayanim giicii ve
yapisal biitiinliiglinii korumada {istiin 6zelliklere sahip seramik malzemelere yonelim
saglamistir. Metal ve silisyum birlesimi ile bu iistiin 6zellikleri saglayan silisyum karbiir
seramikler giinimiizde 1ileri teknoloji Uriinii olarak degerlendirilmekte ve
gelistirilmektedir (Toprak, 2023). Silisyum karbiir (SiC), yiiksek sicakliklarda
oksitlenme direncine sahip olan, sert ve iyi derecede asinmaya direngli inert bir
karbiirdiir (Uslu, 2009).

Geleneksel yontemlerden farkli olarak iiretilen seramikler, ileri seramikler,
gelistirilen iistiin ozellikleri ile birgcok alanda yaygin olarak kullanilmaktadir. Ileri
seramik malzemeler iiretim sonunda kazandiklar1 aginma ve korozyona karsi direngli
ozellikleri sayesinde yiizey kaplamada, fiber, nano, partikiil veya polimerler ile
kompozit seklinde kullanilabilme imkani1 sunmaktadir (Akkurt, Kalender, & Y 6riikoglu,
2019). Birgok uygulama polimerlerin, hafif ve korozyona direngli olma 6zelliklerinden
dolay1 seramik malzemelere alternatif olabilecek polimerik malzemelerin {iretimine
yonelmektedir (Sayer & Ozkan, 2007). ileri seramiklerin en basinda silisyum karbiir
(SiC) gelmektedir.

Silisyum karbiir (SiC), karbon ve silisyum atomlar1 arasindaki giiclii kovalent bag
ile olusan bir yar iletkendir. SiC, dogada bilesik halde bulunmaz. Silisyum karbiiriin
korozyona ve kimyasal etkilesime kars1 yiiksek direng gdostermesi ve sert bir malzeme

olmasi bu malzemenin ticari onem kazanmasinda 6nemli bir etkendir (Akinalp, 2019).



1.1. Temel Bilgiler

Silisyum karbiir (SiC) iist diizey termal-mekanik o6zellikler, yiiksek sok direnci,
genlesme ve yiiksek kimyasal korozyon direnci gibi etkileyici Ozellikleri (Liu, ve
digerleri, 2017) nedeniyle termal kararlilik gerektiren uygulamalarda yaygin kullanim
alanma sahip kimyasal olarak inert bir seramik malzemedir (Choi, Youn, Jo, Oh, &
Kim, 2011). Silisyum Kkarbiir, yiiksek dayanikliliga ve disiik bir agirliga sahip
olmasindan dolay1 bir¢cok endiistri alaninda sensér malzemesi, uzay arastirmalarinda
uydu malzeme iiretiminde, havacilik arastirmalarinda, demir-gelik tiretiminde vb. farkl
alanlarda kullanilmaktadir (Uslu, 2009). Asinma direncinin yiiksek olmasi SiC’nin
mekanik boru malzemeleri, pompa bilesenleri, rulman bilesenleri gibi; petrol rafinerileri
ve maden gibi kimyasal isleme alanlarinda kullaniminin 6niinii acan O6zellikleridir
(Akinalp, 2019). Ayrica SiC’nin sahip oldugu yiiksek 1s1 iletkenligi, yari iletken
cihazlarda kullanimi i¢in umut verici bir aday haline getirmistir (Akinalp, 2019).

Silisyum karbiir (SiC) seramiklerin {iretimi i¢in Onerilen birkag yontemden
bahsedilebilir: kimyasal buhar biriktirme (CVD), baz1 polimerlerin pirolizi ve Achenson
prosesi (Peng & Hwang, Synthesis And Characteristics Of Polycarbomethylsilane Via
A One-Pot Approach, 2020). Kimyasal buhar biriktirme (CVD) yontemi gaz fazinda
bulunan reaktiflerin kat1 bir film olusturmak {izere bir yilizeye tagindiklar1 bir yontemdir.
Metal, seramik ve yar iletkenler basta olmak iizere neredeyse tiim malzeme gruplarinin
istenilen kalinlikta yiizeyde birikmesini saglayan koklii bir tekniktir (Rahaman, 2016).
Acheson prosesi endiistriyel olgekte SiC tiretimi igin kullanilan bir yontemdir. Bu
prosese gore, bir elektrikli firnda 2000 °C sicaklikta silisyum ile kok arasindaki
karbotermik tepkime sonucunda SiC bilesigi olusur. Bu enerji gerektiren endotermik
reaksiyon sonunda olusan SiC nispeten kirilgan ve diigiik kirilma tokluguna sahiptir.
Yine de diisiik molekiil agirligi, tstiin korozyon direnci gibi 06zelliklere sahip
olmasindan dolay1 SiC, alternatif malzemeler arasinda yer almakta ve genis bir kullanim
alan1 bulmaktadir (Uslu, 2009).

Polimerlerin pirolizi, polimer zincirlerinin termal kirilmaya ugrayarak ayrismasi
olarak tanimlanmaktadir. SiC gibi seramikler bazi 6zel polimerlerin pirolizinden de
retilebilmektedir (Mera, Gallei, Bernard, & lonescu, 2015). Seramik onciilleri

olusturan bu polimerler seramik 6n polimerler olarak adlandirilir. Yajima ve ark.



tarafindan yiiksek oranda SiC igerigine sahip liflerin olusumunun bildirilmesi ile bu
yonteme olan ilgi biiylik oranda artmistir (Rahaman, 2016). SiC’nin bir Onciisii olan
seramik On polimerler, uygun maliyetli polimer isleme potansiyeli ve ince taneli
seramik malzemelerin 6zelliklerinde iyilesmeyi saglamasindan 6tiirii bilim insanlar1 ve

sanayiciler tarafindan biiylk bir ilgi gérmektedir (Toprak, 2023).

1.1.1. Seramik On Polimerleri

Polimerden seramik tiiretimi i¢in polimerlerin bazi yapisal ve fiziksel 6zelliklere
sahip olmas1 gerekmektedir. On polimerlerin yeterince yiiksek molekiil agirhigina,
uygun bir ¢oziiniirlik araligina, capraz baglanma icin fonksiyonel grup veya gruplara
sahip olmalidir (Liu, ve digerleri, 2017). Polisilanlar, silisyuma bagl organik
fonksiyonel smiflardan olusan polimerik malzeme gruplarimi ifade etmektedir ve SiC
sentezi ig¢in 6nemli 6n polimer gruplaridir. Polisilanlar (Yajima, Hayashi, & Omori,
1975), polikarbosilanlar (Bacque, Birot, Pillot, & Biran, 1996), polisiloksanlar (Riedel,
Mera, Hauser, & Klonczynski, 2006), polisilazanlar (Narsavage, Interrante, Marchetti,
& Maciel, 1991) ve polisililkarbodiimidler (Ebsworth & Mays, 1961) seramikler i¢in
onciil olarak kullanilan silisyum bazli polimer gruplaridir (Mera, Gallei, Bernard, &
lonescu, 2015).
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Sekil 1.1. Seramik malzemeler i¢in kullanilan silisyum igerikli 6n polimer gruplari

Polisilanlarin sentezi ig¢in c¢esitli kimyasal yontemler oOnerilmektedir. Bunlar
arasinda en yaygin kullanilan yontem Wurtz tepkimesidir (Koe & Fujiki, Polysilanes,
2017). Bu yontemde sodyum metalinin yiiksek sicakliklarda islenmesi gerektigi i¢in
biiyiik 6l¢giide tehlikeli bir deney ortami olusturmaktadir (Subramanian, 2008). Wurtz
tepkimesi sentezlenmesi sirasinda polisilanlarin molekiiler agirliklar1 ile polimer
verimleri istenilen sekilde kontrol edilememektedir. Bundan kaynakli seramik Onciilii
polisilan sentezi icin daha giivenli ve daha kullanilabilir bir yontem olan
elektrokimyasal yontem onerilmektedir (Subramanian, 2008). Elektrokimyasal yontem,;
polisilanlarin saflastirilmasi, izolasyonlar1 ve tepkimelerinin diisiik sicakliklarda
gerceklestirilebilmesi agisindan Wurtz yontemine gore daha kolay ve tehlikesiz bir
yontemdir (Vermeulen ve ark. 1999; Nur ve ark. 2010). Elektrokimyasal yontemde
elektrotlar bakir, aliiminyum veya ¢elik elektrotlar kullanilabilmektedir (Subramanian,
2008; Nur ve Toppare, 2013). Vermeulen ve ark. (1999), polialkisilan sentezini
elektrokimyasal yontemle gerceklestirmislerdir ve bu sentez i¢in Onerdikleri tepkime

asagida Sekil 1.2’de verilmistir.
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Sekil 1.2. Polisilan polimerinin elektrokimyasal yontem ile sentezinin sematik
gosterimi

Elektrokimyasal sentezde bir elektroliz hiicresi igerisine susuz ¢Oziicii, destek
elektrolit, monomer, anot ve katot konulur. Sistemin oksijenden arindirilmis olmasi
dikkat edilmesi gereken dnemli bir etkendir (Koe & Fujiki, Polysilanes, 2017).

Silisyum bazli polimerlerin kontrollii bir sekilde ayrismasi, kullanilan dnciillerin
kimyasal yapilari, islenme yontemleri ve belirlenen parametrelerden etkilendigi icin
nanoyapili seramiklerin, yap1 saglamligina katki sunacak sekilde diizenlenmesi gerekir.
Seramik 6n polimerlerinin seramige doniistimii i¢in bir dizi farkli islemden ge¢mesi
gerekir (Mera, Gallei, Bernard, & lonescu, 2015). Ornek olarak polimerizasyon sonrasi
polimerin sirasiyla capraz baglanarak sekillendirilmesi, ~1400 °C’ de piroliz ve ~2000
°C sicaklikta tavlanmasi verilebilir.

Polikarbosilanlarin ¢apraz baglanmasi hava atmosferinde termal kiirleme veya
elektron —simi ile kiirleme (e-1s1n1) yapilarak elde edilebilmektedir (Bacque, Birot,
Pillot, & Biran, 1996; Lim, Kim, & Kim, 2014). Oksijen varliginda polikarbosilanlarin
radikal mekanizmalar yoluyla ¢apraz baglandig: belirlenmistir. Hava ortaminda yapilan
termal kiirlenme sonucunda -Si-H ve -Si-CHz oksidasyona ugrayarak -Si-OH, -Si-O- Si-
ve -C=0 gruplar1 olusur ve boylece capraz baglanma gergeklesir (Mera, Gallei,
Bernard, & lonescu, 2015). Polikarbosilanlarin oksijen ile ¢apraz baglanmasi sonrasinda
%10-12 oksijen igerigine sahip SiC malzemelerinin olusmasini saglar. Elektron-isin1 (E-
beam curing) ile kiirleme yoluyla ¢apraz baglanan polikarbosilanlardan sentezlenen
silisyum karbiir malzemelerin ¢ok diisiik miktarda (%0.2-%0.3) oksijen igerdikleri
belirlenmistir (Mera, Gallei, Bernard, & lonescu, 2015).

SiC lifler, havacilikta, katalizor destekleyiciler, 1s1 direngli malzemeler,
mikrodalga 1sm1 emiciler gibi uygulama alanlarinda karbon liflerden sonra kullanilan
yeni ve yliksek performansh lif tiiriidiir (Liu, ve digerleri, 2017). Silisyum karbiir lifler

mekanik Ozellikleri, yliksek sicaklik ve korozyon direnglerinin yiiksek olmasi gibi
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onemli Ozellikleri nedeniyle zorlu ortam sartlarinda yaygin olarak kullanilmaktadir.
Polimer tiirevli SiC liflerinin dikkat ¢ekmesinin ve hizli gelismesinin en énemli nedeni
imalat siiregleri, mekanik 6zellikleri ve endiistriyel uygulamalar agisindan diger seramik
malzemelerden iistiin olmasidir (Choi, Youn, Jo, Oh, & Kim, 2011). Bugiine kadar SiC
liflerinin {iretimi i¢in bircok yOntem Onerilmistir. En ¢ok arastirilan ve gelistirilen

yontem elektroegirme (EE) teknolojisidir (Wu, Wang, & Wang, 2019).

1.1.2. Elektroegirme (EE) Yontemi

EE teknolojisi uzaklik, ¢ozelti akisi, uygulanan elektrik potansiyeli gibi proses
parametrelerini yoneterek polimerlerden nanometre ile mikrometre g¢aplara seramik
lifleri Giretmek i¢in kullanilan yontemlerden biridir (Liu, ve digerleri, 2017). William
Gilbert’in 16. ylizyilda temelini atmis oldugu EE yontemi 1900 yilinda J. F. Cooley ve
W. J. Morton tarafindan patentlenmistir. 1930’lu yillardan itibaren daha g¢ok tekstil
alaninda kullanilan bu yontem giinlimiizde bagta biyotip olmak {izere nanoteknoloji ve
bircok malzeme iiretim alaninda yaygin olarak kullanmilmaktadir (Sasmazel, Ozkan, &
Haydardedeoglu, 2012).

EE, nanometre 6lgeklerinde polimer liflerinin iiretimini saglayan bir teknolojidir.
Bu yontem ile elde edilen nanolifler ve nanotiipler, basta fotonik, sensor ve kataliz
olmak iizere tip, eczacilik ve tekstil gibi bir¢ok alanda genis uygulama alanlarina
sahiptir (Schneider, ve digerleri, 2011).

Megelski ve ark. (2002)’ye gore EE yontemi, polimer ¢dzeltisi ve metal sablonun
yiksek gerilim dogru akim kaynagi (HVDC) vasitasiyla zit elektrik yiikler ile
yiiklenmesi esasina dayanir. Polimer ¢ozeltisine yiiksek elektrik potansiyel uygulanmasi
ile ¢ozelti yiizey Ozellikleri degisir ve bunun sonucunda nano veya mikrometre

boyutlarda lif olusumu gergeklesir (Megelski, Stephens, Chase, & Rabolt, 2002).
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Sekil 1.3. Elektroegirme (EE) sistem semasi

EE yonteminde lif olusumu ve morfolojisi tlizerinde etkili olan birden fazla
parametre vardir ve bunlar: polimer ¢ozeltisinin akis hizi (ml/h), enjektor ile metal tabla
arasindaki uzaklik, uygulanan elektrik gerilimi, polimer ¢ozeltisinin derigimi, ¢6ziicii
veya ¢oziicli karigimlarinin fizikokimyasal ozellikleri, polimerin molekiil agirhig: gibi
parametreler (Megelski, Stephens, Chase, & Rabolt, 2002). Her bir parametrenin lif
tiretim stirecinde optimizasyonu gereklidir.

Polimer ¢ozeltisinin akis hizi toplayict plaka {iizerinde olusacak olan lifin
morfolojisi a¢isindan 6nemli bir etkendir. Cozeltinin akis hiz1 ve jetin enjektor ucundaki
dagilim hiz1 elektrostatik kuvvetlerce uzaklastirllma hizin1 astiginda kararsiz jet
olusumu sonucunda boncuk yapilarin gézlendigi morfolojiler ortaya ¢ikmaktadir (Haghi
& Akbari, 2007). Uygun bir akis belirlendikten sonra lifin morfolojisini etkileyen diger
parametrelerden olan elektriksel gerilim degerinin de optimize edilmesi gerekmektedir.

Uygulanan gerilim arttikga olusan jet tizerindeki itme kuvveti artmakta ve daha
ince liflerin olusmaktadir (Haghi & Akbari, 2007). Elektrik kuvveti ¢ozeltinin yiizey
gerilimi ile ilgili kuvvetleri yenecek kadar yiiksek oldugunda daha kararli ve diiz bir jet
puskiirtiliir (Zong, ve digerleri, 2002). EE ile lif iiretiminin optimizasyonu sistem
igerisinde ¢Ozeltinin akisi, mesafe ve gerilimin optimizasyonu ile yapilmaktadir. Bu
optimizasyon ¢alismalarinda ¢ozelti konsantrasyonu da goz 6niinde bulundurulmalidir.

EE sistemlerinde ¢ozelti konsantrasyonu arttikga Vviskozite de artacagindan lif
capmin da artacagini sdylenebilir (Haghi & Akbari, 2007). Ancak bununla birlikte

¢Ozelti konsantrasyonu arttik¢a lif olusumunun yaninda boncuk yapilarinin da olustugu
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gozlemlenmistir (Haghi & Akbari, 2007). Diizgiin bir lif yapisinin elde edilmesi igin
yiiksek polimer konsantrasyonu ve diisiik elektrik alan kuvveti tercih edilebilir (Zong,
ve digerleri, 2002). Cozelti konsantrasyonunun belirlenmesinde énemli etkenlerden biri
kullanilan ¢6ziictidir (Haghi & Akbari, 2007).

Coziicii segimi olusan lifin porlu yapida olup olmayacagi tizerinde de 6nemli bir
etkendir. Megelski ve ark. ¢oziicii uguculugunun lifin porozite 6zelligini dogrudan
etkiledigini ve yiiksek uguculuga sahip coziiciilerden elde edilen liflerin ylizeyinin porlu
oldugunu gozlemlemislerdir (Megelski, Stephens, Chase, & Rabolt, 2002). Kullanilan
¢Oziiclinlin olusan lif iizerinde dogrudan bir etkisi oldugundan uguculuk, ¢6zme
kapasitesi ve viskozite gibi 6zellikleri oncelikli olarak dikkate alinir.

Lif ¢apin1 etkileyen en 6nemli parametre ¢ozelti viskozitesidir. Yiiksek viskozite
daha genis c¢aplara sahip lif olusumu ile sonuglanmaktadir. Genel olarak liflerin
morfolojisini kontrol etmede elektrik alanin etkisinin viskozite etkisinin tersi oldugu
bulunmustur (Zong, ve digerleri, 2002). Olusan lifin ¢ap 6zellikleri kullanilan polimerin
molekiil agirligr ile diizenlenebilmektedir.

Diisiik molekiil agirliklt polimer ¢ozeltilerinin liften ¢ok boncuk yapilarim
olusturdugu, daha yiliksek molekiil agirlikli ¢ozeltilerin ise daha yiiksek ortalama g¢apa
sahip lifleri olusturdugu gozlenmistir (Haghi & Akbari, 2007).



2. ONCEKI CALISMALAR

Okamura (1987), dodekametil siklohekzasilan monomerinden sentezlenmis bir
polimerin 400 °C sicaklikta pirolizi sonucunda %80 verimle polikarbosilan
sentezlendigini bildirilmistir. Bu ¢alismada kullanilan lityum ve sodyum gibi metallerin
azot ortaminda (inert bir ortamda) gergeklestirilen polikarbosilan sentezinin verimini
etkiledigi bildirilmistir. Ayrica poli(dimetilsilan)’in dimetildiklorosilan monomerinin
sodyum ile muamele edilmesi ve bunun sonucunda klorun uzaklastirilmasi ile yiiriiyen
sentezi Okamura (1987) tarafindan raporlanmistir. Halka yapili polimerlerin diiz zincirli
polimerlere gore seramik olusturma verimlerinin daha yiiksek oldugu belirtilmistir.
Polikarbosilanlarin  genelde monosilan veya disilanlarin termal ayrigma veya
disilasiklobiitan  bilesiklerinin  halka agma polimerizasyonu ile sentezinden
bahsedilmistir.

Tian ve ark. (2019), iyi bir dagilima ve i¢ yapiya sahip ultra ince HSiC liflerini
tirettiklerini bildirmislerdir. Ksilen ve N-N dimetilformamit ¢oziicii karisiminda (7:3
v/v) polistiren ve polikarbosilan ¢6zeltisi hazirlanarak EE yontemi ile HSIC lifleri
tiretmislerdir. Bu ¢alismada 0.75 ml/h akisinda, 10 kV voltaj ve toplayici plaka ile
enjektor aras1 mesafe 20 cm olacak sekilde parametreler belirlenmistir. Elde edilen lifler
argon gazi (Ar) altinda 1400 °C’de 2 saat piroliz edilmis ve igi bos HSIiC liflere
dontistiiriilmiistiir. Calisma sonunda elde edilen i¢i bos HSiC liflerin morfolojik ve 1s1
yalitim performansinin iyilestirildigi raporlanmistir.

Yajima ve ark. (1976), bir organometalik polimerden (dodekametil
siklohekzasilan kullamilarak sentezlenmis) 350 kg/mm? ¢ekme mukavemetine ve 30
ton/mm? gerilme katsayisina sahip kesintisiz SiC liflerinin  sentezlendigini
bildirmislerdir. Yapilmis bu caligmada polikarbosilan polimerinin endiistriyel olarak
biiyilk miktarlarda ve yiiksek kalitede SiC liflerine doniistiirilmesine ile organik
maddelerin inorganik maddelere basarili bir sekilde doniistiiriilmesine 6rnek
olusturdugu, kimya ve seramik alanindaki deneysel teknikleri biiyiik o6l¢iide
gelistirebilecegi agiklanmaktadir.

Yajima ve ark. (1978) SiC seramiklerinin O6nemli Onciilerinden olan

polikarbosilanlarin sentezi i¢in Kumada tepkimesini dnermislerdir.
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Sekil 2.1. Yajima tarafindan polikarbosilan sentezi i¢in dnerilen Kumada tepkimesinin
sematik gosterimi

Toma ve ark. (2012), polimerden iiretilmis silisyum igeren seramigin piezodirenci
ile mikro/nano yapis1 arasindaki iliskinin aciklanmasi iizerine c¢alismiglardir. Bu
calismada 1100 °C sicakliktaki piroliz sonucunda elde edilen seramik malzemede
olusan gozeneklerin kismen amorf yapida tortu biriktirmesi nedeni ile piezodireng
gostermedigini, ancak, 1400 °C gibi daha yiiksek sicakliklarda yapilan pirolizde seramik
malzemenin gozenekleri i¢inde karbon ve SiC kristallerinin olustugu ve bu olusum
sonucunda piezodirencin arttig1 raporlanmistir.

Kawabe ve ark. (2008), yaptiklar1 ¢alismada i-biitil-n-desildiklor silan (M1) ve
metil-3,3,3 trifloropropildiklor  silandan (M2) polimerini  sentezlemislerdir.
Sentezledikleri bu polimerlerin ¢ok bloklu ve yiiksek molekiiler agirlikli oldugunu
raporlamiglardir. Monomerler bir kondenzasyon sisteminde, toluen geri akiginda
sodyumla muamele edilerek Wurtz reaksiyonu ile polimerlestirilmis ve ayni yontemle
polisilan kopolimeri sentezlenmistir. Sentezlenen polisilan kopolimerinin yapis1 *H-
NMR, UV/Vis spektroskopisi, fotoliiminesans (PL) ve fotoliiminesans uyarma (PLE)

Olctimleri ile karakterize edilmistir.
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Sekil 2.2. Diklorodiorganosilan komonomerinden polisilan kopolimerinin Wurtz-Tipi
kondenzasyon tepkimesi ile sentezinin sematik gosterimi
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Peng ve Hwang (2020), titanosen dikloriir ve sodyum metali varliginda
diklordimetil silan monomerinden yola ¢ikarak tek bir reaksiyon ortaminda
polikarbosilan sentezlediklerini bildirmislerdir. Sentezlenen polimerin Ti igeren,
dogrusal zincir yapisina sahip olan polikarbosilan oldugu FTIR, UV/Vis, jel gegirgenlik
kromatografisi, X-Ray ve SEM olglimleriyle tespit edilmistir. Bu ¢alismada kullanilan
titanosen dikloriir reaktaninin diklor dimetilsilana gore molar oraninin {iriin verimine,
molekiiler agirligina ve polidispersite gibi oOzelliklerine olan etkisi agiklanmistir.
Sentezlenen bu polimer 180 °C’de hava ortaminda 1 saat kiirlendikten sonra 1200 °C’de
N2 atmosferinde 2 saat daha kiirlenmeleri sonucunda ¢ap1 2 mm’den kiigiik yesil liflerin
sentezlendigi raporlanmistir.

Jones ve ark. (2006), diklororganosilanlarin alkali metallerle gergeklestirdigi
Wurtz  tepkimelerinden sentezlenen polisilanlarin  bir geri sogutucu altinda
tetrahidrofuran (THF) geri akisi icerisinde ve uygun ortam sicakliginda (¢ok yiliksek
olmayan sicakliklar) daha yiiksek verim verecek sekilde diizenlenebilecegini
bildirmislerdir. Daha yiiksek verimler, ¢oziiciiniin sodyumu dissosiyasyon derecesine
ve anyonik zincirleri saglamlagtirma yetenegine baghidir. Bu c¢aligmada tepkime
ortamma eklenen sodyum, ¢oziicii icerisinde aktif merkez haline getirilerek
polimerizasyonun bu ydnden baslatilmas: amaglanmistir. Bu nedenle sodyum iyonu
dissosisyon derecesi daha diisiikk sicakliklarda dahi sentez verimini 6nemli Olgiide
arttirdig raporlanmigtir.

Benzer bir baska ¢alismada Achilleos ve ark. (2004), poli (n-heksilmetil silan)’in
(PHMS) oda sicakliginda THF icinde %50 ile %83’e kadar verimle Wurtz
polimerizasyonuyla sentezlendigini raporlamislardir. Tepkime ortaminda yer alan
sodyumun yiizey alaninin PHMS’in sentezinde; indiiksiyon siiresi, tepkime hizi ve
molekiiler agirligr gibi 6zellikler tizerine olan etkileri agiklanmistir. Daha kiigiik yiizey
alanli sodyum dagilimimin monomer harcanma hizim1 azalttig1 ve dolayisiyla polimer
verimini de azalttig1 raporlanmistir. Achilleos ve ark. (2004), kullanilan metalin yilizey
alanmin veya tepkime ortamindaki dagiliminin degistirilmesiyle bu tip reaksiyonlarin
yiiksek sicakliklara ihtiya¢ duymadan, yiiksek verimle gerceklestirilebilecegini
bildirmislerdir.

Hasegawa (1989), polikarbosilan liflerinin kiirleme kosullar1 tizerinde ¢alismistir.

Bu ¢alismada sentezledigi polikarbosilan lifler 6nce diisiik sicaklikta kiirlenmis ve daha
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sonra yiiksek sicakliklarda 1sil igleme tabi tutularak SiC liflerinin sentezlendigi
bildirilmistir. Burada dikkat ¢ekilen nokta polikarbosilanin piroliz isleminde tercih
edilen kiirleme kosullarinin yapisal degisime olan etkisidir. Kiirleme sicakligindaki artis
elde edilen SiC’nin yapisal yogunlugu tizerinde de artis saglamistir. Yapilan ¢alismalar
TGA-DTA analizleriyle dogrulanmistir. Kiirleme islemiyle polikarbosilan liflerinin
yapisal degisiminde Si — H bagmin oksitlenmesiyle Si — OH, Si — O - Sive C =0
baglarinin olustugu goézlenmistir. Kimyasal baglardaki bu degisim kiirleme Oncesi ve
sonrast yapilan FTIR o&l¢iimleriyle belirlenmistir. Kiirlenmis polikarbosilan liflerinin
SiC seramigine doniisiim siireci i¢in bes sicaklik araliginda calisilmasi gerektigi
raporlanmistir. Calismada uygulanan sicakliklar: 1000 °C, 1100 °C, 1200 °C, 1300 °C
ve 1400 °C. ilk asamanin kiirlenmis polikarbosilan liflerinin ¢apraz baglanmasi, ikinci
asamanin polikarbosilan yan zincirlerinin ayrigmasi, iigiincii asamanin {iriiniin amorf bir
yapt kazanmasi, dordiincii asamanin SiC kristal biliylimesi ile Si — O baglar1 ve fazla
bulunan karbonlar arasindaki tepkime ile gaz olusmasi, besinci asamanin tekrar bir gaz
olusumu ile sonuglandigi raporlanmustir.

Li ve ark. (2003), birgok yeni 6zelligi ve potansiyel uygulamalarindan dolay
silisyum karbiirii temel alan tek boyutlu nanoyapilar iizerine ¢alismislardir. SiC igerikli
tek boyutlu nanoyapilar, nanoelektronik cihazlar i¢in baglantt malzemeler igin, seramik
icin ve metal-polimer kompozitler i¢in takviye elemani olarak 6nemli bir kullanim
alanina sahiptir. Bu ¢aligmada kimyasal buhar biriktirme (CVD) yontemiyle diisiik
sicakliklarda SiC nano aglarinin sentezi raporlanmistir. Tek kristalli SiC nanotellerinin
birbirine baglanarak nano aglar1 olusturdugu aciklanmistir. Olusturulan  bu
nanoyapilarin biiylitme sekillerinin sentez sirasinda kontrol edilerek SiC temelli nano
aglara daha iyi elektronik ve mekanik 6zellikler kazandirilabilecegini 6nermislerdir.

Ho ve ark. (2004), SiC nanotellerinden olusan yeni bir ii¢ boyutlu SiC bazl
malzeme sentezini raporlamiglardir. SiC nanotel sentezi i¢cin CVD yontemini
kullanmiglardir. Bu ¢alismada bir tiip firinda, aliimina kiivet igerisinde yilizey olarak
silisyum levha ve galyum nitriir tozu ile tepkime ortami hazirlanmistir. Ar gazi
ortaminda (5 Torr basing altinda) 1100 °C sicaklikta sentez baslatilmistir. Sistem
istenilen sicakliga ulastiginda Ar gazi akisi kapatilip 15 dakika daha metan gazi akisi (5-
7 Torr) saglanmistir. Sentez tamamlaninca sistem argon gazi ortaminda oda sicakligina

kadar sogutulmus, elde edilen SiC igerikli malzemenin SEM, XRD, Raman analizleri
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yapilmigtir.  Sentezlenen SiC  nanotellerinin  kombinasyonlarinin ~ SiC  temel
malzemelerinden farkli fiziksel ve kimyasal 6zellikler gdsterdiklerini agiklamislardir.
Bu sentez yaklagimindan yola ¢ikarak gaz fazi reaktanlarinin modifikasyonlar1 yolu ile
yeni kompozit nanoyapilarinin gelistirilebilecegini 6nermislerdir.

Vermeulen ve ark. (1999), Si baglarim1 igeren dallanmis polimer sentezi igin
elektrokimyasal sentez yontemini ¢alismislardir. Bu ¢alisma bakir-bakir elektrot sistemi
ile metil triklorsilan, butil Kklorsilan ve sikloheksil triklorsilan monomerleri ile
gerceklestirilmistir.  Polimerizasyon islemleri 80 °C’de ve susuz DME ile
gerceklestirilmis, tepkime lityum aliiminyumhidrat ile sonlandirthmistir. Elde edilen
polimer GPC, 'H-NMR, FTIR ve UV-Vis spektroskopileri ile karakterize edilmistir.
Sentezlenen polimerlerin sar1 renkte ve organik coziiciilerde ¢oziinebilen bir yapida
oldugu raporlanmistir. NMR analiz verilerinde R ve H yan gruplar iceren dallanmis
polimerlerin olustugu, Si-Cl baglarinin ise olusmadigi agiklanmistir. Vermeulen ve ark.
elektrokimyasal yontemin dallanmis polimerin yapisinin kontrolii i¢in potansiyel bir
sentez yontemi oldugunu raporlamislardir.

Nur ve ark. (2010), poli(metilsilin)’in  elektrokimyasal sentezinde
monomer/¢oziicli orani, elektrot cinsi ve destekleyici elektrolit gibi parametrelerin
etkilerini incelemislerdir. Poli(alkilsilin) grubunun yeni bir iiyesi olan uygun Si:C
oranina (1:1) sahip ve polar olmayan ¢oziiciilerde ¢6ziinebilen poli(metilsilin)
sentezlenmistir. Sentez elektroliz hiicresine argon gazi verilerek ve 6V uygulanarak
gerceklestirilmistir. Elektrokimyasal sentez ortami susuz asetonitril (AN) ve 1,2-
dimetoksietan (DME), sodyum dodesilsulfat (SDS) ve tatrabiitilamonyum perklorat
(TBAP)’tan olusmaktadir. Sentezlenen polimer *H-NMR, FTIR, UV-Vis spektroskopisi
ve TGA analizleri ile karakterize edilmistir. Nur ve ark. (2010), AN, SDS ve Cu
elektrottan olusan sentez sisteminde monomer/¢oziicii oraninin ve tepkime siiresinin
arttirllmasinin sentezlenen poli(metilsilin)’in safligina ayn1 calismada DME, TBAP ve
Cu elektrottan olusan diger sentez sistemine gore olumsuz bir etki gosterdigini
raporlamislardir.

Alarifi ve ark. (2018), EE yontemi ile iiretilen poli(akrilonitril) (PAN) liflerinin
karbonizasyon prosesi ilizerine ¢alismalar yapmislardir. Bu ¢alismada PAN lifleri 6nce
270 °C’de hava atmosferinde ¢apraz baglanarak kararli hale getirilmis, daha sonra Ar

gazi ortaminda 750 °C, 850 °C ve 950 °C’de karbonizasyon islemi yapilmustir.
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Wang ve ark. (2017), SiC nanoliflerinin iiretimi i¢in EE yontemini ve seramik 6n
polimerlerinin pirolizini birlestiren bir yontem gelistirmislerdir. Bu c¢alismada
polikarbosilan (PKS) kiitle oraninin SiC nanoliflerinin mikroyapisi ve elektromanyetik
sogurma (EM) oOzellikleri tizerine olan etkileri incelenmistir. PKS, kiitlece 1:4 oraninda
N-N-dimetilformamit (DMF) ve kloroform karisiminda EE yeteneginin arttirilmasi igin
kiitlece %4.3 polivinilprolidon (PVP)) hazirlanmistir. SiC lifleri 20 kV, 2.38 ml/h
akisinda ve grafit kagidiyla kaplanmis celik plakada toplanarak hazirlanmistir. Lif
igerisinde bulunan ¢0ziiclilerin buharlagsmasi ig¢in ornekler 24 saat 70 °C’de vakum
altinda tutulmustur. Daha sonra bu 6rnekler 250 °C’de 2 saat kiirlenmis, sirayla 850 °C
ve 1300 °C sicakliklarda 2 saat firmlanmistir. Wang ve ark. (2010), PKS kiitle orami
arttikca SiC nanoliflerinin EM sogurma performansinin zayifladigini raporlamiglardir.
SiC nanoliflerindeki ¢oklu yansimanin, gelen EM dalgasim1i kademeli olarak
zayiflattigini bildirmislerdir. Yapilan bu c¢alisma ile zorlu uygulamalar i¢in SiC bazli
EM sogurucu gelistirilebilecegini dnermislerdir.

Mitchell ve ark. (2006), ters ¢evrilmis boncuklu ve gozenekli SiC monolitlerinden
olusan seramik mikroreaktdrlerinin sentezini raporlamiglardir. Bu calismada
poli(dimetilsiloksan) (PDMS)’dan, polistirenden (PS) olusan ¢o6zelti icerisinde, SiC
monolitleri sentezlenmistir. Elde edilen SiC monolitlerinin {izerinde 450 °C ile 1000 °C
arasindaki sicakliklarda rutenyum (Ru) katalizorii biriktirilmistir. Daha sonra gdzenekli
SiC monolitleri aliimina kaliplar igerisine aktarilarak seramik mikroreaktorleri
hazirlanmustir.

Sedov ve ark. (2017), seramik 6n polimerlerinden olan polikarbin sentezini
raporlamiglardir. Poli(hidrokarbin) (PHC) ve poli(fenilkarbin) (PPC), magnezyum
metali ile aktive edilmis bir reaksiyon sisteminde sentezlenmistir. Poli(naftalin-ko-
hidrokarbin) (PNHC) ise bromofrom bilesiginin sodyum naftalin ile tepkimeye
alinmasiyla sentezlenmistir. Sentezlenen bu {i¢ polimerin elmas film sentezinde
silisyum ¢ekirdek kaynagi olusturmalar agisindan verimleri raporlanmistir. En yiliksek
verim yiiksek molekiil agirligina sahip olan PHC tarafindan elde edilmistir. Sedov ve
ark. (2017), bu ¢aligmada polikarbinlerin termal ayrigmasinin elmas ¢ekirdeklenmelerini
olusturdugunu raporlamislardir. Ayrica polikarbinlerin termal ayrismasinin elmas
cekirdeklenme mekanizmast ile olan iligkisinin iizerinde calisilabilecegi ve

gelistirilebilecegini Onermislerdir. Bununla birlikte polikarbin bilesiklerinin elmas
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cekirdeklenme mekanizmasi olmasa bile ¢ekirdeklenme mekanizmalarinda kullaniminin

biiyiik bir potansiyel uygulama gosterebilecegini agiklamiglardir.
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3. MATERYAL ve YONTEM

3.1. Materyal

Tez galismasinda kullanilan monomerler, ¢oziiciiler ve kimyasal maddeler Cizelge

3.1°de verilmistir.

Cizelge 3.1. Kullanilan kimyasal maddeler

Kimyasal Madde Adi Formiilii
1,6-bis(triklorsil) hekzan CsH12Cl6Si2
1,2-bis(triklorsil) etan C2H4CleSi2
Tetrabiitilamonyum tetraflorborat (TBAFB) Ci6H3sN"BF4
1,2-Dimetoksietan (DME) C4H1002
Lityum aliiminyumbhidriir LiAIH4
Metillityum CHalLi
Metanol CH30OH

n- Hekzan CH3(CH2)4CH3
Ksilen CsH1o
N,N-Dimetil Formamit (DMF) CsH/NO
Potasyum Karbonat K2CO3

Ter- biitil Magnezyum Kloriir CsHoCIMg
Polistiren (PS) (CeHe)n

3.2. Malzemeler

Dogru akim gii¢ kaynagi (DC), tek bolmeli elektroliz hiicresi, ¢elik ve bakir
elektrot, 250 ml cam balon, Ar gazi, geri sogutucu, 5 ml cam siringa, paslanmaz ¢elik

igne (21G x 1 2°°0,80x38mm).

3.3. Yontem

Bu tez c¢aligmasinda polikarbosilan-Hx ve polikarbosilan-Et polimerlerinin
elektrokimyasal yontemle sentezi yapildi. Polikarbosilan-Hx polimeri 1,6-bis(triklorsil)
hekzan monomerinden ve polikarbosilan-Et polimeri  1,2-bis(triklorsil) etan
monomerinden sentezlenmistir. Polikarbosilan-Hx polimeri PKS-Hx koduyla ve
polikarbosilan-Et polimeri PKS-Et ise koduyla ifade edilecektir. Sentezlenen bu
polimerlerden Ar ve hava ortaminda seramik ftretimi gerceklestirilmistir. Ayrica
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alimina ve Si yiizeyler elektroegirme (EE) ve damlatma yoluyla polimer kaplanarak
SiC filmler iiretildi.

3.3.1. PKS-Hx ve PKS-Et Seramik On Polimerlerinin Uretimi

Polikarbosilan-Hx ve polikarbosilan-Et seramik 6n polimerlerinin elektrokimyasal

sentezinde kullanilan polimerlerin agik formiilleri Sekil 3.1.”de verilmistir.

Cl Cl

\ I Cl Cl\ Si/ cl
S NN e NV

cl Cl
1,6-bis(triklorsil)hekzan 1,2-bis(triklorsil)etan

Sekil 3.1. Tez ¢alismasinda kullanilan monomerlerin kimyasal yapisi

Cizelge 3.2. PKS-Hx ve PKS-Et seramik 6n polimerlerinin elektrokimyasal sentezinin
deneysel kosullar

Parametreler Degerler

Bakir elektrot Anot (1 cm x 2 cm)

Celik elektrot Katot (1 cm x 2 cm)
Tetrabiitilamonyum tetraflorborat 250 mg

(TBAFB) (Destek elektrolit)

Coziicii Susuz DME
Monomer/Cdziicl 1 ml monomer/30 ml ¢oziicii
Elektroliz siiresi 8 saat

Lityum aliiminyumbhidriir (LiAlH4) 4ml
(0.1 M THEF iginde)

Metillityum (MeLi) 4 ml
(3.1 M Dimetoksietan iginde)
Ter-biitiMgCl 4 ml

(2.0 M dietileter i¢inde)

17



3.3.1.1 PKS-HXx Polimerinin Elektrokimyasal Sentezi

PKS-Hx polimeri 1,6-bis(triklorsil) hekzan monomerinden yola g¢ikilarak
sentezlendi. 100 mI’lik bir hiicre igerisinde, bakir ve ¢elik elektrotlar kullanilarak sentez
gerceklestirildi. Oncelikle elektrotlar hiicre igerisine yerlestirildi ve sonra 250 mg
TBAFB hiicre igerisine eklendi. Hiicreye bu asamadan itibaren biitiin sentez asamalari
boyunca kesintisiz Ar gazi verildi. 30 ml susuz DME Ar gazi ile doyurulmus hiicreye
aktarildi. Ar gazi1 gecisi devam ederken hiicre igerisine 1 ml (3.65 mmol (1.2871 g)) 1,6-
bis(triklorsil) hekzan monomeri eklendi. Dogru akim gii¢ kaynag (DC) kullanilarak 8
saat siiresince 8 V’luk sabit bir gerilim uygulandi. Anot elektrot olarak bakir (1 cm x 2
cm), katot elektrot olarak ise ¢elik (1 cm x 2 cm) metalleri kullanildi. Elektroliz sonunda
elektrotlar hiicreden alindi ve hiicre geri sogutucu sistemine baglandi ve biitiin bu
islemler hiicre Ar gaz1 altinda iken yapildi. 25 °C’de 4 ml (4 mmol (0.1518 g)) LiAIH4
(0.1 M THF iginde) eklendi ve bir gece c¢ozelti geri sogutucu altinda kaynama
sicakliginda karistirildi. Bir sonraki giin ¢ozelti oda sicakligima kadar sogutuldu.
Sogutulan ¢ozeltiye 4 ml (0.155 mol (3.396 g)) MeLi eklendi. Cozelti bir gece geri
sogutucu altinda kaynama sicakliginda karistirildi. Bir sonraki giin ¢ozelti Ar gazi
altinda oda sicakligina kadar sogutuldu. Bu asamaya kadar yapilan sentez ve saflastirma
caligmalar1 sonucunda elde edilen polimer havaya karsi ¢ok hassas oldu ve kisa siirede
yiiksek miktarda nem g¢ekerek polimer oksitlendi. Polimer zincirlerinin havaya karsi
direncini arttirmak i¢in Grignard reaktifleri ile modifiye edilmesi ve soncunda
hidrofobik bir yap1 elde edilmesi amaclandi. Bu asamadan sonra senteze devam
edildiginde; sogutulan ¢ozeltiye bir Grignard reaktifi olan 4ml (0.0283 mol (3.312 g))
ter-biitil MgCl eklendi. Cozelti bir gece ¢ozelti geri sogutucu altinda kaynama
sicakliginda karistirilldi (Ar gazi altinda). Bir sonraki giin ¢6zelti Ar gazi altinda oda
sicakligina kadar sogutuldu. Oda sicakligina gelen ¢ozeltiye 10 ml pentan eklendi ve 1
saat karistirildi. 0.1 ml metanol eklendi ve 1 saat karistirildi. Karistirma islemi
tamamlandiktan sonra Ar gazi kesildi. Cozelti 110 mm capa sahip mavi bantli siizgec
kagidi ile siiziildii. Elde edilen siiziintii santrifiijlendi. Ust siv1 faz bir balona aktarilarak
vakum altinda damutilarak ¢oziiciisii uguruldu. Elde edilen sar1 renkli kati madde yani
PKS-HXx polimeri vakum etiiviinde tutuldu. Verim ~%85 olarak belirlendi.

Sentezlenen polimerin *H-NMR, FTIR, UV-Vis analizleri yapildi.
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Sekil 3.2. PKS-HX polimerinin sentez asamalarinin dijital fotograf goriintiileri a.
sentez Oncesi hazirlanan hiicre sistemi, b. elektroliz, c. elektroliz sonrasi elektrotlar, d.
kaynatma iglemi, e. sentezin sonlandirilmasi

3.3.1.2 PKS-Et Polimerinin Elektrokimyasal Sentezi

PKS-Et polimeri 1,2-bis(triklorsil) etan monomerinden yola ¢ikilarak sentezlendi.
100 ml’lik bir hiicre igerisinde, bakir ve g¢elik elektrotlar kullanilarak sentez
gerceklestirildi. Oncelikle elektrotlar hiicre igerisine yerlestirildi ve sonra 250 mg
TBAFB hiicre igerisine eklendi. Hiicreye bu asamadan itibaren biitiin sentez asamalari
boyunca kesintisiz Ar gazi verildi. 30 ml susuz DME Ar gazi ile doyurulmus hiicreye
aktarildi. Ar gazi1 ge¢isi devam ederken hiicre igerisine 1 ml (3.65 mmol (1.2872 g)) 1,2-
bis(triklorsil) etan monomeri eklendi. DC kullanilarak 8 saat siiresince 8 V’luk sabit bir
gerilim uygulandi. Anot elektrot olarak bakir (1 cm x 2 cm), katot elektrot olarak ise
gelik (1 cm x 2 cm) metalleri kullanildi. Elektroliz sonunda elektrotlar hiicreden alindi
ve hiicre sogutucu sistemine baglandi (biitiin bu islemler hiicre Ar gazi altinda iken
yapildi). 25 °C’de 4 ml (4 mmol (0.1518 g)) LiAIH4 (0.1 M THF iginde) eklendi ve bir
gece cozelti geri sogutucu altinda kaynama sicakliginda karistirildi. Bir sonraki giin
¢ozelti oda sicakligina kadar sogutuldu. Sogutulan ¢ozeltiye 4 ml (0.155 mol (3.396 Q))
MeLi eklendi. Cozelti bir gece geri sogutucu altinda kaynama sicakliginda karistirildi.
Bir sonraki giin ¢ozelti Ar gaz1 altinda oda sicakligina kadar sogutuldu. Bu asamaya
kadar yapilan sentez ve saflastirma ¢alismalar1 sonucunda elde edilen polimer havaya
kars1 ¢ok hassas oldu ve kisa siirede yiiksek miktarda nem g¢ekerek polimer oksitlendi.
Polimer zincirlerinin havaya karsi direncini arttirmak igin Grignard reaktifleri ile
modifiye edilmesi ve soncunda hidrofobik bir yap1 elde edilmesi amaclandi. Bu
asamadan sonra senteze devam edildiginde; sogutulan ¢ozeltiye bir Grignard reaktifi
olan 4ml (0.0283 mol (3.312 g)) ter-biitil MgCl eklendi. Cozelti bir gece geri sogutucu
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altinda ve Ar gazi altinda kaynama sicakliginda karistirildi. Bir sonraki giin ¢ozelti Ar
gaz1 gecisi devam ederken oda sicakligina kadar sogutuldu. Oda sicakligmma gelen
cozeltiye 10 ml pentan eklendi ve 1 saat karistirildi. 0.1 ml metanol eklendi ve 1 saat
kanstirildi. Karistirma islemi tamamlandiktan sonra Ar gazi kesildi. Cozelti 110 mm
capa sahip mavi bantli siizge¢ kagidi ile siiziildii. Elde edilen siiziintii santrifiijlendi. Ust
siv1 faz bir balona aktarilarak vakum altinda damutilarak ¢oziiciisii uguruldu. Elde edilen
koyu sar1 renkteki kati1 madde yani PKS-Et polimeri vakum etiiviinde tutuldu. Verim
~%70 olarak belirlendi.
Sentezlenen polimerin *H-NMR, FTIR, UV-Vis analizleri yapildi.

3.3.2. PKS-Hx ve PKS-Et Polimerlerinden Seramik Uretimi

PKS-Hx ve PKS-Et polimerlerinin elektrokimyasal sentezleri sonrasi Ar ve hava
ortaminda 500 °C, 750 °C ve 1000 °C sicakliklarda firmlama islemleri yapilarak seramik
tiretimi gergeklestirildi. Belirlenen sicakliklarda polimerlerin kiirlenme stireleri 3, 6, 12

ve 24 saat olarak hem argon hem de hava ortami i¢in ¢aligildu.

3.3.2.1 PKS-Hx Polimerinden Seramik Uretimi

3.3.2.1.1 PKS-Hx Polimerinden Argon Ortaminda Seramik Uretimi

PKS-Hx polimeri ile argon gazi ile doyurulmus firinda 500 °C, 750 °C ve 1000 °C
sicakliklarda her sicaklik i¢in ayri ayr1 3, 6, 12 ve 24 saat kiirleme siireleriyle seramik
eldesi gergeklestirildi. Elde edilen her seramik iriiniin FTIR, X-ray, SEM analizleri
yapildi.
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Cizelge 3.3. PKS-Hx polimerinin argon ortaminda firinlanma kosullar1 ve seramik
kodlar1

Sicakhik Kod Saat
S3PKS-HXx -3 3 saat
500 °C S3PKS-Hx -6 6 saat
S3PKS-Hx -12 12 saat
S3PKS-Hx -24 24 saat
S2PKS-Hx -3 3 saat
750 °C S2PKS-HXx -6 6 saat
S2PKS-Hx -12 12 saat
S2PKS-Hx -24 24 saat
S1PKS-Hx -3 3 saat
1000 °C S1PKS-Hx -6 6 saat
S1PKS-Hx -12 12 saat
S1PKS-HXx -24 24 saat

1440dk —® S3PKS-Hx -24

720dk — S3PKS-Hx -12

360dk —a=S3PKS-Hx -6

180dk —= S3PKS-Hx -3
500 °C—— 500 °C

180 °cc_120dk 44 0c 100 dk
s

25 °C 25 °C

Sekil 3.3. PKS-Hx polimerinin 500 °C’de firinlanmasi igin olusturulan firin sicaklik-
sure programi
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1440dk —® S2ZPKS-Hx -24
720dk —» S2PKS-Hx -12

360dk —»=S2PK S-Tx -6
180dk —m= S2PKS-Fx -3

750 °C—— 750 °C
115 d

180 °C 120 dk o0 o~

30 dk

25 °C

Sekil 3.4. PKS-Hx polimerinin 750 °C’de firinlanmasi i¢in olusturulan firin sicaklik-
sure programi

1440dk —® S1PKS-Hx -24
720dk —»= S1PKS-Hx -12
360dk —==S51PKS-Hx -6

180dk —= S1PKS-Ix -3
1000 °C——8M— 1000 °C

180 occ__120dk 00 o 210 dk

o
25 °C

25 °C

Sekil 3.5. PKS-Hx polimerinin 1000 °C’de firinlanmasi igin olusturulan firin sicaklik-
sure programi
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S1PKS-Hx-24 S2PKS-Hx -24 S3PKS-Hx-24

Sekil 3.6. PKS-Hx polimerinin 1000 °C (S1PKS-Hx-24), 750 °C (S2PKS-Hx-24)
ve 500 °C (S3PKS-Hx-24) sicaklikta Ar gazi altinda firinlama 6ncesi ve sonrasi dijital
fotograf goriintiileri

3.3.2.1.2 PKS-Hx polimerinden Hava Ortaminda Seramik Uretimi

PKS-Hx polimeri ile hava ortaminda, firinda 500 °C, 750 °C ve 1000 °C
sicakliklarda her sicaklik i¢in ayri ayr1 3, 6, 12 ve 24 saat kiirleme siireleriyle seramik
eldesi gergeklestirildi. Hava atmosferinde ve Ar gazi altinda gergeklestirilen firinlama
programlart Sekil 3.3; Sekil 3.4 ve Sekil 3.5’te verildigi gibi tamamen aymdir. Elde
edilen her seramik iiriiniin FTIR, X-ray, SEM analizleri yapildi.

Cizelge 3.4. PKS-Hx polimerinin hava ortaminda firinlanma kosullari ve seramik
kodlar1

Sicakhik Kod Saat
O3PKS-Hx -3 3 saat

500 °C O3PKS-Hx -6 6 saat
O3PKS-Hx -12 12 saat
O3PKS-Hx -24 24 saat
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0O2PKS-Hx -3 3 saat

750 °C O2PKS-Hx -6 6 saat
O2PKS-Hx -12 12 saat
O2PKS-Hx -24 24 saat
O1PKS-Hx -3 3 saat

1000 °C O1PKS-Hx -6 6 saat
O1PKS-Hx -12 12 saat
O1PKS-Hx -24 24 saat

'O1PKS-Hx-24 02PKS-Hx-24

O3PKS-Hx-24
L e

Sekil 3.7. PKS-Hx polimerinin 1000 °C (O1PKS-Hx-24), 750 °C (O2PKS-Hx-24)
ve 500 °C (O3PKS-Hx-24) sicaklikta hava ortaminda firinlama 6ncesi ve sonrasi dijital
fotograf goriintiileri

Cizelge 3.5. PKS-Hx polimerinin Ar gazi ve hava ortaminda 500 °C sicaklikta yapilan
firinlama ¢alismalariin verimleri

Ornek Kodu Verim(%o) Ornek Kodu Verim (%)
S3PKS-Hx-3 26 O3PKS-Hx-3 36
S3PKS-Hx-6 13 O3PKS-Hx-6 33
S3PKS-HXx-12 30 O3PKS-Hx-12 30
S3PKS-Hx-24 27 O3PKS-Hx-24 29
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Cizelge 3.6. PKS-Hx polimerinin Ar gazi ve hava ortaminda 750 °C sicaklikta yapilan
firinlama ¢aligmalarinin verimleri

Ornek Kodu Verim (%) Ornek Kodu Verim (%)
S2PKS-Hx-3 24 02PKS-Hx-3 24
S2PKS-Hx-6 11 O2PKS-Hx-6 30
S2PKS-Hx-12 14 O2PKS-Hx-12 31
S2PKS-Hx-24 18 O2PKS-Hx-24 25

Cizelge 3.7. PKS-Hx polimerinin Ar gazi ve hava ortaminda 1000 °C sicaklikta yapilan
firinlama ¢aligmalarinin verimleri

Ornek Kodu Verim (%) Ornek Kodu Verim (%)
S1PKS-Hx-3 25 O1PKS-Hx-3 25
S1PKS-Hx-6 25 O1PKS-Hx-6 31
S1PKS-Hx-12 20 O1PKS-Hx-12 27
S1PKS-Hx-24 26 O1PKS-Hx-24 29

3.3.2.2 PKS-Et Polimerinden Seramik Uretimi

PKS-HX polimerinden seramik iiretimi i¢in uygulanan firinlama programi PKS-Et
polimeri icin Ar ve hava ortaminda her sicaklik i¢in yapilan firinlama programi ile

aynidir (Sekil 3.3.; Sekil 3.4.; Sekil 3.5.).

3.3.2.2.1 PKS-Et Polimerinden Ar Gaz1 Altinda Seramik Uretimi

PKS-Et polimeri ile Ar gazi ile doyurulmus firmnda 500 °C, 750 °C ve 1000 °C
sicakliklarda her sicaklik i¢in ayri ayr1 3, 6, 12 ve 24 saat kiirleme siireleriyle seramik
eldesi gergeklestirildi. Elde edilen her seramik iiriiniin FTIR, X-ray, SEM analizleri
yapild.
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Cizelge 3.8. PKS-Et polimerinin argon ortaminda firinlanma kosullar1 ve seramik
kodlar1

Sicakhik Kod Saat
S3PKS-Et -3 3 saat
500 °C S3PKS-Et -6 6 saat
S3PKS-Et -12 12 saat
S3PKS-Et -24 24 saat
S2PKS-Et -3 3 saat
750 °C S2PKS-Et -6 6 saat
S2PKS-Et -12 12 saat
S2PKS-Et -24 24 saat
S1PKS-Et -3 3 saat
1000 °C S1PKS-Et -6 6 saat
S1PKS-Et -12 12 saat
S1PKS-Et -24 24 saat
S1PKS-Et-24 rSZPKS-Et -;4 S3PKS-Et-24

/ N

Sekil 3.8. PKS-Et polimerinin 1000 °C (S1PKS-Et-24), 750 °C (S2PKS-Et-24) ve
500 °C (S3PKS-Et-24)sicaklikta Ar gazi ortaminda firinlama dncesi ve sonrasi dijital
fotograf gortintiileri
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3.3.2.2.2 PKS-Et Polimerinden Hava Ortaminda Seramik Uretimi

PKS-Et polimeri ile hava ortaminda, firnda 500 °C, 750 °C ve 1000 °C
sicakliklarda her sicaklik i¢in ayri ayr1 3, 6, 12 ve 24 saat kiirleme siireleriyle seramik
eldesi gerceklestirildi. Hava atmosferinde ve argon gazi altinda gerceklestirilen
firinlama programlar1 Sekil 3.3; Sekil 3.4 ve Sekil 3.5’te verildigi gibi tamamen aynidir.
Elde edilen her seramik {iriiniin FTIR, X-ray, SEM analizleri yapildi.

Cizelge 3.9. PKS-Et polimerinin hava ortaminda firinlanma kosullar1 ve seramik kodlari

Sicakhik Kod Saat
O3PKS-Et -3 3 saat
500 °C O3PKS-Et -6 6 saat
O3PKS-Et -12 12 saat
O3PKS-Et -24 24 saat
O2PKS-Et -3 3 saat
750 °C O2PKS-Et -6 6 saat
O2PKS-Et -12 12 saat
O2PKS-Et -24 24 saat
O1PKS-Et -3 3 saat
1000 °C O1PKS-Et -6 6 saat
O1PKS-Et -12 12 saat
O1PKS-Et -24 24 saat
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O1PKS-Et-24

02PKS-Et-24

03PKS-Et-24

A

Sekil 3.9. PKS-Et polimerinin 1000 °C (O1PKS-Et-24), 750 °C (O2PKS-Et-24) ve
500 °C (O3PKS-Et-24) sicaklikta hava ortaminda firmlama 6ncesi ve sonrasi dijital
fotograf goriintiileri

Cizelge 3.10. PKS-Et polimerinin Ar gazi ve hava ortaminda 500 °C sicaklikta yapilan
firnlama ¢alismalarinin verimleri

Ornek Kodu Verim (%) Ornek Kodu Verim (%)
S3PKS-Et-3 20 O3PKS-Et-3 31
S3PKS-Et-6 18 O3PKS-Et-6 21
S3PKS-Et-12 22 O3PKS-Et-12 32
S3PKS-Et-24 39 O3PKS-Et-24 28
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Cizelge 3.11. PKS-Et polimerinin Ar gazi ve hava ortaminda 750 °C sicaklikta yapilan
firinlama ¢alismalarinin verimleri

Ornek Kodu Verim (%) Ornek Kodu Verim (%)
S2PKS-Et-3 18 O2PKS-Et-3 15
S2PKS-Et-6 18 O2PKS-Et-6 19
S2PKS-Et-12 22 0O2PKS-Et-12 20
S2PKS-Et-24 27 O2PKS-Et-24 23

Cizelge 3.12. PKS-Et polimerinin Ar gazi ve hava ortaminda 1000 °C sicaklikta yapilan
firinlama ¢alismalarinin verimleri

Ornek Kodu Verim (%) Ornek Kodu Verim (%)
S1PKS-Et-3 18 O1PKS-Et-3 15
S1PKS-Et-6 10 O1PKS-Et-6 17
S1PKS-Et-12 26 O1PKS-Et-12 27
S1PKS-Et-24 15 O1PKS-Et-24 20

3.3.3. Yiizey Kaplama Calismalar:

Elektrokimyasal sentez ile sentezlenen PKS-Hx ve PKS-Et polimerleri aliimina ve

Si yiizey parcalar ilizerine EE yontemi ve polimer ¢ozeltisi damlatma yontemi ile

kaplandi. Olusan ince filmlerin yiizey iizerindeki davranislar1 ve o6zellikleri incelendi.

Raman, SEM analizleri yapildi.
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3.3.3.1 PKS-Hx ve PKS-Et Polimer Cozeltileri ile Aliimina ve Silisyum Yiizey

Kaplama ve SiC Film Sentez Calismalar:

Cizelge 3.13. PKS-Hx polimeri ile aliimina ve Si yiizey kaplama deney ve firinlama

kosullar1

Kod

Kaplama Kosullar

Firinlama Kosullari

PKS-Hx — Alum

PKS-Hx — Si

PKS-Hx polimerinin susuz DME
ile (%10 w/w) ¢oOzeltisi aliimina
yiizeye 0.5 ml damlatildi.

PKS-Hx polimerinin susuz DME
ile (%10 w/w) ¢ozeltisi silisyum
disk yiizeyine 0.5 ml damlatildi.

Argon altinda 1000 °C sicaklik
programina uygun sekilde
firilandi.

Argon altinda 1000 °C sicaklik
programina uygun sekilde
firilandi.

Cizelge 3.14. PKS-Et polimeri ile aliimina ve Si yiizey kaplama deney ve firinlama

kosullari

Kod

Kaplama Kosullar

Firinlama Kosullar:

PKS-Et — Alum

PKS-Et - Si

PKS-Et polimerinin susuz DME
ile (%10 w/w) ¢ozeltisi aliimina
yiizeye 0.5 ml damlatildi.

PKS-Et polimerinin susuz DME
ile (%10 w/w) ¢ozeltisi aliimina
yiizeye 0.5 ml damlatildi.

Argon altinda 1000 °C sicaklik
programima uygun sekilde
firmlandi.

Argon altinda 1000 °C
sicaklik  programmna uygun
sekilde firinlandu.
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..
b)_J __J

PKS-Hx PKS-Et
PKS-Hx PKS-Et

Sekil 3.10. Yiizey kaplama ¢aligmalarinin dijital fotograf goriintiileri a. bos
aliimina yiizeyler, b. polimer ¢ozeltileri ile (sirastyla PKS-Hx, PKS-Et) kapli aliimina
yiizeyler, C. firnlama sonrasi SiC seramik film kapli aliimina ytizeyler

3.3.3.2 PKS-Hx ve PKS-Et Polimerlerini EE ile Aliimina ve Silisyum Yiizeye

Kaplama ve SiC Film Sentezi Calismalari

Polistirenin, ksilen ve DMF (2/3 v/v) karisimi ile kiitlece %5’lik ¢ozeltisi
hazirlandi. Ksilen/DMF ¢ozeltisi, PKS-HXx ve PKS-Et polimerleri ile Cizelge 3.9’da
belirtildigi gibi hazirlandi. Si ve aliimina yiizeyler toplayici plakaya sabitlenerek
hazirlanan polimer ¢ozeltilerinden EE yontemi ile bu yiizeyler tizerinde lif biriktirildi.
Ayrica, EE yontemi ile toplayici plaka tizerinde PKSHx-PS ve PKSEt-PS lifleri (Sekil
3.13.”de firin kiivetlerinin ortasinda yer alan lifler) biriktirildi. Daha sonra bu lifler ile lif
biriktirilmis aliimina ve Si ylizeyler firinlanarak SiC ve SiC filmleri iretildi.
Sentezlenen polimer lifleri 1000 °C sicaklikta ve argon altinda 2 saat firinlanarak (Sekil
3.5.’te verilen firimlama kosullar1 ile ¢alisilmistir) seramik eldesi gerceklestirildi. Elde

edilen seramiklerin Raman, FTIR, SEM analizleri yapildu.
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Cizelge 3.15. PKS-Hx ve PKS-Et polimer ¢ozelti derisimleri ve EE kosullart

KOD Polimer PS Akis Mesafe Gerilim
%ow/ w % w/ w hiz1 (cm) (kV)
(ml. sa?)
PKSHx — PS 7.00 5.00 0.10 6 13
PKSEt - PS 7.00 5.00 0.10 6 13

Sekil 3.11. EE yontemi ile iiretilen PKSHxX-PS ve PKSEt-PS liflerin degisik
acilardan ¢ekilen dijital fotograf goriintiileri

i b) Allimina-Lif
| | X B\g

PKSEt-PS

dy'”m‘“a'smﬂ'"l . Lif-SICFim $-SIC Film

alm—

PKSEt-PS

PKSHx-PS

Sekil 3.12. Aliimina ve Si yiizeylerde EE ile kaplanan PKSHx — PS ve PKSEt —
PS liflerinin firinlama 6ncesi kaplama (&, b) ve firnlama sonrasi (c, d) olusturduklari
SiC filmlerin dijital fotograf goriintiileri
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4. ARASTIRMA BULGULARI ve TARTISMA

4.1. PKS-Hx ve PKS-Et Polimerlerinin UV/Vis, FTIR, NMR ve TGA Analizleri

Elektrokimyasal yontem ile sentezlenen PKS-Hx ve PKS-Et polimerlerinin
yapilarinin anlagilabilmesi ve polimer sentezinin ne Ol¢iide basarili gerceklestirildigi
UV/Vis, FTIR, *H-NMR, *C-NMR ve TGA spektroskopi yontemleri ile 6l¢iilmiistiir.
Sentezlenen polimerlerin hava ortaminda kararliliklarinin diisiik olmas1 dolayisiyla bu

analizler sentezden hemen sonra yapilmistir.

PKS-Hx 3V-UV/Vis PKS-Hx 6V-UV/Vis

Absorbance (a.u.)
——
——
4_—_-*’_:}

Absorbance (a.u.)
L
m—
=

T T T T 1 T T
400 600 800 400 600 800
Wavelength (nm) Wavelength (nm)

PKS-Hx 8V-UV/Vis

Absorbance (a.u.)

T T T T
300 450 600 750
Wavelength (nm)

Sekil 4.1. PKS-Hx polimerinin UV/Vis analiz grafikleri
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Sekil 4.2. PKS-Et polimerinin UV/Vis analiz grafikleri
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Sekil 4.3. PKS-Hx polimerinin FTIR analiz grafikleri
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Sekil 4.3.te verilen FTIR spektrumlarinda gdzlemlenen ~1050 cm™ piki
sentezlenen polimerdeki Si-C etkilesiminin varligin1 gostermektedir (Zhang, ve
digerleri, 2005). ~1450 cm™ ve ~1300 cm pikleri yapida yer alan Si atomunun CH ve
CHs ile yaptigi bagi agiklamaktadir. Metil ve metilen titresimlerini spektrumda
gozlenen ~2800, ~2900 ve ~2950 cm™ pikleri (CHs-asym, CHz-asym, CHa-sym)
gostermektedir (Goldie ve Persheyev, 2006; Kaneko ve digerleri., 2005; Tehrani ve
digerleri, 2012).

PKS-Et 3V-FTIR PKS-Et 6V-FTIR

T T

AP

- T — TN '_"*.

%Transmittance
%Transmittance

l |
I

T T T T T T T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Wavenumber Wavenumber

PKS-Et 8V-FTIR

T

-

L

% Transmittance

T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumber

Sekil 4.4. PKS-Et polimerinin FTIR analiz grafikleri

Sekil 4.4.’teki FTIR spektrumunda gdzlemlenen ~1100 cm™ piki sentezlenen
polimerdeki Si-C etkilesiminin varligini gostermektedir (Zhang, ve digerleri., 2005).
~1330 ve ~1390 cm™ pikleri Si ile CH ve CHjs etkilesimlerini agiklamaktadir. Polimerin
yapisinda yer alan metil gruplarin titresimlerini ~3000 cm™ bélgesinde yer alan pik
gostermektedir (Goldie ve Persheyev, 2006; Kaneko ve digerleri, 2005; Tehrani ve
digerleri, 2012).
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PKS-Hx THNMR
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Sekil 4.5. PKS-Hx polimerinin *H-NMR ve *C-NMR analizleri

PKS-Et THNMR

-ci

7
Monomer: Cl~g——~—SI¢,
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Sekil 4.6. PKS-Et polimerinin *H-NMR ve *C-NMR analizleri
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PKS-Hx ve PKS-Et polimerlerinde beklendigi iizere benzer NMR kaymalarinda

pikler gézlenmistir. -0.1 — 0.1 ppm aras1 gézlenen pik (mutlaka gozlenmelidir) silisyum

atomlarina baglh alifatik (-R) gruplardan kaynaklanmaktadir. 0.9 ppm’ deki kiiglik ve

genis pik CHs” ten 1.1 ve 1.5 ppm’ de bulunan pikler ise PKS-Hx ve PKS-Et

polimerlerinin yapisindaki (—CH-)n kismindan dolay1 gézlenmistir. 5 ve 6 ppm civarinda

gozlenen diisiik siddetteki kiigiik pikler ise SiHx’ ten dolay ortaya ¢ikmaktadir. LiAlH4

eklenmesi ile klor atomlar1 ile hidrojen atomlar1 yer degistirmektedir ve SiHx

olugmaktadir. Bu polimerimizi bu kosullarda basari ile sentezledigimizi gostermektedir.

0-30 ppm aras1 gozlenen pikler —C-; -CH-;-CH»- ve —CHa3 tiirlerinden kaynakli olarak

gozlenmektedir. 50-70 ppm arasinda gozlenen piklerin yapida ¢ok azda olsa siddetli

kaymalara neden olabilen —Si-O-R gibi alifatik gruplardan oldugu diisiiniilmektedir.'H-

NMR spektrumunda kaynaklanan 3.2 ppm civarindaki pikte bunu teyit etmektedir.

Lab: METTLER

=] PKS-Hx momirs
204
0,00
ST
15 ]
S _ 0,01
Midpoint 315,75 °C ]
10
-0,02-]
0,5
-0,03
0,0- -0,04
50 100 150 200 250 300 350 400 as0 500 550 600 650 700 750 q
rexo
Step ~25,9884 %
mg P KS_Et -0,7261 mg 5793 mgmin~-1
1 Inflect. Pt 299,55 °C 0,2397 mg
—— . t 299,12 °C Step -9,9257 % Inflect. Pt. 697,15 °C
= — 0,2773 mg 48,56 °C
~ Inflect. Pr. 473,52 °C 0,00
. . Midpoint 475,75 *C
=R -0,02
2,04 T
—
- 0,04
1,5 -
-0,06
1,0
0,08
0.5 X
0,0 0,10
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 750 q
0 s 10 15 20 25 30 35 0 as 50 ss 60 65 70 min

STAR® SW 12.10

Sekil 4.7. PKS-Hx ve PKS-Et polimerlerinin Termal Gravimetrik Analizi (TGA)
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4.2. PKS-Hx ve PKS-Et Polimerinden Uretilen Toz SiC Seramiklerinin Optik ve
Polarize Optik Mikroskop Gériintiileri

PKS-Hx ve PKS-Et polimerleri sentez sonrasinda argon ortaminda 500 °C, 750 °C
ve 1000 °C sicakliklarda firmlanarak SiC seramikleri iiretildi. Uretilen toz SiC
seramikleri optik mikroskop ile incelendi. Bu yontem bu tiir seramiklerin kristal yapida
olup olmadiklarini incelemek i¢in kullanilmaktadir. Firinlama siiresi 24 ve 12 saat
olarak tasarlandi. Uretilen seramik tozlarda seffaf pargaciklar yapmin kristal oldugunu
gostermektedir. Asagida 6rneklerin polarize optik mikroskop altinda ¢ekilen goriintiileri
Sekil 4.8, Sekil 4.9, Sekil 4.10 ve Sekil 4.11°de verilmistir. Normal 151k ve polarize 151k
altinda x4 ve x10 biiylitmede goriintiiler alindi. Polarize 151k altinda alinan goriintiilerde
151k geciren seffaf parcalar ¢ok net goriinmektedir. Firinlamanin yapildig: her sicaklikta
kristal olusumu gozlenmisti. Ancak, X-Ray spektroskopi analizleri 1000 °C ve 750 °C
sicakliklarda kristalligin daha ¢ok oldugunu gostermistir.

 S1PKS-Hx-12

2PKS-Hx-12
f‘,,.. 4 _‘: v

b

Sekil 4.8. PKS-Hx polimerinden Ar gazi altinda 1000 °C sicaklikta sentezlenen
S1PKS-Hx-12 kodlu seramik 6rneginin (&, b optik ve a1, by polarize), 750 °C sicaklikta
sentezlenen S2PKS-Hx-12 kodlu seramik 6rneginin (¢, d optik ve c1, d1 polarize), 500

°C sicaklikta sentezlenen S3PKS-Hx-12 kodlu seramik 6rneginin (e, f optik ve e1, f1
polarize) optik ve polarize optik mikroskop goriintiileri
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S1PKS-Hx-24 S2PKS-Hx-24

Sekil 4.9. PKS-Hx polimerinden Ar gazi altinda 1000 °C sicaklikta sentezlenen
S1PKS-Hx-24 kodlu seramik 6rneginin (a, b optik ve a1, b1 polarize), 750 °C sicaklikta
sentezlenen S2PKS-Hx-24 kodlu seramik 6rneginin (¢, d optik ve c1, d1 polarize), 500

°C sicaklikta sentezlenen S3PKS-Hx-24 kodlu seramik 6rneginin (e, f optik ve e1, f1
polarize) optik ve polarize optik mikroskop goriintiileri

S1PKS-Et-12
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Sekil 4.10. PKS-Et polimerinden Ar gazi altinda 1000 °C sicaklikta sentezlenen
S1PKS-Et-12 kodlu seramik 6rneginin (a, b optik ve a1, by polarize), 750 °C sicaklikta
sentezlenen S2PKS-Et-12 kodlu seramik 6rneginin (c, d optik ve c1, d1 polarize) ve 500
°C sicaklikta sentezlenen S3PKS-Et-12 kodlu seramik 6rneginin (e, f optik ve ey, f1
polarize) optik mikroskop goriintiileri

S1PKS-Et-24

ST TP

Sekil 4.11. PKS-Et polimerinden Ar gazi altinda 1000 °C sicaklikta sentezlenen
S1PKS-Et-24 kodlu seramik 6rneginin (a, b optik ve a1, b polarize), 750 °C sicaklikta
sentezlenen S2PKS-Et-24 kodlu seramik 6rneginin (c, d optik ve c1, d1 polarize) ve 500
°C sicaklikta sentezlenen S3PKS-Et-24 kodlu seramik 6rneginin (e, f optik ve ey, f1
polarize) optik mikroskop goriintiileri

PKS-Hx ve PKS-Et polimerleri hava ortamida 500 °C, 750 °C ve 1000 °C
sicakliklarda firmnlanarak SiO, seramikleri iiretildi. Uretilen toz SiO; seramiklerinin
kristal yapida olup olmadiklarini incelemek amaci ile optik mikroskop kullanilabilecek
en basit yontemlerden birisidir. Bu yontem bu tiir seramiklerin kristal yapida olup
olmadiklarmi incelemek i¢in kullanilmaktadir. Firinlama siiresi 24 ve 12 saat olarak
tasarlandi. Uretilen seramik tozlarda seffaf parcaciklar yapmin kristal oldugunu
gostermektedir. Asagida drneklerin polarize optik mikroskop altinda ¢ekilen goriintiileri
Sekil 4.12, Sekil 4.13, Sekil 4.14, ve Sekil 4.15’te verilmistir. Normal 1s1k ve polarize

151k altinda x4 ve x10 biiylitmede goriintiiler alindi. Polarize 1s1k altinda alinan
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goriintlilerde 151k gegiren seffaf pargalar ¢ok net goriinmektedir. Firinlamanin yapildigi
her sicaklikta kristal olusumu gézlenmisti. Ancak, X-Ray spektroskopi analizleri 1000
°C ve 750 °C sicakliklarda kristalligin daha ¢ok oldugunu géstermistir.

O1PKS-Hx-12

vy a7 Lz
=5

Sekil 4.12. PKS-Hx polimerinden hava ortaminda 1000 °C sicaklikta sentezlenen
O1PKS-Hx-12 kodlu seramik 6rneginin (a, b optik ve a1, b1 polarize), 750 °C sicaklikta
sentezlenen O2PKS-Hx-12 kodlu seramik 6rneginin (c, d optik ve c1, d1 polarize) ve
500 °C sicaklikta sentezlenen, O3PKS-Hx-12 kodlu seramik 6rneginin (e, f optik ve e,
f1 polarize) optik mikroskop goriintiileri
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O2PKS-Hx-24

Sekil 4.13. PKS-Hx polimerinden hava ortaminda 1000 °C sicaklikta sentezlenen
O1PKS-Hx-24 kodlu seramik 6rneginin (a, b optik ve a1, b1 polarize), 750 °C sicaklikta
sentezlenen O2PKS-Hx-24 kodlu seramik 6rneginin (c, d optik ve c1, d1 polarize) ve
500 °C sicaklikta sentezlenen O3PKS-HXx-24 kodlu seramik 6rneginin (e, f optik ve e1,
f1 polarize) optik mikroskop goriintiileri

O2PKS-Et-12



Sekil 4.14. PKS-Et polimerinden hava ortaminda 1000 °C sicaklikta sentezlenen
O1PKS-Et-12 kodlu seramik 6rneginin (a, b optik ve a1, b1 polarize), 750 °C sicaklikta
sentezlenen O2PKS-Et-12 kodlu seramik 6rneginin (c, d optik ve c1, d1 polarize) ve 500
°C sicaklikta sentezlenen O3PKS-Et-12 kodlu seramik 6rneginin (e, f optik ve ey, f1
polarize) optik mikroskop goriintiileri

02

Sekil 4.15. PKS-Et polimerinden hava ortaminda sentezlenen 1000 °C sicaklikta
sentezlenen O1PKS-Et-24 kodlu seramik 6rneginin (a, b optik ve a1, b1 polarize), 750
°C sicaklikta sentezlenen O2PKS-Et-24 kodlu seramik 6rneginin (c, d optik ve c1, d1
polarize) ve 500 °C sicaklikta sentezlenen O3PKS-Et-24 kodlu seramik 6rneginin (e, f
optik ve ey, 1 polarize) optik mikroskop goriintiileri

4.3. PKS-Hx ve PKS-Et Polimer Seramiklerinin SEM Analizleri

Sentezlenen malzemenin kristal gorintileri ve malzeme morfolojisinin
incelenmesi amaci ile SEM goriintiilleme analizleri yapildi. PKS-Hx ve PKS-Et
polimerlerinden argon ve hava ortaminda tretilen SiC ve SiO. seramiklerinin SEM
goriintiileri Sekil 4.16, Sekil 4.17, Sekil 4.18 ve Sekil 4.19°da verilmistir. Polimerler

PKS polimerleri olduklar1 halde bu malzemelerin aynmi sicaklik ve siirelerdeki
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morfolojileri farklilik gostermektedir. Polimerlerin sahip oldugu kimyasal yap1
farkliliklar1 buna neden oldugu diistiniilmektedir. PKS-Hx ve PKS-Et polimerinde farkli
alifatik zincirlerin olmasi ve bu polimerlerin kimyasal bilesimlerinin farkli olmas1 bu
morfolojik farkliliklara neden olmaktadir. Uretilen seramiklerin kristal yapida olduklari
optik mikroskop analizleri ve X-Ray spektroskopi analizleri ile belirlenmis olup SEM

analizleri ile de bu kristallerin morfolojik farkliliklar1 konulmus oldu.

255 TO00-, 8005 U B

Sekil 4.16. PKS-Hx polimerinden Ar gazi altinda iiretilen SiC seramiklerinin
SEM goriintiileri; @) SIPKS-Hx-12, b) SIPKS-Hx-24, ¢) S2PKS-Hx-12, d) S2PKS-Hx-
24
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Sekil 4.17. PKS-Et polimerinden Ar gazi altinda iiretilen SiC seramiklerinin SEM
goriintiileri; a)S1PKS-Et-12, b)S1PKS-Et-24, ¢)S2PKS-Et-12, d)S2PKS-Et-24

Sekil 4.18. PKS-Hx polimerinden hava ortaminda iiretilen SiO seramiklerinin
SEM goriintiileri; @) O1PKS-Hx-12, b) O1PKS-Hx-24, c) O2PKS-Hx-12, d) O2PKS-
Hx -24, e) O3PKS-Hx-12, f) O3PKS-Hx-24
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Sekil 4.19. PKS-Et polimerinden hava ortaminda iiretilen SiO2 seramiklerinin
SEM goriintiileri @) O1PKS-Et-12, b) O1PKS-Et-24, ¢) O2PKS-Et-12, d) O2PKS-Et-
24, e) O3PKS-Et-12 f) O3PKS-Et-24

4.4. PKS-Hx ve PKS-Et Polimerlerinden Uretilen Seramiklerin FTIR Analizleri

PKS-Hx ve PKS-Et polimerleri argon ve hava ortaminda 500 °C, 750 °C ve 1000
°C sicakliklarda SiC ve SiO. seramikleri iiretildi. Uretilen toz seramiklerin FTIR
analizleri Sekil 4.20, Sekil 4.21, Sekil 4.22 ve Sekil 4.23’te verilmistir.

Ar gazi altinda tretilen seramiklerin FTIR analizleri Sekil 4.20 ve Sekil 4.21°de
verilmistir. SiC seramigi FTIR spektrumlarinda karakteristik olarak vsi-c : ~1077, ~772
(antisym), 665 cm™ (sym) pikleri gozlenir (Pitcher, 2001; Pitcher ve ark., 2004; Pitcher
ve Toppare, 2007; 2010; 2011; Zekentes ve Rogdakis, 2011; Nur ve ark, 2017).
Ozellikle 750 ile 900 cm™ arasinda gelen pikler biitiin SiC seramiklerinde FTIR
spektrumlarinda belirgin olarak goézlenir. Asagida belirgin olarak goézlenen ve
cogunlugunun SiC’ den kaynakli oldugu goriilen pikler verilmistir. FT-IR

spektrumlarinda Si-O grubundan kaynakli pikler ¢cok siddetli ve belirgin gelmektedirler.
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Argon gazi altinda sentezlenmis seramik orneklerin hepsinde siddetli olarak 1100 ile
900 cm™ arasinda bir pik gdzlenmistir. Bu pikin SiC’ den kaynakli oldugu ancak diger
analiz yontemlerinden elde edilen bilgilerle belirlenebilir. Bu malzemelerin X-Ray
spektroskopi analizleri incelendiginde orneklerin SiC seramikleri oldugu sonucuna
varilmigtir. Bu nedenle FTIR spektrumlarinda goézlenen bu pikler SiC seramiginden

kaynaklandig1 sonucuna varilmis olup sonuglar verilen literatiire de uymaktadir.

a) S1PKS-Hx-24 | b) S2PKS-Hx-24
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Sekil 4.20. PKS-Hx polimerinden Ar gazi altinda 12 ile 24 saat firinlanarak
tiretilen SiC seramiklerinin FTIR analizleri a) 1000 °C, b) 750 °C, c¢) 500 °C
sicakliklarda tiretilen seramikler
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Sekil 4.21. PKS-Et polimerinden Ar gazi altinda 12 ile 24 saat firinlanarak
tiretilen SiC seramiklerinin FTIR analizleri a) 1000 °C, b) 750 °C, c) 500 °C
sicakliklarda tiretilen seramikler

Hava atmosferinde tretilen seramiklerin FTIR analizleri Sekil 4.22 ve Sekil

4.23°de verilmistir. SiO2 seramigi FTIR spektrumlarinda karakteristik olarak wvsi-o :

~1010-1100 cm™ arasinda ¢ok genis ve siddetli bir pik gozlenir (Nagoo ve ark., 2004;
Nur Y ve Bayol G, 2017; Nur ve ark., 2008; Pitcher, 2001; Pitcher ve ark, 2004).
Orneklerin FTIR spektrumlarinda Si-O grubundan kaynakli pikler c¢ok siddetli ve

belirgin olarak gelmektedirler. Bu karakteristik pikin yaninda vsi-o : ~2800-3000 cm?

cok genis ama kiigiik pik silanol yapisindaki —OH grubundan, vsi-o : ~1200 cm™ ve 450

cm™ civarindaki pikler ise ag yapmnin titresiminden kaynakli olarak gelmektedir. Bu

malzemelerin X-Ray spektroskopi analizleri incelendiginde 6rneklerin SiO seramikleri

oldugu sonucuna varilmistir. Bu nedenle FTIR spektrumlarinda gézlenen bu pikler SiO2

seramiginden kaynaklandigi sonucuna varilmis olup sonuglar verilen literatlire de

uymaktadir.
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Sekil 4.22. PKS-HX polimerinden hava ortaminda 12 ile 24 saat firinlanarak tiretilen
SiO2 seramiklerinin FTIR analizleri a)750 °C, b)500 °C sicakliklarda iiretilen seramikler
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Sekil 4.23. PKS-Et polimerinden hava ortaminda 12 ile 24 saat firinlanarak
tiretilen SiO2 seramiklerinin FTIR analizleri a) 750 °C, b)500 °C sicakliklarda tiretilen
seramikler

45. PKS-Hx ve PKS-Et Polimerlerinde Uretilen Seramiklerin X-Ray Isim
Spektroskopi (XRD) Analizi

Sentezlenen seramik malzemenin kristal yapisinda olup olmadigt ve bu

kristallerin tiirleri X-Ray analizi ile belirlenmistir. PKS polimerlerinin Ar(g) altinda

firinlanmasi ile elde edilen toz malzemenin X-Ray spektroskopisi analizleri yapildi ve

Kristal tiirleri belirlendi. Sekil 4.24 ile Sekil 4.46 arasinda verilen analizlerin hepsi Ar(g)

altinda 1000 °C, 750 °C ve 500 °C sicakliklarinda 24 ve 12 saatlerde sentezlenmis SiC

seramiklerine ait X-Ray sonuglarini gostermektedir. Sekil 4.44 ile Sekil 4.46 arasinda
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verilen grafikler analiz sonuclarinin karsilastirilmast amaci ile ¢izilmistir. Sekil 4.24 ile
Sekil 4.43 arasinda verilen biitiin sonuglar cihazin ilgili programinda calisilmis olup
polimorf yapidaki kristal yapinin ayrintili olarak aydinlatilmasi hedeflenmistir. Sekil
4.44 ile Sekil 4.46 arasinda verilen karsilastirma amaglh grafikler herhangi bir
programda islenmeden oldugu gibi ¢izilen grafiklerdir. Bu grafikler incelendiginde
gozlenen 30 ile 40° arasindaki genis pikin B-SiC kristal yapisindaki seramige ait oldugu
belirlenmistir (Shi, ve digerleri, 2006).

Raw Data.Smoothing. Background subtraction.Ka2 elimination
Sample : S1P2-12 File : SIP2-1-1LASC Date : Mar-11-21 11:50:00 Operator
Comment B Memo B
X T Cu/ 40 kvV7 30 mA Counter T SCT0
Goniometer - Lab
A ttachment i Z cradie
Filter ta Scan mode : Continuous
LMonochro Scan speed : 2000  deg min.
C.Monochro Sampling width : 0.050 deg.
Incident  slit Scan axis : Ziheta/theta
Receiving  slit Scan range : 5000 -> 110.000 deg.
Receiving  slit Theta offset : 0,000 degm.
[ Smoothing T Smoothing points T3
[ Background subtraction |Max.width of peak : 0100 deg. Min.height of peak : 0.01 counts
[ KaZ climination 1 Intensity ratiofKa2’Kal) : 0.200
Raw Data Smoothing
Intensity (counts) Intensity (counts)
400 4001 E
L o, | 200| ]
200._____5\;,‘ Ll " 200 .JI_LJJ n
20.000 20000 60.000 50.000 100.000 20.000 20,000 60.000 80.000 100.000
L Ztheta (deg.) 2theta (dez.)
Background subtraction Ka2 climination
Intensity (counts) Intensity (counts)
00 a0 g
2000 200/ l B
bt )l A L bt -
20.000 40.000 60000 80,000 100.000 20.000 40.000 60000 0.000 100.000
| 2theta (deg.) 2theta (deg.)

Sekil 4.24. PKS-Hx polimerinden (P2) 1000 °C sicaklikta 12 saatte Ar gazi altinda
sentezlenen SiC seramiginin XRD analiz sonuglari

Qualitative analysis( Verification)

Sample : S1P2-12 File : S1IP2-1-1.ASC Date : Mar-11-21 11:50:00 Operator
Comment : Memao :

Intensity (counts)
00

F L1

"R
z =2
& e
LI B
e —

|=‘Lx(.mT>. X i ot i i Al P ™

20,000 40,000 60,000 B0.000 100000
2theta (deg.)

Meas.

A Y D

Regist

Moissanite-8H, syn = o —— 892216 Si C Moissanite 16H, sy C
Silicon Carbide
Moissanite-5H (s ]

Moissanite 24R, sy C
Toi ite 7SR C

Sekil 4.25. PKS-Hx polimerinden (P2) 1000 °C sicaklikta 12 saatte Ar gazi altinda
sentezlenen SiC seramiginin XRD analiz sonuglar1 ve PDF analiz dosya numaralari
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Raw Data,Smoothing.Background subtraction,Ka2 elimination
Sample : S1P2-24 File : SIP2Z-2-LASC Date : Dec-03-20 12:53:00  Operator
Comment __: Mema :
X-ray T Cu/ 40 kV/ 30 mA Counter T SC-70
Goniometer : SmartLab
Attachment : Chi phi Z cradle
Filter : Cu_K-beta Scan mode : Continuous
LMonochro : Soller_slit_5.0deg Scan speed : 2000 degJ/min.
C.Monochro : None Sampling width : 0.050 deg.
Incident  slit 1 12deg Scan axis : 2theta/theta
Receiving slit  # 1: 1/2deg Scan range @ 5000 -> 110.000 deg.
Receiving slit  # 2: 0.300mm Theta offset @ 0000  deg.
[ Smoothing 1 Smoothing points T 5
[ Background subtraction ] Max.width of peak : 0100 deg. Min.height of peak : 0.01 counts
[ Ka2 elimination | Intensity ratio(Ka2Kal) : 0.200
Raw Data Smoothing
Intensity (counts) Intensity (counts)
! ! ! ! ! 50 ! ! ! ! !
4o00f ] anof E
300f ] 300} ]
200F ] 200F ]
100 il ’L__..._M i - — 11105\.,,M |17 L " " 3
20.000 10.000 60.000 80,000 100.000 20.000 40000 60.000 80000 100.000
L 2theta (deg.) 2theta (deg.)
Background subtraction Ka2 climination
Intensity (counts) Intensity (counts)
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40} ] aoof ]
300F ] s00f ]
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100p i JL,_HHJJ.L [ " 3 oop sl [ TV S PP . R
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Sekil 4.26. PKS-Hx polimerinden (P2) 1000 °C sicaklikta 24 saatte Ar gazi altinda
sentezlenen SiC seramiginin XRD analiz sonuglari

Qualitative analysis( Verification)

Sample : S1P2-24 File : S1P2-2~-1L.ASC Date : Dec-03-200 12:53:00 Operator
Comment z Memo z
Intensity (counts)

T T T T T T T T T T
400
300
200

Meas.
¢E

Regist

5 —— §9.2213 Si Moissanite 2H. syn C O —— 65-8103 Si C c
s —— 892214 Moissanite 10H, sy € v — 72-1625 Si C 24R, sy €
s —— 42-1091 Silicon Carbide A —— 892216 Si C 16H, sy C
4 42-1360 Moissanite-SH o

* —— 48-0708 Si Moissanite-8H, _syn =

Sekil 4.27. PKS-Hx polimerinden (P2) 1000 °C sicaklikta 24 saatte Ar gazi altinda
sentezlenen SiC seramiginin XRD analiz sonuglar1 ve PDF analiz dosya numaralari
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Raw Data,.Smoothing,Background subtraction,KaZ2 elimination
Sample : S1P3-12 File : SIP3-1-LASC Date : Mar-11-21 12:58:00  Operator
: Memo :
T Cu/ 40 kv/ 30 mA Counter T SC-T0
: SmartLab
: Chi phi Z cradle
: Cu_K-beta Scan mode : Continuous
: Soller_slit_5.0deg Scan speed : 2000 degJ/min.
: Sampling width : 0.050 deg.
: 12deg Scan axis : Z2theta/theta
# 1: 1/2deg Scan range @ 5000 > 110.000 deg.
# 2: 0.300mm Theta offset @ 0.000  deg.
T Smoothing T Smoothing points 3
[ Background subtraction |Max.width of peak 0.100 deg Min_height of peak : 0.01 counts
[ Ka2 climination 1 Intensity ratioiKa2/Kal) 0.200
Raw Data Smoothing
Intensity (counts) Intensity (counts)
00 . . T . . 500 T . . . .
o0l aoof
300f s00f
200 200}
100 [T ol 100| VR BRI Tl W
20.000 40.000 60.000 S0.000 100.000 20.000 20,000 60.000 0,000 100.000
L 2theta (deg.) Ztheta (deg.)
Background subtraction Ka2 climination
Intensity (counts} Intensity (counts)
00 500
00l aoof
300 300}
200 200}
m-::- Ao bt S S 1"3' TR PRI T J
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Sekil 4.28. PKS-Et polimerinden (P3) 1000 °C sicaklikta 12 saatte Ar gazi altinda
sentezlenen SiC seramiginin XRD analiz sonuglari

Qualitative analysis(Verification)

Sample : S1P3-12 Flle : SIP3-1-1.ASC Date : Mar-11-21 12:58:00 Operator

Comment H Memo :
Intensity (counts)

s T T T T T T T T T T
2theta (deg.)
Meas.
e
Regist
= —— Molissanite-S1R, 0O —— 42-1360 S1 C Molissanite-5H o
| f—— Molssanite- 1SR, Vv —— 48-0708 Si1 C Molissanite-SH, syn *
& — Molissanite-33R, L 49-1429 SGA- < Silicon Carbide -
. — Molssanite-3H, + —— 50-1339 on  Carbide
i i X —— 65-8103 s Zos
Meas.
11 - Il

Regist

° — 72-0018 S1 C Molssanite 6H <

* — 73-2083 S1 C Molssanite 27R. sy C

& —— 77-1083 N S| -

- 89-1976 SI C <

x —— 89-1977 S1 C c

Sekil 4.29. PKS-Et polimerinden (P3) 1000 °C sicaklikta 12 saatte Ar gazi altinda
sentezlenen SiC seramiginin XRD analiz sonuglar1 ve PDF analiz dosya numaralar
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Raw Data.Smoothing. Background subtraction.Ka2 elimination
File SIP3-2-1.ASC Date Dec-03-20 14:11:00 Operator
Memo
30 mA Counter T SCT0
Filter _K-beta Scan mode Continuous
LMonochro oller_slit_S. Odeg Scan speed : 2000 deg/min.
C.Monochro None Sampling width : 0.050 deg.
Incident sl 1/2deg Scan axis : 2theta/theta
Recciving  slit  # 1: 1/2deg Scan range :O5000 > 110.000 deg.
Recciving slit  # 2: 0.300mm Theta offsct : 0000 deg.
[ Smoothing T Smoothing points
[ Background subtraction ] Max.width of peak Min.height of peak : 0.01 counts
[ Ka2 climination 1 Intensity ratio(Ka2/Kal)
Haw Data Smoothing
Intensity (counts) Intensity (counts)
400} E 400t E
200} 4 200} 4
ehrhot ol e . houidiotusmal j
Pt Al N A
20.000 40,000 60.000 80,000 100.000 20,000 40.000 60.000 80000 100.000
L 2theta (deg.) 2theta (deg.) B
Background subtraction KaZ2 climination
Intensity (counts) Intensity (counts)
400} E 400t E
200| l I B 200| L j Ju B
PO IR R LF Y A N o VN7 W NN W ]
20.000 40.000 60000 80,000 100000 v 20.000 40.000 60000 80000 T00.000
| 2theta (deg.) 2theta (deg.) |

Sekil 4.30. PKS-Et polimerinden (P3) 1000

°C sicaklikta 24 saatte Ar gazi altinda
sentezlenen SiC seramiginin XRD analiz sonuglari

Qualitative analysis(Verification)

Sample S11P3.24 File SIP3.2-1.ASC Date Dec-03-20 14:11:000 Operator
Comment Memo
Intensity (counts)

. ‘ : : . : . ‘ : .

400 — —

200 (— —

L | [ il ¥ ]
J I
ool s o IV R et T i S s . "
20.40MM) ETIXITITT GO MY K000 1O MY
2theta (deg )

Meas.
Regist

sy
sym T
sy

c
C

issamite S1R (b)

Sekil 4.31. PKS-Et polimerinden (P3) 1000 °C sicaklikta 24 saatte Ar gazi altinda

sentezlenen SiC

seramiginin XRD analiz sonuglar1 ve PDF analiz dosya numaralar1
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Raw Data,Smoothing, Background subtraction.Ka2 elimination
Sample S2P2-12 File S2P2-1-1.ASC Date Feb-24-21 12:35:00  Operator
Comment Memo
X-ray Cu/ 40 kV/ 30 mA Couniter T SCT70
Goniometer : SmartLah
A ttachment Chi phi Z cradle
Filter Cu_K-beta Scan mode Continuous
LMonochro Soller_slit_5.0deg an speed : 2000 deg/min.
C.Monochro None mpling width : 0.050 deg.
Incident slit 1/2deg an axis : 2theta/theta
1/2deg Scan range : 5000 o> 110.000 deg.
0.300mm Theta offsct : 0000 deg
[ Smoothing Smoothing points 3
[ Background subtraction ] Max.width of peak 0.100 deg. Min.height of peak 0.01 counts
[ Ka2 climination Intensity ratioKa2/Kal) 0.350
Raw Data Smoothine
Intensity (counts) Intensity (counts)
1000F B 1000F B
s00fF E so0fF E
600F E 60D E
400 3 400 3
200L ke i A A E 200k ke Y A A E
20.000 40.000 60.000 80.000 100.000 20.000 40,000 60000 B0.000 100.000
L 2theta (deg.) 2theta (deg.) i
Background subtraction KaZ2 elimination
Intensity (counts) Intensity (counts)
12 12
10000 E 1000F E
800 E so0f E
600F 3 60D 3
a00f 3 a00f 3
2000 A A | 2000 ak A n 3
v 20.000 60.000 80.000 100.000 v 20.000 40.000 60.000 80,000 100.000
L 2theta (deg.) 2theta (deg.) |

Sekil 4.32. PKS-Hx polimerinden (P2) 750 °C sicaklikta 12

saatte Ar gazi altinda

sentezlenen SiC seramiginin XRD analiz sonuglari

Qualitative analysis( Verification)
Sample : S2P2-12 File S2P2-1~-1.ASC Date Feb-24-21 12:35:00 Operator
Comment H Memo
Intensity (counts)
1200 T T T T T T T T T
1000 —
B0 — —
SO0 — —
400— —
200~ —
» ol £X E Kosaid };} e ki K n " Y n
o 20.000 40,000 60,000 B0.000 100,04y
2theta (deg.)
Meas.
1l |T |
Regist
@ —— 22-1301 issanite-15R, sy O — 89-1976 Si C [
v 42-1091 S on  Carbide
< T 42-1360 Moissanite-5H o
+ —— 48-0708 Moissanite-8H, syn *
= —— 73-2082 Moi: i 8H C

Sekil 4.33. PKS-Hx polimerinden (P2) 750 °C sicaklikta 12 saatte Ar gazi altinda
sentezlenen SiC seramiginin XRD analiz sonuglart ve PDF analiz dosya numaralari
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Raw Data.Smoothing, Background subtraction.Ka2 elimination

Sample : S2P2-24 File : S2P2-2~-1.ASC Date @ Mar-01-21 15:00:00 Operator
Comment  : Memao H
X-ray Cu/ 40 KV / 30 mA Counter = SC-70
Goniometer SmartLab
Attachment Chi phi Z cradle
Filter Cu_K-beta Scan mode : Continuous
LMonochre Soller_slit_S.0deg Scan speed : 2.000 deg/min.
None Sampling width : 0.050 deg.
1 2deg Scan axis : 2theta/theta
: 1/2deg Scan range 5000 o> 110.000 deg.
: 0.300mm Theta offset : 0L000 deg.
[ Smoothing 1 Smoothing points ]
[ Background subtraction ]Max.width of peak 0100 deg. Min.height of peak : 0.01 counts
[ Ka2climination 1 Intensity ratioiKa2/Kal) : 0.350
Raw Data Smoothing
Intensity (counts) Intensity (counts)
1000 T T T T T 1000 T T T
B00[ ] 800 ]
600 9 600 9
4001 J 1 400 1
200 Mo he. M 4 200 o A A 4
o N n n ; ! 0 N n N ! )
20,000 40.000 60.000 80.000 100.000 20.000 40.000 60,000 80.000 100.000
[ 2theta (deg.) 2theta (deg.) |
Background subtraction Ka2 elimination
Intensity (counts) Intensity (counts)
1000 1000
BOO 1 BOO 1
GO0 9 G600 9
4001 1 400 1
200 9 200 9
- - W - | I -
v 20,000 40,000 &0.000 30,000 100,000 - 20,000 40,000 60,000 B0.000 100,000
2theta (deg.) 2theta (deg.)

Sekil 4.34. PKS-Hx polimerinden (P2) 750 °C sicaklikta 24 saatte Ar gazi altinda
sentezlenen SiC seramiginin XRD analiz sonuglari

Qualitative analysis(Verification)

Sample T S2P2-24 File T S2ZP2-2-1ASC Date : Mar-01-21 15:00:00 Operator
Comment H Memo H

Intensity (counts)

A .j[ B ol T.a: Fisely e satiani
M

" L
200000 40,000 S0.000 L0000

2theta (deg.)

Meas.

Regist

nnann

Sekil 4.35. PKS-Hx polimerinden (P2) 750 °C sicaklikta 24 saatte Ar gazi altinda
sentezlenen SiC seramiginin XRD analiz sonuglar1 ve PDF analiz dosya numaralari
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Raw Data.Smoothing. Background subtraction.Ka2 elimination
Sample : S2P3-12 File S2P3-1-L.ASC Date Feb-2521 14:31:00  Operator
Comment _: Memo
X-ray T Cu/ 40 kV/ 30 mA Counter T SCT70
Goniometer SmartLab
Attachment Chi phi Z cradle
Filter Cu_K-beta Scan mode : Continuous
LMonochro Soller_slit_S.0deg Scan speed : 2000  deg/min.
C.Monochro None Sampling width : 0.050 deg.
i 1L 2deg Scan axis : 2theta’theta
12des Scan range : 5000 > 110,000 des.
0.300mm Theta offset i 0000 des.
[ Smoothing Smoothing points 3
[ Background subtraction |Max.width of peak 0.100 deg. Min_height of peak : 0.01 counts
I KaZ2 elimination 1 Intemsity ratio{Ka2/Kal) 0.350
Raw Data Smoothin;
Intensity (counts) Intensity (counts)
1
] sook 3]
p ao0f | I 1
Y Y 4 E L P R ]
20.000 20000 60_000 §0.000 100.000 20,000 40.000 60.000 S0.000 100.000
L 2theta (deg.) 2theta (deg.)
Background subtraction Ka2 elimination
Intensity (counts) Intensity (counts)
1400 1400
SO0 B s00[
400 B 400
TR N 1| = ,
? 20.000 40000 60000 £0.000 100.000 20,000 40.000 60.000 80.000 100000
[ 2theta (deg.) 2theta (deg.)

Sekil 4.36. PKS-Et polimerinden (P3) 750 °C sicaklikta 12 saatte Ar gazi altinda
sentezlenen SiC seramiginin XRD analiz sonuglari

Qualitative analysis( Verification)
Sample S2ZP3-12 2P3-1-LLASC [ Feb-25-21 14:31: Operator
Comment
Intensity (counts)
1400 ' 1 ' 1 . 1 : 1 : =
1200 —
1000 -
S00— —
60 —
400 .
20 —
20.000 40,000 60,000
2theta (deg.)
Meas.
- ‘ .
T T R 1 R S
Regist
& — O —
- — v —
R + —
N X —
Meas.
| L ! I
1T 1 i -
Regist
e — §9-2215 Si C Moissanite 14H, sy C
¥ —— §9.2216 Si C Moissanite 16H, sy C
4 —— 89.2217 Si C Moissanite 18H. sy C

Sekil 4.37. PKS-Et polimerinden (P3) 750 °C sicaklikta 12 saatte Ar gazi altinda
sentezlenen SiC seramiginin XRD analiz sonuglari ve PDF analiz dosya numaralari
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Raw Data.Smoothing. Background subtraction.Ka2 elimination

Sample 1 S3P2-12 File S3P2-1-1.ASC Date @ Mar-03-21 10:03:00 Operator
Comment H Memao H
X-ray : £40 KV /30 mA Counter : SC-T0
Goniometer tlab
Attachment phi Z cradle
Filter Cu_K-beta Scan mode : Continuous
LMonochra : Soller_slit_S.0deg Scan speed : 2.000 deg./min.
C.Monochro : None Sampling width : 0,050 deg.
Scan axis : 2theta/theta
Scan range 500 -> 110.000  deg.
Theta offset @ 0L000  deg.
[ Smoothing 1 Smoothing points : 13
[ Background subtraction |Max.width of peak : 0100 deg. Min. height of peak : 0.01 counts
[ KaZelimination 1 Intensity ratisKa2/Kal) : 0.350
Raw Data Smoothing
Intensity (counts) Intensity (counts)
200} jﬂ‘l B :oow ‘ ]
100 b oW PP— ‘- e 1o0r u l*”‘“*""mvkw
ol » ' 7
o n n n " L ol L n n L L
20,000 40,000 60,000 F0.000 100,000 20, 000 40,000 60,000 B0.000 100,000
L 2theta (deg.) 2theta (deg.)
Background subtraction Ka2 elimination
Intensity (counts) Intensity (counts)
200| B 200f B
100+ l B 100+ B
e o) | - . J . — | A 5 J
20.000 40000 60_000 S0.000 100000 20,000 40,000 60.000 B0_000 100000

2theta (deg.)

2theta (deg.)

Sekil 4.38. PKS-Hx polimerinden (P2) 500 °C sicaklikta 12 saatte Ar gazi altinda
sentezlenen SiC seramiginin XRD analiz sonuglari

Qualitative analysis( Verification)

Sample @ S3p2-12 File 1 S3P2-1-1.ASC Date : Mar-03-21 10:03:00 Operator
Comment z Memo
Intensity (counts})
E . . . T . . T . T
200 —
10— ‘r —
. P et aall \ iy N
T i P Py | ) A, 3 s K
B0 (IR

e Lo b
20L 04y ELIXITII GO MY
2theta (deg.)

Meas.
T T 'U” 11 lzlill,ll, ‘|l|.||l|lalnFlr'all¢ I-Tr JAY nr |11ra:¢11wlwtfﬂl

Regist l

a 721625 Moissanite  24R. sy ©

T BO.2216 = Maoissanite 16H, sy |C

Sekil 4.39. PKS-Hx polimerinden (P2) 500 °C sicaklikta 12 saatte Ar gazi altinda
sentezlenen SiC seramiginin XRD analiz sonuglar1 ve PDF analiz dosya numaralari
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Raw Data.Smoothing.Background subtraction.Ka2 elimination
Sample : 83P2-24 File S3P22-1.ASC Date © Mar-02-21 12:55:00  Operator
Comment H Memao H
X-ray : Cu/ 40 kV/ 30 mA Counter T SC-70
Goniometer b
Attachment : i Z cradle
Filter : Cu_K-beta Scan mode : Continuous
LMonochro : Soller_slit_5.0deg Scan speed : 2000  deg/min.
C.Monochro : None Sampling width : 0.050 deg.
Incident sli 1/2des Scan : 2theta/theta
Receiving # 1: Li2deg Scan range © 5000 > 110.000 deg.
Recciving  slit  # 2: 0.300mm Theta offsect : 0000 deg
I Smoothing ] Smoothing points 11
I Background subtraction |Max.width of peak 0.100 deg. Min.height of peak : 0.01 counts
[ Ka2elimination 1 Intensity ratiof Ka2/Kal) 0.350
Raw Data Smoothing
Intensity (counis) Intensity (counts)
300 F’LL ] 300} ]
200 h 200 T h
) b vl 1
100 i ey i 100?‘"‘"“" v 4
0 0
20.000 20000 60000 80000 100.000 20.000 40000 60,000 S0.000 100.000
L Ztheta (deg.) 2theta (deg.)
Background subtraction Ka2 elimination
Intensity (counts) Intensity (counts)
aoof 1 aoof 1
200 - 200 -
100} h 100} h
rma A . N AJ«.Jmh 4 N
¢ 20.000 40.000 60.000 80.000 100.000 ¢ 20,000 40,000 &0, 000 80,000 100.000
Ztheta (deg.) 2theta (deg.)

Sekil 4.40. PKS-Hx polimerinden (P2) 500 °C sicaklikta 24 saatte Ar gazi altinda
sentezlenen SiC seramiginin XRD analiz sonuglari

Qualitative analysis{Verification)
Sample T S3PZ-24 File S3P2-2- LASC Date T Mar-02-21 12:55:00  Operator  ©
Comment  : Memo
Intensity {counts)
4040, T T T T T T T T T T
300 —
200 —
100~ - ¥ —
L - 4
ey B i jf)%wr‘?'-_ﬂ i) ol X L s ond
20,000 40,000 G0, (O S0.000 100,000
Ztheta (deg.)
Meas.
L1y Ly | | I )
T P I [ B ]
Regist
o Moissanite- 1SR, sy O —— §9.2217 S1 C Moissanite 18H. sy C
- Moissanite-4H, c
B Moissanite-SH o
- Moissanite-8H, syn =
* —— 731664 SGATILSI C ETE | c

Sekil 4.41. PKS-Hx polimerinden (P2) 500 °C sicaklikta 24 saatte Ar gazi altinda
sentezlenen SiC seramiginin XRD analiz sonuglar1 ve PDF analiz dosya numaralari
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Raw Data.Smoothing. Background subtraction.Ka2 elimination

Sample S3p3-za File S3P3Z-LASC Date Mar-02-21 11:51:00  Operator
Comment Memo
X-ray Cu/ 40 KV / 30 mA Counter SC70
CGoniometer
Attachment
Filter Scan mode Continuous
lonochro an speed 2.000  deg/min.
C.Monochro : None mpling width 0.050 deg.
Incident s : 1/2deg an axis 2theta/theta
eceiving # 1: 1/2deg Scan range 5.000  -> 110.000 deg.
Receiving # 2: 0.300mm Theta offset 0.000  deg.
[ Smoothing 1 Smoothing points ]
[ Background subtraction ] Max.width of peak 0.100 deg. Min.height of peak 0.01 counts
I Ka2elimination 1 Intensity ratiol Ka2/Kal) .350
Raw Data Smoothing
Intensity (counts) Intensity (counts)
300} E 300} E
200t 9 200} N.\ 9
100 M‘. 4 100 P\ttt R B
0 \ \ \ N : 0 \ \ , ; H
20.000 20.000 60.000 80.000 100.000 20.000 20.000 60.000 B0.000 100.000
| 2theta (deg.) 2theta (deg.)
Background subtraction Ka2 elimination
Intensity (counts) Intensity (counts)
300 g 300 g
200[ ] 200[ ]
100} E 100} E
PP P | 1 st AL o 1
20,000 40,000 60000 B0.000 100,000 20,000 40,000 60000 BO.000 100,000
2theta (deg.) 2theta (deg.)

Sekil 4.42. PKS-Et polimerinden (P3) 500 °C sicaklikta 24 saatte Ar gazi altinda
sentezlenen SiC seramiginin XRD analiz sonuglari

Qualitative analysis( Verification)
Sample S3P3.24 File S3P3-2~-1.A8C Date Mar-02-21 11:51:00 Operator
Comment Memao
Intensity (counts)
400
T T T T T T T T T T
300 —
200 —
100 » T —
L - X i
DA T T TIGHTE i T s et . . e
v 20.000 40,000 60.000 80,000 100.000
2theta (deg.)
Meas.
L
Regist
s —— 22.1317 Moissanite-4H, syn I O —— 89-1978 Si C c
v —— 42-1360 Moissanite-5H o
- —— 72-1625 Moissanite 24R, sy C
+ — T77-1083 % c
* —— $9.1976 Si C c

Sekil 4.43. PKS-Et polimerinden (P3) 500 °C sicaklikta 24 saatte Ar gazi altinda
sentezlenen SiC seramiginin XRD analiz sonuglar1 ve PDF analiz dosya numaralari
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S1PKS-Hx-12 b) S2PKS-Hx-12
S1PKS-Hx-24 S2PKS-Hx-24
El 1 l El ‘ '
E.’ N“‘L'“ J """""r“ b iy VP ST E_’ WL.W\/’MLMWWWW
= o
ZIO 4‘0 ‘ BIO 1 60 2|D 4‘0 6‘0 BID 1 60
2Theta (°) 2Theta (°)
<) S3PKS-Hx-12
S3PKS-Hx-24
M%PM ,‘w vl
- LT —"
s

T T
20 40

60

2Theta (°)

80 1 00

Sekil 4.44. PKS-Hx polimerinden Ar gazi altinda 12 ile 24 saat firinlanarak
tiretilen SiC seramiklerinin XRD analizleri a) 1000 °C, b)750 °C, ¢)500 °C sicakliklarda
iiretilen seramikler

R.l. (a.u.)

S1PKS-Et-12
S1PKS-Et-24

|

W
a
L "mwmw%\wwwmww

" W \w'ww»wrww“wmw

T T T
60 80 100

2Theta (°)

T T
20 40

b)

R.l. (a.u.)

S2PKS-Et-12
S2PKS-Et-24
o) \,,n“li*'\‘ . Lo
L P s e i e e et ot e
—— NN WY R W,

T
20

2Theta (°)

Sekil 4.45. PKS-Et polimerinden Ar gazi altinda 12 ile 24 saat firinlanarak

tiretilen SiC seramiklerinin XRD analizleri a)750 °C, b)500 °C sicakliklarda iiretilen
seramikler
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a) S1PKS-Hx-3 b) S1PKS-Et-3

ot S1PKS-Hx-6 S1PKS-Et-6
_—Ly ” Wt oo S1PKS-HX-12 S1PKS-Et-12

S1PKS-Hx-24 ' S1PKS-Et-24

i sk \ \ )
' l P Al Wt Nt eyt sanonsiirariamonatans’

3 W | =
;, MMMJM"‘“'J‘VI L L e SR ; ‘ | )
E | E mw»—-f“"wm‘w' s Mudsiahirty
|
| iy | | |
Morsnd™ Vs WA ' " P Mcicaarmaahadal Wik A il
}x‘w\ ‘ ‘ y“LM
k ""MJ/ 'JJ\'W\WM,A" " \.,..,.J‘Jwbw‘;“/ Whdortondons st
2 40 6 a0 100 P 4 & 8 100
2Theta (°) 2Theta (°)

Sekil 4.46. PKS-Hx ve PKS-Et polimerlerinden Ar gazi altinda 1000 °C sicaklikta
3, 6, 12 ve 24 saat firinlanarak tretilen SiC seramiklerinin XRD analizleri a) PKS-Hx
polimer seramikleri, b) PKS-Et polimer seramikleri

PKS polimerlerinin hava ortaminda firinlanmasi ile elde edilen toz malzemenin
XRay spektroskopisi analizleri yapildi ve kristal tiirleri belirlendi. Sekil 4.47 ile Sekil
4.65 arasinda verilen analizlerin hepsi hava ortaminda 1000 °C, 750 °C ve 500 °C
sicakliklarinda 24 ve 6 saatlerde sentezlenmis SiO2 seramiklerine ait XRay sonuglarini
gostermektedir. Sekil 4.62 ve Sekil 4.65 arasinda verilen grafikler analiz sonuglarinin
karsilastirilmast amaci ile gizilmistir. Sekil 4.47 ile Sekil 4.61 arasinda verilen biitiin
sonuglar cihazin ilgili programinda ¢alisilmis olup polimorf yapidaki kristal yapinin
ayrintili olarak aydinlatilmasi hedeflenmistir. Sekil 4.62 ile Sekil 4.65 arasinda verilen
karsilastirma amacli grafikler herhangi bir programda islenmeden oldugu gibi ¢izilen

grafiklerdir.
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Raw Data.Smoothing,Background subtraction,Ka2 elimination
Sample : O1P2-6 File 2 OIP2-6-1LASC Date : Mar-09-21 11:09:00 Operator
Comment Memo H
X-ray 2 Cu/ 40 kKV/ 30 mA Counter o SCT0
Goniometer : SmartLah
Adtachment : Chi phi Z cradle
Filter : Cu_K-beta Scan mode : Continuous
LMonochro ler_slit_5.0deg Scan speed B M) deg. /min.
C.Monochro H ne Sampling width : 0L050 deg.
Incident slit : 1/2deg Scan axis altheta
Receiving slit  # 1: 1/2deg Sc; ange = 110,000 deg.
Receiving  slit  # 2: 0.300mm Theta offset deg.
[ Smoothing | Smoothing peints : 3
[ Bac nd subtraction | Max.width of peak D 0100 deg. Min.height of peak 2 L0 counts
[ Ka2elimination | Intensity ratiolKa2/Kal) : 0.330
Raw Data [Smoothing
Intensity { counts) Intensity (countsh
25 25
20001 2000 4
15001 ] 1500 ]
L0001 IJ“ 1 1000 L q
00 b S0 4
s . N : At nnbor b A
20,000 40,000 60000 80,000 100,000 20,000 40,000 60,000 K0.000 100, (00
L 2theta (deg.) 2theta (deg.)
Background subtraction [Ka2 elimination
Intensity { counts) Intensity (countsh
25 25
20001 2000 4
15001 ] 1500 ]
1000 } 100 4
S00F 1 S0 ]
| IR Y ot P
20,000 40,000 60000 80,000 100,000 20,000 40,000 60,000 S0.000 100, 000
L 2theta (deg.) R 2theta (deg.)

Sekil 4.47. PKS-Hx polimerinden (P2) 1000 °C sicaklikta 6 saatte hava altinda
sentezlenen SiO2 seramiginin XRD analiz sonuglari

Qualitative analysis(Verification)
Sample : O1P2-6 File ¢ O1IP2-6-1.ASC Date 2 Mar-09.21 11:09:00 Operator
Comment  : Memo :
Intensity (counts)
2500 T T T T T T T
2000~ —
1500 b
1000 —
00~ | —
[ |T4‘x._.JLx_.u.)§_. M. S SR . L . 1
200000 20000 60000 EXI) 1L OB
2theta (deg.)
Meas.
I PRI | I T | I l
1 I 1 S o VO L L R LI
Regist
e 42-1401 Si 02 I'ridymite- O |
= 46-1045 Si 02 Quartz, syn *

Sekil 4.48. PKS-Hx polimerinden (P2) 1000 °C sicaklikta 6 saatte hava altinda
sentezlenen SiO; seramiginin XRD analiz sonuglar1 ve PDF analiz dosya numaralari
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Raw Data,Smoothing,Background subtraction,Ka2 elimination

Sample : 01P2-24 File : O1P2-2-1LASC Date : Mar-05-21 15:56:00 Operator
Comment : Memo :
X-ray : Cu/ 40 KV/ 30 mA Counter i SCT0
Goniometer : SmartLab
Attachment : Chi phi ¥ cradle
Filter : Cu_K-beta Scan mode : Continuous
LMonochro : Soller_slit_5.0deg Scan speed 2000 deg./min.
C.Monochroe None Sampling width L0510 deg.
Incident slit : 1/2deg S xis : 2iheta/theta
Receiving slit  # 1: 1/2deg Scan range @ 5000 = 110,000 deg.
Receiving slit  # 2: 0.300mm Theta offset = 0,000 deg.
[ Smoothing | Smoothing points : 3
| round subtraction | Max.width of peak 0100 deg. Min.height of peak : 0,01 counts
| Ka2elimination | Intensity ratiolKa2/Kal) : 0.350
Raw Data [Smoothing
Intensi {counts)
1500F 1500F R
1000F 10001 E
S00F So0p B
ey A A S| N P A
v 20.000 40,000 H0.000 80.000 100,000 v 20,000 40,000 0. 000 B0.000 100. 000
| 2theta (deg.) 2theta (deg.)
Background subtraction [Ka2 climination
Intensity (counts) Intensity (counts)
1500F 1500F E
1000 10001 R
001 sonf R
B L Al L . . 0 PITTN. WIS | P . ,
20,000 40,000 60,000 80.000 100.000 20,000 40000 60,000 80,000 100,000
L 2theta (deg.) ) 2theta ideg.)

Sekil 4.49. PKS-Hx polimerinden (P2) 1000 °C sicaklikta 24 saatte hava altinda
sentezlenen SiOz seramiginin XRD analiz sonuglari

Qualitative analysis( Verification)
Sample : 01P2-24 File 1 OIP2-2-1.ASC Date : Mar-05-21 15:56:00 Operator
Comment Memo :
Intensity (counts)
2 ! | ! ! | T T T T
150i— —
1000 —
00— W —
) |T| x | e I e X L x ¥ 4 ! I
20.000 40,000 G000 K0.000 100,000
2theta (deg. )}
Meas. ‘
| T Ly | I m
\ rJ,a [P L | ok kR L il ks == =
Regist
a 301425 Si 02 sym ¥
T o 421401 Si 02 I
s —— 46-1045 Si 02 r

Sekil 4.50. PKS-Hx polimerinden (P2) 1000 °C sicaklikta 24 saatte hava altinda
sentezlenen SiO2 seramiginin XRD analiz sonuglar1 ve PDF analiz dosya numaralari
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Raw Data,Smoothing.Background subtraction,Ka2 elimination
Sample : O1P3-6 File : O1P3-6-1.ASC Date : Mar-09-21 12:08:00 Operator
C neni Memo
4 : Cu/ 40 KV/ 30 mA Counter : SC.T0
: SmartLah
Attachment : Chi phi Z cradle
Filter : Cu_K-beta maode : Continuous
LMonochre : Soller slit 5.0deg speed : 2000 deg./min.
C.Monochro : None Sampling width : 0,050 deg.
i : 12deg Scan axis : 2thetatheta
# 1: 1/2deg Scan range : A000 = 110,000 deg.
Receiving  slit # 2: 0.300mm Theta offset = 0000 deg.
| Smoothing | Smoothing points : 3
round subtraction | Max.width of peak : 0100 deg. Min.height of peak : 0,01 counts
[ Ka2elimination | Intensity ratio Kal’Kal) : 0.350
Raw Data [Smoothing
Intensity (counts) Intensity (counts)
251 25
20001 b 2000 E
1500 1 1500F b
100 1 1000+ 1
S00F E S00F e
).._Ll]..i.. ). A ) JJL ), JL._,.[]..J.“ | A I} I J,
20000 40,000 60,000 80,000 100,000 20,000 40,000 [ K0, 000 100, 006
L 2theta (deg.) 2theta (deg.)
Backzround subtraction
Intensity (counts)
"z,
20001 b E
1500 L b
LTS 4 ]
S00F B q
) B I J R A F|
20,000 40,000 60,000 80,000 100,000 20,000 40,000 [ K0, 000 100, 006
L 2theta (deg.) 2theta (deg.)

Sekil 4.51. PKS-Et polimerinden (P3) 1000 °C sicaklikta 6 saatte hava altinda

sentezlenen SiO2 seramiginin XRD analiz sonuglari

Qualitative analysis(Verification)

Sample : O1P3h

Comment

File

: 01
Memo :

P36~ 1. ASC

Date

2 Mar-09-21 12:08:00 Operator

Intensity (counts)
.

2040M|

1500

S0

1 K 1

ﬂ}(.ﬁlijT

I

1 !

K

20,00

0 40,000

I
2theta (deg.)

R0.000

1
100,000

Meas.

Regist

13-0026
151170
30.142
42-140
441394

02

i 02

i 02

e

O — 46-1045 8§ O2 Quartz,

syn

Sekil 4.52. PKS-Et polimerinden (P3) 1000 °C sicaklikta 6 saatte hava altinda
sentezlenen SiO> seramiginin XRD analiz sonuglar1 ve PDF analiz dosya numaralari
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Raw Data,Smoothing,Background subtraction,Ka2 elimination

LMonochro
C.Monochro
Incident  slit

Sample : O1P3-24 File : O1P3-2-1.ASC Date : Mar-05-21 16:52:00 Operator
Comment Memo

X-ray 2 Cu/ 40 KV/ 30 mA Counter : SCT0

Goniometer : SmartLabh

Attachment : Chi phi Z cradle

Filter : Cu_K-heta Scan mode : Continuous

r_slit_5.0deg Sean speed
Sampling width

Scan axis

2000 deg./min.
0050 deg.
: 2theta/theta

: 12deg

Receiving slit  # 1: 1/2deg Secan range o S.000 = 110,000 deg.

Receiving slit # 2: 0.300mm Theta offset o 0000 deg.

| hing | Smoothing poeints -

| und subtraction | Max.width of pe 0100 deg. Min.height of peak : 0.01 counts
| Ka2elimination | Intensity = 0.350

Raw Data [Smoothing
Intensity (counts) Intensity (counts)
1400 1400
8O0 s00- —
400+ k 400+ q
k A ik ¥ A horstort g ]
v 20000 40000 60,000 S0.000 100.000 b 20000 40,000 60,000 §0.000 1040, 000
L 2theta (deg.) 2theta (deg.)
Backzround subtraction [Ka2 elimination
Intensity (counts) Intensity (counts)
1400 T T T T T 1400 T T T T T
800+ |00 q
400+ \ k 400f l E
ok st Uit b " ok sl l. albad e Ll N
200000 40,000 G0 000 B0.000 100,000 200000 40,000 G0, 00 80,000 104, 000

Ztheta (deg.) Ztheta (deg.)

Sekil 4.53. PKS-Et polimerinden (P3) 1000 °C sicaklikta 24 saatte hava altinda

sentezlenen SiO2 seramiginin XRD analiz sonuglari

Qualitative analysis(Verification)
Sample : 01P3.24 File 2 OIP3-2-1LASC Date : Mar-05-21 16:52:00 Operator
Comment Memo H
Intensity (counts)
1400 T T T T T T T T T T .
1200 I
1000 —
K00 —
600 i
00 [ -
200 | —
ok ) Fom it T WK ..]J\\J:; ol |L e B .fg w oK L L 1
20.000 40,000 60,000 B0.000 100000
2theta (deg. )
Meas.
T TR ‘I !
e wll S
Regist
L
o — 391425 S5i 02 sym  #® O — 46-1242 Si 02 Oxide O
T o 42-1401 Si 02 1
s —— 441394 Si 02 C
* —— 45-1374 02 =
s —— 46-0570 Si24 O48 C

Sekil 4.54

. PKS-Et polimerinden (P3) 1000 °C sicaklikta 24 saatte hava altinda

sentezlenen SiO; seramiginin XRD analiz sonuglar1 ve PDF analiz dosya numaralar
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Raw Data,Smoothing, Background subtraction,Ka2 elimination
Sample : 0P2-24 Flle : O02P2-2-LASC Daw ¢ Mar-08-21 11:2800 Operator
Comment Mema H
X-ray : Cu/ 40 kV/ M mA Counter : SC-Te
Gonlometer 1 Smarlash
Attachment ¢ Chi phi Z cradie
Filter ¢ Cu_K-bets Scan mode : Continuous
L. Maonochre 1 Seller st S0deg Scan spoeed : .000
C.Monochro : Nome Sampling width : 0.050 deg
Incident  slit i Wldeg Secan wls o liheta/thela
Recolving st & 1@ 1V2deg Scan range : S.000 o 110,000 deg.
Recelving sit 8 2@ 0. M00mm Thets offwt : 000 deg.
| Smoothing 1 Smoothing points )
| Background subtraction | Max.width of peak ¢ 0100 deg Minheight of peak ¢ 001 counts
| Kalelimination | Intensity ratinKaYKal) : 0350
RawData [Smeothing
Intensity ( counts) Intensity (counts)
UL Ll
200} 200)
— — 0 — Pk
20,000 40.000 $0.000 #0.000 100.000 20,000 40.000 0,000 0000 100,000
L 2heta (deg.) 2ihetas ideg. ) 4
Rackaround subtraction (K2 climination
Intensity ( counts) Intensity (counts)
RLLL 400
o) 20|
" 20,000 40.000 S0.000 Xo0D0 100 » 20,000 40,000 60, 000 B0 0D0 100000
L heta ideg. ) R 2theta (deg.y |
Qualitative analysis(Verification)
Sample : 0P File : O2P2:2-LASC Date ¢ Mar-08-21 11:2400  Operater
Comment Mema '
Intensity (counts)
T T T T L] T v L v T
Aot B
- 20,000 0,000 0,000 0 160,000
2ibets ideg.)
‘ ‘
— iy “LI | A ‘ mem|
BRER DN LRl ek
Regist
= — 31-1233 Si 02 Silicon  Oxide 0
v o 39.142 SI O2 Cristobalite, syn *
¢ o= 45.1374 81 O2 Stishavite .
b — 461045 SI O2 Quartz. syn -
5= 47-1300 S| 02

Sekil 4.55. PKS-Hx polimerinin (P2) 750 °C sicaklikta hava altinda 24 saat
firmlanmasi ile sentezlenen seramigin X-Ray Spektroskopisi analiz sonuglari
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Raw Data,Smoothing.Background subtraction,Ka2 elimination

Sample : 02P2-6 File 1 O2P2-6- LASC Date © Mar-08-21 14:56:00  Operator
Comment Memo .
X-ray : Cu/ 40 kV/ 30 mA Counter : SC.70
Gonlometer : SmartLab
Attachment : Chl phi 7 eradle
Filter : Cu_K-beta Secan mode : Continuous
1. Monochro : Soller_slit_S.0deg Scan speed : 2000 deg/min
C.Monochro : None Sampling width : 0,050 deg.
Incident  slit ¢ Wldeg Scan axls i 2heta/thets
Recelving st # 1: 12deg Secan range D 5000 > 110.000 deg.
Recelving slit # 2: 0.300mm Theta offset D 0000 deg.
| Smoothing | Smoothing polnts :t 3
| Background subtraction |Max.width of peak : 0100 deg Minbeight of peak : 001 counts
| Kalelimination | Intensity ratio KaXKal) : 0.350
RawData [Smoothing
Intensity (counts) Intensity (counts)
2000/ 2000
1000 1000/
L. At " L s, .
20.000 40,000 60,000 0,000 100,000 20.000 40,000 &0, 000 RO, 000 100,000
L 2theta (deg.) 2heta (deg.) 4
Background subtraction [Ka2 climination
Intemsity (counts) Intensity (counts)
2000 2000/
10004 1000}
A i A A “ i
20,000 40.000 60,000 £0.000 100,000 20,000 40,000 60,000 R0.000 100,000
2thets (deg.) 2theta (deg.)
Qualitative analysis(Verification)
Sample 1 0P8 Flle : O02P2-6- LASC Date : Mar-08-21 14:56:00 Operator
Comment Memao :
Intensity (counts)
3 T T T T T T T T T T
2000~ =
1000 -1
o " A PIVPR: VL SR I | o A e 4 " L
20,000 40,000 60,000 R0.000 100. 000
2thets (deg.)
Meas,
| s | "
l T it & * T L T ] T
Regist
s — 461045 §1 02 Quartz, syn .

Sekil 4.56. PKS-Hx polimerinin (P2) 750 °C sicaklikta hava altinda 6 saat
firinlanmast ile sentezlenen seramigin X-Ray Spektroskopisi analiz sonuglari
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Raw Data,Smoothing, Background subtraction,Ka2 elimination
Sample : 02P) -4 File i O2P}-2-LASC Date : Mar-08-21 12:1%00  Operator
. i Memo i
X-ray : Cu/ 40 kV/ 30 mA Counter : SC-T0
Gonlometer : SmartlLab
Attachment 1 Chi phl Z cradie
Filter i Cu_K-beta Scan mode : Continuous
1.Monochro : Soller_slit_Sodeg Scan speed : 1000 deg/min
C.Monochro : Nome Sampling width @ 0,050 deg.
Incident slit : 12deg Scan axis : liheta/theta
Recelving slit & 1: 1/2deg Scan range D 5000 s 110000 deg.
Recelving st & 2: 0.300mm Thets offset : 0000 deg.
| Smoothing | Smoothing points T 8
| Background subtraction |Mmx.width of peal : 0100 deg Min height of peak : 0,01 counts
| Kaleliminat ] ratis Ka¥Kal) : 0.350
RawData [Smoothine
Intensity (counts) Intensity (counts)
oot M)
o0 400
oop Akt 200, A
20.000 EURL L 0,000 LUNEL [T o 20,000 40,000 0, 0 B0 000 100 0y
i Ziheta (deg.) 2theta (deg.) i
Background subtraction [Ka2 elimination
Intensity (counts) Intensity (counts)
|l T 1000
soof 800
ﬂ.: 00|
w0t J 400] l
200 et dentetes 0 Aiaoos
20,000 40,000 60,000 80,000 100,000 - 20,000 40.000 60,000 B0, 000 100,000
| 2theta ideg.) R 2theta (deg.)

Qualitative analysis(Verification)

Sample 1 OIF3.4 File 1 OIP32-LASC  Date : Mar-08-21 12:2%:00  Operator
Comment Mema '

Intensity (counis)

T T T T T T T T T T
800 -
00— -
Ano- e
200 ~

.- L A o ]
20,000 40,000 el (M) 80,0040 100,000
2heta (deg.)
Meas,
! Lol
lTTl

Regist

o = 181170 SI O2 Tridymite-M, syn |

. 39.1425 Si 02 Cristobalite, syn *

4 = 42-1401 8§ 02 Tridymite- () I

* d6-1045 81 O2 Quarte, syn .

Sekil 4.57. PKS-Et polimerinin (P3) 750 °C sicaklikta hava altinda 24 saat
firinlanmast ile sentezlenen seramigin X-Ray Spektroskopisi analiz sonuglari
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Raw Data,Smoothing,Background subtraction,Ka2 elimination
Sample : 02P3-6 Flle 1 02P3-6-LASC Date : Mar-08-21 16:03:00  Operator
t N o
X-ray : Cu/ 40 kKV/ 30 mA Counter : SC70
Gonlometer : SmartLab
Attachment : Chi phi Z cradle
Filter : Cu_K-beta Scan mode : Continuous
L.Monochro ¢ Soller_slit_5.0deg Scan speed : 2000  deg/min.
C.Monochro : None Sampling width : 0.050 de;
Incident  slit : 12deg Scan axis 1 2theta/theta
Recelving slit 2 1@ 122deg Scan range 5000 o> 110,000 deg.
Receiving slit  # 2: 0.300mm Theta offset : 0000  deg.
| Smoothing | Smoothing points % )
| Background subtraction |Max.width of peak : 0100 deg Minheight of peak : 0.01 counts
a2 ] ratio(KaYKal) : 0,350
RawData [Smoothing
Intensity (counts) Intensity (counts)
1500 1500
1000} 1000}
500 500)
e 20.000 40.000 60.000 80.000 100.000 ’ 20.000 40.000 60.000 80.000 100.000 ‘
L 2theta (deg.) 2theta (deg.) i
Background subtraction [Ka2 climination
Intensity (counts) Intensity (counts)
1500 1500)
1000) 1000
500 l 500+ J
Lt A A i Loaahiail s l A
20.000 40.000 60.000 80.000 100.000 o 20.000 40.000 60.000 80.000 100.000
L 2theta (deg.) 2theta (deg.) J
Qualitative analysis(Verification)
Sample 1 02P3-6 File : O2P3-6-LASC  Date : Mar-08-21 16:03:00  Operator
Comment Memo :
Intensity (counts)
2 T T T T T T T T L]
1500 —
1000 -
500 L -1
n aefaXa s o xX I, S9N n ke X L
20.000 40.000 60.000 80.000 100,000
2theta (deg.)
Meas.
1 | | lh ll - ‘I |
i l l [i ) L‘ 5 R W
Regist
e = 110252 SI 02 Silicon  Oxide 0
v 43059 Si 02 Silicon  Oxide
s = 46-1045 Si 02 Quartz, syn s

Sekil 4.58. PKS-Et polimerinin (P3) 750 °C sicaklikta hava altinda 6 saat
firinlanmasi ile sentezlenen seramigin X-Ray Spektroskopisi analiz sonuglari

69



Raw Data.Smoothing.Background subtraction.Ka2 elimination
Sample : 03P2-24 File 1 03P2-2-LASC Date @ Mar-05-21 11:3%:00 Operator
Comment _: Mema z
X-ray : Cu/ 40 KV/ 30 mA Counter : SC-T0
Gonlometer : SmartlLab
Attachment : Chi phi Z eradle
Filter : Cu_K-beta Scan mode : Conatinuous
1.Monochro : Soller_slit_5.0deg Scan speed : 2000 deg/min
C.Monochro : None Sampling width : 0.050 deg.
Incident  slit : 12deg Scan axis : 2theta/thets
Receiving slit # 1: 1/72deg Scan range D 5000 > 110.000 deg.
Recelving slit  # 2 0.300mm Theta offset : 0000 deg.
I Smoothing 1 Smoothing points B
| Background subtraction |Max.width of peak : 0,100 deg Minheight of pesk : 0.01 counts
| Ka2 1 rati KaXKal) : 0350
RawData TSmoothing
Intensity (counts) Intensity (counts)
400} 400 ]
0o 300] 1
200/ 200 ]
100} 100 4
v 20.000 40.000 GOO00 B0.000 100.000 o 20.000 40000 60,000 BO.000 100,000
| 2thets (deg.) 2theta (deg.) n
Background subtraction [Ka2 elimination
Intensity (counts) Intensity (counts)
200 300 E
300f 300 .
200/ 200 ]
tog) SN )| TR ]
20.000 40000 0000 R0.000 100,000 20.000 40,000 60,000 BO.000 100.000
L 2theta (deg.) R 2theta (deg.) A
Qualitative analysis(Verification)
Sample T O3PZ-24 File T O3P2-2- LASC Date T Mar5-21 11:3%:00  Operator
Comment  : Memo B

Intensity (counts)

T T T T T T T T T T
400/~ b
00— -
200 =
100 ! & ﬂ E ﬂﬁ 1 -

o 20.000 40.000 60.000 £0.000 100,000
2theta (deg.)
Meas, ‘

Regist

= —— 14-0654 Si 02 Coesite.  syn 0O —— 46-1242 Si O2 Silicon  Oxide L

* — 18-1170 SI 02 Tridvmite-M, syn 1

s —— M0T17 SI 02 Silicon  Oxide

4 —— 420005 ( SI O m Silicon  Oxide 1

= —— 46-1045 S| O2 Quartz, svm d

Sekil 4.59. PKS-Hx polimerinin (P2) 500 °C sicaklikta hava altinda 24 saat
firinlanmasi ile sentezlenen seramigin X-Ray Spektroskopisi analiz sonuglari

70



Raw Data,Smoothing,Background subtraction,Ka2 elimination
Sample : 03P3.24 File : O3P3-2- LASC Date D Mard05-21 12:42:00 Operator
Comment  : Memo -
X-ray : Cu/ 40 kV/ 30 mA Counter @ 8CT70
Goniometer : SmartlLab
Attachment : Chi phi Z cradle
Filter : Cu_K-beta Scan mode : Continuous
LMenochro : Soller_slit_S.0deg Scan speed : 2.000 deg./min.
C.Monochro : Nome Sampling width : 0050 deg.
Incident  slit 1 W2deg Scan axis : 2theta/theta
Receiving slit £ 1@ 1/2deg Scan range == 110,000 deg.
Recelving slit & 22 0.300mm Theta offset 2
| Smoothing | Smoothing points : 1S5
| Background subtraction |Max.width of peak : 0100 deg Min beight of peak : 001 counts
| Ka2 ] ratio(KaXYKal) : 0.350
RawData [Smoothing
Intensity (counts) Intensity (counts)
ao0f 400
0oL 1 300,
200+ 200
100 e 100
20.000 40,000 60,000 80.000 100.000 N 20.000 40.000 60,000 $0.000 100.000
L 2theta (deg.) 2theta deg.) i
Background subtraction [Ka2 elimination
Intensity (countsy Intensity (counts)
4000 100
a00f 300
2000 200/
104 100 Lia
20.000 40.000 S0, 000 £0.000 100.000 20,000 40,000 60,000 80,000 100,006
L 2theta (deg.) . 2theta (deg.) i
Qualitative analysis( Verification)
Sample : 03P3-24 File : 03P3-2- LLASC Date : Mar-05-21 12:42:00 Operator
Comment  : Memo :
Intensity (counts)
S T T T T T T T T T T
00 E
M E
200 —
100 =1
I N e ad }Lalﬁ'ﬁ X e LXK L L " i .
- 20,000 40,000 60,000 RO.000 100.000
2theta (deg.)
Meas. ‘
,[. ill[“»ml{rﬁu r-u-q -,]l-,-I LBT“‘F WTEY T RYYT W w w o YW
Regist
= — 11-0252 8i 02 Silicon  Oxide o 0O — 50-0511 Si 02 Silicon  Oxide -
* — 32-0993 SI 02 Silicon  Oxide
« —— 31381 Si 02 Silicon  Oxide o
¢ —— 42-1401 Si 02 Tridymite-0 I
= _—— 47-0720 Si 02 Silicon__ Oxide (4]

Sekil 4.60. PKS-Et polimerinin (P3) 500 °C sicaklikta hava altinda 24 saat
firinlanmast ile sentezlenen seramigin X-Ray Spektroskopisi analiz sonuglari

71



Raw Data,Smoothing, Background subtraction,Ka2 elimination
Sample : 0IP}-6 File : 03P3-6- LASC Date : Mar-09-21 15:22:00 Operator
Comment Memo H
X-ray : Cu/ 40 kKV/ 30 mA Counter @ SC-T0
Gonlometer ¢ Smartlab
Alttachment : Chi phi Z cradle
Filter i Cu_K-bela Scan mode i Continuous
1.Monochro : Soller_slit_S.0deg Scan speed : 2000 deg/min
C.Monochro : None Sampling width : 0050 deg
Incident  slit i W2deg Scan axis ¢ 2theta/theta
Recelving slit & 1: 1/2deg Scan range 1 5000 -> 110,000 deg.
Recelving slit & 2: 0.300mm Theta offset 1 0.000 deg.
| Smoothing | Smoothing points t 3
| Background subtraction |Max.width of peak D 0100 deg Minheight of peak : 001 counts
| Ka2elimination | Intensity ratio(KaXKal) : 0.35
RawData [Smoothing
Intensity (counts) Intensity (counts)
lSﬂ: 1 1500
1000} 1000]
_— A 5 —_— 2
20.000 400060 B4, 00 RO M) 100.000 20,000 40,000 640 04 KA. (04 100000
L 2theta (deg.) 2theta (deg.) i
Rackground subtraction [Ka2 etimination
Intensity (counts) Intensity (counts)
2
15000 1 1500|
1000 1 1000
So0f 1 So0|
" L. . L
20.000 40.000 60,000 $0.000 100.000 20,000 40.000 0,000 0. 000 100.000
L 2theta (deg.) . 2theta (deg.) ]
Qualitative analysisi Verification)
Sample : O3P}-6 Flle : 03P -6~ LASC Date : Mar-09-21 15:22:00 Operator
Comment Memo H
Intensity (counts)
X T T T T T T T T T T
1500 —
10001 -
L . e acanndhoudk _— e Ky . n A
20,000 40,000 0. 004 B0 000 100,000
2theta (deg.)
Meas.
- | " l a1
Regist
s — 470715 SI 02 Sllicon  Oxide 0
v — 47-1301 Si 02 Silicon  Oxide 1

Sekil 4.61. PKS-Et polimerinin (P3) 500 °C sicaklikta hava altinda 6 saat
firinlanmast ile sentezlenen seramigin X-Ray Spektroskopisi analiz sonuglari
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a)

R. I (a.u.)

a)

O2PKS-Hx-24

| 02PKS-Hx-12

b)

N W

60
2 Theta

T T T T
20 40 80 100

R. Il (a.u.)

O3PKS-Hx-24
O3PKS-Hx-12

T T T
60 80 100

2 Theta

T T
20 40

Sekil 4.62. PKS-HX polimerinden hava ortaminda 12 ile 24 saat firinlanarak
tiretilen SiO2 seramiklerinin XRD analizleri a)750 °C, b)500 °C sicakliklarda tiretilen

seramikler
02PKS-Et-24 b) 03PKS-Et-24
02PKS-Et-12 03PKS-Et-12
3 3
s LS
¢ ¢ ]
T T T T T T

T T
60 80 100

2 Theta

20 40

60 80 100

2 Theta

20 40

Sekil 4.63. PKS-Et polimerinden hava ortaminda 12 ile 24 saat firinlanarak

tiretilen SiO2 seramiklerinin XRD analizleri a)750 °C, b)500 °C sicakliklarda iiretilen
seramikler
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b) 02PKS-Hx-24
a) | O1PKS-Hx-24 02PKS-Hx-12
—_ LA..JU‘_-L,)J‘\‘-’\ | A A o L
3 ]
= 3
=1 8 _A.JJ‘ k. |
o e
‘,_,-‘ld ‘I
T T T = .
20 40 60 80 100 : , , , .
2 Theta 20 40 ) Thetgo 80 100
c) 1 03PKS-Hx-24

O3PKS-Hx-12
O3PKS-Hx-6
O3PKS-Hx-3

b i. jJ‘

L e
Lt
W AW
:MMM“—;A . b

T T
80 100

R. 1. (a.u.)

20 0 60
2 Theta

Sekil 4.64. PKS-Hx polimerinden hava ortaminda 3, 6, 12 ve 24 saat firinlanarak
tiretilen SiO2 seramiklerinin XRD analizleri; a) 1000 °C’ de 6 ve 24 saat firinlanan
seramikler, b) 750 °C’ de 6, 12 ve 24 saat firinlanan seramikler, ¢) 500 °C’ de 3, 6, 12
ve 24 saat firinlanan seramikler
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a) b) 02PKS-Et-24
O1PKS-Et-24 e 02PKS-Et-12
O1PKS-Et-6 02PKS-Et-6
MNMMIJ _Wl “"’L LNNWL____JM o}
3 -
S 34 i \
= S bl s e
[i4 =
o
20 40 60 80 100 Y J y T
2 Theta 20 40 60 80 100
2 Theta
O3PKS-Et-24
C) 0O3PKS-Et-12
03PKS-Et-6
7W{,‘ 03PKS-Et-3
Y W
’5-
S
14
L—‘J
(NS I
erared ™ N PN
A T T T T T
20 40 60 80 100
2 Theta

Sekil 4.65. PKS-Et polimerinden hava ortaminda 3, 6, 12 ve 24 saat firinlanarak
tiretilen SiO2 seramiklerinin XRD analizleri; a) 1000 °C’ de 6 ve 24 saat firlanan
seramikler, b) 750 °C’ de 6, 12 ve 24 saat firinlanan seramikler, ¢) 500 °C’ de 3, 6, 12
ve 24 saat firinlanan seramikler
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4.6. PKS-Hx ve PKS-Et Polimerlerinden Uretilen Seramik Filmlerin Raman

Analizleri

Seramik malzemeler elmas gibi Raman aktiftir ve kendilerine 6zgii Raman
spektrumlarina sahiptirler. Bu maddeleri tanimlamada Raman analizi O6nem arz
etmektedir. Ancak karbonun allotroplar1 olan elmas, grafit ve karbon nanotiipiin sahip
oldugu Raman spektrumlar ile karistirmamak gerekmektedir. Polikristal yapiya sahip

SiC seramiklerinin Raman spektrumlarinda 1000 ile 2000 cm™

arasinda c¢ok sayida
birbirine girisim yapmis pik verirler. SiC seramikleri Raman spektrumlarinda genel
olarak 1334, 1345, 1326, 1602, 1598 ve 1605 cm* kaymalarinda pikler verirler. 1334,
1345 and 1326 cm ! civarinda gelen genis bandlar D band, hemen bu piklerden birine
bagl olarak gelen diger genis ve siddetli bandlar da 1602, 1598, ve 1605 cm™* G band
olarak adlandirilirlar (Nur ve Toppare, 2013; Rice, 1983; Trassla ve ark., 2000; Rieke
ve Chen, 1994; Visscher ve ark., 1993; Visscher ve Bianconi, 1994; Young, 1982;
Bradley, 1962; Corro ve ark., 2011). Karbon atomundan olugmus seramiklerin (grafit ve
elmas benzeri karbon gibi) verdigi Raman spektrumu ile SiC' nin Raman spektrumu
benzer oldugu i¢in bunlar hemen hemen ayn1 sonucu verirler. Asagida Sekil 4.66 — 4.68
incelendiginde PKS-Hx ve PKS-Et polimerlerinden iiretilen seramiklerin 2'de karbon
seramik tlirleri ile ayni Raman kaymalarina sahip olduklar1 gozlendi. Ayrica
spektrumlarda kaplanan yiizeylerden gelen Raman pikleri de seramik pikleri ile girisim
yapmaktadirlar. Malzemelerin Raman analizleri Sekil 4.66 ile Sekil 4.69 arasinda
verilen grafiklerden de anlasildig1 iizere 532 nm ve 785 nm olmak iizere 2 farkli dalga
boylarinda alinabilmistir. Bu malzemenin Raman aktif oldugu dalga boyu olmaktadir.
Farkli dalga boyunda Raman aktif bir spektrum gozlenmemistir. Raman analizleri
yiizeylerde bolgesel alinmaktadir ve analizin yapildigi bolgelerde ylizeyi kaplayan bir
film varlig1 nedeni ile bos yiizeylerden farkli bir Raman spektrumu elde edilmistir.

Yiizeylerin SEM-EDX goriintiileme sonuglari Sekli 4.83 ile Sekil 4.90°da verilmistir.
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PKS-Hx ve PKS-Et polimerlerinden Cizelge 3.9°da belirtildigi gibi PKSHx-PS ve
PKSEt-PS ¢ozeltileri hazirland1 ve EE yontemi ile lif iiretildi. Cizelge 3.7 ve Cizelge
3.8°de belirtildigi gibi polimer lifleri aliimina ve Si yiizeylere kaplanarak firmlandi.

Uretilen seramik filmlerin Raman analizleri Sekil 4.66, Sekil 4.67, Sekil 4.68 ve
Sekil 4.69°da verilmistir.

" — PKS-Hx
F ™ — Alimina
) A\
| \

B P T | v \«.-rl o,
Bl
=
5
=

260 460 GC‘!O &:I}O 10'00 12r00 14‘00

Raman Shift (cm™)
----- E PKSHx_Lif Alum
. A S N
,,,,,, 3
1 T
Alum
ey
" ' ™,
3 b et -—~—*~L \/ o e,
1

Sekil 4.66. PKS-Hx polimeri ile kaplanan ve 1000 °C’de Ar gazi altinda firilanan
aliimina ylizeylerin Raman analizleri: PKS-Hx polimeri damlatarak kaplanan aliimina
yiizey kaplamas1 (PKSHx), PKS-Hx polimerinin EE ile aliimina yiizey kaplamasi
(PKSHx_Lif_Alum), , bos aliimina yiizey (Alum)

PKSHx_Lif_Si

Si
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Sekil 4.67. PKS-Hx polimeri ile kaplanan ve 1000 °C’de Ar gaz altinda firinlanan
alimina yiizeylerin Raman analizleri: PKS-Hx polimerinin EE ile silisyum yiizey
kaplamasi (PKSHx_ Lif_Si), bos silisyum yiizey (Si)

- — PKS-Et
=f \\ — Alumina
_Mﬁwxr"“*”w”/ e, e T b
= 1
<
=
b=
2 4
= ]
200 400 600 800 1000 1200 1400
Raman Shift (cm™)
‘ PKSEt_Lif_Alum
§= SR of &ﬁ o e

Alum

Sekil 4.68. PKS-Et polimeri ile kaplanan ve 1000 °C’de Ar gazi altinda firinlanan
aliimina yiizeylerin Raman analizleri: PKS-Et polimeri damlatarak kaplanan aliimina
yiizey kaplamasi (PKSEt), PKS-Et polimerinin EE ile aliimina yiizey kaplamasi
(PKSEt_Lif_Alum), , bos aliimina yiizey (Alum)

PKSEt_Lif Si

oe —| \“.\ I
1N N

Si

w00 009
Raman sha / eme1

Sekil 4.69. PKS-Et polimeri ile kaplanan ve 1000 °C’de Ar gazi altinda firinlanan
allimina yiizeylerin Raman analizleri: PKS-Et polimerinin EE ile silisyum yiizey
kaplamas1 (PKSEt Lif Si), bos silisyum ylizey (Si)
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Sentezlenen seramik filmlerin kristal yapisinda olup olmadigi ve bu kristallerin
tirleri X-Ray analizi ile belirlenmistir. Aliimina ve Si-disk ylizeylerine kapli PKS
polimerlerinin Ar(g) altinda firinlanmasi ile elde edilen film kapl yiizeylerin X-Ray
spektroskopisi analizleri yapildi ve ylizeyde olusmus olan film ig¢in kristal tiirleri
belirlendi.

Sekil 4.70 ile Sekil 4.75 arasinda verilen analizlerin hepsi Ar(g) altinda 1000 °C
sicakliklarinda 2 saatte sentezlenmis SiC seramiklerine ait X-Ray sonuglarimni
gostermektedir. Analiz sonuglar1 cihazin ilgili programinda ¢alisilmig olup polimorf
yapidaki kristal yapinin ayrintili olarak aydinlatilmasi hedeflenmistir. Bu grafikler
incelendiginde gozlenen 30 ile 40° arasindaki piklerin B-SiC kristal yapisindaki
seramige ait oldugu belirlenmistir (Shi, Y.F. vd 2006). O halde yiizeyde iiretilen filmin
kristal yapist da polikristal bir yapida olup B-SiC seramik tiiriindendir.
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Raw Data,Smoothing,Background subtraction,Ka2 elimination
Sample 7] File : P2 2-T-1LASC Date ¢ Nov-0421 12:2%00  Operator
Comment __: Memo H
X-ray : Cu/ 40 kV/ 30 mA Counter : SC-T0
Gonlometer : SmartLab
Attachment : Chi phi Z cradle
Filter : None Scan mode : Continuous
L.Monochro : Soller_slit_S.0deg Sean speed : 2000 deg/min
C.Monochro : None Sampling width : 0.010 deg.
Incident  slit ¢ L00Omm Sean axis : 2theta
Receiving slit # 1@ 20.000mm Scan range : 5000 > 110.000 deg.
Receiving slit  # 2: 20.000mm Fixed angle : 0800  deg.
[ Smoothing | Smoothing points : 213
| Background subtraction |Max.width of peak : 0100 deg Min height of peak : 0.01 counts
| Ka2elimination | Intensity ratio{KalKal) : 0.350
RawData [Smoothing
Intensity (counts) Intensity (counts)
1400, 1400,
BO0| B00]
400] 400
v 20,000 40.000 60,000 80,000 100,000 v 20.000 40,000 60.000 80000 100.000
| 2theta (deg.) 2theta (deg.)
Background subtraction [Ka2 elimination
Intensity (counts) Intensity (counts)
1400 T T T T T T T T T 1400— T T T T T T T T T
800- 800
400] 400
) I A . . N . .
20,000 40.000 60,000 80,000 100,000 20.000 40,000 60.000 80,000 100.000
L 2theta (deg.) 2theta (deg.)
Qualitative analysis(Verification)
Sample Al 7] File : P2 2-T-LASC Date ¢ Nov-04-21 12:23:00 Operator
Comment Memo :
Intensity (counts)
1900— T T T T T T T T ]
1200 =
100 =
00 -
600 =
400 E
200~ g 3
» i L L L L L L L 1 1 .
20,000 40,000 60,000 §0.000 100.000
theta (deg.)
Meas,
T T 7 1 ¥
Regist
o — 42-1091 CSi Silicon  Carbide
v —— T77-1084 $GG-Si5 C3

Sekil 4.70. Aliimina yiizey lizerinde PKS-HX polimerinin ¢ozeltisinden
olusturulmus PKS filmden tiretilen SiC filmin X-Ray spektroskopi analizi

80



Raw Data,Smoothing,Background subtraction,Ka2 elimination
Sample : P2-Lil-Alum File : P2LIF-LASC  Date : Nov-D5-21 15:48:00  Operator
Comment Memo
X-ray : Cu/ 40 KV/ 30 mA Counter i SC-T0
Goniometer : SmariLab
Attachment : Chi phi Z cradle
Filter : None Sean mode : Continuous
I.Monochro : Soller slit 5.0deg Scan speed : 2000 deg/min
C.Monochro : None Sampling width : 0.010 deg.
Incident  slit : LO0Omm Scan axis : 2theta
Receiving slit  # 1: 20.000mm Sean range T 5000 o> 110000 deg.
Receiving slit & 2: 20.000mm Fixed angle : 0800 deg.
[ Smoothing | Smoothing points : 7
| Background subtraction |Max.width of peak ¢ 0100 deg Min.height of peak : 0.01 counts
| Kaleliminati I1 I ratio(KaYKal) : 0.350
RawData [Smoothing
Intensity { counts) Intensity (counts)
12 : : : . : 1200, . : : - —
1000| 1000 ]
800) ] 800 ]
600 600) 1
400/ ] 400 ]
200 N ] 200 R ]
20.000 40.000 60,000 80.000 100.000 v 20.000 40,000 60,000 80,000 100,000
L 2theta (deg.) 2theta (deg.)
Background subtraction [Ka2 elimination
Intensity { counts) Intensity (counts)
1 200———— ————— —————————————— R—————————————————————
1009) 1000 1
800) 1 800 ]
6001 00| 1
400/ ‘ 1 400 ]
2001 200} E
[T N P . ll.l [0, I N
20.000 40000 60,000 80.000 100.000 o 20.000 40.000 60,000 80.000 100.000
L theta (deg.) 2theta (deg.)
Qualitative analysis(Verification)
Sample : P-Lif-Alum File ¢ P2LIF-LASC Date : Nov-0521 15:48:00  Operator
Comment : Memo H
Intensity (counts)
1200—— T T T T T T T
1000~ .
800 -
00— ~
4001 -
2001 -
N —— xhxﬂ._.__ i ﬁl ol . KA ! 1 ! J
20.000 40.000 60,000 30.000 100.000
2theta (deg.)
Meas,
Regist
o —— 42-1091 CSi Silicon  Carbide 0 — 892215 8i C Molssanite 14H, sy C
v — 42-1360 Si C Moissanite-5H 0
& —— 731664 SGAIILSI C Molssanite 4H C
+ — 732081 SI C Molssaniw 3H C
x 77-1084 $GG-SIS C3 C

Sekil 4.71. Aliimina yiizey tizerinde lif PKS-Hx polimerinden (PKS-HXx -lif-
alum) tiretilen SiC filmin X-Ray spektroskopi analizi
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Raw Data,Smoothing, Background subtraction,Ka2 elimination
Sample : PLUES File : P2 _LIF-1LASC Date ¢ Nov-11-21 11:11:00  Operator
Comment Memo
X-ray : Cu/ 40 kKV/ 30 mA Counter . SC-T70
Goniometer : SmartLab
Attachment : Chi phi Z cradle
Filter Scan mode : Continuous
I.Monochro Scan speed : 2000 deg/min
C.Monochro Sampling width : 0.010 deg.
Incident slit Sean axis : 2theta
Receiving slit  # 1: 20.000mm Scan range : 5000 > 110.000 deg.
Receiving slit % 2: 20.000mm Fixed angle : 0.800  deg.
| Smoothing | Smoothing points : 5
| Background subtraction |Max.width of peak : 0100 deg Min.height of peak : 0.01 counts
| Ka2 ] y  ratio(KaYKal) : 0.350
RawData [Smoothing
Intensity (counts) Intensity (counts)
2000, 2000
1 1500
I 1000
5 L 500 l
v m;l]ll 40,000 60,000 80,000 100,000 zn.imo 40,000 60,000 80,000 100,000
L 2theta (deg.) 2theta (deg.)
Background subtraction [Ka2 elimination
Intensity {counts) Intensity (counts)
2 2000
15001 1500
1000} 1000
500/ I 500 l
20.000 40.000 60.000 80,000 100,000 v 20.000 40,000 60,000 80,000 100,000
L 2theta (deg.) 2theta (deg.)
Qualitative analysis(Verification)
Sample : P2AICS File : P2 _LIF-1.ASC Date : Nov-11-21 11:11:00  Operator
Comment Memo
Intensity (counts)
2 T T T T T T T T T
1500
1000
500
L 4 I 1 L x L 1 L 1 1
20,000 40.000 60,000 80.000 100,000
2theta (deg.)
Meas.
DO T IO ITI T l l I I
Regist
@ — 42-1360 8i C Molssanite-SH 4]
v — 72-1625 Si C Moissanite 24R. sy C
4 —— 73-1662 SGAILSI C Moissanite 15R C
+ — 89-2215 8i C Moissanite 14H, sy C

Sekil 4.72. Si-disk yiizey tizerinde lif PKS-Hx polimerinden (PKS-Hx-lif-Si)
tiretilen SiC filmin X-Ray spektroskopi analizi
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Raw Data,Smoothing,Background subtraction,Ka2 elimination

Sample H File : P3_2-T-LASC Date ¢ Nov-09-21 11:20:00  Operator
| Comment : Memo i
X-ray : Cu/ 40 kV/ 30 mA Counter : SCT0
Gonlometer : SmartLab
Attachment : Chi phi Z cradle
Filter : None Scan mode : Continuous
L.Monochro ¢ Soller_slit_5.0deg Scan speed : 000 deg/min
C.Monochro : None Sampling width : 0.010 deg.
Incident  slit : L00Omm Scan axis : ltheta
Receiving slit  # 1: 20.000mm Scan range : 5000 o> 110000 deg.
Receiving slit £ 2: 20.000mm Fixed angle : 0.800  deg.
[ Smoothing ] Smoothing points : B
| Background subtraction |Max.width of peak : 0100 deg Minheight of peak : 0,01 counts
| Ka2elimination | Intensity ratiolKaZKaly : 0.350
RawData |Smoothing
Intensity (counts) Intensity (counts)

800 800
600 600 ]
400 400 3

200 200
v 20.000 40.000 60,000 S0.000 100.000 N 20.000 40.000 60,000 B0.000 100.000
| 2theta (deg.) 2theta (deg.)
Background subtraction [}:-1 climination
Intensity i counts) Intensity (counts)
1000 r T r r r - r T T 1000 1
800) 800[ 1
600 600 ]
400) 400| 1
w Ly Lkl | -
° TR T Y O P SO VRN P L T O O
20.000 40.000 60,000 S0.000 100.000 20.000 40.000 60.000 B0.000 100.000
2theta (deg.) 2theta ideg.)
Qualitative analysis(Verification)
Sample HE & File ¢ P3_2-T-LASC Date : Nov-09%21 11:20:00  Operator
Comment : Memo :

Intensity (counts)

1000 T T T T T T T T T T
200 _
00 _
400 .
g O T I ;
0- i Lﬁ K, xKﬂn Aol Alan. La, ]
20,000 40.000 60,000 80.000 100,000
2theta (deg.)
Meas,
£ l | I‘ “ il“ kl& 4{ lll' TllrI‘*T{ ('ll [ J Ll
Regist
s — 42.1091 CSi Silicon  Carbide
v — 42-1360 Si C Moissanite-5H (4]
4 — 73-1664 SGAIIL-SI C Molssanie 4H C
+ —— 73.2081 Si C Moissanite SH [
* —— 77-1084 $GG-SiS C3 C

Sekil 4.73. Aliimina yiizey lizerinde PKS-Et polimerinin ¢dzeltisinden
olusturulmus PKS filmden iretilen SiC filmin X-Ray spektroskopi analizi
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Raw Data,Smoothing, Background subtraction,Ka2 elimination

Sample : PR-Lif-Alum File : PLLIF-1ASC Date © Nov-0821 12:4200  Operator
Comment _: Memo
X-ray t Cu/ 40 KV/ 30 mA Counter : SCT70
Gonjometer : SmartLab
Attachment : Chi phi Z cradle
Filter : None Scan mode : Continuous
1.Monochro : Soller_slit_5.0deg Scan speed : 2000 deg/min.
C.Monochro : None Sampling width : 0.010 deg.
Incident slit  : L00OmMmM Secan axis : ltheta
Recelving slit & 1: 20.000mm Scan range 5000 o> 110.000 deg.
Receiving slit & 2: 20.000mm Fixed angle : 0800 deg.
| Smoothing | Smoothing points BFL]
| Background subtraction |Max.width of peak 10100 deg Minhelght of peak ¢ 0,01 counts
| Ka2elimination | Intensity ratio(KaZKal) : 0350
RawData [Smoothing
Intensity (counts) Intensity (counts)
1000 1000 " ; T T
804
600
400
200
v 20.000 40,000 60.000 80,000 100,000 N 20000  40.000  60.000  50.000 100,000
L theta (deg.) theta (deg.) 4
Background subtraction [Ka2 elimination
Intensity (counts) Intensity (counts)
1000 T T T T T T T T T 10— T T T T T T T T T
800 1
600 ]
] 40 ]
] po- | L I ]
) [ T R SN 1V LT T L DT
20,000 40,000 60.000 80,000 100,000 20000 40000 60000 50,000 100,000
L theta (deg.) . theta (deg.)

Qualitative analysis(Verification)

Sample ¢ P3-Lif-Alum File ¢ PRLIF-LASC Date ¢ Nov-0821 12:42:00  Operator
Comment  : Memo
Intensity (counts)

1 T T T T T T T T T T

L_ﬂl ﬂ I.I 1K iiiu Aol MK X LK :

20,000 40.000 60.000 80.000 100.000
2theta (deg.)
Meas.
I ‘ || ‘ | | \| | Ll | |
T JH T [ L SRR AR I B M

Regist

o — 42-1091 CSi Silicon  Carbide

v o= 421360 Si C Moissanite-SH 0

s — 731662 $GALSI C Moissanite 15R C

¢+ — 732082 Si C Moissanite  8H C

* = 77-1084 $GG-SIS €3 C

Sekil 4.74. Aliimina yiizey iizerinde lif PKS-Et polimerinden (PKS-Et-lif-alum)
tiretilen SiC filmin X-Ray spektroskopi analizi
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Raw Data,Smoothing,Background subtraction,Ka2 elimination

Sample ¢ P3N SI File ¢ P3_LIF-1LASC Date : Nov-11-21 13:14:00  Operator
Comment _: Memo i
X-ray ¢ Cu/ 40 KV/ 30 mA Counter : SCG.T0
Goniometer : SmartLab
Attachment : Chi phi Z cradle
Filter : Nome Scan mode : Continuous
I.Monochro : Soller_slit_5.0deg Scan speed : 2000 deg/min
C.Monochro : None Sampling width : 0.010 deg.
Incident slit : L000mm Sean axis : 2theta
Receiving slit & 1: 20.000mm Scan range ;5000 o> 110.000 deg.
Receiving slit & 2: 20.000mm Fixed angle : 0.800  deg.
[ Smoothing | Smoothing points : 17
| Background subtraction | Max.width of peak 1 0100 deg Min.height of peak : 001 counts
[ Ka2eliminati 1 ity ratio(KaYKal) : 0.350
RawData [Smoothing
Intensity (counts) Intensity (counts)
140 T T T T T 1400 T T r g T
500 $00 ]
400y 400 1
o " Mhe A ]
20.000 40.000 60.000 $0.000 100.000 o 20.000 40.000 60.000 80.000  100.000
L 2theta (deg.) 2theta (deg.) i
Background subtraction [x-z elimination
Intensity (counts) Intensity (counts)
1 v T T T 1400
S007 800
400
NI I P .
20.000 40.000 60.000 $0.000 100.000 20,000 40.000 60.000 80,000 100.000
L 2theta (deg.) 2theta (deg.) i
van 4 anAn srse.en  me.o 3
Qualitative analysis(Verification)
Sample : PAIIM SI File : P3_LIF-1.ASC Date : Nov-11-21 13:14:00  Operator
Comment Memo
Intensity (counts)
1400 T T T T T T T T T ]
IZW: ]
|ono: ]
SO0 -
600 7
a0 ]
g Lol ]
G L A ;1 ?\ A L KR I | $Y8 * LXK Xl X L 7
20,000 40,000 60,000 80.000 100.000
2theta (deg.)
Meas,
‘ I ‘ E— | ‘ ‘ ) | | | | | |
l L] Li]rllwlllm lrlﬂ" \ H ll’] ! ! J u
Regist
¢ — 42.1091 CSi Silicon  Carbide 0O — 77-1084 $GG-SIS C3 C
v 421360 Si C Molssanite-SH 0
& = 49.1429 SGASIC Silicon  Carbide .
2 491430 Si C Silicon Carbide =
* 491431 Si C Silicon _ Carbide »

Sekil 4.75. Si-disk yiizey tizerinde lif PKS-Et polimerinden (PKS-Et -1if-Si)
tiretilen SiC filmin X-Ray spektroskopi analizi
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PKS-Hx ve PKS-Et polimerleri toz olarak kalin bir tabaka halinde aliimina
yiizeylere kaplandi. Polimerlerin yiizeyle daha fazla etkilesmesi icin DME c¢oziiciisii
birka¢ defa kurudukc¢a damlatildi. Sekil 4.76. A’ da PKS polimerleri ile kapli alumiina
yiizeylerin dijital fotolar1 verildi. Bu yiizeyler tiip fira yerlestirildi ve hava ortaminda
1000 °C sicaklikta 120 dakika firmlandilar. Uretilen seramik yiizeylerin dijital fotograf
goriintiileri Sekil 4.76. B’ de verildi. Bu yiizeylerin X-Ray spektroskopi analizleri
yapildi (Sekil 4.77 — 4.78).

i

Sekil 4.76. PKS polimerleri (A) ve SiO; seramik film (B) ile kapli alumuna
yiizeylerin dijital fotograf goriintiileri

Sekil 4.76.” dan da anlasildig: tizere yiizeyde olusan SiOC veya SiO> seramik film
homojen degildir. Bu filmlerin X-Ray spektroskopisi analizleri (Sekil 4.77 ile Sekil
4.78) polikristal SiO2 oldugunu gostermektedir. SiIOC yapisinda bir film olusumu tespit
edilmedi ancak renklenmenin nedeni olarak SiOC’ nin SiO; kristalleri arasinda az da

olsa dagildigimi gosterdigi diistiniilmektedir.
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Raw Data

Sample : SAMPLEIDOO X-ray ¢ Cu/ 20 kV/ 200 mA Counter ¢ Scintillation  counter
File i PLASC Gonlometer : RIGAKU 20
Comment : SAMPLEID 032 Attachment : Standard Sample HolderJ32
Date : Jan-07-22 04:32:00 Filter : Not installed00 Scan mode : Continuous
Operator  : L. Monochro : Not used Scan speed ¢ 10000  deg/min.
C.Monochro . Not installed Sampling width : 0.013 deg.
Divergence slitCO: " 1/2deg” Scan axis : heta/theta
Seattering sltOO: " 12deg"” Secan range © 5005 > 109995 deg.
Recelving slitQO: " 0.15mm" Theta offset 10000 deg

Memo : RS=0.15 DS=8S=1/2 MRS=NOCC

Intensity ()
1 T T T T T T T T T T

ol
I 1 1 1 1 1 1 1 1 1 ]
20,000 40.000 60.000 80.000 100.000
2theta ()
Qualitative analysis(Verification)
Sample ¢ SAMPLEIDZO File + PLASC Date ¢ Jan-07-22 04:3200  Operator
Comment : SAMPLEID 0O Memo : RS=0.15 DS=88=1/2MRS=NOOQ
Intensity ()
140000—— T T T T T T T T T ]
1200001~ -
100000~ -1
R0000= .
60000 -
o j l ]
20000~ -
fin N sbosca e 4% iﬂuv_ , _!‘T T{‘, ¢ l PR " 1 I I N
20,000 40.000 60.000 80.000 100.000
2theta ()
Meas.
v
Regist
s — 311233 Si 02 Silicon  Oxide 0 0 — 4740718 Si 02 Silicon  Oxide 0
T — 40-1498 Si 02 Silicon  Oxide *
& — 4540131 Si 02 Silicon  Oxide C
o= 46-1045 SI O2 Quartz, syn '
r — 470715 81 02 Silicon _Oxide 0

Sekil 4.77. Aliimina yiizey lizerinde PKS-HX polimerinin ¢dzeltisinden
olusturulmus PKS filmden iretilen SiO2 filmin X-Ray spektroskopi analizi
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Raw Data
Sample : SAMPLEIDCO Xeray : Cu/ 20 KV/ 200 mA Counter : Scintillation  counler
File 1 PIASC Gonlometer ¢ RIGAKU 03
Comment : SAMPLEID 02 Attachment : Standard Sample HolderJ3
Date + Jan-08-22 11:11:00 Filter : Not installedD0 Scan mode : Continuous
Operator  : 1.Monochro : Not used Scan speed 1 10000  deg/min.
C.Monochro i Not installed Sampling width : 0.013 deg
Divergence slitd0: " 1/2deg.” Scan axis : theta/theta
Scattering  slitD0: " 1/2deg.” Scan range D E005 > 109995 deg
Receiving slitD2: " 0.15mm" Theta offset L0000 deg
Memo : RS=0,15 DS=88=1/2 MRS=NOOZ
Intensity ()
140000, I T T T T T T
120000 E
100000 E
$0000— -
I A
i | 1 1 L
20.000 40.000 60,000 $0.000 100.000
Qtheta ()
Qualitative analysis(Verification)
Sample SAMPLEIDZO File 1 PIASC Date t Jan-08-22 11:11:00  Operator
Comment : SAMPLEID 0O Memo : RS=0,15 DS=88=1/2MRS=N0ODJ
Intensity ()
140000 T T T T T T T T T .
120000 =
100000 b
$0000- -
60000 -
: ] ] :
: I i :
aa . (o T L Y, BERY) " m{ ¥ .vawlx -iw:l; ]
20.000 40.000 60.000 80.000 100.000
2theta ()
Meas,
Regist
¥ L
v
o o= 311233 §i 02 Silicon  Oxide 0 0 = 44-1394 8I 02 Silicon  Oxide C
v o— 320993 §i 02 Silicon  Oxide T — 4540131 §i 02 Silicon  Oxide C
& — M-1382 §i 02 Silicon  Oxide 0 A — 471301 §i 02 Silicon  Oxide I
& = 380197 SI O2 Silicon  Oxide |
* — 430748 S§i 02 Silicon _Oxide 0

Sekil 4.78. Aliimina yiizey tizerinde PKS-Et polimerinin ¢zeltisinden
olugturulmus PKS filmden iiretilen SiO filmin X-Ray spektroskopi analizi

88



4.7. PKSHx-PS ve PKSEt-PS Liflerinin Optik Mikroskop Goriintiileri ve SEM

Analizleri

Sekil 4.79. EE yontemi ile tiretilen PKSHXx-PS lifinin optik mikroskop (a, b optik
ve a1, b1 polarize) goriintiileri

Sekil 4.80. EE yontemi ile iiretilen PKSEt-PS lifinin optik mikroskop (a, b optik
ve a1, b1 polarize) goriintiileri



) o o 2 e

KD 1o 5001y 70 105 mm 5000

Sekil 4.81. EE yontemi ile iiretilen PKSHX-PS lifinin SEM goériintiileri

KO o 5001y 7o 112mm 5000

Sekil 4.82. EE yontemi ile tiretilen PKSEt-PS lifinin SEM goriintiileri
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4.8. PKS-Hx ve PKS-Et Polimerlerinden Uretilen Seramik Filmlerin SEM -EDX

Analizleri

Calismada PKS-Hx ve PKS-Et polimerlerinin  hazirlanan ¢ozeltilerinden
elektroegirme yontemi yiizeyde lif olarak (aliimina ve Si-disk yiizeylerde) ile PKS-HXx
ve PKS-Et polimerlerinin ¢ozeltilerinden damlatilarak daha sonra Ar gazi altinda 1000
°C sicaklikta firinlanarak SiC seramik film tiretilmek amaglanmistir. Ayrica, PKS-HX ve
PKS-Et polimerlerinin hazirlanan ¢ozeltilerinden damlatilarak polimer kaplanmis
yiizeyde SiO2 seramik film iiretimi incelenmistir. Bu PKS-Hx ve PKS-Et polimerlerinin
hazirlanan ¢ozeltilerinden iiretilen seramik film kapli yiizeylerin SEM-EDX goriintiileri
Sekil 4.83 ile Sekil 4.90 arasinda verilmistir. Yiizeylerin SEM-EDX incelendiginde
tizere filmlerin homojen olmadig1 goriilmektedir. Bu sonug, dijital fotograf
goriintiilerinden ve Raman spektroskopi analizlerinden ulasilan sonug ile uyumludur.
Ancak, EDX analizleri incelendiginde kaplamasi yapilan yilizeylerden gelen pikler ile
seramik piklerinin ile girisim yapmast sonucu Ozellikle taramasi yapilan Si ve C
elementlerinin pikleri tam olarak ayirt edilememektedir. Seramik filmin altindaki
yiizeyden siddetli ve genis oksijen pikleri ile karbon ve siddetli ve genis aliiminyum ile
silisyum pikleri birbirlerine ¢ok yakindir. Bu nedenle film ic¢in beklenen element

kompozisyonuna ulagilamamuistir.
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Sekil 4.83. Damlatarak aliimina yiizeye kaplanan PKS-HX polimerinden iiretilen
SiC filmin SEM-EDX analizleri
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CK 29.52 49.43 22.06 2343 0.9025 0.0958 1.0000
SiK 70.48 50.52 4.50 433.21 09433 0.9409 1.0019

Sekil 4.84. EE ile aliimina ytizeye kaplanan PKS-Hx polimerinden iiretilen SiC
filmin SEM-EDX analizleri
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Sekil 4.85. EE ile Si yiizeye kaplanan PKS-HX polimerinden iiretilen SiC filmin
SEM-EDX analizleri

CK 566 7.93

2066 2224 0.9248 0.2435 1.0000
OK 78.44 8254 6.77 927.05 0.9356 06172 1.0000
SiK 15.90 9.53 6.42 176.07 0.9583 0.8720 1.0029

Sekil 4.86. Cozeltisinden damlatarak olusturulan PKS-Hx polimerinin filminden
aliimina yiizeyde tiretilen SiO2 seramik filmin SEM-EDX analizleri
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Sekil 4.87. Damlatarak aliimina yilizeye kaplanan PKS-Et polimerinden iiretilen

SiC filmin SEM-EDX analizleri
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126.46 0.9217 0.1571 1.0000

CK 58.01 76.37 1378
455 429.56 0.9563 09373 1.0023

Sekil 4.88. EE ile aliimina ylizeye kaplanan PKS-Et polimerinden iiretilen SiC

filmin SEM-EDX analizleri
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CK 6352 30.56 244 1737 09286 01793 1.0000
SIK 36.08 1944 1274 a 09583 09365 1.0028

Sekil 4.89. EE ile Si ylizeye kaplanan PKS-Et polimerinden iiretilen SiC filmin
SEM-EDX analizleri
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CK 427 S.71 19.84 21.96 0.9302 0.3409 1.0000
oK 9165 91.96 567 1160.89 0.8404 0.7084 1.0000
SiK 4.08 233 13.84 4167 0.9618 0.8611 1.0034

Sekil 4.90. Cozeltisinden damlatarak olusturulan PKS-Et polimerinin filminden
alimina yiizeyde iiretilen SiO2 seramik filmin SEM-EDX analizleri
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5. SONUC ve ONERILER

Tez caligmalar1 materyal ve yontem boliimiinde belirtildigi ve planlandigi
dogrultuda gergeklestirilmistir.  1,6-bis(triklorsil)hekzan ve 1,2-bis(triklorsil)etan
monomerlerinden sirasiyla PKS-Hx ve PKS-Et kodlu seramik ©n polimerleri
elektrokimyasal yontem ile sentezlenmistir. Sentez icin Cizelge 3.2° de belirtilen
deneysel kosullar uygulanmistir. 8 saat 8 volt uygulanarak gerceklestirilen elektroliz
sonrast ¢esitli reaktiflerle 3 giinliik kimyasal tepkime siireci olmustur. Herbir refluks
oncesi Cizelge 3.2’de belirtilen reaktifler eklenerek polimer sentezinin devami
saglanmistir. LIAIH4 ve MeLi reaktifleri ortamdaki CI atomlarinin uzaklastirilmasi ve
ter-biitil MgCl eklemesi ise alkilleme amaciyla eklenmistir. 4. giin tepkimenin son
giiniinde pentan ve metanol eklemesi ile polimer sentezi sonlandirilmistir. Sentez
sonrasi yapilan UV-Vis, FTIR, H-NMR, ¥C-NMR ve TGA analizleri ile polimer
yapilar1 analiz edilmistir.

Polimer sentezi -3V, -6V, -7V ve -8V elektriksel gerilim uygulanarak katot
elektrot iizerinde gergeklestirildi. Sentez sonrast UV/Vis spektroskopi sonuglari
literatiirde yer alan g¢alismalar ile degerlendirildi. Bu degerlendirme sonucunda her
polimer i¢in -8V elektriksel gerilimin en uygun potansiyel deger olduguna karar verildi.
Ayni zamanda uygulanmas1 gereken elektriksel gerilimin, PKS polimerleri i¢in olan
sentez baslangi¢ monomerlerinin igerdigi —Cl atomlarmin miktariyla ilskili oldugu
belirlendi. Sentez monomerlerinin igerdigi —Cl atom miktarlar1 arttikga uygulanmasi
gereken sentez potansiyel degerinin de arttirilmasi sonucuna ulasilmistir.

Polimerler -8V, -6V ve -3V’ta sentezlendi. Sentez sonras1t FTIR, *C- NMR VE
'H- NMR spektroskopisi ile analiz edildi ve sonuglar her elektriksel gerilim igin
karsilastirilarak UV/Vis spektroskopi sonuglar1 degerlendirildi. Bu degerlendirme
sonucunda elektriksel gerilimin polimer sentezi i¢in -8V un uygun oldugu desteklendi.

FTIR spektrumlarinda -8V elektriksel gerilim ile sentezlenen polimerlerin -3V ve
-6V elektriksel gerilim ile sentezlenen polimerlere gore farkli degisimlerin oldugu
belirlendi. -8V ile sentezlenen PKS polimerlerinin digerlerinden farkli olarak FTIR
spektrumlarinda ~1000 cm™ dolaylarindaki siddetli pikin olmadigi gozlendi. Bu pik
ornegin yapisinda -Si — O tiirlerinin oldugunu gostermektedir ve UV/Vis

spektroskopisinde goriinlir bdlge igerisinde absorpsiyona sebep olmaktadir. PKS
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polimerlerinin -8V’ta sentezi sonucunda elde edilen UV/Vis ve FTIR spektrumlarinin

uyumlu oldugu gézlenmistir.

-3V ve -6V’ta sentezlenen PKS polimerlerinin UV/Vis ve FTIR spektrumlarinin

degerlendirilmesinden sonra bu 6rnekler icin NMR analizlerine ihtiya¢ duyulmamustir. -

8V elektriksel gerilimde sentezlenen PKS polimerleri i¢in *H-NMR ile *C-NMR

spekroskopileri ile analiz yapilmistir.

-8V potansiyel ile sentezlenen PKS-Hx ve PKS-Et polimerlerinin *H-NMR
spektrumlart incelendiginde; 2.5 ppm civarindaki pik kullanilan ¢oziiciiniin,
dimetil siilfoksit (DMSO), karakteristik pikidir. -0.1 — 0.1 ppm araliginda
gbzlenen pik polimerlerin yapisinda bulunan silisyum atomlarina bagli olan
alifatik (-R) gruplarinin  varligin1  gostermektedir. Her iki polimerin
spektrumlarinda gozlenen 0.9 ppm’de bulunan genis pik —CHs grubundan
kaynaklanmaktadir. Yine spektrumlarda goézlenen 1.1 ppm ve 1.5 ppm
civarindaki pikler de yapida bulunan (-CH-)n kismindan kaynaklanmaktadir.
Spektrumlarda 5 ppm ile 6 ppm dolaylarindaki diisiik siddetli pikler polimerlerin
yapisinda bulunan SiHx grubundan dolay1 gézlenmektedir. SiHx olusumu, sentez
sirecinde LiAlH4 eklenmesi sonucunda klor atomlarinin hidrojen atomlar: ile
yer degistirmesi sonucu gerceklesmektedir.

PKS-Hx ve PKS-Et polimerlerinin *C-NMR spektrumlari incelendiginde; 40
ppm civarindaki pik kullanilan ¢6ziiciiniin, dimetil siilfoksit (DMSO),
karakteristik pikidir. 0 ile 30 ppm arasindaki pikler —C; -CH-; -CH>- ve —CH3
gruplarinin varligimi gostermektedir. 50 ppm ile 70 ppm arasinda yer alan pikler
polimerlerin yapisinda siddetli kaymalara sebep olan -Si-O-R alifatik
gruplarmin olma olasiligini gostermektedir. Bu olasiligi *H-NMR spektrumunda

gozlemlenen 3.2 ppm dolaylarindaki pik desteklemektedir.

Proje kapsaminda sentezlenen PKS polimerlerinin belirlenen kosullar altinda

basarili bir sekilde sentezlendigini UV/Vis, FTIR, *H-NMR ve *C- NMR spektroskopi

analiz sonuglar1 gostermektedir.
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Sentez sonucunda elde edilen 6rneklerin polimer olduklari spektrumlarda yer alan
pikler ile agiklanmistir. Bu agiklamalara ek olarak da GPC analizleri ile sentezlenen
polimerlerin ortalama molekiil kiitleleri belirlenerek seramik on polimerleri igin
karsilastirma amacli kullanilmistir. GPC 6l¢iim cihazinin kalibrasyonunun diiz zincirli
polistiren (PS) ile yapilmasindan kaynakli ¢apraz bagli olan polimerlerin ortalama
molekiil kiitlelerinin tam olarak oOl¢iilemedigi belirtilmektedir. Bu tiir polimerlerin
ortalama molekiil kiitlelerinin GPC 6l¢iimii sonucunda beklenen degerlerden farkli
oldugu gozlenmistir. Literatiirde yapilan ¢alismalar ile karsilastirildiginda sentez sonucu
elde edilen orneklerin polimer yapisinda bulundugu soylenebilmektedir. Sentezlenen
polimerlerin ag orgiilii olup olmadig: ile ilgili yapisal bilgiyi polidispersite indeksi (HI)
belirlemektedir. Literatiirde yer alan calismalarda HI degerlerinin, polimerlesme
derecesi ve polimer zincirlerinde yer alan ¢apraz bag oranim elkitedigi bildirilmektedir.
Sentezlenen PKS polimerleri i¢in HI degeri “1” degerinin lizerinde olarak Ol¢tilmiistiir.
Bu deger ile, literatirdeki ¢alismalar dikkate alindiginda, sentezlenen polimerlerin
dogrusal olmayan zincir yapisinda olduklar1 sdylenebilmektedir. GPC sonuglarinin bu
polimerlerden sentezlenecek olan seramikler lizerinde dogrudan bir etkisinin olduguna
yonelik 6nemli sonuglara literatiirde rastlanmamastir.

Sentezlenen PKS  polimerlerinin  kimyasal yapi1 analizleri  beraber
degerlendirildiginde SiC seramik yapisina benzer bir yapr gosterdigi belirlenmistir. Bu
benzerlikten yola ¢ikarak polimerlerin belirli kosullar altinda 1s1l islem sonucunda SiC
seramigine donilismeleri beklenmektedir. TGA/DTA ve DSC analizleri yapilarak 1sil
islem kosullarinin belirlenmesi amaglanmastir.

- Elde edilen DSC grafikleri sentezlenen PKS-Hx ve PKS-Et polimerlerinin 50 °C
ile 130 °C araligindaki sicakliklarda 1s1 absorpladiklarini gostermektedir. Bu
sicaklik araliginda olusan davranis ag yapilari icerisinde bulunan az miktardaki
¢oziicliden veya nemden ve zincir hareketlerinden kaynaklanmaktadir. TGA
sonuglar1 incelendiginde ~140 °C sicakligina ulagildiginda maddede %10’luk
kiitle kaybmin oldugu goézlenmektedir. Boylece TGA ve DSC analizlerinin
uyum gosterdigi goriilmektedir. 130 °C sicaklhigindan itibaren yapida bulunan
zincirlerin baz1 gruplarinin koptugu ve bu kopma sonucunda radikalik
tepkimelerin  olustugunu bu sicaklikta olusan ekzotermik davranis

aciklamaktadir. Meydana gelen bu kopma davraniglar1 yapida capraz
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baglanmanin olusmaya bagladigi sonucuna ulastirmaktadir. TGA sonuglarinda
~140 °C’de gergeklesen %10’luk kiitle kaybini1 ~180 °C ile ~800 °C sicakliklarda
gergeklesen kiitle kayiplar takip etmistir. Bu kiitle kayiplar1 ana zincir lizerinde
bulunan ve c¢apraz baglanmayi saglayan hidrojen ve diger organik gruplarin
yapidan koptugunu gostermektedir. Bu sicaklik araliginda kiitle kayb1 en az
%45°tir. Gergeklesen bu termal davraniglar sonucunda PKS polimerleri i¢in
uygun firinlama programi belirlendi. Belirlenen firinlama programinda isitma
hiz1 10 °C/dk olarak belirlendi. PKS polimerlerinin ¢apraz baglanmasi amaciyla
firn 180 °C sicakliga sitilarak bu sicaklikta 2 saat tutulacak sekilde ilk adim
olusturuldu. 2 saatin sonrasinda 10 °C/dk isitma hizi ile ¢alisilmasi planlanan
sicakliga (500 °C, 750 °C ve 1000 °C) kadar isinmasi i¢in firin programi
olusturuldu. Ornekler bu sicakliklarda ayri ayr1 Ar (g) altinda ve hava ortaminda
3, 6, 12 ve 24 saat tutuldu. Aym1 sogutma hizi ile sogutuldular. Olusan
seramikler incelendiginde Ar gazi ortaminda 24 saat firinlanarak elde edilen
seramigin daha kristal bir yap1 gosterdigi belirlendi. Hava ortaminda firinlanarak
elde edilen seramikler incelendiginde 6 saat firinlama sonucunda bile yiiksek
kristallik gosteren SiO2 elde edildigi belirlendi. Caligmanin bir sonraki
asamasinda yani seramik film sentezinde kalin bir film elde edilmesi

amaclandigi i¢in belirlenen sicalik altinda 2 saat firinlama yapildi.

Belirlenen firinlama programi ile PKS polimerlerinden argon gazi ortaminda SiC
seramikleri ve hava ortaminda SiO2 seramikleri iiretildi. Uretilen SiC ve SiO2
seramiklerinin kristallik tespiti i¢in 6n analizleri optik ve polarize 151k optik mokroskop
ile yapildi. Sonrasinda bu seramiklerin SEM, FTIR ve X-Ray spektroskopi analizleri
yapildi.

- SiC seramiginin iiretilmesi i¢in inert bir ortamin saglanmasi gerekir. Bu amagla
hem yaygin olarak kullanilan hem de kolay ulasilabilen inert bir gaz olmasi
sebebiyle bu c¢alismada argon gazi kullamldi. Uretilen SiC seramiklerinin
normal 151k ve polarize 151k altinda optik mikroskop ile goriintiiler (x4 ve x10
biiylitmede) alinip incelendi. Polarize 151k goriintiileri sonucunda seramiklerin
kristal bir yapiya sahip olduklar1 gozlendi. Bu goriintiilerde yapida 151k geciren
seffaf parcalarin olmasi SiC seramiklerin yapida oldugunu gdstermektedir.

Belirlenen firnlama programi ile yapilan her sicaklikta kristal olusumu
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gerceklesti. Kristal olusumunun en az oldugu sicaklik optik mikroskop ve X-Ray
spektroskopi analizleri sonucunda 500 °C olarak belirlendi. Ozellikle de 750 °C
ve tizerindeki sicakliklarda kristalligin arttig1 ve seramik veriminin degismedigi
gozlendi. Bu goézlem sonucunda 750 °C’den diisiik sicakliklar igin
kristallesmenin veya seramik olusum tepkimelerinin devam etti§i yorumu
yapilabilir.

- PKS-Hx ve PKS-Et polimerlerinden iiretilen SiC seramiklerinin morfolojileri
SEM analizleri ile goriintiilendi. Bu seramik malzemelerin ayn1 sicaklik ve ayni
stirelerde firinlama sonrast morfolojilerinin farklilik gdsterdigi tespit edilmistir.
Bu farkliligin kullanilan polimerlerin PKS polimerleri olmalarina ragmen sahip
olduklar1 kimyasal yapinin farkli olmasindan kaynaklandigini diisiiniilmektedir.
Kullanilan PKS polimerlerinin sahip olduklar alifatik gruplarin farkli olmasi
nedeniyle SiC seramiklerinin morfolojik yapilarinin farkli olmasi beklenen bir
sonugctur.

- Seramiklerin FTIR analizleri incelendiginde 750 ve 900 cm™ dolaylarindaki
pikler SiC seramiklerinin karakteristik piklerini gostermektedir. Si — O
gruplarinin varligint gésteren siddetli pikler de FTIR spektrumlarinda belirgin
bir sekilde gozlenmektedir. Yapida sp® hibritlesmesini olusturan Si ve C
atomlarmin SiC yapisini olusturmasindan kaynaklanmaktadir ve bu yap1 900 ile
1100 cm™ arasinda yer alan bir pik ile agiklanmaktadir. Sadece bu pik ile bu
yorum yapilmamistir; X-Ray spektroskopi analizi sonucunun da 900 ile 1100
cm™* deki bu piki desteklemesi ile yapmin SiC seramiginden olustugu sonucuna
ulagtlmistir. FTIR spektrum sonuglarmin literatiirdeki sonuglara uygun olmasi
ile bu pikler i¢in SiC seramiginden kaynaklandig1 gostermektedir.

- SiC seramiklerinin X-Ray spektroskopileri incelendiginde 30 ile 40° arasinda
genis bir pik gozlenmektedir. Bu pik ile kristal yapmin karigimi tahmin
edilebilmektedir. SiC seramik drneklerinin X-Ray spektroskopi sonuglarina gore

B-SiC kristal yapisinda olduguna ulasilmaktadir.

PKS polimerleri ile hava ortaminda tiretilen SiO; seramiginin optik ve polarize
optik mikroskop, FTIR, SEM ve X-Ray spektroskopi analizleri yapildi ve seramiklerin

yapilar1 incelendi.
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- Uretilen SiO2 seramiklerinin normal 151k ve polarize 151k altinda optik mikroskop
ile goriintiiler (x4 ve x10 bliylitmede) alinip incelendi. Polarize 151k goriintiileri
sonucunda seramiklerin Kkristal bir yapiya sahip olduklar1 gozlendi. Bu
goriintiilerde yapida 151k geciren seffaf pargalarin olmasi SiO» seramiklerin
yapida oldugunu gostermektedir. Belirlenen firinlama programi ile yapilan her
sicaklikta kristal olusumu gergeklesti.

- PKS-Hx ve PKS-Et polimerlerinden {iretilen SiO. seramiklerinin morfolojileri
SEM analizleri ile goriintiilendi. Bu seramik malzemelerin ayn1 sicaklik ve ayni
siirelerde firinlama sonras1 morfolojilerinin farklilik gosterdigi tespit edilmistir.
Bu farkliligin kullanilan polimerlerin PKS polimerleri olmalarina ragmen sahip
olduklar1 kimyasal yapinin farkli olmasindan kaynaklandigini diisiiniilmektedir.
Kullanilan PKS polimerlerinin sahip olduklar alifatik gruplarin farkli olmasi
nedeniyle SiO2 seramiklerinin morfolojik yapilarinin farkli olmasi beklenen bir
sonugtur.

- Uretilen SiO; seramiklerinin FTIR spektrumlari incelendi. Spektrumda yer alan
vsi-o : ~1010-1100 cm™’ deki gozlemlenen siddetli ve genis pik Si — O grubunun
karakteristik pikidir. Bu karakteristik pik ile birlikte vsi-o : ~2800-3000 cm™
arasinda silanol yapisinda yer alan genis ve kiicik pik —OH grubundan
kaynaklanmaktadir. vsi-o : ~450 cm™ ve 1200 cm™" de yer alan pikler var olan ag
yapinin titresiminden dolayr olusmustur. Bu seramik Orneklerinin FTIR
spektrumlart  X-Ray spektroskopi analizleri ile desteklendiginde SiO:
seramikleri olduklar1 sonucuna ulasilmistir. Bu sonu¢ ayni zamanda FTIR
spektrumlarinin literatiir ile uyumlu olmasi da g6z oniine alinarak belirlenmistir.
Hava ortaminda yapilan seramik iiretiminde g¢aligilan biitiin sicakliklarda (500
°C, 750 °C ve 1000 °C) SiO2 seramigi iiretilmistir.

- Hava ortaminda firetilen toz SiO2 seramiklerinin kristal yapilar1 ve kristal tiirleri
X-Ray spektroskopisi ile tespit edildi. X-Ray spektroskopi sonuglarinda
gozlemlenen biitiin piklerin SiOz kristallerinin pikleri oldugu belirlendi. Bu
kristallerin polikristal yapida bulunduklar1 belirlendi. Sonug olarak bu polikristal

yapilari olusturan tiirlerin SiO2 seramigine ait olduklar1 sonucuna ulasildi.

PKS polimerlerinden seramik filmler iretildi. Bu iiretim polimer ¢o6zeltisinin

ylizeye damlatilmasi ve elektro egirme yontemiyle yiizeye polimer lifinin kaplanmasi
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olarak iki ayr1 yontemle gerceklestirildi. Kaplama aliimina ve Si-disk yiizeyler tizerinde
yapildi. PKS polimerleri genel olarak organik ¢oziiciilerde ¢oziinmektedirler. Film
iiretiminde polimer i¢in dimetoksi etan (DME) c¢oziiciisii kullanildi. Bu ¢6ziiciiniin
secilmesinde polimerlerin DME igerisinde iyi ¢éziinmesi ¢Oziiciiniin diisiik bir kaynama
noktasina sahip olmasi etkili oldu. PKS polimerlerinin DME igerisinde doygun
cozeltileri hazirlanarak aliimina ve Si-disk yiizeylere damlatildi. Yiizeyler iizerinde
kalin bir tabaka olusana kadar yilizeylere damlatma islemi tekrarlandi. Firinlama
programi film iiretimi i¢in Ar gazi altinda 1000 °C ve 2 saat olacak sekilde olusturuldu.
Uretilen SiC filmler dijital fotograflar, X-Ray ve Raman spektroskopileri ile analiz
edilerek film yapilar1 belirlendi.

Polimer c¢ozeltisinin damlatilmas1 ile iiretilen seramik filmler incelendiginde
kaplamalarin homojen bir sekilde gergeklesmedigi analizler sonucunda belirlendi. Ayri
bir yontem olan elektro egirme yontemi ile yiizeylerin polimer ile kaplamasi yapildi.
Polimer lifleri ile kapli olan aliimina ve Si-disk yiizeyler film iiretimi i¢in olusturulan
firllama programinda (6nceki paragrafta anlatilan program) 1sil isleme tutularak SiC
film {retildi. Yine bu filmlerin dijital fotograflar, SEM, X-Ray ve Raman
spektroskopileri ile analizleri yapildi. Dijital fotograflar incelendiginde yiizeylerin
homojen bir sekilde kaplanmadigi belirlendi. Kaplamanin homojen olmamasi ayni
zamanda Raman spektrumlarindaki farkliliklar ile de belirlendi. Her iki yontem ile
yiizeylere homojen bir kaplama yapilmasa da yiizeylerde olusan SiC filmlerin yapilari
yapilan analizler ile belirlendi.

- Yizeyler X-Ray spektroskopisi ile incelendiginde yiizeyde olusan SiC filmlerin
bir polikristal SiC seramigi oldugu sodylenebilmektedir. Dijital fotograflarda
ciplak g6z ile tam olarak gozlemlenemeyen yiizey bolgelerinde aslinda film
olustugu X-Ray spektroskopi analizleri incelendiginde belirlenmistir. Bu
durumun X-Ray analizlerinde piklerin kaymasindan ve degismesinden dolay1
gbzlemlenmis ve bu sonuca ulagilmistir.

- Polikristal yapida olan SiC seramikleri Raman spektroskopisi ile incelendiginde
spektrumda 1000 ile 2000 cm™ arasindaki bolgede ¢ok sayida birbirine girisim
yapan pikler gozlenmistir. Raman spektrumlarinda SiC seramiklerin genelde
1326, 1334, 1345, 1598, 1602 ve 1605 cm ! bolgelerinde pikler verdikleri
bilinmektedir. 1326 — 1345 cm! dolaylarindaki genis pikler D bandni,
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sonrasinda gelen 1598 — 1605 cm™! dolaylarindaki siddetli pikler G bandim
gostermektedir. Bu kaymalar ve bant araliklari SiC filmlerin varligim
gostermektedir.

Yiizey tizerinde iretilen seramik filmler ayrica SEM-EDX ile analiz edildi.
Dijital fotograflar SEM goriintiileri ile uyumlu sonug¢ gdstermistir. Dijital
fotograflarin incelenmesiyle yiizeylerin homojen kaplanamadigi tespit edilmis,
ayni sonuca SEM goriintiilerinden de ulagilmistir. EDX analizlerinde yiizey ve
seramik piklerinin birbiri {izerine girisim yapmalar1 sonucunda Si ve C
elementlerinin varligini gosteren pikler ayirt edilememistir. Bu analiz sonucunda
filmler icin ulasilmasi1 beklenen element grubu pikler iizerinde

belirlenememistir.
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