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OZET

YUKSEK LiSANS TEZi

CdO YARI ILETKENININ IYILESTIRILMIiS BILGiSAYAR KONTROLLU
SIRALI iYONIK TABAKALI ADSORBSIYON VE REAKSIYON YONTEMIi
ILE BUYUTULUP INCELENMESI
Tez Damisman: Yrd. Dog. Dr. Harun GUNEY

2017, 83 sayfa
Jiri: Dog. Dr. ibrahim HAN

Yrd. Dog. Dr. Harun GUNEY
Yrd. Dog. Dr. Caglar DUMAN

Sanayi Devriminden sonra seri tiretim teknolojisinin hizla geliserek uzay ¢agi
teknolojisine ulastig1 gliniimiizde malzeme iiretim teknikleri de buna paralel olarak
aym hizla ilerlemektedir. Ozellikle yar iletken teknolojisindeki gelismeler énemli bir
devre elemani olan transistor iiretimini de kolaylastirmaktadir.

SILAR yontemi kimyasal ve fiziksel buharlastirma gibi yontemlerden farkli bir
biiyiitme yontemidir ve metadolojisi giinden giine degismektedir. Yapmis oldugumuz
bu ¢alismada da; klasik yontemle c¢alisabilen makinelerin eksik yonleri
degerlendirilerek ayni ¢cevrim i¢inde farkli yapida ve daha fazla iiriin iiretme 6zelligine
sahip bir sistem gelistirilmesi hedeflenmistir.

Bu hedef dogrultusunda bilgisayar kontroll ve step motorlarla desteklenmis,
istenilen program ve siirede deney yapabilme esnekligine sahip bunlarin yani sira hata
paymi minimuma indirebilecek bir cihazin tasarimi ve tiretimi gergeklestirilmistir.

Gelistirilen cihaz vasitasiyla oda sicakliginda, farkli pH’ ya sahip ¢ozeltiler ve
farkl1 tur sayilar1 kullanilarak CdO yar1 iletken ince filmleri elde edilmis ve 200 “C
firinda tavlanmistir. Bu sayede kalinlik ve farkli pH degerlerinin, ince filmlerin yiizey
ozellikleri iizerine etkileri arastirlmistir. Deneyler esnasinda spektrofotometre ve
XRD ol¢timleri kullanilmis olup elde edilen sonuglar SEM goriintileri ile

desteklenmistir.

Arastirma sonuglarina gore; gelistirilen cihaz yardimiyla olduk¢a homojen

mikro yapilara sahip ince film tabakalar elde edilebildigi goriilmiis, ayrica kalinlik ve



pH degerlerinin, mikro yapilarin kalitesi lizerinde etkilerinin oldugu tespit edilmistir.
Ayni1 anda farkli deneylerin yapilabilmesi ve SILAR islemlerinin standardizasyonuna
olanak saglamasi, bu cihazin 6nemli artilar1 olarak degerlendirilmektedir. Ayrica
zamandan tasarruf noktasinda sagladig1 avantajlar géz oniinde bulunduruldugunda
gelistirilen bu cihazin  SILAR islemlerinde basar1 ile kullanilabilecegi

distiniilmektedir.
2017, 83 sayfa

Anahtar kelimeler: SILAR Cihazi, CdO, ince film, SEM, XRD.
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After the Industrial Revolution, mass production technology has developed
rapidly and reached to the space age technology. Today, material production
techniques have been proceeding same speed. Especially developments in
semiconductor technology facilitated production of transistors which are important

elements of circuits.

SILAR is a growth method different than chemical and physical evaporation
and its methodology develops day by day. In this study; it is aimed that developing a
system which has ability of producing more products in different forms in same cycle

by observing the missing aspects of classical machines.

In line with this goal, design and production of a device, which is supported by
computer control and stepper motors, was performed. The device has the flexibilitiy
to perform the desired program and time, as well as a device that can reduce the error

margin to a minimum.

CdO semiconductor thin films were obtained by developed device, by using
different pH value and different number of turns at room temperature then thin films
were annealed at 200 °C. Thus, the effects of thickness and different pH values on
surface properties of thin films were investigated. Spectrophotometer and XRD
measurements were used during the experiments and the results were supported by

SEM images.

According to the results; Thin film layers with highly homogeneous

microstructures can be obtained by using the developed device and it has been



determined that the thickness and pH values have effects on the quality of
microstructures. The ability to perform different experiments at the same time and to
enable the standardization of SILAR operations is considered as significant
enhancements of device. In addition to these benefits, it is thought that the device can
be used successfully in the SILAR process when considering the advantages of time

savings.
2017, 83 pages

Key words: SILAR Device, un-doped CdO, thin films. SEM, XRD.
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A Angstrom

cm Santimetre

D Kristal bityiikliigii

eV Elektron volt
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nm Nanometre
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M Elektron Mobilitesi

pm Mikrometre
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\/ Volt

CdO Kadmiyum oksit

CdTe Kadmiyum telllr

Cds Kadmiyum sulfur

PbS Kursun siilfiir

ZnO Cinko oksit

ZnS Cinko sulfir

AC Alternatif akim

CBD Kimyasal Banyo Cokeltmesi
LPG Likit petrol gaz1

SEM Taramali Elektron Mikroskobu
SILAR Sirali Iyonik Tabakali Adsorbsiyonu ve Reaksiyonu
XRD X-1s11 Difraksiyonu

XPS X-1s1nlar1 fotoelektron spektroskopisi
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1.GIRIS

Periyodik cetvelde simiflandirilan elementler dogada ya saf halde, cevher
halinde ya da bilesik olusturmus bir bigimde bulunurlar. Ozellikle sanayi devriminden
sonra uluslarin gayesi yiiksek teknoloji Urund tretmek ve bu Urunleri ihrag etmek
suretiyle ekonomilerini gelistirmek olmustur. Bunun yani sira devletlerin en temel
ihtiyaclarindan biri olan askeri savunma ve giivenlik saglama gibi alanlarda disa

bagimlilig1 azaltmak i¢in malzeme alaninda yenilikler ve kesifler yapilmaktadir.

Insanlik tarihinin bilim tarihiyle ortak ilerledigi yiizyillar boyunca bilimin
gelismesinden kaynakli malzeme gereksinimi dogmustur. Bu gereksinim
malzemelerin dogada bulunan saf halleriyle kimyasal ve fiziksel Ozellikleri
bakimidan dogrudan kullanilamamis olmasindan kaynaklanmaktadir. Ornegin
metaller tek baslarima c¢ok saglamdirlar fakat farkli oranlarda alasim olarak
kullanildiginda daha sert olurlar. Miihendislik alanlarinda yapilan caligmalardan
dolayt yeni kesfedilen enerji kaynaklar1 ile depolama hiicreleri, veri aktarma,
kaydetme ve depolama, uzak baglantili goriintiileme, kablolu veya kablosuz iletisim,
daha hizli yol alabilen hava araglar1, uzun 6miirlii bataryalar, robotik sistemler, giderek
kuculen elektronik kartlar, askeri ve savunma alaninda yapilan ¢alismalar, uzay
arastirmalart gibi ihtiyaglardan dogan gereksinimler bilim insanlarini laboratuvar
sartlarinda saf halleriyle ihtiyaclar karsilayamayan fiziksel ve kimyasal 6zellikleri

optimum hale getirebilmek i¢in yeni malzemeler tiretmeye zorlamistir.

Metal malzemeler kimyasal 6zelliklerinden dolay1 ¢ok saglamdirlar fakat 1s1y1
cok 1yi ilettikleri i¢in baz1 alanlarda kullanilamazlar. Plastik ve tiirevi olan malzemeler
esnektirler fakat 1s1 ve sicakliga kars1 mukavemetleri zayiftir. Seramik ve cam tiirevli
malzemeler ise ¢ok sert ve piiriizsiiz haldedirler, 1s1y1 iletmezler ve basinca karsi
kirillgan olabilirler. Bu sekilde kullanim alanlarina gore fiziksel veya kimyasal
Ozelliklerinden dolay1 farkli malzeme arayisi sonucu kompozit ve nano-teknolojik

malzemeler tiretilmistir (Uzun 2012) .

Nanoteknolojik malzemeler ise malzemenin en kuguk birim materyalleri
uzerinde dizilimine miidahale edilerek birbirini izleyen prosesler zinciri sonucu

fiziksel ve kimyasal 6zellikleri en miikemmel hale getirme islemi sonucu olusturulan



malzemelerdir (Gllmez 2013). Nanoteknolojik malzeme iiretim teknigi, nano boyutta
tasarlanan kii¢iik birimlerdeki materyalleri islevsellik, ergonomi, kalite gibi fiziksel ve
kimyasal Ozelliklere etki edecek ve onu mikemmel malzeme yapacak kriterler
agisindan zenginlestirerek istenen 6zellikleri malzeme {izerine yiiklemeyi amaglar.

Bu kapsamda yuksek kaliteli malzeme retmek i¢in malzemenin dayanim
omriinii ve performansini etkileyen faktorler (mikro yapi, atom ve ya molekillerin

dizilimi) lizerinde malzemenin uygun iiretim teknikleri ile iiretilmis olmasi gerekir.

Ozellikle 1947 yilinda yar iletken bir devre eleman1 olan transistdriin kesfiyle
bugiin kullandigimiz birgok ileri teknoloji tirlinliniin temelleri atilmistir. Genellikle
metal oksit yapisiyla tretilen yari iletkenler farkli {iretim tekniklerine sahip
yontemlerle retilirler (Tek 2011). Bu yontemlerden biride “Sirali Iyonik Tabakali
Adsorbsiyon ve Reaksiyon” yontemi olarak adlandirilan SILAR yontemidir. Ancak
bu yontemlerin en ucuzlarindan biri olan SILAR yo6ntemi yapilan arastirmalar sonucu

diisiik verimli bir yontem olarak goze ¢arpmaktadir (Urbiola et al. 2015).

Yart iletkenlik durumu iletkenlik ve yalitkanlik arasinda bulunan bir durumdur.
Kat1 maddelerdeki bu durumu agiklayan enerji bant teoremine gore valans bandi ile
iletim bandinin birbirine gore olan durumlar1 Sekil 1.1° de gosterildigi gibi iletkenlik,
yalitkanlik ve yari iletkenlik Ozelliklerini olusturur (Tek 2011). Son ydriingede
bulunan elektronlarin bulundugu orbitallere “valans bandi”, bu yoriingede bulunan
elektronlara ise “valans elektronlar1” adi verilir. Valans band1 {izerinde bulunan bos
orbitallere ise “iletkenlik bandr” adi verilir. Ozellikle metallerin elektrigi ve 1s1y1 iyi
iletmelerinin nedeni, kararli duruma gegmek igin son yoriingelerinde bulunan
elektronlar daha ileri seviyelerde bulunan elektronsuz (bos) yoriingelere ¢ikarak bu
yorungelerde de hareket edebilmeleridir. Bu durumda iletkenlik bandi ile valans band1
kesigsmis durumdadir (Taner 2010). Yalitkan maddelerde bu iki bant arasi genislik
oldukca fazladir. Bu yiizden yalitkan malzemelerdeki elektronlar iletkenlik bandina
atlayip bunu saglayamazlar. Yari iletkenlerde ise bu durum farklidir. Eger iletkenlerde
oldugu gibi son yoriinge elektronlar1 valans bandin1 asip iletkenlik bandina
gegebilirlerse iletkenligi saglamis olurlar. Fakat yari iletken dedigimiz yapilarda
valans bandi ile iletkenlik bandi arasinda bir yasak enerji band1 bulunur. Bu bandi

gecebilmek icin Sekil 1.2° de gortldigi gibi belirli bir enerji diizeyi gerekmektedir.



Bu yasak enerjinin farklilig1 yari iletkenler arasinda bir ¢esitlilik olusturur (Astam
2006).

Yari iletken yapilar en bilinenler olarak Kadmiyum, Cinko gibi periyodik
cetvelin 2. Grup elementleri ile Oksijen, Kikurt gibi 6. Grup elementlerinin ikili, t¢lu
hatta dortlii bilesiklerinden elde edilirler (Tozlu 2011). Oyle ki bu iki gruptan elde
edilen yar1 iletkenler 1,4 ile 4 eV enerji bant araliklarinda bulunduklar1 igin
optoelektronik uygulamalardan fotovaltaik pil endistrisine, elektronik devre
imalatindan otomotiv sensorlerine kadar genis bir endiistri alaninda kullanilabilirler

(Takglin 2016).

Elektron enerjisi
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Sekil 1.1 Iletken, yari iletken ve yalitkan malzemelerin bant genislikleri
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Sekil 1.2 Valans bandi enerji seviye grafigi (Aydogan 2011)



Kadmiyum; simgesi Cd olan giimiis beyazliginda kimyasal o6zellikleri
nedeniyle elektrik, elektronik, seramik ve pil teknolojisinde kullanilan kanserojen
toksik agir bir ge¢is metalidir. Atom numarasi 48, atom agirligi 112,40 gr/mol, ergime
sicaklig1 321,7 °C, kaynama noktas1 767 °C, yogunlugu 8,65 gr/cm®, buharlasma 1s1s1
99,87 kJ/mol, 1s1 kapasitesi 26,020 J/molK olan Kadmiyum hacim merkezli kibik
kristal yapiya sahiptir (www.ptable.com).

CdO ise n tipi bir yar1 iletken olup bant aralig1 2,2-2,8 eV arasindadir. Bu
aralikta bulunmasindan dolay diisiik direngli ve yiiksek optik gecirgenligi sayesine
foto diyot, foto voltaik pil, foto transistor UGretiminde ¢okca irdelenerek
kullanilmaktadir Ozellikle yar1 iletken teknolojisinde gelistirilmekte olan ve
optoelektronik uygulamalarda énemli bir malzeme olan CdO sahip oldugu 6zellikleri
yant sira bir¢ok uygulama alaninda kullanilabilmesi ile aragtirmacilarin ilgisini

¢ekmistir. Gliniimiizde ise yapilan ¢alismalarla gelistirilmektedir (Taner 2010).

Gokul et al. (2012); SILAR teknigi ile iiretilen katkisiz CdO filmlerinin farkli
tavlama sicakliklarinin Hall etkisi, gozenek yapist ve elektriksel direng gibi
Ozelliklerin degisimi tizerine etkisini arastirmiglardir. SILAR yontemiyle Uretilen ince
filmleri 250 ile 450 °C derecede 2’ser saat tavlamislar ve numuneleri SEM, XRD,
Elektriksel diren¢ ve Hall degeri ol¢iimlerini yapmislardir. Sonug¢ olarak tavlama
sicakliginin artmas1 ile elektriksel direng degeri ile bant genisliginde diisiis

gozlemlemislerdir.

Jambure et al. (2013); SILAR yontemi ile katkisiz CdO paslanmaz ¢elik
yiizeyler tizerine biiyiitiilmiistiir. Yiizey morfolojisinin 500 nm boyutta incelendiginde
giines pillerinde kullanima uygun oldugu goriilmiistiir. XRD 6l¢timleri CdO’in kiibik
kristal yapisinda oldugunu gostermistir. 400 °C derecede yapilan tavlamanin ardindan
yapilan incelemelerde 2,50 eV degerinde bant araligi ile %46 enerji doniisiim

verimliligi gézlemlenmistir.

Sahin et al. (2013); yilinda Baryum katkili CdO filmlerinin SILAR teknigi ile
biiyiitmiislerdir. Yapilan ¢alisma sonucunda elde edilen ince filmlerin morfolojik ve
kristal dzelliklerini XRD, SEM ve UV-Vis spektrometresi ile incelemislerdir. Yapilan
analizler Baryum katkili CdO filmlerinin normale gore optik bant genisliginde

iyilesme gozlemlemislerdir.



Yuksel et al. (2015); giimiis katkili CdO ince filmleri SILAR yontemi ile
tiretmisler. Elde edilen numuneleri SEM, XRD ve UV-Vis spektrometresi ile
incelemislerdir. Ulasilan verilere gore artan giimiis konsantrasyonunun ylzey
Ozelliklerini ayarlamaya katkida bulundugunu ve bant araligmin arttigim

gbzlemlemislerdir.

Aydin et al. (2016); Sodyum dodesil siilfat ile nano yapidaki CdO
bliylitmiislerdir. Biiylimenin etkilerini yapisal ve morfolojik olarak incelediklerinde
film yulzeylerinde iyi bir kristallik diizey tespit etmislerdir. Ayrica numunelerin
spektroskopik incelemelerde bant aralig1 ve sogurma degerlerinde iyi yonelimli oldugu

gbzlemlenmistir.

Sahin et al. (2015); SILAR teknigi ile cam taban malzeme {izerine organik bir
madde olan dekstrin ile CdO biiyiitmiislerdir. Kolay ve diisiik maliyetli olan bu
yontemde nano boyutta bulunan CdO filmlerinin dekstrin konsantrasyonu tzerindeki
etkilerini incelemislerdir. Sonuglarin yiizey morfolojisi, optik ozellikleri ve faz
yapilart XRD, SEM ve UV-Vis spektroskopisi yontemleriyle incelendiginde CdO’in

dekstrin lizerindeki fiziksel 6zelliklerinin iyilestigini gézlemlemislerdir.

Sahin (2013); katkisiz CdO ince filmlerini alkali bir sakkarin banyosunda
SILAR yontemi ile cam ylizeyler iizerine biiylitmiistiir. Bu biiyiitmede kullanilan
sakkarin banyosu etkilerini yapisal ve morfolojik olarak XRD ve SEM yodntemleriyle
incelenmistir. XRD pikinde goriilen yogunluklar Raman spektroskopisi ve CdO in
fotoliiminesans ~ Ozelliklerinin ~ sakkarin ~ konsantrasyonuna gore degistigini
gostermektedir. CdO filmlerinin optik 0Ozelliklerinin sakkarin konsantrasyonu

degisimine gore kalibre edilebilecegi gozlemlenmistir.

Salunkhe et al. (2007); sivilastirilmis petrol gazi (LPG) sensorleri igin SILAR
yontemi ile nanokristal tizerine farkli kalinliklarda CdO biiyiiterek kalinligin algilama
iizerindeki etkilerini arastirmislardir. Uretilen numunelerin  SEM  ve XRD
yontemleriyle ylizeyleri yapisal ve morfolojik olarak incelenmistir. Alinan sonuglarda

sensoOrlerin algilama oranlarinda artis gézlemlenmistir.

Yukarida yapilan ¢aligmalara bakildiginda buyutulen CdO kimyasal ve fiziksel

ozellikleri nedeniyle sensor yapiminda, optoelektronik ve fotovoltaik endiistrilerde



genis bir kullanim alani olusturmaktadir. Uretmis oldugumuz SILAR cihazi ile CdO’in
tur sayisi degisimine gore ve degisken pH ortaminda 12 °C derece sicaklikta

blydtilerek XRD, SEM ve sogurma ile gegirgenlik degerleri gbzlemlenmistir.

SILAR yontemi hazirlanan katyonik ve anyonik ¢ozeltilere altliklart daldirma
sonucu olusan reaksiyonla yapilan ince film biiyiitme teknigidir. Tasarlanan ve iiretilen
bu cihaz sayesinde dalma ve ¢ikma hareketleri standart bir hale getirilerek daha hassas
hareket etme ve buna bagl olarak daha homojen bir film tabakasi iiretmek
amaglanmistir. Bu cihazin tasariminin temelinde dalma ve ¢ikma islemleri daha az
titresimle yapilmasi i¢in minimum siirtinme ile calisan yiiksek verimli makine
pargalar1 kullanilmistir. Ayrica cihaza bir otomasyon sistemi yliklenerek cihaz basinda
saatlerce beklemeden deney yapma firsati sunulmustur. Bu otomasyon sistemi
sayesinde cozeltilerin reaksiyon sayisini belirleyen tur sayisi, 1sitilmis ya da oda
sicakligindaki numunelere dalma sirasi, bekleme siireleri gibi parametreler dnceden

girilerek standart bir deney imkan1 saglanmstir.

SILAR yontemi teknigi her gecen giin gelisen bir uygulama alanidir. Bu teknigi
hidrolik, pnomatik, elektromekanik sistemler ile standardize etmek bilim insanlari
tarafindan ilgi ¢ekici bir alan olmustur. Uygulanan tekniklerle tretilen daha énce
kullanilan cihazlarin eksik olarak diistindiigiimiiz 6zelliklerine bakilarak daha genis bir
zeminde deney firsati sunan bir cihaz tiretmek i¢in uzun siiren tasarim, analiz ve etiit
asamasindan sonra liretimi tamamlanan cithazin performansini denemek i¢in CdO filmi

biiyiitiilmesi planlanmgtir.



2. KURAMSAL TEMELLER

2.1 SILAR Yo6ntemi

Yar iletken metal oksit tabanli olarak ince film tabakast halinde belirli bir

kalinliga kadar buyatdlebilir. Bunun icin kullanilan yontemlerin bir kismu:

e Chemical bath deposition (CVD) (Yao et al. 2005)

e Molecular beam epitaxy (MBA) (Kazmerski 1980)

e Spray pyrolysis (SP) (Ennaoui et al. 1998)

¢ Radio frequency magnetron sputtering (Zhao et al. 2004)

e Chemical vapour deposition (Chen et al. 1997)

e Vacuum Evaporation (Ersan 2009)

e Sputtering deposition (Gelen 2016)

e Electrostatic Spray Assisted Vapour Deposition (ESAVD)

e Physical Vapour Transport (PVT)

e Hot Wall Deposition

e Successive ionic layer adsorption and reaction (SILAR Yodntemi) (Olvera et
al. 2002).

Butln bu yontemlerin icinde olduk¢a ucuz bir yontem olan SILAR yontemi
“Successive lonic Layer Absorption and Reaction” yani “Sirali Iyonik Tabakal
Adsorbsiyonu ve Reaksiyonu Yo6ntemi” olarak tanimlanir. Uygulanig bi¢imi agisindan
bu yontem altlik (substrate) denilen bir cismin yiizeyinin ardigik olarak iyonik
coOzeltilere sirayla daldirilarak reaksiyona zorlanmasi ve olusan bu reaksiyon
sonucunda her adimda yeni bir film tabakasini olusturma prensibine dayanir. Bir
kimyasal biriktirme yontemidir. Ristov et al. (1985); bu metod ile CdTe (Kadmiyum
Tellur) tretmistir. Nicolau et al. (1988); bu teknikteki gibi katyonik ve anyonik
cozeltilere daldirma teknigi uygulayarak ZnS, ZnO ve CdS gibi yari iletkenler tiretip
basarili bir yontem oldugunu kanitlamiglardir.

SILAR yo6nteminde film tabakasi olustururken temel prensip ¢ozelti i¢erisinde

bulunan iyonlar1 zay1f elektron baglari ile tutturmak ve bu iglemi defaten tekrar ederek



daha kalin bir film tabakasi elde etmektir. Oyle ki daldirilan altlik iyonik ¢ozeltiyle
temas ettigi anda film tabakasi, temas ettikleri yiizeyde ¢ekme kuvvetlerine bagh
olarak molekillerin o bolgedeki konsantrasyonunu Sekil 2.1’ de gorildigi gibi

artirarak bu ¢ozeltiyi adsorbe eder (Cevik 2013).

GQEOQIG{}EGQI

Sekil 2.1 SILAR isleminin sematik gdsterimi

Meydana gelen bu adsorbsiyon olayina Iyonik Adsorbsiyon (Elektrostatik-
Degisim Adsorbsiyonu) ad1 verilir. Bu fiziksel olay meydana gelirken iyonik giigler
ve elektrostatik ¢ekim adsorbsiyon miktari tizerinde etkilidir. Biitiin bu iglemlerin
sonucunda olusan bu ¢ok tabakali {iriin reaksiyonla adsorbsiyon islemine tabii tutulan
element ve ya bilesiklerin 6zeliklerine gore bir yari iletken, bir iletken ve ya istenilen
Ozelliklere gore cok saydam bir malzeme olabilir. SILAR tekniginin hassasligi ve

sartlar1 ortaya ¢ikan iirliniin kalitesi {izerinde 6nemli rol oynamaktadir.

SILAR yontemi uygulanirken taban malzeme olarak cesitli malzemeler
kullanilabilir ve ince filmler tek katli epitaksiyel, ¢ok katli epitaksiyel ve polikristal
filmler olarak 3 sekilde elde edilir. Tek katlida tek kristal film ayn1 madde {izerine
blyiitiiliirken ¢ok katlida tek kristal film farkl bir kristal film {izerinde biriktirilir. En
yaygin olan polikristal yontemde ise cam, mika gibi amorf bir madde (zerinde
buyatalir (Taner 2010).



Puios et al. (2003); oda sicakliginda SILAR yontemi kullanilarak, farkli
konsantrasyonlardaki kursun iceren c¢ozeltiler igerisine silikon taban malzeme
daldirarak PbS ince filmleri elde ettiler.

Preethaet al. (2012); SILAR yontemi ile degisken pH ortaminda elde ettikleri
PbS ince film numunelerinin morfolojik, ylzeysel, optiksel ve elektriksel
Ozelliklerinin etkisini arastirdilar.

Resh et al. (1997); SILAR yontemi ile elde ettikleri PbS ince filmlerin ylizey
ozelliklerini atomik kuvvet mikroskobu ile incelediler.

Sang et al. (2012); SILAR yontemi ile taban malzeme Uzerine biydttukleri
PbS yari iletken ince filmleri glines pili yapiminda kullandilar.

Jiao et al. (2013); SILAR yontemini kullanarak elde ettikleri PbS ve CdS
kullanarak sentezlenmis kuantum noktali giines pili veriminde daha 6ncekilere gore
% 2,02 olarak artis 6lctuler.

Huang et al. (2013); bakir (Cu*?) katkili PbS ince filmleri SILAR yontemini
kullanarak Urettiler ve elde ettikleri giines pilinin verimi yaklasik % 2,01 degerindeydi.

Lee et al. (2009); kimyasal piiskiirtme yontemi ile kapladiklar: TiO> Uizerine
PbS yar iletken ince filmini SILAR yontemi ile kapladilar ve Gretilen PbS/TiO;

kuantum noktali sentezli giines pili verimini % 0,80 olarak Olctuler.

2.2 SILAR Yonteminin Avantajlari

Sirali Iyonik Tabaka Adsorpsiyon ve Reaksiyonu (SILAR) ydnteminin cesitli

avantajlar1 asagida siralanmaigstir.

1) Ince filmi SILAR y&ntemi ile hazirlarken herhangi bir elementin herhangi bir oran1
ile zenginlestirilmek istenildiginde, sadece hazirlayacagimiz katyonik c¢ozeltinin
bazi formlarina karistirmak gibi basit bir yontemle yapilabilir.

2) Kapali buhar biiyiitme metodundan farkli olarak SILAR, ne yiiksek kalitede hedef
veya altlik, ne de herhangi bir asamada vakum gerektirmemektedir ki bu durum
yontemin endiistriyel uygulamalarda kullanilmasi1 halinde biiyiik avantaj saglar.

3) Biiyiime orani ve filmin kalinligi, SILAR tur ve daldirma sayisini degistirmek

suretiyle genis bir aralikta kolaylikla kontrol edilebilir.



4) Oda sicakliginda yapilan islemlerle, daha az yer tutan malzemeler Gzerine film
buyatulebilir.

5) Yiiksek enerjili metotlardan farkli olarak biiyiitiilen materyal i¢in zararli olabilecek
1sinmalara yol agmaz.

6) Altlik malzeme, boyutlar ve onun yiizey profili ile ilgili neredeyse higbir sinirlama
yoktur.

7) Yiksek sicaklik gerektiren yontemlere gore maliyeti ¢ok daha distiktiir. (Taner
2010)

8) SILAR teknigi uygulanirken oda sicakligi gibi diisiik sicakliklarda bile verimli

sonuclar alinabilir. Bu durum ise havadaki oksijenin oksitlenme enerjisine

ulasamadigindan sistemin oksidasyon ya da korozyon gibi kotl etkilerden

korunmasina yardime1 olur (Astam 2006).

SILAR uygulamalarinin kesfi ile baglayan ilk denemeler bir suredlger
yardimiyla elle yapilmaktaydi (Ristov et al. 1985). Fakat bu uygulama ¢6zelti sayisinin
artmasi ve insan elinin her seferde standart sonuca ulasamamasi sonucu robotik bir
sistem gereksinimi dogurmustur. Genel olarak SILAR deneylerinde kullanilan teknik
iyonik ¢ozeltilerin bulundugu beherlerin donme hareketi ile hedefe varmasi ve altlik
denilen tutucu yiizeyin dikey hareket ederek dalmasi ve ¢ikmasi prensibine dayanir.
Bu yontemde SILAR teknigi uygulanacak malzeme asag1 yukar1 hareket edebilen bir
mekanizmaya sabitlenir, daldirilacak iyonik ¢ozeltiler belirli bir siraya konularak
donen bir sistem iizerine oturtulur, sistem g¢alistirilarak el yordamina nazaran daha
verimli sonuclar alinmaya baslamistir. Tur ve daldirma sayis1 arttik¢a daha kalin bir

film tabakasi biiylitiilerek istenilen sonuca ulasilmistir.

Sekil 2.2 deki cihaz SILAR isleminin robotik olarak yapilmasini saglayan
cihazlardan biridir (Mendpara 2012). Doért adet iyonik c¢dzelti bulunan kaplarla bu
kaplara her seferde dalma yapan basit bir mekanizmaya sabitlenen altlikla film

bliylitme yapilmistir.
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Sekil 2.2 Basit SILAR mekanizmasi

Deneylerin sonucuna bakildiginda motorlarin doniigiindeki hassasiyetin az
olusu iretimin homojen olmamasina neden olusu daha robotik sistemlerin
tasarlanmasi ihtiyacin1 dogurmustur. Ayrica Sekil 2.3” deki gibi bir seferde daha fazla
tirtin elde edilmesi igin daldirma mekanizmasina sayica daha cok taban malzeme

(substrate) sabitlenerek islem basina biiyiitiilen iiriin sayisi artirilmistir (Cozzi 2012).

Sekil 2.3 Doner tablali SILAR makinasi
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Bu mekanizmalarla yapilan deney sonuglar1 gostermistir ki sistemlerin hareket
sirasindaki sallantilari, hava ortamindaki oksijenin kotii etkileri, ¢ozeltilerin hep oda
sicakliginda kalmas1 gibi dezavantajli nedenlerden iirlinlerin homojenligini
kaybetmesinden dolay1r Holmarc Optomechatronics adli sirket bu cihazlari endiistriyel
olarak tasarlayip iiretimini artrmistir. Iyonik ¢dzeltilerin hava ortamina gore daha

yiiksek sicakliklarda reaksiyon uygulamalari igin Sekil 2.4” teki cihaz tasarlanmistir.

Sekil 2.4 Isitma sistemli ve Karistiricili SILAR makinasi (Holmarc Optomechatronics)

Deney sonuglar alindik¢a donen sistemlerin dezavantajlart goriildiikten sonra
Sekil 2.5’te goriilen altliklarin beherleri gezdigi sistemlerin yani sira atmosferde
bulunan oksijenin olumsuz etkilerinden dolay1 Sekil 2.6’ da goriilen cihazlarin fanus

ile kapatildig: sistemler dizayn edilmistir.
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Sekil 2.6 Izoleli ve manyetik Karstiricii SILAR  makinasi  (Holmarc
Optomechatronics)

2.3 Diger SILAR Mekanizmalarinin Dezavantajlari

e Ozellikle dénen sistemlerde althik (Substrate) ¢dzeltiye dalip ¢iktiktan sonra
beherler igerisinde bulunan iyonik ¢6zeltiler donme hareketinin verdigi etkiyle
olusan sallanma ve dalgalanmadan dolay1 tutunma yiizeyine zaten zayif

elektron baglari ile tutunmus iyonlart homojen bir tepkime meydana gelmeden
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bozarak olusacak {iriiniin kalitesinin diismesine neden olmaktadir. Dalma ve
bekleme siresinin film kalinligi ve homojenligi {izerinde dogrudan etkili
oldugundan bu durum her seferinde farkli kalinlikta iirin elde edilmesine
neden olmaktadir.

e Tasarlanan sistemler tek tip Urun Uretimine uygun olarak tasarlanmistir.
Tasarimlar ayn1 anda 1sitilmis ya da oda sicaklifindaki ¢ozeltilerle ve farkli
iyonik c¢ozeltiler kullanilarak farkl: tip iiriin tiretimine imkan saglamamaktadir.

e Isitmali SILAR cihazlarinda yan yana bulunan beherlerin birinin sicakligi
yiikseltilirse ona en yakin beherlerin sicakligini oda sicakliinda tutmak
neredeyse imkansizdir.

e Diger SILAR cihazlarinda aym1 anda birden fazla numune

blydtilememektedir.

2.4 Tasarladigimiz SILAR Cihaz1 ve Avantajlari

Tasarlamis ve liretimini bitirmis oldugumuz bu cihaz klasik sistemlere nazaran

daha kullanigl bir sistemdir. Bu SILAR cihazinda ayn1 anda;

e Isitilmis ve oda sicakliginda,

e Tek tip cozeltili ve ya birden fazla tip ¢ozeltili,

e 6 numuneye kadar ayni slirede olmak kosulu ile farkli ¢ozeltilerde
biiyiitme imkani1

e Ayni tur sayil1 ve ya farkli tur sayili iiriin

bu cihaz iizerinde ayn1 anda lretilebilir.

Belirlenmis tur sayisi bittiginde cihaz kendiliginden duracaktir. Bu durum
sayis1 fazla olan tur sayilarinda tretilebilen malzemeler i¢in ¢ok biiyiik avantaj
saglamaktadir. Eger deney esnasinda beherlerde g¢okelmeler olusursa deney seti
durdurulmadan beherler degistirilebilir. Tur sayisi bilgisayar sisteminde goriildiigi
icin herhangi bir tur sayisinda kolaylikla altlik malzeme c¢ikarilabilir yerine yenisi
takilabilir. Uglii veya dortlii ¢ozeltilerle iiretilecek malzemelerde bilgisayar programi

opsiyonu kullanilarak beherlere konulacak ¢ozelti sayist artirilabilir.
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Sekil 2. 7 Imalat: tamamlanan SILAR makinasi

2.5 Olgtimler

SILAR teknigi ile biyiitilecek olan CdO’ in yiizey ozelliklerini incelemek
amaciyla PANalytical Empyrean X- Ray difraktometre ile XRD (X Isin1 Difraksiyonu)
Ol¢limi, Zeiss-Sigma300 cihazi ile SEM (Taramali Elektron Mikroskobu) 6lcimi ve
Shimadzu UV-1800 Spektrofotometre cihazi ile gegirgenlik, sogurma sonuglar

gozlemlenmistir. Bu 6l¢limlerin yapildigi cihazlarin ¢alisma prensipleri siralanmistir.

2.5.1 X Isimt Kirinima (XRD)

X 1sm1 ve ya X 11 difraksiyonu yontemi isminden de anlasildigr gibi X
isinlart kullanilarak yapilan bir ylizey muayene yontemidir. 1912 yilinda Max Von
Laue kristal ylizeylerindeki atomlarin dizilisini bu yontemle goézlemlemistir. X
1sinlarin1 gonderdigi yilizeylerde kalici bir hasara neden olmadigi igin tahribatsiz

muayene yontemleri grubunda yer alir (Sadik 2011).

X 151 difraksiyonu yonteminde kristal analizi yapilirken Bragg kanunundan
faydalanilir. Siirekli gelisen yeni teknolojiler sayesinde kullanilan XRD cihazlar

hassas dl¢limler yapabilmektedir. XRD cihazina konulan bir numunenin sonucu bir
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grafik olarak goriiliir. Bu grafikteki desen bize numunenin kristal yapis1 hakkinda bilgi
verir. Yiizeyde bulunan malzemenin kristal yapisi ve malzemenin bilesik yapisina gore

karakteristik bir egri olusur. Ayrica kristal kiigiildiik¢e ¢izgiler biiyiir. (Cullity 1996).

Temel olarak Sekil 3.37 de goriildiigi gibi belirli bir agiyla malzeme yiizeyine
yansitilan X 1sinlari malzeme yilizeyinden bir dedektdr veya sensor sayesinde izlenerek
kirmim desenleri kaydedilir. Bu sistemle malzeme yiizeyinin morfolojik yapisi ve
atom dizilisleri gibi 6zellikler bu kirinim desenleriyle kiyaslanabilirler. X 1511 kirinim
deseni malzemeye gore karakteristik bir deger oldugundan bu desenler ince film

yiizeylerinde hangi yar1 iletken oldugu hakkinda bilgi verirler (Adigiizel 2014).

Yonlendirici

o
X-Ray
Tipi

S~

Sekil 2. 8 XRD cihazinin sematik gosterimi (Adigiizel 2014)

2.5.2 Taramah Elektron Mikroskobu (SEM)

Taramal1 Elektron Mikroskobu (Scanning Electron Microscope) ilk kez 1935
yillarinda Knoll adli bir bilim adami tarafindan gelistirilmistir. Klasik mikroskoplarda
goriintii optik lensler sayesinde siirekli biiyiitiilerek izlenir. Fakat SEM” de normal
mikroskoplara gore elektronlarin yaydigi enerjiden faydalanarak gorintu elde edilir
(Chamot 1958). Tuplu televizyon devrelerinde bulunan sistemdekine benzer bir
sistemle 151k demeti kullanilarak nano boyutta goriintii verileri elde edilebilir (Smith

et al. 1955).
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Bir elektron kaynagindan ¢ikarak yiizeye ¢arpan bu pargaciklarin sogurulmasi
ve ya sacilmasi sayesinde ylizey morfolojisi daha hassas bir bi¢imde goriilebilir.
Elektronlarin bu kaynaktan bir demet halinde ¢ikmasi icin elektromiknatislar
kullanilir. Elektronlar ylzeye goénderildikten sonra (¢ boyutlu tarama yapilarak

goriintli alinir (Coskunsu 2015).

Taramal1 elektron mikroskobunu ii¢ kisim olusturur. Bu kisimlar; incelenecek
numunedeki Ol¢clime yardimci olacak elektron kaynagini besleyen optik kolon,
incelenecek numuneyi muhafaza ederek sabitleyecek 6rnek haznesi ve elektron
kaynagiyla daha hassas goriintiileme yapacak mercek ve optik sistemlerin bulundugu

goruntileme sisteminden ibarettir.

Elektron kaynaginin 1sinmasi beslemesi ile tabancadan ¢ikan elektron demeti
sapma ve sacilmalart Onleyen elektromiknatislarin arasindan gegerek incelenecek
malzemenin iizerine disiiriiliir. Optik sistem aracilig1 ile kaynaktan ¢ikan bu elektron
demeti numune iizerinde yogunlastirilmis ve odaklandirilmis olur. Goriintiiniin elde
edilmesi ise gelen elektron isinlarinin 6rnek yiizeyinden yansimasinin ardindan
degerlendirilmesi sonucunda olmaktadir. Numune iizerine ¢arpan elektronlar
yiizeydeki elektronlarin bir kisminin enerjisini artirarak sacilabilirler. elenecek dérnegin
yiizeyine c¢arpan elektronlarin bir kismi materyalin yilizeyindeki elektronlarin
enerjilerini artirir ve bunlar koparak ornekten uzaklasirlar. Bu sayede elektronlarinda
enerjisi kullanilarak 3 boyutlu bir tarama yapilir. Olusan goriintiiler sayesinde

malzemelerin yilizey Ozellikleri hakkinda detayli veriler elde edilebilir (Gergeker
2013).

2.5.3 Sogurma ve Gecirgenlik

Optikte bir cisim 15181 ya gegirir ya da gecirmez. Spektroskopik olarak bir
kaynaktan c¢ikan 1s1k cisimler {izerine diistiiglinde 1518in cismin karsisina gegcme
degerine gore absorbansi (sogurma) ve ya gecirgenligi tespit edilir. Spektrofotometre
cihazinda 6lgiilebilen bu sistemde belirli bir kaynaktan ¢ikan 151k veya 1s1n demeti bir

cisim lizerinden gegirilir ve cismin arkasinda bulunan sensor sayesinde kayip kazang
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miktari izlenir. Bu kayip kazang miktar1 bize cismin saydamligi ve opaklig1 arasinda

bir bilgi verir.

Sonug olarak gecirgenlikle sogurma arasinda ters oranti1 vardir. Bir cisim ne
kadar gecirgense 15181 aynin oranda adsorbe edememistir. Tersinir olarak ise 15181

adsorbe edebildigi i¢in gegirgenlik azalmistir (www.pediaa.com).
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3. MATERYAL VE YONTEM

3.1 SILAR Cihaz Tasarimi

3.1.1 Mekanik Sistem Tasarimi ve Kullanilan Malzemeler
3.1.1.1 Sasi (Govde)

Sasi cihazin galisan biitiin mekanik ve elektronik pargalarin iizerine montaj
edildigi en biiyiik kismidir. Tek parga olarak 2 mm et kalinliginda 20x50 dikdortgen
kesitli ¢elik profilden imal edildi. Birlestirme islemi kaynak yontemi ile yapildi (Sekil
3.1 ve 3.2). Sasi lizerine step motorlar ve ¢elik raylarin montajinin yapilabilmesi i¢in
matkap tezgahi ve lazer kesim tezgahi ile tasarim asamasinda ¢izilen teknik resimdeki
Olculere uygun delikler agilarak (Sekil 3.3) sprey boya ile boyandi ve pargalarin

montajia uygun hale getirildi.

Sekil 3.1 Sasinin 6nden goriiniimii
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Sekil 3.2 Sasinin geriden goriiniimii

Sekil 3.3 Sasi Montaj Delikleri

3.1.1.2 X Ekseni Tasiyic1 Lineer Ray ve Kizag:

Cihazin X ekseni boyunca yapacagi hareket igin lineer ray ve lineer rulman
kullanild1 (Sekil 3.4). Bu par¢a daha onceden Olgiilerine gore delinmis delikler
sayesinde M6x25 civatalar ile sasiye birlestirildi (Sekil 3.5). Lineer raylar mikemmel
hareket ve en az siirtiinme agisindan indiiksiyon yontemi ile sertlestirilmis ve krom

kaplanarak imal edilmistir (Sekil 3.6).
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ramil

Sekil 3.4 X Ekseni Lineer Ray Montaj1

P

Sekil 3.5 Lineer Ray Montaj1 Detay Gortiniim

Sekil 3.6 Lineer ray ve Lineer Rulman
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Daha sonra ise 4 adet lineer rulman 2 serli sira halinde Sekil 3.7°deki gibi
montaj edilmistir. Bu rulmanlarin yapisinda Sekil 3.8’deki gibi ¢cok sayida gelik bilye
tertibat1 bulunmaktadir Bu rulman igerigindeki celik bilyeler sayesinde kizaga tek bir
noktada temas ettigi i¢in minimum siirtlinmeli bir hareket olanagi saglar. Bu sayede

titresim en aza indirgenmis olur.

Sekil 3.7 Lineer ray iizerine lineer rulman montaji

Sekil 3.8 Lineer rulman i¢yapisi
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3.1.1.3 X Ekseni Hareket Vidalh Mil ve Somunu

Vidali mil ve vidali somun mekanizmasi motor giiciinden aldigi donme
hareketini dogrusal yer degistirme hareketine doniistiiren bir mekanizmadir. En ¢ok
kullanilan adi sonsuz vida mekanizmasidir (Salman 2009). Temperlenmis
(sertlestirilmis) ¢elik malzemeden {iretilmistir (Sekil 3.10). Vidali milin her turunda
vidali somunun adim mesafesi kadar yol alir. 1400 mm uzunlugunda uglar1 torna
tezgahinda islenerek 12 mm ye inceltilmis vidali mil sase tizerinde yine Sekil 3.13teki
12 mm ¢apina sahip yatakli rulmanla sasi Uzerine Sekil 3.9’daki gibi montajlanmstir.
Yine sonlandirma rulmani iizerinde bulunan setskur civatalar sikilarak mil yerine
sabitlenmistir (Sekil 3.12). Milin Uizerine Sekil 3.11°deki vidali somun gévdesi M5x10

civatalarla sabitlenmistir.

Sekil 3.9 Vidali mil ve bilyeli somun montajt
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Sekil 3.10 Vidali mil ve bilyeli somun yapisi

Sekil 3.11 Bilyeli somun gdvdesi

Sekil 3.12 Vidali milin sonlandirma rulmanina montaji
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Sekil 3.13 Yatakli rulman yapis1

Vidali milin donme hareketini saglayacak Sekil 3.15°teki step motor sasi
tzerine Sekil 3.14 ve Sekil 3.16°daki gibi M6x25 civatalarla sabitlendi.

Sekil 3.14 X ekseni step motor montaji

Bu step motor 1.8 derece step agisina sahip 4.2 A 13.23 Watt giiciinde siiriicii

devresi ile kontrol edilebilen bir motordur.
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Sekil 3.15 Step motor yapist

Sekil 3.16 Step motor montaji

Altliklarin Z eksenindeki hareketini saglayacak mekanik aksamlarin montajini
yapabilmek icin lazer kesim cihazinda ¢elik sacdan iiretilmis 6 mm kalinligindaki

plaka lineer rulmanlara Sekil 3.17°deki gibi M6x10 civatalar vasitasiyla sabitlenmistir.
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Sekil 3.17 Z ekseni tasiyici plaka montaji

3.1.1.4 Z Ekseni Tasiyic1 Lineer Ray ve Arabalar:

Dalma ve ¢ikma hareketini saglayacak mekanizmalarin sabit bir eksende inip
kalkmasini saglayacak olan lineer ray mekanizmasi ve arabalar1 Sekil 3.18 ve Sekil
3.19°daki gibi sabitlenerek montaji tamamlanmistir. Bu eksendeki hareket daha hassas
oldugu i¢in X ekseninde kullanilan lineer ray ve arabalara nazaran daha kaliteli olan

Sekil 3.20° deki hiwin ray ve araba kullanilmistir.

Sekil 3.18 Lineer araba montaji
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Sekil 3.19 Lineer ray montaj1

Sekil 3.20 Lineer ray ve araba yapis1

Z cekseni hareketi i¢in kullanilacak vidali mil, step motor ve yataklama
rulmanlari teknik resim Glgiilerine uygun olarak delinmis Sekil 3.21°deki Ust ve Sekil

3.22’deki alt i¢in ayr1 ayr1 olmak {izere sabitlenmistir.
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Sekil 3.21 Z ekseni motor ve vidali mil sasisi montaji

Sekil 3.22 Z ekseni motor ve vidali mil sasesi montaji (alt kisim)

3.1.1.5. Z Ekseni Hareket Vidali Mil ve Somunu

Z ckseni dalma ve ¢ikma hareketini saglayacak vidali mil ve vidali somun Sekil
3.24 ve Sekil 3.25’teki gibi sabitlenerek X ekseni hareket mekanizmasinda oldugu gibi
12 mm i¢ ¢apindaki yatakli sonlandirma rulmanlari ile Sekil 3.23’teki gibi montaji

tamamlanmaistir.
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Sekil 3.23 Z ekseni hareket vidali mil ve somunu montaji

Sekil 3.24 Z ekseni bilyeli somun montajt

Sekil 3.25 Z ekseni vidali mil rulman montaji
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Milin dondiirme hareketini saglayacak siiriiciilii step motor Sekil 3.26daki gibi

M5x30 civatalarla tablaya sabitlenmistir.

Sekil 3.26 Z ekseni Step Motor Montaji

3.1.1.6 Her iki Eksen Tahriki icin Disli Cark ve Disli Kayis Sistemi

Step motor hareketini vidali mil eksenine aktarmak icin Sekil 3.29 ve Sekil
3.31°deki disli kayis-kasnak mekanizmasi kullanilmistir. Bu hareketin iletilmesindeki
devir kaybin1 6nlemek i¢in esit ¢capta disli kasnak kullanilmistir. Hareket iletiminde bu
mekanizmasmin kullanilmasinda step motorun duragan hareketinden ilk kalkis
anindaki titresimleri en aza indirmek amacglanmistir. Disli kasnaklar ve disli kayis
motor mili ile vidali mil tizerine Sekil 3.27, Sekil 3.28 ve Sekil 3.30°daki gibi

sabitlenerek montaj1 tamamlanmstir.
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Sekil 3.27 Z ekseni disli kasnak montaj1

Sekil 3.28 Z ekseni vidali mil disli kasnak montaji

Sekil 3.29 Disli kasnak yapis1
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Sekil 3.30 Z ekseni disli kayis montaji

Sekil 3.31 Disli kayis yapisi

Ayni iglem Sekil 3.32°deki gibi X ekseni hareket mekanizmalarina da

uygulanmis ve mekanik sistem montaj1 bitirilmistir.
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Sekil 3.32 X ekseni disli kayis montaji

3.1.2 Elektronik Sistem Tasarimi ve Kullanilan Malzemeler

3.1.2.1 Ug Eksen USB Kontrol Kart1

Uc eksen USB kontrol kart1 SILAR cihazi ile bilgisayarm USB girisinden
otomasyon sistemi arasindaki veri aktarimimi saglayabilmek amaciyla kullanilan
Uzerinde sensor ve veri girigleri bulunan standart bir kontrol unitesidir. SILAR
deneyleri yapilirken beherlerin koordinatlarina gére motorlarin doniisiinii ve referans
koordinatin yerini ayarlayan ayrica biitiin elektronik aksamla devamli haberlesme
halinde olarak bilgisayar programina goénderen donananimdir (Sekil 3.33). Kontrol
kartinin toplam 16 adet veri girisi ve 10 adet veri ¢ikist bulunmaktadir. Cihazin 2

hareket ekseni oldugu i¢in 1 eksen girisi bos birakilmistir.
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Sekil 3.33 USB kontrol kart1

3.1.2.1 Step Motor Surtcusu

Motor surucu devreleri 6zellikle step motorlarin enerji beslemesini ayarlayarak
donme frekansini, adim yoniinii ve agisal hiz1 gibi degerleri kontrol eden elektronik
devrelerdir (Acar 2015). SILAR cihazinin istenilen koordinatlara ilerlemesini saglayan
vidali milin doniis yoniinii tur sayisin1 kontrol kartindan aldig1 veriler sayesinde step
motorlara akim gondererek sifir hata ile motoru siirer. Cihazin iki adet ekseni oldugu

icin iki adet siiriicti devresi bulunmaktadir (Sekil 3.34).

Sekil 3.34 Step motor suriicusu
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3.1.2.1 Kumanda Panosu

SILAR cihazinin elektronik sisteminin aksamlar1 Sekil 3.35°deki gibi tek bir

panoda toplanarak ¢alistirllmistir. Kullanilan malzemeler;

e 2 adet Motor Sircusu

e 1 adet USB Kontrol Karti

e [ adet 220 Volt Sogutucu Fan

e 1 adet Giris 220 Volt AC, Cikis 3x60 Volt AC Besleme Trafosu
e | adet Pako Salter

e Giris Slotlar1

e Yeterli uzunluk ve kesitte kablo

Sekil 3.35 Kumanda kontrol panosu
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3.1.3 Otomasyon Sistemi ve Programlama

Uretimi tamamlanan SILAR cihazi referans koordinat sistemine gore ayarlanip
calismaya birakilacagi bir otomasyon sistemine ihtiya¢ duyulmus ve bunun i¢in Sekil
3.36’daki MACH3MILL paket programinin demo strimu program yoneticileri ile
koordine kurularak bilgisayara kurulmustur. Bu paket program sayesinde altliklarin
iyonik cozeltileri kac tur dolasacagi, c¢ozeltilerin iginde bekleme siiresi, dalma ve

¢ikma siireleri, dalma ve ¢ikma hizlar1 gibi parametreler girilebilir.
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3.2 Deneyin Yapihsi

Montaji ve otomasyon sisteminin kalibrasyonlar1 tamamlanan SILAR
cihazinin tutucularina sabitlenen cam lameller tizerine CdO yari iletken ince filminin

blydtilmesi icin deney hazirliklarina baslandi.

3.2.1 Cam Althklarin Hazirlanmasi

Deney i¢in kullanilacak 15mm x75mm x1mm cam altliklar %20’ lik siilfiirik
asit icerisinde 5 dakika bekletilerek ultrasonik banyoda temizlendi. Daha sonra
deiyonize su igerisine alinarak tekrar ultrasonik banyoda 5 dakika tutularak oda
sicakliginda kurumaya birakildi. Kuruma bittikten sonra hassas terazide tartildi. Daha

sonra cam altliklar numara verilerek SILAR cihazinin tutucularina baglandi.

3.2.2 Cozeltilerin Hazirlanmasi

Taban malzeme Gzerine CdO buyutmek igin tuz olarak Cd(NO3z)2 (Kadmiyum
Nitrat) kullanilmigtir. 12 adet 0,1 M 50ml Cd(NOs). (Kadmiyum Nitrat) c¢ozeltisi
hazirlanmistir. En iyi birikmedeki pH degerini gézlemlemek i¢in ilk 6nce pH 11 ile
12,1 arasinda 0,1 artisla 12 adet 50 ml ¢ozelti hazirlanmustir. ikinci deneyde farkli tur
sayisinda farkli kalinliklar elde etmek igin ¢Ozelti olarak 6 adet 50ml deiyonize suya
NH4(OH) (Amonyum Hidroksit) pH 11,5 olana kadar eklenerek hazirlanmistir.

Cozeltiler karigtiricida homojen hale getirilmistir.

3.2.3 Deney

Ik deneyde CdO degisken tur sayisina gore biiyiitiilmiis ve tur sayisinin etkisi
gbzlemlenmistir. Altliklar 5,10,15,20,25,30 ve 35 turda biiyiitiilmiigtiir.

Ikinci deneyde ise degisken pH ortamindaki biiyiime gdzlemlenmistir. 12 adet

beher igerisinde bulunan 50 ml deiyonize suya sirasiyla pH 11 den baslayarak 0,1
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artisla pH 12 oluncaya kadar NH4OH eklenmis ve optimum pH degeri arastirilmistir.

Bu deneyde biiyiitmeler 20 turla sinirlandirilmistir.

Elde edilen numunelere 200 °C deki firinda 1 saat siireyle tavlanmigtir.

Sekil 3.37 Deney seti
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4. ARASTIRMA BULGULARI

4.1 SILAR Cihaz1 Uretiminin Tamamlanmasi

Tasarlanan SILAR cihazi teknik ¢izimlere uygun olarak birlestirilerek son
montaj haline getirildi. Tasarim1 ve tiretimi tamamlanarak bilgisayar kontrolu ile
tyilestirilmis SILAR cihazi test asamasi i¢in hazirlanmistir. Cihazin performansin
denemek amaciyla kamera kaydina alinarak 500 tur sayisiyla ilk biiyiitme yapilmistir.
Bu ¢evrim 10:26:37 siiresinde tamamlanmistir. Cihazin ¢alisma uzayi igerisinde

bulunan biitiin koordinatlara ulasabildigi yapilan testlerde anlasilmigtir.

Sekil 4.2 X ve Z eksenleri disli kayis kasnak mekanizmalari
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Sekil 4.3 Z ekseni hareket mekanizmalari

Nl 7
"

Sekil 4.4 Sonlandirma rulmanlari
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Sekil 4.5 SILAR cihazi ¢calisma uzay1

Sekil 4.6 CdO ince film deney diizenegi
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4.2 Deney Sonuclar:

Ince film halinde biiyiitiilen CdO 200 °Cdeki firinda tavlanarak hassas terazi
ile bilylime miktar1 dl¢iilmiistiir. Elde edilen CdO filmlerinin kalinliklar1 gravimetrik
agirlik farki yontemiyle hesaplandi. Bu yontemin temeli ince filmlerin iizerinde
biriken kiitlenin birim alana oranidir. Bu formiil sayesinde filmlerin kalinliklar

hesaplanmis ve Cizelge 4.1 de 1 numarali formiilden hesaplanan filmlerin kalinlig1

verilmistir (Bulakhe et al. 2013).

Sekil 4.7 Farkli tur sayilarina gore iiretilen CdO ince filmler

T =

Bu denklemde M Kiitle birimi gram, p yogunluk ve birimi gr/cm?, A ise taban

malzemenin yiizey alan1 birimi cm? dir.

P

M
A

CdO kristalinin yogunlugu 8,6 gr/cm?® tiir (Takgiin 2016).

Cizelge 4.1 Degisken tur sayst ile elde edilen CdO ince filmlerinin kalinliklar

Tur Sayisi Kalinlik
(nm)
5 182
10 585
15 950
25 1183
30 1504
35 2655
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Elde edilen filmlerin XRD (X-Ray Difraksiyonu), SEM (Scanning Electron
Microscope) ve UV- Vis Spektrometresi dlglimleri alinarak yiizeyin morfolojik ve

kimyasal 6zellikleri incelenmistir.

Ik deney CdO’ in farkli tur sayilarinda ve sabit pH (11,5) ortaminda yapilmis

ve tur sayisinin artistyla kalinligin dogru orantili bir sekilde arttigi goriilmiistiir.

182 nm
1000 =

300 -

Siddet (k.b.)
(=59
2
[ |

[

=

=
1

0 -

20 30 40 50 60 70 80
20 (derece)

Sekil 4.8 182 nm kalinliktaki CdO’ in XRD deseni
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800

700 -

600 -

Lh

=

=
1

Siddet (k.b.)
Ly
(=1

585 nm

20 30 40 50
20 (derece)

Sekil 4.9 585 nm kalinliktaki CdO’ in XRD deseni

300

60

70 80

200 =

Siddet (k.b.)
E
[

100

950 nm

20 30 40 50
20 (derece)

Sekil 4.10 950 nm kalinliktaki CdO’ in XRD deseni
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400 =

Lad
=
=
1

b3

=

=
1

Siddet (k.b.)

100 -

1183 nm

20

30 40 50 60 70 80
20 (degree)

Sekil 4.11 1183 nm kalinliktaki CdO’ in XRD deseni

400 - 1504 nm
350 =
300 -
5 250 -
2
-
0
| | | | 1 | | 1
20 a0 40 50 60 70 80
20 (derece)

Sekil 4.12 1504 nm kalinliktaki CdO’ in XRD deseni
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2655 nm
600-
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4

=

=
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[#3]
=
=
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Siddet (k.b.)
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100-

20 30 40 0 60 70 30
20 (derece)

LA

Sekil 4.13 2655 nm kalinliktaki CdO’ in XRD deseni

35 10
] 182 nm 401 182nm| .,  [182nm
S 3 351 "= 8
=254 ] v
= =2 3,0 .
T 204 = S 6
[ g 2,51 =
& £ =
=15 201 o 4
g 2 z
3 104 @ 1,5 ‘g N
54 1,04 b) =
a c
0 (@) 0,5 v T v v 0 v . : . - ©)
200 400 600 800 1000 200 400 600 800 1000 15 20 25 30 3.5 4.0 5
Dalga boyu (nm) Dalga boyu (nm) Energy hv (eV)

Sekil 4.14 182 nm kalinligindaki CdO’ in a)Gegirgenlik b)Sogurma c)Bant araligi
grafikleri
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Sekil 4.15 585 nm kalinligindaki CdO’ in a)Gegirgenlik b)Sogurma c)Bant araligi

grafikleri
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Sekil 4.16 950 nm kalinligindaki CdO’ in a)Gegirgenlik b)Sogurma c)Bant araligi

grafikleri
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Sekil 4.17 1183 nm kalinligindaki CdO’ in a)Gegirgenlik b)Sogurma c)Bant aralig1

grafikleri
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Sekil 4.18 1504 nm kalinligindaki CdO’ in a)Gegirgenlik b)Sogurma c)Bant aralig1

grafi

kleri
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Sekil 4.19 2655 nm kalinligindaki CdO’ in a)Gegirgenlik b)Sogurma c)Bant aralig
grafikleri

ZEISS

D) G

(a) (b)
Sekil 4.21 585 nm kalinligindaki CdO’in a)200 nm ve b)1 um SEM goriintiisii
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(a) (b)

B ) (b)

t g ]

(a) (b)
Sekil 4.24 1504 nm kalinligindaki CdO’in 2)200 nm ve b)1 um SEM goriintiisii
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@ )

Sekil 4.26 Farkli pH degerlerinde tiretilen CdO ince filmleri

Cizelge 4.2°de 1 numaral gravimetrik agirlik farki formuliinden hesaplanan

ince filmlerin kalinlig1 verilmistir.
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Cizelge 4.2 Degisken pH ortaminda elde edilen CdO ince filmlerinin kalinliklar

pH Degeri Kalinlik
(nm)
11 1359
11.1 1610
11.2 1220
11.3 1447
11.4 1340
115 1013
11.6 434
11.7 377
11.8 50
11.9 75
12 50
12.1 25

600 =

Siddet (k.b.)

pHI11

Sekil 4.27 pH 11 ortaminda iiretilen CdO’in XRD deseni

50

20 (derece)
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Siddet (k.b.)

pH111

20 30 40 50 60 70 80
208(derece)
Sekil 4.28 pH 11,1 ortaminda iiretilen CdO’in XRD deseni
pH112

500 -

400 -

300 -

Siddet (k.b.)

200 -

100

20 30 40 50 60 70
20 (derece)

Sekil 4.29 pH 11,2 ortaminda iiretilen CdO’in XRD deseni
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Sekil 4.30 pH 11,3 ortaminda iiretilen CdO’in XRD deseni

pH114
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Sekil 4.31 pH 11,4 ortaminda tiretilen CdO’in XRD deseni
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200

150 -

100
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pH115

20 30 40 S0 60 70
20 (derece)

Sekil 4.32 pH 11,5 ortaminda iiretilen CdO’in XRD deseni

30

400 -
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100

pH11,6

20 30 40 S0 60 70
20 (derece)

Sekil 4.33 pH 11,6 ortaminda tiretilen CdO’in XRD deseni
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300 =

(k
[
=
=]
[

Siddet

20 30 40 50 60 70 30
20 (derece)

Sekil 4.34 pH 11,7 ortaminda iiretilen CdO’in XRD deseni
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Sekil 4.35 pH 11,8 ortaminda iiretilen CdO’in XRD deseni
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Sekil 4.36 pH 11 ortaminda iiretilen CdO’ in a)Gegirgenlik b)Sogurma c)Bant araligi

grafikleri
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Sekil 4.37 pH 11,1 ortaminda iiretilen CdO’in a)Gegirgenlik b)Sogurma c)Bant aralig1

grafikleri
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Sekil 4.38 pH 11,2 ortaminda tiretilen CdO’ in a)Gegirgenlik b)Sogurma c)Bant aralig1

grafikleri
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Sekil 4.39 pH 11,3 ortaminda tiretilen CdO’ in a)Gegirgenlik b)Sogurma c)Bant aralig1

grafikleri
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Sekil 4.40 pH 11,4 ortaminda iiretilen CdO’ in a)Gegirgenlik b)Sogurma c)Bant araligi
grafikleri
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Sekil 4.41 pH 11,5 ortaminda iiretilen CdO’ in a)Gegirgenlik b)Sogurma c)Bant aralig1

grafikleri
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Sekil 4.42 pH 11,6 ortaminda tiretilen CdO’ in a)Gegirgenlik b)Sogurma c)Bant aralig1
grafikleri
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Sekil 4.43 pH 11,7 ortaminda tiretilen CdO’ in a)Gegirgenlik b)Sogurma c)Bant aralig1
grafikleri
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Sekil 4.44 pH 11,8 ortaminda iiretilen CdO’ in a)Gegirgenlik b)Sogurma c)Bant aralig1
grafikleri

D) * (b)

Sekil 4.46 pH 11,1 ortaminda CdO’in 200 nm ve 1 um SEM goruntisu
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@ (b)

@ (b)

(a) (b)
Sekil 4.49 pH 11,4 ortaminda CdO’in 200 nm ve 1 um SEM goruntdsu
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(b)

(a) | - (b)

Sekil 4.52 pH 11,7 ortaminda CdO’in 200 nm ve 1 um SEM goruntdsu
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(b)
Sekil 4.53 pH 11,8 ortaminda CdO’in 200 nm ve 1 um SEM goruntisu

Yapilan analizlerde goriilen deney sonuglarina gore bulunan degerlerle ince
film halinde blyiyen Kadmiyum oksitin tanecik biyuklukleri Scherrer denklemi ile
hesaplanmistir (YUksel et al. 2016).

o _ 09t
~ B cosd

(2)

Bu formilde D tanecik biiyiikligiini , A XRD cihazinin dalga boyunu (1,5405), § XRD
deseninin maksimum pik degerinin yarisindaki genisligi, bu deger FWHM (Full Width
at Half Maximum) olarak nitelendirilir. 6 ise XRD desenindeki ani yiikselisin ag1

degerinin yarisini belirtmektedir.

Cizelge 4.3 te 2 numarali formulden hesaplanan (111) diizlemindeki kalinlik
degerlerine karsin FWHM, go6zlenen D, gozlenen 20 degerlerinin degisimi

gorulmektedir.
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izelge 4.3 (111) diizlemindeki kalinlik degerlerine karsin FWHM, gézlenen D ve
g g
g0zlenen 26 degerlerinin degisimi

Numune FWHM Gozlenen Gozlenen 20
D(nm) ©)
182 nm 0,612 24,66 32,44
585 nm 0,700 21,55 32,32
950 nm 1,226 12,30 33,16
1183 nm 1,116 13,52 32,60
1503 nm 0,974 15,50 32,54
2655 nm 0,563 26,80 32,54
pH 11,0 0,514 29,49 33,80
pH 11,1 0,173 87,75 33,60
pH 11,2 0,604 25,09 33,78
pH 11,3 0,528 28,67 33,74
pH 11,4 0,445 34,07 33,84
pH 11,5 0,504 30,04 33,82
pH 11,6 0,673 22,48 33,58
pH 11,7 0,587 25,81 33,58

Elde edilen Kadmiyum oksit ince filmlerinin XRD desenleri sonuglarini veren
kristal yapidaki atom diizlemleri arasinda bulunan mesafe Bragg esitligi ile
hesaplanmistir. Bu denklem X-isinlar1 kristalde yuzlerce ardisik diizlemde ilerlerken
birinci diizlemden yansiyan 1s1n bir 6ncekine gore 2d sin 0 ’lik fazla bir yol alacagi

icin bu kanun;

nA = 2d sinf 3)

seklinde formulize edilmistir (Kirmizigiil 2008). Bu formiilde A XRD cihazinin dalga
boyu (1,5405), 6 ise XRD desenindeki ani yiikselisindeki a¢1 degerinin yarisini
belirtmektedir.

Cizelge 4.4 te elde edilen CdO kristalinin XRD desenindeki degerlerle 3
numarali formiilden hesaplanan hkl diizlemlerindeki piklere denk gelen ac1 degerleri

gorulmektedir.
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Kadmiyum nitrat ¢ozeltisinde iyonlasan kompleks Kadmiyum iyonlari cam
taban lizerinde yogunlasarak Kadmiyum oksit tabakasini olustururlar. Reaksiyonun

asamalart;
Cd(NOs3) + 2NH4OH — Cd (OH)2+2NH4NOs3
Cd (OH)2 + NH4NO3—(NH4)CdO2 " + H,0+ H*
(NH4)CdO2"+ H" - CdO+ NH4OH

Bu reaksiyonlar sonucu ilk asamada 1 numarali kimyasal denklemde goriildiigi
gibi Cd(OH). konsantrasyonu artar. Daha sonra 2 numarali denklemde goriilen
iyonlagsmalarin etkisiyle reaksiyon gerceklesir. zayif kimyasal baglar ve Van der
Waals kuvvetleri ile taban malzeme iizerine yapisir. En son asamada 3 numarali

denklemde goriildiigi gibi CdO elde edilmis olur. (Salunkhe et al. 2009).

Cizelge 4.4 Elde edilen CdO ince filmlerinin XRD analizleri

Standart | Gozlenen Standartd | Gozlenend (hkT)
20 20 (nm) (nm) Duizlemi
() ()
33,042 32,461 27,08 27,55 (111)
182 nm 38,338 37,793 23,45 23,78 (200)
55,339 54,874 16,58 16,71 (220)
65,984 65,665 14,14 14,20 (311)
69,324 68,090 13,54 13,75 (222)
Standart | Gozlenen Standartd | Gozlenend (hkl)
26 20 (nm) (nm) Dizlemi
() ()
33,042 32,573 27,08 27,46 (111)
585 nm 38,338 37,773 23,45 23,79 (200)
55,339 55,747 16,58 16,47 (220)
65,984 65,436 14,14 14,25 (311)
69,324 68,798 13,54 13,63 (222)
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Standart | Gozlenen Standartd | Gozlenend (hkl)
20 20 (nm) (nm) Duzlemi
) ©)
950 nm 33,042 33,161 27,08 27,02 (111)
38,338 38,493 23,45 23,52 (200)
55,339 55,447 16,58 16,56 (220)
65,984 65,296 14,14 14,29 (311)
69,324 69,028 13,54 13,59 (222)
Standart | Gozlenen Standartd | Gozlenend (hkl)
20 20 (nm) (nm) Duzlemi
©) ©)
1183 nm 33,042 32,573 27,08 27,46 (111)
38,338 37,923 23,45 23,52 (200)
55,339 54,947 16,58 16,56 (220)
65,984 65,546 14,14 14,29 (311)
69,324 69,025 13,54 13,59 (222)
Standart | Gozlenen Standartd | Gozlenend (hkT)
20 20 (nm) (nm) Duzlemi
() ()
1503 nm 33,042 32,585 27,08 27,02 (111)
38,338 37,903 23,45 23,70 (200)
55,339 54,967 16,58 16,69 (220)
65,984 65,506 14,14 14,22 (311)
69,324 69,028 13,54 13,59 (222)
Standart | Gozlenen Standartd | Gozlenend (hkl)
26 20 (nm) (nm) Dizlemi
() ()
2655 nm 33,042 32,331 27,08 27,66 (111)
38,338 37,803 23,45 23,77 (200)
55,339 54,877 16,58 16,71 (220)
65,984 65,663 14,14 14,20 (311)
69,324 68,908 13,54 13,61 (222)
Standart | Gozlenen Standartd | Gozlenen d (hkl)
26 20 (nm) (nm) Dizlemi
©) ©)
pH 11 33,042 33,737 27,08 26,54 (111)
38,338 38,963 23,45 23,09 (200)
55,339 56,037 16,58 16,39 (220)
65,984 66,596 14,14 14,03 (311)
69,324 70,068 13,54 13,41 (222)
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Standart | Gozlenen Standartd | Gozlenend (hkl)
20 20 (nm) (nm) Duzlemi
() ()
pH 11,1 33,042 33,627 27,08 26,62 (111)
38,338 39,543 23,45 22,77 (200)
55,339 55,107 16,58 16,65 (220)
65,984 66,366 14,14 14,07 (311)
69,324 69,868 13,54 13,45 (222)
Standart | Gozlenen Standartd | Gozlenend (hkl)
26 20 (nm) (nm) Duizlemi
() ()
pH 11,2 33,042 33,739 27,08 26,54 (111)
38,338 39,083 23,45 23,02 (200)
55,339 56,037 16,58 16,39 (220)
65,984 66,366 14,14 14,07 (311)
69,324 69,958 13,54 13,43 (222)
Standart | Gozlenen Standartd | Gozlenend (hkT)
26 20 (nm) (nm) Duizlemi
() ()
pH 11,3 33,042 33,736 27,08 27,08 (111)
38,338 39,085 23,45 23,42 (200)
55,339 56,034 16,58 16,58 (220)
65,984 66,476 14,14 14,14 (311)
69,324 69,498 13,54 13,54 (222)
Standart | Gozlenen Standartd | Gozlenend (hkl)
26 20 (nm) (nm) Duizlemi
() ()
pH 11,4 33,042 33,854 27,08 26,45 (111)
38,338 39,083 23,45 23,02 (200)
55,339 56,147 16,58 16,36 (220)
65,984 66,706 14,14 14,00 (311)
69,324 69,958 13,54 13,43 (222)

66




Standart | Gozlenen Standartd | Gozlenend (hkl)
20 20 (nm) (nm) Dizlemi
©) ©)
pH 11,5 33,042 33,857 27,08 26,45 (111)
38,338 38,853 23,45 23,15 (200)
55,339 56,377 16,58 16,30 (220)
65,984 65,666 14,14 14,20 (311)
69,324 69,958 13,54 13,43 (222)
Standart | Gozlenen Standartd | Gozlenend (hkI)
20 20 (nm) (nm) Dizlemi
©) ©)
pH 11,6 33,042 33,734 27,08 26,54 (111)
38,338 39,083 23,45 23,02 (200)
55,339 56,037 16,58 16,39 (220)
65,984 66,596 14,14 14,29 (311)
69,324 69,958 13,54 13,43 (222)
Standart | Gozlenen Standartd | Gozlenend (hkl)
20 20 (nm) (nm) Dizlemi
©) ©)
pH 11,7 33,042 33,735 27,08 26,54 (111)
38,338 38,963 23,45 23,09 (200)
55,339 55,907 16,58 16,43 (220)
65,984 66,596 14,14 14,29 (311)
69,324 69,958 13,54 13,43 (222)

Degisken tur sayilarinda elde edilen numunelerin Sekil 4.54’te goriilen dalga
boyu ve sogurma degeri grafiginde dnce artisa sonra azalmaya egilim goriilmistiir. Bu
durum ince film yiizeylerinde kalinlik arttik¢a yiizeydeki tutunma miktarinin azalarak
kristal yapilarin yiizeyden ayrilma durumundan kaynaklanmaktadir. Buna bagli olarak

Sekil 4.55’te goriilen dalga boyu gecirgenlik grafiginde ise yine gecirgenligin

kalinlikla ters orantili olarak azaldig1 goriilmiistiir.

Sekil 4.56’da goriilen XRD desenlerindeki karakteristik egriler ince film
yuzeylerinde CdO kristallerinin bulundugunu gostermektedir. Egrilerin diizlemlerdeki

yonelimleri stirekli ayni agilara yakin denk gelmistir. Bu agilarin CdO veri kartinda

bulunan a¢1 degerlerine yakinligi ince film yiizeyinde saf CdO oldugunu gdsterir.
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Sekil 4.54 Degisken tur sayisi ile elde edilen CdO ince filmlerin sogurma grafikleri
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Sekil 4.55 Degisken tur sayisi ile elde edilen CdO ince filmlerin gecirgenlik
grafikleri
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Sekil 4.56 Degisken tur sayisi ile elde edilen CdO ince filmlerin XRD grafikleri
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Sekil 4.57 Degisken tur sayisi ile elde edilen CdO ince filmlerin bant aralig1 grafikleri
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Sekil 4.57 te elde edilen ince filmlerin bant araliklar1 goriilmektedir. Ince
filmlerin kalinliklar1 arttikca bant araliklarinda 6nce 2,5 eV diizeyinden 2,2 eV

duzeyine kadar diisiis 1504 nm ve daha kalin numunelerde yiikselis gézlemlenmistir.

Sogurma (k.b.)

L]
600 800 1000
Dalga boyu (nm)

I
200 400

Sekil 4.58 Degisken pH ortaminda elde edilen CdO ince filmlerin sogurma grafikleri

Ikinci deneyde uygun pH degerini bulmak igin yapilan galismada ise elde
edilen numunelerin Sekil 4.59°da goriilen sogurma dalga boyu grafiginde pH
yiikselmesine bagli olarak once diisiis ardindan 11,6 ve 11.7 degerlerinde ise tekrar
yukselis gozlemlenmistir. pH 11,8 degerinden sonra taban malzeme iizerlerinde
biiylime olmadigindan sogurma degerleri en aza yaklagmistir. Sekil 4.60’da gorilen
gecirgenlik ve dalga boyu grafiginde ise sogurma grafigine ters orantili olarak 6nce bir

artis sonra azalis goriilmektedir.
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Sekil 4.59 Degisken pH ortaminda elde edilen CdO ince filmlerin gecirgenlik
grafikleri

Sekil 4.61°de goriilen XRD grafiginde goriilen ve ayni derecelere denk gelen
pikler 111 200 220 311 222 diizlemlerindeki yonelimlerine denk gelen acilar
karakteristik olarak CdO kristallerinin yogunlastigi goriilmiistiir. Ancak pH 11,8 ve
daha yiiksek degerlerde yapilan deneylerde kristal biiyiimelerinde azalmalar meydana
gelmistir. Cam taban malzeme iizerine SILAR teknigi ile yapilan biiyiitmeler pH 11,8
ve daha yliksek degerlerde azalma egilimi gostermistir. XRD desenleri ince filmlerin

bu pH degerlerinden sonra farkli ac1 ve diizlemlere yonelim gosterdigini dogrulamistir.
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Sekil 4.61 Degisken pH ortaminda elde edilen CdO ince filmlerin bant aralig1

grafikleri
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Sekil 4.62 Degisken pH ortaminda elde edilen CdO ince filmlerin bant araligi
grafikleri

Uygun pH degerini bulabilmek igin yapilan deneylerde elde edilen ince
filmlerin bant araliklarinda Sekil 4.61 ve 4.62°de goriildiigii gibi siirekli artis
gozlemlenmistir. Ayrica pH 11,8 degerinden sonra taban malzeme iizerinde kristal
biiylimesi gozlemlenemediginden bu numunelerden sogurma ve gecirgenlik degerleri

cam lamelinki ile aynidir.
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5. SONUC, TARTISMA VE ONERILER

Bu c¢alismada SILAR tekniginde kullanilan cihazlarda goérilen eksiklikleri
giderecegi diislinlilen prototip bir cihaz tasarlanmig ve iiretimi tamamlanmistir.
Cihazin performansini denemek amaciyla kamera kaydina alinarak 500 tur sayisiyla
cam taban malzeme Gzerine ilk ince film elde edilmistir. Bu ¢evrim 10:26:37 siresinde

tamamlanmustir.

Uretimini tamamladigimiz cihazin tasarim ve iiretim asamasinda kullanilan
makine pargalar titresimi en alt diizeyde tutacak bi¢cimde segilerek hassas bir 6l¢iide
montajlanmistir. Ayrica bilgisayar kontrolleri ile sensdrler sayesinde hareket eden
pargalarin giivenle calismasi saglanmistir. Bu sayede SILAR tekniginin en verimli

sekilde uygulanmasi amaglanmistir.

Cihazla yapilan deneyler sonucunda elde edilen CdO ince filmlerin ytzeyleri
SEM, XRD, UV-Vis Spektrofotometre yontemleri ile morfolojik, kimyasal ve optik

olarak incelenmistir.

Hazirlanan cozeltilerle ilk olarak tur sayisi ile kalinligin etkisini belirlemek
amactyla 12 °C sicaklikta pH 11,5 olan ¢ozeltide elde edilen CdO ince filminin tur
sayistyla dogru orantili olarak kalinliginin arttig1 gézlemlenmistir. Elde edilen biitiin
ince filmler 200 °C sicakligindaki firinda 1 saat siireyle tavlandiktan sonra yiizeylerin
morfolojik 6zelliklerini belirlemek amaciyla incelenmistir. Bu deneyde 1183 nm
kalinliga ulasan ince filmin Sekil 4.23°te goriilen SEM goriintiistinde diizgilin altigene
yakin bir mikro yap1 elde edilmis ve pH degerinin etkisi arastirilmak iizere tur sayisi
20 olarak belirlenerek ayni anda farkli pH degerine sahip ¢ozeltiler cihaza

sabitlenmistir.

SILAR cihazi ile degisken pH ortaminda pH 11 den baslayip pH 12,1 e kadar
0,1 er deger artirilarak hazirlanan g¢ozeltilerle 20 turda buyutilen CdO ince film
ylzeyleri incelendiginde Sekil 5.1°de goriilen mikro yapi elde edilmistir. 12 °C gibi
oda sicaklig1 altindaki diisiik bir sicaklikta pH 11,8 ve daha yiiksek pH ortamlarinda
ince film yiizeylerinde kristal yapilarin azaldigi Sekil 4.26° daki gibi gozle

gorilebilmektedir.
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Cam tabanlarda olusan ince film yiizeylerinde yapilan SEM incelemesinde
Kadmiyum oksitin kibik kristal yapisi birlesip Sekil 5.1 da gortilen hegzagonal mikro
yapiy1 olusturarak homojen bir yapi elde edilmistir. Ayrica 6l¢limii yapilan XRD pik
degerleri ile standart ve katkisiz CdO degerlerini gosteren veri kartindaki degerleri

karsilastirdigimizda elde edilen ince filmin CdO oldugu goriilmektedir.

Sekil 5.1 Elde edilen CdO ince filmi yuzeyinde g6zlenen hegzagonal yap1

Daha once yapilan ¢aligmalarda pH 12 seviyesinde sabit tutularak SILAR
deneyleri yapilmis ancak pH etkisi incelenmemistir. Bu ¢alismada ise pH degerinin
mikro yapi lizerine etkisi arastirilarak daha diisiik pH degerlerinde elde edilen ince
filmlerin yiizeyleri morfolojik ve kimyasal olarak gézlemlenmistir (Gokul et al. 2012,
Jambure et al. 2013, Sahin et al. 2013, Sahin 2013).
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Otomasyonu olan ve elektromekanik sistemlerle donatilmig bu cihaz sayesinde
aynit anda manyetik karistiricili, 1sitilmis ve oda sicakliginda, katkili ¢ozeltili ile
katkisiz ¢Ozeltili, degisken tur sayili, sabit tur sayili SILAR deneyleri zamandan
tasarruf saglanarak yapilabilir. Elle daldirma y6ntemi ve suredlcer kullanilarak yapilan
SILAR deneyleri ile yapilan ¢alismalara nazaran standartlara daha yakin sonuglar

alinmistir (Aydin vd. 2016).

Ilerleyen siireclerde SILAR cihazi ile yapilacak olan deneylerde isitilmis
cozeltiler ile elde edilecek ince filmlerin yiizey ozellikleri ve farkli sicakliklarda

yapilan tavlamalarin yiizey 6zellikleri lizerine etkisi arastirilabilir.

Prototip olarak tretimi yapilan SILAR cihazinin gelistirilmesi i¢in ¢alismalarin
siirdiiriilmesi planlanmaktadir. Oniimiizdeki zaman iginde cihaz iizerinde yapilan
gelistirmeler sayesinde SILAR deneyleri daha standardize edilmis olacaktir. Hatta
SILAR cihazi iizerine fanus monte edilerek istenirse nitrojen veya soy gazlar altinda

sistemi havanin oksidatif etkisinden koruyarak daha hassas deneyler yapilabilir.
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