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OZET

ELEKTRODEPOZISYON YONTEMI iLE URETILEN VE GUNES PILI
URETIMINE UYGUN OLAN CdSe/PbS HETERO YAPILARIN BAZI FiZiKSEL
OZELLIKLERI

Bu calismada, CdSe/ PbS yariiletken hetero filmleri elektrokimyasal depozisyon yontemi ile
elde edilmistir. Filmlerin iiretimi dort ana grup altinda gercgeklestirilmistir. Birinci grupta,
¢ozelti pH’nin CdSe film iizerindeki etkileri arastirilmustir. Ikinci grupta, deneyler farkli pH
degerlerinde ancak depozisyon sicakligi 80°C’ ayarlanarak gerceklestirilmistir. ve manyetik
alanin etkileri incelenmistir. Uciincii grupta, farkli giice sahip asitler kullanilarak en uygun pH
degeri ayarlanarak CdSe ince filmleri tiretilmistir. Dordiincii grupta, farkli katodik potansiyel
degerlerinde PbS ince filmleri tiretilmistir. Elde edilen biitiin filmlerin optik 6zellikleri, UV-
VIS cihazi kullanilarak dalga boyuna karsi absorbans 6l¢iimlerinden elde edilmistir. Filmlerin
yapisal 6zellikleri XRD cihazi ile belirlenmistir. Filmlerin morfolojik ve elementsel analizleri
SEM-EDX cihazi ile arastirilmistir. Giines pili liretimi i¢in optimum sartlar1 saglayan CdSe ve

PbS ince filmleri iist {iste iiretilerek hetoro yap1 olusturulmustur.

Anahtar Kelimeler: CdSe, PbS, pH, depozisyon sicakligi, XRD, UV, SEM-EDX
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ABSTRACT

SOME PHYSCAL PROPECTIES OF THE CdSe/PbS HETERO STRUCTURES
PRODUCED BY THE ELECTRODEPOSITION METHOD AND SUITABLE FOR
SOLAR CELL PRODUCTION

In this study, CdSe / PbS semiconductor hetero films were obtained by electrochemical
deposition method. Films were produced under four main groups. In the first group, the effects
of solution pH on the CdSe film were investigated. In the second group, experiments were
carried out at different pH values, but by adjusting the deposition temperature to 80 ° C. In the
third group, CdSe thin films were produced by using acids with different strengths and adjusting
the optimum pH value. In the fourth group, PbS thin films with different cathodic potential
values were produced. The optical properties of all films obtained were obtained from the
absorbance measurements against wavelength using the UV-VIS device. The structural
properties of the films were determined by XRD device. Morphological and elemental analysis
of the films were investigated with SEM-EDX device. CdSe and PbS thin films, which provide
optimum conditions for solar cell production, were produced on top of each other and a hetero-

structure was formed.

Keywords : CdSe, PbS, pH, depozisyon sicakligi, XRD, UV, SEM-EDX
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1. GIRIS
1.1. Yari iletkenler

Bir atomun en dis yoriingesindeki elektron sayisina bakip iletkenlik durumu hakkinda
yorum yapilabilir. Bu bilgi sonucunda bir elementin dis yoriingesindeki elektron sayis1 az ise
(1, 2, 3) bu elementin dis yoriingesindeki elektronlar; atomun g¢ekirdegi tarafindan zayif bir
kuvvet ile ¢ekileceginden ve ¢ok kolay bir sekilde serbest hale gececeginden elektronlar hareket
etmeye baslayacaktir. Elektronlarin hareketi sonucunda ise iletkenlik durumu olusacaktir.
Sonug olarak bir elementin atomunun son yoriingesindeki elektronlar az sayida ise bu tiir

elementler iletkendir. (Sakarya tiniversitesi, 2020: 9)

Atom yapisi olarak en dis yoriingelerinde (5, 6, 7, 8) elektron bulunduran elementler
literatlirde yalitkan madde olarak bilinir. Yalitkan maddeler elektrigi ya az iletirler ya da ¢ok az
iletirler. Yalitkan maddelerde atomlar arasi boslukta serbest halde elektron bulunmaz.
Elektronlar ¢cekirdekteki proton etkisiyle siki sikiya ¢ekirdege baghdirlar. Aslinda dogada higbir
madde tamamen yalitkan degildir. Her maddenin iletken hale gegecegi bir voltaj degeri vardir.
Son ydriingesinin iizerinde 4 elektron bulunduran malzemelere yariiletken malzeme adi verilir.
Iletkenlik bakimindan yalitkan ve iletken maddeler arasinda yer alir (Harran iiniversitesi, 2020:
51). Sekil 1.1 de serbest elektronlarin durumu verilmistir. Sekil 1.2 de silisyum ve germanyum

kristal yapist verilmistir.

Sekil 1.1. Serbest Elektronlarin iletken I¢indeki Hareketi
Kaynak: Modern fizik (2021)



Sekil 1.2. Yar1 {letkenlerin Kristal Yapist
Kaynak: Fujii, K. (2016): 20

Yariiletken malzemelerin bazi 6zellikleri sunlardir :

Yariiletken malzemelerin iletkenlik derecesi yalitkan ve iletken malzemelerin
iletkenlik derecesi arasinda yer alir.

Disaridan herhangi bir dis etki gosterilmeksizin yalitkanliklarini korurlar.
termik, 151k, manyetik etki veya gerilim gibi dis etkilere maruz kaldiklarinda
iletken hale gegerler.

Valans elektronlarinin serbest hale ge¢mesi i¢in dis etkinin varligina ihtiyag
duyulur. D1s etki ortadan kalkinca tekrar eski haline donerler.

Tabiatta element halinde bulundugu gibi labaratuar kosullarinda bilesikte elde
edilebilir.

Yar iletkenler kristal yapiya sahiptirler. Bu yapt mono kristal veya poli kristal
yapida olabilir.

Yart iletkenler cesitli iletkenlerin katkilanmasiyla elektronik devrelerde
kullanilir. Bununla ilgili detey asagidaki sekilde verilmistir. (Numanoglu, 2020:
6).

Baz yari iletkenlerin elektronik devre elemanlarinda kullanimi Tablo1.1 verilmistir.



Tablo 1.1. Yar {letkenlerin Kullanimi

ADI KULLANIM YERI

Germanyum (Ge) element Diyot, Transistor, Entegre, Devre
Silisyum (Si) element Diyot, Transistor, Entegre, Devre
Selenyum (Se) element Diyot

Bakar Oksit (CuO) bilesik Diyot

Galyum Arsenid (GaAs) bilesik Tiinel diyot, Laser, Foto diyot, LED
Indiyum Fosfor (InP) bilesik Diyot, Transistor

Kursun Siilfiir (PbS) bilesik Gines pili, Fotosel

Kaynak: Numanoglu. (2020): 7

Maddelerin iletkenlik durumlar1 bant enerjileri ile agiklanabilir. Sekil 1.3. te bant
enerjileri durumu verilmistir. iletkenlerin valans bandi enerji seviyesi ile iletkenlik band1 enerji
seviyesi yan yanadir. Bu sebepten 6tiirii uygulanan diistik bir enerjiyle, bir¢ok valans elektronu
serbest hale gecebilir. Yar1 iletken malzemelerin valans band ile iletkenlik band1 arasinda bir
miktar bosluk bandi bulunmaktadir ve yar1 iletken bir malzemeyi, iletken duruma
dontistiirebilmek icin valans elektronlarina, hole bandinin sahip oldugu kadar fazla enerji
vermek gerekmektedir. Yalitkan malzemelerde ise oldukca genis aralikli bosluk bandi
bulunmaktadir. Bu sebeple, elektronlari, valans bandindan iletkenlik bandina atlatabilmek igin

cok biiyiik bir enerji uygulanmasi gereklidir (Kittel 1995: 185).
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Sekil 1.3. Bant Enerji Grafigi
Kaynak: Kimyasimya (2020)

Yar1 iletkenlerin elektrigi iletme durumu iletken maddelerden daha farklidir.
lletkenlerde elektrik akimi elektronlar sayesinde olur. Yari iletkenlerde ise elektrik akimi
elektronlar ve bogluklar (hole) sayesinde olur. Elektronlar iletim bandinda yer alirken holeler
ise valans bandinda yer alir. Yari iletkenlerde 1s1, 151k, manyetik etki, yliksek gerilim gibi
etkenlerle elektron ve bosluklarin yogunlugu artmaktadir. (Feynman, 1963: 11). Sekil 1.4 de

silisyum elementinin 1s1 etkisiyle iletkenlik durumuna geg¢isi verilmektedir.
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Sekil 1.4. Silisyum Elementinin Is1 Etkisiyle Iletken Duruma gegisi
Kaynak: Kocyigit, Y (2020).

Maddelerin i¢inde bulunan atomlarin elektronlar1 dizilirken kimyasal olarak kovalent
yapt ile birbirlerine baglanirlar. Bu durumun olusmasi i¢in yari iletken materyallerin son
yorlingelerinde bulunan elektronlarin karsilikli olarak ortaklagsmasi gerekir. Bir baska deyisle
silisyuamun (ya da germanyumun) dort elektronu karsidaki silisyum atomlarinin elektronlarini
ortaklasa olarak kullanir. Ortak olarak kullanilan elektronlar hem kendi etrafinda hem de komsu
atomun etrafinda doner. Olusan bu bag yapisina "kovalent bag" denilir. (Y1ildiz iiniversitesi,

2020: 55). Sekil 1.5. te kovalent bagli 4 degerlik elektronuna sahip bir elementin olusturdugu

kovalent bag yapis1 gosterilmektedir.

Sekil 1.5. Kovalent Bag Yapisi

Kaynak: Malzeme bilimi (2020)
1.1.1. Katkisiz Yar iletkenler

Has yar1 iletkenler, elektron bant yapisiyla tanimlanir. 0 K'de tamamen dolu olan valans
bandi, nispeten dar ve 2 eV* tan daha az enerjiye sahip bir yasak bant aralig1 ile tamamen bos
olan iletim bandindan ayrilmistir. Yari iletken olan silisyum (Si) ve germanyum (Ge)

elementlerinin yasak bant enerji aralig1 yaklasik 1,1 ve 0,7 eV degerlerine sahiptir.

Bu elementlerin her ikisi periyodik tablonun IVA grubunda bulunur ve kovalent bag

yapisina sahiptir. ilave olarak, bilesik yar1 iletken malzemelerin ana metali de has yar1 iletken



Ozellik gosterir. Bu tiir yar iletken bilesikler IIIA ve VA gurubu arasinda olugmaktadir. Grup
IIB ve VIA elementlerinin olusturdugu bilesiklerde yariiletken malzemelerin 6zelliklerin
sahiptir. Boylece atomsal bag daha fazla iyonik 6zellik kazanir ve yasak bant aralig1 enerjisinin
blyiikligl artarak, malzeme yalitkan olma egilimine girer. Bazi yar iletken bilesikler i¢in
yasak bant araliklarina ait enerji degerleri Tablo 1.2°de verilmistir. (Atatiirk Universitesi, 2020:

34).

Tablo 1.2. Baz1 Yari iletkenlerin Yasak Bant Araligma Ait Degerleri

Malzeme Bant araligi (eV) iletkenlik Elektron Bosluk
(Q. m") hareketliligi hareketliligi
m*v. s) m*. s)
Si 1.11 4x 104 0.14 0.05
Ge 0.67 22 0.38 0.18
GaP 2.25 - 0.03 0..015
GaAs 1.42 10 0.85 0.04
InSb 0.17 2x10* 7.70 0.07
Cds 2.40 - 0.03 -
ZnTe 2.26 - 0.03 0.01

Kaynak: Atatiirk Universitesi (2020

Has yar iletkenlerde, iletim bandina uyarilan her bir elektrona karsilik kovalent bag-
lardan birisi kopar ve geride bir bosluk birakir, valans bandinda bir bos elektron konumu olusur.
Elektrik alan etkisi altindaki kristal kafeste, bagin kopmasi sonucu olusan elektron boslugu,
hareket eden diger valans elektronlarinca araliksiz olarak dolduruldugu diisiiniilebilir. Bu islem,
valans bandindan elektron kaybi ile hizlanir ve pozitif yiikli bosluklarin olusmasiyla
sonuclanir. Bir boslugun, bir elektron ile ayni1 yiikte, ancak zit isaretli oldugu diisiiniiliir.
Boylece, elektrik alanin etkisiyle uyarilan elektron ve bosluklar birbirlerine zit yonde hareket
eder. Yar iletkendeki kafes kusurlari, hem elektronlarin hem de bosluklarin sagilmalarina yol
acar. (Atatiirk Universitesi, 2021: 35). Sekil 1.6°da bosluk ve serbest elektronlarin hareketleri

verilmistir.
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Sekil 1.6. Silisyumda Elektrik Iletkenligine Ait Elektron Baglanma Modeli (a) uyarilma &ncesi, (b) ve (c)

uyarllma sonrasi

Kaynak: Atatiirk Universitesi (2020)

1.1.2. Katkih Yan iletkenler

Yar iletken malzemeler hakkinda ne bir iletkenlik durumunda bahsedebiliriz ne de
yalitkan olarak isimlendirebiliriz. Cilinkii valans bandinda bulunan holelerin ve ilettim
bandindaki serbest elektronlarin sayisi sinirlidir. Katkisiz yariiletkenlerin serbest elektron sayisi
veya hole sayis1 artirilarak iletkenlik seviyesi degistirilebilir. Iletkenlik seviyesi degistirilebilen
bazi vyariiletkenler, elektronik devre malzemelerinin imalatinda kullanilir. Ornegin,
Germanyum veya silisyumun iletkenlik derecesi ancak katkisiz yariiletkene katki malzemesi
eklenmesi (doping) ile saglanir. Doping olayinda saf yari iletkene ¢ok kiiciik oranlarda baska
elementlerin ilavesi yapilir. Bu olay sonucunda ortamdaki akim tasiyicilart olan hole ve
elektronlarin orani artar. Katki malzemesi katkilanarak elde edilen iki tane yari iletken malzeme
vardir. Bu olusan malzemelere n-tipi yar1 iletken malzeme ve p-tipi malzeme denir (Tripod,

2020: 1).
1.1.2.1. N-tipi Yar1 iletkenler

Son yoriingesinde 4 elektron bulunduran silisyum ya da germanyumun i¢ine (yaklagik
olarak 100 milyonda 1 oraninda), son yoriingesinde 5 elektron bulunduran arsenik (ya da
fosfor, antimuan) elementi eklenirse, arsenigin 4 elektronu komsu elektronlarla kovalent bag
olusturur. Serbest hale gegen besinci arsenik elektronu, kristal yapidaki malzeme iginde serbest
halde dolasir. Elektron yoniinden zengin olan bu yapiya N tipi yar1 iletken denir. N tipi yar1

iletken haline gelmis olan maddenin serbest hale gecmis elektronlar1 cok oldugu i¢in, bunlara



“cogunluk tastyicilar” denir. N-tipi malzemede holeler azinlik tastyicilari olarak adlandirilir. N
tipi yart iletkenin olusumunda kullanilan malzemeler elektron artisina sebep olduklarindan,
bunlara verici (donor) adi verilir (Sakarya tiniversitesi, 2020: 12). Sekil 1.7 de fosfor (P) Katkili

N- tipi yar1 iletken modeli (elektronun baglanmasi) verilmistir.
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Sekil 1.7. Fosfor Katkili N-Tipi Yar1 {letken Modeli (a) Bir empiirite atomu, 6rnegin bes degerlikli fosforun, bir
Si atomunun yerini almasi. Saglanan ilave elektronun, bu empiirite atomuna ve onun orbitaline baglanmasi. (b)
Serbest elektron olusturmak igin ilave elektronun ayrilmasi. (¢) Uygulanan elektrik alani etkisiyle serbest

elektronun hareket etmesi

Kaynak: Atatiirk Universitesi (2020)
1.1.2.2. P-tipi Yan iletkenler

Silisyum veya germanyumun son yoriingesinde 4 elektronu bulunur. Bunlarin {izerine
(yaklasik 100 milyonda 1 oraninda) son ydriingesinde ii¢ elektron bulunan indiyum galyum ya
da bor, aliiminyum gibi elementler eklenirse, indiyum atomunun dis yoriingesindeki ii¢
elektronu komsu atomun elektronlariyla kovalent bag yapar. Silisyum ya da germanyumun dis
yorlingesindeki elektronlarindan birisi ise bosta kalir ve bag yapacak indiyum elektronu
bulamaz ve disaridan elektron koparmak ister. Elektron ihtiyaci olan yere ise bir “oyuk (hole,
delik, bosluk)” denilir ve bosluklar pozitif yiiklii olarak kabul edilir. Bosluk sayis1 fazla olan
boyle yapilara P tipi yariiletken malzeme denilir. P tipi yariiletken elde edilirken kullanilan
maddeler (indiyum, galyum, bor) elektronlarin sayisinin diismesine sebep olduklarindan,
bunlara alict (akseptor) adi verilir. P-tipi yariiletken malzemede c¢ogunluk akim tasicilari
holelerdir. Elektronlar bu malzeme yapisinda ise azinlik akim tastyicilaridir. (Sakarya
tniversitesi, 2020: 13). Sekil 1.8 da bor katkili P-tipi yar1 iletken malzeme (elektron

baglanmasi) verilmistir.
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Sekil 1.8. Bor Katkili P-Tipi Yari fletken Modeli (a) Empiirite atomu olan, 3 degerlige sahip bir bor atomunun
yerini almasi. Bunun sonucu silisyumun bir valans elektronunu kaybetmesi veya empiirite atomuyla iligkili bir

bosluk olugumu. (b) Elektrik alan1 etkisinde bosluk hareketi

Kaynak: Atatiirk Universitesi (2020)
1.2. Yar iletken ince Filmler

Ince film, kalinhig1 birkag nanometreden birka¢ mikrometreye kadar olabilen tek
katmanli bir materyal tabakasidir. Glinlimiizde ince filmler, yar1 iletken bilesimlerin yapiminda,
, glines hiicreleri, gaz sensorleri optik kaplamalarda ve manyetik kayit ve algilama sistemlerinde
tercih edilmektedir. Ince filmler, nano teknoloji ve nano bilim gelisiminde énemli bir rolii
vardir. Ornegin, giines enerjisinin radyasyonunu yararli hale getiren, kiiresel a¢idan kriz
olusturabilecek elektrik enerjisine; doniistiirebilirler. Ince filmlerin bazi énemli goérevleri

bulunmaktadir (Erdem, 2016: 9).

e Klasik laboratuvar kosullarinda olusturulamayacak seviyedeki cok kiiclik
geometrilerin ti¢ boyutta eldesi miimkiindiir.

e Atomik biiyiitme islemlerinden kaynakli filme 06zgii malzeme o6zellikleri
goriilebilir.

e Kalinlik, kristal yonlenmesi ve ¢ok katli yapilardan kaynaklan kuantum boyut
etkileri ve diger boyut etkilerini gormek miimkiindiir.

e Camin celigin plastigin veya elastik gibi yiizey yapisi esnek olan malzemeler
iizerine uygulanabilir

e Uretimleri tiimiiyle entegreli yapidadir. Bundan dolay1 yerli olarak iiretimi

saglanabilir (Uslu, 1995: 51).



1.3. ince Film Uretim Teknikleri
Ince filmlerin yapis1 iiretim kosullarina ve materyalin yapisina bagli olarak amorf ve

polikristal yapida olabilir. ince filmler iki kisimdan olusur: katman ve filmlerin iizerine
yerlestirildigi alt tabaka. Ayrica ince filmlerin yapisi; ince film giines pilleri, elektrokromik
hiicreler vb. gibi farkli tabakalardan olusabilir. (S6onmezoglu vd., 2012: 390)
Sekil 1.9 ‘da ince film iiretim tekniklerine ait olan sema verilmistir. Ince film iiretim
tekniklerini 4 ana baglikta toplayabiliriz. Bu basliklar Kat1 fazda biiyiitme, s1v1 fazda biiyiitme,

ergimis veya yari ergimis fazda biiyiitme ve buhar fazda biiyiitme olarak gruplandirilabilir.

=
Ince Film
Uretim
| Teknikleri |
Ergimis veya Yar Kati Fazda
Ergimis Fazda Biytitme
Blyutme

= Mekanik

o | Devitrifikasyon I
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sprey ve
sicak
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Buhar
Fazda
Siwvi Fazda Biiyiitme
Buyttme
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depolama depolama
imyasa
Elektrokimsayal buhar
depolama depolama

Kimyasal

banyo
depolama

Sekil 1.9. Ince Film Uretim Teknikleri
Kaplamaya veya taban malzemeye herhangi bir sinirlama getirmeksizin yiiksek kalitede
kaplamalar elde etmeyi saglayan buhar fazinda yapilan kaplama teknikleri;
1- Fiziksel buhar biriktirme (Physical Vapour Deposition - PVD)

2- Kimyasal buhar biriktirme (Chemical Vapour Deposition - CVD)



olmak tizere ikiye ayrilir.
PVD tekniginde;

i) Eldeki kaplayic1 madde 1sitici vasitasiyla isitilip buharlagtirilarak havasi alinmis

vakumlu bir ortamda kaplanacak madde iizerinde ince bir film tabakasi olarak biriktirilebilir.

ii) Yiiksek enerji vasitasiyla iyonlastirilan ve reaktif gazlarla elde edilen plazma haline
getirilip kontrollii olarak kaplama yapilacak malzemenin iizerine eklenmesi (Sonmezoglu ve

digerleri, 2012: 390)

iii) Hedef malzeme ylizeyinin, genellikle plazma veya iyon tabancasi araciligi ile
hizlandirilmis atomik boyuttaki yiiksek enerjili gaz iyonlartyla bombardiman edilmesi esasina
dayanir. Boylelikle atomlarin yiizeyden sagtirilmast ve hedef malzeme yiizeyinden koparilan
atomlarin buhar fazina gegerek altlik malzeme iizerine biriktirilmesi saglanmaktadir (Erdem,

2016: 10). PVD iiretim tekniklerine ait sema Sekil 1.10 da verilmistir.
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Sekil 1.10. PVD Uretim Teknikleri

PVD yontemi buharlagtirma ve sicratma olarak 2 grupta incelenebilmektedir.
Buharlagtirma tekniginde ince bir film halinde kaplama yapmak istedigimiz malzeme 6ncelikle
buharlagmas1 i¢in gereken sicakliga kadar isitilir. Daha sonra isitilarak buharlastirilan
malzemenin alt taslar iistiine eklenerek yogunlastirma mekanizmasi gerceklesir (Erdem, 2016:

10).

—
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Sicratma yoOntemi, hedef malzeme ylizeyinin, genellikle plazma veya iyon tabancasi
araciligi ile hizlandirilmis atomik boyuttaki yiliksek enerjili gaz iyonlariyla bombardiman
edilerek, atomlarin ylizeyden sicratilmasi ve hedef malzeme yiizeyinden koparilan atomlarin
buhar fazina gecerek altlik malzemesi iizerine biriktirilmesi esasina dayanir. Bugiin sigratma
yaygin olarak yiizey temizlemede, ylizey asindirmada, ince film biriktirmede ve ylizey

analizinde kullanilmaktadir. (Sonmezoglu ve digerleri, 2012:393).

Kimyasal buhar biriktirme (CVD kapali kap igerisinde bulunan sagtirma hedefinin bir
tasiyici gaz vasitasiyla kimyasal reaksiyonu sonucu elde edilen kat1 bir malzeme ile kaplanmasi

teknigidir (I.Uslu ve Ziimriit Varol, 2014: 5).

Sivi fazda biylitme teknigi 3 farkli sekilde incelenebilir. Sol-gel teknigi, kimyasal

depolama teknigi ve elektrokimyasal depolama yontemidir.

Sol jel yontemi seramik imalatinda kullanilan kimyasal bir siiregtir. Sol jel yontemi s1v1
icerisinde etrafa yayilmis nano ebatli kat1 parcaciklarin (sol) aglomerasyonu sonrasinda karigim
igerisinde ti¢ ebath ve siirekli bir ag sekli olusturmasi (jel) siireciyle tanimlanir (Temel, 2018:
2). Sol yapisinin bilesimi siirekli faz siv1 halde, yayilmis faz ise kat1 halden olusan yapidir. Sivi
faz igerisinde disperse olmus ¢ok kii¢iik boyutlu kati partikiiller sayet aninda ¢okmiiyorsa,
yaptya sol denilir. Sol igerisinde disperse olmus kat1 hali santriflij gibi dis etkenlerle homojen
bir sekilde ayristirmak miimkiindiir. Jel, icerisinde kati ag yapisimi olusturan ¢ok kiiclik
parcaciklarin {i¢ ebatli olarak yerlestigi katiya benzer ve 1slak yapilidir. Jel igerisindeki stirekli
hal; nano pargaciklarin olusturdugu kat1 ag yapisi, disperse olmus faz ise sivi haldedir. Jeller

hem kat1 hem de s1v1 haller gosterirler. (Temel, 2018: 3)

Kimyasal banyo yontemi, kimyasal maddelerin uygun stokiyometriye sahip sulu
cozeltisi ile hazirlanan kimyasal maddeleri kullanarak nominal sicaklikta nominal altliklar
tizerinde film biiyiitme teknigi olarak bilinir. Kimyasal banyo yontemindeki altlik, hazirlanan
kimyasal banyo icine daldirilir. Kimyasal banyo yonteminde film olusumu esnasinda ¢ozeltinin
pH’1 ve sicakligr sabit tutulmalidir. Diger yandan bazi filmler i¢in ¢6zeltinin karistirma hizi da
film olusumun hizina etki etmektedir. Kimyasal banyo teknigi bazi siilfitli ve selenitli filmlerin

tiretilmesinde verimli olmustur (Temel, 2018: 35).

Kati fazda biiylitme tekniginin 2 farkli uygulamasimi mekanik asindirma ve

devitrifikasyon teknikleridir (Temel, 2018: 3).

Mekanik asindirma, plastik malzemelerin yapisal bozuklugunun sonucu olarak biiyiik

tanelerin yapisal dekompozisyonu ile nano yapili materyalleri imal etmede kullanilir. Mekanik
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asindirma, yiliksek enerjili odalarda toz parcaciklarin tekrar birlesme, par¢alanma ve ayrilma
islemlerini igeren tekniktir. Bu islemlerde katkisiz metallerde, intermetalik ve alasim (metal-

metal) yapilarinda nanokristalli ince film malzemler imal edilir (Temel, 2018; 4).

Devitrifikasyon, ardigik kristalografik diizenlenmeyle amorf (camsi) katilarin kristal
haline doniistimiidiir (Bilsen besergil blog, 2021: 1). Yiiksek hizda katilagtirma teknigi olarak
da isimlendirilir. Bu teknik amorf alasimlarin kontrollii bir sekilde kristalize edilerek
(cekirdeklenme oranmi artirilip ve biliylime orani azaltilarak) nano yapili materyallerin

birlestirilmesinde kullanilir.

Ergimis ya da yar1 ergimis fazda biiyiitme teknigini 3 grupta inceleyebilir. Lazer
yontemi, kaynak yontemi, termal sprey ve sicak daldirma yontemi. Termal sprey tekniginde
Kaplama yapilacak madde (toz/tel) bir enerji kaynag: araciligiyla isitilir ve eriyik/yart eriyik
faza cevrilir ve sonrasinda isitilan pargaciklarin gaz veya atomizasyon jetiyle hizi artirilir.

(Davis,2004: 56).

Lazer biriktirme tekniginde vakum girdabi igerisindeki numuneye yiiksek frekansh
lazer 1s1mas1 carptirilir. Lazer 1simasi, hedefteki numunenin buharlasip, substrat iizerinde
kaplama olugmasina sebep olur. Lazer biriktirme yiiksek basingli havasi alinmig ortamlarda
veya bir gazin bulundugu ortamlarda yapilabilir. Lazer 151n demeti, numuneye ulastiginda, 151k
enerjisi numune tarafindan absorblanarak 1s1l enerjiye cevrilir. Bunun sonucunda buharlagsma

meydana gelir ve plazma yap1 meydana gelir. (Chrisey ve Hubler, 1994: 5).
1.4. Elektrokimyasal Depolama (Elektro Depozisyon) Teknigi

Metallerin oksitlerinin ya da metallerin elektrodepozisyonu elektrokimya alaninin en
eski dallarindan birisidir. Bu dal ile ilgili ilk aragtirmalar akim kaynagi olarak galvanik
sistemlerin denendigi 19. yiizyilin ilk zamanlarina dayanmaktadir (Kiyak Yildirim, 2015: 15).
Son zamanlarda ise, elektrokimyasal sistemli aletler ve siliper kapasitorler gibi alanlarda

stirdiiriilen ¢alismalarda dikkat ¢ekici bir gelisme artigi saglanmistir (Kiyak Yildirim, 2015: 16).

Elektrodepozisyon yontemi benzeri olmayan ilkeleri ve oksit -elektrotlarinin
karakteristik ve morfolojik denetiminin esnek yapisinda otiirii ¢cok fazla ilgi gérmektedir
(Garcia ve digerleri. 2013). Elektrodepozisyon tekniginin sematik gosterimi Sekil 1.11 de
verilmistir. Oksit elektrodepozisyonun en ¢agdas uygulamalarindan biri giines pilleridir. Cevre
duyarlilig1 olan az maliyetli giines pilleri ile beraber daha ucuz yariiletken malzemelerin arge
caligmalar1 yesil ve temiz enerji sektoriiniin gelisimi i¢in yadsinmayacak sekilde dnem arz

etmektedir. (Garcia ve digerleri, 2013: 2). Cu20, Ti0O,, ZnO gibi pek c¢ok oksit bilesigin
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elektrodepozitesi, elektrodepozisyon tekniginin yiiksek verimi ve az maliyetinden dolay1 ¢ok
degerli bir arasgtirma teknigidir. Bunun disinda, dikkatleri {istline toplayan iki yeni alan kati
oksit yakit hiicreleri (SOFC) ve metallerin yeniden kullanima kazandirilmasi ile ilgili
elektrodepozisyon ¢alismalaridir. SOFC konusunda, elektrodepozisyon teknigi elektriksel ara
baglantilar iistiine koruyucu kaplama olusturmak nedeniyle iiretilmektedir. Diger bir taraftan,
metallerin yeniden kullaniminin saglanmasi, elektrodepozisyon ile ¢caligmalarin yapilmasi daha

maliyetli ve kolay bir tekniktir. (Garcia ve digerleri 2013: 2).

Katot elektrolit birikiminde; biriktirilecek madde (metal) bir ¢6zelti iginde bulunur veya
iyonlar seklinde erir. Cozeltiye iki elektrot yerlestirirsek (veya eritirsek), metalin pozitif
iyonlar1 metalin biriktirilecegi katoda gekilecektir. Yatirilan maddenin kiitlesi kullanilan
elektrik miktariyla orantilidir. Oranti sabiti, verilen maddenin elektrokimyasal esdegeridir.
Omegin; 2.04.1073 g/C for Au and 0,09.1073 g/C for Al biriktirilen filmlerin 6zellikleri,
Ornegin alt tabakaya yapismasi, kristal yapisi (mikro kristalin boyutu), vb. elektrolitin
bilesiminden etkilenebilir. Bu yontemle, filmleri yalnizca metalik substratlar {izerine birakmak

miimkiindiir ve filmler, elektrolit i¢indeki maddelerle kirlenebilir. (Ludmila, 1977: 15)
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katot ; :: “ :M i e=| lanof
e [T &= ¥
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Sekil 1.11. Elektro Depozisyonun Basit Sematik Gosterimi
Kaynak: Kiyak Yildirim. (1994): 17

Anot oksitleme (anot elektrolitik biriktirme); esas olarak Al, Ta, Nb, Ti ve Tr dahil
olmak iizere belirli metallerin oksitlerinin filmlerinin olusumunda kullanilir. Oksitlenmis metal,
oksijen iyonlarini gektigi elektrolite daldirilmis bir anottur. Iyonlar, gii¢lii bir elektrik alam
tarafindan zorlanan diflizyon ile olusturulmus oksit filmden gecer ve oksit molekiillerini
olusturmak i¢in metalik atomlarla birlesir. Cilinkii filmin biiyiime hiz1 istel olarak elektrik
alanin yogunluguna baglidir. Bu sekilde olusturulan film, rastgele dalgalanmalarin derhal
diizelmesi nedeniyle homojendir. Anot oksidasyonu i¢in sabit akim veya sabit voltaj yontemini
kullanmak miimkiindiir. Cesitli tuzlarin ¢ozeltileri veya eriyikleri veya bazi durumlarda asitler

elektrolit olarak kullanilir. Baz1 elektrolitler, olusan oksidi kolaylikla ¢dzer, boylece ortaya
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cikan film gozeneklidir ve oksidasyon gozeneklerden geger. Filmin kalinligi daha sonra

oksidasyon ve oksitleme akimi ile orantilidir (Ludmila, 1977: 15).

Elektrokimyasal depolama cihazinin gosterimi Sekil 1.12 de verilmistir.

caligma elekiradu

e— {ormokup)
referans Co—— FQ% I] l
glektrot |
yardimc: elektrot
(platinyum tel)
fu cE——— elekers depotisyon
banyosu
depozisyon —_—
kansinm I f— anyetik bar
(@8 x 40 mm)

tsitict ve manyetik kangtinct

Sekil 1.12. Elektro Kimyasal Depolama Cihazi
Kaynak: Jeon, S.-H. (2016): 3

Elektrodepozisyon galvanostatik ve potansiyostatik diye iki baglik altinda incelenebilir.
Galvanostatik adl1 yontemde, ¢alisma elektrotu ile karsit elektrot arasindaki akim degeri, Sekil
1.14°te gosterilen galvanostat isimli alet ile ayarlanip belli bir degerde sabitlenir. Caligma
elektrotu ile karsit elektrot arasindaki voltaj zamanin bir bileseni olarak kabul edilir. Akim
degerinin sabit tutuldugu bu ¢calismada gerilimin siireye olarak ne sekilde degistigi Sekil 1.13°te
verilmistir. E;’ye ulagmak i¢in gerekli olan kesin zamanin t; oldugu Sekil 1.14’te goriilmektedir

(Kiyak Yildirim, 2015: 24)

Sekil 1.13. Galvanostatik Elektro Depozisyonda Kullanilan Cihazin Sematik Diyagrami; P, sabit akimli gii¢
kaynagi, el, calisma elektrotu; e2, referans elektrot ve e3, karsit elektrotu
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Kaynak: Yildirim, K. (2015): 24
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Sekil 1.14. Galvanostatik Elektrodepozisyon Siiresince Calisma Elektrotunun Potansiyelinin Degisimi; E,, denge
potansiyeli; E;, sabit akim yogunlugunda elektrodepozisyona baslayan ¢alisma elektrotunun potansiyeli

Kaynak: Yildirim, K. (2015): 25

Potansiyostatik adli yontemde, ¢aligma elektrotu ve karsit elektrot arasinda voltaj farki
ayarlanir. Voltaj farki altinda, zamanin bir bileseni olarak akim degerinin nasil degistigi
gozlemlenir. Calisma elektrotu ve karsit elektrot arasindaki voltaj fark: Sekil 1.15°te gosterilen
potansiyostat aleti araciligiyla tespit edilir. Sabit potansiyel altinda sabit voltaj degerine kars1

akimin nasil degistigini belirten grafik Sekil 1.16’da verilmistir. (Kiyak Yildirim, 2015: 25)

smyal
fenratorii |
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Sekil 1.15. Potansiyostatik Elektrodepozisyonda Kullanilan Cihazin Sematik Diyagrami; E, kontrol edilen
potansiyel, e;, ¢alisma elektrotu; e,, referans elektrot ve e, karsit elektrot

Kaynak: Yildirim, K. (2015): 27
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Sekil 1.16. Potansiyostatik Elektrodepozisyon Boyunca Akimin Zamanla Degisimi
Kaynak: Yildirim, K. (2015): 28

1.5. Giines Pilleri

Fotovoltaik giines pilleri yenilenebilir enerji kaynaklar icerisinde en ¢ok ilerleyen bir
teknolojidir ve uygulama alan1 ¢ok genis yelpazeye hitap eden bir teknolojidir. Sinirsiz enerji
kaynagi oldugundan ve wulasmasi basit oldugundan dolayr da gelecekte daha fazla
kullanilacaklardir. Direkt olarak giines enerjisinin kullanilip elektrik enerjisine dontistiirildiigii

sistemler “fotovoltaik pil” sistemleridir.

Glines pilleri giinimiizde ulasim araglarinda, c¢ati sistemlerinde, aydinlatma
sistemlerinde, kurutmada, toprak dezenfeksiyonunda, uydu ve uzay arastirmalarinda, sulama
sistemlerinde, zayif akim sistemlerinde akilli evlerde otoyollarda vb. pek c¢ok yerde

kullanilmaktadir (Tsoutsos, 2005: 290).

Gliniimiize kadar yapilan giines pilleri caligmalarint gbz Oniine alindiginda gilines

pillerinin farkl teknolojik sathalardan gectigini gorebiliriz. Bu teknolojik sathalari;

[ Birinci Nesil (kristal silisyum, galyum arsenik giines pilleri)

[ Ikinci Nesil (ince filmler: CulnSe,, CdTe, a-Si giines pilleri)

[ Ugiincii Nesil (boya duyarh giines pilleri, organik giines pilleri) (Kiipeli, 2005: 71)
olarak siniflandirabiliriz.

Birinci nesil giines pillerinin iiretiminde en etkili bicimde kullanilan element ve
bilesikler, silisyum (Si) ve galyum arsenik (GaAs)'tir. Ilk olarak 1954 yilinda Bell
laboratuvarinda kullanilan silisyum elementi giines hiicresi iiretiminde en c¢ok One ¢ikan
elementtir. Silisyumun kristal yapisinin ve 6zelliklerinin kolay kolay degismemesi, optiksel ve
elektriksel ozelliklerinin kalic1 olmasini saglar. Bunun yani sira kristal silisyum teknolojisi

yogun bir sekilde ¢alisilmasi sayesinde oldukc¢a gelismistir (Kiipeli, 2005: 58).

Tek kristal silisyum giines pillerinin verimi %15-20 civarindadir. Yapilan maliyetin
cikarilma zaman 4-6 yil arasi ve 20 yil kullanimdan sonra %7 civar1 verim kaybi olusur.
Polikristal silisyum gilines hiicrelerinin verimi ise %12-16 civarindadir. Maliyetin ¢ikarilma
zamani 2 ile 4 yil arasindadir. Fakat 20 yil kullanimdan sonra verimi %14 azalmaktadir. Ek
olarak, kristal yapis1 tam homojen olmadigindan maliyeti hesaplidir. (Akman ve digerleri 2013:
9)
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GaAs giines hiicreleri en ¢ok uzay uygulamalarinda tercih edilir. GaAs bilesiginin uzay
uygulamalarindaki giines hiicrelerinde tercih edilmesinin nedeni, silisyuma ve germanyuma
gore sicakliga ve radyasyona kars1 daha az hassas olmasindan dolayidir. (Akman ve digerleri
2013: 9). GaAs giines pillerinin sanayideki verimi %22, deneysel kosullardaki verimi ise
%25’in lzerindedir. Diger yariiletkenlerle birlikte olusturulan ¢ok tabakali GaAs giines
hiicrelerinde ise verim %30 olarak tespit edilmistir (Schnitzer, 1993: 2174).

Ikinci nesil giines hiicreleri igerisinde ii¢ tane hiicre éne ¢ikmaktadir. Bunlar; amorf
silisyum(a-Si), kadmiyum (Cd) ve telliir (Te) atomlarindan olusan bilesik yariiletken kadmiyum
telliir (CdTe) ve bakir, indiyum, selenyum (Se) elementlerinin bileskesi olan kalkoprit yapilt
(kristalize dortgen yap1) CulnSe, (CIS) bilesik yariiletkenlerdir (Matsumoto ve digerleri, 1990:
6542).

Amorf silisyum (a-Si) hiicreler kristal yap1 6zelligi gostermemekle birlikte ortaya ¢ikan
verim %10 civarinda, ticari hiicrelerde ise %5-7 mertebesindedir. Glinlimiizde az enerji tiikketen,
yapist basit olan elektronik aletlerin gii¢ kaynag1 olarak kullanilabilmektedir. Amorf silisyum
giines hiicreleri yapilara biitiinlesik olarak yar1 opak cam ylizeyler olarak, bina dis katmani ve
elektrik pili olarak kullanildig1 goriilmektedir. (Matsumoto ve digerleri, 1990: 6543). Si tabanl
tic farkli (amorf Si, tek kristal Si, polikristal Si) giines pili tiirline ait 6rnekler Sekil 1.17°de

verilmistir.

a.)amorf-Si b.)tek kristal Si c.)poli kristal Si

Sekil 1.17. Giines Pili Tiirleri
Kaynak: Akman ve digerleri (2013): 10

Periyodik cetvelin ikinci grubunda bulunan Cd atomunun ve altinct grubunda bulunan

telliir atomunun bir araya gelmesiyle meydana gelen yariiletken bilesik CdTe’diir ve oda
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sicakhiginda yasak enerji araligi (Eg) 1.5 eV’tur. Bu deger, giines spektrumundan verimli
dontigiimii yakalamak ic¢in gerekli olan degere oldukca yakindir. (Fauzi, Fijay, 2015: 156)
Yiiksek sogurma katsayisi yaninda; ince film biiyilitme teknikleri sayesinde rahatca liretiminin
yapilabilmesi, biiyiik yiizey alanli glines hiicresi imalatinda CdTe bilesiginin 6nem kazanmasini
saglamistir. Ayrica CdS/CdTe hetero yapisi gerekli enerji olusturulabilmesi i¢in gerekli elektrik
voltajini saglar. Bu tarz giines panellerinde verim degerleri %11°e kadar olurken, panel maliyeti

minimum seviyeye dismiustiir.

Bakir, indiyum ve Se’dan yapilan {iglii timlesik yariiletkenle baslayan eklemli ¢oklu
bilesikler CIS (CulnSe,) yart iletken ince filmler adiyla bilinir. Dogrudan bant yapis1 ve yiiksek
sogurma katsayisi gibi bazi 6zelliklerinden dolay1 bu eklemli ¢oklu bilesikler sogurucu katman
olarak biiyiitiilmekte ve giines hiicresi calismalarinin temel tagini insa etmektedir. (Fauzi, Fijay,
2015: 62). CIS (CulnSe,) giines pillerinin en biiyiik dezavantaji yasak enerji bant araliginin
bir giines pili i¢in ideal oldugu diisiiniilen (1.44-1.5 eV) yasak enerji bant aralifindan diisiik
olmasidir. (Fauzi, Fijay, 2015: 156)

Giliniimiizde anorganik maddelerle iiretilen giines pillerinin sert olmasi, uygulama
alanlarinin kisitli olmasi, maliyeti yiiksek ve ham madde sikintisinin olmasi gibi sebepler bu
malzemelerin kullanimini diislirmiistiir. Bununla birlikte, maliyeti diigiik olmasi, iletkenligi 1yi
olmasi ve molekiil agirhigimin fazla olmasi gibi sebeplerden otiirli, giines pili ¢aligmalarini
organik malzemelere tesvik etmistir. Yariletken polimerlerin yer aldig1 organik giines pilleri,
iletken polimer teknolojisinin bulunmasindan ve ilerlemesinden itibaren arastirmalara konu
olmustur. Bu belirtilen organik malzemeleri kullanilarak iiretilen 3. nesil giines pilleri, boya
duyarl giines pilleri (BDGP) ve organik giines pilleri olarak iki dalda gelistirilmistir. (Akman
ve digerleri 2013: 13). Yeni nesil gilines pilleri Sekil 1.18 de verilmistir.
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Sekil 1.18. Yeni Nesil Giines Pilleri
Kaynak: Akman, E. (2013): 15

1.5.1. Giines Pillerinin Elektriksel Ozellikleri

Fotovoltaik sistemlerin yapis1 iki tabakali bir silisyum malzemeden meydana
gelmektedir. N tipi taban lizerinde bir P tipi malzeme bulunur. Isik bu iki materyalin ekleminin
(junction) iizerine geldiginde, N-tipi malzemenin P-tipi malzemeye gore pozitif yiik aldigi
goriiliir ve bir gerilim farki meydana gelir. Cikis voltaji, malzemenin {istline gelen 151k siddetine
baglidir. Cikisa bir yiik baglandiginda, yiik akim ¢ekecektir. Bu akimin siddeti, 151k siddetiyle
orantilidir. Bu hiicreler (piller), seri ya da paralel baglanabilir. Giines paneli hiicrelerinin iist
katmanlar1 dezenformasyon ve enerji verimi diistimiiniin engellenmesi i¢in yansimayi énleyen
kaplamadan olusur. Bu katmanlarin altinda ise N tipi ve P tipi yar1 iletken malzeme bulunur.
Gilines paneli iizerine diisen giines 15181 fotovoltaik hiicreler tarafindan absorbe edilir.
Radyasyon etkisiyle polarize olan katkili yariiletken malzeme fotonlarin enerjisini alarak
serbest halde bulunan elektronlar sebebiyle bir enerji kaynagina doniisiir. P tipi maddeden
ayrilarak N malzemesinde biriken elektronlar, dis devre ile P tipi malzeme iizerinde olusan
bosluklara donerler. Bu sabit ve tek yonli hareketlilikle DC (direkt current) akim meydana

gelir. (Carkat, 2016: 65)

1.5.2. Giines Pillerinin Calisma ilkesi

Fotovoltaik giines pilleri; panel ylizeyine diisen giines 1sinlarini, dogrudan elektrik
enerjisine doniistiirebilen diizeneklerdir. Bu enerji doniisiimiinde, herhangi bir kinetik bir parca
bulunmaz. Giines pilleri, ¢ok kiiclik ebatlara sahip olan yari iletken diyotlarin, genis ylizey
alanlara uygulanmis seklidir. Kullanilan malzemeler ve iiretim sekilleri, diyotlarin ¢alisma
ilkeleriyle temel olarak birbirlerine benzemektedir. Giines pillerinin ¢aligma ilkesi, fotovoltaik
cevirim olayina dayanir. Fotovoltaik doniisiimde gilines 15181n1 soguracak malzeme, yasak enerji
araligr gilines spektrumu ile calisabilecek yapida ve elektrik yiiklerinin bir birinden

ayrilabilmesine izin verebilecek uzunlukta yasak enerji araligina sahip bir yari iletken olmalidir.
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Fotovoltaik olay, iki asamada meydana gelir. Bunlar, birer tasiyict yiik cifti olan elektron-
bosluk ¢iftinin olusturulmasi, ardindan da bu ylik ¢iftlerinin birbirinden ayrilmasidir. Giines

pilinin elektrik tiretimi semas1 Sekil 1.19°da verilmistir (Boz, 2011: 57).
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Sekil 1.19. Giines Pilinin Elektrik Uretimi
Kaynak: Leblebicioglu, E. (2018): 1
1.5.3. Giines Pillerinin Esdeger Devreleri

Giines pilleri, tretim sekilleri ve verim farklilifi sebebiyle, giines 1sinlari altinda
yaklasik olarak 1-1.5 watt civarinda elektrik enerjisi Uretebilmektedir. Sadece bir diyot
kullanilmas1 durumunda elde edilebilecek akim degeri, 2-2.5 amper, voltaj potansiyeli ise 0.5-
0.6 volt arasinda oldugundan, ¢cok sayida giines pili birbirine seri ya da paralel baglanarak, akim
veya gerilim artirilabilir. Akim artis1 sonucu yaklasik olarak 30-340W arasinda giice sahip
modiiller iretilebilir. Giines pilleri, Sekil 1.20°de goriildiigii gibi Npc tane paralel kollardan
olusur. Her bir Ny kol, N sayida giines pili ile seri olarak birbirlerine baglanmigtir. Seri ya da
paralel bagli fotovoltaik panel sayilar iiretici katalogundan belirlenebilir. Bir panelin; hiicresel,

modiil, dizi, panel yapisi Sekil 1.21°de verilmistir (Bayrak ve Cebeci, 2007: 200).
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Sekil 1.20. Giines Pillerinin Konumlandirilmasi

Kaynak: Bayrak ve Cebeci, (2007): 200
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Sekil 1.21. Hiicreden Dizi Yapisina
Kaynak: Turhan-Cetiner. (2012): 3
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1.6. Karakterizasyon Teknikleri

Materyalin yiizeyini tanimak gergek yapisini ve giiclendiricilerin, aktif bilesenlerin
yiizeyde nerelerde oldugunu bilmek onemlidir. Karakterizasyonun amact molekiiler boyutta
reaksiyon durumunda ya da normal kosullarda yiizeyle ilgili bilgi elde etmek ve yiizey yapisini
parcaciklarini incelemektir. Uygun karakterizasyon tekniklerinin uygulanmas: ile ¢ok kiigiik

boyutlarda karakterizasyon elde edilebilmektedir. Kat1 yiizeyini analiz etmek i¢in ¢ok sayida
Spektroskopik teknik bulunmaktadir (Docplayer, 2019: 3).

Yariiletkenlerin uygulamalarda kullanilabilmeleri icin fiziksel, yapisal ve yiizeysel
ozelliklerinin iy1 bilinmesi gerekmektedir. Kristal kusurlarinin, bant yapilarinin, elektriksel

iletim ozelliklerinin ve yiizeysel ozelliklerin bilinmesi ile uygulama amacina gére uygun

malzemeler secilebilir. (Temel, 2018: 3) .

Nano malzemeleri karakterize etmek ig¢in kullanilan birkag¢ analitik teknik vardir. Bu

teknikler ii¢ ana gruba ayrilir: Mikroskopi; Spektroskopi; Spektrometri.

[ Mikroskopi, 6rnek morfolojisi hakkinda bilgi verir; nano yapi, sekil ve boyut

belirlenmesine yardimci olur.

[l Spektroskopi, bilesim analizin yapilmasin1 ve kimyasal bilgilerin elde edilmesini

saglar.
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U Kantitatif ve derinlik profili karakterizasyonu ise spektrometri teknikleri ile elde edilir

(Bersani, 2018: 12).
1.6.1 Yapisal Karakterizasyon Teknikleri
1.6.1.1 XRD Teknigi

X 1s1n1 kirmnimi (XRD) dogal ve imal edilen malzemelerin kimyasal bilesimi ve kristal
yapist ile ilgili ayrintili bilgiler veren ¢ok yonlii ve zararsiz bir tekniktir. Bu teknik sadece nano
karakterizasyon araci olarak tanimlanmaz; ancak cok kiiciik boyuttaki tiim uygun uzamsal
cOziintirliikler tespit edilebilir. Dolayisiyla nano parcaciklar da XRD ile ¢oztimlenebilir. Lamda
(A) dalga boyuna sahip monokromatik x 1s1n1 dalgasi, teta (0) acistyla bir kristal malzeme iistiine
gonderilirse, kirnim olayi; yalnizca ardisik diizlemlerden yansiyan isinlarin kat ettigi yol, n
sayist kadar A farkli oldugunda gerceklesir. Bu iliski denklem (1.1) ile tanimlanmistir ve Bragg

Kanunu olarak isimlendirilmistir.
n.A=2.d.sinf (1.1)

Bragg Kanunu 1922 yilinda Sir W.L. Bragg tarafindan gelistirilmistir ve kristal
materyallerdeki X 111 kirinimi i¢in temel yasadir. Teta agis1 degistirildiginde Bragg Kanunu
sartlari, polikristal materyallerdeki d bosluklari ile saglanir. Radyasyondan elde edilen kirilmis
piklerin agisal poziyonlar1 ve piklerin siddetleri grafige dokiildiigiinde bir model ortaya cikar
ve bu model eldeki numuneye 6zgiidiir. Farkli fazlardan olusan bir karisim séz konusu
oldugunda elde edilen kirmim grafigi, her modelin toplanmasiyla olusur (Bersani, 2018: 62) X

1sininin kirmimu sekil 1.22 de verilmistir.

Sekil 1.22. X-Isinlar1 Kirmmlari

Kaynak: Temel, (2018). ince film iiretim ve karakterizasyon teknikleri ders notlar1: 8
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X-1sinlart kirmnimi deney semasi; X-1sinlart kaynagi, incelenecek malzeme (numune),
kirinima ugramis X-1sinlarini toplayacak bir dedektdrden olusur. Sekil 1.23 te bir x-1g1nlar1 toz

difraktometresinin sematik diyagrami verilmistir.

Kirmuoma ugramug
demet
Gelen demet /
(] > .
Kaynak Nuwmune
(Cw)
Filtre
(Ni) Detektor

Sekil 1.23. X Isinlar1 Sematik Diyagramu

Kaynak: Temel, (2018). ince film iiretim ve karakterizasyon teknikleri ders notlar: 8

Kat1 materyallerin kristal yapisinin analizinde kullanilan en énemli yontemlerden biri
XRD yontemidir. Malzemelerin kristal yapilarinin incelenmesi toz kirinim desenlerinden
faydalanilarak ve ICDD Kkartlar1 kullanilarak yapilmaktadir. Sekil 1.24°’te CdO’ya ait
kristallesme grafigi verilmistir. XRD ile analizde kullanilacak materyal zarar gormez. Ayrica
analiz i¢in malzemenin kii¢iik bir boyutu yeterli ve gereklidir. XRD teknigi ile olusan desenler
materyalin en belirgin 6zelligidir ve her bir materyal icin farkli bir kirinim deseni olusur. Bu
ozellik ile insandaki parmak izi gibi belirleyici ve 6zel bir 6zelliktir. XRD desenleri ile
bilinmeyen bir malzeme belirlenebilir. Desenlerde olusan piklerin seviyeleri ve yar1 piklerin
enleri baz alinarak filmlerin kristallesme durumlariyla ilgili yorum yapilabilir (Temel, 2018:
10).
o :
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Sekil 1.24. Kristallesme Seviyeleri

Kaynak: Temel, (2018) ince film iiretim ve karakterizasyon teknikleri ders notlari: 12

1.6.1.2 SEM Teknigi

Teknolojik ilerlemeler, farkli malzemelerim imal edilmesi ve eldeki malzemelerin
gelistirilmesinden 6nemli Olciide etkilenir. Elektron mikroskopisi kullanilarak materyallerin
etap ayrismasi, taneciklerin boyutlar1 ve yiizeyin sekli, safligi, homojenligi, malzemelerin
icerigi, farkli bolgeler, gézenekli yap1 gibi makro ve mikro 6zellikleri SEM ve EDS kullanilarak
incelenebilir (Temel, 2018: 34). Sekil 1.25°de SEM cihaz1 gosterilmistir.

SEM analizi esnasinda malzemeye c¢arpan elektronlar, armut bi¢imli etkilesim
oylumunda sacilmis sekildedir ve elastik olabilir. Elektronlarin ¢ok az bir kismi yiizeyden
kagabilmekte ve sonu¢ olarak SEM goriintiisiinii olusturan topografik ve bilesimsel kontrast
verisini saglamaktadir. Yiizey sinyal yaniti, hedeften bir¢ok yone dogru yayilan ve gesitli
yapilandirmalarda yerlestirilen algilayicilar araciligiyla toplanan bir ¢esit elektron akisidir.
Algilayic1 bir kamera degildir; sonrasinda giiclendirilen elektrik sinyali parlaklik derecesi
dogrultusunda doniistiiriiliirken elektronlar tutulur. SEM goriintiisii, tarama pozisyonlarini
goriintli piksel koordinatlari ile senkronize ederek toplanan, numunedeki her noktadan ¢ikarilan
elektronlarin yogunluguna karsilik gelen tiim ardisik parlaklik derecesi noktalarinin toplami

olan iki boyutlu bir veri dizisinden olusmaktadir (Mario Barozzi, 2018: 21).

Sekil 1.25. SEM Cihazi
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Kaynak: Temel, (2018) ince film iiretim ve karakterizasyon teknikleri ders notlari: 32

SEM’ de kimyasal analiz yapilirken (mikroanaliz) 6rnek iizerinde odaklanan elektron
yumaginin olusturdugu X-1sinlar1 dalgalarinin siddet dagilimi ve enerjilerinin belirlenmesi ile
gerceklestirilir. Enerji dagilim spektrometresinin eklenmesi ile malzemelerin elemental
bilesimleri hakkinda bilgi edinilebilir. Taramali1 Elektron Mikroskobu; optik kolon, numune
hiicresi ve goriintiileme sistemi olmak {izere {i¢ temel kisimdan olusmaktadir ve sozii edilen

boliimlere dair gosterim Sekil 1.26 da verilmistir (Temel, 2018: 36).

elektron —_l\.\'ua'_

tabancas:

vogunlastnce
mercek

rana saigin

objekfif ;
]IJE!]'E!‘?% 3

tarama

sapfiric sarga

Sekil 1.26. Taramali Elektron Mikroskobu Kisimlar1

Kaynak: Temel. (2018). ince film {iretim ve karakterizasyon teknikleri ders notlar1: 33

1.6.2. Optik Karakterizasyon Teknigi

Yari iletkenlerin optiksel 6zelliklerinin incelenmesi ile bant yapilar1 hakkinda bilgilerin
yaninda malzeme igerisindeki elektronlarin ve hollerin davranislar ile ilgili bilgiler de elde
edilebilir. Her bir malzemenin yayinladig1 dalga boylar1 birbirinden farklidir ve kendine
ozgudiir. Ayni sekilde her malzemenin soguracagi dalga boylar1 da diger malzemelerinkinden
farkli olacaktir. Bu nedenle sogurma spektrumlar1 kullanilarak bir yariiletkenin bant yapisi
incelenip, yasak enerji aralig1 hesaplanabilir. Bu metot optik metot olarak bilinir. Ayrica elde
edilen sogurma spektrumu yardimi ile bir takim teorik hesaplamalar sonucu, gecirgenlik,
kirilma indisi, sogurma katsayisi, yansitirlik, dielektrik sabiti gibi bazi optik parametreler de
belirlenebilir  (Temel, 2018: 24). Sekil 1.27°de yari iletkenlere ait absorbsiyon grafigi

verilmistir.
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Sekil 1.27. Yar iletkenlere Ait Absorbsiyon Grafigi

Kaynak: Temel. (2018). ince film tiretim ve karakterizasyon teknikleri ders notlari: 25

1.6.2.1. UV-VIS Spektroskopisi

Elektromanyetik dalgalar ile madde arasindaki iliskiyi arastirip inceleyen bilimsel alana
Spektroskopi denir. Malzemelerin elektromanyetik 151nim1  absorplamasini  inceleyen
spektroskopi dalina Absorpsiyon Spektroskopisi, malzemelerin elektromanyetik 1s1mimi

yaymasini inceleyen spektroskopi dalina ise Emisyon Spektroskopisi denir.
Molekiil ya da atomlar tarafindan elektromanyetik 1s1nimin absorblanmast;
[J Molekiildeki atomlarin tiiriine,
O Diizenlenmesine,
1 Molekiillerin sekline ve boyutuna bagl olarak degisir.
Kimyanin her dalinda yaygin bir sekilde kullanilan spektroskopi yardimiyla;
[J Kantitatif ve kalitatif analiz,
] Tepkime kinetiginin incelenmesi,
] Denge sabitlerinin bulunmasi,
[J Molekiil yapilarinin ve stereo kimyasal 6zelliklerinin belirlenmesi,
[ Atom ve molekiil yapisinin taninmast,
[J Saflik derecesinin belirlenmesi
saglanabilmektedir. (On dokuz mayis liniversitesi, 2020: 4)

UV-VIS cihazlar1 genellikle yaklasik olarak 200-800 nm arasinda calisan hassas

cthazlardir. UV cihazinin gosterimi Sekil 1.28’de verilmistir. Elektronun uyarilmasi i¢in yeterli

26



olan enerji molekiil tarafindan absorplaninca UV-VIS cihazi etkisiyle ile bu absorpsiyon UV-
VIS spektrumu olarak kaydedilir. Dalga boyuna karsit absorpsiyon seviyesi olarak gesitli
tinitelerle (absorbans, transmittans...) cizilen bu spektrumlar bir absorpsiyon bandi olarak
gbzlenir. Bunun sebebi, temel ve uyarilmis hallerdeki elektron enerji seviyelerinin her birinin

titresim ve donme enerji diizeylerini de kapsamasidir (On dokuz mayzis {iniversitesi, 2020: 9).

Sekil 1.28. UV Cihazi

Kaynak: Temel. (2018). ince film tiretim ve karakterizasyon teknikleri ders notlari: 26

1.7. Literatiir Taramasi
1.7.1. PbS ince Filmler

Fouda ve arkadasglarinin yaptig1 bir calismada; PbS ince filmler kimyasal banyo
biriktirme teknigi ile oda sicakliginda farkli film kalinliklarinda depozisyon edilmistir.
Hazirlanan filmlerin yapisal ve optik 6zellikleri X-151n1m1 kirinimi (XRD) kullanilarak elektron
taramasi mikroskopi (SEM) ve UV-VIS-NIR spektrofotometri edilerek incelenmistir. (Fouda
ve digerleri, 2016: 810)

Kotadiya ve arkadaglarinin aragtirmasinda kursun asetat tiyotire ve amonyum hidroksit
kimyasal banyo biriktirme teknigi ile iyi foto iletkenlik 6zellik sergileyen nanokristalin PbS
filmlerini iiretmistir. Nanokristalin PbS filmlerin 1,65 eV’luk bant araliginda ve 11 nm kristalit

boyutunda olduklar1 belirlendi. Kotadiya ve arkadaslarinin yaptiklari bu ¢alismada kimyasal
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banyo biriktirme sentezi ve foto iletkenlik 6zellikler raporland1 (Kotadiya ve digerleri, 2012:

820).

Pentia yaptig1 bir ¢alismada, hazirlanan metal iyonlu kimyasal banyo ile PbS filmlerinin
kimyasal 6zelliklerini incelemistir. Cesitli metal iyonlarla hazirlanan kimyasal banyolarin (Ag,
Hg, Cu, Sn, Sb, As) PbS’nin farkli fotoiletken Ozellikleri iizerine etkisinin olmadigi
gozlemlenmistir. Ancak PbS katmanlar iizerinde uygulanan Bi katkili kimyasal banyo sonucu

baz1 farkli morfolojik ve fotoiletken durumlar gozlemlenmistir (Pentia, 2003: 163).

Gaiduk ve arkadaslar1 tarafindan yapilan g¢alismada kimyasal olarak biriktirilen
nanokristalin (PbS) katmanlarimin o6zellikleri Si, Ge ve GaAs yiizeylerinde karsilagtirma
yaptlmistir. S6zii gegen aragtirmada hem "islak" hem de "kuru" biriktirme yontemleri
kullanilmistir. Kuru biriktirme yontemi olarak vakum buharlasma, sicak duvar epitaksi ve
molekiiler 151 epitaksi, 1slak biriktirme yontemi olarak sprey pirolizi, kimyasal banyo

biriktirme ve elektrokimyasal biriktirme kullanilmigtir Gaiduk ve digerleri, 2007: 3791).

Soetedjo ve arkadaslari piiskiirtme etkisi altinda Pb-S ve Pb-O bagin1 kapsayan XPS (X-
Isin1 Fotoelektron Spektroskopisi) kullanarak malzemenin yap1 6zelliklerini incelemislerdir. Bu
calismada, bir dc piiskiirtme teknigi kullanilarak Cu ve Fe katkili PbS ince filmlerin {iretimi
zorlu olmasina karsin gergeklestirilmistir. Vakum odasinda piiskiirtme tekniginin kullanilmast,
cokeltme isleminde yer alan 6gelerin daha fazla safligini1 gosterir ve ayrica saglam ve kisa
cokeltme siiresine yol agabilir. Bu arada, doping malzemesi dogrudan vakum odasindaki

tabanda PbS'nin hedef malzemesinin merkezine yerlestirilmistir (Soetedjo, 2017: 56).

Rajathi ve arkadaslar1 tarafindan sistematik bir inceleme gerceklestirilmistir. Kursun
stilfit izerinde ince filmlerin kimyasal banyo biriktirmesi biiyiitme teknigi olarak kullanilmigtir.
Uretilen PbS filmler X-1s1n1 kirinimu ile karakterize edilmistir, optik analizi yapilmistir ve
taramali elektron mikroskobu (SEM) ile analiz edilmistir. Yapilan optik ¢aligmalarda,
hazirlanan PbS filmlerin kirilma indisi gibi optik sabitleri ve dielektrik sabitleri

degerlendirilmistir (Rajathi ve digerleri 2014: 2).
1.7.2. CdSe ince Filmler

Atef ve arkadaslar1 yaptiklari bir ¢alismada 0,1 M Cd?* ve Se ile Te kaynag: icin farkls
iyon konsantrasyonlar1 kullanarak CdSe (kadmiyum selenid) ve CdTe filmlerini elektrostatik
olarak biriktirmislerdir.  Ayrica sicakligin elektro depozisyon siirecine etkisini de
incelenmislerdir. Biriktirilen CdSe ve CdTe'nin kristal yapis1 X-1s1n1 kirinimi (XRD) ile analiz

edilmistir. Optimize edilmis parametrelerde biriktirilen Orneklerin taramali elektron
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mikroskobu (SEM) goriintiileri CdSe filmlerin siingerimsi kiiresel tanelere sahip oldugunu ve
CdTe filmlerin koraloid morfolojiye sahip oldugunu ortaya koymustur. Optik absorpsiyon
dogrudan gecisin varliginda, sirasiyla CdSe ve CdTe filmleri i¢in yasak enerji bant araliginin
1.96 ve 1.51 eV oldugunu gostermistir. Elektro depozisyon ile biriktirilmis CdSe ve CdTe
filmlerinin en yiliksek enerji doniistiirme verimliligi basit laboratuvar kosullarinda elde edilen

birim alan basina sirastyla % 6 ve % 9,6 olarak rapor edilmistir (Atef ve digerleri, 2014: 341).

Kowalik ve arkadaglarinin yaptig1 bir calismada CdSe filmler i¢in elektrolit bilesen
konsantrasyonunun etkisi ve Stokiyometrik bilesik sentezi olasiligi iizerine pH ile altin
elektrotun etkileri izerine 6n testler yapilmigtir.. Kaplamalarin kalitesi, tarama kullanilarak test
edilmistir. Elektronmikroskopi elemental ve faz bilesimi varligi X 1s1n1 spektroflorometrisi ve

X 15101 kirinimai ile onaylanmistir (Kowalik ve digerleri, 2016: 43).

Chowdhury ve arkadaslari CdSe ince filmleri iletken cam ylizeyler iizerine
elektrodepozisyon yontemi kullanilarak ¢okeltmistir. X-1ginimi teknigi (XRD) biriktirilen
filmlerde bulunan fazlari tanimlamak i¢in kullanilmistir. Foto elektrokimyasal hiicre 6l¢timleri
CdSe’nin elektriksel iletimde n-tipi oldugunu gostermistir. Optik apsorbsiyonda biriktirilmis
CdSe filmler i¢in yasak eneji bant araliginin 2,1 eV oldugu goriilmiistiir. Hava ortaminda 30
dakikada 723 K’de 1s1l islemden sonra CdSe filmler i¢in yasak eneji bant araligi 1,8 eV’a
disiiriilmustiir. Filmlerin yapis1 taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak karakterize

edilmstir ( Chowdhury ve digerleri, 2011: 137).

Vanita ve arkadaslar tarafindan yapilmis olan mevcut bir ¢alismada, paslanmaz celik
ve flor katkili kalay oksit kapli cam substratlar iizerinde CdSe ince filmlerin kimyasal sentezi
aciklamaktadir. Bu calismada iiretilen filmler, pH'in yapisal, optik ve morfolojik 6zellikler
tizerindeki etkisini incelemek i¢in X-1s11 kirmimlar1 (XRD), UV-Goriiniir spektrofotometri,
temas acist Olciimii ve alan emisyon seviyesi taramali elektron mikroskobu (FE-SEM)
teknikleri ile karakterize edilmistir. Morfolojik o6zellikler analiz edildiginde ¢okeltme
banyosunun pH’indaki degisimle, filmlerin kristalliginin faz doniistimii ile birlikte etkilendigi
goriilmistiir. Optik caligsmalar, banyonun pH" ayarlandiginda filmlerin yasak enerji bant aralig1
ve absorbsiyon sinirindaki degisimi gostermektedir. CdSe ince filmlerin yiizey morfolojisinin,
banyonun pH'ina bagli olarak biiyiik dl¢lide degistigi tespit edilmistir (Vanita ve digerleri 2017:
568).

Erat tarafindan yapilan bir calismada CdSe ince filmleri kimyasal depozisyon yontemi

kullanilarak cam alt tabanlar iizerine depolanmstir. Uretilen bu filmlerin yapisal, optiksel,
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elektriksel ve fotoelektriksel karakteristik Ozellikleri incelenmistir. Depolama sicakliginin,
depolama siiresinin etkisi, hava ortaminda ve azot ortaminda tavlamanin etkileri incelenmistir.

(Erat 2007: 1)
1.7.3. CdSe/PbS Giines Pilleri

Shi ve arkadaslarinin yaptigi bir incelemede, iyonik tabaka absorpsiyonu ve reaksiyonu
(SILAR) teknigi kullanilmistir. Tek boyutlu PbS / ZnS kuantum noktalar1 CdSe ile birlikte
kullanilarak foto elektrotlar hazirlanmistir. Hazirlanan elektrot malzemeleri XRD, XPS,
FESEM, HRTEM ile karakterize edilmistir ve EDX analizi yapilmistir. Sentezlenen

bilesenlerin fotoelektrokimyasal performansi arastirilmistir (Shi ve digerleri 2019: 7).

Mahapatra ve arkadaslarinin PbS ve CdSe ile yaptiklari bir arastirmada, polikristalin n-
tipi CdSe-PbS elektrotlari ve n-tipi CdS-CdSe elektrotlari elektrodepozisyon ile hazirlanmistir.
Her iki karisik kalkojenit elektrotunda basit CdS’den daha iyi foto yanit sergilendigi
gozlemlenmistir (Mahapatra ve digerleri, 1984: 1435).

Fekadu ve arkadaglarimin yaptiklart bir arastirmada CdSe ve kursun siilfiir selenid
(PbS;_xSe,) ince filmler, kimyasal banyo biriktirme teknigi (CBD) ile basariyla biriktirilmistir.
Filmler, toz X-istm1 kirmimi, taramali elektron mikroskobu ve optik absorpsiyon
spektrofotometresi ile karakterize edilmistir. CdSe ince filmler 85 °C banyo sicakliginda
kadmiyum asetat, tartarik asit, amonyak ve sodyum selenosiilfat iceren kimyasal banyoda
cokeltilmistir. Filmler 350 °C'de 1 saat havada tavlanmistir. Depolanan filmlerin kirmizimsi
renkli oldugu tavlanmis filmlerin koyu gri renkte oldugu gozlenmistir (Fekadu ve digerleri,

2015: V).

Bu calismada birinci boliimde yar iletkenler, ince filmler, ince film iiretim teknikleri,
giines pilleri, karakterizasyon teknikleri konular1 incelenmistir. Ikinci béliimde ise,
elektrodepozisyon yontemi kullanilarak elde edilen CdSe ve PbS nin elektrokimyasal olusum
mekanizmalar1 ile ince filmlerin {iretiminde kullanilan deneysel kosullar ve sistemler
incelenmistir.Uglincii boliimde {iretilen CdSe ve PbS filmlerin karakterizasyonlar1 yapilmistir.

CdSe ve PbS filmlerin XRD, optik ve SEM analizleri arastirilip yorumlanmaigtir.

Bu tez calismasindaki amacimiz CdSe ve PbS ince filmlerini {ist liste ekleyerek hetero
bilesimini olusturup pn-eklem yapisin1 elde edebilmektir. Ayrica bu yapinin kalinlig1 ve bazi
fiziksel dzellikleri yorumlanmistir. Ozellikle belirtilmelidir ki, bu ¢alismamda 6zgiin olarak

Se’u elde etmek i¢in Na,SeO5; adli bilesik kullanilmigtir. Bu bilesik ortamin asitligi arttik¢a
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ortama salinan Se miktarinin artmasini saglayarak CdSe ince film olusumunun hizlanmasini

saglamak amaciyla tercih edilmistir.
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2.MATERYAL ve YONTEM
2.1. PbS’nin Elektrokimyasal Olusum Mekanizmasi

Thirumoorthy ve Murali tarafindan yapilan bir ¢alismada, PbS’nin elektrokimyasal
olarak {tiretilmesi yontemine ve asamalarina deginilmistir. Ag/AgCl referans eletroduna gore,
depozisyon potansiyeli 0,7 V olarak sabitlenmistir ve pH derecesi 2,8 olarak ayarlanmistir.
Genel olarak elektro depozisyon tekniginde bir metal veya bilesik olusturmak icin bir dis etkiye
ihtiya¢ duyulmaktadir. Bu dis etki akim veya gerilim olabilir ve elektroda uygulanmalidir
(Thirumoorthy ve Murali, 2010: 73). PbS’nin olusum asamasinin denklemlerini 2.1, 2.2 ve 2.3

teki tepkimelerle ifade edebiliriz.

Pb%* +2e = Pb 2.1)
S,05+2H* =S + S0, + H,0 (2.2)
Pb%** + S +2e = PbS (2.3)

Ancak yiiksek pH degerinde katot elektrodu ¢evresinde ¢okelti olusumu goriilmektedir.
Bunu denklem 2.4 ve 2.5 tepkimeleriyle ifade edebiliriz.

NO; + H,0 + 2e = NO; + 20H™ (2.4)
Pb%* + 20H™ = Pb(OH), (2.5)

Denklem 2.4 ve 2.5’teki tepkimelere gore elde etmek istenilen PbS bilesigi yerine;
Pb(OH), adli bir bilesik olugabilir. Bu duruma ¢okelti (kristallesme) denilir ve bu istenmeyen
bir durumdur (Han ve digerleri, 2009: 218).

Kursun siilfiir (PbS) oda sicakliginda dar bant enerji araligi 0,37 - 0,40 eV civarindadir.
Ancak bu dar bant enerji aralig1 nanokristal malzemeler i¢in daha yiiksek degerdedir (1,6 - 2,44
eV). Dolayisiyla bu fark PbS nanokristallerinin kuantum hapsetme etkisine baglanabilir (

Abdallah ve digerleri, 2018: 1).
2.2. CdSe’nin Elektro Kimyasal Olusum Mekanizmasi

Chowdhury ve arkadaglar1 tarafindan yapilan bir ¢alismada, CdSe ince filminin
tiretiminde hazirlanan elektro depozisyon ¢ozeltisi igerisine pH degerini dengede tutmak igin
amonyum c¢ozeltisi eklenmistir. Daha sonra alt tabanlar (substratlar) karisim igeren beherin
duvarmma karsi elektrodepozite edilmistir. Elektrodepozisyon esnasinda karisim manyetik
karistirict vasitasiyla orta hizda stirekli karigtirilmistir.  Depozisyon stiresi 40 dakika igin

ayarlanip voltaj seviyesi 1,2 V’a sabitlenmistir. Depozisyondan sonra CdSe ince filmler 725 K°
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de 30 dakika siire ile tavlanmigtir. CdSe olusum tepkimeleri denklem 2.6, 2.7, 2.8 ve 2.9’da
gosterilmistir (Chowdhury ve digerleri, 2011: 138).

3Cd + H,Se0; + 4H* = CdSe + 2Cd?* 3H,0 (2.6)
H,SeO; + 4e + 4H* = Se + 3H,0 (2.7)
H,Se0; + 4H* + 6e = H,Se + 3H,0 (2.8)
H,Se + Cd** = CdSe + 2H* (2.9)

Foto elektrokimyasal (PEC) hiicre dl¢limleri, CdSe filmlerin elektriksel iletimde n-tipi
oldugunu ve optik absorpsiyon 6l¢iimleri, biriktirilen filmler i¢in bant araliginin 2,1 eV oldugu
tahmin edilmistir. Havada 30 dakika 723 K'da 1s1l islemden sonra CdSe filmlerin bant araliginin

1,8 eV'a diistiigii goriilmiistiir (Chowdhury ve digerleri, 2011: 138).

Diger bir ¢alismada asidik ve alkali ortam olmak tizere iki farkli elektrodepozisyon
durumu incelenmistir (Shaikh ve digerleri, 2017: 2519). Asidik ortam i¢in, Se ve Cd i¢in

biriktirme potansiyelleri, denklerm 2.10 ve 2.11°de verilmistir.
Cd** +2e=Cd (-0.403V) (2.10)
Se?” —2e = Se (0.74 V) (2.11)

Se depozisyon potansiyeli Cd’den daha pozitiftir. Dolayisiyla es zamanli iyonik
bosalmay1 saglamak i¢in ¢dzelti bilesimi ve konsantrasyonu icin iki elementin potansiyeli
yaklastirilabilir. Katot tizerindeki elektrokimyasal tepkimeler 2.12 ve 2.13 te verilmistir (Shaikh
ve digerleri, 2017: 2519).

Se0, + H,0 = H,Se05 (2.12)
Cd?**H,Se0; + 4H* + 6e = CdSe + 3H,0 (2.13)

Alkali ortam i¢in, CdSe filmler, elektrodepozisyon ile sentezlenmistir. Denklem 2.14 ve

2.15’teki gibi verilmistir (Shaikh ve digerleri, 2017: 2519).
SeS0%™ + 2e = Se?™ + S035~ (2.14)

(NH,),Cd(EDTA) + (NH,),SeSO; + 2e = CdSe + (NH,),(EDTA)*™ +
(NH,),S05 (2.15)

Peng ve arkadaslar tarafindan yapilan bir ¢alismada, Na,Se0O5 ile Cd(NO3), reaktan
olarak ve indirgeyici olarak N,H, ile H,O bilesikleri kullanilirmistir. CdSe nanokristallerinin

olusma reaksiyonu denklem 2.16 ‘daki gibi formiilize edilebilmistir.
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2Cd(NO3), + 2Na,Se0s + 3N,H, = 2CdSe + 3N, + 4NaN 05 + 6H,0 (100-180 °C
NH;.H,0) (2.16)

Denklem 2.16°daki bu reaksiyonda, Na,SeO; ilk olarak N,H, tarafindan Se'ye
indirgenmistir. Yiksek reaktiviteye sahip yeni iiretilen “’Se’” iyonlar1 N,H, ve H,0 tarafindan
daha fazla indirgenmis veya alkali ¢dzelti iginde (pH= 11) orantisiz olarak Se?~ olusturmustur

(Peng ve digerleri, 2002: 5251).
2.3. Alt Tabanlarin Temizlenmesi

PbS yariiletken filmlerini i{iretmek igin optik olarak gegirgen 1,65 cm? yiizey alanma,
25 2/cm? dirence ve 80 nm kalmhga sahip ITO (indiyum kalay oksit) kapli camlar
kullanilmistir. ITO kapli camlar oncelikle deiyonize suda bekletilmistir. Izopropil alkol
¢ozeltisinde 10 dakika bekletildikten sonra DI (deiyonize) suda durulanmistir. Durulanan ITO
kapli camlar oda sicakliginda (25 °C) 30 dakika kadar ylizeyinde nem kalmamasi igin

kurutulmustur.

CdSe yariiletken filmlerini iiretmek igin optik olarak gegirgen 1,65 cm? yiizey alanina,
25 0/cm? dirence ve 80 nm kalinhiga sahip ITO (indiyum kalay oksit) kapli camlar
kullanilmistir. ITO kapli camlar Oncelikle deiyonize suda bekletilmis. Izopropil alkol
¢ozeltisinde 10 dakika bekletildikten sonra DI (deiyonize) suda durulanmistir. Durulanan ITO
kapli camlar oda sicakliginda (25 °C) 30 dakika kadar yiizeyinde nem kalmamasi igin
kurutulmugstur (Kiyak Yildirim, 2015: 48).

2.4. Cozelti Hazirlama

PbS bilesigi icin ¢ozelti hazirlama agamalari; Pb kaynagi olarak Pb(NO5),, S kaynagi
olarak Na,S,05, reaksiyon hizlandiric1 olarak EDTA ve destekleyici elektrolit olarak
bilesikleri (KCI) kullamilmistir. PbS bilesiginin molekiil agirhigr 331,21 g/mol, Na,S,05,
bilesiginin molekiil agirligr 158,11 g/mol, EDTA bilesiginin 292,24 g/mol ve KCl bilesiginin
molekiil agirligr 74,5513 g/mol olarak belirlenmistir. Belirlenen molekiil agirliklar1 denklem

2.17°de yerine konularak
m=MXV XM, (2.17)

istenilen molaritede ¢ozelti hazirlamak icin kullanilmasi gereken kiitleler hesaplanmistir.
Denklemde verilen m; kiitle, M; birim hacim basina diisen mol miktar1, M,; molekiil agirlig

ve V; hacimdir.
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Film iiretimlerinde, ¢6ziicii madde olarak DI su kullanilmistir. pH farkliligi olugsmamasi
amaciyla ¢ozeltiler 6nce 1L olarak hazirlanmis ve i¢lerinden 100’er mL alinarak iiretimler
gerceklestirilmistir. 0,01 M Pb(NO3), ; 0,05 M Na,S,05 ; 0,0025 M EDTA ve 0,1 M KCl sulu
¢ozeltisi hazirlamak i¢in 1L DI su bir kaba bosaltilmigtir. 1L DI su i¢ine 3,31 g Pb(NO3),
bilesigi, 7,905 g Na,S,03, 0,73 g EDTA ve 7,455 g KCI konulmustur. Bu bilesikler

eklendikten sonra manyetik karistirict ile 1 saat karistirilmistir.

CdSe bilesigi icin ¢ozelti hazirlama asamalari; Cd kaynagi olarak SET1 i¢in CdCl,;
Se kaynagi olarak Na,Se, 05 ve destekleyici elektrolit olarak KCI bilesikleri kullanilmistir.
Destekleyici elektrolit olarak (KCI) kullanilmistir. Belirlenen molekiil agirliklar1 denklem
2.17°de yerine konularak istenilen molaritede ¢ozelti hazirlamak i¢in kullanilmasi gereken
kiitleler hesaplanmistir. Film iiretimlerinde, ¢6ziicii madde olarak DI su kullanilmistir. pH
farklilig1 olusmamasi amaciyla ¢ozeltiler once 1L olarak hazirlanmig ve i¢lerinden 100’er mL
almarak iiretimler gerceklestirilmistir. 5 X 102~ M CdCl,; 2,5 x 102~ M Na,Se, 05 ve 0,1 M
KCI sulu ¢ozeltisi hazirlamak i¢in 1L DI su bir kaba bosaltilmistir. 1L DI su i¢ine 9,166
g CdCl,; 6,297g Na,Se,05 7,455 g KCI konulmustur.

Film iiretimlerinde, kullanilan ¢6zeltilerin pH degerlerini azaltmak i¢in yarim litre DI
suya 1 mL HCI (Hidroklorik asit) konulmustur ve damlalik kullanilarak g¢dzeltilerin pH
degerleri azaltilmistir. Kiitle 6l¢iimii icin KERN marka ABJ 220-4m modeli ve 0,1 mg
hassasiyetli maksimum 220 g tartabilen hassas terazi kullanilmistir. pH 6l¢limii i¢in Hanna

marka HI9025 modeli mikro bilgisayarli pH metre kullanilmistir.
2.5. CdSe -PbS iInce Filmlerin Uretiminde Kullanilan Cihazlar ve Sistemler

Elektrokimyasal depozisyon yontemi ile PbS-CdSe filmlerin iiretimi, Sekil 2.1 de
gosterilen li¢  elektrotlu  IVIUM  VERTEX Potentiostat/Galvanostat cihazi ile
gerceklestirilmistir.

Elektrokimyasal depozisyon islemi gerceklestirilirken Ag/AgCl referans Elektrodu
kullanilmistir. Segilen referans elektrodun standart potansiyeli 25 °C de 0,222 V’dur.
AgCl(k)+e<=>Ag(k)+Cl™ yar1 tepkime reaksiyonuna sahiptir.

Karsit elektrot olarak platin diiz tel kullanilmistir. Calisma elektrodu olarak hazirlanan
ITO kapli cam alt tabanlar kullanilmistir. Film {iretimleri sirasinda ¢ozeltileri karistirmak ve
isitmak i¢cin WiseStir marka MSH-20D modeli elektronik manyetik karistirict ve 1sitict

kullanilmistir.
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Sekil 2.1. (a) IVIUM VERTEX Potentiostat/Galvanostat sistemi (b) elektrokimyasal depozisyon hiicresinin iistten

gorunusi
2.6. CdSe ve PbS Ince Fimlerin Uretiminde Kullanilan Deneysel Sartlar

Elektro depozisyon teknigi kullanilarak elde edilen ince filmlerin tiretiminde 100’er mili
litrelik depozisyon hiicreleri kullanilmistir. Bunun yani sira olusan ¢ozeltiler depozisyon dncesi
manyetik karistirici vasitasiyla 1100 rpm’de dondiiriilmiistiir. Olusan biitiin alt deneyler (setler)

icin pH degerleri dl¢tilmistiir.

SET1 i¢in 5 X 102~ M CdCl,; 2,5 X 10>~ M Na,Se, 05 ve 0,1 M KCI bilesikleri 100
mL’lik ¢ozelti karigimi i¢in CdSe filmlerinin iiretiminin yapilabilmesi i¢in deneylerde
kullanilan bilesiklerdir. Ortamin asitligini diizenlemek i¢in %23 HCI kullanilmistir. Cozeltilerin
pH degerleri sirasiyla 2,51 - 3,08 - 3,5 - 4.1 olarak ayarlanmistir. Katodik potansiyel degeri -
1V; depozisyon siiresi 1800 saniye; depozisyon sicakligr ise 5012 °C’ ye ayarlanmustir. Cozelti

manyetik karistirici vasitastyla 1100 rpm’de dondiirtilmiistiir.

SET2 igin 5 x 102~ M CdCl,; 2.5 % 10?~ M Na,Se;05 ve 0,1 M KCI bilesikleri
100mL’lik ¢ozelti karisimi icin CdSe filmlerinin iiretiminin yapilabilmesi i¢in deneylerde
kullanilan bilesiklerdir. Ortamin asitligini diizenlemek i¢in %23 HCI kullanilmistir. Cozeltilerin
pH degerleri sirasiyla 2,58; 3,07; 3,53; 4,06; 4,54 ve 5,01 olarak belirlenmistir. Katodik
potansiyel degeri -1V; depozisyon siiresi 1800 saniye; depozisyon sicakligi ise 80 °C olarak

belirlenmistir. Cozelti manyetik karistirici vasitastyla 1100 rpm’de dondiiriilmiistiir.

SET3 i¢in 5 x 102~ M CdCl,; 2.5 % 10>~ M Na,Se;05 ve 0,1 M KCI bilesikleri
100mL’lik ¢ozelti karisimi igin CdSe filmlerinin {iretiminin yapilabilmesi i¢in deneylerde

kullanilan bilesiklerdir.
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Ortamin asitligini diizenlemek i¢in %23 HCI (hidroklorik asit), %58 H,S0, (Siilfirik
asit), %70 HNO; (Nitrik asit) ve %68 HClO, (Per klorik asit) kullanilmistir. Cozeltinin ph
degeri 3,5 olarak belirlenmistir. Katodik potansiyel degeri -0,7V; Cozeltinin pH degeri 3,5

olarak belirlenmistir.

SET4 i¢in 0,01 M Pb(NO3), 0,05 M Na,Se,05 ve 0,0025 M EDTA ayrica 0,1 M KCI
bilesikleri 100mL’lik ¢ozelti karisimi i¢in PbS filmlerinin iiretiminin yapilabilmesi igin
deneylerde kullanilan bilesiklerdir. Ortamin asitligini diizenlemek i¢in %23 HCI kullanilmistir.
Cozeltinin pH degeri 2,88 olarak belirlenmistir. Katodik potansiyelleri sirasiyla S15, S16, S17,
S18 ve S19i¢in -0.55, -0.60, -0.65, -0.70, -0.75 V olarak belirlenmistir. Depozisyon siiresi 1200
saniye; depozisyon sicakligi ise 25°C olarak belirlenmistir. Cozelti manyetik karistirict

vasitastyla 1100 rpm’de dondiiriilmistiir.

Deney sonuglarinin XRD, UV ve SEM analizleri incelendikten sonra, en uygun SET ler
ile tekrar tiretim gerceklestirilerek SET V olusturulmus ve CdSe/PbS hetero yapisi tiretilmistir.
CdSe alt yapr1 i¢in S3, S12, S13, S14 degerleri alinmis ve PbS alt yapi i¢in ise S15 degerleri

alinmistir.
Tablo 2.1 Set 1de iiretilen CdSe filmlerinin bilyiitme parametreleri
Cozelti bilesigi
Katodik Depozisyon pH Depozisyon
SET1 100 mL 100 mL 100 mL Potansiyel Slcz:kllgl HCI Siiresi
V) (°0) (s)
0,05M 0,025M 0,1IM
SU | cact, | Na,Se,0, | Kl 2,51
S2 0,05M 0,025M 0,1IM 3.08
cdcl, Na,Se,0, KCl -1V 5042 ’ 1200
0,05M 0,025M 0,1IM
83 cdcl, Na,Se,0, KCl 3,50
0,05M 0,025M 0,1IM
S4 cdcl, Na,Se,0, KCl 4,10
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Tablo 2.2. Set 2 de iiretilen CdSe filmlerinin biiylitme parametreleri

Cozelti bilesigi
Katodik Depozisyon pH Depozisyon
SET2 100 mL 100 mL 100 mL Potansiyel SlCZ:kllgl HCI Siiresi
V) (°0) (s)
0,05M 0,025M 0,1M
85 | cacl, | Na,Se,0, | KCl 2,58
0,05M 0,025M 0,1M
86 | cac, | Na,Se,0, | KCl 3,07
S7 0,05M 0,025M 0,1M 3.53
CcdcCl, Na,Se,0, KCl -0,7v 80+2 ’ 1200
0,05M 0,025M 0,1IM
58 CcdcCl, Na,Se,0,4 KCl 4,06
0,05M 0,025M 0,1IM
89 cdcCl, Na,Se,0, KCl 4,54
0,05M 0,025M 0,1IM
S10 cdcCl, Na,Se,0; KCl 3,01
Tablo 2.3. Set 3 te liretilen CdSe filmlerinin bilyiitme parametreleri
Cozelti bilesigi
Katodik Depozisyon Depozisyon
SET3 100 100 mL 100 Potansiyel Sicakhig: pH=3.5 Siiresi
mL mL W) °C) (s)
0,05M 0,025M 0,1M
St CdCl, | Na,Se,0; KCl NS
0,05M 0,025M 0,1M
SI2.1 cact, | Na,Se,0, | KCI o ot H;S0, 1500
S13 0,05M 0,025M 0,1M ' - HNO
CdCl, | Na,Se,04 KCl 3
0,05M 0,025M 0,1M
SI4 1 cact, | NaySe,0, | Kal Hclo,
Tablo 2.4. Set 4 te iiretilen PbS filmlerinin biiyiitme parametreleri
Cozelti bilesigi
Katodik Depozisyon Depozisyon
SET4 Potansiyel Sicakhig pH Siiresi
100 mL 100 mL 100 mL V) C) s)
S1s 0,01M 0,05M 0,0025M -0.55
Pb(NO3), | Na,Se,0 EDTA
0,01M 0,05M 0,0025M
516 Pb(NO3), | Na,Se,0; | EDTA -0.60
S17 0,01M 0,05M 0,0025M 065 2542 2.88 1200
Pb(NO;), | Na,Se,0, | EDTA :
0,01M 0,05M 0,0025M
S18 Pb(NO3), | Na,Se,0; | EDTA -0.70
0,01M 0,05M 0,0025M
S19 Pb(NO3), | Na,Se,0; EDTA 075

38



Tablo 2.5. Set 5 te iiretilen PbS filmlerinin biiyiitme parametreleri

Depozisyon Kathodik Depozisvon
SETS5 Cozelti Bilesigi sicakhig1 (°C) Potansiyel pH P . y
V) siiresi (s)

0,05M | 0,025M 0,1 M 042 q HCI 1200

CdCl, | Na,Se,0, KCl - 35
S20

0,01M 0,05M | 0,0025M HCI

Pb(NO;) Na,Se,0; | EDTA 0:53 2542 2.88 1200

0,05M | 0,025M 0,1 M H,S0,

cdcl, | Na,Se,0, | KCI 0.7V 8012 35 1500
S21

0,01M 0,05M | 0,0025M HCI

Pb(NO;) Na,Se,0; | EDTA 0:55 2542 2.88 1200

0,05M | 0,025M 0,1 M HNO,

CdCl, | Na,Se,0; | KCI 0.7V 8012 35 1500
S22

0,01M 0,05M | 0,0025M HCI

Ph(NO;)| Na,Se,0, | EDTA Pt 2542 2.88 1200

0,05M | 0,025M 0,1 M HClo,

cdcl, | NaySe,05 | KCI 075 80+2 3.5 1500
S23

0,01M 0,05M | 0,0025M HCI

Pb(NO;)| Na,Se,0; | EDTA po.53 2542 2.88 1200
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3. ARASTIRMA BULGULARI
3.1 CdSe ve PbS Ince Filmlerin Karakterizasyonu
3.1.1. CdSe ve PbS Ince Filmlerin XRD Analizi

SET I, SET II, SET II ve SET IV’den iiretilen filmlerin X-1s1nim kirinim grafikleri
S1’den S19’a kadar sirasi ile Sekil 3.1, Sekil 3.2, Sekil 3.3 ve Sekil 3.4’de verilmistir.

Sekil 3.1°deki grafikler incelendiginde, SET1’den {iretilen filmlerin kiibik CdSe
yapisina ait olan farkli a¢1 degerlerinde 5 adet pike sahip olduklari tespit edilmistir. Bu pikler
sirastyla 25,42°; 30,21°; 47,85°; 61,16° ve 62,32°ye (111), (002), (022), (004), (222) yansima
diizlemlerine karsilik gelmektedir. Bu pikler incelendiginde yansima diizlemlerine uygun
olarak sirastyla (98-062-0421), (98-018-1027), (98-018-1026), (98-062-0421) ve (98-018-
1027) numarali ICDD kartlar1 ile uyumlu olduklar1 belirlenmistir. Ayrica S2’den ve S3’den
tiretilen film haric SET1 icerisinde iiretilen tiim filmlerin Cd piklerine sahip olduklar
gbzlenmistir. Bu pikler sirastyla 31,85°; 38,37° Cd pikleridir. Yansima diizlemleri ise, sirastyla
(002) ve (011) olarak belirlenmistir. inceleme yapildiginda Cd piklerinin yansima diizlemlerine

uygun olarak (98-061-9639) numaral1 ICDD kart1 ile uyumlu oldugu belirlenmistir

SET?2 i¢in iiretilen filmlerin kiibik CdSe yapisina ait olan farkli ac1 degerlerinde 9 adet
pike sahip olduklar tespit edilmistir. Bu pikler yaklasik olarak sirastyla 25,49°; 30,40°; 47,93°;
52,31°;56,10°; 61,19° ve (111), (002), (022), (222), (113), (004) yansima diizlemlerine karsilik
gelmektedir. Bu pikler incelendiginde yansima diizlemlerine uygun olarak sirasiyla (98-062-
0421), (98-018-1027), (98-018-1026), (98-062-0436), (98-018-1026) ve (98-062-0439)
numarali ICDD kartlar1 ile uyumlu olduklar1 belirlenmistir. [laveten 31,89°, 38,36° piklerinin
Cd’a ait olduklar1 gbzlemlenmistir ve yansima diizlemleri ise sirasiyla, (002) ve (001), olarak
belirlenmistir. 48,92°; 64,64° ve 66,86°; piklerinin Se’a ait olduklar1 ve yansima diizlemlerinin
ise sirastyla (110), (022), (012) oldugu tespit edilmistir. inceleme yapildiginda, Cd piklerinin
yansima diizlemlerine uygun olarak (98-061-9639) numarali ICDD karti ile ve Se piklerinin ise
(98-002-3073), (98-016-4265), (98-065-6547) numaralit ICDD kartlar1 ile uyumlu oldugu

belirlenmistir.
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Sekil 3.1. SET I’den iiretilen CdSe filmlerinin XRD kirinim grafikleri
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Sekil 3.2. SET II’den iiretilen CdSe filmlerinin XRD kirinim grafikleri
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SET 3 incelendiginde CdSe yapisina ait olan farkli a¢1 degerlerinde 5 adet pike sahip
olduklar1 tespit edilmistir. Bu pikler sirastyla 25,64°; 30,31°; 47,98°; 61,28° ve (111), (002),
(022), (004) yansima diizlemlerine karsilik gelmektedir. Bu pikler incelendiginde yansima
diizlemlerine uygun olarak sirasiyla (98-062-0439), (98-018-1027), (98-062-0421), (98-018-
1027) numarali ICDD kartlar1 ile uyumlu olduklar1 belirlenmistir. Bununla birlikte S11°den
tiretilen filmde goriilen 31,92°, 38,43° piklerinin Cd’a ait olduklar1 belirlenmis ve (002) ile
(011) yansima diizlemlerine karsilik geldikleri goriilmiistiir. 32,78° ve 45,21° piklerin ise Se’a
ait olduklar1 goriilmiis ve (101) ile (110) yansima diizlemlerine karsilik geldikleri belirlenmistir.
Ek olarak, s6zii edilen bu piklerin sirastyla (98-061-9639), (98-061-9639), (98-002-3073) ve
(98-002-3069) numarali ICDD kartlar1 ile uyumlu olduklar1 belirlenmigtir. Ayrica S10

sartlarinda CdSe film iiretilememistir.
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Sekil 3.3. SET III'ten iiretilen CdSe filmlerinin XRD kirinim grafikleri

SET 4 i¢in tiretilen filmlerin galena PbS yapisina ait 6 adet pik tespit edilmistir. Bunlar
strastyla 25,96°; 30,12°; 43,06°; 51,01°; 53,48°; 62,58° olarak belirlenistir. Belirlenen bu
piklere karsilik gelen yansima diizlemleri ise sirasiyla (111), (002), (022), (113), (222), (004)
olarak goriilmiistiir. PbS piklerin tamaminin (98-003-8293) numarali ICDD kartlar1 ile uyumlu
olduklar tespit edilmistir.
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Sekil 3.4. Set I'V’te iiretilen PbS filmlerinin pik XRD kirinim grafikleri

SET I, SET II, SET III ve SET IV’den edilen CdSe ve PbS filmlerin ilgili diizlemlerine
ait, pik acisi, siddet, yapilanma katsayist degerleri Tablo 3.1, Tablo 3.2, Tablo 3.3 ve Tablo

3.4°de verilmistir.

Filmlerin tercihli yonelimini belirlenebilmesi amaciyla yapilanma katsayis1 7C (Texture
coefficient) kullanilmaktadir. Bu ¢alismada iiretilen tiim filmlerin yapilanma katsayis1 degeri
denklem (3.1) kullanilarak hesaplanmistir ve Tablo 3.1, Tablo 3.2, Tablo 3.3 ve Tablo 3.4’de
verilmistir. Uretilen CdSe ve PbS filmler incelendiginde yapilanma katsayis1 degeri 1°den
bliylik bir den fazla yansima diizlemi mevcut ise, sozii edilen filmler i¢in tek bir tercihli

yonelimden bahsedilemez ( Nair ve ark., 1998: 340)

1(hkl) /1 i
Te = TChkl (3.1)
/ N)'[ZN ( )/Io(hkl)]

Tablo 3.1, Tablo 3.2 ve Tablo 3.3 incelendiginde SET I’deki CdSe filmleri icerisinde
S1’den tretilen film ve SET II’deki CdSe filmleri igerisinde S8’de iiretilen film hari¢ tiim
filmlerin yapilanma katsayilarimin 1’den biiylik oldugu tek bir yansima diizlemi oldugu
gorilmiistiir. Buna dayanarak; S2, S3, S5, S6, S7, S11, S12, S13 ve S14°den elde edilen

filmlerin (111) diizleminde tercihli yonelime sahip oldugu sonucuna ulagilmistir. Ek olarak, S4
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ve S8’den elde edilen filmlerin tercihli yoneliminin degistigi gdzlenmistir ve (002) diizleminde

tercihli yonelime sahip oldugu raporlanmistir.

Tablo 3.1. SET I’den edilen filmlerin ilgili diizlemlerine ait, pik agis1, siddet, yapilanma katsayis1 degerleri

20

Siddet

(ac1) (say/saniye) 171 TC (hkl)

30,211 1525,895 15,20 1,07 002

47,854 1222,656 14,45 1,02 022

S1 61,168 1227,787 15,24 1,07 004
62,329 1126,8 12,01 0,84 222

25,722 2135,364 100 1,05 111

S2 30,427 2271,356 91,01 0,95 002
25,428 41346,81 100 1,95 111

S3 30,421 1344,477 2,73 0,05 002
30,298 1355,73 28,04 1,88 002

47,928 520,646 10,63 0,71 022

S4 61,194 566,477 13,29 0,89 004
62,345 356,771 7,67 0,51 222

Tablo 3.2. SET II’den edilen filmlerin ilgili diizlemlerine ait, pik acis1, siddet, yapilanma katsayis1 degerleri

20(ac1) (sa)sfll/(::ﬁ:ye) /I, TC hikl
25,497 56848,65 100 1.8 K
S5 30,180 816,627 L1 0,02 002
25.374 20622,14 100 1.92 i
S6 30,162 1270,068 3.96 0,08 002
25511 2429926 100 4.73 i
30,233 1061,655 374 0,18 002
S7 2117 534,746 1,98 0,09 022
30,400 1225288 1331 1.07 002
47,936 626,614 9,32 0.75 022
< 52319 1050,66 14.95 1.20 222
56,103 824,675 12.54 1.01 113
61,647 386,796 10,30 0.83 004
) 30,428 186,419 37,36 1,00 002
S10 OLUSMADI
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Tablo 3.3. SET III’den edilen filmlerin ilgili diizlemlerine ait, pik ag1si, siddet, yapilanma katsayist degerleri

20(A¢1) Sag:;’s‘;fltiye /I, TC hkl
25.6579 13257,73 100 381 110
30,2579 3562,53 13.67 0,52 002
st 479219 | 2304117 10,03 0,38 004
61,2619 1895,676 7,65 0.29 222
254739 | 23800.87 100 1.89 111
S12 30,1659 | 3442,503 5.85 0.11 002
25.6579 | 3585433 100 1.95 111
s13 304419 | 3452021 232 0.05 002
S14 254739 | 3720212 100 1.95 111
302579 | 3406265 277 0.41 002

Tablo 3.4 incelendiginde setteki tiim PbS filmlerin yapilanma katsayis1 degeri 1’den
biiyiik birden fazla yansima diizlemine sahip oldugu goriilmiistiir. S6zii edilen filmler i¢in tek

bir tercihli yonelim gézlemlenmemistir.

Tablo 3.4. SET IV’den edilen filmlerin ilgili diizlemlerine ait, pik agisi, siddet, yapilanma katsayis1 degerleri

20(ac1) (sa;‘/‘:gﬁ;ye) I, TC hikl
25,036 1469,05 61,68 152 ik
S1s 30,130 2521,005 93,10 2.29 002
43,066 890,237 33,26 0.82 022
53,384 290,384 6,82 0.17 222
25.651 1615,07 59.6 1,45 iE
S16 30,124 2470497 100 243 002
42,786 966,08 38,89 0,04 022
St 25.966 1207471 47.76 1.54 i
30,124 2470497 100 3.2 002
25,064 435978 50,11 117 K
30,092 R401,84 100 233 002
<18 51,005 1798.24 30,44 0.76 113
53,482 583,361 20,53 0.48 22
62,581 363,850 7.08 0.16 004
25.097 334904 13,01 1.04 i
30,122 7389,591 100 242 002
13.12 2223.766 3021 0.73 022
S19 51,008 1709,161 21,74 0.53 113
53,503 530,911 6.63 0.16 22
62,613 344,609 4,85 0.12 004

Bu calismada edilen tiim CdSe ve PbS filmlerin tane biiyiikliikleri, dislokasyon
yogunluklari, dogrulanan o6rgli parametreleri, mikro strain degerleri ve ortalama gerilme

degerleri Tablo 3.5, Tablo 3.6, Tablo 3.7 ve Tablo 3.8’de verilmistir.

CdSe ve PbS filmlerin ortalama kristalit (tane biiyilikliigli) boyutlari, denklem (3.2)’de
verilen Debye Scherrer denklemi ile hesaplanmistir (Bhowmik ve digerleri, 2008: 5).
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_0,89.180.1
3,14.f.cosO¢

(3.2)

Bu denklemde cs kristalit boyutunu, A X-1s1n1 radyasyonunun dalga boyunu (1,54056
A) 26, pik merkezinin konumudur (dikkate alman pikin Bragg yansima agis1) ve P ise
maksimum tepe yiiksekliginin yarisindaki tam genisligi ifade etmektedir (FWHM). Tim
setlere ait tane biiyiikliikleri Tablo 3.5, Tablo 3.6, Tablo 3.7 ve Tablo 3.8’de verilmistir.

Kristal yapidaki ¢izgisel kusurlar dislokasyon olarak tanimlanmaktadir. Bir malzemenin
belli bir kisminda bulunan dislokasyonlarin miktari, dislokasyon yogunlugu ifadesiyle

tanimlanmaktadir ve denklem 3.3’te verilmektedir.
5 =L (3.3)

Dislokasyon yogunlugu (8) kristalin birim basina diisen hacmindeki dislokasyon
cizgilerinin uzunlugunu ifade eder. Kiigiik degerli olmasi numunenin kristallesme seviyesinin
iyi oldugunu gostermektedir. Yar1 iletken malzemeler iizerindeki X 1sininin kirinim 6l¢timleri
ile orgii parametreleri de bulunabilir. Orgii parametreleri ile biiyiime diizlemine dik olan
epilayer ve altlik arasindaki uyumsuzluk belirlenebilir, bu sonuglarda bize stres ve gerilme
hakkinda bilgi verir. (Onal, 2020: 21) Setlere ait dislokasyon degerleri Tablo 3.5, Tablo 3.6,
Tablo 3.7 ve Tablo 3.8’de gosterilmistir.

Yapilan incelemelerde elde edilen CdSe ve PbS filmlerin kiibik yapiya sahip oldugu
gorilmistiir. Kiibik yapilar i¢in 6rgii parametresi (a) ile verilmistir. a parametresine ait denklem

3.4 te verilmistir.

a=d.\/(h? +k%+12) (3.4)

Denklem 3.3 te verilen d, kristal kafesindeki diizlemler arasindaki bosluk, (hkl) ise
yansima indislerini gostermektedir. Setlerin 6rgii parametrelerine ait degerler Tablo 3.5, Tablo

3.6, Tablo 3.7 ve Tablo 3.8’de gosterilmistir.

Ayrica mikro gerginlik (strain) ve ortalama gerilme (stres) sirasiyla denklem 3.5 ve

denklem 3.6°da verilmistir.
e = (ap—a)/ao (3.5)
S=¢eY/2.0 (3.6)

Burada a, ve a sirasiyla, bulk 6rneginin 6rgili parametresi ve ince film numunelerinin

Orgii parametresinin diizeltilmis degeridir. o ve Y ise sirasiyla, bulk kristalinin Poisson oran1 ve
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young modiiliidiir. (Kiyak Yildirim ve Altiokka, 2018: 46). CdSe filmler i¢in Y nin degeri 55
GPa, o degeri ise 0,3; PbS filmler i¢in Y’nin degeri 70,2 GPa, ve ¢ degeri ise 0,28 olarak

alinmaktadir. Setlere ait olan mikro strain ve ortalama stres degerleri Tablo 3.5, Tablo 3.6,

Tablo 3.7 ve Tablo 3.8’de verilmistir.

Tablo 3.5. SET 1’den {iretilen ince filmlerin tane biiyiikliikleri, dislokasyon yogunluklari, dogrulanan orgii

parametreleri, mikro strain degerleri ve ortalama gerilme degerleri

Orgii .
BﬁT?iI[ljﬁ‘ Parametre Mikr Dislokasyon Ortalama
20 y ﬁg si Strain Yogunlugu Stres(105N/
(nm) a (Dogrulanan) 1073 (¢izgi/m?)*1014 m?)
A)
25,428 26,34 6,07215 184 14,4 153
en
n
30,421 14,79 5,87932 146 45,7 122
30,211 16,20 591984 154 38,1 128
447.8
54 26,19 5,38060 48,9 14,6 40,7
—
W
61,168 23,88 6,06516 182 17,5 152
62,329 19,65 5,16435 6,70 259 5,58
30,298 26,72 5,90422 151 14 126
47,928 22,15 5,37262 47.3 20,4 39,4
<
wn
61,194 25,92 6,06244 182 14,9 151
62,345 21,85 5,16258 6,35 20,9 5,29
25,722 26,85 6,00325 170 13,9 142
(9\]
N
30,427 10,68 5,87930 146 87,7 122
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Tablo 3.6. SET 2’den {iretilen ince filmlerin tane biiyiikliikleri, dislokasyon yogunluklari, dogrulanan orgii

parametreleri, mikro strain degerleri ve ortalama gerilme degerleri

Tane . . | Mikro Dislokasyon
20 | Biiyiikliigii | OrgU Parametresi | o o | Yogunlugu Ortalama
(nm) a (Dogrulanan) (A) 103 | (cizgi/m?)*10M Stres(10N/m?)

25,374 22,61 6,084643 186 19,6 155

=

n
30,162 12,40 5.92654 155 65,1 129
25,497 21,41 6,055787 180 21,8 150

W

N
30,18 6,49 5,91206 152 237 127

2 30,428 11,43 5.8764 145 76,5 121
30,400 11,49 5.8802 146 75,7 122
47,936 25,28 5,372626 47,3 15,7 394

® 52,319 25,36 6,061797 182 15,5 151
56,103 26,25 5441022 60,6 14,5 50,5
61,647 14,34 6,05852 22,8 48,6 19
25,511 27,29 6,052669 180 13,43 150

e 30,233 19,14 59157 153 27,3 128
42,117 8,92 6,075914 184 125,6 154
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Tablo 3.7. SET 3’den {iretilen ince filmlerin tane biiyiikliikleri, dislokasyon yogunluklari, dogrulanan 6rgii

parametreleri, mikro strain degerleri ve ortalama gerilme degerleri

Tane N . Mikro Dislokasyon
20 | Biyikliga | OrstParametresi g oo | Yogunlugu Ortalama
(nm) a (Dogrulanan)(A) F10° | (cizgi/m?)*10M Stres(105N/m?)
25,478 22,18 6.060151 181 20,33 151
=
»
30,134 19,98 5.9348 157 25,05 131
25,641 29,83 6,02144 174 11,2 145
30,314 28.35 5.90176 150 12,4 125
o
7
47,986 28,65 5.366346 46,1 12.2 38.4
61,285 24,47 6.05444 180 16,7 150
25,639 28,76 6.023068 17.4 12,1 145
en
7
30,442 1321 5.87366 145 57.3 121
25,543 29,39 6,066196 182 11,6 152
<
7
30,221 15,55 5,91604 153 41,3 128

S2, S3’den elde edilen filmlerin (111) diizlemlerine ait olan tane biytkliigi,
dislokasyon yogunlugu mikro strain ve ortalama stres degerleri incelendiginde yaklasik olarak
ayni degere sahip oldugu sonucuna ulasilmistir. S5, S6 ve S7’°den elde edilen filmlerin (111)
diizlemlerine ait olan ayn1 degerler incelendiginde ise, S7°den elde edilen filmin dislokasyon
yogunlugu, mikro strain ve ortalama stres degerleri yaklasik olarak ayni1 degere sahip olmasina
karsin tane biiytlikliigiinin S5 ve S6’dan elde edilen filmlerden daha biiyiik oldugu

raporlanmuistir.

S11, S12, S13 ve S14’den elde edilen filmlerin (111) diizlemlerine ait olan tane
blytikligl, dislokasyon yogunlugu mikro strain ve ortalama stres degerleri incelendiginde
S12’den elde edilen filmin tane biiyiikliigiiniin S11, S13 ve S14’den daha kiigiik oldugu
raporlanmistir. S15’°den elde edilen film incelendiginde negatif mikro strain ve ortalama stres

gozlenmistir.
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Tablo 3.8. SET 4’den {iretilen ince filmlerin tane biiyiikliikleri, dislokasyon yogunluklari, dogrulanan orgii

parametreleri, mikro strain degerleri ve ortalama gerilme degerleri

20 Tane Orgii Parametresi 1;:;]:;3 lz{l(s)g)ll(;suyg;] Ortalama
.. . o W ee - 8 2
Biiyiikliigii(nm) | a (Dogrulanan) (A) 103 | (cizgi/m?)*101 Stres(10°N/m*)
25,936 35,9753 5,954098 2,88 7,73 3,60
30,13 20,8524 5,93666 -0,06 23 -0,07

L

9| 43,066 19,2304 5,945128 1,37 27 1,71
53,384 10,9052 5,947343 1,74 84,1 2,18
25,651 26,3199 6,019136 13,8 14,4 17,3

é 30,124 26,9282 6,0104 12,4 13,8 15,5
42,786 24,0973 5,982321 7,63 17,2 9,54
25,966 24,7207 5,947014 1,69 16,4 2,11

=~

7
30,124 26,9282 5,93798 0,17 13,8 0,21
25,964 25,5839 5,948521 1,94 15,3 2,43
30,092 27,5652 5,944 1,18 13,2 1,47

g 51,005 21,9714 5,942131 0,86 20,7 1,08
53,482 23,6382 5,939514 0,42 17,9 0,53
62,581 22,7466 8,59264 447 19,3 559
25,997 26,5114 5,941298 0,72 14,2 0,91
30,122 27,1983 5,93856 0,26 13,5 0,33
43,12 27,4147 5,93817 0,2 13,3 0,25

=

)
51,008 19,2070 5,940174 0,54 27,1 0,67
53,503 19,3279 5,937401 0,07 26,8 0,08
62,613 21,9885 5,93828 0,22 20,7 0,27
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3.1.2 CdSe Ince Filmlerin Optik analizleri

SET L, SET II, SET III’den elde edilen filmlerin optik analizleri A&E LAB UV tek yollu
UV-vis spektrofotometresi (AE-S60-4UPC) ile yapilmistir.

Uretilen tiim filmlerin dalgaboyuna kars1 absorbans grafikleri sirasiyla, Sekil 3.5; Sekil
3.6 ve Sekil 3.7°de verilmistir.

Sekil 3.5 incelendiginde, absorbans egrilerinin belirgin bir bi¢cimde yiikselise gectikleri
gorilmektedir. S2 ve S3’den iiretilen filmlerin absorbans egrilerinin belirgin bir bigimde 600
ile 400 nm arasinda yiikselise gectikleri goriilmektedir. Ancak, SET 1’den elde edilen diger
absorbans egrileri incelendiginde belirgin bir bigimde yiikselise gectikleri dalgaboyu araligi

goriilmemektedir.

Sekil 3.6 incelendiginde absorbans egrilerinin belirgin bir bicimde yiikselise gectikleri
goriilmemektedir. S6 ve S7°den tiretilen filmlerin absorbans egrilerinin belirgin bir bicimde 650
ile 500 nm arasinda yiikselise gectikleri goriilmektedir. Ayrca, S8, S9 ve S10°dan elde edilen
absorbans egrileri incelendiginde 800 ile 400 nm arasinda belirgin bir bigimde ylikselise
gectikleri dalgaboyu araligr goriillmemektedir. Ek olarak, S5°den elde edilen filmlerin 650 ile
400 nm arasinda ylikselise gectikleri goriilmektedir.

Sekil 3.7 incelendiginde, kuvvetli asit degisimine bagli olarak S11°den S14’e dogru

absorbans degeri artmistir.

2,25

2,00

1,00

Absorbans

0,75
0,50

0,25 -

0,00

L I L 1 Y I Y 1 3 1 S I Y I ) 1
400 450 500 550 600 650 700 750 800
Dalga boyu (nm)

Sekil 3.5. SET I’den iiretilen filmlerin dalgaboyuna kars1 absorbans grafikleri
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Sekil 3.6. SET II’den iiretilen filmlerin dalgaboyuna kars1 absorbans grafikleri
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Sekil 3.7. SET III’den iiretilen filmlerin dalgaboyuna kars1 absorbans grafikleri
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SET I, SET II, SET III’den elde edilen filmlerin yasak enerji araliklar1 hv’ye karsi
(othv)? grafiklerinden yararlanilarak bulunmustur. Bu grafikler sirasiyla Sekil 3.8, Sekil 3.9 ve
Sekil 3.10°da verilmistir.

Sekil 3.8’deki grafikler incelendiginde iiretilen filmlerin yasak enerji araliginin S1’den
S4’e 2,11 ile 2,29 eV arasinda degistigi goriilmiistiir. S2’den elde edilen SET1 igerisinde en

yiiksek yasak enerji araligina sahip olan filmdir.

Sekil 3.9 incelendiginde iiretilen filmlerin yasak enerji araligimin S5’den S10°a 1,64 ile
2,24 eV arasinda degistigi goriilmiistiir. Cozelti pH degeri arttikga yasak enerji araliginin
S5’den S10’a arttig1 gozlenmistir. Bunun sebebi olarak, artan ¢ozelti pH degerine bagl olarak
film kalinliklarinin artmasi diistiniilmektedir. Ek olarak film kalinliklarinin artmasinin kristalit
biiyiikliigiiniin artmasina neden oldugu diisiiniilmektedir. Ciinkii kristalit biiytikliigii arttikca

yasak enerji araliginin azaldigi daha 6nceki ¢alismalardan bilinmektedir.

Sekil 3.10 incelendiginde ise, iiretilen filmlerin yasak enerji araliginin S11°den S14 ’e

2,0ile 2,15 eV arasinda degistigi goriilmiistiir. Cozeltide kullanilan kuvvetli asitin giicii arttik¢a

tiretilen filmlerin yasak enerji araligi S11°den S14 e azalmistir.

20- 51 E, = 2,25 eV
I —S3E,=2,11eV A
35 -
—S4 E = 2,26 eV s
_ ,
30 4 — 52 E = 2,29 eV 4

((xhu)2 [cm-1 eV]2

0 - T Do b T -~ T
1,6 1,8 2,0 2,2 2, 2,6 28 3,0 3,2
hu (eV

Sekil 3.8. SET I’den iiretilen filmlerin hv’ye karsi (ahv)? grafikleri
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Sekil 3.9. SET II’den iiretilen filmlerin hv’ye kars1 (athv)? grafikleri
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Sekil 3.10. SET III’den iiretilen filmlerin hv’ye karsi (ahv)? grafikleri



Uretilen filmlere ait olan dalga boyuna kars1 transmitans grafikleri SET 1, SET2 ve SET
3 icin sirastyla, Sekil 3.12, Sekil 3.13 ve Sekil 3.14’de gosterilmistir. Sekil 3.12 incelendiginde,
ise, S2 ve S3 ‘den elde edilen filmlerin sirastyla yliksek transmitans gosterdigi belirlenmistir.
Sekil 3.13 incelendiginde ¢ozelti pH degeri arttikca iiretilen filmlerin transmitans degerleri
artmistir. Ozellikle S6 ve S7°den iiretilen filmlerin tarnsmitans degeri baskin bigimde biiyiiktiir.
Sekil 3.14 incelendiginde ise, ¢ozeltideki kuvvetli asitin giicli degistik¢e asit kuvvetiyle ters

orantili olarak transmitans degerinin degistigi gdzlenmistir.
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Sekil 3.11. SET I’den iiretilen filmlerin dalgaboyuna kars1 transmitans grafikleri
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Sekil 3.12. SET II’den firetilen filmlerin dalgaboyuna kars1 transmitans grafikler
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Sekil 3.13. SET III’den iiretilen filmlerin dalgaboyuna kars1 transmitans grafikler
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3.1.3 CdSe ve PbS ince Filmlerin SEM analizleri

Uretilen CdSe filmlerine ait 50000X yiizey goriintiileri sirasiyla S1°den S14’e kadar
strastyla Sekil 3.15 ile Sekil 3.26 araliginda gosterilmektedir.

SET 1’den iiretilen CdSe filmlerine ait olan SEM goriintiileri incelendiginde, biitiin
CdSe yapilarin polimorfik taneciklerden olustugu ve biitiin ylizeyi tabaka halinde kapladig:
goriilmektedir. S3°den {iretilen film hari¢ bu seride yer alan tiim filmlerin yiizeylerinin
tizerlerinde farkli bigcimde ve seyrek halde CdSe yapilara rastlanmaktadir. S2°den elde edilen
filmin polimorfik tanecikler SET 1 icerisinde yer alan diger film filmlerin yiizey
goriintiilerindeki polimorfik taneciklerden daha farkli ve belirgin bi¢imde daha biiyiik oldugu
tespit edilmistir.

200 nm

Sekil 3.14. S1°den elde edilen filmin 50000X SEM gériintiisii
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Sekil 3.15. S2’den elde edilen filmin 50000X ve SEM goriintiisii

200 nm
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Sekil 3.16. S3’ten elde edilen filmin 50000X SEM goriintiisii




200 nm
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Sekil 3.17. S4’ten elde edilen filmin 50000X SEM goriintiisii

SET 2’den iiretilen CdSe filmlerine ait olan SEM goriintiileri incelendiginde S6, S7 ve
S8’den elde edilen filmlerin ylizeylerindeki CdSe yapilarin kiireye benzer taneciklerden
olustugu ve biitiin ylizeyi tabaka halinde kapladigi goriilmektedir. Ek olarak, bu filmler
icerisinde S6’dan elde edilen filmin kiireye benzer tanecikleri diger filmlerin yiizey
goriintlilerindeki kiireye benzer taneciklerden belirgin bigimde daha biiyiik oldugu
belirlenmistir. S5’den ve S9’dan fliretilen filmlerin yiizeyindeki polimorfik CdSe taneciklerde

ise bozulmalara rastlanmaktadir.
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Sekil 3.18. S5’ten elde edilen filmin 50000X SEM goriintiisii
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Sekil 3.19. S6’dan elde edilen filmin 50000X SEM goriintiisii
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Sekil 3.20. S7°den elde edilen filmin 50000X SEM goriintiisii

200 nm
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Sekil 3.21. S8’den elde edilen filmin S0000X SEM gériintiisii
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Sekil 3.22. S9’dan elde edilen filmin 50000X SEM goriintiisii

SET 3’den iiretilen CdSe filmlerine ait olan SEM goriintiileri incelendiginde polimorfik
CdSe yapilarin tiim filmlerin yiizeylerini kompakt ve siki bir bicimde kapladig1 raporlanmaistir.
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Sekil 3.23. S11°den elde edilen filmin 50000X SEM goriintiisii
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Sekil 3.24. S12°den elde edilen filmin 50000X SEM goriintiisti




200 hm*

Sekil 3.25. S13’ten elde edilen filmin 50000X SEM goriintiisii

200 nm
1 |

Sekil 3.26. S14’ten elde edilen filmin 50000X SEM goriintiisii




Uretilen PbS filmlerine ait 20000X ve 50000X yiizey goriintiileri sirasiyla S14’den
S19’a kadar sirastyla Sekil 3.27 ile Sekil 3.31 aralifinda gosterilmektedir.

SET 4’den iiretilen filmlere ait olan SEM goriintiileri incelendiginde S15 ve S16’dan
elde edilen filmlerin ylizeylerindeki PbS yapilarin kiireye benzer taneciklerden olustugu
goriilmektedir. Ancak, S15°den elde edilen filmin yiizeyindeki PbS yapilarinin biitiin film
yiizeyini siki bir bicimde kaplamasina karsin S16’dan elde edilen filmin yiizeyindeki PbS
yapilarinin daha seyrek bicimde ylizeyde yer aldig tespit edilmistir.S17, S18 ve S19°dan elde
edilen filmlerin ylizeylerinde yer alan PbS yapilarinin polimorfik oldugu goriilmektedir.
Ozellikle S19°dan elde edilen filmin yiizeyindeki polimorfik PbS yapilarinin seklinin pramide
benzedigi goriilmektedir. Ek olarak bu polimorfik PbS yapilarinin belirgin bicimde S17 ve
S18’den elde edilen filmlerin yiizeylerinde yer alan polimorfik PbS yapilarindan biiyiik oldugu
belirlenmistir. S15°ten S19°a dogru iiretilen filmlerin yapisindaki taneciklerin sayist azalirken

biiyiikliigi artmaktadir.

200 nm
|

Sekil 3.27. S15°den elde edilen filmin 20000X ve 90000X SEM goriintiisii
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Sekil 3.28. S16’dan elde edilen filmin 20000X ve 90000X SEM goriintiisii

100 nm™
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Sekil 3.29. S17°den elde edilen filmin 20000X ve 90000X SEM goriintiisii
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Sekil 3.31. S19°dan elde edilen filmin 20000X ve 90000X SEM goriintiisii




3.2 CdSe/ PbS giines pilleri

Uretilen CdSe filmlerine ait ve PbS filmlerine ait 100 biiyiitmedeki yiizey goriintiileri,
S3, S12, S13, S14 ve S15°te sirasiyla Sekil 32 ile Sekil 36 aralifinda gosterilmektedir. Sekil
32, Sekil 33, Sekil 34, Sekil 35 ve Sekil 36’da giines pili liretiminde istenmeyen kisa devre
olusumuna ve sizint1 akimina sebep verecek olan pinhole olusumu ve ¢atlak gézlenmemistir ve
yiizeyde sadece kirlilik mevcuttur. Sekil 32°de ise, ylizeyde kirlilik ve dalgalanma SET 5’den

tiretilen diger filmlerle kiyasla ¢ok daha fazladir. Dolayisiyla azda olsa kisa devre olusumuna

ve s1zint1 akimina sebep verecegi diistiniilmektedir.

Sekil 3.32. S3’ten elde edilen filmin 100 biiylitmedeki SEM goriintiisii
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Sekil 3.34. S13’ten elde edilen filmin 100 biiyiitmedeki SEM goriintiisii




100 pm

Sekil 3.35. S14’ten elde edilen filmin 100 biiylitmedeki SEM goriintiisii

Sekil 3.36. S15°den elde edilen filmin 100 biiyiitmedeki SEM goriintiisii




SET V’de iiretilen CdSe/PbS giines pillerinin kalinliklar1 ve ortalama pn eklem agik
devre voltajlar1 S20°den S23’e kadar sirasiyla Tablo 3.8’de verilmistir. Ortalama pn eklem agik
devre voltajlar1 eklem tizerindeki 4 farkli noktadan alinan voltaj dl¢giimlerinin ortalamasi olarak
tespit edilmistir. Tablo 3.8 incelendiginde S21°den iiretilen CdSe/PbS giines pilinin daha
yiiksek pn eklem agik devre voltajina sahip oldugu goriilmektedir.

Tablo 3.9. SET V’de iiretilen CdSe/PbS giines pillerinin kalinliklar1 ve pn eklem acik devre voltajlari

Film E, pn EKLEM ACIK DEVRE
SETV | kalnhg Y VOLTAJI
nm mV
- 419 235
@ 416 348
— 253 2.13
3 T 547
~ 295 2.08
@ 416 po>
223 2.0
& 492
416
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4. TARTISMA VE SONUC

CdSe film tiiretimi esnasinda NaxSe>Os3 tercih edilmistir. NaxSe2O3 asidik ortamin pH’1
azaldikca ortama Se salmaktadir. Cd iyonlar1 ile Se iyonlari elektro depozisyon islemi esnasinda
birleserek ITO cam lizerine yapisirlar. Ortamda ne kadar fazla Se iyonu varsa tepkime o denli
hizlanmaktadir. Bu durum kristalit biiylikligliniin artmasina ve yasak enerji araliginin
azalmasina neden olur. Ideal bir giines pili iiretimi icin yasak enerji aralig1 2,3 eV yaklasmalidr.
Bu ylizden optimum o6zelliklere sahip olan CdSe ince film {iretimi i¢in en uygun pH degeri
olarak 3,58 oldugu belirlenmistir. Depozisyon sicakligi artinca reaksiyon daha hizh
gerceklesmektedir. Bu durum kristalit biiyiikliigiiniin artmasina ve buna bagl olarak yasak
enerji araliginin azalmasina neden oldugu bilinmektedir. CdSe film iiretimi i¢in segilen sicaklik
degerleri ile ¢ozelti igerisinde kullanilan asitin giicii iliskilendirilerek en uygun sicaklik degeri

80 OC olarak belirlenmistir.

PbS ince film iiretiminde farkli katodik potansiyel degerleri kullanilmistir. Katodik
potansiyel degeri arttikca tiretilen filmlerin kalinlasmasi beklenmektedir. Bu durum PbS
filmlerin kristalit biiyliliiglinlin artmasina yasak enerji araliklarinin azalmasina ve Pb iyonun
¢okmesine neden olacag i¢in PbS ince film iiretiminde -055V optimum katodik potansiyel

olarak belirlenmistir.

Hetero yap1 olusturulurken n tipi CdSe ince filmi ince p tipi PbS ince filmi ise kalin
olmalidir. Uretilen filmlerin yiizeyinde eklem agik devre voltajinin azalmasina sebep olacak pin
hole, catlak, dalgalanma ve kirlilik bulunmamalidir veya miimkiin oldugunca az olmaldir.
Ayrica n tipi yart iletkenin yasak enerji araligi miimkiin oldugunca 2,3 eV’a yakin olmalidir.
Bu sartlar goz 6niinde bulundurularak yapilan tiim tez ¢calismasi1 boyunca S21, S22 ve S23’den

elde edilen hetero yapilarin giines pili liretimi i¢in uygun olduguna kanaat getirilmistir.
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