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OZET

Cinko oksit ve nikel oksit nanomalzemeler kimyasal hidroliz metodu kullanilarak
sentezlendi. Uretilen malzemelerin yapisal dzellikleri UV-VIS spektrometresi, taramali
elektron mikroskobu, FT-IR teknikleri kullanilarak analiz edildi. 4-oktil-4-
bifenilkarbonitril (8CB) siv1 kristali ZnO ve NiO nanomalzemeler agirlikga %1 oraninda
katkilandirildi. Katkilandirilan sivi kristallerin dielektrik anizotropi 6zellikleri dielektrik
spektroskopi metodu kullanilarak analiz edildi. 8CB siv1 kristalin dielektrik anizotropi ve
kritik frekans degerlerinin naomalzeme katkisi ile artti.  Elde edilen sonuglar 8CB sivi
kristalin dielektrik anizotropik 6zelliklerinin nanomalzeme katkis1 ile gelistirebilecegini

gosterdi.

Anahtar Kelimeler: Sivi Kristal, Nanomalzeme, Dielektrik Anisotropi



SUMMARY

PRODUCTION OF NANOMATERIAL BASED ON LIQUIDS CRSYTALS FOR
LCD SCREENS

Zinc oxide (ZnO) and nickel oxide (NiO) nanomaterials were synthesized by
hydrolyzed chemical method. The structural properties of these materials were analyzed by
UV-VIS spectrophotometer, Scanning Electron Microscopy and FTIR techniques. The 4-
octyl-4-biphenylcarbonitril (8CB) liquid crystal were doped by ZnO and NiO (1%wt.)
nanomaterials. The dielectric anisotropy properties of the doped liquid crystals were
analyzed using the dielectric spectroscopy method. The dielectrical anisotropy and critical
frequency values of 8CB liquid crystal were increased by nanomateril doping. The
obtained results indicate that the dielctrical anisotropy properties of 8CB liquid crystal can

be improved by nanomaterial doping.

Keywords: Liquid crystal, Nanostructured materials, Dielectric anisotropy
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1.GIRIS

Madde genel olarak kati, sivi ve gaz olarak {i¢ fazda bulunmaktadir. Kat1 yapida
atom veya molekiiller belirli konumlarda o6rgii titresimlerini yaparak dururlarken dénme
hareketi yapamazlar. Sivi fazda ise molekiiller 6telenme hareketi ile birlikte donme
hareketi yapabilmektedirler [1]. Katilarin erimesi sonucu diizenli molekiil yapisi bozulur
ve molekiillerin doniis serbestlii kazandig1 sivi faza gecilir. Kati, sivi faza gecgerken
oradaki faz degerleri, diizenli molekiil dizilisine sahip sivi haller gosterdiginden dolay1 bu
tip maddelere siv1 kristaller denmektedir. Sivi kristaller bagil olarak ¢ok diisiik optiksel
alanlar altinda bile hassas etkin Ozelliklerden dolayr yiiksek lineer olmayan optiksel
malzemelerdir [1]. Siv1 kristaller molekiillerinin molekiiler yonelimi sistemin elektro-
optiksel davraniglariyla belirlenir ve dis etkiler, molekiiler etkilesmelerle molekiillerin
tekrar yonelimine neden olabilirler [1]. Kirillma indisi, empedans ve dielektrik
spektroskopisi gibi 6l¢iim metotlart siv1 kristallerin elektro-optik 6zelliklerini belirlemek
icin kullanilan Onemli metotlardir. Bu tip Ol¢iimler ilk olarak boya ve polimer
katkilandirilmis siv1 kristallerlerde yapilmis ve sivi kristallerin elektro-optiksel 6zellikleri
tizerinde farkli calismalar yapilmasina imkan saglamistir. Dielektrik spektroskopisi teknigi
(DST) siv1 kristallerin molekiiler yonelimlerini detayli bir sekilde anlamak i¢in kullanilan
etkili bir tekniktir. Kritik frekans (f. ) yap1 tipinin pozitiften negatif tipe gecisini belirler.
Dielektrik anizotropinin iki tipi vardir. Biri pozitif dielektrik anizotropi (p-tipi) digeri ise
negatif dielektrik anizotropi (n-tipi)’dir. Farkli frekanslarla dielektrik anizotropisinin
degisimi, siv1 kristallerin molekiiler yoneliminin diisiik frekanslarda p-tipi 6zelige sahip
oldugunu ve frekans artirildiginda dielektrik anizotropi 6zelliginin n-tipine degistigini
aciklamaktadir. Farkli frekanslarda dielektrik relaksiyon ol¢iimii molekiiler hareket ve
polar gruplarin dinamikleri hakkinda bilgi elde etmek icin, farkli baslangic yonelimine
sahip boya katkilandirilmis nematik sivi kristallerin molekiiler yonelim o6zellikleri
dielektrik spektroskopisi dl¢limleriyle arastirilmistir [2].

Kiictiik elektrik alanlar1 uygulanarak, sivi kristallerin molekiiler dizilisleri
degistirebilmektedir. Bu sekilde, 151k kaynagina bagl olarak sivi kristaller saydam veya

151k gecirmez Ozelliklere sahip olabilmektedirler.



Sivi kristaller, hesap makinelerin, dijital saatler, bilgisayar vb. bir¢ok alanda
kullanilmaktadir. Kullanildiklar1 cihazlarda goriintliniin kaynagidirlar[1]. Daha net bir
gorintii elde edilmesi ve daha az enerji tiiketilmesi bakimindan sagladiklar1 avantajlardan
dolay1 elektronik gosterge sistemlerinde, siv1 kristaller kullanilmasi tercih edilmektedir.

Sivi kristal ekranlarda nematik faz dedigimiz siv1 kristal faz kullanilir. Bu faza
yanal yiizeyden baktigimizda, molekiiller ayn1 dogrultuda yerlesmis goriiniir. Molekiiller
arasindaki ¢ekim kuvvetinin zayif olmasindan dolay1 sivi kristaller akiskandir. Bu yiizden
stvi kristalin nematik fazdaki molekiiler diizeni kolayca degistirilebilir ve yeniden
diizenlenebilir. Ekranda secilen komutlara gore, sivi kristal fazin hareketi degisir. Isikli ve
karanlik bolgeler sayesinde ekranda farkli goriintiiler elde edilebilir [3,4].

Bu caligmanin amaci, 4-octyl-4-biphenlycarbonitrile (8CB) ile hazirlanan sivi
kristallerin ~ dielektrik ~ anizotropi  ozelliklerinin ~ arastirllmasidir.  4-octyl-4-
biphenlycarbonitrile (8CB), en iyi bilinen sivi kristal malzemelerden biridir.8CB siv1
kristalinin dielektrik anizotropi ozellikleri, ZnO ve NiO nanomalzemeleri kullanilarak
gelistirilmistir. ZnO ve NiO nanomalzemeleri en 1iyi bilinen organik iletken
malzemelerdir.8CB s1v1 kristaline ZnO ve NiO nanomalzemeleri katkilandiginda dielektrik
anizotropi degerlerinin arttig1 goriilmistiir. Bu sivi kristaller LCD’ler i¢in kullanilginda
¢Oziiniirliglin yiiksek ve goriintiiniin kalitesinin ¢ok iyi olacagini gostermektedir. Bu
kapsamda, kapasite-voltaj ol¢climlerinde molekiiler yonelimler icin, anizotropik dielektrik
Ol¢timleri yapilarak, paralel ve dik elektrik sabitleri, dielektrik anizotropi parametrelerinin
katkilamayla nasil degistigi arastirilmis elde edilen sonuglar bu tez calismasinda ortaya

konulmustur.



2. SIVI KRiSTALLER

Sivi kristallerin varligr ilk olarak 1888 yilinda Avusturyali botanik¢i Friedrich
Reinitzer tarafindan ortaya cikarilmigtir [1]. Reinitzer ¢aligmalart sonucu sentezledigi
kollesteril benzoatta iki erime noktasit oldugunu saptamis ve katt maddenin 145 °C de
eriyerek bulanik bir siviya doniistiiglinii ve bu bulanik sivinin 179°C de berrak bir siviya
doniistiiglinii gozlemlemistir. Lehmann polarizasyon mikroskobu ile yaptig1 incelemede bu

maddenin anizotropik oldugunu gérmiis ve onu sivi1 kristal olarak tanimlamistir [5].

Stvi1 kristal hali, maddenin kat1 ve sivi hal 6zelliklerinin birlestigi ve 6zelliklerinin
cogu bu iki hal arasinda olan 6zel bir durumu ifade etmektedir. Sekil 2.1°de kat1 kristal ile
stv1 faz arasindaki bu gecisin sicaklifa bagli degisimini gostermektedir. Sicaklik arttikca
kat1 kristal yapidaki molekiillerin ii¢ boyutlu 6rgii diizenliligi iki boyuta indirgenmektedir.
Belirli bir sicaklik degerinde yapidaki diizenli o6rgii, molekiillerin arasindaki baglarin
kopmasi ile kaybolmakta ve yapi izotropik sivi faza doniismektedir. Kati ile sivi arasindaki
bu ara fazlarda madde, sivi kristal halinde bulunmaktadir. Bu fazda molekiiller arasi

diizenlilik ve yonelim en belirgin 6zellik olup yapi1 anizotropiktir [6].

Kristal Swi Kristal (mezofazlar) Swi
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Sekil 2.1. Kati kristal ile siv1 faz arasindaki gegisin sicakliga bagh degisimi [6].



2.1. S1vi Kristallerin Siniflandirilmasi

Stv1 kristaller, olusum nedenlerine bagli olarak termotropik ve liyotropik olmak

tizere iki ana gruba ayrilmaktadirlar (Sekil. 2.2) [5].

SIVI KRISTALLER

TERMOTROPIK LYOTROPIK

oy

NEMATIK SMECTIK  KOLESTERIK

Sekil 2.2. Sivi kristallerin siniflandirilmasi [5].

2.1.1. Liyotropik Sivi Kristaller

Liyotropik siv1 kristaller iki veya daha ¢ok bilesenli sistemler olup bu grupta faz
degisimine neden olan temel etken konsantrasyondur. Sicaklik bu tip i¢in fazla 6nemli bir
parametre degildir. Bu sistemler belirli konsantrasyon ve sicaklik araliklarinda izotropik
ve anizotropik fazlarin c¢esitlerini gostermektedirler. Liyotropik sivi kristaller dogada
ozellikle canli sistemlerde bolca bulunmaktadir (6rnegin hemoglobin, lipitler, sperm
polipeptiler, albumin v.b). Liyotropik sivi kristaller deterjanlar, gida endiistrisi, petrol

¢ikarma endiistrisi, tip teknolojisi vb. alanlarda kullanilmaktadirlar [5].
2.1.2. Termotropik Sivi Kristaller

Kristal yap1 1sitildiginda izotropik siviya dogru olan gegiste tek basamakli bir gegis
yerine birkac ara faz olusuyorsa bu tip siv1 kristallere “termotropik siv1 kristaller” denir.

Termotropik siv1 kristallerde bu ara fazlarin olusumunun temel nedeni sicakliktir.
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Sekil 2.3. Termotropik sivi kristallerin molekiil yapilari [1,5].

Bu tip siv1 kristallerin molekiil yapilarina bakildiginda molekiillerin ince ¢ubuksu
veya disk seklinde oldugu goriilmektedir [1, 5]. Termotropik siv1 kristallerin farkli tipleri
Sekil 2.3 te gosterilmistir. Termotropik sivi kristaller sicaklik ve ara degisim fazlarina gore

lic temel gruba ayrilirlar. Bunlar nematik, smektik ve kolestik tipteki sivi kristallerdir.
2.1.2.1. Nematik Siv1 Kristaller

Simektik yapidaki molekiil demeti katmanlarinin bozulup tiim molekiillerin farkl
araliklar ve farkli yonlerde fakat ayni dogrultuda yonelmesiyle nematik yap1 olusur (Sekil
2.4). Bu fazda molekiillerin ortalama yonelim dogrultusunda yoneldikleri gériilmektedir.
Yapidaki molekiiller ii¢ yonde hareketli olup bir eksen etrafinda donebilme 6zelliklerine

sahiptirler.



Sekil.2.4. Nematik fazda molekiillerin ayn1 dogrultuda yonelimi [6].

Sivi kristal fazlar igersinde en diizensiz yapt nematik fazlarda meydana
gelmektedir. Nematik sivi kristallerin elektrik alana cevap siirelerinin milisaniye
mertebelerinde olmasi bu tip elektro-optik cihazlarda yaygin olarak kullanilmalarina imkan

saglamaktadir [6].
2.1.2.2. Simektik s1v1 kristaller

Bu fazdaki molekiiller i¢in yonelim diizenine ek olarak konumsal diizen de soz
konusudur. Ortam i¢inde molekiillerin tabakali bir yerlesim sergiledikleri gézlenmektedir.
Dolayisiyla molekiillerin kendi etraflarinda donmeleri serbest olmakla birlikte tabakalar
arasindaki gecisleri yoktur. Bu fazda tabaka diizlemlerinin birbiri iizerinden serbestce
hareket edebildikleri varsayilmaktadir. A,B,C ile simgelenen 9 farkl: tipteki simektik alt
siif kategorize edilmistir. Bu kategorizasyon X-1simm1 kirinim deneyleri ve polarize
mikroskop gozlemleri ile gerceklestirilmistir. Simektik A’da molekiiller tabaka diizlemine
dik olacak sekilde yonelmislerken, simektik C’de ise molekiillerin yonelimi tabaka
diizlemiyle a¢1 yapmaktadir. Simektik B faz1 ise hekzoganal bir paketleme diizeni

gostermekte ve bu fazin bazi 6zellikleri s1v1 kristalden ¢ok kati kristale benzemektedir [5].
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Sekil 2.5. Simektik s1v1 kristaller[5].
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Sicakligin Artis Yonii
Sekil 2.6. Simektik kristallerde ara fazlarin sicakliga gore degisimi [5].

Sayet bir siv1 kristal her {i¢ simektik fazda da bulunabiliyorsa ara fazlarin sicakliga

gore degisimi Sekil 2.6’da gosterildigi gibi olugmaktadir.



2.1.2.3. Kolesterik sivi Kristaller

Bu tiir s1v1 kristaller genel olarak kolesterol tiirevlerinde gozlemlendiginden bu ad1
almigtir. Kolesterik siv1 kristal bir ortamda molekiillerin dogrultu boyunca yonelimleri s6z
konusu olmakla beraber dogrultu, ortam igerisinde sabit kalmayarak helisel bir doniis
sergilemektedir (Sekil 2.7). Kolesterik fazda, madde her biri nematik benzeri yapiya sahip
tabakalardan olugsmaktadir. Fakat her bir tabakadaki molekiiller normale gore yonelim
degisimi gosterebilmektedir. Molekiillerin tabakalar arast gegisi mimkiindiir ve
molekiillerdeki yonelim degisimi madde boyunca helisel burulma seklinde olmaktadir.
Ayni yonelim turunu tamamlayan tabakalar arasindaki mesafe, helis adimi olarak
adlandirilmaktadir. Helis adimi goriiniir bolgedeki 1s181n dalga boyu ile karsilagtirilabilir
biiyiikliiktedir. Yapidaki giiclii bragg yansimalari periyodikligin bir sonucu olmakta ve bu
aralik sicaklik degisimlerine kars1 son derece duyarlidir. Kolesterik fazda yansiyan 1s181in
goriiniir bolgede olmasindan yararlanilarak 0,01 °C duyarlilikta sicaklik degisimini

algilayan s1v1 kristal cihazlar iiretilmektedir.

Bu cihazlar elektronik devrelerin veya mikro yapilarin  kusurlarinin
belirlenmesinde, sok dalgalarinin ugaklarin yiizeylerindeki etkilerinin incelenmesinde ve

hastalikli dokularin teshisinde giivenle kullanilmaktadir [7].
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Sekil 2.7. Kollesterik siv1 kristallerde molekiilerdeki yonelim degisiminin helisel burulmasit [7].

Termotropik siv1 kristaller polarize mikroskopla incelendiklerinde, sicaklik

degisimlerine bagl olarak faz gecisleri gozlenebilmektedir [7].



Sergiledikleri karakteristik desenler ve bu fazlarin molekiil yapilar1 Tablo 1 de
gosterilmistir. Termotropik sivi kristal gostermekte olan bir madde kristal haldeyken

1sitilmaya baslaninca erime noktasinda bulanik bir siviya doniisiir[6].

Isitma islemine devam edilince izotropik sivi 6zelligi gosterecegi bagka bir gecis
noktasindan ge¢mektedir. Termotropik sivi kristaller hal degisimleri sirasinda tek
basamakli gegis yerine ara fazlar iceren kademeli gecisler sergilemektedirler. Sicakligin
artmasi sirasinda gegirilen faz kademeleri sicakligin azaltilmasi durumunda ayni sirayla
geri yonde islemektedir. Termotropik sivi kristallerde sicaklik degisimine bagl olarak

gerceklesebilen sivi kristal faz gecisleri Tablo 2 de gosterilmistir[6].

Tablo 1. Termotropik sivi kristallerin sergiledikleri karakteristik desenler ve fazlarin molekiil
yapilari [6].

T
I 1T 111 v
izotropik izotropik
izotropik izotropik
Nematik
Kolesterik
Simektik A
Nematik Kolesterik
Simektik C
Simektik A
Simektik B
Kati Kati
Kat1 Kat1



Tablo 2. Termotropik siv1 kristallerde sicaklik degisimine bagli olarak gerceklesebilen sivi kristal faz

gecisleri [6].

Optik Karakteristik
Simif . Molekiil Yapisi
Ozellikler Desen
Diizlem ipliksi Molekiillerin uzun eksenleri
Nematik Tek Eksenli birbirine paralel
Mermerimsi
Tek Eksenli | Fokal Konik Diizlemlerde Nematik
Kolesterik Paketleme
Optik Aktif
Fokal Konik Kirik | Tabakali Yapi, Molekiiler
Simektik A | Tek Eksenli |\ o Konik, Fan tabaka diizlemine dik
Yap1
Mozaik,Basamakli | Tabakali Yapi, Molekiiler
. . . 1 h l
Simektik B | Tek Eksenli Damlaciklar, tabak?l arda hegzagona
Diizlem paketi
Kirik Fokal Konik | Tabakali Yapi, Molekiiler
Simektik C | Cift Eksenli | . tabaka normali ile ag1
Diizlem
yapmakta
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3. SIVI KRISTALLERIN FiZIKSEL OZELLIKLERI

Lazer teknolojisindeki ilerlemeler sonrasinda malzemelerin optik 6zellikleri
kolaylikla incelenebilmektedir [8]. Sivi kristaller siradan olmayan o6zellikleriyle optik
yonden ilging oOzelliklere sahip malzemelerdir. Bu malzemelerde, molekiiler yonelim
mertebesi ve ortalama molekiiler yonelim, dis etkilerle degisebilir ki bu etkiler mekanik
gerginlik, manyetik veya elektrik alan gibi etkilerdir. Siv1 kristaller ileri seviyede ¢ift kiric

maddelerdir ve yiiksek elektro-optik ve magneto-optik katsayilarina sahiptirler [8].
3.1. Sv1 Kristallerin Optik Ozellikleri

Nematik s1vi kristaller ortam ¢ift kiric1 6zellikte olup, dogrultu ve buna dik yonde
Ol¢iilen kirilma indisleri arasinda belirgin bir fark ortaya ¢ikmaktadir. Boyle bir madde
stvilara ait akigskanlik ozelliklerine sahip olmakla ancak elektrik, manyetik ve optik
ozellikleriyle anizotropi 6zellik gostermektedir. Nematik sivi kristallerin optik 6zellikleri
elektrik ve manyetik alan gibi dis etkilere karsi son derece hassastir ve sahip olunan
molekiiler yonelim uygulanan bir elektrik alan ile degisebilmektedir. Nematik sivi
kristaller ilizerine bir dis elektrik alan uygulandiginda, ortamdaki esneklik kuvvetleri
molekiilleri 6nceki konumlari muhafaza etmeye zorlar. Normal olarak kalict veya
indiiklenmeli elektriksel dipole sahip olan molekiiller ise hangi fazda olurlarsa olsunlar
uygulanan bir alan boyunca diizensiz hareketleri alan boyunca yonelmek egilimindedirler.
Sivilarda molekiillerin diizensiz hareketleri alan boyunca yonelme sansini ortadan
kaldirirken, katilarda molekiiller aras1 bag kuvvetli oldugundan yonelimin gergeklesmesi
zordur. Sivi kristal ortamindaki molekiiller ise uygulanan dis alana karsi tepki
gostermektedirler ve dielektrik sabiti; uygulanan alan ile sivi kristal madde arasindaki

etkilesmenin 6l¢iisiinli gostermekte ve ortamin dielektrik anizotropisi [9];

Ae=¢g)-¢€. (3.1)

Seklinde tanimlanmaktadir. Denklem 3.1 de, € ve €, ise sirasiyla elektrik alana paralel ve

dik yonde ol¢iilen dielektrik sabitlerdir.
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Dielektrik anizotropinin iki tipi vardir. Birincisi pozitif dielektrik anizotropi olarak
isimlendirilir (p-tipi) ve yonelim eksen boyunca dielektrik sabiti dogrultu eksene dik alan
boyunca daha biiyiiktiir. 4¢ bu durumda sifirdan biiyiiktiir. Yonelim dogrultu ekseni
boyunca olan pozitif dielektrik sabiti, dogrultuya dik eksen boyunca olandan daha biiyiik
olup bu durumda A&>0 seklindedir. ikinci tip ise, negatif dielektrik anizotropidir ve 4£<0
seklindedir [9, 10]. 4&>0 biiyiik sifir ise dogrultu elektrik alana paralel, toplam A&<0 ise

alana dik olarak yonelir.
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Sekil 3.1. Dielektrik sabiti uygulanan alan ile siv1 kristal madde arasindaki etkilesim [9].

Sekil 3.1°de agiklanan durumun ¢ift kiricilik olayinin bagka bir yansimasi oldugunu

anlamak i¢in kirilma indisiyle dielektrik sabiti arasindaki iligkiyi hatirlamak yeterlidir.
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Polarize bir 151k demeti siv1 kristale girdigi zaman iki demete ayrilir, bu demetlerde diizlem
polarizedir. Elektrik alan vektorleri dik yonelimlerde olup sivi kristal ortamda farkl

hizlarda yayilmaktadir ve bu nedenle iki farkli kirilma indisi olugsmaktadir.
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4. NANO YAPILI OKSiT MALZEMELER

Genis enerji bant aralikli metal oksitler; yiiksek elektriksel iletkenlik, goriiniir
bolgede yiiksek optik gecirgenlik ve IR bolgesinde yiliksek yansitma o6zelligi
gostermektedirler. Metal oksit malzemelerin bu 6zellikleri onlarin bir¢ok farkli uygulama
alanlarinda kullanimina imkan saglarken Ozellikle son yillarda metal oksit malzeme
grubundan olan ZnO, ITO (indiyum kalay oksit), SnO2, CdO gibi malzemeler, elektronik
devre elemanlari, kimyasal sensorler, piezoelektrik c¢evirici, 151k yayan diyotlar,
fotovoltaik giines pilleri, saydam elektrotlar vb. uygulama alanlarindan dolay1 ilgi odagi
olmuslardir [11,12,13,14,15].

Metal oksit malzemelerin kullanildig1 diger uygulama alanlari arasinda diisiik
dayanimli ve elektro-kromik pencereler, daha genis ve diiz ekranli televizyonlar, daha
genis ve yiiksek ¢oziintirliiklii taginabilir bilgisayarlar, 6nemi her gecen giin artan ince film
fotovoltaikleri vb. iyi tasarimli yeni nesil aygitlari sayabiliriz. Ozellikle metal oksit
malzemelerin iiretiminde katkilama yeteneginin arttirilmasi icin teorik ve deneysel
calismalar yogun bir sekilde calisilmaktadir. Uzun yillardir ¢alismalarin deneysel oldugu
ve ZnO ile ITO’ in tiirevleri lizerinde odaklanildigini diisiindiigiimiizde, son yillarda metal
oksit teknolojisinin ne kadar hizli bir gelisim gosterdigi acik¢a goriilmektedir. Bu durum
sadece aygitlarda daha yiiksek performans saglamakla ilgili degil ayn1 zamanda gecis
metali tabanli oksitlerin elektro optik aygitlardaki artan 6nemi ile de ilgilidir. Endiistriyel
perspektifi baz alan yeni n-tipi ve p-tipi malzemeler, yeni ¢Oktiirme tekniklerini arastiran
ve malzemelerin kendilerini oldugu kadar performans sinirlarini da inceleyen calismalarin

say1st son yillarda giderek artmaktadir [16,17].

4.1. Cinko Oksit (ZnO)

ZnO elektroseramik malzemeler arasinda en cok tercih edilenlerden malzemedir.
ZnO genis band aralikli yariiletken bilesiklere 1yi bir 6rnektir. ZnO wurstizit tipi kafes
yapisinda ve direk gegcis tipi band yapisinda olup, oda sicaklifinda 3,2 eV enerji band
araligina sahiptir (Sekil 4.1)[18]. Wurstizit yapisindaki ZnO varistor, film kaplama gibi
cesitli uygulama alanlarinda kullanilmaktadir[19]. Cinko oksitin yariiletkenligine etki eden
onemli bir parametre ise 1s1 olarak karsimiza ¢ikmaktadir. Ornegin ZnO’i 900°C’de iki saat

1s1l islem uygularsak iletkenlikte oldukg¢a iyilesme saglanabilirken fakat aymi etki
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rediikleyici atmosferde birka¢ dakika 1s1l islem ile elde edilebilmektedir. Ayrica iletkenligi
iki parametre ile degisebilmektedir; yani Ol¢iim sicakliginin artmasi ile iletkenliginin
artmast (yariiletkenlerin karakteristigi) ve oksijen basincindaki artis ile azalmasi
seklindedir. Bu durum 1s1l iglem ve rediikleyici atmosfer ile ara yerdeki ¢inko atomlarmin
cinko oksit yapisindaki olusumundan dolayr yariiletken 6zellikleri  kontrol
edilebilmektedir. Wagner [20] calismalarinda 600°C’ de her fazla ¢inko iyonunun iki
elektron birakarak art1 iki degerlikli hale geldigini belirlemistir.

Elektriksel iletkenlikteki artisin elektron bosluklarindan kaynaklanan yiik
tastyicilarindan olustugunu belirtmistir[20].

Sekil 4.1. ZnO’ in kristal yapis1 [21].

Latis sabitleri y= 3,250 °A ve z= 5,206 °A’duir. z/y oram 1,60’tir ve ideal olan
1,633’den ¢ok az bir miktar kiiciiktiir. Zn ve O arasindaki mesafe z yoniine paralel olarak
1,992 °A ve diger ii¢ yonde 1,973 °A’dur. Ozgiil agirhig 5,72 gr/cm® diir [21].

Arastirmacilar bu gelismelerden sonra kristal yapidaki hatalardan kaynaklanan kati
hal ozellikleri iizerinde yogunlasmis ve incelemeler sonucunda pek ¢ok cesitli kristal
hatalar bulunmus ve bunlarin kristal 6zellikleri tizerindeki etkileri ¢calisiimistir.

Cinko oksitte goriilen temel 6zellikler sunlardir:
e Yiizey gerilmesi nedeniyle kristalin distorsiyonu
e Znveya O atomunun daha kiiclik atom ile yer degistirmesi
e Zn veya O atomunun daha biiyiik atom ile yer degistirmesi

e Fazla Zn gibi arayer atomlarinin yapiya girmesi.
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Burada anlatilan yer degistirmenin hangi atomlar arasinda olabilecegi Sekil 4.2° ye

bakilarak agiklanabilir.
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Sekil 4.2. Atomlar yiikiine veya valansina ve elementine gore ¢apini gosteren tablo [20].

4.2. Nikel Oksit (NiO)

Nanometre boyuttaki nikel oksidin sentezi i¢in giliniimiizde ¢ok farkli yontemler
kullanilmaktadir. Sulu ¢o6zeltide ¢oktiirme, sol-gel metodu, kati hal tepkimesi, piroliz,
mikroemiilsiyon gibi farkli yontemler en ¢ok kullanilan yontemlerdir [22]. Hazirlama
yontemleri arasina kat1 hal tepkimesinin, yiiksek iirtin verimi ve diisiik ener;ji tiikketimi gibi
avantajlar1 bulunmaktadir [23]. Hazirlanmasinda kullanilan yontemlerden biri olan sol-gel
yonteminde ise yliksek basing ve sicakliklara gerek duyulmadan kolay ve basit bir sekilde
hazirlama imkani sunmaktadir.

Nikel oksit ince seramik tozlari, manyetik materyallerde, katalizde, pil katotlarinda,
elektrokromik filmlerde, p-tiirii transparan iletken filmlerde, gaz sensorlerinde, alkali
batarya katodunda ve kati oksit yakit hiicrelerindeki (SOFCs) anodun yapiminda yaygin
olarak kullanilmaktadir [24].

Nikel oksit son zamanlarda katalitik, elektronik ve manyetik 6zellikleriyle biiyiik

bir ilgi cekmekte ve bir¢ok arastirmaci tarafindan arastirilan 6nemli bir malzeme olmustur

[25].
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S. MATERYAL VE METOT

5.1. Deneysel islemler

Katkisiz ZnO ve NiO numunelerinin hazirlanmasi isleminde kimyasal ¢oktiirme
yontemi kullanilmis, ZnO igin ¢inko asetat (zinc aacetate), Zn(CH300), -2H>0), NiO i¢in
ise Nickel(I) acetate tetrahydrate (C4HsNiO4.4H>0) kullanilarak hazirlanan her iki
cOzeltiye NaOH eklenmistir ve stabilizator olarak ta methanol kullanilmistir.

Katkisiz ZnO ve NiO numunelerinin ¢ozeltisi 60 °C’de manyetik karistiricida 2.5
saat karigtirillip saydam ve homojen ¢ozelti elde edildikten sonra c¢ozeltiler 5’er dakika
santrifiij yapilip 3’er kez methanol ile yikanarak siizge¢ kagidi ile siiziilmiistiir. Siiziilen
ZnO ve NiO numuneleri 50°C’de 1siticinin tizerinde 1,5 saat bekletildikten sonra firinda
400°C sicaklikta 1 saat 1s1l isleme tabi tutulup daha sonra firin igerisinde sogumaya
birakilmistir. Elde edilen ZnO ve NiO numuneler havan igerisinde doviiliip toz haline
getirilmis ve elde edilen toz numunelerin bir kismi1 10MPa basing altinda preslenerek disk
seklinde tablet numuneler haline doniistiiriilmiis ve hazirlanan disk seklindeki bu tablet
numunelerin kalinliklart ZnO numunesi i¢in 0.538mm, NiO numunesi i¢in 0.748mm
olarak ol¢iilmiistiir. Calisma siiresince ZnO ve NiO numunelerinin hazirlanma siireci sekil

5.1 ve sekil 5.2 de sematik olarak gosterilmistir.
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Zn(CH300); -2H,0
[2.95¢gr ]

Methanol

125ml 65ml

NaOH [1.119gr]

5 dk karigtirma

5 dk karistirma

60°C’de 2.5 saat manyetik karistiricida
karistirma

400°C sicakliktaki firinda 1 saat 1s1l
islem uygulama

Toz numunelere 10MPa basing altinda
preslenerek disk tablet elde etme

Zn0O

Sekil 5.1. ZnO numunesinin hazirlanma siirecinin sematik gosterimi.
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C4HgNi10O4.4H20 Methanol NaOH [1.119¢gr]
[3.334¢r] 125ml 65ml

W 1y

5 dk karistirma 5 dk karistirma

i

60°C’de 2.5 saat manyetik karistiricida
karistirma

l

400°C sicakliktaki firinda 1 saat 1s1l islem
uygulama

l

Toz numunelere 10MPa basing altinda
preslenerek disk tablet elde etme

l

NiO
Sekil 5.2. NiO numunesinin hazirlanma siirecinin sematik gosterimi.

5.2. Si1vi Kristal Hiicrelerin Hazirlanmasi

Siv1 kristal sistemleri ¢ok hassas oldugundan hazirlanmalar1 sirasinda yapilan
tartimlar ¢ok duyarlilik gerektirir. Bu nedenlerle sistemlerin incelenmesi, arastirilmasi ve
Ol¢iimlerin  yapilmast hususunda gosterilen hassasiyet ve titizlik laboratuvar
malzemelerinin temizligi konusunda da aynen gosterilmelidir. Sivi kristal sistemin
hazirlanmas1 ve incelenmesi sirasinda kullanilan spatiiller, tiipler, enjektorler, vb.
malzemeler her kullanim Oncesi alkol ve aseton ile dezenfekte edilmeli ve saf su ile

yikanip durulanmalidir. Bu hususta gerekli hassasiyet gosterilmistir.
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Hazirlanan sivi kristallerin elektro-optik dl¢limleri malzemelerin hazirlandig
ortamin diginda farkli bir laboratuvarda yapilmistir. Bu calismada kullanilan organik
bilesikler, 4-octyl-4-biphenylcarbonitrile (8CB), ZnO katkil1 4-octyl-4-biphenylcarbonitrile
(8CB), NiO katkil1 4-octyl-4-iphenylcarbonitrile (8CB) malzemeleridir.

Numuneler hazirlanirken 6nce elektronik terazide tartimlari yapildi ve hazirlanan
sivt kristaller 3 adet 0,2 ml PCR tiipline dolduruldu, sirasiyla vorteks ve ultrasonik
kanistiricilarda karistirildi ve karisimin daha iyi olabilmesi i¢in, zaman zaman 1s1l isleme
tabi tutuldu. PCR tiiplerine doldurulan saf 8CB, ZnO katkili 8CB ve NiO katkili 8CB siv1
kristal numuneleri sekil 5.4’ de gosterilmistir. Calisma siiresince sivi kristal numunelerinin

hazirlanma siireci sekil 5.3 de sematik olarak gosterilmistir.

1.Tip 2. Tip 3. Tiip

0,5630 gr 8CB 0,5900 gr 8CB 0,6105 gr 8CB

8CB nin %1 i kadar ZnO | 8CB nin %1 i kadar NiO
tozu (0,0059 gr) ekleme tozu (0,0061 gr) ekleme

Tiipleri ayr1 ayr1 karistirma ve 1s1l islem

Sekil 5.3. Saf 8CB, ZnO katkili 8CB ve NiO katkilt 8CB siv1 kristal numunelerinin hazirlanma siirecinin

sematik gosterimi.

20



Sekil 5.4. PCR tiiplerine doldurulan saf 8CB, ZnO katkili 8CB ve NiO katkili 8CB siv1 kristal

numuneleri.

Hazirlanan 8CB, ZnO katkili 8CB, ve NiO katkili 8CB numuneleri insiilin enjektor
yardimi ile indiyum tin oksit (ITO) kapli siv1 kristal hiicrelere doldurularak kapasite-voltaj
ve akim-voltaj Olglimleri sekil 5.7°de gosterilen KEITHLEY 4200 SCS diizenegi
yardimiyla yapildi. Hazirlanan (ITO) kapli s1vi kristal hiicreler sekil 5.5’de ve sivi1 kristal
hiicreleri doldurmak ic¢in kullanilan insiilin enjektér ise sekil 5.6’da gosterilmistir.
Hazirlanan siv1 kristal hiicrelerin kalinligi, 8CB i¢in 5,3 um; ZnO katkili 8CB i¢in 5,1 um;
NiO katkili1 8CB i¢in 5,3 um’dir.

Sekil 5.5. Hazirlanan (ITO) kapli siv1 kristal hiicreler.
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Sekil 5.6. Sivi kristal hiicreleri doldurmak i¢in kullanilan insiilin enjektdr.

Sekil 5.7. Elektriksel 6l¢iimler i¢in deney diizenegi.

5.3. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) Goriintiilemeleri ve Enerji Dagilim X-
Isim1 (EDX) Analizleri

Elde edilen tiim numunelerin taramali elektron mikroskobu (SEM) goriintiilemeleri
ve enerji dagilimli X-1s51n1 (EDX) analizleri, JEOL JSM 7001F elektron mikroskobu ve
buna bagli Oxford INCAx-actdetektorii vasitastyla yapilmastir.
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Daha 6nceden hazirlanan numunelerin yiizeyleri Denton Vacuum Desk V cihazi ile
temizlenip, buna miiteakip 1 dk boyunca altin ile kaplanarak SEM incelemeleri yapilmis ve

inceleme yapilan yiizeyler iizerinden EDX analizleri alinmistir.

5.3.1. SEM Goriintiileri ve EDX Analiz Sonuglari

Tim numuneler igin farkli biiyiitme oranlarinda alinan taramali elektron
mikroskobu (SEM) fotograflar1 ve bu fotograflar iginde de 30000X biiylitme oraninda
¢ekilen SEM goriintiisiine ait enerji dagilimi X-1s51n1 (EDX) spektrumu analiz sonuglari
verilmigtir.

Zn0O tozlarina ait iki farkli biiylitme oranlarindaki SEM goriintiilemeleri Sekil
5.8’de ve bunlara ait EDX spektrum desenleri, analiz sonuglari ile birlikte Sekil 5.9’da
verilmistir. NiO tozlarina ait iki farkli biiylitme oranlarindaki SEM goriintiilemeleri Sekil
5.10’da ve bunlara ait EDX spektrum desenleri, analiz sonuglari ile birlikte Sekil 5.11°de
verilmistir. ZnO ve NiO toz numunelerinin EDX spektrum sonuglar1 tablo 3-4’de

verilmistir.
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I 100nm FiratUni 7/25/2014
X 150,000 15.0kV SEI SEM WD 10.0mm 10:56:32

.8n

A

EE— 100nm FiratUni 7/25/2014
X 200,000 15.0kV SEI SEM WD 10.0mm 10:47:17

Sekil 5.8. ZnO numunesinin a) 150000X biiyiitme orani b) 200000X biiyiitme orani ile SEM goriintiileri
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Sekil 5.9. ZnO numunesinin 30000X biiyiitme oranindaki EDX spektrumu

Tablo 3. Sekil 5.9°da verilen EDX spektrum sonucu

Element Agirlikca oran (%) Atomik oran (%)
Zn 74.93 42.25

0] 25.07 57.75

Toplam 100 100
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— 100nm FiratUni 7/25/2014
X 100,000 15.0kV SEI SEM WD 10.0mm 10:36:32

-k
"t mm

EE— 100nm FiratUni 7/25/2014
X 200,000 15.0kV SEI SEM WD 10.0mm 10:35:49

(b)

Sekil 5.10. NiO numunesinin a) 100000X biiyiitme oran1 b) 200000X biiyiitme orani ile SEM goriintiileri
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Sekil 5.11. NiO numunesinin 30000X biiyiitme oranindaki EDX spektrumu

Tablo 4. Sekil 5.11°de verilen EDX spektrum sonucu

Element Agirlikca oran (%) Atomik oran (%)
Ni 88.35 67.38

0] 11.65 32.62

Toplam 100 100
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SEM goériintiilerinden nano boyutta tanelerin oldugu goriilmiistiir. Morfolojik
olarak incelendiginde partikiillerin homojen olarak dagildig1 fakat topaklasmalarin da
oldugu goriilmektedir. Bunun nedeninin havadaki nem ve nano boyutlu taneler arasi ¢ekim

kuvvetinin yliksek olmasindan ileri geldigi diistiniilmektedir.

Kimyasal ¢oktiirme yontemi ile sentezlenen ZnO tozlarin EDX cihazinda yapilan
analizlerinde elementel olarak yiiksek siddette Zn ve O pikleri, NiO tozlarin ise elementsel
olarak yiiksek siddette Ni ve O pikleri elde edilmistir. Ayrica EDX analizinde baska
herhangi bir yapiya rastlanmadigi ve iiretilen ZnO ve NiO nanotozun atomik olarakta

literatiir ile uyumlu oldugu gézlemlenmistir.

5.4. Numunelerin FT-IR Olciimleri

Sentezlenen tozlarin kimyasal baglarini tespit etmek amaci ile Perkin Elmer marka
Spectrum FT-IR Spectrometer cihazi kullanilmis ve FT-IR Spektroskopi Cihaz1 (Perkin
Elmer, Spectrum ) ile IR spektrumlari elde edilmistir. IR spektrumlar1 4500-450 cm™! dalga
boyu araliginda ¢ekilmistir.

5.4.1. FT-IR Analiz Sonuclari

ZnO ve NiO tozlarin kimyasal baglarini tespit etmek i¢cin FT-IR Spektroskopi
Cihaz ile IR spektrumlar1 4000-450 cm™ dalga boyu aralifinda ¢ekilmistir.
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Sekil 5.12. ZnO Tozunun FT-IR spektrumlari.

28



Sekil 5.12°de gosterilen spektrum ZnO analizinde elde edilmis olup 3425 cm™! piki
O=H titresim pikine, 1390 cm™ ve 1642cm™ pikleri ise C=O titresim piklerine karsilik
gelmektedir. Zn=0 titresim pikide 837cm bolgesinde gdzlenmistir. Buldugumuz pik

degerleri ile literatiirdeki pik degerlerinin uyum i¢inde oldugu goézlenmistir [26].
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Sekil 5.13. NiO Tozunun FT-IR spektrumlari.

NiO analizinden elde edilen spektrum sekil 5.13’de gosterilmistir. 3454cm™ piki

O=H titresim pikine, 1641 cm™ piki ise H=O=H titresim pikine karsilik gelmektedir. 875

1 1

cm™ piki Ni=O=H titresim piki olup Ni=O titresim piki de 698 cm™ bdlgesinde
gozlemlenmistir. Buldugumuz pik degerleri literatiirdeki pik degerleri ile uyum

i¢erisindedir [27].
5.5. Numunelerin Optik Ol¢iimleri

Numunelerin optik dl¢iimleri Firat Universitesi Fen Fakiiltesi Elektronik Malzeme
Laboratuari’nda yapilmis ZnO ve NiO numuneleri i¢in oda sicakligindaki yansima (R)
degerleri, 200 nm ile 3600 nm dalga boyu araliginda tarama bdlgesi olan UV-3600 PC
UV-VIS Spektrofotometre cihazindan alinmistir. Degerler ZnO numunesi i¢in 200 nm ile
1200 nm dalgaboyu araliginda, NiO numunesi i¢in ise 200 nm ile 1100 nm dalga boyu
araliginda tarama yapilarak elde edilmistir. Optik 6l¢lim almak i¢in kullanilan UV-3600
PC UV-VIS Spektrofotometre cihazi sekil 5.14’de gosterilmistir.
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5.5.1. Optik Ol¢iim Sonuclar:

ZnO numunesi i¢in 200 nm ile 1200 nm araliginda, NiO numunesi i¢in 200 nm ile
1100 nm dalga boyu araliginda yapilan Ol¢iimlerde yansima (R) degerleri kullanilarak

yansima-dalga boyu spektrumlari ¢izilmistir.

ZnO ve NiO toz numunelerin yasak enerji araligin1 (Eg) hesaplamak i¢in Diffuse
Reflectance Spectroscopy ydntemi kullanildi. Olgiilen reflektans degerleri kullanilarak
bant araliginin hesaplamasi yapildi. Kubelka Munk formiilii asagidaki denklem ile ifade

edilir.

(1-R)?
2R

F(R)= (5.1)

Burada F(R): absorbansa karsilik gelen Kubelka—Munk fonksiyonudur. F(R)
degerleri lineer absorpsiyon katsayisina doniistiiriilerek yasak enerji araligi degeri Eg,
Absorpsiyon katsayist a ve gelen foton enerjisi hv arasindaki iliski denklem (5.2) ile

belirlenmistir.

ahv =A(hv — Ej)" (5.2)

Burada A gegis olasiligina bagl bir sabit, n: optik absorpsiyon siirecini tanimlayan
bir indistir [28]. Boylece (ahv)™ ¢ nin hv (foton enerjisi)’ye karsi grafigi bu parametreler
kullanilarak gizilir. Grafigin lineer oldugu kisimdan gizilen dogrunun (ahv)"™ =0’da hv
eksenini kestigi nokta (hv = Eg)’ dan numunelerin yasak enerji aralik degerleri
hesaplanmaktadir.

Dogrudan bant gegislerine sahip malzemelerde n sayist % degerini alirken, dolayl
bant gecislerine sahip malzemelerde ise n=2 degerini alir. n= 2 ve n=2 degerleri i¢in
(ahv)'™ “in hv’ye kars1 grafiklerinde n= Y icin ¢izilen grafikte en iyi lineer dogru elde
edildiginden numunelerin dogrudan bant gegisi yapisina sahip oldugu, dolayisiyla tiim
numuneler i¢in ¢izilen grafiklerin (ohv)*’nin hv’ye kars: grafigi olarak ¢izildi. Yasak enerji

aralik degerleri, yukarida belirtilen yontem kullanilarak hesaplanmistir[29,30,31].
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Sekil 5.14. UV Spektrofotometresi
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Sekil 5.15. ZnO tozunun yansima egrisi.

Sekil 5.15’de ZnO numunesinin yansima spektrumu verilmistir. Yansima 370
nm’de bir artig gosteriyor ve yaklasik olarak 459 nm sonra giiclii yansitict 6zellige sahip

oldugu goriilmektedir.
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Sekil 5.16. ZnO numunesi i¢in gizilen (ahv)? ‘nin hv (foton enerjisi)’ye gore grafigi.
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Sekil 5.16’da ise (ahv)®> (ml.eV)*nin foton enerjisi hv’ye gore degisimi
goriilmektedir. Bu grafigin lineer bolgesinin hv enerji eksenini kestigi noktadan yasak

enerji arali@i hesaplanmistir. ZnO numunesi i¢in yasak enerji araligi Eg 3,189 eV olarak

bulunmus olup bu deger literatiir ile uyumludur [32].
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Sekil 5.17. NiO tozunun yansima egrisi.
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Sekil 5.17°de NiO numunesinin yansima spektrumu verilmistir. Yansima egrisi 370

nm ile 420 nm arasinda gii¢lii bir pik gostermektedir.
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Sekil 5.18. NiO numunesi igin ¢izilen (ahv)? ‘nin hv (foton enerjisi)’ye gore grafigi.

Sekil 5.18° de ise (ahv)> (m'eV)>nin foton enerjisi hv’ye gore degisimi

goriilmektedir. Bu grafigin lineer bolgesinin hv enerji eksenini kestigi noktadan yasak

enerji aralif1 hesaplanmis ve NiO numunesi i¢in yasak enerji araligi Eg 2,998 eV olarak

bulunmustur. Bu deger literatiirde verilen degerler ile uyumludur [33].

Tablo 5.Numunelerin hesaplanan Eg yasak enerji aralig1 degerleri.

Numune Eg(eV)
Zn0O 3,189
NiO 2,998

5.6. Dielektrik Anizotropi Ozellikleri
S1v1 kristallerin dielektrik anizotropi olglimleri, kapasite-voltaj metoduyla yapildi.

S1v1 kristal numunelerin kapasite-voltaj egrileri sekil 5.21-5.22 ve 5.23 *de goriilmektedir.
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Uygulanan voltaj ile kapasite degerinin degismesi ise molekiillerin yonelime
basladiklarim1 gostermektedir(Sekil 5.19). Kapasitedeki artis molekiiler yonelimden
kaynaklanmaktadir ¢iinkii siv1 kristalin dielektrik anizotropi 6zelliginden dolayr kapasite
degeri artmaktadir.

Hazirlanan sivi kristallerin hesaplanan dielektrik anizotropi degerleri tablo 6’da
verilmistir. Tabloda verilen degerlerden de goriildiigii gibi, dielektrik anizotropi degerleri
katki malzemeleri ile de8ismistir. Dielektrik anizotropi icin kritik frekans degerleri de
hesaplanarak tablo 7’de verilmistir. Kritik frekans degerlerininde katkilanan malzeme ile
degistigi goriilmektedir.

Hazirlanan tiim sivi kristaller, pozitif dielektrik anizotropiden negatif dielektrige

gecis 0zelligi gostermislerdir.

|I‘ "':1,{ /A

(4

Uygulanan voltajin V=0 durumu Uygulanan gerilim artinldiginda

Sekil 5.19. Uygulanan voltajla molekdillerin yoneliminin degisimi.

Stirekli elektriksel iki kutupluluga sahip bir SK molekiiline bir elektrik alan
uygulama, dipolii (iki kutuplu molekiil) elektriksel alanla ayn1 yonde uzanmaya sevk eder.
Eger molekiil orijinal olarak iki kutupluluga sahip degilse, elektriksel alan uygulandigi
zaman ayn sekilde davranmaya ikna edilir. Bu durumlarin her ikisi de sonugta siv1 kristal
dogrultu vektoriinii, uygulanmis olan elektriksel alanla ayni yone getirme etkisine sahip
olur. Elektriksel dipole bir elektrik alan uygulandiginda sistemin torku sayesinde dénme
hareketi yapar. Bu islemde sivi kristalin diizeni artmamistir sadece dogrultu vektoriiniin
yonelmesi saglanmistir. Elektrik alana yerlestirilen dipole etkiyen tork onu alan

dogrultusuna getirmeye zorlar. Sisteme etkiyen tork sekil 5.20°de gosterilmistir.
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Sekil 5.20. Dipole elektrik alanda etkiyen tork.

8CB, ZnO katkili 8CB ve NiO katkilt 8CB numunesinin esik voltajinin 2 volt
civarinda oldugu goriilmekte ve frekansin arttirilmasiyla buna bagli olarak kapasitans
degerlerinde azalma oldugu gozlemlenmistir. Kapasitans degerlerinin bu aralikta pozitif
degerler aldig1 ve frekansin arttirilmasiyla negatif tipe dogru egilim gosterdigi grafiklerde

acikca goriilmektedir.
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300p
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Sekil 5.21. 4-octyl-4-biphenylcarbonitrile i¢in numunenin 40°C’de karanlik ortamda farkli

frekanslardaki kapasite-voltaj grafikleri.
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Sekil 5.22. ZnO katkili 4-octyl-4-biphenylcarbonitrile i¢in numunenin 40°C’de karanlik
ortamda farkli frekanslardaki kapasite-voltaj grafikleri.
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Sekil 5.23. NiO katkil1 4-octyl-4-biphenylcarbonitrile i¢in numunenin 40°C’de karanlik
ortamda farkl frekanslardaki kapasite-voltaj grafikleri.

Sekil 5.21,5.22 ve 5.23 de goriildiigii gibi, kapasite baslangicta hemen hemen sabit
degerde iken, belli bir voltaj degerinden sonra, kapasite degeri hizli bir sekilde artmakta ve
daha sonra sabit bir degere ulagmaktadir. Uygulanan voltajin minimum degerlerinde

kapasite minimumdur. Bu durum molekiillerin ilk konumlarinda oldugunu gostermektedir.

36



Tablo 4’te numunelerin farkli frekanslarda pozitif dielektrik anizotropiden negatif
dielektrik anizotropiye gecis degerleri goriilmektedir. Frekansin arttirilmasiyla her iig

numunenin de parametresinin azaldig1 gézlemlenmistir.

Tim ¢aligmalar oda sicakliinda ve 200kHz-2000kHz frekans ve O0V-20V
araliginda yapilmistir. Bu ¢alismalarin hepsi 3 numunenin her biri i¢in ayr1 ayri1 yapilarak
Dielektrik degisimi,

Ae=¢g)-¢€. (5.3)

denklemi kullanilarak hesaplanmistir. € degeri ise,

e =C/C, (5.4)

bagmtis1 ile hesaplanmistir. Sekil 5.24-5.25 ve 5.26’dan yararlanilarak kritik frekans
degerleri 8CB i¢in yaklasik 949,38 kHz, ZnO katkil1 8CB i¢in 1211,35 kHz ve NiO katkil
8CB i¢in 1214,62 kHz civarinda oldugu gozlemlenmistir. Bu da 8CB siv1 kristaline ZnO

ve NiO katkiladigimizda kritik frekans degerinin arttigini gostermektedir.

Tablo 6. Farkli frekanslarda AE degerleri.

AE 200kHz | 400kHz | 600kHz | 800kHz | 1000kHz | 2000kHz
8CB 3.224 0.840 0.572 0.356 -0.125 -1.861
8CB-ZnO 4.886 4.401 2.853 1.870 0.627 -2.350
8CB-NiO 4.672 4.180 2.798 1.725 0.608 -2.300

Tablo 7. Farkli numunelerin kritik frekanslari.

Numune 8CB 8CB-ZnO 8CB-NiO

f. kHz) 949.38 1211.35 1214.62
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Sekil 5.24. 4-octyl-4-biphenylcarbonitrile icin A€’ nin frekansla degisimi.
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Sekil 5.25. ZnO katkil1 4-octyl-4-biphenylcarbonitrile i¢in Ag’nin frekansla degigimi.

38



/

2 -
L

N 1 N 1 N 1 N 1 N 1 N 1 N 1 N 1 N 1 N
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000
f(kHz)

Sekil 5.26. NiO katkil1 4-octyl-4-biphenylcarbonitrile i¢in Ag’nin frekansla degisimi.

8CB, ZnO katkil1 8CB ve NiO katkil1 8CB siv1 kristallerinin molekiilleri paralelken
dilektrigi €, dikeyken dielektrigi erve dielektrik anizotropi Ae degisiminin frekansa bagl
degisimi  Sekil 5.24,5.25 ve 5.26’da gosterilmektedir. Frekansin arttirilmasiyla
parametrelerinin azaldigr goriilmektedir. 8CB numunesinde Ae  degisiminin pozitif
anizotropiden negatif anizotropiye gectigi kritik frekans degeri 949.38kHz, ZnO katkili
8CB numunesinde 1211.35kHz ve NiO katkili numunesinde ise 1214.62kHz civarinda

oldugu gozlemlenmistir.

5.7. Sivi1 kristallerin Akim-Voltaj karakteristikleri

Calismada kullanilan 8CB, ZnO katkilt 8CB ve NiO katkili 8CB sivi1 kristallerinin
akim-voltaj karakteristikleri karanlik ortamda incelenerek sekil 5.27-5.28-5.29’da

verilmistir.
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Sekil 5.27. 4-octyl-4-biphenylcarbonitrile 40 °C’de karanlik ortam i¢in akim-voltaj
grafigi.
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Sekil 5.28. ZnO katkil1 4-octyl-4-biphenylcarbonitrile 40 °C’de karanlik ortam i¢in akim-
voltaj grafigi.
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Sekil 5.29. NiO katkil1 4-octyl-4-biphenylcarbonitrile 40 °C’de karanlik ortam igin
akim-voltaj grafigi.

Sekil 5.27°de 8CB sivi1 kristalinin 0-5V araligi, sekil 5.28’de ZnO katkili 8CB siv1
kristalinin 0-2V aralig1, sekil 5.29°da NiO katkili 8CB sivi1 kristalinin 0-2,2V araligi lineer
bolge olup voltajin arttirilmastyla akimin artig gosterdigi ve farkli akim degerlerinde sivi
kristallerin pik verdigi goriilmektedir. Sekil 5.27 incelendiginde 8CB sivi1 kristalinin 5-12V
arasinda voltaj kontrollii diferansiyel negatif diren¢ davranisi sergiledigi goriiliir. 8CB sivi
kristaline ZnO katkilandiginda voltaj 2-8V arasinda, 8CB sivi kristaline NiO
katkilandiginda ise 2-5V arasinda voltaj kontrollii diferansiyel negatif diren¢ davranisi
sergiledigi goriilmektedir. ZnO ve NiO katkilama ile 8CB siv1 kristalinin voltaj kontrollii
negatif diren¢ davramigini 6nemli Olglide etkiledigi goriilmektedir. Negatif direng
etkisinden sonra 8CB, ZnO katkili 8CB ve NiO katkili 8CB siv1 kristallerinin akim voltaj
grafigi lineerdir[34].
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6. SONUCLAR VE TARTISMA

Bu tez calismasinda ZnO ve NiO tozlar1 kimyasal ¢oktiirme metodu ile tretildi.
Sentezlenen ZnO ve NiO tozlarin yilizeyinde meydana gelen degisimleri gdzlemleyebilmek
amactyla ZnO ve NiO numunesinin JEOL JSM 7001F elektron mikroskobu ve buna bagli
Oxford INCAx-actdetektorii vasitasiyla goriintiileri ¢ekilmistir. SEM’de elde edilen
gorlntiilerin EDX analizi sonucunda yapida herhangi farkli bir elementin olmadigi
incelenmistir. Kimyasal ¢oktiirme yontemi ile sentezlenen ZnO tozlarin EDX cihazinda
yapilan analizlerinde elementel olarak yliksek siddette Zn ve O pikleri, NiO tozlarin ise
yiiksek siddette Ni ve O pikleri elde edilmistir. EDX analizinde ZnO ve NiO atomik
oranlarin literatiir ile uyumlu oldugu gdézlenmistir.

Hazirlanan ZnO ve NiO tozlarinin UV 6lglimleri yapilarak yansima ve yasak enerji
araligi grafikleri ¢izildi. Cizilen grafiklerden faydalanilarak yasak enerji araliklar1 (Eg)
hesaplandi. Hesaplanan Eg degerleri literatiirde verilen degerler ile karsilastirildi. Katkisiz
ZnO ve NiO tozlarmin Eg araliklar literatiirde verilen Eg degerleri ile uyumlu oldugu
goriildii [32,33]. Yapilan literatiir taramasinda Eg degerleri diger yontemler ile yapilan
calismalarda elde edilen Eg degerleri ile de uyumlu oldugu goriildii.

Kimyasal ¢oktlirme yontemi ile iiretilen ZnO ve NiO tozlarmin FT-IR analizinde
Zn=0 titresim piki 897cm’!, Ni=O titresim piki ise 698 cm™ bdlgesinde 6lgiilmiis olup
literatiirde belirtilen ¢caligmalarda elde edilen sonug¢lar ile uyumlu oldugu goriildii[26,27].

Bu calismada hazirlanan sivi kristalin  6zellikle elektro-optik ve faz gecisi
ozellikleri arastirildi. 8CB s1vi1 kristal malzemesi ZnO ve NiO tozlar ile katkilanarak yeni
stvi kristal malzemeler hazirlandi. Sivi kristallerin dielektrik anizotropi 6zellikleri,
kapasite voltaj ve akim voltaj 6l¢limleri karanlik ortamda yapilarak belirlendi. Numuneler
pozitif dielektrik anizotropiden (p-tipi) negatif dielektrik anizotropiye (n-tipi) bir gecis
gosterdikleri goézlemlendi. 8CB sivi kristalinin dielektrik anizotropi degerleri katkilanan
ZnO ve NiO nanomalzemesi ile arttigt gozlemlendi. Bu dielektrik anizotropi
degerlerindeki artiglar LCD’ler igin yliksek ¢oziiniirliik ve net goriintii oldugu sdylenebilir.

Sonu¢ olarak bu tez calismasinda elde edilen veriler hazirlanan sivi kristallerin
elektro-optik Ozellikleri, elektrik alan ve molekiil etkilesme mekanizmalar1 optoelektronik
uygulamalarinin yapilabilecegi yeni bilgiler vermektedir ve gelistirilerek farkli alanlarda

farkli amaglar icin kullanilabilecegini gostermistir.
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