T.C.
ERZINCAN BiINALI YILDIRIM UNIiVERSITESI
FEN BIiLIMLERI ENSTITUSU

YUKSEK LiSANS TEZI

CO GAZINA DUYARLI In203 GAZ SENSORUNUN
URETIMIi VE KARAKTERIZASYONU

Banu HOROZ

Damisman: Dog¢. Dr. M. Ali YILDIRIM

ELEKTRIK ELEKTRONIK MUHENDISLIGI
ANABILIM DALI

ERZINCAN
2019
Her Hakki Sakhdir.



Kabul ve Onay Sayfasi

Dog. Dr. M. Ali YILDIRIM damismanhginda, Banu HOROZ tarafindan hazirlanan bu
caligma 23/08/2019 tanhinde asafidaki juri tarafindan Elektrik Elektronik
Miihendisligi Anabilim Dali'nda Yuksek Lisans Tezi olarak oybirlifi ile kabul
edilmigtir.

/
Baskan  :Prof. Dr. Selim ACAR Imza:
S
P
Danisman  : Dog. Dr. M. Ali YILDIRIM Imza: LL‘JL.N&‘
Cye : Dog. Dr. Yunus AKALTUN Imza: Mgvb.‘kbk/\

Yukandaki sonug Enstitd Yonetim Kurulunun 03/09/ zo.ﬁmih ve 5/2«6

sayil karan ile onaylanmigtir.

fl ﬁr’
Prof. Dr. Mustafa Fatih ERTUGAY

Enstiti Midira

Not: Bu tezde kullamlan dzgin ve bagka kaynaklardan yapilan bildiriglerin, sekil ve tablolann kaynak
olarak kullanmm, 5846 sayili Fikir ve Sanat Eserleri Kanunundaki hikimlere tabidir.



Bilimsel Etige Uygunluk Sayfas:

“CO Gazina Duyarh In2Os Gaz Senstriiniin Uretimi ve Karakterizasyonu™ isimli
“Yilksek Lisans™ tezim tarafimca intihal tespit programu ile incelenmistir. Buna gore
tezimde bilimscl cuk ihlali ve intihal olarak nitclendinlebilecek herhangt bir durum
olmadigin taahhiit ederim.

Bu ¢aliymadaki tim bilgilerin, akademik ve etik kurallara uygun bir bigcimde elde
edildigini; aym zamanda bu kural ve davramiglanin gerektirdigi gibi, bu ¢aligmanin
Sziinde olmayan tim materyal ve sonuglan tam olarak aktardifimi ve referans
gosterdigimi beyan ederim,2.3./0 520153

Banu HOROZ



OZET

Yiiksek Lisans Tezi

CO GAZINA DUYARLI In203 GAZ SENSORUNUN
URETIiMi VE KARAKTERIZASYONU

Banu HOROZ

Erzincan Binali Yildirim Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisti
Elektrik Elektronik Miihendisligi Anabilim Dal1

Danigsman: Dog. Dr. M. Ali YILDIRIM

In2O3 ince filmler, Successive lonic Layer Adsorption and Reaction (SILAR) yontemi ile
oda sicakliginda 20, 30, 40 ve 50 SILAR turlarinda cam taban malzemeler iizerine
basaril bir sekilde biiyiitiildii. Ince filmlerin yapisal, morfolojik, kimyasal bilesen ve
CO gaz algilama ozellikleri {lizerinde SILAR turunun etkisi, sirasiyla XRD, SEM,
EDAX ve gaz dlglim sistemi ile incelendi. XRD ve SEM c¢aligmalari, ince filmlerin
In203’lin kiibik fazina sahip polikristal yapida oldugu ve ince filmlerin yapisal ve
morfolojik 6zelliklerinin SILAR turuna bagli oldugunu gostermistir. CO gaz algilama
Olgtimleri sicakligin ve gaz konsantrasyonunun bir fonksiyonu olarak gerceklestirildi.
Ince filmlerin algilama yanitlar1 ¢alisma sicakligi ile artti ve 222 °C’de maksimum
degere ulasti. In,O3 ince film sensorleri, 222 °C caligsma sicakliginda 1-100 ppm CO
gaz konsantrasyonuna maruz kaldiginda yiiksek algilama yanitlar1 gdosterdiler.
Optimum ¢aligma sicakliginda (222 °C) ve 50 ppm CO gaz konsantrasyonunda 20,30,
40 ve 50 SILAR turlarina sahip In2Oz ince film sensorlerinin algilama yanitlari sirastyla
%47, %84, %74 ve %63 olarak hesaplandi. 30 SILAR turuna ait ince filmin gaz
algilama 6zelliklerinin digerlerinden daha iy1 oldugu goriildii.

2019, 66 Sayfa

Anahtar Kelimeler: CO gazi, Gaz sensérleri, Indiyum oksit, Metal oksit ince filmler



ABSTRACT

Master Thesis

THE PREPARATION AND CHARACTERIZATION OF 1n203
GAS SENSOR SENSITIVE TO CO GAS

Banu HOROZ

Erzincan Binali Yildirim University
Institute of Natural and Applied Sciences
Department of Electrical and Electronics Engineering

Supervisor: Assoc. Prof. Dr. M. Ali YILDIRIM

In203 thin films were successfully grown on glass substrates at 20, 30, 40 and 50
SILAR cycles at room temperature by the Successive lonic Layer Adsorption and
Reaction (SILAR) method. The effect of SILAR cycle on the structural, morphological,
compositional and CO gas sensing properties of the thin films were investigated by
XRD, SEM, EDAX and gas measurement system, respectively. The XRD and SEM
studies indicated that the thin films had polycrystalline nature with cubic phase of In20O3
and the structural and morphological properties of the thin films depended on the
SILAR cycle. CO gas sensing measurements were carried out as a function of
temperature and gas concentration. The sensing responses of the thin film sensors
increased with operating temperature and reached to the maximum at 222 °C. The In203
thin film sensors exhibited high sensing responses when exposed to CO gas
concentration in the range of 1-100 ppm at operating temperature of 222 °C. At the
optimal operating temperature (222 °C) and 50 ppm CO gas concentration, the sensing
responses of In20s thin film sensors with 20, 30, 40 and 50 SILAR cycle were
calculated to be 47 %, 84 %, 74 % and 63 %, respectively. It was seen that the gas
sensing properties of the thin film with 30 SILAR cycle were better than others.

2019, 66 Pages

Keywords: CO gas, Gas sensors, Indium oxide, Metal oxide thin films
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1. GIRIS

Son yillarda nano boyutlarda yapilan caligmalar nanobilimin ve nanoteknolojinin
gelismesine katki saglamaktadir. Nanoteknoloji maddenin atomik, molekiiler ve
supramolekiiler seviyede kontroliinii yaparak makrodlgek iiriinlerin elde edildigi bilim
dali olarak ifade edilebilir. Ucak ve uzay teknolojileri, bilisim ve haberlesme sektorti,
molekiiler biyoloji, tip gibi bir¢ok alanda nanobilim ve nanoteknolojiden
yararlanilmaktadir. Ozellikle Japonya ve Amerika gibi gelismis iilkelerde nanoteknoloji
alaninda c¢alisma yapan biiyiik biitceli aragtirma merkezleri bulunmaktadir. Bu
merkezlerdeki amag¢ nanoteknoloji ile iiretilen iirlinlerin gelistirilerek daha kaliteli,

saglam, kiiciik boyutlu, hafif ve ayn1 zamanda uzun 6miirlii olan tasarimlar elde etmektir.

Nanoteknolojinin gelisimi nanotanecikli yapilarin iiretimiyle miimkiin olabilir. Bu
nanotanecikli yapilar nanokristaller, nanopartikiiller, nanogubuklar, nanotiipler ve
nanoteller gibi smiflara ayrilmaktadir. Nanoteknolojinin temelini boyutlart 100 nm ve

altinda olan nanotanecikli ince filmler olusturmaktadir.

Gelisen teknolojiyle birlikte sensorler hayatimizin vazgegilmez birer unsuru haline
gelmistir. Giinliik hayatimizda kullandigimiz birgok aygittan tutunda egitim, saglik ya da
endiistri gibi pek c¢ok alanda biyolojiksel, fiziksel, elektriksel ya da kimyasal
parametreleri tespit etmek i¢in sensorler kullanilmaktadir. Sensorler alarm cihazlarindan
i3 makinalarina, otomatik kapilardan yiriiyen merdivenlere, ugak ve astronomi

teknolojilerinden fabrika otomasyon sistemlerine kadar bir¢ok uygulama alanina sahiptir.

Gerek teknolojik gelismeler gerekse diinyadaki hizli niifus artisinin dogurdugu olumlu
veya olumsuz sonuglar yeni tip ve yliksek teknolojide sensor ihtiyacini da beraberinde
getirmektedir. Bu nedenle iyi bir sensérde bulunmasi gereken temel Ozellikler;

hassasiyetinin (duyarliliginin) yiiksek, secici ve tiretim maliyetinin ise diisiik olmasidir.

Ayrica giinlimiizde giderek artan sabotaj, teror olaylari, dogal afetler ya da ihmaller
sonucunda zellikle toplumun ortak kullanimina agik mekanlarda meydana gelebilecek
acil durumlarin (patlama, yangin, zehirlenme vb.) onlenebilmesine yonelik ¢aligmalarda
sensOrlerin 0onemi daha da artmaktadir. Ciinkii sensorler insan duyu organlariyla

hissedilemeyen ya da ¢ok az hissedilen uyarilari, hassasiyetleri oraninda algilayarak



bunlan 6l¢iilebilen niceliklere ¢evirir ve bagli oldugu devre elemanlarinin ¢aligsmasini

saglarlar.

Bu tez calismasi Giris, Kaynak Ozetleri, Kuramsal Temeller, Materyal ve Yontem,

Aragtirma Bulgular1 ve Sonugclar ad1 altinda alt1 temel boliimden olusmaktadir.

Ikinci béliim olan Kaynak Ozetleri boliimiinde tez konusuna ait literatiir taramasi ve
degerlendirmesi yapilmistir. ikinci béliimde tez konusunun literatiirdeki 6nemi, daha

once yapilmis olan ¢alismalar ve yasanan sorunlara kisaca yer verilmektedir.

Uciincii boliim olan Kuramsal Temeller boliimiinde calismada arastirilan konulara,
kullanilan terim ve kavramlarin tanimlarina, ¢galismada kullanilan donanim ve sistemlerin

calisma prensiplerine yer verilmektedir.

Dordiincii boliimde ise tez ¢calismasinda yer alan materyal ve yontemlere deginilmektedir.
Bu boliimde ¢alismada kullanilan materyal/malzemenin 6zellikleri, ¢alisma prensipleri

ve kullanilma sekli vb. bilgiler agik ve anlasilir bir sekilde yer almaktadir.

Tez ¢aligmasinin besinci boliimii Aragtirma Bulgular kisminda uygulamada elde edilen

bulgular/sonuglar, grafikler yer almaktadir.

Altinc1 ve son boliim olan Sonuglar boliimiinde tez ¢calismasindan elde edilen sonuglarin
degerlendirilmesi ve bu calismanin gelistirilmesi ile ilgili oneri /diisiincelere yer

verilmektedir.



2. KAYNAK OZETLERI

Bu boliimiinde, tez konusuna ait literatiir 6zeti yapilarak tez konusunun literatiirdeki

onemine deginilmektedir.

2.1. Yarniiletken Ince Filmlerin Tarihsel Gelisimi

Teknoloji ve bilimin ilerlemesinde 6nemli bir yere sahip olan ince filmler 19. ylizyildan
giinlimiize kadar bir¢ok farkli yontemle iiretilmektedir. Metal ince filmler baglarda cam
ve seramik {lizerinde dekorasyon amacli kullanilmis olup daha sonraki siireclerde giimiis

tuzlar1 kullanilarak cam yiizeyler lizerinde giimiis filmleri elde edilmistir (Zor, 1982).

Ik metal filmler; 1838 de elektroliz yontemiyle elde edilmistir. 1852° de Bunsen
“kimyasal tepkime yontemi” ile Grove ise “glow-discharge sputtering” yontemiyle metal
filmleri biiyiitebilmislerdir. 1857 yilinda ise Faraday asal gaz igerisinde buharlastirma
yontemi ile metal film elde etmistir. 1887’ye gelindiginde Nahrwolt vakum olusturmak
icin “Joule 1sitmas1” kullanarak platin (Pt) ince filmleri elde etmistir. 1888’de Kundt aynm
yontemle ince filmler biiyiitmiistiir (Zor, 1982).

Kaplama kosullart1 ve kaplama yontemlerindeki farkliliklar ince filmlerin hacimli
malzemelerde bulunmayan pek ¢ok 6zelligini ortaya ¢ikarmakta ve ince filmleri daha
listiin kilmaktadir. Ornegin ince filmlerle hacimli malzemelerde olmayan saf

malzemelerin elde edilebilmesidir (Wasa ve Hayakava, 1992).

Teknolojinin gelismesiyle beraber cesitli ince filmler elde edilmis ve kullanim alani
giderek artmistir. Yapilan ¢aligmalar sonucunda kalinligi 1pm’den kiigiik yariiletkenler
ince film (thin film), kalinlig1 1pm’den biiyiik yariiletkenler kalin film (thick film) olarak
adlandirilmistir (Aybek, 1996).

Ince filmler elektronik ve optoelektronik endiistrisinin temel tasini olusturur. Bilgisayar,
cep telefonlari, entegre devreler, gece goriis diirbiinleri, optik algilayicilar gibi araglarin
gelisiminde ince filmler 6nemli bir yere sahiptir. Giliniimiizde tip, medikal, askeri vb.

bir¢ok alanda kullanilan sensorlerin de temelini ince filmler olusturmaktadir (Soriaga vd.,

2002).



Yariiletken ince filmler ii¢ temel yontemle elde edilmektedir;

o Tek katli epitaksiyel (homoepitaksiyel) filmler: Ayni cins taban iizerine tek kristal
formunda biiyiitiilen ince filmlerdir.

o Cok katli epitaksiyel (heteroepitaksiyel) filmler: Farkli cins tek kristal taban
malzeme iizerine biiyiitiilen ince filmlerdir.

o Polikristal filmler: Genellikle amorf (cam, mika vb.) taban malzeme {izerine

biiyiitiilen ince filmlerdir.

Tek katl1 ve ¢ok katli epitaksiyel ince filmler, tiretiminde ileri teknoloji ve yiiksek maliyet
gerektiren filmlerdir. Bu nedenle ince film ¢alismalarinda diisiik maliyetli ve pratik olarak
elde edilebilen polikristal filmler daha ¢ok tercih edilmektedir. Polikristal filmler optik
ve elektriksel 6zelliklerinden dolay1 giines pili, yariiletken dedektor, gaz sensorleri gibi
bir¢cok uygulama alaninda pratik ve farkli yontemlerle elde edilen yariiletkenlerdir (Bal,

2006).

1923’de Schottky kuru redresorlerin teorisini yayinlamis ve bu yariiletkenlerin teorik
incelenmesinde ilk asama olmustur. 1947 yilinda John Bardeen, Walter Brattain ve

William Shockley ilk yariiletken tabanli transistorii yapmuslardir (Yildirim, 2010).

Ince film, kalinliklar1 100 A ile birkag pm arasinda degisen kaplamalar halinde ve
atomlarin ya da molekiillerin kaplanacaklari yiizeye tek tek dizilmesi ile hazirlanmaktadir

(Yildirim, 2010).

Yariiletken filmlerin 6nemli uygulamalarindan biri de fotovoltaik giines pilleridir. Bu
aygitlarda Si, Ge, As, Ga gibi tek kristallerin yan1 sira CdO, ZnO, CdS, CdTe, Cu2S gibi
polikristal yariiletken ince filmler de kullanilmaktadir. Polikristal ince filmler pratik ve
farkli bir¢ok yontemle elde edilebilen, biiyiik ylizeyli cam, seramik, metal veya grafit gibi
tabanlar {izerine biyiitiilebilen, elektrik ve optik o6zelliklerinden dolay1 giines pili,
yariiletken foto-detektorler gibi bir¢ok uygulama alani olan yariiletken malzemelerdir

(Yildirim, 2010).
Ince film malzemelerin iistiinliikleri asagidaki gibi siralanabilir;

e Hizli, pratik, endiistriyel ve ekonomik bir teknikle iiretilebilmesi,

e Kaliteli malzemeden tasarruf saglamasi ve diisiik maliyetli olmasi,
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e Atomik biiyiitme, dolayisiyla filme 6zgii malzeme 6zelliklerinin elde edilmesi ve
bu 6zelliklerin kontrol edilebilmesi,

e Kuantum boyut etkilerinin kontrol edilebilmesi ( kalinlik, kristal yonelimi, ¢ok katli
yap1 vb.),

e U¢ boyutta kiiciik geometrilerin olusturulabilmesi ve homojenligin kontrol
edilebilmesi,

o Ardisik islemlerle ¢ok katli ve ¢ok degisik 6zelliklerde filmlerin elde edilebilmesi
(Yildirim, 2010).

2.2. Metal Oksitler

Metal oksitler yariiletkenlerin bir sinifi olup yiiksek iletkenlik ve goriiniir 1g18a karsi
oldukga iyi gecirgenlik 6zellige sahiptir. Ayrica metal oksitlerin, kararlilik, sertlik ve
diistik siirtiinme katsayisina sahip olmasi; onlart 1s1l yansiticilar, LCD ekranlar gibi pek
¢ok uygulamada degerli kilmaktadir. Bu amagla metal oksit materyallerinin iletkenlik ve

gecirgenlik 6zelliklerini arttirmaya yonelik ¢alismalar devam etmektedir (Lane, 2001).

Ik metal oksit filmler altin gibi soy metallerden %50 gibi diisiik bir gegirgenlige sahip
ince filmler olarak tretilmistir. Giiniimiiz metal oksit materyalleri ise %90 ve lzeri
gecirgenlikleri ve iletkenlikleri 103-10* (ohm.cm)® mertebesinde olan oksit
materyallerden elde edilmektedir. Bir karsilastirma yapilirsa bakir metalinin 300 K
sicakliktaki iletkenligi 1,7x10%(ohm.cm)? “dir (Lane, 2001).

Metal oksit materyallerinin iletkenlik, akim-voltaj degisimleri gibi elektriksel
Ozelliklerini arastirmak bu materyalin elde edilme siireglerindeki en iyi parametreleri
bulmay1 saglar. Arastirma sonuglar1 taban olarak kullanilan malzemeye, film biiyiitme
hizina, film kalinlig1 ve katki konsantrasyonu gibi parametrelere bagli olarak degisiklik

gosterecektir (Lane, 2001).

Metal oksit materyallerin yiksek iletkenlik gosterme nedeni sitokiyometrik
olmamalarindan yani oksijen eksikliklerinin dondr olarak davranmasindan kaynaklanir.
Kimyasal buharlastirma yontemlerinde istenmeden yapilan klor (CI) gibi katkilar Metal
oksit materyallerinin iletkenliginin artmasini saglamaktadir. Elektriksel iletkenligi

artirmak i¢in metal iyonlar1 kullanilmaktadir (Lane, 2001).



Metal oksit materyallerinin goriiniir 1518a karst gecirgen olmalart diger bir 6nemli
ozelligidir. Metal oksit materyaller, dalga boylari mordtesi bolgede olan radyasyonu
sogurur ve goriiniir bolgedeki radyasyona karst gecirgendir. Boylece kizilGtesi
radyasyonu yansitirlar. En c¢ok kullanilan metal oksit materyali, kalay (Sn) katkili
indiyum oksit yari iletken bilesigidir. In2O3, ZnO, SnO2 ve CdIn204 ve diger yaygin metal
oksit materyalleridir (Lane, 2001; Mirzaie vd., 2018).

Astim hastaliginin teshisinde kullanilan elektronik burun sistemleri i¢in sensor olarak
kullanilmak tizere ve katki oraninin gaz algilama 6zelliklerindeki etkisini incelemek i¢in
farkli konsantrasyonlarda Cu ile katkilanan ZnO yapilar SILAR yOntemiyle
biiyiitiilmiistiir. Uretilen sensérler 300 °C sicaklikta azot gazi ortaminda tavlanmistir.
Uretilen sensoérlerin XRD desenlerinden, Cu konsantrasyonu degistikce sensérlerin amorf
yapidan polikristal yapiya gidildigi gozlenmistir. SEM goriintiilerinde Cu konsantrasyonuna
bagli olarak iiretilen sensdrlerin morfolojik 6zelliklerin degistigi gozlenmistir. Optik sogurma
Olcimlerinden ise Cu katkilama orami arttikca yasak enerji araliklarinda (Eg) disis
gdzlenmistir. Uretilen gaz sensorlerinin 30-135 °C sicaklik araliginda gaz algilama 6lgiimleri
yapilarak optimum c¢alisma sicakligi 55°C olarak belirlenmistir. Daha sonra 55°C’de farkl
gaz konsantrasyonlarinda gaz algilama dl¢timleri yapilmis ve tiretilen sensorlerin 20 ppb NO
gaz konsantrasyonuna karsi duyarlilik gosterdigi goriilmiistiir. Uretilen sensér numuneleri
icerisinde en yiiksek duyarlilik Zno9oCuo,200 numunesinden elde edilmistir. NO gazinin
varlifinda ve yoklugunda empedans analizleri yapilmis, NO gazina maruz kaldiginda

sensorlerin empedans degerlerinde artis tespit edilmistir. (Corlu, 2017)

Elektronik burun sistemleri igin sensor olarak kullanilacak Zn1-xSnxO serisi (0>x>1; x=0,25
adimlarla) metal oksit yapilar SILAR yontemi ile farkli katkilama ve tur sayilarinda (20, 30
ve 40) biyitilmistiir. 40 tur olarak tiretilen sensorlerde 50 ppb NO gazi i¢in maksimum
duyarlilik gézlenmistir. 40 tur sensorleri 300 °C sicaklikta azot gazi ortaminda tavlanmis ve
tavlamanin NO gaz algilama 6zellikleri iizerindeki etkileri incelenmistir. Yapilan dl¢iimlerde
20 ppb azot gazi i¢in maksimum duyarlilik Zno,75Sno2s0 numunesinde elde edilmistir.
Zno,755n0,250 sensoriinde NO gazina kars: yiiksek duyarlilik gosterirken CO ve NH3 gazlari
icin de kabul edilebilir duyarliliklar goézlenmistir. Zno,755n0,250 numunesinin segiciligini
arttirmak i¢cin numune nanogdzenekli zeolit A filtre ile kaplanmistir. Oda sicakliginda 20 ppb
NO gazii¢in % 31 duyarlilik elde edilirken CO ve NH3 gazlari i¢in duyarhilik gézlenmemistir.

Boylece Zeolit A filtre ile kaplanarak yiiksek segicilik kazanan Zno,75Sn0,250 sensoriiniin



elektronik burun sistemlerinde algilayic1 ylizey olarak kullanilabilecegi belirlenmistir

(Karaduman, 2017).

2.3. In20s Ince Filmlerin Ozellikleri ve Tarihsel Gelisim Siireci

Indiyum oksit (In2O3) onemli gecirgen iletken oksitlerdendir. Giines pilleri, optik
cihazlar, gaz sensorleri, yansitmayan kaplamalar ve gegirgen elektrotlar gibi farkli

alanlarda kullanilmaktadir (Prince vd., 2002; Korotcenkov vd., 2005; Brinzari vd., 2004).

IN203 yariiletken filmleri direkt bant gecislidir. Oda sicakligindaki yasak enerji araligi
3,6-3,78 eV araligindadir (Prince vd. 2002;Korotcenkov vd. 2005). indirek bant aralig
2,6 eV’tur. In2Os3 yariiletken filmleri, n-tipi iletkenlik gosterir ve elektriksel iletkenlikleri

yiiksektir. Ozdireng degerleri 10 ohm.cm mertebesindedir (Prince vd., 2002).

In203 yariiletken filmler; piiskiirtme, kimyasal buharlastirma, vakumla buharlagtirma,
sol-gel ve sputtering, reactive ion planting gibi pek ¢ok yontemle elde edilmektedir

(Prince vd., 2002; Girtan vd., 2003).

Benzer bir ¢alismada spray pyrolyis yontemiyle, 380 °C sicaklikta elde edilen In2O3
yariiletken filmlerin oda sicakliginda 6zdirengleri 1,28x10° ohm.cm, tastyict mobilitesi
42,6 cm?/Vs ve serbest tasiyici yogunlugu 1,5x10%° ¢cm olarak bulunmustur. In,Os
yariiletken filmlerin elektriksel 6zellikleri polikristalin par¢acik boyutundan etkilenir.
Fakat s6z konusu c¢alismada farkli parametreler kullanilmasina karsin In2O3 yariiletken
filmlerin elektriksel 6zelliklerinin degismedigi tespit edilmistir. Bu durum hazirlanma
sartlar1 uygun oldugunda pargacik boyutunun yontem parametrelerinden etkilenmedigini

gostermistir (Prince vd., 2002).

Yapilan ¢alismalarin gogunda, In2O3 filmlerinin diisiik sicakliklarda elde edilen X-1sinlart
kirinim desenlerinde (400) diizleminden elde edilen pikin daha siddetli oldugu ve tercihli
yonelimin (100) dogrultusunda oldugu goriilmiistiir. Yine taban sicaklig arttik¢a (222)
diizlemine ait pikin daha siddetli oldugu ve tercihli yonelimin (222) dogrultusuna kaydigi
tespit edilmistir. Ayrica In,O3 yariiletkenin yapisinin rgii sabiti a=10,12 A olan kiibik
yapida oldugu goriilmiistiir (Prince vd., 2002; Korotcenkov vd., 2002; Korotcenkov vd.,
2004; Korotcenkov vd., 2005; Girtan vd., 2003; Brinzari vd., 2004).



In203 kristali, birim hiicresinde 32’si indiyum ve 48’1 oksijen olmak {izere 80 atom
bulunan bixbyite kiibik yapidadir (Yaglioglu vd., 2003). Sekil 2.1°de In203 kristalinin
birim hiicresi goriilmektedir. Koyu renkte olanlar indiyum, daha agik renkte olanlar ise

oksijen atomlardir.

(a) [001] (®)

Sekil 2.1. a) In2O3 kristalinin birim hiicresi, b) birim hiicrenin (001) dogrultusunda
goriiniisii (Kong ve Wang, 2003)

In203 yariiletkeni bir III-VI bilesigi olup gévde merkezli kiibik yapida kristallesir. In2O3
bilesigi Ga, Cd, Sn ve Zn elementleri ile katkilandiginda elektriksel ve optiksel 6zellikleri
degisiklik gosterir (Ni, 2005).

In203 yariiletken filmleri, 350°C, 380°C ve 425°C taban sicakliklarinda ve cam tabanlar
lizerine piiskiirtme ydntemiyle biiyiitiilmiistiir. Uretilen filmlerin XRD desenlerinden
filmlerin polikristal ve kiibik yapida olustuklari belirlenmistir. Elde edilem In203
filmlerin absorpsiyon spektrumlarindan yasak enerji araliklarimin 3,71- 3,74 eV
araliginda degistigi ve filmlerin direkt bant gecisli olduklart gorilmistiir. Bununla
beraber filmler n-tipi elektriksel iletim &6zellik sergilemistir. In203 filmlerin, karanlik
ortam ve oda sicakliginda akim-voltaj O6lglimleri alinmug, filmlerin ohmik iletim
mekanizmasma sahip olduklart belirlenmistir. In203 filmlerin 6zdireng degerleri

hesaplanmis ve 6zdireng degerlerinin 1,54x107 ile 4,86x107 ohm.cm arasinda degistigi
belirlenmistir. (Bal, 2006 )

Ince filmlerin elektriksel ve optik dzellikleri katki maddeleri ve kaplama parametrelerine
baghdir. Galyum katkili indiyum oksit filmler goriiniir bolgede yiiksek seffaflik ve
elektriksel iletkenlige sahiptir (Lizhu, 2011).



Katkisiz indiyum oksit ve Galyum (Ga) katkil1 (%1, %5 ve %10) ince filmler olmak tizere
4 farkli katkilama konsantrasyonunda cam taban malzeme lizerine sol-gel spin kaplama
yontemiyle kaplanmistir. Uretilen tiim filmler 10 kez kaplanmis ve her kaplamadan sonra
350 °C’de 5 dakika 1s1l isleme tabii tutulmustur. Uretilen filmler 450 °C, 500 °C ve 550
°C sicakliklarda tavlanmistir. X-1is1m1 kirmmim 6l¢iimlerinde XRD pik siddetlerinde
sicaklik ve katkilama ile artig, tiim ince filmlerde indiyuma ait (222) diizlemindeki
karakteristik pik gozlemlenmistir. ince filmlere ait SEM goriintiilerinde sicaklik ve katki
artig1 ile tane boyutunda biiylime oldugu tespit edilmistir. UV-spektrometre 6l¢iimlerinde
ise %75°den fazla 1s1k gecirgenligi ve bant araliklarinin katkilama ile arttigi sicaklik artist
ile azaldig: tespit edilmistir (Celik, 2013).

In203 yariiletken filmler goriiniir bolgede yiiksek gecirgenlik, kizilotesi bolgede ise
yiiksek yansitict 6zellik gostermektedir. In2O3 goriiniir bolge de seffaf ve iletken oldugu
bilinmektedir. Saydam iletken oksitler arasinda yer alan In»O3 diisiik 6zdireng ve yiiksek
optik gecirgenlige sahip olmasi gibi 6zelliklerinden dolayi ¢esitli uygulamalarda gegirgen
elektrot olarak yaygin bir sekilde kullanilmaktadir (Celik, 2013).

In2Oz ince filmlerin yapisal, optik ve fotoliiminesans 6zellikleri {izerinde azot atmosferi
altinda 1s11 (tavlama) isleminin etkisi incelenmistir. In2O3 ince tabakalar1 bir ve iki saat
stireyle 250 °C ve 450 °C’de azot atmosferinde tavlanmistir. Tavlanan tiim filmlerin
polikristal yapida oldugu ve (400) tercihli yonelime sahip kiibik yapida kristallestigi
belirlenmistir. Optik 6zellikler 2 saat boyunca 250 °C ve 450 °C’de 1 saat boyunca 1sil
islem igin saydam bolgedeki T iletim degerinde bir artis gdzlenmistir. ince filmlerin
iletim ve yansima spektrumlar1 kalinlik ve yiizey homojenligi 6zellikleri olan girisim
sacaklar sergilemektedir. Isil islem goérmiis filmler 3,41 eV - 3,49 eV araliginda degisen
biiyiik bir yasak enerji araligi (Eg) gostermistir. Filmlerin kirilma indisi, dielektrik sabiti,
paketleme yogunlugu ve gozeneklilik degerleri kirilma indeks sonuglar1 kullanilarak
incelenmistir. Elde edilen sonuglar tavlanmis In2O3 ince filmlerin birgok optoelektronik
cthazda ve 6zellikle modern giines hiicrelerinde optik pencere olarak kullanilmak i¢in 1yi

bir aday oldugu sonucuna varilmistir (Beji vd., 2016).

In203 ince filmleri oda sicakliginda dondiirme ile kaplama yontemiyle hazirlanmistir.
Filmlerin yapisal, morfolojik ve optik 6zellikleri sirasiyla XRD, SEM, optik sogurma ve
gecirgenlik spektroskopisi ol¢iimleriyle karakterize edilmistir. XRD o6l¢iimleri filmlerin

polikristal yapida oldugunu ve kiibik yapida kristallestigini gostermistir. SEM
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goriintiilerinden filmlerin yiizey morfolojisinin doniis hizina bagl oldugu gorilmistiir.
Optik sogurma ol¢timlerinde filmlerin yasak enerji araliklarmin direk bant gegisli oldugu
ve 3,49 eV civarinda oldugu bulunmustur. Goriiniir golgede filmlerin gecirgenligi %65-

%80 araliginda bulunmustur (Kul ve Senel, 2017).

Ultrasonik spray (puskiirtme) yontemi ile cam, Si (400) tek kristal ve 500 °C’de 1sitilmig
KCI tek kristal taban malzemeler tizerine hazirlanmis InO ince filmlerin tercihli kristal
yonelimlerinin degisimleri incelenmistir. Yapisal analiz cam ve Si taban malzeme {lizerine
hazirlanan filmlerin (222) diizlemi boyunca tercihli yonelime sahip polikristal yapida
olduklarini gostermistir. Fakat KCl tek kristal taban malzemesi iizerine hazirlanan filmler
(400) tercihli yonelim sergilemistir. KCl taban malzemesi lizerine hazirlanan filmler diger
taban malzemeler iizerine hazirlananlardan daha biiyiikk tane boyutuna sahiptirler.
Elektriksel karakterizasyon KCI taban malzemesi iizerine iiretilen filmlerin 0,8 x 10
Qcm degerinde en diisiik 6zdirence sahip olduklarini géstermistir. Cam taban malzemeler
lizerine hazirlanan filmler en yiiksek 6zdireng sergilemistir. Ozdireng degerlerindeki bu
tutarsizlik filmlerden KCl taban malzemesine dogru oksijen diifizyonu olarak
aciklanmaktadir (Attaf vd., 2017).

RF magnetron piiskiirtme yontemi ile SO00W ve 100W gii¢ degerlerinde iki adet In,Ozince
film {iretilmistir. Uretilen ince filmlerin yapisal, morfolojik ve optik o6zellikleri
belirlenmistir. Filmlerin %80, %90 gecirgenlige sahip olduklari, yasak enerji aralig
degerleri sirastyla 3,52 eV ve 3,69 eV olarak belirlenmistir. In2O3 ince filmlerin sensor
fabrikasyonu tamamlanarak (Sens-1 ve Sens-2) gaz sensorleri retilmistir. Bu gaz
sensorleri 0-750 ppm araliginda farkli biitan gaz konsantrasyonlarinda, farkli uygulama
voltaji degerlerinde (0-5Volt) ve farkli ¢alisma sicakliklarinda (100-300 °C) test
edilmistir. Sens-1 gaz sensorii diger gaz sensoriine gore daha duyarli oldugu
belirlenmistir. 100 °C galisma sicakliginda Sens-1 gaz sensorii, Sens-2 gaz sensoriine gore

daha yiiksek duyarliliga sahip oldugu gézlenmistir (Asar vd., 2018).

Hidrojen gaz sensorleri hidrotermal reaksiyon ve kalsinasyon islemleri ile sentezlenen
gozenekli In203 kullanilarak iiretilmistir. Hidrojen tespiti i¢in en iyi performans 260 °C
caligma sicakliginda 500 ppm H (hidrojen) gazina karst %18 yiiksek yanit degerinde, 1,7
saniye geri doniis zamani ve 10 ppb’nin altinda diisiik algilama limiti degerlerinde
bulunmustur. Tastyic1 gaz olarak hava kullanildiginda gozenekli In2Os sensdrleri hidrojen

gazina kars1 1yi geri doniisiim ve tekrarlanabilirlik gostermistir. Ayrica bu sensorler NHs,
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CO, etil alkol, etil asetat, stiren, CH2C12 ve formaldehit dahil olmak {izere genel olarak
incelenen gazlara kiyasla hidrojen gaz igin iyi bir segicilik gostermistir. ilave olarak bu
sensorler uzun siireli kararlilikta gdstermektedir. Bu godzenekli In,O3 sensorlerin 1yi
algilama performansi, gozenekli yapisi, genis spesifik ylizey alanlarina ve numunenin
yiizeyi tizerinde c¢ok kimyasal olarak emilmis ¢ok sayida oksijen iyonlarina

atfedilmektedir (Li vd., 2018).

Tehlikeli ve patlayic1 gazlarin yiiksek hassasiyetle se¢ilmesi, insanlarin ve endiistriyel
islemlerin giivenligi icin ciddi bir sorundur. Bir nanokiirede toplanmis kii¢iik boyutlu
nanoparcaciklar verimli gaz algilama i¢in biiylik 6zel alanda daha biiyiik kiitle transferi
ve malzemenin daha i¢ kisimlarindaki gaz molekiillerinin diflizyonu gibi bir¢ok avantaj
sunarlar. Burada nanokiireler iginde toplanmis In,Os nanoparcaciklar mikrodalga
hidrotermal yontemle basarili bir sekilde sentezlenmistir. Hazirlanan In2Oz nanokiirelerin
yapisal, morfolojik ve kimyasal durumlari sirasiyla XRD, TEM ve XPS ol¢iimleri ile
incelenmistir. Ayrica elde edilen InoO3 nanokiireler asetaldehit (CH3CHO) dedeksiyonu
icin bir gaz algilama tabakasi olarak uygulanmistir. Asetaldehit yiiksek oranda reaktif,
toksik ve kansorejen ajan olan 6nemli bir ugucu organik bilesiktir. InoO3 nanokiire tabanl
gaz sensorii 1-100 ppm aralifinda asetaldehit konsantrasyonu i¢in yiiksek duyarlilik
gostermistir. Ayrica InoO3z nanokiire gaz sensoriiniin ¢alisma sicakligi 300 °C olarak
belirlenmistir. Asetaldehit gazinin maruz birakilmasi ve oksidasyon reaksiyonu siiresince

konsantrasyona bagl direng degisimleri incelenmistir (Chava vd., 2019).

Saf yariiletken WOgz, In203 ve farkli WOs ile In2O3 oranlarina sahip karigik
nanokompozitler 600 °C’de pratik sol-gel yontemiyle sentezlenmistir. Malzemelerin
morfolojisi, faz bilesimi ve kristal yap1 6zellikleri XRD, fourier doniisiimii, kizilotesi
spektroskopisi, SEM, TEM ve elektron paramanyetik rezonans spektroskopisi ile
incelenmistir. Nanokompozit malzemelerin 8-38 nm’lik iyi kristallige, yiiksek derecede
kusurlu kristal hiicrelere ve yapilarinda gaz duyarliligin1 6nemli 6l¢tlide etkileyen lokalize
elektronlarin varligina sahip oldugu bulunmustur. WO3 - In2O3 kompozit yapili gaz
sensorleri sirastyla 240 °C ve 140 °C galisma sicakliklarinda CO ve NO2 gazlarini
algilama performansi sergilemistir (Haiduk vd. 2019).
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3. KURAMSAL TEMELLER

3.1. Sensor Tanim ve Sensor Cesitleri

Duyu organlarimizla ¢evremizdeki 1s1, 151k, ses ya da basing gibi fiziksel bir¢ok
biiyiikliigii algilamaktayiz. Insanlarmn duyulariyla algiladiklar1 bu fiziksel biiyiikleri
insanlar gibi algilayan elemanlara sensor denilmektedir. Daha genel tanimi ile sensor;
fiziksel, kimyasal ya da biyolojik etmenleri optik veya elektriksel degiskenlere ¢eviren

aygitlardir.

Sensorlerden gelen bilgi dogrultusunda ¢ikistaki devre elemanlari devreye girer ya da
devreden ¢ikar. Yani sensor girisine gelen fiziksel durumlara gore sensor ¢ikisinda akim
gerilim gibi elektriksel biiyiikliikler elde edilir. Sekil 3.1°de basing, ses ve optik sensor

ornekleri gosterilmektedir.

(a) Basing sensorii (b) Ses sensorii (c) Optik sensor

Sekil 3.1. Basing, ses ve optik sensor ornekleri

Sensorler girislerinden alinan verileri elektriksel veya optik sinyale doniistiirerek
elektronik devreler yardimiyla cihazlarin istenilen sekilde ¢alismalarini saglar. Yani giris
degiskenlerini istenilen ¢ikis sinyallerine doniistiiriir. Bunun i¢inde o6lgiilen

parametrelerin 6zelliklerine uygun sensorlerle ¢alismak gerekir.

Endiistri, saglik ve egitim sektoriine kadar ¢ok genis alanlarda kullanilan sensorleri gesitli
gruplarda smiflandirmak miimkiindiir. Kullanim amaglarina, c¢alisma prensiplerine ve

tiretildikleri malzeme tiiriine gore siniflara ayrilmaktadir.
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Kullanim amagclarina gore sensorler; basing ve kuvvet sensorii, hiz sensorii, seviye
sensOrii, manyetik alan sensorii, sicaklik sensorii, gaz sensorii, titresim sensorii, nem

sensorii, biyosensor gibi siniflara ayrilabilir

Calisma prensiplerine gore sensorler fiziksel ve kimyasal sensorler olmak iizere iki gruba
ayrilir. Fiziksel sensorler; optik sensorler, sicaklik sensorleri, basing sensorleri, akustik
sensorler, manyetik sensorler ve radyoaktif sensorlerdir. Kimyasal sensorler ise nem

sensorleri, iyonik sensorler, biyokimyasal sensorler ve gaz sensorleridir.

Kullanilan malzemenin tiirline gore sensdrler; metal (iletken) sensorler, seramik
(yalitkan) sensorler, polimer ve kompozit sensorlerdir. Yine sensorler malzemenin kristal
yapisina gore amorf, tek kristalli veya cok kristalli; boyutlarina gore mini, mikro veya

makro olarak da adlandirilabilir.

3.2. Gaz Sensorleri

Ortamdaki gazin varligini algilayabilen, gazin yogunlugunu ve gazin cinsini analiz
edebilen sensorlere gaz sensorleri denir. Ortamdaki gazla direk etkilesimde olan sensorler

gaz Ol¢iim cihazlarinin en 6nemli parcasini olusturur.

Wilhelm Von Siemens 1860 yilinda ilk sensorii imal etmis ve bakir bir iletken telin
sicakliga bagli olan direncini kullanarak sicaklik Ol¢timlerini yapmistir. 20. yiizyilin
baslarinda biiylik capli islemlerin gelismesi ile ortaya ¢ikan problemler, yariiletken
teknolojisinin gelismesine hiz kazandirmis ve kontrol tekniklerinin gelismesi alanlarinda

biiylik adimlar atilmistir (Aslan, 2002).

Teknolojik gelismeler sagladigi faydalarin yani sira insan ve gevreye birgok zararli
etkileri de beraberinde getirmektedir. Cevreye yayilan gazlarin tespit edilip kontrol
edilebilmesi insan ve cevre sagligi agisindan oldukca Onemlidir. Bu nedenle gaz
sensorlerinin dnemi giderek artmakta ve sensor ¢alismalari hiz kazanmaktadir. Zehirli ve
patlayict gazlarin ortaya cikabildigi maden ocaklarindan, evlerde ya da calisma
mekanlarinda kullanilan gazla ¢alisan cihazlardaki gaz sizintilarinin tespitine kadar gaz

sensoOrlerinin kullanim alanlariyla ilgili sayisiz uygulama alanlar1 bulunmaktadir.

Yariiletken teknolojisindeki gelismeler sensor uygulamalarina da ivme kazandirmistir.

Uygulama alant bu kadar genis olan gaz sensorlerinin pazardaki paymin artmasiyla
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beraber son yillardaki ¢aligmalar yariiletken metal oksit ( TiO2, SnO, ZnO, In203, V205

gibi) sensorlerin gelistirilmesi iizerine yogunlagmustir.

Gaz Olglim sistemlerinde gaz molekiillerinin sensor i¢indeki malzemeyle etkilesimi
sonucunda sensdr icindeki bu malzemenin yapisal, kimyasal ya da fiziksel 6zelliklerinde
degisiklikler meydana gelmektedir. Bunlar malzemede renk degisimi, 1s1, kiitle,
potansiyel veya iletkenlik degisimi seklinde gdzlemlenebilir. Ornegin; iletken veya
yariiletken metal oksit bir malzemede direng degisimi meydana gelirken, kuartz kristal
mikrobalans (QCM) gibi bir malzemede kiitle degisimi sonucu frekans degisimi meydana
gelmektedir. Daha sonra sensor maddesiyle sensore uygulanan gaz molekiilleri arasinda

meydana gelen bu etkilesim elektriksel degerlendirme birimine aktarilir.

Gaz sensorlerinde genellikle metal oksit yariletken malzemeler kullanilir. Bu
malzemelerin elektriksel ozellikleri sayesinde sensoriin gazlarla etkilesimi sonucunda
malzemenin direncinde artma veya azalma gozlenmektedir. Yani yariiletken gaz
sensorlerinin gazi algilamasi, yariiletken malzemenin yiizeyindeki serbest elektronlarin
gaz molekiilleri ile etkilesmesi sonucu sensdr malzemesinin iletkenligindeki degisimden

kaynaklanmaktadir. Bu degisimde sensoriin gaz algilama karakteristigini belirlemektedir.

Gaz sensorlerinde kullanilan metal oksit yariiletken malzemeler ince film (kalinlig
1um’den kiigiik) veya kalin film (kalmligi 1um’den biiyiik) seklinde iiretilmektedir. ince
film metal oksit yariiletken sensorlerin boyutsal olarak kiiciik, hafif ve kolay tiretilmesi

gibi bir¢ok avantajlar1 vardir.

3.2.1. Gaz sensorlerinde bulunmasi gereken 6zellikler

Gaz sensorlerinin segicilik, duyarlilik (hassasiyet), kararlilik, tekrarlanabilirlik, hizl
cevap zamani, kullanim 6mrti, genis 6l¢iim aralig1, diisiik maliyet ve hizli geriye donme
zamani gibi 6nemli parametreleri vardir (Karaduman, 2013). Tabi ki bir sensoriin tiim bu
parametrelere sahip olabilmesi miimkiin olmamakla birlikte kullanim alanina bagli olarak
istenilen parametrelere sahip sensorlerin kullanilmasi uygun olacaktir. Maden ocaklari,
endiistriyel alanlarda yiiksek sicakliklarda calisabilen sensdrlere ihtiyag duyulurken;
hastane, ameliyathane gibi ortamlarda diisiik konsantrasyonlara cevap verebilen

sensorlerin secilmesi gerekmektedir.
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Bir gaz sensoriinde bulunmasi gereken parametreler;

Secicilik: Sensorlerin sahip olmasi gereken en dnemli 6zelliklerinden biridir. Sensdriin
hedef tek bir gaz veya bir grup gazla reaksiyona girip giremedigini belirleyen 6zelliktir.

Sensoriin segiciligi bir spesifik bilesene duyarliligiyla 6l¢iiliir (Grossmann vd., 2013).

Duyarhlik (Hassasiyet): 1deal bir gaz sensoriinde algilayict materyalin yalmz belirli
maddelere karst duyarlt olmasidir. Sensoriin  hedef gaza kars1 istenilen gaz
konsantrasyonlarinda duyarli olmasi gerekir. Yani duyarlilik sensoriin fiziksel bir

parametredeki degisimlerini algilayabilen en kiigiik derecesidir.

Kararhhik: Giriste Olgiilen fiziksel biiylikliigiin ortamdan kaldirildiktan sonra sensordeki
etkisiyle ilgili parametre degeridir. Kararlilik kullanilan materyalin fiziksel
dayanikliligina bagli olup, sensoriin ideal bir sensor olabilmesi icin gereklidir. Ortamin

nem, 1s1 degerleri veya pH faktorleri kararliligi etkilemektedir (Yongxiang vd., 2003).

Tekrarlanabilirlik: Ayni kosullar altinda art arda yapilan 6l¢iimlerde asagi yukari ayni
sonuclarin elde edilebilmesini ifade eder. Tekrarlanabilirlik ne kadar fazla ise sensor o
kadar ideale yakindir diyebiliriz. Bir gaz sensoriinde g¢alisilirken tekrarlanabilirligin
Olciilmesi gerekir. Ciinkli tekrarlanabilirlik saglanamiyorsa {iretilen sensoriin gaz

algilama yeterliligine sahip oldugu sdylenemez. (Grossmann vd., 2013).

Huzli cevap zamani: Sensoriin girisindeki biiyiikliigii algiladiktan sonra ona kars1 verdigi
tepki arasindaki siiredir ve sensoriin hizli cevap vermesi beklenir. Sensoriin cevap verme
zamaninda elde edilen egrilerin sekli yayvan ve genis ise cevap zamani uzun (yavas), tersi
durumunda yani diiz ve dik egrilerde cevap zamani kisa (hizli)’dir. Diisiik gaz
konsantrasyon ¢aligmalarinda hizli cevap zamani iiretilen sensoriin kalitesini belirleme de

Oonemli bir parametredir.

Hizli geriye donme zamani: Ideal bir gaz sensoriiniin hedef gazi hzh bir sekilde

algiladiktan sonra yine hedef gaz1 ayn1 hizda sensdr yiizeyinden uzaklastirmasi beklenir.

Kullanim omrii: Toz, nem, sicaklik, yiiksek gaz konsantrasyonu gibi etkenler sensorlerin
Omriini etkiler. Normal calisma sartlar1 altinda sensorlerin en az bir yil dayanabilmesi

gerekir.
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Genis él¢iim araligi: Olgiilen biiyiikliigiin maksimum ve minimum degerlerini ifade eden
6l¢tim aralig1 bolgesi gaz sensorlerinden alinan lineer derisim egrilerinin oldugu bolgedir.
Uretilen bir gaz sensoriiniin hedef gaz konsantrasyonlarma duyarli olmast istenirken ayn1
zamanda bu hedef gaza kars1 genis bir 6l¢iim araliginda duyarlilik gostermesi beklenir

(Yongxiang vd., 2003).

Pratik tasarim ve diisitk maliyet: Son yillarda yapilan ¢alismalarda ideal bir gaz
sensOriiniin tasariminin kolay olmasi, kullaniminin rahat ve sensér maliyetinin ise diisiik
olmas1 amaglanmaktadir. Yine kii¢iik boyutlu sensor tasarimi ve sensor yapisindaki
materyale gore sterilize edilebilir olmasi istenmektedir. Taban ya da kontak olarak

kullanilan malzemeler sensor tiretim maliyetine etki eden durumlardir (Lei, 1993).

Bahsedilen parametreler dogrultusunda bir sensoriin dogruluk degerinin yiiksek, genis
Olciim araligina ve genis ¢aligma sicakligina sahip, segici, kararli ve uzun kullanima sahip
olmasi istenmektedir. Ayni1 zamanda fiziksel ya da kimyasal ortam etkilerinden (1s1, 151k,
titresim, asit vb.) etkilenmeyen, yiiksek dayanima, diisiik maliyete ve kiiciik boyutlara

sahip 6zelliklerde olmas1 gerekmektedir.

3.2.2. Gaz sensorlerinin uygulama alanlari

e Saglik sektoriinde hastalik teshisi ya da anestezi amacli kullanilan cihazlar,

biyokimyasal - kimyasal analiz yapan cihazlar, ilag sanayisi,

e Askeri alanlarda kullanilan Ol¢lim cihazlari, kimyasal ya da zararli gazlarin

bulundugu ortamlarda, uzay sanayisinde,

e Sanayi ve ticaret sektdriinde isyerleri, toplu kullanimina agik alanlar, kimyasal
isletmeler, fabrikalar, rafineriler gibi endiistriyel alanlarda giivenlik amacli, atik ve
kacak gaz kontrollerinde, calisan saghgi ve giivenligi amagli kullanilan tiim

cihazlarda,

e (Cevre uygulamalarda hava kirliligi tespiti, su analizleri, alkol kontrolleri, patlayici
ve yanict gazlarin bulundugu yangin olugma ihtimali olan ortamlar vb. bir¢ok

uygulama alani1 bulunmaktadir.
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3.2.3. Gaz sensorlerinin ¢alisma prensibi

Gaz sensorleri ortamdaki gazlart optik, elektriksel ve kimyasal 0Ozeliklerine gore
algilamaktadir. Bir gaz 6l¢iim sistemindeki sensor kismi disindaki tiim bilesenler sensor
maddesinden gelen verilere gore davranis sergiler. Tespit edilmesi istenen gaz
molekiilleri ile sensér maddesi arasindaki etkilesimler sensoriin kimyasal ve fiziksel

ozelliklerinde degisiklikler meydana getirir.

Optik 6zelliklerine gore ¢alisan gaz sensorleri, tespit ettigi gaz molekiilleri ile etkilestigi
zaman sensOr malzemesine ait optik spektrumlarinda degisiklikler gozlemlenir. Bu
degisiklikler gaz konsantrasyonuna bagli olarak spektrumda mevcut piklerin kaymasi,
kaybolmas1 veya yeni piklerin olugmasi seklinde gozlemlenir. Elektriksel 6zelliklerine
gore ¢alisan gaz sensorleri ortam gaziyla etkilestiginde sensoriin direng, iletkenlik gibi
elektriksel ozelliklerinde degisiklikler gozlemlenmektedir. Kimyasal 6zelliklerine gore
calisan gaz sensorleri ise ortam gaziyla etkilestiginde sensor maddesinin kimyasal

ozelliklerinde degisiklikler meydana gelmektedir (Sen, 2008).

3.2.3.1.  Algilayici birimin ¢alismasina etki eden faktorler

Gaz sensOr sistemlerinde algilayici birimin temel elemani1 kimyasal gaz sensorlerdir.
Burada 6nemli olan sensoriin tespit edilmesi istenen gazla etkilesebilmesidir. Bu durumu

etkileyen faktorler ortam sicakligi ve kontak konfigiirasyonudur.

Sicaklik; Sensor ylizey igerikleri, kimyasal ayrigmalar, adsorpsiyonu hizlandiran
faktorler gibi durumlar sicakliga bagh olarak degismektedir. Sicaklik ¢ok diistikse oksijen
iyonlar ile gaz molekiilleri arasindaki reaksiyon ¢ok yavas gercekleseceginden sensor
yeterli bir algilanma saglayamaz. Eger sicaklik ¢ok yliksek ise, oksijen iyonlari ile gaz
molekiilleri arasindaki reaksiyon bu defa ¢ok hizli bir sekilde gerceklesir. Bu durumda
yiizeye gelen gaz molekiillerinin kazandig: kinetik enerji fazla olacagindan yiizeye gaz
molekiillerinin diflizyonu yeterli olamayacaktir. Yani yiiksek sicaklikta; gaz sensoriinde
yiik tasiyict konsantrasyonu artacak, debye uzunlugu azalacak ve hassasiyette azalma
gozlenecektir. Bu nedenle gaz sensorlerinin ¢aligma sicaklik araliginin belirlenmesi

oldukga onemli bir durumdur.

Kontak konfigiirasyonu; Kontak, iki maddenin en az direngle, idealde ise sifir direngle

temas ettirilmesidir. Ideal kontakta yiizeylerin temiz ve piiriizsiiz olmasi gerekir (Durrani
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ve Al-Kuhaili, 2008). Kontak durumuna getirilen iki madde arasinda yiik aligverisi olur
ve termal dengeye ulasildiginda Fermi enerji seviyeleri ayni diizeye ulasir. Bu durum iki
metal arasinda oldugu gibi, metal ile yariiletkenler arasinda da olabilir. Bir metal ile
yariiletken, kontak durumuna getirildiginde yeni yap1 metal-yariiletken olarak ifade edilir

(Corlu, 2017).

Gaz sensorleri iiretiminde genellikle schottky kontaklar ve interdigital kontak tercih
edilmektedir. Interdigital kontaklarin algilama yiizeyini artirmasindan dolay1 sensor
duyarhiliklarini arttirdigi tespit edilmistir. Uygulanan interdigital kontaklarin algilayici
yiizeyin listline veya altina kaplanmasi, elektrotlarin ¢esidinin degistirilmesi sonucunda

sensdr duyarliliklarda degisimler oldugu gézlemlenmistir (Oztiirk vd., 2014).

3.2.3.2.  Algilama mekanizmasi ve gaz etkilesimleri

Sekil 3.2’de havadaki oksijen iyonlarinin yiizeye tutunmasi ve yiizeye tutunan oksijen
iyonlar1 ile hedef gaz arasindaki kimyasal reaksiyonu gosteren yiizey reaksiyonu

gosterilmektedir.
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Sekil 3.2. Yiizey Reaksiyonlari

Bu reaksiyonda hedef gaz molekiilleri ile numune yiizeyi arasinda yiik aligverisine dayali
bir etkilesme meydana gelir. Ortamda gaz yokken numune yiizeyinde adsorbe edilmis O
molekiilleri bir elektron tiiketim bolgesi olugturur. Numune gaz molekiilleri ile etkilestigi
zaman Oz molekiilleri de gaz ile etkilesir ve Oz molekiilleri yiizeyden uzaklasmaya baslar.
O2 molekiillerinin yilizeyden ayrilmasi ile ortamdaki gazin 6zelligine gore indirgeyici
veya yiikseltgeyici elektron salinir ya da numuneden bir elektron koparilir. Boylece

iletkenlikte degisim meydana gelir (Wetchakun, K. vd., 2011).
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Gaz sensorii ylikseltgeyici bir gaza maruz kaldiginda, bu gazlar O iyonlari ile reaksiyona
girerek ylizey tarafindan adsorbe edilir. Yiikseltgeyici gaz iyonlari, O"iyonlart yardimiyla
elektronlar ylizeyden koparir ve ylizeydeki elektron konsantrasyonunda azalma meydana
gelir. Sonu¢ olarak direngte artis gozlenir. Sensor yiizeyi indirgeyici bir gaza maruz
kaldig1 zaman ise bu gazlar O iyonlari ile reaksiyona girer ve elektronlart iletkenlik
bandina geri salar. Boylece yiizeydeki elektron konsantrasyonu artar ve direncte diisme
gbzlenir. Ornegin indirgeyici bir gaz olan CO gazinin O2 molekiilleri ile kimyasal

reaksiyonu sonucunda CO; gaz1 ve bir elektron agiga ¢ikar (Soltabayev, 2019).

Gaz sensorleri havadaki oksijeni oksit yiizey tarafindan kimyasal olarak O (atomik), O3
(molekiiler) ve OH (hidroksil) olarak absorbe edebilir. Absorbe edilen bu molekiiller oda
sicakliginda yeterli enerjiye sahip olmadigindan bu molekiillerin gaz algilama
reaksiyonuna katilabilmeleri icin yiiksek sicaklik gerekmektedir. Gaz sensorleri bu
sebeple yiiksek caligma sicakligina sahiptir. Bu molekiillerin enerjilerini arttirmak igin
UV 151k kaynagi gibi dis parametreler yardimiyla oda sicakliginda duyarlilik elde edilir.
UV g1k kaynagi ile elektron-hole ciftleri olusmakta ve bu durum yiizey yiik

yogunluklarini arttirarak numunede direng degisimleri meydana getirmektedir.

3.3. Elektrokimyasal Gaz Sensorleri

Genellikle karbon monoksit, klor, azot dioksit, amonyak veya nitrik asit gibi ortamdaki
zararl gazlarin tespit edilmesinde kullanilmaktadir. Bu sensor sisteminde, ortamdaki

zararli gazin sensor maddesi ile kimyasal etkilesmesi sonucunda elektrik akimu tiretilir.

Gaz konsantrasyonlarina bagli olarak olusan bu akim, anoda akan negatif iyonlar ve
katoda akan pozitif iyonlardir. Bu reaksiyon geri doniisiimliidiir. Kullanim stireleri 1 veya
2 y1l arasinda degisebilen zararli gazlara karsi olduk¢a duyarli olan bu sensdrlerin en
biiyiik dezavantaj1 yavas algilama ( tam algilama i¢in 1-20s.) 6zellikte olmasidir (Corlu,

2017). Sekil 3.3’te bir elektrokimyasal gaz sensoriiniin yapis1 gosterilmektedir.
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Sekil 3.3. Elektrokimyasal gaz sensorii (Karaduman, 2013, s.22)
3.4. Yaniletken Gaz Sensorleri

1970’11 yillarda Japonya’da iiretilmeye baslanan yariiletken gaz sensorleri elektrik
ozelliklerindeki degisimlere gore ¢alismaktadir. Yariiletken malzeme iizerindeki serbest
elektronlarin, ortamdaki gaz molekiilleri ile etkilesmesi sonucunda ortam gazim

algilamaktadir. Sekil 3.4’te bir yariiletken gaz sensoriiniin sekli yer almaktadir.
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Sekil 3.4. Yariiletken gaz sensorii (Karaduman, 2013, s.22)

Yariiletken malzemenin ylizeyindeki serbest elektronlar, yariiletkende elektrik akiminin
iletilmesini saglarlar. Yariiletken malzeme hava ile temas ettigi zaman yariiletken yiizeyi
tarafindan oksijen atomlar tutulur. Yiizey serbest elektronlar1 oksijen atomlariyla bag
yaptigindan yariiletken malzemenin elektriksel direnci artar. Bu durum hava ile temas
eden yariiletken malzemenin elektriksel iletkenligin azalmasina neden olur. Yariiletken
malzemenin yiizeyi gaz ile karsilastifi zaman ise oksijen atomlar1 serbest kalir ve
yariiletken elektronlar1 da serbest konuma gecerek elektriksel iletkenligin tekrar artmasini

saglamaktadir. Yani elektriksel direng tekrar azalir (Baytore, 2013; Soltabayev, 2019).
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Diger gaz sensorlerinden en 6nemli farki gaz konsantrasyonuna bagli olarak degisen
elektrik direncinin direkt 6l¢iilmesi ile hedef gaz konsantrasyondaki degisimlerin nicel

olarak tespit edilmesidir (Kim vd., 2016).

Ara yilizey maddesinin tasarimi yapilirken bir gaz sensoriinde hedef molekiiller ile ara
yiizey olarak kullanilan algilayici madde arasindaki etkilesme tiiriiniin bilinmesi gerekir.

Bu etkilesmeler fiziksel ve kimyasal sogurma olarak tanimlanir.

Fiziksel sogurmada gaz molekiilleri bulunduklar1 kabin yapisinda yer alan bosluklarda
yiizey atomlar1 ile Van der Waals etkilesmesi olusturur ve bu geri dontisimli bir
etkilesimdir. Yiizeye birim zamanda carpan molekiil sayist (molekiil konsantrasyonu)
arttikca sogurma artar, molekiil sayisi azaldik¢a sogurulmus molekiillerin bir kismi
serbest kalarak gaz fazina geger. Atomlarin Van der Waals etkilesmesi i¢in gerekli olan
enerji 1-2 kcal gibi diisiik bir enerjidir. Sicaklik artmaya devam ederse fiziksel sogurmada

azalmaya baglar.

Kimyasal sogurmada ise gaz molekiilleri, yiizey yapisi bozulmadan ylizey atomlari ile
bag yapabilir. Bu kimyasal bag icin gerekli enerji 10-100 kcal arasinda
gerceklesmektedir. Geri doniisiimlii olmayan bir etkilesim tiirii oldugundan sogurulan
molekiil sayisinin (konsantrasyonu) azalmasiyla veya herhangi bir ¢oziicii ile ylizeyi
temizlemek miimkiin olmamaktadir. Fiziksel sogurmanin tam tersine sicaklik arttik¢a
kimyasal sogurma da artmaktadir. iletkenlerde ise iletken malzemeyle bag yapabilen gaz
tiirleri kimyasal olarak sogurulur ve kimyasal bag metal atomlarinin 6rgiideki yerlerini

bozmadan ylizeyde tek bir tabaka olusturacak sekilde gerceklesir.

3.5. Metal Oksit Gaz Sensorleri

Yariiletken gaz sensorlerinde, kolay iiretilebilmesi, diisiikk maliyet olmasi ve degisik
gazlara kars1 yiiksek duyarliliklar elde edilebilmesi nedeniyle en ¢ok metal oksit
malzemeler kullanilmaktadir. Metal oksit malzemeler olarak TiO2, SnO», ZnO, In203 vb.

yiiksek duyarliliklar1 ve diisiik maliyeti olan sensér malzemeleri kullanilmaktadir.

Yariiletken gaz sensorlerinden olan metal oksit gaz sensorleri, taban malzeme iizerine
metal oksit yariiletken ince filmlerin biiyiitiilmesiyle iiretilen sensorlerdir. Sensoriin

ozelliklerine gore ortamdaki gazlarin varlig: tespit edilir.
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Yiiksek sicaklik ve basinglarda, kimyasal ortamlardaki hassasiyetleri nedeniyle diger
kimyasal gaz sensérlerine gore daha giivenilirdir. Ince film gaz sensérlerinde calisma
sicakligi arttirlldiginda ortam gazimi algilama 6zelligi de artmaktadir (Shishiyanu vd.,
2005).

Gaz sensorlerinin segiciligini artirmak i¢cin empedans ol¢limleri, sicakligin degistirilmesi,

metal safsizlik katkilama ve yiizey kaplamasi gibi yontemler uygulanmaktadir.

Bir metal oksit gaz sensoriiniin ¢alisma prensibini sdyle agiklayabiliriz; oksijen ile hedef
gaz etkilesmesi sonucu oksijen adsorblanmasi ile ylizey elektronlarinda artis veya azalis
meydana gelir. Bu elektron hareketleri ise elektrik direncinin degismesine neden olur ve
elektrik direncinin Ol¢lilmesi ile hedef gaz konsantrasyon degisimleri tespit edilir

(Soltabayev, 2019).

Metal oksit gaz sensOrlerinin dezavantaji belirli sensor sicakliklarinda gazi
algilayabilmeleridir. Baz1 metal oksit sensorler ise diigiik sicakliklarda gaz algilama

ozelligine sahiptir (Yewale vd., 2011).

3.6. Metal Oksit Ince Filmlerde Diren¢ Ol¢iimleri

Elektrikte diren¢ Ol¢limleri, direng degerlerinin biiyiikliigline gore uygun yontemlerle
yapilir. Direngler; degeri 0,1 Q’dan kiiciik olanlar kiiciik degerlikli direngler, degeri 0,1-
10° Q olanlar orta degerlikli direngler ve degeri 109°Q dan biiyiik olanlar biiyiik degerlikli
direngler olmak iizere ii¢ sekilde siniflandirilir. Elektriksel direng Olgiimleri kiiglik

degerlikli direng 6l¢iim sinifina girmektedir (Karaduman, 2013).

Kiigtik degerlikli direnglerin direng 6l¢timleri yapilirken baglanti iletkenlerinin direngleri,
baglant1 hatalari, 6l¢ii aleti kalibrasyonu, baglant1 noktalarindaki temas direncleri 6l¢tim
sonuglarinin hatali bulunmasina neden olabilmektedir. Bu dl¢timlerin dogru ya da en az
hatayla yapilabilmesi i¢in iki nokta kontak ve dort nokta kontak metotlar1 gelistirilmistir
(Karaduman, 2013). Metal oksit ince filmlerin elektriksel 6zelliklerinin 6l¢limii igin
genellikle iki metot kullanilir. Bunlarda biri, iki nokta kontak metodu; digeri ise dort
nokta kontak metodudur. Bu metotlarin temel prensibi, 6l¢iilen numunenin iizerinden
gecen elektrik akimmin numunenin belirli bir boélgesinde olusan elektrik potansiyel

farkinin 6l¢iilmesidir (Karaduman, 2013).
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Bu yontemlerle yariiletken ve ince filmlerin; direng, manyeto rezistans direngleri,
iletkenlik ve Hall &lgiimleri yapilabilmektedir. Onemli olan 6l¢iim yapilacak numunenin
yiizey boyutu kontak boyutlarindan daha biiyiik ve numunenin en az bir yiizeyi diizlemsel

olmalidir. Sekil 3.5’te iki nokta kontak metodu gosterilmektedir.

Yazey
alam

/

Sekil 3.5. iki nokta kontak metodu ile direng 6l¢iimii (Karaduman, 2013, s.32)

Iki nokta kontak yontemi ile direng &l¢iimiinde numune iginde bir elektrik alan yaratacak
olan bir gii¢ kaynaginin, bu elektrik alan nedeniyle meydana gelen I elektrik akiminin
biiyiikliigiiniin ve keyfi segilen herhangi iki nokta arasinda meydana gelen V potansiyel
diismesinin belirlenmesi gerekir. Bu sayede numunenin elektrik direnci R, malzemenin
tizerinden gecen I akimi ve bunun meydana getirdigi V geriliminin orani ile bulunur

(Y1lmaz, 2008).

%4
R=—
I

3.1)

Direng formiili, Es. 3.1 ile gosterilir.

Iki metal iletken kontak tel ile yapilan ikili kontak yonteminde direncin belirlenmesi i¢in
V ve I degerinin belirlenmesi yeterlidir. Yalniz bu yontemle yapilan direng 6l¢iimiinde
elde edilen R degeri kontaklarinda direncini de igermektedir. Yani elde edilen toplam
direng (R toplam); iletken telin direnci (R tel), numuneye akimi aktaran iletken uglarin
direnci (R kontak), numune temas noktasindaki baglant1 ucu ara ylizeyin direnci ve
gerekli hallerde kullanilmis ise baglanti uglarini numuneye tutturan iletken lehim

direncinin (R pasta) toplamidir.
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3.7. Karbonmonoksit (CO) Gaz ve Etkileri

Karbonmonoksit (CO) gazi, bir karbon ve bir oksijen atomundan olugur. Molekiil agirligi
28,01 g/mol.’diir. CO gazi suda az ¢6ziinebilen, renksiz, tatsiz, kokusuz, tahris etmeyen
bir gazdir. Bu nedende insan duyu organlariyla algilanmasi miimkiin degildir. Odun,
komiir, dogal gaz, benzin gibi yapisinda karbon bulunan yakitlarin yanmasi veya tam

olarak yanmamasi sonucu olusan olduk¢a zehirli olan bir gazdir.

Sobalarda mavi bir alevle yanar. Sofben, kazan ve kombilerden, mangal, mutfak ocagi ya
da otomobil egzozlarindan yayilan bu gaz 6liimle sonuglanabilen zehirlenmelere neden
olabilmektedir. Ev, maden ocaklari, boya sanayisi ya da kapali otopark gibi mekanlarda
yiiksek seviyede CO gaziin birikmesi sonucu karbonmonoksit zehirlenmesi olaylari
siklikla meydana gelmektedir. Bu olaylarin en biiyiik nedeni ortam havalandirmasinin
yetersiz olmasidir. Baca ve boru temizligi de dahil olmak iizere havalandirma

sistemlerinin periyodik bakimlarinin yapilmasi gerekmektedir.

Karbonmonoksit zehirlenmelerine maruz kalan meslek gruplari; kazan dairesi ve kapali
otopark calisanlari, otomobil tamircileri, trafik polisleri, itfaiye gorevlileri, boya ve celik
endustrisi calisanlar1 olarak siralanabilir. Yine yaslilar, bebekler, hamileler ve cesitli

kronik hastaliga sahip kisilerde biiyiik risk tasiyan gruplardir.

3.7.1. Karbonmonoksit zehirlenmesi ve etkileri

Karbonmonoksit zehirlenmesinin ilk belirtileri gribal enfeksiyona benzerlik tasir. Bu
nedenle kisi zehirlendiginin farkinda degildir. Bas agrisi, bas donmesi, yorgunluk, gérme
bozukluklari, zihinde bulaniklik, hareket kabiliyeti ve algida yavaslama, kusma, gogiis

agrisi ve garpinti, uyku hali, bayilma gibi belirtiler gosterir.

Karbonmonoksit, solundugu zaman akcigerler vasitasiyla kana gecer. Solunan havadaki
karbon monoksit kirmizi kan hiicrelerinin igerisinde bulunan hemoglobine baglanir.
Dokulara oksijen tasima gorevi olan hemoglobine oksijenden daha hizli baglanarak kanda
karboksihemoglobin (COHb) olusturur. Kanda oksijen azalarak dokulara yeterince
oksijen tasinamaz. Bu durum kalp, beyin ve organlarimiza zarar vererek hastalanmalara

hatta 6liimle sonuglanabilen durumlara neden olmaktadir.
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Hemoglobin CO gaz1 ile oksijene gore 240 kat daha hizli reaksiyona girebilmektedir.
Yani hemoglobini, CO gaz1 ile doygun hale getirmek icin gerekli karbon monoksitin
kismi basinci, oksijenle doygun hale getirmek i¢in gerekli oksijenin kismi basincinin
sadece 1/240 kadardir. Kanda COHb olusmasi 6zellikle kalp ve beyin gibi organlarimiz
icin ciddi problemlere sebep olur. Diinya Saglik Teskilat1 belirlenen maruz kalma siireleri
icinde CO sinir degerlerini kandaki karboksihemoglobin seviyesinin % 2,51 gegmemesi
gerektigini belirlenmistir. CO gazi i¢in Tirkiye’ ye ait sinir degerleri A.B. standartlarina

gore yaklasik ii¢ kat daha yiiksektir (Karaduman, 2013).
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4. MATERYAL ve YONTEM

4.1. Materyal
4.1.1. Taban malzemenin hazirlanmasi

Bu tez calismasinda ince filmlerin biyitilmesi i¢in cam, taban malzeme olarak
kullanildi. Cam taban malzeme 9 mm genislik ve 25 mm uzunlukta kesildi. Kesim
isleminden sonra cam taban malzemenin temizlenmesi i¢in 6nce sabunlu suda iyice
yikandi ve sonra aseton i¢inde 10 dakika ultrasonik olarak temizlendi. Daha sonra bire
bir (1:1) oraninda etanol su karigimi iginde 10 dakika ultrasonik i¢inde temizlendi ve

deiyonize su igerisinde iyice yikandiktan sonra azot gazinda kurutuldu.

4.1.2.  In20s ince filmlerin biiyiitiilmesi

In203 ince filmlerinin SILAR yontemiyle biiyiitiilmesi icin [In(NH3)4]%" indiyum-
amonyak kompleksi kullanildi. Indiyum-amonyak kompleksini hazirlamak igin 0,1M
InCls (pH=5,5) ¢ozeltisinin igerisine bu ¢ozeltinin pH=~10 olacak sekilde % 25-28
NH4OH c¢ozeltisi eklendi. Sekil 4.1°de ince filmlerin SILAR ydntemiyle biiyiitilme

mekanizmasi yer almaktadir.

L
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Sekil 4.1. In203z ince filmlerin SILAR yontemiyle biiyiitme mekanizmasi
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Oncelikle 1n203 ince film biiyiitme igin hazirlanan cam taban malzeme [In(NH3)s]*3 sulu
¢ozeltisi igerisinde 20 saniye bekletildi ve taban malzeme yiizeyinde bu [In(NH3)s]*
kompleksin sulu ince film tabakasinin olusmasi saglandi. Daha sonra taban malzemesi
sulu ¢o6zelti iginde g¢ikarilip 7 saniye 90 °C’deki saf su igerisinde bekletildi. Boylece
yiizeyde olusan kompleks ince filmin indiyum hidroksit fazina ve daha sonra bu fazdaki
ince filmin In2O3 ince filmine doniisiimii gergeklestirildi. Sicak sudan ¢ikarilan taban
malzeme hava ortaminda 60 saniye bekletilerek taban malzeme yiizeyinde olusan In;O3
sulu fazdaki ince filmin kurumasi saglandi. Son olarak taban malzemesi saf su igerisinde
20 saniye bekletilerek yiizeye zayif bagli olan In203 pargaciklarinin yiizeyden atilmasi
saglandi. Boylece bir SILAR turu tamamlanmis oldu. Bu sekilde gergeklestirilen bir
SILAR turu art ardina tekrarlanarak 20, 30, 40 ve 50 SILAR turlarinda In2O3 ince filmler
elde edildi. Yani tur sayisi arttirilarak istenilen kalinlikta filmler biiyiitiildii. Elipsometre
ile 20, 30, 40 ve 50 SILAR turlarindaki In2O3 ince filmlerin film kalinliklari sirasiyla, 74

nm, 115 nm, 132 nm ve 148 nm olarak ol¢iildii.

SILAR yontemiyle 20, 30, 40 ve 50 turlarinda biiyiitiilen In203 ince filmlerin CO gazini
algilama yapabilecek sensor Olgiimleri igin ince filmlerin tizeri termal buharlastirma
yontemi ile Inter Dijital Transduser (IDT) giimiis elektrotlarla kaplandi. IDT giimiis
elektrotlar i¢in metal levha iizerine lazer sistemi ile hazirlanmis uygun maskeler

kullanilarak Sekil 4.2°de gosterilen In203 ince film sensorleri elde edilmistir.

Gilmids IDT
elektrotlar Iny 04 ince filmi
Gumiis tel
"‘\. = \.‘__h.
’x: B S 9mm
R N HH
x\\“j N
Giimils pasta . ’ :
25 mm

Cam taban malzeme

Sekil 4.2. In203z ince film sensoriiniin sematik diyagrami
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4.2. Yontem
4.2.1. 1Ince film biiyiitme yontemleri

Ince filmler fiziksel ve kimyasal olmak iizere iki farkli yontemle iiretilmektedir. Fiziksel
yontemle {tretilen filmlerde filmi olusturacak malzeme bir hedef kaynaktan taban
malzeme yilizeyine dogru hareket eder. Fiziksel yontemler, buharlastirma, bir etki
islemiyle gaz halinde ¢oOkeltmenin yapildigi vakum buharlastirma ve piiskiirtme
yontemlerini igermektedir. Kimyasal yontemler ise, bilesenlerin taban malzemenin
yiizeyinde veya ¢evresinde kimyasal bir reaksiyon olusturdugu yontemlerdir (Yildirim,

2010).

Ince film iiretiminde kullanilan kimyasal ydntemler kendi icinde, ¢ozelti faz1 ve gaz fazi
olmak iizere ikiye ayrilir. Cozelti (s1v1) faz1 kimyasal yontemler Sol-gel, Successive lonic
Layer Adsorption And Reaction (SILAR), elektrokimyasal kaplama (Electrochemical
Deposition-ECD), Chemical Bath Deposition (CBD). Gaz fazi kimyasal yontemler ise
Lazer CVD, Chemical Vapor Deposition (CVD), metal organik kimyasal buhar biriktirme
(Metalorganic Chemical Vapor Deposition-MOCVD) yontemleridir (Yildirim, 2010;
Corlu vd., 2016).

Bu tez c¢alismasina konu olan In2O3 ince filmlerin, boliimiimiizde sahip oldugumuz
imkanlar dahilinde SILAR ydntemiyle biiyiitiilmesine karar verilmistir. Biiyilitme islemi
oda sicakliginda ve kullanilan ¢ozeltilerin bulundugu ortam basinct altinda
gergeklestirilmistir. Bu yontemin tercih edilmesinin nedenleri ise filmlerin fazla zaman
kayb1 olmadan hizli ve pratik sekilde tretilebilmesi, vakum gibi pahali donanimlar
gerektirmediginden diisiik maliyetli olmasi; film biiyiime boyunca sicaklik, film kalinlig:
ve ¢ozelti konsantrasyonu gibi parametrelerin kolaylikla kontrol edilebilmesinin miimkiin

olmasidir (Corlu vd., 2016; Soltabayev vd., 2019).

42.1.1. Ardisik iyonik tabaka adsorpsiyon ve reaksiyonu (Successive ionic layer
adsorption and reaction (SILAR))

SILAR yontemi, ilk defa 1985°de Ristov ve vd. tarafindan bildirilen oldukg¢a yeni bir
yontemdir. SILAR ismi Nicolau tarafindan 1985 yilinda atfedilmis, Nicolau vd. (1988)
ve meslektaslar1 tarafindan CdS, ZnS ve CdZnS ile ilgili ¢alismalarda tartigilmstir.
SILAR teknigi I-VI, 1I-VI, 111-VI, V-VI, VIII-VI gibi ikili ve I-1HT-VI, 1-11-VI, H-11-VI,
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I-VI-VI ve 11-V-VI gibi igli siilfiirli, oksitli ve muhtelif filmleri biiyiitmek ig¢in
kullanigh bir tekniktir (Yildirim, 2010).

SILAR ince film biiyiitme yontemi taban malzeme ile ¢6zelti ara ylizeyindeki bir dizi
ardisik reaksiyonlar1 igeren sulu ¢dzelti yontemidir. ince filmin, taban malzemenin
tizerine biiyiitiilecek bilesik malzemenin her bir tiirliniin iyonlarini igeren, cam beherler
icerisindeki sulu ¢ozeltilerin belli bir sira ile batirilarak, taban malzeme iizerine ¢okelmesi

ile olustugu pratik bir yontemdir.

SILAR pratik, diisiik maliyetli ve genis bir aralikta ¢okeltme yapmak i¢in elverisli bir
yontemdir. Reaksiyon oda sicakligindaki sicakliklarda ve c¢ozeltileri kaplayan basing
altinda gergeklestirildigi i¢in metal, yariiletken, polyester ya da yalitkan gibi ¢esitli taban
malzemeler kullanilabilir. Oda sicakligi civarindaki sicakliklarda gerceklestigi igin taban
malzemede oksidasyon veya korozyon gibi durumlar meydana gelmez. SILAR teknigi ile
iyi kalitede ince filmler elde etmek icin karsit iyonlarina, onciillerin konsantrasyona,
oncil ¢ozeltilerin pH’s1 ve adsorpsiyonu, reaksiyon ve durulama zamani gibi hazirlama

kosullarina dikkat etmek gerekir. (Yildirim, 2010).
SILAR teknigi kolay ve pratik bir yontem olmasinin yaninda bir¢ok avantaja sahiptir;

e Filmi herhangi bir elementin herhangi bir oraninda katkilamak i¢in sadece onu
katyonik veya anyonik ¢dzeltinin bazi formlarina katmanin yeterli olmas1 ve bunun
kolayca yapilabilmesi,

e SILAR, ne yiiksek kalitede hedef veya taban malzeme, ne de herhangi bir
asamasinda vakum gerektirmediginden diger ince film biiylitme yontemlerine gore
daha diisiik maliyetli olup endiistriyel uygulamalarda kullanilmasi halinde biiyiik
avantaj saglamast,

e Ince film kalmhigmin ¢okeltme dongii sayist (SILAR tur sayis1) degistirilerek
rahatlikla kontrol edilebilmesi,

e (Oda sicaklig1 veya oda sicakligi civarindaki sicakliklarda yapilan islemlerle daha
saglikli malzemeler {izerine ince filmlerin biiyiitiilebilmesi,

e Yiiksek enerjili yontemlerden farkli olarak ¢okeltilen materyal igin zararli
olabilecek 1sinmalara yol agmamasi,

e Diger yontemlere gore daha pratik ve genis alanda ¢okeltme yapmak i¢in kullanisl

olmasi,
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e Baslangic malzemelerinin genellikle kolay elde edilebilir ve diisiik maliyetli
olmasi,
e Taban malzeme, yiizey profili ve boyutlari ile ilgili neredeyse higbir sinirlamanin
olmamasi (Pathan vd., 2004; Yildirim vd., 2012; Corlu vd., 2016).
Ayrica SILAR yontemi, kimyasal bir yontem oldugu i¢in ¢ok cesitli taban malzemeler
kullanilabilir. Boylece ¢6zeltinin kolaylikla ulasabilecegi herhangi bir ¢6ziinmez yiizeyin
varligi ince film iiretimi i¢in uygun bir taban malzeme olacaktir. Yine temel yapi
malzemeleri atomlar yerine iyonlar oldugu i¢in, hazirlik parametreleri kolaylikla kontrol
edilebilir, en iyi yonelim ve tanecik yapisi elde edilebilir (Pathan vd., 2004; Guzeldir vd.,
2012).

4.2.2. Yapisal karakterizasyon yontemleri
4.2.2.1.  X-gmi kKirmnimi yontemi (XRD)

X-1sinlart 1895 yilinda Alman fizik¢i Wilhelm Rontgen tarafindan kesfedilmistir. X-
1sinlari, atomlarin i¢ yoriingesindeki elektron gegisleriyle dogal ya da yapay olarak kapali
tiip icerisinde katottan salinan elektronlarin hizlandirilip anottaki metalin bombardiman
edilmesiyle olusur. Bu yiiksek enerjili elektronlar hedefteki metal igerisinde yiiksek
ivmeyle yavaslamak zorunda kaldiklarindan enerjilerini foton yayimlarlar. Bu olay

zincirleme sekilde devam eder ve bu fotonlardan X-isinlar1 olusur (Comert, 2015).

Katilarin kristal yapilari, onlar1 olusturan atom, atom gruplar1 ve molekiillerin ii¢ boyutlu
uzayda belirli bir geometrik diizende siralanarak bir araya gelmesiyle olugmaktadir. X-
isinlart kirmimi (XRD) kati kristallerin kristal yapilarinin incelenmesinde kullanilan en
Oonemli yontemlerden birisidir. Malzemenin kiigiik bir par¢ast XRD analiz i¢in yeterli
olabilmektedir. XRD analizi ile elde edilen desenler malzemenin karakteristik bir
Ozelligini verir ve her insan parmak izinin farkli olmasi gibi her malzeme igin fakli bir

kirmmim deseni elde edilir.

Bu yontemin ince film analizi i¢in uygun olmasi, temelde X-1sinlarinin dalga boylarinin
yogunlastirilmis maddedeki atomik mesafeler dl¢iisiinde olmasi ve sagilim tekniklerinin
malzemeye zarar vermemesidir. Kati malzemelerin incelenmesinde kullanilan X-
isinlarmin dalga boylari, atomlar arasi mesafelerle kiyaslanabilir biiyiikliikkte olup

yaklasik olarak 0,5 A ile 2,5 A arasinda degismektedir. X-1s1n1 kirinimi ydntemi ile
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kristallerin yapisi, kristal yapinin milkemmelligi, fazin safligi, kristal dogrultular1 ve

kristal orgii sabitleri belirlenebilir.

Uygun sartlar altinda XRD ile kristal yapilar1 analizi yapilirken X-1sinlari, kristal
igerisinde kirmima ugrar. Kirmima ugrayan isinlarin dogrultusu; Kristalin birim
hiicresinin sekli ve boyutlar1 hakkinda bilgi verirken bu 1sinlarin siddeti birim hiicredeki

atomlarin konumlar1 hakkinda bilgi vermektedir (Y1ildirim, 2010).

Bir kristalde kirinim olayinin agiklanmasi1 W.L. Bragg tarafindan yapilmistir. Sekil 4.3°te
X-1sinlart kristal yapi iizerine diisiiriildiigiinde, 1sinlar kati yiizeyinden kiigiik gelis
acilariyla tam yansimaya ugrar. Bu sayede 1sinlar kristaldeki atomlarin paralel diizlemleri
tarafindan sagilirlar. Kristal yapidaki bu sagilimlar kirinim olarak adlandirilir ve kirinim
cok sayida atomu iceren sacilmalardan meydana gelir. X-1sinlarinin kristal yapida

kirinimi Bragg Kanunu ile agiklanir. Bragg kanunu Es. 4.1 ile formiile edilir.
nA=2dsin 6 (4.1)

Es. 4.1°de n bir tam say1, A dalga boyu, d atomlar arasi mesafe, 8 ise kirinim agisidir.

d sind

—e . ® . -

Sekil 4.3. Kristal diizlemlerinden X-1sinlarinin sagilmasi (Cémert, 2015, s.22)

Bu tez ¢alismasinda iiretilen ince filmlerin XRD analizleri Erzincan Binali Yildirim
Universitesi Temel Bilimler Uygulama ve Arastirma Merkezi Laboratuvarinda bulunan
Sekil 4.4’te gosterilen Panalytical Empyrean X-Ray Difraktometre cihaz1 (L = 1,5405 A
dalgaboylu CuKa 1s1n1 kullanan) kullanilarak yapildi.
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Sekil 4.4. XRD cihazinin genel goriiniimii

4.2.2.2.  Taramah elektron mikroskobu (SEM)

Taramali elektron mikroskobu (SEM), numune analizinde 151k yerine odaklanmis bir
elektron demeti ile numunelerin yiizeyini tarayarak numunelerin yiizey goriintiilerinin
elde edildigi bir elektron mikroskobudur. Nanodlgek boyutlarindaki malzemelerden daha
cok bilgi elde edebilmek i¢in SEM uzun yillardir kullanilmakta ve bdylece bu

malzemelerin fiziksel yapilar1 tanimlanabilmektedir.

SEM ile incelenecek numunelerin iletken 6zellik gostermesi ve cihaz i¢indeki vakum
islemine dayanikli olmasi gerekir. iletken olmayan numuneler 6zel teknikle kaplanarak
iletken hale geldikten sonra incelenebilir. Ayrica SEM’de vakum ortami ¢ok dnemlidir.
Eger iyi bir vakum yoksa numune yiizeyinde pislikler birikecek ve bu tiir pislikler
elektron tabanca haznesinde birikip cihazin performansini etkileyecektir. Bu durum
elektron demetinin numuneye ulagmasinin zorlasmasi, numune safsizliginin etkilenmesi

ve goriintiide belirsizliklerin olugsmasina neden olabilmektedir (Celik, 2013).

Bir SEM cihazinda numune iizerine hizlandirilmis elektron demeti géndermeyi saglayan
bir elektron tabancasi, elektronlari numuneye dogru hizlandirmak igin yiliksek gerilimin
uygulandig1 bir anot plakasi, ince elektron demetleri elde etmek icin yogunlastirici
mercekler, demeti numune iizerinde odaklamak icin objektif mercek bulunur. Ayrica bu
merceklere bagli cesitli ¢apta aparatlar ve elektron demetinin numune yiizeyini taramasi
i¢cin tarama bobinleri bulunur. Bu mercek sistemleri, elektromanyetik alan ile elektron

demetini inceltmekte ve numune iizerine odaklamaktadir (Soyleyici, 2011).
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Sekil 4.5’te bir SEM cihazinin sematik yapis1 gosterilmistir. Cihaz igerisinde bulunan
elektron tabancasinin V- seklindeki tungsten filamani1 vakum igerisinde yaklagik 2800
‘C'lik sicakliga kadar isitilir. Termoiyonik olayla tungstenden elektronlar salinir. Bu
elektronlar ~ 30 kV’luk negatif bir potansiyel yardimiyla filamandan itilirler. Daha sonra
havasi bosaltilmig tlip igerisinden gecerek tiipiin etrafina yerlestirilmis olan
elektromanyetik mercekler (2 veya 3 tane) ile numune iizerine odaklanirlar. Sekil 4.5°te
goriilen tarayici bobinler ise odaklanmis elektron demetinin numuneyi bir bastan bir basa
taramasini  saglarlar. Numuneden yayinlanan elektronlar detektorler tarafindan
toplanarak, gelen demet ile es zamanli olarak taranan, katot 1ginlar tiipii tizerinde goriintii
olusturmaya baglar. Gorilintli kontrasti, elektronik kontrol diigmelerinin ayarlanmasi ile

genis Olciide degistirilebilir.

Elektron tabancas:

Manyetik mercekler

Ekran

Tarama

- \: a
Gerni sagilan
elektron

detektori i
& i 2
\ Tkincil elektron
detektorii
Malzeme

Sekil 4.5. Taramali elektron mikroskobunun sematik yapisi (Corlu, 2017, s.31)

Herhangi bir numune iizerinde elementel kompozisyonu tanimlamak igin Enerji
Dagilimli X-151m1 Spektroskopisi (EDAX) kullanilir. EDAX genel olarak SEM cihazinda
kullanilan bir teknik olup numune {izerine taramali elektron demeti gonderilerek analiz

islemi yapilir.
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Bu tez galigmasi oda sicakliginda, Sekil 4.6’da fotografi goriilen Quanta FEG 450 SEM
cihazi kullanilarak iretilen numunelerin SEM ve EDAX ol¢timleri Erzincan Binali
Yildirrm Universitesi Temel Bilimler Uygulama ve Arastirma Merkezi Laboratuvarinda

gerceklestirilmistir.

Sekil 4.6. Taramal1 elektron mikroskobu (SEM)

4.2.2.3. Taramal elektron mikroskobu (SEM) goriintiiniin elde edilmesi

SEM’de numune ile numune iizerine gonderilen elektronlarin etkilesmesi (esnek ya da
esnek olmayan c¢arpigmalar) sonucu elde edilen sinyallerin toplanmasi ile goriintii

olusumu saglanmaktadir. Elektron ile numune etkilesmesi Sekil 4.7’de gosterilmektedir.

| ikincil elektronlarl Gelen elektronlar | | yeT—— nlanl

Geri sacilan elektronlar
[

| Katot liiminesans

L}
|}
\
A
]
\
1}
|
|}
A
|}
A
]

Sekil 4.7. SEM'de elektron ile numune etkilesmesi

Yiiksek enerjili demet elektronlari numune atomlarinin dig yoriinge elektronlar ile
elastik olmayan girisimi sonucunda diisiik enerjili Auger elektronlar1 olusur. Bu

elektronlar numune yiizeyi hakkinda bilgi vererek Auger Spektroskopisinin ¢alisma
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prensibini olusturur. Yoriinge elektronlart ile olan girisimler sonucunda yoriingelerinden
atilan ya da enerjisi azalan demet elektronlari numune yiizeyine dogru hareket ederek
ylizeyde toplanir. Yiizeyde toplanan bu elektronlar ise ikincil elektron (seconder
electrons) olarak adlandirilir. Ikincil elektronlar numune odasinda bulunan sintilatrde
toplanarak ikincil elektron goriintiisii sinyaline ¢evrilirler. Bu ikincil elektronlar numune
yizeyinin 10 nm veya daha diisik derinliginden geldigi i¢cin numunenin yiiksek

¢Oziiniirliige sahip topografik goriintiisiiniin elde edilmesinde kullanilir. (Yildirim, 2010)

Geri sagilan elektronlar ise gelen elektronlar ile numunedeki atomlarin ¢ekirdekleri ile
arasindaki elastik (enerji transferi olamayan) c¢arpigmalar sonucu olusur (Rutherford
sacinimi). Numunedeki atomlarin atom numarasi ne kadar biiyiik olursa o kadar ¢ok geri
sacilan elektron olusur. Elastik ¢arpismada, gelen elektronlarin enerji kayb1 ¢ok kiigiik
(<1eV) olup geri sacilan elektronlar ile elde edilen goriintiiler, incelenen numunedeki

atomlarin atom numaralar1 hakkinda bilgi verir.

Atom numarasi kii¢lik olan elementler daha az sayida elastik elektron yansitir ve diisiik
parlaklik elde edilir. Atom numarasi biiytlidiik¢e elastik bir sekilde yansitilan elektronlarin
sayist artar ve yiiksek parlaklik olusur. Atom numarasina bagli olan bu durum SEM

fotografinda bir kontrast meydana getirecektir.

Hem ikincil detektorden toplanan hem de geri sagilma detektorii ile toplanan elektronlar
voltaja ¢evrilir ve bu voltaj yiikseltilir. Yiikseltilen voltaj bir CRT ekranina uygulanarak
ekranda sacilmaya gore degisen siddette bir nokta elde edilir. Bu sekilde numunenin
taranmasi ile elde edilen binlerce farkli siddetteki nokta bize numunenin topografyasi
hakkinda bilgi vermektedir. Auger elektronlar yiizeydeki atomik kompozisyon hakkinda
bilgi verirken X-isinlart numunenin tiim hacmindeki atomik kompozisyon hakkinda bilgi

Verir.

4.2.3. Elektriksel karakterizasyon yontemleri

Bu tez calismasina konu olan In,O3 ince filmler, Erzincan Binali Y1ildirrm Universitesi
Elektrik-Elektronik Miihendisligi Boliimii Arastirma Laboratuvarinda SILAR yontemi
kullanilarak biyiitilmistiir. Biiyiitilen ince filmlerin elektriksel karakterizasyonu igin
sicakliga bagli direng degisimi olciimleri ve gaz olgiimleri, Gazi Universitesi Fizik

Boliimii Gaz Sensdrleri Olgiim Laboratuvarinda gerceklesmistir.
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4.2.3.1. Gaz olciimii

Gaz algilama 6l¢lim sisteminin temel amact numune ile hedef gazin etkilesimi sonucunda
numune direncindeki degisimin dl¢iilmesidir. Gaz konsantrasyonlari bilgisayar kontroli
ile istenildigi zaman ve periyotlarda akis kontrolciileri ile kontrol edilerek gaz 6l¢iim
hiicresine gonderilmektedir. Akim - voltaj Ol¢ciim sistemiyle zamana bagli akim

degisimleri anlik olarak ol¢iilebilmekte ve bilgisayar ekraninda goriintiilenebilmektedir.

Gaz algilama 6l¢iim sisteminin blok diyagrami Sekil 4.8°de verilmistir. Bu 6l¢iim sistemi
Keithley 2400 akim-gerilim cihazi, LakeShore 325 sicaklik kontrol cihazi, nem
kontrolciisii, gaz 6l¢timleri i¢in vakumlanabilir bir sensor hiicresi, MKS akis kontrolciileri
(MFC), Keysight E4990A empedans 6l¢iim cihazi, yiiksek saflikta kuru hava, CO gazi,
vakum pompasi, tiim sistemi kontrol eden bir bilgisayar ve yazilimindan olugmaktadir.

Bilgisayar kontrolii ile 6l¢iim sonuglart ekrandan takip edilir ve kayit altina alinir.

¥ ¥
i -
z Dijital MFC P—
T J\I’._\ilﬂ »RZ CIKISI
3 el IO
3| g
u »
S ‘ Keysight E4990A
Empedans Analizorii
. ———————— —- — ---_V_L.:I:..
Lakeshore 325 s S .- G O O
Sicakhk Kontrolciisii b ] T

Keithley 2400 Akim-Gerilim Cihaz1

Sekil 4.8. Gaz 6l¢iim sisteminin blok diyagrami

Gaz 6l¢iim sistemindeki sensor hiicresi; hedef gazin giris ve ¢ikisini saglayan gaz giris
¢ikis vanalari, numune tutucu ve sensoriin Keithley 2400 cihazi ile Keysight E4990A
empedans cihazina baglanabilmesi i¢cin BNC konnektorlerden olugsmaktadir. Yine sensor
hiicresinde sensor sicakligini tespit edebilmek icin yariiletken sensér baglanti uglari,

malzemenin gerektiginde isitilabilmesi i¢in Lakeshore 325 sicaklik kontrolciisiine ait
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baglant1 uclar1 da yer almaktadir. Olgiim hiicresine yerlestirilen sensoriin sicakligi
Lakeshore 325 sicaklik kontrol cihaziyla kontrol edilir. Hiicre igerisindeki sensorlerin nem
oran1 Labview tabanli bilgisayar programi ile kontrol edilmekte ve %25 - %100 nem
arasindaki degerlerde gaz algilama olgliimleri yapilabilmektedir. Gaz algilama 6l¢timleri
Keithley 2400 akim-gerilim cihazi kullanilarak gergeklestirilir. Sensor ylizeyine gaz akisi
ise yiiksek hassasiyete sahip gaz akis kontrolciileri (MFC) ile gergeklesir ve hiicreye giren
gazdaki akis hizinin (0-500 sccm) ayarlanmasini saglar. Olgiim sirasinda elde edilen

veriler anlik olarak GPIB veri kablosu ile sistem bilgisayarina aktarilir.

Biiyiitiilen ince film sensorler, sensor hiicresine yerlestirilir. Lakeshore 325 sicaklik
kontrolciisii ile hiicreye yerlestirilen ince film sensorler belirlenen sabit sicaklik
ortaminda tutulur. Sensor ylizeyine gaz akisi, (MKS) gaz basing ve MKS akis
kontrolciileri (MFC) kullanilarak saglanir. Gaz akis kontrolciisiiniin birinden kuru hava
digerinden etkisi incelenecek gaz gegmektedir. Bu akis kontrolciileri yardimiyla istenilen
hedef gaz konsantrasyonlar1 ayarlanir ve sicakliga bagl olarak gaz duyarlilik direng
Olctimleri gergeklestirilir. Hiicre icerisine giren gaz miktari milyonda bir (ppm) cinsinden
istenilen diizeyde ve yiiksek hassasiyette olmak iizere zamana bagli olarak istenilen
zaman araliklarinda agilip kapanmakta bu esnada ise Keithley 2400 akim-gerilim cihazi
ile akim gerilim sistemi Olgiilebilmektedir. Yazilim program sayesinde bu dl¢iimlerin

akim-zaman grafikleri bilgisayar ekranina anlik aktarilmaktadir.

37



5. ARASTIRMA BULGULARI

5.1. XRD Analizi Sonuclar:

SILAR yontemiyle biiyiitiilen In2O3 ince filmlerinin yapisal 6zelliklerini incelemek
amaciyla filmlerin XRD desenleri Panalytical Empyrean X-ray Difraktometre cihazi
(A=1,5405 A dalgaboylu Cu-Ka 15101 kullanan) kullanilarak 26=20-80° araliginda 0,1° lik
adimlarla alindi. Bu desenler yardima ile filmlerin yapisal 6zellikleri analiz edildi. SILAR
yontemiyle cam taban malzeme {izerine biiyiitiilen 20, 30, 40 ve 50 SILAR turuna sahip
In203 ince filmlerin XRD desenleri sirastyla Sekil 5.1, Sekil 5.2, Sekil 5.3 ve Sekil 5.4°te

verilmistir.
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Sekil 5.1. 20 SILAR turuna sahip In2O3 ince filminin X-1smi1 kirmnim deseni
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Sekil 5.2. 30 SILAR turuna sahip In20z3 ince filminin X-1mn1 kirinim deseni
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Sekil 5.3. 40 SILAR turuna sahip In2O3 ince filminin X-1sin1 kirmim deseni
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Sekil 5.4. 50 SILAR turuna sahip In2O3 ince filminin X-1sin1 kirmim deseni
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5.2. SEM Analizi Sonuglari

SILAR yontemiyle biiyiitiilen In203 ince filminin yiizey 6zelliklerini incelemek amaciyla
filmlerin SEM goriintiileri FEI Quanta 450 FEG model Environmental Scanning Electron
Microscope (FESEM) cihazi kullanilarak yapildi. 20, 30, 40 ve 50 SILAR turuna sahip
In203 ince filmler igin SEM goriintiileri sirastyla Sekil 5.5, Sekil 5.6, Sekil 5.7 ve Sekil

5.8’de verilmistir.

HV pressure mag [J ) det | spot vac mode

20.00 kv 90 Pa 100000x | 9.2 mm | LFD | 3.5 Low vacuum [ 5 Erzincan University

[S— ur;}

21"

mag [ WD det | spo vac mode - — 1 pm ———

essur
20.00 kV 90 Pa 100 000 x | 9.7 mm | LFD 3.5 | Low vacuum [&s > 5 Erzincan University

Sekil 5.6. 30 SILAR turuna ait In203 ince filminin SEM goriintiisii
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000 x | 8.2 mm | LFD X Erzincan University

HV pr ire mag [] WD det t vac mode — 1y —

20.00 kv 90 Pa 100 000 x | 8.2 mm 3 Low vacuum > Erzincan University

Sekil 5.8. 50 SILAR turuna ait In203 ince filminin SEM goriintiisii

o
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5.3. EDAX Analizi Sonuglari

SILAR yontemiyle biiyiitiilen In2O3 ince filmlerinin kimyasal bilegsen analizleri igin
filmlerin Enerji Dagilimli X-Isinlar1 Spektroskopisi (EDAX) 6l¢iileri alindi. 20, 30, 40 ve
50 SILAR turuna ait In203 ince filmlerin EDAX analizleri Sekil 5.9°da verilmistir.
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Sekil 5.9. 20, 30, 40 ve 50 SILAR turlarina ait In2O3 ince filmlerin EDAX analizleri
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5.4. In203ince Film Gaz Sensorlerinin CO Gaz1 Algilama Sonuclar:

Uretilen tiim In203 ince film sensérlerin gaz algilama &lgiimleri %25 nem degerinde

gergeklestirildi.

5.4.1. Sicakhiga bagh yapilan gaz algilama sonuclari

Uretilen ince film sensérlerin gaz algilama dzelliklerinin incelenebilmesi igin ilk olarak
optimum ¢alisma sicakliginin tespit edilmesi gerekir. Optimum c¢alisma sicakligini
belirleyebilmek i¢in In2O3 ince film sensorlerin statik gaz l¢timleri sabit 50 ppm CO gaz
konsantrasyonunda oda sicakligi ile 252 °C sicaklik araliginda yapildi. Sekil 5.10’da
In203 ince film sensorlerin statik gaz Slglimleri verilmistir. Sekil 5.10°da goriildigi gibi
ince film sensorlerin 87 °C’den itibaren 50 ppm CO gazina karst duyarlilik gosterdikleri

belirlendi. Tiim ince film sensorlerin optimum ¢alisma sicakligi 222 °C olarak tespit
edildi.
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Sekil 5.10. 20, 30, 40 ve 50 SILAR turlarina ait In203 ince film sensdrlerin 50 ppm CO
gaz1 konsantrasyonundan elde edilen duyarlilik-calisma sicaklig1 grafigi
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5.4.2. Konsantrasyona bagh yapilan gaz algilama sonuclari

Sicakliga bagh gaz algilama 6l¢timleri yapilarak optimum caligma sicakligi 222 °C olarak
tespit edildi. Optimum ¢alisma sicakliginin tespit edilmesinin ardindan In2O3 ince film
sensorlerinin dinamik gaz dlgtimleri 222 °C calisma sicakliginda 1 ppm ile 100 ppm
araliginda degisen CO gaz konsantrasyonunda yapildi. 20, 30, 40 ve 50 SILAR turlarina
ait In,03z ince film sensorleri i¢in dinamik gaz dl¢timleri Sekil 5.11, Sekil 5.12, Sekil 5.13

ve Sekil 5.14°te verilmistir.
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Sekil 5.11. 20 SILAR turuna ait In203 ince film sensoriin 222 °C ¢alisma sicakliginda 1
ppm ile 100 ppm araliginda CO gazina karsi elde edilen duyarlilik-zaman grafigi
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Sekil 5.12. 30 SILAR turuna ait In203 ince film sensoriin 222 °C ¢alisma sicakliginda 1
ppm ile 100 ppm araliginda CO gazina kars1 elde edilen duyarlilik-zaman grafigi
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Sekil 5.13. 40 SILAR turuna ait In,O3 ince film sensoriin 222 °C ¢alisma sicakliginda 1
ppm ile 100 ppm araliginda CO gazina karsi elde edilen duyarlilik-zaman grafigi
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Sekil 5.14. 50 SILAR turuna ait In.O3 ince film sensoriin 222 °C ¢alisma sicakliginda 1
ppm ile 100 ppm araliginda CO gazina karsi elde edilen duyarlilik-zaman grafigi

Sekil 5.15°te 20, 30, 40 ve 50 SILAR turlarina ait In,Os ince film sensorlerin gaz

konsantrasyonuna bagl duyarlilik degerleri verilmistir.
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Sekil 5.15. 20, 30, 40 ve 50 SILAR turlarina ait In2O3 ince film sensorlerin 222 °C ¢alisma
sicakliginda duyarlilik- gaz konsantrasyonu grafigi
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5.5. Sicakhga Bagh Direnc Olgiimleri

SILAR yo6ntemiyle biiyiitiillen In2O3 ince filmlerin direng degerleri iizerinde sicakligin
etkisini arastirmak i¢in iki nokta u¢ yontemi kullanilarak akim-voltaj (I-V) 6l¢iileri

alimustir.

300 K’den baslayarak 520 K’e kadar 10 K sicaklik araliklarinda 6l¢iimler alinmustir.
Olgiilen akim-voltaj degerlerinden yararlanarak her sicaklikta 20, 30, 40 ve 50 SILAR
turlarina ait InoOz ince filmlerin sicakliga bagh direng degisim grafikleri Sekil 5.16, Sekil
5.17, Sekil 5.18 ve Sekil 5.19°da verilen sekilde elde edilmistir.
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Sekil 5.16. 20 SILAR turuna ait In2Os ince filminin R-T ve InR- 1000/T grafikleri
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Sekil 5.17. 30 SILAR turuna ait In2Osz ince filminin R-T ve InR- 1000/T grafikleri
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Sekil 5.18. 40 SILAR turuna ait In2Os ince filminin R-T ve InR- 1000/T grafikleri
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Sekil 5.19. 50 SILAR turuna ait In2O3z ince filminin R-T ve InR- 1000/T grafikleri
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6. SONUCLAR

Son yillarda yiiksek atmosfer kirliligi nedeniyle c¢evreye zararli gazlarin Slgiimii ve
algilanmasinda kullanilan etkili ve diisiik maliyetli sistemler giderek daha ¢ok 6nem arz
etmektedir. Glinlimiizde bu zararli gazlarin Ol¢iimleri yaygin olarak gaz sensorleri
tarafindan yapilmaktadir. Gaz sensorleri diisiikk maliyet, yiiksek duyarlilik, hizli tepki ve
direk elektronik ara yiizey gibi 6zellikleri nedeniyle gevresel 6lgtimler i¢in umut verici

aygitlardir.

Gaz sensOr sisteminde algilayict birim olarak metal oksitler yaygin olarak
kullanilmaktadir. Metal oksitler igerisinde literatiirde en ¢ok arastirilan ve gaz
sensorlerinin gelismesinde kullanilan ZnO, TiO2, SnO2, In203, CuO, V205, WO3, NiO
gibi nanoyapili ince filmler 6rnek olarak verilebilir (Karaduman vd., 2017; Corlu vd.,
2017; Dey, 2018; Mirzaei vd., 2018;).

Metal oksit tabanli gaz sensorleri yliksek duyarlilik, diisiik maliyet ve hizli cevap
verebilme gibi pek ¢ok avantaja sahiptirler. Son 20 yilda zararli gazlarin tespiti i¢in metal
oksit yapilar ve bunlarin alagimlari {izerine temellenen sensor caligmalart muazzam
boyutlara ulagsmistir. Ayrica metal oksit sensorler organik molekiillerin algilamasi igin
saglik sektoriinde biyosensor olarak kullanilmaktadir. (Bochenkov vd., 2010; Wang vd.,
2013; Schneider vd., 2016)

Bu tez calismasinda ortamdaki zararli gazlarin tespiti i¢in gaz sensdor sisteminde algilayici
birim olarak kullanilacak In2O3 metal oksit ince filmler cam taban malzemeler iizerine
oda sicakliginda SILAR yontemi ile 20, 30, 40 ve 50 turlarinda basariyla biiyiitiildi. 1n203
ince filmlerin SILAR ydntemiyle biiyiitme mekanizmast Sekil 4.1°de sematik olarak
verilmistir. Cam taban malzemesi [In(NHs)4]*® kompleksinden olusan sulu cozelti
icerisinde 20 saniye bekletilerek taban malzemesi yiizeyinde bu kompleksin sulu ince
film tabakasinin olusmasi saglanmistir. Daha sonra taban malzemesi 7 saniye sicak su
icerisinde bekletildiginde yilizeyde olusan kompleks ince filmin indiyum hidroksit fazina
ve daha sonra bu fazdaki ince filmin In2O3 ince filmine doniistini saglamistir (Yildirim,
2010; Corlu, 2017; Soltabayev vd., 2019). Taban malzemesi hava ortaminda 60 saniye
bekletilerek taban malzeme yiizeyinde olusan In2O3 sulu fazdaki ince filmin kurumasi
saglanmistir. Son olarak taban malzemesi saf su icerisinde 20 saniye calkalanarak zayif

bagli In203 pargaciklarinin yiizeyden atilmasi saglanmistir. Boylece bir SILAR turu
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tamamlanarak In2O3 ince film tabakasi biyiitilmiis olur. Belirtilen degerler optimum
degerlerdir ve birgok deneysel calisma yapilarak belirlenmistir. (Yildirim, 2010; Corlu,
2017; Karaduman, 2017; Soltabayev vd., 2019).

IN203ince filmlerin SILAR yontemiyle biiylitiilmesi Boliim 4.1.2°de anlatilmistir. SILAR
yontemiyle 20, 30, 40 ve 50 turlarinda biiyiitiilen In2O3 ince filmlerin yapisal, morfolojik,
kimyasal bilesen ve gaz algilama 6zellikleri iizerinde tur sayisinin etkisini incelemek igin
sirasiyla X-1gin1 kirmimi (XRD), Taramali elektron mikroskobu (SEM), Enerji dagilimli

X-151m1 analizorii (EDAX) ve gaz 6l¢lim sistemleriyle incelendi.

SILAR yonteminde tur sayisi, c¢Ozeltilerin konsantrasyonlart (molarite), ¢ozelti pH
degerleri, daldirma ve ¢alkalama siiresi ince film biiyiimesine etki eden parametrelerdir
Hazirlanan ¢ozeltilerin konsantrasyonu olmasi gereken degerden diisiik olursa filmler
istenilen kalitede biiyiimeyebilir. Bu durumda biiyiitiilen ince film kristal yapida degil de
amorf yapida elde edilir. Cok yiiksek ¢ozelti konsantrasyonunda ise filmler taban
malzeme lizerine asir1 birikerek yilizeyde tortu olusturmakta ve film kalitesinin diismesine
neden olmaktadir (Yildirim, 2010).

SILAR yonteminde tur sayisi film kalinliginin kontrol edilmesinde etkilidir. Tur sayis1 az
olursa film kalinliklar1 oldukga ince olacagindan filmler amorf yapida olusacaktir. Dongii
sayist arttik¢a film kalinlig1 daha da artmakta ve daha kararli bir yap1 elde edilmektedir.
Bu durumda yap1 igerisine disaridan girmek isteyen yabanci atomlarin bu kararl yapiya
girmeleri miimkiin olmaz. Tanecikler arasindaki bosluklar daha da azalacagindan daha
kaliteli ince filmler elde edilecektir. Yine film kalinligi belli bir degerin iizerine
ulastiginda iyonlar artik yiizeyde tortu seklinde birikmeye baslayacagindan film kalitesi
kotiilesecektir (Pathan ve Lokhande, 2004; Yildirim, 2010; Karaduman, 2017).

6.1. X-1stm1 Kirinimi (XRD) Sonuc¢larimin Degerlendirilmesi

XRD o6l¢timlerinde pik siddetleri biilyiik ve yari pik genislikleri dar olan pikler ince filmlerde
kristallesmenin iyi, siddetleri kiiciik ve yar1 pik genislikleri genis olan piklerin varlig1 ise

kristallesmenin iyi olmadigini ifade eder (Karaduman, 2017).
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SILAR yo6ntemiyle 20, 30, 40 ve 50 turlarinda biiyiitiilen In2O3 ince filmlerin XRD
Olctimleri sirasiyla Sekil 5.1 ve Sekil 5.2-4’te verilmistir. Kirinim desenlerindeki farkl
siddetlere ve yonelime sahip pikler filmlerin polikristal yapida oldugunu gostermistir. Bu
piklerin In2O3 ince filmine ait oldugu ve filmlerin kiibik yapida kristallestigi
belirlenmistir. (Yaglioglu vd., 2003; Bal, 2006; Beji vd., 2016; Kul ve Senel, 2017
JCPDS:98-001-4387). Bu yapisal analiz cam taban malzeme {izerine biiyiitiilen In2O3
ince filmlerin (222) diizlemi boyunca tercihli yonelime sahip polikristal yapida

olduklarin1 gostermistir (Celik, 2013; Beji vd., 2015; Attaf vd., 2017).

Kirinim desenleri incelendiginde tur sayisina gore piklerin genislikleri ve siddetleri
degismektedir. Tur sayis1 40 SILAR turuna kadar arttik¢a piklerin siddetleri artmakta yari
pik genislikleri azalmaktadir. (Yildirim vd., 2012; Karaduman vd., 2017). Tur sayis1 40
turdan 50 tura artarken piklerin siddetleri ve yar1 pik genisliklerinde tam tersi bir durum
gozlenmistir. Yani 50 SILAR turunda pik siddeti azalmakta ve yar1 pik genisligi
artmaktadir. Boylece 40 tura kadar tur sayisinin artmasi ile In,O3 filmlerinin kristalliginin
lyilesmesi ve daha kararli hale gelmeleri saglanmigtir. Fakat 50 SILAR turunda pik
siddetindeki azalma ve yar1 pik genisligindeki artis film kristalli§inin bozuldugunu
gostermistir. Bu sonug SILAR yoOntemiyle biiyiitiilen In2O3 ince filmi igin tur sayisinin

optimum degeri 40 tur olarak belirlenmistir.

6.2. Taramal Elektron Mikroskobu (SEM) Sonuglarinin Degerlendirilmesi

SILAR yontemiyle 20, 30, 40 ve 50 turlarinda biyiitiilen In2Oz ince filmlerin SEM
goriintiileri sirasiyla Sekil 5.5 ve Sekil 5.6-8’de 100.000 biiyiitmede verilmistir. Bu
goriintiilerden tur sayisi arttikca yiizey gozenekli yapr azalmakta, homojenligi ve
yogunlugu artmaktadir. 50 turdaki ylizey morfolojisinin 40 turdakine gore

gozenekliliginin artti1 goriilmektedir.

Sonug olarak SILAR tur sayisinin filmlerin yiizey morfolojisi lizerinde énemli etkiye
sahip oldugu ve en homojen yiizey morfolojisinin 40 SILAR turundaki filme ait oldugu
ve cam tabana iyi kaplandig1 goriilmistiir (Pathan ve Lokhande, 2004; Yildirim vd., 2012,
Karaduman, 2017).
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6.3. Enerji Dagilmh X-151m1 Analizorii (EDAX) Sonuglarinin Degerlendirilmesi

SILAR yontemiyle 20, 30, 40 ve 50 turlarinda biiyiitiilen In2O3 ince filmlerin kimyasal
bilesen analizleri i¢in alinan EDAX olgiileri Sekil 5.9’da verilmistir. EDAX analizleri
SILAR yontemiyle biiyiitilen In2O3 ince filmlerin stikiyometrik olarak biiylidiigiinii ve
filmlerin yilizeyinde In ve O elementlerinin varligin1 gostermistir. Bu analizlerindeki Si
pikinin kullanilan cam taban malzemesinden kaynaklandigi diistiniilmektedir. (Corlu, vd.,

2017; Yildirim vd., 2019; Soltabayev vd., 2019)

6.4. 1n203 Ince Filmlerin Gaz Algilama Sonuclarinin Degerlendirilmesi

SILAR yontemiyle 20, 30, 40 ve 50 turlarinda biiyiitiilen In203 ince filmlerin yapisal,
morfolojik ve kimyasal bilesen analizleri yapildiktan sonra CO gazimi algilama
yapabilecek sensor Ol¢limleri i¢in ince filmlerin {izerine Inter Dijital Transduser (IDT)
giimiis elektrotlar kaplanmistir. IDT giimiis elektrotlar i¢in metal levha iizerine lazer
sistemi ile hazirlanmig uygun maskeler kullanilarak Sekil 4.2°’de gosterilen In2O3 ince

film sensorleri elde edildi.

Gaz 6l¢tim sistemi ile 20, 30, 40 ve 50 SILAR turlarinda biiyiitilen In2Oz ince film
sensorlerinin CO gazi algilama 6zellikleri incelendi. CO gaz algilama 6l¢iimleri, sicaklik

ve gaz konsantrasyonunun fonksiyonu olarak gergeklestirildi.

6.4.1. Sicakhga bagh yapilan gaz algilama sonuc¢larinin degerlendirilmesi

Gaz sensorlerinin ¢alisma sicakligt sensor 6zelliklerinin incelenmesinde en Onemli
parametrelerden biridir. SILAR yontemiyle elde edilen 20,30, 40 ve 50 SILAR turlarina
sahip In20z ince film sensorlerin ¢aligma sicakligini tespit edebilmek i¢in 50 ppm sabit
CO gaz konsantrasyonunda oda sicakligr ile 252 °C sicaklik araliginda 10 °C adimlarla
sicakligin fonksiyonu olarak statik gaz 6l¢iimleri yapildi. Sekil 5.10°da 20, 30, 40 ve 50
turlarina ait In2O3 ince film sensorleri sicakligin fonksiyonu olarak statik gaz dlgtimleri
verilmistir. Sekil 5.10°da goriildiigii gibi ince film sensorlerin 87 °C’den itibaren 50 ppm
CO gazina kars1 duyarlilik gosterdikleri belirlendi. Statik gaz 6lgtimleri yardimiyla tim
SILAR turlarina ait ince film sensorlerin optimum ¢alisma sicakligi 222 °C oldugu
belirlendi. 222 °C’den sonra sensorlerin duyarligi azalmaktadir. Gaz sensorlerinin

duyarliliginin sicaklikla degismesi algilayici ylizey tarafindan sogrulan oksijen
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atomlarinin miktariyla agiklanabilir (Corlu, 2017; Karaduman, 2017). Buna ilaveten
algilayici yilizeyin icerigi adsorpsiyonu hizlandiran parametreler kimyasal ayrisma gibi
prosesler sicaklikla degismektedir. (Sonker, R.K. vd., 2015; Karaduman, 2017).

Diisiik sicakliklarda oksijen iyonlar1 ile gaz molekiilleri arasinda meydana gelen
reaksiyonlar ¢ok yavas olacagindan diisiik sicakliklarda sensor yeterli miktarda algilama
yapamayacaktir. Sicakliktaki artis ile algilayict malzemedeki elektronlarin enerjileri
artacak ve akim iletimi saglanacaktir. Boylece sicaklikla sensoriin algilama duyarliliginda

artis gozlenecektir (Corlu, 2017; Karaduman, 2017).

87 °C’den daha diisiik sicakliklarda sensorlerin duyarlilik gostermemesinin sebebi
elektriksel olarak kararsiz oldugu diisiiniilmektedir. Bu kararsizlik ortamda bulunan
karisik oksit fazlaridir (Corlu, 2017; Karaduman, 2017). Sicakligin artmasi ile bu karigik
oksit fazlar1 azalmakta ve bunun sonucunda elektriksel kararsizliklar artmaktadir (Sun,
C. vd., 2013; Karaduman, 2017). Sicakliktaki artis sonucu algilayici ylizey tarafindan
kimyasal olarak adsorplanan oksijen molekiilleri O,, O, O seklinde gerceklesip
algilayic1 yiizeydeki elektron sayisini degistirmektedir (Sun, C. vd., 2013; Karaduman,
2017). Sicakliktaki daha fazla artis algilayici ylizeyde meydana gelen reaksiyonlar daha
hizli olacagindan gaz molekiillerinin yiizeye diflizyonu yeterli miktarda olamaz. Boylece
optimum calisma sicakligindan daha biiylik sicakliklarda gaz algilama duyarhilig

azalmaktadir (Hong, L.-Y. vd., 2016; Karaduman, 2017).

Sekil 5.10°da goriildiigii gibi 30 SILAR turuna ait In2O3 ince film sensdriiniin tiim ¢aligma
sicakliklarinda diger turlara gore en yiiksek duyarlilik gostermistir.

6.4.2. Konsantrasyona bagh yapilan gaz algilama sonuclarinin degerlendirilmesi

Optimum ¢alisma sicakligi (222 °C) tespit edildikten sonra In2Oz ince film sensorlerinin
222 °C’de 1 ppm ile 100 ppm araliginda CO gaz konsantrasyonlarinda dinamik gaz
algilama Sl¢timleri yapildi. 20, 30, 40 ve 50 SILAR turlarina ait In2O3 ince film sensdrleri
i¢cin dinamik gaz Ol¢timleri sirastyla Sekil 5.11 ve Sekil 5.12-14’te verilmistir. Sekil 5.11
ve Sekil 5.12-14’te goriildiigii tizere CO gaz konsantrasyonu arttik¢a tiim sensorlerde
duyarliligin arttig1 gézlemlendi. Bunun nedeni yiizeyin daha fazla hedef gazla etkilesime

girmesidir (Corlu, 2017; Karaduman, 2017).
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Tim In203 ince film sensorlerin hedef gaza (CO gazi) maruz birakildiginda sensor
duyarliliginin giderek arttig1, sensor yiizeyinin kuru havaya maruz birakildiginda ise tim

sensorlerde duyarliligin baslangi¢ degerlerine geri dondiigi tespit edildi.

Sekil 5.15’te goriildiigii tizere en yiiksek duyarlilik 30 SILAR turuna ait In,O3 ince filmde
gerceklesmistir. Tablo 6.1°de ise 20, 30, 40 ve 50 SILAR turlarina ait In203 ince film
sensorlerinin 1 ppm ile 100 ppm araliginda CO gazi konsantrasyonu altinda elde edilen
duyarlilik degerleri verilmistir. Tablo 6.1’de goriildiigii gibi optimum ¢alisma
sicakliginda (222 ° C) ve 50 ppm CO gaz konsantrasyonunda, 20, 30, 40 ve 50 SILAR
turuna sahip In.0O3 ince film sensorlerinin algilama tepkileri sirastyla % 47,% 84,% 74 ve

% 63 olarak hesaplanmistir.

Tablo 6.1. In,0z ince film gaz sensorlerinin 222 °C ¢alisma sicakligindaki gaz algilama
Ol¢iim sonuclari

SENSOR YANITI
IN203

ince Film CO Gaz Konsantrasyonu

Sensbrleri 4,y 5ppm 10 ppm 20 ppm 30 ppm 40 ppm 50 ppm 100 ppm
OSIAR 012 w21 %26 %32 %38 %42 %47 %52
WSIAR ‘029 w3s %49 w61 %67 %75 %84 %01
WOILAR ‘0026 %35 %45 %49 %54 %67 %74 %80
50%';[?R %20 %26 %3l %4l %47 %56 %63 %68

6.5. Sicakhga Bagh Direng¢ Ol¢iimlerinin Degerlendirilmesi

20, 30, 40 ve 50 SILAR turlarinda biiyiitiilen In.Oz ince film gaz sensoérlerin elektriksel
karakterizasyonu igin sicakliga bagli direng degisim dlglimleri gergeklestirildi. Bir metal
oksit malzemenin direng degerleri sicakliga bagli olarak degismektedir. Genellikle
metallerin direnci sicaklik degeri arttikca artar, yariiletkenlerin direnci ise sicaklik degeri
arttikca eksponansiyel olarak azalir (Yildirim, 2010; Corlu, 2017). Biiyiitiilen In2O3 ince
film gaz sensorlerin 300 K ile 520 K sicaklik araligindaki direng degerleri Tablo 6.2°de

verilmistir.
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Tablo 6.2. In20szince filmlerin 300 K-520 K sicaklik araligindaki direng degerleri

In203z Ince filmlerin Direnc Degerleri

Sicakhik (K)
20 Tur 30 Tur 40 Tur 50 Tur
300 1,18x10%° 1,53x10% 2,51x10% 2,44x10%
310 1,13x10%° 1,45x10%0 2,23x10%0 2,07x10%
320 1,05x10%° 1,3x10%° 1,96 x101° 1,97x10%
330 9,89x10° 1,12x10%0 1,67x10%° 1,65x10%°
340 8,18x10° 9,45x10° 1,28x101° 1,39x10%°
350 6,15x10° 6,82x10° 8,66x10° 9,73x10°
360 4,46x10° 4,59x10° 5,40x10° 6,19x10°
370 3,11x10° 2,72x10° 3,14x10° 3,87x10°
380 1,94x10° 1,61x10° 1,75x10° 2,10x10°
390 1,15x10° 9,31x108 9,74x108 1,24x10°
400 6,98x108 5,22x108 5,59x108 6,99x108
410 4,21x108 3,04x108 3,29x108 4,02x108
420 2,44x108 1,77x108 1,98x10°8 2,49x108
430 1,49x10°8 1,07x108 1,23x108 1,51x108
440 9,18x10’ 6,27x10’ 7,60x107 8,72x10’
450 5,74x107 4,06x107 4,71x107 5,74x107
460 3,57x107 2,63x107 3,03x10’ 3,62x107
470 2,33x107 1,69x107 1,95x107 2,34x107
480 1,47x107 1,09x10’ 1,30x107 1,54x107
490 1,01x107 7,22x1068 8,43x10° 1,02x107
500 6,79x10° 4,98x108 5,73x106 7,00x108
510 4,49x10° 3,41x108 3,70x108 6,73x10°
520 3,04x108 2,33x108 2 54x108 4,70x10°
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Tablo 6.2.’deki degerlerden yararlanarak 20, 30, 40 ve 50 SILAR turlarina ait In2Osz ince
filmlerin sicakliga baglh direng degisim grafikleri (R-T ve InR- 1000/T) Sekil 5.16 ve
Sekil 5.17-19°da verilen sekilde elde edilmistir. Tiim In2O3 ince filmlerin direng
degerlerinin artan sicaklikla beraber azaldig1 goriilmiistiir. Bu durum SILAR yontemiyle
biiyiitiilen tiim In203z ince film sensorlerin iyi bilinen yariiletken davranisi sergiledigini

gostermistir. (Mosleh, M. vd., 2007; Corlu, 2017)

Ayrica Sekil 5.17-19’da verilen InR-1000/T grafiklerinden yararlanarak 20, 30, 40 ve 50
SILAR turlarina ait ince filmlerin aktivasyon enerjileri (Ea) hesaplanip Tablo 6.3’te

verilmistir. En diisiik aktivasyon enerjisi 20 SILAR turuna ait ince filmde hesaplanmustir.

Tablo 6.3. In20z ince film gaz sensorlerinin aktivasyon enerjileri (Ea)

In203 Ince Aktivasyon Enerjisi Ea (Ev)
Film Schcggleri Yiiksek Sicaklik Bolgesi Diisiik sicaklik Bolgesi
20 SILAR Turu 0,700 0,08
30 SILAR Turu 0,735 0,11
40 SILAR Turu 0,749 0,15
50 SILAR Turu 0,703 0,12

Bu tez ¢alismasinda elde edilen sonuglar In,O3 ince filmlerin, gaz sensor sisteminde
algilayici yiizey olarak kullanilabilecegini ve CO gazi algilayabilen gaz sensor sistemleri
i¢in umut verici bir malzeme oldugunu géstermistir. Bundan sonraki ¢alismalarda diisiik
maliyet ve pratik bir yontem olan SILAR yontemi ile In203 ve diger metal oksit ince film
sensorlerin iiretilmesine devam edilerek oda sicakligi ve bu sicakliga yakin ¢aligma

sicakliklarinda diisiik gii¢ tiiketimine sahip sensorlerin liretilmesine devam edilecektir.
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