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OZET

Yiiksek Lisans Tezi

KiMYASAL DEPOLAMA YONTEMI iLE ELDE EDIiLEN PbS YARI iILETKEN
FiLMLERIN YAPISAL VE OPTIK OZELLIiKLERININ iINCELENMESI

Fatma YAVUZ
Mehmet Akif Ersoy Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii

Fizik Anabilim Dah

Bu caligmada, PbS yari iletken ince filmleri, kompleks arabulucu olarak kullanilan
tri-sodyum sitrat (TSS) miktar1 hacim olarak 0,1 ml’den 0,5 ml’ ye kadar degistirilerek
oda sicakliginda (30 °C) ve farkli bekleme siirelerinde cam alttabanlar {izerine kimyasal
depolama yontemi kullanilarak elde edilmistir. Elde edilen filmlerin kalinliklar1 tartim
yontemi kullanilarak 1020-1270 nm arasinda hesaplanmigtir. X-151m1  kirinim
desenlerinden, elde edilen filmlerin kiibik yapida olduklari saptanmistir. Sogurma
spektrumu Sl¢limlerinden filmlerin dogrudan bant arali§ina sahip oldugu ve yasak enerji
araligiin 2,48-3,04 eV arasinda degistigi belirlenmistir. Elde edilen filmlerin kirilma
indisleri (n), 2,14-3,63 arasinda degismistir. Sogurma, gegirgenlik ve yansima egrileri
kullanilarak elde edilen PbS filmlerin optik parametreleri, soniim katsayilar1 (k),
dielektrik sabitinin reel (¢;) ve sanal (g,) kisimlari hesaplanmistir. Soniim katsayisi
degeri 0,11-0,35 arasinda degisirken dielektrik sabitinin reel kism1 4,58—13,08 arasinda
ve sanal kismi ise 0,49-2,58 arasinda degismistir.

Anahtar Kelimeler: PbS, Kimyasal Depolama Yontemi, X-Isinlar1 Kirinimi, Optik
Ozellikler

Damsman: Yrd. Doc. Dr. Fatma GODE, Mehmet Akif Ersoy Universitesi, Fen-
Edebiyat Fakiiltesi, Fizik Boliimii
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ABSTRACT

M.Sc. Thesis

STRUCTURAL AND OPTICAL PROPERTIES OF PbS SEMICONDUCTOR
FILMS PRODUCED BY CHEMICAL BATH DEPOSITION METHOD

Fatma YAVUZ

Mehmet Akif Ersoy University

Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Physics

In this study, PbS semiconductor thin films have been obtained changing the
complex agent (tri-sodium citrate) amount in volume from 0,1 ml to 0,5 ml at room
temperature for different deposition times on glass substrates through the chemical bath
deposition method. The thicknesses of films have been calculated between 1026 and
1270 nm by using the weight difference method. X-ray diffraction spectra of the films
have shown that PbS films are cubic in structure. PbS films have been determined to
have direct band gap characteristics and it is observed that the band gap value changes
from 2,48 eV to 3,04 eV. Obtained films have refractive index (n) values in the range
2,14-3,63. From the absorption and transmission curves, the optical parameters of the
PbS films such as extinction coefficient (k) real (¢;) and imaginary (e;) parts of
dielectric constant were also evaluated. Extinction coefficient value has changed
between 0,11 and 0,35 while the real and imaginary parts of dielectric constant have
changed in the range 4,58—13,08 and 0,49-2,58, respectively.

Keywords: PbS, Chemical Bath Deposition Method, X-Ray Diffraction, Optical
Properties
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1. GIRIS

21. ylizyilin ilk ¢eyreginde insanoglunun enerji kaynaklarina bakis acis1 degismistir.
Petrol ve diger fosil yakitlarin tilkenmeye baslamasi, ¢evre kirliligi ve kiiresel 1sinma gibi
etkenler yenilenebilir enerji kaynaklarinin arastirilmasini zorunlu hale getirmistir. Yeni
enerji kaynagi arayigina giren insanoglu, mevcut diger enerji kaynaklarina gore
kiyaslanamayacak kadar uzun 6miirlii, bitmek tiikenmek bilmez bir kaynak olarak géziiken
giinesten yararlanabilmek i¢in yogun bir arasgtirma temposuna girmistir. Bu arayisin
sonucunda, gilines enerjisinin gilinliik hayatta yaygim bir sekilde kullanilmasi amaci ile
giines pilleri bulunmustur.

Giines pili, giines 1s18m1 dogrudan elektrik enerjisine ¢eviren bir p-n eklemidir.
Giines pillerinin yapimu bir 6l¢iide kolay olup, 1yi kullanilirsa dmiirleri uzun, yiiksek verim
icin sicaklik gerektirmeyen bir aygit olmalari, verdikleri enerjiye gore kiitlelerinin kiigiik
olmasi, artiklar1 ve ¢evreye zararlarinin olmamasi, ¢ok kolay taginabilme oOzellikleriyle
kullamim alanin1 giin gectikce artirmaktadir. Inorganik giines pillerinin temelini ise yari
iletken teknolojisi olusturmaktadir. Giinliik yasantimizda hemen her alanda kullandigimiz
yart iletken aygitlar icerisinde onemli bir yere sahip olan yar iletken ince filmlerin
kalinliklart 100-1500 nm arasinda degismektedir. Yari iletken ince filmler farkli bircok
malzeme tizerine (6rnek olarak cam alttabanlar, indiyum oksit kapl alttabanlar (ITO) ve
flor katkili indiyum oksit kapli alttabanlar (FTO) olmak {izere) kaplanarak malzemelerin
yapisal, optiksel ve elektriksel 6zelliklerini degistirmektedirler.

Bu calismanin konusu olan PbS oldukga dar yasak enerji araligina sahiptir. PbS diger
VI-VI yan iletkenlerle karsilastirildiginda sicaklik ve bant araligi degisimlerine ¢ok daha
fazla tepki verir. Ayrica Si gibi diger yari iletkenlerle karsilastirildiginda tane boyutuna
oldukca duyarhidir. Bu 6zellikleri ise PbS bilesigini, nanoyapidaki cihazlarin iiretiminde
yaygin olarak kullanilmasia yol agmistir. IV-VI grup elementlerinin en énemlilerinden
birisi olan PbS bilesiginin bant aralig1 0,41 eV olan hacim degerinden nanopargacik boyutu
degistirilerek 2,3 eV degerine kadar arttirilabilir (Wise, 2001). PbS, Bohr yarigap:
diisiiniildiigiinde (ap = 0,529 A) oldukca yiiksek eksiton Bohr yaricapina sahiptir (180 A).
Bu sebepten dolay1 kristal boyutu Bohr yarigapindan kiigiik oldugu zaman sogurma siniri

kuantum simirlamalarindan dolay1 goriiniir bélgede maviye dogru kayar [Kosti¢ ve dig.,



2008; Cottey, 1971; Hugh be dig., 2009]. Yani diger bir degisle yasak enerji araliginda
artma gozlenir.

PbS ince filmler bir ¢ok alanda kullanim alanlarina sahiptir. Bunlardan bazilar1 ince
film transistorler (Morales-Fernandez ve dig., 2010), 151k yayan diyotlar (Konstantatos ve
dig., 2005), kizil 6tesi dedektorler (Zhu ve dig., 2000) ve sogurucu tabaka olarak giines
pillerinde (Moreno-Garcia ve dig., 2011; Hernandez-Borja ve dig., 2011).

PbS yan iletken filmler bircok ydntemle hazirlanabilmektedir. Elektrodepolama
(Wang ve dig., 2000), Solvothermal (Duan ve dig., 2007), mikrodalga ve sonokimyasal
(Zhao ve dig., 2004), mikrodalga ile 1sitma (Wang ve dig., 2001), SILAR (Preetha ve dig.,
2012) ve kimyasal depolama (Rempel ve dig., 2005; ) yontemleri PbS filmlerin iiretiminde
kullanilan yontemlerden bazilaridir. Bu metotlarin ¢ogu genis ylizey kaplamalari, diisiik
sicaklik siireci ve diisiik tiretim maliyeti i¢in uygun degildir. Ayrica genis alanlari
kaplamak i¢in kullanilacak malzemeler olduk¢a pahalidir. Kimyasal depolama yontemi
(Gode, 2011; Kariper ve dig., 2011) ince film tiretimi i¢in diisiik maliyetli ve uygulanmasi

kolay oldugundan dolay1 da ilgi ¢ekici bir yontemdir.



2. MATERYAL VE YONTEM

2.1. X-Isim1 Kirmimi

Bir kristal, atomlarin {i¢ boyutlu uzayda periyodik dizilmeleriyle olusturduklar1 kati
olarak tarif edilebilir. Katilarin kristal yapisi materyali olusturan atom, atom gruplar1 ve
molekiillerin ii¢ boyutlu uzayda belirli bir geometrik diizende siralanarak bir araya gelmesi
ile olusur (Cullity, 1978; Durlu, 1992).

Gortintir 151k kullanarak kristalin i¢ yapis1 hakkinda bilgiler elde edemeyiz. Ciinkii
gorlinlir 15181in  dalgaboyu, kristalin atom ve molekiilleri arasindaki bosluklarla
kiyaslandiginda oldukga biiytktiir. Kristal yapisim1 incelemek i¢in dalgaboylar1 goriiniir
1518a gore ¢cok daha kiiciik olan X-151n1, nétron ve elektronlar kullanilir. Fakat bunlarin
icinde en fazla kullanilan1 X-1ginlaridir (Kittel, 1996; Blakemore, 1985).

X-1gmlarinin kristaller araciligryla kirmiminin miimkiin oldugunu ilk olarak 1912°de
Alman fizik¢i Von Laue gostermistir. Laue’nin yaptigi deneyler hem X-isinlarinin dalga
karakterini, hem de atomlarin bir kristal igerisinde periyodik diizende oldugunu
ispatlamistir. Bu deneyleri inceleyen ingiliz fizik¢i W.L. Bragg yine 1912 yilinda Laue
deneyini basarili bir sekilde analiz etmis ve kirinim i¢in gerekli kosullar1 Laue tarafindan
kullanilandan daha basit bir matematiksel formda ifade edebilmistir. Sonraki yillarda da
bazi kristal yapilari ilk olarak eksiksiz analiz etmistir (Cullity, 1978).

Materyallerin kristal yapilar1 ile ilgili caligmalarda X-iginlarinin kirinimindan
yararlanilmaktadir. Bir X-i1gininin enerjisi, dalgaboyu ile ters orantilidir ve enerjisi
E = hc/) dir, dalgaboyu ise 0,1-100 A arasinda degisir. Kristal calismalarinda 0,2 A ile
2,5 A arasindaki dalgaboylu X-1sinlar1 kullanilir. Bu ¢alismada dalgaboyu 1,54056 A olan
CuK,; tek dalgaboylu X-1sinlar1 kullanilmistir.

X-1sinlarinin - kristalde kirinima  ugramast i¢in  belirli geometrik sartlarin
gergeklesmesi gerekmektedir. Bir kristale X-1g1in1 gonderildigi zaman, kristaldeki atomlara
ait elektronlar ayni frekansta titresmeye zorlanirlar. Boylece, kristaldeki elektronlar, her
yonde ayni1 dalgaboyunda 1s1n yayinlarlar. Kristaldeki her atomun biitiin elektronlari, X-
isinlarin sagilmasina katkida bulunurlar ve kiiresel dalga seklinde ayni faz ile aym

frekansta 151ma yaparlar. Ayni frekansta 1s51ma yapan bu 6rgii noktalarindaki atomlar birer



kaynak gibi davranirlar. Bu 1simalar bazi yonlerde birbirlerini kuvvetlendirirken bazi
yonlerde ise zayiflatirlar. Yani, bu 1s1malar yapici ve yikicl girisim yaparlar.

Bir kristalden kirinim olaymin agiklanmasi W.L. Bragg tarafindan yapilmustir.
Kirinim olay1 Sekil 2.1°de gosterildigi gibi, kristaldeki atomlarin olusturdugu farkl diizlem
tabakalarindan yansiyan dalgalarin girisimleri sonucu olusur. Yansima diizlemleri kristalin
ylizeyini olusturan diizlemlerden tamamen farkli olabilir. Kristalin paralel diizlemlerine 6
acis1 yaparak gelen tek dalgaboylu X-1sinlarinin kirilmadig: kabul edilirse, kristale giren X-
isinlart diizlemlerden 0 acgist yaparak yansiyacaktir. Bu isinlar yol farkindan dolayi
birbirlerini yapicit veya yikict yonde etkilerler. Girisim yapict ise A ve D nolu 1sinlar

arasindaki yol farki, dalgaboylarinin tam katlarina esit olmalidir.

Sekil 2.1. X-1sinlarinin kristal tarafindan kirinima ugratilmast.

Yol Farki = GE + EH = dsinf + dsin® ile verilir. Buradan
2dsin® = nA (2.1)

yol farkinin dalgaboyunun tam katlarina esit olmasi gerektigi goriiliir. Bu esitlik Bragg
yasasi olarak bilinir. Burada, d kristal diizlemleri aras1 uzakligi, n bir tam say1 olmak iizere
yansima mertebesini, A ise 1s1nin dalgaboyunu gostermektedir.

Bir kristalde X-1sinlar1 kirmimi Bragg yasasi sinirlart iginde meydana gelir. Bragg
yasasinin kosullar1 saglanarak ii¢ farkli yontemle X-ismnlart kirinimindan veri elde

edilebilir. Bunlar Laue, doner kristal ve toz yontemleridir.



2.2. Difraksiyon Metotlar

Difraksiyonun olmasi i¢in A = 2dsinf sartinin saglanmasi gerekir. Bu denklem
verilen herhangi bir kristal i¢cin A ve 0 {lizerine ¢ok sinirlayici sartlar koyar. Monokromatik
bir radyasyonla, bir monokristalin bir X-151n1 demeti i¢ine keyfi sekilde konulmasi halinde,
genel olarak hi¢ difraksiyon demeti ortaya ¢ikmaz. Bragg kanununun gergeklesmesi igin
bir yol bulunmalidir ve bu deney siiresince A y1 ya da 0 y1 degistirmekle miimkiin olur

(Cizlege 2.1). Bunlarin degistirilme tarzina gore ii¢ esas difraksiyon metoduna varilir.

Cizelge 2.1. Difraksiyon metotlari (Cullity, 1978).

Metot A 0
Laue metodu Degisken Sabit
Déner kristal metodu Sabit Degisken(kismen)
Toz metodu Sabit Degisken
2.2.1. Laue Metodu

Laue yoOnteminde kristal sabit tutularak degisen dalgaboylarinda X-1sinlar
gonderilerek difraksiyon kosullar1 saglanir. X- 1sinlar1 demeti heterojen olarak kullanilir
yani beyaz 1s1mmim sz konusudur. Kaynak, kristal ve filmin izafi durumuna gore Laue
metodunun Gegirmeli Laue (Sekil 2.2a) ve geri yansimali Laue (Sekil 2.2b) olmak {izere

iki sekli vardir. Her birinde film diizdiir ve gelen demete dik konur.

(@ (b)

Sekil 2.2. Gegirmeli (a) ve geri yansimali Laue metodlart (Cullity, 1978).



Gegirmeli Laue metodunda film kristalin arkasina konur ve 6ne dogru olan
difraksiyon demetlerini kaydeder. Bu metoda Gegirme Laue metodu denmesinin sebebi
difraksiyon demetlerinin kismen kristal icinden ge¢mesidir. Geri yansimali Laue
metodunda ise film kristal ile X-1ginlar1 kaynagi arasina konur. Gelen demet filmdeki bir

delikten gecer ve geriye dogru olan difraksiyon demetleri kaydedilir.

2.2.2. Doner Kristal Metodu

Doner kristal yonteminde monokromatik X-isinlart kullanilirken kristal belirlenmis
bir eksen etrafinda dondiiriilerek Bragg yasasini gergekleyen agilarda difraksiyon meydana
gelmesi saglanir. Bir tek kristal, monokromatik X-1s1m1 demetine dik olarak yerlestirilir ve
silindirik bir film kristalin etrafina sarilir. Kristal se¢ilen bir eksen etrafinda dondiiriiliirken
filmin ekseni kristal ekseni ile cakismalidir. Difraksiyonun gergeklesmesiyle film iizerinde
diizenli lekeler meydana gelecektir. Film {izerinde meydana gelen lekeler film acildig:
zaman bir takim zahiri paralel dogrular iizerinde bulunacaktir. Bu metodun sagladigi en
biiylik avantaj, ortaya ¢ikan yansimada kristalin ayr1 diizlemler takimina ait yansimalarinin
birbirlerinden kolaylikla ayrilabilmesidir. Dezavantaji ise, kristal yapiya ait eksenlerden
birinin bilinmesinin gerekliligidir. Eger kristal yapist bilinmeyen bir numune {izerinde
calisiliyorsa, eksenlerden birini belirlemek uzun zaman alabilir. Sekil 2.3 doner kristal

metodu ile birim hiicrenin nasil tayin edildigini gdstermektedir.

S . Ters &rgiiniin
Kristalin ve filmin dénme ekseni

donme ekseni

Yansima
Kiiresi

Sekil 2.3. Doner kristal metodu ile birim hiicre tayini (Cullity, 1978).



2.2.3. Toz Metodu

Toz yonteminde incelenecek kristal ¢cok ince toz haline getirilir ve monokromatik X-
1sinlart i¢ine yerlestirilir. Her bir toz pargasi gelen demete gore keyfi bir sekilde yonlenmis
kiigiik bir kristaldir. Bu durumda Bragg kosulunu saglayan 6rgii diizlemlerinde difraksiyon
meydana gelir. Toz Ornek, merkezinden gecen bir eksen etrafinda kolayca donebilen
silindirik bir cam tiip i¢ine konulur. Kirinimin kaydedilecegi film ise, tiipiin donme ekseni
ile ayn1 eksenli silindirin i¢ ylizeyine yerlestirilir. Cok biiyiik sayilardaki kii¢lik kristal
taneleri tlipte rastgele yoneldiginden, hemen her zaman, Bragg yasasini saglayacak sekilde
yonelmis yeterli sayida kristal tanesi bulunur. Tiipiin i¢cindeki 6rnek tiiple beraber tiipiin
ekseni etrafinda dondiiriiliirse, her yeni durum igin, bagka kristal taneleri kirinim
konumuna geger. Tozun tamami ele alindiginda, bir eksen etrafinda degil fakat biitiin
miimkiin eksenler etrafinda dondiiriilen bir tek kristale denktir.

Ozel bir hkl yansimasini gdz 6niine alalim. Tozun bir yahut daha ¢ok zerresi, tesadiifi
olarak (hkl) diizlemleri yansima i¢in dogru Bragg acist yapacak sekilde yonlenmis
olacaktir. Sekil 2.4a bu takima dahil bir diizlemi ve var olan difraksiyon demetini
gosteriyor. Eger simdi bu diizlem gelen 151n etrafinda 6 agis1 sabit tutularak dondiiriiliirse
yanstyan demet Sekil 2.4b’de goriildiiglii gibi bir koni ylizeyi iizerinde gezinecek ve
koninin ekseni gegirilen demetle ¢akisacaktir. Aslinda toz metodunda bu dénme yoktur
fakat her dogrultuyu almasi miimkiin olan ¢ok sayida kristal zerrelerinin mevcut olmasi bu

dénmeye denktir.

(a) (b)

Sekil 2.4. (a) Toz metodunda duran bir toz kiitlesinden olusan hkl yansimasi ve (b) difraksiyona ugramis

radyasyon konisi (Cullity, 1978).



Ciinkii bu zerreler (hkl) diizlemleri gelen demet ile dogru Bragg agis1 yapan bir kisim
vardir ve bu tip diizlemler gelen demet ekseni etrafinda biitiin donme durumlarinda
bulunurlar. Béylece duran bir toz kiitlesinden olugan hkl yansimasi difraksiyona ugramis
radyasyon konisi olusturur ve latis diizlemleri mesafesi farkli her takim ayr1 bir koni verir.
Kristal yap1 6nceden bilinirse, orgii sabitleri biiylik bir duyarlikla tayin edilir (Dikici, 1993;
Rodrigues, 2006). Toz yonteminin en biiylik avantaji tek kristal kullanmadan kirinim

desenlerini bulmay1 miimkiin kilmasidir.

2.3. X-Isinlar Spektroskopisi

Deneysel bakimdan Bragg kanunundan iki sekilde faydalanilabilinir. A dalgaboyu
bilinen X-1ismnim1 kullanarak 6 acisin1 6l¢iip kristal icerisindeki farkli diizlemlerin d
mesafesini tayin edebiliriz. Diger tarafdan d diizlemler aras1 mesafesi bilinen bir kristal
kullanilir ve 6 agisin1 6lgerek kullanilan radyasyonun A dalgaboyunu tayin edebiliriz. Bu
X-1ginlar1  spektroskopisidir. X-1sinlar1 spektrometresinin esas kisimlart Sekil 2.5°te
gosterilmigtir. T tliplinden ¢ikan X-1sinlari, spektrometrenin O merkezinden gegen bir
eksen tarafinda dondiiriilerek gelen demete nazaran istenilen agida konulabilen C kristali
lizerine diiser. D bir iyonizasyon odasi yahut difraksiyona ugramis X-1sinlarinin siddetini
Olcen herhangi bir sayicidir ve O etrafinda donebilir, istenilen agisal duruma getirilebilir.
Kristal, sekilden de anlasilacagi gibi, dis ylizii mesafeleri bilinen diizlemler takimina

paralel olarak kesilir veya bdliinebilir bir kristal ise boliiniir.

Sekil 2.5. X-151n1 spektrometresi (Cullity, 1978).



Kullanilirken kristale dyle bir durum verilir ki yansitici diizlemleri gelen demetle 6zel bir 6
acist yapar ve D bu agiya tekabiil eden 20 durumuna konur sonra difraksiyon demetinin
siddeti Olciiliir ve Bragg kanunundan dalgaboyu hesaplanir ve bu islem farkli 6 acilart

icinde tekrarlanir.
2.4. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM)

Taramal1 Elektron Mikroskopu (SEM) yiiksek ¢6ziiniirliiklii resim olusturmak icin
vakum ortaminda olusturulan ve ayn1 ortamda elektromagnetik lenslerle inceltilen elektron
demeti ile incelenecek malzemeyi analiz etmede kullanilan mikroskop ¢esididir.

SEM cihazinda goriintii, yiiksek voltaj ile hizlandirilmis elektronlarin numune
lizerine odaklanmasi, bu elektron demetinin numune yiizeyinde taratilmasi sirasinda
elektron ve numune atomlar1 arasinda olusan ¢esitli girisimler sonucunda meydana gelen
etkilerin uygun algilayicilarda toplanmasi ve sinyal giiclendiricilerinden gecirildikten sonra
bir katot 1sinlar1 tlipiiniin ekranina aktarilmasiyla elde edilir. Modern sistemlerde bu
algilayicilardan gelen sinyaller dijital sinyallere c¢evrilip bilgisayar monitoriine
verilmektedir.

SEM cihaz1 ile numunelerin yiizey yapilarinin incelenmesinin yanisira incelenen
element analizi icin de kullamlabilir. Incelenebilecek &rnek ¢esitleri olduk¢a genis
spektrumludur. Anatomi, histoloji, emriyoloji, biyokimya, hiicre biyolojisi, adli tip,
mikrobiyoloji, parazitoloji, patoloji, toksitoloji, dis hekimligi gibi biyolojik ve biyomedikal

alanlarda, botonik, ziraat, zooloji, osinografi, ¢evre ve gida endiistrisi alanlarinda kullanilir.
2.4.1. SEM’'in Yapis1 ve Goriintii Olusumu

SEM’in yapist kisaca optik kolon, numune hiicresi ve goriintiileme sistemi olmak
lizere li¢ temel kisimdan olusmaktadir (Sekil 2.6). Optik kolon kisminda elektron
demetinin kaynagi olan elektron tabancasi, elektronlart numuneye dogru hizlandirmak igin
yiiksek gerilimin uygulandigi anot plakasi, ince elektron demeti elde etmek igin
yogunlastirict mercek, bu mercege bagl cesitli capta aparatlar ve elektron demetinin
numune ylizeyini taramasi i¢in tarama bobinleri yer almaktadir. Mercek sistemleri
elektromagnetik alan ile elektron demetini incelemekte ve numune iizerine odaklamaktadir.

Tiim optik kolon ve numune 10™* Pa gibi bir vakumda tutulmaktadir. Goriintii sisteminde;



elektron demeti ile numune girisimi sonucunda olusan ¢esitli elektron ve 1s1malar1 toplayan
dedektorler, bunlarin sinyal ¢ogalticilar1 ve numune yiizeyinde elektron demetini goriintii
ekraniyla eszamanli (senkronize) tarayan manyetik bobinler bulunmaktadir.

Temel olarak SEM, Tungsten, Lantan hekza borit katottan veya alan emisyonlu
tabancadan (FEG) ortaya ¢ikan elektronlarin, incelenecek malzeme yiizeyine génderilmesi
sonucu olusan etkilesmelerden yararlanilmasi esasina dayanir. SEM’ler de genel olarak
elektron enerjisi, 200-300 eV dan 100 keV a kadar degisebilir. Bu amagla, yogunlastirici
mercekle toplanan, objektif mercekle odaklanan elektron demeti, yine elektromanyetik
saptirict bobinlerle 6rnek yiizeyinde tarama islemini gergeklestirir (Sekil 2.6). Bir taramali
elektron mikroskobunda goriintii olusumu temel olarak; elektron demetinin incelenen
Ornegin yiizeyi ile yaptig1 fiziksel etkilesmelerin (elastik, elastik olmayan ¢arpismalar ve
digerleri) sonucunda ortaya c¢ikan sinyallerin toplanmasi ve incelenmesi prensibine
dayanir. Bunlardan ilki, gelen elektron demetindeki elektronlarin, malzemedeki atomlarla
yapmis oldugu elastik olmayan c¢arpisma sonucu (yani, ornek yilizeyindeki atomlardaki

elektronlara enerjilerini transfer ederek) ortaya ¢ikan ikincil elektronlardir.

TARAMALI ELEKTRON MIKROSKOBU

Elekiron

tabancas
*_— — Elektron 15imi demeti
Kondanstr ___
mercedi
lgim saplirsi
,r’j- Tarama penerationd
I 1 | / Video ekran
I
Objeltif
mercedi

|
| Primer elekironlar
Sekonder | _!-"""
alaktrontar J_\,\ | |
b Ehran
1'r 13in dedekibr i
Brmak n F Bl SAPLITHEI
3

Sekil 2.6.Taramali elektron mikroskobunun gekli.
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Bu elektronlar 6rnek yiizeyinin yaklasik 10 nm’lik bir derinligine kadar niifuz
edebilirler ve bunlarin tipik enerjileri en fazla 50 eV civarindadir. Ikincil elektronlar foton
cogaltic1 tlip yardimiyla toplanip, Ornegin tarama sinyali konumuyla iligkilendirilerek
ylizey goriintiisii elde edilir (Sekil 2.7).

Elektron demeti ile incelenen Ornek yiizeyindeki malzeme arasindaki etkilesmede
ortaya c¢ikan diger bir elektron grubu ise geri sagilma elektronlar1 adi1 verilen elektronlardir
(bu elektronlar, yiizeye gelen elektron demeti ile yaklagik 1800 ac1 yapacak bigimde
sacilirlar). Geri sagilma elektronlari, yiizeyin derin bolgelerinden (yaklasik 300 nm’ye
kadar) gelen daha yiiksek enerjili elektronlardir. Bu enerjideki elektronlar bir foton
cogaltic tiip tarafindan tespit edilemeyecek kadar yiiksek enerjiye sahip olduklarindan,
genellikle quadrant foto dedektdrlerle (katihal dedektorleri) yardimiyla tespit edilirler.
Bilindigi tizere bu tiir dedektdrler {izerine gelen elektronlarin indiikledigi elektrik akimin
siddetine gore c¢ikis sinyali verirler (kisaca hatirlatmak gerekirse, incelenecek ornekteki
yiiksek atom numarasina sahip bir atomdan sagilan elektronun enerjisi, kiigiik atom
numaralt bir atomdan sagilana gore daha yiiksektir). Sonu¢ olarak ikincil elektronlar
incelenen 6rnegin kompozisyonu hakkinda bilgi verir (Sekil 2.7). Gelen elektron demetinin
incelenen Ornek yiizeyi ile yapmis oldugu diger bir etkilesme ise (yaklasik 1000 nm
derinlik civarinda), karakteristik X 1smnlarinin  ¢iktigt durumdur (enerjileri keV

mertebesindedir) (Sekil 2.7).

Gelen elektronlar

Gerisacilan elektronlar
X-1s1nlar Katod 151masi
Auger elektronlart ‘—j Ikincil elektronlar
.-—""”

Numune ‘
Elastik olmayan bir Elastik gekilde
i sacilan elektronlar
sekilde sacilan :
elektronlar
Sacilmayan elektronlar

Sekil 2.7. SEM de goriintii olusumu.
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Buna gore ornege c¢arpan elektron, Ornekteki atomun i¢ yoriingesinden bir elektron
kopmasina neden olunca, enerji dengelenmesi geregi bir {iist yoriingedeki elektron bu
seviyeye gecer ve gecerken de ortama bir X-1gin1 yayar ve buna da karateristik X-151n1 adi
verilir. Bu X-151n1 mesela 10 mm” ¢apindaki bir Si (Li) dedektorle algilanir, ortaya ¢ikan
sinyal ylkselticiye, oradan c¢ok kanalli analizore ve daha sonra da SEM sistemin
bilgisayarina gonderilir. Sonucta ortaya ¢ikan karakteristik X-151n1 (ki bu 1sinin enerjisi her
atoma 0Ozeldir), SEM’de incelenen malzemenin element bakimindan muhtevasinin nitel ve

nicel olarak tespit edilmesine yardimei olur.
2.5. Sogurma

Yar iletkenlerin bant araligini belirlemek i¢in en basit yontem sogurma spektrumunu
Olgmektir. Sogurma, yar iletkene gelen elektromanyetik dalga ile maddedeki elektrik
yiiklerinin etkilesmesi sonucu ortaya ¢ikan enerji kaybi olayidir. Sogurma siirecinde,
bilinen enerjiye sahip bir foton bir elektronu diisiik bir enerji seviyesinden daha yiiksek bir
enerji seviyesine uyarir. Boylece, sogurma spektrumunda enerji seviyeleri arasinda tim
mimkiin olan gegisler, yar1 iletkenin yasak enerji araligi ve bant tipi hakkinda bilgi
verebilir. Yar1 iletkenin Orgiisiindeki kristal kusurlarin1 dikkate almazsak, 1s18in
sogurulmasinin en belirgin nedenleri sunlardir;

1) Kristalde titresimlerin olmasi,

2) lizinli bantlardaki elektron ve hollerin uyarilmasi (uyarilmalar yasak enerji

araligindan daha kii¢lik enerjiye sahip olabilir),

3) Eksiton olusturulmasi,

4) Yasak enerji aralig1 i¢indeki yerlesik seviyelerin uyarilmasi,

5) Valans bandindan iletim bandmna yasak enerji aralifin1 gecgecek sekilde

elektronlarin uyarilmasi (Mott ve Davis 1971).

Bir yar iletken materyalde ise yari iletkenlerin bant yapilarindan dolayr sogurma
olay1 farkli sekillerde gerceklesebilmektedir. Yari iletkenlerde 1s18in sogurulmasi su
sekillerde meydana gelmektedir:

a) Temel sogurma olay1,

b) Eksitonlarin sogurulmasi,

c) Serbest tasiyicilarin sogurulmasi,
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d) Katki atomlarinin (impurity) sogurulmasi,

e) Sicak elektron (hot electron) yardimiyla sogurma,

f) Es elektronik tuzaklara (isoelectronic trap) bagli sogurma,

g) Akseptor-dondr arasi gegisler,

h) Bant i¢i (intraband) gecisler,

i) Orgii sogurulmast.
Yukarida verilen sogurma olaylarindan bazilar1 bir yari iletken materyalde ayni anda
birlikte gergeklesebilir. Tek renkli 151k demetinin sogurucu o6zellige sahip 6rnek iizerine
diisiiriildiigiinii diisiinelim ve gelen 15181n bir kisminin ilk yiizeyden ve diger bir kisminda
15181 Ornekten ayrildigi ylizeyden yansidigi gergegini ihmal edelim. Bdylece gelen 15181n
siddeti I, ve ortamdan gegen 15181n siddeti It olmak iizere iki degere sahip oluruz. Ornegin
cok ince oldugunu diistiniirsek 151k Ax kalinliktaki bdlgeden gectikten sonra gelen 15181n

siddeti —Al kadar azalir, azalma ilk siddet ve Ax’e baglidir.
—Al = Ip — [, = [jaAx (2.2)

Yukaridaki denklemde o sabiti sogurma katsayisidir ve sogurucu ortamin ve 1§1gin
dalgaboyunun karakteristigini gosterir. Isigin simdi iki ya da daha fazla ince Ax
kalinligindaki tabakalardan gectigini diisiinelim. Sogurma katsayisi, verilen materyalin
karakteristigini gosterecek ve gelen 1sin siddetinden bagimsiz olacaktir. Bdylece Ax
kalinligindaki plakanin arkasina yerlestirilen ikinci plaka ile ilk plakadan gegen 15181n
siddeti biraz daha azalacaktir. Fakat buraya gelen 151k siddeti birinciye gelenden az
olacagindan daha az kayip olacaktir. Fakat mutlak kayip az olsa da her iki tabakadan olan
151k kayb1 orani esit olacaktir. Bu N tane tabaka olsa da gecerli olur. Esitlik 2.2’den a

cekilirse

Al

az—m

(2.3)

elde edilecektir. Burada a sogurucu materyalin her birim kalinliktan kaynaklanan azalma

oranini veya soguruculugunu gostermektedir. Katmanlari dx gibi ¢ok kiiciik kalinliklara
indirgersek, 151k her katman1 gecerken sogurulan ilk 1s1k siddeti oraninin kesri olan % orani

0

boylece
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dl

— = —adx (2.4)
Iy

sekline gelecektir. Toplam x kalinligindan gecen 151k siddetindeki azalmay1 bulmak i¢in bu

ifade, x =0 da [, ve x = x te [} olmak iizere integre edilirse It

i x
f— - —af dx (2.5)
I, .
0
I
In (—) — (2.6)
Iy
Iy = [ye~o 2.7)

olacaktir. Yukaridaki denklemlerden Esitlik 2.7 sogurma yasasi olarak bilinir ve Lambert

tarafindan gelistirilmistir. Optik sogurma i¢in Beer-Lambert yasasi (Bube, 1970),

1 dI®
a—m dx

(2.8)

seklinde yazilabilir. Burada I(A) 151k siddetini, x ortam i¢inde alinan yolu, a ise sogurma

katsayisini gostermektedir. Yansima R ise

_ (n; —n;)? + k2
B (n, + ny)? + k?

(2.9)

seklinde yazilabilir. Burada n, ve n; ikinci ve birinci ortamlarin kirilma indislerinin gergel
kismi, k ise sanal kismi, R yansima katsayisidir. Gorliniir bélgede n, k dan ¢ok biiyiik

oldugu i¢in k? terimi ihmal edilebilir. Béylece Esitlik 2.9

(n; —ny)?

B (nz + ny)? (10
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halinde basitlesmis olur. Toplam gecirgenligi ince bir filmde bulmak icin Sekil 2.8’de
gosterildigi gibi iki bolge alabiliriz. Girigim ihmal edildigi zaman x kalinligindaki bir ince

filme Iy siddetindeki tek renkli 151k diisiiriiliirse film igerisine giren 151k miktar1 I,

I=(1-R)I, (2.11)
seklinde yazilabilir. Tkinci bélgeye ulasan 151k siddeti ise

[=1,(1-R)e™™ (2.12)
dir. Filmden gegen 151k miktari ise

[ =R(1 —R)[je™* (2.13)

dir. Bu sekilde i¢ yansimalar Sekil 2.8’de goriildiigl gibi devam ettirilirse yansiyan 11k

miktarinin her yansimada bir
[ = R?"(1 — R)?[ e~ (?n+Dax (2.14)

terimi kadar artti§i goriilmektedir. Bu katkilar g6zoniine alinarak filmin toplam 1s1ik

gecirgenliginin
R R
0 X
L JaRr (R (I-RTe™
RI; _,,A/M
R(I-R)Le™ -~ RA-RLe
2 -3ax -3ax -ax
2 U RUBLe | RORIT | (-Rye”,
R(1-RY'T¢™ | R (1-R)Le™ e 1-R%™ 0

3 dax -
R(l-R’)}Qe______

P RY(RE™| R(I-RY L™
R'(1-R)I e

-dax

-2n-

::RZ(n-l ) a -R)ZIOe
R

Sekil 2.8. ince bir filmde ¢ok yansimali 151k gegirimi (Pankove, 1971).
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[ = (1= R)2l e (Z R2n e‘2““X> (2.15)

n

oldugu goriiliir ki bu ise geometrik bir seridir. Béylece toplam gecirgenlik 6rnek tarafindan

yansitilan 151k siddetinin 6rnek tizerine gelen 151k siddetine oran

I
T=— (2.16)
Iy

seklinde tanimlanir. Bu i¢ yansimalar sekilde gosterildigi gibi devam ettirilirse toplam

gecirgenlik

oL _(-Rfe®™ (2.17)

[, 1—R%e 2%

seklinde indirgenir. Optik yogunluk (O.Y.)

0.Y.= logy, (%) (2.18)
seklinde tanimlanir. Bunu gegirgenlik T cinsinden yazarsak

T = 10(-0Y) (2.19)
Elde edilir. (2.17) esitligi icler dislar carpimu ile

TR%e™2* 4+ (1 —R)?e ™™ —T =0 (2.20)

seklinde bir denklem elde ederiz. Burada e ®* =y tanmimi yaparsak e 2%X = y?

yaklagimini kullanirsak (2.20) esitligi
TR?y?2+ (1 —R)’y—T=0 (2.21)

halinde bilinen ikinci dereceden denklem sekline girer. Bu denklem kokii (e™** en kiigiik

sifir olabileceginden eksi kok atilirsa)
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= —(1—=R)?+ /(1 — R)* + 4R2T?

2.22
2TR? ( )

ve son olarak o ise

1. |-(1=R)?+,/(1 —R)* + 4R2T?
a= —;1n >TRZ (2.23)

elde edilir. Boylece optik yogunluk yardimiyla gegirgenlik belirlenebilir. (2.23) denklemi

kullanilarak sogurma katsayis1 hesaplanip optik karakterizasyonda kullanilabilir.
2.5.1 Temel Sogurma Olay1

Temel sogurma bir yar iletkende, valans bandindaki bir elektronun materyale gelen
1sindan bir foton sogurularak iletim bandina geg¢mesi olarak adlandirilabilir (Sekil 2.9).
Bunun i¢in yar iletken tizerine diisen fotonun enerjisinin en az yasak enerji araligina esit

veya yasak enerji araligindan biiyiik olmasi gerekir. Bu durumda gelen fotonun frekanst v,

By (2.24)

> _&
V=

seklinde yazilabilir.

Temel sogurma

Sofurma

;

hg Dalgaboyu

Sekil 2.9. Yar iletkende temel sogurma spektrumu.
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Gelen fotonun dalgaboyu A,

In
21

o}

(2.25)

dir. Burada, h Planck sabitini c ise 151k hizin1 gostermektedir.

Sekil 2.9°da gortilen bir yari iletkenin temel sogurma spektrumunda, A, dalgaboyuna
yakin dalgaboylarindan itibaren sogurmada stirekli bir artig gozlenir ve Ag’den sonra bir
denge degerine ulagir. Yari iletken materyal A, dalgaboyundan kiiglik dalgaboylarinda
kuvvetli bir sogurucu, A dalgaboyundan buyiik dalgaboylarinda ise hemen hemen
gecirgen Ozellik gosterir. Bu iki bolgeyi ayiran sinir, temel sogurma sinirt olarak
adlandirilir.

Bir yar iletkenin temel sogurma sinirinda direkt ve indirekt bant gegisi olmak iizere

iki tiir gegis olay1 vardir. Ayrica bant uzantilari arasinda da gegisler olabilir.
2.5.2. Direkt Bant Gegisi

Bir yan iletken materyalde iletim bandinin minimumu ile valans bandinin

maksimumu enerji-momentum uzayinda ayni K degerine sahip olabilir (AE = 0). Bu tiir
bantlara direkt bant denir. Boyle bir materyalde valans bandindan bir elektronun iletim
bandina gegmesi direkt gecis olarak adlandirilir. Direkt bant gecisi gelen fotonun enerjisi,
yari iletkenin enerji araligina esit ise Sekil 2.10°da 1 gecisi olarak; gelen fotonun
enerjisinin, yar1 iletkenin enerji aralifindan biiyiik ise Sekil 2.10°da 2 geg¢isi olarak goriiliir.

Eii 1lk durum, Eg,, son durum enerji seviyesi ise,
Eson = hv — Eilk (226)

olarak ifade edilir. Parabolik bantlarda, son durum enerji seviyesi ile yasak enerji aralig

arasindaki fark alinarak ilk enerji seviyesi elektronlar igin,

h2k?

Eson - Eg m*
e

(2.27)

holler i¢in
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thZ
E.q, =

_ (2.28)
h

ile verilir. Burada mg elektronun etkin kiitlesini myj, ise holiin etkin kiitlesini

gostermektedir. Eg,,, ve E; degerleri denklem (2.26)’da yerine yazildiginda,

R2k2(1 1
hv — Eg = +— (2.29)

bagintis1 elde edilir. Direkt gegislerde eksiton olusumu veya elektron-hol etkilesimi dikkate

alinmazsa sogurma katsayis1 a gelen fotonun enerjisine
a(hv) = A*(hv — Eg)" (2.30)

esitligiyle baghdir. Burada A*,

3/2

2 mpmg
! <2 m*+m*)
fx h-_e (2.31)

2
nych?mj

Sekil 2.10. Direkt bant gegisi.
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ifadesiyle verilen bir sabittir. Direkt bant gecisinde sogurma katsayisi ile fotonun enerjisi

arasindaki baginti
ngahv ~ (hv — E)" (2.32)

ile verilir. Burada n bir sabit ve ng ise kirilma indisidir. Bu denklemde n izinli direkt
gecisler icin 1/2, izinsiz direkt gecisler icin 3/2 degerini alir (Pankove, 1971, Mott ve
Davis, 1971).

2.5.3. Indirekt Bant Gegisi

Yarn iletkende iletim bandinin minimumu ile valans bandinin maksimumu enerji-
momentum uzayinda ayni k degerine karsilik gelmiyorlarsa (AE # 0) bu tiir bantlara
indirekt bant denilmektedir (Sekil 2.11). Indirekt bantlar arasinda gegislere indirekt bant
gecisi denir. Indirekt bant gegislerinde enerji korunur, fakat momentum korunumu igin bir

fononun yayimlanmasi veya sogurulmasi gereklidir. Bu iki gegis

hvy.y = Egon — Eiix + B — fonon yayimimi i¢in (2.33)

AE
Eg B
hv
0 os E
/ +
k 0 2k
(a) (b)

Sekil 2.11. (a) Bir yari iletkende indirekt vadiler arasi indirekt bant gecisi (b) Direkt bantlarda bir Ey ilk

enerji seviyesinden iletim bandina miimkiin indirekt bant ge¢islerinden dordii (Pankove, 1971).

20



hvsos = Egon — Ejik — Ef~ — fonon sogurulmasi igin (2.34)

ile verilir. Burada Ef, fononun enerjisidir. Fonon sogurmali gecis i¢in sogurma katsayisi

(hV > Eg - Ef)

A(hv — E, — E)"

sz (hv) = E (2.35)
exp (m) -1
ile verilir. Fonon yaymimli gegisler i¢in sogurma katsayisi (hv > Eg + E¢ i¢in)
A(hv — E, + Ep)"
gy (V) ~ g (2.36)

1—exp (—k]]i—fT)

ile verilir. Burada, indirekt bantlar arasi indirekt gegisler (Sekil 2.11a) i¢in n = 2, direkt
bantlar arasi indirekt gecisler (Sekil 2.11b) i¢in n = 3 alinir. Hem fonon yaymnimi hem de
fonon sogurulmasi olmasi durumunda sogurma katsayist (a) ile frekans (v) arasindaki

baginti,

(hv—Eg—E)"  (hv—Eg+E)"

exp (l:_f"l‘) —1 1-—exp (— %)

nyahv = (2.37)

ile verilir. Burada n, izinli indirekt gegisler icin 2, yasakli indirekt gegisler icin 3

degerlerini alabilen bir sabittir (Pankove, 1971, Mott ve Davis, 1971).

2.6. PbS ince Filmlerin Elde Edilmesi

2.6.1. Kimyasal Depolama Yontemi

PbS yar1 iletken ince filmlerin hazirlanmasinda kimyasal depolama ydntemi
kullanilmistir. Kisaca bu yoOntem; metal, hidroksit, siilfiir ya da selenit iyonlarinin
kaynagini iceren sulu cozeltiler igerisine temizlenmis alttabanlarin belirli bir zaman
daldirilarak yari iletken ince filmlerin bu alttabanlar {izerine biriktirilmesi ile elde edilen

bir yontemdir. Cozeltideki filmi olusturacak iyonlarin reaksiyonunun kompleks
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arabulucular  kullanilarak  yavaslatilmast  esasina  dayanmaktadir.  Reaksiyonun
yavaglatilmasi olay1 su sekilde olmaktadir. Eger ¢6zelti icerisindeki metal, siilfiir, selenit ya
da hidroksil iyonlar1 uygun kompleks aracilar (metal iyonlar1 i¢in trietanolamin veya tri-
sodyum sitrat gibi) kullanilarak kontrol edilebilirse (serbest metal iyonlarinin miktarini
azaltmak i¢in) ince filmin depolanmasinin yer aldigi siliregte, uygun kimyasal denge
kurularak ¢okelme kontrol edilebilir. Kimyasal depolama yonteminde ¢6zeltinin hazirlanist
stiresince ¢ozelti igerisinde (+) ile (—) iyonlar1 arasinda ¢esitli dengeler kurulur.

Ince filmi hazirlamak icin kullamlan teknikler arasinda (Isil Yolla Buharlastirma,
Piiskiirtme ve Elektro Depolama vb.) Kimyasal Depolama Ydnteminin bazi avantajlari
asagidaki gibi siralanabilir;

1) Filmler alttabanlar {izerinde 100 °C sicakligin altinda diistik sicakliklarda elde

edilir,

1) Film kalinlig1 ve yiizey morfolojisi depolama parametreleri (pH, sicaklik, ¢ozelti
konsantrasyonu ve depolama zamani) ile kontrol edilebilir,

iii)) Depolama siirecindeki oksijen fazlaligindan dolay: liiminesans ile ilgili derin
tuzak seviyelerinin olugsmasi engellenir. Bu nedenle stokiyometrik yari iletken
film tiretimi i¢in uygundur,

iv) Teknolojik olarak ragbet goren kimyasal buharlastirma (CVD) yontemi ile
karsilastirildiginda maliyeti oldukca diisiik ve basit bir yontemdir.

iv) Yontem diger yontemlerle karsilastirildiginda ¢evreyi daha fazla korur.
2.6.2. Cam Alttabanlarin Hazirlanmasi

Yapilan deneylerde 76 x 26 x 1 mm’ boyutlarinda cam alttabanlar kullanilmistir.
Cam temizleme islemi diizglin ve sistemli bir sekilde yapilmistir. Ciinkii elde edilecek
filmin Ozellikleri, cam alttabanlarin iyi bir sekilde temizlenmesine baglidir. Cam
alttabanlar 1lik, deterjanli musluk suyu ile yikanmis ve daha sonra saf su ile durulanmistir.
Durulanan camlar kurutulduktan sonra teker teker kromik asitten gecirilmis ve saf su ile
durulandiktan sonra yine kurutulmustur. Cam alttabanlar son olarak iizerindeki yag lekeleri
ve organik maddeleri yok etmek i¢in ii¢ dakika metil alkolde bekletilmis ve tekrar etiiv de

kurutularak temiz hale getirilmistir.
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2.6.3. Cozelti Hazirlanmasi

PbS ince filmlerin hazirlanmasinda daha dncede bahsedildigi gibi pH, sicaklik ¢ozelti
konsantrasyonu ve depolama zamani olduk¢a dnemlidir. Bu parametreler degistirilerek ¢cok
sayida deneyler yapilmis ve PbS ince filmler elde edilmeye ¢alisilmistir. Yapilan deneyler
sonucunda asagida hazirlama kosullar1 verilen deney A ve deney B’den elde edilen
sonuglarin basarili oldugu goriilmiistiir.

Deney A: Bir adet PbS filmi elde etmek i¢in 50 mL’lik ¢dzelti asagidaki bilesenler
kullanilarak hazirlanmastir.

a) 2,5mL 0,5 M kursun asetat [(PbCH;COOH).2H,0], kursun kaynagi olarak,

b) 2,5 mL 2 M sodyum hidroksil, (NaOH); (pH = 12,63),

¢) 3 mL 1 M tiyotire (NH,CSNH,), siilfiir kaynag1 olarak,

d) I mL 1 M trietanolamin, (TEA); [(HOCH,CH,);N], kompleks arabulucu olarak,

e) Farkli miktarlarda 0,5 M tri-sodyum sitrat, TSS; (C¢HsNazO7), kompleks

arabulucu olarak,

f) Cozeltin tamami 50 mL ye saf su ile tamamlanmastir.

Deney B: Bir adet PbS filmi elde etmek i¢cin 100 mL’lik ¢ozelti agagidaki bilesenler
kullanilarak hazirlanmstir.

a)5 mL 0,5 M kursun asetat [(PbCH;COOH).2H,0],

b)5 mL 2 M sodyum hidroksil (NaOH); (pH=12,63),

¢) 6 mL IM tiyoiire (NH,CSNH,),

d) 4mL 0,5 M tri-sodyum sitrat, TSS, (C¢HsNa3O-), kompleks arabulucu olarak,

e) Cozeltin tamami 100 mL ye saf su ile tamamland.
2.6.4. Deneyin Yapihisi

Hazirlanan ¢ozelti uygun temiz bir behere konulup karistirildiktan sonra iyi bir
sekilde temizlenmis 76 x 26 x 1 mm’ boyutlarindaki cam alttabanlar bu beher icerisine dik
olacak sekilde daldirilmistir. Boylece film iizerinde diizensiz pargacik ¢okelmesi ile film
kalitesinin bozulmas1 6nlenmistir. Filmler oda sicakliginda (30 °C) elde edilmistir.

Deney A kisminda 6nce 120 dakika bekleme siireleri sonucunda TSS miktarlart 0,1
mL’den 0,5 mL’ye degistirilerek bes (5) adet PbS ince filmi elde edilmistir. Bes adet
numune Al (0,1 mL TSS), A2 (0,2 mL TSS), A3 (0,3 mL TSS), A4 (0,4 mL TSS) ve AS
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(0,5 mL TSS) olarak adlandirilmistir. Daha sonra ise A4 (0,4 mL TSS) nolu numunenin
sartlarinda ve farkli bekleme siirelerinde (75 dakika, 90 dakika, 105 dakika ve 135 dakika)
dort adet daha film elde edilmistir.

Deney B kisminda ise farkli bekleme siireleri sonucunda dort (4) adet PbS ince filmi
elde edilmistir. Elde edilen numuneler B1 (100 dakika), B2 (115 dakika), B3 (130 dakika)
ve B4 (145 dakika) olarak adlandirilmustir.

Elde edilen filmlerin ¢iplak gbzle bakildiginda TSS miktar1 arttik¢a parlak koyu gri
renkten parlak acik gri renge dogru degistikleri gozlenmistir. Daldirma islemi bittikten
sonra ¢ikartilan filmler saf su ile iyice yikandiktan sonra kurutulmustur. Olusan PbS
filmlerinin optik Ozelliklerinin olgiilebilmesi i¢cin cam alttabanlarin iki yiiziinde olusan

filmlerin bir tarafi seyreltik HCI ile temizlenmistir.
2.6.5. Kimyasal Reaksiyon

PbS filmlerin elde edilme siirecinde kimyasal olaylar soyle olmaktadir. Bazik
ortamda, kalay (Pb™), siilfiir (S?), trietanolamin, trisodyum sitrat ve saf sudan olusan
kimyasal reaksiyonun etkilesmesi sonucu kalay siilfiir ince filmi olusmaktadir. TEA ve
TSS’nin fonksiyonlar1 ortamda kalay ile kompleks olusturmak ve olusan kalay
kompleksinden kontrollii bir sekilde ortama Pb™ iyonu vermektir. PbS’nin kimyasal

reaksiyonu kisaca asagidaki esitliklerle verilmektedir (Chattark ve dig., 2012):

Pb(CH;C00),.2H,0 + TEA - [Pb(TEA)]?* + 2(CH;C00) (2.38)
Pb(CH;C00),.2H,0 + TSS — [Pb(TSS)]?* + 2(CH,C00) (2.39)
[Pb(TEA)]?* - Pb?* + TEA (2.40)
[Pb(TSC)]?* - Pb?* + TSS (2.41)
[(H,N),CS] + OH™ - CH,N, + H,0 + HS™ (2.42)
HS™ + OH™ - H,0 + S2~ (2.43)
Pb?* + S2~ - PbS (2.44)
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2.6.6. Elde Edilen Filmlerin Kalinhiklarinin Hesaplanmasi

Elde edilen filmlerin kalinliklar1 sogurma katsayisinin hesaplanmasinda oldukca
onemlidir. Bu nedenle elde edilen filmlerin kalinliklar1 tartim metodu kullanilarak asagida

verilen Esitlik (2.45)’den hesaplanmistir (Chopra, 1969):

Am

te = S_pf (245)

Burada Am filmin kiitlesini, p¢ filmin yogunlugunu ve S ise cam tabanin yiizey alanim
gostermektedir. Film kalinligi hesaplanirken filmin homojen kalinlikta oldugu kabul

edilmis ve PbS i¢in yogunluk degeri 7,596 g/cm’® olarak almmustir.
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3. ARASTIRMA BULGULARI
3.1. PbS Yan iletken Filmlerin Yapisal Ozellikleri
3.1.1. Deney A sonucunda Elde Edilen PbS Filmlerin X-151m1 Kirinim Desenleri

PbS ince filmlerin X-1511 kirmim desenleri dalgaboyu A = 1,54056 A olan CuKy
1s1n1 kullanilarak 40 kV’da ve 30 mA’de ¢alisan Rigaku RadB model X-1s1n1 kirinim cihazi
(XRD) ile alinmistir. Filmlerin kirinim desenleri 10° < 20 < 90° ag1 araliklarinda elde
edilmistir. Bu desenlerin incelenmesi ile filmlerin kristal yapis1 hakkinda bilgi elde
edinilebilir. Kirinim desenlerindeki piklerin siddetlerinin biiyiik ve pik siddetlerinin yar1
genigliklerinin kiiciik olmasi kristallenmenin iyi oldugu anlamina gelir. Tersi ise
materyalin amorf yapiya sahip oldugunu gosterir. Bu ¢alismada elde edilen PbS filmlerinin
X-151n1 kirinim desenlerinde piklerin tizerinde ilgili diizlemlerin Miller indisleri ve parantez
yaninda da hangi kristale ait oldugu belirtilmistir.

Sekil 3.1 ile Sekil 3.5 arasindaki sekiller deney A sonucunda farklt TSS miktarlar
kullanilarak ve oda sicakliginda 120 dakika bekletilerek elde edilen PbS ince filmlerine ait
X-1s1mn1 kirmim  desenlerini  gostermektedir. Bu sekillerden goriildiigii gibi en 1iyi
kristallenme Sekil 3.4’te 0.4 mL TSS kullanilarak elde edilen A4 numunesi i¢in elde
edilmistir. Diger numunelerde ise kristallenmenin ¢ok iyi olmadigi goriilmektedir.

Sekil 3.4.te elde edilen kirmmim desenlerinden elde edilen filmin kiibik yapida
PbS’ye ait ve tercihli yonelimin (111) diizlemi yoniinde oldugu goriilmektedir. Bu kirinim
desenlerindeki en siddetli pik 20 = 25,66°’dedir. Bu deger kiibik PbS’nin standart
kartindaki (PDF no: 05-0592; a = 5,936 A) deger ile uyum icerisindedir. Kiibik yapidaki
A4 numunesi i¢in (111) diizlemi ve asagida verilen Esitlik (3.1) kullanilarak hesaplanan
orgii sabitinin degeri a = 6,004 A olarak bulunmustur;

1 (h2+Kk2+1?)

== = (3.1)
Yapisal sonuglar i¢in elde edilen veriler literatiirde verilen degerlerle uyum igerisindedir
(Chattarki ve dig., 2012; Wu ve dig., 2009; Kalyanikutty ve dig., 2006; Moreno-Garcia ve
dig., 2011).
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26 (Derece)

Sekil 3.1. Deney A’nin hazirlama kosullarinda 30 °C’de 0.1 mL TSS kullanilarak elde edilen PbS filminin

X-151n1 kirinim desenleri.

(111)

<«— (200)

0.2 ml TSS

Siddet (K.B.)
S

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90
20 (Derece)

Sekil 3.2. Deney A’nin hazirlama kosullarinda 30 °C’de 0.2 mL TSS kullanilarak elde edilen PbS filminin

X-1s1n1 kirinim desenleri.
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Sekil 3.3. Deney A’nin hazirlama kosullarinda 30 °C’de 0.3 mL TSS kullanilarak elde edilen PbS filminin

X-151n1 kirinim desenleri.
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Sekil 3.4. Deney A’nin hazirlama kosullarinda 30 °C’de 0.4 mL TSS kullanilarak elde edilen PbS filminin

X-1s1n1 kirinim desenleri.
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Sekil 3.5. Deney A’nin hazirlama kosullarinda 30 °C’de 0.5 mL TSS kullanilarak elde edilen PbS filminin

X-1511 kirinim desenleri.

Sekil 3.6 ve Sekil 3.7 deney A sonucunda 0,4 mL TSS kullanilarak ve 75 dakika ile
90 dakika bekletilerek elde edilen kursun oksit (Pb3O4) filmlerine ait X-1s11 kirmim
desenlerini gostermektedir. Sekillerden goriildiigii gibi zayif sekilde PbS fazina ait (111) ve
(200) diizlemlerine ait piklerin yam sira 20 =~ 34,07° civarinda oldukca siddetli Pb3;O4
fazina ait (202) diizlemi elde edilmistir. Elde edilen bu filmlere ait X-1g1n1 kirinim desenleri
kiibik yapidaki PbS (PDF no: 05-0592) ve tetragonal yapidaki Pb3O4lin standart
kartlarindaki (PDF no: 76-1799; 26 ~ 34,066°) degerleri ile uyum igerisindedir.

Sekil 3.8 ve Sekil 3.9 deney A sonucunda 0,4 mL TSS kullanilarak ve 105 dakika ile
135 dakika bekletilerek elde edilen kiibik yapidaki PbS filmlerine ait X-1s1m1 kirmim
desenlerini gdstermektedir. Sekil 3.8’de (111) diizlemi yoniinde yalnizca tek pik
saptanirken Sekil 3.9’da ise (111) ve (200) diizlemlerine ait iki pik saptanmistir.
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Sekil 3.6. A4 nolu numunenin hazirlama kosullarinda 30 °C’de 75 dakika bekletilerek elde edilen PbS

filminin X-1s11 kirinim desenleri.
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Sekil 3.7. A4 nolu numunenin hazirlama kosullarinda 30 °C’de 90 dakika bekletilerek elde edilen PbS

filminin X-1511 kirinim desenleri.
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Sekil 3.8. A4 nolu numunenin hazirlama kosullarinda 30 °C’de 105 dakika bekletilerek elde edilen PbS

filminin X-1s11 kirinim desenleri.
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Sekil 3.9. A4 nolu numunenin hazirlama kosullarinda 30 °C’de 135 dakika bekletilerek elde edilen PbS

filminin X-1s11 kirinim desenleri.
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Sekil 3.10 kiibik yapida PbS’ye ait standart kart1 gosterirken Sekil 3.11 ise tetragonal
yapidaki Pb3;O4’e ait standart kart1 gdstermektedir.
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Sekil 3.10. PbS’ye ait standart kart (PDF kart no: 05-0592).

XRD kirmim desenlerinden elde edilen diizlemlere ait pikler kullanilarak ortalama
tane boyutlar1 agsagida verilen formiilden hesaplanmistir (Cullity, 1978):
0,91

b= BcosO (3.2)

yukarda verilen formiilde A x-1sinlar1 olarak kullanilan C,K,; radyasyonunun dalgaboyu
(1,54056 A), 6 Bragg acis1 ve P ise yar1 yar1 pik genisliinin radyan cinsinden degerini

gostermektedir.
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Sekil 3.11. Tetragonal yapidaki Pb;O,’e ait standart kart (PDF kart no: 76-1799).

Cizelge 3.1 deney A sonucunda 0,4 mL TSS kullanilarak ve farkli depolama

zamanlarinda bekletilerek elde edilen PbS ve Pb;O4 numunelerine ait ag1 degerlerini (26),

kristal diizlemleri arasindaki mesafeyi d (A), yar1 pik genisliklerini FWHM, tane boyutunu

D, kristal diizlemlerini (hkl) ve PDF kartlarin1 gostermektedir. Cizelgede goriildiigii gibi

tane boyutu degerleri 12—172 nm arasinda degismistir.
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Cizelge 3.1. A4 numunesinin sartlarinda ve farkl1 zamanlarda elde edilen filmlerin 20, d (A), FWHM, D ve (hkl) degerlerinin standart degerlerle karsilastiriimasi.

Gozlenen degerler | Standart degerler
Zaman (dakika) Fazlar FWHM | D (nm) | (hkl) | PDF

2000 |dA) 2000 [d(A)

75 34,074 | 2,62911 | 34,066 | 2,6297 | Pb3O4 0,178 110 (202) | 76-1799

%0 30,215 | 2,95555 | 30,075 | 2,9690 | PbS 0,843 12 (200) | 05-0592
34,012 | 2,63378 | 34,066 | 2,6297 | Pb;O4 0,266 49 (202) | 76-1799

105 25,831 | 3,4469 | 25,964 | 3,4290 | PbS 0,685 14 (111) | 05-0592

120 25,678 | 3,46651 | 25,964 | 3,4290 | PbS 0,095 172 (111) | 05-0592
25,857 | 3,4429 | 25,964 | 3,4290 | PbS 0,685 14 (111)

135 05-0592
29,761 | 2,9996 | 30,075 | 2,9690 | PbS 0,323 35 (200)
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3.1.2. Deney B Sonucunda Elde Edilen PbS ince Filmlerinin Yapisal Ozellikleri

Sekil 3.12°den Sekil 3.15’e¢ kadar olan sekiller deney B sonucunda farkli
depolama zamanlarinda elde edilen filmlerin X-1511 kirinim desenlerini gostermektedir.
deney B sonucunda 100 dakika bekletilerek elde edilen B1 nolu numuneye ait X-1s1n1
kirimim desenlerinden PbS’ye ait (111) ile (200) diizlemleri yoniinde pikler elde
edilmistir. 1saat 55 dakika bekletilerek elde edilen B2 numunesinde ise (111) ve (200)
diizlemlerinin yaninda (220) diizlemi yoniinde pik elde edilmistir. 130 dakika
bekletilerek elde edilen B3 numunesinde (111), (200) ve (220) diizlemlerinin yaninda
(311) diizlemi yoniinde de pike rastlanmistir. 145 dakika bekletilerek elde edilen B4
numunesinde B3 numunesinde elde edilen diizlemler goriilmektedir. Elde edilen
filmlere ait X-15m1 kirinim desenleri PbS’nin standart kartindaki deger ile uyum

igerisindedir.

(\)
n
(111)

(200)

= 18] B1 (100 dakika)

20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70
20 (Derece)

Sekil 3.12. Deney B sonucunda elde edilen B1 numunesine ait 1saat 40 dakika bekletilerek elde edilen

PbS filminin X-1511 kirinim desenleri.
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Sekil 3.13. Deney B sonucunda elde edilen B2 numunesine ait 1saat 55 dakika bekletilerek elde edilen

PbS filminin X-1511 kirinim desenleri.
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Sekil 3.14. Deney B sonucunda elde edilen B3 numunesine ait 130 dakika bekletilerek elde edilen PbS

filminin X-151m1 kirinim desenleri.
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Sekil 3.15. Deney B sonucunda elde edilen B4 numunesine ait 145 dakika bekletilerek elde edilen PbS

filminin X-1g1n1 kirmnim desenleri.

Cizelge 3.2, deney B sonucunda farkli depolama zamanlarinda elde edilen PbS
filmlerine ait a1 degerlerini (20), kristal diizlemleri arasindaki mesafeyi d (A), yar pik
genigliklerini FWHM, tane boyutunu D, kristal diizlemlerini (hkl) ve PDF kartlarini

gostermektedir.
3.2. PbS Yari letken Filmlerin Optik Ozellikleri

PbS filmlerin yasak enerji araliginin belirlenmesinde optik sogurma ydntemi
kullanilmistir. Optik sogurma yontemi, yari iletkenlerin yasak enerji araliklarinin
belirlenmesinin yan1 sira bant yapilarinin belirlenmesinde de yaygin olarak kullanilir.
Sogurma yontem ile materyalin yasak enerji araligmi bulmak igin (ahv)/"~hv
degisimi grafigi cizilir. Degisimin lineer oldugu kismina karsi gelen dogrunun hv
eksenini (ahv)*/™ = 0°da kestigi noktanin enerji degeri o materyalin yasak enetji
araligini verir.

Kimyasal Depolama Yontemi ile elde edilen PbS ince filmlerin temel sogurma

spektrumlari, dalgaboyu aralifi 190-1100 nm arasinda olan Perkin Elmer UV/vis
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Lambda 2S model spektrofotometre kullanilarak elde edilmistir. Sistemin 6nce zemin
diizeltmesi yapilarak camdan gegen 151mim % 100 olarak normalize edilmistir. Boylece
numuneler lizerinden okunacak oda sicakligindaki optik gegirgenlik degerleri alttaban

(cam) sogurmasindan bagimsiz hale getirilmistir.

Cizelge 3.2. Bl, B2, B3 ve B4 numunelerine ait 20, d (A), a (A), D, FWHM ve (hkl) degerlerinin

standart degerlerle karsilagtirilmasi.

Numune | Zaman (dakika) |20 (°) | d (A) a(A) | D(mm) | FWHM | (hkl)
a1 100 26,24 | 3,37850 | 5,85 |243 0,068 (111)
30,04 | 2,95909 | 591 | 322 0,052 (200)
25,974 | 3,42767 | 5,93 | 282 0,057 (111)
B2 115 30,16 | 2,96081 | 5,92 | 206 0,079 (200)
43,217 | 2,09172 | 591 | 180 0,095 (220)
25,988 | 3,42589 | 5,93 |94 0,173 (111)
B3 130 30,010 | 2,97521 | 5,95 |81 0,202 (200)
43,263 | 2,08957 | 591 | 167 0,102 (220)
26,089 | 3,41281 | 591 |73 0,222 (111)
B4 145 30,051 | 2,97127 | 5,94 | 144 0,114 (200)
43,361 | 2,08510 | 5,89 | 180 0,095 (220)

3.2.1. Deney A Sonucunda Elde Edilen Filmlerin Optik Ozellikleri

Sekil 3.16. deney A sonucunda 0,1 mL’den baslayip 0,5 mL’ye kadar artan farklh
TSS miktarlar1 kullanilarak elde edilen PbS yari iletken ince filmlerin oda sicakligindaki
temel sogurma spektrumlarini gostermektedir. Sogurma 500 nm dalgaboyundan
baslayarak 300 nm dalgaboyuna dogru keskin bir artis gostermistir. Elde edilen tiim
numunelerin 500 nm dalgaboyundan biiylik dalgaboylarinda hemen hemen gecirgen,
500 nm dalgaboylarindan kiigiik dalgaboylarinda ise sogurucu oOzellik gosterdigi
goriilmektedir.

Sekil 3.17 deney A sonucunda farkli TSS miktarlar1 kullanilarak elde edilen PbS

ince filmlerine ait gecirgenlik spektrumlarmni gostermektedir. Sekilden goriildiigi
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gecirgenlik degeri goriiniir bolgede (A = 600 nm) artan TSS miktari ile % 29 degerinden

% 55 degerine, yakin kizilotesi bolgede ise (A = 1100 nm) ise % 55 degerinden % 87

degerine artmustir.
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Sekil 3.16. Deney A sonucunda farkli TSS miktarlar1 kullanilarak elde edilen PbS ince filmlerin temel

sogurma spektrumlariin dalgaboyuna gore degisim grafigi.
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Sekil 3.17. Deney A sonucunda farkli TSS miktarlar1 kullanilarak elde edilen PbS ince filmlerin

gegirgenlik spektrumlarinin dalgaboyuna goére degisim grafigi.
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PbS ince filmlerin elde edilen temel sogurma spektrumu verilerinden
yararlamlarak n = 1/2, 3/2, 2 ve 3 degerleri icin (ahv)/"~hv degisim grafigi
cizilmistir. En uygun grafikler n = 2 degerinde elde edildiginden gecisler direkt bant
gecisleridir.

Sekil 3.18. ile Sekil 3.22. arasindaki sekiller deney A sonucunda farklt TSS
miktarlar1 kullanilarak elde edilen PbS yari iletken filmlerine ait (ahv)?’nin foton
enerjisi hv’ye gore degisim grafiklerini gostermektedir. Sekillerden grafigin lineer
kisminin hv eksenini kestigi noktadan hasaplanan yasak enerji araliginin 2,62 eV ile
2,91 eV arasinda degistigi goriilmektedir. Sulu ¢ozeltiden kimyasal ¢oktiirme yontemi
kullanilarak, bant araligi degerleri literatiirde 0,78 eV ile 3,91 eV arasinda
hesaplanmistir (Jana ve dig., 2008; Kaci ve dig., 2010; 2011). PbS ince filmleri i¢in elde

edilen yasak enerji araligi degerlerinin literatiirle uyumlu oldugu goriilmektedir.
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Sekil 3.18. Deney A sonucunda 0,1 mL TSS kullanilarak elde edilen film i¢in (ahv)?’nin foton enerjisi

(hv)’ye gore grafigi.
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Sekil 3.19. Deney A sonucunda 0,2 mL TSS kullanilarak elde edilen film i¢in (ahv)?’nin foton enerjisi
(hv)’ye gore grafigi.
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Sekil 3.20. Deney A sonucunda 0,3 mL TSS kullanilarak elde edilen film igin (ahv)?’nin foton enerjisi
(hv)’ye gore grafigi.
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Sekil 3.21. Deney A sonucunda 0,4 mL TSS kullanilarak elde edilen film i¢in (ahv)?’nin foton enerjisi
(hv)’ye gore grafigi.
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Sekil 3.22. Deney A sonucunda 0,5 mL TSS kullanilarak elde edilen film i¢in (ahv)?’nin foton enerjisi

(hv)’ye gore grafigi.
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Hesaplanan bant araligi degerleri farkli TSS miktarlarina gore Cizelge 3.3’te

verilmektedir. Cizelge 3.3’te ayrica tartim metodu kullanilarak Esitlik (2.45)’ten

hasaplanan film kalinliklar1 da verilmektedir. Cizelge’de TSS miktar1 arttikca film

kalinliginda azalma oldugu goriilmektedir.

Cizelge 3.3. Deney A sartlarinda farkli miktarlarda TSS kullanilarak elde edilmis filmlerin kalinliklari,

yasak enerji araliklari, kirtlma indisleri, soniim katsayilari, reel ve sanal dielektrik sabitleri

(A =600 nm).
Numune t; (nm) Eg (eV) n k €1 €,
A1 (0,1 mL TSS) | 1270 2,62 2,91 0,20 8,42 1,16
A2 (0,2 mL TSS) | 1217 2,89 2,67 0,17 7,10 0,93
A3 (0,3mL TSS) | 1163 2,91 2,63 0,18 6,89 0,92
A4 (0,4 mL TSS) | 1115 2,86 2,39 0,15 5,70 0,70
A5 (0,5 mL TSS) | 1070 2,88 2,14 0,11 4,58 0,49

Elde edilen filmlerin yansima spektrumlar1 (R), gegirgenlik (T) ve sogurma (A)

spektrumlar kullanilarak asagida verilen formiilden hesaplanmistir (Pankove, 1971):

T = (1 — R)?exp(—A)

(3.3)

Optik sabitlerden kirilma indisi (n) ve soniim katsayisi (K) giines pillerinde kullanilacak

malzemelerin optik oOzelliklerinin belirlenmesi acisindan olduk¢a Onemlidir. Bu

sebepten dolay1 bu parametreler asagida verilen esitlikler kullanilarak hesaplanmistir

(Benramdane ve dig., 1997):

k_O(?\
T 4Am
1+R 4R
n k2

“T-RT |a-Rm2”

(3.4)

(3.5)
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Sekil 3.23 deney A sonucunda farkli TSS miktarlar1 kullanilarak elde edilen PbS
ince filmlerine ait kirilma indisinin dalgaboyuna gore degisimini gostermektedir.
Cizelge 3.3’te goriildiigii gibi goriiniir bolgede (A = 600 nm) hesaplanan kirilma indisi
degeri artan TSS miktari ile 2,91 degerinden 2,14 degerine, yakin kizil 6tesi bolgede ise
(A = 1100 nm) 2,14’ten 1,47’ye azalmistir. Goriiniir bolgede elde edilen kirilma indisi
degeri literatiirde elde edilen 2,5 degeri ile uyumludur (Seghaier ve dig., 2006).
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Sekil 3.23. Deney A sonucunda farkli TSS miktarlar1 kullanilarak elde edilen PbS ince filmlerin kirilma
indisinin dalgaboyuna goére degisim grafigi.

Sekil 3.24 deney A sonucunda farkli TSS miktarlar1 kullanilarak elde edilen PbS
ince filmlerine ait soniim katsayisinin dalgaboyuna gore degisimini gostermektedir.
Cizelge 3.3’te gortldigu gibi goriiniir bolgede (A = 600 nm) hesaplanan sonim
katsayis1 0,20 degerinden 0,11 degerine azalirken yakin kizil Gtesi bolgede (A = 1100
nm) 0,18 degerinden 0,05 degerine azalmistir. Soniim katsayis1 degerleri simdiye kadar

elde edilen ¢aligmalardan daha yiiksek bulunmustur (Abbas ve dig., 2011).
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Sekil 3.24. Deney A sonucunda farkli TSS miktarlari kullanilarak elde edilen PbS ince filmlerinin séniim

katsayisinin dalgaboyuna gore degisim grafigi.

Elde edilen PbS filmlere ait reel ve sanal dielektrik sabitleri ise Esitlik 3.6 ve
Esitlik 3.7 kullanilarak hesaplanmistir (Wiktorczyk, 2002):

g, =n? — k2 (3.6)

€, = 2nk (3.7)
Sekil 3.25 deney A sonucunda farkli TSS miktarlar1 kullanilarak elde edilen PbS

ince filmleri i¢in dielektrik sabitinin reel (g;) kisminin dalgaboyuna gore degisimini

gostermektedir.
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Sekil 3.25. Deney A sonucunda farkli TSS miktarlari kullanilarak elde edilen PbS ince filmlerinin

dielektrik sabitinin reel kisminin dalgaboyuna gore degisim grafigi.

Cizelge 3.3’te goriildiigii gibi goriiniir bolgede (A = 600 nm) hesaplanan reel
dielektrik sabiti artan TSS miktar1 ile 8,42 degerinden 4,58 degerine azalirken yakin
kiz1l 6tesi bolgede (A = 1100 nm) 4,55’ten 2,14’°e azalmistir.

Sekil 3.26. ise deney A sonucunda farkli TSS miktarlar1 kullanilarak elde edilen
PbS ince filmleri i¢in dielektrik sabitinin sanal (e,) kisminin dalgaboyuna gore
degisimini gostermektedir. Cizelge 3.3.’te goriildiigii gibi goriiniir bélgede (A = 600 nm)
hesaplanan sanal dielektrik sabiti artan TSS miktar1 ile 1,16 degerinden 0,49 degerine
azalirken yakin kizil 6tesi bolgede (A = 1100 nm) 0,78 degerinden 0,14 degerine
azalmustir.

Sekil 3.27 deney A’nin hazirlama sartlarinda 0,4 mL TSS kullanilarak ve farkli
depolama zamanlarinda bekletilerek elde edilen PbS ince filmlerin oda sicakligindaki
temel sogurma spektrumlarin1 gostermektedir. Sekilde elde edilen filmlerin sogurma
spektrumlar1 1100 nm dalgaboyundan 500 nm dalgaboyuna dogru yavasca, 500 nm
dalgaboyundan sonra ise keskin artiglar gostermektedir. Elde edilen tim numunelerin
500 nm dalgaboyundan biiyiik dalgaboylarinda hemen hemen gecirgen, 500 nm

dalgaboylarindan kiiclik dalgaboylarinda ise sogurucu 6zellik gosterdigi goriilmektedir.
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Sekil 3.26. Deney A sonucunda farklt TSS miktarlar1 kullanilarak elde edilen PbS ince filmlerinin

dielektrik sabitinin sanal kisminin dalgaboyuna gore degisim grafigi.
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Sekil 3.27. 0,4 mL TSS kullanilarak farkli depolama zamanlarinda elde edilen PbS ince filmlerin A- A
grafigi.
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Sekil 3.28 deney A sonucunda 0,4 mL TSS kullanilarak, farkli depolama
zamanlarinda bekletilen PbS ince filmlerine ait gegirgenlik spektrumlarini
gostermektedir. Sekilden goriildiigli gecirgenlik degeri goriiniir bolgede (A = 600 nm)
artan artan film kalinhig1 (Cizelge 3.4.) ve depolama zaman ile % 54 degerinden % 36
degerine yakin kizilotesi bolgede ise (A = 1100 nm) % 87 degerinden % 63 degerine

azalmistir.
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Sekil 3.28. 0,4 mL TSS kullanilarak farkli depolama zamanlarinda elde edilen PbS ince filmlerin T-A
grafigi.

Sekil 3.29. ile Sekil 3.32. arasindaki sekiller deney A sonucunda 0,4 mL TSS
kullanilarak ve farkli depolama zamanlarinda bekletilerek elde edilen PbS yari iletken
filmlerine ait (ahv)?’ nin foton enerjisi hv’ye gore degisim grafiklerini gostermektedir.
Sekillerden ve Cizelge 3.4’ten goriildiigii gibi elde edilen filmlere ait yasak enerji araligt
degerleri 2,60-3,04 eV arasinda degismektedir. PbS ince filmleri i¢in elde edilen yasak
enerji araligl degerlerinin literatiirle uyumlu oldugu goriilmektedir (Kaci ve dig., 2010;

2011).
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Sekil 3.29. 0,4 mL TSS kullanilarak 75 dakika bekletilerek elde edilen film igin (ahv)?’nin foton enerjisi
(hv)’ye gore grafigi.
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Sekil 3.30. 0,4 mL TSS kullanilarak 90 dakika bekletilerek elde edilen film igin (a¢hv)?’nin foton enerjisi
(hv)’ye gore grafigi.
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Sekil 3.31. 0,4 mL TSS kullanilarak 105 dakika bekletilerek elde edilen film igin (ahv)?’nin foton

enerjisi (hv)’ye gore grafigi.

o
(9]

ok ek [\]
() (9] ja)
| | |

(ahv)z. 109(cm'1 .eV)2

=
9]
1

Eg=2,95 eV

r'd
1,6 1,8 2,0 2,2 24 2,6 2,8 3,0 3,2 3,4 3,6

=
S
|

hv (eV)

Sekil 3.32. 0,4 mL TSS kullanilarak 135 dakika bekletilen elde edilen film igin (ahv)?’nin foton enerjisi
(hv)’ye gore grafigi.
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Cizelge 3.4. Deney A sartlarinda 0,4 mL TSS kullanilarak farkli kalinliklarda elde edilmis filmlerin
kalinliklar1, yasak enerji araliklari, kirilma indisleri, soniim katsayilari, reel ve sanal

dielektrik sabitleri (A = 600 nm).

Zaman (dakika) | t; (nm) Eg (eV) n k €1 &
75 1026 2,78 2,16 0,12 4,65 0,52
90 1057 3,04 2,40 0,16 5,73 0,74
105 1085 2,60 2,65 0,19 7,01 1,02
135 1143 2,95 2,84 0,19 8,08 1,07

Sekil 3.33 deney A sonucunda, 0,4 mL TSS kullanilarak ve farkli depolama
zamanlarinda bekletilerek elde edilen filmlerin kirilma indisinin dalgaboyuna gore
degisimini gostermektedir. Cizelge 3.4 te goriildiigi gibi goriiniir bolgede (A = 600 nm)
hesaplanan kirilma indisi degeri artan depolama zamami ile 2,16 degerinden 2,84

degerine, yakin kizil6tesi bolgede ise (A = 1100 nm) 1,49°tan 1,96’ya artmistir.
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Sekil 3.33. 0,4 mL TSS kullanilarak farkli depolama zamanlarinda elde edilen PbS ince filmlerin n-2A
grafigi.
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Sekil 3.34 deney A sonucunda, 0,4 mL TSS kullanilarak ve farkli depolama
zamanlarinda bekletilerek elde edilen filmlerin soniim katsayisinin dalgaboyuna gore
degisimini gostermektedir. Cizelge 3.4 te goriildiigi gibi goriiniir bélgede (A = 600 nm)
hesaplanan soniim katsayis1 degeri artan depolama zamani ile 0,12 degerinden 0,19

degerine, yakin kizil6tesi bolgede ise (A = 1100 nm) 0,05’ten 0,15’e artmustir.
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Sekil 3.34. 0,4 mL TSS kullanilarak farkli depolama zamanlarinda bekletilen PbS ince filmlerin k-2A
grafigi.

Sekil 3.35 deney A sonucunda, 0,4 mL TSS kullanilarak, farkli depolama
zamanlarinda elde edilen filmlerin dielektrik sabitinin reel kisminin dalgaboyuna gore
degisimini gostermektedir. Cizelge 3.4.’te gorildiigii gibi goriiniir bolgede (A = 600 nm)
hesaplanan dielektrik sabitinin reel kismi artan depolama zamani ile 4,65 degerinden

8,08 degerine, yakin kizilotesi bolgede ise (A = 1100 nm) 2,13den 3,80’e artmustr.
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Sekil 3.35. 0,4 mL TSS kullanilarak farkli depolama zamanlarinda bekletilen PbS ince filmlerin &; — A
grafigi.

Sekil 3.36 deney A sonucunda, 0,4 mL TSS kullanilarak, farkli depolama
zamanlarinda elde edilen filmlerin dielektrik sabitinin sanal kisminin dalgaboyuna gore
degisimini gostermektedir. Cizelge 3.4’te goriildiigli gibi goriiniir bolgede (A = 600 nm)
hesaplanan dielektrik sabitinin sanal kismi artan depolama zamani ile 0,52 degerinden
1,07 degerine, yakin kiziltesi bolgede ise (A = 1100 nm) 0,15 degerinden 0,56 degerine

artmistir.
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Sekil 3.36. 0,4 mL TSS kullanilarak farkli depolama zamanlarinda bekletilen PbS ince filmlerin €, — A
grafigi.

3.2.2. Deney B Sonucunda Elde Edilen Filmlerin Optik Ozellikleri

Sekil 3.37 deney B’nin hazirlama sartlarinda ve farkli depolama zamanlarinda
bekletilerek elde edilen PbS yari iletken ince filmlerin oda sicakligindaki temel sogurma
spektrumlarini gdstermektedir. Sogurma 750 nm dalgaboyundan baglayarak 400 nm
dalgaboyuna dogru keskin bir artig gostermistir. Elde edilen tiim numunelerin 750 nm
dalgaboyundan biiyiik dalgaboylarinda hemen hemen gecirgen, 750 nm
dalgaboylarindan kiigiik dalgaboylarinda ise sogurucu 6zellik gosterdigi goriilmektedir.

Sekil 3.38 deney B sonucunda farkli depolama zamanlarinda bekletilerek elde
edilen PbS ince filmlerine ait gecirgenlik spektrumlarim1 gostermektedir. Sekilden
goriildiigii gecirgenlik degeri goriiniir bolgede (A = 600 nm) artan depolama zamant ile
% 29 degerinden % 15 degerine, yakin kizilotesi bolgede ise (A = 1100 nm) ise % 55

degerinden % 43 degerine diigmiistiir.

54



2,04 41
£
1 £l .
1,54 & O 100 dakika
) O « O 115 dakika
=) 0 "« A 130 dakika
g o 6‘& < 145 dakika
1,0 1 é‘
5 )
o
7]
0,5-
;hhlll......
T

| T T T T T T T T T T T T
400 500 600 700 800 900 1000 1100

Dalgaboyu (nm)

Sekil 3.37. Deney B sonucunda farkli depolama zamanlarinda elde edilen PbS ince filmlerin A-2X

grafigi.
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Sekil 3.38. Deney B sonucunda farkli depolama zamanlarinda elde edilen PbS ince filmlerin T- A grafigi.
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Sekil 3.39. ile Sekil 3.42. arasindaki sekiller deney B sonucunda farkli depolama
zamanlarinda bekletilerek elde edilen PbS yar1 iletken filmlerine ait (a«hv)?’nin foton
enerjisi hv’ye gore degisim grafiklerini gostermektedir. Sekillerden grafigin lineer
kisminin hv eksenini kestigi noktadan hasaplanan yasak enerji araliginin artan depolama
zamant ile 2,66 eV degerinden 2,48 eV degerine azaldig1 goriilmektedir (Cizelge 3.5).
PbS ince filmleri i¢in elde edilen yasak enerji araligi degerlerinin literatiirle uyumlu

oldugu goriilmektedir (Kaci ve dig., 2010; 2011).
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Sekil 3.39. Deney B sonucunda 100 dakika bekletilerek elde edilen film igin (ohv)?’nin foton enerjisi
(hv)’ye gore grafigi.
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Sekil 3.40. Deney B sonucunda 115 dakika bekletilerek elde edilen film igin (ahv)?’nin foton enerjisi
(hv)’ye gore grafigi.
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Sekil 3.41. Deney B sonucunda 130 dakika bekletilerek elde edilen film igin (chv)?’nin foton enerjisi
(hv)’ye gore grafigi.
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Sekil 3.42. Deney B sonucunda 145 dakika bekletilerek elde edilen film i¢in (ahv)?’nin foton enerjisi
(hv)’ye gore grafigi.

Cizelge 3.5. Deney B sartlarinda farkli depolama zamanlarinda elde edilen filmlerin kalinliklari, yasak

enerji araliklari, kirllma indisleri, soniim katsayilari, reel ve sanal dielektrik sabitleri (A =

600 nm).

Numune | Zaman (dakika) | t;(nm) | E; (eV) | n k €1 €,
B1 100 1095 2,66 2,92 0,23 8,46 1,37
B2 115 1123 2,53 3,46 0,31 11,86 2,17
B3 130 1164 2,52 3,46 0,30 11,86 2,10
B4 145 1181 2,48 3,63 0,35 13,08 2,58

Sekil 3.43 deney B sonucunda, farkli depolama zamanlarinda elde edilen filmlerin
kirilma indisinin dalgaboyuna gore degisimini géstermektedir. Cizelge 3.5°te goriildiigii

gibi goriinlir bolgede (A = 600 nm) hesaplanan kirilma indisi degeri artan depolama

58



zamani ile 2,92-3,46 arasinda yakin kizilotesi bolgede ise (A = 1100 nm) 2,13-2,49
arasinda degismistir. Deney B sonucunda elde edilen kirilma indisi degerleri deney A
sonucunda elde edilen kirilma indisi degerleri ile karsilastirildiginda biraz daha fazla

yiiksek ¢ikmakla beraber bu degerlerinde literatiirle uyumlu oldugu goriilmektedir

(Abbas ve dig., 2011; Hernandez-Borja ve dig., 2011).
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Sekil 3.43. Deney B sonucunda farkli depolama zamanlarinda elde edilen PbS ince filmlerin n- A grafigi.

Sekil 3.44 deney B sonucunda, farkli depolama zamanlarinda elde edilen filmlerin
soniim katsayisinin dalgaboyuna gore degisimini gostermektedir. Cizelge 3.5°te
goriildigi gibi goriinlir bolgede (A = 600 nm) hesaplanan soniim katsayis1 degeri artan
depolama zamani ile 0,23 degerinden 0,35 degerine, yakin kizilotesi bolgede ise (A =

1100 nm) 0,20°den 0,30’a artmistir.
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Sekil 3.44. Deney B sonucunda farkli depolama zamanlarinda elde edilen PbS ince filmlerin T- A grafigi.

Sekil 3.45 deney B sonucunda, farkli depolama zamanlarinda elde edilen filmlerin

dielektrik sabitinin reel kisminin dalgaboyuna gore degisimini gostermektedir. Cizelge

3.5’te goriildiigi gibi goriiniir bolgede (A = 600 nm) hesaplanan dielektrik sabitinin reel

kismi artan depolama zamani ile 8,46 degerinden 13,08 degerine, yakin kizilotesi

bolgede ise (A = 1100 nm) 4,48’den 6,10’a artmustir.

Sekil 3.46 deney B sonucunda, farkli depolama zamanlarinda elde edilen filmlerin

dielektrik sabitinin sanal kisminin dalgaboyuna goére degisimini gostermektedir. Cizelge

3.5’te gorildiigii gibi goriniir bolgede (A = 600 nm) hesaplanan dielektrik sabitinin

sanal kismi artan depolama zaman ile 1,37 degerinden 2,58 degerine, yakin kizilGtesi

bolgede ise (A = 1100 nm) 0,87 degerinden 1,51 degerine artmustir.
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Sekil 3.45. Deney B sonucunda farkli depolama zamanlarinda elde edilen PbS ince filmlerin g; — A

grafigi.
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Sekil 3.46. Deney B sonucunda farkli depolama zamanlarinda elde edilen PbS ince filmlerin €, — A

grafigi.
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3.3. PbS Filmlerin Yiizeysel Ozellikleri
3.3.1. Deney A Sonucunda Elde Edilen PbS Filmlerin Yiizeysel Ozellikleri

Yar iletken film seklinde elde edilen bir malzemenin ylizeysel 6zellikleri, gerek
elektriksel gerekse optiksel parametreleri 6nemli 6l¢iide etkilemektedir. Bu durum da
malzemenin opto-elektronik aygitlarda kullanim verimini etkileyecek onemli bir
faktordiir. Bu sebeplerden dolayi elde edilen filmlerin yiizeysel 6zellikleri ayrintili bir
sekilde analiz edilmelidir. Bunun i¢in kullanilan en yaygin tekniklerden birisi taramali
elektron mikroskobudur (SEM). SEM incelemesi sonucunda elde edilen filmin
puriizliiliigii, tabana tutunmasi, homojenligi ve yilizey kusurlar1 hakkinda bilgi
edinilebilir.

PbS filmlerin yiizey goriintiileri 20 kV’da ¢alisan EVO40-LEO SEM cihazi
kullanilarak 5000%, 10000%, 20000x ve 30000 biiyiitmelerde alinmistir. Sekil 3.47°den
baslayip Sekil 3.51 ile biten SEM resimleri, deney A’nin hazirlama sartlarinda 0,4 mL
TSS kullanilarak ve farkli depolama zamanlarinda bekletilerek elde edilen kursun oksit
Pb304 (Sekil 3.47 ve Sekil 3.48) ve PbS (Sekil 3.49, Sekil 3.50 ve Sekil 3.51) filmlerin
5000%, 10000x, 20000x ve 30000x biyiitmelerde almmis ylizey goriintiilerini
gostermektedir. Sekil 3.47 ve Sekil 3.48°de, 75 dakika ve 90 dakika bekletilerek elde
edilen Pb;Oy4 filmlerin goriintiilerinde, tiim film yiizeyini kaplayacak sekilde sekilsiz ve
rastgele kiimelenmeler goze ¢arpmaktadir. Bu kiimelenmelerin de X-1sinlar1 analizinde
de gorildiigii gibi (Sekil 3.6 ve Sekil 3.7) film ylizeyinde Pb;O4 fazinin olusmasindan

kaynaklandigin1 diisiinmekteyiz.
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Sekil 3.47. Deney A sartlarinda, 0,4 mL TSS kullanilarak ve 75 dakika bekletilerek elde edilen filmin (a)
5.00KX, (b) 10.00KX, (c) 20.00KX ve (d) 30.00KX biiyiitme oranlarindaki SEM goriintiileri.
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Sekil 3.48. Deney A sartlarinda, 0,4 mL TSS kullanilarak ve 90 dakika bekletilerek elde edilen filmin (a)
5.00KX, (b) 10.00KX, (c) 20.00KX ve (d) 30.00KX biiyiitme oranlarindaki SEM goriintiileri.

Sekil 3.49 deney A sonucunda 0,4 mL TSS kullanilarak ve 105 dakika
bekletilerek elde edilen PbS filminin 5000%, 10000, 20000x ve 30000% biiyiitmelerde
alimmig yiizey goriintiilerini gostermektedir. Sekilden de goriildiigii gibi PbS fazinin
olugmaya baslamasiyla diizensiz ve rastgele pargaciklar yerini homojen ve diizenli bir
yaptya birakmustir. Bu farkliligin olusmaya baslamasi X-1ginlar1 kirinim desenlerinde de

kendini gostermistir (Sekil 3.8).
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Sekil 3.49. Deney A sartlarinda, 0,4 mL TSS kullanilarak ve 105 dakika bekletilerek elde edilen filmin
(a) 5.00KX, (b) 10.00KX, (c) 20.00KX ve (d) 30.00KX biiyiitme oranlarindaki SEM

goriintiileri.

Sekil 3.50 ise deney A sonucunda 0,4 mL TSS kullanilarak ve 120 dakika
bekletilerek elde edilen PbS filminin 5000%, 10000, 20000x ve 30000% biiylitmelerde
alinmis yilizey goriintiilerini gdstermektedir. Ozellikle Sekil 3.50d’de goriildiigii gibi
arka planda tiim film yiizeyini kaplayan homojen ve diizenli bir yap1 6n planda ise bu
diizenli yapinin igerisinden ¢ikmis yine diizenli pargaciklar gbze ¢arpmaktadir. Sekilde
elde edilen SEM resimlerinin de X-1sinlar1 kirinim deseninden elde edilen Sekil 3.4’
destekledigi goriilmektedir. Ayrica Sekil 3.4 ve Cizelge 3.1°de goriildiigii gibi elde
edilen PbS filmine ait X-isinlart kirinim desenlerindeki (111) diizlemi ve Debye

Scherrer formiilii kullanilarak hesaplanan en yiiksek tane boyutuna (172 nm) 120 dakika
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bekleme siiresi sonucunda ulasilmistir. Elde edilen goriintiilere benzer SEM resimlerine

literatlirde de rastlanmistir (Kaci ve dig., 2010; Stavrinadis ve dig., 2009).

Sekil 3.50. Deney A sartlarinda 0,4 mL TSS kullanilarak ve 120 dakika bekletilerek elde edilen PbS yari
iletken ince filminin (a) 5.00KX, (b) 10.00KX, (c) 20.00KX ve (d) 30.00KX biiyiitme

oranlarindaki SEM goriintiileri.

Sekil 3.52 ile Sekil 3.55 arasindaki sekiller deney B sonucunda 0,4 mL TSS
kullanilarak ve 135 dakika bekletilerek elde edilen PbS filminin 5000x, 10000x,
20000x ve 30000x biiylitmelerde alinmis ylizey goriintiilerini gostermektedir. Bu
sekillerden gorildiigii gibi Sekil 3.50°de arka planda elde edilen diizenli yap1 hala
korunmakla birlikte 6n planda diizenli yapmin igerisinden ¢ikan pargaciklarin

goriintlisiinde bozulmalar géze ¢carpmaktadir.
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Sekil 3.51. Deney A sartlarinda 0,4 mL TSS kullanilarak ve 135 dakika bekletilerek elde edilen PbS yari
iletken ince filminin (a) 5.00KX, (b) 10.00KX, (c) 20.00KX ve (d) 30.00KX biiyiitme

oranlarindaki SEM goriintiileri.

3.3.2. Deney B Sonucunda Elde Edilen PbS Filmlerin Yiizeysel Ozellikleri

Sekil 3.52 ile Sekil 3.55 arasindaki sekiller deney B sonucunda farkli depolama
zamanlarinda bekletilerek elde edilen PbS ince filmlerin 5000%, 10000x, 20000x ve
30000% biiylitmelerde alinmis yiizey goriintiilerini gostermektedir. Sekil 3.52 ve Sekil
3.53’teki SEM resimleri 100 dakikada ve 115 dakikada elde edilen filmlerin diizenli ve

homojen bir yapida oldugunu gostermektedir.
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Sekil 3.52. Deney B sartlarinda 100 dakika bekletilerek elde edilen PbS yar iletken ince filminin (a)
5.00KX, (b) 10.00KX, (¢) 20.00KX ve (d) 30.00KX biiyiitme oranlarindaki SEM goriintiileri.
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Sekil 3.53. Deney B sartlarinda 115 dakika bekletilerek elde edilen PbS yar iletken ince filminin (a)
5.00KX, (b) 10.00KX, (c) 20.00KX ve (d) 30.00KX biiyiitme oranlarindaki SEM goriintiileri.

Sekil 3.54 ve Sekil 3.55’teki SEM resimleri 130 dakika ve 145 dakikada
bekletilerek elde edilen filmlerin, arka planda diizenli ve homojen bir yapiya sahip
olmakla beraber 6n planda film igerisinden ortaya ¢ikmis parcaciklardan olustugunu
gostermektedir. Arka plandan ortaya ¢ikan pargaciklar Sekil 3.54’de daha diizenli iken
Sekil 3.55’te daha diizensiz hal almistir.
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Sekil 3.54. Deney B sartlarinda 130 dakika bekletilerek elde edilen PbS yar iletken ince filminin (a)
5.00KX, (b) 10.00KX, (c) 20.00KX ve (d) 30.00KX biiyiitme oranlarindaki SEM goriintiileri.
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Sekil 3.55. Deney B sartlarinda 145 dakika bekletilerek elde edilen PbS yari iletken ince filminin (a)
5.00KX, (b) 10.00KX, (c) 20.00KX ve (d) 30.00KX biiyiitme oranlarindaki SEM goriintiileri.
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4. TARTISMA VE SONUC

Bu ¢alismada, basit ve ayni zamanda da ucuz bir yontem olan kimyasal depolama
yontemini kullanarak PbS ince filmleri elde edilmistir. Filmler oda sicakliginda, farkli
depolama zamanlar1 ve farkli TSS miktar1 kullanilarak (0,1 mL, 0,2 mL, 0,3 mL, 0,4
mL ve 0,5 mL) cam alttabanlar iizerinde elde edilmis. Elde edilen PbS ince filmlerin
yapisal ve optik Ozellikleri incelenmistir. En 1iyi film olusumu sartlart XRD
sonuclarindan, oda sicakligir (30 °C), 120 dakika bekleme siiresi ve 0,4 mL TSS
kullanilmas1 olarak tespit edilmistir. Bu sartlar1 saglayan PbS filmlerin X-151n1 kirinim
desenlerinden filmlerin kiibik yapida kristallendikleri ve 172 nm biiyiikliigiinde tane
boyutuna sahip olduklar1 belirlenmistir. Cozelti sicakligi, pH, depolama zamani ve
cozelti konsantrasyonunun film iiretiminde ¢ok Onemli yer tuttugu yapilan deneyler
sonucunda gozlenmistir. PbS filmlerin 6rgili parametreleri X-1gin1 kirinim desenlerinden
a ~ 6.004 A olarak hesaplanmustir. Bu degerlerin literatiirde verilen degerler ile uyumlu
oldugu goriilmektedir.

PbS filmlerinin oda sicakliginda elde edilen temel sogurma spektrumlarindan
yararlanarak, (ahv)?-hv degisimleri c¢izilmistir. Bu degisimlerden elde edilen tiim
filmlerin direkt bant gecisli olduklar1 belirlenmistir. Bu grafiklerden yararlanarak elde
edilen filmlerin yasak enerji araliklar1 hesaplanmistir. Oda sicakliginda ve kiibik yapida
elde edilen filmlerde yasak enerji araligmin 2,48-3,04 eV arasinda degistigi
bulunmustur. Elde edilen bant araligi degerleri PbS’nin literatiir degerleriyle uyumlu
olmakla birlikte oldukca yiliksek ¢ikmistir. Bant araligi degerinin 300 K 0.41 eV (Sze,
1981) oldugu diisiiniiliirse yiiksek c¢ikmasinin sebebinin kuantum sinirlamalardan
kaynaklandigini diistinmekteyiz (Gode ve dig., 2007; Ghosh ve dig., 2005; Brus, 1986).

Elde edilen filmlerin kirilma indisi degerlerinin 2,14-3,63 arasinda degisirken
soniim katsayilarinin 0,11-0,35 arasinda, dielektrik sabitinin reel kisminin 4,58-13,08
arasinda degisirken sanal kisminin ise 0,49-2,58 arasinda degistigi gdzlenmistir.

Sonu¢ olarak yapilan tiim deneyler sonucunda elde edilen filmlerden, oda
sicakligindaki optik gecirgenlik degerlerinin elektromagnetik spektrumun goriiniir
bolgesinde (A =550 nm) diisik olmasindan dolayr 6zellikle de 0,4 mL TSS
kullanilarak ve 120 dakika bekletilerek elde edilen PbS ince filmlerin en iyi kristal

yapiya sahip olduklart goriilmiistiir.
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