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OZET

Spin kaplama teknolojisi kullanilarak ince film kaplama tekniginin esaslarinin ele alindig
bu ¢alismada, 2 - ((R) -2-hydroxy-3- (((((1R, 2S) -2-hydroxy-2,3-dihydro-1H-inden-1-yl)
amino) propyl) isoindoline- 1,3-dion (SB-68) organik maddesi ince film maddesi olarak
secilmistir. SB-68 maddesi kuartz kristal ylizey lizerine basarili bir sekilde kaplanmustir.
Daha sonra, SB-68 ince film sensorii sekiz farkli zararli organik buhara maruz birakilmistir.
Deneysel calismalarda aseton, kloroform, benzen, toliien, etilalkol, metanol, ksilen ve
diklorometan organik buharlar1 kullanilmigstir. SB-68 ince film sensoriiniin bu zararl organik
buharlara kars1 hassasiyeti Kuartz Kristal Mikrobalans (KKM) sistemi kullanilarak

arastirilmis ve elde edilen veriler yorumlanmistir.

Anahtar kelimeler: Spin kaplama, ince film, gaz sensorii, kuartz kristal mikrobalans
(KKM).
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ABSTRACT

In this study, where we discussed the principles of thin film coating technique using spin
coating technology, 2 - ((R) -2-hydroxy-3- (((((1R, 2S) -2-hydroxy-2,3-dihydro-1H-inden-
1-yl) amino) propyl) isoindoline- 1,3-dion (SB-68) organic materials was selected as sensor
materials. SB-68 materials were deposited onto quartz crystal successfully. Then, the SB-68
thin film sensor was exposed to eight different harmful organic vapors. The organic vapors
used in the experimental studies are acetone, chloroform, benzene, toluene, ethyl alcohol,
methanol, xylene and dichloromethane. The sensitivity of SB-68 thin film sensor against to
these harmful gases was investigated using Quartz Crystal Microbalance (QCM) technique
and the obtained data were interpreted.
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KISALTMALAR VE SIMGELER

SIMGELER ACIKLAMA

m Metre

mm Milimetre

mi Mililitre

nm Nanometre

1) Mikron

mp Milimikron=Nanometre

sn Saniye

p Sivinin yogunlugu
KISALTMALAR ACIKLAMA

uOB Ugucu Organik Bilesikler

CNG Compress Natural Gas “Sikistirilmigs Dogal Gaz”
LPG Likit Petrol Gaz1

DCM Diklorometan

uv Ultra Viole

KKM Kuartz Kristal Mikrobalans

SEM Taramal1 Elektron Mikroskobu
AKM Atomik Kuvvet Mikroskobu

PPM Parts per million, Milyonda bir birim
NMR Niikleer Manyetik Rezonans

IR Infrared, (Kizil Otesi)

IUPAC International Union of Pure and Applied Chemistry

(Uluslararast Temel ve Uygulamali Kimya Birligi)



1. GIRIS

Bir nesnenin yiizeyine uygulanan bir iglemin sonucunda kaplama olusur. Nesne
genellikle alt tabaka olarak adlandirilir. Kaplama tiim yiizeye veya yiizeyin bir boliimiine
uygulanabilir. Yapiskanlik, 1slanabilirlik, korozyon gibi alttagin yiizey 0Ozelliklerini
degistirmek icin fonksiyonel kaplamalar uygulanmaktadir. Bir¢ok endiistriyel kaplama
prosesi, ince bir tabakaya ince bir fonksiyonel malzemenin uygulanmasini icermektedir.

Teknoloji insanoglunun yasamini daha da kolaylastirmak, iiretimi hizlandirmak, var
olan yapilar1 degistirmek ve arastirma yapmak amaciyla gelistirilen tiim ara¢ gereglerle
birlikte tiim bilgileri igerir. Kiigiik bir kesit alana yaklasik bir metrenin milyarda biri olarak
tanimlanan bir boyuta uygulanirsa buna nanoteknoloji denir.

Cagimizin en Onemli teknolojik gelisimlerinden biri olan nanoteknolojinin
uygulamalari, biyoloji, kimya, fizik gibi bilimsel ¢alismalarla baglayip tip, enerji, gevre,
miihendislik, bilgi ve iletisim teknolojileri gibi elektronikle birlikte farkli alanda pek ¢ok
karsimiza ¢ikmaktadir. Nanoteknoloji siirekli gelismekte olan bir teknoloji olup,
uygulamalar1 giinden giine artmaktadir. Nanoteknoloji, ¢ok kiiciik 6l¢ekteki miihendislik
uygulamalaridir.

Nanoteknoloji, hastaliklar tespit ve tedavi etmede, cevreyi gézleme ve korumada,
enerjiyi liretme ve depolamada, gida kalitesini artirmada ve karmasik yapilar insa etmede
devrim yaratan en yeni uygulamalart sunmaktadir. Nanoteknoloji uygulamalari
sirdiiriilebilir g¢evreye ve yenilenebilir enerji iiretiminde de katki saglayacaktir.
Nanoteknolojiler, pek ¢ok uygulama alaninda devrim yaratabilecek ‘“gelismekte olan
teknolojiler” olarak degerlendirilmektedir.

Giliniimiizde bu teknoloji sayesinde daha saglam, daha kaliteli ve ucuz, daha kiigtik ve
hafif cihazlar gelistirilmesine imkan taninmaktadir. Nanoteknoloji kullanilarak gelistirilen
bu tiriinler daha az malzeme ile daha az enerji kullanimi, ucuzluk, daha ¢ok fonksiyonalite

ve kullanim kolayligi ile tretimde kendini fark ettirmektedir. Nanoteknolojinin bu



uygulamalar1 hayatimizin daha kolay hale getirmesine katki sunarak, her gecen giin bir
yenisi daha eklemek suretiyle bu siirecin ilerleyerek devam edecegini bize haber
vermektedir. Cevre kirliligi, dogal olmayan bir sekilde ¢evrenin insan eliyle bozulmasi
olayidir. Ekosistemin bozulma eylemi olarak da tabir edilmektedir. Cevre, diinya tizerinde
iliskilerini siirdiiren canlilarinin yagsamlarinin tiim yonlerini devam ettigi ortak alanlardir. Bir
diger agidan gevre kirliliginin sadece canlilar iizerinde degil cansiz varliklar iizerinde de
ekosisteme olumsuz etki yapabilme kapasitesine sahip oldugu, hava, su ve toprak araciligi
taginabilen bir yapiya sahip oldugu sdylenebilir. Cevre kirliliginde en c¢ok rastlanilan
unsurlar su, hava, toprak, giriilti ve goriintii kirliligi olarak gruplandirilabilir. Bu
Kirliliklerin boyutu arttik¢a tiim canlilarin ya dogrudan ya da dolayli olarak zarar gérmesi
kaginilmaz olmaktadir. Ekosisteminde dengesinin bozulmasi her gegen giin gevre kirliliginin
artistyla iklimsel degisikliklere yol agmaktadir [1].

Ince filmler genellikle kalinligi mp ya da nanometre boyutlarinda ince bir yapiya
sahiptir. Bu malzemeler film olusumunda farkli tiretim metotlar1 sayesinde bir yiizeye
atomsal ve ya molekiilsel boyutta ince bir tabaka halinde yerlesmektedir [2]. Ince filmler
onceleri, cam, vitray ve seramik yiizeylerde dekoratif amaglh kullanilmistir. Daha sonra ise
glimis tuzlarinin kullanildigi ve cam yiizeyde giimiis filmi elde edildigi goriilmektedir.
1838°de ilk olarak elektroliz metoduyla tiretilmistir. Devaminda Bunsen 1852’de kimyasal
reaksiyon teknigiyle, Faraday asal gaz icerisinde buharlastirma teknigiyle, Kundt ve
Nahrwold ise Joule 1sitmas1 metoduyla ince film iiretiminde basarili olmuslardir [3].

Ince filmlerin iiretiminde spin kaplama ydéntemi uzun siiredir kullanilan bir yontemdir.
Tipik olarak proses bir ¢ozelti damlasinin bir althigin merkezine damlatilmas1 ve sonra
althigin yiiksek hizlarda dondiiriilmesi esasina dayanir. Merkezi hizlandirma fazla ¢ozeltinin
uzaklastirilmasina ve kalan ¢dzeltinin ise altlik ylizeyine ince film seklinde yayilmasina
neden olur. Film kalinlig1 ve diger 6zellikler ¢ozeltinin viskozitesine, kati madde oranina,
yiizey gerilimlerine, ¢dzgenin buhar basinct ve kuruma hizlariyla, althigin doniis devri ve
hizlanmasina da baglhdir.

Gaz sensorleri ortamdaki c¢esitli gazlarin yogunlugunu algilamak amaciyla,
kullanilmaktadir. Genelde fabrika, kapali otopark ve ev gibi kapali ortamlarda tehlike
yaratabilecek Likit Petrol Gazi, Sikistirllmis Dogal Gaz (CNG), karbonmonoksit gibi

gazlar algilamak amaciyla gaz sensorleri kullanilmaktadir.



Gergeklestirilen bu ¢alismada spin kaplama teknigi ile SB-68 molekiillii kullanilarak
ince filmler hazirlamustir. ince filmler aseton, kloroform, benzen, toluen, etil alkol, metanol,
ksilen ve diklorometan gibi organik buharlara maruz birakilip gaz sensoriiniin 6zellikleri

arastirilmistir.



2. KIRLETICi EMiSYONLARIN INSAN SAGLIGINA ETKILERI

Bir insan yasami boyunca 400-500 milyon litre hava solumaktadir. Insan yasamu icin
birincil derecede 6neme sahip oldugundan dolayr solunan havanin kalitesi ayn1 zamanda
yasam kalitesinide etkilemektedir. Her yil yaklasik 3 milyon insan hava kirliliginin agtigi
sorunlardan dolay1 yasamini kaybetmektedir. Bu da tiim oliim oranlarinin (ortalama 55
milyon) % 5’ine denk gelmektedir [4].

Hava kirliligi, sivi ya da gaz halinde bulunabilen, hava bilesimini etkileyen
Kirleticilerin, dogal dengeye, canlilarin sagligina ve hayatina zarar veren ya da yasam
stiresince nesnelerden yararlanilmasini engelleyecek oran veya siirede atmosferde bulunmasi
olarak aciklanmaktadir [5]. Hava kirliligine neden olan unsurlarin temelinde c¢esitli
emisyonlarin rol oynadigi sdylenebilir. Hava kirliliginin insan sagligina ve ¢evreye yonelik
olumsuz etkilerinin meydana gelmesi, bu emisyonlarin farkli asamalardan gegmesi ile

gerceklesmektedir. Bu asamalar Sekil 2°de sirasiyla gosterilmistir.

[ Emisyonlar ]

4 4

[ Degisim Reaksiyonlan H Tagmm H Yok olma ]

\ 4
Kirletici
Konsantrasyonu
-~

v A
Maruziyet ve doz Tagimim ve yiizeylere
cokelme
—
¥ v Diger cevresel etkiler
(iklimsel degigiklik,
[ Duyarlilik ve tepki ] [ Aktiflik ] goriig mesafesi digiisii)
A

Malzemelere ve

Sagliga olan etkileri ckolojiye verdigi

zararlar

Sekil 2. Hava kirliligi olusumunda etkili unsurlar [5].



Sekil 2’e gore emisyonlarin oncelikle degisim reaksiyonlar1 ve tasinim yoluyla
kirletici  diizeyde  yiiksek  konsantrasyonlara  ulastigi  belirtilmektedir.  Bu
konsantrasyonlardaki kirleticilere dogrudan veya tasinim/¢okelme araciligiyla maruziyet
sonucunda insan sagliginda olumsuz etkileri meydana gelmektedir. Bu etkiler, insanlarin
farkli dozda maruz kalmalarina ve duyarliliklarina bagl olarak degismektedir. Kirletici
konsantrasyonunun iklimsel degisiklikler gibi cevresel etkiler araciligiyla da ekolojiye
zararlar1 ortaya ¢ikmaktadir.

Sanayi kuruluslarinin, iiretim tesisilerinin, motorlu tasitlarin ve 1sinma amacl
kullanilan fosil kokenli yakitlar sebebiyle hava kirliligi olusmakta ve bu hava kirliligi
insanlar iizerinde ciddi saglik sorunlarina sebep olmaktadir. Diisiik konsantrosyonlardaki
hava kirleticiler, biinyelerinde kanserojen etkileri daha fazla olan bilesikler
barindirmaktadirlar. S6z konusu saglik sorunlar1 baslica akciger kanseri, bronsit, eklem
romatizmast, rasitizm ve cesitli kalp hastaliklardan olugsmaktadir. Ayrica géz yanmalari,
gorme bulanikligi, nefes darligi, istahsizlik, kan zehirlenmesi gibi rahatsizliklar da
goriilebilemektedir. Havadaki zararli emisyonlarin viicutta birikmesi ile istahsizlik
goriilebilmektedir. Bununla birlikte direnci diisen biinye, hizl1 bir sekilde hastalanmaktadir.
Solunum giigligiiniinii baslamas ile birlikte agir1 derecede yorgunluk ve yaglanma belirtileri

ortaya ¢ikmaktadir [6].

2.1. Ugucu Organik Bilesikler (UOB)

Organik bilesikler en az bir karbon ile hidrojen atomundan olusan kimyasal
bilesiklerdir. Organik bilesikler li¢ ana gruba ayrilmaktadirlar. Bu gruplar ugucu organik
bilesikler, yar1 ugucu organik bilesikler ve ugucu olmayan bilesiklerdir. 50 — 260 °C arasinda
kaynama noktasina sahip ugucu organik bilesikler, kaynama noktalarinin diisiik olmasi
sebebiyle i¢ ortam havasinda buhar olarak bulunmaktadir [7].

Her ortamda az ya da c¢ok miktarda bulunabilen ugucu organik bilesikler,
kaynaklarmin bulunma derecesine gore degisiklik gostermektedirler. Ugucu organik
bilesikler kolonya, parfiim, deodorant, sabun, deterjan, sampuan, hava kokusu giderici
spreyler gibi tiiketim malzemelerinin yani sira ahsap cilast ve boya gibi malzemelerden de

kaynaklanmaktadir. Bu bakimdan i¢ ortam kava kirliliginin en etkili kaynaklar1 arasinda



insan aktiviteleri, yapt malzemelerinden kaynakli emisyonlar ile i¢ ortam havasinin dig
ortam kavasi yoluyla havalandirilmasi yer almaktadir [8].

Egzoz gazlari, petrol buharlar1 ve endistriyel atiklar gibi insan aktivitelerinin bir
sonucu olarak meydana gelen UOB go6zlemlenmesi ve kontrol altina alinmasi oldukg¢a
onemli bir durum haline gelmistir. S6z konusu bilesiklerin ¢evreye verdikleri zararlarin

baslicalar1 asagida su sekilde siralanmaktadir [9].

Ozon tabakasinin hasar gormesi,
Yer seviyesinde fotokimyasal ozon olusumu,
Zehirli ve kanserojen etkiler,

Sera etkisinin artmast,

o~ w0 DN

Cevre dayanikliligini azaltmasi.

2.1.1. Azot Oksitleri (NOXx)

Azot, atmosferin % 78’ini olusturmaktadir. Hava igerisindeki azot, azot oksitlerin
temel kaynagini olusturmaktadir. Yanma islemi sonucunda atmosferdeki azot oksitlerine
(NOX) dontisiir. Genel olarak motorlu tasitlarin yatkitlar igerisinde yer alan azotlu maddeler
ve sabit yakma merkezilerindeki azotun oksijenle birlesmesi azot oksitlerin olugsmasindaki
sebeplerin basinda gelmektedir. Azot oksitler atmosferde kararli ve kararsiz halde bulunurlar
ve yanmadan sonra havaya karisan en kirletici emisyonlar olarak bilinmektedirler. Azot
oksitler NO, NO2, NOs seklinde adlandirilirlar. Bunlarin arasinda en 6nemli kirletici gazlar
NO2 ve NO’dur. Bir ¢ok faktoriin yani sira azot olusumunu etkileyen en énemli faktor
sicakligin yiiksekligidir. Yanma sonunda sicakligin 1800 °K’nin tizerine ¢ikmasiyla oksijen

molekiilleri ayrilir ve NOx olusum hizi1 da buna bagli olarak artig gosterir [6].
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Azot Oksijen N,Os

Sekil 2.1.1. Azot oksit olusumu

Azot oksitler kanda bulunan hemoglobin ve cigerdeki nemle birleserek nitrik asit
meydana getirirler. Meydana gelen nitrik asit konsantrasyonu’nun az olmasi etkisininde az
olmasini saglamaktadir. Fakat, solumun yolu rahatsizliklar1 bulunan kisilerde, zamanla
biriktigi durumlarda tehlikeli arzedebilmektedir. Kokusuz bir gaz olan NO akcigerlerin
calismasini bozarak insan sagligini tehlikeye atabilir. Mukoza zarmi tahris etmesinin yani
sira felcede sebep olabilmektedir. Keskin kokulu ve kirmizi kahverengi karsimi bir gaz olan
NO: diisiik yogunlukta bile akcigerleri tahris ederek dokulara ve mukoza zarina zarar

verebilmektedir [10].

2.1.2. Karbonmonoksit (CO)

Egzoz dumani ev havalandirma sistemi zayif olan ocaklardan yayilan duman
karbonmonoksit kaynaklarini1 olugturmaktadir. Bunun yani sira odun kerosen ve gaz ylizey
1siticilari, gaz sobalar1 ve sigara dumani karbonmonoksitin yayilmasinda oldukga etkili diger
kaynaklardir. Karbonmonoksitin diisiik konsantrosyonlarda olmasi durumunda bile sebep
oldugu saglik sorunlar1 kolayca tespit edilebilmektedir [11].

Renksiz, kokusuz ve neredeyse havanin molekiil agirligina esit zehirli bir gazdir.
Atmosferde kolayca yok olmayan bu gaz, olustugu yerin gevresinde dagilmamakta ve
bulundugu yerde fark edilememektedir. Tam olarak yanmayan yakitlar karbonmonoksit
olusumuna sebep olmaktadir. Oksijen miktariin yanma icin yeterli olmadifi, gaz

sicakliginin diisiik olmas1 ve karbonmonoksitin karbondioksite donligme siiresinin uzun



olmamasi sebebiyle yanma tamamlanamamakta ve karbonmonoksit miktarini arttirmaktadir
[6].

Karbonmonoksit insan saglhigi iizerinde bir¢ok olumsuz etkiye neden olmaktadir.
Herhangi bir saglik sorunu bulunmayan insanlarin diisiik konsantrasyonlar karsisinda
yorgunluk, kalp rahatsizliklar1 ve gogilisagrist yasamalarina sebebiyet verebilmektedir.
Yiiksek konsantrasyonlara maruz kalindiginda ise isitme ve gorme duyularinin
zayiflamasina, bas agrisi, bag donmesi ve mide bulantis1 seklinde rahatsizliklara yol
acmaktadir. Cok yiiksek konsantrasyonlara maruz kalindiginda yasam kaybina yol

acabilmektedir [12].

2.1.3. Karbondioksit (CO2)

Atmosferdeki payr ge¢misten beri hi¢ degismeyen karbondioksit gazinin, Sanayi
Devrimi ile birlikte atmosferdeki oraninin % 31 kadar arttig1 tespit edilmistir. Sera gazlari
igerisinde % 82 oarana sahip olan karbondioksit artis miktar1 % 0,2 ile % 0,8 arasinda
degisim gostermektedir. Insan araciliiyla atmosfere salimi gerceklesen karbondioksit,
biiyiik oranda fosil yakitlarinin kullanilmasidan kaynaklanmaktadir [13].

Ic hava kalitesinin kontrolii igin gerekli olan karbondioksit &nemli bir hava
Kirleticisidir. Atmosferin % 0,03’{inii olusturan karbondioksit zehirli bir gaz olmamasinin
yaninda oksijen eksikligi durumunda bogulmaya yol agabilmektedir. Cevre 6zelliklerine
gore dis ortamda 330 ile 500 ppm arasinda bulunan karbondioksit konsantrasyon oraninin
35000°1 ast1g1 durumlarda merkezi nefes sinir alicilari tetiklenerek nefes alma eksikligine
yol agmaktadir. Konsantrasyon miktarinin daha fazla oldugu durumlarda ise oksijenin az

olmasi1 sebebiyle merkezi sinir sistemi gorevini yapamaz hale gelmektedir [14].

Karbondioksitin insan salimi, bireyin biiyiikliigiine, yasina ve aktivitelerine bagl
olarak degisiklik gostermektedir. I¢ mekanlarda konsantrasyonu 400 ve 2500 ppm arasinda
degissede insanlar igin bir tehlike teskil etmemektedir. Farkli durumlara gore bu

konsantrasyon 5000 ppm’e kadar ¢ikabilmektedir [15].



2.1.4. Kloroform (Triklor Metan)

Kloroformun solunum sistemine girmesi, merkezi sinir sisteminde hasara yol
agmaktadir. 1500 ila 30000 ppm'lik konsantrasyonlarda anestezi ve diisiik konsantrasyonlar
elde edilir. Cok yiiksek degerlerdeki kloroforma (40000 ppm) maruz kalindiginda kisinin
yasamini yitirmesine yol agabilmektedir. Anestezi yoluyla kloroforma maruz kalan
insanlarda kaydedilen etkiler arasinda; solunum hizinin degismesi, kalp rahatsizliklari, mide
bulantis1 ve kusma gibi gastrointestinal etkilerin yani sira karaciger ve bobrek iizerinde
etkiler bulunmaktadir. Kloroform giinimiizde cerrahide anestezik madde olarak
kullanilmamaktadir. Insanlarda, 10 mL (14,8 g) kadar miktarlarda kloroforma maruz

kalinmasi, solunum ve kalp durmasina sebep olabilmektedir [16].

Tablo 2.1.4. Kloroformun karakteristik yapisi

Kimyasal Ad1 Triklorometan(TKM)

Kimyasal Formiili(KF) CHCIs

Yogunlugu(p) 1,48g/cm?®
Molekiil Agirligi(Mw) 119,38g/mol
Donma Noktasi -63,5°C
Kaynama Noktasi 61°C

2.1.5. Benzen

Benzen, ugucu organik bilesikler arasinda, basta Amerikan Insan Saglhig Servisi ve
diger Cevre ve Insan Saghg Arastirma Merkezleri tarafindan kanserojen maddeler arasinda
birinci smif olarak tanimlanmaktadir. Yiiksek dozda ve kisa siirede alinan benzen kisinini
hayatin1 kaybetmesine sebep olmaktadir. Ancak diisiik seviyede maruz kalinan benzen bas
donmesi, uyusukluk, kalp ritm bozuklugu gibi rahatsizliklara neden olmaktadir. Benzen,
kanserojen etkisi sebebiyle endiistri alaninda kullanimi yasaklanmistir. Toluen, benzen

tiretiminde kaynak olarak kullanilabilmektedir [4].
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Sekil 2.1.5. Benzenin kimyasal yapis1 [17].

Etanol (6rnegin, alkollii i¢ecekler) ile birlikte benzene maruz kalmak insanlarda
benzen toksisitesini artirabilmektedir. Benzenin solunum yoluyla viicuda girmesi ile olusan
norolojik semptomlar arasinda uyku hali, bas donmesi, bas agrilar1 ve benzene inhalasyon
maruziyetinin norolojik semptomlar1 arasinda uyusukluk, bas donmesi, bas agrilar1 ve
insanlarda biling kayb1 bulunmaktadir. Stv1 ve buhar haline maruz kalmak ise cildi, gézleri

ve {ist solunum yollarini tahris edebilmekte, kizariklik ve kabarciklar olusabilmektedir [18].

2.1.6. Toluen

Toluen suda ¢oziilebilen ve orta derecede buhar basincina sahip bir sividir. Kiiciik
molekiiler agirligi ve sahip oldugu fiziksel ve kimyasal 6zellikleri nedeniyle solunum
yollarindan hizla emilme 6zelligi bulunmaktadir. Fazla miktarda toluen emisyon
kaynaklar1 arasinda motorlu araglar, ucaklar, petrol rafinerileri ve terminalleri, kauguk ve
boya imalati, vernikler ve laklar, metal yag giderme, baski ve tiitlin duman1 bulunmaktadir
[19].

Aromatik bir kokuya sahip olan toluen (CeéHsCHs) petroliin katalitik doniisimii ve
alifatik hidrokarbonlarin aromatizasyonu ile ve kok firin1 endiistrisinin bir {irlinii olarak iki
temel kaynaktan iretilmektedir. Boya, kauguk, tiner, kozmetik, yapistiricilar ve regine
sanayilerinde, diger kimyasallarin sentezinde ve yakitlarin bir bileseni olarak bir ¢oziici,
tastyict veya inceltici olarak bir dizi endiistriyel kullanima sahiptir. Cesitli ev {iriinlerinin

igeriginde de ortalama % 12 oraninda bulunabilmektedir [20].
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Sekil 2.1.6. Toluenin molekiiler yapisi [19].

Diger adi metilbenzen olan toluen, aromatik bir hidrokarbondur. Sanayide yaygin
olarak kullanilan, yapistiricilarda ve yapistirict madde soluyan kisilerde bagimlilik yaratan
bir maddedir. Genellikle ergenlik ¢agindaki kisiler tarfindan uyusturucu olarak kullanilmasi
toplumsal bir saglik sorunu haline gelmistir. Toluene maruz kalinmasi halinde goézlerde,
solunum sisteminde ve deride saglik sorunlarina yol agmaktadir. Az miktarda maruz
kalinmas1 merkezi sinir sisteminin baskilanmasina ve bellek kayiplarina sebep
olabilmektedir. Bas agrisi, yorgunluk, gii¢siizliik, bag donmesi, yiirlimede bozukluk, karin

agris1 ve koma seklinde belirtiler goriilebilmektedir [21].

Tablo 2.1.6. Toluenin karakteristik yapisi

Kimyasal Adi Metil Benzen (Toluen)

Kimyasal Formiili(KF) | CeHs-CHs

Yogunlugu(p) 0,87g/cm3
Molekiil Agirligi(Mw) 92,14g/mol
Donma Noktasi -95°C
Kaynama Noktas1 111,6°C
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3. GAZ SENSORLERI

IUPAC’a gore kimyasal bir sensor; Kimyasal bir veriyi, belirli bir numune bilesenin
konsantrasyonun toplam bilesimindeki analizine kadar, analitik deger olarak faydali bir
sinyale doniistiirebilen bir cihazdir. Bu kimyasal verinin kokeni, analitin kimyasal
reaksiyonu ya da incelenen sistemlerin fiziksel 6zelliklerine dayanabilir. Sensorler kimyasal
bir veriyi 6lgiilebilir bir enerji bigimine doniistiiren bir alici ve bu enerjiyi bir sinyale
doniistiiren bir doniistiiriicli olmak iizere iki ana boliimden olusmaktadir. Reseptor analit ile
reaksiyona girerse, sensor “kimyasal sensor” olarak tanimlanir. Kimyasal reaksiyon
gerceklesmedigi durumda ve analitin reseptorle etkilesmesinin etkisi, fiziksel 6zelliklerinin
(kiitle, sicaklik, elektrik, manyetik, optik O6zellikler) bir kismimin degismesi olarak
gerceklestiginde, bu sensdriin fiziksel bir sensor oldugu sdylenebilir.

Gaz sensorleri, iginde bulundugu ortamda belirli gazlarin olup olmadigini tespit
edebilmek amaci ile kullanilan cihazlardir. Bu sensorler, ortamdaki gazlari seramik
malzemeden yapilmis sensériin karakteristik 6zelligine gore tespit etmektedir [22]. Ozellikle
son yillarda, emisyonlarin ve risk barindiran ¢evre kirleticileri azaltmak amaci ile yiirtirliige
konan ¢evre diizenlemeleri, gaz sensorlerine olan talebi oldukca arttirmistir. Bu bakimdan
gaz sensorleri 0zellikle cevresel izleme, ev giivenligi ve kimyasal kontrol agisindan biiyiik
onem tagimaktadir. Gaz sensorlerinin hassasiyetinde ylizey morfolojisinde biiylik 6nem
tasimaktadir [23].

Son donemlerde daha fazla olmak iizere, hem endiistri hem de akademik alanda, gaz
sensoOr sistemlerine oldukca ilgi gosterilmektedir. Bu bakimdan gaz sensor teknolojisi,
asagida siralanan uygulama alanlar1 nedeni ile gittik¢ce daha fazla dnemsenir olmustur [24].

e Endiistriyel iiretim (6rn. madenlerde metan tespiti)

e Otomotiv endiistrisi (0rn. Araglarin egzozlarindan ¢ikan kirletici gazlarin tespiti)
e Tibbi uygulamalar (6rn. insan kokularini simiile eden elektronik burunlar)

e Ic hava kalitesi denetimi (6rn. Karbon monoksit tespiti)

e C(Cevresel calismalar (6rn, Sera gazi izleme)
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Gaz sensorleri, uygulama alanlar1 kapsaminda, iki farkli yontem dogrultusunda
calismaktadir. Bu yontemler asagidaki gibi siralanmaktadir:
1) Farkli Malzemelerle Elektriksel Degisime Dayal1 Yontemler
e Yar iletken metal oksit
e Polimer
e Karbon nanotiip
e Nemi absorbe eden malzemeler
2) Diger Varyasyonlara Dayali Farkl1 Yontemler
e Optik yontemler
e Akustik yontemler
e Gaz kromatografisi

e Kalorimetrik yontemler

Gaz sensorlerinin iiretilme asamalarinda mevcut olmasi gereken birtakim 6zellikler
bulunmaktadir. Bunlar arasinda en ¢ok onem verilen ozellikler genel olarak secicilik,
tekrarlana-bilirlik, kararlilik, genis 6lgtim araligi, hizli cevap zamani ve hizli geriye donme
zamani, kullanim 6mrii, ucuzluk gibi degerleri kapsamaktadir. Fakat bu 6zelliklerin, ayn1
anda tek bir sensorde bulunmasi gibi bir durumdan bahsedilemez. Kullanim amaci
cercevesinde ve ihtiya¢ dogrultusunda bu 6zelliklerden biri ya da bir ka¢1 ayni anda bir
sensOr iizerinde kullanilabilir. Sensoriin kullanilacagi ortama baglh olarak yiiksek ya da

diisiik sicakliklarda kullanima uygun bir 6zellik tercih edilmektedir [25].
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4. SPIN KAPLAMA YONTEMI iLE iNCE FiLM URETIiMi

Gliniimiiziin ince film teknolojisi, ileri diizeyde teknolojik endiistrilerde 6nemli bir rol
oynamaktadir. Baslangigta, entegre devre endiistrisinin gereksinimini karsilamak amaciyla
ince film teknolojisinin gelistirilmesi hedeflenmistir. Ancak gectigimiz yillar i¢erisinde ince
filmlerin yapimi sanayileserek kullanim alaninin genisledigi goriilmektedir. Bu cihazlarin
imalat teknikleri, gerekli ekipmanin mevcudiyetinden dolayr olduk¢a kolaydir.
Tekrarlanabilirlik, spin kaplamadaki en 6nemli faktorlerden biridir. Ince film bazli cihazlarin
performansini elde etmek i¢in film 6zelliklerinin kontrolii gereklidir. Spin kaplama yontemi,
kolaylik, tekrarlanabilirlik, diisiik maliyetli ekipman kullanim1 ve hizli ¢alismasindan dolay1

Ozel bir yontem olarak goriillmektedir [26].

Spin kaplama teknigine iliskin ilk ¢alisma, 1958 yilinda Emil ve arkadaslari tarafindan
Newtonian akigkanin ince bir aksimetrik filmin, sabit agisal hiz ile donen bir alttas {izerine
yayllmasint amaclamasi ile gerceklestirilmistir. Bircok durumda kaplama malzemesi
polimeriktir ve ¢dziiclinlin buharlagtig1 bir ¢ozelti formunda uygulanir. Spin kaplama, ilk

olarak boya ve zift kaplama agisindan incelenmistir.

Spin kaplama, ince film kaplamalarin nispeten diiz yiizeylere hizli bir sekilde
yayilmasi agisindan basit bir iglemdir. Kaplanacak olan alttag, bir miktar dondiiriilebilir
fikstiir tarafindan tutulmakta (genellikle alttasi yerinde sikistirmak i¢in vakum kullanilarak)
ve kaplama ¢ozeltisi, ylizey tizerine dagitilmaktadir. Donme islemi, ¢ozeltinin yayilmasina
ve alttagin yiizeyi lizerinde segilen malzemenin ¢ok homojen bir kaplamasinin arkasina
birakilmasini saglar. Spin kaplama siireci gegmiste kapsamli bir sekilde calisiimistir ve
kaplama birikimini kontrol eden faktorler ve bunun sonucunda olusan birikintinin son

kalinlig1 hakkinda bilgi vermektedir [27].

14



Spin kaplama metodu uzun zamandir ince film tiretiminde kullanilan bir tekniktir.
Bu kaplama metodu ile nanometre(nm) mertebesinden mikron(u) mertebesine kadar degisen

cok kiigiik kalinliktaki filmlerin tiretilmesi miimkiin hale gelmistir.

Kapak
L
/

(— |

Alt
tabaka

Vakum
pompasi

Sekil 4. Spin kaplama yonteminin ¢aligma prensibi [28].

Dondiirme islemiyle kaplama yapilirken bir ¢6zelti damlasi kaplanacak altligin

yiizeyine damlatilmasi neticesinde althigin yiiksek bir hizda dondiiriilmesine dayanan bir

islemdir (Sekil 4.1.1).

Elektronik Kontrol Birimi

Alttag

Dénen tabla

motor Vakum pompasi

Sekil 4.1.1. Spin kaplama yonteminin sematik agidan gorseli [28].

Spin kaplama yontemi, ince filmlerin {iretimi asamasinda uzun zamandir
kullanilmaktadir. S6z konusu yontemde, hazirlanan ¢ozelti damlas1 uygulanacak yiizeye

damlatilir. Ardindan yiiksek donme hizlarinda (ortalama 3000 dev/dak) dondiiriilmesi ile
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gerceklesemktedir. Yiiksek doneme hizi ile merkezi hizlandirma gergeklestirilerek fazla
¢ozeltinin uzaklastirilmasi amaglanmaktadir. Geride kalan ¢ozelti ise uygulanan yiizeye ince
bir film halinde yayilir. Mevcut filmin kalinlig1 ¢6zeltinin viskozitesine, kuruma hizina, kati
oranina ve yiizey gerilimleri gibi 6zellikleri ile devir, hizlandirma gibi islem sartlarina bagl

olarak degismektedir.

Spin kaplama yontemi dort asamadan olusmaktadir [29].

1. Asama (Deposition): Kaplamanin gerceklestigi bu sathada ilk olarak mevcut yilizey
tizerinde uygulanacak sivi dokiiliir.

2. Asama (Spin-up): Dondiirme sathasi olan 2. asamada, dokiilen sivi merkezkag
kuvvetin etkisi ile radyal bir halde yiizeyin digina dogru akar.

3. Asama (Spin off): Bu asamada dondiirme sonuda, yiizeydeki fazla sivi1 tasarak
yiizeyden ayrilir. Boylece film alinligi ve ylizeyden tasan sivi miktarinda azalma
gozlemlenir. Bu durum, filmin incelmesi ile akigskanliga olan direncin artmasi olarak
aciklanabilir. Bununla birlikte ugucu olmayan madde konsantrasyonundaki artis, akiskanliga
kars1 direncin artmasini da saglamaktadir.

4. Asama (Evaporation): Son agama olan buharlasma safhasi filmin incelmesindeki

son adim olmasi bakimindan énemlidir.

BIRIKME DONDURME

DONDURME SONU BUHARLASMA

Sekil 4.1.2. Spin kaplama yontemi ile film olusturma asamalari [29].
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Tipik bir spin kaplama prosesi, jel akiskaninin Sekil 4.1.2°de oldugu gibi alttas
yiizeyinin iizerine birakildigi bir dagitim asamasindan olusmaktadir. Sik kullanilan iki
dagitim yontemi statik dagitim ve dinamik dagitimdir. Statik dagitim, alt tabakanin ortasina
veya yakininda kiigiik bir akiskan damlasi biriktirmektir. Bu islem, sivinin viskozitesine ve
kaplanacak olan alttagin biiyiikliigiine bagl olarak 1 ila 10 cc arasinda degisebilir. Daha
yiiksek viskozite ve / veya daha biiytik alttaslar tipik olarak, yiiksek hizl1 dondiirme adimi
sirasinda alttasin tam olarak kaplanmasii saglamak icin daha biiylik bir su birikintisi
gerektirir. Dinamik dagitim, alt tabaka diigiik hizda donerken dagitma islemidir. Siirecin bu
asamasinda yaklasik 500 d/dk’lik bir hiz yaygin olarak kullanilmaktadir [30]. Bu, sivinin
alttagin lizerine yayilmasini saglamakta ve genellikle alttasin tiim yiizeyini 1slatmaya yetecek
kadar birikmesi gerekli olmadigindan akiskan materyalin daha az israf edilmesini saglar. Bu,
akiskan veya alttasin kendisinin zayif islatma yeteneklerine sahip oldugu ve aksi halde
olusabilecek bosluklar1 ortadan kaldirabildigi zaman o6zellikle avantajli bir yontemdir
[30,31].

Alttas ivmelendirme asamasi olarak da bilinen ikinci agsamda genellikle alttas (wafer)
yiizeyinden sivinin disar1 atilmasiyla karakterizedir. Alttas yiizeyindeki ilk sivi derinligi
nedeniyle, bu asamada spiral girdaplar mevcut olabilir. Bunlar, alt kisimda yer alan alttas
daha hizl1 donerken, akiskan tabakanin iist kisminin uyguladigi eylemsizligin neden oldugu
donme hareketinin bir sonucu olarak ortaya ¢ikmaktadir. Sonug olarak akiskan, yiizey ile
tamamen birlikte donecek kadar incedir ve herhangi bir akigkan kalinlik fark:
kalmamaktadir. Son olarak, yilizey istenen hiza ulasir ve akiskan, viskoz kesme
slirtinmesinin tam olarak donme hizlanmalarin1 dengeleyecegi kadar incedir [32]. Bu
asamadaki tipik dondiirme hizlari, yine sivinin ve ayrica alt tabakanin 6zelliklerine baglh
olarak 1500-6000 d/dk arasinda degismektedir. Bu adim 10 saniyeden birka¢ dakikaya kadar
stirebilir. Bu asama i¢in segilen donme hizi ve zamanin kombinasyonu genellikle son film
kalinligini tanimlayacaktir. Genel olarak, daha yiiksek donme hizlar1 ve daha uzun dénme
siireleri daha ince filmler olusturur. Spin kaplama prosesi, spin islemi sirasinda iptal etme ve
ortalama alma egilimi gosteren ¢ok sayida degisken icerir ve bunun gergeklesmesi igin
yeterli zamanin elde edilmesi en iyisidir [33].

Uciincii asama, sabit bir hizda donen alttas ve akiskan viskoz kuvvetlerin sivi incelme
davranigini yonlendirilmesini igermektedir. Bu asama, kademeli olarak akigskanin incelmesi

ile karakterizedir. Akigkan inceltme genellikle oldukga tekdiizedir (Sekil 4.1.2). Ugucu
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coziiciiler igeren cozeltilerle birlikte, genellikle ayrisma renklerini gérmek ve kaplama
kalinlig1 azaldikg¢a inceltmeyi giderek daha yavas bir sekilde yapmak miimkiindiir. Kenar
etkilerinin genellikle gozle goriilebilmesinin nedeni, akiskanin diizgiin bir sekilde disa dogru
akmasindan kaynaklanmaktadir. Kenarda damlaciklar olusturarak yiizey gerilimine,
viskoziteye, donme hizina vb. bagli olarak son alttasin etrafinda kiigiik bir kaplama kalinlig1
farki olabilir [34]. Akis davranisinin matematiksel islemleri, sivinin Newtonian viskozitesini
sergiledigi (dogrusal oldugu) ve eger akiskan kalinligimin baslangigta wafer boyunca
muntazam kalinlikta oldugu (daha kalin olmakla birlikte) durumunda, bundan sonra
herhangi bir zamanda akiskan kalinlik profilinin ayni1 sekilde tekdiize olacagim

gostermektedir. Bu durum ideal kosullarda tek tip bir nihai kaplamaya yol agmaktadir.

Doérdiincli asamada ise, alttas sabit bir hizda donmekte ve filmin incelme eylemini
¢dzgen buharlasmas1 yonlendirmektedir. Ugiincii asama ilerledik¢e akiskan kalinhigi,
viskozite etkilerinin yalnizca minér net akigkan akisinin sagladigi bir noktaya ulagsmaktadir.
Bu noktada, herhangi bir ugucu ¢oziicii tiiriiniin buharlasmasi, kaplamada meydana gelen
baskin islem haline gelecektir. Esasen bu noktada kaplama etkili bir sekilde “jellesmekte”,
bunun nedenide bu ¢oziiciiler uzaklastikga kalan ¢6zeltinin viskozitesinin muhtemelen

kaplamayi etkin bir sekilde dondurmaya devam etmesidir [35].

Donme islemi durduktan sonra 1sil iglemin (sol-jel kaplamalar i¢in oldugu gibi)
yapilmasi gereklidir. Diger taraftan, fotorezistler genellikle istenen uygulama / kullanima
bagl olarak diger siire¢lerden gecerler. Acik bir sekilde liciincii ve dordiincii asamalar her
zaman ayni anda olusmasi gereken iki siireci tanimlamaktadir (viskoz akis ve evaporasyon).
Bununla birlikte miihendislik seviyesinde, viskoz akis etkileri ilk asamalarda baskinken,
buharlagma siiregleri daha sonra hakim olmaktadir [31].

Spin kaplama yontemindeki en dnemli islem parametreleri donme hizi, ivmelenme ve

viskozite olarak siralanmaktadir.

Dénme hizi: Spin kaplama prosesinde déonme hizi en onemli faktorlerden biridir.
Alttasin hiz1, uygulanan radyal (santrifiij) kuvvetin derecesine gére degismektedir. Ozellikle,
yiiksek hizli dondiirme genellikle alt tabaka iizerinde elde edilen nihai kalinligim

belirlemektedir. Bu asamada +50 d/dk gibi nispeten kiigiik varyasyonlar, %10’luk bir
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kalinlik degismesine neden olabilir. Film kalinlig1, biiytik 6l¢tide sivi filmi alttagin kenarina
dogru kesmek i¢in uygulanan kuvvet ile sivi filmin viskozitesini gosteren sogutma hizi
arasindaki dengedir. Film soguduk¢a; donme harcketine bagli radyal kuvvetin alttas

tizerinde kayda deger bir sekilde hareket etmesine kadar viskozite artmaktadir.

Ivmelenme (hizlanma): Alttasin nihai dénme hizina dogru ivme kazanmasi film
ozelliklerinide etkileyebilir. Sivi film, donme dongiisiiniin ilk boliimiinde sogumaya
basladiginda, hizlanmay1 dogru bir sekilde kontrol etmek dnemlidir. Hizlanma, desenlenen
alttaslarin kaplama ozelliklerinde 6nemli bir rol oynamaktadir. Bir¢ok durumda, alttaglar
onceki islemlerden elde edilen topografik 6zellikleri muhafaza edecektir. Bu nedenle sivi
filmi tekdiize bir sekilde bu 6zellikler lizerinden kaplamak onemlidir. Ayrica donme islemi

genel olarak siv1 film i¢in radyal bir digsal kuvvet saglamaktadir.

Viskozite: Vizkozite sivilarin akmaya karst gosterdikleri direnctir. Donme isleminde
viskozite 6nemli bir rol oynamaktadir. Viskozite, kaplanan sivi filmin fiziksel bir 6zelligidir.
Sivinin viskozitesi ne kadar yiiksek olursa, sivinin yayilmasi i¢in daha yiiksek donme
hizlarina gereksinim duyulmaktadir. Viskozite ne diizeyde az olursa, donme hizi da alt
tabaka tlizerinde esit bir yayilma saglamak icin o diizeyde az olmaktadir. Viskozite dolayl

olarak iglemin tamamlanmasi i¢in gereken toplam siireyi kontrol etmektedir.

4.1. Spin Kaplama Yonteminin Avantajlar

Spin kaplama yonteminin avantajlarindan birisi film kaplama asamasinda, filmin
yiizeyde esit sekilde dagilim gostermesidir. Bdylece, filmin kalinligi da ylizey boyunca
homojen bir sekilde yayilir. Cozeltinin viskozitesi degismedigi siirece film kalinligr da
degismez. Iki temel kuvvet, film kalmligmin diizgiin olmasin etkilemektedir. Bunlardan ilki
sivinin, tastyicinin lizerinde radyal bir sekilde, diger bir ifadeyle igerden disar1 dogru
akmasim saglayan merkezcil kuvvettir. ikincisi etken ise ters yéne dogru olan siirtiinme
kuvvetidir. Merkezka¢ Kkuvveti, dondiirme sirasinda yer ¢ekimi kuvvetinin saf digi
birakilmasina neden olur. Bu sebeple, filmin incelmesi siireci icerisinde sadece merkezkac

kuvveti bulunur [36].
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Spin kaplama yonteminin, birbiriyle iliskili proses degiskenlerinin olmamasi en biiyiik
avantaj olarak goriilmektedir. Film kalinligi, doniis hizin1 degistirerek veya farkli bir
viskozite fotorezistine gegerek kolayca degistirilebilir. Ancak alternatif kaplama teknikleri
arasinda bir¢ok teknik, birden fazla birlesik parametrelere sahip olup, kaplama kontroliinii
daha karmasik hale getirmektedir. Spin kaplamasinin bir baska avantaji, film incelendiginde
gittikge daha homojen bir sekilde ilerleyebilmesidir. Ayrica film, kaplama islemi sirasinda
tamamen tekdiize hale gelirse, islemin siiresi boyunca bu sekilde kalacaktir. Spin kaplama

yontemi, diisiikk maliyetli ve hizli igletim sistemine sahiptir.

Yiiksek donme hizlarina sahip olmasindan dolayi, hava akisi artarak kuruma siiresinin
azalmasina yol agar. Boylece hem makroskobik hem de nano 6l¢ek skalalarinda yiiksek

tutarhilik gorilir [37].

4.2. Spin Kaplama Yoénteminin Dezavantajlar:

Spin kaplama yonteminin dezavantaji, islemin yalnizca bir defa yapilmasidir. Bu
nedenle, nispeten diigiik bir verime sahiptir. Hizli kuruma siireleri, ayn1 zamanda, bir araya
getirme ya da kristallestirme igin zaman gerektiren bazi nano teknolojiler i¢in daha diisiik
performansa da yol agabilmektedir. Son olarak, bir spin kaplama islemindeki gergek
malzeme kullanimi genel olarak ¢ok diisiiktiir (yaklasik % 10 veya daha az), geri kalani ise
akarak bosa harcanir. Bu genellikle aragtirma ortamlari i¢in bir sorun olmasa da, iiretim i¢in
acik bir sekilde israf olarak goriilmektedir [37].

Spin kaplamada temel zorluklarrdan birisi, donme sirasinda merkezka¢ kuvvetinden
kaynaklanmaktadir. Derin kazinmig 6zellikler, ¢ozelti akiginda fiziksel bir tikanikliga neden
olmakta, tam kapsama alanin1 engellemekte ve ¢ogu zaman bir oyugun yakin ve uzak
taraflarinda veya wafer iizerindeki farkli konumlardaki bosluklar iizerinde varyasyonlar
seklinde, cizilmeye veya kalinlik degisimlerine direng géstermektedir. Bosluklarin boyutlar
ve sekilleride direng tekdiizeligi ve kaplama kusurlart iizerinde etkilidir. Boslugun
boyutunun dayanma katmanina etkisini arastiran deneyler, dikdortgen ve kare bigimli
oyuklara sahip waferlar iizerinde gerceklestirilmektedir.

Spin kaplama yonteminin dezavantajlart az olmasina ragmen alttag boyutu ve

fotoresist maliyetleri arttikca bu dezavantajlar daha fazla 6ne ¢ikmaktadir. Filmin ince
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olmasin1 miimkiin kilmak amaciyla biiyiik alttaslar yeterince yiiksek bir oranda
dondiiriilemez. Spin kaplamasmin en biiyiik dezavantajlarindan digeride malzeme
verimliliginin olmamasidir. Tipik spin kaplama islemleri, alt tabakaya dagitilan malzemenin
sadece % 2-5'ini kullanabilmekte, kalan% 95-98'i ise kaplama kabina konmakta ve
uzaklastirilmaktadir. Fotorezistlerin fiyatlarinin 6nemli 6l¢iide artmasi yani sira bertaraf
maliyetleride artis gostermektedir. Ekonomik olarak uygun tiretim maliyetleri korunacaksa,
Ozellikle diiz panel ekran alaninda, bu malzeme kullanimini iyilestirmek i¢in bir yontem

birincil 6neme sahiptir.

Sol-jel filmleri spin kaplama yontemi ile kaplandiginda, tipik kaplama kalinligi
degerleri 1 mikronun altindadir. Bu durumun; sol-jel soliisyonlarinin sagladigi nispeten
diisiik kat1 yiiklemeler, kurutma ve film katilagmasina eslik etmesi gereken yiiksek
diizeydeki fiziksel biiziilmeden kaynaklandigi belirtilmektedir. Daha kalin kaplama yapma

girisimleri, ¢catlamalara ve kiriklara yol agabilir [27].

4.3. Spin Kaplama Yoénteminin Uygulama Alanlar

Spin kaplama iglemi entegre devreler, optik aynalar, renkli televizyon ekranlari ve veri
depolama i¢in manyetik disk iiretiminde yaygin bir sekilde kullanilmaktadir. Merkezkag
kuvveti, stvi radyalin1 disart dogru yonlendirir. Viskoz kuvvet ve ylizey gerilimi, diiz alttas
tizerinde ince bir kalint1 filmin tutulmasina neden olur. Film disa akigkan akisinin ve
buharlagsmanin birlesmesiyle olusur.

Spin kaplama teknigi ince filmlerin uygulanmasi ic¢in yaklasik 40-50 yildir
kullanilmaktadir. Entegre devreler, optik aynalar, veri depolama i¢in manyetik disk, giines
pilleri, dedektorler, sensorler, VLSI (¢ok genis Olgekli entegrasyon), nano 6lgekli cihaz
(kuantum noktalar, karbon nanotiipler), DVD ve CD ROM, foto mikro-devre {iretimi i¢in
wafer desenlemede fotorezist, polimerler gibi mikro-devre fabrikasyon i¢in yalitim
tabakalar1 (10 nm altinda kalinliginda ince filmler olusturmak i¢in kullanilabilir), diiz ekran
teshir kaplamalari, yansima oOnleyici kaplamalar ve iletken oksit vb. uygulamalar

bulunmaktadir.
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5. INCE FILM KARAKTERIZASYONUNDA KULLANILAN
TEKNIKLER

Ince bir film, nanometre (tek tabakali) boyutundaki parcaciklarin kalinligindan
birkag mikrometre kalinliga kadar degisebilen bir malzeme tabakasidir. Elektronik yari
iletken cihazlar ve optik kaplamalar, ince film olusumlarindan vyararlanan ana
uygulamalardir. Bir yiizeye ince bir film uygulamak, yiizeyde ince filmin biriktirilmesi ile
gerceklestirilir. Bu, se¢ilen materyalden ince bir filmin bir alttag {izerine veya daha once
biriktirilmis tabakalara yerlestirilmesi i¢in bir tekniktir. “Ince” kavrami bagil bir terimdir
ancak ¢ogu biriktirme teknigi birka¢ nanometre iginde tabaka kalinligini kontrol etmektedir
[38].

5.1. Mor Otesi “Goriiniir Bolge” Spektroskopisi

Belirli bir dalga boyu araliginda, her kimyasal bilesik 15181 emer, iletir veya yansitir
(elektromanyetik radyasyon). Spektrofotometri, bir kimyasal maddenin ne kadar emdigi ya
da ilettiginin bir dl¢limidiir ve bir spektrofotometre, numune ¢ozeltisinden gegtikten sonra
emilen 15181n yogunlugunun miktarini 6lgen bir aragtir. Spektrofotometre ile bir maddenin
konsantrasyonlar1 (bilinen bir kimyasal maddenin miktari), tespit edilen 1518in yogunlugu
olgiilerek de belirlenebilir. Isik kaynagimin dalga boyu araligina bagli olarak iki farkli tipte
siiflandirilabilir [39].

e UV-goriiniir spektrofotometre: Ultraviyole araliginda (185 - 400 nm) ve goriiniir
alanda (400 - 700 nm) elektromanyetik radyasyon spektrumunda 1s1k kullanir.
o IR spektrofotometresi: Kiziltesi araliginda (700 - 15000 nm) elektromanyetik

radyasyon spektrumunda 1s1k kullanir.
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Ultraviyole veya goriiniir radyasyonun bir molekiil tarafindan emiliminin, molekiiliin
elektronik enerji seviyeleri arasinda gegise yol agmasi nedeniyle buna genellikle elektronik
spektroskopi adi da verilmektedir. Bu spektroskopi tarafindan saglanan bilgiler, Niikleer
Manyetik Rezonans ve IR spektral verileri tarafindan saglanan bilgilerle birlestirildiginde,
onemli yapisal verilerin elde edilmesini saglamaktadir. Ultraviyole goriiniir spektroskopi,
elektronlarin © veya baglanmayan orbitallerden aktarilmasindan kaynaklanan molekiil
icindeki elektronik enerji seviyelerindeki degisiklikleri incelemektedir. Genellikle -
elektron sistemleri, konjuge doymamisliklar, aromatik bilesikler ve konjuge baglanmayan

elektron sistemleri vb. hakkinda bilgi saglamaktadir [40].

Elektronlar, materyalin 1sikla 1ginlandiginda diistik enerjiden yiiksek enerjili atomik
veya molekiiler orbitallere aktarilmaktadir. Bu tiir elektron transfer islemleri, gecis metal
iyonlarinda (dd gecisleri ve ligand-metal veya metal toligand yiik transferi gecisleri) ve
inorganik ve organik molekiiller (cogunlukla n - r * ve Tr - a * gegisleri) gergeklesebilir.
Cozelti, gaz faz1 ve bireysel kristallerin spektroskopik incelemeleri genellikle iletimle

(transmisyon) gergeklesir [41].

UV ve goriiniir bolge i¢in kullanilan spektrofotometreler; tek ve ¢ift 1s1ma demetli
spektrofotometreler olmak Tlizere 1ki gruba ayrilmaktadir. Tek 1smm  yollu
spektrofotometrelerde ayni1 dalga boyunda ¢oziicliye karsi 1smm yolu kapatilarak sifir
gecirgenlik ayarlar: ve 1smnin yolu agilarak %100 gecirgenlik ayarlar: yapilir. Bunun diginda
bilgisayar kontrollii cihazlarda ise ¢Oziiciiniin spektrumu alinip, analitin spektrumundan
cikartilarak, ¢oziicliden kaynakli absorbansin girisi 6nlenir. Cift 151n yollu cihazlarda her
dalga boyu i¢in ayr1 ayr1 0 ve 100 ayarlar1 yapmak yerine, monokromatdrden ¢ikan 151k esit
siddete iki demete bdliinerek birinin dlgiilecek 6rnege, digerinin ¢dziiciiniin bulundugu kaba
gonderilmesiyle 6lglim siiresi azaltilir. Bu nedenle 6rnekteki gegirgenlik degerleri siirekli
olarak ¢6ziicii ile karsilastirma yapilmis olur. Goriintir bolgede ise tungsten halojen lambalar

veya ksenon ark lambalar1 daha ¢ok kullaniimaktadir.
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5.2. Kuartz Kristal Mikrobalans (KKM)

Kuvars Kristal Mikrobalans (Quartz Crystal Microbalance) farkli sensor
uygulamalarda kullanilan, yiiksek frekansli, yiizeyin kiitle degisiminde hassas bir yontemdir.
Sensdr yiizeylerine adsorbe edilmis olan tabakalarin neden oldugu rezonans frekansindaki
degisimlerin (Af) belirlenmesi temeline dayanmaktadir. 1950 yilina kadar frekans kaymasi
Af, yalnizca nitel olarak tanimlanmis bir olgu olmustur. Kiigiik kiitle degisimlerinin
izlenmesi gerekliligi, daha sonraki donemlerde ise arastirmacilara daha dikkatli bir sekilde
arastirma yapmalari i¢in yol gostermistir. 1960°da bir kuvars kristalin rezonans frekansinin
kuvars tabakasinin geometrik boyutlarima ve elektrotlarin kalinligina baglh oldugu
anlagilmistir. Bu nedenle imalat¢ilar istenen degerden daha yiiksek rezonans frekansina
sahip kuvars kristalleri hazirlayip daha sonra mevcut kuvars elektrotlarinin kalinliklarini

kontrol ederek frekansi denetlemislerdir [42].

KKM teknigi piezoelektrik ilkesine dayanan, basit, yliksek ¢oziiniirliikte kiitleye
hassas ve genis miktar tayin araligina sahip bir yontemdir. KKM; algilayict kimyasal film
tabakasi ile kaplanmis elektrotlarin olusturdugu, elektriksel enerjiyi mekanik enerjiye
doniistiiren elektromekanik bir rezonatérdiir. KKM sistemi temel olarak kuartz kristali,

osilator ve frekansmetre olmak iizere 3 boliimden kullanilmaktadir [43].

Sekil 5.2. Kuvars Kristal Mikrobalans sisteminin temel elemanlari
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KKM’lerin ¢ozelti faz mikro dengeleyicinin kullanimina olanak vererek, sivi ile
temas halinde de ¢alisabildigi gosterilmistir. KKM, tipik olarak osilasyon frekansinin aygit
yiizeyindeki kiitle birikimiyle azaldigi bir osilator devresiyle birlestirilir. Bu mikroterazi
yetenegi, birikimi izleme, tir belirleme (tespiti), immunoserolojik yontem, sivi
kromatografik tespiti, korozyon goriintiileme ve elektrokimyasal analizler gibi birtakim
¢ozelti dlgiimlerini kolaylastirmistir. Kanazawa ve Gordon, ¢ozeltide calisan KKM’lerin,
temas halinde olduklar1 ¢6zeltinin viskozitesini ve yogunlugunu algilamaya da duyarl
olduklarin1 gostermislerdir. Molekiiler baskilanmis polimer ile KKM’nin birlestirilmesiyle
yapilan sensor tasarimi ilk olarak Mosbach ve ark. (1997) tarafindan bildirilmistir. Bu tip
KKM sensorleri altin elektrotlar {izerinde baskilanmis polimer tabakasi igerirler. KKM
direkt molekiiler tanima tayinlerinde oldukca kullaniglh bir nicel tekniktir. KKM aparatlari
elektrot iizerindeki kiitle degisimine gore frekans degisimi gosterirler. Bu nedenle bu teknik
molekiiler baskili polimerle yapilan tanimlama islemini, sensor sinyaline doniistiirmesi i¢in
uygundur. Polimerlerle baskilanmis ve birlestirilmis KKM sensorleri, biyomimetik alanlarda

ve kimyasal alanlarda uygulanmaktadir [42].

KKM, kullanilan kaplama ¢esidine gore degisen nanometrik bosluklara sahiptir. Bu
bosluklarla kendi ¢apindan daha kiiciik olan molekiilleri zapt eder. Zapt edilen molekiil
miktarmna gore KKM’in kiitlesi degismektedir. Degisen kiitle ile beraber KKM’in rezonans
frekansi da degismektedir. Bu déniistiiriiciide 1 Hz'lik bir frekans degisimi, cm?de 1 ng'lik
sogurulan kiitleye karsilik gelmektedir. KKM {izerine kaplanan segici bir kimyasal ara
yiizeyle istenen gaz algilanabilmektedir. Genellikle molekiillerin boyutu, kaplama
bosluklarinin boyutuna ne kadar yakin olursa molekiillerin o bosluktan kagmasi o kadar gii¢

olacaktir [43].
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6. DENEYSEL CALISMALAR

Deneysel ¢aligmada ilk kez sentezlenmis olan SB-68 maddesi 2 - ((R) -2-hidroksi-3
- (@ R, 2S) -2-hidroksi-2,3-dihidro-1 H-inden-1-il) amino) propil) izoindolin-1,3-dion
kullanilip spin kaplama teknolojisinden yararlanarak ince film tiretim teknigi ile ince filmler
elde edildi. Bu filmler, Kuartz Kristal Mikrobalans (KKM) sistemi kullanilarak, organik

buharla etkilesimlerinin incelenmesi ve bu etkilesimin neden sonug arastirilmalari yapildi.

6.1 Deneyde Kullamilan Maddenin Ozellikleri

Sentezlenmis olan SB-68 maddesi yapisinda hidroksi amin gruplarini
barindirmaktadir (Sekil 6.1.). Bu madde, spin kaplama yontemi ile ince film {iretiminde ilk

kez bu tez kapsami igerisinde kullanilmistir [44].
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Sekil 6.1. SB-68 sentez maddesinin molekiil yapisi [44].

Bu malzemenin literatiir taramasi sonuglarinda spin kaplama ince film ve gaz sensor
ozelliklerine dair herhangi bir ¢calismaya rastlanilmadi. Bu malzemenin sentezi i¢in, 25 mL
lik bir balona epoksit bilesigi alinir ve 10 mL metanol ilave edilir ve reaksiyon balonu 0
°C’ye sogutulur ve 30 dk karigtirilir. Bu madde metanol iginde siispansiyon haline

gelmektedir. Tek boyunlu 10 mL’lik baska bir balona da amin bilesigi alinir ve bu maddede
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10 mL metanolde ¢oziinlir. Bu madde iyi ¢6ziinmektedir. Coziinmiis olan bu amin
cozeltisini ana reaksiyon kabina ilave edilir ve 1 saat oda sicaklifina gelinceye kadar
reaksiyon karistirilir. Oda sicaklifma gelen reaksiyon reflux edilir ve Ince tabaka
kromatografisinde izlenerek bitirilir. Bu reaksiyon 15 saat kaynatilip daha sonra reaksiyon
sogutulur. Reaksiyon ¢oziiciisii ugurulur ve CH2Cl, / MeOH (20/1) karisimdan kolon
kromatografi yapilir. Islemlerin sonucunda 2 - ((R) -2-hidroksi-3 - (((1 R, 2S) -2-hidroksi-
2,3-dihidro-1 H-inden-1-il) amino) propil) izoindolin-1,3-dion bilesigi % 93 verimle elde
edilmistir [44].

6.2 Deneyde Kullanilan Cozeltinin Hazirlanmasi

Ince film iiretimine gegmeden once ilk olarak SB-68 maddesinin uygun bir ¢oziicii
yardimiyla ¢oziinmesi saglanmalidir. Maddenin tam ¢dziinmesinin sonrasinda film kaplama
islemine baglanir. Bu cozeltiler 10 ml’lik balon joje kullanilarak hazirlanmis ve ¢ozelti
hazirlamadan 6nce balon jojeler kloroform ile temizlenip kurutulmasi saglandi.

Bu islemler tamamladiktan sonra ince filmin kaplanmasinda kullanilacak molekiiller
uygun ¢dziicii yardimiyla ¢oziinmiistiir. Ik olarak 5 mg SB-68 maddesi ise 10 ml

kloroformda karistirilarak homojen bir ¢6zelti haline getirildi (Sekil 6.2).

Sekil 6.2. SB-68 maddesi (a) kat1 haldeki ve (b) s1v1 fazdaki goriiniimii
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6.3 Deneyde Kullanilan Kuartz Yiizeylerin Temizlenmesi

Film kaplamada kullanilacak kuartz yiizeylere ait islemlerden 6zellikle yiizeylerinin
temizlenmesi son derece 6nemlidir. Kuartz yiizeylerin {izerinde bulunan kirlilik istenmez
clinkii filmin kalitesini olumsuz yonde etkilemesiyle hem homojen olmasini hem de diizgiin
dagilimini engelleyecektir. Ince film kaplama islemine baslamadan 6nce kuartz yiizeyler

kloroform ve saf su ile temizlenip ve tamamen kurutulmasi saglandi (Sekil 6.3).

Sekil 6.3. Film kaplama isleminde kullanilan kuartz cam yiizeyler

6.4 Deneyde Kullamlacak Ince Filmlerin Uretimi

Film kaplanacak olan kuartz yiizeyler (temizleme islemleri gergeklestirildikten

sonra) spin kaplama cihazinin i¢inde bulunan donen tablanin tizerine yerlestirildi.

Sekil 6.4. Deney calismasindan alinan bir gorsel
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Cihazin 6n kisminda elektronik kontrol birimi bulunmaktadir. Bu kontrol birimi
sayesinde kati yilizeyin donme hizinin ve donme siiresinin ayarlamalari yapilmaktadir.
Calismaya baslamadan 6nce elektronik kontrol birimi kullanilarak, donme hiz1 ve siiresi
ayarlandi. Ayn1 zamanda vakum sistemi yardimiyla kati ylizeyin donme esnasinda sabit

durmasi saglanmaktadir.

6.5 SB-68 Maddesi ile Ince Filmlerin Kaplanmasi

Kaplama i¢in kloroform ile temizlenmis kuartz cam yiizeyler spin kaplama cihazinda
bulunan donen tablanm iizerine ortalanacak sekilde yerlestirildi. Oncelikli olarak nasil bir
film tabakasimin olusmasi isteniyorsa, istenilen film tabakasi icin veriler sisteme tek tek
girildi, d/dk. 1. gosterge 500 olarak giris yapildi, diger d/dk. 2. gosterge 1000 olarak
belirlendi. Daha sonra doniis yonii saat yoniinde, zaman araligin1 10 ve adim sayisi 3 olarak
belirlendi. Vakum agik konuma getirildi ve SB-68 ¢ozeltisinden 2000 pl’si mikron pipet
yardimiyla alind1 ve cihaz belli bir hizla donmeye basladigi an donen kat1 yiizey iizerine
hizla enjekte edildi (Sekil 6.5). Coziiciiniin uguculuk 6zelliginin yiiksek olmasi nedeniyle
ince film kaplama siiresi kisalmaktadir. Bu nedenle ¢ozelti elde edilirken kullanilacak olan
¢oziiciiniin uguculugunun iyi olmasi istenilen bir durumdur. Bu islemin sonucunda kuartz

cam ylizeyinde SB-68 maddesi ile ince film elde edildi.

-
Iararsraes

Sekil 6.5. Deney calismasinda kullanilan spin kaplama cihazi
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6.6 SB-68 Maddesi ile Yapilan Kinetik Caliymalar

Spin kaplama yontemi kullanilarak kuartz cam yiizeyler tizerine SB-68 sentez
maddesiyle olusan ince filmin organik buharlara kars1 tepkisi tek tek incelendi. SB-68 filmi
KKM sistemi kullanilarak aseton, kloroform, benzen, toluen, etil alkol, metanol, ksilen ve
diklorometan gibi organik buharlarin etkilesmeleri sonucu kinetik grafikleri elde edildi ve

bu dogrultuda sensor 6zelliklerinin arastirilmasi yapilmstir.

6.6.1 SB-68 Maddesinin Aseton Buhari ile Etkilesmesi

SB-68 sentez maddesiyle iiretilen ince filmin duyarliligi kuartz kristal mikrobalans
teknigi sayesinde kristalin frekans degisimi test edildi. KKM sisteminde ortama kuru hava
verilerek baslanilir. Sekil 6.6.1°de 0 ile 120 s arasinda ortam yiizeyinde hava bulunmaktadir.
120. s’de bir enjektor yardimiyla 2,5 ml aseton buhari alinarak gaz hiicresindeki film
ylizeyine gonderilir. 120. saniye ile 240. saniye araliginda asetonun ortam yiizeyinde
yayildigi, film-buhar etkilesimi devam ettigi goriildii. Bu saniyeden itibaren aseton buharinin
molekiilleri ile SB-68 maddesi etkilesime girdigi ve kristalin rezonans degisiminde hizli bir
artis gozlendi. 240. s’de ortama tekrar kuru hava verilince bir onceki ortam sartlarinin
olustugu gorildi. 360. s’de aymi ortama yeniden 2 ml aseton buhari verildiginde ise
grafikteki degisimler gozlenir. Sisteme verilen buhar miktariyla orantili grafikte rezonans
degisiminde hizli bir artis goriilmiis ve 360 ile 480 s’ler araliginda ortamda aseton buhari
bulunmakta ve 481. s’de ise ortam yiizeyine tekrar kuru hava génderildiginde ise ortam
aseton buharindan tamamen arindirilir. 480-600 saniye araliginda sensoriin ilk haline
dondiigi gorildi. 600. s’de ortama 1,5 ml asetona maruz birakilir ve rezonans degisimi takip
edilir. 720. s’de ise ortam yiizeyine tekrar kuru hava génderilir ortam aseton buharindan
tamamen arindirilmis ve 720-840 s’ler araliginda sensoriin ilk haline dondiigi goriildii. Ayn
ortama 840. s’de yeniden 1 ml aseton buhari verildiginde ise grafikteki degisimler gozlenir.
840 ile 960 s’ler araliginda ortamda aseton buhart bulunmakta ve 960. s’de ise ortam
yiizeyine tekrar kuru hava gonderildiginde ise ortam aseton buharindan tamamen arindirilir.

960-1080 s’ler araliginda sensdriin ilk haline dondiigii goriildii. Ayni ortama 1081. s’de
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yeniden 0,5 ml aseton buhari verildiginde ise grafikteki degisimler goézlenir. 1080 ile 1200
s’ler araliginda ortamda aseton buhar1 bulunmakta ve 1200. s’de ise ortam yiizeyine tekrar
kuru hava gonderildiginde ise ortam aseton buharindan tamamen arindirilir. 1200-1320 s’ler
araliginda sensoriin ilk haline dondiigi goriildii. Kisaca 6zetlemek gerekirse ortama aseton
verildiginde rezonans degisiminde hizli bir artis oldugu tespit edildi. SB-68 maddesiyle kapli
ince film ylizeyine hava/aseton buharlar1 farkli oranlarda yaklasik bes kez tekrarlaninca
sonucun degismedigi gozlendi. Burada SB-68 sentez maddesiyle elde edilen sensoriin,
aseton buhari i¢in hizli tepki verebildigi ayn1 zamanda tekrarlanabilir hem de geri doniisiim

ozelligine sahip oldugu sonucuna varilmistir [45-46].
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Sekil 6.6.1. SB-68 maddesinin aseton buhari ile etkilesmesi.
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Sekil 6.6.1.1. SB-68 maddesinin aseton buhari ile etkilesim grafigi.

Sekil 6.6.1.1° de SB-68 LB ince film sensoriiniin aseton buharina tepkisinde lineer bir iligki
gozlenmistir. Aseton buharinin konsantrasyon orani arttik¢a frekans degisiminin de arttig1

sonucuna varilmistir.

6.6.2 SB-68 Maddesinin Benzen Buhari ile Etkilesmesi

SB-68 sentez maddesiyle iiretilen ince filmin duyarlilig1 kuartz kristal mikrobalans
teknigi sayesinde kristalin frekans degisimi test edildi. KKM’de sisteminde ortama kuru
hava verilerek baglanilir. Sekil 6.6.2’de 0 ile 120 s arasinda ortam yiizeyinde hava
bulunmaktadir. 120. s’de bir enjektor yardimiyla 2,5 ml benzen buhari alinarak gaz
hiicresinden film yiizeyine gonderilir. 120 ile 240. s’lerinde benzenin ortam yiizeyinde
yayildigi, film-buhar etkilesimi devam ettigi goriildii. Bu saniyeden itibaren benzen
buharinin molekiilleri ile SB-68 maddesi etkilesime girdigi ve Kkristalin rezonans
degisiminde hizli bir artig gozlendi. 240. s’de ortama tekrar kuru hava verilince bir 6nceki
ortam sartlarinin olustugu gorildi. 360. s’de ayni ortama yeniden 2 ml benzen buhar

verildiginde ise grafikteki degisimler gozlenir. Sisteme verilen buhar miktariyla orantili
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grafikte rezonans degisiminde hizli bir artig goriilmiis ve 360 ile 480 s’ler araliginda ortamda
benzen buhari bulunmakta ve 481. s’de ise ortam yiizeyine tekrar kuru hava gonderildiginde
ise ortam benzen buharindan tamamen arindirilir. 480-600 s’ler araliginda sensoriin ilk
haline dondiigii goriildii. 600. s’de ortama 1,5 ml benzen buharina maruz birakilir ve rezonans
degisimi takip edilir. 720. s’de ise ortam yiizeyine tekrar kuru hava gonderilir ortam benzen
buharindan tamamen arindirilmis ve 720-840 s’ler araliginda sensoriin ilk haline dondiigi
goriildii. Ayn1 ortama 840. s’de yeniden 1 ml benzen buhar verildiginde ise grafikteki
degisimler gozlenir. 840 ile 960 s’ler araliginda ortamda benzen buhari bulunmakta ve 960.
s’de ise ortam ylizeyine tekrar kuru hava gonderildiginde ise ortam benzen buharindan
tamamen arindirilir. 960-1080 s’ler araliginda sensoriin ilk haline dondiigii goriildii. Ayni
ortama 1081. s’de yeniden 0,5 ml benzen buhari verildiginde ise grafikteki degisimler
gozlenir. 1080 ile 1200 s’ler araliginda ortamda benzen buhar1 bulunmakta ve 1200. s’de ise
ortam yiizeyine tekrar kuru hava gonderildiginde ise ortam benzen buharindan tamamen

arindirilir. 1200-1320 s’ler araliginda sensoriin ilk haline dondiigii goriildii.

Kisaca 6zetlemek gerekirse ortama benzen verildiginde rezonans degisiminde hizl
bir artig oldugu tespit edildi. SB-68 maddesiyle kapl ince film yiizeyine hava/benzen
buharlar1 farkli oranlarda yaklasik bes kez tekrarlaninca sonucun degismedigi gozlendi.
Burada SB-68 sentez maddesiyle elde edilen sensoriin, benzen buhari igin hizli tepki
verebildigi ayn1 zamanda tekrarlanabilir hem de geri doniisiim 6zelligine sahip oldugu

sonucuna varilmistir.
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Sekil 6.6.2.1. SB-68 maddesinin benzen buhari ile etkilesim grafigi.
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Sekil 6.6.2.1° de SB-68 ince film sensoriiniin benzen buharina tepkisinde lineer bir iligki
gozlenmistir. Benzen buharinin konsantrasyon orani arttik¢a frekans degisiminin de arttig1

sonucuna varilmistir.

6.6.3 SB-68 Maddesinin Kloroform Buhari ile Etkilesmesi

SB-68 sentez maddesiyle iiretilen ince filmin duyarlilig1 kuartz kristal mikrobalans
teknigi sayesinde kristalin frekans degisimi test edildi. KKM’de sisteminde ortama kuru
hava verilerek baglanilir. Sekil 6.6.3’de 0 ile 120 s arasinda ortam yiizeyinde hava
bulunmaktadir. 120. s’de bir enjektor yardimiyla 2,5 ml kloroform buhari alinarak gaz
hiicresinden film yiizeyine gonderilir. 120 ile 240. s’lerinde kloroform buharinin ortam
yiizeyinde yayildigi, film-buhar etkilesimi devam ettigi goriildii. Bu saniyeden itibaren
kloroform buharinin molekiilleri ile SB-68 maddesi etkilesime girdigi ve kristalin rezonans
degisiminde hizli bir artis gozlendi. 240. s’de ortama tekrar kuru hava verilince bir 6nceki
ortam sartlarinin olustugu goriildii. 360. s’de ayni1 ortama yeniden 2 ml kloroform buhari
verildiginde ise grafikteki degisimler gbzlenir. Sisteme verilen buhar miktariyla orantili
grafikte rezonans degisiminde hizli bir artig goriilmiis ve 360 ile 480 s’ler araliginda ortamda
kloroform buhari bulunmakta ve 481. s’de ise ortam yiizeyine tekrar kuru hava
gonderildiginde ise ortam kloroform buharindan tamamen arindirilir. 480-600 s’ler
araliginda sensoriin ilk haline dondiigii goriildii. 600. s’de ortama 1,5 ml kloroform buharina
maruz birakilir ve rezonans degisimi takip edilir. 720. s’de ise ortam yiizeyine tekrar kuru
hava gonderilir ortam kloroform buharindan tamamen arndirilmis ve 720-840 s’ler
araliginda sensoriin ilk haline dondiigii goriildi. Ayni ortama 840. s’de yeniden 1 ml
kloroform buhar verildiginde ise grafikteki degisimler gozlenir. 840 ile 960 s’ler araliginda
ortamda kloroform buhart bulunmakta ve 960. s’de ise ortam yiizeyine tekrar kuru hava
gonderildiginde ise ortam kloroform buharindan tamamen arindirilir. 960-1080 s’ler
araliginda sensoriin ilk haline dondigii goriildi. Ayn1 ortama 1081. s’de yeniden 0,5 ml
kloroform buhari verildiginde ise grafikteki degisimler gozlenir. 1080 ile 1200 s’ler
araliginda ortamda kloroform buhari bulunmakta ve 1200. s’de ise ortam yiizeyine tekrar
kuru hava gonderildiginde ise ortam kloroform buharindan tamamen arindirilir. 1200-1320

s’ler araliginda sensoriin ilk haline dondiigl goriildii.
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Kisaca ozetlemek gerekirse ortama kloroform verildiginde rezonans degisiminde
hizl1 bir artig oldugu tespit edildi. SB-68 maddesiyle kapli ince film yiizeyine hava/kloroform
bubharlar1 farkli oranlarda yaklasik bes kez tekrarlaninca sonucun degismedigi gozlendi.
Burada SB-68 sentez maddesiyle elde edilen sensoriin, kloroform buhari i¢in hizli tepki

verebildigi ayn1 zamanda tekrarlanabilir hem de geri doniisiim 6zelligine sahip oldugu

sonucuna varilmistir.
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Sekil 6.6.3. SB-68 maddesinin kloroform buhari ile etkilesmesi.

Sekil 6.6.3.1” de SB-68 ince film sensdriiniin kloroform buharina tepkisinde lineer bir iliski
gozlenmistir. Kloroform buharmin konsantrasyon orani arttik¢a frekans degisiminin de

arttig1 sonucuna varilmistir.
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Sekil 6.6.3.1. SB-68 maddesinin kloroform buhari ile etkilesim grafigi.

6.6.4 SB-68 Maddesinin Diklorometan Buhari ile Etkilesmesi

SB-68 sentez maddesiyle iiretilen ince filmin duyarlilig1 kuartz kristal mikrobalans
teknigi sayesinde kristalin frekans degisimi test edildi. KKM’de sisteminde ortama kuru
hava verilerek baglanilir. Sekil 6.6.4’de 0 ile 120 s arasinda ortam ylizeyinde hava
bulunmaktadir. 120. s’de bir enjektor yardimiyla 2,5 ml diklorometan buhart alinarak gaz
hiicresinden film yiizeyine gonderilir. 120 ile 240. s’lerinde diklorometan buharinin ortam
yiizeyinde Yyayildigi, film-buhar etkilesimi devam ettigi goriildii. Bu saniyeden itibaren
diklorometan buharinin molekiilleri ile SB-68 maddesi etkilesime girdigi ve Kristalin
rezonans degisiminde hizli bir artis gézlendi. 240. s’de ortama tekrar kuru hava verilince bir
onceki ortam sartlarinin olustugu gortildii. 360. s’de ayni ortama yeniden 2 ml diklorometan
buhari verildiginde ise grafikteki degisimler gozlenir. Sisteme verilen buhar miktariyla
orantili grafikte rezonans degisiminde hizli bir artis goriilmiis ve 360 ile 480 s’ler araliginda
ortamda diklorometan buhar1 bulunmakta ve 481. s’de ise ortam yiizeyine tekrar kuru hava
gonderildiginde ise ortam diklorometan buharindan tamamen arindirilir. 480-600 s’ler
araliginda sensoriin ilk haline dondigi goriildi. 600. s’de ortama 1,5 ml diklorometan

buharina maruz birakilir ve rezonans degisimi takip edilir. 720. s’de ise ortam yiizeyine
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tekrar kuru hava gonderilir ortam diklorometan buharindan tamamen armdirilmis ve 720-
840 s’ler araliginda sensoriin ilk haline dondiigii goriildii. Ayn1 ortama 840. s’de yeniden 1
ml diklorometan buhar verildiginde ise grafikteki degisimler gozlenir. 840 ile 960 s’ler
araliginda ortamda diklorometan buhar1 bulunmakta ve 960. s’de ise ortam yiizeyine tekrar
kuru hava gonderildiginde ise ortam diklorometan buharindan tamamen arindirilir. 960-1080
s’ler araliginda sensoriin ilk haline dondiigii goriildii. Ayn1 ortama 1081. s’de yeniden 0,5
ml diklorometan buhar verildiginde ise grafikteki degisimler gozlenir. 1080 ile 1200 s’ler
araliginda ortamda diklorometan buhari bulunmakta ve 1200. s’de ise ortam yiizeyine tekrar
kuru hava gonderildiginde ise ortam diklorometan buharindan tamamen arindirilir. 1200-

1320 s’ler araliginda sensoriin ilk haline dondiigii gortldii.

Kisaca 6zetlemek gerekirse ortama diklorometan verildiginde rezonans degisiminde
hizli bir artis oldugu tespit edildi. SB-68 maddesiyle kapli ince film yiizeyine
hava/diklorometan buharlar1 farkli oranlarda yaklasik bes kez tekrarlaninca sonucun
degismedigi gozlendi. Burada SB-68 sentez maddesiyle elde edilen sensoriin, diklorometan
buhari i¢in hizli tepki verebildigi ayn1 zamanda tekrarlanabilir hem de geri doniisiim

0zelligine sahip oldugu sonucuna varilmstir.
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Sekil 6.6.4. SB-68 maddesinin diklorometan buhari ile etkilesmesi.
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Sekil 6.6.4.1” de SB-68 ince film sensoriiniin diklorometan buharina tepkisinde lineer bir
iliski gozlenmistir. Diklorometan buharinin konsantrasyon orani arttik¢a frekans

degisiminin de arttig1 sonucuna varilmistir.
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Sekil 6.6.4.1. SB-68 maddesinin diklorometan buhar ile etkilesim grafigi.

6.6.5 SB-68 Maddesinin Etilalkol Buhari ile Etkilesmesi

Sekil 6.6.5°de SB-68 molekiilii ile iiretilen ince filmin etilalkol buharina karsi
etkilesmesi sonucu elde edilen ¢alismanin kinetik grafigi asagidaki gibidir. SB-68 sensor
yiizeyine 2 dk da bir ortama hava ve organik buhar verildi. Toplamda iki kez 2,5 ml % 100
doygun etilalkol buhari gonderildi ve sirasiyla 120. s’de, 360. s’lerdeki rezonans
degisimlerinde artis goriildi. Ayrica grafik incelendiginde SB-68 maddesi ile etilalkol
buharinin etkilesmeleri hizli olmustur ve burada deneme amacli yapilan bu ¢aligmamiz

gelecekte yapacagimiz ¢alismalar i¢in bize 11k tutmustur.
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Sekil 6.6.5. SB-68 maddesinin etilalkol buhari ile etkilesmesi.

6.6.6 SB-68 Maddesinin Metanol Buhari ile Etkilesmesi

Sekil 6.6.6’de SB-68 molekiilii ile iiretilen ince filmin metanol buharma karsi
etkilesmesi sonucu elde edilen ¢alismanin kinetik grafigi asagidaki gibidir. SB-68 sensor
yiizeyine 2 dk da bir ortama hava ve organik buhar verildi. Toplamda iki kez 2,5 ml % 100
doygun metanol buhar1 gonderildi ve sirasiyla 120. s’de, 360. s’lerdeki rezonans
degisimlerinde artis goriildii. Ayrica grafik incelendiginde SB-68 maddesi ile metanol
buharimin etkilesmeleri hizli olmustur ve burada deneme amagh yapilan bu calismamiz

gelecekte yapacagimiz ¢alismalar igin bize 151k tutmustur.
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Sekil 6.6.6. SB-68 maddesinin metanol buhari ile etkilesmesi.
6.6.7 SB-68 Maddesinin Toluen Buhari ile Etkilesmesi

SB-68 sentez maddesiyle iiretilen ince filmin duyarlilig1 kuartz kristal mikrobalans
teknigi sayesinde kristalin frekans degisimi test edildi. KKM’de sisteminde ortama kuru
hava verilerek baslanilir. Sekil 6.6.7°de 0 ile 120 s arasinda ortam yiizeyinde hava
bulunmaktadir. 120. s’de bir enjektér yardimiyla 2,5 ml toluen buhari alinarak gaz
hiicresinden film yiizeyine gonderilir. 120 ile 240. s’lerinde toluenin ortam yiizeyinde
yayildigi, film-buhar etkilesimi devam ettigi goriildii. Bu saniyeden itibaren toluen buharinin
molekiilleri ile SB-68 maddesi etkilesime girdigi ve kristalin rezonans degisiminde hizli bir
artis gozlendi. 240. s’de ortama tekrar kuru hava verilince bir 6nceki ortam sartlarinin
olustugu goriildii. 360. s’de aym1 ortama yeniden 2 ml toluen buhart verildiginde ise
grafikteki degisimler gozlenir. Sisteme verilen buhar miktariyla orantili grafikte rezonans
degisiminde hizli bir artis goriilmiis ve 360 ile 480 s’ler araliginda ortamda toluen buhari
bulunmakta ve 481. s’de ise ortam yiizeyine tekrar kuru hava gonderildiginde ise ortam

toluen buharindan tamamen arindirilir. 480-600 s’ler araliginda sensdriin ilk haline dondiigi
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goriildi. 600. s’de ortama 1,5 ml toluen buharina maruz birakilir ve rezonans degisimi takip
edilir. 720. s’de ise ortam yiizeyine tekrar kuru hava gonderilir ortam toluen buharindan
tamamen arindirilmis ve 720-840 s’ler araliginda sensoriin ilk haline dondiigi gortildii. Aym
ortama 840. s’de yeniden 1 ml toluen buhari verildiginde ise grafikteki degisimler gozlenir.
840 ile 960 s’ler araliginda ortamda toluen buhari bulunmakta ve 960. s’de ise ortam
yiizeyine tekrar kuru hava gonderildiginde ise ortam toluen buharindan tamamen arindirilir.
960-1080 s’ler araliginda sensoriin ilk haline dondiigi goriildii. Ayni ortama 1081. s’de
yeniden 0,5 ml toluen buhan verildiginde ise grafikteki degisimler gozlenir. 1080 ile 1200
s’ler araliginda ortamda toluen buhari bulunmakta ve 1200. s’de ise ortam yiizeyine tekrar
kuru hava gonderildiginde ise ortam toluen buharindan tamamen armdirilir. 1200-1320 s’ler

araliginda sensoriin ilk haline dondiigii goriildii.

Kisaca 6zetlemek gerekirse ortama toluen verildiginde rezonans degisiminde hizli bir
artis oldugu tespit edildi. SB-68 maddesiyle kapli ince film yiizeyine hava/toluen buharlar
farkli oranlarda yaklasik bes kez tekrarlaninca sonucun degismedigi gozlendi. Burada SB-
68 sentez maddesiyle elde edilen sensoriin, toluen buhar igin hizli tepki verebildigi ayni

zamanda tekrarlanabilir hem de geri doniisiim 6zelligine sahip oldugu sonucuna varilmustir.

3583040
< 3583000
<
e
(]
X
e
L 3
3582960 F
3582920 s a8 3 2 a2 0 2 a2 a2 0 2 2 a3 2 1 3 3 2 3 1 3 2 3 2
0 300 600 900 1200 1500 1800
Zaman (s)

Sekil 6.6.7. SB-68 maddesinin toluen buhari ile etkilesmesi.
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Sekil 6.6.3.1° de SB-68 LB ince film sensdriiniin toluen buharina tepkisinde lineer
bir iliski gézlenmistir. Toluen buharinin konsantrasyon orani arttik¢a frekans degisiminin de

artt1g1 sonucuna varilmistir.
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Sekil 6.6.7.1. SB-68 maddesinin toluen buhari ile etkilesim grafigi

6.6.8 SB-68 Maddesinin Ksilen Buhari ile Etkilesmesi

Sekil 6.6.8’de SB-68 molekiilii ile iiretilen ince filmin ksilen buharma karsi
etkilesmesi sonucu elde edilen ¢alismanin kinetik grafigi asagidaki gibidir. SB-68 sensor
yiizeyine 2 dk da bir ortama hava ve organik buhar verildi. Toplamda iki kez 2,5 ml % 100
doygun ksilen buhari gonderildi ve sirasiyla 120. s’de, 360. s’lerdeki rezonans
degisimlerinde artis gorildii. Ayrica grafik incelendiginde SB-68 maddesi ile ksilen
buharmin etkilesmeleri hizli olmustur ve burada deneme amagli yapilan bu ¢alismamiz

gelecekte yapacagimiz ¢alismalar i¢in bize 151k tutmustur.
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7. SONUC VE TARTISMA

Bu tez ¢alismasinda, spin kaplama ile ince film tiretim teknigi kullanilarak ilk defa
sentezlenmis 2-((R)-2-hydroxy-3-(((1R,2S)-2-hydroxy-2,3-dihydro-1H-inden-1-yl)amino)
propyl) isoindoline-1,3-dione molekiillii (SB-68 seklinde kodlanan madde) ile ince filmler
tiretildi. Kuartz cam yiizeyler tizerine kaplanan SB-68 molekiillerinden olusan ince filmler

KKM sistemiyle sensor 6zellikleri arastirildi.
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Sekil 7. SB-68 maddesinin organik buharlar ile etkilesim sonuglari.

SB-68 maddesinden film iiretilmeden dnce uygun ¢oziiclilerde ¢oziindiikten sonra
spin kaplama sistemi kullanilarak ince film kaplandi. Bu ince filmler KKM sistemi
yardimziyla aseton, kloroform, benzen, toluen, etil alkol, metanol, ksilen ve diklorometan gibi
sekiz farkli organik buhara kars1 maruz birakilip sensor 6zelliklerinin incelenmesi saglandi.

SB-68 maddesinin bu organik buharlara karsi tepki siiresinin hizli oldugu

goriilmiistiir. SB-68 maddesinden elde edilen sensoriin bu buharlardan en iyi aseton, benzen,
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toluen, kloroform ve diklorometan buharina tepki verdigi goriildii. SB-68 maddesini sensor
olarak oda sicakliginda kullanilmasi tasarlandiginda, aseton, benzen, toluen, kloroform ve
diklorometan buharina karsi tepkisinin hizli, geri dontisiimlii, tekrarlanabilir olmasi
nedeniyle segici olacagindan ev ve is yerlerinde kullanilmasi konusuda tercih edilebilecegi

gorilmiistiir.
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