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OZET

Bu tez ¢alismasinda, esnek (kapton) ve esnek olmayan (Al203) alttaslar {izerine titanyum
dioksit (TiO.) ve kalay dioksit (SnO>) algilama katmanina sahip nem sensorleri gelistirildi.
Temelde nem sensorleri alttas, elektrot ve aktif/algilayici katman olmak iizere {i¢ katmandan
olusur. Sensérlerin elektrotlar: iki farkl teknikle olusturuldu: Ilk olarak, vakumlu kaplama
tekniklerinden es-piiskiirtme ve 1s1l buharlastirma yontemi ile 4 x 7 mm? lik Al,O3 alttaslar
iizerine Altin (Au) ve Platin (Pt) kaplanarak vakumsuz ortamda lazer ablasyon ile iki farkli
desene sahip elektrotlar olusturuldu. ikinci olarak, vakumsuz kaplama tekniklerinden biri
olan miirekkepli baski (ink-jet) teknigi ile Giimiis (Ag) elektrotlar inkscape programi ile
kapton alttaslar lizerine islendi. Al>Oz alttaslar lizerine islenen elektrotlarin iizerine
plskiirtme yontemi ve vakumsuz kaplama tekniklerinden; daldirma, doktor bigagi ve
ultrasonik banyo kaplama teknigi ile aktif katman kaplandi. Kapton alttas iizerine ¢izilen
elektrotlar lizerine de daldirma teknigi ile algilayici katman olusturuldu. Boylece, algilama
katmani ve elektrot tasarimi bakimindan farkliliklari olan on bir adet nem sensorii gelistirildi.
Gelistirilen algilama katmanlarinin yapisal ve optik karakterleri belirlendi. Gelistirilen nem
sensorlerinin ¢ikt1 parametreleri farkli nem ortaminda AR=(R (¢70)-R @640))nem diren¢ degisimi
baz aliarak degerlendirildi. Direngteki degisimin artmasi nem sensoriindeki hassasiyetin
artmasi olarak yorumlandi. Es-piiskiirtme teknigi ile tiretilen sensérde 3715k€2 direng fark:
oldugu goriildii. Vakumsuz kaplama tekniklerinden ink-jet baski teknigi ile iiretilen esnek
nem sensorlerinin direng farki TiO2 i¢in 3800kQ ve SnO2 i¢in 4500k olarak belirlendi. Bu
durum SnO2 malzemesinin neme daha duyarli oldugu seklinde yorumlandi. Al>O3 alttas
iizerine TiO2 karisimi kullanilarak daldirma teknigi ile iiretilen sensoriin iiretilen tiim
sensorler icerisinde en yiiksek diren¢ farkina sahip oldugu goriildi. Doktor bicag:
yontemleriyle TiO2 kaplanan nem sensorii 1379kQ’luk direng farki gosterirken ultrasonik
banyoda kaplanan nem sensorii 120kQ direng farki gosterdi. Vakumsuz kaplama
yontemlerinin kullaniminin nem sensdrlerinin {iretim maliyetlerini diisiirdiigli ve nem
sensOrii liretimi i¢in avataj saglayabilecegi degerlendirildi.
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ABSTRACT

In this thesis, humidity sensors with a focus of titanium dioxide (TiO2) and tin dioxide (SnO2)
were developed on flexible (kapton) and unflexible (Al>O3) substrates. Basically, humidity
sensors consist of three layers: substrate, electrode and active / sensing layer. The electrodes
of the sensors were created with two different techniques: First, two different patterned
electrodes were formed by coating Gold (Au) and Platinum (Pt) on 4 x 7 mm? Al,Os3
substrates with vacuum coating techniques, co-spraying and thermal evaporation. Secondly,
one of the non-vacuum coating techniques, ink-jet and Silver (Ag) electrodes were processed
on kapton substrates with the inkscape program. Spraying method and non-vacuum coating
techniques on electrodes processed on Al2Os substrates; The active layer was dip-coating,
doctor blade and ultrasonic bath coating. A sensor was created by immersion on the
electrodes drawn on the Kapton substrate. Thus, a humidity sensor was developed with
differences in terms of sensing layer and electrode design. The perceived query and optical
characters were determined. The base result of the humidity resistance change of
AR=(R@70)-R %40))numidity resistance was evaluated in several different humidity sensing of
the developed humidity sensors. The increase in the change in resistance was interpreted as
an increase in the sensitivity to the humidity sensor. A 3715kQ resistance difference was
observed in the sensor produced by co-spraying. The difference in resistance between ink-
jet printing and flexible humidity sensors, which is one of the non-vacuum coating
techniques, was determined as 3800kQ for TiO2 and 4500kQ for SnO>. This situation was
interpreted as SnO> material is more sensitive to humidity. Transmitting TiO onto the Al.O3
substrate was found to have the highest resistance difference of all sensors of the sensor
surrounded by immersion. While the humidity sensor coated with TiO2 with doctor blade
methods showed a resistance difference of 1379k(), the humidity sensor coated in the
ultrasonic bath showed a resistance difference of 120kQ. It was evaluated that the use of
non-vacuum coating methods reduces the production costs of humidity sensors and can
provide an advantage for humidity sensor production.
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1. GIRIS

Su, diinya tizerindeki bir¢ok canli yasam formu i¢in en temel kimyasal bilesiktir. Hayatin ve
yasamin varlig1 i¢in en temel ihtiya¢ sudur. Nem terimi, kiiciik damlaciklar seklinde havada
veya diger gazlarda asili olan suyu ifade eder [1]. Bu tez g¢alismasinda “nem” terimi,

havadaki su buhar1 konsantrasyonunu ifade etmektedir.

Nem sensorlerinin tarihi antik ¢aga kadar uzanmaktadir. Antik Cin’de Shang Hanedanlig
déneminde Cinliler, cubuk odun kémiirii ve bir parga toprak kullandilar. Odun komiirlerinin
kuru agirliklarini 6lgtiiler ve daha sonra havaya maruz biraktilar, komiirlerin havaya maruz
kalan agirligini da ol¢tiikten sonra kuru agirlik ile nemli agirligi kiyaslayarak havadaki nemi
belirlediler [2]. ik ham nem &lger 1480 yilinda Italyan Ronesans mucidi Leonardo da Vinci
tarafindan icat edildi. Leonardo da Vinci, bir yiin yumaginin nem emmeden once ve nem
emdikten sonraki kiitle farkini 6lgebilecegi bir sistem tasarladi. Daha modern versiyonu ise
1755 yilinda Isvigreli bilim adami Johann Heinrich Lambert tarafindan olusturuldu. Tipki
yiin gibi insan sa¢1 da nem tutma 6zelligine sahiptir ve sacin uzunlugu nem ile degiskenlik
gosterir, sa¢c uzunluk degisimine bagl bir mekanizma ile kadran ve 6l¢ek kullanilarak
havadaki nem miktar1 6lgiilebilir. Bu prensipten hareketle, 1783 yilinda Isvigreli fizikci ve
jeolog Horca Benedict de Saussure nemi 6lgmek icin insan sag1 kullanilan bir nem 6lger icat
etti. 17. Yiizyil sonlarina dogru bu cihaz “higroskop” olarak adlandirild1 [3]. Higroskop
kelimesi artik kullanilmamasina ragmen, higroskopik, higroskopi ve higrometre gibi

kelimeler kullanilmaya devam etmektedir.

Nemin biyoloji, otomotiv, tarim, saglik, elektronik aygitlar ve giinlik hayatimizda
kullandigimiz birgok cihazdaki onemi diinyanin her yerinde bilinmektedir, bu sebeple
ortamdaki nem degerini hassas bir bi¢imde saptamak ve kontrol altinda tutabilmek oldukca
onemlidir. Nem sensorleri siklikla tarimda sulama sirasinda toprak nemini belirlemek ve
insaat miihendisliginde korozyon ve erozyon tespiti i¢in akilli sistemlerde kullanilir. Cevre
kosullarinin korunmasi ihtiyaci nem sensorlerinin gelismesine katki saglamistir [4].

Ozellikle yariiletken teknolojisinde nem degerinin sabit tutulmasi oldukca dnemlidir.

Bahsedilen tiim uygulamalar1 kapsamak i¢in birgok farkli tipte nem sensoriine ihtiyag vardir.
Nem oOl¢limleri i¢in ¢ok c¢esitli sensor tiirleri onerilmistir. Nem sensorleri temel olarak ti¢

grupta smiflandirilabilir. Bu teknolojinin ¢ok uzun bir gegmisi vardir. Bunlardan ilki olan



mekanik sensorler, yavas ve kesin olmayan sonuglar vermesine ragmen yirminci ylizyilin
ikinci yarisina kadar kullanildi. Bu sirada, ilk elektronik ¢iplerle eszamanli olarak, ikinci
nesil nem sensorleri olan elektronik nem sensorleri ortaya ¢ikti. Giliniimiizde ise tiglincii nesil
olarak adlandirilan elektronik sensérlere dayali nem algilama baskin teknolojidir [1] Bu
sensorler giiniimiizde en yaygm kullanilan sensér tiiriidiir. Iyi bir nem sensorii yapmak;
dogruluk, giic tiikketimi, hassasiyet, tekrarlanabilir olmasi, uzun vadeli kararlilik, yanit siiresi,
boyut, paketleme ve maliyet gibi bircok unsura dayanir. Giliniimiizde tiim bu 6zellikler
arasinda boyut ve maliyet giderek daha 6nemli hale gelmektedir. Piyasada bir¢ok nem

sensOri bulunmaktadir.

Nem sensorlerinin algilama sistemlerinin gelismesi genel olarak; aktif katmanlari, elektrot
tasarimi, calisma ilkesi ve iiretim-fabrikasyon teknolojileri gibi nem sensdriiniin
performansmin iyilestirilmesindeki ~ gelismeleri kapsar [4]. Sensor cihazlarinin
minyatiirlestirilmesi, diisiik histerezis [5], seri tiretilebilmesi [6], paketleme /entegrasyon

kolaylig1 ve buna karsilik gelen maliyet disiisleri [7-8] gibi ¢ok sayida avantaj sunar.

Nem sensorleri genellikle seramik ve silikon alttas iizerine imal edilir. Bununla birlikte
miirekkepli baski teknolojisi alanindaki son gelismeler ile diisiik maliyetli ve kolay
fabrikasyon islemleri nedeniyle, esnek alttaslar tizerine sensor iiretilmeye baslanmistir [9].
Esnek alttas {lizerine tiretilen sensorlerin verimliliklerinin artmasi, sensdr teknolojisine yeni
bir boyut kazandirmistir. Bununla beraber arastirmacilar, Titanyum dioksit (TiO2) ve
Kalay(1V) oksit (SnO2) gibi yariiletken metal oksit nanoyapilarin son derece hassas ve
kararl1 olduklarindan dolayr sensdrler i¢in uygun bir algilayict katman olduklarim
belirlediler [10]. Metal oksit yariiletken filmler genellikle genis bant araliklarina sahiptirler.
Genis bant araligina sahip polikristal filmler, tek kristal filmlere gore daha kolay ve ucuz
yontemlerle alttas iizerine biiyiitlilebilen filmlerdir [11]. Teknolojik aygitlarin gelisiminde
metal oksit yariiletken filmler kolay ve ucuz biyiitiilebilme, hassas ve kararli olma

ozelliklerinden dolayi tercih edilmektedir.

Bu tez ¢alismasinda, diisiik maliyetli, yiiksek hassasiyetli, geri doniis siiresi kisa, kullanim
omrii uzun, lretim islemleri fabrikasyona uygun, birgok alanda kullanilabilir boyutlara
sahip, havadaki su buharina bagli nem degerini Olcebilen (rezistif) nem sensorii iiretimi
gergeklestirildi. Bu ¢alismanin sonunda yapilan nem ol¢iim testleri ile yapilan sensor ve

yapilmak istenen sensor arasindaki durum degerlendirilerek tez igerisinde sunuldu.



Bu tez kapsaminda vakumlu ve vakumsuz kaplama teknikleri kullanilarak esnek kapton ve
esnek olmayan Al;O3, alttaslar iizerine Platin, Altin ve Glimiis elektrot desenleri tiretilerek

iki farklr algilayict katman TiO2 ve SnO; kullanild.

Tez ¢alismasinda, 2. Boliim’de nem algilama sistemleri verildi. Klasik nem 6l¢me teknikleri
ve minyatiirlestirilmis nem sensorlerinin 6lglim metotlart sunuldu. Tez kapsaminda
kullanilan rezistif nem sensorleri hakkinda detayli bilgiler verildi. 3. Bolim’de tez
kapsaminda aktif katman malzemesi olarak kullanilan TiO2 ve SnO; hakkinda bilgi verildi.
4. Boliim’de tez ¢alismasinda kullanilan yontemler ve analiz sistemleri tanitildi. Vakumlu
ve vakumsuz kaplama tekniklerinden; es zamanli piiskiirtme, 1s1l buharlagtirma, daldirma,
Dr. Bigcagi ve ultrasonik banyo ile kaplama teknikleri verildi. Fabrikasyon sistemlerinden;
lazer ablasyon ve miirekkepli baski teknigi (ink-jet) hakkinda bilgi verildi. Aktif katman i¢in
ince film karakterizasyonunda kullanilan; X-1s1m1 kirinimi, atomik kiitle mikroskobu ve
moroétesi-goriiniir bolge spektrometresi anlatildi. Nem sensorii 6l¢iimii i¢in kullanilan nem
Ol¢tim cihazi hakkinda bilgi verildi. 5. Boliim’de tez kapsaminda yapilan nem sensdrlerinin
aktif katmanlarinin tiretimi ve karakterizasyonu hakkinda bilgi verildi. 6. Boliim’de iiretilen
nem sensorii fabrikasyonu anlatild1 ve sensor ¢ikti parametrelerinden bahsedildi. Son olarak
7.Boliim’de Tez kapsaminda yapilan ¢alismanin sonuglarindan, literatiire olan katkilar1 ve

gelecekte planlanan ¢alismalar sunuldu.






2. NEM SENSORLERI

Nem, havadaki su buhar1 miktaridir. Bir nem sensorii, saf bir gazdaki veya hava gibi bir gaz
karisimindaki su buhar1 yogunlugunu algilar. Nem, mutlak nem ve bagil nem dahil olmak
tizere bir¢ok sekilde ifade edilebilir [11]. Mutlak nem, birimi mg /ml veya gram olan belirli
bir hacimdeki su buharinin kiitlesidir. Bununla birlikte, su buharinin kiitlesini 6l¢mek zordur,

bu bagil nemi daha yaygin kullanilan bir 6l¢iim yapar.

Bagil nem ve Ciy/Don noktasi, nem seviyelerini bildirmek i¢in yaygin olarak kullanilan iki
birimdir [12]. RH; belirli bir sicaklikta birim hacimdeki kismi buhar basincinin, birim
hacimdeki doyma buhar basincina oranidir ve genellikle yilizde olarak belirtilir. RH,
sicakligin giiclii bir fonksiyonudur; mutlak nem degismemis olsa bile sicaklik degistiginde
degisecektir. Ciy noktasi, havadaki su buharinin yogunlagarak sivi suya doniisecegi
sicakliktir; yani Ciy noktasi, bagil nem %100 oldugunda hava sicakligina esittir. Donma
noktasi, havadaki su buharinin sivi faza ge¢gmeden buza yogunlastigi sicakliktir. Sonug
olarak donma noktas1 her zaman 0°C'nin altindadir. Ciy ve donma noktast mutlak
Ol¢iimlerdir. Bununla birlikte bagil nem kontrolii gerektiren ¢ogu uygulama i¢in sicaklik

araligr oldukca dardir. Nem seviyelerini bildirmek i¢in yaygin kullanilan RH sensorleri,

diger nem sensdrii tiirlerinden 6nemli 6l¢iide daha ucuzdur.

2.1. Klasik Nem Ol¢iimleri

Nemi 6l¢gmenin birkag¢ yontemi vardir. Psikrometre, sa¢ higrometresi, LiCl ¢iylenme noktasi
sensOrii ve sogutulmus ayna higrometreleri, en yaygin yontemlerden sadece birkagidir. Tiim

bu yontemler bu boliimde avantajlar1 ve dezavantajlar ile tartisildi.

2.1.1. Psikrometre

Psikrometre iki ampul termometreden olusur (Sekil 2.1). Bir termometre su veya buz igeren
pamuklu fitil ile kaplidir. Bu termometreye "islak termometre" denir ve adyabatik doygunluk
sicakligimi oOlger. Diger termometre, oda sicakligmmi 6lgmek icin ortaya ¢ikarilir. Bu
termometreye "kuru termometre” denir. Islak haznenin suyu buharlastirmak igin 1s1
tiiketmesi gerekir, bu nedenle 1slak haznedeki sicaklik her zaman kuru haznede oldugundan

daha diistiktiir.
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Sekil 2.1. Psikrometre’nin sematik gosterimi [13]

Islak termometre ile kuru termometre arasindaki sicaklik farki ortam nemi ile ilgilidir. Nem
azaldiginda 1slak ampulde su daha kolay buharlasir. Bu nedenle sicaklik, 1slak haznede daha
fazla diiger. Bununla birlikte, sicaklik farki, hava akisi, hava basinci ve ampuliin ¢ap1 gibi
diger bircok faktor de etkilidir. Psikrometrenin avantaji, suyun fiziksel 6zelliklerine bagh
olan dogrulugudur. Dezavantajlar1 arasinda boyutu, gii¢ tiiketimi ve su ikmali gibi diizenli

bakim ihtiyaci 6ne ¢ikar [13].

2.1.2. Sac higrometresi

Sac, tahta ve kagit gibi bircok dogal malzeme neme karsi hassastir. Bu malzemelerin
boyutlart nem ile degismektedir. Sag higrometresi (Sekil 2.2), 1783 yilinda bu prensibe [14]

dayanarak De Saussure tarafindan icat edilmistir.

— Sac

Sekil 2.2. Sa¢ Higrometresinin sematik gosterimi [14]
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Sacin emebilecegi nem miktari, ortamdaki bagil nem miktarina baghdir. Ote yandan sagin
uzunlugu icerdigi nem ile ilgilidir. Bagil nem arttik¢a sa¢in uzunlugu da artacaktir. Bir sag
parcasinin kirilmasi kolaydir, bu nedenle mekanik giicii artirmak i¢in genellikle bir sa¢ tutam
kullanilir.  Tilylin -~ uzunlugu degistikge isaret¢inin  konumu  degisecektir. Sag
higrometrelerinin avantajlart ucuz, basit ve kullanim kolayligidir. Dezavantajlari, diisiik

dogruluk ve yavas yanitin yani sira boyutudur.
2.1.3. Lityum Kkloriir ¢iylenme noktasi sensorii

Lityum Kloriir (LiCl) havada 1yi stabilite gosterir. LiCl kat1 haldedir ve nem orant %12
RH'nin altinda oldugunda yiiksek dirence sahiptir. Bagil nem %12'ye yiikseldiginde, LiCl
havadaki nemi emer ve sivilasir. Bu nedenle LiCl ¢iylenme noktasi sensorii yalnizca bagil

nem %12'den fazla oldugunda ¢alisabilir.

Seyreltik LiCl soliisyonu, etrafina sarilan iki ince bakir tel bulunan ince cidarli bir cam tiip

tizerine kaplanir [13]. LiCl ¢iy noktasi sensoriiniin semasi Sekil 2.3'te gosterilmektedir.

. ! i
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Sekil 2.3. LiCl ¢iy noktas1 sensorii sematik gdsterimi [13]

RH %712'nin iizerinde oldugunda, LiCl ¢ozelti i¢inde sivilagir. Bagil nem arttik¢a, LiCl daha
fazla nem emer ve LiCl'de daha fazla iletken iyon bulunur, bu nedenle direnci azaltir. Tellere
sabit bir voltaj uygulandiginda, daha diisiik direngli daha yiiksek akim olacaktir, bu nedenle
sensOr 1sinir. LiCl'deki su, 1sinma nedeniyle buharlasacak ve bu da daha yiiksek dirence
neden olacaktir. LiCl soliisyonu ile RH arasinda dengeye ulasildiginda bu islem duracak ve
sicaklik sabit kalacaktir. Ardindan sicaklik okunur ve bagil nem veya ¢iy noktasiyla
iliskilendirilir. LiCl ¢iylenme noktas1 sensorlerinin ana avantaji dogruluktur. Ancak, yanit

stireleri uzundur ve diizenli bakim gerektirirler.



2.1.4. Sogutulmus ayna higrometreleri

Bu sensorlerde, gaz numunesi belirli bir basing altinda aynanin iizerinden akar, sicaklik ayna
ylizeyinde ¢iy goriinmesine neden olan bir noktaya distiigiinde, aynanin sicakligi ¢iy
noktasidir. Sogutulmus ayna higrometrelerinde kullanilan ayna genellikle giimiis veya bakir
gibi iyi 1s1 iletkenligine sahip bir malzemeden yapilir. iridyum (Ir), Rubidyum (Rb), Nikel
(Ni) veya Altin (Au) gibi kararmay1 ve oksidasyonu Onlemek icin bazi inert metaller

kullanilmalidir [15].
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Sekil 2.4. Sogutulmus ayna higrometreleri sematik gdsterimi [15]

Aynay1 sogutmak i¢in bir termoelektrik sogutucu kullanilir. Ayna yiizeyi bir 151k demeti ile
aydinlatilir ve yansiyan 11k bir fotodetektor ile izlenir (Sekil 2.4). Yansiyan 151k, ayna
yiizeyinde ¢iy damlaciklar1 olustugunda dagilir. Azalan yansiyan 1sikla birlikte fotodetektor
cikis1 azalacaktir. Termoelektrik 1s1 pompasi ise bir kontrol sistemi araciligiyla kontrol edilir.
Aynanin sicakligini ¢iy noktasinda tutmak i¢in hassas minyatiir platin direngli termometre
aynaya gomiiliidiir. Sensor, ayna sicakligi buzlanma noktasinin tizerinde oldugunda ¢iy
noktasini, 0 °C'nin altinda donma noktasin1 6lger. Mutlak nem, ¢iy/don noktasindan
hesaplanabilir ve bagil nem, ¢iy/don noktasi ve gaz sicakligindan elde edilebilir. Sogutulmus
ayna higrometresinin avantajlari, yiikksek dogrulugu ve uzun vadeli kararliligidir.

Dezavantaji, aynanin temiz tutulmasi gerekliligidir, bu da deney sirasinda 6zen ve dikkat ve



stk sik bakim gerektirir. Bununla birlikte, sogutulmus ayna higrometreleri, dogrulugun

gerekli oldugu uygulamalarda genellikle referans sensor olarak kullanilir.

2.2. Minyatiirlestirilmis Nem Sensorleri

Minyatiirlestirilmis nem sensorleri, yukarida bahsedilen klasik Olgiime kiyasla birgok
avantaja sahip olduklar1 i¢in popiiler hale gelmektedir. Mikroelektromekanik sistemler
(MEMS), minyatiirlestirilmis sensor yapma yontemleri arasindadir. Algilama prensiplerine
gore, minyatiirlestirilmis nem sensorii bes kategoriye ayrilabilir. Bunlar; termal iletkenlik,

optik, gravimetrik, kapasitif ve direng tipli nem sensorleridir [16].

2.2.1. Termal iletkenlik nem sensorleri

Termal iletkenlik, bir malzemenin fizikte 1s1 iletme 6zelligidir. Kuru hava ile su buhari igeren
hava arasindaki termal iletkenlik farkini 6l¢en termal iletkenlik nem sensdorii, mutlak bir nem
sensoriidiir. Kuru havada bir nesnenin sicakligi, havada su buhar1 bulundugundan daha kolay

degistirilebilir[17].

Termal iletkenlik nem sensorleri iki uyumlu termistérden olusur [17]. Bu iki termistor ayni
DC koprii devresine yerlestirilir. Termistorlerden biri, kuru nitrojenle kapatilmis referans,
digeri ise ortama maruz kalan mutlak nemi test etmek ic¢indir (Sekil 2.5). DC koprii
devresinin ¢ikis voltaji, mutlak nem ile orantilidir. Standart bir CMOS islemiyle tliretilmis
bir termal iletkenlik nem sensoriinde, alt tabakadan izole etmek igin kullanilan iki asili p-n
baglant1 diyotu kullanilir. Diyotlardan biri, referans diyot olarak bir silikon kapak takilarak
miihiirlenir. Diger diyot, ortamda agiga cikan test diyotudur. Sonuglar, bu sensoriin iyi

hassasiyete, diisiik gii¢ tiikketimine ve diisiik maliyete sahip oldugunu gosterir.



10

vy F— Sensdr
Or‘tam F!!!ll“ !!!!! 1

nem dlcim
termistori; -
“Kuru nitrojenle| 3 i
kapatilmis |3 Cilas
referans :

termistdri FI— J—
VWA

—

Sekil 2.5. Termal iletkenlik Nem Sensériiniin sematik gosterimi [17]
2.2.2. Optik nem sensorleri

Optik nem Ol¢iimii, nemin bir fonksiyonu olarak genlige, polarizasyona ve frekans
degisikligine dayali olabilir [13]. Sensor neme duyarl film ile kaplandiginda, filmin kirilma

indisi su buharimi emerken degisecektir. Nem, kirilma indisinin degisimine baglidir [18].

Bazi galismalarda, polimer icermeyen sensore kiyasla, fotonik kristal fiberin (PCF) mikro
deliklerine sizan neme duyarli polimer ile sensoriin hassasiyeti iyilestirildigi gézlemlendi

[19]. Bu sensorler, kompakt uzunluk, diisiik maliyet ve basit imalat avantajlarina sahiptir.

Kobalt kloriir katkili PVA film, optik nem sensorii [19] ilizerine kaplanmis neme duyarli bir
filmdir. PVA film su emilimindeki degisime gdre nem oranint %25 ile %65 algilayabilir.
PVA algilama malzemesi, bu nem sensoriine iyi bir stabilite saglayan stabil bir malzemedir.
Aitor Urrutia ve arkadaslar1 algilama filmi olarak poli (akrilik asit) (PAA) elektrospun

nanolifleri igeren bir optik nem sensorii sundu [20].

2.2.3. Gravimetrik nem sensérleri

Gravimetrik Ol¢lim, higroskopik malzemenin nem emiliminin neden oldugu kiitle
degisikligine dayanir. Nem, kiitle degisikliginden kaynaklanan rezonans frekansindaki

degisim ile tespit edilebilir [21].
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Pascal-Delannoy ve arkadagslari Quartz Crystal Microbalance (QCM) ve Peltier modiiliine
[21] dayali bir gravimetrik nem sensorii tanimladi. Peltier elemani dogrudan kristale
baglanir. Peltier elementi ile kuvars arasindaki temas, termal iletkenligi iyilestirmek igin
giimls gres kullanilarak yapilir. Kuvars sensor frekansini kuvars referans frekansiyla
karsilastirarak, RH'yi tespit etmek i¢in gecikme siiresini bilebiliriz. Sonug, bu sensoriin bagil
nem araligin1 hizli bir yanit siiresi ve iyi bir dogrulukla %20 ila %95 arasinda 6lcebildigini

gosterir.

Gravimetrik nem sensoriinlin bir bagka 6rnegi, nem algilama filmi olarak elektrosprey
polimerize elektrolit nanopartikiilleri kullanan bir yiizey akustik dalga (SAW) nem
sensoridiir. Bu sensor genis bir bagil nem algilama araligina, yiiksek hassasiyete,

tekrarlanabilirlige ve hizli yanit siiresine sahiptir.
2.2.4. Kapasitif nem sensorleri

Iki paralel plakanin kapasitansi, C su sekilde hesaplanabilir:
C= ereog (2.1)

Iki paralel plakanin drtiisme alani olan bu formiil, &, ve g, sirasiyla dielektrik sabiti ve
elektrik gecirgenligidir (g, = 8,854 X 10712 Fm™1) ve d, iki paralel plaka arasindaki

mesafedir.

Kapasitif RH sensorleri, genis bir RH araligindaki dogrusalliklar1 nedeniyle yaygin olarak
kullanilmaktadir [22]. Kapasitif RH sensorlerinin ¢alismasi, ortamdaki RH'nin bir
fonksiyonu olarak hassas bir malzemenin dielektrik sabitinin degismesine dayanir [23]. Nem
sensOrii i¢in algilama elemanlari olarak birka¢ farkli malzeme kullanilir; seramik ve

polimerler en ¢ok kullanilan iki tiirdiir [12], [24].

Su buharinin varliginda, havanin dielektrik sabiti €., [25] Es. 2.2 ile hesaplanabilir.

211 x 10~© 48
———(P+
T

" RH) (2.2)

& =1+ -
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Bu esitlikte T mutlak sicakliktir, P ve P, T sicakliginda nemli hava ve doymus su buharinin

basinct ve RH bagil nemdir.

Es. 2.1, kapasitans C 'nin dielektrik sabitiyle orantili oldugunu gosterir; Es. 2.2, dielektrik
sabiti €,'in bagil nem, RH ile orantili oldugunu gosterir. Dolayisiyla kapasitans, asagidaki

gibi gosterilen bagil nem ile yaklasik orantilidir [25]:

Ch = CO(1 + ahRH) (23)

Es. 2.3°de Cy, RH % 0 oldugunda C kapasitansidir. Oksit bazli seramigin [12] temel
tiirlerinden biri olan TiO3, kapasitans nem sensorlerinin yapiminda [28] kullanilir. Algilama
materyali olarak nanoyapili TiO2 kullanilarak kapasitif nem sensorii iiretilmis ¢aligmalar
literatiirde mevcuttur. Bu sensor i¢in es diizlemli birbirine bagl elektrot (IDE) yapisi

kullanilir (Sekil 2.6). Bu sensoriin avantaji, genis hassasiyet araligi ve hizli tepki stiresidir.

Sekil 2.6. Birbirine bagl elektrot (IDE) yapisinin SEM cihazi altindaki goriintiisii

Al2Og, yiiksek sicakliklara uygun olmasi ve genis bagil nem araliginda herhangi bir etki
gostermemesi nedeniyle en ¢ok kullanilan seramik algilama malzemelerinden biridir. Alt
tabaka olarak aliiminyumu kullanarak, silikon yongalar {izerinde {iiretilen mikro boyutlu
anodik aliiminyum oksit (AAO) sensorleri iiretilir. Bu AAO bazli nem sensorii, ortalama

olarak % 15pF / RH civarinda yiiksek bir hassasiyete sahiptir.

Calismalarda, algilama malzemesi olarak gozenekli silikon kullanan yeni bir kapasitif nem
sensoril sunulmustur [26]. Gozenekli silikon dielektrikli bir kapasitor, bir yenileme direnci
ve iki termoreztor igeren sensordiir. Kapasitoriin hassasiyeti ve sensor 6zelliklerinin tekrar

iretilebilirligi, biliylik ol¢tide gdzenekli silikonun elektriksel olarak nasil temas ettigine
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baghidir. Sekil 2.7, elektrot konfigiirasyonunun ii¢ 6rnegini gostermektedir. Bu nem sensorii

mekanik ve termal pargalar iizerinde iyi bir stabiliteye sahiptir.
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Sekil 2.7. Elektrot konfigiirasyonunun 3 6rnegi; (sol) interdigital elektrot, (orta) diiz elektrot
ve (sag) mesh yapida elektrot [26]

Seramik nem sensorleri i¢in bagka bir algilama malzemesi de Huebnerite (MnWOy4) dir, [27].
Nem sensorii, birbirine bagli iki elektrot arasina MnWO4 yerlestirilerek sandvi¢ yapi ile
iretilir (Sekil 2.8). Aliimina, alttas olarak kullanilir ve 1siticilar, alttasin arka tarafinda imal
edilir. Geleneksel cam firitler yerine LiCl tozlar1 yapigma artirict olarak kullanilir. Yiiksek

hassasiyet ve hizli tepki, bu nem sensoriiniin avantajlaridir.

Platin elektrot

-»-4--4-J
A A A

A\

-

Gozenekli
v v aktif katman

> Aliimina
alttas

Isiticy

Sekil 2.8. Sandvig¢ yapili seramik nem sensorii kesiti [27]
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Sekil 2.9. DVS-BCB tabanli nem sensdriiniin (a) kesiti ve (b) listten goriiniimii [28]

Polimer bazli nem sensoriine bir 6rnek, Divinil siloksan benzosiklobuten (DVS-BCB) [28],
[29] kullanilarak yapilan hizli yanit veren kapasitif bir nem sensoriidiir. Sensor, paralel
elektrotlarla iiretilir ve Sekil 2.9'de gosterilen DVS-BCB ile kaplamir. Ust elektrotlarin
genisligi ve st elektrotlar arasindaki bosluk ayni ise, genisligi ve araligi daha kiiciik olan
sensOr daha yiiksek hassasiyete sahiptir ve daha hizli yanit verir. Poliimid (PI), diisiik
duyarliligi, dogrusal davranist ve genis bir sicaklik araliginda kararlilig1 nedeniyle algilama
malzemesi olarak kullanilir [30]. Nem sensoriinde, giivenilirligi artirmak igin silikon bir alt
tabaka tlizerinde bir bosluk bulunur. Al alt elektrot, bir PI algilama katmani ve dallara sahip
tarak seklinde bir Al st elektrot, sensorii olusturur (Sekil 2.10). Kazinmig PI katmanina
sahip kapasitif nem sensorii, 303 fF / % RH hassasiyetine kiyasla 350 fF / % RH
hassasiyetine ve 40 saniye yanit siiresine ve agindirilmamis PI katmanina sahip sensoriin 122
saniye yanit siiresine sahiptir. Yiiksek hassasiyet ve diisiik tepki siiresi, bu kapasitif nem
sensOriinlin avantajlaridir. Hyemin Lee ve arkadaslarimin kullandigi bu sensorde ayrica

algilama malzemesi olarak poliimid kullanan bir nem sensorii imal etmektedir [31].
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dall tist
elektrot

PI
katmam

alt
elektrot

Sekil 2.10. a) PI tabanli kapasitif nem sensoriiniin {istten goriinimii ve b) P’in AFM
gorilntiisii [30]

Nano ¢im PI, nem algilama malzemesi olarak birbirine ge¢mis altin elektrotlarin iistiindedir.
Nano ¢im PI'nin AFM goriintiisii Sekil 2.10 'da gosterilmektedir. Bu nem sensorii, nano ¢im
yiizey alani diiz ylizeyin 21 kat1 oldugu i¢in verimli su adsorpsiyonu sunar. Nano ¢im yapisi,

nem sensOriiniin daha yiiksek hassasiyete ve daha hizli tepki siiresine sahip olmasini saglar.
2.2.5. Rezistif nem sensorleri

Belirli bir nesnenin direnci iki faktore baghdir: malzeme ve sekil. Sabit kesitli bir

malzemenin direnci su sekilde hesaplanabilir:
L

Es. 2.4°de ; p elektriksel direng, L iletkenin uzunlugu ve A iletkenin kesit alanidir. Direng
neme maruz kaldiginda, iyonik fonksiyonel gruplar, direncin elektriksel iletkenligini
artirmak i¢in ayrisacak ve bu da direncin azalmasina neden olacaktir. Hong ve arkadaslari,
3-Aminopropyltriethoxysilane (APTS) ve n-butyl bromide (BB) igeren direngli bir nem
sensorii imal ettiler. Bu bahsedilen ¢alismada; APTS ve BB, etanol ig¢inde karistirilir ve daha
sonra, ustte i¢ ice altin elektrot bulunan bir seramik alttas iizerinde biriktirilir. Bu rezistif
nem sensoOri, genis bir bagil nem araliginda (%11 ile %97) ve kii¢lik duyarhilik (yaklasik %1
bagil nem) seviyesinde iyi hassasiyet sergiler. Sensor ayrica deneylerle kanitlanmis iyi
cevresel kararliliga ve yiiksek su direncine sahiptir. Algilama materyali olarak ¢inko oksit

nanotelleri (ZnO NWs) kullanilan bir nem sensorii [32] alttas olarak, termal olarak
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biiytitiilmiis oksitli Si plakalar1 kullanilmigtir. ZnO NW'ler, alt tabakanin iistiine imal edilen
bagimsiz altin elektrotlar arasina yerlestirilir. Direngli nem sensorti, yiiksek yiizey hacmi

orani sayesinde su molekiillerini kolayca emebilir [33].

Plazma ile islenmis karbon nanotiip / poliimid (p-MWCNT / PI) baska bir ¢alismada [34]
algilama materyali olarak kullanilmistir. Si alttaginin iistiinde bir SisN4 kopriisii imal edilmis,
Pt/Ta elektrotlar1 daha sonra SisN4'lin tepesine yerlestirilmistir. MWCNT / PI filmi,
elektrotlar arasinda SizsN4'lin istiine yerlestirilir. MWCNT / PI filmli direngli nem sensorti,
yalnizca poliimidden olusan sensore kiyasla genis bir bagil nem araliginda daha iyi
dogrusallik ve daha diisiik direng gdstermistir. Direngli nem sensorlerinin ¢ogu, oldukca

dogrusal olmayan yanitlar gosterir.

Rezistif nem sensorleri tuz, iletken polimer veya islemden gegirilen tabakalar gibi
higroskopik malzemeden iiretildiginde ortamin nemine duyarlilik goésterir. Bu duyarlilik
havadaki nemin empedans degistirmesi ile olusur. Neme duyarlt bir iletken ve kontak
metallerden olusan kaplama havayi gecirme 6zelligine sahip delikli yapidadir. Empedans
degisimi sayesinde gerilim, akim ya da diren¢ biiyiikliikleri Olgiilebilir. Cevredeki su
molekiillerini absorbe eden rezistif nem sensorlerinde sensdr malzemesinde elektriksel
degisim gozlenir. % 100 bagil nemin bulundugu ortamda dahi zarar gérmeyen bu tip
sensOrler oldukca hassas empedans degisimlerine cevap verir. Hata oranlar1 % 2 - % 3 bagil
nem araligindadir. Bu tip nem sensorlerinin liretim malzemeleri, diisiik nemli ortamlarda
bile duyarlilik gosteren polimer esasli malzemeler, kimyasal dayaniklilig1 yiiksek olan
seramik malzemeler ve cevap siiresi uzun olan elektrolit malzemelerdir. Algilayict maddenin
direnci ile ortam nemi arasinda ters orant1 vardir ve nem degeri arttik¢a direng degeri diiser.
Nem sensorlerinin ¢ogu i¢in empedans araligi 1 kQ ile 100 MQ arasinda degisim gosterir
[35]. Nem sensorii iiretiminde algilayict malzeme olarak hidrofilik ve hidrifobik organik
polimerler, seramik malzemeler, metal oksitler ve polimer kompozitler kullanilir. Neme
duyarliliklarinin yiiksek olmasi, gézenekli yapilar1 ve kimyasal dayaniklilarindan dolay:
algilayict malzeme olarak metal oksitler ve seramikler siklikla tercih edilir. ZnO, MgO, CoO
ve SnO: elektriksel ozelliklerinde meydana gelen degisimlere dayali olarak calisan metal
oksitlerdir. Ayrica TiO2, MgAIO ve ZnCrO gibi seramik malzemeler ve KCIO, NaCl ve
K2COs3 gibi kat1 elektrolitler ve metal tuzlar1 gibi inorganik yapilar nem sensorii liretiminde

siklikla kullanilir.



Bu tez ¢alismasinda kullanilan nem sensori tipi rezistif nem sensortidiir.
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3. TITANYUM DIOKSIT (TiOz) VE KALAY (IV) OKSIT (SnO>)

Bu tez calismasinda aktif katman olarak TiO2 ve SnO; kullanildi. Kullanilan malzemelerle

ilgili genel bilgiler tezin bu béliimiinde verildi.
3.1. Titanyum Dioksit (TiOz2)

Kimyasal ve biyolojik olarak aktif olmayan ve ¢evreye zarar vermeyen metal oksit malzeme
olmasindan dolayi, TiO2, sagliktan gidaya bir¢ok endiistriyel sektorde tercih edilmektedir.
TiOg, giines koruyucularin ana aktif bilegeni olarak da kullanilmaktadir. Goriiniir ve yakin
kiz1l6tesi (IR) bolgedeki saydamligi ve yiiksek optik endeksinden dolay1 optik kaplamalarin
cogunda, yansima Onleyici katman olarak TiO2 kullanilir [36]. TiO, yiikksek kararlilik ve
istenilen hassasiyeti sagladigi i¢in, sensor uygulamalarinda siklikla tercih edilmektedir. TiO2
kristal yapisinda anataz, rutil ve brokit olmak tizere ti¢ faz1 bulunur [37]. TiO2'nin en yaygin
bilinen fazi rutildir. Rutil faz, siyah veya kahverengi dortgen formda olusur ve yiiksek
sicaklikta termodinamik olarak kararli bir fazdir. Daha az belirgin olarak olusan dogal fazlar
ise rhombohedral sekilli anataz ve brokittir. TiO2, brokitte yar1 kararli, anataz ve rutil fazda
kararli 6zellik gosterir. Yar1 kararl fazlari, 650 °C ve iizerinde 1s1ya maruz kaldiginda rutil
faza gecer [38]. Anataz ve rutil fazi kararli faz 6zelliginden dolay1 daha ¢ok tercih edilir. Bu
iki faz tetragonal sistemde kristallesir. Sekil 3.1°de wverilen TiO2 kristal yapisina
bakildiginda, her iki yapida da titanyum atomunun alt1 oksijen atomu ile bagl olup, her

oksijen atomunun {i¢ titanyum atomu ile gevrili oldugu goériilmektedir [36].

(a) . Titanyum

IZf_»_:II Oksijen : 7(c)|
(b)

s® Ty
b = IS

\ @ 9

Q‘./
s

Sekil 3.1. TiO2 kristal yapisi, (a) anataz, (b) rutil, (c) brokit [39]
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TiO», anataz fazinda 3,2 eV ve rutil fazinda 3,0 eV yasak enerji bant araligina sahip dogal
bir n-tipi yariiletkendir [40], [41], foton emilimi 380 nm nin altindaki (hv > Eg) bir dalga
boyuna Karsilik gelir [36]. Elektronik yapis1 3d?4s?dir. Yiiksek (~85) dielektrik sabitine
sahip oldugu i¢in malzeme kullanim alanlar1 agisindan daha avantajli hale gelmistir.
Iyon/elektron bombardimani veya malzemenin uygun sekilde yiiksek sicaklikta 1sitilmasiyla
olusan nokta kusurlari, agirlikli olarak oksijen iyonu bosluklari malzemenin elektronik
yapisinda degisikliklere neden olur, bu da sensor teknolojileri i¢in biiyiik avantaj saglar [37].
Yiiksek (~2,7) kirilma indisine sahip olan TiO2’nin genis bant aralig1 goriiniir 1s1kta

duyarsizlik, ultraviyole 1sinimda giiglii emilim saglar [39].

Bu tez kapsaminda iiretilen sensorler, hassas, dayanikli ve diisilk maliyetli olmalidir.
TiO2‘nin nem sensorii uygulamalarindaki katkisi yiiksek olup birgok aragtirmacit nem

sensoOrill arastirmalarinda bu malzemeyi kullanmaktadir.

3.2. Kalay (1V) oksit (SnO2)

Kalay(IV) oksit (SnO2) genis bant araligina sahip n tipi bir yari iletkendir [42]. Diizgiin

oktahedranlarin koselerindeki 6 oksijen atomunun merkezinde kalay atomu bulunur.

Sekil 3.2. SnO; in &rgii yapist (a=b=4.737 A ve c=3.186 A) [43]

Her oksijen atomu eskenar licgenin koselerindeki 3 kalay atomu tarafindan ¢evrelenmistir
[44]. Tamamen stokiometrik kalayoksit yalitkandir [44]. Sekil 3.2. de gosterilen, 2 kalay 4
oksijen atomu iceren, Tetragonal rutil yapida olan 6rgii yapisinin miikemmel olmayisi ve
oksijen bosluklar1 sebebiyle iletkenlik ozelligi gosterir [45]. SnO: iletkenligi cesitli

elementlerin katkilanmasiyla artirilabilir. Bu katkilanan elementler In, Nb, Sb, F’dur.
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Indiyum kalay oksit (ITO) ilk ticari olarak kullanilmis katkilanmis SnO> filmidir. 3.5 eV —
4.2 eV gibi genis bir bant araligina sahip olan SnO- ince film elektromanyetik spektrumun
gortilebilir bolgesinde biiyiik bir gegirgenlige sahiptir. SnO2 filmler genellikle 400-2000 nm
arasindaki dalga boylarinda gecirgendir. Serbest elektronlarin sogurulmasindan dolay:
tastyicilarin artmasiyla birlikte gecirgenlik azalir. SnO» yaklasik ~8 mikron dalga boyu
iizerinde yiiksek miktarda yansitic1 6zellik gosterir. Iletken bandindaki foton ve elektronlarin
etkilesimiyle ilgili olan bu yiiksek kizilotesi yansiticilik ise kaplamanin direkt olarak
iletkenligini etkiler [44]. SnO2 ve SnO olmak {izere kalayin iki ana oksiti vardir ve bu iki
oksit kalayin +2 ve +4 olmak iizere iki degerliginin oldugunu gdsterir. Elektronik bant araligi
3.6 eV olarak aktarilan SnO2, elektronik bant araligi tam olarak bilinmeyen fakat bazi
yerlerde 2.5-3 eV oldugu sdylenen SnO‘dan daha biiyiik bir bant araligina sahiptir. SnO2
tetragonal rutil yapidadir ve daha yogun ortorombik yliksek basing faz1 gosterir [46]. Yiiksek
sicakliklarda SnO ile SnO; arasinda orta fazi1 bulunur. SnO2 genis bant araligina sahip olan
bir n-tipi bir yariiletken olmasinin yaninda diisiik elektriksel iletkenlik, kizil6tesi 1sinlar igin
yiiksek yansiticilik, yiiksek mekanik sertlik, yliksek optik gecirgenlik, iyi ¢evresel kararlilik
gibi birgok iyi 6zelligi bir arada bulunur [44]. Bununla birlikte SnO., kimyasal kararlilik ve
yari iletken 6zelliklerinden dolayi gaz ve nem sensorleri liretiminde tercih edilirken [46],
gecirgen ve iletken 6zelliginden dolayi, amorf Si giines hiicrelerinde F katkilanmis SnO>
siklikla iist elektrot olarak kullanilir. Ayrica buhar veya buzu buharlastirarak

uzaklastirmasindan dolay1 ugaklarda pencerenin iizerine uygulanan ince SnOz filmi

kullanilir [43].
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4. KULLANILAN YONTEMLER VE KARAKTERIZASYON
SISTEMLERI

Bu tez ¢alismasinda, nem sensorleri igin aktif katman olarak TiO2 ve SnO; iiretildi. Bu
malzemelerin iiretilmesinde farkl teknikler kullanildi ve kullanilan iiretim tekniklerine gore
nem sensorliniin, sensor Ozellikleri incelendi. TiO2 lretilirken, es-piisklirme sistemi,
daldirma teknigi, Dr. Bigag1 ve ultrasonik banyo ile kaplama teknigi kullanildi. SnO>
iiretilirken sadece daldirma teknigi kullanildi. Uretilen aktif katmanlar es zamanli olarak
1stya dayanikli cam tizerinde biiyiitiildii ve cam {izerine biiyiitiilen aktif katmanlarin X-Isini
Kirinimi (XRD), Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM) ve Mordtesi-goriiniir bolge (uv-vis)
spektroskopisi ile ince film karakterizasyonlar1 yapildi. Nem sensoriiniin diger bir katmani

[IP%2)
S

olan elektrot icin interdijital elektrot (IDE) ve seklinde (s desen) tasarlandi bu
elektrotlardan, platin (Pt) malzemesine sahip olanlar es-piiskiirtme ile ve altin (Au)
malzemesine sahip olanlar 1s1l buharlastirma ile biiyiitiildii, lazer ablasyon ile desenler
islendi. Elektrotlardan giimiis (Ag) malzemesine sahip olanlar ink-jet kullanilarak {iretildi.
Olusturulan nem sensorleri nem kabininde 6l¢iildii. Bu bolimde kullanilan ince ve kalin

biliylitme yontemleri ve analiz sistemleri anlatildi.

4.1. ince Film Uretim Yontemleri

Bu tez ¢alismasinda nem sensorii liretimi icin iki farkli aktif katman kullanild1 ve farkli ince
film tiretim yontemleri ile tretildi. TiO2 aktif katmani igin es-piiskiirtme sistemi, daldirma,
Dr. Bigag1 ve Ultrasonik banyo ile kaplama yontemleri kullanildi. SnO> aktif katmani i¢in
ise sadece daldirma yontemi kullanildi. Bu boliimde aktif katman iiretiminde kullanilan ince

film {iretim yontemlerinden bahsedildi.

4.1.1. Es-piiskiirtme sistemi

Farkli alttaglar tlizerine ¢esitli kalinliklara sahip kati bir hedef malzemenin kolayca
biriktirilmesi i¢in kullanilan vakum kaplama teknigine “Piiskiirtme Sistemi” ad1 verilir. Bu
islemde, iyonize bir gazla (plazma ile) hedef malzemenin yiizeyinde yer alan atomlarin
bombardimani ve kopan atomlarin bir alttas {izerine aktarimi saglanir. Sistem igerisinde biri
anot digeri katot olmak tiizere iki elektrot bulunur. Kaplanmasi istenen malzeme katot

elektrot kismina, alttag olarak kullanilacak malzeme ise anot elektrot kismina yerlestirilir.
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Tiim siire¢ vakum ortaminda gerceklestirilir. Istenilen vakum degerine ulasildiginda katotta
bulunan hedeften atomlar1 koparacak olan plazmanin elde edilmesi islemine gegilir

Elektrotlar arasina uygulanan gerilimin elde edildigi gii¢ kaynagina gore iki ¢esit piiskiirtme
teknigi kullanilir. Gii¢ kaynagi olarak radyo frekans kullanilmis ise RF piiskiirtme, dogru
akim kullanilmis ise DC piiskiirtme olarak isimlendirilir. Yiiksek saflikta ortamda bulunan
asal gaz gibi reaktif olmayan bir gazin plazma haline gegmesini saglamak i¢in anot ve katot
arasma uygun miktarda gerilim uygulanir. Yiiksek safliktaki bu gaz, elektrotlara uygulanan
gerilim farkindan dolay1 hareket eden serbest elektronlarin etkisiyle iyonlasarak gaz halden
plazma haline geger. Iyonlasmis halde bulunan Ar atomlar1 da ikincil elektronlar olarak
ortamda yer alan elektronlara eklenir. Boylece elektronlarin, ytiklii ve yiiksiiz Ar atomlarinin
yer aldig1 bir plazma ortam1 meydana gelir. Hedef iizerinde yer alan kesici acildiktan sonra
Ar+ iyonlar1 hedefe dogru yonlenerek malzeme iizerinden atom kopartir. Anot kismina
yerlestirilmis olan alttagin yiizeyinde biriken koparilmis bu atomlar film olusumunu saglar.
Hedefin arka kisminda yer alan, sistemde olusan elektrik alana dik manyetik alan olusturan
kalici1 miknatislar, plazmay1 hedefin ylizeyinde sinirlamak i¢in kullanilir. Katot yakinlarinda
hapsedilmis olan elektronlarin alttas yiizeyindeki bombardiman etkisini azaltmak ig¢in
manyetik aki boyunca sarmal bicimde hareket eden manyetik alanlar kullanilir. Kalici
miknatislarin diger bir etkisi de katot etrafindaki iyonizasyonu arttirmaktir. DC piiskiirtme
yontemi iletken malzemeler igin kullanilirken, RF piiskiirtme yontemi dielektrik ve

yariiletken malzeme tipleri i¢in kullanilir [47].

Gaz Girisi

Alttas Tutucu I l

R Giic
Kaynag

Magnetron

Sekil 4.1. Piiskiirtme sisteminin sematik gosterimi [48]
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Tasarimda ayn1 anda birden fazla hedefin ortak bir sekilde alttasi odaklayarak kullanilmasina
ise “Eg Piiskiirtme” ad1 verilir. Anot kisminda yer alan alttag malzeme z ekseni etrafinda

dondiiriilerek yiizeyin her noktasinda homojen kalinlik degeri elde edilmeye ¢alisilir [48].

Bu tez ¢alismasinda kullanilan sistem es-piiskiirtme sistemi olmasina ragmen tek hedef

malzeme kullanildig: i¢in piiskiirtme sistemi olarak bahsetmek de yanlis olmaz.

4.1.2. Daldirma teknigi

Daldirma teknigi, sol-jel kaplama teknikleri icerisinde ki en 6nemli tekniklerdendir. Saydam
ve iletken film kaplamalar1 bu yontemle elde edilebilir [49]. Daldirma ile kaplama teknigi 5
asamadan olusur, bunlar; daldirma, yukar1 ¢cekme, kaplama, siiziilme ve buharlagmadir. Bu

asamalar Sekil 4.2° de gosterildi.

SIS

Daldirma Y ukarn ¢cekme Kaplama

-— A~
[ =~ A VA~
Stiziilme Buharlastirma

Sekil 4.2. Daldirma tekniginin asamalari [50]

Numune sole daldirilir ve daldirildigi hizla solden ¢ekilerek ¢ikarilir. Kaplama asamasinda
numunenin sol ile temas eden yiizeyi film kaplanmis olur. Kaplamanin bu agamasinda yer
cekimi kuvveti, sol ile numune arasindaki yiizey gerilimi ve siirtiinme kuvveti etkili olur
[50]. Siiziilme agamasinda da ayni kuvvetler etkili olmaktadir ve bu agsamada ytizeydeki fazla
sol damlaciklar siiziilerek yiizeyi terkeder. Siiziilemeyen sol ise daldirma tekniginde ki

buharlagsma asamasinda uzaklasir ve son asamada numunede ki kuru jel tavlama islemiyle
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film haline gelir [51], [52]. Bu yontemle iiretilen filmlerin homojenligi ve kalinlig1 kontrollii
olarak yapilabilir. Landau-Levich tarafindan tiiretilen, Esitlik 4.1’de film kalinlig1 hesab1
gosterildi [53].

qu)*/3

h=094———
YLV1/6(P9)1/2

(4.1)

Esitlik 4.1°de verilen h : film kalinligi, n : s1iv1 viskozitesi, U : daldirma hizi, y;, : stvi-uhar

yiizey gerilimi, p : soliin yogunlugu, g : yer¢ekimi ivmesidir.

Bagintiya gore film kalinligi daldirilip ¢ikarilma siiresinden degil, hizindan etkilendigi
goriilmektedir. Daldirma ile kaplama yonteminin avantajlart homojen kalinlik
ayarlanabilmesi, ¢oklu kaplama yapilabilmesi, geometrik sinirlama olmamasi olarak kabul
edilebilir. Dezavantajlar1 ise ¢cok katmanli sistemler icin uygulanamamasi, tek tarath

kaplamanin zorlugudur [51].
4.1.3. Ultrasonik banyo ile kaplama teknigi

Genellikle kullanilan ultrasonik piiskiirtme teknigi olarak bilinen ultrasonik kaplama
yontemi hazirlanan ¢ozeltinin siringa ile hatta siiriilmesi ve noziile gelen ¢o6zeltinin
ultrasonik ses dalgalari ile atomize edilerek 1sitilmis olan alttas {izerine piiskiirtiillmesi ile
gerceklesmektedir. Bu tez kapsaminda ultrasonik banyo genellikle kullanilan ultrasonik

pliskiirtme teknigi disinda ultrasonik banyo kullanilarak kaplama islemi gerceklestirildi.

| I Cozeltinin damlatilmasi

®

_‘_.—..F_-_-.

Alttas
— e, | 2 | (==

Ultrasonik gii¢c kaynag

Sekil 4.3. Ultrasonik banyo ile kaplama tekniginin gosterilmesi [54]
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Bu yontem basit, ekonomik ve vakum gerektirmedigi i¢in tercih edilebilen yontemlerdendir.
Sekil 4.3’de gosterildigi gibi, ince film kaplanmak istenen alttas ultrasonik gii¢ kaynaginin
bagl oldugu ylizeye yerlestirilir daha sonra hazirlanan ¢6zeltiden damla seklinde alttasin
istiine damlatilir ve ultrasonik banyoda titrestirilir. Bu teknikte iirettigimiz ince filmler
iizerine bir¢ok parametre etki etmektedir. Bu parametreler; alttas sicakligl, hava basinci,
alttas ile noziil aras1t mesafe, damlatma zamani, ¢ozelti konsantrasyonu, ¢ozelti miktari,
baslangi¢ ¢dzeltisi, gegis sayis1, ¢ozelti damlaciklariin aerodinamigidir. Uretilmek istenen
filmlerin biitiin parametreleri ayarlanabilmekte ve istenilen filmler elde edilebilmektedir. Bu
yontemle iiretim yapilirken herhangi bir parametrenin degistirilmesi elde edecegimiz filmin
biitiin 6zelliklerini degistirmektedir. Uretecegimiz filmlere gore parametreler belirlenmekte
ve ona gore iiretim yapilmaktadir. Bu yontemin avantajlari; diisiik donanim maliyeti, yliksek
kaplama orani, hazirlanan ¢ozeltiye istedigimiz miktarda katki yaparak iiretilen filmin
ozelliklerinin ayarlanabilmesidir. Dezavantajlar1 ise atmosfer sartlarindan etkilenmesi,

pliriizlii ve homojen yapilarin olusabilmesidir.

Partikiil olusumuna en fazla etki eden parametrelerden birisi konsantrasyon etkisidir.
Yapacagimiz kaplama kalinlig1 veya homojenligin saglanmasi i¢in yogun ya da seyreltik
formda baslangi¢ soliisyonu ayarlanabilir. Damlacigin merkezindeki konsantrasyon, ¢ozelti
denge durumuna esit veya biiyiik ise hacimsel ¢okelme goriilmektedir. Damlacigin
merkezindeki konsantrasyon, denge durumundan kiiciik ise yiizey ¢Ookelmesi
gerceklesmektedir. Hacimsel ¢okelme icin yiiksek, yiizey c¢okelmesi icin diisiik
konsantrasyon uygundur. Damlaciklar 1sitilmis bolgede yeterli siirede kalamazlarsa; dar
boyut dagilimina sahip partikiiller elde edilmektedir. Yiizey ¢okelmesi oldugunda kiigiik
boyut dagilimina sahip i¢i bos veya yogun yapilar elde edilmektedir. Yalniz bu durum her
zaman gecerli olmamaktadir. Bazi durumlarda diger faktorlere de bagli olarak genis
boyutlarda yapilara da sahip olabilmektedir [55]. Bu teknikle yapilan kaplamalarda bir diger
onemli faktor ise c¢ozeltinin alttas ilizerine damlatildigi mesafedir. Bu mesafe, iiretilen
filmlerin kalitesini ve kalinliklarii etkilemektedir. Aradaki mesafe ideal degerin lizerinde
olursa alttag {izerinde kaplanmayan bdlgelere sebep olmaktadir. Aradaki mesafe normal
degerin altinda olursa alttag {izerinde tortular olusabilmekte ve daha kalin filmler elde
edilmektedir. Genellikle aradaki mesafe 30 ile 40 cm arasinda degismektedir [56]. Alttas
sicakligt da bu teknikte kullanilan diger 6nemli faktorlerden biridir. Alttas sicakligi
tiretilecek filmin fiziksel 6zelliklerini ve kalinligini etkilemektedir. Alttas sicakligi ince

filmin olusmasi i¢in gereken sicaklik degerinde olmadigi zaman filmlerin ylizeye tutunmasi
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zay1f olmaktadir. Genelde, yiiksek alttas sicakliklar1 filmlerin ince olmasina ve diisiik alltag
sicakliklari ise filmlerin kalin olmasina sebep olmaktadir [57]. Atmosferik ortamda tiretim
yapmanin getirdigi bir zorluk ta taban sicakligini sabit bir degerde tutulamamasidir. Bu

nedenle; alltas sicakligindan +5°C gibi bir sapmalar olabilmektedir [58], [59].

4.1.4. Doktor bicag1 yontemi

Doktor bicagi (Dr. Bigagi) kaplama teknigi (Doctor Blade Coating Technique) genis alan
yiizeylerinde ince filmler liretmek i¢in yaygin olarak kullanilan tekniklerden biridir. Bu
teknik, baslangicta ince piezoelektrik malzemeler ve kapasitorler olusturma teknigi olarak
gelistirilmistir. Giinlimiizde kabul goren hassas bir kaplama teknigi olarak nispeten yeni bir
islemdir [60]. Bu islemde, genellikle pasta adi verilen bir ¢zelti olusturulur. Pasta, katki
maddeleri (baglayicilar, dagiticilar veya plastiklestiriciler gibi) ile birlikte pargaciklardan
olusan, iyi karistirilmis bulamag seklindedir. Sekil 4.4’de gosterildigi gibi bir alttas lizerine
yerlestirilir. Bir bigak ve alttag arasinda sabit bir nispi hareket saglandiginda, pasta alttas
iizerinde ince bir tabaka olusturmak {izere yayilir ve ardindan film tavlanir.
Tekrarlanabilirlik 6zelligine sahip olan Dr. Bigcagi kaplama teknigi ile oldukga hizli ve farkl
kalinliklarda ince film {retmek miimkiindiir. Diger ince film kaplama teknikleri
(elektrokimyasal biriktirme, KBD (kimyasal banyo depolama) ve sprey kaplama vb.) ile
kiyaslandiginda bu yontem o6lceklenebilir, basit ve ekonomik olmasi sebebiyle ¢ok daha

hizlidir.

Kaplanacak malzeme —\

Alttas Bigak

Sekil 4.4. Doktor bicag1 kaplama tekniginin sematik gosterimi [61]



29

4.2. Fabrikasyon Sistemleri

Nem sensorlerinin 6l¢lim metotlarina gore gelistirilen diger bir katman da elektrot
katmanidir. Bu bdliimde elektrotlarin iiretiminde kullanilan fabrikasyon sistemlerinden
bahsedildi. Isil buharlastirma ve 4.1.1°de bahsedilen es-piiskiirtme sistemi ile kaplanan
alttaslara elektrotlarin desen verme islemleri lazer ablasyon ile yapildi. Miirekkepli baski

teknigi ile tiretilen elektrotlar inkscape programu ile ¢izildi ve iiretildi.

4.2.1. Isil buharlastirma sistemi

Cesitli kaynaklarda Isil Buharlagtirma terimi, vakum buharlagtirma veya vakum biriktirme
seklinde kullanilir [47], [62], [63]. Isil Buharlastirma, kat1 bir kaynak malzemenin buhar
odasi icinde 1sitilmasini ve buhar basinci iireten bir sicaklia getirilmesini igerir. Yiiksek
dirence sahip sac levha veya filament yardimiyla yapilan 1sitma ile elde edilen buhar akis1
alttas yiizeyine birikerek film olusturulur. Isitma islemi, lizerinde bir pota yer alan ve bu
potaya kullanilmak istenen yiliksek safliktaki malzeme eklenen 1sitict lizerinden akim
gecirilerek baglatilir. Isitma islemi, pota ile kaynak malzeme arasinda reaksiyon
gergeklesmesini 6nlemek amaciyla ¢cok hizli bir sekilde yapilir [48] . Bu sistemde, bir
kaynaktaki malzeme, ¢esitli 1sitma metotlari ile 1sitilarak direkt olarak buharlagtirilir. Sistem
istenilen malzemeyi buharlastirabilmek i¢in bir 1sitma kaynagi ve bu kaynagi gorecek
sekilde uygun bir yere yerlestirilen alttastan olusur. Buharlastirma yapabilmek ig¢in
kullanilabilecek 1sitma kaynaklarindan bazilari; rezistans, indiiksiyon, ark, elektron 1sin1 ve
lazerlerdir. Alttas istendiginde 1sitilabilir ve/veya alttasa istenilen potansiyelde DC/RF
kaynagi ile gerilim uygulanabilir. Buharlastirmanin gergeklestirildigi vakum 10~°-10~" torr
basing uygular. Bu basing araliginda (5 X 102~ 107 ¢cm) kaynak — alttas mesafesi, atomlarin
ortalama serbest yolu (MFP) ile karsilastirildiginda ¢ok biiyiiktiir. Atomlarin diiz bir hat
boyunca c¢arpisma olmadan alttas iizerine yogunlagsmasinin sebebi bu biiyiik farktir. Baz1
durumlarda ortama 5-200 mTorr basing altinda argon gibi uygun bir gaz verilerek ortalama
serbest yol azaltilabilir. Bu sayede kaynaktan alttasa geciste cok yonlii carpismalar meydana
getirilir. Carpigsmalar sonucunda iiniform kalinliga sahip kaplamalarin elde dildigi bu teknige

“gaz sigratma” veya “basing kaplama” ismi verilmistir [47].

Kaynak malzemenin mikron veya angstrom kalinliginda kaplanabilmesine olanak veren Isil

Buharlastirma teknigi, Fiziksel Buhar Biriktirme tekniklerinden biridir. Bu teknik hem
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metaller hem de metalleri igermeyen oksitler veya nitritler gibi ¢esitli yapilarin yiizeyine,
malzemelerin kaplama islemlerini vakum altinda gergeklestiren bir ince film biriktirme

yontemidir.

Vakum odasi

Alttas tutucu

/

—
i = Alttas

X 4

"1~ Buhar akist
Hedef malzeme——————— —
| — l [E—

Sekil 4.5. Isil Buharlastirma yonteminin sematik gosterimi [48]

Bu tez calismasindaki metalizasyon islemleri Gazi Universitesi Fotonik Uygulama ve
Arastirma Merkezi biinyesinde bulunan Bestec Isil Buharlasgtirma Sistemi ile

gerceklestirildi.
4.2.2. Miirekkepli baski yontemi (ink-Jet)

Inkjet bask1 yontemi, sadece ihtiya¢ duyuldugunda miirekkebin piiskiirtiildiigli ve dolayis1
ile malzeme harcamasinin sadece basilmak istenen desen ile sinirlandirildigi bir baski
yontemidir. Inkjet baski yonteminin kesfi 1970’lere dayanmakta olup, elektronik verilerin
alttaga temas olmaksizin aktarimi ihtiyacina bir karsilik olarak gelistirilmistir [64]. Dolayist
ile giinlimiizde bu teknoloji oldukca gelismis olup birgok uygulamada kullanilmaktadir.
Genel olarak kullanim alanlar1 ofis ya da evlerde siklikla kullanilan yazicilar olmakla
beraber, son yillarda ince filmlerin siklikla kullanildigi, gilines hiicresi liretimi, elektronik
devre kart1 iiretimi, anten teknolojileri ve sensor teknolojileri gibi bir¢ok alanda, iiretim araci
olarak yiiksek potansiyele sahip oldugunu gostermistir. Bunun yaninda, diger kaplama
yontemleri ile kiyaslandiginda, iiretim sirasinda maskeye ve vakum ortamina ihtiyag
duymamasi, diisiik malzeme sarfiyatt ve dolayis: ile diger yontemlere gore daha diisiik

maliyette iiretim imkani bu yontemin popiilerligine katki saglamaktadir [65].
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Bu tez kapsaminda kullanilan malzeme basiminda kullanilan Gazi Universitesi Fotonik

Uygulama ve Arastirma Merkezi biinyesindeki inkjet Sistemi Resim 4.1°de verildi.

Resim 4.1. PixDro LP50 inkjet yazici

4.2.3. Lazer ablasyon teknigi

Lazer ablasyon terimi genellikle herhangi bir patlayici lazer malzeme etkilesimini
tanimlamak i¢in kullanilir, ancak bu bir mekanizma anlamina gelmez. Ablasyon sirasinda
lazer-malzeme etkilesim mekanizmasini agiklamak igin birgok teorik yaklasim onerilmistir.
Deneysel olarak gozlenen iki temel model, fototermal ablasyon ve fotokimyasal

ablasyondur.

Lazer ablasyon mekanizmalari

Fototermal ablasyon

Yansiyan 1sm

l l l Gelen 151n
A n L

Absorbe H + * Sicak difiizyon
derinligi '

A + A
I

+ Sicak difiizyon

Resim 4.2. Lazer-malzeme etkilesimi [66]
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Lazer 1511 bir malzeme yiizeyine distiigiinde, Sekil 4.6'da gosterildigi gibi, geri kalani
malzemenin icine girerek emilirken, bir kismi1 yansitilir. Emilen enerji malzemeyi 1sitarak
malzemenin erimesine ve buharlasmasina neden olur. Fotonlar absorbe edildiginde,
elektronlar hareketlenir ve sicaklik piko saniyelik bir zaman 6lgeginde ylikselir. Elektronlar
birbirleriyle etkilesime girer ve kafes iginde serbestce hareket eder, bu da elektronlar
arasinda ve elektronlar ile kafes arasinda 1s1 degisimine yol agar. Sicaklik buharlasma
noktasina ulastiginda, ablasyon baslar ve malzeme buharlasir. Enerji emilimi ve malzeme
kaldirma, enerji transferine bagli olarak iki ayr1 islem olabilir ve buda, kesip ¢ikarma alanini
cevreleyen 1sidan etkilenen bir bolge olusturur. Ablasyon kalitesini etkileyen anahtar faktor
olarak 1sidan etkilenen bolge, malzeme absorpsiyonuna, termal iletkenlige ve lazer atim
stiresine baglidir [67]. Femto saniyelik darbeler kullanilirsa 1s1 iletimi ihmal edilebilir [68].
Bu, hassas, temiz ve soguk desenleme avantaji saglar. Bununla birlikte, nano saniyelik
darbeler, maruz kalan alanlardan ¢evreleyen alanlara termal iletim i¢in kisa siire izin verir,

boylece 1s1dan etkilenen bolgeler ve yiizey kalitesinin diistiriilmesine sebep olur.

Termal mekanizma, ablasyonu baslatmak i¢cin minimum enerji gerektirir. Is1 dagilimi goz

oniine alindiginda, [66] tarafindan bir esik yogunlugu verilir:
- c
Fen = (agfy + 2,/Dty) =% (4.2)

Fyp (m]) / ecm?2) esik akist, a, flf (cm) etkili absorpsiyon katsayisi, R yansima katsayist, p (g /
cm3) yogunluk, t, darbe siiresi ve D (cm? / s) 1s1 yayilim ilk tespit edildiginde yiizey
sicakligidir [69]. Es. 4.2, malzeme deneysel olarak belirlenen bir esik akisina maruz

birakildiginda ylizey sicaklig artigin1 tahmin etmek i¢in kullanilabilir.
Fotokimyasal ablasyon

Organik polimerler, basta karbon, hidrojen, oksijen ve nitrojen olmak iizere 10%ila 10°
atomdan olusan molekiillerden olusur. Bir polimer olusturmak i¢in bir zincir boyunca 6 ila
40 atomluk kiiciik bir molekiiler birim (monomer) tekrarlanir. Bir polimer 107 ila 10°
monomer biriminden olusabilir. Tek atomlar arasindaki bag kovalent ve gii¢liidiir (2.6-6.5
eV), ancak molekiiller arasindaki kuvvetler zayiftir (<0.43 eV) [70]. Foton enerjisi bir UV
lazer (6rnegin KrF icin 4,9 eV ve ArF lazer i¢in 6,4 eV) bag enerjisini asarak polimer

zincirlerinin ve kovalent baglarin dogrudan fotokimyasal etki ile kirilmasina izin verebilir.
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Ayrigma esas olarak elektronik olarak uyarilmis durumlarin ve yiizeyden hizli itmeye yol
acabilen molekiiller arasindaki itici kuvvetlerin bir sonucu olarak gergeklesir [71]. Bag
kirma siirecinde emilen enerji, 1liman yiikselisi ve c¢evredeki bolgedeki termal hasarin
boyutunu sinirlar. Sekil 4.7 ‘de en diisiik egri, temel enerji durumunu, iistteki kesik ¢izgi ve
diiz ¢izgi uyarilmig elektronik durumlari temsil eder. Bir UV fotonun enerji absorpsiyonu,
1. yolu izleyen elektronik uyarima neden olur. Uyarilmig molekiiller, bir fotokimyasal
reaksiyon olan bu durumda dogrudan ayrismaya girebilir. Bu arada, uyarilmis molekiiller
yol 2'yi takiben baska bir uyarilmis duruma i¢ doniisiime ugrarsa, sonraki herhangi bir

ayrigsma, bir fototermal reaksiyon olarak kabul edilebilir.

Enerji
1

Atomlar arasi uzakhk

Resim 4.3. Varsayimsal bir bag A-B'deki enerji seviyesi gecisinin semasi [70] (Alttaki kesik
cizgi, temel elektronik durumu; istteki kesik ¢izgi ve diiz ¢izgi, uyarilmis
elektronik durumlari temsil eder)

Bu tez kapsaminda kullanilan lazer ablasyon cihazi Gazi Universitesi Fotonik Uygulama ve
Arastirma Merkezinde yer alan Rofin marka Yb Fiber, 900-1200nm dalga boyuna sahip, 20
W lazer giiciindeki cihaz ile yapildi.

4.3. Ince Film Karakterizasyonu

Uretilen ince filmlerin karakterizasyonlarinin incelenmesi iiretilen filmin istenilen yapida
oldugunu anlamak i¢in olduk¢a dnemlidir. Bu tez ¢alismasinda iiretilen ince filmlerin X-
1511 kirmimi, atomik kuvvet mikroskobu altinda ki goriintiisii ve mor6tesi-goriiniir bolge

spektrometresi incelendi. Kullanilan bu karakterizasyon cihazlarindan bu bdliimde
bahsedildi.
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4.3.1. X-Istm kKirinimi (XRD)

Kirinim yontemleri, kristal yapidaki malzemeler hakkinda bilgi edinmek i¢in uygulanirken,
kristal parametreleri elde edilerek, kristalin 6zelliklerinin de elde edilmesini saglar. Kristalin
sahip oldugu yapisal kusurlar, 6rgii sabitleri, bag uzunluklar1 ve agilari, diizlemler arasi
mesafeler, baglanmamis atom pozisyonlar1 gibi cesitli 6zellikler ile herhangi bir yapiy1
olusturan bilesenleri ve miktarlarini dogru bicimde belirlemede kullanilan yontemlerden biri

X-1s1n1 kirmimi (XRD) teknigidir.

X-1sinlarmin elde edilmesinde X-1s1n1 tlipii kullanilir. Bir anot ve katottan olusan tiipte iki
elektrot arasina yiiksek gerilim uygulanir. Bu gerilim ile katottan elektronlar kopar ve
gerilimden dolayr hizlanarak anota carparlar. Bu sayede enerjilerini aktararak x-1smn1
olustururlar. Sekil 4.8, kristal diizlemlerinden X-isinlarinin sa¢ilmasini sematik olarak
gostermektedir ve bu sekilden faydalanilarak kirinim yontemlerinin temelini olusturan

Bragg Kanunu Es. 4.3 ile verilir.

2dsinf = nl (4.3)

Burada d kristalin mevcut 6zdes diizlemleri arasinda uzaklik, 8 kirmim agisi, n kirmim

mertebesi ve A kullanilan X-1511 dalgaboyudur.

Yap1 icerisinde birbirini diizenli olarak tekrar eden kristal atomlar1 gonderilen X-1sinlarini
anizotropik olarak sacgarlar. Bu sebeple es faza sahip isinlardan bazilar1 yikici girisim
yaparken, bazilar1 iist iiste binerek yapict girisim gerceklestirirler. Yapici girisim i¢in iki
oOrgii aras1 mesafe 2dsing degerindeki yol farki, dalgaboyunun tam katlarinda (n=0,1,2...)
bir degere sahiptir. Bragg kanunu dalgaboyu 2d degerine esit veya kiigiik (A1<2d) oldugu

durumlarda gecerli hale gelir.
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Sekil 4.6. Kristal diizlemlerinde X-1smlarinin sagilmasi [48]

Birim hiicresi a ve ¢ 6rgili parametreleri ile karakterize edilen tetragonal yapili bir kristal i¢in
diizlemler arasindaki uzaklik (d) ve 6rgli parametreleri arasindaki iligki ise
1 hi+k? | 12

=t (4.4)

d? a? c?

seklindedir [72]. Burada h, k ve [ miller indisleridir. Diizlemler arasi uzaklik ve kirinim agist
arasindaki iliskiyi veren Es. 4.3’de n = 1 olarak alindiginda (1/d?) = (4sin?8)/A? esitligi
elde edilir. X-1s1n1 kirmim desenindeki pik pozisyonu kullanilarak a ve c 6rgii parametreleri

elde edilebilir. Ayrica, Debye Scherrer’s denklemi kullanilarak tanecik biiytikligii (D)

kA
- Bcos6

(4.5)

ile verilir [73]. Burada 6 kirmim agis1, f kirinim deseninde elde edilen pikin pik yari

genisligidir (FWHM). A X-151n1 dagaboyu, k degeri “1” olan bir sabittir.

Kristal yapinin atomik dizilisinde bir ¢izgi boyunca goriilen kusurlara dislokasyon denir

[73]. Bu kusur ¢izgi kusuru olarak da adlandirilir. Dislokasyon yogunlugu (8)
§=— (4.6)

esitligi ile tanecik biiyiikligiine baglidir [73]. Burada n degeri “1” olan bir sabittir. Kaplama

kosullarina bagl olan 6rgii uyumsuzluguna dayanan mikrostrain (&)

A 1

€= (Dcose _'8)

(4.7)

tané
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esitligi ile belirlenebilir [73]. Bu esitlikler kullanilarak yapilan analizler ile malzemeler

hakkinda yapisal bilgiler elde edilebilir.

Bu tez kapsaminda elde edilen XRD &l¢iimleri Gazi Universitesi Metaliirji ve Malzeme
Miihendisligi Boliimii’nde yer alan A=1,5405 A dalgaboyuna sahip CuKo kaynakli Bruker
D8 XRD cihazi ile yapildi. Tim Ol¢iimler oda sicakliginda ve atmosfer basincinda

gerceklestirildi.

4.3.2. Atomik kuvvet mikroskobu (AFM)

Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM) ylizey topografisini, u¢-yiizey arasindaki atomlar arasi
etkilesmeyi esas alarak Olgen bir ylizey goriintiileme teknigidir. Dirsekli bir kolun
(cantilever) ucuna yerlestirilmis birka¢ mikron uzunlugunda atomik sivrilikte bir ug ile 6rnek
yiizeyi taranir. Tarama esnasinda ug¢-ylizey arasindaki atomlar arast kuvvetler kolun
sapmasina sebep olur. Bu sapma bir sensorle dlgiilerek numune yiizeyinde taranan alanin
yiizey topografisi elde edilir. AFM 6lglimleri ug-6rnek mesafesine gore; kontak, non-kontak
ve yarikontak olmak iizere ii¢ farkli modda gergeklestirilir. Bu yontemle drnegin yiizey

plirtizliiliigii, ylizeyindeki kusur tipleri ve kusur yogunluklar1 hakkinda fikir sahibi olunur.

- -

Resim 4.4. Nano Magnetics hpAFM atomik kuvvet mikroskobu

Piiriizliiliik, ylizey veya ara ylizeydeki tiim atomlar1 kapsayan bir ¢esit kusurdur.
Piirtizliiliglin belirlenmesinde kullanilan ¢ok sayida parametre vardir. Bu parametrelerden
en yaygin bi¢imde kullanilan kare ortalama karekok (RMS) degeridir ve yiizey

yiiksekliklerinin standart sapmasini temsil eder.
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Bu calismada Gazi Universitesi Fotonik Uygulama ve Arastirma Merkezi biinyesindeki
Nano Magnetics marka hpAFM (Resim 4.2) Sistemi ile vakumsuz ortamda yiizey

gorlintiileme islemleri gerceklestirildi.

4.3.3. Mordotesi-goriiniir bolge (UV-Vis) spektrometresi

Optik sogurma 6zellikleri kullanilarak yariiletken malzemelerin bant aralig1 ve gegirgenlik
gibi diger optik degerleri elde edilebilir. Bu teknikte temel olarak, mordtesi ve goriiniir bolge
araliginda calisan, elektromanyetik spektrumun morétesi bolgeye yakin ve goriiniir
bolgesinde (Yakin morétesi ve goriiniir bolge i¢in dalgaboylarinin araligi sirasiyla yaklagik
olarak 200-400 nm ve 400-700 nm’dir.) sogurumunu, gecirgenligini ve yansimasini dlgen
ve UV-Vis spektrometresi olarak bilinen spektrometre kullanilir. UV-Vis spektrometresinin
sematik gosterimi Sekil 4.9’de gosterildi. Burada var olan temel bilesenler 151k kaynaklar
(mordtesi ve goriiniir bolge), odaklayict mercek, prizma/isigi kirici bir optik malzeme, foto

detektor ve sinyal toplayicidan olusmaktadir.

Monokromator
Odaklayict

Mercek

v
Isik
kaynagi

o Prizma
Girig

Sinyal Isleme

—

D ’Bilgisayar

Fotodedektor

v

Cikis Ornek

Sekil 4.7. UV-vis spektrometresine ait sematik gosterim [48]

160-375 nm araliginda radyasyon yayan hidrojen lambalar1 veya doteryum gibi 151k
kaynaklar1 UV 151k kaynag: olarak tercih edilir. Halojen lambalar veya 350-2500 nm
dalgaboyu araliginda radyasyon yayabildiginden tungsten filamenti ise goriiniir ve yakin
kizil6tesi bolgede dlgiimler igin tercih edilir. Giris yarigindan monokromatore gecen, birden
fazla dalgaboyuna sahip radyasyondan olusan 1s1k ile spektrometrede, materyali aydinlatmak
icin bir monokromatik 1sinim saglanarak, gelen fotonlarin yogunlugu olgiiliir. Bu yogunluk
ile disaridaki 151k yogunlugu oranlanir. Paralel bir mercek vasitasiyla toplanan ve daha sonra
bir agiyla prizmaya (dagitici ortam) carparak farkli dalgaboylarina ayrilan 151k, yariktan

gecer ve numune iizerine diiser. Test edilen kat1 malzemelerin kalinligina bagl olarak, 1s181n
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bir kismi sogurulurken, digerleri iletilir. iletilen 1518 (I) yogunlugu gelen 151k yogunluguyla

ilgilidir ve
I(x) = [je™®* (4.8)

esitligi ile verilir. Eg. 4.8°de x, yariiletkenin kalinligidir ve 15181n yariiletken malzemesinde
kat ettigi mesafeyi temsil eder, a ise malzemenin sogurma katsayisi olarak adlandirilan bir
sabittir. Malzemenin gecirgenligi (T), Es. 4.8°’de ifade edildigi gibi, iletilen 151k

yogunlugunun, tek renkli 15181n yogunluguna orantyla tanimlanir ve

T=1 (4.9)

esitligi ile verilir. Yariiletken ince filmlerin yasak enerji bant araligi gecirgenlik spektrumu

kullanilarak elde edilen Tauc teorisi ile hesaplanir. Tauc teorisi
ahv = A(hv — Eg)" (4.10)

esitligi ile verilir [60]. Burada o, “-InT” ile dogru orantili olan sogurma katsayisi, A foton
yogunlugundan bagimsiz bir sabit, E, yasak enerji bant aralig1 hv foton enerjisi ve n degeri
“1/2, 2,3/2 ve 3” olan sabit bir sayidir. Yariiletken malzeme n=1/2 oldugunda dogrudan,
n=2 oldugunda dolayli, n=3/2 oldugunda dogrudan ve n=3 oldugunda dolayli yasak bant
araligima sahiptir. Dogrudan bant aralikli bir yariiletkenin (a/v)?’nin foton enerjisi 1v’a gére
olan grafigi ¢izildiginde, egriye alinan tegetin enerji eksenini kestigi nokta E, yasak enerji

araligin verir.

Uretilen aktif katmanlarm optik gecirgenlik 6lgiimleri Gazi Universitesi Fotonik Uygulama
ve Arastirma Merkezi biinyesinde bulunan Perkin Elmer Lambda 2S UV-Vis spektrometresi

(Resim 4.3) ile 200-1100 nm dalgaboyu arasinda gergeklestirildi.
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Resim 4.5. Kullanilan UV-Vis Spektrometresi [48]
4.4. Nem Sensorii Test Sistemi

Nen sensorlerinin iletkenlik ve dielektrik dl¢timlerini yapmak icin GW Instek LCR-819
cihazi kullanilmistir (Resim 4.4.). Olgiimler i¢in 20 Hz-10 MHz araliginda logaritmik olarak
dagilmis 26 test frekans: belirlenmistir. Oda sicakliginda (~25-26 ‘C), elde edilen si13a ve

iletkenlik degerleri 6zel bir yazilim sayesinde gerekli parametrelere ¢evrilmistir.

Resim 4.6. Kullanilan nem sensorii test sistemi
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5. TiO» VE SnO; URETIMI VE KARAKTERIZASYONLARI

Aktif katman, sensorii olusturan en énemli katmanlardan biridir. Aktif katmanin algilama
kalitesi, sensoriin kalitesi ve kullanilabilirligi ile paraleldir. Bu boliimde sensor fabrikasyonu
oncesinde aktif katman karakterizasyonu i¢in 1s1ya dayanikli cam iizerine TiO2 ve SnO2 ince
filmleri kaplandi. Bu malzemelerin iiretim asamalar1 ve karakterizasyonlart Bolim 4’de

anlatilan metotlarla yapildi ve bu boliimde detaylandirildi.
5.1. TiO2 ve SnO2 Uretimi

TiO aktif katmani farkli kaplama yontemleri ile iiretildi. Bunlar: vakumlu kaplama
tekniklerinden; es-pliskiirtme ve vakumsuz kaplama tekniklerinden; daldirma, Dr. Bigagi,
Ultrasonik banyo yontemleridir. SnO2 aktif katmani ise sadece daldirma yontemi ile
kaplandi. Bu boliimde aktif katman kalibrasyonu i¢in iiretilen numuneler Cizelge 5.1 de

verildi.

Cizelge 5.1. Kalibrasyon numuneleri bilgileri

Numune | Aktif Katman A.].me(.”man uretim
yontemi
K1 TiO2 Es-piiskiirtme yontemi
K2 TiO2 D (Al2O3 alttag ile es zamanli yapilan Daldirma ile kaplama
numune)
K3 TiO2 D (Kapton alttas ile es zamanli yapilan Daldirma ile kaplama
numune)
Ka Ti0> pasta (az alkol) Doktor bicagi yontemi ile
kaplama
. Ultrasonik Banyo ile
K5 TiO2 pasta (cok alkol) kaplama
K6 SnO2 D (Al20Os3 alttas ile es zamanli yapilan Daldirma ile kaplama
numune)
K7 SnO2 D (Kapton alttas ile es zamanli yapilan Daldirma ile kaplama
numune)

5.1.1. Alttas hazirlama ve temizleme islemi

Bahsedilen aktif katmanlarin biiyiitiilmesinde 1s1ya dayanikli cam kullanildi. Cam {izerine

homojen bir katman kaplamak i¢in camin iyi temizlenmesi oldukca 6nemlidir. Cam alttas
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temizligi icin Sekil 5.1°deki adimlar izlendi ve tiim numuneler i¢in ayr1 ayr1 bu adimlar

uygulandi.
( ) ( ) 999,99 ( )
0 099,
Q%gﬂ'(gtg saflikta
iyoni i izopropil Yiiksek
I(DS i)y‘i”éiﬁjﬁ' DI su aseé%ﬂiug 10 alkol (IPA) saflikta azot
ultrasonik ile 10 dakika ile kurutma
banvo ultrasonik
4 banyo
N— . Y, \_ ) L )

Sekil 5.1. Cam alttas1 temizlemek i¢in kullanilan temizleme islemi adimlari
5.1.2. Titanyum dioaksit (TiO2) iiretimi

TiO; iiretimi icin 4 farkli metot kullanildi. ilk olarak es-piiskiirtme sisteminde kaplandi.
Daha sonra TiO2 karigimi (TiO2 D) kullanilarak daldirma islemi yapildi Ultrasonik banyo ve
Dr. Bicagi yontemleri ile kaplamak i¢in dnce TiO2 pastasi yapildi ve ardindan kaplama

islemleri sirastyla gergeklestirildi.

Es-puskiirtme sisteminde TiO> nin kaplanmasi

Sistem 8,7x10” Torr temel basinca ulastiginda kaplama basinci 11 mTorr’a ayarlanarak
argon plazma ortaminda kaplamalar gergeklestirildi. Numunelerin iiretimi sirasinda; plazma
glicli, kaplama basmci ve hedef-numune arasi mesafe gibi kaplamayi etkileyebilecek
parametreler sabit tutuldu. Boliim 6 da bahsedilen elektrotlarin kalinligindan dolay1 TiO2’ nin
de kalin olmas1 nem sensoriiniin algilama verimini etkiler, bu ylizden ~600 nm kalinlikta
olmasi1 i¢in 2 saat boyunca kaplama islemi devam etti KI numunesi icin es-piiskiirtme
sisteminde ki kaplama parametreleri; 150 W RF giiclinde, oda sicakliginda kaplandi.

Kaplanan numuneler daha sonra hizli termal tavlama (RTA) sisteminde 350 °C de tavlandi.



43

Daldirma yontemi ile TiO2’nin kaplanmasi

Daldirma islemi i¢in American Elements {iriinii olan TiO2 karisimi kullanildi (TiO2 D). Bu
karigim; trietilen glikol monoetil eter (TEGMME) igerisinde %2,5 TiO2 net agirlik (atom
agirligi) bulunduran karisimdir. Normal sartlarda bu karigimlar ink-jet sisteminde kullanilan
miirekkeptir fakat bu tez ¢aligmasinda daldirma isleminde kullanildi. Sekil 5.2°de verilen
islem, film kalinligini arttirmak i¢in ~5 kere tekrarlandi. Bu islem ile kaplanan numunlerden
K2 ile adlandiran numune Al>O3 iizerine iiretilecek olan sensér numunesi igin yapilan
kalibrasyon numunesidir ve K3 ile adlandirilan numune de kapton alttas {izerine iiretilecek

olan sensor i¢in yapilan kalibrasyon numunesidir.

\

/Slcak Tabla (Hot Plate)

TiO, D, Etanol ile I iizerinde

65°C, 30 temizlenen d Slyakl * Al O alttas igin e zamanl
dk, 90 rpm seramik kap ayaniol yapilan numuneler 400
de manyetik icerisine 1,5 cam derecede 30 dakika tavlandi.
karistiricida ml TiO, D d sl%m%% *Kapton alttas i¢in es zamanlt
karistirildi. konuldu. aldiridi. yapilan numuneler 200

\derecede 2 saat tavlandi.

)

Sekil 5.2. Daldirma isleminin sematik gosterimi

Ultrasonik banyo ve Dr.Bicagi ile TiO2 kaplanmasi

Ultrasonik banyo ve Dr. Bigagi yontemi ile kaplama yapabilmek i¢in 6nce elimizde bulunan
10-20 nm pargacik boyutuna sahip TiO2 tozu ile belirli adimlar izlenerek TiO2 pasta yapildi.
TiO2 pasta yapimu sekil 5.3’de gosterildigi gibidir [74].

4 N\ 4 N\ ( A .
Elde edilen
6 gr TiO, tozu + 1 ml distile su 1 ml etanol lggrll%llnil Liiosirl?;
1 ml asetik asit 5 eklenerek eklenerek konulfju ve
dakika boyunca karigtirma karigtirma manyetik
seramik havanda islemine devam islemine devam kari tlrlci ile 200
ezilerek edildi bu islem 5 edildi bu islem 15 r$ m de 60
karistirildi.. kere tekrarlandi. kere tekrarlandi. P
derecede yaklasik
5 saat karigtirildi.
\. J . J \. J \. J

Sekil 5.3. TiO2 pasta yapim asamalari [74]

Elde edilen bu karisim hem ultrasonik banyo hem de Dr. Bigag1 yontemi i¢in kullanildi.
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Doktor bigag ile kaplama igin,

Hazirlanan karisimin 11,5 ml’lik kismi daha yogun bir karisim elde etmek icin 60
derecede 500 rpm de manyetik karistiricida karistirildi.

- Bir spatula yardimi ile numunenin iizeri kaplandi.

- Once hotplate iizerinde 125 °C de 6 dakika tavlandi.

- Sonra geleneksel termal tavlama sisteminde (CTA) 600 °C de 1 saat tavlandi.

Bu numune K4 olarak adlandirildi.

Ultrasonik Banyo da kaplama igin,

- Karisimin 8 ml’si ayrildi ve lizerine 8 ml etanol eklendi ve karistirilmaya baslanda.

- 2 ml etanol eklenerek karistirilmaya devem edildi ve bu islem 11 kez tekrarlandi.

- Elde edilen karisim oda sicakliginda 500 rpm de manyetik karistiricida karistirildi.

- Karisimdan 1 damla numunenin iizerine damlatildi ve 15 dakika Ultrasonik banyoda
kaplandi.

- Once 1sitici tabla (hotplate) iizerinde 125 °C de 6 dakika tavlandi.

- Sonra geleneksel termal tavlama sisteminde (CTA) 600 °C de 1 saat tavlandi.

Bu numune K5 olarak adlandirilda.

5.1.3. Kalay oksit (SnOy) iiretimi

SnOy, tez calismasinda sadece daldirma yontemi ile iiretildi. Daldirma islemi i¢in American
Elements iirlinii olan SnO; karigimi kullanildi (SnO2 D). Bu karisim; trietilen glikol monoetil
eter (TEGMME) igerisinde %2,5 SnO; net agirlik (atom agirligi) bulunduran karisgimlardir.
Normal sartlarda bu karisimlar ink-jet sisteminde kullanilan miirekkeptir fakat bu tez
caligmasinda daldirma isleminde kullanildi. Sekil 5.2°de verilen islem, film kalinligini
arttirmak i¢in ~5 kere tekrarlandi. Bu islem ile kaplanan numunelerden K6 ile adlandiran
numune Al;O3 iizerine {iretilecek olan sensor numunesi igin yapilan kalibrasyon
numunesidir ve K7 ile adlandirilan numune de kapton alttas {izerine iiretilecek olan sensor

icin yapilan kalibrasyon numunesidir.
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5.2. TiO2 ve SnO2 Karakterizasyonlari

Uretilen TiO, ve SnOz ince filmlerinin X-1is1m1 kirinmmi analizi (XRD), Atomik kiitle
mikroskobu (AFM) ve morétesi-goriiniir bolge spektrometresi (UV-Vis) sistemleri ile

belirlenen 6l¢iim sonuglar1 ve bu sonuglarin analizleri bu béliimde sunuldu.

5.2.1. TiOz ince filmlerinin karakterizasyonlari

TiOz ince filmlerinin XRD, AFM ve UV-Vis sistemleri ile belirlenen 6l¢iim sonuglar1 ve

analizleri bu bolumde sunuldu.

X-1s1m1 kirinimi (XRD) analizi

Uretilen K1, K2, K3, K4 ve K5 numunelerinin yapisal analizleri Gazi Universitesi Metaliirji
ve Malzeme Miihendisligi Boéliimii’nde bulunan 1,5405 A dalgaboyuna sahip CuKa
kaynaklt XRD cihazi ile yapildi. Tiim Sl¢liimler oda sicakliginda ve atmosfer basincinda
gerceklestirildi. Bu numuneler i¢in elde edilen kirinim desenleri Sekil 5.4°de verildi. K2
numunesinin kirinim desenleri incelendiginde, 25,3879° (101), 37,8762° (004) ve 48,1692°
(200) diizlemlerinden kaynaklanan kirmim pikleri gozlendi. K3 numunesi igin 25,4293°
(101), 37,9176° (004) ve 48,045° (200) diizlemlerinden kaynaklanan kirmnim pikleri
gozlendi. K4 numunesi i¢in 26,6098° (101), 33,9412° (103), 51,8764° (105) diizlemlerinden
kaynaklanan kirinim pikleri gézlendi. K5 numunesi igin 26,6305° (101), 33,962° (110),
51,8764° (105) diizlemlerinden kaynaklanan kirinim pikleri gézlendi. Bulunan piklere bagli
olarak, TiO2’ye ait veri kart1 dikkate alinarak karsilastirildi ve TiO2’nin anataz fazinda
oldugu ve tetragonal yapida oldugu goriildii. Sekil 5.4’de belirtilen pik degerleri ile

numunelerin XRD grafikleri gosterildi.
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Sekil 5.4. K1, K2, K3, K4 ve K5 numunelerinin X-1s11 kirmnim desenleri

Tetragonal yapiya sahip olan ince filmlerin elde edilen pik pozisyonu degerleri kullanilarak
oOrgii sabitleri Es. 4.2 ve 4.3 kullanilarak elde edildi. Ayrica tanecik biiyiikliigii (D) degerleri,
Es. 4.4 ile verilen Debye Scherrer’s denkleminde pik pozisyonu degerleri (8) ve FWHM
degerleri () kullanilarak belirlendi. Dislokasyon yogunlugu (&) ve mikrostrain (&) degerleri
Esitlik 10 ve 11 yardimiyla bulundu. Dislokasyon yogunlugu, kristalin bir boliimiindeki
kafesin diger boliimiiyle yanlis diizenlenmesi ile iligkili bir kristaldeki kusurdur.
Bosluklardan farkli olarak, dislokasyonlar denge kusurlari degildir yani, termodinamik

degerlendirmeler, gozlemlenen yogunluklar tizerindeki varligini agiklamak i¢in yetersizdir.
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Dislokasyon yogunlugu (9), n'nin bir faktdr oldugu, birlige esit oldugunda minimum
dislokasyon yogunlugu veren bir faktor oldugu iliski ile tanecik biyiikligi (D)
degerlendirilebilir [73]. Bu bilgi dahilinde k =0,9ven=1ve 1 = 1,5405 A olarak alinarak

elde edilen tiim yapisal parametreler Cizelge 5.2°de sunuldu.

Cizelge 5.2. TiO2 ince filmleri igin X-151n1 kirinim desenleri yardimiyla elde edilen yapisal
parametreler [D (tanecik biiyiikliigii), 6 (dislokasyon yogunlugu) ve € (noktasal

gerilim)]

Numune |h|k|1|260(°) | B(©) D (nm) | & (x10%em®) | & (107)
ki |19 2564 | 08130 | 10,0004 9,0812 6,9366
k2 |19 2530 | 04261 191095 27384 3.6688
k3 |1|O[Y] 2543 | 03799 21,4389 21757 32649
ka |1%Y] 2661 | 05563 146744 4.6438 45619
ks |117]%] 26583 | 0,628 12,9876 5,9285 5,1506

Tanecik boyutu kontrolii yiiksek hassasiyetli nem sensorleri i¢in onemlidir [75]. Tanecik
boyutunun biiyiik olmasi, nem sensdorlerinin algilayici katmanmin nem ile temas yiizeyini
arttirir. Bu durumda nem sensorlerinin nem algilama mekanizmasinin gelismesine ve daha
hassas sensor iiretmemize olanak saglar [11]. Bu analiz sonucunda daldirma ile iiretilen
TiO2’nin diger iretim metotlarina gére nem sensérii kullanimina daha uygun oldugu

goriildii.

AFM analizi (Morfolojik analiz)

Nem algilama mekanizmasinda yiizey etkilesimlerini anlamak biiyiilk 6nem tasir. Aktif
katmanin ylizey morfolojisinin arastirilmasi sensor karakterizasyonunda olduk¢a dnemlidir.
TiO, aktif katmani icin iiretilen kalibrasyon numunelerinin yiizey goriintiileri 3 X 3um?
alanda AFM sistemi ile alindi. Kaplanan numunelerin Atomik Kiitle Mikroskobunda ki
analizleri Sekil 5.5°de gosterildi. AFM o6l¢iimleri sonucunda RMS degerlerinin K1, K2, K3,
K4 ve K5 numuneleri i¢in sirasiyla 1,73 nm, 4,87 nm, 5,11 nm, 7,56 nm ve 9.18 nm oldugu

belirlendi.
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Cheng ve digerlerinin [76] trettikleri TiO2’nin AFM goriintiisinde RMS degerlerini 10,2
nm olarak &lgiildiigii goriildii. Uretilen numunelerin daha kiiciik RMS degerlerine sahip
oldugu ve buna baglh olarak da algilama 6zelligine olumlu bir katki sagladigi yorumu

yapilabilir.

20,32 nm
|
|

3.00 pm—__

5370 nm 0.0

3.00 pm “3.00 pm

K3

0.0

6262 nm

3.00 ym 3.00 pm

K4

59/42 nm

3.00 pm

K5 0.0

Sekil 5.5. K1, K2, K3, K4 ve K5 numuneleri i¢in {i¢ boyutlu AFM goriintiileri

UV-VIS analizi

TiO2 anataz fazinda 3,2 eV ve rutil fazinda 3,0 eV yasak enerji bant araligina sahip dogal
yariiletkendir. UV-Vis spektrometresi kullanilarak 200 nm ile 1100 nm dalgaboyu araliginda

1stya dayanikli cam tizerine vakumlu ve vakumsuz tekniklerle kaplanan TiO2 ince filmlerin
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gecirgenlikleri 6l¢iildi. Sekil 5.6°da farkli kaplama teknikleri i¢in K kodu ile belirtilmis nem
sensorlerinin (Cizelge 5.1) algilayici katmani ile cam alttagin dlgiilen dalgaboylarina karsilik

gelen optik gecirgenlik dl¢timleri gosterildi.

Yariiletken ince filmlerin yasak enerji bant aralig1 gecirgenlik spektrumu kullanilarak Tauc
teorisi ile hesaplanir. Esitlik 4.9 ile verilen Tauc teorisi ifadesinde dogrudan bant aralikli bir
yariiletken icin n=1/2 kullanilir. Dogrudan bant aralikl1 bir yariletkenin (a/v)?’nin foton
enerjisi Av’a gore olan grafigi ¢izildiginde, egriye alinan tegetin enerji eksenini kestigi nokta

E, yasak enerji araligin1 verir.

Gegirgenlik spektrumlarindan direkt bant araligina sahip TiO2 ince filmlerin enerji bant
araligt degerleri K1 i¢in 3,32 eV, K2 i¢in 3,16 eV, K3 i¢in 3,19 eV, K4 i¢in 3,18 eV K5 i¢in
3,24 eV olarak tespit edildi (Sekil 5.7). Genel olarak optik yasak enerji araliginda meydana
gelen degisimler stokiyometri kaymasi, faz gecisi ve kuantum boyutu etkisinden

kaynaklanabilmektedir [39].
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Sekil 5.6. K1, K2, K3, K4 ve K5 numuneleri i¢in gegirgenlik grafikleri
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Sekil 5.7. K1, K2, K3, K4 ve K5 numuneleri i¢in Tauc grafikleri
5.2.2. SnO2 karakterizasyonu

SnO: ince film karekterizasyonu i¢in XRD, AFM ve UV-Vis olgiimleri ve analizleri bu

bolumde sunuldu.
XRD analizi

Uretilen K6 ve K7 numunelerinin yapisal analizleri Gazi Universitesi Metaliirji ve Malzeme
Miihendisligi Boliimii’nde bulunan 1,5405 A dalgaboyuna sahip CuKa kaynakli XRD cihaz1
ile yapildi. Tiim oOl¢limler oda sicaklifinda ve atmosfer basincinda gergeklestirildi. K6
numunesinden (110), (101) ve (211) diizlemlerinden elde edilen yansimalardan kaynaklanan
pik poziyonlart gozlendi. (110) diizlemi i¢in 26,6719°, (101) diizlemi i¢in 34,0034° ve (211)
diizlemi i¢in 52,0214 de goriildii. K7 numunesi i¢in (110), (101) ve (211) diizlemlerinden
elde edilen yansimalar i¢in gdzlenen 20 acilar sirastyla 26,6305°, 33,962° ve 51,8764° dir.
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Sekil 5.8’da belirtilen pik degerleri ile numunelerin XRD grafikleri gosterildi. Bulunan
piklere bagli olarak SnO> veri kart1 ile kiyaslandiginda, SnO> nin tetragonal yapida oldugu

goriildii.
— K6
(110)
s
&
r% (101)
(211)
2‘0 3‘0 4‘0 5‘0 6‘0 7‘0 80
— K7
26 (derece)
(110)
g
=
z (101)
(211)
ZIO 3’0 4‘0 5'0 6’0 7‘0 80
20 (derece)

Sekil 5.8. K6 ve K7 i¢cin XRD grafiklerinin ve pik noktalarinin gdsterilmesi

Tetragonal yapiya sahip olan filmler icin belirlenen pik pozisyonlarinin literatiirde verilen
degerlerle uyumlu oldugu gozlendi [4]. Dislokasyon yogunlugu (), n'nin bir faktor oldugu,
birlige esit oldugunda minimum dislokasyon yogunlugu veren bir faktor oldugu iliski ile
tanecik biiyiikligii (D) degerlendirilebilir [73]. Bu bilgi dahilinde k =09ven=1ve 1=

1,5405 A olarak alinarak elde edilen tiim yapisal parametreler Cizelge 5.3’de sunuldu.
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Cizelge 5.3. SnO- ince filmleri i¢in X-151n1 kirmim desenleri yardimiyla elde edilen yapisal
parametreler [D (tanecik biiyiikliigii), 6 (dislokasyon yogunlugu) ve € (noktasal

gerilim)]
Numune |h |k |L| 26 (°) £ (©) D (nm) 5 (x10%cm™@) | £(10%)
K6 1|10 26,67 0,6265 13,03224 5,887919 5,125041
K7 1/0 26,63 0,6105 13,37308 5,591612 5,002135

Daldirma ile tretilen numunelerden K6, 400 °C’de tavlandi ve K7, 200 °C’de tavlandi.
Cizelge 5.3’ den yola ¢ikarak. Filmin noktasal gerilme ve dislokasyon yogunlugunun tavlama

sicakligi degistigi goriildi [73].

AFM analizi

Nem algilama mekanizmasinda yiizey etkilesimlerini anlamak biiyliik 6nem tasidigindan
bahsedildi. SnO> aktif katmani igin iiretilen kalibrasyon numunelerinin yiizey goriintiileri
3um? alanda AFM sistemi ile alind1. Kaplanan numunelerin Atomik Kiitle Mikroskobunda
ki analizleri Sekil 5.9’de gosterildi. AFM oOl¢limleri sonucunda rms degerlerinin K6 ve K7
numuneleri i¢in sirasiyla 1,80 ve 2,85 nm oldugu belirlendi. Pargacik boyutunun kiigiik
olmasi, nem sensdrlerinin algilayict katmaninin nem ile temas ylizeyini arttirdigindan
bahsedildi, bu analiz sonucunda SnO: D kullanilarak yapilan iki daldirma iglemde tavlama
sicaklig1 degisken parametremiz oldu, yiiksek sicaklikta tavlanan algilayici katmanin yani

K6 numunesinin nem sensorii kullanimina daha uygun oldugu goriildi.
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Sekil 5.9. K6 ve K7 i¢cin AFM goriintiileri

UV-VIS analizi

SnO:2 genis bant aralifina sahip n-tipi bir yari iletkendir. Tetragonal rutil yapida olan 6rgii
yapisinin miilkemmel olmayisi ve oksijen bosluklart sebebiyle iletkenlik 6zelligi gosterir.
3.5-4.2 eV gibi genis bir bant araligina sahip olan SnO2 ince film elektromanyetik
spektrumun goriilebilir bolgesinde biiylik bir gegirgenlige sahiptir. UV-vis spektrometresi
kullanilarak 200nm ile 1100nm dalga boyu araliginda 1siya dayanikli cam iizerine vakumsuz
tekniklerle kaplanan SnO: igin % Gegirgenlik Slgiildii. Sekil 5.10°de K6 ve K7 kodu ile
belirtilmis nem sensorlerinin algilayici katmani ile bos cam alttagin dl¢iilen dalgaboylarina
karsilik gelen optik gecirgenlik dlglimleri gosterildi. Tauc teorisi (esitlik 15) kullanilarak
hesaplamalar yapildi. Dogrudan bant aralikli bir yariiletkenin (a4v)?’nin foton enerjisi #v’a
gore olan grafigi cizildiginde, egriye alman tegetin enerji eksenini kestigi nokta E, yasak

enerji araligini verir.

Gegirgenlik spektrumlarindan direkt bant araligina sahip SnO> ince filmlerin enerji bant
aralig1 degerleri K6 i¢in 3,72 eV ve K7 i¢in 3,74 eV olarak tespit edildi (Sekil 5.11). Genel
olarak optik yasak enerji araliginda meydana gelen degisimler stokiyometri kaymasi, faz

gecisi ve kuantum boyutu etkisinden kaynaklanabilmektedir.
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Sekil 5.10. K6 ve K7 numuneleri i¢in gegirgenlik grafikleri

K6
i K7
=
<
2
/i
/
!
/]
/
!
/
!
//
20 25 3.0 3,5 40 45 5,0
hv (enerji)

Sekil 5.11. K6 ve K7 numuneleri i¢in Tauc grafikleri
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6. NEM SENSORU FABRIKASYONU VE SENSOR CIKTI
PARAMETRELERI

Nem sensorleri genel olarak alttas, elektrot ve aktif katman olmak {izere 3 katmandan olusur
(Sekil 6.1). Alttas olarak 2 farkli alttas kullanildi; esnek alttas olarak kapton film, esnek
olmayan alttas olarak Al>Oz3 se¢ildi. Nem Ol¢limii yapilabilmesi i¢in elektrot tasarland1 ve 2
farkl1 desende elektrot iiretildi. interdijital elektrot deseni agirhikli olarak kullanilmakla
beraber “s” seklinde iiretilen elektrot desenide kullanildi. Es-piiskiirtme, daldirma, doktor
bicagi ve ultrasonik banyo yontemleriyle liretilen ve daha sonrasinda karakterizasyonlari
yapilan kalibrasyon numunelerinin parametreleri kullanilarak nem sensorlerinin aktif
katmanlar1 olusturuldu. Olusturulan nem sensoriilerinin ¢ikt1 parametreleri bu bdliimde

sunuldu.

Aktif / Algilayica

—
\) patman
\/_ —>»Alttas

Sekil 6.1. Nem sensorii katmanlari

Nem sensoril suyun absorbe edilmesi ile ¢alisir. Absorbe edilen su yiizeyde yogunlasir ve
olusan su katmanlarinda protonlar iletilir. Tletim, protonlarin bir su molekiiliinden digerine
stvi fazda bulunan hidrojen bagiyla tiinel agtigt Grotthuss mekanizmasindan

kaynaklanmaktadir (Sekil 6.2) [45].

| i i
0 .0 .0
H \H\ H \H\ HY SH HT
\f‘o/ \f“O/ N
| |
H H

Sekil 6.2. Grotthuss mekanizmasi [46]

Nem seviyesi artarsa, iletkenlik azalir ve gegirgenlik artar. Uretilen sensorler de nem

seviyesi arttik¢a kontaklar arasinda 6l¢iilen direncin azalmasi beklenir.
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6.1. Alttaslarin Belirlenmesi

Nem sensorleri kullanim alanlari agisindan farklilik gésteren sensor tiplerindendir bu yilizden
alttas se¢imi Onemlidir. Nem sensorlerinin farkli alanlarda kullanilabilmesi i¢in bu tez
kapsaminda esnek ve esnek olmayan alttaglar lizerine nem sensorii liretildi. Esnek olmayan
alttas olarak aliimina ve esnek alttas olarak kapton alttag segildi. Bu bolimde secilen

alttaglardan bahsedildi.

6.1.1. Aliimina (Al203)

Al>O3, ¢esitli seramik tiirleri arasinda Al,03, 25 °C'den 85 °C'ye kadar sicakliktan bagimsiz
olmasi nedeniyle en popiiler olanidir. Polimerlerle karsilastirildiginda yiiksek mekanik
dayanima sahiptir ve yiiksek nano-gézenek yogunlugu, diisiik nem tespiti i¢in uygun hale
getirir. Al2O3 dahil olmak {izere yaygin olarak kullanilan iki Al>Oz3 tiirii vardir. Birincisi,
yiiksek gozenekliligi nedeniyle daha hassastir, ikincisi ise termal olarak daha kararlidir. Tiim
bunlarin yaninda Al2O3 1s1ya dayaniklidir ve yiiksek 1s1 karsisinda yapis1 bozulmaz. Esnek

olmayan nem sensorii iiretirken Al,O3 kullanildi.

6.1.2. Kapton

PET gibi diger esnek alttaglar yerine Kapton filmin tercih edilmesinin temel sebebi; bu filmin
oldukca genis calisma sicakligidir. Kapton HN -269 °C ile 400 °C arasindaki sicakliklarda
yapisini koruyabilmektedir. Maksimum tavlama sicakliginin 250°C se¢ilmesinden dolay1
Dupont firmasinin iirettigi 75um kalinliga sahip Kapton HN poliimid film bu tez kapsaminda

esnek alttas olarak kullanildi.

6.2. Elektrot Deseni Tasarlanmasi ve Uretimi

Mikro boyutlardaki elektronik cihazlar; kiigiik boyut, diisiik maliyet, diisiik gii¢ tiiketimi ve
entegrasyon gibi cesitli avantajlar1 nedeniyle giderek daha popiiler hale gelmektedir [40].
Mikro fabrikasyon teknolojisi ile olusturulan i¢ ice gegmis, interdijital elektrotlar (IDE'ler),

nem sensori i¢in avantaj sunmaktadir. Bu avantajlar kisaca;

» FElektrotlar ve algilama malzemesi arasindaki temas alanini artirabilir ve bu da nem

sensOriinlin hassasiyetini artirabilir.
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« Imalat karmasikligini ve maliyetini azaltabilecek basit bir yapiya sahiptir.
* Nispeten diizlemsel bir yiizey saglar (6rnegin, 200 nm piiriizliiliikk). Yapiin diisiik en-
boy orani, 6zellikle lazer ablasyon islemi sirasinda gelecekteki imalat adimlarini daha

basit hale getirebilir.

Bahsedilen bu sebeplerden dolay1 IDE, nem sensorii i¢in kullanilmak iizere se¢ildi. IDE’nin
gercekten bir avantaj oldugunu gozlemek icin Tablo 6.1 de belirtilen NS5 ve NS6

numuneleri “S” seklinde olusturulan elektrot deseni ile tiretildi.

IDE i¢in malzeme olarak platin, altin ve giimiis kullanildi S desen i¢in sadece altin kullanildu.
Altin mikrofabrikasyonda siklikla kullanilir. Ote yandan Altin pahali oldugundan iiretim
maliyetini artirir. Ag ve lehim malzemesi arasindaki yapisma iyi degildir. Bu nedenle, telleri
Ag pedlerine yapistirmak i¢in glimiis iletken epoksi kullanilir. Giimiis iletken epoksi, iy1

elektriksel ve termal iletkenlige sahip bir elektronik epoksidir.

Elektrotlardan platin ve altin malzemesine sahip olanlar lazer ablasyon ile islendi. Yaklasik
olarak 1000nm kalinligina sahip Al>O3{izerine biiyiitiilen platin ve altin elektrotlar Boliim 3
‘de bahsedilen Lazer ablasyon cihazi ile Visual Laser Marker yazilimi kullanilarak

tasarlanan ve Sekil 6.3 de belirtilen dlgiiler ile islendi ve islenmis elektrotlar gosterildi.

3mm

I 2500 um  E

= ZIMIm

l ~ 2 Tnm

I

Sekil 6.3. (a) Tasarlanan IDE deseni ve 6l¢iileri (a=520 pm, b=220 pm, ¢=520 pm ve d=210
um) ve (b) Lazer ablasyon ile islenmis IDE deseni ve dlgiileri (a=524 um, b=215
um, ¢=225 pum)
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Bu tez kapsaminda segilen esnek alttag kapton iizerine iiretilen nem sensorlerinin elektrot
deseni inkscape programinda ¢izildi ve giimiis miirekkebi kullanilarak ink-jet teknigi ile
olusturuldu. Inkscape programinda tasarlanan IDE deseninin goriintiisii Sekil 6.4 de verildi.
Ag miirekkep alkol ve glikol karisimi i¢inde 100 nm’den kiigiik Ag nano parcaciklarin
¢oOziilmesi ile Uretilmistir. Genes’ Ink firmasina ait Smart’Ink S-CS01520 kodlu Ag
miirekkep tiretici firma tarafindan esnek alttaslar {izerinde yapilacak olan ve yiiksek

iletkenlige ihtiya¢ duyulan ¢alismalar i¢in 6nerilmektedir.

Sekil 6.4. Inkscape programu ile ¢izilmis IDE deseni

6.3. Aktif Katmanin Nem Sensorii Uzerine Uretilmesi

Nem sensoril tiretimi i¢in kullanilan alttaglarin (Al2O3 ve kapton) temizligi yapildi. Bu alttag

temizleme islemi i¢cin Sekil 6.5°de ki adimlar izlendi ve her alttas i¢in bu islem ayr1 ayri

uygulandi.
( ) ( ) 999,99 ( )
0 099,
S/;%gﬂ'(gtg saflikta
iyoni i izopropil Yiiksek
I(DS B/?rn;%jﬁ DI su aseé(;ﬂiug 10 alkol (IPA) saflikta azot
ultrasonik ile 10 dakika ile kurutma
banvo ultrasonik
4 banyo
N— . Y, \_ ) L )

Sekil 6.5. Alttaglar i¢in temizleme islemi

Temizlenen alttas iizerine elektrotlar boliim 6.2°de bahsedildigi gibi olusturuldu. Uretilen
nem sensorleri rezistif nem sensorleridir. Rezistif nem sensorlerinde elektrotlarin pet

(kontak) bolgesinden direng Ol¢iimii yapilir. Pet bdlgesinin aktif katman ile kaplanmasi
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istenilen bir durum degildir. Bu yiizden aktif katman kaplanirken kontak bolgesi i¢in belirli

adimlar izlendi.

- 1lk olarak elektrotlarin kontak bdlgesi, es-piiskiirtme ydntemi, Dr.Bigag: ve Ultrasonik
kaplama yOntemi i¢in asetonla temizlenebilen kimyasal boyar madde ile kapatildi. Aktif
katman kaplandiktan boliim 5°de sunuldugu sekilde kaplandiktan sonra kimyasal boyar
madde dikkatli bir sekilde aseton ile temizlendi.

- Daldirma yontemi i¢in kontak diginda kalan bolge karisima daldirildi (Boliim 5 de detayl
bir sekilde anlatilan daldirma metodu ayn1 sekilde uygulandi).

- Elektrotlarin alttaga tutunmasi ve daha dogru sonuclar alabilmek adina RTA, CTA ya da

sicak tabla (hot plate) lizerinde numuneler tavlandi.

Uretilen on bir (11) farkli nem sensériiniin ayrmtil bilgileri Cizelge 6.1°de verildi.
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Cizelge 6.1. Uretilen nem sensorleri

. .| Algilayici
Numune Alttas | Elektrot E.l'ektrof tiretim Elektl’.ot Algilayici/Aktif Katman iivetim
numarasi yontemi deseni | Katman . .
yontemi
Es-ptiskiirtme e
NS1 | Al,Os| Pt |yontemi ve lazer|IDE  |TiOz Egnlz:rsnliurtme
ablasyon y
Es-piiskiirtme I
NS2 Al;03 Au | yontemi ve lazer | IDE TiO2 Egnlz:rslﬁurtme
ablasyon M
Isil
NS3 | AlLLOs | Ay |Duharlastirma e e Es-pliskiirtme
yontemi ve lazer yontemi
ablasyon
Isil
NS4 AlLOs AU b?harla§t1rma IDE TiO, D Daldirma ile
yontemi ve lazer kaplama
ablasyon
Isil
NS5 AlLOs AU b?harla§t1rma S desen | TiO, D Daldirma ile
yontemi ve lazer kaplama
ablasyon
Isil
NS6 ALOs Al b?harla§t1rma S desen | SnO, D Daldirma ile
yontemi ve lazer kaplama
ablasyon
Isil
NS7 AlLOs AU b?harla§t1rma IDE SN0, D Daldirma ile
yontemi ve lazer kaplama
ablasyon
Isil
. Dr. Bigag1
NS8 | AlOs | Ay |Puharlastrma e TIO2 pasta (az) oo
yontemi ve lazer alkol) Kaplama
ablasyon P
Isil .
. Ultrasonik
NSQ | AlLOs | Ay |Duharlastirma e TIOz - pastd g
yontemi ve lazer (cok alkol) Kaplama
ablasyon P
Miirekkepli . Daldirma ile
NS10 |Kapton| Ag Bask1 Teknigi IDE TiO2D kaplama
Miirekkepli Daldirma ile
NS11 |Kapton| Ag Bask: Teknigi IDE SnO. D kaplama

6.4. Sensor Cikt1 Parametreleri

Nem sensdriindeki hassasiyet, bagil nemdeki direng degisimi ile dlgiiliir [4]. Uretilen nem

sensorlerinin %70 ve %40 bagil nem araligindaki diren¢ degisimleri nem sensorii test
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sisteminde 6l¢iildii ve direng degisimi Cizelge 6.2°de gosterildi. Cizelge 6.2’de bahsedilen
AR olarak bahsedilen %70 nemde ki direng ile %40 nemde ki direng¢ arasinda ki farktir, bu

fark ne kadar fazla ise sensoriin hassasiyeti ayni oranda artar.

Hassasiyetleri iyi olan bazi numunelerin, nem karsisindaki diren¢ degerleri Sekil 6.6°da

verildi.
3700 140
® ®
3600 - 120 - NS9
{
3500 - @ oo
_ 3400 - . 80 -
g g
" 3300 ) ®
3200 @ ® &)
@
5160 NS1 201 ]
®
3000 1— ‘ ' . ’ g : . . e . . , . .
50 52 54 56 58 60 62 64 68 40 50 60 70 80 90
% Nem % Nem

Sekil 6.6. NS1 ve NS9 i¢in nem 6lglim sonuglari
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Cizelge 6.2. Nem 0l¢iim sonuglari

Sensor Adi Direng¢ AR = 8:3)70 — Royy40)nem
NS1 346
NS2 542
NS3 3715
NS4 4990
NS5 3551
NS6 973
NS7 402
NS8 1379
NS9 120
NS10 3800
NS11 4500

Nem sensoriiniin katmanlarindan birisi olarak kullanilan alttas, sensor kullanim alanina gore
secilmelidir. Buna gore, Boliim 6.1°de bahsedilen aliimina esnek olmayan alttas olarak,
kapton ise esnek alttas olarak secildi. TiO2 algilayici katman kullanilarak iiretilen NS4
sensoriinde alttas olarak aliimina, benzer seklide TiO2 algilayici katman kullanilarak iiretilen
NS10 sensoriinde ise alttag olarak kapton kullanildi. Nem sensorii ¢ikti parametreleri
incelendiginde, aliimina alttas kullanilarak iiretilen nem sensoriiniin, kapton alttas
kullanilarak iiretilen nem sensoriinden daha yiiksek duyarlilik degerlerine sahip oldugu tespit
edildi.

SnO: algilayici katman kullanilarak iiretilen NS7 sensoriinde alttas olarak aliimina, benzer
seklide TiOz algilayici katman kullanilarak {iretilen NS11 sensoriinde ise alttas olarak kapton
kullanildi. Nem sensorii ¢ikti parametreleri incelendiginde, kapton alttas kullanilarak
iiretilen nem sensoriiniin, aliimina alttag kullanilarak tiretilen nem sensoriinden daha ytiksek
duyarlilik degerlerine sahip oldugu tespit edildi. Kapton alttag kullanildiginda, SnO-

algilayici katmanin TiO2 algilayici katmana gore nem sensorii tiretimine daha uygun oldugu
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tespit edildi. Aliimina alttas kullanildiginda ise nem sensoOrii liretimi i¢in TiO2’nin

secilmesinin daha uygun oldugu bulundu.

Cizelge 6.1°de goriildiigii tizere NS1 ve NS2 sensorlerinde elektrotlar farkli malzemeler ile
iretildi. NS1 sensorii tretilirken platin elektrot, NS2 sensorii iiretilirken altin elektrot
kullanildi. Elektrot malzemesinin farkli olmasinin nem sensorii hassasiyeti tizerindeki etkisi
incelendi. Bu inceleme sonucunda altin elektrotun platin elektrota gore daha hassas oldugu

bulundu.

NS2 ve NS3 sensorlerin elektrotlar tiretilirken farkli tiretim teknikleri kullanildi. NS2 sensor
numunesi es-plskiirtme yontemi kullanilarak altin kaplanirken NS3 sens6r numunesi 1s1l
buharlastirma yontemi ile altin kaplandi. Elektrot iiretim yonteminin farkli olmasinin nem
sensoOril hassasiyetine etkisi incelendi ve 1si1l buharlagtirma ile iretilen elektrotun nem
hassasiyetinin es-piiskiirtme yontemine gore daha iyi oldugu tespit edildi. Boliim 4’de
bahsedilen teknikler dogrultusunda incelendiginde 1s1l buharlastirma ile iiretilen elektrotlarin

iletkenliklerinin daha fazla oldugu gozlendi.

NS5 ve NS6 numuneleri farkli algilayict katmanlar ile tiretildi. NS5 numunesi TiO2 D ile
iretilirken NS6 numunesi SnO2 D ile iiretildi. Boliim 5°de bahsedilen karakterizasyonlarin
analizleri incelendiginde TiO2 ve SnO2’nin AFM 6l¢iim sonuglarindan elde edilen RMS
degerlerine bakildiginda TiO2’nin neme duyarliliginin daha yiiksek olmasi gerektigi
goriildii. XRD sonuglarindan hesaplanan tanecik boyutlarina bakildiginda SnOz, TiO2’ye
gore daha kiigiik tanecik boyutuna sahip oldugu hesaplandi. Tanecik biiyiikligii arttikca
hassasiyetin arttigi bilinmektedir [76]. XRD sonuglarina gore TiO2 nin daha hassas olmasi
beklendi. Nem sensorii ¢ikti parametrelerine bakildiginda da sonucglarin AFM ve XRD

Ol¢tim sonuglarini ile paralel bir sekilde TiO2 nin SnO2’ye gore daha hassas oldugu goriildii.

NS10 ve NS11 numuneleri farkli algilayici katmanlar ile iretildi. NS10 numunesi TiO2 D
ile dretilirken NSI1 numunesi SnO; D ile iretildi. Bolim 5’de bahsedilen
karakterizasyonlarin analizleri incelendiginde TiO2 ve SnO2’nin AFM 6l¢lim sonuglarindan
elde edilen RMS degerlerine bakildiginda SnO2’nin neme duyarlili§inin daha yiiksek olmasi
gerektigi goriildii. XRD sonuglarindan hesaplanan tanecik boyutlarina bakildiginda SnO.,
TiO2’ye gore daha biiyiik tanecik boyutuna sahip oldugu hesaplandi. XRD sonuglarina gore

SnO2’nin daha hassas olmasi beklendi. Nem sensorii ¢ikti parametrelerine bakildiginda da
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sonuglarin AFM ve XRD 06l¢iim sonuglarini ile paralel bir sekilde SnO2’nin TiO2’ye gore

daha hassas oldugu goriildii.

NS5-NS6 ile NS10-NS11 sensor parametreleri incelendiginde aliimina alttas kullanilan nem
sensoOrlerinde TiO2’nin neme daha duyarli oldugu ve kapton alttas kullanildiginda ise

SnO2’nin nem duyarliliginin daha fazla oldugu goriildii.

NS8 numunesi Dr. Bigagi teknigi ile tiretilirken NS9 numunesi ultrasonik banyo ile kaplama
teknigiyle iretildi. Bu algilayict katman {iretim yontemlerinin nem sensorii hassasiyeti
iizerindeki etkisi incelendi. Boliim 5°de bahsedilen karakterizasyonlar incelendiginde NS8
sensoriiniin neme daha duyarli olmasi beklendi ve nem sensorii ¢ikti parametreleri beklenen

sonucu dogruladi.



67

7. SONUC VE ONERILER

Bu tez ¢alismasinda, TiO2 ve SnO; algilayic1 katmana sahip direng 6l¢iim metoduna dayali
nem sensorlerinin tiretimi tartisildi. Direng 6l¢iim temelli RH nem sensoérleri, genis bir bagil
nem araliginda dogrusalliklari nedeniyle yaygin olarak kullanildi. Direng temelli
sensorlerinin c¢aligsmasi, ¢evredeki ortamdaki RH'nin bir fonksiyonu olarak hassas bir
malzemenin iletkenlik sabitinin degismesine dayanir [46]. TiO2, duyarlhiligi, dogrusal
davranis1 ve genis bir sicaklik araliginda kararliligi nedeniyle tezde algilama malzemesi
olarak kullanildi. TiO2 bagil nem degisikliklerine karsi iyi bir hassasiyet sergiledi. TiO-
ayrica iyi bir kararlilik gosterir, bu da elektronik endiistrisinde koruyucu bir tabaka olarak

yaygin bir sekilde uygulanmasina yol agmistir.

Direng 6lgiim temelli RH sensorleri, TiO2 ve SnO2 katmanlarinin farkli iki alttas esnek
olmayan Al>O3 ve esnek kapton iizerine interdigital elektrot deseni olusturularak modellendi.
Birbirine bagli basit yapi1, daha fazla temas alani ve nispeten diizlemsel yiizey gibi avantajlari
nedeniyle kullanildi. Temel olarak algilayici katman i¢in kullanilan daldirma yoéntemi,
geleneksel kaplama yontemlerinin aksine bir temiz odanin disina da tasmabilir. Daldirma
islemi ve ultrasonik banyo yontemi esnektir ve baskili devre karti (PCB) iizerine RH
sensoOrleri olusturmak i¢in kullanilabilir, bdylece bu tiir sensor sistemlerinin iiretim
maliyetlerini diisiiriir. RH sensorlerinin performansini iyilestirmek i¢in birgok daldirma
parametresi ¢alisildi. Dr. Bigagi ve ultrasonik banyo teknigi ile yapilan sensorlerin
performansi da karsilastirildi. Sonug olarak, daha yiiksek film yogunlugunun daha yiiksek
dogrusallik ve hassasiyetle sonu¢landigi sensore kiyasla benzer bir hassasiyet ve dogrusallik

seviyesi sergiledigi goriildii.

Deneysel sonuglar, bu tezde Onerilen nem sensdrlerinin, nemi artirip diisiliriirken diisiik
duyarlilik ile kisa siirede kararl veriler sagladigini da gosterdi. RH sensoriiniin ¢ikigini test
etmek i¢in basit bir nem sensorii test cihazi kullanildi. Nem sensorii test cihazi devresi

hassastir ve genis bir direng araligin1 kapsayabilir.

Tezdeki basarilara dayanarak, ileride yapilacak caligsmalari 6nermek sunlar igerir:
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1. RH sensorii, %40-%70 Bagil Nem araliginda iyi dogrusallik gdsterir, ancak direng
degisikligi ¢ok kiiciik ve hizlidir. Daha kolay tespit i¢in hassasiyeti artirmanin bir yolunu
bulmaliyiz.

2. RH sensorii, TiO2 ve SnO; ile iyi sonuglar saglar. Sonraki adim, RH sensdriiniin

performansini ve hassasiyetini artirabilecek TiO2 ve SnO2 bir RH sensorii tiretmektir.
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