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ONSOZ

Bu calisma Erciyes Universitesi Bilimsel Arastirma Projeleri Koordinasyon Birimince
Desteklenmistir (Proje Numarasi: FBA-07-41). Proje Kapsamindaki X 1sin1 calismalari
Erciyes Universitesi biinyesinde bulunan Teknoloji Arastirma ve Uygulama Merkezi
(TEKMER) tarafindan gerceklesmistir. Proje kapsaminda deneylerin yapilmasinda katki
veren doktora oOgrencisi Semra DURMUS‘a 6zel tesekkiirlerimizi sunariz. Calismalar
esnasinda bu TEKMER miidiirii saym prof. Dr. Ayhan GULDESTE’ ye c¢alismalarda verdigi
katki ve yardimlardan dolay1 ¢ok tesekkiir ederiz. Ayrica, TEKMER’de ¢alisan ve XRD,SEM
ve EDAX 6l¢iim sonuglarini almamizda bizlere yardim eden Uzm. Ihsan AKSIT’e ve Uzm.

Altunay BOYRAZ ‘a tesekkiirlerimizi sunariz.
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OZET



Bu calisma da, farkli metalik alasim ve diger bazi alagimlarinin bilesime bagli termo-
elektriksel ve yapisal 6zellikleri arastirlmistir. SEM, EDAX ve XRD ol¢iimleri, 6rneklerin
yapisal Ozelliklerini elde etmek igin yapilmistir. Ayrica proje kapsaminda oOrneklerin
elektriksel iletkenlikleri dort nokta metodu kullanilarak belirlenmistir ve bu proje kapsaminda
elde edilen sonuglar degerlendirlerek uluslararast SCI yayinlanan dergilerde 10(on) ayr1 yaymn
olarak yaymlanmistir. Yine proje sonucunda elde edilen arastirma sonuglar1 bazi uluslararasi
kongrelerde sunulmus ve kongre kitapgiginda yer almistir. Bu caligmalarin bir listesi
kaynaklar boliimiinde verilmistir [8-17]. Bir¢ok alasim i¢in elde edilen sonuglar, 30-1000 C
sicaklik araliginda elektriksel iletkenlikleri Olgiilmiistiir. Buna ek olarak Orneklerin SEM
mikrografikleri alinarak mikroyapilar1 basarili bir sekilde belirlenmistir. Incelen alasim
sistemleri i¢in bilesime bagli elektriksel iletkenlik degerleri ilk defa tarafimizca bu proje
kapsaminda Ol¢iilmiistiir. Bu alagim sistemlerine ait X-151n1 kirim (XRD) calismalar1 yapilarak
kristal yapilar1 belirlenmistir. Hazirlanan Orneklerin bilesim degerleri tam olarak EDAX
deneysel yontemle belirlenmistir. Bu proje kapsaminda olusturulan o6lgiim sistemleri
kullanilarak baska birgok malzeme ¢esidinin Ozelliklerinin arastirilmasina devam etmektedir.
Calisgmanin devami seklinde diislilenin yeni malzemelerin 6zelliklerinin incelenmesi ve
iletkenlik Ol¢timlerinin siirekli olarak yapilmaya devam edilmesinden elde edilen aragtirma

sonuglar1 degerlendirilerek yayin agsamasina gelinecektir.

Anahtar Kelimeler: Elektriksel Iletkenlik; XRD; SEM; EDAX; Alasimlar.



ABSTRACT

In this study, thermo-electrical and structural properties of different metallic and other type
alloys which depend on concentration have been investigated. The SEM, EDAX and XRD
measurements have been carried out to obtain the structural properties of the samples. In the
scope of this project, electrical conductivities of the samples have also been determined by
using the four-point probe methods. The obtained results have been published 9(nine)
different articles on the SCI journals. The research results obtained by this project have also
submitted as proceeding of international conferences. The articles list of this study has been
given in references section [8-17]. The obtained results of electrical conductivies of the many
alloys have been measured in the temperatures range of 30-1000 C. In addition, the SEM
micrographs of the samples were taken and the microstructure of tha samples were succefully
determined. For the first time, the concentration dependence of electrical conductivies of the
investigated samples has been determined. The X-ray diffraction (XRD) examination shave
been carried out to determine the crystal structure of the alloy systems. In order to determine
the exact concentration of the elements in the alloys, the EDAX measuremnts were carried
out. As a scope of this project, the measurements setup systems which have been used to
obtain the properties of the samples are still in usage to eximine the properties of the other
kinds of materials. The continuity of this study, to investigate the properties and measure the
electrical conductivity of the new materials, the investigations are continue and the ontaining

results will be published as articles in scientific journals.

Keywords: Electrical conductivity, SEM, XRD, EDAX, Alloys



1. GIRIS

Metalik alasim ve diger bazi alasim sistemlerinin elektriksel iletkenligin sicaklikla degisim ve
yapisal 6zelliklerin ortaya ¢ikarilmasi ¢aligmalari konusunda proje kapsami disinda daha 6nce
Cd-Sn, CdS, ZnSe/Sn0O,, CdS/SnO,, GaN, InN, LaSrFeNi/SrTiO; seklinde adlandirilan ve
farkli oranlar kullanilarak hazirlanan farkli bir ¢ok alasim deneysel olarak incelenmis ve elde

edilen sonuclar kullanilarak ve uluslararas1 hakemli bir dergide yayilanmaigti.

Bu yayinlar asagidaki gibidir:

1- Metin H., Durmus S., Erat S., and Ar1 M., "Characterization of chemically deposited ZnSe/SnO2/glass films:

Influence of annealing in Ar atmosphere on physical properties", Applied Surface Science, (2011).,

2- Metin H, Erat S., Durmus S., Ari M., "Annealing effect on CdS/SnO2 Films Grown by Chemical Bath
Deposition", Applied Surface Science, 256, 5076-5081, 2010.

3- Metin H., Art M., Erat S., Durmus S., Bozoklu M., Braun A., 'The effect of the annealing temperature on the
structural, optical, electrical properties of CdS films', J. Materials Research, 25 (1), 189-196), 2010.

4- Metin H., Erat S., Emen F. M., Kafadar V., Yazici A. N., Ar1 M., Kulcu N., "The thermoluminescence
properties of CdS films under the nitrogen atmosphere", Journal of Luminescence, 130, 1531-1538, 2010.

5- An M.,, Metin H., Dagdemir Y., 'Electrical transport properties of n-type GaN', Optoelectronics and advanced
materials-rapid communications, Vol. 3, no. 8,p. 763-770, 2009.

6 Art M., Metin H., Karaaslan T., Erat S., 'Electron-phonon interactions and electron mobility of HEMT at low
electron temperatures', Optoelectronics and advanced materials-rapid communications, Vol. 3, no.8, p.771-775,

2009.

7- Ar1 M., Metin H., 'Energy relaxation mechanisms and mobility of electrons in n-type InN', J. optoelectronics

and advanced materials, Vol. 11, No. 5, p. 648-654, 2009.

8- Braun A., Zhang X., Sun Y., Miiller U., Liu Z., Erat S., Ar1 M., Grimmer H., Mao S.S., Graule T., 'Correlation
of high temperature x-ray photoemission valence band spectra and conductivity in strained LaSrFeNi oxide on

SrTiO3 (110)', Applied Physics Letters, 95, 022107.1 - 022107.3., 2009.



9- Art M., Saatgi B., Giindiiz M., Meydaneri F., Bozoklu M., 'Microstructure and thermo-electrical transport
properties of Cd-Sn alloys' , Materials Characterization, 59, 624-630, 2008.

10- Erat S., Metin S., Ar1 M., 'Influence of nitrogen anneling on the XRD, EDX, SEM and electrical properties
of chemical bath deposited CdSe thin films', Mater. Chem & Phys., 111/ 114-120.

Bu metalik alagim ve alasim Orneklerin bir cogu laboratuvarimizda hazirlanmis bazilart ise
diger iiniversitelerde isbirliginde bulundugumuz bilim insanlar1 ile birlikte hazirlanmisgtir.
Bazi alasimlarin 6zellikleri ise proje kapsaminda alinan cihazlar kullanilarak numerik analizi
yapilarak incelenmis ve sonuglar yaymlanmustir.

Hazirlanan alasim 6rneklerinin kristal yapilar1 x-1sinlar1 kirmim deneyleri ortaya ¢ikarilirken,
mikroyapisal 6zellikleri ise taramali elektron mikroskopu ile gerceklestirilmistir. Elde edilen
deneysel sonuglardan, alagim orneklerin yapisal karakteristikleri tam olarak ortaya
cikarilmustir.

Bunlara ek olarak, alasim Orneklerin elektriksel iletkenlik degerlerinin sicaklikla nasil
degistigi, 4-nokta prob yontemi ile 30-1000 C araliginda arastinlmistir. Iletkenlik
degisimlerini etkileyen parametre ve fiziksel niceliklerin neler oldugu ortaya ¢ikarilmistir.
Elde edilen biitiin deneysel sonuglarin degerlendirilmesi ve tartigmasi bilimsel yontemle

yapilarak 9 adet ayr1 yayion seklinde uluslararas1 SCI dergilerinde yaymlanmigtir.

Biitlin alagim orneklerinin kristal yap1 analizinin yapilmasi i¢in birim hiicre parametreleri (a,
b, ¢ ), Miller indisleri (4, k, [ ) ve diizlemler aras1 uzaklik ( d ) degerleri X 1smnlar1 toz
difraktometresi ile alinan difraksiyon desenlerinde XRD Evaluation paket programi
kullanilarak kristal sistemi belirlenmeye kirinim deseni indislenmeye c¢alisildi. Literatiirle
uyumu incelenmistir..

Alasimlarin Taramali1 Elektron Mikroskobu (SEM) ile grain yapilarinin goriintiilerinin resmi
cekildi. Calisilan malzemelerde dokiim esnasinda malzemelerin istenilen kompozisyonda
ayarlanmig oldugu EDAX Analizi yapilarak dogrulandi.

Elde edilen sonugclar, kullanilan malzeme ve alasim kompozisyonlar1 hakkinda literatiire yeni
katkilar saglamakla birlikte, yapilacak yeni ¢alismalar i¢in bu dngoriiler 1s181inda yeni farkh

ilerlemelere basamak olacagi kanisina varildi.



2. GENEL BILGILER
2.1. Alasim orneklerin hazirlanmasi

Orneklerin hazirlanmasida farkli yontemler kullanilmistir. Baz1 rnekler katihal reaksiyonu ile
hairlanirkan, bazilart sol-gel yontemi ile hairlanmistir. Baz1 6rneklerin pres aleti ile 13 mm
capinda palet bicimine getirldikten sonta karakterizasyonu yapilmis bazilar1 ise sivi daldirma
yontemi ile ince film seklinde hazirlanmasi gergeklestirlmistir. Bu alasim malzemelerden
bazilarimin yapisal oOzellikleri incelendiginde nano parcacik boyutlarinda olduklar

gozlenmistir.

2.2. Elektriksel iletkenlik 6zellikler ve deneysel 6l¢iimler

Elektrik yiiklerin herhangi bir etki ile bir yonde veya her iki yonde de hareketi elektriksel
iletkenlik olarak tanimlanir. Elektriksel iletkenlik hareketli yiikli taneciklere gore
siiflandirilir. Bu smiflandirmada hareketli tanecikler elektronlar ise elektronik iletkenlik,
iyonlar ise iyonik iletkenlik, her iki tanecik tiiriiniinse hareketli oldugu iletkenlik tiirii karma
iletkenlik olarak tanimlanmistir. Bu durumda iletkenlik iice ayrilir ve su sekilde gruplandirilir

ve Tablo 2.1 deki gibi gosterilebilir [1].

Tablo 2.1. iletkenligin smiflandiriimasi

ELEKTRIKSEL iLETKENLIK

Elektronik Iletkenlik Iyonik letkenlik Karma Iletkenlik
(Yiik tastyicilar elektronlar) (Yik tastyicilar iyonlar O*, Li") (Yiik tastyicilar iyonlar
+ elektronlar)
1.Metalik iletkenlik (Au,Cu) 1.Kat1 Elektrolitler (Zirkonyum o-Bi,0; Fazi
tabanli kat1 elektrolit)
2.Yariiletkenlik 2.Siiper Iyonik Iletkenlik (SrF,)
(Si, Ge, polimer)
3.Siiper Iletkenlik 3.Hizli Iyon Iletkenligi (T1;Cu,Cls)
(Hg, Al, MgB;)

Bir malzemenin elektrik iletimi iyonik ya da elektronik mekanizmalardan biri ile

gerceklesebilir. Yariiletkenlik, siiperiletkenlik ve metalik iletkenligi icine alan elektronik
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iletkenligin disinda diger iletkenlik tiirii iyonlarin hareketine bagli olan iyonik iletkenliktir

(Tablo 2.2) [1].

Tablo 2.2. Malzemelerin Elektriksel Iletkenlik Degerleri

Malzeme Iletkenlik (Q.cm)™
Iyonik Kristaller <10'°- 107
Iyonik Iletkenler Kati1 Elektrolitler 10— 10°
S1v1 Elektrolitler 10'-10°
o Metaller 10°—107
Elektronik Iletkenler Yartiletkenler 10°— 10
Yalitkanlar <101

2.2.1. Ozdirencin Olciilmesi

Iletkenlik ve dzdireng (direnclilik) bir malzemenin karakteristik dzelligidir. Bir numunenin
elektriksel iletkenliginin belirlenmesi i¢in 6lgiilen voltaj ve akim siddeti ile hesaplanan
ozdireng degeri ile numunenin geometrik yapisi arasinda bir iliski vardir [2]. Bu nedenle
0zdirencin hesaplanmasinda kullanilan Ohm Kanunu;

V.
TR 2.1)

esitligine geometrik yapiya bagli olan bir diizeltme faktorii (Resistivity Correction Factor)
degeri ilave edilerek 6zdiren¢ hesaplanir. Bu diizeltme katsayis1 numunenin kalinligina ve
kalinlik geometrik yapisina, ylizey biylikligline, numune kenar smirlarinin yapisina,
kontaklarin numune {izerinde bulundugu konuma ve kontaklarin diizenine bagl olarak degisir
[3].

Malzemelerin 6zdirenglerinin belirlenebilmesi i¢in tipik olarak numune iginde bir elektrik
alan yaratacak olan bir akim kaynagina, bu elektrik alan nedeniyle numune i¢inde meydana
gelen I elektrik akiminin siddeti ve keyfi se¢ilen herhangi iki nokta arasinda meydana gelen V
potansiyel diismesinin belirlenmesine ihtiya¢ vardir. Bir maddenin elektriksel direnci,
maddenin iizerinden gecen I akimi ve bunun meydana getirdigi V geriliminin orani ile

bulunur.

2.2)

~| =
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Iki metal iletken kontak tel ile yapilan bu &l¢iim yontemi iki nokta elektriksel iletkenlik
Olclimii olarak adlandirilir. Burada direncin belirlenebilmesi i¢in V' ve [ degerinin dogrudan
belirlenmesi yeterlidir. Bu yontemle yapilan direng belirleme 6lgiimiinde elde edilen R degeri
ileride de belirtecegimiz sartlara bagl olarak en azindan kontaklarin direncini de igerir. Bu
durumda elde edecegimiz R direnci ve buna bagl elde edilen p 6zdireng degeri sadece
numuneye ait olmayacaktir.

Direncin elde edilmesi numunenin 6zdirencini belirlenmesini saglar. Homojen bir numunenin
ozdirenci belirlenmek istendiginde malzemenin geometrik ozelliklerini de igerir. Ozdireng

ifadesi asagidaki sekilde verilebilir [4].

~| =

G (2.3)

=)
1

Burada G gdsterimi numunenin boyutlarini yani yiizey geometrik sinirlart ve kalinligini,
elektriksel kontaklarin numune iizerindeki konumunu ve dizilis diizenini igeren bir katsayidir
ve “Geometrik Diizeltme Katsayisi/Faktorii” (Resistivity Correction Factor, RCF) olarak
tanimlanir.

2-nokta 6l¢iimii (two point probe) ile elde edilen Rippum direng degeri numunenin direncinin
disinda baska ek direngleri de icerir. Bu ek direncler iletken telin (Ry), numuneye akimi
aktaran igne uclarm (probe, pin) (Rywb), gerekirse problart numuneye tutturan iletken lehimin
(Rpasta), kontak ucu ve numune temas ara yiizeyinin direnglerinin (Ryonak) toplamidir. Bu
nedenle numunenin hesaplanan p 6zdirenci olmasi gerekenden daha yiiksektir. Numuneye
kontak olarak kullanilan iletken teller genel olarak iki parcalidir ve bu da iki farkli direngli
kontak kullanmak demektir. Bu kontaklarin bir kismi1 6l¢iim cihazlarina bagli olan iletken tel
kablolar ve diger kismi da bu kablolarin numuneye temas eden ug¢ kisimlar1 olan problardir.
Problar genelde ihtiyaca uygun farkli metalden yapilir. Bunun nedeni numunenin cinsine gore
numuneye sert ve saglam temasin saglanmasi ya da yiiksek sicakliga dayanikli olan metal
baslar kullanmaktir. Bu durum 6zellikle kontak direnci numune direncine oranla yiiksek olan
1yi iletkenlerin ve yariiletkenlerin 6zdirencinin belirlenmesinde ortaya ¢ikar.

Bu gibi durumlardan dolay1 sadece numunenin direncini belirleyen bir diren¢ 6lgme teknigi
daha uygun olacaktir. Dort nokta d.c. (four point probe) elektriksel iletkenlik Glgme
tekniginde kullanilan kontaklarin direngleri Olglimde hesaba girmez ve hesaplanan deger
sadece numunenin 6zdirencidir. Bu sebeple olgiimlerde dort nokta d.c. elektriksel iletkenlik

Oleme teknigi kullanilmistir.
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Bu amagla kurulan diizenekte kontaklardan ikisi numune iizerinden akan akimi 6lgmek igin,
diger ikisi ise herhangi iki nokta arasindaki potansiyel farki 6lgmek icin kullanilir. Sekil

2.1°de goriildiigii gibi 1.ve 4. problardan akim ve 2.ve 3. problardan

—

Ampermetre

Sekil 2.3. Dort Nokta D.C. Elektriksel Iletkenlik Olgiim Teknigi.

ise potansiyel fark ayri ayr1 6l¢iildiigii igin Iki nokta iletkenlik 6l¢iim teknigindeki gibi kontak
direncleri dl¢lime dogrudan dahil olmaz. Yine bu sistemde de kontak direnci s6z konusudur
ama Ol¢iimiin sonucunu ¢ok az etkileyeceginden ithmal edilebilir.

Bu 06l¢im tekniginde ozdiren¢ denklemi yukarida verilenden farkli olmamakla beraber

asagidaki sekildedir.
V.
1 14

Kontaklarin ayn1 dogrultuda dizilmeleri en avantajli 6l¢lim sekli olacaktir. Bu durumda G
faktoriiniin belirlenmesi ve hesabi daha sadedir. Burada s ardisik kontaklar arasi mesafedir
(Sekil 2.1). Boyle bir dlgtim diizeneginde yukarida yer alan p 6zdireng denklemindeki G
katsayis1 numune geometrisi, kontaklarin numune iizerindeki konumuna ve kontaklar aras1 s
mesafesine baglidir. Uygulamada genel olarak yapilan kontak dizilisi s1; = s;3 = s3» =s olan

esit aralikli diizendir [2].

2.3. X-Isinlar1 Difraksiyon Metodu (XRD)

1912 yilinda Von Laue tarafindan kesfedildikten sonra, x-1g1nlar1 difraksiyonu analiz yontemi
bugiine kadar endiistri ve bilime c¢ok ©onemli bilgi akisi saglamustir. Ornegin; kristal

malzemelerin atomlarinin geometrik diizeni (6rgii yapisi) ve aralarindaki mesafe hakkindaki
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bilgilerin ¢ogu dogrudan difraksiyon ¢aligmalariyla tayin edilmistir. XRD sistemi ¢ogunlukla
agir elementlerden olusan, kati anorganik ve kristalin maddelerin arastirilmasina uygun bir
aletsel yontemdir. XRD ol¢iimleri i¢in kullanilan cihazlar basit olarak Sekil 2.2° deki blok
diyagramina sahiptir.

Yontem, siliper iletkenler, seramikler, metaller, alagimlar, kati ¢ozeltiler, heterojen kati
karisimlar, korozif maddeler, celik kaplama malzemeleri, maden analizlerinde, toprak
analizlerinde, safsizlik katkilanmig yar1 iletkenlerde, bobrek ve mesane taglarinda, bilesim
analizlerinde, bazi adli konularda, baz1 boyar maddelerde, pigmentlerde, ¢imentolarda, dogal
veya yapay minerallerde, herhangi bir malzemenin igerdigi bilesik veya elementlerin
tayininde, inorganik polimerlerde, faz diyagramlarinin ve faz doniisiimlerinin
arastirilmasinda; bazi kristal veya amorf kompleks bilesiklerinin incelenmesinde oldugu gibi
bir ¢ok konuda yaygin kullanim alanina sahiptir. Yaygin olmamakla birlikte baz1 kat1 organik
bilesiklerin, kati organik polimerlerin, plastiklerin, organik boyar maddelerin v.s.

analizlerinde de kullanilmaktadir [5,6].

Cihazin
bilesenleri

| |
Mono Sinval
kromatorler | >mya
islemciler

H
[ Kaynaklar ] [ Filtreler ] [Dedektérler
RN I

~—/ |

s Tincil Puls Puls )

X iginlari || Radyo 1net Foton Gaz Sintilasyon || Yiikseklik ruls
tiipi : Floresans L Yiikseklik
ipl izotoplar saymmi | transduserler | Sayicilar | |Seciciler o

N Kaynaklar analizor

Geiger
tipl

Orantili
sayict

Iyonlasma
Odalar1

nlLIB

Sekil 2.2. X-Isinlar1 Toz Difraktometresinin Bilesenleri

Ayrica XRD c¢aligmalari, metallerin, polimerik malzemelerin ve diger katilarin fiziksel

Ozelliklerinin ¢ok daha iyi anlagilmasina katkida bulunmustur. X-1sinlar1 difraksiyonu son
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zamanlarda stereoidler, vitaminler ve antibiyotikler gibi karmasik maddelerin yapilarmin
aydinlatilmasinda da yaygin olarak kullanilmaktadir.

X-1gmlar1 difraksiyonu kristallin bilesiklerinin kalitatif ( hangi element veya bilesiklerden
meydana geldigini bulmaya yarayan analiz dalidir) olarak taninmasinda pratik ve uygun bir
yontemdir. X-1ginlar1 toz difraksiyon yontemi ise, kat1 bir numunedeki bulunan bilesikler
hakkinda kalitatif ve kantitatif (bilesenlerden her birinin ne yilizdede oldugunu bulmaya
yarayan analiz dalidir) bilgi saglayabilen tek analitik yontemdir. Ornegin, toz yontem ile bir
kat1 numunedeki KBr ve NacCl yiizdeleri tayin edilebilirken diger analitik yontemlerle sadece
numunedeki K*, Na’, Br ve Cl iyon yiizdeleri tayin edilebilmektedir.

X-1ginlar1 toz yontemleri her bir kristal madde i¢in x-151m1 difraksiyon modelinin sadece o
kristale 6zgii olmas1 temeline dayanir. Boylece eger numunenin difraksiyon deseni literatiirde

karsilagtirildigr maddenin literatiirdeki difraksiyon deseni ile tam uyarsa (difraksiyon agilari

ayni olursa), numunenin kimyasal yapis1 bulunabilir [5,6].

2.4. Kristal Yap1 Analizi

Toz difraksiyon yonteminde, analitik difraksiyon g¢aligmalar: i¢in kristal numune, homojen
durumda olur, ¢ok sayida kiiclik kristal tanecikleri biitlin miimkiin yonlerde yonlenirler;
boylece bir x-151n1 demetinin malzeme i¢inden gegerken ¢ok sayida tanecigin biitiin miimkiin
diizlemler arasi bosluklarda yansimasi i¢in Bragg sartin1 (2.5) yerine getirecek sekilde
yonlenmis olmasi1 beklenir.

Bu ¢alismada numunelerin 6l¢iime hazirlanmasi, dokiimii yapilan numunenin kesilip, kalin ve
ince parlatma agamalarindan gegirilmesi seklindedir.

Bir kristalin yapisi, atomla etkilesen dalgalarin difraksiyon desenleri incelenerek tayin edilir.
Difraksiyon dogrultular1 ve siddetleri dlciilerek, difraksiyondan sorumlu kristal yapi ile ilgili
bilgi elde edilir. Paralel, monokromatik ve dalga boyu A olan x-isinlarinin bu kristal yap1
iizerine, kristal diizlemiyle 0 acis1 yaparak geldigini farz edelim. X-151m1 demeti kristale
geldiginde diizlemlerden (diizlemin d aralikla siralandigi varsayilir) farkli dogrultularda
yansima yaparlar ve belli sartlarin saglandigi durum haricinde birbirlerinin etkilerini azaltirlar.
Kristali tanitacak olan difraksiyon deseninin olmasi i¢in Sekil 2.3’den de goriildigl gibi
yansima 1sinlarimin yapici girisim yapmalar1 gerekir. Sekil 2.5°de orgii yiizeyinin bir pargasi
gosterilmistir.

Her bir yiizeyden yansiyan dalgalar arasindaki yol farki 4B+ BC = 2dsinf ile ifade edilir.

Yapici girisim olmasi i¢in bu ifadenin dalga boyunun tam katlarina, nA, esit olmasi gerekir.
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Bunun i¢in gerekli sart, komsu iki diizlemden yansiyan isinlar arasindaki yol farki 2dsinf
olmal1 ve yol farki dalga boyunun tam kat1 olmalidir. Bragg kanunu olarak bilinen bu ifade

asagidaki matematiksel esitlikte verilmistir [5,6].

2.d.sinf = n (2.5)

(2.5) ifadesine gore difraksiyon meydana gelebilmesi i¢in gelen ve yansiyan 1sinlarin belli bir
yiizeyle belli bir ag1 yapmasi gereklidir. Ayn1 zamanda gelen 1sinlarin dalga boylarmin d
diizlemler aras1 mesafeden kiigiik olmasi ya da ona esit olmasi gerekmektedir (A< 2d). Bu da

difraksiyon i¢in gerekli sartlar1 belirlemektedir.

Sekil 2.3. X-Isinlarinin Bir Kristal Tarafindan Difraksiyonu.

Difraksiyon desenleri, genellikle otomatik cihazlarla elde edilir. Burada kaynak, uygun
filtreleri bulunan bir x-151m1 tiiplidiir. Yiizeyi parlatilmis metal 6rnek numune tutucuya
yerlestirilir. Kristallerin yonlenmesindeki gelisigiizelligi artirmak i¢in numune tutucu
dondiiriiliir. Emisyon veya absorpsiyon spektrumunun elde edilmesinin benzeri bir sekilde
otomatik olarak taranmak suretiyle difraksiyon desenleri elde edilir. Bu tiir cihazlarin avantaji

siddet olglimleri i¢in yiiksek kesinlik, otomatik veri ayiklama ve rapor sunmasidir [5].

2.5. Taramah Elektron Mikroskop (SEM) Ol¢iimleri

Malzeme biliminin, jeoloji ve biyolojinin bir¢ok c¢aligma alaninda kati ylizeylerin fiziksel
niteligi hakkinda ayrintili bilgi saglamak biiyiik bir 6nem tasir. Bu tiir bilgiyi saglamanin
klasik yontemi yiizey karekterizasyonunda hala 6nemli bir teknik olarak kullanilan optik
mikroskoptur, ancak optik mikroskobunun smirlt bir degeri vardir. Calisilan numunelerde

bulunan kristallerin ¢ogu bu mikroskobun ayirma giiciiniin tizerindedir. Bundan 6tiirii yiiksek
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cozme giicline sahip elektron mikroskobuna ihtiya¢ vardir. Bu mikroskoplar yiiksek
biiyiitmelerde (200000) 1ilging yapisal oOzelliklerin incelenmesine imkan saglar. Son
zamanlarda ¢ok daha yiiksek ayiriciliga sahip ii¢ teknik kullanilarak ytlizeyler hakkinda bilgi
saglanmaktadir. Bu teknikler taramali elektron mikroskobu (SEM), taramali tiinelleme
mikroskobu (STM) ve atomik kuvvet mikroskobu (AFM)’dir. Son iki yontem bazen taramali
prop mikroskobu (SPM) seklinde ortak bir isimle adlandirilir.

Bu tekniklerin her biri ile bir goriintii elde etmek i¢in kati numunenin yiizeyi, hassas bir
sekilde odaklanan elektron demetiyle (1) yilizey boyunca diiz bir dogru iizerinde (x yoniinde)
tarama yapilir, (2) demet baglangic pozisyonuna doner ve (3) asagi dogru (y yOniinde)
standart belirlenmis bir miktar kadar kaydirilir. Bu islem s6z konusu ylizey alani tamamen
taranana kadar tekrarlanir. Bu tarama islemi sirasinda ylizey {istlinde (z yonii) bir sinyal alinir

ve goriintiiye doniistiiriilecegi bir bilgisayarda toplanir [6].

Taramal1 elektron mikroskobunda, kati numune yiizeyi yiiksek enerjili bir elektron demetiyle
taranir. Bu teknikte yilizeyden cesitli tiir sinyaller olusturulur. Bunlar geri sacilmis elektronlar,
ikincil elektronlar, Auger elektronlari, X-1s1m1 floresans fotonlar1 ve degisik enerjili diger
fotonlardir. Biitlin bu sinyaller yiizey c¢aligmalarinda kullanilmis olmakla beraber, bunlarin
icinde en yaygin olan iki tanesi (1) taramali elektron mikroskobunun temelini olusturan geri
sacilmis ve ikincil elektronlar ve (2) elektron mikroprob analizde kullanilan x- 1511

emisyonudur [6].

Sekil 2.4’de goriilen manyetik kondensor ve objektif mercek sistemi, goriintiiyli 5 ile 200
nm’lik numune iizerindeki son nokta boyutuna indirgeme gorevi goriirler. Bir veya daha ¢ok
sayida mercekten olusan kondensoér mercek sistemi, elektron demetinin objektif merceklere
ulastirilmak tizere yonlendirilmesini saglar, objektif mercekler ise numune ylizeyine carpan
elektron demetinin boyutlarindan sorumludur. Mercekler genel olarak simetrik silindirik olup,

10 — 15 cm yiiksekligindedir.

SEM ile tarama, objektif merceklerin arasinda yerlestirilmis iki ¢ift elektromanyetik sarim ile
saglanir. Sarim ¢iftlerinden biri, demeti numune boyunca x yoniinde kaydirirken, diger ¢ift y

yoniinde saptirir.

Taramanin yapilabilmesi i¢in tarama sarimlarindan birine elektrik sinyali uygulanir ve
elektron demeti mercek sisteminin merkez ekseninin bir yoniinden numuneye c¢arpar. Bu
sarim ¢iftine (yani x sarimlarina) uygulanan elektrik sinyalinin zamaninin bir fonksiyonu
olarak degistirmek suretiyle elektron demetinin numune boyunca diiz bir dogru iizerinde

hareket ettirilmesi ve daha sonra tekrar baslangi¢ (orijin) pozisyonuna donmesi saglanir. Cizgi
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taramasi tamamlandiktan sonra diger sarim grubu (y sarimlari) kullanilarak demet y yoniinde
biraz kaydirilir ve x sarimlarin1 kullanarak x yoniinde demet kaydirmasi tekrarlanir. Demetin
bu sekilde hizla hareket ettirilmesiyle tiim numune yiizeyi elektron demetiyle 1sinlanabilir.
Tarama sarimlarina uygulanan sinyaller ya analog ya dijitaldir. Dijital taramanin {stlinligd,
elektron demetinin hareketinin ve incelenecek bdlgeyi bulmasmin ¢ok iyi bir sekilde
tekrarlanabilir olmasidir. Numuneden alinan sinyal kodlanir ve demetin x ve y pozisyonlarini

dijital olarak temsil eden formda hafizaya alinir [6].

Elektron demetinin x ve y yoniinde tarama yapmasini saglayan sinyalleri yoneten sistem, ayni
anda katot 1smnlart tiipiiniin (CRT) dikey ve yatay eksenlerinin taranmasini saglar. CRT
iizerindeki nokta siddetini kontrol eden bir dedektor ¢ikis sinyalini kullanarak numunenin bir
haritasin1 olusturur. Bunu yaparken numunenin yilizeyindeki belirli bir alanda olusturulan
sinyalin CRT ekraninda buna kars1 gelen bir nokta ile birebir korelasyonu saglanir. SEM ile

goriintiide saglanabilecek biiyiitme (M)
M=W/w (2.6)

(2.6) denklemi ile verilir. Burada W, CRT ekranin genisligi, w ise numune boyunca tek bir

tarama ¢izgisinin genigligidir. W bir sabit oldugundan w’yi azaltarak biiylitme (M)

Elektron tabancast

Degistirilebilir yiiksek-potansiyel
gii¢ kaynag:

Elektron demeti

Manyetik o

kondansér ‘:
mercekleri Mo
Tarama (biiyiitme)
sarim kontrolleri
Manyetik

objektif
mercekleri 0

Vakum =—

Numune odasi
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Sekil 2.4. Taramal1 Elektron Mikroskobunun Blok Diyagrama.

arttirilabilir. Biiylitme faktorii ile numune boyunca tarama genisligi arasindaki ters oranti
nedeniyle sonsuz kiiciik bir noktaya odaklanan elektron demetiyle sonsuz bir biiylitme
saglanabilir. Ancak diger pek ¢ok faktor, ulasabilecek biiylitme oranimi 10 kat ile (10x) 100
000 kat (100 000 x ) arasinda sinirlar [6].

Numune ve numune tutucu, numune odalart numunelerin hizli bir sekilde degistirilebilmesine
uygun olarak tasarlanmigtir. Normal basingtan 10 torr veya daha diisiik bir basinca hizla

ulasabilmek igin yiiksek kapasiteli vakum pompalar1 kullanilir.

Numune tutucular veya raflar, ¢cogu cihazda bir kenari1 birka¢ cm’den fazla numuneleri
tutabilecek ozelliktedir. Ayrica numune tutucular x, y, ve z yonlerinde hareket ettirilebilir ve
her bir eksen etrafindan dondiiriilebilir. Sonu¢ olarak ¢ogu numunelerin yilizeyleri hemen

hemen her yonden gozlenebilir [6].

Calismas1 en kolay olan numuneler elektrigi iletenlerdir. Ciinkii engellenmemis veya
yavaglatilmamis bir sekilde topraga akan elektronlar, yiik birikimi nedeniyle olugsan gercek
olmayan yapay verileri en aza indirir. Ayrica, elektrikge iy1 iletken numuneler genellikle 1s1y1

1yi ilettiklerinden 1s1sal bozunma olasilig1 en azdir.

Iletken olmayan numunelerin SEM goériintiilerini elde etmek icin ¢esitli teknikler
gelistirilmistir. Fakat en ¢ok uygulanan tekniklerde numune yiizeyi tozlasma veya vakum
buharlasma uygulanarak ince bir metalik film tabakasiyla kaplanir. Kaplama islemlerinde
dikkat edilecek nokta, asir1 kalin kaplamanin yiizey ayrintilarin1 6rtmesidir. Bu nedenle

optimum bir kalinligin se¢ilmesi gerekir.

Taramal1 elektron mikroskoplarda elektron i¢in en yaygin transduser (elektriksel olmayan
biiytikliikleri elektriksel hale getiren eleman) tipi X-ismnlar1 sintilasyon (parildama)
transduserlerine benzer fonksiyona sahip simiilasyon diizenekleridir. Bunlarda katkilanmis bir
cam veya plastik hedef iizerine bir elektron carptiginda goriiniir bolgede asir1 miktarda foton
yayinlanir. Fotonlar, cihazin yiiksek vakum bdlgesi disinda yer alan bir foto ¢ogaltic tiipe bir
1s1k borusu vasitasiyla iletilir. Sintilasyon transduserlerinde ortalama 10° ile 10° katlik bir

cogaltma saglanir [6].

SEM ve EDAX (enerji dispersif x 1sinlar1 analizi) dl¢timleri yapilan numuneler i¢in Scherrer
-Warren esitligi (2.7) kullanilarak, yapiy1 karekterize edecek sekilde secilen, en siddetli
piklerin pik profilleri hesaplandi.
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D=0.9 A/ (B cosb3z) (2.7)

Scherrer -Warren esitliginde D ortalama kristal boyutu, A 6lgtimde kullanilan x-1ginmin dalga
boyu, 6; Bragg difraksiyon agist ve B ise pik yar1 yiiksekliginin genisligidir. B degerini
hesaplamak i¢in (2.8) esitligi kullanilir.

B*=B’,— B% (2.8)

(2.18) esitligindeki B, Olgiilen ve hesaplanan pik yar1 genisliklerinin dogrulamasindan elde

edilen deger ve B, yapi i¢in i¢ yansimalariin elde edilen pik yar1 genisligidir [7].

3. AMAC VE KAPSAM

Bu proje calisma Cd-Sn, CdS, ZnSe/SnO,, CdS/SnO,, GaN, InN, LaSrFeNi/SrTiO; tabali
sistemler i¢in dort nokta (Four Point Probe) d.c. elektriksel iletkenlik yontemi kullanilarak
elektriksel iletkenlik 6l¢iimii amaglanmistir. Buna ek olarak 6rneklerin farkli kompozisyonlar
i¢cin birim hiicre parametreleri (a, b, ¢ ), Miller indisleri (A, &, [ ) ve dlizlemler aras1 uzaklik d
degerleri X 1s1nlar1 toz difraktometresi ile alman difraksiyon desenlerinde XRD Evaluation
paket programi kullanilarak kristal sistemi belirlenmesi ve kirinim deseninin indislenmesi
amaglanmistir. Ayrica bu malzemelerin taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak
EDAX analizleri ve SEM goriintiileri ¢ekildi. Ayrica bazi 6rneklerin(gan, InN) bilgisayar

ortaminda niimerik analiz caligsmalarida yapilmistir

4. GEREC VE YONTEM

Cd-Sn,CdS, ZnSe/SnO,, CdS/Sn0,, GaN, InN, LaSrFeNi/SrTiO; seklinde kimyasal olarak
adlandiralan alagimlarmin farkli kompozisyonlarindaki tiim alagim orneklerinin, dort nokta
d.c. elektriksel iletkenlik metodu ile dl¢timleri yapildi. Gozlenen iletkenlik degerleri sicakliga
ve kompozisyona bagli olarak grafiklendi.

Hazirlanan biitiitn metalik alasim ve diger alagimlarinin farkli kompozisyonlarindaki 20 =
10°-90° tarama acistyla 0,002°/dak. adim aralifinda XRD toz desenleri alindi. XRD
Evaluation paket programiyla karigimlara ait her toz deseni incelenip, kristal sistemi, birim
hiicre parametreleri ( a, b, ¢ ), Miller indisleri (k, k, [ ) ve diizlemler aras1 uzaklik ( d )

degerleri belirlenmeye calisildi
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Ayrica, bazi 6rneklerin SEM fotograflart TEKMER deki cihaz kullanilarak elde edilmis ve

incelenmesi sonucunda mikroyapilarinin ayrintilar: ortaya ¢ikarilmastir.
5. BULGULAR

Calisma kapsaminda elde edilen sonuclar hepsi yukarda listenen yayinlarda ayrintili bir sekide
verilmistir. 9 ayr1 ¢alisma olarak elde edilen bulgularin burada ayrintilari ile verilme miimkiin
olmadigindan bu rapora yayinlar eklenmistir. Gerekli biitiin sonu¢ ve bulgular yayinlarda

goriilebilir.

6. TARTISMA VE SONUC

Daha 6nceden de belirtildigi gibi Cd-Sn, CdS, ZnSe/SnO,, CdS/Sn0O,, GaN, InN,
LaSrfeN1/SrTiO; metalik alasim ve diger siif alagimlarinin farkli kompozisyonlarindaki tiim
orneklerinin, dort nokta d.c. elektriksel iletkenlik metodu ile 6l¢iimleri yapilmistir. Elde edilen
sonuglar bilimsel dergilerde yayinlanan makalelerde verilmistir. Biitiin alagimlara ait sonuglar
degerlendirildiginde sicaklik ve bilesimin malzeme karakteristigi ve kristal yapisini etkilesen
en 6nemli parametrelerden oldugu sonucuna varilmistir. Siacaklikla elektriksel iletkenlik
degerleri metalik alasimlarda lineer olarak artarken, bazi yariiletken alagimlarda iistel olarak
artig1 goézlenmistir. Bu sonuglar malzeme siniflandirmalarindasinda verilen beklenen

degerlere uyumluluk gostermistir.

Elde edilen XRD sonuglarina gore degerlendirme yapildiginda ise malzemelerin birim hiicre
parametrelerinin genellikle sicaklikla arttig1 gibi beklene bir sonu¢ elde edilmistir. Ayrica,
bilesimin degistirlmeside kristal yapilarini belirleyen en onemli faktorlerden biri oldugu
sonucu bulunmustur. Orneklerdeki parcacik biiyiikliikleri yine XRD 6l¢iim sonuglarindan elde

edilerek bazilarinin nano pargacik seklinde kristallendigi gézlenmistir.

Ayrica, Orneklerin bazilarindan elde edilen SEM fotograflarindan malzemelerin
mikroyapilari, grain boundary’ leri agik ve net bir sekilde ortaya konulmustur. Bu sonuglara
destek olarak Ornek kompozisyonunu ortaya koyan EDAX oOlc¢limleri yapilarak, bilesim

oranlar1 tam olarak belirlenmistir.

Elde edilen biitiin sonuglar bu proje kapsaminda SCI dergilerde yayinlanan makalerden [8-17]

goriilebilir.
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