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OZET

Bu g¢alisgsmada saf ve katkili saydam-iletken kalay oksit
(SnOa) filmlerin puskirtme yoluyla piro hidroliz yoéntemi
kulanilarak cam tasgiyicilar izerine kaplanabilmesi ig¢gin bir
kaplama dizenedinin kurulmasi ve soda cami tasiyicilar
uzerinde elde edilen filmerin fiziksel 6ézelliklerinin
incelenmesi amaglanmigtar. Farkla marka soda cami
tasiyicilar udzerine saydam-ileteken SnOa filmler
kaplanarak, elektrik iletkenlikleri, optik gegirgenlikleri,
yapisal O6zellikleri ve bu-d6zellikler iizerinde rol oynayan
etkenler arastirilmaistar.

Elde ettigimiz saf ve katkili filmler iizerinde yapilan
Olgiimlerden bu filmlerin polikristal yapida kaplandigi, kare
direng degerlerinin. 15-200Q/y arasinda ve 400-800nm dalga
boyu araligindaki ortalama optik gegirgenliklerinin T& %75

mertebesinde olduju belirlenmigtir.



SUMMARY

In the present study, it is aimed to investigate the
physical properties of the films obtained on soda glass
substrates, together with setting the experimental
deposition for the deposition of the ‘pure and doped
transparent and conducting (SnOa) Tin Oxide films on glass
substrates by using spraying PYRO-HYDROLIZ method. By the

depositing the transparent conductor SnOa films on various

types on a soda glass substrates, the electrical
conductivities, optical =~ transparency, the structural
properties and the factors affecting all these are
investigated.

From the measurements done on the obtained pure and doped
films, it is determined that these films are deposited in the
policrystal structure, their sheet resistances are in (15-
200)Q/ , and the averages optical transmission is ,T¥75% in

the range of (400-800)nm.



1.G1IR1S

Kalay oksit (SnOa), indiyum oksit (I20s), indiyum kalay
oksit (ITO), ¢inko oksit (ZnO) ve kadmiyum oksit (CdO) gibi
metal oksit filmler, saydam olmalarinin yanisira oldukga iyi
elektrik iletkenlik gosterdiklerinden, son yillarda
arastirmacilarin izerinde galistigdi konulardandair.

Oziletkenliklerinin (10®-104Qcm~*) arasainda degistipile-

bilmesi ve genig yasak band araligina sahip olmalari (3.5-
4eV) nedeniyle gdridnur optik gegirgenliklerin yiksek
olmasi, s6z konusu filmleri énemli bir yere getirmisgtir.

Saydam-iletken metal oksit filmler, giinegs pillerinde,
sivi kristal gbstergelerde, vidikon kameralarda, saydam

isiticilarda (NESA GLASS) "saydam elektrot" olarak, kararli

yapilarai nedeniyle metalik direnglerde ve gaz
sensdrlerinde, ayrica ki1zi1l Dberisi bélgedeki yiuksek
yansitici 6zelliklerinden dolayi 181 yvalitiminda
kullanilmaktadair.

Gosterdikleri yiuksek elektrik iletkenlik ve optik
gegirgenlik nedeniyle 8SnOa, Ia0s ve ITO filimleri giines
pillerinde ve sivili kristal godstergelerde saydam-iletken
elektrot olarak kullanildigindan bu filmler izerinde yapilan
galismalar artmistair.

Calismamizin birinci bolimiinde; saydam-iletken metal
oksit filmler hakinda, kisa bir bilgi verilmisgtir.

fkinci DbOliimde; saydam-iletken SnOa filmlerin elde
edilis metodlari ile bu metodlarin avantaj ve dezavantajlari

agiklanmistar.



Uglinci boliimde; saydam-iletken SnOa filmlerinin elde

edilmesinde kullanilan kaplama dizenedi, ¢o6zelti, katkilar

ve tagiyicilar hakkinda bilgi verilerek, filmlerin
6zelliklerinin incelenmesinde kullanilan yontemler
anlatilmisgtar.

Dordiinci bdliimde ise elde edilen SnOax filmlerin sonuglarai
diger arastirmacilarin sonuglariyla kargilastirilarak,

tartigilmigtar.



2- SAYDAM-ILETKEN METAL OKSIT FILIMLERIN ELDE EDILMESINDE
KULLANILAN YONTEMLER.

2.1.VAKUM YONTEMLERZI

Vakum ortaminda saydam-iletken metal oksid film elde etme
teknikleri g¢ok g¢gegitlilik gdstermelerine karsan, temel
olarak iki kisaimda incelenebilir.

1) Sikigtirilmis metal oksid tozunun vakum ortaminda

dogrudan buharlagtirilmasi ile,

2)  Oksiti olusturulacak metalin oksitleyici bir vakum

ortaminda buharlasgtirilmasi ile, "REACTIVE EVAPORATION".
2.1.1.SIKISTIRILMIS METQL OKSIDI DOGRUDAN BUHARLASTIRMA

Dogrudan buharlagtirma ile elde edilecek metal oksidin
saf veya katkila, sikistirilmigs tozu, filaman {izerinde
isitarak buharlastirma, elektron bombardimaniyla isitarak
buharlagtirma ve "yiksek frekansli gerilim uygulayarak
sigratma gibi degisgik tekniklerden olusur.

Filaman izerinde 1sitarak buharlastirma yo6nteminde elde
edilecek metal oksid filmin saf veya katkili sikigtirilmisg
tozu filaman uzerine veya uygun bir pota igine
yverlesgstirilir. Filaman, metal oksidin buharlasma sicakligina
kadar, filaman akiml ayarlanarak isitilair (yaklasik 1800°C).
Buharlasan metal oksid molekiilleri kazandiklari enerji ile
tasiyici yuzeyine ulasgsarak metal oksid filmi olustururlar.
Metal oksitlerin ergime sicakliga filamanin ergime
sicakligina yakin oldugundan, bu sicaklikta filaman
maddesi metal oksid ile tepkimeye girerek buharlasmakta ve
tasiyica yluzeyine kaplanarak filmlerin sgfllglnl

bozmaktadir.



Metal oksidi filamanda 1sitarak buharlastirma yerine,
elektron veya iyon bombardimaniyla i1sitarak buharlastirma
ybéntemi daha iyi bir sonuqg vermektedir. Elde edilecek saf
veya katkili metal oksidin sikistirilmis tozu grafit veya
porselenden vyapilan potalara konur ve {zerine (1-1.5mm)
gapli (20kV-250mA) elektron demeti diigiirililerek yalniz bu
bélgenin buharlagmasi sagjlanir. Buharlasan metal oksid
molekiilleri tasiyici yiizeyine ulagsarak metal oksid filmi
olustururlar. Bu yontemle elde edilen filmlerin tam
manasiyla saf oldugu diisiintilebilir [1].

Isil vyoldan buharlagtirma tekniklerinde metal oksid
yiiksek sicakliklarda buharlastigindan, metal oksid bozunarak
diigilk oksidlere indirgenmekte ve filmlerin 6zellikleri
lizerinde etkili olmaktadir [2].

Vakum yontemlerinden bir digeri ise yiiksek frekansla:
gerilim altinda sigratma metodudur (r.f. SPUTTERING). Filmi
elde edilecek sikistirilmis metal oksit, hedef olarak
kullanilarak yiuksek frekansli gerilim altinda metal oksit
molekiilleri kopartilir. Kopan molekiillerin tasiyic1 yiizeyine
ulasarak metal oksit filmi olusturmalari saglanarl3].

Bu teknik yiiksek sicakliklar gerektirmediginden 1s1l
yoldan buharlastirma tekniklerinden daha iyi sonuglar
vermektedir.

2.1.2. . OKSITLEYICT BIR VAKUM ORTAMINDA METALI

BUHARLASTIRMA (REACTIVE EVAPORATION)
Metal oksitin kendisinin buharlastirilmasil yerine oksidi

olusturulacak saf haldeki metalinin uygun oranda oksijen



igeren oksitleyici bir ortamda buharlagtirilmasi temel
vakum tekniklerindendir. Bu teknikte filamanda 1isaitarak
buharlagtirma, elektron demetini metalin lzerinde
odaklayarak buharlastirma [4] veya dodru gerilim altinda
katodik sigratma (d.c SPUTTERING)[S5] yontemleri kullanilair.
Oksidi olusturulacak metal, oksijen ve argon igeren bir
vakum ortaminda (yaklagik 10* mm Hg basingi altinda) isil
buharlagstirma veya dodru gerilim altinda katodik sigratma
ile metal atomlarinin metal yiizeyinden kopmasini saglar.

Isil buharlastirmada kopan metal atomlara kazandiklara
ener jiyle hizlanarak tasiyiciya ulasana kadar kat ettikleri
yol boyunca oksijen molekiilleriyle garpisarak Bksidlenirler
ve tasiyici ylizeyine metal oksid olarak kaplanirlar.

Dogru gerilim altinda katodik sigratma yoénteminde ise
oksidi olusturulmak.istenen metal, katoda; metal oksid film
ile kaplanmasi istenen tasiyici, anoda yerlesgtirilerek do3ru
gerilim wuygulanir. Katodu olusturan metalden kopan metal
atomlara kazandiklarai kinetik enerjiyle anoda do3ru
ilerlerken oksijen molekiilleri ile garpigarak oksidlenirler
ve tasiyici ylizeyine ulasgip metal oksid filmi olustururlarl(é6].

Metal oksid filmlerde vakum ortaminda film olusturulmasai
masraflly ve karmasik donanim gerektirdigi igin kimyasal
yontemler tercih edilmektedir.

2.2.KIMYASAL YONTEMLER

Metal oksid filmlerin kimyasal yontemler kullanilarak
elde edilmesinde, oksidi olusturulacak metalin tuzlara

kullanilair. Kimyasal yodntemlerin anlatildigir bu bédliimde



saydam-iletken kalay oksid elde etme tekniklerine yer
verilmistir.

Kimyasal yontemler kullanilarak saydam-iletken kalay
oksid (SnOa) film elde etme teknikleri basglica lig grupta
toplanairlar.

2.2.1.KIMYASAL BUHAR GONDERME YOLUYLA KAPLAMA

(CVD:CHEMICAL VAPOUR DEPOSITION)

Kimyasal buhar gdnderme yoénteminde kati haldeki kalay
iki kloririn (SnCla) is1l yoldan buharlastirilarak
oksidleyici (oksijen veya su buhari igeren) bir ortamda
oksidlenmesi saglanir.

SnCla + O3 ====> Sn0Oa + CLa e R.1)

Tepkimelerin 181 sojurucu olmasi nedeniyle, SnCla
buharinin ve oksijenin 350-500°C araliginda bir sicaklikta
i1sitilan tasiyici Liizerinde tepkimeye girmeleri saglanir.
Tasiyici yuzeyinde olugsan tepkime sonucu SnOa film
olustulur(7]. Tepkime sonucu ortaya g¢ikan CLz gazi farkli
bir kanaldan disaraiya atilar.

2.2.2.PUSKURTME YOLUYLA PIROHIDROLIZ

(SPRAY PYROHYDROLYSIS)

Pliskiirtme yoluyla prohidroliz ydénteminde, 1s1 sojurucu ve

tersinir

SnCla + 2 HaO <(=====) SnOs + 4 HCl
kimyasal tepkimesi sonucuda SnO2 filmleri tasiyici yizeyine
kaplanir. Tepkimenin 181 sogurucu tirden olmasi nedeniyle
tasiyicilarain tepkime si1cakligina kadar i1sitilmasi

gerekmektedir.



Sivi haldeki kalay doért kloriur (SnCl.), su (Ha0) ve
alkolle (CaHesOH) hazirlanan g¢ozelti, hava veya azot gazi
kullanilarak 360-500°C aralijginda bir sicakliga aisaitilan,
tasiyici ylizeyine piliskiirtilir. SnCls'iin tasiyici yiizeyinde
yukarda verilen denkleme gére tepkimeye girmesi sonucu
tasiyici yiizeyi SnOa filmi ile kaplanar.[(8,10]

2.2.3.ELEKTROLEZ YONTEMIYLE KAPLAMA

(ELECTROLESS DEPOSITION TECHNIQUE)

‘Elektrolez yontemiyle kaplamada SnCla (kalay dort
klorir) ; AgNOa (gimiig nitrat), Naoﬁ (sodyum hidroksit) ve
destile su ile hazirlanan ¢o6zelti igine, kaplanmasi
istenilen tasiyici yerlegtirilir. 20-40 dakika arasinda bir
suire tutularak tasiyici ilizerine SnCls. toplanqasl sajlanir.
Kaplanan tagiyici destile su ile yikanip kurutulduktan sonra
oksidleyici bir ‘vakum ortaminda veya havada 170°C
sicaklikta, 2-4 saat arasinda bir siire bekletilerek tasiyica
ldzerinde toplanan SnCla.'iin oksidlenerek SnOa filmleri
olugsturmasi saglanarl(9]. Katkil: saydam-iletken SnOa
filmler elde etmek igin SnClse , AgNOas, NaOH, ve destile su
karigsimindan hazirlanan ¢ozelti igine farkli oranda NHa4F
veya SbCls katilir ve katki malzemesinin SnCla.'le birlikte
tasiyici yluzeyinde toplanmasi sajdlanir. Yukarida anlatilan

metodla oksidlendirilerek katkili SnO2 filmi olusturulur.



J-DENEYSEL CQALISMA
3.1.KAPLAMA DUZEOININ HAZIRLANMASI

Cam tasiyicirlar tiizerinde saydam-iletkem kalay oksid
(Sn0s) filmlerini elde etmekte kulladigimiz kaplama

duzenegi basplica bes kisimdan olusmaktadir.
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3.1.1.DONER TASIYICI ISITICISI

Bélumumiiz atdlyesinde gergeklestirilmis olan déner
tasiyici 1siticisinin 6zellikleri sdyle siralanabilir.

Déner tasiyici 1siticisinin rezistansi yuvarlak krom-
nikel telden, gicu 1200 V.R max. olacak gekilde
gergeklegstirilmigtir. Sicaklik iletiminin hizli olmasi ve
sicakligin homojen bir sgekilde dagilmasinl sajlamak ilizere
doner tasiyicinin taban kismina 10mm kalinliginda ve 140mm
gapinda aluminyum bir disk kullanilmigtair.

Saydam-iletken kalay oksid filmlerin tasiyicilara homojen
olarak kaplanabilmesi iqin doner tasiyici 1siticisina bir
indirgeyici (rediksiyon) ve elektrik motoru yardimiyla
2 devir/dakika'lik sabit dénme hizi verilmigtir. Kaplama
sirasinda doner tasgsiyici i1siticisina buhar fazinda wulasgan
malzemenin tasiyici yiizeyinde toplanmasi igin, etrafina
déner tasiyica isiticisi ile birlikte doénecek gekilde
paslanmaz gelikten bir kilif gegirilmigtir.

3.1.2.ELEKTRONIK SICAKLIK KONTROL UNITESI

Déner tasiyicinin elektronik sicaklik kontrol unitesi
300°C ve 600°C sicaklik araliklarinda *1°C hatayla sicaklik
kontrolii yapabilecek sekilde bodliumiimiizde tasarlanmigs ve
gergeklegtirilmistir.

Sicaklik kontrol 1iunitesinde sicaklik sensdéru olarak
kromel-alumel termogifti kullanilmis, sicakliktaki ani
degigimleri hizli bir sekilde algilamasi igin termogift
aluminyum diskin i¢ kismina, dis yiizeye 3mm kalacak sekilde

yerlestirilmis ve dobéner tasiyici i1saiticisi ile Dbirlikte
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donecek gekilde monte edilmistir.

Sicaklik kontrol unitesinden okunan kromel-alumel
termogiftinin gerilimine karsilik gelen sicaklik degerleri
bu termogifte ait sicaklik-gerilim tablosundan [16]
bulunarak SOAR marka TX-500 dijital sacaklik Olgeri ile
tasiyici yiizeyinden okunan degerlerle karsilastirilmigtar.

Termogift ile okunan gerilim, [LM324 opampl ile
kuvvetlendirilmis, U217B (Zero voltage switch) tumdevresi
ve TIC236M triyaktan olusan elemanlar yardimiyla, dobner
tasiyici 1siticisinin izerinde diisen potansiyel ayarlanarak
sicaklik kontrolu saglanmigtir.

Elektronik sicaklik kontrol iUnitesinin devre sgemasi

Sekil(3.1.2)'de verilmigtir.
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3.1.3.0N ISITIOCI

On 1sitici, DbOliniimiiz atdlyesinde 80mm i¢ gapli ve 275mm
uzunlugunda porselen bir boru izerine 2.5x0.3mm kalinliginda
yassi bir krom-nikel tel sarilarak yvyapilmigtar. Isi
yalitimini sagjlamak ve dik konumda duran ©6n isiticinin
direncinin genlegme ile porselen boru iizerinden kaymasini
o6nlemek igin Uzeri amyant iplikle 1.5cm kalinliginda sarilip
su camli (sodyum—potasyum silikat) ile sertlegtirilmigtir.

Maksimum 1200.V.A giiciinde olan ©6n 1siticiyi kaplama
islemi siiresince 300-400°C sicaklik araliginda kontrol etmek
lizere, DboOlimiimizde gergeklestirilen faz kontrol devresi

kullanilmigstair.(Sekil.3.1.3)

ON ISITICI

o —AVV

500 K
AC
e T YA
380 v b - TIC 236M
T 1=t

100 nFf

5 e

Sekil.3.1.3
3.1.4.BASICLI GAZ (HAVA) KAYNAGI
Basinglli gaz kaynadi olarak bir ekovat, basi¢ odasi ve
basing ayar muslujundan (regiilatér) olusan hava kompresoru
kullanilmisgtar. Tasiyica yluzeyine piiskirtilen ¢cobzelti
ve hava miktari regiulatér yardimiyla piiskiirtece wuygulanan
gaz basinci kontrol edilerek istenilen degerlere ayar-

lanabilmekte ve sabit tutulabilmektedir.
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3.1.5.PUSKURTEC

Kaplama dizenedinin en oO6nemli elemanlarindan biri olan
pilskiirte¢ bélumiimiz laboratuvarlarinda gegeklesgtirilmistir.

Piiskiirteg, puskiirtiilen gbzeltinin S1vli damlaciksiz
yapida, homojen bir dagilimda, konik bir geometride gdzelti
puskiirtmesini ve minimum miktarda gaz gegigini
saglamasina olanak verecek sekilde tasarlanmigtar.
Qozeltinin piliskirteg ile kimyasal tepkimeye girmemesi igin
cam ve plastik malzeme kullanilmigtir. Pilskiirteg iki adet
cam borudan yapilmig, piskirtmeyi saglayan ug¢ Kkisimlari
béliimimiiz laboratuvarinda ‘inceltilmisg ve aralarina 45°'lik

bir agi verilerek uygun geometriye getirilmisgtir.

3.2.FILMLERIN OLUSTURULMASINDA KULLANILAN COZELTI
Saydam-iletken SnOa filmlerin olusturulmasinda kulanilan

gozelti oranlarzi,

SO S n  aris 3/12
T SN I b5/12
2T e e S b 4/12

olacak sekilde hazirlanmigtir [10]. SnCla'in SnCla'e
indirgenmemesi igin hazirlanan tim gozeltilere 3-4 damla HCL
ilave edilmistir. Bu oranlar, ¢alismamizda elde edilen tim
saf ve katkila saydam-iletken SnOa filmlerde degigtiril-
meden kullanilmistair.

Saydam-iletken SnOa filmlerin elde edilmesinde
kulandigimiz ¢go6zeltinin ve katkilarin kimyasal yapilari ile

bu malzemelerin kaynaklari sunlardir.
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. b7 R CONI e MERCK (7810) Mol.Agy. 260,5 g, extra pure

s - 0,8 8 TSR S MERCK (7833) Mol.A3. 228,11 g, extra pure

=N o sk MERCK (1162) Mol.A3. 37,04 g, selectipure
w1 A e R MERCK (314) Mol.A3. 36,46 g, extra pure

*CallaON . ... .. T.C. TEKEL IDARESI Nominal %96

3.3.CAM TASIYICI

Saydam-iletken kalay oksit (SnOa) filmleri pluskirtme
yoluyla kaplamada, payreks tasgsiyicilarin elde edilmesindeki
glglikler nedeniyle piyasada bulunan u¢ farkla marka
mikroskop lami tasiyici dlarak kullanilmigs ve LUzerlerine,

degigik tasiyici sicakliklarinda filmler kaplanmisgtir.
Piyasadan temin edilen cam tasiyicilarin markalari,

1) EXPORT BY CHINA NATIONAL MACHINERY IMP. AND EXP.
CORPORATION JIANGSU BRANCH.

SAIL BRAND 23 CAT.NO.7102 25.4x76.2 mm

2) W.GERMANY Micro Slides
cut edges, precleaned 76x26 mm
3) UNION
MICRO SLIDES FOR LABORATORY USE 76x26 mm
air.
Elde edilen filmlerde tasiyici sicakligi 370°C'nin altina
diistiiginde, filmlerin kahverengi ve saydam olmayan bir

goriiniim; tasiyici sicakliginin 430°C lzerine gikartildiginda

ise filmlerin puslu bir goériinim aldigi goézlenmistir. Bu
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nedenle tasiyici sicakliginin 380°C altina ve 410°C lizerine
Gikarilmamasina dikkat edilmistir. (1) numarali ¢Cin mala

tagiyicilar Uzerine yapilan kaplamalarain kare direnglerinin
ve optik gegirgenliklerinin diger (2) ve (3) numarala
tagiyicilara gére daha iyi oldudu goézlenmigtir.

Farkli tasgsaiyicilar iizerinde elde edilen SnOa filmlerinin
tasiyicilar arasinda farklilik goOstermesinin nedenleri
arastirilmis ve Tirkiye 'Sise Cam Fabrikalara Topkapi
Aragtirma Merkezinde bulunan JEOL marka MIKROPROB ile g
farkla marka tasiyicainin kantitatif yapi analizleri
yapilmisgtair.

Yapilan analiz sonug¢lari Tablo(3.3) verilmigtir.

MALZEME
ORANLARTI (1) (2) (3)
SiOa X 71.32 |X 72.22 |X 72.62
NaOax X 13.98 |% 16.16 |k 16.12
Ala0, ¥ 2.82 X 1.29 ¥ 1.66
MgO X 3.83 ¥ 4.16 ¥ 3.61
CaO ¥ 6.38 ¥ 5.49 X 6.48
KaO X 1.09 X 0.45 X 0.26
TiO03; X 0.23 ¥ 0.12 X 0:11
Fez0, ¥ 0.28 X 0.11 ¥ 0.14

TABLO (3.3)
Bu camlarin iginden en uygun olarak "1" numaralil Cin malai
mikroskop lami tasaiyici olarak segilmistir.

Bu nedenle galismamizda verilen sonuglar, (1) numarali
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Cin malil tasiyicilar izerinde 380-410°C'de olusturulan

filmlere aittir.

3.4.TASIYICILARIN ve COZELTI ILE TEMAS EDEN YUZEYLERIN

TEMIZLENMEST
Saydam-iletken SnOa filmlerin, cam tasiyicilarinin iyi
temizlenmemesi durumunda, filmlerin ylizeye iyi yapisgmadik-

lara ve lekeli kaplandiklari gorilmiigtiir. Bu nedenle cam
tagiyicilar deterjan ile yikandiktan sonra 100ml silfirik
asite, 30gr potasyum bikromat katilarak hazirlanan kromik
asit banyosunda kaynatilmigtar{11]. Bbéylece tasiyica
lzerindeki organik maddelerin filmler iizerindeki etkilerinin
en aza indirilmesi amaglanmigtir. Kromik asit banyosundan
sonra tasayicalar saf su ile yikanmis ve ilizerine su buhara
tutularak eldeymemis bir pamukla silindikten sonra doner
tagiyicaiya yerlestifilmistir.
Qozelti hazirlamada kullanilan cam kaplarin temizligi

igin, assidaki oranlarda hazirlanan

%5 Hidroflorik asit (HF),

%3 Nitrik asit (HNOa),

%2 sivi deterjan,

%60 su (Hz0)
karigsim kullanilmigtair(11]. Cam kaplar bu karisim ile iyice
temizlendikten sonra saf s8u ile yikanmistir. Boylece
kaplardan gelecek yabancai maddelerin ¢gozeltiye karigmalarai

ve katki davranigil godstermelerinin onlenmesi amaglanmistir.
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FILMLERIN

OZELLIKLERININ INCELENMEST

Deney

iletken SnOz film

edilmesi

oranlarai

seti

sirasindaki kaplama sgartlara,

Tablo(3.5)'de verilmistir.

hazirlandiktan

elde edilmistir.

ELDE

gsonra 50'den

EDILMEST

fazla

ve

saydam-

Incelenen filmleri elde

ORNEK | Tasiyic: | Termocift | Piis.Mal. Tasiyic1 Kapl asa Katki
No: |Sicakligy | gerilini | Miktars | "*™ |pey.Siresi| ggeei | Oranlar:
0S5 [395°C |16.2mV| 10ml | O. 2Dak . |13Dak. | 700 & Sy
R - o
07 [395°C |{16.3mV| 10ml | O. 2Dak. |[12Dak. | Sq}
O14 3800 | === Sml 0. ---— |tODak.| Saf
012 {380°c | --- toml | 0. --- |20Dak. | Saf
C16 {3800 |1 === 20ml | O. --- |30Dak.| Saf
019 |ass*c | --= 6ml 0. --- |11Dak. |9, 3¢,
020 [385°C | --- 10ml | O. === "120Dak. |% , 3%
040 [390°C [14,9mV| Sml 0. 2Dak. | 7Dak. |9 7 &
035 |400°C [16,4mV| 10ml | O. 2Dak. |25Dak. |%. 9 E
° 0
038 |400°C [16,4mV| 10ml | O. 2Dak. [19Dak. (% 9
047 |400°C [16,4mV| Sml 0. 3Dak. | 9Dak. |%o-85h
°/°ol F
042 |[388°C [15mV toml | 0. 2Dak . |17Dak . |%0 3506
%% 1 F
C43 [390°C |15,2mV| 1S5ml | O. 2Dak . | 24Dak . |%e -3 Sb
%o 1
044 [390°C |15,1mV| 20ml | O. 2Dak . [40Dak |%o-3Sb
Y00 4 F
048 [400°C |16,3mV| Sml 0. 3Dak. |10Dak. 0/004_;
° [4)
049 [400°C [16,3mV| 10ml | O. 3Dak . |17Dak. /ool,_‘:
s 9)
052 [420°C [16,7mV| 11iml 0. 3Dak. |18Dak. /00“:
050 [400°C |16,3mV| 15ml | 0. 3Dak. | 24Dak. %ol'p

Tablo.Jd.

¢ozelti ve katkilarain
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3.5.1.FILMLERIN KARE DIRENCLERININ OLCULMEST

Elde edilen saydam-ileteken SnOaz filmlerin 0z direngleri
"DORT NOKTA TEKNiIG1i" ile Olgiilmiigstiir. Bu teknigi teorik
agidan inceleyen L.B.Valdes. (1954) [12] bu teknigin
uygulanigsina ait bilgileri vermektedir. Bu teknikle kare
direng O6lgiumleri yapilan nokta probunun elektrotlari film
ylizeyine temas ettirilerek 06l¢im yapilmaktadir(Sekil.3.5.1).
Elektrotlarain disg iki ucuna sabit akim kayna3i baglanarak

imA sgiddetinde I akimi geg¢irilmig ve ig¢ iki ug¢ arasinda

digen V potansiyeli O0lglilmiigtir. Olgiilen I akimi ve V
potansiyeli, L.B.Valdes in (3.5.1) ifadesi kullanilarak
hesaplanmigtair.

Gegen akim KEITLEY marka 616 model dijital elektrometre
ile ve i¢ iki ug arasinda diisen potansiyel ise KIKUSUI marka

DME 1400 model dijital multimetre ile &élgiilmiistir.

g T \'s v
R = = * = 4.53236 % (3.5,
d

Saydam-iletken SnOa filmlerin kare direngleri, filmlerin
farkla bolgelerinde O0lgililmiis ve (3.5.1) bagintisindan
hesaplanan kare direng degerlerinin ortalamalari alinarak
Tablo.3.5.1'e islenmigtir.

Caligsmamizda elde edilen saydam-iletken kalay oksit
filmlerin O6ziletkenliklerinin kalinliklara bagli degisimi
incelenmek istenmisg fakat filmlerin kalinligi dojdru olarak
belirlenemediginden bu konuya girilememistir. Filmlerin

kalinliklarinin do3ru olarak 6lgiilememe sebebi, taratisma
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béliumiunde ayraintili olarak anlatilmaktadair.

KAYNAGI
o0

-~

DIJITAL AMPERMETRE

Sl

DIJITAL VOLTMETRE

Sekil.3.5.1.D6rt nokta probunun prensib semasi

Kaplama igslemi sirasinda gok sayida parametrenin kaplanan
filmin kalinligini etkilemesi nedeniyle, piskirtilen malzeme
miktariyla film kalinligil arasinda bir bagjainti kurmak olasi
degildir. Film kalinliklarinin belirlenememesi sebebiyle
filmlerin 400-800nm dalga boyu arasindaki ortalama gegirgen-
likleri ile ortalama kare direng degerleri, Tablo.3.5.1'de

verilmigtir.
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ORNEK ORTALAMA KARE DIRENQ
No: GEQCIRGELIK
cs X 79 200 Q
C7 % 80 280 Q
C14 X 77 121.2°0Q
C17 s 111.2 °Q
cC12 X 78 43.4 Q
16 X 75 1977 °%
C19 X 74 184.1 Q
c20 X 75 82.2 @
C40 % BOI 96.3 Q
C35% 79 33.83 Q
C38 X 76 38.2 Q
C47 - ¥ 81 65.4 Q
C42 X% 79 $02.1.0Q
43 ¥ 75 40.8 Q
C44 %274 %3 16.5 @
48 % 81 145.1 Q
C49 % 79 42.4 Q
C52 % 76 B g
C50 X7 3470

Tablo:3.5.1

3.5.2. FILMLERIN OPTIiIK GECIRGENLIKLERININ OLCULMESI
Elde edilen Saydam-iletken SnOa filmler, Fakiiltemiz Kimya
Boliimiinde bulunan, 300-900 nm araliginda Olgim yapabilen

Phlips marka PU8B8700 series UV/Vis Spectrophotometer ile hava
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referans alinarak 400-800nm araliginda Olgiulmistiir. Olgiimler

sirasinda spektrofotometrenin ayar konumlari Tablo.3.5.2'de

verilmigtir.
Mode XT
Star 400.0 nm
Stop 800.0 nm
Bandwith 1.0 nm
Scan Speed 250 nm
Smoothing NONE

Peak Table ON .

XT High %100.0

¥T Low %0.0

Cycle Time CONTINUOUS

Tablo.3.5.2
Filmlerin ve tagsiyici olarak segilen (1) numarala
mikroskop laminin , hava referans alinarak ©6lglilen dalga
boyuna bagil optik gegirgenlik egrileri EKLER kisminda

verilmigtir. (Grafik 2-13)

3.5.3.5Sn0a2 FILMLERIN YAPISAL ACIDAN INCELENMESI

Elde edilen SnOa filmlerin yapilarai, Hacettepe
tniversitesi Fizik BoOliimiinde, bulunan GENERAL ELECTRIC marka
XRD 700-SPG 2 model X 1sini spektro-gonyometresi ile kirinim
analizi yapilarak belirlenmigir. X 1sini gonyometresinden
elde edilen sonuglar grafik olarak EKLER kisminda

verilmistir.
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Elde edilen saydam-iletken kalay oksit (SnOa) filmlerin
6lgimleri sirasinda X 1sini gonyometresinin ayar konumlarai

Tablo.3.5.3.1'de verilmistir.

X 1sini kaynagi Cu/K-Ni filitre
X 1sini dalga boyu 1,54050 A"
Kollimator agikliga b

Slit genisgligi 05"

Tarama hiza 2" /dakika
Tip gerilimi 45 Kv
Filamam akimai 10 mA

Skala . 1 K lineer

Tablo.3.5.3.1

Bu grafiklerden hesapladigimiz farkli kristalografik
dizlemlerdeki X 1sinl Yyansima giddetlerinin normalize
degerleri ile dogal cassiterite'nin ASTM verileri

karsilastirilmalil olarak Tablo.3.5.3.2'de verilmistir.

Jd(A®) | (hkl) C16 C38 C43 C44 C50 cassit
3.391:3¢130) 8 hies Sr et s 100
2.644|(101) 32 100 100 67 100 81
2.369](200) 20 28 21 14 12 24
1.7654¢211) 84 50 23 33 31 63
1.498(|(301) 100 64 24 100 44 15

Tablo.3.656:3.2
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4. TARTISMA ve SONUC

Saydam-iletken SnOa filmleri (pluskiurtme yoluyla
prohidroliz) elde eden ve 6zelliklerini inceleyen
J.C.MANIFACIER ve J.P.FILLARD 1[12] en oOnemli etkinin
tasiyicidan ve tagsiyicilarain kaplandiga sicakliktan
geldigini Dbelirtmektedirler. Bu aragtirmacilar soda cami
tagsiyicilarda SiOz oranin %¥70-75 in altina diigmesinin ve
NaOa oraninin %15 in tlizerine gikmasinin filmler uzerinde
etkili oldugunu belirtmektedirler. 450°C uzerindeki
sicakliklara ¢gikildiginda, alkali iyonlarainin filmler igine
difizlenmesi sonucu filmlerin optik gegirgenliklerinin,
6zdirenglerinin ve yapaisal 0zelliklerinin bozuldugunu
sOylemektedirler.

Saydam-iletken Sna filmleri, piiskirtme teknigi ile elde
eden C.S.AKQIiZ de [10] soda cami tasiyicilarinda 380°C
sicaklik limiti lizerine Gikilmamasi gerektigini
belirtmektedir. Buna sebep olarak, kaplama iglemi sirasinda
400°C sicakligin {izerinde yumusama noktasina gelen soda
caminin ig¢indeki alkali iyonlarin n-tipi bir yarai iletken
olan SnOa2 filmlerinde p-tipi katki davranigi gb6sterdigini,
dolayisiyla filmlerin o6z direnglerinde azalmaya, kusurlu
yapida olusmalarina ve puslu bir gérinim almalarina neden
oldugunu belirtmektedir. Ayrica adi gegen arastirmaci pyrex
tasiyicilar iuzerine kapladigi SnOa filmlerde katkilaran
(200) tercihli yénlenmesini kolaylastirdigini agiklamaktadair.

SnO2 filmleri kimyasal buhar génderme yoluyla elde eden

ve fiziksel O6zelliklerini inceleyen N.SRINIVA [14] tasiyica
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sicakliginin, filmlerin kalinligil ve Kkristal yapilarai
uzerinde etkili oldugunu, diusiuk tasiyica sicakliklarinda
elde edilen filmlerin amorf olarak kaplandigina

sbylemektedir. Buna ek olarak tagiyici sicakliginin diisik
tutulmasai halinde filmlerin daha ince kaplandigini
belirtmektedir.

Tasiyici sicakliginin soda camlari igin oOnerilen 380-

410°C araliginda tutulmasina karsilik, farkli ilkelerdeki

firmalarin irettigi soda cami lamlar ilzerinde olusturdugumuz
filmlerin farkli 6zellikte kaplanma nedenleri arastairilda.
Yapi analizlerinden (1) nolu Cin mali soda cami lamda NaasO
oraninin diigiik (%13.98), yanisira Alz0a oraninin Yyiksek
(%2.82) olmasinin tasiyicinin yumusgama sicakligina
yikselttigi ve buna bajli olarak alkali iyonlarinin kaplama
sicakliginda filmler igine katkilanma olasiligini azalttiga
sonucuna varilmistair.

Elde edilen filmlerin dalga boyuna bagla optik
gegirgenlik egrilerine g¢izilen zarflar yardimiyla film
kalinliklarinin hesaplanmasina galisilmistair(15].

Hesaplanan kalinliklarin saglikli sonuglar vermedigi
belirlenmig ve onceden verilen kallnllklara gére teorik
egriler gizilerek bu teorik egrilerden tekrar kalinlik
hesabil yapilmistair(18]. (Cizilen teorik egrilerin, dalga
boyuna 4nm, optik gegirgenligine %0.6 ve tasiyici optik
gegirgenligine %0.6 hata payi verilerek, kalinlik ile olan
degisimleri incelenmistir. Dalga boyu okunmasindaki 1lnm'lik

hatanin kalinlidi, 18nm; optik gegirgenlik okumasindaki
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%¥0.1'1ik hataninain, kalinligi 10nm; tagiyica optik
gegirgenligindeki %0.1'lik okuma hatasinin, kalinligili Snm
mertebesinde degistirdigi godzlenmigtir. Hata hesaplari elde
edilen filmler 1igin de yapilmig, dalga boyu ile optik
gegirgenlikte yapilabilecek okuma hatalarainain teorik
egrilerdekilerle ayni mertebede oldudu ve tasiyicinin optik
gegirgenligindeki %0.1'lik okuma hatasinin film kalinligini
%50 mertebesinde degistirdigi tesbit edilmistir. Bunun
nedeninin tasiyicinin dalga boyuna bajli optik egrisinden
tespit edilen (Grafik.1l) tasiyici absorbsiyona bajli oldugu
sonucuna varilmistar.

Kalinlaik hesaplam331ndaki hata oraninin yiiksek olmasi
nedeniyle filmlérin kalinliklari ve buna bagla olarak
6ziletkenlikleri hesaplanamamistir.

Elde edilen SnOa filmlerin kare direngleri kalinlikla
degigtiginden, katkilarla kare direglerin degisgimi hakkinda
bir kaniya varmak igin kaplama sartlari degistirilmeden
ve ayni miktarda malzeme piiskirtiilerek saf ve katkili
filmler elde edilmigtir.(Grafik.2)

Elde edilen saf ve katkili filmlerin dalga boyuna bagli
optik gegirgenlikleri ayni grafik lzerine gizdirilerek, esit
kalinlikta olabilecek filmler karsilastirilmaigtar.

Optik gegirgenlik egrilerinden, tepe dejerleri ve optik
gegirgenlikleri birbirlerine yakin olanlar allnarak, bu
filmlerin kalinliklarinin yaklagik ayni mertebede oldu3u
kabul edilmis ve kare direnglerinin katkilara baglai

degisimleri hakkinda bir sonuca gidilmeye galisilmistir[15].
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Katkila filmlerde (C5) kare direng degerlerinin saf
filmlere (C7) go6ére daha diisiik oldugu tespit edilmis ve

katkilarain oOziletkenligi arttirdigi sonucu g¢gikartilmistar.

Saf ve katkili filmlerin yapi analizlerinden, filmlerin
polikristal yapida olduklara an1331lﬁls (Tablo.3.5.3.2) ve
bu filmlerde (301), {2130 (200) ve (101) yonlenmelerinin
0ldugu goézlenmistir.(Grafik 14-18)

Calismamizda elde edilen filmler pyrex camlar {uzerinde
elde edilen Sna filmler ile karsgilastirilmis [10] ve pyrex
tasiyicilar iizerinde olusturulan filmlerde (200) tercihli
yonlenmelerine sahip tek. SnOa kristaller soda camli
tasiyicilarimiz lizerinde elde ettigimiz Sn0Oa filmlerde

tercihli yonlenme gdstermemigtir.
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