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Keywords Abstract: The importance of semiconductors paving the way for nano and
XInzSes, optoelectronic technology has recently been increasing. But, producing them easily
Bridgman/Stockbarger and having their vast application fields are most important. For that reason, the
iﬁ%lmque’ crystals having wide application field and their characteristics which are
SEM' determinated are needed. The structural characteristics of these Feln:Ses crystals
EDX,' which are important fort the nano and optoelectronic technology were explored in
Raman spectrum detail by analysing the all obtained results. X"InzSes (X"=Mn, Fe, Ni, vb.) ternary
semiconductor compounds grown in our crystal growth laboratory by the
Bridgman-Stockbarger method. The structural and morphological characterizations
of the sample will be applied X-ray diffraction (XRD), Scanning Electron Microscopy
(SEM) and Energy-dispersive X-ray spectroscopy (EDX) technique. When X-ray
diffraction findings had examined, it was found that TIGaS: semiconductor had
hexagonal structure. The Raman spectrum of TIGaS: semiconductor was taken,
seven typical vibration peaks were found.
BRIDGMAN/STOCKBARGER TEKNiGIYLE BUYUTULEN X'InzSes UCLU
YARIILETKENLERIN YAPISAL KARAKTERIZASYONU
Anahtar Kelimeler Ozet: Nano ve optoelektronik teknolojinin ilerlemesinde yariiletkenlerin alani
XlInzSes, O6nemi giderek artmaktadir. Ancak, kullanilacak yariiletkenlerin hem kolay elde
Bridgman/Stockbarger edilebilir hem de uygulama alaninin genis olmasi daha da 6nem arz etmektedir. Bu
igl];mgl‘ maksatla, uygulama alanlarinin ¢ok oldugu ve karakteristiklerinin tam olarak
SEM' belirlendigi yariiletkenlere ihtiya¢ duyulmaktadir. Elde edilen biitiin sonuglar analiz
EDx: edilerek nano ve optoelektronik teknolojisi i¢in 6énemli olan bu kristallerden
Raman spektroskopisi FelnzSes yapisal karakteristikleri detayl olarak arastirilacaktir. X""InzSes (X!' =Mn,

Fe vb.) Ui¢li yaniiletken bilesikleri, béliimiimiiz kristal biiylitme laboratuvarinda,
Bridgman-Stockbarger metodu ile biyitiilmistir. Numunelerin, yapisal ve
morfolojik karakterizasyonlar1 X-Isint Kirinimi (XRD), Taramali Elektron
Mikroskobu (SEM) ve Enerji Ayrimli X-isin1 (EDX) spektroskopisi teknikleri
kullanilarak gergeklestirilmistir. X-Isin1 Kirinimi bulgulari incelendiginde FelnzSea
yariiletkenlerin hegzagonal yapiya sahip oldugu bulunmustur. Feln2Ses
yariiletkeninin Raman spektrumu alinmis, yedi tipik titresim tepesi bulunmustur.
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1. Introduction

Tek kristallerin biyiitiilmesi ile ilgili yapilan
aragtirmalarin  sonucu g6z oOniine alindiginda
yariiletken teknolojisi bas dondiiriicii bir sekilde
gelisimini siirdiirmektedir. Bilindigi gibi teknoloji ve
bilim diinyasindaki bir¢ok uygulamanin temelinde
t¢lii ve katkili yariletken teknolojisi yatmaktadir.
Gelismis iilkelerin ¢ogu yariiletken teknolojisi i¢in
ciddi kaynaklar ayirarak ¢ok farkli konularda
calismaktadir. Birgok iilkenin, yenilenebilir enerjiden
ciddi bir bicimde faydalandiklar1 goériilmektedir. Bu
uygulama alanlarn yariiletken bilesiklerin belirli
karakteristik 6zelliklerine gore sekillenmektedir.

FelnzSes tek kristalleri dikey tek bolgeli bir firinda
yonlii olarak biyiitiilmiistiir. Biiylitmek istenilen
yariiletkende kullanilan kimyasal elementlerin Fe, In
ve Se % 99.999 saflikta olmalarina dikkat edilmistir.
Stokiyometrik oranlari (Fe: In: Se= 1: 2: 4) olup,
karisim 25 g olarak belirlenmistir. Numune ¢ift cidarh
konik tabanl silika ampullere yiiklenerek belirlenen
biiyiitme programi kullanilarak biiyttiilmistir [1].
Tek MnixFexIn:Ses (0< x<1.0 olan) Kkristalleri, Iz
kullanilarak kimyasal buhar tasima teknigi ile

biiytitilmiistir. Bir¢ok arastirmaci tarafindan,
FelnzSes tUglii  Dbilesigin  6zellikleri, ¢ogunlukla
polikristal numuneler veya kimyasal buhar

tasinimiyla biiyttiilen tek kristaller kullanilarak elde
edilmistir [2,3]. Bu tiir uygulamalar icin aday
malzemeler (AIl = Mn, Fe, Co, Ni; BIII = Ga, In; CVI =S,
Se, Te) bilesiklerini igerir ve genis bir malzeme siifini
olustururlar.

FelnzSes Tlglii bilesiginin tek kristalleri, dikey
Bridgman geometrisinde yonlii katilastirma ile
biiyiitilmiis ve bunlarin bilesimi, yapis1 ve erime
noktasi belirlenmis ve termal genlesmesinin belirgin
sekilde anizotropik oldugu gosterilmistir [1].
Biiytitiilen FelnzSes numune parlak olup siyah renkte
tabakali yapiya sahiptirler. Diisiik Fe konsantrasyon
numuneleri icin R3m uzay grubu ile hekzagonal
yapida olduklarint X-1s1n1 toz kirinim verileriyle
belirlenmistir [4]. Son on yilda tiiretilen tabakali

(katmanh) bilesiklerin biiyiitilmesine ve
karakterizasyonuna ilgi artmistir. Shand [5]
tarafindan II-1I2-VI4+ ailesi olan CdInGaSs, tgli

bilesiklerin ilk 6rneginden birisidir. MnIn:Ses ve
FelnzSes bilesikleri II-1112-VI4 yariiletken ailesine aittir
ve her ikisi de rombohedral ve hegzagonal olmak
iizere benzer kristalografik yapilarda kristallesir [1,6].

Yariiletken teknolojisinin ilerlemesi, tek kristallerin
biiyiitiilmesi ve arastirilmasina baghdir. X!'InzSes tiglii
yariiletken kristallerin biiyiitiilmesi ve
arastirilmasiyla yariiletken teknolojisinde biiyiik
ilerlemeler saglanmistir. Bu yariiletkenler iizerinde
yapilan arastirmalarin teknolojide bir hayli uygulama
alani  bulabilecegi gercegi, arastirmacilart bu
yariiletkenler {izerinde g¢alismaya sevk etmektedir.
Yariiletken malzemeler elektronik endiistrisinde
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o6nemli bir yer teskil etmektedir. Elektronik cihazlarin
gelismesi, yariiletken malzemeler iizerinde yapilan
calisma ve incelemelere siki bir sekilde baghdir.
Yariiletken cihazlarin yaygin olarak kullanilmasi,
kullanilan malzemenin kalitesine ve ekonomisine
baghdir. Uclii yariletken malzemeler elektronik
endiistrisinde énemli bir yer tutmaktadir. Elektronik
cihazlarin gelismesi, yariiletkenlerin biiyiitiilmesi,
malzemeler {izerinde yapilan c¢alismalara ve
incelemelere baghdir. Uglii yarniletkenler; goriiniir ve
kirmizi 6tesi 151k nesreden diyotlar, kirmizi o6tesi
detektorler, lazerler, ylikselticiler, Schottky diyotlar,
solar enerji doniistiiriiciileri ve diger elektronik
devrelerde taban malzeme olarak kullanilmaktadir.

Nano ve optoelektronik teknolojinin ilerlemesinde
yariiletkenlerin 6nemi giderek artmaktadir. Ancak,
kullanilacak yariiletkenlerin hem kolay elde edilebilir
hem de uygulama alaninin genis olmasi daha da 6nem
arz etmektedir. Bu maksatla, uygulama alanlarinin ¢ok
oldugu ve karakteristiklerinin tam olarak belirlendigi
yariiletkenlere ihtiya¢ duyulmaktadir. Bu calismada
elde edilen sonuglar analiz edilmis nano ve
optoelektronik teknolojisi i¢cin 6nemli olan bu
kristallerin karakteristikleri detayh olarak
arastirilmisitir. FelnzSes {iglii yariiletken bilesikleri,
boliimiimiiz  kristal biiyiitme laboratuvarinda,
Bridgman-Stockbarger metodu ile biiyutilmiistur.
Numunelerin, yapisal ve morfolojik
karakterizasyonlar1 X-Isim1 Kirinimi (XRD), Taramali
Elektron Mikroskobu (SEM) ve Enerji Ayrimli X-Isin1
(EDX) spektroskopisi ve Raman spektrum teknikleri
kullanilarak gerceklestirilmistir. Ulkemizde iiretilecek
bu  nanoteknolojik  malzemelerin  6zelliklerini
belirlemede 6nemli bir ¢calisma yapilmis olacaktir.

2. Materyal ve Yontem
2.1. Giris

FelnzSes Ugclii yariiletkenleri laboratuvar ortaminda
modifiye edilmis Birdgman-Stocberger teknigi ile
biiyiitiiliip, X-1511 kirinimi ve Raman spektrumlari
irdelenip glinlimiize 151k tutan sonuglar elde
edilmistir. Bu tiir ¢alismalar sonucunda elde edilen
bilgiler teknolojide kullanilan bir¢ok 6zellikli aygitin
gelismesine ve daha etkin kullanilmasina imkan
saglayacaktir.  Yariiletken malzemeler yiliksek
teknolojide belirleyici bir etkisi olmasindan dolay:
stirekli bir degisim ve gelisim gdstermektedir.

Yariiletkenlerin kalitesini ve verimini belirlemek i¢in
kullanilan  birgok  yontem  bilinmektedir. Bu
yontemlerin geneli birbirini destekler niteliktedir. Bir
yariiletkenin ne kadar kaliteli ve bir¢ok fiziksel
yonden verimli oldugunu anlayabilmek igin
karakterizasyonunun yapilmis olmasi ve yariiletkenin
yapisal, morfolojik, topolojik, elektrik, manyetik ve
optik 6zelliklerinin belirlenmis olmasi gerekir.
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2.2. X'InzSes Numunenin Ozellikleri

XInzSes (X"=Mn, Fe, Ni, vb.) gl Kkristalleri tabakali
yapiya sahip olup tabakali yapilar oldukca fazla
anizotropik ozelliklere sahiptir. II-V], II-IV veya III-V
grubu yariiletkenlerdeki gibi ii¢ boyutlu baglanma
yerine bu kristallerde molekiiler baglanma ti¢ boyutta
I. mertebeden iyonik veya kovalent baglardir. Bu
baglanma sekli, tabakali yariiletkenlerin essiz
ozelliklerinde anahtar 6zelligine sahiptir ve belirgin
bir sekilde diger klasik yariiletkenlerin band yapis,
titresim spektrumu, optik o6zellikleri ve mekanik
ozelliklerinden tamamen farklidir [7]. Demir elementi
ikinci grup elementi olup atom numarasi 26, kiitle
numarasi ise 55,85'dir. Indiyum III grubu elementi
olup, atom numarasit 49, Kkiitle numarasi ise
114,818'dir. VI grubu elementi olan selenyumun ise
atom numarasi 34, kiitle numaras1 ise 78,950'dir.
XUIn,Ses4 yariiletkenlere genel olarak hegzagonal ya da
ortorombik yapida kristallesirler. XnzSes
yariiletkenin erime sicakligi 600-1100 °C arasindadir.

2.3. FelnzSe4 Yariiletkenin Faz Diyagrami

Tek kristal elde etmek icin, kristal biiylitme
isleminden 6nce bu kristallere ait faz diyagramlarinin
bilinmesi ve incelenmesi gerekir. Faz diyagramlarinin
koordinatlary; basing sabit kabul edilerek sicaklik ve
kompozisyon olarak ele alinmaktadir. Sekil 1'de faz
diyagramlar1 gosterilmistir.
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Sekil 1. 600-1000 °C sicaklik araliginda Feln2Ss-
FelnzSes sisteminin faz diyagrama [8].

2.4. Kristal Biiyiitme Tekniginin Se¢cimi

Uclii bilesiklerin bilyiitiilmesinde kristal biiyiitme
tekniginin se¢imi ¢ok 6nemlidir. Biiyiitiilmek istenilen
yariiletken bilesiklerde kullanilan elementlerin (In,
Se) hem buhar basinglarinin fazla olmasi hem de
kuartz ampule bulasma ve yapisma problemleri
mevcuttur. Bu tir problemlerin minimuma
indirilmesinde en 6nemli faktor kullanilmak istenilen
biiyiitme tekniginin se¢imidir. X!'InzSes (X! = Mn, Fe,
Ni, vb.) kristallerinin biiyiitilmesinde kristal bliyiitme
laboratuvar sartlarinda modifiye edilmis Bridgman-
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Stockbarger biyiitme metodu kullanilmistir. Bu
metotta, kapali bir kuvars tiip icinde eriyik halde
bulunan elementlerin, bélge sicakliginin kontrolli
degisimiyle biliyiime dogrultusunda kristallesmeleri
saglanir. Ampul sabit bir konumda birakilarak iki

bolgeli  firinin  sicakligl  degistirilir.  Boylece
kristallesme, hareketsiz olan ampul icinde
gercekleseceginden muhtemel titresimlerin

minimuma indirilecegi agiktir.

2.5. Bridgman-Stockbarger Metoduyla Feln:Ses
Tek Kristallerinin Biiyiitiilmesi

Komponent elementlerin 6n reaksiyonu icin
kapatilmis ampuller kanthal DSD-Cr-Al-Fe alasimi
telden dizayn edilen kafes icerisine yerlestirildikten
sonra kafesin iki ucundan yapilan baglanti telleri
vasitasiyla c¢alkalama firinina, belirlenen uygun
mesafesine, firin tiipline paralel olacak sekilde tespit
edilmistir. Bazi arastirmacilarin [9,10] belirttigi
polikristalin o6giitiliip ikinci bir ampule transfer
edilmesinin oksitlenme ve selenyum kaybina neden
olacag fikri dikkate alinarak biiytitiilecek kristallerin
tek ampulde ve tek asamada biiyttiilmesinin
denenmesi ve sonucun incelenmesi amaciyla InSe
kristalinin bu metotla biyiitilmesine karar verilmis
ve bu ¢alismada tek kristal biiytitme islemi tek adimda
yapilmistir. Kristallerin biiytitiilmesinde uygulanan
sicaklik programi Sekil 2'de verilmistir.
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Sekil 2. Feln:Ses numunesinin biiyiitme isleminde
uygulanan program [11,12].

Felnz;Ses+ karisiminda termal iletkenlik sonucu
indiyumun reaksiyona girip selenyumu eritecegi goz
o6nlinde bulundurularak firinin alt ve iist bolge
sicakliklar1 sirasiyla 20 dakika igerisinde 160 °C'ye
ylikseltilmis, indiyumun erime sicakligindan (Ines: 157
°C) yukart olmasina ve selenyumun erime
sicakligindan (Sees: 217 °C) asag1 olmasina dikkat
edilerek In ile Se arasinda reaksiyon baslatilmistir. Bu
durum ampul icerisinde meydana gelen sicakligin ve
basincin ani artmasini engelleyecektir. Bu sicaklikta
40 dakika bekletildikten sonra, 1 saat icerisinde 215
°C'ye cikilmis ve bu sicaklikta 2 saat muhafaza
edilmistir. Ciinkd 215 °C'de In ve Se arasinda olusan
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ekzotermik reaksiyon devam ettiginden dolay1
meydana gelebilecek patlama veya ampulde ¢atlama
gibi risklerin tamamiyla ortadan kalkmasi i¢in genis
zamana ihtiya¢ duyulmaktadir. Selenyum 700 °C ile
900 °C arasinda yiiksek buhar basincina sahip oldugu
icin kristal biiyiitme firinin alt ve iist bolge sicakliklari
sirasiyla 10 saat icerisinde 430 °C'ye yiikseltilmis ve
430 °C 'de 10 saat beklenilmistir. In ile Se arasinda
kimyasal tepkimenin sonlanmasi ve kimyasal
reaksiyon hizinin diismesi ongoériilmiistiir. Sonra 430
°C'den 600 °C'ye 10 saatte ¢cikilmis ve 10 saat boyunca
bu sicaklikta beklenilmistir. Daha sonra 24 saatte 30
°C'ye dusirilmistir. Bu ©6n reaksiyon islemi
sonucunda hem alasimin buhar basinci diistilmiis hem
de sonraki bliyiitme adimindaki patlama veya ¢atlama
problemleri en aza indirilmeye calisiimistir.

FelnzSes karisimi Sekil 2 'den goriildagi gibi, termal
iletkenlik  sonucu kimyasal tepkimeye girip
selenyumun buhar basincini artiracaglr goéz o6nilinde
bulundurularak firinin alt ve iist bolge sicakliklar
sirasiyla 6 saat igerisinde 600 °C'ye ylikseltilmistir ve
basing riski ortadan kardirilmaya calisiimistir. Bu
durum ampul igerisinde olusan sicakligin ve basincin
ani bir sekilde artmasini engellemistir. Bu sicaklikta
10 saat muhafaza edilmistir. Ciinkii 450 °C'de In, Se ve
Fe arasinda olusan ekzotermik kimyasal tepkime
devam ettiginden dolay1 olusabilecek patlama veya
ampulde catlama gibi risklerin tamamiyla ortadan
kalkmasi i¢in genis zamana ihtiya¢ vardir. Telliir
elementi 600 °C sicakligindan sonra yiiksek buhar
basincina sahip oldugundan, 15 saatte 900 °C 'ye
cikilp 5 saat bekletilmis ve 4 saat Fe, In ve Se
elementlerinin homojen dagilimini saglamak amaciyla
firin yaklasik olarak 45° 'lik a¢1 yapacak bicimde asagi-
yukar1 hareket ettirilerek ¢alkalanma islemi yapilmis
ve firin yatayla 60-70° 'lik a¢1 yapacak sekilde
sabitlestirilmistir.

Kristal biliylitme firinin {ist bolge sicakligi sirasiyla
once, 48 saat 900 °C 'de sabit tutulmus, 62 saatte 800
°C 'ye, 48 saatte 600 °C 'ye, 10 saatte 250 °C 'ye ve 10
saatte 30 °C'ye distrilmistiir. Firinin alt bolge
sicaklifi ise 48 saatte 800 °C 'ye, 62 saatte 600 °C'ye,
48 saatte 300 °C 'ye, 10 saatte 100 °C 'ye ve 10 saatte
30 °C'ye diisiirilmiis ve firin kapatilmistir. Boylece
ayni zamanda ve ayni bliyiitme sicaklik programi
kullanilarak, FelnzSes tgli yariiletken kristallerinin
biiylitme islemi yaklasik 9 giin ve onreaksiyonla
birlikte 12 giinde tamamlanmistir.

Biiylitme islemi sonunda firindan ¢ikarilan ampuller
uygun bir kesici yardimiyla kesilerek kiilce kristalin,
herhangi bir zor veya deformasyona ugramamasi
saglanmistir. Kristalin kirlenmesinden kaginmak icin
kiilgenin ¢ok temiz bir ortamda muhafaza edilmesi, bu
kristal tizerinde yapilacak incelemelerin dogrulugu
acisindan gereklidir.
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2.6. X-Isinlar1 Kirinimi (XRD)

X-15111 difraksiyonu bir numunede;

a) Mevcut kristal fazlarini,

b) Tanecik biyiikliigi, tercihli yonelim gibi yapisal
ozelliklerini incelemesi,

c) Ince filmlerin ve c¢oklu tabakalarin kalinhgin
belirlemek i¢cin ve amorf malzemeler ve ara yiizeylerin
atomik diizenlemelerini incelemesi

d) Benzersiz bir dogrulukla atomlar arasi mesafenin
Olciilmesi

e) Olgillen XRD siddetlerinden ara yiizeylerin veya
¢oklu tabakalarin atomik diizenlenmeleri hakkinda
nicel ve dogru bilgiler elde edilebilmesi vs. icin
kullanilir.

XRD incelemelerinde numuneye temas olmadigindan
ve herhangi bir numune hazirlama islemine gerek
duyulmadigindan numunenin deforme olmasi soz
konusu degildir. Bu durum XRD’yi numunenin dogal
halini incelemek i¢in ideal bir yontem haline getirir. Bu
yontem; difraksiyon siddetlerinin daha biyiik
olmasindan dolay1 yiiksek atom numarasina sahip
elementler icin daha duyarhdir. Kiigiik atom
numarasina sahip malzemeler icin difraksiyon
siddetlerinin diisiik olmasi daha genis ytizeye (~0,5
cm) sahip numuneler gerektirir. Bu durumda elde
edilen bilgi, genis bir alanin ortalamasi igindir.
Sonug¢ta XRD’nin duyarlilig: ilgilenilen malzemeye
baglhdir. Laboratuvar temelli XRD cihazlar1 yaklasik 50
A kalinliga kadar duyarhdur.

2.7.Taramali Elektron Mikroskobu (SEM)

Bir elektron mikroskobunda numunenin biiyiitilmis
bir goriintiisiinii elde etmek icin bir elektron demeti
kullanir. Baslica taramaly, iletimli ve alan yayinlamal
olmak tizere ii¢ ¢cesit elektron mikroskobu vardir.

e Taramali ve iletimli elektron mikroskoplarinda
numunenin iizerine disen elektron demeti bir
gorilntii olustururken,

¢ Alan yayinlamali mikroskopta numunenin kendisi
elektron kaynagidir.

Bir taramali elektron mikroskobu; bir elektron

tabancasi, bir lens sistemi, tarayici bobinler, bir

elektron toplayici ve bir katot 1511 tiipiinden olusur.

Bir¢ok numune icin elektronlarin enerjisi genellikle

10-30 keV iken yalitkan numuneler i¢in bu ener;ji

degeri birkac yiiz elektron volt kadar diisiik olabilir.

Elektronlarin kullanilmasinin optik mikroskoplara

gore iki 6nemli avantaji vardir. Bunlardan ilki

a) Elektronlarin dalga boyunun fotonlarin dalga
boyuna kiyasla daha kii¢iik olmasi1 nedeniyle daha
genis biiyiitmelere imkan saglamasi digeri,

b) Alan derinliginin daha yiiksek olmasidir.

De-Broglie Hipotezine gore elektronun dalga boyu
(Ae), elektronunun hizina (v) veya hizlandirma
voltajina (V),
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seklinde baghdir. Buna gore V=10000 V’luk bir gerilim
degeri icin Ae= 0,012 nm olur. Bu dalga boyu degeri
goriiniir 15181n dalga boyuna kiyasla (400-700 nm) ¢ok
kiigiiktiir. Bu da SEM’'in ¢oziinirliglinin optik
mikroskoplara kiyasla daha yiiksek olacagi anlamina
gelir. SEM goriintiisii, numunenin odaklanmis bir
elektron demeti ile taranmasi ve ikincil ve/veya geri
sacilan elektronlarin detekte edilmesi neticesinde elde
edilir. Elektronlar ve fotonlar her bir demet bolgesine
gonderilir ve ardindan detekte edilirler. Ikincil
elektronlar geleneksel SEM goriintiisiini olusturur,
geri sacilan elektronlar da bir goriintii olusturabilir.

A (1)

2.8. Raman Spektroskopisi Calisma Prensibi

Raman sagilmasinda gelen 1sinla etkilesen molekiiliin
titresim enerji dizeyleri arasindaki fark, molekiil ile
etkilesen ve sacilan 1s1nin enerji diizeyleri arasindaki
farka esittir. Bu durumdan yararlanilarak molekiiliin
titresim enerji diizeyleri hakkinda bilgi edinmek
mimkindir. Bu spektroskopik yontem Raman
spektroskopisi olarak adlandirilir [13]. Bu yontemde
molekiilden sacilan 15181n dalga boyu ile kaynaktan
gelen 15181n dalga boyu arasinda olusan farklar dl¢tiliir.
Olgiilen farklara Raman kaymasi denir. Bu yénteme
Lazer Raman Spektroskopisi adi da verilmektedir.
Ciinki son yillarda 1s1k kaynagi olarak genellikle lazer
tiirti kaynaklar kullanilmaktadir. Biyolojik, organik ve
inorganik sistemlerin kantitatif ve kalitatif analizinde
Raman spektroskopisi tercih edilir. hv, enerjisine
sahip bir foton, molekiil ile etkilestiginde sagilmadan
o6nce molekiilden ¢ok az miktarda fotona enerji
aktarilir veya foton enerjisinin bir kismini1 molekiile
aktarir. Molekiil bu enerji aktarimi olay1 sonucunda
farkli titresim enerji diizeyinde bulunur. Gelen
fotonun enerjisinin bir kismi1 molekiile aktariliyor ise
Stokes ismi verilen hatlar olusur. Eger molekiilden bir
miktar enerji fotona aktarilir ise bu durumda Anti-
Stokes ismi verilen hatlar olusur.

3. BULGULAR ve TARTISMA
3.1. Deney Sistemleri ve Olgiilerin Alinmasi

Bridgman/Stockbarger metodu ile biiyiitiilen
teknolojide yer bulmaya aday A'BMCV! bilesiklerinden
FelnzSes tiglli Dbilesiklerinin, X-1sinlar1  Kirinimi,
Taramali Elektron Mikroskobu, Enerji Dagilimh X-Isin1
Spektrumu ve  Raman  Olglimleri  alinarak
degerlendirmeleri yapilmistir.

3.2. FeInzSe4 Uglii Bilesiginin XRD Analizi

FelnzSes kristalin yapisal analizi i¢in, kristalleri farkl
sicakliklarda ve farkli zamanlarda tavladiktan sonra
XRD spektrumu alinmistir. Once oda sicakhiginda XRD
kirinim desenleri elde edilmistir (Sekil 3). Biiyiitiilen
FelnzSes Uglii bilesiklerin yapisal analizi Cu, Ka
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kullanan 4° 'den 90° arasinda degisen 26 ve 0,6° s-1
tarama orani ve dalga boyu 1,54184 A x-151n kirinim
cihaz1 kullanarak, x-1s1n1 spektrumu elde edilmistir.
FelnzSes yariiletkenlerin oda sicakhigindaki XRD
sonuclari kristallerinin oda sicakliginda (009) Miller
indislerine gore baz1 kristal 6zellikleri tanecik
biiyiikligii (D), zorlanma derecesi (€), dislokasyon
yogunlugu (8), birim alan basina kristal sayis1 (N) oda
sicakliginda Cizelge 1'de verilmistir. XRD analizleri
sonucunda kristalin hekzegonal yapida oldugu tespit
edilmistir.

3500 bbb b b b b bbb
1 FelngSey

(009)
(0012)

3000

(0030)

2500 4

(0015)

2000

Siddet (a.u)
(0021)

1500

1000 1

(0024)

500

(0018)
b (0033)

3—(006)

0] L s JL

¥y A i ki LA AAdd Riddd Rkt LAY Lhddd hibdd Raddd ihddd RAid
10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80
20 (Derece)

anana
85 90

Sekil 3. FelnzSes yariiletkenin oda sicakligindaki XRD
spektrumu.

3.3. FeInzSe4 Uglii Bilesigin SEM ve EDX Analizleri

FelnzSes tgli bilesiklerin ylizey morfolojisi SEM
teknigi ile elde edilmistir. FelnzSes ti¢lii bilesiklerinin
20 kV’de 150000 biiyiitme oraninda elde edilen SEM
gorintiileri alinmistir. Sekil 4'de SEM gortntiilerinden
FelnzSes4 bilesigin homojen bir yiizeye sahip oldugu
belirlenmistir.  FelnzSes  yariiletkeninden = SEM
gorintiilerinden elde edilen sonuglara gore
taneciklerin ortalama buytikligii yaklasik olarak 100-
166 nm civarinda oldugu bulunmustur.

500 nm
ETU-YUTAM

o | 2052021 | 4
| 1:53:15PM | ETD

W |mode | mag O
20.00kV | SE | 150 000 x

Sekil 4. FelnzSes1icli bilesigin SEM goriintiisii.
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Cizelge 1. FelnzSe4 bilesigin bazi kristal 6zellikleri

Sample

20

FWHM
(deg.)

Dexp
A)

g, x10*
(lin"2m?)

o x10%
(lin/m?)

N x10'8
(m?)

Feln,Ses

20.58647

0.08828

956.0350

3.78995

1.09409

0.05722

Se

Sekil 5. FelnzSes ticlii bilesigin EDX spektrumu.

Bilesiklerin icinde hangi elementlerin oldugu ve bu
elementlerden yilizde atomik olarak yapida ne kadar
var oldugunu belirlemek i¢cin EDX analizi yapilmistir.
EDX analiz sonuclari Feln2Se4numunesi i¢in Sekil 5’ de
verilmistir. Cizelge 2’de FelnzSes ti¢li bilesigin EDX
sonuglari verilmistir.

Cizelge 2. FelnzSes Uglii bilesigin bilesiklerinin EDX
sonuclari

Feln2Ses
Elementler %Wt %At ;
Fe 9.49 1413 =
Inz 28.63 20.73
Ses 61.87 65.14

3.4. FelnzSesiiclii Yariiletkenin Raman Analizleri

Raman sac¢ilmasinda gelen 1sinla etkilesen molekiiliin
titresim enerji dizeyleri arasindaki fark, molekiil ile
etkilesen ve sag¢ilan 1s1nin enerji diizeyleri arasindaki
farka esitti. Bu durumdan yararlanilarak molekiiliin
titresim enerji diizeyleri hakkinda bilgi edinmek
miimkindu. Isik materyal etkilesmesi sonucu sagilma
elastik ve elastik olmayan sacilmalar seklinde
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gerceklesmektedir. Elastik olmayan sacilmalarda
gelen 151n ile sacilan 1s1nin enerjisi birbirinden farkh

olmaktadir. FelnzSes ¢l yariiletkenin  oda
sicakligindaki Raman spektrumu Sekil 6'da
verilmistir.

12000 ' ' '

11000 4
10000
9000
8000
7000
6000

5000 4

4000 V0 1

- T T T T T T T T T T T T T
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500

Raman Kaymas: (cm™)

Sekil 6. FelnzSesliglii yariiletkenin oda sicakligindaki
Raman spektrumu.

4. Sonug
XinzSes tipi Felnz2Ses tiglii bilesiklerin  yapisal
karakterizasyonlarinin  bilinmesinin  yan1  sira,
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oncelikli olarak, bu Kkristallerin biiyiitiilmesi de
onemlidir. Elde edilen kristallerin cesitli deneysel
¢alismalarda kullanilabilir 6zelliklere sahip olmasi, tek
dogrultuda noktasal kusurlar olduk¢a diistiik olacak
durumda biyitilmesi ve boyutlarinin arastirma
yapilabilir ve devre elamanmi olarak kullanilabilir
biiytiklikte  olmasi  gerekmektedir.  Feln2Ses
yariiletkenler istenilen fiziksel 6zelliklerde modifiye
Bridgman-Stocbarger metoduyla buyitilmis ve
yapisal 6zelliklerinin bilinmesi i¢in 6zellikle XRD, SEM,

EDX ve Raman spektrumlari yapisal analizi
yapimistir.
FelnzSes  yariiletkeni, bircok yontemle elde

edilebilmektedir. Bu yoéntemler; dikey Bridgman,
Bridgman-Stockbarger, zon biiyiitme, kapali tiip
siibliimasyonu ve iyodin yardimli kimyasal tasima
seklindedir. FelnzSes yariiletkenler istenilen fiziksel
ozelliklerde modifiye Bridgman-Stocbarger
metoduyla basarili bir sekilde Kristal Bilyiitme
Arastirma Laboratuvarinda biiyiitiilmistiir. Yapilan
calismalarla uyum igerisindedir [12, 14-27]. Kristal
yapilari [15, 25] tarafindan incelenmistir.

FelnzSes yariletkenin oda sicakliginda XRD
spektrumlar1 alinmis, XRD analizleri sonucunda
literatiirle uyumlu XRD desenleri tespit edilmistir.
Ayrica filmlerin diiz ve homojen ylizeye sahip
olduklar1 bulunmustur. FelnzSeasiiclii yariiletkenlerin
SEM goriintiileri incelendiginde tanecik biiytkliiklerin
birbirlerine yakin olduklar1 ve yiizeylerinin parlak,
homojen olarak biiyiidiigii, biiyiitiilen numunelerin
farkli yerlerinden alinan EDX spektrumlarinin
birbirine yakin ¢ikmasi, yiizeyin yliksek homojenlige
sahip oldugunu acik¢a gostermektedir.

Feln:Ses  yariiletkeninin XRD ve Raman
spektrumlarinin irdelenmesi sonucunda numunenin
kimlik bilgileri tespit edilmistir. XRD ve Raman
spektrumlari, yari iletkenlerin teknolojide nerelerde
kullanilacaginin  belirlenmesinde 6nemli bir yer
tutmaktadir. Felnz:Ses yariiletkenin XRD deseninde
20 = 13.7327° (006), 20.58647° (009), 27.51952°
(0012), 34.55728° (00.15), 42.3091° (0018),
49.08128° (0021), 56.62478° (0024), 72.6742°
(0030) ve 85.45626° (0033) ac1 degerlerinde pikler
olusmustur.

FelnzSes tek Kkristallerinin Raman spektrumunun
calismasimin sonuglar1 sunulmus olup, Raman
spektrumlari bir Sentera optik diizenegi kullanilarak
Olcililmiistiir. Spektrum, 2,50 mW giiciinde bir itriyum
aliminyum lazerin 532 nm ¢izgisi tarafindan
uyarilmistir. Eksitasyon dalga boyu, 151k penetrasyon
derinligini azaltmak ve alttas (substrat) spektrum
Olclimiinii dnlemek i¢in se¢ilmistir; Disiik gii¢, 1518a
maruz kalma altinda 6rnek kristallesmesini 6nlemek
icin  kullamlmistir. Olgiimler oda sicakhginda
yapilmistir. Numune, mikroskop hedefinin odak
diizlemine yerlestirilmistir. Numune yiizeyindeki
lazer 151M1 ¢apt1 en uygun boyuta getirilerek
Ol¢iilmiistir.
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FelnzSes gl yariletkenlerin hegzagonal yapida
oldugu belirlenmistir. Numunelerin orgi
parametreleri a= 4,012 A; b= 4, 012 A ve c= 38,82904
A elde edilmis ve A=1,54184 A hesaplamalarda
kullanilmistir.  FelnzSes  yariiletkeni  biiylitme
yonteminden bagimsiz olarak p-tipi dzellige sahiptir
ve elde edilen sonuglar literatiir ile uyum icerisindedir
[28,29].

Tabakal1 kristalin Raman spektrumu, tabakalar arasi
titresim modlarin1  temsil eden i¢ modlan
gostermekte; genellikle i¢ katman (intralayer)
titresimlerden kaynaklanan dis modlardan ayrilmis ve
spektrumlar ayristirilmistir.

Anti-stokes kaymasi (sagilmasi) ile ilgili siddetli seri
pik cizgiler bulundugundan, spektrumun sadece
Stokes kismi kullanilmaktadir. Goriilebilecegi gibi,
modlarin hem nispi yogunlugunda hem de kenar
genisliginde bir degisiklik vardir. Hem yar1 genislikleri
hem de siddetlerinde bir azalma meydana gelmistir.
Raman analizleri sonucunda, Raman spektrumlari
incelendiginde piklerinin 6zellikle 50-1300 cm-
arasinda yogunlastigi  gorilmektedir. FelnzSes
yariiletkeninin Raman pikleri literatiirde tespit edilen
degerlerle benzerlik gostermektedir

FelnzSes yariiletkenin Raman sagilma spektrumlari
elde edilmistir. Feln2Ses numunesinin 7 adet Raman
cizgisi gorilmustir. Raman ¢izgilerinin Feln:Ses
bilesiginde gozlenen boéliinmenin, fonon dallarinin
Brillouin bélgesinin 1/4 noktasinda katlandig1 birim
hiicrelerin dort katina tekabiil ettigi kabul edilmistir.
Gozlenen etkiler, simetri modlarinin bir kesismesiyle
aciklanabilecegi  kabul edilmistir. Raman-aktif
Feln;Ses modlarinin demir elementine baghlik
sonuglarini kullanarak, bantlarin bazilarinin acikea iki
veya daha fazla iist iiste binen banttan olustugu
gorilmistiir. Ayrica, 300-600 K bantlarinin birbirinin
icine gectigi goriilmiistiir. Feln:Ses'nin Raman
spektrumlarinin genel 6zellikleri benzer oldugundan
FelnzSe4'nin, bliylime tekniklerine bagh olarak ¢esitli
polietilenlerde kristalize olabilecegini ve bu gercegin
Olcimlerin  farkli sonuglara yol acabilecegini
belirtmislerdir [30].

Feln:Ses yariiletkeninin raman spektrumu, kristalin
disiik simetrisi ve birim hiicrede ¢ok sayida atom olan
Z =16'ya bagh olarak bir¢ok ayrinti1 icermektedir [31].
Raman spektrumlari 0-3750 cm! frekans araliginda
300 K sicaklikta oOl¢lilmiistiir. Diisiik frekans
bolgesinde (100 ve 480 cm-1) gii¢lii dar pikler 500-
1500 cm'de daha genis bantlar tespit edilmistir.
Keskin yogunluklu bantlarin varligy, dizlem ici
modlarin etkisi ile agiklanmistir. Raman ¢izgilerinin
FelnzSes yariiletkeninin gozlenen boliinmenin, fonon
dallarinin  Brillouin bélgesinin 1/4 noktasinda
katlandig1 birim hiicrelerin dort katina tekabil ettigi
kabul edilmistir [17]. Zirke ve Hayek tarafindan
[32,33] kristallerin bilinen Raman spektrumlari,
katmanin i¢ titresimlerinin frekanslarinin 50 cm-!
iizerinde olmas1 gerektigi sonucuna varmis olup,
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¢alismamizda bu durumu desteklemektedir. Keskin
yogunluklu bantlarin varligy, diizlem i¢i modlarin
etkisi ile agiklanmstir.

Kristal biylitme isleminde ©6nem arz eden
stokiyometrik  oranlar ile EDX  sonuglar
incelendiginde elementlerin agirlik¢a yiizde oranlari
birbirlerine yakin g¢ikmistir. Feln:Ses tek Kristali

Bridgman/Stockbarger yontemi kullanilarak
biiyiitiilmiistiir. Yapisal yiizey morfolojisi XRD, SEM ve
EDX ve Raman 6lgim teknikleri kullanilarak

incelenmistir. Asagidaki sonuglar gézlenmistir.

1. Hazirlanan numunelerin FelnzSes Yapisal yiizey
morfolojisi XRD, SEM ve EDX ve Raman 06l¢iim
calismalari ile ortaya ¢ikarilmistir.

2. XRD sonuglarina goére biiyiitilen FelnzSes ikili
yariiletkenlerin hekzagonal yapida biyudugi

belirlenmistir.

3. Kristal biiylitme isleminde O6nem arz eden
stokiyometrik  oranlar ile EDX sonuglari
incelendiginde elementlerin agirlikca yiizde

oranlar1 birbirlerine yakin gikmistir.

4. SEM gorintiilerine gore taneciklerin ortalama
biiytkligi yaklasik olarak FelnzSes icin 100-166
nm civarinda oldugu gozlenmistir.

5. EDX analizleri 1 um’lik bir noktaya odaklanilarak
ve yaklasik (0,89x0,44 um)’lik bir alanin taranmasi
ile gerceklestirilmistir.

6. Raman spektrumlar1 -200-3750 cm frekans
araliginda 300 K sicaklikta dl¢iilmiistiir.
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