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Yiizey ince film kaplama sistemleri elektronik sensorler, yariiletken
cihazlar, gozliik camlari, gézlem teleskoplar1 gibi bir¢ok alanda kullanilir.
Ince film kalnligi, kalitesi ve kaplanacak yiizeyin cesidine gére birgok
kaplama yontemi gelistirilmigtir. Spin kaplama en yaygin olarak
kullanllan ve maliyeti diisiik olan kaplama yontemlerinden birisidir.
Yaklasik olarak 2000-3000 devir/dakika hizla donen yiizeye, ugucu
organik ¢oziicii ve kaplanacak kimyasal bilesik ¢ozeltisi damlatilarak
kaplama islemi gergeklestirilir. Buharlasma ve merkezkag kuvvetinin
etkisiyle yiizeyde ince bir film tabakasi olusur. Bu yontem vakum veya
buharlastirma sistemleri gerektirmez ve motor donme hizi ayarlanarak
farkli kalinliklarda ince filmler olusturulabilir. Bu ¢aligmada, sik
kullanilan bu spin kaplama yontemine alternatif olarak, uygun fiyath bir
titresimli ylizey kaplama sistemi tasarlanmigtir. Ugucu organik bilesenin
buharlagma hizina bagl olarak farkli kalinliklarda ince filmler iretilebilir.
Kaplama verimliligi, kaplanan yiizeyin SEM ve UV-VIS yontemleriyle
incelenerek degerlendirilmistir. Elde edilen sonuglar, titresimli yiizey
kaplama sistemi ile kaplanan yiizeyin homojen ve diizgiin oldugunu, ince
film kalitesinin spin kaplama ydntemiyle benzer oldugunu gostermistir.
Sonu¢ olarak, titresimli ylizey kaplama sistemi, spin kaplama
yontemlerine alternatif olarak diisiik maliyetli bir secenek sunacaktir ve
cesitli kaplama uygulamalarinda kullanilabilir. Bu yontem giivenilir ve
uygun fiyatl bir yiizey ince film kaplama ¢dzliimii sunar.
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Coating systems for thin surfaces are used in many applications, such as
electronic sensors, semiconductor devices, spectacle lenses, and
observation telescopes. Numerous coating methods have been developed,
depending on the thickness, quality of the thin film, and type of surface to
be coated. Spin coating is one of the most commonly used and cost-
effective coating methods. The coating process is carried out by dropping
volatile organic solvents and the chemical compound to be coated onto
the surface, which rotates at a speed of about 2000-3000 cycles/minute.
Under the influence of evaporation and centrifugal force, a thin film layer
is formed on the surface. This method does not require vacuum or
evaporation systems, and thin films of different thicknesses can be
produced by adjusting the rotating speed of motor. In this study, an
affordable vibrating surface coating system was developed as an
alternative to commonly used spin coating method. Depending on the
evaporation rate of the volatile organic compound, thin films with
different thickness can be prepared. The efficiency of the coating was
evaluated by examining the coated surface using the SEM and UV-VIS
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methods. The results showed that the surface coated with the vibrating
surface coating system is homogenous and smooth, and the quality of the
thin film is similar to that of the spin coating method. Thus, the vibrating
surface coating system is a cost-effective alternative to spin coating
methods and can be used for a wide range of coating applications. This
method offers a reliable and affordable solution for thin film surface
coating.

To Cite: Dogan M., Okten S. Titresimli Ince Film Kaplama Sistemi Tasarimi ve Yiizey Kaplamasmnin Test Edilmesi.

Osmaniye Korkut Ata Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii Dergisi 2023; 6(Ek Say1): 328-338.

Ig;(;rilr?]er ince filmlerinin diiz yiizeyler iizerinde uygulanmasi, mikroelektronik katmanli yapilarin
olusturulmasi ve elektronik cihazlarin liretilmesi asamalarinda biiyiik 6neme sahiptir (Sukanek, 1991).
Bu filmlerden iiretilebilecek cihazlara 6rnek olarak gaz sensorleri, organik 151k yayan diyot (OLED),
fotovoltaik (PV) hiicreleri ve giyilebilir elektrik jeneratorleri gibi elektronik aygitlar verilebilir
(Dogan, 2021; Dissanayeke ve ark., 2020; Khan ve ark., 2019).

Alternatif olarak, bu kaplama sistemi yerine kullanilan kimyasal buhar biriktirme (CVDP) ve
piiskiirtme (sputter) gibi sistemlerin ¢ok pahali oldugu ve spin kaplama sisteminin basit imkanlarla
dahi kurulabilecek bir yapida olmasi nedeniyle bu yontemin kolaylik, performans ve maliyet ac¢isindan
cok avantajli bir konuma sahip oldugu goriilmektedir (Dogan, 2021; Dogan ve ark., 2021).

Bir ornek calismada, polistren ince filmler spin kaplama yontemi kullanilarak silikon wafer tizerine
2500 devirde 60 saniye siire ile kaplanmustir. Bu filmler 130 derece sicaklikta vakum altinda 12 saat
kurutuldu ve kalinliklar1 42 nm ile 48 nm arasinda 6l¢iildii (Ellis ve ark., 2009).

Farkli calismalarda kullanilan diger kaplama yontemleri arasinda giimiis kaplama, sol jel kaplama,
daldirma ile kaplama, piiskiirtme ile kaplama, siilfatlama ile kaplama ve elektro-iletken kaplama
benzeri yontemler yer almaktadir. Giimiis kaplama (Sirlama), glimiis tuzunun kimyasal olarak
indirgenmesi sonucu, cam yiizeyinde gimiis birikimi saglayarak gerceklestirilen bir kaplamadir. Bu
kaplama gesidi, yansiticiligi sebebiyle aynalar ve termos siselerinin i¢ yiizeylerinin kaplanmasinda
kullanilir (Karasu ve ark., 2018).

Sol jel kaplama ise, sol-jel soliisyonu ile jellesme kelimelerinin kisaltilmis hali kullanilarak
isimlendirilen bir kaplama yontemidir (Karasu ve ark., 2018; Pathak ve ark., 2012). Bu yo6ntem,
dokme kaplamalarin korozyon koruma o6zelliklerini ve nanoteknoloji uygulamalarinda cam, seramik,
metal oksit kaplamasinda kullanilir, ayrica polimer arayiiz kimyasina uygunlugu nedeniyle de tercih
edilir. Organik-inorganik hibrit kaplamalarda ve organik polimerlerin 6zelliklerini (hidrofobiklik,
esneklik) birlestirdikleri i¢in de &6zel bir ilgi de goriir (Pathak ve ark., 2012; Sakka ve ark., 2005;
Livage, 1997).

Daldirma ile kaplama yontemi, kaplanacak yiizeyin alt-taban kaplama g¢ozeltisine daldirilarak ve
c¢ikarilarak kaplanmasi iglemidir. Kaplamanin 6zellikleri tamamen siv1 viskozitesi, yer¢ekimi kuvveti,
yogunluk ve buharlagma hizina bagli olarak belirlenir (Brinker, 2013; Brinker, 1994; Scriven, 1988).
Sprey kaplama ydntemi ise bir nozuldan piiskiirtilen tozlarin alt tabakaya piskiirtiilerek ve

hizlandirilarak yapistirilmasidir. Bu yontemde nano yapili malzemeler de yiizeyde biriktirilebilir. Bu
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teknoloji igten yanmali motorlardan giines hiicrelerine kadar bir¢ok alanda kullanilmaktadir (Aziz,
2015; Moridi ve ark., 2014; Cao, 2000).

Stilfatlagma ile kaplama yontemi ise krom siilfat ve kobalt siilfat kullanilarak tiirbin kanatlarinda
korozyon onleme amagli kaplama yapiminda kullanilir. Bu kaplama y6ntemi, sprey kaplama ve sol-jel
yontemi ile beraber yiizey kaplamasi i¢in uygulanir (Buelna ve ark., 2004; Aprigliano ve ark., 1989).
Bu ¢alismada, daha oOnce literatiir de yer almayan ve ilk defa kullanilan bir kaplama ydntemi
gelistirilmeye calisildi. Ayrintist malzeme ve metot kisminda anlatilan; ucucu solvent ve icerisinde
coziilebilen kinolin tirevi bir malzeme bulunan bir kaplama soliisyonu hazirlandi. Titresen yiizey
tizerine, kaplama soliisyonu damlatildiginda yiizeyde buharlagsma sonucu olusan ince kaplama filmleri

incelendi.

Materyal ve Metot
OLED veya PV giines hiicresi iiretiminde, cam {izerine spin kaplama yontemi ile ince film kaplama

yapilabilmektedir. Indiyum kalay oksit (ITO) kapli camlar 50-100 Q yiizey direncine sahiptir. ITO
camlar1 Sigma Aldrich'ten temin edildi. Kaplama i¢in alttag olarak cam veya ITO kapli cam yiizeyler
kullanilabilir. Yiizey kaplama 6zelligini incelemek icin yiizeyi bos olan camlar ve ITO kapli camlar
kullanildi. Kaplamanin yilizey homojenitesi ve kalitesini anlamak i¢in taramali elektron mikroskobu
(SEM) ve ultraviyole ve goriiniir bolge spektrometresi (UV-VIS) yontemleri kullanildi.

Titresimin yiizeydeki karakteristik frekans ve giliciinii anlamak ig¢in Good Will Instek marka, GDS
1102A-U model, 100 MHz osiloskop kullanildi ve piezoelektrik kristal titresen yiizeyden 6l¢iim almak
icin titresim yapan yiizeye yapistirildi. Bu sekilde bir deney diizenegi olusturuldu. Cihaz {izerinde
bulunan ayar diigmesi ile her titresim modunda frekans ve voltaj 6lgiimleri yapildi. Cihazin 6lgiimleri
sonucunda, camlarin zarar gérmeden kaplanabildigi 1. kademe titresim modu kaplama islemi icin
secildi. Spin kaplama islemi igin ise 220 volt ¢aligma voltajina sahip bir bilgisayar fani ile elde yapilan
manuel bir kaplama sistemi kullanildi.

Kaplama amagli olarak daha 6nce OLED devresinde basartyla kullanilmig (Dogan ve ark., 2021) olan
5,7-dibromo-8-hidroksikinolin tiirevi bir kristal (Sekil 1), ve stiren igeren organik ¢oziicii kullanildi.
5,7-dibromo-8-hidroksikinolin tiirevinin tiretimi daha onceki ¢alismalarda ayrintili olarak agiklandi
(Dogan ve ark., 2021, Okten ve ark., 2016; Okten ve ark., 2017). Stiren ¢dzeltisi i¢in 75 ml kloroform
iginde 2745 mg stiren, oda sicakliginda kapali bir balon joje iginde manyetik karigtirici ile 1 saat

boyunca devamli karistirilarak homojen bir soliisyon haline getirildi.
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Sekil 1. Kinolin tiirevi olan 5,7-dibromo-8-hidroksikinolin’in molekiiler yapisi
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Bulgular
Titresimli kaplama sistemi
Titresimli kaplama sistemi olusturmak igin titresimli raspa aleti kullanildi. Titresim yapan cihaz Sekil

2b'de gosterildi. Raspa cihazinin motoru, dakikada 11000-20000 devir/dakika arasinda donerek
titresebilen bir yiizey olusturmaktadir. Cihaz, saga ve sola 1,6 derecelik bir ag1 ile titresim hareketi
yaparak titresim olusturmaktadir. Titresimli kaplama sistemi kullanilarak oldukga verimli bir kaplama
caligmasi yapildi. Ancak cihaz kaplama amaci ile yapilmadigi ve ¢ok kuvvetli titrestigi igin yapilan
deneylerde, ince 0,13 mm ve daha kalin 0,50 mm kalinligindaki camlarin yiiksek giiclii titresim
gliciniin etkisiyle kolayca kirildig1 tespit edildi. Titresimli kaplama cihazinin titresim frekansi ve
voltaj genlikleri, osiloskop ve piezoelektrik kristal kullanilarak incelendi ve Tablo 1'deki veriler elde
edildi. Cok gii¢lii titresim modlarinda, kaplama cami bu siddete dayanamayarak pargalandi. Bu
nedenle, cihazin en disiik titresim kademesine (birinci kademe) alinmasi ve kaplama isleminin bu
sekilde yapilmasi tercih edildi. Titreme hareketinin cami kirmadan kaplama yapmasi igin, cam lamel
pleksiglass iizerine sabitlenen kauguk tamponlarla sikistirildi ve deney sirasinda camin cihazdan
¢ikmasi engellendi. Bu da cam yiizeyin lizerine, cam kirtlmadan kaplama yapilabilmesini sagladi.
Pleksiglass’dan yapilan ve titresim cihazina sabitlenen vidali sistem, istenildiginde gevsetilerek
kaplama yapilacak camin Kolayca yerlestirilebilmesini sagladi. Sistemde dikine olarak 3 adet
pleksiglass duvar titresen yiizeye dikine sabitlendi. 3 farkli boyutta pleksiglass prizma (110x25x5 mm,
110x25x5mm ve 20x20x5 mm) cam malzemeyi arasina sikistirilabilecek sekilde segildi ve titresen
yilizeye sabitlendi. Celik kulakli somunla metrik 4 kisa sonsuz vida iizerinde bulunan celik yay;
pleksiglasslarin aralarindaki cam ornek tutucu araliginin kolayca ayarlanabilmesini sagladi.
Pleksiglass prizmalarin arasinda kauguk bantlar kullanilarak titresimin cami digar1 atmasi engellendi.

Spin kaplama sistemi de Sekil 2a’da goriilmektedir. Bu sistem, 220 volt ¢aligma voltaji olan bilgisayar
fan1 kullanilarak tasarlandi. Donen yiizeyin etrafina, malzemenin sigramasini 6nlemek i¢in belli bir
yiikseklikte aliiminyum folyo kapl bir duvar yapilmistir. Henwee marka dijital gostergeli manyetik
devir sayici kullanilarak; spin kaplama sisteminin devir sayisi 6l¢iildii. Dénme hizi sabit olan spin
kaplama sisteminin devir sayisinin 2277 devir/ dakika oldugu manyetik devir sayici ile tespit edildi.

Bu ¢alismada farkli iki kaplama sistemi ve ylizey kaplama etkinligi incelendi. Titresim yapan cihazin
titresim ile kesim ve zimparalama amagli olmasi ve giiglii titresim modlarina sahip olmasi bu kaplama
sistemi i¢in bazi dezavantajlar olusturmustur. Dezavantajli olan durumlar camin kirilmasi ve titregim
cihazindan kaplanacak camin titresim etkisi ile kolayca ¢ikabilmesidir. Bu sorunun ¢oziimii titresimle
kaplama yapabilecek 6zel bir kaplama cihazi tiretilmesidir. Ayrica titresim frekanslar1 ve genlikleri
ayarlanabilecek sekilde bir cihaz tasarlandiginda yiizeye ¢ok daha verimli bir kaplama yapilabilecektir.
Titresimli kaplama sistemi ile spin kaplama sisteminin ylizey kaplama etkinligi ve kaplamalar
arasindaki farklar, taramali elektron mikroskobu (SEM) ve UV-VIS spektrometre cihazlar

kullanilarak incelendi.
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Tablol. Titresim raspasinin piezoelektrik kristal kullanilarak osiloskop tizerinden 6lgiilen titresim frekanslari ve
titresime bagli olarak olusan voltaj genlikleri

Titresim Raspasi Raspa ayarn Raspa ayar1  Raspa ayar Raspa ayan
Titresim Degerinin Ol¢iimii 1.kademe 2.kademe 3.kademe 4.kademe
Olgiilen Frekans 115-120Hz 388-512 Hz 655 Hz 747 Hz
Olgiilen Voltaj 4,15V 4,07V 8,96V 6,15V
Kaplama i¢in Sensor kristali
Aciklama kullanilan titresim titresim siddeti ile
frekansi pargalandi

spin kaplanacak cam yilizey

a b

Sekil 2. a) Spin kaplama sistemi ve b) Titresimli kaplama sistemi
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a b

Sekil 3. Uretilen "5,7-dibromo-8-hidroksikinolin” malzemesinin 500X (a) ve 150X (b) biiyiitme altinda gekilmis
ITO cam iizerine titresimli kaplama ile kaplanmig 6rnek resimleri goriilmektedir.

Tartisma
Kaplama Sistemlerinin Karsilastirilmasi
Organik malzeme kaplama yapilan ITO yiizeyinin direnci multimetre cihaz1 ile 6lgiilmiis ve 36

Q/cm olarak tespit edilmistir. Benzer sekilde, spin kaplama sistemi kullanilarak kaplanmig organik
kinolin tiirevi malzemenin direnci 40 Q/cm olarak Sl¢iilmiistiir. Titresimli kaplamada ise ylizeyin
homojen ve diizgiin bir dagilima sahip oldugu, JEOL-3010 SEM cihazi kullanilarak yapilan
inceleme sonucunda (Sekil 3a ve b) goriildii. Kaplanan kinolin tiirevinin kaplandiktan sonra olusan
cam ignesi seklindeki karakteristik kaplamasi yiizey kaplamasinin kaplama verimliligini
anlamamizi kolaylastirdi. Bu kaplamada ise yiizey direnci 46 Q/cm olarak 6l¢iilmiistir. Kaplama
yiizey kalitesi; yiizey direnci 6lgiilerek bazi ¢aligmalarda incelenmistir. (Mazur ve ark.; 1966; Lee
ve ark.;2016) Bu sonuglar ayn1 zamanda titresimli kaplama sisteminin yiizeyinin daha homojen
oldugu ve kesintisiz kaplandigimi da gostermistir. Spin kaplama sisteminde ise, kaplanan
malzemenin karakteristik 6zelligi merkezkac kuvvetinin etkisiyle orta kisimlarda daha ince bir
kaplama olmasidir. Merkezden uzaklastikca kaplama kalinligi artmaktadir. Bu durum Sekil 4’te
gosterildi. Kaplama yapilan malzemenin yilizeyde tutunamadigi ve spin merkezkag kuvveti
sonucunda yiizeyden uzaklastigi, bazi malzemenin ise hala yiizeyde kapli oldugu Sekil 4a'da
goriildii. Benzer ¢alismalarda da kaplamanin homojen olmadigi bu durumla karsilasildi. (Britten ve
ark., 1992; Vorotilov ve ark., 1995; Mandati ve ark., 2022).

Pargaciklar ve kristaller kiigiik parcalara ayrilarak kaplamanin kesintili olarak yer aldigi gozlendi.
Sekil 4b'deki geri sagilan elektron (BSE) goriintiisli, yiizeyin beyaz olan kisimlarinin zayif

kaplanmig alanlar oldugunu ve yogun siyah goriilen kisimlarin ise diizensiz ve farkli kalinliklarda
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kaplanmis ITO alttas tabakasi oldugu goriildii. UV-VIS goriiniir bolge spektroskopi cihazi ile Sekil
5’te goriilen kaplanacak olan kinolin tiirevinin karakteristik sogurma spektrumu elde edilmistir. Bu
kaplama yapildiginda bu spektrumun benzeri bir spektrum cam {izerinde alinan 6l¢iimde ortaya
¢ikmalidir.

Kaplama spin kaplama yapildiginda SEM goriintiilerinden elde edilen zayif kaplama bilgisini
destekleyecek sekilde kaplanmamis cam yiizey spektrumuna benzer bir spektrum vermistir (Sekil
6). Titresim ile yapilan kaplamanin spektrumu ise Sekil 5’te goriilen kinolin tiirevine ait
karakteristik pikle ayni Ozelliktedir. Spektrum yaklasik olarak 310nm, 350nm ve 450nm

seviyelerinde pik vermistir.

Zekuy XTBE  38mm KIRIKKALE A KIRIKKALE

a b
Sekil 4. Uretilen malzemenin 500X biiyiitme altinda ¢ekilmis ITO cam iizerinde spin kaplama ile kaplanmus
resimleri goriilmektedir. () ylizey goriintiisii, (b) Backscatter goriintiisii goriilmektedir.

5,7 dibromo 8-hidroksikinolin sogurma spektrumu

Absorbsiyon

00 300 400 500 500

nm(isik spektrum arahgi)

Sekil 5. Burada 5, 7-dibromo-8-hidroksikinolin organik malzemenin karakteristik UV-VIS sogurma spektrumu
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Sekil 6. UV-VIS spektrumu ile kaplama yontemlerinin karsilastiriimasi

Kaplama yapilan styrene tabaka

Styrene yogunlugu = 1,55gr/cm3 A=boy B=en

h=kaplama kalinlig1

. ¥=1,39x shvretie hacn (AxBxh) m=kaplama sonrasi olusan kiitle fark:

Kaplama kalinligi(h)=
1.,55x AxB

Sekil 7. Stiren kaplama kalinlig1 hesaplamak igin kiitle farkindan gidilerek yapilan hesap

Stiren plastik ¢ozeltisi kullanilarak da titresim ile kaplama yapildi. Bu deneyle viskozitesi daha yiiksek
olan bir ¢ozelti kullanilmasi ve ¢6ziinmiis bir plastigin bu sistemle kaplanabilecegi gosterildi.
Kaplamanin kalinligi kaplama oncesi ve sonrasinda agirlik lgtimleri yapilarak hesaplandi. Daha
onceki kinolin kaplama sonuglarinin olumlu deneysel verileri 1s1ginda kaplamanin tiim yiizeyde
homojen oldugu kabul edildi. Kaplamanin kalinligin hesaplamas1 Sekil 7°de gosterildigi gibi yapilda.
Kaplama kalinligi, yilizeyin kiitle farkindan kaplama hacmi ve kalinlik 6l¢iimiiniin hesabina gegilerek
yaklagik olarak yapildi. Hesaplama sonucunda yilizeyde 1 mikron kalinliginda bir kaplama oldugu
bulundu. Daha sonra kaplama kalinliginin tiim yiizeyde 1 mikron kalinliginda oldugu Dasqua model

dijital mikrometre kullanilarak da dogrulanmistir.
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Sonuclar
Titresimli kaplama sistemi kullanilarak kaplanan yilizeyin UV/VIS spektrumu alindiginda, Sekil 6'da

goriilen bir spektrum olustu. Bu spektrumda, kaplamanin UV bélgesinde sogurma yaptigi gorildi.
Kaplanan ylizey giines 1s1ginda belli bir acida goz ile kontrol edildiginde, mor ve mavi renk tonlarinda
kaplamanin yiizeyde oldugu goriildi. Yiizeydeki kaplanma etkinligini gormek igin, yiizey kaplama
islemi spin kaplama ve titresimli kaplama yapilarak, alinan spektrumlarin sonuglart karsilastirildi.
Sekil 6 incelendiginde, titresimli kaplanan yiizeyin spektrumu ile spin kaplama yapilan cam yiizey
birbirine gore farklilik gésterdi. Kinolin tiirevi lizerinden alinan spektrum ile titresim kaplama sistemi
ile kaplanan ITO' nun spektrumlari birbiri ile uyumlu ¢ikti. Buradan da spin kaplamanin spektrumu
incelendiginde (Sekil 6 turuncu renk); ITO tabakanin spektrumuna (Sekil 6 yesil renk) daha benzer
oldugu goriildii. Spin ile yapilan yiizey kaplamasinin titresimli kaplamaya gore zayif bir sekilde
kaplandig1 sonucuna ulasildi. Titresimli kaplama sisteminde ise ylizeyin homojen kaplandigi ve
karakteristik olarak sentezlenen malzemenin 151k sogurma spektrumu ile biitiin bolgelerde ortiistiigi
sonucuna ulagild1 (Sekil 5, Sekil 6). Ayrica, kaplamanin SEM ve UV-VIS sonuglari ile titresimli
kaplamada daha iyi bir seviyede oldugu sonucuna da ulasildi. Titresim frekanslari ve gigleri,
piezoelektrik kristal yardimu ile osiloskop kullanilarak da 6lgiildii. Bu frekanslarda titresimli yiizey
tasarlanarak ylizey kaplama cihazi tasarlanabilecegi anlasildi. Ancak, cihazin kaplama cihazi olarak
kullanilmasi, titregsim siddetinin fazla oldugu {ist frekanslarda (>747Hz) camlarin sabit tutulmasi
problemini de olusturdu. Ayrica yiiksek titresim frekanslar1 camlarin titresim siddeti ile kirilmasina

sebep oldu ve kaplama isleminin basarili sonuglanmasini da engelledi.
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Kirikkale Universitesi Bilimsel Teknolojik Uygulama ve Arastirma Merkezi Miidiirliigiine verdikleri

destek ve yardimlar i¢in tesekkiir ederiz.
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