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ZnSe/GRAFEN iNCE FiLMLERIN OPTIiK OZELLIiKLERI
OZET

Bu tez galismasinda, kimyasal buhar biriktirme yontemi ile iiretilen grafen ince film,
ZnSe optik malzemesi tizerine transfer edilmistir. ZnSe/Grafen ince film yapisal ve
optik olarak karakterize edilmistir. Dogrusal olmayan optik 6zelliklerin incelenmesi
icin z-tarama deney diizenegi olusturulmustur.

Grafen tek atom katman kalinliginda, esnek ve karbon atomlarinin altigen seklinde
dizilimi ile olusmustur. Ayrica fiziksel, elektriksel ve optik olarak iistiin 6zelliklere
sahip iki boyutlu malzemedir. ZnSe ise IR bolgesinde kullanima uygun, termal
soklara kars1 direncli, sogurma kaynakli kayiplar1 diisiik olmasindan kaynakli termal
goriintiilemede tercih edilen optik bir malzemedir. Ozellikleri yoniinden bu iki
malzemenin birlikte nasil davranislar sergileyecegi incelenmistir.

ZnSe ve ZnSe/Grafen‘in yapisal ve optik olarak SEM, AKM, Raman, Elipsometre ve
z-tarama deneyi ile karakterize edilmistir. Uretilen grafen malzemesinin ¢ok
katmanli oldugu gozlenmistir. ZnSe altlik tizerine grafen transfer edildikten sonra
ZnSe/Gr altlikta dogrusal olmayan optik Ozellikler Lazerin diisiik degerlerinde
gbzlenmemistir.

Anahtar Kelimeler: Cinko Selenit (ZnSe), Dogrusal Olmayan Optik, Grafen, Optik
Ozellikler, Z-Tarama Deneyi.
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OPTICAL PROPERTIES OF ZNSE/GRAPHENE THIN FILMS
ABSTRACT

In this thesis, graphene thin film growth by chemical vapor deposition method was
transferred onto ZnSe optical material. ZnSe / Graphene has been characterized
structurally and optically. A z-scan experiment setup has been created to examine
nonlinear optical properties.

Graphene is a one-atom layer thick, flexible, two-dimensional material formed by the
hexagonal arrangement of carbon atoms, and has superior physical, electrical and
optical properties. ZnSe is an optical material suitable for use in the IR region,
resistant to thermal shocks, and preferred in thermal imaging due to its low
absorption losses. In terms of their properties, how these two materials behave
together was examined.

ZnSe and ZnSe/Graphene have been structurally and optically characterized by SEM,
AFM, Raman, Ellipsometer and z-scan tests. It has been observed that the graphene
material produced is multi-layer. After transferring graphene onto ZnSe substrate,
nonlinear optical properties were not observed at low lazer power in ZnSe/Gr
substrate.

Keywords: Zinc Selenide, Nonlinear Optics, Graphene, Optical Properties, Z-Scan
Method.

viii



GIRIS

Optik genel olarak, 1s1gin davranisini, 6zelliklerini, baska maddeler ile etkilesimini
inceleyen fizigin bir alt dahdir. Isik elektromanyetik bir dalgadir. Elektromanyetik
dalga tiirleri (X-ray, mikrodalga, radyo dalgalar1 gibi) ile benzer 6zellikler gosterir.
Bu kapsamda gozle goriilebilen 151k dalgalarinin ve gozle goriilemeyen (mordtesi,

kizil6tesi) 151k dalgalarinin hareketini optik bilimi incelemistir [1].

Isik, uzay boyunca hareketi esnasinda maddeler ile etkilesime girerek yansima,
kirilma, kirinim, sogurulma ve sagilma gibi etkiler gozlenir. Bu etkiler optik
ozellikler ile agiklabilir. Isik siddetinden bagimsiz olarak optik olaylar1 gézlememize

dogrusal optik olarak isimlendirilmistir.

20.yy ortalarinda lazerin kesfi optik biliminde yeni bir sayfa agmistir. Lazerlerin en
temel Ozellikleri es fazli, tek renkli ve tek dalga boyuna sahip 1sinlar olmasidir. Boyle
giicli bir kaynak ile etkilesime giren optik malzemeler artik 1518in siddetinden
bagimsiz degildir. Bu tiir etkileri ortaya ¢ikarmak i¢in kullanilan {ist seviyede 1s1k
siddetleridir. Hedef malzemelerin optik parametreleri 151k siddetinin bir fonksiyonu
haline gelmistir. Kullanilan kaynagin siddetinin bir fonksiyonu haline doniisen bu

olaylara dogrusal olmayan optik olarak isimlendirilmistir [2].

Altlik olarak kullanilacak olan ZnSe (Cinko selenit) islenebilen, suya dayanikli,
termal soklara karsi direnci yiiksek, optik iletimi Ustlin, sacilma ve sogurmadan
kaynaklanan kayiplari az olan bir malzemedir. Tim bu o6zellikler ZnSe'yi IR

bolgesindeki optik elemanlar i¢in ideal bir malzeme yapmustir.

Ince film olarak kaplanacak olan grafen malzemesi tek atom katmani kalinliginda
oldugu icin iki boyutlu kabul edilen, kovalent bag ile bagli karbon atomlarinin
altigen seklinde bir baska deyisle bal petegi oOrgiisii seklinde dizilimleri sonucu
olusmus sp? melezlesmesine sahip iistiin 6zellikli nanomateryal olarak tanimlanmistir
[3, 4]. Grafen malzemesi diinyanin en giiglii malzemesi olarak bilinir iken ayni

zamanda ¢ogu malzemeye gore esneklik 6zelligine de sahiptir.



Bu tez ¢alismasininda; Znse ve Grafen malzemesi birlestirilmistir. Grafen iiretilmis,
tiretilen grafen malzemesi ZnSe altlik tizerine aktarilmistir. Hazirlanan ZnSe/grafen
yapisal olarak ve optik olarak karakterizasyonlar1 gerceklestirilmistir. Bu kapsamda
yapisal Karakterizasyon olarak SEM goriintiilleme, Raman spektroskobisi, AKM
goriintiilemesi yontemleri kullanilmistir. Optik karakterizasyon olarak Elipsometre

6l¢iimii ve z-tarama teknigi kullanilmigtir.



1. GENEL BILGILER

19. yiizyillda bilim ve endiistride biiylik gelismeler gergeklesti. Nanoteknolojinin
gelismesi, lazerin kesfi, vakum sistemlerinin gelismesi, goriintiileme sistemlerinin
gelismesi gibi ylizyila yon veren gelismeler karsisinda artik nano yapilar ve ince

filmler iiretildi. Uretilen ince filmler yapisal ve optik olarak karakterize edilebildi.

Bu béliimde ince film iiretim yontemlerinden, grafen iiretim yontemlerinden, ZnSe

ozelliklerinden ve z-tarama deneyinden bahsedilmistir.

1.1. ince Film Uretim Yontemleri
1.1.1. Fiziksel buhar biriktirme (PVD)

Fiziksel buhar biriktirme yontemi kullanilarak vakum/diisiik basingli gaz ortaminda
kaynaktan atomlar yada molekiiller halinde buharlagan kaplama malzemesinin

kaplanacak yiizeye taginarak orada yogunlasmasi esasina dayanir [5].

Kaplama prosesi; Kaplama malzemesinin maruz kaldig1 1s1 enerjisi ile buhar fazina
gecmesi ya da piskiirtme ile buhar fazina gegmesi ile kaplama baslar. Buhar
fazindaki kaplama malzemesi kaynaktan kaplanacak yiizeye dogrusal bir yol
izlemektedir. Kaplama malzemesi gaz fazda olmasi ve kaplama ortaminin vakum
altinda olmas1 kism1 buhar basincini degistirir. Kaplanacak malzemenin buharlagsma
1s1s1 diiser. Kaplama malzemesi kaplama yiizeyinde ¢ekirdeklenme (niikleasyon) ile

katilagarak biiyiime gergeklesir [5].

PVD prosesi vakum altinda ger¢eklesmektedir. Vakum ortaminda buhar fazinda yer
alan kaplama malzemesi kaplanacagi yiizeye ilerler. Ortamin vakum altinda olmasi
kaplama malzemesinin ortamda bulunan diger molekiillerle ¢arpigmasinin
azaltilmasin1 saglamaktadir. Kaplama prosesi esnasinda kaplamada olusacak
kirliliklerin azaltilmasin1 saglamaktadir. Vakum ortamini olusturmak i¢in kullanilan
pompalarda yagli ve kuru pompa olarak degismektedir. Kullanilan pompa yagh
pompa ise ters akisa sebep olabilmektedir. Yag ya da yag buhar1 kaplama sisteminde
kaplama yiizeyinde kirliliklere sebep olabilmektedir [6].



Fiziksel buhar biriktirme prosesleri sekil 1.1’de gosterildigi gibi termal kaplama
(Evaporation), puiskiirtme kaplama (sputtering), arc buhar biriktirme, lon buhar
biriktirme ve lon demeti tasiyic1 biriktirme gibi ydntemler karsimiza ¢ikmaktadir.
Kaynak malzememizin maruz kaldig1 1sitma metoduna gore; rezistans ile
buharlastirma, ark ile buharlastirma, elektron demeti ile buharlastirma, ion ile

buharlastirma yontemlerini kullanilir [7].
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Sekil 1.1. PVD sistemine tekniginin genel gosterimi; (a) Isitilmig filament/boat ile
kaplama, (b) plazma ortaminda piiskiirtme, (c) sinirlandirilmis plazma ortaminda
piiskiirtme, (d) Kathodik arc buharlastirma, (e) thermo elektron kaynagi ile anodic
buhar biriktirme, (f) filament kaynak ile iyon buharlagtirma, (g) piiskiirtme kaynagi
ile 1iyon kaplama, (h) ark kaynag: ile iyon kaplama (i) vakum altinda iyon 151
yardimli biriktirme (IBAD) [7]

1.1.2. Kimyasal buhar biriktirme (CVD)

Kapali bir reaktor sistemi igerisinde, belirli sicakliklarda tavlanmig altlik malzemesi
ylizeyinin buhar fazinda tasiyici gaz ile kimyasal reaksiyonu sonucu olusan kaplama
yontemidir. CVD yonteminde silire¢ cogunlukla diisiik basingta reaktor igine
gonderilen bir ya da daha fazla gazlar igermektedir. Alttas yiizeyindeki gazlarin
tepkimesi alttas yiizeyindeki filme sekil vermektedir. CVD yontemi ilerleyen

boliimlerde daha ayriltili anlatilmaktadir.



1.1.3. Sol-jel yontemi

Baslangig ¢oziiciisii igerisinde ana malzeme yogunlasir ve polymerizasyon
tepkimeleri sonucunda koloidal yani sol yapisina doniisiir. Sol yapisi heterojen ile
homojen arasinda bir yapidir. Coziilen yapi ¢oziiclisiinde ¢okerek ayrilmamaktadir.
Kaplama yontemi olarak sol yapisi dondiirme, piiskiirtme, daldirma kaplama
yontemleri ile kaplanabilir. Altlik {izerine kaplandiginda 1slak jel (xerojel) haline
doniisiir. Bu yontemle birgok seramik ve cam malzeme iiretmek miimkiindiir. Sol-Jel
yontemi ile ince film kaplamalarinda; asir1 gozenekli aerojel, seramik fiberler

kaplamalar elde etmek miimkiindiir [8, 9].
1.1.4. Kimyasal banyo kaplama yontemi

Kimyasal banyo kaplama yonteminde isitici, termometre, pH metre, kaplama
cozeltisi ve manyetik karstiricidan olusur. Bu yontem, kaplama yapilacak altlik
lizerine kaplanacak malzemenin yer aldigi c¢ozeltinin kontrollu ¢okeltilmesini
icermektedir. Kaplanacak film i¢in gerekli olan iyon tuzlarinin ¢ozelti igerisinde
karistirilmasiyla reaksiyonun basglatilir. Altlik ¢ozeltiye daldirilmasi ile film olusumu
saglanir. Degisen ¢Okelme stireleri ile filmlerin kalinliklar1 arzu edilen kalinliklara
getirilir.  Biiyiik  parcaciklarin  ¢6kmesinin  engellenmesi,  reaksiyonun
yavaslatilmasiyla miimkiin olur. Cozelti igerisindeki metal, siilflir, hidroksil iyonlar1
gibi uygun kompleklestirici ajanlar1 sayesinde ¢6kme kontrol altina alinabilir.
Kimyasal denge kurulur ise kontrollii homojen ¢okelme ile kaplama gergeklesir.
Kompleklestirici ajanlar ¢ozelti icerisinde yer almasi metalik iyonlarin serbest
kalmasimi yavaslatir ve ¢ozeltinin kendiliginden ¢okmemesini saglar. Reaksiyon
olusum hiz1 kontrol altinda tutularak kat1 bilesigin yani1 kaplamanin olusumu saglanir

[10].
1.1.5. Elektro kimyasal kaplama yontemi

Elektro kimyasal kaplama ydntemi, metal iyonlarindan olusan elektrolit ¢ozeltisi
icinde meydana gelen bir kaplama ¢esididir. Basit bir elektro kimyasal kaplama
sistemi potansiyostat, ¢alisma elektrodu, karsit elektrod ve elektrolit ¢ozeltisinden
olusur. Potansiyostat elektrokimyasal hiicre igerisinde bulunan ¢aligma elektrodu ve

referans elektrot arasindaki potansiyel farkini kontrol eden elektronik cihazdir.



Calisma elektrodu (katot) tizerine kaplama yapilacak elektrottur. Karsit elektrot
(anot) ise kaplanacak elektrottur. Anotta yer alan malzeme katot {izerine kaplanir
[11].

Elektrolit ¢ozeltisi i¢erisinde bulunan kaplanan ve kaplayan malzemeler elektrotlara
yerestirilir. Kaplama banyosunda bulunan sisteme elektrik akimi uygulandiginda,
pozitif kutuptan (anot) ¢dziinen metaller negatif kutuptaki (katot) kaplanacak

malzeme tizerine birikmesi prensibinde galigir.
1.2. Grafen Uretim Yontemleri

Grafen, tek atom katmani kalinliginda oldugundan iki boyutlu kabul edilen, kovalent
bag ile bagl karbon atomlarinin altigen seklinde bir baska deyisle bal petegi orgiisii
seklinde dizilimleri sonucu olusmus sp? melezlesmesine sahip istiin ozellikli
nanomateryal olarak tanimlanmustir [3, 4]. Ayrica grafen malzemesi diinyanin en
giiclii malzemesi olarak bilinir iken ayni zamanda ¢ogu malzemeye gore esneklik
ozelligine de sahiptir. Grafen malzemesinin iistiin 6zellikleri arasinda sahip oldugu
yiiksek elektron mobilitesi (200000 cm?/(V.s), yiiksek 1s1l iletkenligi (5000 Wm™K1),
genis yiizey alan1 (2630 m?gt), yiiksek Young modiilii (~1100 GPa), yiiksek optik
gegcirgenlik (~97,7%) ve yiiksek kirilma direnci ( ~130GPa) olarak siralanabilir [12-
14].

1.2.1. Eksfoliasyon yontemi

2004 yilinda Novoselov ve Geim tarafindan gelistirilmis ve Nobel odiilii
kazanmalarin1 saglamistir. Bu yontemde yiiksek saflikta pyrolitic grafit (Highly
oriented pyrolytic graphite-HOPG) kullanilir. Grafit zayif baglar ile baglanmis,
paketlenmis grafen tabakalarindan olusmustur. Yontemde grafit malzemesini
inceltilerek tek atom katmani kalinligindaki grafen malzemesine ulagsmak
amaglanmistir. Grafite yapistirilan Scotch bant birkag kez yapistirilip ¢ekilerek grafit
tabakalar1 inceltilir. Bu islem sonunda, grafitten ayrilan grafen malzemesi bant
yiizeyindedir. Bant SiOx flizerine yapistirilip cekilerek grafen malzemesi altlik
tizerine aktarilir. Bu yontem kullanilarak bir ya da birkag¢ katmanli grafeni kolaylikla

elde etmek miimkiindiir. Eksfoliasyon yonteminde 100 mikrondan kiiciik boyutlarda



ve kusursuz diizeyde grafen elde etmek miimkiindiir. Bu boyutlardaki grafen

malzemesi temel bilimsel ¢aligmalarda yeterli olabilir [15-17].
1.2.2. Epitaksiyel biiyiitme yontemi

Epitaksiyel biiylitme yontemi, (0001) yoniindeki silisyum karbiir (SiC) kristali
biiyiitme sartlarina gore 1150°C ile 2000°C sicaklikta, vakum altinda ya da inert
atmosfer kosullarinda bozundurulur. Yiiksek sicaklikda SiC kristali (sekil 1.2)
ylizeyinden Si atomlar1 buharlagtirtlir. Geriye ylizeyde C atomu yogunlugu olusur.
Bu C atomlar1 yapisal olarak dizilimleri kristal dogrultusunda gerceklesir ve ana yap1
ile aym olarak bir araya gelir. C atomlar1 birbirine sp? baglariyla baglanarak grafen

tabakasin1 olustururlar.

SiC (0001) kristali ile yiiksek nitelikli grafen elde edilmistir. Ancak yiizeyde
gerceklesen biiyiitme silirecinin kontrolii zor olarak kabul edilmektedir. Biiyiiyen ilk
katman grafen SiC’un yiizey katmanindadir. Diger biiylimeler ilk katmanin altinda
gerceklesir. Grafenin biiylimesinin devaminda yiizeyden uzaklastirilmaya ¢alisilan Si
atomlari, bliyliyen grafen tabakasinin altinda kalmaya baglar. Grafen tabakasinin
altinda kalan Si atomlari, grafen tabakasini asamaz ve ortami terk edemez bu
durumda biiylime son bulur. Epitaksiyel grafen elektronik aygit uygulamalart i¢in

yiiksek potansiyel tasimaktadir [18-20].

Sekil 1.2. SIC (0001) heksogonal yapis1 gosterimi [20]



1.2.3. Kimyasal buhar biriktirme yontemi (CVD)

Kimyasal buhar biriktirme yontemi (CVD) ile grafen biiylitme yontemi temel olarak
gecis metalleri (Cu,Ni,Pd,Ir vb.) iizerine karbon atomlarmin biriktirilmesi esasina
dayanmistir. CVD yonteminde metal altlik yiiksek sicaklikta tavlanir. Bu tavlama
sonucunda metal althigin tane yapisi kabalasir [21]. Tane sinirlar1 anizotropik olarak
genisler. Karbon kaynagi olarak kullanilacak gaz yiiksek sicaklikta metal tlizerinden
gecirilir. Karbon kaynagi sicaklik altinda yardimci bir gaz ile par¢alanmustir [22].
Karbon atomlar1 katalizr olan metal altlik igerisine hapis olur [23]. Inert gaz
atmosferinde sogutma esnasinda karbon atomlart difiizyonla metal altligin yiizeyinde
birikir. Karbon atomlarinin yilizeyde birikmesi esnasinda grafen malzemesi

olusmustur [24, 25] .

Grafen biliylime mekanizmasi; metal igerisinde karbon atomlarinin ¢oziiniirligi,
metalin kristal yapisi, metalin kafes yapisinin yanisira ortamin sicaklik degeri,
ortamin basing degeri, sogutma asamasinin hizi ve ortamdaki biiyiitme gazlarinin

orani biiyiitmeyi etileyen 6nemli faktorlerdir [26, 27].
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Sekil 1.3. Genel bir CVD sisteminin sematik gdsterimi.
1.3. Znse Ozellikleri

Zn sembolu ile gosterilen ¢inko atomu, periyodik tablonun 2B geg¢is metalleri
grubunda yer alir ve heksagonal kristal yapisina sahiptir. Se sembolu ile gosterilen

selenyum atomu periyodik tablonun 6A ametal grubunda yer alir ve heksagonal




kristal yapisina sahiptir. ZnSe sembolu ¢inko selenid olarak tanimlanir ve 2,67 eV
band araligina, 5,6687 A kristal o6rgii paremetresine, 0,19 Wcem™K? termal
iletkenlige ve 0,5-21um dalga boyu araliginda gegirgenlik 6zelligine sahip bir yari
iletkendir [28].

Sekil 1.4. Znse kristalinin kafes yapisi, sar1 renkli atomlar
Se, gri renkli atomlar Zn temsil etmektedir [29].

ZnSe band yapis1 incelendiginde, yar1 iletken malzemenin iletim bandi ile degerlik
bandi arasindaki en diisiik enerji degere k=0’da sahip ise bu dogrudan bant aralikli
yar1 iletkendir. Yar1 iletken malzemenin iletim bandinin sahip oldugu en diisiik
enerjiye k#0’da ise bu dolayli bant aralikli yari iletkendir. Yari iletken bir
malzemenin dogrudan veya dolayli band araligina sahip olmasi1 malzemenin optik
Ozelliklerini belirleyen bir gostergedir. Malzemenin elektro optik uygulamalar i¢in

uygunlugunu tespit etmek i¢in dikkat edilebilecek gostergedir.

Lei Li. 2015 yilinda yaptiklart ¢caligmada iki farkli kristal yapisindaki olan Pseudo
hekzogonal ZnSe (ph-ZnSe) ve tetragonal ZnSe (t-ZnSe) yapilarinin dogrudan bant
araligina sahip olduklarini sekil 1.5’de géstermislerdir [30].



Energy (eV)

Sekil 1.5. ZnSe yar iletkenin dogrudan band araliginin gosterimi (a)ph-
ZnSe (b) t-ZnSe [30].

Sekil 1.6’da ZnSe kirilma indisi incelendiginde, 0,5um dalga boyunda 2,6 kirilma
indisine sahiptir. 20.83um dalga boyunda 2.27 kirilma indisine sahiptir. Optik olarak
gecirgenlik gosterdigi 0,5-21um dalga boyu araliginda kirilma indisindeki degisim
azdir [31]. Kirilma indisindeki degisimin az olmasi sayesinde iletim iiniform ve

yiiksektir.
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Sekil 1.6. ZnSe Kirilma indisi 0.5-21pum araliginda [31].
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Sekil 1.7°de ZnSe soniim katsayist incelendiginde ZnSe 0,5um dalga boyunda
1.21x10° soniim katsayisina sahiptir. 20.83um dalga boyunda 7.723x10* séniim
katsayisina sahiptir. Optik olarak gecirgenlik gosterdigi 0,5-21um dalga boyu
araliginda soniim katsayisindaki degisim oldukga azdir [31]. Diisiik sonme katsayisi

nedeniyle iletim iiniform ve yiiksektir.
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Sekil 1.7. ZnSe Soniim katsayist 0.5-21um araliginda [31].

ZnSe sicaklik ile kirilma indisindeki degisim incelendiginde, oda sicakliginda
gerceklestirilen goriiniir ve kizilotesi bolgedeki kirllma indisinin dalga boyuna gore
azalan bir fonksiyon olarak goriilmektedir. Kirtlma indisi 2,66@0,55um den
2,33@18um arasinda degisir. ZnSe’nin kirilma indisinin sicakliga bagimlilig
diisiiktiir. Ornegin dalga boyu 12pm'de sicaklik 90 K'dan 630 K'ye yiikseldikce
kirtlma indisi 2,38'den 2,41'e degisir [32].

ZnSe termal goriintiileme sistemlerinde yaygin olarak kullanilan malzemedir. Termal
goriintilleme sistemlerinde yer alan optik bilesenlerde 1518in kirilmas: esnasinda
dogru renkleri saglar. ZnSe islenebilir, suya dayanikli ve termal soklara kars1 direnci
yiiksektir. Ustiin bir optik iletime sahiptir. Sacilma ve sogurmadan kaynaklanan
kayiplar1 distktiir. Tim bu ozellikler kizil 6tesi bolgesinde kullanilan optik
elemanlar iginde ZnSe'i ideal bir malzeme yapar. Bu nedenlerden dolay1 optik

malzeme iiretiminde yaygin olarak kullanilir [33].
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Thermal goriintiileme sistemleri disinda 151k yayan diyot (LED), foto dedektor, field
emitters, nem sensorii, gaz sensorii, fotokatalizor ve giines pili uygulamalarida

mevcuttur [34].
1.4, Z-Tarama Deneyi

M. Sheik-bahae ve arkadaslari tarafindan 1989 yilinda gelistirilen Z-tarama teknigi
yardimiyla optik 0Ozellik gosteren malzemelerin iiclinci dereceden optik
alinganliklarin1 (y®) bulmak igin kullanilan deney yontemidir. Z-tarama teknigi ile
optik malzemenin dogrusal olmayan kirilma ve dogrusal olmayan sogurma

degerlerinin biiyiiklikleri ve isareti bulunmustur [35].

Optik malzemelerin y® degeri kompleks bir ifadedir. ) degeri dogrusal olmayan

kirllma ve dogrusal olmayan sogurma degerlerine baghdir. 3 degeri kompleks

ifadesinin gergel kismi )(S) dogrusal olmayan kirilmayi, sanal kismi )(i(g)dogmsal

olmayan sogurmayi olusturmaktadir.

3 3
x® = 2O+, (1.1)

Demet béliicii

Yarkk  Dedektér-1

Mercek (Kapali yarik Z-tarama )

Lazer Z-eksen hareket kizag

Dedektor-2
(Agik yarik Z-tarama )

Sekil 1.8. Z-tarama deney diizenegi genel gosterimi

Z-tarama teknigi agik yarik z-tarama teknigi ve kapali yarik Z-tarama teknigi olarak
iki kisimdan olusur. Optik 6zellik gosteren malzemenin dogrusal olmayan sogurma

degeri acik yarik Z-tarama teknigi ile incelenir. Dogrusal olmayan kirilma degeri
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kapali yarik Z-tarama teknigi ile incelenir. Z-tarama deneyinin genel olarak su
sekilde gerceklesir; lazer 1s1n1 mercek tarafindan odaklanir ve incelenecek 6rnek
lizerine diisiiriiliir. Incelenecek drnek maruz kaldign lazer 15131 ekseninde hareket
etmeye baglanir ve hareket diizlemi iizerinde farkli 151k siddetlerine maruz birakilir.
Demet boliiciiden gegen lazer 1sin1 2 demete boliintir ardindan foto dedektorlere
ulagir. Bir lazer 1sik demeti oniinde bir agiklik bulunan detektore gelir ve z-tarama
deneyinin kapali yarik kismini olusturur. Diger lazer 1sik demeti ise higbir engele
ugramadan diger detektore gelir ve z-tarama deneyinin agik yarik kismini olusturur
[36].

1.4.1. Acik yarik z-tarama teknigi

Acik yarik Z-tarama tekniginde; lazer kaynagindan cikan 1sin demeti ince kenarli
mercek tarafindan odaklanir. Lazer 1511 en fazla siddete odak noktasinda sahip olur.
Ornegin pozitif kirllma indisine sahip oldugunu varsayalim. Ornek z ekseninde
hareketine baslar. Ornek z eksenindeki hareketi esnasinda odaklanan lazer 151k
demeti boyunca hareket eder. Ornegin z ekseni boyunca konumuna bagli olarak
dedektor tarafindan giic degeri takip edilir. Z eksenindeki konumuna bagl giic
degerleri kayzt edilir.

Ornegin z ekseninde hareketi esnasinda, z ekseninin basinda ve sonunda -mercegin
odak noktasindan uzakta- iken lazerin siddetinin mercegin odagina gore daha az
oldugundan Ornek tarafindan sadece dogrusal sogurma olur. Z ekseninde hareket
eden ornek odak noktasina yaklastiginda, lazerin siddeti artmaya baglar. Bunun
sonucunda 6rnegin maruz kaldigi bu giiclii 151k siddeti etkisi ile dogrusal sogurmaya
ek olarak dogrusal olmayan sogurmada gergeklesir. Dogrusal sogurmaya ek olarak
dogrusal olmayan sogurmanin etkisi ile foto dedektorde gdzlenen lazer demetinin

siddetinin azaldig1 gozlenir.

Ornek lazer 151k demetinin odak noktasindan uzaklastiginda drnegin maruz kaldig
lazer demetinin siddeti tekrar azalmaya baslar. Sonunda dogrusal olmayan sogurma
etkisi azalarak sadece dogrusal sogurma gozlenir. A¢ik yarik z tarama deneyinde

dedektorde gozlenen lazer 151k siddetinin degisimi Sekil 1.9 da goriillmektedir [36].
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Sekil 1.9. Acik yarik z-tarama deneyi, (a) Ornek diisiik lazer giiciine maruz
kaldiginda, (b) Ornek yiiksek lazer giiciine maruz kaldiginda
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1.4.2. Kapal yarik z-tarama teknigi

Kapali yarik Z-tarama tekniginde; Ac¢ik yarik z-tarama tekniginden farki foto
dedektor oOniine yerlestirilen yariktir. Lazer kaynagindan ¢ikan lazer 1simn demeti
ornek ile etkilestikten sonra detektore ulasmadan bu agikliktan gecer. Lazer 1sik
demeti ince kenarli mercek ile odaklanir. Ornek z ekseninde hareketi esnasinda
odaklanan lazer 151k demeti boyunca hareket eder. Ornegin z ekseni boyunca
konumuna bagli olarak dedektor tarafindan giic degeri takip edilir. Z eksenindeki

konumuna bagl gii¢ degerleri kayit edilir.

Baslangigta 6rnek odaklanan lazer 1s1k demetinin odak noktasina uzak oldugundan
maruz kaldig1 1s181in siddeti azdir. Lazer demetinin siddeti az oldugundan dogrusal

kirilma gozlenir.

Z ekseninde hareket eden 6rnek odak noktasina yaklastiginda, 151k siddeti artmaya
baglar. Dogrusal kirtlmanin yani sira dogrusal olmayan kirllmada gergeklesmeye
baslar. Ornegin pozitif kirilma indisine sahip oldugunu varsayalim. Ornek lazerin
odaklandig1 -siddetinin en gii¢ii oldugu noktaya- yaklastikca ince kenarli mercek gibi
davranip 15181 toplamaya baglar. Toplanan lazer demeti yoluna devam eder iken
demet acilir ve yarik {izerine diisen lazer demetinin alam artar. Lazer demetinin alani

arttig1 icin acikliktan gecen ve detektore ulasan 15181n siddeti azalir.

Ornek odak noktasmi gectifinde acilan lazer demeti toplanmaya baslar ve lazer
151811 yarik tizerindeki alani azalir. Lazer demetinin alani azaldig: i¢in agikliktan

gecen ve detektore ulasan 15181n siddeti artar.

Ornek lazer demetinin odagindan uzaklastikca dogrusal olmayan kirilma azalir ve
dogrusal kirilma gozlenmeye baglar. Yarik iizerine diisen lazer demetinin alam

baslangigtaki haline geri doner.

Ornek negatif kirilma indisine sahip olsaydi. Bu sefer kalin kenarli mercek gibi
davranacak ve 15181 acmaya baglayacakti. Bu durumda once siddet artacak sonra

azalacaktir[36].
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Sekil 1.10. Kapali yarik z-tarama deneyi, (a) Ornek diisiik lazer giiciine maruz
kaldiginda, (b) Ornek yiiksek lazer giiciine maruz kaldiginda
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1.5. Z-Tarama Teknigi Formulleri
1.5.1. 3. Dereceden dogrusal olmayan optik etki

Dogrusal olmayan etkiler ortamin bir ozelligidir. Isigin siddeti bu ozellikleri
gbzlememize sebep olur. izotropik (Homojen) ortam ile ® frekansh 151k demetinin
etkilesmesi sonucunda dogrusal ve dogrusal olmayan optik etkiler olusur. Dogrusal
olmayan optik etkilerin ortaya ¢ikmasi icin 151k demetinin yiliksek siddetli olmasi
gerekir. Polarizasyonun 1s1gin siddetine gore dagilim denklemi incelendiginde sadece
dogrusal optik degerlerinden olusmadigi gdzlenir. Ilk basta gozlenen kutuplanma
degerleri dogrusal daha sonra gozlenen kutuplanma degerleri dogrusal olmayan

degerleri temsil eder.

P [E(w)] (1.2)
=Py + P 4+ p@ 4 pBy

= Py + €oxPE(w) + e x PE(w)? + eox P E(w)3+...

Buradaki P elektriksel kutuplanma vektorii, yVdogrusal duyarhlik, y @ ikinci, y®
liciincii dereceden dogrusal olmayan duyarliliktir. Ikinci dereceden dogrusal olmayan

duyarlilik y @ihmal edilebilir. Biitiin polarizasyon ifadesi [37].
P[E(w)] = PM + PG = ¢ [xD + 3y |E(w)|?]E (w)1 (1.3)

Dogrusal polarizasyon P ve dogrusal olmayan polarizasyon P dur. Dogrusal
duyarlilik y ve dogrusal olmayan duyarhlik y®dur. Polarizasyon gercek (real) ve

sanal (imaginary) kisimlarda asagidaki gibi belirtilir.

{p(l) = p® 4 jp® wn

P® =p® +ip®

Aym sekilde optik duyarliliklar ¥y ve y® de gercek (real) ve sanal (imaginary)
kisimlarda asagidaki gibi belirtilir.

(3) (3) (1.5)

1 .
A
x® = xx’ +ix
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Optik duyarhiligm y(" ve ¥ real kisimlar dogrudan kirilma ile iliskili iken x "

ve )(1(3) imaginal kisimlarida dogrudan sogurma ile iligkilidir.

1.5.2. Dogrusal olmayan kirilma

Optik ozellikler gdsteren izotropik bir malzemenin dalga ile etkilesimi sonucunda
yansima, kirilma, kirinim ve girisim gibi etkiler gozlenir. Dogrusal olmayan

etkilesimler altinda dogrusal olmayan polarizasyonu su seklinde yazabiliriz.
PEE(w)] = 3eox [E()2E(w) (1.6)

Kirilmayr degerlendirir iken tek bir lazer isin1 ile 3.derece dogrusal olmayan
kirilmada daha iist terimleri ihmal edebiliriz. Bu durumda toplam polarizasyon su

sekilde yazilir.
PrIE(w)] = P” + PV = e[ + 3xIE(@)I?|E(@) = eox§E(w) (L.7)
Burada dogrusal duyarliligin )(S) gercek kismidir.

Efektif alinganlik y¢// = )(;f T4 i)(,ef T olarak tammlanir. )(;f T ve )(Ief T efektif

alinganligin gergek ve sanal kisimlarini olusturur.

Formul 1.7 e gore )(;f f su sekilde yazilir.

X = & + X2 |E(w) |2 (1.8)
ile
XD NE)I? = 3% |E(w) |2 (1.9)

Dogrusal olmayan tiim alinganlik olarak etkili alinganlik diistiniiliirse
Xer E@)? ~ g [E(@)? (1.10)
Elektriksek yer degistirme D tanimi;

D = €E + P = e[ 1+ x§ + % |E(w) 2] E(w) (1.11)
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Elektriksel yer degistirme D = €E ye dayali toplam elektriksek gecirgenlik

= 60[1 + XS) + xl(f)IE(w)IZ] (1.12)
Relatif gegirgenlikde
& ===1+x5 + 12 |E(w)|? (1.13)

0

Kirilma indisi su sekilde tanimlanir

n = Ve (L.14)

Magnetik olmayan malzemeler p, 1’e esit olur. Bu gore n

n=+e (1.15)

n de yer alan €, degerini yerine koyar isek

\/ 1+ 1 + xP|E(w)? (1.16)
Dogrusal kirilma indisi su sekilde tanimlanir

n2 =1+ " (1.17)

Boylece n (1.15) tekrar yazar isek

3) 211/2
n=n|1+ 2 1B | (1.18)
0
3) 2
Genel olarak XRln—()l terimi 1’den ¢ok kii¢lik bir degerdir. Taylor serisi agilimi ile
0
n degeri
X(3)
n = ng +%|E((u)|2 (1.19)
0

Dogrusal ve dogrusal olmayan kirilma indisini igeren genel kirilma indisi su sekilde

yazilabilir
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n=nyg+An=ny+yl (1.20)

Burada An, 3. dereceden dogrusal olmayan uyarilmis duyarliligin kirilma indisi

degisimi ve y, dogrusal olmayan kirilma katsayisidir.

I 151k siddeti su sekilde tanimlanir
1 =222 (B0, 0)%) (L.21)

Burada, v = c¢/n, ortamdaki 151tk hiz1, E(w,t) zamana bagh optik alan (Optical

Field) ve €, ~ n2

Boylelikle 151k siddeti

I = %eocno(ﬁ'((u, t)?) (1.22)
Optik alan R.W Boyd’a gore elektrik alan dalga formunda gosterir isek[38]

E(w,t) =E(we @t +¢.c (1.23)
Optik alanin 151k siddetinde (1) yerine yazmak igin diizenleyelim

(E(w,)?) = 2E(w)E*(w) = 2|E(w)|? (1.24)

Isik siddetinde optik alan ((E(w,t)?)) yerine, elektrik alan: dalga formunda yerine

yazalim

1
€EgCNng

|E(w)|* = I (1.25)

Elde ettigimiz formulu n degerinde yerine yazalim

X(3)
n~ng + 2 (1.26)

2
2€pcng

Bu formulu n = ny + yI ile karsilastirdigimizda dogrusal olmayan kirilma katsayisi

ifadesi olan y degeri su sekilde elde edilmis olur.

@
y == (1.27)

2€g9cn

20



Formiil 1.26 'e gore y degeri elde edilebilir. Farkli fiziksel mekanizmalar farkli y
degerlerine neden olabilir. Tipik y degeri ve tepkime siiresi Tablo 1.1' de

listelenmistir.

y > 0 ise kendi kendine odaklanma (Self-focusing) gergeklesir. Kirilma indisinin
siddete bagli bir fonksiyon gibi davranmasi sonucu gézlenebilen bir olaydir. Bu olay
dogrusal olmayan kirilma indisi y > 0 oldugu pozitif bir ortamda goézlenir. Bu
kosullar altinda optik ortam pozitif bir mercek gibi davranir ve optik ortama gelen
isinlar bir noktada toplanir. Bu durumda optik ortam iizerine gelen 15in, Gaussyen
dagilimli oldugunda ve 1s1n demetinin merkezindeki siddetin fazla olmasindan 6tiirii

daha biiyiik bir kirilma indisi goriiliir. Kendi kendine odaklanma durumu goézlenir.

y < 0 ise kendi kendine dagilma (Self-defocusing) gergeklesir. Kirllma indisinin
siddete bagh bir fonksiyon gibi davranmasi ve dogrusal olmayan kirilma indisi y <0
oldugu negatif bir ortamda gozlenir. Bu kosullar altinda 1sik demeti ortamdan
gecerken kendi kendine dagilma (self-defocusing) olay1 gozlenecektir. Optik ortam
ile etkilesime giren 151 demeti, Gaussyen dagilimli oldugunda optik ortam Kirilma
indisi demet kenarindaki kirilma indisinden az olacaktir. Optik ortam gelen 1s1n

demetini acic1 bir 6zellik gosterecektir.

Diger olay da 1smin kendi kendine tuzaga diismesidir (self-trapping). Bu durumda
1s1n kendi kendine odaklanma olayr (1511 toplayacak) ve kendi kendine dagilma
(1511 sacgacak) olaylar1 gozlenir. Iki durumun dengeye gelmesi ile gelen 1s1n demeti

sabit bir ¢apta yoluna devam eder.

Tablo 1.1. Dogrusal polarize 151k altinda tepki siiresi ve y degerleri [38]

Mekanizma y(m2/W) Tepkime siiresi (s)
Elektronik polarizasyon ~10720 ~10715
Molekul konumu ~10718 ~10712
Elektriksel biiziilme ~10718 ~107°
Doymus atomik sogurma ~10"14 ~1078

Isil etkiler ~10710 ~1073
Fotoreaktif etkiler biiylik Yogunluk ile baglantili
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1.5.3. Dogrusal olmayan sogurma

Lazer kaynagindan ¢ikan tek dalga boylu ve siddetli 1sin demeti optik ozellikler
gosteren bir malzeme ile ekilesime girmesiyle, optik malzeme {izerinde Gnemli
degisimlere sebep olabilir. Dogrusal olmayan sogurma, lazerin siddettine ya da enerji
yogunluguna bagli olarak optik malzemenin gecirgenlik 6zelliginde degisime sebep
olur. Yiiksek siddetler kullanilarak uyarilan optik bir malzemenin uyarilan
molekiillerinin taban seviyesine inmeden birden fazla foton sogurma olasiligl

artabilir [38].

Dogrusal olmayan sogurmada polarizasyon denklemini ger¢cek kismini yazdigimiz

gibi sanal kisimi belirtirsek
RIE@)] = P + P = ieg[x{” + % |E(w) 12|E(w) (1.28)

Izotropik ortamda ince ornek yaklasimi (SVEA-Slowly varying-envelope
approximation) temel alinarak ornegin z eksenindeki ilerlemesi esnasinda elektrik
alan su sekilde belirtilir

dE _  iw
dz 2€p9cng

P, (1.29)

dE

= acalim. Sanal polarizasyon (P;) degerini ve elektrik alanin 1s1gin siddetine gore

|E(w)|?) elde ettigimiz degerleri yerlerine yazalim

dE
= (o + g 1 1) E (1.30)

dz 2cng 2€qc?
Sogurma katsayisinin tanimini yapalim.

a_a ha_ o 1), o 3
2 2 + 2 2cn0XI +26002n0 I (1.31)

Tanimladigimiz « ile elektrik alanin z eksenindeki hareketi ile degisimini tekrar

tanimlayalim
dE a
== 3 E (1.32)

Bu durumda E’nin 6rnegin kalinligi ile olan degisimini gézlemleriz
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E(L) = EgezY (1.33)
L degeri 6rnegin kalinligini temsil eder. Buna gore azalan 151k yogunlugu
I(L) = Ije %t (1.34)

I(L) 151k dogrusal olmayan malzemeler igerisinde ilerlemesi esnasinda aldigi mesafe

ile 15181n siddeti degisir.
Boylelikle,

—w @
Oy = cnOXI

Aa = o x 1

€oc?n

(1.35)

a, dogrusal sogurma katsayisim1 tanimlar ve Aa dogrusal olmayan 1s1k siddetine

bagimli sogurma katsayisidir. Su sekilde tanimlar isek
Aa = BI (1.36)
B dogrusal olmayan sogurma katsayisi olarak tanimlanir

B=camki (1.37)

€oc?n
ny: Dogrusal kirilma indisi
€o: Serbest uzayin elektriksel gegirgenligi
c: Boslukta 1s1k hiz1
w: Isinin acisal frekansi

Benzer malzemeler i¢in f < 0 ise sogurma doyuma ulasmistir, 5 > 0 ise ¢oklu foton

sogurma ya da sogurma doyumu tersinedir.

Ornekten ¢ikan 151k yogunlugu m sheik-Bahae ve arkadaslarma gore [39]

[Oe(_aOL)

- 1+ﬁIOLeff

(1.38)

e

23



1—e(_aOL)

Lepp=——
1.5.3.1. iKki foton sogurmasi

Tek bir 151k kaynagi iki fotonun es zamanli sogurmasina olayina iki foton sogurma
(TPA-Two-Photon Absorption) denilmektedir. TPA iliskin olast iki durumlar sekil
1.11 gosterilmigtir. Sekil 1.11a durumunda ayni enerji seviyesine sahip es optik
alanlar karsimiza ¢ikmaktadir. Bu durumda ayni o frekansinda titresen iki foton
sogurulmaktadir. Sekil 1.11b durumunda farkli enerji seviyerine sahip optik alanlar
karsimiza ¢ikmaktadir. Bu durumda farkli ~w,ve ~w,frekanslarinda titresen fotonlar
farkli rezonansa sahip optik alanlar i¢inde iki foton sogurulmustur. Her iki durumda
da ara seviye sanaldir ve sistemde bu gegislerin olabilmesi igin iki foton es zamanl

olarak sogurulmalidir.

Uyarilmis durumu Uyanimis durumu

hClJZ
hw

Sanal durumu Sanal durumu

hw1
hw
Taban durumu Taban durumu
(@ (b)

Sekil 1.11. Iki foton sogurma sematik gdsterimi (a) aym o frekansinda
titresen foton sogurma (b) farkli o frekansinda titresen foton sogurma

Sogurma katsayis1 B optik malzemeye Ozel bir parametredir. TPA sogurma tesir

kesiti o dir. ¢ ve f arasindaki iligski, N sistemdeki molekiil sayisi yogunlugu, ho

.. .. h
gelen fotonlarin enerjisi olmak iizere o, = %ﬂ dir.
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1.5.3.2. Doyurulabilir ve tersine doyurulabilir sogurma

Doyurulabilir sogurma (saturable absorption-SA), optik malzemenin maruz kaldigi
151810 siddetinin fazla olmasiyla uyarilmis seviyeler 6nemli dlgiide dolmaya musait
olmasidir. Eger uyarilmis durumun sogurma ara kesiti, temel durumun sogurma ara
kesitinden daha kiigiikse sistemin gegirgenliginde bir artis ortaya c¢ikar ve bu tip
stirecler doyurulabilir sogurma olarak adlandirilir. Diger taraftan, uyarilmis durumun
sogurma ara kesiti, temel durumun sogurma ara kesitinden daha biiyiik ise sistem
daha az gecirgen olacaktir ve bu tiir islemlere tersine (geri) doyurulabilir sogurma

(reverse saturable absorption-RSA) denir [40].
1.5.3.3. Serbest tasiyic1 sogurmasi

Yart iletken 6zellik gosteren malzemeler dogrusal sogurmanin bir sonucu olarak,
serbest tastyicilarin fononlar yardimi ile iletkenlik bandinin daha iist seviyelerine

taginmasi olayina serbest tastyict sogurmasidir [41].
1.6. Optik Sinirlama

Lazer kaynaklarinin kesfi ile canlilarin ve optik malzemelerin maruz kaldigi 151k
siddeti artmistir. Bu sebepten 1s18in siddetini sinirlayan bir baska deyisle optik
sinirlama saglayan optik malzemelerin gelistirilmesi ihtiyact dogmustur. Optik
siirlayicilar, diisiik gelen 151k siddeti i¢in yiiksek gecirgenlige ve yiiksek gelen 151k
siddeti i¢in diisiik gecirgenlige sahip cihazlardir. Isik siddeti belirli bir esigi astiginda
g6z retinasi hasart meydana gelebileceginden, optik sinirlayicilara insan goziiniin

korunmast i¢in biiyik ilgi var [42].

Bagka bir deyisle optik smirlayicilar maruz kaldiklari 15181n siddeti ne kadar artarsa
artsin, esik degerinin istiinde gegirmeyen aletler olarak tanimlanabilir. Dogrusal
olmayan optik 6zellik gosteren malzemeler optik sinirlama 6zellikleri konusunda

aragtirmalarda yer bulmaktadir.
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Sekil 1.12. Optik sinirlama grafigi

Sekil 1.12 optik sinirlama grafigi goriilmektedir. Grafik incelendiginde, optik
sinirlamada kullanilacak olan malzemenin maruz kaldigi enerji giris enerjisi ve
malzemeden gectikten sonraki enerjisi ¢ikis enerjisi olarak tanimlanmistir. Girig
enerjisi esik degerine ulastigi zaman, ¢ikis enerjisi sabit kalmaktadir. Bu noktaya esik
degeri denilmektedir. Idealde beklenilen bu durum ¢ok keskin iken, gercekte

gozlenilen durum keskin olmamaktadir.

Optik sinirlayici olarak kullanilacak malzeme, tehlikeli kabul edilen 151k siddetine
maruz kaldig1 zaman sadece gilivenli sinira kadar olan 15181 gegirmelidir. Bu sayede
kullanicinin maruz kalacagi tehlikeli kabul edilen siddet sinirlandirilir ve maruziyet
azaltilir. Optik sinirlayict gelen 151k siddetine maruz kaldig siire boyunca giivenli bir
seviyede tutmalidir. Optik smirlayicilarn esik degeri kullanicilarin ihtiyaci ve

kullanim yerine gore degismektedir.

Optik smirlayici malzemenin 6zellikleri:

- Optik siirlayict malzemenin siirlama esik degeri diisiik olmalidir.

- Optik sinirlayict malzemenin fiziksel dayanimi yiiksek olmalidir.

- Optik sinirlayict malzeme genis dalgaboyu aralifinda etkili olmalidir.

- Optik smirlayict malzemenin tepki siiresi lazer kaynaginin tekrarladig: siire
boyunca etkili caligmalidir. Disiik tepki siiresine sahip optik sinirlayict malzeme

korumada yetersiz olacaktir.
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- Optik smirlayicit malzemenin gegirgenligi yiiksek olmalidir.

— Optik sinirlayici malzeme iklim sartlarina ve fiziksel etmenlere karsi
dayanikli ve kararli olmalidir.

- Optik smirlayict malzeme diisiik maliyetli ve uzun siire raf émriine sahip

olmaldr.

Optik sinirlama mekanizmalari iki grupta yer alir. Ilk olarak enerji yayici tipte optik
siirlayict malzemler ve ikinci olarak enerji sogurucu tipde yani dogrusal olmayan
sogurma yapanlardir. Dogrusal olmayan optik ozellik gosteren malzemelerde
dogrusal olmayan kirilma veya dogrusal olmayan sogurma gosterebilirler. Dogrusal
olmayan kirilma gosteren malzemeler enerji yayici tipde optik sinirlayicilarda
kullanilabilir.  Dogrusal olmayan kirilma gosteren malzemelerin  optik
sinirlayicilarinda yarik kullanmak gerektiginden pratik uygulamalarda tercih edilmez.
Dogrusal olmayan sogurmaya bagli optik sinirlayicilarda yarik kullanmaya gerek
yoktur. Dogrusal olmayan sogurmaya gosteren optik malzemeler, disiik 1s1k
siddetlerinde saydamlik gostermekte, yiiksek siddetlerde malzemenin sogurmasi

artmakta ve gecirgenlik azalmaktadir [43].

Optik sinirlayici olarak kullanilabilecek malzemelere bazi 6rnekler vermek gerekirse
yapisinda karbon olan malzemeler (Grafen, karbon nanotiipler, fullerenler), yari-
iletken o&zellik gosteren nanokristaller (ZnSe, ZnS, GaAs, CdS, CdSe vb.)

malzemeler optik sinirlayici 6zellik gosterebilir [44, 45].
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2. MALZEME VE YONTEM
2.1. ZnSe/Gr Ornegin Hazirlanmasi

Optik 6zellikleri incelenecek olan altligimizin hazirlamasi sirasi ile PVD yontemi ile
silisyum pul iizerine nikel ince film kaplama, CVD yontemi ile grafen biiylitme, Wet

transfer yontemi ile Grafenin ZnSe iizerine aktarilmasini icermektedir.
2.1.1. Nikel ince film kaplama

Grafen biiyiitme islemi bir ge¢is metali olan nikel {izerinde gergeklestirilmistir. Nikel
ince film PVD yonteminde termal kaplama yontemi elektron demeti teknigi
kullanilarak kaplanmistir. Nova Electronic Materials, LLC. Firmasindan temin edilen
yiizeyi 300 nm termal oksit kapli silisyum pul (Si/SiOx) kullanilmistir. Silisyum pul
torr e-beam buharlagtirma sistemi yiiklenmis ve ardindan gece boyunca vakuma
birakilmistir. Hedeflenen vakum degeri olan 8x10® Torr vakum degerine geldikten
sonra elektron demeti kaplama ydntemi kullanilarak ~3 A/s kaplama hiz ile 300 nm

kalinliginda nikel ince film kaplanmistir.
2.1.2. Grafen biiyiitme

PVD yontemi ile nikel ince film kaplanan silisyum pul althigimiz CVD sistemimize
yiiklenmistir. CVD sistemi mekanik bir pompa yardimi ile 107 torr degerinin altinda
vakuma alinmistir. CVD sistemi 200 sccm yiiksek safliktaki Ar gazi akisi altinda
isititlmaya baglanmistir. Hedefledigimiz 1s1 degeri olan 1000°C sicakliga kadar
isitilmigstir. 1000°C sicaklik degerine ulasildiktan sonra Ar gazi akisi altinda tavlama
islemi i¢in 10 dakika beklenmistir. Tavlama islemi tamamlandiktan sonra 200 sccm
H> ve 50 sccm CHas gazi 10 dakika boyunca sisteme gonderilmistir. Bu siirede grafen
biiyiitme islemi gerceklesmistir [46]. Grafen biiylitme isleminin sonunda CHs4 ve H»
gazlar1 kesilmistir. Ar gazi atmosferinde oda sicakligma sogumaya birakilmistir

(Sekil 2.1).
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Sekil 2.1. Grafen biiylitme siireci
2.1.3. Grafenin yiizdiiriilmesi ve aktarimi

Grafen biylitiilmiis olan Si althk artik swras1 ile asagidan yukartya dogru
Si/Si0x/Ni/Grafenden olusmustur.

PMMA
_——»Grafen

—
Si/SiOx

Sekil 2.2. Altlik katmanlar1

Altlik yiizeyine PMMA (polimetil metakrilat) polimeri spin kaplama ydntemi ile
serilmistir. Polimerin sertleserek dayanikli hale gelmesi i¢in PMMA polimeri,
180°C’ye ayarlanmis olan sicak tabla (hot plate) lizerinde 1sitilarak polimerin rijit
hale gelmesi saglanmigtir. Sekil 2.2 de gorildigi gibi artik altlik
Si/Si0x/Ni/Grafen/PMMA  yapisindadir. Hedefledigimiz grafen malzemesine
ulasabilmek i¢in dncelikle oksit tabakasi (SiOx) asindirilmistir. Asindirma isleminde
BOE 7:1 (HF:NHsF = 12,5:87,5%) ¢ozeltisi kullanilmistir. BOE ¢6zeltisi igerisinde
yer alan hidroflorik asit (HF) cam asindiric1 6zelligine sahiptir. Bu sebepten BOE ile
yapilan asgindirma islemlerinde Polietilen plastik kap kullanilmistir. BOE ¢6zeltisi
icerisine Ornek birakilmistir. Oksit tabakasinin asindirilmast sonucunda Si puldan

Ni/Grafen/PMMA yapisi ayrilmistir (Sekil 2.3.).
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Sekil 2.3. Altliktan oksit agindirma sonrasinda kalan katmanlar

Sirada nikel asindirma vardir. Nitrik asit (HNOgz) nikel agindirma isleminde
kullanilmistir. Ni/Grafen/PMMA yapist 1 molar hazirlanan HNOs ¢dzeltisi
(HNOz:Deiyonize su = 16:234ml) igerisine birakilmistir. Ni ince film katmaninin
asinmasi beklenmistir. Nikel agindirilmasindan sonra Grafen/PMMA yapis1 kalmistir
(Sekil 2.4.).

____—»PMMA
——— Grafen

Sekil 2.4. Nikel asindirma sonrasi kalan katmanlar

Grafen/PMMA vyapis1 iyonlardan ayristirilmis su (deiyonize su) igerisine transfer
edilmistir. Grafeni aktarmak istedigimiz althk olan Cinko Selenit (ZnSe)
temizlenmistir. Grafen 1slak aktarma (wet transfer) teknigi kullanilarak transfer
edilmistir. Deiyonize su icerisinde Grafen/PMMA yiizer iken, suya daldirilan ZnSe
arkadan dikkatlice yaklastirilmistir. Grafen/PMMA katmanlar1t ZnSe yiizeyine

dokunmasinin ardindan yavas sekilde sudan ¢ikarilmistir [47, 48].

Sekil 2.5. ZnSe altliga grafen aktarildiktan sonraki katmanlar

Aktarma igleminin sonunda yapimiz ZnSe/Grafen/PMMA seklinde olugsmustur (Sekil
2.5). PMMA’in yiizeyden temizlenmesi i¢in 6nceden 80°C isitilmis sicak aseton
icerisinde 5-10 dk arasinda bekletilmistir. PMMA’in yiizeyden uzaklastirilmasindan
sonra ZnSe yiizeyine kaplanmis grafen yapisi elde edilmistir (Sekil 2.6).
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Sekil 2.6. ZnSe/grafen yapisinin gosterimi
2.2. Yapisal Karakterizasyon Yontemleri

Tez calismasinda yapisal karakterizasyon yontemi olarak kullanilan SEM ile grafen
yiizeyinin yiiksek ¢oziiniirliikte goriintiisii, Raman ile biiyiitiilen grafenin karakterize
edilmesi, AKM ile ZnSe ve ZnSe/Gr yapilarinin yiizey piiriizliilikleri incelenmistir.
Bu boliimde SEM goriintiileme, Raman spektroskopisi ve AKM taramalarinin genel

calisma prensiplerinden kisaca s6z edilmistir.
2.2.1. Taramah elektron mikroskobu

Taramal1 Elektron Mikroskobu (SEM), elektronlarin goriintilecek olan 6rnek
yiizeyine bombardiman edilerek ii¢ boyutlu ve yiiksek ¢oziiniirliige sahip goriintiiler
almaya yarayan bir sistemdir. SEM sisteminin optik mikroskoba gore farki, 6rnek
yiizeyine fotonlar yerine yiiksek wvoltaj ile hiz kazandirilmis elektronlarin
bombardiman edilmesidir. Elektronlarin dalga boyu, fotonlarin dalga boylarina gore
daha kiigiik olmas1 sebebiyle SEM goriintiileri optik mikroskoplara gore daha ytiksek
coziinlirliikde elde edilebilir. SEM goriintiilerinde elektronlar araciligi ile elde
edilmesi sebebiyle malzemenin yiiklenmesine (charging) sebep olur. Ornegin
yiiklenmesi goriintiimiizii bozacaktir. Bu sebepten Ornekler iletken olmalidir.
Ornegimiz iletken degilse &rnegin yiizeyine iletken film kaplamak gerekir.
Goriintiilenecek 6rnek yiik fazlasini topraga iletmesi igin topraklanmalidir. Malzeme
yiizeyinin iletken hale getirilmesi ve topraklanmasi ile yiizeyin yiiklenmesinin 6niine

gegilir.
2.2.2. Raman spektroskopisi

Isik bir madde ile etkilesime girdiginde, 15181 olusturan fotonlar emilebilir, sagilabilir
ya da madde ile etkilesime girmeden dogruca gegebilir. Eger maddeye gelen fotonun
enerjisi, bir molekiiliin temel diizeyi ile uyarilmis diizeyi arasindaki enerji bosluguna
karsilik gelirse foton sogurulabilir. Temel enerji diizeyinden bir iist enerji seviyesine

yiikseltilir. Bu degisiklik, emilim spektroskopisinde radyasyon enerjisinin kaybr ile
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Olciiliir. Ayrica gelen foton, molekiil ile etkilestikten sonra sagilima da ugrayabilir
[49]. Raman sagilmasinda sagilan 15181in enerjisinde, gelen 1s1ginkine gore olusan
fazlalik veya azlik, 1sikla etkilesen molekiiliin titresim enerji diizeyleri arasindaki
fark kadardir. Yani bu enerji farki, sagilan molekiillerin titresim enerjisiyle orantilidir.
Raman sagilmasi ile orneklerin spektroskopik olarak incelendigi ve molekiillerin
titresim enerji diizeyleri hakinda bilgi veren bu yonteme Raman spektroskopisi adini

alir [50].

Raman sagilmasimin Stokes ve anti-Stokes tiirleri bulunmaktadir. Av enerjiye sahip
bir foton molekiil ile etkilesime girer. Etkilesimden 6nce elektronlar farkli titresim
seviyelerinde yer alabilir. Fotonla etkilesmeden once temel titresim enerji diizeyinde
bulunan elektron, etkilesmeden sonra uyarilmis bir titresim diizeyine gegiyorsa
fotonun enerjisinde azalma olur. Bu durumda sagilan 1isimalar Stokes olarak isimlenir.
Fotonla etkilesmeden 6nce uyarilmis bir titresim diizeyinde bulunan bir elektron,
etkilesme sonrasi temel titresim enerji diizeyine doniiyorsa fotonun enerjisi sagilma
sonrast artar. Boylece molekiilden fotona molekiiliin iki enerji diizeyi arasindaki fark
kadar bir enerji aktarilmis olur. Bu durumda sagilan isimalar anti-Stokes olarak
isimlenir. Stokes ve anti-stokes durumlarinda gergeklesen titresim enerjisi degisimi
raman kaymasi (Raman shift) olarak gozlenir (Sekil 2.7). Enerji kaymalar sa¢ilma
gerceklesen molekiillerin kimyasal yapilarina 6zeldir. Molekiillerin analizleri i¢in

karakteristik Raman spektrumlari olusturur [51, 52].

Stokes Rayleigh Anti-Stokes
kaymasi sacilmasi kaymasi
Foton\
V)
Taban Titresim Enerji
seviyesi S Vi Seviyeleri (vy)
0
Vo

Sekil 2.7. Stokes ve anti-Stokes tiirii Raman kaymasi
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2.2.3. Atomik kuvvet mikroskobu

Atomik Kuvvet Mikroskobu (AKM) genel olarak x-y yoniinde hareket edebilen bir
diizenekten (piezoelektrik aktiiator), lazer kaynagindan, foto diyot dedektorden ve
AKM ucundan (cantalever) olusmaktadir (Sekil 2.8). AKM ile 6rnek yiizeyinin
taranmasi, AKM ucunun 6rnek yiizeyinde X-y yoniinde hareketi esnasinda AKM ucu
ile 6rnek yilizeyi arasinda olusan etkilesim kuvvetlerinin incelenmesidir. AKM ucu
ile 6rnek ylizeyi arasinda olusan kuvvetler, Hooke yasasina gore F=-kx formulune
AFM ucunda sapmalara neden olur. AFM ucunda olusan sapmalar iizerine diisen
lazer 151n demetininde sapmasina neden olur. Yansiyan lazer 1sin demeti foto diyot
ile dedekte edilir. Foto diyotta elde edilen veriler yazilim sayesinde islenerek yiizeyin
nanometre mertebesindeki goriintiileri elde edilir. AKM ucunun fiziksel 6zelligi ve

yay hassasiyeti (k) AKM 6l¢timlerinin hassasiyetini etkileyen faktorlerdir.

Fotodiyot dedektor Lazer

%

AKM ucu

Ornek
¥/

Piezoelektrik aktiiator

Sekil 2.8. Atomik Kuvvet Mikroskobu genel gdsterimi
2.3. Optik Karakterizasyon

Tez ¢alismasinda optik karakterizasyon yontemi olarak kullanilan Elipsometre ile
ZnSe ve ZnSe/Gr yapisinin optik gecirgenligi, z-tarama deneyi ile dogrusal olmayan
optik oOzellikleri ve optik siirlama grafikleri elde edilmistir.  Bu boliimde

elipsometre ve z-tarama deneylerinden kisaca s6z edilmistir.
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2.3.1. Elipsometre dl¢iimleri

Elipsometre, 1518 bir malzemeden ge¢mesi veya yansimast sirasinda
kutuplanmasinda olusan degisikligi 6lger. Kutuplanmadaki degisim genlik oran1 ¥ ve
faz degisimi A ile ifade edilir. Elde edilen veriler her bir malzemenin optik
ozelliklerine ve Olgiilen filmin kalinligina baglidir. Kullanimina gore elipsometre
gecirgenlik, film kalinligt ve malzemelerin optik sabitlerinin belirlenmesinde

kullanilir.

Dogrusal
kutuplu g1k # p-diizlem
E

p-diizlem ,

§

W

A

Eliptik kutuplu isik

s-diizlem

T s-diizlem:

Sekil 2.9. Elipsometre 6l¢iimiiniin genel gosterimi

Sekil 2.9°da dogrusal kutuplu gelen 151k demetinin elektrik alani E ile gosterilmistir.
Dogrusal kutuplu 1s1ik demeti p-diizlemi ve s-diizleminden olusmustur. Diizlemler
birbirine diktir. Ornek ile ektilestikten sonra yansiyan 1sm demetinin elektrik
alaninda degisimler olusur. Yansiyan 151k demeti artik eliptik kutuplanmistir.
Elipsometre ismini eliptik olarak kutuplanan 151k demetinden alir. Elektrik alanda

gerceklesen degisimler bize 6rnek hakkinda optik bilgileri verir.

Matematiksel olarak kutuplanma vektort;

p=tanWeldt =2 (2.1)

Ts

W Genligi ifade eder iken A fazdaki degisimi ifade eder. Isik dalgasmin p ve s
diizlemleri igin 7;, ve 7; Fresnel yansima katsayilaridir. 7, ve r, matematiksel ifadesi
Maxwell farkli malzemeler i¢in elektromanyetik yayilim esitliginden;

__ Nocosdy—N, cos dq
Ng cos @g+N, cos D4

Ty (2.2)
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__ Njcos®y—Njcos Dy
N; cos ®y+Ng cos P4

Tp (2.3)
Gelen 151810 kirilima ile ilgili elipsometrede optik sabitler bulunur. Kirtlma indisi
kompleks ifadesi;

N=n+ik (n=kirilmaindisi k= soniim katsayisi ) (2.4)
2.3.2. Z-tarama deney diizenegi

LATARUM laboratuvarlarinda gergeklestirilen z-tarama deney diizenegi sekil 2.10
de goziikkmektedir. Deney diizenegi hazirlandiktan sonra deneyde sirasi ile yapilanlar
sOyledir. ZnSe ve Znse/Gr 6rnegimiz Z-eksen hareket kizagi tizerine sabitlenmistir.
Lazer kullanim giivenlik Kurallart saglanmasinin ardindan lazer giivenli sekilde
calistinnlmistir. Lazer kaynagindan ¢ikan lazer 1s1n demeti aynalar yardimi ile ince
kenarli mercege ulastirilmistir. Ince kenarli mercek lazer demetini z-ekseni boyunca
odaklamis ve ornek iizerine lazer 151k demeti diisiiriilmiistiir. Ornek ile etkilesime
giren lazer 151 demetinin dedektére tam olarak gelmesi igin lazer 1sin demeti
hizalanmigtir. Ardindan o6rnek z-ekseninde -z den +z yonine dogru mikron
mertebesinde hareket ettirilmeye baslanmistir. Ornegin —z den +z yoniinde hareketi
esnasinda lazer demetindeki degisimler dedektor araciligi ile tespit edilmistir. Lazer
151n demetindeki degisimler, 6rnegin z eksenindeki hareketine karsin lazer giictindeki

degisim olarak kayit edilmistir.

[Ayna-3 |

W Z-eksen hareket kizag1 [N

N .

N

Sekil 2.10. Z-tarama deney diizenegi
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Lazer kaynagi: Continuum Surelite marka SL 111-10 model Pulsed Nd:YAG lazer
kullanilmistir. Dalga boyu 532 nm 10Hz frekansinda 4ns atim siireli 1,42kW 450m;j

degerlerine sahiptir.

Ayna: Thorlab firmasmma ait NBI1-K13 model aynalar lazer kaynagina yon
verebilmek i¢in kullanilmigtir. 532-1064nm dalga boyunda ¢alisan ve lazer 15181na

dayanikli aynalardir.

Mercek: Newport firmasina ait kpx-106 model mercek kullanilmistir. 200 mm odak

uzakligina sahip kaplamasiz plano-konveks mercek kullanilmistir.

Nd filtre: Thorlabs marka sogurucu filtre seti kullanilmistir. Optik yogunlugu 0.1 den
4 e kadar olan set kullanilmistir. Lazer 151k demetinin 6rnek {izerindeki tahribati

engellenmis ve ornek iizerine degisik giiclerde lazer demetinin gelmesi saglanmistir.

Z-eksen hareket kizag1: Thorlab firmasina ait LNR-50S/M model kizak kullanmistir.

Ornek Mikron mertebesinde Z-ekseninde hareket etmesi saglanmistir.

Dedektor: Thorlab firmasina ait S142C model dedektor kullanilmastir. 1pw-5w

araliginda 1nw ¢o6ziiniirliikte 6l¢tim yapabilme yetenegine sahiptir.
2.3.3. Z-tarama teknigi deneysel verilerinin analiz yontemi

Z tarama deneyinde optik Ozellikleri incelenecek olan ZnSe ve ZnSe/Gr yapimiz z
eksen hareket kizag lizerinde hareketi esnasinda lazer demetinin gii¢ii foto dedektor
tarafindan kayit edilmistir. Lazer demetinin giicii en yiiksek degere boliinerek
normalize gecirgenlik degerine ulasilmistir. Normalize gecirgenlik degerine karsin

gelen z ekseni hareket degerleri grafik haline getirilmistir.

Normalize gegirgenlige karsin z ekseni hareket grafigi hazirlanmistir. Bu grafikler
matlab programi yardimu ile fitlenmistir. Fitlemeler sonucunda; acik yarik Z-tarama
teknigi ile dogrusal olmayan sogurma katsayisi olan B degerine ulasilmistir. Kapali
yarik Z-tarama teknigi ile dogrusal olmayan kirilma katsayist olan y degerine
ulagilamamistir. Ac¢ik ve kapali yarik z-tarama deney diizenegi B ve y degerleri
incelenen optik malzemeye ait dogrusal olmayan optik duyarlilik degerinin

hesaplanmasinda kullanilir.
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2.3.3.1. Acik yarik z-tarama teknigi

Bu béoliimde hesaplamalar en kisa haliyle anlatilmigtir. Optik duyarliligin sanal kismi

olan )(1(3) degerine ulagsmak icin Oncelikle agik yarik Z-tarama teknigi ile dogrusal
olmayan sogurma katsayist olan [ degerine ulagsmamiz gerekir. Normalize

gecirgenlige karsin gelen z ekseni hareket (-z den +z ye) grafigi ¢izilir (Sekil 2.11).

12 i T T

= -0 - Gegirgenlik
e Fit egrisi

q o : R
09— v oo o &8 O G -
. 0 R6 ) piis 5 .
)4 SERIN S
» 2

Normalize Gegirgenlik
=
|

g
>
I

05—

04—

0.3 | L |
25 20 -15 -10 -5 0 5 10 15 20 25

Sekil 2.11. Normalize gegirgenlige karsin z ekseni hareket grafigi

Sekil 2.11 da goriilen daire-¢gizgi isaretleri z-tarama deneyinde elde edilen 6lgiim
verilerini temsil eder. Kirmizi renkte gosterilen ¢izgi ise fit grafigimizi temsil
etmektedir. Olgiim verilerini matlab programi ile fitledigimiz formul T(z,s=1) su
sekildedir [36];

— _ () (=q)™
T(z5=1) = Ym0 (72,2 ey /2 (2.5)
qo = BlyLespdegeri yerine yazilir. (2.6)
— _ %) (_BIOLeff)m
T(Z,S = 1) = Zm:O (1+ZZ/Z§)m(m+1)3/2 (27)
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Lazerin kullanim kilavuzundan lazer demetinin ¢apina bakilmistir. Z-tarama deney
diizenegimizde kullanilan ince kenarlt mercegimizin ¢apinida kullanarak “w,” lazer
demet beli degeri hesaplanir. “A” degerimiz kullandigimiz lazerin dalga boyudur.

__ 2Mx(lens ¢apt)
Wo = n+(lazer capt) (2.8)
Lazer demet beli w, degeri kullanilarak z, Rayleigh uzunlugu hesaplanir. Rayleigh

uzunlugu ol¢lim yapilan drnegimizden daha biiyiik olmalidir.

2w3

Zg = T (29)

Lazerin giris giicli “P,” degerinin lazer demetinin alanina “mw{” orani ile lazerin

odak noktasindaki siddetinin tepe degeri hesaplanir.

29,66

Ornegin kalmhigmm “L> dogrusal sogurma katsayis1 “a“ ekponalsiyelini 1 den
cikartilarak, tekrar dogrusal sogurma katsayisina boliinerek efektif kalinlik degerine

ulasilmistir.

Bu hesaplamalarimiz T(z,s=1) formiiliinde yerine yazilmistir. Olgiim verilerimiz ile
cizdigimiz grafigimizi, T(z,s=1) formiiliine goére Matlab programi yardimi ile

fitleyerek B degeri hesaplanmustir.

Son olarak dogrusal olmayan duyarliligin sanal kismima ulasilmistir. Hesaplanan
degeri yerine yazilmistir. ” €5 Serbest uzayin elektriksel gecirgenligidir ve 8.854 X
107'? C/Vm degerine sahip bir sabittir. *“ ¢ Boslukta 151k hizidir ve 299.792.458 m/s

2

degerine sahip bir sabittir. ” ny” dogrusal kirilma indisidir ve Ornegimize ait bir
degerdir. “w” Isinin agisal frekansidir. Deger olarak w = 27mf esittir ve f = ¢/A

degerine esittir. Tim bilinmeyenler hesaplanip yerlerine yazilmistir. Dogrusal

olmayan duyarliligin sanal kismi olan ” )(1(3)” degeri hesaplanmustir.

w

B= x> (2.12)

2
€oc?ng
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2.3.3.2. Acik yarik deneyi ile optik sinirlamaya gecis

Z tarama acgik yarik deney diizeneginde, lazer demeti ince kenarli mercege
ulasmadan Once lazer demetinin Oniine ND filtre yerlestirilmistir. Deney
diizeneginde ND filtreler degistirilerek Ornegin maruz kaldig1 lazer giigii
degistirilmistir. Her bir giic degeri i¢in z-tarama deneyi gerceklestirilmistir. Farkli
lazer giiclerinin optik malzeme ile etkilesiminden sonra ¢ikan lazer 11k demetinin

giicii fotodedektor ile dl¢iilmiis ve kayit edilmistir.

Optik malzemenin normalize gegirgenlige karsin her bir noktaya igin karsilik gelen

enerji degeri hesaplanir. Bu degerler de grafigin y ekseni degerlerini olusturmustur.

1.1

-
o
1 1

o
©
-

o
o
1

Normalize Gegirgenlik
2
1

o
&
i

0.4 1

100u Tm 10m 100m
Giris enerjisi (w/m?)

Sekil 2.12. Optik sinirlama grafigi gésterimi

Optik  malzemelerin  sinirlayict  esik  degeri  optik  smirlama  grafiginde
gecirgenligin %50 ye indiginde karsilik gelen enerji degeridir. Bu deger ne kadar
kiiciikse, optik sinirlama 0 kadar yiiksektir [44].

39



3. BULGULAR VE TARTISMA
3.1. Yapisal Karekterizasyon Bulgulari

Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) taramalarinda LEO Supra Gemini 35 VP
cihaz1 kullanilmistir. Sekil 3.1°de ise grafen ince filmlerin SEM goriintiisii verilmistir.
SEM gorilntiilerinde aciktan koyuya dogru farkli kontrastlarda katman yapilari
gozlenmektedir. SEM goriintlisii incelendiginde, aydinlik kontrasttan karanlik
kontrastta dogru 3 ayri kontast goriilmektedir. Aydinlik kontrastli yerlerde tek
katman ve tizeri grafen katmanlarmi temsil etmektedir. Gri ve oldukga karanlik
kontrastli yerler ikiden fazla grafen katmanimmi temsil etmektedir. SEM
gorlntiilerinde grafen tane sinirlariin  gelisigiizel yo6nlendigi (anizotropik)

goriilmiistiir.

Mag = 20.00 K X |—| EHT = 0.50 kV WD= 3mm Signal A = InLens
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v

1pm
Mag = 50.00 K X }—{ EHT = 0.50 kV WD= 3mm Signal A = InLens

(b)
Sekil 3.1. Ni ince film iizerinde biyiitiilmiis grafenin SEM goriintiisii (a)20K X,
(b)50K X

Atomik Kuvvet Mikroskobu (AKM) taramalarinda NanoManyetik Bilimsel Cihazlar
firmasina ait ezAFM modeli kullanilmigtir. AKM ile ZnSe ve iiretilen grafen
malzemesinin yiizeyin piriizliligi incelenmistir. ZnSe yiizeyi grafen transferinden
once ylizeyin incelemesi yapilmistir. Ortalama yiizey purizliligi 0,87nm ve en
yiksek nokta 13,52nm olarak gozlenmistir. ZnSe yiizeyine grafen transferi
gerceklestirildikten sonra Ortalama yiizey piiriizliligi 2,98nm ve en yiiksek nokta
30,50nm olarak ol¢iilmiistiir. Yiizeyde piirlizliiliigli nanometre mertebelerinde tespit
edilmistir. Lazer 151k demetinin 6rnek ile etkilesimi esnasinda yilizeyden sagilmalarin

az olacag1 sonucuna varilmistir.

Tablo 3.1. AKM taramas1 yiizey piiriizliiliik

Ra Rq Rt
(Ortalama) (Ortalama karekok) (Tepeden tepeye)
(nm) (nm) (nm)
ZnSe 0,87 1,13 13,52
ZnSe/Gr 2,98 3,78 30,50
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20~

Roughness Parameters
s Coc MiciENt

(a) (b)

Sekil 3.2. ZnSe ylizeyi AKM taramas1 (a) Topography taramasi, (b) Ylizey
purtizlilik degerleri

20~ Roughness Parameters

Coefficient . Value

(@) (b)

Sekil 3.3. ZnSe yiizeyine grafen transfer edildikten sonra AKM taramasi (a)
Topography taramasi (b) Yiizey piiriizlilik degerleri

Raman spektroskobi taramalarinda Renishaw inVia Reflex Raman Microscope and
Spectrometer cihazi kullanilmigtir. Nikel film {izerinde biiyiitiillen grafen ince
filmlerin katman yapis1 ve kalitesi hakkinda bilgi alinabilecek bir diger yontem
Raman spektroskopisi yontemidir. Farkli noktalardan alinan Raman spektroskopisi
ile grafen filmler ayrintili olarak incelenmis ve elde edilen spektrumlar Sekil 3.4°te
verilmistir. Grafenin raman spektroskobisi incelemesinde karakteristik 2 pik gozlenir.
Bunlar 2D (~2700 cm-1) ve G (~1580 cm-1) pikleri olup karbon atomlarindaki sp?

melezlesmesini ifade etmektedir. D piki ise karbon atomlarindaki sp® melezlesmesini
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yani kusurlarn ifade etmektedir. Bir baska sekilde saf grafen yapisinda D piki
gozlenmemektedir. Piklerin siddetleri grafen tabaka sayist bilgisini verir. 2D piki G
pikinin 2 katindan fazla ise tek katmanli grafen, 2D piki G pikinden kiiciik ise ¢ok
katmanli grafen oldugunu gosterir. 2D pikinin sekli ise grafen tabaka adeti hakkinda
bilgi vermektedir. Katmanlara ait pikler iist iiste gelmesiyle 2D piki asimetrik hal

almaktadir [53-55] .

Raman spektrumlar1 neticesinde elde edilen grafen filmlerin ¢ok katmanli oldugu

gOriilmiistiir.

G band

2D band
D band

oo b

NRNL

I I N I ! I i I ' I

. : e
1200 1400 1600 1800 2000 2200 2400 2600 2800
Raman Kaymasi(cm™)

Sekil 3.4. Raman spektroskopisi ile grafen film raman kaymasi
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3.2. Optik Karekterizasyon Bulgular:

Elipsometre incelemelerinde J. A. Woollam Co. M2000 and VASE Ellipsometers
cihazi kullamlmistir. Elde edilen grafen ince filmlerin gecirgenlik olgtimleri igin
elipsometreden faydalanilmis ve elde edilen spektrumlar Sekil 3.5’da verilmistir.
Burada ZnSe malzemesinin 200-480nm dalga boyu araliginda gecirgen olmadigi
gbzlenmistir. 550nm den itibaren %60 gecirgenlik degerinin {izerine g¢ikmistir.
ZnSe/grafen yapisinda gegirgenligin ~%10 azaldigi goézlenmistir. Nair R.R ve
arkadaglarinin 2008 yilinda Science dergisinde yayinlanan caligmada tek katman
grafenin  %2,3 gergigenligi disirdiigii sonucuna varilmistir [56]. Elde edilen
spektroskopik Ol¢limler neticesinde nikel tizerinde biiyiitiilen grafenin ¢ok katmanli

oldugu ve gegirgenlik olglimleri neticesinde bu katman miktarinin 4-5 kat oldugu

sonucuna varilmastir.
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o — ZnSe/Gr
80 —
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Sekil 3.5. ZnSe ve ZnSe/Gr ince filmin gegirgenlik 6l¢iimii
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Acik yarik z-tarama deneyinde ZnSe optik malzemesi lazerin farkli gii¢lerine maruz
birakilmigtir. Farkli lazer giliglerinde degisen normalize gecirgenlik degerleri sekil

3.6°de gosterilmistir.

1.4
1.0
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Sekil 3.6. ZnSe optik malzemesinin farkli lazer giiglerinde
gecirgenlik degeri

ZnSe optik malzemesinin normalize gecirgenlik degerinin en yiiksek gozlendigi

deger sekil 3.7°de verilmistir. Sekilde goziiken kirmizi ¢izgi fit egrisidir.

- -0 - Gegirgenlik
==Fit egrisi

Normalize Gegirgenlik

1
0.3
25 -20 -15 -10 -5 0 5 10 15 20 25

Sekil 3.7. ZnSe (12.38uw) numarali 6lgtime ait fit grafigi
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ZnSe optik malzemesi agik yarik z-tarama deney verileri matlab programi yardimi ile
fit edilmistir. Fit edilmesi sonucunda dogrusal olmayan sogurma katsayisi (B) degeri
elde edilmistir. Farkli lazer giiclerinde degisen dogrusal olmayan sogurma katsayi

degerleri tablo 3.2’de verilmistir.

Tablo 3.2. ZnSe optik malzemesine ait agik yarik z-tarama 6l¢tim verileri

Olgiim | Lazer |n B Leff Wo Zr %
No Giig (mw-1) (m) (mm) (mm)
(nW) (10

1 1.34 2.67 4 0.0021 0.061 6 6.41E-12
2 1.70 2.67 32 0.0021 0.061 6 5.130E-11
3 2.13 2.67 51 0.0021 0.061 6 8.176E-11
4 4.12 2.67 56 0.0021 0.061 6 8.978E-11
5 7.65 2.67 47 0.0021 0.061 6 7.535E-11
6 1041 | 2.67 42 0.0021 0.061 6 6.733E-11
7 12.38 | 2.67 102 0.0021 0.061 6 1.635E-10

Acik yarik z-tarama deneyinde ZnSe/Gr optik malzemesi lazerin farkli giiglerine
maruz birakilmistir. Farkli lazer giiglerinde degisen normalize gecirgenlik degerleri

sekil 3.8’de gosterilmigtir.
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| -~ 751 uW
0.4 - 10.29 uW
-~ 12.28 UW
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-20 -10 0 10 20
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Sekil 3.8. ZnSe/Gr optik malzemesinin farkli lazer giiglerinde
gecirgenlik degeri
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ZnSe/Gr optik malzemesinin normalize gegirgenlik degerinin en yiiksek gozlendigi

deger sekil 3.9°da verilmistir. Sekilde goziiken kirmizi ¢izgi fit egrisidir.

1.2 T T T |

= =0 = Gegirgenlik
— Fit 0risi

Normalize Gegirgenlik

0.2 L L | | |
25 -20 -15 -10 -5 0 5 10 15 20 25

Z (mm)

Sekil 3.9. ZnSe/Gr (12.28uw) numarali l¢time ait fit grafigi

ZnSe/Gr optik malzemesi acik yarik z-tarama deney verileri matlab programi
yardimi ile fit edilmistir. Fit edilmesi sonucunda dogrusal olmayan sogurma katsayisi
(B) degeri elde edilmistir. Farkli lazer giiglerinde degisen dogrusal olmayan sogurma

katsay1 degerleri tablo 3.3°de verilmistir.

Tablo 3.3. ZnSe/Gr optik malzemesine ait agik yarik z-tarama 6l¢tim verileri

Olgiim | Lazer n B Leff Wo Zr xi
No Giig (mw) (m) (mm) (mm)
(nW) (10%)

1 1.33 2.67 0.12 0.0021 0.061 6 1.92E-13
2 1.65 2.67 | 0.045 0.0021 0.061 6 7.21E-14
3 2.04 2.67 3.8 0.0021 0.061 6 6.09E-11
4 4.00 2.67 3.5 0.0021 0.061 6 5.61E-11
5 7.51 2.67 21 0.0021 0.061 6 3.36E-11
6 10.29 2.67 23 0.0021 0.061 6 3.68E-11
7 12.28 2.67 101 0.0021 0.061 6 1.61E-10
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ZnSe optik malzemesinin giris enerjisinin normalize gecirgenlige ait grafigi sekil
3.10°da goziikmektedir. 500 pw/m? degerine kadar gegirgenlik sabit olarak devam
etmis ve dogrusal optik ozellikler gézlenmistir. Daha sonra dogrusal olmayan optik

etkiler gozlenmeye baslanmis ve eksponansiyel olarak degismistir.

Optik sinirlayici olarak kullanilabilen nanokristallerden ZnSe optik malzemesinin
smirlayict esik degeri gozlenmistir. Sekil 3.10°da gegirgenligin %50’ye indiginde

giris enerjisinin 20-30 mw/m? degerlerinde oldugu gozlenmistir.

1.1
1.0
ZnSE
X 0.9
o
(O]
=
£ 08
(O]
L)
0 0.7
N
©
€ 06
2
| : ||
e |
T
0.4 -
100u 1m 10m 100m
Giris enerjisi (w/m?)

Sekil 3.10. ZnSe dogrusal olmayan optik etkiler ve optik sinirlama

ZnSe/Gr optik malzemesinin giris enerjisinin normalize gecirgenlige ait grafigi sekil
3.11°de goziikmektedir. 800 pw/m? degerine kadar gegirgenlik sabit olarak devam
etmisdogrusal optik ozellikler gbzlenmistir. Daha sonra dogrusal olmayan optik

etkiler gozlenmeye baslanmis ve eksponansiyel olarak degismistir.

Optik smirlayict olarak ZnSe/Gr optik malzemesinin smirlayict esik  degeri
gbzlenmistir. Sekil 3.11°de gegirgenligin %50’ye indiginde giris enerjisinin 50-60
mw/m? degerlerinde oldugu gozlenmistir.
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Sekil 3.11. ZnSe/Gr dogrusal olmayan optik etkiler ve optik sinirlama
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4. SONUCLAR

Bu tez calismasinda; IR bolgede kullanima uygun ZnSe optik malzemesi iizerine
karbon atomlarinin bal petegi orgiisti seklinde dizilimleri sonucu olusmus esneklik
ozelligine sahip grafen malzemesi ile kaplandi. ZnSe/Gr kaplanarak yapisal ve optik

ozellikleri incelenmistir.

PVD yontemi ile nikel ince film biyiitiilmiis ve CVD yontemi kullanilarak grafen
malzemesi tretilmistir. Nikel ince film tizerinde biiyliyen grafen ince filmin SEM
goriintiilerinde gozlenmistir. Raman spektroskobisi neticesinde grafenin karakteristik
raman pikleri olan 2D (~2700 cm-1) ve G (~1580 cm-1) pikleri gézlenmistir. Fakat
bunun yani sira D piki de gozlenmistir. Raman spektroskobisi neticesinde iiretilen
grafenin ¢ok katmanli oldugu sdylendi. AKM taramasi ile ZnSe malzemesinin
ortalama ylizey purtizliiligi 0,87nm iken grafen transferinden sonra ortalama yiizey
purtizliligi 2,98nm olarak 6lciildii. Beklenildigi gibi grafen ylizey piirtizliligi ¢cok
az degismistir. Elipsometre ile ZnSe ve ZnSe/Gr malzemesinin optik gegirgenlik
farkinin yaklasik %10 oldugu 6l¢iildii. Bunun neticesinde grafenin katman miktarinin

4-5 kat oldugu sonucuna varildi.

ZnSe ve ZnSe/Gr yapisinin agik yarik z-tarama deneyi esnasinda ZnSe malzemesi
1,70uw lazer gii¢ degerinden sonra Ol¢iim yapilan biitlin degerlerde dogrusal
olmayan sogurma goézlenmistir. Fakat ZnSe/Gr yapisinda 10,29uw lazer gii¢
degerinden Onceki degerlerde dogrusal olmayan sogurma gozlenmemistir. Grafen
kapli yiizeyin dogrusal olmayan optik etkilerin olusmasina belirli esik degerine kadar
engel oldugu gozlenmistir. Bu durum incelendiginde ZnSe malzemesi iizerine grafen
transferinin ardindan optik etkileri degismistir. Znse ve grafen 2,68 dogrusal kirilma
katsayisina sahip iken ZnSe (0=0,18614 cm™) sogurma Kkatsayisina, grafen
(0=2,7705E*® cm™) sogurma katsayisina sahiptir. Grafen malzemesinin sahip oldugu
bliylik sogurma katsayisindan o6tiirti ZnSe/Gr yapisinda dogrusal sogurma belirli bir

esik degerine kadar gozlenememistir.
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Olgiim | Lazer n § % Olgiim Lazer n B N
No Giig (mW) No Giig (mW)
(uW) (10 (W) (10
1 1.34 2.67 4 6.41E-12 1 1.33 2.67 0.12 1.92E-13
2 1.70 2.67 32 5.130E-11 2 1.65 2.67 0.045 7.21E-14
3 2:13 2.67 51 8.176E-11 3 2.04 2.67 3.8 6.09E-11
4 4.12 2.67 56 8.978E-11 4 4.00 2.67 35 5.61E-11
5 7.65 2:67 47 7.535E-11 5 7.51 2.67 21 3.36E-11
6 10.41 2.67 42 6.733E-11 6 10.29 2.67 28 3.68E-11
7 12.38 2.67 102 1.635E-10 7 12.28 2.67 101 1.61E-10
(@) (b)

Sekil 4.1. ZnSe ve ZnSe/Gr karsilastima (a) ZnSe 6l¢iim ve hesaplamalari, (b)
ZnSe/Gr Ol¢lim ve hesaplamalari

ZnSe ve ZnSe/Gr yapisinin acik yarik z-tarama teknigi kullanilarak yapilan
incelemelerde ZnSe lizerine grafen transferi sonrasinda dogrusal olmayan optik
ozelliklerinin gozlenmesi i¢in uygulanan lazer giiciiniin artirilmasi gerekli oldugu
gdzlenmistir. ZnSe malzemesinde 500 pw/m? degerinden sonra dogrusal olmayan
etkiler gozlenir iken ZnSe/Gr yapisinda 800 uw/m? degerinde dogrusal olmayan

etkiler gézlenmeye baslamistir.

ZnSe ve ZnSe/Gr yapisinin optik sinirlayici esik degerleri olan gegirgenligin %50’ye
indigindeki lazer giris enerjileri incelenmistir. ZnSe malzemesinde 20-30 mw/m?
gdzlenir iken ZnSe/Gr malzemesinde 50-60 mw/m? degerleri gdzlenmistir. Optik
sinirlayict esit degeri ne kadar kiiciikse, optik smirlama o kadar yiiksektir. Elde
edilen deneysel veriye gére ZnSe malzemesine grafen kaplamadan optik sinirlayict

olarak daha kullanisli olacag goziikmektedir.
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Ek-A

Z-tarama deneyi akis semast

Lazer demetinin
Z-tarama deney o -
, . dedektorlere ulastigindan
diizenegini hazirlanir.

emin olunur.

Omegin z eksende hareketi

Her bir z-ekseni hareketi .
karsin gelen lazer gii¢ degeri esn%smda mercegin
kayit edilir. odagindan gectiginden

emin olunur.

wy hesaplanir.
Z, hesaplanir.
Iy hesaplanir.
Les hesaplanir.

Olgiim verileri,

Normalize gegirgenlige gore
z ekseni hareketine gore
cizdirilir.

rPwbh e

L. \” (—BloLess)”
TS=1)= Zm=0 A+ 22/20)m(m + 137

Olgtim verileri T(z,s=1) 3. derece optik duyarhiligin
formiiliine matlab programi sanal kism1 hesaplanir.
ile fitlenir. Dogrusal olmayan W

< . - o . —_= .3
sogurma degeri  degerine B = 2 X1
ulaglir.

€oC?ng
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Ek-B
Z-tarama deneyde karsilasilan sorunlar;

Lazer gii¢: Deneylere ilk baglandiginda 532 nm dalga boyuna sahip Nd:YAG siirekli
modda calisan lazer kullanilmistir. Fakat bu denemelerde dogrusal olmayan optik
ozellikler gozlenememistir. Lazerin gilicii yetersiz kalmistir. 532 nm 10Hz
frekansinda 4ns atim siireli pulse lazer kullanilmistir. Dogrusal olmayan optik etkiler

gozlenebilmistir.

Omek yanma : Olgiimlerde pulse lazerin en diisiik degeri kullanilmistir. Fakat ZnSe
Ornegimize zarar vermis ve ornekte yanmalar meydana gelmistir. Lazer giicli 6rnege

zarar vermeyecek seviyelere indirilmesi i¢in ND filtre kullanilmastir.

Kapal1 yarik z-tarama: Kapali yarik Z-tarama deneyinde ZnSe nin dogrusal olmayan
kirilma tepkisi gosterdigi goriilmiistiir. Fakat bu etki yeterince gliglii tespit
edilememistir. Yeterli seviyede ve siirekli olmadigi icin degerlendirmeye
almmamamuistir. Deney diizeneginde lazer demeti hizalama, ZnSe 6rnegin hizalanmasi,
yarik ¢api, Ornek-yarik arasindaki mesafesi ve yarik-dedektor arasindaki mesafesi
tizerinde denemeler yapilmis fakat dogrusal olmayan etkiler yeteri kadar

giiclendirilememistir. Tez calismasina agik yarik z-tarama ile devam edilmistir.

Demet ayiric1: Newport high energy 50/50 demet ayirict kullanilmistir. Ayrilan 2
lazer demeti dedektorler ilizerinde esit giic degerlerinde okunamamistir. Demet
boliicii 45° acisinda yerlestirilmis, dedektorler Oniine mercek kullanilmis ve
dedektorlerin konumlar1 hizalanmis fakat biitiin denemelerde Dedektorler arasinda 2
kat fark oldugu gdzlenmistir. Dedektdrler demet boliicii kullanilmadan ayri ayri
kontrol edilmistir. Olgiimleri birbirlerine yakin gozlenmistir. Sorunun demet

boliiciiden kaynakli oldugu kanaatine varilmistir.
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