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2023 

 

Danışman: Doç. Dr. Necmettin KILINÇ 

 

Platin (Pt), iyi bir korozyon direnci ve katalitik ve elektriksel özellikleri sayesinde 

kimya, petrokimya, ilaç, elektronik ve otomotiv endüstrileri gibi alanlarda yaygın olarak 

kullanılmasını sağlamıştır. Ayrıca Pt tabanlı malzemeler son zamanlarda biyosensör, 

kimyasal sensör ve hidrojen gaz sensörü uygulamalarında oldukça ilgi görmektedir. Pahalı 

bir metal olan Pt' nin hızla yükselen fiyatı, teknolojik uygulamalarda kullanımında büyük 

bir sorun teşkil etmektedir. Bu nedenle, en son çalışmalar, üstün özelliklere sahip 

metallerden yararlanmak için şekil, kompozisyon ve geometrik konfigürasyonlar açısından 

tasarlanan nanoyapılı Pt bazlı malzemelerin yapımına odaklanmıştır. Bunlar arasında, dar 

gözenek boyutlarına ve yüksek derecede düzenli ağlara sahip gözenekli nanoyapılar, çok 

çeşitli katalitik uygulamalar için özellikle ilgi çekicidir. 

Bu çalışmada Pt nanotüpler elde edilerek hidrojen gaz sensörü ölçümleri, XRD, 

EDX, duyarlılık- zaman ve direnç –zaman ölçümleri incelenmiştir. Bu deney iki aşamadan 

oluşmaktadır. İlk aşamada ZnO nanoçubuk kalıplar cam altlıklar üzerine hidrotermal 

yöntemle oluşturulmuştur. Bu nanoçubuklar üzerine saçtırma (sputter) yöntemiyle farklı 

kalınlıklarda Pt ince film kaplanmıştır. İkinci aşamasında ise oluşturulan ZnO nanoçubuk 

kalıplar üzerindeki Pt ince filmler, HCl yardımıyla ZnO’ dan uzaklaştırılarak Pt nanotüp 

elde edilmiştir. Elde edilen Pt nanotüplerin elektriksel iletkenliği, kristal yapıları, 

duyarlılıkları ve hidrojen gaz sensörü ölçümleri yapılmıştır. Aynı zamanda elde edilen Pt 

nanotüplerin ise SEM ve FESEM görüntüleri alınmıştır.    

Elde edilen Pt nanotüplerin yapısal karakterizasyonlarından bölgesel tüpler elde 

edilmesine rağmen çoğunlukla poroz yapıda olduğu görülmüştür. Üretilen Pt nanotüplerin 

kristal yapısı (111) yönelimine sahip yüzey merkezli kübik (FCC) kristal yapıdadır. 

Deneyler sırasında 20 nm ve 50 nm boyutunda olmak üzere farklı boyutlarda kaplamalar 

yapılmış ve daha ince yapıdaki Pt nanotüplerin hidrojen duyarlılığının daha yüksek olduğu 

gözlemlenmiştir. Üretilen Pt nanotüp sensörlerin hidrojen algılama mekanizması yüzey 

elektronlarının saçılması olgusuyla açıklanabilir. Pt nanotüp sensörün duyarlılığın hidrojen 

konsantrasyonu arttıkça arttığı gözlemlenmiştir. Bu sonuçlar Pt nanotüp sensörlerin 

hidrojen sızıntı uygulama alanlarında kullanılabileceğini göstermiştir.  

Anahtar Kelimeler: Platin, Nanotüp, ZnO, Spin Coater, Hidrotermal, Rezistif Gaz 

Sensörleri, Hidrojen Sensörleri 
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Platinum (Pt) has made it widely used in fields such as chemical, petrochemical, 

pharmaceutical, electronic and automotive industries, thanks to its good corrosion 

resistance and catalytic and electrical properties. In addition, Pt-based materials have 

recently attracted a lot of attention in biosensors, chemical sensors and hydrogen gas 

sensor applications. The rapidly rising price of Pt, an expensive metal, poses a major 

problem in its use in technological applications. Therefore, the most recent work has 

focused on the construction of nanostructured Pt-based materials designed in terms of 

shape, composition and geometric configurations to take advantage of metals with superior 

properties. Among them, porous nanostructures with narrow pore sizes and highly ordered 

networks are of particular interest for a wide variety of catalytic applications. 

In this study, hydrogen gas sensor measurements, XRD, EDX, sensitivity-time and 

resistance-time measurements were investigated by obtaining Pt nanotubes. This 

experiment consists of two stages. In the first stage, ZnO nanorod molds were formed on 

glass substrates by hydrothermal method. Pt thin film of different thicknesses was coated 

on these nanorods by sputtering method. In the second step, Pt thin films on the formed 

ZnO nanorod molds were removed from ZnO with the help of HCl and Pt nanotubes were 

obtained. The electrical conductivity, crystal structures, sensitivities and hydrogen gas 

sensor measurements of the obtained Pt nanotubes were made. At the same time, SEM and 

FESEM images of the obtained Pt nanotubes were taken. 

Although regional tubes were obtained from the structural characterizations of the 

obtained Pt nanotubes, it was observed that they were mostly in porous structure. The 

crystal structure of the produced Pt nanotubes is face-centered cubic (FCC) crystal 

structure with (111) orientation. During the experiments, coatings of different sizes, 20 nm 

and 50 nm, were made and it was observed that the hydrogen sensitivity of thinner Pt 

nanotubes was higher. The hydrogen detection mechanism of the produced Pt nanotube 

sensors can be explained by the phenomenon of scattering of surface electrons. It has been 

observed that the sensitivity of the Pt nanotube sensor increases as the hydrogen 

concentration increases. These results showed that Pt nanotube sensors can be used in 

hydrogen leakage application areas. 

Keywords: Platinum, Nanotube, ZnO, Spin Coater, Hydrothermal, Resistive Gas 

Sensors, Hydrogen Sensors 
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1. GİRİŞ 

 

1.1 Giriş 

Hidrojen, uçaklarda, roketlerde, otomobillerde, trenlerde yakıt olması ile temiz enerji 

kaynağı olarak; ham petrolün, plastiklerin rafine edilmesinde kimya endüstrilerinde; sıvı ve 

katı yağların hidrojenasyonu ile gıda endüstrisinde; ince film biriktirme ve tavlama 

atmosferinde işleme gazı olarak kullanılması sebebiyle yarı iletken endüstrisinde 

faydalanılan bir gaz çeşididir. Fakat hidrojen alt patlama limitinin %4 gibi düşük bir eşikte 

olması hatta %4-%75 gibi seviye olarak geniş bir aralıkta patlayıcı olması, küçük moleküler 

hacme sahip ve yüksek difüzyon katsayısına sahip olması nedeniyle hidrojenin tespiti 

güvenlik bakımından elzem olmuştur. Hidrojen tespiti için hızlı, seçici, düşük 

konsantrasyonlarda ve oda sıcaklığında da ölçüm yapabilen hidrojen gaz sensörlerini 

kullanma ihtiyacı doğmuştur. Böylelikle atmosferdeki hidrojen konsantrasyonu ölçülerek 

güvenli ortam oluşturmaya çalışılır; ayrıca bazı kaçak tespitlerinde, insan sindirim sistemi 

hastalıklarının tespitinde hidrojen gaz sensörlerinden yararlanılır.  

1.2 Literatür Taraması 

Gaz sensörlerinin pek çok teknolojik uygulamada kullanım alanı bulmasından dolayı bu 

konuda pek çok çalışma yapılmıştır ve hala da çalışmalar artarak devam etmektedir. 

Genelde; ölçülmek istenen gaz numune (analit), bu bilgileri algılamaya yardımcı olan 

algılayıcı malzeme ve algılayıcı malzemenin kaplandığı dönüştürücü olmak üzere sensörler 

üç ana birimden oluşmaktadır. Gaz sensörlerini fiziko-kimyasal algılama mekanizmalarına 

göre sekiz grupta sınıflandırabiliriz. Bunlar; mekanik, optik, rezistif tabanlı, termal 

iletkenlik, katalitik, iş fonksiyonu tabanlı, elektrokimyasal, akustik olarak sıralanabilir.  

Gaz sensörlerinin çalışmasında sıklıkla tercih edilen bileşik ve materyaller; SnO2, ZnO, 

MgO, In2O3, Ga2O3, TiO2 gibi metal oksit bileşikler; ftalosiyaninler, iletken polimerler gibi 

organik bileşikler, Pd, Pt gibi katalitik malzemelerdir. Bu bileşik ve materyaller, bazı farklı 

uygulamalarla ince film, nanotel, nanotüp, nano toz yapılarında oluşturularak sensör 
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değişkenleri ve ölçümleri iyileştirilmeye çalışılmıştır. Metal oksit bazlı gaz sensörlerinin 

indirgeyici gazlara karşı algılama özellikleri çokça araştırılmış ve ucuz, yüksek sensör 

cevabı ve basit algılama metodu elde edilmiştir (Comini ve diğ., 2009; Fine ve diğ.,  2010; 

Gardon ve Guilemany 2013). Ancak, hala metal oksit bazlı gaz sensörlerinin yüksek 

çalışma sıcaklığı gibi dezavantajları bulunmaktadır. Alternatif olarak, ftalosiyanin ve 

polimer gibi organik bazlı gaz sensörleri oda sıcaklığında çalışabilmektedirler (Adhikari ve 

diğ.,2004; Bai ve diğ.,  2007). Katalitik malzemelerin kullanıldığı gaz sensörleri pek çok 

açıdan avantaja sahiptir; fakat dezavantajı ise bu Pd, Pt, Au gibi katalitik malzemelerin 

pahalı olmasıdır. 

Nanoyapıda algılayıcı malzemenin sentezlenmesi veya üretilmesi yüzeyden kaynaklanan 

özellikleri ve yüzeylerinin hacimlerine oranının çok yüksek olmasından dolayı son derece 

önemlidir. Bilinen kayıtlarda ilk kez 1991 yılında keşfedilen karbon nanotüplerin 

bulunuşuyla (Iijima, 1991) birlikte başka kimyasal bileşikler, elementler ve malzemelerin 

de nanotüpleri oluşturmak için kullanılması ilgili birçok araştırma yapılmış ve bu 

çalışmalar günümüze kadar süregelmiştir. Metal oksit bileşiklerin, organik bileşiklerin, 

katalitik malzemelerin ve diğer kimyasal bileşiklerin nano tüp, nano tel, nano poroz, nano 

toz veya en genel ismiyle nano yapıda elde etmek için pek çok yöntem bulunmaktadır. Son 

on senedir SnO2, ZnO, MgO, In2O3, Ga2O3, TiO2 gibi hem metal oksit bileşiklerin hem 

ftalosiyaninler, iletken polimerler gibi organik bileşiklerin ve hem de Pt, Pd, Au gibi 

katalitik malzemelerin nanoyapılarının gaz algılama özellikleri üzerinde yapılan 

araştırmalar giderek artmaktadır. 

Bugüne dek yapılan hidrojen gaz sensörü çalışmalarında genellikle Pd elementi 

kullanılmasına rağmen hidrojen sensörlerinin seçiciliğini geliştirme çabaları, yeni algılama 

malzemesi olarak Pt elementine yönelmeye neden olmuştur. Bunun sebebi Pt metalinin 

periyodik tabloda paladyumdan daha yüksek katalitik aktiviteye sahip olmasıdır. Ayrıca 

düşük hidrojen geçişi nedeniyle Pt' nin daha kararlı olduğu saptanmıştır (Scharnagl ve diğ, 

2001). Pt, oda sıcaklığı şartlarında dahi kararlı ve tamamen tersine çevrilebilir sinyaller 

alınmasını sağlar; ayrıca yanıt sürelerinin çok hızlı olduğu görülmüştür (Eisele ve diğ., 

2001). Platinin böyle özellikleri olmasına kıyasla Pt tabanlı hidrojen sensörleriyle ilgili çok 

az sayıda çalışma yapılmıştır. Yang ve arkadaşları algılama malzemesi olarak Pd ve Pt' yi 

karşılaştırmıştır. Pt ve Pd nanotellerini elektrodepozisyon yöntemiyle sentezlemiş ve 

ölçümleri birbiriyle karşılaştırarak tekli Pt nanotelinin Pd nanotelinden daha duyarlı 

olduğunu görmüşlerdir (Yang ve diğ., 2012). Bir Pt nano tel, hidrojeni aynı boyuttaki bir 
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Pd nano telden çok daha düşük konsantrasyonlarda tespit edebilmiş; ancak tüm hidrojen 

gazı konsantrasyonlarında Pt' nin tepki ve geri kazanım süresinin Pd' den daha düşük 

olduğunu görmüşlerdir. Patel ve arkadaşları, Pt ince filmlerinin yapısı ve hidrojen kaynaklı 

oluşan kimyasal reaksiyonun ilerlemesini izlemek için elektrolitik iletkenliğinin ölçümü 

üzerinde çalışmış ve ayrıca sıcaklık ile konsantrasyon değişiminin hidrojen üzerine etkisini 

gözlemlemişlerdir (Patel ve diğ., 1999). Elde ettikleri veriler ile Pt filmin elektrik 

direncinin hidrojen varlığında azaldığını gözlemlemişlerdir. Ayrıca Pt’nin hidrojen gazı 

duyarlılığının sıcaklık arttıkça arttığını tespit etmişlerdir. Abburi ve arkadaşları, nano 

gözenekli Pt filmlerin üretimini başarmış ve hidrojen sensörleri olarak uygulanmasında 

çalışmışlardır. Filmin yüzeyi hidrojen gazına maruz kaldığında nano gözenekli bu Pt 

filminin özdirencinin arttığını gözlemlemişlerdir (Abburri ve diğ., 2012). Aynı zamanda 

nano gözenekli bu Pt filmler ile hidrojen gazını tespit etmek için oksijene ihtiyaç olmadığını 

fark etmişlerdir. Hala Pt dirençli hidrojen sensörünün algılama mekanizması tam olarak 

tüm yönleri ve değişkenleriyle anlaşılamamıştır. Patel ve arkadaşları 1999 yılında 

yaptıkları çalışmada hidrojene maruz bırakıldığında Pt’nin özdirencinin azaldığını fark 

etmişlerdir; fakat Abburi ve arkadaşları 2012 yılında yaptıkları çalışmada hidrojene maruz 

bırakıldığında Pt’nin özdirencinin arttığını ileri sürmüştür. 
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2. GENEL BİLGİLER 

 

Bu tezin amacı, öncelikli olarak Pt (Platin) nanotüpler oluşturabilmektir. Ayrıntısında ise 

ZnO nanoçubuk altlık kullanılarak Pt nanotüp üretmek, üretilen Pt nanotüplerin yapısal 

analizlerini yapmak, kristal dizilimleri görmek, elektriksel ve gaz algılama özelliklerini 

incelemektir. Bu tez kapsamında Pt nanotüp üreteceğimiz için 1D nano yapılı 

malzemelerin önemi, kullanım alanları ve üretim yöntemlerinden kısaca aşağıda 

bahsedilecektir. Çalışmamızda en sık kullanılan yöntemler: anodizasyon, 

elektrodepozisyon, hidrotermal ve kimyasal buhar biriktirme (CVD)’ dir. 

2.1 Nanoteknoloji ve Nanomalzemeler 

Nanoteknoloji; 10
-9 

m ölçeğinde bir boyutta, sistemlerin ya da malzemelerin; oluşturulması 

ve üretilmesi, hangi özellikleri gösterdiğinin tespit edilmesi ve bunların uygulamasını şekil 

ve boyut kontrolü ile yapan ve gelişmekte olan bir teknoloji türüdür. Çünkü nanoteknoloji 

yalnız bu nano boyuttaki maddelerle ilgilenmekle kalmaz aynı zamanda bu madde ya da 

malzemelerin bileşim ve boyutlarının da değiştirilebildiği çağdaş uygulamaların ve işlevsel 

madde ve malzemelerin geliştirilmesi ve üretilmesi ile ilgili çalışma olanağı sunar (Stupp 

ve diğ., 2001, Hung, 2007). Nanoteknoloji malzeme bilimi, kimya, mühendislik, fizik, 

elektronik, matematik gibi pek çok bilimin ortak çalışmasına ihtiyaç duyan disiplinler arası 

bir bilimdir. Nanoyapılar; nanoteller, nanotüpler, nano kristaller, nanopartiküller, nano 

çubuklar ve nano ince filmler gibi birçok farklı sınıfa ayrılabilirler. Boyut küçüklüğü 

sebebiyle nano boyutta olan malzemelerin yapısal, mekanik, manyetik, fotonik, elektronik 

özellikleri daha üstün hale gelmektedir. 

2.2 Nano Yapıları Sentezleme Yöntemleri 

Ulaşmak istenen nanomalzemenin boyut, şekil ve kullanım alanına göre ve üretimde 

kullanılan bileşimlere uygun yöntemlerin farklılığı ile değişen birçok üretim yöntemi 

vardır. Nano malzemeler ya da nano yapılar üretilirken en genel haliyle aşağıdan-yukarıya 
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ve yukardan-aşağıya üretim olan yaklaşımlar kullanılır (Yazıcı ve diğ., 2009, Menceloğlu 

ve diğ., 2008; Luther ve diğ., 2004; Jon ve diğ., 2006) 

Yukarıdan-aşağıya yöntemleri benimseyen yaklaşımlar; makineler, asitler gibi makro 

boyuttaki malzemelerin deneysel yöntemler kullanılarak nano yapıların üretimi ve 

dönüştürülmesi ya da imal edilmesi uygulamalarıdır. 

Aşağıdan yukarı yöntemler, lazer ablasyonu, alev sentezi, yanma, yaş kimyasal sentez, 

kimyasal buhar biriktirme, asal gaz yoğunlaştırma, elektro kaplama, sol-jel, ultrasonik 

sprey piroliz yöntemi (USP), atom tabaka çökelmesi olarak sıralanabilir. Yukarıdan aşağıya 

yöntemler ise dağlama, gaz anatomisi, mekanik aşındırma, yüksek enerji, dönen soğuk 

yüzeyde katılaştırma, litografi, aşırı ultraviyole (EUV), ısıl (termik) yöntem, yumuşak 

litografi (desenleme), elektro aşındırma şeklinde sıralanabilir. 

Bu yöntemler içerisinde Pt nanotüp oluştururken en çok kullanılan yöntemler; 

anodizasyon, elektrodepozisyon, hidrotermal ve kimyasal buhar biriktirme (CVD)’ dir. 

2.2.1 Anodizasyon 

Anodizasyon uygulaması elektrokimya kurallarıyla ilişkilidir. Anot elektrolit bir çözelti 

içerisine konulur ve akım bu çözelti içinden geçerken oluşan iyonlaşmadan dolayı 

anyonlar anoda doğru çekilirler. Bu sırada anyon bir veya birkaç elektron kaybeder. Su ile 

elde edilen elektrolit çözeltilerde anyon oksijenden oluşur. Anodizasyon, metal özellik 

gösteren yüzeyler üzerinde koruyucu bazen de dekoratif bir film oluşturmak için 

kullanılan elektrolitik bir uygulamadır. Bir metal yüzey üzerindeki oksit tabakasının 

yoğunluğu ve kalınlığı, uyguladığımız potansiyelin büyüklüğü, anodizasyon süresi vb. 

değişkenler kullanılarak artırılabilir (Yeşildağ, 2014). Anodizasyon işlemine tabi tutulan 

iletken bir madde, DC güç kaynağının pozitif ucuna bağlanır yani anot haline getirilir ve 

çözelti içerisine daldırılır. Katot kutbu olarak da genellikle platin veya karbon kullanılır. 

Gerilim uygulandığında negatif iyonlar çözeltiden pozitif anoda geçer. Böylece seçilen 

çözeltiye göre iletken üzerinde oksitlenme oluşmaya başlar. Dışarıdan etki eden 

parametreler; potansiyel değeri, süre, sıcaklık, çözelti türü, konsantrasyon ve pH gibi 

faktörler artırılıp azaltılarak istenen yapılar büyütülebilir (Grimes ve diğ., 2009). Şekil.2.1 

‘de Pt metali için anodizasyon şeması aşağıda verilmiştir. 
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Şekil 2.1: Pt levha ile anodizasyon işleminin şeması (Kızıltaş, 2020) 

 

2.2.1.1 Anodizasyona etki eden faktörler 

Saf alüminyumdan faydalanmak deneylerde çok verimlidir; fakat bulunması zordur. 

Piyasa ürünü olarak kullanılan saf alüminyumun içerisinde az da olsa genellikle bakır, 

silisyum, magnezyum, demir gibi elementler safsızlık olarak bulunur. Anodizasyon 

uygulamalarında karşılaşılan engellerin çoğu alaşıma karar verilirken yanlış alaşımları 

tercih etmekten kaynaklanmaktadır. Uygulamanın yapılacağı alaşım tercihinde alaşımın 

saflığı önemlidir; ayrıca alaşımın miktarı arttıkça renginde ve kalınlığında pürüzler oluşur. 

Bu sebeple alüminyum plakaların saflık derecesi elde edilmek istenen numune için önem 

taşır (Kawai, 2002; Aluminum Anodizers Council). 

Uygulamada faydalanılan alaşımın kristal yapısı, özellikle örgü kafes parametrelerinin 

uyumlu olması yüzeyde işlemlerde pürüzlülük veya üzerine gelen ışığı yansıtma 

miktarında çok belirleyicidir. Malzeme yapısındaki kirlilik getiren parçacık ve yapıların 

miktar ve yapısı, alaşım elementi türü ve kristalin hangi tane yapısı gösterdiği anodizasyon 

sonucundaki parlaklığı ve film yapısını etkilemektedir. 

Anodizasyon farklı amaçlar için ve farklı yöntemlerle yapılabilir. Anodizasyonun birçok 

çeşidi vardır. Yüzey sertliğinin artması istenen uygulamalarda sert anodizasyon, 

yapıştırma ve kaplama uygulamalarından önce ön işlem olarak fosforik asit anodizasyonu, 

atmosferik korozyona karşı ve yüzey görüntüsünü koruma amaçlı olarak sülfürik asit 

anodizasyonu, elektrolitik parlatma uygulamalarında kapasitör gibi uygulamalarda bariyer 

tabaka anodizasyonu, uzay ve havacılık endüstrisinde kromik asit anodizasyonu, mimaride 

renkli anodizasyon gibi çok sayıda çeşidi sıralanabilir (Vargel, 2004). 
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Alüminyumun oksit tabakası asit çözeltilere karşı dayanıklılığı alkali çözeltilere olan 

dayanıklığından daha çoktur. Bu da alüminyum oksiti bazı durumlarda daha kullanılabilir 

kılmaktadır. Fosforik asit, oksalik asit, nitrik asit ve sülfürik asitteki çözünmesinin çok 

daha az oluşu anodik oksit tabakasını birçok uygulamada kullanılmasını sağlamıştır (Polat, 

2020). 

Alüminyum kimyasal olarak havayla temas ettiğinde çok kısa sürede yüzeyinde 

oksitlenme olur ve yüzeyinde bir oksit tabakası oluşturur. Bu sebeple kimyasal temizleme 

banyosu yapılması mühimdir. Aynı zamanda anodizasyon işlemi yapılacak malzemenin 

üzerinde batık, boşluk, çatlak, vb. kusurlar olmaması istenilen numuneyi elde edebilmek 

açısından önemlidir (Kawai, 2002; Zhou ve diğ., 2010). 

Oksalik, sülfürik, borik ve fosforik asit gibi asitlerle yapılan uygulamalarda anyon 

çeşitlerinin film yapısına geçtiği önceden bilinmektedir. Anyon etkileşimi çoktan aza 

doğru sırasıyla sülfürik > fosforik > oksalik > kromik asit şeklindedir. Anodize edilmiş 

film tabakasının hangi yoğunlukta olduğu anodizasyonun koşulları ve filmin kalınlığına 

göre farklılık gösterebilmektedir. Film kalınlığının artması ile yoğunluğun önemli 

derecede azaldığı gözlemlenmiştir (Zhou ve diğ., 2010). 

Anodizasyonu etkileyen birçok etken ve değişken vardır. Nanotüp çapının boyutunda etkili 

olan başlıca etken anodizasyon voltajıdır. Nanotüpün çapı, uygulanan voltajla doğrusal 

olarak değiştirilebilir. Nanotüp tabakasının kalınlığı yani nanotüp uzunluğu, 

anodizasyonda uygulanan voltajına ve anodizasyonun ne kadar süreyle yapıldığına yani 

denge durumu şartlarının sağlanmasına bağlıdır. Maksimum nanotüp uzunluğuna ulaşmak 

için tüp tepelerindeki aşınma hızı ile tüp tabanındaki tüp oluşum hızı birbirine 

eşitlenmelidir (Uddin ve diğ., 2016). Nanotüp uzunluğu, tüpün tepesindeki kimyasal 

aşınmanın hızı ile tüp tabanındaki elektrokimyasal aşınmanın hızı eşitleninceye kadar 

artar. Bu durum denge durumu şartlarıdır. Bu değerden sonra elde edilen tüpün uzunluğu 

anodizasyon süresinden etkilenmez (Grimes ve Mor, 2009). Uygulanan voltaj, elektrik 

alanın etkisiyle nanotüpün dış çapını artırırken; geçen zaman, denge şartları sağlanana 

kadar nanotüp boyunun artmasına neden olur. Aynı zamanda da V şekilli iç duvar yapısı 

nedeniyle iç çapı artırır. Sürenin artmasıyla tüp boyu artarken diğer taraftan da aşınma 

etkisiyle duvar kalınlığı azalır. Aşırı gerilim, elektrot üzerindeki iyonun taşınması için 

gereken potansiyel değerinin aşılması durumudur. Katot aşırı gerilimi; anodun çözünme 

süreç ve değişkenlerini, elektrolitin hareket süreçlerinin tümünü, oluşan yapının 

morfolojisini, büyüme hızını ve boyutlarını etkileyen belirleyici bir etkendir. Yüksek 
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stabilitesinin yanında ek olarak yüksek katalitik özellikleri olması, düşük aşırı gerilim 

kayıpları sebebiyle katot malzemesi olarak genellikle Pt kullanılır. Nanotüp üretiminde Pt 

kullanımı çalışmalarda giderek yaygınlaşmaya başlamıştır (Sanduvaç, 2018,). 

Farklı elektrolit türleri ve elektrolit sıcaklığı gibi faktörler de TiO2 nanotüp oluşumunda 

etkilidir. Elektrolit türleri genel olarak 4 grup olarak şöyle sıralanabilir; 

Birinci Nesil Elektrolitler-sulu elektrolitler: Birinci nesil elektrolitlerin bünyesinde su 

bulunduran elektrolitlerdir. Bu elektrolit türü içerisinde en önemlisi ve kullanımı fazla olan 

HF esaslı elektrolittir (Arslan, 2013). 

İkinci Nesil-Tampon (Buffer) elektrolitler: İkinci Nesil elektrolitlerde (Tampon 

elektrolitler) belli bir pH değerinde nanotüp çapı anodizasyon voltajıyla artar; fakat por 

çapı belli bir potansiyel değerinde pH’ dan bağımsız olur. Bazı çalışmalarda değişken pH 

değerlerine sahip KF ya da NaF elektrolitleri kullanılarak birkaç mikron uzunluğunda 

nanotüp dizileri elde edilmiştir (Cai ve diğ., 2005). Birinci Nesil elektrolitlere kıyasla daha 

organik elektrolitlerdir. 

Üçüncü Nesil-polar organik elektrolitler: Üçüncü Nesil elektrolitler yani Organik 

elektrolitler, düşük oksijen içermesi nedeniyle oksit oluşumu daha az görülür. Florür 

içeren elektrolitlerde düşük su içeriği, oksidin kimyasal çözünmesini azaltacağından daha 

uzun nanotüp oluşumu görülür. Düşük voltajlar genellikle daha kısa daha küçük çaplı 

nanotüp elde edilmesini sağlar. Dördüncü Nesil-florür içermeyen elektrolitlerdir. 

Anodizasyon voltajıyla beraber nanotüp uzunluğunun artması, por tabanındaki bariyer 

tabaka boyunca iyon taşınımı için gerekli itici gücün artmasına ve dolayısıyla metal- oksit 

arayüzeyinin altlığın içine doğru daha hızlı hareketine sebep olduğunu düşündürmektedir. 

Birinci ve İkinci Nesil elektrolitlerde çözeltiler için por çapı, anodizasyon voltajıyla artar 

(Grimes, 2009). 

Bu noktada anodik alüminyum oksit (AAO) altlık hazırlanırken gerçekleşen aşamalardan 

söz etmek gerekir. AAO altlık hazırlanırken doğal havada alüminyum oksitin rastgele 

oluşumu ve büyük negatif Gibbs serbest enerji değişimi şu şekildedir (Ding ve Wang, 

2007); 

 

2Al(k) + 3/2O2 →Al2O3 (k);    ΔGo = -1582kj/mol                                                         (2.1) 

2Al(k)+ 3/2O2 → Al2O3 (k)+ 3H2;  ΔGo = -871kj/mol                                                   (2.2) 
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Alüminyumun oksidasyonu sırasında anot elektrodunda oksit tabakası gerçekleşir ve 

oluşan bu tepkime mekanizması şöyle ifade edilebilir (Chen ve diğ., 1998) 

 

2Al(k) + 3H2O(s) = Al2O3 (k) +6H
+
+6e

-
                                                                         (2.3) 

2Al+3O2
−
 →Al2O3 (amorf)                                                                                              (2.4) 

 

Bu sırada katotta H gazı açığa çıkar ve katodik reaksiyon aşağıdaki gibidir; 

 

6H
+
+6e

-
 = 3H2(g)                                                                                                             (2.5) 

 

Bu reaksiyonlar sonucunda oksitlenen alüminyum, potansiyelden kaynaklanan elektrik 

alan ile birlikte Al2O3 dönüşür. 

2.2.2 Elektrodepozisyon 

Elektrodepozisyon uygulaması ince film kaplama yöntemlerinden biri olup oda sıcaklığında 

oluşturulan kimyasal bir çözelti ve bu çözelti içerisine daldırılmış bir yüzeyi iletken olan altlık 

üzerine elektrik akımı yardımıyla kaplama yapma uygulamasıdır ve bu uygulamaya 

elektrodepozisyon tekniği adı verilir. Elektro-kaplama yani elektrokimyasal depozisyon; 

herhangi bir nano yapı, genellikle ince film oluşturma metodudur. Bu yöntem, ulaşılmak 

istenen kalınlıkta ve özelliklerde nanoyapılar oluşturma olanağı sunar. Bu uygulamanın; 

kaplama süreci için hazırlanan çözelti, referans olarak seçilen elektrot, yardımcı elektrot ve 

çalışma elektrotu olmak üzere üçlü elektrot kompleksinden oluşan dört farklı değişkeni vardır. 

Referans elektrotunun potansiyel değeri çözelti ile değişmez, çözeltiye bağlı değildir. 

Karşılaştırma için seçilen referans elektrotlar sıklıkla civa/ civaklorür (Hg/HgCl)’den veya 

gümüş/gümüş klorür (Ag/AgCl)’den seçilir. Çalışma elektrotu olarak seçilen kutup; hazırlanan 

çözeltinin içindeki malzemenin yükseltgendiği ya da indirgendiği bir elektrottur. Yardımcı 

elektrot (karşıt elektrot) ise bu üçlü sistem içerisindeki referans elektrot kadar önemlidir. 

Sistem içerisinde dışarıdan gelen elektronların tekrar indirgendiği ve elektrolit çözeltisine 

iletilmesini sağlayan yani hücre içerisinde akımın iletilmesini sağlayan elektrota yardımcı 

elektrot denir. Çoğunlukla iletkenlik değeri yüksek olan Platin (Pt) ve Altın (Au) 

metallerinden yapılmaktadır (Taktakoğlu ve diğ., 2016).  
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Elektrokimyasal bir mekanizma yardımıyla, çözelti içindeki metallerin katot üzerinde 

indirgenmesiyle gerçekleşir. İndirgenmek istenen katot üzerine depozit edilmek istenilen 

metalin standart elektrot potansiyeline göre hücreye belirli bir değerde voltaj uygulanması 

ve böylece metalin katot üzerinde biriktirilmesidir. Şekil.2.2’de Elektrodepozisyon Şeması 

verilmiştir. 

 

Şekil 2.2: Elektrodepozisyon Şeması (Değdaş, 2019) 

 

Elektrodepozisyon metodu, pek çok parametreye bağlı olduğundan ve deneysel koşulları 

kontrol etmek çok karmaşık olduğundan genel bir teori ortaya koymada başarılı 

olunmamıştır (Watanabe, 2004). Elektro-kaplama öncesinde altlık malzemesi, altlık 

malzemelerin ön işlemleri, çözelti konsantrasyonu, metal tuzlarının çeşidi, çözeltinin pH 

değeri, pH değerini dengeleyen faktör, akım yoğunluğu, dc değeri, puls değerleri, katot-

anot akım yoğunluğu verileri, potansiyel aşımı, anot malzemesinin tipi, elektrotlar arası 

mesafe gibi daha birçok parametre değiştirilebilir ve elektrodepozisyon yöntemiyle ile 

üretilen filmler veya nano yapılar bu parametrelere bağlıdır. Diğer taraftan 

elektrodepozisyon sırasında; çözeltideki iyon konsantrasyonu, pH değeri, çözelti sıcaklığı, 

kaplama kalınlığının artmasıyla oluşan değişim, üretilen yüzey morfolojisinin sabit 

akımdan dolayı oluşan gerilimi gibi pek çok değişim olmaktadır ve bu değişimler ince 

filmleri etkiler. Dolayısıyla elektrodepozisyon koşullarının belirlenmesi oldukça 

önemlidir. Bu yöntemle 1D nano yapılı malzemeler direk iletken bir yüzey üzerinde 

malzemenin kendisine bağlı olarak büyütülebildiği gibi nano kalıp kullanılarak da 

üretilebilir. 
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2.2.3 Hidrotermal yöntem 

Üretim yöntemi olarak aşağıdan yukarıya bir yöntem olan hidrotermal yöntemi ıslak 

kimyasal yöntemler arasında yer alır. Aşağıdan yukarı üretim yöntemleri yani bir başka 

deyişle bottom-up uygulamalara birkaç örnek verilmek istenirse; moleküler ışın epitaksisi 

(molecular beam epitaxy, MBE), kimyasal buhar yoğunlaştırma (chemical vapor 

condensation, CVC), kimyasal buhar biriktirme (chemical vapor deposition, CVD), arklı 

plazma (plasma arcing) ve ıslak kimyasal yöntemlerdir. Islak kimyasal yöntemlere birkaç 

örnek vermek gerekir ise; hidrotermal/solvotermal yöntemler, biyomimetrik, kimyasal 

indirgeme yöntemi, yer değiştirme reaksiyonları, tersinir tanecik yöntemi, sol-gel yöntemi, 

sono kimyasal yöntem şeklinde sıralanabilir. 

Islak kimyasal yöntemlerden biri olan hidrotermal sentez yöntem son yıllarda bilim 

insanlarının sıklıkla kullandığı bir sentez yöntemi olmuştur. Hidrotermal yöntem kısmen 

olağan koşullarda çözünmeyen materyalleri kristallendirmek ve çözmek için yüksek 

sıcaklıkta ve yüksek sıcaklık-basınçta bulunan çözücüler ile gerçekleştirilir. 

Ortam sıcaklığından daha yüksek değerdeki sıcaklık ve ortam basıncından daha yüksek 

değerdeki basınçlarda kapalı sistemde sulu çözeltide 100 
0
C sıcaklıktan büyük ve 1 atm ve 

üzeri basınçta gerçekleşen sentez işlemine hidrotermal sentez denir. 

Hidrotermal sentez için süreç dinamikleri ve üretilen ürünlerin özelliklerini belirleyen 

temel parametreler; ortamın başlangıç pH değeri, sentez sıcaklığı ile süresi ve sistemin 

basıncıdır. İşlem, yüksek sıcaklık ve yüksek basınca dayanıklı sızdırmaz çelik silindirlerde 

ya da otoklavlar denilen araçlar yardımıyla yapılır. Bununla birlikte hidrotermal sentez 

yöntemi; cihazın türü ve özellikleri, sıcaklık değeri, basınçtaki değişiklikler, çözünürlük 

ölçümlerinin sonuçları, kristallenme dinamiğinin nasıl olduğu ile yakından ilişkilidir 

(Baykal, 2003).  

Hidrotermal sentezleme yöntemi piyasa değeri olan yapay kuartz ve benzeri değerli bazı 

taşların üretiminde kullanılan bir yöntem olmuştur. Bu yöntemle sentezlenen kristallere 

zümrüt, yakut, kuartz ve aleksandritler örnek verilebilir. Hidrotermal yöntem deneylerde 

kullanılırken genellikle üç farklı uygulama yapılır; Sıcaklık farkı, sıcaklık düşürme, yarı 

kararlı faz şeklindedir. 

Birinci yöntem sıklıkla tercih edilen sıcaklık farkına dayanan yöntemidir. Çok yüksek 

şekilde doyuma ulaşma işlemi kristal büyüme bölgesindeki sıcaklık değerinin 

düşürülmesiyle sağlanır. Otoklav ile yapılan bu işlemde öncelikle otoklav içerisine 
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otoklavın alt kısmına besleyici madde ve seçilen sulu çözelti konulur. Daha sonra otoklav 

ısıtılır ve birbirinden farklı iki sıcaklık noktası oluşturulur. Besleyici madde sıcaklık 

etkisiyle çözünürken eş zamanlı olarak otoklavın alt kısmına konulan çözelti yukarı 

hareket eder. Bu sırada sıcaklık değeri daha düşük olan çözelti yoğunlaşarak aşağı doğru 

hareket eder ve sıcaklık değeri yüksek olan çözelti de yukarı doğru hareket eder. 

Sıcaklıktaki bu değişim sebebiyle yukarı hareket eden çözelti yoğunlaşır ve bunun 

sonucunda da kristallenme olur. 

Bir diğer yöntem olan sıcaklık düşürme yönteminde farklı noktalar arasında sıcaklık 

farkları olmadan sadece çözeltinin otoklavda soğutulmasına dayanan yöntemdir. Bu 

yöntemin, işlem kontrolünün zor olması, tohum olarak seçilen kristal müdahalesinin zor 

olası gibi dezavantajları sebebiyle nadiren tercih edilir. 

Bir diğer yöntem olan yarı kararlı faz yönetimi uygulamalardaki üçüncü seçenektir. Yarı 

faz yönteminde büyümesi istenen hedef malzemeyle deneyde var olan başlangıç 

malzemesinin çözünürlüğünün farkı temel alınarak gerçekleştirilir. Yarı faz yöntemi 

genellikle başlı başına değil de diğer yöntemlerle birlikte kullanılan bir uygulama şeklidir. 

(Küçükyıldırım ve diğ., 2012). Hidrotermal yöntem için hazırlanmış hidrotermal reaktörün 

iç kısmı ve reaktörü oluşturan parçalar Şekil 2.3’te verilmiştir. 
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Şekil 2.3: Hidrotermal reaktörün iç kısmı ve reaktörü oluşturan parçalar (Küçükyıldırım 

ve diğ., 2012) 

 

Nanoyapılar hidrotermal uygulamalarda iki farklı durumla oluşturulur. Birinci durumda 

otoklav aletinde farklı türde bileşiklerin doğrudan doğruya yüksek sıcaklık ve hidroliz 

işlemleriyle yapılan üretim şeklidir. Burada otoklav öncül tuzlarla yüklenir. İkinci üretim 

şeklinde ise reaksiyondan çıkan ürünlerin oda sıcaklığında hidrotermal olarak işlenmesiyle 

yapılan üretimdir. Bu üretim şekli hidrotermal koşullardaki amorf halindeki fazların 

kristalleşme hızındaki ani artışa dayanır. Ürünlerin karışımı ve işlenmesi, normal koşullar 

altında çeşitli çözeltilerin verdiği tepkimelerle oluşturulur. 

Hidrotermal yöntemin avantajları arasında daha ucuz bileşiklerin kullanılmasına olanak 

sağlaması ve diğer yöntemlere nazaran daha düşük sıcaklıklarda istenilen kristal fazda 

oluşum sağlaması söylenebilir. Düşük katı hal reaksiyonları için uygundur. Normal 

yöntemlerle elde etmesi zor olan oksidasyon basamakları içeren elementler ile geçiş 

metallerinin yaptığı bileşikler hidrotermal sentez yöntemiyle elde edilebilir. Ayrıca yüksek 
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reaktivite, çözücü kontrolünün kolay olması, daha az hava ve çevre kirliliği, düşük 

enerjilerle çalışma olanağı sağlar. (Nishinaga, 2015) 

2.2.4 Sol jel yöntemi 

Sol-jel yöntemi, sıvı bir durumdaki çözelti içerisinde bulunan katı haldeki taneciklerden 

oluşan koloidal yapılardan (sol) ile yine sıvı haldeki çözelti içerisinde bulunan üç boyutlu 

katı inorganik yapılardan (jel) oluşmasını içerir. Bu metot temel olarak; metal tuzları ya da 

alkoksit öncüllerinin hidrolizi ve yoğunlaşmaları ile bu aşamaların müdahale edilebilir 

şartlarda gerçekleştirilmesine dayanır (Yang, 2005; Znaidi, 2010). Çoğunlukla sol jel 

metodu, çözeltinin sıvı halinde bulunan kolloidal yapıda olan sol durumundan katı bir 

durum olan jel durumuna geçişi kapsar. Sıvı içerisinde asılı kalmış biçimde dağılmış bu 

kolloidal çözeltiye “sol” denir (Young, 2002). Bir başka tanımla; kolloid, bir sıvı içerisinde 

asılı yani stabil bir şekilde var olan büyüklüğü 1 ila 1000 nm çapındaki katı parçacıklardır 

(Hench, 1997). Solün içerisindeki bu kolloidal parçacıklar, kendilerini etkileyen kuvvetler 

ile dengede kalırlar ve tabana çökmezler. Bu kuvvetler, kısa mesafelerde etki eden Van der 

Walls kuvveti ve elektriksel çekim kuvvetidir. Aynı zamanda yerçekiminin etkisi ihmal 

edilir. Oluşturulan bu şekildeki çözeltinin sıvı yapı içerisinde üç boyutlu ve süreklilik 

gösteren bir ağ şeklinde yapı oluşturmasıyla da “jel” elde edilmiş olur (Hench, 1997). Sol 

jel uygulamalarında kolloidlerin oluşması için seçilen başlangıç malzemeleri; etrafı çeşitli 

moleküllerle sarılan metal ya da metaloid elementlerdir (Brinker ve Sherer, 2013). Öncül 

çözeltinin hazırlanmasında çözücü olarak alkol kullanılır. CH3OH (metanol), C2H5OH 

(etanol), C3H3OH (propanol) veya C4H9OH (butanol) gibi alkoller seçilerek hazırlanan 

çözelti, homojen oluncaya kadar bir süre karıştırılır (Brinker, 1988). Sollerin oluşumu 

hidroliz ve yoğunlaşma tepkimeleri ile meydana gelir (Young, 2002). Burada hidroliz 

olayı; asidik, nötr veya bazik metal alkoksit çözeltisine suyun karıştırılması ile başlar. 

Hidrolizde su önemlidir ve su miktarı tepkimenin hızında önemli değişikliklere neden olur 

(Brinker ve Sherer, 2013). Aynı zamanda çözeltinin pH değerine, çözücüye ve sıcaklığına 

da bağlı olarak hidroliz tepkimeleri tersine dönebilir (Tari, 2013). 

Jel ise moleküllerin çözelti içerisinde hacminin artmasıyla daha büyük bir boyuta 

geçmesiyle oluşan maddeye denir ve bu durum süreklilik gösterir. Jel, bir katının sardığı 

sıvı fazda bulunan sürekliliği olan bir sistemdir. Buradaki süreklilik, sıvı fazın katı faz 

içerisinde sürekli bir şekilde hareket edebilmesini ifade eder. Jele esnek ve elastik 

özelliğini katı yapının bu sürekliliği verir. Jeller, katı parçacık içeren sollerden de elde 
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edilebilirler. Çoğunlukla uzun zincirli ve yüksek molekül ağırlığına sahip jeller kovalent 

bağlarla, jelatin jeller zincirlerin bağlanmasıyla, parçacık halindeki jeller Van der Waals 

bağlarıyla oluşmasına rağmen jelin kendine has olan özelliklerini bağ tipi belirlemez; 

çünkü oluşan bağların tersinir olma özelliği vardır. Örneğin parçacık jeller bir karıştırma 

kuvveti uygulanarak kolayca dağıtılabilir (Brinker ve Sherer, 2013). Jelleşme hali, hidroliz 

ve yoğunlaşma tepkimeleri ile gerçekleşir (Tsay ve diğ., 2010). Asit ya da baz katalizörler 

kullanılarak sol ya da jelin oluşumları hızlandırılabilir. Asit, hidroliz tepkimesini 

hızlandırarak sol oluşumu; baz ise yoğunlaşma tepkimelerini hızlandırarak jel oluşumunu 

sağlar (Venkatachalam ve diğ., 2007; Aarik ve diğ., 2014). 

Sol jel uygulamasının diğer uygulamalara göre sahip olduğu pek çok avantaj ve kolaylık 

nedeniyle endüstriyel alanlarda geniş bir uygulama alanı bulmaktadır ve teknolojide önemli 

yer tutmaktadır. Sol jel yönteminin diğer bazı yöntemlere nazaran birçok avantajları 

vardır. Bu avantajları sıralayacak olursak; filmlerin düşük ısılarda hazırlanmasına olanak 

sağlaması ve enerjiden tasarruf yapılmasını sağlaması, farklı geometrilerdeki cisimlerin 

homojen olarak kaplanmasını sağlaması, kirliliğe sebep olmaması başlıca avantajlarıdır. 

Sol- jel uygulaması tehlikesizdir ve malzemeler daha kolay bulunur. En büyük avantajı ise, 

kaplanan filmin yapısının kontrol edilebiliyor olmasıdır. Bu uygulama ile gözenekli yapı 

elde edilebildiği için düşük kırılma indisine sahip filmler yapmak daha kolaylaşır. Aynı 

zamanda çok katmanlı kaplama yapılabilir ve bu uygulama, cismin geometrik yapısıyla ile 

sınırlı değildir. 

Sol jel metodunda kimyasal durumun denetlenmesi kolaydır. Geleneksel üretim 

uygulamalarında kullanılan malzemelere nazaran çok daha homojen bir uygulama şeklidir 

ve mikron altı değerdeki tozların elde edilmesi kolaydır. Tozlanma riskini ortadan 

kaldırdığından hava kirliliğine ya da oluşturulan numune ile ilgili kayıplarına sebep olmaz. 

Üretim yapmak için düşük değerdeki sıcaklıkların yeterli olması enerji tasarrufu sağlar. 

Aynı zamanda uçucu bileşenlerdeki kayıpların en aza inmesini sağlayarak da katkı sağlar. 

Çevre ile etkileşimi önlemesi açısından da avantaj sağlamaktadır (Gürbüz, 2007). 

Elbette ki sol-jel uygulamasının bazı olumsuzlukları da vardır. Sol-jel uygulamasının bir 

olumsuz tarafı kaplama işleminde çok fazla malzeme kaybı olmasıdır. Seçilen kimyasal 

malzeme zor bulunan ya da maliyeti yüksek bir malzeme ise bu maliyetin daha da 

yükselmesine neden olur. Sol-jel uygulamalarında malzeme maliyetinin yüksek olması, 

üzerinde küçük gözeneklerin kalması, bazı kimyasalların sağlığa zararlı olması ve kaplama 

işleminin uzun sürmesi dezavantajlarıdır. İnce film hazırlanmasında sol-jel uygulaması 
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yaygındır. Sol-jel uygulamasının farklı birçok kaplama türü vardır. Bunlar; daldırma, 

döndürme, püskürtme, elektroforesis, termoforesis, yerleştirme ve karışık yöntem olarak 

sınıflandırılabilir. Şimdi bu tekniklerin en basitlerinden biri olan spin kaplama tekniğinden 

söz edilecektir. 

2.2.4.1 Döndürerek (spin) kaplama tekniği 

Döndürerek kaplama diğer adıyla spin kaplama ise yatay bir biçimde döndürülen bir altlık 

üzerine çözelti damlatılması ve çözeltinin merkezkaç kuvveti etkisiyle altlık üzerinde 

kaplanmasına dayanır. Bu uygulama diğer ince film uygulamalarına nazaran kolaylık, 

hızlıca uygulanır olması ve tekrarlanabilirlik gibi özellikler ile sıklıkla başvurulan 

uygulamalardandır. Döndürerek kaplama uygulaması ile kalınlığı 10 nm ila birkaç μm 

arasında değişebilen homojen filmler üretilebilir. Çözelti, sabit olan altlık üzerine 

damlatılarak yüzeye dağıtılır. Sistemin dönmesiyle çözelti, merkezkaç kuvveti etkisiyle 

dairesel olarak altlık üzerinde yerleşir. Altlık istenen dönme hızına en kısa sürede 

ulaşmalıdır; çünkü ulaşmadığında dönme hızı sabit olmayacaktır ve oluşan filmin kalınlığı 

düzgün olmayacaktır. Damlatılan çözelti miktarı fazla olursa dönme sırasında merkezkaç 

kuvvetiyle dışarı savrularak yüzeyden uzaklaşır. Döndürmelerin sonunda, filmin kalınlığı 

altlık üzerinde her noktada eşit kalınlıkta olur. Bu aşamayı filmi oluşturan çözeltinin 

genellikle ısıyla buharlaşması izler. Malzeme en sonunda fırınlanarak kurutulur. (Özbey, 

2004). Döndürerek kaplama tekniğinin şematik gösterimi Şekil.2.4’te verilmiştir. 

Tekniği sıralayarak özetleyecek olursak Sol-jel döndürerek kaplama uygulamasıyla film 

oluşturulması beş adımda olur: 

i. Hazırlanan çözeltinin cam altlık üzerine damlatılması, 

ii. Yüksek hızda bir döndürme ile çözeltinin altlık yüzeyine yayılması ve fazla çözeltinin 

kaplanan yüzeyden uzaklaştırılması, 

iii. Döndürme sonunda oluşan numuneden çözücünün buharlaştırılması için ısıyla 

kurutma yapılması ve kuru jel oluşması, 

iv. İstenen boyuta ulaşıncaya kadar yukarıdaki işlemlerin tekrarlanması, 

iv. Yüksek sıcaklıklarda uygulanan ısıl işlem ile kuru jelin kristalleştirilmesi ve sonunda 

film oluşması 
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Şekil 2.4: Döndürerek kaplama tekniğinin şematik gösterimi (Özbey, 2004). 

 

Yönelimi dışarı doğru olan merkezcil kuvvet ile içeri doğru olan merkezcil kuvvet ve 

beraberinde oluşan çözelti viskozitesinden kaynaklanan sürtünme kuvveti birbirlerini 

dengelerler. Durdurma anında ilk başta oluşan düzgün filmin kalınlığı h(t); h0 ilk kalınlık, t 

zaman, w açısal hız, ղ  viskozite olmak üzere döndürerek kaplama tekniğinde 

oluşturulacak filmin kalınlığı şu matematiksel denklemle ifade edilir; 

 

                                                                                         (2.6) 

 

Bağıntıda w ve ρ sabit olarak düşünülür ve başlangıçta düzgün bir boyutta olmayan 

filmler zamanla işlemler tekrarlandıkça denkleme uyacak şekilde normalize olurlar (Ghodsi, 

1999). 

Nihai film kalınlığı ise; ρA, birim başına çözeltiden kaybolan çözücü kütlesi, ρAº 

başlangıç kütle değeri, e ise kütle transfer katsayısı m’ye olan buharlaşma aralığıdır. Nihai 

film kalınlığı şu denklemle verilir; 

 

                                                                                            (2.7) 
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2.2.5 Saçtırma (sputtering) tekniği 

İnce film kaplanması hedeflendiğinde gerekli olan buhar kaynağında genellikle saçtırma 

teknikleri ve çeşitlerinden faydalanılır. İnce film kaplamanın birçok yöntem ve tekniği 

olmakla beraber saçtırma tekniği bazı avantajları ile tercih edilir. Saçtırma tekniğinde 

kaplanmak istenen yüzey hangi madde ya da elementle kaplanması isteniyorsa o madde ya 

da elementin hızlandırılmış pozitif iyonlarıyla bombardıman edilmesi temeline dayanır. 

Saçtırma tekniği fiziksel buhar biriktirme yönteminin uygulamalarından biridir. İlk olarak 

1852 yılında Grove deşarj tüplerinde keşfetmiştir. DC gazların deşarj tüplerindeki yüksek 

enerjili katot iyonları tarafından saçtırıldığını tespit eden Grove, bu yüksek enerjili 

iyonların tüpün iç duvarına yığıldığını tespit etmiştir. Önce olumsuz ve istenmeyen sanılan 

bu olay daha sonları ince film kaplama, yüzey analizi gibi birçok konuda verimli bir 

şekilde kullanılmaya başlanmıştır. (Wasa ve diğ., 2003).  

Saçtırma tekniği temel olarak momentum iletimine dayanır. Yüzey ile hızlandırılmış 

parçacığın çarpışması momentum esasına dayandığından hızlandırılmış ya da hızlanmış 

olan parçacığın çarpma enerjisi, geldiği açı, yüzeydeki atomlar arasındaki bağların enerjisi 

ve çarpışan parçacıklarına kütlesine bağlıdır. Bu teknik, kaplanacak olan yüzeyin bu 

gerçekleşen momentum enerji ve kütle taşınması sebebiyle önemli sayılabilecek oranlarda 

değişimi gerçekleşmediğinden sıklıkla bilim insanları tarafından tercih edilmesini sağlar 

(Ohring, 1992). Tekniğin uygulanması sırasında parçacıklar iyondur ve uygulanan elektrik 

potansiyel ile hareket ettirilirler. Saçtırma işleminin şematik gösterimi Şekil 2.5.’te 

verilmektedir (Tracton, 2006).     

 

 

Şekil 2.5: Saçtırma işleminin şematik gösterimi (Tracton, 2006) 
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Saçılma tekniğinin avantajları; farklı buhar basınçlarında yine farklı buharlaşma hızı 

özelliği gösteren bileşim ve alaşımlarda verim sağlaması, büyük boyuttaki parçalıkların 

film içerisine girme riskinin düşük olması sıralanabilir. Avantajları arasında homojen 

yüzey dağılımlı kaplama kalınlığı elde edilmesi, malzeme seçiminde yüksek sıcaklığa 

dayanabilen malzemelere olanak tanıması, yalıtım için kullanılabilmesi, olası diğer 

tekniklerde görülen serpintilerin ve damlacık yapıların olmaması, elde edilen kaplamaların 

kalitesinin yüksek olması da bulunur. 

Saçtırma tekniğinin dezavantajları, işlem sırasındaki elektrik tüketimi ve maliyeti, ağırlık 

kaybı, malzemenin kalığında olan kayıplar sıralanabilir. Osilatör mirobalans (QCOM), 

Rutherford Back Scattering (RBS) gibi ölçüm yöntemleri ile ölçülebilen teknikte en çok 

kullanılan ölçüm yöntemi aramalı elektron mikroskobudur (SEM) (Ohring, 1992).  

Saçtırma tekniği genellikle saf metaller, alaşımlar, nitritler, oksitler için 

kullanılabilmektedir. Saçtırma tekniğini, doğru akım diyot saçtırma, doğru akım triyot 

saçtırma, radyo frekans saçtırma ve manyetik alanda saçtırma şeklinde dört ana başlıkta 

farklı çeşitleri incelenecektir. (George, 1992). 

2.2.5.1 Doğru akım diyot saçtırma 

Bir çift düz plak halindeki elektrot karşılıklı olarak yerleştirilerek biri anot diğeri de katot 

olması sağlanır. Katodun alt yüzeyinde su soğutmalı hazne bulunur ve üst yüzeyinde olan 

kaplama malzemesi plazma ile temas halindedir. Öncelikle kaplanacak malzeme buraya 

yerleştirilir. Bu sırada bir saçtırma haznesi oluşturulur. Şöyle ki; bir soygaz basıncı 13.3 Pa 

(1.33x10
-1

 torr) olacak şekilde hazneye verilip birkaç kV’luk bir gerilim eletrotlara 

uygulanır. Bu işlemler ile glow discharge denilen parlama deşarjı oluşturulur. Parlama 

deşarjı oluşmasıyla yük boşalması olur ve pozitif iyonlar katot yüzeyine çarptırılarak ince 

film oluşturulur (George, 1992). İnce film oluşturulmak istenen malzeme eğer iletken bir 

madde ise doğru akım kullanılarak deşarj parlaması oluşturulur ve bu DC diyot saçtırma 

olarak adlandırılır. İnce film oluşturmak istenen malzeme eğer yalıtkan bir madde ise 

radyo frekans (RF, radio frequency) ile parlama deşarjı oluşturulur ki bu durum da RF 

diyot saçtırma olarak adlandırılır. (Wasa ve diğ., 1992). Diyot saçtırma sistemi Şekil 

2.6’da gösterilmektedir. 
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Şekil.2.6: Diyot saçtırma sistemi (a) DC (b) RF (George, 1992) 

 

Yalıtkan malzemelerle çalışılıyorken eğer sisteme doğru akım diyot düzeneği kullanılırsa 

yalıtkan malzeme üzerinde pozitif yükler birikeceğinden parlama deşarjı gerçekleşmez. Bu 

sebeple radyo frekans güç sistemleri olarak adlandırılan RF güç kaynağı tercih edilir.  

1960’lı yıllarda dielektrik malzemelerin kaplanmasında faydalanılan RF saçtırma 

tekniğinin kullanım alanı günümüzde oldukça genişlemiştir (Wasa ve diğ., 2003). RF 

saçtırma genellikle 5 ile 30 MHz’lik frekanslar arasında çalışılırken bazı plazma sitemleri 

için 13.56 MHz değeri de sıklıkla kullanılır (Ohring, 1991). RF saçtırma sistemlerine 

bağlanan bir jenarötürün varlığı söz konudur ve jenaratörden kaynaklanan pozitif ve 

negatif iyonlar arasında bir fark oluşur ki bu da elektrot üzerinde negatif bir gerilime 

neden olur (Bunshah, 2001). RF ile saçtırma yönteminde genellikle saçtırma oranının 

düşük olduğu görülmüştür. Ancak yalıtkan bazı malzemelerin kaplanmasında verimli bir 

şekilde bu teknikten faydalanılmıştır. RF saçtırma yöntemiyle kaplanmasındaki en önemli 

dezavantajlardan biri yalıtkan yani elektriği iletmeyen böyle hedef malzemelerin 

genellikle dielektrik olması ve ısı iletim katsayılarının düşük olması, ısıl genleşme 

katsayılarının da yüksek olması aynı zamanda gevrek malzemeler olmalarıdır (Mattox, 

1998; Seshan, 2002).  

Uygulama kolaylığı sağlamasıyla avantajlı olan RF saçtırma tekniği, bombardıman edilen 

malzemenin ısınması, ikincil elektronların kullanılmasına ihtiyaç duyulmaması, biriktirme 

yüzey alanının sınırlı olması, biriktirme hızının düşük olması, biriktirme yüzey alanının 

sınırlı olması gibi dezavantajlara sahiptir (Totten, 2017).  
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2.2.5.2 Doğru akım triyot saçtırma 

Doğru akım triot sistemlerinde diyot sistemine ek olarak ısıtıcı ve pozitif potansiyelli bir 

elektrot parlama deşarjının sürekliliğini artırmak ve basıncın düşük olduğu koşullarda 

iyonlaşmayı artırmak amacıyla bulundurulur. Isıtıcı ve elektrot ile iyonizasyonu artırmak 

ve saçtırma verimini yükseltmek için ısıtılmış tungsten filamanlar termoiyonik katot olarak 

kullanılır. Değer ve büyüklük olarak gaz iyonizasyonu potansiyeline yakın değerde 

potansiyele sahip olan birincil anot katot karşısına yerleştirilir. En çok kullanılan triyot 

sistemi Şekil 2.7’de gösterildiği gibi sıcak katot triyot sistemidir (Tracton, 2006). 

 

 

Şekil 2.7: Triyot saçtırma işleminin şematik gösterimi (Tracton, 2006) 

 

Burada iyonizasyon etkinliğini artıran durum sıcak katot termo iyonik emisyon esnasında 

elektron yayması ve parlama deşarjına dahil edilen bu elektronlarıdır. Böylelikle parlama 

deşarjı, daha düşük voltaj değerleri (50-100 V) ve daha düşük basınçlarda (5.10
-2

-10
-3 

torr) 

oluşturulmuş olur. Diyot saçtırma ile biriktirme hızının triyot saçtırma ile biriktirme hızına 

(birkaç yüz nm/dak) göre daha yüksek olması bu sebepledir. Kaplanmak istenen 

malzemenin kaplanmadan önce ortamda bulunan reaktif gaz molekülleri ile tepkime 

vererek istenen malzemeye kaplanması işlemi reaktif saçtırma işleminin temelini 

oluşturur. Reaktif gaz varlığında filamanların ömrünün kısalması, plazma dağılımının 

eksen boyunca üniform olmayan özellik göstermesi ve bunun da yüzeyin uniform olmayan 

bombardımanına sebep olması triyot saçtırma yönteminin genel olumsuzluklarıdır 
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(George, 1992). Ancak en önemli olumsuzluğu kaplanmak istenen malzemenin yüzeyinde 

saçtırmaya engel oluşturacak bir katmanın oluşması ve kaplanmak istenen malzemenin 

saçtırma oranını, verimliğini olumsuz etkiler ve bu hedef malzeme zehirlenmesi olarak 

adlandırılır (Mattox, 1998). Avantajı ise düşük voltaj ve düşük basınçta dahi kaplama 

oranının verimli olmasıdır (Tracton, 2006). 

2.2.5.3 Manyetik alanda saçtırma  

Çok sayıda ve farklı malzemelerin çok başarılı bir şekilde kaplanmasına rağmen, düşük 

kaplanma oranı, plazmada düşük iyonlaşma verimsizliği ve matris malzemenin aşırı 

ısınması gibi olumsuzluklara sahip olan ve bu sebeple kullanım alanı sınırlanmış olan bazı 

saçtırma tekniklerinden bahsedilmiştir (Kelly, 2000). Dengeli manyetik alan (geleneksel) 

saçtırma ve dengesiz manyetik alan saçtırma tekniklerinin uygulanması ile kullanım alanı 

sınırlanması olumsuzluğu giderilmiştir. Plazmanın kaplanmak istenen malzemenin 

yüzeyine hapsolma derecesi iki yöntem arasındaki en temel farktır. Plazma halindeki 

maddenin kaplanmak istenen malzeme yüzeyindeki 60 mm2’lik alanda yoğun bir şekilde 

bulunması geleneksel manyetik sistemlerde görülen bir durumdur. Aynı şekilde iyonların 

kaplanmak istenen yüzeyinden daha uzakta oluşturulması düzlem diyot sistemlerde 

geleneksel olarak gerçekleşir ve bu da iyonların kaplama duvarlarına çarparak enerjilerini 

kaybetme olasılıklarını artırır (Axen, 2001). 1960’lı yılların başlarında ince film kaplama 

teknolojisinde Magnetron saçtırma yönteminin verimli bir yöntem olduğu fark edilmiştir. 

Günümüzde ise mimari camlara, endüstride mikro elektronikten otomobile,  sert 

kaplamalar gibi birçok alanda kullanım alanında yer almaktadır. Yöntem olarak ince film 

kaplaması yapılırken birbirinden farklı birçok magnetron saçtırma sisteminden 

faydalanılır. Silindirik tip ve düzlem şeklinde olan sistemler önemlilerinden sayılabilir 

(Wasa ve diğ., 2003). Kaplanmak istenen malzeme, elektromıknatıslardan ya da su 

soğutmalı mıknatıslardan meydana gelmiş tutucunun üzerine konumlandırılır. Mıknatısın 

kutuplarından biri kaplama malzemesinin merkez eksenine, kutuplardan ikincisi ise 

kaplama malzemesinin kenarlarına gelecek şekilde konumlandırılır.Manyetik saçtırma 

kaynağının kesit görüntüsü Şekil 2.8’de gösterilmektedir (Vossen ve diğ., 1991) 
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Şekil 2.8: Manyetik saçtırma kaynağının kesit görünüşü (Vossen ve diğ., 1991) 

 

Elektrik ve manyetik alanların kaplanmak istenen malzemenin üzerinde birbirine dik 

olması mıknatısların şekildeki gibi düzenlenmesi sağlamaktadır. Plazmadaki elektronlar 

ExB yönünde hareket ederler yani elektronların hareketi hem elektrik alana (E), hem de 

manyetik alana (B) dik yöndedir. Şekil 2.9’da gösterildiği gibi elektronların (ExB) 

yönündeki hareket yolu, kaplama malzemesinin yüzeyine paraleldir ve kapalı halka 

oluşturur (Cansever, 2001). Manyetik saçtırma şeması Şekil.2.9’da verilmiştir. 

 

 

Şekil 2.9: Manyetik saçtırma (Cansever, 2001) 

 

Manyetik alan çizgileri boyunca kaplama malzemesinin yüzeyinde aşınma meydana 

gelmektedir. Elektronlar, manyetik saçtırma yöntemi kullanılarak yönlendirilir ve katot 

yüzeyine yakın yerlerde çarpışmaların daha çok olması sağlanmaktadır ve bu da çalışılan 

alanda iyonizasyonun artmaı ve plazmanın daha yoğun olmasıyla sonuçlanmaktadır. 

Temel saçtırma sistemlerinden daha düşük çalışma basınçları ile plazma oluşturabilen 

manyetik alanlar, iyonizasyon etkisinin artmasıyla meydana getirilebilir. Çalışma 

basıncının düşmesi sıçratılan hedef atomlarının gaz fazında saçılması daha az olur ve 
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dolayısıyla alt malzemeye ulaşan tanecik sayısı artarak birikme hızları göreceli olarak 

artar. Sonuç olarak, elektronların etkin kullanılmasyla düşük voltajda (300-700 V) ve 

düşük basınçta (0.13- 0.39 Pa/1.3x10
-3

-3.9x10
-3

 torr) kaplamalar başarıyla 

gerçekleştirilebilmektedir (Sönmezoğlu ve diğ., 2012). Saçtırma kaynakları Şekil 2.10’da 

görüldüğü gibi genellikle düzlemsel ve silindirik mıknatıslardır (Bunshah, 2001). 

 

 

Şekil 2.10: Manyetik saçtırma kaynakları (a) düzlemsel (b) silindirik (Bunshah, 2001) 

 

Elektron akısının katot yüzeyine yakın olmasını sağlamak için elektrik ve manyetik 

alanlardan, faydalanılması yüzey magnetron plazma sisteminin oluşturulmasında etkili 

olur. Elektron manyetik alana dik doğrultuda olan hız bileşeni ile hareket eder. Doğru 

akım diyot sistemlerinin plazma boşalmasını verimli bir şekilde besleyememesinin nedeni 

katottan çıkartılan elektronların hızlı bir şekilde katottan uzaklaştırılmasıdır. Bu da 

göstermiştir ki, elektronların hedef yüzeyinde kalacak şekilde yönlendirilebilmesi ve 

magnetlerin uygun düzenlenmeleri için uygun bir manyetik alan uygulanarak, kaplanmak 

istenen malzeme yüzeyinde daire oluşturabilmeleri sağlanabilmektedir ve yüksek elektron 

akısı yüksek yoğunlukta bir plazma sağlar. En yaygın magnetron kaynağı olarak düzlemsel 

magnetronlar kullanılmaktadır (Mattox, 1998; Bunshah, 2001). 

Manyetik saçtırma türleri, dengesiz manyetik alanda saçtırma, dengesiz kapalı alanda 

manyetik saçtırma, darbeli manyetik alanda saçtırma gibi farklı şekillerde ve koşullarda 

olmak üzere birkaç kategori ile ifade edilebilir. 

2.3 Hidrojen Gaz Sensörleri 

Teknolojinin büyümesiyle birlikte ucuz ve temiz enerji ihtiyacı oluşmuştur. Fosil yakıt 

kaynaklarının oluşturduğu sera gazı emisyonları ile ilgili endişeler, yeni bir dizi teknolojik 
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gereksinim yaratmıştır (Bennaceur ve diğ., 2005). Bu sebeple son yıllardaki birçok 

çalışma, sıfır emisyonlu ve doğada bol miktarda bulunan yeni bir yakıt kaynağının 

bulunmasına yönelmiştir. İşte bu, evrende en çok bulunan üçüncü element olan hidrojen, 

tüm bu yakıt gereksinimlerini mükemmel bir şekilde karşılar. Hidrojen üretimi ucuz, etkili 

ve yenilenebilir olması gibi avantajları nedeniyle hidrojeni çeşitli uygulamalarda yakıt 

olarak popülaritesi gittikçe artan bir seçim haline getirmiştir (Shukla ve diğ., 2004, Pitts 

ve diğ., 2001). 

Hidrojen yüksek seviyede bir enerji sağlayabilir. Bir yakıtın, enerjinin birim ağırlığı 

başına hidrojen tarafından üretilen enerji miktarı, kömürün yaklaşık olarak altı katından 

fazla ve eşit ağırlıktaki benzinin içerdiği enerjinin yine yaklaşık iki katından fazladır 

(Shukla, S. ve diğ., 2004). Hidrojen; kimya, gıda, metalürji, elektronik, medikal ve petrol 

gibi birçok endüstriyel ve teknolojik uygulamada süreç gazı olarak büyük bir öneme 

sahiptir. Hidrojen kimya endüstrisinde %72, elektronik süreçlerde %9, metalurji alanında 

%8, havacılık endüstrisinde %3 gibi önemli oranlarda tüketim pazarına sahiptir (Armaou 

ve Christofides, 1998). Bugün hidrojen, tüketimde geniş bir pazar payına sahip bir 

elementtir. Benzin ve metan gibi yakıtlarla karşılaştırıldığında hidrojen çok daha az 

tehlikelidir. Aynı zamanda, hidrojen molekülünün küçük boyutlu olması, hidrojenin hızla 

yayılmasını diğer materyallerden daha kolay geçmesini sağlar. Kütlesinin düşük olması 

ile yüksek yayılma özelliğinin bir araya gelmesi, güvenli bir şekilde depolanmasını ve 

kullanılmasını zorlaştırır. Bu nedenle, hidrojen için hassas bir kaçak tespit sistemi 

oluşturulması güvenlik için son derece önemlidir (Hübert ve diğ., 2011). Hidrojenin 

tehlikeli olduğu konsantrasyonlarda varlığını tespit edebilecek; güvenilir, düşük maliyetli, 

taşınabilir hidrojen gazı sensörlerine ihtiyaç doğmuş ve bu sensörler için her geçen gün 

çalışmalar devam etmektedir (Kandasamy, 2007). Aşağıda hidrojen sensörünün şematik 

gösterimi Şekil.2.11’de verilmiştir. 
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Şekil 2.11: Bir hidrojen sensörünün şematik gösterimi (Arya ve diğ., 2012) 

 

Hidrojen gaz sensörleri en genel anlatımla hidrojenin varlığını, ortamda hangi oranda 

varolduğunu tespit ederek ölçüm olarak yansıtır. Hangi safsızlıkta bulunduğunun analizi 

hidrojenin Alt Parlama Limiti (LFL) %4 seviyesi olduğundan izlenmesi ve kontrol 

edilebilmesi için hidrojen konsantrasyonu ve konsantrasyon seviyesinin belirlenmesi 

önemlidir. Hidrojenin bir hidrojen tespit cihazı ile etkileşimi, mekanik değişikliklere ve 

yanı sıra sıcaklık, kırılma indisi, elektriksel özellikler, kütlede değişiklik gibi bazı 

değişikliklere neden olur. Bu değişiklikleri bir dönüştürücü ile elektrik sinyaline 

dönüştürmek bize konsantrasyon hakkında yorum yapmaya fırsat tanır (Hübert ve diğ., 

2011). 

2.3.1 Hidrojen gaz sensör türleri 

Hidrojen gaz sensörleri, sensörün gaz algılama mekanizmasına göre sınıflandırılırsa; 

elektrokimyasal, katalitik, termal iletkenlik, yüzey akustik dalgası, metal oksit ve rezistif 

metal bazlı hidrojen sensörleri olarak altı başlıkta özetlenebilir. 

2.3.1.1 Elektrokimyasal hidrojen sensörleri  

Elektrokimyasal sensörlerin çalışma mantığı genel bir söyleyişle; bir algılama elektrodu, 

bir referans elektrodu ve elektrolit çözeltisinden oluşan bir yapısı vardır ve algılama 

elektrotunda meydana gelen elektrokimyasal reaksiyonlar ile yük aktarımındaki veya 

elektriksel özelliklerdeki değişiklikleri algılamasına dayanır. Hidrojenin elektrolit ile 

etkileşmesiyle elektrotlar arasında oluşan potansiyel farkın değişiminin ölçümü şeklinde 

çalışır. Elektrokimyasal sensör çalışmak için çok az güce ihtiyaç duyar ve hızlıca tepki 
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verip kısa bir tepsi süresine sahiptirler; ayrıca da dezavantaj olarak düşük basınç ve sıfırın 

altındaki sıcaklıklarda çalıştırılamazlar (Petrová, 2011). Ayrıca bu sensör tipi; düşük 

maliyetli, sınırlı kullanım ömrüne sahip sensörlerdir. Elektrokimyasal gaz sensörü şeması 

Şekil.2.12’de gösterilmiştir. 

 

 
 

Şekil 2.12: Elektrokimyasal gaz sensörü şeması (Petrová, 2011). 

 

2.3.1.2 Katalitik hidrojen sensörleri  

Katalitik hidrojen sensörleri temel olarak, katalitik özellik gösteren bir yüzeyi çalışma 

sıcaklığına kadar ısıtarak sensör filminin bu ısıtılmış yüzeyinde oluşacak olan sıcaklık 

değişiminin tespitine dayanır. Ortamda yanıcı bir hidrojen gazı bulunursa, oksijenle 

reaksiyona girer ve suyu oluşturur. Bu ekzotermik reaksiyon olması sebebiyle daha yüksek 

bir sıcaklığı açığa çıkarır (Brauns ve diğ., 2013). Katalitik bir sensörün genel olarak 

gösterim şeması Şekil.2.13’te verilmiştir. 
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Şekil 2.13: Katalitik sensörün genel şeması (Brauns ve diğ.,2013). 

 

Katalitik sensörlerde bulunan seramik küreciklerden sadece bir tanesinin üzerinde 

katalizör katman bulunur ve diğer seramik kürecik ise referans görevini görür. Wheatstone 

köprüsü şeklinde bağlanan seramik kürecikler sayesinde eğer ortam sıcaklığı artarsa iki 

seramik küreciğin de ısısı artar ve sensörde sinyal oluşmaz. Ancak hidrojen gazı 

algılandığında sadece bir seramik kürecik ısınır ve sensör sinyali oluşur. Katalitik sensörde 

seramik küreciklerin Wheatstone köprüsü şeklinde bağlanması Şekil.2.14’te verilmiştir. 

 
 

Şekil 2.14: Katalitik sensörde seramik küreciklerin Wheatstone köprüsü şeklinde 

bağlanması (Hübert ve diğ., 2011). 
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2.3.1.3 Termal iletkenlik sensörleri 

Termal iletkenli sensörler ortamdaki hava termal iletkenliği ile algılanacak gazın termal 

iletkenliğinin karşılaştırılması prensibine göre algılama yapar. Termoelektrik değişim ya 

da daha özel olarak ifade edilirse Seebeck etkisi; bir iletken ya da yarı iletken malzemenin 

iki noktası arasında bir sıcaklık farkı olduğunda ortaya çıkar ve bu iki nokta arasında 

gerilim farkına neden olur. Bu sensör tipi diğerleriyle kıyaslandığında daha ucuzdur ve 

ayrıca iletkenlik sensörlerinin yapılandırması daha basittir. Ancak termal iletkenlik 

hidrojen sensörlerinin algılama limitleri çok düşüktür ve düşük konsantrasyonları 

ölçemezler ve oksijen yokluğunda çalışabilirler (Sluder ve diğ., 2004). Aşağıda genel bir 

termal iletkenlik hidrojen sensörü şeması Şekil.2.15’te verilmiştir. 

 

Şekil 2.15: Termal iletkenlik hidrojen sensörü (Hübert ve diğ., 2011). 

 

2.3.1.4. Metalik rezistif hidrojen sensörleri 

Metalik dirençli sensörler, hidrojen gazının hızlı ve doğru bir şekilde tespit edilmesi 

konusunda bilim insanlarına umut verici özelliklere sahiptir. Bu türdeki sensörlerin 

çalışma prensibi çok genel olarak hidrojen varlığında ve yokluğunda sensörün elektriksel 

iletkenliğindeki değişim değerlerinin ölçülmesine dayanır. Bu değişim buna uygun bir 

dönüştürücü yardımıyla elektrik akımı olarak tespit edilir yani iletkenlik akım değişimi 

olarak ölçülür ve hidrojen gazı konsantrasyonu ile ilişkilendirilir. Birçok sensörle 

kıyaslandığında, metalik dirençli hidrojen sensörleri küçük boyutlu, mükemmel 

hassasiyete sahip, düşük maliyetli, kısa tepki süresine sahip, yeterli pil ömrü için düşük 
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güç tüketimine sahip ve taşınabilir kullanım için çok uygun sensörlerdir (Korotcenkov,  

2013). Bu konuda en belirleyici girdi algılayıcı bir malzemedir; çünkü algılayıcı malzeme, 

var olan ortamdaki hidrojen konsantrasyonunun değişimine göre fiziksel ya da kimyasal 

özelliklerini değiştiren bir maddedir. Bu nedenle hidrojen sensörlerinin başarılı bir şekilde 

uygulanmasında kilit rol oynar. 

Etkili bir gaz sensörü; hassasiyet, doğruluk, hızlı tepki süresi, düşük güç tüketimi gibi bazı 

değişkenlere bağlıdır. Bu değişkenlerin birçoğu, direnç tabanlı sensörde kullanılan hassas 

algılama malzemesiyle ilişkilidir. Bu sebeple en uygun algılama malzemesinin seçilmesi, 

dirençli sensörlerde hidrojen tespiti için çok önemlidir. Şekil.2.16’da Rezistif hidrojen 

sensörünün şematik gösterimi ve kullanılan algılayıcı malzemeler verilmiştir. 

 

Şekil 2.16: Rezistif hidrojen sensörünün şematik gösterimi ve kullanılan algılayıcı 

malzemeler (Koo ve diğ., 2020) 

 

2.3.1.5 Metal oksit gaz sensörleri 

Metal oksitler kimyasal değişimlerden yüksek oranda hassasiyetle etkilenirler. Bununla 

beraber metal oksitlerin diğer kimyasal gaz sensörlerinin hassasiyetlerine, 

güvenirliliklerine ve dayanıklılıklarına nazaran daha üstün olması, yüksek basınç ve 

sıcaklık gibi çalışmayı zorlaştıran ortam koşullarında çalışabilmelerinden kaynaklanır. Bir 

boyutlu metal oksit nano yapıların kimyasal algılama değerleri ve hassasiyetleri oldukça 
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yüksektir. Yüzey hacim oranı yüksek olan malzemelerden oluşan nano tellerin elektronik 

karakteristikleri yüzeydeki değişimlerden etkilenirler. Bu sebeple malzemelerden oluşan 

nano teller, ince filmlerine nazaran daha yüksek algılamaya sahiptirler. Algılama düzeyini 

yani duyarlılığı artırmak amacıyla genellikle ince film gaz sensörlerinin çalışma sıcaklığı 

artırılır (Shishiyanu, 2005).  Sıcaklığın duyarlılığa etkisi, bir tek algılama cihazında dahi 

tasarımın zenginliğinin artmasını ve enerji tüketimini artıracak olan sıcaklık kontrol 

ünitesinin sisteme eklenmesini gerektirmektedir ve aynı zamanda metal oksit nanoteller 

oda sıcaklığı koşullarında daha yüksek duyarlılık gösterirler. Önceki çalışmalarda oda 

sıcaklığında 0.6 ppm NO2 gazına maruz bırakılan ZnO nanoteller ile NO2 gazının 

algılanması için geçerli olan iletkenlik için % 50’den fazla fark olduğu göstermiştir (Fan, 

2005). Bununla beraber NO2’nin daha yüksek konsantrasyonunun ince film ile 

algılanması sırasında iletkenlikte %2’den daha az değişim gözlenmiştir (Shishiyanu, 

2005). Oda sıcaklığı koşullarında çalışabilen gaz sensörlerinin yapılması ile nanotellerden 

çok daha iyi sonuçlar vermeleri sağlanmıştır. Sistemin algılama davranışında etkili bir 

biçimde değişimin olması metal oksit nanotellerden hazırlanan alan etkili transistörlerin 

ters elektrik alanın değiştirilmesiyle sağlanmıştır (Fan, 2005). Temel olarak elektriksel ve 

kimyasal tepkimeye girebilen oksit yüzeyindeki oksijen boşluklarının varlığı ile metal 

oksitlerin algılama mekanizması açıklanabilir. Böylelikle karşımıza iki tip algılama 

cevabı çıkar. (1) Algılanan yüklü moleküllerin (örneğin; NO2 ve O2 gibi) boş bölgelere 

tutunmasıyla elektronlar iletim bandından uzaklaşır ve iletkenliğin azalmasına sebep 

olurlar (2) Diğer taraftan CO ve H2 gibi gaz molekülleri yüzeydeki oksijenle reaksiyona 

girerek elektronu (iletkenliğin artmasına sebep olan yakalanmış elektronu) iletim bandına 

geri döndürür. İletkenliğin azalmasına ve yükselmesine neden olan indirgenme ve 

yükseltgenme reaksiyonları yani redoks tepkimeleri aşağıdaki iki örnekte gösterilebilir. 

 

İndirgenme cevabı CO + O → CO2 + e
–
                                                                          (2.8) 

Yükseltgenme cevabı NO + e
–
 → NO

– 
                                                                           (2.9) 

 

Katı hal gaz sensörlerinin genellikle en zorlu problemlerinden biri seçicilik olmuştur. Gaz 

sensörlerin seçiciliğini artırmak için metal safsızlık katkılama (Nanto diğ.,1986), akıma 

karşı gösterdiği direnç değeri ölçümleri (Faglia  ve diğ.,1994), sıcaklık değerlerinin 

değiştirilmesi (Heilig ve diğ.,1997) ve yüzey kaplaması (Pengfei ve diğ., 2003) gibi 

teknikler denenmiştir. Metal oksit nanotel alan etkili sensör çalışmaları indüklenen elektrik 
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alanın farklı kimyasal gazları ayırt etmede kullanılabileceğini göstermiştir (Fan, 2005). 

Burada önemli olan bir diğer nokta ise canlılardaki koku alma sistemini taklit eden 

elektronik burnun geliştirilmesinin sinyal işleme ve numune tanıma özellikleriyle 

donatılmış çoklu bileşenler yardımıyla gerçekleştirilmesidir. Şekil 2.17’ de bu yapı 

verilmiştir (Kolmakov, 2004). 

 

 

Şekil 2.17: Nanotel tabanlı elektronik burun (Kolmakov, 2004). 

 

İnce film metal oksitler, CO, CO2, CH4, C2H5OH,C3H8, H2, H2S, NH3, NO, NO2, O2, O3, 

SO2, aseton ve nem gibi gaz türlerinin algılanmasında kullanılmaktadır (Azad, 1992). 

Birkaç yıl önce çinko oksit (ZnO), kalay oksit (SnO2), indiyum oksit (In2O3) alüminyum 

oksit (Al2O3), galyum oksit (Ga2O3), tungsten oksit(WO3), ve vanadyum oksit (V2O5) gibi 

metal oksit nanotellere dayalı kimyasal algılama üzerindeki çalışmalarda artma olmuştur. 
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3. DENEYSEL YÖNTEM 

 

Bu çalışmada iki farklı yöntem kullanılmıştır. Deneyin ilk kısmında cam altlıklar üzerinde 

ZnO nanoçubuk altlıklar üretilerek üzerine Pt ince film kaplanmıştır. İkinci kısımda ZnO 

nanoçubuklar seçici olarak çözülerek Pt nanotüpler elde edilmiştir. 

3.1 ZnO Tabanlı Platin Nanotüp Üretimi 

Bu çalışma için; ISOLAB chemicals firmasına ait %99,5’luk C4H6O4Zn.2H2O 

(çinkoasetatdihidrat), ISOLAB chemicals firmasına ait %99,9’luk C2H5OH (etanol), 

Sigma- Aldrich firmasına ait %99,0’lık Zn(NO3)2.6H2O (çinkonitrathekzahidrat) ve 

Sigma-Aldrich firmasına ait HMTA (heksametilen tetramin) malzemelerinden 

faydalanıldı. Kullanılan cihazlar ise; MTOPS firmasına ait Ms 300 Hs modeli bir 

hot&stirrer, Polos 150i Spin&coater kullanıldı. 

3.1.1 ZnO nanoçubuk altlık üretimi 

ZnO nanoçubuk üretimi iki aşamadan oluşmaktadır. Deneyin ilk adımında, 0.05 molarlık 

bir C4H6O4Zn*2H2O (çinkoasetatdihidrat) ve C2H5OH (etanol) çözeltisi ile ince bir film 

çözeltisi hazırlandı. İnce film solüsyonu 60°C'de 30 dakika karıştırıldı. Önceden kimyasal 

olarak temizlenmiş cam altlıklar üzerine hazırlanan çözelti 0,5 mL olarak damlatıldı ve 

spin coater cihazında dönme işlemine tabi tutuldu. Her işlemden sonra ZnO kaplı cam 

altlıklar 130°C'de 5 dakika tavlandı. Bu işlem her altlık için 5 kez tekrarlandı ve tüm 

işlemlerden sonra ZnO kaplı cam altlıkların hepsi 300 
0
C'de 1 saat kurutuldu.  

Tüm bu işlemlerden sonra 0,01 molar Zn(NO3)2*6H2O (çinko nitrat hekza hidrat), 

C6H12N4 (HMTA-heksametilen tetramin) ve distile su ile nanoçubuk solüsyonu hazırlandı. 

Sonrasında birinci aşamada ZnO ince film kaplanan cam altlıklar bu çözeltiye daldırıldı ve 

altlıklar bu haliyle cam şişeler içerisinde 90 
0
C'de 3 saat süreyle fırınlandı. Şekil 3.1.’de 

ZnO nanoçubukların üretim sürecinin aşamaları gösterilmiştir. 
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Şekil.3.1: ZnO Nanoçubuk Üretim Aşamaları Şematik Gösterimi 

 

3.1.2 Pt nanotüp üretimi 

Deneyin ilk aşamasında elde edilmiş olan ZnO nano çubuklar üzerine Niğde Ömer 

Halisdemir Üniversitesi’nde Pt ince filmler kaplandı. İnce filmler, NANOVAK 400 PVD 

sistemi kullanılarak biriktirme sırasında 5 mTorr argon (Ar) basıncında sabit bir RF gücü 

ile kaplanmıştır. Pt biriktirme sırasında, ZnO nanoçubuk altlıklar 10 rpm ile döndürülerek 

20 nm ile 50 nm kalınlığında Pt ince filmler elde edilmiştir. 

Pt nanot, Pt ince film kaplı ZnO nanoçubuklar %5’lik HCl çözeltisi içine bırakılarak 

yapıdaki ZnO‘nun çözünmesi sağlanmış ve bu şekilde Pt nanotüpler elde edilmiştir. 

Oluşturulan nano yapıların yapısal karakterizasyonları için İnönü Üniversitesi Bilimsel ve 

Teknolojik Araştırma Merkezi’nde yer alan Rigaku RINT 2000 marka XRD cihazlarından, 

LEO EVO 40 marka SEM cihazından,  Bruker 125 eV marka EDX cihazından ve 

Gaziantep Üniversitesi Uluğ Bey Yüksek Teknoloji Uygulama ve Araştırma Merkezi 

(Ulutem)’de olan ZEISS Gemini SEM 300 marka FESEM cihazından faydalanılmıştır. 

3.2 Hidrojen Gaz Sensör Ölçümü 

Bu kısımda deney gerçekleştirilirken yapılan hidrojen gaz sensör ölçümlerinin 

aşamalarından bahsedilecektir. Bu sebeple aşağıda verilen Şekil 3.2’de de görüldüğü gibi 

bir Pt tabanlı hidrojen gaz sensör sisteminde aşama aşama yaptıklarımızdan söz 

edilecektir. Öncelikle gaz geçmesini istediğimiz ölçüm hücresi içerisine ürettiğimiz 
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numuneler, ölçüm hücresinin uçlarına denk gelecek şekilde yerleştirilir ve sıkıştırılarak 

sisteme eklenir. Bu şekilde gaz girişini sağlamak üzere bir bağlantı elemanı oluşturulmuş 

olur. Bu bağlantı ölçüm yaptığımız cihaz olan multimetreye bağlanır. Daha sonra Şekil 

3.2’de de görülen düzenekte üç adet olan akış metrelere bağlanarak gaz akışının kontrollü 

bir gerçekleşmesi sağlanır yani hangi oranda gaz verildiğinde nasıl bir tepki aldığımızı 

ölçebilmek için akış metreler sisteme bağlanmış olur.  

Deney esnasında ise önce hidrojen gazı belirli oranlarda (%1 gibi) sisteme verilir ve 

numune üzerinden geçmesi sağlanır. Bilgisayar yardımıyla değişen akım ya da direnç 

değerlerini sitemdeki bilgisayara veri olarak kaydetmesi sağlanır. Aynı işlem kuru hava 

verilerek tekrarlanır ve daha önceki işlemde numune içerisinde kalan hidrojen gazı 

temizlenir.  

Deneyin aşamaları sırasında sistemin sıcaklığını değiştirebildiğimiz sıcaklık kontrol cihazı 

eklenerek farklı sıcaklıklardaki gaz algılama davranışları da incelenir.  

 

 

Şekil 3.2: Pt Tabanlı Hidrojen Gaz Sensörü Açık Sistemi 
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4. SONUÇ VE TARTIŞMA 

 

4.1 Pt Nanotüp Üretimi 

Pt nanotüpler ürettik ve bunları direnç tabanlı hidrojen sensörlerinde kullandık. Pt metalini 

kullanmamızın nedeni Pt’nin katalitik özellikleridir. Hidrotermal işlem ile ZnO nano 

çubukların eldesi için saf su içerisinde eşit molariteye sahip çinko nitrat hekzahidrat 

(Zn(NO3)2.6H2O) ve hekzametilentetramin (HMTA) tuzlarından oluşan çözelti 

kullanılmıştır. Şekil.4.1.’de elde ettiğimiz ZnO nano çubukların SEM görüntüleri 

bulunmaktadır. Görüntülere bakarak ZnO nano çubukları üretmiş olduğumuzu gördük. 

ZnO nano çubukların yüzeydeki dağılışının ve boyutlarının eşit olmadığı görülmüştür. 

Oluşan ZnO nano çubukların 40 ila 50 nm çapında, uzunluğu da 1 ila 2 mikron olarak elde 

edildiği gözlemlenmiştir. (Öztürk, 2014) Öncesinde de nano çubuklar elde edilmiş ve SEM 

ile FESEM görüntüleri incelenmişti. Burada altlık üzerindeki ZnO nanoyapıların 

yoğunluğu kullanılan çözeltinin konsantrasyonu değiştirilerek ayarlanabilir. 

 

        

                       (a)                                                                           (b) 

Şekil 4.1: ZnO nano çubuklar (a) 40.00 KX büyütme ile (b) 100.00 KX büyütme ile 
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Bir yandan çözelti sıcaklığının artmasıyla çözeltinin pH değeri azalarak asidik bir hal alır 

ve aşındırma artar. Öte yandan çözelti içerisine eşit konsantrasyonda katılan HMTA, 

çözelti içerisine sürekli olarak hidroksil iyonlarını (OH
-
) sağladığından çözeltinin pH 

değerini yükseltir. Bununla birlikte çözelti içerisine sağladıkları hidroksil iyonları çinko 

nitrat tuzunun sağlamış olduğu Zn
2+

 iyonları ile reaksiyona girerek ZnO’yu ortaya 

çıkarmaktadır.  

Hidrotermal işlem esnasında gerçekleşen kimyasal reaksiyonlar şu şekilde sıralanabilir;  

 

𝑍𝑛2+
+2𝑂𝐻−→𝑍𝑛(𝑂𝐻)2                                                                                                  (4.1) 

𝑍𝑛(𝑂𝐻)2→𝑍𝑛𝑂+𝐻2𝑂                                                                                                     (4.2) 

 

Daha sonra ZnO nano çubuklar üzerine magnetron sputter (magnetron saçtırma) yöntemi 

kullanılarak 20 nm kalınlığında Pt ince filmler kaplanmıştır. Bu Pt ince filmlerin SEM 

görüntüleri Şekil 4.2.’de verilmiştir. 

 

     

                                                (a)                                                                        (b) 

Şekil 4.2: 20 nm Pt ince filmlerin SEM görüntüsü (a) 40.00 KX büyütme ile (b) 100.00 

KX büyütme ile 

 

ZnO altlıklar üzerine 20 nm kalınlığında kaplanan ince filmler %5’lik HCl çözeltisinde 

bekletilerek ZnO’ nun çözünmesi sağlanmış ve bu şekliyle Pt nanotüplere ulaşılmıştır. 

Şekil.4.3’te üretilen bu Pt nanotüplerin SEM görüntüleri verilmiştir. Görüntülerde nano 
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poroz bir yapı görülmektedir yani tüpler net olarak görülmemektedir. Nedeni ise 

görüntüleme yapılırken çok daha yakından görüntüleme olanağımızın olmamasıdır. 

           
                                        (a)                                                                                      (b) 

Şekil 4.3: 20 nm Pt nanotüpler (a) 40.00 KX büyütme ile (b) 100.00 KX büyütme ile 

 

Oluşturulan ZnO nano çubuk ve nano çubuk üzerine Pt ince film kaplanmış numuneler için 

EDX ve XRD spektrumları incelenmiştir. Şekil.4.4.’te oluşan XRD spektrumu ( şiddet-açı 

değişimi grafiği) verilmiştir. Grafikten görüldüğü üzere ZnO nano çubuklar (100), (002) 

ve (101) düzlemsel yönelimlere sahiptir. Pt kaplandıktan sonraki pikler incelendiğinde 

fazladan gelen 39,7
0 

değerinde (111) düzlemsel yönelime sahip bir pik gözlemlenmiştir. 

Bu da Pt pikidir ve yüzey merkezli kübik kristal yapıda olduğunun göstergesidir. Pt ince 

film kaplanmasından kaynaklanan piktir ve ince film kaplamanın başarılı olduğunu 

göstermiştir. 

 

Şekil 4.4: ZnO nano çubukların ve 20 nm Pt kaplanmış ZnO nano çubukların XRD grafiği 
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EDX görüntüleri ise Şekil.4.5.’te verilmiştir. Verilen farklı değerdeki enerji değerleri ile 

numune üzerinde oluşan geometriler incelendiğinde Şekil.4.5. (a)’da ZnO nano çubukların 

pikleri görülmüştür. Fakat beraberinde cam üzerine kapladığımız için Silisyum 

elementinden kaynaklanan küçük pikler de görülmüştür. Pt kapladıktan sonra Şekil.4.5. 

(b)’de Pt piki eklendiğini gözlemledik. Şekil.4.5. (c) incelendiğinde ise Pt nanotüplerin 

pikleri gözlemlenlenmiştir. Şekil.4.5’te de görülen pikler ile ZnO nano çubukların ve de Pt 

nanotüplerin oluşturulduğu söylenebilir. Garafikte görülen ve fazladan gelen karbon gibi 

elementlerin piklerinin kirlilik sebebiyle oluştuğu düşünülmektedir.  

       

                                 (a)                                                                         (b) 

 
(c) 

 

Şekil 4.5: EDX spektrumları (a) ZnO nano çubuklar için (b) 20 nm Pt kaplı ZnO nano 

çubuklar için (c) Pt nanotüpler için 

 

Ayrıca bu çalışamalarla daha önce elde edilen nano çubukların daha net görüntülerini 

görebilmek için FESEM görüntülerine bakılmıştır. Elde edilen görüntüde yüzeye tam dik 
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yönelimli olmasa da nanoçubukların elde edildiği görülmüştür. Nanoçubukların FESEM 

görüntüleri Şekil. 4.6’ da verilmiştir. Bu görüntülerden nanoçubukların çaplarının yaklaşık 

40-50 nm olduğu görülmektedir. 

 

       

                                    (a)                                                                            (b) 

Şekil 4.6: ZnO nano çubukların FESEM görüntüleri (a) 50.00 KX büyütme ile ve (b) 

150.00 KX büyütme ile (Kilinc ve diğ., 2014). 

 

Ayrıca 20 nm boyutundaki Pt kaplamalara ek olarak 50 nm boyutunda da Pt kaplamalar 

yaparak farklı boyutlarda kaplanan nanotüplerin nasıl bir karakteristik özellik gösterdiğini 

görmeye çalıştık. 50 nm kalınlığında Pt kapladığımız ZnO nanoçubuklar  %5’lik HCl 

çözeltisi ile yapısındaki ZnO’nun uzaklaşmasıyla Pt nanotüpler elde edilmiştir. Elde edilen 

Pt nanotüplerin FESEM görüntüleri ise Şekil. 4.7’ de verilmiştir. Görüntülere bakıldığında 

büyütme katsayısı arttığında yani yakına gidildiğinde Pt nanotüplerin oluştuğunu ve 40 nm, 

50 nm, 85 nm gibi çeşitli boyutlarda nanotüpler ve nano poroz yapıların oluştuğu 

görülmektedir. 
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                                          (a)                                       (b) 

           
 

                                                                      (c)                                                                                      (d) 

Şekil 4.7: 50 nm Pt nanotüplerin FESEM görüntüleri (a) 50.00 KX büyütme ile (b) 100.00 

KX büyütme ile (c) 150.00 KX büyütme ile (d) 200.00 KX büyütme ile 

 

Şennik ve arkadaşları tarafından 2016 yılında cam altlık üzerine 50 nm ve 5 nm kaplanan Pt 

filmin sırasıyla XRD ve EDX grafikleri Şekil 4.8’de verilmiştir. XRD ölçüm sonuçlarına göre 

kristal yapısı ve kristal düzlemlerdeki yönelimi Şekil 4.8. (a)'da görülmektedir. XRD 

piklerinde Pt’nin (111), (200), (220), (131) düzlemleri gözlemlenmiştir. Cam üzerine 

büyütülen 5 nm Pt ince filminin Şekil 4.8. (b)'de görüldüğü gibi EDX grafiğinde Si, O, Na, 

Mg, Al ile birlikte Pt piki de gözlenmiştir. Si, O, Na, Mg, Al gibi elementlerin piklerinin 

görülmesi altlık olarak kullanılan cam numunenin safsızlığı ile ilgili olabilir.  
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                                             (a)                                                                                 (b) 

Şekil 4.8: (a) Cam üzerine kaplı 50 nm Pt ince filmin XRD ölçüm sonucu ve (b) cam 

üzerine kaplı 5 nm Pt ince filmin EDX ölçümü (Şennik ve diğ., 2016) 

 

4.2 Hidrojen Gaz Sensör Ölçümleri 

50 nm boyutundaki Pt nanotüplerin farklı gaz ortamlarındaki dirençlerindeki değişim 

incelenmiştir. Şekil.4.9’da 50 nm boyutundaki Pt nanotüplerin farklı sıcaklık 

değerlerindeki direncin zamana göre değişim grafiği gösterilmiştir. Grafikten de görüldüğü 

gibi %1 hidrojen verildiğinde Pt nanotüplerin direnç değerinde azalma gözlemlenmiştir. 

Kuru hava ile temizlendiğinde ise Pt nanotüplerin direncinde artma olmuştur. Beklenen 

durum istenen konsantrasyonda hidrojen verildiğinde Pt nanotüpün direnç değerinin 

düşmesi ve kuru havayla temizlendiğinde ise Pt nanotüpün direncinin eski düzeyine 

gelmesidir. Fakat her bir hidrojen verilmesi işleminde dirençte düşüş olmuştur ve kuru 

havayla temizlendiğinde direnç başlangıç değerine ulaşmamıştır. Bir başka ifadeyle oda 

sıcaklığında ve 50 
0
C'de yapılan ölçümlerde örneğe %1 hidrojen gazı verildiğinde sensör 

grafiğinden beklenen ideal durum kare dalga özelliği göstermesidir. Ancak oda 

sıcaklığında; Şekil.4.9 (a)’da görüldüğü gibi dirençteki değişim kare dalga özelliği 

göstermemiştir. Hidrojen gazını hep aynı konsantrasyonda verilmesine rağmen kuru hava 

ile temizlediğinde aynı direnç değerine yükselmediği görülmüştür. Bunun nedeni, Pt'nin 

yüzeyine tutunan hidrojen moleküllerinin tamamen uzaklaştırılamaması veya Pt yapısının 

hidrojen gazından tamamen temizlenmemesidir.  
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                                      (a)                                                                                      (b) 

Şekil 4.9: 50 nm boyutundaki Pt nanotüplerin (a) oda sıcaklığındaki direnç-zaman grafiği, 

(b) 50 °C'deki direnç- zaman grafiği  

 

Gaz sensörlerinde duyarlılık çok önemli bir parametredir. Temel olarak gaz sensörünün 

içine gaz gönderildiğinde başlangıç ve bitiş sinyali arasında oluşan farkın başlangıç 

sinyaline oranı duyarlılık olarak tanımlanabilir. Bu duyarlılık için sensör sinyalinin ilk 

durumu ve son durumu arasındaki farkla doğru orantılı olduğu şeklinde özetlenebilir. 

Sensör üretiminde amaçlanan en verimli durum gaza karşı gösterilen tepkinin yani sensör 

sinyalinin yüksek olmasıdır. R0 kuru havadaki direnç değeri ve RH, hidrojen gazı varlığındaki 

direnç değeri ise, duyarlıklık (hassasiyet) aşağıdaki matematiksel formül ile ifade edilir; 

 

                                              (4.3) 

 

Deneyin ilk kısmında 50 nm olarak oluşturulan Pt nanotüplerin hidrojen gaz sensör 

ölçümleri yapılmıştır. Pt nanotüp hidrojen sensörünün duyarlılığının zamana göre değişim 

grafiği Şekil.4.10.’da gösterilmiştir. %1 hidrojen gazı verdiğimizde her defasında 

duyarlılıkta yükseliş olmuştur. Oda sıcaklığında 50 nm Pt nanotüpün duyarlılığı %4 

civarında iken, 50 
0
C'de %1 civarında gözlemlenmiştir. Şekil.4.10'a bakarak yapılacak 

yorum sıcaklık arttıkça duyarlılığın azaldığıdır. Oda sıcaklığında çalışacak bir sensör 

tercih sebebidir. 
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Şekil 4.10: Oda sıcaklığında ve 50 °C'de 50 nm boyutundaki Pt nanotüplerin duyarlılık-

zaman grafiği 

 

Bu noktada rezistif Pt temelli hidrojen gaz sensörlerinin gaz algılama mekanizmasıyla 

ilgili birkaç bilgiden bahsetmek gerekir. Pt, Pd gibi hidrojene maruz bırakıldığında Pt 

hibrit fazı oluşturmaz (Yang ve diğ., 2012; Ogle ve White 1984). Hidrojen algılama 

karakteristiği için bir şematik gösterimi Şekil.4.11 ’de verilmiştir (Sanduvaç, 2018). Pt 

ince filmin yüzeyi kuru havada soğurulan oksijen atomları ile kaplanmıştır. Pt ince filmi 

hidrojen gazına maruz bırakıldığında, hidrojen atomları Pt yüzeyinde oksijen ile yer 

değiştirmeye başlar. Hidrojenle kaplanmış bu Pt ince filmin tüm yüzeyi ile beraber Pt 

yüzeyinde saçılan yük taşıyıcı sayısı da azalır. Dolayısıyla hidrojenle kaplanmış Pt ince 

filmin direncinde düşüş olur ve bu yüzey yük taşıyıcı saçılımının sayısının azalması ile 

ilişkilidir (Yang ve diğ., 2012). Pt ince film yüzeyine hidrojenin tutunması, oksijenin 

tutunması ve yüzeyde hidrojen oksijen yer değiştirmesi şu kimyasal denklemlerle 

açıklanabilir  

 

Pt + 1/2O2→Pt─ O                                                                                                        (4.4) 

 

Pt─O + 3/2H2→Pt─H + H2O                                                                                       (4.5) 

 

2Pt─ H + 3/2O2 → 2Pt ─ O + H2O                                                                             (4.6) 
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Molekül haldeki oksijen, kuru hava koşullarında Pt yüzeyi ile tepkime verdiğinde, 

kimyasal reaksiyona girmiş oksijen atomları Denklem 4.4’te görüldüğü gibi gerçekleşir. Pt 

yüzeyindeki atmosfer koşuları kuru hava ortamından istenen konsantrasyonda hidrojen 

içeren atmosfere dönüştüğünde, hidrojen atomları Pt yüzeyinde bulunan oksijen atomlarını 

tepkime sonucunda su oluşması ve Denklem 4.5'te gösterildiği gibi Pt yüzeyindeki 

yoğunluk düşüşü ile değiştirir. Pt yüzeyindeki kimyasal hidrojen atomları kuru hava 

koşullarıyla tepkimeye girerken, oksijen atomları ise Pt yüzeyindeki hidrojen atomlarını 

Denklem 4.6'da olduğu gibi su oluşturarak değiştirirler. Yüzey atomlarının (hidrojen ya da 

oksijen) değiştirilmesi tersine çevrilebilir bir işlemdir (Sanduvaç.S, 2018). 

 

 

Şekil 4.11: Pt yüzeyinde H2 soğurulması/karakteristiği için şematik bir diyagram 

(Sanduvaç.S, 2018). 

 

Daha sonra 20 nm boyutundaki Pt nanotüplerin direnç ve duyarlılık değerleri incelenmiş 

ve Şekil.4.12’deki (a) ve (b) grafikleri ile gösterilmiştir. Direnç-Zaman grafiğine 

bakıldığında 50 
0
C’ de belirli aralıklarla verilen %1’lik hidrojen gazının dirençte bir 

düşüşe neden olduğu görülmüştür. Bu hidrojen gazının her verilişinde düşüş olmuş; fakat 

kuru hava ile temizlendiğinde direnç değeri başlangıç değerine ulaşmamıştır. Grafikten 

görüleceği gibi yaklaşık olarak 173 olan direnç değeri 250 dakika sonra (5 kez %1 

hidrojen gazı verip kuru havayla temizledikten sonra) 142,5 değerine inmiştir. Bunun 

sebebi ise Pt nanotüp yüzeyine tutunan hidrojen gazının tam olarak yüzeyden 

temizlenemiyor olmasıdır. İki grafik beraber incelendiğinde direnç değeri düşerken aynı 

zamanda duyarlılık değerinin arttığı gözlemlenmiştir.  
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Şekil 4.12: 20 nm boyutundaki Pt nanotüplerin hidrojen kosantrasyonuna karşı (a) Direnç- 

Zaman Grafiği  (b) Duyarlılık-Zaman Grafiği 

 

Sonsasında ise hidrojen konsantrasyonunu değiştirdiğimizde Pt nanotüpün duyarlılığını 

deneysel olarak gözlemleyebilmek için hidrojen konsantrasyonunu değiştirerek 

duyarlılığın nasıl değiştiğini gözlemledik. Şekil 4.13 (a)’da 20 nm Pt nanotüpün farklı 

konsantrasyonlarda hidrojen gazına karşı duyarlılık-zaman grafiği verilmiştir. Şekil 

incelendiğinde %0,1 değerindeki Hidrojen konsantrasyonuna bağlı olarak duyarlılığın 

düzensiz şekilde arttığı gözlenmiş, konsantrasyon %0,25 değerine çıkarıldığında daha 

düzgün ve orantılı bir duyarlılık artışı gözlemlenmiştir. Farklı hidrojen 

konsantrasyonlarında ölçümler tekrar edilmiştir. Grafikten görüldüğü üzere hidrojen 

konsantrasyonu %0,5 değerine çıkarıldığında duyarlılık yaklaşık 5 gibi bir değer 

göstrerirken %1 hidrojen konsantrasyonunda duyarlılık yaklaşık 6,5 ve hidrojen 

konsantrasyonu %2,5 değerinde tutulduğunda ise duyarlılık yaklaşık 9 gibi bir değere 

yükselmiştir. Bu da açıkça göstermiştir ki sitemdeki hidrojen konsantrasyonuna bağlı 

olarak duyarlılık da artmıştır.  

Şekil.4.13 (b)’ de 20 nm Pt nanotüpün duyarlılık -konsantrasyon grafiği verilmiştir. 

Grafikten hidrojen konsantrasyonu ile duyarlılık arasında logaritmik denilebilecek bir 

orantı olduğu gözlemlenmiştir. 
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                                                   (a)                                                                                  (b) 

Şekil 4.13: 20 nm boyutundaki Pt nanotüplerin farklı hidrojen kosantrasyonuna (%0.1 ile 

%2.5) karşı (a) Duyarlılık- Zaman Grafiği, (b) Duyarlılık-Konsantrasyon Grafiği 

 

Sonuç olarak; Pt nanotüpler, ZnO nanoçubuk altlıklar kullanılarak başarıyla üretilmiştir. Pt 

nanotüplerin hidrojen gaz algılama özellikleri sıcaklığa ve hidrojen konsantrasyonuna 

bağlı olarak incelenmiştir. Duyarlılığın yüksek sıcaklıklarda azaldığı ve aynı zamanda en 

iyi tepki süresi, net tepki geri kazanımı ve iyi stabilitenin de yüksek sıcaklıklarda elde 

edildiği gözlenmiştir. Aynı zamanda hidrojen konsantrasyonu değiştirilerek yapılan 

ölçümlerde hidrojen gazı konsantrasyonun duyarlılığı etkilediği görülmüştür.  

Deneylerimizde farklı kalınlıklarda (50 nm ve 20 nm) Pt nanotüp ürettik. İnce duvar 

kalınlığına sahip Pt nanotüpün duyarlılığını beklendiği üzere daha yüksek elde ettik. Pt 

nanotüpün duvar kalınlığının azalmasıyla duyarlılık artarken tepki süresinin de düştüğünü 

gözlemledik. Daha ince duvarlı Pt nanotüp üretiminin yapısal sağlamlık bakımından 

riskleri bulunduğu düşünülmektedir.  

Pt nanotüplerin hidrojene maruz kaldıklarında direncinde azalma olduğu gözlenmiştir ve 

bu da yüzey yük saçılma olgusu ile açıklanabilir. Hidrojen konsantrasyonu ve nanotüp 

duvar kalınlığının etkisi hakkında daha ayrıntılı çalışmaya ihtiyaç vardır.  
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