Nanomalzemelerin
Karakterizasyonu

= Yapisal Karakterizasyon
= Kimyasal Karakterizasyon



Nanomalzemlerin Yapisal
Karakterizasyonu

= X i1sini difraksiyonu (XRD)

m Cesitli elektronik mikroskoplar(SEM,
TEM)

= Atomik Kuvvet mikroskobu (AFM)
= Taramali prob mikroskopu (SPM)
= Taramali Tidnel Mikroskopu (STM)



Nanomateryallerin Kimyasal
Karakterizasyonu

m Optik Spektroskopi
m Elektron Spektroskopi
m Iyonik Spektrofotometre



Spektroskopi Nedir?

Spektroskopi, atom ya da molekiil
tarafindan absorplanan, yayinan ya da
sagilan Elektromagnetik Radyasyonun
(EMR) odlgiilmesi ve yorumlanmasidir.



Baslica Spektroskopik Yontemler
ve Yontemin Dayandigi Temeller

Niikleer Magnetik Rezonans Magnetik alanda gekirdek spini
Spektroskopisi (NMR)

Mikrodalga Spektroskopisi Molekiillerin donmesi

Elektron Spin Rezonans (ESR) MAgnetik alanda ortaklanmamig
elektron spini

Infrared (IR) ve Raman Spektroskopisi Molekiillerin donmesi
Molekiillerin titresimi
Elektronik gegisler

UV (Ultroviyole)-Goriiniir Bélge (VIS) Elektronik gegisler
Spektroskopisi

X-1ginlari Spektroskopisi X-1gimnin atomik tabakalardan kirimimi
ve yansimasi




Elektromagnetik Spektrum (Isimalarin dalga boylarina ve sahip

olduklari enerjilere gore siralandirilmasiyla elde edilen tablo).

Uzayda ¢ok buyuk hizla hareket eden bir enerji turu

Radyasyonla frekanslarin bityiikliklerine gore siralanmasi

FREKANS ARALIGI | HAVADAKI DALGA BOYU, cm
Kozmik Iginlar

20 10-12<
¥- 1ginlar 107>
x-iginlan 10'6-10% 102-10nm
Uzak mor otesi
zaUz“:l)cUV 10'¢-10% 10-200 nm
Mordtesi (UV) 10%-7,5.10" 200-400 nm
Goriiniir (vis) 7,5.10'*-40.10™ 400-750 nm (insan g6zil goriir)
Yakin Kirmizi (IR) "
Yakin IR 4.10M-1.2.10 0.75-2.5 pm

Kurmiz Otesi (IR) | 1.2.101-1" 2.5-1000 pm
Mikrodalgalar 10'-10° 0.1-100 cm
Radyo dalgalan | 10%-10° 15-10° km

Elektromagnetik
spektrumda
bantlarin ya da
cizgilerin yerleri
dalga boyu ya da
dalga sayisi ile
verilir



Madde-EMR (Isin) Etkilesmesi

Spektroskopi yontemleri 1sin ile madde
arasindaki enerji aktarimina dayanmaktadir

Isik madde ile etkilestiginde:;

Etkilenmeden gegebilir.
Sogurulabilir: IR, UV/VIS spektroskopi

v
v
v
v

Sagilabilir: Raman spektroskopi, tanecik ebat élgiimii



Spektroskopik Yontemler
Nerelerde Kullanilir?



OPTIK SPEKTROSKOPI

Optik spektroskopi

Absorpsiyon ve

Titresim

Fotoliminesans . .
spektroskopisi

spektroskopisi

Infrared

spektroskopisi
(IR)

Raman
spektroskopisi




OPTIK SPEKTROSKOPI

Liminesans nedir?

> Gesitli formdaki enerjiyi absorplayarak uyarilmis
durumda maddenin isisini degistirmeden fazla enerjiden
kurtulurken gikardigi 1isimaya denir.

> Enerji kaynagi olarak UV veya goriiniir bolgeden isima
yapilirsa fotoliiminesans (PL) denir.

Elektronun temel enerji diizeyine geri donmesi igin gegen siire
Fliro 1sildama (Fluoresans) : t < 10-8sn
Fosfor isildama (Fosforesans) : t > 10-8sn
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OPTIK SPEKTROSKOPI

Fotoliminesans ile;

1.Malzemelerin fiziksel ve kimyasal 6zelikleri
olcdlir.

2.Her maddenin atom veya iyonlar: karakteristik
ozelikte oluF spektral gizgilerin pozisyonu
e

molekiilin elektronik yapisini belirler.
3.Temelde kalitatif sonuclar alinir,

4 Diisiik derisimlerde kantitatif olctimleri hassas
degildir.

5. Genelde yari iletken nanokristallerin boyut
karakterizasyonunda kullanilir.
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OPTIK SPEKTROSKOPI

RAMAN SPEKTROSKOPISI
INFRARED SPEKTROSKOPISI
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RAMAN SPEKTROSKOPISi

Raman spektroskopisi,
molekiillerin titresim hareketlerinin belirlemek icin kullanilan temel yontemlerden
biridir.

Raman sagilimi infrared absorpsiyonu ile iligkili titresimsel degisimlerle ayni tiitden
degisimlerden kaynaklanmaktadir. :

Gelen ve sacilan 1s1g1n dalga boylar1 arasindaki fark, orta
infrared bolgesindeki dalga boylarina karsilik gelmektedir. g&

Sacilma, oldukga yaygin kullanilan bir teknik olup analizlenecek parcacik boyutunun
veya boyut dagiliminin 1 mikrondan kii¢iik oldugu durumlarda ¢okg¢a kullanilir.

Cogu kez bir 6rnek igin raman sagilimi spektrumu ile infrared absorpsiyon
spektrumu yakin benzerlik gosterit.

Ancak, infrared-aktif ve Raman —aktif fonksiyonel grup tiirleri arasinda bu teknikleri
birbirinin rakibi olmak yerine tamamlayicis1 kilmaya yetecek 6lciide farklar vardr.



Sacilma

Bir 1sinin, yol aldigi ortamdaki
bir engele ¢arparak yériingesinden
sapmasi

+ Fotonun enerjisi
degismez. Rayleigh, Mie ya da Tyndall
Sagiimalar.

Boyutlar: dalga boyundan onemli élglide daha kiiglik olan molekdil veya molekiil
yiginlarinin olusturdugu sagilmaya Rayleigh sag¢iimasi adi verilir; siddeti ise dalga
boyunun dordiinciu kuvvetinin tersine, sagan pargaciklan boyutuna ve pargaciklarin
polarlanabilme 6lgiisiinin karesine bagimlidir. Rayleigh sagilmasinin her giin gériilen
sonuglarindan birisi, gérinen spektrumda kisa dalga boylarinin daha ¢ok
sagiimasindan olusan mavi gok rengidir.



Elektron Spektroskopi

X 18111
Fotoelektron
Spekroskopi

(XPS)

Enerji Dagilimli
Xsini

Auger Elektron

Spektroskopi Spektroskopi

(EDS)

(AES)
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Elektron Spektroskopi

X Isini Fotoelektron Spektroskopisi(XPS);

Malzemenin igindeki elementel bilesimi, ampirik formidili, kimyasal
ve elektronik durumlari 6lgmeye yarayan bir cihazdir

= XPS cihazi ile malzemeye X-isinlari génderilirken malzemenin 1
ile 10 nm derinligindeki yiizeyinin kinetik enerjisi ve yiizeyden
kopan elektron sayisi él¢diliir.

= XPS, atom numarasi 3 (lityum) ve 3'ten biiyik atomlari
algilamaktadir. Orbital gaplari kiigiik oldugu igin hidrojen (1) ve
helyum (2) atomlarini algilayamamaktadir.
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Elektron Spektroskopi

XPS bir yiizey analiz yontemidir.Yiizey
atomlarinin i¢ kabuklarindaki (core
level) enerji seviyelerinde bulunan
elektronlarin fotoelektrik olay sonucu
uyarilmasi mantigina dayanir.

Fotoelektrik olay sebebiyle belli bir
enerjiyle uyarilan elektronlarin kinetik
enerjileri bilinirse baglanma enerjileri
de hesaplanabilir

Baglanma enerjisi ise bize yiizeydeki atomlar, bu atomlarin
degerlikleri ve kimyasal yapilari hakkinda bilgi verir.
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Iyonik Spektrometre

Rutherford geri taramali Spektrometre (RBS)
ILkincil Iyon Kiitle Spektrometre (SIMS)
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Iyonik Spektrometre

Rutherford spektrometre;

> Ince filmlerin karakterizasyonunda popiiler
bir metot olup distk kutledeki iyonlarin ¢ok
ylksek enerjiyle bombardimanina dayanir.

> Yiksek enerjili iyonlar ve hedef ¢ekirdek
arasindaki elektrostatik cekimi ifade eder.

> Bu iyonlar, numunenin yizlerce nanometre
derinliklerine inip hedef atomlarin
iyonlasmasini ve elektronik uyarim yoluyla
enerjilerini kaybetmesine yol agarlar.
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Iyonik Spektrometre

Tkincil Iyon Kiitle Spektrometresi (SIMS);

Orneklerin temel iyonlari ile bombardimani sonucu
olusan ikinci iyonlarin kitle spektroskobiyle analizine
dayanir. Ikinci iyonlar érnek yiizeyine yakin yerlerden
oldugu igin yuzey ozeliklerinin tespitinde kullanilan bir
yontemdir.

Diger metotlara gore eser miktarda element tayininde
de kullanilir.
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