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Onsoz

Bu raporda TUBITAK tarafindan desteklenen 110T803 numarall “Metal ve
Metaloksit Mikrodisk Rezonator Parlayici Gaz Sensorlerinin Arastiriimasi ve
Geligtiriimesi“  bashkhi  arastirma  projesinden elde edilen sonuglar
aciklanmaktadir. Proje kapsaminda mikrodisk ve mikrodaire mikrorezonatdrleri
temelli optik gaz sensoérleri gelistiriimisti. Bunun icin UV fotolitografi ya da iki
foton sodurma ile polimerizasyon teknikleri kullnilarak mikrorezonatér yapilari ve
dalgakilavuzlari uretilmistir. Uretilen yapilarin  (zerine lift-off (asindirma)
yontemiyle palladyum sensér tabakasi kaplanmigtir. Dalgakilavuzlarina optik
baglasma optik fiberler ile gerceklestiriimis ve optimum baglasma sartlari
saglandiginda optik fiberler alttasa UV yapigltirici ile sabitlenmistir. Bdylece
tasinabilir hale gelen sensér aygiatlari test edilmis ve hidrojen gazinin %1

yogunluktan daha dusik seviyelerde dl¢llebildigi gdrilmagstir.

Projedeki calismalar bursiyer Mustafa Erytrek basta olmak tzere Dr. Nevin
Tasaltin, Dr. Necmettin Kiling, Dr. Yasin Karadag, Ersan Ozelci, ve Mehdi Aas’in
dnemli katkilari ile Kog¢ Universitesi Optofluidik ve Nano-Optik Arastirma
Laboratuvar’'nda gergeklestiriimistir. Bu calismalar ayni zamanda Mustafa
Eryurek’'in 2013 yilinda Kog Universitesi Fizik Bélimi'nde savundugu yiiksek

lisans tezinin konusunu olusturmustur.
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Ozet

Hidrojen gazinin enerji verimi petrolin enerji veriminden fazla oldugundan
ve yanmasindan sonra ortaya ¢ikan yan urunlerinin zehirli olmamasindan dolayi
hidrojen gazi ilgi ¢ekici bir enerji kaynadi olmaya baslamistir. Ancak hidrojen
gazinin en dusuk yanma sinirt hacimce %4’tir ve molekll hacmi kiglk
oldugundan saklanmasi zordur. Bu nedenle ¢ok kiguk hidrojen sizintilari bile can
ve mal guvenligi acisindan g¢ekince olusturmaktadir. Bu ylzden dusuk
yogdunluklardaki hidrojen gazinin segici bir sekilde algilanmasi gerekmektedir.

Bu projede UV fotolitografisi ve iki foton sogurma ile polimerizasyon
yontemleri ile Uretilen SU-8 polimerden yapilmis optik mikrodisk ve mikrohalka
rezonatdr tabanlh hidrojen gazi algilayicisi tasarlanmig, tretilmis ve test edilmistir.
Hidrojen gazinin ortama verilmesiyle rezonatérlerin hacminin artmasi ve optik
fisildayan galeri kiplerinin (FGK’lerin) kaymasi, algilama yonteminin temelini
olusturmaktadir. Rezonatér hacminin artmasi, rezonatdr (zerine palladyum
kaplanarak saglanmistir. 5 um termal oksit tabakasi olan silisyum alttas Uzerine
SU-8 g1l direnci kullanilarak mikrodisk/mikrohalka ve dalga kilavuzu yapilari
uretilmistir. Telekom dalgaboyunda ayarlanabilir lazerden gelen lazer 1si1§1 optik
fiber ile dalga kilavuzunun ugclari karsi karsiya getirilerek dalga kilavuzuna
aktariimistir. Lazerin dalgaboyu degistirilirken dalga kilavuzundan iletilen lazer
ISIginin gucu Olgulerek FGK’lerin ortaya ¢ikmasi saglanmistir. 200 um ¢apindaki
diskler igin en yuUksek nitelik katsayisi 1400 olarak Ol¢iimustir. Mikroyapilarin
Uzerine asindirma (lift-off) yontemi kullanarak palladyum kaplamasi yapilmistir.
Hidrojen gazinin palladyum kaplamasi olmayan rezonatorler ile olgumleri
referans kabul edilerek palladyum kaplamali rezonatdrlerden hidrojen gazi
Olgimu alinmigtir. Bu yapilarin hidrojen gazi duyarliiginin hacimce %1’den
(10000 ppm) daha az oldugu goézlemlenmigtir.

Projede elde edilen sonuclar ile literatirde ilk defa olarak palladyum
kaplamali mikrodisk ve mikrohalka rezonatorlerin hidrojen sensoru olarak
kullanimi  goésterilmistir. Mikrorezonatérlerin - kalite faktérinin arttiriimasiyla
hidrojen algilama hassasiyetinin 1000 ppm’den dusik degerlere ulastiriimasi
miamkindir. Ayrica bu yontem kullanilarak baska yanici/parlayici gazlar da
algilanabilir.

Anahtar Kelimeler
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Abstract

Hydrogen gas is an attractive energy source since its energy conversion
efficiency is higher than conventional oil and its side products after combustion
are non—-toxic. However, it has a very small lower flammable limit (4% by volume)
and its storage is difficult because of small molecular volume. Therefore even
low concentration leakages become very dangerous to the public health and the
safety of property. Hence, selective detection of small concentrations of

hydrogen gas is required.

In this project, we designed, fabricated and tested a hydrogen sensor
based on polymer optical microdisk and microring resonators fabricated using
UV photolithography and two-photon polymerization. The sensing mechanism
relies on the shift of optical whispering gallery modes (WGMs) due to the size
change of the resonator in the presence of hydrogen gas. The size change is
induced by volume expansion of palladium layer coated on the microresonator.
We fabricated microdisk/microring structures together with optical waveguides
using SU-8 photoresist on Si substrates possessing a 5 um-thick thermal oxide.
A tunable telecom-wavelength laser was coupled into the waveguides using end—
face coupling. When laser transmission was measured as a function of
wavelength, transmission dips were observed revealing the WGMs. A maximum
quality factor (Q—factor) of 1400 was measured for the observed WGMs of 200
pm—diameter microdisks. Palladium layer was coated on the fabricated
microstructures using lift—off technique. Hydrogen gas sensitivities of these
structures have been characterized. The hydrogen response of a microresonator
without palladium coating is taken as the reference. We observed that hydrogen
concentrations lower than 1% (10000 ppm) have been measured with our

devices.

In conclusion, with this project we have demonstrated for the first time in
literature the use of palladium coated microdisk and microring resonators for
hydrogen gas sensing. The minimum gas detection limit of the devices can reach
down to less than 1000 ppm by improving the quality factors of the optical
microresonators. Besides, other flammable/explosive gases can also be detected

using this method.

Keywords
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1 Girig

Projenin amaci, yiksek hassasiyete sahip SU-8 isil direnci tabanl, metal
veya metaloksit kaplamali mikrodisk rezonatér parlayici gaz sensdrlerinin
Uretiimesi ve bu sensorlerin gaz algilama performanslarinin arastiriimasi
olmustur. Bu kapsamda fotolitografi ve iki foton sogurma ile polimerizasyon
teknmikleri ile mikrodisk ve mikrohalka rezonatorler uretilmis. Bu rezonatdrlerin
optik rezonanslari karakterize edilmis. Daha sonra bu rezonatdrlerin Uzeri
palladyum (Pd) ile kaplanarak hidrojen gaz sensori testleri gergeklestirilmistir.
Gergeklestirilen testler sonucunda %1 hidrojen yogunlugunun altinda seviyelerin
algilanabildigi tespit edilmigtir.

Halen farkli teknolojilerle geligtirilen pek ¢ok parlayici gaz sensori
bulunmaktadir fakat mevcut sensorlerin zayif yanlari arastirmacilari bu alanda
ilerlemeye sevketmigtir. Dolayisiyla, bu proje, parlayici gazlarin guvenli
kullanilabilirliligini saglamak amaciyla parlayici gazlarin sizintisini algilama
yetenegine sahip optik sensorlerin Uretiimesine ve geligtiriimesine olan ihtiyagtan
kaynaklanmistir. Uretilen metal mikrodisk rezonator hidrojen gaz sensorii, daha
once mikrodisk rezonatorlerle parlayici gazlarin algilanmasi konusunda

literatirde herhangi bir bilgi bulunmamasindan dolayi bir ilk olmustur.

Uc senelik proje slresince gergeklestirilen calismalar asagidaki alt
basliklarda toplanmistir:

a) Literatur 6zeti ve projenin amacinin agiklanmasi
b) Gergeklestirilen satin almalar
c¢) Problemin elektromanyetik benzegimleri

d) Mikrodisk ve mikrohalka rezonatorlerin fotolitografi ve iki foton sogurma
ile polimerizasyon kullanilarak Uretimesi ve Uretilen rezonatérlerin lift-off teknigi

ile Pd kaplamasi
d) Optik deney dizenegdi ve sensor test dlizeneginin kurulumu

e) Elde edilen hidrojen gaz sensoru sonuglari

13
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2 Literatur Ozeti ve Proje Amaci

2.1 Parlayici gaz sensorleri

Glnimuzde, hidrojen (H,) gazi, petrokimya sektdriinde, igten yanmall
motorlarda, jet motorlarinda, otomobillerde, otobislerde ve roketlerde yakit
olarak kullaniimaktadir. Bu nedenle, hidrojen, gelecegin ideal bir enerji kaynagi
olarak dusunldlmektedir. Kimya endustrisinde bouyldk miktarlarda GUretim
islemlerinde aktif bilesen olarak tiketilmektedir. Diiz cam dretiminde ve
metallerin 1sil islemlerinde koruyucu ve reaktif atmosfer bileseni olarak, enerji
santralleri  ekipmanlarinin  sogutulmasinda, yenebilir bitkisel yaglarin
katillastirilmasinda kullanilir. Ayrica, hidrojen, yakit pili aracihdiyla yliksek verimle
elektrik enerjisine doénusebilen Hidrojen gazi renksiz, kokusuz, bogucu, asiri
derecede yanici ve herhangi bir ortamda hacimce % 4 oraninda bulundugunda
parlayici, bu oranin lzerinde ise patlayici 6zellige sahiptir. 570 °C sicaklikta
kendiliginden tutusur [1- 5]. Metan (CH,4) gazi, dogal gazin ana bileseni olup,
biyolojik Urlnlerin ¢urdtilimesiyle atmosfere katiir. Dogal gaz ile galisan tim
cihazlarda, etanol, amonyak, asetilen Uretiminde ve cesitli elektronik elemanlarda
kullanilan yuksek kaliteli karbon siyahi elde etmekte kullanilir. Metan gazi da
renksiz, kokusuz ve patlayici bir gazdir, yer altindaki madenlerde oksijen oranini
hacimce % 12 nin altina dlglrecek kadar yogun ise bogucu 6zellik
gostermektedir. Hidrojen gazina benzer olarak metan gazi da herhangi bir
ortamda hacimce % 4 oraninda bulundugu parlayici ve % 15 oraninda
bulundugunda ise patlayici 6zellige sahiptir. 595 °C sicaklikta kendiliginden
tutusur [6- 10]. Propan (CsHg) gazi, yakit, sinai sodutucu ve termostat
dolumlannda kullanilir. Isitma uygulamalari ve alevle kesme uygulamalarinda
kullanilir. Renksiz parlayici gazdir ancak suni olarak kokulandiriimistir. Ancak,
herhangi bir ortamda hacimce % 2 oraninda bulundugunda parlayici, bu oranin
uzerinde ise patlayici 6zellige sahiptir. Metan ve propan gazlari birlikte dogal gazi
olusturan (metan % 70- 90, propan % < 5) hidrokarbonlardandir [11, 12]. H,, CH,4
ve CsHg gazlarinin kullanildigi ortamdaki oksijen seviyesinin % 19.5 Uzerinde
olmasini saglanmalhdir, aksi halde oksijen yetersizliginden dolay!r canhlarin
hareketlerinde yavaglama ve biling kaybi meydana getirir. Etkilenen Kisi
boguldugunun farkina varmayabilir. Bu nedenle, sizintisina dahi maruz kalinan
tum vakalarda derhal tibbi midahale zorunludur. Bir ortamda bulunan gazin

sizintisi veya hangi konsantrasyonda bulundugu hakkinda optik, elektriksel ve
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mekaniksel sinyallere bagli olarak &lgen bircok kimyasal sensor tipi
bulunmaktadir.

Mikroboyutlu minyatirize, tasinabilir, glivenilir ve ucuz entegre sensorler,
yeni jenerasyon entegre sensor sistemleri olarak kabul gdérmektedirler. Bu tur
mikroboyutlu sensoérler, entegre parcgalariyla birlikte tek bir c¢ip Uzerinde
toplanabilmektedir. Boyle entegre sensor sistemlerine en iyi 6érneklerden biri de
dizlemsel olarak kolayca entegre edilebilen ve yuksek duyarliga sahip optik
sensorlerdir. Duzlemsel optik sensodrler, sensdr ylzeyine yakin veya sensor
Uzerindeki degisikliklerin giderek sénen (evanescent) dalga algilama ilkesine
dayanmaktadir [13]. Bunlar, tipik olarak Mach-Zehnder interferometreleri [14],
dalga kilavuzlari [15], mikrorezonatorler [16], yuzey plazmon rezonans sensorleri
[17] ve fotonik kristal sensorleri [14,15] gibi gazi duyarlia sahip aygitlardir.
Fotonik entegre devrelerde ¢ok amagh elemanlar olan mikrokovuklar
(mikrohalkalar, mikrodiskler, mikrokireler, fotonik kristal kusur kovuklari,
mikrotoroidler, vb.) sikistiriimis boyutlari ve kolay kullanimlari gibi avantajlar
sayesinde oldukg¢a yogun ilgi gérmektedirler. Ayrica, kalite faktdrlerinin ylksek
olusu, mikrokovuklarin optik sensér olarak kullanimini saglamistir. Mikrokovuk
sensor sistemlerinin pratik uygulamalari, maliyet ve gl¢ dagilimlari ve entegre
sensor sistemlerinde kullanilan yapi, sensorin yapisini ve Uretimini dogrudan
etkiler [13]. Literatirde, dedisik geometrilere sahip optik mikrokovuklar
yayinlanmistir: kire [18- 25], toroid [26- 31], halka [32- 39], disk [40- 43].
Duzlemsel mikrokovuklar, Si [44], SiO,, SOI (Silicon on Insulator) [45], SiN [46],
GaAs [47, 48] gibi kristal alttaglarin Gzerinde, SU-8, benzocyclobutane (BCB),
Teflon AF, polydimethylsiloxane (PDMS), polystyrene (PS),
polymethylmethacrylate (PMMA) [40, 49- 52] gibi malzemelerin sekillendirilmesi
ile Uretilmistirler. SOI teknolojisi kullanilarak SiO, alttas Uzerinde bulunan Si
tabakasinin sekillendiriimesiyle de duzlemsel mikrokovuklar Uretilebilmektedir
[53]. Sikistinimis mikrokovuklar igin genellikle bikilme yarigapinin kiigik olmasi
istenir. Bu sebepten, gekirdek ile ¢ekirdegin etrafini 6rten kaplama arasindaki
kirnim indisi kontrasti (A) yuksek olan optik dalga kilavuzu yapilari tercih edilir.
Ornegin, son zamanlarda gelistirilmis olan Silicon-on-Insulator (SOI) dalga
kilavuzu, cok yuksek indis kontrastina (yaklasik 2.0) sahiptir ve dolayisiyla ¢ok
kiiglik mikrokovuklarda kullanilabilir (<10um® ). Bunun yani sira, SOl dalga
kilavuzlarinin oldukga kigik kesite (250-500 nm) sahip olacak sekilde
uretilmeleri, Gretimlerini pahali ve zor hale getirir, cinki bu boyutlarda SOI dalga
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kilavuzlarinin  Uretiimesi, sadece elektron-igsinim (e-beam) veya derin UV
fotolitografisi gibi pahali islemler ile mimkuindur. Ayrica, SOl malzemesi kizilétesi
bolgede 1s1g1 gegirgen Ozellige sahiptir fakat gorunir bolgede 1s1§1 gegirgen
Ozellige sahip degildir ki bu durum SOI nanotellerin gérinur bélgede optik sensér

olarak kullanilamamasina sebep olur [53].

Polimer malzemeler, ucuz olmalari ve sekillendiriimelerindeki kolayliklar
nedeniyle duzlemsel optik mikrokovuklarin Gretimi igcin oldukga gbzde
malzemelerdir. Ayrica, polimerlerin zengin yuzey fonksiyonalizesine sahip
olmalari, sensor uygulamalar icin oldukga ilgi c¢ekici olmalarini saglamistir.
Mikrokovuk iceren fotonik entegre cihazlarda benzocyclobuten (BCB), SU-8 isil
direnci (photoresist), polikarbonat gibi ¢esitli polimer malzemeler kullaniimaktadir.
Son zamanlarda, hava kilifli (air cladding’li) polikarbonat dalga kilavuzlari
hakkinda bir¢ok teorik ve deneysel ¢alisma yapilmaktadir. Béyle hava kiliflarinin
neden oldugu kirinim indisi kontrastinin yiksek olmasi, ki¢ik buklilme yarigapi
saglamaktadir. Diger yandan, yUksek indis kontrastindan dolayi, bu tar mikrodisk
rezonatdrler, iyi baglasma (coupling) elde etmek i¢in baglasma bdlgesinde ¢ok
dar bir aralik (yizlerce nm) olacak sekilde Uretilmiglerdir. Boyle dar bir aralik elde
edebilmek igcin nanobaski teknidi (nanoimprint lithography) gibi bazi 6zel
tekniklere ihtiyag duyulmaktadir [53]. Onerilen bu proje kapsaminda ise, SU-8
kullanilarak Uretilecek mikrodisk yapilar Uretimi kolaylastiracak daha basit bir
teknik olan UV fotolitografi teknigi kullanilarak tretilecektir.

Mikrodisk rezonatdr biyosensorleri ve gaz sensdrleri, son on yildir optik
sensor teknolojisinde yerlerini aldiklari igin, oldukga kisitl sayida yayin mevcuttur
dolayisiyla mikrodisk rezonatdr gaz sensorleri konusunda literatiirde oldukga
baylk bir acik mevcuttur. Mikrodisk rezonator biyosensorler hakkindaki ilk teorik
aciklamalar 2001 yihinda Boyd ve Heebner [54] tarafindan yayinlanmistir. Boyd
and Heebner, yuksek kalite faktoriine sahip bir mikrodisk rezonatér sensorin
biyolojik patojen algilamasi konusunda terorik bir model tanimlamiglardir. Bu
model, patojen molekullerinin mikrodisk tarafindan sogurulmasi sonucunda
algilamanin gergeklesmesine dayandirilmistir. Bu modele goére, yaklasik 100
patojen molekull algilanabilmektedir. Fakat bu modeli destekleyecek herhangi
bir deneysel ¢alisma yapmamislardir. Bu teorik modelin 1siginda, 2006 yilinda
Cho ve arkadaslari [55] ilk mikrodisk rezonatdr biyosensorleri UGretmislerdir.
Uretilen mikrodisk rezonatér biyosensérler polimer tabanli olup sudaki glikozun
algilanma ozellikleri arastiriimigtir. Ardindan, 2008 yilinda Hu ve arkadaslari [56],
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UV fotolitografi teknigini kullanarak As,S; ve Ge;;Sbi,S;; camsi filmler icinde
yuksek kalite faktérine ve 182 nm/RIU kirinim indisi duyarligina sahip mikrodisk
rezonatdr sensorler Uretmeyi basarmiglardir. Daha sonra Kim ve arkadaslari [57],
polimerik mikrodisk rezonatoér Uretip, rezonatériin ylzeyine yiksek Kkirinim
indisine sahip TiO, ince film kaplamiglardir, bdylece TiO, mikrodisk rezonator
sensoril elde etmiglerdir. Bu sensor ile 294 nm/RIU analit duyarliina
ulasmiglardir. TiO; filmin kalinligina bagh olarak sensor duyarhginin degistigini
aciklamiglardir. Mikrodisk rezonatér biyosensor calismalarina parallel olarak
2004 yilinda Fang ve arkadaslari [58], sensor olarak ZnO/SiO, mikrodisk lazerler
Uretip bunlarin toluen ve benzen gibi ugucu organik bilesiklere duyarliklarini
arastirmiglardir. Toluen veya benzen molekillerinin mikrodiskin yuzeyine
tutunmasi sonucunda dalgaboyunda kayma oldugunu aciklayip molekullerin
uzaysal yogunluklarini hesaplamiglardir. Ayrica, gaz testlerinden, mikrodisk lazer
sensorlerin toluen ve benzen buharini farkh seviyelerde algiladiklari tespit
edilmistir. Daha sonra, 2007 yilinda Bhola, doktora tezi ¢alismasinda [59] UV
fotolitografi tekni@ini kullanarak silika mikrodisk rezonatorler hazirlayip,
rezonatdrlerin ylizeyine Pd ince film kaplayarak mikrodisk rezonatdr gaz senséri
dretmistir. Pd mikrodisk rezonatoér sensorin hidrojen gazini algilama 6zelliklerini
arastirmistir ve rezonatorun kalite faktoriine bagl olarak Pd mikrodiskin hidrojen
gazini algilanmasina yonelik teorik hesaplamalar yapmistir. Sonugta, urettigi Pd
mikrodisk rezonatér sensorin hidrojen gazina duyarlidinin yaklagik 5 ppm
olacagini kabul etmigtir. Ancak, bu konuda herhangi bir deneysel calisma
yapiimamistir. Bu baglamda, 6énerilen bu proje kapsaminda Uretiimesi planlanan
metal (Pd, Pt, vb.) ve metaloksit (ZnO, SnO,, TiO,, vb.) mikrodisk rezonatdrlerin,
hidrojen, metan ve propan gazlarini algilama 6zelliklerinin arastirilmasi literatirde
bir ilk olacaktir. Ayrica, mikrodisk rezonator gaz sensorundn Uretiminde, daha
onceki calismalarda [58,59] mikrodisk malzemesi olarak polimerik malzeme olan
SU-8 kullaniimadigi i¢in dretilmesi planlanan mikrodisk rezonatdr gaz sensori

yapisi da literatlirde bir ilk olacaktir.

2.2 Mikrodisk rezonatérlerin gaz algilama prensibi:

Gelen optik sinyal mikrodiskin rezonans sartini saglamasi durumunda
mikrodiskin tGzerinde ¢ok biyik miktarlarda optik enerji hapsedilebilir. Rezonans
sartl, mikrodisk rezonat6ri saran dis ortamin kirilma indisine yiksek derecede
bagh oldugu i¢in mikrodisk rezonatdrler optik sensorler olarak kullanilabilirler.

Mikrodisk rezonatorin Uzerinde doénen optik sinyaller, fisildayan galeri kipleri
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(FGK’ler) olarak adlandirilir [60, 61]. Bu modlar, mikrodiskin kenarlarinda hareket

eder. Sekil 2-1’de, bu modlarin sematik gérinima verilmigtir.

Rezonans sarti, belirli dalga boylarinda saglanir ve rezonans sartinin
saglanmasi cikis baglanti noktasindan alinan optik sinyal tayfinda ani disusler
halinde goralur. Optik sensorlerin gaz duyarhigi, algilanmak istenen gaz ile optik
sinyalin etkilesim yolu veya zamaninin uzunluguna baghdir. Mikrodisk
rezonatorde fisildayan galeri kipleri (FGK’ler) uzun slreler boyunca hapsedildigi
icin mikrodisk rezonatdrle optik sensoérler gaza karsi yiuksek duyarliga sahip
sensor adaylaridirlar. Mikrodisk rezonatorun ylzeyi ile bu ortamda bulunan gazin
kimyasal olarak etkilesime girmesinden dolaylr mikrodisk ylzeyinin kirinim
indisinde bir degisim meydana gelebilir ve bu degisim, cihazin FGK’lerinde
spektral kaymaya sebebiyet verir. Alternatif olarak bu projede o6nerildigi gibi
mikrodiskin yuzeyi ortamdaki gaz miktari ile genlesen bir kaplama ile
kaplandiginda, kaplamadaki genlesme mikrodiske yansir ve bunun sonucu
olarak ayni gekilde FGK’lerde spektral bir kayma gozlenir. FGK’lerde gozlenen
spektral kayma miktari mikrodisk rezonatorin kirinim indisine, gaz ortamina ve
mikrodisk rezonatdriin yapisina baglidir. Bdylece, gaz algilama esnasinda
mikrodisk rezonatorin yluzeyinde olusan kirinim indisi dedisimi veya genlesme,
esasen Ozellikle mikrodisk rezonatorin dretildigi malzemeye ve mikrodisk
rezonatdrun sekline baghdir. Bundan dolayi, mikrodiskin Uzerine kaplanacak gazi
algilayacak ince film tabakasinin segimi olduk¢ca énemli bir asamadir. Mikrodisk
rezonatdr optik sensorin Uretimi, ancak ve ancak algillanmak istenen gaza

uyumlu algilayici kaplama malzemesinin segilmesi ile mimkin olur [62- 64].

giris cikis

=t o,

A

Sekil 2-1: Mikrodisk rezonatériin sematik gérinima.

Mikrodisk rezonatdr optik sensorlerin gaz algilama &zellikleri, gaz algilama

oncesindeki ve sonrasindaki spektrumlarin kaydedilip gazin algilanmasindan
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kaynaklanan spektral kaymanin élgimu ile tespit edilebilmektedir [42,62]. Gaz
algilama ©Oncesindeki ve sonrasindaki spektrumlarin  kaydedilip gazin
algilanmasindan kaynaklanan spektral kaymanin ol¢iimesinde, mikrodisk
rezonatdér her bir dalga boyunda uyarilir ve 1sik siddeti her dalga boyunda
kaydedilir. Tipik siddet deg@isim olcumlerinde, dar ¢izgi kalinligina (<500 kHz)
sahip lazer kullanihr. Sekil 2-2'de, literatirdeki bazi mikrodisk rezonatér
sensorlerin spektral kaymanin olctiimesine bagh glikoz algilama grafigi [39] ve
Isik siddetinin degisimine bagli glikoz algilama grafikleri verilmistir [65]. Isik
siddetine bagl algilama grafigindeki dogrusal araligin ortalama egimi duyarhhk
ile ilgilidir. Mikrodiskin sahip olacagi keskin bir rezonans, daha yuksek Kkalite
faktoriine, rezonans etrafindaki bir dalgaboyunda daha buyidk sk siddeti
degisimine ve boylece daha yuksek gaz duyarliigina yol agar [42, 62].
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Sekil 2-2: Mikrodisk rezonator sensdrlerin (a) spektral kaymanin él¢ilmesine baglh glikoz

algilama grafigi [39] (b) 1sik siddetinin degisimine bagli glikoz algilama grafigi [65].

2.2.1 Mikrodisk rezonator gaz sensorlerinin gaz algilama limiti

Literatirde, FGK’ler ve mikrodisk rezonatoérler kullanarak gaz algilama
hakkinda kisitl sayida bilgi mevcuttur. Kimyasal sensorlerde, gaz algilama limiti
(Limit of Detection (LOD)), algilama siresi (response time) ve sensorin gaz
olmayan ortamdaki haline donus suresi (recovery time) en kritik parametrelerdir.
Bu parametreleri etkileyen en oOnemli etkenler ise is1 degisimleri, basing
degisimleri ve nem gibi ¢cevresel kaynakli gurtlti olusturabilecek parametrelerdir.
Mikrodisk rezonatdr sensorlerin algilama limitini optimize etmek igin biyik caba
sarfedilmektedir. Fakat sensorun algilama limitinin, entegre algilama sisteminin
algilama limitini kisitlama olasiligi heniiz kesin olarak belli degildir. Ornegin,
mikrodisk rezonatér sensoérin algilama limiti ¢ok iyi olabilir, ama optik sinyal
Uretimi veya sistem gurultisu, sensorin algilamasini bastirirsa, sensér algilama
limitinin ¢ok iyi olmasi bir anlam ifade etmez. Bundan dolayi, mikrodisk rezonatdér
sensOr sisteminin gurdltd analizii, bu alanda yapimakta olan/yapilacak
arastirmalar icin ¢ok ylksek dneme sahiptir. Entegre sensor sistemlerinde,
bircok guraltt kaynagi vardir ve bundan dolayi sensor sistemleri baskin gurtlti
kaynaklari g6z 6nunde bulundurularak tasarlanip uretilmelidir. Bu baglamda,
mikrodisk rezonator sensoérlerin Uretiminde gelistiriimeyi bekleyen oldukca fazla

acik arastirma noktasi mevcuttur [63].

Mikrodisk rezonatoér sensoriunde rezonansin egimi arttirilarak veya
rezonans tepesi keskinlestirilerek rezonansin kalite faktérinin (Q factor)
artinlmasi, mikrodisk rezonatérin algilama limitini geligtirir, boylece tayf kaymasi
Olgum yontemindeki rezonans dalgaboyu belirsizligi azaltilir. Kalite faktorinu
artirmak icin malzeme kayiplarinin az oldugu bir dalga boyunun kullaniimasi ve
cihazin g¢evre uzunlugunun (bdylece optik yol uzunlugu kalite faktoru ile birlikte
artar) arttinlmasi. Cihazin genel kalite faktora (Q),baglasma ile elde edilen kalite
faktorindn (Q¢) ve cihazin esas kalite faktérinin (Q;) kombinasyonundan elde
edilir. Bir mikrodisk rezonatérin esas kalite faktorli, dalga kilavuzu ile
birlestiriimeden mikrodisk rezonatériin ideal kalite faktoridir. Bu kalite faktorleri

arasinda agagida verilen baginti mevcuttur [63].

11,1
Q Qr' QL‘
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Bir mikrodisk rezonator igin, kalite faktoérl ve rezonator egimini etkileyen 3
baglasma rejimi vardir: kritik-alti baglasma (undercoupled) (Q. > Q)), kritik
baglagma (critically coupled) (Q. = Q;), ve kritik-Ustl baglasma (overcoupled) (Q.
< Q). Baglasma derecesi, Uretim esnasinda dalga kilavuzu ile mikrodisk
rezonatdriin arasindaki aralik boyutunu ayarlayarak kontrol edilebilir. Dalga
kilavuzu ile mikrodisk rezonatdr etkilesime girer girmez, cihazin kalite faktéru
sonlu Q. den dolayl azalir. EGer cihaz kritik-alti baglagsma durumunda ise,
rezonatér/dalga kilavuzu araligi c¢ok fazladir. Arallk mesafesi azaltilarak,
rezonansdaki Q., Q ve c¢ikis glcu azaltilur. Kritik baglasma noktasina
yaklasirken, rezonans ¢ikis glici daha hizli azalir. Kritik baglasma durumunda,
rezonans ¢Ikis gucl minimuma ulasir. Eger aralik mesafesi daha fazla azaltilirsa,
rezonans ¢ikis guclu once hizli ve sonra daha yavas azalir. Burada toplam Q
azalir. Bu, cihazin kritik-Gstli baglasma rejiminde oldugunu gésterir. ilging bir
sekilde, kritik baglasma noktasi cihaz icin kararsizlik noktasidir. Bunun sensoér
uygulamari igin olumsuz etkileri vardir. Bu nedenle spectral kayma ile gaz
algilamasi uygulamalarinda sensorin az miktarda kritik-alti baglasma rejiminde

bulunmasi en dogrusal ve hassas algilama i¢in énemlidir [13, 63].
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3 Satin Almalar

Proje kapsaminda satin alinan baslica techizat séyledir: 4 adet gaz akis
kontrolord, termostatli banyo, Yiksek Hizli InGaAs Dedektér (3 adet), InGaAs
Fotodiyot (3 adet), hassas hareket sehpasi, disik gurultilt akim ylkselteci, veri
toplama karti ve taranabilen kizilotesi lazer. Bu techizatin resimleri Sekil 3-1 ile 3-

3 arasinda gosterilmektedir.

Satin alinan taranabilen kizildtesi lazer (Santec marka), kizilotesi
dalgaboylarinda (1500 nm ile 1680 nm arasinda, 20 mW’a kadar glg ile) isima
yapabilmekte ve i1sima yaptidi dalgaboyu ayarlanabilmektedir. Santec lazeri
deney duzeneginde, kizilétesi dalgaboylarinda spektral olarak taranabilen 1sik
kaynagi olarak kullaniimaktir. Mikrodisklerin optik rezonanslari bu lazerin

dalgaboyunun taranmasi ile ortaya ¢ikmaktadir.

Satin alimi tamamlanip laboratuarimiza ulasan diger bir techizat ise disuk
gurdlttld  akim yikselteci'dir (bkz Sekil 3-3). Akim yikseltecinin deney
dizenegindeki roll ise sensér dlgimlerinde dalgakilavuzundan toplanan 1s1gin
fotoalgilayicidaki fotoakimi sinyalinin ylkseltmesi olmaktadir.
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s can be converted 1o a vottage by placing a
d. The output voltage is derived as-

mined capacitance, C,, and !
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PO Box 368, 435 Routa 208N, Newton, NJ 07860 |
Ph (973) §79-7227, Fax (873) 300-3600, http:ifwww.thorlabs.com

DET10C Operatmg Manual - High Speed InGaAs Detector
Description:

The Thorlabs DET 4 oc nsareaey -to-use high-! Spee Socio dagector. The unit comes complete with a photodiot
and intemal 1 enclosed in a sing. The DET10C inc ovable 1" a

Sekil 3-1: Proje kapsaminda satin alinan demirbaslarin bir kisminin laboratuvarimizda
cekilmis fotograflari: Termostatli su banyosu, gaz akisi kontrolorlerinden birisi,
fotoalgilayici modiiller, fotoalgilayici kafalar, hassas hareket sehpasi.
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Sekil 3-2: Kizilétesi isima yapan ayarlanabilir Santec lazer.

Sekil 3-3: Dislk guriltili akim yikselteci
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4 Elektromanyetik Benzesimler

Projenin bu kisminda, Si/SiO, alttas Uzerine SU-8 isil direnci tabanli bir
rezonatorun Uretilebilmesi icin, SU-8 mikrodisk ve SU-8 dalga kilavuzunun
yapisal tasarimi ile ilgili benzesimler gerceklestiriimistir. RSoft programi
kullanilarak yapilan benzesimlerde varsayilan tipik olgtler Sekil 4-1'de
go6steriimektedir. ilk denemelerimizde rezonatdr olarak mikrohalka rezonatoéri
secilmis ve optik baglasmanin dalga kilavuzu ile rezonatdr arasindaki mesafeye
bagimhhgi test edilmistir. Ayni kosullarda degisik dalga kilavuzu-rezonator
mesafeleri icin gerceklestirilien benzesimler Sekil 4-2’de gosteriimektedir. Bu
benzesimler incelenen durum igin en uygun optik baglasmanin 0.4 um mesafede
gerceklestigini géstermektedir. Sekil 4-3'de tasarlanan maskedeki dizlestirilmis
bblgeye sahip mikrodiskler gorilmektedir.

O

Sekil 4-1: RSoft programi ile gerceklestirilen iki boyutlu benzesimlerde kullanilan dalga

kilavuzu-rezonatér modeli. Benzesimlerde kullanilan parametreler: Kirinim indisi: 1.57,
mikrohalka i¢ yarigapi: 4.9 um, mikrohalka dis ¢api: 5.1 um, dalga kilavuzu genigligi 0.2

um, dalgaboyu: 1.6 um, dalga kilavuzu-mikrohalka arasindaki mesafe: 0.2-0.8 um.
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Sekil 4-2: RSoft programi ile dort degisik dalga kilavuzu-mikrorezonatdér mesafesi igin

gerceklestirilen benzesimler. Bu mesafeler sirasiyla 0.2 um, 0.4 um, 0.6 pum ve 0.8 um’dir.
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4.1 Meep Benzesimleri

MEEP, MIT Electromagnetic Equation Propagation kelimelerinin bas
harflerinden olusan Linux tabanli bir elektromanyetik dalga denklemlerini ¢ézerek
benzesim yapan Ucretsiz bir programdir. 20 um yaricaph diskler igin 2 boyutta
elde edilen benzesim sonuclari Sekil 4-3'de verilmistir. Bu benzesimler
kullandigimiz rezonatdr boyutu olan 100 um yarigap degerine getirilebilir ayrica 2
boyuttan 3 boyuttaki benzesimlere gecilebilir. Fakat bu durumlarda benzesimin

tamamlanma slresi oldukgca artmaktadir. Ayrica bu parametreler rezonatér
modlarin duzgun bir gekilde gorilmesi igin yeterlidir.

~ _— .
% % - ,,/ "o"o
L = Z % Z%"
W ", = == =%
S W, — — —
N %, — — —
S % - -— —_—
S Z - - —
S E3 - —— —
ES = = — - — ==
S a=20um = - —_— -
- = —-— = - - -
5 = : | — | — -
g § - - - - -
Z n=15 S —3 3 — 3
Z S — — —
Z > —— — — -
% N — ‘\ - ™
% m=115 S — -—- -—-
m S S S3 S
W, W ~ -~ - —
W AW ~ - - -
o W N N = .
N = =& o
= NS SN

Sekil 4-3: a) 20 mikronluk yarigapa ve 1.5 kirinim indisine sahip mikrodisk rezonatére 1
um genisliginde yine 1.5 kirilma indisine sahip dalga kilavuzundan elde edilen baglasimin
2 boyutta MEEP benzesim sonuglari. Burada m ile ifade edilen deger Ac¢isal yondeki mod

numarasini gostermektedir. b) Radyal yondeki ilk 3 modun yakindan gérinumu. Diger
parametreler a durumu ile aynidir. Dalga kilavuzu-disk arasi mesafe 1 um, kullanilan

dalgaboyu ise telekom dalgaboyudur.
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5 Pd Kaplamali Mikrodisk rezonatorlerin uretilmesi

5.1 Fotolitografi ile Mikrodisk Uretimi

5.1.1 Maske tasarimi

Yapisal tasarim tamamlandiktan sonra, UV fotolitografi teknigi kullanilarak
dretim kalibrasyonlarinin yapilmasi ve fotolitografi parametrelerinin belirlenmesi
icin gerekli olan litografi maskesi L-Edit v.15 programi araciligiyla tasarlanmistir.
Tasarlanan maske, hizmet alimi karsiiginda Bilkent Universitesi Ulusal
Nanoteknoloji Arastirma Merkezi’'nde hazirlanmistir. Bu maskede dalga kilavuzu

ile mikrodisk arasinda degisik araliklar tanimlanmistir.

4” ylzey alanina sahip Si/SiO, alttasin ylzeyinde SU-8 rezonatdrlerin ve
dalga kilavuzlarinin UV fotolitografi ile Uretiminde en iyi ¢6zunurlagun
arastirilmasi icin, maskede farkli boyutlu dalga kilavuzlari ve farkli baglasma
bolgeli mikrodiskler tasarlanmigtir. Sekil 5-1'de, L-Edit v.15 programinda
tasarlanan mikrodisklerin ve farkli boyutlardaki dalgakilavuzlarinin gorinimi
verilmistir. Her bir mikrodisk-dalga kilavuzu giftine, mikrodisk ile dalga kilavuzu
arasindaki mesafeyi ifade eden sayisal birer kod verilmistir. Buna goére, mikrodisk
ile dalga kilavuzu arasindaki mesafe 1 ile 5 um arasinda degisik Olgulerde
tasarlanmistir. Buna ilaveten, dalga kilavuzunun 2 pum veya 3 pum geniglikli
uretilebilmesi icin 2 ayri mikrodisk dalga kilavuzu grubu tasarlanmigtir. 2 pum
genigslikli dalga kilavuzu grubu A harfi ile, 3 um genislikli dalga kilavuzu grubu ise
B harfi ile kodlanmistir.
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Sekil 5-1: L-Edit v.15 programinda ¢izilip kodlanan karakterizasyon maskesinin bir

kisminin L-edit programindaki gérinimu.

Ayrica, mikrodisk ile dalga kilavuzu arasindaki mesafenin en kuguk
degerini belirleyebilmek icin maskede aralarinda 1 ile 5 um arasinda degisen
mesafeler bulunan rezonatérsiiz dalga kilavuzlarn da tasarlanmistir. Dalga
kilavuzlarinin yapisi 45%lik agiyla dondurulip cizilerek bu haliyle de UV

fotolitografi sonucundaki ¢6zinUrlUk limiti arastirilimigtir.

L-Edit v.15 programi kullanilarak hazirlanan bu yapilarin hepsi, yine ayni
programda 47lik ylzey alani doért bolgeye ayirildiktan sonra her bir boélgeye
yerlestirilmistir. BOylece, tasarlanan bu maske, UV fotolitografi isleminde alttagin
dort ayri boélgesinin bagimsiz kullanilmasina olanak saglamistir. Bu sekilde diger
uretim parametreleri sabit tutularak sadece UV 1g1ga maruz kalma suresi kolay
bir sekilde degistirilebilmektedir. Sekil 5-2'de, tasarlanan 4” alanli maske

deseninin L-Edit v.15 programindaki tim ylzey gérinimda verilmistir.
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Sekil 5-2: Tasarlanan 4” alanl maskenin L-Edit v.15 programindaki tim yizey gérinimiui.

Karakterizasyon maskesini kullanarak elde edilen Uretim parametreleri ile
(Uretim parametreleri igin bakiniz bolim 5.1.2) birisi SU-8 mikrodisk ve
mikrohalka rezonatdrlerin Uretimi icin, digeri ise rezonatorler Gzerine ince Pd film
kaplama Uretimi icin olmak Uzere birbirine uyumlu iki maske, yine hizmet alimi
karsihginda Ulusal Nanoteknoloji Merkezi'nde hazirlanmigtir. SU-8 maskesinde
hem mikrodiskler hem de mikrohalkalar bulunmaktadir. Mikrohalkalarin et
kalinliklari 10 um ile 50 um arasinda degistiriimektedir. Her rezonatér igin 2 um
ve 3 um genigliginde dalga kilavuzlarn ve 0 ile 2.5 um arasinda degisen
rezonator-dalga kilavuzu mesafeleri bulunmaktadir. Fakat UV fotolitografisinden
elde ettigimiz yapilarda genellikle rezonator ile dalga kilavuzunun biribirine
degmekte oldugu gdézlemlenmistir. Pd kaplama maskesi, SU-8 maskesine
hizalanarak tasarlanmis ve Uretilmigtir. Bu maskede de yarigcaplari 75 ile 93 um

arasinda degisen Pd disk kaplamalari bulunmaktadir.
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5.1.2 Mikrodisk rezonatorlerin hazirlanmasi

Projede Uretimi 6nerilen SU-8 tabanli mikrodisk rezonatérler, hizmet alimi
karsiiginda, Kog¢ Universitesi Temizoda Laboratuvar'nda UV fotolitografi
kullanilarak hazirlanmaktadir. SU-8 mikrodisk ve dalga kilavuzunun dretiminde

izlenen dretim igslem basamaklar Sekil 5-3'de verilmistir.

M SU-8 R
SiO,
] Si **
.

Sekil 5-3: SU-8 mikrodisk ve dalga kilavuzunun Uretim basamaklari.

Proje kapsaminda satin alinan 5 um termal oksit katmanina sahip (100)
kristal yonelimli 4” yuzey alanli Si/SiO, alttas temizlik isleminden gegirildikten
sonra alttas ylzeyine satin alinan negatif 1s1l direng SU-8 2002'den 4ml
konulmus ve spin kaplama yontemi ile kaplanmistir. Kaplama iglemi, 500 rpm/s
ivmelenme ile 3000 rpm hizinda 60 saniye boyunca yapilmistir. SU-8 filmin
Si/SiO, alttasa diizgun yapismasi ve yapilarin saglam olmasi igin, spin kaplama
isleminden sonra 6rnek 95°C sicaklikta 1 dakika bekletilmigtir.

UV fotolitografi islemi igin, sirasiyla maske ve alttags UV fotolitografi
cihazina yerlestirilip, alttag UV 1s1da 20 ile 40 saniye arasinda degisen surelerde
maruz birakilmigtir. Ardindan, alttas 95°C sicaklikta 1 dakika bekletildikten sonra,
maske deseninin alttag ylzeyinde olusmasi icin SU-8’e Ozel film banyosunda
(developer) bekletilmistir. SU-8 negatif bir isil diren¢g oldugundan bu sirenin

(development sdresi) Ust limiti yoktur. Si/SiO, alttag, film banyosundan
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cikarildiktan sonra izopropil alkol puUskdrtilerek yikanmis ve azot gazi ile

kurutulmustur.

5.1.3 Uretilen mikrodisk rezonatérlerin yapisal karakterizasyonu

Si/SiO, alttasin ylzeyi, optik mikroskop ile goéruntilenmistir ve SU-8
mikrodisk ve dalga kilavuzlarinin gayet dizgun sekilde elde edildigi gorulmustar.
Mikrodisklerin ve dalga kilavuzlarinin daha detayl yapisal analizi, taramali
elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak yapilmigtir. Mikrodisklerin ve dalga
kilavuzlarinin optik mikroskop ve SEM kullanilarak alinan gérintileri Sekil 5-4’'de

verilmistir.

20.0kV X75 100um WD 15.9mm
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10.23pym

C) TUBITAK SEI 200kV X330 10um WD 159mm

Sekil 5-4: Uretilen SU-8 mikrodisklerin ve dalga kilavuzlarinin (a) optik mikroskop

goruntileri. (b) ve (¢) SEM gorintuleri.

Yapilan analizlerde, 100 um vyarigapli rezonattrlerin gayet basarili bir
sekilde uretilebildigi gérulmustur. Ayrica, 3 um genislikli dalga kilavuzunun, 2 um
genislikli dalga kilavuzuna kiyasla daha yiksek verimde elde edildigi ve minimum
dalga kilavuzu-rezonator mesafesinin 2 um oldugu goérulmuagtir. Fakat UV
fotolitografisinin  ¢dézunurlgunin altinda kalmasindan dolayr bu mesafe
yinelenebilir bir sekilde Uretilememektedir. Bu sebeple &rneklerde genellikle
dalga kilavuzu ile rezonator birbirine temas etmektedir (bakiniz Sekil 5-5). Dalga
kilavuzunun rezonatére deddigi durumda asiri baglasmis (overcoupled) durum ile
karsilasiimasina ragmen FGK’ler gézlenmeye devam etmektedir [13,75]. Bu
durumda Q-faktorleri azalmaktadir. Deneylerimizde enfazla ~1000 seviyesinde
Q-faktor gorilmesi asiri baglasmis durum ile agiklanabilir. Bu seviyedeki Q-
faktorleri birle hedeflenen sonuglari almamiz igin yeterli olmustur.
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Sekil 5-5: Birbirine temas eden dalga kilavuzu ile mikrodisk yapilari.

SU-8 mikrodisklerin ve dalga kilavuzlarinin kahnhgi profilometre
kullanilarak odlgulmustur. Sekil 5-6'da bir mikrodisk ile dalga kilavuzunun
arasindaki mesafeyi ve kalinliklarini gésteren profilometre analizi verilmigtir. Bu
analiz sonucunda SU-8 vyapilarinin kalinliklarinin 1.2 pm civarinda oldugu
goOzlenmektedir. SU-8’in ¢ok esnek bir polimer olmasindan dolay dalga kilavuzu-
rezonatdr arasi mesafenin dlgimu icin profilometre Olcimi ¢ok sagh dedildir.
Nitekim hi¢ 3.5 um’lik mesafeye sahip tasarlanmig bir yapi olmamasina ragmen

bu 6rnekteki mesafenin 3.5 um olarak dl¢iimesi bunu dogrulamaktadir.

Sonu¢ olarak gaz O&lgimi deneyleri igin optimum dalga kilavuzu
parametreleri sunlardir: Geniglik: 3 um, rezonatér-dalga kilavuzu mesafesi: 0 um
(rezonatér ile dalga kilavuzu birbirine dokunmaktadir), kalinhk: 1.2 um. Bu
parametrelerin fiberden dalga kilavuzuna baglagim deneyleri icin de uygun

oldugu gézlemlenmistir.
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Sekil 5-6: Bir mikrodisk ile dalga kilavuzunun arasindaki mesafeyi ve bu yapilarin

kalinhklarini gésteren profilometre analizi.

5.2 Iki Foton Polimerizasyon ile Mikrodisklerin Uretilmesi

iki foton sogurma ile fotolitografi yéntemi, UV fotolitografi gibi tim érnegi
ayni anda polimerlestirmenin aksine her noktayl tek tek polimerlestirme
yontemiyle ¢alismaktadir. Bu sebeple iki foton sogurma yavas c¢alisman bir
yontemdir. Fakat rezonatorlerin ylzeyleri UV fotolitografisinden daha purizsiz
bir sekilde Uretilebilmektedir. Ylzeylerin plrlzsiz olmasi kalite faktérind,
dolayisiyla da hassasiyeti arttiran bir etmendir. iki foton sogurma yénteminde
SU-8 bir UV foton sogurmak yerine iki kirmizi fotonu ayni anda sogurmaktadir.
Fakat iki foton sogurma lineer olmayan bir olay oldugu igin 11k siddetinin kritik bir
degerden daha yiiksek olmasi gerektirmektedir. iki foton sogurma ydntemi
purizsuz yapilar elde edilmesinin en 6nemli sebebi de budur. Cinki UV
fotolitografisinde sadece direk gelen isik degil, ayni zamanda sagilan veya
yansiyan 1glk da polimerizasyona katkida bulunurken iki foton sogurma
yonteminde sadece lazer 1siginin odak hacmi icinde kalan SU-8 bdlgeleri
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polimerlesmektedir. Bu durumun sebebi isik siddetinin sadece odak hacmi

icerisinde kritik degerden daha yuksek olmasidir.

Gerekli olan ylksek 1sik siddetini saglamak igcin 785 nm dalgaboyunda ve
100 fs darbe zamanina sahip bir darbeli lazer kullanilmistir. Lazer 1511 SU-8
Uzerine odaklandiktan sonra piezoelektrik hareket sehpasi Uzerine konulmus
ornek bilgisayar kontrolu ile hareket ettirilmis ve istenilen sekillerin Uretilmesi
saglanmigtir. Eger 1s1gin siddeti iki foton sogurma isleminin gergeklesmesi igin
yeterli degilse, SU-8 hi¢ polimerlesmemekte, eder 1sik siddeti esik degerinden
yuksek ise SU-8 polimerlesmektedir. Bu sebeple odak hacmi igerisinde kalan
bolgeler polimerlesirken diger bdlgeler polimerlesmemekte ve bu iki bdlge
arasinda UV fotolitografisi yontemine gore ¢ok daha ylksek bir kontrast ve

¢6zunurlik elde edilmektedir.

Sekil 5-7: a) 80 mW gli¢ ve 5 mm/s yazma hizi ile Uretilmis dalga kilavuzu. Enerjinin
yetersiz olmasindan dolayi dalga kilavuzunun bazi kisimlari alttasa yapismamistir. b)
120mW lazer glicu ve soldan saga sirasiyla 0.2, 0.5 and 1.0 mm/s yazma hizlari ile
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yapilan dalga kilavuzu Uretimi denemesi. Eneriji cok yiiksek geldigi icin SU-8 lizerinde

yaniklar olusmustur.

b)

Sekil 5-8: Dalga kilavuzlarinin a) Firinlama isleminden hemen sonraki gérintiisu b)

Uretimin sonundaki gériintiisti. Buradaki dalga kilavuzlarinin geniglikleri 4.7 um’dir.

iki foton sogurma fotolitografisi ydntemi sirasinda kullanilan Gretim
basamaklari sdyledir: Cam alttaglar 10 dakika boyunca plazma igerisinde
bekletilerek temizlenmistir. Daha sonra SU-8 2002 bu alttaglar lGzerine dékilmus
ve 60 saniye boyunca 3000 rpm dénme hizi ile kaplanmistir. 2 dakika boyunca
ornekler 100°C’de isitilmistir. Bu asamada optik rezonatérlerin tiretiminden énce
optik dalga kilavuzlarinin Gretimi yapiimistir. Dalga kilavuzlarinin gerektirdigi
Uretim ¢6zUnrligu rezonatdrler kadar yuksek olmadigindan dalga kilavuzlari UV
lazer kullanilarak Uretilmistir. Oncelikle 1sik glicliniin ve yazma hizinin en uygun
degeri arastiriimistir. Optik glic 30 mW ile 120 mW arasinda, yazma hizi da 0.2
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mm/s’den 5 mm/s’ye kadar taranmistir. Sekil 5-7’de 1sik enerjisinin az (a) ve ¢ok

(b) oldugu durumlar verilmistir.

Elde edilen en iyi dalga kilavuzu 6érnekleri 30 mW optik gi¢ ve 0.5 mm/s
yazma hizi ile elde edilmistir. UV lazer isleminden sonra érnek 100°C’de 10
dakika boyunca firinlanmigtir. Bu firinlama islemi 1sik almis SU-8'te kliglk bir
kirilma indisi degisimine sebep oldugundan uretilecek dalga kilavuzlari optik
mikroskop altinda segilebilmektedir (bakiniz Sekil 5-8a). Dalga kilavuzlarinin
¢dzlclye konulmadan o6nce seciliyor olmasi, dalga kilavuzlari ile Uretilecek
rezonatorler arasindaki mesafenin iyi bir sekilde kontrol edilebilmesini
saglamaktadir. UV lazer ile dalga kilavuzu tanimlamasi isleminden sonra iki foton

sogurma islemi ile rezonatdr Uretimi adimina gegilmistir.

b)

Sekil 5-9: a) Yazma gizgileri arasi mesafenin 0.5 ym durumda Uretilen yay seklindeki
yapilar. Uretim gizgileri arasindaki mesafenin gok olmasindan dolay! iiretim gizgileri optik
mikroskop altinda secilebilmektedir. b) Yazma cizgileri arasi mesafe 0.3 ym yapilarak
Uretilen yay seklindeki yapilar. Bu mesafe ile daha purlizsuz yapilar elde edilmistir.
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Rezonatdr Uretimi icin U¢ farkl parametre optimize edilmistir. Yazma hizi
(6—24 um/s), yazma cizgileri arasindaki mesafe (0.3 ym-0.7 ym) ve lazer gucl
(3-7 mW). Elde edilen en iyi yapilar su parametreler ile elde edilmistir: Yazma
hizi 24 uym/s, yazma cizgileri arasi mesafe 0.3 ym ve lazer gicti 7 mW (bakiniz
Sekil 5-9).

Yazma islemi sirasinda lazer belli bir boélgedeki SU-8 katmanini
polimerlestirdigi icin Uretilen yapilarin belli kalinliklari olmaktadir. Ornegi UV lazer
ile Uretilen dalga kilavuzlarinin, dalga kilavuzunun merkezinden yanlara dogru
2.35 um kalinhda sahip oldugu &él¢limustir. Bu sebeple toplam dalga kilavuzu
kalinh@ 4.7 ym olmustur. iki foton sogurma yéntemi ile Uretilen rezonatérlerde
ise 0.25 uym’lik fazladan kalinlik gézlenmistir. Ornegin yarigapi 20 ym olarak
tasarlanan rezonatorlerin yarigaplari 20.25 um Olculmustar. Dalga kilavuzu-
rezonator arasi mesafenin dogru bir sekilde Uretilmesi icin bu kalinliklarin hesaba
katilmasi gerekmektedir. Ornegin dalga kilavuzu ile R yaricapli bir rezonator
arasi mesafenin 1 ym olarak Uretilebilmesi igin rezonatérin merkezinin dalga
kilavuzunun merkezinden (2.35 + 0.25 + 1.00 + R) uym kadar uzakta olmasi
gerekmektedir. Bu hesabin dogru olup olmadiginin test edilmesi igin Uretilen
orneklerden SEM gorintileri alinmistir. Elde edilen gorintiler, bu hesabin dogru

oldugunu gdstermektedir (bakiniz Sekil 5-10).

B
LI I L R O AN N O A B |

a) 10.0kV 12.2mm x2.00k SE(V) 20.0um
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b) 10.0kV 12.2mm x30.0k SE(U)

Sekil 5-10: a) UV lazer ile Uretilen dalga kilavuzu ile iki foton sogurma ydntemi ile Uretilen
mikrohalka 6rneg@inin SEM gorintisi. Mikrohalkanin kenarlari yeterince puriizsiz
goriinmektedir. b) Yapilarin birbirine yaklastigi bélgenin yakindan goriintiisi. Aradaki

mesafe 1 ym olarak tasarlanmis ve 1.2 uym olarak olgiimustir.

5.3 Mikrodisklerin Lift-Off islemi ile Pd Kaplamasi

Uretilmis SU-8 mikrodisklerin tizerine Pd kaplama isleminin asagidaki gibi
yapiimistir. Onceden (Uretilmis olan SU-8 rezonatorler (bakiniz Sekil 5-11a)
Uzerine 1s1l direng, spin kaplama yontemiyle kaplanmistir (bakiniz Sekil 5-11b).

(I N R —
i

S5i02 5U-8 Is1l direng

Sekil 5-11: a) SU-8 mikrodisklerin islemden 6nceki goérinim. b) Isil direncin spin

kaplama ile kaplanmasi.

Daha sonra litografi maskesi kullanilarak UV fotolitografi islemi yapiimigtir
(bakiniz Sekil 5-12a). SU-8 mikrodisklerin tam ortasindaki isil direng, developer
ile ¢ozllecektir (bakiniz Sekil 5-12b). Fakat burada dikkat edilmesi gereken iki
dnemli nokta bulunmaktadir. ilki, developer sadece isil direnci ¢dzmeli, SU-8’e
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herhangi bir zarar vermemelidir. Aksi halde mikrodiskler ve dalga kilavuzlar
zarar gorecek ve 1sik baglasimi ve fisildayan galeri kiplerinin diizgiin olmasinda
problem yasanacaktir. ikincisi ise SU-8 rezonatorleri ile lift-off maskesinin
birbirine diizgln bir sekilde hizalanmasi gerekmektedir. Aksi halde Pd kaplamasi
SU-8 rezonatorlerin kenarlarina gelecek ve fisildayan galeri kipleri Pd metalinin

varligindan dolayr ¢ok cabuk sonlmlenecek, dolayisiyla rezonatérlerin kalite

\ 4

faktort azalacaktir.

T s [

Si Si0z SU-8 Isil direng Maske UV Isik

1 e [/ [
Si

Si02 SU-8 Isil direng

Sekil 5-12: a) UV fotolitografi islemi. b) Isil direncin istenmeyen kisimlarinin ¢ézilmesi.

Onemli bir diger nokta ise, Sekil 5-12b’de goruldigi gibi 1sil direncin dikey
duvarlara degil aralik mesafesi artan duvarli (undercut) bir sekilde Uretilmesidir.
Cunki Pd kaplamasi yapilirken isil direncin agikta kalan dikey duvarlarina Pd
kaplanmasi istenmemektedir (bakiniz Sekil 5-13a). Eger dikey duvarlara da Pd
kaplanirsa, istedigimiz yapiyi (bakiniz Sekil 5-13b) elde etmek ¢ok zor olacaktir.
Bunun sebebi ise, duvarlara Pd kaplanmasi durumunda buradaki Pd’un, isil
direncin tamamen kaldirilmasi igin gerekli olan ¢dzlcu-isil direng temasini

engelleyecek olmasidir.
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Sekil 5-13: a) Pd kaplama islemi. b) Isil direncin tamamen kaldiriimasi.

Sekil 5-14a’da lift-off ile Uretilmis Pd kaplamali disklerin SEM goruntuileri
verilmektedir. Pd kaplamasinin en kenarda kisimlarinin ¢ok iyi uretilemedigi
gorulmektedir. Bunun sebebi undercut yapisinin kontrolli bir sekilde
uretilememis olmasidir. Daha iyi undercut yapilarak dingin kenarl Pd
kaplamalari elde edilebilir, fakat bu yapilarin hidrojen dlgumleri icin yeterli oldugu

gOrulmustar.

Disklerin SEM géruntulerinin diginda dalga kilavuzlarinin da Ustten ve
kesitten SEM goruntuleri alinmistir. Ustten gériiniimden gézlemlendigi kadariyla
dalga kilavuzlari yeterince duzgun Uretilmigstir (Sekil 5-14d). Kesit alani gorintisu
muikemmel bir dizgunlikte olmamakla birlikte fiberden dalga kilavuzuna isik
baglasimi icin yeterlidir (Sekil 5-14e). Bu kesit alani, SU-8 rezonatorler ve dalga
kilavuzlarinin Uretilmesinden sonra alttasin kesilmesi sirasinda olugsmaktadir.
Kesme iglemi optimize edilerek kesit alani daha dizgin hale getirilebilir.

5.3.1 Uretilmis Pd Kaplamali Mikrodisklerin SEM Goériintiileri

StageatT= 454°
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StageatT= 454°

Stage at T= -4.0°

Sekil 5-14: Pd kaplamal yapilarin SEM gérintuleri. a) 45 derecelik yataydan goriiniim. b)
Ustten gériiniim. c) Dalga kilavuzu-disk baglasim bélgesinin yakin gériinim. d) Ustten
ve yakin goriinim. e) Dalga kilavuzunun alttagin en kenarinda kalan ve fiberden optik

baglasim saglandidi bolgesi

Kemtoseeenc
laser: «

Sekil 5-15: Macaristan’da Szedeg Universitesi'nde ortak ¢alismalar yaptigimiz Prof. Pal

Ormos’un grubunda bulunan iki foton sogurma ile polimerizasyon diizeneginin genel
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goruntisu. Kirmizi femtosaniye lazerin izledidi yol kirmizi gizgilerle gosterilmistir. Gereksiz
yere polimerlesmeleri engellemek igin bilgisayar kontrolll bir shutter bulunmaktadir.

Ornek mikroskobun (izerinde bulunan piezo hareket sehpalarinin lizerine bulunmaktadir.
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Deneysel Diizenegin Tasarimi ve Kurulumu

6 Deney Duzeneklerinin Kurulumu

SU-8 rezonatdrlerin  modlarinin  karakterize edilmesi i¢in ayarlanabilir
kizildtesi lazer kullanilmigtir. Bu lazerin rezonatdrlere baglasimi igin
rezonatorlerle birlikte Uretilmis SU-8 dalga kilavuzlar kullaniimaktadir. Dalga
kilavuzlarina ise lazer 1511, literatlirde “end-face coupling” seklinde adlandirilan
u¢ uca baglasim yontemi ile baglastirimaktadir [66]. Bu yontemde dalga
kilavuzlari ile giris ve c¢ikis fiberlerinin uglari ayni noktaya getirilerek lazer i1s1d1
Oncelikle giris fiberinden dalga kilavuzuna sonra da dalga kilavuzundan cikis
fiberine baglastirimaktadir. Ug uca baglasim yontemi ¢ok ylksek baglasim
verimliliklerine ulasamamaktadir. Dalga kilavuzunun her iki ucuna kirinim
Izgaralari yerlestirilerek rezonatdre daha yiksek verimlilikle lazer 15131 baglasimi
saglanabilir. Fakat bu yapilar mikron-alti ¢ézinurlik gerektirdiginden bu yapilarin
Uretimi halen kullandigimiz mikro-tretim yontemimiz ile mimkdn degildir. Ayrica
halihazirda kullandigimiz u¢ uca baglasim yontemi ile rezonatéor mod

karakterizasyonu igin yeterli seviyede baglasim saglanmaktadir.
1.4. Sensor test sisteminin kurulumu igin yapilan ¢aligmalar

Uretilen mikrodisk rezonatér sensorlerin  gaz algllama testlerinde
kullanildigi sensor test hucresi Sekil 6-1'de verilmigtir. Sensor test hicresi, optik

fiberlerin ve gazlarin giris-gikisini saglayan bir gaz odasidir.
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__Fiber giris ve ¢ikiglari

/

5 e
Gaz giris ve ¢ikislari

Sekil 6-1: Gaz sensori test hiicresi.

SU-8 tabanli metal ve metal oksit film kaplh mikrodisk rezonatér sensérlerin
parlayici gaz/gazlari algilama performanslarinin belirlenmesi igin Kog¢ Universitesi
Optofluidik ve Nano-Optik Arastirma Laboratuvar’'na optik sensor test sistemi
kurulmustur. (Bakiniz Sekil 6-3 ve Sekil 6-4)

Kalin SiO, alttas Uzerine Pd kaplamali ve referans icin Pd kaplamasi
olmayan SU-8 kullanarak mikrodisk ve dalga kilavuzu &rnekleri dretilmistir.
Uretilen bu érneklerdeki dalga kilavuzlarina ug uca baglasim ydéntemiyle telekom
dalgaboyundaki kizildtesi ayarlanabilir lazer 1s1§1 baglastinimis ve rezonatdrlerin
fisildayan galeri kipleri uyariimigtir. Cahsmalarda kullanilan optik baglagsma
dizenegi Sekil 6-2'de gosterilmektedir. Baglasim saglandiktan sonra fiberler UV
yapistirici veya epoksi yapistirici ile sabitlenerek tasinabilir hale getirilmis ve

sonra test hicresi igine tasinarak gaz algilama denemeleri yapiimistir.
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%

“Cakas-fiberi. - -

Sekil 6-2: Optik 6lgimlerde kullanilan deney diizeneginin son hali.

Sensdrlerin gaz algilama testlerini yapmak igin, saf N, gaz tlpd, icinde N,
ile seyreltiimis H, bulunan gaz tupu, ve saf H, gaz tupu kullaniimistir. Gaz akis
kontrol Unitesi kullanilarak bilgisayar kontrollli gaz sisteminde test hiicresine, gaz
algilama testleri igin istenilen oranda gaz gonderilmistir. Testler esnasinda
ortamdaki nemin etkisinden kurtulmak icin oncelikle azot gazi verilmigtir. Daha
sonra istenilen oranlarda hidrojen gazi verilerek kizildtesi fotodetektor yardimi ile
rezonans dalgaboyunun kaymasina bakilmistir.
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Sicaklik Kontrol Cihazi
Veri iletim
' Birimi

Sensir Test Hiicresi

O _

Sensir

Propan
Metan
Hidrojen
Azot

—
Gaz Girigi Gaz Cikigi

Kizilotesi Fotodedektor

Sekil 6-3: Sensor test sisteminin sematik gérinima.

-
= -.‘:Q~_.

Sekil 6-4: Kurulan gaz algilama deney diizeneginin genel gorintusa.
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7 Elde Edilen Sonugclar

7.1 Sensorlerin Hazirlanmasi ve Optik Spektrum Olgiimleri

Dalga kilavuzunda ilerleyen lazer 1s1§1, eder rezonans sartini sagliyorsa, dalga
kilavuzu-mikrodisk baglasim bdlgesine gelince mikrodiske baglasmaktadir. Bu sebeple
ayarlanabilir lazer kullanilarak lazerin dalgaboyu taranmis ve mikrodiskten gegen lazer

1s1g1, dalga kilavuzundan fiber kullanilarak toplanmistir.

Iki foton sogurma yontemi ile iiretilen bir mikrodisk rezonatorden elde edilen
spektrum o6lgiimii Sekil 7-1°de gosterilmektedir. ki foton sogurma yontemi yavas calisan
bir islem oldugu icin bu asamada 15-20 um yarig¢apli rezonatdrler iiretilmistir. Bu sebeple
FSR degeri (15.452 nm - 17.362 nm) UV fotolitografisi ile iiretilen 100 um yarigapl
rezonatdrlerin bagimsiz spektral aralik (FSR, Free Spectral Range) degerinden (2.331
0.059 nm) daha yiiksek olmustur. Ayrica, yine ayni sebepten dolay1 biikiilmeye bagh
optik kayip da arttigindan nitelik katsayilari diisiik cikmustir (120). iki foton sogurma
yontemi ile yeterince bliylik rezonatorler {iretildigi zaman yiiksek nitelik katsayisi

Olciilecegi ongoriilmektedir.

49



v

TUBITAK

Dalgaboyu - Transmisyon
5 T T T T T T

N () h
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Sekil 7-1: ki foton sogurma yéntemi ile tretilen érnekten dlciilen transmisyon spektrumu.
Rezonator yarigapi 15 um gibi kiiguik bir deger oldugundan FSR degeri de yiksek
olmustur (Spektrum dlgiimu alinan drnegin optik mikroskop goérintisi kiglk resim olarak
verilmistir.). FSR’in gérinebilmesi igcim lazer dalgaboyu genis bir aralikta taranmistir.
Lazerin gikis gucunin dalgaboyuna bagl olmasi sebebiyle transmisyon egrisinde genel

bir dalgalanma olmaktadir.

Sekil 7-2’de fotolitografi ile Uretilen bir mikrodiskten elde edilen spektrumlar
gosterilmektedir. Sekil 7-2a’daki spektrum mercekle sonlandirilmis fiberler (lensed fiber)
kullanilarak elde edilmis iken Sekil 7-2b’deki spektrum normal fiberler ile elde edilmistir.
Bu spektrumlarda elde edilen FSR degeri elimizdeki 100 mikron yarigapindaki
mikrodiskler i¢in yaklasik olarak 2.30 nm olarak hesaplanmistir. Bu deger literaturdeki
benzer bir yayin ile karsilastinimistir. Yayinda mikrodiskler SU-8ten uretilmis,
mikrodisklerin yarigapi 100 mikron ve lazer 1s1ginin dalgaboyu telekom dalgaboyu olarak
secilmistir. Bu durumda ve FSR’in 2.28 + 0.08 nm olarak 6l¢ildigu belirtilmistir [39].
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%10 Isik Siddeti - Dalgaboyu
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Sekil 7-2: a) Mercekle sonlandiriimis fiber kullanilarak dalga kilavuzuna baglasim elde
edilmesi durumunda alinan transmisyon isik spektrumu. Mercekle sonlandiriimis fiber ve
dalga kilavuzu goérintisu grafigin sag tarafinda kuguk resim olarak verilmistir. b) Normal

fiber ile dalga kilavuzuna baglasim elde edilmesi durumunda alinan transmisyon 11k
spekturumu. Normal fiber ile dalga kilavuzunun géruntisi grafigin sag tarafinda kiigik
resim olarak verilmistir. Mercekle sonlandiriimis fiber durumunun, normal fiber durumuna
gbre dalga kilavuzuna baglasim verimliligi agisindan 3 kat daha iyi olmasi haricinde bir
UstinlGga yoktur. Rezonans dalgaboylari beklendigi gibi iki durum icin de ayni1 degerlerde

clkmistir.

Mercekle sonlandiriimis fiberler normal fiberlere gére daha pahali oldugundan
normal fiber ile baglasim denemeleri de yapilmistir. Normal fiberle yapilan deneylerde de,

mercekle sonlandiriimis fiber deneylerinde izlenen yol izlenmistir. Oncelikle Uretilen dalga
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kilavuzuna baglasim saglanmis, daha sonra lazerin dalgaboyu taranarak mikrodiskten
gegen Is1gin spektrumuna bakilmistir. Elde edilen veriler karsilastirildiginda mercekle
sonlandiriimis fiber diizenegdi ile normal fiber diizene@i arasinda 6nemli miktarda bir
baglasim verimliligi farki olmadigi gézlenmistir (bakiniz Sekil 7-2b). Normal fiber ile
baglasim saglanmasi, tasinabilir ve ucuz sensor test hicresi Uretimi agisindan blylk

onem tasimaktadir.

Giris fiberi

Cikis fiberi
///

<
T
T-
-
-
-
-
-

UV yapistiric1”

Sekil 7-3: Normal fiberler ile elde edilen baglagim durumunun UV yapistiricisi kullanilarak
sabitlenmesi ile taginabilir hale getirilmis bir sensér test hiicresi. Burada UV yapistirici,
lamelin iki tarafinda saydam olarak gérilebilmektedir. Ayrica test hiicresi tizerinde

bulunan SU-8’ten Uretilmis mikrodisk ve dalga kilavuzu yapilari bile segilebilmektedir.

Normal fiber ile elde edilen badlagim durumunun tasinabilir bir sensér test hiicresi
haline getirilmesi UV yapistirici ya da epoksi yapistirict kullanilarak basariimistir. Bu
islemde hareket sehpalari yardimiyla elde edilen baglasim durumu, fiberlerin UV
yapistirici kullanilarak sabitlenmesiyle ile kalici hale getirilmistir. UV yapistirici, gérinar
Isik altinda yapisma gdstermeyen, fakat UV isik altinda hizli bir sekilde kur olarak
sertlesen bir yapistirici toradur. UV yapistirici ile yapilan sabitleme isleminden sonra
fiberler hareket sehpalarindan sokllerek sensér test hilcresi tasinabilir duruma
getiriimistir. Boylelikle Uretilen sensor test hlcresi, gaz odasi icerisine taginarak hidrojen

gaz sensor testleri gerceklestirilmistir.

7.2 H, Gaz Sensor Testleri

Fiberlerin yapistiriimasi ile hazirlanan sensorler H, gaz algilamasi testlerine
tabi tutulmus ve arzu edilen H, algilama hedefine ulasiimistir. Elde edilen
sonuglar Sekil 7-4 ile 7-7 arasinda sunulmaktadir. Bu sonuglari igeren bir
makalenin yazimina hali hazirda baglanmistir ve makalenin 1-2 ay gibi bir stirede
Applied Physics Letters dergisine sunulmasi hedeflenmektedir.
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Sekil 7-4 ve Sekil 7-5te Oncelikle Pd kaplamasiz bir mikrodisk ile
gerceklestirilen kontrol deneylerinin sonuglari gosterilimektedir. Sekil 7-4’teki
deneyde mikrodisk dncelikle uzun sire (3-4 saat boyunca) N, akisina maruz
birakilmis ve bdylece ortamin neminin etkisi kaldiriimistir. Daha sonra mikrodiske
degisen akis oranlarinda N, gazi verilmis. Akis oranlari 900, 920, 950 ve 1000
ml/mn deg@erlerinde tutulmustur. Bu sekilde goéruldiagu gibi N, gazinin akis

degerlerinin bu mertebelerde degistiriimesi ile FGK’nin spektral pozisyonu

degismedigi ve N, gazinin akisinin FGK’leri etkilemedigi gézlemlenmistir.

Sekil 7-5deki deneyde ise Sekil 7-4'deki Pd kaplamasiz mikrodisk
kullaniimis ve N, akisi 1000 ml/mn seviyesinde sabit tutularak 6rnek odacigina
%2, %5 ve %10 yogunluklarinda H, verilmistir. H, gazi verilmesinin sonucu
olarak FGK’lerin spektral konumlarinda arti yonde bir kayma goériimektedir.
Gozlenen kayma %10’luk H, yogunlugunda yaklasik 15 pm mertebesindedir. Bu
kaymanin sebebini mikrodiski olusturan SU-8 polimerinin H, adsorpsiyonu
(yUzermesi) olarak acikliyoruz. Burada dikkat edilmesi gereken nokta ancak
%5’lik H, yodunluklarindan sonra SU-8 adsorpsiyonunun FGK’lerde oélgulebilir bir
kaymaya yol agmasidir. H, gaz senséri uygulamasi igin hedef yogunluk olan %1
ve altt yogunluk degerlerinde Pd kaplamasiz aygitlarin élgim yapamadigi

goraimustar.

Pd kaplamali bir mikrohalka resonator ile gergeklestiriien H, sensor
deneylerinin sonuglari Sekil 7-6 ve 7-7'de gosterilmektedir. Bu deneylerde
mikrohalka sirasiyla %1, %1.5, %5 ve %10 yogdunluklarinda H, gazina maruz
birakilmigtir. Sekil 7-6’da gdsterilen ilk deneylerde %1’lik H, gazinin FGK'lerde
arti ydnde yaklasik 30 pm’lik bir kaymaya yol actigi goérulmektedir. Daha sonra H,
yogunlugu %1.5 seviyesine cikartiidiginda bu kayma miktari 40 pm civarina
ulasmistir. Sekil 7-7'de takip eden deneylerde ayni mikrohalka iki defa %1.5
daha sonra %5 ve %10’luk H, yogunluklarina maruz birakilmistir. Her seferinde
yaklasik 30 pm’den yuksek spektral kaymalar gérulmustir. Ancak H, yogunlugu
%10 mertebesine getirildiginde artik spektral kaymanin H, yogunlugu ile dogrusal
olarak artmadigi da gdézlenmigtir. Bunun nedeni Pd kaplamasi igerisine H,
gazinin sogurulmasindan sonra olusan PdH, yapisinin geri donuasumli fazi olan
alfa fazindan geri donusumsuz fazi olan beta fazina gegmis olmasidir. Beta
fazinin gorilmeye basladigi gegis yogunlugu x=%1.5 iken olmaktadir [67].
Palladyumun degisik alasimlari kullanilarak beta fazina gegis yogunlugu

geciktirilebilir.
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Sekil 7-4: Pd kaplamasi bulunmayan bir mikrodisk rezonatér ile yapilan N, akis algilama
deneyi sonuglari. Ustte mikrodiskden kaydedilen drnek bir spektrum gosterilmektedir.
Altta bir FGK’nin zamana bagh olarak spektral konumunun degisimi veriimektedir. Bu

deney sirasinda 6rnek odaciginda N, akisi 900, 920, 950, ve 1000 ml/mn seviyelerinde

sabit tutulmustur. Deney sirasinda odaciga H, gazi verilmemistir.
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Sekil 7-5: Pd kaplamasi bulunmayan bir mikrodisk rezonatér ile yapilan H, algilama
deneyi sonuglari. Ustte mikrodiskden kaydedilen érnek bir spektrum gosterilmektedir.
Altta bir FGK’nin zamana bagh olarak spektral konumunun degisimi veriimektedir. Bu
deney sirasinda 6rnek odaciginda N, akisi 1000 ml/mn seviyesinde sabit tutulmus H,

yogunlugu ise kirmizi renkli egride belirtildigi gibi %0, %2, %5 ve %10 degerlerine

sabitlenmigtir.
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Sekil 7-6: Pd kaph bir mikrohalka rezonatdr ile yapilan H, algilama deneyi sonuglari.
Ustte mikrohalkadan kaydedilen érnek bir spektrum gosterilmektedir. Altta bir FGK’nin
zamana bagli olarak spektral konumunun degdisimi verilmektedir. Bu deney sirasinda
o6rnek odaciginda N, akisi 1000 ml/mn seviyesinde sabit tutulmus H, yogunlugu ise

kirmizi renkli egride belirtildigi gibi %0, %1 ve %1.5 degerlerine sabitlenmistir.
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Sekil 7-7: Pd kaph bir mikrohalka rezonatér ile yapilan H, algilama deneyi sonuglari.
Ustte mikrohalkadan kaydedilen érnek bir spektrum gosteriimektedir. Altta bir FGK’nin

zamana bagl olarak spektral konumunun degisimi verilmektedir. Bu deney sirasinda
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o6rnek odaciginda N, akisi 1000 ml/mn seviyesinde sabit tutulmus H, yogunlugu ise
kirmizi renkli egride belirtildigi gibi %0, %1.5, %5 ve %10 degerlerine sabitlenmisgtir.

Sensoér aygitlarinin alt algilama siniri, hassasiyetleri ve cevap zamanlarini
belirlemek icin yaptigimiz calismalarin sonuglari Sekil 7-8 ve Sekil 7-9'da
gosterilmektedir. Sekil 7-8(b)de goéraldigu gibi %0.3'luk H, yogunlugunda
yaklasik 10 pm’lik spektral kayma gozlenebilmistir. Bu deger 2 pm olan guriltt
seviyesinin Uzerindedir. Dolayisiyla sensor aygitimiz %0.3 H, yogdunluklarini
Olcebilmektedir. 2 pm’lik gurdltt sininn didstndldidginde bu alt sinir yaklasik
%0.07 degerine kadar azaltilabilecegi gorulmektedir. Farkl semsor aygitlariyla
degisik H, yogunluklarinda yaptigimiz deneylerin sonuglari Sekil 7-9'da
Ozetlenmektedir. Sekil 7-9(a)da goruldigu gibi sensor aygitlarimiz %0.3-%1
arasi H, yogunluklarinda 30pm/%H, hassasiyetiyle algilama yapabilmektedir.
%71’lik yogunlugun Uzerinde ise temel olarak Pd érglsinidn yapl bozulmasindan
kaynaklanan bir satlirasyon gorilmektedir. Bes farkli sensér aygitmizin degisik
H, yogunluklarindaki cevap zamanlari Sekil 7-9(b)de goésteriimektedir. Cevap
zamani H, yogunlugundaki artisi takiben spektral kayma miktarinin %10
kaymadan %90 kaymaya ulasmasi igin gereken zaman olarak tanimlanir.
Literatdr ile uyumlu olarak H, yogunlugunun artmasiyla cevap zamaninin azaldigi
gorilmektedir. H, yodunlugundaki artis ile cevap zamanindaki bu azalma Pd-
yuzeyindeki H, adsorbsiyonunun yogunluk artigi ile artmasiyla agiklanmaktadir.
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Sekil 7-8: Kaplamasiz (a) ve Pd-kaplamali (b) iki sensér aygitindan degisik H,
yogunluklarinda gézlenen spektral kayma miktarlari. Kirmizi gizgiler H,

yogunlugununzamana goére degdisimini vermektedir.
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Sekil 7-9: a) Bes farkli sensoér aygitindan degisik H, yogunluklarinda élgiilen spektral
kayma miktarlari. Kirmizi kesik ¢izgili dogru %0.3-%1 arasi yogunluklarda elde edilen
veriler igin elde edilen en az hatali dogrudur. Dogrunun egimi 30pm/%H, sensor
aygitlarinin hassasiyetini verir. b) Farkli H, yopunluklarinda bes farkli sensor aygitindan
Olgulen cevap zamanlari.

Yakin zamanda elde ettigimiz tim bu sonuglar bir makale olarak
hazirlanmis ve 1 Eylil 2014 tarihinde Applied Physics Letters dergisine
gonderilmigtir. Makale metni sonug raporunun ekinde bulunmaktadir. Malzeme
karakterizasyonunun da yapildigi daha genis kapsamli sonuglarimiz daha uzun
bir makale seklinde sunulacaktir. Bu makalenin hazirliklari halen devam

etmektedir.

8 Sonug

Bu proje ile mikrodisk/mikrohalka rezonatdrleri temelli optik parlayici gaz
sensorlerinin - geligtiriimesi  igin  gerekli  mikrofabrikasyon, timlestirme,
karakterizasyon ve gaz sensoriu testi adimlar gerceklestiriimistir. Testler
sonucunda %1 yogunluktan daha dugsik yogdunluklarda hidrojen gazi varligini
yaklasik 30 saniye gibi bir cevap suresi ile algilayabilen senstr goésterimi
basariimigtir. Bu degerin %0.1 seviyesine kadar getiriimesi hedeflenmektedir.
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Gelistirilen bu optik gaz sensorinun kullandigi algilama yontemiyle hidrojen gaz
algilamasi daha once literatlirde gosterilmemistir. Literatirde daha dnce optik
rezonatdor sensorler kullanilarak amonyak [68,69], etanol [70], su buhar [71] ve
asetilen [72] gibi degdisik gazlarin algilamasi yapilmistir. Optik rezonatdr ile
hidrojen gazi algilamasi Uzerine sadece birka¢c caligma vardir. 73 no’lu
referansda palladyum kapli fotonik kristal lazeri kullanilarak %0.8’e kadar H,
Olcima yapilmistir. Fakat elde edilen cevap siresi 2 ile 5 dakika arasindadir ve
uretilen fotonik kristal kompleks bir Gretim islemi gerektirmektedir. 74 no’lu
referansda WO; kaph silikon rezonatorin hidrojen varliinda termooptik etki
sebebiyle rezonanslarinin kaymasi yéntemi ile hidrojen olcimui gosterilmistir.
Fakat mekanizmanin geri dénebilir olup olmadidi belirtiimemistir. Ayrica bu
calismada rapor edilen olcllmis en dusuk H, konsantrasyonu %1.4 olarak
verilmistir. Dolayisiyla geligtirdigimiz yontem palladyumun geniglemesi ile polimer
mikrorezonatériin esnemesine dayall olup yeni bir mekanizma kullanmaktadir ve
bu yontemin gaz sensdr hassasiyeti literatlirdeki alternatif gdsterimlerle
karsilastirilabilir seviyededir. Proje kapsaminda elde ettigimiz sonuclar

halihazirda uluslararasi bir dergide yayinlanmak tzere hazirlanmaktadir.

Gelistirdigimiz gaz algilama yonteminin mikrorezonattr kalite faktérinin
arttinlmasi ile hassasiyetinin arttinimasi ve hidrojenden farkli gazlarin
algilanmasinda kullanilmasi mumkun olacaktir. Farkli gazlarin algilanmasi igin
gerektigi takdirde palladyumdan baska metal, metal oksit ya da metal alagimlari
kullanilabilir. Bu tar denemeler taginabilen ve dusik seviyede gaz yogunluklarini
algilayabilen heyecan verici yeni optik gaz sensoérlerine esin kaynagi
olabilecektir.
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