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OZET

COK KANALLI BiR KUARTZ KRISTAL MIKROBALANS VERI
TOPLAMA SISTEMININ GELISTIiRILMESI
YUKSEK LISANS TEZI
MUSTAFA KARAPINAR
BALIKESIR UNIiVERSITESI FEN BiLIMLERI ENSTITUSU
ELEKTRIK-ELEKTRONIK MUHENDISLiGi ANABILIiM DALI
(TEZ DANISMANI: PROF. DR. SEYDi DOGAN)
BALIKESIR, TEMMUZ - 2017

Bu c¢alismada, kiigiik miktarlardaki kiitle degisimlerinin kuartz kristal
mikrobalans (KKM) teknigi ile izlenip kayit altina alinabildigi ¢ok kanalli bir veri
toplama sistemi gelistirilmistir. Sistem Arduino Atmega 2560 mikrodenetleyici
kontrollii olup, kisisel bilgisayarla veya bagimsiz olarak ¢alisabilmektedir. Sistem
icin tasarlanan prototip cihazin her bir kanali i¢in, birer PIC16F628
mikrodenetleyicisi kullanilmis ve sensor arastirmalart i¢in kullanilacak KKM
kristallerinin ~ frekans  Olglimleri  bu  mikrodenetleyiciler  tarafindan
gerceklestirilmistir. Frekans oOlclimleri ile birlikte es zamanli olarak, ortam
sicakligl ve nemi ile her bir kanala ait sicaklik degisimleri izlenmekte ve cihaz
bellegine veya bilgisayara "txt" formatinda kaydedilebilmektedir. Olgiilen ve
kaydedilen tiim veriler eszamanli olarak bir bilgisayar ekrani lizerinden grafiksel
olarak goriintiilenebilmektedir. Mikrodenetleyiciler i¢cin Arduino C ve CCS-C
programlama dili, bilgisayar arayiizii i¢in ise Labview gorsel programlama dili
kullamilmistir.  Sistemin frekans Ol¢iim araligi, frekans dogrulugu, frekans
hassasiyeti ve sicaklik hassasiyeti sirasiyla 1-50 MHz, 1 ppm, 1 Hz ve 0.1°C’dir.
KKM kristali lizerine biiyiitiilen NiO film tabakasinin kiitlesi, gelistirilen cihaz ile
yapilan Ol¢limler neticesinde yaklasik 140 upg hesaplanmis ve baska bir
mikroterazi ile 6lgiilen degerle birbirini teyit ettigi goriilmiistiir.

ANAHTAR KELIMELER: Kuartz kristal mikrobalans (KKM), frekans olciimii,
elektronik arayiiz, veri toplama, piezoelektrik algilayici, kiitle dl¢timii.



ABSTRACT

DEVELOPMENT OF A MULTI-CHANNEL QUARTZ CRYSTAL
MICROBALANCE DATA COLLECTION SYSTEM
MSC THESIS
MUSTAFA KARAPINAR
BALIKESIR UNIVERSITY INSTITUTE OF SCIENCE

ELECTRICAL AND ELECTRONICS ENGINEERING
(SUPERVISOR: PROF. DR. SEYDi DOGAN)
BALIKESIR, JULY 2017

In this study, a multichannel data collection system has been developed in
which mass changes in small quantities can be monitored and recorded by quartz
crystal microbalance (QCM) technique. The system is controlled by Arduino
Atmega 2560 microcontroller and can be run independently or via a personal
computer. PIC16F628 microcontroller is used to use for each channel of prototype
device designed for the system, and frequency measurements of the QCM crystals
to be used for sensor investigations have been performed by this microcontroller.
Simultaneously with frequency measurements, temperature changes of each
channel are monitored with ambient temperature and humidity, and can be
recorded in the device memory or computer in "txt" format. All measured and
recorded data can be displayed simultaneously on a computer screen graphically.
Arduino C and CCS-C programming languages have been wused for
microcontrollers and Labview visual programming language has been used for
computer interfaces. The frequency measurement range, frequency accuracy,
frequency precision and temperature accuracy of the system are 1-50 MHz, 1
ppm, 1 Hz and 0.1 °C respectively. The mass of the NiO film layer grown on the
QCM crystal has been calculated to be approximately 140 pg on the basis of the
measurements carried out by designed device, and confirmed with the value
measured by another microbalance.

KEYWORDS: Quartz crystal microbalance (QCM), frequency measurement,
electronic interface, data acquisition, piezoelectric sensor, mass measurement.
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1. GIRIS

Insanoglunun hayatim saglikli bir sekilde devam ettirebilmesi icin yasadigi
cevreyi iyl tanimasi, onu meydana getiren unsurlari iyi analiz etmesi ve onlardan en
verimli sekilde yararlanmay1 bilmesi gerekir. Dogal yasamda karsilasilan bazi
problemlerin ¢oziimii, mikroskobik agidan bakildiginda doganin kendini olusturan
organik ve inorganik maddelerin i¢inde yatmaktadir. Organizmalar ve maddeler,
kendisini olusturan en temel yapi1 taslari olan birim hiicreler, molekiiller ve
atomlardan meydana gelir. Dolayisiyla mikro veya nano boyuttaki bu unsurlarin
tespit edilebilmesi, davraniglarinin ve Ozelliklerinin incelenebilmesi bilimsel

arastirma ve teknolojik gelismelerin 1s181nda miimkiin olur.

Tarihsel siire¢ i¢inde maddelerin kiigiik miktarlarinin algilanmast ve
incelenmesi ile ilgili baz1 fikirler ortaya atilmis ve degisik yontemler kullanilmistir.
Eski Misir uygarliginda agirlik 6lgmek icin Sekil 1.1°de goriildiigii iizere esit kollu
terazilerin kullanildig1 bilinmektedir. Arsimet (M.O. 285-212), krala ait tacin saf
altindan yapilip yapilmadigini bulmak icin, ta¢ ile ayn1 agirliga sahip saf altin bir
kiilceyi agzina kadar su dolu bir kaba daldirmis, ayn1 kaba tac1 da koydugunda tasan
su miktarlarini karsilastirip kiitle farkini bulmustur. O tarihlerde bu yontemle yapilan
kiitle 6l¢tim hassasiyeti glinlimiizde kullanilan kiitle 6l¢ekleriyle kiyaslandiginda 10

gramlar civarinda oldugu bilinmektedir [1, 2].
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Sekil 1.1: Misir Uygarlhiginda esit kollu terazinin kullanildigina dair bir papirts.



Avrupa’da aydinlanma ¢agi ile birlikte bircok alanda oldugu gibi analitik
Olgiimler i¢in de belirli teoriler {iretilmeye ve pratik caligmalar yapilmaya
baglanmistir. 1886’da Warburg ve IThmori yaptiklari ilk mikro terazi ile kiitleleri 10°
kg hassasiyetinde olgmiislerdir. 1895 yilinda Angstrom tarafindan, elektromanyetik
dengeleme yontemiyle olusturulan mikro terazinin hassasiyetinin 1 pg ve yik
kapasitesinin 2 g oldugu bildirilmistir. Daha sonralari Emich, Angstrom terazisini
gelistirerek hassasiyeti 1,5x10™ kg olarak iyilestirmistir. 1909°da Steele ve Grant,
ince kuartz cubuklarin yer aldigi basit yapidan olusan vakum mikro terazi
gelistirmisler ve yaklasik 3,8x10° kg’lik hassasiyet elde etmislerdir. 1920°de
Petterson tarafindan ince kuartz liflerin siispansiyonu prensibi kullanilmasi sonucu

kiitle 6l¢iim hata oran1 10™° kg’a kadar diisiirilmiistir [2-5].

1962’de Cahn ve Schultz, fotoelektrik algilayict ve hareketli bobin sisteminin
yer aldigi ve giiniimiizde de yaygin olarak kullanilan bir vakum mikro terazi
gelistirmislerdir. 1969°da Sartorius ve Werke tarafindan yapilan manyetik
slispansiyonlu terazinin prensip semasi Sekil 1.2°de gosterilmis olup bu tip teraziler
teorik olarak klasik terazilerin geldigi son teknolojiyi i¢ermektedir. Gliniimiizde,
titresimsiz ortam ve sabit sicakliklarda, laboratuvarlarda kullanilan klasik mikro

terazilerle ortalama 0,1 pg hassasiyetlerinde 6l¢iim yapilabilmektedir [2].
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Sekil 1.2: Manyetik siispansiyonlu mikro terazinin prensip semast [2].



Yukarida verilen ve gilinlimiizde kullanilan kiitle ©6lgme yontemlerinin
temelinde maddelere etki eden yercekimi kuvvetinin kullanilmasi esasi vardir.
Olgiilecek kiitle, bilinen baska bir agirlik ile veya esdeger bir kuvvetle (elastik kol,
burgulu yay, manyetik, vb.) karsilastirilarak bulunmaktadir (Sekil 1.3). Son
zamanlarda oOzellikle olduk¢a kiigiikk kiitleleri olgmede farkli bir yontem
kullanilmaktadir. Eger olgiilecek kiitle diizenli mekanik titresim yapan bir sistemin
lizerine yerlestirilirse, sisteminin dogal frekansi degismektedir. Buradan hareketle
frekans degisimlerinden faydalanilarak, klasik yontemlerle belirlenen Olctimlere
kiyasla cok daha kiigiik kiitleler belirlenebilmektedir. Ilk olarak bu gercegi fark eden
Sauerbrey [6] 1959’da gelistirdigi kuartz kristal mikrobalans (KKM) ydntemiyle
kiitle degisimlerini 10" kg hassasiyete kadar 6lgebilmeyi basarmistir. Bu yontemle

daha hassas analitik 6l¢iimlerin yolu agilmistir.

Sekil 1.3: Giiniimiizde kullanilan ¢esitli mikro teraziler.

KKM, kuramsal olarak piezoelektrik etkiye dayanan, diisiik maliyetli ve ¢ok
hassas bir kiitle 6lcme yontemidir. Giiniimiizde bu yontemle 107" kg’a (0,1 pg) kadar
kiitle degisimlerini tespit edebilmek miimkiin hale gelmistir [3, 4]. KKM yonteminin
temel yapitast olan kuartz kristal rezonator (KKR) bazi ince filmler ile kaplandiginda
“KKM sensorii” olarak adlandirilmaktadir. KKM sensorler son 20-30 yilda bir¢ok

uygulama icin iyi bir analitik yontem olarak yer almistir.

KKM yonteminin kesfedildigi ilk zamanlarda, KKM sensorleri gaz fazindaki
ortamlarda yaygin sekilde kullanilmistir [7,8]. Daha sonralari, kristal yiizeyine
kaplanan film kalinligimi belirleyen ve sivi ortamlarda kullanilabilecegini gdsteren
bazi calismalar yapilmistir [9-11]. Onceleri, KKM sensoriiniin sivi kosullar altinda

kullanim1 konusunda literatiirde birkac¢ ¢alismaya rastlanilmaktadir [12-14]. KKM ile
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temas halinde olan viskoelastik maddeler i¢in yapilan fiziksel modellemeler [15, 16]
ile polimerlerin viskoelastik ve sensor yiizeyine kaplanan malzemelerin mekanik
ozelliklerinin incelenmesine imkan saglanmistir. Bu gibi durumlarda "akustik olarak
ince" veya "akustik olarak kalin" kaplamalar gibi kavramlar biiylikk 6nem
tagimaktadir [17]. Kalin bir viskoelastik filmin sivi ile temas halinde olmasi
durumunda, gerceklesmesi muhtemel olarak beklenilen olaylarin kapsamli olarak
aciklanabilmesi i¢in, sensoriin tam bir karakterizasyonu 6nem arz etmektedir. Ancak,
akustik bakimdan ince filmler icin fiziksel modellemelerde biiyiik basitlestirmeler
yapilabilir. Bu durumda sensor karakterizasyonu ve ilgili fiziksel 6zelliklerin elde

edilmesi kolaylasir ve sonucunda asagida verilen ¢aligmalara da 151k tutulabilir [18]:

e Newtonsal ve viskoelastik sivilarin fiziksel karakterizasyonu [19, 20],
o Elektrokimyasal siire¢lerde iletken polimerlerin davraniglarini incelemede
kullanilan yiik transfer analizi [21-23],

e Bagisiklik reaksiyonlarinin saptanmasi ve biyosensorlerin gelisimi [24-28].

Yapilacak en basit calismalarda dahi sensor karakterizasyonuna uygun elektronik
araylizler kullanilmasi gereklidir. KKM sensoriiniin karakterizasyonu genel olarak ii¢

ana agamadan olusur:

1. Belirli bir uygulama i¢in uygun elektronik ve hiicre arayiizlerinin tasarimi ve
KKR’iin elektriksel parametrelerinin ol¢iilmesi [29, 30],

2. Olgiimlerle iligkili uygun modellemenin yapilmasi, matematiksel
algoritmalarin olusturulmasi ve secilen modele uygun fiziksel parametrelerin
¢ikarilmasi [31, 32],

3. Bu parametreleri aciklayan fiziksel, kimyasal veya biyolojik olaylarin

yorumlanmasi [33, 34].

Gaz veya buhar fazli uygulamalarda kuartz rezonatorlerin Q faktoriinde pek
degisim olmamaktadir. Bu durumda KKM sensoriinil izlemenin en basit yolu klasik
osilatorleri kullanmaktir. En ¢ok kullanilan Pierce, Colpitts ve Miller kristal
osilatorlerinden herhangi biri bu kullanim i¢in uygundur. Kullanilan sensor
dizilerinde osilatorler arasinda kuplaj veya sinyal karisimini 6nlemek icin kuartz

rezonatdriin algilayici yiiziiniin topraklanmasi avantaj saglamaktadir [35].



KKM sensorlerinin sivi kosullar altindaki uygulamalar1 hem analiz hem de
kullanilan sistemler agisindan gaz ve vakum ortamlara kiyasla olduk¢a karmasiktir.
Sekil 1.4’de cesitli firmalar tarafindan ticari olarak iiretilmis ve hassas Ol¢limler

yapabilme kabiliyetine sahip KKM cihazlar1 verilmistir.

Sekil 1.4: KKM analizorleri. a) QCM200 Digital Controller (Stanford Research
Systems), b) Q-Sense Analyzer (Biolin Scientific).

KKM yonteminin viskoz maddeler ile olan iliskisinin ortaya ¢ikarilmasindan
sonra biyosensor arastirmalarinda biiylik artiglar meydana gelmistir. Bu teknigin ilk
defa kesfedildigi 1959’dan bugiine kadar KKM tabanli sensor arastirmalarina ait
yayin sayilarinin yillara goére degisim grafigi Sekil 1.5°de verilmistir. Grafik
incelendiginde 90’11 yillardan sonra yapilan yayin sayilarindaki artista bir yiikselme
oldugu dikkati c¢ekmektedir. Bunun sebepleri arasinda KKM sensoriiniin  sivi
ortamlardaki parametrelerinin ortaya c¢ikarilmasi, nanoteknolojik arastirmalara
verilen onem ve KKM tekniginin ¢ok genis bir aragtirma alanina sahip olmasi

gosterilebilir.

Yaymlanan makale sayist

T T T T
1959-1977 1978-1987 1988-1997 1998-2007 2008-2017

Sekil 1.5: Kesfedildiginden bu yana KKM tabanli sensorler kullanilarak yapilan
yayin sayilar1 (28.02.2017 tarihinde www.sciencedirect.com sitesinden alinmistir).
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Ik zamanlarda daha ¢ok gaz fazindaki maddelerin algilayici yiizeylerde
birikmesi ve kiitle degisimleri incelenmistir. Buna bagli olarak ugucu organik
bilesikler ve nemi algilayabilen bazi kimyasal sensor caligmalar1 yapilmistir. Webber
ve dig. [8], hava kirliligini 6lgmek i¢in KKM yontemini kullanarak havadaki
amonyak, hidrojen siilfiir ve hidrojen kloriir gazlarmi tespit etmislerdir. Savkun ve
dig. [36], polyamid ve silika jel kapli iki ayr1 KKM kristali ile yaptiklar1 deneylerde
gazlardaki nem oranini 6l¢miis olup, silika jelli KKM sensoriiniin %10’un altindaki
nem oranlarima olduk¢a hassas oldugunu, polyamid kapli KKM sensériiniin ise daha
diisiik hassasiyette fakat daha genis bir 6l¢iim araligina (%1-100) sahip oldugunu
belirtmislerdir. Tai ve dig. [37], grafen-oksit ve ¢inko-oksit ince film tabakalari ile
kapladiklart KKM sensorlerini kullanarak %11-%97 araligindaki nem oranlarini
41Hz/RH% hassasiyetle oOlctiiklerini rapor etmislerdir. Hamid ve dig. [38], c¢inko
ftalosiyanin kaplamali KKM sensorleriyle hekzan ve benzen organik buharlarinin

havadaki konsantrasyonlarini dlgtiiklerini bildirmislerdir.

LB ince filmler optik, biyolojik ve elektriksel 6zelliklerinden dolay1 bazi
sensor arastirmalarinda oldukea sik kullanilmaktadir. Cok katmanli LB ince filmlerin
tiretimi esnasinda KKM yontemi kullanilarak film kalinligi ve kiitle miktar
izlenmekte ve kontrol edilebilmektedir. BoOylece molekiiler tabakalarin kiitle
degisimleri takip edilerek ince filmler karakterize edilebilir. Kaushik ve dig. [9], 5
MHz’lik c¢ift elektrotlu kuartz kristalinin tizerine kapladiklari indiyum filminin
kalinligin1 KKM yontemi ile 6l¢tiiklerini yaymlamiglardir. Capan ve dig. [39], KKM
kullanilarak LB ince film kaplama teknigi vasitasiyla arasidonik asitin kuartz kristal
lizerine  biylitiilmesini  gergeklestirmis ve biiylitme miktarin1  nanogram
hassasiyetinde olgerek filmin karakterizasyonunu yapmislardir. Erdogan ve dig. [40],
Agikbas ve dig. [41] ayn1 yontemle polimer LB ince filmleri karakterize ettiklerini ve

cesitli organik gazlari tespit ettiklerini rapor etmislerdir.

Elektrokimyasal siireclerin izlenmesinde ve korozyon caligmalarinda KKM
cok sik kullanilan yontemlerden biridir. Kimyasal reaksiyonlarda ortaya g¢ikan ve
analizi yapilacak madde miktarlar1 elektrokimyasal KKM (E-KKM) yontemiyle
gercek zamanda ve yliksek duyarhilikla olgiilebilmektedir. KKM yonteminin
kullanilmaya baslamasindan yaklasik 30 yil sonra “E-KKM” terimi literatiirde yer

almaya baslamis olup, bu yontem elektrokimya pazarinin gelisimine biiylik katki



saglamigtir [21]. Bruckenstein ve Shay [42], E-KKM sensorlerinin frekans ol¢iimleri
icin TTL (Transistor-Transistor Lojik) tabanli bir devre gelistirmisler ve bunun
elektro-gravimetrik ¢alismalar1 kolaylastirdigini rapor etmislerdir. Ayni ¢alismada
cozelti sicakligl, sivi viskozitesi ve KKM kristali lizerindeki sivi yiiksekliklerini
inceleyerek kiitle duyarliligini hesaplamada kullanilan parametreleri ortaya
cikarmiglardir. Levi ve dig. [43], lityum batarya elektrotlarinda olusan

deformasyonlar1 E-KKM ydnteminin farkli bir uygulamasi ile incelemislerdir.

Viskoelastik 6zellik gosteren sivilarda kiitle algilama yonteminin teorik ve
pratik olarak eksiklikler icermesi onemli bir dezavantajdi. Kanazawa ve Gordon [10]
bu eksikligi gidererek sivi i¢i kiitle degisimlerini tespit etmeyi basarmis olup, sivi
yogunlugu ve viskozitesi gibi bazi parametrelerin KKM yontemi ile tespit
edilebilmesinin yolunu a¢mislardir. Bu kesif sensor arastirmalarinda bir doniim
noktas1 olmus ve KKM sensorii bircok uygulamada iyi bir analitik yontem haline
gelmistir. Bu yontem; biyosensorlerde, biyomolekiiler etkilesimlerin analizinde,
bakteriyel yapismanin arastirilmasinda, patojen ve mikroorganizma tespitinde,
polimer film-biyomolekiil veya hiicre substrat etkilesimlerinin incelenmesinde,
immiinosensorlerin s1vi ve polimer karakterizasyonunda, sivi i¢i elektrokimyasal
uygulamalarda kapsamli bir sekilde kullanilmaktadir. Menon ve dig. [44], suya
dayanikli ve bazi organik bilesiklere duyarli bir tiir polimer ile kapladiklar1 KKM
sensOriinii  kullanarak sudaki organik kirleticilerin tespitine yonelik ¢alismalar
gerceklestirmislerdir. Rodriguez ve dig. [45], organik film tabakalarin su emilimini
izlemek iizere sivi ortaminda kararli olarak c¢alisan bir osilator devresi
tasarlamiglardir. Pasif bir KKM sistemi tasarlanarak yapilan benzer bir ¢alismada
Bustabad ve dig. [46], polimer membranlar1 suya maruz birakarak hidrasyon (su
alimi) davraniglarin1 ortaya c¢ikarmislardir. Gupta ve dig. [47], portakal ve elma
suyundaki bir tiir antioksidan olan kaempferol miktarini tespit etmek icin bir KKM
nanosensOr gelistirdiklerini rapor etmislerdir. Montoya ve dig. [48], tiiberkiiloz
bakterisi tarafindan salgilanan 38 kDa proteinin algilanmasina yonelik yaptigi
caligmalarda yeni bir piezoelektrik immiinosensor gelistirmisler ve KKM yontemi
yardimiyla tiiberkiiloz hastaliginin teshisini rapor etmislerdir. Sadik ve dig.[49],
farkli yogunluklardaki glikoz katkili saf suyun glikoz seviyelerinin Ol¢iimiinii

gerceklestirmek icin bir KKM tabanli sensor sistemi tasarlamiglardir.



George ve dig.[50], ismini M-KKM (manyetik KKM) verdikleri bir yontemle
manyetik alanin kimyasal reaksiyonlara etkisini incelemislerdir. Uzun yillardan beri
bir giivenlik sorunu haline gelen ve insanlig1 tehdit eden patlayicilarin KKM yontemi
ile tespit edilmesi son zamanlarda One c¢ikan caligmalar arasmma girmistir [51].
Montméat ve dig. [52], DNT ve TNT patlayict yapisina benzeyen dinitro-
triflorometoksi-benzen maddesinin havaya yaydigi nitro-aromatik bilesikleri
algilamaya yonelik calisma yiiriitmiislerdir. Benzer bir ¢alisma Fan ve dig. [53]
tarafindan TNT igerikli patlayicilarin tespiti i¢in yapilmistir. Yapilan ¢calismada TNT
molekiillerine karst secici 0Ozelligi olan ve tiitin mozaik viriisiiniin mutant
proteinlerinden olusan algilayic1 tabakayr KKM sensorii iizerine biiyiiterek TNT
buharina karsi tepki gosteren KKM sensoriiniin deneysel sonuglarini rapor
etmislerdir. Molekiiler baskili polimerlerin kullanildigi baska bir calismada ise
Tancharoen ve dig. [54], KKM yontemi ile DNT ve TNT’yi algiladiklarini
bildirmislerdir.

KKM teknigi ile gergeklestirilen sensor uygulamalar1 daha ¢ok fizik, kimya
ve biyoloji bilim dallarimin g¢aligma alanlar1 i¢in kullanilmaktadir. Ancak, KKM
teknigin gerceklestirildigi sistemlerin donanim ve yazilim unsurlar1 bagli bagina birer
miihendislik ¢aligmasidir. Donanimsal ¢alismalar, bu teknikte kullanilan aparatlarin
ve elektronik devrelerin tasarimi, gelistirilmesi ve iyilestirilmesi asamalarini igerir.
Bilgi teknolojilerindeki gelismelere paralel olarak KKM sistemlerinde kullanilan
bilgisayar arayiizleri veya elektronik sistemlerde kullanilan mikrodenetleyici
yazilimlarinin tasarlanmasi ve gelistirilmesi de bu ¢alismalarin goriinmeyen

boyutudur.

Zhang ve Feng [55], sivi icindeki KKM sensoriiniin genlik ve frekans
degerlerini eszamanli Slgerek ve sensoriin enerji dagilim etkisi ile kiitle yiiklenme
etkisini birbirinden ayirarak, KKM sensdriiniin titresim genligi ile hareketli direnci
arasinda bir baglant1 oldugunu ve buradan yola ¢ikarak siv1 i¢i kiitle degisimlerinin
sivi sOniimleme etkisinden ayrilabilecegini gostermislerdir. Nakamoto ve dig. [56],
benzer bir calismada KKM sensoriindeki kiitle yiikleme etkisi ile birlikte viskoelastik
etkiyi devre analizi yontemleri ile ortaya c¢ikarmislardir. Lucklum ve Hauptmann
[57], “Af-AR teknigi” olarak isimlendirdikleri bir yontemle viskoelastik film ile

kapli KKM sensoriiniin sivilardaki davranigini analiz etmislerdir. Rodriguez-Pardo



ve grubu [58-61], Miller osilatoriiniin en uygun hale getirilmesinde kullanicilara
yardimci olmast maksadiyla bir CAD arayiizli tasarimi gerceklestirmigler, KKM
sensorlerinin  stvi  ortami uygulamalarinda kullanilacak elektronik osilator
devrelerinin tasarim metotlarin1 arastirmislar ve Miller osilator devresinin frekans
degisimi ile hareketli diren¢ degisiminin eszamanlt olarak Olgiilebilecegini

gostermislerdir.

Hauptmann ve dig. [62], kirlilie neden olan hidrokarbonlarin deniz suyu
icindeki miktarlarin1 algilamaya yonelik bir calismada 8 adet KKM sensor dizisi
iceren bir elektronik dil tasarlamislardir. Zampetti ve dig. [63], cok kanalli KKM
sensOr sistemi ile minyatiir bir elektronik burun tasarlayarak, bu tasarimda
kullandiklar tek osilatorii zaman paylasimli anahtarlama yontemi ile dort ayrit KKM
sensoriine baglamak suretiyle Ol¢glim gergeklestirmislerdir. Ferrari ve dig. [64],
otomatik kapasitans kontrollii bir osilator devresi kullanarak KKM sensoriiyle suda
yaptig1 olctimlerde rezonans frekansi, kalite faktorii ve diizeltilmis paralel kapasiteyi
ayn1 anda Olgerek, ol¢lim sonuglarinin empedans analizinden elde edilen sonuclara
benzerlik gosterdigini rapor etmislerdir. Arnau ve dig. [65], KKM sensorlerinde seri
rezonans frekansi, hareketli diren¢ ve paralel kapasitansin belirlenmesini saglayan

otomatik kapasitans kontrol tekniginin yeni bir yontemini ortaya koymuslardir.

Avramov [66], yliksek viskoziteli sivi ortamlarda KKM tabanli sensor
caligmalar1 i¢in kullanilabilecek O-faz pasif LC devreyi tasarlayarak, filtre devresi
yardimiyla KKM sensoriiniin seri rezonans frekansini ve hareketli direncini
Olgmiistiir. Itoh ve Ichihashi [67], KKM empedansini bir ag analizdrii ile 6lgerek seri
rezonans frekansi iizerinden bir teori gelistirmisler ve sensor karakteristigini
cikarmiglardir. Wu ve dig. [68] tarafindan gergeklestirilen benzer bir calismada,
KKM sensoriine dogrudan baglantt yapmadan sensdr parametreleri endiiktif kuplaj
yontemi ile oOl¢iilerek, sensor admitansindaki degisimlerin kullanilan bobinin kuplaj
faktoriindeki degisimlere paralel oldugu belirtilmistir. Ozmen ve dig. [69], KKM
sensOr dizisi kullanarak yapay sinir aglar1 yontemi ile gaz karisimi bilesenlerini
%84.5 ve %94.3'liikk bagar1 oranlariyla tayin ettiklerini rapor etmislerdir. Saraoglu ve
Cakmak [70] yaptiklar1 benzer bir ¢alisma ile nefes neminin KKM sensorlere etkisini
yapay sinir ag1 ile inceleyerek, nefes kokusundan hastalik tanisi konabilecegini 6ne

siirmiislerdir.



Valdés ve dig. [71], KKM sensorleri i¢cin FPGA tabanli bir frekans 6l¢iim
sistemi gelistirmis ve farkli tasarim teknikleri kullanarak 40 MHZz'lik bir bant
genisligi ve 0,05 HZz'lik bir ¢oziiniirlilk elde etmislerdir. Molanes ve dig. [72]
tarafindan gergeklestirilen benzer bir g¢alismada, frekans oOlgiimleri icin yiiksek
dogruluga sahip, diisiik maliyetli, tasinabilir ve esnek bir ¢6ziim ortaya konulmustur.
Koyoma ve dig. [73], pikogram diizeyinde kiitle 6l¢ciim hassasiyetine sahip KKM
biyosensorleri i¢in kullanilabilecek yeni bir elektronik devre sistemi gelistirmis ve
tasarimlarinda telekomiinikasyonda kullanilan bir frekans 6lgiim teknigi kullanarak
frekans kararliligini 5x10~ ppm/saat olarak elde ettiklerini rapor etmislerdir. Matinez
ve dig. [74], yiiksek hassasiyetli DNA biyosensorii olarak kullanilan 50 MHz’lik
KKM sensoriiniin elektronik osilator devresi tasarlamiglardir. Montagut ve dig. [75],
biyosensor uygulamalar1 ic¢in yararli olabilecek bir karakterizasyon yontemini

(faz/kiitle duyarliligi) deneysel olarak dogrulamislardir.

Jiang ve Bo [76], geleneksel yontemlerle 6lciim yaparken ortaya ¢ikan zaman
gecikmesinin Oniine gecmek icin yeni bir ¢ift cekirdekli KKM devresi
tasarlamiglardir. Bu tasarimda, referans ve 6l¢iim sensorleri kullanilarak fark frekans
elde edilmis ve islemler bu fark frekans lizerinden gergeklestirilmistir. Chang ve dig.
[77] benzer bir ¢aligma yiiriiterek, KKM biyosensorler i¢in heterodin prensibine gore
calisan sinyal isleme devresi tasarlamislardir. Tasarladiklar1 devrenin, iki osilator, bir
karnigtirict ve bir algak geciren filtreden olustugunu ve KKM biyosensorlerinin
frekans degisimlerinin bu devreyle takip edildigini rapor etmislerdir. Lu ve dig. [78],
s1vi ortaminda bulunan iki KKM sensoriiniin frekanslarini 6lgmek igin faz kilitlemeli
dongii (FKD) devresinden olusan diferansiyel frekans detektorii tasarladiklarini
bildirmislerdir. Ozen ve Ebeoglu [79], sivilardaki kirleticileri belirlemek icin sekiz
adet KKM sensor dizisinden olusan mikrodenetleyici ve bilgisayar kontrollii bir
sistem tasarladiklarini rapor etmislerdir. Satoh ve dig. [80], endiiktif reaktans
bolgesinde negatif direng gosteren, ¢ift rezonansh kuartz kristal osilatdr kavramini
tanimlamis ve esdeger devre empedanst analizinde kristal osilatoriin iki terminalli
modelini kullanmislardir. Songjerm ve Leelarasmee [81], KKM sensorii ylizeyinde
biriken kiitleyi hesaplamak icin KKM rezonans frekansin1 ve tepe akimini 6lgen 0.5
pm'lik bir CMOS devre tasarlamiglardir. Addabbo ve dig. [82], siv1 ici
uygulamalarda KKM osilator devreleri ile birlikte kullanilmak iizere, ARM islemcili
ve DDS modiilli bir frekans metre prototipi yapmislardir. Uzal ve dig. [83], AC-
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elektrogravimetrik Olciimler icin 1 KHz-1 MHz bant genisliginde calisan bir
frekans/voltaj doniistliricti devre tasarlamis ve tasarimda FM demodiilatorii
kullanarak daha iyi frekans tepkisi, aktif filtre kullanarak da daha yiiksek duyarlilik
elde etmislerdir. Boufa ve Kroutil [84], osilator devrelerinde kullanilan seri ve

paralel rezonansli iki temel tasarimi deneysel olarak karsilastirmislardir.

Literatiirde yapilan c¢alismalar incelendiginde, KKM icin gelistirilen
elektronik sistemleri ¢esitli kategorilere ayirmak miimkiindiir. Daha ¢ok hava veya
vakum ortamda Ol¢lim yapan sistemler ve viskoz ortamda Ol¢iim yapan sistemler
olarak iki kategori altinda caligmalar verilmistir. Ayrica tek sensorlii veya ¢ok
sensoOrlii  Olglim  sistemi  seklinde de smiflandirma yapildigi  durumlarla
karsilasilmaktadir. Cok sensorlii Ol¢lim  sistemlerinde Ornekleme zamami ve
sensorlerin kendi aralarinda girisim yapmasi gibi baz1 zorluklar1 vardir. Bu
zorluklarin istesinden gelmek icin yapilacak iyilestirmelerde maliyet ve cihaz
boyutlariin da goz ardi edilmemesi gerekir. Tablo 1.1°de verilen baz1 firma ve
kuruluslar, glinlimiiz KKM arastirmalar1 yapan, KKM tabanl sensor, cihaz veya
sistem gelistiren ve bunlarin ticari uygulamalari konusunda nanoteknolojik
arastirmalar gerceklestirmektedir. Uretilen cihaz veya sistemlerin bazilari dlgiim, veri
toplama ve karakteristik analiz yapabilme 6zelliklerini bir arada bulundurmaktadir.
Bu sistemlerle vakumda, havada, viskoelastik ve elektrokimyasal ortamlarda KKM

calismalar1 yapilabilmesi miimkiin kilinabilmektedir.

Nanoteknoloji, maddelerin molekiiler veya atomik seviyedeki davraniglarim
inceleyen ve kontrol eden bir alandir. Tohumlarimin 20°nci ylizyilda atildigi ve
meyvelerinin de 21’inci ylizyilda toplanmaya baslandigi nanoteknoloji ¢aligmalari
tim hiziyla devam etmektedir. Ozellikle hassas, hizli ve giivenilir sonuglar
verebilecek sensorlerin gelistirilmesine yonelik yapilan arastirmalar cok yonlii
devam etmektedir. KKM da bu ¢alismalarda kullanilan énemli tekniklerden biridir.
KKM, o6lgme ve veri toplama islemlerinde fizik, kimya, biyoloji ve miihendislik
alanlarinda farkli disiplinlerin tercih ettigi bir tekniktir. Bunlar arasinda, ince
filmlerin karakterize edilmesi, madde analizi, biyomedikal ve biyokimyasal
aragtirmalar, kimyasal ve biyolojik gazlarin tespiti, elektro-kimyasal tepkimelerin
incelenmesi gibi durumlar sayilabilir. KKM tekniginin emsallerine gore daha pratik,

hassas ve ekonomik olmasi, kalibrasyon gerektirmemesi, ¢cevresel etkilerden zarar
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gormemesi, ayni sartlar altinda her zaman dogru sonuglar vermesi, kalitatif ve

kantitatif analiz imkan1 saglamasi, tercih edilmesinin temel nedenlerinden bazilaridir.

Tablo 1.1: KKM arastirmalari ile ilgili baz1 firma ve kuruluslar.

Firma veya Kurulus Ad Web Sitesi (Subat 2017)
Q-Sense www.biolinscientific.com/q-sense
Inficon www.inficon.com
3t analytik www.3t-analytik.de
Elba Tech Srl www.elbatech.com
;l;lesigincznmt]ejH Physikalische www.tectra-gmbh.com/qmb.htm
Novactech A
Awsensors awsensors.com
Testbourne www.testbourne.com/quartz-sensor-crystals
Sierra Sensors WWW.sierrasensors.com
Quartz Pro www.quartzpro.com/category.html/QCM-sensors-2
Stanford Research Systems, Inc. www.thinksrs.com/products/QCM?200.htm
QCM Research www.QCMresearch.com
QCM Labs www.QCMlab.com
CH Instruments, Inc. www.chinstruments.com
Lap-Tech www.laptech.com
Eco Chemie www.ecochemie.nl
Nihon Dempa Kogyo Co., Ltd. www.ndk.com/en/products/search/biosensor
Andreas Hettich GmbH & Co.KG | www.hettweb.com/qcellt.html
Telonic Instruments www.telonic.co.uk/QCM-s/1833.htm
Attana www.attana.com/about-us/QCM-technology
Renlux Crystal eng.renluxcrystal.com
gﬁxﬁﬁ JingKong Electronic jasmineliao.en.hisupplier.com
Colnatec colnatec.com/high-temp-QCM

Son yillarda KKM tekniginin kullanildig1 ve somut sonuglarin alindigi bir¢cok
calisma mevcuttur. Ozellikle gida giivenligi, kan ve ila¢ analizi, hava kalitesi ve gaz
Ol¢iimleri, organik buharlarin belirlenmesi, uyusturucu ve patlayict tespiti gibi
alanlarda kullanilmaya baslayan sensdrler, KKM tekniginin birer uygulamasidir.
Yukarida belirtilen uygulamalar i¢in gerceklestirilecek olan c¢aligmalarda
kullanilacak deney diizeneklerinin hassas, giivenilir, kullanim1 pratik ve aym
zamanda maliyet agisindan da ekonomik olmasi 6nem arz etmektedir. Ulkemizde bu

tiir c¢alismalarin  gerceklestirilebilecegi deney diizeneklerinin  milli imkanlar
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cercevesinde gelistirilmesine ve cesitlendirilmesine ihtiyag s6z konusudur. Bu
ihtiyaclarin giderilmesine katki saglamasi amaciyla, bu tez ¢aligmasinda, ¢ok kanalli
bir KKM veri toplama sisteminin tasarimi yapilmis ve prototipi gerceklestirilmistir.
Bu tez calismas1 giris, kuramsal temeller, sistem tasarimi ve sonug¢ olmak iizere
toplam 4 bolimden olusmaktadir. Giris bolimiinde arastirma konusunun hangi
ihtiyagtan ortaya c¢iktigi, tarihsel silire¢ iginde yapilan gesitli calismalar 6zetlenmis,
literatiirde KKM teknigi alaninda yapilan sensor arastirmalart ve bu teknik icin
gelistirilen elektronik donanimi ile ilgili ¢alismalara kisaca yer verilmistir. Tezin
ikinci boliimiinde tez konusu ile ilgili kuramsal temeller ele alinmis; kristaller, kristal
osilatorler ve kuartz kristal mikrobalans gibi teorik bilgi ve ilgili matematiksel
bagmtilar verilmistir. Ugiincii boliimde cok kanalli kuartz kristal veri toplama
sisteminin tasarim asamalar1 donanim ve yazilim ana basliklar1 altinda incelenmis,
sisteme ait cizim ve fotograflara yer verilmistir. Tezin sonug¢ boliimiinde ise,
gelistirilen KKM sisteminin genel 6zellikleri ve kullanimi ile ilgili baz1 detaylar
verilmig, Ornek test calismasinin sonuclar1 verilmis ve literatiir ile kiyaslamasi
yapilmistir. Ayrica ilerideki ¢aligmalara 151k tutmasi agisindan bu sistem ile ilgili

gelistirilebilecek veya eklenebilecek 6zellikler de bu boliimde onerilmistir.
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2. KURAMSAL TEMELLER

2.1 Kristaller

2.1.1 Kiristal Yap1

Kristal, antik Yunanca “krustallos” kelimesinden gelen ve anlami “buzlu
kaya” olan bir terimdir. Bilimsel anlamda kristal, kendisini olusturan atomlarin,
iyonlarin veya molekiillerin ii¢ boyutlu uzayda diizenli olarak, tekrarlanan bir 6rgiide
siralandi@r katidir. Bu kesif ilk olarak 1848 yilinda Auguste Bravais tarafindan
yapilmis ve kati maddeleri kristal yapilarina gore siiflandirilmistir. Kati atomlarinin
veya iyonlariin birbirlerine gore yerlesimi esas alinarak yapilan bu siniflandirma
yogun madde fiziginde yerlesik bir model olarak kullanilmaktadir. Bu modele gore
atom merkezlerinin koordinatlar1 uzayda isaretlendiginde tekrarlayan nokta
kiimelerinden olusan bir orgii yapisi elde edilir. Bu yap1 “kristal 6rgii” (Bravais
lattice) olarak adlandirilir. Orgiilerin tekrarlanabilir olmasi, onlar1 birim hiicre
denilen basit geometrilere indirgenmelerine olanak saglar. Atomlar birim hiicrede
orgii noktalarinda bulunur ve 6rgii noktalarmin birbirlerine gore yerlesim geometrisi
kristal yapmin karakteristigini verir. Sekil 2.1’de NaCl (sofra tuzu) molekiiliiniin
kiibik kristal yapis1 gosterilmistir. Bravais, dogadaki 7 kristal sistemi i¢cinde toplam
14 farkli simetri grubuna ayrilan 6rgii yapilarinin bulundugunu ortaya koymustur

[85, 86].

clr

Sekil 2.1: NaCl molekiiliiniin kiibik kristal yapisi.
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Kristalografi bilim dalinda daha detayli incelenen kristal sistemleri,
simiflandirilirken 6rgii yiizeyleri arasindaki acilar ve orgli uzunluklar1 da dikkate
alinir. Bu kristal sistemlerine ait orgii model yapilar1 Tablo 2.1°de verilmistir. Kristal
yapilarinin siiflandirilmasi, olusturdugu maddenin optiksel, elektriksel, mekanik ve

termal gibi baz1 karakteristik 6zelliklerinin belirlenmesine etkili olur.

Tablo 2.1: Kristal o6rgii modelleri.

KRISTAL AILESI
Trikilinik | Monoklinik | Ortorombik | Rombohedral | Tetragonal | Hegzagonal | Kiibik
.6'#9_0"  a#bzc o+ 90° _azc .
VWA e\ ’
1 . ‘
A C o s
a . N ,_ff @ i 3 a _
) b il a a
B +90° La# b#c
‘}._
2 l |
! b b
L a# b#c - %€
3 " e a
b : a @
azbh=c
4 _ a
A @
1- Basit, 2- Taban merkezli, 3- Hacim merkezli, 4- Yiizey merkezli

2.1.2 Kuartz Kristal

Kuartz, Sekil 2.2°de verildigi gibi diinyada en ¢ok bulunan mineralden biri
olup, saf silisyum dioksit (SiO,) kristallerinden olusur. Ozgiil agirligi 2,65 g/cm’,
sertligi 7 olan kuartz hekzagonal 6rgii yapisina sahiptir. Dogada kristal veya amorf
(bicimsiz) halde bulunan kuartz oldukg¢a sert bir mineral olup, igindeki yabanci
maddelerin cins ve miktarina gore saydam, yar1 saydam veya renkli goriiniimleri
mevcuttur. Giiniimiizde laboratuvar ortaminda oldukca saf olarak iiretilebilen suni

kuartz kristaller de mevcuttur [86].
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(a) (b)

Sekil 2.2: Kuartz kristal. a) Gorliniisii, b) Molekiiler yapisi.

Kuartz kristaller optik yonleri birbirinden farkli; a-kuartz (saga doniik) ve -
kuartz (sola doniik) olmak iizere iki tipte mevcuttur. Optik eksenleri bakimindan
birbirlerine gore simetrik olan bu iki kuartz tipi fiziksel olarak tamamen O6zdestir.
Osilatorlerde kullanilmak iizere iiretimde a-kuartz tercih edilir. Kuartz kristal suda
¢coziinmedigi ve ¢ogu kimyasal ¢oziiciilerden etkilenmedigi gibi, kristal yapisin1 ¢ok
yiiksek sicakliklara (573°C) kadar koruyabilir. Kuartz kristal sahip oldugu yapisal,
termal ve piezoelektrik 6zelliklerinden dolayr mor6tesi ampul, ark iireteci, atesleme
tinitesi, mikrofon, hoparlor, basingdlger, terazi, ultra ses alici ve verici, ultrasonik
temizleyici, ultrasonik motor, yiiksek sicaklik termometreleri, sonar, mikrodalga

filtreler, osilator devreleri ve ¢esitli sensorlerde kullanilmaktadir [86, 87].

Kuartz kristal x-y-z eksenlerine gore farkli acilarda kesilirse farkl
karakteristik ozelliklere sahip yeni yapilar elde edilmis olur. Sekil 2.3a’da goriildigi
tizere AT-kesim, kuartz kristal liretiminde kullanilan en yaygin kesim seklidir ve
kristal kiitlenin optik (z) eksenine 35°10' aciyla egik plakalar halinde kesilmesiyle
elde edilir. AT-kesim kuartz kristalin kesim acisindaki c¢ok kiiclik farkliliklarin
kristalin sicaklik-frekans iliskisini nasil etkiledigi Sekil 2.3b’deki grafikten
goriilmektedir. AT-kesim kuartz kristallerin oOzellikleri digerlerine gore ortam
sicakligina ¢ok az bagimlidir ve genis sicaklik araliginda ¢alisan osilatorler igin

tercih edilirler ve harici kuvvetlere ve mekanik zorlamalara kars1 da hassastirlar.
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Sekil 2.3: AT-kesim kuartz kristal. a) Elde edilisi [88], b) Kesim agisinin frekans-
sicaklik iliskisine etkisi [89].

Bu kristalin temel rezonans frekansini belirleyen ana faktor kalinlik olup,

frekans (2.1) esitligindeki bagint1 ile verilir.

fo= \/z:z /2t, (2.1)

Esitlikteki, fo kristalin temel rezonans frekansini (Hz), u, AT-kesim kuartz kristalin
kesme indisini (2.947x10"" g/cm.s?), p , kuartz kristalin yogunlugunu (2.648 g/em’)

ve t, kristal kalinligim1 (cm) temsil etmektedir.

Kristal yiizeyine yapilan daglama (etching), parlatma (polishing) ve ince film
kaplama (film coating) gibi islemler rezonans frekansinda kii¢lik degisikliklere neden
olabilir. Bu islemler kristal {iretim asamasinda frekans degerinin hassas olarak
istenilen degere set edilmesi i¢in kullanilabilir. AT-kesim kuartz kristaller 40 MHz’e
kadar temel rezonans frekansinda, 300 MHz’e kadar temel frekans harmoniklerinde
cok kararli osilasyonlar yapabilmelerine ilaveten kii¢iik boyutlarda disk veya serit
seklinde iiretilebildiklerinden dolay:1 elektronik devrelerde kullanilmalar1 agisindan
idealdir. AT-kesim kuartz haricinde farkli karakteristik 6zelliklere sahip baz1 kristal

kesim tipleri ve dzellikleri de mevcut olup bunlar Tablo 2.2°de verilmistir [90].
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Tablo 2.2: Kristal kesim tipleri ve ozellikleri.

Kesim | Frekans |Osilasyon| Kesim Ozellikler
Tipi Aralign Modu Agcilarn
- En ¢ok kullanilan kesim tipi (%95)
AT 0.5 - Kalinlik | 35°10" | - Sicaklik hassasiyeti diisiik
300 MHz | kaymasi 0° - Mekanik baskilara kars1 duyarl
- Frekans sabiti = 1,661 MHz/mm
- Yiiksek Q faktorii
05— | Kalmhk | 35015 |- Frekans sabiti =1,797 MHz/mm
SC 200 MHz | kavmasi | 21°54 |- Diisiik sicakliga duyarh
Y - Elektrik alanlarina duyarh
- Vakum muhafaza i¢inde olmali
05— Kalnlik | —49°8" | - Frekans sabiti = 2,5316 MHz/mm
BT 200 MHz | kavmasi 0° - Sicaklik karakteristigi zayif
Y - 50 MHz’den biiyiik frekanslara uygun
CT 300 — Yiizey 38° - Frekans-sicaklik egrisi asagi dogru
900 kHz | kaymas1 0° parabol
0.1- o | - Sicaklik katsayis1 —25...+75°C araliginda
GT 3 MHz Uzama 1T sifira yakindir
H 8— Esilme - Genis bant filtrelerinde kullanilir
130 kHz & - Sicaklik katsayis1 dogrusal
o | - Dogrusal sicaklik-frekans cevabi
LC lI<<a al;;lzlllsli 191 ’31970 - Sicaklik sensorlerinde tercih edilir
Y ’ - Sicaklik katsayisi 35,4 ppm/°C.
- Diisiik frekans kararlilig
XY |3-85kHz | Egilme - Diisiik empedans
- 32768 Hz saat osilatorlerinde kullanilir

2.1.3 Piezoelektrik Etki

1880 yilinda Jacques ve Pierre Curie bazi kristallerin iizerine mekanik basing
uygulandiginda basingla orantili olarak iizerlerinde bir potansiyel fark meydana
geldigini kesfetmislerdir. Curie kardesler deneylerinde turmalin, kuartz, topaz (florlu
aliminyum silikat), sakaroz (seker) ve Rochelle tuzu (potasyum sodyum tartarat
tetrahidrat) kristallerini kullanarak bu etkiyi go6zlemlemlemislerdir. Bu etki

“piezoelektrik etki” olarak adlandirilmakta olup, “basmak, basing uygulamak”

anlamina gelen “piezein” kelimesinden tiiretilmistir [91].
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1881 yilinda Gabriel Lippmann piezoelektrik olaym tersinir oldugunu one
siirmiis ve bu tersinir olay ayni yil Curie kardesler tarafindan deneysel olarak
ispatlanmistir. “Ters piezoelektrik etki” denen bu olayda, iizerine enerji uygulanan
kristal mekanik gerilme veya biiziilmeler seklinde salinim yapar. Piezoelektrik
Ozelligi en cok olan kristal kuartz olup, piezoelektrik Ozellik gosteren kristal
yapilarin kesfi i¢in birgok calisma yapilmistir. 1917 yilinda Paul Langevin kuartz
kristallerin suyun altinda iletisim i¢in kullanilabilecegini kesfetmistir. 1919 yilinda
kristaller mikrofon ve hoparloér olarak kullanilmaya baslanmistir. 1921°de Cady
kuartz kristal osilatorii tasarlamis olmakla birlikte, 1923 yilinda Pierce kuartz

osilatoriiniin tasarim patentini ald1 [92].

Bilindigi gibi kat1 maddeler negatif ve pozitif yiiklii iyonlardan olusur ve kati
madde i¢indeki bu yiiklii pargaciklar normal sartlarda dengededir. Ancak mekanik bir
yolla malzeme iizerine bir kuvvet uygulandiginda, Sekil 2.4’te gosterildigi gibi yiik
merkezlerinin kaymasma neden olabilir. Bir kristalde piezoelektrik o6zelligin
gozlenmesi, bu ylik merkezlerinin kaymasmma baghdir. Yapist asimetrik olan
kristaller piezoelektrik etki i¢in en uygun malzeme grubunu olusturmaktadir.
Elektriksel olarak notr ve yapisal olarak asimetrik olan bir kristale uygulanan basing,
art1 ylikler ile eksi yiiklerin birbirlerinden hafifce ayrilmasma ve kristalin karsilikli
yiizeylerinde zit ytiklerin ortaya ¢ikmasina neden olur. Yiiklerin bu sekilde ayrilmasi
kristal yiizeyleri arasinda bir elektrik alani yaratir ve kristalin karsilikli yiizeyleri

arasinda oOlgiilebilir bir potansiyel fark olusturur.

yuklerin birbirinden
uzaklasmasi @éﬂ
s

%\u /é@ j (i }‘5 NN ) %

5 baski yok mekanik baski ﬁ
mekanik baski Lo g
(a) (b)

Sekil 2.4: Piezoelektrik etki. a) Birbirinden uzaklasan yiikler, b) Kristal yiizeyinde

olusan yiik dengesizligi.

Ters piezoelektrik etkide, kristalin karsilikli yiizeyleri arasina bir anlik

elektrik gerilimi uygulandiginda kristalde kalici olmayan sekil degisikligi meydana
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gelir. Kristalde meydana gelen bu degisimler kristal yapisinin digsaridan uygulanan
enerjiye bir tepkisi olup, kristal tekrar kararli hale gelinceye kadar fiziksel olarak
salinim yapmaya devam eder. Kristalde meydana gelen bu fiziksel salinimlar Sekil
2.5’de osilasyon modlar1 olarak gosterilmis olup, bu modlar kristalin kullanim
amacin1 belirler. KKM tekniginde kullanilacak kristallerin sicaklik bagimliliginin
oldukca diisiik olmasi ve yliksek frekanslarda kararli osilasyon yapabilecek
ozelliklerde olmasi gerekmektedir. Kuartz kristallerin kesim big¢imleri rezonans
frekansini, osilasyon modunu, sicaklik hassasiyeti gibi karakteristik o6zelliklerini
belirler. Bu nedenle KKM teknigi i¢in kullanilan en uygun kristal AT-kesim kuartz
kristallerdir. AT-kesim kuartz kristal kalinlik kaymast modunda (TSM) salinim
yapan ¢ok ince bir yapiya sahiptir. Kristal ne kadar ince iiretilirse rezonans frekansi
da o kadar yiiksek olmakla birlikte asir1 incelik kristalin kirilganligin1 artirmaktadir.
Daha yiiksek frekanslar elde etmek icin segilen kristalin temel rezonans frekansinin

harmonikleri kullanilir [92, 93].

Uzama Kalinlik kaymasi Egiime Yizey kaymasi Akort catal
{extension) {thickness shear) {flexural) {face shear) {tunning fork)

Sekil 2.5: Kuartz kristallerin osilasyon modlar1 [92].

Piezoelektrik malzemeler, son zamanlarda daha ¢ok yapay olarak laboratuvar
ortamlarinda elde edilmekte olup, piezoelektrik etki gosteren bazi ferroelektrik
malzemelerden iiretilebilmektedir. Suni olarak oldukca saf bir yapida biiyiitiilen
kristal yapilar sayesinde giiniimiizde yiiksek frekanslarda (MHz-GHz-THz)
kullanilan ve temelinde piezoelektrik etkinin yattigit KKM, SAW, BAW ve FBAR

akustik rezonatdrlerinin gelistirilmesi miimkiin olmustur [29, 94, 95].

2.1.4 Kristallerin Elektriksel Ozellikleri

Kuartz kristaller, osilator devreleri i¢cin uygun karakteristik 6zelliklere sahip

devre elemanlaridir. Bu kristallerin temel osilasyon frekansinin ¢ok kararl
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olmasindan dolay1 kuartz kristallerin kullanilmis oldugu osilatorlerde hassas frekans

ayar1 yapmak oldukc¢a zordur [96].

AT-kesim kristaller icin pratik temel frekans araligi 500 KHz ila 30 MHz
arasindadir. (2.1) esitliginden de goriilecegi iizere, temel frekans degeri yliksek olan
kristaller kullanilmasi durumunda kristalin kalinliginin prensip geregi ince olmasi
gerekmektedir. Bu da yiiksek temel frekanslarda kristalin kirilganligini arttirir. Sekil

2.6’da kuartz kristalin elektriksel sembolii ve esdeger devreleri verilmistir.

Sekil 2.6b’de gosterilen temel frekans esdeger devresi, kristalin elektriksel ve
mekanik davranigimi temsil etmektedir. Kristal, sonucta mekanik olarak titresen bir
kuartz pargasidir. R;, L;, C; bilesenlerine hareketli kol denir ve kristal elemanin
mekanik davranisimi temsil etmektedir. Cy, krsital elektrotu ve temas noktalarindan
kaynaklanan paralel kapasiteyi temsil etmekte ve kristal elemanin elektriksel
davranigini  gostermektedir.  Kristaller, temel frekansinin tek  numaral
harmoniklerinde daha yiiksek frekanslarda kullanilabilir. Harmonik frekanslarinin da
dikkate alindig1 bir kristal, daha karmasik bir modelle gosterilebilir (Sekil 2.6¢)
olmasina ragmen basit olmasindan dolayr ¢cogu kez temel frekans esdeger devresi
kullanilir (Sekil 2.6b). Sekil 2.6d’de ise kristalin elektriksel ve hareketli kolun

esdeger empedansini gosterilmektedir [97].

4 T I
R4 RE Reﬂ Rn
wry L+ L = L L. H H .,
L L4 L3 Ly
: ! ) ]
(&) (b) {c) (d)

Sekil 2.6: Kuartz kristal. a) Sembolii, b) Temel frekans esdeger devresi, ¢c) Harmonik
frekans esdeger devresi, d) Esdeger empedansi (n: harmonik numarasi).

Hareketli kolun kapasitansini gosteren C; degeri kristalin kuartz esnekligini
(sertlik derecesini), kristal yiizeyindeki elektrotlarin alanini, kristal kalinligin1 ve
seklini temsil etmektedir. C;’in degeri ¢ok kiiciiktiir ve femto Faradlarla (10" F)
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verilmektedir. Birimi Henry olan L;, hareketli kolun endiiktansin1 gosterir ve hareket
halindeki kuartzin titresen mekanik kiitlesini veya eylemsizligini temsil etmektedir.
R;, hareketli kolun direncini gosterir ve ohm cinsinden verilmektedir. Kristal i¢indeki
kayiplar1 (siirtiinme) temsil eden R, kristal frekansina bagli olarak birka¢ ohm’dan
birka¢ yiiz kilo ohm’a kadar degerler alabilmektedir. Cy, Farad cinsinden olciilen
paralel kapasitanst temsil etmekte olup, kristal plaka iizerindeki elektrotlara bagl
kapasitansin yan1 sira kristal tutucu ve kristal kilifi nedeniyle meydana gelen kagak
kapasitelerin toplamidir. Cp degeri ortalama 3 ile birtkag 10 pF arasinda

degismektedir.

2.1.4.1 Kristal Rezonans Frekansi

Bir kristal, sifir faz kaymasi ile karakterize edilen iki rezonans frekansina
sahiptir. Sekil 2.7°de goriilecegi lizere, bunlar “seri rezonans” ve “ters rezonans”
olarak isimlendirilir. Bu iki rezonans frekansi arasindaki frekans bolgesi de “paralel
rezonans” olarak ifade edilir. Seri rezonans(f;) ve ters rezonans (f;) frekanslarinin

hesab1 asagidaki esitliklerde verilmistir [97]:

1

s = 21L.. C; (22)
1

fo =—F—— (2.3)

Sekil 2.7°de frekans-reaktans iliskisi gosterilen kristalin endiiktif ve kapasitif
reaktansi, seri rezonans aninda birbirine esit olur (XC;=XL;). Vektorel olarak zit
yonlii olmasi nedeniyle hareketli koldaki reaktanslar birbirini sifirlar ve bu kolun
toplam empedansi R;’e esit olur. Cy’in reaktanst (XCy), R; direncine paralel ve
rezonans aninda XCy>>R] oldugu i¢in, kristalin toplam empedans1 R;'e ¢ok yakin bir
deger alir. Kristal empedanst ile ilgili hesaplamalar asagidaki esitlikler yardimiyla

gergeklestirilir [97].

, 1
07 2nfC,

(2.4)
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Sekil 2.7: Kuartz kristalin frekans-reaktans iliskisi.

2.1.4.2 Kristal Kalite Faktorii

Mekanik olarak rezonansa giren bir kristal, bobin ve kondansatdrden
olusturulan tank devrelerindeki prensibe benzer sekilde enerji depolar. Kristalde
depolanan ve harcanan enerji arasindaki bagint1 kalite faktorii “Q” ile ifade edilir.
Buna gore Q, depolanan enerjiyi temsil eden reaktans ile enerji kaybini temsil eden

direncin oranidir ve matematiksel olarak asagidaki gibi ifade edilir:

X, 1
R, X¢. R

Q (2.7)

Kuartz kristallerde Q degeri tipik olarak 20.000 ile 200.000 arasindadir. Q

faktorii ne kadar ytiksek olursa kristal frekans kararlilig1 o kadar 1yi olmaktadir.
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2.1.4.3 Kristal Yiiklenmesi ve Esdeger Seri Direnc

Seri rezonans ve paralel rezonansta c¢alisan kristaller arasinda yapisal bir fark
yoktur. Aralarindaki tek fark, paralel rezonans kristalinin istenen c¢alisma frekansi,
seri rezonans frekansinin biraz iizerine ayarlanmis olmasidir (bkz. Sekil 2.7). Paralel
rezonansta istenen ¢alisma frekansini elde etmek icin, Sekil 2.8’de gosterildigi gibi

3

kristal terminalleri arasina “yiik kapasitans1” (Cp) olarak adlandirilan kii¢lik bir
kapasitor yerlestirilir. Seri rezonansta calisan bir kristal cesitli nedenlerden dolay1
terminalleri arasinda kapasite yiliklemesi olursa kristalin frekansi paralel rezonans

bolgesine kayar [98].

Sekil 2.8: Harici yiik kapasitesinin gosterimi.

Paralel rezonansta kristal bir yiik kapasitansina sahiptir. Bu, kristal tarafindan
devreye bakildiginda goriilen kapasitif yliktiir ve boylece kristal yeniden belirlenen
frekansta calisir. Devrede kristalin gérdiigli yiik kapasitansin1 degistirerek, seri veya
paralel rezonans kristalleri belirlenen ¢alisma frekansina kaydirilir. Frekans kaydirma
sinirlarini veren denklem asagidaki esitlikle verilir:

Af = f; L (2.8)

2(Cy +Cp)
Burada Af, seri rezonans frekansi degerinden kaydirilan yiik frekansidir. Af nin
siirlart kristalin Q degerine ve devrenin kagak kapasitesine baglidir. Frekans
kaydirma yontemi sayesinde devreler tam istenen calisma frekanslarina ayarlanabilir.
Kapasitans degeri elektriksel yolla ayarlanabilen bir varikap diyot kullanilmak
suretiyle frekans degerinin degistirildigi duruma gerilim kontrollii osilatorler (GKO)

ornek olarak verilebilir.
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Kristalin herhangi bir yiik kapasitansindaki direncine etkin direng (R,) denir

ve agagidaki esitlik kullanilarak bulunur:

C, + Cp\°
R, =R1< L °> (2.9)

2.1.4.4 Osilator ve Osilasyon Kavramm

Yiikselte¢ ve geribesleme birimlerinden olusan, belirli bir dalga seklinde
periyodik olarak degisken sinyal iireten elektronik devrelere osilator denir. Sekil
2.9°da temel bir osilatér blok semasi gosterilmistir. Cikis geriliminin yonii ve
siddetinin periyodik olarak degismesi “osilasyon” olarak adlandirilir. Osilasyon icin
ilk olarak, ¢ikis isaretinin belirli bir kism1 girise geribesleme yoluyla aktarilir. Eger
geribesleme isareti giris isretinden daha biiylik ve es fazli ise osilasyon baslar.
Yiikseltecin girisine, ¢ikis igaretinin bir pargasinin ayni fazda uygulanmasi islemine
“pozitif geribesleme” denir. Osilasyon sartlar1 literatiirde asagida verildigi gibi

Barkhausen kistaslar1 olarak gecer [97, 98].

1. Geribesleme c¢evrimi iizerindeki toplam faz kaymasi 0° veya 360" nin katlar
seklinde olmalidir (pozitif geribesleme).
2. Kapali ¢evrim kazanci en az 1’e esit olmalidir ( |[A.p| > 1 ). Burada A

yiikselte¢ kazancini, B3 ise geribesleme katsayisini ifade etmektedir.

Yukselteg

Cikig N\
oz

Geri besleme

p

Sekil 2.9: Temel osilator blok semasi.

Osilasyon devresine ilk enerji verildiginde devrede meydana gelen ani gerilim
degisimleri nedeniyle, harmonikler a¢isindan zengin ancak anlik bir gecis donemi

yasanir. Geribesleme devresi, osilatoriin frekansini belirleyen devre elemanlarindan
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olugmaktadir. Yiikselte¢ c¢ikisinda meydana gelen harmonikler igerisinden sadece
geribesleme devresinin belirledigi faz ve frekanstaki sinyaller yiikselte¢ girisine
aktarilir. ilk anda, kapali ¢evrim kazanci 1’den biiyiik olmalidir. Boylece, girise
uygulanan isaret yiikselte¢ tarafindan istenilen biiyiikliige zaman igerisinde ulagmis
olur. Kararli osilasyon aninda kapali ¢evrim kazanci A.p=1’dir. Aksi taktirde
yiikselte¢ doyuma ulasir ve ¢ikis isaretinin dalga sekli yiikseltecin kesim ve doyum
bolgesinde calisacagi kare dalga seklinde olur. Genellikle, KKM sensorlerinde
kullanilan kristalin osilasyon dalga sekline bakilmaksizin frekans degisimlerini

O0lcmek ¢ogu zaman yeterlidir.

2.2 Kuartz Kristal Mikrobalans

Kuartz kristal mikrobalans (KKM), yontem olarak piezoelektrik etkiye
dayanan, diisiik maliyetli, ¢ok hassas bir kiitle 6lgme teknigi olup, ilk defa 1959
yilinda Sauerbrey’in kristalin rezonans frekansi ile kristal yiizeyindeki kiitle arasinda
bir iliski oldugunu kesfetmesiyle ortaya konulmustur [6]. Kuartz kristal yiizeyine
baglanmis olan maddenin kati fazli ve Kkiitlenin yiizeye esit sekilde dagilmasi
kosulunun saglanmasi durumunda, frekans degisiminin kiitle ile iligkisini, Sauerbrey

asagidaki esitlikle verilebilecegini gostermistir.

—2.f?

Af = —f‘).n. Am (2.10)
A.\/Pq-Uq

Af = —C.n.Am (2.11)

Burada; Af frekans degisimini (Hz), fp kristalin temel rezonans frekansin1 (Hz), A
piezoelektrik aktif alanmi (elektrotlar arasindaki alan, cm?), p , kuartz kristalin
yogunlugunu (2.648 g/cms), u,, AT-kesim kuartz kristalin kesme indisini (2.947x10"
g/cm.sZ), n harmonik numarasin1 ve Am kiitle degisimini (g) vermektedir. (2.11)
esitliginde verilen C degeri KKM duyarliligt veya kalibrasyon sabiti olarak
isimlendirilir. (2.10) esitliginde de goriildiigl iizere kristal temel frekansi, kristal
ylizey alani, kristal yogunlugunu ve kristal indisi sabit olup, frekans degisimine
neden olabilecek tek degisken kristal yiizeyine tutunan kiitle miktarina baghdir.

Boylece, frekans degisimleri Olgiilmek suretiyle, kiitle degisimleri birim ylizeye
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diisen nanogram (ng/cm?) miktarlarinda ve dogru olarak hesaplanabilir. Sauerbrey
esitliginin kullanilmastyla, kristal kiitlesinin sadece %?2’sine kadar olan kiitle
Olctimlerinde dogrusal sonuglar elde edilebilmektedir [3, 88, 99]. Kiitle miktarinin
kristal kiitlesini %2’yi asmasi durumunda, frekans ve kiitle degisimi arasindaki
bagmt1 lineer olmaktan uzaklagsmakta olup, bu durumda asagida verilen Z-esleme

metodu kullanilir.

_ |[Pa-ta
7 = <pf.yf> (2.12)
Am Ng,.p _ fo—f1
T S mzp ! |2 tan(n 3 ) (2.13)

Burada, Z film tabakasinin Z-faktoriinii, f; ytiklii kristalin frekansini, f kristalin temel
rezonans frekansimi, N, AT-kesim kristalin frekans sabitini (1.668x1013Hz-/°\), Am

kiitle degisimini, A piezoelektrik aktif alanini, p g kuartz kristalin yogunlugunu, Py
film yogunlugunu (g/cm’), u , AT-kesim kuartz kristalin kesme indisini ve u, filmin

kesme indisini (g/cm.sz) ifade etmektedir.

Sauerbrey esitligi metal kaplamalar, metal oksitler ve ince filmler gibi
osilasyon boyunca enerji agiga ¢ikarmayan, elastik olan maddeler i¢in gecerlidir.
Dolayisiyla, osilasyon esnasinda kristal yiizeyine baglanmis hiicre, polimer ve
biyomolekiil gibi elastik olmayan kiitleler igin Sauerbrey esitligi (2.10)
uygulanamamaktadir. KKM teknigi ile yapilan ilk kimyasal ¢aligmalarda maddelerin
sadece gaz fazinda kristal ylizeyine baglanan kiitle miktarlarinin 6l¢iildiigi rapor
edilmistir. Bu ¢aligmalar nem ve ugucu organik bilesikleri algilayan, cevre
kirliliginin 6l¢iilmesinde kullanilan sensdrlerin gelistirilmesine katki saglamistir [4,

56].

Kristaller, lizerine mekanik basing uygulandiginda her iki yiizeyi arasinda bir
potansiyel fark olustururlar. Bunun tam tersi; kristal tizerine elektriksel bir potansiyel
fark uygulandiginda Sekil 2.10’da gosterildigi gibi mekanik bir salinim (titresim)
yapmaya baglarlar. Bu gerilimin yonii ve siddeti uygun geribesleme yontemleriyle
zamana bagli olarak degistirilecek olursa, kristal diizenli salinim yapan bir osilator

haline gelir. Ozellikle sicaklik bagimliligi oldukga diisiik olan AT-kesim kuartz
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kristallerin 30 MHz’lere varan temel frekanslarda veya 300 MHz’lere varan
harmonik frekanslarda ¢ok kararli osilasyonlar yaptiklar1 bilinmektedir. Kuartz
kristallerin temel frekansini etkileyen temel unsurlar, kristalin kalinligi, kristal
yiizeyine baglanmis maddenin yapisi ve kiitlesidir. Kuartz kristalin temel frekansinin,

yiizeyine kaplanmis maddenin kiitlesi ile ters orantili ve dogrusal olarak degistigi

bilinmektedir [25, 26].

—_—
\ \
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7 Kuartz Kristal P
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Sekil 2.10: Kuartz kristalin titresimiyle meydana gelen mekanik salinim (TSM)
olaymin sematik goriintiisii.

Sekil 2.11°de gosterildigi gibi KKM kristal, her iki yiiziinde belirli
kalinliklarda metalik elektrotlara sahip ¢ok ince bir kuartz kristalden olusmaktadir.
Degisik ¢ap (12,5-25 mm) ve frekanslarda (2-27 MHz) iiretilen KKM Kkristallerinin
yiizeyi, elektriksel 6l¢iim icin altin, giimiis, alliminyum, krom, nikel, titanyum, platin
ve demir metallerinden biri veya bu metallerin bazilarinin alagimi ile kaplanir. Dogal

oksidi olmadigindan dolayr en {iist kontak katmani olarak genellikle altin tercih

edilmektedir [56, 100-103].

<« kuartz kristal

N S
kontak
noktalari
m etalik elektrotlar

(a) (b)

Sekil 2.11: KKM kristal. a) Ustten goriiniig, b) Kesit goriiniis.
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KKM kristalin yiizeyine ince bir film (6rn. organik polimer) kaplandiginda,
filmin molekiiler o6zelliklerine gore etkilesime girebilecek olan bir maddenin
etkilesimi durumunda toplam kiitle degiseceginden dolayi, kristalin temel frekansinin
degismesine (genellikle Sauerbrey esitligine gore azalmasina) sebep olur. Boylece
KKM kristali “KKM sensorii” olarak isimlendirilir. Sekil 2.12°de bir KKM

sensoriinil iceren bir sistemi olugturan unsurlar verilmistir.

Elektriksel Kuartz kristal
baglant1 noktalari

OSILATOR

1

FREKANS
SAYICI

i
BILGISAYAR

@) (b)

Sekil 2.12: KKM sistemini olusturan unsurlar. a) KKM kristalinin elektrot baglantisi,
b) KKM sisteminin blok semasi.

Kristal osilasyonu ile eszamanli osilasyon saglayamayan yumusak veya
viskoz maddeler icin ilk KKM c¢alismalar1 1985 yilinda Kanazawa ve Gordon
tarafindan yapilmistir. Bu calismada KKM sensorleri kullanilarak sivi ortaminda
frekans Olctimleri gerceklestirmisler ve elde ettikleri verilerin degerlendirilmesi
sonucunda, rezonans frekansi degisiminin sivi yogunluguna ve viskozitesine bagh

oldugunu gosteren asagidaki bagintiyr ortaya koymuslardir [10].

_ _f3/2 Pr-M
Af fo <—n. pq-,uq> (2.14)

Esitlikde; Af frekans degisimini, fp kristalin temel rezonans frekansini, p; sivi

yogunlugunu (g/cm’), ; sivi viskozitesini (g/cm.s), p , kuartz kristalin yogunlugunu

ve u, AT-kesim kuartz kristalin kesme indisini ifade etmektedir.
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2.2.1 Kuartz Kristal Mikrobalans Sensoriiniin Esdeger Modelleri

KKM sensoriiniin kompozit bir malzeme olarak diisiiniildiigi bir kesit modeli
Sekil 2.13’de verilmistir. Bu sensorde algilayici film tabakada meydana gelen madde
birikimi, tabakanin mekaniksel 6zelliklerinin degismesine neden olur. Algilayici
tabakayla temas halinde olan maddelerin gaz fazinda olmasi durumunda, kuartz
kristalinin kalite (Q) faktorii pek degismemektedir. Bunun sonucunda rezonans
frekansi kararliligin1 korumakta olup, yiiksek dogrulukla 6lciilebilmektedir. Sensoriin
stvi tabakayla etkilesmesi durumunda, viskoz soniimlemeden kaynaklanan enerji
kayb1 ve dolayisiyla Q faktoriinde bir degisme meydana gelir. Q faktoriiniin
degisimine neden olan etkileri ortaya ¢ikarmak i¢in sensoriin analiz edilmesi gerekir

[29].
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Sekil 2.13: KKM sensoriiniin kesit modeli [61].

KKM sensorlerini daha iyi analiz etmek ve karakteristik davraniglarini
olusturan parametreleri ¢oziimlemek i¢in ¢esitli modeller 6ne siirtilmiistiir. Bunlar
sirastyla iletim hatti modeli (IHM), birlestirilmis eleman modeli (BEM) ve
Butterworth Van Dyke (BVD) modelidir.

Iletim hatt1 modeli, KKM sensériiniin kapsamli bir sekilde karakterize
edildigi bir modeldir. Bu modele gore sensor temel olarak, kuartz kristal, film tabaka
ve film tabakanin etkilesim i¢inde oldugu ortamdan (sivi, hava, vakum) olusan fi¢

katmanli kompozit bir yapiya benzetilir (Sekil 2.13). Bu ii¢ katmanin geometrik ve
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fiziksel parametrelerini iceren admitans (Y) fonksiyonu (2.15) esitliginde verilmistir.

Admitans, kondiiktans (G) ve suseptans (B) olmak iizere iki kisimdan olusur [29, 31].

1
V=2 =G+jB (2.15)
1
Y =—+j.w.Cp (2.16)
Zm
CT = CO + Cp (217)

Yukaridaki esitliklerde; Cy kuartz kristalin iki ucu arasindaki paralel statik
kapasiteyi, Cp kristalin temas i¢inde oldugu katmanlardan kaynaklanan harici paralel
kapasiteyi, Cr toplam kapasiteyi gosterir. Z, ise kristalin mekanik hareketinden

dolay1 ortaya ¢ikan empedansidir [104, 105].

Iletim hatti modelinde bazi basitlestirmelerin yapilabilmesine ragmen
denklemlerin karmasikligi pratik kullanimin1  zorlastirmaktadir. Bu nedenle,
denklemler iletim hattt modelinden birlestirilmis eleman modeline gegirilerek daha
uygun ve basit bir forma doniistiiriilebilir. Sekil 2.14a’da birlestirilmis eleman
modelini temsil eden esdeger devre goriilmektedir. Hareketli empedans Z,, birbirine
seri baglt Ly, Cing, Ring, Zn1, elemanlarindan olusur. Kristalin yiiklenmesi neticesinde
meydana gelen elektriksel empedans Z,;, rezonansa yakin ve "kiiciik yiizey
kosullar1" altinda akustik yiik empedansi Z; ile orantili olur ve (2.18) esitliginde
verilen bagint1 ile hesaplanir. Z,,, belirli kosullar altinda L,,;, Cyur, R,z elemanlarina
ayristirilarak Sekil 2.14b’de goriildiigli gibi genisletilis BVD modeli elde edilir [29,
32]. Esitlikte verilen K, kayipli kuartz kristalin karmasik elektromekanik kuplaj

faktoridiir.

14 Z

T, = ——— — 2.18
™ w.Co. 4K2 Z, (2.18)
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Sekil 2.14: KKM esdeger devre modelleri. a) BEM modeli, b) Genisgletilmis BVD
modeli, ¢) BVD modeli.

Sekil 2.14c’de verilen basitlestirilmis Butterworth Van Dyke Modeli (BVD)
esdeger devresi ile arayiizlerin karakterize edilmesi ve hesaplamalar
kolaylasmaktadir. Bu modelde kullanilan Z;’nin reel ve sanal kisimlart R, ve X,

asagidaki esitliklerle hesaplanabilir [29]:

T.7
R, =—2 AR 2.19
R (219
.7
X, =——21 AX 2.20
P 2wg Ly T (2.20)

AR, ve 4X,, yiklenmemis haldeki kristale ait hareketli empedansin reel ve sanal
kisimlaridir. BVD devresindeki hareketli kapasitansin degismedigi varsayilirsa,
sensore etki eden yiik katkist hareketli endiiktansin artisiyla iligkilendirilir. Bu
kosullar altinda, hareketli empedansin sanal kismindaki degisme 4X,,=®.L,,; olur ve

asagidaki esitlikteki frekans kaymasiyla iliskilendirilebilir [32].

Afs

AX,, = —z.wo.qu—S (2.21)
0

Burada fj kristalin temel frekansi, f; ise seri rezonans frekansidir. Af; ve 4R, degerleri

sensoOr tepkisini karakterize eden BVD modelinin uygunluguna dayanir.

32



Sekil 2.15°de kuartz kristalin yiliksliz durumdan c¢esitli yiiklii hallerine kadar
cesitli BVD esdeger devreleri gosterilmektedir. Her bir yiik durumunun esdeger
devrede meydana getirdigi degisiklik, farkli parametrelerin sisteme eklenmesinden
kaynaklanir. Bu parametreler sekilde de goriildiigii gibi kristal yiizeyine biiyiitiilen
kat1 madde (ince film tabakasi vb.), akiskanlig1 diisiik Newtonsal sivi ve akiskanligi
yiiksek viskoelastik sivi olabilir. Her bir parametre BVD esdeger modelinde yeni bir

empedans katkis1 saglar.

. ':CT b ]
Yiksiz kuartz
Il
-4 o} I
Kati kiitle

S DU SR n—
Newtonsal sivi

Y ‘—| Kati kiitle ve
Lg Cq Rg Ly Ly Ry Newtonsal sivi
e e s
- e - 1
L | c Viskoelastik
Q Q ~a madde

Sekil 2.15: Kristalin farkl yiik durumlarini gésteren BVD esdeger devreleri [26].

2.2.2 Kuartz Kristal Mikrobalans Karakterizasyon Yontemleri

KKM sensorlerden elde edilen iki Onemli parametre vardir. Bunlardan
frekans degisimi (4f), daha 6nce de bahsedildigi gibi kristal yiizeyine biriken kiitle
hakkinda bilgi verir. Diger parametre olan seri diren¢ degisimi (4R) ise kuartz
kristalin BVD esdeger devre modelindeki kayiplar1 temsil eden direnctir. Bu iki
parametrenin hatasiz ve hizli Glgiilebilmesine yonelik cesitli dlgme yontemleri
gelistirilmistir. Gaz veya buhar fazli uygulamalarda AR parametresi degismedigi igin,
kuartz kristalin Q kalite faktorii kayb1 yok denecek kadar az olur. Bu durumda kiitle

Olciimii i¢in Af parametresini goézlemlemek yeterlidir. 4f'nin bulunabilmesi icin
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gelistirilen frekans olgme tekniklerinde Pierce ve Miller gibi klasik kuartz kristal
osilatorleri kullanilmaktadir. Ancak, daha once de anlatildigi gibi enerji kaybinin
meydana geldigi kati olmayan kiitleler icin Sauerbery esitligi tek basina yeterli
degildir. Ciinkii bu durumda kuartz kristalin frekans degisimi sadece kiitleye degil,
etkilesim i¢inde oldugu sivinin yogunluguna ve viskozitesine de baghdir. Yogunluk
ve viskozite kuartz kristalin kayiplarin1 dolayisiyla 4R’yi artirir. AR’ nin artmasinin

sonucu olarak, sivilarla etkilesime giren kristalin toplam kapasitesi de (Cr) degisir.

Sensoriin viskoz maddelerle olan etkilesiminde 4R ve Cr bilinmesi gereken
parametrelerdir. Bu parametrelerin ortaya ¢ikarilabilmesi igin ¢esitli karakterizasyon
yontemleri mevcuttur. Bu yontemler pasif ve aktif yontemler olarak ikiye ayrilir.
Pasif yontemler, empedans (veya ag analizi) yontemi ve transfer fonksiyonu yontemi
olmak iizere iki gruba ayrilir. Aktif yontemler ise kazan¢ kontrolii, kapasitans

diizeltme, uyartim-dagilim ve kilitleme yontemleridir.

2.2.2.1 Empedans veya Ag Analizi Yontemi

Bu teknik KKM kristalinin hareketli parametrelerini bulmaya yonelik pasif
bir Ol¢iim teknigi olup, kristal frekansinin en dogru sekilde ol¢iilebildigi veya
sensoriin en az hatayla karakterize edilebildigi yontemlerden biridir. Kuartz kristalin
elektriksel empedansi veya admitansi temel rezonans frekansinin altinda ve listendeki
belli bir aralikta dlgiiliir. Elde edilen spektrumlar, sirasiyla kiitle ve enerji dagilim
faktorlerini temsil eden parametreler (L ve R) ile BVD esdeger devre modeline
uyarlanir. Bu teknik, yalnizca frekans/kiitle 6l¢iimleri icin kullanilan basit osilatorler
ile karsilastirildiginda olduk¢a dogru sonuglar vermesine ragmen daha karmasik ve
pahali bir yontem olup, Sekil 2.16°da verilmistir.

Empedans veya
ag analizoru

]

T devresi

T

[+ N - ]

Sekil 2.16: KKM (QCM) ag analizi teknigi.
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KKM sensoriiniin tepkisini 6lgmede empedans veya ag analizérii kullanmanin

olumlu yanlar1 sunlardir [30]:

KKM sensorii elektriksel olarak izole edildigi i¢in dis devre etkileri sensoriin
elektriksel davranisini etkilemez.

Parazitik etkiler sensoriin pasif ¢calismasi nedeniyle kalibrasyon ile devre dis1
birakilabilir.

KKM kristalinin rezonans frekansi1 bolgesindeki kondiiktans ve suseptans
(admitansin sanal kismi1) degerleri Olgiilerek, bu degerler yardimiyla sensore

ait farkli parametreler ortaya ¢ikarilabilir.

Ancak sensor uygulamalari i¢in bu teknigi kullanmanin da baz1 dezavantajlar

vardir. Bunlar:

Boyutlarinin biiyiikk olmas1 ve maliyetinin yiiksek olmasi bu teknigin dl¢iim
ortamina entegre edilmesine ve uzaktan 6l¢iim yapilmasina engel teskil eder.
Elektrokimyasal ve biyolojik uygulamalarda kullanilan KKM o6l¢iimlerine
uygun degildir.

Ayni1 anda birden fazla sensorii karakterize etmede verimli degildir. Bazen bir
coklayict arayiiz ile bu miimkiin olsa bile anahtarlamanin bozucu etkisi

hatalara neden olur.

2.2.2.2 Transfer Fonksiyonu Yontemi

KKM sensoriiniin, kondiiktans ve suseptans spektrumlariyla ilgili bilgileri

ortaya ¢ikarmak i¢in, sensor empedansinin yer aldig1 bir "voltaj transfer fonksiyonu"

kullanilir. Calvo ve Etchenique [106] tarafindan kullanilan transfer fonksiyonu

yonteminde, sensor, empedansi bilinen bir diger empedans boliicii ile seri bir devre

olusturur. Sekil 2.17°’de KKM sensoriiniin BVD esdeger devresi ile karakterize

edildigi empedans boliicii devre gosterilmektedir.
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L ]

Sekil 2.17: Empedans bdéliicii devre.

Girise uygulanan siniizoidal sinyal (U;) ile, sensoriin rezonans frekansi
cevresinde bir dizi frekans taramasi yapilir. Giris ve ¢ikis voltajlarinin ortalama
degerleri analog/dijital doniistiiriicii ile Olgiilir ve bilgisayara kaydedilir. Boylece,
sensoriin dikkate alinan frekans araligindaki gerilim degerleri deneysel olarak
Olciilmiis olur. Daha sonra deneysel verilere en uygun parametreleri bulmak icin

asagidaki esitlikte verilen teorik transfer fonksiyonu kullanilir.

Z

UO _q
Zm

U;

(2.22)

Transfer fonksiyonuna bir bagka yaklasim da Kankare ve dig. [107]
tarafindan tarif edilmistir. Sekil 2.18’de goriildiigli gibi KKM sensdriine seri bagli bir
kondansator ile elde edilen gerilim bdliicii devreye ¢ift yan-bant genlik modiileli bir
sinyal uygulanir. Bu sinyalle kristalin rezonans frekansi ¢evresinde belirli bir bant
genisliginde tarama yapilir. U; ve U, gerilimlerinin ¢arpimiyla elde edilen sinyal,
icindeki yiiksek frekans ve DC bilesenleri bastirilmak {izere bir bant geciren filtreye
uygulanir. (2.23) esitliginde, elde edilen transfer fonksiyonunun reel kismi f(w) ile
sanal kismi1 g(w) gosterilmistir. (2.24) esitligi U, gerilimini verirken, bu fonksiyonlar

yardimiyla U, ¢ikis gerilimi (2.25) esitligi ile hesaplanabilir.
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Sekil 2.18: Transfer fonksiyonunu elde etmek i¢in kurulan devre.

1
f(w) = Reel| ———]; g(w) = Sanal
1

U, = U,. f(w).sinwt + Uy. g(w) . cos wt

1
g k.h.U2[( g+ — g-)sin2w;t — (fy — f.) cos 2w;t]

Uour =

(2.23)

(2.24)

(2.25)

Esitliklerde kullanilan Y, kuartz kristalin admitansi, @ agisal frekans, k ve h garpici

ve filtre birimlerinin kazang katsayilari, Uy modiileli giris sinyalinin tepe degeri, wy,

modiilasyon sinyalinin rezonans anindaki agisal frekansi, w; modiilasyon sinyalinin

alt ve iist bantlardaki acgisal frekansidir. Ayrica fi=f(ostw)), [ =),

g+=g(wptw;), g = g(wy-w;) dir.

klasik empedans analizi yontemine gore asagidaki avantajlara sahiptir:

dogru olur.

giiriiltii katkist bertaraf edilir.

elde edilen sinyalin diferansiyel formunda degisiklik olmamaktadir.
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Transfer fonksiyonu yontemi hizli uygulamalar i¢in uygun olmamakla birlikte

Sensor empedansinin fazi ve biiyiikliigiinii igeren bilgi, diisiik frekansh
sinyallerle aktarilir. Bu da diisiik frekans kilitlemeli (lock-in) yiikselteclerin
kullanilmasia imkan tanir Boylece bilgiyi ayirt etme islemi daha kolay ve

Islem goren sinyal iki sinyalin fark: gittikge belirgin hale geleceginden dolay:

KKM sensorii viskozitesi yliksek maddelere maruz kalmasi durumunda bile,



e Belli bir araliktaki modiilasyon frekansinin artis1, g(w.)-g(w.) farkini arttirir.

Bu da sinyal/giiriiltii oran1 iyilestiren bir yiikseltme etkisi yaratir.

2.2.2.3 Kazanc¢ Kontrolii Yontemi

Kazang kontrolii, KKM kristaline bagli osilatoriin sinyal seviyesini belirlenen
bir degerde sabit tutmaya yarar. Bu amacla, osilator kazancim1 otomatik olarak
degistiren geri besleme yapilir. Boylece sinyal seviyesinin belirli bir referans
voltajina gore sabit kalmasi saglanir. Sekil 2.19°da bu amagla gerceklestirilen kazang
kontrollii bir osilatoriin blok semasi verilmistir. Osilator, akim geri beslemeli
yiikselte¢ olarak kullanilan elmas transistor DT1 (6rn:OPA660) ile calisir. KKM
sensOrii viskozitesi yliksek bir sivi ile yiikklenmesi durumunda DT1 yiikseltecinin
kazanc1 diisecegi i¢in, osilasyon sart1 (kazang > 1) karsilanamaz. Bu nedenle mevcut
devredeki geri besleme dongiisii icine degisken kazangli bir yiikseltec eklenerek

otomatik kazang kontrolii (OKK) saglanir.

DT, b fosc

Q% R H%Hljl %}—of

Genlik ayari

Sekil 2.19: Kazang kontrollii osilatdriin temel blok semas1 [108].

OKK devresi hassas dogrultucu, oransal-integral (PI) denetleyicisi ve kazang
kontrollii  yiikseltecten olusmaktadir. Hassas dogrultucu, kuartz kristalin
osilasyonlarindan elde edilen AC gerilimi dogrultarak bir sonraki PI-denetleyicisi
icin DC gerilime déniistiiriir. Bu gerilim PI devrenin referans gerilimidir. Ol¢iim
hassasiyetini azaltan ve siiregelen bir kontrol hatasin1 ortadan kaldirmak i¢in bir PI
denetleyicisinin kullanilmas1 gerekir. B, tampon kati, osilatér devresi ile harici
hesaplama devreleri arasinda izolasyon saglamakta ve gerilim uyarlamasi

yapmaktadir.
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Kuartz kristalin viskoz maddelerle yiiklenmesi OKK ¢ikis sinyalinin
Olciilmesi ile belirlenmektedir. PI birimi tarafindan gerilim-frekans (V/F)
dontistiiriicii birimine (kristal yliklenme oranina bagl olarak) degisen analog bir
gerilim uygulanmakta ve V/F doniistiiriicii ¢ikisindan elde edilen sinyal daha ileri
sayisal iglemlere tabi tutulmak iizere diger birimlere gonderilmektedir. fp ¢ikis

frekansi kristal yiiklenmesini temsil etmektedir.

2.2.2.4 Kapasitans Diizeltme Yontemi

“Kapasitans kompanzasyonu” veya “kapasite telafi etme” anlamina da gelen
kapasitans diizeltme yonteminde, KKM sensoriiniin esdeger paralel kapasitesinin
azaltilmasi, miimkiinse sifirlanmasi amaglanir. KKM sensoriiniin viskoz yiiklenmeye
maruz kalmasiyla birlikte ‘parazitik kapasitans’ denilen bir etkiyle sensoriin toplam
kapasitesi, dolayisiyla empedanst degismektedir. Bu da deneylerde frekans
¢Oziiniirliglinii (hassasiyetini) degistirir. Parazitik kapasitans etkisini ortadan
kaldirmak veya azaltmak igin cesitli yontemler gelistirilmigtir. Sekil 2.20°de
gosterildigi gibi Onceleri manuel olarak ayarlanan trimer kondansatorlii veya varikap
diyotlu kontrol yontemleri mevcut iken, son yillarda bu islemin otomatik olarak

yapildig1 Sekil 2.21°dekine benzer devreler kullanilmaktadir.

KKNI_El— Frekans
i Sayici
y I
Seviye
—g Dedektdrii —> Rm

Sifirlama
Kondansatéri

Sekil 2.20: Orta uglu transformator ile yapilan kapasitans diizeltme devresi [30].
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Sekil 2.21: Kapasitans kontrollii osilator devresi [109].

2.2.2.5 Uyartim-Dagilim Yontemi

Dogrudan frekans veya empedans dl¢en diger tiim KKM tekniklerinin aksine
dagilim (KKM-D) tekniginde, sensor parametreleri sensoriin soniim sinyali-zaman
grafiginden elde edilen verilerle hesaplanir. Klasik frekans 6l¢cme prensibinden daha
hizli1 ve dogru sonuglarin alindig1 bu yontemde, KKR kendi rezonans frekansinda
harici bir osilator tarafindan uyarildiktan sonra, kristalin siiriicii osilator ile
baglantisinin kesilmesi saglanir. KKR iizerinde depoladigi enerjiyi harcayarak
genligi giderek azalan osilasyon yapmaya devam eder. Tam bu anda kristalin lssel

olarak azalan siniis osilasyonu olciiliir.

Azalan (sOniimlenen) osilasyon Sekil 2.22°de goriildiigi gibi sensoriin
etkilesim icinde bulundugu maddelere gore farklilik gosterir. Bir baska deyisle,
kuartz kristalin aciga c¢ikardigi enerjiden yola c¢ikarak yogunluk, viskozite,
elastikiyet, kalinlik ve sensoriin frekans harmonik numaralar1 gibi parametreler bu

yontemle elde edilir.
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Sekil 2.22: Kat1 ve yumusak maddelerin olusturdugu osilasyonlar. a) Normal
osilasyon, b) Soniimlii osilasyon [110].

KKM-D teknigi yardimiyla elde edilen ve Sekil 2.23’de gosterilen sontimlii
osilasyon egrisi, matematiksel olarak (2.26) esitliginde ifade edilmistir. Bu esitlikten
yola ¢ikarak rezonans frekansi (f) veya dagilim faktorii (D) (2.27) esitliginde
verildigi sekilde hesaplanir.

Upy = Up.e™ " . sin2rft +¢) , t=0 (2.26)
D=— 2.27
Cnf.T (2.27)

Burada U, genlik, 7 zaman sabiti ve ¢ faz agisidir.

Gerilim (V)

Zaman (us)

Sekil 2.23: Enerjisi kesilen KKM sensoriiniin soniimlii osilasyon egrisi.
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Uygulamada basit ve ayn1 zamanda etkili bir yontem olan bu teknikte, sadece
bir sinyal jeneratorii ve kayit yapabilen dijital bir osiloskop deneysel dl¢iimler i¢in
yeterlidir. Yapilan dlgiimler oldukga hizli (1-5 ms) olmakla beraber yiiksek diizeyde
dogruluk icerir. Bu avantajlarindan dolayi, 6zellikle elektrokimyasal tepkimelerde,
protein, DNA ve ila¢ analizlerinde kullanilan biyosensor uygulamalari gibi alanlarda
oldukca tercih sebebidir. Sekil 2.24°de dagilim faktoriiniin belirlenmesinde

kullanilan iki farkli rezonans durumu i¢in deney diizenekleri gosterilmistir.

o [_Jacm
OSILOSKOP @ OSILOSKOP
—— o
[_Jacm @ : ‘J\S &
-1 < o .
i YV 319 Toroid i ML,
I\ A transformator [V
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Sekil 2.24: Dagilim faktoriinii belirlemek i¢in kullanilan deney diizenekleri.
a) Paralel rezonans, b) Seri rezonans [111].

2.2.2.6 Kilitlemeli Dongii Yontemi

Sekil 2.25’de “frekans kilitlemeli dongii” (FKD) yonteminin kullanildig:
osilatoriin blok semas1 gosterilmistir. Bu teknikte osilasyon fazi olduk¢a 6nemli olup,
osilator bilesenlerinin faz cevabini diizeltmek amaciyla kullanilan bir parametredir.
Aktif devre elemanlarinin neden oldugu olumsuz faz-frekans cevabi, ayn1 osilasyon
dongiisii icinde yer almakta olan kuartz kristalin fazinin ve frekansinin degismesine
neden olur. Kristalin seri rezonans frekansina kilitlenmis harici bir osilator ile
uyarilmas: durumunda, devredeki ideal olmayan aktif bilesenlere olan bagimlilik

sorunu boylece ¢oziilebilir.
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Sekil 2.25: FKD osilatoriin blok semasi [112].

Sensoriin iki farkli frekansla uyarilmasi durumunda, ayni anda iki farkh
harmonigin izlenebildigi cift harmonikli osilatoriin prensip devre semast Sekil
2.26°da verilmistir. Devre, faz kaymasini tespit eden C1 ve C3 carpicilari ile beraber

paralel kapasitans diizeltme 6zelligine sahiptir.

I L lekos f,

4 | Hlokos f,

Sekil 2.26: Cift harmonikli osilatoriin blok semasi [104].

Sekil 2.27°de maksimum iletkenlik kilitleme teknigine ait blok semasi
verilmistir. Bu teknikte, iletkenliginin maksimuma ulastigi, rezonans frekansinin

altindaki ve iistiindeki belli bir aralig1 tarayan sinyalle sensor pasif olarak sorgulanir.
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Sensorden gegen akim gerilime doniistliriiliir ve sorgulama sinyaliyle carpilir.
Carpici ¢ikisinda elde edilen diisiik frekans bileseni Vg, kondiiktans ile orantili

olarak degisir.

Konduktans izleyici
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Sekil 2.27: Maksimum iletkenlik kilitleme tekniginin temel blok semasi [30].

2.2.3 Kuartz Kristal Mikrobalans Tekniginin Baz1 Uygulama Alanlar

KKM teknigi, bilim ve teknolojinin ¢esitli disiplinlerinde ¢ok yonlii olarak
uygulama alan1 bulmakta ve sahip oldugu ozelliklere, uygulama sahasimna veya
kullanim amacina gore E-KKM [23], KKM-D [34], MBP-KKM [100], E-KKM-D
[43, 113], M-KKM [50], YF-KKM [114], YTF-KKM [29, 48], E-MBP-KKM, m-
MBP-KKM [115] gibi isimler almaktadir.

Kristal yiizeyindeki kiitle degisiminin yiiksek hassasiyetli ve gercek zamanli
Olctimii, KKM teknigini ¢esitli arastirma alanlarinda cazip hale getirmektedir.
Ozellikle, akigkanlar veya viskoelastik katmanlar igin KKM sistemlerinin
gelistirilmesi ile bu teknige olan ilgi 6nemli Ol¢iide artmistir. KKM tekniginin

uygulama alanlarinin bazilar1 Tablo 2.3°de verilmistir:
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Tablo 2.3: KKM tekniginin bazi uygulama alanlari.

Gida Giivenligi ve
Uriin Muayene

Patojenlerin tespiti

Kimyasal kirlilik kontrolii

Ciiriime ve bozulma tespiti

Otomatik siit sagma sistemleri

Balik, et ve tavuk {iriinlerinin kontrolii

Biyomedikal Teshis

Deri uistii inceleme

Kan ve idrar analizi

Bakteri tespiti

Erken hastalik teshisi

Gercek zamanli tanilama

Hiicre zar1 6zel proteinleri

Ortam Gtlivenligi ve
Insan Vicudu Tarama

Patlayici ve benzeri malzemeler

Narkotik ve kacakeilik

Zehirli endiistriyel kimyasallar

Biyokimyasal partikiiller

Digerleri

Elektro-kaplama iglemleri

Korozyon ¢aligmalari

Empedans ve kiitle analizi

Ince filmlerin olusumu ve polimer kaplamalar

Yaglayici ve petrol 6zelliklerinin yerinde izlenmesi

Siirfaktan (yiizey aktif madde) arastirmalari

Ilag arastirmalart

Antijen/antikor etkilesimi ve immunosensorler

Gaz sensorleri

2.2.3.1 Elektrokimyasal KKM Uygulamalar:

Elektrokimyasal KKM (E-KKM) tekniginde, kuartz kristalin bir yliziinde
meydana gelen elektrokimyasal tepkimeler sonucu rezonans frekansinda degigme
meydana gelmektedir. Sekil 2.28’de boyle bir sistemin prensip semas1 goriilmektedir.
Bu sistemde kuartz kristal elektrotlarindan biri, elektrokimyasal hiicrenin ¢alisma
elektrodu olarak kullanilir ve yiik tagima siireglerini molekiiler diizeyde anlamak icin
gerekli bilgileri elde etmeye yarar. Boylece elektron, iyon, ¢oziicli aktiviteleri ve
cesitli kiitle transferleri ile ilgili onemli bilgiler elde edilir. E-KKM sistemi

potansiyostatik ve galvanostatik olarak ikiye ayrilir. Potansiyostatik sistemde ¢alisma
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elektrodunun potansiyeli kontrol edilirken, galvanostatik sistemde elektrot boyunca

akim kontrol edilir [116].

Gug
Kaynag| Frekansmetre »| Bilgisayar
h 4 T A
Osilator
Devresi Referans
Elektrot Sayic v
Elektrot .
| H Potentiyostat
Kuartz Calisma
Kristal Elektrodu Elektro-kimyasal
Sensor Hiicre

Sekil 2.28: E-KKM sisteminin prensip semasi [116].

Yukaridaki sekilde KKM sensoriiniin bir elektrodu, elektrokimyasal hiicre
icindeki elektrolitle temas halindedir. Burada metal katyonlar1 asidik bir ¢ozelti
icinde coziilebilir. Caligma elektroduna negatif bir potansiyel uygulayarak, bu
katyonlar (metal atomlar1) elektrot iizerine biriktirilir. Birikme sirasinda akim
izlenerek birim alan bagmma diisen yiik miktart Olgiiliir ve yiik-kiitle orani

belirlenebilir. Boylece biriken kiitle miktart KKM sensorii ile elde edilmis olur.

2.2.3.2 Langmuir-Blodgett ince Film Karakterizasyonu

Bu teknikte KKM kristali ilizerine kaplanan tek atomik tabakanin kiitlesi
Ol¢iilmek suretiyle biiyiitiilmiis olan ince filme ait toplam tabaka sayisi, dolayisiyla
ince filme ait toplam kiitle miktar1 hakkinda bilgi elde edilir. Sekil 2.29°da goriildiigii
gibi, suda yiizebilen (amfifilik) molekiiller Langmuir-Blodgett (LB) ince film
kaplama teknigi ile kati bir yiizey {lizerine diizgiin bir sekilde ve onlarca kat
kaplanabilmektedir. Bu teknikte kati1 ylizey olarak KKM kristali kullanilirsa,
kaplanan film tabakasi kristal yilizeyinde kiitle degisimine sebep olur ve kristalin

temel rezonans frekansinda sapma meydana getirir. Sekil 2.30’da goriildiigl iizere,
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KKM kristali {izerine yapilan her tabaka kaplama islemi kristal rezonans frekansinda
degisim meydana getirmekte ve frekans degisimlerinden yola ¢ikarak kaplama
miktart ng hassasiyetinde belirlenip kaplamanin niceligi hakkinda bilgi
saglanmaktadir. Tabaka sayisini kontrol etmek suretiyle farkli kalinliklarda elde

edilen filmler cesitli 151k filtresi ve gaz sensorii caligmalarinda kullanilmaktadir.

)

Tek tabaka — +—— Kuartz kristal

} Am2
LB ince film
(tek tabaka) { } Am1

Elektrot ——

Kuartz kristal

Sekil 2.29: Kuartz kristali tizerine kaplanmig LB ince filmin temsili sekli.

Sekil 2.30’a dikkat edilecek olursa, LB ince film kaplama siirecinde elde
edilen tabaka sayisi ile KKM kristalinde meydana gelen frekans degisimi arasinda
dogrusal bir baginti oldugu goriilmektedir. Bu durum, LB ince filmin kristal
yiizeyine her defasinda ayni1 miktarlarda kaplandigini, dolayisiyla kaplama isleminin

diizgiin gerceklestigini gostermektedir.

GOOD

5000 4

0 ~

RILUTE

Af, (Hz)

2000 -

100 4

0 5 10 15 20 25
Tabaka sayisi, N

Sekil 2.30: LB ince film tabaka sayis1 ve frekans degisim grafigi [39].
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2.2.3.3 Gaz Sensorii ve Biyosensor Uygulamalari

KKM tekniginin uzun yillardan beri en ¢ok arastirma konularindan biri olan
gaz sensorleri hava kirliliginin 6l¢iilmesinde, cesitli zehirli gazlarin ve organik ugucu
maddelerin tespit edilmesinde kullanilmaktadir. Sekil 2.31°de gosterildigi gibi KKM
kristallerinin {izerine kaplanan ve ilgili gaz molekiillerine duyarli film tabakasi
ortamda etkilesime girdigi gaz molekiilleri nedeniyle, kristalin toplam kiitlesinin,
dolayisiyla rezonans frekansinin degismesine neden olmaktadir. Sekil 2.32’de KKM
sensoriiniin gaz molekiillerini algilamaya basladig1 andan itibaren sergiledigi frekans
degisiminin asamalar1 gosterilmektedir. KKM sensorii ortamdaki molekiillerle
etkilesime girdigi andan itibaren, ortamdaki ilgili gaz molekiillerinin yogunluguna
(konsatrasyonuna) bagl olarak rezonans frekansi diismeye baslamaktadir. Olgiim
yapilan ortamdaki algilanmak istenen gaz molekiilii yogunlugu azaldikca, kristal
frekansinin hemen eski degerine geri geldigi goriilmektedir.

Etkilegime giren

gaz molekulleri
ince film

%2,/

o}

Elektrot \ a__ o
B s } Osilator
Kuartz kristal ——— L T v ] baglantisi
Elektrot = /

Kristal tutucu

Sekil 2.31: KKM gaz sensoriiniin temsili goriintiisii.

l hedef molekiil |

8 X 3
algilayici Y s
molekil e AAAA e
il baglanma / ayrilma
kristal / konsantrasyon
1]
C
S AF
o
zama'n

Sekil 2.32: KKM sensoriiniin gaz molekiillerini algilama asamalari.
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Biyosensorler, biyokimyasal sinyalleri 0Olgiilebilir elektrik sinyallerine
doniistiirebilen analitik cihazlardir. Giiniimiizde biyosensorler basit ve diisiik
maliyetli olmalari, hizli cevap verme siiresine sahip olmalari, ¢ok az aktif malzemeye
ihtiya¢ gostermeleri ve yiiksek hassasiyetli cihazlar olmalarindan dolayi, basta klinik
teshisler olmak tizere, gida, eczacilik, ¢evre kirliligi ve ila¢ kesfi caligmalarinda
yaygin olarak kullanilmaktadirlar [117]. Tasarlanan KKM osilator devreleri herhangi
bir ¢ozeltideki biyolojik molekiillerin varligin1 ve niceligini belirlemek amaciyla
biyosensor uygulamalar1 i¢inde kullanilmaktadir. Sekil 2.33’de kullanilan KKM

biyosensor sistemi i¢in ornek bir blok yapis1 verilmistir [118].

SENSOR SISTEMI
KKM-DNA BiYOSENSOR

Kristal Kontrollti
Osilatér (KKO)

Sinyal
Isleme

— 1

Frekansmetre}

HASSAS CHAZ

AT-kesim kuanz kristal
+

", HedefDNA

v
DMNA probu
Altin elektrotlar

Sekil 2.33: Biyolojik sensor olarak kullanilan KKM sisteminin blok yapis1 [74].

2.2.3.4 Patlayici ve Uyusturucu Tespiti

Farkl algilama 6zelliklerine sahip coklu sensorler vasitasiyla bazi patlayici ve
uyusturucu maddelerin molekiiler izlerinin tespit edilmesi miimkiin olmaktadir. Bu
sensOrler, KKM teknolojisi, plazma oyma, kimyasal kaplama ve biriktirme
teknolojileri, mikro-mekanik, elektronik, algoritmalar ve sayisal veri isleme
alanlarini birlestiren ¢ok disiplinli yaklasimi temel alan yiiksek frekansli KKM (YF-
KKM) bilesenlerinden olusur. YF-KKM sensorlerinin  aktif yiizeylerinde ince
kimyasal kaplamalar (polimer, tek tabaka ve antikor) mevcuttur. Bu kaplamalardan
her biri farkli maddelere kars1 6zel bir hassasiyete sahiptir ve hedef molekiiller ile
secici etkilesimde bulunmak iizere tasarlanmistir. Bu sensorlerin kullanildigi cihazlar
hava giivenligi, glimriik ve sinir kontrolii, kargo taramasi, limanlar, demiryolu ve

toplu tagima, polis ve kolluk kuvvetleri, kritik altyapilar, askeri ve savunma tesisleri,
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oteller ve aligveris merkezleri gibi alanlarda genis kullanim imkanina sahiptir. Sekil

2.34°de tiimlesik bir sensdr matrisi yapist gosterilmektedir.

Sekil 2.34: YF-KKM sensor dizisi [114].

Bir¢ok patlayici ve uyusturucu maddeye ait olan ve sensor dizilerinden elde
edilen tepki egrileri o maddenin “dijital imzasi”n1 tasir ve bu imzalar sayisal olarak
cihaz kiitiiphanesine kaydedilir. Iz taramas1 yapilacak malzemenin 6lciim verileri ile
kiitiiphanede kayitli olan dijital imzalar, c¢esitli algoritmalar vasitasiyla cihaz

tarafindan karsilastirilarak otomatik alarm durumlar belirlenir.

2.2.3.5 Gida Giivenligi Uygulamalar

KKM sensorlerinin son zamanlarda kullanildigi alanlardan biri de gida
kalitesi ve gilivenligi calismalaridir. Bu sensorler gida tazelik kontrolii, gida
kirleticileri taramasi, gelen hammaddelerin incelenmesi, nihai iiriin kontrolii, kalite
giivencesi ve kontrolii, gida raf 6mrii degerlendirmesi, tiiketici davranist gibi ¢esitli
uygulama ozellikleri igerir. Sekil 2.35’de gida giivenligi i¢in gelistirilmis olan bir tiir
detektor goriilmektedir. Bu tiir detektorler tasinabilir olmasi sebebiyle gida
tirtinlerinin yetistirildigi ortamlardan, depolandig1 ve endiistriyel siireglerden gegtigi
ortamlara kadar genis sahada gida kalite ve kontrolii imkéni saglamaktadir. Bu
detektorlerin i¢inde YF-KKM sensor matrisi kullanilmakta olup, algilama yontemi
olarak sagladigi en biiyiilk avantaj, saha Ol¢iimlerinde bile, saniyeler icerisinde

kirleticilerin ve ilgili kimyasallarin varligini veya yoklugunu belirleyebilmektedir.

50



— —
L

Sekil 2.35: Gida iiriinleri kalite ve kontroliinde kullanilan KKM detektorler [119].
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3. KUARTZ KRISTAL MIKROBALANS SISTEMi TASARIMI

3.1 Kuartz Kristal Mikrobalans Sistemi Donanimi

Sekil 3.1°de bu tezde gelistirilen ¢ok kanalli KKM veri toplama sisteminin
blok semasi1 gosterilmistir. Sistemin biitiin denetimleri Arduino Atmega 2560
mikrodenetleyici tabanli modiil vasitasiyla yapilmis olup bu modiile, blok semasi
Sekil 3.2°de gosterilen 4 adet 6l¢iim kanali baglanmistir. Bu 6l¢iim kanallarindan biri
uzak Ol¢iim birimi ile opsiyonel olarak yer degistirebilme o6zelligine sahip
olmasindan dolayi, cihazin gotiiriilemeyecegi veya yerlestirilemeyecegi ortamlarda
KKM sensorleri ile Olglimler yapilabilmek amaciyla tasarlanmistir. KKM
kristallerinin rezonans aninda T{zerinde olusan osilasyon genligi milivoltlar
seviyesinde oldugu bilindiginden dolayi, sinyal seviyesinin kayiplara ugramamasi ve
sinyal dalga seklinin bozulmamasi i¢in, sensorlerin miimkiin oldugunca en kisa
yoldan osilator devresine baglanmasi saglanmigtir. Kristal sinyalinin yiikseltece
ulagincaya kadar birgok kontak noktasindan (kristal tutucu, baglanti elemani, segici
anahtar, vb.) gecmesi sinyali zayiflatabileceginden veya sinyale parazitik isaretlerin
karigmasina neden olabileceginden, kullanilan baglanti elemanlarinin  se¢imi
konusunda hassas olunmustur. Osilatér bilesenlerinin yiiksek manyetik alanlara ve
giic baglantilarina yakin olmamasma 6zen gosterilmistir. Sekil 3.1°de goriildiigi
tizere kanal-1’den kanal-4’e kadar isimlendirilen her 6l¢iim kanali, bir KKM sensorii
ve kanala ait sicakligin oOl¢iildiigii bir sicaklik sensorii baglantis1 icermektedir.
Kanallarin her biri birer mikrodenetleyici igerdiginden bunlarin eszamanh
calisabilmesi ve Arduino modiiliine sirayla veri iletebilmeleri i¢cin ortak sinyal
kaynag1 (saat osilatorii) ile senkronize edilmistir. Sistemde Arduino modiiliiniin
bilgisayara veri aktarma islemi i¢in USB, bluetooth ve SD bellek olmak iizere ii¢
alternatif yol kullanilmistir. Sistemin ¢alismasi esnasinda, olctimlerin belirlenen sinir
degerlerin disina ¢ikmasi gibi bazi kritik durumlarda kullaniciyr sesli olarak uyarmak

iizere sisteme bir buzer eklenmistir.
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Sekil 3.1: Cok kanalli KKM veri toplama sisteminin blok semasi.

Her bir 6l¢iim kanali icinde bir 16F628A mikrodenetleyicisi, 74HC04 eviren
lojik kapilart ile yapilan dahili bir osilator devresi, tercihen kullanilabilecek harici bir
osilatdr devresi ve sensoriin bulundugu ortamin sicakligini 6lgmek icin kullanilan
DS18B20 sicaklik sensorii yer almaktadir. Bir anahtar yardimiyla dahili ve harici
osilatorler arasinda tercih yapma imkani sunulmus ve sinyal/giiriiltii oranini yiiksek
tutmak i¢in dahili osilator devresi KKM kristallerinin baglant1 soketlerine miimkiin
oldugunca yakin tasarlanmigtir. KKM kristalinin dahili osilatore iki alternatif
baglant1 girisi mevcut olup, birinci baglantida kristal ana karttan devre disina dogru
tasan PCB konnektorler vasitasiyla dogrudan baglanirken, ikinci baglantida BNC
konnektorler ve BNC kablosu vasitasiyla osilatére baglanti yapilir. BNC kablosunun
¢ok uzun olmamasina 6zen gosterilmis olup mesafenin uzamasi durumunda harici

osilator birimi kullanilmistir.

Olgiim kanallar1 Arduino modiiliinden asagida verilen nedenlerden dolay: ayri

tutulmustur.
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1- Arduino modiilii tiim kontrolleri tizerinde barindirmasindan dolayr hatasiz

bir 6l¢tim yapilmak istenmesi.

2- Olgiimlerin ayn1 anda yapilabilmesine imkan saglamasi ve bu sayede

yiiksek hiz elde edilmesi,

3- Sistemin modiiler hale getirilerek kanal sayisinin artirilabilmesine olanak

saglamasi.

4- Arduino Atmega 2560 ile 10 MHz’in iizerindeki frekanslarin dogru olarak

Olciilememesi.

Arduino’nun yiikiinii azaltmak icin 4 adet PIC16F628 A mikrodenetleyicisi
kullanilmis olup, PIC16 serisi mikrodenetleyicilerle 50 MHz’e kadar ol¢iim

yapilabilmesi olanag1 saglanmistir.

ARDUINO
nr PIC CLK
S e
Tx Rx Int Meclr
PIC16F628A
—> LED
T1CKI

| @@= Ds18B20
—
i}
k]
3
Q
g

Kutu

Sekil 3.2: Her bir 6l¢iim kanalina ait blok sema.

3.1.1 Osilator Birimleri

Kristal osilatérler, KKM c¢alismalarinda sensor karakteristiginin ¢ikarilmasi
veya sensOr tepkisinin frekans degisimleri yoluyla tespit edilmesinde kullanilir.

Standart osilator devreleri diisiik maliyetli olmast ve herhangi bir uygulamaya kolay
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entegre edilebilmesi gibi nedenlerle bir¢cok uygulama igin tercih edilir. Kristal
osilatorler seri ve paralel rezonans oOzelliklerine gore iki gruba ayrilir. Ancak
osilatoriin, hatta kristalin kullanim amacina gore bu devreler i¢in ¢esitli tasarimlar
gelistirilmistir. Ozellikle KKM sensérlerinin kullanildigi kosullar diisiiniiliirse bu
durum daha da hassas hale gelir. Ciinkii sensoér uygulamalarinda osilator
frekansindaki en kii¢iilk sapmanin bile 6nemi biiyliktiir. Bu maksatla uygulama
sahasina gore tercih edilecek osilatorlerin 6zelliklerinin bilinmesi gerekir. Giiriilti
bagisikligi, kisa siireli hassasiyet, ¢ikis gerilim seviyesi, kristal siirme seviyesi ve
kristal ylik empedansi kristal osilatorlerin performansini belirleyen parametrelerdir.
Bu parametrelere ait degerler kullanilan kristalin ve diger devre elemanlarin
ozelliklerine baglidir. Osilatorlerde yiikselte¢ birimi olarak yiliksek frekans bipolar
transistorler, FETler, islemsel yiikseltecler ve lojik kap1 entegreleri kullanilmaktadir

[30, 97, 98].

Osilatorlerdeki devre elemani degerlerinin sicaklik ve nem gibi dis etkenlerle
degismesi devrenin elektriksel karakteristigini etkiler. Yiiksek Q faktorii bu tip dis
etkileri ¢ok kiiclik frekans degisimleriyle telafi eder. Ancak Q faktoriiniin diistik
olmasi durumunda, osilasyon dongiisii i¢indeki bilesenlerde meydana gelen en ufak
degisiklik osilator frekansinda daha biiylik kaymalara neden olur. Bu durumlarda,
giiriiltli ve frekans sapmalar1 g6z ardi edilmemeli ve sorunun asgariye indirilmesi igin
harici degiskenler c¢ok 1iyi kontrol edilmelidir. Bu nedenle sensor hiicresinin
tasariminda ve ortam kontroliinde ¢ok dikkatli olunmalidir. Termostatik
koruyucularla ortam sicakligt miimkiin oldugunca sabit tutulmali, devrenin
elektronik girtiltiisiinii azaltmak icin gerekirse sogutma yapilmalidir. Ayrica
sensoriin, harici mekanik titresimlerden etkilenmemesi i¢in uygun atalet sistemler ile
korunmalidir. Normal olarak dikkate alinmayan bu hususlar osilatorlerde giirtiltii
seviyesini azaltir. Bunula birlikte KKM c¢alismalarinda kullanilan sensoriin osilasyon
frekans1 i¢in uygun osilatér se¢imi de oldukca Onemli bir ayrintidir. KKM
uygulamalar i¢in en ¢ok tercih edilen osilatorler Pierce, Colpitts, Miller, emiter
kuplajli, koprii ve FKD kristal osilatorlerdir ve giiniimiizde bir¢ogu analog ve dijital

entegre devreler ile gerceklestirilmektedir [120-130].

Tablo 3.1°de kristal osilator devrelerinde kullanilan TTL, CMOS, ECL ve

analog entegrelerin bazilari listelenmistir.
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Tablo 3.1: Kristal osilator devrelerinde kullanilan g¢esitli entegreler.

ENTEGRE CINSI ENTEGRE ADI (XX =00, 01, 02, 03 veya 04)

Sayisal (TTL) 74XX, T4ASXX, 74LSXX, 7415321

Sayisal (CMOS) 74CXX, 74HCXX, 74HCTXX, 74HCUXX, TC7SHUO4F,
SN74LVC1GX04, 7209, NJU6311, NJU6318, NJU6366

Sayisal (ECL) 12061, 12561

Sekil 3.3’de bu calismada tasarlanan KKM sistemine ait dahili osilator
devresi ve kullanilan 74HC04 entegresinin pin yapist gosterilmistir. Devrede U1:B
kapisinin ¢ikisindan alinan TTL kare dalga sinyal PIC16F628A nin T1CKI (Timer1
Clock Input) girisine uygulanmigtir. U1:B kapis1 kullanilmadan da ayni baglanti
Ul:A c¢ikisindan yapilabilir. Ancak Ul:B kapisi, KKM sensorii ile mikrodenetleyici
arasinda ikinci bir tampon gorevi goriir. Tiim CMOS tipi entegrelerin giris ve ¢ikis
empedanslart ile kapasitanslar1 farklilik gostermekte olup, bu nedenle geri besleme
devresinde kullanilan R10, R12, C11, C12 devre elamanlarinin degerleri genellikle
kullanilan entegrenin ve kristalin 6zelliklerine gore iiretici firmalarin verdigi katalog
degerleri ile belirlenmektedir. R10 direnci 1-10 MQ arasinda bir degerde olup
tasarimda 1 MQ kullanilmigtir. R10 direncinin daha diisiik degerlerde seg¢ilmesi
kristalin istenmeyen veya harmonik frekanslarda osilasyon yapmasma neden
olmaktadir. R12 direnci hem kristalin agir1 yiiklenmesini 6nlemekte hem de kapali
cevrim kazancini sinirlamakta olup, 6zellikle diisiik frekansh kristallerde bu direng
degeri yiiksek secilmelidir. Yiiksek frekanslarda lojik kapilarin ¢ikis empedansinin
diisiik olmasi ve dongii kazancinin asir1 diisiiriilmemesi i¢cin R12 ¢ok biiyiik

olmamalidir.
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Sekil 3.3: a) Dahili kristal osilatoriin devre semasi, b) 74HC04 entegresi pin yapisi.

Tasarimimizda C11 ve Cl12 Kkapasitorlerinin degerleri Sekil 3.3’den
goriilecegi lizere sirastyla 22pF ve 56 pF olarak belirlenmistir. 74HCO04’iin giris
kapasitansi katalog verilerine gore 5-10 pF arasinda degigsmektedir. Giris kapasitansi
ile C12 birbirine paralel oldugundan toplam giris kapasitansi yaklasik 30 pF olur.
C11 kapasitoriiniin 30 pF’lik bu giris kapasitansina seri oldugu goriildiigiine gore,
ideal bir osilasyon i¢in devredeki toplam kapasitansin Ul:A’nin ¢ikis kapasitansina
esit olmasi beklenir ve katalog verilerine gore 74HCO04’iin ¢ikis kapasitansi 20
pF’dir. Bu durumda C11 yaklasik 56 pF olarak hesaplanmistir. Cesitli kondansator
degerleri ile yapilan denemelerde frekans degerinde yukar1 ve asag: kiiciik sapmalar

olmakla birlikte, frekans kararliliginda bir degisme olmamistir [131].

Sekil 3.4a’da harici osilatore ait devre semasi gosterilmektedir. Devrede
kullanilan MC12061 entegresi kristaller i¢in 6zel olarak iiretilmis bir osilator
entegresidir. Bu osilator devresinde yukarida bahsedilen 74HCO04 entegresi de
kullanilabilir. Ancak MC12061 entegresinin TTL, ECL ve siniis sinyalleri veren {i¢
ayrt ¢ikist mevcut olup, bu cikislarin alternatif c¢alismalarda kullanilabilecegi
degerlendirilmistir. Bu entegre ile 2-20 MHZ arasindaki kristallerin temel frekans
degerlerinde kararli osilator devreleri yapilabilmesi miimkiin kilinmaktadir. Harici
osilator birimi, KKM kristaliyle yapilan Olgiimlerin kayiplara neden olmadan
gerceklestirilmesini saglar. Elde edilen TTL c¢ikis sinyali BNC kablo vasitasiyla
cihaza taginmis olup, osilatoriin kristal girisi sekil 3.4b’de goriildiigii tizere bir PCB

konnektor vasitasiyla yapilmstir.
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Sekil 3.4: a) Harici osilator devre semasi, b) Dig goriiniisii.

Olgiim kanallarinda yer alan mikrodenetleyicilerin calismasi icin gerekli olan
saat darbeleri (clock pulses) Sekil 3.5°de gosterilen tek bir osilator devresinden
saglanmaktadir. Devrenin osilasyona baglayabilmesi i¢in, U2:A ve U2:B lojik
kapilarmin ¢ikisindan girisine dogru DC polarma direngleri baglanmistir. Bu sayede,
polarma gerilimi mantiksal 0 ve 1’e karsilik gelen her iki gerilim arasindaki yari
degere ayarlanmasi1 saglanmis olur. Bu gerilimin degeri, devreye enerji verildigi
anda, kristalin osilasyon yapmasi i¢in gerekli olan voltaj degerine yiikselir. Bu
tasarimda iki eviren kapimin DC polarmalarini birbirinden yalitmak icin C1 kuplaj
kapasitorii  kullanilmistir. U2:C kapis1 osilatoriin  diger birimlere baglantisinda
tampon gorevi gormekte ve devrenin ¢ikis giicli birden fazla devrenin siiriilmesine
yetecek kadar yiiksek oldugu ic¢in 4 ayr1 mikrodenetleyicinin saat darbe kaynagi
olarak kullanilmaktadir. PIC16F628 A mikrodenetleyicilerinin dahili osilatorleri
olmasma ragmen, tasarimda bu osilatér devresi vasitasiyla Ol¢clim kanallariin

Arduino ile senkron ¢aligmasi saglanmistir.

I

c2
R2 100nF R3
330K 330K
. c . .
U2:A 100nF u2:B u2:C PIC CLK
i 2 3 4 5 5]
S04 741504 741504
AMHz

Sekil 3.5: Mikrodenetleyiciler i¢in kullanilan ortak saat osilatorii [131].
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3.1.2 Mikrodenetleyici Birimleri

Sekil 3.6’da verilen Arduino modiili Atmel firmasi tarafindan {iretilen
ATmega 2560 mikrodenetleyicisinin kullanildig: fiziksel programlama platformudur.
Ayni zamanda gomiilii sistem olarak isimlendirilen Arduino modiilii, Windows,
MAC-OS X veya Linux isletim sistemlerinden biri i¢in bilgisayara kurulan arayiiz
yazilimi vasitasiyla programlanabilmektedir. Bir USB kablo vasitasiyla bilgisayar
tizerinden dogrudan programlanabilen Arduino modiilii, birgcok donanimsal

Ozellikleri lizerinde barindirmakta olup, bunlardan bazilar1 Tablo 3.2°de verilmistir.

Tablo 3.2: ATmega 2560 mikrodenetleyici modiiliiniin baz1 6zellikleri.

- 8 bit, Statik, RISC mimari

- Power-on reset

- Programlanabilen brown-out reset

- 50’den fazla dahili ve harici kesme kaynagi

- Saat frekansi: 16 MHz
Calisma - Caligma gerilimi: 5V
- Besleme giris gerilimi: 7-12V

Mikrodenetleyici

- 70 adet sayisal giris/¢ikis pinleri

- 15’1 PWM c¢ikis pini

- 16’s1 analog giris pini

- Giris/¢ikis pini bagina ¢ekilen en yiiksek akim 40 mA
- Besleme c¢ikis pini 3,3 V (en fazla 50mA)

- 256 KB flag program bellek (8 KB’1 dnyiikleyici i¢in)
Bellek - 8 KB SRAM
- 4 KB EEPROM

- 2 adet 8 bit zamanlayic1

- 4 adet 16 bit zamanlayici

- Programlanabilen Watchdog zamanlayici
- Gergek zaman saati

- 4 adet 8 bit PWM kanallari

- 12 adet programlanabilir PWM kanallar1
- 4 adet programlanabilir USART

- Master/slave SPI seri arayiiz

- 2-wire seri arayiiz

- Analog karsilastirici

- Programlanabilir pull-up direncleri

Giris/Cikas
Pinleri

Cevresel
Birimler

- Devre iizeri onyiikleyici ile programlama
Programlama - JTAG arayiizii ile programlama ve hata ayiklama
- Yazilim giivenligi i¢in kod koruma
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Sekil 3.6: Arduino Atmega 2560 gomiilii mikrodenetleyici modiilii.

Sekil 3.7°de  Microchip firmasimnin iiretmis oldugu PICI16F628A
mikrodenetleyicisi goriilmektedir. PIC16F628A, kiiclik yapist ve uygun fiyat1 ile
temel kontrol wuygulamalarinda oldukca tercih edilmektedir. Bu ¢alismada
PIC16F628A, KKM sensorlerinin frekansini 6l¢mek, frekans degerini ve DS18B20
sicaklik sensorlerinden olgiilen sicaklik degerini Arduino modiiliine iletmek igin
kullanilmigtir.  Kullanilan her mikrodenetleyicinin EEPROM hafizasina o

mikrodenetleyiciye ait bir numara kaydedilmistir.

(

RAZIAN2VREr +— | ? 18 [Ja—s RATIANT
RAJANIICMP1 +——{ ] 2 17 RAD/AND
RA4/TOCKIICMP2 «—] | 3 g 15 }}:: RATIOSC1/CLKIN
S
RASIMCLR/VeP —-|: 4 é 15 }—» RA6/0SC2/CLKOUT
Vss —h[ 5 ‘E‘ 14 :I-— Voo
RBOINT+—(|6 & 13 [J«—» RBIT10SIPGD
RB1RX/DT+——{| 7 S 12 [J+—» RB6T10SOTICKIPGC
RB2/TXICK+—{ | 8 S on [Je—s R85
RB3/CCP1+—{| 8 10 [J+—= RB4/PGM
(b)

Sekil 3.7: PIC16F628A mikrodenetleyicisi. a) DIP kilif tipi, b) Pin yapisu.

Sekil 3.7°de verilen PIC16F628A mikrodenetleyicisinin baz1 6zellikleri Tablo
3.3’de verilmistir. Tasarimda Arduino, Sekil 3.8’de gosterildigi gibi PIC
mikrodenetleyiciler ile EEPROM’a kaydedilmis olan referans numarasini kullanarak
seri port iizerinden iletisim kurmaktadir. Kurulan iletisim RS232 formatinda ve
19200 baud hizinda olup, ¢alisma hiz1 20 MHz olan PIC kullanilmasi durumunda, bu
hiz 38400 baud oranina ¢ikarilabilir.
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Tablo 3.3: PIC16F628A mikrodenetleyicisinin bazi dzellikleri.

- 8 bit, statik, RISC mimari

- Power-on reset, Brown-out reset

- Power-up zamanlayici

- 10 adet dahili ve harici kesme kaynagi
- Saat frekansi: DC-20 MHz

Calisma - 6 farkl osilator segenegi

- Calisma gerilimi: 2-5,5V

Mikrodenetleyici

Giris/Cikis - 16 adet sayisal giris/cikis pinleri

Pinleri - Giris/¢ikis pini bagina ¢ekilen en yiiksek akim 25 mA
- 2048 Byte flag program bellek

Bellek - 224 Byte RAM
- 128 Byte EEPROM

- 2x8 bit, 1x16 bit zamanlayict
- Watchdog zamanlayici

Cevresel - 10 bit DGM birimi
Birimler - Adreslenebilir USART
- Analog karsilastiric

- Programlanabilir pull-up direncleri

- Devre iizeri seri programlama

Programlama - Yazilim giivenligi i¢in kod koruma

ARDUINO
ATMEGA 2560 ™1

SENKRONIZASYON SENK.
DARBESI (1 Hz) l
I

SENK Txl SENK. Txl SENK. TX+

Pt e
r e
RBO/NT~ ?\0“3

o
'.0\6?61%
?\ /,.’

RBOANT -~ ;

Sekil 3.8: Arduino ile PIC’ler arasindaki RS232 seri iletisim baglantist.

Frekans ol¢timiiniin PIC mikrodenetleyicinin i¢cinde bulunan 16 bitlik Timerl
sayici birimi ile yapilmasi saglanmistir. Timer1 birimi PIC’in T1CKI pininden gelen
darbeleri saymaktadir. Bu darbeler, “Osilatér Birimleri” baghigi altinda bahsedilen

harici veya dahili osilatér biriminin ¢ikiglarindan alinmaktadir. Frekans degerinin
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tim PIC’lerde dogru oOlciilebilmesi i¢in, Sekil 3.8’de gosterildigi gibi Arduino
modiiliinden PIC’lerin RBO/INT kesme pinlerine bir senkronizasyon darbesi
gonderilmektedir. Senkronizasyon darbesi Arduino’un kendi igindeki Timerl
birimiyle iiretilen, ¢cok hassas ve gorev siiresi %50 olan 1 Hz’lik bir sinyaldir. Sekil
3.9’da goriildiigi iizere tim PIC mikrodenetleyiciler, bu senkronizasyon darbesinin
diisen kenarinda uyarilarak frekans sayma islemine baslamaktadir. Her PIC bir
saniye boyunca frekans saymaya devam etmekte, RBO/INT pininde olusan yeni bir
diisen kenar kesmesi geldigi anda frekansin o anki degerini gegici bir bellege
saklamakta ve frekans sayma islemini yeniden baslatmaktadir. Bu islemlerin
akabinde, DS18B20’den Sekil 3.9°da gosterilen ty siiresi boyunca sicaklik verisini
almaktadir. Diisen kenar darbesini algilayan ilk PIC gegici bellekte sakladigi frekans
ve sicaklik verisini seri porttan aninda Arduino’ya gondermektedir. Diger PIC’ler de
Sekil 3.9°da gosterilen ty, t, ve tjsiireleri boyunca 1 numarali PIC’in ardindan 85 ms
arayla kendilerine ait frekans ve sicaklik bilgilerini gondermektedir. Arduino
tarafindan olusturulan 1 Hz’lik kare dalganin ilk periyodunda tiim PIC’ler verilerin
tamamint géndermis olmasi saglanmaktadir. Senkronizasyon darbesinin yiikselen
kenar aninda ise, Arduino aldigi bu verileri sirayla LCD ekranda gostermeye
baslamakta ve hemen akabinde ya bellege kaydetmekte ya da seri port iizerinden

bilgisayara gondermektedir.

—+ 500 ms
SENK. 500 ms I—

PIC1-TX

PIC2-TX

e @ m
PIC3-TX i ||||_|-|,|I i

I

| | | | I
o 4o oo tg |t4:

PIC4-TX

ARDUINO-TX

Sekil 3.9: Arduino ile PIC16F628 A mikrodenetleyiciler arasi seri iletisimin temsili
gosterimi.

PIC mikrodenetleyiciler 6l¢iim yaptig1r kanala ait durum bilgisini iki farkl
renkte 151k veren LED’ler vasitasiyla gostermektedir. Olgiilen frekans degeri tolerans

degerinin altinda veya iistiinde olmas1 durumunda LED 15181 kirmiziya dénmektedir.
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KKM kristalinin kanal ile baglantisinda bir sorun oldugu da LED’in kirmizi 151k
vermesi ile anlasilmaktadir. LED’in yesil olmasi KKM kristalinin ilgili kanala

baglandigini ve dl¢iimiin saglikli yapildigini géstermektedir.

3.1.3 Cevre Birimleri

Tasarimimizda, ortam sicakligi ve nemini algilayan DHT22 sensorii (Sekil
3.10), her bir 6l¢glim kanalina ait DS18B20 sicaklik sensorleri (Sekil 3.11), olgiilen
degerlerinin gosterildigi 4 satir ve 20 karakterlik bir LCD gosterge (Sekil 3.12) ve
kontrol girisi i¢in anahtarli bir rotary enkoder (Sekil 3.13) kullanilmistir. Yine
tasarimizda, KKM cihazinin bilgisayardan bagimsiz calistirilmasi durumu igin
verilerin anlik olarak kaydedilebilecegi harici bellek birimi (Sekil 3.14) ve bilgisayar
ile kablosuz iletisim saglayan bluetooth modiilii yer almaktadir (Sekil 3.15).

o 4
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@
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Sekil 3.10: DHT22 sicaklik ve nem sensorii.

DHT?22, kalibre edilmis, sayisal ¢ikis veren sicaklik ve nem algilayicisi olup,
uzun siireli calismalarda kararli ve kisa tepki siiresine sahiptir. Uzerindeki 8 bitlik
mikrodenetleyici vasitasiyla dl¢lim sonuglarini tek hat iizerinden sayisal veri olarak
ilgili birime iletmektedir. Iletilen veri 16 bitlik nem, 16 bitlik sicaklik ve 8 bitlik
dogrulama (checksum) degeri olmak iizere toplam 40 bitten olusmaktadir. Bu veri
blogu hassas zamanlama gerektiren bir iletisim formatinda aktarilmaktadir. DHT22
tiretim esnasinda belirlenen kalibrasyon degerlerine sahiptir ve bu degerler ROM
bellekte kayit altinda tutulmaktadir. Sensor, sicaklik ve nemi algilama sirasinda
bellekte sakli olan bu kalibrasyon degerlerine bagvurmaktadir. DHT22 sensorii
devrede kullanilirken ¢ikis (data) pinine 4.7 K-10 K arasinda bir pull-up direnci
baglanir. Tablo 3.4’de DHT22 sensoriine ait bazi teknik ozellikler verilmektedir.
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Tablo 3.4: DHT?22 sensoriiniin bazi teknik dzellikleri.

Calisma gerilimi

33-6V

Cikis sinyali

Tek hat iizerinden sayisal iletisim

Algilama elemani

Polimer kapasitor

Calisma aralig1

Nem :0-100 %RH
Sicaklik: -40 — 80 °C

Dosruluk Nem : +2 %RH (en fazla +5 %RH)
& Stcaklik: <+0,5 °C
b e e 1 . Nem :0,1 %RH
Coziiniirliik veya hassasiyet Sicaklik: 0.1 °C
S Nem :+1 %RH
Tekrarlanabilirlik Sicaklik: 0.2 °C
Nem histerezisi +0,3 %RH

Uzun Vadeli Kararlilik

+0,5 %RH/y1l

Ortalama: 2s

Algilama siiresi

DS18B20 one-wire protokoliinii kullanan ve 12 bitlik bir entegre sicaklik
sensoriidiir. Iletisim icin sadece tek pin kullanilmasi, diisiik enerji tiiketimi, yiiksek
coziiniirlik ve dogrulugu ile bircok uygulamada tercih edilmektedir. DS18B20
sensoril sadece kendisine ait, liretim esnasinda belirlenen ve ROM belleginde sakli
olan 64 bitlik bir koda (seri numarasi) sahiptir. Bu sayede ayni hat {izerinde birden
fazla sensor ile haberlesme yapmak miimkiin olmaktadir. DS18B20 sensoriiniin
icinde, sicaklik degerini sayisal veriye doniistiiren ve bunu one-wire iletisim
formatiyla digsartya gonderen kontrol devresi yer almaktadir. Veri sayfalarinda yer
alan komut kodlar1 kullanilarak mikrodenetleyicinin sensorle iletisim kurmasi
saglanmaktadir. DS18B20’ye ait bazi teknik ozellikler Tablo 3.5°de verilmistir.
Tasarlanan KKM cihazinda kullanilmakta olan sicaklik sensorleri Sekil 3.11°de
gosterilmigtir. DHT22 sensoriinde oldugu gibi bu sensoriin de veri iletisim pinine

4.7-10 K’luk pull-up direnci baglanmastir.

Tablo 3.5: DS18B20 sensoriiniin baz1 teknik 6zellikleri.

Caligma gerilimi 3-5,5V
Cikis sinyali 1-wire protokolii
Caligsma aralig1 -55-125°C

0,5 °C (-10—85 °C arasinda)

9 — 12 bit (0,5 -0,0625°C)
Kullanici tanimli alarm ayarlari
En fazla 750 ms

Dogruluk

Coziintirlitk veya hassasiyet
Bellek

Algilama siiresi
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Sekil 3.11: a) Metal kilif i¢ine alinmis DS18B20 sensorleri, b) DS18B20’nin dis
gorunusu.

Tasarimda kullanilan LCD gostergenin Sekil 3.12°de gosterilen DO-D7 (8 bit)
veri pinlerinin tamami yerine son 4 pini (D4-D7) kullanilmistir. Kontrast ayart VEE
pinine baglanan 10 KQ’luk bir trimpot ile yapilmistir. RS ve E pinlerinin her ikisi de
kontrol pini olup, Arduino’un c¢ikis olarak belirlenmis pinlerine baglanmistir.
LCD’ye sadece veri gonderilecegi icin R/W (oku/yaz) pini topraga baglanmistir.
Tasarima daha fonksiyonel uygulamalar i¢in bir dokunmatik panel soketi opsiyonel

olarak eklenmistir.

®  akanaLacm  ®
LCD1 4 KAHAL QCN —

wos | JERT TOPLAMNA 5iSTEN : i

(b)

Sekil 3.12: LCD gosterge. a) Pin yapisi, b) Cihaz lizerindeki goriintiisii.

Kontrol girisleri i¢in kullanilan rotary enkoder biriminin genel goriiniimii
Sekil 3.13a’da, devre yapis1 Sekil 3.13b’de ve saga/sola c¢evrilirken c¢ikislarindan
aliman sinyal durumu Sekil 3.13c’de gosterilmistir. Enkoderin A, B ve anahtar
cikiglart Arduino’un giris pinlerine baglanmak suretiyle cihaz fonksiyonlar1 kontrol
edilmistir. Rotary enkoder cikislarindan elde edilen kare dalgalarin faz farkindan

faydalanmak suretiyle LCD gostergede goriilen menii secenekleri arasinda yukari

65



asag1 dogru gecis saglanmasi gergeklestirilebilmektedir. Ayrica, istenilen secenekte
enkoder {izerine bastirildiginda devreye giren buton ile ekrandaki fonksiyon se¢imi
yapilmaktadir. Herhangi fonksiyonu iptal etmek i¢in cihaz {iizerindeki ‘ESC’

butonuna basilmasi yeterlidir.

+5V
1 1
Cikis-A 1 1
| |
Cikis-B
1ok
1kis-A
Y o Clis-A Gk
¥ .. Cikis-B .
% . Anahtar _ o _ CIkI§E
/" A | |
Toprak
} I Enkoder Cikis-A | |
1 1
\ | Cikis-B | !
L - 1 !
1

1
L1tk

—

(@) (b) ()

Sekil 3.13: Rotary enkoder. a) Dis goriiniisii, b) Devre yapist, ¢) A ve B ¢ikiglarindan
elde edilen anahtarlama sinyalleri.

Tasarimda oOl¢iim verilerinin saklandigi SD bellek kart ve modiilii Sekil
3.14°de gosterilmektedir. Bu kartlarin tizerinde bellegin mikrodenetleyici ile iletisim
kurdugu MOSI, MISO, SCK ve CS pinleri Arduino modiiliinde de ayni1 isimlerle (CS
icin SS pini) yer alan birebir karsiliklarina baglanmistir. Bellek, FAT16 dosya
sistemine gore en fazla 2GB’a kadar, FAT32 dosya sistemine gore 2GB’1n iistiinde
veri depolayabilme kapasitesine sahip olup, veriler bellege bloklar halinde, saniye

basima TXT dosya formatinda kaydedilmektedir.

Sekil 3.14: SD bellek modiilii ve karti.
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Olgiimler sonucu elde edilen veri bloklar1 her bir kanala ait frekans ve
sicaklik bilgilerini, ortamin nem ve sicakligini, tolerans degerini ve PIC
mikrodenetleyicilerin ¢alisma ayarlari ile ilgili bilgileri icermektedir. Veri blogunun
format1 Tablo 3.6’da gosterilmistir. Arduinoda toplanan verilerin onlu (desimal)
formata gore elde edilen rakamlarindan her biri string formatta bilgisayara
gonderilmektedir. Ornegin sicaklik degerinin 23.50 °C oldugu varsayilirsa bu veriyi
olusturan karakterlerden her biri bir byte olduguna gore toplamda bes byte yer
tutmaktadir. Ancak veriler bellege kaydedilirken aralarina eklenen bosluk karakteri
de altinci byte’1 olusturur. “pic_durum” verisi kanallarin aktif/pasif durumlari, cihaz
ile bilgisayar arasindaki iletisim kanali ve verilerin kayit yeri bilgilerini icermektedir.
“Tolerans” ile Olciilen frekans degerinin hangi smirlar arasinda olmasi gerektigi
belirlenmekte olup, frekansin tolerans sinirlarini agmasi durumunda, sistem hem

cihaz hem de bilgisayar lizerinden gorsel ve isitsel uyar1 vermektedir.

Tablo 3.6: SD bellege periyodik olarak kaydedilen veri blogu formati.

PIC16F628A Ortam Nemi

Calisma Ayarlar ve Sicaklig Kanal Frekans ve Sicaklik Degerleri

VERI | Pic_durum | Tolerans T %RH | F1 | T1 |F2 | T2 |F3 | T3 | F4 | T4

BYTE 4 4 6 6 916 1916 ]9|6]9]6

Tek veri blogu en fazla 80 byte’tan olusmakta, bellege 4 saat boyunca
ortalama 1 MB’lik veri kaydedilebilmektedir. Veriler, kaydedildigi formatta, USB
veya bluetooth tlizerinden 115200 baud hizinda bilgisayara aktarilmaktadir. Sekil
3.15’de KKM cihazinda kullanilan bluetooth modiilii gosterilmis olup, modiiliin
calisma ayarlart AT komutlar1 vasitasiyla bilgisayarin bluetooth portu iizerinden
yapilmaktadir. Varsayilan iletisim hizi, modiiliin veri sayfalarinda 38400 baud olarak
verilmektedir. Sistemin 4 kanalindan her saniyede Olgiilen sicaklik ve frekans
degerlerinin bir an 6nce bilgisayara aktarilmasi veri kayb1 ve 6l¢iim hatalarina sebep
vermemek agisindan 6nemli oldugundan, iletisimin yiiksek hizda yapildigi 115200

baud orani tercih edilmistir.
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Sekil 3.15: HC-05 bluetooth modiiliiniin arkadan ve 6nden goriiniimii.

KKM kristallerinden Olgiilen yiiksek frekansli sinyallerin taginmasinda ve
baglant1 noktalarindan gegisinde sinyal zayiflamasi ve bozulmas1 meydana gelebilir.
Bu olumsuzlugun en aza indirgenmesi icin, kullanilan kablonun empedansi,
konnektor tipi ve kalitesi onemli rol oynamaktadir. Bu calismada KKM sensorlerinin
cihaza uzak mesafeli 6l¢iimlerinde koaksiyel kablo kullanilmistir. Cevre birimlerinin

cihaza baglantisinda kullanilan konnektorler Sekil 3.16 ve 3.17°de gosterilmistir.

LED 3°1ii mike Kanal girisi Sicaklik sensoril
gosterge konnektor secme anahtar: kablosu

PCB konnektorler BNC konnektor BNC kablo
(KKM kristal baglantisi)

Sekil 3.16: Tasarlanan KKM 6l¢iim cihazinin 6nden goriiniisii.
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4'li mike konnektor
(uzak mesafeli KKM ol¢iimleri icin) Reset butonu

12V SD Bellek DHT22 PCB konnektérler USB
besleme girisi soketi sensoril (DGM cikislart icin) ~ konnektor

Sekil 3.17: Tasarlanan KKM 6l¢lim cihazinin arkadan goriiniisii.

Sekil 3.18’de gosterilen darbe genislik modilatori (DGM) ¢ikis
kuvvetlendiricisi bir giic MOSFET’i ve bir opto-kuplorden olugmaktadir.
MOSFET’in ¢ikislarma baglanan yiik kiiciik bir peristaltik pompa veya bir 1sitic
olabilir. Yiiksek akimla c¢alisan bu tip elemanlarin devre iizerinde olusturdugu
parazitik etkileri 6nlemek i¢in, giic MOSFET’i bir opto-kupldr yardimiyla devreden
elektriksel olarak yalitilmistir. Bununla birlikte MOSFET devreden bagimsiz harici
bir kaynak ile beslenmistir. DGM c¢ikis kuvvetlendiricisi KKM sensdriiniin icinde
bulundugu ortamin sicakliginin veya gaz/sivi akis pompalarinin hassas kontrolii i¢in
disiiniilmiistiir. Bu birim, Arduino’nun icinde bulunan DGM biriminden alinan

diisiik giilii sinyallerin giiciinii artirarak dogrusal bir gili¢ kontrolii saglamaktadir.
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Sekil 3.18: Darbe genislik modiilatorii ¢ikis kuvvetlendiricisi.

KKM cihazimin i¢indeki birimleri besleyen devrenin sematik gosterimi Sekil
3.19°da verilmistir. Haricen kullanilan 12V’luk DC gerilim once 7809 gerilim
regiilatorii vasitasiyla 9 V’a disiiriilmlis ve Arduino modiiliiniin beslemesi
saglanmistir. Elde edilen bu 9 V’luk gerilim 7805 gerilim regiilatorii vasitasiyla 5V’a
disiiriilerek diger biitiin birimlerin beslemesini saglamak i¢in kullanilmistir.
Tasarlanan KKM cihaz1 ile ¢ok hassas frekans olgiimleri gerceklestirilecegi igin,
besleme geriliminin oldukca hassas bir sekilde regiile edilmesi ve dalgalanma

faktoriiniin diislik olmasi gereklidir.

D1 U3 7809 {Arduino)

IJ;_I 1N?|[|]01 vl YO ?3 N +9v
+12v c6
ETSI 1000uF N ETS' 100uF
- $ I K
c5

100uF
+ov — v vo [=£ +5V

U6 7805 (Anakart)

GND

f, -3
Ioﬁw&
2

J8

GND

Sekil 3.19: KKM cihazinin besleme birimi.

3.1.4 Elektronik Devre Karti

Devre semasi ¢izim ve simiilasyon programi Proteus ile tasarlanan elektronik
devrelere ait baski devre ve malzeme yerlesim semalar sirasiyla Sekil 3.20, Sekil
3.21, Sekil 3.22 ve Sekil 3.23’de gosterilmistir. Devre karti, cihaz kutular1 ireten
Altinkaya firmasinin DT-320 model numarali laboratuvar kutusuna yerlestirilecek

sekilde tasarlanmistir. Yiiksek frekansl sinyal 6l¢iimlerinin gergeklestirildigi devre
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icin topraklanmis metal kutu kullanilmasinin daha uygun olacagi degerlendirilmis
olmakla birlikte, prototip devre i¢in kullanilan plastik kutu tasarimda biiyiik kolaylik
saglamistir. Devrenin yiizey montajli devre elemanlar1 ve cift yiizlii bakirli plaket
kullanilarak daha kii¢iik boyutlarda gergeklestirilebilmesi miimkiin olmakla birlikte,
ozellikle KKM kristal baglantilarinin yer aldigi konnektor karsiliklarinin anakart ile
uyumlu olmasi ve bu sayede uzun baglantilardan sakinarak kristal kayiplarinin en aza

indirgenmesi goz oniinde bulundurularak mevcut tasarim diisiiniilmiistiir.

\? {rfﬁxz; “ o
’ \k& . J
° S =30 ... °

|||||z:nn| [II nn.=—“

Sekil 3.20: Tasarlanan cihazin elektronik baski devre semasi.
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Sekil 3.22: a) Gaz ortaminda kullanilan harici osilator baski devre semasi, b)
Malzeme yerlesim semast.

(b)

Sekil 3.23: a) Akiskan hiicresinde kullanilan harici osilator baski devre semasi, b)
Malzeme yerlesim semasi.
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3.1.5 KKM Kristal ve Aparatlar

Sekil 3.24°de gosterildigi gibi KKM kristal, her iki yiiziinde yaklasik 150 nm
kalinliginda metalik elektrotlara sahip ¢ok ince (10 MHz i¢in yaklasik 0.17 mm) bir
kuartz kristalden olugmaktadir. Kristaller kristal tutucular vasitasiyla KKM cihazina
baglanirlar. Sistemde kullanilan KKM kristalleri Novaetech SRL firmasinin iiretmis
oldugu AT-kesim kristaller olup, kristal yiizeyi diiz ve parlatilmistir. Osilator
devresine elektriksel baglantist kristal tutucu tarafindan yapilan kristallerin bazi

teknik Ozellikleri Tablo 3.7°de verilmistir.

Sekil 3.24: NiO kapli (solda) ve kaplamasiz (sagda) kuartz kristaller.

Tablo 3.7: KKM kristalinin teknik 6zellikleri.

Kuartz frekansi (f) 10 MHz
Kuartz yogunlugu (p) 2.648 g/cm’
Shear modiilii (1) 2.947x10" g/cm.s®

Nominal hassasiyet

4.42 x 107 g/Hz.cm®

Titresim modu

AT-temel

Frekans toleransi (23°C’de) + 20 KHz
Direng <10Q
Elektrot kaplama Au-Ti
Kristal Cap1 13.9 mm
Elektrot cap1 6 mm
Elektrot alani 0.2826 cm’

KKM sensdérleri ile yapilan deneysel ¢alismalar daha once de belirtildigi gibi
vakum, hava veya sivi ortamlarinda yapilabilir. Sensoriin cesitli sivi veya gazlarla

etkilesime girebilmesi i¢in kapali ve sizdirmaz diizenekler kullanilmaktadir.
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Ozellikle KKM sensériiniin sivi ile etkilesime girdigi ¢alismalarda kristalin sadece
bir ylizii siviyla temas halinde olmasi 6nem arz etmektedir. Aksi durumda kristalin
her iki tarafindaki elektrotlar, sivi {izerinden kisa devre olacagindan istenen sonug

alinmas1 mumkiin olmamaktadir.

Siparisi yapilan KKM kristalinin bir yiizeyine Sekil 3.25’de gosterilen
Fiziksel Buhar Depozisyonu (PVD) sistemi kullanilarak NiO kaplamas1 yapilmaistir.

Vakum Ortami Gazsi .
— az sistemi

Sty

plasma Alttas

[l
5

Pompalama RF Giig

shutter

Kaynagi

Sekil 3.25: Fiziksel Buhar Depozisyonu (PVD) sisteminin sematik gdsterimi.

KKM kristali lizerine biiyiitme yapilmadan 6nce, sirasiyla 15 dk aseton, 15 dk
ethanol, 15 dk ultra saf su ile ultrasonik banyo cihazinda temizlendikten sonra 80
°C'de kurutulmustur. Temizlenen KKM kristali sisteme yerlestirildikten sonra vakum
islemi baslatilmistir. Vakum, belli bir degere (3,4)(10'6 Torr) diistiikten sonra ortama
30 sccm’lik (Standard Cubic Centimeters per Minute) Argon gazi verilmistir. Islem
stiresince ¢aligma basinct 20 mTorr olarak ayarlanmis ve 120 W’lik bir RF gii¢

uygulanmistir. NiO hedef malzeme ile biiyiitme islemi 1.5 saat siirmiistiir.

KKM sensorleri ile akiskanlar icinde oOl¢lim yapabilmek icin kullanilan
diizenekler genellikle bazi1 asit ve baz tiirlerine dayanikli, mekanik dayanimi iyi olan
polyamidden, ABS (Akrilonitril Butadin Stiren) ve pleksiglas (Poli Metil Metakrilat)
gibi ¢esitli polimer malzemelerden iiretilmektedir. Sekil 3.28’de iic boyutlu (3D)
yazict ile imal edilen ve icine tasarlanan KKM sensoriiniin uygun bir sekilde

yerlestirildigi diizenek gosterilmistir. Diizenek, ticari adi ‘filament’ olarak
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isimlendirilen PLA (poliaktik asit) maddesinden iiretilmistir. Sensor aparatlarinin
deneysel calismalarda kullanilan maddelerle (asit, baz, keton, alkol, vb.) etkilesime

girip girmeyeceginin bilinmesi dnemlidir [132].

Sekil 3.26’da gorildiigii gibi KKM sensoriiniin her iki yilizeyine de silikon
oring conta yerlestirilmis olup, bu contalar hem hassas kristal par¢asinin kirilmamasi
hem de sizdirmazlik saglamasi igin kullamilmistir. Ust kapak kapatildi§i zaman
sensoriin bir ylizeyi lizerinde enjekte edilen sivinin toplanacagi ortalama 0,1 ml’lik
kiigiik bir bosluk olup, ‘akiskan hiicresi’ olarak isimlendirilmektedir ve bu bosluga
acillan kiiciik delikler wvardir. Bu delikler hava veya sivi giris/gikist igin
kullanilmaktadir. Bir mikro siringa veya peristaltik pompa (Sekil 3.27) yardimiyla
akigkan hiicresi icine sivi enjekte edilebilir. Biriken sivi sahip oldugu ozellikler
itibariyle KKM kristalinin osilasyon frekansim1  degistirir. Bu  degisim
mikrodenetleyici tarafindan algilanir ve gerekli birimlere iletilir. KKM frekans
Ol¢iimleri esnasinda peristaltik pompa ile yapilan akis hizinin 0,1ml/dk.’dan biiyiik

olmamasi1 onemlidir.

Sivi/hava BNC
girigi/cikig! Miknatislar Konnektdr Kristal Tutucu
KKM Kiristal
- ———
Silikon O-ring

Ust kapak

Sekil 3.26: KKM sensorii akigkan 6l¢tim diizenegi.

75



Sekil 3.27: Peristaltik pompa ve akiskan hiicreye hortumla baglantisi.

3.2 Kuartz Kristal Mikrobalans Sistemi Yazilimi

3.2.1 Mikrodenetleyici Yazilimlar

KKM cihazinda yer alan AVR ve PIC mikrodenetleyiciler i¢in C tabanh
programlama araylizleri kullanilmistir. Sekil 3.28’de  AVR mikrodenetleyicisini
programlamak i¢in kullanilan Arduino derleyicisi arayiizii ve gelistirilen yazilimdan
bir  goriiniim  verilmistir.  Arduino  platformlarinda  bulunan ~ AVR
mikrodenetleyicilerin hafizasinda 6nyiikleyici program mevcut oldugu i¢in, devrenin
caligmas1 esnasinda devre Tlzerinde programlanabilir. Boylece bilgisayarda
gelistirilen program derlendikten sonra USB kablo vasitasiyla Arduino’ya dogrudan
yiiklenebilir. Kullanilan Arduino derleyicisinin siiriim numarasi 1.6.12 olup, bazi
yardimcr program satirlart asagida goriildiigli gibi, yaninda yazan birimlerin

kullanilabilmesi i¢in programa dahil edilmistir.

#include <SPLh> /I Seri iletigim birimlerini kullanmak igin,
#include <SD.h> /I SD bellek kartin1 kullanmak igin,
#include <LiquidCrystal.h> // LCD gosterge modiiliinii kullanmak i¢in,
#include <TimerOne.h> // Timer1 birimini kullanmak icin,
#include <EEPROM.h> /I Eeprom birimini kullanmak igin,
#include <DHT.h> // DHT sicaklik ve nem sensorii igin
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Dosya Dazenle Taslak Araglar Yardim

osc_16F628_mega_LCD

const boolean ON = LOW, OFF = HIGH, bekle=500; i
byte pic no,sec,sira,mod,tolerans,t ayar,pic_durum,peryot;

unsigned long £[4],f center[4],f ust[4],f alt[4],basamak, boyut,timecut; |
float t[4],sic,nem;

[ |

boolean tetik,encoder,aktif[4],ilet,at meod, kayit, olcuyor,baglanti,durduruldu, DHT Z=n,clk state:
String data,datal;

1612
int power;
char artis,say,c=' '; . 7
String s_soru=" ? "; % E:
String s aktif="ARTiF"; Genuino
String s _pasif="PRSiF"; ARDUINO

uint32 t kapasite;

void setu
pi)i AN OPEM PROJECT WRITTEN, DEBUGGED,

pinMode {pwml, OUTPUT); AND SUPPORTED BY ARDUINOC.CC AND . P
inMode (pem2, OUTBUT); THE ARDUINO COMMUNITY WORLDWIDE - EKQ/’
inMode (CLE, INFUT PULLUE); LEARN MORE ABOUT THE CONTRIBUTORS L}

B of ELTTETTMAN on arduino.co/credits
inMode {DT, INFUT |

inMode (SW, INPUT PULLUE);
ode (clk out, CUTEUT);

pin
pinMode {ESC BUT. INPUT PULLU . r.’ n . m r" . n ﬂ.l’ n . -
LUl

4| r

Sekil 3.28: Arduino derleyicisi ile gelistirilen yazilimdan bir goriiniim.

Arduino i¢in tasarlanmis olan program, bellekte yaklasik 26,7 KB’lik (toplam
bellegin %10’u) yer kaplamakta ve kullanilan degiskenler icin RAM bellekte 2,5
KB’lik yer ayrilmigtir. Tablo 3.8’de, programda kullanilan kontrol meniisii icinde yer
alan seceneklerin agiklamalar1 verilmistir. Arduino’nun kullanilan giris pinlerinin
tamam1 yazilim yoluyla pull-up yapilmistir. Arduino, sistemin ana kontroliinii
tistlendigi i¢in 3 farkli iletisim (USART) portu kullanilmis olup, bu portlar yazilimda
“Serial”, “Seriall” ve “Serial2” seklinde ifade edilmis ve ¢evre birimleri ile RS232
formatinda iletisim kurmak i¢in kullanilmistir. “Serial” portu USB vasitasiyla,
“Serial2” ise bluetooth vasitasiyla bilgisayar ile iletisim saglamak icin kullanilmis
olup, her iki portun iletisim hizi da 115200 baud’dur. “Seriall” portu ise PIC

mikrodenetleyiciler ile 19200 baud hizinda iletisimin saglandig1 porttur.
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Tablo 3.8: Arduino ile LCD ekranda goriilen kontrol meniisii.

240635035

1- Ol¢iim Yap: Aktif olan kanallara ait sicaklik ve KKM rié;—;— cHz 17
frekans degerleri bir saniyelik periyotlarla goriintiilenir. >=13989€ 85Hz 16
2- Aktif Kanallar: Istenilen kanalin aktif veya pasif Egﬂg%:&:

olmasini saglar. Kanal-3:
Kanal-4:

3- Merkez Frekanslar: KKM kristallerinin temel frekans F%ﬁf‘};’gggggni

degerlerini hafi lr. F3=15989687Hz
egerlerini hafizaya alir Fi=1001 5691

4- Nem ve Sicakhk: Ortam sicaklik ve % nem degerini Sicaklik: 19 °C
gosterir. Nem: 36 %Rh

- o VERi KRY
5- Veri Kayit Yeri: Olciim verilerinin aktarilacagi ortam ERL BT YRS

belirlenir. 1-PC
chrientr 2-SD BELLEK

6- Kayit Aktar: SD bellekte kayitli olan veriler g%tléf ggﬁgzgl

bilgisayara aktarilir. RAKTARILSIN MI?

7- Kayit Sil: SD bellekte kayitli olan veriler silinir. EEE}E%QSLEE}S&EKTEN

SiLiNSiN Mi?@

8- Frekans Toleransi: Olciilen KKM frekans tolerans ERESHS. . TOUERANSL

degeri ayarlanur. 101

. \LETi
9- Iletisim Kanali: Bilgisayar ile kurulacak iletisim AR SR |

e 1-USB
kanal1 segilir. 2-Bluetooth

AT M '
10- Bluetooth AT Mod: Bluetooth modiiliiniin ARDUNA L TIET.

parametrik degerlerinin ayarlanmasi igin kullanilir. E?E;‘qzo?gffgﬂtlsg é iffil

PIC mikrodenetleyiciler i¢in Sekil 3.29°da arayiizii verilen CCS-C derleyici
kullanilmistir. PIC16F628 A mikrodenetleyicilerin onyiikleyici 6zelligi olmadigindan
dolay1i, devre iizerinden soOkiiliip ayr1 bir programlayici devre {izerinde
programlanmasi saglanmigtir. PIC16F628A’lar tasarimi tarafimizdan yapilan PIC
programlayict1  devresi ve “Pickit2” programlayici arayiizii  kullanilarak

programlanmigtir. Tasarlanan program PIC16F628A’nin belleginde toplam 1880
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byte’lik yer tutmaktadir. PIC16F628 A mikrodenetleyici tarafindan Slgiilen frekans
degeri 1 saniyelik periyotlarla TX pininden (8 numarali)) RS232 formatinda
Arduino’ya gonderilmektedir. Calisma frekans1 4 MHz olan PIC16F628A’nin en az
hata oramiyla (%0.160) veri gonderebilecegi en yiiksek hiz oram1 (PIC16F628A
mikrodenetleyicisinin teknik bilgilerine gore) 19200 baud’dur. Arduino’dan gelen
senkronizasyon darbelerini algilamak i¢in RBO/INT pini diisen kenar kesme islemi
icin ayarlanmistir. Bu senkronizasyon darbesi icin alternatif olarak dahili TimerO
zamanlayici birimi de kullanilabilir. Devredeki tiim PIC16F628A’arin reset pinleri
(MCLR) birlestirilip Arduino’nun ¢ikis pinlerinden birine baglanmistir. Bdylece
PIC16F628A’larin  hepsi aynm1 anda calistirillip, ayni anda oOlciim yapmaya
baslatilabilmesi saglanmistir [133].

15 CCS C Compiler =N E=E ===
m Edit Search Options Compile | View Tools Debug Document User Toolbar &
&5 Compile B . £ C/ASM List @
F C1EFE28A - \
o) b - % Rebuild % - :& - = Call Tree
Build  Build & Run & Clean EENAS BT T Program Debug Statistics & Symboals
Compile Compiler Run Ouput Files
[Z¢ osc 16F628 mega LCD Lc | .
: 1 | #include <16F628A.h> -
% 2 #fuses EC_I0, MCLR, NOBROWNOUT, PUT, NOWDT, PROTECT |
| 3 //#fuses INTRC_IO, MOMCLR, BROWNOUT, PUT, NOWDT, PROTECT :
o i #use delay (clock=4MHz)
= 5 #include <D518B28.c>
& & #use rs232(baud=19200, xmit=pin b2, rcv=pin_bl, parity=N, stop=1, stream=coml)
7 J I e : o s Gk A
ij 8 H#ROM ©0x2100={1,1,12} /{ (Pic_no aniye
g 9 #priority ext,timerl,timere
E 10 #bit T1_on=0x10.0
z 11 #bit edge=0x81.6 /} T |
- iz #define green pin_a2 [ =
13 #define red pin_ a3
14 PCWHD Compiler
15 intl show=Talse; ‘ Reglstered o CCS Intermal
is6 const unsigned int8 tik max=163 //(4Mhz icin tik max=16, 2@Mhz icin tik max=28| 5% Enalatarlas NP
17 char data; :QH ﬁimiim
is unsigned int8 tik=@,timer® init,tmr_ext,pic_no,sure,carpan=80; e e 11
19 unsigned intl6 fr_low,fr_high=0,timecut; BOp-Secuon 2ak
20 unsigned int32 frekans=0;

s float ds18b28=8; Ly
I Fell Insert Pjt: osc_16F628_mega LCD 1 E:\..-\VLS\ZUIS-ZDIE\TE:;“— m

Sekil 3.29: CCS-C derleyicisi ile gelistirilen yazilimdan bir gortiniim.

3.2.2 Bilgisayar Yazihm

Bilgisayar arayiizii i¢in gelistirilen program National Instruments firmasinin
gelistirdigi Labview (siirim 2013) gorsel programlama ile tasarlanmistir.
Labview’da, geleneksel metin tabanli yazi dili kullanmak yerine akis semalariyla
program tasarlanmasi gergeklestirilir. Sekil 3.30’da sistem icin tasarlanan programin

blok ¢izelgesinden bir goriiniim, Sekil 3.31’de Labview ile tasarlanan programin,
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tiim kanallar, tek kanal ve kayitl dl¢limler i¢in on panel goriinlimleri gdsterilmistir.
Program, yiiklii oldugu bilgisayarda kullanilabilecek iletisim portlarin1 otomatik
olarak listelemektedir. Kullanici bu portlardan herhangi birini kullanarak cihaz ile
iletisim kurabilir. Ancak cihaz iizerinde de iletisim ayarlarinin yapilmis olmasi
gerekir. Cihazda “Veri Kayit Yeri” adi altinda yer alan meniide “PC” secenegi

secilirse, bilgisayar ile USB veya bluetooth vasitasiyla baglanti kurulabilir.

B e T, Default <]
= .
[ e T o % 54F o 5t o 9 s SaF %o % Sl
] o
W[ Trie = [ —]
S\ E - [Trie -} Pret.ScrolPos
= 4294967295 %
= L
== "o Error <3
=] Data
E [EEE= A Gelen data o
TR, [+ Gelen gt VEA
il e
[ e
==l = r
T3] g, i)
refnum
1 Log file

7]

Sekil 3.30: Labview ile tasarlanan programin blok ¢izelgesinden bir goriiniim.

Sekil 3.31°’de goriildiigii gibi ‘Tiim Kanallar’ penceresinde ol¢iim yapilan
kanallara ait frekans ve sicaklik degerleri, ortam sicakligi ve nem orani, “pic_durum”

verisi ve tolerans bilgileri gosterilmektedir. Labview arayiiziindeki ekran

goriintiisiinde yer alan
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(c)

Sekil 3.31: Labview ile tasarlanan programin, a) Tiim kanallar i¢in, b) Tek kanal
icin, ¢) Kayitl 6l¢itimler i¢in 6n panel goriiniimleri.

81



Cok kanall1 kuartz kristal mikrobalans sistemine ait prototipi tamamlanmis
Olctim cihazinin igyapisi Sekil 3.32 ve iistten goriintimii Sekil 3.33’de gosterilmistir.
KKM kristalleri cihaza ii¢ alternatif yolla baglanabilmektedir. Bunlar, cihazin 6n
panelinde yer alan PCB ve BNC konnektorler (bkz. Sekil 3.16) ile arka tarafinda yer
alan 4’lii mike konnektorlerdir (bkz. Sekil 3.17). KKM kristallerinin ortam
sicakligina uyum saglamasi ve kararlt osilasyon yapabilmesi i¢in, cihaz ile birlikte

bulundugu ortamda sicaklik degisimine maruz kalmadan 20-30 dk boyunca

calistirilmasi, giivenilir 6l¢iim yapilabilmesi agisindan 6nemlidir.

Sekil 3.32: KKM 6l¢lim cihazinin igyapisi.
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F1=24563776Hz
F2=17730157Hz
F3=15989852Hz
Fd=18010223Hz

Qs 7 -

Sekil 3.33: KKM cihazinin yardimci aparatlari ile birlikte {istten goriiniimii.
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4. BULGULAR VE SONUCLAR

Bu c¢alisma sonucu tasarimi gerceklestirilen 4 kanalli KKM veri toplama
sistemi, tim kanallara bagli KKM kristallerinin (sensorlerin)  frekanslari ve
kristallerin bulundugu ortamin sicakligini her saniyede Olgebilmekte, Olciilen
degerleri bellegine kaydedebilmekte veya bilgisayar ekraninda grafiksel olarak
gosterebilmektedir. Sistem tiim kanallardaki dl¢limleri eszamanl yliriittiigii i¢in veri
kaybr s6z konusu degildir. Ozen ve dig. [79] tarafindan yiiriitilen benzer bir
calismada her bir kanala ait dl¢iimlerin ayrik zamanlarda gerceklestirilmesi nedeniyle
Olcim yapilmayan anlar i¢in veri kayb1 s6z konusu olabilmektedir. Lu ve dig. [78]
tarafindan gergeklestirilen bir calismada da, iki KKM kristali icin tek osilatoriin
kullanildig1 tasarimlarinda, 6l¢iim hassasiyeti yiikseltilmesine ragmen, anahtarlama
yapmak suretiyle ayrik zamanlarda gergeklestirilen lgiimler nedeniyle, hem veri
hem de zaman kaybi s6z konusu olup, iki kristalin frekanslarinin dogru olarak
Olgiilebilmesi anahtarlama zamanlamasinin hassas olarak yapilmasma baghdir.
Gergeklestirilen bu tasarim ile yukaridaki calismalarda belirtilen ve birer eksiklik
olan veri kayb1 ve zaman gecikmesi problemlerine ¢oziim getirilmis olmakla birlikte,
ortam sicakligi ve nem degerleri gibi ilave Ol¢iimlerin eszamanli olarak alinarak
kaydedilmesi  gerceklestirilmekte ve bu durum tasarimimiza  Ozgilinlik
kazandirmaktadir. Tasarlanan sistemde, KKM sensorleri icin 4 adet frekans sayici, 4
adet numune sicakligi 6l¢tim kanali, 1 adet ortam nemi ve sicakligi 6l¢iim kanali ve
darbe genislik modiilasyonu (DGM) i¢in 2 adet gii¢ kontrol ¢ikist mevcuttur.
Tasarlanan sistem, donanmim ve yazilim olarak iki temel kisimdan meydana
gelmektedir. Donanim kismi KKM cihazin1 olusturan elektronik devre, osilator
birimleri, mikrodenetleyiciler, ¢cevre birimleri ve sensor elemanlarini, yazilim kismi
ise mikrodenetleyiciler i¢in gelistirilen kodlar1 ve bilgisayar araylizii i¢in gelistirilen
Labview gorsel programlama semalarini igermektedir. Mikrodenetleyici kodlari

Arduino C ve CCS-C programlama dillerinde gelistirilmistir.

Tasarimimizda deneysel calismalar i¢in kullanilan 10 MHz’lik KKM
kristallerden birinin, iizerine NiO ince filmi kaplama islemi ger¢eklestirilmeden ve
kaplama gergeklestirildikten sonraki frekans degerleri tasarlanan sistem vasitasiyla

Olgiilip kayit altina almmustir (Sekil 4.1). Frekans Olctimlerini teyit etmek
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maksadiyla kaplama oncesi ve sonrasinda KKM kristalinin frekansi, sayisal
osiloskop ve frekans metre vasitasiyla da Olclilmistiir. Her iki durumda da elde
edilen frekans degerleri birbirleriyle oldukca benzerlik gostermistir. KKM kristalinin
frekans metre ve osiloskop ile NiO kaplama gerceklestirilmeden 6nce elde edilen
Olgiimler Sekil 4.2’de, NiO kaplama gerceklestirildikten sonraki olctimler Sekil

4.3’de gosterilmistir.
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(b)

Sekil 4.1: KKM cihazi ile kaydedilen 6lgtimler. a) Kaplamasiz kristal frekansi,
b) NiO kapl kristal frekans.
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()

(©)

Sekil 4.2: NiO kaplama yapilmadan 6nce alinan frekans goriintiileri, a) Osiloskop
yardimiyla, b) Frekansmetre kablo yardimiyla, c¢) Frekansmetre soket yardimiyla.

Talarompe 105 20145

@

(b)

Sekil 4.3: NiO kaplama yapildiktan sonra alinan frekans goriintiileri, a) Osiloskop
yardimiyla, b) Frekansmetre kablo yardimiyla, ¢) Frekansmetre soket yardimiyla.
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Sekil 4.1, Sekil 4.2 ve Sekil 4.3 ‘de goriilen frekans degerleri toplu olarak
Tablo 4.1°de verilmistir. 2’nci Boliimde (2.10) esitligi ile verilen Sauerbrey
bagintisindan kiitle ifadesi ¢ekilerek asagida verilen formiil elde edilmis olup, elde
edilen frekans sonuglar1 ve kuartz kristalin Tablo 3.7°de verilen teknik verileri bu
esitlikte yerine yazilarak, kristal {izerine kaplanan film tabakasinin kiitlesi hassas bir

sekilde hesaplanmistir ve elde edilen kiitle degerleri Tablo 4.1°de verilmistir.

B A.\/pq-Uq

Am = .
_z.fo .TL

Af (4.1)

Tablo 4.1: KKM kristalinin farkli cihazlarla dlciilen frekans degerleri ve hesaplanan
kiitle degisim miktarlari.

Kaplamasiz NiO kaplamah
- . kristalin kristalin Kiitle degisimi
Olgiim Cihaz: frekansi frekansi (ng)
(Hz) (Hz)

KKM Cihazi 10017400 9996070 26,53
Osiloskop
(Tektronix TDS2104) 10017200 9995500 26,99
Frekansmetre
(Technic VC2000) 10019614 9997898 27,00
(cihaz tizerinde Olciilen)
Frekansmetre
(Technic VC2000) 10017000 9995980 26,15
(osilator ¢ikiginda
Olciilen)

KKM kristalinin  kiitlesi, iizerine NiO ince film biiyiime islemi
gerceklestirilmeden Once ve sonra hassas bir mikro terazi ile tartilmistir. Elde edilen
kiitle degerlerinin biiylitme Oncesinde 0,0661 g ve sonrasinda 0,0662 g oldugu
Ol¢iilmiistiir. Kristalde meydana gelen toplam kiitle farki, sonuglardan da anlagilacagi
tizere 100 pug olarak goriilmektedir. Terazinin hassasiyeti goz Oniinde tutulursa bu

degerin 50-150 pg arasinda bir deger olabilecegi sonucuna varilmistir.

Tablo 4.1°e dikkatli olarak incelenecek olursa, hesaplanan kiitle degerlerinin

PR

26-27 pg arasinda degistigi goriilmektedir. Ortaya ¢ikan kiiclik farkin, cihazlarin
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kristale baglantisinda meydana gelen empedans farkindan veya temas noktalarindan
kaynaklandig1 diisiiniilmiistiir. NiO kapli kristalin film kiitlesi mikro terazi ile 100 pg
(50-150 pg ) olarak bulunmus, bu degerin KKM cihazi, osiloskop ve frekansmetre
kullanilmasi ile elde edilen kiitle degerlerinden biiyiik oldugu gézlenmistir. Bunun
sebebi olarak, mikro terazinin kristalin toplam kiitlesini 6l¢mesine karsilik, diger
Olciimlerde sadece elektrot alani i¢inde kalan kiitle miktarinin dikkate alinmasi
sOylenebilir. Tablo 3.7°de goriilecegi lizere, kristal ¢ap1 13,9 mm, elektrot cap1 ise 6
mm’dir. Dolayisiyla kristal yiizeyinin toplam alani yaklasik 150 mm?” iken elektrot
alam ise 28,3 mm? dir. NiO film tabakani kristal yiizeyinin her noktasinda diizgiin
kaplandig1 varsayilmak kaydiyla, diger tekniklerle elde edilen 26-27 pg olarak
hesaplanmis olan kiitle degeri, tiim kristal icin genisletilecek olursa, yani elektrot
alaninin kristalin toplam yiizey alanina olan orani kullanilirsa, Olciilen kiitlenin

gercek degerinin yaklasik 140 pg olmasi beklenir.

Sekil 4.4a’da Arduino’nun Timer] birimi ile elde edilen 1 Hz’lik kare dalga
sinyal ve Sekil 4.4b’de Arduino ve PIC16F628A mikrodenetleyicilerinin RS232
iletisim sinyalleri gosterilmistir. Sekil 4.4b’de kare dalga sinyalin diisen
kenarlarindan ¢ok kisa bir siire sonra PIC16F628A mikrodenetleyicilerinin Arduino
ile gerceklestirdigi RS232 haberlesme sinyalleri, yiikselen kenarindan sonra ise
Arduino’nun bilgisayar ile yaptig1 haberlesme sinyalleri gortilmektedir. Elde edilen
bu sinyal goriintiileri Sekil 3.9°da teorik olarak gosterilen ¢izimleri teyit etmekte olup

tasarlanan sistemin diizgiin ¢alistigini ve dogru sonuglar verdigini géstermektedir.

100 MMz

Tektronix TDS 2014 F50 05 sscuomcon 16887

Sekil 4.4: a) Arduino’da elde edilen 1 Hz’lik kare dalga, b) Kare dalga ile birlikte
RS232 sinyalleri (altta).
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Sekil 4.5’de, tizerine mikro siringa ile yaklasik 0,2 ul kolonya damlatilan
kristalin KKM cihaz1 ile kaydedilen frekans degisim grafigi gosterilmektedir.
Kolonya damlasinin mikro siringadan kristal yiizeyine ilk temas aninda frekansta ani
bir yiikselme ve ardindan diisme meydana gelmekte, sonrasinda kristal yiizeyinden
kolonyanin zamanla buharlagmasi neticesinde frekansin eski degerine geldigi
gbzlenmistir. Benzer bir deney de-iyonize su ile yapilmis ve Sekil 4.6’da verilen
grafik elde edilmistir. Sekilde de goriildiigi lizere, suyun buharlasmasi kolonyaya
gore daha uzun siirdiigii i¢in, KKM kristalinin frekansinin ilk degerine ulasmasi daha
fazla zaman almistir. Gergeklestirilen bu her iki 6l¢lim tasarlanan sistemin basari ile
calistigim1 bir kez daha gostermistir. Sivilarla yapilan testlerde kristal frekansindaki

kararliligin bozuldugu gézlenmis olup, literatiirde de benzer sonuglar bildirilmistir.
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Sekil 4.5: Bir yiizeyine kolonya damlatilan KKM kristalinin frekans tepkisi.
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Sekil 4.6: Bir yiizeyine de-i1yonize su damlatilan KKM kristalinin frekans tepkisi.

Calismalarda c¢evre kosullarindan (nem, sicaklik, toz) kaynaklanabilecek
Olctim hatalar1 s6z konusu olabilir. Ger¢ege daha yakin hassas sonuglar elde etmek
icin KKM kristallerinin frekans ol¢timleri steril ve vakum ortamlarda yapilmasi
onemlidir. Tasarlanan cihaz i¢in ¢alisma frekansi 20 MHz olan 8 adet PIC16F628
mikrodenetleyici kullanilmasi durumunda, 1 saniyelik periyot icinde toplam 8 KKM
kristalinin  Olgtimleri  gerceklestirilebilir. Tasarimi gergeklestirilen ve ¢esitli
deneylerle test edilen Cok Kanalli KKM Veri Toplama Sistemine siv1 dl¢iimleri i¢in
yeni osilatdor devresi tasarlanirsa, elde edilen sistem ile KKM sensorii
arastirmalarinda bircok deneysel calismanin gerceklestirilebilecegi diistliniilebilir.
Ileri calismalarda cihaza eklenecek pH o&lciim devresi ile birlikte sivi ortam
Olciimlerinde pH parametresi de kayit altina alinabilecegi ve sistemde kullanilan
Arduino modiilii yerine Teensy 3.2 veya iist versiyonlari kullanilarak daha g¢ok

kanall1 ve daha hizl1 6l¢iim yapan bir sistemin gelistirilebilecegi degerlendirilebilir.
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