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Öz 

Son yıllarda, geçiş metali kalkojenleri (GMK) kendilerine özgü fiziksel ve kimyasal özelliklerinden 
dolayı çokça çalışılan malzeme gruplarından biri olmuştur. GMK’ler, optoelektronik uygulamalarda, 
hidrojen evrim reaksiyonları, enerji depolama sistemleri, güneş pili uygulamalarında ve radar emici 
sistemlerde sıkça kullanılmaktadır. Bu çalışmada, farklı çözücüler ve ısıl işlem süreçleri kullanılarak 
üretilen GMK grubundan olan MoS2 ince filmlerinin yapısal özellikleri araştırılmıştır. İnce filmler 
sol-gel spin kaplama yöntemi ile üretilmiştir. Filmlerin kristalizasyonu farklı sıcaklık değerlerinde 
vakum altında tutulan ve azot gazı (N2) akışı sağlanan fırın sisteminde sağlanmıştır. Isıl işlem 
sıcaklığı ve çözücü kimyasalın etkisi yapısal analiz metotları ile değerlendirilmiştir. Bu kapsamda, X-
ışını kırınım metodu (XRD) ve Raman saçınım ve taramalı elektron mikroskop (SEM) metodu 
filmlerin yapısal analizlerinin yapılmasında kullanılmıştır.  

Anahtar Kelimeler: MoS2, İnce film, Sol-jel,Termal ayrışma  

 

Abstract 

In recent years, transition metal dichalcogenides (TMDCs) have become one of the most studied 
material groups due to their unique physical and chemical properties. The TMDCs are frequently 
used in optoelectronic applications, hydrogen evolution reactions, energy storage systems, solar 
cells, and radar absorbing systems. In this study, the structural properties of MoS2 thin films, 
belonging to one of  the TMDCs group, produced by using different solvents and heat treatment 
processes were investigated. Thin films were produced by using the sol-gel spin coating technique. 
The crystallization of the films was ensured at different heat treatment temperature values under a 
vacuum atmosphere by introducing N2 gas flow. The effects of the heat treatment temperature and 
chemical solvent were evaluated by the structural characterizations techniques. Within this scope, 
the X-ray diffraction method (XRD), Raman scattering, and scanning electron microscope (SEM) 
were used to investigate the structural properties of films. 
Keywords: MoS2,Thin Film,Sol-gel,Thermal decomposition 
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1. Giriş 

GMK’ler esneklik, geniş elektrokimyasal aktif 
yüzey alanı, yüksek yüzey tünellemesi, zengin 
koordinasyon durumları gibi fiziksel ve 
kimyasal özelliklerinden dolayı araştırmacılar 
tarafından çokça çalışılan malzemeler 
arasındadır [1-7]. GMK’lerin kimyasal 
kompozisyonları MX2 şeklindedir. Burada ‘M’ Ti, 
Hf, V, Nb, Ta, Mo, Zr, W, Re, Tc, Co, Rh, Ir, Pd, Ni, 
Pt gibi geçiş metallerini, ‘X’ ise S, Se, Te gibi 
kalkojen grubu elementlerini temsil etmektedir 
[8, 9]. Bir GMK katmanı X-M-X formundadır. 
GMK katmanının sayısı azaldıkça GMK’lerin 
elektriksel iletkenlik özellikleri, metalikten 
yalıtkana doğru değişmektedir [10]. Bu değişim 
kuantum kısıtlama etkisinden kaynaklı olarak 
gerçekleşmektedir [11]. Azalan katman sayısı 
ile birlikte elektronik bant yapısı değişmekte ve 
bu etkide elektriksel özelliklerinin değişmesini 
sağlamaktadır [10, 12, 13]. Örnek olarak, MoS2 
bulk yapıda indirekt bant boşluğuna sahipken, 
iki boyutta band yapısı direkt olmaktadır [13-
17]. 

İki boyutlu (2B) GMK’ler, bulk hallerine göre 
daha avantajları özelliklere sahiptirler. Yüksek 
yüzey alanı/hacim oranı, esneklik ve yüksek 
kenar oranı, 2B GMK’lerin, elektronik 
uygulamalarda, katlanabilir teknolojilerde, 
detektörlerde ve devrelerde kullanımına olanak 
sağlamaktadır [1, 6, 7, 9, 18-22]. Genel olarak, 
GMK’lerin moleküler geometrileri üç köşeli 
(trigonal) prizmatik (2H) ve oktahedral (1T) 
olarak oluşmaktadır. 2H ve 1T arasındaki fark 
ise atomların stoklanma (dizilme) 
farklılıklarından kaynaklanmaktadır [14, 23, 24] 
. Üç köşeli prizmatik düzende (metal atomun 
koordinasyonu) sistem, iki adet altıgen düzlemli 
S atomunundan ve ortasında yer alan bir adet 
altıgen düzlemli Mo atomundan oluşmakta, 1T 
yapıda ise Mo atomları oktohedral simetride 
dizilmektedir [25, 26]. 2H yapı A-B-A 
diziliminde birleşirken, 1T A-B-C diziliminde 
kristal yapıda birleşmektedir [14]. Dizilimdeki 
bu farklılıklar Şekil 1’de gösterilmektedir. Örnek 
olarak, 2H- MoS2 yapıda d orbitalinin üç parçaya 
ayrılmasından dolayı yarı-iletken özellik 
gösterirken, 1T-MoS2 kısmi dolu d orbitali 
yapıya metalik özellik kazandırmaktadır [23, 
27-29]. 

GMK’ler arasında MoS2, doğada bolca 
bulunması, teknolojik alanlara uygulanabilirliği 
ve görece kolay üretilebilirliği nedeniyle en çok 
çalışılan malzeme olarak yer almaktadır [30, 
31]. MoS2’nin tek katmanı 0,65 nm kalınlığa 
sahip, kovalent bağ ile bağlı bir adet Mo+4 ve iki 
adet S-2 (S-Mo-S) iyonlarından oluşmaktadır [8, 
32]. MoS2 yapısının katmanları ise sülfür 
atomlarının oluşturduğu van der Walls zayıf 
bağları ile bağlıdır . Bu özellik bulk yapıda 
büyüyen MoS2 sisteminin yağlayıcı olarak 
kullanılmasına ve sülfür ve diğer kalkojen 
atomları içeren yapılarla hetero-yapılar 
oluşturmasına olanak sağlamaktadır [9, 33-37]. 

Şekil 1. MoS2 yapısının farklı dizlimlerdeki 
durumları. 

Manyetik özellik açısından,  MoS2 kristalleri 
manyetik değildir. Fakat düşük katmanlı 
yapılarda, zik-zak kenarlar, safsızlık atomları ve 
atom boşluklarının etkisi ile ferromanyetik 
karakteristik gösterebilmektedir. MoS2 bulk 
yapıda 1,2 eV, tek ve az katmanlı yapıda ~1,8 
eV’lik direk bant geçiş aralığına sahiptir [13, 17, 
38]. Bu bant aralığı değeri fotoelektronik 
uygulamalarda kullanılmasına olanak 
sağlamaktadır [16, 39]. Aynı zamanda, az 
katmanlı yapıda, piezoelektrik voltajda 
osilasyon yapması, MoS2 ince filmlerinin 
piezoelektrik uygulamalarda kullanımına 
olanak sağlamaktadır [40]. Diğer uygulamalara 
bakıldığında, gaz sensörü, alan etkili 
transistörler, enerji depolama sistemleri,  esnek 
fotoelektronik cihazlar, hidrojen evrim 
reaksiyon katalizörü olarak kullanılmaktadır [1, 
21, 41-45]. Üretim yöntemleri açısından MoS2 
ince filmleri, kimyasal buhar biriktirme (CVD), 
hidrotermal, mekanik katman kaldırma, 
kimyasal katman kaldırma, moleküler ışın 
epitaksisi (MBE), magnetron saçtırma ve spin 
kaplama yöntemleri kullanılarak üretilmektedir 
[1, 28, 40, 45-49]. Her bir yöntemin, maliyet, 
erişebilirlik, uygulanabilirlik ve kabul edilebilir 
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kristal oluşturmaları açısından diğer tekniklere 
göre avantaj ve dezavantajlara sahiptir. 

Bu çalışmada, sol-gel metodu kullanılarak farklı 
çözücüler (Etilen glikol (EG) ve 2-
Methoxyethylamine (M)) ile MoS2 çözeltileri 
oluşturulmuş, cam ve kuvars altlıklar üzerine 
spin kaplama yöntemiyle kaplanmıştır. Termal 
ayrışma için filmlere vakum altında ve N2 gazı 
akışında farklı ısıl işlemler uygulanmış ve MoS2 
filmleri altıklar üzerinde oluşturulmuştur. 
Solüsyon üretim süresince kullanılan kimyasal 
çözücü ve ısıl işlemlerdeki sıcaklık 
farklılıklarının MoS2’nin yapısal özelliklerine 
etkisi araştırılmıştır. Bu özelliklerin 
araştırılmasında XRD metodu, Raman saçtırma 
ve SEM görüntüleme yöntemi kullanılmıştır. 

2. Materyal ve Metot 

Bu çalışmada EG ve M çözücüleri kullanılarak 
MoS2 çözeltileri oluşturulmuştur. Giriş bileşiği 
olarak ammonium tetrathiomolybdate (ATTM) 

kullanılmıştır. M içeren solüsyon için 0,1614 
gram ATTM ve 4 mL M tartılıp bir beher 
içerisinde manyetik karıştırıcı kullanılarak oda 
sıcaklığında karıştırılmıştır. Daha sonra, 50°C‘de 
600 rpm dönme hızında 48 saat yaşlandırma 
prosedürü uygulanmıştır. EG içeren solüsyon 
için ise, 0,1765 gram ATTM ve 4,44 mL EG 
tartılmıştır. Giriş bileşikleri manyetik karıştırıcı 
üzerinde M solüsyonunda olduğu gibi 50°C’de 
600 rpm dönme hızında 48 saat karışmıştır. 
Altlık olarak cam ve kuvars kullanılmıştır. 
Solüsyonlar üretildikten sonra cam ve kuvars 
altlıklar 10mm10mm boyutlarında kesilmiştir. 
Daha sonra altlıklar deterjan, etil alkol ve aseton 
yardımıyla temizlenmiştir. Kaplama prosedürü 
olarak iki aşamalı, 800 rpm 500 ac (hızlanma) 
ve 3000 rpm 1000 ac hızlarını içeren kaplama 
yöntemi kullanılmıştır. Üretilen örneklerin 
şematik gösterimi Şekil 2’de yer almaktadır. 

 

 

Şekil 2. Üretilen örneklerin şematik gösterimi. 

Filmlerin kristalizasyonu için uygulanacak ısıl 
işlem sıcaklığı literatür araştırmaları sonucunda 
570°C ve 600°C olarak belirlenmiştir [1, 50, 51]. 
ATTM giriş bileşiğinin termal olarak ayrışma 
olması iki aşama içermektedir. İlk aşamada, 
ATTM bileşiğinin 120°C- 260°C sıcaklıklarda 
denklem 1’den de görüldüğü gibi MoS3’e 
dönüşümü gerçekleşmektedir [50]. İlk aşama 
tepkimesinin gerçeklemesini sağlama almak 
amacıyla bu sıcaklık 280°C olarak seçilmiştir 
(bakınız Şekil 3). İkinci aşamada ise, MoS3’ü 
MoS2’ye dönüşümü inert atmosfere bağlı 
olmakla birlikte yaklaşık olarak 470-600°C 
aralığında gerçekleşmektedir (bakınız denklem 
2) [1, 51]. Bu çalışmada uyguladığımız ikinci 
aşama ısıl işlem sürecinde, N2 gazı altında ayrı 

ayrı olmak üzere 570°C ve 600°C sıcaklık 
değerleri kullanılmıştır. 

(𝑁𝐻4)2𝑀𝑜𝑆4
120~260℃
→       𝑀𝑜𝑆3

+ 2𝑁𝐻3 + 𝐻2𝑆 
(1) 

𝑀𝑜𝑆3
470−600℃
→       𝑀𝑜𝑆2 + 𝑆1 (2) 

Isıl işlem sürecinin ilk aşamasında, fırın sıcaklığı 
280°C’ye 4°C/dk hızla ulaşmaktadır. Daha sonra 
sistem sıcaklığı 280°C de 30 dakika 
tutulmaktadır. MoS3 oluşumunun ardından, fırın 
sıcaklığı aynı hızla 570°C ve 600°C’ ye (ayrı 
işlemler olarak) ulaşmaktadır. Son olarak 
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sistem bu sıcaklıkta 40 dakika tutulup soğuma 
aşamasına geçmektedir. Uygulanan ısıl işlemler 
Şekil.3’te grafik olarak gösterilmiştir. Isıl işlem 
süresince N2 gazı akışı 4,5 L/dk uygulanmıştır. 

 

Şekil 3. Numunelere uygulanan ısıl işlem işlem 
parametrelerinin grafik olarak gösterimi. 

Çözelti, altlık ve ısıl işlem sıcaklıkları farklılığı 
açısından numunelere kodlamalar için farklı 
harfler verilmiştir. Numune kodlarındaki “M” ve 
“EG” kullanılan çözücüleri, “G” ve “Q” ise 
kullanılan altlıkları (sırasıyla cam ve kuvars) 
ifade etmektedir. Isıl işlem farklılığı içeren 
numunelerde ise son sırada ek olarak sıcaklık 

değerlerini ifade eden “H” ifadesi alt simge 
durumunda ise sıcaklık değeri yer alarak 
gösterilmektedir. Bu kapsamda üretilen 
numuneler, kodları, ATTM oranları ve kullanılan 
altlıklar Tablo 1.’de verilmiştir. 

Tablo 1. Üretilen numunelerin kodları, ATTM 
oranı ve kullanılan altlıklar. 

Numune Kodu 
ATTM oranı 
(%/gram) 

Altlık 

M-G-H600 4,0%/0,1614 Cam 

M-Q-H600 4,0%/0,1614 Kuvars 

EG-Q-H600 3,5%/0,1765 Kuvars 

EG-G-H600 3,5%/0,1765 Cam 

EG-G-H570 3,5%/0,1765 Cam 

3. Bulgular  

Numunelerin XRD ölçümleri 10-90° aralığında 
alınmıştır. Şekil 4, M ve EG çözücü kimyasalı 
kullanılarak üretilen ve 600°C ısıl işleme 
uygulanan cam ve kuvars altlığa kaplı dört adet 
numunenin XRD spektrumunu göstermektedir. 
Şekil 4(a)’ya bakıldığında, XRD desenlerinde, 
12,7°/ 25,6°/ 38,9° ve  

 

Şekil 4. 600°C’de ısıl işlem gören a)M-G-H600, b) M-Q-H600, c) EG-G-H600 ve d) EG-Q-H600 
numunelerin XRD spektrumları. 
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67,6° noktalarında sırasıyla (020), (040), (060) 
ve (0100) kırınım düzlemlerine sahip olan dört 
adet pik gözlenmiştir. Bu piklere bakılırsa, 
filmlerin tamamında Mo, ortorombik -MoO3 

oluşturacak şekilde büyüdüğü gözlenmiştir [52, 
53]. Benzer durum kuvars alt taş üzerinde 
büyüyen film için de geçerlidir. Şekil 4(b) 
kuvars alt taş üzerine büyütülen M çözücüye 
sahip olan numunenin XRD desenini 

göstermektedir. Cam üzerine büyüyen 
numuneden farklı bir durum olarak (210) ve 
(112) kırılma düzlemine sahip yeni -MoO3 piki 
gözlemlenmiştir [53]. Şekil 4(c,d) sırasıyla EG 
çözücü kimyasalı kullanılarak üretilen cam ve 
kuvars alt taş üzerine büyütülen numuneleri 
göstermektedir. Bu numunelerin XRD desenine 
bakıldığında, M içeren örneklerde olduğu gibi 
sadece -MoO3 pikleri gözlenmiştir [52, 53].  

 

Şekil 5. EG-G-H600 ve EG-G-H570 kodlu numunelerin XRD spektrumları. 

Şekil 5(a,b) sırasıyla EG-G-H600 ve EG-G-H570 
kodlu numunelerin XRD desenlerini 
göstermektedir. Şekilden görüldüğü gibi, 
570°C’de ısıl işlem gören EG-G-H570 adlı 
numunede, 2H MoS2’ün (002) kırılma 
düzlemine sahip ana piki 14,6°’de gözlenmiştir 
[21, 54-57]. Kırınım deseninde 26,3°’de 

gözlenen pik -MoO3 yapısına aittir [53]. 

Bu sonuca bakarak, ısıl işlem sıcaklığını 
600°C’den 570°C’ye düşürdüğümüzde MoS2 
ince filmlerinin kristalizasyonu sağlandığını 
söyleyebiliriz. -MoO3 ve 2H-MoS2’ün (002) 
yönelimli kristal düzlemi birbirine çok yakın 
değerlerde oluşmaktadır. -MoO3 yaklaşık 
12,7°’de oluşurken, 2H MoS2 yaklaşık 14,6°’de 
oluşmaktadır. Ayrıca, 26,5°’de (040) kırınım 

düzlemine sahip olan -MoO3 piki 570°C’de ısıl 
işlem gören numune için de gözlenmiştir [53]. 
Fakat pikin şiddeti diğer numunelere (600°C’de 
ısıl işlem görmüş) kıyasla oldukça düşüktür. 
Sonuç olarak, ısıl işlem sıcaklığının 600°C olarak 
seçilmesi durumunda, termal ayrışma 
aşamasında S atomlarının yapıdan tamamen 
ayrıştığı ve Mo atomlarının okside olarak MoO3 
kristal yapılarını oluşturduğu gözlenmiştir. 
Ancak, M çözücüsü kullanılarak oluşturulan 
filmleri 570°C’de ısıl işlem uygulandığında 
herhangi bir XRD pikinin oluşmadığını tespit 
ettik. Buda kullandığımız farklı çözücülerin ve 
ısıl işlem sıcaklığının filmlerin kristal 
oluşumuna etkisinin önemli ölçüde etki ettiğini 
göstermektedir.  
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Şekil 6. M-G-H600 ve M-Q-H600 numunelerinin Raman saçılma spektrumları. 

Numunelerin Raman saçılma spektroskopi 
sonuçları 5mW gücünde ve 532 nm dalga 
boyunda lazer kullanılarak ölçülmüştür. Şekil 6, 
M çözücü kimyasalı kullanılarak oluşturulmuş, 
cam ve kuvars üzerindeki (M-G-H600 ve M-Q-
H600) numunelerinin Raman saçılma 

spektroskopi desenlerini göstermektedir. Her 
iki numune için de herhangi geçerli titreşim piki 
gözlemlenmemiştir. XRD desenlerinde 
gözlemlediğimiz -MoO3’ten dolayı ölçüm 
aralığımızda Raman pikleri oluşmamıştır.  

 

Şekil 7. EG-G-H600 ve EG-G-H570 numunelerinin Raman saçılma spektrumları. 

EG-G-H600 ve EG-G-H570 numunelerinin Raman 
saçılma spektroskopi ölçümleri sonuçları Şekil 
7’de gösterilmiştir. Şekil 7(a)’da görüldüğü 
üzere, 600°C sıcaklıkta ısıl işlem gören EG-G-
H600 adlı örnek için de geçerli bir pik 
gözlemlenmemiştir. MoS2’nin herhangi bir 
karakteristik titreşim modu Raman 
sonuçlarında belirmemiştir.  

Şekil 7(b), EG-G-H570 numunesine ait Raman 
saçılma spektroskopi desenini göstermektedir. 
Spektruma göre, hekzagonal 2H-MoS2’ün 
karakteristik titreşim modları  𝐸2𝑔

1  ve 𝐴1𝑔, 

379,29 cm-1 ve 405,69 cm-1 değerlerinde 
gözlemlenmiştir [1, 12, 20, 58, 59]. Bu iki pik 

arasındaki fark, ince filmin katman sayısını 
vermektedir. Bu örnek için hesaplandığında 
fark, 26,4 cm-1 olarak bulunmuştur [57].  

Bu fark değeri MoS2 için bulk değerlerine 
yaklaşıldığının göstergesidir. Titreşim modları 
ve katman sayısı arasında lineer bir ilişki 
bulunduğundan, iki pik arasındaki fark ne kadar 
azalırsa, filmin katman sayısı da o şekilde 
azalmaktadır. XRD ve Raman saçılma 
spektroskopi desenleri sonuçlarına 
bakıldığında, filmlerin ısıl işlemleri 600°C’nin 
altında yürütüldüğünde MoS2 yapısının 
oluşturabileceği sonucuna varılmıştır.  
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Şekil 8. EG-G-H570 kodlu numunenin SEM görüntüleri a)10 kX (5m) ve b)15 kX (1m) 

EG-G-H570 kod numaralı numunenin yüzey 
morfolojisi SEM kullanılarak incelenmiştir. SEM 
görüntüleri Şekil 8(a-b)’de gösterildiği gibi 
sırasıyla 10 kX ve 50 kX büyütmelerde 
alınmıştır. Elektron mikroskopu görüntülerinde 
de görüldüğü üzere EG-G-H570 kodlu numune de 
film yüzeyinde lamelli yapılar oluşmuştur. MoS2 
lamel yapılarının film yüzeyine hemen hemen 
homojen bir şekilde dağıldığı SEM 
görüntülerinden anlaşılmaktadır. Bu 
numunenin Raman ölçümlerindeki bulk yapı 
değerlerini destekleyecek şekilde MoS2 
lamellerin büyüdüğü görülmektedir (bakınız 
Şekil 7(b)). 

4. Tartışma ve Sonuç 

Cam ve kuvars üzerine farklı çözücüler 
kullanılarak oluşturulan çözeltiler spin kaplama 
yöntemi ile kaplandı. Daha sonra termal 
ayrıştırma yöntemi ile vakum atmosferinde N2 
gaz akışıyla filmlerin kristalizasyonları sağlandı. 
Filmlerin yapısal analizleri XRD tekniği ve 
Raman saçtırma yöntemi ile belirlendi. XRD 
sonuçlarına göre, 600°C’de ısıl işlem görmüş 
numunelerde sadece -MoO3 gözlenirken, 
570°C’de ısıl işlem görülen numunelerde 2H 
MoS2 ana piki gözlenmiştir. Ayrıca EG 
kullanılarak oluşturulan filmlerin her iki 
sıcaklıkta kristalizasyonu sağlanabilirken, M 
kullanılarak oluşturulan filmlerde sadece 
600°C’de ısıl işlem gören filmlerin MoO3 kristal 
formunda oluştuğu gözlenmiştir. Raman 
sonuçları da XRD sonuçlarıyla örtüşen bir 
şekilde 570°C’de ısıl işlem gören numunede, 
MoS2’nin karakteristik titreşim modları  𝐸2𝑔

1  ve 

𝐴1𝑔, 379,29 cm-1 ve 405,69 cm-1 değerlerinde 

gözlemlenmiştir. Pikler arasındaki fark 26,4 cm-

1 olarak bulunmuştur ve bu değer filmin bulk 
(çok katmanlı) yapıda olduğunu 

göstermektedir. SEM görüntüleri ise Raman 
sonuçlarını destekleyecek şekilde lamel film 
yapısını göstermektedir.  
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