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Bu calismada, , FeNiCrCd ince filmler DC magnetron piiskiirtme teknigi ile
esnek polimer asetat alt tabaka Uzerine biriktirildi. ince filmler farkli biriktirme
oranlarinda (0.02, 0.04, 0.06 ve 0.08 nm/s) ve alt tabakanin farkli doniis hizlarinda (0,
15, 30 ve 45 rpm) ayr ayri iiretildiler. Biriktirme oraninin ve alt tabaka doniis hizinin
ince filmlerin yapisal ve manyetik 6zellikleri Uzerinde etkileri incelendi.

Biriktirme oraninin arttirilmasi (0.02, 0.04, 0.06 ve 0.08 nm/s) ile ince filmlerin
atomik iceriklerinde Fe %2.1 kadar azaldi ve Cd %4.6 kadar artt1. Ni ve Cr igerikleri
de ~%2 kadar degisti. ince filmlerin yapisal analizlerinde hcp ve bec tespit edildi.
Biriktirme oraninin artisi ile bee yapidaki (110) ve (200) piklerinin siddetleri azalirken
hep (101) pikinin siddeti arttr. Ince filmlerin tanecik boyutlar1 biriktirme oraninin
artimasi ile birlikte 40.1 nm’den 23.4 nm’e kadar azalis gosterdi. Depozisyon oraninin
artmast ve tanecik boyutunun azalmasi ile daha parlak filmler elde edildi. Film
diizlemine paralel yapilan manyetik ol¢limlere gore, depozisyon oraninin artmasiyla
ince filmlerin doyum manyetizasyonlar1, Ms 1030 emu/cm®’den 217 emu/cm® e kadar
ve koersivite, He degerleri 11 Oe’den 2 Oe’e kadar azaldi.

Elementel analizlere gore alt tabaka doniis hizlarinin arttirilmasiyla (0, 15, 30
ve 45 rpm) ince filmlerin atomik igeriklerinde Fe miktar1 %26.8’den %22.9 degerine
kadar azalirken Cd igerigi %50.0’den %57.5’ye kadar artti. Ni ve Cr igeriklerinin de
~%2 kadar degistikleri bulundu. Ince filmlerin kristal yapilarinimn bee oldugu gézlendi
ve doniis hizinin artisiyla (110) ve (200) piklerinin siddetleri azaldi. Film ylzeyine
paralel yapilan manyetik Ol¢limler ince filmlerin Ms degerlerinin alt tabaka doniis
hizinin artmasi ile 780 emu/cm®’den 332 emu/cm®’e azaldigini ve Hc degerlerinin 6
Oe’den 10 Oe’e arttigimi gosterdi. Tim ince filmlerin manyetik kolay eksen
yonelimlerinin sekil anizotropisinden dolay1 film yiizeyine paralel oldugu ve ince
filmlerin yumusak manyetik malzeme 6zellikleri gosterdigi belirlendi.

ANAHTAR KELIMELER: FeCrNiCd alasimlar, manyetik ince filmler, pliskiirtme
teknigi



ABSTRACT

INVESTIGATION OF STURUCTAL AND MAGNETIC PROPERTIES OF
FeCrNiCd ALLOY THIN FILMS
PRODUCED BY SPUTTERING TECHNIQUE:
DEPOSITION RATA AND ROTATION SPEED OF SUBSTRATE
MSC THESIS
OZGUR SENTURK
BALIKESIR UNIVERSITY INSTITUTE OF SCIENCE
DEPARTMENT OF PHYSICS

(SUPERVISOR: PROF.DR. HAKAN KOCKAR )

(CO-SUPERVISOR: ASSOC. PROF.DR. ALI KARPUZ)
BALIKESIR, MAY 2019

In this study, the FeNiCrCd thin films were deposited on a flexible polymer
acetate substrate using a DC magnetron sputtering technique. Thin films were
produced at different deposition rates (0.02, 0.04, 0.06 and 0.08 nm/s) and the different
rotation speeds of the substrate (0, 15, 30 and 45 rpm), respectively. The effects of
deposition rate and substrate rotation speed on the structural and magnetic properties
of thin films were investigated.

It was found that Fe content decreased by 2.1% and Cd content increased by
4.6% with increasing deposition rate (0.02, 0.04, 0.06 ve 0.08 nm/s). Ni and Cr
contents were also changed by ~2%. A combination of hcp and bcc were observed in
crystal structural analysis. The intensity of the bcc (110) and (200) peaks decreased
while the intensity of hcp (101) peak increased with the increase of deposition rate.
Also, the brighter films were obtained when the grain size decreased and the deposition
rate increased. To the magnetic measurements parallel to the film plane, the saturation
magnetization, Ms decreased from 1030 emu/cm? to 217 emu/cm? and coercivity, Hc
decreased from 11 Oe to 2 Oe with increasing deposition rate.

According to compositional analysis, Fe atomic contents decreased from
26.8% to 22.9% while Cd atomic content increased from 50.0% to 57.5% with the
increase of rotation speed (0, 15, 30 ve 45 rpm). Ni and Cr atomic contents in the thin
films changed almost by ~2%. The crystal structure of all thin films was observed to
be bcc and the intensity of (110) and (200) peaks decreased with the increase of
rotation speed. And, the grain size of thin films increased from 25 nm to 51 nm as the
substrate rotation speed increased. The surface roughness of the thin films decreased
when the substrate rotation speed increased. Magnetic analysis performed parallel to
the film plane displayed that the Ms values decreased from 780 emu/cm?® to 322
emu/cm? by the substrate rotation speed increased and the Hc values increased from 6
Oe to 10 Oe. For all thin films, it is also seen that the magnetic easy axes were in the
film plane due to the shape anisotropy and all thin films show the characteristics of
soft magnetic material.

KEYWORDS: FeCrNiCd alloys, magnetic thin films, sputtering technique
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1. GIRIS

Gegmisten giiniimiize kadarki siire¢ igerisinde bilimsel aragtirmalarda ve
uretim teknolojilerindeki ilerleyis dikkate aldiginda son yilizyilda pozitif yonde
inanilmaz bir degisimin oldugu fark edilmektedir. Bu degisim, bilim insanlarinin yeni
bakis agilar1 kazanmalari ile baglamistir. Bunun sonucunda teknolojik uygulamalarda
fark edilebilir bir sigrama ortaya c¢ikmustir. 1959 yilinda Richard Feynman’in
Kaliforniya Teknoloji Enstitisti’nde fizik topluluguna yaptigi “There’s Plenty of
Room at the Bottom™ baslikli konusmasinda nanometre boyutlarinda yapilacak
aragtirmalarin getirebilecegi miikemmel sonuglardan bahsetmistir. Bu konusmanin
nanometre diizeyinde yapilacak arastirmalar i¢in kivilcim oldugu sdylenebilir [1]. Bu
konusmanin ardindan bilim insanlari i¢in malzemelerin en kiiciik yapilarini

gelistirebilecekleri bir arastirma alani ortaya ¢ikti.

Herhangi bir malzemenin bdliinerek ya da atomik bilesenlerinin yeniden
dizilmesi ile malzemeyi olusturan ii¢ boyuttan birinin nanometre mertebesinde (bir
metrenin milyarda biri, 10°m ) olmas1 ile nanomalzeme elde edilir. Arastirmalarin
sistemli ve dogru sekilde surdirilebilmesi icgin ilk olarak, arastirmalarda giivenirligi
yiiksek arag ve geregler iizerine calisildi. Nanometre boyutlarinda analiz ve
goriintileme iglemlerinin yapilabilmesi i¢in 80’li yillarda taramali tiinellemeli
mikroskobu ve atomik kuvvet mikroskobu gibi 6nemli mikroskoplarin tiretilmesi ile
nanoteknoloji alaninda galismalarin popiiler héle getirildigi s6ylenebilir. 90’11 yilarda
kesfedilen karbon nanotiipler sunduklar1 essiz Gzellikleriyle nanoteknoloji
uygulamalarinda diinya ¢apinda 6n plana ¢ikmistir. 2000°1i yillar itibari ile birgok Ulke
tarafindan nanoteknoloji alaninda yapilan bilimsel arastirmalara onem verilerek

arastirmalarin desteklenmesiyle teknolojik gelismeler hiz kazanmistir.

Malzemelerin nanoboyutlarda Gretilmeleri ve incelenmeleri farkli yontem
teknikleriyle miimkiindiir. Bu teknikler iki temel gruba ayrilir. Bunlar; yukaridan
asagiya (top-down) ve asagidan yukariya (bottom-up) seklindedir. Makro ya da mikro
boyutlara sahip malzemelerin parcalanarak nanometrik boyutlarda elde edilmesi
yukaridan asagiya ve malzemenin uygun bir ortamda atomik yapilarinin birlestirilmesi

ile nano yapilarin elde edilmesi asagidan yukariya biiyiitme olarak ifade edilir.
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Malzemelerin incelemesinde nanoboyutlara inildiginde yiizey/hacim oraninin
artmasi ve kuantum etkilerinin baskin hale gelmesi sonucu malzemeye ait farkli optik,
elektriksel ve manyetik Ozellikler ortaya ¢ikmaktadir. Bunun yaninda malzemelerin
nanometre boyutlarinda Tretilmeleri ile enerji tiikketiminde biiyiik avantajlar
saglanmaktadir. Teknolojik triinler gelistirildikge enerji ihtiyacinin artmasi da
kacinilmaz bir sonuctur. Nanomalzemelerin enerji agisindan verimliligi zaman

igerisinde ispatlanmustir [2].

Malzemeler iizerine yapilan arastirmalar genellikle malzemelerin var olan
fiziksel ve kimyasal niteliklerini gelistirmek ayrica bu o6zellikleri kullanisli héle
getirerek teknolojiye katki saglanmasi Uzerinedir. Malzemelerin birbirileri ile
gosterdikleri etkilesimler sonucunda goriilebilen bir etki de kutuplasma (elektriksel,
manyetik vb.) olayidir. Nanometre boyutlarinda yapilan arastirmalar kutuplagma gibi
fiziksel 6zelliklerin sebeplerinin ag¢iklanmasinda bilim insanlarina firsatlar sunmustur.
Malzemelerin manyetik 6zellikleri, elementi olusturan atomlarin yoériinge ve elektron
spin hareketlerinden kaynaklanmaktadir. Maddeler manyetik alinganliga sahiptirler.
Bu alinganlik malzemedeki elektronlarin yoriinge yapisi ve elektron miktarina bagl
olarak farkl siddetlere sahiptir. Malzemeler manyetik olarak U¢ temel grupta ele
alimirlar. Bunlar diyamanyetik, paramanyetik ve ferromanyetik malzemelerdir.
Manyetik malzemeler ve alasimlari, enerji tretimi ve veri depolama da dahil olmak
tizere farkli alanlarda bircok uygulamalart nedeniyle onemli malzemelerdir [3].
Malzemelerin olusturduklar1 alasimlarin manyetik 6zellikleri birbirleri arasinda
yaptiklar1 baglar ve olusturduklar1 geometrik dizilimlerden kisacasi malzemelerin
yapisal etkilesimlerinden kaynakli olarak farkli 6zellikler sergileyebilirler. Ortaya
c¢ikan yeni manyetik 6zellikler sicaklik, madde miktari, ylizey morfolojisi gibi ¢esitli

etkenlere de baglilik gosterebilir.

Manyetik malzemeler, nanometre kalinliginda film tabaka olarak
uretilebilmektedir. Film tabakalar1 100 nm ve altinda kalinliga sahip olduklarinda ince
film olarak adlandirilir. Manyetik ince filmlerin nanometre kalinliklarinda
tiretilmeleriyle yeni ve o6zgilin 6zellikler gdstermeleri kullanim alanlarinit oldukga
genisletmistir. Piyasada kullanilan sabit diskler basta olmak iizere bir¢ok bilgi
depolama teknolojisinde alasim malzemelerden meydana getirilen manyetik ince
filmler kullanilmaktadir. Bunun yami sira elektromanyetik sistemlerin (elektrik

motorlari, jeneratorler, manyetik kayit cihazlar1 vb. ) bircogunda 6zellikle diisiik enerji
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tilketimi ve yer tasarrufu saglanmasi agisindan manyetik ince filmlere verilen 6nem

giin gegtikce artmaktadir [4-6].

Calismanin konusu kapsaminda iiretilmis olan manyetik ince filmler demir
(Fe), nikel (Ni), krom (Cr) ve kadmiyum (Cd) elementlerinin alagimindan
olusmaktadir. Bilindigi tizere Fe ve Ni elementleri yliksek miknatislanma degerlerine
sahip olduklarindan birgok manyetik alagimin iiretiminde kullanilmaktadir. Bunun
yaninda Fe, Ni, Cr gibi malzemelerden farkli alagimlar olusturularak c¢elik tiretimi
saglanmaktadir. Belirli oranlarda FeNiCr alasimindan Gstenitik paslanmaz ¢elik elde
edilmektedir [7]. Nikel, krom alagimlart mikro elektronik ve mekanik sistemlerde
(MEMS) diren¢ malzemesi olarak kullanilmaktadir [8]. Kadmiyum elementi sulftr (S)
ile birlestirildiginde n tipi yar iletken olarak kullanilan kadmiyum siilfiir (CdS)
bilesigi elde edilir. Kadmiyum siilfiir filmleri, yiiksek elektriksel gecirgenligi ve diisiik
direnci nedeniyle giines pili uygulamalarinda siklikla arastirilmistir [9]. CdTe / CdS
ince filmleri ile gilines pili tiretiminde yiiksek verim elde edildiginden beri ince film
teknolojileri ile gilines pilleri tizerine yogun ¢alismalar gergeklesmistir [10, 11]. Son
yillarda boyut etkisi ve genis kullanim alanindan dolayr nanoteknoloji
uygulamalarinda kadmiyum alasimli ince filmler siklikla arastirilmaktadir [12, 13].
Kadmiyum alasimlar1 optik ve elektriksel 6zellikleri ile glines pili hiicreleri, foto-
detektor ve 1518a duyarl uygulamalarda da 6n plana ¢ikmaktadir [14, 15]. Kadmiyum
tek basina diyamanyetik 6zellik sergilemektedir. Ayrica, siklikla aragtirilan Cd bilesigi
olan CdS ise paramanyetik 6zellik gostermektedir [9]. Ferromanyetik Fe, Ni, ve Co
elementlerine kiyasla; kadmiyum ve alasimlarinin oOzellikleri iizerine yapilan
calismalarda, konunun manyetik Ozellikler oldugu calisma sayisinin az oldugu
goriilmiistiir.  Literatirde Fe, Ni, Cr malzemelerinin ve alagimlarinin manyetik
Ozelliklerine bagh bir¢ok arastirma bulunmaktadir. Ancak gergeklestirilen literatiir
taramalarinda FeNiCrCd dortlii alasimu ile ilgili yapilan bir caligmaya rastlanmamustir.
Bu calisma kapsaminda dortlii FeNiCrCd alasim ince filmleri farkli iiretim
parametreleriyle tretildi. Filmlerin manyetik 6zellikleri arastirilarak elde edilen veriler
incelendi. Literatiirde yer alan FeNiCr alagimlarinin manyetik 6zellikleri ile bu
calismada {retilen FeNiCrCd alasimmin manyetik  0zellikleri  tartisilarak
degerlendirildi. Elde edilen sonuglarin 1s1¢inda ileri teknoloji uygulamalarda
kullanilmak tizere alternatif malzeme gelistirilmesi ve bilimsel arastirmalara katki

saglanmas1 amag¢lanmistir.



Bu tez c¢alismasinin konusunu olusturan manyetik ince filmler fiziksel buhar
biriktirme yontemlerinden dogru akim magnetron piskiirtme teknigi kullanilarak
tretildi. ince film iiretim teknolojilerinde dogru akim magnetron piiskiirtme teknigi;
iiretilebilecek malzeme ¢esitliliginin zengin olmasi, sagladig1 yiiksek biriktirme hizi,
alt tabaka ylizeyine giiclii yapisma saglanabilmesi, iiretimin yiiksek vakum ortaminda
gerceklestirilmesi ve liretim asamasinda degiskenlerin kontrol edilebilir olmast ile ince
film iiretiminde 6n plana ¢ikan bir tekniktir. Dogru akim magnetron piiskiirtme teknigi

ve ¢aligma prensibi bélim 2 ve 3’te detayli sekilde agiklandi.

Bu tez kapsaminda FeNiCrCd igerikli alasim bir kaynak malzemeden DC
magnetron piiskiirtme teknigi kullanilarak alasim ince filmler biriktirildi. Filmler farkli
biriktirme hizi ve farkli alt tabaka doniis hizlarinda tiretildiler. Bu ¢aligma kapsaminda
piiskiirtme tekniginin iki 6nemli iiretim parametresi olan biriktirme hizi ve alt tabaka
doniis hiz1 parametrelerinin Uretilen ince filmler (zerinde yapisal ve manyetik etkileri
arastirildi. Bu ¢alismada alt tabaka olarak polimer bir malzeme olan ticari asetat kagidi
tercih edildi. Alt tabakanin kristal yap1 analizleri film iiretiminden 6nce yapilarak alt
tabanin amorf yapida oldugu belirlendi. ilk olarak polimer bir alt tabaka ytzeyine 0.02,
0.04, 0.06, 0.08 nm/s degerlerine sahip farkli biriktirme hizlariyla dort ince film
biriktirildi. Daha sonra ortalama biriktirme hiz1 hesaplandi ve 0.05 nm/s biriktirme
hizinda alt tabakanin doniis hizlari sirasiyla 0, 15, 30, 45 rpm olacak sekilde dort ince
film daha dretildi. Filmlerin tamami 50 nm kalinliga sahip olacak sekilde oda
sicakliginda ve sabit basing degerinde biriktirildi. ince filmlerin elementel analizleri
enerji ayirmali X-1s1m1 spektroskopisi (Energy Dispersive X-ray Spectroscopy, EDX)
ile incelendi. Filmlerin yapisal dzellikleri X-11n1 difraksiyonu (X-ray Diffraction,
XRD), ylizey morfolojisi incelemeleri taramali elektron mikroskobu ile (Scanning
Electron Microscopy, SEM) yapildi. Ince filmlerin dis manyetik alana bagl olarak
manyetik analizleri titresimli numune manyetometresi (Vibrating Samples
Magnetometer, VSM) teknigi kullamlarak yapildi. Uretilen ince filmlerin biriktirme
oranina ve doner alt tabaka hizina bagli yapisal ve manyetik 6zellikleri arastirilarak

kendi i¢lerinde birbirleri ile karsilastirildi.

Bu tez bes ana boliimden olusmustur. Ik bélimde nanometre boyutlarinda
malzemeler ile nanoteknolojinin genel tanimi1 ve kisaca tarihsel siireci, tezin yazilma
amac1 ve kapsami yer almaktadir. Ikinci boliimii olusturan kuramsal bilgiler bu tez

caligmas1 hakkinda gerekli olan temel bilgileri bulundurmaktadir. Kuramsal bilgiler
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bolumiinde kristal sistemler, manyetizma, manyetik malzemelerin siniflandirilmasi ve
ince film tiretim teknikleri ele alinmistir. Deneysel teknikler bolumiinde ince filmlerin
tiretimlerinin gergeklestirildigi dogru akim magnetron piiskiirtme teknigi ve iiretim
sonrasinda yapilan analiz yontemleri bulunmaktadir. Dérdiinct bélimde bulgular ve
tartisma boliimiinde yapilan analiz verileri paylagilmis ve Uretilen filmlerin yapisal ve
manyetik Ozellikleri birbirleri ile karsilastirilarak tartigilmistir. Besinci boliim olan
Sonug¢ boéliminde tezin arastirma amaci ve kapsamina bagli olarak elde edilen

bulgular literatiirden edinilen bilgiler 1s181nda degerlendirilmistir.



2. KURAMSAL BIiLGIiLER

2.1  Kiristal Yapi Cesitliligi ile Kristal ve Amorf Yapilar

Dogada yedi farkli ana kristal sistemi bulunmaktadir. Kristal sistemler; Kubik,
Hegzagonal, Rombohedral, Tetragonal, Ortorombik, Monoklinik, Triklinik olarak
simiflandirilmaktadir. Kristal sistemlerde atomlarin birbirleriyle olusturduklari
geometrik dizilimlere bagli olarak toplamda on dort adet bravais kafes yapisi
bulunmaktadir. Bravais kafes yapilari; temel yapi, hacim merkezli yapi, yiizey
merkezli yapi, taban merkezli yap1 olacak sekilde kristal yap: sistemleri igerisinde

siiflandirilmaktadir.

Dogada her malzeme, atomlarin belirli bir diizende ya da diizensiz bir karmasa
halinde atomik bag kuvvetleri tarafindan bir arada tutulmalariyla olusmaktadir.
Malzeme igerisinde atom ya da molekullerin dizensiz dizilimleriyle olusturduklar
yapilar amorf olarak adlandirilmaktadir. Amorf yapilar1 olusturan atomlarin
dizilimlerinde periyodik bir diizen bulunmamakla birlikte taneciklerin yayilimlar da
genellikle homojen degildir. Periyodik bir dizene sahip yapilar bir bitin halinde
kristal yap1 olarak isimlendirilmektedir. Malzemeler bdlgesel olarak bir bolge amorf
ve bir bolge kristal seklinde olusabilecekleri gibi yalnizca diizenli yapiya sahip
malzemeler de bulunmaktadir. Maddeleri olusturan taneciklerin kristal (duzenli) ve

amorf (diizensiz) yapilarda dizilimleri Sekil 2.1’de [16] gosterilmistir.

(a) (b)
Sekil 2.1: a) Kristal (diizenli) yapida ve b) amorf (diizensiz) yapida bulunan maddelerin
atom dizilimleri [16].



Kristal yapilar, farkli atomlarin birbirleriyle olusturduklar1 atomik baglarin
ozelliklerine bagli olarak farkli geometrik dizilimlerde olabilirler. Tek kristal yapida
bulunan bir malzeme igin en kiigiik geometrik dizilimin olusturdugu basit hiicre
Bravais Hicresi (Birim Hiicre) olarak tanimlanmaktadir. Birim Hiicre olusumunda

atom veya atom gruplarinin bulunduklar: noktalara kafes noktalari denir [17].

2.2 Kristal Sistemleri

Tabiatta yedi farkli kristal sistemi ve bu kristal sistemlerinin temelinde farkli on
dort kafes yapisi yer almaktadir [17]. Bu ¢alismada gbzlenen yapilar; yiizey merkezli,

hacim merkezli ve hegzagonal kristal yapilaridir.

2.2.1 Yuzey Merkezli Kiibik Yapi

Yiizey merkezli kiibik yapit (Face Centered Cubic, FCC) koselerinde ve
yuzeylerinde atom dizilimlerinin oldugu kiip seklindeki yapilardir. Yiizey merkezli
kiibik yap1 Sekil 2.2° de sunulmustur. Sekilde gosterildigi gibi koselerde bulunan her
atomun sekizde biri ve alt1 yiizeyin her birinde bulunan her atomun yarisi kiip iginde
kalmaktadir. Yilizey merkezli kiibik yapi1 igerisinde toplam dort adet atom yer
almaktadir. Yiizey merkezli kiibik yap1 icerisinde yer alan atom hacimleri baz
alindiginda bu kiibik yapimin doluluk orani1 %74’tiir. Bu calismada yer alan Nikel
metali yiizey merkezli kiibik yapiya sahiptir.

Sekil 2.2: Yiizey merkezli kilbik yapiya ait ti¢ farkli gosterim [18].



2.2.2 Hacim Merkezli Kiibik Yapi

Hacim merkezli kiibik yap1 (Body Centered Cubic, BCC) Sekil 2.3’ de
goriildiigii gibi koselerinde bulunan her atomun sekinde biri kiip icerisinde kalacak
sekilde sekiz atom ve kiip merkezinde bir tam atom bulunmaktadir. Kiibik yap1
icerisinde kalan toplam iki atom bulunmaktadir. Kiibik yap1 igerisinde kalan atom
hacmi baz alindiginda yapinin doluluk orani1 %68’dir. Bu ¢alismada yer alan demir ve

krom metalleri hacim merkezli kiibik yapiya sahiptirler.

Sekil 2.3: Hacim merkezli kiibik yapiya ait ti¢ farkli gosterim [18].

2.2.3 Hegzagonal Yapi

Hegzagonal yapilar (Hexagonal Close Packet, HCP) altigen prizma seklinde
olugmaktadir. Hegzagonal yapi, Sekil 2.4’ de gosterildigi gibi koselerde bulunan on
iki atomun her birinin altida biri yap1 icerisinde kalmaktadir. Ust ve alt yiizeylerde
bulunan iki atomun yar1 kisimlar1 yapi igerisinde bulunmaktadir. Birim hiicrenin
ortasinda ise ii¢ adet atom bulunmaktadir. Toplam olarak hegzagonal yap1 igerisinde
altt atom bulunmaktadir dolayisiyla yer alan atomlar, yapinin %74’Un0
olusturmaktadirlar. Bu caligmada kullanilan kadmiyum metali hegzagonal yapiya

sahiptir.



Sekil 2.4: a) Hegzagonal (altigen) kristal yapinin yandan gosterimi
b) Hegzagonal (altigen) kristal yapinin stten gésterimi [18].

2.3  Manyetizmanin temel kavramlar:

Manyetik  etki, elektrik ~ yUkli  parcaciklarin  hareketlerinden
kaynaklanmaktadir. Ampere’in ortaya koydugu bir yaklagima gore, kapali bir devrede
hareket halinde bulunan elektriksel parcaciklar ortamda bir degisime sebep olur.
Degisimin gerceklestigi bu ortam manyetik alan olarak isimlendirilir. Manyetik alanin
siddeti (ﬁ ) ile ifade edilir. Manyetik alana duyarli olan maddeler dis manyetik alan
(EO) ile etkilesimde bulunarak miknatislanma (1\_4) ) durumu gosterirler. Akim tasiyan
bir bobinin olusturdugu manyetik alanda ortamin tepkisi manyetik aki
yogunlugu(B)’dur. 1 m?lik alanda 1 Weber’lik manyetik akinin olusturdugu manyetik
aki yogunlugu 1 Tesla’ dir. Manyetik malzemelerin miknatislanma 6zelliklerine gore
siiflandirilmalari malzemelerin  manyetik gecirgenliklerine (u)  baglh olarak
belirlenir. Boslugun manyetik gecirgenligi (uo) ile ifade edilir. Uygulanan dis
manyetik alan ile manyetik alan siddeti arasindaki iliski denklem 2.1’de verilmistir
[19].

By = u,H (2.1)



Manyetizma yalnizca malzeme etrafinda degil malzeme icerisinde de etki
gostermektedir. Negatif elektriksel ylke sahip elektronlar c¢ekirdek etrafinda
yoriingesel hareket yapmakta ve ayn1 zamanda kendi eksenlerinde yaptiklar1 agisal
hareket sonucu spin 6zelligi gdstermektedirler. Elektronlarin agisal ve yoriingesel
hareketleri sonucunda atomik manyetik moment olusmaktadir. Elektronun gekirdek
etrafinda yaptig1 yoriingesel hareketi bir akim halkas1 olarak diisiiniildiigiinde
elektrondan kaynakl1 yoriingesel manyetik moment (a) ve elektronun spin 6zelliginden

kaynaklanan spin manyetik momenti (b) Sekil 2.5” de gosterildigi gibi olmaktadir.

Manyetik moment

Manyetik moment

Spin yoni I

(@) (b)
Sekil 2.5: a) Elektronun ydriingesel manyetik momenti

b) Elektronun spin manyetik momenti.

Yoriingesel hareketten dolayr elektronun sahip oldugu manyetik moment

degeri denklem 2.2°de gosterilen;

ﬁ Yériinge™ I Z (2.2)

ifade kullanilarak hesaplandiginda;
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l._),l Yoriinge= |.71)=(— R) zyg,rﬁnge (2.3)

seklinde tanimlanabilir. Burada A elektronun dolandig1 yoriinge alan vektori, me

elektron kditlesi, ZYﬁrUnge elektronun yoriinge agisal momentum vektoridar.

Elektronun spin 6zelliginden dolay1 sahip oldugu manyetik moment degeri;

ﬁSpin = mieZSpin (2.4)

olarak hesaplanir. Elektronun toplam manyetik momenti spin ve yoriinge manyetik
momentlerinin toplamidir. Elektronun toplam manyetik moment denklem 2.5°de
gosterilmistir. Zit yonde dolanim sergileyen iki elektronun yoriinge manyetik
momentleri de vektorel olarak birbirine zittir. Elektronlarin yoriingelerindeki dolanim
yonlerinin zit olmasi manyetik moment yoOnlerinin birbirilerini etkisiz hale
getirmelerine sebep olabilir. Dogada bir¢ok malzemenin toplam manyetik momenti
stfirdir ya da 6nemsenmeyecek bir degere sahiptir. Bu durumun olusmasinin nedeni

elektronlarin yoriinge manyetik momentlerin birbirlerini etkisiz hale getirmeleridir.

7.sz ﬁY(’ernge + ﬁSpin (2.5)

Manyetik malzemelerin miknatislanma 6zelligi Manyetizasyon (1\71> ) vektori
ile ifade edilir. Manyetizasyon; bir malzemenin sahip oldugu manyetik momentlerinin
() birim hacim (V) basma diisen miktari ile ifade edilir. Manyetizasyon degeri
denklem 2.6’de verildigi sekilde hesaplanmaktadir.

M= % (2.6)
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Manyetik malzemeler dis bir manyetik alana maruz kaldiklarinda dis manyetik
alan ile etkilesime girerler. Bu etkilesimde disaridan maddeye uygulanan bir manyetik
alan oldugunda madde bu etkiye karsilik bir tepki meydana getirir. Bu tepki manyetik
aki yogunlugu (ﬁ) ile ifade edilir. Bu etkilesimde miknatislanma (1\71> ), dis manyetik
alan siddeti (F_f ) ve manyetik aki yogunlugu (E ) arasindaki iliski denklem 2.7’°de

verilmigtir.

B = po(M + H) (2.7)

Bu denklemde p ortamin manyetik gegirgenligini temsil etmektedir ve bu deger
bosluk igin p = 4nx107" H/M “dir. Manyetik malzemeler siniflandirilirken manyetik

alinganlik ya da manyetik gecirgenlik degerleri goz oniline alinir. Malzemenin

manyetik alinganligi;

| 5|

(2.8)

denklemiyle verilir. Manyetik alinganlik malzemenin miknatislanma yetenegi olarak
degerlendirilebilir. Manyetik alinganlik birimi olmayan bir biiyiikliktir. Manyetik

alinganlik malzemenin miknatislanma yetenegi olarak degerlendirilebilir.

2.4  Malzemelerin Manyetik Cesitliligi

2.4.1 Diyamanyetizma

Tum atomlar diyamanyetik alinganliga sahiptir ve tlm malzemeler
diyamanyetik 0zellik gostermektedirler [20]. Diyamanyetik alinganlik elektron spin
manyetik momentlerinden bagimsiz oldugundan dolay1 yalnizca diyamanyetik 6zellik

gosteren malzemeler ciftlenmemis elektronlara sahip degillerdir. Bu yilizden dis

12



manyetik alan etkisi olmadig1 siirece atomik manyetik momentleri sifira esittir.
Malzeme igerigindeki elektronlarin spin manyetik momentlerinden kaynaklanan
manyetik alinganliklar1 diyamanyetik alinganliklarindan daha yiiksek degerlere
sahiptir. Bu sebeple son yoriingesinde ¢iftlenmemis elektron bulunduran atomlarin
diyamanyetik alinganliklar1 g6z ardi edilebilir. Kati malzemeler icin diyamanyetik
alinganlik SI birim sisteminde, y = -10° gibi kii¢iik bir degere sahiptir. Ayrica
diyamanyetik etki sicakliktan bagimsizdir [21]. Manyetik alana maruz birakilan
diyamanyetik malzemeler zit yonde manyetizasyon gostermektedirler. Bu nedenle
Diyamanyetik alinganlik negatif yonelime sahiptir. Diyamanyetik bir malzemenin dig
manyetik alana maruz birakilmasindan hemen 6nce, manyetik alan etkisinde ve dis
manyetik alanin etkisinin kaldirilmast durumunda manyetik momentlerinde gozlenen
degisimler Sekil 2.6’da sunulmustur. Diyamanyetik alinganligin dis manyetik alana
(a) ve sicakliga (b) bagli grafikleri Sekil 2.7°de gosterilmistir. Bakir, altin gibi
malzemeler diyamanyetik malzemelere 6rnek olmakla birlikte bu ¢alismada kullanilan

kadmiyum elementi de bu sinifta bulunmaktadir [22].

= = w4
- = = 4=
= = =
= = 4=
= = =

(a) (b) (©)

Sekil 2.6: Diyamanyetik malzeme icerisinde manyetik dipol momentlerin dizilimleri [23].
a) Manyetik alan yoklugunda,
b) Manyetik alan uygulandiginda
¢) Manyetik alanin varlig1 kaldirildiginda,
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Sekil 2.7: a) Diyamanyetik alinganlik ile manyetik alan siddetine bagh degisim grafigi,
b) Diyamanyetik alinganligin sicakliga bagl degisim grafigi.

2.4.2 Paramanyetizma

Paramanyetik malzemede her bir atomda elektron spin hareketlerinden
kaynaklanan rastgele yonelimlere sahip net dipol momentler bulunur. Fakat toplam
malzeme hacmi degerlendirildiginde malzemenin net dipol momenti sifirdir. Bu
sebeple malzeme her hangi bir dig manyetik alan etkisinde olmadiginda malzemenin

miknatislanmasi sifirdir [24].

Paramanyetik malzemeler igin alinganlik 107 ile 10 degerleri araligindadir
[25]. Manyetik alan etkisinde bir paramanyetik malzeme pozitif alinganlik gosterir.
D1s manyetik alan siddetinin etkisi ile malzeme igerisinde manyetik momentler dis
manyetik alan ile ayn1 yonde dizilim saglayarak malzemenin tamaminda net bir
manyetik dipol moment olusturur. Bu nedenle disaridan manyetik alan uygulandiginda
paramanyetik malzemeler manyetik 6zellik gostererek miknatislanirlar. Manyetik alan
ortamdan kaldirildigi andan itibaren paramanyetik malzemenin 6rgi icerisindeki
manyetik momentleri yeniden rasgele dizilim sergiler. Disaridan etki eden manyetik
alan kaldirldiginda malzemenin miknatishik 6zelligi son bulur. Sekil 2.8°de
paramanyetik malzemelerin dis manyetik alan etkisi olmadiginda (a), dis manyetik
alan etkisinde (b) ve manyetik alan kaldirildiginda (c) manyetik dipol moment

dizilimleri gdsterilmistir.
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Sekil 2.8: Paramanyetik malzeme icerisinde manyetik dipol momentlerin dizilimleri;
a) Manyetik alan uygulanmadan 6nce,
b) Manyetik alan uygulandiginda,
c¢) Uygulanan manyetik alan ortamdan kaldirildiginda [23].

Paramanyetik alinganlik manyetik alandan lineer ve pozitif olarak
etkilenmektedir. Paramanyetizmanin doyuma ulasmasi yliksek dis manyetik alan ve
diistik sicaklik ile orantilidir [26]. Paramanyetik malzemelerde uygulanan manyetik
alana bagli manyetik alinganligin grafigi Sekil 2.9 (a) ve paramanyetik alinganligin

sicaklikla olan iligkisi Sekil 2.9 (b)’de verilmistir.

M 7

.~ Z} D

(@) (b)

Sekil 2.9: Paramanyetik malzemelerin manyetik alinganlik degerinin;
a) Manyetik alan siddetine bagl grafigi
b) sicakliga bagl degisimine bagl grafigi.
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2.4.3 Ferromanyetizma

Ferromanyetik malzemelerin atomlari, yoriinge manyetik momentlerinin yani
sira elektron spin 6zelliginden kaynakli net spin manyetik momentlerine de sahiptirler.
Her atom toplam da net manyetik momente sahiptir. Ferromanyetik malzemelerin
alinganliklar1 pozitif yonde ve x =50 - 10° arahiginda bir deger alirlar [27].
Ferromanyetik malzemeler domain bolgelerinden olugmaktadir. Domain bdolgesi
igerisinde bulunan atomlarin manyetik dipol momentleri birbirlerinin yonelimlerini
etkiler. Buna gore her bir moment bir diger komsusu ile yakin dogrultuda paralel
yonelime sahiptir. Ferromanyetik malzemelerde atomik manyetik momentler farkl
yonelimlere sahip olsalar da tiim momentler etkilesim halindedirler. Her dipol moment
komsu dipol ile giiglii etkilesim halinde oldugundan malzeme kendiliginden

manyetizasyona sahip olmaktadir [28, 29].

Ferromanyetik malzeme bir dis manyetik alan etkisinde kaldiginda malzeme
icerisindeki tim manyetik momentler manyetik alana paralel sekilde dizilirler.
Malzeme, doyum manyetizasyonuna ulastigi durumda tek bir domain bdlgesinden
olugsmaktadir. Sekil 2.10°da ferromanyetik bir malzemenin dis manyetik alan etkisinde
olmadig1 (a), dis manyetik alan etkisiyle doyuma ulastig1 (b) ve dis manyetik alanin
ortamdan kaldirildig1 (¢) zamana ait domain bdlgelerinde var olan manyetik dipol
momentleri verilmistir. Sekil 2.10 (b)’de goriildiigi gibi doyum noktasit malzemenin

tamaminin miknatislandig1 noktadir.

i~
t
) 1
s+ 2t
t1’
t
t
tC /1
(b)

Sekil 2.10: a) Dis manyetik alan yoklugunda manyetik dipol momentler
b) Disaridan manyetik alan uygulandiginda manyetik momentler
¢) Dis manyetik alan etkisi kaldirildiginda manyetik dipol momentler.
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Ferromanyetik malzemelerde manyetizasyon, uygulanan dis manyetik alan
siddeti ve sicakliga bagli olarak degisir. Sekil 2.11 (a)’da ferromanyetik malzemenin
manyetizasyon egrisi sicakliga bagli olarak verilmistir. Ferromanyetik malzemelerde
manyetik alinganligin sicaklik ile degisimi Curie-Weiss kurami ile agiklanmaktadir.
Bu kurama gore ferromanyetik malzemelerde sicaklik arttikga miknatislanma azalir ve
belli bir degerde miknatislanma sifir olur. Bu sicaklik degeri Curie Sicakligi (Tc)
olarak adlandirilmistir [30]. Bu sicakligin iizerinde manyetizma tekrar artis gosterir
fakat bu degerden sonra ferromanyetik malzeme paramanyetik 6zellik géstermektedir

[31]. Curie Sicaklig1 ve ferromanyetik alinganlik arasindaki baglanti1 Sekil 2.11 (b)’ de

gosterilmistir.
M
1%
¥ 3
M,
- . " i
~, Paramanyetik 4
\"-\. /
-\.1.-. //
Fer etk 4
Fermomamyetit \ m/ p
\ z Paramanyetik
=T ; -
T T.
@ (b)

Sekil 2.11: Ferromanyetik malzemelerin sicaklik artigina ve kritik sicaklik (T¢) degerine bagl
a) Manyetizasyon grafigi, b) Manyetik alinganlik grafigi.

Ferromanyetik malzemelere Demir (Fe), Nikel (Ni), Cobalt (Co) ve bunlarin
alagimlar1 6rnek verilebilir. Ferromanyetik malzemeler manyetik 6zelliklerine bagl

olarak antiferromanyetik ve ferrimanyetik seklinde gruplandirilirlar.

2.4.3.1 Antiferromanyetizma ve Ferrimanyetizma

Antiferromanyetik malzemeler yapisal olarak iki farkli manyetik Orgii
sisteminin karigimi olarak diistiniilebilir. Ferromanyetik malzemelerde manyetik

momentler paralel dizim, es yon ve es biiyiikliiklere sahipken antiferromanyetik
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malzemelerde manyetik momentler Sekil 2.12°de gosterildigi gibi paralel dizim, es

biiyiikliik fakat zit yonelimlere sahiptirler [32].

> < >
- > <
- - >
- > <«
> <+ >
- > -
> < >
- > -

Sekil 2.12: Antiferromanyetik malzemeye ait manyetik moment dizilimi.

Antiferromanyetik malzemelerin manyetik moment dizilimlerine bakildiginda
her bir atom icin var olan manyetik momentler es biiyiikliikte ve zit yonde eslenerek
toplam manyetik momenti sifirlamaktadir. Bu 6zelliginden dolayr bu malzemelere

antiferromanyetik denir [33].

Manyetik alan uygulandiginda antiferromanyetik malzeme igerisindeki atomik
manyetik momentlerin dizilimleri manyetik alana paralel fakat zit yonlii olmaktadir.
Ferromanyetik malzemeler gibi  yiiksek pozitif —alinganliga sahiptirler.
Antiferromanyetik malzemeler Neel Sicaklig1 sinirlayici bir noktadir. Bu malzemeler
Neel Sicakliginin altinda antiferromanyetik 6zellik gosterirken Neel Sicakligi tizerinde
paramanyetik 6zellik gosterir [30,32]. Iyonik bilesiklerin ¢ogu (oksitler, siilfatlar vb.)
ve bazi elementler (Cr, Mn vb.) [28]. antiferromanyetik 0zellik gostermektedirler. Bu

calismada kullanilan Krom elementi de antiferromanyetik 6zellige sahiptir.

Ferrimanyetik maddeler, antiferromanyetik malzemelere benzer sekilde
atomik manyetik moment dizilimine sahiptirler. Manyetik moment dizilimleri zit
yonlii fakat farkli biiytikliiklerde bulunur. Manyetik momentlerin farkli blyukliklere
sahip olmalar1 net manyetik momentin olusumuna sebep olmaktadir. Ferrimanyetik
malzemeler, net manyetik momentlere sahip olduklarindan dolay1 ferromanyetik

malzemelerde oldugu gibi kendiliginden miknatislanma gosterirler [25,26,34,35].
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2.5  Histeresis (Manyetizasyon) cevrimi

Ferromanyetik malzemelerde, paramanyetik ve diyamanyetik malzemelerde
oldugu gibi manyetik alan siddetine bagli manyetizasyon degisimi lincer Sekilde
gerceklesmemektedir. Ferromanyetik malzemelerin manyetik 6zellikleri histeresis

egrisi olusturularak agiklanmaktadir. Histeresis egrisinde dis manyetik alana (Ff ) bagh

malzemenin manyetizasyon (T/I)) degisimi ifade edilmektedir. Histeresis egrisi
malzeme igerisinde, dis manyetik alana paralel yonelmis manyetik momentlerin bir
gostergesi olarak diisiiniilebilir. Ferromanyetik malzemeler manyetik moment
dizilimlerine bagh olarak incelendiklerinde tiim malzemenin moment bolgelerinden
olustugu goriilmiistir [32, 28]. Her bolge farkli yonelimlere sahip manyetik
momentlerden olusur ve her bir bolgeye domain ad1 verilir. Bolgeler birbirlerinden
domain duvarlar ile ayrilirlar. Histeresis egrisinin olusumunun temel nedeni domain
duvar hareketleri olmakla birlikte dolayli olarak malzemedeki farkli atom gruplari,
bosluklar, malzeme de gozlenen catlaklar gibi kusurlar histeresis egrisini

etkilemektedir.

Ferromanyetik malzemeler bir¢ok farkli sektdrde genis bir kullanim alanina
sahiptir. Ferromanyetik malzemelere sahip alasimlarin gosterdikleri yeni manyetik
Ozelliklerin yani sira bu malzemenin hangi alanlarda kullanima uygun bir oldugu
hakkinda bilgi edinmemizde histeresis egrisinin dnemli bir etkisi vardir. Histeresis
egrisinin olusturulabilmesi ve dogru yorumlanabilmesi ferromanyetik malzemenin
tamimlanabilmesinde 6nemli rol oynar. Ornegin transformator cekirdekleri icin gerekli
olan ylksek gecirgenlik ve diisiik histeresis kaybi, elektrik enerjisinin doniistimiini
daha verimli hale getirmektedir [19]. Histeresis egrisi O6rnegi Sekil 2.13" de

gosterilmistir.

Ferromanyetik bir malzemenin ilk durumdaki manyetizasyon 6zelligi sifir
kabul edildiginde (Sekil 2.13 — 0) ve diizgiin bir manyetik alana konuldugunda Sekil
2.10 (b)’de goriildiigii gibi malzeme igerisindeki manyetik momentlerin yonelimleri
dis manyetik alana paralel bir dizilim olusturur. Bu asamada malzemenin domain
duvarlari ortadan kalkarak malzeme tek domainli bir yapi halini alir (Sekil 2.13, 0—a).
Tek domainden olusan bu yapir miknatislanmanin maksimum halidir ve Histeresis
egrisinde “Doyum manyetizasyonu (Ms)”olarak ifade edilir. Dig manyetik alan asamali

sekilde azaltildiginda malzeme igerisindeki manyetik momentlerde bu durum
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etkisinde eski yonelimlerine geri donmeye baslarlar. Dis manyetik alan sifira
ulastirildiginda malzeme igerisinde bulunan manyetik momentlerin bir kismi
yonelimlerini  tamamlayacak yeterli enerjiyi  bulamazlar. Bu yonelimi
tamamlayamamis manyetik momentler, malzeme igerisinde bir kutuplasma meydana
getirerek kalict manyetizasyon 6zelligi kazandirmaktadir (a—b). Histeresis egrisinde
bu durum “kalict manyetizasyon (My)” olarak ifade edilir [36]. Dis manyetik alanin
uygulanma yonii tersine c¢evrilerek siddeti asamali sekilde arttirildiginda
ferromanyetik malzemeye ait manyetik momentlerinin yonelimleri yine dis manyetik
alana paralel dogrultuda olacak sekilde zorlanir. Bu durumda ilk asamada malzemenin
manyetizasyonu M;’den sifir manyetizasyon (Hc) oldugu noktaya getirilir (b—c). Bu
durumda doyum noktasinda olan bir ferromanyetik malzemenin manyetik 6zelligi

sifira indirilmis bulunmaktadir. Uygulanan bu ters manyetik alanin biiytkligi

koersivite (Hc) olarak ifade edilir (33, 37-39).
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Sekil 2.13: ferromanyetik bir malzemenin Histeresis egrisi.
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2.6  Histeresis Egrilerine gore Ferromanyetik Siniflandirma

Histeresis egrilerinin ¢evreledigi alan, o malzemenin manyetik gii¢ kayiplarin
vermektedir. Histeresis alanin genis olmasi gii¢ kaybmin fazla oldugu anlamina
gelmektedir [21]. Manyetik malzemeler Histeresis egrisindeki manyetizasyonun sifir

oldugu koersivite (Hc) degerlerine gore siniflandirilmaktadirlar. Bu malzemeler;

» Sert Manyetik Malzemeler ( Hc> 10 kA/m)
» Yumusak Manyetik Malzemeler ( Hec < 1 KA/m)

seklinde smiflandirilir [40].

Sert Manyetik malzemeler sifirlayict manyetik alan degeri 10 kA/m degerinin
ustunde olan kalict manyetizasyonu yiiksek malzemelerdir. Bu malzemelerin
Histeresis alan1 genistir. Histeresis alaninin genis olmasi enerji kaybimnin fazla
oldugunu ifade etmektedir. Sert manyetik malzemeler manyetik kayit ortamlari,
hoparldr, TV gibi giiniimiizde sik kullanilan malzemelerin yapisinda kullanilmaktadir.
Ideal bir sert manyetik malzemenin ideal histeresis egrisi Sekil 2.14 (a)’da

gosterilmistir.

Sifirlayict manyetik alan degerleri 1 kA/m (12.5 Oe) degerinin altinda olan
malzemeler yumusak manyetik malzeme olarak adlandirilirlar. Bu malzemelerde
diisiik sifirlayict manyetik alan degeri, yliksek doyum manyetizasyon degeri, yiiksek
gecirgenlik degerleri beklenir.

Ideal bir yumusak manyetik malzeme Sekil 2.14 (b)’ de gosterildigi gibi kiigiik
bir Histeresis alanina sahiptir. Bu yiizden manyetik kayiplar1 azdir. Bu malzemeler
diisiik manyetik kayip ve yliksek manyetizasyon noktalarina sahip olduklarindan
transformator cekirdeklerinde, elektrik motorlar1 ve elektromiknatis gibi bircok

endiistriyel alanlarda ¢esitli kullanimlar1 bulunmaktadir [40].
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Sekil 2.14: a) Sert manyetik malzeme histeresis egrisi
b) Yumusak manyetik malzeme histeresis egrisi.

2.7 Ince Film Uretim Teknolojileri

Ileri teknoloji uygulamalarinda kullanilan malzemelerde farkl1 6zelliklerin bir
arada bulunmalarina ya da 6zelliklerin belirli kosullarda sinirlandirilmalarina ihtiyag
duyulmaktadir. Bu farkli gereksinimlerin giderilebilmesi i¢in farkli malzemelerin
Ozelliklerine tek bir yap1 igerisinde ihtiyag duyulmaktadir. Bu sebeple malzemeler
farkli yontem ve igeriklerle iiretilerek yeni 6zellikleri kesfedilmekte ve farkli kulanim
alanlart arastirilmaktadir. Malzemeler farkli hallerde (kati, sivi vb.) farkli fiziksel
yapilarda ve farkli kimyasal Ozelliklerde {iretilebilirler. Kullanim alani ¢esitliligi,
kullanim kolaylig1 ve malzemelerin temel 6zelliklerine gére tercih edilen malzeme
uretim Sekillerinden biri kaplama teknolojisidir. Kaplanacak malzemenin kalinlig1 5
pum ile 500 nm araliginda ise film; 500 nm ile 10 nm araliginda ise ince film; 10 nm’den
daha ince {iiretilmis ise ultra ince film olarak siniflandirilir [4]. Ortaya ¢ikan yeni
urinler tilke ckonomisine katki saglamakla birlikte canlilarin yasam Kkalitesini

arttirmakta ve temiz bir ¢evre saglamaktadir.
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Malzemelerin ¢evre ile etkilesimleri malzemelerin  yizeyleri ile
gerceklesmektedir. Bundan dolayr malzeme yiizeylerinde etkin olan 6zellikler ileri
teknoloji uygulamalarinda 6n planda tutulmaktadir. Malzemelerin yiizeyleri tarafindan

belirlenen bazi 6zellikleri sdyle siralanabilmektedir [41, 42];

e Siirtlinme ve asinma ozellikleri

e Korozyon davranislari

e Yiizeye bagli mekanik 6zellikleri

e Dis goriiniim

e Optik ozellikleri

o Fotoelektrik ozellikleri

o Elektriksel ozellikler (yar1 iletkenler, siiper iletkenler)
e Yapisma ozellikleri

e Yiizey manyetik 6zellikleri (manyetik diskler vb.)

Yuzey 0Ozelliklerinin istenilen 6lgtide elde edilebilmesi igin farkli kaplama
yontemleri kullanilmaktadir. Bu yontemler kullanilacak malzemelerin fiziksel ve
kimyasal 6zelliklerine gore degisiklik gosterir. Bu kaplama yontemleri malzemelerin
fiziksel hal durumlarma gore gaz, ¢oOzelti, sivi veya yari sivi hallerden yapilan

kaplamalar Sekil 2.15’de gosterildigi gibi siniflandirilmaktadir.
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Ydntemleri
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yontemleri {i¢ grupta toplanmustir.

» Kimyasal Buhar Biriktirme (Chemical VVapor Deposition, CVD)
» Fiziksel Buhar Biriktirme (Physical Vapor Deposition, PVD)

> lIyon Demeti Destekli Biriktirme (lon Beam Assisted Deposition,

IBAD)
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Sekil 2.15: ince film kaplama yontemleri [41].
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Bilimsel ¢aligmalarda ve ince film arastirmalarinda buhar fazdan yapilan ylzey

kaplama yontemleri siklikla tercih edilir. Buhar fazdan gergeklestirilen yiizey kaplama

Kimyasal buhar biriktirme yontemi (KBB) ile ilk uygulamalar 1880°1i yillarda
akkor lambalarin gelistirilmesinde gergeklesmistir. Zaman igerisinde kullanimi ¢ok

popdler bir hale gelerek 1960’l: yillarda KBB yontemi yariiletken uygulamalart igin




plazma destegi ile gelistirilmistir. Yontemin plazma destekli sekilde gelistirilmesi,
diisiik basing degerlerinde ve diisiik sicakliklarda da uygulanmasina olanak sunmustur.
Plazma destekli kimyasal buhar biriktirme yontemi (PDKBB) vakum odasi igerisinde
istenilen basing ve sicaklik degerlerinde buhar fazina getirilmis malzemenin vakum
odasinda bulunan diger pargaciklar ile reaksiyonu sonucunda alt tabaka uUzerine
biriktirilmesi seklinde gergeklestirilir [43]. Daha diisiik biriktirme sicakligi hassas
yiizeyli malzemelerin kaplanmasinda veya biriktirme sirasinda yari1 kararli fazlarin

olusturdugu durumlarda avantaj olabilir [43].

Iyon demeti destekli piiskiirtme teknigi, plazma ortammda bulunan hedef
malzeme yiizeyine kontrol edilebilir bir iyon bombardimani yapilmasi ile hedef
malzemenin koparilarak plskirtiilmesi prensibine dayanmaktadir. Iyon demeti

destekli plskirtme sistemi Sekil 2.16°da gosterilmistir [44] .
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Sekil 2.16: Iyon demeti destekli piiskiirtme sistemi [44].

2.7.1 Fiziksel Buhar Biriktirme Yoéntemleri

Ince film iiretim teknikleri arasinda siklikla tercih edilen fiziksel buhar
biriktirme yontemleri atom ve molekiil boyutlarinda islem yapilmasini miimkiin kilar.
Fiziksel buhar biriktirme (FBB) islemleri kat1 bir hedef malzemenin vakum ortaminda
buharlastirilmasi hedef malzemeden kopan atom ve molekiil gruplarinin alt tabaka
tizerine dizilmesi ile ger¢eklesmektedir. Plazma destekli fiziksel buhar biriktirme
yontemi (PDFBB), FBB tekniginin plazma destegi ile gelistirilmesi ile ortaya ¢ikmis

ve bu durum daha yiiksek enerjili iyon yogunlugu elde etmek, alt tabaka ylzeyine
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yuksek tutunma etkisini arttirmak gibi avantajlar saglanmistir. YUksek enerjili iyon
yogunlugu ince film teknolojilerinde; film morfolojisinin kontrolii, farkli geometrik
yapilarda diizgiin malzeme biriktirme olanagi ve film biriktirme oranimin dakikada
nanometre ile mikrometre araliginda degistirilebilmesi gibi 6nemli parametrelerin
kontroliinde 6nemli bir etkendir [45]. Bu avantajlari ile birlikte PDFBB yontemi i¢in

yiiksek verim olanaklar1 ve yeni kullanim alanlar1 ortaya ¢ikmustir.

FBB islemlerinin yiiksek vakum altinda gerceklestirilmesinin temel nedeni
parcacik harcketlerine dayanmaktadir. Ylksek ve ultra ylksek vakumlarda islem
yapilmas1 durumunda buhar haline getirilmis hedef malzemeye ait taneciklerin
ortalama serbest yollar1 artmaktadir. Bu sebeple ortamda bulunan parcaciklarin
hareketleri maksimuma ¢ikarilarak birbirleri ile etkilesmeleri en aza indirilmis Sekilde
alt tabaka yiizeyine malzeme birikimi yapilabilmektedir. Ortamda yer alan diger
parcaciklarla etkilesimin minimum olmasi yapilacak ¢aligmanin kirliliginin minimum
olmasimi ve parcacik hareketlerinin maksimuma ulastirilmasi alt tabaka yiizeyine

guclu bir tutunma etkisi saglamaktadir [46].

FBB teknigi kullanilarak elde edilen kaplamalar kontrollii bir vakum ortaminda
yapildigindan yiiksek saflik ve yiiksek Kkaliteye sahip malzeme (retimi
gergeklestirilebilmektedir. FBB tekniginin gelistirilebilir mekanik yapilar1 birgok
farkli malzeme tizerinde farkl degiskenlerde calisilmasina olanak saglamaktadir. Bu
avantajlarindan dolay1 endiistriyel uygulamalar basta olmak Uzere iletken - yariiletken
teknolojisi, mikroelektronik, tip gibi bircok Onemli sektérde kullanim alani
bulunmaktadir [45]. FBB teknigi cihazlarinin uygulama alanlarindan bazilar1 asagida

siralanmaktadir [47].

v’ Yiiksek mukavemetli kaplamalar
v Yeni stper iletken malzemelerin kaplanmasi

v" Yari iletken malzemeler, devre elemanlar ve giines pilleri

v" Yeni gelistirilen optik ve elektronik malzemelerin kaplanmasi
v Diisik maliyetli, korozyon direnci yiiksek kaplamalar

FBB teknigi ile tretilmis malzemeler; takilar, oyuncaklar, saatler, aynalar,

projektdr yansiticilar: ve kamera lensleri gibi diger optik materyaller de olmak {izere

giindelik hayatta olduk¢a genis bir kullanim alanina sahiptirler [47].
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FBB tekniginin uygulanmasinda ii¢ temel adim bulunmaktadir. Bunlar hedef
malzemenin buhar faza gecirilmesi, hedef malzemeden kopan parcaciklarin
kaplanacak yilizeye tasinmasi sirasinda izleyecekleri yol ve parcaciklarin kaplama
yuzeyi Uzerine biriktirilmesidir. FBB teknigini olusturan bu adimlar gergeklestirilirken
uretim hedefleri dogrultusunda farkli metotlar gelistirilmistir. FBB teknigi asagidaki

yontemler kullanilarak yapilmaktadir.

v Buharlagtirma
v' Puskurtme
v" Ark buhar biriktirme

v Iyon kaplama

2.7.1.1 Buharlastirma

Buharlastirma, malzemenin termal bir 1s1 kaynagi kullanilarak buhar haline
getirilip kaynak yuzeyinden koparilmasi prensibine dayanir [48, 44]. Diisiik basing
degerlerine sahip vakum odasinda gerceklestirilen islemler hedef malzeme yiizeyinden
koparilan parcaciklarin dogrusal bir yol izleyerek alt tabaka iizerine biriktirilmesini
saglar. Bu asamada hedef malzemelerin buharlagma 1silar1 belirleyici bir faktordr.
Termal enerji ile buhar faza gegirilen pargaciklar 0.2 ve 0.6 eV enerji araliginm
sahiptirler [49]. Bu sebeple koparilan pargaciklarin alt tabaka yiizeyine yapisma

kuvvetleri puskirtme metoduna oranla daha diisiiktiir.

Buharlagtirma iglemi en geleneksel ve basit yontemlerden biridir. Fakat
buharlastirma iglemi vakum altinda yapildiginda bazi farkliliklar 6n plana ¢ikmaktadir.
Vakum altinda yapilan buharlastirma islemlerinin en 6nemli iki ¢esidi filaman ve

elektron demeti kullanilarak yapilan buharlastirmadir.

Filamanla buharlagtirma isleminde filaman {izerinden akim gegcirilerek yiiksek
sicakliklara ulagtirilan bir pota kullanilir. Kaplama malzemesi bu pota icerisinde
yiiksek sicaklikta ergitilir ve buharlagtirilir. Pota malzemesi olarak genellikle
molibden (Mo) veya tungsten (W) kullanilmaktadir. Bu yontem genellikle aliiminyum
(Al), giimiis (Ag), kursun (Pb) gibi diisiik buharlagsma enerjisine sahip malzemelerde

kullanilmaktadir.
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Elektron demeti ile buharlastirma islemi elektrik alan altinda tungsten (W) bir
filamandan elde edilen elektron demetinin bir anot u¢ yardimiyla hizlandirilarak hedef
malzeme iizerine gonderilmesiyle gerceklestirilir. Hizlandirilmis elektron demeti
hedef malzeme yiizeyi ile etkileserek malzemenin yiizey atomlarinin koparilmasina
sebep olmaktadir. Buhar faza gecen serbest parcaciklar alt tabaka yiizeyinde
biriktirilir.

2.7.1.2 Pusklrtme

Piskirtme tekniginin ¢alisma prensibi fiziksel olarak momentum aktarimina
dayanmaktadir. PUskirtme islemi kat1 bir hedef malzeme yiizeyinin plazma ortaminda
bulunan yiiksek enerjili iyonlar tarafindan bombardiman edilmesi sonucunda meydana
gelmektedir. Hedef malzemenin yiuzeyi ile ortamda bulunan piiskiirtme gazinin enerjik
iyonlar1 arasinda gergeklesen elastik c¢arpigsmalar sonucunda parcaciklar arasi
momentum transferi gerceklesir. Iyon bombardimani yiiksek enerjiye sahip
pargaciklar tarafindan yapildigindan hedef malzeme yiizeyinde bulunan atomik
yapilarin kimyasal baglar biiyiik oranda goz ardi edilebilir, bdylece hedef malzeme
yiizeyinden koparilan atomlar buhar fazina gegerek alt tabaka yiizeyine birikirler [50-
52] Tipik bir dogru akim magnetron piiskiirtme mekanizmas: Sekil 2.17°de

gosterilmistir.

Transfer edilen enerjinin miktar1 hedef yilizeyin yapisal degisimini
belirlemektedir. Carpisan iyonun enerjisi 10 eV degerinin altinda oldugunda iyon
ylizey tarafindan adsorbe edilerek 1siya doniigebilir. Yaklasik 10 keV {izerinde
gergeklesen garpismalarda, iyon hedef yiizeyi lizerine niifuz ederek atomik katmanlar
boyunca garpisma enerjisini alt tabakalara aktarmaktadir [8]. Bu durum Sekil 3.4’de
gosterildigi tlizere hedef materyalin yapisini degistirebilmektedir. Enerjik iyonun
carpismasi sonucu aktarilan enerjinin bir kismi 1s1ya doniistirken geriye kalani fiziksel
olarak yiizey atom gruplarina etki eder. Transfer edilen enerji ile yiizey enerji
bariyerini asan atom topluluklari hedef malzeme yiizeyinden disar1 firlatilmaktadir
[53]. Hedef malzeme yiizeyi ile etkilesen iyon gruplarinin hedef yiizeyinden kopardigi
atomlarin miktar1 iyonlarin elektriksel yiikii, iyonlarin biiylikliigii, iyon yiikii ve hedef
yiizey atomlarinin yapisina bagli olarak degisebilir [54,55]. Buhar faza getirilmis

yiiksek kinetik enerjiye sahip atom topluluklari belirlenen bir tabaka {izerine
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biriktirilmektedir. iyon bombardimani1 sonucu hedef malzemeden atom guruplarmin
kopmasi, ayrilan atomik yapilarin alt tabaka {izerinde birikmesi ve bir DC magnetron

piiskiirtme sisteminin mekanizmasi Sekil 2.17’de sunulmaktadir.

Alt tabaka tutucusu
Alt tabaka
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Sekil 2.17: Magnetron plskirtme yontemi ile alt tabaka ylizeyine film biriktirme [56].

Gaz fazinda bulunan parcaciklarin etkilesimlerinin minimum seviyede olmasi,
kirliligin en aza indirilerek saf ve homojen birikim yapilmasi, hedef malzeme yilizey
enerji bariyerinin asiminin kolaylastirilmasi icin puskirtme islemi yiksek vakum

altinda gergeklestirilir.

Plskirtme metodu ile 1s1l buharlastirma metodu arasinda belirli farklar
bulunmaktadir. Bu farklar hem tiretim siirecini hem de alt tabaka yiizeyinde biriktirilen
kaplama 6zelliklerini etkilemektedir. Iki metot arasinda ki farklar asagida tablo 2.1°de
listelenmektedir.
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Tablo 2.1: Isil buharlastirma islemi ve Puskirtme islemi karsilastirmasx.

Buharlastirma

Puskirtme

Diisiik enerjili atomlar

Yuksek enerjili atom ya da iyonlar

(~0.1ev) (1-10 ev)

Yogun film yapisi

Daha kiigiik tane boyutu

Daha gii¢lii yapigsma (adezyon)
Yiksek vakum Diisiik vakum
Nokta kaynak Filmle paralel Plaka kaynak

Bilesen farkli oranda buharlagir

Tiim bilesen benzer oranda piiskiirtiiliir

Ince film teknolojilerinde 1s11 buharlastirma ve piskirtme islemleri en sik

kullanilan film tiretim teknikleridir. Isil buharlastirma metodu kullanilarak {iretilen

ince film ylzeyi Sekil 2.19 (a)’da gosterildigi gibidir. Buharlastirma isleminde alt

tabaka yiizeyine biriken pargaciklar lineer bir yol izlemektedirler. Puskurtme

metodunda ise alt tabaka yiizeyine biriken parcaciklar her yonde sagilmalar

gerceklestirerek kaplanan yiizey Sekil 2.19 (b)’de verildigi gibi olmaktadir.

VL\B’./\‘}*

»

(@)

(b)

Sekil 2.18:Film film yiizeyi kaplama sematik gériiniimii

a) Isil buharlastirma metodu
b) Puskirtme metodu.
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Puskurtme sisteminin ozelliklerine bagli olarak kullanilabilecek malzeme
cesitliligi oldukca fazladir. Bu malzemeler ticari olarak kolaylikla elde edilebilecek saf
metaller, yari iletken malzemeler, alasim ve bilesikler olabilir. Tablo 2.2de piskurtme
isleminde kullanilabilecek metal ve alagimlar uygulama alanlari ile birlikte verilmistir.
Kullanilabilecek kaynak cesitliliginin bol olusu puskirtme sistemlerinin uygulama
alanlarint genisletmektedir. Genellikle yar1 iletken malzemelerin kaplanmasinda,
polimerlerin iizerine yansitic1 kaplama yapilmasinda, depolama ortami i¢in manyetik
filmler yapilmasinda, cam ve elastiki malzemelerin {izerine seffaf ve elektriksel olarak
iletken film kaplanmasinda, cihazlarin iizerine aginma direngli kaplama yapilmasinda

ve dekoratif kaplamalarda kullanilmaktadir [46,57,58].

Tablo 2.2: Puskirtme isleminde kullanilan metal, alasim kaynaklar1 ve kaynaklarin
uygulama alanlar1 [46].

Malzeme Uygulama

Metaller;

Allminyum Entegre devrelerin metalizasyonu, 6n yiiz aynalar
Krom Yapigma tabakalari, rezistor filmleri
Germanyum Infrared filtreler

Altin Baglantilar, yansitici filmler

Demir, nikel Ferromanyetik filmler

Paladyum, platin Baglantilar

Glimiis Yansitict filmler, baglantilar

Tantal Ince-film kapasitorler

Tungsten Baglantilar

Alasimlar

Al-Cu, Al-Si, Al-Cu-Si Entegre devrelerin metalizasyonu
Co-Fe, Co-Ni, Fe-Th, Fe-Ni, | Ferromanyetik filmler

Co-Ni-Cr Rezistorler

Ni-Cr Entegre devrelerde diflizyon bariyerleri
Ti-W Manyetik balon hafizali cihazlar
Gd-Co
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2.7.2 Puskirtme Sistemleri

Puskurtme islemlerinde kaynak malzemenin 6zelliklerine ve uygulama alanina

bagl olarak ¢esitli sistemler bulunmaktadir. Bunlar [58];

DC Puskirtme Sistemi
RF Puskirtme Sistemi

Reaktif Puskirtme Sistemi

YV V V V

Magnetron Plskurtme Sistemi
o DC Magnetron Pisturtme Sistemi

0 RF Magnetron Puskirtme Sistemi

Iyon bombardimani sonucunda serbest hale gelen atom kiimeleri alt tabaka
tizerine biriktirilmektedir. Bu islem plazma destekli dogru akim piiskiirtme teknigi ile
gerceklestirildiginde hedef malzeme {izerine anot, alt tabakaya ise katot potansiyel
uygulanmaktadir. Vakum altinda gerceklestirilen bu islemlerde minimum voltaj
uygulandiginda ortamda bulunan gaz tanecikleri iyonize olarak plazmay1 olusturur.
Plazma ortami nétr elektrik yiikiine sahiptir fakat elektriksel iletkenligi saglamaktadir.
Vakum altinda bombardiman edilerek serbest kalan parcaciklar elektrik alan ile

hizlandirilarak alt tabaka yiizeyine daha giiclii yapismalar1 saglanmaktadir [46].

Plazma ortami hedef malzeme yiizeyinin iizerinde olugmaktadir. Plazma
iyonlar1 hedef yiizeye vurduklarinda yiizey atomlarin elektrik yiikleri notralize
edilmektedir. Kullanilan hedef malzeme iletken yapiya sahip degilse nétrlesme islemi
hedef yiizeyde pozitif bir yiik olusturur. Hedef malzeme yiizey atomlarinin pozitif
olarak yiiklenmeleri bombardiman iyonlarinin itilmesine ve c¢arpigma giicliniin
azalmasina sebep olur. Piiskiirtme performansini azaltan bu etki bir siire sonra
piiskiirtme islemini durduracak diizeye erisebilir. Yiizey yiikiinii ortadan kaldirabilmek
i¢cin plazma ortamindan elektron ¢ekilmelidir. Bu islem kutupsalligin periyodik olarak
ters ¢evrilmesi ile miimkiindiir. Kutupsalligin periyodik olarak cevrilmesi islemi
puskiirtme diizenegine radyo frekansinda voltaj uygulanarak yapilmaktadir. Bu tiir
puiskiirtme sistemleri “RF Piiskiirtme” olarak adlandirilmaktadir [48]. RF puskirtme

sistemi Sekil 2.20°de gosterilmistir.
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Sekil 2.19: Radyo frekansli (RF) piiskiirtme sistemi [48].

DC ve RF Piiskiirtme sistemlerinde hedef yiizeyin iyon bombardimani fiziksel
bir etkilesimdir. Bombardiman i¢in kullanilan gaz inert oldugundan hedef yiizey
atomlar1 ile kimyasal bir reaksiyona girmemektedir. Baz1 uygulamalarda inert gaz ile
birlikte reaktif bir gaz kullanilarak yilizeyden kopartilan parcaciklarin alt tabaka
uzerine diziliminden hemen once reaktif gaz ile kimyasal bilesik olusturulmasi

saglanmaktadir. Bu piiskiirtme sistemleri “Reaktif Pliskiirtme” olarak bilinir [58,55].

Iletken hedefleri piiskiirtmek icin genellikle bir DC gii¢ kaynagi kullanilir.
Yalitkan veya yari iletken hedefler i¢in, giic kaynag: ile piiskiirtme tabancasi arasinda
otomatik veya manuel empedans esleme agina sahip bir RF gii¢ kaynagi kullanilir.
Hedef piiskiirtme performansini arttirmak amaciyla manyetik alandan yararlanilan
yeni bir tasarim gelistirilmistir. Bu gelismeler 1s1g1inda DC ve RF manyetik pliskiirtme

sistemleri ince film kaplama ve buhar biriktirme teknolojilerinde 6n plana ¢ikmustir.
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2.7.2.1 DC Magnetron puskurtme sistemi

Temel bir DC piiskiirtme isleminde bir katot hedef {izerine kizdirma desarj
plazmasi olusturulur. Plazma igerisinde iiretilen enerjik iyonlar tarafindan hedef yiizey
bombardiman edilir. Bombardiman sonucu yilizeyden piiskiirtiilen pargaciklarin anot

alt tabaka yiizeyinde birikimi gerceklesir.

DC piiskiirtme sistemlerinde piiskiirtme isleminin gerceklestirildigi noktada
yeterli kontrol olanagi saglanamamaktadir. Yeterli oranda kontrol edilemeyen
parametreler sistemin tam performans ile ¢alismasini engellemektedirler. Bunlardan
en onemli etken ikincil elektronlardir. Iyon bombardimani sonucunda ortaya ¢ikan
ikincil elektronlar plazma ortaminin siirdiiriilebilir olmasinda 6nemli bir rol
oynamaktadirlar. Hedef ylizey lizerinden sagilan ikincil elektronlar plazma bolgesinde
yogunluk gosteriyor olsalar da ince film birikimi yapilan alt tabaka ylizeyine de niifuz
etmektedirler. Elektronlarin bu hareketi alt tabakanin olumsuz sekilde yapisal
bozulmasina ve istenmeyen 1s1 artislarina sebep olmaktadir. ikincil elektronlarin tam
kapasite ile plazma bolgesinde toplanamamasi iyonize plazma verimliliginin diisiik
olmamasina sebep olmaktadir. Buna bagl olarak alt tabaka Uzerine atomik

yogunlasma oraninda da diisiisler gerceklesmektedir.

DC magnetron puskurtme tekniginde hedef ylizeyine paralel bir manyetik alan
olusturulmaktadir. Manyetik alanin etkisiyle ikincil elektronlarin plazma boélgesinde
toplanarak elektron hareketlerinin sinirlandirilabilmesi miimkiindiir. Magnetron
puskiirtme sisteminde uygulanan manyetik alanin kaynagi olan miknatislar, bir kutbu
hedef malzemenin merkezinde ve ikinci kutbu ise hedefin dis kenar1 etrafinda
konumlandirilmistir. Kaynak miknatislar hedef malzemenin yerlestirildigi magnetron
igerisinde bulunmaktadir [59]. DC magnetron plskirtme sistemi Sekil 2.17’°de
gosterilmistir. Miknatislarin hedef malzeme iizerinde olusturdugu manyetik alanin tist
gorantusu Sekil 2.21 (a)’da verilmistir. Magnetron icerisinde miknatis konumlar1 ve

bunlarin olusturdugu manyetik alan Sekil 2.21 (b)’de gosterilmektedir.
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Sekil 2.20: a) Manyetik alanin magnetron yiizeyinin manyetik alan cizgileri ile
olusturulmus tist goriintii semasi,
b) magnetron icerisine konumlandirilmis miknatis sistemi ve olusan manyetik
alanin yan goriintii semasi [60].

Manyetik alanin uygulanmasi ile ikincil elektronlarin plazma bdolgesinde
yogunlastirilmasi ve elektron-atom ¢arpigsmalarinin arttirilmasi saglanmistir. Plazma
bolgesinde elektron yogunlugunun giiclendirilmesi yiliksek iyonize plazma ortami,
gicli iyon- hedef yiizeyi etkilesimlerine sebep olur. Buna bagli olarak yiiksek
puskiirtme orani, yiiksek piiskiirtme hizi, yiiksek birikim orani saglanarak serbest

elektronlarin alt tabakaya verdigi zarar en aza indirilir.
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3. DENEYSEL TEKNiKLER

Bu boélumde, ince filmlerin tiretimlerinin yapildigi dogru akimla magnetron
puskirtme (DC magnetron sputtering) sisteminin mekanizmasi, ince filmlerin tretim
asamalar1 ve {lretim parametreleri, filmlerin manyetik ve yapisal o6zelliklerini
belirlemek amaciyla kullanilan analiz teknikleri hakkinda bilgi verilecektir.

Bu c¢alismada, filmlerin iiretimi i¢in kaynak olarak tercih edilen hedef
malzemenin elementel analizi “endiiktif eslesmis plazma - atomik emisyon
spektroskopi (ICP-AES)”, filmlerin elementel analizi igin “Enerji Ayirmali X-151n1
Spektroskopisi (Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy, EDX)” teknikleri kullanildi.
Bu teknikler ve ince filmlerin kristal yap1 analizi i¢in kullanilan “X-Isinlar1 Kirinimi
(X- Ray Diffraction, XRD)” teknigi hakkinda ayrintili bilgiler bu bdéliimde yer
almaktadir. Ayrica, yiizey morfolojik gorintilerinin elde edilmesinde “Taramali
Elektron Mikroskobu (Scanning Electron Microscope, SEM)”, bununla birlikte
manyetik 6zelliklerin belirlenmesinde kullanilan “Titresimli Numune Manyetometresi

(Vibrating Sample Magnetometer, VSM)” teknikleri ile ilgili ayrintilar da verilmistir.

3.1  DC Piiskiirtme Sisteminin Yapisi ve Film Uretimi

Bu calisma kapsaminda ince filmlerin iiretimleri Balikesir Universitesi, Fen
Edebiyat Fakiiltesi, Fizik Boliimii, Nanomanyetik Malzeme Uretim Laboratuvari’nda
bulunan; fiziksel buharlastirma deposizyon sistemi (MANTIS, QPrep-500, Birlesik
Krallik) kullanilarak gergeklestirilmistir. Fiziksel buharlastirma depozisyon sistemi U¢
farkli tiretim mekanizmasimi kullanabilmemize olanak saglamaktadir. Bunlar; DC
magnetronlu piiskiirtme sistemi, RF magnetronlu piiskiirtme sistemi ve Buharlastirma

sistemidir. Bu ¢alismada DC magnetronlu piiskiirtme sistemi kullanilmistir.

Piskirtme sistemini olusturan temel bilesenleri Sekil 3.1°de gosterildigi gibi

asagida acgiklanmistir.
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Sekil 3.1;

1)

2)

3)

4)

5)

6)

DC magnetron puskirtme sistemi ve bu sisteme ait temel bilesenler.

Vakum hacmi: Yiksek dayanim giiciine sahip vakum hacmi farkli
yontemler ile ince film {iretimine olanak saglamaktadir. Vakum hacminin
igerigi Sekil 3.2’de ayrintili olarak sunulmustur.

Basing sensorii: Vakum basinci bu sensor tarafindan 6lgiilerek kontrol
paneli Gzerinde gosterilmektedir.

Alt tabaka tutucu ve doner alt tabaka sistemi baglantilari: Vakum hacmi
igerisinde tizerine film kaplanacak olan alt tabaka sistemine ait baglantilar
fotograf iizerinde gosterilmistir. Alt tabaka sisteminin pargasi olan alt
tabaka tutucusu kendi etrafinda dénme, 1sinma ve negatif potansiyel ile
yuklenme 6zelliklerine sahiptir.

Gozetleme penceresi: Uretim sirasinda vakum ortaminda olusan plazma
ortamini gozlemle olanag: sunar.

RF frekans unitesi: RF puskirtme sistemi aktif oldugunda kullanilabilen
frekans Gnitesidir.

Doner alt tabaka kontrol Unitesi: Alt tabaka sisteminin doniis hizi RPM
olarak olciilerek Doner alt tabaka kontrol {initesi tarafindan aragtirmaciya

aktarilir ve istenilen RPM degerinde ¢alisilmasi i¢in kontrol olanagi sunar.
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7) Mantis guvenlik paneli: Tiim sistemlerin birbirleri ile olan baglantilar1 ve
caligma sinirlart mantis giivenlik sistemi tarafindan kontrol edilerek panel
iizerinde gorsellestirilmektedir.

8) Fiziksel buhar biriktirme kontrol paneli: Vakum degeri, uygulanan gaz
seviyesi, uygulanan elektrik alan gibi bircok konuda bilgilendirme ve
tiretim agsamasini kontrollii sekilde yonlendirme olanagi sunar.

9) Argon gazi tiipii: ¢alistigimiz maddelerle kimyasal etkilesime gegilmemesi
ve plazma ortamini olusturabilmek igin inert gaz olan argon gazi vakum

haznesi igerisinde kullanilmistir.

Piiskiirtme sisteminde basing seviyesi iki asamali olarak gerceklestirilir. Bu

asamalar rotary pompa ve turbo molekiiler pompa tarafindan gergeklestirilmektedir.

Rotary pompa: Vakum hacmi igerisindeki basmnci 2.88 x10° mBar seviyesine
kadar indirebilmektedir. 1k asamada kullanilir; ikinci asamada turbo molekiiler pompa

ile birlikte calistirllmaya devam edilmektedir.

Turbo molekiiler pompa: 5 x10° mBar basing seviyesinden sonra vakum
hacmindeki basing miktarin1 rotary pompa ile birlikte calisarak 2.22x10° mBar
seviyesine kadar indirebilen rotary pompadan daha yiksek performansa sahip turbo

fanli pompadir.

Piiskiirtme sistemi caligmasi esnasinda birgok cihaz aktif olarak
kullanilmaktadir. Performansin uzun 6émiirlii olmasi ve kayiplarin 6nlenmesi amaciyla
ince film iiretimi asamasinda piiskiirtme sistemi aktif bir su sogutma sistemine bagh

tutulmaktadir.

Ince film iiretiminin gergeklestirildigi vakum haznesi Sekil 3.2°de sematik

olarak gosterilmistir.
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Sekil 3.2: DC magnetron piiskiirtme sisteminin film tiretim alan1 olan vakum hacmi semasi.

Fiziksel buharlastirma ve piiskiirtme sisteminin vakum hacmi igerisinde;

1)

2)

3)

4)

5)

DC magnetronlar ve hedef malzeme tutuculari: Bu magnetronlarin
iizerinde bulunan tutucuya iiretimde kullanilacak olan hedef malzeme
yerlestirilmektedir. Bu ¢alismada DC magnetronlara hedef malzeme
olarak demir, nikel, krom, kadmiyum (FeNiCrCd) alagimli 50.8 mm
capina sahip 0.6 mm kalinliginda silindirik malzeme kullanilmistir.
RF magnetron ve hedef malzeme tutucusu: Radyo frekansi kullanilarak
yapilan ¢alismalarda RF magnetron kullanilir. Yariiletken ya da
yalitkan malzeme tiretimine olanak saglar.

Buharlastirma teknesi: Termal Buharlastirma tekniginde buharlastirma
teknesi kullanilarak ylksek vakumda FBB ¢alismasi yapilabilmektedir.
Alt tabaka tutucusu, alt tabaka doniis ve 1s1l islem sistemleri: Uzerine
film biriktirecegimiz alt tabakanin tutucu sistemi sekilde goriildiigii gibi
magnetronlarin karsisina yerlestirilmistir. Doner alt tabaka tutucusu 3.2
rpm ve 48.6 rpm hizlar1 arasinda doniis islemi gerceklestirebilmektedir.
Alt tabaka ile Hedef malzeme arasi engel (Shutter): Alt tabaka sistemi
ile hedef malzeme arasinda konumlanan engel araciligiyla tiretimin
baslangict ve sonlandirilmasi kontrol edilebilir. Plazma ortami ve
gerekli tiim parametreler hazir oldugunda engel hareket ettirilerek

iiretim baglatilabilmekte ve istenildiginde sonlandirilabilmektedir.
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6) Kalinlik sensérii: Ince film iiretimi sirasinda hedef malzemeden
koparilarak alt tabaka tizerine biriken atom topluluk ya da katmanlari
kalinlik sensorii tarafindan algilanarak alt tabaka {izerine birikim
kalinlig1 hesaplanmaktadir. Biiyiitiilen film kalinligi kontrol paneli

Uzerinde gosterilmektedir.

3.1.1 Uretim Laboratuvari ve malzeme hazirhg

Uretim laboratuvar1 kapsaminda kullanilan her malzemenin laboratuvar dis
herhangi bir maddeyle etkilesimi, gerceklestirilen calismalar tizerinde olumsuz etkiler
birakabilmektedir. Uretim laboratuvarinin, kullanilan malzemelerin ve vakum
hacminin yabanct maddelerden arindirilmis olmast yapilacak ¢aligmalarin
giivenirligini desteklemektedir. Bu sebeple laboratuvar ortaminin temizligi haftalik
olarak gergeklestirilmektedir. Genel laboratuvar kullaniminda dahi laboratuvar
kurallar1 cergevesine dikkat edilerek calisilmis ve eldiven, bone, maske, galos

kullanimlarina 6zen gosterilmistir.

Uretim laboratuvar1 temizliginin haricinde farkli her calisma oncesinde
sistemin detayl piiskiirtme cihaz1 temizligi yapilmaktadir. Bir 6nceki ¢aligmadan
kaynaklanan her hangi bir kirlilik olmamasina 6zen gosterilmistir. Vakum odasinin i¢
bolgesine onceki ¢alismadan dolay1r yapisip kalmis bir Uretim materyali bir sonraki
deneysel ¢calismayi etkileyebilmektedir. Bu nedenle vakum odasinin temizligi titizlikle
yapilmakta ve kalint1 saklayabilecek bir ¢izik olusmamasi igin temizlik sirasinda metal

alet kullanilmamaktadir.

Bu ¢alismada hedef olarak demir, nikel, krom, kadmiyum (FeNiCrCd) igerikli
0,6mm kalinliginda 50,8 mm capinda metal malzeme kullanilmistir. Bu ebatlar
mangetron iizerinde bulunan hedef tutucuya gore ayarlanmistir. Argon iyonlarinin
hedef metale carparak metal tzerinden elektron, atom ve atom gruplari sokeceginden
hedef metalin yizeyi oldukca 6énemlidir. YUlzeyin oksitlenmis olmasi iiretecegimiz
film tizerinde saflig1 bozarak olumsuz etkilere sebep olabilir. Hedef malzeme éncelikle
yiizeyinde olugsmus oksit tabakasindan ve ylizey piiriizliiglinden arindirilmistir. Bu
islem silikon karbit asindirict yapidan olusan su zimparasi ile mekanik olarak

yapilmistir. Daha sonra ultrasonik banyo kullanilarak hedef malzeme yiizeyi
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temizlenmistir. Bu asamadan sonra hedef malzeme mikro fiber bez yardimiyla

kurulanarak DC magnetron iizerine sabitlenmistir.

Bu ¢aligmada FeNiCrCd ince filmleri, her film numunesi 50 nm kalinliga sahip
olacak sekilde asetat kagidindan elde edilen alt tabaka {izerine biiyiitiilmiistiir.
Uretimde kullanilmadan &nce tercih edilen asetat kagitlarindan érnekler alinarak igerik
ve kristal yapi analizleri yapildi. Analiz sonuglarina gore Orneklerin manyetik
yapilarini etkileyecek herhangi bir bilesen bulunmadig ortaya cikarildi. Alt tabaka
secerken asetat kdgidinin kristal yap1 analizlerine gore amorf yapiya sahip olmasi ve

asetat iizerinde ylizey deformasyonu olmamasina dikkat edilmistir.

Calisma sirasinda kullanilan alt tabaka ve kullanilan hedef metal iizerinde
organik kirlilik olusmamasi icin alt tabaka ve hedef malzeme hazirligi asamasinda
eldiven, bone ve maske kullanilmistir. Istenen boyutlarda Alt tabaka ve hedef malzeme
elde edildikten sonra ultrasonik banyo ile yiizey kirlerinden armdirilmistir. Ultrasonik
banyoda malzeme sivi dolu bir tank igerisine yerlestirilir. Yiiksek frekansl ses
dalgalar1 uygulanarak malzeme yiizey kirlerinden arindirilir. Bu ¢alismada s1v1 olarak
izopropil alkol kullanilmistir. Temizleme islemlerinin ardindan yeniden kirliligi
Onlemek ve malzeme yizeyindeki alkol kalintilarini gidermek i¢in mikrofiber bez
kullanilmistir. Mikrofiber bezler kuru yiizeylerde kullanildiginda statik elektriklenme
ile temizlik saglarken 1slak yiizeylerde kullanildiginda kilcallik ile yiizeyden kendi
agirliginin dort kati kadar siviy ¢eker [61].

Asetat, biiyiitme yapilacak temiz yiizeyine temas edilmeden alt tabaka tutucuya
yerlestirildi. Doner alt tabaka ¢aligmalarinda asetat yerlestirilirken tutucu icerisinde

asetatin agisal konumuna dikkat edildi.

3.1.2 Yiiksek Vakum Ortaminin Olusturulmasi

Alt tabaka ve hedef malzemenin hazirlanmasinin ardindan vakum hacminin
kapag acilarak alt tabaka ve hedef malzeme yerlestirildi. Alt tabaka, tutucu uzerine

yerlestirilirken birikim yapilacak ylizeye dokunulmamaktadir.

Hedef malzeme, tutucuya yerlestirildikten sonra malzemenin saga ve sola

hareket etmediginden ya da hedef malzeme ve tutucu arasinda hava boslugu
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kalmadigindan emin olmalidir. Hedef malzeme ve tutucu arasinda hava boslugu
kalmasi o noktada ark olusumuna sebep olmaktadir. Uretim sirasinda gozle
goremedigimiz bu ark; plazma ortaminin siddetini diisiirebilir ya da yiiksek sicakliga
neden olarak magnetrona zarar verebilmektedir. Bir mikro fiber bez yardimiyla hedef

malzemenin hareket edip etmedigi test edildi.

Uretimin baslatilabilmesi i¢in DC magnetron ile alt tabaka tutucu arasinda
diizgiin bir elektrik alanin olusmasi1 gerekir. Alt tabaka sistemi pozitif yiikli (anot),
DC magnetron sistemi negatif (katot) yiiklii olacagindan vakum islemi baglatilmadan
once bu sistemler arasinda kagak olusturabilecek bir temas olmamasi1 gerekmektedir.
Multimetre kullanilarak magnetron ile vakum odasi arasinda elektriksel iletim kontrol
edilmistir; benzer sekilde alt tabaka ve vakum odasi kapagi arasinda elektriksel

iletkenlik test edilerek herhangi bir temasin olmadig: 6l¢llerek belirlendi.

Vakum kapagi kapatilmadan 6nce vakum hacmi ile vakum kapagi arasinda
kalan conta ve birlesim boélgelerinin temizligi kontrol edilerek vakum kapagi
kapatilmistir. Vakum kapaginin tek seferde kapatilmasi ve birlesim noktalarinin birbiri

lizerine tamamen yerlesmesi vakum performansi agisindan olduk¢a énemlidir.
Vakum alma iglemi iki asamadan olugmustur;

# Birinci asamada rotary pompa calistirilarak sistem basinci 5x10° mBar
seviyesine indirilmistir. Atmosfer basincindan 5x10° mBar seviyesine inmek
yaklagik olarak 150 dk ( 2sa 30dk) stirmektedir.

# Ikinci asamada rotary pompa ile birlikte turbo molekiiler pompa
calistirilmigtir. Turbo molekiiler pompa yiiksek ¢ekim performansi sayesinde
su sogutma sistemi ile birlikte caligtirllmaktadir. Rotary pompa ile Turbo
molekiler pompa birlikte Calistirildiginda ortalama 60 dakika’ da vakum
degeri 5.5x10° mBar diizeyine ulasmistir. Yapilan her iiretim icin yeniden
vakum alinmak zorundadir, ortalama olarak {iretim i¢in gerekli olan bu basing

diizeyine 3 saat 25 dakikalik bir slirede ulasiimistir.
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3.1.3 Plazma Ortaminin Olusmasi

Hedef ylizeyinden atom koparma islemi, elektrik ve manyetik kuvvetler
yardimiyla ortamda bulunan iyonlarin yiizeye carpistirilmasi sonucu momentum
aktarimi ilkesine dayanmaktadir. Iyonlarin hedef malzeme yiizeyine yogunlasmasi ve

stirekli iyonize hareket durumlari i¢in plazma ortaminin olusmasi gerekmektedir.

Vakum ortami argon gazi ile doldurulmustur. Vakum hacmi igerisine sabit
hizda argon gazi verildiginden vakum degeri yaklasik 6x10° mBar seviyelerine
yiikselmistir. Plazma ortaminin olusabilmesi i¢in ortama DC gerilim uygulanarak
hedef malzeme ile alt tabaka arasinda elektrik alan olusumu saglanmistir. Vakum
hacminde bulunan argon gazi tanecikleri yliksek vakum ortami ve ortamda bulunan

elektrik alan sebebiyle elektron kaybederek argon iyonlarina doniismektedir.

Elektrik alan ve hedef malzeme iizerinde olusturulan manyetik alan etkisiyle
plazma ortaminin igerisinde elektron, argon iyonlar1 ve yiizeyden sokiilen atom

gruplar1 yer almaktadir. Plazma ortami Sekil 3.3’de gosterilmistir.

3.1.4 ince Film Uretimi

Plazma ortaminda yer alan pozitif iyon tanecikleri ve serbest elektronlar, bir
birine dik olan elektrik ve manyetik alanlarin etkisiyle hedef malzeme yiizeyine
hizlandirilmaktadirlar. Hizlandirilan argon iyonu atomlar1 hedef malzeme yiizeyine
carparak momentum aktarimi gerceklestirmektedir. Plazma ortami ve hedef malzeme
yiizeyine momentum aktarimi ile alt tabaka tizerinde ince film birikimi Sekil 3.3’de

gosterilmistir.
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Sekil 3.3: DC magnetron puskirtme sistemi ile sematik olarak ince film tretimi.

Hedef vyizeyi Fe,Ni,Cr,Cd elementlerinin farkli miktar ve geometrik
dizilimlerinden meydana gelmektedir. Hedef yiizeyinden koparilan atom gruplari alt
tabaka lizerine biriktirilerek film iiretimi gergeklesmektedir. Elektrik ve manyetik alan
sebebiyle argon iyonlar1 hedef malzeme iizerinde belirli bir bolgeye daha yogun
sekilde carparak daha fazla atom sokmektedir. Bu bolge sokiilme hatti (Each line)
olarak isimlendirilmektedir. FeNiCrCd alagim hedef malzemesi ince film iiretiminden
Once ve sonra olarak Sekil 3.4’de gosterilmistir. Sekilde sokiilme hatti

g6zlemlenebilmektedir.

(a) (b)
Sekil 3.4 : a) Ince film iiretiminden hemen &nce hedef malzeme gériintiisi
b) Ince film iiretiminin ardindan hedef malzeme gériintiisi.
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Bu ¢aligsmada ayni hedef malzeme ile iki farkli parametre {izerine ince filmler
tretilmistir. ilk iiretimlerde alt tabaka sabit tutularak (hizsiz) farkl1 birikim hizlarinda
gergeklestirilmis ve biriktirme hizinin film igerisinde manyetik ve yapisal etkileri
incelenmistir. Ikinci parametrenin tretimlerinde filmlerin biriktirme hizlan esit (0.5
nm/s) tutularak, alt tabakanin farkli doniis hizlari ile iiretim yapilarak film tizerindeki
manyetik ve yapisal etkileri incelenmistir. Bu degisiklikler disinda kalan tiim etkenler

tiretilen tiim filmler i¢in sabit degerlerde tutulmustur.

3.1.5 ince Film Muhafaza Alam

Ince film iiretimi sonrasinda vakum odas1 basinci agik hava basinci ile
esitlenerek iretilen film ylizeyine temas edilmeden tutucusundan alinmaktadir. Her
film tabakasi ayr1 olarak paketlenerek toplu sekilde muhafaza edilmektedir. Film
numuneleri bir miktar silika jel ile aym ortamda muhafaza edilerek yuzey
oksitlenmeleri engellenmektedir. ince filmlerin degisebilen atmosfer ortami ile
etkilesimini minimize edebilmek i¢in saklama alami olarak 6zel vakum yag: ile

kapatilan desikatorler kullanilmustir.

3.2  Ince Film Karakterizasyon Teknikleri

3.2.1 X-i1s5m1 Difraksiyon (XRD) Teknigi

Amorf olmayan kati1 malzemeler i¢erisinde bulunan atom gruplarinin dizilimi
o kat1 malzemeye 6zgii sekilde kendini tekrar eden yiizeylerden olugsmaktadir. Kendini

tekrar eden bu yiizeyler katinin kristal yapisini olusturmaktadir.

X-1s11 Kirinim (X-Ray Diffraction, XRD) yontemi, her bir kristalin fazin
kendine 6zgli atomik dizilimlerine bagli olarak X-isinlar1 karakteristik bir diizen

igerisinde kirmasi esasina dayanir [62].

X-Isi1 kirimim teknigi ile incelenen numuneye zarar verilmeden Orgu
noktalarindaki atomlarin cinsleri bulunabilir ve diizlemler arasi mesafeler tespit

edilebilir.
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Kristal yapi iizerine diisiirilen X-151n1 demeti kristali olusturan atomlara etki
ederek kirinima ugrar. Kirinim esnasinda X-1gin1 demetinin tiim yonlerde sacilmasiyla
olusan faz degisimleri sonucunda yapici ve yikici girisimler meydana gelmektedir.
Yapict girisimi olusturan X-iginlar1 ayn1 fazda olup denklem 3.1°de verilmis olan
bragg kosulunu saglayan X-iginlart yapict girisim olusturmaktadir. Denklem 3.1°de n
yansima mertebesi, A gelen 1s1nin dalga boyu, dnk diizlemler aras1 mesafe, 6 gonderilen

1s1nin diizlemle yaptig1 yansima agisidir [63].

2d pkpsinf=nA  (n=1,2,3...) (3.1)

Numune tizerine dalga boyu bilinen bir X-1sin1 génderildiginde yapici girisimin
meydana geldigi noktada 0 degerinin Olgiilmesi ile diizlemler arasi mesafe
hesaplanabilir. Tipik bir kristal tizerine diisiiriilen X-151n1 demetinin bragg yasasina

uyarak yansimasi Sekil 3.5’de gosterilmistir.

Sekil 3.5 : Kristal diizlem {izerine gelen ve yansiyan X-1ginlari.

X-151n1 demetinin 6rnek ile etkilesimi sonucunda yapici girisimler olusur ve
6lcimler sonucunda elde edilen X-1s11 kirinimi deseninde 6rnek igerisindeki orgii
noktalarinda bulunan atomlara 6zgii pikler gozlenir. Numunelerin kristal diizlemine

ait tane buyuklukleri Scherrer Formuli ile hesaplanir. Scherrer bagmntisi,
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Seklinde ifade edilir. Kristal diizlemine ait tane biiyiikliigii t, kirinim deseninde elde
edilen pikin yar yiiksekligindeki pik genisligi f (FWHM) degeri, yansima agis1 0 ile
ifade edilmektedir [64].

Bu ¢aligsmada ince film tabakalarinin XRD analizleri Karamanoglu Mehmetbey
Universitesi, Bilimsel ve Teknolojik Arastirmalar Uygulama ve Arastirma
Merkezi’nde bulunan (Bruker, D8 Advance with Davinci Design for XRD?, Birlesik
Krallik) XRD cihaz1 kullanilarak gercgeklestirildi. XRD cihazinin bilesenlerinden
elektron tabancasi1 ve numuneye ait gorsel Sekil 3.6(a)’da, detektdr ve numuneye ait
gorsel Sekil 3.6 (b)’de gosterilmektedir.

Sekil 3.6 : a) XRD cihazinda sirasiyla elektron tabancasi-numune gériniima,
b) XRD cihazinda sirasiyla numune- 1sin detektort gérinimd,
(Bruker, D8 Advance with Davinci Design for XRD?, Birlesik Krallik).
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3.2.2 Atomik Emisyon Spektroskopisi (ICP-AES)

Atomlar, bilindigi iizere farkli enerji diizeylerinde elektronlara sahiptir.
Disaridan ¢esitli enerjiler (1s1, 151k vb.) ile bir atomun uyarilmasi durumunda atomun
degerlik elektronlarindan en az biri bu enerjiyi alarak daha yiiksek bir enerji seviyesine
atlar. Elektron, atomun kararl1 yapisindan dolay1 temel hal enerji seviyesine donerken
bu iki atomik orbital arasindaki enerji farkina karsilik gelen bir dalga boyunda
radyasyon salinimi yapar. Atomik emisyon spektroskopisinin ¢alisma yapisi, atomu
uyararak atoma ait degerlik elektronun temel enerji diizeyine donerken yaptigi foton
yayiliminin tespit edilmesi prensibine dayanmaktadir. Yayinlanan fotonun dalga boyu
AES tarafindan kaydedilir. Her element farkli dalga boylarinda salinim yapar ve
digerlerinden farkli bir emisyon seviyelerine sahiptir. Atomik emisyon spektroskopisi
tarafindan yapilan analizler sonucunda, 6l¢iimii yapilan numune icerisinde var olan

element gesitliligi ve bu gesitliligi ylizde olarak miktar tespit edilir. [65,66]

Bu c¢alismada kullanilan hedef malzemeden numune alinarak malzemenin
elementel icerigi Balikesir Universitesi Temel Bilimler Arastirma Merkezi (BUTAM)
tarafindan atomik emisyon spektroskopisi (ICP-AES) cihazi (Perkin-Elmer, OPTIMA
7300 DV, ABD) ile analiz edildi.

3.2.3 Taramah Elektron Mikroskobu (SEM)

Taramal1 Elektron Mikroskobu (Scanning Electron Microscope, SEM), malzeme
yizeyinden mikrometre ve nanometre boyutlarinda goriintii elde etme olanagi
sunmaktadir. Isik mikroskoplarindan farkli olarak bu sistemde malzeme yiizeyi yliksek
enerjili elektronlar tarafindan taranarak incelenir. Tarama isleminde kullanilan
elektronlarin  kisa dalga boylu olmalar1 151k mikroskoplarina oranla yiiksek

cozunurlukte goruntt elde edilmesine olanak saglar.

Numune fiizerine yogunlastirilacak elektronlarin elde edilmesinde kullanilan
farkli kaynaklar mevcuttur. Bu ¢calismada kullanilan taramali elektron mikroskobunda
elektron kaynagi olarak Lanthanum hexaboride (LaBe) kullanilmaktadir. Elektron
tabancasindan elde edilen elektronlar anot plakasi araciligiyla numune {izerine

hizlandirilir. Hizlandirilan elektron demetinin yonlendirilmesi, demet ¢apinin
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sinirlandirilmasi ve ornek tlizerine odaklandirilmasi i¢in uygun mercekler ve tarama
bobinleri kullanilir [67]. Elektron demetinin 6rnek yiizeyi ile ¢arpigsmasi sonucunda
madde icinde sacilan ve sagilmayan elektronlar, auger elektronlari, geri sagilan
elektronlar, ikincil elektronlar, X-isinlar1 gozlenir. Goriintiiniin olusmasi, garpismalar
sonucunda ortaya c¢ikan etkilerin uygun algilayicilarda toplanmasi ve sinyal
guclendiricilerinden gecirildikten sonra dijital ortama aktarilmasi ile gergeklesir [40].
Demet - numune etkilesimi sonucunda seri sagilan elektronlar ile ikincil elektronlar
gorintii olusumunu, X-1sinlar1 ile Auger elektronlari ise, ince bir yiizey tabakasinin
kimyasal analizini saglamaktadir [67]. SEM’ de hizlandirilmis elektronlarin &rnek
yiizeyindeki atom gruplar ile ¢arpismalar1 incelenerek goriintii elde edilir. Incelenmek

istenen ornek yizeyi ile yiksek enerjili elektronlarin etkilesimi Sekil 3.7°de

gosterilmistir.
Gelen
Geri Sacilan e- Elektron Ikineil e-
X-Iginlari d Katot Isimasi1
Auger e

| &

Ornek Kesiti

Elastik Olmayan 6/ k

Sekilde Sacilan e- Elastik Sekilde
Sagilmayan e- Sacilan e-

Sekil 3.7 : Elektron demeti ile 6rnek etkilesimi sirasinda gergeklesen elektron ve X-isimn1
sacilmalart.
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3.2.4 Enerji Ayirmah X-Isim Spektroskopisi (EDX)

EDX, taramal1 elektron mikroskobunun sistemine tiimlesik seklinde ¢alisabilen
elektron ve drnek yiizeyi etkilesmesi sirasinda sagilan X-1gilarini belirleyerek 6rnege
ait atomik igerik hakkinda bilgi edinilmesini saglayan bir detektor sistemidir. Elektron
demeti bir kat1 icerisine gonderildiginde bu kat1 i¢indeki elektronlar ile sagilmalara
ugrayabilirler. Eger kati icerisine verilen elektronlar, elektronlarin orbitallere
baglanma enerjilerinden daha biiyiikse atom igerisinden bir elektronu sdker. Sonug
olarak burada bosalan elektron yoriingesine bir {ist yoriingeden baska bir elektronun
bu bosalan yere gegmesiyle karakteristik bir X-1sin1 yaymlanir. Yayinlanan X-1sinlart
EDX detektorii tarafindan tespit edilir. Yaymlanan isimin dalga boyu ve siddeti

numunenin kimyasal bilesimi hakkinda bilgi verir [25,68].

Bu calismada Konya, Selcuk Universitesi, Ileri Teknoloji Arastirma ve
Uygulama Merkezi (ILTEK)’nde kullanilan SEM (Zeiss, EVO LS 10, Almanya)
cihazi ile ince filmlerin yiizey goriintiileri elde edilerek SEM cihazi iizerine entegre
seklinde kullanilabilen EDX detektorii (Bruker, eV123, Birlesik Krallik) ile filmlerin

atomik igerikleri belirlendi.

3.2.5 Titresimli Numune Manyetometresi (VSM)

Forner tarafindan 1956 yilinda kesfedilen Titresimli Numune Manyetometresi

malzemenin manyetik 6zelliklerinin 6lgiimiinde kullanilir.

VSM’ in temel c¢alisma prensibi Faraday yasasina dayanmaktadir. Faraday
indiiksiyon kanununa gore kapali bir devrede ki manyetik aki degisimi, kapali devre
icerisinde bir e.m.k induklenmesine sebep olur. Bu yasaya gore, bobin tzerindeki
manyetik akinin zamana bagli degisimi durumunda indiiklenen e.m.k degeri;

—_N%
£= th (3.3)

Esitligi ile verilmektedir. Bu esitlik iizerinde € indiiklenen e.m.k, N manyetik akinin

gectigi bobinin sarim sayisi, t zaman ve ¢ manyetik akiy1 ifade etmektedir [19].
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Manyetik aki ifadesi;

S
Il
=l
|

(3.4)

Esitligi ile verilir. Esitlikte B manyetik induksiyon, A manyetik indiksiyonun etki

ettigi kapali devre alanidir.

Esitlikler {izerinde gosterildigi gibi bir indiiksiyon e.m.k’ sinin olusabilmesi
i¢in manyetik akinin zamanla degisimi gerekmektedir. Manyetik akinin zamana bagh
degisimi, malzeme iizerine degisken manyetik alan uygulanmasi ile ya da diizgiin
manyetik alan altinda malzemenin titrestirilmesi ile gerceklestirilebilir. VSM cihazinin
caligmasi diizgiin manyetik alan igerisine konan manyetik malzemenin manyetik alana
dik ya da paralel eksenlerde titrestirilmesine dayanmaktadir. Malzeme (izerinde
manyetik aki degisimi sonucunda indiiksiyon e.m.k’ s1 dl¢iilmektedir. Indiiklenen
e.m.k degeri titresen numunenin manyetizasyonu ile orantilidir [32]. Bu Ol¢im
sonucunda malzemeye ait bir manyetizasyon grafigi elde edilir. VSM cihazinin

sematik gosterimi Sekil 3.8’de verilmistir.

]
i
o
«—H
|:|

Sekil 3.8 : Titresimli Numune Manyetometresi (VSM) semasi.
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VSM sistemi, karsilikli olarak yerlestirilen iki elektromiknatis, numune tutucu
mekaniksel titrestirici, ortamdaki manyetik alani algilayan gauss metre probu,
indiiklenen e.m.k’nin 6l¢limiinii saglayan toplama bobinleri ve elde edilen verileri

bilgisayara aktaran yukselte¢ ile gauss metreden olusmaktadir [19].

VSM sistemi numune Olglimii yapilmadan Once kalibrasyon gerektirir.

Kalibrasyon iglemini iki agamada yapilmaktadir.

e Numune tutucuya yerlestirilen ornek, iki elektromiknatisin arasinda saglikli
Olclim alabilmek i¢in en uygun konumda olacak sekilde ayarlanir. Bu islemde
numunenin konumu bilgisayar Uzerinden kontrol edilerek gergeklestirilir.

e Kalibrasyon islemi, manyetizasyon degeri bilinen nikel (Ni) ile yapilir.
Nikelin bilinen manyetizasyon degerinin cihaz tarafindan dlgiilen
manyetizasyon degerine orani kalibrasyon sabiti kabul edilir. Kalibrasyon
isleminden sonra numune 6l¢imu Nikel standardina uygun konumlandirilarak

gergeklestirilir.

VSM sistemi ile yapilan numune 6l¢iiminde uygulanan manyetik alana bagh
olarak numunenin miknatislanma degeri elde edilir. Elde edilen miknatislanma degeri
VSM olglimine kullandigimiz numune hacmine boéliinerek birim hacimde ki
miknatislanma degeri elde edilir. Ortaya ¢ikan bu yeni miknatislanma verisi ile VSM

cihazinda uygulanan manyetik alan verisini kullanarak Histeresis grafigi ¢izilir.

Bu calismada Ince film manyetizasyon 6lgiimleri icin Balikesir Universitesi,
Fen-Edebiyat Fakiltesi, Fizik Bolumi, Nanomanyetik Malzeme Olglim
laboratuvarinda bulunan (ADE Technologies, DMS-EV9, ABD) VSM cihazi
kullanild.
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4, BULGULAR VE TARTISMA

Bu ¢alisma kapsaminda manyetik ince filmler, atomik icerigi bilinen Fe, Ni, Cr
ve Cd elementlerinden olusan bir alasim hedef malzemeden dogru akim magnetron
puskirtme sistemi ile iki farkli parametre iizerine toplamda 8§ adet farkli ince filmler
iiretildi. Ince filmlerin yapisal ve manyetik analizlerinden elde edilen bulgular

paylasilacak ve elde edilen bu bulgular tartisilacaktir.

FeNiCrCd alasim hedef malzemeden 0.02, 0.04, 0.06 ve 0.08 nm/s biriktirme
oranlarina sahip dort adet ince film iiretildi. Ince filmler, iiretim dncesi yapilan kristal
yap1 analizlerine gore amorf yapida oldugu belirlenen esnek polimer bir asetat kagidi
yuzeyine biriktirildi. Biriktirme oraninin artigsina bagl olarak ince filmlerin yapisal ve
manyetik 6zellikleri incelendi. Uretim parametrelerinden film kalinlig1 her film icin
50 nm olarak sabitlendi ve alt tabakanin hareketleri engellenerek film konumu tlim
eksenlerde sabitlendi. Ttm film tretimleri igin hedef malzeme ile alt tabaka mesafesi
her bir iiretim i¢in es mesafede ve her deney siiresince sabit tutuldu. Deneysel siire¢
yaklasik oda sicakliginda ve yaklasik 5.3 x 10° mBar basincinda vakum igerisinde

gerceklestirildi. Filmlerin Gretim parametreleri Tablo 4.1°de verilmistir.

Alt tabaka doniis hizlarinin ince filmlerin yapisal ve manyetik 6zellikleri
uzerine etkisi incelendi. Bu film uretiminde biriktirme oran1 olarak 0.02, 0.04, 0.06 ve
0.08 nm/s degerlerinin aritmetik ortalamasi alindi ve tiim filmler icin biriktirme orani
0.05 nm/s’de sabit olacak sekilde tiiretimler gergeklestirildi. Film birikiminin
saglandig1 alt tabaka tutucusu merkezinden yiizey normali ekseni etrafinda 0,15,30 ve

45 rpm hizlarinda dondiiriildii. Filmlerin Gretim parametreleri Tablo 4.4’de verilmistir.

4.1 Hedef Malzeme Elementel Analizi

Bu calisma kapsaminda tabaka halinde bulunan tek kaynak malzemeden iki
adet hedef malzeme elde edildi. Hedef malzemelerin ilkinden biriktirme oranina bagl
dort adet ince film ve ikincisinden ise alt tabaka doniis hizina bagli dort adet ince film
uretildi. Film uretimlerinde kullanilmak iizere segilen hedef malzeme tabakasindan

numune alinarak hedef malzemenin atomik icerik analizleri Balikesir Universitesi,
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Temel Bilimler Arastirma Merkezi (BUTAM)’da bir ICP-AES cihaz1 (Perkin-Elmer,
OPTIMA 7300 DV, ABD) kullanilarak yapildi. ICP-AES analizleri sonucunda hedef
malzeme icerisinde %51.17 oraninda Fe, %13.42 oraninda Ni, %12.67 oraninda krom
ve % 22.74 oraninda kadmiyum tespit edildi. Uretilen ince filmlerin ve kullanilan
hedef malzemenin elementel analizleri biriktirme parametresine bagl filmler i¢in tablo

4.2’de ve alt tabaka doniis hizlarina bagh filmler icin tablo 4.5‘de gosterildi.

4.2 Farkh Birikim Hizlarinda Uretilen FeNiCrCd Filmler

Bu boliimde farkli biriktirme hizlarinda tiretilmis FeNiCrCd igerigine sahip
alasim ince filmlerin elementel, kristal yapt ve manyetik Ozelliklerine dayanan
analizleri paylasilacak ve elde edilen bulgular tartigilacaktir. FeNiCrCd ince

filmlerinin biriktirme oranina bagl tretim parametreleri tablo 4.1°de verilmistir.

Uretim asamasinda vakum odasinda yer alan kalinlik sensériiniin verdigi dl¢iim
degerleri kabul edilerek tim ince filmler 50 nm kalinlikta tiretildi. Alt tabaka yuzeyine
pliskiirtme isleminin giicline baglh film biriktirme hiz1 sistemde uygulanan akim ile
kontrol edilmektedir. Uretim asamasmimn tamami yaklasik 5.3x10° mBar basing
altinda, sabit 40 sccm inert gaz akisinda ve oda sicakliginda gerceklestirildi. Biriktirme
oranina bagh filmlerin {iretiminde filmin biiyiitiildiigii alt tabaka mekanizmasi sabit

olarak konumlandirilmis ve acisal bir degisim yapilmamaistir.

Tablo 4.1 : Farkl birikim hizlarinda iiretilen filmlerin {iretim parametreleri.

Birinci Hedef Biriktirilen | Vakum Birikim
film Alt tabaka . .
Serisi Malzeme Déniis Hiza Ince Film basinci Sicakhik Hizx
Numune | iserigi (r“sm) Kalmh@ | (£0.1x10° | (x2K°) (nm/s)
P (nm) mBar) (+0.001)
Ad1
1-1 Film 0.02
1-2 Film 0.04
FeNiCrCd 0 50 5.3x1073 295
1-3 Film 0.06
1-4 Film 0.08
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4.2.1 Filmlerin Elementel Analizi

DC magnetron piiskiirtme teknigi kullanilarak artan biriktirme oranlarinda
uretilen ince filmlerin elementel analizleri SEM ile birlesik olan (Bruker, Quantax 124
eV, Birlesik Krallik) EDX cihazi ile yapildi. Yapilan elementel analiz sonuglarinda
biriktirme orani parametrelerine bagli olarak iiretilen FeNiCrCd alasim filmlerinin

icerikleri elde edildi. Elde edilen analiz sonuglar1 Tablo 4.2°de verildi.

Biriktirme oraninda yapilan 0.02 nm/s araliklarda gergeklesen artiglara bagh
olarak tretilen malzemelerin igeriginde, kadmiyum elementinin diger elementlere
oranla daha yiiksek miktarda bulundugu tespit edildi. Biriktirme oraninin 0.02
nm/s’den 0.08 nm/s’ye kademeli arttirllmasi sonucunda kadmiyum elementinin
atomik ylzdesi % 54.17'den % 58.85'e yiikseldigi bulundu. Bunun yani sira demir
elementinin atomik igerigi belirgin sekilde azaldi. Biriktirme oranimin 0.02 nm/s ile
kademeli arttirilmasi sonucunda demir elementinin atomik igerigi % 24.64'ten %
22.49'a azaldig1 bulundu. Film igeriginde bulunan elementlerin atomik miktarlar
kaynak malzeme igerigi ile kiyaslandiginda kaynak malzemeden oldukga farkli oldugu
gortulmektedir. Bu farkliligin nedeni Demir metalinin Kadmiyum elementine gore
daha yiiksek bag enerjisi / erime noktasina sahip olmasina atfedilebilir [46]. Plskirtme
teknigi fiziksel bir yontem oldugundan elementlerin fiziksel nicelikleri bu teknik igin
oldukga 6nemlidir. Tablo 4.2' de goriildiigi gibi, filmlerde Krom atomlarinin atomik
yiizdesi, birikim oraninin artisi ile azalmistir. Bununla birlikte, birikim hiz1 sistematik

olarak degistiginde atomik nikel miktar1 % 8.04 - % 9.57 arasinda degismistir.

Tablo 4.2 : Biriktirme orani artigina bagl olarak igerik analizi.

Birinci
film Birikim Hiz Kadmivum
Serisi (nm/s) Demir (%) Nikel (%) Krom (%) (O/gl
Numune (+ 0.001) 0
Adi
1-1 Film 0.02 24.64 8.23 12.96 54.17
1-2 Film 0.04 2452 8.61 11.82 55.05
1-3 Film 0.06 23.95 9.57 10.32 56.16
1-4 Film 0.08 22.49 8.04 10.63 58.85
Hedef i 51.17 13.42 12.67 22.74
Malzeme

55



4.2.2 Yapisal Karakterizasyon

Uretilen FeNiCrCd igerikli alasim ince filmlerin kristal yap1 analizleri X-1s1n1
kirimimi yontemi (XRD, Bruker D8 Advance) kullanilarak incelendi. Elde edilen XRD
desenleri kullanilarak FeNiCrCd alasim ince filmlerinin kristal yapilari, diizlemler
aras1 mesafe parametreleri hesaplandi. Filmlerin yiizey analizleri taramali elektron
mikroskobu (SEM, Zeiss Evo LS 10) ile yapildi. Film biiyiitiilen alt tabaka ve tiim film

numunelerine ait yizey goruntileri elde edildi.

FeNiCrCd filmlerinin XRD analizleri 0.15406 nm dalga boyuna sahip olan Cu-
Ko 1s1masi kullanilarak gerceklestirildi. Yapilan olgtimlerde filmlerin biriktirildigi alt
tabaka ve farkli biriktirme oranina gore iiretilen film 6rnekleri incelendi. Ornekler,
20=20° ve 26=90° Araliginda 0.005° adim araliginda tarandi. Bu inceleme sonucunda
20=30° ve 20=70° Araliginda film iceriklerine ait pikler elde edildi. Film alt tabakasi
ve 0.02 nm/s, 0.04 nm/s, 0.06 nm/s, 0.08 nm/s biriktirme oranlarinda iiretilen filmlerin
XRD desenleri Sekil 4.1’de gosterilmistir. Filmlerin biriktirildigi alt tabakanin amorf
yapida oldugu Sekil 4.1°de goriilmektedir. Bu sebeple filmlerin kristal yapilarinda alt
tabakaya ait herhangi bir pik gézlenmemistir. Filmlerin XRD desenleri incelendiginde
20=38° civarinda (101) diizleminde hegzagonal siki1 paket yapisina ait (HCP) piki,
20=44° civarinda (110) diizleminde ve 26=64° civarinda (200) dizleminde hacim
merkezli kiibik yapisina ait (BCC) iki pikin yiikseldigi goriilmektedir. Elde edilen tepe
noktalar1 i¢in sirasiyla; 20= 38° i¢in 85-1328, 20=44° i¢in 35-1375, 26=64° igin 34-
0396 numarali JCPDS Kkartlarindan yararlamldi. Uretim parametresi 0.02 nm/s
oraninda olan filmde 20=44° ve 26=64° de gozlenen BCC piklerinin biriktirme
oraninin artigina bagl olarak pik siddetlerinin kademeli olarak azaldig: tespit edildi.
Ayni zamanda 26=38° de gozlenen HCP duizlemine ait pik siddetinin kademeli olarak
artigr  gorilmektedir. Elde edilen XRD desenleri JCPDS Kkartlar1 ile
karsilastirildiginda 260=38°"de gbzlenen pikin kadmiyum elementine ait karakteristik
pik oldugu tespit edildi. XRD desenleri incelendiginde, biriktirme oraninin 0.02
nm/s’den 0.08 nm/s’ye kadar kademeli olarak arttirilmasi sonucunda EDX analiz
sonuglar1 ile uyumlu olarak FeNiCrCd alasim ince filmlerin kristal yapilarinin ylizey
merkezli kibik yapidan hegzagonal siki paket (HCP) yapisina dontstigi

anlagilmaktadir.
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Filmlerin XRD spektrumlarindan, agisal konumlarindan ve denklem 3.1°den
yararlanilarak diizlemler arasi uzaklik degerleri en yiiksek pik yogunluklari i¢in
hesaplandi. Pik konumlarindan elde edilen diizlemler aras1 mesafe degerleri biriktirme
oraninin 0.02 nm/s, 0.04 nm/s, 0.06 nm/s ve 0.08 nm/s seklinde artmasiyla d00)=
0.1448 nm, d(110=0.2054 nm, d(101)=0.2055 nm ve d(101)=0.2367 nm olarak tespit
edildi. Tane biiytikliikleri hesaplanirken her film i¢in en yiiksek pikin yar1 pik genisligi
kullanilarak Scherrer formiiliinden yararlanildi [69]. Biriktirme oraninin 0.02
nm/s’den 0.08 nm/s’ye kademeli artis1 ile tane biiyiikliikleri (t) sirasiyla 40.1 nm, 37.3

nm, 34.4 nm ve 23.4 nm seklinde azaldig1 bulundu.

Farkl1 biriktirme oranlarinin (0.04, 0.06, 0.08, 0.10, 0.12 nm/s) FeNiCr alasim
ince filmlerin yapisal ve manyetik Ozellikleri {izerine etkilerinin incelendigi bir
caligmada tane boyutlar1 8§ nm’den 16’ye kadar arttigi bulunmustur. FeCrNiCd alagim
filmlerin tane boyutlar1 FeNiCr g¢alismasi ile karsilastirildiginda tane boyutlar1 40
nm’ye ulagsmaktadir. Bu durum filmlerin atomik bilesen ylizdelerinin yani sira
cogunlukla kadmiyum bileseninin etkisinden kaynaklandig1 diistiniilmektedir.
[70].Filmlerin 6rgu sabitleri (a) en kicuk kareler yontemi ile hesaplandi. Filmlerin
0rgu parametrelerinin degerleri hcp yapist i¢in a=0.3096 nm ve ¢=0.5066 nm olarak
hesaplandi. Hesaplanan orgii sabitleri (a) literatiirde verilen degerler ile uyumludur
(acd = 0.2979 nm, ccq = 0.5617 nm). Bcc yapi igin Orgili sabiti literatiirde verilen
degerler arasinda yaklagik olarak a=0.2903 nm olarak hesaplandi (are = 0.2866 nm, ani
=0.3524 nm, acr = 0.2885 nm) [71].
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Sekil 4.1 : Yuzeyine film biriktirilen asetat alt tabaka ve biriktirme oranlarinin 0.02 nm/s ve
0.08 nm/s araligindaki artisina bagli olarak filmlerin XRD desenleri.

FeNiCrCd filmlerinin 0.02 nm/s ile 0.08 nm/s arasinda artan biriktirme
oranlarinda iretilmis 6rneklerinin SEM goriintiileri sirasiyla; 0.02 nm/s (a), 0.04 nm/s
(b), 0.06 nm/s (c) ve 0.08 nm/s (d) olarak Sekil 4.2°de gdsterilmistir. Uzerinde
filmlerin biriktirildigi alt tabakaya ait yiizey goriintisi de Sekil (e€)’de
gosterilmektedir. Alt tabaka goriintiisii incelendiginde filmlerin biriktirildigi alt
tabakanin piiriizsiiz bir zemine sahip oldugu ¢ikarimi yapilabilir. Sekilde 0.02 nm/s
biriktirme oraninda tiretilmis filmin gorintisd pdrizli bir yizeye sahipken artan
biriktirme oraniyla birlikte 0.08 nm/s’de iiretilen filmin yiizeyi berrak ve piiriizsiiz bir
goriintiilye sahiptir. Yapilan goriintii analizi sonucunda artan biriktirme oranlarinin

yiizey morfolojisi tizerinde 6nemli bir etkiye sahip oldugu anlagilmistir [72].
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Sekil 4.2 : FeNiCrCd alasim ince filmlerinin a) 0.02, b) 0.04, ¢) 0.06, d) 0.08 nm/s biriktirme
oranlarinda Uretilen ince filmlerin ve e) asetat alt tabakanin SEM goruntuleri.

4.2.3 Filmlerin Manyetizasyon Analizi

Demir, nikel elementleri ve bu malzemelerin alasimlar1 ferromanyetik
alinganliga sahip giiglii miknatislanma etkisi gosteren maddelerdir. Bu malzemelerde
miknatislanmanin yonii, siddeti ve biiylikliigli malzeme {izerine dis manyetik alan
uygulanarak belirlenir. Manyetik malzemeler i¢in malzeme iizerine uygulanan dig
manyetik alan ile malzemeyi olusturan toplam atomik manyetik momentlerinin
yonelimleri saglanir ve etkilesim siireci sonrasinda ortaya ¢ikan histeresis egrisi,
malzemenin manyetik dzelliklerinin tanimlanmasinda yardimci olmaktadir. Manyetik

malzeme c¢esitleri ve malzemelerin atomik manyetik momentleri 2. Bolumde
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aciklanmistir. Histeresis egrileri BOlUm 2’de ve 6lgme aleti olarak kullanilan VSM

sisteminin ¢aligma yapis1 hakkinda bilgiler BOlUm 2’de agiklanmustir.

Farkl1 birikim hizlarinda tiretilen FeNiCrCd igerikli ince filmlerin dis manyetik
alana bagli miknatislanma 6zellikleri Balikesir Universitesi Fizik Boliimii
Nanomanyetik Malzeme Olg¢iim Laboratuvari’nda bulunan VSM cihaz ile yapildi.
Manyetizasyon analizleri yapilirken cihazin numune tizerine uyguladig: dis manyetik
alan siddeti + 20 kOe araliginda ve 6l¢iim islemleri oda sicaklifinda gergeklestirildi.
VSM ol¢giimlerinde kullanilacak film tabakasina ait numune boyutu 50 nm yiikseklige
ve 6 mm ¢apinda silindirik bir geometriye sahiptir. Dis manyetik alanin film diizlemine

paralel ve dik uygulanmasi ile her ince film i¢in histeresis egrisi elde edilmistir.

Birikim hizlar1 0.02, 0.04, 0.06 ve 0.08 nm/s olarak degisen dort ince film
numunesinin uygulanan dis manyetik alana paralel (/) konumda oOl¢imleri Sekil
4.3’de ve bu Olcuimlere dayanan manyetizasyon ve koersivite degerleri Sekil 4.4’de

verildi.

1200

800

400

——0.02 nm/'s

Manyetizasyon (emu/cm 7)

400 ——0.04 nm/s
——0.06 nm/s
800 —#—=0.08 nm/'s
1200
-150 -120 -90 -60 -30 0 30 60 a0 120 150

Manyetik Alan Siddeti (Oe)

Sekil 4.3 : Dis manyetik alanin yiizey diizlemine paralel (//) uygulandigi VSM 6lgtimlerinde
biriktirme oraninin 0.02 nm/s’den 0.08 nm/s’ye artigina bagli olarak ince filmlerin
Histeresis grafigi.
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Farkl1 biriktirme hizlarinda iiretilen FeNiCrCd igerikli ince filmlerde biriktirme
hizinin artmasi ile doyum manyetizasyonu ve koersivite degerlerinin farkli oranlarda
azaldig1 dlgiilmiistiir. Uretilen ince film numunelerine ait doyum manyetizasyon ve
koersivite degerlerinin numuneler arasinda kiyaslanmasi Sekil 4.4’de yapildi.
Filmlerin EDX analizleri incelendiginde biriktirme oraninin artigina bagh olarak film
iceriklerinde demir elementinin atomik yiizdesi siirekli azalis gostermektedir. Buna
karsin film igeriginde Nikel elementinin atomik yilizdesinde artis goriilmektedir.
Ancak 0.08 nm/s biriktirme oraninda {iretilen ince filmin atomik igerigi diger ii¢ filme
oranla en disiik Demir ve Nikel ylizdesine sahiptir (bkz. Tablo 4.2). Biriktirme
oranlarinin 0.02, 0.04, 0.06 nm/s oldugu ince filmlerde toplam ferromanyetik (Fe, Ni)
bilesen yiizdeleri % 32.87, % 33.13, % 33.52 seklinde artig gosterirken 0.08 nm/s
biriktirme oraninda {iretilen filmin ferromanyetik bilesen yiizdesi % 30.53’tiir. Bu
sebepten dolayr 0.08 nm/s’de iiretilen filmin doyum manyetizasyon degeri diger
filmlere oranla belirgin sekilde azdir (bkz. Sekil 4.4). Ilk ii¢ ince filmde ferromanyetik
bilesen oraninin artmasi ile beklenenin tersine doyum manyetizasyonu degerleri kiiciik
araliklarla azalis gOstermistir. Bu durum demir elementinin ferromanyetik
alinganliinin nikel elementine oranla belirgin sekilde yiiksek olmasindan
kaynaklanmaktadir. EDX sonuglarinda goriildiigli gibi ferromanyetik igerigin artigi
nikel elementindeki degisimle gerceklesir buna karsin demir elementinin atomik
ylizdesi azalmistir. Malzemelerin manyetizasyon degerlerinin lineer bir azalig
gostermemesi manyetik 6zelliklerin malzeme igerisinde biriken ferromanyetik bilesen
miktarindaki degisim ile agiklanabilmektedir. FeCrNi igerikli alasim ince filmlerde
biriktirme oranlarinin artigina bagli olarak manyetik 6zelliklerin arastirildigl bir
calismada elde edilen koersivite degerleri (/) 135 - 73 Oe araliginda ve doyum
manyetizasyonu (/) degerleri 1283 -991 emu/cm?® arah@indadir [70]. Farkli film
kalinliklarinin, ince filmlerin manyetik 6zellikleri iizerine etkilerinin incelendigi bir
arastirmada FeCrNi alasim ince filmlerinin koersivite degerleri 10 — 60 Oe araliginda
oldugu bulundu [73]. Bu ¢alisma kapsaminda elde edilen FeCrNiCd alasim filmlerinin
koersivite degerleri 11-2 Oe aralifinda ve manyetizasyon degerleri 1030-217
emul/cm® araliginda degismistir. Koersivite degerlerinde goriilen degisimin sebebi
filmleri olusturan atomik bilesenlerin yilizdece oranlarinin farkli olmasi ve kadmiyum
elementinin miktarindan kaynaklandigi diisiiniilmektedir. Ayrica filmlerin yiizey
plriizliiklerinin  azalmas1 koersivite degerlerinin azalmasinda sebep olarak
diistiniilebilir.
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Sekil 4.4 : Dis manyetik alanin yiizey duzlemine paralel (/) uygulandigi VSM 6l¢umlerinde
biriktirme oraninin 0.02 nm/s’den 0.08 nm/s’ye artisina bagli olarak ince filmlerin
Manyetizasyon (Ms) ve Koersivite (Oe) degerleri.

Dis manyetik alan siddetine bagli olarak film numunesinin dik (+) konumda
Olgtimleri  Sekil 4.5’de ve Histeresis Olciimlerine dayanarak hesaplanan

doyum/maksimum manyetizasyon ve koersivite degerleri Tablo 4.3’de sunulmustur.
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Sekil 4.5 : Dig manyetik alanin yiizey diizlemine dik (1) uygulandigi VSM 6l¢umlerinde
biriktirme oranmin 0.02 nm/s’den 0.08 nm/s’ye artisina bagli olarak ince
filmlerin Histeresis grafigi.

Tablo 4.3 : Dig manyetik alanin yiizey diizlemine dik (1) uygulandigi VSM olgiimlerinde
biriktirme oraninmn 0.02 nm/s’den 0.08 nm/s’ye artisina bagli olarak ince
filmlerin manyetizasyon (Ms) ve koersivite (Oe) degerleri.

) M; (emu/cm?) H. (Oe)
1-1 Film 1250 455.0
1-2 Film 736 179.5
1-3 Film 731 45.0
1-4 Film 457 25.0

Dis manyetik alanin film ylizeyine dik sekilde uygulanmasi ile elde edilen
histeresis egrilerine bakildiginda doyum manyetizasyonu ve koersivite degerleri dis
manyetik alan diizlemine paralel sekilde yapilan Olgiimlere oranla daha yiiksek
degerlere sahiptir. Bu verilere dayanarak FeNiCrCd igerikli iiretilen alagim ince filmin
kolay ekseninin dis manyetik alan diizlemine paralel oldugu sdylenebilir. Zor eksende

yapilan dik manyetizasyon Olgiimlerine gore biriktirme oraninin artis1 ile doyum
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manyetizasyonunun azaldigi tespit edilmistir. Bu azalisin koersivite degerleri iginde
gecerli oldugu goriilmektedir. Artan biriktirme hizina bagli olarak {iretilen ince
filmlerin dik ve paralel konumlarda doyum manyetizasyonu grafigi Sekil 4.6’da ve
doyum manyetizasyonu ile koersivite degerleri arasindaki kiyaslama Sekil 4.7°de

gosterildi.
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Sekil 4.6 : Biriktirme oranmin 0.6 nm/s oldugu FeNiCrCd ince filminin ylizey diizlemine
paralel (/) ve ylizey diizlemine dik (+) manyetizasyon 6lciimlerine gdre kolay ve
zor eksen histeresis egrisi.
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Sekil 4.7 : Biriktirme oraninin 0.02 nm/s, 0.04 nm/s, 0.06 nm/s, 0.08 nm/s oldugu FeNiCrCd
ince filmlerine ait manyetik alanin yiizey dizlemine dik uygulanmasi sonucunda
elde edilen doyum manyetizasyonu ve Koersivite Egrileri.

4.3 Farkh Doner Alt Tabaka Hizlarinda Uretilen FeNiCrCd Filmler

Bu bolimde, alt tabaka tutucu mekanizmasmin doniis 6zelligi kullanilarak
tiretilmis ince filmlerin elementel, yapisal ve manyetik 6zelliklerine dayanan analizleri
paylasilacak ve elde edilmis olan bulgular tartisilacaktir. Bu ¢alismada kullanilan
hedef malzeme, biriktirme oranina bagli olarak iiretilen filmlerde kullanilan hedef
malzemeden farklidir. Doniis hiz1 parametresine gore filmlerin tiretiminde kullanilan
hedef malzeme, depozisyon orani parametresine gore iiretilen filmlerde kullanilan
hedef malzeme ile ayn1 tabakadan alinmistir. Hedef malzemeye ait icerik analizleri
FeNiCrCd alasim tabakasindan numune alinarak gergeklestirildi. Alt tabaka doniis
hizlarina bagli olarak iiretilen filmlerin parametreleri tablo 4.4’de verilerek sabit
tutulan degiskenler asagida agiklanmistir. Calismanin bu béliimiinde 0, 15, 30, 45 rpm
olarak alt tabakanin dort farkli doniis hizinda iiretimler gergeklestirildi. Uretilen tim
filmlerin kalinlig1 50 nm’dir. Filmlerin biriktirme oran1 0.05 nm/s degerinde ve tiim
filmler icin sabittir. Uretim asamasinda ortamin basmci yaklasik 5.3x10° mBar,
vakum odasma argon gazi akis miktar1 40 sccm degerinde sabit tutuldu ve tim

tiretimler oda sicakliginda Uretildi.
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Tablo 4.4 : Farkli doniis hizlarinda iiretilen filmlerin tretim parametreleri.

Ikinci Hedef Birikim | Biriktirilen | Vakum
film . . Alt tabaka
Serisi Malzeme Hizx Ince Film Basinci Sicakhk Déniis Hizi
NUMune Icerigi (nm/s) Kalinhg | (+0.1x10°3 (x2K) (0.1 rpm)
. (+ 0.003) (nm) mBar) =0-11P
d1
2-1 Film 0
2-2 Film 15
FeNiCrCd 0.05 50 5.3x1073 295
2-3 Film 30
2-4 Film 45

4.3.1 Filmlerin elementel analizi

Sabit biriktirme oraninda, farkli alt tabaka doniis hizlarinda iiretilen FeNiCrCd

alasim filmlerinin elementel analizi ve hedef malzemenin elementel analizi tablo

4.5’de sunulmaktadir. Elde edilen bulgular dogrultusunda doner alt tabaka hizinin 0,

15, 30 ve 45 rpm degerine arttirilmasi sonucunda film iceriklerinde bulunan Fe

elementinin atomik igeriginin % 26.79’dan % 22.93’e, Ni elementinin atomik

igeriginin %10.69’dan % 9.12’ye, Cr elementinin atomik igeriginin % 12.54’den %

10.45’e azaldigr ve Cd elementinin atomik igeriginin % 49.96’dan % 57.48’e

yiikseldigi bulundu. Farkli birikme oranlarinda tretilen filmler ile farkli donme

parametrelerinin calisildigi bu filmlerde ayni tabakanin yakin bodlgelerinden alinan

farkli hedef malzemeler kullanildi.

Tablo 4.5 : Farkli doner alt tabaka hizlarinda iiretilen filmlerin elementel analiz sonuglari.

ikinci Dénis Elementel analiz
film H
.. 171

NSBI’ISI (i 0.1 Fe Ni Cr Cd

A (at. %) (at. %) (at. %) (at. %)
2-1 Film 0 26.79 10.69 12.54 49.96
2-2 Film 15 24.87 0.38 11.39 54.34
2-3 Film 30 24.29 9.25 11.12 55.34
2-4 Film 45 22.93 90.12 10.45 57.48

Hedef 51.07 13.42 12.67 22.74
Malzeme
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Alt tabakanin doniis hizinin artis1 ile film igeriklerinde belirgin degisimler
tespit edildi. Film igeriklerinin hedef malzemeden farkli olmalar1 kaynak malzemede
bulunan elementlerin bag enerjileri/erime noktalarindaki farkliliklara atfedilebilir [46].
Piiskiirtme sisteminin ¢alisma prensibine gére bu fiziksel parametre oldukca 6nemli
bir etkendir [73]. Her film numunesi arasinda gergeklesen igerik degisiminin diger bir
sebebi olarak film iiretimi sirasinda alt tabakanin donilis hizinin arttirilmast ile
piskiirtiilen parcaciklarin doner alt tabaka yiizeyine tutunma kuvvetlerinde farkliliklar
olusturdugu diisiiniilmektedir. Kaynak malzemeden gelen igerigin piiskiirtiilme
stirecinde doner alt tabaka yiizeyine yapismasi ve yiizeyde tutunmasi i¢in net bir
kuvvete sahip olmasi gereklidir. Bu bileske kuvvetin alt tabakanin doniis hizindaki

artistan etkilenmesi miimkiindiir.

Alt tabaka dontis hizinin 0 rpm oldugu ince filmin {iretimi de serinin diger
filmleri gibi 0.05 nm/s biriktirme oraninda gergeklestirildi. Doniis hizinin 0 rpm’ de
tiretilmesinden dolay1 yalnizca bu ince film 6rneginin analizleri biriktirme oranlarinin
calisildig film serisinin 0.04 nm/s ve 0.06 nm/s biriktirme oranlarinda tiretilen filmleri
ile karsilastirilabilir. Biriktirme oraninin 0.04, 0.05, 0.06 nm/s seklinde artisi ile elde
edilen EDX analizleri siiflandirilarak tablo 4.6’da sunuldu. Biriktirme oraninin
sirastyla 0.04, 0.05, 0.06 nm/s arttig1 filmlerde demirin atomik igerigi %24.52,
%26.79, %23.95 olarak; nikelin atomik igerigi %8.61, %10.69, %9.57 olarak, kromun
atomik icerigi %11.82, % 12.54, %10.32 olarak; kadmiyumun atomik igerigi %55.05,
% 49.96, %56.16 olarak degistigi belirlendi. Biriktirme oraninin 0.04, 0.05, 0.06 nm/s
seklinde artmasi sonucunda beklenenin aksine film igeriklerinde lineer olmayan bir
degisim bulundu. Biriktirme oraninin 0.04 nm/s ve 0.06 nm/s oldugu ince filmler ile
0.05 nm/s olan filmin iiretimlerinde ayn1 kaynak malzemenin paylastirilmasi ile elde
edilmis iki farkli hedef malzeme kullanildi. Elementel analizlerde ortaya ¢ikan bu
degisim, kullanilan kaynak malzeme iceriginin homojen bir sekilde dagilim
gostermedigini ortaya koymaktadir. Karsilagtirmanin daha net sekilde yapilabilmesi
icin iki film serisinin tim deneysel parametreleri ve analiz sonuglart Tablo 4.7°de

verilmistir.
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Tablo 4.6: Ince filmlerin 0.04, 0.05, 0.06 nm/s biriktirme oranlarinda elde edilen atomik

icerikleri.
Hedef Déniis | Biriktirme Fe Ni Cr Cd
Malzeme hiz1 orant (at. %) (at. %) (at. %) (at. %)
(x0.1 (x0.1
rpm) nm/s)
* 0 0.04 24.52 8.61 11.82 55.05
- 0 0.05 26.79 10.69 12.54 49.96
* 0 0.06 23.95 9.57 10.32 56.16

4.3.2 Yapisal Karakterizasyon

Filmlerin kristal yap1 analizleri X-1s1n1 kirinimi yontemi ile incelendi. Filmlerin

XRD analizleri Cu-K, 1simas1 kullanilarak gergeklestirildi. XRD desenleri
kullanilarak FeNiCrCd alasim ince filmlerinin kristal yapilari, diizlemler aras1 mesafe
ve tanecik boyutlar1 hesaplanarak literatlirde yer alan verilerle kiyaslandi. Filmlerin

yiizey analizleri taramali elektron mikroskobu ile incelendi.

Alt tabakanin XRD incelemesi yapilarak amorf yapida oldugu belirlendi. Alt
tabakaya ait XRD deseni Sekil 4.8’de gosterilmektedir. Alt tabaka doniis hizlarinin O,
15, 30 ve 45 rpm oldugu filmlerin XRD desenleri Sekil 4.8’de gosterilmektedir. Film
ornekleri incelendiginde 26=43.80° civarinda hacim merkezli kiibik yapiya (BCC)
(110) ve 26= 64.30° civarinda bcc yapisina (200) ait toplamda iki pikin yiikseldigi
Sekil 4.8’de goriilmektedir. BCC (110) dizleminin 26=43.80° civarinda gozlenen pik;
Fe [JCPDS-PDF-006-0696], Ni [JCPDS-PDF-004-0850] ve Cr[JCPDS-PDF-01-071-
4644] iceriklerinden kaynaklanmaktadir. Tiim film numunelerinin tepe noktalari
JCPDS-PDF Kkartlar1 ile uyumludur [75, 76]. BCC (200) yapisina ait 26= 64.30°
acisinda gozlenen pikin Fe ve Cr igeriginden kaynaklandigr diisiiniilmektedir. Bu
sonuclar Fe ve Cr ile ilgili yapilmis diger ¢alismalar ile uyum igerisindedir [75,76].
Sekilde, filmlerin alt tabaka doniis hizlarinin 0 rpm’den 45 rpm’e kademeli olarak
arttirilmasi sonucunda (110) ve (200) diizlemlerinin pik siddetlerinin azaldigi bulundu.
Pik siddetlerinde goriilen bu azalis filmlerin igeriklerinde Fe, Ni, Cr elementlerinin
atomik miktarlarindaki azalistan kaynaklanmaktadir. Filmlerin XRD desenlerinde alt
tabaka doniis hizina baghi olarak kadmiyum elementine ait belirgin bir pik

gozlenmemistir. Filmlerin tepe noktalarinin doniis parametrelerine bagli olarak hafifce
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degistigi agikca goriilmektedir. Bu degisim Vegard Yasasi ile uyumludur [77].
Numunelerin tane boyutlari Scherer Formull [77] ile tepe yogunlugu en yiiksek olan
bee (110) diizlemlerinin yart yiliksekliginin maksimum (FWHM) degerlerinde tam
genislik kullanilarak hesaplanmigtir. Tanecik boyutlari, alt tabaka doniis hizinin 0, 15,
30, 45 rpm seklinde artmasi sonucunda 25, 32, 45 ve 51 nm seklinde artmustir.
Numunelerin diizlemler arast mesafe degerleri (110) ve (200) dizlemleri icin Bragg
Formilu [76] kullanilarak hesaplandi. Diizlemler aras1 mesafe degerleri (110) igin ~
0.2067 ve (200) i¢in ve ~ 0.1455 nm'dir. Numunelerin 6rgii sabitleri (a) en siddetli
pikin gozlendigi (110) diizlemi i¢in hesaplandi [77]. Hesaplama sonucunda elde edilen
deger yaklasik olarak 0.2923 nm olarak bulundu. Hesaplanan orgii sabiti degeri
literatirde yer alan Fe (are= 0.2866 nm), Ni (ani = 0.3524 nm) ve Cr (acr = 0.2885 nm)
degerleri arasindadir. Filmlerin atomik icerik degisimleri ile XRD desenleri tutarlidir.
Elde edilen veriler degerlendirildiginde alt tabaka doniis hizlarinin, filmlerin kristal

yapilari tizerinde 6nemli bir etkisi oldugu bulunmustur.

*: (110) BCC PIK
+: (200) BCC PIK
*
VT i s 45 tpm +
. . -
=
= . 30 rpm +
B Varke i = e
o
2 +
2 W 15 tpm
* v i e Yy
0 rpm +
. " Alt tabaka
35 40 45 50 55 60 65 70
2 Teta (Derece)

Sekil 4.8 : Yizeyine film biriktirilen asetat alt tabakanin ve 0 rpm, 15 rpm, 30 rpm, 45 rpm
alt tabaka doniis hizlarindaki FeNiCrCd ince filmlerinin XRD desenleri.
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Film 6rneklerinin yiizey gortintiileri taramali elektron mikroskobu (SEM) ile
elde edilerek sekil 4.9°da gosterilmistir. Alt tabaka doniis hizlarina gore 0 rpm (a), 15
rpm (b), 30 rpm (c), 45 rpm (d) seklinde siralanmistir. SEM goriintiilerinde, 0 rpm
(a)’de iretilmis filmin yizeyinin homojen olmayan tanecikli yapilara sahip oldugu
acikca goriilmektedir. Sekil 4.9 (b)’ de goriildiigii gibi doniis hizinin artisi ile tanecikli
yapilar azalmakta ve homojenlik artmaktadir. Sekil 4.9 (c)’de film ylzeyinde tanecikli
yapt olusumunun kayboldugu goriiliirken yiizeyde homojen olmayan dagilim
gozlenmektedir. Sekil 4.9 (d) goriintiisiinde yilizeyin tanecikli yapisinin tamamen
ortadan kalkarak ylizeyin homojen dagilim gostererek ylizeyin pirtizsiiz bir géruntiye
sahip oldugu goriilmektedir. Alt tabakanin disiik doniis hizlarinda [0 (a) rpm, 15 (b)
rpm] dretilmis filmlere oranla yiiksek doniis hizlarinda [30 (c) rpm,45 (d) rpm]

iretilmis filmlerin ylizeyleri daha piirtizsiiz olduklar1 bulundu.

Sekil 4.9 : FeNiCrCd alasim ince filmlere ait () 0 rpm, (b) 15 rpm, (c) 30 rpm ve (d) 45 rpm
alt tabaka doniis hizlarinda 200 nm 6lgekli SEM gorntuleri.
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4.3.3 Filmlerin Manyetizasyon Analizi

Film 6rneklerinin manyetik analizleri VSM ile gerceklestirildi. Dig manyetik
alan siddeti = 20 kOe araliginda filmlerin yiizeylerine paralel (/) ve dik (1)
konumlardan her film 6rnegi icin ayr1 ayr1 uygulanarak farkli 6l¢timler elde edildi.
Film ylizeyine manyetik alanin dik (1) ve paralel (/) konumda uygulanmasi sonucunda
elde edilen veriler film igeriginde bulunan manyetik momentlerin ydnelimleri
hakkinda bilgi vererek kolay eksen yonelimini belirlememizde yardimci olmustur.
Manyetizasyon Ol¢iimi icin tercih edilen her film numunesi 6 mm cap ve 50 nm
yiikseklikte silindir seklinde bir geometriye sahiptir. Tiim filmler i¢in birim hacim
basina diisen manyetizasyon degerleri ve buna karsilik gelen koersivite degerleri elde
edildi. Doniis hizlariin 0, 15, 30 ve 45 rpm olarak degistigi film ornekleri i¢in elde
edilen manyetizasyon egrileri Sekil 4.10°da + 200 Oe araliginda ¢izilmistir. Alt tabaka
doniis hizlaria bagl olarak filmlerin doyum manyetizasyonu ve koersivite degerleri
Sekil 4.11°de gosterilmistir. Doner alt tabaka hizinin 0, 15, 30 ve 45 rpm degerlerine
arttirilmasi ile elde edilen doyum manyetizasyonu (Ms) degerleri 780, 687, 531 ve 332
emu/cm® seklinde, koersivite (Hc) degerleri ise 6, 6, 11 ve 10 Oe scklinde

degismektedir.
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Sekil 4.10 : Alt tabaka doniis hizlarinin artisina bagh olarak dis manyetik alanin yiizey
diizlemine paralel uygulanmasi ile ince filmlerinin Histeresis egrileri.

Elde edilen verilen sonucunda filmlerin biriktirildigi alt tabakanin donis
hizinin artigina bagli olarak filmlerin doyum manyetizasyonlarinda azalis ve koersivite
degerlerinde artis oldugu bulunmustur. Elementel icerik analizleri ile manyetizasyon
analizleri birlikte degerlendirildiginde filmlerin atomik igeriklerinde ferromanyetik
elementlerin bulunma yiizdeleri ile doyum manyetizasyonlarinin degisimi uyum
icerisindedir. Filmlerin doyum manyetizasyonlarinda gerceklesen azalig, film
igeriklerinde bulunan demir ve nikel elementlerinin atomik ylizdelerinin azalisina
baglanmaktadir. Doniis hizinin artisina baglh olarak filmlerin tane biiyiikliiklerinin
arttig1 hesaplandi. Tane biiyiikliiklerinin artmasi koersivite degerlerinde 6 Oe’den 10
Oe’e kadar artisa sebep oldugu sdylenebilir. Bilindigi iizere koersivite (H¢) degerleri
12.6 Oe degerinin altinda olan manyetik malzemeler yumusak manyetik malzeme
olarak siniflandirilmaktadir [25, 37]. FeNiCrCd alasim ince filmlerin koersivite
degerleri incelendiginde tiim film Ornekleri i¢in yumusak manyetik malzeme

siiflandirilmasi yapilabilmektedir.

72



300 50
x
780
700
—~
T 687
5 - 40
2 500 -
g
&z
% o 531 %
. —
3 - 30 8
=
g *—Ms /f ~
2 400 m“
& —=—Hc// N
d * F 20 2
S 300 - 332 =
= 2
& &
o
= 200 - 11 10 ﬁ
= 10
3 & 6
A 100 -
0 T T T T T T T (1]
0 15 30 45
Déniis Hizi (rpm)

Sekil 4.11 : Alt tabaka doniis hizlarinin 0, 15, 30, 45 rpm seklinde artmasina bagli olarak ince
filmlerin yiizey diizleminde paralel uygulanan dis manyetik alan altinda doyum
manyetizasyonu (Ms) ve koersivite (Hc) degeri degisimleri.

Dis manyetik alanin filmlerin yiizeylerine dik ve paralel uygulanmasi
sonucunda manyetizasyon egrilerinde farkli histeresis alanlar1 elde edildi. Film
orneklerinden 0 rpm doniis hizina sahip FeNiCrCd alasim filminin dik ve paralel
uygulanan dis manyetik alana gore manyetizasyon egrisi Sekil 4.12°de
gosterilmektedir. Diger film ornekleri de benzer sonuglar géstermistir. Buna goére
filmlerin yilizey diizlemine paralel gergeklestirilen oOlgtimlerinde filmlerin dik
olglimlerine oranla ¢ok daha diisiik koersivite ve yiiksek manyetizasyon degerleri elde
edilmistir. Bu bilgiler dogrultusunda filmlerde manyetik anizotropinin bulundugu
sOylenebilir. Filmlerin kolay eksen yoninin film dizlemine paralel oldugu

anlagilmaktadir.
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Sekil 4.12 : Alt tabaka doniis hizinin 0 rpm oldugu FeNiCrCd ince filminin yizey diizlemine
paralel (/) ve ylizey diizlemine dik (+) manyetizasyon 6l¢iimlerine gdre kolay ve
zor eksen histeresis egrisi.
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Tablo 4.7: DC magnetron puskurtme sistemi ile FeNiCrCd hedef malzemesinden dretilen ince filmlerin tretim parametreleri, yapisal ve manyetik analiz

sonugclart.
Uretim Parametreleri Elementel Analiz Manyetizasyon Analizi
Hedef Alttaba

Film Malzeme | Birikim ka Biriktirilen B Sicak Doyum Koersivite

Serisi ve Film Hiz Déniis | Ince Film . Oa:::;g_g ;c:: Demir | Nikel | Krom | Kadmiyum | Manyetizasyonu He (/]
Numune | icerigi | (/) | Him | Kaimng | ©OL | e | ) | o) | ) (%) Ms (//) ((C)(e))

Adi (£0.001) | (01 (nm) - (emu/cmd)

rpm)
1-1 Film 0.02 2464 | 8.23 | 12.96 54.17 1030 11
1-2 Film 0.04 3 2452 | 8.61 | 11.82 55.05 773 7
. i 295
13 Film 0.06 0 >-3x10 23.95 | 957 |10.32 | 56.16 730 6
1-4 Film - 0.08 2249 | 8.04 | 10.63 58.85 217 2
) 50

2-1 Film % 0 26.79 | 10.69 | 12.54 49.96 780
2-2 Film & 15 3 24.87 | 9.38 | 11.39 54.34 687 6
2.3 Film 005 ™55 S3XI0T | 295 79429 | 925 1112 | 55.34 531 11
2-4 Film 45 2293 | 9.12 | 10.45 57.48 332 10
et 5117 | 1342 | 12.67 | 22.74
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5. SONUC

Bu ¢alisma kapsaminda FeNiCrCd igerikli alasim kaynak malzemesinden
dogru akim (DC) magnetron piiskiirtme sistemi kullanilarak farkli biriktirme
oranlarina (0.02, 0.04, 0.06 ve 0.08 nm/s) ve farkl alt tabaka doniis hizlarina (0, 15,
30 ve 45 rpm) sahip manyetik ince filmler Uretildi. Filmlerin biriktirilecegi alt
tabakanin filmin manyetik 6zelliklerini etki edecek bir atomik igerige sahip olmamasi
gerekmektedir. Bunun yam sira alt tabakanin XRD sonuglarinda filmlerin XRD
sonuglarindan daha yiiksek pik vermesi analizin giivenirligi diisiirecektir. Bu durumun
Onlenmesi icin alt tabakanin EDX ve XRD analizleri yapilarak filmlerin biriktirildigi
alt tabaka segciminde amorf esnek ticari asetat kagidi tercih edildi. Film Uretiminde
tercih edilen alt tabakanin amorf yapida oldugu ve alt tabaka igeriginde filmlerin
manyetizasyonunu etkileyebilecek bir bilesen (Fe,Ni,Co vb.) bulunmadigi dogruland.
Film Uretimleri i¢in kullanilan hedef malzemeden numune alinarak elementel igerigi
uretimden once ICP-AES cihazi ile belirlendi. ICP-AES sonuglarina gore hedef
malzeme igerigi %51.17 Fe, %13.42 Ni, %12.67 Cr ve %22.74 Cd elementlerinden

olusmaktadir.

Tiim filmlerin kalinliklar1 50 nm olacak sekilde tiretimleri gerceklestirildi,
ayrica oda sicakligi, iiretim agsamasinda vakum degeri ve plazma ortamina inert gaz
akis hiz1 tim film dretimleri i¢in sabit degerlerde tutuldu. Biriktirme oranlart 0.02,
0.04, 0.06 ve 0.08 nm/s olacak sekilde dort film tabaka tek hedef malzemeden dretildi.
Farkl1 biriktirme oranlarinin galisildig: filmlerin iiretimleri sirasinda film biriktirilen
alt tabaka sabit bir eksende konumlandirildi. Farkli biriktirme oranlarinda film
tiretimlerinin gergeklestirilmesinin ardindan biriktirme oran1 0.05 nm/s oraninda alt
tabaka doniis hizlarinin 0, 15, 30 ve 45 rpm degerlerinde dort adet ince film Gretimi
daha gergeklestirildi. Alt tabaka doniis hizlarina bagli olarak tiretilen filmler ayn
tabakanin bir baska pargasi olan yeni bir hedef malzemeden iiretildiler. Biriktirme
oraninin 0.02 nm/s araliklarda arttirillmasina ve alt tabaka doniis hizlarinin 15 rpm
araliklarla artmasina bagli olarak iiretilen ince filmlerin yapisal ve manyetik 6zellikleri

arastirildi. DC magnetron piiskiirtme teknigi i¢in 6nemli {iretim parametrelerinden
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olan biriktirme oran1 ve doniis hiz1 parametrelerinin ince filmlerin yapisal ve manyetik

Ozelliklerinin Uzerinde etkileri incelendi.

Farkli biriktirme oranlarinda iretilen filmlerin elementel analizlerinde
biriktirme oraninin 0.02 nm/s ile 0.08 nm/s araliginda artis1 ile filmlerin Fe atomik
igeriginin % 2.1 kadar azalarak degistigi ve Cd atomik iceriginin % 4.6 kadar artarak
degistigi bulundu. Filmlerde Ni miktarinin en fazla % 1.53 ve Cr miktarinin en fazla
% 2,64 kadar degisim gosterdigi tespit edildi. EDX sonuglart; biriktirme oraninin
artisina baglh olarak filmlerin igeriklerinde ferromanyetik ve paramanyetik bilesen

miktar1 azalirken diyamanyetik bilesen miktarinin artis gésterdigini ortaya koymustur.

Alt tabaka doniis hizinin 0 rpm’ den 45 rpm degerine yiikseltilmesi ile farkli
doniis parametrelerinin ¢alisildigi filmlerin atomik Fe icerikleri yaklasik olarak
%26.8’den %23 degerine kadar belirgin sekilde azalirken atomik kadmiyum iceriginin
yaklagik olarak %50°den 9%57.5 oranina kadar belirgin sekilde arttigi bulundu.
Filmlerin atomik Ni ve Cr miktarlarinda, alt tabaka doniis hizinin artis1 ile yaklasik %2

oraninda azalma tespit edildi.

Film o6rneklerinin yapisal karakterizasyonlar1 X-1g1n1 kirinimi (XRD) yontemi
ile yapilarak taramali elektron mikroskobu ile yiizey goriintiileri elde edildi. Biriktirme
oraninin artigina bagh filmlerde (101) HCP, (110) BCC ve (200) BCC yapilarina ait
pikler gozlendi. Biriktirme oraninin artisi ile bce yapiya ait pik siddetlerinin azaldigi
ve hcp yapiya ait pik siddetinin arttigi bulundu. Filmlerin yiizey goriintiileri
incelendiginde diisiik biriktirme oranlarinda ylizeylerin piriizliliigi fazla ve
yiizeylerde taneli yapilara rastlandi. Ancak yiiksek biriktirme oranlarina ¢ikildikca
filmlerin yiizey goriintiilerinde yiizey tanelerinin azaldig1 gozlendi. Hesaplanan tane
boyutlar1 biriktirme oraninin artisina bagli olarak 40.1 nm’den 23.4 nm biiyiikliigiine
kadar azalis gosterdi. Biriktirme oraninda gergeklestirilen artisa bagli olarak yiizey

piirlizsiizliigii ve parlakliginin arttig1 elde edilen SEM gorantuleri ile soylenebilir.

Alt tabaka doniis parametrelerinin ¢alisildigr filmlerin XRD analizlerinde
(110) ve (200) dizlemlerinde iki adet BCC piki gozlendi. Doniis hizinin 0 rpm’den 45
rpm degerine arttirtlmasi sonucunda ise BCC kristal yapisina ait (110) ve (200)
piklerinin siddetlerinin azaldigi tespit edildi. DoOniis hizinin artis1 ile tanecik
boyutlarinin 25 nm’ den 51 nm degerine kadar arttig1 hesaplandi. Hesaplanan orgu

sabiti degeri literatiirde yer alan degerler ile kiyaslanarak literatiir ile uyumlu oldugu
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belirlendi. Ince filmlerin XRD analizleri, EDX analizleri ile desteklenmektedir.
Filmlerin ylzey goriintiileri taramali elektron mikroskobu ile elde edildi. Diisiik doniis
parametrelerinde iiretilmis filmlerin yiizeyleri homojen olmayan tanecikli yapilara
sahipken alt tabaka donilis hizinin artis1 ile film yiizeylerinden homojen dagilim
gosteren puriizsuz goruntiiler elde edildi. Filmlerin yapisal analizleri agik¢a gosteriyor
ki alt tabaka doniis hiz1 parametreleri film yapisini ve film yiizey 6zelliklerini 6nemli

Olcude etkilemektedir.

Bu calismada iiretilen filmlerin manyetizasyon 6l¢timleri VSM cihazi ile oda
sicakliginda gergeklestirildi. Manyetizasyon 6lgtimleri filmlerin yiizeylerine paralel ve
filmlerin yizeylerine dik konumlarda + 20 kOe araliginda dis manyetik alan siddeti
uygulanarak gerceklestirildi. Biriktirme oraninin artis1 ile dis manyetik alanin yiizey
diizlemine paralel uygulandigir durumda filmlerin doyum manyetizasyon degerlerinin
1030 emu/cm® den 217 emu/cm?® degerine kadar azaldig1 bulundu. Filmlerin atomik
iceriklerini belirten EDX analizleri ile manyetizasyon analizleri uyum icerisindedir.
Filmlerin koersivite degerleri biriktirme oranindaki artisla birlikte 11 Oe’den 2 Oe
degerine kadar azaldigr bulundu. Koersivite degerlerinin azalist filmlerin yiizey

ptiriizliikleri ve tane boyutlarinin azalisi ile uyumludur.

Alt tabaka doniis parametrelerinin artisina bagli olarak tiretilmis filmlerin
manyetizasyon analizleri biriktirme oranina bagli olarak iiretilen filmler ile ayni
kosullarda gerceklestirildi. Manyetizasyon analizleri sonucunda filmlerin alt tabaka
doniis hizlarimin 0 rpm ile 45 rpm aralifinda arttirilmasi ile dis manyetik alanin
filmlerin yiizey diizlemine paralel uygulanmasi sonucunda elde edilen doyum
manyetizasyon degerlerinin 780, 687, 531 ve 332 emu/cm?® seklinde azaldigi ve
koersivite degerlerinin 6, 6, 11, 10 Oe olarak degistigi bulundu. Manyetizasyon analizi

sonucunda koersivite degerlerinde gozlenen artigin filmlerin tane boyutlarinda

gergeklesen biiylimeden kaynaklandig sdylenebilir.

Biriktirme orani ve alt tabaka doniis hizinin artigina bagl olarak tiretilen tiim
filmlerde manyetik koersivite degerlerinin tamami 12.6 Oe degerinin altinda
oldugundan tim filmler manyetik olarak yumusak malzeme 6zelligi gostermektedir.
Uretilen tiim filmler dis manyetik alana paralel ve dik konumlarda iken manyetizasyon
Olgiileri yapilarak filmlerin kolay eksen yonelimleri aragtirildi. Tiim filmler i¢in en

diisiik koersivite ve en yiiksek miknatislanma degerleri film yiizeyine paralel
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Ol¢timlerde elde edilmistir. Buna gore tiim filmlerin manyetik sekil anizotropisinden

kaynaklanan manyetik kolay eksen yonleri yiizey diizlemine paralel yondedir.

Yukaridaki sonuglar dikkate alindiginda, dogru akim magnetron piiskiirtme
sistemi ile tiretilen FeNiCrCd alasim ince filmlerin yapisal ve manyetik 6zelliklerinin,
biriktirme orani ve alt tabaka doniis hiz1 parametrelerine baglh olarak dnemli 6l¢iide
degistikleri agik¢a goriilmektedir. Elde edilen filmlerin gok diisiik koersivite ve ylksek
manyetizasyon degerlerine sahip olmalari bu filmlerin manyetik sensdr ve manyetik
kayit cihazlar {izerine yapilan bilimsel arastirmalara katki saglamakla birlikte elde
edilen Kkarakteristik Ozellikler neticesinde diger ileri teknolojik uygulamalarda
kullanilan ¢esitli malzemelere alternatif olabilecekleri ongdriilmektedir. Ayrica bu
calisma neticesinde piiskiirtme sisteminde tek hedef malzemeden {iretilen alagim ince
filmlerin elementel, yapisal ve manyetik 6zellikleri hakkinda yapilacak galismalara

katkida bulunacagi da ongériilmektedir.
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