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Bu tez ¢alismasinda, MgO ince filmleri Kimyasal Banyo Depolama (CBD) metodu ile
tiretilmis ve 300 °C, 350 °C, 400 °C ve 450 °C’lerde tavlanmustir. Uretilen filmlerin
yapisal oOzellikleri X-151n1 kirinim (XRD) yontemi ile elde edilmistir. Kimyasal
bilesimleri EDX (Energy Dispersive X-ray) analizi ile belirlenmistir. Yiizey
morfolojileri ve ylizey kabaliklar1 ise FESEM ve AFM ile analiz edilmistir. Yiizey
kabaliginin artmasi iletimde direng etkisi yapacagindan yiik depolama kapasitesini
azaltmistir. Akim-voltaj (I-V) oOl¢iimleri Keithley 2400 sourcemeter yardimi ile
alinmistir ve Ozdireng degerleri elde edilmistir. UV-vis spektrofotometre ile de
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BOLUM 1
GIRIiS

Gelecek nesiller icin ekonomik, sosyal ve ekolojik yasamin siirdiiriilebilir sekilde
tyilestirilmesi bugilinden itibaren dogru kararlarin alimmasini gerektirmektedir [1].
Bilgi toplumunun genislemesi ve enerji krizinin ortaya c¢ikmasiyla birlikte, enerji
depolama ve dontisiim giderek daha onemli hale gelmektedir. Bu yiizden yiiksek

teknoloji endiistrisine her gecen giin daha ¢cok yogunluk verilmektedir [2].

Ince filmler yiiksek teknoloji endiistrilerinde dnemli bir rol oynar. Ince film teknolojisi
oncelikle entegre devre endiistrisinin ihtiyaci igin gelistirilmistir. Ozellikle yeni nesil
entegre devrelerde daha yiiksek hizda daha kiigiik cihazlarin gelistirilmesi talebi,
gelecekteki giga Olgekli entegrasyon (GSI) teknolojisine uygun gelismis malzemeler
ve yeni isleme teknikleri gerektirir. iki boyutlu bir sistemde ince filmler, bir¢ok
sorunun ¢dziimii i¢in bilyiik nem tasimaktadir. Ince filmlerle malzeme maliyetleri,
karsilik gelen dokme malzemeye kiyasla ¢ok kiiciiktiir ve ylizey islemleri s6z konusu
oldugunda ayni islevi yerine getirir. ince film teknolojisi imalat, karakterizasyon ve
uygulamalar olmak {izere ii¢ temel iizerine kuruludur. Ince filmlerin onemli
uygulamalarindan bazilar1 mikroelektronik, iletisim, optik elektronik, kataliz, her tiirlii
kaplama ve enerji liretimi ve koruma stratejileridir [3]. Oksit ince filmler {izerine son
yillarda yapilan birgok arastirmada ince filmler siniflandirilirken dogrudan ince filmler
hazirlamak i¢in esnek substratlar (¢ogunlukla organik, metal, metal alagimlar1 ve mika
dahil) ve diger esnek ince filmler elde etmek i¢in sert yiizeylerden filmlerin ayrilmasi
olarak iki kategoriye ayrilmistir. Esnek substratlar genellikle polikristalin veya amorf
ozellik gosterirler. Yiiksek kaliteli, 6zellikle epitaksiyal ince filmlere sahip esnek oksit
ince film malzemeleri, kiiclik boyutlu, yiiksek entegrasyon, esneklik ve kaplanabilir
Ozellige sahip elektronik cihazlarin gelistirilmesine yardimeci Ozelliklere sahiptir
[4].Stiper kapasitorlerin enerji yogunlugu disiik oldugu i¢in genellikle siiper
kapasitorlerin perfomansini artirmak i¢in en ¢ok tercih edilen elektrot malzemeler

karbon bazli malzemeler, iletken



polimerler ve metal oksitlerdir [5].Son yillarda, gegis metali oksit (TMO) nanoyapili
ince filmler, elektronik, fotovoltaik hiicreler, kataliz, biyo-algilama, manyetik
depolama cihazlar1 ve benzeri alanlardaki benzersiz Ozellikleri ve potansiyel
uygulamalar1 nedeniyle arastirmalarda ¢ok dikkat c¢ekmistir [6].Metal oksit
nanomalzemeler, elektronik yapi1 ve fiziksel, kimyasal ve elektromanyetik 6zelliklere
gore smiflanidirilir. Bu malzemeler genis spesifik yiizey alanina sahip oldugu icin
yiiksek adsorbsiyon 6zelligi gosterir [7-8].Metal oksitler incelendiginde MgO en ¢ok
tercih edilen yap1 olarak goze ¢arpmaktadir. Bunun temel nedeni ise MgO nun yiiksek
ergime sicakligi ve kararli yapisi olarak agiklanabilir [9-11].(MgO) bir dielektrik
malzemedir. Bu nedenle, saf Mg ile baslayan reaktif ¢okelme, Mg hedefinin ciddi
ylizey oksidasyonu ile ilgilidir. MgO miikemmel dielektrik 6zelliklerinden dolay1 ve
bir kondansatoriin depolama kapasitesini artirabildigi i¢in kondansator uygulamalari

i¢in kullanilmas1 6nerilmektedir [12-13].

MgO, kiibik yapida genis bant araligi, diisiik optik kayip ve 1s1 yalitimi avantajina
sahiptir. MgO ince film hazirlamak i¢in metal organik kimyasal buhar biriktirme
(MOCVD), darbeli Lazer Biriktirme (PLD) ve sprey piroliz yontemi gibi c¢esitli
yontemler vardir [14-17]. Metal oksitlerin ana avantaji, hem 1s1 transfer sivisi hem de

reaktan olarak hava ile acik dongiide ¢alisabilmesidir [18].

Bu c¢alismanin amaci, ekonomik ve uygulanmasi kolay olan Kimyasal Banyo
Depolama Yontemi ile MgO ince filmlerin elde edilerek yapisal, optiksel ve elektriksel
ozelliklerine uygulanan 1s1l islemin etkisini arasgtirmaktir. Elde edilen ince film
nanoyapilarin yapisal karakterizasyonu XRD ile, yiizeysel morfolojisi 2 boyutta SEM
(scanning electron microscopy) 3 boyutta AFM ile goriintillenmistir. Elektriksel
Ozdirencini belirlemek i¢in Keithley 2400 sourcemeter yardimi ile 0-3 Volt
araliklarinda potansiyel uygulanarak akim-voltaj (I-V) ve (p-V) grafikleri elde
edilmigtir. UV-Vis spektrofotometre yardimi ile absorbans degerleri oOl¢iiliip, bu
degerlerden yararlanarak gecirgenlik (T), yansima (R), kirtlma indisi (n), soniimleme
katsayisi (k), reel ve sanal dielektrik sabiti (¢1 ve €2) ve optik bant arali§1 (Egap) gibi

optiksel 6zellikleri hesaplanmistir.



BOLUM 2
INCE FiLMLERIN URETIM METODLARI

Glintimiizde teknolojilerin ¢ogu, optik, elektrik, optoelektronik, dielektrik
uygulamalarda ve benzeri malzemelerin yeni ve benzersiz davraniglarinin ortaya
c¢itkmasima yol agan nano kalinliginin yani sira nano ebatta malzemeleri en aza
indirgemek i¢in kullanilmaktadir. Bu sekilde belirtilen yeni bir bilim/malzeme bilimi
dalina ince filmler veya kaplamalar denir. Ince film, kalinligin birkag nanometreden
birka¢ mikrometreye kadar degistigi ince bir malzeme tabakasi olarak tanimlanabilir.
Tim malzemeler gibi, ince filmlerin yapist da hazirlik kosullarina ve malzeme
yapisina bagli olarak amorf ve polikristalin olarak smiflandirilir. Ince filmler ana
tabaka ve filmlerin lizerine biriken alt tabaka olmak iizere iki béliimden olusur. Ayrica,
ince filmler ince film giines pilleri, elektrokromik hiicreler ve benzeri gibi farkh

katmanlardan olusabilir [19].

Ince film teknolojisinin gelistirilmesi, bilgisayarlar, cep telefonlar1, giines pilleri,
sensorler ve ekranlar gibi yiiksek teknoloji iirlinii cihazlarin ve iiriinlerin iiretiminde

belirleyici bir rol oynamaktadir [20].

Atomik olarak ince filmler, kalinliklar1 bir veya birka¢ atomik tabakada
karsilastirilabilir katmanlar1 olusturur. Bir yiizeydeki adsorbe edilmis tek tabakali gaz
veya safsizlik atomlari, atomik olarak ince bir tabakanin 6rnegidir. Bu durumda, ince
tabakanin mekanik tepkisinin, makroskopik mekanik 6zelliklere veya deformasyonun
mikromekanizmalarina gore, atomlar arasi potansiyeller ve yiizey enerjisinden daha

fazla etkilenmesi muhtemeldir [21].

Iyi kalitede ince filmler elde etmek icin, fiziksel ve kimyasal birikimler olmak {izere

iki yaygin biriktirme teknigi vardir [22].



Fiziksel veya kimyasal buhar biriktirme yontemleriyle olusturulan ince filmler
genellikle nanometre ila mikrometre araliginda boyutlarda yiizey ve ylizey alti
ozelliklerine (siitunlu yapilar, taneler, tane sinirlar1 vb.) sahiptir. Ince bir filmin yiizey
morfolojisi ve mikroyapist dncelikle olusturulan spesifik biriktirme kosullari, yontemi

ve malzemeleri ile belirlenir [23].

Ince film biriktirme teknikleri fiziksel ve kimyasal biriktirme olmak iizere iki tiirden
meydana gelir. Asagida verilen akis semasi, ince film biriktirme tekniklerinin

siniflandirilmasini temsil eder:
Fiziksek Biriktirme Teknikleri

1. Buharlagsma Teknikleri
a. Vakum Termal Buharlastirma Teknigi
b. Elektron 1sin1 buharlasmasi
c. Lazer 151n1 buharlagmasi
d. Ark buharlagmasi
e. Molekiiler 151n epitaksisi
f. Iyon kaplama ile buharlagsma
2. Piskiirtme teknikleri
a. Dogru akim piiskiirtme (DC piiskiirtme)
b. Radyo frekansi ile piiskiirtme

Kimyasal Biriktirme Teknikleri
Sol- jel Teknigi

Kimyasal Banyo Metodu
Sprey piroliz teknigi

M w0np e
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a. Diisiik basing altinda
b. Plazma gelismis

C. Atomik tabaka birikimi [24].

2.1. FIZIKSEL BiRiIKTiRME TEKNiIiKLERI

Fiziksel buhar biriktirme (PVD) islemi 100 yili agkin bir siiredir bilinmektedir ve
plazma destekli PVD yaklasik 80 yil once patentlenmistir. Ancak “fiziksel buhar
biriktirme” terimi 1960l yillarda ortaya cikmistir. Giinlimiizde, vakum kaplama
islemlerinin gelismesine paralel olarak bilinen teknolojiler, pliskiirtme, vakum, plazma
teknolojisi, manyetik alanlar, gaz kimyasi, termal buharlasma, yay ve giic
kaynaklariin kontrolii stireclerinde kullanilmak tizere ihtiya¢ oldugu gézlenmektedir
[25]. Fiziksel buhar biriktirme metodu yiizeyleri asinma ve korozyondan korumak i¢in
(6zellikle 5 mm’den daha kalin malzemeler i¢in) kullanilmasiyla beraber dekoratif
amaglar i¢in de kullanilir. Son teknolojide kullanilan PVD teknikleri yliksek biriktirme
oranina sahiptir. Bu yontemde en biiyiik sinirlama alt tabakanin boyutu ve seklidir [26].
Bu yontem metalik ve seramik malzemelerde tercih edilerek yapiya iyl yapisma
0zelligi kazandirarak miihendislik uygulamalarinda ve tibbi alanlarda yogun olarak

tercih edilmektedir [27].

Fiziksel buhar biriktirme (PVD) islemleri, bir maddenin atomlarinin veya
molekiillerinin kati veya sivi bir kaynaktan buharlastirildigi, vakum veya diisiik
basingli gaz halindeki bir ortamdan buhar seklinde tasindig1 ve bir substrat iizerinde
yogunlastigt biriktirme islemidir. PVD islemleri, element, alasim ve bilesik
malzemelerin yan1 sira bazi polimerik malzemelerin filmlerini ¢okeltmek igin
kullanilabilir. Tipik olarak PVD islemleri, birka¢ angstrom ile binlerce angstrom
kalinlik araligindaki filmleri kaplamak i¢in kullanilir. Tipik PVD birikme oranlar1 10-
100 A/ sn arasinda degisir. PVD prosesleri, organik ve inorganik malzemelerin kirlilik
icermeyen Dbiriktirme prosesleri kullanilarak ¢dkelme avantajina sahiptir.
Cokelmelertekli malzemelerden, kademeli bir bilesime sahip katmanlardan, g¢ok

katmanli kaplamalardan veya ¢ok kalin ¢okeltilerden olusabilir [28].



2.1.1. Buharlagsma Teknikleri

Termal buharlasmada (veya vakum altinda siiblimasyonda), biriktirme malzemesinin
bliylik kismi, termal 1sitma veya elektron bombardimani yoluyla katidan buhar
durumuna gegise ugrar. Buharlasan malzeme daha sonra ince filmin biiyiimesinin
gerceklestigi alt tabakaya taginir. Boyle bir kaplama teknolojisinin kritik parametreleri
esas olarak buharlasan parcaciklarin ortalama hizi ve acisal dagilimidir. Baz basinci,
buharlastirict parcaciklar ile odadaki artik gazlar arasindaki darbe olaylarinin sayisini
en aza indirgemek icin yliksek vakum araliginda tutulmalidir. Yiiksek vakum,
parcaciklarin ince filmin substrat seviyesinde biiylimesi i¢in yeterince “ortalama
serbest yola” sahip olmasini saglar. Buharlasma yoluyla kaplama genellikle asagidaki
Sekil 2.1.'de tasvir edilen bir odada gergeklestirilir. Paslanmaz celik hazne, birincil ve
ikincil bir pompa (6rnekteki gibi bir turbo pompa veya bir difiizyon pompasi
gibi)yardimiyla bosaltilir. Evaporatoriin kaynagi bir e-isin tabancast kafasidir;
kaplama biiyiimesi hem kalinlik hem de buharlasma oranini bildirebilen bir kuvars
kristali mikro dengesi ile kontrol edilir. Buharlagma teknikleri; vakum termal
buharlagtirma teknigi, elektron 1sim1 buharlagmasi, lazer 1sim1 buharlagmasi, ark
buharlagsmasi, molekiiler 1s1n epitaksisi, iyon kaplama ile buharlasma seklinde

siniflandirilir [29].

Substrats tutan
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Sekil 2.1. PVD buharlagma odas1 gosterilisi [29].



2.1.1.1. Vakum Termal Buharlasma Teknigi

Vakum termal buharlasma biriktirme teknigi, biriktirilecek malzemenin buharlasana
kadar 1s1tilmasindan olusur. Islem sonunda malzeme buhari soguk alt tabaka yiizeyinde
ve vakum odas1 duvarlarinda ince film seklinde yogunlasir. Buhar ve atmosfer
arasindaki reaksiyonu 6nlemek icin genellikle 10 veya 107 Torr gibi diisiik basinglar
kullanilir. Bu diisiik basinglarda, buhar atomlarinin ortalama serbest yolu, vakum odasi
boyutlar1 ile ayni siradadir, bu nedenle bu pargaciklar, buharlasma kaynagindan
substrata dogru diiz ¢izgiler halinde ilerler. Bu durum, Ozellikle buharlagsma
kaynagindan dogrudan erisilemeyen bolgelerde 3D nesnelerle 'gdlgelenme'
olaylarindan kaynaklanir. Ayrica, termal buharlastirma tekniklerinde, substrat
ylizeyine ulagan buhar atomlarinin ortalama enerjisi genellikle diisliktiir (kT sirasi,
yani eV'nin onda biri). Bu durum sonucunda, filmlerin morfolojisi ciddi sekilde

etkilenir, genellikle gézenekli ve daha az yapiskan bir yapi elde edilir [30].

2.1.1.2. Elektron i1s1m1 buharlasmasi

Elektron 1s1n1 buharlagmasi, bir filamandan yogun bir elektron 1sinimin iiretildigi ve
kaynak malzemeye (6rnegin Au peletleri) carpmast ve vakum ortaminda
buharlastirilmasi i¢in elektrik ve manyetik alanlar yoluyla yonlendirildigi fiziksel bir
buhar biriktirme (PVD) teknigidir (Sekil 2.2.).Kaynak malzeme bu enerji transferi
yoluyla 1sitildig1 bir noktada, yiizeydeki mevcut atomlarin ayrilmasiyla, vakum odasini
caprazlamak ve buharlasan malzemenin iizerine yerlestirilmis bir alt tabakayi
kaplamak icin yeterli enerjiye sahip olacaktir. Bu yontemin termal buharlagtirma
tizerindeki avantaji, buharlastirilacak malzemeye daha yiiksek enerjilerin kullanilmasi
olasiligidir, bu da daha yiiksek bir yogunluga ve sonug olarak substrata artan yapisma
ile ince filmlerin olusumuna yol acar. Bu yontem en yiiksek saflikta ince filmler elde
etmenin en 6nemli yoludur. Coklu bir e-151n tabancasi kullanilarak, vakumu bozmadan
ve boylece katmanlar arasi kirlenmeden kaginarak birkag farkli malzeme biriktirilebilir

[31].
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Sekil 2.2. Elektron 1sin1 buharlagsmasi gosterimi [32].

2.1.1.3. Lazer Isim1 Buharlasmasi

Lazer 1sm1 birikimi tipik olarak hedef malzemenin peletlerini diisiik basingli, oksijen
iceren bir ortamda buharlastirmak i¢in darbeli bir nanosaniye lazer 1s11 kullanir. Bu
kosullar altinda, bu malzemenin neredeyse stokiyometrik bir "tiiyii", 1sitilmig bir
Substrata tasinir; burada malzeme, nanometre 6l¢ceginde hassasiyetle, 1yi kontrol edilen
ince filmler veya ¢oklu filmlerin katmanli yapilarini olusturmak i¢in ¢ekirdeklenir. Bu
tip sentez, arayiizlerin, hapsetmenin ve katmanlar arasindaki baglantinin etkilerini
arastirmak i¢in yapilir. Malzemelerin tipi tipik olarak birka¢ atom elementi igeren

karmasik metal oksitlerdir [33].

2.1.1.4. Ark Buharlasmasi

Ark buharlagsma islemi, bir katodun (yani hedefin) ylizeyinde yiiksek bir akim, diisiik
voltaj arkinin ¢arpmasiyla baslar ve bu da kiigiik (genellikle birkag mikrometre
genisliginde), yiiksek enerjili yogun 11k yayan bir alan olusturur bu alan katot noktasi
olarak bilinir. Katot noktasindaki bolgesel sicaklik son derece yiiksektir (yaklasik
15000 °C), bu da yiiksek hizda (10 km/s) buharlastirilmis katot malzemesinin yiiksek

hiz1 ile sonuglanir ve katot yilizeyinde bir oyuk birakir. Katot noktasi sadece kisa bir



siire i¢in aktiftir ve daha sonra bir 6nceki oyugun yakininda yeni bir alanda kendini
sondiiriir ve yeniden tutusur. Bu davranig, ark gériiniimiinde harekete neden olur. Ark
temel olarak bir akim tasiyan iletken oldugundan, bir elektromanyetik alanin
uygulanmasindan etkilenebilir. Bu islem, arki hedefin tiim yiizeyi ilizerinde hareket
ettirmek i¢in kullanilabilir, boylece toplam yiizey zamanla aginir. Ark, yiiksek diizeyde
iyonizasyon, ¢oklu yiiklii iyonlar, nétr parcaciklar, kiimeler ve makro parcaciklar

(damlaciklar) ile sonuglanan son derece yiiksek bir giic yogunluguna sahiptir [34-35].

2.1.1.5. Iyon Kaplamah Buharlastirma

Iyon kaplama, biriktirme sirasinda enerjili iyon bombardimanini kullanarak,
cokelmeyi yogunlagtirmak ve kaplamanin gerilme ve mikro yap1 gibi o6zelliklerini
kontrol etmek icin kullanir. Biriktirme sirasinda iyon bombardimani, iyonlarin bir
plazmadan pargaya hizlandirilmas: veya ayr1 bir iyon kaynagi (iyon tabancasi)
kullanilarak yapilabilir. Plazma bazli iyon kaplama durumunda, kaplanan parcaya bir
hizlanma potansiyeli uygulanir. Iyon 1smi1 durumunda iyonlar iyon kaynagindan
uzaklasir ve parca toprak potansiyelinde olabilir. Iyon kaplama, ¢ogu metalik, cam,
seramik ve hatta plastik yiizeylere uygulanabilir. Iyon kaplamanm avantajlari,
yapistirma i¢in parcanin yiizeyinde yiiksek enerji meydana getirmesidir. Yiizey
kaplamasi buharlasma ve piiskiirtme isleminden daha basarili sonug verir. Yiizeyin
kontrollii iyon bombardimani yapigsma yogunlugunu artirabilir ve gerilmeyi azaltabilir.
Kimyasal reaksiyonlar, enerji saglayarak ve malzeme yiizeyi lizerinde plazma

aktivasyonu ile gelistirilebilir.

Endiistriyel caligmalarda iyon kaplama, asinma yiizeyleri, uyumlu kaplamalar ve
yiiksek yogunluklu kaplamalar icin sert kaplamalar yapmak icin tecih edilir. Iyon
kaplama ile tiretilen tipik kaplama malzemeleri (Ag, Al, Au,Cu,Cr, Ni,Ti, Pt) icerir;
metal nitritler (kalay, Cr2N, Si3N4, AIN, ZrN); oksitler (Si02, A1203),karbiirler ve
elmas benzeri olarak aciklanabilir. Kaplama kalinliklar1 1 - 10 mm araligindadir (40 -
400 p). Aliiminyumun iyon kaplamasinin, havacilik uygulamalarinda kadmiyumun ile
birlikte etkili oldugu kanitlanmistir ve bu o6zellik cesitli askeri ve ticari ugak
sistemlerinde, fiizelerde ve helikopterlerde kullanilmistir. fyon kaplamali aliiminyum,

gercek servis testlerinde ve asidik tuz buharinda kadmiyumdan daha iyi performans



gosterir. Al kaplama, hidrojen gevreklesmesine neden olmaz ve farkli metaller ve
galvanik korozyon ile ilgili sorunlar1 gidermeye yardimci olur. iyon kaplamanin
dezavantajlari, diger PVD tekniklerinden bazilarina gore daha fazla islem degiskeni
olmasi, tekdiizelik sorunlari, asir1 substrat 1sinmasi olabilir ve baz1 durumlarda artik

basing gerilmesi olusturmasidir [36].

2.2. PUSKURTME TEKNIiKLERI

Piskiirtme teknigi, bir kaynak malzemenin, hedefe iyon bombardimanina dayanir.
Iyon bombardimani, tamamen fiziksel bir islem, yani hedef malzemenin piiskiirtiilmesi
nedeniyle islem buharla sonuglanir. Bu nedenle, bu teknik, termal buharlasma ve
darbeli lazer birikimi igeren fiziksel buhar biriktirme tekniklerinin smifinin bir
parcasidir. Piiskiirtme birikimi ile ince filmlerin biiyiitiilmesi i¢in en yaygin yaklasim,
manyetik olarak gelistirilmis bir kizdirma desarjinin plazmasinda bulunan pozitif
iyonlarin hedefi bombaladigi bir magnetron kaynaginin kullanilmasidir. Piiskiirtme
tamamen fiziksel bir siire¢ oldugu i¢in, 0rnegin, bir bilesik tabakanin plazmaya duyarl
bir gaz ile reaktif piiskiirtme yapilmasi gerekir. Reaktif gazin hedef malzeme ile
istenmeyen reaksiyonu, reaktif gaz akisinin bir fonksiyonu olarak biriktirme
parametrelerinin dogrusal olmayan bir davranisina neden olur. Bu davranisi
modellemek i¢in, ¢esitli tiirlerin hedefe dogru akilar1 belirlenmelidir. Bununla birlikte,
substratta meydana gelen yapilarin akilar1 da ayni derecede 6nemlidir, ¢iinkii bunlar
sadece reaktif pliskiirtme biriktirme siirecini etkilemekle kalmaz, ayni zamanda
istenen filmin biiyiimesini de kontrol eder. Gergekte de, manyeton sagilimli biriktirilen
filmlerin mikro yapisi,alt tabakaya gelen parcaciklarin tiirii, akilar1 ve parcacik basina

enerji ile tanimlanir [37].

2.3. KIMYASAL BIRIKTIRME TEKNIiKLERI

Kimyasal buhar biriktirme (CVD) yaygin olarak kullanilan bir malzeme kaplama
teknolojisidir. Prosesin ¢ogu, yiizeylere kati ince film kaplamalarin uygulanmasini

igerir, ancak ayni zamanda bu yiintem yiiksek saflikta kiitleli malzemeler ve tozlar

tiretmek ve ayrica filtreleme teknikleri ile kompozit malzemeler tiretmek igin kullanilir
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[38]. Ayrica CVD'nin, yiiksek kaliteli 2D malzemelerin sentezi i¢in en umut verici ve

alternatif yollardan biri oldugu bilinmektedir [39].

2.3.1.Sol-Jel Teknigi

Sol-jel kimyasi iki farkli faz igerir: ¢ozelti ve jel: sol, kat1 pargaciklarin kolloidal bir
stispansiyonudur, jel ise, ikincil, genellikle s1v1 faz boyunca siirekli bir varlik olugturan
birbirine bagl bir kat1 faz pargaciklari agidir. Sol-jel yontemlerinin avantajlari olarak
yiiksek verim, diisiik ¢calisma sicakliklar1 ve diisiik tiretim maliyetleri sOylenebilir [40].
Sol-jel prosesleri uygulanan substrata bagli olarak farkli formiilasyonlar igerir
[41].Sol-jel prosesi jel prosesi, camsi veya cam seramik malzemelerin sentezlenmesi
icin kullanilan kimyasal bir uygulamadir. Siire¢ bir solun hazirlanmasini, solun
jellesmesini ve jel igindeki birbirine bagli kanallarda bulunan ince sivinin

cikarilmasini igerir [42] (Sekil 2.3.).
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Sekil 2.3.Sol- jel iiretim asamalar1 [43].

Bir jel, bir s1v1 faz1 gevreleyen sol pargaciklarinin {i¢ boyutlu siirekli agindan olusur
[44]. Jel iiretimi; liyofilik kolloidlerin tuzlar veya ¢okeltici sivilar ile topaklanmasi,

bazi kolloidal ¢ozeltilerin buharlasmast, liyofilik molekiillerin seklinde degisiklige yol
11



acan kimyasal reaksiyonlar ve uygun bir siv1 ile temas ettiginde kuru bir kolloidin
sismesi (0rnegin suya eklenen nisasta graniilleri) olmak tlizere dort farkli sekildedir.
Kullanim alani olarak sol viskozitesi uygun bir aralikta ayarlanirsa, sirasiyla fiber optik
sensorler ve 1s1 yalitimi i¢in kullanilabilen hem optik hem de refrakter seramik elyaflar
elde edilebilir. Hem camsi hem de kristalin birgok seramik malzeme, dékme kat1 hal
bilesenlerinden ince filmler, kaplamalar ve lifler gibi yiiksek yiizey alani formlarina

kadar ¢esitli formlarda kullanim bulmustur [45].

Sol, diisiik viskoziteye sahiptir ve bu da bir kaliba veya sekle dokiilmesini kolaylastirir.
Jelin dokiim kabina yapigsmasini 6nlemek i¢in uygun bir kalip se¢ilmelidir. Jellesme;
islem gerceklestikce, lic boyutlu aglar kolloidal parcaciklardan ve yogun silislerden
olugmaya baglar. Parcaciklarin boyutu ve jellesme siireci jelin 6zelliklerini belirler.
Jellesme isleminde, viskozitede daha sonra bir artis olur ve bu durumda yapi, kabin
seklini alir. Zamanla, viskozitede kontrollii degisim ile jellesme meydana gelirken
lifler birlikte biikiiliir. Jellesme, dogada elektriksel olabilen bilesenler arasindaki

etkilesimlere bagli olan kolloidal pargacik ile aglomerasyona neden olur [46].

Yaslanma; jel noktasindaki viskozitedeki keskin artig, belirli bir ag yapisinda donar.
Bununla birlikte, bu yap1 sicaklik, ¢oziicii veya pH kosullarina bagli olarak zamanla
onemli dl¢lide degisebilir. Ag olusumuna yol acan kimyasal reaksiyonlarjellesme ile
tamamlanarak slak jeller tekrar yapisal diizenlemeler gerceklestirir. Bu olay jellerin

sertligini arttirir ve yaslanma olarak adlandirilir [47].

Kurutma: kurutma isleminde, ¢oziicii fazlaligi karmasik agdan ¢ikarilir. Kurutma
sirasinda, gozenekler kiiclik oldugunda biiyiik bir kilcal gerilmeler gelisebilir. Bu
gerilmeler, jellerin aninda ¢atlamasina neden olur ve sadece sivi yiizeyini azaltarak
islem sirasinda kontrol edilirse durdurulabilir. Bu, ¢ok kiiciik gozeneklerin ortadan
kaldirilmasit veya yiizey aktif maddelerin eklenmesiyle, katt ve sivi kisimlarin
etkilesime girmesini durdurabilen hiperkritik buharlasma ile yapilabilir. Aerogel
kuruduktan sonra diisiik yogunluklu hale gelir. Cam plakalar arasina yerlestirildiginde

ve nihayet tahliye edildiginde ¢ok iyi bir 1s1 yalitimi kazanir.

12



Yogunlagtirma: iretilen jel, yiiksek sicakliklarda 1sitilir ve bu da jelin
yogunlastirilmasina neden olur. Bu ayn1 zamanda jel gozenekleri ortadan kaldirmak
ve yogunluk yaklagik erimis kuvars veya silis yapar. Yogunlasma sicaklig1 gozenek

boyutuna, gbzenek baglantisina ve yiizey alanina baglidir [48].

2.3.2.Kimyasal Banyo Biriktirme

KBB yontemi yar1 iletken nano yapilar ve ince filmlerin kaplama siirecinde tercih
edilen kaplama yontemidir [49]. KBB yontemi, temizlenmis bir substratin ¢okelme
reaksiyon ¢ozeltilerine daldirildigi ince filmlerin yiizeyde biriktirme teknigidir. Harici
bir elektrik alaniin veya harici enerjinin uygulanmasini gerektirmez ve reaksiyon,
normal basing ve diislik sicaklik (30-90°C) altinda reaktanlarin baglanmasini ve
¢Okelmesini kontrol ederek gerceklestirilebilir. Bu yontemle bir substrat iizerine
inorganik ince bir film biriktirilebilir. Sekil 2.4.’te 6rnek bir kimyasal banyo biriktirme
siireci verilmistir [50]. Ince filmlerin kimyasal banyo biriktirme teknigi ile
hazirlanmasi, nispeten basit ve uygun maliyetli, minimum malzeme israfina sahip
oldugundan ve diisiik sicaklikta genis alan birikiminde uygulanabildiginden biiyiik ilgi
¢ekmektedir. Kimyasal banyo biriktirme yonteminde, ince filmi kaplamak igin
kontrollii bir kimyasal reaksiyon kullanilir. Tipik deneysel yaklasimda, substratlar
kalkojenit kaynagi, metal iyonu ve kompleks yapici iceren ¢ozeltiye daldirtlir [51].
Cozelti ve substrat biriktirme islemi sirasinda temas ettiginden, bosluksuz ve tek tip
film birikintileri verir. KBB y6ntemi ile ¢ok sayida substrat ayn1 zamanda uygun bir

kimyasal banyo tasarimi ile tek bir islemle kaplanabilir [52].

13



Sekil 2.4. Kimyasal banyo biriktirme yontemiyle ince film kaplamasi [53].

2.3.3.Sprey Piroliz Teknigi

Sprey piroliz, bilesenlerin bir kimyasal bilesik olusturmak {izere reaksiyona girdigi,
sitilmus bir yiizeye bir ¢ozelti piiskiirtiilerek ince bir filmin biriktirildigi bir siirectir.
Kimyasal sprey biriktirme islemi, reaksiyon tiiriine gore ili¢ gruba ayrilabilir: birinci
grupta, ¢ozelti damlaciklari 1sitilmig yiizeyde bulunur, ¢iinkii ¢6ziicli buharlasir ve
bilesenler kuru halde daha fazla reaksiyona girebilir. Ikinci grup, damlalar 1sitilmus
ylizeye ulagmadan oOnce c¢oziiclinlin buharlastigit ve kuru kati maddenin ayrisma
yoluyla yiizeye carptig1 bir islemi temsil eder. Ugiincii grupta, damlaciklar, ¢dzelti
bilesenlerinin heterojen reaksiyonu ile alt tabakaya yaklastikca ¢oziicliniin buharlastigi
stireglerdir. Tiim bu islemlerde kontrol edilmesi gereken en O6nemli parametreler
substrat sicakligi, tasiyict gaz akis hizi, nozul-substrat mesafesi ve ¢ozelti icerigi ve
konsantrasyonudur. Bu parametreler arasinda, substrat sicaklii sprey piroliz
islemesinden ince film liretmede en Onemli faktor olarak kabul edilmistir; bunun
nedeni, damlaciklarin kurutulmasi, ayrismasi, kristallesmesi ve tane biiylimesinin bu

parametreye giiglii bir sekilde bagli olmasidir [54].

Sprey piroliz teknigi, malzemeleri toz ve film seklinde sentezlemenin diisiik maliyetli,

vakumsuz bir yoludur. Filmler s6z konusu oldugunda, genellikle genis alan birikimi
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ve endiistriyel iiretim siirecleri icin kolayca uyarlanabilen ¢ok cesitli substratlar

tizerine biriktirilirler [55].
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Precursor solution | 1..%,_-:-’_) .
Reservoir Press
) ressure o
Compressed
regulator

Spray nozzle carrier gas

Thermocouple

Substrutu —\\(

Steel plate 4

"
Heater i
— Power supply

Sekil 2.5. Sprey piroliz teknigi ¢alisma prensibi [56].

2.4. KAPLAMA

Kaplama, bir yiizey malzemesinin baska bir malzemeye uygulanmasidir. Uretilen
parcalarin yiizeylerinndeistenen fiziksel, kimyasal ve goériinim nitelikleri saglanir.
Metalden yapilmis veya metal bilesenlere sahip neredeyse tiim imal edilmis triinler
bir ¢esit ylizey kaplamasina sahiptir. Kaplama saglamligi artirir, korozyonu onler,
sertlik saglar veya bir nesneye ¢ekici bir yiizey verir. Kaplama galvanik ve akimsiz

kaplama olmak tizere ikiye ayrilir [57].

Galvanik kaplama, bilesenin goriiniimiinii veya ozelliklerini arttirmak igin bir alt
tabaka tizerine bir metal tabakasi biriktirmek igin elektrolitik bir islemdir [58].
Galvanik kaplamanin baglica nedenlerinden biri korozyon ve / veya oksidasyon direnci
saglamaktir; bununla birlikte, daha genel olarak, elektrokimyasal ylizey islemi,
ylizeyin istenen yapisal veya diger 6zelliklerini korurken ylizeye 6zel kimyasal veya

mekanik 6zellikler eklemek i¢in kullanilabilir [59].
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Galvanik kaplamanin temel 6zelligi, iyonlarin difiizyon islemidir ve bu da ¢ok iyi
tamimlanmis kalinlik profiline sahip, yiiksek kaliteli yiizeylerin iiretilmesine neden
olur. Tam tabaka kalinlig1 kontrolii, yiiksek kaliteli morfoloji ve iyi kontrollii
kompozisyon ve stabilite, is pargasinin diisiik termal yiikii ve parga basi diisiik {iretim
maliyetleri, elektrokaplamanin temel gii¢lii yanlar1 arasindadir. Metalik kaplamalarin
iiretimi, elektrot/elektrolit arayiiziinde elektrokimyasal reaksiyonlari igerir ve bu da
iyonlarin ¢ozeltiden elektron transferi ile iletken yilizeye birikmesine neden olur
[60].Galvanik kaplamada kullanilan bazi metaller aliiminyum, piring, bronz,
kadmiyum, bakir, krom, demir, kursun, nikel, kalay ve ¢inkonun yani sira altin, platin
ve giimiis gibi degerli metallerdir. Voltaj, amper, sicaklik, ikamet siireleri ve banyo
cozeltilerinin safligi gibi parametrelerin kontrolii ile farkli kaplama tipleri elde
edilebilir [61].

Akimsiz kaplama isleminde metal iyonlarinin diger metal iyonlarina indirgenmesi,
temel olarak elektron vericilerin indirgeyici etkisiyle gerceklesir. Metal iyonlari
elektron alicisi olarak islev goriir ve elektron vericilerle kimyasal reaksiyona girer. Bu
islem akimsiz kimyasal reaksiyonun hizlanmasinin, oksitlemek icin kullanilan
indirgeyici maddeye maruz kaldigi elektrodsuz bir islemdir. Sekil 2.5.’de akimsiz

kaplamalarla ilgili slire¢ gosterilmistir [62].

Akimsiz kaplama, elektrokaplama isleminin ana pargasidir. Bu kaplama homojen
dagilim, dayaniklilik ve tercih edilen kalinlik saglar. Manyetik degildir ve daha yiiksek
gerilme orani nedeniyle deformasyon veya uzama altinda pargalara ayrilma yoktur.
Akimsiz kaplamanin galvanik kaplamadan farki enerjiyle ilgilidir. Akimsiz kaplamada
elektrik enerjisine ihtiyaci yoktur. Boylece kaplama filmi diizgiin bir yapida goriiniir.
Bu yontem, liniform yiizey filmi, asinma ve korozyon direnci gibi iistiin 6zellikler

nedeniyle yaygin olarak kullanilmaktadir [63].
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Sekil 2.6. Akimsiz deneylerde kullanilan aparatin genel gosterimi [64].

2.5. KIMYASAL BUHAR BIRiKTIRME

Kimyasal buhar biriktirme, buhar fazindaki kimyasal reaksiyondan 1sitilmis bir yiizey
tizerinde bir katinin ¢okelmesi olarak tanimlanabilir. Biriktirme tiirleri atomlar veya
molekiiller veya bunlarin bir kombinasyonudur. Kimyasal buhar biriktirme (CVD)
kaplamalar, tozlar, lifler ve monolitik bilesenlerin iiretimi i¢in uygun ¢ok yonlii bir
stirectir [65].Kimyasal buhar biriktirme (CVD), yiiksek kalitede kontrollii ¢okelmeler
elde etmek icin hizl1 ve ekonomik bir yontemdir. Bu yontemin en biiyilik dezavantaji,
yapidaki baglanamayan kalintilar ve baz1 durumlarda filmin zayif yapismasi nedeniyle
kirlerin yapida birlesmesidir [66]. CVD ile, ¢ogu metal, karbon ve siliSyum gibi bir¢ok
metalik olmayan elementin yani sira karbiirler, nitriirler, oksitler, intermetalikler de
dahil olmak iizere c¢ok sayida bilesik iiretmek miimkiindiir. Bu teknoloji, yari
iletkenlerin ve diger elektronik bilesenlerin iiretiminde, aletlerin, rulmanlarin ve diger
asinmaya dayanikli parcalarin kaplanmasinda ve birgok optik, optoelektronik ve
korozyon uygulamalarinda 6nemli bir faktordiir [65]. Kimyasal buhar biriktirme
islemi esnasinda reaktan gazlari bir reaksiyon odasina yerlestirilir ve ince filmi
olusturmak i¢in bir sitict yiizeyinde ayrisir ve reaksiyona girer. Alt tabakanin
isitilmast gerektigi igin bu islem yiiksek sicaklikta olmalidir [67]. CVD, hem gaz
fazinda hem de substrat ylizeyinde meydana gelen buhar faz1 6ncii tiirlerinin kimyasal
reaksiyonlarina dayanan bir film biriktirme yontemidir. CVD teknikleriyle, sadece diiz

ylizeylerde degil, aynm1 zamanda karmasik sekilli ylizeylerde de diisiik gozenekli
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diizgiin kalinliktaki filmleri katkilamak miimkiindiir. Sekil 2.6.’da belirtildigi gibi
genellikle, CVD islemleri ¢cok karmasiktir ve bir dizi gaz faz1 ve ylizey reaksiyonlari

icerir [68].

Kuvars borusu

Isttict

kabt Istttct

Sekil 2.7. Cihazin ¢esitli bilesenlerini gosteren kimyasal buhar biriktirme tekniginin
sematik hali (A), mikrodalga PECVD {initesi (B) [69].

Kimyasal buhar biriktirme islemi diisiik basing (LPCVD), plazma gelistirilmis
(PECVD) ve atomik katman biriktirme (ALD) olarak ii¢ farkli sekilde siniflandirilir.
LPCVD genellikle birgok mikrometre birka¢ nanometre arasinda degisen yari
iletkenler {iizerinde ince filmlerin birikimi iiretiminde kullanilan bir siirecgtir. Bu
proseste ilk olarak, reaksiyona giren gaz tiirleri yiizeye tasinmalidir. Ikinci asamada,
gaz halindeki yapilartabaka yiizeyine absorbe etmelidir. Ugiincii olarak, heterojen
yiizey reaksiyonu ile reaksiyon iriinleri iiretilir. Son adimda ise, gaz halindeki
reaktanlar  yilizeyden wuzaklasir. LPCVD, sadece yiiksek sicakliklarda
gerceklestirilebilirken, film kalinlig1 tizerinde daha fazla kontrol saglayan ve kalinlik
varyasyonlarini azaltarak reaksiyon hizini azaltir. Ayni zamanda filmin safligini ve i¢

yapisint gelistirir. Siirecin basitligi, genis tane araliginda kullanimina izin verir [70].

Atomik tabaka biriktirme (ALD), farkli 6zellikleri sayesinde bir¢ok uygulama bulan
ultra ince bir film biriktirme teknigidir. Karmasik ii¢ boyutlu yiizeylerde bile kontrol
edilebilir kalinliga sahip uyumlu filmlerin Gniform bir sekilde birikmesini igerir ve
elektronik cihazlarin verimliligini artirabilir.Bu teknoloji, yeni fonksiyonel
malzemeler sayisiz pratik uygulamalar1 tarafindan sentezlenen, &zellikle

mikroelektronik, enerji depolama sistemleri, desalinations, kataliz ve tibbi alanlar i¢in
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gelismis nanodesenleme i¢inde 6nemli bir ilgi gormistiir.Farkli ALD islem modlar1
vardir, ancak en yaygimn olarak kullanilan alt modlar1 termal ALD ve plazma ile
gelistirilmis ALD (PEALD) ' dir. Buna ek olarak, plazma destekli veya kokten
gelismis ALD de PEALD olarak adlandirilir. Termal ALD esas olarak yiizey
reaksiyonlar1 yoluyla meydana gelen, yiizey geometrisi ve reaktdr tasarimindan
bagimsiz olarak iyi kalinlik kontrolii ve uyumluluk saglayan yiizey tahrikli bir
islemdir. Termal ALD islemleri nispeten yiiksek sicaklik (150-350 °C) gerektirir [71].

PECVD’ deki film biriktirme kimyasi hem gaz fazi hem de ylizey reaksiyonunu
icerir.Bu islem plazma yogunlugunu artirmak igin, gerekli iyonlasmay1 ve sonucta

oncii gazlarin daha verimli kullanilmasina yardimci olur [72].

2.6. MgO INCE FILMLERLE iLGILI LITERATUR TARAMASI

Ezhil Raj ve arkadaslar1 tarafindan yapilan bir ¢caligmada magnezyum oksit filmleri,
sprey piroliz teknigi kullanilarak 500 ve 600°C sicakliklarda kuvars substratlarinda
basariyla hazirlanmistir. Proses parametreleri, kaliteli kristalin filmlere sahip olacak
sekilde optimize edilerek optik olarak agik, yapisik ve tiniform bir yap1 elde edilmistir.
Biiylime hiz1 ve kristal kalitesinin substrat sicakligina duyarli oldugu goriilmiis. MgO
filmi 400°C'nin iizerinde kristallesmeye baslamis olup substrat sicakligi 600 °C'ye
yiikseltilmistir. Bu ¢alismada (200) ekseninde yonelim gergeklesmistir. 500° C'de,
(220) pikler tespit edilmistir. Mg-O faz olusumu FTIR sonuglarindan tespit edilmis
olup tiim filmler goriiniir ve IR radyasyon araliginda seffaflik %80'den biiyiik ve alt
tabaka sicakligi 600°C'ye yiikseltildiginde bant boslugu degeri 5.25 eV olarak
Olclilmiistiir. Bu proses icin AFM caligmalar1 incelendiginde, optimum sicaklikta
hazirlanan MgO filmlerin homojen ve uyumlu bir baglanma meydana getirdigi

goriilmiistiir. [73].
Bagka bir ¢alismada rastgele yonelimli kristallerden olusan, ortalama kristal ¢ap1 100-

500 A ve % 15-20 araliginda yiiksek ikincil yayinma verimi gosteren MgO ince filmler

hazirlanmistir.
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Bu calismada gozlenen yiiksek verimlerin, ince filmden ziyade, oncelikle MgO’nun
kristal ~ozelliklerinden kaynaklandigi bulunmustur. Bununla birlikte, alan
genisletilerek yaymmanin devam ettigi gézlemlenmis ve bazi kosullar altinda verimin

%20'ye kadar arttirdig1 bulunmustur.

Ikincil yaymmanin en olas1 enerjisi yaklasik 1 ev olarak bulunmus olup bu da diisiik
bir deger olarak goriilmektedir. DC 6l¢iimleri ile ciddi sarj ve doygunluk eksikligi
mevcut oldugundan, ikincil enerji dagilimini 6lgmek igin tek darbe 6l¢iim teknikleri

gereklidir.

Ince filmlerin verimi, su buhari ve karbondioksite maruz kaldiginda azalmakta olup
elektron bombardimani ile karbondioksit niifuziyeti durumunda, ilk verime ulagmak
icin 1s1tma ile film kolayca geri baglanabilir. Filmlerin 5 mA/cm? 'ye kadar akim
yogunluklarinda elektron bombardimani altinda oldukga kararli oldugu bulunmustur

[74].

Baska bir ¢alismada da He, Ne ve Ar iyonlar1 ile yavas¢a bombardimana tutulan bir
Mo substrat tizerinde ince bir MgO (100) filmden elektron emisyonunun ayrintili bir
calismasi incelenmistir. Iyon bagina yaymnan elektronlarin mutlak sayis1 ve elektron
spektrumu, MgO ylizeyine gelen iyonlarin Auger notralizasyonuna bagli olabilir. Bu
nedenle, ek bir mekanizma 6nerilmistir: MgO filminde olusan delikler, metal substrat
iletim bandindan iki elektron igeren bir burgu nétralizasyon islemine neden olan MgO-

substrat arayiiziine taginir.

Elde edilen sonuglar, iki islemin toplam elektron verimine katkida bulundugunu
gostermektedir: MgO yiizeyine gelen bir iyonun Auger nétralizasyonu, MgO-substrat
arayiiziinde bir valans-bant boslugunun Auger nétralizasyonu olarak agiklanabilir. Bu
substrat etkisi sadece 0 anda g¢alisilan arayiizey icin gerceklesmeyek olup uygun bir
film-substrat kombinasyonu secerek, iyon kaynakli ikincil elektron-yayinma kaynagi
olusabilir. Bu durum, daha diisik yayimim voltajlarinda ¢alisan plazma ekran

panellerinin gelistirilmesi i¢in yeni bakis agis1 saglar [75].
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Bagka bir ¢alisma ise diisiik kusur ve yiiksek kusurlardaki MgO ince filmlerin iletken
olmayan malzemeler {izerindeki ylizey kusurlarin spektroskopik sonuglar1 hakkinda
calisma yapilmistir. Bu ¢alismada nokta kusurlarinin, sadece MgO bant boslugunda
saptanabilir bir yiizey liretmesiyle beraber bu kusurlar Mies goriintiileme yontemi ile
titrasyon olmadan saptanmistir. Mies ile baglantili olarak higbir molekiil igermeyen
ylzey kusurlarmin titrasyonu, kusur alanlarinin adsorpsiyon kinetigi ve kimyasal
reaktivitesi ile ilgili yeni bilgiler ortaya koymaktadir. Yeni hazirlanmig ve tavlanmis
ince filmler i¢in uzatilmig kusurlarin yiizey yogunlugunun %10 - %15 araliginda

oldugu saptanmistir. Bu yogunluk termal soguma sonrasi daha ¢ok yiikselmistir. [76].

Jung ve arkadaslar tarafindan yapilan bagka bir calismada MgO ince filmler iki sol
kullanilarak hazirlanmistir. Hidrolize Sol’ dan MgO filmlerinde ikincil elektron
emisyon akiminda ciddi bir dalgalanma goriilmistiir. Bununla birlikte, hidrolize
olmayan MgO filmleri, iyon kaynakli kararli bir akim goéstermistir. Hidrolize
edilmemis MgO filmlerin yiiksek ve diisiik islem sicakligi, sol—jel igleminin, AC
plazma ekran paneli hiicrelerinde koruyucu bir tabaka olarak kullanilmak tizere MgO

filmlerini hazirlamak i¢in uygun oldugunu ortaya koymustur [77].

Bagka bir literatiir ¢alismasinda yaklasik 0.4 mm kalinlikta ince filmler CoFe204 tek
kristal malzeme tizerine yerlestirilmistir. Darbeli lazer biriktirme kullanarak MgO
substratlar i¢in kaplanan filmlerin fazi, uyumlulugu ve mikroyapisi, substrat
sicakligimin bir fonksiyonu olarak arastirilmistir. 200-800 °C’de 30 mTorr sabit bir
oksijen birikimi basincinda kaplanan filmlerin tek fazli, iyi yonlendirilmis ve yaklagik
olarak hedefin stokiyometrisine uygun oldugu bulunmustur, ancak filmlerin kiibik
kafes sabiti, filmlerin gergin oldugunu gosteren substrat sicakligina bagli oldugunu
gostermistir. Substrat sicakliginin en biiyiik etkisi, kaplanan filmlerin manyetik

ozellikleri {izerine olmustur. [78].

Chang ve arkadaglar1 tarafindan yapilan ¢alismada dielektrik sabiti ile igili etkiler
incelenmis olup malzemenin {izerinde yiik depolayabilme 6zelligi arastirilmistir. MgO
ile BaosSro.4TiO3 birlestirilmis olup bu islemin sonuglar;; Mg ikame isleminin bst
fazina etkisi ve Mg ikame edilmis bst fazi ile karigtirllan MgO fazinin etkisi olarak

tespit edilmistir. Bst'ye Mg ikame islemi,hem doékme seramiklerin hem de ince
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filmlerin mikro yapisin1 énemli 6l¢iide degistirerek, kiibik-tetragonal faz gegis pikini
daha diistik bir sicakliga kaydirip, dielektrik sabitinde ani bir azalmaya neden olur. Mg
ikame edilmis bst ve MgO karisik fazin Mg ikame edilmis bst faz gegis pikini
bastirdig1 ve genislettigi gdzlenmis olup bu da dielektrik sabitinde yavas bir diisiise
neden olur. Mg ikame edilmis bst ve MgO-karisik ince filmler, ideal dielektrik ayarini
korurken saf BST ve Mg katkilar1 bst ince filmlere kiyasla DC bagimliligina sahip
nispeten yiiksek bir dielektrik etkisi gosterir. BST ile MgO karisiminin BST faz
gegisleri tizerine etkileri incelendiginde; Bst igine Mg ilavesi diisiikk bir sicaklikta
kiibik-tetragonal BST pik noktalarinda kaymalara neden oldugu gorilmiistiir. Mg-
ikame BST ve MgO-karisik fazlar ¢6kelmis ve genisletilmis BST faz gegis pikleri
goriilerek ve bunun sonucunda oda sicakliginda dielektrik sabitleri ve elektrik
kayiplarinin azalmasina neden oldugu tespit edilmistir. MgO bazli kompozit ince
filmler, ideal dielektrik ayarini korurken saf bst ve Mg ikame edilmis bst ince filmlere

kiyasla nispeten yiiksek bir dielektrik gostermistir [79].

Hong ve arkadaslariin yaptigi bir ¢alismada Ekzo-elektron emisyon akimlari ile AC-
PDP'nin kizdirma desarjlarinin istatistiksel gecikmesi arasindaki iliski, ekzo-elektron
akimlar1 olgiilerek arastirilmistir. Akimlar zaman ve katkilama malzemelerinin bir
fonksiyonu olarak 6lciilmiistiir. Olgiilen sonuglar, ekzo-elektron akimlarinin zamanla
katlanarak azaldigini, istatistiksel gecikmenin zamanla arttigin1 géstermistir. Sonuglar,
istatistiksel desarj gecikmesinin MgO filminden 1 - 10 ms'lik bir zaman araliginda

egzo- elektron emisyonu akimlariyla ters orantili oldugunu géstermektedir [80].
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BOLUM 3
MALZEME VE METOT

3.1. KIMYASAL BANYO DEPOLAMA METODU (CBD)

Kimyasal banyo depolama yontemi ile ince film olusumu, asagidaki faktorlerden

etkilenir:

1. Banyo sicaklig

2. Onciilerin dogas1 ve konsantrasyonu

3. Komplekslestiricinin yapis1 ve konsantrasyonu
4. Soliisyon ¢ozeltisinin pH’s1

5. Depolama zamani

6. Substratlarin dogas1

3.2. DENEYDE KULLANILAN ARAC/ GEREC/ CIHAZLAR

3.2.1.Isitic1 Tabla/ Manyetik Karistirici

Manyetik karistiric1 farkli degiskenliklere sahip sivi haldeki malzemeler i¢in degisken
sicaklik degerlerinde malzemeleri homojen olarak karistirabilen cihazlardir. Bu cihaz
icin dakikada 200-2200 devirlik degerlere ulagmak miimkiindiir. Bu ¢alismada sekil
3.1’de gosterilen manyetik karistirict kullanilarak MgO sentezinde hizli ve ideal bir
¢Oziinme saglanip ince film kaplama prosesinde kullanilacak MgO ¢dozeltisi elde

edilmistir.
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Sekil 3.1. Elektro-Mag M 221 1sitici tabla / manyetik karistirici.

3.2.2. Sterilizator Pastor Firimi

Sterilizasyon kuru hava kullanilarak ortamdaki mikroorganizmalarin yok edilmesi
islemidir. En ¢ok tercih edilen yontem ise 1s1 ile yapilan yontemdir. Bu yontem
ekonomik, hizli bir yontem olup sadece isiya dayanikli malzemeler igin tercih
edilebilir. Malzemeler firin duvarina temas etmeden ve firini ¢ok fazla doldurmayacak
sekilde yerlestirilmistir ve taban malzemeler kuru ve nemsiz bir ortamda sterilize
edilmigtir. Ayrica hazirlanan ¢ozeltileri kimyasal banyoda istedigimiz sicakliklarda
bekletmek igin Erciyes Universitesi’ nde Elektromag M6040 P firmi kullamlmistir ve
Sekil 3.2°de gosterilmektedir.

Sekil 3.2. Elektromag M6040 P firin.
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3.3. MgO INCE FILMLERIN URETIM PROSESLERI

0,1 mol MgCl (Magnezyum Kloriir) 100 ml saf su icerisinde ¢oziildiikten sonra 5 ml
konsantre gliserin icerisine eklenir. Onceden yikanmis ve temizlenmis cam substratlar
10 dakika banyonun igerisinde tutulur ve daha sonra substratlar banyodan ¢ikarilir ve
4 saat 300 °C, 350 °C, 400 °C, 450 °C tavlanir. Oda sicakligina sogumaya birakilir ve

MgO ince film sentezi tamamlanmis olur (Sekil 3.3)
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Sekil 3.3. MgO ince film sentezi.

3.4. KARAKTERIZASYON METODLARI

3.4.1. Alan Etkili Taramah Elektron Mikroskobu (FESEM) ve EDX Analizi

Elektron mikroskobunda meydana gelen gelisimle birlikte yalnizca ¢oztiniirliik artist

degil ayn1 zamanda numune hakkinda daha fazla bilgi elde edilebilmektedir. Alan
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emisyon taramali elektron mikroskobu (FESEM), yiiksek enerjili bir elektron 1s1n1 ile
numune iizerine tarama yaparak numune yiizeyini goriintiiler. Elektronlar, yiizey
topografyasi, kompozisyon ve elektriksel iletkenlik gibi diger 6zellikler hakkinda bilgi
iceren sinyaller liretmek i¢cin numunedeki mevcut atomlarla etkilesime girer. Elektron
tabancasinin islevi, kii¢iik bir bolgede biiyiik ve kararli bir akim saglamaktir. Bu
islemde termiyonik yayic1 ve alan yayic1 olmak {izereiki emisyon kaynagi sinifi vardir.
Verici tipi tarama elektron mikroskobu (SEM) ve alan emisyon tarama elektron
mikroskobu (FESEM) arasindaki temel farktir.

Termiyonik yayicilar, bir filamani 1sitmak igin elektrik akimi kullanir. Filamanlar igin
kullanilan en yaygin iki malzeme Tungsten (W) ve lantan heksaborid (LaB6) ' dir. Ist,
filamanin ¢alisma fonksiyonunun istesinden gelmek igin yeterli oldugunda,
elektronlar malzemeden uzaklasabilir. Termiyonik kaynaklar goreceli olarak diisiik
parlakliga, katot malzemesinin buharlagsmasina ve ¢alisma sirasinda termal yayilmaya
sahiptir. Alan emisyonu, bu problemleri 6nleyen elektron iiretmenin bir yoludur. Alan
emisyon kaynagi (FES); soguk katot alan yayici olarak da adlandirilir. Emisyon,

filamanin biiytik bir elektriksel potansiyel gradyanina yerlestirilmesiyle ulasilir.

Katot ve anot arasindaki hizlanma voltaj1 genellikle 0,5 ila 30 kV arasinda degisir ve
cihaz mikroskop bolgesinde asir1 bir vakum (~10° Pa) gerektirir. FE kayna@
tarafindan tretilen elektron 1sini, bir termal elektron tabancasi ile standart bir
mikroskopta yaklasik 1000 kat daha kiigiik oldugundan, goriintii kalitesi belirgin bir
sekilde geligir. EDX analizi sonucunda pikler halinde goriintiiler meydana gelerek bu

pikler numune yapisina ait elementleri yansitmaktadir [81].

Sekil 3.4°de filmlerimizin analizinin yapildign Karabiik Universitesi Demir Celik
Enstitiisii“nde bulunan CARL ZEISS ULTRA PLUS GEMINI FESEM cihaz1
goriilmektedir. Cihaz ile, yiiksek coziiniirliikte iletken, yalitkan ve yari iletken
malzemelerin iki boyutlu yilizey morfolojileri, yiiksek kaliteli goriintiiler i¢in yalitkan
ylizeylerin altin, paladyum veya karbon ile kaplanarak incelenmesi, EDX dedektorii
33 ile kalitatif ve kantitatif kimyasal analizler, elementel haritasinin ¢ikarilmasi, sicak

tabla (hot stage) ile 800 °C’ye kadar herhangi bir sicaklikta ve maksimum 30 dakika
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bekletme siiresinde 1s1l islem gormiis numunelerin yapisal ve kimyasal analizleri

yapilabilmektedir.

Sekil 3.4. Carl Zeiss Ultra Plus Gemini FESEM.

3.4.2. X- Isim Kirinim Cihazi (XRD)

X-Isinlar1 toz yontemi, maddelerin yapisini arastirmak i¢in kullanilan bir yontemdir.
Diger kimyasal yontemlere gore, bazi uistiinliikleri vardir. Bunlardan en énemlisi bir
cismi, kendisini olusturan elementler cinsinden degil, 6rnek iginde gergekte bulundugu
sekilde agiklamasidir. Ayrica daha cabuk olmasi, ¢ok kiigiik bir 6rnege ihtiyag

gostermesi ve Ornege zarar vermemesi gibi iistlinliikleri vardir.

X-Isinlar1 toz kirmim yonteminde, bilinmeyen toz desenin analizinde ilk basamak
gbzlenen piklere kars1 gelen kristal sistemini bulmaktir. Indisleme isleminde kirmnim
desenine ait diizlemler arasi uzaklik (d), yansima agis1 (20) ve siddet (I) bilgileri veri
olarak kullanilir. X-Isinlar1 toz kirinim yontemi, siiper iletkenler, seramikler, metaller,
alagimlar, kat1 ¢ozeltiler, heterojen kat1 karisimlar, korozif maddeler, celik, kaplama
malzemeleri; maden analizleri, toprak analizleri, safsizlik dope edilmis yar1 iletkenler,

bobrek ve mesane taglari, bazi boyar maddeler, pigmentler, ¢imentolar, dogal veya
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yapay mineraller, herhangi bir malzemenin igerdigi bilesik veya elementlerin tayini,
inorganik polimerler, faz diyagramlarinin ve faz doniisiimlerinin arastirilmasi, bazi
kristali veya amorf kompleks bilesiklerin incelenmesi gibi pek ¢ok konuda yaygin
kullanim alanma sahiptir. Bu yontem kati organik bilesiklerin, kati organik
polimerlerin, plastiklerin, organik boyar maddelerin vb. analizlerinde de
kullanilmaktadir [82].

Bu calismada cam substratlar iizerine tiretilen MgO ince filmlerin 1s1l isleme (300 °C,
350 °C, 400 °C, 450 °C) bagh olarak XRD desenleri Karabiik Universitesi MARGEM
Laboratuvarinda bulunan Rigaku Ultima IV marka XRD cihaz1 ile 10°<26<90°
araliginda 3°1/dk hizinda 0,03° ile elde edilmistir ve Sekil 3.5’de XRD cihaz1

gosterilmistir.

Sekil 3.5. Rigaku Ultima IV XRD cihazi

3.4.3.UV-Vis Spektrofotometre

Spektrofotometre kullanilarak optik absorbans katsayisi ve enerji band1 bosluklar: gibi
optik ozellikler belirlenir. Monokromator, 6rnek ve referans pargasi ve tespit sistemi
ile 151k kaynagindan olusur. Numune iizerinden sec¢ilen dalga boyundan bir 1s1k
gecirilir. Monokromator tarafindan 151k dagilacak ve spektruma yayilacaktir. Daha

sonra gereksinime bagl belirlenmis bir dalga boyu 151k demetini 6rnek ve referans
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yoluyla yénlendiren dénen aynadan gegmektedir. iki 151n detektdre ¢arpar ve numune
tarafindan emilen veya iletilen 1518 miktar1 OSlgiiliir. Olgiilen optik iletim
spektofotometre ekraninda goriintlilenir. Analizler i¢in kullanilan ve Karabiik
Universitesi Demir Celik Enstitiisii’ nde bulunan Agilent Cary 60 UV cihaz ile 190-

1100 nm araliginda 6l¢iilmiistiir ve Sekil 3.6’ da gosterilmistir.

— " e

tovm e

Sekil 3.6. UV-Vis Spektrofotometre.
3.4.4. Elektriksel Ozellikler

MgO tavlanmis ince filmlerin akim-voltaj Olglimleri Keithley 2400 sourcemeter
yardimi ile 0-3 V potansiyel araliginda ve oda sicakliginda 6l¢iilmiistiir. Kullanilan
platin problarm yar1 caplar1 0,5 mm’dir. Ilk 6nce giimiis pasta ile filmler {izerine
kontaklar alinmistir. Bu kontaklar birbirine paralel, filmlerle etkilesmezler ve
aralarindaki uzaklik 0,5 mm’dir.. Boylece hem elektronlar hemde bosluklar elektrik
alanla hareket ederek iletkenlige katki saglarlar. Filmlerin 6zdirenci 3.1 denklemindeki
formiil ile film kalinliklarma bagli olarak belirlenmistir. Burada V, I, w, sirasi ile

voltaj, akim ve film kalinligini ifade etmektedir.

w V
p = — 7) (3.1)
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BOLUM 4

DENEYSEL SONUCLAR

4.1. MgO INCE FILMLERIN YAPISAL OZELLIKLERI

Cam substratlar {lizerine {iretilen MgO ince filmlerin 300 °C, 350 °C, 400 °C ve 450
°C’de tavlanmig XRD desenleri Sekil 4.1°de verilmistir. Buna gore MgO ince filmlerin
biiyiik bir kism1 amorf yapili olmakla birlikte 26=25,96°’de PDF Kart No: 00-027-
0759’ya gore (113) Miller indisli MgOa4 kristalleri belirlenmistir. Buna gore kristalin
yap1 parametreleri a=b=11,44 A, c=12,58 A ve d=36 A olan trigonal yapidir. Cok

yiiksek sicakliklarda termal kararsizlik gostererek rombohedral yapiya doniismektedir.
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Sekil 4.1. MgO ince filmlerin XRD desenleri a)300°C b)350°C ¢)400°C d)450°C.

4.2. TAVLANMIS MgO INCE FILMLERIN iKi BOYUTLU (FESEM) VE UC
BOYUTLU (AFM) YUZEY MORFOLOJILERI VE BILESIM (EDX)
ANALIZLERIi

Tavlanmig MgO ince filmlerin 30.000x ayni biiylitme faktorlii iki boyutlu yiizey
morfolojilerine bakildiginda 300 °C’de kiip seker goriintlisiinde kristallenmeler
goriilmektedir. Ancak sicakligin 350 °C’ye artmasi ile kristallerin sekli kiigiik yuvarlak
top seklini alirken, bu toplarin kenarlarinda da nanogubuklar olusmaya baslamistir.
Sicakligin 400 ve 450 °C’ye artmasi ile nanogubuklar daha belirgin bir hal almistir ve

neredeyse bu iki numune olduk¢a homojen bir goriintiiye sahiptir.
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cps/eV

Au

Mass percent (%)

Spectrum (o]

Mean value: 24.02 1.90 10.77 63.32
Sigma: 13.73 2.06 4.11 8.44
Sigma mean: 7.93 1.19 2.37 4.87

Mass percent (%)

Spectrum (o] Na Mg Si
1 35.28 8.85 17.46 38.41
Mean value: 33.03 6.08 14.69 46.19
Sigma: 9.15 2.55 3.46 12.51
Sigma mean: 5.29 1.47 2.00 7.23
Py T
5 6 7
_cps/eV
Au
] Mass percent (%)
Spectrum o} Na Mg Si
E 1 32.88 0.00 27.85 39.27
E Mean value: 23.12 1.16 34.50 41.22
= Sigma: 13.81 1.64 9.42 2.75
] Sigma mean: 9.77 1.16 6.66 1.95
T
5 6 7
keV
cps/eV
1 |
Mass percent (%)
Spectrum (o] Na Mg Si
2 13.35 2.32 41.16 43.17
Mean value: 23.12 1.16 34.50 41.22
Sigma: 13.81 1.64 9.42 2.75
Sigma mean: 9.77 1.16 6.66 1.95

Sekil 4.2. MgO ince filmlerin iki Boyutlu FESEM gériintiileri ve EDX Analizleri.
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EDX analizlerine bakildiginda ise sicaklifin artmasi ile Mg miktar1 artarken,
oksitlenmenin de arttig1 goriilmektedir. Sadece 450 °C’de tavlanan numunenin Mg
miktari artarken oksit miktarinda diisme goriilmektedir. Tavlanmis MgO ince filmlerin
5x5 pm’lik kesitinden {i¢ bliyutlu AFM goriintiileri, filmlerin kalinliklar1 ve yiizey
purizliliikk degerleri dlgiilmistiir. Sekil 4.3’de 300 °C, 350 °C, 400 °C ve 450 °C
sicakliklarda MgO ince filmlerin kesit goriintiileri verilmistir. Buna gore tavlanmis
MgO ince filmlerin kalinliklar1 300 °C, 350 °C, 400 °C ve 450 °C sicakliklarda sirasi
ile 279, 146, 280, 279 nm olarak ol¢tilmiistiir.

Section Analysis

a) 300°C
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Section Analysis

b) 350°C

Marker Spectrum Zoom Center Line

Section Analysis




Section Analysis

d) 450°C

Sekil 4.3. MgO ince filmlerin Ug Boyutlu AFM gériintiileri a)300°C b)350°C ¢)400°C
d)450°C.

Yiizey piirtizliiliik goriintiileri ise Sekil 4.4’de verilmistir. Buna gore tavlanmig MgO
ince filmlerin yilizey pirizlilik degerleri 300 °C, 350 °C, 400 °C ve 450 °C
sicakliklarda siras1 ile 65,34 nm, 56,24 nm, 63,05 nm ve 53,77 nm olarak

belirlenmistir.
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Peak Surface Are Summi t 2éero Crossing Stopband Execute Cursor

a) 300°C

Peak Surface Area Surmmit 2éero Crossing Stopband Execute Cursor

Roughness Analysis

b)350°C
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Peak Surface Area Summi t 2éro Crossing Stopband Execute Cursor

¢)400°C

Peak Surface Area Surmmi t 2éro Crossing Stopband Execute Cursor

Roughness Analysis

d)450°C

Sekil 4.4. MgO ince filmlerin Yiizey Piriizlilik Goriintileri a)300°C b)350°C
¢)400°C d)450°C.
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4.3. MgO INCE FILMLERIN OPTIK OZELLIKLERI

300 °C, 350 °C, 400 °C ve 450 °C’de ticari camlar iizerine iiretilen MgO ince filmlerin
gecirgenlikleri (T%) UV-spektrofotometre yardimi ile absorbans (A) ve yansima (R)
degerlerinin Denklem 4.1’de kullanilmasi ile basit bir sekilde elde edilmistir [83];

T=(1-R)%e™* 4.1)

Gegirgenlik ve yansima Olgiimlerinin tamami oda sicakliginda 300-1000 nm dalga
boyu araliginda belirlenmistir ve Sekil 4.5 ve 4.6 sirast ile %T ve %R degerlerinin
dalga boyuna gore degisimini gostermektedir. Buna gore diisiik dalga boylarinda 310-
330 nm araliginda biitiin filmlerin gegirgenlikleri azalmaktadir ve yansima degerleri
artmaktadir. Bu durum diisiik dalga boylarinda absorbsiyon kdselerinin olusumuna
isaret etmektedir. Filmlerin genel olarak yiiksek gecirgenlige sahip olmalar1 saydam
malzeme iiretildiginin de bir gostergesidir. 300 °C, 350 °C, 400 °C ve 450 °C’de ticari
camlar tizerine tiretilen MgO ince filmlerine ait absorbans degerlerinin dalga boyuna
gore degisim grafigi Sekil 4.7°de verilmistir. Dalga boyunun 350 nm’ye artmast ile
biitiin filmlerin gegirgenlik ve yansima degerleri yaklasik sabit degerlerinde
goriinmektedir. 300°C-450 °C de 265 nm de bag elektronlarinin uyarilmasiyla
elektronik gegise tekabiil eden absorpsiyon piki goriilmiistiir. Literatiirede 260 nm
civarlarinda nano boyutta MgO ya ait absorpsiyon piki daha 6nce de Zwijnenburg ve
arkdaglar1 tarafindan verilmistir. Bu dalga boyunda absorpsiyonun artmasi
gecirgenligin diismesine neden olmustur. Di elektrik sabitlerinin de yiikselmesine

neden olmustur [84].
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Sekil 4.5. Tavlanmig MgO ince filmlerin dalga boyuna gore %T degerlerinin degisim

grafigi.
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Sekil 4.6. Tavlanmig MgO ince filmlerin dalga boyuna gore %R degerlerinin degisim
grafigi.
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Sekil 4.7. Tavlanmig MgO ince filmlerin dalga boyuna gére Absorbans degerlerinin
degisim grafigi.

Foton enerjisine bagli olan optik dispersiyon sabitler, baglanma-elektron gecisinin
baskin oldugu bant araligindaki yapiy1 tanimlar. Malzeme yapisindaki bolgesel alan
ve iyonlarin elektronik kutuplulugu ile ilgili olan kirilma indisi (n) ve sonliimleme
katsayis1 (k) film kalinligindan etkilenmektedir. Yansima ve soniimleme katsayilarinin
Denklem 4.2°de kullanilmasi ile kirilma indisi, dalga boyu ve absorbans degerlerinin

Denklem 4.3’de kullanilmasi ile de soniimleme katsayis1 hesaplanmaktadir [85].

_1+R 4R2_k2 “2)
1-R \(-R)
ad

k=2~ 43
4 (+3)

Farkli tavlama sicaklikarinda tiretilen MgO ince filmleri i¢in kirilma indisi (n) ve
soniimleme katsayisi (k) nin dalga boyuna gore degisim egrileri sirasi ile Sekil 4.8 ve
Sekil 4.9°da verilmistir. Yine 265 nm de nano boyutta ki MgO’nun absorpsiyonu
yliziinden bu dalga boyunda maksimum kirilma indisine erisilmistir. Film
kalinliklarindan dolay1 da kirilma indisi degismistir. En diisiik absorpsiyon 350 °C
tavlama sicakligindaki filmde goriildiigii i¢in kirilma indisi de diger iiretilen filmlere
gore daha diisiiktir.
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Sekil 4.8. Tavlanmig MgO ince filmlerin dalga boyuna gore kirilma indisi (n)
degerlerinin degisim grafigi.
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Sekil 4.9. Tavlanmig MgO ince filmlerin dalga boyuna gore soniimleme katsayisi (k)
degerlerinin degisim grafigi.

Ince filmlerin dielektrik sabitleri kirilma indisi (n) ve séniimleme katsaysi (k) ya baglh

olarak reel ve sanal kisimdan olusmaktadir [85], ve Denklem 4.4 ile ifade edilmektedir.

e=¢g +ig, (4.4)
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g =n"—k?

&, =2nk

Burada €1 ve g2 sirast ile real ve sanal (imaginary) dielektrik sabitlerini gostermektedir
ve tavlanmis MgO ince filmlerin reel ve sanal dielektrik sabitlerinin dalga boyuna gore
degisimi sirast ile Sekil 4.10 ve 4.11°de gosterilmektedir. Diigiik dalga boylarinda
biitiin filmler i¢in bir artis gozlenirken, dalga boyunun artmasi ile azalma dikkat

cekmektedir. Dielektrik sabitinde de tipk: kirilma indisinde oldugu gibi kristal yapi

etkili olmustur.

1,0+ o
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——350°C
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Sekil 4.10. Tavlanmig MgO ince filmlerin dalga boyuna gore reel dielektrik

Wavelength (nm)

sabitlerinin (g1) degisim grafigi.
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Sekil 4.11.Tavlanmis MgO ince filmlerin dalga boyuna gore sanal dielektrik
sabitlerinin (€2) degisim grafigi.

Ozetle sunu sdylemek grekir ki, ince filmlerin iiretim metodlari, zamana bagh
depolama, film kalinliklari, ¢ozelti pH degisimi, tavlama prosesleri, kullanilan
substrate c¢esitlleri vs. gibi degiskenler filmlerin optik 6zelliklerini oldukca

etkimektedir.

Tavlanmis MgO ince filmleri i¢in absorpsiyon katsayisindan yararlanilarak, optik bant
aralig1 degeri hesaplanmistir. Optik bant araligi, valans bandinin en tepe noktasi ile
iletim bandinin en diisiik degeri arasinda kalan bolgedir. Absorpsiyon katsayisi o, 15181
absorbe etmeden Once malzemenin 6zel dalga boylu 15181 ne kadar igerisinde niifuz
ettiginin bir 6l¢iisiidiir. Absorpsiyon katsayisinin bulunmasi ile optik bant araligi veya

yasak enerji bant aralig1 degeri Denklem 4.7’den hesaplanir [86, 87].

(ahv) = A(hv-E,)" 4.7)

Burada o, absorpsiyon katsayisi, hv foton enerjisidir, A numunenin absorbans degeri,
n direkt ve indirekt gegisler i¢in sirasi ile n=1/2 ve 2 degerini alir [87]. Malzemenin
bant yapisi kristallenmeye ve film kalinligina bagl olarak hem direkt hem de indirekt
gecigler olusturur. Ancak ilk once direkt gecisler meydana gelir. Filmlerde direkt

gecisler icin (ahv)?nin (hv)’ ye gore degisim grafikleri Sekil 4.12°de verilmistir.
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Grafikten goriilecegi lizere keskin ¢izgilerin oo = 0’da enerji eksenini kestigi nokta
yasak enerji bant araligini verir. Buna gore 300 °C, 350 °C, 400 °C ve 450 °C’de ticari

camlar iizerine iiretilen tavlanmis MgO ince filmleri i¢in Eg degerleri sirasiyla Eg=

3,85; 3,98; 3,87; 4,08 eV olarak hesaplanmustir.
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Sekil 4.12. Tavlanmig MgO ince filmlerin Egap degerlerinin foton enerjisine gore
degisim grafigi.

4.4. MgO INCE FILMLERIN ELEKTRIKSEL OZELLiKLERI

300 °C, 350 °C, 400 °C ve 450 °C’de ticari camlar iizerine iiretilen tavlanmig MgO
ince filmlerin akim-voltaj (I-V) dlglimleri oda sicakliginda four-point probe metodu
ile dlciilmiistiir. Olciimlerde Keithley 2400 Source Meter yardimi ile 0-1,25 Volt
araliginda potansiyel fark uygulanmis, akim ise Keithley 2100/220 multimetre yardimi
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ile dl¢iilmiistiir. Kullanilan probelarm yari ¢aplar1 0,5 mm’dir. ilk once numune
tizerinde aralarinda 1 mm paralel olacak sekilde giimiis pasta yardimi ile kontaklar
alinmis ve kurumaya birakilmistir. Her bir numune i¢n 6l¢timler 2 kez tekrarlanmustir.

Bu filmlere ait elektriksel 6zdireng degerleri Denklem 4.8 yardimu ile elde edilmistir.

eV
P = E(I_) (4.8)

Burada w film kalinlig1, V potansiyel fark ve | akim degerlerini ifade etmektedir. Her
bir filme ait kalinlik degerleri AFM ile elde edilmisti. 300 °C, 350 °C, 400 °C ve 450
°C’de ticari camlar tizerine lretilen tavlanmis MgO ince filmlerin akim-voltaj (I-V)

grafigi Sekil 4.13’de verilmistir.
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0,008 -

0,006 -
<
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0,004
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Sekil 4.13. Farkli sicaklik degerlerinde tavlanmis MgO ince filmlerin I-V grafigi.
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Bu filmlerin elektriksel 6zdirengleri I-V grafiginden yararlanarak bilgisayar ortaminda
hesaplanmistir ve elektriksel 6zdireng degerlerinin tavlama sicakligina gore degisim
grafigi Sekil 4.14’de verilmistir. 300 °C, 350 °C, 400 °C ve 450 °C’de ticari camlar
lizerine iretilen tavlanmig MgO ince filmlerin elektriksel 6zdireng degerleri sirasi ile

29,02 Qcm, 7,56 Qcm, 39,14 Qcm ve 27,17 Qcem (£1 Q.cm) olarak belirlenmistir.
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Sekil 4.14. MgO ince filmlerin elektriksel 6zdirenglerinin tavlama sicakliklarina gore
degisim grafikleri.

Ince filmlerin elektronik gecis dzellikleri tane sekli, tane boyutu, Kristal kusurlari, film
kalinliklar1, pH tiretim degerleri gibi birgok parametreye baglhidir [88]. Literatiirde,
Punitha ve arkadaslar1 [88] 0,27 um ve 0,32 um kalinliklara sahip MgO ince filmlerini
400 °C’de 4 ve 5 saat tavladiktan sonra elektriksel 6zdirenglerini 17 Qcm ve 20 Qcm
olarak bulmuslardir. Bu ¢alismada elde edilen elektriksel 6zdirenglerin degerleri de
litartiirden biraz yiliksek olmakla birlikte olduk¢a uyumludur. Sadece 350 °C’de
tavlanmis numunenin film kalinlig1 diger tavlanmig MgO filmlerin kalinliklarindan

oldukga diisiik oldugu i¢in 6zdireng degeri de diisiik ¢itkmustir [89].
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BOLUM 5

SONUC VE ONERILER

Bu calisma, cam substrat iizerinde CBD yontemi ile iiretilen MgO ince filmlerin
yapisal Ozelliklerini, optik ve elektriksel Ozelliklerini ortaya koymak agisindan

oldukc¢a onemlidir. Bu ¢alisma sonucunda;

1. Uretilen MgO ince filmlerin biitiin tavlama sicakliklar1 icin XRD desenlerinden
bliyiik kisminin amorf yapiya sahip oldugu goriilmektedir. Ancak kismen de
MgOs seklinde kristallenme goriilmektedir.

2. Ayni biiyiitme faktorliit FESEM goriintiileri incelendiginde sicakligin artmasi ile
kristallenmenin daha ¢cok nanogubuk seklinde oldugu goriilmektedir.

3. Yiizey morfolojisi agisindan AFM sonucu elde edilen yiizey piirtizlilik
oranlarinin yaklagik birbirlerine yakin iken, 450 °C’deki tavlama sicakliginda
ylizey piiriizliligiiniin ciddi bir sekilde diistiigli goriilmektedir.

4. Film kalinliklar1 ile elektriksel 6zdirengleri lineer olarak degismektedir.

5. Bu c¢alismada kullanilan metot (CBD) ve tavlanan ince filmlerin
uygulanmasi/arastirilmasi konusunda yeterli sayida ¢alisma bulunmamasindan

dolay1 bu ¢alismanin 6nemi ve degeri ortaya konulmustur.

Bu ¢alisma, kimyasal banyo depolama metodu ile iiretilen MgO ince filmlerin
tavlanmasi sonucunda ylizey morfolojisinin homojene yaklastig1 goriilmektedir. Bu
nedenle bu ¢aligma, gaz sensorleri ve optoelektronik uygulamalar {izerinde yiiksek
verimli performanslarin gelistirilmesi i¢in diger alkali metallere genisletilebilir. Bunun
yani sira, farkli saydam taban malzemeler {izerine iiretilerek absorbans Slgiimleri
yapilarak optik alanda nerede kullanilabilecegi hakkinda arastirmalar yapilabilir.
Ayrica farkli metotlar ile sentezlenerek iiretim metotlar1 arasinda kiyaslamalar

yapilabilir.
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