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OZET

Yiiksek Lisans Tezi

Bi,0; INCE FiLM BUYUTME VE KARAKTERIZASYONU

Nagehan SAHIN

Erzincan Binali Yildirim Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisi
Elektrik-Elektronik Miihendisligi Anabilim Dali

Danigman: Dog. Dr. Yunus AKALTUN

Bu tez ¢alismasinda, reaktif radyo-frekans magnetron sagtirma yontemi kullanilarak Bi,O3 ince
filmler cam, silisyum ve indiyum kalay oksit (ITO) alt taslar iizerine biiyiitiildii. Biiyiitme islemi
icin bizmut oksit kaynagi olarak Bi,O; target kullanildi. Biiyiitmelerde ilk olarak giiclin
biiylimeye etkisini incelemek i¢in 40 W, 80 W ve 120 W gii¢ seviyelerinde biiyiitmeler yapildi.
Daha sonar ¢alisma basincinin biiylimeye etkisini incelemek i¢in 8 mTorr - 24 mTorr galisma
basinct araliginda 4mTorr’luk artiglarla biiyiitmeler yapildi. Son olarak O, kismi basincinin
biiylimeye etkisini incelemek i¢in 8mTorr ve 24mTorr ¢alisma basinglarinda 15sccm ve 45sccm
O, kismi basincinda biiyiitmeler yapildi. Biiyiitilen filmlerin yapisal ve optik o6zelliklerinin
incelenmesi i¢in X-Isin1 kirinimi (XRD), Enerji Dispersive Spektroskopisi (EDAX), Taramali
Elektron Mikroskobu (SEM) ve sogurma 6l¢iim teknigi kullanilmustir. XRD analizlerinde tiim
filmlerde (111) yonelimli fcc-Bi,O3 ve (222) yonelimli fce-Bi,O; yapilar saptanmustir. Biiyilitme
parametrelerinin degismesiyle yeni tetragonal ve monoklinik yapilar olusmustur ve filmlerin
XRD piklerinin yonelimi ve siddeti degismistir. SEM analizinde g¢alisma parametrelerinin
degistirilmesi ile yiizey morfolojisinin degistigi, yiizeyde farkli yapilar olustugu, yiizey
homojenligi ve yogunlugunun degistigi goriilmiistiir. Optik analizler sonucunda biiyiitiilen
filmlerin 2,02 eV - 2,94 eV araliginda bant genisligine sahip oldugu ve bant araliginin ¢alisma
basincinin artmasiyla azaldig saptanmistir.

Biiyiitiilen filmlerde tavlama etkisinin incelenmesi icin filmler 400°C’ de atmosfer ortaminda
tavlanmistir. Tavlanmis filmlerin XRD analizinde yeni polimorflarin olustugu ve pik
siddetlerinde artis oldugu saptanmustir. Optik analizlerde ise filmlerin bant genisliginin arttig1 ve
sogurma sonuglarmin iyilestigi goriilmiistiir.

Deneysel sonuglar biiylitme giiciiniin, ¢alisma basincinin ve alt tasin Bi,Os; ince filmlerin
yapisal, yiizeysel ve optik 6zellikleri tizerinde ¢ok etkili oldugunu gostermistir.

2021, 80 Sayfa

Anahtar Kelimeler: Bi,Os, ince film, Reaktif sactirma



ABSTRACT

Master Thesis

GROWTH AND CHARACTARIZATION OF BI,0; THIN FILM

Nagehan SAHIN

Erzincan Binali Yildirim University
Institute of Natural and Applied Sciences
Department of Electrical and Electronics Engineering

Supervisor: Assoc. Prof. Dr. Yunus AKALTUN

In this thesis study, Bi,Os thin films were grown under different deposition parameters onto the
glass, silicon and indium tin oxide (ITO) by using radio frequency magnetron sputtering
technique. Bi,0; target was used as the source of bismuth oxide. Initially growths were done
under 40 W, 80 W and 120 W power levels in order to investigate the power difference effect on
deposition. Then growths were done between 8-24mTorr (every 4mTorr) working pressure
levels in order to investigate the pressure difference effect on deposition. Finally growths were
done under 8mTorr and 24mTorr working pressure, 15sccm and 45 sccm partial O, pressure
levels in order to investigate the partial O, pressure difference effect on deposition. X-Ray
Diffractometer (XRD), Energy Dispersive Spectroscopy (EDAX), Scanning Electron
Microscope (SEM) and absorption measurement technique were used for investigation of
structural, morphological and optic properties. XRD analyzes have shown that all films have had
growth direction along the (111) fcc-Bi,Os; and (222) fcc-Bi,O5 structures. Monoclinic and
tetragonal polymorphs were formed and the directions and intensity of XRD peaks were
changed with growth parameters difference. SEM analyzes have shown that the surface
morphology, homogeneity and intensity were changed and different structures were formed on
surfaces with growth parameters difference. Optical analyzes have shown that the films have
had 2,02 eV - 2,94 eV band gap and the band gap have decreased with the increase of working
pressure.

Films were annealed at 400°C atmosphere environment in order to investigate the annealing
effect. XRD analysis of annealed films have shown that new polymorphs were formed and peak
intensity were increased. Optical analyzes have shown that the band gaps of films were
increased and the absorption results were improved.

The experimental studies have shown that growth power, working pressure and substrate are
very effective on the structural, optical and morphological properties of Bi,Os thin films.

2021, 80 Pages
Keywords: Bi,Os, Reactive sputter, Thin film
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1. GIRIS

Gliniimiizde teknoloji, insanoglunun ihtiyaglarin1 karsilamak i¢in siirekli gelismektedir.
Bu gelismelerden biri de boyutlarin kiicliltiilmesiyle baslayan ve malzemelerin
Ozelliklerini iyilestirmeye yonelik olan nanoteknolojidir. Mikro Teknolojiden daha
kiigiik teknoloji olarak da adlandirilan nanoteknoloji, atomik Olgekte gergeklestirilen
isleme teknolojisidir. Son yillarda nanotel, nanopargacik ve nanotiip seklinde iiretilen
farkl1 kimyasal bilesimindeki nanoyapilara biliyiik 6nem verilmektedir. 20. yiizyil
nanobilim ve nanoteknoloji Onemli Ol¢iide yol katetmesi, nanobilim ve nano
malzemenin her alanda taninmasi ile sonlanmistir. Bu nedenle 21.Y{izyilda nanobilim

ve nanoteknolojinin stratejik pozisyonu 6nemli bir hal almistir.

Nano malzemeler; fabrikasyon, enerji, bilgi teknolojileri, ¢evre, saglik, alanlarinda
onemli bir destekleyici rol oynamaktadir. Nanobilim ve nanoteknolojinin getirdigi
gelismeler; nanoelektronik, nano ve mikrofabrikasyon, nanobiyoteknoloji, nanotip ve
teshis teknikleri, nano g¢evre gozlem ve davranis teknikleri, nanoyapilar vb olarak
cesitlendirilebilir. Yogun nano malzeme ve nano yapi ¢alismalari; yeni prensipler, yeni

teknikler ve yeni metotlar tiretmek i¢in 6nemli bir kaynaktir (Zhank vd., 2007).

Essiz ozelliklere sahip nanomalzemelere gereksinim duyan yiiksek teknoloji alani
nanomalzeme gelisimini yeni alanlara ¢ekmek i¢in 6nemli bir motivasyon kaynagidir.
Bilgi teknolojilerinde, ultra mikrocip iiretiminde, yiiksek yogunluklu depolamada,
transistorlerde, sensdrlerde nano boyutta iiretime gecilmesi essiz 6zelliklere sahip nano
malzeme ve nano yapi gelisimine olan ihtiyaci elektronik alaninda da 6nemli Slgiide

artirmigtir.

Nispeten diisiik sicakliklarda nano yapili metal oksitlerin gelistirilmesi ilgi ¢ekmistir ve
ozellikle 151k yayicilar, spin fonksiyonel cihazlari, gaz sensorleri, transparan
elektronikler vb igeren elektronik cihazlarin {iretimi ve bu tir cihazlarin fizigini

anlamak i¢in nano yapili metal oksitler gelistirilmistir ( Bahande vd., 2011).

Ince film teknolojisi mikro ve nano yapili malzeme endiistrisinin temelini
olusturmaktadir. Bilimsel ve teknolojik arastirmalarda 6nemli bir yeri olan ince filmler,
cesitli iretim teknikleri ile malzemelerin atom ya da molekiillerinin, bir taban iizerine
dizilmesi ile ince bir tabaka halinde olusturulan yapilardir. ince filmler i¢in kalinlik
sinir1 on nanometre ile birka¢c mikrometre arasindadir. ince filmler, optoelektronik,
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fotonik ve manyetik cihazlarin teknolojik gelisiminde temel unsurlardan biridir.
Malzemeler ince film kaplandiginda, c¢ok kiiclik hacimlerde ¢ok yogun madde

bulunmasi saglamasiyla malzemeler 6nemli derecede farklilik gosterir.

Ince film biriktirme ve fabrikasyon teknikleri iki sekilde smiflandirmak miimkiindiir.
Fiziksel bubhar biriktirme (PVD) ve kimyasal buhar biriktirme (CVD) (Guo vd., 2009).
Metot seciminde fiziksel, kimyasal ve ekonomik 6zellikler 6nemlidir. PVD ydntemi,
CVD yontemine gore daha diisiik sicakliklarda uygulanabilmektedir. Boylece PVD
islemlerindeki altyap1 Ozelliklerini olumsuz yonde etkileyen yiiksek sicaklik etkisi
ortadan kaldirilmig olur. Biriktirme isleminde optimum kosullarin saglanmasi i¢in her
adim ve her reaksiyon kolaylikla takip edilebilmelidir. Yap1 ve ozellik iliskileri, bu tiir
uygulamalarin temel 6zelliklerindendir ve ince film teknolojilerinin temelidir (Chopra

vd., 2004).

Bizmut oksit (Bi,O3) ince filmler kristal yapisina bagli olarak genis optik bant araligina,
yiiksek kirilma indisine, dielektrik gecirgenlige ve iyi fotoiletkenlik cevabina sahip essiz
seramik malzemelerdir. Bu ilgi ¢ekici 6zellikleri BioO3 ince filmleri, optik kaplama Fan
vd. (2006), elektrokromik Shimanoe (1998), fotokatalitik Sirota vd. (2012) yakit
hiicreleri Gui vd.(2016), gaz sensorleri Bahande vd. (2011), gibi genis aralikli

uygulamalar i¢in uygun hale getirmistir.

Bi,O3 kristal yapilarinin analizi i¢in birgok arastirma yapilmis ve kristal fazlar bu
calismalar sayesinde belirlenmis ve bu ¢aligsmalar sonucu Bi2O3’in fiziksel ve kimyasal
ozelliklerinin bu kristal yapilarma bagli olarak ¢ok fazla degisiklik gosterdigi
belirlenmistir. Bi,O3 polimorflar1 aragtirmasinin bir pargasi olan Sillén (1939) 1939°da
ilk kez monoklinik o-Bi,O3 kristal yapisini tanimladi. Patterson analizi ile metal
atomlariin pozisyonunu belirledi ve yap1 iizerinde daha dogru bilgi sahibi olmak i¢in
Ozellikle bizmut atomlar1 c¢evresindeki oksijen atomlarinin pozisyonlarmi ve

koordinatlarini inceledi (Sillén(1939); Malmros(1970)).

Daha sonralar1 Bi,O3 polimorflari {izerine bir¢ok arastirma yapildi ve Levin ve Roth
(1994) ilk kez 1964°de yaptiklar1 caligmada Bi,O3°in ikisi sabit ve ikisi yar1 sabit olmak
tizere dort adet polimorfu oldugunu, monoklinik a fazinin oda sicakliginda sabit faz
iken 729°C’de 824°C’ye kadar sabit olan fcc teta fazina donistiigiinii, beta fazinin
650°C ‘de ve bee gama fazinin 639°Cda olustugunu bildirdi (Ernerst vd.,1964). Daha



sonraki caligmalarda ise bu fazlara ait elektriksel Ozellikleri incelendi ve B,y ve o
iletkenliklerinin ¢ogunlukla iyonik oldugunu ve oksit iyonlarinin mobil tasiyict
oldugunu bildirildi. o fazinda ise 400°C ile 729°C arasinda elektronik iletken oldugu ve
bosluklarin mobil tasiyici oldugu bildirildi (Harwing ve Gerards, 1978).

Bi,O3 polimorflari lizerine yapilan farkli ¢alismalar sonucu yeni kristal fazlar kesfedildi
ve Bi,O3 ‘in giiniimiizde bilinen alt1 adet kristal fazi bulunmaktadir. Bunlar: monoklinik
a-Biy03, tetragonal B-Bi,Os, i¢ merkezli kiibik (bce) y-Bi203, yiizey merkezli kiibik
(fcc) 8-Biy0s, triklinik @-Bi,O3 ve ortorombik &-Bi,O3’dir. a-BioO3 oda sicakligi ile
730°C arasinda sabit bir fazdir ve 730°C’den yiiksek sicakliklarda 6-Bi,O3 fazina
doniistir ve 825°C’ye kadar bu fazda kalir. f-Bi,O3 ve y-Bi,O3 6-Bi,O3 sogurken olusan
yar1 sabit fazlardir. 650°C’nin altinda bu fazlar a-Bi,O3 fazina donisiir. Bi,O3 ince
filmlerin baz1 fazlar1 sabit olmamasi ve sicaklik degisiminden etkilenmesi bu
malzemeye ait fiziksel 6zelliklerin degismesine neden olmustur. Istenilen 6zellikte
Bi,O3 faz1 iiretmek i¢in ise birgok arastirma ve calisma yapilmistir. Bu ¢aligmalarda
Bi,O3 kristal fazlarin1 sabit tutmak ya da istenilen faza doniistirmek igin farkl
yontemlerle ve farkli materyallerle katkilama islemleri yapilmistir. Vila vd. (2012)
yaptiklari ¢aligmada lazer 1sinlama yontemini kullanarak a-Bi;O3 fazini 8-BiyO3 fazina

dontistiirmeyi basarmiglardir.

Bi,O3’in her bir polimorfu farkli bir kristal yapi, gesitli elektriksel, optik ve mekanik
ozellik gosterir. Bunlardan ikisi sabit faz olan; diisiik sicakliklarda tiretilen monoklinik
a-Bi,03 faz1 ve yiiksek sicakliklarda iiretilen yiizey merkezli kiibik (fce) 6-Bi,O3 fazi ve
diger yar1 sabit olan ii¢ii; tetragonal B-Bi,O3 fazi, i¢ merkezli kiibik (bcc) y-BioO3 fazi
ve triklinic @-Bi,O3 fazidir. Bunlar arasinda 6-Bi,O3 fazinin kristal yapisi i¢inde birgok
oksijen boslugu bulundurmasi sebebi ile yiiksek iyon iletkenligine sahip olmasi ¢ok
fazla ilgi ¢ekmistir. Ancak BiyO3’in sadece 730°C ile 825°C arasinda bu fazda sabit
kalabilmesi arastirmacilart malzemeyi bu fazda tutabilmek icin yeni ¢aligmalar yapmaya

yonlendirmistir.

Daha diisiik sicakliklarda sabit bir 6-Bi,O3 elde edebilmek igin diger metal oksitler ile
katkilama islemleri yapilmigtir. Gomez ve Rodil (2017) yaptiklar1 ¢aligmada termal
yapisal sabitligi artirmak ve elektriksel 6zellikleri iyilestirmek i¢in a-Bi,Oz‘e W, Ta ve
Al katkilayarak 6-Bi,O3 fazini olusturdular. Empedans analizleri iletkenligin ¢ogunlukla

nano yapil ince filmlerin tanecik sinirlar1 boyunca yerellestirilmis iyon iletkenliginden
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meydana geldigini gdstermistir. Bu yerellestirilmis tanecik smnirlar1 ise katkilanan
metallerle artirilmistir. Bi,O3’in ¢ok genis optik 6zelliklere sahip olmasi bu malzemeyi

fotokatalitik uygulamalarda ilgi ¢ekici hale getirmistir.

Bi»O3’in diger 6zelliklerinde oldugu gibi optik ozellikleri de fazlarina gore degisiklik
gostermektedir. Bu nedenle birgok calismada Bi,Os’e farkli metaller katkilanarak
fotokatalitik etkinligi artirilmistir. Shing ve Sharma (2018) a-Bi,O3’e Ni katkilayarak
1s1k emilimi kapasitesinde ve gelistirilmis 1sinla iiretilmis elektron alaninda iyilestirme
saglamiglardir. W katkili  Bi,O; malzemeler ilgi c¢ekici fiziksel 0Ozellikler
gostermektedirler. Shi vd. (2000) ve Fu vd. (2005) farkli yontemlerle nano boyutlu
Bi,WOg sentezlemis ve Ozelliklerini incelemislerdir. Zhank vd. (2019) yaptigi
calismada egik acili sigratma yontemi kullanilarak tungsten katkili Bi,O3 iiretilip 500
°C’de tavlanarak Bi,WOg’a doniistiiriildii. Bi;Os’e W katkilamak goriiniir aralikta
absorbsiyonu artirmistir ve LED goriiniir 151k 1s1nlanmasi altinda foto katalitik etkinligi
onemli Olglide artmistir. Malathy vd. (2014) Bi,O3 nano parcaciklara ge¢is metali
katkiladi ve fotokatalitik ©zelligin gelisimini inceledi. Nikel (Ni) ve c¢inko (Zn)
katkilanan Bi,O3 ve saf Bi,O3 karsilagtirildiginda gegis metali katkilanmasiyla kristal
yapisinin degismedigi ancak XRD kirmim desenindeki pik yogunlugunun gec¢is metali
katkilanmasiyla arttigt ve Ni ve Zn iyonlarmin varhigiyla goriiniir bolgede
absorbsiyonun Onemli Olgiide degistigi goriilmiistiir. Ni katkilamak fotokatalitik
aktiviteyi artiran 1sinla Uretilmis elektron ve hole sayisimi artirdigi icin sonuglar Ni
katkilanmayla yiiksek fotokatalitik aktivite gostermistir. Yakout (2010) Bi,O3’ e Gd,
Nb, V ve Mn katkilayarak, Li ve Yan (2009) CeO, katkilayarak, Zhu vd. (2011) Ag
katkilayarak, Anandan vd. (2010) Au katkilayarak Bi,O3’in foto katalitik 6zelligini

gelistirmeye calismiglardir.

Malzemelerin foto aktivitesini gelistirmek i¢in yar1 iletken katkilama en ¢ok kullanilan
metotlardan biridir. TiO, yiiksek fotokatalitik aktivitesi, yiiksek termal stabilitesi, toksik
olmayis1 ve mitkemmel indirgeme kapasitesi sayesinde en ¢ok kullanilan fotokatalisttir.
Ancak genis bir band araligina sahip olmasi nedeniyle sadece UV 1smm yayilimi
sayesinde aktive edilir. iki yari iletkenin farkli valans ve iletkenlik bandma sahip
olmalar1 nedeniyle tasiyict rekombinasyonu oOnemli Olclide engellenir ve bdylece
Bi,O3/TiO, birlesiminin fotokatalitik aktivitesi 6nemli 6l¢tide gelistirilmistir (Li vd.,
2020).



Bi,O3 ince filmlerin yapisal ve morfolojik 6zelliklerinin kaplama veya biiyiitme yapilan
yontem ve metoda bagli olarak da cok fazla farkliliklar gosterdigi bilinmektedir.
Uretilmek istenen bizmut oksit malzemenin kullanim alanina gore ve istenilen fiziksel
ve kimyasal 6zelliklerine gére metot ve target se¢imi yapilmaktadir. Sol-jel Solis-
Casados vd. (2016), atomik katman biriktirme (ALD) Li vd. (2020), darbeli lazer
biriktirme (PLD) Leontie vd. (2005), kimyasal banyosu biriktirme (CBD) Gujar vd.
20805) gibi farkli biriktirme yontemleri ile bizmut oksit sentezlenmis ya da

blytitilmiistiir.

Gilinlimiizde yaygin olarak kullanilan sigratma yontemi ile diger yontemlerle elde
edilemeyen saflikta ve yogunlukta ince film kaplama yapilabilmektedir. Parametre
kontroliiniin kolay olmasi1 ve yiiksek kalitede kaplama yapilabilmesi sebebiyle sigratma
yontemi ince film kaplamada fazlaca tercih edilen bir yontemdir. Bazen bizmut target
Sitora vd. 2012; Meng vd., 2016) bazen ise bizmut oksit target Medina vd. (2016)
kullanilarak radyo frekansi Rf-magnetron sigratma ve dc-magnetron sigratma Rasheed

ve Barille (2017) yontemleri kullanilarak bizmut oksit biiyilitme yapilmistir.

Bu tez ¢alismasinda da RF magnetron sigratma yontemi kullanilarak Bi,O3 ince filmler
cam, silisyum ve indiyum kalay oksit (ITO) olmak iizere ii¢ farkli alt tas {izerine iic
farkli seride bizmut oksit target kullanilarak biiyiitiildii. ilk seride sicaklik 300°C’de ve
basing 8 mTorr’da sabit tutularak argon gazi altinda farkli giic seviyelerinde biiyiitme
yapildi. Ikinci seride sicaklik 300°C’de ve giic 40 W seviyesinde sabit tutularak farkls
basing seviyelerinde argon gazi altinda biiyiitme yapildi. Ucgiincii seride sicaklik
300°C’de, giig¢ 40 W seviyesinde farkli basing ve Ar:O gazi oraninda biiyiitme
gerceklestirildi. Biiytitiilen Bi2Oj3 ince filmlerin yapisal, morfolojik ve optik 6zellikleri

ve parametre degisimine bagli olarak meydana gelen degisimler incelendi.

Bu tez {i¢ ana boliimden olusmaktadir. Girig boliimiinden sonraki materyal ve yontem
boliimiinde ¢alismada kullanilan Rf-magnetron si¢cratma yontemi ve caligmada
kullanilan diger ekipman ve malzemelere ait bilgiler verilmistir. Arastirma bulgulari
boliimiinde yapisal, morfolojik ve optik incelemeler sonucu elde edilen bulgular

verilmistir. Sonug¢ bdliimiinde bulgular degerlendirilmistir



2. MATERYAL ve YONTEM

2.1. Bizmut ve Bizmut Oksit

Bizmut, sembolii Bi olan ve atom numarast 83 olan kimyasal bir elementtir. 5A
grubunda yer alan bizmut, metaller icerisinde en giic miknatislanan elementtir ve 1s1
iletkenligi cok diisiiktiir. Kristal yapist sarmal ve merdiven basamakli seklinde olmasi
sebebiyle dis sinirlarda biliylime orani i¢i sinirlarda biiyiime oranindan fazladir. Bizmut
kristalinin yiizeyinde olusan oksit tabakasinin kalinligindaki farkliliklar, farkli 1s1k dalga
boylarinin yansimayi engellemesine ve ylizeyde gokkusagi renkleri goriinmesini

saglamaktadir. Bir alt tas iizerine biriktirilen bizmut yar1 iletken 6zellik gosterir.

Dogada genelde bilesikleri olan BiyO3 (bizmut oksit) ve Bi,S3 (bizmut siilfiir) halinde ya
da kursun, kalay, bakir cevherleri ile bir arada bulunur. Bi;O3 bizmutun en 6nemli
bilesenlerinden birisidir. Kristal yapisina bagli olarak essiz 6zelliklere sahip olabilen
Bi,O3 son yillarda arastirmacilarin ilgisini ¢ekmektedir. a-Bi,O3 oda sicakliginda
tastyicinin pozitif bosluklar oldugu p-tipi elektriksel iletkenlik gosterir ve 550-650°C’de
oksijenin kismi basincina bagl olarak, tasiyicinin elektronlar oldugu n-tipi elektriksel
iletkenlige doniisiir. B, y ve 6 fazlarinda oksijen iyonlarinin ana tasiyict olmasi nedeniyle
iletkenlik ¢cogunlukla iyoniktir. 3- Bi,O3 birim hiicredeki sekiz oksijenden iki tanesinin
bos olmasi sebebiyle yap1 kusurlu bir florit tipindedir. Bi-O baglar1 kovalent baglidir ve
iyonik baglardan daha zayiftir. Bu sayede oksijen iyonlar1 bosluklara daha rahat

atlamasi ytiksek iletkenlige sebep olur.

2.2. Alt Taslar

Alt taslar iizerine kaplama ya da biriktirmenin yapildig1 temel malzemelerdir. Bu tez
caligmasinda farkli alt taglarin filmin biliylimesine etkisini incelemek i¢in cam, silisyum
ve indiyum kalay oksit (ITO) olmak iizere ii¢ farkli alt tas kullanildi. Alt taslar bazi
temizleme islemlerinden geg¢irildi. Temizleme isleminde oncelikle alt taglar deterjanl
bol su ile yikandi, ultrasonik cihazda bekletildi ve bese bir hidrojen peroksit (H207)-
stlfurik asit (H2SO,4) ¢Ozeltisinde 2 saat bekletildi. Daha sonra deiyonize suyla
yikanarak ultrasonik cihazda 15 dk bekletildi. Son olarak alt taslar azot gazi ile

kurutularak biiyiitmeye hazir hale getirildi.



Sekil 2.1. Bizmut oksit target goriintiisii

Bu tez calismasinda %99,9 saflikta, 2 inch ¢apinda ve 0,125 inch kalinliginda Sekil 2.1’
de gosterilen Bi,O3 metali hedef olarak kullanilmistir.

2.3. Sactirma Yontemi

Sactirma biriktirme; bir buhar biriktirme yontemi (PVD) olan sagtirma ile ince film
biiylitme metodudur. Sagtirma yontemi genel olarak cesitli metal, yariiletken, yalitkan
vb gibi malzemeleri hazirlamada kullanilir ve basit yapili, kolay kontrol edilebilir,
bliylik kaplama alanina sahip, yiizeye giiclii tutunmay1 saglayan, ¢alisma hiz1 yiiksek,
diisiik sicakliklarda yiiksek verim elde edilebilen ve yiiksek kalitede film iiretilebilen bir
yontemdir. Anot ve katottan olusan iki kutuplu piiskiirtmede hedef yiizeyde kapali bir
manyetik alan olusturulur ve ikincil elektron, iyon yogunlugu ve enerjisi artirilan
hedefin yiizeyinde olusan elektromanyetik alan sayesinde hedef yiizeydeki belirli bir
alana baglanir ve yiizeyden yiliksek yogunluklu sagtirma gergeklesir. Sagtirilan atomlar
ise alt taslar {izerine tutunur ve yiizeyde birikirler. Iyon yogunlugu iyonlasmis argon
atomlarindan olusur ve hedef yiizeye atom ve iyonlarin etkisiyle gelen enerji yiiklii
parcaciklar enerjilerini hedef ylizeyine aktararak yiizeyden pargacik koparilmasini

saglar.



Asal gazlar aktif olmayip, herhangi bir kimyasal tepkimeye girmemeleri sebebiyle
magnetron sactirma yonteminde koparma islemi ic¢in kullanilir. Saf halde en kolay
bulunabilen gaz olan argon gazi (Ar) kopartma islemi i¢in idealdir. Kopartma islemi
sirasinda pargaciklarin elektrik veya manyetik alan altinda kolayca hareket edebilmesi
acisindan argon gazi iyonlastirilarak Ar+ iyonlar ile hedef malzeme bombardiman

edilir.

Sactirma ile biiylitmede dogru akim (DC) magnetron sactirma ve radyo frekansi (RF)
magnetron sagtirma olmak tizere iki temel sagtirma metodu yaygin olarak

kullanilmaktadir.

2.3.1. DC magnetron sagctirma

DC magnetron sagtirma yonteminde hedef ve alt tas malzemelerin bulundugu yerler
anot ve katot olarak ayarlanir. Cogunlukla Ar gazi ile plazma olusturularak dogru akim
verilir ve bir elektrik alan olusturulur. Elektrik alan i¢inde bulunan elektronlar Ar
atomlarin1 Ar+ iyonlarina doniistiiriir ve ortamda ikincil elektronlar olusur. Olusan
ikincil elektronlar elektrik alan sayesinde ivmelenerek katot olan hedef malzemeye
carpar ve enerjisini hedef malzemeye verirken ylizeyden pargacik koparir ve kopan
parcaciklar alt taslar tlizerinde birikir. Eger hedef malzeme yalitkan ise ikincil
elektronlar hedef yiizeyinde birikir ve ylizeyde bir ylik yogunlugu meydana gelir. Bunun
sonucunda sactirma islemi gerceklestirilemez. Bu durumu engellemek icin hedef
malzeme yalitkan ise alternatif akim (AC) kullanilir ve bdylece hedefin kutuplanmasi
degistirilerek elektron ve iyonlar sirali olarak bombardiman edilir. Sekil 2.2°de DC

piisklirtmenin sematik gosterimi verilmistir.

2.3.2. RF magnetron sactirma

RF magnetron sagtirma yonteminde radyo frekansi (13.56 MHz) gii¢c verilen elektrot,
elektronlar ve iyonlar arasindaki mobilite farkindan dolay1 negatif yiiklii olur ve boylece
daha fazla pozitif yiiklii iyonlar elektrodu bombardiman eder. Yiikli parcaciklar hedef
kaynagina yerlestirilen miknatislarin  olusturdugu  elektromanyetik alan ile
yonlendirilirler. Miknatislar elektronlarin  hizlanmasin1  saglayarak daha fazla
carpismaya ve iyon artigina ve bunun sonucunda daha giiclii plazma olusumuna sebep

olur.
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Sekil 2.3. RF magnetron sagtirma yonteminin sematik gosterimi

RF magnetron sagtirma metodu yiiksek vakum altinda hedef malzemenin inert gaz
sayesinde bombardiman edilmesi sonucu hedef malzeme yiizeyden kopan atomlarin
veya molekiillerin alt tas lizerine tutunmasi islemidir. Sekil 2.3 *de goriildiigii gibi hedef
malzeme Ar+ iyonlartyla bombardiman edilerek ince filmin alt tasa tutunmasi

saglanmaktadir (Merhan, 2018). Bu yontem ile hem iletken hem de yalitkan malzeme

hedef olarak kullanilabilmektedir.

Bu ¢alismada kullanilan Reaktif Sa¢tirma Metodu uygun kalitelere sahip olan ince
filmlerin elde edilmesinde dnemli bir metottur. Genellikle kat1 bir malzemenin pozitif

asal gaz iyonlartyla bombardiman edilmesi ince film iiretmek i¢in kullanilan en eski
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vakum islemidir. Biiyiitiilen filmlere kirlilik bulagmamasi i¢in vakum ortamina ihtiyag

vardir. Kullanilan cihazdaki vakum ortami mekanik ve turbo pompa ile saglanmaktadir.

Deneysel calismalar Atatiirk Universitesi Fen Fakiiltesi Fizik Boliimii Nano Aygit
Uretim ve Karakterizasyon Laboratuar1 biinyesinde kurulmus sinif 1000 temiz oda
sartlarinda ve RF magnetron reaktif sagtirma cihazi kullanilarak gergeklestirilmistir.
Biiyiitmelerde kullanilan RF magnetron reaktif sactirma cihazi Sekil 2.4°de

goriilmektedir.

www nanovak.com

Sekil 2.4. RF magnetron reaktif sagtirma cihazi

Kullanilan RF magnetron reaktif sactirma cihazinin genel gorintiisii Sekil 2.4°de
gorilmektedir. Bu malzeme %99,995 saflikta, 2 in¢g c¢apinda ve 0,125 ing
kalinligindadir.
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2.4. Deneysel Ol¢iim Teknikleri
2.4.1. X-ray difraktometresi (XRD)

X-1s1m1 kirmimi malzemelerin atomik ve molekiiler yapisini belirlemek i¢in kullanilan
bir yontemdir. Malzemeler periyodik olarak tekrarlanan atomlarin bir diizen i¢inde
meydana getirdigi kristal yapilardan meydana gelir. X-1s1n1 kirinimi teknigi ile kristal

yapisi, tanecik boyutu ve yonelimi, kusurlar ve fazlar ile ilgili bilgi elde edilir.

X-151m1 kirinimi yontemi genel bir tanimla gonderilen X-1sin1yla kirilma ve dagilma
verilerinin toplanmasidir. Malzemenin her bir kristal yapisina bagl olarak x-1sinlarini

karakteristik yilizey ve ara yiizeylerde kirilmasi esasina dayanir (K6g, 2016).

Difraksiyon ise bir madde iizerinde x-isitninin dogrudan gonderilmesi ve bunun
sonucunda girisim olusmasi olayidir. Gonderilen x-151n1 aralarinda mesafe bulunan atom
toplulugu ile karsilastiginda her bir atom ikinci bir atom kaynagi olarak hareket eder.
Difraksiyon teorisine gore belirli yonde gonderilen dalgalar kuvvetlenerek daha yiiksek

mertebeden kirinima ugramis 1sinlar yayarlar (Atkins ve Jones, 1998 ).

Sekil 2.5. Bragg yasasi: 2dsi sinf=n\
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Bragg yasasina gore X-151n1 kirmnim desenleri belirli bir 6 agisiyla sacilan A dalga boylu

X-1isinlarinin aralarinda “d” kadar mesafe bulunan kristal diizlemlerinden yansimasi

sonucu olusur (Bkz. Sekil 2.5).

Sekil 2.6. XRD cihaz

Bu ¢alismada yapilan XRD 6lciimleri, Erzincan Binali Yildirim Universitesi, Temel
Bilimler ve Arastirma Merkezi biinyesinde bulunan PANALYTICAL marka,
EMPYREAN model XRD kullanilarak 20°°den 70°’ye kadar degisen difraktometre
acistyla kirmim desenleri elde edilmistir (Bkz Sekil 2.6).

2.4.2.  Taramal elektron mikroskobu (SEM)

Taramali elektron mikroskobu malzemelerin yiizeyini yiiksek vakum ortaminda elektron
1511 ile tarayarak goriintii alinmasini saglar. Gonderilen elektron isinlar1 numunenin
atomlar1 ile etkilesime girerek ylizey topografisi ve bilesenleri hakkinda bilgi igeren
sinyaller {retir. keV bandinda elektron 1sinlarina sahip bir taramali elektron mikroskobu

mikro ve nanometre boyutunda nesnelerin goriintiisiinii iiretir.
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Sekil 2.7. Taramal1 Elektron Mikroskobu (SEM) sematik gdsterimi

Sekil 2.7°de SEM sematik gosterimi verilmistir. Taramali Elektron Mikroskobu Optik
Kolon, Numune Hiicresi ve Goriintiileme Sistemi olmak iizere ii¢ temel kisimdan
olugmaktadir. Optik kolon kisminda; elektron tabancasi, elektronlari numuneye dogru
hizlandirmak i¢in yiiksek gerilimin uygulandigi anot plakasi, ince elektron demeti elde
etmek i¢in yogunlastirict mercekler, demeti numune {izerinde odaklamak i¢in objektif
mercegi ve elektron demetinin numune ylizeyini taramasi i¢in tarama bobinleri yer
almaktadir. Mercek sistemleri elektromanyetik alan ile elektron demetini inceltmekte
veya numune {izerine odaklanmaktadir. Goriintii sisteminde, elektron demeti ile numune
etkilesimi sonucunda olusan ¢esitli elektron ve 1s1malar toplayan detektorler, bunlarin
sinyal ¢ogalticilart ve numune yiizeyinde elektron demetini goriintii ekraniyla

senkronize tarayan manyetik bobinler bulunmaktadir.

Bu tez calismasinda SEM olgiileri Erzincan Binali Yildirnm Universitesi, Temel
Bilimler ve Arastirma Merkezi’nde bulunan QUANTA FEG 450 Model, FEI marka

SEM cihazi ile alinmistir. Cihazin genel goriintiisii Sekil 2.8’de goriilmektedir.
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Sekil 2.8. SEM cihazi

2.4.3. Sogurma dl¢iim teknigi

Malzemelerin optik sogurma araligini ve yasak enerji araligini belirlemede en sik
kullanilan metot sogurma Ol¢iim metodudur. Sogurma kisaca 1s1gin bir malzemenin
yiizeyinden emilmesi ya da malzemenin arka yiizeyine gegmesidir. Olgiim sirasinda
malzemeye gonderilen 1smlar malzemeye zarar vermez, malzemeden belli sartlarda

yansir, geger veya sogurulur (Saritas, 2017).

Isigin sogurulmas: isleminde malzemenin Ozelligine gore farkli sekilde islemler
gerceklesebilir. Belirli bir bant araligi enerjisine sahip yalitkan malzemelerde 15181
foton enerjisi, bant aralig1 enerjisini agtiginda giiglii bir sogurma gergeklesir. Her bir
foton sogurmasi bant araliginin karsisindaki bir elektron tagiyicisinin uyarilmasina
sebep olur. Boylece iletim bandinda bir ek tasiyic1 ve valans bandinda bir bosluk olusur.
Elektronik uyarma enerjisi ¢ogunlukla 1siya, fonona ya da 1518a doniiserek kaybolur.
Benzer bir siireg bant araliginin daha kiiciik oldugu yari iletkenlerde de goriiliir. Tletim
bandinin tamamen dolmadigi metallerde durumun farkhidir. Gilig¢lii bir yansima
nedeniyle ancak ince bir tabaka igerisinde sogurma olur. Sogurma O6zellikleri yiizeyin

plirtizliilligii ile ve malzemenin tek tip olmasina gore farkliliklar gosterebilir.

Beer-Lambert yasasina gore; d kalinligindaki bir malzeme, elektromanyetik dalga ile
etkilestigi durumda sogurma frekansin fonksiyonu olur. Isigin sogurulma miktari,

sogurma katsayist;
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I=l,e™ (2.1)

esitligi ile verilir. Burada Iy, malzeme yiizeyine gonderilen elektromanyetik dalganin
siddetini; I, d kalinligindaki materyalden gegen elektromanyetik dalganin siddetini ve a,
sogurma katsayisini ifade eder (Fox 2001). Sekil 2.9’da sogurma 6lgiim sisteminin

sematik gdsterimi verilmistir.

slit 1 @ UV lambas:
Difraktometre | I|]
I Ayna
slit 2 e \‘
Gérunur bdlge
Filter =155 Lambasi

Referans haznesi Dedektor

Ayna
A "IWI °

vLens

Yari gegirgen
Ayna

Ayna Numune haznesi Dedektor

S/ R =|~WI
:\)’n% L VLens

Sekil 2.9. Sogurma 6l¢lim sisteminin sematik gosterimi

Bir malzemenin sahip oldugu bant tipi ve yasak enerji aralig1 sogurma 6l¢iim sistemi ile
Ogrenilebilir. Temel sogurma spektrumu kullanmilarak cizilen (ahv)2~hv degisim
grafiginde lineer kisminin dogrultusunun, hv eksenini (ahv)2=0’da kestigi noktanin

enerji degeri malzemenin yasak enerji araligin1 vermektedir (Bagde vd, 2003).
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3. ARASTIRMA BULGULARI

3.1. Farkh Gii¢ Seviyelerinde Biiyiitiilen Bi,O3 Ince Filmlerin Yapisal Analizi

Bi,O3 ince filmler RF-magnetron sagtirma yontemi ile farkli gili¢ seviyelerinde

biiyiitiildi. Biiylitme parametreleri Tablo 3.1’de verilmektedir.

Tablo 3.1. Farkl1 gii¢ seviyelerinde biiyiitiilen filmlerin biiylitme parametreleri

_ Calisma
Seri Sieaklk o (wy  Arbasmer e he Siire (dK)
numarasi °O) (scem)
(mTorr)
11 300 40 80 8.1 %0
12 300 80 80 Pl 20
1-3 300 120 80 81 10

3.1.1.  Farkh giic seviyelerinde biiyiitiilen Bi,O3 ince filmlerin XRD sonuclari

Reaktif magnetron sactirma yontemi kullanilarak biiyiitiilen Bi,O3 ince filmlerin yapisal
analizi i¢in 20 formunda 20°’den 70°’ye kadar degisen difraktometre agisiyla X-Ray
difraktometre kullanildi. Cam, silisyum ve ITO alt tas iizerine, farkli gii¢ seviyelerinde
sactirma ile biriktirilen ince filmlere ait XRD kirmmim desenleri Sekil 3.1, Sekil 3.2 ve
Sekil 3.3’te verilmistir. Biiylitme parametreleri Tablo 3.1’ de verilmistir. XRD kirmnim
desenindeki pikler incelendiginde monoklinik ve hegzagonal yapilarin olustugu ve bu
yapilardan bazilarimin yiiksek gliclerde olusmadigi sadece 40 W giicte olustugu

belirlenmistir.

Sekil3.1’de cam alt tas ilizerine farkli giliglerde biiyiitiilen Bi,Oz ince filmlerin XRD
kirinim deseninde gosterilen pikler incelendiginde, 40 W giicte biiyiitiilen filmlerde 111
(20 =28,48°) ve 222(20 = 58,81°) fcc-Bi,O3 yap1 mevcuttur.

80 W giicte biiyiitiilen filmlerde 111 (20 = 28,49°) ve 222(26 = 58,81°) fcc-Bi,O3 yap1

mevcuttur.

120 W giicte biiyiitiilen filmlerde 111 (20 = 28,50°), 222(20 = 58,26°) ve 311(20 =
58,82°) fcc-BipO3 yap1 ve 012(20 = 28,75°) monoklinik Bi,O3 yapt mevcuttur (Meng
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ve ark.,2018), (Lunca ve ark.,2017). Gii¢ seviyesinin degistirilmesi ile faz kaymalarinin

oldugu ve yeni polimorflarin olustugu belirlenmistir.
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2 teta (Derece)

Sekil 3.1. 40 W, 80 W ve 120 W gii¢ seviyelerinde cam alt tas {izerine biiyiitiilen Bi,O3
ince filmlere ait XRD kirinim deseni
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Sekil 3.2°de silisyum alt tas tizerine farkli giiglerde biiyiitiilen Bi,O3 ince filmlerin XRD
kirmim deseninde gosterilen pikler incelendiginde, 120 W giicte biiyiitiilen filmlerde
111(20 = 28,64°), 222(26 = 57,97°) fcc-Bi,O3 yap1 ve 002(20 = 28,15°) , 012(20 =
28,69°) monoklinik Bi,O3 yap1 mevcuttur.

80 W giicte biiyiitiilen filmlerde 111 (20 = 28,60°), 222(26 = 57,97°) fcc-Bi,O3 yapi,
002(20 =28,17°), 012(26 = 28,69°) monoklinik Bi,O3 yap1 mevcuttur.

40 W giigte biiyiitillen filmlerde 111 (26 = 28,61°), 222(20 = 57,96°) fcc-Bi, O3 yapi,
002(20 = 28,15°), 012(26 = 28,69°) monoklinik Bi,O3 yap1 mevcuttur Meng ve ark.
(2018), Lunca ve ark. (2017). Gii¢ seviyesinin degistirilmesi ile faz kaymalarinin oldugu

ve yeni polimorflarin olustugu belirlenmistir.

Sekil 3.3’de ITO alt tas iizerine farkli giiclerde biiyiitiilen Bi,Osz ince filmlerin XRD
kirinim deseninde gosterilen pikler incelendiginde, 120 W giigte biiyiitiilen filmlerde
111(20 = 26,22°), 20020 = 30,79°) ve 220(20 = 45,73°) fcc-Bi,O3 yap1 ve 140260 =
46,64°) monoklinik Bi,O3 yap1 mevcuttur.

80 W giicte biiyiitiilen filmlerde 111(20 = 26,26°), 200(26 = 30,79°), 220(26 = 45,72°)
ve 22220 = 58,20°) fcc-Bi,O3 yapr ve 14020 = 46,66°) monoklinik Bi,O3; yapi

mevcuttur.

40 W giigte biiyiitiilen filmlerde 111(20 = 26,22°), 200(28 = 30,79°), 220(28 = 45,62°)
ve 222(20 = 58,20°) fcc-BiO3 yapr ve 14020 = 46,64°) monoklinik Bi,O3 yapi
mevcuttur Meng ve ark. (2018), Lunca ve ark. (2017). Giig seviyesinin degistirilmesi ile

faz kaymalariin oldugu, pik siddetlerinin degistigi ve yeni polimorflarin olustugu

belirlenmistir.

18



20

3,60M -

2,40M -

1,20M -

0,00

L

-..J

o)

=
|

Siddet (Birimsiz)
%
]
=
|
1

910,00k F &
=
o

0,00 | lh./

o
4 80M S = -
m"é 1
o

3,20M - 4

1,60M |-
I ‘l
0,00 :

20 30 40 50 60 70
2 teta (Derece)

Sekil 3.2. 40 W, 80 W ve 120 W gii¢ seviyelerinde silisyum alt tas lizerine biiyiitiilen
Bi,03 ince filmlere ait XRD kirinim deseni
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Sekil 3.3. 40 W, 80 W ve 120 W gii¢ seviyelerinde ITO alt tas iizerine biiyiitiilen Bi;O3
ince filmlere ait XRD kirinim deseni
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3.1.2.  Farkh gii¢ seviyelerinde biiyiitiilen BiyO3 ince filmlerin SEM sonuclari

Reaktif magnetron sagtirma ydntemi kullamlarak cam, iTO ve silisyum alt tas iizerine
Tablo 1°de verilen parametreler ile biiyiitiillen Bi,O3 ince filmlerin SEM goriintiileri

Sekil 3.4, Sekil 3.5 ve Sekil 3.6’da verilmistir.

Sem goriintiileri incelendiginde giiciin artirilmasiyla filmin yiiksek enerjili parcaciklarin
bombardimanindan zarar gordiigli ve filmde i¢ kusurlar ve catlaklar meydana geldigi
gozlemlenmektedir. Farkl alt tas ilizerine biriktirilen ince filmlerin yiizey morfolojileri
incelendiginde, alt malzemenin degistirilmesiyle tanecik yapilarinin degistigi
goriilmektedir. Cam alt tag kullanilan filmlerde daha yogun ve kiiclik tanecikli yapilar
olusurken silisyum alt tag kullanilan ince filmlerde daha biiyiik tanecikli altigen benzeri

yapilar olugmaktadir.

HV mag ] WD det | spot  mode pressure — 1lpm—

vac moage e ressure
High vacuum | 15.00kV | 60000 x | 9.4 mm | ETD | 3. S 7.19¢e-4 Pa Erzincan University

(@)

Sekil 3.4. (a) 40 W, (b) 80 W ve (c) 120 W gii¢ seviyelerinde cam alt tas {lizerine
biiyiitiilen Bi,O3 ince filmlerin 60.000 biiyiitmede SEM goriintiisii

#
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vac mode HV mag ] det spot | mode IrESSUre —1pm

High vacuum | 15.00kV | 60000x | 7.8 mm | ETD | 3.0 SE 5.49e-4 Pa Erzincan University

HV O
High vacuum | 15.00 kv | 60 000 x A 10.7 mm | ETD

Sekil 3.4. (a) 40 W, (b) 80 W ve (c) 120 W gii¢ seviyelerinde cam alt tas lizerine
biiyititiilen Bi,O3 ince filmlerin 60.000 biiyiitmede SEM goriintiisii (Devam)
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ode [y

g [ WD det spot —1lpm—

8|

High vacuum | 15.00kV | 60000 x | 10.1 mm | ETD | 3.0 SE .08 Erzincan University

vac ode HV mag [ det spot ressure Jo— 1pum
High vacuum | 15.00kV | 60000 x | 10.2 mm | ETD | 3. S Erzincan University

(b)

Sekil 3.5. (a) 40 W, (b) 80 W ve (c) 120 W seviyelerinde silisyum alt tag iizerine
biiyiitiilen Bi,03 ince filmlerin 60.000 biiylitmede SEM goriintiisii

%%
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vac mode HV mag [} WD det | spot | mode pressure —1lpm—

&
* | High vacuum | 15.00kV | 60000x | 11.6 mm | ETD | 3.0 SE 3.58e-4 Pa Erzincan University

(©)

Sekil 3.5. (a) 40 W, (b) 80 W ve (c) 120 W seviyelerinde silisyum alt tas {izerine
biiyiitiilen Bi,O3 ince filmlerin 60.000 biyiitmede SEM goriintiisii (Devam)

mode HV mag [ WD det spot = moae ure ot 3 L —

uum | 15.00kV | 60000 x | 84 mm | ETD | 3. S 3, 4 Erzincan University

Sekil 3.6. (a) 40 W, (b) 80 W ve (c) 120 W gii¢ seviyelerinde ITO alt tas iizerine
biiyititiilen Bi,O3 ince filmlerin 60.000 biiyiitmede SEM goriintiisii
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vac mode HV mag [ wD det ot | mode g e el | wﬁ —t

High vacuum | 20.00kV | 60000x 84 mm  ETD | 3.0 SE Erzincan University

vac mode HV mag [] WD det | spot ” = —1pm—

High vacuum | 15.00kv | 60000x | 6.1 mm ETD 3. 6. Erzincan University

Sekil 3.6. (a) 40 W, (b) 80 W ve (c) 120 W gii¢ seviyelerinde ITO alt tas iizerine
biiyiitiilen Bi,O3 ince filmlerin 60.000 biiyiitmede SEM goriintiisii. (Devam)
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3.1.3.  Farkh giic seviyelerinde biiyiitiilen Bi,O; ince filmlerin EDAX sonuclari

Bu boliimde reaktif magnetron sagtirma yontemi kullanilarak 40 W, 80 W ve 120 W
gii¢ seviyelerinde farkli alt taslar {izerine Tablo 2°de verilen parametreler ile biiyiitiilen
Bi,O3 ince filmlerin Enerji Dagilimli X-Isinlar1 analizi sonuglar1 sirasiyla cam alt tas
kullanilarak biiyiitiilen filmler i¢in Sekil 3.7°de, silisyum alt tas kullanilarak biiyiitiilen
filmler igin Sekil 3.8’de ve ITO alt tas kullanilarak biiyiitiilen filmler i¢in Sekil 3.9°da
verilmistir. EDS analizi sonuglar1 incelendiginde gii¢c degisimine bagli olarak yapidaki
bizmut oksijen oraninin degistigi goriilmektedir. Gii¢ seviyesinin artmasiyla hedef
yiizeyine ¢arpan iyonlarin enerjisi artmistir ve yiliksek enerjili iyonlar hedeften bizmut
atomlarini koparirken bazi i¢ kusurlarin olusmasi sebebiyle koparilan atom sayisinin
azaldigt ve bu nedenle giiclin artmasiyla yapilardaki bizmut miktarimin diistigi

goriilmektedir.

D.LUR]

549K

Bi Ma

488K

427K

3.66K

3.05K

244K

183K

1.22K]

0.61K]

0.00K!
0.0 13 26 38 5.2 65 78 91 104 117 130

Lsec: 126.8 0 Cnts 0.000 keV Det: Octane Plus Det

Element Weight % Atomic % Net Int.  Error %
0K 122 64.47 43.45 11.39

BiM 878 35.53 685.12 228

(@)

Sekil 3.7. (a) 40 W, (b) 80 W ve (c) 120 W gii¢ seviyelerinde cam alt tas iizerine
biiyiitiilen Bi,03 ince filmlerin EDAX sonuglari

26



[=R= 100N

5.85K Bi Ma

5.20K

4.55K]

3.90K

3.25K

2.60K]

195K

1.30K

0.65K

0.00K
0.0 20 40 6.0 8.0 100 120 140 16.0 180

Lsec: 112.7 0 Cnts 0.000 keV Det: Octane Plus Det

Element Weight % Atomic % NetInt.  Error %
0K 13.88 67.8 30.58 11.61

()

261K Bi Ma
2.32K]
2.03K
1.74K
145K
116K
0.87K]
0.58K

0.29K]

0.00K
0.0 20 40 6.0 8.0 100 120 140 16.0 18.0

Lsec: 18.2 0 Cnts 0.000 keV Det: Octane Plus Det

Element Weight % Atomic % NetInt.  Error %
oK 15.76 70.96 118.55 12.39

(©)

Sekil 3.7. (a) 40 W, (b) 80 W ve (c) 120 W gii¢ seviyelerinde cam alt tas iizerine
biiyiitiilen Bi,O3 ince filmlerin EDAX sonuglari1 (Devam)
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0.00K! — ‘ —“—“
0.0 20 40 6.0 80 100 120 140 16.0 180

Lsac: 75.7 0 Cnts 0.000 kel Det: Octane Plus Det

Element Weight % Atomic % NetInt.  Error %

oK 9.31 25.1 27.68 13.05
BiL 48.4 9.88 167.74 121

(a)

[FXNTN

5.40K| Bi Ma

4.80K]|

4,20K]

3.60K|

3.00K]

2.40K]|

1.B0K]

1.20K]

0.60K|

0.00K!
0.0 2.0 4.0 6.0 8.0 100 120 140 160 i8.0

Lsec: 101.50 Cnts 0.000 keV Det: Octane Flus Det

Element Weight % Atomic % NetInt.  Error %

oK 13.4 52.98 43.34 11.56
BiL 75.04 2299 204.91 7.57

(b)

Sekil 3.8. (a) 40 W, (b) 80 W ve (c) 120 W gii¢ seviyelerinde silisyum alt tas {izerine
biiytitiilen Bi,03 ince filmlerin EDAX sonuglari
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1.08K| Si Kex

0.96K]

Bi Ma

0.84K

0.72K

0.60K]

0.48K]

0.36K]

0.24K

0.12K

0.00K!
0.0 20 40 6.0 80 100 120 140 160 180

Lsec: 23.3 0 Cnts 0.000 keV Det: Octane Plus Det

Element Weight % Atomic % NetInt.  Error %

oK 11.63 36.14 33.19 15.94
BiL 60.43 14.38 20203 15.23

()
Sekil 3.8. (a) 40 W, (b) 80 W ve (c) 120 W gii¢ seviyelerinde silisyum alt tas ilizerine
biiyiitiilen Bi,Oj3 ince filmlerin EDAX sonuglar1 (Devam)

160K,
1.44K] Bi Ma
1.28K]
112K
0.96K]
0.80K]
0.64K|
0.48K
0.32K]

0.16K]

e
0.0 20 40 6.0 8.0 100 120 140 16.0 18.0

Lsec: 21.0 0 Cnts 0.000 keV Det: Octane Plus Det

Element Weight % Atomic % Net Int.  Error %
oK 15.68 70.84 50.77 13.88

@

Sekil 3.9. (a) 40 W, (b) 80 W ve (c) 120 W gii¢ seviyelerinde ITO alt tas iizerine
biiytitiilen Bi,03 ince filmlerin EDAX sonuglari
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1.50K

1.60K

1.40K

1.20K

1.00K

0.80K]|

0.60K

0.40K

0.20K

0.00K
0.0 20 4.0 6.0 8.0 100 120 140 16.0 18.0

Lsec: 20.7 0 Cnts 0.000 keV Det: Octane Plus Det

Element Weight % Atomic % Net Int.  Error %
oK 14.43 68.78 711 1363

(b)

2.60K
2.34K Bi Ma
2.08K
1.82K
156K
1.30K
104K
0.78K
0.52K

0.26K

0.00K
0.0 20 4.0 6.0 &80 10.0 120 140 160 180

Lsec: 18.1 0 Cnts 0.000 keV Det: Octane Plus Det

Element Weight % Atomic % Net Int.  Error %
oK 14.42 68.75 107.64 13.21

(©)

Sekil 3.9. (a) 40 W, (b) 80 W ve (c) 120 W gii¢ seviyelerinde ITO alt tas iizerine
biiyiitiilen Bi,O3 ince filmlerin EDAX sonuglar1 (Devam)
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3.2. Farkh Basing Seviyelerinde Biiyiitiilen Bi,Os ince Filmlerin Yapisal Analizi

Bi,O; ince filmler RF-magnetron sagtirma yontemi ile farkli basing degerlerinde

blyiitiildii. Biiyiitme parametreleri Tablo 3.2’de verilmektedir.

Tablo 3.2. Farkli basing degerlerinde biiyiitiilen filmlerin biiyiitme parametreleri

) alisma .
v S Guw A S
(mTorr)
2-1 300 40 80 12 12
2-2 300 40 80 8,1 8
2-3 300 40 120 16 16
2-4 300 40 145 20 20
2-5 300 40 172 24 24

3.2.1.  Farkl basing seviyelerinde biiyiitiilen Bi,O3 ince filmlerin XRD sonuclari

Reaktif magnetron sagtirma yontemi kullanilarak biiyiitiilen Bi,Oj3 ince filmlerin yapisal
analizi i¢in 20 formunda 20°°den 70°’ye kadar degisen difraktometre agisiyla X-Ray
difraktometre kullanildi. Cam, silisyum ve ITO alt tas iizerine, farkli basing
seviyelerinde biiyiitiilen ince filmlere ait XRD kirinim desenleri Sekil 3.10, Sekil 3.11
ve Sekil 3.12°de verilmistir. Biiyiitme parametreleri Tablo 3.2 * de verilmistir. XRD
kirmim desenindeki pikler incelendiginde monoklinik, yiizey merkezli kiibik ve

tetragonal yapilarin varlig1 belirlenmistir.

Sekil 3.10°da cam alt tas tlizerine farkli basing seviyelerinde biiyiitillen Bi,O3 ince
filmlerin XRD kirmim deseninde gosterilen pikler incelendiginde, 8 mTorr basingta
biiyiitiilen filmlerde 111(20 = 28,66) ve 222(20 = 58,73°) fcc-Bi,O3 yap1 ve 012(20 =
27,98°) ve 024(26 = 57,98°) Bi,03 yap1 mevcuttur.

12 mTorr basingta biiyiitiilen filmlerde 111(26 = 28,34°) ve 222(20 = 57,90°) fcc-Bi,03

yap1 mevcuttur.

16 mTorr basingta biiylitiilen filmlerde 111(20 = 28,72) ve 222(20 = 58,75°) fcc-Bi,03
yapt ve 012(26 = 28,13°) ve 024(20 = 57,44°) Bi,03 yapt mevcuttur.

20 mTorr basingta biiyiitiilen filmlerde 111(26 = 28,66) ve 222(28 = 58,71°) fcc-Bi, 03
yap1 ve 012(20 = 28,08°) ve 024(20 = 57,44°) Bi,03 yap1 mevcuttur.
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24 mTorr basingta biiyiitiilen filmlerde 111(20 = 28,72) ve 222(28 = 58,75°) fcc-Bi, 03
yapt ve 012(20 = 28,13°) ve 024(20 = 57,45°) Bi,O3; yap1 mevcuttur (Meng ve

ark.,2018), (Lunca ve ark.,2017).

2,28M
1,52M
760,00k
0,00

Bi012 ]

—24mT arr|
— 20T arr

—12mT orr
——{8mTorr |-

1,95M
1,30M
650,00k
0,00

B1012

1,08M
720,00
360,00

12

Bt

0,0
1.71M

1,14M
570,00k
0,00

Siddet (Birimsiz)

2,31M
1,54M
770,00k

Bi1 012}

0,00

20

2 teta (Derece)

70

Sekil 3.10. 8 mTorr, 12 mTorr, 16 mTorr, 20 mTorr ve 24 mTorr basing altinda cam alt

tag tizerine biiyiitiilen BioOj3 ince filmlere ait XRD kirinim deseni

Sekil 3.11°de silisyum alt tas iizerine farkli basing seviyelerinde biiyiitiilen Bi,O3 ince

filmlerin XRD kirinim deseninde gosterilen pikler incelendiginde, 8 mTorr basingta
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biiyiitiilen filmlerde 111(20 = 28,45) ve 222(20 = 58,76°) fcc-Bi,O3 yap1 ve 012(20 =
27,61°), 024(20 = 56,80°) Bi,O3 yap1 mevcuttur.

12 mTorr basingta biiyiitiilen filmlerde 111(260 = 28,29°) ve 222(20 = 58,41°) fcc-Bi, 03
yap1 ve 012(20 = 28,04°), 024(26 = 57,73°) Bi,0O3 yap1 mevcuttur.

16 mTorr basingta biiyiitiilen filmlerde 111(26 = 28,58) ve 222(26 = 58,61°) fcc-Bi,03
yapt ve 012(20 = 27,76°), 024(26 = 56,91°) Bi,03 yap1 mevcuttur.

20 mTorr basingta biiyiitiilen filmlerde 111(26 = 28,50) ve 222(20 = 58,59°) fcc-Bi, 03
yapt ve 012(20 = 27,87°), 024(26 = 57,27°) Bi,03 yap1 mevcuttur.

24 mTorr basingta biiyiitiilen filmlerde 111(26 = 28,50) ve 222(20 = 58,61°) fcc-Bi, O3
yapt ve 012(26 = 27,88°), 024(26 = 57,29°) Bi,03 yap1 mevcuttur (Meng ve ark.,2018),
(Lunca ve ark.,2017).

Giig seviyesinin degistirilmesi ile faz kaymalarinin oldugu, pik siddetlerinin degistigi ve

yeni polimorflarin olustugu belirlenmistir.

Sekil 3.12’de ITO alt tas iizerine farkli basing seviyelerinde biiyiitiilen Bi,O3 ince
filmlerin XRD kirmim deseninde gosterilen pikler incelendiginde, 8 mTorr basingta
biiytitiilen filmlerde 111(26 = 28,51), 200(26 = 30,67°), 220(20 = 46,64°) ve 222(20 =
60,77°) fcc-Bi,O3 yapi, -211(20 = 32,84°), 20020 = 35,75°), 14020 = 47,47°)
monoklinik Bi,O3 yap1 ve 012(26 =27,98°) ve 024(20 = 58,24°) Bi,O3 yap1 mevcuttur.

12 mTorr basingta biiyiitiilen filmlerde 111(26 = 28,35), 200(20 = 30,69°), 220(20 =
46,71°) ve 222(20 = 58,79°) fcc-Bi, O3 yap1, -211(20 = 32,75°), 20020 = 35,73°),

monoklinik Bi,O3 yap1 mevcuttur.

16 mTorr basingta biiyiitiilen filmlerde 111(26 = 28,45), 220(26 = 47,49°) ve 222(20 =
58,13°) fcc-BiyO3 yapi, 012(20 = 27,98°), 024(20 = 55,97°) Bi,03 yapt ve 402(20 =
46,67°) tetragonal Bi,O3 yap1 mevcuttur.

20 mTorr basingta biiyiitiilen filmlerde 111(26 = 28,72), 220(20 = 47,11°) ve 222(20 =
58,90°) fcc-BiyO3 yapi, 012(20 = 28,13°), 024(20 = 55,97°) Bi,03 yapt ve 402(20 =
45,28°) tetragonal Bi,O3 yapt mevcuttur.
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Sekil 3.11. 8 mTorr, 12 mTorr, 16 mTorr, 20 mTorr ve 24 mTorr basing altinda
silisyum alt tas lizerine biiyiitiilen Bi,Oj3 ince filmlere ait XRD kirinim deseni
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Sekil 3.12. 8 mTorr, 12 mTorr, 16 mTorr, 20 mTorr ve 24 mTorr basing altinda ITO alt
tag tizerine biiyiitiilen BioOj3 ince filmlere ait XRD kirinim deseni

24 mTorr basingta biiyiitiilen filmlerde 111(26 = 28,71), 220(26 = 47,08°) ve 222(20 =
58,13°) fcc-Bi03 yapi, 012(20 = 28,13°), 024(20 = 55,97°) BiyO3 yapi, 14020 =
47,68°), monoklinik Bi,O3 yapt ve 402(20 = 45,25°) tetragonal Bi,O3 yapt mevcuttur
(Meng ve ark.,2018; Lunca ve ark.,2017).
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Gilig seviyesinin degistirilmesi ile faz kaymalarinin oldugu, pik siddetlerinin degistigi ve

yeni polimorflarin olustugu belirlenmistir.

3.2.2.  Farkl basing seviyelerinde biiyiitiilen Bi,O; ince filmlerin SEM sonuglari

Reaktif magnetron sagtirma yontemi kullanilarak Tablo 3.2°de verilen parametreler ile
biiyiitiilen BipO3 ince filmlerin SEM goriintiileri cam alt tas iizerine biiyiitiilen filmler
icin Sekil 3.13, ITO alt tas iizerine biiyiitiilen filmler icin Sekil 3.14 ve silisyum alt tas

lizerine blyiitiilen filmler i¢in Sekil 3.15°de verilmistir.

Sem goriintiileri incelendiginde basincin artirilmasiyla filmin birikme hizinin azaldig:
ve filmde farkli yapr ve kiimelenmelerin oldugu gozlemlenmektedir. Basing arttikca
yiizey yogunlugu azalmis ve tanecik boyutlari uzamistir. Farkli alt tas {izerine
biriktirilen ince filmlerin ylizey morfolojileri incelendiginde, cam alt tag kullanilan
filmlerde daha yogun ve kiiclik tanecikli yapilar olusurken silisyum alt tag kullanilan

ince filmlerde daha biiyiik tanecikli altigen benzeri yapilar olugsmaktadir.

[ v';;l';lo::l; i ’:v | 71;a7g D” WD det ;p’(;twr’xfcdc ; DK’VC‘CTSLH:E
High vacuum | 30.00 kV | 200000x | 7.1 mm | ETD | 3.0 SE | 4.90e-4 Pa Erzincan University

————— 500 nm

p:4

Sekil 3.13. (a)8 mTorr, (b)12 mTorr, (¢)16 mTorr, (d)20 mTorr ve (¢)24 mTorr basing
altinda cam alt tas iizerine biiyiitiilen Bi;O3 ince filmlerin 200.000 biiyiitmede SEM
gortntiileri
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Ef:’- \éc mode HV R mag [ WD ? det | spot | mode thcssurc +—————— 500 nm
High vacuum | 30.00 kV | 200000x | 7.2 mm | ETD | 3.0 SE 1.21e-4 Pa Erzincan University

(b)

vac mode HV mag [ WD det | spot | mode pressure —— 500 nnm

High vacuum | 20.00 kV | 200000 x | 9.0 mm | ETD | 3.5 SE 1.70e-4 Pa Erzincan University

(©)

p:4

Sekil 3.13. (2)8 mTorr, (b)12 mTorr, (c)16 mTorr, (d)20 mTorr ve (¢)24 mTorr basing
altinda cam alt tas iizerine biiyiitiilen Bi»O3 ince filmlerin 200.000 biiyiitmede SEM
goriintiileri (Devam)
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vac mode 2\ mag [ WD det | spot | mode pressure +—— 500 nm

High vacuum | 30.00 kV | 200000 x | 8.2 mm | ETD | 3.0 SE 1.45e-4 Pa Erzincan University

(d)

o
b+ 3

vac mocé [ Vv nag | spot | mode % ire _— deﬁﬁ\;
High vacuum | 30.00 kV | 200000 x | 8.3 mm | ETD | 3.0 SE 5.61e-4 Pa Erzincan University

Sekil 3.13. (a)8 mTorr, (b)12 mTorr, (¢)16 mTorr, (d)20 mTorr ve ()24 mTorr basing
altinda cam alt tag lizerine biiyiitiilen Bi,O3 ince filmlerin 200.000 biiyiitmede SEM
gortntiileri (Devam)
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;il‘;- vac mode HV mag [ [ WD det | spot | mode [ pressure ——1pym
% | High vacuum | 30.00 kV | 100000 x | 7.1 mm | ETD | 3.0 SE 1.27e-4 Pa Erzincan University

7] vac mode HV mag [ WD det pot node pressure ——1pum

X%
High vacuum | 30.00 kv | 100000 x | 8.3 mm | ETD | 3. < 1.21e-4 Pa Erzincan University

Sekil 3.14. 8 (a)8 mTorr, (b)12 mTorr, ()16 mTorr, (d)20 mTorr ve (€)24 mTorr basing
altinda ITO alt tas iizerine biiyiitiillen Bi;O3 ince filmlerin 100.000 biiyiitmede SEM
goriintiileri
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vac mode HV mag [ WD det | spot | mode pressure —1pym
High vacuum | 30.00kV | 100000x | 7.1 mm | ETD | 3.5 SE 2.18e-4 Pa Erzincan University

4

vac mode HV mag [ WD det | spot | mode pressure — 111

High vacuum | 30.00 kV | 100 000 x | 8.4 mm | ETD | 3.5 SE 2.50e-4 Pa Erzincan University

(d)

Sekil 3.14. 8 (a)8 mTorr, (b)12 mTorr, (¢)16 mTorr, (d)20 mTorr ve (€)24 mTorr basing
altinda ITO alt tas iizerine biiylitiillen Bi,O3 ince filmlerin 100.000 biiylitmede SEM
gortntiileri (Devam)
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vac mode i HV mag [ WD det | spot | mode pressure S 1 pm'
High vacuum | 20.00 kv | 100 000 x | 8.3 mm | ETD | 3.5 SE | 8.81e-4 Pa Erzincan University

(€)

p:4

Sekil 3.14. 8 (a)8 mTorr, (b)12 mTorr, (c)16 mTorr, (d)20 mTorr ve ()24 mTorr basing
altinda ITO alt tas iizerine biiytitiillen Bi;O3 ince filmlerin 100.000 biiylitmede SEM
gortntiileri (Devam)

pressure — 500 hm ———

;"f». g
e High vacuum | 30.00 kV | 150 000 x | 6.8 mm | ETD | 3.0 SE 1.21e-4 Pa Erzincan University

Sekil 3.15. (a) 8 mTorr, (b) 12 mTorr, (c) 16 mTorr, (d) 20 mTorr ve (e) 24 mTorr
basing altinda silisyum alt tas tizerine biiyiitilen Bi,Oz ince filmlerin 150.000
biiyiitmede SEM gortintiileri
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;i,‘;- vac mode HV mag [ WD det | spot | mode pressure —— 500 nm ———

High vacuum | 30.00 kV | 150000x | 7.8 mm | ETD | 3.0 SE 1.36e-4 Pa Erzincan University

(b)

vac mode HV ag [ WD det | spot | mode pr e — 500 nm ———

High vacuum | 30.00 kv | 150000 x | 88 mm | ETD | 3.5 SE Erzincan University

Sekil 3.15. (a) 8 mTorr, (b) 12 mTorr, (¢) 16 mTorr, (d) 20 mTorr ve (e) 24 mTorr
basing altinda silisyum alt tas tizerine biiyiitilen Bi,Oz ince filmlerin 150.000
biiylitmede SEM goriintiileri (Devam)
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vac mode \ mag [ W det | spot ode pressure —— 500 hm ———

High vacuum | 30.00 kV | 150 000 x | 8.5mm | ETD | 3. = .66e- Erzincan University

B4

AN SSRTBIN LA 2

vacmode | HV | mag 1 | WD _ ——— 500 nm ——
High vacuum | 15.00 kV | 150 000 x | 9.0 mm | ETD | Erzincan University

- —

Sekil 3.15. (a) 8 mTorr, (b) 12 mTorr, (c) 16 mTorr, (d) 20 mTorr ve () 24 mTorr
basing altinda silisyum alt tas {izerine biyiitilen Bi,Os; ince filmlerin 150.000
biiyiitmede SEM goriintiileri (Devam)
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3.2.3.  Farkl basing seviyelerinde biiyiitiilen Bi,O; ince filmlerin EDAX sonugclari

Reaktif magnetron sagtirma ydntemi kullamilarak cam, silisyum ve ITO alt tas iizerine
Tablo 3.2 ’de verilen parametreler ile biiyiitiilen Bi,O3 ince filmlerin Enerji Dagilimli
X-Ismlar analizi sonuglar sirasiyla cam alt tas kullanilan filmler i¢in Sekil 3.16°da,
silisyum alt tas kullanilan filmler i¢in Sekil 3.17°de ve ITO alt tas kullanilan filmler igin
Sekil 3.18’de verilmistir. EDAX analizi sonuglart incelendiginde basing degisimine
bagh olarak yapidaki bizmut ve oksijen oraninin degistigi goriilmektedir. Yiiksek
basingta argon gazi miktar1 fazladir ve argon iyonlarinin artmasi ile hedef yiizeye
carparak atom koparan iyon sayist artar. Boylece yiizeyden koparilan bizmut atomlari
alt taglarda daha yogun birikir. Calisma basinci artirilarak yapilan biiyiitmelerde
yapidaki bizmut miktarinda ciddi bir artis oldugu goriilmektedir.

2.3uR,
Si Kax
477K Element Weight % Atomic % Net Int. Error %
4.24K oK 18.94 3857 15.08 12.91
371K
SiK 48.61 56.38 358.17 4.94
3.18K
BiL 3244 5.06 27.03 16.56
2.65K]
2.12K]
158K Bi Ma Bi LB3
1.06K Bi LB6
0.53K| O Kal Bi Lot Bi Lpa a
Sila Bi LB
0.00K - —
0.0 2.0 40 6.0 a0 100 120 140 16.0 180
I Si Ka . _
Element Weight % Atomic % Net Int. Error %
4.56K
oK 20.06 40.19 2548 12.76
3.99K
3.42K SiK 48.13 54.93 559.32 4.93
285K BiL 31.82 4.88 41.81 16.6
2.28K
171K Bi Ma
Bi L3
1.14K Bi LG
057K| O Kal — Bi Lp4
Bi L
Sila
0.00K el
0.0 20 40 6.0 20 100 120 140 160 18.0

Sekil 3.16. (a) 8 mTorr, (b) 12 mTorr, (c) 16 mTorr, (d) 20 mTorr ve (e) 24 mTorr
basing altinda cam alt tas iizerine biiyiitiilen Bi,O3 ince filmlerin EDAX sonuglari
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Si Ka
5.40K . N
Element Weight % Atomic % NetInt.  Error %
480K
oK 2162 40.72 20.82 1261
4.20K]
3.00] BiL 26.73 3.85 26.15 19.25
240K
180K )
8i Ma Bi LB
1.20K Bi Lp6
Bi Lp4
060K O Kal .
]s. N Bila Bi L
0.00KL: __
o0 20 4.0 6.0 a0 100 120 140 16.0 18.0
(©)
ERTTS
Si Ko
513K
56K Element Weight % Atomic % NetInt.  Error %
K 17 4491 1462 1121
399K < & =
342K
285K BIL 525 10.44 48.61 11.3
228K
L71K]
L14K]
0.57K] ..
0.00kK!
o0 20 4.0 6.0 20 100 120 140 160 18.0

(d)

D
4.95K Bi Ma
4.40K Element Weight % Atomic % NetInt.  Error %
3.85K oK 1477 69.36 29.48 11.19
275K
220K
1.65K]
BilB
110K Bila
Bi L6 Bi Lp3
055K BiL
0.00K
0.0 17 34 51 68 85 10.2 119 136 153

(€)
Sekil 3.16. (a) 8 mTorr, (b) 12 mTorr, (c) 16 mTorr, (d) 20 mTorr ve (e) 24 mTorr

basing altinda cam alt tas lizerine biiyiitiilen Bi,O3 ince filmlerin EDAX sonuglari
(Devam)
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Sekil 3.17. (a) 8 mTorr, (b) 12 mTorr, (c) 16 mTorr, (d) 20 mTorr ve (e) 24 mTorr
basing altinda silisyum alt tas lizerine biiyiitiilen Bi,Oj3 ince filmlerin EDAX sonuglari
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Sekil 3.17. (a) 8 mTorr, (b) 12 mTorr, (c) 16 mTorr, (d) 20 mTorr ve () 24 mTorr
basing altinda silisyum alt tas {izerine biiyiitiilen Bi,O3 ince filmlerin EDAX sonuglari
(Devam)

Si Ka
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112K oK 1923 4038 8145 1149
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0.0k
0.0 20 4.0 6.0 8.0 10.0 120 140 16.0 18.0

@

Sekil 3.18. 8 (a) 8 mTorr, (b) 12 mTorr, (c) 16 mTorr, (d) 20 mTorr ve (e) 24 mTorr
basing altinda ITO alt tas iizerine biiyiitiilen Bi,Os3 ince filmlerin EDAX sonuglar1
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(d)
Sekil 3.18. 8 (a) 8 mTorr, (b) 12 mTorr, (c) 16 mTorr, (d) 20 mTorr ve (e) 24 mTorr

basing altinda ITO alt tas iizerine biiyiitiilen Bi,O3z ince filmlerin EDAX sonuglari
(Devam)
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5. : . .
K Bi Ma Element Weight % Atomic % NetInt.  Error %
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Sekil 3.18. 8 (a) 8 mTorr, (b) 12 mTorr, (c) 16 mTorr, (d) 20 mTorr ve (e) 24 mTorr
basing altinda ITO alt tas iizerine biiyiitiilen BiyO3 ince filmlerin EDAX sonuglari
(Devam)

3.2.4. Farkh basin¢ seviyelerinde biiyiitiillen Bi,O; ince filmlerin sogurma
sonuclari

Magnetron sacgtirma yontemi kullanilarak cam alt tas lizerine farkli basing seviyelerinde
biiyiitiilen ince filmlerin sogurma 6l¢iimleri oda sicakliginda spektroskopik elipsometre
ile alinmigtir. Yapilan Olglimlerde malzemeye ait bant araligi hakkinda bilgi elde

edilmistir.

Sekil 3.19’da ince filmlerin sogurma grafigi verilmistir. Farkli ¢alisma basincinda
biiyiitiilen filmlerin grafigi incelendiginde 8 mTorr, 20 mTorr ve 24 mTorr basinglarda

biiyiitiilen filmlerden sogurmalarinin daha diisiik dalga boyunda oldugu goriilmektedir.

Sekil 3.20°de cam alt tas lizerine farkli calisma basinglarinda biiyiitillen filmlere ait
(ahv)*(cm-* eV )*e kars1 enerji grafiginde ¢izilen fitler ile yasak bant aralig1 enerjisinin
degeri; 8 mTor calisma basincinda biiyiitiilen film i¢in 2,33 eV, 12 mTor c¢alisma
basincinda biiyiitiilen film i¢in 2,02 eV, 16 mTor ¢alisma basincinda biiyiitiilen film i¢in
2,04 eV, 20 mTor calisma basincinda biiyiitiilen film i¢in 2,03 eV ve 24 mTor ¢aligsma

basincinda biiyiitiilen film i¢in 2,10 eV olarak hesaplanmustir.

Sekil 3.21°de caligma basincina bagli bant araligi degisimi grafigi verilmektedir.
Grafikten de anlasildigi {izere calisma basincinin artmasiyla bant araligi diismiis daha

sonra hemen hemen sabit kalarak 24 mTorr ¢alisma basincida tekrar artis géstermistir.

49



0,8

) T I T I T I T - I _ T -
8 mTorr
—12 mTorr 1
|| e—1G mTOrr
w20 mTorr |
—24 mTorr
—_— = = 4
N 06
[72]
£
=
2
(1]
S
S
o 0.4+
O
w)
0,2 1

560 | 660 | 760
Dalga Boyu (nm)

Sekil 3.19. 8 mTorr, 12 mTorr, 16 mTorr, 20 mTorr, 24 mTorr basingta cam alt tas
tizerine biiyiitiilen Bi,Oj3 ince filmlerin dalga boyuna kars1 sogurma grafigi

5,0x10° . .
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Sekil 3.20. 8 mTorr, 12 mTorr, 16 mTorr, 20 mTorr, 24 mTorr basingta cam alt tas
tizerine biiyiitiilen Bi,Og3 ince filmlerin enerji grafigi
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Sekil 3.21. Calisma basincina bagli bant aralig1 degisimi grafigi

3.3. Farkh O kismi basinci seviyelerinde biiyiitiilen Bi,O3 ince Filmlerin Yapisal
Analizi

Bi,O; ince filmler RF-magnetron sagtirma yontemi ile farkli O, kismi basimci

degerlerinde biiyiitiildii. Biiyiitme parametreleri Tablo 3.3 *de verilmektedir.

Tablo 3.3. Farkli O, kismi basinci degerlerinde biiyiitiilen Bi,O3 ince filmlerin biiyiitme
parametreleri

Seri  Sicak .. Ar O, Cahisma Toplam % . Siir
Giic kismi
numa hk (W) basinci  basinc1  basinci basing basinct e
rasi (°O) (sccm)  (sccm)  (mTorr) (mTorr) (%) (dk)
3-1 300 40 80 15 8,15 9,05 9,9 16
3-2 300 40 80 45 8.1 12,5 35,2 20
3-3 300 40 176 15 25 26,5 5,6 36
3-4 300 40 175 45 24 31,5 23,8 60
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3.3.1.  Farkh O; kismi basinci seviyelerinde biiyiitiilen BiO3 ince filmlerin XRD
sonuclari

Reaktif magnetron sagtirma yontemi kullanilarak biiyiitiilen Bi,O3 ince filmlerin yapisal
analizi i¢in 20 formunda 20°’den 60°’ye kadar degisen difraktometre agisiyla X-Ray
difraktometre kullanildi. Cam, silisyum ve ITO alt tas iizerine, farkli O, kismi basinci
seviyelerinde, Tablo 3.3 ’ de verilen biiylitme parametrelerinde biiyiitiilen ince filmlere
ait XRD kirinim desenleri Sekil 3.22, Sekil 3.23 ve Sekil 3.24°de verilmistir. XRD
kiriim desenindeki pikler incelendiginde ¢aligma basinci ve O, kismi basiner arttikga

yeni yiizey merkezli kiibik, monoklinik ve tetragonal yapilarin olustugu belirlenmistir.

Sekil 3.22’de cam alt tas {lizerine farkli O, kismi basinci seviyelerinde biiyiitiilen Bi;O3
ince filmlerin XRD kirinim deseninde gosterilen pikler incelendiginde, 9.9% O kismi
basinciyla biyiitiilen filmlerde 111(20 = 28,18) ve 222(20 = 58,64°) fcc-BiO3 yapi

mevcuttur.

35,2% O, kismi basinciyla biiyiitiilen filmlerde 111(20 = 27,96), 20020 = 31,81°),
220(26 = 46,97°) ve 222(20 = 57,17°) fcc-Bi,0O3 yap1 , 012(26 = 28,83°) monoklinik
Bi,O; yap1 024(20 = 55,14°) Bi,O3 yap1 ve 402(20 = 45,05°), 223(206 = 53,49°)
tetragonal Bi,O3 yap1 mevcuttur.

5,6% O, kismi basinciyla biiyiitillen filmlerde 111(26 = 28,06), 200(26 = 32,51°),
220(20 = 46,52°) ve 222(26 = 57,53°) fcc-Bi,O3 yap1, 024(20 = 55,05°) Bi,O3 yap1

mevcuttur.

23,8% O, kismi basinciyla biiyiitiilen filmlerde 111(20 = 28,24), 20020 = 32,58°),
220(20 = 46,59°) ve 222(26 = 57,81°) fcc-Bi,O3 yap1, 024(20 = 55,14°) Bi,O3 yap1

mevcuttur.

Sekil 3.23°de silisyum alt tas iizerine farkli O, kismi basinci seviyelerinde biiyiitiilen
Bi,O3 ince filmlerin XRD kirinim deseninde gosterilen pikler incelendiginde, 9.9% O
kismi basinciyla biyiitiilen filmlerde 111(20 = 27,90) ve 222(26 = 57,33°) fcc-Bi,O3

yap1 mevcuttur.

35,2% O, kismi basinciyla biiyiitiilen filmlerde 111(26 = 27,74), 220(20 = 46,64) fcc-
Bi,O3 yap1, 012(20 = 28,54°) monoklinik Bi,O3 yap1 ve 402(206 = 44,74°) tetragonal

Bi,O3 yap1 mevcuttur.
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5,6% O, kismi basinciyla biiyiitiilen filmlerde 111(20 = 27,90), 200(20 = 32,28) ve
220(20 = 46,26) ve 222(20 = 57,23) fcc-Bi,O3 yapi, 024(206 = 54,79°) Bi,O3 yapi

mevcuttur.

23,8% 02 kismi basinciyla biiyiitiilen filmlerde 111(20 = 28,03), 200(20 = 32,40) ve
220(20 = 46,36) ve 222(20 = 57,46) fcc-BiO3 yapi, 024(20 = 54,90°) Bi,O3 yap1

mevcuttur.

Sekil 3.24°de ITO alt tas iizerine farkli O, kismi basinci seviyelerinde biiyiitiilen Bi,O3
ince filmlerin XRD kirinim deseninde gosterilen pikler incelendiginde, 9,9% O, kismi
basinciyla biiyiitiilen filmlerde 111(26 = 28,14), 220(20 = 46,28°), 311(20 = 54,82°) ve
222(20 = 57,61°) fcc-Bi,O3 yapt mevcuttur.

35,2% O, kismi basinciyla biyiitiilen filmlerde 111(20 = 27,98), 20020 = 31,85°),
22026 = 46,97°), 311(20 = 54,90°) ve 222(26 = 57,12°) fcc-Bi,O3 yap1, 012(20 =
28,85°), 200(26 = 33,80°) monoklinik Bi,O3 yap1 ve 402(26 = 45,05°), 223(26 = 53,48°)
tetragonal Bi,O3 yap1 mevcuttur.

5,6% O, kismi basinciyla biiyiitilen filmlerde 111(20 = 28,19), 20020 = 32,51°),
220(26 = 46,59°), 311(20 = 55,11°) ve 222(260 = 57,79°) fcc-Bi,O3 yap1 mevcuttur.

23,8% O, kismi basinciyla biiyiitiilen filmlerde 111(20 = 28,27), 20020 = 32,71°),
220(20 = 46,72°), 311(20 = 55,23°) ve 222(20 = 57,82°) fcc-Bi,O3 yap1 mevcuttur.
(Meng ve ark.,2018; Lunca ve ark.,2017).

XRD pikleri incelendiginde farkli alt taglarda farkli polimorflarin olustugu ve O, kismi
basincinin degisimiyle calisma basincinin diisitk oldugu filmlerde yeni fazlarin

olustugu, faz kaymalarinin oldugu ve pik siddetlerinin azaldig1 gézlemlenmistir.

Calisma basmcinin yiiksek oldugu filmlerde ise O, kismi basincinin artmasiyla yeni
fazlarin olusmadig1 ancak pik siddetlerinde artis oldugu ve faz kaymalarmin da

gerceklestigi belirlenmistir.
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Sekil 3.22. Cam alt tas lizerine 15 sccm ve 45 sccm O akis degerinde 8.1 mTorr ve 24
mTorr ¢aligma basincinda biiyiitiilen Bi,O3 ince filmlerin XRD kirinim deseni
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Sekil 3.23. Silisyum alt tas tizerine 15 sccm ve 45 sccm O akis degerinde 8. 1mTorr ve
24mTorr ¢aligma basincinda biiyiitiilen Bi,O3 ince filmlerin XRD kirinim deseni
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Sekil 3.24. ITO alt tas iizerine 15 sccm ve 45 sccm O3 akis degerinde 8.1 mTorr ve 24
mTorr ¢aligma basincinda biiyiitiilen Bi,O3 ince filmlerin XRD kirinim deseni
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3.3.2.  Farkh O; kismi basinci seviyelerinde biiyiitiilen Bi,O3 ince filmlerin SEM
sonuclari

* | High vacuum | 20.00kV | 250000 x | 7.7 mm

Sekil 3.25. Cam alt tag lizerine sirasiyla (a) 15 sccm ve (b) 45 sccm O, akis degerinde
8.ImTorr ¢aligsma basincinda biiyiitiilen Bi,O3 ince filmlerin 250.000 biiyiitmedeki SEM
goruntiisu
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W v HY mag [J
* | High vacuum | 20.00 kV | 250000 x | 7.8 mm | ETD | 3.

o ac mode ~ 400 nm -

* | High vacuum 20,00 kV | 250 000x | 76 mm | ETD | 3.0 SE 6 a rzincan University

(b)

Sekil 3.26. Cam alt tas iizerine sirasiyla (a)15 sccm ve (b) 45 sccm O, akis degerinde 24
mTorr ¢alisma basincinda biiyiitillen Bi;O3 ince filmlerin 250.000 biiyiitmedeki SEM
goruntisu

Reaktif magnetron sagtirma yontemi kullanilarak cam ve silisyum alt tas {izerine Tablo
3.3.’de verilen parametreler ile biiyiitiilen Bi,O3 ince filmlerin SEM goriintiileri Sekil
3.25, Sekil 3.26, Sekil 3.27 ve Sekil 3.28’de verilmistir.
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400 nm

Erzincan University

High vacuum | 20.00 kv | 200 000 x

Sekil 3.27. Silisyum alt tas tizerine sirasiyla (@) 15 sccm ve (b) 45 sccm O, akis
degerinde 8.1 mTorr ¢aligma basincinda biiyiitilen BiO3 ince filmlerin 200.000
biiyiitmedeki SEM goriintiisii
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(b)

Sekil 3.28. Silisyum alt tas {izerine sirasiyla 15 scem ve 45 scem O; akis degerinde 24
mTorr ¢alisma basincinda biiyiitillen Bi;O3 ince filmlerin 200.000 biiyiitmedeki SEM
goruntisu

%9.9, %35.2, %23.8, %5.6 kismi O, basincinda 8 mTorr ve 24 mTorr basingta

blyiitilen filmlerin SEM goériintiileri incelendiginde oksijenin kismi basinci

artirlldiginda film kalitesinde azalma oldugu anlagilmaistir.

60



3.3.3.  Farkh O; kismi basinci seviyelerinde biiyiitillen Bi,O3; ince filmlerin
EDAX sonuclari

Reaktif magnetron sactirma ydntemi kullanilarak cam, ITO ve silisyum alt tas {izerine
Tablo 3.3’de verilen parametreler ile bilyiitiilen Bi,O3 ince filmlerin Enerji Dagilimli X-
Isinlart analizi sonuglart Sekil 3.29, Sekil 3.30, Sekil 3.31 ve Sekil 3.32°de verilmistir.
EDS analizi sonuglar1 incelendiginde oksijenin kismi basincinin degismesi ile yapidaki

oksijen miktarin etkilenmedigi anlagilmaktadir.
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Sekil 3.29. Cam alt tas iizerine sirastyla (a) 15 sccm ve (b) 45 sccm O, akis degerinde
8.1 mTorr ¢aligma basincinda biiyiitiilen Bi,O3 ince filmlerin EDAX sonuglari
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Sekil 3.30. Cam alt tas iizerine sirastyla (a) 15 sccm ve (b) 45 sccm O, akis degerinde
24 mTorr ¢alisma basincinda biiyiitiilen Bi,O3 ince filmlerin EDAX sonuglari
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Sekil 3.31. Silisyum alt tas tizerine sirasiyla (@) 15 sccm ve (b) 45 sccm O, akis
degerinde 8.1 mTorr ¢aligma basincinda biiyiitillen Bi,Oz ince filmlerin EDAX
sonugclari
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(b)

Sekil 3.31. Silisyum alt tas {izerine sirasiyla (a) 15 sccm ve (b) 45 sccm O, akis
degerinde 8.1 mTorr ¢alisma basincinda biiyiitiilen Bi,Oz ince filmlerin EDAX
sonuglar1 (Devam)
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Sekil 3.32. Silisyum alt tas {izerine sirasiyla (a) 15 sccm ve (b) 45 sccm O, akis
degerinde 24 mTorr ¢alisma basincinda biiyiitiilen Bi,Oj3 ince filmlerin EDAX sonuglar
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3.3.4. Farkh O, kismi basinci seviyelerinde biiyiitillen Bi,O3; ince filmlerin
sogurma sonuclari

Magnetron sactirma yontemi kullanilarak cam alt tas tlizerine farkli O, kismi basinci
degerlerinde biiyiitiilen ince filmlerin sogurma 6l¢iimleri oda sicakliginda spektroskopik
elipsometre ile alinmistir. Yapilan 6l¢iimlerde malzemeye ait bant araligi hakkinda bilgi

elde edilmistir.

Sekil 3.33’de ince filmlerin sogurma grafigi verilmistir. Farkli O, kismi basinci
seviyelerinde biiylitiilen filmlerin dalga boyuna karsi sogurma grafigi incelendiginde

sogrulma araliklarinin birbirine yakin oldugu goriilmektedir.

1.2 ' T T T T T T |

15 sccm Q,, 8mTorr

=45 sccm O,, 8mTorr
1,0 1 15 scem O, 24mTorr
45 scem O, 24mTorr

Sogurma (birimsiz)

0.0 = T ' T ' T T
500 600 700 800

Dalga Boyu (nm)

Sekil 3.33. 15 sccm ve 45 sccm O, akis degerinde 8.1 mTorr ve 24 mTorr ¢alisma
basincinda cam alt tag iizerine biyiitiilen BipO3 ince filmlerin dalga boyuna karsi
sogurma grafikleri

Sekil 3.34’de cam alt tas lizerine farkli O, kismi basinci seviyelerinde biiyiitiilen
filmlere ait (ahv)’(cm™ eV )*‘e kars1 enerji grafiginde ¢izilen fitler ile yasak bant arali
enerjisinin degeri; 9,9 % O, kismi basincinda biiyiitiilen film i¢in 2,69 eV, 35,2 % O
kismi basinciyla biiyiitiilen film icin 2,41 eV, 5,6 % O kismi basinciyla biiyiitiilen film
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icin 2,24 eV, 23,8 % O, kismi basinciyla biiylitilen film i¢in 2,69 eV, olarak

hesaplanmustir.
1,0x10° . | ; | .

= = 15sccm O,, 8 mTorr
Eg=2,69eV
= = 45 scem O,, 8 mTorr
Eg=2,41eV

o = = 15sccm O, 24 mTorr

= Eg=224 eV

,T(D = = 45 sccm O, 24 mTorr

£ 5,0x10° Eg=2,38 eV
=
—_—
>
=
5,
-
' 4
- .o c\:‘: T - J.\
010—\,---.-- - - 7 ™
T T T T T T T T
1,6 1,8 2,0 2,2 2,8

Enerji, hv(eV)
Sekil 3.34. 15 sccm ve 45 sccm O, akis degerinde 8.1mTorr ve 24m Torr ¢alisma
basincinda cam alt tag lizerine biiyiitiilen Bi,O3 ince filmlerin enerji grafikleri

3.4. Farkh O; Kismi Basinci Seviyelerinde Biiyiitillen Tavlanms Bi,O; ince
Filmlerin Yapisal Analizi

Onceki boliimde arastirma bulgulari verilen reaktif magnetron sagtirma ydntemi ile
farkli O, kismi basinci degerlerinde Tablo 3.3 ’de verilen parametrelerle cam alt tas
tizerine biiyiitiilmiis Bi2O3 ince filmler 400°C sicaklikta atmosfer ortaminda tavlanarak

yapisal ve optik 6zelliklerdeki degisimler incelendi.

Tablo 4.4’ de biyiitilen filmlerin tavlanmadan oOnceki ve tavlandiktan sonraki

goriintiileri verilmistir.
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Tablo 4.4. Farkli O; kismi basinci degerlerinde biiyiitiilen filmlerin tavlanmadan onceki
ve tavlandiktan sonraki goriintiileri.

Seri numarasi Tavlama Oncesi 400°C’de Tavlama Sonrasi

3-1

3-2

3-3

3.4.1. Farkh O; kismi basinci seviyelerinde biiyiitillen tavlanmis Bi,O3; ince
filmlerin XRD sonugclari

Reaktif magnetron sactirma yontemi kullanilarak cam alt tas iizerine farkli O, kismi
basinglari ile biiyiitiiliip, 400C°’de atmosfer ortaminda bir saat siire ile tavlanan filmlere
ait XRD kirinim desenleri tavlanmamis numunelerle karsilastirmali olarak Sekil 3.35,
Sekil 3.36, Sekil 3.37 ve Sekil 3.38’de verilmistir. XRD kirimim desenleri
incelendiginde tavlama islemi sonucunda faz kaymasi oldugu ve yeni fazlarin olustugu

belirlenmistir.
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Sekil 3.35. Cam alt tas iizerine 15 sccm O3 akis degerinde 8.1 mTorr ¢alisma basincinda
biiyiitiilen BiyOj3 ince filmlerin tavlanmadan 6nce ve tavlandiktan sonraki XRD kirinim
deseni

Sekil 3.35’de verilen XRD pikleri incelendiginde 400°’de tavlanan Bi,O3 ince filmlerde
(111) yonelimli pikte 0,06° ve (222) yonelimli pikte 0,14°’lik ve faz kaymasi oldugu

gorilmektedir.

Sekil 3.36”da verilen XRD pikleri incelendiginde 400°°de tavlanan Bi,O3 ince filmlerde
yeni 012(26 = 28,85°) yonelimli monoklinik Bi,O3 yap1 olustugu, fazlarda kaymalar ve
faz siddetlerinde artis oldugu belirlenmistir.

Sekil 3.37°de verilen XRD pikleri incelendiginde 400°’de tavlanan Bi,O3 ince filmlerde
faz siddetlerinde artis oldugu ve fazlarda 0,05°’lik kaymalar oldugu belirlenmistir.

Sekil 3.38’de verilen XRD pikleri incelendiginde 400°’de tavlanan Bi,Os ince filmlerde
yeni 012(20 = 28,85°) ve 200(26 = 33,26°) yonelimli monoklinik BiyO3 yap1, 223(26 =
31,62°) yonelimli tetragonal BiO3 yap1 ve 311(20 = 32,08°) yonelimli fcc-BioO3 yapi

olustugu, fazlarda kaymalar ve faz siddetlerinde artis oldugu belirlenmistir.
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Sekil 3.36. Cam alt tas lizerine 45 sccm O3 akis degerinde 8.1 mTorr ¢alisma basincinda
biiyiitiilen Bi,Oj3 ince filmlerin tavlanmadan 6nce ve tavlandiktan sonraki XRD kirinim
deseni
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Sekil 3.37. Cam alt tas lizerine 15 sccm O, akis degerinde 24 mTorr ¢alisma basincinda
biiyiitiilen Bi,Oj3 ince filmlerin tavlanmadan 6nce ve tavlandiktan sonraki XRD kirinim
deseni
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Sekil 3.38. Cam alt tas {lizerine 45 sccm O; akis degerinde 24 mTorr ¢alisma basincinda
biiyiitiilen BiyOj3 ince filmlerin tavlanmadan 6nce ve tavlandiktan sonraki XRD kirinim
deseni

3.4.2. Farkh O; kismi basinci seviyelerinde biiyiitiilen tavlanmms Bi,O3; ince
filmlerin SEM sonuclari

Reaktif magnetron sactirma yontemi kullanilarak cam alt tas iizerine farkli O, kismi
basinglari ile bityiitiiliip, 400C°’de atmosfer ortaminda bir saat siire ile tavlanan filmlere

ait SEM gortintiileri Sekil 3.39, Sekil 3.40, Sekil 3.41 ve Sekil 3.42°de verilmistir.

Tavlanan filmlerin SEM goriintiileri incelendiginde tavlama ile tanecik boyutunda artis

oldugu goriilmektedir.

Sekil 3.40.” da yiiksek basing ve yiiksek O; kismi basincinda biiyiitiilen filmde tavlama

sonrasi ¢atlaklar olustugu goriilmektedir.

O, kismi basincinin yiiksek oldugu Sekil 3.40. ve Sekil 3.42. 100.000 biiyiitmedeki sem
goriintiileri karsilastirildiginda calisma basincinin artmasiyla tanecik boyutundaki artig

net bir sekilde goriilmektedir.
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100 nm .. EHT = 5.00kV - Signal A = InLens - ZEIIISS
— WD = 34 mm Mag = 100.00 K X DAYTAM

Sekil 3.39. Cam alt tas iizerine 15 sccm O3 akis degerinde 8.1 mTorr ¢alisma basincinda
biiyiitiilen ve 400C°’de tavlanan Bi,Os ince filmlerin 100.000 biiyiitmedeki SEM
goruntiisu

100 nm EHT = 5.00 kV Signal A = InLens

o e DAYTAM [

Sekil 3.40. Cam alt tas iizerine 45 sccm O3 akis degerinde 8.1 mTorr ¢alisma basincinda
biiyiitiilen ve 400C°’de tavlanan Bi,O3; ince filmlerin 100.000 biiyiitmedeki SEM
goruntiisu
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100 nm EHT = 5.00 kv Signal A = InLens
A WD = 35 mm Mag = 100.00 K X DAYTAM ﬁ

Sekil 3.41. Cam alt tas lizerine 15 sccm O3 akis degerinde 24 mTorr ¢alisma basincinda
biiyiitiilen ve 400C°’de tavlanan Bi,O3z ince filmlerin 100.000 biiyiitmedeki SEM
goruntusu

100 nm EHT = 5.00 V Signal A = InLens )
I WD = 3.5mm Mag = 100.00 K X DAYTAM W

Sekil 3.42. Cam alt tas {lizerine 45 sccm O; akis degerinde 24 mTorr ¢alisma basincinda
biiyiitiilen ve 400C°’de tavlanan Bi,O3; ince filmlerin 100.000 biiyiitmedeki SEM
goruntiisu
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3.4.3. Farkh O; kismi basinci seviyelerinde biiyiitiilen tavlanmms Bi,O3; ince

filmlerin EDAX sonuclari

Reaktif magnetron sagtirma yontemi kullanilarak cam alt tas {izerine Tablo 3.3 ’de
verilen parametreler ile biiyiitiilen ve 400°’de atmosfer ortaminda tavlanan Bi,O3 ince

filmlerin Enerji Dagilimli X-Isinlar1 analizi sonuglart Sekil 3.43, Sekil 3.44 ve Sekil

3.45 ve Sekil 3.46’da verilmistir.

Tavlamanin EDAX sonuglarina bir etkisinin olmadigi belirlenmistir.

Element

Weight %

Atomic %

Error %

Net Int.

0

16.0

539

9.3

1250.1

Si

14.7

28.2

4.5

2543.1

Bi

69.4

17.9

2.6

3684.1

Sekil 3.43. Cam alt tas iizerine 15 sccm O3 akis degerinde 8.1 mTorr ¢alisma basincinda

biiyiitiilen ve 400C°’de tavlanan Bi;O3 ince filmlerin EDAX sonuglari

Element | Weight % | Atomic% | Error% | Netnt.
0 16.2 51.8 93 1206.4
Si 17.6 320 44 2883.9
Bi 66.2 16.2 26 32833

Sekil 3.44. Cam alt tas iizerine 45 sccm O3 akis degerinde 8.1 mTorr ¢alisma basincinda

biiyiitiilen ve 400C°’de tavlanan Bi;O3 ince filmlerin EDAX sonuglari
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Element | Weight % | Atomic% | Error% | Netint.
0 15.2 60.8 9.4 13485
Si 6.7 153 5.5 1330.8

Bi 78.1 23.9 2.5 4959.1

vvvvvv

Sekil 3.45. Cam alt tas lizerine 15 sccm O, akis degerinde 24 mTorr ¢alisma basincinda
biiyiitiilen ve 400C°’de tavlanan Bi;O3 ince filmlerin EDAX sonuglari

Element | Weight % | Atomic% | Error% | NetInt.
(0] 13.9 62.5 9.6 12326
Si 3.6 9.1 6.7 7119

Bi 82.6 28.4 2.4. 5406.6

Sekil 3.46. Cam alt tas lizerine 45 sccm O, akis degerinde 24 mTorr ¢alisma basincinda
biiyiitiilen ve 400C°’de tavlanan Bi,Oj ince filmlerin EDAX sonuglari

3.4.4. Farkh O; kismi basinci seviyelerinde biiyiitiilen tavlanmms Bi,O3 ince
filmlerin sogurma sonug¢lar:

Magnetron sagtirma yontemi kullanilarak cam alt tas {lizerine farkli O, kismi basinci
degerlerinde biiyiitiillen ince filmlerin 400C°’de atmosfer ortaminda tavlandiktan
sonraki sogurma Olgiimleri oda sicakliginda spektroskopik elipsometre ile alinmistir.

Yapilan 6l¢iimlerde malzemeye ait bant aralig1 hakkinda bilgi elde edilmistir.

Sekil 3.47°de tavlanmis ince filmlerin sogurma grafik incelendiginde tavlanan filmlerin

sogurulma araliklarinin degistigi ve farkli dalga boylarinda soguruldugu goriinmektedir.
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Sekil 3.47. Cam alt tas tizerine 15 sccm ve 45 sccm O; akis degerinde 8 mTorr ve 24
mTorr ¢aligma basincinda biiyiitiilen tavlanmis Bi,Os ince filmlerin sogurma grafigi

Sekil 3.48’de cam alt tas lizerine farkli O, kismi basincinda biiyiitiilen 400C°’de
tavlanmis filmlere ait (ahv)’(cm™ eV )*e karsi enerji grafiginde cizilen fitler ile yasak
bant aralig1 enerjisinin degeri; 15 sccm O,, 8mTorr ¢alisma basincinda biiyiitiilen film
icin 2,94 eV olarak 0,28 eV arttig1, 45 sccm Oz, 8mTorr ¢alisma basincinda biiyiitiilen
film icin 2,54 eV olarak 0,13 eV arttig1 15 sccm Oy, 24mTorr calisma basincinda
biiyiitiilen film icin 2,23 eV olarak 0,01 eV azaldigi, 45 sccm O, 24mTorr calisma
basincinda biiyiitiilen film i¢in 2,66 eV olarak 0,03 eV azaldig1 goriilmektedir.

Sekil 3.49°da O kismi basincina bagli olarak tavlama oOncesi ve tavlama sonrasi
filmlerin bant aralig1 degisim grafigi verilmektedir. O, kismi basincinin artmasiyla bant
aralig1 once arttigi ve %10 O, kismi basincindan sonra tekrar azaldigi ve %23.8 O;

kismi basincindan sonra tekrar artis gosterdigi grafikte goriilmektedir.
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Sekil 3.48. Cam alt tas iizerine 15 sccm ve 45 sccm O; akis degerinde 8 mTorr ve 24
mTorr ¢aligma basincinda biiyiitiilen tavlanmis Bi,O3 ince filmlerin enerji grafigi
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Sekil 3.49. O, kismi basincina bagli bant aralig1 degisimi grafigi
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4. SONUC

Bu tez calismasi kapsaminda Bi,O3 ince filmler cam, silisyum ve ITO alt taslar iizerinde
farkli biiylitme parametreleri ile radyo frekans magnetron sagtirma yontemi kullanilarak
biyiitildi. Hedef Bi,O3’¢ uygulanan gii¢, ¢alisma basinct ve oksijen kismi basinci
degisikliklerinin ve tavlamanin yapisal ve morfolojik ozelliklere etkisi incelendi.
Biiyiitmeler sirasinda hedef target olarak Bi,O3 metali, oksit kaynagi olarak oksijen gazi

ve hizlandirici olarak argon gazi kullanildi.

40 W, 80 W ve 120 W gii¢c seviyelerinde biiyiitillen ince filmlerin kristal yap1
karakterizasyonuna bakildiginda fcc-Bi,O3 yap1 ve monoklinik Bi,O3 yapilarin oldugu,
yiizey morfolojik o&zelliklerine bakildiginda yiiksek giic seviyelerinde biiylitiilen

filmlerde ¢atlaklar ve ylizey kusurlar1 oldugu gézlemlendi.

8 mTorr, 12 mTorr, 16 mTorr, 20 mTorr ve 24 mTorr calisma basinci seviyelerinde
biiyiitiilen ince filmlerin kristal yap1 karakterizasyonuna bakildiginda cam ve silisyum
alt tas iizerine biiyiitiilen tim filmlerde fcc-Bi,O3 yap1 ve BipOz yapi gozlemlenirken,
ITO alt tas kullanilan filmlerde ayrica tetragonal Bi,Oz yap1 ve monoklinik Bi,O3 yap1
gozlemlenmistir. Farkli ¢calisma basinglarinda biiyiitiilen filmlerin yiizey morfolojileri
incelendiginde basing artirildiginda tanecik boylarinin uzadigi ve boyutlarinin da arttig
goriilmistir. Cam alt tas kullanilan filmlerde daha homojen bir birikme gozlemlenirken
ITO alt tas kullanilan filmlerde yiizey kusurlari olustugu ve kiimelenerek birikme
oldugu goriilmiistiir. Farkli basingta biiylitmenin optik 06zellik {izerine etkisi
incelendiginde diisiik basinglarda daha yiiksek bant genisligine sahip filmler iiretilirken
calisma basinci yiikseldik¢e bant genisliginin 6nce azaldigi sonra 24 mTorr ¢alisma

basincinda tekrar arttigi gortilmektedir.

8 mTorr ¢alisma basinci sabit tutularak %10 ve % 35 O; kismi basinglarinda biiyiitiilen
filmlerin kristal yapisi incelendiginde % 10 O2 Kismi basinci ile biiyiitiilen filmlerde
sadece fcc-Bi,O3 yap1 gozlemlenirken % 35 O, kismi basinci ile biiyiitiilen filmlerde
tetragonal Bi,O3; yap1 ve monoklinik Bi,Os; yap1 da gozlemlenmistir. Filmlerin yiizey
morfolojileri incelendiginde oksijenin kismi basincinin artmasiyla film kalitesinin
azaldigi gorilmistiir. Optik 06zellikleri incelendiginde oksijen kismi basincinin
artmasiyla bant genisliginin azaldigi goriilmiistiir. Bununla birlikte 8 mTorr c¢alisma

basincinda aymi parametrelerde oksijen kullanilmadan biiyiitilen filmler ile
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kiyaslandiginda oksijen kullanilarak biiyiitiilen filmlerin bant genisliginde artma oldugu

goriilmektedir.

24 mTorr c¢aligma basinci sabit tutularak %5,6 ve % 23,8 O, kismi basinglarinda
bliyiitiilen filmlerin kristal yapisi incelendiginde oksijenin artirilmasiyla kristal yapisinin
etkilenmedigi goriilmiistiir. Filmlerin ylizey morfolojileri incelendiginde oksijenin kismi
basincinin artmasiyla tanecik boyutunun arttigi gézlemlenmistir. Optik ozellikleri
incelendiginde oksijen kismi basincinin artmasiyla bant genisliginin  arttigi

goriilmektedir.

Farkli O, kismi basinglarinda biiyiitiilen filmler 400 C° atmosfer ortaminda tavlanmistir.
Tavlanan filmlerin kristal yapilari incelendiginde pik siddetlerinde artis ve faz
kaymalar1 gozlemlenirken oksijenin kismi basincinin yiiksek oldugu filmlerde bazi
fazlarin kayboldugu ve bazi yeni fazlar olustugu belirlenmistir. Filmlerin morfolojik
ozellikleri incelendiginde tavlanma ile tanecik boyutunun arttigi goriillmektedir. Tablo
4.4° de gorildiigii gibi tavlanan filmlerin renklerinde agilma oldugu goriilmektedir.
Sekil 3.49° da O, kismi basincina bagl olarak tavlama oncesi ve tavlama sonrasi
filmlerin bant aralig1 degisim grafigine bakildiginda O kismi basincinin artmastyla bant
araliginin Once arttig1 daha sonra azaldig1 ve tavlama sonrasi filmlerin bant araliginda

ciddi bir artis oldugu goriilmektedir.
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