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Son zamanlarda Terahertz bandinda goriintiilemenin farkli avantajlari oldugu
goriilmiistiir ve giivenlik uygulamalarinda kullanilmaya baslanmistir. Ancak bu sistemler
siirli hassasiyetleri ve maliyetlerinin yiiksek olmasi nedeniyle halen ¢ok yaygin bir
kullanima sahip degildirler. Kizilotesi bolgesinde yiiksek sogurma kapasitesine sahip
metal ince bir film Terahertz bolgesindeki yliksek yansima katsayist nedeniyle verimli
kullanilamamaktadir. Metal/dielektrik ara yiizeydeki, ozellikle ince metalik filmlerde
olusan plazmonik etkilerin potansiyelini tam olarak kullanabilmek i¢in 6zgiin malzeme
sistemlerinin gelistirilmesi gerekmektedir. Bu tezde Terahertz bdlgesinde calisabilecek
0zglin olarak gelistirilecek metal/dielektrik etkin ortam ince film sistemleri ile sogurmaya
kars1 duyarliligin arttirilmasi amaclanmaktadir. Bu tezin amaci, TiAIV metal alasim ince
filmlerin kalinliga bagli yapisal, elektriksel ve terahertz optik 0Ozelliklerinin
incelenmesidir. Bu kapsamda metal/dielektrik ara yiizeyindeki alagim TiAlV ince
filmlerin terahertz sogurma performanslar: tespit edilmistir. Buna ek olarak, terahetz
uygulamalar1 agisindan kritik Oneme sahip olacagi diisiiniilen ince film {retim
parametrelerinin yapisal ve terahertz optik karakteristiklerine etkileri incelenmistir

TiAlV ince film alasim sistemi farkli liretim parametreleri ile farkli kalinliklarda
DC magnetron sigratma teknigi kullanilarak biiyiitiilmiistiir. Ortaya ¢ikan sonuglar
metalik TiAlV ince filmlerin THz uygulamalarinda kullanimlar1 hakkinda onemli
sonuglar vermistir.

Anahtar Sozciikler: Metal Alasimli Ince Filmler; Yapisal ve Elektriksel Ozellikler,
Teraherz Sogurucu Aktif Medya; DC Magnetron Sigratma
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ABSTRACT

INVESTIGATION OF STRUCTURAL-ELECTRICAL PROPERTY RELATIONSHIP
OF Si3N4/TIALV THIN FILM MATERIALS

Yasin BAYRAM

Department of Materials Science and Engineering
Programme in Materials Science and Engineering
Eskisehir Technical University, Institute of Graduate Programs, May 2023
Supervisor: Prof. Dr. Ramis Mustafa OKSUZOGLU

Recently, it has been seen that imaging in the Terahertz band has different
advantages and has started to be used in security applications. However, these systems
are still not widely used due to their limited sensitivity and high cost. A metal thin film
with a high absorption capacity in the infrared region cannot be used efficiently due to its
high reflection coefficient in the Terahertz region. In order to fully exploit the potential
of plasmonic effects occurring at the metal/dielectric interface, especially in thin metallic
films, novel material systems need to be developed. In this project, it is aimed to increase
the sensitivity to absorption with metal/dielectric active medium thin film systems that
will be developed specifically to operate in the Terahertz region. The aim of this thesis is
to investigate the thickness-dependent structural, electrical and terahertz optical
properties of TiAlV metal alloy thin films. In this context, the terahertz absorption
performances of alloy TiAlV thin films at the metal/dielectric interface were determined.
In addition, the effects of thin film production parameters, which are thought to be critical
for terahertz applications, on the structural and terahertz optical characteristics were
investigated.

TiAlV thin film alloy system was grown using DC magnetron sputtering technique
with different production parameters and different thicknesses. The resulting results gave
important results about the use of metallic TiAlV thin films in THz applications.

Keywords: Metal Alloy Thin Films; Structural and Electrical Properties; Teraherz
Absorber Active Media; DC Magnetron Sputtering.
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1. GIRIS
1.1. Tezin Yapis1

Bu tez , mikrobolometrelerde algilayici katman olarak kullanilabilme potansiyeli
olan TiAlV / SizNs ince filmlerin, elektriksel-yapisal 6zellik iligkisinin incelenmesi
kapsaminda gerceklestirilen calismalar1 icermektedir. Bu tezin yapisi asagidaki gibi
planlanmustir.

Bolim 1, ¢alismanin arka planim1 ve ¢alismanin amacini vurgular. Bolim 1.2,
TiAlV'nin karakteristik 6zellikleri hakkinda bilgi verir. Bolim 1.3, uygulamayla ilgili
bilgileri gosterir. Terahertz algilamanin genel anlayisi ve bir mikrobolometrenin ¢alisma
prensibi bu boliimde sunulmaktadir. Mikrobolometre performansini etkileyen onemli
degerler ve bu degerlere etki eden ince film tabakasinin elektriksel 6zellikleri verilmistir.
Bolim 1.4, dogru akim (DC) magnetron sigratma (DC-MS) teknigi ile ince film
biriktirme teorisini gosterir. Son olarak, Bolim 1.5 arastirma sorusunu ve ¢alismanin
amacini vermektedir.

2. Boliim iki ana kisimdan olusmaktadir. Boliim 2.1, ince film biriktirme siirecinin
deneysel ayritilarini verir. Boliim 2.2, deneysel ayrintilara ek olarak karakterizasyon
yontemlerinin teknik arka planin1 verir. Bolim 3, elde edilen tim sonuglar
aciklamalariyla ve tartismalariyla birlikte sunar. Son olarak, bulgular Bolim 4'te
verilmistir.

1.2. Titanyum-Aluminyum-Vanadyum’un Karakteristik Ozellikleri

Ti6Al4V, titanyum, aliiminyum ve vanadyumdan olusan bir alagimdir. Yiiksek
mukavemet-agirlik orani, korozyon direnci ve yiiksek sicaklik kararliligi ile bilinir.
Havacilik ve uzay ve ugak uygulamalarinda oldugu kadar otomotiv ve biyomedikal
endiistrilerinde de yaygin olarak kullanilmaktadir.[1] TiAIV alasgiminin temel
ozelliklerinden biri, yiiksek mukavemet-agirlik oranidir. Bu, alasimin agirligina gore ¢cok
giiclii oldugu anlamina gelir ve bu da onu, ucak ve havacilik gibi agirligin kritik bir faktor
oldugu uygulamalarda kullanim i¢in ideal hale getirir. T1AIV alagiminin bir diger 6nemli
ozelligi de korozyon direncidir.[1] Alasim hem atmosferik hem de sulu ortamlarda
korozyona kars1 iyi bir dirence sahiptir, bu da onu deniz ve diger zorlu ortamlarda
kullanima uygun hale getirir. Ti6Al4V alagimi Sekil 1.2.°de goriildiigli gibi yiliksek

sicaklik stabilitesine sahiptir.



Ozetle, Ti-Al-V alasimi, yiiksek mukavemet-agirlik orani, korozyon direnci ve
yiiksek sicaklik stabilitesi ile bilinen yiiksek performansli bir alasimdir. Bu 6zellikler, onu
havacilik ve uzay ve ucak, otomotiv ve biyomedikal endiistrileri dahil olmak iizere ¢ok
cesitli uygulamalarda kullanima uygun hale getirir. Saf titanyum monofazik, fizyolojik
olarak inert ve toksik olmayan bir metaldir. Al ve V igeren {i¢lii titanyum alagimlari,
¢ekici mekanik dzelliklere, yiiksek aginma direncine, sertlige ve dayanikliliga sahip o ve
B faz yapisi sergiler. Saf titanyum, faz gecis sicakliginin tizerinde 1sitildiginda, Sekil

1.1'de gosterilen o fazindan B fazina allotropik bir doniisiime ugrar. [2]

Hexagonal Close Packed
HCP, o phase

Body Centred Cubie
BCC, B phase

Sekil 1.1. Titanyumun iki yapisal fazi [2]

Saf titanyuma eklenen alasim elementleri, faz gecis sicakligini artirarak o fazinm
stabilize edebilir ve bu sicakligi diislirerek B fazini stabilize edebilir. Ti-6Al-4V
alagimindaki aliiminyum bir “a” sabitleyicidir, vanadyum ise bir “B” sabitleyicidir, bu da

Ti-6Al-4V alagimini iki fazli bir “a + B alasim1” yapar. [1]

Ti-6Al-4V Temperature Characteristics
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Sekil 1.2. Ti6Al4V alasiminin sicakliga bagl elektriksel ozdireng ve termal iletkenliginin degigimi [3]



Plazmonik ve meta-materyallerin ortaya cikan sasirtict 6zelliklerden dolayr bu
malzemelerin THz alanindaki arastirmalar1 artarak devam etmektedir.[4][5][6]
Metal/dielektrik ara ylizeydeki, 6zellikle ince metalik filmlerde olusan plazmonik
etkilerin potansiyelini tam olarak kullanabilmek i¢in 6zgiin malzeme sistemlerinin
gelistirilmesi gerekmektedir. Tek bir metal ince film, radyasyonun sogurulmasina sinirl
olarak katkida bulunabilir ve gelen radyasyonun en fazla %50 sini sogurabilir [4]. Bu
sogurma tiim kizilotesi IR bandi tizerinde oldukga sabit bir deger gosterir ve bu tiir
filmlerin verimli IR sogurucular1 olarak genis kullanimini agiklar. Ornegin, THz mikro-
bolometrelerinde ve plazmonik uygulamalarda en st katmandaki sogurucu yapilarin
tasarimi ve optimizasyonu i¢in ince metal filmlerin THz spektral bolgesindeki karmasik
kirilma indeksinin (ve kompleks iletkenligin) tam olarak bilinmesi gerekmektedir.

THz sogurucu metal ince film malzemeler (Au, Ti ve NiCr) arasinda, 0.1 — 3 THz
frekans araliginda, 5 nm den daha kalin filmler i¢in, kirilma indisinin ger¢ek ve sanal
kisimlarmin daha hizli degistigi rapor edilmistir [4]. Ayn1 ¢alismada, bu frekans
araliginda, Au, Ti ve NiCr ince filmleri arasinda, en yiiksek ve en kararli THz sogurma,
%22 orani ile 8 nm kalinligindaki Au ince filmde gozlenmistir. Bir diger ¢aligmada ise
Silikon alttas tlizerine biiytitiilen Au, Ag ve Al metal ince filmlerin farkli kalinliklarda
frekanstan bagimsiz iletkenlikleri, oda sicaklig1 ve kriyojenik sicakliklarda 0,5 1la 3 THz
arasindaki THz iletimleri aracilifiyla ol¢iilmiistiir. Daha az iletkenlige sahip daha ince
filmler i¢in, metal filmin kendisindeki kayiplarin sadece kiigiik bir pozitif frekans
bagimlilig1 vardir, yani daha yiiksek frekanslar, daha biiytik kayiplara karsilik gelen daha
kiiciik bir ylizey derinligine sahiptir. Daha fazla iletkenlige sahip daha kalin filmler i¢in,
metal filmdeki kayiplarin frekans bagimlilig1 baskindir, bu da daha yiiksek frekanslarda
daha kiiciik bir iletimle sonuglanir. Ag filmi, ayn1 kalinliktaki Al ve Au filmlerinden ¢ok
daha yiiksek iletkenlige sahiptir. Bu sonugclar, ince metal film THz yiizey plazmonlar1 ve
metamalzemeleri ile arastirma calismalari i¢in 6zellikle 6nemlidir. [7]

THz uygulamalarina yonelik arastirmalarda on plana ¢ikan tek metal (Ti, Al, Au),
ve iki metal (NiCr) metalik ince filmler disinda ti¢lii metal ince filmler {izerine literatiirde
bir veri yer almamaktadir. Literatiir incelemeleri sonucunda elde edilen verilere gore,
TiAIV metalik ince film, elektriksel iletkenligi ile 1s1l iletkenligi arasindaki iliskiden
dolay1 mikrobolometrenin hem THz sogurucu hem de elektriksel baglantilari i¢in ince
film malzemesi olarak kullanilmistir.[5] THz dalgalarinin iletken yiizeylerden yansimasi

muhtemel oldugundan diisiik elektriksel iletkenligi sebebi ile bu yansima kayiplarini en



aza indirmeye yardimei bir malzeme olarak THz sogurucu katman malzemesi olarak
kullanilabilir.

Ancak, TiAlV ince filmlerin, yapi-6zellik iliskisi ve THz sogurma performansi
lizerine literatiirde bir ¢alismaya rastlanmamistir. Ti6Al4V alasimi ilging kimyasal ve
mekanik 6zelliklerinden dolay1 titanyum alagimlar1 arasinda 6n plana ¢ikmakta ve bircok
uygulamada kullanilmaktadir. Belirli bir alagim olan Ti6Al4V, farkli titanyum siniflari
arasinda en yiiksek performansa sahiptir. Ti6Al4V ince filmler, spesifik 6zellikleri cerrahi
apareylerde mikro yap1 malzemeleri olarak ¢esitli uygulamalart miimkiin kildigindan hem
temel bilimler hem de pratik uygulamalar i¢in ilgi odagi haline gelmistir. [1]

Bu metal alasim ince film malzemelerinin uygulama kalinlig1, termal kiitlesi ile de
iligkili oldugu i¢in, termal kiitlenin azaltilabilmesi i¢in ¢ok daha ince filmlerin iiretilmesi,
THz karakteristiklerinin incelenmesi ve sogurma performanslarinin arttirilmasina ihtiyag
vardir. Ozellikle TiAlV gibi iiclii metal alasim ¢ok ince filmlerde (0.3 — 25 nm) yapisal
ve elektriksel 6zelliklerin 3 boyuttan 2 boyuta gecisi ve bu gegiste iiretim parametreleri,
ultra ince film kristal yapist (tane yonelimi, piiriizliilik) ve elektriksel 6zdirencinin
degisimi arasindaki iliski ve bu iliskiye alttas malzemesinin etkisinin incelenmesine

ihtiyag vardir.

1.3. Terahertz (THz) Bolgesi

Elektromanyetik (EM) spektrumda, terahertz araligi, uzun dalga kizildtesi (IR) ve
mikrodalga bolgeleri arasinda yer alir. En diisiik THz frekans1 100 GHz olarak kabul
edilir ve iist stnir 10 THZ'e kadar genisler [8]. Dalga boyu acisindan THz bolgesi 3 mm

ile 30 pm arasindadir.
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Sekil 1.3. EM Spektrumu ve THz Bolgesi [8]

THz frekans aralifinda elektromanyetik dalgalar farkli malzemelerle farkli
etkilesime girer. Dislik enerjili THz dalgalar, plastik, kumas, kagit gibi yalitkan

malzemelerin ¢ogundan gecebilirken iletken malzemeler tarafindan yiiksek oranda
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yansitilirlar.[9] Bu nedenle en yaygin uygulama alanlari, tahribatsiz muayene ve giivenlik
goriintiilemeleridir. Clinkii THz dalgalar1, paketlere ve giysi altina kamufle edilmis kesici
veya patlayicit malzemeleri tespit etmek icin goriis saglar. Ayrica, bu frekans aralifinda
su giiclii bir sogurucu olarak davrandigindan, THz dalgalar1 numunedeki su ve nem
icerigini tespit etmek i¢in de kullanilabilir. Bu 6zellikleriyle birlikte THz frekansinin ana

uygulama alanlar1 goriintiileme ve spektroskopidir.

1.4. Ince Film Biiyiitme

Ince bir film, tipik olarak yalnizca birkag mikrometre veya nanometre kalinliginda
olan bir malzeme tabakasidir. Ince filmler, metaller, yar iletkenler ve polimerler dahil
olmak iizere ¢esitli malzemelerden yapilabilir ve optik, elektronik ve enerji gibi alanlarda
genis bir uygulama alanina sahiptir. ince filmler olusturmak igin baz1 yaygin ydntemler
arasinda kimyasal buhar biriktirme ve si¢ratma yer alir.

Ince film biiyiimesi, bir substrat {izerine atomlar1 veya molekiilleri biriktirerek ince
bir film olusturma siirecini ifade eder. ince filmleri biiyiitmek icin asagidakiler de dahil
olmak iizere ¢esitli yontemler vardir:

¢ Fiziksel buhar biriktirme (PVD): Bu yontem, bir malzemeyi buharlasana kadar
yiiksek bir sicakliga 1sitmayir ve ardindan buhar alt tabaka {izerinde
yogunlastirmayi icerir. PVD yontemleri buharlastirma ve si¢ratma igerir.

e Kimyasal buhar biriktirme (CVD): Bu yontem, bir substrat iizerinde kat1 bir
film olusturmak icin gaz halindeki 6n maddelerin reaksiyona sokulmasini igerir.

e Molekiiler demet epitaksisi (MBE): Bu yontem, malzemeyi bir substrat iizerine
biriktirmek i¢in atom veya molekiil 1sinlarini kullanir.

e Elektrodepozisyon: Bu yontem, bir ¢ozeltiden bir substrat iizerine malzeme
biriktirmek i¢in bir elektrik akimi kullanmay igerir.

e (ozelti Bilyiimesi: Bu yontem, ilgili malzemeyi uygun bir ¢oziicii icinde ¢ozerek

ve ardindan bir alt tabaka {izerine biriktirerek ince filmin biiylimesini igerir.

YoOntem sec¢imi, belirli malzeme ve uygulamaya bagli olacaktir. Her yontemin kendi
avantajlar1 ve dezavantajlari vardir, 6rnegin, PVD yliksek sicaklik uygulamalari i¢in daha
tyidir, CVD yiiksek saflikta filmler icin, MBE film bilesiminin ve kalinliginin hassas

kontrolii i¢in kullanighdir.



Ince film biiyiimesinde, biiyiime modu, atomlarn veya molekiillerin bir film
olusturmak iizere bir substrat iizerinde biriktirilme seklini ifade eder. ince film bilyiime

modlar1 agsagida siralanmistir:

e Volmer-Weber modu: Ada biiyiimesi olarak da bilinen bu mod, sonunda siirekli
bir film olusturmak i¢in birlesen kiiclik malzeme adalarinin olusumu ile
karakterize edilir.(Sekil 1.4.(a))[10]

e Frank-Van der Merwe modu: Katman katman biiylime olarak da bilinen bu
mod, atomik veya molekiiler katmanlarin ardigik biriktirilmesi yoluyla stirekli bir
film olusumu ile karakterize edilir. (Sekil 1.4.(b))[10]

e Stranski-Krastanov modu: Bu mod, film malzemesinden farkli bir substratin
tizerinde ince bir film olusumu ile karakterize edilir. Bu, kuantum nokta veya

nanotel gibi li¢ boyutlu bir yapinin olusumuna yol agabilir. (Sekil 1.4.(c))[10]
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Sekil 1.4. U¢ kristal biiyiime modunun sematik gésterimi: (a) ada veya Volmer-Weber, (b) katman arti
ada veya Stranski-Krastanov, (c) katman veya Frank-van der Merwe modu. 6 tek bir ince film
katmanini gostermektedir. [10]

Ince filmlerin yapisal ve elektriksel ozellikleri, kullanilan biriktirme tekniginin
parametrelerine ve sonugta ortaya ¢ikan yapiya, ortaya ¢ikan kimyasal bilesimin
stokiyometrisine, kristallige, yiizey piiriizliiliigiine, safsizliklara ve kaplamalarda olusan

kalint1 gerilime baglidir.

1.4.1 Sicratma Teknigi
Sicratma teknigi ile biriktirmede, sigratma gazi iyonlart uygulanan bir elektrik alan

tarafindan yiiksek hizda hedefe dogru hizlandirilir. Sistemdeki yiik tasiyicilarin baglangig



konsantrasyonu, iyonlar katotla ¢arpistikca, boylece ikincil elektronlart ve ndtr gaz
atomlarni serbest biraktik¢a, artan DC gerilimi ile 6nemli Olciide artar. Biriktirme
siirecinde; yayilan atomlar, film biliylimesi i¢in yap1 malzemesidir. Hedef kaplama
malzemesi kaynagi, vakum odacig1 igerisinde alttaglarin karsisina veya altina yerlestirilir
ve vakum odas1 1077 ila 10 mbar'lik basinca kadar bosaltilir. Oda film biiyiitme esnasinda
iceriye saglanan gaz akisina bagl olarak 10 ila 10 mbar basmnca tekrar doldurulur.
Hedef ve alttas tutucu (anot) arasina Voltaj uygulanir. Bu sekilde sistemde plazma elde
edilir. Sigratma isleminde plazma olusumunu baslatabilmek icin Argon, Kripton ve
Ksenon gibi soygaz iyonlar1 kullanilir. Sigratma tekniginde en yaygin kullanilan gaz
Argondur. Diizenlemelere bagli olarak, substrat ve biiyiimekte olan film, katki maddeleri
veya Argon gazi tarafindan diisiik enerjili bombardimana tabi tutulabilir ve
cekirdeklenmeyi, biiyiime kinetigini, filmlerin yap1 vedzellik iliskisinin belirlenmesinde
onemli bir rol oynayabilir. Sekil 1.5. sigratma biriktirme sisteminin temel elemanlarini

sematik olarak gostermektedir.
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Sekil 1.5. Sigratma biriktirme sistemi sematik gosterimi

1.4.2 Dogru Akim (DC) Sicratma Teknigi

Kaplama uygulamalari i¢in birgok sigratma teknigi kullanilabilir. Bu tekniklerden
en basiti, iki diizlemsel elektrot, anot ve bir katottan olugan DC diyot tasarimidir. Plazma
hedef malzemeden yapilmis bir plaka igeren katot ylizeyinden firetilir. Biriktirme
stirecinde 1sinan katodun arka yiizeyine sogutma suyu uygulanir. Biriktirme odast, kalintt
gazlarm neden oldugu kontaminasyonu ortadan kaldirmak igin genellikle yaklasik 107
ila 10 mbar'lik bir basinca kadar vakumlanir. Bir sonraki adimda, biriktirme odasina
Argon gaz akis1 saglanir ve elektrotlar arasina bir DC voltaji uygulanarak bir akkor desarj

olusturulur. Ardindan argon iyonlar1 hizlandirilir ve hedef parcaciklari serbest birakmak
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icin yeterli enerjiyle katoda ¢arpar. Bu iyonlar, biriktirme odasi boyunca hareket eder,
substrat lizerinde ve ayrica biriktirme odasi igindeki farkli yilizeyler lizerinde toplanir.
Hedeften ayrilan parcaciklarin ortalama enerjisi 2-5 eV'dir [11]. Bir DC gerilimi
kullanilarak yalnizca iletken (metal) hedefler sigratilabilir. Yiizeydeki sarjlanma, yalitkan
hedef malzemelerden sigratmay1 onler.

Film biriktirme hizinin sigratma basincina ve akimina nasil bagl olduguna dikkat
etmek Onemlidir. Diisiik basinglarda katot tabakasi genistir, iyonlar hedeften uzakta
iretilir ve vakum odasinin duvarlarinda kaybolma ihtimalleri yiiksektir. Carpismalar
arasindaki ortalama serbest elektron yolu biiyiiktiir ve anot tarafindan toplanan
elektronlar, katotta iyon carpmasiyla indiiklenen ikincil elektron emisyonu ile
yenilenmez. Bu nedenle iyonlagma verimleri diisiiktiir ve kendi kendine devam eden
desarjlar yaklasik 102 mbarm altinda tutulamaz. Sabit bir voltajda basing arttikca,
elektron ortalama serbest yolu azalir, daha fazla iyon {iretilir ve daha biiyiik akimlar
olusur. Ancak basing ¢ok yiiksekse, si¢ratilan atomlar artan ¢arpigsma sagilimina maruz
kalir ve verimli bir sekilde biiylimez. Manyetik olmayan sigratmada calisma basincinin

ve akimin film biriktirme hizlar lizerindeki etkileri Sekil 1.6.'da gosterilmektedir.
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Sekil 1.6. Manyetik olmayan sigratmada ¢alisma basincinin ve akimin film biriktirme hizlart iizerindeki
etkisi [12]

Diisiik film biriktirme hiz1 DC sigratmanin bir dezavantajidir, drnegin bir¢ok metal
icin en fazla birka¢ nm/dak’dir. Bu oranlar, daha yiiksek calisma basinglarinda kayda

deger bir sekilde ylkseltilemez, ¢linkii daha fazla gaz sacilmasina ek olarak, oda
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gazlarindaki artan O2 ve H2O Kkirletici seviyeleri katotlar1 oksitleyebilir. Hedeften gelen

bu yalitim katmanlari, akim ve birikme oranlarin1 daha da azaltir. [12]

1.4.3. Radyo Frekans (RF) Sicratma Teknigi

Radyo Frekansi (RF) sigratma, bir hedef malzemeyi si¢ratmak veya atomize etmek
ve onu bir alt tabaka {izerine birakmak icin radyo frekansi enerjisi kullanan bir ince film
biriktirme teknigidir. Tipik olarak bir metal veya bir yari1 iletken olan hedef malzeme, bir
vakum odasina yerlestirilir ve odaya argon gibi bir inert gaz verilir. Hedefe bir RF gii¢
kaynag1 uygulanarak bir iyon ve elektron plazmasi olusturulur. Iyonlar daha sonra bir
elektrik alani tarafindan alt tabakaya dogru hizlandirilir, burada carpisirlar ve ince bir film
olusturan alt tabaka tlizerinde malzeme biriktirirler.

RF sigratma, ince film kaplama i¢in yaygin olarak kullanilan bir yontemdir, ¢iinkii
diger yontemlere gore cesitli avantajlar sunar. Ornegin, metaller, yar1 iletkenler ve
dielektrikler dahil olmak iizere ¢ok cesitli malzemeleri biriktirmek i¢in kullanilabilir ve
iyl kristal kalitesine ve yiiksek kimyasal safliga sahip filmleri biriktirmek icin
kullanilabilir. Ek olarak, genis alan biriktirme i¢in ¢ok uygundur ve ¢esitli alt tabakalarla
uyumludur.

RF sigratma, giines pilleri, optik kaplamalar, mikroelektronik ve aletler ve mekanik
pargalar i¢in sert kaplamalar gibi ¢ok cesitli uygulamalarda kullanilir.

Ince film transistorleri (TFT'ler), dokunmatik ekranlar ve diiz panel ekranlar gibi
uygulamalarda da kullanilabilir.

Ayrica metal oksit yar1 iletken (MOS) cihazlarin 6lgeklendirilmesi igin gerekli olan
hafniyum oksit veya zirkonyum oksit gibi yiiksek k dielektriklerin biriktirilmesi i¢in de
kullanilir. Yalitkanlarin sigramasi ile ilgili problem, yeterli frekansta alternatif bir elektrik
alan1 uygulanarak asilabilir. Yalitkan elektrotlar, ilk basta her ikisi de yiiksiiz olan ve
iizerlerinde capraz voltaj olmayan kapasitorleri temsil eder. Ilk basta, voltajin
kondansator boyunca hareket etmesi i¢in kondansatdrde yiik birikmesi gerekir. Bu
nedenle, uygulanan voltaj ariza voltajin1 agtiginda desarj baslar. Elektrotlarin polaritesi
her yarim dongiide degisir, bu nedenle her biri alternatif olarak bir anot ve bir katot olarak
calisir. Halihazirda yalitkan bir alt tabaka tizerinde birikmis olan elektronlarin bir kismi
iyonlar1 nétralize edecek ve bosalmaya sunulan yiizeyin potansiyeli sifira dogru
azalacaktir. Tam denge saglanmadan 6nce voltaj anahtarlanir, boylece elektrot tizerindeki

voltaj ariza potansiyelinin altina diiser ve desarj sondiiriilir. Bu islem i¢in kullanilan

frekans 13.56 MHz'dir. [12]



1.4.4. Magnetron Sicratma

Magnetron sigratma, ince filmleri bir alt tabaka tizerine biriktirmek i¢in kullanilan
bir tiir fiziksel buhar biriktirme (PVD) islemidir. Bu teknikte, daha sonra ince bir film
olusturmak {izere substrat iizerine birakilan sigratilmis atomlardan olusan bir plazma
olusturmak i¢in bir magnetron katod kullanilir. Magnetron katodu tipik olarak yiiksek
enerjili iyonlarla bombardimana tutulan bir hedef malzemeye sahiptir, bu da hedef
malzemenin sigratilmasina veya atomlar veya kiiciik kiimeler halinde sigratilmasina ve
ardindan alt tabaka iizerinde birikmesine neden olur. Hedef malzeme metaller, alasimlar,
seramikler ve bilesikler olabilir. Substrat metalik veya metalik olmayan olabilir. Islem bir
vakum odasinda gerceklesir. Filmin kalinlig1 ve homojenligi, basing, gii¢ ve diger islem
parametreleri degistirilerek kontrol edilebilir.

Sicratma isleminde verimi ve iyilesmeyi saglamak i¢in katot yilizeyinin yaninda
manyetik alan varlig1 gereklidir. Miknatislarin katod yiizeyine dik olarak yerlestirilmesi,
elektronlarin dairesel hareketine neden olacaktir. Bu dairesel hareketler vakum odaciginin
duvarlarina dogru olan hiz1 azaltir ve sonug olarak elektronlarin rekombinasyon kaybini
biiylik Olclide azaltir. Elekronlarin kat ettigi yol uzunlugunun artmasi, atomlarin
iyonlasma sansinin artmasina ve dolayli yoldan verimliligin artmasina neden olur. fyon
ve artan elektron yogunlugu, plazmay1 daha diisiik bir basingta ve daha diisiik bir voltajda
tutmaya imkan saglar. Magnetron sigratma sistemi’ nin sematik gosterimi Sekil 1.7 de

yer almaktadir.

Generator (RF/DC)

ATiC n
Gas Tank (Ar/O,) [1';
u H H’/——'— Magnetron sputter head

Turbo molecular "
pump L (;)ﬂf Yo T——f— Target
(g‘_} e Substrate
_____ ———
Shutter > |- Sample holder

!

Rough pump

Sekil 1.7. Magnetron Si¢ratma Sistemi’nin sematik gésterimi [13]
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1.4.4.1.Dengesiz magnetron si¢cratma

Dengesiz magnetron sigratma, ince filmleri bir alt tabaka {izerine biriktirmek i¢in
kullanilan bir tiir fiziksel buhar biriktirme (PVD) yontemidir. Bu teknikte, daha sonra ince
bir film olusturmak {izere substrat {izerine birakilan sigratilmis atomlardan olusan bir
plazma olusturmak i¢in bir magnetron katod kullanilir. Magnetron katodu dengesizdir,
yani manyetik alan katot etrafinda simetrik degildir. Bu, plazmanin bir alaninda daha
ylksek bir elektron yogunlugu ile sonuglanir, bu da daha verimli bir sigratma islemine ve
daha yiiksek bir biriktirme hizina yol agar. Dengesiz magnetron si¢gramasi, yari iletken,
optik ve sert kaplama endiistrilerinde yaygin olarak kullanilmaktadir.

Geleneksel magnetronlarda {iretilen yogun plazma bolgesi, hedef bolge ile
sturlidir. Alttaglar genellikle, alttaga gelen akimlarin film yapisini degistirmeye yetecek
kadar yiiksek olmayacagi icin bu bdlgenin digina yerlestirilir. Bu gibi problemleri
cozebilmek icin Window ve Savvides[14—16] 1980°lerin sonunda dengesiz bir magnetron
sigratma teknigi gelistirdi. Bu tiir bir magnetron sigratma sistemi, plazmanin hedefin
ylizeyinden alttasa dogru genislemesine neden olan dis tarafta gii¢lii miknatislara sahiptir.
Dengesiz manyetik alanin varligi, hedef ylizeyden kagan elektronlarin yakalanmasin
saglar. Bu elektronlar, hedef ylizeyden uzaktaki iyonlastirici gaz atomlart ile carpigmalara
maruz kalir ve daha yliksek sayida elektron {iretir. Bu iyonlar alttasa yonelik iyon
bombardimanin1 6nemli dl¢iide arttirir. Sonug olarak boyle bir konfigiirasyon, sigratma
esnasinda tiretilen ikincil elektronlardan ¢ogunun manyetik alan ¢izgileri boyunca hedef

malzemeden alttasa dogru ilerlemesini ve manyetik alan yardimiyla kaplanmasini saglar.

lon Current Density lon Current Density lon Current Density
<1 mAlcmA2 << 1 mA/lcm*2 2-10 mA/cm”2
| Substrate | | Substrate | | Substrate |

>

e g

b

Target Target Target ‘
N s N IN] s] [N] N [s] N
Conventional Magnetron Type-1 Unbalanced Type-2 Unbalanced
(‘balanced' magnetron) Magnetron Magnetron

Sekil 1.8. Geleneksel ve dengesiz manyetik alanda plazma seklinin sematik gosterimi [17]
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1.5.Calismanin Amaci

Literatiir analizi sonucunda iiretilecek metal alasim katkili TiAIV/Si3N4 ince film
sistemlerinin yapi-0zellik-sogurma iliskisine yonelik temel bir arastirma caligmasina
rastlanmamistir. Calismanin hedefi, sogurucu ince filmlerde kullanilan Au gibi yiiksek
iletkenlikte fakat maliyeti yiiksek malzemeler yerine, Au’ya gore daha diisiik iletkenlige
sahip ve daha ucuz TiAlV gibi alasgimlarin TiAIV/Si3N; ara ylizeyinde gelistirilecek etkin
ortam ince film malzemesinin dielektrik 6zelliklerinden ve azalttig1 termal kiitlesinden
faydalanarak THz bolgesinde calisabilen malzemeler gelistirmektir. Proje kapsaminda,;
elektromanyetik spektrumun THz bolgesinde sogurma performansi yiiksek, 0.3-25 nm
kalinliklar1 arasinda metal alagimli ince filmler iiretilecek, elektriksel, yapisal 6zellikleri
ve THz sogurma performansi arastirilacaktir.

Ancak, filmlerin yapisal ve elektriksel olarak iliskilendirilmesi yeni bir ¢alisma
gerektirmektedir. Ayrica TiAlV ince filmlerin THz sogurma ve yapisal 6zelliklerinin
iligkilendirilmesi, literatiir taramasi sonucu, literatiirde bir eksik olarak tespit edilmistir.
Boylece tez calismasinin amaci TiAlV ince filmlerin elektriksel ve yapisal
karakterizasyonunu gerceklestirerek, filmlerin elektriksel ve yapisal 6zellikleri arasinda
baglant1 kurmak ve THz sogurma karakteristigi ve yapisal 6zellikler arasindaki iligkiyi

arastirarak literatiire bu konuda katki saglanmak olarak belirlenmistir.

2. MALZEME VE YONTEM

2.1. ince Film Uretim Siireci

2.1.1. Alttas Hazirlama

Bu calismada, ince filmler 10x10 mm? boyutunda ve 500um kalilikta kare sekilli Si
<111>, Si/Si02, Si/Si3N4 alttaslara kaplanmistir. Biriktirmeden Once, alttag bir temizleme
prosediiriine tabi tutuldu. Bu amacla, alttaslar aseton, propanol ve deiyonize sudan
gecirildi ve ardindan yiiksek saflikta N> gazi ile kurutuldu. Temizleme prosediiriinden

sonra, alttaglar Sekil 2.1'de gosterildigi gibi bir numune tutucuya yerlestirildi.
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Sekil 2.1. Tez calismast kapsaminda kullanilan numune tutucu ve numunelerin pozisyonlari

2.1.2. ince Film Biriktirme Islemi

TiAlV ince filmlerin biriktirme islemi Eskisehir Teknik Universitesi Malzeme
Bilimi ve Miihendisligi Boliimii ileri teknoloji ince film laboratuvarinda bulunan DC-MS
(Bestec UHVSputter System, Gorsel 2.1) ile gerceklestirilmistir. Sigratma sistemi Prof.
Dr. Ramis Mustafa Oksiizoglu tarafindan tasarlanmustir. Sistemde dort vakum odasi
bulunmaktadir: yaklasik 100 litre ve 80 litre hacme sahip iki islem odasi (sigratmal ve
sigratma?2) ve bir ylikleme odas1 etrafinda diizenlenmis bir tavlama odasi. Odalar, elektro-
pnomotik kumandali valfler ile birbirinden izole edilmistir. Numune transferi manyetik
transfer cubuklar ile ylikleme odasindan islem odasindaki numune istasyonuna saglanir.
Numune transferi sirasinda vanalar yazilim kontrolii yardimiyla acilir. Hiicreler, scroll tip
mekanik pompalarla desteklenen turbo molekiiller pompalar ile yiiksek vakum
seviyelerine bosaltilir. Scroll pompalari, hazneleri kaba bir vakum seviyesine (~107
mTorr) kadar pompalar. Daha ileri ultra yiiksek vakum seviyeleri, turbo molekiiler
pompalarla elde edilir. Tiim odalar, atmosferik basingtan 5x10° mbar'a kadar basing
Olciimii i¢in tam aralikli bir gosterge ile donatilmistir. Baz basing, tam aralikli
gostergelerle Olgiiliirken, Baratron gdstergeleri islem sirasindaki basinci 6lger. Her islem
odasi, altlarinda hedef malzemelerin bulundugu magnetron sigratma kaynaklarini igerir.
Numune tutucu istasyonu manipiilatoriin {ist flansina monte edilir. Motor tahrikli olarak
dondiiriilebilir. Kaynaklar ve numune tutucu arasindaki mesafe, manipiilatorii dikey

olarak hareket ettirerek ayarlanabilir. Ayrica kaynaklar, numune istasyonuna egimli bir
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konuma getirilerek egilebilir. islem odalarinda, kiitle akis kontrolorlii gaz girisleri
bulunur; proses gazlari bu girigler araciligtyla haznelere beslenir. Sistemin tiim

bilesenleri, sistemin yazilimi tarafindan kontrol edilir.

Film Laboratuvarinda bulunan Magnetron Sigratma Sistemi

Ince film biriktirme sirasinda, islem odasinin duvarlarindan ve bilesenlerinden
safsizlik atomlart da disar1 atilir. Bu safsizliklar, biriken filme bulasabilir ve kaliteyi
etkileyebilir. Ayrica temiz bir atmosfere sahip olmak ve ~10® mbar ve altinda optimum
taban basing¢larina ulagsmak icin Ha, CO2, N2 ve su buhar1 gibi yabanci gazlarin hazne
disina atilmasi gerekir. Bu nedenle yiiksek kaliteli filmler elde etmek icin sistem
bilesenlerinin periyodik olarak temizlenmesi ve ardindan firinlama prosediirii
uygulanmalidir. Bu kapsamda ince film kaplama Oncesi sistem bilesenleri Dremel marka
flap carklar ile zzmparalanmis ve daha sonra ultrasonik etanol banyosundan gegirildi.
Daha sonra, oda igindeki yabanci gazlardan ve su buharindan kurtulmak icin sistem
110°C'de 48 saat 1sitilmistir. Temizleme ve firinlama isleminden sonra iizerinde
substratlar1 tasiyan numune tutucu, yiik kilitleme haznesine ytliklenmis ve islem haznesine
aktartlmistir.

Biriktirme i¢in metalik TiAlV hedefi (Kurt J. Lasker, %99,5 saf) kullanildi. DC
giicii belirlenen iiretim parametrelerine gore ayarlandi. (Tablo 2.1) Islem odas1, 1.2x10®

mbar'lik bir taban basincina pompalandi. Biriktirme oOncesinde, hedefin yiizeyi Ar+
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iyonlar1 ile bombardiman yoluyla 15 dakika siireyle 6n temizlendi. On temizleme
isleminden sonra, sigratilan partikiilleri ortamdan atmak i¢in hazne tekrar
vakumlanmigtir. Siireg gazi olarak Ar (%99,9999 saflik) biriktirme sirasinda stirekli
olarak odaya beslendi; odaya gaz akisi, MKS 647 gaz giris kontroldrii tarafindan kontrol
edildi.

Tablo 2.1. Si (111)/TiALV (3-23 nm)/SisN4 (3 nm) yapisinda iiretilen numunelerin iiretim parametreleri.

Grup Numune AGl::l Giic Ayarlanan Alttas
Ad1 Kodu (secm) (W) Kalinhik (nm)

Ti-1-0 2 Ar 40 2 Si(111)
Ti-2-0 2 Ar 40 3 Si(111)

A Ti-3-0 2 Ar 40 5 Si(111)
Ti-4-0 2 Ar 40 10 Si(111)
Ti-5-0 2 Ar 40 20 Si(111)
Ti-6-0 2 Ar 70 2 Si(111)
Ti-7-0 2 Ar 70 3 Si(111)

B Ti-8-0 2 Ar 70 5 Si(111)
Ti-9-0 2 Ar 70 10 Si(111)
Ti-10-0 2 Ar 70 20 Si(111)
Ti-11-0 8 Ar 70 2 Si(111)
Ti-12-0 8 Ar 70 3 Si(111)

C Ti-13-0 8 Ar 70 5 Si(111)
Ti-14-0 8 Ar 70 10 Si(111)
Ti-15-0 8 Ar 70 20 Si(111)
Ti-16-0 8 Ar 40 2 Si(111)
Ti-17-0 8 Ar 40 3 Si(111)

D Ti-18-0 8 Ar 40 5 Si(111)
Ti-19-0 8 Ar 40 10 Si(111)
Ti-20-0 8 Ar 40 20 Si(111)

TiAlIV ince film biriktirme isleminden sonra Silisyum Nitriir (SiN) katmanlari, es
odakli geometriye sahip RF magnetron sigratma teknigi kullanilarak biiyiitiilmiistiir.
Yiizey 1sitmasi uygulanmadi. Bir Si3Ny4 hedefi (elastomer bagli Cu arka plakali %99,5

Kurt J. Lesker) kullanilmistir. Yerlestirmeden hemen o6nce, baca kapagi kapali olarak
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hedef onceden sigratildi. Tiim SixNy filmleri farklt bir Ar:N> kismi basing oraninda
biriktirildi. (Tablo-1'de verilmistir). Calisan gaz akisi ve RF giicii, 6 sccm ve 60W'da sabit
tutuldu. Film kalinlig1 tim numuneler i¢in 3 nm olarak ayarlandi.

Uretim plan1 Sekil 2.2°de gosterilen Thornton diyagramu iizerinde goriisiilerek
hazirlandi. Thornton diyagrami, genellikle iki veya daha fazla kimyasal tiirden olusan
ince filmlerin faz davranigini analiz etmek i¢in kullanilabilir. Diyagram, filmin farkli
fazlarmin dengede bir arada var olacagi ve olusacagi kosullar1 tahmin etmek igin
kullanilabilir.

Ince filmlerde Thornton diyagramimin bir kullanimi, filmin farkli sicakliklar ve
basinglar altinda kararliligini tahmin etmektir. Ornegin, bir metal ve bir ametalden olusan
ince bir film, yiliksek sicaklikta diisiik sicaklikta oldugundan farkli bir faza sahip olabilir.
Sicakligr ve Gibbs serbest enerjisini Thornton diyagraminda ¢izerek, filmin hangi
kosullar altinda kararli kalacagini ve hangi kosullar altinda faz gecisine girecegini
belirlemek miimkiindiir. [18]

Ince filmlerde Thornton diyagraminin bir baska kullanim, farkli kosullar altinda
filmin bilesimini tahmin etmektir. Ornegin, bir filmin bilesimini Thornton diyagraminda
cizerek, filmin belirli bir bilesime sahip olacagi kosullart belirlemek miimkiindiir. Bu,
bilesimin filmin 6zelliklerini etkileyebildigi birden ¢ok kimyasal tiirden olusan ince
filmler s6z konusu oldugunda 6zellikle yararlidir.[18]

Ozetle, Thornton diyagrami ince filmlerin faz davranisini tahmin etmek igin
kullanilabilir ve ince filmlerin farkli sicaklik, basing ve bilesim kosullar1 altinda
kararliliginin, bilesiminin ve 6zelliklerinin anlagilmasina olanak tanir. [18]

Bu semaya gore en kii¢iik kalinlik, en kiiciik basing ve en kiiciik giigten baslayarak
tretim planimizi hazirladik. Bahsedilen parametrelerin en kiiglikten baglayarak
planlamas1 termodinamik denge dikkate alinarak yapilmistir. Bu parametreler

dogrultusunda her numune i¢in ayr1 ayri iiretim recetelerimizi hazirladik.
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Sekil 2.2. Sigratma ydntemiyle biiyiitiilen metal ince film kaplamalar i¢in Thornton tarafindan onerilen
model [18]

Filmlerin elektriksel karakterizasyonu i¢in direng (R), 6zdireng (p), sicakliga bagl
elektriksel direng 6l¢iimleri gerceklestirilmistir. Filmlerin yapisal karakterizasyonlar1 X-
Isin1 Kirinimi, Raman Spektroskopisi, X-Isin1 Fotoliiminesans Spektroskopisi ve
Taramal1 Elektron Mikroskopisi yontemleri kullanilarak gerceklestirilmistir. Elde edilen
TiAlV metal alagimli ince filmleri SizN4 ile kaplanacak ve elde edilen TiAIV/ Si3N4 metal
dielektrik ara yiizeyinde Terahertz sogurma karakteristikleri Zamana Dayali Terahertz

Spektroskopisi yontemi ile incelenmistir.

2.2. Ince Film Karakterizasyon Teknikleri

2.2.1. Elektriksel Karakterizasyon

FPP teknigi, ince filmler gibi iki boyutlu numunelerin elektriksel 6zelliklerini
Olgmek icin kullanilir.  Elektriksel diren¢ ve Ozdirencin belirlenmesi ve TCR
hesaplamalari i¢in dlgiimler gerceklestirilir. TCR 6l¢iimii, numunenin entegre bir 1sitma
asamas1 araciliiyla isitilmasi ve direncin hesaplanmasi i¢in voltaj degisikliklerinin
kaydedilmesiyle gerceklestirilir. FPP tekniginin 2 nokta igne teknigine goére avantaji, 4
noktali konfigiirasyon parazitik voltaj diisiislerini elimine eder. iki noktal1 igne tekniginde
ise, akim ve voltaj ayn1 kaynaklardan saglanir. Voltmetrenin yolu kontagi, igneleri ve tel
direnclerini igerdiginden, bu elemanlardan gelen voltaj diisiisleri de dlgiiliir.

FPP sistemi ticari olarak ucuza temin edilebilmesi, hizli olmasi ve her 6l¢iim i¢in
ayr kalibrasyon gerektirmemesi sebebiyle avantajlidir. Sistemin dezavantaji numune
tizerinde siddetli olmasa da numune iizerinde deformasyon yaratmasidir. Bu deformasyon

dlgiim giivenilirligini azaltir. FPP tekniginde, Iki probdan bir akim gegirilir ve diger iki
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prob boyunca voltaj odlgiiliir. Olgiilen gerilim ve akim degerlerinden malzemenin
iletkenligi hesaplanabilir. Dort igne esit araliklarla diiz bir hat boyunca hizalanir.

Bu calismada, Lucas Lab Pro4 6zdireng sistemi ile tabaka direnci ve 6zdireng
Olctimleri yapilmistir. (Gorsel 2.2) Sistem dort bilesenden olugmaktadir; Keithley 2400
kaynak olger, degistirilebilir FPP kafasi, Pro4 yazilimi ve Pro4 standi. Prob araliklar1 1,02
mm’dir. Problar Osmiyumdan yapilmistir. Ayrica sistemde entegre bir 1sitma tablasi ve
numune sicakligini 6lgmek icin bir termokupl bulunur. Ozdireng l¢iimiiniin yapilmasi
icin numune 1sitma tablasina yerlestirilir. Numune geometrisi ve film kalinlig1 yazilima
girildikten sonra problar numune iizerine indirilir. Bilgisayar kaynak olgeri otomatik
kontrol eder ve ideal akimi uygular. Sicakliga bagl direng 6l¢timii i¢in, 1sitma kaynagi
belirli bir 1sitma hizina ayarlanir. Numunenin voltaj ve sicaklifinda meydana gelen
degisiklikler, her 5 °C’de termokupl ve kaynak 6l¢erden okunup kaydedilir. Ayn1 islem

numune sogutulurken de uygulanir.

Gorsel 2.2. Eskisehir Teknik Universitesi Ileri Teknoloji Ince Film Laboratuvari nda yer alan Dért Nokta
Prob ol¢iim diizenegi

2.2.2. Yapisal Karakterizasyon
2.2.2.1. X-Isint Kirtnminu Teknigi (XRD)

X-151n1 kirmimi (XRD), bir malzemenin kristal yapisini belirlemek i¢in kullanilan
bir tekniktir. Bu bilgi, mevcut kristal tipini tanimlamanin yan1 sira numunenin kalitesini
ve safligim1 belirlemek i¢in kullanilabilir. XRD, malzemelerin yapisal ozelliklerini
incelemek icin malzeme bilimi, kimya ve mineralojide yaygin olarak kullanilir. XRD

teknigi ince filmlerin de kristal yapisin1 ve fazlarini incelemek igin yaygin olarak
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kullanilan bir yontemdir. X-Isinlarinin dalga boyu, 0,1 nanometre civarindadir ve bu da
bir kristal i¢indeki atomlar aras1 mesafe mertebesindedir. Kristallerin atom dizilislerinin
incelenmesinde bu yiizden X-isinlarma ihtiya¢ duyulur. X-1s1mm1 kirmimi, bir kristal
diizlemine gonderilen x-iginlarin kristalin atom diizlemlerine ¢arparak yansimasi
olayidir. Difraksiyon elde edebilmek icin; x-1sinlarinin atom diizlemlerine ¢arpma agisi
(8), atom diizlemleri arasindaki uzaklik (d) ve gelen x-1sinlarinin dalga boyu (A) arasinda
belirli bir bagmtinin bulunmast gerekir. Bir x-151n1 demetinin birbirine paralel atom
diizlemlerine A agis1 altinda ¢arpmasi durumunda kirinim meydana gelir. Yani kristal
diizlemi, diizenli tek kristal yapisinda ise x-1sinlar1 kristal diizleminden ayni fazda sagilir.
XRD, Bragg yasasina uyar. Bragg yasasi, X-1sinlart ve nétron kiriniminda, X-1s1inlarinin
veya ndtronlarin bir kristal kafes tarafindan kirilma seklini a¢iklayan temel bir ilkedir.
Yasa, bir X-1s1nlar1 veya notron 1s1n1 bir kristal kafese yonlendirildiginde, belirli bir agida
dagilan 1sinlarin arttigini belirtir. Bu, kristal kafesteki atomik diizlemler arasindaki
mesafe, X 1sinlariin veya nétronlarin dalga boyunun yarisina esit oldugunda meydana
gelir. Kiriglerin giiclendirildigi aci, Bragg acis1 olarak bilinir ve asagidaki denklemle

verilir:
nA=2dsiné (2.1)

Burada A X-Ismlarinin dalga boyu, d diizlemler arasi bosluk ve 8 kirinimli 151n
acisidir. Tipik olarak, spektrumda 6 yerine 26 ol¢iiliir.
Kristal bir numunenin kafes araligi, kristal oryantasyonu ve kristal kafesin birim

hiicresi tarafindan belirlenir. Ortorombik bir yapida kafes aralig1 (dnx) su sekilde verilir:

— = [=+=+= (2.2)

Bu denklemde h,k, ve 1 Miller indisleridir ve a,b,c birim hiicerelerin sabitleridir.
Bilinmeyen yoOnelimleri belirlemek i¢in, XRD analizlerinden elde edilen veriler,
International Center for Diffraction Data (ICDD) veri tabaninda cesitli bilesikler i¢in
mevcut olan standard modellerle karsilagtirilabilir.

XRD olctimleri Sekil 2.3.°de gosterilen en yaygin iki geometri veya farkl
geometrilerle gerceklestirilebilir. Geleneksel XRD tekniginde, X-151m1 kaynagi ve
dedektor karsilikli olarak 8 agisi ile hareket eder ylizeyden difraksiyon oldugunda XRD
kirinim deseninde pik gézlemlenir. Bu teknikte, sadece numune yiizeyine paralel olan

diizlemlerden gelen kirinim sinyalleri toplanir. Bu 6l¢lim sirasinda 26°lik yiiksek agilar
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tarandigindan dolay1 X-1ginlart numunenin derinlerine niifuz edebilir bu da alttastan gelen
kirimim demetlerinin dedektdr tarafindan algilanmasina sebep olabilir. Sonug olarak,
alttastan gelen kirinim siddetleri, filmden gelen kirinim siddetlerini gegebilir ve film

analizinde hata olusturabilir.

Sekil 2.3. X-151n1 karinim teknigi olgiim geometrileri: Bragg-Brentano (a) ve GI-XRD (b). X-15in1 tiipii,
numune ve dedektor sirasiyla biiyiik R, M ve D harfleriyle gésterilir.[19]

Bu etkiyi ince filmlerde ortadan kaldirmak i¢in GIXRD teknigi (Sekil 2.3 b.)
gelistirilmistir. Bu teknikte, X-Ray tiiplinden ¢ikan isinlari diisiik agiyla numuneye
gondermek i¢in tiip sabit bir konuma ayarlanir. Tarama esnasinda sadece X-ray dedektorii
hareket ettirilir ve kirilan 1sinlar dedektdr tarafindan toplanir. Bu sayede egik
diizlemlerden gelen kirinim demetleri de dedektor tarafindan algilanir. Boylelikle film
ylzeyi yiizeysel bir sekilde taranmis olur ve analize etki edecek olan alttastan gelen
kirimim siddetinin etkisi minimuma indirgenmis olur.

Bu tez calismasinda gerceklestirilen XRD dl¢iimleri Eskisehir Teknik Universitesi
Nanoboyut Arastirma Laboratuvari’'nda yer alan PANalytical X'Pert Pro MRD sistemi,
parabolik W/Si aynasi, dort sekmeli (Ge220) simetrik monokromatér ve Cu Kal
radyasyonu (A= 0.15406 nm) kullanan bir Piksel dedektorii ile donatilan HR-XRD cihazi
kullanilmistir.
2.2.2.2. X-Isin1 Yansimast Teknigi (XRR)

X-1511 yansitmast hem bilimsel uygulamalar i¢in hem de endiistriyel uygulamalar
icin ¢ok Oonemli ve ¢ok kullanigh bir yontemdir. XRR teknigi ile numunelerin elektron
yogunlugunu, tabaka kalinhigini, yiizey ve ara ylizey pirizliliiglini belirlemekte

kullanilan bir yontemdir. XRR teknigi numuneyi deformasyona ugratmadan ol¢iim
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yapilabilen bir tekniktir. Biiylime hizi belirlenirken film kalinlig1 genellikle diiz
numuneler iizerinde XRR ile ex-situ olarak belirlenir.

XRR yontemi, bir X-ismimin yiizeyle yaptigi acinin yansiyan yogunlugunun
izlenmesini igerir. Bu yontemde dalga boyu A olan tek renkli bir x-151n1 6rnege w = 0
acistyla gelir ve yansiyan 1sin1in siddeti 20 agisiyla bir detektor tarafindan kaydedilir. XRR
Olciimiil kritik a¢1 araliginda yapilir. X-iginlart bu agida numune i¢ine sadece birkag
nanometre niifuz eder. Bu acinin istiine ¢iktikca niifuz etme derinligi artis gosterir.
Elektron yogunlugunun degistigi ara ylizeyde X-1s1m1 demetinin bir kismi yansir. Bu
yanstyan X-1gin1 demetlerinin girisimi, XRR deneylerinde elde edilen Kiessing
sacgaklarini olusturur.
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Sekil 2.4. X-151n1 yansimast sonucu olugan salimimlar (Kiessing sacaklary) [20]

Bu tez calismasinda gergeklestirilen XRD 6lciimleri Eskisehir Teknik Universitesi
Nanoboyut Arastirma Laboratuvari’nda yer alan PANalytical X'Pert Pro MRD (XRD
gorsel) sistemi, parabolik W/Si aynasi, dort sekmeli (Ge220) simetrik monokromator ve
Cu Kal radyasyonu (A= 0.15406 nm) kullanan bir Pixcel dedektdrii ile donatilan HR-
XRD cihazi kullanilmistir.

Bu ¢alismada incelenen filmlerin film yogunlugu ve kalinligi, 45 kV, 40 mA Cu K-
o radyasyonlu Eskisehir Teknik Universitesi Nanoboyut Arastirma Laboratuvari’nda yer

alan PANalytical X'Pert Pro MRD difraktometre kullanilarak spekiiler X-151n1 yansitma
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Ol¢iimii ile belirlendi. 0.1 mm'lik dar birincil yarikli parabolik ayna ve 0.1 mm'lik dar
kabul yarigina sahip paralel plaka kolimatdr kullanilmistir. 0.002° 6' lik adimlarla 0° ile

1.5° arasinda 6l¢tim aralig1 uygulandi.

2.2.2.3. X-Isint1 Fotoelektron Spektroskopisi (XPS)

X-1s1nlar1 fotoelektron spektroskopisi (XPS), bir numunedeki elektronlari uyarmak
ve bunlarin yayilmasina neden olmak i¢in bir X-151m1 demeti kullanan, yilizeye duyarl bir
analitik tekniktir. Fotoelektronlar olarak da bilinen bu yayilan elektronlar, numunenin
kimyasal bilesimini, elektronik yapisini ve kimyasal durumunu belirlemek i¢in toplanir
ve analiz edilir.

XPS'de kullanilan X-isinlarmin enerjisi, numunedeki c¢ekirdek elektronlarin
baglanma enerjisine uyacak sekilde dikkatlice seg¢ilir. Bir X-151m1 fotonu bir ¢ekirdek
elektronu tarafindan emildiginde, elektronun atomdan atilmasina neden olarak ¢ekirdek
seviyesindeki elektronik yapida bir bosluk birakir. Yayilan fotoelektronun kinetik enerjisi
oOlciiliir ve bu enerji ile elektronun firlatildig1 ¢ekirdek seviyesinin baglanma enerjisi
arasindaki fark, atomun kimyasal kimligi hakkinda bilgi verir. Sagilan elektronlarin
ylizeye baglanma enerjisi

BE=hv-KE - ® (2.3)

Denklemi ile elde edilir. [21]

Burada K.E. elektronlarin kinetik enerjisidir, B.E. belirli bir yoriingedeki uyarilmis
elektronla iliskili baglanma enerjisidir ve @ ise yiizeyden bir elektron uzaklastirabilmek
icin gerekli minimum enerji miktaridir. Her elementin orbitallerinin baglanma enerjisinin
birbirinden farkli oldugu ve baglanma ortamina bagh oldugu géz oniine alindiginda,
elementleri ve kimyasal bilesikleri tanimlamada ayirt edici bir tekniktir.

Yayilan fotoelektronlar tipik olarak bir numunenin en {lstteki birkag
nanometresinden yayildig1 i¢cin, XPS oldukc¢a yiizeye duyarli bir tekniktir. Bu, XPS'yi
malzemelerin ylizey kimyasini incelemek i¢in dnemli bir ara¢ haline getirir. Malzeme
bilimi, kimya ve fizik aragtirmalar1 gibi alanlarin yani sira yiizey analizi ve kalite kontrol

gibi endiistriyel uygulamalarda yaygin olarak kullanilmaktadir.
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Sekil 2.5. X-Isini Fotoelektron Spektroskopisi Semasi

XPS sistemi, fotoelektronlar1 spektrometreye toplayarak c¢alisir. En ¢cok kullanilan
toplama modu, tiim fotoelektronlarin spektrometreye girmeden 6nce ayni kinetik enerjiye
geciktirelecegi “sabit analizor enerjisi” (CAE) modudur. Gecikme potansiyelini
degistirerek, Onceden geciktirilmis kinetik enerjiye sahip fotoelektronlari

toplayabilecektir.

Bu tez calismasinda TiAlV ince filminin igerdigi elementleri tanimlamak i¢in X-
1511 fotoelektron spektroskopisi (XPS) kullanilmistir. 23 nm kalinligindaki TiAlV ince
filmlerin, Si(111)/TiAlV(23 nm)/Si3N4(3 nm) katmanlar1 olan A, B ve C orneklerinin
XPS ol¢iimleri Bilkent-UNAM’da Thermo Scientific K-Alpha sistemi ile X-ray ile
yapilmistir. AlKa'nin radyasyonu (1486.68 eV). X-1s1n1 nokta boyutu 400 um'dir. 0.1
eV'lik bir enerji adimi boyutu ve 30 eV'lik gegis enerjisi ile yiiksek ¢oziiniirliikli
spektrumlar elde edildi. Halihazirda koruyucu katman olarak biiytitiilen SiN tabakasinin
ortadan kaldirilmasi i¢in filmin yiizeyi, 60 saniye boyunca 30° gelis agisina sahip bir Ar+
15101 ile temizlendi. Film yiizey temizligi i¢in Ar+ enerjisi 1000 eV'dir. Ti2p, Al2p, V2p,
Nls, Cls ve Ols bolgelerinin XPS ¢ekirdek seviyesi spektrumlari, alinan numunelerde
ve 1 keV Ar+ iyon 1s1n1 ile 60 s boyunca sigratma temizliginden sonra elde edildi. Test
sirasinda bir Flood tabancasi ile yiik nétralizasyonu yapildi. Numuneler, ultra yiiksek
vakum (P<1 x 10" Torr) altinda analiz edildi. Tiim &lgiimler, numune yiizey diizlemine
gore 60°'lik bir kalkis agisinda yapilmistir. Bu kalkis agisi, kismen, substrattan gelen
sinyalin yogunlugunu belirli agilarda etkiledigi bilinen x-1s1n1 fotoelektron kirinimini en
aza indirmek icin se¢ildi. L.Hultman ve ark. survey'i Cls zirvesine hizalamanin, fiziksel
olmayan sonuglara yol acabileceginden giivenilir olmadigini belirtir. AdC'nin BE degeri

matris malzemesine gore degisir ve sapma aralig1 2,66 eV'ye ulasabilir. Cls piki aralik
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disinda oldugundan ve iyon asindirma isleminden sonra C igerigi ¢ok diisiik degerlere
sahip oldugundan, XPS analizlerinde kalibrasyon yapilmamistir. [22] Kompozisyon
analizi CasaXPS yazilimi ile yapilmistir. Arka plan ¢ikarma ig¢in Shirley ydntemi
uygulandi. Elde edilen XPS spektrumlari, IGOR Pro yazilimi ile karisik bir

Gauss/Lorentzian tepe sekli kullanilarak ¢oziilmiistiir.

2.2.3. Optik Karakterizasyon
2.2.3.1. Zamana Dayali Terahertz Spektroskopisi (THz-TDS)

THz-TDS c¢alismalarin bliyiik ¢ogunlugunda kullanilan yaygin bir tekniktir.
Olgiimler cogunlukla zamana dayal1 yapilmis olsa da, zaman ¢dziimlii bir teknik degistir.
Fourier Doniisiimli Uzak Kizilotesi Spektroskopisi (FT F-IR) yontemine esdegerdir ve
zamanla ¢oziimlenmis dinamik bilgi saglamaz. Genis kapsama alani, absorpsiyon
katsayis1 ve kirilma indisinin belirlenmesi gibi Uzak Kizilotesi (F-IR)’ndeki diger
yontemlere gore birka¢ dnemli avantaji vardir.[23]

THz-TDS tekniginin malzeme karakterizasyonunda yer alan en temel uygulamasi,
malzemelerin yansima veya gecirgenlik karakterizasyonudur. Bu karakterizasyonun
amaci malzemelerin kompleks dielektrik sabiti ile iligkilendirilebilecek “optik™ sabitlerini
belirlemektir. Optik sabitler, kirilma indexi (n) ve absorpsiyon katsayisidir (a).[24]

THz-TDS o6lgiimlerinden oncelikle zamana gore THz elektrik alani elde edilir. Daha
sonra Hizli Fourier Donlisimii (FFT) yardimiyla, THz elektrik alan1 frekansin bir
fonksiyonu olarak hesaplanabilir.

Terahertz zamana dayali spektroskopisinde (TDS), THz 1sinin genligi ve fazi
zamanin fonksiyonu olarak Olciilebilir. Spektrum fourier doniisiimii ile zamana bagh
verilerden elde edilir. Bu bilgiler dogrultusunda spektroskopik analiz yapmak ve
malzemelerin kompleks dielektrik fonksiyonunu Kramers-Kronig bagintilarini ¢6zmeden
hesaplamak miimkiindiir [25]. Kisacas1 malzeme karakterizasyonu i¢in pratik bir
yontemdir. Gerek ince filmlerin gerekse meta-malzeme yapilarin gegirgenlik ve dielektrik
ozellikleri THz zamana dayali spektroskopisi ile detekte edilebilir. Bu tezde iiretilen
TiAlV ince filmler 0.1-3 THz arali§inda analiz edilmistir [26]. Buradan bu tayf araliginda
karmasik ve reel dielektrik fonksiyonu da hesaplanabilir.

Fourier doniigiimiinden frekans alaninda elde edilen faz ve genlik bilgisinden sonra,

bu denklemler kullanilarak 6rnegin kirilma indisi ve gii¢ absorpsiyonu hesaplanabilir.
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n(w)=1+ ﬁ (q)sample (w) — Pphase (W)) (2.4)

Power Abs = — % In (M) (2.5)

Poweryef

n kirilma indisidir, ¢ 15181 vakumdaki hizidir, ¢ numunenin fazidir ve radyan
cinsinden referanstir, d numune kalinligidir.

Uretilen TiAlV ince film &rneklerinin THz karakterizasyonlar1 6zel olarak
tasarlanmis Zamana Dayali Terahertz Spektroskopisi (ODTU, TURKIYE) ile yapilmustir.
Spektrometre, kaynak olarak bir Ti: Safir osilator, bir THz iireteci olarak bir fotoiletken
anten ve 8F konfigiirasyonunda iletimi 6l¢mek i¢in bir dedektor olarak bir ZnTe kristali
kullanir. Tiim sistem bir bilgisayar tarafindan kontrol edilir. Olgiimlerde toz etkisini
ortadan kaldirmak icin pleksiglas kutu kullanilir ve kutu kuru hava ile temizlendikten
sonra nemsiz bir ortam elde etmek i¢in dlgtimler yapilir. Bu dlgtimlerde kullanilan THz-

TDS diyagrami Sekil 1'de verilmistir.

“ B.S.
DAPM. . Antenna & .

Delay line

&
g

1
- e
I

b

f i
Sample E InTe  wp —
: Lock-in

i _"(‘ | Amplificr

QWP  pPD

7

Géorsel 2.3. ODTU Fizik Béliimii 'nde yer alan Zamana dayali Terahertz Spektroskopisi dl¢iim sisteminin
sematik diyagrami. [27]
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3. SONUC VE TARTISMA

Yontem kisminda planlanan ve Tablo 2.1 de verilen TiAlV metalik ince filmlerin
liretim parametreleri ile ince film liretim sisteminde testler yapilmis ve sonucunda 40W /
2sccm ve 70W / 8scem araliginda sigratma siireglerinin giivenli isledigi tespit edilmistir.
Bu aralikta, asagidaki Tabela-1a da verilen 20 adet kaplama siireci secilmistir. Bu siirecte
test amagli iiretilen 20 nm kalinligindaki TiAlV ince filmlerin FPP ile yapilan elektriksel
karakterizasyonlarinda, ince film elektriksel yaprak direncinin (sheet resistance) normal
atmosfer sartlarinda iki giin iginde 70 /sqr dan 1 MQ/sqr seviyelerine kadar arttig1 tespit
edilmistir. Bu degisim filmin oksitlenmesine isaret etmektedir. Bu nedenle TiAlV ince
filmin ylizeyi 3 nm SiN tabakasi ile kaplanmig ve elektriksel direng degerlerinin metalik
kaldig1 tespit edilmistir. Tabela-1a-1 de verilen 20 adet siire¢ parametresi ile TiAIV
metalik ince filmler iiretilmis, filmler normal atmosfere c¢ikarilmadan, yilizeyleri ayn
tiretim odasinda yer alan SiN target kullanilarak, SiN koruma tabakasi ile kaplanmistir.
Numunlerin yapist Si(111)substrate/TiAIV(2, 3, 5, 10, 20 nm)/SiN(3 nm) seklindedir.
Boylece, TiAlV ince filmlerin kalinliklar1 ve liretim parametrelerine gore elektriksel ve
yapisal ozelliklerindeki degisimlerin ¢evresel faktorlerden bagimsiz olarak incelenmesi

hedeflenmistir.

3.1. Yapisal Karakterizasyon
3.1.1. X-Isim1 Yansimas1 (XRR) Olc¢iimleri

Yontem kisminda planlanan ve Tablo 2.1°de verilen TiAlV metalik ince filmlerin
iiretim parametreleri ile ince film liretim sisteminde testler yapilmis ve sonucunda 40W /
2sccm ve 70W / 8scem araliginda sigratma siireclerinin glivenli isledigi tespit edilmistir.
Bu aralikta, asagidaki Tablo 2.1°de verilen 20 adet kaplama siireci se¢ilmistir. Bu siirecte
test amach tiretilen 20 nm kaliligindaki TiAlV ince filmlerin FPP ile yapilan elektriksel
karakterizasyonlarinda, ince film elektriksel yaprak direncinin (sheet resistance) normal
atmosfer sartlarinda iki giin icinde 70 Q/sqr dan 1 M€)/sqr seviyelerine kadar arttig1 tespit
edilmistir. Bu degisim filmin oksitlenmesine isaret etmektedir. Bu nedenle TiAlV ince
filmin ylizeyi 3 nm SiN tabakasi ile kaplanmig ve elektriksel direng degerlerinin metalik
kaldig1 tespit edilmistir. Tablo 2.1°de verilen 20 adet siire¢ parametresi ile TiAlV metalik
ince filmler tretilmis, filmler normal atmosfere ¢ikarilmadan, ylizeyleri aynmi iiretim

odasinda yer alan SiN target kullanilarak, SiN koruma tabakasi ile kaplanmistir.
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Numunlerin yapist Si(111)substrate/TiAIV(2, 3, 5, 10, 20 nm)/SiN(3 nm) seklindedir.
Boylece, TiAlV ince filmlerin kalinliklar1 ve iiretim parametrelerine gore elektriksel ve
yapisal ozelliklerindeki degisimlerin ¢evresel faktorlerden bagimsiz olarak incelenmesi

hedeflenmistir.

Elde edilen Si(111)/TiAIV/SiN ince filmlerin XRR O0lgiimleri ile her bir

parametrenin kalinliklar1 ve biriktirme oranlar tespit edilmistir. (Sekil-3.1)(Tablo-3.1)

20 T T T T T T T T
18 -1 /\
16 .
14 \7 D-Ti-20-0
3 12 _- Mw‘lul(rlu In \MM‘“WMMN'&\NH\ Db o
= |
§ 104 —— C-Ti-15-0
S g i i
Y 4  B-T10-0
6 .
4 4
2
0 T T T T T T T T T T T 1
0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0

0 (derece)

Sekil 3.1. 4, B, C ve D gruplarindan segilen numunelerin XRR egrileri. Bu egrilerden fourier analizi ile
filmlerin kalinliklar: tespit edilmistir.
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Tablo 3.1. Uretilen TiAlV ince film numuneleri ve XRR teknigi ile olgiilen film kalinhiklar

Grup Adi Numune Adi Ayarlanan Kalinlik (nm) Olgiilen Kalinlik (nm)
Ti-1-0 2 1.3£0.1
Ti-2-0 3 1.9£0.1
A Ti-3-0 5 3.320.1
Ti-4-0 10 6.6+0.1
Ti-5-0 20 13.1£0.1
Ti-6-0 2 2.3+0.1
Ti-7-0 3 3.5+0.1
B Ti-8-0 5 5.840.1
Ti-9-0 10 11.540.1
Ti-10-0 20 23.0£0.1
Ti-11-0 2 1.0+0.1
Ti-12-0 3 -
C Ti-13-0 5 -
Ti-14-0 10 5.120.1
Ti-15-0 20 10.3£0.1
Ti-16-0 2 0.6+0.1
Ti-17-0 3 0.9+0.1
D Ti-18-0 5 -
Ti-19-0 10 3.0+0.1
Ti-20-0 20 6.0£0.1

A, B,C ve D parametreleri ile liretilen filmlerin XRR teknigi ile biriktirme oranlari
belirlendikten sonra 4 farkli parametre ile Si <111> alttas tistiine 23 nm kalinliginda 4
farkli numune parametrelerin yapisal, elektriksel ve optik 6zelliklere etkisini inceleme

amaci ile tekrardan biiyiitiildii. Bu numunelere XRD, FPP, THz-TDS ve XPS analizleri

yapildi.

3.1.2. X-Istmt Kirmim (XRD) Ol¢iimleri

Sekil 3.2°de verilen farkli kalinliklardaki ve farkli parametrelerle tiretilen TiAlV
ince filmlerin XRD desenlerinde B numunesi i¢in gozlenen 38.48”de kirinim tepeleri

Ti(110)'nin B-fazina atfedilebilir (PDF# 44-1288). A, C ve D numunesinde ise 0Ol¢iilen

kalinliklarda herhangi bir TiAlV fazina rastlanmamustir.
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Sekil 3.2. 4, B, C ve D gruplarindan segilen numunelerin XRD desenleri.

Sekil 3.3’de verilen 23 nm kalinligindaki TiAlV ince filmlerin XRD desenlerinde
A ve B numuneleri i¢in gdzlenen 38.14° ve 38.48°de kirinim tepeleri Ti(110)'nin B-fazina
atfedilebilir (PDF# 44-1288). Bunun aksine, 6rnek C'den ve D’den elde edilen kirilma
tepe noktalar1 agik bir yapisal degisikligi gosterir; C numunesi i¢in 43.28°, 63.88° ve
81.44°'de gozlemlenen kirmim tepe noktalari, hekzagonal AlTis yapisinin (JCPDS No.
03-065-7534) (102), (103) ve (312) diizlemlerine atanabilir. J.W. tarafindan bildirilen
denge termodinamik hesaplamalarma gore, AlTi; fazinin Ti6Al4V'de olusmasi
beklenmektedir [28]. Bu, ornek C'de gozlenen kristal yapiyr desteklemektedir. D
parametreleri ile iiretilen filmde is bu kirinim piklerine yakin 43.20, 63.86 ve 81.37

derecelerde kirmnim pikleri gézlenmistir.

TiAIV ince filmlerindeki ortalama kristalit boyutu, D'nin kristal boyutu oldugu
Debye Scherrer denklemi (D=0.90/B cos 0) kullanilarak hesaplanmistir. A, X-151n1nin
dalga boyu, B, yart maksimumda tam genislik (FWHM) ve 6=206/2 XRD modelinde
gbzlemlendigi gibi (hkl) kirinim diizlemlerine karsilik gelen Bragg acisidir; (110) pikinde
A ve B i¢in, ve (102) pikinde C icin. Belirlenen ortalama kristalit boyutlar sirasiyla A
numunesi i¢in 8.5 nm, B i¢in 12.7 nm ve C i¢in 11.22 nm'dir.

D=0.9A/B cos 6 3.1
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Siddet (k.b.)

20 (derece)

Sekil 3.3. 4, B, C ve D gruplarindan segilen 23 nm kalinligindaki numunelerin XRD desenleri

3.1.3. X-Isim1 Fotoelektron Spektroskopisi (XPS) Ol¢iimleri

Numunelerin iyon asindirma yontemi ile temizlenmis ylizeylerinde Ti2p, Al2p,
V2p ve Ols bolgelerinde alinan yiiksek ¢oziiniirliikli spektrumlar Sekil 3.3 (Ti spektra),
Sekil 3.4 (Al spektra), Sekil 3.5 (V spektra) ve Sekil 3.6 (Ols spektra)'da
gosterilmektedir. Yiiksek ¢oziiniirliiklii XPS spektrumlari, tiim 6rneklerde Ti, Al ve V'nin
varligin1 6nemli Olciide ortaya koyar ve TiAlV ince filmlerinin esas olarak Ti'den
olustugunu gosterir. Sekil 3.3(A), (B) ve (C)'deki Ti spektrumlarinin analizi, metalik Ti'ye
karsilik gelen 454.2 eV ve 460.2 eV'lik baglanma enerjilerinde (BE) bulunan Ti2p3/2 ve
Ti2p1/2 tepe noktalarim gosterir [29,30].

C numunesinin Ti spektrumunda (Sekil 3.3(C)), Ti2p3/2 ve Ti2pl/2 piklerinin
genisledigi fark edilmistir. Sekil 3.3(C)'de verildigi gibi, bu piklerin en iyi uyumu, BE'de
yer alan 455,4 eV ve 458 eV'lik ek katkilar1 ortaya ¢ikarir, bunlar Til+ (TiO) ile iligkilidir
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Sekil 3.4. XPS Analizi: 23 nm film kalinligina sahip ornek A i¢in (4), B igin (B) ve C igin (C) Ti2p1/2 ve
Ti2p3/2 bolgelerinin ayristirilmis XPS analizi
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Sekil 3.5. XPS Analizi: 23 nm film kalinligi ile A numunesi i¢in (4), B igin (B) ve C igin (C) Al2p
bolgesinin ayristirilmis XPS analizi
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Sekil 3.5’de goriilen tiim numunelerin Al spektrumlarinin analizleri, metalik
aliminyum ile iliskili olan 72-72.2 eV'de bulunan Al2p3/2 pikini gostermektedir [29].
Ornek C'de, Al3+ (AI203) [29] ile iliskilendirilebilen 74.7 eV'de ek bir tepe noktasi
gozlemlenmistir. Bu ayn1i zamanda, Ti spektrumlarindan anlagilan numune C'nin
yilizeyindeki pasif tabaka ile de iliskilendirilebilir (Sekil 3.3(c)). Bu oksitlenme Sekil
3.7deki Ols spektrumu incelendiginde 531.7°de goriilen Al-O pikiyle de
desteklenmektedir. Orneklerin Ti ve Al spektrumlari ile karsilastirildiginda, 6rneklerin V
spektrumlarinin analizleri, Sekil 3.6(a), (b) ve (c)'de gosterildigi gibi bir vanadyum oksit
olusumunu gostermez. V spektrumlarinin analizleri, tim TiAlV ince film numuneleri i¢in
metalik Vanadyum ile ilgili olan 512.4 eV ve 520 eV'de bulunan V2p3/2 ve V2pl/2 tepe
noktalarini ortaya koymaktadir.[29]
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Sekil 3.6. XPS Analizi: 23 nm film kalinliginda, ornek A igin (A) B igin (B) ve C igin (C) V2p1/2 ve
V2p3/2 bélgelerinin ayrigtiriimis XPS analizi.
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Sekil 3.7. 23 nm film kalinliginda, 6rnek A igin (A) B igin (B) ve Cigin (C) Ols bolgesinin ayrigtirilmig
XPS analizi.
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XPS spektrumlarinin analizlerinden elde edilen numune A ve B'nin TiAlV ince film
bilesimleri, metalik Al ve V yiizdelerinin Ti6Al4V hedef degerlerine yakin oldugunu
gostermektedir. Vanadyum spektralarindan da goriilecegi iizere numunenin iist yiizeyinde
oksit vanadyum tabakas1 goriilmemektedir. Bilesik i¢erisinde Vanadyum metalik fazda
kalmistir. Metalik Ti yiizdesi, film yiizeyinde pasif titanyum oksit tabakasi olusumuna
atfedilen hedef degerlerden daha diisiiktiir. Karsilastirildiginda, TiAlV film yiizeyindeki
pasif titanyum oksit ve alliminyum oksit tabakasi ile iligkilendirilebilen numune C i¢in
onemli Ol¢lide daha diisik metalik Ti ve Al yiizdesi bulunmustur. Tablo-2.1'de
gosterildigi gibi, A ve B numunelerindeki TiAlV ince filmleri diisiik Ar akisinda (2sccm)
biriktirilir. Buna gore, bu calismada TiAlV filmlerin disiik Ar akisinda (2 sccm)
biriktirilmesinin, Ti6Al4V'ye yakin bilesime sahip TiAlV ince filmlerin tretimini
destekledigi sonucuna varilabilir. XRD ile XPS sonuglari, bu ¢aligmada uygulanan
biriktirme kosullari ile Ti6Al4V alasim hedefinden TiAlV ince filmlerin iiretilebilecegini
ve biriktirme akisina ve giiciine bagh olarak kiibik ve altigen yapili TiAlV ince filmlerin

elde edilebilecegini dogrulamaktadir.

3.2. Elektriksel Karakterizasyon

Tablo 2.1.°deki parametre ve kalinliklarla iretilen ince filmlerin elektriksel
karakterizasyonlar1 FPP yontemiyle yapilmistir. C ve D grubundan ii¢ numunenin
elektriksel direnclerinin 6¢iilemedigi tespit edilmistir. Tablo 3.2°deki tiim bu sonuglar
degerlendirildiginde, metalik elektriksel direng degerlerine gore TiAlV ince filmlerin
{iretimi igin minimum film kalmlig1 6 nm olarak tespit edilmistir. Uretilen numuneler
arasinda, B serisi numunelerinde Beta fazinda kristallenen, 6 nm ve tizerinde homojen
biiyliyen ve metalik elektriksel diren¢ degerlerine sahip TiAIV filmlerin elde edildigi
tespit edilmistir.
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Tablo 3.2. TiAlV ince film iiretim parametreleri, XRR teknigi ile olciilen film kalinliklar: ve elektriksel
direng degerleri

Ayarlanan Olgiilen R
Grup Ad1 ler:;ne kalnlik Kalinlik R (kQ/sqr) Olgiim hatast
(nm) (nm) (+kQ)
Ti-1-0 2 1.3+0.1 - -
Ti-2-0 3 1.9+0.1 16.457 +0.494
A Ti-3-0 5 3.3+0.1 1.718 +0.052
Ti-4-0 10 6.6+0.1 0.370 +0.011
Ti-5-0 20 13.1+0.1 0.139 +0.004
Ti-6-0 2 2.3+0.1 3.439 +0.103
Ti-7-0 3 3.5+0.1 1.043 +0.031
B Ti-8-0 5 5.8+0.1 0.427 +0.013
Ti-9-0 10 11.5+0.1 0.146 +0.004
Ti-10-0 20 23.0+0.1 0.064 +0.002
Ti-11-0 2 1.0+0.1 462.840 +13.885
Ti-12-0 3 - - -
C Ti-13-0 5 - - -
Ti-14-0 10 5.1+0.1 1.692 +0.051
Ti-15-0 20 10.3+0.1 0.517 +0.016
Ti-16-0 2 0.6+0.1 72600 +2178
Ti-17-0 3 0.9+0.1 13400 +402
D Ti-18-0 5 - - -
Ti-19-0 10 3.0+0.1 2121.244 +63.637
Ti-20-0 20 6.0+0.1 6.332 +0.199

A, B,C ve D parametreleri ile tiretilen filmlerin XRR teknigi ile biriktirme oranlari
belirlendikten sonra 4 farkli parametre ile Si <111> alttag {istiine 23 nm kalinli§inda 4
farkli numune parametrelerin elektriksel ve ozelliklere etkisini inceleme amaci ile
tekrardan biiyiitiildii. Tabela 3.3’te kalinliktan bagimsiz, ayn1 kalinlikta TiAlV ince

filmlerin iiretim parametrelerine bagl elektriksel direng dl¢timleri verilmistir.
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Tablo 3.3.TiAlV ince film iiretim parametreleri, XRR teknigi ile belirlenen film kalinliklar: ve elektriksel
direng degerleri.

Ayarlanan | Olgiilen Olgiilen B R
Grup W/ Numune kalinlik Kalinlik kalmlik Olgiim R
Adi scem Adi hata pay1 Tarihi (kQ) Tolerans
(nm) (nm) (xnm) %3 (kQ)
A 40/2 | Ti-A-23 23 23 +0.1 29.07.2021 | 0.066 | +0.00199
B 70/2 | Ti-B-23 23 23 +0.1 29.07.2021 | 0.064| +0.001924
C 70/8 | Ti-C-23 23 23 +0.1 29.07.2021 | 0.186| =+0.00559
D 40/8 | Ti-D-23 23 23 +0.1 29.07.2021 | 0.309 | +0.00928

Elektrik 6zdirencinin film kalinlig (t) ile degisimi sirasiyla A ve B numune setleri
icin Sekil 3.8'de gosterilmistir. En diislik elektriksel 6zdiren¢ degerleri A ve B numune
setlerinde elde edildigi icin sadece A ve B numunelerinde kalinliga bagh 6zdireng
degisimi incelemesi yapildi. Elektrik 6zdireng degerlerinin degisim araliklar1 Tablo-2'de
verilmigtir. Tiim numuneler 3 — 23 nm kalinlik araliginda bir kalinlik bagimlilig1 gosterse
de, ozdirenc¢ degerleri farkli biriktirme parametreleri i¢in oldukga farklidir. En diisiik
degerler B numune setinde, B numune setine gore daha yiiksek degerler A numune seti
icin gdzlenmistir. Ozdirencin 6lgiilen degisiminde, numuneler igin {i¢ rejim ayirt edilebilir
(A ve B): azalan film kalinlig1 ile elektriksel 6zdirencin biraz arttigi, neredeyse yigin
metalik 6zelliklere (6 nm <t <23 nm) sahip iyi bir iletken bdlge ve dnemli 6l¢iide hizli
bir artigla nispeten zayif bir iletken bdlge (t < 6 nm) gozlenmektedir. A ve B
numunelerindeki 6zdireng kalinlik iligkisindeki giiclii artig, saf metal ince filmlerde

bilinen ylizey ve tane sinir1 sagilma etkilerine baglanabilir.[31,32]
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Sekil 3.8. A ve B grubu numunlerde film kalinligina bagh elektriksel dzdireng degerlerinin degisimleri.

3.3. Optik Karakterizasyon
Ince film numunesinden ve referans substrattan iletilen bir terahertz darbesinin

Olciilen elektrik alani, Sekil 3.9(a)'da bir 6rnek olarak verilmistir. Hizli Fourier dontistimii

ile elde edilen karsilik gelen frekans alani spektrumlari, Sekil 3.8(b)'de gosterilmektedir.
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Sekil 3.9. Referans (mavi) ve 23 nm kalinliginda Ti-A-23(yesil), Ti-B-23(siyah) ve Ti-C-23 (kirmizi)
numunelerinin (a) Zamana dayali THz darbe sekilleri ve (b) Frekansa bagl elektrik alam
spektrumlari
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Sekil 3.10. 23 nm kalinligindaki TiAlV ince filmleri igin frekansa kars: genlik iletimi (a) deney ve (b)
simiilasyonu.

Sekil 3.10(a) ve (b), sirastyla 23 nm kalinligindaki TiAlV ince filmler i¢in A, B ve
C numunelerinin Olciilen ve simiile edilmis frekansa bagli THz iletim genliklerini
gostermektedir.

41



Sekil 3.10(b)'deki simiile edilmis THz iletim genlikleri, Sekil 3.10(a)'da gosterilen
Ol¢iilmiis THz iletim genlikleri ile iyi bir uyum gosterir. En yiiksek iletim, yani en diisiik
THz absorpsiyonu numune C i¢in gozlemlenirken, numune A ve B neredeyse benzer
davranig1 gosterir. Bu numuneler icin elektriksel ince film 6zdireng Slgiimlerine dayali
olarak hesaplanan THz absorpsiyon katsayilari, absorpsiyonun frekansa bagliligini
yansitan ve numune B'nin THz alt1 bdlgede en yiiksek absorpsiyona sahip oldugunu

dogrulayan Sekil 3.11'de gosterilmektedir.

TiAlV diiz katman ince filmlerin THz sogurucu O6zellikleri incelendi. Zamana
dayal1 6l¢tim sistemleri ile alinan dlgtimler literatiirde benzer THz — Metal ince film gegis
calismalarini temel alarak ayni zamanda simiile edildi [33]. Bu calismada dielektrik
substrat iizerinde iretilen bir metal ince tabakanin THz gecisi nasil modellenir

anlatilmaktadir. THz gecisi:

_ lizt23t34€Xp [i(2rhf /c)n,]exp [i(2rdf /c)ns] (3.2)

* 1+ r12723€Xp [Zl(Zn'hf/C)le]

Burada ti> (hava (1)-ince metal film (2)), t23 (ince metal film(2)-substrat SiN+Si
(3), t34 (substrat SiN+Si (3) — hava (4)) ve ri2, 123 Fresnel gegis katsayilaridir. Metal ince
filmlerin direng degerleri Tablo-3.3’te verilmektedir. Buradan hesaplanacak iletkenlik ve

frekansa (f) bagl ince metal film kirilim indisi:

n, = (1 +1i)/o/(4reyf) (3.3)
olarak hesaplanabilinir. THz elektrik alan sogurma katsayisi ise:
a=1Im(k) =(1/8) = nfou, (3.4)

olarak hesaplanmaktadir. Bu numuneler i¢in elektriksel ince film ozdireng
Ol¢iimlerine dayali olarak hesaplanan THz absorpsiyon katsayilari, absorpsiyonun
frekansa baghligini yansitan ve B numunesinin 1-THz altt bdlgede en yiiksek

absorpsiyona sahip oldugunu dogrulayan Sekil 3.11'de gosterilmektedir.
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Sekil 3.11. TiAlV ince filmlerin, denklem-3.2 kullanarak hesaplanan THz elektrik alan tek gegiy
sogurumu; hesaplamada Tablo3-3 te verilen elektriksel direng degerleri kullanilmigtir.

Yiiksek THz absorpsiyonlu ince metal filmler, uygulamalarda kritik bir rol oynar.
Bu nedenle, numune A, B, C ve D i¢in THz iletim genligi ve absorpsiyonunun kalinliga
baglilig1 incelenmistir. Sekil 3.12(a) ve (b), Sekil 3.14(a) ve (b), Sekil 3.16(a) ve (b), Sekil
3.18(a) ve (b) TiAlV film kalinligina bagli olarak 6lciilen ve simiile edilmis THz iletim
genliklerini gostermektedir. Simiilasyonlar ve dlgiilen THz iletim amplitiidleri arasinda
1yi bir uyum gozlenmistir, bu da 3 — 23 nm kalinlik araligindaki TiAlV ince filmlerin THz
alt1 bolgesindeki frekans ve kalinlik bagimliligini dogrular. Ayrica, Sekil 3.13, Sekil 3.15,
Sekil 3.17 ve Sekil 3.19°da gosterilen THz absorpsiyon katsayilarimin film kalinligina
bagl degisimi, artan TiAlV film kalinlig1 ile artan THz absorpsiyonunu gosterir.
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Sekil 3.12. Farkli kalinliklardaki TiAlV ince filmleri igin frekansa bagl genlik iletimlerinin degisimi (a)
deney ve (b) simiilasyonu.
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Sekil 3.13. TiAlV ince filmlerin, denklem-3.2 kullanarak hesaplanan THz elektrik alan tek gegig
sogurumu, hesaplamada Tablo3-3 'te verilen elektriksel direng degerleri kullanilmistir.
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Sekil 3.14. A grubu TiAlV ince filmleri icin frekansa bagh genlik iletimlerinin degisimi (a) deney ve (b)
simiilasyonu.
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Sekil 3.15. A Grubu TiAlV ince filmlerin, denklem-3.2 kullanarak hesaplanan THz elektrik alan tek gegis
sogurumu, hesaplamda Tablo3-3 'te verilen elektriksel diren¢ degerleri kullanilmistir.
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Sekil 3.16. C grubu TiAlV ince filmleri i¢in frekansa bagh genlik iletimlerinin degigimi (a) deney ve (b)
simiilasyonu.
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Sekil 3.17. C TiAlV ince filmlerin, denklem-3.2 kullanarak hesaplanan THz elektrik alan tek gecis
sogurumu, hesaplamada Tablo3-3 'te verilen elektriksel direng degerleri kullanilmistir.
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Sekil 3.18. D grubu TiAlV ince filmleri i¢in frekansa bagl genlik iletimlerinin degisimi (a) deney ve (b)
simiilasyonu.
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Sekil 3.19. D Grubu TiAlV ince filmlerin, denklem-3.2 kullanarak hesaplanan THz elektrik alan tek gegis
sogurumu; hesaplamada Tablo3-3 te verilen elektriksel direng degerleri kullanilmigtir.
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4. BULGULAR

Yapilan bu ¢alisma kapsaminda ilk olarak TiAlV ince filmler, iiretim parametreleri
optimizasyonu yapildiktan sonra Si, Si/SiO2 ve Si/SizNy alttaglar iizerine dengesiz DC
magnetron sigratma yontemi ile biiytitiildii. Filmlerin elektriksel karakterizasyonu igin
direng (R), ozdireng (p), sicakliga bagh elektriksel direng olc¢limleri gergeklestirildi.
Filmlerin yapisal karakterizasyonlar1 X-Isin1 Kirinimi, Raman Spektroskopisi, X-Isin1
Fotolimunesans Spektroskopisi ve Taramali Elektron Mikroskopisi yontemleri
kullanilarak gerceklestirildi. Elde edilen TiAlV metal alasimli ince filmleri SizNy ile
kaplanacak ve elde edilen TiAlV/ SizN4 metal dielektrik ara yiizeyinde Terahertz sogurma

karakteristikleri Zamana Dayal1 Terahertz Spektroskopisi yontemi ile incelendi.

Elde edilen bulgular kapsaminda, farkli parametrelerle biiyiitiilen TiAIV ince
filmlerde farkli kalinliklarda tabaka direncinin bir fonksiyonu olarak gelen THz
radyasonunun kaybindaki egilimin literatiirle uyumlu oldugu goriilmiistir. THz
Ol¢iimlerinde ortaya cikan degerler, absorpsiyonun etkisini TiAlV katman kalinligina
bagli olarak degisen bir fonksiyon oldugunu gosterdi. Ayrica numunelerin deneysel THz

Ol¢climlerinin simiilasyon sonuclariyla uyumlu oldugu goériildii.

Bu sonuglar, TiAlV ince filmlerin biriktirme kosullarina bagli olarak anizotropik
ve es eksenli biiylimeye sahip olarak iiretilebilecegini gostermektedir. Farkli biriktirme
parametrelerine ve kristal yapilara sahip tiim TiAlV ince filmleri i¢in, kalinlik-6zdireng
bagimliliginda perkolasyon gecisleri gozlemlenmistir. THz absorpsiyonunun, 6zellikle 6
nm’lik perkolasyon smirinin altinda, film kalinligina ve frekansina bagimliligi TiAIV
ince filmlerdeki biiyiime modundan etkilenir. Kiibik yapiya ve daha diislik dislokasyon
yogunluguna sahip anizotropik biiyiitiilmiis TiAIV ince filmi, THz alt1 bolgede en yiiksek
THz absorpsiyonunu ve en yiiksek elektriksel iletkenligi gosterir. Sonuglar, TiAlV ince
filmlerinde biiylime modu, yapi, elektrik iletimi ve THz absorpsiyon 6zellikleri arasinda
onemli bir korelasyon oldugunu ve ayrica THz detektorii ve plazmonik sensdrlere
uygulanabilen nano Olgekli TiAlV ince filmlerinin iretimi i¢in ¢ikarimlari

gostermektedir.
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