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OZET
Yiiksek Lisans Tezi

Nano Olcekli Vanadyum Oksit ince Filmlere Uygulanan Isil islemin Film
Yapisina Etkisinin Karakterizasyonu

Can YAVRU
Anadolu Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii
Malzeme Bilimi ve Miihendisligi Anabilim Dah
Damisman: Prof. Dr. Ramis Mustafa OKSUZOGLU
2015, 120 sayfa

Bu tezde sogutmasiz kizil-6tesi termal dedektor malzemesi olarak kullanilan
malzemelerden biri olan vanadyum oksit ince filmlerin yapisal karakterizasyonu
incelenmistir. Vanadyum oksit (VOx), 68° C sicaklikta yari-iletken fazdan iletken
faza gecig(MIT) gostermektedir. Mikro elektronik cihazlarda, sensorlerde,
mikroelektromekanik (MEMS) ve optoelektronik aygitlarda kullanilmaktadir.
Vanadyum oksit numuneler 20,100 ve 150 nm kalinliklarinda iiretilmis olup farkl
O,/Ar oranlarinda , Si ve SiN altliklar {izerine biiyiitiilmiistiir. Biiyiitme islemi
icin vurmali DC magnetron reaktif sigratma teknigi kullanilmistir. Gerekli 1s1l
islemler yapilarak malzemenin uygulama icin istenilen sartlara gore elektriksel ve
yapisal optimizasyonu saglanmaya calisilmistir. Numunelerin uygulamaya uygun
olmasi igin 10>-10° Q direng araliginda ve 2 %/°C den biiyiik TCR degerine sahip
olmalidir. Bu tez kapsaminda 1 x 10° Q dirence ve -3,5 %/°C TCR degerine sahip
numune iretilebilmistir ve 1s1l islem yaparak direnci azaltilip TCR degeri sabit
tutulmaya ¢alisilmistir. Elektriksel karakterizasyonu icin dort nokta igne teknigi,
yapisal karakterizasyonu i¢in X-Ray difraksiyonu, X-Ray reflektometresi ve

Raman spektroskopisi teknigi kullanilmistir.

Anahtar Kelimeler: X-Ray difraksiyonu, X-Ray reflektometresi ve Raman
spektroskopisi, mikroelektromekanik (MEMS) ve optoelektronik, yari-iletken
fazdan iletken faza gecis (MIT)



ABSTRACT
Master of Science Thesis

STRUCTURAL CHARACTERIZATION OF NANO-SIZED VANADIUM
OXIDE THIN FILMS AFTER ANNEALING

Can YAVRU
Anadolu University Graduate School of Sciences
Material Science and Engineering Program
Supervisor: Prof. Dr. Ramis Mustafa OKSUZOGLU
2015, 120 page

In this thesis, investigated structural characterisation with infrared uncooled
termal detector material vanadium oxide thin films. Vanadium oxide shows
semiconductor to metal transition with 68° C. It is used in microelectronic
devices, sensors, microelectromechanical systems (MEMS) and optoelectronic
systems. Vanadium oxide thin film produced with different thickness 20,100 and
150 nm O»/Ar rates and substrates SiO, and SiN. Pulse DC magnetron sputtering
technique used with sputtering process. Secondary heat treatment proceess used
with electrical chracteristic regulation of thin films. Required electrical properties
of termal sensors are 10°-10° Q resistance and more than 2 %/°C TCR rate. In this
thesis produced one sample have 1 x 10° Q resistance and -3,5 %/°C TCR rate
and try to decrease resistance of thin film used with secondary heat tratment
process. Four point probe(FPP) technique used with electrical characterisation,X-
ray difraction,X-ray reflectometry and micro Raman spectroscopy techniques

used with structural characterisation of thin films.

Keywords: Vanadium Oxide, Pulsed-DC Magnetron Reaktif Sputtering,

Semiconductor to Metal Transition, TCR, Thin film annealing
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1. GIRIS ve AMAC
1.1. Tezin amaci

Bu tez kapsaminda termal goriintiileme sistemleri vb. gibi optik
uygulamalarda kullanim potansiyeli olan nano-Olgekli vanadyum oksit ince
filmlerde tiretim sonrasi ikincil 1s1l islem siireglerinin yapisal 6zelliklere etkisinin
incelenmesi amaglanmistir. VOx malzemesinin termal goriintiillemede kullanilan
mikrobalometre uygulamalar1 i¢in CMOS iiretim siireglerine uyumlu (entegre
edilebilir) olmas1 gerekmektedir. CMOS siireglerinde bu uygulama alani i¢in izinli
en yiiksek 1sil islem siireci 400°C olup, daha diisiik sicakliklarda siireg
gelistirilmesi gerekmektedir. Yapilan oncii ¢alismalar VO, ve V,0s fazlarim
iceren ve VO, fazinin baskin oldugu karisik fazli vanadyum oksit (VOXx) ince
filmlerin uygulama potansiyelinin yiiksek oldugunu gostermektedir. Ancak, VO,
fazinin 400°C ve uzerindeki sicakliklarda elde edilebilir olmasi, CMOS siireci ve
uygulama da istenen performansi veren ince film iiretimini zorlastirmaktadir. Bu
nedenle 400°C nin altinda ikincil 1s1l islem siireclerinin gelistirilmesine ihtiyag
duyulmaktadir. Bu tezin amaci alternatif 1s1l islem siirecleri i¢in yeni firin tasarimi
yapilmasi ve bu firinda gerceklestirilecek ikincil 1s1l islem siirelerinin VOx ince
filmin yapisal ve elektriksel ozelliklerine etkisinin incelenmesidir. Bu kapsamda,
yapisal karakterizasyon i¢cin XRD, AFM, Mikro Raman, elektriksel direng
ozelliklerinin karakterizasyonu i¢in ise FPP teknikleri kullanilmistir. Asagida

tezin kapsamini ve amacini destekleyen literatiir 6zeti verilmistir.

1.2. Genel Ozet

Vanadyum Oksit (VOx), 68°C sicaklikta yari iletken fazdan iletken faza
gecis gostermektedir. Mikro elektronik cihazlarda, sensorlerde,
mikroelektromekanik (MEMS) ve optoelektronik aygitlarda kullanilmaktadir.
Ayrica katalitik sitemlerde, elektronik bilgi ekranlari, renkli hafiza aygitlari, glines
enerjisi icin kii¢iik paneller ve yiiksek kapasiteli Li-Iyon pillerin katot
kaplamalarinda kullanim potansiyeli yiiksektir. Oda sicakligina yakin sartlarda
gosterdigi faz gecisi ozellikle askeri ve sivil uygulamalarda termal sensor, yani
mikrobolometre uygulamalarinda kullanima son derece uygundur. Kizil 6tesi (IR)
uygulamalarda, kizil Gtesi 1sinim dedektore carparak sensorii 1sitir ve sensoriin

sicakligin1 degismesine bagl olarak iletkenligi degisir. Bu iletkenlik degisikligi



elektronik ortamda gorlintiiye dondstlriiliir. VOx’un en Onemli avantaji
sogutmasiz calisabilen mikrobolometrelerin iiretimini miimkiin hale getirmesidir.
Yiiksek TCR (direncin sicaklik sabiti) degeri, distk 1/f(flicker) giiriiltiisii ve a-
YBCO, a-Si:H, a-SiC:H, Poly Si gibi mikrobolometrelerde kullanilan diger yari
iletkenlerden daha diisiik direng¢ ve 1/f giiriiltii degerlerine sahip olmasi nedeniyle
vanadyum oksit bu alanda 6n plana ¢ikmaktadir.Kizil 6tesi radyasyon dedektorii
yapiminda 2 temel grup malzeme vardir; bunlardan ilki amorf silika sensorler,
ikincisi ise vanadium oksit grubu malzemelerdir. Birgok deneme ve uygulamayla
bu iki temel grup malzemenin mikrobolometre uygulamalarina uygun oldugu
goriilmektedir. Su anda hala arastirilmakta olanTi, YBaCuO, GeSiO, poli SiGe
genellikle CMOS devrelerine ¢ok kolay uygulanabildigi i¢in tercih sebebidir.
Ama silika grubunun c¢alisabilmesi i¢in sicakligin siirekli 200°K altinda tutulmasi
gerekmektedir ve dolayisi ile sogutma gerektirir. Bu problem sogutma sistemiyle
kullanildiginda sistemin TCR, 1/f noise ve diren¢ degerleri kullanilabilir
araliklardadir. Vanadyum oksit ince filmler amorf silika kadar CMOS f{iretim
teknigine kolay uygulanamaz ancak 1sil islem uygulandiktan sonra vanadyum
oksit mikrobolometrelerin 6zellikleri amorf silikaya ¢ok daha iyi hale gelir,
istenen termal ve elektronik ozellikler mikrobolometre uygulamalarinda istenen
ozelliklerle tam olarak ortiigmektedir. VO, diisiik dirence sahip ve ayni zamanda
68°C de faz degisimi ile iletken faza gectigi i¢in yiiksek TCR degerleine sahiptir.
V,0s yiiksek TCR ‘e sahiptir ancak yiliksek diren¢ degeri nedeniyle tercih
edilmemektedir.VOx lerde x~=1.8 olan vanadyum fazi en popiiler mikrobolometre
ve ince film transistor (TFT) malzemesi olarak kullanilir. Genel mantik aynidir;
iki malzemede de ince film transistor yapimi esastir. Ayni zaman da vanadyum
oksit malzemelerin diger malzemelere gore en Onemli avantajlarindan biride
kiiciik ve hafif olmasidir. Genellikle kullanilan termal kameralarda istenen kisa
mesafede etkili ve tasmabilir, kiiciik kameralarin diretilmesidir. Ozellikle
sogutmasiz mikrobolometreler {iretilerek enerji  tiiketiminin  azaltilmasi
hedeflenmektedir. Bu nedenle ve ayrica elektronik 1/f giiriiltliniin artmasina neden
oldugu i¢in, vanadyum oksit ince filmlerde yap: hatalar1 minimize edilmek
istenmektedir ve bunun i¢in iiretim ve tiretim sonrasi 1sil iglem siireclerinin
gelistirilmesi gerekmektedir. Bu proje kapsaminda daha homojen ince filmlerin

iiretimi, varsa amorf fazlarin kristal hale gelmesi, olas1 malzeme kusurlari tiretim



sonrasi 1s1l islem ile giderilmesi amaglanmaktadir. Bu islemlerin sonucunda
malzemede diisiik direnc-yiiksek TCR degeri optimizasyonunun gerceklestirilmesi
beklenmektedir. Tez kapsaminda oOncelikle 20 nm kalinliginda numuneler
iiretilerek detayli oksijen taramasi yapilmistir. Buradan tesbit edilen oksijen/argon
oranlarinda 100 nm’lik numuneler {retilerek kalinhik arttirilarak direng
disriillmeye calisilmistir. Gece goriis ve termal kamera sistemlerinde kullanilan
VOx ince filmlerin diislik elektriksel direncinin (R<200kQ)) ve elektriksel
6zdirencinin (p<10 Qcm), yaminda yitksek TCR (TCR> 2%/°C) degerinin olmasi

istenmektedir.

[k yapilan iiretimlerde farkli toplam gaz (Ar + O,) akis oranlar1 icin farkls
O, oranlarinda, 4 sccm(VN4 serisi), 6 sccm(VNG6 serisi) ve 8 scem(VNS serisi) 20
nm VOx ince filmler 10x10 mm?* Si/SiO, ve SiN altliklar iizerine biiyiitilmiistir.
Uretilen filmlerin elektriksel ve yapisal karakterizasyonlar: yapilmustir. Uretilen
20 nm lik filmler kalinlik optimizasyonu i¢in kullanilmistir. Ilk asamada sadece
20 ve 100 nm numune iiretimi yapilmistir. Uygun elektiriksel 6zelliklere sahip
numuneler iretilebilmistir ancak yapisal karakterizasyon XRD ve Raman
spektroskopisi yontemleri ile miimkiin olmamistir. Numunelerin tane boyutunu
gormek i¢in elektiriksel 6zelliklerine gore segilen numunelerin bazilarina ¢esitli
atmosferlerde 1s1l islem yapilmistir. Isil islem sonrast beklendigi tizere
numunelerin tane boyutu biiylimiis ve XRD de karakteristik pikler gdstermeye

baslamstir.

Uretim sirasinda kullanilan sistemin iki numarali vakum odaciginda iiretim
yapilmaktayken, bu kisimda ortaya ¢ikan turbo monekiiler pompa arizasi
sebebiyle bir numarali vakum odacig sartlar1 VOx {iretimine uygun hale
getirilerek iiretime devam edilmistir. Bu degisimden dolayr yeniden 50 nm
kalinlikta oksijen taramasi yapilmis ve uygun numuneler kalinlik 150 nmm
cikarildigr zaman iiretilebilmistir.0,22/4 O,/Ar oraninda 150 nm olarak {iretilen
munuelerde 1x10° Q dirence sahip, 3.4 %/°C TCR gbsteren numune iiretilmistir.
Bu sekli ile mikrobolometre uygulamalaina uygun olan numune 1s1l isleme gerek

olmaksizin uygulamada kullanilabilme potansiyeline sahiptir.



Ayni numuneler 4 farkli oksijen oraninda 150 nm kalinlikta iiretilerek
vakum altinda 1sil islem yapilmistir. Numunenin direnci diisiiriilerek TCR
degerini sabit tutulmasi amacalanmistir. Ancak numunelerin direnci kontak
almamayacak kadar yiiksek seviyeye cikmistir. Yapilan XRD analizlerinde tane
biliyiimesi sebebi ile numunemerin yapisal analizi yapilabilmis ve tiim fazlar tesbit
edilmistir. Beklendigi {izere yiiksek direng fazi1 olan V,0s fazi 1s1l islem sonrasi
baskin faz olarak ortaya c¢ikmistir. Bunun bir ka¢ olast sebebi oldugu
distintilmektedir. Isil islem yapilan firin 6zel tasarlanmis bir ¢emberin etrafina
yerlestirilen tost tipi bir firin olarak imal edilmistir ve izolasyon problemleri
vardir. Yiiksek sicaklifa dayanabilmesi i¢in grafit conta kullanilmistir ancak
yeterli izolasyon saglanamamistir. Vakum pompast 1si1l islem siireci boyunca
caligmadan vakum kararli halde tutulamamaktadir. Calisan pompa disaridan
sirekli oksijen ¢ekmis ve numunenin normalden ¢ok daha fazla oksijenle yiiksek
sicaklikta temas etmesine ve yalitkan fazlarin ortaya ¢ikmasina sebep olmustur.
Bir diger biiyiik problem ise firinin sogumasinin beklenmesi problemidir. Siireg
bittikten sonra numuneler yiiksek sicaklikta firin1 sogumasini beklemektedir ve bu
asmada da serbest oksijenle reaksiyona girip yalitkan fazlari1 ortaya g¢ikariyor

olabilir.



2. LITERATUR TARAMASI VE GENEL BiLGILENDIiRME:
2.1. Mikrobolometre Uretiminde Kullamilan Vanadyum Oksit Malzemelerin
Ozellikleri ve Tiirleri

Vanadyum elementi 4. Periyot 5B gurubunda bulunan d blok elementidir
ve [Ar]3d*4s’ elektronik konfigiirasyonuna sahiptir. Elementin valans elektronlar
rasgele en dis 2 kabugunda bulunabilir. Bu sebepten dolay1 vanadium gecis metali
olarak smiflandirilir ve c¢ok cesitli oksitler olusturabilir. Yar1 dolu d orbital
sayesinde V™ den V' temel oksidasyon halleri degisiklik gosterebilir; ayrica bu
iki oksidasyon halininde bir arada bulundugu fazlarda olusturabilir.

Vanadyum oksit fazlarinin sensor uygulamalarinda 6ne ¢ikmasinin en
onemli nedeni sicaklik, basing, elektirik alan gibi dis etkilerden herhangi birine
maruz kaldiklarinda metal yalitkan (MIT: metal-insulator translation) yada yari
iletken metal (SMT: semiconductor metal translation) gegisi gostermeleridir. Her
faz kendine 6zgii bir ge¢is kosulunda; 6rnek olarak sicaklik degisimi ile malzeme
faz degisikligine ugruyorsa, bu gecis malzemenin elektiriksel optik ve yapisal
bircok 0Ozelligini degistirir. Bu gecisler denetlenerek malzeme bir ¢ok sensor
uygulamasinda kullanilabilir.

Vanadyum oksitler sicaklikla yari iletken fazdan iletken faza gecis
gostermektedir. Bu 6zelliginden dolay1 gliniimiizde elektronik sanayide kullanilan
en 6nemli IR-sensor direng malzemesidir [1,2].

Vanadyum oksit ince filmlerde, filmin TCR ve 6zdiren¢ degerlerini liretim
sirasindaki O,/Ar orani belirlemektedir. Anadolu iiniversitesi ince film gurubu
daha once yapilan yliksek lisans tezleri ilebukonuyu incelemistir. O,/Ar orani
arttikga biritkme oraninin aniden diistigli ve sonra sabit kaldigi, filmin elektriksel
ozdirencinin, direncinin ve TCR degerinin arttig1r gézlenmistir. 15-20 % O,/Ar
oranlarinda yiiksek TCR ve diisiik diren¢ degerlerinin elde edilecegi gézlenmistir
[3-8]. Buna ek olarak filmin fazlarinin oksijen orami arttikga degistigi
gozlenmistir.Genellikle bu degisim oksijen oraninin artmasindan dolayr daha
yiksek oksijen sayisina sahip vanadium oksit bilesiklerinin artmasi yoniinde
olmaktadir [3].

Mikrobolometreler genellikle DC gerilim altinda calisirlar ve 1sinma ile bir
glic kayb1 s6z konusu olur. Dolayisiyla TCR diiser ve akim degeriyle artan

mikrobolometrenin tepkisi belli bir akim degerinden sonra diismeye baslar. Bu



fenomen sensorii belli bir sicaklik degerinden sonra kullanilamaz hale getirir ve
sensor kullanim siiresin kisitlar[9,10].

Vanadyum oksit ince film malzemelerin optik o6zellikleri belirlenirken
standart Beer—Lambert absorbsiyon kurali kullanilarak matematiksel hesabi
yapilir. Yiiksek optik kontrast bu hesaba gore kiiciik tane boyutlu yiiksek
yogunluga sahip filmlerde ortaya ¢ikar ve yapilan deneylerde bunu destekler
niteliktedir. Akilli ekranlar IR-dedektorleri ve swich ekipmanlari i¢in kullanimi
amaclaniyorsa bu optik 6zelliklere dikkat edilmelidir. [11]

Silisyum nitriir altlik {izerine yapilan biiylitme ¢aligmalarinda VO,, V,03
ve V305 karisimi filmlerin absorbsyon araligi orta ve ileri infrared bolgelerde

oldugu tesbit edilmistir.[12]

2.2. Faz Gegisi Sirasindaki Yapisal Degisimler

En temel yapisal, dzellik olarak VO, 68°C’ye yakin sicakliklarda faz gecisi
gostermektedir. Yapisal olarak VO,, diisiik sicakliklarda monoklinik yapidan,
yuksek sicakliklara dogru cikildiginda tetragonal yapida de§isime ugramaktadir.
Malzemenin kristal yapisindaki degisiklikler malzemenin elektronik bant
araliklarin1 dogrudan etkilemektedir. Bu etkilenme dolayisiyla malzeme sicaklikla
direncini degistirmektedir. Baz1 matematiksel modellemelerle malzemelerin band
araliklar1 modellenebilmektedir ve VO, nin yapisal olarak uygulamaya en uygun
faz oldugu distiniilmektedir [13,14]. Vanadyum oksit yar1 dolu d kabugu
nedeniyle ¢ok ¢estli bilesikler olusturabilmektedir; VO, V,03, VO,, V,04, V05,
V¢Oi3. Bunlardan faz gecisi Ozellikleri en ¢ok 6ne ¢ikan VO,(T=67 °C)
bilesigidir. Bu gecis sicakligi malzemenin kullanim sicakligina ¢ok yakin olmasi
sebebiyle birgok ince film gurubu ve arastirmaci tarafindan ilgi ¢ekici olmustur.
Bu gecis esnasinda malzemenin elektiriksel ve optik 0Ozellikleinde ciddi
degisimler olmaktadir. TCR ve diisiik direngten dolay1 6zellikle mikrobolometre

uygulamalarindaki en 6nemli malzemedir.



. U'!-D‘:u .
2500 70,
: V.0,
X 2000 : /'/./ Vel
=13
g T i VeOys 1
2 1500+ ]
©
8
£ 1000-
@ .
= ol o <
500- 2 H =

050 055 060 065 070 075
Oxygen atomic fraction

Sekil 2.1.Vanadyum oksit faz diyagrami[47]

Olasi iiretim sirasinda oratya c¢ikabilecek tiim fazlar tanimlanmisitir. Her
oksijen oraninda dogru sonug¢ vermesede genel fikir acisindan faydali bir faz

diyagramidir.[18]
2.3. Faz Gegisi Sirasindaki Elektriksel Ozelliklerin Degisimi

VOy’nin  SMT  ozelligi aslinda elektriksel Ozdirence bagli  olarak
aciklanmaktadir [19]. Jarominek ve arkadaslarinin yaptigi calismalarin [20]
sonucunda, Sekil 2.2°de 680°C’nin altindaki sicakliklarda, 20 Q.cm 6zdirence
sahip yariiletken fazda olan VO,, sicakligin artisiyla beraber metal faz olan 8x107

Q.cm’ye kadar diiserek SMT 6zelligi gosterdigi belirtilmistir.
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Sekil 2.2. Bazi VOx bilesenlerinin, etki eden sicakliga bagl olarak degisim gosteren iletkenlik
grafikleri [21]

Vanadyum oksitlerde sicaklik, basing ve elektrik alan uygulayarak da faz
gecisi olusmaktadir. Genellikle iletkenlik diisiik elektrik alanlarda Schottky

mekanizmasi, yiiksek alanlarda ise Poole-Frankel mekanizmasinin aktif oldugu

yapilarda olusur[6].
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Sekil 2.3. Jarominek ve arkadaslarinin ¢alismasinda VO, i¢in SMT ’nin sicakliga bagh

elektriksel 6zdireng degisimlerinin gézlenmesi [20]

SMT sirasindaki elektriksel degisimin biiyiikliigiinii gostermek igin ise,
elektriksel direncin sicaklik sabiti (Temperature Coefficient of Resistance, TCR)
kullanilmaktadir. Malzemenin elektriksel 6zelliklerindeki degisimler ile belirlenen
TCR degeri Ustiin nitelikteki algilayicilar, termal detektorler ve benzeri elektronik
cithazlarin iiretimi i¢in en 6nemli parametredir [22-26]. Mikro elektro-mekanik
sistemlerin iiretimi (Micro Electro-Mechanical Systems, MEMS) ve elektronik
uygulamalarda, yiiksek yiizey direnci (Resistance of Square, ROS) degeriyle
beraber gelen 1/f giiriiltii orani cihazlarin performanslarini ve hassasiyetlerine
dogrudan etkisi olup kisitlamaktadir [27,28]. Bu nedenle ideal ROS degeri
~20 kQ/f sinirlandirilmig, istenilen TCR degeri ise birim sicaklik basina
-2%/°C’nin altinda olmasi beklenmektedir [29] VOx ince filmlerin elektriksel
ozellikleri incelenirken kullanilan elektriksel direng-sicaklik iligkisinde, 1sitma ve
sogutma ile belirlenen Sekil 2.3’de gosterilen 1sitma ve sogutma sonucu olusan
histerezis egrisi, genel olarak ince filmin elektriksel 6zellik ile yapisal 6zellikler

arasindaki baglantiy1 igermektedir.



200 um*™ ~

V()7 Cr/:\u
10 | I I 1 A

30 40 50 0 60 70 80
T(70)

Sekil 2.4. S. Ramanathan ve arkadaslarinin g¢aligmasinda VO, i¢in SMT’nin sicakliga bagh

elektriksel 6zdireng degigimlerinin gézlenmesi [30].

2.4. Uretim sonras: yapilan 1si1l islemin yapisal ve elektiriksel ozelliklere etkisi

Uretim sonras1 uygulanan tavlama islemi vanadium oksit ince filmlerin
yapisinda ciddi degisikliklere neden olmaktadir[5,31,32]. Genellikle bu degisim
filmin kristallenme orani, tane boyutu ve sekli, yilizey piriizliligi gibi
ozelliklerinde 1yilesme saglamaktadir. Elektriksel 6zdireng, diren¢ ve TCR
degerleri tavlama sonrasinda oOlciildiiklerinde eskisinden daha 1iyi olduklari
gozlemlenmistir[2,33]. En Onemli etkilerden biride amorf haldeki fazlarin 1sil
islem sonucunda kristallenmesidir[32,34]. Tane boyunun ve kristallenmenin
histerezis dongii genisligine etkisi oldugu ve bunlarin filmin kalinligina bagh
oldugu, kalin filmlerde histerezis dongli genisliginin daha disik c¢iktig
gbzlenmistir[3,35,36]. Uretim sonrast periyodik 1sitma-sogutma islemi
gerceklestirilirse de histerezis genisligini disiirdiigii gozlenmistir[34,35]. 400-
450°C sicakliklarda iretilen filmlerde gecis sicakliklarinin, diren¢ degisimlerinin
iiretim sicakligryla arttig1 ayrica liretimden sonraki tavlama isleminde, tavlamadan
once baskin olan V,0s faz1 yerine VO, fazmmin daha baskin oldugu
goriilmektedir[37]. V.05 ve VO, fazlar1 oran1 uygun TCR, direng ve giiriiltiiyli

etkileyen fazlardir.
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Altlik sicaklig1 uygulamalar igin gerekli olan diisiik 6zdireng ve 1/f giiriiltii
ile yliiksek TCR degeri veren filmlerin yapisinda ve elektiriksel 6zelliklerinde
ciddi degisime yol agmaktadir. Elektriksel direncin diisiik olmasi ve TCR degerini
arttirmak icin filmin yapisini azaltmak ve kristal ozelliklerinin 1yilestirilmesi
gerekmektedir. Bunun i¢in althiga 1s1 vererek Vanadyum Oksit film biiylitme
calismalar1 yapilarak filmlerin kristal yapilan iyilestirilmistir. Isitnmadan dolay1
film yapisindaki taneler hareketimkani kazanmis ve stress azalmasi goriilmiistiir.
Bu da homojen film biiyiitme ve yap1 hatalarinin giderilmesini saglar. [7,5,38].

Vanadyum oksit ince filmlere Tungsten katkilayarak yapilan bir
calismada, elektriksel direncin ve TCR degerinin diger VOy filmlerle hemen
hemen ayni oldugu ancak 1/f giiriiltii degerinde azalma oldugu gézlenmistir[39].
V,0s yiiksek TCR degeri vermektedir ancak direncleri uygulamalar i¢in ¢ok
yuksektir.  Dolayisiyla VO, ve V,0s fazlarindan olusan filmlerin
mikrobolometreler i¢in uygun oldugu gozlemlenmistir[10,17,40].Is1l islem
neticesinde malzemeni TCR degeri -7%/K" ve 68°C switching time 50.4 ms
olarak dl¢iilmiistiir. Bu degerler mikrobolometre yapimi i¢in gayet uygundur.[41]

Bazi metal oksitlerde goriilen elektiriksel iletkenlik gecis Ozellikleri
modellenmis ve bunlarin 3d elektron orbitallerinin neden oldugu dar iletim
bandindan kaynaklandigi belirlenmistir.[21]

Uretilen VOx numunelerin 1s1l islemleri en az iiretimleri kadar kompleks,
cok fazla parametre deneme imkani veren numunelerdir. Daha 6nce grubumuz
tarafinan yapilan calismada VO, fazi vakum altinda 400°C de tavlama yapilarak
iiretilmistir. Oksijen vererek yapilan tiretimlerde ise V,0s fazi tiretilmistir.[42]

V,0s5 hedef malzemesi kullanarak yapilan caligmalarda %20 Oksijen/
Argon oraninda iiretilen numunelerde -1.8%"K TCR degeri elde edilmistir ancak
direnciyle ilgili bir yorumda bulunulmamustir [43]

Saf vanadyum hedef ile yapilan ¢alismalarda numuneler genellikle 300-
400°C araliginda tavlama yapilmaktadir. Numuneler yiiksek oksijen orami olan
0,48/4- O,/Ar oraninda {iretilmistir. Beklendigi iizere numuneler V,0s fazinda
iretilmistir ve yapilan 1s1l islemle oksijen ile Vanadyum baglarinin bozulup VOx
‘a indirgenme oldugu tesbit edilmistir. Isil isem sonras1 malzemenin TCR degeri -

4,4%/°C olarak Sl¢iilmiistiir.[10]
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Oksijen altinda yapilan tavlamalarin genellikle 30 dakikayr ge¢cmedigi
literatiirden gozlemlenebilmektedir. DC magnetron sigratma ydntemi ile iiretilen
numunelere yapilan oksijen ortamindaki tavlama isleminde tavlama Oncesinde
—1,2 %/°C olan TCR degeri tavlama sonras1 10 dakika tavlanirsa —2,0 %/°C, 20
dakika tavlanirsa —2.8 %/°C ye yiikselmistir. [44]

Numunelere sonradan 1s1l islem yapilabilecegi gibi liretim sirasinda althik
isitilarak Uretim yapilabilmektedir. %10 oksijen oraninda saf vanadyum hedef
malzemesi ile 2800C’ye althk 1sitilarak iiretim yapilmistir. Buna ek olarak
numune 90 dakika nitrojen atmosferinde 360°C sicaklikta tavlanmustir.
Numunenin tane boyutunda kaydadeger biiyiime saglanmis ve -6.5%/K TCR
degeri elde edilmistir. [45]

SiN ve cam altlik {lizerine reaktif iyon biriktirmesi ile yapilan ¢alismada
altlik 1sitilarak 280-300 ve 320°C de iiretim yapilmis ve tim numuneler 430°C’de
%30 oksijen oraninda tavlanmustir. 250°C de iiretimi yapilan numunenin tavlama
sonrast XRD sonuglarinda VO, faz1 belirgin sekide goriilmektedir. [46]

DC magnetron sigratma sistemiyle SiO, altlik iizerine yapilmis 300 nm
kalinlikli filmlerin iretildigi bir calismada %15 oksjen oraninda iiretlmis olan
numuneler VO,, V,03 and V013 fazlari agik sekilde XRD ile tesbit edilebilmistir.
Numuneler iiretim sirasinda 300°C de 1s1l isleme tabii tutulmustur. VO,, V,0;
fazlarinin uygun TCR ve diren¢ degerine sahip oldugu tesbit edilmistir. [47]

Si3N4 iizerine DC magnetron sigratma teknigi ile yapilan ¢alismada 500
nm kalinliginda filmler @iretilmistir ve 200°C’de 1 saat tavlama yapilmustir. [48]

SiO, tizerine DC magnetron sistemiyle tretilmis numuneler 483°K
sicaklikta 10 dakika tavlanmis ve -2.05%/K TCR degeri elde edilmistir.[49]

Uygulamaya uygunluk i¢in alumina altliklar iizerine RF magnetron
sicratma ile iiretilen numunelerde V,05 — VO, karisik fazi elde edilmistir. 1000 W
gii¢ ile 250 nm filmler iiretilmistir, ancak caligmada direng ve TCR degeri ile ilgili

herhangi bir bilgi bulunmamaktadir. [50]
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2.5. 1/f Elektiriksel giiriiltii ve yapisal ozellik iliskisi

Termal iletkenlik ve termal siire sabiti mikrobolometreler i¢in ¢ok dnemli
parametrelerdir. Yiiksek performansli bir mikrobolometre yiiksek TCR ve diisiik
dirence ek olarak diisiik termal iletkenlik de gdstermesi ve termal siire sabitinin 10
milisaniyenin altinda olmasi gerekir [1]. Pulsed DC reaktif sigratma teknigi ve
althga radyo frekanst (RF) gerilimin uygulandigi bir calismada, elektriksel
ozdireng ve TCR degerlerinin IR dedektdr uygulamalar i¢in yiiksek potansiyele
sahip oldugu bildirilmistir. Althga RF uygulandig: takdirde iiretilen ince filmin
diger filmlere gore daha az 1/f giirtiltiisiine sahip oldugu bulunmustur. [37] 1/f
giiriiltiisii en 6onemli sebebi mekanik strestir. Yapilan calismada bunun, filmin
karisik fazlarindan ve tane boyutlarindan kaynaklandigi belirlenmistir. Giirtilti
Ol¢iimleri 10-10000 Hz frekans araliginda 250pA’ e kadar olan akim degerlerinde
gerceklestirilmistir. [39,40,51].

CMOS (Biitiinleyici Metal-oksit Yar1 Iletken) teknolojisinde YBaCuO
filmlere gore vanadium oksit filmler daha diisiik giirtiltii degeri verir[17,51]. p-tip1
CMOS’larin n-tipine gore 1/f giiriiltiisiin daha az oldugu da bilinmektedir.[9,52].
Normalde metalik yiliksek sicaklik fazi olan VO, de bir birim hiicre 2 tane
vanadium oksit monekiiliiniin bir araya gelmis haline eklenmis 2 adet oksijen
atomundan olusur. Toplam 6 adet oksijen atomu oktahedral bosluklara girerek bir
vanadium atomu etrafinda 6 oksijen olacak sekilde yapilanir. Bu yap1 ayni
zamanda c-axis de rutil yapis1 gosterir. Ancak diisiik sicaklik faz1 olan monoklinik
yapidayken atomlar tek yonde siralanir ve atomlar arast mesafe 0.265 ve 0.312 nm
arasinda degisir. Pek ¢ok deney gostermistir ki bu faz doniisiimii zamana bagl
degildir. Genellikle VO filmler ¢ok keskin bir faz degisimi gdsterirler ancak poli-
kristal yap1 etkin hale geldikc¢e bu gecis daha genis araliga yayilir. [40]
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3. DENEYSEL YONTEMLER
3.1. Sicratma teknigi ile biriktirme

Malzemeleri atomik tabaklar halinde biriktirme islemine atomik film
biriktirme islemi denir. Biriktirme islemi yapilirken siire kontrolii ile istenilen
kalinlikta filmler amorf, tek kristal yada poli-kristal seklinde, az yogun yada ¢ok
yogun biriktirilebilir. Genel olarak bir kaplamanin ince film olarak
adlandirilabilmesi i¢in bir kag¢ yiiz nm kalinlig1 gegmemelidir. Yapilan biriktirme
islemi sonucunda iretilen filmin 0&zelliklerini kullanilan althik malzemesi
biriktirme yontemi sicaklik basing gibi bir cok parametreye baglidir. Daha kalin
filmler kaplama olarak adlandirilir. Genellikle iiretilmek istenen bir ince film ise,
sire¢ atomik seviyede biriktirme ile vakum altinda, plazma, gazli ya da
elektrolitik ortamda gercgeklesir. [54] Ince film biriktirme ydntemleri temel iki
baslik altinda toplanabilir; Fiziksel Buhar Biriktirme (Physical Vapor Deposition,
PVD) yontemi ve Kimyasal Buhar Biriktirme (Chemical Vapor Deposition, CVD)
yontemidir. Yontemlerden biri fiziksel digeri ise kimyasal yolla biriktirme saglar.
Digerine gore daha diisiik islem sicakliklarinda caligmasi ve iiretilecek filmin
kalinhik araligi daha fazla olmasi sebebiyle PVD yontemi daha avantajli bir
konumdadir [55]. PVD yontemi kaplanacak malzemenin gaz fazina gecip
plazmaya katilma sekline gore Termal Buharlastirma (Evaporation), Elektron
Demeti ile Buharlastirma (e-Beam Evaporation), PLD, Molekiill Demeti
Buharlagtirma (Molecular Beam Epitaxy, MBE) temel basliklar1 altinda {i¢
boliime ayrilmistir.[22] VOx ince filmler birgok yontemle tiretilebilmektedir[56-
60].Ancak distik sicakliklarda {iretime izin vermesi, belirlenen parametrelerle
kolayca {iiretim yapilabilmesi, biriktirme islemi yapilacak olan genis alanlari
homojen olarak kaplamasiyla diger tekniklere oranla sigratma teknigi daha
avantajli bir konumdadir.

Yiiksek enerjiye sahip parcaciklarla kaplama yapilmak istenen hedef
malzeme doviilerek kaplama malzemesinin ortaya ¢ikarilmasi islemine si¢cratma
denir. Sigcratma islemi sirasinda pozitif veya negative yiikler kullanilabilir. Eger
pozitif yiikler kullaniliyorsa katodik si¢cratma olarak adlandirilir. [61]

Temel olarak sicratma sistemi AC, DC veya Pulse DC uygulanmis bir
hedef malzemesi ile karsilikli bir altlik tutucusunun oldugu vakum odacigindan

olusmaktadir. Altlik malzeme tutucusu topraklanabilir veya negatif potansiyel
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uygulanabilir, Islem esnasinda sicaklik kullanimi igin numune tutucu isitilip
sogutulabilir. Sistem baslangicta vakuma alinarak igeriden gelebilecek olasi
istenmeyen gazlar ve kimyasallar temizlendikten sonra igerisi,plazma
baslatabilmek icin Argon(inert gaz) ile doldurulur.Hedef malzemeden atom
koparabilmek icin iyon kiitlesinin ¢ok biiyiikk olmas1 gerekir.[20,23,24] Hedef
malzemeye 2 — 3 kV’luk negatif potansiyel uygulanarak olusturulan pozitif
iyonlar, hedefe ¢arparak momentum degisim mekanizmasi ile ylizeyde bulunan
hedef atomlarim1 sigratirlar, Bu hizlandirilan iyonlarin enerjisini gdsteren

denklem(3.1) asagida gosterilmistir.

(3.1)
* L anot ve katot arasindaki mesafe
e Afp iyonlarin ortalama serbest yolu (mean free path)
* Vc katoda uygulanan potansiyel (cathodepotential)
* ¢ ise elektronun yiikiinii belirtir.
Sigratma islemi sirasinda hedef yiizeyine pozitif yiiklii iyonlarin ¢arpmasi
ile asagida yer alan Sekil 3.1°de goriilebilecegi gibi bagka islemler de meydana

gelebilir. Bu islemler:

a) ikincil elektronlar;

b) hedef malzeme iizerinden yansiyan iyonlar;

¢) hedef malzemenin i¢ine dogru gémiilmesiyle olusan iyon implantasyonu;

d) X-Isin1 151mas1 ve fotonlar olarak siralanabilir.
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Sekil 3.1. Yiiksek enerjili iyonlarin malzeme yiizeyini dovmesiyle olusan diger islemler [67]

Genellikle sigratma islemi bir c¢ok malzemede basarili olarak
uygulanmaktadir ancak, olusan ikincil elektronlar biriktirme hizinin, altlik
sicakliginin yiikselmesi ve plazma icindeki iyonlagma etkisinin diisiik olmasi
sebebiyle sistem kullanimi sinirlanmaktadir. Bu sorunlarin ¢6ziimii i¢in sigratma
sistemlerinde manyetik teknolojiler kullanilmaya baslamistir. Manyetik sistemler
kullanilarak yapilan sigratmaya magnetron sigratma adi verilir. Magnetron
sigratma sisteminde uygun sekilde konumlandirilmis miknatislar vasitasiyla
ortaya c¢ikarilan manyetik alan plazma yogunlugunu arttirarak katot tizerindeki
akimi, beraberinde ise hedef lizerinden yapilan si¢ratma oranini arttirir. Manyetik
alan altinda yilik bosalimindaki elektronlar dairesel hareket yaparlar ve
yoriingelerinin merkezi olan ExB yoniinde E/B hizinda stiriiklenirler. Buradaki E
ylik bosalimi sirasindaki elektrik alan ve B ise katot lizerinde yer alan etkin
manyetik alani, ExB elektromanyetik enerjinin iletiminin yoniinii ve E/B ise birim
ylizeyden birim zamanda iletilen enerjiyi (Enerji Akisi) belirtir. Manyetik alan
elektronlar1 kapali bir yoriingede stiriiklenecek sekilde yonlendirir. Bu elektron

tuzagi, elektronlar ve sigratma gazi molekiillerinin ¢arpisma oranini arttirir [61].
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Sekil 3.2. Magnetron Sigratma sisteminin sematik resmi

Sigratma sistemlerini kullanarak oksitlerin, nitriirlerin, boriirlerin ve
karbiirlerin tiretilmesi miimkiindiir. Magnetron sigratma sisteminin igerisine iglem
sirasinda reaktif gazlar verilerek, gazin mevcut atomlarla bag yapmasinin
saglandig1 sigratma tiiriine reaktif magnetron sigratma denir. Reaktif gaz, bosalim
sirasinda eklendigi zaman, bilesik malzemelerin biriktirilebilmesine olanak saglar.
IIk bakista bu islem normal Argon sicratma isleminde oldugu gibi basit
gortinebilir, fakat bu sekilde gerceklesmez. Reaktif si¢cratmayr normal si¢cratma
isleminden ayiran en biiyiik 6zellik ¢cok karmasik yapida olmasidir. Bu iiretim
teknigini anlamak ve tanimlayabilmek i¢in, sigratma isleminin tamaminin
karakterizasyonu ve tanimlamasi gereklidir. Daha detayli olarak anlatmak
gerekirse, hedef lizerinde, plazmanin olusumunda, sigratma isleminde ve carpisma
sonrasi sigratilan pargaciklarin gaz faza gegisi ve biitiin altlik iizerinde meydana
gelen olusumlarin hepsi birbiriyle baglantilidir. Bu baglantilar, Kayikawa ve
Mahieu’nin ayr1 ayr1 yapmis oldugu calismalarin sonucunda plazma kimyasinin,
iretilen ince filmlerin yapisina, kristalografik yonelimine ve olusabilecek

yapilarin ¢esitliligine etkileri oldugu gosterilmistir [62,63].

Basit malzemeler i¢in bu iliskilerin ¢ogu agiklanmis olsa da, VOx ince
filmler gibi halen arastirilan ve teknolojik olarak ilgi ¢eken malzemelerin
karmasik kimyalar1 bulunmasi nedeniyle bircok etki agiklanamamustir. Reaktif

gazin eklenmesiyle normal sigratma isleminin davranisi belirgin Olgiide degisir.
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Dolayisiyla film kompozisyonundaki biriktirme orani reaktif gazin akigindan agir
sekilde etkilenir [61]. Berg ve Sproul yapmis olduklari caligmalarda bu biriktirme
islemi ayrintili olarak incelemislerdir. iki makalede de reaktif sigratma isleminin
zorluklarindan ve istikrar probleminden detayli olarak bahsedilmistir. Reaktif
gazin eklenmesiyle olusan sonuglar sadece altlik iizerine biiyiitiilen bilesik iizerine
degil, ayn1 zamanda hedef malzeme ya da katot ylizeyi lizerine de etkisi bulunur.
Bu nedenle, biriktirme oraninda ani diislisler ya da bagka bir degisle malzemenin

zehirlenmesi gibi sonuglar gozlenir [64,65].

3.2. ince Filmlerin Elektriksel Ozellikleri
3.2.1. Ozdirenc ve Yiizey Direnci

Malzemelerin elektriksel ozellikleri metaller, yariiletken ve yalitkanlar
(dielektrik) i¢in birbirinden farklidir. Malzemeler icin, numunenin temel
elektriksel Ozellikleri, malzeme ile ters yiizeyi arasindaki 1 cm kiipiinde

elektriksel direnci (R) lizerinden belirlenebilmektedir ve

R = p.z
(3.2)

esitligi(3.2) kullanmilarak ifade edilirler. Bu esitlikte, p 6zdirenci, L uzunlugu ve A
kesit alanin1 belirtir. ince filmlerde ise direnci, karenin ters kenarlar1 arasinda ki
ylizeyin direnci olarak belirlenir. Bu direng ROS olarak tanimlanir ve kare basina
diisen ohm miktar1 (Q/cm?®) olarak gosterilir. Asagida yer alan Sekil 3.3’te
goriilecegi gibi, kare sekildeki ince film i¢in kalinlik t ve kenar uzunlugu L kabul
edildiginde, bir kenardan diger kenara ayn1 kalacak sekilde kesit alan, L x t haline

gelir [54, 55].

Sekil.3.3. p 6zdirencine sahip, L uzunlugunda ve t kalinliginda belirlenen kare ince filmin sematik

gosterimi [27]
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Bir malzemenin direncini belirlerken diren¢ formiilii sekil faktorii ve
diren¢ sabitinden olusur. Sekil faktoriinde kalinlik ve iletilecek uzunuk vardir.
Bunlar malzemenin 6zelliklerine gore gore degismez elektronik devre tasarimi ve
iretim yontemine gore degistirilebilir ancak O6zdiren¢ dogrudan malzeme
ozellikleri ile ilgkilendirilebilir. Bu ylizden 6z diren¢ malzemeleri en 6nemli
ayirict Ozelliklerinden biridir. Genellikle analitik 6l¢iim teknigi malzemenin
metalik, yar1 iletken ya da dielektirik 6zellkte olmasina gore degisir.[30] VOx
malzemesi yari iletken bir malzeme olup baslangic 6zdirenci devre veya cihaz
tasarimina baslamadan Onceki en Onemli parametredir. VOx gibi yariiletken
malzemelerin O6zdirengleri, yariiletken cihazlara baslangic i¢cin en Onemli
ozelliktir.  Ciinkii  0zdirencin, cihazin direncine, kapasitansina, esik
(threshold)gerilimine, biitiinleyici metal oksit (Complementary Metal-Oxide
System, CMOS)devrelerine etkisi bulunur [54]. Ince filmlerin belirlenen ROS

degerine bagl olarak

(3.3)

olarak belirlenir. Bu esitlikte (3.3) p 6zdirenci, R yiizey direncini, t ise kalinlig
belirtir. Ozdirenci belirlenmek istenilen ince filmler i¢in en dnemli parametre olan

kalinlik degerinin belirlenmesi gerekir [54, 65].
3.2.2. Elektriksel Direncin Sicakhik Sabiti(TCR)

Malzemelerin direncinin sicakliga bagli olarak degisimine TCR(termal
coefficient of resistance) denir ve a ile gosterilir[66]. Genel kabullere gore
metallerin 6zdirengleri 10® 107 Q.cm araliginda, yari iletkenlerin 6zdirengleri
1072, yalitkanlarin 6zdirencleri ise 10° ve tizeri olarak kabul edilir. Yalitkan
malzemelerin ¢ogunun sicakliga bagl olarak iletkenligi mutlak sifirdan itibaren
arttig1 i¢cin TCR degeri pozitif olarak gosterilir ancak yar1 iletkenlerde tam tersi
olarak sicakliga bagli diren¢ diismesi gorildiigii icin TCR degeri negatif
gosterilir[66].

Yariiletken malzemelerde goriilen TCR degeri, yasak enerji araliginin

sahip oldugu degere bagli olarak, 1s1l uyarilma ile -elektriksel iletkenlik
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gostermelerinden kaynakli olarak negatiftir. Yar1 iletkenlerde sicaklik arttikca
elektronlar valans bandindan iletim bandina 1s1l uyarilma yoluyla gecerler. Hem
iletkenlik bandindaki elektronlar hem de elektronlarin valans bandinda biraktiklar
bosluklar (holler) elektriksel iletkenlige katkida bulunurlar. Sicakligin
ylikselmesiyle Ozdirenclerinin azalmasi yariiletkenleri metallerden ayiran en
onemli 6zelliklerden biridir [60].TCR 6l¢iimii i¢in, direng dl¢iim cihaziyla beraber
cihaza entegre edilmis sicaklik kontrollii ortam yeterlidir [50]. Malzemeler i¢in
belirlenmek istenen TCR degerleri, -10° Q.cm arasinda -10*° Q.cm arasinda

degisir. Bu simirlar kesin olurlar [55].

TCR olgiimii i¢in, direng Ol¢lim cihaziyla beraber cihaza entegre edilmis
sicaklik kontrollii ortam yeterlidir [67]. Malzemeler icin belirlenmek istenen TCR

degerleri,

(TCR) = 1 dR

“ T RAT
d(InR)

 (TCR) = —

a (TCR) dT

(3.4)

Denklemleri(3.4) kullanilarak hesaplanabilir [76]. Yukarida goriilen
denklemler yer alan R ylizey direncini, T ise sicakligi belirtir. Genel olarak
yukaridaki denklemler sicaklik aralig1 yiliksek olan 6l¢timler i¢in kullanilir. Kisa
araliktaki sicaklik degerlerinde gergeklesen Olglimler i¢in belirlenmek istenen

TCR degeri,

('I.CR) — RS - Rl
“ T R(Ts—T)

(3.5)

esitligi (3.5) kullanilarak da hesaplanabilir [76]. Bu esitlikte, R; oda sicakligindaki
ylizey direncini, Ry son okunan sicaklik degerindeki ylizey direncini ve Ts son

sicakligr T; ise ilk sicakligr belirtir. Ayrica belirtilen esitliklerde 6zdireng-ROS
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iligkisine bagli olarak TCR degerinin belirlenmesinde kullanilan ROS o6zellik
iligkisi 6zdireng i¢in de gecerlidir [68]. Esitlik,(3.6)

_ d(Inp)
a (TCR) = o7
Ps = Pi
a (TCR) = ——————
(TCR) pi(Ts = T})

(3.6)
seklinde de yazilabilir.
3.3. Dort Nokta igne Teknigi(FPP)

Ince filmlerin elektriksel ~ozelliklerini FPP  teknigi kullanilarak
belirlenmektedir. Olgiim sirasinda her numune igin farkli kalibrasyona ihtiyag
duyan sistem bazi baska elektriksel dl¢limler icin parametre belirleyici olarak da
kullanilabilir. FPP teknigi asagida yer alan Sekil 3.4’de sematik olarak gosterilir
[69].

e —
R.
4 R sp
Akim Yayilhimi

Sekil 3.4. FPP tekniginin diizeni ve ignenin (probe) kendi direnci Rp, kontak

direnci R, yayilim direnci olan Ry, nin sematik olarak gosterimi [64].
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Sekil 3.4’te goriilebilecegi gibi, ignelerin (probe) kendi malzemesinden
gelen direnci R, ile temsil edilir. Bu direng degeri ignenin direnci Olgiilerek
belirlenebilir. Ignenin ucu ile ince film arasindaki ara yiizeyde, kontak direnci
olusmakta ve R, ile temsil edilir. ignenin ucundan filme dogru akan akim, filmin
icine dogru yayilmasi ile burada direng olusur ve Ry, ile temsil edilir. Son olarak
ise, filmin kendisinin sahip oldugu ROS degeri bulunur. FPP yonteminde
bulunan,sekil .3.4 de gosterildigi gibi disaridaki iki igne akimi tasirken, diger iki
igne ise gerilimi algilar. Her ignenin kendinden direnci olan R,’si bulunmaktadir.
FPP sisteminde, iki nokta igne yontemine nazaran bu direnglerden kaynakli olarak
olusan parazit diren¢ degerleri belirlenemeyecek kadar kiiciiktiir. Dolayisiyla
voltmetreden okunan gerilim, filmin yaprak direncinden okunan gerilimle denk

olur [69].

FPP yontemi film yiizeyini zedelemesi sebebiyle aygit iiretimi i¢in yeterli
degildir. Ayrica teknik her 6l¢iim dncesinde kalibrasyona ihtiya¢ duymadig icin
yar1 iletken endiistrisinde uzun zamandir kullanilmaktadir. Ayrica kaplanan

malzemelerin elektriksel 6zelliklerinin haritalanmasi i¢inde en uygun yontemdir.
3.4. X-Isin1 Temelli Teknikler

Elektromanyetik dalga spektrumunda, X 1smnlar1 kisa dalga boyuna sahip
yuksek enerjili bolgede yer alir. Elektromanyetik bir dalganin siniis osilasyonu
yapan elektrik alan ve manyetik alan olmak iizere iki kolu vardir. Dogru acilarda
bu iki dalga kolu zaman bagli olarak degisen benzer ve farkli davraniglar gosterir.
Daha basit bir tanimlama yapilmak istenirse foton adi altindaki enerji paketler

olarak tanimlanabilir. X-1s1nlariin foton enerjisi dalga boyu ile iliskilendirilirse

E (3.7)

Formiilii ile hesaplanabilir [63]. Esitlik (3.7)’de yer alan, E X-151m1 foton
enerjisini keV biriminde ve A ise dalga boyunu Angstrom (A) biriminde temsil
eder. Metal hedeflerin icerisindeki elektronlarin uyarilmasi ile x-1g1nlar1 yaratilir.

Giiniimiiz X-151m cihazlarinda 1,54 A ile giiclii dalga boyuna sahip Bakir hedef
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malzemesi kaynak olarak kullanilmaktadir. Ayrica bakirin ytliksek erime noktasi

ve 1s1 iletimi 1y1 bir hedef malzeme olarak tercih edilmesine sebep olmaktadir.

X-151m1 kirilmasi genel olarak iki farkli islemle adlandirilir: a) ara yilizeyde
gerceklesen kirllma ya da X-151m1 yansimasi; b) kristal orgiilerinde gerceklesen

kirilma. [70-72].
3.4.1. X-Istm Kirinim1 (XRD) ve Siyirma Ac¢isinda X-Isim1 Kirinimi (GIXRD)

X-151m1 kirinimi tekniklerinde 6rgii diizlemlerinden sagilan X-1s1n1 fotonlari
faz farki sebebiyle farkli dizilimler olusturur ve bu dizilimlerden faydalanilarak
faz tespiti yapilabilmektedir. Yansiyan piklerin siddeti pozisyonu ve keskinligi
atomik Olclide numune hakkinda ¢ok detayli bilgi verir. Asagida yer alan Sekil
(3.8) i¢in iki paralel 151 yaptig1 yapici girisimin, kalinligir dhkl olan paralel

kristal diizleminden elastik kirinima ugramasi gosterilmektedir. dhkl kalinligs,

A= Zdhld' sin @
(3.8)

olarak belirlenebilir. Bu denklemde, A dalga boyuna sahip X-isimninin orgii
diizlemiyle yaptig1 ag1 0 olarak belirtilmistir. Bu denklem (3.8) Bragg yasasi
olarak adlandirilir [58].Kristal malzeme tek bir birim hiicrenin siirekli kendini
tekrarlamas1 sonucunda olustugu i¢in tek birim hiicrenin incelenmesi sonug icin

yeterli olur. Bir birim hiicre kendini tekrar eden 3 farkli vektor ile tanimlanabilir.

GIXRD teknigi, Marra, Eisenberger and Cho tarafindan 1979 yilinda
gelistirilmistir. Gelen 151n yiizeyle yaptig1 kritik tam yansima acisindan daha
disiik agilarda, sadece birkag nanometrelik derinlige niifuz eder ve boylelikle

diisiik acilarda gelen 1s1n ile kirnim demeti elde edilir.
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Sekil 3.5. GIXRD geometrisinin sematik gosterimi [83].

GIXRD deneyleri, Sekil 3.6’da gosterilen deneysel kurulumu ile gelen X-
1511 demetinin film yiizeyi ile 1° ya da daha diisiik agilarda olmasi ve detektoriin
film ylizeyine yatay ve paralel olarak orgii diizleminden gelen kirinim demetini
toplamast ile gerceklesir. Cok diisilk acilarda gelen 1smnin ancak birkag
nanometrelik derinlige inmesiyle, altliktan gelebilecek yiliksek siddetteki
yansimalardan kacinilmis olur. Dolayistyla, kiiciik hacimli rastgele yonelmis poli-
kristal yapida tanecikler daha hassas sekilde yiiksek siddet elde edilerek olgiiliir
[69].

Detektor

Paralel Plakah
Yonlendirici

Sekil 3.6. GIXRD yontemi i¢in en sik kullanilan Bragg-Bretano geometrisine sahip difraktometre
konfigiirasyonu [76]
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3.4.2. X-Isim1 Yansima

X 111 kirmimi tekniklerinden bagimsiz olarak diger bir X 1gin1 temelli
teknikteX-1s1n1 yansima (X-Ray Reflectivity, XRR) teknigidir. XRR teknigi
numunelerin  kompleks indislerinde kirillan, sanal ve gergek kisimlarin
belirlenmesi ile kullanilir. Ancak bu teknikte kullanilan dalga boyunun biiytikligi
X-1s1n1 kirinimi teknigine gore ¢ok daha biiyiiktiir. Bu yontemde Olglimlenmek
istenen bilgi diisiik agilarda gonderilen x 1511 ile elde edilebilir[69].XRR teknigi
ile tekli ve c¢oklu tabakalarin kalinligi, yogunlugu ve yiizey piriizliligi
belirlenebilir. Teknigin temassiz ve yiizeye zarar vermeyen bir teknik olmasi uzun
zamandir kullanilmaktadir, ince tabakalarin yilizey ve ara ylizeylerinde yapilan
calismalarda hangi kristal yapisina sahip olursa olsun atomik boyutlu
¢oziiniirliiklerde uygulama yapilabilmektedir.[64] XRR teknigi, X-1siminin karsit
orgiide (000) noktasi ile ayn1 diizlemde sagilmasi prensibi iizerine gelistirilmistir.

XRR teknigi i¢in deneysel kurulum Sekil 3.7°de sematik olarak gosterilir [73]

8<6,

\/

‘ Ince Film \
08>0,

Vii

Sekil 3.7. X-ismin gelis acisinin kritik acidan kiigiik ve biiylik oldugu durumlarin sematik

gosterimi [73]



XRR teknigini temel prensibi Numunenin kirilma indisini havanin kirilma
indisinden daha diisiik olmasi prensibine dayanmaktadir. Bdylece 1sinin
biitliniiniin ortamdan yansimasi igin, kritik agidan (0;) daha diisiik gelis agisina

sahip olmalidir. Kritik ac1 6.,

(3.8)

[fadesi ile belirlenir. Denklem (3.8)’da yer alan re klasik elektron yaricap: (2,82 x
10"° m) ve X ise X-1s1mnin dalga boyunu ifade eder. Gelis agismin kritik agidan
biliyiik oldugu durumlarda, farkli iki ortam i¢in 15181in kirilma ve yansimasini
belirten Fresnel yasas1 X-1s1n1 yansidigi, diiz althk iizerinde yer alan, farkli ara
ylizey, tekli tabakalar ve ¢oklu tabakalardan gelen farkli elektron yogunluklarina
gore Sekil 3.9°da goriilebilecegi gibi osilasyonlar (Kiesing sacaklari) olusur.
Sacak biiyiikliikleri, ylizey ya da ara yiizey piirlizliiliigline ve malzemenin elektron

yogunluguna gore degisim gosterir [70].Gegerlidir ve yansima siddeti diiser [73].

XRR tekniginde yansimadan dolay1 ortaya ¢ikan osilasyonlar (Kiesing sacaklari)
farkli ara ylizey, tekli tabakalar ve ¢oklu tabakalardan gelen farkli elektron
yogunluklarma gore Sekil 3.9°da goriilen sekli olusturur. Sacaklarin geometrisi

yogunluk ve ylizey pliriizliliigii ne gore sekillenir.[64]
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Sekil 3.8. Altlik iizerine biiyiitiilmiis ince filmler i¢in tipik XRR egrisi. Filmlerin, yogunluk,
kalinlik ve ylizey piirtizlilikleri, kritik a¢1, osilasyonlarin periyodu ve siddete bagl

olarak hesaplanmaktadir [75]

Tekli tabakalar ya da periyodik c¢oklu tabaklarin kalinliklari, Bragg

yasasinin yeniden diizenlenmesiyle belirlenir. Buna gore

mA = 2t(n® - C0529m)1/2
(3.10)

[fadesi ile yazilir. Denklem (3.10)’de yer alan, m kirmim mertebesini, t film
kalinligini ya da ¢oklu tabakanin periyodunu, n filmin kirilma indisini ve 0y, gelis
acisini temsil eder. XRR teknigi ile basit sistemlerde dogrudan yapilan islemlerle

modellemeye gerek kalmadan istenilen bilgilerin elde edilmesi miimkiindiir.
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3.5. Vanadyum Oksit ince Filmlerin Biiyiitiilmesi Siirecleri ve Althk

Malzemesinin Etkisi:

Biitiin ince film biiyiitme siireclerinde basit olarak diisiiniirsek temel 3 adet
parametre vardir.bu parametreler altlik malzemesi, ara yiizey ve film bu 3 6nemli
parametredir. Biiyliyen filmin kristal yapisi ve buna bagli olarak diger 6zellikleri
bliyiikk oOlgiide altlik malzemesi ile iliskilendirilebilir. Temel anlamda bir
kaplamanin nano Olgekli ince film olarak smiflandirilmast i¢in kaplama
kalinliginin 100 nm den daha diisiik olmast gerekir. Kalinlik ¢ok az oldugu icin
malzemeye destek olmasi icin yapilacak elektronik uygulamanin tiiriine bagh
olarak (iletkenlik gecirgenlik Kristal yap1 gibi) 0Ozellikleri g6z Oniinde
bulundurularak altlik se¢cimi yapilmalidir.

Uretim siirecinde en temel iki parametre ise sicaklik ve kullanilan gazlarn
kismi basinglaridir.Bu iki parametrenin ¢ok hassas kontrolii ile istenilen 6zellikte
ve fazda filmler iliretmek miimkiindiir.Ayrica iiretim sonrasi siiregler olarak
adlandirilan bazi islemlerle iiretilen faz veya fazin tane boyutunda degisiklikler
yapmak ve istenilen 6zelliklerin eldesi i¢in uygun ikincil 1s1l islemler gelistirmek
ince film tretim teknolojisinin en 6nemli boliimlerindendir.Biiyiitillen malzeme
bir mikro devre lretiminde kullanilacak ise genellikle ikincil bir 1s1l islem
yapilarak fazlarin tane boyutunun ayarlanmasi ve kararliliklarinin saglanmasi
gerekmektedir.

Film biriktirme metotlar1 biraka¢ temel baslik altinda toplanabilir; bunlar
kimyasal buhar biriktirme(CVD), electron demeti ile sigratma ve pulslu laze rile
biriktirmenin dahil oldugu fiziksel buhar biriktirme (PVD), sprey piroliz, elektro
spinning, sol-jel ve dondiirerek kaplama metodlarinin dahil oldugu ¢6zelti temelli
teknikler ve lazerle yapilan ylizey islemleri olarak dort temel bashik altinda
toplanabilir. CVD ve PVD metodu disindaki kaplama sistemlerinde genllikle
parametreler c¢ok fazla degildir ve kaplama Ozelliklerini hassas olarak

degistirilmesine imkan tanimaz.
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3.6. Firm ve Isil Islem Siireclerinin Optimizasyonu
3.6.1. Tasarim amaci ve yapilmak istenenler

Firin tasarimina gegmeden Once seramik malzemelerde yapilar malzeme
igerisinden elektirik akimi gegirilerek sinterleme veya 1s1l islem sirasinda tane
yonlenmesi saglanabilen ¢alismalarin oldugu AU-TFG(Anadolu Universitesi Ince
Film Grubu)’nin dikkatini ¢ekmistir. Genellikle yapilan ¢aligsmalar bir ileri
teknoloji seramigi olan zirkonyanin kararli hale getirilmesini amaclayan
caligmalardir.  Yitriyum katkilandirilmig  zirkonya seramik malzemelerin
sinterleme veya 1s1l islem sirasinda elektirik akim altinda yonlendirilebildigi daha
yogun ve homojen numuneler elde edilebildigi goriilmistiir.[85-87] Aym
yaklagimin bir tiir oksit olan VOx ince filmlere uygulanmasi fikri buradan
cikmistir. Ancak ¢ok temel teknolojik problemler vardi ve ¢oziimler basit degildi.
IIk olarak VOx malzemeler vakum, Azot, Oksijen ve Nitrojen atmosferlerinde
tavlanabilmektedir; ancak gazlarin sisteme girisi seramik malzemelere gore ¢ok
daha hassas kontrol edilmelidir. Ayrica icerideki atmosferin firin igerisinden etkili
sekilde izole edilmesi i¢in muhakkak c¢elik bir cember kullanilmasi gereklidir.
[85-87]

3.6.2. Ilk Uygulmaya Yénelik Yapilan Firin Tasarim

Ilk yapilan firin tasarimlarinda celik hazne yoktu. Sekilleri asagida
gosterilmistir. Tasarimlar boru tipi bir firin igerisine yatay sekilde yerlestirilen bir
seramik kafa araciliglyla numuneye 1sil islem yapilirken elektrik alan
uygulanmasi esasina dayanmaktaydi. Bu sistem gaz ile kullanilirken ise yarasada
vakum kacaklarini dnleyemeyecegi ortaya cikti ve ilk tasarimlardan bu sekilde
vazgecilmistir. lk yapilan tasarimlarin ¢izimleri ve teknik resimleri asagida

gosterilmistir.
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Sekil 3.9. Yukarida numune tutucu kafa, gaz girisleri ve kablo izolasyon borularinin ¢izimleri

gosterilmektedir

Sekil 3.10. Numunenin i¢ine yerlestirilecegi kafa 3 temel par¢adan olugmakta ve en istteki

parcanin agirhigiyla numuneye baski uygulayarak filme temas saglamaktadir.

Yukaridaki kafa tasarimindaki temel problemler;

1- Kullanilan sicakliklar geregi iletimi saglayacak tellerin platin olmasi
gerekir ancak kafa tasariminda c¢ok fazla doniis ve boyun noktasi
oldugu i¢in tel cok kolay deforme olabilir.

2- Ayrica biikiildiigii noktalarin her birinde fazladan direng olusturacagi

icin diislik akimlarda 1s1l islemi imkansiz hale getirebilirdi.
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Tasarim degisikligine karar verildi ve telin daha az dondiigii bir kafa

tasarimi yapildi.

Sekil 3.11. Resimde goriilen yan sekilde tasarlanmis kafa i¢ boliimiindeki 10x10mmli oyuga

numune oturtularak tek noktadan tel doniisii ile kontak saglamaktadir.

[ XN

Sekil 3.12. Firin igerisine konulacak sistemin genel goriintiisiidiir

Tasarimda i¢ ice gegmis 2 adet boru kullanilmistir ve borularda disarida
olanin orta kismina bir bosluk agilarak boyu dis borunun yaris1 kadar olan ve

arkasinda flanja dayal1 bir yay bulunan i¢ boru ile istenen kontak saglanmuistir.

3 adet ayr1 gaz ve vakum girisi olacak sekilde boru tipi bir firin igerisine
tasarlanan sistem kurt agzi seklinde kaynakla sizdirmazligi saglanmis 4 girigli
kafa ile g¢elik flanja baglanmistir. 4 girisinde tek noktadan yapilmasimin amaci

diger tarafa gaz ¢ikis egzozunun baglanmasidir.
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Sekil 3.13. Flanjlarin 3 boyulu ¢izimleri

Firmin iki ucunuda kapak falanjlar1 yiliksek sicaklik contalar1 kullanilarak
gaz kacagina kars1 izole edilecektir. Flanjlara i¢ ice gecmis borularin kaymamasi

icin yuva a¢ilmustir. Freze ile imalati yapilacaktir.

Sekil 3.14. Tiim pargalar monte edilmis genel tasarim

Yukaridaki sekilde yapilan 1sil islem sirasinda elektirik alan uygulayabilen

kafanin firin ana borusu igerisine yerlestirilmis sekli goriilmektedir.

3.6.3. Firinin Tasarlanmasi ve Dikkat Edilmesi Gereken Hususlar

Firmin tasarlanmasi esnasinda dikkat edilmesi gereken hususlari oncelikle
belirlenmistir ve ¢oziimleri igin tartigmalar yapilmistir. Asagida tasarima
baslanmadan Once teorik olarak nelere dikkat edilmesi gerektigi tartisilmistir.

1- Isil islem firim 20-700°C sicaklik araliginda calisabilen ¢elik hazneye sahip

olmalidir. Vakum altinda ¢alisma i¢in ¢elik tiip harici segenek yoktur.
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Firm kontrolorii en az 20 farkli programlanabilir olmali ve en az 4 kademeli 1s1l
islem stirecini destekleyecektir. Yaptigimiz islem bazen basamakli olmakta ve

firin regiilasyonu icin kesin gereklidir.

Ornek ortammda 10" mbar vakum altina inebilecek ve vakumu kontrol

edebilecek vakum pompasi (regulatér ve vakum 6lgeri dahil) olmalidir.

Firm 3 farkli gaz atmosferinde (Argon, Azot ve Oksijen), farkli gaz akis

oranlarinda ve vakum altinda c¢aligabilir 6zellikte olmalidir.

Gaz giris baglantilar1 (flans, sizdirmazlik baglantilari, hortum ve baglantilari)

uygun secilmelidir.

Ek bir termokupl yardimi ile numune sicakligi (= 2°C hassasiyetinde) bagimsiz

olarak dlctilebilecektir. K tipi standart temokupl bu isi gorebilir.

Firm sistemi, ince film numunelerini (0.3 mm - 1 mm kalinlik araliginda, 10
mm x10 mm) sabitleyecek numune tutucusuna sahip olmalidir. Isil islem
sirasinda biitiin  sicaklik araliginda ve farkli gaz atmosferlerinde numune
ylizeyine (ince filme akim ya da gerilim uygulanabilecek sekilde 4 noktadan

problar ile numuneye kontak saglanmalidir.

8- Prob kontaklarinin saglanip saglanmadigi gézlemlenebilmelidir.

9- Platin teller firin igerisinde Al,Os3 vb. bir tiip ile korunarak firin flanslarindan

disartya verilmelidir.

10- Firindan c¢ikacak platin tellerin akim gerilim giic kaynaklarina olan

baglantilarinin sabitlenebilecegi aparat firina monte sekilde teslim edilmelidir.

11- Platin tellerin olusabilecek akim geri beslemesi sonucu kopmasin

engellenebilmesi i¢in en az 20 ohm luk bir koruma direnci eklenmelidir.
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12- Firin igerisinde 1s1l islem oOncesi ve 1sil islem sirasinda numune yiizeyinde
elektriksel kontak saglanabilmesi icin prob kafasinin numune yiizeyine 20 ile 50
gram yiik uygulayabilecek 6zellige sahip olmalidir.

Bu sartlara uygun olarak firin tasarimiyla beraber MSE-Tech sirketine
yaptirilmistir. Ancak firma kendi tasarimini kendisi yapmak istedigini belirtmis ve
bizim isteklerimize gore en kolay yapabilecegi firin tasarimini bize gondermistir.
Teknik ¢izimleri asagida belirtilen firinin  yapimi  tamamlanmis olup

kullanilmaktadir.
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Sekil 3.15. Firin igerisine yerlestirilecek olan ¢elik haznenin teknik ¢izimi gosterilmektedir.

3.7. Isil Islem Firim Istnma-Soguma Egrileri
3.7.1. Firin hakkinda genel bilgiler

Firin sistemi temel olarak aliimina refrakterli kutu tipi standart yiiksek
sicaklik firminin igerisine konulan g¢elik vakum g¢emberinin disaridan i1sitilmasi
sistemi ile ¢alismaktadir. Firinin tasarimi esnasinda ¢ember igi sicaklik ve firin
igerisindeki sicaklikta fark olacagi tahmin edildigi i¢in ¢gember igerisine ekstra bir
K tipi termokupl yerlestirilerek firin ve ¢ember ici arasindaki termal gradyant
Olclilmiistir. Firin  vakum  atmosferinde, normal atmosferde ve gaz

atmosferinde(argon, Azot ve Oksijen) calisabilmektedir. Daha Once yapilan
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caligmalardan elde edilen verilere gore uygulamaya yonelik olarak vakum altinda
yapilan 1s1l islemlerin numunenin yapisini istenen VOx@.2<x-1.8) yapisini ortaya

cikarabildigi goriilmiistiir.

Vakum altinda 1s1] islem yapilmistir. islemin yapildigi vakum 30°C den
700°C ye kadar degismeden korunabilmektedir. Asagidaki grafikte kullanilan

vakumun degeri gosterilmektedir.
Cizelge 3.1. Firmin inebildigi maksimum vakum seviyesidir

—2E4 -1 97E-1 -252 —2 901

mmm

| -2.04E-1 | -1.5E2 5.906 -8 036E1 | -1.974E1

Vakum altinda firin 1sitilinca maksimum gii¢ uygulandiginda, ¢ikabilecegi
maksimum sicaklik olan 700°C ¢ikmasi ve sofumasi zamana bagl olarak

gosterilmistir. Ayni zaman da termocouple davranisida gosterilmektedir.

700

600 ~ VLN

] / \.
500 . “a .

/ \ N
n n -m -m_g
400 - u ug

300 - /
200 - /

100 -

Firin (°C)

0 T T T T T T T T T T T T T
0 2 4 6 8 10 12

Zaman(dk)

Sekil 3.16. Firmimi 700 °C maksimum hizla 1snma egrisi
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Sekil 3.17. Firmimi 700°C maksimum hizla 1sinirken termokupl davranis:

Yukaridaki grafikte goriildiigii tizere cember igerisinde homojen bir 1sitnma
olmamaktadir bu ylizden sabit bir egri veya denklemle firin i¢ sicaklig1 ve gember
i¢ sicakligr birbiri ile iligkilendirilememektedir. Bu durum her 1sil islem ig¢in
onceden bos calistirip deneme yaparak uygun i¢ sicakligin bulunmasini zorunlu

hale getirmektedir.
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Sekil 3.18 Firinin sicaklik dengesini gosteren egri
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Yukaridaki grafikte sicaklik dengesi denenmistir; gorildiigii tizere firin

dengeli ve kontrollii 1sinma saglayabilmektedir.

800
700 | Jr—
| . .
/ LY
600 |- . n
n
I / k
| |
500 |- / -
— n
[
f\400- o
2 0o
;%300- -
/
n
200 |/
J
100 | o
n
| I | | I 1 " 1 " 1 " 1 " 1 " 1 " 1 " 1 "
20 25 30 35 40 45 50 55 60

Zaman (dk)

Sekil 3.19. Firm 7 dakikada maksimum sicakligi olan 700°C ye ¢ikabilmektedir

3.8. Isinma Grafikleri ve Yaklasim
Temel olarak firim1 kontrol eden sistemin ¢alisma mekanizmasi zaman ve

sicaklik degiskenlerinin kontrolii ile ¢alismaktadir. Firina ¢ikilmak istenen
sicaklik degeri ve hangi siirede cikilmasi gerektigi girilmekte ve firin kontrol

sistemi, zamana ve sicakliga bagl olarak rezistanslara verilmesi gereken akimi
hesaplayarak istenilen siirede hedef sicakliga ¢cikmaktadir.

Ancak yaptigimiz 1s1l islemde kullanilan numuneler sicakliga karsi asiri

hassas oldugu ve tavlama siiresi ¢ok kritik oldugu i¢in; miimkiin olan en kisa
sicakligt hedef tavlama sicakligina

sirede firimin igerisindeki ¢emberin
cikarilmalidir. Bunun i¢in firina maksimum akim verilmesi saglanmali ve birim

zamanda verilen enerji arttirilarak maksimum gii¢ ile ¢emberin 1sitilmasi
Firm 7 dakikada maksimum sicakligi olan 700°C  ye

saglanmalidir.
cikabilmektedir, ki bu sicakliga ¢ikip oradan asagi indirilerek ¢ember sicakligini

maksimum hizla yiikseltmek en mantikli yontemdir.
Firin ¢ember sicakligi 500, 450, 400, 350, 300 ve 250°C olacak sekilde

egriler hazirlanmistir buradaki kritik deger; firinin ¢iktigr maksimum sicaklik ve
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orada bekleme siiresidir. Bu iki parametre kontrol edilerek firin maksimum

verimle hedef sicakliga getirilmeye calisilmistir.

3.8.1. Sicakliklara gore 1s1l islem parametreleri ve genel kabuller
Isil iglem parametreleri hazirlanirken firin igerisindeki termokupl ve firin

kontrol sistemini sicaklik olgeri kullanmilmistir ve 1s1l islem yapilacak sicakligin
10°C alt1 ve iistii 1s1] islem siireci icin uygun sicaklik olarak sayilmustir. Ciinkil

sicakliklarin tam olarak dengelenmesi 2 kat daha fazla siire almaktadir ve bu
durumda iken de numune hali hazirda 1s1l islem gdrmektedir.(Ornek olarak 400°C

de 151l islem yapiyorsaniz sicakligin 390-410°C araliginda hareket etmesi normal
kabul edilmistir. Sebebi is kontrol zorlugu ve asir1 zaman kaybi1 olmasidir.)

500°C de yapilabilecek 1sil islem icin vakum altinda tanmimlanmus
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Sekil 3.20. Firmim 500°C maksimum hizla 1siirken firin ve termokupl davranis:

Firin parametreleri:
Cizelge 3.2. 500°C igin islem sirasinda firma girilen paramerelerdir
Zaman | Sicaklik | Zaman | Sicaklik | Zaman | Sicaklik | Zaman | Sicaklik | Zaman
1 1 2 2 3 3 4 4 5
7dk | 700°C | 4dk | 700°C | 5dk | 500°C | 50 dk | 500°C | End
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firma girilerek Ol¢iim yapildiginda firin
islem

parametreler
sicaklikta  1s1l

davranmaktadir. 500°C

Yukaridaki

yukaridaki  sekilde
gerceklestirilebilmekte ve dengeye 18 dakikada gelmektedir.

450°C de yapilabilecek 1sil islem icin vakum altinda tanimlanmis

3.8.3.
parametreler

800 — : : — 800

] —® — Termokupl I
700 - - a g I - 700
] . ] L
| ]
600 /-’ . - 600
4 n L
/
500 " L 500
o 1 . —_—

= 400 . - 400

'_:é 1 /./ l-’ B

2300 - ) L 300

] /- - L
200 - . . L 200
| _
100 / - L 100
0 )
T T T T T
0 10 20 30 40 50 60
Zaman (dk)

Sekil 3.21 Firinin 450°C maksimum hizla siirken firin ve termokupl davranis:

Firin parametreleri:
Cizelge 3.3. 450°C igin islem sirasinda firma girilen paramerelerdir
Zaman | Sicaklik | Zaman | Sicaklik | Zaman | Sicaklik | Zaman | Sicaklik | Zaman
1 1 2 2 3 3 4 4 5
7dk | 700°C | 2dk | 700°C | 5dk | 450°C | 50 dk | 450°C | End
Yukaridaki parametreler firina girilerek Ol¢iim yapildiginda firin
davranmaktadir.450°C sicaklikta 11l islem

sekilde

yukaridaki
gerceklestirilebilmekte ve dengeye 16 dakikada gelmektedir.
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3.8.4.
parametreler
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400°C de yapilabilecek 1sil islem icin vakum altinda tanimlanmis

Sekil 3.22. Firinim 400°C maksimum hizla 1siirken firin ve termokupl davranis:

Firin parametreleri:

Cizelge 3.4. 400°C igin islem sirasinda firina girilen paramerelerdir
Zaman | Sicaklik | Zaman | Sicaklik | Zaman | Sicaklik | Zaman | Sicaklik | Zaman
1 1 2 2 3 3 4 4 5
7dk | 675°C | 2dk | 675°C | 5dk | 400°C | 50 dk | 400°C | End
Yukaridaki parametreler firina girilerek Ol¢iim yapildiginda firin
yukaridaki sekilde davranmaktadir.400°C sicaklikta 1s1l

gerceklestirilebilmekte ve dengeye 15 dakikada gelmektedir.
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3.8.5. 350°C de yapilabilecek 1s1l islem icin vakum altinda tanimlanmis

parametreler
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Sekil 3.23. Firmnim 350°C maksimum hizla isiirken firin ve termokupl davranis:

Firin parametreleri:

Cizelge 3.5. 350°C igin islem sirasinda firina girilen paramerelerdir
Zaman | Sicaklik | Zaman | Sicaklik | Zaman | Sicaklik | Zaman | Sicaklik | Zaman
1 1 2 2 3 3 4 4 5
6dk | 600°C | 2dk | 600°C | 5dk | 350°C | 50dk | 350°C | End
Yukaridaki parametreler firina girilerek Ol¢iim yapildiginda firin
yukaridaki  sekilde  davranmaktadir.350 C°  sicaklikta 1sil  islem

gerceklestirilebilmekte ve dengeye 19 dakikada gelmektedir.
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3.8.6. 300°C de yapilabilecek 1s1l islem icin vakum altinda tanimlanmis

parametreler
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Sekil 3.24: Firinin 300°C maksimum hizla isiirken firin ve termokupl davranis:

Firin parametreleri:

Cizelge 3.6. 300°C igin islem sirasinda firma girilen paramerelerdir
Sicaklik | Zaman | Sicaklik | Zaman | Sicaklik | Zaman | Sicaklik | Zaman
2 2 3 3 4 4 5

600°C | 5dk | 300°C | 50dk | 300°C | End

Zaman
1 1
6dk | 600°C | 1dk

firma girilerek 6l¢iim yapildiginda  firin

parametreler
sicaklikta 1s1l islem

Yukaridaki
davranmaktadir.300°C

yukaridaki sekilde
gerceklestirilebilmekte ve dengeye 14 dakikada gelmektedir.
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alinda tamimlanmis

3.8.7. 250°C de yapilabilecek 1s1l islem icin vakum
parametreler
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Sekil 3.25. Firmim 250°C maksimum hizla 1smirken firin ve termokupl davranisi

Firin parametreleri:

Cizelge 3.7. 250°C icin iglem sirasinda firma girilen paramerelerdir
p

Sicaklik | Zaman | Sicaklik | Zaman | Sicaklik | Zaman

3 3 4 4 5

50 dk | 250°C | End

Sicaklik | Zaman
1 2 2
550°C | s5dk | 250°C

Zaman
1
6dk | 550°C | 1dk

Yukaridaki parametreler firina girilerek Ol¢iim yapildiginda firin
islem

sekilde  davranmaktadir.  250°C  sicaklikta  1sil

yukaridaki
gerceklestirilebilmekte ve dengeye 16 dakikada gelmektedir.
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icin vakum altinda tanimlanms

3.8.8. 230°C de yapilabilecek 1s1l islem
parametreler
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Sekil.3.26. Firmim 230°C maksimum hizla isirken firin ve termokupl davranis:

Firin parametreleri:
Cizelge 3.8. 230°C icin iglem sirasinda firma girilen paramerelerdir
Timel | Templ | Time2 | Temp2 | Time3 | Temp3 | Time4 | Temp4 | Time5
5dk | 500°C | 1dk | 500°C | 5dk | 230°C | 50dk | 230°C | End
Yukaridaki parametreler firina girilerek Ol¢iim yapildiginda firin
sekilde davranmaktadir.230°C 1s1l islem

sicaklikta

yukaridaki
gerceklestirilebilmekte ve dengeye 19 dakikada gelmektedir.

Firin daha diisiik sicakliklarda 1s1l islem yapmak i¢in kararli degildir;

200 C° den daha diisiik sicakliklarda firm ortam sartlarma bagl olarak

degisken siirelerde sogumaktadir.
Temel problem 1sinma hizinin arttirillamamasidir. Ciinkii firin  yiiksek

sicakliklara ¢ikarilamadigi i¢in yeterince enerji ¢cembere iletilememekte ve
istenilen sicakliga ¢ikilamamaktadir. Tam tersi durumda ise firin sicakligi
cok yiikseldigi i¢in soguma ¢ok uzun siirmekte ve stabil sicaklik elde etme

siiresi ¢ok uzamaktadir. Firini istedigimiz sartlarda kullanabilmek i¢in

500-230 C° sicaklik araliginda kullanmak en dogrusudur.
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3.9.Is1l islem Firim1 Genel Istnma-Soguma Homojenligi Egrileri

3.9.1.Genel yaklasim

Numuneyi yerlestirdigimiz ¢ember igerisindeki c¢elik par¢anin asil numune
koyma noktas1 1 noktasidir ve termokupl o noktada tutularak numunelerin 1sinma
grafikleri elde edilmistir. Ayn1 anda 5 numuneye kadar koyarak ayni 1s1l islemin
yapilip yapilamayacagini denetlemek amaciyla; 1smnmanin homojen olup
olmadigini anlamak icin; termocouple sirasiyla 2, 3, 4 ve 5 noktalarinada

konumlandirilarak 6l¢iimler yapilmistir.

Sekil 3.27. Homojenlik i¢in temokupl ile 6l¢iim alinan noktalar
3.9.2. 700°C de 1sinma sicakhk homojenligi taramasi sonuglar

Firm 7 dakikada(maksimum hiz) 700°C ¢ikarken tiim konumlarda
konumda termocouple termal davranisi ve firin kontrol mekanizmasiin termal

davranig1 gosterilmistir.

Firin parametreleri:

Cizelge 3.9: Firin programi

Zaman 1 | Sicaklik 1 | Zaman 2 | Sicaklik 2 | Zaman 3
7dk | 700°C 1dk | 700°C End
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»  700°C de 1sinma sicaklik homojenligi taramasi karsilagtirma sonuglar:
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Sekil 3.28. Firinini 700°C maksimum hizla 1sinma sirasinda 5 noktadan sicaklik 6l¢iimii

Tim konumlara termokupl ayarlanmaya ¢alisilarak denemeler yapilmistir.
Genel olarak firin kontrol tinitesi hep ayni siireci kullanarak ¢ikmak yerine ufak
farkliliklar olusturarak istenilen sicakliga hedef siirede ¢iksa da, i¢ ¢emberde
sicaklik her noktada homojen olarak goriilmektedir. Bunun sebebi yiiksek 1s1
iletkenligine sahip celik homojen olarak 1sinmakta ve her konuma esit olarak 1s1y1
dagitmaktadir. Konumu geregi 1 noktasi merkezde oldugu i¢in onun sicakligi
diger noktalara gore 2-3°C daha az Sl¢iilmektedir. Bu teorik olarak beklenilen bir

fenomendir. Bu sonuglara gore ¢gember i¢inin homojen 1sindig1 gézlemlenmistir.
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4. BULGULAR
4.1. TIKk iiretim ve oksijen taramas::

Gece goriis ve termal kamera sistemlerinde kullanilan VOx ince filmlerin
diisiik elektriksel direncinin (R<200kQ) ve elektriksel 6zdirencinin (p<10 Qcm),
yaninda yiiksek TCR (TCR> 2%/°C) degerinin olmasi istenmektedir.

[k yapilan iiretimlerde farkli toplam gaz (Ar + O,) akis oranlar1 icin farkls
O, oranlarinda, 4 sccm(VN4 serisi), 6 sccm(VNG6 serisi) ve 8 sccm(VNS8 serisi) 20
nm VOx ince filmler 10x10 mm?* Si/SiO, ve SiN altliklar iizerine biiyiitilmiistir.
Uretilen filmlerin elektriksel ve yapisal karakterizasyonlar: yapilmustir. Uretilen
20 nm lik filmler kalinlik optimizasyonu i¢in kullanilmistir. Sadece 20 ve 100 nm

numune tiretimi yapilmistir. Isil islem daha sonra gergeklestirilecektir.

Cizelge.4.1’degosterilmistir.

Uretilen filmlerin {iretim parametreleri ve

elektriksel

ozellikleri

Cizelge 4.1. VN4, VN6 ve VN8 serilerinin iiretim parametreleri ve elektriksel 6zellikleri

O:(sscm) Ar(sscm) Kalmhk(nm) | Biriktirme | Direnc Ozdirenc TCR%/C
hin(nm/sn) | () (Q/cm)
253637 Q005
3
5% Q2 4 13572 0011430135 S756.03 0011 0,005
0% o4 4 17,06 0014351852 E=TL DA 0043
1,968:07 35842
z N tact (NC C
8 |=x| as a 198 0016734007 o Contact {NC) NG
> NC NC
| 08 a 22387 0018844276 :‘f :‘f
A A
| 12 a 21254 0017850572 S =2
A A
O:(sscm) Ar(sscm) Kalmhk(nm) | Biriktirme | Direnc Ozdirenc TCR%/C
hin(nm/sn) | () (Q/cm)
5% Q3 6 152 001363636 651617 Qo015 -
E
-]
a
“ 1| as < 24 0020202 NC NC -
O:(sscm) Ar(sscm) Kalmhk(nm) | Biriktirme | Direnc Ozdirenc TCR%/C
hin(nm/sn) | () (Q/cm)
=
v
i 5% o4 8 16 001346 2,80E+07 212
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4.2. Ik iiretim kalinhg icin XRR analizleri

Sekil 4.1-4’de VOx ince filmleri farkli Ar ve O, oranlarinda tretilmis, X-

1sin1 yansima teknigi kullanilarak kalinlik, yiizey piriizliliigii ve yogunluk

modellemesi yapilmigtir. Numuneler 20 nm {iretme amaciyla biriktirme hizi

tahmin edilerek iiretilmis ve XRR modellemesi ile kesin biriktirme hizlar

belirlenerek 100 nm numuneler iretilmistir. Sim olarak isaretlenen bdliim

similasyonu, raw boliimii ise 6l¢lim sonucunu gostermektedir.
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Sekil 4.1. VN4-1 numunesinin XRR analiz egrisi
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Sekil 4.2. VN4-2 numunesinin XRR analiz egrisi
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Sekil 4.3. VN6-2 numunesinin XRR analiz egrisi
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Sekil 4.4. VN8-2 numunesinin XRR analiz egrisi
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4.3. Oksijen Taramasi Yapilmis Numunelerin XRD Analizleri

Ik asamada farkli toplam gaz (Ar + O,) akis oranlar icin farkli O,
oranlarinda, 4 sccm (VN4 serisi), 6 sccm (VNG serisi) ve 8 scem (VNS serisi) 20
nm ve 100 nm VOX ince filmler 10x10 mm? Si/SiO, ve Si/S13Ny altliklar tizerine
biiyiitiilmiistiir. Uretilen filmlerin elektriksel ve yapisal karakterizasyonlari
yapilmistir. Uretilen 20 nm kalinliktaki filmler kalinlik optimizasyonu igin

kullanilmastir.

Numunelerin faz analizleri GIXRD teknigi ile yapilmistir. Numunelerin
yapisal analiz grafikleri asagida sira ile verilmistir. Grafiklerde numunelerin

kristal yapilar1 PDF numaralari ile belirtilmistir.

Numuneleri SiO; ve SiN waferlar iizerine Pulse-DC Magnetron sputering
teknigi ile biiyttilmustiir. Bazi numunelerde 50° de biiyiik bir pik goriilmektedir.
Bu pik altliktan gelmektedir. Altlikta mevcut olan olast 2 silisyum fazi bu piki

gostermektedir. Bunlar:

1. PDF#10-079-0613 Silikon kiibik Ia-3(206)
2. PDF#10-077-0217 Si0O, Ortorombik TbMa(72)
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4.3.1. 4 sccm argon akis oraninda 20 nm kalinhikli numuneler ile oksijen
taramasi

Cizelge 4.2. 4 sccm argon akis oraninda 20 nm kalinlikli numuneler ile oksijen taramasi tablosu

XRR FPP
Numune Adi Arz/ Ol o XRD (GIXD)
K:‘l:‘r':)'k R | p(@©ecm) (;‘;‘é)

VN4-1-Si 402 | 5 20 253637 | 0,005 0.4 Amorf
VN4-1-SiN | 402 | 5 20 5766,03 | 0,011 NA. Amorf
VN4-2-Si 4/04 | 10 20 9959771 19,91 NA. Amorf
VN4-2-SiN | 404 | 10 20 1,99E+07 | 39,849 45 Amorf
VN4-3-Si 4/0,6 | 15 20 6,13E+08 | 1221,651 | N.A. Amorf
VN4-3-SiN | 40,6 | 15 20 N.C. N.C. N.C Amorf
VN4-4-Si 4/0,8 | 20 20 N.C. N.C. N.C Amorf
VN4-4-SiN | 4/0.8 | 20 20 N.C. N.C. N.C Amorf
VN4-5-Si 412 | 30 20 6,26E+07 | 12531 N.A Amorf
VN4-5-SiN | 4/1.2 | 30 20 N.C. N.C. N.C Amorf

Ik yapilan iiretimlerde %35-30 araligindaki oksijen/argon oraninda genel
tarama yapilarak karakterizasyon yapilmaya calisilmistir; ancak numunelerin
tamami1 amorf yapidadir. Numunelerin elektiriksel iletkenlik degerlerine bakildig:
zaman uygun iletkenlik seviyesinin %35-10 oksijen/ argon oraninda olabilecegi
tespit edilmistir. Ancak bu durum vanadyum oksitte sadece 20 nm kalinlikh

numuneler i¢in gegerlidir.
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Numunelerin XRD analizleri GIXRD yontemi ile yapilmistir. Bu yontemin
tercih edilmesinin en 6neml sebebi teknigin 20 nm gibi ¢ok diisiik kalinliklarda
standart Glgiime gore ¢ok daha iyi sonug¢ vermesi ve altliktan gelebilecek olasi

yuksek siddetli piklerin ortadan kaldirilmasinda basarili olmasidir.
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Sekil 4.5. VN4 serisi 20 nm kallinliklt numunelerin XRD analizleri

Numunelerin tiim seride SiO, ve SiN iizerine bilyiitlmiis olarak tamaminin
yapisal analizi verilmistir. Acikca goriildiigii lizerere numunelerin tamami amorf
yapiya sahiptir. Olgiimlerin tamaminda 50° yakinlarinda biyik bir pik
gozlemlenmektedir. Pik PDF#10-079-0613 Silikon kiibik Ia-3(206) ve PDF#10-
077-0217 SiO, Ortorombik TbMa(72) fazlarina ait olabilir ve altliktan
gelmektedir.

52



4.3.2. 4 sccm argon akis oraninda 100 nm kalinhikli numuneler ile oksijen

taramasi

Cizelge 4.3. 4 sccm argon akis oraninda 100 nm kalinlikli numuneler ile oksijen taramasi tablosu

XRR FPP
Numune Adi | Ar/O, | % XRD (GIXD)
Kalinhk (nm) R () p (2 cm) (;(/:;]é)

VN4-11-Si-1 402 | 5 100 776,4 0,0077 N.A ];?tifgggif 'L?)?jn\(g?
VN4-11-Si-2 402 | 5 100 734,5 0,0073 N.A. g?tzr#frgfii? ';ggil :/62)2
VN4-11-SiN3 | 4/02 | 5 100 1301,35 0,011 0,39 Amorf
VN4-11-SiN4 | 4/02 | 5 100 1277,29 0,012 N.A Amorf
VN4-12-Si-1 404 | 10 100 809088 8,09 N.A Amorf
VN4-12-Si-2 404 | 10 100 532858 5,32 3,1 Amorf
VN4-12-SiN-3 | 4/04 | 10 100 2209160 22,09 3,01 Amorf
VN4-12-SiN-4 | 4/04 | 10 100 2086824 20,86 N.A Amorf
VN4-13-Si-1 40,6 | 15 100 4,42E+07 442,41 N.A Amorf
VN4-13-Si-2 40,6 | 15 100 4,28E+07 42822 N.A Amorf
VN4-13-SiN-3 | 4/0,6 | 15 100 5,93E+07 593,01 N.A Amorf
VN4-13-SiN-4 | 4/0,6 | 15 100 5,22E+07 522,71 N.A Amorf
VN4-14-Si-1 4/0,8 | 20 100 N.C. N.C. N.C Amorf
VN4-14-Si-2 4/0,8 | 20 100 N.C. N.C. N.C Amorf
VN4-14-SiN-3 | 4/0.8 | 20 100 N.C. N.C. N.C Amorf
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Cizelge 4.3(Devami). 4 sccm argon akig oraninda 100 nm kalinliklt numuneler ile oksijen taramasi tablosu

VN4-14-SiN-4 4/0,8 20 100 N.C. N.C. N.C Amorf
VN4-15-Si-1 4/1,2 30 100 N.C. N.C. N.C Amorf
VN4-15-Si-2 4/1,2 30 100 N.C. N.C. N.C Amorf
VN4-15-SiN-3 4/1,2 30 100 N.C. N.C. N.C Amorf
VN4-15-SiN-4 4/1,2 30 100 N.C. N.C. N.C Amorf

Elektiriksel 6zellikler detayl sekilde incelendiginde uygun araliktaki
numunelerin yine %5-10 araliginda oldugu gozlemlenmektedir.
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Sekil 4.6. VN4 seris 100 nm kallinlikli numunelerin XRD analizleri

20 nm kalinlikh tiretim 6ncelikle yapilmistir. Temel sebep sigratma hizim
kolayca hesaplayabilmek ayni zamanda oksijen taramasi yaparak asil tiretilecek
100 nm kalinliklr filmlerin tiretiminde elektiriksel 6zellik uyumu olup olmadigim

kontrol etmekti. 20 nm kalinlikli numunelerde karakterizasyon yapilamamasinin
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en temel sebeplerinden bir tanesi ve ilk akla geleni kalinligin ¢ok diisiik olmasidir.
Beklenti 100 nm kalinhiga ¢ikildiginda numunelerin kalinlik artisindan dolay1
XRD analzinde daha cok tabakadan sinyal yansimasi saglayarak pik bulmakti
ancak gorildiigli lizere sadece VN4-11-Si numunesinde karakteristik pikler
bulunmustur. Ancak siddetleri ¢ok diisiiktiir ve beraberinde diger numunelerle
karsilastirildiginda bu PDF#00-025-1003 VO, ortorombik, Pbnm(62) fazinin 2
temel karakteristik pikiyle uyusuyor gibi goriilmekte ancak kesin bir yorum
yapilamamaktadir. Asagida numunenin XRD analizinin detayli incelemesi

verilmistir.

90 1 1 1 1
VN4-11-Si1
80 * PDF#00-025-1003 VO2 Ortorombik, Pbnm(62)
70 o
2]
E 604
£
% 50 4
=
o 404
=
=}
S 30
20
10 4
T T T T
10 20 30 40 50 60

20

Sekil 4.7. VN4-11-Si XRD analizi

Sekil 4.7 de tretilen numune 100 nm kalinligindadir. Numunein GIXRD
kirinim desenlerinde goriildiigi tizere VN4-11-Si numunesi PDF#00-025-1003
VO, Ortorombik, Pbnm(62) fazin1 igermektedir. Silisyum {izerine kaph
numunede altliktan gelen pik isaretlenmistir. N.C (non-contact) numunelerin

direnci dort nokta prob teknigi ile 6lciilemeyecek kadar yiiksek oldugu i¢in sonug

bulunamamustir.

Numune Kalinlik (nm) R (Q) Ro (Q c¢m) TCR (%/°C)
VN4-11-Si 100 776,4 0,0077 N.C.
VN4-11-SiN 100 1301,35 0,0073 N.C.
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4.3.3 6 sccm argon akis oraninda 20 nm kalinlikli numuneler ile oksijen
taramasi

Cizelge 4.4. 6 sccm argon akis oraninda 20 nm kalinlikli numuneler ile oksijen taramasi tablosu

XRR FPP
Numune Adi Arz/ Ol o XRD (GIXD)
K:‘l:‘r':)'k R | p(@©ecm) (;ﬁ,‘é)
VN6-1-Si 6/03 | 5 20 7690,36 | 0,015381 | 08 Amorf
VN6-1-SiN | 603 | 5 20 691617 | 0,138 1,4 Amorf
VN6-2-Si 6/0,6 | 10 20 N.C. N.C. N.C Amorf
VN6-2-SiN | 60,6 | 10 20 N.C. N.C. N.C Amorf
VN6-3-Si 6/09 | 15 20 N.C. N.C. N.C Amorf
VN6-3-SiN | 60,9 | 15 20 N.C. N.C. N.C Amorf
VN6-4-Si 612 | 20 20 N.C. N.C. N.C Amorf
VN6-4-SiN | 6/1.2 | 20 20 N.C. N.C. N.C Amorf
VN6-5-Si 6/1,8 | 30 20 N.C. N.C. N.C Amorf
VN6-5-SiN | 6/1,8 | 30 20 N.C. N.C. N.C Amorf

Elektiriksel olgiimlerde detayli sekilde goriildiigii iizere 6 sccm argon
akisinda sadece % 5 oksijen orania sahip numunelerin direnci 6l¢iilebilir sinirlar

igerisindedir.
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Sekil 4.8. VN6 serisi 20 nm kallinlikli numunelerin XRD analizleri

Numunelerin tamami amorf yapidadir ve kamnlik arttirilarak 100 nm
kalinlikta tekrar tarama yapilacaktir. Elektiriksel o6zellkleri ve faz analizleri
beraber incelenirse numunelerin uyulamaya uygun olmadigi ortaya g¢ikmuistir.
Sadece %35-10 oksijen oranina sahip numunelerin 100 nm kalinlikli olanlari

iretilmistir.
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4.3.4. 6 sccm argon akis oraninda 100 nm kalinhkli numuneler ile oksijen
taramasi

Cizelge 4.5. 6 sccm argon akis oraninda 100 nm kalinlikli numuneler ile oksijen taramasi tablosu

XRR FPP
Numune Adi Ar/O, % XRD (GIXD)
K?l:l:ll)lk R@ | pxem ("TAﬁ’Ié)
VN6-11-Si-1 6/0,3 5 100 3350,38 0,033 N.A Amorf
VN6-11-Si-2 6/0,3 5 100 4788,87 0,047 1,2 Amorf
VN6-11-SiN-3 6/0,3 5 100 4136,05 0,041 N.A Amorf
VNG6-11-SiN-4 6/0,3 5 100 4427,7 0,044 1,2 Amorf
VN6-22-Si-1 6/0,6 10 100 4,33E+07 433 N.A Amorf
VN6-22-Si-2 6/0,6 10 100 5,14E+07 514,2 1,8 Amorf
VN6-22-SiN-3 6/0,6 10 100 8,38E+07 838,49 N.A Amorf
VN6-22-SiN-4 6/0,6 10 100 N.C. N.C. N.C Amorf

%35 oksijen oraninda Olciilebilir elektriksel diren¢ bulunmustur ancak
asagidaki XRD olgiimiinde de goriilebilecegi gibi numunelerin tamami amorf

yapida goriilmekte ve sadece silkon wafer dan gelen pik goriilebilmektedir.
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Sekil 4.9. VN6 serisi 100 nm kallinlikli numunelerin XRD analizleri

4.3.5. 8 sccm argon akis oraninda 20 nm kalinhiklh numuneler ile oksijen
taramasi

Cizelge 4.6. 8 sccm argon akis oraninda 20 nm kalinlikli numuneler ile oksijen taramasi tablosu

XRR FPP
Numune Adi | 270 | o, XRD (GIXD)
2
Kalinhk TCR
R (@ Q

(nm) @ | p@em) | o ncy
VNS-1-Si 804 | 5 20 2,80E+07 | 42,12 N.A Amorf
VNS-1-SiN | 804 | 5 20 N.C. N.C. N.C Amorf

Argon akis orani 8 sccm mertebesine ¢ikarildiginda elektiriksel yada
yapisal olarak ¢ikan numunelerin tamami mikrobolometre uygulamalarina uygun
degildir.
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biddet(Keyfi birim)

Sekil 4.10. VNS serisi 20 nm kallinlikli numunelerin XRD analizleri
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4.3.6. 8 sccm argon akis oraninda 100 nm kalinhkli numuneler ile oksijen

taramasi

Cizelge 4.7. 8 sccm argon akis oraninda 100 nm kalinlikli numuneler ile oksijen taramasi tablosu

XRR FPP
Numune Adi Ar/O, % — R (G)I()?IIQ)D)
(nm) R (Q) p (2 cm) (*%/'C)
VN8-11-Si-1 8/0,4 5 100 6716402 67,16 N.A Amorf
VN8-11-Si-2 8/0,4 5 100 7281298 72,82 N.A Amorf
VN8-11-SiN-3 8/0,4 5 100 1,17E+07 117,11 5,6 Amorf
VN8-11-SiN-4 8/0,4 5 100 1,23E+07 123,79 N.A Amorf
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Sekil 4.11. VN8 serisi 100 nm kallinlikli numunelerin XRD analizleri

XRD analizinde temel olarak; VOx fazinin termal sensér uygulamalarinda
kullanilabilmesi i¢in uygun faz VO g<-2> dir. En 6nemli 6zelligi sicaklik artisi ile
bu fazin monoklinik yapidan tetragonal yapiya gegis yaparak (68°C) iletken hale
gecmesidir. Monoklinik ve tetragonal VO, bir arada bulunursa bu gecis daha
yumusak olur ve milikelvin seviyesinde hassas sicaklik degisimlerini
Olctimleyebilecek hassasiyette sensorler yapma imkani ortaya cikar. V,0s fazi
yuksek direng fazidir ve iiretim sirasinda ¢ok kolay olusur. Genellikle bu fazin
yiksek oranda bulundugu numunelerin direngleri Olgiilebilir sinirlarda degildir.
Diger bulunan ve gecis fazlar1 olan V305 ,V307,V409 fazlar1 genellikle yalitkan
olup elektriksel 6zellikleri uygulama i¢in uygun degildir.

Si0, {lzerine biiyiitiilmiis numuneleriden birinin  karakterizasyonu
yapilmistir ancak pikler beraber cizdirirldiginde ortaya ¢ikan pik benzeri yapilarin
aslinda pik olmayabilecegi diisliniilmektedir. SiN {izerine biyiitiilmiis
numunelerin XRD analizi 1y1 sonu¢ vermemektedir. Analizin yapilamamasinin

temel sebebi agir1 giiriiltii olmas1 ve piklerin ortaya ¢ikamamasidir.

4.3.7. ikinci Oksijen Taramasi Numunelerini XRD ve Raman Analizleri

Bir sonraki iiretimde ayni liretim kosullarinda Si/Si0; ve SiN alttas lizerine
100 nm VOx ince filmler retilmistir. SiN alttas lizerine biiyiitiilen VOx ince

filmlerin elektriksel 6zellikleri incelenmistir ve Tablo 4.8’de gosterilmistir.
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Cizelge 4.8. SiN altlik tizerine 100 nm biiyiitiilmiis VOx ince filmlerin elektriksel 6zellikleri

Sample |0, /Ar(%) |t (nm) R(Q) p(Qcm)| TCR
VN4-11 5 100 1300 0,012 | 0,39
VN4-12 10 100 2209160 22,09 | 3,1
VN4-13 15 100 | 5,93E+07 | 593,01 -
VN4-14 20 100 NC NC -
VN4-15 30 100 NC NC -
VN6-11 5 100 4136,05 0,044 | 1,3
VNG6-12 10 100 |8,27e7 /NC| 825,9 | 1,8
VN8-11 5 100 1,17E+07 | 117,11 ] 5,6

4 ve 8 sccm toplam basing ve yeni belirlenen Ar/O; oranlarinda yapilan

iretimlerin R ve p degerleri Cizelge.4.9’te belirtilmistir.

Cizelge.4.9. 4 sccm 5-10 % O, ve 8 scem 2,5-5 % O, oranlarinda iiretilen VOX ince filmlerin
elektriksel direng ve dzdireng degerleri

Sample |Resistance(Q)|Resistivity(Q cm)|Ar/O,| %
VN42-8-Si 1181,87 0,0023 4/0,22| 5,5
VN42-8-SiN 2501,414 0,005 4/0,22| 5,5
VN42-7-Si 1469,708 0,0029 4/0,26| 6,5
VN42-7-SiN 3660,562 0,0073 4/0,26| 6,5
VN42-6-Si 3316,68 0,0066 4/0,3| 7,5
VN42-6-SiN 12103,54 0,0242 4/0,3| 7,5
VN42-5-Si 5898,944 0,0117 4/0,34| 8,5
VN42-5-SiN 26361,7 0,0527 4/0,34| 8,5
VN42-4-Si 20756,59 0,0415 4/0,38| 9,5
VN42-4-SiN 51455,62 0,1029 4/0,38| 9,5
VN82-8-Si 6135,281 0,012 8/0,22] 2,75
VN82-8-SiN 23547,96 0,047 8/0,22| 2,75
VN82-7-Si 22160,99 0,044 8/0,26| 3,25
VN82-7-SiN 111907,8 0,244 8/0,26] 3,25
VN82-6-Si 1,61E+07 32,23 8/0,30| 3,75
VN82-6-SiN 3,22E+07 64,54 8/0,30| 3,75
VN82-5-Si 3,31E+07 66,207 8/0,34| 4,25
VN82-5-SiN N.C. N.C. 8/0,34| 4,25
VN82-4-Si 225575 0,451 8/0,38| 4,75
VN82-4-SiN 1290255 2,58 8/0,38| 4,75

Yapilan dlgiimlerde, 4 sccm toplam basingta degisen oksijen oranlarindaki
filmlerin elektriksel diren¢ ve elektriksel 6zdireng degerleri uygulamalar icin
istenilen araliktadir (<200 kQ, <10 Qcm). Uygulamaya en uygun numune 4/0,38

Ar/O, oraninda tretilen numunedir.
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8 sccm toplam basingta degisen oksijen oranlarindaki filmlerin elektriksel

diren¢ ve elektriksel Ozdiren¢ degerlerinin artan oksijen oranlar1 ile arttig1

gozlenmistir.

Cizelge 4.10. Detayl1 100 nm oksijen taramasi ve iletkenlik sonuglaridir

Tane Yiizey
Kalinlik Ro (Q TCR Boyutu Piirtizlilugi

Numune Adi Ar/O2 | % (nm) R (Q) cm) (%/0C) (nm) (nm)
VN4-11-SiN3 4/02 | 5 100 1301,35 0,011 N.A 34,968 2,876
VN4-12-SiN-4 | 4/0,4 | 10 100 2086824 20,86 N.A 39,297 2,259
VN4-13-SiN-4 | 4/0,6 | 15 100 5,22E+07 | 522,71 N.A 47,14 2,446
VN4-14-SiN-3 | 4/0,8 | 20 100 N.C. N.C. N.C 55,14 2,27
VN4-15-SiN-3 | 4/1,2 | 30 100 N.C. N.C. N.C 64,44 2,451

degismektedir.
3000 :
— VN4-11-SiN3
TUm pikler SiO, = — VN4-12-SiN4
2500 2 .
— VN4-13-SiN4
— VN4-14-SiN3
2000 —— VN4-15-SiN3
g
= 1500
O
dem)
>
Q 1000
b
e
=] 500 |
oy
ol A .
™
m
2500 [ T it oo\ e e o)
1 1 1 1

Numunelerin oksijen akis oranit ve tane boyutu dogru orantili olarak

Raman kaymasj(cm'])

Sekil 4.12. Tiim SiN altlik lizerine biiyiitiilmiis numunelerin Raman analizi karsilagtirmasi

Raman

sonuglarinda tane boyutu arttikca pik siddetinin diistigu

gozlemlenmistir. Numuneler Raman analizinde diizgiin sekilde faz belirlenmesine

izin vermemektedir.303,530 ve 936 cm™ raman pikleri SiO; altliktan gelmektedir.

Tane boyutu arttikca altliktan gelen sinyal azaldigi i¢cin raman siddeti tane boyutu

artisina bagli olarak diismektedir.
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uygulamalarina direng ve TCR degerleri uygun olan numuneler vardir. Bu
numuneler uygulamaya yonelik calisan kuruluslar veya projeler kapsaminda
degerlendirilecektir. Ancak 100 nm kalinlikli numunelerin faz analizi sonucunda
XRD ve Raman spektroskopisi yontemleriye herhangi kesin bir faza
rastlanamamistir. Numunelerin tizerindeki kaplamalarin XRD sonuglarinin amorf
olusu kaplamanin amorf olmasindan degil nano taneli olmasindan

kaynaklanmaktadir.

4.4. Uretim sonrasi 1s1l isleme baslamadan 6nceki iiretim plam

4.4.1. Siire¢ Ozeti

Planlanmis olan 1s1l islem siiregleri i¢in gereken yetkinligin kazanilmasi
gerekliligi ve su ana kadar iiretilen numunelerde gozlemlenen diisiik elektriksel
diren¢ degerlerinin iyilestirilmesi ihtiyaci sebebiyle 1 numarali vakum odaciginda
400°C ve daha disiik sicakliklarda N; ve O, ortamlarinda tavlama islemi
yapilmasina karar verilmistir. Segilen numunelere uygulanan 1s1l islem sonuglari
goz oOniine alinarak VNT99 serisinin iiretim sartlarinin tekrarlanarak yeni
numuneler {retilmesine (VNT99-a, b ve c¢ serisi numuneler) ve bu yeni
numunelerin sirastyla VNT99-a serisi i¢in 150 dakika, VNT99-b serisi i¢in 120
dakikalik 1sccm N, ortaminda 400°C sicaklikta 1s1l isleme tabi tutulmasina karar

verilmistir.

Cizelge 4.11. VNT99 Serisi elektriksel karakterizasyon sonuglaridir

Basing  Sicakhk Siire

NumuneAdi S (Tor) ()| (dakika)
VN45-11-3-Si 4/0,38 0, 1 3,66 360 90
VN45-11-2-SiN | 4/0,38 0, 1 3,66 360 90
VN45-33-Si 4/0,45 0, 1 3,667 350 10
VN45-33-SiN 4/0,45 0, 1 3,667 350 10
VNT88-Si 4/0,40 N, 1 3,66 360 90
VNT88-SiN 4/0,40 N, 1 3,66 360 90
VNT99-Si 4/0,44 N, 1 3,667 400 90
VNT99-SiN 4/0,44 N, 1 3,667 400 90

Cizelge 4.11(Devami). VNTO99 Serisi elektriksel karakterizasyon sonuglaridir
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Numune R (ohm) \ Ro (ohm.cm) R (ohm) \ Ro (ohm.cm)
Adi As depositxed Annealed

VN99-Si 5033,96 0,05 53294 0,532
VN99-SiN 7064,53 0,07 57904 0,579
VN99-a-Si 14393,21 0,14 52657,42 0,5265
VN99-a-SiN 18485,43 0,18 80708,08 0,8071
VN99-b-Si 18280,57 0,18 74520,45 0,7452
VN99-b-SiN 17873,95 0,17 80284,6 0,8028
VN99-c-Si 35133,77 0,35 - -

VN99-¢-SiN 18561,29 0,18 - -

Yukarida numunelerin tamamina iliskin tavlama oncesi ve sonrasina ait
tane boyutu analizi verilmistir. 1s1l islem sonrasinda 1sil islem sicakligina,
atmosferine ve siliresne gore degisen c¢esitli tane boyutu degisimleri

gozlemlenmistir.

4.4.2. Tavlama oncesi ve sonrasi1 XRD analizleri

600

[—— VNT-99a-Si-GIXRD4h10|

500
400 -
300

200

mowwww

20

biddet(Keyfi birim)

Sekil 4.13.VNT99-a-Si tavlama 6ncesi XRD sonuglaridir
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Piddet(Keyfi birim)

biddet(Keyfi birim)
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+
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Sekil 4.14.VNT99-a-Si tavlama sonras1t XRD sonuglaridir
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+00-038-1181 V,0, Monoklinik P2/c(13)
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Sekil 4.15.VNT99-a-SiN tavlama 6ncesi XRD sonuglaridir
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Piddet(Keyfi birim)

biddet(Keyfi birim)
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Sekil 4.16.VNT99-a-SiN tavlama sonrast XRD sonuglaridir
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Sekil 4.17. VNT99-b-SiN tavlama 6ncesi XRD sonuglaridir
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biddet(Keyfi birim)
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Sekil 4.18. VNT99-b-SiN tavlama sonrasi XRD sonuglaridir
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Sekil 4.19. VNT99-c-Si tavlama 6ncesi XRD sonuglaridir
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Sekil 4.20. VNT99-c-SiN tavlama 6ncesi XRD sonuglaridir

Cizelge 4.12. Tavlama Oncesi ve sonrasi tane boyutu karsilagtirmasi

Tavlanmamis Tavlanmis
Numune Adi GRS SRG GRS SRG

(nm) | (nm) (nm) (nm)
VN45-11-3-Si - - 37,993 2,22
VN45-11-2-SiN - - 57,437 | 2,043
VN45-33-Si - - 43,478 2,765
VN45-33-SiN - - 58,597 | 3,144
VNT88-Si 82,855 1,965 - -
VNT88-SiN - - 60,552 | 2,602
VNT99-Si - - - -
VNT99-SiN 46,522 2,602 | 45,295 | 2,241
VNT99-a-Si 56,678 1,916 |52657,42| 0,5265
VNT99-a-SiN 51,296 2,599 |80708,08| 0,8071
VNT99-b-Si 52,814 | 1,875 |74520,45| 0,7452
VNT99-b-SiN 45,948 | 2,402 | 80284,6 | 0,8028
VNT99-c-Si 33,821 | 1,734 - -
VNT99-c-SiN 56,105| 2,502 - -
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VNT-99 serisi degerlendirildiginde tiim numunelerde beklenildigi iizere 1sil
islem sonucunda ortalama tane boyutu artmis ve ortalama yiizey piiriizliligi
azalmistir.
VNT-99-c¢ serisi kontrol grubu olarak se¢ilmis ve 1s1l isleme tabi
tutulmamistir. VNT-99-a ve b serisi numuneler azot ortaminda 400°C’de
sirasiyla 150 ve 120 dakika siireyle 1si1l isleme tabi tutulmustur. Sonuglar
incelendiginde SiN altlik iizerine yapilan kaplamalarda elektriksel 6zellikler
acisindan 120 dakika ile 150 dakikalik 1s1l islemler arasinda bir fark
olusmadig1 gozlemlenmistir.
Si altliklarda ise 150 dakikalik 1s1l islem elektriksel direncte (R) daha da fazla
yikselmeye sebep olmustur. VNT-99 serisi degerlendirildiginde ilekenlik
degerleri ve XRD sonugclar1 birbirine parelellik gostermektedir.
Sonra yapilacak 1s1l islemlerde Oksijen atmosferinde 1sil islem yapilacaksa
siire kisa(maksimum 30 dk) azot ortaminda yapilacaksa uzun tutulabilecegi
anlasilmstir.
Ayrica 1s1l islem sonrasi olusan numuneler elektriksel olarak metalik davranig
gostermekte ve uygulamaya uygunluk acisindan direncgleri bu kadar diisiik
oldugundan TCR degerleride asla Mikrobolometre uygulamalarina uygun
olamayacaktir.
Grubumuz tarafindan daha Once yapilan c¢alismalarda vakum c¢emberleri
icerisinde degil normal sinterleme firinlarinda iyi sonuclar elde edilmisti.
Bunun iizerine yeni bir 1s1l islem tasarlayip bunu uygulayabilecek bir firin
yapma karar1 alinmstir.
Numunelerin karakterizasyon kolayligi ve numunelerin 1s1l isleme daha iy1
yanit vermeleri i¢in kalinlig1 150 nm ye ¢ikarma karar1 alinmastir.
* Turbo monekiiler pompa agrizasindan dolayr ¢ember degistirilmistir.Bu
ylizden yeni oksijen taramasi yapilmalidir.

* Tarama 50 nm de yapma karar1 alinmistir.
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4.5. Isil islem Oncesi- Sonrasi Uretim ve Analizler

4.5.1. 50 nm icin Uretim Parametreleri ve Oksijen Taramasi

Cizelge 4.13. 50 nm oksijen taramasi tablosu

Kalinhk
Numune Adi Ar/O, % R (Q) p (2 cm)
(nm)
VP4-2-Si-1 4/0,36 9 50 4,85X10’ 24278,46
VP4-2-Si-2 4/0,36 9 50 5,14)(107 25742,11
VP4-2-SiN-1 4/0,36 9 50 8,71X10’ 43591,36
VP4-2-SiN-2 4/0,36 9 50 7,01X10° 35079,86
VP4-3-Si-1 4/0,38 9,5 50 6,12X10’ 30638,88
VP4-3-Si-2 4/0,38 9,5 50 6,24X10’ 31249,84
VP4-3-SiN-1 4/0,38 9,5 50 8,14X10’ 43246,58
VP4-3-SiN-2 4/0,38 9,5 50 8,28X10’ 41445,59
VP4-4-Si-1 4/0,4 10 50 N.C N.C
VP4-4-Si-2 4/0,4 10 50 N.C N.C
VP4-4-SiN-1 4/0,4 10 50 N.C N.C
VP4-4-SiN-2 4/0,4 10 50 N.C N.C
VP4-5-Si-1 4/0,3 7,5 50 3,56X10’ 17806,50
VP4-5-Si-2 4/0,3 7,5 50 N.C. N.C.
VP4-5-SiN-1 4/0,3 7,5 50 N.C. N.C.
VP4-5-SiN-2 4/0,3 7,5 50 N.C. N.C.
VP4-6-Si-1 4/0,2 5 50 13737,77 6,868883
VP4-6-Si-2 4/0,2 5 50 13577,22 6,788612
VP4-6-SiN-1 4/0,2 5 50 16136,84 8,068419
VP4-6-SiN-2 4/0,2 5 50 17286,58 8,643290
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4.6. 150 nm Filmler icin Uretim Plam

1 Numarali cemberde Pulse DC magnetron sputtering yontemi ile 4/0,2 ile
4/0,3 Ar/O; oranlarinda 4 adet SiO,, 4 adet SiN altlik yiiklenerek 150 nm kalinliklx
4 dretimi planlanmistir.Yukaridaki taramadanda anlasilacagi tizere uygun
elektiriksel Ozellilere sahip numunelerin 0,2-0,3/4 Ar/O, oraninda oldugu net

sekilde gorilmektedir.

Cizelge 4.14. 150 nm oksijen taramasi tablosu

Ar/O, % Glig(W) Donii(rpm) | Aci(derece) Kaynak
4/0,2 5 40 W 50 21 PDC1
4/0,22 5,5 40 W 50 21 PDC1
4/0,24 6 40 W 50 21 PDC1
4/0,28 7 40 W 50 21 PDC1

* 1 adet 20 nm depth rate belirlemek i¢in
* 4 adet 150 nm numune liretimi
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4.6.1. VR4 Serisi Uretim Sonrasi ve Tiim Analizleri

Cizelge 4.15. 150 nm oksijen taramasi elektiriksel 6l¢iim tablosu

Sample Ar/O, Kalinhk R (Q) p (Q cm) TCR
orani (nm)
(sccm)

VR4-1-Si-1 4/0,2 150 7806435 117,09650 3,42
VR4-1-Si-2 4/0,2 150 1,42E+07 214,02380 N.A
VR4-1-Si-3 4/0,2 150 1,88E+07 282,43350 N.A
VR4-1-Si-4 4/0,2 150 1,31E+07 169,94780 N.A
VR4-1-SiN-5 4/0,2 150 8186025 122,79040 3,45
VR4-1-SiN-6 4/0,2 150 1,28E+07 192,32220 N.A
VR4-1-SiN-7 4/0,2 150 1,29E+07 194,19850 N.A
VR4-1-SiN-8 4/0,2 150 1,26E+07 190,47360 N.A
VR4-2-Si-1 4/0,22 150 1172761 17,591410 3,29
VR4-2-Si-2 4/0,22 150 1407608 21,114120 3,10
VR4-2-Si-3 4/0,22 150 1923640 28,854600 3,12
VR4-2-Si-4 4/0,22 150 2041198 30,617970 N.A
VR4-2-SiN-5 4/0,22 150 1288366 19,325490 3,52
VR4-2-SiN-6 4/0,22 150 1808115 27,121730 3,50
VR4-2-SiN-7 4/0,22 150 2038496 30,577440 N.A
VR4-2-SiN-8 4/0,22 150 2828897 42,433460 N.A
VR4-3-Si-1 4/0,24 150 1,87E+07 281,87220 N.A
VR4-3-Si-2 4/0,24 150 1,49E+07 224,83130 N.A
VR4-3-Si-3 4/0,24 150 1,52E+07 229,24780 N.A
VR4-3-Si-4 4/0,24 150 1,45E+07 217,84950 N.A
VR4-3-SiN-5 4/0,24 150 1,83E+07 275,54140 N.A
VR4-3-SiN-6 4/0,24 150 1,62E+07 243,04900 N.A
VR4-3-SiN-7 4/0,24 150 1,49E+07 224,57910 N.A
VR4-3-SiN-8 4/0,24 150 1,56E+07 234,48350 N.A
VR4-4-Si-1 4/0,28 150 3,99E+07 598,89590 N.A
VR4-4-Si-2 4/0,28 150 3,49E+07 524,11850 N.A
VR4-4-Si-3 4/0,28 150 3,54E+07 531,87180 N.A
VR4-4-Si-4 4/0,28 150 2,92E+07 438,84350 N.A
VR4-4-SiN-5 4/0,28 150 3,11E+07 467,58020 N.A
VR4-4-SiN-6 4/0,28 150 3,22E+07 483,03320 N.A
VR4-4-SiN-7 4/0,28 150 3,04E+07 456,85530 N.A
VR4-4-SiN-8 4/0,28 150 3,08E+07 462,85210 N.A

Cizelge 4.16. 0,22 ve 0,2/4 oraninda iiretilen numunelerin elektiriksel dl¢iimleri

Sample Ar/O, Kalinhik R (Q) p (Q cm) TCR
orani (nm)
(sccm)
VR4-1-Si-1 4/0,2 150 7806435 117,09650 3,42
VR4-1-SiN-5 4/0,2 150 8186025 122,79040 3,45
VR4-2-Si-1 4/0,22 150 1172761 17,591410 3,29
VR4-2-SiN-5 4/0,22 150 1288366 19,325490 3,52
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Cizelge 4.16 da goriildiigi tizere oksijen oranidaki ¢ok az bir artigla TCR
degeri sabit tutularak numunelerin direnci 8§ kat diistiriilmistiir. 0,22 sccm oksijen
oranida tiretilen numunenin direnci yiiksek olmasina ragmen yiiksek TCR degeri
ile uygulamaya uygundur. Mikro devre tasarimi sirasinda tasarim parametrelerini

degistirerek direnci uygun hale getirilebilir.

Sekil 4.21. Numuneler yukarida goriildiigii sekilde yerlestirilmistir. Seride 1-4 araligindaki
numuneler SiO, 5-8 araligindaki numuneler ise SiN altlik lizerine biiyiitiilmiistiir
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Sekil 4.22. VR4-1-Sil numunesi tavlama 6ncesi TCR 6l¢iim sonucudur
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Sekil 4.23. VR4-1-SiN5 numunesi tavlama 6ncesi TCR 6l¢iim sonucudur
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Sekil 4.24. VR4—Sil numunesi tavlama oncesi TCR 6l¢iim sonucudur
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Sekil 4.25. VR4-1-Si2 numunesi tavlama oncesi TCR 6l¢iim sonucudur
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Sekil 4.26. VR4-2-Si2 numunesi tavlama oncesi histerisiz egrisi 6l¢lim sonucudur
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Sekil 4.27. VR4-2-Si3 numunesi tavlama oncesi TCR 6l¢iim sonucudur
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Sekil 4.28. VR4-2-Si3 numunesi tavlama oncesi histerisiz egrisi 6l¢iim sonucudur
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14,2
14,0
13,8
13,6
13,4
13,2
13,0
12,8
12,6

12,4

" VR4-2-SiN-5
= = In(R)
n
B n
| n
n
n
B [
n
B Equation y=a+b*x .
Adj. R-Square 0,97895 n
. Value Standard Error n
In(R) Intercept 14,98958 0,07527
In(R) Slope -0,03522 0,0023
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
20 26 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85
Numune Sycaklyoy(°’C)

Sekil 4.29. VR4-2-SiN5 numunesi tavlama 6ncesi TCR 6l¢iim sonucudur
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In(R) ()

14,6

14,4 | n

14,2 |-

14,0 | .

n
13,8 | N
13,6 | \.

13,4 | AN
13,2 | AN

Equation y=a+b*x u
Adj. R-Square  0,96259 \
13,0 | Value  Standard Error .

In(R) Intercept  15,31445 0,10026 \
In(R) Slope -0,03506 0,00308 ]
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Sekil
4.30. VR4-2-SiN6 numunesi tavlama dncesi TCR 6l¢iim sonucudur

14,6

. VR4-2-SiN-6-H&C
14ar N —n—In(R

14,2 |- \

14,0 | =]

13,8 |- N
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Numune Sycaklydy(°C)

Sekil 4.31. VR4-2-SiN6 numunesi tavlama oncesi histerisiz egrisi 6l¢lim sonucudur
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14,0 :
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]
) |
2 132}
E [ |
= [ ]
= 130 | .
[ ]
12,8 |- Equation y=a+b*x .
Adj. R-Squar ~ 0,09876 u
126 F Value Standard Error u
’ In(R) Intercept  14,78141 0,01661 =
In(R) Slope -0,0329 5,17429E-4
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Sekil 4.32. VR4-2-Sil numunesi tavlama oncesi TCR 6l¢iim sonucudur
14,2 | .
. ®  VR4-2-SiN-5
14,0 |-
13,8 |
13,6 |
13,4 -
o 132} .
~ |
£ n
13,0 | n
[
12,8 |- | Equation y=a+b* n
Adj. R-Square 0,97895 -
Value Standard Error
12!6 [~ | In(R) Intercept  14,98958 0,07527 =
In(R) Slope -0,03522 0,0023
124 |
1 1 1 1 1 1
20 30 40 50 60 70 80 a0
Numune Sycaklsdy(°C)

Sekil 4.33. VR4-2-SiN5 numunesi tavlama 6ncesi TCR 6l¢iim sonucudur
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Numunenin diren¢ ve TCR degerleri karsilastirildiginda en uygun olan
Oksijen argon oram1 0,22/4 degeridir. SiO, altlik {zerine biiyiitiilen
numunelerin  tamami1 amorf olarak goriilmektedir. Ancak SiN iizerine
biiyiitiilmiis numunelerde ¢ok yiiksek siddetli tanimlanamayan pikler vardir.
Pikler ful yiikseklik yar1 genisliklerine goére incelendiginde bu piklerin
kaplamadan degil, Baska olast bir yerden geldigi diisiiniilmektedir.

Numunelerin ¢oklu ¢izimleri agagida verilmistir.

—— VR4-4(0,28)-Si1-LC
—— VR4-3(0,24)-Si1-LC
—— VR4-2(0,22)-Si1-LC
—— VR4-1(0,2)-Si1-LC
800 |
—
g
£
§=
O
S
>
(0]
N
N
~—
S 400 |
o
S
[l
O 1 i
20 40 60
20

Sekil 4.34. Tiim Si altlikli numunelerin tavlama 6ncesi XRD sonucudur

0,22 /4 sccm oksijen/argon oraninda tretilen SiO, ve SiN {izerine kapl
numenelerde, TCR degeri sabit tutularak numunenin direnci 8 kat
distiriilmiistiir. Ayrica bu numunenin litografi siirecleri ile direncinin daha da
diisiiriilmesi miimkiin olup TCR degeri uygulamalar i¢in yeterli

seviyededir.Ancak hala yapis1 XRD yontemi ile belirlenememektedir.
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—— VR4-4(0,28)-SiN5-LC
—— VR4-3(0,24)-SiN5-LC
— VR4-2(0,22)-SiN5-LC
—— VR4-1(0,2)-SiN5-LC

10000

—

5000

biddet(Keyfi birim)

20 40 60
20

Sekil 4.35. Tiim SiN altlikli numunelerin tavlama éncesi XRD sonucudur

*  VR4-2-Si ve SiN numuneleri iiretim i¢in en uygun numunelerdir.0.24 sccm
oksijen oranm1 4 sccm argon oraninda asildigi takdirde direng asiri
yukselmektedir.

* (Calismanin devamina iliskin oneriler:

150 nm tiim numuneler i¢in |::>Ar/Ozve tavlama sicaklig1 farklh

Vakum altinda |:> 4/0,22 de 300-350-400-450°C sicaklik taramast

g

Ideal sicaklik tesbit edildikten sonra I:> 0,2/4-0,22/4-0,24/4-0,28/4 tim
oranlarda sabit sicaklikta tarama yapilip en uygun oksijen orani tesbiti yapilabilir.

g

Yeniden numune iiretilip araliklar daraltilarak 1s1l islem optimizasyonu yapilabilir.

g
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Bu siirecte toplamda 16 numune(8 SiO,-8SiN) kullanildi. 16 adet numune
fazladan kalmis oldu. Bu numuneler argon siiplirme, oksijen ve nitrojen
atmosferlerinde denenip, 1s1l islem atmosferinin elektiriksel oOzelliklere etkisi
incelenebilir.

Cizelge 4.17. 150 nm oksijen taramasi elektiriksel 6l¢iim tablosu

Sample Ar/O, orani Kahnhk R () p (Q cm) TCR
(sccm) (nm)

VR4-1-Si-1 4/0,2 150 7806435 117,09650 3,42
VR4-1-Si-2 4/0,2 150 1,42E+07 214,02380 N.A
VR4-1-Si-3 4/0,2 150 1,88E+07 282,43350 N.A
VR4-1-Si-4 4/0,2 150 1,31E+07 169,94780 N.A
VR4-1-SiN-5 4/0,2 150 8186025 122,79040 3,45
VR4-1-SiN-6 4/0,2 150 1,28E+07 192,32220 N.A
VR4-1-SiN-7 4/0,2 150 1,29E+07 194,19850 N.A
VR4-1-SiN-8 4/0,2 150 1,26E+07 190,47360 N.A
VR4-2-Si-1 4/0,22 150 1172761 17,591410 3,29
VR4-2-Si-2 4/0,22 150 1407608 21,114120 3,10
VR4-2-Si-3 4/0,22 150 1923640 28,854600 3,12
VR4-2-Si-4 4/0,22 150 2041198 30,617970 N.A
VR4-2-SiN-5 4/0,22 150 1288366 19,325490 3,52
VR4-2-SiN-6 4/0,22 150 1808115 27,121730 3,50
VR4-2-SiN-7 4/0,22 150 2038496 30,577440 N.A
VR4-2-SiN-8 4/0,22 150 2828897 42,433460 N.A
VR4-3-Si-1 4/0,24 150 1,87E+07 281,87220 N.A
VR4-3-Si-2 4/0,24 150 1,49E+07 224,83130 N.A
VR4-3-Si-3 4/0,24 150 1,52E+07 229,24780 N.A
VR4-3-Si-4 4/0,24 150 1,45E+07 217,84950 N.A
VR4-3-SiN-5 4/0,24 150 1,83E+07 275,54140 N.A
VR4-3-SiN-6 4/0,24 150 1,62E+07 243,04900 N.A
VR4-3-SiN-7 4/0,24 150 1,49E+07 224,57910 N.A
VR4-3-SiN-8 4/0,24 150 1,56E+07 234,48350 N.A
VR4-4-Si-1 4/0,28 150 3,99E+07 598,89590 N.A
VR4-4-Si-2 4/0,28 150 3,49E+07 524,11850 N.A
VR4-4-Si-3 4/0,28 150 3,54E+07 531,87180 N.A
VR4-4-Si-4 4/0,28 150 2,92E+07 438,84350 N.A
VR4-4-SiN-5 4/0,28 150 3,11E+07 467,58020 N.A
VR4-4-SiN-6 4/0,28 150 3,22E+07 483,03320 N.A
VR4-4-SiN-7 4/0,28 150 3,04E+07 456,85530 N.A
VR4-4-SiN-8 4/0,28 150 3,08E+07 462,85210 N.A
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Cizelge 4.18. 150 nm ayn1 parametrelerle 2. oksijen taramasi elektiriksel 6l¢iim tablosu

Sample Ar/O, Kalinhk R () p (Q cm) TCR
orani (nm)
(sccm)

VR42-1-Si-1 4/0,2 150 3879458 58,191870 N.A
VR42-1-Si-2 4/0,2 150 4128536 61,928040 N.A
VR42-1-Si-3 4/0,2 150 3971346 59,570190 N.A
VR42-1-Si-4 4/0,2 150 4224629 63,369440 N.A
VR42-1-SiN-5 4/0,2 150 5036902 75,553540 N.A
VR42-1-SiN-6 4/0,2 150 5461981 81,929710 N.A
VR42-1-SiN-7 4/0,2 150 5764396 86,465930 N.A
VR42-1-SiN-8 4/0,2 150 5073389 76,100830 N.A
VR42-2-Si-1 4/0,22 150 1,67E+07 250,80800 N.A
VR42-2-Si-2 4/0,22 150 1,89E+07 284,78060 N.A
VR42-2-Si-3 4/0,22 150 1,74E+07 262,28740 N.A
VR42-2-Si-4 4/0,22 150 1,51E+07 227,11760 N.A
VR42-2-SiN-5 4/0,22 150 1,93E+07 289,66950 N.A
VR42-2-SiN-6 4/0,22 150 1,90E+07 289,85750 N.A
VR42-2-SiN-7 4/0,22 150 1,93E+07 290,04450 N.A
VR42-2-SiN-8 4/0,22 150 2,03E+07 305,15170 N.A
VR42-3-Si-1 4/0,24 150 2,02E+07 304,39220 N.A
VR42-3-Si-2 4/0,24 150 2,03E+07 304,72100 N.A
VR42-3-Si-3 4/0,24 150 1,99E+07 298,91620 N.A
VR42-3-Si-4 4/0,24 150 2,05E+07 308,70810 N.A
VR42-3-SiN-5 4/0,24 150 2,13E+07 320,55680 N.A
VR42-3-SiN-6 4/0,24 150 2,06E+07 310,49100 N.A
VR42-3-SiN-7 4/0,24 150 2,17E+07 326,50290 N.A
VR42-3-SiN-8 4/0,24 150 2,63E+07 395,44360 N.A
VR42-4-Si-1 4/0,28 150 3,16E+07 474,14110 N.A
VR42-4-Si-2 4/0,28 150 3,02E+07 453,75010 N.A
VR42-4-Si-3 4/0,28 150 2,87E+07 431,22370 N.A
VR42-4-Si-4 4/0,28 150 3,05E+07 457,86270 N.A
VR42-4-SiN-5 4/0,28 150 3,18E+07 477,41130 N.A
VR42-4-SiN-6 4/0,28 150 3,44E+07 516,59590 N.A
VR42-4-SiN-7 4/0,28 150 3,62E+07 543,16830 N.A
VR42-4-SiN-8 4/0,28 150 3,19E+07 479,55750 N.A

*  Yeni yapilan iiretim de; ilk tiretimde 0,22/4 O,/Ar sccm oraninda gergeklesen
direng degerine yakin (3 kat1) direng 0,2 sccm oksijen oraninda yakalanmustir. ilk
iretimde bitmek iizere olan oksijen kullanildig: tespit edildigi i¢in iiretim Sncesi

oksijen tiipli degisimi yapildi.
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1. Yeni takilan taze oksijen daha yiliksek seviyede reaktif davranmakta
olup; Uretim sirasinda kullanilmasi gereken oksijen oranini asagiya
cekmistir.

2. IMQ ve alt1 seviyede direng elde edilmesi i¢in numunelerin 0,2 sccm
oksijen oranindan daha asagida iiretilmesi gerekmektedir. Ancak
kullanilan mass flow controller limit olarak 0.2 sccm altinda oksijen

verememektedir.

Yapilmasi 6nerilen iiretim siirecleri degisiklikleri;

1.

Oksijen orant %S5 in altinda kaldig1 zaman 1yi numunelerin iiretilebildigi
literatiirde sabittir ve bizim deneylerimizde de goriildiigi gibi bu oranin
altina inilmeden direng diistiriilememekte. Enstrumantal olarak oksijen
akisini belli bir limitin altina indiremiyoruz ancak argon oranini arttirarak
%’ ce oksijen oraninin azaltilmasi olasi.

Sputter power 40W dan S0W c¢ekilerek biraz daha fazla vanadyumun
plazmaya girmesi ve gorece oksijen basina diisen vanadyum atomunun

arttirilmaya calisilmasi ile direng diisiiriilebilir.
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4.7. 150 nm Filmlere Yapilan Isil islem

Cizelge 4.19. Isil islem yapilacak numunelerin baglangi¢ direng ve 6z direng degerleri

Sample Ar/O, Kalinhk R (Q) p (Q cm) TCR
orani (nm)
(sccm)

VR42-1-Si-1 4/0,2 150 3879458 58,191870 N.A
VR42-1-Si-2 4/0,2 150 4128536 61,928040 N.A
VR42-1-Si-3 4/0,2 150 3971346 59,570190 N.A
VR42-1-Si-4 4/0,2 150 4224629 63,369440 N.A
VR42-1-SiN-5 4/0,2 150 5036902 75,553540 N.A
VR42-1-SiN-6 4/0,2 150 5461981 81,929710 N.A
VR42-1-SiN-7 4/0,2 150 5764396 86,465930 N.A
VR42-1-SiN-8 4/0,2 150 5073389 76,100830 N.A
VR42-2-Si-1 4/0,22 150 1,67E+07 250,80800 N.A
VR42-2-Si-2 4/0,22 150 1,89E+07 284,78060 N.A
VR42-2-Si-3 4/0,22 150 1,74E+07 262,28740 N.A
VR42-2-Si-4 4/0,22 150 1,51E+07 227,11760 N.A
VR42-2-SiN-5 4/0,22 150 1,93E+07 289,66950 N.A
VR42-2-SiN-6 4/0,22 150 1,90E+07 289,85750 N.A
VR42-2-SiN-7 4/0,22 150 1,93E+07 290,04450 N.A
VR42-2-SiN-8 4/0,22 150 2,03E+07 305,15170 N.A
VR42-3-Si-1 4/0,24 150 2,02E+07 304,39220 N.A
VR42-3-Si-2 4/0,24 150 2,03E+07 304,72100 N.A
VR42-3-Si-3 4/0,24 150 1,99E+07 298,91620 N.A
VR42-3-Si-4 4/0,24 150 2,05E+07 308,70810 N.A
VR42-3-SiN-5 4/0,24 150 2,13E+07 320,55680 N.A
VR42-3-SiN-6 4/0,24 150 2,06E+07 310,49100 N.A
VR42-3-SiN-7 4/0,24 150 2,17E+07 326,50290 N.A
VR42-3-SiN-8 4/0,24 150 2,63E+07 395,44360 N.A
VR42-4-Si-1 4/0,28 150 3,16E+07 474,14110 N.A
VR42-4-Si-2 4/0,28 150 3,02E+07 453,75010 N.A
VR42-4-Si-3 4/0,28 150 2,87E+07 431,22370 N.A
VR42-4-Si-4 4/0,28 150 3,05E+07 457,86270 N.A
VR42-4-SiN-5 4/0,28 150 3,18E+07 477,41130 N.A
VR42-4-SiN-6 4/0,28 150 3,44E+07 516,59590 N.A
VR42-4-SiN-7 4/0,28 150 3,62E+07 543,16830 N.A
VR42-4-SiN-8 4/0,28 150 3,19E+07 479,55750 N.A

Yukaridaki elektriksel ozelliklere sahip numuneler vakum altinda ve
onceki boliimler de 6n caligmalar1 yapilip denenmis sekilde 300, 400, 450 ve
500°C sicakliklarda 8 ayr1 numune bir seferde 1si1l isleme tabi tutulmak iizere

tavlanacaktir.
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4.7.1. Isil islem plani

Cizelge 4.20. Is1l islem siireleri ve sicakliklarini gosteriri tablodur

Sample Ar/O, Kahinhk R (Q) p(Qcm) | TCR Isil islem Siire
orami (nm) sicakhigi
(sccm)

VR42-1-Si-1 4/0,2 150 3879458 58,191870 N.A 450 C° 76 dk
VR42-1-Si-2 4/0,2 150 4128536 61,928040 N.A 400 C° 75 dk
VR42-1-Si-3 4/0,2 150 3971346 59,570190 N.A 350 C° 79 dk
VR42-1-Si-4 4/0,2 150 4224629 63,369440 N.A 300 C° 74 dk
VR42-1-SiN-5 4/0,2 150 5036902 75,553540 N.A 450 C° 76dk
VR42-1-SiN-6 4/0,2 150 5461981 81,929710 N.A 400 C° 75 dk
VR42-1-SiN-7 4/0,2 150 5764396 86,465930 N.A 350 C° 79 dk
VR42-1-SiN-8 4/0,2 150 5073389 76,100830 N.A 300 C° 74dk
VR42-2-Si-1 4/0,22 150 1,67E+07 | 250,80800 N.A 450 C° 76 dk
VR42-2-Si-2 4/0,22 150 1,89E+07 | 284,78060 N.A 400 C° 75 dk
VR42-2-Si-3 4/0,22 150 1,74E+07 | 262,28740 N.A 350 C° 79 dk
VR42-2-Si-4 4/0,22 150 1,51E+07 | 227,11760 N.A 300 C° 74 dk
VR42-2-SiN-5 4/0,22 150 1,93E+07 | 289,66950 N.A 450 C° 76dk
VR42-2-SiN-6 4/0,22 150 1,90E+07 | 289,85750 N.A 400 C° 75 dk
VR42-2-SiN-7 4/0,22 150 1,93E+07 | 290,04450 N.A 350 C° 79 dk
VR42-2-SiN-8 4/0,22 150 2,03E+07 | 305,15170 N.A 300 C° 74dk
VR42-3-Si-1 4/0,24 150 2,02E+07 | 304,39220 N.A 450 C° 76 dk
VR42-3-Si-2 4/0,24 150 2,03E+07 | 304,72100 N.A 400 C° 75 dk
VR42-3-Si-3 4/0,24 150 1,99E+07 | 298,91620 N.A 350 C° 79 dk
VR42-3-Si-4 4/0,24 150 2,05E+07 | 308,70810 N.A 300 C° 74 dk
VR42-3-SiN-5 4/0,24 150 2,13E+07 | 320,55680 N.A 450 C° 76dk
VR42-3-SiN-6 4/0,24 150 2,06E+07 | 310,49100 N.A 400 C° 75 dk
VR42-3-SiN-7 4/0,24 150 2,17E+07 | 326,50290 N.A 350 C° 79 dk
VR42-3-SiN-8 4/0,24 150 2,63E+07 | 395,44360 N.A 300 C° 74dk
VR42-4-Si-1 4/0,28 150 3,16E+07 | 474,14110 N.A 450 C° 76 dk
VR42-4-Si-2 4/0,28 150 3,02E+07 | 453,75010 N.A 400 C° 75 dk
VR42-4-Si-3 4/0,28 150 2,87E+07 | 431,22370 N.A 350 C° 79 dk
VR42-4-Si-4 4/0,28 150 3,05E+07 | 457,86270 N.A 300 C° 74 dk
VR42-4-SiN-5 4/0,28 150 3,18E+07 | 477,41130 N.A 450 C° 76dk
VR42-4-SiN-6 4/0,28 150 3,44E+07 | 516,59590 N.A 400 C° 75 dk
VR42-4-SiN-7 4/0,28 150 3,62E+07 | 543,16830 N.A 350 C° 79 dk
VR42-4-SiN-8 4/0,28 150 3,19E+07 | 479,55750 N.A 300 C° 74dk

Numunelerin tamami vakum altinda 1s1l isleme tabi tutulacaktir. Siirenin
degiskenligi firmin hangi sicaklikta ne kadar kararli olduguna bagli olarak
degismektedir. Siireler belirlenirken numunelerin 1s1l islem sicakligin1 1 saat

boyunca gérmesi amaglanmustir.
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4.7.2. Numunelerin yerlestirilme sekli

Asagida gosterildigi sekilde numunelerin yerlesimi saglanacak ve 1sil
islemler hep aym sekil kullanilarak yapilacaktir. Firin homojen 1sinmaktadir daha

once test edilmistir.

Sekil 4.36. Numunelerin firmn i¢cindeki konumlari

Numunelerin kodlar1 ve konumlari numara sirasina gore:

1- 4/0,2 Ar /oksijen oranindaki Si Altlikli numune

2- 4/0,2 Ar /oksijen oranindaki SiN Altlikli numune
3- 4/0,22 Ar /oksijen oranindaki Si Altlikli numune
4-  4/0,22 Ar /oksijen oranindaki SiN Altlikli numune
5- 4/0,24 Ar /oksijen oranindaki Si Altlikli numune
6- 4/0,24 Ar /oksijen oranindaki SiN Altlikli numune
7- 4/0,28 Ar /oksijen oranindaki Si Altlikli numune
8- 4/0,28 Ar /oksijen oranindaki SiN Altlikli numune

Numuneler yukaridaki sekilde yerlestirilecektir.Esit capli bir ¢ember
seklinde yerlestirilmesinin temel sebebi her numunenin esit sicaklik gdrmesini

saglamaktir.

o Sirasiyla 450, 400, 350, 300°C 1s1l islem sicakliklarinda numuneler
tavlanacaktir.
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4.8. Sicakliklara Gore Tavlama Parammetreleri ve Firin Davramslar

4.8.1. 450°C de tavlama sirasindaki firin parametreleri
Numunelere 1s1l islem yapilirken firin davranislart 6l¢iilenmis ve grafikleri

asagida cizdirilmistir. Firin daha 6nceden belirlenen parametrelere gore stabil

sekilde calismistir.

Firin parametreleri:
Cizelge 4.21. Isi1l islem sirasindaki firin programidir
Zaman | Sicaklik | Zaman | Sicaklik | Zaman | Sicaklik | Zaman | Sicaklik | Zaman
1 1 2 2 3 3 4 4 5
7dk | 700°C | 2dk | 700°C | 12dk | 450°C | 53 dk | 450°C | End
Yukaridaki parametreler firina girilerek Ol¢iim yapildiginda firin
yukaridaki sekilde davranmaktadir.450°C sicaklikta 1s1l islem
gerceklestirilebilmekte ve dengeye 16 dakikada gelmektedir. Toplam numunenin
450°C de 1 saat kalmasi saglanmistir.
800 ; — ; ; 800
700 - ._. —8& — Termokupl L 700
] | = L
600 - ./' N - 600
500 /-/ "-.H - 500
~ 1 . ,:'."_—_ —_—
& 400 " L 400
<, ] = F i
E 300 - h g 200
n | [ L
200 - " . L 200
100 - /-/ - - 100
|
0~ -0
o 10 20 3 4 5 60
Zaman (dk)
Sekil 4.37. 450 °C da 1s1 islem yapilirken firinin termal davranis:
Yukaridaki parametreler firmna girilerek o6l¢iim yapildiginda
yukaridaki sekilde davranmaktadir.450°C sicaklikta 1s1l
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gerceklestirilebilmekte ve dengeye 16 dakikada gelmektedir.Toplam numunenin

450°C de 1 saat kalmasi saglanmistir.
4.8.2. 400°C de tavlama sirasindaki firin parametreleri

Firin parametreleri:

Cizelge 4.22. Is1l islem sirasindaki firin programidir
Zaman | Sicaklik | Zaman | Sicaklik | Zaman | Sicaklik | Zaman | Sicaklik | Zaman
1 1 2 2 3 3 4 4 5
7dk | 675°C | 2dk | 675°C | 11dk | 400°C | 54 dk | 400°C | End
800 : : : : ————7 800
1 :::E')Cr:lnokup] I C 750
700 + e C 700
] . '-. C 650
600 -} d % - 600
1 C 550
500 + ] - 500
8 : /-/. - 450
S 400- . = [400
% ./. L C 350
2 300 / L - 300
= . - 250
200 - . . - 200
] n _.' - 150
100 - . - 100
I 5o
0 T T T T T T T 0
0 10 20 30 40 50 60
Zaman (dk)
Sekil 4.38. 400°C da 1s1l islem yapilirken firmin termal davramsi
Yukaridaki parametreler firina girilerek Ol¢iim yapildiginda firin
davranmaktadir.400°C sicaklikta 1s1l islem

yukaridaki sekilde
gerceklestirilebilmekte ve dengeye 14 dakikada gelmektedir.Toplam numunenin

400°C de 1 saat kalmasi saglanmistir.
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4.8.3.350°C de tavlama sirasindaki firmn parametreleri

Firin parametreleri:

Cizelge 4.23. Is1l islem sirasindaki firin programidir
Zaman | Sicaklik | Zaman | Sicaklik | Zaman | Sicaklik | Zaman | Sicaklik | Zaman
1 1 2 2 3 3 4 4 5
6dk | 600°C | 2dk | 600°C | 13dk | 350°C | 51dk | 350°C | End
700 T T T T T T T T T T T T 700
—=— - 650
—8& — Temokupl L
600 | 7!""_ - 600
i . - 550
500 /' u 500
. L 450
06‘ 400 - ./' - 400
= | p [350
:ﬁ 300 i or 300
N Tof - 250
200 ] - 200
/' h 150
1004 = g [ 100
| - L
F 50
0 T T T T T T T T T T T T 0
0 10 20 30 40 50 60
Zaman (dk)
Sekil 4.39. 350°C da 1s1l islem yapilirken firmim termal davramsi
Yukaridaki parametreler firina girilerek Ol¢iim yapildiginda firin
sicaklikta 1s1l islem

yukaridaki sekilde davranmaktadir.350°C
gerceklestirilebilmekte ve dengeye 19 dakikada gelmektedir.Toplam numunenin

350°C de 1 saat kalmasi saglanmustr.
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4.8.4. 300°C de tavlama sirasindaki firin parametreleri

Firin parametreleri:
Cizelge 4.24. Is1l islem sirasindaki firin programidir
Zaman Sicaklik | Zaman Sicaklik | Zaman Sicaklik | Zaman | Sicaklik | Zaman
1 1 2 2 3 3 4 4 5
6dk | 600°C | 1dk | 600°C | 14dk | 300°C | 55dk | 300°C | End
700 — . — — 700
—.— T&?rymokupll -
600 - :_ — L 600
_ 5L |
500 - J % L 500
] J i
|
5 400 . - 400
2 o] |
=< 300 . = 1300
2, /
N [ ] L
200 - J .f - 200
/] &
100 | ) - 100
0 T T T T T T T T T T T 0
0 10 20 30 40 50
Zaman (dk)
Sekil 4.40. 300°C da 1s1l islem yapilirken firmim termal davramisi
Yukaridaki parametreler firina girilerek Ol¢iim yapildiginda firin
yukaridaki  sekilde  davranmaktadir.  300°C  sicakhikta 1sil  islem
gerceklestirilebilmekte ve dengeye 17 dakikada gelmektedir. Toplam numunenin

300°C de 1 saat kalmasi saglanmustr.
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4.9. Tavlama Sonrasi Numunelerin Elektiriksel Direnc¢leri

Cizelge 4.25. Tavlama sonras1 VR42 serisi direngleri

Sample Ar/O, oram Kalinhk | RQ) pQ TCR Isil islem Siire
(sccm) (nm) cm) sicakhgi

VR42-1-Si-1 4/0,2 150 N.C N.C N.A 450 C° 76 dk
VR42-1-Si-2 4/0,2 150 N.C N.C N.A 400 C° 75 dk
VR42-1-Si-3 4/0,2 150 N.C N.C N.A 350 C° 79 dk
VR42-1-Si-4 4/0,2 150 N.C N.C N.A 300 C° 74 dk
VR42-1-SiN-5 4/0,2 150 N.C N.C N.A 450 C° 76dk
VR42-1-SiN-6 4/0,2 150 N.C N.C N.A 400 C° 75 dk
VR42-1-SiN-7 4/0,2 150 N.C N.C N.A 350 C° 79 dk
VR42-1-SiN-8 4/0,2 150 N.C N.C N.A 300 C° 74dk
VR42-2-Si-1 4/0,22 150 N.C N.C N.A 450 C° 76 dk
VR42-2-Si-2 4/0,22 150 N.C N.C N.A 400 C° 75 dk
VR42-2-Si-3 4/0,22 150 N.C N.C N.A 350 C° 79 dk
VR42-2-Si-4 4/0,22 150 N.C N.C N.A 300 C° 74 dk
VR42-2-SiN-5 4/0,22 150 N.C N.C N.A 450 C° 76dk
VR42-2-SiN-6 4/0,22 150 N.C N.C N.A 400 C° 75 dk
VR42-2-SiN-7 4/0,22 150 N.C N.C N.A 350 C° 79 dk
VR42-2-SiN-8 4/0,22 150 N.C N.C N.A 300 C° 74dk
VR42-3-Si-1 4/0,24 150 N.C N.C N.A 450 C° 76 dk
VR42-3-Si-2 4/0,24 150 N.C N.C N.A 400 C° 75 dk
VR42-3-Si-3 4/0,24 150 N.C N.C N.A 350 C° 79 dk
VR42-3-Si-4 4/0,24 150 N.C N.C N.A 300 C° 74 dk
VR42-3-SiN-5 4/0,24 150 N.C N.C N.A 450 C° 76dk
VR42-3-SiN-6 4/0,24 150 N.C N.C N.A 400 C° 75 dk
VR42-3-SiN-7 4/0,24 150 N.C N.C N.A 350 C° 79 dk
VR42-3-SiN-8 4/0,24 150 N.C N.C N.A 300 C° 74dk
VR42-4-Si-1 4/0,28 150 N.C N.C N.A 450 C° 76 dk
VR42-4-Si-2 4/0,28 150 N.C N.C N.A 400 C° 75 dk
VR42-4-Si-3 4/0,28 150 N.C N.C N.A 350 C° 79 dk
VR42-4-Si-4 4/0,28 150 N.C N.C N.A 300 C° 74 dk
VR42-4-SiN-5 4/0,28 150 N.C N.C N.A 450 C° 76dk
VR42-4-SiN-6 4/0,28 150 N.C N.C N.A 400 C° 75 dk
VR42-4-SiN-7 4/0,28 150 N.C N.C N.A 350 C° 79 dk
VR42-4-SiN-8 4/0,28 150 N.C N.C N.A 300 C° 74dk

Isil islem sonucunda diregler yiikselip 6l¢iilemez duruma gelmistir. 10" Q

ve lizerine ¢ikildiginda direng cihaz tarafindan dlgiilememektedir.
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Cizelge 4.26. Tavlama Oncesi ve sonrast VR42 serisi direng kargilagtirmasi

Sample R (Q) p (Qcm) R (Q) p (Qcm) TCR Isil islem Siire
Isil islem | Isil islem sicakhgi

VR42-1-Si-1 3879458 58,191870 N.C N.C N.A 450 °C 76 dk
VR42-1-Si-2 4128536 61,928040 N.C N.C N.A 400 °C 75 dk
VR42-1-Si-3 3971346 59,570190 N.C N.C N.A 350°C 79 dk
VR42-1-Si-4 4224629 63,369440 N.C N.C N.A 300 °C 74 dk
VR42-1-SiN-5 5036902 75,553540 N.C N.C N.A 450 °C 76dk
VR42-1-SiN-6 5461981 81,929710 N.C N.C N.A 400 °C 75 dk
VR42-1-SiN-7 5764396 86,465930 N.C N.C N.A 350°C 79 dk
VR42-1-SiN-8 5073389 76,100830 N.C N.C N.A 300 °C 74dk
VR42-2-Si-1 1,67E+07 250,80800 N.C N.C N.A 450 °C 76 dk
VR42-2-Si-2 1,89E+07 284,78060 N.C N.C N.A 400 °C 75 dk
VR42-2-Si-3 1,74E+07 262,28740 N.C N.C N.A 350°C 79 dk
VR42-2-Si-4 1,51E+07 227,11760 N.C N.C N.A 300 °C 74 dk
VR42-2-SiN-5 1,93E+07 289,66950 N.C N.C N.A 450 °C 76dk
VR42-2-SiN-6 1,90E+07 289,85750 N.C N.C N.A 400 °C 75 dk
VR42-2-SiN-7 1,93E+07 290,04450 N.C N.C N.A 350°C 79 dk
VR42-2-SiN-8 2,03E+07 305,15170 N.C N.C N.A 300 °C 74dk
VR42-3-Si-1 2,02E+07 304,39220 N.C N.C N.A 450 °C 76 dk
VR42-3-Si-2 2,03E+07 304,72100 N.C N.C N.A 400 °C 75 dk
VR42-3-Si-3 1,99E+07 298,91620 N.C N.C N.A 350°C 79 dk
VR42-3-Si-4 2,05E+07 308,70810 N.C N.C N.A 300 °C 74 dk
VR42-3-SiN-5 2,13E+07 320,55680 N.C N.C N.A 450 °C 76dk
VR42-3-SiN-6 2,06E+07 310,49100 N.C N.C N.A 400 °C 75 dk
VR42-3-SiN-7 2,17E+07 326,50290 N.C N.C N.A 350°C 79 dk
VR42-3-SiN-8 2,63E+07 395,44360 N.C N.C N.A 300 °C 74dk
VR42-4-Si-1 3,16E+07 474,14110 N.C N.C N.A 450°C 76 dk
VR42-4-Si-2 3,02E+07 453,75010 N.C N.C N.A 400 °C 75 dk
VR42-4-Si-3 2,87E+07 431,22370 N.C N.C N.A 350°C 79 dk
VR42-4-Si-4 3,05E+07 457,86270 N.C N.C N.A 300 °C 74 dk
VR42-4-SiN-5 3,18E+07 477,41130 N.C N.C N.A 450 °C 76dk
VR42-4-SiN-6 3,44E+07 516,59590 N.C N.C N.A 400 °C 75 dk
VR42-4-SiN-7 3,62E+07 543,16830 N.C N.C N.A 350°C 79 dk
VR42-4-SiN-8 3,19E+07 479,55750 N.C N.C N.A 300 °C 74dk

Isil islem yapildiktan sonra numnelerin higbirinden kontak alinamamaistir.
Bunun anlami direncin 10 mega€ seviyesinden yiiksek olmasidir. XRD analizi
yapildiginda yiiksek direng fazlar1 olan V,0s ve daha yiiksek oksijen sayisina

sahip fazlarin bulunmasini beklenmektedir.
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4.10. Isil islem Oncesi ve Sonrasi Yapisal Karakterizasyon Sonuclari

lﬁ ' 4/0,2 Ar/O2
L 4/0,2 Ar/O2

160 410,22 ArlO,,

4/0,22 Ar/O2

M 4/0,24 Ar/O2

4/0,24 ArlO2

4/0,28 ArlO2
4/0,28 Ar/O2
0
, 1 s 1 s 1

20 40 60
20

Sekil 4.41. Numunelerin 1s1l islem 6ncesi XRD sonuglaridir

Piddet(Keyfi birim)
]

4.10.1. VR42 serisi 450°C de Isil islem yapilmis numunelerin XRD

karakterizasyonu

Numuneler iiretim planlamasinda da belirtildigi lizere 4 farkli oksijen
oraninda iiretilmis olup 2 farkli altlik {izerine biiylitilmiistiir. 450°C de 1s1l islem

yapilan numunelerin XRD sonugclar1 asagida verilmistir.

100

[—— VR42-1-Si-1-450C-0,20ks| X [—— VR42-2-Si-1-450C-0,220ks]|

X V205 PDF# 00-041-1426 X V205 PDF# 00-041-1426
80 -

200 | X

150 -
60 -

100 -
40

Siddet (keyfi birim)
Siddet (keyfi birim)

10 20 30 40 50 60 10 20 30 40 50 60
20 (derece) 20 (derece)

Sekil 4.42 VR42 serisi 450°C de 1s1l islem yapilmig numunelerin XRD karakterizasyonudur
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250 250
[—— VR42-3-51-1-450C-0,240ks] [—— VR42-4-Si-1-450C-0280ks]|
X X V205 PDF# 00-041-1426 X X V205 PDF# 00-041-1426
200 | 200
E 150 |- E 1o}
5 5
=3 <,
Q Q
< 100 < 100 |
B B
e} el
° he)
a 50 |- @ 50
X X MM"VWM X
ol ol bt bbb
. . . . . . . . . .
10 20 30 40 50 60 10 20 30 40 50 60
26 (derece) 20 (derece)
200 =
10l [—— VR42-1-5iN-5-450C-0,20ks] a0 L x [—— VR42-2-SiN-5-450C-0,220ks]
X V205 PDF# 00-041-1426 X V205 PDF# 00-041-1426
160
250 |-
140
£ ol E 200}
< =
% 100 | 2
=3
< gl g 150 |-
S B
2 60 |- § 100
40 X ©
20 ﬂ X W x xx X
ol ol LT .AJ;A‘ " e Lot
20 . . . . . . . . A A
10 20 30 40 50 60 10 20 30 40 50 60
26 (derece) 20 (derece)
— 2 QiN_5_. . 50
140 - x [=—VR42-3-5iN-5-450C-0,240ks] [—— VR42-4-SiN-5-450C-0,280ks]
X V205 PDF#00-041-1426 X X V205 PDF# 00-041-1426
120 | ‘
40 ”
E 100 + s
= E 30
2 sof 3
; =
S ) x
= 60 < 20}
[ -
kel [5)
2w E x
10
20 + * X
o or
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
10 20 30 40 50 60 10 20 30 40 50 60
20 (derece) 20 (derece)
. .. 0 . .
Sekil 4.42 (Devam) VR42 serisi 450°C de 1s11 islem yapilmis numunelerin  XRD
karakterizasyonudur

Numunelerin tamami V,0s fazini belirgin sekilde gostermektedir. Ancak
aralarinda kristallenme farki vardir. 450°C de tavlama yapildiginda SiO, althk
iizerine biiyiitiilen numnelerde 4/0,22 oraninda Ar/O, oranina sahip numunede
diisiik kristallenme olurken serini geri kalaninda benzer kristallenme olmustur.
Buna karsin SiN iizerine biiylitiilmiis numunelerde 4/0,22 oraninda iiretilmis

numuneler en 1yi kristallenmeyi gostermektedir.
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4.10.2. VR42 serisi 400°C de 1sil islem yapilmis numunelerin XRD

karakterizasyonu

Numuneler iiretim planlamasinda da belirtildigi lizere 4 farkli oksijen

oraninda tiretilmis olup 2 farkli althk iizerine biiyiitiilmiistir. 400°C de 1s1l islem

yapilan numunelerin XRD sonugclar1 asagida verilmistir.

Siddet (keyfi birim)

Siddet (keyfi birim)

Siddet (keyfi birim)

500

400

w
=}
S

N}
=}
o

15)
=]

[—— VR42-1-Si-2-400C-0,20ks|

X V205 PDF# 00-041-1426

0}
! ! ! ! !
10 20 30 40 50 60
26 (derece)
250
X [—— VR42-3-Si-2-400C-0,240ks|
X V205 PDF# 00-041-1426
200 - + V013 Monoklinik #PDF 00-027-1318
150 |-
100 |-
50 . X
Xy N +
0F
1 1 1 1 1
10 20 30 40 50 60
20 (derece)
300 b X [—— VR42-1-SiN-6-400C-0,20ks]
X V205 PDF# 00-041-1426
250 |
200 |
150 |
100 |
50
MWWWWW (
ol i T Aw Ittt s m
1 1 1 1 1
10 20 30 40 50 60
20 (derece)

Siddet (keyfi birim)

Siddet (keyfi birim)

Siddet (keyfi birim)

350 | x [—— VR42-2-Si-2-400C-0,220ks|
300 X V205 PDF# 00-041-1426
250
200
150 |-
100 |-
" Bibingiad Moy f
ol ok T W .
50 . . . . .
10 20 30 40 50 60
20 (derece)
120
x [—— VR42-4-Si-2-400C-0,280ks]
100 X V205 PDF# 00-041-1426

®
o

o
S

I
o

20
0
10 20 30 40 50 60
26 (derece)
350 - X [—— VR42-2-SiN-6-400C-0,220ks]|
300 | X V205 PDF# 00-041-1426
250 |-
200 |
150 -
100
50 - X X
MWW X
0
50 . . . ) ,
10 20 30 40 50 60
20 (derece)

Sekil 4.43. VR42 serisi 400°C de 1s1l islem yapilmig numunelerin XRD karakterizasyonudur
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100 b « [—— VR42-3-SiN-6-400C-0,240ks]
X V205 PDF# 00-041-1426
80 |-
E E
I_g 60 - a
= b3
g g
= 40 5
()
3 3
(7] %]
-l WMWWWWWWWWWWM
0k
10 20 30 40 50 60
26 (derece)
. . 0
Sekil 4.43(Devami) VR42 serisi 400°C de

karakterizasyonudur

50

40

30

20 -

[—— VR42-4-SiN-6-400C-0,280ks|

X X V205 PDF# 00-041-1426

+ VpO13 Monoklinik #PDF 00-027-1318

+
+

181l

20 30 40 50 60
20 (derece)

islem yapilmis numunelerin XRD

Numuneler PDF#00-041-1426 PDF numarali V,0s Fazini i¢cermektedir.

Orthorombik yapida olan bu faz genellikle 1s1l islem sonrasinda olusur ve en

kararli vanadyum oksit fazidir. 4/0,28 Ar/O, oranina sahip SiN altlik {izerine

biiyiitiilmiis numunede Yiiksek oranda V¢O,3 faz1 olustugu goriilmektedir.

biddet(Keyfi birim)

500

400

300

200

100

— VR42-2-8i2-400C-0,2 O,
- — VR42-2-8i2-400C-0,220,
— VR42-2-8i2-400C-0,240,,
I — VR42-2-8i2-400C-0,280,

———= (001)

T T T
18,0 18,5 19,0 19,5

T
20,0

26

Sekil 4.44. 400°C oksijen oranima gore numunelerin (001) pikleri karsilastirmasi

Grafikte goriilen pik V,0s (PDF#00-041-1426) fazinin en yiiksek siddetli

piki olan (001) pikidir. SiO, altlik lizerine kaplanmis olan numuneler arasinda

siddet karsilastirmasi yapilmistir. Numuneler vakum altinda 400°C de ayni

sartlarda tavlanmis olmasina ragmen diisiilk oksijen oraninda iiretilmis olan

numnunenin tavlama sonucunda daha 1yi kristallendigi goriilmektedir.
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Aymi iligki SiN Uzerine kaplanan numunelerde goriilmemektedir. O,22/4
sccm oksijen ile Uretimi yapilan numune en yiiksek seviyeli kristallenmeyi
gostermistir. Ayrica 0,24/4 sccm ve fazlasi oksijen ile iiretilmis numunelerin bu
sicaklikta 1yi kristallenmedigi goriilmektedir.0,28/4 sccm oraninda tretilmis

numunede yliksek miktarda V40,3 faz1 tesbit edilmistir.

4.10.3. VR42 serisi 350°C de 1sil islem yapilmis numunelerin XRD

karakterizasyonu

Numunelerin tamami ayni ¢ember iginde aynmi anda 1sil isleme tabi

tutulmustur. Toplam 1 saat 350°C sicaklikta kalmasi saglanmustur.

160

n 60
— -3-Sij-3- - X
ol [——VR42-3-5i-3-350C-0,200kg X [—— VR42-2-5i-3-350C-0220ks]
X V205 PDF# 00-041-1426 © X V205 PDF# 00-041-1426
120 A V307 PDF#00-027-0940 A V307 PDF#00-027-0940
‘ A
T 100 - E 40 |
£ =
= 80 =
g, = 30
9 )
= 60} = X
3 A 3
3 S 20
° 40 5 A X
) @ x
A X
20} LW 10
ol
0
.20 1 1 1 1 1 L L L L L
10 20 30 40 50 60 10 20 30 40 50 60
26 (derece) 26 (derece)

[—— VR42-3-Si-3-350C-0,240ks] -
oF 60 L [—— VR42-4-5-3-350C-0,280ks|
A V307 PDF#00-027-0940

40 50
£ E o
S 30 A £
= Qo
> =
) S 30
~ X
= 20} =
S B
kel A 3 20
@ ®

10

10
0 ol
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
10 20 30 40 50 60 10 20 30 40 50 60
26 (derece) 26 (derece)

Sekil 4.45. VR42 serisi 350°C de 1s1] islem yapilmis numunelerin XRD karakterizasyonudur
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70 A [—— VR42-3-SiN-7-350C-0,200ks| -
r 100 [—— VR42-2-Sin-7-350C-0,220ks|
60 X V205 POF# 00-041-1426 X V205 PDF# 00-041-1426
+ VgOs3 #PDF 00-027-1318 A V307 PDF#00-027-0940
80
—~ 50 A V307 PDF#00-027-0940 +
€ —_
= £
2 40 £ 60
> —
2 <
=< 5 ]
g = 40
[}
3 £
? 20
10
ot 0
! ! ! ! !
10 20 30 40 50 60
20 (derece) 26 (derece)
60 -
[—— VR42-3-SiN-7-350C-0,240ks| 50 [—— VR42-4-SiN-7-350C-0,280ks|
50 A V307 PDF#00-027-0940
40 §
4 1‘ = I
a = 39 ‘\ A
= o
> 30 =
g 5
3 < 2
g o §
7] o A
10 ? 10
ot 0
L L L L L 1 1 1 1 1
10 20 30 40 50 60 10 20 30 40 50 60
20 (derece) 20 (derece)

Sekil 4.45(Devam) VR42 serisi 350°C de 1s1l islem yapilmis numunelerin  XRD
karakterizasyonudur

Si0; altlik kullanilan numuneler 350°C de 1s1l islem gérdiiklerinde baskin
faz V307 olarak orataya ¢ikmaktadir. Uretimdeki oksijen orani arttk¢a kristal
kalitesi diismekte ve 4/0,28 O,/Ar oraninda tamamen amorf olarak
gozlenmektedir.4/0,22 ve 0,2 oraninda oksijen atmosferinde iretilmis
numunelerde V,0s ve V305 fazlar1 aym1 anda gézlemlenmektedir. 0,22/4 gaz akis

oranindaki numunede maksimum kalitede kristallenme vardir.

SiN altlikli numunelerde 0,2/4 O,/Ar oraninda tiretilmis numunede V;,0s,
V307 ve VO3 fazi aym anda gozlemlenmektedir. Bu sicaklikta SiN iizerine
kaplanmis numunelerde en kolay ortaya ¢ikan faz V305 fazidir. Beklenildigi iizere
en diisiik oksijen oranida VO3 biraz daha artarsa V307 daha artarsa V,0s ortaya

cikmaktadir. Deney literatiirle uyumlu olarak davranmaktadir.
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4.10.4. VR42

serisi  300°C de

karakterizasyonu

1s1l

islem

yapilmis numunelerin XRD

Numunelerin tamami ayni ¢ember i¢inde aynmi anda 1sil isleme tabi

tutulmustur. Toplam 1 saat 300°C sicaklikta kalmas1 saglanmustur.

sl [—— VR42-1-Si-4-300C-0,20ks] " [—— VR42-4-Si-4-300C-0,220ks] A
A
X v,05 PDF# 00-041-1426
40 A v307 PDF#00-027-0940
__15
£ | E x
£ 30 a
o —
—_ X
s % 10
E) <
T 20 3 A
Q ke
kel o
g » 5H
10 -
0+
0+
1 1 1 1 1 L L L L L
10 20 30 40 50 60 10 20 30 40 50 60
26 (derece) 26 (derece)
20
18 [—— VR42-3-§i-4-300C-0,240ks] 0 [—— VR42-4-Si-4-300C-0,280ks]
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Sekil 4.46(Devam) VR42 serisi 300°C de 1s1l islem yapilmis numunelerin  XRD

karakterizasyonudur

S10, ve SiN altliklar iizerine biiyiitiilmiis numunelerde Vanadyum oksitin
kristallenme kalitesi iyice diismiistiir. 0,22 ve 0,28/4 O,/Ar oranlarinda SiO,
numunelerin kristallendigi gozlemlenmektedir. V,0s ve V307 fazlar1 aym1 anda
ortaya ¢ikmistir. SiN altlik iizrerine biiyiitiillen numunelerde ise kristal kalitesi ¢ok
daha diistik olmasina ramen 0,2/4 O2/Ar akis oraninda V307, 0,24/4 O2/Ar akis

oranida da V,0s faz1 acikca goriilmektedir.
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Cizelge 4.27. Tiim 151l islemler sonrasi ortaya ¢ikan fazarin genel tablosudur.

Sample Ar/O, Isil islem Isil islem sonrasi Isil islem |Siire
Ratio oncesi fazlar sicakhigi
(sccm) fazlar
VR42-1-Si-1 4/0,2 Amorf V,0s 450°C 76 dk
VR42-1-Si-2 4/0,2 Amorf V,0s 400°C 75 dk
VR42-1-Si-3 4/0,2 Amorf V,0s ve V50; 350°C 79 dk
VR42-1-Si-4 4/0,2 Amorf Amorf 300°C 74 dk
VR42-1-SiN-5 4/0,2 Amorf V,0s 450°C 76dk
VR42-1-SiN-6 4/0,2 Amorf V,0s 400°C 75 dk
VR42-1-SiN-7 4/0,2 Amorf V205, V307 \~ V6013 3500C 79 dk
VR42-1-SiN-8 4/0,2 Amorf V50, 300°C 74dk
VR42-2-Si-1 4/0,22 Amorf V,0s 450°C 76 dk
VR42-2-Si-2 4/0,22 Amorf V,0s 400°C 75 dk
VR42-2-Si-3 4/0,22 Amorf V,0s ve V50; 350°C 79 dk
VR42-2-Si-4 4/0,22 Amorf V,0s5 ve V50, 300°C 74 dk
VR42-2-SiN-5 | 4/0,22 Amorf V,0s5 450°C 76dk
VR42-2-SiN-6 | 4/0,22 Amorf V,0s5 400°C 75 dk
VR42-2-SiN-7 | 4/0,22 Amorf V,0s ve V50; 350°C 79 dk
VR42-2-SiN-8 4/0,22 Amorf Amorf 300°C 74dk
VR42-3-Si-1 4/0,24 Amorf V,0s 450°C 76 dk
VR42-3-Si-2 4/0,24 Amorf V,05 ve VO3 400°C 75 dk
VR42-3-Si-3 4/0,24 Amorf V50, 350°C 79 dk
VR42-3-Si-4 4/0,24 Amorf Amorf 300°C 74 dk
VR42-3-SiN-5 | 4/0,24 Amorf V,0s 450°C 76dk
VR42-3-SiN-6 | 4/0,24 Amorf V,0s 400°C 75 dk
VR42-3-SiN-7 | 4/0,24 Amorf Amorf 350°C 79 dk
VR42-3-SiN-8 | 4/0,24 Amorf Amorf 300°C 74dk
VR42-4-Si-1 4/0,28 Amorf V,0s 450°C 76 dk
VR42-4-Si-2 4/0,28 Amorf V,0s 400°C 75 dk
VR42-4-Si-3 4/0,28 Amorf Amorf 350°C 79 dk
VR42-4-Si-4 4/0,28 Amorf V,0s ve V50- 300°C 74 dk
VR42-4-SiN-5 | 4/0,28 Amorf V,0s 450°C 76dk
VR42-4-SiN-6 | 4/0,28 Amorf V,05 ve VO3 400°C 75 dk
VR42-4-SiN-7 | 4/0,28 Amorf V50, 350°C 79 dk
VR42-4-SiN-8 | 4/0,28 Amorf V,0s 300°C 74dk
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5. TARTISMA, SONUC VE ONERILER
5.1. 20 nm ve 100 nm de Oksijen Taramasi Sonuclari

20 nm de yapilan ilk lretimlerin amaci sigcrama hizinin belirlenmesi ve
yapilacak 100 nm iiretimleri i¢in basamak olusturmasiydi. Ancak 20 nm lik
numunelerin {iretimi sonucunda elektiriksel karakterizasyonu yapildigi zaman
mikrobolometre {retimine uygun elektiriksel oOzelliklere sahip numune
iiretilebilecegi gozlemlenmistir ve tarama daha da detaylandirilmistir. Sonradan
uygun aralik olan 0,36-0,4/4 O,/Ar oranmna sahip numunelerin {iretiminde
tekrarlanabilirlik denenerek siirece devam edilmistir. Yapilan XRD ve Raman
analizleri sonucu filmler XRD amorf olarak karakterize edilmistir.Filmlerin asir
ince olmalari dolayistyla  karakteristtk  pik elde edilemedigi
diisiiniilmustiir.Sorunun 100 nm filmler iretildiginde devam etmeyecegi
ongoriilmistiir, Ancak yine karakteristik pik bulunamamamistir.Bu sonuglar goz
online alindiginda kalinlik artis1 da karakterizasyon saglamadigindan filmlerin
nano taneli olmasindan dolayr XRD analizinde pik bulunamadigi diisiiniilmiis ve
buna uygun yeni slire¢ belirlenmistir.Siire¢ daha Onceden iiretilmis
tekrarlanabilirligi olan numunelere 1s1l islem yapmak ve tane biiylimesi ile XRD
karakterizasyonu yapilip yapilamayacagini gérmektir.

5.2. 100 nm Filmler Farkh Atmosferlerde Isil islem Yapilmasi

[k yapilan 1s1l islemin temel amaci degisik atmosferlerde numunelerin 1s1l
isleme nasil tepki verdigini gérmek ve daha sonra yapilacak 1sil islem siireclerini
elde edilecek sonuglara gore planlamaktir.

Numunelerin iletkenlikleri tavlama islemi sonrasinda 10 kat artmistir.Bu
istenen bir sonu¢ degildir. Numuneler vakum g¢emberi igerisinde tavlanmistir ve
ortaya ¢ikan fazlar genellikle VO,VO, ve V,0s dir.

AFM analizlerini bize gosterdigi yukarida da goriildiigii lizere numunelerin
tane boyutunun asir1 kiigiik olmasindan dolay1 XRD karakterizasyonu
yapilamadigidir. Isil islemle tane biiylimesi saglanirsa numunelerin fazlar tesbit
edilebilmektedir. Numuneler 1sil islem sonucunda c¢ok cesitli fazlar ortaya
cikarmiglar ve bu 1s1l islem kontroliiniin ¢ok hassas yapilmasi gerektigin ortaya

cikarmstir.
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Isil islem numuneleri degerlendirildiginde tiim numunelerde beklenildigi
iizere 1s1l islem sonucunda ortalama tane boyutu artmis ve ortalama yiizey
piriizlilligi azalmistir. Numuneler azot ortaminda 400°C’de sirastyla 150 ve 120
dakika siireyle 1s1l isleme tabi tutulmustur. Sonuclar incelendiginde SiN althik
iizerine yapilan kaplamalarda elektriksel 6zellikler agisindan 120 dakika ile 150
dakikalik 1s1l islemler arasinda bir fark olusmadig1 gozlemlenmistir. Si althiklarda
ise 150 dakikalik 1s1l islem elektriksel direncte (R) daha da fazla yilikselmeye
sebep olmustur. Isil islem sonuglar1 degerlendirildiginde ilekenlik degerleri ve

XRD sonuglar1 birbirine parelellik gostermektedir.

Yapilacak 1s1l islemlerde oksijen atmosferinde 1s1l islem yapilacaksa siire
kisa azot ortaminda yapilacaksa uzun tutulabilecegi anlasilmistir. Gurubumuz
tarafindan daha Once yapilan calismalarda vakum c¢emberleri icerisinde degil
normal sinterleme firilarinda iyi sonuclar elde edilmistir. Bunun {izerine yeni bir
1s11 islem tasarlayip bunu uygulayabilecek bir firin yapma karari alinmistir.
Numunelerin karakterizasyon kolaylig1 ve numunelerin 1s1l isleme daha 1yi yanit
vermeleri i¢in kalinligr 150 nm ye cikarma karar1 alinmistir. Turbo monekiiler
pompa arizasindan dolayr ¢ember degistirilmistir. Bu yilizden yeni oksijen
taramasi yapilmalidir. Son bolimde 150 nm de iiretilmis numunelerin vakum

altinda yeni tasarlanan firin ile 1s1l iglemleri yapilmis ve sonuclar1 verilmistir.

Isil islem planlamas1 yapilirken 3 tir inceleme yapiabilecek sekilde

planlama yapilmistir.

1-Altlik etkisi(SiO; ve SiN)
2-Uretim oksijen oreni etkisi (4/0,2-4/0,22-4/0,24-4/0,28)
3-Is1l islem sicakligi etkisi(300-350-400-450°C)
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5.3. Yapilan son 1s1l islem sonucu elde edilen bilgiler

Yapilan 1s1l islem sonucunda daha Once vakum altinda yapilan 1s1l
islemlerde elde edilen VO, fazi1 elde edilememistir. Bunun iki olas1 sebebi olabilir.
Tasarim boliimiinde firin sorunlarinda bahsi gectigi lizere kullanilan grafit conta
iyi izolasyon saglayamamaktadir ve siire¢ boyunca vakum pompasi ¢alistirildigi
icin disariddan havayr emerek siirekli bir oksijen sirkiilasyonu saglamig ve
numunenin normalden ¢ok daha fazla oksijen ile reaksiyona girmesine sebep

olmus olabilir.

Sekil 5.1. Firin genel goriiniimii ve elemanlar
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Ikinci olas1 sebep ise firmnim asir1 yavas sogumasi ve kutu tipi oldugu igin
200°C nin altina diismeden firin kapaklarmin agilamamasi sebebiyle numunelerin
alinamadan firin igerisinde sogumayi beklemesidir. Islem bittikten sonra
numuneler 3 saat boyunca ortalama 300°C sicaklikta firin sogumasini
beklemektedir. Bu bekleme siiresi sonucunda numuneler V,0s fazini1 gdsteriyor

olabilir.

Elimizdeki mevcut firinin yukarida bahsedilen sorunlariin ¢6ziimii i¢in
yeniden restore edilmesi ve tasarim degisikliklerine gidilmesi sartir. Yapilabilecek
iki olas1 tasarim degisikligi vardir. Ilki firrm1 daha hizli sogutmak igin igerisine
sogutma sistemi kurmaktir. Bu uygulamada zor ve maliyet arttirict bir yontem
olup mantiksizdir. Kurulan sogutma sistemi yine refrakter malzemeleri asir1 hizli
sogutup catlamaya sebep olacaktir. Ayrica sogutmada kullanilacak bakir borular
firin igerisine katiski malzeme getirecek hemde yiiksek genlesme katsayisindan
dolay1 kolayca termal yorulmaya ugrayip deforme olacaktir. Tek segenek firin
sicak iken numuneyi almaya imkan veren bir i¢ ¢ember tasarimina gitmektir.
Bunu yoluda ilk tasarimi tarafimdan yapilan boru tipi bir firin icerisine firindan
bagimsiz bir i¢ c¢ember koyarak yiiksek sicaklika c¢ikarilabilir bir ¢ember
yapmaktir. Bu dogrultuda firin gelistirilmesi islemine devam edilirse sorun

coziilebilir.

Isil islem sonuglart literatiir sonuglarinada uygun olarak 400°C ve 450°C
araliginda maksimum kristallenme saglamistir. Daha sonra yapilacak taramalarda

bu aralik taranirsa daha hassas sekide 1s1l islem sicakligi belirlenebilir.

Yapilan 1s1l islemlerin sonucunda ortaya ¢ikan numunelerin higbiri
mikrobolometre uygulamalarima uygun degildir. Hedeflenen 1s1l islem tezde

detayl1 sekilde anlatilan firin problemlerinden dolay1 yapilamamustir.

Firinin tasarimi bittikten sonra sistemde bazi sorunlarla karsilasilmistir. Ilk
olarak gaz girisleri baglantilar ve tiim elemanlarin pindmatik parcalar oldugundan
emin olunmalidir. Sistem bu noktalardan ¢ok kolay kagak yapabilmektedir. Bunun
sonucunda vakum muhafazasi ya da gerekli gaz ortaminin saglanmasi konusunda
ciddi problemlere sebep olamaktadir. Kullanilan tiim c¢elik veya piring baglanti

elemanlarinin arasina teflon sarilarak izolasyon garanti altina alinmalidir. Normal
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sartlarda pindmatik ekipmanlarin higbirinde teflon kullanilmaz ancak sistemin iist

kismindaki baglanti elemanlar1 pindmatik degildir.

Sekil 5.2. Gaz girisleri ve baglant1 elemanlar1

Yiiksek sicaklikta galisan ¢gemberler icin en biiylik kacak noktasi ¢emberin
birlesim noktasidir. Normalde ¢emberler bu kadar yiiksek sicaklik gérmedikleri
icin 300°C kadar dayanikli viton contalar ¢ok yiiksek vakum sizdirmazhigi
performansi: saglamaktadir. Ancak bu tip cemberin 700°C ye kadar 1sindig
ortamlarda grafit conta tek segenektir. Grafit contalar ¢ok kolay deforme olur ve
vakum sizdirmazlik performanslari hi¢ iyi degildir. Ayrica igeriye yiliksek akis

oranlarinda gaz verilerek deney yapildiginda ¢gember kapagi agilabilmektedir.

Sekil 5.3. Cemberi hareket ettiren pindmatik sistem
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Cemberi agip kapatan pindmatik sistem 3 bar ya da daha iizerinde
calistirtlirsa firnin yapisal elemanlarina zarar verme riski ortaya ¢ikar. Bu yiizden
cemberi daha yiiksek basingla kapatmak s6z konusu olamaz. Coziim igin
¢cemberin etrafina vida takilmistir. Cember yiiksek sicaklikta ¢alistigi i¢in vidalar
korozyona ugramistir ve agilan kilavuz noktalarina sikismaktadir. Coziim hala

aranmaktadir.

Sekil 5.4. Cember ana girigi, conta yuvasi ve kilavuz delikleri

Sistem kullanilan contalar ve kablo girisleri sebebiyle ciddi vakum kagak
noktalarina sahiptir. Bunu temel iki sonucu; diisiik vakum seviyelerine inememek

ve pompanin siirekli 1s1l islem boyunca calismasi gerekliligidir. Pompa stirekli
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calistig1 i¢in 30 dakikadan uzun ¢alismalarda yag yakma ve egzoz gazi ¢ikarma
problemleri olmaktadir. Egzoz gazi baglanan 1 adet boru ile disar1 atilabilir ancak
pompa ¢emberin i¢inden gelen sicak havayr cekerse i¢ kismindaki donen
mekanizmalarin tamami bozulur. Bu sorunun ¢6ziimiine yonelik bir adet sogutma
kolonu yapilmis ve pompa ile gember arasina konularak pompanin igeriden

emdigi gazin sogutulduktan sonra pompaya girmesi saglanmistir.

Sekil 5.5. Pompanin emme boliimiine eklenen sogutma kolonu

Firin vakum ortami haricinde gaz atmosferlerinde diizgiin birsekilde
calismaktadir. Iceri gaz verildiginde vakum ortamma gore 1s1 iletimi icerideki
termokupl’a ve numuneye daha kolay olacagi i¢n ¢ok daha hizli 1sinma ve soguma

saglamak miimkiin olacaktir.

Vakumda yapilacak 1s1l islemler i¢in yeni yapilan tasarim ile problemler
¢cOziilmiistiir. Yapilan yeni tasarimda disaridan ¢emberin tamami degil sadece
numunelerin {izerine konuldugu metal yada seramik parca isitilarak numunelere

tek yonlii ve homojen 1s1 iletimi saglanarak sorun ¢oziilebilir.
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Sekil 5.6. Yeni 1s1l islem firini tasarimi

Firin tamamen vakum ¢emberi mantigr ile tasarlanmis genel amagl bir
vakum firinidir. Kullanilacak pompanin 6zelligine gére pompanin ara baglanti
noktasina konulan basing kontrolii saglayan kelebek valf iptal edilebilir. Sistemin
genel goriinimii yukaridaki gibidir. Vakum altinda veya hassas gaz kontrollii
sekilde 1s1l islemler yapilmak isteniyorsa bu sekilde br tasarim yapmaktan baska

care yoktur.

111



Sekil 5.7. Isitici tasarimi ve detayli goriinimii

Yukaridaki sekilde ¢ember icerisindeki 1sima sisteminin 3 boyutlu modeli
goriilmektedir. Alttaki beyaz parca gelis ve gidis olmak iizere 2 adet sogutma
borusundan olusan ve iistiine oturan flament sarilmis durumdaki ana 1sitici
elemana giden kablo sistemini sogutan ve islem bittikten sonra ¢abuk soguma
saglayan basit bir sogutma sistemidir. Digariya kurulacak olan bir sogutma sistemi

araciligiyla i¢inde soguk su dolastirilarak sistemin sicaklik dengesi korunacaktir.

Yukarisndaki sar1 parga elle yapilmis tungsten flament saril1 bir tiir radyal
wisitict sistemidir. Uygulanan akim ve sogutma sistemi kontrolii ile iizerindeki
metal ya da seramik malzemeyi(uygulama sicakligina ve atmosfere gore

secilecek) 1sitarak nuunelerin homojen olarak 1sitilmasini saglayacaktir.
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