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OZET
TaN INCE FILMLERDE KALINTI GERILME VE TERCIHLI YONELIM ANALIZI
DOKTORA TEZI

Firat ANGAY

DICLE UNIVERSITESI
FEN BILIMLERI ENSTITUSU
FiZiKk ANABILIMDALI

2018

Bu calismada radyo frekansi (RF) reaktif magnetron sacgtirma teknigiyle farkli film iiretim
parametrelerinde biriktirilen tantalum nitriir (TaN) ince filmlerde biriken kalinti gerilmelerin
film tiretim kosullaria gore degisimi, igerdikleri kalint1 gerilme tiirleri ve iiretilen ince filmlerin
sahip olduklar1 kristalografik yonelimlerinin dagilimini veren tercihli yonelim (texture)
Ozellikleri hakkinda bilgi edinmek amaciyla, X-1sinlari kirinimi (XRD) 6-26 taramasi, X-1smnlart
kalinti gerilme analizi (XRSA), X-Ismlari pole figure ol¢imii, Grazing Incidince X-ray
Scattering (GIWAXS) teknikleri kullanildi. X-Isinlar1 kalint1 gerilme analizi sonucunda iiretilen
ince filmlerin iiretim kosullarina bagli olarak 9 GPa ile 0,2 GPa degerleri arasinda degisen
biiyiikliikte kompresif gerilme icerdikleri tespit edildi. Uretilen ince filmlerin bir kisminmn
diizlemsel olmayan tercihli yonelim durumlarina sahip olduklar1 gézlendi.

Anahtar Kelimeler: Tantalum Nitriir, ince Film, XRD, Kalint1 Gerilme, Tercihli Yonelim,
GIWAXS



ABSTRACT

RESIDUAL STRESS AND TEXTURE ANALYSIS ON TaN THIN FILMS

PhD THESIS

Firat ANGAY

DICLE UNIVERSITY
DEPARTMENT OF PHYSICS
INSTITUTE OF NATURAL AND APPLIED SCIENCES

2018

In this study, in order to investigate film deposition parameters effect on residual stress and
texture properties of radio frequency (RF) reactive magnetron sputtered tantalum nitride (TaN)
thin films X-ray diffraction (XRD) #-26 scan, residual stress analysis (XRSA), pole figure,
grazing incidince wide angle scattering (GIWAXS) techniques were employed. XRSA results
revealed that deposited thin films have compressive stresses ranging from 9 GPa to 0,2 GPa
depending on deposition conditions. It was observed that some of the films have out-of-plane
(non-planar) preferred orientations.

Key Words: Tantalum Nitride, Thin Film, XRD, Residual Stress, Texture, GIWAXS
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FIRAT ANGAY

1. GIRIiS

Periyodik tabloda IVB-VIB grubunda bulunan gegis elementi (Ti, V, Cr, Zr, Nb,
Mo, Hf, Ta, W) igeren metal nitriir ince filmler; sert, asinmaya direngli, yiiksek erime
sicakligia sahip olmalar1 ve kimyasal olarak etkisiz olmalar1 gibi ¢ok sayida dikkate
deger 6zellige sahip malzemelerdir. Ikili ge¢is metal nitriirler (TiN, CrN gibi) yiiksek
sertlik, kimyasal kararlilik ve termal kararlilik gibi oOzellikler sergilerler. Bu tiir
kaplamalar; asinmaya direncli kaplamalar, fonksiyonel optik 6zelliklere sahip koruyucu
kaplamalar (Abadias ve Guerin, 2008) gibi uygulamalar i¢in yaygin bir sekilde
arastirilmaktadir. Gegis metal nitriir temelli sertlige ve asinmaya direngli kaplamalar ve
cok bilesenli nanoyapili ince filmler, gelismis mekaniksel 6zellikler ve termal kararlilik
gosterirler (Abadias ve ark. 2014, Abadias ve ark. 2014). Bu tiir kaplamalar; kesme ve
sekil verme endiistrisinde, motor bilesenlerinde, makine uygulamalarinda dekoratif ve
koruyucu iist tabaka olarak kullanilmaktadir (Uglov ve ark. 2014). Koruyucu iist tabaka
olarak kullanilan metal nitriir temelli ince filmler, sert kaplama teknolojilerinde yaygin
bicimde kullanilmaktadir. Kesme ve sekil verme ekipmanlarinin performanslarini ve
etkileyen en onemli faktorler, bu ekipmanlarda koruyucu iist tabaka olarak kullanilan

kaplamalarin sertlige, asinmaya ve 1stya kars1 gosterdikleri direngtir.

Gegis elementi temelli metal nitriirler igerisinde tantalum nitriir (TaN) ince
filmler, kimyasal olarak kararli yiiksek erime sicakligina sahip, korozyona direngli,
mekaniksel olarak sert, kendi kendini pasiflestirme, sok ve 1s1 direnci gibi 6zelliklere
sahip bir materyaldir. Bu 06zelliklerinden dolayr TaN ince filmler, arastirmacilar
arasinda biiyiik ilgi uyandirmakta ve ayn1 zamanda endiistri ve teknolojide ¢ok genis bir
kullanim ve uygulama yelpazesine sahip olmasini saglamaktadir, bu da onu {izerinde

calismaya deger bir materyal haline getirmektedir.

Ince filmlerdeki kalint1 gerilme ¢ok sayida gelismis teknolojik cihazin aktif veya
pasif bilesenlerinin performans ve giivenirligi lizerine ¢ok biiylik bir etkiye sahiptir.
Fiziksel buhar biriktirme siirecinde meydana gelen kalint1 gerilmelerin izlenmesi, asiri
gerilme nedeniyle ortaya ¢ikan mekaniksel hasar ve yapigsma kusurlarindan kaginmak
icin hayati 6nem tagimaktadir (Abadias ve ark. 2014). Ince film sert kaplamalar, film
biiyiitme kosullarina bagl olarak birkag giga Pascal (GPa) seviyesine ulasan bir kalinti

gerilme durumuna sahip olurlar. Ince film kaplamalarin mega Pascal (MPa) veya giga



1. GIRIS

Pascal (GPa) seviyesine ulasabilecek kadar sahip olduklar1 ¢ok yiiksek mekanik gerilme
degerleri yeryiiziiniin yiizeyinde olmamizdan dolayr maruz kaldigimiz 100 kilo Pascal
(kPa) olan atmosfer basinci ile kiyaslandiginda, bu derece ¢ok yliksek basing degerleri
okyanuslarin birka¢ kilometre derinliginde oOlciilebilir. Bu tiir sert kaplamalardaki
gerilmelerin orjinini, film biiylitme kosullarinin gerilme gelisimi {izerine etkisini ve film
bliyiime dinamigi ile kalinti gerilme gelisimi arasindaki iliskiyi anlamak, bu tiir
kaplamalardaki kalinti gerilme durumu ftizerinde kontrol mekanizmasi kurulmasini
saglayip, uygun film biiyiitme kosullarini tespit ederek, filmdeki gerilme durumunun
istenilen seviyelerde tutulmasina olanak saglamakta ve bu ince filmlerin film dretim
kosullarina bagli olarak igerdikleri kalinti gerilme tiirli ve seviyesi hakkinda bilgi
edinilir. Bunun sonucu olarak; sertlik, asinma ve 1siya karsi dayanikliligi olan ve bu
nedenle de dekoratif ve koruyucu yiizey tabakalar1 olarak kullanilan metal nitriir temelli

yeni ve daha fonksiyonel sert kaplamalarinin tiretilmesi saglanmaktadir.

Kalint1 gerilme herhangi bir dis kuvvetin varligindan bagimsiz olarak materyal
ve yapilarda ortaya ¢ikan gerilmelerdir (Totten ve ark. 2002). Kalint1 gerilme, ince
filmlerin 6zellikleri ve mikro-yapisal 6zellikleri iizerinde 6nemli bir etkiye sahiptir.
Polikristalik ince filmlerin mikro-yapisal 6zellikleri, siklikla ¢ok sayida yapi kusuru
tarafindan karakterize edilir ve bunun sonucu olarak ince film igerisinde genis mikro-
gerinim (micro-strain) ve ayni zamanda ¢ok yiiksek kalinti gerilme meydana getirirler
(Hoffman ve Thornton, 1977; Windischmann, 1992). Bir ince filmin igerdigi kalint1
gerilme ile ilgili ince filmin mekaniksel ozellikleri tizerinde; ince filmin sertligini
artirabilecek sekilde yararli bir etkiye sahip olabilecegi gibi ince filmin yapisini
catlaklara neden olabilecek ¢ekme gerilmesi durumu ya da yigilma/burulmalara neden
olabilecek kompresif gerilme durumu gibi zararli etkiler meydana etkiler meydana
getirebilir. Kompresif gerilme durumunda, polikristalik ince film igerisindeki atomik
diizlemler arasindaki d(hkl) mesafeleri azalmakta bu durumda ince film igerisinde
yigilma/burulmalara neden olabilecek bir etki yaratmaktadir. Cekme gerilmesi
durumunda ise, atomik diizlemler arasindaki d(hkl) mesafeleri artmakta bu durumda
ince film icerisinde gatlaklara neden olabilecek bir etki meydana getirmektedir. Sekil
1.1°de kristalik bir materyal i¢in kompresif gerilme ve ¢ekme gerilmesi durumlarinda

atomik diizlemler aras1 mesafelerin degisimi sematik olarak gosterilmistir.
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Sekil 1.1. (a) Kompresif gerilme, (b) ¢ekme gerilmesi durumlarinin sematik gosterimi

Ince filmlerde gerilmeler iki kategoriye ayrilmaktadir. Bunlardan ilki alttasliklar
ve sinirdas tabakalar lizerinde biiyiitiilen ince filmlerde gerinim (strain) dagilimlarindan
dolay1 mevcut olan biriktirme gerilmesidir. Biriktirme gerilmesi, ince filmin
biriktirildigi materyale bagli olmanin yaninda film biiylitme sirasindaki alttas sicakligi,
film biriktirme siiresi, gaz akisi ve odaciginin sartlarina da baglidir. Biriktirme gerilmesi
yaygin olarak icsel gerilme (intrinsic stress) olarak adlandirilmaktadir. ikincisi ise, film
bliylitme asamasindaki siirecten sonra ince film materyalinin fiziksel cevresinin
degistirilmesinden meydana gelen gerilme kosullarinin temsil edildigi, diger bir deyisle
bir dis etkinin varligindan dolayr malzeme igerisinde meydana gelen ve yaygin olarak
digsal gerilme (extrinsic stress) olarak adlandirilan gerilmelerdir (Freund ve Suresh,
2004). Bir ince filmdeki igsel gerilme, dislokasyon gibi yapi1 kusurlarindan dolay1
meydana gelmekte iken, dissal gerilme ise genellikle ince film kaplamanin alttasa

yapisma durumuyla da alakalidir.

Bu tez calismasinda; radyo frekansi (RF) reaktif magnetron sactirma teknigi
kullanilarak, cam ve paslanmaz c¢elik alttaglar {izerine film {iretim kosullar1 (film
biriktirme siiresi, alttas sicakligi, alttas bias gerilimi, N, akis oran1) degistirilerek TaN
ince filmler iiretildi. Uretilen TaN ince film kaplamalarda biriken kalinti gerilme ve
tercihli yonelim Ozelliklerinin film iiretim kosullarima bagliligmi incelemek {izere,

oncelikle XRD 6-26 taramasi yapildi, daha sonra en siddetli Bragg kirinim piki tizerinde
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farkli y (Tilt agis1) agilarinda sin’y teknigi kullamlarak, XRD kalint1 gerilme 6l¢iimleri
gerceklestirildi ve elde edilen d-sin?y grafiklerinin egimlerinden yararlanarak iiretilen
ince film kaplamalarin kalint1 gerilme tiirii ve degerleri hakkinda bilgi elde edildi. XRD
pole figure ve Grazing Incidence Wide Angle X-ray Scattering (GIWAXS) teknigi
kullanilarak, {retilen filmlerin tercihli ydnelim ozellikleri ile ilgili GIWAXS
gortintiileri, pole figure gosterimleri elde edilip, ilgili analizlar yapildi. Daha sonra bu
ince film kaplamalardaki kalinti gerilme gelisiminin film biiylitme kosullarina baglh
degisimi ve film tiretim kosullarinin iiretilen ince film kaplamalarin tercihli yonelim

ozellikleri tizerindeki etkisi incelendi ve tlim sonuglar karsilastirildi.
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2. KAYNAK OZETLERI

Cok genis bir kullanim yelpazesine sahip olan metal nitriir ince film sert
kaplamalarin film biriktirme kosullarindan dolayr meydana gelen kalint1 gerilmelerin bu
sert kaplamalarin alttasa yapisma, sertlik ve asmmma gibi mekaniksel oOzelliklerini
etkiledigi bilinmektedir ve kalint1 gerilmelerin metal nitriir sert kaplamalarin
mekaniksel ozellikleri tizerindeki etkisine yonelik ¢alismalar yapilmistir (Bendavid ve
ark. 1994, Karlsson ve ark. 2005). Bir ince film igerisindeki kalint1 gerilmeler, film
tiretim asamasindan sonra alttag ve biriktirilen filmin termal genlesme katsayilar
arasindaki farktan kaynaklanan termal gerilme ve film biriktirme asamasinda meydana
gelen biriktirme ya da icsel gerilmelerdir. Film iiretim kosullarindan kaynaklanan ve
yapilan calismalarda hesaplanan kalinti gerilmelerin siddetinin alttas sicakligi, bias
gerilimi, gaz basimci, alttag tiirii, film biriktirme siiresi ve film kalinlig1 gibi liretim
parametreleriyle iligkili oldugu bilinmektedir (Bendavid ve ark., 1994, Oettel ve ark.,
1995). TiN, CrN ve TaN gibi metal nitriir temelli sert kaplamalarda biriken kalinti
gerilmeleri hesaplamak, bu kaplamalarin alttaga yapisma, asinma ve sertlik gibi
mekaniksel ozellikleri hakkinda tahmin ve yorumda bulunulmasi i¢in ¢ok 6nemli bir
parametredir. Metal nitriir ince filmler 1siya, ¢izilmeye, asinma, paslanma ve
oksitlenmeye kars1 korumak amaciyla kesme takimlarinin ve motor bilesenlerinin
lizerine kaplanir. Bu tiir ince filmlerde film iiretim siirecinde film biriktirme
kosullarindan dolay1 kalint1 gerilmeler meydana gelmekte ve meydana gelen bu kalintt
gerilmeler, kaplamanin kullanim siiresi ve performansi {izerinde ¢ok biiyiik bir etkiye

neden olmaktadir.

TaN ince filmler; mikroelektronik endiistrisinde difiisyon bariyeri (Oku ve ark.
1996, Takeyama ve ark. 1996, Lin ve ark. 1999, Fréty ve ark. 2006, Nazon ve ark. 2008,
Grosser ve ark. 2010, Jin ve ark. 2011) ve ince film resistorleri (Eda ve ark. 1990, Lee
ve Lee 2009), asinma ve korozyona karsi direncli materyaller (Sorimachi ve ark. 1984,
Aryasomayajula ve ark. 2006), yiiksek hizli termal baski uglar1 (Shibata ve ark. 1976,
Kang ve ark. 2008) ve basing sensorleri gibi cihazlar i¢in minyatiirize edilmis
materyaller (Ayerdi ve ark. 1994, Chung 2006, Grosser ve ark. 2010) ve Josephson
eklemlerinde bariyer tabaka olarak (Stampfl ve Freeman 2005) kullanilanilmaktadir.

Oksitlenmis (SiO7) ve oksitlenmeden arindirilmis silisyum (Si) alttaslar {izerine
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tantalum hedef kullanilarak dc magnetron sactirma teknigiyle biriktirilen tantalum nitriir
ince filmlerin biriktirme kosullarinin ve tavlama sicakliklariin filmlerin mikro-yap1 ve
mekaniksel 6zellikleri iizerine etkisi incelenmistir ve liretilen TaN ince filmlerin farkli

gerilme gelisim durumlar1 gosterdikleri tespit edilmistir (Grosser ve ark. 2017).

Film biriktirme kosullarinin tantalum ince filmlerdeki kalint1 gerilme tizerindeki
etkisini arastirmak amaciyla, DC magnetron sagtirma teknigiyle iizerinde 0.5 um oksit
tabakasi biiylitiilmiis olan silisyum alttaslar tizerine 300 W, 400 W ve 500 W farkh
sactirma hedefi giiclerinde ve farkli sagtirma basinglarinda 50 nm kalinligindaki
tantalum ince filmler biyiitiilmiistiir, tretilen ince filmlerin bir kismi farkli tavlama
sicakliklarinda tavlanmistir. Egim (Curvature) teknigi kullanilarak, iiretilen tantalum
ince filmlerdeki kalint1 gerilme degerleri hesaplanmustir. Uretilen ince filmlerin diisiik
sactirma basinglarinda kompresif gerilme igerdikleri, sagtirma basincinin artmasiyla
cekme gerilmesine doniistiigii ve ¢ok daha yiiksek basinglarda ise ¢ekme gerilmesinin
kompresif gerilmeye doniistiigii tespit edilmistir. 300 °C tavlama sicakliginin diisiik
sactirma basicinda iretilen filmler arasinda en c¢ok kompresif gerilme kaymasi
meydana getirdigi tespit edilmistir. Yiiksek sactirma basincinda iiretilen ve daha sonra
tavlama islemine maruz birakilmayan filmlerin, atmosferik ortamla temas etme
stirelerine bagli olarak, kalint1 gerilme degisimlerinin oldugu gézlenmistir (Al-masha’al

ve ark. 2016).

Plasma yardiml bias sa¢tirma teknigiyle, farkli iki Ar/N, akis oraninda Ti-6Al-
4V alttaglar iizerine tantalum nitriir ince filmler biriktirilmis, XRD, taramal1 elektron
mikroskobu (SEM), gecirimli (transmisyon) elektron mikroskobu (TEM) ve nano-
indentasyon yoOntemleriyle mikroyapisal ve mekaniksel ozellikleri incelenmistir.
Uretilen tantalum nitriir ince filmlerin diisiik N, kismi basincinda (101) diizleminde
tercihli yonelime sahip hekzagonal Ta;N fazinda iken yiiksek N, kismi basincinda (200)
diizleminde cok gii¢lii bir tercihli yonelim sahip kiibik (fcc) TaN fazinda oldugu
gozlenmistir (Xu ve ark. 2016).

Reaktif RF magneton sactirma teknigiyle, AISI 420 ¢elik se silisyum (111)
alttagliklar lizerine hedef giicii sirasiyla 75 W ve 150 W olacak sekilde 20 nm ve 50 nm
katman kalinliklar1 biriktirilen iki farkli ¢ok katmanli (50 katman ve 20 katman)

tantalum nitrlir filmlerin mikroyapilar1 ve tabaka kalinliklar1 incelenmistir. Biriktirme
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siirecinin baslangic asamasinda 50 nm katman kalinligina sahip ¢ok katmanli TaN
kaplamanin mikroyapisinin amorf ve kristalik yapr bolgesinde oldugu, daha sonraki
asamada ise kristalik yapiya doniistigii gozlemlenmistir ve 50 katmanli TaN
kaplamanin iiretilen kaplamalar i¢erisinde en sert ve en yiiksek Young modiiliine sahip

oldugu tespit edilmistir (Yang ve Wu 2016).

TaN hedef kullanilarak, reaktif RF magnetron sagtirma teknigiyle SiO,
alttasliklar tizerine farkli sagtirma gii¢lerinde (100, 150, 200, 250 ve 300 W) biriktirilen
TaN ince filmlerin sagtirma giicliniin Uretilen filmlerin birikme orani, yapisi ve yiizey
plriizliliigii lizerine etkisi aragtinlmistir. 100 W sactirma giiclinde biiyiitilen TaN
filmin amorf yapida oldugu, sactirma giiciiniin artmasiyla beraber (111)
dogrultusundaki TaN pik siddetinin arttigi, yilizey piirtizliliigiiniin sactirma giiciiniin
200 W altindaki ve tizerindeki degerlerde sagtirma giiciiniin arttirilmasiyla beraber

arttig1 gozlenmistir (Lu ve ark. 2016).

DC magnetron es-sagtirma yontemi kullanilarak biriktirilen titanyum tantalum
nitride (TixTa;xN) ince filmlerde titanyum katkisinin (0.15<x<0.51) tantalum nitriir
(TaN) ince filmin mekaniksel 6zellikleri iizerine etkisi incelenmistir. Farkli titanyum
atomik konsantrasyonlarina sahip NaCl yapisindaki TixTa;-xN ince filmlerin (111) ve
(002) yonelimleri gosterdikleri, tretilen filmlerin kimyasal yapist ve mekaniksel
ozelliklerinin titanyum katki oranina bagli olarak degisim gosterdikleri gozlemlenmistir

(Liu ve ark. 2012)

Reaktif DC magnetron sagtirma teknigiyle, farkli N, akis oranlari ve farkl alttas
sicakliklarinda silisyum (100) alttaslar tizerine biriktirilen tantalum nitriir filmlerin N,
olmaksizin sadece Ar ortaminda iretilen ince filmlerin o-Ta ve B-Ta fazlarim
iceriyorken 2 sccm Ny akis oraninda ise, B-TaN ve fcc-TaN fazlarimi igerdigi ve 5-25
sccm Ny akis oranlarinda ise, kiibik TaN fazini igerdigi gézlenmistir. 873 K iistiindeki
sicakliklarda TaN ince filmlerdeki tercihli yonelimin (111) yoneliminden (200)

PR

yonelimine dogru degistigi tespit edilmistir (Elangovan ve ark. 2011).

Kompresif gerilme ya da ¢ekme gerilmesine (1500 MPa ile 1000 MPa) arasinda
kompresif gerilme degerlerine sahip olan bir materyal iiretmek amaciyla DC magnetron

sactirma teknigiyle, oda sicakligi, 0.3 Pa — 1.4 Pa degerleri arasinda degisen sagtirma
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basinglar1 ve 100 watt hedef giiciiyle 250 pm kalinliginda silisyum (100) alttaslar
tizerine biriktirilen nanoyapili a-Ta ince filmlerdeki kalint1 gerilme alttas egrilik 6l¢iim
(wafer curvature measurement) teknigiyle hesaplanmistir. Gerilme degerlerinin,
sactirma basincinin artmasiyla beraber arttigi gozlenmis, diisiik sactirma basincinda
yaklasik -1500 MPa degerine sahip yiiksek kompresif gerilmenin meydana geldigi, 1 Pa
sagtirma basincin civarinda kompresif gerilme durumundan ¢ekme gerilmesi durumuna
gecisin meydana gelmeye basladig1 ve 1.4 Pa sagtirma basinci seviyesine dogru bir artig
meydana gelmesiyle beraber yaklasik 1000 MPa yiiksek ¢ekme gerilmesi durumunun
olustugu gozlenmistir (Navid ve Hodge, 2010).

DC magnetron sagtirma teknigiyle, parlatilmis polikristalik aliiminyum nitriir
alttasglar tizerine farkli kalinliklarda (160, 440 ve 500 nm) biriktirilen tantalum nitriir
ince filmlerin yapilari, ozellikler ve catlamaya karsi direngleri arasindaki iliskiyi,
gecirimli elektron mikroskobu (TEM) ile kombine edilmis nanoindentasyon ve
nano-¢izik test etme yontemleriyle incelenmistir. Sertlik degerlerinin film kalinliginin
artmastyla beraber arttigi, elastik modiiliin film kalinligindan bagimsiz oldugu ve
alimiinyum nitriir alttasin 350 GPa degerindeki elastik modiiliiniin degerine esit oldugu
tespit edilmistir, film kalinliginin artmasiyla beraber iiretilen tantalum nitriir ince
filmlerde bir kompresif kalint1 gerilme durumunun oldugu gézlenmistir (Moody ve ark.
1998).

DC magnetron sactirma teknigiyle, oksitlendirilmis tek kristal silisyum (111)
alttagliklar iizerine biriktirilen yaklasik olarak 250, 350 ve 500 nm kalinliklarindakki
nanokristalik Ta ve TaN ince filmlerin sertlik ve Young modiilii {izerine N(azot)
iceriginin, tanecik boyutunun ve bilylitme tercihli yonelim o6zelliklerinin etkisi
incelenmistir. (200) biiyiitme tercihli yonelim ozelligine sahip Ta ince filmin, (202)
biiyiitme tercihli yonelim 6zelligine sahip Ta ince filminden daha sert oldugu, tantalum
nitrlir ince filmlerin (110) ve (220) yonelimlerine sahip TaNp; fazimi igerdigi

gozlenmistir (Saha ve Barnard, 1997).

Ince filmlerdeki kalint1 gerilmeler, Raman ve X-Ismnlar1 kirmimi (XRD) gibi
tahripsiz analiz yontemleridir yani incelenen malzemeye kalict hazar vermeyen
teknikler ve de defleksiyon, uzatma, egim ve indentasyon teknikleri gibi tahrip edici

yani incelenen malzemede kalici hasar meydana getiren teknikler yardimiyla 6lgiilebilir.
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RF reaktif magnetron sagtirma teknigi kullanilarak, farkli film dretim
kosullarinda biriktirilen TaN ince filmlerin, film iiretim kosullarindan dolayr meydana
gelen kalint1 gerilme ve kalint1 gerilme tiirii hakkinda X-1sinlar1 kalinti gerilme analizi
(XRSA) ve farkli film {iiretim kosullarinda biriktirilen TaN ince filmlerde meydana
gelen kristalografik yonelimlerin tercihli yonelim durumlari hakkinda XRD Pole figure
analizi ile ilgili su ana kadar yapilmis detayli bir ¢alisma bulunmamaktadir. Bu nedenle
bu tez ¢alismasinda, TaN ince filmlerin film tiretim kosullarindan kaynaklanan kalinti
gerilme tiirli, igerdikleri kalint1 gerilme degerleri ve kristalografik yonelimlerin tercihli
yonelim durumlariyla ilgili XRD 6-26 taramasi, XRD kalint1 gerilme, XRD pole figure
teknikleri ve literatiirde ilk defa TaN ince filmlerin tercihli yonelim durumlan igin
Grazing Incidence X-ray Scattering (GIWAXS) teknigi kullanilarak ayrintili bir sekilde
incelendi. Uretilen TaN ince filmler igin hesaplanan kalint1 gerilme degerleri, TaN ince
filmlerin mekaniksel 6zellikleri bakimindan izotropik oldugu varsayilarak, XRD kalinti
gerilme 6lgiimleri sonucunda elde edilen d-siny grafikleri kullanilarak ve TaN igin

teorik olarak hesaplanmis elastik sabitler kullanilarak hesaplandi.
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3. MATERYAL VE METOT

Bu tez calismasinda cam ve paslanmaz ¢elik altliklar tizerine reaktif
radyofrekans1 (RF) magnetron sactirma teknigi yardimiyla Tantalum (Ta) metal hedef
kullanilarak, argon plazma gazi1 ve reaktif gaz olarak azot (N;) ortaminda farkli film
biriktirme parametrelerinde (azot akis orani, alttas sicakligi, alttas negatif bias gerilimi

ve film biriktirme siiresi) Tantalum Nitriir (TaN) ince filmler tretildi.
3.1. Gerilme ve Kalinti Gerilme Nedir

Bir kati malzemedeki gerilme, bu malzemedeki birim kesit alani iizerine
uygulanan dis kuvvet olarak tanimlanmaktadir ve o (gerilme), F (kuvvet), A (alan)

olmak tizere;
F
o= 1 (3.1)

olarak ifade edilmektedir.

¢ (gerinim) ise, kat1 bir malzeme i¢in bir dig kuvvet uygulandiktan sonraki
uzunluk Ls son durumdaki uzunluk, ve kuvvet uygulanmadan onceki uzunluk L; ilk

durumdaki uzunluk olmak {izere;
g= —= =21 (3.2)

seklinde ifade edilmektedir.

Bir malzeme, bir gerilmeye (stress) maruz kaldiginda ilgili malzeme meydana
gelen gerilmenin tiirline bagli olarak uzar veya biiziiliir. Bir malzemedeki gerilme, bu
malzemede meydana gelen gerinimden (strain), E Young modiilii ve & gerinim olmak

tizere Hooke Kanunu yardimiyla hesaplanir:
o=Ee (3.3)

Esitlik 3.1 gerilme-gerinim (stress-strain) arasindaki iligkiyi veren ifadedir ve kati bir

malzemedeki o-¢ iliskisini gosteren grafik Sekil 3.1’deki gibidir.

11
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O,

:
E
Sekil 3.1. Kati bir malzemedeki o-¢ arasindaki iliski

Bir malzeme igerisinde meydana gelen gerilmeler, uygulanan bir dis kuvvetin
etkisiyle meydana gelen ve digsal gerilme olarak adlandirilan gerilmeler ve herhangi bir
dis kuvvet uygulanmaksizin yani bir dis kuvvetin uygulanmasindan bagimsiz olarak
malzemenin iretim stirecindeki kosullardan kaynakli olarak malzeme igerisinde
meydana gelen i¢sel gerilme ya da kalint1 gerilme olarak adlandirilan gerilmeler olmak

tizere ikiye ayrilmaktadir.
3.2. ince Filmlerde Kalint1 Gerilme

Istenilsin veya istenilmesin ince filmlerde, igsel gerilme veya kalinti gerilme
daima varolmaktadir. ince filmlerde meydana gelen gerilme, ya uygulanan dis bir
kuvvetin etkisinde ya da film biriktirme siireci boyunca ¢ok farkli nedenlerden dolay:
meydana gelebilmektedir. Bu nedenler; alttas ve biriktirilen filmin termal genlesme
katsayilar1 arasindaki fark, alttas ve biriktirilen filmin 6rgli parametreleri arasindaki
uyumsuzluk, atomik yiizey islemesi (atomic peening), yabanci atomlarin biriktirilen
filme girmesi, mikroskobik bosluklar (microscopic voids), kristal boyutuyla (crystal
size) beraber atomik diizlemler arasindaki mesafelerin degismesi, yeniden kristallesme

stiregleri, tanecik (grain) sinirlarinda kristalitlerin birlesmesi ve faz doniisiimleridir.

Magnetron sactirma teknigiyle iiretilen ince filmlerde, liretim kosullarindan

kaynakli kalint1 gerilmeler meydana gelebilmektedir. Uretim kosullarina bagh olarak,

12
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magnetron sactirma ince filmlerde meydana gelen kalint1 gerilme kompresif gerilme ve
cekme gerilmesi olabilmektedir. Kompresif kalint1 gerilme igeren ince filmlere kiyasla,
cekme kalinti gerilmesi igeren ince filmler, daha diren¢li ve daha disik optik

reflektivitiye sahiptirler.

Kalint1 gerilme, kristalik yapidaki ince filmlerde atomik diizlemler arasindaki
d(hkl) mesafelerini degistirir ve bdylelikle X-Isinlar1 kirmimi teknigiyle ele edilen 26
kirinim agilarinda kaymalarina neden olur (Sekil 3.2). Bu kirimim agilarindaki
kaymalardan dolayr meydana gelen (A20) degisimleri oOlgiilerek, kristal orgiideki
gerinim olan ¢, Esitli 3.4’deki gibi yazilir.

& = d;odo (34)
O O@-
hkly
s
-9 @-
. 3
: 5
8 —
20 20

Sekil 3.2. Kalint1 gerilmeye bagli olarak atomik diizlemler dy, mesafelerinde meydana
gelen degisme ve 26 kirinim piklerindeki kayma

Bu tez ¢aligmas1 kapsaminda, RF reaktif magnetron sacgtirma teknigiyle tiretilen
TaN ince filmlerde iiretim kosullarindan kaynakli meydana gelen kalinti gerilmelerin
tiirii ve kalint1 gerilme degerleri, XRD kalint1 gerilim 6l¢iimleri yardimiyla elde edilen

gerinimlerden hesaplanmistir.
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3.3. Tercihli Yonelim (Texture)

Polikristalik ince filmler, sekil ve boyut olarak degisen cok sayida kristalik
yapidan meydana gelmektedir. Kristalik ince filmlerdeki yonelimler, ideal bir toz
numunedeki gibi rasgele degildir ve kristalik malzemelerde texture olarak adlandirilan
tercihli yonelimler ortaya ¢ikmaktadir. Bu tercihli yonelimler, atomik diizlemler
arasindaki d(hkl) mesafeleri ile baglantilidir. Kristallografik tercihli yonelim,
malzemelerin fiziksel ve mekaniksel 6zelliklerinin tanimlanmasi {izerinde ¢ok 6nemli

bir etkiye sahiptir.

Iki tiir tercihli ydnelim, ince film teknolojisinde cok ©nemli bir rol oynar.
Bunlardan ilki fiber tercihli yonelim (fibre texture) olarak adlandirilmaktadir. Fiber
tercihli yonelim durumunda bir materyaldeki kristalitlerin ¢ogunlugu, fiber eksene
olarak adlandirilan eksene gdre yani ilgili materyaldeki referans gergevedeki belli bir
yone gore tercihli olarak yonelmislerdir. ikinci tiir tercihli ydnelim ise, materyaldeki
kristalitlerin dagiliminin ilgili materyalin referans ¢ercevesindeki iki dogrultu boyunca

sabitlendigi ¢ift eksenli tercihli yonelimdir (biaxial texture) (Birkholz, 2006).

Tercihli yonelim, ince film veya ince film kaplamadaki kristallografik
yonelimlerin dagilimi olarak da ifade edilir. Eger bir ince filmdeki veya ince film
kaplamadaki bu kristallografik yonelimler rasgele yonelimler seklindeyse bu
malzemede rasgele tercihli yonelim oldugu ifade edilir. Eger ki ilgili malzemedeki
kristallografik yonelimler rasgele degil ve bazi dominant ydnelimlere sahipse, bu
numunelerde zayif, orta veya giiclii derecede tercihli yonelim oldugu sdylenebilinir.
Sekil 3.3’de bir materyaldeki kristallografik yonelimlerinin rasgele ve tercihli yonelim

dagilimlar1 sematik olarak gosterilmistir.
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(a) (b)

Sekil 3.3. Kristalik bir ince filmdeki (a) rasgele (b) tercihli yonelim durumlarinin
sematik gosterimi

3.4. Fiziksel Buhar Biriktirme (PVD)

Fiziksel buhar biriktirme, bir sagtirma hedefi olarak kullanilan kaynagin vakum
altinda atomizasyonu veya buharlastirilmas: ve bu maddenin kaplama olusturmak igin
bir altlik Gizerine biriktirilmesi siirecidir. PVD tekniklerinde, ince filmler hedef metalin
buharindan biriktirilir. Fiziksel buhar biriktirme; sagtirma materyalinin yiiksek enerji ile
plazma haline getirilerek, kontrollii olarak, kaplanacak malzemenin iizerine momentum
transferi ile biriktirilmesi islemi olarak 6zetlenebilir. Bilimsel anlamda ilk olarak 19.
yiizyll sonlarinda fiziksel buhar biriktirme teknigiyle ilgili calismalara baslanmis ve
vakum teknolojisindeki gelismeler ile bu ¢alismalar hiz kazanmistir. Fiziksel buhar
biriktirme tekniginde; kaplanacak malzeme yiiksek vakumlu bir odaciga yerlestirilir ve
yiiksek enerji ile iyonlastirilmis ve reaktif gazlarla olusturulmus plazma ile kaplanir.
Kaplamanin homojen olabilmesi i¢in kaplanacak malzemeye hareket kazandirilir yani
tizerine film biriktirilecek olan alttagin tutturuldugu 6rnek tutucu film biriktirme siireci
boyunca dondiiriiliir.

PVD; bir metal hedeften buharlastirma, siiblimlestirme ve iyon ¢arptirmasi gibi
fiziksel yontemlerle eriyik ya da kat1 haldeki bir metal hedeften koparilan atomlarin bir
alttas tlizerine tasmmasi islemidir (Freund ve Suresh, 2004). PVD, sagtirma ve
buharlagtirma olmak iizere iki temel kategoriye ayrilmaktadir. PVD teknikleri, dekoratif
filmlerden yiiksek sicaklik siiper iletken film uygulamalarinda kadar ¢ok sayida
uygulamada kullanilmaktadir (Bunshah, 2001).
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3.4.1. Magnetron Sactirma Teknigi

Sekil 3.4’de sematik gosterimi verilen magnetron sactirma teknigi, vakum
temelli bir teknik olan fiziksel buhar biriktirme (PVD) tekniklerindendir. Film
biriktirme siireci boyunca, hedef metal olarak adlandirilan sactirma hedefi, iyon
bombardimaniyla buharlastirilir. Buradaki iyonlar plazma ortaminda olusturulur ve
olusturulan iyonlara elektrik alan yardimiyla kinetik enerji kazandirilir ve hedef metal
iizerine yoOnlendirilir. Elektrik alan yardimiyla kinetik enerji kazandirilmis enerjik
iyonlar heder metalin yilizeyine ¢arptirilir. Kinetik enerji-1s1 degisimine ek olarak, iyon
ve hedef metal atomlarinin kiitlesinin birbirine benzer olmasindan dolay1 bir momentum
transferi meydana gelmektedir. Bu siire¢ hedef metalin yiizeyinden koparilan elektronlar
olusturmaktadir. Ayrica plazma ortami reaktif bir gaz i¢erdigi durumda ise, biriktirilen
film hedef metalle beraber, reaktif gazinda atomlarini icermektedir ki bu tiir magnetron

sactirma teknigi reaktif magnetron sagtirma teknigi olarak adlandirilmaktadir.

Alttas

N, e [:] ——+-Vakum odacig!

Sacgtirma hedefi

Sekil 3.4. Magnetron sagtirma tekniginin sematik gosterimi

3.4.2. Dogru Akim (DC) Magnetron Sactirma

Magnetron sagtirma sisteminde, katot olarak adlandirilan hedef metale yakin
bolgedeki hedef bolgesinde diisiik basingta ¢ok yogun bir plazma ortami olusturan
elektronlarin hedef bolgesinden uzaklagmalarini engellemek i¢in magnetik alan
uygulanir. Diigiik basing, iyonlarin plazma ortamindan katota yani hedef metaline,
fiziksel ve yik degisim carpismalarindan kaynaklanan enerji kaybi olmaksizin

hizlandirilmasima olanak saglamaktadir. Elektronlar1 hedef metaline yakin bolgede
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tutarak, daha az elektronun alttas ylizeyine carpmasinin Oniine gegilerek alttas

sicakliginin oda sicakligina yakin bir degerde tutulmasi saglanmaktadir.

DC magnetron sagtirma tekniginde, anottan katota yani alttastan hedef metal
arasinda meydana gelen elektrik alanina dik olarak bir magnetik alan uygulanir. DC
magnetron sacgtirma tekniginde, hedef metalin atomlar1 alttas yiizeyine hedef metalden

koparildiktan sonra sahip olduklar1 baslangi¢ enerjisiyle ulasir.
3.4.3. Radyo Frekansi (RF) Magnetron Sa¢tirma

DC magnetron sactirma teknigi, elektriksel olarak iletken metal hedeflerin
yardimiyla ince film biriktirilmesi i¢in kullanilan ¢ok verimli bir teknik olmasina
ragmen yalitkan hedef metaryallerin kullanildigi durumda kullanilmasi sinirlidir. DC
magnetron sagtirma tekniginde oldugu gibi RF magnetron tekniginde de hedef metalin
vakum ortaminda iyonize olmus plazma gazinin enerjik iyonlar1 tarafindan
bombardiman edilmesiyle hedef metalden kopan atomlarin alttas ylizeyine
biriktirilmesiyle ince film elde edilir. DC magnetron sagtirma tekniginde, zaman
icerisinde hedef metalin yiizeyinde pozitif yiiklerin birikmesine neden olmaktadir. Bir

stire sonra hedef metalin yiizeyinin pozitif yiiklerle kaplanmasindan dolay1

RF magnetron sactirma tekniginde ise, zamanla degisen alternatif akimin
uygulanmasiyla hedef metalin ylizeyine biriken pozitif yiikler uygulanan alternatif
akimin her dongiisiinde yiizeyin temizlenmesini saglamaktadir. Uygulanan alternatif
akimin pozitif dongiislinde elektronlar hedef metale dogru cekilir ya da katota negatif
bias olarak verilir. Alternatif akimin negatif dongiisiinde ise, hedef metalin iyonlar
tarafindan bombardiman edilmesi devam eder. Ayrica RF sagtirma, vakum odacigi
icerisindeki plazma ortaminin disiik basinglarda (1-15 mTorr) devam etmesini

saglamaktadir.
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3.5. Karekterizasyon Teknikleri

Bu tez caligmasinda iiretilen ince film kaplamalarin karakterizasyonu igin,
X-Isilart kirmimi temelli XRD 6-26 taramasi, XRD Pole Figure, XRD kalint1 gerilme
ve GIWAXS teknikleriyle ol¢timler gergeklestirildi.

3.5.1. X-1s1nlar1

X-1gmlari, 1895 yilinda Alman Fizik¢i Wilhelm Conrad Rontgen tarafindan
kesfedildi ve kesfedildiginde bilinmeyen dogasindan dolayr X-isinlar1 olarak
isimlendirildi. Goriinen 1siktan fakli olarak, X-1s1inlar1 gozle goriilemezler fakat diiz bir
¢izgi boyunca hareket ederler ve goriinen 151k gibi fotografik film {izerine etki ederler.
Bunun yanisira, goriine 1518a gore daha fazla niifuz etme kabiliyetine sahiptirler ve insan
viicudu, odun, olduk¢a kalin bir metal parcasi ve diger opak objelerin igerisinde kolay

bir Sekilde gecebilmektedir (Cullity 1956).

X-1sinlari, elektromagnetik dalga spektrumunda mor otesi (UV) ve gama 1sinlari
arasindaki bolgede olup, -elektromagnetik spektrumda kendinden &nce gelen
elektromagnetik 1sinlara gore nispeten kisa dalga boylu (0,1-100 A) ve yiiksek enerjili
elektromagnetik radyasyondur ve biitiin elektromagnetik dalgalar gibi enerji E,
dalgaboyu 4 ya da frekans v ile karakterize edilir ve ¢ , 1s1k hiz1 ve h , Planck sabiti

olmak tlizere;

1= (3.5)

E=hv= — (3.6)

seklinde ifade edilir.

X-1sinlar1, vakumlanmig bir ortam igerisinde 1sitilan katottan kopan elektronlarin
yiiksek gerilim altinda hizlandirilarak anot metaline ¢arptirilmast sonucunda meydana
gelir. Katottan kopan elektronlar yiiksek gerilim altinda kinetik enerji kazanir ve anot
metaline ¢arpar. Anot metaline ¢arpan elektronlarin enerjilerinin %98-99 gibi biiytik bir

kismini 1s1 enerjisine doniisiirken, %1-2’lik kism1 X-1sinlaria doniistir.
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3.5.2. X-Ismlar1 Kirimimi (XRD)

X-Ismlart kirmimi (XRD), materyallerin veya malzemelerin kristalografik
yapilarin1 arastirmak igin yaygin bir Sekilde kullanilmaktadir. X-iginlart kirmimi,

uyumlu sagilma ve girisim olgularinin bir kombinasyonudur.

X-1ginlarinin kristallerden kirinima ugrayabilecegi 1912 yilinda Max von Laue
bulundu. Laue’nin bu caligmasi uzun yillardan beri parcacik oldugu diisiiniilen
X-1sinlarinin dalga o6zelligi oldugunu gosterdi. Deneysel ¢alismalar devam ederken
1914 yilinda William Lawrence Bragg, kirinimin siradan yansimayla olan benzerligini
fark etti ve kirmimi orgii diizlemlerinden yansima olarak ele alan basit bir denklem

tiiretti. Bu denklem Esitlik 3.7°de ifade edilmistir.

Kirmim, ¢ok sayida atomun meydana getirdigi bir olaydir. Kristal orgiisiinde
atomlar periyodik olarak diizenlendikleri i¢in bu atomlardan sagilan 1sinlar arasinda bazi
faz bagintilar1 vardir. Bu faz bagintilariyla iligkili olarak atomlardan bazi dogrultularda
sacilan 1simnlar birbirini  kuvvetlendirirken bazi dogrultularda sacilanlar birbirini
sondiiriir. Bunun sonucu olarak kirmim deseni olusur. Bragg’in tiirettigi denklemle,
sacilan 1s1nlarin dogrultusu belirlenebilir. Bu denklem Bragg kanunu olarak adlandirilir.
Bu kanun; farkli diizlemlerden sagilan 1sinlar arasindaki yol farki, kullanilan 1518in

dalgaboyunun tam katlar1 oldugu zaman, sagilan 1sinlarin yapici girisim olusturmasiydi.
Bragg Kanunu,
niA=2 dhkl sin 8 (37)

formiiliiyle elde edilir. Burada; gelen 1smin dalga boyu A, atomik diizlemler arasi

mesafe dn ve yansima agisi 6°dir (Sekil 3.6)
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Gelen Isin Yansiyan Isin
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Sekil 3.5. Bragg kirmimi gosterimi

Sekil 3.5’de goriildiigii gibi diizlemlerden yansiyan iginlari inceledigimiz zaman

alttaki 1g1nin daha fazla yol aldigini goriiliiyor. Bu yol farki hesabindan;
Yol Farki = 2d;,; sin 0 (3.8)

esitligi elde edilir. Yol farki dalgaboyunun tam katlarina esit olmas1 gerekmektedir. Bu

durumda;
Yol Farki = nA = 2dyy; sin 0 (3.9)

olacaktir. Burada; A, dalgaboyu, dnq, diizlemler aras1 mesafe ve n, yansima derecesidir.

Sin6’nin degeri, 1’den biiyiik olamayacagindan;

ni
2dpk1

= sinf <1 (3.10)

seklinde yazilabilinir. Buradan anlasilacagi gibi dalgaboyu, A’nin degeri 2dp

mesafesinden kiigiik veya esit olmalidir. Esitlik 3.10°da n=1 i¢in Sin 8§ = olur

2dppi

ve sin@’nn  smir  degerinden  Bragg  yansimasinin  gergeklesmesi  igin

A < 2dpy; olmas1 gerektigi sonucuna ulasilir. Bu kosul, goriiniir 1s1gmn kirinim

olayinda niye kullanilmadigina ¢ok agik bir sekilde agiklamaktadir.
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3.5.3. Kristalit Boyut

XRD teknigi yardimiyla bir malzemenin yapist hakkinda ¢ok sayida bilgi elde
edilebilinir. Bu bilgilerden bir tanesi bir malzeme igerisindeki kristalitlerin grain
sizelariin dagilimi hakkinda elde edilen bilgidir. Kristalit boyut, bir malzemenin
ozellikleri ve islevselligi i¢in ¢ok Onemlidir. Kristalit boyut bir malzemenin iiretim
kosullarina baghidir ve onu kontrol edebilmek ¢ok faydalidir. Bragg kirmmim pikleri
yardimiyla, kristalit boyut hakkinda bilgi edinebilmek icin ¢ok sayida metod
kullanilmaktadir, bu metodlardan bir tanesi ise bu tez ¢alismasi kapsaminda iiretilen
ince filmler icin XRD 6-20 taramasiyla elde edilen Bragg kirinim piklerinin meydana

geldigi (hkl) diizlemleri i¢in grain size hesaplamasi i¢in kullanilan Scherer formiilidiir:

_ k2
- B cosf

(3.11)

Burada D kristalit boyut, K Scherer sabiti, A kullanilan X-iginlarinin dalgaboyu, f
maksimum pik yar1 genisliktir (FWHM).

3.5.4. XRD 6#-20 Taramasi

Ince filmlerde Bragg yansima piklerini 6lgmek igin siklikla XRD 6-20
kirmimmetre konfiglirasyonu kullanilir (Sekil 3.6). #-26 taramasinda elde edilen kirinim
piklerinin konumu, sekli ve siddeti gibi 6zelliklerinden ilgili malzemenin mikro-yapisi

hakkinda bilgilerin tiiretilmesine olanak saglamaktadir.

6-260 taramasi, polikristalik materyallerin incelenmesinde yogun bir sekilde
kullanilmaktadir. 6-26 taramasinda, X-iginlar1 kaynadi ve detektdr eszamanli ve
simetrik olarak hareket eder ve Olclimler bu sekilde gerceklestirilir. Gergeklestirilen
Olciimler sonucunda incelenen 6rnegin Bragg kirimim pikleri, fazi, kristalik yapsi,
kristalit boyut, mikro-gerinim ve kristalografik yonelimleri hakkinda bilgiler elde edilir.
0-260 taramasinda elde edilen bilgiler, incelenen 6rnegin yiizeyine gore paralel olarak
yonelmis diizlemlere sahip kristalitlerden meydana gelen yansimalardan elde

edilmektedir.

21



3. MATERYAL VE METOT
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Sekil 3.6. XRD 6-26 taramasinin sematik gosterimi

3.5.5. Grazing Incidence Wide Angle X-ray Scattering (GIWAXS) ile
Tercihli Yonelim Analizi

Bir polikristalik ince filmde, kristalik yonelimlerinin dagilimi ¢ok nadiren
izotropiktir. Bir polikristalik toz numune veya ince film kaplama igin, tanecik
yonelimlerinin ayni olasilikla gerceklestigi kabul edilebilir bu durumda tanecik
yonelimlerinin dagiliminin izotropik oldugu diisiiniilebilinir. Fakat polikristalik ince
filmler icin, karakteristik bir 6zellik olarak kristalografik orgii diizlemlerinden biri
digerlerine gore daha yliksek bir olasilikla meydana gelir. Bu olgu tercihli yonelim yada
texture olarak adlandirilmaktadir. Tercihli yonelim, XRD 6-26 taramasinda yapilan
Olgiimlerinde, daha yiiksek olasilikla meydana gelen kristalografik  orgii
diizleminlerinden meydana gelen kirinim piklerinden dolay: daha siddetli Bragg kirinim
deseni elde edilecegi i¢in rahatlikla fark edilir. Fakat XRD 6-20 6l¢iimlerinde incelenen
ince filmin yiizeyine paralel olarak yonlenmis diizlemlerden meydana gelen
yansimalardan dolayr Bragg kirmim desenleri elde edilir. Dolayisiyla incelenen ince
filmin yiizeyine dik veya diger farkli yonlerde yonlenmis diizlemler hakkinda herhangi
bir bilgi edinilemez. GIWAXS olgiimleriyle, incelenen ince filmin kristallografik
yonelimlerin dagilimi hakkinda bilgi edinilir. XRD 6-26 6l¢iimlerinden farkli olarak,
incelenen Ornegin yiizeyine paralel olarak yonlenmis diizlemlerle beraber Grnegin
ylizeyine dik olarak yonlenmis diizlemlerden gelen siddet pikleri hakkinda da bilgi

icermektedir.

GIWAXS, kristalik veya yari kristalik malzemelerin kristalik yapilar1 hakkinda
bilgi edinmek i¢in kullanilan bir 6l¢iim teknigidir. Elde edilen verilerden kristalografik
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yonelim, kristalik boyut, kristalik dagilim ve diizensizlik hakkinda bilgiler elde
edilebilir. Bu teknikte, incelenen 6rnek igindeki elektron yogunluklarinin bir olarak,
incelenen Ornekten dolayr meydana gelen elastik sacgilmalar dikkate alinmaktadir.
Sacilma verileri ayn1 zamanda XRD kirinim bilgilerini de igerir. 2-boyutlu detektér,
sacilma siddetini sagilma agisina bagl olarak kaydeder. Sagilma agilarinin fonksiyonu
olan sagilma siddetinin analiz edilmesiyle, incelenen 6rnek hakkinda bilgi elde edilir.
Ayrica kaydedilen 2-boyutlu detektor goriintiileri yardimiyla, incelenen Ornegin
izotropik (rasgele), tercihli yonelim ve siddetli tercihli yonelim gibi incelenen 6rnegin

kristalografik yonelimleriyle ilgili olast 3 durum hakkinda bilgi elde edilir (Sekil 3.7).

Sekil 3.8’de goriildiigli gibi c’i sacilma vektori, k_o) ve E sirastyla gelen ve
sacilan X-1sinlarinin dalga vektorleri olmak tizere;

—

T =k-kq (3.12)
q= 14|l =2 |E| sin@ = 4% sinf  (3.13)

Esitlik 3.7°de verilen Bragg Kirinim denkleminden yararlanarak sagilma vektdriiniin

bilyikligi,
G| = 2 |k| sin6 (3.14)
seklinde elde edilir ve koherent sagilmalar igin |]_€)| = |k_0)| sartt ve |E| = 277r

kullanilarak Esitlik 3.14’de yerine yazilirsa,

1G] = 47” sin @ (3.15)

seklinde ifade edilir. Sacilma deneylerinde I-q ve 1-26 grafikleri kaydedilip ¢izilir ve

incelenen 6rnek hakkindaki biitiin analizler bu sagilma desenleri kullanilarak yapilir.
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Ornek

Gelen X-isinlari
Agisi

Sekil 3.7. GIWAXS tekniginin sematik gdsterimi ve tercihli yonelim 6l¢iimleri i¢in

elde edilebilecek 2-boyutlu detektor goriintiileri (k_(; ve k sirastyla gelen ve
sagilan X- 1gmlarimin dalga vektorleri)
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3.5.6. XRD ile Tercihli Yonelim Analizi

Tercihli yonelim analizi, kristalik materyallerin ve mikro-yapisal 6zellikleri
bakimindan ¢ok ©nemli bir parametredir. Bir Kristalik materyalin mikro-yapisal
parametreleri hem birbirleriyle hemde ilgili kristalik materyalin fiziksel 6zellikleriyle
iliskilidir. Bir materyaldeki texture (tercihli yonelim), ince filmlerin ¢ok sayida 6zelligi
tizerinde ¢ok genis bir etkiye sahiptir ve geleneksel olarak nétron kirinimi ya da X-
1isinlart kirmimi (XRD) teknikleriyle pole figure (kutup sekilleri) 6l¢timleri yapilarak ve
elde edilen yonelim dagilim fonksiyonunun (ODF) analiziyle tespit edilir (Randle ve
Engler, 2000). Yonelim dagilim fonksiyonu (ODF), bir kristalik materyaldeki

yonelimlerin yogunluklarini ifade eder.

Tercihli yonelim igeren kristalik materyalleri meydana getiren bireysel
kristalitler yani bireysel kristalit yonelimler, tercihli yonelimler gosterirler. Bu nedenle
kristalik materyaller bu 6zellikleri bakimindan, tercihli yonelim gosteren ve rasgele

yonelim olarak iki kategoride siniflandirilmaktadir.

XRD, kristalik ince film materyallerin tercihli yonelim analizi i¢in ¢ok yaygin
bir sekilde kullanilmaktadir ve pole figure (kutup sekli) 6l¢limiinii dayanmaktadir. Bir
pole figure, kristalik bir materyalde segilen spesifik bir kristallografik 6rgii diizlemi i¢in
yonelim dagilimmin resmedilmesidir, diger bir ifadeyle bir malzeme igerisindeki
kristalitlerin yonelimlerinin bir diizlemler yiizey iizerindeki 3-boyutlu grafiksel
gosterimidir. Basit bir sekilde ifade edece olursak, segilen Bragg kirinim piklerinin
diger bir sekilde ifade edecek olursak Bragg kirmim pikinin elde edildigi bir (hkl)
yansimasi i¢in farkli y (tilt agis1) ve @ (dondiirme agis1) kombinasyonlarinda 6l¢tim

yapilarak, pole figure verileri elde edilir.

Ince film kaplama materyallerin tercihli yonelim &lgiim ve analizleri yapilirken

asagidaki islem basamaklar takip edilir:

< Alttas icin 26=20°-160° araliginda 6-26 XRD taramasi gerceklestirilir. Bundaki
amag alttastan dolayr meydana gelecek Bragg kirmimi piklerinin ince film

kaplamanin Bragg kirmmim piklerinden ayirt etmektir. Fakat kullanilan alttas
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amorf bir materyalden meydana geliyorsa yani kristalik yapida bir materyal

degilse eger bu islem yapilmadan bir sonraki basamaga gecilebilinir.

Ince film kaplamanin XRD 6-20 taramasi veya grazing incidence X-ray
diffraction (GIXRD) modunda 26 taramasi yapilarak, ilgili ince film kaplamanin
Bragg kirmimi pikleri belirlenir, (hkl) yansimalari ve biriktirilen ince film

kaplamanin kristalik yapida oldugu tespit edilir.

Ilgili materyal i¢in en siddetli (hkl) yansimalar tespit edildikten sonra, miimkiin
oldugunda birden fazla (hkl) yansimasi iizerinden dl¢iimler yapilir. ilk olarak
ilgili (hkl) i¢in #-26 taramasindan elde edilen 26 kirmim piki sabitlenerek, bu pik
etrafinda farkli  (tilt agis1) ve @ (dondiirme agis1) kombinasyonlarinda 6l¢iim
setleri olusturarak, oOlgiimler gergeklestirilir. Sekil 3.8’de tercihli yo6nelim
Ol¢iimleri icin XRD difraktometre konfigiirasyonu sematik olarak gosterilmekte,

w (til agis1), @ (dondiirme agis1) ve @ (yansima agis1) agilart goriillmektedir.

Birden fazla (hkl) yansimasi igin veri toplayarak ve bunlari ¢ok sayida pole
figure (kutup sekilleriyle) bir araya getirerek, analizler yapildiktan sonra
inceledigimiz ince film kaplama i¢in yonelim dagilim fonksiyonu elde edilir ve

ilgili ince filmin tercihli yonelim 6zellikleri hakkinda bilgi elde etmis olunur.

8 : Yansima agisi
® : Doéndirme agisi

¥: Tilt agisi

Sekil 3.8. Pole Figure dlgiimii igin XRD difraktometre konfigiirasyonun gsematik gosterimi
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3.5.7. XRD ile Kalint1 Gerilme Analizi (XRSA)

X-1ginlart kirmimi teknigi, kalintt gerilme analizi yapmak icin kullanilan ve
yikict olmayan ¢ok Onemli bir tekniktir. XRD ile gerinim (strain) dl¢iimleri, ince
filmlerdeki kalint1 gerilme durumlarimin belirlenmesi i¢in siklikla kullanilan bir
tekniktir. Ozetlenecek olursa, sin“y teknigi olarak adlandirilan ve spesifik bir (hkl)
yansimast i¢in, farkli y (Tilt) agilarinda 6l¢limlerin yapilmasi temeline dayanmaktadir

(Noyan ve Cohen, 1987).

Bir kristalik malzemedeki kalint1 gerilmeler, bu malzemedeki elastik gerinimler
(elastic strain) ile iliskilidir, elastik gerinimler ise bu kristalik materyal igindeki atomik
diizlemler arasi1 d(hkl) mesafelerindeki ¢ok kiiciikk degisimlerdir, bu amagla Gl¢iim
sirasinda Ol¢limii yapilan materyale zarar vermeyen yani yikict bir teknik olmayan
X-1ginlart kirinimi, farkli yonlerdeki atomik diizlemler arasindaki d(hkl) mesafelerini
Olgerek, elastik gerinimler elde edilir ve bunlardan bu materyal igerisindeki kalinti

gerilme hakkindaki bilgiler tiiretilir.

Gerinim/kalint1 gerilme Olclimleri i¢in kullamlan biitiin kirinim teknikleri,
atomlarin ii¢ boyutlu periyodik dizilimlerinden yansiyan isinlarindan meydana gelen
yapici girisimler yani kirinim desenlerinden faydalanarak atomik diizlemler aras1 d(hkl)

mesafeleri 6lgmeye dayanan ayni temel ¢erceveden faydalanir.

Ince film kaplama materyallerin kalint1 gerilme analizleri yapilirken asagidaki

islem basamaklar takip edilir:

% Alttas icin 260 = 20°-160° aralifinda XRD 6-260 taramasi gerceklestirilir. Bundaki
amag alttastan dolayr meydana gelecek Bragg kirmimi piklerinin ince film
kaplamanin Bragg kirmmim piklerinden ayirt etmektir. Fakat kullanilan alttag
amorf bir materyalden meydana geliyorsa yani kristalik yapida bir materyal

degilse eger bu islem yapilmadan bir sonraki basamaga gegilebilir.

% Ince film kaplamanin XRD #-26 taramasi veya grazing incidence X-ray
diffraction (GIXRD) modunda 26 taramasi yapilarak, ilgili ince film kaplamanin
Bragg kirmimi pikleri belirlenir, (hkl) yansimalari ve biriktirilen ince film

kaplamanin kristalik yapida oldugu tespit edilir.
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Bir onceki basamakta ince film kaplamanin Bragg kirinim piklerini belirlemek
icin yapilan taramadan faydalanarak, en yiiksek acgidaki 26 agisindaki kirinim
piki belirlenir, en yliksek agidaki 26 pikinin kullanilmasinin tercih edilmesini
sebebi, daha yiiksek acidaki 26 pikinde atomik diizlemler arasindaki ¢ok kiigiik
d(hkl) degisimlerinin daha iyi bir sekilde gozlenebiliyor olmasidir. Bu pikin
diger piklere gore daha siddetli olmasi durumunda X-isinlar1 kalintt gerilme
analizine gecilir. Fakat en yiiksek acidaki 26 pikinin elde edilen diger piklere
gore daha siddetli olmamasi durumunda elde edilen Bragg kirinim piklerinden
en siddetli olan1 kullanilarak kalint1 gerilme Olgiimlerine gecilir. XRD kalinti
gerilme analizi Ol¢iimi igin, X-isinlar1 diffraktometresi konfigiirasyonunu

gosteren sematik gosterim sekil 3.9’da gosterilmektedir.

X-iginlar1 kalinti gerilme Ol¢iimlerine baslamadan Once stress-free olarak
adlandiralan yani neredeyse sifir kalinti gerilme degerlerine sahip bir referans
numune kullanilarak, 6l¢iimlerin yapilacagi X-isinlar1 cihazi kalinti gerilme
modunda kalibre edilir. Ozetle stress-free numune kullanilarak, cihazimizin ilgili

Olgtimler igin dogru bir sekilde kalibre edildigi tayin edilir.

En siddetli Bragg kirimim piki belirlendikten sonra, bu pik pik agis1 olarak
sabitlenir, daha sabitlenen bu pik agis1 26 agisi aralig1 belirlenir ve fakli y agilar
set edilir. Her bir y agis1 i¢in sirasiyla sabitlenen bu pik agisi etrafinda belirlenen
26 agis1 araliginda X-1sinlar1 kalint1 gerilme 6l¢timleri gergeklestirilir ve her bir
w agisina karsilik atomik diizlemler arast mesafe d(hkl) degerleri belirlenir (Sekil

3.10).

Her bir y agisinin sin?y degerlerine karsilik gelen d(hkl) mesafeleri kullanilarak,
d-sin’y grafikleri ¢izilir. Elde edilen grafigin egimi kullanilarak, kalint: gerilme

degerleri hesaplanir.
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ince filin

ornek tutucu

Sekil 3.9. XRSA 6l¢iimii i¢in XRD diffraktometre konfigurasyonun sematik gdsterimi

/' Detektor I($iddet):
/

Sekil 3.10. Sabitlenen bir 26 agis1 etrafinda farkl y agilarinda XRSA 6l¢iimiiniin sematik gosterimi

3.5.8. Sin“y Teknigi

XRD kalintt gerilme Olgtimleri, atomik diizlemler arasi d(hkl) mesafeleri
Olglilmesi araciligiyla bir katt malzeme igerisindeki gerinim degerlerinin hesaplanmasi

temeline dayanmaktadir. Polikristalik ince filmler ve kaplamalar i¢in kalinti gerilme
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hesaplamalarn, Sin’y teknigi yardimiyla 6lgiilen X-ray elastik gerinimlerinden
hesaplanir (Noyan ve Cohen, 1987; Hauk, 1997; Birkholz, 2006).

Esitlik 3.40 y-diizleminde bir gerinim oldugunu varsayarak ve d(hkl) atomik

diizlemler arasindaki mesafe cinsinden ifade edersek eger,

£y = (3.16)

yazilabilinmektedir ve bu da XRD kalinti gerilme olgiimleri igin daha uygun bir
ifadedir. Bu esitlikten de gorildigi gibi, XRD kalint1 gerilme Ol¢iimiinii atomik

diizlemler aras1 d(hkl) mesafelerinin 6l¢iimii temeline dayanmaktadir.

Daha sonra Esitlik 3.16°da y-yoniinde ifade edilen gerinim ve gerilme Hooke

yasasina bagli olarak,
g, =E¢g, (3.17)

olarak yazilmaktadir. X- ve z-yonlerindeki strainler (gerinimler),

(3.18)

olarak verilir. Eger incelenen malzeme izotropik ise, bu malzemedeki gerinimler

arasindaki iliski,
Ex = & = —Vg, (3.19)
olarak yazilir. Burada v, Poisson oranidir.

X-1sinlar1 kirmimiyla &y yani y-yoniindeki gerinimi hesaplamak i¢in, y-yoniine
dik  yoOnlerdeki diizlemlerden kirmimlarin  elde edilmesi  gerekmektedir.

Boylelikle z-yoniindeki gerinim 6l¢iilmiis olunur ve Esitlik 3.20°deki gibi ifade edilir.

dn_ do

£, = o (3.20)
Esitlik 3.17, Esitlik 3.18 ve Esitlik 3.20 birlestirilirse eger,
— _E dnzdo
gy = . ( @ ) (3.21)
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esitligi elde edilir.

Z-yoniindeki gerinim Esitlik 3.22°deki gibi yazilabilir, Esitlik 3.21 ve Esitlik
3.22 birbirlerine esitlenirse Esitlik 3.23 elde edilir.

%
&= —3 (ox + 0y) (3.22)
dp—do _ _v
4 - E (ox +0y) (3.23)

Daha oOnce bahsedildigi gibi, bu tez calismasi i¢in X-1sinlar1 kalint1 gerilme
Olciimleri  yapilirken, tilting teknigi kullanilarak farkli w agilarinda 6l¢timler
gerceklestirildi. Herhangi bir y agist igin elde edilen gerinim ¢, olmak iizere, elastik
teoriye gore & ve g, gerinimler arasindaki fark, Esitlik 3.24’deki gibi verilir ve ¢,
Esitkik 3.25°deki gibi ifade edilir.

Ep— & = %"’ (1 +v)sin?y (3.24)

gy = —— (3.25)

Burada, d; egimli y agisiyla egimli hale getirilerek yansimalarin elde edildigi

diizlemlerin atomik diizlemler arasindaki mesafesi ve dg ise stress-free mesafedir.
(3.20), (3.24) ve (3.25) esitlikleri birlestirilirse,

di—do _ dn—do _ di—dn _ 9¢ . 2
z @ - 4 _ F (1+v)sin“y (3.26)

Daha sonra Esitlik 3.26, Esitlik 3.27’deki gibi diizenlenir.

_ E di—dn
O¢ = (1+v)sin2y ( dn ) (3.27)
. . 1 di—dn-~ . . .. - . .
Esitlik 3.27°deki —— (——) ifadesi m olarak isimlendirilirse, incelenen bir
sin4y dn

malzemedeki gerilme ifadesi asagidaki gibi elde edilir.
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g4 = (1%) m (3.28)

Esitlik 3.28, XRD teknigiyle kalint1 gerilme analizinin temelini olusturmaktadir.
Bu esitlik yardimiyla, XRD kalint1 gerilme 6l¢iimlerinden faydalanarak 6l¢timii yapilan
bir malzeme igin kalint1 gerilme degerleri hesaplanir. Daha 6nce deginildigi gibi XRD
kalinti gerilme oOlglimleri yapilirken, farkli y agilarinda d(hkl) atomik diizlemler
arasindaki mesafelerindeki degisimler hesaplanir ve her bir y agisina karsilik gelen
atomik diizlemler arasindaki mesafe olan d(hkl) degerleri belirlenir ve daha sonra her bir
d(hkl) degerininin lgiimlerin yapildig1 her bir y agisimn sin®y degerine karsihik grafigi
¢izilir. Bu grafik sekil 3.11’de goriildiigii gibi bir d(hkl) - sin’y grafigidir. Bu grafigin
egimi bize Esitlik 3.24’deki m degerini vermektedir. Bu nedenle kalinti gerilme

analizinin yapildigin bu teknik siny teknigi olarak isimlendirilmektedir.

i

t ' t $ t + + o
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8

sin*y
Sekil 3.11. Herhangi kristalik bir malzeme igin elde edilen d(hkl) - sin’y grafigi

A
v L}

Sekil 3.13 ve Sekil 3.14’de XRD kalint1 gerilme Sl¢iimleri i¢in elde edilebilecek,
d(hkl)-sin%y grafikleri goriilmektedir. Elde edilecek bu grafiklerden faydalanarak,
incelenen bir malzeme igerisinde varolan kalinti gerilme tiiri hakkinda bilgi elde
edilinir. Sekil 3.12a’ya baktigimizda buradaki d(hkl) degerlerinin y agis1 degerlerine

bagh olarak arttigi gozlenmektedir, dolayisiyla bu grafik ilgili malzeme igerisinde
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¢ekme gerilmesi varoldugunu gostermektedir. Buna karsin Sekil 3.12b’de ise, d(hkl)
mesafelerinin y acis1 degerlerine bagli olarak azaldigi gézlenmektedir ve bu nedenle

ilgili malzeme igerisinde kompresif gerilme oldugunu gostermektedir.

d(hki)
d(hki)

sin?y sin?y
(a) (b)

Sekil 3.12. (a) cekme gerilmesi, (b) kompresif gerilme igin d-sin%y grafikleri

Sekil 3.13a’daki gibi elde edilen bir grafik pozitif ve negatif y acis1 degerlerinin
aynstigini gostermektedir, bu sekilde elde edilen bir d(hkl) - sin%y grafigi makaslama
gerilmesi (shear stress) oldugunu gostermektedir. Sekil 3.13b’deki elde edilen osilator
(saliim) goriintiilii grafik ise, tercihli yonelim nedeniyle incelenen materyal igerisinde

homojen olmayan kalint1 gerilme/gerinim durumunun mevcut oldugunu belirtmektedir.

d(hki)
d(hki)

® Y<0

sin?y sin?y
(a) (b)

Sekil 3.13. (a) y-ayrismasi (y-splitting), (b) Osilator (Saliim) igin d-siny grafikleri
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3.6. Deneysel Basamaklar
3.6.1. TaN ince Filmlerin Uretilmesi

Bu tez calismasi kapsaminda iiretilen ince film kaplamalar, Dicle Universitesi
Ziya Gokalp Egitim Fakiiltesinde bulunan SMART Laboratuvarinda bulunan
NANOVAK marka bilgisayar kontrolli magnetron sagtirma cihazi (Sekil 3.14)

kullanilarak tretildi.

Sekil. 3.14. Smart Laboratuvar biinyesinde bulunan Nanovak marka magnetron sagtirma cihazi

TaN Ince film kaplamalar1 biriktirmek amaciyla, 2 inch ¢ap ve 0.25 inch

kalinliga sahip tantalum metal hedef kullanilarak, RF reaktif sactirma teknigiyle farkli

34



FIRAT ANGAY

film biiyiitme kosullarinda dort farkli parametre (alttas sicakligi, azot akis orani, film
biriktirme siiresi, alttag bias gerilimi) degistirilerek bes farkli seri olmak {izere cam ve
paslanmaz celik alttaisar tiizerine toplam 40 adet Tantalum Nitriir ince filmler
bilyiitiilmiistiir. Ince film kaplamalarin nitriirleme islemi, plazma ortamina reaktif gaz

olarak N verilerek, RF reaktif sagtirma teknigiyle gergeklestirilmistir.
3.6.1.1. Farkh Alttas Sicakhklarinda Uretilen TaN Ince Filmler (T Serisi)

Alttasa uygulanan sicakligin iiretilen TaN ince filmlerin kalinti gerilme ve
tercihli yonelim 6zellikleri tizerindeki etkisini aragtirmak amaciyla, her bir ince film i¢in
RF giicii 200 W, vakum odacigina verilen plazma gazi argon orani (Ar) %80 ve reaktif
gaz olarak vakum odacigina verilen azot (N2) orani %20, film biriktirme siiresi 30
dakika olacak sekilde ayarlanarak, alttas sicakligi degistirilerek cam (TG serisi) ve
paslanmaz celik (TS serisi) alttaslar tizerine 8 farkli TaN ince film tretildi (Cizelge 3.1).

Cizelge 3.1. Alttas sicakliklar1 degistirilerek tiretilen TaN ince filmler

. RF Giicii Azot AKis Alttas Sicakh@
Ornek Kodu Alttas Tiirii
(Watt) Orani (%) (°C)
TS100 Paslanmaz Celik
200 20 100
TG100 Cam
TS200 Paslanmaz Celik
200 20 200
TG200 Cam
TS300 Paslanmaz Celik
200 20 300
TG300 Cam
TS400 Paslanmaz Celik
200 20 400
TG400 Cam

3.6.1.2. Farkh N, Akis Oranminda Uretilen TaN ince Filmler (N Serisi)

Vakum odacigina reaktif gaz olarak verilen N akis oraninin iiretilen TaN ince
filmlerin kalint1 gerilme ve tercihli yonelim ozellikleri {izerindeki etkisini arastirmak
amactyla, her bir ince film i¢in RF giicii 200 W, oda sicakliginda, film biriktirme siiresi
30 dakika olacak sekilde ayarlanarak, vakum odacigina reaktif gaz olarak verilen azot
(N2) orani degistirilerek, cam ve paslanmaz gelik alttaglar iizerine 8 farkli TaN ince film

uretildi (Cizelge 3.2).
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Cizelge 3.2. N, akis oram degistirilerek tretilen TaN ince filmler

RF Giicii Ar Akis Orani N, Akis Oram
Numune Kodu Alttas Tiirii
(Watt) (%) (%)
NS3 Paslanmaz Celik
200 97 3
NG3 Cam
NS5 Paslanmaz Celik
200 95 5
NG5 Cam
NS10 Paslanmaz Celik
200 90 10
NG10 Cam
NS20 Paslanmaz Celik
200 80 20
NG20 Cam

3.6.1.3. Farkh Film Biriktirme Siirelerinde Uretilen TaN ince Filmler
(M Serisi)

Film biriktirme siiresinin iiretilen TaN ince filmlerin kalint1 gerilme ve tercihli

yonelim O6zellikleri tizerindeki etkisini arastirmak amaciyla, her bir ince film i¢in RF

giicii 200 W, vakum odacigina verilen plazma gazi argon orant %80 ve reaktif gaz

olarak vakum odacigina verilen azot (N;) oran1 %20 olacak sekilde ayarlanarak, film

biriktirme siiresi degistirilerek cam ve paslanmaz ¢elik alttaslar tizerine 8 farkli TaN

ince film iiretildi (Cizelge 3.3).

Cizelge 3.3. Film biriktirme siiresi degistirilerek tiretilen TaN ince filmler

Alttas RF Giicii N, Akis Oram  Film Biriktirme
Numune Kodu
Tiirii (Watt) (%) Siiresi (dakika)
MS10 Paslanmaz Celik
200 20 10
MG10 Cam
MS20 Paslanmaz Celik
200 20 20
MG20 Cam
MS40 Paslanmaz Celik
200 20 40
MG40 Cam
MS80 Paslanmaz Celik
200 20 80
MS80 Cam
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3.6.1.4. %20 N, Akis Oraninda Alttas Bias Gerilimi Degistirilerek Uretilen
TaN Ince Filmler (BN20 Serisi)

Alttag DC bias geriliminde iiretilen TaN ince filmlerin kalint1 gerilme ve tercihli
yonelim Ozellikleri {izerindeki etkisini arastirmak amaciyla, her bir ince film i¢in RF
giicii 200 W, vakum odacigma verilen plazma gazi argon orani %80 ve reaktif gaz
olarak vakum odacigina verilen azot (N2) orani %10, film biriktirme siiresi 30 dakika
olacak sekilde ayarlanarak, alttas DC bias gerilimi degistirilerek cam ve paslanmaz ¢elik

alttaslar tizerine 8 farkli TaN ince film tiretildi (Cizelge 3.4).

Cizelge 3.4. %20 azot akis oraninda alttas bias gerilimi degistirilerek tiretilen TaN ince filmler

RF Giicii N> Akis Orani Alttas Bias
Numune Kodu Alttas Tiirii o
(Watt) (%) Gerilimi (Volt)
BN20S200 Paslanmaz Celik
200 20 -200
BN20G200 Cam
BN20S100 Paslanmaz Celik
200 20 -100
BN20G100 Cam
BN20S50 Paslanmaz Celik
200 20 -50
BN20G50 Cam
BN20S25 Paslanmaz Celik
200 20 -25
BN20G25 Cam

3.6.1.5. %10 Nz Akis Oraninda Alttas Bias Gerilimi Degistirilerek Uretilen
TaN Ince Filmler (BN10 Serisi)

Alttas DC bias geriliminde tiretilen TaN ince filmlerin kalint1 gerilme ve tercihli
yonelim Ozellikleri {izerindeki etkisini arastirmak amaciyla, her bir ince film i¢in RF
giicii 200 W, vakum odacigina verilen plazma gazi argon orant %80 ve reaktif gaz
olarak vakum odacigina verilen azot (N3) oran1 %10, film biriktirme siiresi 30 dakika
olacak sekilde ayarlanarak, alttas DC bias gerilimi degistirilerek cam ve paslanmaz ¢elik

alttaslar tizerine 8 farkli TaN ince film {iretildi (Cizelge 3.5).
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Cizelge 3.5. %10 azot akis oraninda alttas bias gerilimi degistirilerek tiretilen TaN ince filmler

RF Giicii N, AKis Orani Alttas Bias
Numune Kodu Alttas Tiirii o
(Watt) (%) Gerilimi (Volt)
BN10S200 Paslanmaz Celik
200 10 -200
BN10G200 Cam
BN10S100 Paslanmaz Celik
200 10 -100
BN10G100 Cam
BN10S50 Paslanmaz Celik
200 10 -50
BN10G50 Cam
BN10S25 Paslanmaz Celik
200 10 -25
BN10G25 Cam

3.6.2. Analiz Yontem ve Parametreleri
3.6.2.1. XRD 6-20 Olgiimleri

Bu tez calismasi kapsaminda, cam alttaslar {izerinde biriktirilen TaN ince
filmlerin Bragg kirinim piklerini ele etmek, kristalik yapida olduklarini tespit etmek ve
faz analizlerini yapmak amaciyla Marmara Universitesi Metalurji ve Malzeme
Miihendisligi Béliimii biinyesinde bulunan Rigaku Ultima (Cu K, A= 1.54 A, V =40
kV, I = 30 mA) model XRD difraktometresi kullanilarak, XRD 6-26 taramasi 6l¢timleri
gerceklestirildi. Biitiin rnekler igin dlgiimler, 260 = 30°-90° araliginda, 426 = 1° ve 1
dakika/basamak olacak sekilde gergeklestirildi.

Bu tez ¢alismas1 kapsaminda, paslanmaz celik alttaslar iizerinde biriktirile TaN
ince filmlerin Bragg kirinim piklerini ele etmek ve kristalik yapida olduklarini tespit
etmek amaciyla, Almanya’nin Diisseldorf sehrinde bulunan, Max-Planck-Institut fiir
Eisenforschung GmbH biinyesinde bulunan Bruker D8 (Co K, =1.79 A, V=40 kV, I=
30 mA) model XRD difraktometresi kullanilarak, XRD #-26 taramasi oOlglimleri
gerceklestirildi. Biitiin drnekler igin dlgiimler, 20 = 20° — 130° araliginda, 4260 = 0.03°
ve veri toplama hizi 3 saniye/basamak olacak sekilde gerceklestirildi. Olgiimlere
baslamadan 6nce iizerine TaN ince film biriktirilmeyen paslanmaz celik alttas icin XRD
olgtimleri gergeklestirildi, boylece kristalik yapida olan paslanmaz celik alttagtan dolay1

meydana gelen kirmim pikleri tespit edildi.

38



FIRAT ANGAY

3.6.2.2. XRD ile Kahnt1 Gerilme Olciimleri

Bu tez calismasi kapsaminda, iiretim siirecinde film biriktirme parametreleri
degistirilerek iiretilen ince film kaplamalarin {iretim kosullar1 ve biriktirme siirecinden
kaynaklanan kalint1 gerilmelerin film iiretim kosullarina bagli degisimi ve film {iretim
kosullarinin kalint1 gerilmelerin tiirii ve degerleri hakkinda bilgi edebilmek araciligiyla

XRD kalit1 gerilme dlgiimleri sin®y teknigi kullanilarak yapildi.

Cam alttaslar iizerinde biriktirilen TaN ince filmlerin kalint1 gerilme analizlerini
yapmak i¢in, XRD 6-26 taramasi sonuglarindan elde edilen d(111) diizlemi {izerinden
ve bu diizlemin elde edildigi 20 = 35,8773° piki etrafinda farkl1 y (tilt) acilarinda tilting
teknigi kullanilarak gerinim Olciimleri gerceklestirildi. Ilgili dlgiimler Marmara
Universitesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Boliimii biinyesinde bulunan Rigaku
Ultima model XRD difraktometresi kullanilarak, kalint1 gerilme modunda @ = 0° ve y
= 0° 10° 18° 30° -10° -18° -30° -45° ve -60° acilarinda gerceklestirildi.
Gergeklestirilen dlgiimler sonucunda elde edilen veriler kullanilarak, y = 0° -10, -18°, -
30°, -45° ve -60° agilar icin elde edilen d(111) degerleri kullamlarak, TaN ince filmler
igin d(111) — sin?y grafikleri ¢izildi.

Paslanmaz c¢elik alttaslar {izerinde biriktirilen TaN ince filmlerin kalint1 gerilme
analizlerini yapmak i¢in, XRD 6-260 taramasi sonuglarindan elde edilen TaN fazinda
olan 6rnekler igin d(111) diizlemi iizerinden ve bu diizlemin elde edildigi 26 = 41,650°
piki ve TaNg; fazinda olan 6rnekler i¢in d(110) tizerinden ve bu diizlemin elde edildigi
260 = 44,114° piki etrafinda farkli y (tilt) agilarinda tilting teknigi kullanilarak gerinim
dlgiimleri gerceklestirildi. Tlgili 6lciimler Seifert marka (Co K, 40 kV, 30 mA, 1.79 A)
XRD difraktometresi kullanilarak, kalinti gerilme modunda @ = 0° ve  y = -60° — 60°
arasinda dokuz farkli y agisinda ayarlanarak gerceklestirildi. Gergeklestirilen dlgtimler
sonucunda elde edilen veriler yardimiyla, TaN (111) fazinda olan Ornekler icin elde
edilen d(111) degerleri kullanilarak, bes farkli y agisina karsihik d(111) — Sinzt// ve
TaNg1 (110) fazinda olan ornekler igin elde edilen d(110) degerleri kullanilarak, bes
farkl1 y agisina karsilik d(110) — sin?y grafikleri ¢izildi.
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3.6.2.3. XRD ile Pole Figure Ol¢iimleri

Bu tez ¢alismasi kapsaminda, paslanmaz ¢elik alttaslar {izerinde biriktirilen TaN
ince filmlerin tercihli yOnelim analizlerini yapmak i¢in, XRD 6-26 taramasi
sonuglarindan elde edilen TaN fazinda olan Ornekler icin (111), (200) ve (222)
diizlemleri ve TaNpi fazinda olan oOrnekler i¢in (110), (200) ve (211) diizlemleri
etrafinda Seifert marka (Co K, 40 kV, 30 mA, 1.79 A) model XRD difraktometresi
kullamilarak, Pole Figure modunda @ = 0° — 360° (72 basamak) ve  y/w = 0° — 85° (18
basamak) sekilde ayarlanarak toplam 1296 @ ve w kombinasyonlarinda, 2
saniye/basamak olacak sekilde gerceklestirildi. Gergeklestirilen 6l¢timler sonucunda

elde TaN ince filmler i¢in pole figure goriintiileri elde edildi.
3.6.2.4. GIWAXS ile Tercihli Yonelim Ol¢iimleri

Bu tez calismasi kapsaminda, cam alttaglar tizerine farkli film biiyilitme
kosullarinda {iretilen TaN ince filmlerin tercihli yonelim analizlerini yapmak igin,
Italya’nin  Bari sehrinde bulunan Istituto di Cristallografia (IC-CNR) X-ray
microimaging laboratory (XM-LAB) biinyesindeki GIWAXS (Cu K, A =154 A, V =
45 kV, I = 55 mA) cihaziyla ol¢imler yapildi (Altamura ve ark., 2012). Yapilan
Olciimler sonucunda elde edilen verilerden yararlanarak, TaN ince filmler i¢in | — g ve
| - 26 grafikleri elde edildi ve GIWAXS cihazina bagli 2-boyutlu detektorden ilgili TaN
ince filmlerin kristalografik yonelimleri hakkinda bilgi edinmek i¢in GIWAXS

gorintiileri elde edildi.
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4. BULGULAR VE TARTISMA

Bu boliimde, tez ¢alismasi kapsaminda farkli film biriktirme kosullarinda ve
farklr alttaglar iizerine biriktirilen TaN ince filmlerin sonuglar1 verilmistir. Farkli film
biriktirme kosullarinda tretilen TaN ince filmlerin XRD 6-20, GIWAXS ve XRD

kalint1 gerilme sonuglar1 ve paslanmaz ¢elik iizerinde biriktirilen TaN ince filmlerin

XRD 6-26, XRD pole figure ve XRD kalint1 gerilme sonuglari verilmistir.
4.1. Cam Alttas Uzerinde Biriktirilen TaN ince Filmlerin Sonuclar:

4.1.1. XRD 6#-26 Sonuglari

(111) (200) (220) (311)

' X ' (222)
ML/\ : ' 400°C
) i Lt
WMM ... A L o30°C

L

Siddet [ keyfi birim ]
:

‘ s i1 200°C
WMJW . 1 100°C
1 : 1 1 1 : - 1
30 40 50 60 70 80

20 [ derece ]

Sekil 4.1. TG serisi i¢in XRD sonuglar1

Farkli alttas sicakliklarinda biriktirilen TaN ince filmlerin XRD 6-26 olgtimleri
sonuglar1 kullanilarak yapilan analizler sonucunda, bu serideki biitiin 6rneklerin
hepsinin kiibik TaN fazinda kristallendigi goriilmekte olup, dl¢timler sonucu elde edilen
piklerin tamami kiibik TaN fazini temsil etmektedir (PDF kart no: 00-032-1283). Bu
serideki diger alttas sicakligina bagli ince filmlerden elde edilen piklerden farkli olarak,
200 °C alttas sicakliginda iiretilen ince film icin 26 = 72,025° agisinda TaN (311) piki,
400 °C alttas sicakhiginda iiretilen ince film igin 26 = 72,025° ve 75,961° acilarinda
strastyla TaN (311) ve TaN (222) pikleri gozlendi (Sekil 4.1).
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(111) (200) (220) (311)
b | | (222)
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= ' : ' : v X
g) M I : I
- e : Lo
g : \ I A el L JIA :‘ %5 NZ
"5 I| 1 : ' ' o 1 b ] B
=] oo | | | |
& My | .
o i N : N Lo %3 N,
':I - 1 : v 1 II 1 : v : 1
30 40 50 60 70 80 90

20 [ derece ]

Sekil 4.2. NG serisi i¢in XRD sonuglar1

Farkli N, akis oranlarinda biriktirilen TaN ince filmlerin XRD 6-26 o6lgiimleri
sonuglar1 kullanilarak yapilan analizler sonucunda, %20 N, akis oraninda {iretilen ince
filmin kiibik TaN fazinda kristallendigi goriilmekte olup, 6lgiimler sonucu bu 6rnek igin
elde edilen piklerin tamaminin kiibik TaN fazin1 temsil etmektedir (PDF kart no: 00-
032-1283). Bu serideki %3 ve %5 N, akis oranlarinda iiretilen ince filmlerin sadece
TaN (111) piklerine sahip olduklar1 goériilmiistiir. %10 N akis oraninda iiretilen ince

filmde kiibik TaNg 1 (110) piki gozlendi (PDF kart no: 00-25-1278) (Sekil 4.2).

Farkli film biriktirme siirelerinde tiretilen TaN ince filmlerin XRD 6-26
Olctimleri sonuglar1 kullanilarak yapilan analizler sonucunda, bu serideki biitiin
orneklerin hepsinin kiibik TaN fazinda kristallendigi goriilmekte olup, dl¢timler sonucu
elde edilen piklerin tamami kiibik TaN fazini temsil etmektedir (PDF kart no: 00-032-
1283). Bu serideki diger ince filmlerden elde edilen piklerden farkli, 20 dakika film
biriktirme siiresinde iiretilen ince film icin 26 = 42,117° acisinda TaN (200) piki, 40
dakika film biriktirme siiresinde ince film igin 20 = 59,732° ve 59,732° acilarinda
sirastyla TaN (200) ve TaN (220) pikleri gozlendi (Sekil 4.3).
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(111) (200) (220) (311)

J\\ : : . 80 dakika
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Sekil 4.3. MG serisi i¢gin XRD sonuglari

(111) (200) (220) (311) %20N,
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= ; . : -
?f : . !
L | , !
= | | | | -100 V
[-P] 1 e, | \
= ' ' ' !
= \ ' ! :
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s S S
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20 [ derece ]

Sekil 4.4. BN20G serisi i¢gin XRD sonuglari

%20 N, akis oraninda ve alttag farkli bias gerilimlerinde iiretilen TaN ince

filmlerin XRD 6-26 6l¢iimleri sonuglar1 kullanilarak yapilan analizler sonucunda, bu
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serideki biitiin 6rneklerin hepsinin kiibik TaN fazinda kristallendigi goriilmekte olup,
Ol¢ciimler sonucu elde edilen piklerin tamam kiibik TaN fazini temsil etmektedir (PDF
kart no: 00-032-1283). -200 V alttas bias geriliminde iiretilen ince film igin sadece TaN
(111) piki, -100 V alttas bias geriliminde iiretilen ince film i¢in TaN (111) ve TaN (200)
pikleri tespit edildi. -50 ve -25 V alttas bias geriliminde iretilen ince filmler igin TaN
(111) ve TaN (200) piklerinin yani sira TaN (311) ve TaN (222) pikleri tespit edildi
(Sekil 4.4).

E .
ot 1
2 : i 50V
a h AL {add w W " vy 1l
z
=< 1
= Wm " -100 V
Q ' e L T TR
z |0 (220)
w 1
| . 200V
: I 1 v T T |I T T T T T
30 40 50 60 70 80 90
20 [ derece ]

Sekil 4.5. BN10G serisi igin XRD sonuglari

%10 N, akis oraninda ve alttas farkli bias gerilimlerinde tiretilen TaN ince
filmlerin XRD #-26 olgiimleri sonuglari kullanilarak yapilan analizler sonucunda,
-100, -50 ve -25 V alttas bias gerilimlerinde liretilen ince filmlerin kiibik TaNg; fazinda
kristallendigi goriilmekte olup, 6l¢iimler sonucu elde edilen piklerin TaNg; fazini temsil
etmektedir (PDF kart no: 00-025-1278). -200 V alttas bias geriliminde ftiretilen ince
filmin ise kiibik TaN (111) ve TaN (220) piklerine sahip oldugu tespit edilmistir (PDF
kart no: 00-032-1283) (Sekil 4.5).
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Cam alttag tizerine farkli film tretim parametrelerinde biriktirilen TaN ince
filmlerin XRD 6-260 o6l¢iimleri sonuglarina bakilarak, -10 N, akis oraninda ve farkl
alttas bias gerilimlerinde tretilen ince film serisi disindaki diger serilerdeki ince
filmlerin kiibik TaN fazinda kristallendikleri ve en siddetli pik olarak 20 = 35,87° TaN
(111) pikine sahip olduklar tespit edilmistir. TaN fazinda kristallenen 6rneklerin timii
icin (111) yonelimindeki pikin dominant pik oldugu, bununla beraber 6rneklerde mindr
(200), (220), (311) ve (222) yonelimleri oldugu tespit edilmistir. TaNg; fazinda
kristallenen 6rnekler ise sadece (110) yonelimine sahip piki igerdikleri tespit edilmistir.
XRD #-20 olgiimlerinden elde edilen sonuglara bakilarak, (111) yonelimine sahip
grainlerin (taneciklerin) alttas ylizeyine paralel olarak tercihli yonelime sahip oldugu
goriilmektedir. TaN fazinda kristallenen Ornekler i¢in X-Isinlar1 kalinti gerilme

Olctimleri (111) piki lizerinden yapildi.

XRD 6-20 taramasi1 olgtimleri sonucunda Bragg kirinim pikinin elde edildigi
diizlem (hkl), bu diizlem i¢in elde edilen maksimum siddet (Imax), Bragg kirinim pikinin
elde edildigi 26 a¢1 degeri, elde edilen atomik diizlemler aras: d(hkl), maksimum pik
yar1 genislik (FWHM) ve kristalit boyut parametrelerine ait elde edilen veriler Cizelge

4.1°de verilmistir.
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Cizelge 4.1. Cam alttaslar iizerine biriktirilen TaN ince filmlerin XRD 6-20 analiz sonuglar

Ornek " lmax 200) d(hkl) | FWHM | Kristalit
Kodu (cps) A) @) Boyut (A)
TaN (111) 345 35,860 2,50217 0,335 267,7
TG100 TaN (200) 113 41,834 2,15763 0,167 566,1
TaN (220) 90,1 60,047 1,53949 0,209 486,6
TaN (111) 300 35,909 2,49887 0,313 296,8
TG200 TaN (200) 155 41,836 2,15751 0,364 259,8
TaN (220) 98 60,355 1,53238 0,248 4115
TaN (311) 72 72,025 1,31011 0,360 303,1
TaN (111) 281 35,786 2,50712 0,447 207,3
TG300 TaN (200) 117 41,878 2,15544 0,340 278,0
TaN (220) 96,1 60,167 1,53671 0,318 321,2
TaN (111) 788 35,955 2,49308 0,407 2279
TaN (200) 221 41,855 2,15658 0,587 161,0
TG400 TaN (220) 110 60,526 1,52859 0,459 222,7
TaN (311) 97,3 72,160 1,30801 0,163 671,5
TaN (222) 85,3 75,961 1,25172 0,237 473,1
NG3 TaN (111) 300 36,227 2,47436 0,480 193,5
NG5 TaN (111) 296 35,747 2,50980 1,025 90,5
NG10 TaNy; (110) 213 36,777 2,44184 1,866 49,8
TaN (111) 605 35,794 2,50663 0,579 160,1
TaN (200) 180 41,677 2,16539 0,896 105,4
NG20 TaN (220) 100 60,252 1,53477 0,622 164,2
TaN (220) 81,1 72,328 1,30538 0,595 183,6
TaN (311) 79,9 75,479 1,25850 0,332 336
MG10 TaN (111) 184 35,963 2,49520 0,034 278,2
MG20 TaN (111) 293 35,865 2,50182 0,622 149,1
TaN (200) 114 42,117 2,14375 0,960 98,5
TaN (111) 314 35,710 2,51231 0,706 131,4
MG40 TaN (200) 97,8 41,649 2,16677 0,780 121,0
TaN (220) 63,2 59,732 1,54687 0,865 117,6
TaN (311) 57,0 71,492 1,31858 0,807 134,7
MGB80 TaN (111) 861 36,249 2,47617 0,297 313,0
BN20G200 | TaN (111) 426 35,086 2,55558 1,6683 55,0
TaN (111) 1147 35,621 2,51842 0,527 176,0
BN20G100 TaN (200) 107 41,932 2,15280 0,493 191,9
TaN (111) 2117 35,790 2,50690 0,291 319,1
BN20G50 TaN (200) 127 41,620 2,16822 0,297 318,0
TaN (220) 120 60,009 1,54039 0,239 426,1
TaN (311) 135 75,364 1,26015 0,297 375,2
TaN (111) 1141 35,889 2,68158 0,364 254,6
BN20G25 TaN (200) 155 41,732 1,53801 0,299 315,9
TaN (220) 93,2 60,168 1,35848 0,529 192,9
TaN (311) 94,0 75,725 2,42040 0,293 381,7
BN10G200 TaN (111) 190 33,387 2,68158 0,620 148,7
TaN (220) 143 60,111 1,53801 1,301 78,4
BN10G100 | TaNg; (110) 253 37,115 2,42040 2,259 41,2
BN10G50 | TaNg; (110) 240 37,493 2,39681 2,39681 49,0
BN50G25 | TaNg; (110) 240 37,319 2,40764 2,40764 47,4
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4.1.2. TaN Ince Filmlerin GIWAXS ile Tercihli Yonelim Sonuglar

4.1.2.1. GIWAXS Olciimlerinden Elde Edilen | — q Grafikleri
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Sekil 4.6. TG serisi igin GIWAXS | —q grafigi
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Sekil 4.7. NG serisi i¢in GIWAXS | — q grafigi
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Sekil 4.8. MG serisi i¢in GIWAXS | — q grafigi
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Sekil 4.9. BN20G serisi igin GIWAXS | — q grafigi

48



FIRAT ANGAY

%10 N, -200 V
%10 N, -100 V
%10 N, -50 V
%10 N, -25 V

Siddet [ keyfi birim |

q[1/A]

Sekil 4.10. BN10G serisi igin GIWAXS | — q grafigi
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4.1.2.2. GIWAXS Olg¢iimlerinden Elde Edilen | - 20 Grafikleri

——400°C (111)

Siddet [ keyfi birim ]

20 [ derece |

Sekil 4.11. TG serisi icin GIWAXS | — 26 grafigi
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20 [ derece |

Sekil 4.12. NG serisi i¢cin GIWAXS | — 26 grafigi
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Siddet [ keyfi birim |

Siddet [ keyfi birim ]

—— 10 dakika (111)
—— 20 dakika

40 dakika
—— 80 dakika

10 20 30 40 50 60
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Sekil 4.13. MG serisi igin GIWAXS | — 26 grafigi

%20 N, 200 V (a1
%20 N -100 V
%20 N, -50 V
%20 N, -25 V
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20 | derece |

Sekil 4.14. BN20G serisi i¢in GIWAXS | — 26 grafigi

o1



4. BULGULAR VE TARTISMA

%10 N, -200 Volt
%10N,-100 Volt|  (110)
%10 N, -50 Volt
%10 N, -25 Volt

Siddet [ keyfi birim |

10 20 30 40 50 60
20 [ derece |

Sekil 4.15. BN10G serisi icin GIWAXS | — 20 grafigi

Bilindigi gibi XRD 6-260 6lgiimlerinde X-1sinlart kaynagi ve detektor eszamanli
ve simetrik olarak hareket etmektedir. Boylelikle bu sekilde yapilan olgtimlerde
incelenen Ornegin yiizeyine paralel olarak yonelmis diizlemlerden meydana gelen
yansimalardan elde edilen kirmnim pikleri elde edilmektedir. Alttas yiizeyine paralel
olarak yani diger bir ifadeyle diizlemsel olmayan (out-of-plane) olarak adlandirilan
kirinim pikleri elde edilmektedir. Dolayisiyla bu olgiimler sadece incelenen Ornegin
alttag ylizeyine paralel olarak yonlenmis diizlemlerin tercihli yonelim durumlariyla ilgili
bilgi vermektedir yani bu Ol¢limlerde alttag yiizeyine dik olarak yonlenmis yani
diizlemsel (in-plane) olarak yonelmis diizlemlerden dolayr meydana gelebilecek
yansimalar detekte edilemediginden, alttas yiizeyine dik olarak yonlenmis diizlemlerin
yonelim durumlartyla ilgili bilgi elde edilememektedir. Bu nedenle de incelenen 6rnegin
icerisindeki kristalografik diizlemlerden hangisinin baskin oldugu ve bu baskin
yonelimlerin bir tercihli yonelim durumunda olup olmadigiyla ilgili kesin bir bilgi elde
edilememektedir. Bu nedenle de, XRD pole figure Ol¢limleriyle incelenen ornek
icerisindeki kristalografik yonelimlerin iki boyutlu pole figure gosterimleri ortaya
cikarilmakta veya GIWAXS teknigiyle elde edilen iki boyutlu detektor goriintiileri

araciglyla incelenen Ornek igerisindeki kristalografik yonelimlerle ilgili veri elde
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edilmektedir. Yapilan GIWAXS o6l¢iimleri sonrasinda elde edilen | - q ve | - 26,
XRD 6-26 sonuglartyla uyumlu oldugu goriildii. Yani XRD 6-26 oSlgiimlerinden elde
edilen kirinim piklerinden farkli olarak, GIWAXS o6l¢iimlerinden herhangi farkli bir

kirinim piki elde edilmedi.

4.1.2.3. GIWAXS iki Boyutlu Detektor Goriintiileri

2-boyutlu detektor yardimiyla elde edilen GIWAXS goriintiilerinde, y ile
gosterilen dikey eksen incelenen ince filmin ylizeyine paralel olan ekseni, x ile

gosterilen yatay eksen ise, incelenen ince filmin yiizeyine dik olan ekseni temsil

etmektedir.

Folar Transformation

FAL B7mm 2 23236 1mg

150

100

260

w160

100

60

06 1 16 2 26 K| ib6 4
momantum transfer, A

Sekil 4.16. 100 °C alttas sicakliginda iiretilen TaN ince film i¢in GIWAXS gbriintiisii
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Polar Transtormation
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Sekil 4.17. 400 °C alttas sicakliginda iiretilen TaN ince film i¢in GIWAXS gériintiisii

Polar Transformation
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Sekil 4.18. %5 N, akis oraninda iiretilen TaN ince film i¢cin GIWAXS goriintiisii
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Folar Transformation
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momentum transfer, A~

Sekil 4.19. %10 N, akis oraninda iiretilen TaN ince film icin GIWAXS goriintiisii

Palar Transformation

FALE_B7mm_2 1609 img
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Sekil 4.20. 40 dakika film biriktirme siiresinde {iretilen TaN ince film i¢in GIWAXS goriintiisii
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Folar Transformation
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Sekil 4.21. 80 dakika film biriktirme siiresinde liretilen TaN ince film i¢in GIWAXS gériintiisii

Polar Transformation

FA17_87mm_2_1850s.img
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Sekil 4.22. %20 N, akis oran1 ve -200 V alttas bias geriliminde tiretilen TaN ince filmin GIWAXS
goruntisi
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FPralur Transfarmatian
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Sekil 4.23. %20 N, akis oran1 ve -100 V alttas bias geriliminde tretilen TaN ince filmin GIWAXS
goruntisi

Folar Transformation
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Sekil 4.24. %20 N, akis oran1 ve -50 V alttas bias geriliminde iretilen TaN ince filmin GIWAXS
gorintisi
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Polar Transformation
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Sekil 4.25. %20 N, akis orani ve -25 V alttas bias geriliminde tiretilen TaN ince filmin GIWAXS
gorintisi

Palar Transformation
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Sekil 4.26. %10 N, akis oran1 ve -200 V alttas bias geriliminde iiretilen TaN ince filmin GIWAXS
g
Sriintiisii

Elde edilen GIWAXS gériintiileri incelendiginde, 100 °C ve 400 °C alttas
sicakliklarinda {iretilen ince filmlerde (111) diizlemlerine sahip taneciklerin film

yiizeyine paralel olan yonde tercihli olarak yonlendigi goriilmektedir. Alttas sicakligi
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100 °C’den 400 °C’ye ¢ikartildiginda, tercihli ydnelimin arttii goriilmektedir (Sekil
4.16 ve Sekil 4.17).

%5 ve %10 N, akis oraninda iiretilen ince filmleri olusturan grainlerin rastgele

yonelimlere sahip olduklart goriilmiistiir (Sekil 4.18 ve Sekil 4.19).

40 dakika ve 80 dakika film biriktirme siirelerinde tiretilen ince filmlerde (111)
yonelimine sahip grainlerin film yiizeyine paralel olan yonde tercihli olarak yonlendigi

goriilmektedir (Sekil 4.20 ve Sekil 4.21).

%20 N; akis oraninda ve alttas farkli bias gerilimlerinde iiretilen ince filmlerin
timiiniin (111) diizlemlerine sahip sahip taneciklerin film yiizeyine paralel olan yonde
tercihli yonelime sahip oldugu tespit edilmistir. Alttag bias geriliminin -25 V’den -200
V’a kadar artirildiginda, tercihli yonelimin siddetinde azalma meydana geldigi

goriilmektedir (Sekil 4.22, Sekil 4.23, Sekil 4.24 ve Sekil 4.25).

%10 N, akis oraninda ve -200 V alttas bias geriliminde iiretilen ince film igin
cok siddetli GIWAXS deseni elde edilmistir, fakat elde edilen bu desen rastgele olarak
yonlenmis taneciklerden elde edilmistir (Sekil 4.26).
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4.1.3. Kalinti Gerilme Sonuclari

Farkl1 film iiretim kosullarinda cam alttas tizerine biriktirilen TaN ince filmlerin
gerinim degerleri yani atomik diizlemler arasi d(hkl) mesafelerinde y agisina bagh
oalrak meydana gelen kiiciik degisimler, XRD kalint1 gerilme 6l¢iimleri yardimiyla elde
edildi ve elde edilen sonuglar kullanilarak d — Sinzt// grafikleri ¢izildi. Kalint1 gerilme
hesaplamalari, iretilen TaN ince filmlerin mekaniksel olarak izotropik olduklari
varsayilarak, izotropik varsayrm kullanilarak hesaplanmistir. Izotropik varsayima gore,
tiretilen TaN ince fillerin mekaniksel olarak izotropik varsayilmis yani elastik sabitler
(E, v) herhangi bir [hkl] dogrultularinin timiinde ayni oldugu kabul edilmistir. Kalint1
gerilme hesaplamalari, her drnek igin ayri ayri elde edilen d-sin®y grafiginin egimi ve

Yu ve ark. (2013) tarafindan teorik olarak hesaplanan elastik sabitler kullanilarak

hesaplandi.
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Sekil 4.27. TG serisi igin d-sin’y grafikleri

Cizelge 4.2. Farkl: alttas sicakliklarinda biriktirilen TaN ince filmlerin gerilme degerleri

Gerilme Degeri

Ornek Kodu  Alttas Sicakhgi °C)  d-sin’y Egimi (GPa)
TG100 100 -0,00836 -1,738
TG200 200 -0,01169 -2,436
TG300 300 -0,01101 -2,280
TG400 400 -0,00431 -0,899
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Farkli alttas sicakliklarinda biriktirilen ince filmlerin 1,7 GPa ile 0,8 GPa
degerleri arasinda degisen kompresif gerilme igerdikleri hesaplanmustir. Alttas sicaklig
100 °C’den 200 °C’ye artirildiginda gerilme degerinin arttigi, alttas sicakliginm 200
°C’den 300 °C’ye cikartilirken gerilme degerinde bir miktar azalma oldugu ve 400
°C’ye cikartildiktan sonra ise ¢ok biiyiik oranda azaldig: goriilmiistiir (Cizelge 4.2).
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Cizelge 4.3. Farkli N, akis oraninda biriktirilen TaN ince filmlerin gerilme degerleri

Ornek Kodu N Akis Orani (%) d-sinza// Egimi Gerilme Degeri
(GPa)
NG3 3 0,08781 18,72
NG5 5 -0,03786 -7,846
NG20 20 -0,01602 -3,330

Farkl1 N, akis oraninda biriktirilen ince filmlerde Ny akis oran1 %5°den %20’ye
cikartildiginda kompresif gerilme degerinin ¢ok biiyiik oranda azaldig1 goriilmektedir
(Cizelge 4.3). %3 N, akis oraninda iiretilen ince film i¢in 18,72 GPa degerinde ¢ekme
gerilmesi (tensile stress) hesaplanmasina ragmen, elde edilen d-sin?y bakilarak yapilan
Olcim sonuglarinin  uygun olmadigi goriilmiistiir. Bunun nedeni XRD 6-26
Ol¢iimlerinden bu 6rnek i¢in elde edilen (111) pik siddetinin diisiik olmas1 ve bu pik

etrafinda farkli y agilarinda diizlemler arasi1 d(hkl) mesafelerini 6l¢meye calisirken (111)
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piki icin pik siddetinin giderek azalmasi ve bu nedenle de d(hkl) mesafelerindeki ¢ok

kiigiik degisimlerin hesaplanamamasidir.
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Sekil 4.29. MG serisi i¢in d-sin’y grafikleri

Cizelge 4.4. Farkl: film biriktirme siirelerinde iiretilen TaN ince filmlerin gerilme degerleri

Film Biriktirme

Gerilme Degeri

v . 2 we e

Ornek Kodu Siiresi (dakika) d-sin“y Egimi (GPa)
MG10 10 -0,0063 -1,312
MG20 20 -0,02263 -8,894
MG40 40 -0,02055 -8,086
MG80 80 -0,00384 -0,802

Farkli film biriktirme siirelerinde biriktirilen ince filmlerin 8,9 ile 0,8 GPa
degerleri arasinda degisen kompresif gerilme igerdikleri hesaplanmistir. Film biriktirme
stiresi 20 dakikadan 40 dakikaya g¢ikartildiginda gerilme degerinde yaklasik 0,8 GPa
kadar azalirken, film biriktirme siiresi 80 dakikaya ¢ikartildiginda ise, gerilme degerinde
yaklagik 7,2 GPa kadar ¢ok biiyiik bir azalma meydana geldigi goriilmektedir (Cizelge
4.4).
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Cizelge 4.5. Alttas farkli bias geriliminde biriktirilen TaN ince filmlerin gerilme degerleri

- Alttas Bias By Gerilme Degeri

Ornek Kodu Gerilimi (Volt) d-sin“y Egimi (GPa)
BN20G200 -200 -0,01519 -3,115
BN20G100 -100 -0,00167 -0,346
BN20G50 -50 -0,0031 -0,696
BN20G25 -25 -0,00789 -1,644

%20 N, akis oraninda ve alttas farkli bias gerilimlerinde tretilen ince filmlerin

3,1 GPa ile 0,3 GPa degerleri arasinda degisen kompresif gerilme igerdikleri

hesaplanmistir. Alttas bias gerilimi -25 V’den -50 V’ye ve -50 V’den -100 V’a

cikartildiginda gerilme degerlerinde azalmanin meydana geldigi goriilmiis ve -200 V’a

cikartildiginda ise gerilme degerinde ¢ok biiyiik bir artisin meydana geldigi goriilmiistiir

(Cizelge 4.5).
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4.2. Paslanmaz Celik Alttas Uzerinde Biriktirilen TaN Ince Filmlerin
Sonuclari

4.2.1. XRD 6-260 Sonuglari

%* paslanmaz ¢gelik
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3 . | |

- . l l

Ur ' ' | | .
N ! jL jk 100°C
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20 [ derece ]

Sekil 4.31. TS serisi icin XRD sonuglari

Farkli alttas sicakliklarinda biriktirilen TaN ince filmlerin XRD 6-26 Slgiimleri
sonuglart kullanilarak yapilan analizler sonucunda, bu serideki biitiin 6rneklerin
hepsinin kiibik TaN fazinda kristallendigi goriilmekte olup, l¢timler sonucu elde edilen
piklerin biiyiikk bir kismi kiibik TaN fazini temsil etmektedir (PDF kart no: 00-065-
9404). Bu serideki ince filmlerin hepsi i¢in TaN (111), TaN (200) ve TaN (220) pikleri
elde edildi. 100 °C alttas sicakliginda iiretilen ince filmden farkli olarak, farkli alttas
sicakliklarinda iiretilen diger ince filmler igin sirasiyla 20 = 85.819°, 85.608° ve 85.737°
acilarinda TaN (311) pikleri tespit edildi (Sekil 4.31).
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% paslanmaz gelik
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Sekil 4.32. NS serisi igin XRD Sonuglar1

Farkli N, akis oranlarinda biriktirilen TaN ince filmlerin XRD 6-20 o6lgiimleri
sonuclar1 kullanilarak yapilan analizler sonucunda, %20 N, akis oraninda iiretilen ince
filmin kiibik TaN fazinda kristallendigi goriilmekte olup, Ol¢limler sonucu bu
ornektekten elde edilen piklerin tamamu kiibik TaN fazini temsil etmektedir (PDF Kkart
no: 00-065-9404). Bu serideki %3 ve %5 N, akis oranlarinda iiretilen ince filmlerin
sadece TaN (111) piklerine sahip olduklar1 goriilmistiir. %10 N, akis oraninda iiretilen

ince filmde kiibik TaN (110) piki gozlendi (PDF kart no: 00-025-1278) (Sekil 4.32).

Farkli film biriktirme siirelerinde {iretilen TaN ince filmlerin XRD 6-26
Ol¢iimleri sonuglari kullanilarak yapilan analizler sonucunda, bu serideki biitiin
orneklerin hepsinin kiibik TaN fazinda kristallendigi goriilmekte olup, dl¢limler sonucu
elde edilen piklerin biiyiik bir kismi kiibik TaN fazini temsil etmektedir (PDF kart no:
00-065-9404). 10 dakika ve 80 dakika film biriktirme siirelerinde iiretilen ince filmler
icin sadece TaN (111) piki elde edildi. Bu iki ince filmden farkli olarak, 40 dakika film
biriktirme stiresinde tretilen ince film i¢in TaN (111) pikiyle beraber TaN (200) ve
TaN (220) pikleri tespit edildi. 20 dakika film biriktirme siiresince {iiretilen ince film
icin TaN (111) pikiyle beraber TaN (200) piki tespit edildi (Sekil 4.33).
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%20 N, akis oraninda ve alttas farkli bias gerilimlerinde tiretilen TaN ince
filmlerin XRD 6#-26 6l¢iimleri sonuglar1 kullanilarak yapilan analizler sonucunda, bu
serideki biitlin 6rneklerin timii kiibik TaN fazinda kristallendigi goriilmekte olup,

Olciimler sonucu elde edilen piklerin biiyiik bir kismi kiibik TaN fazini1 temsil
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Sekil 4.33. MS serisi i¢cin XRD sonuglari
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Sekil 4.34. BN20S serisi i¢in XRD sonuglari

etmektedir (PDF kart no: 00-065-9404) (Sekil 4.35).
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Sekil 4.35. BN10S serisi icin XRD sonuglari

%10 N, akis oraninda ve alttas farkli bias gerilimlerinde iiretilen TaN ince
filmlerin XRD 6-26 ol¢iimleri sonuglar1 kullanilarak yapilan analizler sonucunda, bu
serideki biitlin 6rneklerin tiimii TaNo; fazinda kristallendigi goriilmekte olup, 6l¢timler
sonucu elde edilen piklerin biiyiik bir kism1 TaNg; fazini1 temsil etmektedir (PDF kart
no: 00-025-1278) (Sekil 4.35).

XRD 6-260 taramas1 Ol¢limleri sonucunda Bragg kirmim pikinin elde edildigi
diizlem (hkl), bu diizlem i¢in elde edilen maksimum siddet (Imax), Bragg kirinim pikinin
elde edildigi 26 ac1 degeri, elde edilen atomik diizlemler arasi d(hkl), maksimum pik
yar1 genislik (FWHM) ve kristalit boyut parametrelerine ait elde edilen veriler Cizelge

4.6’da verilmistir.
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Cizelge 4.6. Paslanmaz gelik alttaslar tizerine biriktirilen TaN ince filmlerin XRD 6-20

sonuglari
) I Kristalit
Ornek Kodu hkl max 20 (°) d(hkl) (A) FWHM (°) Boyut
(Cps) (A)
TaN (111) 1097 | 41,513 2,52382 0,646 169,7
TS100 TaN (200) 352 48,544 2,17587 0,500 225,0
TaN (220) 286 70,678 1,54635 0,763 164,6
TaN (111) 727 41,632 2,51690 0,599 183,1
TS200 TaN (200) 885 48,624 2,17248 0,569 197,7
TaN (220) 270 71,107 1,53825 0,443 284,2
TaN (311) 274 85,819 1,31371 0,169 829,9
TaN (111) 895 41,493 2,52496 0,689 159,1
TS300 TaN (200) 607 | 48,5942 | 2,17375 0,762 1475
TaN (220) 298 70,911 1,54194 0,192 654,0
TaN (311) 244 85,608 1,31632 0,355 393,3
TaN (111) 2622 | 41,630 2,51704 0,747 146,7
TS400 TaN (200) 813 48,544 2,17588 0,840 133,8
TaN (220) 359 70,991 1,54042 0,779 161,5
TaN (311) 315 85,737 1,31473 1,081 129,3
NS3 TaN (111) 3246 | 42,095 2,49045 0,633 173,5
TaNy 4 (110) | 3245 | 42,097 2,49038 0,666 165,5
NS5 TaN (111) 1005 | 41,360 2,53271 1,291 84,9
NS10 TaNg4 (110) 758 43,344 2,42200 3,179 34,7
TaN (111) 2296 | 41,530 | 2,522820 0,793 138,2
NS20 TaN (200) 616 48,524 2,17672 1,211 92,8
TaN (220) 268 71,362 1,53909 0,528 238,8
TaN (311) 254 85,458 1,31818 0,704 186,6
MS10 TaN (111) 605 41,658 | 2,511539 0,570 192,3
MS20 TaN (111) 1052 | 41,470 2,52632 1,016 107,9
TaN (200) 366 48,462 2,17933 0,901 1247
TaN (111) 2326 | 41,468 2,52844 1,002 109,3
MS40 TaN (200) 600 48,470 2,17901 1,645 68,3
TaN (220) 282 71,124 1,5372 0,766 164,6
MS80 TaN (111) 13896 | 41,667 2,51487 0,603 182,0
BN20S200 TaN (111) 1673 | 40,905 2,55967 2,098 52,1
TaN (111) 3494 | 41,269 2,53809 0,931 117,7
BN205100 TaN (200) 277 48,454 | 2,179661 0,732 153,6
TaN (111) 5747 | 41,599 2,51883 0,573 191,3
BN20S50 TaN (200) 312 48,628 2,17233 0,737 152,7
TaN (220) 328 70,969 1,54084 0,638 200,3
Ta (111) 4139 | 41,598 2,51886 0,626 175,1
BN20S25 TaN (200) 417 48,488 2,17824 0,844 133,1
TaN (220) 304 70,972 1,540078 0,573 219,8
TaN (311) 235 85,370 1,31928 0,500 278,8
TaN (111) 359 38,649 2,70288 0,469 231,5
BN105200 TaNg, (110) 629 44,515 2,36940 1,153 96,0
BN10S100 TaNg, (110) | 1067 | 43,091 2,43553 2,909 37,9
BN10S50 TaNg, (110) 891 43,858 2,395 2,641 41,8
BN10S25 TaNg, (110) 726 43,432 2,41733 3,162 34,9
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Paslanmaz celik alttas tizerine farkli film tiretim parametrelerinde biriktirilen
TaN nitriir ince filmlerin XRD 6-26 Olglimleri sonuglarina bakilarak, -10 N, akis
oraninda ve alttas farkli bias gerilimlerinde iiretilen ince film serisi disindaki diger
serilerdeki ince filmlerin kiibik TaN fazinda kristallendikleri ve en siddetli pik olarak
260 = 41,650° TaN (111) pikine sahip olduklar: tespit edilmistir. TaN (111) fazina sahip
olan ince filmler i¢in X-Isinlar1 kalintt gerilim Sl¢timleri bu pik iizerinden yapildi.
TaNo1 fazinda kristallenen ince filmler i¢in 20 = 44,114° piki iizerinden X-Isinlari

kalint1 gerilme Slgiimleri gerceklestirildi.

XRD 6-26 olgtimlerine gore, kiibik TaN fazinda kristallenen orneklerde (111)
yonelimine sahip ve ylizey normaline paralel tercihli yonelimin oldugu tespit edilmistir.
TaNp 1 fazindaki ornekler iginse (110) ydnelimine sahip ve ylizey normaline paralel
tercihli yonelimin oldugu goriilmistir. XRD 6-26 olctimleri yardimiyla elde edilen
yiizey normaline paralel olan tercihli yonelim durumu diizlemsel olmayan yonelim

olarak adlandirilir.
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4.2.2. XRD Pole Figure Sonuclari

. .
. ‘
. .
. ‘

Sekil 4.36. TS serisi i¢in pole figure gosterimleri

100°C
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Sekil.4.37. NS serisi i¢in pole figure gosterimleri
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Farkli alttag sicakliklarinda iiretilen ince filmler ic¢in elde edilen pole figure
gosterimlerine bakilarak, 400 °C alttas sicakliginda {iretilen ince filmin (111)
diizlemlerine sahip kristalitlerden elde edilen figure gosterimlerinde (111) diizlemine
sahip kristalitlerin tam merkezde (y=0°) ve film yiizeyine paralel olarak tercihli
yonelime sahip olduklar1 goriilmiis ve bu tercihli yonelimin @ agisindan (dondiirme
acis1) bagimsiz oldugu tespit edilmistir. (200) ve (220) diizlemlerine sahip Kristalitlerin
ise, rastgele yonelimlere sahip olduklar1 gériilmektedir (Sekil 4.36).

Farkli N, akis oranlarinda iiretilen ince filmler i¢in elde edilen pole figure
gosterimlerine bakilarak, %20 N, akis oraninda liretilen ince filmin (111) diizlemlerine
sahip kristalitlerden elde edilen pole figure gosterimlerinde (111) diizlemine sahip
kristalitlerin tam merkezde (y=0°) ve film yiizeyine paralel olarak tercihli yonelime
sahip olduklar1 goriilmiis ve bu tercihli yonelimin @ agisindan (dondiirme agisi)
bagimsiz oldugu tespit edilmistir. (110), (211), (200) ve (220) diizlemlerine sahip

kristalitlerin ise, rastgele yonelimlere sahip olduklar1 goriilmektedir (Sekil 4.37).
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10 dakika
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Sekil 4.38. MS serisi i¢in pole figure gosterimleri

40 dakika

80 dakika
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Sekil 4.39. BN20S serisi i¢in pole figure gosterimleri
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-50 vV
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Sekil 4.40. BN10S serisi i¢in pole figure gosterimleri

110
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40 dakika ve 80 dakika film biriktirme siirelerinde iiretilen ince filmlerin (111)
diizlemlerine sahip kristalitlerin film yiizeyine paralel yonde tercihli olarak yoneldikleri
tespit edilmistir. (200) ve (220) diizlemlerine sahip Kristalitlerin ise rastgele olarak

yoneldikleri goriilmiistiir (Sekil 4.38).

%20 N, ve alttag farkli bias geriliminde iiretilen ince filmlerin, (111)
diizlemlerine sahip kristalitler tanecikler i¢in, merkezde (y=0°) meydana gelen merkez
halkanin siddeti alttas bias gerilimi arttik¢a, azalmaktadir. (200) ve (220) diizlemlerine
sahip kristalitlerin ise rastgele olarak yoneldikleri tespit edilmistir (Sekil 4.39).

%10 N, ve alttas farkli bias geriliminde {iretilen ince filmlerin, (110), (200) ve
(211) diizlemleri igin yapilan pole figure 6lgiimlerinde bu diizlemlere sahip Kristalitler

icin tercihli yonelim tespit edilmemistir (Sekil 4.40).
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4.2.3. XRD Kalint1 Gerilme Sonuclari
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Sekil 4.41. TS serisi i¢in d-sin’y grafikleri

Cizelge 4.7. Farkli alttas sicakliklarinda biriktirilen TaN ince filmlerin gerilme degerleri

Gerilme Degeri

Ornek Kodu  Alttas Sicakhg (°C) d-sin“y Egimi (GPa)
TS100 100 -0,00864 -1,90
TS200 200 -0,00903 -2,08
TS300 300 -0,0143 -2,98
TS400 400 -0,00854 -1,80

Farkli alttas sicakliklarinda biriktirilen ince filmlerin 2,9 GPa ile 1,8 GPa
degerleri arasinda degisen kompresif gerilme igerdikleri hesaplanmustir. Alttas sicaklig
100 °C’den 200 °C’ye artirildiginda gerilme degerinin 0,18 GPa arttif1, alttas
sicakligmin 200 °C’den 300 °C’ye ¢ikartilirken gerilme degerinin 0,9 GPa artt131 ve 400
°C’ye ¢ikartildiktan sonra 1,18 GPa kadar azaldig1 goriilmiistiir (Cizelge 4.7).
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Sekil 4.42. NS serisi icin igin d-sin®y grafikleri

Cizelge 4.8. Farkli N, akis oranlarinda biriktirilen TaN ince filmlerin gerilme degerleri

Gerilme Degeri

Ornek Kodu N, Akis Orami (%) d-siny Egimi (GPa)
NS3 3 -0,02136 -4,54
NS5 5 -0,0307 -6,40

NS10 10 -0,00835 +1,84
NS20 20 -0,01264 -2,64

Farkli N, akis oraninda biriktirilen ince filmlerde N, akis oran1 %5’den %10’a
cikartildiginda kompresif gerilme durumunun ¢ekme gerilmesi durumunda donistigii
goriildii. N, akis oran1 %10°da %20’ye ¢ikartildiginda ise ¢ekme gerilmesi durumunun

kompresif gerilme durumuna dondigi gézlendi ve gerilme degerinin ¢ok biiyiik oranda

azaldig: gorildii (Cizelge 4.8).
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Sekil 4.43. MS serisi icin d-sin?y grafikleri

Cizelge 4.9. Farkli film biriktirme siirelerinde tretilen TaN ince filmlerin gerilme degerleri

Ornek Kodu

Film Biriktirme

d-sin“y Egimi

Gerilme Degeri

Siiresi (dakika) (GPa)
MS10 10 -0,01512 -3,17
MS20 20 -0,01665 -3,48
MS40 40 -0,01666 -3,48
MS80 80 -0,00561 -1,17

Farkli film biriktirme siirelerinde biriktirilen ince filmlerin 3,48 GPa ile 1,17

GPa degerleri arasinda degisen kompresif gerilme igerdikleri hesaplanmugstir. Film

biriktirme siiresi 10 dakikadan 20 dakikaya ¢ikartildiginda gerilme degerinde bir miktar

artmanin oldugu, film biriktirme siiresi 40 dakikaya e¢ikartildiginda ise, gerilme

degerindeki degisimin meydana gelmedigi ve film biriktirme siiresi 80 dakikaya

cikartildiginda 2,3 GPa kadar ¢ok biiyiik bir azalma meydana geldigi gortilmektedir

(Cizelge 4.9).
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Sekil 4.44. BN20S serisi i¢in d-siny grafikleri

Cizelge 4.10. Alttas farkli bias gerilimlerinde biriktirilen TaN ince filmlerin gerilme degerleri

Alttas Bias

Gerilme Degeri

i & 4
Ornek Kodu Gerilimi (Volt) d-sin“y Egimi (GPa)
BN20S200 -200 -0,01309 -2,70
BN20S100 -100 0,00115 -0,23
BN20S50 -50 -0,00409 -0,85
BN20S25 -25 -0,00508 -1,06

%20 N, akis oraninda ve alttag farkli bias gerilimlerinde iiretilen ince filmlerin
2,7 GPa ile 0,23 GPa degerleri arasinda degisen kompresif gerilme igerdikleri
hesaplandi. Alttas bias gerilimi -25 V’den -100 V’ye artirilirken gerilme degerlerinde

azalmanin meydana geldigi, alttas bias gerilimi 200 V’a ¢ikartildiginda ise gerilme

degerinde 2,27 GPa’lik ¢ok biiyiik bir artisin oldugu gozlendi (Cizelge 4.10).
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Sekil 4.45. BN10S serisi i¢in d-sin®y grafikleri
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Cizelge 4.11. Alttas farkli bias gerilimlerinde biriktirilen TaN ince filmlerin gerilme degerleri

. Alttas Bias A .. . Gerilme Degeri

Ornek Kodu Gerilimi (Volt) d-sin“y Egimi (GPa) g
BN10S200 -200 -0,03362 -7,47
BN10S100 -100 -0,03512 -7,68
BN10S50 -50 0,00538 1,18
BN10S25 -25 0,00858 1,89

%10 N, akis oraninda ve alttas farkli bias gerilimlerinde tiretilen ince filmlerden

-25 V ve -50 V alttas bias geriliminde firetilen ince filmlerin 1,89 GPa ve 1,18 GPa

degerlerinde ¢ekme gerilmesi igerdikleri ve alttag bias gerilimi -25 V’den -50 V’ye

cikartildiginda gerilme degerinde 0,71 GPa kadarlik bir azalmanin meydana geldigi

tespit edildi. -100 ve -200 V alttas bias geriliminde iiretilen ince filmlerin 7,68 ve 7,47

GPa degerlerinde kompresif gerilme icerdikleri ve alttas bias gerilimi -100 V’den -200

V’ye cikartildiginda gerilme degerinde 0,21 GPa kadarlik bir azalmanin meydana

geldigi tespit edildi (Cizelge 4.11).
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5. SONUC VE ONERILER

X-1ginlar1 kirinimui teknigi, kalinti gerilme analizi yapmak i¢in gelistirilmis olan
en iyi, kullanish ve uygun tekniklerden biridir. Bu teknigin en énemli avantajlarindan
biri hazarsiz bir analiz teknigi olmasidir yani 6lglimiin yapildigi malzemeyi tahrip
etmeyecek Ozellikte olmasidir. Bu teknikte atomik diizlemler arasindaki d(hkl)
mesafeleri birer gerinim Ol¢ermis gibi davranmaktadir ve bir materyaldeki kalinti
gerilme varligi, X-iginlar1 kirmim piklerinin agisal konumlarinda (pozisyonlarinda)
kaymalar meydana getirmektedir ve piklerin konumlarindaki bu degisim d(hkl)
mesafelerindeki degisimin oldugu anlamina gelmektedir. XRD kalint1 gerilme analizi
teknigi temel olarak, d(hkl) mesafelerindeki kiigiik Ad degisimlerinin y agilarina gore,
belirlenmesi  temeline dayandigindan dolay1 sadece kristalik ve polikristalik
malzemelere uygulanabilmektedir. Ayrica XRD kalinti gerilme analizi incelenen
materyalin Kkristalik veya polikristalik olmasi sartiyla, hem izotropik hemde anizotropik
ozellikteki materyallere uygulanabilir fakat daha once bahsedildigi gibi d(hkl)-siny
tekniginin egiminden faydalanarak, kalinti degerlerinin hesaplanabilmesi igin, analizi
yapilacak malzemenin igerisinde homojen olarak dagilmis olan gerinim durumunun
mevcut olmasi gerekmektedir. Incelenen malzeme bir ¢ekme (tensil) gerilmesi
durumunda oldugunda d(hkl) mesafeleri artar. Eger bu malzeme bir kompresif gerilme

oldugunda ise, d(hkl) mesafeleri azalir.

Bu tez ¢alismasinda iiretilen ince filmlerin kalint1 gerilme hesaplamalari, XRD
kalint1 gerilme Ol¢iimleri sonucu elde edilen d-Sinzl// grafikleri kullanilarak ve Yu ve
ark. (2013) tarafindan yapilan calismada TaN malzemeler icin teorik yontemlerle
yapilan hesaplamalar sonucu elde edilen elastik sabitler (Young modiilii ve Poisson
Orani) kullanilarak hesaplanmistir. Cam alttaslar tizerine biriktirilen TaN ince filmlerin
biiyiik cogunlugunun kiibik TaN fazinda (111), (200) ve (220) diizlemleri i¢in sirasiyla
20 = 35,87°, 41,64° ve 60,47° acilarinda Bragg kirmim pikleri elde edildi, elde edilen en
siddetli (111) piki igin, 20 = 35,87° agis1 etrafinda yapilan kalinti gerilme analizi
sonucunda, orneklerin biiyiik ¢cogunlugunun yaklasik 9 GPa ile 1,6 GPa (9000 ile 160
MPa) seviyesinde kompresif gerilme durumunlarina sahip olduklari hesaplanmistir.
Paslanmaz ¢elik alttaglar {izerine biriktirilen TaN ince filmlerin biiyiik ¢ogunlugunun

kiibik TaN fazinda (111), (200) ve (220) diizlemleri igin sirasiyla 26 = 41,65°, 48,474°
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ve 70,97° acilarinda Bragg kirmim pikleri verdigi, ve TaNg; fazinda olan 6rneklerin
(110), (200) ve (211) diizlemleri igin sirasiyla 20 = 44,11°, 64,170° ve 80,16° Bragg
kirmim pikleri verdigi dlgiildii. TaN fazindaki 6rnekler igin elde edilen en siddetli (111)
piki i¢in, 26 = 41,65° acis1 etrafinda yapilan kalint1 gerilme analizi sonucunda, yaklasik
6,1 GPa ile 1 GPa (610 ile 1000 MPa) seviyesinde kompresif gerilme durumlarina sahip
olduklar1 hesaplanmistir. TaNg ;1 fazindaki érnekler i¢in, 20 = 44,11° etrafinda yapilan
kalint1 gerilme analizleri sonucunda ise, bu 6rneklerin kristalik oranlarinin diisiik olmas1
nedeniyle, diizensiz gerinim durumlarina sahip olduklar: tespit edilmistir. Uretilen ince
filmler biiyiik bir kismmin kompresif gerilme icerdigi tespit edilmistir. Uretilen ince
filmlerde meydana gelen gerilme durumlarinin, alttas ve biriktirilen filmin uyusmazligi,
alttas ve biriktirilen filmin termal genlesme katsayilari arasindaki fark, film {iretim
kosullarina bagli olarak {iretilen ince filmlerin tanecik boyutlarinin biiylimesi veya
kiigiilmesi, tretilen ince filmdeki kristallesme orani ve tiretilen ince filmlerde tiretim
kosullarindan meydana gelen yapisal kusurlardan dolayr meydana geldigi

distiniilmektedir.

TG serisi i¢in farkli alttas sicakliklarinda iiretilen ince filmlerde 400 °C iiretilen
filmin en diisilk gerilme durumuna sahip oldugu goriildi. Gerilme degerinin
azalmasinin nedeni, alttas sicakliginin artirilmasiyla beraber kristallesme oraninin
artmast ve tanecik boyutlarmin kii¢iilmesinden dolayr atomik diizlemler arasi

mesafelerin kii¢iilmesinden dolay1 meydana geldigi diistiniilmektedir.

NG serisi i¢in Ny akis oraninda iiretile ince filmlerde, N, oraninin artirilmasiyla
beraber, vakum odaciginda reaksiyona giren N, oran1 artmakta ve bu nedenle
kristallesme orani artmakta, gerinim dagilimi daha homojen hale gelmektedir. N, oranin
arttikca kompresif gerilme degerlerinin azaldig1 goriilmektedir. Bunun nedeni, tanecik
boyutunun kiiciilmesiyle beraber atomik diizlemler arasindaki mesafenin kiigiilmesi

olabilir.

MG serisi i¢in farkli film biriktirme siirelerinde iiretilen ince filmlerde film
biriktirme siiresi arttik¢a tanecik boyutunun azaldigi bu nedenle de kompresif gerilme

degerlerinin arttig1 gézlendi.
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BN20G serisi i¢in %20 N, oraninda ve alttas farkli bias geriliminde iiretilen ince
filmlerde gerinim dagilimlarinin homojen olmayan bir egilim gosterdigi tespit edildi.
-200 V bias geriliminde {iiretilen filmin gerinim dagiliminin serideki diger ince filmlere
gore daha homojen oldugu ve yaklasik 1,6 GPa (160 MPa) kompresif gerilme degeri
icerdigi belirlendi.

NS serisi i¢in farkli N, akis oranlarinda iiretilen ince filmlerde, %3 N» akis
oraninda tretilen ince filme, N, oranmin diisiik olmasi sebebiyle vakum odaciginda
reaksiyona giren N orani1 azalmakta ve bu nedenle biriktirilen filmin kristallesme orani
diismektedir. %5 ve %20 N, oraninda iiretilen filmlerde kristallesme oraninin arttigi ve
gerinim dagiliminin homojen oldugu goriildi. %10 N, oraninda TaNg1 fazi elde edildi

ve elde edilen gerinim dagiliminin homojen olmadigi tespit edildi.

MS serisi i¢in farkli film biriktirme siirelerinde iiretilen filmlerin gerinim
dagilimlarinin homojen oldugu ve 80 dakika film biriktirme siiresinde {iretilen filmin en

diisiik gerilme sahip oldugu tespit edildi.

BN20S serisi i¢in iiretilen ince filmlerden -25 V bias geriliminde iiretilen filmin
serideki digre filmlere gore ¢ok daha homojen gerinim dagilimina sahip oldugu goriildii.
BN10S serisi i¢in %10 Nj ve alttag farkli bias gerilimlerinde iiretilen ince filmlerden
-100 V bias geriliminde iiretilen filmin serideki diger filmlere gére ¢ok daha homojen

gerinim dagilimina sahip oldugu tespit edildi.

Genel olarak, TS serisi i¢in paslanmaz celik alttaslar lizerine liretilen ince
filmlerdeki gerinim dagilimlarinin, TG serisi i¢in cam alttagliklar tlizerine biriktirilen
ince filmlere gore cok daha diizenli oldugu goriilmektedir. Bunun nedeni kristalik
yapida olan paslanmaz alttagin, amorf yapida olan cam alttasa gore biriktirilen filmle

daha iyi uyusmasidir.

GIWAXS texture oOlglimlerinde, elde edilen sonuglar ve 2-boyutlu detektor
goriintiilerinden cam alttaslar iizerinde biriktirilen TaN ince filmlerin, bliylik kisminin
izotropik yoOnelim durumlarina sahip olduklari, bazi Orneklerin (111) ve (200)
diizlemlerinde ¢ok siddetli olmayan tercihli yonelim durumlarinda olduklar1 ve %10 N>
akig oraninda —200 V alttag negatif gerilim kosullarinda biriktirilen 6rnegin ise, (111)

diizlemilerine sahip ¢ok siddetli GIWAXS desenine sahip oldugu fakat elde edilen
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desenin alttag yiizeyine paralel veya alttas ylizeyine dik olan yonde olmamasi sebebiyle
diizlemsel veya diizlemsel olmayan tercihli yonelim durumunda olmadigi elde edilen

desenin rasgele olarak yonelmis (111) diizlemlerinden elde edildigi tespit edilmistir.

XRD pole figure 6l¢iimlerinden paslanmaz gelik alttaglar iizerinde biriktirilen
TaN ince filmlerde tercihli yonelim durumu ydnelim durumu tespit edilmedi. incelenen
orneklerin biiyiik bir kisminin rasgele yonelmis kristalografik yonelimlere tespit oldugu
tespit edildi. Orneklerden bir kisminin ise, XRD 6-26 &lciimlerini destekleyecek sekilde
alttas ylizeyine paralel olarak yonlenmis (111) diizlemlerine sahip diizlemsel olmayan

fiber tercihli yonelim durumlarina sahip olduklar1 gézlenmistir.

Uretilen ince filmlerde cok yiiksek ¢cekme gerilmesinden dolayr meydana gelen
catlak ve cok yiiksek kompresif gerilmeden dolayr meydana gelen yigilma/burulmalar
cok yiiksek ¢oziiniirlikliit TEM veya SEM cihazlar1 yardimiyla tespit edilebilir. Daha
sonraki ¢aligmalar i¢in nanoindentasyon teknigiyle sertlik Ol¢limleri yapilarak, farkli
film tretim kosullarinda tretilen ince filmlerin XRD kalint1 gerilme analiziyle elde
edilen gerilme degerleri ve sertlik degerleri arasindaki iligki incelenebilir. Ayrica in-situ
gerilme Olglimleri yani film biriktirme asamasinda magnetron sagtirma cihazina monte
edilmig, multiple-beam optical stress sensor (MOSS) sistemi kullanilarak film
biriktirme asamasinda film biriktirme kosullarina bagli olarak meydana gelen

gerilmelerin gelisimi hakkinda bilgi elde edilebilir.
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