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OZET

YUKSEK LISANS TEZI

YUKSEK VAKUM ORTAMINDA URETILEN BaxMgi-xF2 ALASIMININ
MORFOLOJIK OZELLIKLERINE ATOMIK KONSANTRASYONUN
ETKIiSIiNIiN INCELENMESI

Ezgi BARIS

istanbul Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii

Fizik Anabilim Dah

Damsman : Prof. Dr. Feyza GUZELCIMEN
II. Damisman : Doc. Dr. Biikem TANOREN

Bu tez ¢alismasinda; yenilik¢i malzemelerden olan hem BaF>, MgF> bilesikleri hem de BaxMg;.-
xF2 alasim ince filmleri, radyo frekansi (rf) magnetron sigratma yontemi ile yiiksek vakum
ortaminda cam ve silisyum (Si) alttaglar lizerine nanometrik boyutta (100 + 10 nm)
biriktirilmistir. Yiiksek vakum ortaminda BaF> (%99 saflikta) ve MgF2> (%99 saflikta) hedef
malzemeler kullanilmas1 ve bu hedeflere uygulanan gii¢ seviyelerinin degistirilmesi ile farkl
atomik konsantrasyonlarda BaxMgixF> alagim kaplamalar1 ayni ortam kosullarinda ve ayni
anda olusturulmustur. Malzeme Orneklerinin mikro yapis1t ve ylizey karakterizasyonu
spektroskopik ve mikroskobik yontemler yardimiyla analiz edilerek, morfolojik ozellikleri
incelenmesi amaglamstir.

Malzemelerin yiizey karakterizasyonu kisminda; 1yi bir 2- ve 3-boyutlu topografik goriintiileme
teknigi olan atomik kuvvet mikroskopisi (AKM), ince filmlerin ylizey morfolojisini
aydinlatmak i¢in giiclii bir yiizey teknigi olan taramali elektron mikroskopisi (SEM) ve 2-
boyutlu ileri mikroskobik yiizey akustik goriintiileme teknigi olan taramali akustik mikroskopi
(TAM) teknigi kullanilmistir. AKM teknigi ile BaxMgixF2 alasim malzemelerin 3-boyutlu
ylizey gorlntiisii alinarak yiizey piirtizliiliik degerleri ve tanecik boyutlar1 elde edilmistir. SEM
teknigi ile her bir malzeme i¢in nanometrik boyutta parcacik boyutlar1 belirlenmis ve ylizey
homojenligi hakkinda bilgi elde edilmistir. TAM teknigi ile drneklerin 2-boyutlu yiizey akustik
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goriintlisi haritalanmis ve ylizey akustik empedans degerleri belirlenmis ve malzemelerin
mikro sertligi hakkinda bilgi elde edilmistir.

Malzemelerin mikro yapisal karakterizasyonu kisminda; taramali elektron mikroskopisi/ener;ji
dagilimhi X-151m1 spektroskopisi (SEM-EDS) teknigi kullanilarak kantitatif elementel analizi
gercgeklestirilmis ve atomik bilesimlerin stokiyometrik oranlari belirlenmistir.

Bu tez ¢alismasinda; hem BaF, ve MgF, bilesikleri hem de BaxMgi«F> alasim kaplama
orneklerinin AKM, SEM, SEM-EDS ve TAM ol¢timleri sonucunda elde edilen verilerin
degerlendirilmesi ile, atomik konsantrasyon parametresinin malzemenin morfolojik 6zellikleri
lizerinde meydana getirdigi etki tespit edilmistir. Uretilen ince filmlerin farkli optoelektronik
uygulamalari, seramik endiistrisi ve ylizey akustik dalgalarini kullanan cihazlar i¢in uygun bir
malzeme olarak kullanilabilirligi ortaya konmustur.

Ocak 2023, 68 sayfa.

Anahtar kelimeler: BaxMgi.<F; ince film alagimlari, rf magnetron sigratma teknigi, atomik
kuvvet mikroskopisi, taramali elektron mikroskopisi, taramali elektron
mikroskopisi/enerji dagilimhi X-1s1n1 spektroskopisi, taramali akustik
mikroskopisi, yiizey karakterizasyonu, yapisal karakterizasyon
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SUMMARY

M.Sc. THESIS

INVESTIGATION OF THE EFFECT OF ATOMIC CONCENTRATION ON
MORPHOLOGICAL PROPERTIES OF BaxMgi-xF2: ALLOY PRODUCED IN
HIGH VACUUM ENVIRONMENT

Ezgi BARIS

Istanbul University
Institute of Graduate Studies in Sciences

Department of Physics

Supervisor : Prof. Dr. Feyza GUZELCIMEN
Co-Supervisor : Assoc. Prof. Dr. Biilkem TANOREN

In this thesis study, both hem BaF>, MgF, compounds and BaxMg;xF> alloy thin films, one of
the innovative materials, were deposited on glass and silicon (Si) substrates in nanometric size
(100£10 nm) in a high vacuum environment by radio frequency (rf) magnetron sputtering
method. Using BaF2 (99% purity) and MgF2 (99% purity) target materials in a high vacuum
environment and changing the power levels applied to these targets, BaxMgi«xF» alloy coatings
at different atomic concentrations were formed under the same ambient conditions and at the
same time. The microstructure and surface characterization of the material samples were
analyzed with the help of spectroscopic and microscopic methods, aiming to examine the
morphological properties.

In the surface characterization of materials, atomic force microscopy (AKM), a good 2- and 3-
dimensional topographic imaging technique, scanning electron microscopy (SEM), a robust
surface technique to elucidate the surface morphology of thin films, and scanning acoustic
microscopy, a 2-dimensional advanced microscopic surface acoustic imaging technique (TAM)
technique was used. With the TAM technique, the 2-dimensional surface acoustic image of the
samples was mapped, the surface acoustic impedance values were determined, and information
about the microhardness of the materials was obtained. Surface roughness values and grain
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sizes were obtained by taking 3-dimensional surface images of BaxMgi.xF2 alloy materials with
the AKM technique. Nanometric particle sizes were determined for each material with the SEM
technique, and information about surface homogeneity was obtained.

In the microstructural characterization of materials, quantitative elemental analysis was
performed using scanning electron microscopy/energy dispersive X-ray spectroscopy (SEM-
EDS) technique, and stoichiometric ratios of atomic compositions were determined.

In this thesis study, By evaluating the data obtained as a result of AKM, SEM, SEM-EDS and
TAM measurements of both BaF,, MgF> compounds and BaxMgi<F»> alloy coating samples,
the effect of the atomic concentration parameter on the morphological properties of the material
was determined. The usability of the produced thin films as a suitable material for different
optoelectronic applications, ceramic industry and devices using surface acoustic waves has
been indicated.

January 2023, 68 pages.

Keywords: BaxMgi«F> thin film alloys, rf sputtering method, atomic force microscopy,
scanning electron microscopy/energy dispersive X-ray spectroscopy, scanning
acoustic microscopy, surface characterization, structural characterization
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1. GIRIS

Ince film bilesik/alasim malzemeler, son senelerde gerek iilkemizde gerek diinya ¢apinda
hizlica popiilerlik kazanan uygulamalar arasinda yer almaktadir. Giin gectikge gelisen teknoloji
sayesinde nano-bilim ve nano-teknoloji alaninda yapilan bilimsel calismalar, c¢esitli
uygulamalarin gelisim siireglerine 151k tutacak nitelikte olmustur. Ince film kaplama teknolojisi
ile iiretilen nano malzemeler, bu malzemelerin kullanilmasi ile elde edilen arag-gereclerin
yiizey, optik, elektronik ve mekanik 6zelliklerinde yiiksek oranda iyilestirme saglamaktadir.
Yaygin bir kullanim alanina sahip olan ince filmler, yansima 6nleyici kaplamalar, optik diskler,
devre elemanlarmin yapimi, hafiza diskleri gibi bircok alanda kendilerine yer bulmaktadir
(Sonmezoglu ve dig., 2012). Son yillarda, ince film bilesik/alagim kaplamalari, yiizey akustik
dalgalar1 kullanilan cihazlarda da kullanilabilmektedir. Bu gibi cihazlarin genelde yariiletken
bilesik tabanli olduguna dikkat c¢ekilirse, yariiletkenlerin Onemi goz Oniinde
bulundurulmaktadir. Bunun yami sira giiniimiizde, yariiletken bilesiklerin farkli atomik
konsantrasyonlarda olusturabilecegi alasim nano malzemelerin de yukarida bahsi gecen farkli
uygulamalarda kullanilabilirligi konusunda kaynak olacagi diisiiniilebilir. Burada, atomik
konsantrasyon degisken parametresi nano malzemelerin yiizey, optik, elektrik, mekanik ve

akustik 6zelliklerinde 6nemli bir belirleyici olabilmektedir.

Ince film kaplamalar1 elde etmek icin, hizmet ettikleri amaca yonelik farkl iiretim teknikleri
gelistirilmistir. Bu tekniklerden baslicalari; kat1 fazda, sivi fazda ve buhar fazda kaplama olarak
kategorize edilebilir. Her bir teknigin kendi icerisinde avantaj/dezavantajlart bulunmaktadir.
Buhar fazda kaplama tekniklerinden biri olan radyo-frekans (rf) magnetron sigratma teknigi,
diistik alttas sicakligina sahip olmasi, diisiik maliyet ile iiretim saglanmasi ve yiiksek diizeyde
kaplama yapilabilmesi 6zellikleri nedeniyle glinlimiizde arastirmalar i¢in siklikla tercih edilen

bir yontemdir.

BaF> ve MgF, bilesik ince filmler, optolektronik uygulamalarda ve bilhassa seramik
endistrisinde kullanish olan 6zellikleri sayesinde 6nemli materyallerdendir. Simdiye kadar
BaxMgi«F: ince film alagim nano malzemeleri, ¢ogunlukla BaF, ve MgF: ikili bilesiklerinden

olusup fiziksel ve kimyasal biriktirme teknikleri ile gelistirilmektedir.



Bu tez ¢alismasinda, rf magnetron si¢gratma teknigi kullanilarak yiiksek vakum ortaminda, n tipi
silisyum (Si) ve kuvars cam alttaglar iizerinde nanometrik boyutta (~100 nm) hem BaF, ve
MgF> bilesikleri hem de farkli atomik konsantrasyonlara sahip BaxMgixF2 ince film

kaplamalar elde edilmistir.

Bu tez c¢alismasinin amaci, {retilen nano malzemelerin mikro yapisal ve yiizey
karakterizasyonu c¢esitli spektroskopik ve mikroskobik tekniklerle arastirilarak, literatiire
atomik konsantrasyon degisken parametresinin morfolojik 6zelliklere etkisinin analiz edilmesi
ve elde edilen verilerle ilgili uygulama alanlarina katki saglamaktir. Bu tez c¢alismasinin,
iiretilen BaxMgi.xF> alasimlarinin seramik endiistrisinde, optoelektronik uygulama alaninda ve
yiizey akustik dalgalar1 kullanilan cihazlarda kullanilabilirligi ile ilgili 6nemli bir kaynak

olacag diistiniilmektedir.

Malzemelerin ylizey karakterizasyonu kisminda; giivenilir bir 3-boyutlu topografik
goriintlileme teknigi olan atomik kuvvet mikroskobu (AKM) ile BaF, ve MgF> bilesikleri ile
BaMg;.xF> alasim malzemelerinin 2- ve 3-boyutta ylizey goriintiisii alinarak ylizey piiriizliiliik
degerleri saptanmistir. Ayrica ince filmlerin ylizey morfolojisini aydinlatmak icin giiglii bir
yiizey teknigi olan taramali elektron mikroskobu (SEM) teknigi ile her bir malzeme i¢in
parcacik boyutlar1 belirlenmis ve yiizey homojenligi hakkinda bilgi sahibi olunmustur. 2-
boyutlu ileri mikroskobik ylizey akustik tarama metodu olan taramali akustik mikroskobu
(TAM) kullanilarak malzemelere ait akustik haritalandirilmis ve ylizey ortalama akustik
empedans degerleri hesaplanmis ve malzemelerin mikro sertlik 6zelligi ile ilgili 6ngoriide
bulunulmustur. Atomik konsantrasyon parametresinin, bu tez c¢alismasinda iretilen

malzemelerin morfolojik 6zelliklerine etkisi ilk kez bu tez ¢alismasinda ortaya konmustur.

Malzemelerin mikro yap1 analizi kisminda; taramali elektron mikroskobu/enerji dagilimh X-
15101 spektroskopisi (SEM-EDS) teknigi kullanilmistir. Bu teknikle, BaF> ve MgF» bilesikleri
ile BaxMgi«F2 alagimlarina ait elementel analiz yapilarak atomik bilesimin stokiyometrik orani

elde edilmistir.

Calismada kullanilan malzemelerin rf magnetron sigratma teknigi kullanilarak tiretilmesi ve
AKM o6l¢iimleri, Gazi Universitesi Fotonik Uygulama ve Arastirma Merkezi’nde; SEM ve
SEM-EDS 6l¢iimleri, Yildiz Teknik Universitesi Bilim ve Teknoloji Uygulama ve Arastirma



Merkezi’nde; TAM Olgiimleri ise Bogazici Universitesi Medikal Gériintiileme

Laboratuvari’nda gerceklestirilmistir.

Genel Kisimlar bolimiinde; MgF» ve BaF; bilesikleri ile BaxMgi«F» alasim kaplamalar1 ve bu
calismada kullanilan spektroskopik ve mikroskobik teknikler hakkinda bilgiler i¢eren bilimsel

calismalar ile literatiir taramasi sunuldu.

Malzeme ve Yontem boliimiinde; deney materyalleri olan MgF> ve BaF; bilesikleri ile
BaxMgi«F> alagimlar1 hakkinda genel bilgiler, bu ince filmlerin tiretim teknigi olan rf
magnetron sigratma teknigi ve ¢alismada kullanilan SEM-EDS, SEM, AKM ve TAM hakkinda

teorik bilgiler verildi.

Bulgular béliimiinde; iiretilen ince film nano malzemelerin ylizey ve yapisal

karakterizasyonundan elde edilen sonuglar verildi.

Tartigma ve Sonug boliimiinde; farkli atomik konsantrasyonlara sahip BaF; ve MgF> bilesikleri
ile BaxMgi.xF> alasim numunelerinin SEM, SEM-EDS, AKM ve TAM o6l¢iimleri sonucunda
elde edilen verilerin degerlendirilmesi ile atomik konsantrasyon parametresinin malzemelerin
morfolojik 6zellikleri iizerinde meydana getirdigi etki arastirildi ve bulgular ayrintili sekilde

yorumland.



2. GENEL KISIMLAR

Bir ince film nano malzeme, kimyasal veya fiziksel islemlerle molekiillerin, iyonlarin veya
buharlarin kontrollii sekilde yogunlastirilmasiyla bir destekleyici malzeme (alttas) iizerinde
biriken bir tabaka olarak tanimlanabilir. Bu sekilde biriktirilen filmler birbirinden farkl: yiizey,
optik, mekanik, yapisal ve elektriksel 6zellikler gosterirler (Vyas, 2020). Biriktirme islemi
temelde, ince filmi olusturan parcaciklarin hazirlanmasi, kaynaktan alttasa aktarilmasi ve bu
parcaciklarin alttas tarafindan emilmesi seklinde gerceklesir. Ince filmlerin elementel
kompozisyonu, atomik konsantrasyonu, tanecik boyutu, film kalinlig1 vb. gibi temel 6zellikleri
farkli biriktirme kosullar1 ile kontrol edilebilir ve bu sayede liretilen malzemeler karakteristik

Ozelliklere sahip olabilirler.

Ince film biriktirme yontemleri vakum bazli ve soliisyon bazli olarak iki kategoride
siiflandirilmaktadir. Vakum bazli olanlar, fiziksel ve kimyasal buhar biriktirme yontemleridir.
Fiziksel biriktirme yontemlerinden olan piiskiirtmede atomlar1 kaynaktan ¢ikartmak igin gaz

tyonlar1 kullanilmaktadir (Ohring, 1992).

Bu tez caligmasinda bilesik ve alasimlari olusturulacak elementlerden biri olan Magnezyum
(Mg), yiiksek boyutsal kararlilik ve 1s1l iletkenligin yaninda 1yi islenebilirlik ve kolay geri
dontisiim ozelliklerine sahiptir. Bunun yaninda diisiik tokluk ve diisiik mukavemet degerleri
gibi dezavantajlar1 oldugundan ¢ogunlukla bilesik ve alagim olusturularak kullanilmaktadir. Mg
ile olusturulan bilesik/alasimlar havacilik ve uzay sanayisinde, otomotiv endiistrisinde ve

biyomedikal alandaki uygulamalarda kullanilabilmektedir (Oztiirk ve Kagar, 2012).

Mg elementinin Flor (F) ile bilesik olusturmasi sonucu olusan MgF», mekanik/termal soklara
kars1 dayanikli, oldukga sert ve saglam bir kristal olarak degerlendirilmektedir. Diistik kirilma
indisine sahip olmas1 ve oldukga genis dalga boyu araliginca gosterdigi yiiksek seffaflik 6zelligi
ile optik filmlerde ¢okca tercih edilmektedir (Kirak, 2020).

MgF> bilesigi kullanilarak tasarlanan yapilar teknolojik agidan birgok uygulamaya konu
olmustur ve bu siire¢ igerisinde modern uygulamalarin tasarimi ve gelistirilmesi i¢in dnem
tagityan bir malzeme 6zelligi kazanmistir. Bu tiir bilesiklerin olusturulmasi i¢in oldukga fazla
kaplama teknigi olmakla beraber, buhar fazda kaplama tekniklerinden biri olan rf magnetron

sigratma teknigi, diisiik maliyet, yiiksek biiyiitme orani, iiretim asamasinda ihtiya¢ duyulan



alttas sicakliginin diisiik olmasi gibi 6zelliklerinden otiirii kaplama teknikleri arasinda en

Onemlisi olmay1 basarmistir.

Kawamata ve dig. (1998), radyo-frekans magnetron si¢ratma teknigini kullanarak oksijen
tizerine magnezyum floriir (MgF>) ince film kaplamay1 basartyla gergeklestirmis ve Mg, O ve
MgF emisyon ¢izgilerini gézlemlemislerdir. Calisma sonucunda elde edilen filmin sénme
katsayisinin goriiniir bolgede yansima onleyici kaplamalar i¢in yeterince kiiclik oldugu tespit

edilmistir.

Zhao ve dig. (2020a), yiiksek yansima onleyici MgF» ince film hazirlamak i¢in rf magnetron
sigratma tekniginde reaksiyon gazi olarak kullanilan Argon (Ar) gazini kiikiirt hekzafloriir (SF¢)
ile katkilamistir. Kuvars cam alttas lizerine MgF» ince film biriktirmesi ile olusan filmlerin
gecirgenliginin ¢iplak camin gecirgenlik degerinden %93.2 fazla yiliksek oldugunu ortaya
koymustur. Zhao ve dig. (2020b), yaptiklart diger bir ¢alismada olusturulan MgF» ince film

kaplamalarinin mikro yapisinin, piiskiirtme giicline bagh degisimini gézlemlemistir.

Geleneksel olmayan bir magnetron si¢ratma teknigi kullanan De ve dig. (2016a), magnezyum
flortir ince filmleri iiretmek igin flor gaz1 akisi olmadan flor yakalamay1 denemis ve 50-250 W
arasinda magnetron giicii uygulayarak numunelerin optik, fiziksel ve yapisal 6zelliklerini
aragtirmistir. Arastirma sonucunda 100 MHz’den diisiik radyo-frekans giicii uygulanan

numunelerin optik uygulamalar i¢in nispeten uygun oldugu sonucunu ortaya koymustur.

De ve dig. (2016b), X-15111 foto-elektron spektrometresi (XPS) ile filmin bilesiminin gii¢ aralig1
boyunca korundugunu gérmiis ve biriktirme i¢in kullanilacak optimum piiskiirtme giiciine karar

vermistir.

McGrath (2021), rf magnetron sigratma teknigi kullanarak elde edilen MgF ince filmlerin optik
ve fiziksel Ozellikleri {izerine bir ¢alisma yapmistir. X-1511 yansitma ol¢iimleri ile kalinlik
degerleri belirlenmis ve optik 6zellikler ile kalinlik arasindaki iliski aragtirilmistir. Elde edilen
sonuglar, yansima onlemek i¢in kullanilan kaplamalarin iizerinde piiskiirtme nedeniyle olusan

birikimin optik 6zelliklere etkisinin goriilebilmesi igin yol gdsterici olmugtur.

Zhang ve dig. (2015), magnetron sigratma ile biriktirilen O katkilit MgF» ince filmlerin optik ve
elektronik 6zelliklerini incelemis, deneysel sonuglar dogrultusunda daha fazla O igeren filmin

kirilma indisinin ve sonme katsayisinin digerlerine gore yiiksek oldugunu gormiistiir.



Birlikte biriktirilmis olan indiyum kalay oksit (ITO) ve MgF» bilesikleri, uzay araglarinin dig
yiizeylerini ¢evresel etkilerden korumak ig¢in kullanilmaktadir (Uppala ve dig., 2004).
Radyo-frekans magnetron sicratma teknigi ile kaplanan bu filmlerin tekrarlanabilirligini
gelistirmek amaciyla yapilan arastirma sonucunda Uppala ve dig. (2004), ITO-MgF> ile
giivenilir kaplama yapilabilmesi i¢in optik veya elektriksel karakterizasyona ihtiyag

duyuldugunu ortaya koymustur.

Diger taraftan, bu tez caligmasinda ele alinan bir diger element olan Baryum (Ba)nin
olusturdugu BaF; bilesigi ise inorganik, suya dayanikli ve renksiz bir katidir. Sert bir malzeme
olan BaF, termal soka kars1 oldukca dayaniksizdir ve darbeler sonucunda kirilmaya miisait bir
yapidadir. Bu tiir alasgimlar radyasyona dayanikli olduklarindan radyasyon tespitinde
kullanilmak ile birlikte fizik, tip, sanayi ve optik alanlarindaki arastirmalara konu olmus ve

cesitli uygulamalarda kullanilmak i¢in aday malzemeler olarak kabul edilmislerdir.

MgF> bilesiginde oldugu gibi, BaF; kaplama uygulamalari i¢in de rf magnetron si¢ratma teknigi

en popiiler tekniklerden biri olarak kabul edilmektedir.

Jia ve Anderson (1992a), BaF; alagiminin III-V grubu (InP ve GaAs gibi) yart iletken alttaslar
tizerinde yiiksek sicaklik sartlarinda siiper iletken ince film biiylitmesi i¢in tampon tabaka
olarak kullanilabilirligini aragtirmigtir. Magnetron sigratma yontemi ile basarili sekilde InP ve
GaAs lizerinde gerceklesen biiyilitme islemi sonucunda BaF; alasiminin tampon tabaka olarak
uygun bir potansiyele sahip oldugunu ortaya koymustur. Ayn1 yil igerisinde yaptiklar1 diger
calismada Jia ve Anderson (1992b), epitaksiyel BaF, ince filmleri 450-480 °C arasindaki
substrat sicakliginda InP {izerinde biriktirmis ve TAM ile yiizey taramasi yapmistir. Bu islem

sonucunda, elde edilen malzemenin piiriizli bir yapiya sahip oldugu sonucuna varmistir.

Jia ve Anderson (1994), BaF: ince filmlerini radyo-frekans magnetron sigratma teknigi ile
450-480 °C araligindaki farkli alttas sicakliklarinda InP (indiyum fosfit) iizerine biriktirmistir.
X-1511 kirinim analizi ile olusan ince filmlerin mikro yapisini analiz etmis, ge¢irimli elektron
mikroskopisi (TEM) cihazi ile ylizey morfolojisini goriintiilemis ve ince filmlerin kafes

seklinde biliylime gosterdigi sonucuna varmiglardir.

Zang ve dig. (2007) yaptiklar1 calisma ile BaF; matrisine gomiilii ¢inko oksit (ZnO)

nanoparcaciklari, rf magnetron sicratma teknigi ve sonrasinda 400-1100 °C arasinda termal



tavlama ile elde etmistir. Yaptiklar1 deney ve caligmalar sonucunda malzemenin emisyon

yogunlugunun tavlama sicakligi ile dogru orantili arttigini gozlemlemislerdir.

Zang ve dig. (2011), rf magnetron sigratma teknigiyle BaF, matrisine gomiili ZnO
nanoparcaciklart iiretmis, BaF> ve ZnO matrisleri arasinda var olan kafes uyumsuzlugu

nedeniyle deformasyon enerjisi agiga ¢iktigini ortaya koymustur.

Timus ve dig. (1998) BaF>, ZnS ve GaAs ince filmlerini NaCl ve GaAs alttaslar1 {izerine
rf magnetron sigratma teknigi ile liretmistir. Elde edilen ince filmlerin optik 6zellikleri ve

morfolojisini incelemis, BaF> ince filminin piirlizlii yapisini tespit etmislerdir.

Oldukga yeni bir malzeme olmasindan 6tiirii, BaxMg1xF2 alagimu ile ilgili literatiirde yeterli

bilgi bulunmamaktadir.

Bununla birlikte Kotlikov ve dig. (2004), BaxMgi«xF> ince filmlerini 0.9 ve 10.6 um’lik dalga
boylarinda ¢aligmis ve bu tiir ince film alasim kaplamalarinin saf BaF> filmlerinden daha yiiksek
kirilma indisine ve paketleme yogunluguna sahip oldugu sonucuna varmislardir. Ayrica,
Alexandrovna (2015), yaptig1 tez calismasinda tek floriir iceren YF3, BaF», CaF» ve ¢ift floriir
iceren BaxMeixF> ve YxMeixF2+x ince filmlerini (M. ile ifade edilen bilesenler Kalsiyum,

Magnezyum ve Baryum Floriirler olmak tizere) 1.3 um ile 12 pm araliginda incelemistir.

Bu tez ¢alismasinda, iiretilen nano malzemelerin morfolojik 6zelliklerinin incelenebilmesi igin

mikroskobik ve spektroskopik yontemler kullanilmistir.

Madde/malzeme ile elektromanyetik 1s1ma arasindaki etkilesimleri inceleyen ve elde edilen
verileri yorumlayan bilim dali olan spektroskopi, malzeme orneklerine ait yapisal ozellikler
hakkinda bilgi saglar (Parlak, 2020). Bu tez ¢alismasinda mikro yapi analizlerinde kullanilmak
tizere, SEM-EDS teknigi secilmistir.

Yakin ge¢mis literatiiriinde farkli degisken parametrelerin, rf magnetron sigratma teknigi ile
tretilen malzemelerin morfolojik ve yapisal analizi iizerine etkisinin incelendigi bilimsel
calismalara goz atarsak; Stan ve dig. (2010a), diisiik sicaklikta (150 °C) silikon alttas {izerine rf
magnetron sigratma teknigi ile biyoaktif cam kaplamalar hazirlamislardir. Ince film biriktirme

islemi esnasinda uygulanan farkli Ar basing degerlerinin, kaplamalarin yapisi ve biyo



mineralizasyon potansiyeli iizerinde gosterdigi etkiyi, SEM-EDS, XRD ve FTIR cihazlarini

kullanarak gézlemlemislerdir.

Stan ve dig. (2010b), rf magnetron sigratma teknigini, diisiik sicaklikta (150 °C) ve ti¢ farkli (Ar
%100, Ar + %7 Oz ve Ar + %20 O») galigma ortaminda titanyum alttas iizerine biyoaktif cam
kaplamalar tiretmek amaciyla kullanmis, yapilan SEM-EDS, XRD, FTIR 6l¢timleri sonucunda
hazirlanan tiim ince filmlerin giiglii biyoaktif 0Ozellige sahip oldugu sonucunu ortaya

koymuslardir.

Liao ve dig. (2012), titanyum dioksit (TiO2) ve tungsten trioksit (WQO3) ince filmleri rf
magnetron si¢ratma teknigi ile hazirladiktan sonra, elde edilen filmlerin kimyasal bilesimini,
kristalligini ve yiizey morfolojisini XRD, SEM-EDS ve UV-goriiniir bolge spektrometresi ile

analiz etmistir.

Giizelgimen ve dig. (2020), yaptiklar1 ¢alismada silikon alttas ilizerine rf magnetron sigratma
teknigini kullanarak TiO; ince film biriktirme islemi gergeklestirmislerdir. Elde edilen
malzemelerin yiizey morfolojik ve mikro yapisal analizleri SEM-EDS, TAM, AKM ve XPS
teknikleri ile gergeklestirilmis, SEM-EDS sonuglar1 ile malzeme igerisinde titanyum ve

oksijenin varligin1 kanitlayan iki belirgin tepe noktasi gézlemlemislerdir.

Dreghici ve dig. (2020), silisyum alttas iizerine rf magnetron sigratma teknigi kullanarak
kitosan-hidroksiapatit kompozit katmani biriktirmislerdir. Bu magnetron sigratma tekniginde
kitosan ve hidroksiapatit malzemelerinin ayn1 anda biriktirilmesi tane benzeri yapiya sahip
dokular olusturabileceginden, bunlar1 gézlemlemek i¢in SEM cihazini kullanmis ve kimyasal

bilesimi gdzlemlemek i¢in diizenege EDS eklemislerdir.

Efkere ve dig. (2021), tavlamanin yapisal, optik ve yiizey morfolojik ozelliklere etkisini
gozlemlemeyi amagladiklart calismada, radyo-frekans sigratma teknigi kullanarak n tipi
silisyum alttag tizerine WOj3 biriktirmesi yaparak SEM-EDS ve XPS teknikleri ile kimyasal
bilesimi arastirmislardir. Calisma sonucunda, tavlanmis WO3 nano malzemesinin elektronik

cihazlar i¢in yapilacak ¢alismalarda kullanigh bir malzeme olabilecegini ortaya koymuslardir.

Diger taraftan; mikroskopi bilim dali ile malzemelerin gecirgenlik, girisim, kirilma, difraksiyon
ve absorpsiyon vb. gibi bircok Ozelliklerinden faydalanilarak mikroskop ile goriintii elde

edilmesi saglanmaktadir (Junqueria ve Carneiro, 2009). Mikroskobik teknikler, incelenen



malzemeye ait fiziksel 6zelliklerin yan1 sira malzemenin bilesimi ve morfolojisi hakkinda bilgi
saglamaktadir. Ayrica bu teknikler, yenilik¢i malzemelerin gelistirilmesi ve kalite kontrol
calismalar1 i¢in gerekli goriilmektedir (Rydz ve dig., 2019). Bu calismada kullanilan
mikroskobik teknikler; atomik kuvvet mikroskopisi, taramali elektron mikroskopisi ve taramali

akustik mikroskopisidir.

AKM, yeni nesil dijital sinyal islemci tabanli bir tekniktir. Bu teknik ile, ¢ok katmanli
malzemelerin yiizey topografisine ait goriintiiler belirlenebilmektedir (Ulmeanu ve dig., 2000).
Rf magnetron sigratma sistemi ile elde edilmis ince film alagim kaplamalari iizerinde AKM ile
yapilan caligmalara deginirsek; Guo ve dig. (1995), safir iizerine yapilmis seryum dioksit

(CeOy) ince filmlerinin yiizey morfolojisini analiz etmislerdir.

Prioli ve dig. (1999), amorf karbon nitriir filmler {izerinde gerceklestirilen tavlama isleminin

yiizey topografisine olan etkisi ve ince filmlerin tribolojik 6zellikleri tizerine ¢aligsmislardir.

Ulmeanu ve dig. (2000), insidansh yansitict olarak tasarladiklar1 amorf C-Ni filmleri kuvars
substrat iizerinde biiyiitmiislerdir. Sonrasinda, elde edilen ¢ok katmanli yapinin ylizeyindeki

purtizliilik dagilimint AKM teknigi ile tespit etmislerdir.

Sirghi ve dig. (2001), yaptiklar1 ¢alismada, TiO2 ince filmlerin yiizeyinde meydana gelen
ultraviyole (UV) kaynakli makroskobik degisimlerin numune ylizeyi ile cihazdaki igne ucu
arasinda bulunan ¢ekim kuvvetinde artis meydana getirdigini gozlemlemislerdir. Sirghi ve dig.
(2003), ayn1 malzeme (Ti0O.) lizerinde yaptiklar1 diger bir ¢alismada; ince filmlerin kimyasal
homojenligini incelemeyi amaclamis ve sonugta UV etkisi ile siiperhidrofilik hale gelen
yiizeyin diisiik hidrofilik bolgeler ile kiyaslandiginda daha biiyiik siirtiinme ve ¢ekme kuvvetleri

gosterdigini tespit etmislerdir.

Kapaklis ve dig. (2006), cam altlik iizerine giimiis (Ag) ince film biriktirmesi yapmis ve
malzemeyi AKM ile goriintiilemis, sonuglart X-1s1n1 kirinimi yontemi ile tamamlamistir. Bu iki
teknigin beraber kullanilmasi ile malzemenin tane boyutunu, ylizey piriizliligini ve

istatistiksel dagilimi analiz etmislerdir.

Mwema ve dig. (2018), yumusak c¢elik alttaslar iizerine saf aliiminyum ince film biriktirmis

sonrasinda yiizey yapisinin dagilimi, piiriizliiliigii ve evrimini gézlemlemislerdir.
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SEM teknigi, elektronik ve optik Ozelliklerin bir arada kullanilmasi ile elde edilmis yliksek
¢cOziinlirliklii bir yilizey gorintiileme teknigidir. Teknik, c¢alisma prensibi olarak elektron
bombasi ile drnek tizerine génderilen elektron demetinin, numune boyunca taranmasi ve elde

edilen sonuclarin analiz edilmesini kullanmaktadir.

Cheng ve dig. (1996), aliiminyum nitriir (AIN) hedef malzemelerini kullanarak n tipi Silisyum
alttas tlizerine rf- magnetron sigratma teknigi ile biiylitme gerceklestirmistir. Elde edilen ince
filmlerin yapisal ve morfolojik karakterizasyonlarini SEM ve XRD tekniklerini kullanarak
analiz etmis, ulagilan sonuglardan yola ¢ikarak bu parametrelerin uygulanan rf- giiciine, alttas
sicakligina, piiskiirtmenin uygulandigi basinca ve N> yogunlugu gibi farkli biriktirme sartlarina

duyarli oldugunu ortaya koymuslardir.

Lemire ve dig. (2002), yaptiklar1 calismada ince tungsten trioksit (WO3) filmlerini, gaz algilama
yeteneginden faydalanmak icin reaktif rf- magnetron sicratma teknigi ile cam, MgO (100),
Si0,/Si gibi farkl alttaslar {izerine elde etmis ve biriktirilen ince filmleri karsilastirarak gaz
algilamasi i¢in en uygun alttasin SiO2/Si olduguna karar vermislerdir. Sicaklik, plazmanin
kismi oksijen basinci gibi biriktirme parametrelerinin olusan filmler tizerindeki etkilerini AKM

ve SEM teknikleri ile incelemislerdir.

Chu ve dig. (2003), vakum ortaminda silisyum alttas {izerine rf- magnetron si¢gratma teknigini
kullanarak ¢inko oksit (ZnO) filmler hazirlamistir. Olusan filmlerin biriktirme islemi sonrasi
tavlanmasimin yapisal, ylizeysel ve direng gibi elektriksel oOzellikler tlizerindeki etkisini
arastirmis ve bu islemin bahsedilen oOzellikleri artirdigini ortaya koymustur. Tavlamanin
gerceklestigi kosullar ile filmlerin kristal ve mikro yapist arasindaki baglantiyt XRD, SEM ve
AKM teknikleri kullanarak incelemistir.

Ghorannevis ve dig. (2016), rf- magnetron sigratma teknigi ile aliiminyum ¢inko oksit (AZO)
filmlerini biriktirmis ve oda sicakligi kosullarinda optik, elektriksel, yapisal ve morfolojik
ozelliklerini farkli biriktirme siirelerinde (10, 20, 40 ve 60 dk.) incelemislerdir. Biriktirme
stirelerinin AZO filmleri iizerindeki etkilerini XRD, AKM ve SEM, spektrofotometre ve dort
nokta problar ile arastirmiglardir. Optik 6lgiimler sonucunda, filmlerin %60’1n tizerinde iletim
sagladigin1 ve biriktirme siiresinin artisiyla baglantili olarak filmlerin 6zdirencinde diisiis

meydana geldigini ortaya koymuslardir.
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TAM teknigi, her tiir numuneye ait ses hizini, akustik empedans verilerini ve elastikiyet
modiiliinii belirleyebilen, 2-boyutlu yiizey taramasi yaparak haritalandirabilen, kullanimi basit
ve hizl1 bir tekniktir. Islemler esnasinda boyama gerektirmez ve numunenin morfolojisine zarar
vermez (Sirkeci, 2021). Bu teknikte yer alan mikroskop tiirli, malzemelere ait mikro sertlik ve
elastikiyet 6zellikleri hakkindaki verileri akustik empedans ve ses hizin1 6lgerek saglamaktadir.
Bu sistem, gozlemlenen numunenin yapisinda herhangi bir zararlanma olmadan, yaklasik 2
dakikalik bir tarama sayesinde akustik empedans, ses hizi ve kalinlik verilerine ulasabilmeyi,

ayrica mikroskobik diizeyde analiz yapmay1 miimkiin kilmaktadir (Giizelgimen ve dig., 2020).

Kim ve dig. (2018), ¢inko oksit (ZnO) ince filmleri rf magnetron sigratma teknigi kullanarak
silikon alttas iizerinde biiyilitmiislerdir. Filmlere ait akustik 6zellikleri gbzlemlemek amaciyla
TAM tekniginin kullanildig1 calisma, ayn1 zamanda literatiirde ZnO ince filmlerin elastik dalga

yayilimlarinin nicel analizinin bu teknik ile arastirildigr ilk ¢alisma olarak gegmektedir.

Glizel¢imen ve dig. (2020), yaptiklar1 ¢alismada, silikon alttas lizerine titanyum dioksit (TiO2)
ince filmleri biriktirmistir. Filmlerin 2-boyutlu akustik goriintiilerini TAM cihazi ile elde etmis
ve film sertliginin, kalinligin artig1 ile dogru orantili olarak arttigin1 goézlemlemislerdir.
Giizelgimen ve dig. (2021), diger bir calismada silisyum alttas {izerine CZO biriktirerek elde
ettikleri ince filmlerin ylizey pirizliligini 2-boyutlu akustik goriintiiler sayesinde

gbzlemlemislerdir.
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3. MALZEME VE YONTEM

3.1. BaxMgiF2 INCE FILM NANO MALZEMELER

Ince film kaplamalar1, gelisen teknoloji sayesinde elektronik ve optik alandaki uygulamalarda
hizlica popiilerlik kazanmistir. Nano-boyutta malzemeler olmalar1 sayesinde bir¢ok avantaj
saglayan bu yenilik¢i malzemeler, gliniimiizde hala gelismeye ve ¢esitlilik kazanmaya devam

etmektedir.

Bu tez calismast kapsaminda farkli atomik konsantrasyonlara sahip BaF, ve MgF> hedef
malzemeleri kullanilarak elde edilen Ba,Mgi.xF> ince film kaplamalari, gelecek donemde

yapilacak ¢alismalar i¢in etkin bir nano-malzeme olacaktir.

BaF> (Baryum Floriir), 1980’li yillarin basinda UV (ultraviyole) ve VUV (vakum ultraviyole)
spektral bolgeleri arasinda 0,7-0,8 ns’lik liiminesansin kesfedilmesinden bu yana kapsamli

calismalarin odak noktasi haline gelmistir (Rodyni ve dig., 2019).

Kisa bir bozunma siiresine sahip olan BaF,, bu o6zelligi sayesinde tip alanindaki teshis
sistemlerinde, astrofizikte ve deneysel fizik alanlarinda kullanim i¢in umut vaat eden bir
materyaldir (Rodyni ve dig., 2019). Ayrica, yliksek derecede 1s1ma yapabilmesi ve radyasyona
gosterdigi dayaniklilik sebebiyle X/gama radyasyonunun tespiti i¢in kullanilabilmektedir (Han
ve dig., 2013).

BaF, orta kizilotesi bolgede yiiksek derecede yalitkanlik gosterir ve optik olarak seffaftir
(Springholz ve Bauer, 2013). BaF;’ye ait baz1 parametreler Tablo 3.1’de verilmistir.
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Tablo 3.1: BaF; bilesigine ait bazi parametreler (Optical Solutions, 2020a).

Parametre Deger
Yogunluk 4.89 g/cm?
Erime Noktas1 1280 °C
Dielektrik Sabiti 7.33
Kirilma Indisi 1.47
Termal letkenlik 1.172 W/em.K
Band Aralig 26.89 eV
Kristal Yap1 (Kararl) Kiibik
Dalgaboyu Aralig1 150 nm - 12500 nm
Young Modiili 53.07 GPa

BaF> gibi oksijen igermeyen tuz tiirevleri ile katkilanmis nadir toprak elementleri, optik
uygulamalarda kullanilabilmektedir (Grass ve Stark, 2005). Siiperiyonik 6zellige sahip olan
BaF> bilesigi bu 6zelligi sebebiyle yakit hiicrelerinde, kimyasal filtrelerde, sensorlerde ve
yiiksek sicaklikli pillerin tiretiminde kullanilabilecek secenekler arasinda goriilebilir (Sata ve

dig., 2000).

Toprak alkali metal floriir sinifindan olan MgF, (Magnezyum Floriir), tek katmanli optik
kaplamalar i¢in genis kullanim alanina sahip dielektrik bir malzemedir. 120 nm ile 8§ mm’lik
bir dalga boyu aralifinca emilim gostermediginden oldukg¢a 1y1 optik 6zelliklere sahip oldugu
bilinmektedir (Aykut, 2019). Genis bir gecirgenlik araligina sahip olan MgF», ayn1 zamanda
diistik kirilma indisine de sahip oldugundan cam veya aynalarda olusan 151k kaybin1 hafifletmek
icin antireflektif (yansima Onleyici) bir nano-kaplama islevi gormektedir (Radhika ve

Annamalai, 2013).

Wan ve dig. (2016), silisyum {izerine elektron secici temas olusturmak amaciyla MgF» film
kaplama uygulamasi yapmis ve bu islem ile islev kazandirilan silisyum giines pillerinin
performansinin dnemli derecede arttig1 sonucuna ulasmislardir. MgF>’{in bu sekilde kullanimi,
silisyum giines pillerinin fotovoltaikler, ince film transistorleri ya da 151k yayan diyotlar gibi

optoelektonik cihazlarda uygulanabilirligini saglamistir.
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MgkF», yalitkan 6zellik gosteren bir malzeme oldugundan, ¢ogunlukla bu tarz malzemeler i¢in
kullanilan radyo-frekans sactirma yontemi araciligiyla biriktirilir. MgF>’ye ait bazi

parametreler Tablo 3.2°de verilmistir.

Tablo 3.2: MgF, bilesigine ait bazi1 parametreler (Optical Solutions, 2020b).

Parametre Deger
Yogunluk 3.177 g/em?
Erime Noktasi 1255°C
Dielektrik Sabiti 5.44
Kirilma Indisi 1.38
Termal Iletkenlik 1.16 W/em.K
Band Aralig1 6.8 eV
Kristal Yap1 (Kararl) Tetragonal
Dalgaboyu Aralig1 110 nm — 7500 nm
Young Modiili 138.5 GPa

Tek kristal iceren MgF» cogunlukla pencere camlari, polarizorler ve lensler gibi optik bilesenler
icin kullanilirken, polikristal MgF>, kizilotesi bolgesinde optik bilesenler icin tercih
edilmektedir. UV ve kizilotesi bolgelerinde gosterdigi seffaflik, bilesigi bir¢ok uygulamada
kullanilabilir hale getirmektedir (Cotter ve dig., 1997).

MgF>, uzak UV optik sistemler i¢in yapilan kaplamalarda ¢cogunlukla kullanilan bir malzemedir
(Sun ve dig., 2014). Kimyasal tepkimeye girme egilimi de diisiik olan MgF», seffaf gozliikler
ve giines gozliiklerinde, mikroskoplarda, diirbiin camlarinda, LCD monitérlerde, teleskop
objektifleri ve TV ekranlarinda da kaplama olarak kullanilabilmektedir. Bu kaplamalar, gozliik
camlarinda yansimayi olabildigince aza indirerek goriisii netlestirmek amaciyla gozIiigilin yiizey

kismma uygulanirlar (Ozmumcu, 2011; Aydogmus, 2013).

Bu tez ¢alismasinda, n tipi silisyum (n-Si) ve kuvars cam alttaglar tizerine %99 safliktaki MgF»
ve BaF», farkli atomik konsantrasyonlarda olmak {izere radyo-frekans magnetron sigcratma
teknigi ile biriktirilerek yenilik¢i malzemelerden olan BaF, ve MgF> bilesikleri ile BaxMgixF»

alagim kaplamalari elde edilmistir.
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BaxMgi.<F> alasim kaplamalari ile ilgili literatiirde yer alan ¢aligmalarda, malzemelerin yiizey

morfolojisi ve mikro yapisi hakkinda yeterli bilgi bulunmamaktadir.

Bu tez calismasi kapsaminda elde edilen malzemeler, ¢esitli spektroskopik ve mikroskobik
teknikler araciligiyla incelenmis ve atomik konsantrasyon parametresinin malzemenin
morfolojik 6zellikleri iizerine etkisi ortaya konmustur. Ulasilan sonuglarin, yakin gelecekte bu
malzemeler ile ilgili yapilacak arastirmalara ve gelistirilecek olan cihazlara 1s1k tutacak nitelikte

olmasi amaglanmaktadir.
3.2. MALZEMELERIN RF MAGNETRON SICRATMA TEKNIiGi iLE URETIMi

Yiizey kaplama teknolojisinde fiziksel buhar biriktirme teknikleri 6n planda olmakla birlikte bu
teknikler igerisinden en ¢ok tercih edilen teknik, rf magnetron sigratma teknigidir.

Istenen kaplama ve yiizeysel islemleri nano diizeyde yapmay1 miimkiin kilan bu teknik, diisiik
ve oldukga diisiik basing altinda ¢alisabilirken, nispeten daha yliksek basing altinda da ¢aligmay1
mimkiin kilmaktadir (Gegici, 2018). Rf magnetron sigratma tekniginde kullanilan frekans
cogunlukla 13.56 MHz’tir ve Sekil 3.1°de, kullanilan sisteme ait sematik gosterim ile deney

diizenegi verilmistir.

ESLESTIRME
UNITESI
ELEKTROT
HEDEF _
RF GUC
PLAZMA KAYNAGI
ELEKTROT
VAKUM |
POMPASI 2)

Sekil 3.1: Radyo-frekans magnetron sigratma teknigine ait a) sematik gosterim, b) deney diizenegi.
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Kullanilan teknikte, vakum odasi igerisindeki iki elektrottan birinin iizerine hedef, digerinin
lizerine ise taban (alttag) yerlestirilir. Sistemde bulunan vakum odasmin basincini diisiik
degerlere ¢cekmek amaglanmaktadir. Bunun nedeni, plazmasi olusturulacak olan materyalin
safligim1 ve kalitesini arttirmak i¢in vakum odasindaki havada mevcut diger gazlarin
temizlenmesi ve iyonize hale gelen parcaciklarin kat edecegi ortalama serbest yolu artirarak
elde edilecek carpismalarin daha yiiksek enerjili olmalarimi saglamaktir. Vakum pompasi,

bahsedilen islemin gergeklesmesini saglamak amaciyla kullanilmaktadir (Nebi, 2011).

Vakum odasindaki basing istenilen seviyeye ulastifinda, ortama bir soy gaz gonderilir. Bu
islem i¢in kullanilan soy gaz ¢ogunlukla dogada bulunmasi kolay olan Argon (Ar) gazidir.
Argon gazi, carptig1 yiizeydeki atom/atomlar1 kaziyabilecek kadar biiylik bir enerjide olmasi ve
kimyasal tepkimeye girmemesi nedeniyle bu islem i¢in idealdir (Ertugrul, 2019). Pompalama
islemi sonrasinda radyo-frekans gili¢ kaynagi kullanilarak elektromanyetik dalgalar olusmasi
saglanir. Olusan dalgalar, eslestirme {initesi yardimiyla vakum odasi igerisinde bir titresim
frekans1 meydana getirir (Nebi, 2011). Bu olay sonucunda Argon atomlari, birbirleri ile
carpisma sonucunda elektron (e™) kaybederek iyonize hale gelir ve bu sekilde ilerleyerek bir
plazma olustururlar. Manyetik alanin etkisiyle hizla hedef malzemeye ¢arpan Argon iyonlari
yiizeyden pargacik kopmasina neden olur ve kopan parcaciklar alttas tizerinde birikerek bir ince
film meydana getirirler. Bu teknik ile ince film olusumu sematik olarak Sekil 3.2°de

gosterilmistir.

ELEKTROT
HEDEF MALZEME RF GUC
5 o /1 A KAYNAGI
: ¥~ O€ 7
£ (3 / f!'rt ~
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/ ;
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OLUSAN ~ =) K ESLESTIRME
FAL UNITESI
™~ L = |
| ELEKTROT

Sekil 3.2: Radyo-frekans magnetron sigratma teknigi ile ince film olusumunun sematik gosterimi.
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Bu tez calismasi kapsaminda; BaF, ve MgF, bilesikleri ile BaxMgixF> alasimlari, Gazi
Universitesi Fotonik Uygulama ve Arastirma Merkezi biinyesinde bulunan ve Sekil 3.3’te
gosterilen Nanovak NVTS — 500 rf magnetron sigcratma sistemi kullanilarak kuvars cam ve Si

alttaglar tizerine kaplanmistir.

Kaplama yapilacak olan alttaglar ayn1 sartlarda, ayn1 vakum ortami igerisine yerlestirilmis ve
bu sayede tiim alttaglar i¢cin, donme hareketi gerceklestiren elektrot sayesinde es kosullarda,

100 + 10 nm kalinliginda homojen kaplamalar elde edilmesi saglanmustir.

BaF> bilesik nano malzeme, yiiksek saflikta (%99.9) BaF» hedef bilesik ve MgF» bilesik nano
malzeme de, yliksek saflikta (%99.9) MgF> hedef vakum sistemine yerlestirilerek tiretilmistir.
BaMg.xF> alasimlarin iiretimi i¢in ise, es si¢ratma teknigi ile BaF, ve MgF, hedefler ayni
vakum sisteminde kullanilarak iiretilmistir. Kaplamalar, ~2 Pa Ar gazi atmosferinde ve 5 rpm
donme hizinda gergeklestirilmistir. Alltaglar oda sicakliginda tutulmustur. Vakum haznesindeki
biriktirme parametrelerinden taban basinci 10 Pa mertebesinde ve biriktirme hiz1 0.03 — 0.06
A/s araligindadir. Malzemelerin kalinligt ~100 nm olacak sekilde, vakum haznesinde

biriktirme siireleri ve gii¢leri ayarlanmistir.
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Sekil 3.3: Nanovak NVTS — 500 radyo-frekans magnetron sigratma sistemi.

3.3. MALZEMELERIN AKM TEKNIGIi iLE YUZEY KARAKTERIZASYONU

AKM, 1986 yilinda Gerd Binnig, Calvin Quate ve Christoph Gerber isimli bilim insanlari

tarafindan icat edilen oldukga yiiksek ¢oziiniirliiklii bir goriintiilleme yontemidir.

AKM cihaz1 diger yiizey goriintiileme tekniklerine gore cesitli avantajlara sahiptir. Cihazin en
onemli 6zellikleri arasinda 6rnek yiizeyi i¢in herhangi bir 6n hazirlik gerektirmemesi ve vakum
ortami gibi sartlara ihtiyag duyulmadan Ornekten yiliksek ¢oOziniirliikte 2 ve 3 boyutlu
goriintiileme saglamasi gelmektedir. Cihaz, iletken veya yalitkan fark etmeksizin siv1 ya da
kat1 malzemelerin yiizey topografisini Angstrdm (A) mertebesinden 100 mikrona (u) kadar
gorintiileyebilmektedir (Kokkokoglu, 2010).

Bu mikroskobik teknikte goriintiilleme islemi, atomik boyutlara kadar inceltilmis igne ucu ve
yiizey arasindaki etkilesimin incelenmesi sonucunda gerceklesir. Sekil 3.4’te AKM cihazinin

temel bilesenleri ve sematik diyagrami gosterilmistir.
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Sekil 3.4: Atomik kuvvet mikroskobuna ait temel bilesenler.

AKM cihazi, ylizey kusurlarina ait (korozyon c¢ukurlari, gogiikler, cizikler vb.) bilgilerin ii¢
boyutta elde edilmesine olanak saglar (Khan ve dig., 2016). Bunun yaninda siirtiinme, sertlik
ve viskoelastik gibi mekanik o6zellikler ile manyetik, kimyasal ve elektriksel 6zelliklerin de

nano boyutta elde edilmesi amaci ile kullanilabilir (Hendrych ve dig., 2007).

Bu tez caligmasinda farkli atomik konsantrasyonlara sahip BaxMgi«F> ince film
malzemelerinin yiizey karakterizasyonu, yiiksek performans gosteren temassiz modda AKM
cihazt ile 10 x 10 pum?lik bir tarama alanm1 vasitasiyla gerceklestirilmistir. Yiizey
karakterizasyon islemi esnasinda kullanilan NanoMagnetics Instruments LTD., Oxford, UK
cihaz Sekil 3.5’te gosterilmistir. Yiizey piiriizliiliik degerleri (rms), dlglimler neticesinde elde

edilen iki boyutlu yiizey goriintiileri lizerinden hesaplanmistir.
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Sekil 3.5: NanoMagnetics Instruments LTD., Oxford, UK AKM Cihazi.

3.4. MALZEMELERIN SEM TEKNIGi iLE YUZEY KARAKTERIZASYONU

Insan gozii ile goriilebilecek ayrmtilarin sinirli olmasindan &tiirii bu sinirlarin genisletilmesi

amactyla cesitli optik cihazlar gelistirilmistir.

Son zamanlarda optik ve elektronik sistemlerin bir arada kullanilmasi ile yiliksek biiyiitmeli
(coziinirliikli) 1islemler ve analizlerin gergeklestirilebildigi cihazlar gelistirilmistir.
Elektro-optik ilkesi ¢ergevesinde tasarlanan SEM cihazlari, bu hedefe yonelik cihazlardan bir
tanesidir. SEM, bir katot 1sininin (elektron demeti) 6l¢iimii alinacak numune uzunlugunca
taranmas1 ve numuneden yayilan elektronlarin algilanarak goriintii sekline doniistiiriilmesi

prensibinde uygulanan bir topografik analiz yontemidir.

SEM cihazinin kullanim alanlari, ¢6ziiniirliik orani, odak derinligi ve goriintii/analiz birlestirme
yetenegi sayesinde genislemektedir (Demirpolat, 2018). SEM cihaz1 ile incelenecek
numunelerin nem, ¢oziicii artiklar1 gibi maddeleri igermemesi yani tamamu ile kuru olmasi,

ayrica kat1 halde ve vakum ortamina kars1 dayanikli olmas1 gerekmektedir.
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Teknik, malzemelere ait ¢atlak/kiriklarin ve morfolojik yapinin tayini i¢in yiiksek ¢oztniirliiklii
bliyiitme saglar ve bu sekilde goriintii alinarak analiz yapilmasina imkan verir. SEM cihazinin

sematik gosterimi Sekil 3.6’da verilmistir.

Elektron Tabancas:

Elektron Isik
Demeti

Anot

Elektromanyetik

Mercek
Ekran

Tarama Bobinlen ';

Gen Sacilomg
Elektron Dedektorii

Numune R ——

Ikincil Elektron
Dedektori

Sekil 3.6: SEM cihazinin sematik gdsterimi.

BaF> ve MgF; bilesikleri ile BaxMgi.xF> alasim numunelerine ait yiizey goriintiileri Yildiz
Teknik Universitesi Bilim ve Teknoloji Uygulama ve Arastirma Merkezi biinyesinde bulunan

Zeiss EVO LS 10 cihazi (Sekil 3.7) ile elde edilmistir.
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Sekil 3.7: Zeiss EVO LS 10 SEM cihazi.

3.5. MALZEMELERIN SEM-EDS TEKNIGI iLE YAPISAL
KARAKTERIZASYONU

Enerji dagilimli X-1511 spektroskopisi, malzemenin temel olarak tanimlanmasi ve kantitatif
analizini yapmak icin kullanilan bir tekniktir. Teknik, her malzemenin kendisine 6zgii
karakteristik bir X-1s1nmna sahip olmasi prensibini kullanir. Bu teknik ile malzemeye ait
element/bilesiklerin yilizdelik olarak miktar1 elde edilebilir. SEM-EDS tekniginde ise elektron
demeti ile bombardiman edilen yiizeyden si¢rayan elektronlar, uygun dedektorler tarafindan
yakalanir. Bu islem sonucunda, analiz edilecek numuneye ait goriintii lizerinde, hedef alinan

bolgede bulunan elementlerin dagilim1 haritalama yontemi ile tespit edilebilir.

SEM-EDS teknigi ile malzemelerin yapisal karakterizasyonunun gézlenmesi disinda korozyon
analizi, numunenin gevrekligi ve dolgu icerigi de belirlenebilir (Eurolab Laboratory Services,

2020).
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SEM-EDS teknigi ile numunelere ait yapisal karakterizasyon, Y1ldiz Teknik Universitesi Bilim
ve Teknoloji Uygulama ve Arastirma Merkezi biinyesinde bulunan Zeiss EVO LS 10 cihazi ile
elde edilmistir. Cihaza ait goriintii Sekil 3.8’de verildigi gibidir.

Sekil 3.8: Zeiss EVO LS 10 SEM-EDS cihazi.

3.6. MALZEMELERIN TAM TEKNIiGIi iLE YUZEY KARAKTERIZASYONU

TAM teknigi, yetmisli yillarin ortalarinda kullanilmaya baslanan fakat ticari uygulamalarda
ancak son donemlerde kendisine yer edinebilmis bir tekniktir. Orneklerin mekanik
ozelliklerindeki cesitliliklerin gorsel goriintiilerini olusturmak icin sesi kullanan TAM cihazi,
akustik dalgalarin optik olarak opak malzemelere niifus etme yetenegini kullanarak diger
tekniklerle gozlenmesi zor olan yapilara ait goriintiilerin tahribatsiz olarak elde edilmesine

olanak saglar (Yang ve dig., 1996).

TAM cihazinin diizenegi, optik (safir kuvars) mercekli bir doniistiiriicii, osiloskop, darbe/alici,
bilgisayar ve ekrandan meydana gelir. Cihazin kurulumu, Sekil 3.9°da sematik olarak

verilmektedir (Bilen ve dig., 2018a; Glizel¢imen ve dig., 2020).
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17 uwm’lik spot biiyiikliigiine ve 1.5 mm’lik odak uzakligina sahip 80 MHz frekansh
dontstiiriicii, tekrarlama oram1 10 kHz ile 5 ns genisliginde darbe iiretmekte ve ornek ile
referanstan yansiyan akustik dalgalari toplamakta, bu nedenle de darbe/alic1 yerine gegmektedir

(Bilen ve dig., 2018b; Giizelgimen ve dig., 2020).

Sekil 3.9’da gosterildigi lizere damitilmis (distile) su, doniistiiriicii ile numune arasindaki
baglanti noktasi olarak kullanilir. Bilgisayar yardimi ile kontrol edilen X-Y diizlemi,
doniistiiriiciiniin hedef malzemeyi iki boyutlu olarak taramasindan sorumludur. Olgiimii
alinacak ornek ve referans olarak kullanilan damitilmis su tarafindan yansiyan sinyaller
80 MHz’lik déniistiiriicii ile toplanir ve osiloskop yardimi ile analiz edilir. Bu sayede, yaklasik
20 pm’lik yanal ¢oziiniirliige sahip 0.3 mm x 0.3 mm O6rnekleme noktasi ile 6l¢iim alinmak
istenen bolgeye ait empedans ve akustik yogunluk haritalar1 gorsel olarak elde edilebilmektedir

(Giizelgimen ve dig., 2020).

Referans Numune
-
Steril Su

Kuvars Lens

80 MHz
Déniigtiiriicti

X-Y Alani ———  Bilgisayar ~+—> Ekran

Pulser/Alici

Sekil 3.9: Akustik empedans modunda TAM cihazinin kurulum semas.

Akustik empedans modunda TAM cihazinin ¢alisma prensibi Sekil 3.10’da sematik olarak
gosterilmistir. Piezo elektrik doniistiiriicii ile iiretilen akustik dalga, optik (safir kuvars) mercek
tarafindan hedef olarak adlandirilan bir 6rnek {izerine odaklanir, sonrasinda ayni1 doniistiiriicii

yardimiyla yansitilir ve toplanir (Sirkeci, 2021).
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Zref Distile Su Znedes Numune
Zalt Zalt
So Sref So Shedef

Sekil 3.10: Akustik empedans 6l¢iimiiniin ¢aligma prensibinin sematik olarak gosterimi.

Olgiimlerde referans malzeme genellikle damitilmus (distile) sudur. Hedef sinyal Sp,oqe s olarak

kabul edilir ise;

Sheder = Zonl 22 S, (3.
olarak tanimlanir. Denklemde S, 80 MHz’lik piezo elektrik doniistiiriicii tarafindan iiretilmekte
olan akustik sinyali ifade eder. Z ise akustik empedanstir ve birimi MRayl ile gosterilir
(1 Rayl = 1 kg m™% . s71). Zneder> Ornegin akustik empedansi olarak tammlanir ve
Z g, polistiren substratin (alt tabaka) akustik empedansidir (2.37 MRayl). Ornegin akustik
empedansi, ornekten yansiyan ve referans tarafindan alinan sinyalin karsilastirilmasi ile
hesaplanir. Bu durumda referanstan yansiyan sinyal,

_ Zref_Zalt
Sref - Zref+Zait SO (3.2)

ile hesaplanir. Z,,r, damitilmig suyun akustik empedansidir (1.50 MRayl). Sonug olarak

ornegin akustik empedans1 asagidaki formiil ile hesaplanir.

Shedef ShedefZalt=Zref)
7 _ 1+ So 7 _ Sref(Zalt+Zref) 33
hedef — 1_Shedef alt — Ishedef(zalt—zref) alt ( . )
So I Sref(Zalt+Zref)

So’1n gozlem esnasinda sabit oldugu kabul edilmektedir (Bilen ve dig., 2018b; Bilen ve dig.,
2019; Demirkan ve dig., 2019; Giizelgimen ve dig., 2020).
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Sekil 3.11°de bu ¢alismada kullanilan TAM cihazinin deney diizenegi sematik olarak
gosterilmistir. Ornegin yapisina bagh olarak elde edilen yansimaya ait yogunluk gériintiisii,
numunenin akustik empedansina veya numunenin gegirdigi ses hizina ¢evrilir. Mikroskobik
diizeyde gozlenen 2-boyutlu goriintiiler, Ornegin altinda yer alan (X-Y diizlemi)
transformatdrler sayesinde gergeklestirilen mekanik tarama ile elde edilir. incelenen drnegin
tiirti ile baglantili olarak transformatorde kullanilan frekans degisir ve kullanilan frekans degeri,

sistemin ¢oziinlirliiglinii dogru orantili olarak etkiler.

Yaklasik 2 dakika gibi bir siirede 6l¢iim alabilen akustik mikroskop, 16 pm?’lik tarama adimlar1
ile maksimum 4.8 mm x 4.8 mm’lik bir alan1 2-boyutta tarayabilmektedir (Bilen ve dig., 2018a;
Bilen ve dig., 2019; Demirkan ve dig., 2019; Gilizel¢gimen ve dig., 2020).

Sinyal Islem <
F 3
Déniistiiriicii gy e
— Pulser/Alici > Dlleale
Cevirme
X-Y Tarama Makinesi
4

Sekil 3.11: TAM cihazi deney diizeneginin sematik diyagrama.

Akustik empedans, O6rnege ait mikro sertlik, elastikiyet modiilii ve yogunluk degerleri ile

iligkilidir.
Z=p.V=\E,.p (3.4)
Denklemde E,, elastikiyet modiiliinii, V' akustik hiz1 ve p ise yogunlugu temsil etmektedir.

Bir malzemenin elastikiyet modiiliinde meydana gelen artisa bagli olarak mikrosertlik de artma

egilimindedir. Malzemeye ait mikrosertlik degeri, 6rnegin disaridan uygulanan kuvvet ve
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benzeri etmenler altinda deformasyon veya zararlanmalara kars1 direnme derecesini etkiler

(Sirkeci, 2021).

BaF>ve MgF bilesikleri ile BaxMgi.xF> alagimlarina ait akustik empedans goriintiileri, Bogazigi
Universitesi Medikal Goriintiileme Laboratuvari’nda bulunan Honda Electronics SAM AMS-

50SI cihazi ile elde edilmistir (Sekil 3.12).
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Programa Ait
Ara Yiiz

Sekil 3.12: Bogazici Universitesi Medikal Gériintiileme Laboratuvari’nda bulunan Honda Electronics
SAM AMS-50SI cihazi.

Sound Speed

Acoustic imp.

084 s1

SCAN | Red G2 Qﬂl

ANALYZE (o |

oo VO = HTD-1825(01.8 F2.5) |

Sansee [s8000 ~|um
Pont(X"Y) [300x300 ~| 6

Average 8
View b Bnge L, L.
s i" 3 W pases f200mv | —— —
300 J
Irpedance Analyzng Mode
Peakto Peak | RMS | Acrostic Impedance
Ref. Impedance | Mode
Zsub| water - [ 15 |
Zref [Povstyrene ~][237 ] |
- | Delay Time for Focusing
I Comect|water =5
z . | transducer Delay Time
en| b | |
| | | | $24F32 — 2BAusec
) = J | #18F25 — 227usec
| #1BF32 - 202usec
Wave Form $24F40 — 324unsec

Sekil 3.13: TAM o6l¢iimlerinin goriintiilenmesini saglayan programa ait ara yiiz.
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Sekil 3.13’de TAM ol¢limlerinin yapilmasi ve elde edilen verilerin kayit altina alinmasi
sirasinda kullanilan bilgisayar programina ait ara yiiz verilmistir. Ara yiiz iizerindeki 1 numarali
bolge numuneye ait 6l¢iim alinan yiizey bolgesinden yansiyan ses sinyallerinin siddetindeki
degisimi, 2 numaral1 bolge yiizeyin akustik empedans ile elde edilen goriintiisiinii, 3 numarali
bolge numuneden yansimakta olan akustik sinyalleri, 4 numarali bolge 6l¢iim i¢in tercih edilen
akustik sinyali, 5 numarali bolge X-Y eksenlerinin pozisyonunun ve oOl¢iim modunun
belirlendigi kismi1, 6 numarali bolge kayit ve analiz i¢in gereken ayarlamalarin yapildigi kismi
ve 7 numarali bolge referans ile alttas malzemelerinin sahip oldugu akustik empedans

degerlerinin secildigi kismi temsil eder.

Kuvars cam alttas lizerine kaplanmis BaF> ve MgF; bilesikleri ile BaxMg;.xF> alasimlarina ait
yiizey goriintiileri, TAM teknigi kullanilarak her bir numune i¢in yaklasik 2 dakika siiren
Olcimler sonucunda saptandi. Numunenin Ol¢lim esnasinda cihaz iizerindeki yerlesimi

Sekil 3.14’te gosterildigi gibidir.

Sekil 3.14: Ol¢iimii alinan numunenin cihaz iizerindeki yerlesimi.
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4. BULGULAR

Bu tez caligmasi kapsaminda, Nanovak NVTS — 500 rf magnetron sigratma teknigi ile iiretilen
~100 nm kalikliklt BaF> ve MgF bilesikleri ile baryumca ve magnezyumca zengin BaxMgi«F2

alagimlarinin yiizey ve yapisal karakterizasyonu gergeklestirilmistir.

Si alltas iizerine kaplanmis numuneler Sekil 4.1°de, kuvars cam iizerine kaplanmig numuneler

Sekil 4.2°de gosterildigi gibidir.

\\\\,;

Sekil 4.1: n tipi Silisyum {izerine kaplanmis numuneler.

Sekil 4.2: Kuvars cam iizerine kaplanmig numuneler.

Morfolojik analiz i¢in AKM cihazi ile her bir malzeme yiizeyinin 10 x 10 pm?’lik tarama

alaninda elde edilen 3 boyutlu mikroskobik goriintiiler Sekil 4.3 — 4.6’da gosterilmistir.
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— "

0.0

Sekil 4.3: Kuvars cam iizerine kaplanmis BaF, bilesiginin 10 x 10 um®’lik tarama alanminda AKM
goruntust.

10.00 pn‘i‘mm_uﬂh e 0.00 pm

~—— it

0.0

Sekil 4.4: Kuvars cam iizerine kaplanmig MgF» bilegiginin 10 x 10 pm?’lik tarama alaninda AKM
goruntusti.
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22f35 nm

Sekil 4.5: Kuvars cam {izerine kaplanmig BaMgi«F>» (Baryumca zengin, x>0.5) alasiminin
10 x 10 um?’lik tarama alaninda AKM goriintiisii.

131'92 nm

Sekil 4.6: Kuvars cam tizerine kaplanmis BaMgi«F> (Magnezyumca zengin, x<0.5) alagiminin
10 x 10 um?’lik tarama alaninda AKM goriintiisi.

AKM cihazi ile kaydedilen yiizey goriintiilerinden hesaplanan karekok ortalama (rms) yilizey
piirtizlillik degerleri, numunelerin morfolojik yapisinin homojen bir dagilim gostermesi ile

baglantilidir ve bu degerler Tablo 4.1°de gosterildigi gibidir.
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Tablo 4.1: Farkli atomik konsantrasyonlara sahip BaF, ve MgF, bilesikleri ile Ba,Mgi.<F» alagimlari
icin karekok ortalama yiizey piiriizliiliik (rms) degerleri.

Atomik rms

Konsantrasyon (nm)
BaF» 48.3
MgF» 4.5
BaxMgi«xF2 9.7

(Baryumca zengin, x>0.5)

Bang]-sz 2.2
(Magnezyumca zengin, x<0.5)

Morfolojik analiz i¢in SEM cihaz ile ylizey goriintiisii alinacak olan tiim numuneler once
~1 Pa degerindeki vakum ortaminda 90 saniyelik bir siire igerisinde ince bir altin-paladyum
tabakas1 ile kaplanmistir. Olgiim &ncesinde yapilan bu islem, numune yiizeylerinde meydana
gelebilecek yansimalart dnlemek ve ylizeyden daha belirgin goriintiiler elde edilmesini

saglamak amaciyla gerceklestirilmistir. Quorum-SC7620 cihazi ile vakum ortaminda kaplama

isleminin gergeklestirilmesi Sekil 4.7°de gosterilmistir.

Sekil 4.7: a) Vakum ortamina yerlestirilecek numuneler, b) Quorum-SC7620 cihaz ile vakum altinda
kaplama iglemi.
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Vakum ortaminda altin-paladyum kaplama islemini takiben, numunelere ait ylizey morfolojisi

goriintiileri Zeiss EVO LS 10 cihazi ile elde edilmistir. Her bir malzeme 6rnegi i¢in, 200 nm ve

1 um’lik tarama alanlarinda elde edilen yiizey goriintiileri Sekil 4.8 —4.11°de gosterilmistir.

200 nm 1 pm
EHT =10.00 kV WD =10.0 mm Signal A = SE1 Mag= 7500 KX H EHT=10.00 KV WD =10.0 mm Signal A =SE1 Mag= 10,00 K X

Sekil 4.8: BaF, bilesigine ait SEM ile elde edilmis ylizey goriintiileri. a) 200 nm’lik tarama alamn igin,
b) 1 um’lik tarama alani igin.

1pm
|'— EHT=10.00kV WD=10.0mm Signal A =SE1 Mag= 50.00KX

EHT=10.00kV WD=100mm  Signal A =SE1 Mag= 75.00 KX

Sekil 4.9: MgF, bilesigine ait SEM ile elde edilmis yiizey goriintiileri. a) 200 nm’lik tarama alani i¢in,
b) 1 um’lik tarama alani igin.
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1 um
EHT=10.00 KV WD =10.0 mm Signal A = §TF1 ag= 75.00 KX }—| EHT=10.00kV WD=10.0mm  Signal A=5F1 Mag= 30.00 K X

Sekil 4.10: Ba,Mg,_F> (Baryumca zengin, x>0.5) alasimina ait SEM ile elde edilmis ylizey goriintiileri.
a) 200 nm’lik tarama alani i¢in, b) 1 um’lik tarama alani igin.

200 nm 1pm

— EHT=10.00 kV WD=100mm  Signal A=SE1 Mag= 75.00 K X — EHT =10.00 kV WD =10.0 mm Signal A = SE1 Mag= 50.00 K X

Sekil 4.11: BaMg«F, (Magnezyumca zengin, x<0.5) alasimima ait SEM ile elde edilmis yiizey
goriintiileri. a) 200 nm’lik tarama alani i¢in, b) 1 pm’lik tarama alani i¢in.

SEM ile elde edilen yiizey goriintiilerinin analizinde, yiizey homojenligi ve yiizeyde bulunan

her bir element i¢in ortalama pargacik boyutu hakkinda bilgi elde edilebilmistir.

Ayrica, tiim malzeme 6rneklerinin yiizeyinde yiiksek homojenlik oldugu agik¢a goriilmektedir.
Yiizeylerde nano boyutta bazi kusurlar olmasi asikardir. Ba elementinin par¢acik boyutu, Mg
ve F’a gore ¢ok biiyiik oldugu goriilmektedir. SEM ylizey goriintiilerinden hesaplanan ortalama
parcacik boyutlarinin, Ba i¢in 90-140 nm, Mg i¢in 20-50 nm ve F i¢in 40-80 nm araliginda

oldugu saptanmistir.
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Malzemelerin mikro yapisal analizi i¢cin SEM-EDS teknigi kullanilarak elde edilen

karakterizasyon ol¢iimlerine ait analiz sonuglar1 Sekil 4.12 — 4.15°de verilmistir.

b)
2.98 % Ba

650K
d) s
58.5K|
52.0k|
45.5x|
.

= |

5 39.0K

M 325K
26.0k|
19.5k|
13.0k|

F
6.5x| fo B
Si O ga 8a Ba
ookt . — _— . B ; } _ §
oo 1.00 200 3.00 400 5.00 6.00 7.00 800 9.00

Sekil 4.12: 100 nm kalinligindaki BaF, bilesiginin SEM-EDS analiz sonuglarinin 6zeti. a) Yiizey
goriiniimiinde yiizey topografyasinin SEM goriintiisii, b) Ba, ¢) F elementlerinin Silisyum alttag
iizerinde biriken BaF; kaplamasindaki EDS haritalamalari, d) Sekil 4.12a’da gosterilen alanin
EDS spektrumu. (Olgek ¢ubugu 2 um’dir).
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b)
2.31 % Mg

435K

KCnt.

348K

261K

8.7K

00800 100 200 3.00 400 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00

Energy (keV)

Sekil 4.13: 100 nm kalinhigindaki MgF» bilesiginin SEM-EDS analiz sonuglarmin 6zeti. a) Yiizey
goriiniimiinde yiizey topografyasimnin SEM goriintiisii, b) Mg, ¢) F elementlerinin Silisyum alttas
tizerinde biriken MgF, kaplamasindaki EDS haritalamalari, d) Sekil 4.13a’da gosterilen alanin
EDS spektrumu. (Olgek cubugu 2 um’dir).
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b)
4.19 % Ba

2 um

7.84%F

KChnt.

00

Encrgy (keV)

Sekil 4.14: 100 nm kalinligindaki BaxMg;«F» (Baryumca zengin, x>0.5) alasimmin SEM-EDS analiz
sonuglarinin 6zeti. a) Yiizey goriiniimiinde ylizey topografyasinin SEM goriintiisii, b) Ba, ¢) Mg,
d) F elementlerinin Silisyum alttag {izerine biriken BaiMg;«F, (Baryumca zengin, x>0.5)
kaplamasindaki EDS haritalamalari, e) Sekil 4.14a’da gosterilen EDS spektrumu. (Olgek ¢ubugu

2 um’dir).
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)
0.79 % Ba

c)
2.49 % Mg

4.26%F

Ba Ba

Energy (keV)

Sekil 4.15: 100 nm kalinligindaki BaxMg;«F2 (Magnezyumca zengin, x<0.5) alasiminin SEM-EDS
analiz sonuglariin 6zeti. a) Yiizey goriiniimiinde yiizey topografyasinin SEM goriintiisii, b) Ba,
c) Mg, d) F elementlerinin Silisyum alttas {izerinde biriken Ba.Mg;«F> (Magnezyumca zengin,
x<0.5) kaplamasindaki EDS haritalamalari, e) Sekil 4.15a’da gosterilen alanin EDS spektrumu.
(Olgek cubugu 2 um’dir).
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SEM-EDS teknigi ile elde edilen analiz sonuglari, farkli atomik konsantrasyonlar kullanilarak
kaplamas1 gerceklestirilen malzemelerin yapisinda B, Mg ve F varligim1 kanitlayan sonuglar
vermis ve bu elementlerin, malzemelerin yapisindaki atomik ve agirlik dagilimini ortaya

koymustur.

Sekil 4.12e’de verilmis olan BaF bilesigine ait EDS spektrumunda, 0.8 eV ve 4.5 eV’da
sirastyla F ve Ba varligin1 dogrulayan tepe noktalar1 gdzlenmistir. EDS haritalarindan, BaF>'iin

Ba (9%2.98) ve F (9%5.21) stokiyometrik oranina sahip oldugu goriilmiistir.

Sekil 4.13e’de gosterilen MgF» bilesigine ait EDS spektrumunda, 0.8 eV ve 1.2 eV’da sirasiyla
F ve Mg’un varligin1 dogrulayan tepe noktalar1 goriilmiistiir. EDS haritalar, MgF'lin

Mg (%2.31) ve F (%4.12) stokiyometrik oranina sahip oldugunu gostermistir.

Sekil 4.14¢’de gosterilen BaxMgi«F2> (Baryumca zengin, x>0.5) alagimina ait EDS spektrumu,
sirasiyla 0.8 eV, 1.2 eV 4.5 eV’da F, Mg ve Ba’un varligin1 dogrulayan tepe noktalar1 gostermis
ve EDS haritalarindan, BaxMg;xF> (Baryumca zengin, x>0.5)'tin Ba (%4.19), Mg (%1.22) ve

F (%7.84) stokiyometrik oranina sahip oldugu gozlenmistir.

Sekil 4.15e’de verilen BaxMgi1xF2 (Magnezyumca zengin, x<0.5) alasimina ait EDS spektrumu,
sirastyla 0.8 eV, 1.2 eV 4.5 eV’da F, Mg ve Ba’un varligmmi dogrulayan tepe noktalari
gostermistir. EDS  haritalarindan, BaxMgixF2 (Magnezyumca zengin, x<0.5)'lin
Ba (%0.79), Mg (%2.49) ve F (%4.26) stokiyometrik oranina sahip oldugu goriilmiistiir.

Yiizey karakterizasyonu kisminda, kuvars cam tizerine kaplanmis BaF, ve MgF» bilesikleri ile
BaxMgi.xF2 alagim numunelerinin TAM teknigi ile alinan yiizey akustik goriintiileri Sekil 4.16

—4.19°da verilmistir.
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Sekil 4.16: BaF, bilesiginin TAM teknigi kullanilarak saptanmis yiizey akustik goriintiileri.
a) 4.8 mm x 4.8 mm tarama alaninda, b) 0.3 mm x 0.3 mm tarama alaninda.
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Sekil 4.17: MgF, bilesiginin TAM teknigi kullanilarak saptanmis yiizey akustik goriintiileri.
a) 4.8 mm x 4.8 mm tarama alaninda, b) 0.3 mm x 0.3 mm tarama alaninda.

oW

o0
[T
oo

[ ]
FNE-Y
i e
-

Akustik Empedans (Mrayl)

L

(-]
_—
-]

Akustik Empedans (Mrayl)

—

N
—
o

._.

I
%
S

—

(=)
—
[

—
—

50 100 150 200 250 300

-Isll-n-\

oo
W
o

[ ]
o

Akustik Empedans (Mrayl)

b3
[
Y

100

N

b - [~}

Akustik Empedans (Mrayl)
[ [
[

150

=
ta
—

200

—
(=%

_
B &N oo

,_.
kY

250

—
[ ]
—
2

—_
—

300

50 100 150 200 250 300



N W
oo

[ ad
B

Akustik Empedans (Mrayl)

100

150

—
oa

200

—
E -

250

—
[ =]

—_

300

50 100 150 200 250 300

42

100

150

200

250

300

[ I S
oo

(]
RS

Akustik Empedans (Mrayl)

N
[

— et
= o o

—_
[ ]

. & 3
50 100 150 200 250 300

Sekil 4.18: BaMg,..F> (Baryumca zengin, x>0.5) alasiminin TAM teknigi kullanilarak saptanmis yiizey
akustik goriintiileri. a) 4.8 mm x 4.8 mm tarama alaninda, b) 0.3 mm x 0.3 mm tarama alaninda.
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Sekil 4.19: Ba,Mg;..F> (Magnezyumca zengin, x<0.5) alasiminin TAM teknigi kullanilarak saptanmis
yiizey akustik goriintiileri. a) 4.8 mm x 4.8 mm tarama alaninda, b) 0.3 mm x 0.3 mm tarama

alaninda.

Yiizey akustik goriintiileri, TAM cihazinin akustik empedans modunda c¢alistirilmasi ile

referanstan (distile su) ve numunelerden gelen akustik sinyal yansimalar1 kaydedilerek elde

edilmistir. Agirlikli ortalama akustik empedans degerlerini belirlemek amaciyla, BaF, ve MgF»

bilesikleri ile BaxMgixF2 alasimlar1 0.3 mm x 0.3 mm ve 4.8 mm x 4.8 mm’lik yiizey

alanlarinda analiz edilmistir.

Akustik empedans haritalarinda, nano malzemelerin farkli elastikiyet degerleri nedeniyle

birbirinden farkli akustik empedans degerleri belirten birkag kusur gozlemlenmektedir. Akustik
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dalgalardan gelen yansimalar fazla gozenek sayisina sahip olan bolgelerden giiglii sinyaller
tespit edilmesine sebep olurken, TAM goriintiileri {lizerinde gozle goriiliir bigimde belirgin
bolgeler olarak ortaya ¢ikar. Homojen olmayan sekilde dagilmis olan bu bdlgeler, ince film

kaplamalari tizerinde ¢esitli sekil ve boyuta sahip yiizey kusurlari olarak tanimlanabilir.

Bu tez caligmasi kapsaminda incelenen ince film kaplamalarinin akustik empedans sonuglari
Tablo 4.2°de gosterilmektedir. Agirlikli ortalama akustik empedans degerleri, her bir numune
tizerinde 0.3 mm x 0.3 mm’lik bes farkli yiizey alanindaki nokta degerlerden hesaplanan

agirliklr ortalamalardir.

Tablo 4.2: Uretilen ince film nano malzemelerin TAM teknigi ile belirlenen yiizey akustik empedans
(MRayl cinsinden) ve standart sapma degerleri.

Agirhkh Ortalama
Malzeme Akustik Empedans Degeri Standart Sapma

g Degeri

BaF; 1.655 0.016

MgF> 1.679 0.010
BaxMgi«xF> 2910 0.028

(Baryumca zengin, x>0.5)

BaxMgi«xF2 2.835 0.021

(Magnezyumca zengin, x<0.5)

Bu tez caligmasinda iiretilen ince film nano malzemelerin agirlikli ortalama akustik empedans
degerlerinde dikkate deger farkliliklar gozlenmektedir. Bu degisimler, malzemelerin mikro
sertlik ve elastikiyet 6zelliklerinin degisimine de karsilik gelir. Standart sapmalar da %1'in
altinda hesaplanmistir. Bu sonuglar, hazirlanan kaplamalarda yiizey kusur oraninin oldukga

diisiik seviyede oldugunu gostermektedir.
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5. TARTISMA VE SONUC

Bu tez ¢alismasi kapsaminda BaF, ve MgF> bilesikleri ve BaxMgi.<F> alagimlarinin (Baryumca
zengin ve Magnezyumca zengin) mikro yap1 analizi SEM-EDS teknigi, yiizey morfolojisi de
AKM, SEM ve TAM teknikleri kullanilarak belirlenmistir.

Orneklerin SEM-EDS analiz sonuglari, iiretilmesi hedeflenen malzemelerin yiiksek vakum
ortaminda gerceklestirildigini kanitlamaktadir ve malzeme yiizeylerinde baska herhangi bir
yaptya rastlanmamustir.  Uretilen malzemelerin elementel analizine gore, atomik
konsantrasyonlarinin literatiir ile uyumlu oldugu gézlemlenmistir. EDS spektrumlari, iiretilen
malzeme yiizeyleri i¢in stokiyometrik oranlar1 gostermektedir. Yiizey alanlart tizerinde EDS
analizlerinin sonuglari, BaF> bilesigi i¢in Ba/F'nin atomik % oraninin 1/2'ye yakin oldugunu ve
Ba ile F elementlerinin malzeme ylizeyinde homojen dagildigini bildirmektedir. MgF> bilesigi
icin Mg/F'nin atomik % oraninin 1/2'ye yakin oldugunu ve Mg ile F elementlerinin malzeme
yiizeyinde homojen dagildigi gozlemlenmektedir. BaxMgi«F2 (Baryumca zengin, x>0.5)
alasiminda Ba ve Mg elementlerinin toplam atomik % degerinin, F’nin atomik % degerine
oraninin 1/2'ye c¢ok yakin olmayan bir stokiyometri ortaya c¢ikmistir. BaMgi«F2
(Magnezyumca zengin, x<0.5) alasiminda Ba ve Mg elementlerinin toplam atomik %
degerinin, F’nin atomik % degerine oraninin 1/2'ye ¢ok yakin olmayan bir stokiyometri ortaya
¢ikmistir. Vakum ortaminda {iretilen alagim yiizeylerindeki yap: olusumlarinda elementlerin

katkilar1 biiyiik 6nem kazanmaktadir.

Malzemelerin yiizey morfolojisi analizinde, 10 x 10 pm*’lik tarama alanina sahip ii¢ boyutlu
AKM goriintiilerinden elde edilen piiriizliiliikk rms degerlerine gore yiizeyi en plriizlii yap1 BaF»
ve en plriizsiiz yapt BaxMgixF> (Magnezyumca zengin, x<0.5) oldugu goriilmiistiir. Bu
sonuglar 15181nda, yansima Onleyici kaplama tabakasi olarak BaF» yapisi veya alagim olarak
BaxMgi«xF> (Baryumca zengin, x>0.5) kullanilabilecekken, MgF> bilesigi ve BaxMgi«F»
(Magnezyumca zengin) alasim yapisinin farkli opto-elektronik uygulamalarda ¢ok katmanli

yapilarda tampon ara yiizey tabakasi olarak kullanilabilecegi sdylenebilir.

SEM analiz sonuglar1 incelendiginde, tiim malzeme ylizeylerinde homojenligi yiliksek bir
morfoloji sergilendigi gozlemlenmistir. Tanecikler arast bosluklarin ¢ok olmadigr ve

kiimelenmelerin ve topaklarin ¢ok olmadig1 siki yapilar karsimiza ¢ikmistir.
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TAM kullanilarak yiizey akustik goriintiileri ve akustik empedans degisimlerinin Slgiilmesi
saglanmistir. TAM ile malzeme yiizeyleri hizli bir sekilde taranmistir ve atomik konsantrasyona
bagli olarak malzemelerin ylizeyinde meydana gelen degisimler gézlemlenmistir. Denklem
3.4’ten de anlasilacagi gibi, akustik empedans degerinin malzemenin elastikiyeti ile dogru
orantili olarak degistigi bilinmektedir. Dolayisiyla, bu tez calismasinda TAM ydntemi
uygulanarak elde edilen Olglim sonuglari, dogrudan malzeme Orneklerinin mikro sertlik
degisimine de isaret etmektedir ve bilhassa yiiksek akustik empedans degerine sahip
BaxMgi«F> ince film alagim malzemelerinin yiizey sertliginin ve elastikiyetinin 6nem
kazandig1 akustik cihazlarda ve farkli opto elektronik uygulamalarda kullanilabilir oldugu

sonucuna varilabilir.

Bu tez c¢alismasi, lretilen BayMgixF> ince film alasim malzemeleri ile ilgili literatiirdeki
boslugun doldurulmasi i¢in bir 6n calisma niteligindedir. Alasim malzemelerin seramik
endiistrisinde, farkli optoelektronik vb. uygulamalarda kullanilabilirliginin arttig1 gliniimiizde,
bu tez calismasinda liretilen BaxMg;«F> alasim malzemelerinin optik, elektriksel ve mekanik

karakterizasyonlarinin da analiz edilmesi ile onem kazanmaktadir.
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