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OZET

Yiiksek Lisans Tezi

TERMIYONIK VAKUM ARK YONTEMI ILE URETILEN Fe- Co ESASLI
METALIK CAM INCE FILMLERIN MANYETIK OZELLIKLERI
Fatih PERINCEK

Namik Kemal Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisu

Fizik Anabilim Dal1
Danisman: Yrd. Dog. Dr. Kadir ERTURK

Bu calismada Fe-Co esasli metalik cam ince filmlerin yapisal ve manyetik
Ozellikleri incelenmistir. FessCo036B192SiagM0,W, kimyasal kompozisyonuna sahip olan
alasimlar ark eritme teknigi ile homojen hale getirilmistir. Uretilen bu alasgimlar cam
alttabakalar iizerine termiyonik vakum ark yontemi kullanilarak 200, 240, 260, 290, 425,
700 nm kalinliklarinda ince film seklinde biyiitilmistir. Malzemelerin yapisal
Ozelliklerinin incelenmesi i¢in X-1s1n1 kirmim cihazi ve atomik kuvvet mikroskobu
kullanilmistir. ince filmlerin X-151m kirinim analiz sonuglarina gore, 200 nm, 240 nm, 260
nm ve 290 nm kalinliga sahip ince filmlerin tam amorf yapida, 425 nm ve 700 nm
kalinliktaki ince filmlerin ise pargali amorf yapida olduklar1 goriilmiistiir. 200 nm, 240 nm
ve 260 nm kalinlikli ince filmlerin atomik kuvvet mikroskobu analizleri sonucunda,
filmlerin ortalama yiizey piriizliiliikklerinin 3.629 nm ile 6.013 nm arasinda degistigi tespit
edilmistir. Ince filmlerin manyetik 6zelliklerinin incelenmesi igin titresimli &rnek
manyetometresi kullamlmustir. Olgiim sonuglarinda sifirlayici alan degerlerinin 5.7 kA/m
ile 12 kA/m arasinda degistigi saptanmistir. Son olarak 300 °C sicakliginda 1sil iglem
uygulanarak, {iretilen ince filmlerin manyetik 6zelliklerinin degisimi incelenmistir. Bunun

sonucunda sifirlayict alan degerlerinin 5.7 kA/m ile 9.0 kA/m arasinda oldugu

bulunmustur.

Anahtar Kelimeler: Manyetizma, manyetik amorf alasimlar, metalik cam ince filmler,

Termiyonik vakum ark, Isil islem

2012, 58 Sayfa



ABSTRACT
Master of Science Thesis

MAGNETIC PROPERTIES OF Fe-Co BASED METALLIC GLASS THIN
FILMS PRODUCED BY THERMIONIC VACUUM ARC

Fatih PERINCEK

Namik Kemal University Natural and Applied Science Institute
Department of Physics
Supervisor: Assist. Prof. Dr. Kadir ERTURK

In this study, the structural and magnetic properties of Fe-Co based metallic glass
thin  films have been investigated. Alloys with chemical composition of
FessC036B19.2Si4sM0,W, are homogenized by arc melting technique and grown on the glass
substrates with thicknesses of 200, 240, 260, 290, 425 and 700 nm in the form of a thin film
using TVA method. In order to examine the structural properties of materials, the X-ray
diffraction device and atomic force microscope was used. According to the X-ray
diffraction analysis it is obtained that structures of the thin films with the thicknesses of
200, 240, 260 and 290 nm are totally amorphous while the structures of the other films
partially amorphous. The atomic force microscopy of thin films with thicknesses of 200,
240 and 260 nm showed that the average surface roughnesses of them are between the
ranges of 3.629 nm and 6.013 nm. Vibrating sample magnetometer had been utilized for
investigations of the magnetic properties of thin films. Measurement results showed that the
values of the coercivity varied between 5.7 kA/m and 12kA/m. Finally, the change in the
magnetic properties of thin films had been investigated after heat treatment of 300 °C
temprature. As a result, the values of the coercivity were found to be between 5.7 kA/m and
9.0 kKA /m.

Key Words: Magnetism, Magnetic amorphous alloys, metallic glass thin films, Thermionic

vacuum arc, heat treatment
2012, 58 Pages
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1. GIRIS

Metaller, tarihin ilk donemlerinden beri saglamligi ve kullanigliligi yiliziinden savas,
ulasim ve giinliik isler gibi alanlarda hep ilgi odagi olmustur. Sanayi devriminin ardindan
bilim ve teknolojideki hizli gelisimle birlikte fiziksel ve kimyasal olarak daha iyi 6zelliklere
sahip malzemelere ihtiyag duyulmustur. Bu amagla, metallerin eritilerek birbirine
karistirilmasi ile olusturulan, hem fiziksel hem de kimyasal olarak iyi 6zellikler gosteren ve
alagim olarak isimlendirilen yeni malzemeler elde edilmistir.

Klasik tekniklerle iiretilen bu metal alagimlar genellikle kristal yap1 gostermektedirler.
Bir basgka ifadeyle bu malzemelerde atomlar, uzun 6lgekte birbirini tekrar eden, periyodik bir
dizilime sahiptirler. Amorf yapiya sahip malzemelerin atomlar ise kristallerin aksine uzun
Olgekte birbirini tekrar eden periyodik bir dizilime sahip degildirler. Atomlar1 gelisigiizel bir
dagilima sahip olup, kristal yapidaki malzemelere gore farkli 6zellikler gosterirler.

1960 yilinda Duwez ve arkadaslar1 tarafindan yapilan bir ¢alisma (Suryanarayana ve
Inoue 2011) bu alanda devrim yaratacak sonuglar ortaya koymustur. Duwez ve arkadaslari
sentezlemis olduklar1 bir metal alagimi yiiksek sicakliklara kadar 1sittiktan sonra ¢ok hizli bir
sekilde katilagtirarak yeni ve ilging 6zelliklere sahip malzemeler {irettiler. Bu malzemelerin
yapisal Ozellikleri incelendiginde tamamen amorf yapida olduklari goriilmiistiir. Boylece
modern anlamda ilk defa hizli katilastirma teknigi kullanilarak metalik amorf malzemelerin
tretimleri gerceklestirilmistir.

Metalik amorf malzemeler, sanayi tipi camlarda oldugu gibi yiiksek sicakliklara kadar
isitildiktan  sonra malzemenin kristallesmesine izin verilmeden ¢ok yiliksek hizlarda
sogutularak elde edilmektedirler. Bu yiizden metalik amorf malzemeler literatiirde kisaca
metalik cam olarak adlandirilirlar. Kristal yapiya sahip metallerin aksine metalik camlar,
genis bir kompozisyon aralifinda yapisal olarak izotropik, kimyasal olarak homojen
yapidadirlar (J.P. Chu ve ark. 2010).

Metalik camlar yiiksek sertlik, yiiksek kirilma dayanimi, yiliksek elastik limit, yiiksek
korozyon direnci ve kolay sekillendirilebilme gibi 0Ozelliklerinin yaninda, miikemmel
manyetik ozellikleri sayesinde son yillarda ilgiyi tizerinde toplamay1 basarmistir.

Metalik camlar iistiin, mekanik, Kimyasal ve manyetik 6zelliklere sahip olmalarina
ragmen, cam olusumu i¢in yiiksek soguma oranlar1 gerektiginden boyutlar1 sinirli halde
kalmistir. Bu durum onlarin sanayi ve teknolojik alandaki olasi uygulama alanlarimi
kisitlamistir. Bu gline kadar metalik camlarin ¢ubuk, serit ve ince film gibi kii¢iik boyutlarda

iiretimleri gerceklestirilebilmistir. Arastirmacilar bu durumun iistesinden gelmek i¢in uzun



yillardir hem daha yiliksek camlagsma yetenegine sahip yeni alasgimlar hem de camlasma
yetenegini arttiracak yeni yontemler iizerinde durmaktadirlar.

Alasimlarin bir alttabaka tizerinde biiyiitiilmesi ile elde edilen ince filmlerin kendisini
olusturan elementlerden ¢ok farkli ozellikler gosterdigi bilinmektedir. Bilim ve teknoloji
acisindan biiyiikk 6neme sahip olan ince filmler glinlimiizde bilisim, askeri, saglik ve otomotiv
gibi pek cok alanda kullanilmaktadir. Amorf yapiya sahip ince filmler, metalik cam ince film
olarak isimlendirilirler. Metalik cam ince filmlerin liretiminde, klasik metalik camlardan farkl
olarak yiiksek soguma oranlarina ihtiyac¢ yoktur. Bununla birlikte, daha iyi camsi yapiya sahip
metalik cam ince filmler iiretmek icgin diisiikk alttabaka sicakligi ve yiiksek kaplama orani
gerekmektedir (Ohring 1992). Metalik cam ince filmler iyi manyetik ve mekaniksel
ozelliklere sahiptirler. Bu 0Ozellikleri sayesinde sensdr uygulamalari basta olmak iizere
manyetik kayit ortamlar1 ve mikro elektromekanik sistemler (MEMS) gibi pek ¢ok uygulama
alanina sahiptirler.

Bu tez calismasi kapsaminda, hizli katilagtirma yontemleriyle daha dnceden gubuk ve
serit seklinde tretilen Fe3sCo036B192SisgsM0,W, kimyasal kompozisyonuna sahip metal
alagimlar, termiyonik vakum ark (TVA) yontemi ile ince film olarak iretilmistir. Farkli
kalinliklarda tretilmis olan Fe-Co esasli metalik cam ince filmlerin manyetik ve yapisal
ozelliklerinin film kalinlig1 ve 1s1l islem ile degisimi incelenmis ve elde edilen sonuclar
yorumlanmustir.

Tez, Giris, Kuramsal Temeller, Materyal ve Yo6ntem, Arastirma Bulgular1 ve Tartisma
ve Sonug olmak iizere bes boliimden olugmaktadir. Giris boliimiinde tezin kapsami, yapilan
calismalar ve tezin boliimleri hakkinda bilgilendirmeler yapilmstir. Ikinci boliimde Kuramsal
Temeller bagligi altinda, amorf malzemelerin yapisi, metalik camin tanimi ve tarihgesi, ince
film teknolojisi ve metalik cam ince filmler iizerinde durulmustur. Materyal ve Yontem olarak
adlandirilan dglinci bolimde ise malzemelerin tretim teknikleri ve yapilan deneysel
caligmalarin  detaylar1  verilmistir. Ayrica Orneklerin yapisal ve manyetik olarak
incelenmesinde kullandigimiz 6l¢iim sistemleri olan, X-1sin1 kirmimi (XRD), atomik kuvvet
mikroskobu (AFM) ve titresimli 6rnek manyetometresi (VSM) teknikleri kisaca tanitilmistir.
Dordiincii boliim olan Arastirma Bulgulan ve Tartigma'da {iretilen ince filmlerin X-1s1n1
kirinimi, atomik kuvvet mikroskobu ve titresimli 6rnek manyetometresi ile incelenmesi
sonucunda elde edilen veriler sunulmaktadir. Sonu¢ boliimiinde ise elde edilen veriler

yorumlanmaktadir.



2. KURAMSAL TEMELLER

2.1 Amorf Malzemelerin Yapisi
Atomlarin dizilimine bagli olarak, maddelerin 6zellikleri ve mikroyapilart farklilik
gostermektedir. Bu nedenle maddeleri atomlarinin  dizilislerine gére 2 grupta
siniflandirabiliriz. Bu siniflandirma su sekildedir:
(a) Kristal yapiya sahip maddeler
(b) Amorf yapiya sahip maddeler
Ideal bir durumda kristal yapiya sahip malzemelerde, atomlar uzun 6lgekte birbirini
tekrar eden, periyodik bir dizilime sahiptirler. Maddenin {i¢ boyutlu oldugunu
diisiindiigiimiizde bu milkemmel dizilim tiim boyutlarda goriilmektedir (Kittel 2005). Amorf
yaptya sahip maddelerin atomlart ise, kristallerin aksine uzun Slgekte birbirini tekrar eden
periyodik bir dizilime sahip degildirler. Bu malzemeler gostermis olduklar1 bu atomik
yerlesim nedeniyle “sekilsiz” anlamima gelen amorf terimi ile adlandirilirlar. Sekil 2.1'de

kristal ve amorf yapiya sahip malzemelerin, iki boyutta sematik atom dizilimleri verilmistir.
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Sekil 2.1. (a) Kristal (iistte) ve (b) Amorf (altta) yapiya sahip malzemelerin atom

dizilimlerinin sematik gosterimi.



Amorf maddelere makro dlgekte bakildiginda, atomlar: gelisigiizel bir dagilimdadir.
Bunun yaninda bu malzemeler, atomik boyutta incelendiginde kendi aralarinda bir diizene
sahiptirler. Ciinkii iki atom ne tipik bir bag mesafesinden yakin ne de birka¢ en yakin komsu
atom mesafesinden uzak olamaz (Miller ve Liaw 2008). Gaz halinde atomlar ve molekiiller
rastgele serbest halde dolasirlar. Gazlar bulunduklar1 kabin seklini aldiklar i¢in atomlar1 veya
molekiilleri arasinda herhangi bir iliski yoktur. Benzer sekilde sivilar da gazlar gibi
bulunduklar1 kabin seklini alirlar. Bu ylizden sivilarin atom ve molekiillerinin kristaller gibi
diizenli ve sirali bir yapida oldugunu séylemek miimkiin degildir. Sivilar ve gazlar, diizensiz
atom dizilisleri sebebiyle amorf yapili malzemelere iyi birer ornek teskil etmektedirler
(Christman 1988). Amorf haldeki kat1 malzemeler dis goriiniis olarak bir kati, atomik diizen
olarak ise bir sivi malzeme goriiniimiindedirler (Turton 2005). Bununla birlikte amorf
malzemeler yapisal farkliliklarindan 6tiirii kristal yapidaki malzemelere gore farkli 6zellikler
gosterirler.

Literatiirde amorf yapiya sahip kati malzemeler veya metaller, olusum siireclerine
bagli olarak amorf katilar, vitrifiye edilmis sivilar, kristal olmayan katilar, diizensiz katilar,
asirt sogutulmus sivilar, yart kararli malzemeler, metalik camlar ve camsi metaller olarak
adlandirilmaktadir (Suryanarayana ve Inoue, 2011). Giiniimiizde malzemelerin amorf ya da
kristal yapiya sahip oldugunu belirlemek i¢in X-1s1n1, elektron ve nétron kirmimi gibi
tekniklerden faydalanilmaktadir.

2.2 Metalik Cam ve Tarihgesi

Teknolojik ve bilimsel agidan oldukca biiyiik bir ilgiye sahip olan metalik camlar
amorf katilarin bir sinifin1 olustururlar. Metalik cam, adin1 giinliik yasantimizda kullandigimiz
camlardan almaktadir. Cam, kristal yapiya sahip kuartz kum ya da silisyum dioksitin
eritilmesiyle elde edilen eriyigin, tekrar kristal yapiya donlismesine izin verilmeden
sogutulmasiyla tretilen amorf yapiya sahip bir katidir. Benzer sekilde bir alasim yiiksek
sicakliklara kadar 1sitildiktan sonra ¢ok hizli bir sekilde sogutuldugunda alagimin atomlari
kendilerini diizenli bir yapiya doniistiirecek kadar zaman bulamazlar ve amorf yapiya
hapsolurlar. Cam yapimin olusmasinda kullanilan alasimin elementlerinin ¢ogunun metal
olmasi nedeniyle bu malzemeler metalik cam olarak adlandirilirlar. Metalik camlar icerisinde
bulunan temel elementlerin isimleri ile anilirlar. Ornegin alagim igerisinde yiiksek miktarda
Fe bulunuyorsa Fe esasli ya da Fe ve Co bulunuyorsa Fe-Co esasli alasimlar olarak
isimlendirilirler. Gilinlimiizde metalik camlarin iiretim ydntemlerine gore, silindir sekilde

cubuk, serit, levha ve ince film olarak iiretimi yapilmaktadir.



1960 yilinda Duwez ve Klement bir AuzsSips alagimi sentezlemis ve daha sonra bu
alasimi yaklasik 10° K/s gibi yiiksek bir soguma oraniyla katilastirmislardir. Elde edilen bu
malzemenin kristal yapisini incelediklerinde, alasimin amorf yapida oldugunu gozlemislerdir.
Bu ¢alismadan birkag yil sonra Chen ve Turnbull Pd-Si-N (N= Ag-Cu ya da Au) tglii alasim
sisteminin amorf kiirelerini yapmay1 basardilar. Bu c¢alisma yardimiyla, Pd;75CuUgSiies
alagimin 0,5 mm ¢apinda camsi yapida lretilebilecegini ve cam gecisi (ATy) adi verilen faz
gecisinin varligin1 kanitladilar (Loffler 2003). Bunlara ek olarak, Chen 1974’te Pd-T-P
alasimlar1 (T= Ni, Co, Fe) iizerine yapmis oldugu caligmalarda bu alagimlarin 1 mm kritik
kalinliginda firetilebilecegini buldu. 1982 yilinda Turnbull grubu yeniden Pd-Ni-P alagimlar
lizerine calismalar yapti ve PdgNisP2 alasimmin 5 mm ¢apinda metal cam iiretmeyi
basardilar (Wang ve ark. 2004). 1980’lerin sonunda Japonya’da Inoue grubu nadir toprak
elementleri ile hizli katilasma itizerine ¢alisirken La-Al-Ni ve La-Al-Cu alasimlarin ¢ok iyi
camlagma yetenegine sahip oldugunu gordiiler. Calismalar1 sirasinda LassAlysNipg alagiminin
Cu kaliba dokiilmesi ile tamamen camsi yapida yaricapt 5 mm’yi bulan silindir 6rnekler veya
benzer kalinlikta levhalar trettiler. 1991°de yine ayni grup, camsi Mg-Cu-Y ve Mg-Ni-Y
alasimlarini gelistirmislerdir. Bununla birlikte yiiksek camlagma yetenegi ve 1sisal kararliliga
sahip Zr esasli Zr-Al-Ni-Cu metalik camlarin 15 mm kritik kaliklikta tretimini
gerceklestirdiler (Loffler 2003). 1993°te Peker ve Johnson Zrs; 2 TiizgCuizsNipgBess s besli
alagimlarindan 5 cm c¢ubuk ve birka¢ santimetrelik kritik kalinliga sahip levha halinde
tiretimini bagardilar (Johnson 1996). 1997°de Inoue grubu gelisen teknolojik imkanlar ile
birlikte PdsNigP2 alasimlari tekrar ele aldi ve kritik kalinligit 72 mm olan yeni
Pd4oCusoNiyoP2o alagimlar gelistirildi. Pd-Cu-Ni-P alagim sistemleri, bugiine kadar bilinen en
yiiksek camlagma yetenegine sahip metalik sistemlerdir (Inoue 2000). Sekil 2.2°de giiniimiize
kadar tretilen metalik camlar ve kritik kalinliklar1 gdsterilmistir.

Metalik camlarin ince film seklinde tiretimleri de oldukga ilgi ¢eken bir konu dur. Bu
zaman kadar Pd-, La-, Co-, Zr-, Ti-, Cu- ve Fe- esash pek ¢ok metalik cam ince film

tretilmistir.
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Sekil 2.2. Kesfedilmesinden gilinlimiize, kritik kalinligin fonksiyonu olarak metalik camlar

(Telford 2004)

Sekil 2.2'de de goriildiigli gibi, kesfedilmelerinden bu zamana kadar pek ¢ok alagim
sisteminin {iretimi basarilmis olmasina ragmen metal cam olusumu i¢in gerekli olan sartlar
hakkinda kesin bir yargiya ulasilamamistir. Bununla birlikte, yapilan tiim calismalarin
degerlendirilmesiyle Inoue tarafindan olusturulmus deneysel kurallar bulunmaktadir (Inoue ve
ark. 1998). Buna gore:

» Metalik camlarin elde edilebilmesi i¢in alasim, en az ii¢ element igermelidir,

» Alasimi olusturan temel elementlerin atom ¢aplari arasinda en az %12 fark

olmalidir,

» Alagimi olusturan temel elementlerin arasinda negatif karisim entalpisi
bulunmalidir.

Alasim sistemlerindeki bilesenlerin artigsi, malzemenin daha kolay camlagmasina
neden olmaktadir. Bu sekilde eriyik haldeki alasimin hizli katilastirma ile camlasmasi
sirasinda elementler daha yiiksek potansiyel enerjiye sahip olacak sekilde bir araya gelirler.
Kristal yapilar amorf yapilara gore daha kararli olduklarindan bu diizen elementlerin kristal
olusturma olasiligini azaltacaktir (Inoue ve ark. 1998).

Alasimi olusturacak temel elementlerin atom caplar1 arasinda en az %12 fark olacak
sekilde se¢ilmesi ile, malzemenin daha yiiksek paketleme oranina sahip olmasi ve cam
olusumu sirasinda elementler bir araya gelirken atomlar arasindaki bosluklarin azalmasi

saglanir (Telford 2004).



Bu durum su sekilde agiklanabilir:

Temsili bir A-B-C iiglii alasim sistemi diisinelim. Sistem igerisinde A elementi, en
bliyiik atom yarigapina sahip element olsun. Amorf yapinin olusmasi i¢in B elementi
atomlarinin A elementi atomlar1 arasinda bulunan bosluklar arasina girebilecek boyutta
olmasi gerekmektir. Bir baska deyisle, B elementinin atom yarigapinin A elementinin atom
yarigapindan kiigiilk olmasi gerekmektedir. Benzer sekilde malzemenin amorf yapisinin
arttirllmasi i¢in, C elementi atomlari A ve B eclementleri arasinda kalan bosluklari
doldurabilecek boyutta olmalidir. Yani C elementi atom yaricapinin A ve B elementleri atom
yarigaplarindan kii¢iik olmasi zorunludur. Kisaca sunu sdyleyebiliriz ki, cam olusturmak igin
bir araya gelen elementler arasinda belirgin bir uyum olmalidir. Ancak bu uyumlu diizenin
sagladigi durumlarda hacimli metal camlari tiretmek miimkiin olacaktir (Kabaer 2010).

Alasgimi olusturan temel elementlerin arasinda negatif karisim entalpisi olmasi cam
olusumunu termal agidan etkilemektedir. Negatif karisim entalpisi kristal olusumunu engeller,
malzemenin asir1 sogutulmus s1vi bolgesinin artmasina neden olur ve atomik yayilma giiciinii
azaltir (Telford 2004). Asir1 sogutulmus sivi bolgesi, cam gecis sicakligi (Tg) ile kristallesme
sicakligr (Tx) arasinda kalan bolgedir ve bu aralikta malzeme kristal yapiya nazaran yari
kararli bir durumdadir.

Inoue’nin belirledigi deneysel kurallara sahip alasimlarin neden yiiksek cam olusturma
yetenegine sahip olduklar arastirilmistir. Cok bilesen iceren amorf alagimlar i¢in elde edilen
deneysel verilere dayanarak, amorf alagimlarin yapilarinin:

e Yiiksek derecede rastgele paketlenmis atomik diizene,
e Kiristal fazlardan farkli olan yeni bdlgesel atomik dizilime,

e Uzun olgekte ¢oklu bilesenlerinin homojen bir atomik dizilime,

sahip oldugu agiklanmistir (Inoue 2000).

Diger taraftan, Lin o zamana kadar iiretilen Fe esasl iicli alasim gruplarlarini
inceleyerek daha iyi camlagsma yetenegine sahip M-Fe-B (M, degisken element)
kompozisyonundaki alasimlarin elde edilebilecegini One siirdii. Bu amagla bazi deneysel
kurallar 6nerdi (Lin 2005). Buna gore:

» M elementi atomik yarigap1 Fe elementi atomik yarigapinin en az % 130’u olmalidir,

» M elementi Fe ve B’nin her ikisi ile de 6tektik noktalara sahip olmalidir.
Giliniimiizde, metalik camlar hakkindaki aragtirmalar énemli 6l¢iide ilerlemistir. Bir¢ok

arastirmaci yeni alasim kompozisyonlar1 ve bu alasimlarin mekanik, yapisal, termofiziksel ve



manyetik ozelliklerini arastirmaktadir. Amerika’da bulunan Ileri Askeri Arastirma Projeleri
Kurumu (DARPA) metalik camlarin miihendislikteki uygulamalar1 igin ¢aligmalar
yapmaktadir. Japonya ve Avrupa 'da metalik camlar iizerine benzer projeler stirdiiriilmektedir.
Ayrica her yil diinyanin pek c¢ok iilkesinde metalik camlar hakkinda konferans ve
sempozyumlar diizenlenmektedir. Su anki gelismeler yakin gelecekte metalik camlarin daha
genis bir uygulama alan1 bulacagini gostermektedir (Suryanarayana ve Inoue 2011).
2.2.1 Camlasma Yetenegi

Metalik camlar belirli bir cam gegis sicakligina (Tg) sahiptirler. Bu sicaklikta
malzemeler camsi bir yapiya gecis yaparlar. Ancak cam gegis sicakliginin belirli bir iist sinir1
bulunmaktadir. Bu smir sicaklik degerinde, malzeme kristal yapiya gecis yapar. Bu sicaklik
kristallesme sicakligr (Tx) olarak adlandirilir. Cam gecis sicakligi ve kristallesme sicakligi
arasindaki aralik asir1 sogutulmus sivi bolgesi (ATy) olarak adlandirilir. Asirt sogutulmus sivi

bolgesi,
ATX = Tx'Tg (2'1)

bagintist ile verilmektedir. ATy degerinin yiiksek olmasi camlagma yetenegini arttiran bir
unsurdur. Ciinkii bu bolgenin genisligi alasimin kristallesmeye karsi gosterdigi direncin bir
gostergesidir.

Camlagsma yeteneginin tanimlanmasinda kullanilan bir baska parametre ise

indirgenmis cam gegis sicakligidir (Tyg). Bu sicaklik,

T, =l

g o+
T 2.2)

formiilii ile verilir. Bir alagim i¢in Ty degerinin artmasi cam olusumu i¢in gerekli sogutma
hizinin diigmesi ve boylece daha diisiik sogutma hizlarinda, daha kalin camlar iiretilebilmesi
anlamina gelir.
2.3 Metalik Cam Ince Filmler

Amorf yapiya sahip metal ince filmler, genellikle amorf ince film ya da metalik cam
ince film olarak adlandirilirlar. Metalik cam ince filmlerin iiretiminde, klasik metalik
camlardan farkli olarak yiiksek soguma hizlarina ihtiya¢ yoktur. Yontem ve deney sartlarina

da bagh olmakla birlikte, bir alttabaka {izerinde nanometre mertebesinde bir ince film



biiyiitiilmek istenildiginde, atomlar yiizey iizerine diizenli ve sirali bir sekilde yerlesmezler.
Bu durumda biiyiitiilen ince film belli bir kalinliga kadar amorf yapida biiyiiyecektir. Bunun
yaninda, yiiksek camlagma kalitesi ve kalinligina sahip metalik cam ince filmler liretmek i¢in
diisiik alttabaka sicakligi ve yiiksek kaplama orani gerekmektedir (Ohring 1992).

Bu zamana kadar radyo frekans (RF) piiskiirtme, magnetron radyo frekans (RF)
puskiirtme, puls lazer kaplama (PLD), vakumla buharlastirma (VE) yontemleri gibi pek ¢cok
ince film biiyiitme yOntemi kullanilarak metalik cam ince filmler tretilmistir (Chu 2010).
Metalik cam ince filmler, yiiksek kimyasal homojenlige sahip, kristal kusurlar1 ve grain
siirlarindan bagimsiz, izotropik malzemelerdir (Wang 2009).

Oda sicakliginda yiiksek korozyon direnci, yiiksek dayaniklilik, yiiksek sertlik,
kirilma dayanimu, yiiksek elastik limit gibi essiz fiziksel ve mekaniksel 6zelliklerinin yaninda,
umut verici manyetik, manyeto elastik, manyeto-optik 6zelliklere sahiptirler (Phan 2010,
Hamidi 2008, Dobromir 2008). Metalik cam ince filmler sahip olduklar1 bu manyetik ve
mekaniksel 6zellikleri sayesinde, minyatiirize edilmis gelismis manyetik cihazlar, otomotiv
parcalari, mikrodalga cihazlar, bilgisayar hard disk siirticiileri, CD, DVD ve sensor, manivela,
membran, mikroprob uglar1 gibi mikro elektromekaniksel sistemler (MEMS) gibi uygulama
alanlara sahiptirler (Sellmyer ve Skomski 2006, Phan 2010, Neagu 2005). Sekil 2.3'te,
metalik camlarin mekaniksel uygulamalarda tercih edilmelerinde biiyiikk rol oynayan

dayaniklilik ve elastik limit 6zellikleri diger sistemler ile karsilastirilmistir.
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Sekil 2.3 Camsi alagimlar ile baz1 malzemelerin dayaniklilik ve elastik limitlerinin
karsilagtirilmas1 (Telford 2004)



2.4 Metalik Camlarin Manyetizmasi

Bu boliimde manyetizmanin temel kavramlari ve {iretilen manyetik malzemelerin bazi
manyetik 6zellikleri hakkinda bilgi verilmistir.
2.4.1 Manyetizmanin Temel Kavramlar

Manyetik alan (H), elektronlarin hareketi sonucu olusmaktadir. Bir iletken iizerindeki
elektrik akimi manyetik alan kaynagidir. Ayrica manyetik alan sabit bir miknatisla da
olusturulabilir. Bu durumda elektrik akimi yoktur. Fakat sabit miknatisin igindeki
elektronlarin yoriingesel ve spin hareketleri vardir. Manyetik alan, hem akim tasiyan bir
iletkende hem de sabit bir miknatista bir kuvvet olusturmaktadir (Jiles 1991).
Akimla bir ortamda manyetik alan olusturuldugu zaman ortamin tepkisi manyetik aki
yogunlugudur (B). Uzayda nerede bir manyetik alan varsa orada manyetik aki (@) var
demektir. 1 metrekarelik alanda 1 Weber’lik manyetik akinin olusturdugu manyetik aki
yogunlugu 1 Tesla’dir. Manyetik indiiksiyon ile manyetik alan arasindaki iliski, ortamin
manyetik gecirgenligi (1) olarak isimlendirilir. Manyetik indiiksiyon ile manyetik alan ilisKisi

(Denklem 2.3.) ile verilebilir (Jiles 1991).
B = uH (2.3.)
Malzemelerin manyetik o6zellikleri, temel olarak atomik manyetik momentlerden
kaynaklanmaktadir. Atomik manyetik momentlerinin varligi ise, elektronun c¢ekirdek
etrafinda yaptig1 yoriingesel hareket ve kendi ekseni etrafinda donmesinden dolay1 olusan spin

hareketine dayanir. Elektronun g¢ekirdek etrafindaki yoriingesel hareketi, Sekil 2.4'te

gosterilen akim ilmegindeki r yarigapl bir yoriingede v hiziyla dolanan akima benzetilebilir.
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Sekil 2.4. Bir akim halkasindaki elektronun hareketi
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Bu hareket nedeniyle bir elektronun sahip oldugu manyetik moment (m) :

my(')'rﬁnge = IA (24)
ifadesi ile hesaplanabilir. i akimi, A akim ilmeginin yiizey alanini ifade eder. Cekirdek

etrafinda dolanan bir elektronun olusturdugu akim ise,

i=— (2.5.)

ile verilir. e elektronun yiikii, T elektronun yoriinge etrafindaki hareketi i¢in periyottur. T

dolanim periyodu:

-8 (2.6.)
2rr

ifadesi Denklem (2.5.)'te yerine yazilirsa olusan akim

ev

j=— 2.7.
2rr @7)
seklini alir. Boylece yoriingesel harekete bagli manyetik moment:
. evr
mybr[]nge =1A= 7 (28)

olur. Manyetik moment elektronun yoriinge agisal momentumu cinsinden ifade edilebilir.

Elektronun yo6riinge agisal momentumu:

I—yé’ru’nge =mvr (29)

oldugundan, yoriingesel manyetik moment

m.o = (2.10.)

yoriinge om yoriinge
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seklinde tanimlanabilir. Burada m elektron kiitlesidir. Benzer olarak spinin manyetik

momenti,
Mgin = 2 Legin (2.11)
m
olan bir elektronun toplam manyetik momenti:
mr = Myriinge + Mspin (2.12))

olur. Miknatislanma (M), malzemelerin birim hacminde sahip olduklari net manyetik

momenti tanimlamak i¢in kullanilir:
M=— (2.13)

M miknatislanma, m net manyetik moment, V malzemenin hacmidir. B, H ve M arasindaki
iligki,

B = o (H+M) (2.14)

ile verilir. Burada o boslugun manyetik gegirgenligini temsil eder ve degeri 41077 H/m’dir.

Bir malzemenin uygulanan manyetik alan (H) ile miknatislanmasi (M) arasindaki iligki,
M
= 2.15.
=4 (2.15)

dir. Burada y alinganliktir ve bir manyetik malzemenin miknatislanma yetenegi olarak
tanimlanir.
2.4.2 Manyetik Malzemeler

Manyetik alana maruz kaldiklarinda az ya da ¢ok miknatislanabilen malzemelere
‘manyetik malzemeler’ denir. Manyetik malzemeler sahip olduklari alinganlik degerlerine
gore siniflandirilabilirler. Bu siniflandirma su sekilde olusur:

» Diamanyetik malzemeler

» Paramanyetik malzemeler

12



» Ferromanyetik malzemeler

Manyetik alana konulduklarinda, manyetik alanla ters yonde miknatislanma gdsteren
malzemelere diamanyetik malzemeler denir. Bu malzemelerin alinganliklar1 negatif ve
yaklasik 10° biliyiikliigliinde olup net manyetik momentleri dis manyetik alan
uygulanmadiginda sifirdir. Maddeye dis bir manyetik alan uygulandiginda manyetik
indiiksiyon nedeniyle maddenin atomlarinda ekstra akimlar iretilir. Lenz kanununa gore,
indiiklenen bu akimlar uygulanan manyetik alanla zit yondedirler. Bu ylizden diamanyetik
malzemelerde manyetik momentler uygulanan manyetik alana zit olarak yonelirler.
Uygulanan manyetik alanin arttirllmasi durumunda zit yonde olusan manyetik moment de
artar. Ayrica diamanyetik malzemelerin alinganliklarinin degisimi sicakliktan bagimsizdir.
(Spaldin 2011, Gignoux ve Schlenker 2005). Diamanyetik malzemelere bakir, altin, bizmut ve
berilyum 6rnek olarak verilebilir. Sekil 2.5'te diamanyetik malzemelerde uygulanan manyetik

alanla miknatislanmanin degisimi gosterilmistir.

A 4

Sekil 2.5 . Diamanyetik malzemelerde uygulanan manyetik alan ile miknatislanmanin

degisimi

Paramanyetik malzemelerde alinganligin  biiytikligi 107 ile 10®° arasinda
degismektedir. Paramanyetik malzemeler, uygulanan manyetik alan ile ayn1 yonde fakat zayif
bir miknatislanma gosterirler. Net bir manyetik momente sahip olmayan bu malzemelerde,
uygulanan dis manyetik alan arttikga, alanla aym1 yonde net bir miknatislanma olusur.
Uygulanan manyetik alanin kaldirilmasi ile birlikte manyetik momentler eski hallerine
donerler. Paramanyetik malzemelerde miknatislanmanin sicaklikla degisimi Curie-Weiss

yasasi ile agiklanmaktadir. Bu teoriye gore paramanyetik malzemelerde alinganlik ile sicaklik
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ters orantilidir (Spaldin 2011, Gignoux ve Schlenker 2005, Chikazumi 1997). Aliiminyum,
platin ve manganez paramanyetik olarak bilinen malzemelerdendir. Paramanyetik
malzemelerde uygulanan manyetik alan ile miknatislanmanin degisimi Sekil 2.6a'da, sicaklik

ile alinganligin degisimi ise Sekil 2.6b'de gosterilmektedir.

M 4 1y A

A\ 4
A\ 4

(a) (b)

Sekil 2.6. Paramanyetik malzemelerde (a) uygulanan manyetik alan ile miknatislanmanin

degisimi, (b) sicaklik ile alinganligin degisimi

Manyetik malzemelerin bir baska c¢esidi olan ferromanyetik malzemeler, gii¢li
manyetik Ozellikleri ile ©on plana ¢ikarlar. Ferromanyetik malzemelerde alinganligin
biiyiikliigii diamanyetik ve paramanyetik malzemelerin aksine sifirdan oldukg¢a biiyiiktiir ve
50 -100000 arasinda degismektedir. Ferromanyetik malzemelerde domainlerin igerisindeki
manyetik momentler birbirine paralel olarak yonelmistir. Boylece komsu momentler arasinda
kuvvetli bir etkilesme vardir. Bu kuvvetli etkilesme, ferromanyetik malzemeyi kendiliginden
doyum miknatislanmas: degerine ulagtirir. Bu malzemelerin alinganhiginin sicaklik ile
degisimi Curie-Weiss kurami ile agiklanmaktadir. Buna gore ferromanyetik malzemelerde
miknatislanma sicaklik arttikca azalir ve belli bir sicaklik degerinde sifir olur. Bu sicakliga
Curie sicakligr (T¢) adi verilmektedir. Bu sicakliktan sonra miknatislanma tekrar artar ve
madde paramanyetik 6zellik gosterir. Demir, nikel, kobalt ve bunlarin alagimlar1 en iyi bilinen
ferromanyetik malzemelerdir (Chikazumi 1997, Kiigiikk 2003). Sekil 2.7'de ferromanyetik

malzemelerin miknatislanmasinin sicaklik ile degisimi verilmistir.
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Sekil 2.7. Ferromanyetik malzemelerin sicaklik ile miknatislanmasinin degisimi

2.4.3 Histeresis Egrisi ve Ozellikleri

Ferromanyetik malzemelerde manyetik alinganlik diamanyetik ve paramanyetik
maddelerde oldugu gibi dogrusal olarak degismez. Bu ylizden ferromanyetik malzemelerin
manyetik Ozellikleri histeresis egrileri yardimi ile belirlenmektedir. Histeresis egrisi,
ferromanyetik bir malzemeye uygulanan dis manyetik alan ile malzemede olusan manyetik
indiiksiyon (B) ya da miknatislanma (M) degisimini gostermektedir.

Ferromanyetik malzemeler gelismis manyetik 6zelliklerinden dolay1 teknolojide,
sanayide ve elektronikte énemli uygulama alanlarina sahiptirler. Ferromanyetik maddelerin
uygulama i¢in elverisliligi, temel olarak olusturduklar1 histeresis egrisinin gosterdigi
ozellikten belirlenmektedir. Ornegin, transformator cekirdekleri icin yiiksek gegirgenlik ve
diisiik histeresis kaybinin olmasi gerekir. Bu sayede elektrik enerjisinin doniisiimii daha
verimli olmaktadir (Kiigiik 2003).

Daha oOnce miknatislanmamis veya miknatislanmast sifirlanmig ferromanyetik
malzemeye dig bir manyetik alan uygulandiginda, M miknatislanmasi (ya da B manyetik
indiiksiyonu) dogrusal olmayan bir sekilde yavasga artmaya baslar ve Sekil 2.8'de gosterildigi
abc yolunun takip eder. Bu noktadan sonra malzemeye uygulanan manyetik alan ne kadar
arttirilirsa arttirilsin, malzemenin M miknatislanmasi ya da B manyetik indiiksiyonu belirli bir
degerde sabit kalacaktir. Bu degere “doyum muiknatislanmasi”(Ms) ya da “doyum manyetik
indiiksiyonu” (Bs) denir. Malzeme manyetik doyum ulastiginda, malzeme igerisindeki biitiin
manyetik momentler uygulanan manyetik alanla aym1 yonde yonelirler. Doyum
miknatislanmas1 atomik manyetik momentlerin (m) biiyiikliigiine ve birim hacimdeki atom

sayisina (N) baglidir (Denklem 2.16.).
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Ms= Nm (2.16.)

Malzeme, manyetik olarak doyuma ulagsmasmin ardindan manyetik alan azaltilmaya
basladiginda, miknatislanma cdef yolunu izler ve ters yonde doyuma ulasir. Bu noktadan
sonra manyetik alan tekrar arttirilirsa miknatislanma fghc yolunu takip eder ve histeresis
egrisi tamamlanmis olur. Ferromanyetik malzemelerin histeresis egrileri tamamiyla simetriktir

(Haciismailoglu 2011).

Sekil 2.8. Ferromanyetik bir malzemenin miknatislanarak histeresis egrisinin olusumu

Sekil 2.9'da tipik bir histeresis egrisi ve bu egri iizerindeki 6zel noktalar verilmistir.
Miknatislanan bir ferromanyetik malzeme {iizerine uygulanan manyetik alan kaldirilsa bile
manyetik momentler kismen yonelimlerini kaybetmezler, yani iizerlerinde belli bir
miknatislanma ya da manyetik indiiksiyon degeri kalir. Bu degere “kalici
miknatislanma”(M,) ya da “kalict manyetik indiiksiyon”(By) denir. Malzeme tizerinde kalan
kalict miknatislanma ya da kalict manyetik indiiksiyon degerini sifirlamak i¢in ters yonde bir
manyetik alan uygulanmasi gerekmektedir. Bu manyetik alan degerine “sifirlayici alan” (Hc)

ad1 verilmektedir (Cullity ve Graham 2009, Torre 1999).
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Sekil 2.9. Ferromanyetik malzemenin histeresis egrisi

Ferromanyetik malzemelerin histeresis egrilerinin ¢evreledigi alan, o malzemenin
manyetik giic kayiplarint vermektedir. Histeresis alaninin genis olmasi, manyetik gii¢
kayiplarinin biiyiik oldugu anlamina gelmektedir.

2.4.4 Ferromanyetik Malzemelerin Siniflandirilmasi ve Uygulama Alanlar

Ferromanyetik malzemeler sifirlayict alan degerlerine gore simiflandirilmaktadir. Bu
siniflandirma su sekilde olusur:

% Yumusak manyetik malzemeler

% Sert manyetik malzemeler

Sifirlayic1 alan degerleri 1 kA/m (12.5 Oe) degerinin altinda olan ferromanyetik
malzemeler yumusak manyetik malzeme olarak adlandirilirlar. Bu malzemeler transformator
cekirdekleri, dinamolar, jeneratorler, motorlar, sensorler, giivenlik aletleri ve mikrodalga
sistemlerin pargalar1 gibi uygulama alanlarina sahiptirler (Gignoux ve Schlenker 2005).

Ideal bir yumusak manyetik malzemenin, miimkiin oldukea diisiik sifirlayici alan,
yiksek doyum miknatislanmasi ve yiiksek manyetik gecirgenlik degerlerine sahip olmasi
gerekmektedir. Yumusak manyetik malzemelerin histeresis egrilerinin altinda kalan alan
kiiciiktiir. Bu yiizden bu malzemelerin manyetik gii¢ kayiplar1 da azdir (Gignoux ve Schlenker
2005). lyi bilinen yumusak manyetik malzemelere %3 oraninda Si eklenmis Fe, nanokristal
malzemeler, FeNiCo alasimlar, (MnZnO)Fe,03 ve (NiZnO)Fe,O3 gibi ferritler 6rnek olarak
verilebilir (Cullity ve Graham 2009).
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Sifirlayict alan degerleri 1 kA/m (12.5 Oe) degerinin iizerinde olan ferromanyetik
malzemelere sert manyetik malzeme ya da kalict miknatis adi verilir. Sert manyetik
malzemelerin histeresis egrilerinin altinda kalan alan biiyiiktiir. Bu ylizden bu malzemelerin
manyetik glic kayiplar1 fazladir. Bu tiir malzemeler elektrik motorlari, manyetik kayit
ortamlari, jeneratorler, hoparlor gibi kalict miknatislanma gerektiren yerlerde kullanilirlar
(Gignoux ve Schlenker 2005).

2.4.5 Manyetik Domainler ve Nano Yapilarin Manyetizmasi

Manyetik domainler, ¢ok sayida atomik manyetik momentin bir araya gelerek
olusturduklart bolgelerdir. Bu bolgeler igerisindeki manyetik momentlerin hepsi birbirine
paralel olarak ayni yonde yonelmis durumdadirlar. Bu nedenle domainler igerisindeki
miknatislanma tek bi¢imli ve Ms degerine esittir. Manyetik anizotropi ise dis bir manyetik
alan yokken manyetik domainlerin tercihli bir yon boyunca yonelmesi durumudur.
Miknatislanmanin kolay oldugu yon “kolay eksen”, zor oldugu yon ise “zor eksen” olarak
adlandirtlir (Cullity ve Graham 2009). Baslica bilinen anizotropi ¢esitleri magnetokristal
anizotropi, magnetoelastik anizotropi ve sekil anizotropisidir. Yapilan deneysel ¢alismalar,
malzeme icerisinde olusan domain sayilarinin manyetik oOzelliklerin degisiminde etkili
oldugunu gostermistir. Nano boyutta, parcacik igerisinde belli bir kalinliga kadar tekli
domainler olusmaktadir. Tekli domain malzeme iizerinde manyetik anizotropi olusmasina ve
sifirlayic1 alanin artmasima neden olmaktadir. Kalinlik arttikca domain ¢ok fazla sayida
molekiil sayisina ulasir ve kararsiz hale gelir. Domainler her zaman en az enerjiye sahip
olmak ister. Bu yiizden parcacik belirli bir kalinlik sonrasinda birbirine zit yonelime sahip iki
domaine ayrilir ve daha kararli bir hale geger. Bu kritik kalinlik (Dx) degerinde malzeme en
yiiksek sifirlayict alan degerine sahip olmaktadir. Bu kritik kalinlik sonrasinda malzemenin
sifirlayic1 alan degeri azalmaktadir. Pargacik biiytikliigi ile sifirlayici alanin degisimi Sekil

2.10'da verilmistir (Daliya 2006).

Hc

Sekil 2.10. Sifirlayici alan degerinin pargacik biiyiikliigii ile degisimi
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3. MATERYAL VE YONTEM

Bu bolim genel olarak yapilan deneysel ¢aligmalar hakkinda bilgiler vermektedir. Bu
calismalar, {iretim yontemi ve dl¢iim sitemleri basliklari altinda 6zetlenmistir. Uretim yontemi
boliimiinde istenen alasimdaki elementlerin se¢imi ve hazirlanisi, alasimlarin ark eritme cihazi
ile iiretimi, ince filmlerin Termiyonik Vakum Ark (TVA) yontemi ile olusturulmasi ve
tiretilen metalik cam ince filmlere uygulanan 1sil igslem anlatilmistir. Ardindan O6l¢im
sistemleri boliimiinde, {iretimleri gerceklestirilmis olan metalik cam ince filmlerin yapisal ve
manyetik olarak incelenmesinde kullanilan Glgiim sistemleri ve temel ¢alisma prensiplerine
deginilmistir. Uretilen malzemenin amorf yapida olup olmadigmin belirlenebilmesi igin
X-1511 Kirmimi (XRD) ve yapisal 6zellikleri atomik kuvvet mikroskobu (AFM) kullanilarak
belirlenmistir. Ardindan manyetik ozelliklerinin  incelenmesinde  Titresimli  Ornek
Manyetometrisi (VSM) kullanilmistir. Son olarak yapilan 1s1] islem hakkinda bilgi verilmistir.
3.1 Uretim Yontemi
3.1.1 Alasimdaki Elementlerin Se¢cimi ve Hazirlanmisi

Uretimi  amaclanan ince filmler icin  FessC036B192SisgM0,W,  kimyasal
kompozisyonuna sahip bir alasim hazirlanmistir. Kullanilan elementlerin bazi fiziksel ve

manyetik 6zellikleri Cizelge 3.1.'de verilmektedir.

Cizelge 3.1. Alagim elementlerinin bazi fiziksel ve manyetik 6zellikleri

Alasim elementi Atomn Atom agirligi Yogunluk Manyetik
numarasi (g/mol) (g/cm?) ozelligi

Demir (Fe) 26 55.8470 7.87 Ferromanyetik
Kobalt (Co) 27 58.9332 8.96 Ferromanyetik
Bor (B) 5 10.8110 2.08 Diamanyetik
Silisyum (Si) 14 28.0855 2.33 Diamanyetik
Molibden (Mo) 42 95.9400 10.28 Paramanyetik
Tungsten (W) 74 183.8400 19.25 Paramanyetik
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Bu calismada, ince filmlerin yiiksek manyetik 6zellik gostermesi istenildiginden
yiiksek miktarda Demir (Fe) ve kobalt (Co) igeren bir kimyasal kompozisyon secilmistir.
Demir ve kobalt metalleri gecis elementleri olarak adlandirilir ve olduk¢a iyi manyetik
Ozelliklere sahiptirler. Bu metaller ferromanyetik malzeme olduklarindan dolayr manyetik
alana konulduklarinda, iizerlerinde manyetik alan yoniinde net bir miknatislanma olusur.
Belirli oranlarda bor (B) ve silisyum (Si) katkist ile atomlar arasit baglarin giiclendirilerek
malzemenin kristalizasyona karsi direncinin yiikseltilmesi, dolayisiyla amorflagsma
yeteneginin artirilmast ve malzemenin daha yiliksek paketlenme oranmna sahip olmasi
amaclanmistir (Shen ve ark. 2007).

Kompozisyon yiiksek saflikta metal haldeki alasim elementleri kullanilarak
hazirlanmistir. Bu alasimlarin  se¢iminde Bolim 2.2'de deginilen Inoue'nin deneysel
kurallarindan da faydalanilmistir. Bu kurallara uygun olarak, alasim kompozisyonu ii¢ ve
daha fazla element kullanilarak olusturulmustur. Ayn1 zamanda alagimi olusturan temel
elementlerin atom ¢aplar1 arasindaki fark % 12'nin {izerindedir. Cizelge 3.1. ve Cizelge 3.2.'de
goriildiigii gibi demir ve kobalt elementleri fiziksel ve manyetik 6zellikleri bakimindan benzer
ozelliklere sahiptirler. Deneysel olarak (Fe, Co, Ni)-B-Si-Nb amorf alasim sistemlerinde,
alasim igerisindeki demir ile kobalt oraninin, malzemenin amorflagma yeteneginde énemli bir
degisiklik olusturmadigr gorilmiistir (Miller ve Liaw 2008). Bu deneysel sonugtan yola
cikarak alagim icerisindeki demir ve kobalt elementlerini yalnizca demir ya da kobalt olarak
diigiinebiliriz. Bu kabul yardimiyla ilgili alagimlarin temel elementleri Fe-B-Si ya da Co-B-Si
olarak diisiliniilebilir. Cizelge 3.2.'de gorildiigii gibi bu alasim sistemleri igerisindeki
elementlerin atom ¢aplar1 arasindaki farklar %12'den fazladir.

Alasim i¢in secilen kompozisyonun elementleri arasinda negatif karisim entalpisi
bulunmaktadir. Birgok {i¢lii alasim sisteminin karisim entalpilerinin hesaplandigi bir
calismada (Takeuchi ve Inoue 2000), Fe-Co-B iiglii alasim sistemindeki elementler arasinda
negatif karisim entalpisi bulundugu tespit edilmistir. Benzer sekilde yukarida yapilan kabul ile
malzemenin temel elementlerinin Fe-B-Si ya da Co-B-Si olmasi durumunda da karisim

entalpileri negatiftir (Takeuchi ve Inoue 2000).
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Cizelge 3.2. Alasim elementlerinin sahip oldugu saflik kalitesi ve atomik ¢aplar

Alagim elementi Atomik cap1 (nm) Saflig1 (agirlik %)
Demir (Fe) 0.252 99.9
Kobalt (Co) 0.250 99.8
Bor (B) 0.180 99.8
Silisyum (Si) 0.220 99.7
Molibden (Mo) 0.278 99.9
Tungsten (W) 0.278 99.8

Alagima hangi elementten ka¢ gram konacagi elementlerin alasimdaki yiizdeleri ve
mol agirliklar1 kullanilarak hesaplanmistir. 3 gramlik FessC036B192SissM0,W; alagimi igin

alasima eklenen element agirliklart Cizelge 3.3'te verilmektedir. Elementler hassas terazi

yardimiyla tartilmis bu sayede istenilen miktarlar giivenilir bir sekilde elde edilmistir.

Cizelge 3.3. 3 gram Fe3sC036B192SissM0, W, alasgimi hazirlamak igin tartilan elementlerin

kutleleri

Alastm elementi Alasimdaki yiizdesi Atom agirhg: Alasima katilan
(%) (g/mol) kiitlesi (g)

Demir (Fe) 36 55.8470 1.1981
Kobalt (Co) 36 58.9332 1.2643
Bor (B) 19.2 10.8110 0.1237
Silisyum (Si) 4.8 28.0855 0.0803
Molibden (Mo) 2 95.9400 0.1143
Tungsten (W) 2 183.8400 0.2191
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3.1.2 Alagimlarin Ark Eritme Cihazi Yardimiyla Uretimi

Bu asamada, tartimi1 yapilmis olan elementler, ark eritme cihazi yardimiyla alagim
haline getirilmistir. Ark eritme cihazi, vakum altinda elementlerin yiiksek sicakliklara kadar
1sitilarak eritilmesi ve normal katilasma ile homojen alagimlarin tiretimi i¢in kullanilmaktadir.
Sekil 3.1'de ark eritme sistemi ve ekipmanlari sematik olarak gosterilmektedir. Ark eritme

cihazi;

¢ Elementlerin eritildigi su sogutmali bakir pota,

% Elementlerin erimesini saglayan hareket kabiliyetine sahip bir elektrot,
% Islemin gergeklestirildigi bir vakum odas,

¢ Sistemin gaz tedarikini saglayan bir tiip,

% Vakum sistemi,

¢ Deneyin izlenmesini saglayan bir gdzetleme penceresinden olusmaktadir.

W

SRR AN

e ]

== @ 'S

\@"Q AN

A S s,

N

P i

Sekil 3.1. Ark eritme sisteminin sematik olarak gdsterimi

Deneye baslanilmadan 6nce, vakum odas1 ve bakir pota oksijenli su ile temizlenir.
Daha sonra elementler bakir pota (Sekil 3.2.) igerisine yerlestirilir. Bakir pota, ark eritme
cthazi 4000°C gibi ¢ok vyiiksek sicakliklara kadar ¢ikabildigi i¢in basingli su ile

sogutulmaktadir.
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Sekil 3.2. Elementlerin yerlestirildigi su ile sogutulan bakir pota

Elementler pota igerisine sirali ve diizgiin bir sekilde yerlestirilmelidir. Bu sekilde
elementlerin, erirken biitiin olarak kalmasi kolaylagmaktadir. Bor elementi eritildiginde
patlayarak vakum odasinin geperlerine sagildigi i¢in en altta kalacak sekilde yerlestirilmistir.
Ardindan pota igerisindeki bos bir hazneye zirkonyum (Zr) elementi yerlestirilmistir. Daha
sonra vakum odasinin kapagi kapatilarak cihaz calisir konuma getirilmistir. Bu islem
sonrasinda elementlerin eritilecegi vakum odasi, vakum pompasi yardimiyla vakumlanmaistir.
Bu islem birkag¢ kez tekrarlandiktan sonra odanin igeriSine argon (Ar) gazi verilmis ve bu
sayede eritme odasinin igerisinde yalnizca Ar gazinin bulunmasi amac¢lanmistir. Argon gazi
islem sirasinda malzemenin oksitlenmesini 6nlemek i¢in kullanilmaktadir. Yapilan bu
islemler sonrasinda vakum odasinin igerisinde bulunan elektrota akim verilmis ve elektrot ucu
ile pota arasinda bir ark olugmasi saglanmistir. Ark olusmasinin ardindan, 6ncelikle bos
haznede bulunan Zr elementi eritilmistir. Bu yolla vakumlama islemi sirasinda igeride
birikmesi muhtemel olan oksijeni sogurmak i¢in kullanilmistir. Sekil 3.3'te elektrot ile pota

arasinda olusan ark gosterilmistir.

Sekil 3.3. Elektrot ve pota arasinda olusan elektriksel ark
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Elektrottan kopan yiiksek enerjiye sahip elektronlar pota igerisinde bulunan
elementlerin tizerine yonelirler. Elementlere ¢arpan elektronlar, onlarin 6nce isinmasini ve
ardindan erimesini saglar. Pota icerisindeki tiim elementlerin erime noktalar1 farkli oldugu
icin, uygun bir sicaklik degerinde elementlerin tiimii sivi hale gececektir. Alasim sivi hale
gectikten sonra cihaz kapatilmistir. Daha sonra numune sogumasi i¢in bir siire bekletilmistir.
Alagimin daha homojen olmasi i¢in malzemeye ayni siire¢ birka¢ kez uygulanmistir. Tiim bu
islemlerin sonunda Sekil 3.4'te gosterilen 3 gramlik Fe3sC036B1g2SisgM0,;W,  alasimi

tretilmistir.

Sekil 3.4. Ark eritme yontemiyle tiretilmis 3 gram FezsC036B192SissM0,W5; alagimi
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Sekil 3.5'te, alasimlarin hazirlanmasi i¢in kullanilan ark eritme cihazi gosterilmistir.
Bu cihaz Uludag Universitesi, Fen-Edebiyat Fakiiltesi, Fizik Boliimii, Manyetik Malzeme
Arastirma ve Gelistirme Laboratuarinda (MAGLAB) bulunmaktadir.

Sekil 3.5. Ark eritme cihazi
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3.1.3 Termiyonik Vakum Ark (TVA) Yontemi

Bu kisimda, ince filmlerin iiretilmesinde kullanilan termiyonik vakum ark (TVA)
yonteminin c¢alisma prensipleri, kullanim alanlar1 ve bazi O6zellikleri hakkinda bilgiler
verilmistir.

Termiyonik vakum ark (TVA) yontemi, metal ya da metal olmayan malzemelerin
vakum ortaminda ince film olarak iretimi i¢in kullanilan bir yontemdir. Oldukga yeni ve
orijinal bir teknik olan TVA yo6ntemi ilk olarak 1983 yilinda kullanilmaya baslanmistir. Bu
yontem temel olarak, ince filmi olusturulmak istenen malzemenin plazmasinin tiretilmesi ve
tiretilen bu plazmanin istenilen bir alttabaka iizerine kaplanmasi prensibine gore
calismaktadir. Sekil 3.6.'da TVA sisteminin elektrotlarinin farkli iki pozisyonda (6=0° ve 6=

900) diizenlenisi sematik olarak verilmistir.
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Sekil 3.6. TVA'nin elektrotlarinin diizenlenisi

TVA desarj son derece diisiik basinca sahip (107° mbar) bir vakum odas1 icerisine
yerlestirilmis elektrotlar arasinda gergeklestirilir. Bu elektrotlar katot ve anottur. Katot, 0.4

mm ¢apinda 1 mm uzunlugundaki ¢ubuk iizerine 4 kez sarilarak elde edilmis bir tungsten
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flamenttir. Katot filamenti Whenelt silindiri igerisine yerlestirilmistir. Whenelt silindiri
katottan yayinlanan termiyonik elektronlarin anot {izerine odaklanmasini saglar. Wehnelt
silindiri yiiksek sicakliklarda ¢alisma kabiliyetine sahip, paslanmaz ¢elikten yapilmis bir
silindirdir. Katottan yayinlanan elektronlarin anot tizerine odaklanmasi igin elektromanyetik
bobin yerine Wehnelt silindirinin kullanilmas1 TVA sistemini, anot metali buharlarinda desar;j
tireten diger tekniklerden ayiran 6nemli bir 6zelliktir. Anot ise i¢ine buharlastirilarak plazmasi
olusturulacak malzemenin yerlestirildigi kasik seklindeki tungsten potadir. Sekil 3.6.'da da
gorildiigii gibi katot, anoda gore istenilen pozisyona getirilerek elektrotlar arasi uzaklik ve ag1
degistirilebilmektedir. Katottan elektron yayinimim saglamak i¢in katoda bir AC gii¢ kaynagi
(1 kW, 27 V), katottan yayilan elektrotlarin anoda hizlanmasini saglayan bir DC yiiksek
gerilim giic kaynagi (10 kW, 0-5 kV) ve bir akim ayarlayici direng (300 Q) konulmustur.
Vakum odasimin vakumlanmasi i¢in mekanik ve difiizyon pompasi olarak iki adet vakum
pompasi kullanilmaktadir. Vakumlama islemi, ilk olarak mekanik pompa ile baglatilir ve
basing degeri 10° mbar oluncaya kadar devam edilir. Daha sonra difiizyon pompasi
yardimiyla basing degeri istenilen degerlere diisiiriiliir. Ayrica dogrudan 1sitilan katodun bir
ucu, disiik gerilim gii¢ kaynagma bagh iken diger ucu elektrotlarin monte edildigi tablaya
dolayistyla vakum odasinin {izerine baglanmistir. Boylece vakum odasinin kendisi
topraklayici olarak kullanilir (Akan 2003).

TVA desarjin olusma siireci su sekilde gerceklesir: Oncelikle desarjin olusturulacag
vakum odas1 temizlenir ve basmci 10~ mbar seviyesine diisiiriiliir. Daha sonra katot iizerine
uygulanan diisiik AC gerilimi sayesinde katot filamenti 1smir ve bdylece katottan elektron
yayimlanmasi saglanir. Katottan yayimlanan bu elektronlar anot tizerine Whenelt silindiri ile
odaklanirlar. Katottan kopan elektronlar, elektrotlar arasina uygulanan yiiksek gerilim DC gii¢
kaynagi sayesinde anoda dogru hizlandirilirlar. Anoda carpan elektronlar oncelikle anot
icindeki malzemeye enerjisini aktararak 1sinmasini saglarlar. Daha sonra uygulanan gerilimin
arttirilmasiyla malzeme eriyerek buharlastirilir. Elektrotlar arasina uygulanan gerilimin uygun
bir degerinde, elektrotlar arasinda parlak bir desarj olusur. Desarjin olusmasiyla elektrotlar
arasindaki gerilim aniden yiikselir akim ise aniden azalir. Desarj olustugunda katot toprak
potansiyelinde anot ise daha yiiksek bir potansiyelde oldugundan anottan vakum ceperlerine
dogru bir elektrik alan olusur ve bu sayede plazma iyonlar1 vakum c¢eperlerine dogru
yayilirlar. Bu durumda elektrotlarin iist kismina kaplanmak tizere bir alttabaka konursa, TVA
teknigiyle ince film kaplamasi yapilabilir (Akan 2002).

TVA teknolojisiyle metaller, alasimlar, seramikler, DLC (Diamond Like Carbon) ve
dayanikli metallerin (W, Mo, Ta, Nb, Re, B) ince film kaplamalar1 yapilabilmektedir (Akan
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2007). Bununla birlikte TVA teknolojisiyle elde edilen filmler yiiksek saflik, yiiksek
adhesion, disiik siirtiinme, disiik pirtizlillik gibi 6zelliklere sahip siki ve nanoyapili
filmlerdir (Balbag 2010). TVA (Sekil 3.7.) sisteminin diger desarj olusturma sistemlerine gore
avantajlart su sekilde siralanabilir (Ehrich 1998);

» Bazi desarj olusturma tekniklerinde, desarj olusturmak igin elektrotlar arasina bir
tampon gazi uygulanir. Bu nedenle olusan metal buhar1 plazmasi saf olmamaktadir.
Ancak TVA tekniginde tampon gazi kullanilmaz bdylece saf metal buhari plazmasi
tiretilebilir.

» Katot malzemenin vakum kosullarinda desarjint olusturan tekniklerden olan KVA
(Katodik Vakum Ark) tekniginde desarj sonrasinda biiyiik boyutlarda parcaciklar
olusur. TVA tekniginde ise elektrotlarin birbiri ile kontagi olmadigindan bu
parcaciklar olusmaz.

» TVA tekniginde, baz1 tekniklerde oldugu gibi elektrotlar sistemi bir elektromiknatis

icerisine yerlestirilmediginden oldukca basit ve ucuz bir sistemdir.

Sekil 3.7. TVA sisteminin énden goriiniisii
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3.1.4 Alasimlarin Termiyonik Vakum Ark (TVA) Yéntemi ile Ince Film Olarak
Biiyiitiilmesi

Calismanin  bu asamasinda, ark eritme cihazi yardimiyla elde edilen
Fe3sC036B19.2Sis sM0, W,  kompozisyonundaki alasimin, Termiyonik vakum ark (TVA)
yontemi ile ince film olarak biiyiitiilmesi anlatilmaktadir.

Cams1 yapidaki metalik ince filmlerin, hacimli metal camlar gibi ¢ok yiliksek soguma
oranlarina ihtiya¢ duymamasi nedeniyle hem fiziksel hem de kimyasal kaplama yontemleri ile
tiretimi yapilabilmektedir. Bu zamana kadar metalik cam ince filmlerin iiretiminde radyo
frekans (RF) piiskiirtme yontemi, magnetron radyo frekans (RF) piiskiirtme yontemi, puls
lazer kaplama (PLD) yoOntemi, vakumla buharlastirma (VE) yontemi gibi birgok yontem
kullanilmigtir. Bu ¢alismada ise ince filmlerin iiretimi i¢in, oldukga yeni ve orijinal bir teknik
olan termiyonik vakum ark yontemi segilmistir. Tez ¢alismasi, TVA yontemi ile ilk kez bu tiir
bir malzemenin iiretilmesi agisindan 6nem tasimaktadir.

TVA yontemi oldukga basit ve ucuz bir sistemdir. Bununla birlikte, TVA yontemi ile
FessC036B192SissM0,W, alasimi igerisinde bulunan B, Mo ve W gibi dayanikli metallerin
ince film kaplamalar1 yapilabilmektedir. Ayrica iiretilen ince filmlerin yiiksek saflik ve diisiik
puriizlillik gibi o6zelliklere sahip siki ve nanoyapili filmler seklinde olusmasi, TVA
yonteminin sec¢ilmesindeki diger nedenler olarak siralanabilir.

TVA yonteminde alttabakanin se¢imi ve hazirlanmasi, ince filmlerin biiyiitiilmesinde
ve Ozellikleri tizerinde 6nemli bir rol oynamaktadir. Bu nedenle ince filmlerin biiyiitiilme
islemine baslanilmadan Once kullanilacak alttabakanin dikkatli ve hassas bir sekilde
temizlenmesi gerekir. Temizleme islemi sirasinda alttabaka {izerinde olusacak herhangi bir
cizik, iz veya cikinti, film biiyiirken atomlarin alttabaka iizerine homojen olarak yerlestigi
diistintildiiglinde, elde edilen ince film {izerinde de goriilmesi miimkiindiir. Bu da istenilen bir
durum degildir.

Bu tez kapsaminda biiyiitiilen numuneler i¢in cam alttabakalar se¢ilmistir. Bu
alttabakalar normal ve saf su ile yikandiktan sonra kurulama kagidi ile iyice kurulanmistir.
Benzer sekilde ince filmlerin biiyiitiilme isleminin yapilacagi vakum odasi da temizlenmistir.
Vakum odasi1 temizlenerek, daha dnce yapilan deneylerde kalmasi muhtemel kirliliklerin yok
edilmesi ve bu sayede ince filmlerin saf halde {iretilmesi amaglanmistir. Ardindan Sekil 3.8'de
gosterilen TVA sistemindeki elektrotlarin (anot ve katot), birbirlerine goére konumlari
ayarlanmigtir. Daha sonra FessCo036B192Si48M0,W, kompozisyonuna sahip olan alagim anot

igerisine yerlestirilmis ve vakum odasinin iist kisminda bulunan kapak kapatilmistir.
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Sekil 3.8. Uretim sirasinda olusturulan deney diizeneginin sematik gdsterimi
Son olarak TVA sistemi calistirllmis ve olusan Fe3sC035B192SisgM0,W, metal
plazmasi cam alttabakalar {izerine ince film olarak biiyiitiilmiistiir. Farkli kalinliklarda tiretilen

ince filmlerin kalinliklar1 Cizelge 3.4'te verilmistir.

Cizelge 3.4. Uretilen ince filmlerin kalinliklari

Numune adi Kalinhk (nm)
Numune 1 200
Numune 2 240
Numune 3 260
Numune 4 290
Numune 5 425
Numune 6 700
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3.1.5 Uretilen Ince Filmlere Isil islem Uygulanmasi

Termiyonik vakum ark yontemi ile elde edilen ince filmlere, yapisal ve manyetik
Ozeliklerinin incelenmesinin ardindan 300°C’de 1sil igslem uygulanmistir. Her biri farkli
kalinliklara sahip olan numuneler, 1s1l islem 6ncesinde dikkatlice temizlenmis ve daha sonra
firm igerisine yerlestirilmistir. Ornekler, firinin 1s1l ekseninin tam ortasina yerlestirilmis ve
ortamda diizgiin bir 1s1 dagilimi elde edilmistir. Ince filmlere, Ar gaz1 ortaminda, 300°C
sicaklikta yaklasik 5 dakika siire ile 1s1l islem uygulanmistir.

Yapilan 1s1l islem i¢in, 1400°C 1sitma kapasitesine sahip PROTHERM PTF14/50/450
firin1 kullanilmastir.

3.2 Ol¢iim Sistemleri

Bu béliimde, Termiyonik Vakum Ark yontemi ile iiretilen FessC036B192SisgM0,W5
kompozisyonuna sahip amorf ince filmlerin yapisal ve manyetik 6zelliklerinin incelenmesinde
kullanilan cihazlar hakkinda temel bilgiler verilmistir.

3.2.1 X-Istm Kirinim

X-1s11 kirinimi (XRD), malzemelerin kristal yapisi hakkinda bilgi sahibi olmak igin
kullanilmaktadir. XRD o6l¢limleri sayesinde elde edilen XRD desenlerinin yorumlamasi ile
malzemelerin kristal yapist bulunabilir. XRD desenlerinde goriilen keskin ve belirgin pikler
kristal yapi, tek ve genis pikler ise amorf yapinin kaniti olarak yorumlanmaktadir (Kittel
2005). XRD ol¢limleri sonucunda amorf yapi igerisinde ¢oken kristal fazlarin varligr da
belirlenebilir. Ayrica bu piklerin agisal degerleri yardimiyla atomlarin birim hiicre genisligi ve
geometrisi de belirlenebilmektedir. Ciinkii birim hiicre igerisindeki atomlarin diizenlenisi bu
piklerin siddetleri ile dogrudan ilgilidir (Callister ve Rethwisch 2010).

X-1511 yiiksek enerji ve kisa dalga boyuna sahip elektromanyetik bir 1s1nim formudur.
Dalga boylari, kat1 malzemelerin atomlar1 arasindaki bosluklar mertebesindedir. X-ismlarinin
bu 6zelligi, onlarin kristal yap1 analizinde tercih edilmelerindeki 6nemli bir unsurdur (Kittel
2005).

X-151m1 kirmimi (XRD) teknigi, bir X-1s1mm1 kaynagindan numune {izerine gonderilen
X-151m1 demeti ile numunenin atomlar1 arasindaki etkilesimlerin veri olarak alinmasi
prensibine gore calismaktadir.

Sekil 3.9'da goriildiigii gibi, birbirine paralel olan iki kristal diizlemi tizerine diizlem
ile 6 agis1 yapacak sekilde G1 ve G2 iginlar1 gonderilmistir. Bu 1sinlar kristal diizlemindeki
atomlarda yansimaya ugrayarak Y1 ve Y2 1sinlar gibi sacilirlar. Burada gecen ve yansiyan

1isinlar arasindaki ac1 26'dir. Bu degere kirmim agis1 denir ve deneylerde € yerine 26 olgiiliir.
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Genis araliktaki 6 agilar1 taranarak numune i¢in X-1s1mn1 kirinim deseni elde edilmektedir

(Cullity 1956).
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Sekil 3.9. X-1g1n1 kirinimi

Numune tizerine gdnderilen X-1s1n1 demeti maddenin atomlarina carptiktan sonra tiim
yonlerde sagilacaktir. Sagilma sonrasinda bazi X-1sinlar1 birbirini yok ederek yikici girisim,
bazilar1 da birbirini kuvvetlendirerek yapict girisim olustururlar. Yapici girisim olay1 igin,
ardisik diizlemlerden yansiyan iginlar arsindaki yol farklarinin dalgaboyunun tam katlari

olmasi gerekir (Kittel 2005). Bu durum Bragg yasasi ile verilmektedir:

nl. = 2dsinf (3.1)

Denklem (3.1)'de d diizlemler arasi mesafe, € diizleme gelen ve diizlemden yansiyan
isinlarla diizlem arasindaki aci, 4 gelen X-1isinimin dalgaboyu ve n pozitif sabit sayilar olup
dalgaboyunun tam katlarimi ifade etmektedir (n=1,2,3,... gibi). n'nin 0 olmas1 durumunda
herhangi bir yansima olmayacagindan alabilecegi ilk deger 1 olmalidir. Bragg kanunu kristal
orgiide ortaya c¢ikan periyodikligin bir sonucudur ve yalnizca A< 2d olmasi halinde
gerceklesmektedir. Diizlemler aras1 mesafe (d) Miller indisleri (h,k,I) ve 6rgii parametresi ()
cinsinden yazilabilir. Kiibik yapiya sahip kristal sistemleri i¢in kullanilan diizlemler arasi
mesafe (d) bagintis1 Denklem (3.2)'de verilmistir. Bu denklem yardimiyla diizlemler arasi

uzaklik (d) degeri bilinen bir kristal yapinin, 6rgii sabiti (a) ve kristal yonelimi bulunabilir:
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d=a /(h? + k2 +1?) (3.2)

Sekil 3.10'da X-1smm1 kirmmim  tekniginin sematik gosterimi verilmistir. Sistem,
goriildiigl gibi bir X-151n1 kaynagi ve bir sayagtan olusmaktadir. Sayag, sistem etrafinda sabit
bir agisal hizla hareket ederek Ornekten yansiyan 1sin siddetini kirmmim agisinin (20)
fonksiyonu olarak kaydetmektedir. Daha sonra bu veriler monitére aktarilir ve yansimalari

veren XRD desenleri ¢izilmis olur.

Sekil 3.10. X-1s1m1 kirinim tekniginin sematik gosterimi (Haciismailoglu 2010)

3.2.2 Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM)

Atomik kuvvet mikroskobu (AFM), bir malzemenin atomik boyutta {i¢ boyutlu yiizey
goriintiisiinii  elde etmek i¢in kullanilan bir sistemdir. AFM, mikroskop olarak
adlandirilmasina ragmen klasik anlamda bir mikroskop degildir. Clinkii klasik bir mikroskop
ile bir cisim gercekten goriilebilir ancak AFM yardimi ile bir cismin veya yiizeyin nasil
oldugunu O6grenebileceginiz bir goriintii elde edilebilmektedir. Cihaz 1986 yilinda Binnig,

Quate, ve Gerber tarafindan icat edilmistir (Rugar ve Hansma 1990).
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Atomik kuvvet mikroskobu (AFM), ¢ok hassas ve sivri bir ucun malzeme yilizeyini
taramas1 sirasinda, u¢ ve ylizey atomlart arasinda olusan kuvvetler yardimiyla yiizey
goriintiistiniin elde edilmesi prensibine gore ¢alismaktadir (Rifai 2005). Sekil 3.11'de atomik

kuvvet mikroskobunun sematik gosterimi verilmistir.

Geri Bildiri
Mekanizmasy

Pozisvon Duyarh
Fotodivot

Lazer

Manivela ve Ug

Taranan Ornek
Yiizevi

Piezoelektrik Tarayici
- (x.¥.2)

Sekil 3.11. Atomik kuvvet mikroskobunun sematik gosterimi

Sekil 3.11'de gorildiigli gibi ylizey tarayict ug, yiiksek hassasliga ve esneme
kapasitesine sahip manivela adi verilen bir yaym ucuna yerlestirilmistir. Manivela ve ug
tarama yapilirken sabit durumdadir. Tarama piezoelektrik tarayicinin 3 boyutta hareketi ile
olusmaktadir. Piezoelektrik tarayici kullanilmasinin nedeni bu malzemelerin uygulanan akim
degerlerine gore hacimlerinin degiskenlik gostermesidir. Tarama sirasinda tarayict ucun
atomlar1 ile numune atomlar1 arasinda etkilesim itici ya da cekici kuvvetlerin olugsmasina
neden olmaktadir. Olusan bu itici ya da ¢ekici kuvvetler esnek olarak secilen manivelanin
egilmesine yol agacaktir. Denklem (3.3)'te verilen Hooke yasasi'na gore bir yayin yay sabiti
ve uzama miktar1 bilindiginde o yaya uygulanan kuvvet bulunabilir. Eger ki manivela bir yay
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gibi dislintiliirse, olusan bu egilme miktarma goére atomik kuvvetin = Ol¢limii

gerceklestirilebilir:

F =-kx (3.3)

Manivelanin egilme miktarmin hesaplanmasi igin bir lazer kaynagindan manivela
izerine 151 demeti yollanir. Manivela ylizeyinden yansiyan demetler fotodiyot sistemine
carpar. Eger 1s1n demetinin manivela {izerinde diistiigii nokta degisirse diyot bu durumu
algilar geri bildirim mekanizmasina bildirir. Algilanan bu degisime gore manivelanin sapma
degeri belirlenmis olur (Fishbane 2005).

Numune ile u¢ arasindaki mesafelere gére mod adi verilen {i¢ farkli AFM kullanimi
mevcuttur. Bunlar :

% Temasl mod
% Temassiz mod

«»» Tiklamali moddur.

Temasli modda u¢ ile numune yilizeyindeki atomlar arasindaki mesafe birka¢ angstrom
(A) mertebesindedir. Bu yiizden manivela ucu ile numunenin birbiri ile temas halinde oldugu
kabul edilir. Bu durumda numune atomlar1 u¢ atomlarini iter ve bu sayede manivela egilir. Bu
modda u¢ ile numune arasinda temas oldugu i¢in numune yiizeyinin zarar gorme ihtimali
bulunmaktadir. Bu ylizden c¢ogunlukla sert yiizeylere sahip numuneler i¢in bu modun
kullanilmaktadir. Ayrica temasli mod kullanilarak gerceklestirilen yiizey goriintiileme
islemlerinde yiiksek ¢oziiniirliik elde etmek miimkiindiir.

Bir diger mod tipi olan temassiz modda manivela ucu ile numune yiizeyindeki atomlar
arasindaki mesafe 10 A ile 100 A arasinda degismektedir. Temassiz modda ug ile yiizey
atomlar1 arasinda bir cekici kuvvet olusur ve bu nedenle manivela numune yiizeyine dogru
egilir. Boylece numuneye dokunmadan yiizey goriintlisii elde edilir. Bu mod ile yapilan
Ol¢iimlerde ucun kirilma tehlikesi azdir ve genelde yumusak numuneler i¢in kullanimi
uygundur. Temassiz mod ile gergeklestirilen yiizey goriintiileme islemlerinde ¢oziiniirliik
diistik kalmaktadir.

Tiklamali mod, temasli ve temassiz modun birlesimi seklinde olan bir mod ¢esididir.

Bu modda u¢ numune yiizeyini tararken rezonans frekansina yakin bir frekansta titreserek
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yiizeye dokundurulup ¢ekilir. Bu sayede hem yiizeyde hasar olusum riski azalir hem de
yiiksek ¢oziintirliik elde edilmis olur.

Uc ile numune atomlar1 arasindaki atomik kuvvetlerin 6l¢limii yerine u¢ ve numune
atomlar1 arasindaki mesafenin Olgiimiiyle de yiizey goriintiileme islemi yapilabilmektedir.
Buna gore u¢ ile numune arasinda kuvvet sabit tutulur ve manivelanin sabit kalmasini
saglayacak bir sistem olusturulur. U¢ ve numune arasindaki mesafe piezoelektrik tarayici
yardimiyla belirlenir ve boylece yiizey goriintlisii elde edilir. Bu yontemde manivelada
egilmeler olmayacagi igin geri bildirim mekanizmasi kullanilmaz (Butt 2005, Blanchard
1996).

AFM olclimleri i¢in uygun rezonans frekansi ve yay sabiti degerlerine sahip olan
silikon ya da silikon nitriir manivelalar tercih edilmektedir. AFM ile yiizey goriintiilleme
islemi i¢in Ornegin 6zel olarak hazirlanmasina gerek yoktur ve hava, sivi ya da vakum
ortamlarinda goriintiilleme yapilabilir. Ayrica AFM ile hem iletken hem de yalitkan
malzemelerin ylizey goriintiileri alinabilmektedir.

Atomik kuvvet mikroskobu (AFM), 6zellikle gida, ¢evre ve tip teknolojileri basta
olmak tizere elektronik, telekomiinikasyon, biyomedikal, kimyasal, otomotiv, uzay-havacilik
ve enerji gibi alanlarda kullanilmaktadir. Ayrica AFM ile ince ve kalin film kaplamalar,
seramikler, alagimlar, camlar, metaller, polimerler ve yar iletken malzemelerin piiriizliliik,
asinma, temizlik, siirtinme, parlaklik ve korozyon gibi 6zellikleri incelenebilmektedir
(Blanchard 1996, Cinar ve ark.2005).

3.2.3 Titresimli Ornek Manyetometresi (VSM)

1956 yilinda Foner tarafindan kesfedilen Titresken Numune Manyetometresi (VSM),
malzemelerin manyetik o6zelliklerini 6l¢gmek i¢in kullanilan bir cihazdir. Bu Olgitimler
sayesinde manyetik malzemelerin manyetik Ozelliklerini yansitan histeresis egrileri elde
edilebilmektedir. VSM yardimu ile yapilan dlgiimler yiiksek dogruluk oranina sahiptir. Ol¢iim
sirasinda, 6rnek miknatislanmak iizere diizgiin bir manyetik alan igerisine yerlestirilir ve bu
diizglin manyetik alan altinda titrestirilir (Foner 1956).

VSM temel olarak, elektromanyetik indiiksiyon prensibine gore ¢alisir. Faraday
indiiksiyon kanununa gore bir kapali devredeki manyetik aki1 degisimi, kapali devre igerisinde
bir e.m.k. indiiklenmesine sebep olur. Bu yasaya gore, bir bobinin tizerindeki manyetik akinin

zamanla degismesi durumunda bobinde indiiklenen e.m.k.:

=-N— (3.4)
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esitligi ile verilmektedir. Burada ¢ indiiklenen e.m.k., N manyetik akinin gectigi bobinin sarim

sayisi, t zaman ve @ manyetik akidir. Manyetik aki (@)

@ = BA (3.5)

ifadesi Denklem (3.4)'te yerine yazilirsa indiiklenen e.m.k.

dB
g=-NA — (3.6)
dt

seklinde olur. Burada B manyetik indiiksiyon, A ise bobinin kesit alanidir. Manyetik bir

malzemenin tizerinde olusan B manyetik indiiksiyonu:

B=uH (3.7)

esitligi ile verilmektedir. Bu ifade kullanilarak indiiklenen e.m.k.,

&=-uNA E (3.8)

seklini alir. Burada H manyetik alan, x4 ise maddenin manyetik gegirgenligidir. Denklem
(3.8)'de goriildiigii gibi bobin iizerinde bir e.m.k. indiiklenebilmesi i¢in, ortama zamanla
degisen bir manyetik alan uygulamak ya da Ornegi titrestirmek suretiyle manyetik akinin
gectigi ylizey alanii degistirmek gerekmektedir. Yani, bobin iizerinde e.m.k indiiklenmesi
manyetik akinin zamanla degismesiyle miimkiindiir.

VSM, diizgiin bir manyetik alan igerisinde titrestirilen 6rnek yardimiyla manyetik aki
degisimi olusturulmast ve zamanla degisen bu manyetik aki nedeniyle indiiklenen e.m.k.'nin
dlgiilmesine dayanir. Indiiklenen e.m.k., 6rnegin miknatislanmasi ile orantili oldugu icin bu
yontemle miknatislanma 6l¢iilebilmektedir (Burgei ve ark. 2003).

Sekil 3.12'de VSM'in sematik gosterimi verilmistir. Buna gére VSM sistemi, karsilikli
olarak yerlestirilen iki elektromiknatis, Ornegin yerlestirildigi bir mekaniksel titrestirici,
indiiklenen e.m.k.'nin 6l¢limii i¢in kullanilan toplama bobinleri, ortamdaki manyetik alani
algilayan gaussmetre probu ve elde edilen verileri isleyip bilgisayara aktaran yiikselteg ile

gaussmetreden olusmaktadir.
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Sekil 3.12. Titresimli Ornek Manyetometresi (VSM) cihazinin sematik gdsterimi

Incelenmek istenen numune, numune tutucuya takilir ve elektromiknatislarin
arasindaki toplama bobinlerinin tam ortasina gelecek sekilde yerlestirilir. Mekaniksel
titrestirici sayesinde numunenin dikey eksende titresmesi saglanir. Burada numune tutucunun
manyetik olmayan bir malzeme olmasi gerekmektedir. Ornek titrestirilirken aymi anda
karsilikli yerlestirilen elektromiknatislar yardimiyla ortamda manyetik alan iiretilir. Uretilen
manyetik alan bilgisayar yardimiyla kontrol edilebilmektedir. Ortamdaki manyetik alan,
miknatislar arasma yerlestirilmis gaussmetre ile olgiiliir ve bilgisayara aktarilir. Ornegin
titrestirilmesi sirasinda toplama bobinleri iizerinde indiiklenen e.m.k., dnce ylikseltece oradan
da bilgisayara aktarilir (Niazi ve ark. 2000, Foner 1956, Haciismailoglu 2010).

Histeresis egrilerinin ¢izilebilmesi i¢in malzemenin miknatislanma degerlerinin
bilinmesi gerekmektedir. Bu yiizden indiiklenen e.m.k. (¢) degerleri kalibrasyon islemi
yardimiyla miknatislanma (M) degerlerine ¢evrilir. Kalibrasyon igslemi miknatislanma egrisi
bilinen bir manyetik malzeme ile yapilmaktadir. Kalibrasyon islemi icin kullanilacak
malzeme ilk olarak incelenen 6rnek boyutlarina getirilir. Ardindan 6rnek numune tutucuya

takilarak titrestirilir ve miknatislanma degeri Onceden bilinen Ornegin toplama bobinleri
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tizerinde indiikledigi e.m.k. belirlenir. Boylece Bu malzemenin indiiksiyon emk's1 ve
miknatislanmasi arasinda bir kalibrasyon sabiti elde edilmis olur (Cullity ve Graham 2009).

Deney sisteminin degismemesi nedeniyle elde edilen bu kalibrasyon sabiti tiim
orneklerin miknatislanma degerlerini bulmak i¢in kullanilabilir. Kalibrasyon islemi
sonrasinda istenilen 6rnegin, uygulanan manyetik alana (H) bagl olarak miknatislanma (M)
degerleri elde edilir.

VSM vyiiksek hassalik, kolay Ol¢iim alma ve oda sicakliginin alt1 ya da istiindeki
sicakliklarda Olglim alabilme kabiliyeti gibi avantajlarinin yaninda genis demagnetizasyon
sabiti ve numunenin Ornek tutucuya yerlestirilirken yasanan zorluk gibi dezavantajlar1 da
bulunmaktadir (Chikazumi 1997).

Sekil 3.13.'da deney diizenegi, giic kaynag1 ve bilgisayardan olusan VSM sisteminin

bir fotografi gosterilmistir.

N —"n b
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.- . °

Sekil 3.13. VSM cihaz1
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4. ARASTIRMA BULGULARI ve TARTISMA

Tezin bu boliimiinde, iiretilen numuneler tizerinde yapilan 6lgtimler sonucunda elde
edilen veriler sunulmaktadir. Bu kapsamda ilk olarak, TVA yontemi ile {retimi
gerceklestirilen FezsC036B19.2SissM0, W, kimyasal kompozisyonuna sahip metalik cam ince
filmlerin yapisal ve manyetik dl¢iim sonuglar1 verilmistir. Daha sonra bu filmlerin 300 °C
sicaklikta 1s1l islem uygulanmasi sonrasinda elde edilen manyetik 6zellikleri verilmistir. Son
olarak, iiretilen ince filmlerin manyetik ve yapisal ozelliklerinin film kalinlig1 ile degisimi
incelenmistir.

4.1 Uretilen ince Filmlerin Yapisal ve Manyetik Analizleri

Uretilen FessC036B192SissM0,W, kimyasal kompozisyonuna sahip ince filmlerin
yapisal ozellikleri X-1511 kirmim yontemi (XRD) ve atomik kuvvet mikroskobu (AFM) ile,
manyetik  Ozelliklerinin  Slgiimleri ise titresimli 6rnek manyetometresi (VSM) ile
incelenmistir.

4.1.1 X-Istm Kirinim Yontemi (XRD) Analiz Sonuclari

X-1s1m1 kirinim  yontemi (XRD) ile elde edilen kirinim desenleri sayesinde
malzemelerin amorf veya kristal yapilardan hangisine sahip olduklar1 belirlenmistir.

Bu tez kapsaminda numunelerin X-1stm1 kirmim desenleri, ODTU, Metalurji ve
Malzeme Miihendisligi arastirma laboratuarinda bulunan Rigaku D/MAX 2200 marka X-Isini
Kirmmim Yontemi (XRD) cihazi ile tek renkli CuKa 1simasi kullanilarak elde edilmistir.
Ornekler, dlciim sirasinda 20°-90° arasindaki acilarda 0,02° adimlar halinde taranmistir. 200
nm ve 240 nm, 260 nm ve 290 nm kalinliklarindaki filmler icin XRD desenleri Sekil 4.1, 425

nm ve 700 nm kalinliga sahip filmler i¢in ise Sekil 4.2'te gosterilmistir.
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Sekil 4.1. 200 nm, 240 nm,260 nm ve 290 nm kalinliga sahip ince filmlerin XRD desenleri
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Sekil 4.2. 425 nm ve 700 nm kalinliga sahip ince filmlerin XRD desenleri

Sekil 4.1'deki XRD desenlerine goére, 200 nm, 240 nm, 260 nm, 290 nm kalinliga
sahip ince filmlerin amorf yapida oldugu goriilmektedir. Ciinkii 200 nm, 240 nm,260 nm ve
290 nm kalinliga sahip ince filmlere ait XRD desenleri tek genis bir pike sahiptir. Bu durum
malzemelerin amorf yapili oldugunun bir kanit1 kabul edilmektedir. Ayrica spektrumda belirli
kristal pikleri de yoktur.

Sekil 4.2°de verilen XRD desenlerinde goriildiigi gibi, 425 nm ve 700 nm kalinliga
sahip ince filmler amorf yapisini1 korumakla birlikte 26= 82.20° ve 26= 39.00° civarinda bazi
kiiciik piklere sahiptir ve bu da amorf yapi igerisinde ¢oken bazi kristal fazlarin bir
gostergesidir. Bu nedenle 425 nm ve 700 nm kalinliktaki filmlerin tam amorf yapida degil
pargali amorf yapida oldugu sdylenebilir. Coken kristal fazlarin 26= 82.20° i¢in a-(Fe-Co-Si),
26=39.00° (Fe-Co-Mo0-W),3B¢ oldugu daha 6nce deneysel olarak belirlenmistir (Aykol 2008).
Bu kristal fazlarin biiytikliikleri Scherrer formiilii (Denklem 3.9.) yardimiyla hesaplanabilir.

Scherrer formilii:

t = 0.92/(Bcosbg) (3.9

ile verilir. Bu esitlikte t kristal genisligi, B kirinim pikinin orta noktasinin radyan cinsinden

genisligidir ve B=0,-0; ile ifade edilir. A kullanilan difraksiyon 1sminin dalgaboyu, 0g ise
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kirinimin meydana geldigi ac1 degeridir (Cullity 1956). Scherrer formiilii yardimiyla, 425 nm
kalinlikli filmde ¢6ken nanokristal fazlarinin boyutlar: 26= 81.94° ve 26= 38.80° i¢in sirasiyla
24.140 nm ve 5.502 nm olarak bulunmustur. 700 nm kalinliga sahip film igerisinde olusan
kristal boyutlar1 ise 20= 81.56° ve 26= 37.88° i¢in sirasiyla 31.510 nm ve 8.371 nm’dir. 425
nm ve 700 nm kalinliga sahip bir malzeme igerisinde olusan bu nanokristal biiyiikliikleri
kalinliklarina oranla oldukga kiigiiktiir. Kristal fazlariin ¢ékmesinin nedeni ise nano boyutta
iiretilen bir malzemede atomlar, kristal yap1 i¢in yeterli boyut bulunmadigindan amorf yapida
olusurlar. Ancak kalinligin artmasiyla birlikte bazi elementler gruplar1 amorf yap1 igerisinde
coker ve boylece kiigiik de olsa bazi kristal fazlarinin olusmasina yol agar.
4.2.2 Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM) Analiz Sonuclari

Bu caligmada, AFM, iiretilen ince filmlerin ylizey goriintiisii almak ve piirtizliiliiklerini
incelemek icin kullanilmustir. Uretilen ince filmlerin AFM goriintiileri, Eskisehir Osmangazi
Universitesi, Fen Edebiyat Fakiiltesi, Fizik Bolimii arastirma laboratuarinda bulunan Park
Systems XE 70 marka AFM cihazi kullanilarak elde edilmistir. Yapilan islemler sonunda, 200
nm, 240 nm ve 260 nm kalinliklara sahip ince filmlerin, elde edilen AFM goriintiileri sirasiyla

Sekil 4.3., Sekil 4.4. ve Sekil 4.5°te gosterilmektedir.

o Q

Sekil 4.3. 200 nm kalinliga sahip Fe3sC036B192SiagM0, W, metalik cam ince filmin AFM
goruntiisu
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o' Q
Sekil 4.4. 240 nm kalinhiga sahip Fe3sC036B192SissM0,W, metalik cam ince filmin AFM
goruntiisu

o S

Sekil 4.5. 260 nm kalinliga sahip Fe3sC036B192Si4gM0,W, metalik cam ince filmin AFM
goruntisi
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Uretilen ince filmlerin piiriizliiliik 6l¢iim sonuglar1 Cizelge 4.1'de verilmistir. ince
filmler i¢in yapilan ylizey piiriizlillik ol¢timlerinde, film yiizeylerinin son derece diisiik
puriizliiliik degerlerine sahip oldugu goriilmiistiir. Elde edilen bu piiriizliiliik degerleri yardimi
ile Termiyonik Vakum Ark (TVA) yontemiyle iiretilen ince filmlerin, diislik piiriizliilige

sahip oldugu soylenebilir.

Cizelge 4.1. Uretilen ince filmlerin piiriizliiliik degerleri

Numune ad1 Kalinhk (nm) Olgiilen piiriizliiliik (nm)
Numune 1 200 6.013
Numune 2 240 3.629
Numune 3 260 4.910

4.2.3 Titresimli Ornek Manyetometresi (VSM) Analiz Sonuglar

Bu calismada VSM ile elde edilen histeresis egrileri, ince filmlerin manyetik
Ozelliklerini belirlemek i¢in kullanilmistir.

Ince filmlerin manyetik 6zelliklerinin incelenmesi icin ODTU, Metalurji ve Malzeme
Miihendisligi, NOVALAB arastirma laboratuarinda bulunan ADE Magnetics EV9 marka
Titresimli Ornek Manyetometresi (VSM) kullamlmistir. Bu cihazin manyetik alan1 6l¢iim
sirasinda 1750 kA/m degerine kadar ¢ikabilmektedir.

VSM olgiimiine baslanilmadan Once numuneler temizlenmistir. Daha sonra ince
filmler 6rnek titrestirici ucuna yerlestirilmis ve isleme gecilmistir. Olgiim sonuglarindan elde
edilen histeresis egrileri 200 nm, 240 nm, 260 nm kalinliklarindaki filmler i¢in Sekil 4.6., 290
nm, 425 nm, 700 nm kalinliga sahip filmler i¢in ise Sekil 4.7'de gosterilmistir.
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Sekil 4.6. 200 nm, 240 nm ve 260 nm kalinliga sahip ince filmlerin histeresis egrileri

Sekil 4.7. 290 nm, 425 nm ve 700 nm kalinliga sahip ince filmlerin histeresis egrileri
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Sekil 4.6 ve Sekil 4.7'de verilen histeris egrilerine bakildiginda ince filmlerin kalinlig
arttikca, 200 nm, 240 nm, 260 nm kalinliktaki filmlerin sifirlayici alan degerlerinin arttig1,
290 nm, 425 nm, 725 nm kalinli§a sahip filmler icin ise azaldig1r goriilmektedir. Bu durum
iretilen ince filmlerin yapisinda goriilen manyetik anizotropiden kaynaklanmaktadir.
Manyetik anizotropi malzemenin tercihli bir yonde miknatislanmast durumudur. Bir
malzemenin miknatislanmasinin zor oldugu bir yonde miknatislanabilmesi igin, malzeme
lizerine daha fazla manyetik alan uygulanmasi gerekmektedir. Bu durum malzemenin Hg
degerinin artmasina neden olur. Uretilen ince filmlerin 260 nm ile 290 nm arasindaki bir kritik
kalinliga kadar olusan manyetik anizotropinin etkisi ile H; degerinin artig gosterdigi, bu kritik
kalinlik sonrasi anizotropinin etkisinin azaldigi ve boylece H; degerinin diisiis gosterdigi
sOylenebilir. Goriilen bu manyetik anizotropi, nano boyutta tekli domain boyutu ile olusan
manyetik anizotropidir. Buna ek olarak, 425 nm ve 700 nm kalikliktaki ince filmlerde goriilen
¢Oken kristal fazlarin, soft (yumusak) fazlar olmasi nedeniyle H. degerini azalmasinda etkili
oldugu diistintilebilir.

Cizelge 4.2'de iiretilen Fe3sC036B19.2SisgM0,W, metalik cam ince filmler igin elde
edilen H, degerleri verilmektedir. ince filmler 5.7 kA/m ile 12.0 kA/m arasinda degisen
yiiksek H. degerlerine sahiptirler. Bu yilizden ince filmlerin sert manyetik bir malzeme oldugu

sOylenebilir.

Cizelge 4.2. Fe35C036B19.2S14sM0, W, metalik cam ince filmlerin H, degerleri

Numune ad1 Kalinlik (nm) H¢ (KA/m)
Numune 1 200 7.2
Numune 2 240 9.0
Numune 3 260 12.0
Numune 4 290 7.3
Numune 5 425 6.5
Numune 6 700 5.7
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4.3 sl Islem Sonrasi ince Filmlerin Manyetik Analizleri

Uretilen ince filmlerin 1s1] islem sonrasinda manyetik &zelliklerinin incelenmesi igin
VSM kullanilmistir. Bu dlgiimler yardima ile 1s1l igslemin ince filmlerin manyetik 6zelliklerine
etkisi incelenmistir. Sekil 4.8., Sekil4.9., Sekil 4.10., Sekil 4.11., Sekil 4.12. ve Sekil 4.13'te

6l¢iim sonuglarindan elde edilen histeresis egrileri gosterilmistir.

Sekil 4.8 1s1l islem sonrasinda 200 nm kaliga sahip ince film i¢in histeresis egrisi

Sekil 4.9 Isil islem sonrasinda 240 nm kaliga sahip ince film i¢in histeresis egrisi
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Sekil 4.10 Isil islem sonrasinda 260 nm kaliga sahip ince film i¢in histeresis egrisi

Sekil 4.11 Isil islem sonrasinda 290 nm kaliga sahip ince film i¢in histeresis egrisi
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Sekil 4.12 Isil islem sonrasinda 425 nm kaliga sahip ince film i¢in histeresis egrisi

Sekil 4.13 Isil islem sonrasinda 700 nm kaliga sahip ince film i¢in histeresis egrisi
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Cizelge 4.3’te Fe3sC036B19.2Si4sM0, W, metalik cam ince filmlere uygulanan 300°C'de

1s1l islem sonrasi ve oncesinde elde edilen H¢ degerleri verilmektedir.

Cizelge 4.3. Fe3Co036B192SisgsM0,W, metalik cam ince filmlerin 1s1l islem Oncesi ve

sonrasindaki H¢ degerleri

Numune adi Kalinlik (nm) ISII;EIFW#SGQ ISllﬁscle(:lr(nAs}cr)nn)ram
Numune 1 200 1.2 8.6
Numune 2 240 9.0 9.0
Numune 3 260 12.0 9.0
Numune 4 290 7.3 6.8
Numune 5 425 6.5 5.9
Numune 6 700 5.7 5.7

Sekil 4.9 ve Sekil 4.13'te verilen histeresis egrilerine bakildiginda, uygulanan 1sil
islemin, 240 nm ve 700 nm kalinliga sahip ince filmlerin H; degerlerinde bir degisiklik
olusturmadig goriilmektedir. Sekil 4.8'de gosterilen histeris egrisi incelendiginde, 1s1l islem
sonrasinda 200 nm kalinliktaki ince filmin H¢ degerinde yaklasik %20'lik bir artis
gorlilmiigtiir. Isil islemin, malzemelerin amorf yapisin1 bozarak malzemede kristal
olusumlarina neden oldugu bilinmektedir. Bu kristaller manyetik olarak yumusak veya sert
manyetik 6zellik gosterebilir. Bu yiizden 1s1l islem sonrasinda, 200 nm kalinliktaki film
icerisinde bazi sert (hard) kristal fazlarin ¢cokmesi H; degerinde artisa yol agtig1 sdylenebilir
(Kucuk ve ark. 2011). Kristal fazlarinin ¢okmesinin nedeni, manyetik olarak sert yapida olan
Molibden (Mo) ve Tungsten’in (W) yogun ve agir metaller olmasi nedeniyle diger
elementlerle birlikte ¢cokmesi olarak agiklanabilir. 260 nm, 290 nm, 425 nm kalinliktaki ince
filmlerin histeresis egrilerinden 1s1l islemin malzemelerin H; degerlerinde sirasiyla yaklasik
%25, %7 ve %9'luk bir diislise neden oldugu goriilmektedir. Bu diisiise 1s1l islem sirasinda

¢oken bazi yumusak (soft )kristal fazlarinin neden oldugu sdylenebilir (Aykol 2008).
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5. SONUC ve ONERILER

Fes6C036B192Si4sM0,W, kimyasal kompozisyonuna sahip alasimlarin daha 6nce 1.5
mm kritik kalinliga sahip hacimli metal cam ve 25 um kalinlikta amorf serit olarak iiretimi
gerceklestirilebilmistir (Kii¢iik ve ark. 2011). Bu ¢alismada ise Fe3sCo036B19.2SissM0,W5
alasimlarin, cam alttabakalar {izerine termiyonik vakum ark (TVA) yontemi kullanilarak 200,
240, 260, 290, 425, 700 nm kalinliga sahip ince filmleri bityiitiilmiistiir. Uretilen bu metalik
cam ince filmlerin kalinlig1 ile manyetik ve yapisal 6zelliklerinin degisimi gézlenmistir.

XRD analizleri sonucunda elde edilen XRD desenlerinden, 200 nm, 240 nm, 260 nm,
290 nm kalinliga sahip ince filmlerin tam amorf yapida 425 nm ve 700 nm kalinliktaki ince
filmlerin ise pargali amorf yapida olduklar1 goriilmiistiir. 425 nm ve 700 nm kalinlikli ince
filmlerde tespit edilen kristal fazlarin daha 6nce de baska calismalarda goriilen soft fazlar
oldugu belirlenmistir. Amorf yap1 igerisinde olusan bu yumusak (soft) kristal fazlarin Scherrer
formiilii yardimryla biiytikliikleri hesaplanmis ve filmlerin kalinliklarina oranla oldukea kiigiik
oldugu goriilmiistiir. Elde edilen bu XRD desenleri yardimiyla TVA yonteminin amorf yapiya
sahip ince filmlerin {iretimi i¢in uygun oldugu goriilmiistiir.

Yapilan AFM analizlerinde ince filmlerin son derece diisiik piiriizliiliikk degerlerine
sahip oldugu goriilmistiir. Bu sonug¢ yardimiyla, termiyonik vakum ark (TVA) yontemiyle
tiretilen ince filmlerin disiik piiriizliliige sahip oldugu sdylenebilir.

VSM dl¢limleri sonucunda elde edilen histeresis egrilerinden, ince filmlerin kalinlig
arttikga, 200 nm, 240 nm, 260 nm kalinliktaki filmlerin sifirlayict alan degerlerinin arttigi,
290 nm, 425 nm, 725 nm kalinliga sahip filmler igin ise azaldig1 belirlenmistir. ince filmlerin
gostermis oldugu bu manyetik davranis filmlerde goriilen manyetik anizotropiden
kaynaklanmaktadir. Ayrica 425 nm ve 700 nm kalikliktaki ince filmlerde goriilen nanokristal
fazlarin, yumusak (soft) fazlarin H degerini azalmasinda etkili oldugu diisiiniilebilir. Uretilen
metalik cam ince filmler i¢in elde edilen H¢ degerleri incelendiginde, filmlerin sert (hard)
manyetik 6zellik gosterdigi goriilmiistiir. Ince filmler sahip olduklari H. degerleri ile
minyatiirize edilmis gelismis manyetik aletler, otomotiv parcalari, mikrodalga cihazlar,
bilgisayar hard disk siiriiciileri, hoparlorler, cam silecekleri, mikrofonlar gibi uygulamalar i¢in
uygundur.

Ince filmler 300 °C sicaklikta 1s1l islem sonrasinda manyetik 6zellikleri incelenmistir.
Elde edilen histeresis egrilerinden, 1sil islemin 240 nm ve 700 nm kalinlikli filmlerin H¢
degerinde bir degisiklik olusturmadigi, 200 nm kalinliktaki filmlerin H. degerlerini arttirdig,
200 nm, 260 nm, 290 nm kalinliga sahip ince filmlerin H degerlerinde diisiisii neden oldugu

gorilmistiir. Isil islem sonrasinda H. degerlerinde goriilen degisimlere, ince filmler igerisinde
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¢oken sert (hard) ya da yumusak (soft) fazlarin neden oldugu diislinilmiistiir. Ayrica 1sil
islemin drneklerin tiimiinde ayni etkiyi géstermedigi tespit edilmistir.

Bu c¢alismada, Fe3C036B192SissM0,W, kompozisyonundaki alagimlarin  TVA
yontemiyle metalik cam ince film seklinde iiretilebilecegi goriilmiistiir. Ileride yapilacak
caligmalar ile farkli kompozisyonlarin da TVA yontemiyle amorf ince filmleri iiretilebilir.
Ayrica, daha diisilk bir alttabaka sicakligi ve daha yiiksek kaplama oran1 ile
Fe3sC036B19.2Sis sM0O, W, alasimlarin daha iyi ve daha kalin amorf filmlerinin tretimi

gergeklestirilebilir.
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