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OZET

Bu tezde, Reaktif RF magnetron sicratma teknigi kullanilarak farkli alt tabaka
sicakliklarinda (50°C, 150°C ve 250°C) borosilikat cam iizerine biiyiitiilen aliiminyum
nitriir ince filmlerinin mikroyapilar1 incelenmistir. Filmlerin mikroyapilarinin gelisi giizel
yonelimli kurtguk tipi tanelerden, bosluklardan ve topaklanmalardan olustugu goriildi. Alt
tabaka sicaklig1 artirildikca film yapisinda goriilen kurtguk tipi tanelerin boyutunun arttig,
taneler arasindaki bosluklarin azaldig: belirlendi. Her bir alt tabaka sicaklig1 i¢cin biiyiitiilen
film morfolojisinde gdzlemlenen topaklarin boyutlar1 l¢iildii. Ozellikle, 50°C ve 250°C’lik
alt tabaka sicakliklarinda, film morfolojisindeki yap1 kusurunu isaret eden topak sayisi ve
boyutunun arttig1 tespit edildi. Bu nedenle aliiminyum nitriir ince filmlerinin biiytitiilmesi
icin uygun alt tabaka sicakliginin 150°C oldugu tespit edildi. Yiiksek biiyiitmelerde elde
edilen SEM goriintiilerinden kurtguk tipi tanelerin ¢ekirdeklenme mekanizmasi hakkinda
bilgiler edinildi ve tane boyutlar1 Glgiilerek sicakligin tane boyutlar1 {izerine etkisi
arastiriddi. EDX analizi ile filmin kompozisyonunu olusturan elementlerin analizi yapild.
Sonucgta, AIN ince filmlerinin basarili bir sekilde biiyiitiildiigii belirlenirken, film

morfolojisinde aliiminyum oksit olan ikincil bir fazin olugsmus olabilecegi belirlendi.

Anahtar Kelimeler: AIN Ince Filmleri, Reaktif RF Sigratma, SEM.
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SUMMARY

In this thesis, the microstructures of aluminium nitride thin films which were grown on
borosilicate glass at different substrate temperatures (50°C, 150°C and 250°C) have been
examined by using reactive RF magnetron sputtering. It was observed that the
microstructure of films consisted of arbitrary oriented worm-like grains, micro holes and
heaps. It was seen that as substrate temperature increased, the size of worm-like grains
increased and the spaces between grains decreased. For each substrate temperature the size
of heaps observed in grown film morphology was measured. Especially in the case of 50°C
and 250°C substrate temperatures, an increase in the number and size of heaps was
observed which was an indication on structure defect in the film morphology. Information
on the nucleation mechanism of worm-like grains was obtained from SEM images
gathered during and the effect of temperature on grains was examined by measuring the
size of grains. Elements that create thin film composition were investigated using EDX
analysis. In conclusion AIN thin films growth was carried out successfully and it was
determined that there might had occurred a secondary phase in the film morphology as

aluminium oxide.

Key words: AIN Thin Films, Reactive RF Sputtering, SEM.
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1. GIRIS

Kalmliklar1 1 pm’den diisiik olan kaplamalara ince film denir [1]. Ince film teknolojisi
yeni enerji kaynaklari1 saglanmasi agisindan giderek artan bir dneme sahiptir [2-4]. ince
filmlerin  ¢esitli  G6zellikleri  dikkate almarak farkli teknolojik uygulamalarda
kullanilabilirler. Ornek verilecek olursa, elektriksel 6zellikleri sayesinde yariiletken
cthazlarda, yalitim ve iletim kaplamalarinda, optiksel 6zelliklerinden dolay1 yansitic1 ve
yansitict olmayan kaplamalarda, girisim filtrelerinde, manyetik 6zeliklerinden dolay1
hafiza disklerinde ve bunlar gibi daha bir¢ok uygulamada ince filmler kullanilmaktadir.
Ayrica ince filmlerin boyutlarinin diger malzemelere oranla ¢ok daha kii¢iik olmasindan
dolay1 elektronik devre tasarimlarinda biiyiik kolaylik saglarlar.

Aliiminyum nitriir (AIN) ince filmler genis yasak enerji aralig1 (6.2eV), diisiik 1sisal
genlesmesi, yiiksek kimyasal 1sisal kararliligi ve yiiksek ylizey akustik dalga hizi
nedenleriyle teknolojide oldukg¢a yaygin bir sekilde kullanilmaktadir [5-7]. Alliminyum
nitriir ince filmlerin erime noktast 2200 K ve yiiksek termal iletkenligi 285 W\mK
dir [8,9]. Ayrica AIN ince filmler akustik dalga rezanatorlerinde kisa dalga boyu
yayinlayicilari, elektronik sikigtirmalar ve piezoelektrik tabaka olarak mikroelektronik ve
optoelektronik alanlarinda, ultraviyole spektral aletlerde yaygin bir sekilde kullanilan
malzemelerdir [10,11].

Yariiletken biiyiitme tekniklerindeki gelismelerle birlikte 6zellikle yiiksek performans
isteyen devre uygulamalarinda silisyuma alternatif olarak, bilesik yariletkenler diye
adlandirilan ve cogu periyodik cetvelin {iciincii ve besinci periyodunda elementlerin
birlestirilmesiyle olusturulan yeni yariiletkenler kullanilmaya baglanilmistir [12]. Bu yari-
iletkenlerden en ¢ok adi duyulmus olan GaAs yariiletkenidir. III-V grubu yariiletkenler
diye adlandirilan bu malzemeler elektronik aygit tasarimcisina genis bir spektrumda
degisik fiziksel Ozellikler sunmakta ve onemli avantajlari olan hetero-yap1 ve kuantum
aygitlarinin olusturulmasmni miimkiin kilmaktadir. Bu yariletkenlerin uygulamalarina
ornek olarak son yillarda ¢ok biiyiik ilgi ¢ceken AIN, GaN ve AlGaN yarr-iletkenleri
gosterilebilir. Yari-iletkenlerin enerji bant araliklari silisyumdan ¢ok daha yiiksektir ve
atomlar arasindaki bag cok daha kuvvetlidir. Dolayisiyla yiliksek gii¢ altinda ve yiiksek
sicakliklarda calisabilen dayanikli elektronik aygitlarin yapimi miimkiin olabilmektedir.

[II-V grubu yariiletkenlerin diger bir 6nemi de 6zellikle optoelektronik alaninda yeni bir



cigir agmalart olmustur. Bu yeni yari iletkenler sayesinde lazer, detektor gibi aygitlarda
yariiletkenler kullanilarak genis bir dalga boyu spektrumunda calisabilmesi ve
optoelektronik cihazlarda devrelerin iiretimini saglamaktadirlar [12,13].

Literatiir arastirmalarinda AIN ince film dretimi i¢in c¢esitli yontem ve teknikler
kullanilmaktadir. Ozellikle lazer bombardimani ile kaplama ve molekiiler demet
epitaksiyel (MBE) yontemi kullanilarak yiiksek kalitede AIN ince filmler
iiretilebilmektedir. Ayrica AIN ince filmlerin iiretiminde kimyasal buhar kaplama (CVD),
RF (Radyo Frekansi), Magnetron Sicratma ve DC Magnetron Sigratma gibi yontemler de
kullanilmaktadir [14,15]. Bu yontemlerden sigratma yontemi sanayide en yaygin olarak
kullanilan yontemdir.

Bu calismada AIN ince filmler RF Magnetron Sicratma Teknigi kullanilarak
biiyiitiilmiistiir. Bu yontemde hedef malzeme olarak %99,99 saflikta aliiminyum
kullanilmustir. Filmler 400nm kalinliklarindaki AIN1, AIN2 ve AIN3 sirasi ile 50°C, 150°C
ve 250°C’lik alt tabaka sicakliklarinda, toplam 10mTorr’luk gaz basmnct (%70 N, %30
Ar) ortaminda, 120W’lhik giic degeri ile Reaktif RF Magnetron Sicratma Teknigi
kullanilarak borosilikat alt tabaka {izerine AIN ince filmler biiyiitiildii. Alt tabaka sicakligi
argon-azot karisim plazma ortaminda Al hedef malzemeden sokiilen Al atomlarinin N
atomlar1 ile reaksiyona girerek alt tabaka {izerine ince film olarak biiyilitmesi
gerceklestirilmistir. Bu islem sirasinda reaksiyondaki Al ve N karigimina bagli olarak AIN
ince filmlerin yapilarinda bir takim degisiklikler meydana gelir.

Al +1\2N,; = AIN Aliiminyum nitriir olusur.

Al, Ar ve N, gaz karisiminda plazma ortaminda meydana gelen reaksiyonlarin ise
asagidaki sekilde olabilecegi diisiiniilmiistiir [16]. Iyon olusturan reaksiyonlar:

Ar+N; —> Ar+N"+N-

Ar+N; —> Ar+ N + N +¢”

et+tN,— N, > N+N-

Al' + N~ — AIN [16].

Al+M — Al + ¢

Al +N" — AIN[16].



Foton olusturan reaksiyonlar:
Ar+N— Ar+ N +N - Ar+ N + N+ ho
N — N+ hv
N, - N, +ho
e +tAl—-e +Al—>e +Al+hy
e +tNy—e +Ny—e +Ny+ho

e +AIN - ¢ + AIN - e + AIN + ho

Sonu¢ olarak elde edilen filmler incelendiginde kullanillan gaz karisimi plazmasi
icerisinde alt tabaka sicakligina bagli olarak AIN yapilarinin degistigi gézlenmistir. AIN
ince filmleri iiretirken alt tabaka sicaklikligir degistirilerek filmin yapisindaki degisim,
biiylitme atmosferindeki reaktif gazin (azot) kismi basinci, biiylitme hizi gibi

parametrelerin etkileri dikkate alinmistir.



2. SICRATMA YONTEMI iLE CEKiRDEKLENME VE BUYUME

Diisiik boyutlu bir malzeme olarak tanimlanan ince filmler sigratma yontemi ile alt
tabaka {izerine atomlarmm kaplanmasiyla olusturulur [17]. Film olusumunun ilk
asamalarinda, buhar fazdan gelen atom veya molekiiller kati1 bir alt tabaka iizerinde
yogunlagirlar ve daha sonra bu atom veya molekiillerin alt tabaka yiizeyi iizerine
yerlestikleri durumda ¢ekirdeklenme asamasi ortaya ¢ikar. Bu durum filmlerin ilk olusum
asamasi olarak kabul edilir. Buhar fazdan yeni bir malzemenin yogunlasmasi ¢arpma hizi

tarafindan tanimlanir [18]. Hedefe ¢arpan atom sayis1 asagidaki baginti ile bulunur.
P
r = P2rMKT, )2 (2.1)

Bu bagintida r; saniyede cm” basia yiizeye ¢arpan atom sayisi, P; buhar basinci, M;
molekiiler agirlik, &; Boltzman sabiti ve T,; kaynak sicakligidir.

Ince film olusumu cekirdeklenme ve biiyiime mekanizmalar1 olarak ikiye ayrilir.
Atomik film biiylimesi, bir yiizey lizerinde hareketli atomlarin yiizeye yapigmasinin bir
sonucudur. Yiizey iizerindeki hareketli atomlar ‘adatom’ olarak isimlendirilir [19]. Ince
filmlerin biiytitiilmesi alt1 adimda olusur.

1. Birinci adimda, buharlasarak yiizeye ulasan atom ve molekiiller yiizeye baglanir
(adsorpsiyon). Yiizeye baglanmayip buharlasabilir (desorpsiyon).

2. Ikinci adimda, bu atom ve molekiiller film yapisina girmeden dnce yiizey iizerinde
belli bir mesafe yayilirlar.

3. Ugiincii adimda, yiizeye adsorbe olan atomlar birbirileriyle ve yiizeyle reaksiyona
girerek bir bag olustururlar.

4. Dordiinci adimda, film mekanizmasi1 yiizeyle kaynasir. Bu ilk kaynasmaya
¢ekirdeklenme adi verilir[20].

5. Besinci adimda, film biiylimesi meydana gelir.

6. Altinci adimda, film ile alt tabaka arasinda diflizyona bagli bir etkilesim meydana
gelir. Boylelikle film tabakasi ile alt tabaka arasinda kuvvetli yapisma (adhezyon)
elde edilir.

Ince film olusumu icin gerekli olan adimlarin tiimiinde enerjiye gereksinim

duyulmaktadir. Biiylitme islemine enerji verilmesi g¢ekirdeklenme reaksiyonlarini



kolaylastirmakta ve daha iyi bir film yapisinin olugsmasimni saglamaktadir [20]. Vakum
ortaminda ylizeye c¢arpan atomlar belli bir kalma siiresi sonunda geri buharlasir, ya da
ylizeye yogunlasirlar. Yiizeye yogunlasan atomlarm, toplam ¢arpan atom sayisina oranina
‘baglanma katsayisi’ denir. Eger atomlar yiizeyle hemen reaksiyona girmezlerse,
yogunlagma Oncesi ylizey tizerinde belirli bir derecede yiizey hareketliligine sahip olurlar.
Geri buharlagsma olayi, adatom ile yiizey arasindaki bag enerjisinin, ylizey sicakliginin ve
hareketli atomlarin hareket enerjisinin bir fonksiyonudur [20-22].

Atom, iyon veya molekiillerin kat1 bir ylizey iizerinde tutunmasina adsorpsiyon, tutunan
taneciklerin ylizeyden ayrilmasina desorpsiyon, katiya adsorplayici, kati ylizeyinde tutunan
maddeye ise adsorplanan adi verilir [23]. Biiylitme islemi sirasinda alt tabaka buhara
maruz kalinca yilizeyde olusan ilk sey adsorpsiyondur. Fiziksel ve kimyasal olarak
adlandirilan adsorpsiyon islemleri atomik etkilesimlerin siddetine bagli olarak ayirt
edilebilmektedir. Fiziksel adsorpsiyonda, adsorpsiyon enerjisi 0,25e¢V civarmnda olan
etkilesimler sonunda tutunma gergeklesirken, kimyasal adsorpsiyonda ise enerjisi 1-10eV
civarinda olan etkilesimler sonunda tutunma gerceklesir. Fiziksel adsorpsiyon sirasinda
adsorplanan atomlar ile kat1 ylizeyi arasinda uzun mesafeli, fakat zayif bagli olan Van Der
Waals ¢ekim kuvvetleri etkindir. Kimyasal adsorpsiyon sirasinda ise, adsorplanan atomlar
ile kat1 yiizeyi arasinda bir kimyasal bag ve genellikle de kovalent bag olusur [23].
Kimyasal adsorpsiyonun tamamlanmasindan sonra ¢ekirdeklenme olusur. Cekirdeklenme,
cekirdeklenme merkezi olarak bilinen aktif taban malzeme ylizey merkezleri lizerindeki
film biliyiime hizinin sifirdan biiyiik olmasidir [24].

Yiizey difiizyonu, ylizeye adsorbe olan atomlarin birbirilerini ve en aktif yilizey
merkezlerini bulmalarini sagladigindan film yapis1 i¢in son derece dnemli bir etkendir [20].
Atomlarin diflizyon hizlarinin artmasi, atom hareketliligini arttiracak ¢ok sayida ¢ekirdek
olusumuna neden olacaktir. Cekirdek yogunlugundaki artis bu cekirdeklerden biiyiiyen
kolonlarin kalinligin1 etkilemektedir. Diflizyon hizinin azalmasi ile yiizeye adsorplanan
atomlarin hareketliligi azalacagindan yogustugu bolgelerde ¢ekirdeklenmeye ¢alisacak ve

oldukea diizensiz bir film yapis1 meydana gelecektir [25].



2.1. Cekirdeklenme

Sigratma yontemleriyle elde edilen biitiin filmlerin yapilari, temel olarak ¢ekirdeklenme
yontemleri ile kontrol edilir [26]. Film olusumunun ilk asamalarinda, yeterli sayida buhar
atomu veya molekiilii yiizeye yogunlasir ve alt tabaka {lizerinde kalic1 olarak bulunabilecegi
bolgeler olustururlar. Buna ¢ekirdeklenme adi verilir. Bir sonraki asamada, olusan
cekirdekler yayilarak birbirleriyle kaynasirlar. Bu kaynasma devam ettikce, adaciklar
birbirlerine baglanir ve aralardaki bosluklar film malzemesi tarafindan doldurulur. Sonugta
bosluk igermeyen siirekli bir film yapisi olusur [27]. Cekirdeklenme yontemi, yani filmin
ilk asamalarindaki biiyiimesi alt tabaka ve biiyiitiilen film arasindaki baglanma ile
yakindan ilgilidir [26-28].

Adsorbe olan atomlar yiizey ile atom atoma kimyasal bag olusturmak i¢in reaksiyona
girerler. Eger atom atoma etkilesim kuvvetli ise yiizey hareketliligi diisiiktiir ve her ylizey
atomu bir ¢ekirdeklenme merkezi olarak davranir. Eger adatomlar ve yiizey arasinda
olusan kimyasal baglar kuvvetli ise bu olaya kimyasal adsorpsiyon adi verilir. Eger
adatom-yiizey etkilesimi zayifsa, adatomlar yiliksek ylizey hareketliligine sahip olacak ve
cekirdeklenme merkezlerine yogunlasacaklardir. Bu boélgelerde daha kuvvetli baglar
olusmaktadir. Cekirdeklenme merkezleri ylizey piiriizleri ve ylizey ¢izikleri gibi hatali
bolgeler, nokta hatalar1 ve tane smirlar1 gibi ylizey orgii hatalari, yilizeydeki yabanci
atomlar veya ylizey lizerindeki farkli kimyaya ve kristalografiye sahip bdlgeler olabilir.
Orgii hatalar1 ¢ekirdeklenme merkezleri olarak davranabilirler. Hareketli adatomlar, diger
ylizey atomlariyla carpisarak cekirdeklenebilir. Bu yiizden ¢ekirdeklenme yogunlugu,
biiyiitme hizina baghdir. Ornegin kursun (Pb) iizerine giimiis (Ag) ¢oktiiriildiigiinde
0,1 nm/dak biiylitme hizinda glimiisiin tamami geri buharlasirken, 10 nm/dak biiyiitme

hizinda glimiisiin tamamu ylizeye adsorpsiyonlanir [21].

2.1.1. Cekirdek Biiyiime Modelleri

Cekirdek biiylimesi, adatomlarin dogrudan cekirdeg§e ¢arpmasi veya yiizey iizerinden
cekirdege diflizyonu sonucu adatomlarin ¢ekirdek tarafindan toplanmasiyla gerceklesir.
Biiyiitiilen atomlar ile alt tabaka arasindaki etkilesime bagli olarak ¢ farkli tipte
cekirdeklenme mekanizmasi mevcuttur [21,27,29]. Bu modeller Sekil 2.1°de gosterilmistir.

1. Ada biiyiimesi (Volmer-Weber Model),



2. Tabaka biiytimesi (Frank van der Merwe Modeli)

3. Tabaka-Ada biiyiimesi (Stranski-Karastanov Modeli) olarak isimlendirilir.

Ada biiyiimesi, alt tabaka yiizeyinde cekirdeklenmenin meydana gelmesi ve olusan
cekirdeklerin ii¢ boyutlu adaciklar halinde biiyiimesiyle gerceklesir. Bu biliylime modeli
biiyiitiilen atom ya da molekiillerin birbirleriyle yaptig1 baglarin, alt tabaka ile yaptiklar1
baglardan daha kuvvetli olmasi durumunda meydana gelir. Ozellikle oksit alt tabakalar
iizerine biriktirilen metal ve yar1 iletken filmlerde bu biiylime modeli gozlenir.

Tabaka biiyiimesi modelinde ise, en kii¢iik kararli ¢ekirdegin biiyliimesi alt tabaka
boyunca iki boyutlu olarak gergeklesir. Sonugta film tiim alt tabaka yiizeyini diizlemsel
olarak sarar. Bu biiylime modelinde atomlarin alt tabaka ile yaptig1 baglar, birbirleriyle

yaptiklar1 baglardan daha kuvvetlidir.
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Stransk-Krastanov Modeli (Tabaka-Ada Biiyiimesi)

Sekil 2.1. Cekirdek biiyiime modelleri [27].

Oldukca kuvvetli baglanmis ilk katmanin tizerini daha zayif bagh ikinci katman kapatir.
Yari iletken filmlerin tek kristal es eksenli biiylimesi bu biiyiime modelinin en 6nemli
ornegidir [20,21,26,27,29].

Tabaka-Ada veya Stanski-Krastanov biiyiime mekanizmasi, Onceki iki modelin
birlesimidir. Bu modelde bir veya birka¢ tabakanin olusumundan sonra, ada biiyiimesi
meydana gelir. Bu biiylime modeli metal-metal ve metal-yar1 iletken sistemlerinde oldukg¢a
yaygindir [26,31].Bu biiyliime tipleri i¢cin kosullar genel olarak termodinamik ve yiizey
enerjisi bulgularina gére agiklanir [21,26,29].



Cekirdekler yanal kaynasarak veya dikey olarak kaynasarak stirekli bir film
olusturulabilirler. Bu olaya birlesme mekanizmasi denir. Yanal kaynasma olarak birlesme
gerceklestiginde daha az miktarda malzeme ile siirekli film olusturulur. Cekirdek ile alt
tabaka arasinda etkilesim yok ise dikey birlesme olusur.

Cekirdeklenen atomlar ile alt tabaka arasinda diistik seviyede kimyasal etkilesim oldugu
zaman ¢ekirdekler yatay olarak birleserek siirekli film olusturur. Cekirdeklerin
kaynasmasi, ¢ekirdek sicakligi atomik difiizyonun ve yeniden diizenlemelerin olugsmasina
yetecek kadar ytliksek oldugunda gergeklesir. Kaynagma iki yontemle olur. Bunlar adalarin
alt tabaka iizerinde yer degistirilmesi veya sinterleme ile olusur. Sekil 2.2°de yer

degistirme Sekil 2.3 de ise sinterleme mekanizmalar1 gosterilmistir.

& Dol -a B

Alt tabaka

Sekil 2.2. Yatay birlesme mekanizmasi [27].

Alt tabaka yizeyi

Sekil 2.3. Sinterleme yoluyla iki kati adanin birlesmesinin sematik gésterimi [27].

2.1.2. Cekirdeklenme Yogunlugu

Genel olarak birim alandaki cekirdek sayisinin veya cekirdeklenme yogunlugunun,
diisiik kalinlikta tiim yilizeyi tamamen kapatacak ve yiizeyle iyi temas saglayacak yogun bir
film olusumu i¢in yiiksek olmasi gereklidir. Cekirdeklenme yogunlugu ve biiyiime
davranisi, alt tabaka ylizeyinin faz dagilimi ve kristalografik yonlenmesine bagli olarak

farkliliklar gosterir. Cekirdeklenme yogunlugunun ve film biiylime davranisinin degisimi



film 6zelliklerinde degisimlere yol agmaktadir. Alt tabaka ylizeyine ¢Oktiiriilen atomlarin
cekirdeklenme yogunlugu farkli yollarla degistirilebilir.

* Biiyiitme sicakliginin degistirilmesi, sicaklik arttirildiginda yiizeyle reaksiyon ve yiizey
hareketliligi artar. Sicakligin azalmasi ise yiizey hareketliligini azaltir.

* Biiylitme hizin1 (plazma enerjisini) arttirma, adatomlarin ¢arpigsma olasiligini arttirir.

* Yiizey kimyas1 degistirilerek (6rnegin ylizeyin temizlenmesi) ylizey daha reaktif hale
getirilebilir.

* Yiizey iizerinde orgii hatalar1 gibi elverisli ¢ekirdeklenme merkezleri olusturmaktir. Yani
yiiksek enerjili iyon bombardimani ile yilizeyi piriizlendirerek Orgii hatalar

olusturulabilir [21].

2.2. Film Biiyiimesi

Film bliytimesi, ¢oktiiriilen atomlarin siirekli ¢ekirdeklenmesi ve bu c¢ekirdeklerin
birlesmesi ile gerceklesir. Film biiyiimesi ve ¢ekirdeklenme tipi, film yogunlugu, yiizey
alani, ylizey yapist ve tane boyutu gibi birgok film 6zelligini belirler. Film biiyiimesini
etkileyen 6nemli faktorler [21]:

* Alt tabaka yiizey piirtizliligi

* Yiizey sicakligi

» Adatomlarin yiizey hareketliligi

» Geometrik gdlgeleme etkisi (gelis agis1 etkisi)

* Biiylitme islemi sirasinda kiitle transferi ve bosluk olusumudur.

2.2.1. Yapisal Bolge Modelleri

Buhar fazindaki atomlarin yogunlasmasi isleminde, yiizeye gelen ve adsorbe olan
adatomlar, film yiizeyinde geri buharlasana veya diisiik enerjili 6rgli merkezleri tarafindan
yakalanana kadar diflizyon gergeklestirirler. Son olarak, baglanan atomlar kiitle diflizyon
hareketleriyle, 6rgii parametrelerinde denge konumuna ulasirlar [21]. Film yapis1 yapisal
bolge modelleriyle aciklanabilir. Yapisal bolge modelleri ilk olarak vakumda yapilan
kaplamalar i¢in 1969 yilinda Movchan-Demchishin tarafindan modellenmistir. Daha sonra
Thornton tarafindan gelistirilmis ve daha sonra Meissier tarafindan nokta hatalarinin ve

bosluklarin kaynasmasin1 da icerecek sekilde degisiklikler yapilmistir [21,22].



Sekil 2.4’de, farkli T¢Ty, oranlarinda (T,s: °K cinsinden biiyiitme islemi sirasindaki alt
tabaka sicakligi, Tp: °K cinsinden filmin ergime sicakligidir) olusan 3 farkli yapisal bolge

modeli gosterilmistir [30].

Bilge 1 Bilge 2 Bilge 3
SRR

0.5
Alt Tabaka sicakhg (Ts'\Tm)

Sekil 2.4. Movchan ve Demchishin’in yapisal bolge modeli [31].

Bolge 1 yapist (T¢Tm<0,3), lifli tanelerden olusan ve cok sayida Orgii hatasi ve
gozenekli tane sinir1 iceren ince taneli bir yapidir. Bu yapi, diislik adatom hareketliligine ve
golgeleme etkisine bagli olarak, biiylitme sirasinda tanelerin stirekli ¢ekirdeklenmesi
sonucu olusur. Yiizeye gelen film atomlari, yiizeye carpma noktalarma yapisirlar ve
yapistiklart noktalarda hareketsiz kalirlar [31]. Kristaller birbirleriyle temas halinde
degildir. Aralarinda birkag yiiz angstrom genisliginde bosluklar vardir. Bu nedenle yapinin
yogunlugu diisiiktiir. Ayrica yapida dislokasyon yogunlugu ve gerilme miktar1 da ytliksektir
[26].

Bolge 2 yapisi (0,3<Ty/Tp<0,5), homojen kolonsal tanelerden olusur. TyTy nin
artmastyla, tane boyutu artar. Yapinin, ylizey difiizyonu mekanizmalariyla olustugu kabul
edilir. Bolge 2 yapist da, yliksek oranda tragh st yiizeylere sahip olmasi sebebiyle
diizglindiir ama daha mat goriiniimlidiir.

Bolge 3 yapisinda (Ty/T>0,5), kolonsal tanelerin genisligi kiitle difiizyonu ve yeniden
kristallesme ile artar. Bu taneler bazen es eksenli olarak adlandirilir. Thornton, bu bdlge
yapisi siniflandirmasini genisletmistir. Bu modelde bolge 1 ve bolge 2 arasina bir bolge T
yapist eklenmistir. Bolge T yapisi, yogun diizende lifli tanelerden olusur ve bosluk miktar1
azdir. Bolge T yapisina sahip filmler, daha yogun ve bolge 1 ve bdlge 2’ye gore daha
diizglin yilizey yapisina sahiptirler. Filmin tane boyutundaki azalma ve film
yogunlugundaki artig, iyon bombardimani ile kolaylastirilir [26]. Movchan ve
Demchishin'in modeli, saf metallerin biiyiitiilmesi iizerine yapilan ¢alismalar sonucu elde

edilmistir ve Thornton'un modelindeki gecis bolgesini (bolge T) kapsamamaktadir. Bolge
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T, saf metallerin ¢oktiiriilmesi sirasinda belirgin olarak olusmaz; kompleks alagimlarin ve
refrakter bilesiklerin biiyiitiilmesi sirasinda net bir sekilde goézlenebilir [25].

Messier, bolge 1 ile bolge T sinirmin lineer olmadigin1 ve uygulanan taban malzeme
besleme voltajina bagl olarak degistigini bulmustur. Bombardiman enerjisi arttiginda,
bolge T’nin genisligi artmaktadir; bolge 1’in ise genisligi azalmaktadirr. Bu model
Sekil 2.5’da gosterilmistir [21,26,27,31]. Sekilden goriildiigii gibi, biiyiitme sirasinda
yiiksek besleme voltaji uygulanmasi ve atomlarin iyonize edilmesi durumunda bolge 1
yapisinin olugsma araligi onemli oranda daralmaktadir. Bu olay su sekilde agiklanabilir;
besleme voltaji uygulanmasi durumunda buharlagan atomlarm kinetik enerjilerinde 6nemli
bir artis meydana gelmektedir. Ayrica olusan iyon bombardimani yiizeye biiyiiyen
atomlarin hareketliligini ve ¢ekirdeklenme hizini arttirmaktadir [26].

Sekil 2.6’de goriildiigii gibi film biliylimesinde siitunlarin olusmas1 iki farkli sekilde
biiyiime davranisi meydana geliyor. ilki filmin yukardan asagiya incelerek biiyiimesi digeri
siitunlarin paralel biiylimesi bu biiyiime sekilleri yapisal bolgelerinden yararlanilarak

filmin nasil biiyiidiigii s6ylenebilir [32].

Besleme
Voltap

Sekil 2.5. Iyon bombardimaninin ve sicakligin bolge yapilarina etkisi [31].
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(@) (b)

Sekil 2.6. Siitun seklindeki filmlerin iki farkli biiytimesi . (a) Asag1 dogru sivrilesen, (b) Paralel siitun
seklinde [32].

2.2.2 Film Biiyiitmesinde Etkili Faktorler

2.2.2.1. Alt Tabaka Yiizey Yapisi

Alt tabakanin yiizey piiriizlilligl film 6zellikleri lizerinde 6nemli bir etkiye sahiptir.
Eger alt tabaka yilizey yapisit kontrol edilmezse, film biiylimesi ve filmden beklenen
ozellikler farkliliklar gosterebilir. Genel olarak, parlatilmis diiz yiizeylere biiyiitiilen

filmler, piiriizli yilizeylere biiyiitiilen filmlere kiyasla kiitlesel 6zelliklerine daha yakindir.

2.2.2.2. Gelis Acisi

Iyon akismin gelis agis1 sistem geometrisine, buharlastirma kaynagina, tasiyici
tasarimina ve tasiyict hareketine baglidir. Genel olarak, iyonlarm gelis agis1 ylizeye dik

oldugunda film yogunlugu artar ve kiitlesel degerlere yaklasir [17].

2.2.2.3. Orgii Hatalan

Orgii hatalari, atom bosluklari, atom kiimeleri ve dislokasyonlar gibi &rgii
diizensizlikleridir. Bosluklar, yogunluk gibi film 6zelliklerini etkilerler. Orgii hatalari, film
biliylimesi sirasinda tiim 6rgii konumlarin1 doldurmayan atomlar tarafindan olusturulur.
Filmdeki Orgii hatalar1 elektriksel iletkenligi de etkiler. Genel olarak, yiiksek hata
yogunluklari, zayif elektriksel iletkenlie yol agar. Biiylitme islemi sirasinda hata
yogunlugu, bombardiman enerjisine baghdir. Orgii hatalarmm sayis1 baslangicta

bombardiman enerjisiyle azalir, 200eV un tlizerindeki degerlerde artar [17].
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2.2.2.4. Film Yogunlugu

Film yogunlugu, elektrik direnci, mekanik deformasyon gibi bazi film 6zelliklerinin
belirlenmesinde Onemlidir. Diisiik sicakliklarda ve iyon bombardimani yapilmayan
kosullar altinda biiyiitiilen filmin yapis1 geometrik etkilerle belirlenir, parcaciklarin gelis
acis1 film yogunlugu iizerinde 6nemli etkiye sahip olur.

Bombardiman kosullarinda geri sigrama, sigratma ve yeniden kaplama, artan ¢ekirdek
yogunlugu ve adatomlarin artan yiizey hareketliligi filmin yogunlugunu arttirict ve film
ozelliklerini diizenleyici etkiye sahiptir. Yiiksek enerjili parcaciklar bombardimani, filmin
ylizeyi tamamen kapatmasi Ozelligini de gelistirir ve biyiitiilen filmdeki gozenekleri
azaltir. Bu artan yogunluk ve gelismis yiizey kapatma etkisi, artan sertlik, azalan elektrik

direnci gibi istenilen film 6zelliklerine ulasilmasina yardimei olur [21].

2.2.2.5. Mikroyap: Uzerinde Alt Tabakanin Etkisi

Yapisal bolge modelleri film mikroyapisinin siniflandirilmasinda yeterli bilgi vermesine
ragmen, film biiylimesi iizerinde alt tabakanin etkilerini igermemektedir. Sert kaplamalarin
gozlemlenen mikroyapilarinin sadece sicaklik, iyon bombardimanm1 gibi islem
parametrelerine degil, taban malzeme kristal yapisi, morfoloji, bilesim gibi
cekirdeklenmeyi etkileyen kritik etkenlere de bagimli oldugu belirlenmistir. Ornegin
kaplamalardaki tercihli tane yoOnlenmesi, yiizey enerjisini azaltma, yogunlagma
katsayilarindaki degisim gibi etkilere sahiptir. Bu nedenle, taban malzemenin se¢imi ve 6n
islemleri de kritik 6nem tasir. Ornegin taban malzeme yiizey piiriizliiliigii ve yiizey
diizensizlikleri fazla oldugunda, biiyiimenin sonucu olarak ytliksek bosluk yogunlasmasi ve
puriizliiliige sahip bolge 1 yapisi, yiiksek taban malzeme biiyiitme sicakliklarinda olusmasi

beklenen bdlge 2 ve bolge 3 bolgelerinde bile olusabilmektedir [17].
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3. SICRATMA TEKNIGI iLE INCE FiLM BUYUTULMESI

Ince film biiyiitme teknikleri 1800°1lii yillardan beri bilinmekte olup, ancak son yillarda
kendisine endiistride bir yer bulabilmistir. Teknolojide ve bilimsel ¢alismalarda
elektrokimyasal kaplama ve sprey piiskiirtme gibi pek ¢ok film biiyiitme teknigi mevcuttur.
Fakat bu filmlerin biiylitme parametrelerinin kontrol edilebilmesi, kontrollii olarak
biiyiitiilmesi agisindan son zamanlarda vakum’da ince film biiylitme yontemi teknolojide
ve bilimsel arastirmalarda oldukc¢a yaygin olarak kullanilmaya baglanmistir [12].

Modern teknolojilerle yapilan yilizey islemlerinde, buhar fazindan yapilan kaplamalar
cok hizli, teknolojik ve bilimsel gelismelerin saglandigi kaplama tekniklerinin basinda
gelmektedir. Bunun temel nedenlerinden biri, seramik kaplamalarin bu teknikler
kullanilarak oldukc¢a kolay yapilabilmeleridir. Buhar fazindan yapilan kaplamalar i¢inde
fiziksel buhar biiyiitme teknikleri, bu tekniklerin seramik kaplamalarin yapilmasinda ¢ok
1yi sonuclar alinmasi nedeniyle son zamanlarda yayginlagsmaya baslamustir. Fiziksel buhar
biiylitme tekniklerinin (PVD), buharlastirmaya ve sicratmaya dayanan iki temel grubu
vardir. Bu gruplar buharlastirma ve sicratma iglemlerinin yapilma sekillerine gore kendi

iclerinde gruplara ayrilirlar.

3.1. Sicratma Teknigi

Sigratma teknigi Ingilizcesi ‘sputtering’ olan ve kelime anlami kati bir yiizeyden
atomlar1 koparma islemine verilen isimdir [15]. Kat1 bir malzemenin atomlari, ylizeyini
yeterli enerjilere sahip atomlar veya iyonlarla (yaklasik 30eV’un iistiinde) bombardiman
etmek suretiyle firlatilabilirler. Baska bir deyisle, hedef malzeme roliinii oynayan kati
formdaki malzeme, bir iyon demeti ya da iyonize olmus gazlarin, hedefe
yonlendirilmesiyle sigratilabilir [33]. Bu yontemle vakum ig¢inde, kat1 bir kaynak, ytiksek
enerjili iyonlarla bombardiman edilerek kaynaktan kopartilan atom veya molekiiller alt
tabaka iizerinde biiyiitiilerek ince film meydana getirirler [34].

Sigratma teknigi, buharlastirmaya goére daha hizli ve pratik oldugu i¢in endiistride genis
bir kullanim alanina sahiptir. Yontemin sikca kullanildig: yerler; bina camlarin kaplanmasi

ve 1s1may1 yansitan camlarin, yansimalara kars1 duyarli gozliik camlarmin, goriiniir bolge
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yansitict aynalarin vb. kaplanmasi olarak oOrneklendirilebilinir. Bu teknik ile kaplama
islemi asal gaz ortaminda yapildig1 i¢in islem basinct diger benzer diizeneklere gére daha
yiiksektir [12].

Sekil 3.1°de sigratma islemi sematik olarak gosterilmistir. Sigcratma islemi i¢in oncelikle
vakum odas:1 i¢inde bulunan iki elektrota hedef ve alt tabaka yerlestirilir. Daha sonra
vakum odasi istenilen basing diizeyine geldiginde vakum odasmna soy gaz pompalanir.
Vakum odas1 igindeki serbest elektronlar elektrik alan tarafindan hizlandirilirlar. Bu
enerjik serbest elektronlar Ar atomlariyla ¢arpisirlar ve Ar atomlarini uyarirlar. Argon
kullanilmasmin nedeni soygazlar diger atomlarla reaksiyona girmezler bunlar iginde Ar
gazinin kiitlesinin oldukg¢a yiiksek olmasi, daha rahat hedeften atom koparmasidir. Bu
uyarilan Ar atomlar1 hedefe dogru yonlenerek hedeften noétral atomlar1 ve ikincil
elektronlar1 koparirlar. Kopan bu nétral atomlar sacilarak alt tabakaya dogru yogunlasip
ince film olustururlar. ikinci elektronlar ise Ar atomlar1 ile carpisarak Ar atomlarini
iyonize eder ve bu sekilde islem devam eder [34,35]. Sekil 3.2°de si¢ratma sisteminin

mekanizmasi verilmektedir.

| %}E\:\\\\\\ : \.\ Giig Kavnag
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Sekil 3.1. Sigratma isleminin sematik gosterimi [26].
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Sekil 3.2. Sigratma mekanizmasi [26].

Sigratma teknikleri dort kisma ayrilir. Bunlar, radyo frekansi (RF), dogru akim (DC) ve
magnetron sigratma ve reaktif sigratma teknikleridir. Sigratma islemi burada kullanilan gii¢
kaynaginin cinsine gore, hedef malzemeye ve istenen film biliyiime oranina gore degisik
isimlerle tanimlanir [15,35]. Ornegin elektrotlar arasina uygulanan voltaj bir Radyo
Frekans araliginda frekansa sahip voltaj titresimlerini lireten kaynak ise elde edilen iglem
RF Sicratma olarak adlandirilirken, elektrotlar arasmna uygulanan voltaj bir dogru akim
iireten giic kaynagi oldugunda DC Sigratma admi almaktadir. Hedef {izerine yerlestirilen
miknatislar ile hedef malzemeye elektriksel alan vasitasiyla yonelmis olan iyonlara dik
dogrultuda bir manyetik alanla hizlanmas1 saglanir. Manyetik alan sayesinde elektronlar
dairesel yoriinge boyunca hareket ederler. Elektronlarin yollar1 uzadigi i¢in hareketleri
boyunca daha cok carpigma yaparak hedef iizerinde iyon yogunluklarini arttirirlar. Bu
sayede hedeften atom koparma islemi daha hizli bir sekilde gerceklesir ve ayn1 zamanda
daha distik basinglarda plazma olusturabilirler. Bu sekilde yapilan sigratma islemi,
magnetron sigratma olarak adlandirilir. Vakum odasina soygaz ile beraber, hedef malzeme
ile kimyasal olarak etkilesebilecek bir reaktif gaz (O,, N;) da gonderilirse, bu sagtirma
islemi reaktif sagtirma olarak isimlendirilir. Bu reaktif gaz ile hedef malzeme etkileserek
hedef malzemenin kimyasal yapisinda farkli bir kimyasal yapiya sahip kompozit yapi
olusur. Bu kompozit yapidaki malzeme alt tabaka iizerine giderek bir ince film halinde
kaplanir. Bu sigratma tekniklerine birlikte yani miknatislar RF sigratma yapan sisteme
takilirsa RF magnetron sigratma, DC sicratma yapan sisteme takilirsa DC magnetron
sigratma olarak isimlendirilir. Reaktif gazlar RF sistemde kullanilirsa RF reaktif sigratma
olarak isimlendirilir, reaktif gazlar DC sisteme gonderilse DC reaktif si¢ratma

denir [34,36].
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Sigratma tekniginin verimi, hedeften kopan pargacik sayisiyla hedefe carpan parcacik
sayisinin orant olarak tanimlanir. Sigratma verimi, hedef materyale bombardiman
iyonlarinin  kiitlesine, bombardiman iyonlarinin enerjisine, gonderilen iyonlarin
yonelimine, agisina ve basinca baghdir. Sigratma tekniginin uygulama alanlar1 ince film
kaplamada, mikroelektronik aygitlar, dekoratif kaplamalarda ve koruyucu kaplamalarda
genellikle kullanilmaktadirlar [12]. Son yillarda sigratma teknolojisindeki gelismelerin
cogu, manyetik alanda yapilmistir. Bunun nedeni, manyetik alanda sigratma yontemi ile
yapilan kaplamalarin, mikro elektronik, optik, tiirbin bigaklari, manyetik ve optik diskler,

kesici takimlar ve solar kontrol endiistrisi gibi bir¢ok endiistriyel alanda kullanilmasidir.

3.1.1. RF Sicratma Teknigi

RF Sigratma yontemi giinlimiiz kosullarinda bilimsel ve ticari olarak biliyiikk 6nem
tagimaktadir [1,16]. Sistemin 6zelligi RF gii¢ kaynagmin kullanilmasidir. Sistemle kati bir
hedef, yiiksek enerjili iyonlarla bombardiman edilerek hedef’den koparilan atom veya
molekiiller alt tabaka iizerine biiyiitiilerek bir film olustururlar. Bu sigcratma sistemi; RF
glic kaynagi, deneyin yapilabilecegi ortam ve vakum uygulanabilecek bir sistem, vakum
pompasi, eslestirme {linitesi olarak dort kisimdan olusmaktadir. RF sigratma sisteminin
frekans1 13.56 MHz dir. RF sactrma teknigi ile yalitkan malzemenin ince filmlerini
olusturmak miimkiindiir [16,34].

Vakum pompasi, vakum odasindaki vakumu diisiik basing degerlerine indirmek
amaciyla kullanilmaktadir. Basmcin diisiiriilmesinin nedeni, vakum odasmi ortamdaki
diger gazlardan temizlemek ve iyonize olmus parcaciklarin ortalama serbest yolunu
arttirarak yiliksek enerjili carpismalar elde etmektir. Boylece plazma olusturmak istenen
malzemenin safligini1 ve kalitesi arttirilabilir [16].

Radyo frekansi glic kaynagi ile elektromanyetik dalgalar olusturulur. Elektromanyetik
dalga, elektrotlarin her yarim devirde katodun anot, anodun katot gdrevi yapmasiyla
olusur. Sistemde hedef malzeme katota alt tabaka anota yerlestirilir. Bu dalgalar eslestirme
iinitesi sayesinde vakum odas1 i¢inde titresim frekansi olusturarak hedef materyalin iyonize
olmasini saglar. Frekansin yiiksek olmasi plazma desarjini stirekli hale getirir [16,34]. RF

sigratma sistemi ile film olusumunun sematik gosterimi Sekil 3.3’ de gosterilmistir.
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Sekil 3.3. RF si¢ratma sistemiyle film olusumunun sematik goriintimii [34].

RF Magnetron Sigratma Teknigi, iyonlasmig soy gaz (argon) atomlarini hizlandirmak
icin kullanilan elektriksel alana ek olarak bu alana dik dogrultuda bir de manyetik alan
uygulanir. Manyetik alan sayesinde elektronlar yoriinge boyunca hareket ederler.
Elektronlar yollar1 uzadigi i¢in hareketleri boyunca daha ¢ok sayida carpigsma yaparak
hedef lizerinde iyon yogunlugunu arttirirlar. Bu sayede hedeften atom koparma iglemi daha
hizl1 gergeklesir ve ayn1 anda daha diisiik basinglarda plazma olusturulabilir [12].

Sistemde hedeften kopan elektronlarin alt tabakaya varmasi manyetik alan araciligiyla
engellendiginden alt tabaka tizerindeki filmin 1sinmasi da bir kademeye kadar onlenmis
olur. Istya duyarli numuneler i¢in bu yontem 6zellikle tercih edilmektedir [15,16]. RF
magnetron sigratma sistemiyle film olusumunun sematik gosterimi Sekil 3.4’de

gosterilmistir.
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Sekil 3.4. Sistematik RF si¢ratma sistemi [34].

DC ve RF yontemi arasindaki en onemli fark DC ince film kaplama yalitkan
malzemelerin kaplanmasi i¢in uygun degildir. Ciinkii hedef yiizeyinde olusan pozitif iyon
yiikii akisini geri ¢evirir ve sigratma siirecini durdurur. RF sactirma yonteminde ise iletken
elektrotlar kullanmak zorunlu degildir. RF frekansi, plazma desarjini siirdiirmek i¢in yeteri

kadar yiiksektir.
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4. ELEKTRON MIiKROSKOPISi

Mikroskop, gozle goriilemeyecek kadar kiigiik olan yapilarin goriintiilerini biiyiiterek o
yapilar hakkinda ayrintili bilgiler sunan optik alettir. Mikroskopi ise, mikroskoba takilan
(detektor, analizor, sicaklik uygulama sistemleri vb.) ¢esitli aletlerle yapilan uygulamalar1
ve numune hazirlanmasmi da i¢ine alan bir kavramdwr. Uzun yillardir kullanilan 151k
mikroskoplarinda numuneler 400-700 nm dalga boylu fotonlar ile elektron
mikroskoplarinda ise numuneler 0,001-0,01 nm dalga boylu elektronlar ile
incelenmektedir. Elektronlar ile fotonlarin dalga boyu arasindaki bu belirgin fark ayirma
giicli, bliylitme oran1 ve alan derinligi gibi numunelerin mikroyapilariin incelenmesinde
ayrintili bilgilerin elde edilmesini etkileyen faktorler agisindan elektron mikroskoplarini
151k mikroskoplarindan daha avantajli yapmaktadir [37-39].

Glinlimiizde elektron mikroskoplar1 ile malzemelerin mikroyapilar1 ve kimyasal
bilesimleri hakkinda ayrmtili bilgiler elde etmek miimkiindiir. Bunun i¢in yapilmasi
gereken islem, problem i¢in uygun mikroskobu secerek gerekli inceleme yontemlerini
uygulamaktir [37].

Maddelerin 6zelliklerinin anlasilmasi i¢in atomlar aras1t mesafeden daha kiigiik dalga
boylarina ihtiya¢ vardir. Bu amagla TEM (Ge¢irmeli Elektron Mikroskobu) ve SEM
(Taramali Elektron Mikroskobu) gelistirilmistir. TEM ince numunelerin igyapilari
hakkinda bilgi elde etmekte kullanilirken, SEM ise numunelerin yiizey ve ylizeye yakin

bolgelerinin incelenmesinde kullanilmaktadir [37,40,41].
4.1. Elektron Mikroskopi Cesitleri
4.1.1. Taramah Elektron Mikroskopisi

Taramal1 elektron mikroskobunun c¢alismasi, TEM ile benzerdir. Bu, her iki
mikroskoptaki elektron tabancasi, yogunlastirma mercekleri ve vakum sistemi gibi
ozelliklerin benzerlik gosterecegini gostermektedir. Fakat goriintiilerin  meydana

getirilmesi ve biiyiitiilmesi tamamen farkli yollarla olmaktadir. TEM ince numunelerin

icyapilar1 hakkinda bilgi saglarken, SEM biiylik numunelerin ylizeye yakin kisimlar1 veya
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ylizey yapilar1 hakkinda bilgi edinmek amaci ile kullanilir. SEM ile elde edilen goriintiileri
yorumlamak TEM ile elde edilen goriintiileri yorumlamaktan ¢ok daha kolaydir.

SEM’de kullanilan elektron tabancasi genellikle termoiyonik emisyon tipi tungsten
flamandir ve bu tip elektron tabancalar1i TEM’de kullanilan elektron tabancalarindan
genellikle daha diisiik enerjili elektronlar (2—40 keV) iiretir.

Elektronlar, objektif mercegin altinda yer alan tarama bobinleri tarafindan numuneyi
karsidan karsiya tarar. Numuneden sagilan elektronlar detektor ile toplanarak sinyal
olusturulur ve elektronik devreler yardimiyla goriintii elde edilir.

SEM’de numune lizerine gelen elektron demeti ile numune arasinda meydana gelen
etkilesmeler Sekil 4.1°de gosterilmektedir. SEM’de gerilim altinda ivmelendirilen elektron
demeti numune tizerinde bir noktaya odaklanir. Numune yiizeyine odaklanan demete
birincil elektron demeti denir. Elektronlarin numune igerisine girdigi bolgeye ise ‘etkilesim
hacmi’ denir. Bu bolgede esnek ve esnek olmayan sagilmalar olur. Esnek sagilmalar,
elektron numuneden ¢ikincaya kadar; esnek olmayan sac¢ilmalar ise elektronlarin enerjileri

bitinceye kadar veya numuneden ¢ikincaya kadar ger¢eklesir [37,42-46].

Birincil elektron demeti

l

v

ikincil elektronlar

Geri sagilan elektronlar

Karakteristik X-1sinlari ¢———

Numune akimi

Sekil 4.1. SEM ile gonderilen elektron demetinin numune tizerindeki dagilimi1 ve ortaya g¢ikan farkli
etkilesmeler [46].
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Numune yiizeyine ¢arpan elektronlarm bir kismi enerji kaybma ugramadan geri sacilir.
Elektronlarin numuneye ¢arpmasi sonucu numune ylizeyinde 10 nm derinlikte de ikincil
elektronlar olusur. Ikincil elektronlar (SEI), numune iizerine gelen elektron demetinin
ylizey atomlarin1 uyarip elektron koparmasi sonucu ortaya ¢ikarlar. Bu elektronlarin
enerjileri numune ilizerine gelen elektronlarin enerjilerinden ¢ok daha kii¢iik olup yaklagik
50 eV civarindadir. Gelen demetin diger elektronlar1 ise numune tarafindan emilerek
topraga verilir. Bu sekilde olusan akima ‘numune akim1’ denir [37].

SEM’de numune iizerine gelen elektron demeti ile numunenin etkilesimi sirasinda,
numune icersinde olusan X-1ginlar1 digar1 yayilir.

Numuneden gelen elektronlarin detektér ile algilanmasi sonucu olusan sinyal bir
cogaltic1 tarafindan yiikseltilerek katot 1sinlar1 tiipline (CRT: Cathode Ray Tube)
gonderilir. CRT ekraninda numunenin fazla elektron yayinlayan bolgeleri aydmlik, diger
bolgeleri ise karanlik gdriintir.

Numuneden sagilan ikincil elektronlar sintilasyon sayicilar1 ile toplanir. Bu
elektronlari sayisi, malzeme ylizeyinin atom numarasina ve yiizey yapisina baghdir. Geri
sacgilan elektronlar ise kat1 hal detektorii ile toplanir. Geri sagilan elektron goriintiisiiniin
aydmlig1 incelenen numunenin atom numarasina baghdir [37].

Numuneden sagilan X-i1sinlar1 da yine kati hal X-isinlar1 detektorii (silisyum-lityum
kristali) ile algilanirlar. Algilanan siirekli ve karakteristik X-1smlar1 yardimi ile numune

icerisinde bulunan farkli fazlarin analizi yapilabilir [37,42-44].

4.1.2. Gecirmeli Elektron Mikroskopisi

Gegirmeli elektron mikroskobu, elektronlarin gegebilecegi kadar ince olan
numunelerden bilgi elde edebilmek i¢in kullanilan mikroskobun adidir. Gegirmeli elektron
mikroskopisi ise ge¢irmeli elektron mikroskobu ile yapilan inceleme, arastirma ve
calismalarin tiimiine denir. TEM ile elektron gecisi i¢in yeterince ince olan numunelerden
gecen elektronlar ile numunenin gorintiisii veya difraksiyon deseni olusturularak

mikroyapist incelenebilir.
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5. MATERYAL VE METOT

5.1. Alt Tabakalarin Temizlenmesi islemi

Bu calismada mikroyapilar1 arastirilan AIN1, AIN2 ve AIN3 ince filmlerinin iizerine
biyiitiildigii 22x22 mm® ebatlarindaki borosilikat cam alt tabakalar ultrasonik
temizleyicide 10 dakika siiresince asetonda ve metanolde temizlendikten sonra, igerisine

filtre kagid1 yerlestirilmis kapakli bir petri kutusu i¢inde kurumaya birakildi.

5.2. Filmlerin Biiyiitiilmesi Islemi

Temizlenen alt tabakalar Sekil 5.1°de gosterilen sistemdeki film biiyiitme odasina
yerlestirildikten sonra biiyiitme odasinin kapagi kapatildi ve sistem vakuma alindi. Taban
basmci 1.10° Torr degerinin altma diistiigiinde, kelebek vana kapatilarak film biiyiitme
ortamina argon gazi verildi. RF gii¢ kaynagi iinitesinden giic degeri 120 W’a ayarlanarak
aliminyum hedef yiizeyinin 15 dakika siiresince on si¢cratma yapmasi saglandi. Boylece,
hedef ylizeyinde var olabilecek oksit ve bir dnceki biiyiitme isleminden kalabilecek olan
azot tabakasi ile kirliliklerin yiizeyden uzaklastirilmasi saglandi. Bu ©On sigratma
isleminden sonra, Reaktif RF Magnetron Sigratma Teknigi kullanilarak 400 nm
kalinliklarindaki AIN1, AIN2 ve AIN3 ince filmleri sirasi ile 50°C, 150°C ve 250°C’lik alt
tabaka sicakliklarinda, alt tabaka ile hedef arasindaki uzaklik 11 cm olacak sekilde,
10mTorr’luk toplam gaz basinct (%70 N, %30 Ar) ortaminda, 120 W’hik gii¢c degeri ile
biiyiitiildii. Calismalar esnasinda elde edilen AIN plazmasi Sekil 5.2°de gosterilmistir.
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Sekil 5.1. Ince film biiyiitme sistemi.

Sekil 5.2. Film biiylitme iglemi esnasinda elde edilen AIN plazmasi.

5.3. Elektron Mikroskop Numunelerinin Hazirlanmasi

5.3.1. SEM i¢in Numune Hazirlanmasi

Yiizey morfolojileri incelenecek AIN1, AIN2 ve AIN3 ince filmleri kesildikten sonra
iizerine ¢ift tarafli yapiskan ve iletken karbon band bulunan metal silindirler iizerine
yerlestirildi. Incelenen filmler seramik 6zellik sergilediginden dolayi, numune yiizeyinde
sarjlanmanin 6nlenmesi ve numune ylizeyinden ikincil elektron yaymiminmn artirilmasi

amactyla numune yiizeyleri altin ile kapland:.
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5.4. Numunelerin Mikroyapi Analizleri

Reaktif RF Magnetron Sigratma Teknigi ile biiyiitiilen aliminyum nitriir ince
filmlerinin mikroyap1 analizleri Sekil 5.3’de gosterilen JEOL JSM-7001F Taramali
Elektron Mikroskobu (SEM) ile yapildi. Farkli biiylitme (25000X, 75000X ve 100000X)
oranlarinda elde edilen filmlerin SEM goriintiilerinden, numunelerin ylizey morfolojileri ve
¢ekirdeklenme mekanizmalar1 hakkinda detayli bilgiler edinildi. Filmlerin kimyasal
kompozisyonunu belirlemek amaci ile, Sekil 5.3°de gosterilen SEM cihazma bagli olan
OXFORD INCA Enerji-Ayirim X-Isimn1 Analizi (EDX) detektorii kullanildi. Numunelerin
her biri i¢cin EDX analizi, 25000X biiylitme oraninda film yiizeyinin tamamindan
yapilirken, 75000X biiyiitme oraninda ise numune yiizeyindeki belirli noktalar tizerinden
spektrum almarak gercgeklestirildi. Elde edilen spektrum sonuglari ile AIN1, AIN2 ve AIN3

ince filmlerinin yapisinda bulunan fazlar belirlendi.

Sekil.5.3. JEOL JSM-7001F Taramali Elektron Mikroskobu (SEM).
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6. MIKROYAPI ANALIiZ SONUCLARI

6.1. SEM Gozlemleri ve EDX Sonuglar

6.1.1. AIN1 Numunesinin SEM Goézlemleri

Sekil 6.1°de AIN1 numunesinin SEM goriintiisii  gosterilmektedir. Goriintiiden
gortilebildigi gibi, AINI numunesinin ylizey yapis1 farkli boyutlardaki kurtcuk tipi
tanelerden olugsmaktadir. Yiizey yapisini olusturan tanelerin ~42 nm ile ~129 nm araliginda
farkl biiytikliiklere sahip olduklar1 belirlenmistir. Resimde gdsterilen bdlgede dikkat ¢ekici
olan diger bir nokta ise, film yiizeyinde topaklanmalarin ve bosluklarin meydana
gelmesidir. Olusan topaklarin ortalama boyutunun ~40 nm degerinde oldugu tespit
edilmistir. Gozlemlenen topaklarin AIN1 numunesinin yapisal bir kusuru oldugu ve alt
tabaka sicakliginin diisiik (50°C) olmasi nedeni ile olustugu diisiiniilmektedir. AINI

numunesinin farkli bolgelerinde de benzer topaklanma ve bosluklara rastlanmistir.

o
lum FUEMLAB 11/1/2011
X 25,000 20.0kV SEI SEM WD 5.2mm 9:54:52

Sekil 6.1. AIN1 numunesinin genel yiizey yapisint gosteren SEM goriintiisii. (Sar1 ok film yiizeyinde olusan
topaklanmalardan bir tanesini gosterirken, beyaz ok yiizey yapisindaki bosluklardan birini isaret
etmektedir)
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Sekil 6.2°de, Sekil 6.1’deki film ylizeyinin tamamindan alman EDX spektrumu
goriilmektedir. Spektrum sonuglar1 Tablo 6.1°de verilmektedir. Sonuglara bakildiginda,
AIN1 numunesinde yiizeyi olusturan yapilari atomik olarak % 37,56 Al, % 37,21 N ve
% 25,23 O igerdigi goriiliir. Bu sonuglar, oksitten dolayr AIN1 numunesinin yiizeyinde

ikincil fazin olabilecegini gostermektedir.
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Sekil 6.2. Sekil 6.1°de gosterilen yiizeyin tamamindan alinan EDX spektrumu.

Tablo 6.1. Sekil 6.2’deki EDX spektrumunun sonuglari.

Element Agirlikea % Atomik %
Al 52,29 37,56
N 26,89 37,21

0] 20,82 25,23
Toplam 100,00 100,00

AINT numunesinin film yiizeyinin yapist hakkinda daha detayli bilgiler edinebilmek
icin daha yiiksek biiyiitmeli goriintiiler alinmistir. Sekil 6.3, AINT numunesinin 75000X
biiyiitmede ¢ekilen detayli SEM gorintiisiidiir. Goriintli incelendiginde, Sekil 6.1°deki
biiylitme oraninda dikkat ¢eken kurtguk tipi yapilarin ve olusan topaklarin ¢ekirdeklenme
mekanizmasi net bir sekilde gozlemlenirken, bu yapilar aslinda daha kiiciik boyutlara
sahip tanelerin bir araya gelerek olusturduklar1 istiflenmeler olduklar1 acgik¢a
goriilmektedir. Biiylik taneler arasindaki bosluk genisliklerinin ~13 nm ile ~36 nm

araliginda degistigi belirlenmistir. Bu yapilarin kimyasal bilesimleri hakkinda bilgi sahibi
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olabilmek i¢in ylizey iizerinde farkli noktalardan EDX spektrumlar1 alinmistir.
Sekil 6.4.a’da gosterilen EDX spektrumu Sekil 6.3’teki 1 nolu noktadan (Spektrum 1),
Sekil 6.4.b’de gosterilen EDX spektrumu Sekil 6.3’teki 2 nolu noktadan (Spektrum 2) ve
Sekil 6.4.c’de gosterilen EDX spektrumu Sekil 6.3°te 3 olarak isaretlenen noktadan
(Spektrum 3) alinmistir. Spektrumlarin elementsel sonuglar1 Tablo 6.2°de verilmektedir.
Yiizey lizerinde farkl noktalardan alinan EDX spektrumlarindan, incelenen film yiizeyinin
her bolgesinin birbirine yakin atomik ylizdelere sahip Al, N ve O elementlerinden olustugu
goriiliir. Ayrica, EDX analizi sonuglarindan bosluk olarak goriinen 2 nolu yapmin ig

kisminda AIN yapimnin var oldugu anlasilmaktadir.

¥ ARRET 2N r’M
100nm FUEMLAB
X 75,000 20.0kV SEI SEM WD 5.2mm 10:25:53

Sekil 6.3. AIN1 numunesinden yiiksek biiylitmede alian ve tane yapilarint gosteren SEM goriintiisii.
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Sekil 6.4. Sekil 6.3°te gosterilen film yilizeyinin (a) 1, (b) 2, (¢) 3 olarak isaretlenen noktalarindan alinan
EDX spektrumlari.
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Tablo 6.2. Sekil 6.4’te gosterilen EDX spektrumlarinin sonuglart.

Spektrum 1
Element Agirlikea % Atomik %
Al 52,51 37,81
N 26,12 36,24
O 21,37 25,95
Toplam 100,00 100,00
Spektrum 2
Al 52,70 37,93
N 27,02 37,46
O 20,28 24,61
Toplam 100,00 100,00
Spektrum 3
Al 53,37 38,51
N 27,54 38,27
O 19,09 23,22
Toplam 100,00 100,00

Sekil 6.3’teki incelenen film yiizeyinin 100000X biiyiitmede alinan ¢ok daha detayli
SEM gortintiisit Sekil 6.5’te gosterilmektedir. Goriintliye bakildiginda, kurtguk tipi
yapilarin herhangi bir yonelim iliskisine bagli kalmaksizin kendi aralarinda rastgele
yonelimli olduklar1 net olarak goriilmektedir. Ayrica, bu yapilarin kristallenmesi agik bir
sekilde goriilmektedir. Ortalama tane boyutlarinin ~5 nm ile ~27 nm degerleri araliginda

degistigi belirlenmistir.
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Sekil 6.5. Sekil 6.3’te gosterilen bolgenin detayli SEM goriintiisii.

AIN1 numunesinin film yiizeyinin 25000X biiylitme oraninda diger bir bdlgesinden
alman SEM goriintiisii Sekil 6.6°’da gosterilmektedir. Film ylizeyinin farkli bolgelerinden
ayn1 biiylitme oranlarinda alinan bu gibi yeni goriintiiler ile filmin ylizey yapisi hakkinda
daha kesin bilgilerin elde edilmesi amaglanmaktadir. Goriintiiden anlasilabilecegi gibi,
AIN1 numunesinin yiizey morfolojisinin Sekil 6.1°de incelenen bdlge ile benzer 6zellikler
sergiledigi gorilmektedir. Bu biiylitmede go6zlenen kurtcuk tipi tanelerin Olgiilen
boyutlarinin ~40 nm ile ~129 nm deger araliginda degistigi belirlenirken, olusan topaklarin
ortalama boyutunun ~41 nm degerinde oldugu tespit edilmistir. Film morfolojisinde
goriilen topaklanmalarin, film yiizeyinin piirtizliliigiini artrdig1 diistiniilmektedir. Sekil
6.7°de, goriintiilenen film ylizeyinin tamamindan alinan EDX spektrumu gosterilmektedir.
Tablo 6.3’te verilen spektrum sonuglarinin, Sekil 6.1°de verilen bdlgenin kompozisyonu ile

uyum icerisinde olduklari tespit edilmistir.
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Sekil 6.6. AIN1 numunesinin farkli bir yiizey bolgesinden alinan SEM goriintiisii. (Sar1 ok film yiizeyinde
olusan topaklanmalardan bir tanesini gosterirken, beyaz ok yiizey yapisindaki bosluklardan birini
igaret etmektedir)
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Sekil 6.7. Sekil 6.6°da gosterilen yiizeyin tamamindan alinan EDX spektrumu.
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Tablo 6.3. Sekil 6.7°deki EDX spektrumunun sonuglari.

Element Agirlikga % Atomik %
Al 53,64 38,85
N 26,08 36,38
0] 20,28 24,77
Toplam 100,00 100,00

AIN1 numunesinin yilizey yapisini olusturan tanelerin morfolojilerini daha detayli
gorebilmek icin 75000X biiyiitme oraninda alman SEM goriintiisi Sekil 6.8°de
gosterilmektedir. Aralarinda bogluklar bulunacak bir sekilde ylizeyde rastgele dagilan
diizensiz kurtguk tipi taneler filmin yilizey yapisini tamamlamaktadir. Taneler arasindaki
bosluk genisliklerinin ~12 nm ile ~42 nm aralifinda degistigi belirlenmistir. Sekil 6.9°da,
incelenen film ylizeyinin farkli noktalarindan aliman EDX spektrumlar1 gosterilmektedir.
Sekil 6.9.a’daki EDX spektrumu Sekil 6.8’de gosterilen 1 nolu noktadan (Spektrum 1),
Sekil 6.9.b’deki EDX spektrumu Sekil 6.8’de 2 nolu noktadan (Spektrum 2) ve
Sekil 6.9.c’deki EDX spektrumu Sekil 6.8’de 3 nolu olarak isaretlenen noktadan
(Spektrum 3) almmustir. Tablo 6.4’te verilen spektrum sonuglarina bakildiginda,
elementsel analizleri yapilan noktalarin birbirine yakin atomik yilizdelerde Al, N ve O
elementlerini ihtiva ettigi goriiliir. Elde edilen bu sonuglar ile birlikte diger noktalardan
alman biitiin EDX spektrumlarmin sonuglar1 degerlendirildiginde, filmin bilesim olarak

uygun oranlarda Al ve N icerdigi sonucuna varilmistir.
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Sekil 6.8. AIN1 numunesinden yiiksek biiylitmede alan ve tane yapilarint gosteren SEM goriintiisii.
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Sekil 6.9. Sekil 6.8’de gosterilen film yiizeyinin (a) 1, (b) 2, (¢) 3 olarak isaretlenen noktalarindan alinan
EDX spektrumlari.



Tablo 6.4. Sekil 6.9°da gosterilen EDX spektrumlarmin sonuglari.

Spektrum 1
Element Agirlikea % Atomik %
Al 53,75 39,03
N 24,83 34,73
O 21,42 26,24
Toplam 100,00 100,00
Spektrum 2
Al 55,00 40,19
N 24,86 35,00
O 20,14 24,81
Toplam 100,00 100,00
Spektrum 3
Al 54,17 39,34
N 26,02 36,40
O 19,81 24,26
Toplam 100,00 100,00

Sekil 6.10’da  AIN1 numunesinin 100000X biiyiitmede alman SEM goriintiisi
goriilmektedir. Sekil 6.8’de gozlenen yapilarin detayli goriintiileri bu biiyiitme oraninda
daha yakindan izlenebilinmektedir. Benzer morfolojik ozelliklerin film ylizeyinin bu
bolgesinde de siirdiiriildiigii goriiliir. Film ylizeyinde, biytkliikleri ~5 nm ile ~27 nm
araliginda degisen tanelerin birlesmeleri sonucu olusan biiyilkk boyutlu yapilarin

cekirdeklenme mekanizmasi net bir sekilde goriilmektedir.
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Sekil 6.10. Sekil 6.8°de gosterilen bolgenin detayli SEM goriintiisii.

6.1.2. AIN2 Numunesinin SEM Goézlemleri

Sekil 6.11, AIN2 numunesinin 25000X biiyiitmede c¢ekilen SEM goriintiisiidiir.
Goriintiiden goriilebildigi gibi, AIN2 numunesinin ylizey yapist da farkli boyutlardaki
kurtguk tipi tanelerden olusmaktadir. Film yilizeyinde yer alan tanelerin diizensiz ve gelisi
giizel yonelimli olduklar1 net bir bi¢imde goriilmektedir. Tanelerin ~46 nm ile ~145 nm
araliginda farkli biiyiikliklere sahip olduklar1 belirlenmistir. AIN1 filminin yiizey
morfolojisine benzer olarak AIN2 filmi yapisinda da bosluklarin oldugu, ancak farkl
olarak topaklanmalarin kii¢ciik boyutlarda ve az sayida oldugu goriilmektedir. Ortalama
topak boyutu ~31 nm olarak belirlenmistir. Bu sonug, AIN2 filminin uygun alt tabaka
sicakliginda biyttildiigiine isaret etmektedir. Bdyle bir morfolojiden dolayi, AIN2
filmindeki piirtizlilligiin AIN1 filmindekine kiyasla daha az oldugu diisiiniilmektedir.

Sekil 6.12°de, Sekil 6.11°deki film ylizeyinin tamamindan alinan EDX spektrumu
goriilmektedir. Spektrum sonuglar1 Tablo 6.5°de verilmektedir. Sonuclara bakildiginda,

AIN2 numunesinde yiizeyi olusturan yapilarin atomik olarak % 36,97 Al, % 35,95 N ve
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% 27,08 O igerdigi goriliir. Spektrum sonuglarindan belirlenen oksit yiizdesinden dolayz,

film yapisinda aliiminyum oksit olan bir ikincil fazin olusabilecegi ihtimali s6z konusudur.

7
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Sekil 6.11. AIN2 numunesinin genel yiizey yapisini gosteren SEM goriintiisii. (Sar1 ok film yilizeyinde olusan
topaklanmalardan bir tanesini gosterirken, beyaz ok yiizey yapisindaki bosluklardan birini isaret
etmektedir)
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Sekil 6.12. Sekil 6.11°de gosterilen yilizeyin tamamindan alinan EDX spektrumu.
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Tablo 6.5. Sekil 6.12’deki EDX spektrumunun sonuglari.

Element Agirlikga % Atomik %
Al 51,58 36,97
N 26,03 35,95
0] 22,39 27,08
Toplam 100,00 100,00

AIN2 numunesinde film ylizeyini olusturan kurtcuk tipi yapilarin morfolojilerini daha
yakindan gosteren 75000X biiylitmeli SEM goriintiisii Sekil 6.13’de verilmektedir.
Goriintli incelendiginde, AIN2 filmi yapisindaki bosluk genislikleri ve yogunlugunun,
AINT1 filmindeki bosluk genislikleri ve yogunluguna kiyasla daha az oldugu goriilmektedir.
Sekil 6.11°deki biiyiitme oraninda kurtcuk tipi yapilar arasindaki bosluk genisliklerinin
~12 nm ile ~35 nm aralifinda degistigi belirlenirken, yapilarin c¢ekirdeklenme
mekanizmasi net bir sekilde goriilmektedir. Bu yapilarin kimyasal bilesimleri hakkinda
bilgi sahibi olabilmek i¢in yiizey lizerinde farkli noktalardan EDX spektrumlar1 alinmastir.
Sekil 6.14.a’da gosterilen EDX spektrumu S$ekil 6.13’teki 1 nolu noktadan (Spektrum 1),
Sekil 6.14.b’de gosterilen EDX spektrumu Sekil 6.13’teki 2 nolu noktadan (Spektrum 2)
ve Sekil 6.14.c’de gosterilen EDX spektrumu Sekil 6.13’te 3 olarak isaretlenen noktadan
(Spektrum 3) alinmistir. Spektrumlarin elementsel sonuglar1 Tablo 6.6°’da verilmektedir.
Incelenen film yiizeyinin farkli noktalarindan alman her bir EDX spektrumundan elde
edilen sonuglar birbirine yakin olarak bulunmustur. Ayrica, EDX sonuglarindan bosluk

olarak goriinen 2 nolu yapinin i¢ kismmda AIN yapmin var oldugu anlasilmaktadir.
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Sekil 6.13. AIN2 numunesinden yiiksek biiyiitmede alinan ve tane yapilarimi gosteren SEM goriintiisti.
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Sekil 6.14. Sekil 6.13°te gosterilen film yiizeyinin (a) 1 (b) 2, (¢) 3 olarak isaretlenen noktalarindan alinan

EDX spektrumlari.
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Tablo 6.6. Sekil 6.14’te gosterilen EDX spektrumlarmin sonuglari.

Spektrum 1
Element Agirlikea % Atomik %
Al 53,58 38,88
N 24,73 34,57
O 21,69 26,55
Toplam 100,00 100,00
Spektrum 2
Al 54,97 40,34
N 22,32 31,56
O 22,71 28,10
Toplam 100,00 100,00
Spektrum 3
Al 54,16 39,49
N 23,67 33,25
O 22,17 27,26
Toplam 100,00 100,00

Sekil 6.15 AIN2 numunesinin ayni bolgeden 100000X biiyiitmede alinan SEM
goriintlisii goriilmektedir. Sekil 6.13°’de gozlemlenen ve kurtguk tipi yapilart olusturan
istiflenmis farkl biiylikliikklerdeki taneler daha belirgin bir sekilde géze carpmaktadir. Bu
tanelerin biyiiklikleri ~7 nm ile ~29 nm araliginda degisip, AIN1 filmi i¢in ayni
biiylitmede gozlemlenen tane boyutlarindan biiyiik olduklar1 tespit edilmistir. Bunun sebebi
olarak AIN2 filminin biiyiitiildigii alt tabaka sicakliginin daha yiiksek (150°C) olmasi
gosterilebilir. AINT filminde oldugu gibi AIN2 filminde de kurtcuk tipi yapilarin diizensiz

ve rastgele bir yonelime sahip olduklar1 goriilmektedir.

42



X 100,000 20.0kV SEI

Sekil 6.15. Sekil 6.13’te gosterilen bolgenin detayli SEM goriintiisii.

AIN2 numunesinin film ylizeyinin 25000X biiyiitme oraninda baska bir bdlgesinden
alman SEM goriintiisii Sekil 6.16’da verilmektedir. Boylece, yilizey morfolojisinin filmin
her bolgesinde homojen olup olmadigi hakkinda detayli bilgilerin elde edilmesi
amaclanmaktadir. Gorilintiiden anlagilabilecegi gibi, AIN2 numunesinin morfolojik
yapisinin Sekil 6.11°de incelenen bolgenin 6zellikleri ile benzer oldugu goriilmektedir. Bu
biiylitmede gdzlenen kurtcuk tipi tanelerin 6lciilen boyutlarinin ~45 nm ile ~149 nm deger
araliginda degistigi belirlenmistir. Ayrica, AIN2 filminin bu bdlgesindeki film yapisinda da
ortalama ~33 nm boyutunda kiiciik ve az sayida topaklanmalarin oldugu tespit edilmistir.
AIN2 filminin yilizey morfolojisinde belirlenen topak boyutlarinin AIN1 filmindeki topak
boyutlara oranla daha kiiciik olduklar1 sonucu elde edilmistir. Boylece, AIN1 filmine
kiyasla, AIN2 filminde yapisal kusurlarin daha az oldugu sdylenebilir. Yine kurtguk tipi
taneler arasindaki bosluklar dikkat ¢cekmektedir.

Sekil 6.17°de, genel kimyasal element analizinin yapilmasi amaciyla yiizeyin
tamamindan alman EDX spektrumu goriilmektedir. Tablo 6.7°de verilen spektrum
sonuglar1 ile Tablo 6.5°deki spektrum sonuglarinin ile uyum igerisinde olduklari

belirlenmistir.
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Sekil 6.16. AIN2 numunesinin farkli bir yiizey bdlgesinden alman SEM goriintiisii. (Sar1 ok film yiizeyinde
olusan topaklanmalardan bir tanesini gosterirken, beyaz ok yiizey yapisindaki bosluklardan birini
igaret etmektedir)
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Sekil 6.17. Sekil 6.16’da gosterilen yilizeyin tamamindan alinan EDX spektrumu.
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Tablo 6.7. Sekil 6.17’deki EDX spektrumunun sonuglari.

Element Agirlikga % Atomik %
Al 51,15 36,57
N 26,31 36,24
0] 22,54 27,19
Toplam 100,00 100,00

Sekil 6.18 ayni bolgenin 75000X biiylitme oraninda alinan detayli SEM goriintiistidiir.
AIN2 numunesinin bu bdlgesinde de kurtcuk tipi yapilar arasindaki bosluk genislikleri ve
yogunlugunun AIN1 film yiizeyi yapisina kiyasla daha az oldugu goriilmektedir. Yapilar
arasindaki bosluk genisliginin ~12 nm ile ~32 nm degerleri araliginda oldugu
belirlenmistir. Sekil 6.19°da, Sekil 6.18’de gosterilen bolgeden alinan EDX spektrumlari
ve Tablo 6.8’de bu EDX spektrumlarinin sonuglar1 gosterilmektedir. Sekil 6.19.a’daki
EDX spektrumu 1 nolu noktadan (Spektrum 1), Sekil 6.19.b’deki EDX spektrumu 2 nolu
noktadan (Spektrum 2) ve Sekil 6.19.c’deki EDX spektrumu 3 olarak isaretlenen noktadan
(Spektrum 3) alinmistir. Tablo 6.8’deki spektrum sonuglari incelendiginde, elde edilen
sonuglarm Tablo 6.6’daki sonuglar ile uyumluluk gdsterdigi goriilmektedir. Ozellikle

2 nolu spektrum sonucundan, boslugun i¢ kisminda da AIN yapilarin yer aldigi neticesi

elde edilmistir.
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Sekil 6.18. AIN2 numunesinden yiiksek biiyiitmede alinan ve tane yapilarimi gosteren SEM goriintiisii.

46



LEE 1
200 Al

3507
300
250 o
2007 N
1507
100

a0

O L o o o o L I b e e e e e e e e e e B S

U
1] 0.5 1 1.5 2 25 3 35 4 45
Full Scale 455 ct= Cursor: 4.757 (0 cts) ke

LEIE 3
4001
350
3007
2507 o]
2004

150

100

a0

1] L e T B e o o o B L I e o e e o 5 e e s i o e e e B B s B e B
1] 0.5 1 1.5 2 25 3 35 4 45
Full Scale 455 ct= Cursor: 4.757 (0 cts) ke

T50 3
400 a)

350
3004
2504 Iu]
2004
1504
1004

a0

1] L e T B L e e o o o o L B o o e B LIS e B i e B e e e e B s B oy e
1] 0.5 1 1.5 2 25 3 35 4 45
Full Scale 455 ct= Cursor: 4.757 (0 cts) ke

Sekil 6.19. Sekil 6.18’de gosterilen film yiizeyinin (a) 1, (b) 2, (¢) 3 olarak isaretlenen noktalarindan alinan
EDX spektrumlari.
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Tablo 6.8. Sekil 6.19°da gosterilen EDX spektrumlarinin sonuglart.

Spektrum 1
Element Agirlikea % Atomik %
Al 54,04 39,38
N 23,62 33,16
O 22,34 27,46
Toplam 100,00 100,00
Spektrum 2
Al 55,59 40,93
N 22,24 31,55
O 22,17 27,52
Toplam 100,00 100,00
Spektrum 3
Al 54,06 39,48
N 22,39 31,51
O 23,55 29,01
Toplam 100,00 100,00

Sekil 6.20’de film ylizeyinin 100000X biiyiitmede alinan SEM goriintiisii
sunulmaktadir. Sekil 6.18’de gdzlenen yapilarin detayli goriintiileri bu biiylitme oraninda
daha yakindan izlenebilinmektedir. Film yiizeyinde ortalama  biiyiikliikleri
~5 nm ile ~29 nm olan kii¢iik boyutlu yapilarin birlesmeleri sonucu ortaya ¢ikan biiyiik

boyutlu tane yigmlarinin gelisi giizel yonelimleri bu bolgede de net olarak goriilmektedir.

48



£,

- ' e Nedpd v A
100nm FUEMLAB 10/30/2011
X 100,000 20.0kV SEI SEM WD 5.1mm 6:36:57

Sekil 6.20. Sekil 6.18’de gosterilen bolgenin detayli SEM goriintiisii.

6.1.3. AIN3 Numunesinin SEM Goézlemleri

Sekil 6.21°de AIN3 numunesinin 25000X biiyiitmede ¢ekilen SEM goriintiistidiir. AIN1
ve AIN2 numunelerinin morfolojik yapilarinda gozlemlendigi gibi, AIN3 numunesinin
ylizey yapist da farkl boyutlardaki kurtcuk tipi tanelerden olugmaktadir. Film ylizeyinde
yer alan bu tanelerin diizensiz ve gelisi glizel yonelimli olduklar1 goriilmektedir. Tanelerin
~49 nm ile ~164 nm araliginda farkli biiytikliiklere sahip olduklar: tespit edilmistir. AIN1
ve AIN2 numunelerinin morfolojilerine benzer olarak, AIN3 filmi yapisinda da bosluklarin
ve topaklanmalarin oldugu goriilmektedir. Ancak topak biiyiikligli ve yogunlugunun,
AIN2 ve ozellikle AIN1 numunelerinin yapisindakilere kiyasla daha fazla oldugu
gozlemlenmektedir. AIN3 film yiizeyindeki ortalama topak biyiikligiiniin ~50 nm
degerinde oldugu belirlenmistir. Bu sonugtan dolayi, AIN3 filmindeki piirtizliligiin AIN1
ve Ozellikle AIN2 filmlerindeki piiriizliiliige kiyasla fazla oldugu diistiniilmektedir. Sekil
6.22’de, Sekil 6.21°deki film ylizeyinin tamamindan alman EDX spektrumu
gosterilmektedir. Spektrum sonuglar1 Tablo 6.9°da verilmektedir. Elde edilen sonuglardan,

AIN3 numunesinde yiizeyi olusturan yapilarin atomik olarak % 40,21 Al, % 39,58 N ve
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% 20,21 O icerdigi goriiliir. Bu sonuglar, AIN1 ve AIN2 numunelerinde oldugu gibi AIN3
numunesinin morfolojik yapisinda aliiminyum oksit ikincil fazinin olabilecegini

gostermektedir.

WD 5.2mm 11:10:13

Sekil 6.21. AIN3 numunesinin genel yiizey yapisini gosteren SEM goriintiisii. (Sar1 ok film yilizeyinde olusan
topaklanmalardan bir tanesini gosterirken, beyaz ok yiizey yapisindaki bosluklardan birini isaret
etmektedir)
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Sekil 6.22. Sekil 6.21°de gosterilen yilizeyin tamamindan alinan EDX spektrumu.
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Tablo 6.9. Sekil 6.22’deki EDX spektrumunun sonuglari.

Element Agirlikga % Atomik %
Al 55,28 40,21
N 28,25 39,58
0] 16,47 20,21
Toplam 100,00 100,00

AIN3 numunesinde film yiizeyini olusturan kurtcuk tipi biiyiik tanelerin ve topaklarin
morfolojilerini daha yakindan gosteren 75000X biiyiitmeli SEM goriintiisii Sekil 6.13’de
verilmektedir. Goriintli incelendiginde, film yapisin1 olusturan biiylik tanelerin ve
topaklarin daha kiigiik tanelerin istiflenmesi ile meydana geldigi gozlemlenirken, biiyiik
taneler arasinda bulunan bosluk genisliklerinin ~11 nm ile ~30 nm araliginda degistigi
belirlenmistir. AIN3 filmi yapisindaki bosluk genislikleri ve yogunlugunun, AIN1 ve AIN2
filmlerindekine oranla daha az oldugu goriilmistiir. Film morfolojisindeki yapilarin
kimyasal bilesimleri hakkinda bilgi sahibi olabilmek i¢in yiizey iizerinde farkl noktalardan
EDX spektrumlar1 alinmistir. Sekil 6.24.a’da gosterilen EDX spektrumu Sekil 6.23’teki
1 nolu noktadan (Spektrum 1), Sekil 6.24.b’de gosterilen EDX spektrumu Sekil 6.23 teki
2 nolu noktadan (Spektrum 2) ve Sekil 6.24.c’de gosterilen EDX spektrumu Sekil 6.23°te
3 olarak isaretlenen noktadan (Spektrum 3) alimmistir. Spektrumlarin elementsel sonuglari
Tablo 6.10°da verilmektedir. Yiizey iizerinde farkli noktalardan alman EDX
spektrumlarindan, incelenen film yiizeyinin her bolgesinde birbiri ile uyumlu atomik
yiizdelere sahip AL, N ve O elementlerinden olustugu goriiliir. Ayrica, AIN1 ve AIN2
numunelerine benzer olarak, EDX sonuclar1 bosluk olarak goériinen 2 nolu yapmin ig¢

kisminda da AIN yapinin mevcut oldugunu ortaya koymaktadir.
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Sekil 6.23. AIN3 numunesinden yiiksek biiyiitmede alinan ve tane yapilarmi gosteren SEM goriintiisii.
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Sekil 6.24. Sekil 6.23’te gosterilen film yiizeyinin (a) 1, (b) 2, (¢) 3 olarak isaretlenen noktalarindan alinan
EDX spektrumlari.
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Tablo 6.10. Sekil 6.24°te gosterilen EDX spektrumlarinin sonuglart.

Spektrum 1
Element Agirlikea % Atomik %
Al 56,46 41,41
N 26,98 38,11
O 16,56 20,48
Toplam 100,00 100,00
Spektrum 2
Al 56,56 41,55
N 26,34 37,27
O 17,10 21,18
Toplam 100,00 100,00
Spektrum 3
Al 54,74 39,70
N 28,47 39,77
O 16,79 20,53
Toplam 100,00 100,00

Sekil 6.25’de numunenin ayni bdolgesinden 100000X biiyiitmede alman SEM
goriintiistidiir. Film yapisindaki kristal boyutu degerlerinin ~7 nm ile ~31 nm araliginda
oldugu belirlenmistir. AIN1 ve AIN2 numunelerinin ayni biiylitme oraninda elde edilen
gortintiilerinden farkli olarak kii¢lik tanelerin yogun bir sekilde ¢ubuksu bir yapiya sahip
olduklar1 goze carpmaktadir. Ayrica kurtcuk tipi tanelerin de daha yogun bir bigimde

olustugu gézlemlenmistir.
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Sekil 6.25. Sekil 6.23’te gosterilen bolgenin detaylt SEM goriintiisii.

AIN3 numunesinin film yiizeyinin 25000X biiyiitme oraninda bagka bir bolgesinden
alman SEM goriintiisii Sekil 6.26’da verilmektedir. Filmin bu boélgesindeki yiizey
morfolojisinin Sekil 6.21°de gosterilen bdlgenin morfolojisi ile benzer 6zellikler sergiledigi
goriilmektedir. Bu biliyiitmede gozlenen kurt¢uk tipi tanelerin Olgiilen boyutlarmin
~49 nm ile ~163 nm deger araliginda degistigi belirlenirken, ortalama topak biiyiikligi
degerinin ise ~55 nm degerinde oldugu tespit edilmistir. AIN3 numunesinin Sekil 6.21°de
verilen ylizey yapisina benzer olarak bu bdlgede de topak biiyiikliigii ve yogunlugunun
AINT ve oOzellikle AIN2 numunelerinin ylizey yapilarmma kiyasla fazla oldugu
goriilmektedir. Bu nedenle, AIN3 filminde yapisal kusurlarin daha fazla oldugu
sOylenebilir. Film ylizeyinin tamamindan almman EDX spektrumu Sekil 6.27°de

gosterilirken, spektrum sonuglar1 Tablo 6.11°de verilmistir.
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Sekil 6.26. AIN3 numunesinin farkli bir yiizey bdlgesinden alman SEM goriintiisii. (Sar1 ok film yiizeyinde
olusan topaklanmalardan bir tanesini gosterirken, beyaz ok yiizey yapisindaki bosluklardan birini
igaret etmektedir)

EEIE 1
400 al

350
3004
250

2004 o}

150

100

a0

1] T T
1] 0.5 1 1.5 2 25 3 35 4 45
Full Scale 455 ct= Cursor: 4.757 (0 cts) ke

Sekil 6.27. Sekil 6.26’da gosterilen yilizeyin tamamindan alinan EDX spektrumu.
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Tablo 6.11. Sekil 6.27°deki EDX spektrumunun sonuglari.

Element Agirlikga % Atomik %
Al 52,23 37,33
N 29,65 40,82

) 18,12 21,85
Toplam 100,00 100,00

Sekil 6.28, ayn1 bolgenin 75000X biiylitme oraninda alinan detayli SEM goriintiistdiir.
Bu goriintiidde, kurtcuk tipi yapilar arasindaki bosluk genisligin ~11 nm ile ~32 nm
degerleri araliginda oldugu belirlenmistir. Yiizeydeki
sergilemektedir. Sekil 6.29°da, Sekil 6.28°de gosterilen bolgeden alinan EDX spektrumlari
ve Tablo 6.12’de bu EDX spektrumlarinin sonuglar1 gosterilmektedir. Sekil 6.29.a’daki
EDX spektrumu 1 nolu noktadan (Spektrum 1), Sekil 6.29.b’deki EDX spektrumu 2 nolu
noktadan (Spektrum 2) ve Sekil 6.29.c’deki EDX spektrumu 3 olarak isaretlenen noktadan

(Spektrum 3) alinmustir. Tablo 6.12°deki spektrum sonuglari incelendiginde, elde edilen

yapilar diizensiz morfoloji

sonuglarin Tablo 6.10°daki sonuglar ile uyumluluk i¢inde oldugu goriilmektedir.
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Sekil 6.28. AIN3 numunesinden yiiksek biiyiitmede alinan ve tane yapilarimi gosteren SEM goriintiisii.
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Sekil 6.29. Sekil 6.28’de gosterilen film yiizeyinin (a) 1, (b) 2, (¢) 3 olarak isaretlenen noktalarindan alinan
EDX spektrumlari.



Tablo 6.12. Sekil 6.29°da gosterilen EDX spektrumlarinin sonuglart.

Spektrum 1
Element Agirlikea % Atomik %
Al 55,29 40,32
N 26,92 37,80
O 17,79 21,88
Toplam 100,00 100,00
Spektrum 2
Al 55,69 40,71
N 26,67 37,54
O 17,64 21,75
Toplam 100,00 100,00
Spektrum 3
Al 55,51 40,51
N 27,04 38,01
O 17,45 21,48
Toplam 100,00 100,00

Sekil 6.30 100000X biiyiitmede alinan SEM goriintiisiinii icermektedir. Sekil 6.25°de
gozlendigi gibi, benzer morfolojik Ozelliklerin film ylizeyinin bu bolgesinde de
sirdiriilldiigii ve kiiciik tanelerin cogunlukla c¢ubuksu bir yapiya sahip olduklar:
goriilmektedir. Film yiizeyinde, istiflenerek biiylik boyutlu yapilar1 olusturan kiigiik

tanelerin ~7 nm ile ~32 nm arasinda degisen biiytikliiklere sahip olduklar1 belirlenmistir.
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Sekil 6.30. Sekil 6.28’de gosterilen bolgenin detayli SEM goriintiisii.
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7. SONUCLAR VE TARTISMA

AIN1 Numunesinin SEM Sonuglari:

1.

Film ylizeyinin, boyutlar1 ~5-27 nm araliginda degisen biiyiikliiklere sahip kii¢iik
boyutlu tanelerin istiflenmeleri sonucu olusan ~40-129 nm boyutlarindaki kurtcuk

tipindeki tane kiimelerinden meydana geldigi goriildii.

Film ylizeyini olusturan biiylik tanelerin kendi aralarinda yonelim iligkisi
sergilemedikleri ve aralarinda bosluklar kalacak sekilde dizildikleri gdzlendi.
Taneler arasindaki bosluk genisliklerinin ~12 nm ile ~42 nm araliginda degistigi

belirlendi.

Film mikroyapisinda gézlemlenen ortalama ~40,5 nm biiytikliigiindeki topaklarin
film yiizeyinin piriizlii bir morfolojiye sahip olmasinda etkin bir rol oynadigi
disiiniildii. Film ylizeyinde diizensiz bir sekilde dagilan bu topaklarin, daha kiigiik

boyuttaki tanelerin asir1 istiflenmeleri sonucu olusan yiginlar olduklari tespit edildi.

AINT numunesinde film yiizeyinin homojen, kusurlu ve catlaksiz bir yapiya sahip

oldugu gozlendi.

Farkli biiylitme oranlarinda film ylizeyinin farkli bolgelerinden alman EDX
analizleri ile filmin kimyasal bilesiminin atomik olarak ortalama % 38,2 Al,
% 36,8 N ve % 25,0 O element atomlarindan olustugu belirlendi. Elde edilen
sonuclardan film yapisinda aliminyum oksitten ibaret olan ikincil fazin olustugu

tespit edildi.

AIN2 Numunesinin SEM Sonugclari:

1.

Film morfolojisini olusturan ~45—-149 nm boyutlarindaki kurtcuk tipindeki tanelerin
boyutlar1 ~7 nm ile ~29 nm boyutlarindaki kiigiik tanelerin birlesmeleri sonucu

olustuklar1 belirlendi.
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Aralarinda ~12 nm ile ~35 nm genisliklerinde bosluklar bulunan kurtguk tipi

tanelerin diizensiz ve gelisi glizel yonelimler gosterdikleri gozlemlendi.

. Film mikroyapisinda nadir olarak gozlemlenen topak boyutlarmin ortalama olarak

~32 nm degerinde oldugu tespit edildi. Boylece film yiizeyinin daha az piiriizli bir
morfolojiye sahip oldugu diisiiniildii. Film ylizeyinde ¢ok seyrek bir sekilde dagilan
topaklarin, daha kiiciik boyuttaki tanelerin istiflenmeleri sonucunda olustuklar1

belirlendi.

AIN2 numunesinin film yiizeyinin daha diizgiin, homojen, catlaksiz ve yogun

oldugu gozlemlendi.

Film yiizeyinin kimyasal bilesimleri, farkli bolgelerden alinan EDX spektrumlar1
ile belirlendi. Spektrum sonuglarindan film yiizeyinin atomik olarak ortalama
% 36,77 Al, % 36,10 N ve % 27,13 O element atomlaridan olustugu tespit edildi.
Elde edilen sonucglardan film yapisinda herhangi bir safsizlik atomuna rastlanmaz
iken, film kompozisyonunda ikincil bir faz olarak aliiminyum oksidin ihtiva

edilmesi s6z konusudur.

AIN3 Numunesinin SEM Sonuglar:

1.

Film ylizeyinin, boyutlar1 ~7 nm-32 nm araliginda degisen biiyiikliiklere sahip
kiigiik boyutlu tanelerin istiflenmeleri sonucu meydana gelen ~49-164 nm

boyutlarindaki kurtcuk tipindeki tanelerden olustugu belirlendi.

Film yiizeyini olusturan biiylik tanelerin kendi aralarinda rastgele bir yonelim
sergiledikleri ve aralarinda ~11 nm ile ~32 nm genisliklerinde bosluklar kalacak

sekilde dizildikleri gozlendi.

Film mikroyapisinda gézlemlenen ortalama ~52,5 nm biiyiikliigiindeki topaklardan
dolay1 film ylizeyinin daha piiriizlii bir morfolojiye sahip oldugu diisiiniildii. Daha
kiigiik boyuttaki tanelerin istiflenmeleri sonucu olusan bu yapilarin, film ylizeyinde

diizensiz ve yogun bir sekilde dagildiklar1 gozlemlendi.
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4. AIN3 numunesinde film yiizeyinin homojen, catlaksiz ve daha kusurlu bir yapiya

sahip oldugu gézlendi.

5. Film yiizeyinin kimyasal bilesimleri, farkli bolgelerden aliman EDX spektrumlari
ile belirlendi. Spektrum sonuglarindan film yiizeyinin atomik olarak ortalama
% 38,77 Al, % 40,20 N ve % 21,03 O element atomlaridan olustugu tespit edildi.
Elde edilen sonuglardan film yapisinda aliiminyum oksitten ibaret olan ikincil fazin

oldugunu gostermektedir.

Alt tabaka sicakligi degisimine bagli olarak biyiitillen aliiminyum nitriir ince
filmlerinin mikroyapilarinin arastirilmasi neticesinde elde edilen genel sonuglar goz
oniinde tutuldugunda, 6zellikle 50°C ve 250°C’lik alt tabaka sicakliklarinda biiyiitiilen
AINT ve AIN3 filmlerinin yilizey yapilarinda goriilen topaklanmalardan dolayi, film
mikroyapilarinda yogun bir sekilde yapisal kusurlarin var oldugu tespit edilmistir. Film
morfolojilerinde gozlenen topaklanmalarin yogunluklar1 ve Olciilen boyutlar1 dikkate
almdiginda, kusurlarin AIN3 numunesinde daha fazla oldugu anlasilmistir. Ayrica,
topaklanmalarin film piriizliligiini artirdig: diisiintilerek, AIN3 filminin daha piiriizli bir
ylizey yapisina sahip oldugu ongoriilmiistiir. AIN1 ve AIN3 filmlerine kiyasla, 150°C’lik
alt tabaka sicakliginda biiyiitiilen AIN2 numunesinin yiizey yapisinda beliren topak
boyutlarinin kii¢iik olmas1 ve film yiizeyindeki dagilimlarinin ¢ok seyrek olmasi nedeniyle,
AIN2 numunesinin daha diizglin bir film morfolojisine sahip oldugu belirlenmistir.
Dolayisiyla, diger filmlerin morfolojilerine gore, AIN2 filmlerinin yiizey piiriizliliigiintin
daha az oldugu sdylenebilir. Bu bulgular, calisilan biiyiitme sartlar1 altinda borosilikat alt
tabakalar1 lizerine aliiminyum nitriir ince filmlerinin biiyiitiilmesi i¢in en uygun alt tabaka
sicakligi degerinin 150°C oldugu belirlenmistir.

Alt tabaka sicakliginin tane boyutlar1 iizerine etkisinin belirlenmesi amaci ile yapilan
tane boyutu Sl¢limleri neticesinde, 25000X biiylitmede film morfolojisinde gdézlemlenen
kurtcuk tipi tanelerin boyutlarinin AIN1, AIN2 ve AIN3 numuneleri i¢in sirasiyla
~40-129 nm, ~45-149 nm ve ~49-164 nm deger araliklarinda degistigi belirlenmistir.
Ayrica, 100000X biiylitme oraninda, istiflenmeleri sonucunda kurtcuk tipi yapilari
olusturan daha kii¢lik tanelerin boyutlarinin ise AIN1, AIN2 ve AIN3 numuneleri i¢in
sirastyla ~5-27 nm, ~7-29 nm ve ~7-32 nm deger araliklarinda degistigi tespit edilmistir.

Elde edilen degerler incelendiginde, alt tabaka sicaklig artirildikca tane boyutlarmin arttigi
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anlagilmaktadir. Bunun sonug, yiiksek alt tabaka sicakliklarinda adatomlarn yiizey
hareketliliklerinin artmasindan kaynaklanmaktadir [48]. Ayrica, film kalinhig1 artirildig:
takdirde, alt tabaka sicakliginin tane boyutu iizerine etkisinin daha belirgin bir sekilde
gortilebilecegi bilinmektedir. Bununla birlikte, alt tabaka sicakligi artirildiginda daha
kii¢iik boyuttaki tanelerin daha iyi bir sekilde kaynasmalar1 neticesinde ¢ubuksu tanelerin
meydana geldigi, ayrica kurtcuk tipi tanelerin de daha yogun ve kemiklesmis bir bicimde
olustugu gdzlemlenmistir. Ozellikle, 250°C’lik alt tabaka sicakliginda biiyiitiilen AIN3 ince
filmine ait 100000X biiylitmede c¢ekilen SEM goriintiilerinden, bu ¢ubuksu tanelerin daha
yogun bir sekilde ortaya ¢iktiklar1 gérilmiistiir.

Film morfolojilerinin arastirilmasinda dikkat ¢eken diger nicelik ise, numunelerin yiizey
yapisini olusturan kurtguk tipi taneler arasindaki bosluklardir. Filmlerin biyiitiildiigii alt
tabaka sicakligina bagl olarak, gézlemlenen bosluk genisliklerinin AIN1, AIN2 ve AIN3
numuneleri i¢in sirasiyla ~12-42 nm, ~12-35 nm ve ~11-32 nm deger araliklarinda
degistigi belirlenmistir. Yapilan 6l¢iimler sonucunda, alt tabaka sicakligmin artmasi ile
bosluk genisliklerinin azaldigi belirlenirken, film siirekliliginin ise arttig1 saptanmistir.
Bunun nedeni olarak, alt tabaka sicakliginin etkisine bagli olarak, yiiksek ylizey
hareketliligine sahip atomlarm bu bosluklar1 doldurmasi gosterilebilir. Aslinda, filmlerin
ylizey yapisinda goriilen bu bosluklarin ¢ukurluklar seklinde diisiiniilmesi daha dogru bir
yaklagimi ortaya koyacaktir. Ciinkii alman EDX spektrumlari, bu bosluklarm i¢
kisimlarinda da aliiminyum nitriir yapilarin var oldugunu agiga cikarmistir. EDX
spektrumlarindan gozlemlenen bir baska sonug ise, film kompozisyonundaki Al, N ve O
elementleri ylizdelerinin, numunelerin her nokta ve bdlgesinde birbirleri ile yakin ve
uyumlu degerlerde oldugunun belirlenmesidir. Ayrica, EDX spektrumu sonuglarindan
AINI1, AIN2 ve AIN3 filmlerinin kimyasal yapis1 icerisinde aliiminyum oksit olan ikincil
bir fazin bulunabilecegi dngdriilmiistiir.

Sigratma teknigi ile biyiitiilen aliiminyum nitriir ince filmlerinin mikroyapilarmin
arastirilmasi ile ilgili yapilan calismalar incelendiginde, elde edilen sonuglarin literatiirdeki
sonuglar ile bir uyum igerisinde olduklar1 gériilmiistiir.

Hao Cheng ve arkadaglar1 tarafindan reaktif RF Sicratma Teknigi ile biiyiitiilen
aliminyum nitriir ince filmlerinin morfolojisi ve yapisi ilizerine alt tabaka sicakliginin
etkisinin arastirilmasi amaci ile yapmis olduklar1 ¢alisma sonucunda, 250°C ve 500°C’lik
alt tabaka sicakliklarinda film morfolojisinin aralarinda bosluklar bulunan kurtcuk tipi

tanelerden olustugunu ortaya koyarken, 350°C’lik alt tabaka sicakliginda ise yiizey
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yapisinin  ¢akil tasi tipindeki tanelerden meydana geldigini gormiislerdir. Film
morfolojisindeki bu farkliligin, adatomlarin yiizey hareketliligindeki degisiminden
kaynaklandigini dngormiislerdir [49].

Maw-Shung Lee ve arkadaslar1 tarafindan RF Magnetron Sicratma Teknigi ile
hazirlanan (103) yonelimli aliiminyum nitriir filmlerin yapisi iizerine alt tabaka sicakliginin
arastirilmas1 amaci ile yapilan calismada ise, alt tabaka sicakligi artirildikca film
morfolojisindeki tane boyutunun arttigi, belirli bir alt tabaka sicakligi degerinden sonra
tane biiylikliigiiniin azaldig1 sonucu bulunmustur. Bu ¢alismada 100°C, 200°C, 300°C ve
400°C’lik alt tabaka sicakliklarinda olgiilen tane boyutlar: sirasiyla, 8,535 nm, 9,868 nm,
15,8 nm ve 8,3 nm olarak belirlenmistir. Ayrica, her bir alt tabaka sicakliginda biiytitiilen
filmlerin pirtizliligiiniin incelenmesi sonucunda, 400°C’lik sicaklik degerine kadar, alt
tabaka sicakhigi arttirildikga piiriizliiliigiin azaldigi saptanirken, 400°C’lik alt tabaka
sicakhiginda puriizliiliigiin arttig1 tespit edilmistir. Yapilan AFM analizi sonucunda 100°C,
200°C, 300°C ve 400°C’lik alt tabaka sicakliklarinda belirlenen piriizliilik degerleri
sirasiyla 4,148 nm, 3,778 nm, 3,259 nm ve 4,117 nm olarak belirtilmistir. Elde edilen
sonuglardan, 300°C’lik alt sicakliginda biiyttiilen filmin daha diizgiin bir morfolojiye sahip
oldugu belirlenmistir [50].

Q.X. Guo ve arkadaslar1 tarafindan yapilan bir baska calismada, %80’lik bir azot
konsantrasyonunda safir alt tabakalar tizerine biiyiitiilen AIN filmleri i¢in biiylitme hizinin
alt tabaka sicakligina bagliligmi arastirilmistir. Yapilan analizler neticesinde, diisiik alt
tabaka sicakliginin, safir alt tabakalar iizerinde yiiksek kaliteli kristal yapiya sahip AIN
filmlerin elde edilmesi i¢in uygun oldugu ve alt tabaka sicakligi artirildik¢a filmlerin
kristal kalitesinin azaldigmi Ongoriilmiistiir. Ayrica, alt tabaka sicakligi artirildikca,
atomlarin alt tabakadan daha kolay bir sekilde yeniden si¢ratilmasi ve buharlasmasindan
dolayi, film biiyiitme hizinda azalmanin oldugu belirlenmistir [S1].

Sonug olarak tez calismamizin amaci dogrultusunda, {lizerinde ilk kez ¢alistigimiz AIN
ince filmler Reaktif RF Magnetron Sigratma Teknigi ile basarili bir sekilde biiyiitiilmiistiir.
AIN filmlerin yariiletken alt tabakalar {izerine biiylitiilmesine yonelik caligmalarimiz
devam ederken, bu tez calismasinda film kompozisyonunda ortaya ¢ikan aliiminyum oksit
ikincil fazinin bundan sonraki AIN filmler {izerine yapacagimiz calismalarda ortaya

ctkmamasi i¢in gerekli deneysel islemler yapilacaktir.
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