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OZET

PUSKURTME YONTEMIYLE
AISI 202 VE AISI 304 OSTENITIK PASLANMAZ CELIiK KAYNAKLARDAN
ESNEK ALT TABAKALAR UZERINDE BUYUTULEN
FeCrMn VE FeCrNi MARTENSITIK INCE FILMLERIN
YAPISAL VE MANYETIK KARAKTERIZASYONLARI
YUKSEK LiSANS TEZi
NADIR KAPLAN
BALIKESIR UNIVERSITESI FEN BILIMLERI ENSTITUSU
FiZiK BOLUMU
TEZ DANISMANI: PROF. DR. HAKAN KOCKAR
ES DANISMAN: DOC. DR. ALI KARPUZ
BALIKESIR, OCAK - 2019

Bu c¢alismada; tek bir kaynak malzeme (AISI 304 ve AISI 202 Ostenitik
paslanmaz celik) araciligiyla tretilen FeCrMn ve FeCrNi martensitik ince filmlerin
farkli biriktirme hizlarinin (0.04, 0.06, 0.08, 0.10 ve 0.12 nm/s) ve alt tabakanin donme
hizlarinin (0, 15, 30 ve 45 rpm) yapisal ve manyetik Ozellikleri lizerine etkileri
incelenmistir. Filmler ticari esnek polimer asetat alt tabakalar tizerine bir DC magnetron
puskiirtme yontemi kullanilarak iiretildi. Filmlerin kalinligt 50 nm’dir. Biriktirme
hizlar, alt tabaka ile kaynak arasinda olusturulan DC akim degistirilerek belirlendi. Alt
tabakanin farkli donme hizlari, alt tabakay1 dondiiren elektrik motoruna uygulanan
gerilim degistirilerek belirlendi.

Enerji ayirimli X-151n1 spektrometrisi ile yapilan elementel analizlerde, filmlerin
atomik iceriginin biriktirme hizi ve alt tabakanin donme hizindan etkilendigini
gOstermektedir. X-1sin1 kirinimi kullanilarak belirlenen kristal yapi, tiim filmlerin cisim
merkezli tetragonal yapiya sahip oldugunu goéstermistir. Bu sebeple tum filmlerin
martensitik faza sahip oldugu diisiiniilmektedir. Tiim filmlerin, tane biiyiikliigiiniin
birikme hizinin artmasiyla arttigi ve alt tabaka dénme hizinin artmasiyla azaldigi
bulunmustur. Bir taramal1 elektron mikroskobu (Scanning Electron Microscope, SEM)
ile incelenen filmlerin yizeylerinde, birikme hizinin artmasi ile graniil yapilarin
boyutlarinin artmis oldugu, ancak alt tabaka donme hizinin artmasiyla azaldigi, boylece
film yiizeylerin daha homojen oldugu belirlenmistir. Bir atomik kuvvet mikroskobu ile
yapilan diger ylizey Olglimleri, tim filmler i¢in yiizeylerin analiz sonuglarinin SEM
gorlintiilleri  ile uyumlu oldugunu ortaya koymustur. Bir titresimli numune
manyetometresi ile incelenen manyetik 0Ozelliklerde, tim filmler i¢in doyum
manyetizasyonunun biriktirme hizi ve alt tabakanin donme hizinin artisiyla arttig
goriilmiistiir. FeCrMn filmlerinin koersivite degerleri artan biriktirme hizi ile arttigi,
ancak artan alt tabaka donme hizi ile azaldigi, dahasi, FeCrNi filmlerin koersivite
degerlerinin hem biriktirme hiz1 hem de alt tabakanin dénme hizinin artis1 ile arttigi
bulunmustur. Ayrica, tiim filmlerin diizlem i¢i manyetik anizotropi gostermektedir.

FeCrNi ve FeCrMn martensitik ince filmlerin 6zelliklerinin esnek alt tabakalar
uzerindeki elektrik ve elektronik cihazlar i¢in iretim parametrelerini degistirmek
suretiyle kolayca kontrol edilebildigi goriilmektedir.

ANAHTAR KELIMELER: FeCrMn, FeCrNi, Alasim Ince filmler, Martensitik
Durum, Manyetik Ozellikler, Yapisal Ozellikler, DC Piiskiirtme Teknigi, Diisiik Dénme
Hizlarinda RPM Metre.



ABSTRACT

STRUCTURAL AND MAGNETIC CHARACTERISATIONS OF
FeCrMn AND FeCrNi MARTENSITIC THIN FILMS DEPOSITED ON
FLEXIBLE SUBSTRATES FROM THE SOURCES OF
AISI 202 AND AISI 304 AUSTENITIC STAINLESS STEEL USING
SPUTTERING METHOD
M.SC. THESIS
NADIR KAPLAN
BALIKESIR UNIVERSITY INSTITUTE OF SCIENCE
DEPARTMENT OF PHYSICS
SUPERVISOR: PROF. DR. HAKAN KOCKAR
(CO-SUPERVISOR: ASSOC. PROF. DR. ALI KARPUZ)
BALIKESIR, JANUARY - 2019

In this study, the effects of different deposition rates (0.04, 0.06, 0.08, 0.10 and
0.12 nm/s) and rotation speeds (0, 15, 30 and 45 rpm) of substrate on structural and
magnetic properties of FeCrMn and FeCrNi martensitic thin films produced via a single
source material (AISI 304 and AISI 202 austenitic stainless steels) were investigated.
The films were deposited on commercially flexible polymer acetate substrates by using
a DC magnetron sputtering method. The thickness of the films was 50 nm. The
deposition rates were determined by changing the DC current generated between the
substrate and the source. The different rotational speeds of the substrate were also
determined by varying the voltage applied to the electric motor that rotates the substrate.

Elemental analysis performed by energy dispersive X-ray spectrometry revealed
that the atomic contents of the films were affected by deposition rate and substrate
rotational speed. The crystal structure determined by using X-ray diffraction showed
that all films have body-centred tetragonal structure. Therefore, it was considered that
all films have martensitic phase. It was found that all films, the grain size increased with
the increase of deposition rate and decreased with the increase of substrate rotation
speed. In the surfaces of films examined with a scanning electron microscope (SEM), it
is determined that increased of the sizes of the granular structures with the increased of
the deposition rate, but decreased with the increase of substrate rotational speed, thus,
the surfaces of films had occurred more homogeneous. Further surface measurements
performed by an atomic force microscope disclosed that the analysis results of the
surfaces for all films were compatible with SEM images. In the magnetic properties
studied with a vibrating sample magnetometer showed that the saturation magnetization
for the present films increased with the increase of the deposition rate and substrate
rotational speed. It is found that the coercivity values the FeCrMn films increased with
the increase of deposition rate but decreased with the increase of the substrate rotational
speed, moreover, the coercivity values of the FeCrNi films increased with the increase
of both of the deposition rate and substrate rotational speed. Also, it was found that all
films showed that in-plane magnetic anisotropy.

It is seen that the properties of the FeCrNi and FeCrMn martensitic thin films
can be easily controlled by changing production parameters for using in the development
of potential electric and electronic devices on flexible substrates.

KEYWORDS: FeCrMn, FeCrNi, Alloy Thin Films, Martensitic Status, Magnetic
Properties, Structural Properties, DC Sputtering Technique, RPM Meter at Low
Rotational Speed.
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SEMBOL VE KISALTMALAR LIiSTESI

Simge : Aciklamasi

Ms : Doyum Manyetizasyonu (Saturation Magnetization)
Hc : Koersivite Alan1 (Coercivity Field)

My : Kalic1t Manyetizasyon (Remenans Magnetization)
p* : Proton

no : Nétron

e : Elektron

Mp : Proton Kiitlesi

Mn : Notron Kiitlesi

Me : Elektron Kutlesi

le . Elektron Ydriingesinin Yarigapi

n : Pi Sabiti

m : Birim Hacim Basina Diigen Manyetik Moment Sayisi
Ve . Elektronun Hiz1

We . Elektronun Y 6riingesel Hiz1

t : Zaman

Ie . Elektronun Olusturdugu Akim

Te - Elektronun Periyotu

He : Manyetik Moment

A : Elektronun Yoriinge Hareketiyle Taradigi Alan

Le . Acisal Momentum

Hyoringe > Yoriingesel Momentumdan Kaynakli Manyetik Moment
Hspin - Spin A¢isal Momentumdan Kaynaklanan Manyetik Moment
Htoplam : Toplam Manyetik Moment

S . Spin Agisal Momentumun Biiytikligii

h : Planck Sabiti

m : Manyetik Moment Sayis1

M : Manyetizasyon

M : Manyetizasyon Vektor(

Vv : Hacim

H : Manyetik Alan Siddeti

B : Manyetik Aki Yogunlugu

| : Akim

X : Manyetik Alinganlik

Dt . Spin-yukari

D| : Spin-asagi

Er : Fermi Enerjisi

1) : Manyetik Gegirgenlik(Permabilite)

Hr : Bagil Gegirgenlik

Vi



Simge

Qe
DBA
ARGE

TMP

atm
sccm
mBar

W

mA

Vv

DC

RF

rpm
ICP-AES
EDX
XRD
CuKau
/517

SEM
AFM
VSM
ADC
DAC
Op-Amp
TFTLCD
NK

1

at.
t

fcc
bcc
bct
Rq
Ra
Il

: Aciklamasi

. Elektronun Yk

: Atomlar Aras1 Uzaklik (Distance of Between Atoms)
- Arastirma Gelistirme

- Angstrom

: Turbo Molekuler Pompa

: basing (pressure)

- Atmosfer Basinci

: Standart Santimetrekiip basina Kiitle

> milibar

. Watt

- miliamper

: Volt

: Dogru Akim (Direct Current)

: Radyo Frekans (Radio Frequency)

> revolutions per minute

. Endiiktif Eslesmis Plazma — Atomik Emisyon Spektrometresi
: Enerji Ayirmali X-Isin1 Spektroskopisi

- Yapisal Analizi X-Isin1 Difraksiyonu

: XRD’de kullanilan X-151n1

. Yan Yiikseklikteki Pik Genisligi

: Taramal1 Elektron Mikroskobu

: Atomik Kuvvet Mikroskobu

: Titresimli Numune Manyetometresi

: Analog-Dijital Cevirici (ADC, Analog-Digital Converter)
: Dijital-Analog Cevirici (DAC, Digital-Analog Converter)
: Operasyonel yukseltici (operational ampilifier)

: Thin Film Transistor Liquid-Crystal Display

: Nadir Kaplan Sabiti

: saniye

: atomik icerik

- kristal tanecik boyutu

- kristal diizlemler aras1 bosluk

- kristal 6rgl sabiti

: ylzey merkezli kubik (face centered cubic)

- cisim merkezli kiibik (body centered cubic)

: cisim merkezli tetragonal (body centered tetragonal)
: Karekok ortalama (Root Mean Square, RMS)

: Ortalama kok (Average Root, AR)

- paralel

- dik
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1.GIRIS

[k caglardan giiniimiize insanoglu siirekli bir arayis i¢indedir. Cogunlukla bu
arayisin ana sebebi donemin insanlarinin ihtiyaglarina yonelik olmasiyla birlikte
teknolojik anlamda da gelisim yine insanoglunun ihtiyaglarina gore sekillenmistir. Tiim
insanlik tarihi boyunca devam eden teknolojik gelisimin 19. yiizyilda ivmelenmesi hi¢

siiphesiz bazi1 donlim noktas1 olan buluglarin gerceklesmesi sayesinde olmustur.

On dokuzuncu yiizyilin sonlarina gelindiginde James Clerk Maxwell tarafindan
elektrik ve manyetizma tek bir ¢at1 altinda toplanmistir. Devam eden yillarda da bu,
basta elektrik enerjisinin insanlik yararina kullanilmasini konu eden bilimlerde bir
doniim noktas1 olmus olup, yirminci yiizyilin baslarinda bu alandaki calismalarin
ivmelendigi, yirmi birinci ylizyila gelindiginde ise bu teknolojik calismalar iyiden iyiye
en ist seviyeye ciktigi iyi bilinen bir gercektir. Giiniimiizde ortaya ¢ikan yeni
ihtiyaglarla birlikte; maddenin alisik oldugumuz boyutlarinda gézlenemeyen bazi
Ozelliklerinin ancak cok kiguk olan nanometre (nm) mertebelerinde g6zlenebilmesi
bilim insanlarini bu alanda daha ¢ok ¢aligmalar yapmaya sevk etmistir [1-3]. Boylelikle

nano teknolojinin gelismesi baglamstir.

Bir malzemenin hacmini olusturan {i¢ boyuttan (X, y, z) en az birinin
milimetrenin dortte birinin altina indirgenmesiyle elde edilen kalinliktaki malzeme
folyo adiyla anilmaktadir. Bu durum malzemenin kalinligt 5 pm olana kadar devam
etmektedir. Malzemenin kalinligr 5 pum ile 500 nm arasinda ise film ismini alir. Bu
filmlerin kalinliklar1 yaygin olarak; 500 nm ile 10 nm arasinda ise ince film, dahas1, bu

filmler 10 nm kalinligin da altinda ise ultra ince film adiyla anilmaktadir [4-5].

Malzeme boyutunun atom alti boyutlara atfedilen kuantum boyutuna
indirgenmesi glinimz teknolojisinde miimkiin degildir. Ancak malzeme boyutlarindan
yalnizca birinin kuantum boyutlarina yaklastirilmasi sonucu malzemede ortaya ¢ikan
yeni Ozellikler; kuantum boyutlarinda malzemenin farkli 6zellikler gosterebilecegi
fikrinin bir yansimasi olarak ifade edilebilir. Bir malzemenin 6zellikleri (fiziksel,
kimyasal, mekanik vb.) li¢ boyuttan yalnizca birinin kiigulttilmesiyle makro 6lgektekine

gore farkliliklar sergilemektedir. Ornegin, herkes tarafindan bilinen altin (Au) sar1 renkli
1



gOrilen degerli bir metaldir. Ancak bunun yani sira ¢ok kiiclk boyutlara indirgenerek

elde edilen altin nanopargaciklar ise kirmizi renkli goriilmektedir [6].

Manyetik malzemelerin kuantum boyutlarina yakin nano boyutlarda
uretilebilmesi manyetik o6zelliklerinde de farkliliklar gozlenmesini mumkun héle
getirmistir [7]. Zaman iginde, ortaya ¢ikan triinler sira dis1 6zellikler gosterdiginden
nanoteknolojiye olan ilgi giderek artmis ve ayn1 zamanda bu alanda yapilan bilimsel
calismalar ivme kazanmustir. Bdylelikle nanomanyetik malzeme biliminin 6ni
acilmistir. Malzeme boyutu, gunlik hayatta siklikla kullanilan bazi elektronik esyalarin
boyutuyla da dogrudan iligkilidir. Siklikla bilgi depolama sistemlerinde kullanilmakta
ve manyetik malzemenin boyutu kuclldikce daha az alana daha cok bilgi
depolanmasimi miimkiin hale getirmektedir. Boylelikle, bu malzemelerle yapilan
cihazlarin ve dolayisiyla esyalarin da boyutlart dogrudan etkilenerek kiigtilmektedir.
Sadece kullanilan bu esyalarin degil, ayn1 zamanda manyetizmanin merkezde yer aldig1
farkli uygulama alanlarinin da 6niinii agmaktadir. Ornegin, manyetik nanopargaciklar
kullanilarak 6nceki tekniklerden daha yiiksek ¢oziiniirliikte tibbi goriintiilemeler ya da

diger biyolojik uygulamalar da yapilabilmektedir [1, 7-8].

Malzemenin boyutunun nanometre mertebesine indirgenmesinin bir baska
avantaji1 ise daha az enerji tiketimidir ki bu nanomanyetik malzemelerin enerji agisindan
da daha verimli oldugunu gostermektedir [9-10]. Manyetik malzemelerin farkli
uygulamalardaki ihtiyaclara gore nanometre mertebesindeki boyutlarda farkli manyetik
Ozellikleri ve buna ek olarak daha verimli Ozelliklerde talep edilmeleri bilimsel

aragtirmalarda ¢alisilan konularin odaginda bulunmalarini agik bir sekilde ortaya koyar.

Manyetik kayit sistemlerinin yapisinda bilgi depolamada kullanilan katmanl
yapilar kadar elektromanyetik doniistliriici kisimlarinda da alagim malzemeler
kullanilmaktadir. Bir sabit diskte bilgi, donen diskler iizerine kaplanmig katmanli
manyetik malzeme Uzerine yine manyetik malzemeden iiretilmis okuma-yazma
bagliklar1 araciligiyla yazilarak depolanmakta ve okunmaktadir. Bu malzemelerin
gelistirilme ¢alismalar1 sayesinde daha ¢ok bilginin daha kiigiik yerde depolanmasi
mimkiindiir. Aynm1 zamanda donme hareketini saglayan elektromanyetik sistem
bileseninde de manyetik alasim malzeme bulunmaktadir. Bu malzemenin manyetik

davranislari, temelinde manyetizma kullanilan cihazin tamamini etkileyen 6nemli bir
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konudur. Bu sebeple elektromanyetik hareketli sistemin manyetik 6zellikleri de ayrica
onemli hale gelmektedir. Bu sistemlerde kullanilan manyetik malzemelerin manyetik
davraniglar1 tiikettikleri enerji agisindan da oldukga Onemlidir [9]. Yapisinda
elektromanyetik bir bilesenin bulundugu tiim cihaz veya sistemlerde enerji tiiketiminin
blylk oranini elektromanyetik doniistiiriiciiler (adim motorlar vb.) tistlenmektedirler
[11]. Bu kapsamda Sekil 1.1’de IBM (International Business Machines; Uluslararas: Is
Makineleri) tarafindan gelistirilen ilk sabit disk (a) [12] ile TOSHIBA tarafindan
gelistirilmis son sabit disk (b) [13] gosterilmistir. Cunki kati hal disklere (solid state
disc, SSD) kiyasla hard disklerde (hard drive disc, HDD) donme hareketi igin gerekli
bir elektrik motorunun yapisinda bulunmasi enerji tiiketimi agisindan bakildiginda
verimliligi disiirdiigii bilinmektedir. Bu sebeple diger rakip firmalar SSD’lerin
boyutunu daha da kicultip kapasitesini arttirinca TOSHIBA firmas1 da bu mini
HDD’nin tiretimini durdurmustur [14].

Sekil 1.1: Ik Hard Disk [12] ve Son Hard Disk [13].

Bilgi depolama teknolojisi dahilinde cihazlarin gelistirilmesi hala olduk¢a 6nem
arz eden c¢alisma alanlarindan biridir. Ancak diger taraftan, mikro ve nano
elektromekanik sistemler bilgi toplama teknolojisinde de olduk¢a ©nemli yer
tutmaktadirlar. Bu sebeple, nano elektromekanik sistemlerin gelistirilmesi igin farkli
elementlerin birlesimleri kullanilarak hazirlanan manyetik nanoyapilarin manyetik ve
yapisal 6zelliklerinin belirlenmesi de olduk¢a dnemlidir. Ozellikle birikme hizi, dénme
hiz1 ve alt tabaka tipine ait bazi iiretim parametreleri tiretilen nano boyutlu manyetik

malzemenin istenen 6zelliklerini elde etmek icin oldukca 6nemlidir [15-20].
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Manyetik kayit sistemlerine, Son yillarda kullanimi oldukg¢a azalan, hatta sadece
koleksiyonlarda yer bulabilen ses ve video manyetik bantlari ile disket surtctler igin
tasarlanmis manyetik disketler baglica ornekler olarak gosterilebilir. Diger taraftan,
ginlik hayatta siklikla karsilagilan birgok cihazda da manyetik malzemeler
kullanilmaktadir. Halen insanlarin siklikla kullanmakta oldugu bilgisayar sabit diskleri,
bu diskleri okumak ve yazmakta kullanilan bagliklarin yani sira tablet ve cep
telefonlarinin konumlarinin basit bir el hareketiyle degismesiyle birlikte ekranlarinin da
es zamanli yon degistirmesini saglayan mikro elektromekanik agi sensori mikro
manyetik malzemelerin gilinliik hayatta karsilagilan uygulamalarina bir 6rnektir. Sekil
1.2’de, mikro elektromekanik bir sistemin yapi semasi ve bir taramali elektron

mikroskobu ile elde edilen bir géruntusi kesiti birlikte sunulmustur [21].

Stator: A,—
Hareketsiz
Mikro Yapi

Rotor:
o Hareketli

'\ Mikro Yap
%, O\

'\:‘\
\\ \12;;-;: )
G, >
,(" \‘:‘1':(5,'_‘ -
“ '
%
?

AN
W \\\
ST

Sekil 1.2: Agisal mikro jiroskop yapisi [21].

Insanoglunun bu teknolojileri daha da gelistirebilmesi, teknolojik gelismelerle
uyum icerisinde olabilmesine baghdir. Hig¢ siiphesiz ortaya ¢ikan bilgilerin giivenli bir
sekilde saklanmasi da bu gelisim i¢in 6nemlidir. Ayrica bilgi depolama amaciyla
kullanilan cihazlar1 kolayca tastyabilme arzusu, bu alanda ¢alisan miihendisleri daha
kiicuik boyutta cihazlar iiretmeye sevk etmistir. Dolayisiyla bu arzu, bilim insanlarini
daha kiclk alana daha ¢ok bilgi depolama amaciyla yeni malzemeler gelistirmeye
yoneltmistir. Benzer sekilde bilgi toplamada da bu durum oldukca énemlidir. Bilgi
toplama sistemlerinin de kiiciiltiilmesi hem daha kullanigsli hem de enerji verimliligi
acsindan 6nem arz etmektedir. Daha kiigilik, daha kapasiteli ve daha verimli cihazlarda
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kullanilmak tizere uygun malzemelerin gelistirilmesinde bilim insanlar1 yaris héalinde
bulunmaktadirlar. Bu yarista asil ama¢ malzemenin daha kii¢iik boyutlarda istenilen
ozelliklerde olmasini saglamaktir. Bu durum agiklanirsa; manyetik kayit cihazlarinda,
malzemenin daha uzun sure bilgi saklayabilmesi amaciyla biiyiik kalici manyetizasyon
(Remanence Magnetization, Mr), daha kisa siirede bilgi depolayabilmek i¢in diisiik
manyetik alanda ulasilan biiyiikk degerde doyum manyetizasyon (Saturation
Magnetization, Ms) 6zelliklerine sahip olmalari talep edilmektedir. Bunlara ek olarak
daha kolay sekilde tagiyabilmek i¢in boyutlarinin da miimkiin oldukea kiigiik olmast
gerekmektedir [22-25]. Bu 6rnegin aksine bazi uygulamalarda ise Ms ve My degerlerinin
kiiglik olmas1 da amaclanabilmektedir. Ayrica, diger elektromanyetik uygulamalarda ise
daha giiclii sistemler gelistirebilmek icin biiylik Ms degerlerine ek olarak malzemenin
manyetizasyon yoniinii de kolayca degistirebilmek i¢in diisliik koersivite degerine
(zorlayicilik alani)(Coercivity Field, Hc) sahip olmasi istenmektedir. Elektromanyetik

sistemlerde koersivite degeri verimi dogrudan etkiledigi bilinmektedir [26].

Farkli uygulamalarda farkli sekillerde ihtiya¢ duyulan manyetik malzemelerin
ozellikleri, onlarin birgok bilimsel ¢alismada arastirma konusu olmalarini daha iyi
aciklamaktadir. Bu amagla gerceklestirilen ¢aligmalar da olduk¢a 6nemlidir.
Mihendislerin yeni elektromanyetik doniistiiriiciiler (adim(step) motorlar, diger elektrik
motorlar1, jeneratorler vb.) gelistirirlerken kullandiklari manyetik malzemelerin
sistemin daha verimli olmas1 i¢in en uygun 6zelliklere sahip olanlarimi tercih etmeleri
[11] bu malzemelerin iizerine yapilan ¢alismalarin ne derece gerekli oldugunu agikca

gOstermektedir.

Bu tez ¢alismas1 kapsaminda, manyetik malzemelerin kullanildig1 yapilardan
biri olan elektromekanik doniistiiriicii sistemlerinde kullanilmas:t 6ngoériilen yeni
malzemelerin gelistirilmesi ve karakterizasyonlar1 planlandi. Clinkii AISI 202 ve AlSI
304 paslanmaz c¢elikler Ostenitik grubu altinda siniflandirilan manyetik olmayan
malzemelerdir [27]. Ancak vakum altinda piiskiirtme yonteminin bir sekilde bu
malzemelerde Ostenitik fazdan martensitik faza bir dontisimii tetikledigi de
bilinmektedir [28-29]. Bu doniisiim ise elde edilen filmlerin manyetik 6zellikler
sergilemesinin bir sebebi olabilir [30]. Bu bilgiyle son yillarda biiyiikk 6nem arz etmekte
olan esnek cihazlarin tasariminda kullanilabilecek bir malzemenin gelistirilmesi

amaglandi. Benzer sekilde bu bilginin AISI 202 ve AISI 304 paslanmaz c¢elik
5



kullanilarak esnek alt tabaka tizerinde iiretilen filmler i¢in de gegerli olmasi durumunda
kullanilabilir yeni bir malzeme gelistirilmis olacagi ongoriildii. Bu amagla mumkiin
oldukca kicuk kalinliklarda AISI 202 ve AISI 304 Ostenitik paslanmaz celik
malzemelerden esnek alt tabakalar Uzerinde farkli iiretim parametrelerinde (biriktirme

hiz1 ve doner alt tabaka hiz1) ince filmler Uretilerek karakterizasyonlar1 gergeklestirildi.

Calisma kapsaminda, ticari amorf polimer esnek asetat alt tabaka lzerine DC
magnetron piiskiirtme teknigi kullanilarak 50 nm kalinlikta FeCrMn ve FeCrNi
nanomanyetik ince filmler buyutuldd. Piiskiirtme teknigi ile yapilan deneysel tiretim
stirecinde malzeme karakterinde 6nemli degisikliklere sebep olan biriktirme hizi ve
doner alt tabaka hizinin degisiminin bu filmlerin yapisal ve manyetik 6zellikleri tizerine
etkileri arastirildi. FeCrMn ince filmler igin tiretim parametrelerinden, farkli biriktirme
hiz1 ve doner alt tabakanin farkli hizlariin yapisal ve manyetik 6zelliklerine etkisinin
incelenmesi igin iki seri ve benzer sekilde FeCrNi i¢in farkli iki seri olmak (zere
toplamda dort seri film elde edildi. Tim serilerdeki filmlerin yapisal ve manyetik
Ozellikleri Bolim 3’te detayh bir sekilde anlatilan analizlerle belirlendi. Elde edilen
veriler literatiirdeki benzer ¢alismalara atiflarda bulunularak yorumlandi ve ¢alisma

sonucunda 6ne ¢ikan noktalar vurgulanarak agiklandi.

Bu tez calismasi bes ana boliimden olusmaktadir. Birinci boliim, tez ¢alismasinin
amac1 ve kapsammin belirtildigi “Giris” boliimiidiir. Ikinci béliim, yapilan ¢alismay1
destekleyen teorik bilgilerin yer aldig1 “Kuramsal Bilgiler” boliimudiir. Ugtincii boltm,
nanomanyetik alagim ince filmlerin biiyiitilmesi Oncesinde yapilan hazirlik ve
planlamalar, filmlerin {iretiminde kullanilan piiskiirtme sisteminin bilesenleri, bu tez
kapsaminda ihtiyaclar dogrultusunda kullanilan sistemin gelistirlmesi, filmlerin
biiyiitiilmesi sonrasinda yapilan saklama, alagim ince filmlerin yapisal ve manyetik
karakterizasyonunda kullanilan analiz teknikleri hakkinda bilgi verilen “Deneysel
Teknikler” boliimiidiir. Dordiincii boliim, deneysel teknikler boliimiinde anlatilan
asamalar ve yapilan analizlerle elde edilen verilerle olusturulan grafik ve tablolar
yardimiyla aciklanip, literatiire atifta bulunularak yorumlandigi “Bulgular ve Tartigma”
boliimiidiir. Besinci boliim ise elde edilen bulgular 1s18inda ve tartigmalar neticesinde

ortaya ¢ikan bu tez ¢alismasinin 6ne ¢ikan noktalarin oldugu “Sonug ” bélimudur.



2. KURAMSAL BIiLGILER

Bu bolimde, manyetizmanin temel kavramlari, kristal 6rgii sistemleri, demir
bazli alasimlar ve ince film 0retim teknikleri ile ilgili genel kuramsal bilgiler

sunulmustur.

2.1 Manyetizma ve Manyetizmanin Temel Kavramlari

Madde, atom veya molekiillerin bir araya gelerek olusturdugu yapiya verilen
isimdir. Farkli fiziksel hallerde bulunabilir. Bir madde yeterince yakindan
gozlendiginde atomlardan olustugu goriilmektedir. Atomlar daha da derinlemesine
incelendiginde; merkezinde gii¢lii niikleer kuvvetle birbirlerine bagh pozitif yiikli
protonlar (p*) ile yiikstiz ntronlardan (n°) olusan niikleonik yapi ile karsilasilir. Bu yapi
atom cekirdegi olarak tanimlanir. Atom ¢ekirdeginde bulunan protonlara elektrostatik
kuvvetlerle bagli, yoriingeler iizerine yerlesmis rolativisttik hizlarda ve kendi eksenleri
etrafinda da donme hareketi yapan bu sebeple spin momentumuna (ayrica, bakiniz
Bolim 2.2.4.1) sahip negatif yUkli elektronlardan (e") olusmaktadir. Bir maddeye
manyetik Ozellik kazandiran temel parcaciklar bu elektronlardir. Bunun sebebi de

elektronlarin spin ve yoriinge hareketlerine sahip olmalaridir [31].

Iki manyetik kutup arasindaki kuvvet, teorik olarak iki elektrik yiikii arasindaki
kuvvete benzetilmekle birlikte bu iki kuvvet arasinda oldukca 6nemli bir fark oldugu da
bilinir [31]. Dogada elektrik yiikleri ya proton ya da elektron gibi birbirlerinden
bagimsiz sekilde tek baslarina pozitif veya negatif olarak bulunabilirler. Bununla
birlikte elektriksel kutuplarin kaynagi durgun yiikler iken manyetik kutuplar yiiklerin
bir hareketinin sonucu olmasindan dolay1 her zaman giftler halinde bulunurlar. Yani;

dogada, normal sartlar altinda manyetik tek kutup yoktur ve bulunamaz denilebilir.

Giinlik hayatta da siklikla kullanilan ve bircok elektrik makinesinde de
goriilebilecek ¢ok temel bir doniisiim; zaman i¢inde degisen bir elektrik alan manyetik
alan1 olusturabilirken, benzer sekilde, zaman i¢inde degisen manyetik alan da elektrik

alan1 olusturabilir [31-33].



Her hangi bir maddenin manyetik 6zelligi, atomik manyetik dipol momentlerle
aciklanabilir. Bu atomik manyetik momentler hem elektronlarin yoriingesel
hareketlerinden, hem de spin Ozelliginden kaynaklanir. Bir atomda manyetik
momentlere katki ¢ekirdegindeki proton ve nodtronlarindan da vardir. Proton (mp =
1.672623x10°?7 kg) ve nétronun (mn = 1.6749286 x 10?7 kg) kiitleleri, elektronun (me =
9.1093897 x 103 kg) kiitlesinden ¢ok bilyiik olduklarindan manyetik momentleri
yaklasik on bin kat daha kiigiiktiir. Bu sebeple bir protonun ya da nétronun manyetik
momenti, elektronun manyetik momentinin yaninda ¢ok kiiciik olmasindan dolay1

genellikle ihmal edilir [31-33].

Yarigap1 re olan ve cembersel bir yoringede sabit ve hiziyla dolanan bir
elektronun manyetik momentinin kaynagi bu elektronun yoriingesel hareketiyle ilgili
oldugu varsayildiginda, elektron gemberin gevresi kadar yolda hareket edeceginden, bu

yolu t siirede aldigi igin yoriingesel hizi:

(2.1)

kadar olacaktir. Bu hareketi yapan elektronun birim zamanda olusturdugu akim ise:

i, =% (2.2)

kadar olacaktir. Burada elektronun yiikii ge” ve elektronun periyodu ise Te’dir.
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bagmtilart kullanilarak elektronun olusturdugu akim, ie:
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olarak ifade edilebilir. Bu, yoriinge etrafinda dolasan elektronun olusturdugu akimdan

yola ¢ikarak elektronunu olusturdugu manyetik moment:

I =i,A (2.6)

oldugu bulunur. Burada A elektronun yoriinge hareketiyle taradigi alandir. Bu durumda

manyetik moment:

o =1, A = ( )nrz =—evr (2.7)

olarak bulunur. Yalnizca yoriingesel hareketten geldigi varsayildiginda elektronun

yoriingesel a¢isal momentumunun biiytikligii:

L= mvr(sin ¢) (2.8)

yalnizca ydriingeden gelen katki spinlerin yoriingeye dik oldugu kabul edilerek aradaki

acinin sin ¢ (90°) = 1 olmast durumunda:

L= mr (2.9)

yazilabilir. Bu durumda, ydriingesel manyetik moment:

R e \—
Hysringe = (2m )Le (2.10)
e

seklinde ifade edilebilir. Burada me elektronun kitlesidir. Bu sonug, elektronun
manyetik momentinin, ydriingesel acgisal momentum ile orantili oldugunu

gOstermektedir [31].

Bir atomda yoriingesel manyetik moment disinda elektronlarin spin
hareketlerinden kaynaklanan bir katki da toplam momente katki yapar. Atomlarin
etrafinda elektronlarin yoriingede bulunduklar1 konumlara gore de acisal momentum

katkilar1 vardir.



elektron
Ve

Le
Sekil 2. 1: ve hiz1 ile yoriingede dolanan bir elektron.

Sekil 2.1°de goriildiigii gibi elektronun zit yonlerde manyetik momentleri, i, ve

acisal moment, LT; vektorleri vardir. Elektronun manyetik momentinin yine ayni atomun
ters yonde dolanan diger bir elektronunun manyetik momenti tarafindan dengelenerek
etkisiz hale getirilmesi, maddelerin bir kisminin nigin net bir manyetik momentinin
olmadigini agiklar. Bu maddeler i¢in elektronlarin yoriingesel hareketleri sonucunda
olusan manyetik etki ya sifirdir ya da olduk¢a kiigiiktiir [31-33]. Ydrlngesel
momentumun artmasinin manyetik momenti azaltacagi, benzer sekilde yoriingesel
momentumun azalmasinin da manyetik momenti arttiracagi ancak higbir sekilde toplam

manyetik momenti sifira gétiirmeyecegi sonucuna varilabilir.

Bir maddede, manyetik moment kaynagi anlasilacagi iizere elektronun spin
hareketinden de kaynaklanmaktadir. Bu noktada elektronun spin hareketlerini
aciklayabilmek i¢in kuantum mekaniksel ifadelerden faydalanmak gerekir. Spin
momentumu ve agisal momentumun vektorel c¢arpimindan olusan spin agisal
momentumun biiylikligii S ile gosterilir ve yoriingesel acisal momentum ile ayni

mertebelerde bulunur.

Spin agisal momentumun biyiikliigii kuantum teorisi kullanilarak hesaplanabilir.

Bu durumda spin agisal momentumu:

Wl
1
=t
~|Z)

(2.11)



ifadesinden turetilebilir [31-32]. Burada h = h/2xn’dir. Planck sabitinin kullanimi kolay

olmasi i¢in bu sekilde gosterilmistir [34]. Bu durumda spin kaynakli manyetik moment:

- eh
Uspin = <2m ) (2.12)
e

Burada e elektronun yiikii ve me elektronun kiitlesidir. Bu ifadelerden yola ¢ikarak daha
once tdretilen Denklem (2.10) ve Denklem (2.12) kullanilarak toplam momentin

bliytkligii:
ﬁtoplam = l_iyijriinge + ﬁspin (2.13)

yoringe momentumundan ve spin momentumunun toplamina esit oldugu acikca
gorlilmektedir. Manyetik alan altinda maddede manyetik momentleri agiklamak i¢in
klasik model yetersiz kalir. Bu nedenle manyetizmanin agiklanabilmesi i¢in kuantum

mekanigi gereklidir [31, 33, 35].

Manyetik malzemelerin manyetik durumu, manyetizasyon vektori (1\7f) ile
sembolize edilir. Manyetizasyon; bir kati maddenin birim hacmi (V) basma diisen
manyetik moment sayisi (m) olarak tanimlanir. Birim hacim, o maddedeki en kiigiik
hacimdir. Manyetik moment sayisi da kisaca spin hareketi olarak tanimlayabiliriz ya da
bir maddede klasik olarak diigiiniildiigiinde ulasilabilecek en kiigiik miknatis olarak

bulunur.

<=

M= (2.14)

Manyetik malzemelerin siniflandirilmasinda manyetik moment, (1) oldukga
onemlidir. Ancak diger taraftan maddenin manyetik alinganlik 6zelligi de oldukca

onemlidir. Manyetik alinganlik, maddenin manyetik alan uygulanarak yapilan etkiye
verdigi tepkilerdendir. Manyetik alinganlik, () manyetizasyon, M ve manyetik alan

siddeti, (H) ile orantilidir:
M= xH (2.15)

Bu ifadede manyetik alinganligin sadece malzemenin manyetik alana olan tepkisini

ifade etmek i¢in kullanilan bir katsay1 oldugu goriilmektedir.
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Burada alinganlik, y maddelere gore farkli degerleri gosteren birimsiz bir
bayukliktir. Ferromanyetik maddeler icin Denklem (2.15)’in gecerli olmadigi daha
once yapilan ¢alismalardan da bilinmektedir [2, 32].

Manyetik aki yogunlugu ya da diger bir ifadeyle manyetik indiksiyon vektord,
(§) manyetik alana bir tepki olarak ortaya ¢ikar ve ortamin manyetik alana karsi
tepkisini dolayistyla da davranigini agiklar. Manyetik alan, (ﬁ) ve manyetik indiiksiyon,

(§) arasindaki baginti:

—

B=p (2.16)

olarak verilir. Burada p manyetik gecirgenlik (permabilite) olarak ifade edilir. Madde

dis bir manyetik alana maruz birakilirsa toplam manyetik indiiksiyon:

B = po(H + 1) (2.16)

olur. g = 1.256637061 x 107 H-m™ (her bir metre basina henry) ya da bir bagka ifade
ile N-A™2 (her amperin karesi basina newton) olup serbest uzayin manyetik

gecirgenligidir [31].

Manyetik alinganlik ve manyetik gecirgenlik terimleri ile ifade edilen
blyuklikler manyetik maddeler igin karakteristik dzelliklerdir [31]. Permabilite olarak
adlandirilan bir diger manyetik Ozellik olan manyetik gecirgenlik, p ve boslugun

manyetik gecirgenligi, po olsun:

="/, (2.15)

ifadesi bagil gegirgenlik olarak tanimlanir [31]. Ayrica bu bagil gegirgenlik ifadesi de

manyetik maddelerin siniflandirilmasinda kullanilmaktadir.

2.2 Manyetik Maddelerin Simiflandirilmasi

Bir manyetik alana maruz kalmalarimi takip eden siiregte davranmislarinda
degisikliklerin meydana gelmesi manyetik maddelerin  smiflandirilmasinda

kullanilmaktadir.
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2.2.1 Diyamanyetik Maddeler ve Diyamanyetizma

Dis bir manyetik alanin olmadig sartlarda toplam net manyetik momenti sifir
olan, ancak dis bir manyetik alan etkisine girdiklerinde ise zit yonde ve ¢ok zayif bir
manyetik momente sahip olan maddeler diyamanyetik maddeler olarak tanimlanir.
Yaptiklar1 bu davranigsa ise diyamanyetizma denir. Dogadaki biitin maddelerde
diyamanyetik tepki ya da diyamanyetik 6zellik vardir. Ancak her hangi bir maddenin
diger siiflara giren higbir manyetik 6zelligi yoksa diyamanyetik 6zellikleri gozlenebilir
[36]. Bolim 2.1’de bahsedilen pozitif yiikli ¢ekirdegin olusturdugu ¢ekici elektrostatik
kuvvet, elektronlarin ¢ekirdek etrafinda belli yoriingelerde dolanmalarinin sebebi olarak
gosterilebilir. Bu elektronlarin dolandigi yoriingelerin en disg kabugunu olusturan kisim
valans elektronlarini olusturur. Bu en dis yoriingedeki elektronlarin sayilarinin esit
olmast durumunda ki bu diyamanyetik malzemelerdeki durum olup manyetik
momentlerinin biyuklikleri de birbirlerine esit olacaktir. Ancak Pauli Disarlama ilkesi
geregince spin yonleri birbirlerine zit olmasina sebep olmakta ve dolayisiyla atomun net
manyetik momentinin de sifir olmasi sonucunu dogurur. Bu sonucun akabinde
elektronlarin yoriinge hareketleri disinda momentuma katki yoktur. Yani spin
hareketinden manyetik momente katki diyamanyetik malzemelerde olmaz.

Diyamanyetik 6zellikteki madde bir dis manyetik alana maruz kaldiginda; elektronlar:

P

F=q,7,B (2.16)

ile ifade edilen ek bir kuvvete maruz kalir. Burada elektronun yiikii, q,, elektronun hiz1

U, Ve Bise manyetik induksiyon vektéradur. Bir maddenin, manyetik alan i¢inde olmasi
durumunda, dis manyetik kuvvetin etkisiyle Zeeman Etkisi olarak adlandirilan olay
ortaya ¢ikar [31]. Bu siiregte dis manyetik alana zit yonde manyetik momente sahip
elektronun yoriingesel acisal momentumu azalir ve dolayisiyla hizi da azalir. Ayni
zamanda bu kuvvetle ayn1 yonde manyetik momente sahip olan elektronun ydriingesel
momentumu artar. Bu da elektronun hizinin artmasina sebep olur. Kisaca yoriinge
momentumu, yoriingenin manyetik alan etkisi altinda farkli enerji seviyelerine
boliinmesi sonucu farkli degerler alir. Bu olay ancak kuantum mekanigi ile agiklanabilir.
Bu siirecin sonunda ters yonde dolanan elektronlarin manyetik momentleri birbirlerini
yok edemez ve uygulanan manyetik alanin ters yonde madde Sekil 2.2’deki gibi bir

manyetik moment kazanir.
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Sekil 2.2: Uygulanan manyetik alana gore diyamanyetik malzemelerin
manyetizasyonu.

Diyamanyetik malzemelerin  alinganliklar1  negatif olmakla  birlikte
ferromanyetik ve paramanyetik maddelerden ¢ok daha kigiktir (SI birim sisteminde
alinganlik, y = -10° - -10°). Buna ek olarak diyamanyetik alinganlik sicakliktan
bagimsizdir [32]. Soy gazlarin tamami (atomik son yoriingelerdeki tim kabuklar dolu
oldugu i¢in) ve Bakir (Cu), Giimiis (Ag), Altin (Au) ve Bizmut (Bi) gibi elementlerin
kat1 formlar1 genelde diyamanyetik 6zellik gosterirler [31].

2.2.2 Paramanyetik Maddeler ve Paramanyetizma

Bir dis manyetik alanin yoklugunda manyetik momentleri rastgele yonelen; bir
dis manyetik alan ile etkilestiklerinde ise atomik manyetik momentleri manyetik alan
yoniinde hizalanan, manyetik alinganliklar1 diyamanyetik malzemelerdekine benzer
sekilde, diyamanyetik maddelere gore biraz daha biiyiik ama yine de oldukga kiigiik olan
maddelerdir. Ancak diyamanyetik maddelerde oldugu gibi negatif degil; pozitif yonde
manyetik alinganliklar1 (y = 10 - 10°) olan maddeler paramanyetik maddeler olarak
ifade edilir. Paramanyetik maddelerin manyetizasyonu Sekil 2.3’te de gortildigi gibi,
(a) uygulanan manyetik alanla dogru orantili olup, (b) manyetik alinganliklar ise mutlak
sicaklikla ters orantilidir [31]. Cok yiiksek manyetik alanda ve ¢ok diisiik sicakliklarda
manyetizasyon en yiliksek degerine ulasir. Bu en yiiksek noktada paramanyetik
malzemelerde momentlerin tiimii ayn1 yonde yonelirler ve doyum manyetizasyonuna
ulagir [31]. Paramanyetik maddelere birer 6rnek olarak Aluminyum (Al), Platin (Pt),
Tungsten (W), Mangan (Mn) gibi maddeler gosterilebilir.
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Sekil 2. 3: Paramanyetik maddelerde
(a) Dis Manyetik Alanin ile Manyetizasyon
(b) Alinganligin,(y) Sicaklikla, (T) Degisimi.

2.2.3 Antiferromanyetizma ve Ferrimanyetizma

Elektronlarin degis tokus etkilesmesiyle paralel ve antiparalel dizildigi durumlar
kuantum mekanigi ile agiklanarak ifade edilebilir. Degis tokus etkilesmesinin klasik
fizikte 6rnegi yoktur. Elektronlar en diisiik enerjiyi meydana getirmek icin dizilmeye
calisirlar. Bu durumda spinlerin paralel ve antiparalel dizilmesi sistemin enerjisine
dayanir. Atomik manyetik momentler arasindaki degis tokus, paralel ya da antiparalel
manyetik dizeni belirlemektedir. Bu dizen malzemenin ferrimanyetizma ve

antiferromanyetizma olarak adlandirilan davranislari sergilemesine sebep olur [31-32].

Ferromanyetik malzemelerde elektronlarin spin yonelimleri ayni1 yonde iken
antiferromanyetik malzemelerde birbirine zit olacak sekilde spin yonelimleri goralir.
Ferromanyetik  maddelerin  sergiledikleri  davramisin  tersi  bir tirli de
antiferromanyetizma adi1  verilen manyetik davranig olarak tanimlanabilir.
Antiferromanyetizma ilk kez Neel tarafindan agiklanmistir [32, 37]. Sekil 2.4’te
goriildiigii gibi paramanyetik bir maddenin manyetik duyarliligi, tiim sicakliklarda
pozitif ve kiiciiktlir. Fakat sicaklik azaldik¢a duyarlilik 6nce artar daha sonra ise Neel
sicakliginda bir maksimumdan gecerek azalmaya baslar. Madde, Neel sicakliginin
istlinde paramanyetik, altinda ise antiferromanyetiktir [25, 32]. Antiferromanyetik
maddelerde, Neel sicakliginin altinda spinlerin birbirine zit yonelme egilimleri oldukca
biiyliktiir. Bu nedenle antiferromanyetik madde zihinlerde somut olarak canlanmast i¢in

z1t yonlerde miknatislanmis ve i¢ i¢e girmis, birbirinin iginde iki alt tabakadan olustugu
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diisiiniilebilir. Antiferromanyetik maddeler, net bir kendiliginden miknatislanmaya

sahip degildirler [38].

Paramanyetik
|

Antiferromanyetik =

I |-
TNeeI T

0

Sekil 2.4: Antiferromanyetik maddelerin manyetik alinganliklarinin, ()
sicaklikla, (T) ile degisimi.

Ferromanyetik maddelerde manyetik momentleri paralel hale getirmeye ¢alisan
pozitif etkilesmeler varken ferrimanyetik ve antiferromanyetik malzemeler igin bu
negatiftir. Ferrimanyetik ve antiferromanyetik malzemeler i¢ ice ge¢cmis birbirine zit
yonde siralanmig manyetik momentlere sahiptirler. Ferrimanyetik malzemelerde de bu
manyetik momentlerin  biiyiikliikleri farkli oldugundan ferromanyetikler gibi
kendiliginden miknatislanma gosterirler [31, 37]. Sekil 2.5’te manyetik malzemelerin

manyetik moment dizilimi gosterilmektedir.

Degis tokus pozitif oldugu zaman elektronlar ferromanyetizmaya neden olacak
sekilde Sekil 2.5 (a)’da gosterildigi gibi paralel dizilmektedir. Degis tokus etkilesmesi
negatif oldugu zaman elektronlar, net manyetizasyonun olmadigi antiferromanyetik
diizeni olusturmak icin Sekil 2.5 (b)’de gosterildigi gibi paralel dizilmektedir. Sekil 2.5
(c)’de gosterildigi gibi manyetik momentler zit yonleri gosterirler ancak farkli
blyukliklere sahiptir. Ferrimanyetizma, antiferromanyetizmanin 6zel bir durumudur.
Ferrimanyetikler, makroskobik 06lcekte ferromanyetikler gibi hareket ederler. Bu
sebepten dolay1r aralarinda fark oldugu yillarca fark edilememistir. Dogal
manyetizasyonun blyukligl, degis tokus etkilesmesiyle paralel dizilen spin sayisina
baglidir [38-39].
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Sekil 2.5: Manyetik malzemelerin manyetik moment dizilimi;
(a) Ferromanyetizma, (b) Antiferromanyetizma,
(c) Ferrimanyetizma.

2.2.4 Ferromanyetik Maddeler ve Ferromanyetizma

En yaygin sekilde bilinen manyetik malzemeler, alinganliklari, y pozitif ve 1’den
cok daha biiyiik olan ferromanyetik katilardir (y = 50 - 10°). Ferromanyetik maddeler
miknatis tarafindan cekilirler. Bu maddelere 6rnek olarak Demir, Nikel, Kobalt,
Gadolinyum (Gd), Holmiyum (Ho) ve Manyetit (FesOa) verilebilir. Bu maddeler
isitildiklarinda belli bir sicaklikta (Curie sicakligl) miknatislik 6zelligini kaybederler ve
paramanyetik olurlar. Bu durum kristal orgii igerisindeki iyon ya da atomlarin

komsulariyla etkilesimlerinden kaynaklanir [25, 31, 40].

2.2.4.1 Ferromanyetik Madde Kristalindeki Bant Yapisi

Bilim insanlarinca, spin-yukar1 ve spin-asagi elektronlar1 diizenleyerek; spin
tabanli elektronik cihazlar gelistirmek i¢in de malzeme Uretimi amaglanmistir. Bir
onceki boliimde yalnizca bir tek elektron tizerinden anlatilan manyetizma ile ilgili olarak
maddenin valans bandinda neler oldugunu agiklamak i¢in Fermi diizeyine Er yakin bir
paramanyetik ve ferromanyetik elektronik bant yapisinin birer semasi Sekil 2.6 ve Sekil
2.7°de sunulmustur [28]. Sekil 2.6 Stoner modeli ile paramanyetik ve ferrimanyetik
malzemelerde D7 spin-yukari ve D| spin-asagi bant yapisin1 temsil etmektedir [28].
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Elektron ciftleri atomlar arasi1 yoriingelerde donerken, bir manyetik kutup cifti
olusturur. Spinleri ters olup ayn1 enerji seviyesindeki iki elektron birbirlerinin manyetik
alanlarin1 yok ederler. Bu durumda Sekil 2.6 (a)’da gosterildigi gibi valans banttan
manyetik alinganliga katki yoktur. Ancak malzemede alinganlik valans bandi disindaki
elektronlarin spin hareketlerinden gelmekte ve pozitif yonde ancak oldukca kiiciik
degerlerdedir. Bu durum malzemenin paramanyetik alinganlik géstermesinin sebebidir.
Ancak bazi malzemelerde sekil 2.6 (b)’de gosterildigi gibi valans bandinda bulunan
ciftelenmemis elektronlarin bulunmasi manyetik enerjide anlamli bir fark olusturur. Bu
ciftlenmemis elektronlarin sayisi her bir atom i¢in birkag tane olmasi malzemenin geneli
istatiksel olarak ele alindiginda manyetik alana verdigi tepkiyi kat ve kat arttirarak
malzemenin alinganligim1 da orantilh olarak arttirir. Bu durum malzemenin

ferromanyetik 6zellik gostermesinin bir sebebidir [28].

(a) (b)
D 1 spin yukari

/

D | spin asag1

Fermi
Seviyesi

Sekil 2.6: Stoner Modeli ile (a) Paramanyetik bant semas1 ve
(b) Ferrimanyetik bant semas.

Bir malzemenin Sekil 2.7’ de goriildiigii tizere bant yapisi incelendiginde valans
bandi tam dolu iken toplam enerjisi azalirken paramanyetik (a), ferrimanyetik (b) ve
ferromanyetik (c) gecisle birlikte ¢iftlesmis spinlerle birlikte ¢iftlesmemis spinlerde
bulunmaktadir [28]. Bu durum genelde ters sirada bilinir ki bu “ferromanyetik bir
malzeme yeterince 1sitildiginda bir sicakliktan sonra paramanyetik 0zellik gosterir”
ifadesidir. Bu mantikla yeterince sogutulan bir paramanyetik malzeme de ferromanyetik
Ozellik gostermelidir. Ancak herkes tarafindan bilindigi gibi paramanyetik bir malzeme

ne kadar sogutulursa sogutulsun ferromanyetik 6zellik sergilemez.
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Sekil 2.7: Manyetik maddelerde elektronik bant yapisi
(a) Paramanyetik(, b) Ferrimanyetik ve
(c) Ferromanyetik malzemede spinlerin gosterimi.

2.2.5 Manyetizasyon Cevrimi (Histeresis)

Manyetik malzemelere manyetik alan uygulandiginda ve daha sonra bu
uygulanan alan ters yonde tekrar uygulanarak malzeme manyetizasyonunun degerleri
cizdirilirse elde edilen grafige histeresis ¢evrimi adi verilir. Histeresisin temel nedeni
domain duvar hareketleridir. Ancak bunun yaninda fazlalik atomlar, catlaklar ve
bosluklarin etkisi oldugu da bilinmektedir. Manyetik histeresis egrisi; higbir zorluk
olmaksizin; tek bir domain duvari gibi diistintlerek daha kolay anlasilabilir. Sekil 2.8’de
tipik bir ferromanyetik malzeme icin histeresis egrisi goriilmektedir. Goruldigi gibi
manyetik alan artarken malzeme igindeki domain duvarmin hareketi herhangi bir
konumdayken yavas yavas manyetik alan yoniinde yonelimler baglamaktadir (0—A).
Manyetik alan siddeti yavas yavas arttirildiginda (A—B) bir noktada maddede tiim
domainler manyetik alana paralel dogrultuda yonelirler. Bu noktada artitk malzeme
doyum manyetizasyonuna ulagmistir. Manyetik alan siddetinin arttirilmaya devam
edilmesiyle manyetizasyonda ¢ok ufak degisiklikler meydana getirilebilir ancak egrinin
egimi de artik sifira ¢ok yakindir (B). Egimin sifira yakin oldugu gorildiigiinde
uygulanan manyetik alan siddeti bir noktada durdurulur (C). Manyetik alanin siddetinin
yavas yavas diistiriilmesiyle birlikte manyetik madde i¢indeki toplam manyetizasyon da

azalmaya baglar (B—Myr). Manyetik alan sifira diiserken domain duvarlart kendi eski
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konumuna donmeye c¢alisir. Fakat yeterli enerjiye sahip olmadiklart igin kalict bir
miknatislanma durumu meydana gelmektedir. Manyetik alan siddeti sifira ulagtiginda
manyetik maddede kalan manyetizasyon kalict miknatislik (M) olup ters yonde
manyetik alan uygulanmadik¢a kaliciligini devam ettirir [2, 3, 35, 39, 41]. Kalici
manyetizasyonunun ortadan kaldirilabilmesi maddenin net manyetik momentinin tekrar
sifir degerine ulagmasini saglamak icin gereken manyetik alan siddetine ise koersivite
alan1 (Hc) denir. Bu diger bir ifadeyle zorlayicilik alani olarak da adlandirilabilir [35,
38].

Mr

>

y 3
v

HC Ha H

Sekil 2.8: Tipik bir histeresis ilmegi grafigi.
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2.3 Manyetik Malzemelerde izotropi ve Anizotropi Ozelligi

Elde edilen bir numunenin temel 0Ozelligini tanimlanmak ic¢in kullanilan
“izotropik™ ve “anizotropik” kavramlar1 malzeme bilimi i¢in ¢cok dnemlidir. Kristal yap1
gosteren malzemelere uygulanan dis etkilere karsi her dogrultu ve ydnde ayni
davraniglar1 sergileyen malzemeler izotropik, dis etkilere farkli dogrultu ve yonlerde

farkli davranislar sergileyen malzemeler ise anizotropik malzemelerdir [35, 40].

Bir malzeme ne kadar saf olursa olsun kristal yapisinda mutlaka farkli atomlar
olabilir veya yapisal kusurlar bulunabilir [33]. Tek bir atomdan olusan mitkemmele
yakin kristal yapr iiretilse dahi yap1 orgiilerinde dis kaynakli olmasa da 6rgii ve duvar
kusuru vb. gibi mutlaka bir kusur olusacaktir. Olusan bu kusur da mutlaka malzemenin
farkl1 bir 6zellik sergilemesine yol agacaktir. Bu durumu 6l¢gmek miimkiin olmadigindan
genellikle ihmal edilir [28, 35]. Aslinda, tiim kat1 kristal yapidaki manyetik malzemeler

incelendiginde; bir dereceye kadar anizotropik 6zellik gostermektedir [28, 35].

Manyetik malzemelerde malzemeye manyetik o6zellik kazandiran, Ozel
tekniklerle gbzlenebilmesi miimkiin olan manyetik domainler ve bunlar1 da olusturan
manyetik momentler bulunur. Bu yapilar aslinda malzemenin makroskobik yapisini

olusturan temel mikroskobik yapilardir [35, 41].

2.4 Ferromanyetik Malzeme Simirlari

Bir madde i¢inde manyetik momentlerin ayni dogrultuda yoneldigi en kiigiik
bolgeler domain olarak adlandirilir. Domainler, arasinda kalan ¢ok kiiclik bolgeler
tarafindan ayrilmaktadirlar. Bu bolgeler domain duvari olarak adlandirilir. Bir
domainde manyetik momentler arasindaki etkilesme ¢ok giicliidiir. Domain duvari
icinde manyetik momentler belirli bir enerjiye sahiptir ve denge durumundadir. Bu
denge anizotropi enerjisi ve degis tokus (Exchange) enerjisi arasindadir. Manyetik
alanda meydana gelen bir degisim, manyetik momentlerin dénmesine neden
oldugundan dolayr bu denge bozulmaktadir. Domain duvari iginde, momentlerin
donmesi domain duvar gegisi olayina neden olmaktadir. Bu sebeple alanla ayn1 yonde

yonelen domainler, domain duvarini genisletir, antiparalel yonelenler ise daraltir [40].

Domain donmesi, ferromanyetik malzemenin manyetizasyonunu etkileyen bir

domain davranig bigimidir. Ferromanyetik bir malzeme manyetize edildigi zaman,
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domainler manyetik alan ile kendiliginden dizilmektedir. Bu durum, domain duvar
hareketi ve domain donmesi etkilerinin birlikte olusturdugu bir sonug olarak ifade
edilebilir. Uygulanan bir alanda tim domainler manyetik alana paralel dizilir.Boylece
tek bir domain olusur ve tek bir domain gibi hareket ederler. Gergeklesen bu durum,

tekniksel manyetizasyon olarak adlandirilir [39-40].

Sekil 2.9’da goriildiigii gibi atomlar aras1 mesafenin degisimi domain duvarini
malzemenin manyetik 6zelligini belirleyecek kadar etkilemektedir. Atomlar arasi
mesafeler de bu duvarin kalinliginda 6nemli rol oynamaktadir [32, 40]. Domain
duvarinda meydana gelen bu hareket domain duvar yer degistirmesi olarak

bilinmektedir.

Ferromanyetik

Fe Ni

0 Atomlar Arasi
Uzakhk

Cr

Degis -Tokus Enerjisi
=)

Sekil 2.9: Atomlar aras1 uzakliga bagl degis-tokus enerjisi sonucu ortaya ¢ikan
antiferromanyetik ve ferromanyetik durum[2].

2.5 Malzemelerde Yap1 Sistemleri

Katihal fiziginin ortaya cikisi, X-1sinlarinin kirinimi olaymin kesfedilmesi ve
kristal 6zelliklerini bagariyla dngoren bir dizi basit model hesaplarin yayinlanmasiyla
olmustur [2]. Kristal, atom gruplarindan olusan ii¢ boyutlu bir 6rgiidiir. ideal bir kristal,
0zdes yap1 taslarinin uzayda sonsuza kadar dizilisi ile ortaya c¢ikar. Dogada bulunan
kristallerin higbiri ideal kristal degildir. Ancak diger taraftan fiziksel Ozellikler
bakimindan anlasilmasinin daha kolay olmasi igin Kristalleri ideal kabul etmek gerekir
[33, 42]. Bir malzemedeki atomlarin dizilisi diizenli ve periyodik ise kristal yapi,

diizensiz ve rastgele ise amorf yap1 olusur.
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2.5.1 Paslanmaz Celik Alasimlar

En az biri metal, iki veya daha fazla farkli elementin birlestirilmesi sonucu elde
edilen maddelere alasim ad1 verilir [27, 43]. Bir baska ifadeyle en az bir metal ile daha
fazla elementin ya da metal olmayan baska bir elementin farkli teknikler kullanilarak

kati soliisyon haline getirilmesiyle meydana gelen maddeler alagim olarak isimlendirilir.

Bilesimlerindeki elementler ve elementlerin kompozisyondaki atomik
oranlarina gore birgok ¢eside sahip alasim vardir [44]. Aslinda alasim, farkli kristal
yapilarina sahip elementlerin bir araya getirilerek bu farkli kristal yapilara sahip

elementlerin kat1 soliisyonu olarak da ifade edilebilir [27, 44].

Dogada bulunan elementlerin birgogunda, atomlar birbirine sikica baglanmis ve
molekil olarak adlandirilan birimler hélinde gruplasmistir. Dogada bulunan tiim
elementlerdekinin aksine metaller iginde atomlar molekdl halinde gruplasmazlar; ya bir
¢Ozucl iginde ¢Ozlinerek tek baslarna iyonize olurlar ya da bir arada kristal yap1
olusturma egilimindedirler [4, 35]. Metallerin tuzlarinin da kristal yapiya sahip olduklari
bilinmektedir. Alasimlarda gruplasmalarin goriilmesi, onlart ilgi ¢ekici hale
getirmektedir. Cunki bu gruplagsmalar farkli 6zelliklerin gézlenmesine sebep olurlar
[44]. Elementlerin alasim olusturabilmesi igin, atomlarin tek tek bir Olgiiye gore
gruplasmasi gerekir. Bazi atomlarin bir bolimii bu gruplasmaya katilirken, bazilarinda
tiim atomlar katilmaktadir. Ornegin; piringte biitiin ¢inko ve bakir atomlar1 bir araya
gelir ve molekiiller halinde gruplasirlar. Celikte ise demir atomlar1 ve karbon
atomlarinin bir boliimii birleserek, demir karbilir molekiilleri olusturur. Alagimlar
genellikle kristal yap1 gosterirler. Ancak yapinin i¢inde var olan kristal yapilar yerel
gruplar halinde ve bu gruplarin amorf yapilar gibi diizensiz heterojen karisimi seklinde
bulunurlar. Kristal yapisi i¢in yapilan analizlerinde elde edilen X-151m1 kirmimi (X-ray
Diffraction, XRD) pikleri de bu sebeple alasim pikleri seklinde 6zel olarak adlandirilir
[44-46].

Paslanmaz ¢elikler de demir temelli alasimlardir. Herhangi bir alasim, kendisini
olusturan tiim elementlerden farkli farkli 6zellikler tasir [44-46]. Bu sebeple farkli
elementlerden gelen o6zellikler demir temelli alasimlar olan paslanmaz gelikleri ilgi

cekici héle getirmektedir.
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2.5.2 Paslanmaz Celiklerde Kristal Yapilar ve Manyetik Ozellikleri

Kristal yapidan bahsedildiginde diizgiin sekilde dizilmis atomlardan olusmus
orgller akla gelmektedir. Orgii tiirleri, hiicre yapismin 6zelligine gore ayrilmak
istendiginde triklinik, monoklinik, ortorombik, tetragonal, kiibik, trigonal ve altigen
olmak Uzere yedi farkli sekilde gruplandirilirlar. Malzemelerin 6rgiileri dogada ancak
bu geometrik sekillerden biri olarak bulunabilir ve temsili gésterimleri [2, 33, 42] daha

onceki calismalarda sunulmustur.

Paslanmaz celiklere kristal yapilar1 agisindan bakildiginda; ostenitik, ferritik,
martensitik ve dubleks olmak tizere dort ana grup altinda siniflandirilmaktadirlar [27,
44]. Bu terimler demir elementinin allotroplarindan gelmektedir [27, 44, 46]. Saf demir

elementi igin:

a-Demir

Erimis demir sogutuldukca 912°C sicaklikta bee yapiya doniismeye baglar. Bu
sebeple bu sicakliklarda demir ferromanyetik 6zellik gostermeye baslar ve ferrit adini
alir [46]. Diger taraftan oda sicakliginda bu fazin korunmasi ancak alasim yapilarak

mUmkindr.

B-Demir

Sicakligin bir fonksiyonu olarak manyetik alan ve genlesmis viicut merkezli
kibik kafes parametresi disina a-Demir ile kristallografik olarak aynidir. Ayni sekilde

paramanyetik dzellikler sergiler [46].

v-Demir

Erimis demir sogutuldukc¢a 1400°C’de kristal yapisi, yiz merkezli kiibik (face
centered cubic, fcc) kristal yapiya doniisiir. Bu faza gamma demir veya ostenitik denir
[46].

o-Demir

Erimis Demir sogudukea 1538°C sicaklikta cisim merkezli kiibik (body centered
cubic, bcc) yapiya sahip olan allotropuna katilasir. Bu sicakliklarda demir

katilagmasiyla birlikte paramanyetik 6zellikler gostermektedir [46].
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Ayrica demirin ancak yliksek sicaklik ve basing altinda goriilebilen bir faz1 da
olabilir. Bu faz ayrica sunulmustur. Yer kiirenin manyetik alana sahip olmasinin temel

sebebi olarak gorilmektedir [46].

e-Demir

Yaklasik 10 GPa tizerindeki basinglarda ve birkag yiiz Kelvin veya daha diisiik
sicakliklarda, o-demir ayrica e-demir veya hekzaferrum olarak da bilinen bir altigen
kapali-paket (hexagonal closed package, hcp) yapiya doniisiir [47]. Yiiksek sicaklikta
ve ancak daha yiiksek basinglarda y-fazi da e-demir olarak doniisiir. Mn, Os ve Ru ile

birlikte € -Fe alasimlarinda antiferromanyetizma gozlenmistir [47-48].

Saf demirin sicaklik diistiikce goriilen faz degisikliginin yani sira alagimlama ile
bu fazlarin farkli sicakliklarda da goriilmesi mimkiindiir [44]. Alasimlarda yapiya
katkilanan diger elementler alasimdaki Orgiiniin formunu ve mesafelerini yeniden
diizenlenmesine sebep olur [44-50]. Bu durumda alasim i¢inde orgii farkli bir

geometriye sahip olur.

Ostenitik paslanmaz ¢elikler nitelikli bir paslanmaz celik alasim tiiriidiir.
Ostenitik ¢elikler imalati sonras1 yiiz merkezli kiibik (face centered cubic, fcc)
yapidadirlar. Ancak bu gruptaki celiklerin sahip olduklari fazlar1 iiretim sonrasi bazi
teknikler (soguk haddeleme, isitma-tavlama vb) kullanilarak dontstiiriilebilir. Bu
doniistimlerin de malzemenin 6zellikleri agisindan avantajlar1 oldugundan talep edilen
bir durumdur. Ostenitik celikler fcc yapidan, bee yapinin bir benzeri olan cisim merkezli
tetragonal (body centered tetragonal, bct) yapiya doniistir. Sekil 2.10°da imalattan
hemen sonra bir Ostenitik ¢elikteki Orgli ve martensitik doniisiim gerceklesmis bir
celikteki orgller verilmistir. Normalde bec yapr “a-demir” seklinde gosterilirken bu

doniismiis yap1 “o’-demir alasimi” olarak ifade edilir [50-51].
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(@) (b)

c#a=b

Sekil 2.10: Paslanmaz celiklerde kristal 6rgu sistemleri
(a) fcc yapu, (b) bet yapi.

2.6 Adezyon ve Kohezyon Kuvveti

Bir metali olusturan atomlarinin birbirleriyle bag yapmasi, bir tutkal gibi
atomlar1 birbirleriyle bir arada tutan metale iletkenlik 6zelligi kazandiran elektron
bulutu aracilifiyla olur. Negatif yiike sahip elektronlardan olusan bu elektron bulutuna,
metali olusturan pozitif yiikli atomlarin ¢ekim kuvveti uygulamasi kohezyon kuvveti
olarak ifade edilir [31, 38]. Metali olusturan atomlarin i¢ kisimlarda bulunanlari tek diize
sekilde birer elektron bulutuna sahiptir. Atom bu elektron bulutuna bir ¢ekim kuvveti
uygular ki bu da elektronun bag enerjisi olarak bilinir. Diger taraftan bu kohezyon
kuvveti olarak da adlandirilir. Ancak yiizeyde durum olduk¢a farklidir. Ciinkii
ylizeydeki atomlarin bulutlarinin birleserek olusturdugu devasa serbest elektron bulutu,
metale farkli ozellikler kazandiran yeni bir katman olusturur. Bu katmanda bulunan
elektronlarin bag enerjisi daha disiiktiir. Bir bagka ifadeyle serbest enerjisi ¢cok daha
yiiksektir. Enerji entropinin kaginilmaz kuralina gore hareket eder ve dogada sikca
karsilasildigi gibi bu yliksek enerji durumundaki elektronlar daha diisiik enerjili duruma
gecmek isterler. Bu durum ise bu katmanin bag yapma yetenegine sahip olmasini saglar.
Yiiksek enerjinin bir sekilde azaltilmasi icin dogal olarak her olasi bagin olusmasi

kaginilmaz ve muhtemeldir. Agik havada demirin paslanmasi bu duruma iyi bir 6rnektir.

Metalin ylzeyi yeterince temizlenerek ayni tiirdeki metal atomlariyla kaplanirsa,
ylizeydeki atomlarin bag yapma enerjileri ve dolayisiyla bag olusumu engellenmis olur
[31, 38]. Bu durumda elektron bulutu kaplanan atomlarin arasinda serbest¢e hareket
edebilir. Kaplanan tabaka ile metal yiizeyi arasindaki bag kuvveti teorik olarak metalin
herhangi bir noktasindaki bag kuvveti kadardir. Aslinda oldukg¢a saglam bir sekilde
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baghdir. Bu bag kuvveti de metalin herhangi bir yerinde var olan kohezyon kuvveti
kadardir. Eger ylizeye metali olusturan atomdan farkli bagka bir metal kaplanirsa ayni
atomik kuvvetlerin yine ortaya ¢iktigi goriiliir. Metal yiizeyine baglanan kaplama
atomlar1 ile ana metal atomlar1 arasinda da bir bag kuvveti olusur. Bu noktada olusan
bag kuvveti; kohezyon kuvveti degil adezyon kuvveti olarak adlandirilir. Kisaca; ayni
tiir atomlarin aralarinda olusan ¢ekim kuvveti kohezyon, farkli atomlarin aralarinda

olusan ¢ekim kuvvetine ise adezyon kuvveti denir.

Yiizeye metalden baska herhangi bir atom ya da molekiiliin baglanmasi; yani,
adezyon kuvvetini olusturan bag kuvveti Onceki paragraflarda agiklanan yiizeyde
bulunan elektron bulutundaki yiiksek serbestlik enerjisini bir miktar azaltacaktir. Onceki
paragrafta anlatilan demirin paslanmasi yani oksitlenme olarak adlandirilan olay metalin
ylizeyine ortamda bulunan oksijen molekiillerinin baglanarak bu yiiksek enerjiyi
diisiirmesine giizel bir 6rnektir [31, 38]. Bu durum, demir i¢in olumsuz bir 6zellik gibi
goriilmesine ragmen ileri teknoloji iirlinii sensorlerin tiretilmesinde de yine bu 6zellikten
faydalanilmaktadir. Ornegin; bes oksijen atomu ile bag yapmis olan Tantalyum metali
artik bir oksit grubu maddedir ve Tantalyum Pentaoksit (Ta20s) olarak adlandirilir.
Ta20s yuzeyinde hala enerjisi fazla olan elektronlar mevcuttur. Bu elektronlar da
ortamda bulunan serbest hidrojen iyonlari ile zayif bir etkilesime girerler. Bu etkilesim
sonucunda sistemin enerjisi diiser ancak hidrojenden gelen elektronla birlikte sistemin
sahip oldugu negatif yiik artar. Bu yiik farkinin bir alan etkili transistor tizerinde bulunan
tetikleyici yerine kullanilmasi ile elde edilen yariiletken yapi serbest hidrojen iyonlarini
tanimlamada daha 6nce ancak tuz kopriisii prensibiyle calisan devasa algilayicilarla
yapilabilen analizlerin mikrometre mertebesindeki boyutlarda iyon secici alan etkili

transistor olarak adlandirilan yeni bir algilayicinin gelistirilmesini saglamistir [52].

Bu ¢alisma kapsaminda kullanilan alt tabaka, ticari esnek asetat olup yapisinda
Karbon, Klor ve Oksijen bulunan zincirlerin olusturdugu amorf yapida bir polimerdir
[49]. Polimerler genel olarak yalitkan malzemelerdir. Iletkenlik 6zelligi, yalitkan
malzemelerde elektron bulutu olamamasindan dolay1 goriilmez [53]. Polimer nitelikte
olan asetat yalitkan olup elektron bulutuna sahip degildir. Polimerler organik
molekiillerin ardi arkasina dizilerek olusturdugu cok uzun molekiil zincirlerinin bir
araya gelmesi sayesinde olusur. Giiglii kovalent baglar ile bir arada duran bu zincirlerde

iyonik baglar ve zayif Van Der Waals baglar1 da vardir. Bu yapida statik
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elektriklenmenin olusmasi durumu géz Oniine alindiginda ylizey Uzerinde mutlaka
serbest elektron vardir. Ancak neredeyse tiim elektronlar kovalent baglar ya da iyonik
baglarda gorevli olup serbest elektron ¢ok ¢ok az sayidadir. Bu polimer malzemenin
ylizeyine metal tabakasi kaplamak istenildiginde; ylizeye ¢arpan metal atomlari polimer
ylzeyinde elektron bulutu bulunmamasindan dolayr yapismanin gerceklesmesi
miimkiin degildir. Ancak bu siiregte, Wan Der Waals kuvvetleri is basindadir. Wan Der
Waals kuvvetleri o kadar zayiftir ki bag yapmaya yeterli gelmeyecegi fikri cok dogaldir.
Ancak Wan Der Waals kuvvetleri, metalik bag kuvvetlerinin yaklasik yiizde biri kadar
kiigik oldugu herkes tarafindan bilinen bir gercektir [31]. Ne kadar kiiglk olsa da
polimer bir malzemenin yiizeyi yeterince temiz olursa ve kaplanan atom sayisinin
istatiksel olarak c¢ok ¢ok yiiksek sayida olmasi ile polimer ylizeye metal
kaplanabilmesinin de gayet mimkin oldugu bir gergektir [5]. Bu sebeple bu ¢alismada
da temizlik olduk¢a 6nemlidir ve ¢alisma siirecindeki temizlik adim adim anlatilmistir

(ayrica bakiniz Boliim 3.2).

Yeterince temiz bir ortamda ilk katmanin tutunmasinin arkasindan kohezyon
kuvvetleri ve alagimi olusturan diger elementlerin de adezyon kuvvetleri ile baglanmasi
miimkiin hale gelir. Ancak tiim bu siire¢ mutlaka yiiksek oranda temiz ortamda olmali
ki bu sebeple en ideal ortam yiiksek vakum ortamidir. Boylelikle polimer iizerine
nispeten iyi derecede metal alasimi kaplamak miimkiindiir. Yapilan arastirmalarda
polimer malzemelerin ince filmlerle yapilan bilimsel ¢alismalarda siklikla alt tabaka

olarak kullanildig1 goriilmektedir [2-4, 17, 40, 53].

2.7 Ince Film Kaplama Yéntemleri

Ince filmler, atom veya molekiillerin bir yiizeye (alt tabaka) farkli teknik ve
yontemlerle biriktirilmesi ya da dogrudan bir malzemenin boyutlarinin indirgenmesi

bakimindan da ele alindiginda kuantum boyut etkisi sebebiyle iistiin 6zelliklere sahip

malzemelerdir [2, 22, 40, 54-56].

Simdiye kadar gelisen ince film kaplama teknikleri arasinda, yiizey kaplama
yontemleri nanometre mertebesinde film (retmeyi mumkin hale getiren bircok
teknikten birkag tanesidir. Bu tekniklerde bir ince filmi sekli bozulmadan elde etmek
icin mutlaka bir alt tabaka kullanilmalidir [5, 28, 41]. Kaplama yontemleri kullanilarak

malzemelere birgok yeni fiziksel ve kimyasal 6zellikler kazandirilabilir ki bunlara
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manyetik, optik, elektrik-elektronik, termal, kimyasal, siirtiinme ve asinma 6rnek olarak
verilebilir [4, 6, 28, 41]. Yiizey kaplama yontemleri, kaplama malzemesinin kaynaginin
fiziksel haline gore; kati fazdan, sivi fazdan, ergimis ya da yar1 ergimis fazdan ve buhar
fazdan yapilan kaplamalar olmak iizere dort gruba ayrilir. Buhar fazdan yapilan
kaplamalar ise kimyasal buhar biriktirme, fiziksel buhar biriktirme, iyon demeti destekli
biriktirme olmak tizere ti¢ farkli sekilde yapilabilir [2, 5, 25]. Fiziksel buhar biriktirme

yontemi ise kendi iginde piiskiirtme ve buharlastirma olarak ikiye ayrilir [2, 5, 36].

Manyetik alan piiskiirtme teknigi kullanilarak {iretimi yapilan filmlerin yapisal
ve manyetik agidan karakteristik 6zelliklerinin iiretim parametrelerine bagli olarak
farklilik gostermesi; farkli iiretim parametreleriyle imalati yapilan nanomanyetik ince
filmlerin yapisal ve manyetik analizlerinde elde edilen degerlerin farkliliklarini

aciklayan bir¢ok ¢alisma vardir [2, 3, 16, 36, 55-57].

Bu c¢alismada nanomanyetik film tiretimi i¢in kullanilan teknik olan, buhar
fazdan yapilan kaplama yontemlerinden fiziksel buhar biriktirme yontemi ayrintili bilgi

verilerek acgiklanacaktir.

2.7.1 Fiziksel Buhar Biriktirme ile Kaplama Yodntemleri

Alt tabaka Uzerine, kati bir malzemenin uygun vakum ve plazma ortaminda
buharlastirilip tasinmasi islemine fiziksel buhar biriktirme denir [36]. Fiziksel buhar
biriktirme islemi; buhar fazin olusumu, olusan buharin kaynaktan alt tabakaya tasinmasi
ve alt tabaka tizerine yiginlasarak birikmesi siireciyle gerceklesir [36]. Buharlagtirma ve
piskiirtme olarak ikiye ayrilan fiziksel buharlastirma ile kaplama yontemlerinde;
buharlagtirmada malzeme kaynaktan termal enerji aktarimi sayesinde koparilir ve
reaktif bir gaz ile alt tabakaya taginirken, bu durum piskirtme tekniginde biraz farklidir.
Piiskiirtme tekniginde, yiiksek vakum ortaminda iyon hale gelen inert gaz atomlarinin
yalnizca kaynak malzemeye yoOnlendirilmesi ile kaynak ytzeyindeki atomlar, atom
topluluklart ya da molekiillere momentumlarinin aktarilmasi suretiyle ylizeyden
atomlarin kopartilmasi ve yine inert gaz sayesinde alt tabakaya tasinmasi seklinde
gerceklesir [2-5, 28]. Fiziksel buhar biriktirme ydnteminde uygulanan tekniklerde
kaynak yiizeyinden koparilan atomlarin alt tabakaya ulasana kadar ve ulastiklarinda da

birlesip yiginlar olusturacak kadar enerjilerinin olmasi beklenir. Bu sebeple, ortamda
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hava molekiilii gibi yabanci atomlar istenmediginden yiiksek vakum ortami olusturulur

[2,5, 36, 28].

Fiziksel buhar biriktirme yonteminde bilimsel ¢alismalar yapilirken giivenirligin

yiiksek tutulabilmesi i¢in parametrelerin kontroliiniin hassasiyetle yapilabildigi cihazlar

kullanilmas1 gereklidir. Bu cihazlar karmagik bilesenlerden olustugundan ve yiiksek

vakum ortaminda {iretim yapilmasi gerektiginden islem Oncesinde yiiksek vakumun

saglanmasi agisindan ciddi zaman gerekli olmasi bu teknigin kullanilmasinda zorluk

olarak goriiliirken; bu yontemlerin tercih edildigi ¢aligmalarda elde edilen ¢iktilar,

avantajlar1 agisindan maddeler halinde agiklanmistir [2-5, 28, 41]:

Metal, alasim, bilesik, seramik, yalitkan ve hatta yar1 iletken

kaplamalarin tiimii bu yontem ile elde edilebilir.

Alt tabakaya tutunma 6zelligine bakilirsa; vakum ortaminda momentum

transferi sayesinde diger kaplama yontemlerine nazaran acik ara dndedir.

Degisik geometrik yapilarda ve sicakliktan etkilenmeyen birgok

malzeme alt tabaka olarak tercih edilebilir.

Zehirli atik olusturmamasi diger kaplama yontemlerine kiyasla dogaya
¢ok daha az toksik salinima sebep olur. Bu da ¢evre dostu bir yontem

oldugunun gostergesidir.

Kaynak malzemenin safligi ve yiiksek vakum ortaminin sagladigi

imkénla elde edilen driinler de yiiksek saflikta olurlar.
Kaplama kalinlig1 homojenlik agisindan mitkemmele yakindir.

Kaplama islem sonrasinda ylizey parlatma islemlerine gereksinim

duyulmayacak kadar kaliteli olur.

Kaplama sirasinda tercih edilen iiretim parametrelerinin kontrolii
hassasiyetle yapilabilir, bdylelikle olusan iiriinlerin 6zellikleri de

hassasiyetle belirlenebilir.
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o Gelistirilmeye acik bir sistem olusu yeterince ARGE c¢alismasi
yapildiginda sistemin zorluklarinin azaltilabilir olmasi da 6nemli bir

avantajdir.

2.7.2 Puskirtme (Sputtering) Teknigi

Sekil 2.11’da de goriildiigii tizere pliskiirtme teknigi de kendi i¢inde dort gruba
ayrilir. Bu calismada da bunlardan biri olan manyetik alan i¢inde yapilan piliskiirtme

teknigi uygulanacagindan yalnizca bu konuda detayli bilgi verilecektir.

BUHAR FAZDAN YAPILAN KAPLAMALAR

Fiziksel Buhar i ;

. — yon Demeti
Kimyasal Buhar Biriktirme Destekli

Biriktirme (PVD) Biriktirme
(CVD) (IBAD)

Buharlastirma h —} Puskirtme

Direncli Manyetik Alan
Endiiktif Diyot
Elektron Demeti Iyon Demeti
Ark Triyot

Sekil 2.11: Buhar fazdan yapilan ince film kaplama yontemlerinin sematik
gosterimi [2, 4].
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Puskirtme, kaynak malzemenin yeterli enerjiye sahip atomlarla veya iyonlarla

bombardiman edilmesi ile kaynak malzemeden atom koparma islemidir [54, 56-58].

Manyetik ¢cok katmanli ve heterojen yapilarin, piiskiirtme teknigi kullanilarak
tiretilmesi ile manyetik sensor, manyetik kayit ve depolama teknolojilerinde genis
uygulama alanlari ortaya ¢ikmaktadir[56-58]. Ayni teknikle alasimlar da tiretilerek elde

edilen yapilarda farkli manyetik 6zellikler bulunabilir.

2.7.3 Piiskiirtme Tekniginde Elektrik ve Manyetik Alan

Bu yontemde manyetik alan, yiiksek vakum ortaminda olusturulan serbest
elektronlarin yiizeye yakin yerde tutulmasi ve bununla birlikte yine elektrik alan ile
hizlandirilan iyonize atomlarin yalnizca kaynak hedefe carpmasini saglamak igin

kullanilir.

Bu yontemde iyonize atomlarin istenilen yonlerde hareket ettirilmesi yiiksek
vakum ortaminda dogru akimli yiliksek elektriksel gerilim uygulanarak yapilir.
Puskiirtme teknigi, manyetik alan i¢inde hapsedilen ve elektrik alan altinda hizlandirilan
iyonize atomlarin kaynak malzeme yiizeyine yalnizca momentumlarini aktarmasiyla
malzeme koparilmasidir. Bu durumda bu iyonize atomlar, atomik boyutlu birer ¢ekic ya
da balyoz gibi diisiiniilebilir. Bu manyetik alanin i¢inde iyonize olan atomlar kaynak
yuzeyine atomik boyutlarda bir balyoz gibi vurarak kaynak malzeme atomlarini koparir.
Her carpisma sonunda kaynak Uzerindeki elektronlardan alarak yikstz héle gelir.
Ardindan plazma ortamina geri doner. Plazma ortaminda atom tekrar iyonize olur ve
hizlanarak momentum kazanir. Bu momentumu da kaynaga tekrar garparak tekrar atom
koparir. Bu dongli manyetik alan iginde defalarca tekrar eder. Sekil 2.12°de [59] DC

Manyetik Alan Piiskiirtme Teknigi sematik olarak gosterilmistir.
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Kalinlik Fkram

Kalinhk Sensari

Alt tabaka ve Film Katmam

Plazma

& Argon iyonu
3 Elektron

- Kopan Kaynak Atomu

- Kopan Kaynak Atom Grubu

Sekil 2.12: DC manyetik alan piiskiirtme teknigi sematik gorunimi.[59]
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3.DENEYSEL TEKNIiKLER

Bu bdlimde, bu calismada kullanilan DC Manyetik Alan Piiskiirtme (DC
Magnetron Sputtering) Teknigi kullanilan cihaz, {iretim parametreleri, Uretim
sirasindaki agamalar anlatilacaktir. Ayrica, g¢alisma siiresince kullanilan kaynak
malzeme ve tretilen filmlerin elementel, yapisal ve manyetik karakterlerini anlamak
icin bagvurulan analiz teknikleri; Endiktif Eslesmis Plazma Atomik Emisyon
Spektroskopisi (Inductively Coupled Plasma Atomic Emission Spectroscopy, ICP-
AES), Enerji Ayirimli X-Isin1 Spektroskopisi (Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy,
EDX), X-isinlart Difraksiyonu (X-Ray Diffraction, XRD), Taramali Elektron
Mikroskobu (Scanning Electron Microscope, SEM), Atomik Kuvvet Mikroskobu
(Atomik Forces Microscope, AFM) ve Titresimli Numune Manyetometresi (Vibrating

Sample Magnetometer, VSM) ve ek olarak sistemin gelistirilmesi de anlatilacaktir.

3.1 Fiziksel Buharlastirma Biriktirme Sistemi

Bu ¢alisma kapsaminda alagim ince filmlerin iiretimleri Balikesir Universitesi,
Fen Edebiyat Fakiltesi, Fizik Bolimi, Nanomanyetik Malzeme Uretim
Laboratuvari’nda bulunan; bir fiziksel buharlastirma deposizyon sistemi (MANTIS,
QPrep-500, Birlesik Krallik) kullanilarak gergeklestirilmistir. Bu sistem bircok
bilesenden olusmaktadir. Piiskiirtme sisteminin tiim bilesenleriyle birlikte genel

goruntusi Sekil 3.1°de gosterilmistir.
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Sekil 3.1: Balikesir Universitesi, Fen-Edebiyat Fakiiltesi, Fizik Bolimi,
Nanomanyetik Malzeme Uretim Laboratuvari.

Burada yapilan ¢aligmalar detayli bir sekilde bir sonraki boliimde agiklanacak
olup gerektiginde tekrar bu konuya atiflarda bulunulacaktir. Sistemde, bu tez
calismasinda kullanilmayan termal buharlastirma ve yiiksek radyo frekans
buharlagtirma (radio frequency, RF) ile ilgili olarak; RF kaynak, RF kontrol Unitesi,
termal buharlastirma botu ve gu¢ [60] kontrol iinitesi de mevcuttur. Bu calisma
kapsaminda, sistemde mevcut olan ancak kullanilmayan iinitelere bu ¢alisma
kapsaminda yer verilmeyecektir. Ancak ¢alisma kapsaminda sistem tlizerinde kullanilan
tiim bilesenler hakkinda her bir bilesen icin tek tek temel bilgiler resimler ve sekillerle

birlikte detayli sekilde devam eden boliimlerde agiklanmustir.

A. Doner Kanath (rotary vane) Pompa

Bu fiziksel buharlastirma sistemi; chamber (vakum odasi) basincini turbo
molekiiler pompanin (TMP) calistirilabilmesi i¢in gereken azami vakum degerine
diisiiren mekanik yaprakli donen kanatli pompa “rotary pump” calisma semasi [60]
Sekil 3.2°de gorilmektedir. Bu pompa biri sabit ve digeri hareketli farkli iki eliptik
diizlem arasinda kalan bolgenin metal yapraklar araciligiyla bosaltilmasi prensibiyle

calisan bir vakum pompasidir.
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Pompa
/ Vakum Girisi

-.'L. Sigrama
: Koruyucu

Esnek

V Kanatlar

=

Atik Gaz Cikist

Atik Gaz Valfi

Stator

Vakum Yag1
Rotor

Hilal Bicimli
Hacim

Sekil 3. 2: Rotary pompa semasi.

B. Turbo Molekiler Pompa

Vakum odas1 basincini yapilacak deneysel ¢alisma icin gerekli yliksek vakum
degerine tasiyan turbo saft tizerine kurulu bigaklardan olusan Sekil 3.3 te kesiti gorulen
0zel tasarim fanlarin yiizeyi ile ortamdaki havada bulunan molekiilleri vakum istenen
bolgenin disina dogru siirekli itmesi prensibiyle galisan turbo molekiiler pompa [61]
goralmektedir. Turbo molekiler pompa yiksek hizlarda donmektedir. Bu durumda

havada bulunan atom ve molekiillerin serbest siiriiklenme hizlar1 disiiktir.

Sekil 3.3: TMP Kesit Gorunumdi.
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Sekil 3.4°te bu durum farkli basinglar i¢in gosterilmistir. Bu aslinda havadaki
parcaciklarin birbirlerine ne kadar yakin ve sik oldugunu gosteren temsili bir modeldir.
Bu pargaciklar Turbo Molekiiler Pompa(TMP) bigaklarina zaman iginde zarar

vermektedir.

(b) (c)

Sekil 3.4: Atmosferdeki parcaciklarin sikliklar
(@ P =1atm, (b) P <1atmve (c) P << 1atm degerlerde.

Doéner paletli pompa ile basing diisiiriilerek vakum odas1 i¢indeki atmosferde
bulunan bu pargaciklarin serbest ortalama hizlar1 yiiksek degerlere ¢ikarilarak birim
hacimdeki parcacik sayisi da azalmaktadir [62]. Boylelikle TMP’nin bigaklarina daha
az zarar vermekte ve dolaysi ile kullanim dmriinii uzatmaktadir. Uzerinde giic tasarrufu
amaciyla yerlestirilmis volanlar yiksek donme hizlarina ¢ikildiginda verimliligini
arttirmasinin yani sira durma siiresini de oldukca uzatmaktadir. Bu sebeple gii¢
kesildikten sonra en az bir saat stire daha TMP sogutmaya devam edilmelidir. Boylelikle

pompa tamamen durana kadar giivenligi saglanmis olur.

C. Yiiksek Vakum Basin¢ Sensorii

Vakum odasinin basing takibi bir basing sensérii (LEYBOLD, IONIVAC ITR
90, 12091, Almanya) ile yapilmaktadir. Sekil 3.5°te bu sensor goriilmektedir. Bu basing
sensorii fiziksel buharlastirma sistemi i¢in gelistirilmis ve sisteme biitiinlesmis nitelikli
bir iiriindiir. Ideal gaz denkleminde bulunan terimlerin sabit bir hacim icin tekrar
diizenlenmesi prensibiyle ortamdaki parcacik sayisindan yola ¢ikarak basing dlgiimii

yapmaktadir.
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Sekil 3.5: Basing sensora.

Bu sensor, + 1 pikobar (pBar, 102 Bar) hassasiyetle deger 6lgebilmektedir.
Kaplama sisteminde ¢aligsmasiyla birlikte sistem i¢inde olusan kaplama malzemesinin
basing sensOriinii kapatmasina engel bir koruyucu perdesi olan ve dogru basincin
dlgiilemedigi durumlarda da bu perdeyi 10° Bar basincin altina diisiildiikten sonra
otomatik “degaz” islemiyle biriken malzemelerden temizleme imkani sunan gelismis

bir sensorddr.

D. Kalinhk Sensorii (Thickness Sensor)

Bu fiziksel buhar biriktirme sisteminde Gretilen malzemelerin kalinliklart
kuvartz kristal hassas denge (Quartz Crystal Microbalance, QCM) yontemiyle + 10!
metre hassasiyetle kalinlik 6lgmeyi saglayan kalinlik (thickness) sensorii (INFICON,
PN 074-157M, Isvigre) ile yapilmaktadir. Kuvars Kristal Mikrobalans (Quartz Crystal
Microbalance, QCM) farkli algilama uygulamalarinda kullanilan, yiiksek frekansli,
ylizeyindeki kiitle degisimlerine olduk¢a hassas bir yontemdir. Sensér vakum odasi
icinde magnetronlara belirli bir mesafede bulunmasi ve devami (disina ¢ikis1) Sekil

3.6’da aciklamalariyla birlikte verilmistir.
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Sekil 3. 6: Magnetronlar ve kalinlik (thickness) sensorii.

Sensdr yiizeylerine tutunmus olan tabakalarin neden oldugu tinlagim
frekansindaki degisimlerin, Af belirlenmesi temeline dayanir. Bu frekans farki
iizerinde biriken kiitlenin matematiksel bir ifadesi olarak ele alindiginda biriktirilen
filmin kiitlesi hakkinda fikir sahibi olunmasini saglar. Bu yontem birim zamanda
sensOr lizerine biriken malzeme bazinda formiillerle hesaplanarak biriktirme hizi
(depozisyon rate) hakkinda bilgi sahibi olunmasini saglamaktadir. Bu sensérden alinan
verilerin yaninda yapilan teorik hesaplarla deney sirasinda elde edilen veriler

kiyaslanarak deneysel hata orani1 daha sonra B6lum3.3’te paylasilacaktir.

E. Fiziksel Buhar Biriktirme Sistemi Kontrol Paneli

Birden fazla teknigin uygulanabilmesine olanak saglayan bu sistemde yapilan
calismaya gore farkli parametrelerde hassas ayarlamalar yapabilmeyi ve es zamanl
olarak sistemi takip edebilmeyi saglayan bir kontrol paneli bulunmaktadir. Uzerinde
bulunan dijital gortintiileme ekranlari, butonlar ve elektronik doner anahtarlar (rotary
switch) sayesinde yapilan ¢aligmadaki iiretim parametreleri hassasiyetle ayarlanir. Ayni
zamanda gercek zamanli geri bildirimler ile de takip edilebilir. Sekil 3.7°de bu kontrol

panelinin bir fotografi sunulmustur.
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Sekil 3.7: Fiziksel buhar biriktirme sistemi kontrol paneli.

a. Kilitleme Kontrolérd, (Interlock Controler)

Fiziksel buhar biriktirme sisteminin en énemli bilesenlerinden biri de kilitleme

kontrolori olup (MANTIS, Interlock Controller, Birlesik Krallik) Sekil 3.8’de bir

fotografi sunulmustur. Bu cihaz sayesinde; acik kapak, sogutma suyu akisi, vakum

seviyesi ve elektronik iletisimin dogrulamasi otomatik yapilir. Olas1 aksi bir durum

oldugunda sistem tizerindeki en maliyetli bilesen olan TMP’ye verilen gii¢ otomatik

kesilmektedir. Boylelikle uygun sartlar olusmadan TMP c¢alistirilmas: engellenerek

korunmus olur.
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Sekil 3.8: Kilitleme kontrol6ru.
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b. Ana Anahtar Panosu (Main Switch Panel)

Fiziksel buhar biriktirme sisteminde bulunan bilesenlerin her birinin ayr1 ayri
guc kontroll (ag-kapat) ana anahtar panosundan yapilabilmektedir. Sekil 3.9’da bir

fotografi sunulmustur.

Sekil 3.9: Ana anahtar panosu.

c. DC Gug Destek Sistemi, (DC Power Supply System)

Fiziksel buhar biriktirme sisteminde plazma olusturmak ve siddetini belirlemek
icin kullanilan kontrol panelindeki gii¢ kaynaginin (Lambda, Gen600-1.3, ABD) bir
fotografi Sekil 3.10°da sunulmustur. Bu DC gii¢ kaynagi en fazla 780 W (0 - 600 V ve
0 - 1300 mA) giiciinde DC gerilim uygulamaya olanak saglamakta ve ¢ikis gerilimi

verilmeden Once ayarlamalarin yapilmasina imkan vermektedir.

Door Interlock

Sekil 3.10: DC gu¢ destek sistemi.

d. Kalinhik Monitorii (Thickness Monitor)

Fiziksel buhar biriktirme sisteminde ince film tiretimi sirasinda Bolim 3.1, D.
maddesinde agiklanan kalinlik sensoriinden gelen verilerle toplam kalinhik + 1
Angstrom (A) ve biriktirme hizinin + 0.1 A/s hassasiyetle gercek zamanli olarak takip
edilmesini saglayan monitorin (Sycon, STM-100/MF, ABD) bir fotografi Sekil
3.11°’de goOrulmektedir. Ancak bu c¢alismada bu degerler nanometre birimine
doniistiiriilerek kullanilmistir. Cihaz ayn1 zamanda 9 farkli element i¢in yogunluk, z-
faktor gibi degerler kaydedilebilir ve gerektiginde bunlardan her hangi birinin

secilmesine imkéan verir.
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Sekil 3.11: Kalinlik monitor.

€. Kalinlik Monitorii (Thickness Monitor)

Fiziksel buhar biriktirme sisteminde vakum odasi i¢ine gonderilen gazin akis
kontroliinii saglayan bir aktiiatére bagli hem ayar yapilabilen hem de akis miktarini
standart santimetrekiip basina kiitle, (standart cubic centimeter mass, sccm) biriminde
gercek zamanli olarak izlenebilmesini saglayan monitériin (MANTIS, MFC Controler,
Birlesik Krallik) bir fotografi Sekil 3.12°de gorulmektedir. Gerektiginde dort farkl

gazin akis kontrolii ayni anda yapilabilmektedir.

1
mr- DEPOSTION 1D
MFC Controller
Power
. S etpoint Setpoint %Bisapolm ‘imwnt 8

Sekil 3.12: Gaz akis kontrol panosu.

f. Basing Monitorii (Pressure Monitor)

Fiziksel buhar biriktirme sisteminde vakum odasinin basmcinin Bolim 3.1, C.
maddesinde aciklanan basing sensortinden gelen verilerle gergek zamanli olarak
izlenebilmesini saglayan monitoriin (LEYBOLD, IONIVAC, for ITR Series,
Almanya) bir fotografi Sekil 3.13’te goriilmektedir. Bu monitor tizerinde farkli basing

seviyelerinde farkli cihazlarin gii¢ kontrolii de yapilabilmektedir.
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Sekil 3.13 Basing monitorii.

g. Alt tabaka Kontrol Panosu (Substrate Control Panel)

Fiziksel buhar biriktirme sisteminde Uzeri kaplanan alt tabakanin donme
hareketi ve sicakliginin kontrolii yapilan panodur ve Sekil 3.14’te bir fotografi

gortlmektedir.

Sekil 3.14:  Alt tabaka kontrol paneli

h. Alt tabaka Otomatik Devir Monitori

Doner alt tabaka otomatik dakikadaki devir monitorii (Rotation Substrate RPM
Monitor) fiziksel buhar biriktirme sisteminde biriktirme yapilan alt tabakanin dénme
devrini £ 0.1 rpm hassasiyetle 6lcen ve goriintiileyen sonradan tarafimizca tasarlanmig

ve sisteme biitiinlestirilmis monitoriin bir fotografi Sekil 3.15’te gorilmektedir.
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Sekil 3.15: Doner alt tabaka otomatik dakikada devir goruntileyici.

3.2 DC Manyetik Alanda Puskirtme Sisteminin Kullanim

Bu bélimde, bu galisma siiresince ince film iiretim siireci baslangigtan sonuna
kadar detayli bir sekilde anlatilacaktir. Asagida anlatilan boéliimler yalnizca tek bir

filmin Uretimi olup her bir film Gretimlerinde tiim asama ayni sekilde uygulanmustir.

Fiziksel buharlastirma sisteminin yiiksek vakum gerektirmesi, ayrica bu
durumun teknigin bir zorlugu olmasinin yaninda iiretilen filmlerin yiiksek homojenlik
ve safsizlikta {iretilebilme olanagi saglamasi bir avantaj olarak goriildiigii daha 6nce

Bolim 2.7°de detayl sekilde agiklandi.

Yiiksek vakum sistemlerinin kuruldugu odada temiz oda standartlari 6zenle
saglanmalidir. Bunun yaninda yapilan ¢alismalarda kullanilan alt tabaka malzemesi,
kaynak hedef malzemesi ve bu malzemeleri sisteme yerlestirmek igin kullanilan diger

sistem bilesenlerinin temizlikleri de 6zenle yapilmalidir.
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Sistemde zaman i¢inde kullanilan kaynak malzemeden kopan atomlar vakum
odasinin i¢ yilizeyinde topaklanmalarin (droplet) olusmasina sebep olmaktadir. Her bir
seri liretim degisikliginde detayli ve seri icinde her bir yeni film iiretiminde de standart
bir temizlik yapilmasi gerekmektedir. Bu temizlik isleminde ellerde bulunan organik
viicut artiklarindan (cilt yagi vb.) bulagsma olmamasi, farkli kirlenmelere yol agilmamasi
icin pudrasiz ve organik madde icermeyen eldiven ile diger koruyucu laboratuvar
calisma kiyafetleri (Onliik, maske, bone vb.) mutlaka kullanilmalidir. Temizlik
stirecinde mutlaka mikrofiber bez kullanilmalidir. Mikrofiber bezler ¢ok uzun ipliklerin
sik1 sik1 dokunmasiyla elde edilmistir. Bu ¢alismada kullanilan mikrofiber bezlerin ticari
ureticisi her bir graminda 9000 metre iplik kullanilarak tiretildigini belirtmektedir [63].
Bu o6zelliginden dolay1 temizlik sirasinda ortama organik kirlilige sebep olacak
tlycukler birakmamaktadir. Bu bezin bir fotografi ve 151k mikroskobu altindaki 150 kat

biiytitiilmiis gorintisi birlestirilerek Sekil 3.16’da sunulmustur.

Sekil 3.16: Isik mikroskobu ile 150 kez biiyiitiilmiis mikrofiber bez
gorantusd.

Bu ¢alismada, alt tabaka ve hedef kaynak (target source) malzemelerine olasi
organik kirlenmeleri engelleme amaciyla organik bilesen (kaucuk vb.) icermeyen tek
kullanimlik eldiven ile tutularak igslemler yapildi. Bu eldivenlerin kullanilmasinin yani
sira temizligi kolaylastirmasi i¢in buharlasma hizi olduk¢a yiliksek olmasi ve atik

birakmamasindan dolay1 izopropil alkol kullanildi.
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Alt tabaka, kaynak ve bu malzemelerin vakum odasmin igine bir sekilde
yerlestirilmesini saglayan tiim parcalar (kaynak ve alt tabaka tutucu vb.) film Uretimi
hazirliginda izopropil alkol ile islatilmig bir mikrofiber bez ile kabaca temizlendi.
Sonrasinda her bir pargay1 ayri ayri temizlemek amaciyla i¢inde izopropil alkol bulunan
ultrasonik temizleme makinesinde (KUDOS, SK3310HP, Cin) 15 dakika sireyle
organik ve inorganik her tiirlii kirden arindirilmas: igin temizlik banyosu yapildi.
Sonrasinda kirletmeden temiz bir mikrofiber bez iizerine alinarak oda kosullarinda
kurutuldu. Sekil 3.17°de bu islem i¢in kullanilan Ultrasonik Temizleme Makinesinin bir
fotografi sunulmustur. Bu islemler her bir film {retimi i¢in ayri ayri ayni sekilde

tekrarlandi.
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Sekil 3.17: Ultrasonik temizleme makinesi.
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3.3 ince Filmlerin Uretilmesi

Kaynak malzeme olarak ortalama 0.48 mm kalinliginda ve 50.8 mm ¢apinda
AISI 202 diskler ile ortalama 0.78 mm kalinliginda ve yine 50.8 mm ¢apinda AlSI 304
diskler kullanildi. Diskler yiizeyindeki oksitlenme ve Kirlerden kurtulmak icin hafifce
ve yeterince zimparalanarak kabaca temizlendi. Sonrasinda bu diskler o6nceki

paragraflarda detayl sekilde anlatildig1 gibi temizlenen kaynak diskin puriizsiz yiizeyi

Sekil 3.18’de gorilen magnetronun yiizeyine temas edecek sekilde yerlestirildi.

Sekil 3.18: Magnetronun yuzeyi (a) ve Montaj sonrasinda koruyucu (b) ile

birlikte gorunima.

Plriizsuz yizeyi magnetronlara getirilmesinin sebebi daha sonra bu bosluklarda
ark olusmasinin Onlenmesidir. Bu durumda tiim g¢alismanin iptal edilip, sistemin
durdurulup kaynak malzemenin konumunun tekrar degistirilmesi zorunlu hale gelebilir.
Tim bu islemler ve sistemin toplamda uygun ¢alisma seviyesinde vakum elde etme
sliresi gbz Oniine alindiginda sistemi tekrar agma ve kapatmanin vakit kayb1 olacagindan
herhangi bir sorunla karsilagilmadan onlem almak en akilc1 ¢oziim oldugu acikca
ortadadir. Kaynak malzeme yerine yerlestirilip kaynak tutucu tiim vidalarin yeterince
sikilarak kaynak malzemenin sabitlendiginden emin olunduktan sonra bir multimetre ile
iletkenlik kontrolleri yapildi. Boylelikle kaynak malzeme ile magnetronlari
birikmelerden koruyan koruyucu arasinda olasi bir kisa devreye sebep olacak kirlilik

olmadigindan emin olundu.
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Alt tabaka i¢in ticari olarak satilan; yapilan analizlerde iginde kristal yap1
bulunmayan ve manyetik bir bilesen ihtiva etmeyen asetatlar kullanildi. Uygun 6l¢iide
kesilip hazirlandiktan sonra bu boliimiin basinda detayli sekilde anlatildigi gibi
temizlendikten sonra oda sicakliginda kurumasi beklendi. Kuruduktan sonra etiketleme
yapildi. Alt tabaka tutucu igine yerlestirilip, tutucu da vakum odasimin {ist kapaginda

bulunan alt tabaka tutucu ile birlikte vakum odasinin iizerine uygun sekilde yerlestirildi.

Vakum odasinin agilabilir iist kapagi, eser miktarda vakum gres ile bocalanmis
contalarin uygunlugu ve temizligi dikkatle gézlendi. Sistem kapagi, cihaz ig¢inde iletken
bilesenlerin birbirlerine temas etmeyecek sekilde olduguna emin olundu. Sonra tek
seferde kapatildi. Bu sekilde kapatmanin alt tabakanin yerinden oynamamasini ve kapak
ile contanin birlesim yerinin tek seferde temasinin saglanmasinin sizdirmazligi

lyilestirdigi tecriibe edildi.

Diger gerekli kontroller yapilarak kapatildiktan sonra cihazin kontrol panelinde
basing monitorii ve kalinlik sensoriinden gelen verilerin degerlendirildigi gosterge
ekranlar1 ¢alistirildi. Doner yaprakli mekanik pompa calistirildi. Vakum odasinin
basmcin1 TMP nin ¢alisabilmesi igin gereken azami deger olan 5x10° mBar basincin
altina diigirmek i¢in yaklasik 40-50 dakika siireyle calistirilmaya devam edildi.
Sogutma sisteminin ¢alistigindan, sogutma hatlarinin sicakliklar1 kontrol edilerek
sistem TMP nin calistirilabilecegi basinca getirilirken es zamanli olarak dogru sekilde
calistiindan emin olundu. Uygun vakum basincina gelindiginde TMP c¢alistirild.
Basing 5x10°® mBar vakum degerine gelinceye dek yaklasik 50-60 dakika daha sistem
takip edildi. Bu seviyede vakuma ulasildiginda da bir siire daha beklendi. Boylelikle
vakum odasi i¢indeki vakum atmosferinin yabanci pargaciklardan tamamen arinmis

oldugundan emin olundu.

Vakum odasi basinci istenilen degere diisiiriilerek yeterli atmosfer temizligi
saglandiktan sonra kontrol panelinden gerekli olan tiim iinitelere enerji verildi. Kalinlik
monitorii ¢alistirilarak, tizerinde ¢alisacak maddelerin yogunluklari, z-faktor ve kdtle
yiizdesi degerleri ayarlandi. Sistemde bulunan iki adet DC magnetrondan kaynak
malzemenin yerlestirilmis olani, magnetron segmeye olanak saglayan yiiksek gerilim

konektori araciligiyla segildi.
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DC gii¢ kaynagi calistirildi. Kaynak malzemelere gore planlanan parametrelerde
filmlerin iretilmesi sirasinda giivenli sinir kosullarin1 belirlemek amaciyla yapilan
birka¢ deneme ve gézlemlerin sonunda AISI 202 kaynagi i¢in 360 V ve yine AISI 304
kaynagi icin ise 450 V olmak tizere DC gerilim uygulanmasina karar verilerek kontrol
panelinde de bu degerlerde ayarlandi. Istenilen degerlerde inert gaz akisi saglayan
elektronik aktiiatorii kontrol eden kiitle akis kontrol iinitesi ¢alistirilarak vakum odasi
icine argon gazi akisi saglandi. Bu asamada ani gaz artist TMP iizerine asir1 yiik
bindirmesi sebebiyle kagiilmasi gereken bir durumdur. Bu sebeple argon gaz akisi
TMP’nin zorlanmasina sebep vermeyecek sekilde 90 sccm kiitle akis degerinin {izerine
¢ikana kadar yavas yavas arttirildi. BOylece istenilen seviyede gaz akisi glvenle

saglandi.

Plazma olusturulmasi beraberinde kaynak yiizeyinden atomlarin da sokiilmesi
anlamina gelmektedir. Bu sebeple, istenilen parametreler elde edilene kadar alt
tabakanin kontrolsiiz sekilde kaplanmasin1 6nlemek igin alt tabaka ile kaynak arasina
konumlandirilmis olan engel (shutter) araciligiyla alt tabakanin iizerine birikme olmasi
engellendi. Sistemde bulunan pencereden gdzlenerek engelin alt tabakay1 koruduguna
emin olundu. Sistem (zerinde bulunan iki adet DC magnetrondan kullanilmasi
planlanan ile DC gii¢ kaynagi arasindaki kontak saglandi. Dogru sekilde kontak
saglandig1 tekrar kontrol edilerek emin olundu. Her seferinde ilk kez plazma olusturmak
icin DC gii¢ kaynaginda akim ile ~ 100 W glc¢ ayarlanarak plazma olusturulmasi i¢in
cikis giicii verildi. Plazma olustugu gozlendikten sonra tasarruflu kullanim amaciyla
inert gaz kiitle akig miktar1 6nceden planlanan parametrelerde sorunsuz calisilabilecek
en diisiik deger olan 40 sccm(standart cubic centimeter) olarak ayarlandi. DC gii¢
kaynag1 tizerinde akim degistirilerek ayarlamak suretiyle planlanan biriktirme hizlari
elde edildi.

Tim parametrelerin kontrolii yapildiktan sonra kalinlik monitorii tizerindeki
sayagc sifirlanarak ve es zamanli olarak alt tabak {izerindeki engel kaldirildi. Boylelikle

alt tabaka tzerinde film biriktirme siireci baslatildu.

Filmlerin biriktirilmesi sirasinda tiim parametreler takip edildi ve sik araliklarla
not edildi. Film biriktirme siireci planlanan 50 nm kalinliga ulastifinda DC gerilimin

kesilmesiyle olusturulan plazmanin ortadan kaldirilmasi es zamanl olarak koruyucu
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engelin tekrar kapatilmasi ile sonlandirildi. Hemen arkasindan inert gaz akisi da hizl
bir sekilde sifirlandi. Yirmi dakika siiresince vakum odasmin tekrar temizlenmesi
beklendikten sonra TMP’nin giicii kesildi. Tamamen durmasi yaklagik 75 dakika

siirmesinden dolay1 bu siire boyunca TMP sogutulmaya devam edildi.

Siirecin sonunda c¢ikis vanalar1 kapatilarak rotary pompa da durdurulup tiim
pompalar durdurulmus ve vakum islemine son verilmis oldu. Boylelikle iiretilen film
¢ikarilip bir sonraki film i¢in hazirlanan alt tabaka yerlestirilene kadar vakum altinda
korundu. Vakum odas1 i¢ine argon gazi doldurularak biiyiitiilmesi tamamlanan filmin
kirlenmesi ya da atmosferde bulunan diger gaz atomlariyla yiizey lizerinde bag kurmasi
engellendi. Filmin sistemden ¢ikarilip bir sonraki filmin hazirligi i¢in vakum odasinin
basinci argon gazi verilerek yavas yavas atmosfer basincina esitlendi. Basing
esitlenmesi sonunda vakum odasinin agilabilen st kapagi kaldirildi. Dikkatle alt tabaka
tutucu ile birlikte ¢aligma tezgahi lizerine alindi. Burada filmler 6zenle etiketlenmis

zarflarin i¢ine zarar gérmeyecek sekilde yerlestirildi.

Uretilen filmler seriler tamamlana ve gereken yapisal ve manyetik analizler
yapilana kadar zarar gérmeden saklanmak iizere vakumlu cam kavanozlar icerisinde
baglanti noktas1 ticari parafin film araciligiyla sizdirmazligi saglanarak ve ayrica

vakumlu desikator icinde muhafaza edildi.

Bu siirecte, tiim filmlerin toplam kalinliklar1 50 nm olup, iiretimi etkileyen
parametrelerden inert argon gazi 40 sccm degerinde, hedef malzeme ile alt tabaka
arasindaki mesafe esit tutulmus, vakum odas1 basinc1 ~5.30x10°3 mBar seviyesinde sabit
tutulmus ve Uretimler deneysel etkilerden kaynakli + 4°C’ degisimlerle oda sicakliginda
gerceklestirilmistir. Iki farkli malzeme (AISI 202 ve AISI 304) ile her bir kaynak
malzemeden de piiskiirtme tekniginde 6nemli liretim parametrelerinden biriktirme hizi
ve doner alt tabaka hizi olmak tizere iki konu {izerine ¢alisma yapilmistir. Doner alt
tabakanin, farkli donme hizlarindaki etkileri arastirilan serilerin tretimlerinde, bu
parametrenin 6l¢tiim ve takibi Bolum 3.5.3’te detayli sekilde anlatilan “Doner Alt tabaka
Otomatik Dakikada Devir Olgiim Sistemi” ile gergeklestirildi. Ayrica biriktirme hizi ile

50 nm toplam kalinliga ulasma siresi teorik olarak hesaplanarak saniye, () simgesi ile

sunulmustur. Deneysel Gretim surecindeki sire ile teorik sure karsilastirilarak ayrica

biriktirme hizinin sapma oranlar1 da belirlenerek tablolarda yer verilmistir.
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3.3.1 FeCrMn Alasim Ince Filmlerin Uretimi

Bu calisma kapsaminda FeCrMn ince filmlerin {iiretilmesi Bolim 3.3’te
anlatildigi gibi calisma konusu disindaki tiim parametreler sabit tutularak
gerceklestirildi. Tablo 3.1°de goriildiigii gibi FeCrMn ince filmleri biriktirme hizlari
farkli degerlerde degistirilerek iiretilmis ve bir seri film elde edilmistir. Uretimi
etkileyen parametrelerden biriktirme hizi uygulanan giic ki bu da sabit DC gerilim

altinda uygulanan akim degistirilerek gerceklestirilmistir.

Tablo 3.1: Farkl: biriktirme hizlar: incelenen FeCrMn filmlerinin Uretim
parametreleri.

Film Biri}lI<ltZilrme Gerilim| Akim| Gug Stre Sapma
(nm/s) (Volt) | (mA)| (Watt) Teorik | Olgilen| (%)
0.04 3345 99 331 1250" 1275" 2.8
S 0.06 339.8 142 483 833" 855" 2.6
o 0.08 3402 185 629 625" 638" 2.1
- 0.10 339.3 238 8038 500" 509" 1.8
0.12 3395 295 1002 417" 422" 1.4

Tablo 3.2°de goriildigii gibi FeCrMn alagim ince filmleri 0.12 nm/s biriktirme
hizinda doner alt tabaka hizlar1 farkli degerlerde degistirilerek tiretilmis ve ikinci bir seri
film elde edilmistir. Uretimi etkileyen parametrelerden déner alt tabaka hiz1 alt tabaka
tutucuyu dondidren DC elektrik motoruna uygulanan DC gerilim degistirilerek

gerceklestirilmis ve geribildirim otomatik devir 6l¢iim sistemiyle elde edilmistir.

Tablo 3.2: Doner alt tabakanin farkli hizlar1 incelenen FeCrMn filmlerinin
Uretim parametreleri.

. Déner Alt Tabaka Devri Sare Sapma
Film - — o
(rpm) Teorik Olciilen (%)
- 0 417" 420” 0.7
§ 150 +0.2 417" 420" 0.7
L 30.0 +0.3 417" 420" 0.7
450 +04 417" 416" 0.1
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3.3.2 FeCrNi Alasim Ince Filmlerin Uretimi

Bu tez kapsaminda FeCrNi alasim ince filmlerin tiretilmesi de Bolim 3.3’te
anlatilan adimlar takip edilerek calisma konusu disindaki tiim parametreler sabit
tutularak gergeklestirildi. Tablo 3.3’te goriildiigii gibi FeCrNi alasim ince filmlerinin
biriktirme hizlar farkli degerlerde degistirilerek deneysel olarak iiretilmis ve ti¢iincii bir
seri film elde edilmistir. Uretimi etkileyen parametrelerden biriktirme hiz1 uygulanan

gii¢ ve bu da sabit DC gerilim altinda uygulanan akim degistirilerek gerceklestirilmistir.

Tablo 3.3: Farkli biriktirme hizlart incelenen FeCrNi filmlerinin iiretim
parametreleri.

Film Biri}l;;[;lrme Gerilim| Akim| Gug Sure Sapma
(nm/s) (Volt) | (mA)| (Watt)| Teorik | Olgilen | (%)
0.04 439.2 105 46.1 1250" 1273 1.8
Z 0.06 439.5 161 70.8 833" 845" 1.6
g 0.08 440.1 190 83.6 625" 648" 2.7
0.10 439.8 250 101.0 500" 500 0.0
0.12 439.9 290 127.6 417" 424" 1.4

Tablo 3.4’te goriildiigii gibi FeCrMn alasim ince filmleri 0.12 nm/s biriktirme
hizinda doner alt tabaka hizlar1 farkli degerlerde degistirilerek iiretilmis ve ikinci bir seri
film elde edilmistir. Uretimi etkileyen parametrelerden doner alt tabaka hizi énceki
seride oldugu gibi alt tabaka tutucuyu dondiiren DC elektrik motoruna uygulanan DC
gerilim degistirilerek gerceklestirilmis ve geribildirim otomatik devir 6lglim sistemiyle

elde edilmistir.

Tablo 3.4: Doner alt tabakanin farkli hizlar1 incelenen FeCrNi filmlerinin
Uretim parametreleri.

Film Déner Alt Tabaka Devri Sure - Sapma
(rpm) Teorik Olgllen (%)
0 417" 421> 0.8
'LZ:) 150 +0.1 417" 418" 01
i 30.0 0.2 417" 418" 0.1
450 +£0.3 417" 413" 0.8
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3.4 Filmlerin Analiz Teknikleri

Bu baslik altinda, calisma kapsaminda filmlerin iiretimi sonrasi bagvurulan
analiz yontemleri hakkinda alt basliklarda kisaca bilgiler paylasildi. Bu kapsamda; ICP-
AES, EDX, XRD, SEM, AFM ve VSM hakkinda detayl: bilgilere yer verildi.

3.4.1 Endiiktif Eslesmis Plazma - Atomik Emisyon Spektroskopisi

Bu yonteme Endiiktif Eslesmis Plazma Atomik Emisyon Spektroskopisi (ICP-
AES, Inductively Coupled Plasma Atomic Emission Spectroscopy) denir [64].
Manyetik bir sise i¢inde inert argon gazi ile olusturtulmus plazmanin i¢ine numune
enjekte edilerek, plazma araciligiyla numuneyi olusturan elementlerin elektronlarinin
uyarilmasi saglanir. Tipik bir ICP kaynagi Sekil 3.19’da gosterilmistir. Uyarilan
elektronlar, eski kararli duruma donerlerken karakteristik bir dalga boyunda enerji
yayarlar. Yayilan bu 151k optik bir spektrometre araciligiyla olciilerek analizi yapilir.
Atomlarin en dis kabuklarinda bulunana elektronlarin uyarilmast ve geri dénmesi
siirecinde yayinlanan enerji her element icin farkli olmasindan faydalanilarak
spektroskopideki enerji siddetine gdére numunenin igerik yiizdesi belirlenebilir. Bu
calismada, hedef kaynak malzemeler icin bahsedilen atomik icerikler, ticari olarak
alinan kaynak malzemelerinin bir ICP-AES (PERKIN-ELMER, OPTIMA 7300 DV,

USA) ile yapilan analiz sonucudur.

lB

A

: = > RF Indiiksiyon Bobini
iwlis
sirus
s
T4/ == Teget Argon
4 Besleme Girisi

Numune Buhari Girisi

Sekil 3.19: Tipik ICP Kaynagi: A plazma hamlaci; B ise, plazma yoniinde
yiiksek enerjili numune ¢ikigini gostermektedir [63].
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3.4.2 Enerji Ayirnmh X-Isinlar1 Spektroskopisi Analizi

Enerji Aymrimli  X-Isinlar1  Spektroskopisi  (Energy Dispersive X-Ray
Spectroscopy, EDXS) analizi genelde, kisaca EDX olarak anilir. Sekil 3.20°de
goriildiigii gibi incelenen numunenin bir yiizeyi hizlandirilmis elektron demetiyle
bombardiman edilerek numunenin iizerinden karakteristik X-1s1mm1 fotonlarinin
yayimlanmasi ve bu fotonlarin uygun detektorlerle algilanarak analiz edilip numuneyi

olusturan bilesenlerin tespit edilmesi prensibine dayanir.

Elektron Demeti

Pencere:
Berilyum
veya Altin

Manyetik
Mercekler

Numune ‘\I-—l

Sekil 3.20: EDX analizi detektoriin sematik gosterimi.

\ Lityum Katkili
J Silikon Detektor

X-TIsinlar1  Toplayict

Incelenen numune {izerine gonderilen elektronlarm enerjisi, numunenin
elektronlarinin baglanma enerjisinden daha biiyliktiir ve numunedeki atomun ig
yoriingesinden bir elektron kopmasina neden olur ki kopan bu elektronun yerini atomun
iist yoriingesinden gelen ve daha fazla enerjiye sahip olan elektron doldurur [64-65]. Ust
yoriingeden, alt yoriingeden koparilan elektronun yerine gegen elektron bu anda
karakteristik bir X-1sin1 yayinlar. Numune igindeki atomlarin yogunlugu, yayinlanan
karakteristik X-1sinlarinin siddetleri ile orantilidir ve numunenin elementel bilesimi
hakkinda bilgi verir. Ortaya ¢ikan bu karakteristik X-1sinlarinin enerjilerine gore ayirt
edilip Olgililmesi islemine enerji aymrimli X-iginlar1 spektroskopisi denir [64-66].
Spektrumda goriilen piklerin her biri farkli frekansta oldugundan farkli bir atoma 6zgii

yani karakteristik oldugu icin farkli bir elemente karsilik gelir. Piklerin siddeti ise o pike
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neden olan elementin numunedeki miktarini ifade eder [2-3, 64]. Bu yontem sayesinde
numunede belirlenen herhangi bir bdlgenin elementel analizi yapilabilecegi gibi
numune lizerindeki herhangi bir noktanin da elementel analizi yapilabilir. Bu ¢alisma
kapsaminda tiretilen filmlerin igerik analizleri SEM ile tiimlesik bir EDX detektori
(Bruker, Quantax 124 eV, Birlesik Krallik) ile elde edildi.

3.4.3 X-1smlar1 Kirimimi

X-1s1mm1 kirmmimi  (X-Ray Diffraction, XRD) bir kristal yapinin analizinin
yapilmasinda yapiya zarar vermemesi agisindan 6nemlidir. Kristal yapidan her hangi bir
parcacik sokiilmedigi i¢in yap1 hasar géormez ki bu durum tahribatsiz olmasini saglar.
Kristal yapinin lizerine X-1sinlar1 gonderilerek, kristalin 6rgli noktalarindaki atomlar
tarafindan sagilmasi ve etkilesmeleriyle yapict girisim yapmasi sonucu ortaya ¢ikan
kirmim deseni sayesinde elde edilen verilerin hesaplanmasi ile yapi hakkinda birgok
bilgiye ulasilabilir. Sekil 3.21’de miikemmel bir kristal diizleminde sagilarak yapici
girigim olusturan X-1sinlarinin geometrisinin sembolik gosterimi verilmistir. Yalnizca
komsu diizlemlerden gelen yansimalarin yapici girisim olusturmasiyla kirinim desenleri
ortaya ¢ikar. Yapici girisim olusabilmesi i¢in Bragg yasasinda da ifade edildigi gibi X-

1isinlarinin optik yol farkinin dalga boyunun n. katlarina esit olmasi gerekir [45, 64].

\0 1.dizlem
O

d
| 2.dlzlem
] o
3.duzlem
7 \ 'x\ -
/
dsin@

Sekil 3.21: Mukemmel bir kristal dizleminde X-1ginlart kirmnima.
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Kristal yapi ile ilgili bilgiler Bragg tarafindan ortaya atilan dalga teorisi ile

hesaplanabilir. Bu teorideki denklem,

2dsind = nAd (n=1,23,..) (3.1)

olarak ifade edilir. Burada kristal diizlemleri arasindaki mesafe, d, gelen 1sinlarla

diizlemler arasindaki a¢1, 6, yansimanin mertebesi, n olarak verilmistir.

Yapici girisimin oldugu agilar X-1gin1 kirinimi deseninde pikler olarak gordlir.
Piklerin yar1 yiliksekligindeki genisligi Denklem (3.2) Scherrer bagintisinda kullanilarak
yansimanin oldugu kristal diizleminin tane biiyiikliigii hesaplanabilir [45, 64]. Kristal
diizleminin tane biyiikliigi t, asagida verilen Scherrer bagintisi [45, 64] kullanilarak

bulunur:

0.91

t =——+7— 3.2
P12 X Cos6 (3:2)

burada, calisilan pikin yar yiikseklikteki pik genisligi, f12, 8 ise yansima

acisidir.

Bu tez ¢alismasi kapsaminda tiretilen tiim filmlerin kristal yap1 tayini amaciyla
yapilan XRD analizleri; 50keV gerilim ve 40mA akim ile toplam 2000W gii¢
kullanilarak elde edilen CuKai (A = 0.15406 nm) radyasyonunun, Nikel monokromator
filtre kullanilarak kirinim agisi, 260 = 30° ile 90° arasinda 0.005° adim araligiyla
taranarak gergeklestirilmistir. Bu calisma kapsaminda XRD desenleri anlagilir

araliklarda ¢izdirilmistir.

Bu calisma siiresince yapilan XRD analizleri; Karamanoglu Mehmetbey
Universitesi, Bilimsel ve Teknolojik Arastirmalar Uygulama ve Arastirma Merkezi’nde
bulunan bir XRD cihaz1 (Bruker, D8 Advance with Davinci Design for XRD?, Birlesik
Krallik) ile ger¢eklestirildi. Sekil 3.22°de bu cihazin bir fotografi sunulmustur.
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Sekil 3.22: XRD’nin bir fotografi.

3.4.4 Taramah Elektron Mikroskobu

Kat1 yiizeyleriyle ilgili inceleme yapilmasi istenildiginde; yiiksek biiyiitme
oranlarinda, yiiksek ¢oziiniirliikte goriintii elde etmek istenir ki bunun i¢in de Sekil
3.13’te sematik gosterimi olan taramali elektron mikroskobu (Scanning Electron

Microscope, SEM) kullanilir.

Taramali elektron mikroskobu ile goriintii elde etmek i¢in incelenecek olan kati
numune eger yalitkansa, bir sekilde kaplanarak iletken duruma getirildikten sonra
yiiksek vakum ortaminda yiiksek gerilim altinda hizlandirilmis elektron demetiyle iki
boyutta taranir. Taramali elektron mikroskobu ile goriintiileme her bir koordinatta gelen
verilerin Op-Amp (operational ampilifier, operasyonel yiikseltici) araciligryla okunakli
degerle cikarilip dijital ortama aktarildiktan sonra bu koordinatlarin tekrar bir araya

getirilmesi sonucu yiiksek ¢oziintirliikte goriintiiler elde edilmesi seklindedir.
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Elektron Kaynag1

Anot
Elektrostatik

Mercek
Manyetik Mercek
Kontrol ve
Gorintuleme
Tarama Filtresi Bilgisayari
Geri Sagilan Elektron
Algilayici Ikincil Elektron
Analizi Yapilacak Numune Algilayict

Numune Tablas1
Sekil 3.23: SEM’in sematik gosterimi.

Goruntulenecek numunenin  yiizeyine ¢arpan hizlandirilmis elektronlar
atomlarin dis yoriingelerinde dolanan elektronlarla ¢arpisirlar ki bu durumda elastik ve
inelastik carpigmalar olusur. Bu inelastik ¢arpismalar sonucu ortama Auger elektronlari
salmir. Bu Auger elektronlart numune yiizeyi hakkinda bilgi verir. Hizlandirilmig
elektronlarin yaptig1 elastik carpismalar sonucunda numune ylizeyindeki atomlarda
bulunan elektronlarin i¢inde ikincil olanlar yilizeyden ayrilirlar ve goriintiiyi
olustururlar. Yiizey iizerindeki atomlarin ydriingeler arasindaki inelastik etkilesmeleri
sonucu ortama X-isinlar1 ¢ikar ancak enerjisi diisiik oldugundan yapisal analiz icin
yeterli degildir. Bu noktada Bolim 3.4’te anlatilan enerji aymrimli  X-1sinlari
spektroskopisi analizi yapilabilecek siddetteki 1sinlar bagka bir kaynak ile olusturur [2-
3, 64]

Bu caligmada filmlerin ylizey morfolojilerin goriintiileri ve atomik igerik
analizleri Konya, Selguk Universitesi, ileri Teknoloji Arastirma ve Uygulama Merkezi
(ILTEK)’nde bulunan bir SEM (Zeiss, EVO LS 10, Almanya) ve cihazin iizerinde
bulunan bir EDX detektort (Bruker, eV123, Birlesik Krallik) kullanilarak elde edildi.
Sekil 3.24’te bu tiimlesik cihazin bir fotografi sunulmustur.
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Sekil 3.24: SEM & EDX’in bir fotografi.

3.4.5 Atomik Kuvvet Mikroskobu

Sekil 3.25’te sematigi goriilen atomik kuvvet mikroskobuyla (Atomic Force
Microscope, AFM) analizi yapilacak numunenin yiizeyini, belirli bir frekansta salinim
yapan ve siklikla ucu 0.2 nm ile 10 nm arasinda degisen, genellikle SiO2 ya da SizNa4
malzemeden yapilmis igne aracilifiyla kartezyen koordinatlarda tarayarak yiizeyin
yiiksek ¢oziiniirliikte ve {i¢ boyutlu goriintiisii olusturulur [3]. Bu igne “Cantilever”

adiyla anilir [64, 67].

Kontrol ve
Goruntuleme
Bilgisayar1

Lazer Isin

Konum Demeti

Hassasiyetli Dort
Bolimlu Foton
Algilayict

Cantilever
Tutucu

Sekil 3.25: AFM nin sematik gosterimi.
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Atomik kuvvet mikroskobuyla; ignenin ylizeye temas ettirilerek, temas
ettirmeden ve ignenin yiizeye vurdurularak yapilan toplam ti¢ farkli teknik uygulanir.
Atomik kuvvet mikroskobunda verilerin elde edilmesi igne yiizeye yaklastikca, igne ile
ylizeydeki atom ya da molekiiller arasindaki atomik kuvvetlere bagli olusan etkilesimin
incelenmesiyle saglanir. Igne yiizeye yaklastik¢a, yiizey ve bu igne arasinda bir ¢cekim
kuvveti olur. Daha da ileri gidilerek, igne ¢ok daha fazla yaklastirildiginda yiizey igneyi
iter. Atomik kuvvet mikroskobuyla yalnizca yiizeyin goriintiilenmesi degil [67] bunun
yaninda faz, elektriksel iletkenlik ve manyetik farkliliklar da belirlenebilmektedir [68]
[42]. Bu tez galismasi dahilinde filmlerin topografik ylzey goriintlleri Karamanoglu
Mehmetbey Universitesi, Bilimsel ve Teknolojik Arastirmalar Uygulama ve Arastirma
Merkezi’nde bulunan  Sekil 3.26’da  bir fotografi sunulan bir AFM
cihaziiNANOMAGNETICS INS., hpAFM, Tirkiye) kullanilarak, normal kosullar
altinda 10 um?’lik alan taranarak elde edildi. Filmlerin topografik analizleri ise firmanin

gelistirdigi “NMI Image Analyzer 1.4” yazilimu ile gerceklestirildi.

W

Sekil 3.26: AFM nin bir fotografi.
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3.4.6 Titresimli Numune Manyetometresi

En uygun cevirimiyle titresimli numune manyetometresi (Vibrating Sample
Magnetometer, VSM); sicaklik, zaman ve manyetik alanin bir fonksiyonu olarak
malzemelerin manyetik 6zelliklerini belirlemek ve yorumlamak i¢in kullanilir. Sekil
3.27°de sematik goriinimii olan VSM; sabit frekansta titresim yapacak sekilde diizgiin
bir manyetik alan igerisine yerlestirilen 6rnek iizerinden gecen manyetik akinin degisimi
sonucu bu numunenin g¢evresinde bulunan algilayic1 bobinler {izerinde indiiklenen
gerilimin  Ol¢lilmesi araciligiyla numunenin manyetizasyon degerini belirleme
prensibine dayanir. Bobinler {izerindeki gerilim manyetik alan iginde titresen
numunenin manyetizasyon degeriyle ilgilidir. Bu analiz ile manyetik malzemeler i¢in
karakteristik histeresis egrisi elde edilir. Faraday yasasina gore algilayici bobin i¢indeki
indiiklenen gerilimin biiyiikliigii yine bobin i¢indeki manyetik akinin degisim hiziyla
orantilidir [1, 35, 40]. Bu gerilim manyetizasyonun bir fonksiyonudur ve VSM sistemi
icinde analog-dijital dondstiiriicii (ADC) isleminden gegirilerek kontrol ve kayit igin
kullanilan bir bilgisayara gonderilir. Elde edilen veriler cizdirilerek histeresis egri

grafigine ulagilir.

o _ >
Titresim [
Kaynag! <

Numune

Tutucu ve

Numune

Bafikeair Lniersity

DC '\A/I\?anr?/etik Kontrol
ADC, DAC

Cekirdekleri ( ve )

ve Bobinler Goruntileme
Bilgisayari

Algilayici
Bobinler

Sekil 3.27: VSM’in sematik gdsterimi.
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Bu yontemde malzemenin manyetizasyon egrisini en dogru sekilde elde etmek
icin bilinen bir deger {lizerinden referans alinarak kalibrasyon yapilmasi gereklidir. Bu
calismada da kalibrasyon, boyutlari ve manyetik degerleri bilinen Nikel bir numune

kullanilarak yapilda.

Tiim maddeler manyetik alan i¢inde diyamanyetik alinganlik gdsterir. Bu
sebeple numune tutucu, yapiskan bant gibi diyamanyetik malzemelerden gelen
diyamanyetik katki da arka plan manyetizasyon egrisine katilmalidir. Boylelikle
yalnizca numunenin histeresis egrileri elde edilmis olur. Numune bir holder araciligiyla
manyetik alan i¢inde en uygun pozisyon belirlenerek tutulacagindan en dogru
manyetizasyon egrisini elde etmek igin sistem numune disinda tiim parametreler
saglanarak arka plan manyetizasyon egrisi belirlendi. Bu islemler sonrasinda yapilan
numune dl¢imiinden dnceki degerler ¢gikarilarak Ni elementinin manyetizasyonuna gore
bu sistem ile yapilan ol¢iimler giivenilir ve yalnizca filmlerden kaynakli veriler

durumuna getirildi.

Bu calismada, sekil anizotropisinden kacinmak i¢in filmlerden 3 mm
yarigapinda kesilen diskler VSM analizinde numune olarak kullanildi. Filmlerin
manyetik analizleri oda sicakliginda, + 20 kOe manyetik alan uygulanarak elde edildi.
Ancak Boliim 4’te sunulurken en anlasilir sekilde yeniden sinirlari belirlendi. Analizler
sirasinda manyetik alanin filmlerin yiizeyine uygulanis yoniinii dik ve paralel olarak
uygulanmasiyla yine dik ve paralel histeresis egrileri elde edilmistir. Bu caligsmasi
kapsaminda filmlerin manyetik analizleri Balikesir Universitesi Fen-Edebiyat Fakiiltesi,
Nanomanyetik Malzeme Olgiim Laboratuvarinda mevcut olan, duyarliligi 5x10° emu
olan VSM sistemi (ADE TECHNOLOGIES, DMS-EV9, ABD) kullanilarak yapildi.
Sekil 3.28 (a)’da kontrol iinitesi ve bilgisayari (b)’de elektromiknatis ve titrestiricinin

birer fotografi sunulmustur.
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(a) (b)

Sekil 3.28: VSM sisteminin genel gérunimd (a) Kontrol Bilgisayari ve
Kontrol Unitesi, (b) Titrestirici ve Elektromiknatis.

3.5 Fiziksel Buhar Biriktirme Sisteminin Gelistirilmesi

Deneysel tretimlerin gerceklestirildigi Fiziksel Buhar Biriktirme Sisteminin
anlatildigi BOlUm 2.7°de bahsi gegtigi lizere bu sistemin en 6nemli avantajlarindan biri
ise gelistirilmeye agik olmasidir. Bu béliimde, bu ¢alisma siirecinde gereksinim duyulan
ihtiyaglar dogrultusunda c¢oziimleriyle birlikte sistemin gelistirilme faaliyetleri

sunulmustur.

3.5.1 Vakumun lyilestirilmesi

Vakum odast 22 mm kalinliginda paslanmaz g¢elik kullanilarak tiretilmis olup
silindirik bigimde 36 litre hacme sahip olmasi ve lizerinde diger cihazlarin da bulunmasi
sebebiyle oldukc¢a agir bir sistem bilesenidir. Bu sebeple yalnizca agilabilen Ust kapak
ki bu da bir diferansiyel palanga sistemi olan bir ceraskal ving yardimiyla
saglanmaktadir. Ving ile kaldirilan kapak t¢ boyutta hareket edebilmektedir. Bu durum
iist kapak ile vakum odasinin ana govdesi arasinda bulunan sizdirmazlik contasinin
kapaklar ile temas eden yiizeyinin her seferinde degismesine sebep olmakta olup
dolayisiyla vakum siireci de arttirmaktaydi. Sorunun ¢6ziimii igin iist kapak iizerinde

bulunan baglant1 saglamak amaciyla somunlar i¢in birakilan 20.3 mm ¢apindaki delikler
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igin 70 um toleransh Sekil 3.29°da teknik resmi sunulan par¢anin tasarimi ve imalati
gergeklestirildi. Uretilen bu kilavuz pimlerinden yalnmizca ii¢ tanesinin montaji, iist
kapagin hareketini diisey eksende rahatlikla hareketi saglanacak sekilde ancak yatay
eksenlerde iki yonde = 70 um sapma olacak sekilde sinirlandirdi. Boylelikle vakum
odasmin kapagimin acilip kapatilmasi sirasinda; gévde ile iist kapak hareketi 70 pm
sapma hassasiyetiyle, yalnizca dikey eksende dogrusallastirilarak her seferinde ayni
yere denk gelmesi saglandi. Bu tekrarin dogrulanmasi sayesinde vakum suresi igin

yaklagik 50 % kadar avantaj saglandig1 bulundu.
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Sekil 3.29: Yeni kilavuz parcanin teknik ¢izimi.

3.5.2 Magnetrona Uyumlu Yeni Bir Hedef Tutucu Tasarimi

Daha Once Bolim 3.3’te anlatilan, istenmeyen ark olusumu; magnetron ile
kaynak malzeme arasinda bosluk kalmasi durumunda yasanan bir durumdur. Ayni
bolim icinde Resim 3.17°de de goriildiigii gibi magnetronun yiizeyi pliriizsiiz ve temiz

olmali, magnetron ylizeyinde ark sonucu ya da bagka bir sebeple olusabilecek kirliligin
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mutlaka tamamen temizlenmesi gereklidir. Ancak yapilan temizlik; magnetronun
ylizeyinden kontrollii olarak acilmis kaynak malzeme yuvasinin kalinligini olmasi
gereken 0.5 mm den daha fazla degerlere tasimaktadir. Zaman i¢inde 0.6 mm seviyesine
ulastiginda hedef tutucunun altinda sabitlenmesi istenen 0.6 mm’den daha kii¢iik kaynak
malzeme istenildigi gibi sabitlenemez. Bunun yani sira rahat bir sekilde hareket eder
hale gelmektedir. Bu gibi durumlarda plazma olusturulmamalidir. Ciinkii kaynagin sabit
olmamast durumunda ark olusmasi kac¢inilmazdir. Olusan ark magnetrona daha fazla
zarar verecek, daha fazla zarar géren magnetron daha fazla ark olugsmasina sebep
olacaktir. Bu durumu 6nlemek i¢in Sekil 3.30°da solda teknik ¢izimi goriilen B hatti
boyunca dik kesiti sagda verilen hedef malzeme tutucu yeniden tasarlandi. Bu yeni
tasarrmin en Onemli noktasi, hedefe temas eden i¢ kisimda 1 mm’lik c¢ikinti
olusturularak magnetron ylizeyine hedef malzemenin tam olarak sabitlenmesi basariyla

gerceklestirildi.
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Sekil 3.30: Yeni kaynak malzeme tutucu parganin teknik ¢izimi.

3.5.3 Déner Alt tabaka Otomatik Devir Olgim Unitesinin Gelistirilmesi

A. Problemin Tanimi

Bu ¢alisma kapsaminda filmlerin deneysel iiretimi i¢in kullanilan fiziksel buhar
biriktirme sisteminin doner alt tabaka sistemi kullanilirken alt tabaka dondiirme hiz1 bir

doner kontrol anahtari aracilifiyla farkli gerilim uygulanarak yapilmaktaydi. Ayrica
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birim zamanda kag tur attig1 deney yapan arastirmaci tarafindan bir kronometreye, bir
doénen mil tizerine koydugu isarete bakarak bir tur zamani belirlenmekteydi. Bu tur

zamanindan da devir hesaplanmakta ve not edilmekteydi.

B. Problemin C6zUmu

Gelisen teknoloji ile birlikte son yillarda mikro denetleyiciler, fiziksel
niceliklerin Ol¢iilmesi ve dl¢iilen degerler tizerinde farkli mantiksal ve sayisal islemlerin
yapilabilmesini  kolaylastiran elektronik araglar olarak yaygin bir sekilde
kullanilmaktadir [64, 69]. Bu bélimde, daha 6nce ancak deneysel lretim yapan bilim
insan1 tarafinca yapilabilen, doner alt tabakanin birim zamandaki tur sayisini gozlerle
takip ederek not alma isini bir mikro denetleyici araciligiyla yapilarak arastirmaciya

zaman ve kolaylik kazandiracak gelistirmenin yapilma siireci anlatilacaktir.

C. Dakikadaki Devir Sayisi

Tekrar eden hareketlerin gergeklestigi durumlarda bu hareketin bir noktasi
baslangi¢ noktas1 kabul edilip tekrar ayn1 noktadan ger¢eklesen gecise kadar gecen bir
tam tur sistemin yenilenmesi olarak tanimlanir. Bir dakika igindeki yenilenme sayisi ise
devir (revolutions per minute, rpm) olarak ifade edilir. Bir sistemde baslangi¢ noktasinin
sayist bir turu farkli periyotlara bolmekte ve kesinligi arttirmaktadir. Bu amagla bir tur

on esit pargaya boliinerek daha kesin sonug hedeflendi.

D. Sistemde Devir Olciimi

Doner alt tabakanin hareket aktarimini saglayan mil 34 mm c¢apinda olup
temassiz Ol¢lim yapilabilmesi i¢in 151k kullanilacak sistemde elektronik mikro
denetleyici araciligiyla anlasilacak yiiksek ¢oziintirliiklii sinyallerin Uretilebilmesi icin
Ozel bir sinyal Uretim yansitici tasarlandi. Sekil 3.31°de goriildiigii gibi milinin etrafinda

goriilen teflon yansiticinin esit aralikli on bolgede isaret koyularak olusturuldu.
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Cevre=2xmx 17 mm

ao bo a1 b1 a2 b2az bz asbaas bs as bs a7 b7 as bs agbo

~20 mm

Doner Alt tabaka Alt tabaka
Hareket Aktarim Mili <

Sekil 3.31: Yeni silindirik sinyal Ureteci tasarimu.

Sekil 3.31°de goriilen tasarimda esit a ve b uzunluklari cinsinden her hangi bir

sinyal Gretim boélgesinin;
Sinyal Uretim Bolgesi = (a;+b;) (3.1

oldugu goriilmektedir. Dakikadaki devir, rpm ifadesinin bir dakikadaki
yenilenme sayis1 olmasi, bir yenilenmenin de tam bir tur olmast goz 6niine alindiginda
bir dakikada bir turun onda biri hassasiyetle 6l¢iim yapilmasinin miimkin héle gelmesi
Oongorildii. Ancak burada isaretleyici olarak kullanilan a ve b bolgelerinin de milin
¢evresinde yer kaplamasi; her hangi bir mikro islemcinin bu islemi yaparken bir miktar
zaman kaybetmesi, sayacin her sinyal iiretiminde ayn1 derecede bir gecikme durumuna
sebep olmaktadir. Bu gecikme piyasada ticari olarak edinilebilecek cihazlarda da bir
problemdir. Bu sebeple diisiik hizlarda yapilan 6l¢limlerin giivenilir olmadig: Ureticiler
tarafindan vurgulanmaktadir. Bu bolgelerin aktarim mili tizerinde kapladigi toplam

uzunlugun onda bir hassasiyetle yapilacak bir 6lgim igin bir turun:

Cevre = z (a;+b) (n=10) (3.2)
i=0

ona bolindigi gorulmektedir. Bu durumda esit a ve b bdlgelerinin isaretlemede

kullanilacagi g6z oniinde bulundurularak her hangi bir i degeri igin:
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NK = 3.3
a; + bi

gecikmenin de Esitlik 3.3’te goriildiigii gibi sabit Nadir Kaplan, NK kadar oldugu
gorulmektedir. Bu oran her bir bolge igin hesaplanarak sayacin tuttugu zamanin NK
sabiti ile carpimi hesaba katilirsa diisiikk hizlarda 6l¢lim yapilmasina izin vermeyen
6l¢iim gecikmesi sorunu asilarak yasanan gecikme probleminin ¢6ziimii saglandi. Bu
sayede diisikk hizlarda da devir oOlglimii basariyla yapilabildi. Bu ¢oziimiin, farkli
caplardaki hareket millerinde de yapilan denemelerde Glglimiin ¢ok diisiik donme
hizlarinda da ylksek hassasiyetle basarili oldugu dogrulandi.

Bu amagla, Sekil 3.32’de goriilen Balikesir Universitesi, Fen Edebiyat Fakiiltesi,
Nanomanyetik Malzeme Uretim Laboratuvarinda bulunan Fiziksel Buhar Biriktirme
Sistemi iizerine temassiz, sistem standardini etkilemeden ¢alisabilecek veri alma olanagi
saglayan uygun bir kizilotesi algilayici aparat ve DOner Alt tabaka Otomatik Devir
Gorintileyici tasarlanarak tiretimi gergeklestirildi. Ayrica, bu sistemi ¢alistirmak i¢in

bir algoritma gelistirilerek program kodlart da olusturuldu.

Sekil 3.32: Doner alt tabaka otomatik devir 6lguim sistemi..
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Gelistirilen yazilim mikro kontrolcliye yiiklendikten ve gerekli testler
yapildiktan sonra cihaz ilizerine montaji yapilan Doner Alt tabaka Otomatik Devir

Olgiim Siteminin algilayici aparati cihaz iizerinde gériiniimii Sekil 3.33’te sunulmustur.

Alt tabakay:
b Donduren

DC;, Elektrik
Motoru

Sekil 3.33: Doner alt tabaka otomatik 6l¢iim sistemi algilayici aparati.

Tim bu kaideyi sabit tutan poliakrilik malzemeden lazer ile kesilerek
hazirlanmis olan tasarimin bilgisayar destekli kesim taslagi ise Sekil 3.34’te

sunulmustur.

Sekil 3.34: Algilayict aparat sabitleme kaidesi bilgisayar destekli kesim
taslagi.

69



Sonraki asamada, kizil 6tesi 151k yayan diyot (Infrared Light Emiting Diode,
IRLED) bir kaynak ve yansiyan 15181 foto diyot araciligiyla temassiz sekilde elektronik
olarak okunan sinyallerin bir mikro denetleyici Uzerinde degerlendirilmesi amactyla iki
isaret arasindaki siireyi sayarak belirleyip, bir dakikada ka¢ tur oldugunu hesaplayarak

bir gorlntlleyiciye aktaran bir algoritma gelistirildi.

Temassiz kizil6tesi sensor aracihigiyla veriler elde edildi. Elde edilen bu veriler
ADC algoritmasindan gegirilerek arastirmaci tarafindan rahatga anlasilabilir dijital
verilere dontistiiriildi. EK A’da C# dilinde yazilmis agik kaynak kodlari ile “Microchip”
marka “AtmelATmegal6U2” mikro kontrolcii programlanarak 3.2 ing’lik ince film
transistor sivi kristal ekran (Thin Film Transistor Liquid-Crystal Display, TFTLCD)
uzerinden bu dijital verilerin ger¢ek zamanli olarak goriintiilenmesi saglandi. Sekil
3.35’te goriildiigi tizere, Sekil 3.33’te sunulan aparat tizerindeki IRLED sensor ile elde
edilen verilerin arastirmacinin kolayca anlayabilecegi sekilde, degerleri lzerindeki
renkli TFTLCD aracihigiyla gosteren Alt tabaka Otomatik Devir Goriintileyici

Unitesinin ¢alisma anindan bir fotografi sunulmustur.

Balikesir University
Department of Phyeics

| yene rmnerte weeerss | Y ROTATION
- L Physical VYapour Bystems|, 7 SUBSTRATE

Revolutions Par MNinute
CRPM)

RPM
" MONITOR

Balikesir University, Physics Department
Laboratuaries of Nano-Magnetic Material Production
Physical Vapour Systems

Sekil 3.35: Doner Alt tabaka Otomatik Devir Olgiim Sistemi Goriintileyici
Unitesi ¢alisma anindan bir fotograf.
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4. BULGULAR VE TARTISMA

Bu ¢aligma kapsaminda farkli iki alasim kaynak (AISI 202 ve AISI 304)
kullanilarak tiretim parametrelerinden en 6nemli olan biriktirme hizi ve doner alt tabaka
hiz1 degistirilerek diger tiim iiretim parametreleri sabitlenmis; tim Uretim sirecinde
inert gaz akisi ise 40 sccm degerinde sabit tutulmustur. Oda sicakliginda, esnek ticari
polimer amorf asetat alt tabaka iizerine, 50 nm kalinlikta toplamda dort seri ince film
elde edilmistir. Ince filmlerin deneysel tretimlerinde Bolim 3.3’te anlatilan adimlar
uygulandi. Yapilan tiretimler sirasinda takip edilen bazi veriler bahsi gegen bu bélimde

daha once sunulmustur.

ik seride, AISI 202 kaynak malzeme kullanilarak; {iretim parametrelerinden
biriktirme hiz1 0.04 nm/s degerinden baglayarak, 0.12 nm/s degerine kadar 0.02 nm/s
araliklarla arttirilarak farkli biriktirme hizlarinda bes adet alasim filmin deneysel {iretimi

yapilmis olup bir seri film elde edildi.

Ikinci seride, benzer sekilde AlISI 202 kaynak malzeme kullanilarak 0.12 nm/s
birikme oraninda; iiretim parametrelerinden doner alt tabaka hizi 0 rpm degerinden 45
rpm degerine kadar 15 rpm araliklarla arttirilarak doner alt tabakanin farkli hizlarinda

dort adet alasim filmin tiretimi yapilmis olup bir baska seri elde edildi.

Uclincii  seride, AISI 304 kaynak malzeme kullanilarak; iiretim
parametrelerinden biriktirme hizi 0.04 nm/s degerinden baslayarak, 0.12 nm/s degerine
kadar 0.02 nm/s araliklarla arttirilarak farkli biriktirme hizlarinda beg adet alagim filmin

uretimleri yapilmis olup bir seri daha film elde edildi.

Dordiincii seride, benzer sekilde AISI 304 kaynak malzeme kullanilarak 0.12
nm/s birikme oraninda; tiretim parametrelerinden doner alt tabaka hizi 0 rpm degerinden
45 rpm degerine kadar 15 rpm araliklarla arttirilarak doner alt tabakanin farkli hizlarinda

dort adet alasim filmin tiretimi yapilmis olup son seri elde edildi.
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Baylelikle filmlerin Gretimleri tamamlanarak kendi icinde ve daha o6nceki
calismalarla karsilastirmalarin yapilabilmesi i¢in elementel, yapisal, ylizey ve manyetik

analizleri gerceklestirildi.

Bu béliimde, ¢alisma kapsaminda kullanilan kaynak malzemeler ve (retilen
alasim ince filmlerin analiz sonuglari sunulup daha ©nce yapilan ¢alismalarla

karsilastirarak yapilan tartisma ve ¢ikarimlar yer almaktadir.

4.1 Alasim Kaynak Malzemelerin Elementel Analizleri

Bu c¢aligma kapsaminda piiskiirtme teknigi tek bir DC magnetron kaynagi
kullanilarak uygulandi. Bu durumda, filmlerin iiretilmesi bu tek magnetron iizerine
ticari olarak edinilen kaynak malzemeler yerlestirilerek gerceklestirilmis olup deneysel
iiretim sonunda yapilan igerik analizleriyle de ayrica karsilastirildi. Ticari olarak
kullanilan AISI 202 ve AISI 304 ostenitik paslanmaz celik disklerin; Balikesir
Universitesi, Temel Bilimler Arastirma Merkezi (BUTAM)’da bir ICP-AES cihaz
(Perkin-Elmer, OPTIMA 7300 DV, ABD) ile yapilan analiz sonucu elde edilen atomik

i¢erikleri Tablo 4.1°de sunulmustur.

Tablo 4.1: Ticari edinilen kaynak malzemelerin atomik icerikleri.

Kaynak |Demir (Fe)|Krom (Cr)|Mangan (Mn)|Nikel (Ni)| Diger Elementler

Malzeme| (at.) % (at.) % (at.) % (at.) % (at.) %
AISI 202 76.91 12.12 10.02 0.95 *1.81
AISI 304 76.83 14.84 1.16 7.17 **0.44

* AISI 202 malzeme igindeki diger elementlerin oranlari; % 0.10 Vanadyum
(V), % 0.14 Kobalt (Co) ve % 1.57 Bakir (Cu) bulunmaktadir.

** AISI 304 malzeme igindeki diger elementlerin oranlari; % 0.02 Kadmiyum
(Cd), % 0.09 Vanadyum (V), % 0.25 Kobalt (Co) ve % 0.08 Bakir (Cu)
bulunmaktadir.

Kaynak malzeme igerigi Tablo 4.1°de sunulmus olup filmlerin EDX
analizlerinde aragtirilan elementlerle dogru sekilde karsilastirmak amaciyla ilerleyen
boliimlerde ilgili tablodaki sunulan filmlere gore kaynak malzemenin de igerigi Tablo

4.2, Tablo 4.3, Tablo 4.4 ve Tablo 4.5’in de sonuna eklenmistir.
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4.2 ince Filmlerin Elementel Analizleri

Bu baglik altinda filmlerin elementel, yapisal, yiizey ve manyetik analiz
sonuglar1 sunularak, serilerin kendi i¢lerinde ve daha Once yapilan c¢aligsmalarla

karsilastirilmasi yapilarak tartisilacaktir.

Tim filmlerin elementel igerik analizleri EDX analizi ile belirlendi. Bu ¢alisma
kapsaminda AISI 202 kaynak kullanilarak iiretilen filmlerin EDX analizlerinde alagim
kompozisyonlarindaki 6nemli orana sahip olan Fe, Cr ve Mn elementleri arastirilmistir.
Benzer sekilde AISI 304 kaynak kullanilarak elde edilen filmlerin analizlerinde alagim

icinde en 6nemli orana sahip olan Fe, Cr ve Ni elementleri arastirilmistir.
4.2.1 FeCrMn Ince Filmlerin Elementel Analizleri

4.2.1.1 Farkh Biriktirme Hizlarimin Etkileri

Elementel icerik tayini icin yapilan EDX analizine gore filmlerin igeriklerini
olusturan atomik Demir, Krom ve Mangan igerikleri Tablo 4.2°de sunulmaktadir. Analiz
sonuglarma gore, biriktirme hizinin artistyla atomik Demir igerikleri % 72.19’dan %
74.15 oranina yiikseldigi bulundu. Diger taraftan, atomik Krom igerigi % 14.92 ile %
15.85 araliginda ve aymi zamanda atomik Mangan igerigi ise % 10.93 ile % 12.75

degerleri arasindayda.

Tablo 4.2’deki veriler degerlendirildiginde; farkli biriktirme hizlarinda filmlerin
Demir igeriginin artigina paralel sekilde filmlerin igerigini olusturan Krom ve Mangan
igeriginin toplaminin ise azaldig1 goriilmektedir. Bu sonuglar daha dnce piiskiirtme
teknigiyle AISI 430 malzemeden Gretilen filmlerin farkli biriktirme hizlarinin yapisal
ve manyetik oOzellikler zerine etkilerinin incelendigi ¢alismadaki [42] sonuclar ile
uyum iginde ve diger benzer ¢alismalarda [19, 54] da vurgulandigi gibi elementin
buharlagsma enerjisiyle baglantili olarak biriktirme hizinin artisiyla arttigi bulunmustur.
Ancak Demir orani1 kaynaga gore diisiiktiir. Bu durumun muhtemel sebebinin puskirtme
teknigiyle 0retilen FeCrMn ince filmlerin biriktirme hizindaki artisin filmlerin
elementel birlesimindeki Demir Atomu’nun buharlagsma enerjisinin diger elementlere
gore oldukga yiiksek olmasi sebebiyle kaynak yiizeyinden kopup alt tabaka ylzeyine
ulagabilmesi i¢in alagimi olusturan diger atomlardan daha fazla momentum ihtiyacinin

olmasidir. Biriktirme hizini belirlerken bu oranin arttirilmasi, uygulanan giicin de
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arttirtlmasini gerektirir. Bunun bir sonucu olarak kaynak ylizeyine carpan inert gaz
argon iyonlari ile ylizeydeki parcaciklara aktarilan momentumun artmasiyla ihtiyag
duyulan momentumun karsilanmasi sayesinde daha fazla atom sokulir. Boylelikle daha
fazla gucle yiizeyden koparilan Demir atomlar1 alt tabaka ylizeyine daha etkili bir
sekilde ulasabilmektedirler. Diger taraftan bu sonuglara gore Krom ve Mangan
atomlarinin ise biriktirme hizinin degisiminden ¢ok fazla etkilenmeden rahatca alt

tabaka yiizeyine ulasabildigi sonucuna varilabilir.

4.2.1.2 Farkh Doner Alt Tabaka Hizlarinin Etkileri

Elementel igerik tayini i¢in yapilan EDX analizinden elde edilen filmlerin

atomik Demir, Krom ve Mangan igerikleri Tablo 4.3’te sunulmaktadir.

Tablo 4.2: Farkli biriktirme hizlarindaki FeCrMn filmlerinin elementel analiz
verileri.

Biriktirme Hiz1 Atomik Film icerigi (at.) %

Film

(nm/s) Demir Krom Mangan
0.04 72.19 15.85 11.96
c 0.06 72.28 14.97 12.75
g 0.08 73.30 15.36 11.34
e 0.10 73.65 15.03 11.32
0.12 74.15 14.92 10.93
*AlSI 202 76.91 12.12 10.02

* Kaynakta Boliim 4.1°de detayl sekilde verildigi gibi farkli elementler de bulunmaktadir.

Analiz sonuglarina gore, ikinci seride; alt tabakanin devir hizinin artisiyla atomik
Demir igerikleri % 70.32’den % 73.30’a kadar arttig1 ve atomik Mangan iceriginin ise
% 13.96°dan % 11.33’¢ kadar azaldigi bulunmustur. Ancak diger taraftan, Krom igerigi
ise % 16.32 ile % 15.37 arasinda bulundu. Bu veriler incelendiginde; doner alt tabakanin
devrinin aritistyla atomik Demir igerigi artmaktadir. Buna ek olarak filmlerin atomik
Krom igeriginin dar bir aralikta donme durumunda artis sergiledigi ancak devirin
artigiyla azaldig1 ve ayn1 zamanda Mangan igeriginin de bir noktada degerini korusa da
genel anlamda azalan yonde oldugu goriilmektedir. Alt tabakanin dénme hizinin
artistyla atomik Demir igeriginin artis1 ve atomik Krom igeriginin azalis1 daha dnce

piskiirtme teknigiyle yapilan AISI 430 kullanilarak piiskiirtiilen filmlerde doner alt
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tabaka hizlarinin yapisal ve manyetik oOzellikler tizerine etkilerinin incelendigi

calismadaki [42] sonuglardan farklidir.

Bu ikinci seride filmlerin deneysel Uretimleri alt tabaka kendi ekseni etrafinda
farkli donme hizlarinda dénmekteyken gergeklestirildi. Bir elementin kohezyon
kuvveti buharlasma enerjisi ile paralellik gostermektedir [31, 46, 49]. Bu kapsamda,

film igerigindeki atomik orani en yliksek olan Demir elementinin buharlagma enerjisi

Tablo 4.3: Farkli doner alt tabaka hizlarinda tretilen FeCrMn filmlerin
elementel analiz verileri.

Doner Alt *Atomik Film Icerigi (at.) %
Film Tabaka Hizi :
(rpm) Demir Krom Mangan

0 70.32 15.74 13.94
§ 15 +0.2 71.30 16.33 12.37
2 30 £0.3 71.78 15.89 12.33
45 +04 73.30 15.37 11.33
AISI 202 76.91 12.12 10.02

* Kaynakta Bolim 4.1’de detayl sekilde verildigi gibi farkli elementler de bulunmaktadir.

de en yiiksektir. Bu durumda, filmlerin icinde esas element olan ve alt tabakanin farkli
hizlarda donmesi sirasinda kohezyon kuvveti yiiksek olan Demir elementinin Uretilen
filmlerde daha fazla birikmesinin en muhtemel sebebi budur. Daha diisiik buharlasma
enerjisine sahip Krom elementinin dénme hizi arttik¢a filmlerin icerigindeki atomik
oraninin azalmasimin da agiklamasi aymi sekilde olacaktir. Tablo 4.3’te de
goriilebilecegi gibi film igeriginde buharlasma enerjisi en diisiik olan Mangan igerigi
15 ve 30 rpm hizinda dénerken degismeden kalmistir. Bunun en muhtemel agiklamasi
buharlagma enerjisinin diisiik olmas1 sebebiyle film igerigindeki oraninin alt tabakanin

donme hizinin degisiminden nispeten pek etkilenmemis olmasidir.
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4.2.2 FeCrNi Ince Filmlerin Elementel Icerik Analizleri

4.2.2.1 Farkh Biriktirme Hizlarimin Etkileri

Elementel icerik tayini i¢in yapilan EDX analizlerinden elde edilen filmlerin
igeriklerini olusturan atomik Demir, Krom ve Nikel icerikleri Tablo 4.4’te

sunulmaktadir.

Yapilan EDX analizi sonuglarina gore, biriktirme hizlarinin 0.04 nm/s’den 0.12
nm/s artisiyla; atomik Demir icerikleri % 69.91’den % 71.56’ya, atomik Nikel icerigi
de yine % 11.82’den % 12.23’e kadar arttig1 bulundu. Diger taraftan atomik Krom
icerigi ise % 18.26°dan % 16.21°¢ azaldig1 bulundu.

Tablo 4.4: Farkli biriktirme Hizlarindaki FeCrNi filmlerinin elementel analiz
verileri.

Biriktirme Hiz *Atomik Film I¢erigi (at.) %

Film

(nm/s) Demir Krom Nikel

0.04 69.91 18.26 11.82

—_ 0.06 70.16 17.95 11.88

% 0.08 69.71 17.67 12.61

i 0.10 71.07 16.82 12.10
0.12 71.56 16.21 12.22

AIlSI 304 76.83 14.84 71.17

* Kaynakta Bolim 4.1’de detayh sekilde verildigi gibi farkli elementler de bulunmaktadir.

Tablo 4.4’te sunulan veriler incelendiginde farkli biriktirme hizlarinda filmlerde
atomik Demir ve Nikel igerigi atarken atomik Krom igeriginin ise azaldigi
gorlilmektedir. Bu sonuclar daha 6nce piiskiirtme teknigiyle yapilan farkli biriktirme
hizlariin incelendigi ¢alismadaki [42] sonuglar ile uyum i¢inde bulunmustur. Ancak
AISI 202 den iiretilen filmlerde oldugu gibi atomik Demir oran1 kaynaga gore diisiik
kalmustir. Bu durumun sebebinin de birinci seride incelenen FeCrMn filmlerindeki gibi
oldugu diisiiniilebilir. Benzer sekilde FeCrNi filminde de igerigi olusturan elementlerin
kaynaktan koparildiktan sonra alt tabakaya daha etkili bir sekilde ulagmasi yine bu

elementlerin buharlagsma enerjilerine bagh sekilde gerceklesmistir.
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4.2.2.2 Farkli Doner Alt Tabaka Hizlarinin EtKileri

Elementel igerik tayini i¢in yapilan EDX analizi sonuglarina gore, 0, 15, 30 ve
45 rpm dénme hizlarinda atomik Demir icerikleri sirasiyla % 63.48, %69.61, % 70.40
ve % 69.86 degerlerde doner alt tabaka hizina paralel olarak arttigi bulundu. Bu
sonuglara ek olarak, filmlerin igerigindeki atomik Krom igerigi sirasiyla % 22.57, %
17.68, % 17.09 ve % 16.84 degerlerde ve atomik Nikel icerigi de yine sirastyla % 13.95,
% 12.71, % 12.51 ve % 13.30 degerlerinde oldugu bulundu. Yapilan EDX analizine
gore filmlerin bilesenini olusturan atomik Demir, Krom ve Nikel igerikleri Tablo 4.5°te

sunulmaktadir.

Tablo 4.5: Farkli doner alt tabaka hizlarinda tretilen FeCrNi filmlerinin
elementel analiz verileri.

i Déner Alt Tabaka Hizi *Atomik Film Icerigi (at.) %
(rpm) Demir Krom Nikel
0 63.48 22.56 13.95
z 15 +0.1 69.61 17.67 12.71
E 30 0.2 70.40 17.08 1251
45 +0.3 69.86 16.83 13.30
AISI 304 76.83 14.84 7.17

* Kaynakta Boliim 4.1°de detayl sekilde verildigi gibi farkli elementler de bulunmaktadir.

Tablo 4.5’te sunulan veriler degerlendirildiginde farkli biriktirme hizlarinin
etkilerinin arastirildigi film serisindeki sonuglara benzer sekilde doner alt tabakanin
farkli hizlarinda da atomik Demir igeriginin artigina bagl bir sekilde filmlerin Krom
iceriginin siirekli azaldig1 ve Nikel igeriginin Demir igeriginin artisinda azaldigi ve
azaliginda ise arttig1 goriilmektedir. Genel olarak bakildiginda, toplam Demir ve Nikel
icerigi surekli artarken Krom icerigi siirekli azalmaktadir. Bu sonuglar daha once
piskiirtme teknigiyle yapilan doner alt tabaka hizlarinin etkilerinin incelendigi
calismalardaki [42] sonuglar ile uyum igindedir. Bu durumda kohezyon kuvvetinin
etkisi daha iyi gdzlenmistir. Bu ince filmlerde elementlerin atomik igeriklerinin oranlari

yine bu filmi olusturan elementlerin kohezyon kuvvetlerine bagl sekillenmistir.
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4.3 Ince Filmlerin Yapisal Analizleri

Tim filmlerin yapisal analizleri XRD analizi ile belirlenmistir. Bu ¢alisma

kapsaminda elde edilen dort serinin analiz sonuglar1 bu baglik altinda agiklanmustir.
4.3.1 FeCrMn Ince Filmlerinin Yapisal Analizleri

4.3.1.1 Farkh Biriktirme Hizlarimin Etkileri

FeCrMn ince filmlerin farkli biriktirme hizlarinin etkilerinin arastirildig: serinin
XRD desenleri ¢izdirilmis ve Sekil 4.1°de sunulmustur. Kaynak olarak kullanilan ticari
AISI 202 paslanmaz celik manyetik olmayan Ostenitik yapida Uretilmektedir [70].
Ayrica Ostenitik yap1 cisim merkezli kiibik yapiya sahip olup genelde (110) diizlemine
ait 20 = 42.7°°de en siddetli pik gostermektedir. Ancak ince filmlerin XRD
desenlerindeki pikler 6nceki yapilan ¢aligmalarla [70-71] karsilastirildiginda elde edilen
FeCrMn filmlerin vicut merkezli tetragonal (bct) yapiya sahip olduklar1 gériilmiistiir.
Vakum altinda piiskiirtme tekniginin bu Ostenitik yapmin martensitik yapiya
doniistimiinii bir sekilde tetikledigi bilinmektedir [29]. Sekil 4.1°de goriildiigii gibi XRD
desenleri, bct (110) diizlemine ait (martensitik yap1) siddeti en yiiksek pik 20 ~ 44.8° (+
0,1°)’de ortaya ¢iktigi ve biriktirme hizinin artisiyla siddetlerinin de arttigi
gortlmektedir. 0.04 ve 0.06 nm/s biriktirme hizlarinda 26 =~ 42.7°(x 0.1°)’de gdrilen
bcc (110) duzlemi (Ostenitik yapi) biriktirme hizinin artistyla kaybolmustur. Tim
filmlerde 20 ~ 52.6° (£ 0.1°)’de goérulen bct (200) dizlemine ait diger pik yiiksekligi
hafifce artmistir. Bunun muhtemel sebebi filmlerdeki bu diizlemdeki kristal yapinin film
igindeki hacminin degismemesi olabilir. Ayrica benzer sekilde 26 = 78.2° (£ 0.1°)’de
gorilen bct (220) dizleminde buytyen Kkristallerin, biriktirme hizinin artisindan

nispeten daha az etkilendigi gorulmektedir.

78



Jr : bee (110) dstenitik (v - FeCrMn)
¥ : bet (110) martensitik (¢' - FeCrMn)
+ : bet (200) martensitik (¢’ - FeCrMn)
v + + bet (220) martensitik (¢’ - FeCrMn)
¢
| 0.12 nm/s "
= «j\ I 0.10 nm/s *
2 ' “
= N 0.08 nm/s )
‘”J\ i *
L 0.06 nm/s )
¢+ *
"J\ ) 0.04 nm/s ﬂ
alt tabaka

30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 2
20 (derece)

Sekil 4.1: Farkli biriktirme hizlarinda FeCrMn filmlerinin ve alt tabakanin
XRD desenleri.

XRD ile elde edilen verilerden ileri yapisal parametreler de hesaplandi. Tanecik
boyutlari ise 0.04, 0.06, 0.08, 0.10 ve 0.12 nm/s biriktirme hizlarinda sirasiyla 3.4, 4.1,
4.7, 5.5 ve 7.4 nm olarak hesaplandi. Biriktirme hizinin 0.04 nm/s’den 0.12 nm/s’ye
artistyla (110) icin diizlemler arasi1 mesafeler Bragg Yasast [45] kullanarak
hesaplandiginda dmin) = 0.2063 nm ile dmax) = 0.2065 nm arasinda oldugu bulundu.
Orgii sabitleri a ise bct(110) pikinin pozisyonundan Scherrer formiilii kullanilarak ~
0.2919 £+ 0.0001 nm civarinda hesaplandi. Hesaplanan bu degerler bulk Fe (are =0.2866
nm) ve Cr (acr=0.2979 nm) arasinda ve Mn (amn=0.8912 nm) degerinden ise oldukga
kicuktir [45]. Bunun muhtemel sebebi alagimin igindeki Mangan oraninin oldukca

kiigiik olmasidir.

Biriktirme hizinin artisiyla birlikte FeCrMn filmlerin tanecik boyutlar1 da
artmaktadir. Elde edilen bu sonuglar daha 6nce yapilan FeCrMn paslanmaz celiklerin
martensitik dontisiimiinde gerilimin etkilerinin arastirildigi ¢alisma [71] ile uyum

icerisindedir.
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4.3.1.2 Farkli Doner Alt Tabaka Hizlarinin EtKileri

Bir 6nceki seride farkli biriktirme hizlarindaki filmlere benzer sekilde doner alt
tabakanin farkli hizinin arastirildigi bu seride FeCrMn ince filmlerin; XRD
sonuglarindaki piklerden alasimin birinci seride de oldugu gibi ayn1 faza sahip olduklari
anlasiimaktadir. Ince filmlerin 20 =~ 44.8° (+ 0.1°) ‘de martensitik bct (110) diizlemine
ait siddeti en yuksek pike sahip oldugu Sekil 4.2°de goriilmektedir. Ayrica 20 =~ 52.6°
(x 0.1°)’de ve 20 = 78.1° (£ 0.1°)’de bct (200) ve bct (220) dizlemlerine ait iki ayri
fazin daha olustugu ve alt tabakanin dénme hizinin artisiyla tiim piklerin siddetlerinin
yukseldikleri gortulmektedir. Bu sonuglardan donme hizinin artisiyla bir sekilde
martensitik doniistimiin daha da etkili oldugu sonucuna varilabilir. Bildigimiz kadariyla
bu durum esnek polimer alt tabakalar tzerine tek bir AISI 202 malzeme kullanilarak
puiskiirtme teknigiyle nano boyutlu iiretilen FeCrMn filmlerde ilk kez karsilagiimistir.

Ancak daha 6nce yapilan ¢alisma [42] ile uyum icerisindedir.

¥ : bet (110) martensitik (¢' - FeCrMn)
v 4+ : bect (200) martensitik (¢' - FeCrMn)
= ¢ bet (220) martensitik (¢' - FeCrMn)

¢
45 rpm *
oot " . _‘_nr . W_L‘-
_J 30 rpm
——

Siddet (k.b.)

15 rpm

4
" I J 0 rpm

alt tabaka

30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80
20 (derece)

Sekil 4.2: Farkli doner alt tabaka hizlarinda FeCrMn filmlerinin ve alt
tabakanin XRD desenleri.
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Ayrica, biriktirme hizinin arastirildigi seride diisiik hizlarda ortaya ¢ikan film
icerigindeki Ostenitik fazdan kaynakli oldugu distiniilen piklerin bu seride

gorilmemesinin sebebi bu seride biriktirme hizinin 0.12 nm/s olarak sabitlenmesidir.

XRD analizinden elde edilen veriler kullanilarak ileri yapisal parametreler de
belirlendi. Doner alt tabakanin 0, 15, 30 ve 45 rpm hizlarinda (110) dizlemi i¢in Bragg
Yasasi [45] araciligiyla hesaplanan diizlemler arasi mesafeleri sirasiyla do) = 0.2061,
das) = 0.2062, d30) = 0.2063 ve dwus) = 0.2064 nm olarak bulundu. Filmlerin tanecik
boyutlari ise 0, 15, 30 ve 45 rpm hizlarinda sirasiyla to) = 6.9, tas) = 5.2, t@3o) = 4.9 ve
t@s) = 3.5 nm olarak hesaplandi. Orgii sabitleri ise sirasiyla aq) = 0.2915, a¢s) = 0.2916,
ao) = 0.2918 ve aus) = 0.2919 nm olarak hesaplandi. Hesaplanan bu degerler bulk Fe
(are =0.2866 nm) ve Cr (acr=0.2979 nm) arasinda ve Mn (amn = 0.8912 nm) degerinden
ise oldukga kicguktur [45]. Alt tabakanin donme hizinin artisiyla birlikte FeCrMn
filmlerin tanecik boyutlarinin azaldigi bulunmustur. Elde edilen bu sonuglar daha 6nce
yapilan FeCr ince filmlerin doner alt tabaka etkilerinin incelendigi ¢alisma [42] ile

oldukga farklilik géstermektedir.
4.3.2 FeCrNi ince Filmlerinin Yapisal Analizleri

4.3.2.1 Farkh Biriktirme Hizlarmin Etkileri

FeCrNi ince filmlerin XRD desenleri Sekil 4.3’te sunulmustur. ince filmlerde
bct (110) duzlemine ait tek pik 20 ~ 44.1° (= 0.1°)’de gorlUlmis olup filmlerin
martensitik yapida oldugu goriilmektedir. Sekil 4.3’te goriildiigii tizere piklerin siddeti
biriktirme hizinin artisiyla artmaktadir. Bu piklerin pozisyonlari Vegard’in Yasasi [53]
ile uyumlu olup, film igeriklerinin atomik oranlarina uygun sekilde hafif¢ce kayma
gostermektedir. Ayrica elde edilen sonuglar daha Onceki ¢alismalarla [72-73] uyum

icerisindedir.

XRD analizi sonuglarindan elde edilen veriler kullanilarak ileri yapisal
parametreler de hesaplandi. Ince filmlerin XRD analizlerinden elde edilen verilerle bct
(110) diizlemi i¢in Bragg Yasasi [45] araciliiyla yapilan hesaplarda tim filmlerde
diizlemler aras1 mesafenin d = 0.2049 nm degerlerinde oldugu bulundu. ince filmlerin
tanecik boyutlari ise sirastyla t(0.04 nmss) = 8.1, t(0.06 nmis) = 9.3, t(0.08 nmis) = 12.2, t(0.10 nmss) =

13.5 ve t©.12 nms) = 15.8 nm olarak hesaplandi. Biriktirme hizinin artisiyla birlikte
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FeCrNi ince filmlerin tanecik boyutlar1 da artmaktadir. Elde edilen bu sonuclar daha
once yapilan calismalar [50, 64] ile uyum icerisindedir. Orgi sabitleri ise yine tiim ince
filmler i¢in a = 0.2898 nm civarinda hesaplandi. Hesaplanan bu degerler bulk Fe (are =
0.2866 nm) ve Cr (acr= 0.2979 nm) arasinda ve Ni (ani=0.3524 nm) degerinden ise
daha kucuktur [45]. Alasimdaki Nikelin atomik igerik orani ile bu deger uyumludur.

J @ bet (110) martensitik (¢' - FeCrNi)
J
0.12 nm/s
J
0.10 nm/s
—_ J
=
2 W‘“__ - 0.08 nm/s
g
= 4
24 M—/\______r 0.06 nm/s
J
o T VSRNET—— . 0.04 nm/s
alt tabaka

30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80
20 (derece)

Sekil 4.3: Farkli biriktirme hizlarinda FeCrNi filmlerinin ve alt tabakanin
XRD desenleri.

4.3.2.2 Farkli Déner Alt Tabaka Hizlarinin Etkileri

Onceki farkli biriktirme hizlarinin arastirildigi serideki FeCrNi ince filmlere
benzer sekilde doner alt tabakanin farkli hizinin arastirildigr bu seride FeCrNi ince
filmlerin XRD desenleri Sekil 4.4’te sunulmustur. XRD desenlerindeki piklerden
alasimin baskin sekilde bct(110) diizleminde martensitik yapida faza sahip oldugu
anlagilmaktadir. Siddeti en yiiksek ve tek pik 20 = 44.1° (+ 0.1°)’de ortaya ¢iktig1 Sekil
4.4’te gorulmektedir.
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4 : bet (110) martensitik (¢' - FeCrNi)
J
¢ 45 devir
=
§ 30 devir
= ¢
=
M——-
J
| ——— A 0 devir
B alt tabaka

20 (derece)

Sekil 4.4: Farkli doner alt tabakani 1zlarinda FeCrNi filmlerinin ve alt
tabakanin XRD desenleri.

Sekil 4.4’te gorildigi gibi pikin siddeti doner alt tabaka hizi arttikga buna
paralel sekilde artmaktadir. Ayrica 0.12 nm/s birikme hiziyla tiretilen bu filmlerin XRD
desenlerinde a¢imin kiiciik oldugu bolgede goriilen genis pik tipik amorf yapi
kaynaklidir. Bu durumun muhtemel sebebi filmlerin alt tabakanin dénme hizinin

artistyla amorf doniisiimiin de ortaya ¢ikisi olabilir.

XRD analizi ile elde edilen verilerle ileri yapisal parametreler de belirlendi.
Yapilan hesaplara gore, filmlerin 0, 15, 30 ve 45 rpm hizlarinda tanecik boyutlari ise
strastyla to) = 15.9, tas) = 15.1, teo) = 14.9 nm ve tes) = 13.9 nm olarak hesaplandi. Alt
tabakanin dénme hareketiyle birlikte tanecik boyutunun azaldigi goriilmektedir. Farkli
doner alt tabaka hizlarinda (110) fazi icin Bragg Yasasi araciligiyla hesaplanan
diizlemler aras1 mesafelerinin d = 0.2046 nm civarinda oldugu belirlendi. Orgi sabitleri

ise Scherrer formilu [45] kullanilarak her bir film igin yine ayn1 sekilde a = 0.2894 nm
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olarak hesaplandi. Hesaplanan bu degerler bulk Fe (are = 0.2866 nm) ve Cr (ac=0.2979
nm) arasinda ve Ni (ani = 0.3524 nm) degerinden ise daha kiigiiktiir [45]. Elde edilen bu
sonuglar daha dnce yapilan ¢alismalar [42, 72] ile uyum gostermektedir.

4.4 ince Filmlerin Yiizey Analizleri

Farkl biriktirme hizlar1 ve alt tabakanin farkli dsnme hizlarinin deneysel olarak
uretilen FeCrMn ve FeCrNi ince filmlerine etkilerinin incelendigi serilerin ylizey
analizleri SEM ve AFM ile incelenmis olup bu bdlimde ayri alt baghklar altinda

incelenecektir.

4.4.1 ince Filmlerin SEM Analizleri

FeCrMn ve FeCrNi ince filmlerin tretimlerinde kullanilan alt tabakanin 40000
kat biiyiitillerek elde edilen SEM goriintlisii Sekil 4.5’te gosterilmistir. Bu SEM
goriintlisiine bakildiginda oldukga piriizsiz bir alt tabaka oldugu goriilmekte olup
birka¢ ¢izik goriinimii de gozden kagirilmamalidir. Bu goriintii diger tim SEM

goriintiileriyle birlikte de degerlendirmenin daha kolay yapilabilmesi i¢in verilecektir.

200 nm

|_|

WD =13.0mm | Probe = 100 pA

Sekil 4.5: SEM kullanilarak elde edilen alt tabakanin gorintusu.
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4.4.1.1 FeCrMn ince Filmlerinin Morfolojik Yiizey Analizleri

4.41.1.1 Farkh Biriktirme Hizlarmin Etkileri

Farkli biriktirme hizlarinin etkilerinin arastirildig1 bu seride biriktirme hizlar1 (a)
0.04, (b) 0.06, (c) 0.08, (d) 0.10 ve (e) 0.12 nm/s olan FeCrMn ince filmlerin ve (f) alt
tabakanin SEM ile elde edilen goriintiileri Sekil 4.6’da sunulmustur.

FeCrMn ince filmlerin biriktirme hizlan arttikga filmlerin yiizeyinde taneli
yapilarin sayilarinin azalirken ve boyutlarinin da arttig1 goriilmektedir. Diisiik biriktirme
hizlarinda yiizey nispeten daha homojen goriilmektedir. Dahasi, 0.04, 0.06 ve 0.08 nm/s
biriktirme hizlarinda {iretilen filmlerin SEM goriintiileri Sekil 4.6(a), (b) ve (c)’den
anlasildig1 gibi, filmlerin yiizeyinde boyutlar1 yaklagik 100 nm’yi gegmeyen ¢ok sayida
taneli yapilarin oldugu goriilmektedir. Ayrica, 10 nm/s biriktirme hizinda tiretilen filmin
SEM goruntist Sekil 4.6(d)’de goriildigii gibi ¢atlaklar ortaya ¢ikmistir. Gortilen bu
catlaklarin, filmlerdeki martensitik doniistimiin bir sonucu oldugu tahmin edilmektedir.
Clinkli martensitik yapilarin SEM goriintiilerinde daha onceki ¢alismalardan bu ¢atlak
goriiniimlerinin varlig1 bilinmektedir [70]. Biriktirme hiz1 0.12 nm/s ye gelindiginde bu
filmin goriintiisii Sekil 4.6(e)’de goriildigli gibi yiizeydeki taneli yapilarin sayist

oldukca azalirken boyutlarinin da iyiden iyiye 300 nm’ye kadar arttig1 bulunmustur.

ikili FeCr ince filmlerine benzer sekilde, Ucli FeCrMn ince filmlerde de
biriktirme hizinin artisiyla yiizey daha piiriizli oldugu bulundu. Bu durumun muhtemel
sebebi filmlerde gozlenene martensitik doniisiimiin biriktirme hizinin artisiyla daha
yogun bir sekilde ger¢eklesmesidir. Bu durum daha 6nce FeCr ince filmlerin farkli
biriktirme hizlarinin morfolojik 6zellikleri iizerine yapilan calisma [42] ile uyum

gOstermektedir.
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(@) 0.04 nm/s

@

(b) 0.06 nm/s

SgulA=SEl  ENT=2000  oro onix lmlim SgulA-SEl  ENT=2000  joro onix l?ﬂ'llm
WD =130 mm |Proba = 100pA ., WD =130 mm |Proba = 100pA

(c) 0.08 nm/s

@

(d) 0.10 nm/s

SgulA=SEl  ENT=2000  arc onix lmllm SulA=SEf  ENT=2000K/ oo ynonicx lﬂllm
WD =130 mm |Probe = 100pA o WD =175 mm |Proba = 100pA

(e) 0.12 nm/s

9

(f) alt tabaka
v Srw wean M7 {gg | @) s SUEON weano 7 {gy
Sekil 4.6: SEM kullanilarak elde edilen (a) 0.04, (b) 0.06, (c) 0.08,
(d) 0.10, (e) 0.12 nm/s biriktirme hizilarnda Uretilen

FeCrMn ince filmler ve (f) alt tabaka gortntuleri.
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4.4.1.1.2 Farkh Doner Alt Tabaka Hizlarimin Etkileri

Farkli doner alt tabakanin hizlarinin arastirildigi bu seride alt tabaka donme
hizlart (a) O, (b) 15, (c) 30 ve (d) 45 rpm olan FeCrMn ince filmlerin ve (e) alt
tabakanin SEM ile elde edilen goriintiileri Sekil 4.7’de sunulmustur.

Signal A = SE1 EHT=2000KY  pag= 40,00 K X }'ﬂ?ﬂ'ﬂ Signal A= SE1 EHT =2000KV  piag= 4000K X &
WD = 13.0 mm i Probe= 100 pA WD = 13.0 mm IProba= 100 pA

Signal A= SE1 EMT = 20.00 kv = 4000K X fuB  signalA=SE1 EHT=2000KV  pag= 4nookx S0
@ Woatsomm  IPbes fo0ph M H S wo-1s0mm IPrabe = 100 pA H

(e) alt tabaka
e e BTy
Sekil 4.7: SEM kullanilarak elde edilen, (a) O, (b) 15, (c) 30, (d) 45

rpm degerlerindeki doner alt tabaka hizlarinda {iretilen
filmlerin FeCrMn ince filmler ve (e) alt tabakanin
gorantleri.
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Sekil 4.7(a)’da goriildiigii gibi 0 rpm donme hizindaki alt tabaka Uzerine
biyttulen FeCrMn ince filminin SEM goriintiisii ylizeyde taneli yapilarin varligini
acikca gostermektedir. Ancak alt tabaka devrinin artigiyla 45 rpm de Gretilen FeCrNi
ince filmin SEM goriintiisti Sekil 4.7(d)’de goriildiigi gibi bu taneli yapilarin boyutlari
50 nm’nin altina diigmiis ve sayilar1 da olduk¢a azalmistir. FeCrMn ince filmlerin farkli
alt tabaka déonme hizlarinin etkilerinin arastirildigi bu seride filmlerin donme hizlarinin
artistyla filmlerin ylizeylerinin daha homojen goriildiigii, kohezyon kuvvetlerinin
etkisiyle yiizeylerde daha homojen bir goriiniimde oldugu goriilmiistiir. Bu sonuclar
daha once yapilan ¢aligmadan [42] farkli sekilde bulunmustur. Bahsi gegen ¢alismada
alt tabakanin doniis devri artarken yiizey piirtizlilligi de artmakta, ancak bu ¢alismada
plirtizliiliigiin azaldig1 agikca ortadadir. Bunun en muhtemel sebebi filmlerin iceriginde
kohezyon kuvveti diisiitk Mangan elementinin de dahil olmasiyla ikili alasima gére daha

az bosluklu yapilara sahip sekilde biiytimesidir.
4.4.1.2 FeCrNi Ince Filmlerinin Morfolojik Yuizey Analizleri

4.4.1.2.1 Farkh Biriktirme Hizlarimin Etkileri

Biriktirme hiz1 arttik¢a yapilan EDX analizlerinde filmlerin igeriklerinde atomik
Demir ve Nikel igerigi artarken Krom igerigi azalmakta oldugu ve XRD deseni
incelendiginde de bu sonuglart dogrular nitelikte oldugu Boliim 4.3.1.3’te sunulmustu.
Farkl1 biriktirme hizlarinin etkilerinin arastirildigi bu tiglincii seride biriktirme hizlari
(@) 0.04, (b) 0.06, (c) 0.08, (d) 0.10 ve (e) 0.12 nm/s olan FeCrNi ince filmlerin ve (f)
alt tabakanin SEM ile elde edilen goriintiileri Sekil 4.8’de sunulmustur. FeCrNi ince
filmlerin biriktirme hizlan arttikga filmlerin yiizeyinde tanecik boyutlarinin azaldigi
goriilmektedir. Disiik biriktirme hizlarinda tiretilen filmlerin SEM gorintilerinde daha
once yapilan ¢alismalarla [42, 55, 72] uyumlu olarak yarik ve ¢atlaklardan yapilarin
ortaya c¢iktigi gortlmektedir. Bunun sebebi de martensitik donilisiim olabilir. Clinki
martensitik yapilar ¢atlak ve yarikli goriilmektedir. Diger taraftan, FeCrNi ince filmlerin
biriktirme hizlar1 arttikga taneli yapilarin sayilarmin arttigi, boyutlarinin ise azalarak
yiizey catlaklarmin da ortadan kayboldugu gorilmektedir. Bu durumun daha once

yapilan [42] ¢alisma ile uyumlu oldugu bulundu.
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(@) 0.04 nm/s (b) 0.06 nm/s
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(d) 0.10 nm/s
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(c) 0.08 nm/s
= i _ 200 nm
@ ig‘;?‘:ni! ;Epi:.-mii:: Mag= 4000KX |y @

(F) alt tabaka

SpalAzsEl  ENTE2000M  puou sno0kx mm
WD =125 mm 1Probe = 100pA

(e) 0.12 nm/s
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Sekil 4.8: SEM kullanilarak elde edilen (a) 0.04, (b) 0.06, (c) 0.08,
(d) 0.10, (e) 0.12 nm/s biriktirme hizlarinda iiretilen
FeCrNi ince filmler ve (f) alt tabaka goruntleri.
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4.4.1.2.2 Farkl Doner Alt Tabaka Hizlarimin EtKileri

Farkli doner alt tabakanin hizlarmin arastirildigi bu seride alt tabaka doénme
hizlari (a) 0, (b) 15, (c) 30 ve (d) 45 rpm olan FeCrNi ince filmlerin ve (e) alt tabakanin
SEM ile elde edilen goruntiileri Sekil 4.9°da sunulmustur.

Signal & = SF1 EHT = 20000 pape qoookx o0
i W = 430 mm IProbe = 100 g4 H o

1N Signat 4= 5F1 EHT » 20000V pap= 4000KX m""ﬂ' h
<

WD = 430 mm IProbe = 10004

(d) 45 rpm
@D o SUrmon weswokx [ Gy

@ Signal & = SF1 EHT = 20.00 kv Mag= 4000 KX =
- W = 13,0 mm I Probe = 10004 H

(e) alt tabaka

SigalAzSEt  EWT=2000W e soopKx ﬁm
WD =130mm | Probe = 100p&

Sekil 4.9: SEM kullanilarak elde edilen (a) 0, (b) 15, (c) 30, (d) 45

rpm degerlerindeki doner alt tabaka hizlarinda iretilen
FeCrNi ince filmler ve (e) alt tabaka gortntuleri.
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Sekil 4.9(a)’da alt tabaka donmuiyorken dretilen filmin SEM gorintisinden
anlagildigi gibi baz1 girintili ¢ikintili yapilarin varligi belirgindir. Sekil 4.9(b)’de alt
tabaka 15 rpm devrinde donuyorken Uretilen filmin SEM gorintisinde bu girintili
cikintili yapilar ortadan kayboldu ve boyutu 150 nm yi gegmeyen yalniz ¢ikintilar kaldi.
Sekil 4.9(c)’de alt tabaka 30 rpm devrinde doniyorken dretilen filmin SEM
goriintlisiinde bu ¢ikintilarin boyutu 100 nm’nin de altina diismiistiir. Sekil 4.9(d)’de alt
tabaka 15 rpm devrinde doénuyorken dretilen filmin SEM goérlntlsiunin neredeyse

pliriizsiiz bir goriiniimde ve homojen oldugu agikca ortadadir.

FeCrNi ince filmlerin farkli alt tabaka donme hizlarinin etkilerinin arastirildigi
bu seride filmlerin alt tabakanin dénme devrinin artisinin filmlerin Yyizeylerinde
tanecikli yapilarinin boyutlarint azalttigi giderek daha homojen, daha diizgun
goriiniimlii ylizeye sahip filmlerin elde edildigi gortilmistiir. Bu durumun en muhtemel
sebebi kohezyon kuvvetlerinin etkisiyle film igerigini olusturan atomlarin daha etkili bir

sekilde yiizeye tutunmasidir.

Farkl: alt tabaka donme devirlerinde Uretilen filmlerin SEM goéruntaleri birlikte
degerlendirildiginde; hem FeCrMn hem de FeCrNi filmlerinde alt tabakanin dénme

devrinin artistyla daha piirtizsiiz bir yilizeyin ortaya ¢iktig1 bulunmustur.
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4.4.2 ince Filmlerin AFM Analizleri

Bu calismada FeCrMn ve FeCrNi ince filmlerin dretimlerinde kullanilan alt
tabakanin 10 um?’lik yiizey alan1 AFM ile yapilan topografik goriintiisii Sekil 4.10°da
gosterilmistir. Bu AFM goriintiisiine bakildiginda alan ortalama ytikseltileri 5 nm’yi, en
yiiksek yiikseltinin ise 11 nm’yi gegmeyen piiriizliiliikklerin mevcut oldugu filmlerin
goriintiilerinde de mevcut bulunan yiikseltilere katkisinin muhtemel oldugu ve bunlarin
alt tabakadan kaynaklandigi anlasilmaktadir. Ayrica bu alt tabaka gorintlsiu

degerlendirmenin kolay olmasi i¢in diger AFM goriintiileri ile birlikte sunulmustur.

100
90
80
70
60
50
40
30
20
10

0.0 i,

10 pm

Sekil 4.10: AFM kullanilarak elde edilen alt tabakanin morfolojik
gorintasu.

4.4.2.1 FeCrMn Ince Filmlerinin Topografik Yiizey Analizleri

4.4.2.1.1 Farkh Biriktirme Hizlarinin Etkileri

Farkl1 biriktirme hizlarinin etkilerinin arastirildigi bu seride (a) alt tabakanin ve
biriktirme hizlari (b) 0.04, (c) 0.06, (d) 0.08, (e) 0.10 ve (f) 0.12 nm/s olan FeCrMn ince
filmlerin ve AFM ile elde edilen morfolojik ylizey goriintiileri degerlendirmenin daha

kolay yapilabilmesi igin bir arada Sekil 4.11°de sunulmustur.
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Biriktirme hizlar1 0.04, 0.06, 0.08, 0.10 ve 0.12 nm/s olan FeCrMn ince filmleri
i¢in sirasiyla en yiiksek yiikseltileri 49 nm, 84 nm, 110 nm, 112 nm ve 145 nm oldugu
gorilmektedir. Bu durumun sebebi biriktirme hizinin artis1 ile hedef yiizeyinden rasgele
sacilan pargaciklarin birbirleri izerine birikip ytikseltiler olusturma hiz1 istatiksel olarak

artmasinin bir sonucu olabilir.

Ek olarak Sekil 4.12°de biriktirme bu seri ve alt tabakanin AFM ile elde edilen
morfolojik yiizey gorintilerinin histogram grafikleri de sunulmustur. Goriildigii gibi
ortalama yikseltilerin yogunluklari biriktirme hizlar1 0.04, 0.06, 0.08, 0.10 ve 0.12 nm/s
olan FeCrMn ince filmler igin sirasiyla 18, 21, 33, 48 ve 58 nm degerlerinde en yiiksege

ulastig1 goriilmektedir.

Filmlerin AFM gorintdleri Bolim 3.4.5te AFM hakkinda bilgilerin paylasildigi
boliimde anlatilan yazilim ile analiz edildiginde elde edilen histogram grafikleri Sekil
4.12’de sunulmustur. Bir onceki boliimde AFM goriintiilerinin analizine alt tabaka ile
baslandi. Alt tabaka ylizeyinde yikseltileri ortalamas1 5 nm’yi, en yiiksek yiikseltinin
ise 11 nm’yi gegmeyen piriz ve ciziklerin mevcut oldugu Sekil 4.12(a)’da gorilmekte
ve filmlerde de alt tabaka olarak ayni malzeme kullanilmistir. Biriktirme hizlar1 0.04,
0.06, 0.08, 0.10 ve 0.12 nm/s olan FeCrMn ince filmleri icin alan ortalama koku (Rq)
(root mean square, RMS) degerleri incelendiginde sirasiyla 6.54, 6.99, 8.10, 12.37 ve
14.56 nm oldugu bulundu. Filmlerin carpiklik (skewness) degerleri sirasiyla 0.241,
0.550, 1.287, 1.294 ve 1.647 oldugu, bunun yaninda basiklik (kurtosis) degerleri ise
strastyla 4.286, 6.907, 7.634, 7.640 ve 20.547 oldugu bulundu.

FeCrMn ince filmlerinin biriktirme hizlar arttikga yiizey piirtizliliiklerinin de
artmakta oldugu; alan ortalama koklerinin de artis gosterdigi bunun yaninda basiklik ve
carpiklik degerlerinin de artis gosterdigi belirlendi. Bunun muhtemel sebebi film
iceriginin piskiirtme tekniginde filmin olusumu sirasinda alt tabaka yuzeyine
vardiginda etkili olan kohezyon kuvvetlerin Katkisinin olmasidir. AFM analizine gore
elde edilen bilgiler filmlerin iiretim parametreleri agisindan daha Once yapilan

calismalar [3, 42] ile uyum icindedir.

Elde edilen AFM goruntuleri énceki bolimde sunulan SEM gorintileriyle uyum

i¢inde oldugu agikca ortadir.
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Sekil 4.11:  AFM kullanilarak elde edilen (a) alt tabaka, (b) 0.04, (c¢)
0.06, (d) 0.08, (e) 0.10 ve (f) 0.12 nm/s biriktirme hizlarinda
uretilen filmlerin ylizey morfolojik gortntileri.
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Sekil 4.12:

AFM kullanilarak elde edilen (a) alt tabaka, (b) 0.04, (c)

0.06, (d) 0.08, (e) 0.10 ve (f) 0.12 nm/s biriktirme hizlarinda
uretilen filmlerin histogram grafikleri.
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4.4.2.1.2 Farkh Doner Alt Tabaka Hizlarimin EtKileri

Farkl alt tabaka donme hizlarinin etkilerinin arastirildigi bu seride alt tabaka
donme hizlar1 (a) 0, (b) 15, (c) 30 ve (d) 45 rpm olan FeCrMn ince filmlerin ve alt
tabakanin AFM ile elde edilen morfolojik yiizey goriintiileri degerlendirmenin daha
kolay yapilabilmesi i¢in Sekil 4.13’te sunulmustur. Alt tabaka donme hiz1 0, 15, 30 ve
45 rpm olan FeCrMn ince filmleri igin sirasiyla en yiksek yukseltileri 102, 87, 85 ve
55 nm oldugu goriilmektedir. Bu durumun en olasi sebebi donme hizinin artisi ile
kaynak yiizeyinden rasgele sagilan parcaciklarin hareketli alt tabaka tizerinde Ust Uste

birikmenin engellenmesidir.

Filmlerin AFM gorlntuleri Boliim 3.4.5’te bahsedilen yazilim ile analiz
edildiginde elde edilen histogram grafikleri Sekil 4.14’te sunulmustur. Doner alt
tabakanin farkli hizlarinin etkilerinin incelendigi bu ikinci seride FeCrMn ince filmleri
icin RMS’leri sirastyla filmlerin (Rq) degerleri incelendiginde alt tabaka déonme hizi
0, 15, 30 ve 45 rpm olan FeCrMn ince filmleri i¢in sirasiyla 14.16, 9.83, 9.45 ve 7.99
nm oldugu bulundu. Filmlerin carpiklik (skewness) degerleri sirasiyla 0.336, 0.540,
1.294, 1.697 ve 1.276 oldugu, bunlarin yaninda basiklik (kurtosis) degerleri ise
sirasiyla 3.684, 4.365, 7.627 ve 10.118 oldugu bulundu.

FeCrMn ince filmlerinin alt tabaka doénme hizlari arttirildiginda yiizey
piriizliliiklerinin azalmakta oldugu bulundu. Bunun en muhtemel sebebi film
iceriginin alt tabaka Uzerinde filmin biiylimesi sirasindaki hareketin atomlarin
gruplasmaya olanak vermemesidir. BOylece ylizey nispeten daha diizgiin ve puriizsiz
bir sekillenim gostermektedir. Filmlerin alt tabakanin déonme hizinin arttirilmasiyla
carpiklik ve basiklik degerlerinin arttig1 ancak ortalama alan kok degerlerinin azaldig:
bulunmustur. AFM analizine gore elde edilen bilgiler filmlerin Gretim parametreleri
acisindan daha 6nce yapilan ¢alisma [3] ile uyum igindedir. Ancak diger bir ¢alisma
[42] ile farklilik gostermektedir. Elde edilen AFM goruntileri 6nceki bélimde sunulan

SEM goriintiileriyle uyum i¢inde oldugu acgikga ortadir.
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Sekil 4.13:  AFM kullanilarak elde edilen, a) 0, b) 15, c) 30, d) 45 rpm
degerlerindeki doner alt tabaka hizlarinda iiretilen filmlerin ve
(e) alt tabaka morfolojik gortntileri.
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Sekil 4.14:  AFM kullanilarak elde edilen, (a) 0, (b) 15, (c) 30, (d) 45 rpm
degerlerindeki doner alt tabaka hizlarinda iiretilen filmlerin ve

(e) alt tabaka histogram grafikleri.
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4.4.2.2 FeCrNi Ince Filmlerinin Topografik Yiizey Analizleri

4.4.2.2.1 Farkh Biriktirme Hizlarimin Etkileri

Farkli biriktirme hizlarinin etkilerinin arastirildigi bu seride biriktirme hizlar
0.04, 0.06, 0.08, 0.10 ve 0.12 nm/s olan FeCrNi ince filmler ile alt tabakanin AFM ile
elde edilen morfolojik ylizey goriintiileri degerlendirmenin daha kolay yapilabilmesi
icin birlikte Sekil 4.15’te sunulmustur. Biriktirme hizlar1 sirasiyla 0.04, 0.06, 0.08, 0.10
ve 0.12 nm/s olan FeCrNi ince filmleri i¢in sirasiyla en yiiksek yukseltileri 73, 70, 68,
61 ve 52 nm oldugu goriilmektedir. Bu seride, en yiiksek yiikseltiler birikme oraninin
artigiyla azalarak daha yumusak yiizeylere neden oldugu gorulmektedir. Bu durumun en
muhtemel sebebi alasimin i¢inde benzer Ozellikte farkli iki elementin alt tabaka

ylzeyine ulagirken birbirleriyle etkilesmesidir.

Filmlerin AFM goriintiileri birinci ve ikinci seride oldugu gibi yazilim ile analiz
edildiginde elde edilen histogram grafikleri Sekil 4.16’da sunulmustur. Biriktirme
hizlar1 0.04, 0.06, 0.08, 0.10 ve 0.12 nm/s olan FeCrNi ince filmleri icin alan ortalama
kokii (Rq) degerleri incelendiginde sirasiyla 6.66, 7.15, 7.35, 7.48 ve 9.54 nm oldugu
bulundu. Filmlerin ¢arpiklik (skewness) degerleri sirasiyla 0.549, 0.356, 0.080, 1.432
ve 0.101 oldugu ve basiklik (kurtosis) degerleri sirasiyla 5.458, 4.384, 3.667, 8.978 ve
2.943 oldugu bulundu.

FeCrNi ince filmlerinin biriktirme hizlar arttik¢a yiizey piriizliliklerinin de
artmakta oldugu; tanecik boyutlarinin artmasinin yaninda filmlerin alan ortalama
koklerinin de artig gosterdigi bunun yaninda basiklik ve carpiklik degerlerinde ise
lineerlikten sapmalar go6zlendi. Bunun muhtemel sebebi film igeriginin piiskiirtme
tekniginde filmin olusumu sirasinda alt tabaka yiizeyine vardiginda etkili olan kohezyon
kuvvetlerin katkisinin olmasidir. AFM analizi ile elde edilen sonucglar SEM analizleriyle
elde edilen goriintiilerle uyum icerisindedir. Ayrica, AFM analizine gore elde edilen
bilgiler filmlerin {iretim parametreleri agisindan daha 6nce yapilan ¢alismalar [3, 42] ile

uyum i¢indedir.
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Sekil 4.15: AFM kullanilarak elde edilen (a) alt tabaka, (b) 0.04, (¢) 0.06,

100

(d) 0.08, (e) 0.10 ve f() 0.12 nm/s biriktirme hizlarinda tiretilen
FeCrNi filmlerin morfolojik goruntdleri.




8014

6014

Histogram

(a) alt tabaka

Histogram

10024

(b) 0.04 nm/s

3
; :
¢ H
'E 401 'E
z 2
2014
1<
5 10 20 42
nm nm
Histogram Histogram
(c) 0.06 nm/s (d) 0.08 nm/s
200
2 600 i
; ;
: :
H 2
5 400 5
200
[
20 ] 60
nm nm
Histogram Histogram
(e) 0.10 nm/s (f) 0.12 nm/s
1000
o o
H H
H H
£ £
z z
2 40 E:J 20 120 ﬁlu

Sekil 4.16: AFM kullanilarak elde edilen (a) alt tabaka, (b) 0.04, (c) 0.06, (d)
0.08, () 0.10 ve (f) 0.12 nm/s biriktirme hizlarinda Uretilen FeCrNi
filmlerin histogram grafikleri.
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4.4.2.2.2 Farkh Doner Alt Tabaka Hizlarimin EtKileri

Farkli biriktirme hizlarinin etkilerinin arastirildigi bu seride alt tabaka donme
hizlar1 (a) 0, (b) 15, (c) 30 ve (d) 45 rpm olan FeCrNi ince filmlerin ve (e) alt tabakanin
AFM ile elde edilen morfolojik ylizey goriintiileri degerlendirmenin daha kolay
yapilabilmesi i¢in Sekil 4.17°de sunulmustur. Alt tabaka donme hizlar (a) O, (b) 15, (c)
30 ve (d) 45 rpm olan FeCrNi ince filmleri i¢in sirasiyla en yiiksek yiikseltileri 259, 105,
92, ve 61 nm oldugu goriilmektedir. Bu durumun en olas1 sebebi donme hizinin artisi
ile hedef yiizeyinden rasgele sagilan parcaciklarin hareketli alt tabaka ile istatiksel
oranin azaltilarak iist Uste birikmenin engellenmesidir. Bu durum ikinci seri ile uyum

icerisindedir.

Filmlerin AFM goériintiileri onceki serilerde oldugu gibi yazilim ile analiz
edildiginde elde edilen histogram grafikleri Sekil 4.18’da sunulmustur. Filmlerin AFM
gOrlntleri doner alt tabakanin farkli hizlarinin etkilerinin incelendigi bu ikinci seride
FeCrNi ince filmleri i¢in alan ortalama kokleri sirasiyla filmlerin (Rq) degerleri
incelendiginde alt tabaka donme hizlar1 (a) O, (b) 15, (c) 30 ve (d) 45 rpm olan FeCrNi
ince filmleri igin sirasiyla 27.39, 13.86, 8.50 ve 7.59 nm oldugu bulundu. Filmlerin
carpiklik (skewness) degerleri sirasiyla 0.169, 0.102, 0.684 ve 0.423 oldugu ve basiklik
(kurtosis) degerleri sirasiyla 13.669, 2.852, 3.947 ve 3.569 oldugu bulundu.

FeCrNi ince filmlerinin alt tabaka donme hizlar1 arttirildiginda ylizey
plriizliliiklerinin ise azalmakta oldugu bulundu. Bunun en muhtemel sebebi
ferromanyetik igerigin filmin alt tabaka iizerinde biiylimesi sirasinda etkili olan
kohezyon kuvvetlerine ilaveten kalict miknatisliklarinin da katkisinin olmasidir.
Boylece ylizey nispeten daha diizgiin bir sekillenim gostermektedir. Filmlerin alt
tabakanin donme hizinin arttirilmasiyla ¢arpiklik ve basiklik degerlerinin dalgalandig
ancak ortalama alan kok degerlerinin azaldig1 bulunmustur. Filmlerin yiizeyindeki taneli
yapilarin da donme hiz1 arttik¢a azaldigi goriilmiistiir. Bu bulgular ikinci seri ile uyum
icindedir. Ayrica, AFM analizine gore elde edilen bilgiler filmlerin tiretim parametreleri

agisindan daha once yapilan ¢alisma [3] ile uyum i¢indedir. Ancak diger bir ¢aligsma

[42] ile farklilik gostermektedir.
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Sekil 4.17: AFM kullanilarak elde edilen (a) O, (b) 15, (c) 30, (d) 45 rpm
degerlerindeki doner alt tabaka hizlarinda {iretilen FeCrNi
filmlerin ve (e) alt tabaka morfolojik goriintdleri.
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Sekil 4.18:

AFM kullanilarak elde edilen (a) 0, (b) 15, (c) 30, (d) 45 rpm

degerlerindeki doner alt tabaka hizlarinda iiretilen filmlerin ve

(e) alt tabaka histogram grafikleri.
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4.5 Ince Filmlerin Manyetik Analizleri

Uretimleri tamamlanan tiim filmlerin manyetik analizleri VSM ile belirlenmistir.
Bu calisma kapsaminda elde edilen dort serinin analiz sonuglar1 bu baghk altinda

aciklanmustir.
4.5.1 FeCrMn Ince Filmlerin Manyetik Analizleri

4.5.1.1 Farkh Biriktirme Hizlarinin Etkileri

FeCrMn ince filmlerinin farkli biriktirme hizlarinin etkilerinin arastirildigi bu
seride manyetik Ozelliklerini belirlemek icin VSM ile filmlerin manyetik alana paralel

olarak yerlestirilerek paralel (//) manyetik histeresis egrileri elde edilerek Sekil 4.19°da

sunulmustur.
400
—x—0.12 nm/s // . '
300 L —0—0.10 nm/s /f x
——0.08 nm/s //
200 F  —O-0.06 nm/s //

—A—0.04 nmv/s //

Manyetizasyon. M (emu/cm?)
[—]

Manyetizasyvon. M (emu/em?)
" I

Manyetik Alan Siddeti, H (kOe)

400 1 ] 1 ] ] 1 ] 1 ] ]

-5 -4 -3 -2 -1 0 1 2 3 4 5
Manyetik Alan Siddeti, H (kOe)

Sekil 4.19:  VSM kullanilarak elde edilen (a) 0.04, (b) 0.06, (c) 0.08, (d)
0.10 (e) 0.12 nm/s biriktirme hizlarinda tretilen FeCrMn
filmlerin paralel histeresis egrileri.

Filmlerin Ms ve M: degerlerinin birimleri emu/cm® olmasi igin filmlerin
hacmine bolunerek kullanilmistir. Ayrica paralel dlgumler icin Ms, My, Hc ve Mi/Ms
degerleri Tablo 4.6’da sunulmustur. FeCrMn ince filmlerin Ms degerleri 0.04, 0.06,
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0.08, 0.10 ve 0.12 nm/s’lik biriktirme hizlarinda sirasiyla, 117.25, 196.46, 204.45,
280.84 ve 345.73 emu/cm? olarak bulunmustur. Biriktirme hizlarindaki artisn Mn ve
Cr bilesenlerinin azalmasia ve Fe bileseninin atomik yiizdesinde kiiciik bir artisa
neden olabilecegi ve dolayisiyla Ms degerlerinin arttig1 sonucuna varilabilir. Bu
sonuglarin nedeninin, filmlerin atomik igeriginin piskiirtme islemi sirasinda
degismesine bagli oldugu agik¢a goriilmiistir. Bu Ms degerleri, filmlerin kompozisyon
analizi ile uyumludur. Aslinda bu sonug, temelde filmin i¢erdigi manyetik malzemenin
yuzdesine ve tlrine bagh oldugu bilinmektedir. Bu durum, Periera R. tarafindan
yapilan ¢aligmada [74] Ms’nin de pargacik boyutu ve kafes gerilmesi gibi mikroyapisal

ozelliklere bagli oldugu da agikc¢a vurgulanmaktadir.

Ayrica, filmlerin My degerleri sirastyla 0.04, 0.06, 0.08, 0.10 ve 0.12 nm/s’de
biriktirilen filmler igin 22.06, 37.65, 77.41, 119.50 ve 171.07 emu/cms olarak
belirlendi. Mr degerleri de birikim hizinin artmasiyla artti. Doyum alani, Sekil 4.29’da
gOriildiigii gibi tiim filmler i¢in yaklasik 3 kOe bulundu. Filmlerin doyum alanlari ise,
Sekil 4.29°da goriildiigii gibi tim filmler i¢in yaklagik olarak 3 kOe bulundu. Bu
sonuca iliskin en olast agiklama histerezis dongiilerinden gelebilir; birikim hizindaki
degisim, doyum, kalict manyetizasyon ve koersivite degerlerinde bir artisa neden

olmus olup, tablodaki Mi/Ms oran1 ise 0.18’den 0.49’a kadar yiikselmistir.

Biriktirme hiz1 arttikga, filmlerin SEM goriintiilerinde daha sert ve puruzlu
yiizeyler ve ayrica Hc degerlerinin de artmasinin nedeni olabilecek AFM goriintiileri
gozlenmistir. Hc degerleri, sirasiyla 0.04, 0.06, 0.08, 0.10 ve 0.12 nm / s'de biriktirilen
filmler icin 31, 61, 62, 131 ve 196 Oec degerleri tespit edilmis ve ayrica Sekil 4.20 ve
Tablo 4.6’da sunulmustur. Ms ve My’ nin artmasi ve ayni1 zamanda biriktirme hizinin
artmasi ile birlikte Hc degerlerinin de artmasi nedeniyle filmler daha sert manyetik
Ozellikler sergiler. Bu kapsamda FeCrMn ince filmlerinde biriktirme hizinin artigiyla
Ms, Mr, Hc ve dolayisiyla Mi/Ms degerlerindeki yiikselis yalnizca filmin igerigindeki
Fe oranminin artistyla degil martensitik dontisumiin de biriktirme hiziyla birlikte artarak
filmlerde goriilen ferromanyetik davranislarinin bir sebebi olabilir. Ayrica, diger
benzer ¢aligmalarda [71, 75] belirtildigi gibi, bir AISI 202 6stenitik paslanmaz gelik
bcece fazinda kristallesir ve dstenitik durumda zayif bir ferromanyetik davranisa sahiptir.
Mevcut XRD sonuglarinda belirtilen mevcut filmlerin bet fazi, filmlerin histerezis

dongiilerinde ferromanyetik davranisi agiklamaktadir. Baska bir deyisle, bir dc
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magnetronun puskdrtulmesiyle tretilen AISI 202 6stenitik paslanmaz celik kaynaktan
elde edilen FeCrMn ince filmlerin martensitik faza sahip oldugu bulunmustur.
Bildigimiz kadariyla, bu durum literaturdeki daha o©nceki ¢alismalarda ifade
edilmemistir. Ayrica paralel 6lgtimler icin Ms, My, Hc ve Mi/Ms degerleri Tablo 4.6°da

sunulmustur.

Tablo 4.6: Farkli biriktirme hizlarindaki FeCrMn filmlerinin paralel manyetik
ozelliklerinin degerleri.

Biriktirme Film DUzlemine // Manyetik Degerler
(nm/s) 3 3 (M(/Ms)
(emu /cm?) (Oe) (emu /cm?)
0.04 117.25 31 22.06 0.18
§ 0.06 196.46 61 37.65 0.19
6 0.08 204.45 62 7741 0.37
L 0.10 280.84 131 119.50 0.42
0.12 345.73 196 171.07 0.49

FeCrMn ince filmlerin farkli biriktirme hizlarinin etkilerinin Ms ve Hc

degerlerinin degisimi Sekil 4.20°de sunulmustur.

400 7 400
-/ Ms @
350 | {1 350 &
o ==
S 300 [ 2= He 1 300 =
2 -
5 250 | {1 250 2
=]
= 200 } 1 200 =
= -
S 150 | { 150 &
3 2,
£ 100 | 1 100 B
= =
€ 50 | 1 so
=
0 : : : : - 0
0.04 0.06 0.08 0.10 0.12

Filmler (nm/s)

Sekil 4.20:  VSM kullanilarak elde edilen 0.04, 0.06, 0.08, 0.10 ve 0.12
nm/s biriktirme hizlarinda tiretilen FeCrMn ince filmlerin Ms
ve Hc degerleri.
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Farkli biriktirme hizlarinin incelendigi birinci serinin manyetik analizlerine
gore, FeCrMn ince filmlerin Tablo 4.6’da gorildiigii gibi; serinin Bolim 4.2.1°de
elementel analiz sonuglarmin sunuldugu bolimde detayli sekilde agiklandigi gibi
biriktirme hizlari arttirildiginda martensitik doniisiimiin daha etkili olarak ferromanyetik
igerigin artisiyla birlikte doyum manyetizasyonunun da arttigi, koersivite degerlerinin
ise ne yumusak ne sert degerlerdeyken artarak sert manyetik malzemeye dontistiigi,
kalict miknatislik degerlerinin siirekli olarak arttigi ve buna paralel olarak M{/Ms
oraninin da artig gosterdigi bulunmustur. Bu durum daha 6nceki yapilan ¢aligsmalar [24,

30, 76] ile uyum icerisindedir.
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E -100 | Sl
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_3["] 1 1 1 1 1 1 1
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Sekil 4.21: VSM kullanilarak elde edilen 0.08 nm/s biriktirme hizinda
uretilen FeCrMn ince filmin manyetik alana paralel ve dik
histeresis egri grafikleri.

FeCrMn ince filmlerin farkli biriktirme hizlarinin etkilerinin incelendigi bu ilk
serideki tim filmlerin manyetik alana paralel ve dik olarak elde edilen histeresis egrileri
birbirleriyle ayni formda oldugu bulunmustur. Bu farkli degerlerin merkezinde bulunan
0.08 nm/s degerinde iiretimi yapilan filmin paralel ve dik histeresis egrileri Sekil 4.21°de

bir érnek olarak sunulmustur.
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Filmlerin manyetik alana paralel yerlestirilerek elde edilen ile dik
yerlestirilmesiyle elde edilen histeresis egri grafikleri degerlendirildiginde de
anlagilacagi lizere manyetizasyonun doyuma ulasirken izledigi yola bakildiginda
filmlerin manyetik alana dik yerlestirilmesi durumunda zor eksen ve manyetik alana

paralel olarak yerlestirilmesi durumunda ise kolay eksen oldugu goriilmektedir.

FeCrMn ince filmlerinin farkli biriktirme hizlarinin etkilerinin arastirildigi bu
seride manyetik ozelliklerini belirlemek icin VSM ile filmlerin manyetik alana dik
olarak yerlestirilerek dik (L) manyetik histeresis egrileri elde edilerek Sekil 4.22°de
sunulmustur. FeCrMn ince filmlerinin farkli biriktirme hizlarinin etkilerinin arastirildigi
bu seride; manyetik alana dik yerlestirilerek elde edilen histeresis egrilerinden diisiik
manyetik alan siddetinde ferromanyetik davranis sergilerlerken, manyetik alan

siddetinin artigiyla paramanyetik davranis sergilemektedir.
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Sekil 4.22:  VSM kullanilarak elde edilen 0.04, 0.06, 0.08, 0.10 ve 0.12
nm/s biriktirme hizinda uretilen FeCrMn ince filmlerin dik
histeresis grafikleri.
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Filmlerin ayrica Ms, Mr, Hc ve Mi/Ms degerleri paralel 6lcumler icin Tablo

4.7’de sunuldu.

Tablo 4.7: Farkli biriktirme hizlarindaki FeCrMn filmlerinin dik manyetik
Ozelliklerinin degerleri.

Biriktirme FeCrMn Dik L Manyetik Degerler
Film Hiz1 v e .
(nm/s) (emu/(S:m3) (Oe) | (emu/cmd) (M/Ms)
0.04 136.75 325 22.35 0.19
c 0.06 207.45 232 26.02 0.13
§ 0.08 228.35 204 20.75 0.10
e 0.10 312.50 95 4.88 0.20
0.12 400.15 50 5.72 0.01

45.1.2 Farkh Doner Alt Tabaka Hizlarimin Etkileri

FeCrMn ince filmlerinin doner alt tabakanin farkli hizlarinin etkilerinin

arastirildigi bu seride manyetik o6zelliklerini belirlemek i¢in VSM ile filmlerin

manyetik alana paralel olarak yerlestirilerek paralel (/) manyetik histeresis egrileri

elde edilmis olup Sekil 4.23°te sunulmustur.
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Sekil 4.23: VSM kullanilarak elde edilen 0, 15, 30, 45 rpm hizlarinda
uretilen FeCrMn ince filmlerin paralel histerezis grafikleri.

FeCrMn filmlerin paralel sekilde olgiilerek elde edilen histeresis egrilerinden

elde edilen Ms, My, Hc ve Md/Ms degerleri paralel 6lgimler igin Tablo 4.8’de

sunulmaktadir.

Tablo 4.8: Farkli doner alt tabaka hizlarindaki FeCrMn filmlerinin paralel
manyetik 6zelliklerinin degerleri.

Alt Tabaka Film Duzlemine // Manyetik Degerler
Film Donme Hiza Ms Hc M, )
(rpm) (emu/cm?) | (Oe) | (emulcm?) (M/Ms)
0 194.52 131.41 27.02 0.13
§ 15 +0.2 204.45 108.28 20.77 0.10
| -

E 30 +04 257.28 63.14 19.39 0.07
45 +0.4 258.54 21.13 9.08 0.03
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FeCrMn ince filmlerin doner alt tabakanin farkli hizlariin etkilerinin Ms ve Hc

degerlerini nasil degistirdigi Sekil 4.24’te sunulmustur.

300 5 300 _
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S 250 | 1 250 =
= ——Hc¢ o
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= 200 | 1 200 =
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S 150 | { 150 ﬁ
S >
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[ [
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0 - - - - 0
0 15 30 45
Filmler (rpm)

Sekil 4.24:  VSM kullanilarak elde edilen 0, 15, 30 ve 45 rpm donme
hizlarinda tiretilen FeCrMn ince filmlerin paralel Ms ve Hc
degerleri.

Tablo 4.8’de goriildiigii tizere; dordiincii boliim, ikinei baslik, ikinci alt bagligin,
ilk alt basliginda elementel analizin sunuldugu boliimde agiklandigi gibi doner alt tabaka
hizi arttinldiginda martensitik donilistimiin bir sekilde artisiyla birlikte doyum
manyetizasyonunun da arttig1, koersivite degerlerinin ise bir onceki boliimde yiizey
pliriizlilligiiniin azalisini destekler nitelikte; sert manyetik malzeme degerlerinden ne
yumusak ne sert malzeme sinifina dogru azaldigi, kalict miknatislik degerlerinin de
stirekli olarak azaldigi ve Md/Ms oraninin da azalis gdsterdigi bulunmustur. Ayrica
doner alt tabakanin hizinin artisiyla koersivite degerlerinin azalmasi domain

duvarlarindaki degis tokus enerjisinin daha diisiik olmasina da atfedilebilir.

FeCrMn ince filmlerinin doner alt tabakanin farkli hizlarinin etkilerinin
arastirildig bu seride manyetik 6zelliklerini belirlemek i¢in VSM ile filmlerin manyetik
alana dik olarak yerlestirilerek dik (L) manyetik histeresis egrileri elde edilerek Sekil

4.25’te sunulmustur.
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Sekil 4.25:  VSM kullanilarak elde edilen doner alt tabakanin 0, 15, 30 ve
45 rpm hizlarinda tretilen FeCrMn ince filmlerin dik histeresis
grafikleri.

FeCrMn ince filmlerinin farkli alt tabaka donme hizlarinin etkilerinin
aragtirtldigt bu ikinci seride de elde edilen dik histeresis egrileri Tablo 4.9°da

sunulmustur.

Tablo 4.9: Farkli doner alt tabaka hizlarmdaki FeCrMn filmlerinin dik
manyetik 6zelliklerinin degerleri.

Alt tabaka Film Duzlemine L Manyetik Degerler
Film Dénme Hiz1 Ms He M,
(rpm) (emu/cm?) (Oe) (emu/cm?) (M/Ms)
0 228.72 150 21.13 0.09
é 15 £0.2 154.45 207 22.34 0.14
E 30 £04 169.68 220 19.43 0.11
45 £ 04 156.45 396 6.78 0.04
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Tablo 4.9ve Sekil 4.26’da goriilen verilerden anlasilmaktadir ki bu filmlerde
egrilerin olustugu diisiik manyetik alan siddetinden yiiksek manyetik alan siddetine
gidildik¢e doyuma ulastiklar1 noktalara dikkat edildiginde; orijin etrafinda pozitif yonde
bir donme gergeklestirdigi goriilmektedir.
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Sekil 4.26:  VSM kullanilarak elde edilen doner alt tabakanin 45 rpm
hizinda iiretilen FeCrMn filminin manyetik alana paralel (//) ve
dik (L)elde edilen histeresis egri grafikleri.

Kalic1 manyetizasyonun doyum manyetizasyonuna orani donme hizi arttik¢a
degiskenlik gostermektedir. Bu sonuglarin akabinde sekil anizotropisinin varliina emin
olundu. Ancak bu anizotropinin bir diger olasi sebebi martensitik doniisiim sirasinda
kristal yapidaki orgiiniin parametrelerinin degismesidir. Manyetik alana paralel yapilan

olcimlerin manyetizasyonun kolay ekseninde oldugu goriildii.

Manyetik alana paralel yonde ve sirasiyla 0°, 30°, 60° ve 90° acilarda yapilan
Ol¢iimlerde egrilerde degisikliklerle karsilagildi. Bu Olcumlerle elde edilen histeresis
egrileri Sekil 4.27°de sunulmustur.
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Sekil 4.27:  VSM kullanilarak elde edilen doner alt tabakanin 45 rpm
hizinda tiretilen FeCrMn filminin manyetik alana paralel 0°,
30°, 60° ve 90° agilarda paralel 6l¢iilen histeresis grafikleri.

Filmlerin en yuksek alt tabaka donme hizinda tiretimi gergeklestirilen 45 rpm’de
uretilen filmin Sekil 4.27°de sunulan VSM ile elde edilen dik acili 6l¢timlerin histeresis
egrileri i¢ ice gecmis gibi gorlinse de Sekil 4.28°de goriildiigli gibi Ms ve Hc degerleri

degisim gdstermektedir.
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Sekil 4.28:  VSM kullanilarak elde edilen doner alt tabakanin 45 rpm
hizinda iiretilen FeCrMn filminin manyetik alana paralel 0°,
30°, 60° ve 90° agilarda Ms ve Hc degerleri.

FeCrMn ince filmlerde ¢ok kiiciik bir miktarda degisimin oldugu goriilmektedir.

Bunun en muhtemel sebebi ise ¢aligilan parametrenin oldukca diisiik olmasidir.

Bu ¢alismada ayrica, kullanilan polimer malzemeden olusan esnek asetat alt
tabaka goz oniine alindiginda donme hareketiyle birlikte alt tabaka {izerinde olusan
yapisal i¢ gerilmelerin artisinin, donme hiz1 arttikga filmlerde goriilen manyetik zor

cksene dogru kaymanin da en muhtemel sebebidir.
4.5.2 FeCrNi Ince Filmlerin Manyetik Analizleri

4.,5.2.1 Farkh Biriktirme Hizlariin Etkileri

FeCrNi ince filmlerinin farkli biriktirme hizlarinin etkilerinin arastirildigi bu
seride manyetik 6zelliklerini belirlemek icin VSM ile filmlerin manyetik alana paralel
olarak yerlestirilerek paralel (/) manyetik histeresis egrileri elde edilerek farkl

biriktirme hizlarina gore Sekil 4.29°da sunulmustur.
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Sekil 4.29: VSM kullanilarak elde edilen 0.04, 0.06, 0.08, 0.10 ve
0.12 nm/s biriktirme hizinda tiretilen FeCrNi filmlerin
paralel histeresis egrileri.

Filmlerin Ms ve M: degerlerinin birimleri emu/cm® olmasi igin filmlerin
hacmine bolunerek kullanilmigtir. FeCrNi ince filmlerinin Ms degerleri 0.04, 0.06,
0.08, 0.10 ve 0.12 nm/s’lik biriktirme hizlarinda sirasiyla, 991.00, 1002.32, 1024.25,
1128.23 ve 1283.14 emu/cm?® olarak bulunmustur. Biriktirme hizlarindaki artisin
filmlerde, Fe ve Ni bilesenlerinin atomik igeriginin oraninda kii¢iik bir artisa ve Cr
bileseninin azalmasina neden olabilecegi ve dolayisiyla Ms degerlerinin arttigi
sonucuna varilabilir. Elde edilen degerler, Eymery J.P. ve ark. [77] c¢aligmasinda
yaklasik 1117.2 emu/cm®’e esit oldugu hesaplanan 2-4 nm/s biriktirme hiziyla iiretilen
en kalin film i¢in 140 emu / g'lik Ms degeri ile farklilik gostermektedir. Cilinkii bu
calismada Ms degerleri Eymery J.P. tarafindan daha 6nce yapilan ¢alismadan [29] da
daha yiiksektir. Bu farkli sonuglarin nedeninin, piiskiirtme islemi sirasinda filmlerin
atomik igeriginin degismesine bagli oldugu agik¢a goriilmiistiir. Doyum alani, Ha,
Sekil 4.29°da goriildigi gibi tim filmler igin yaklasik 0.3 kOe bulundu. Bu deger
Eymery J.P. tarafindan [76] daha diisik bulundu. Bu Ms degerleri, filmlerin
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kompozisyon analizi ile uyumludur. Aslinda bu sonug, temelde filmin igerdigi
manyetik malzemenin yiuzdesine ve tiriine bagh oldugu bilinmektedir. Ancak diger
taraftan, Periera R. ve ark tarafindan yapilan ¢alismada [74] ve Specht E.D ve ark
tarafindan yapilan c¢alismada [78] Ms’nin parcacik boyutu ve kafes gerilmesi gibi
mikroyapisal 6zelliklere bagli oldugu da agik¢a vurgulanmaktadir. Ayrica, filmlerin
Mr degerleri sirasiyla 0.04, 0.06, 0.08, 0.10 ve 0.12 nm/s’de biriktirilen filmler icin
622.10, 682.30, 694.40, 707.50 ve 803.25 emu/cms olarak tespit edildi. Mr degerleri
de birikim hizinin artmasiyla artt1. Ayrica paralel 6lgumler igin Ms, Hc, Mr ve Mi/Ms
degerleri Tablo 4.10’da sunulmustur.

Tablo 4.10: Farkli biriktirme hizlarindaki FeCrNi filmlerinin paralel manyetik
ozelliklerinin degerleri.

Biriktirme Film DUzlemine // Manyetik Degerler
Film Ad1 Hizx Ms He M.
(nm/s) (emu/cm?®) | (Oe) | (emulcmd) (M/Ms)
0.04 991.00 131.00 707.50 0.71
= 0.06 1002.32 135.06 622.10 0.62
) 0.08 102425  107.59 694.40 0.67
i 0.10 1128.23 86.08 682.30 0.60
0.12 1283.14 73.83 803.25 0.62

Tablodaki Mi/Ms oran1 hemen hemen sabit kalmistir. Bu sonuca iliskin en olasi
aciklama histerezis dongiilerinden gelebilir; birikim hizindaki degisim, doyum ve
kalict manyetizasyon degerlerinde bir artisa neden olurken, Ms ve Hc ayni zamanda
Sekil 4.30’da biriktirme hiz1 ile karsilastirilmistir. Bu grafikte, biriktirme hizinin
artistyla Ms degerleri artmig ve He degerlerinin ise azaldig1 goriilmiistiir. Ancak Mi/Ms
orani hemen hemen sabit kalmistir. Bu oran, biriktirme hizindaki degisikliklerin
dongiilerdeki sekillerde degil, parametrelerdeki varyasyonlardan olabilecegine isaret

eder.

Biriktirme hiz1 arttikga, filmlerin SEM gorintllerinde daha yumusak yiizeyler
ve ayrica Hc degerlerinin azalmasinin nedeni olabilecek AFM goriintiileri
gozlenmistir. He degerleri, sirasiyla 0.04, 0.06, 0.08, 0.10 ve 0.12 nm / s'de biriktirilen
filmler icin 131, 135, 108, 86 ve 74 Oe degerleri tespit edilmis ve Sekil 4.30 ve Tablo
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4.10’da sunulmustur. Bu degerler farklidir, Eymery J.P. ve ark. [76], 0.2 - 0.4 nm/s
arasindaki herhangi bir biriktirme hiz1 i¢in 55 Oe'nin Hc degerini bildirmektedir. Ms
ve M/’nin artmasi ve birikim hizinin artmasi ile Hec degerlerinin azalmasi nedeniyle

filmler daha yumusak manyetik 6zellikler sergiler.

Ayrica, Eymery tarafindan yapilan ¢alismada [29] belirtildigi gibi, bir AISI 304
paslanmaz ¢elik bce fazinda kristallesir ve Ostenitik durumda zayif bir ferromanyetik
davranisa sahiptir. Mevcut XRD sonuglarinda belirtilen mevcut filmlerin bet fazi,
filmlerin histerezis dongulerinde ferromanyetik davranisi agiklamaktadir. Baska bir
ifadeyle, tek bir DC magnetron kullanilarak AISI 304 Gstenitik paslanmaz gelik
kaynaklardan puskirtme teknigiyle Uretilen ince filmlerin martensitik faza sahip
oldugu bulunmustur. Bildigimiz kadariyla, bu farkli sonug¢lar daha 6nceki ¢alismalarda

ifade edilmemistir.
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Sekil 4.30:  VSM kullanilarak elde edilen biriktirme hizlar1 0.04, 0.06,
0.08, 0.10 ve 0.12 nm/s hizlarinda iiretilen FeCrNi filmlerin
Ms ve Hc degerleri.

En diisiik ve en yiiksek biriktirme hizinda piiskiirtiilen filmlerin hem dikey hem

de paralel histerezis halkalar1 Sekil 4.31'de gosterildi. Alasimi olusturan igerigin biiyiik
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cogunlugu ferromanyetik olmasina ragmen manyetik alana paralel durumda filmler
¢ok daha kolay sekilde doyuma ulasmaktalar. Manyetik alana paralel durumda 0.3 kOe
yeterliyken, manyetik alana dik konumda filmlerin doyuma ulagmalari i¢in ~15 kOe

degerine varan manyetik alan siddetinin gerektigi goriilmektedir.
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Sekil 4.31:  VSM kullanilarak elde edilen 0.08 nm/s biriktirme hizinda
uretilen FeCrNi filminin manyetik alana paralel ve dik
histeresis egri grafikleri.

Filmlerin dik histeresis egrileri cizdirildiginde benzer 6zdes varyasyonlar
gosterdi. FeCrNi filmlerin manyetik alana paralel ve dik manyetik histeresis egrileri

elde edilip karsilastirildiginda bigimsel olarak benzer sekilde oldugu bulundu.

FeCrNi ince filmlerinin farkli biriktirme hizlarimin etkilerinin arastirildigi bu

seride filmlerin dik (L) manyetik histeresis egrileri Sekil 4.32°de sunulmustur.
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Sekil 4.32: VSM kullanilarak biriktirme hizlar1 0.04, 0.06, 0.08, 0.10 ve
0.12 nm/s hizlarinda iiretilen FeCrNi filmlerin film diizlemine
dik elde edilen histeresis grafikleri.

FeCrNi ince filmlerinin farkli biriktirme hizlarinin etkilerinin arastirildigi bu
uclncl seride, manyetik alana dik yerlestirilerek elde edilen histeresis egrilerinden
anlagilmaktadir ki birinci seride FeCrMn ince filmlerdekine benzer sekilde diisiik
manyetik alan siddetlerinde filmler ferromanyetik davranis sergilerken manyetik alan
siddetindeki artig ile filmler paramanyetik davranis sergilemektedir. Bu durumun en
olas1 sebebinin birinci seride de oldugu gibi alagim yapinin i¢inde ferromanyetik ve
paramanyetik olmasindan diisiiniilebilir. Ferromanyetik alinganlik ¢cok daha yiiksek
oldugu i¢in filmlerde once ferromanyetik icerik doyuma gider ve devaminda da

alasimin diger elementlerden kaynakli paramanyetik icerigi doyuma ulasir.
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FeCrNi ince filmlerinin farkli biriktirme hizlarinin filmlerin Ms ve My
degerlerinin doyum manyetizasyonlari (Ms), koersiviteleri (Hc), kalict miknatislanma

(Mr) ve Squareness (M/Ms) degerleri dik dlgiimler igin Tablo 4.11°de sunuldu.

Tablo 4.11: Farkli biriktirme hizlarinda FeCrNi filmlerinin dik manyetik
ozelliklerinin degerleri.

Biriktirme Film Duzlemine L. Manyetik Degerler
Film Hizi Ms He M.
(nm/s) (emu/cmd) (Oe) (emu/cmd) (M/Ms)
0.04 420.21 288 23.75 0,056
= 0.06 480.44 480 86.05 0.179
g) 0.08 497.37 856 74.95 0.150
- 0.10 555.89 426 31.65 0.056
0.12 623.46 232 3.49 0.005

4.5.2.2 Farkli Doner Alt Tabaka Hizlarinin EtKileri

FeCrNi ince filmlerinin doner alt tabakanin farkli hizlarmin etkilerinin
arastirlldigt bu seride manyetik O6zelliklerini belirlemek icin VSM ile filmlerin
manyetik alana paralel olarak yerlestirilerek paralel (//) manyetik histeresis egrileri

elde edilmis olup Sekil 4.33’te sunulmustur.
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Sekil 4.33:  VSM kullanilarak elde edilen doner alt tabakanin 0, 15, 30,
45 rpm hizlarinda dretilen FeCrNi filmlerin paralel
histerezis egri grafikleri.

Filmlerin Ms ve M degerlerinin birimleri birinci seride oldugu gibi
birimlerinin emu/cm? olmas: icin filmlerin hacmine béliimiiyle hesaplanarak doyum
manyetizasyonlar1 (Ms), koersiviteleri (Hc), kalici miknatislanma (Mr) ve Squareness

(Mi/Ms) degerleri paralel 6l¢iimler igin Tablo 4.12’de sunulmaktadir.

Tablo 4.12: Farkli doner alt tabaka hizlarinda FeCrNi filmlerinin paralel
manyetik 6zelliklerinin degerleri.

Alt Tabaka Film Duzlemine // Manyetik Degerler
Film P
Donme Hizx Ms He M, MM
(rpm) 3 sy | (M/Ms)
(emu /cm?) (Oe) (emu /cm?)
0 840.56 79 441.54 0.525
% 15 +0.2 1054.67 75 805.28 0.763
@)
L 30 +0.3 1113.38 53 855.41 0.768
45 +0.4 1181.99 52 881.63 0.745
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FeCrNi filmlerin alt tabaka donme hiz1 arttikga doyum manyetizasyonlari artmis
bunun aksine koersivite degerleri azalmistir. Tablo 4.12°de goriildiigii lizere; onceki
bolimlerde elementel analizin sunuldugu boliimde agiklandigi gibi doner alt tabaka hizi
arttirlldiginda ferromanyetik igerigin artisiyla birlikte doyum manyetizasyonunun da
arttig1 goriilmektedir. FeCrNi ince filmlerin doner alt tabakanin farkli hizlarinin
etkilerinin Ms ve Hc degerlerini nasil degistirdigi Sekil 4.34’te sunulmustur. Koersivite
degerlerinin ise bir dnceki boliimde yiizey piiriizliiliigiiniin azalisin1 destekler nitelikte;
azalarak yumusak manyetik malzeme sinifina dogru gitmekte, kalici miknatislik
degerlerinin de donme hareketinin baslamasiyla ivmelenerek hizlandig1 ancak bir
noktada yavaslamayla birlikte artisa devam ettigi ve My/Ms oranmin da bu duruma

paralellik gosterdigi bulunmustur.
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Sekil 4.34:  VSM kullanilarak elde edilen doner alt tabakanin 0, 15, 30,
45 rpm hizlarinda iiretilen FeCrNi filmlerin paralel Ms ve Hc
Degerleri.

Tim filmlerin histeresis egrileri dik ve paralel birlikte ¢izdirildiginde hemen
hemen ayni formda oldugu bulunmustur. Ancak filmlerin paralel histeresis egrileri Sekil

4.35’te ve ayn1 zamanda filmlerin dik histerezis egrileri Sekil 4.36’da sunulmustur.
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Sekil 4.35: VSM kullanilarak elde edilen doner alt tabakanin 0, 15, 30
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Sekil 4.36:  VSM kullanilarak elde edilen doner alt tabakanin 0, 15, 30 ve

45 rpm hizlarinda {iretilen filmlerin dik histerezis egri
grafikleri.
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Tablo 4.13’te ise Sekil 4.36’da sunulan histeresis egrilerinden elde edilen veriler

sunulmustur.

Tablo 4.13: Farkli doner alt tabaka hizlarindaki FeCrNi filmlerinin dik
manyetik 6zelliklerinin degerleri.

Alt tabaka Film Duzlemine L Manyetik Degerler
Film | Dénme Hizi Ms Hc M,
(rpm) (emu/cm3) (Oe) (emu/cm3) (Mr/Ms)
0 228.72 120 5.50 0.09
% 15 £0.2 154.45 850 19.43 0.04
E 30 £0.3 169.68 988 43.34 0.11
45 +0.4 156.45 1258 95.65 0.14

Sekil 4.36 grafigi sunulan ve bu grafigin Tablo 4.13’te verilen degerlerinden
anlasilmaktadir ki bu filmlerde egrilerin olustugu diisiik manyetik alan siddetinden
yliksek manyetik alan siddetine gidildikge doyuma ulastiklar1 noktalara dikkat
edildiginde sanki orijin etrafinda negatif yonde bir donme gergeklestirdigi diistintildi.

Bu sonuglarin akabinde sekil anizotropisinin varligina emin olundu.

Yiiksek hizlarda alt tabaka dénme hizina sahip FeCrNi filminin manyetik alana
paralel farkli agilarda yapilan VSM ol¢timlerinden elde edilen histeresis egrileri Sekil

4.37’de sunulmustur.
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Sekil 4.37:  VSM kullanilarak elde doner alt tabakanin 45 rpm donme
hizinda tiretilen FeCrNi filminin manyetik alana paralel 0°,
30°, 60° ve 90° agilarda elde edilen histerezis egri grafikleri.

Dordincu seride en yilksek alt tabaka dénme hizinda deneysel iiretimi
gerceklestirilen 45 rpm’de Uretilen filmin Sekil 4.37°de sunulan VSM ile elde edilen
acili 6l¢limlerin histeresis egrileri i¢ ice gegmis gibi goriinse de Sekil 4.38’de goriildiigii

gibi Ms ve Hc degerleri degisim gostermektedir.
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Sekil 4.38: VSM kullanilarak elde doner alt tabakanin 45 rpm dénme
hizinda iretilen FeCrNi filmlerin manyetik alana paralel 0°,
30°, 60° ve 90° acilarda Ms ve Hc degerleri.

Ancak bu seride de diger serilerde oldugu gibi polimer malzemeden imal edilmis
esnek asetat alt tabaka kullanimi1 g6z oniine alindiginda dénme hizi arttik¢a filmlerde
donme hareketiyle birlikte alt tabakada olusan yapisal gerilim, goriilen manyetik

anizotropinin en muhtemel sebebidir.

Bir onceki boliimde malzeme iginde farkli en az iki ferromanyetik bilesenin
olmasimin sonucu dik anizotropinin goriilebilecegi daha 6nce yapilan galismada [79]
bulunmus bu c¢alismada da goriilen Mi/Ms oraninin azalmasiyla birlikte histeresis
alanmin biiylimesi seklindedir. Bu durum sonucu daha 6nce yapilan ¢alismalarla [16,
42, 79] uyum igerisindedir. Ancak farkli olarak, farkli donme agilarinda yapisal
anizotropi gdzlenmektedir. ikinci seridekine benzer sekilde; film bilyiirken martensitik
doniisiime ugramasi sonucu bir yonde manyetizasyon baskin gelmektedir. Martensitik
olusum yalnizca bir diizlemde daha baskin oldugu i¢in farkli agilarda filmin doyuma
giderken izledigi histeresis egrisi de farkli olmaktadir. A¢1 arttikga manyetizasyon kolay
eksene dogru gitmektedir. Bu FeCrNi filmlerde yapisal anizotropinin gérilmesinin en

muhtemel sebebidir.

Ayrica, FeCrMn ve FeCrNi ince filmlerin tim parametreleri tek bir tabloda

toplanarak Tablo 4.14’te sunulmustur.
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6¢1

Tablo 4.14: AISI 202 ve AISI 304 kaynak kullanilarak elde edilen FeCrMn ve FeCrNi ince filmlerin tiim iiretim parametreleri

ve analiz sonuglarinin karsilagtirilmasi.

Atomik Film I¢erikleri

Film Uretim Parametreleri (at.) % Kristal Yapi Ylzey Manyetik Degerler
ili U Sure .
Degiskenler G((\e/rcl):lt;n ?nl;,lal\l)l (Vc\s/zft) (“saniye)] F& | CF | Mn | Ni (n:n) (n?n) (n?n) (r?rﬂ) (emll\ﬁ:m@ (gg) (emuM/(r:m3) M:/Ms
0.04 nm/s 3345 99 331  1275” 72.19 15.85 11.96 35 0.2063 0.2918 6.54  117.25 31 22.06 0.18
0.06 nm/s 339.8 142 483 855"  72.28 14.97 12.75 41 0.2064 0.2918 6.99  196.46 61 37.65 0.19
0.08 nm/s 340.2 185 629 638"  73.30 15.36 11.34 47 0.2064 0.2919 8.10 204.45 62 77.41 0.37
§ 0.10 nm/s 339.3 238 8038 509"  73.65 15.03 11.32 56  0.2064 0.2920 12.37 280.84 131 11950 0.42
5 0.12 nm/s 339.5 295 100.2 422" 74.15 14.92 10.93 74 02065 0.2920 1456 345.73 196 171.07  0.49
& 0 rpm 339.5 295 100.2 420" 70.32 15.74 13.94 6.9 0.2061 0.2915 14.16 19452 13141 27.02 0.13
15 rpm +2 3395 295 100.2  420“ 71.30 16.33 12.37 52 02062 0.2916 9.83 20445 108.28 20.77 0.10
30rpm £3 3395 295 1002 420" 71.78 15.89 12.33 49 0.2063 0.2918 9.45 257.28 63.14 19.39 0.07
45rpm x4 3395 295 100.2 416“ 73.30 15.37 11.33 35 0.2064 0.2919 7.99 25854 21.13 9.08 0.03
AISI 202 77.65(12.24|10.12
0.04 nm/s 439.2 105 46.1  1273" 69.91 18.26 1182 81 0.2049 0.2898 6.66 991.00 131.00 70750 0.71
0.06 nm/s 4395 161 70.8 845"  70.16 17.95 11.88 9.3 0.2049 02898 7.15 1002.32 135.06 622.10 0.62
0.08 nm/s 440.1 190 83.6 648"  69.71 17.67 1261 122 0.2049 0.2898 7.35 102425 107.59 694.40  0.67
= 0.10 nm/s 439.8 250 101.0 500" 71.07 16.82 12.10 135 0.2049 0.2898 7.48 112823 86.08 68230 0.60
) 0.12 nm/s 439.9 290 1276 424" 7156 16.21 1222 158 0.2049 0.2898 9.54 1283.14 7383 803.25 0.62
i 0 rpm 439.9 290 1276 421" 63.48 22.56 1395 159 0.2046 0.2894 27.39 840.56 79 44154  0.525
15rpm 2 4399 290 1276 418" 49.61 17.67 1271 151 0.2046 0.2894 13.86 1054.67 75 805.28 0.763
30rpm £3 4399 290 1276 418" 70.40 17.08 1251 149 0.2046 0.2894 850 111338 53 855.41 0.768
45rpm +4 4399 290 127.6 413" 69.86 16.83 13.30 139 0.2046 0.2894 7.59 118199 52 881.63 0.745
AISI 304 77.73|15.01 7.25




5.SONUC

Teknolojinin her alaninda, ihtiyaglar dogrultusunda gelistirilen cihazlarin
yapisinda kullanilan manyetik ince filmler; sahip olduklar iistiin 6zelliklerinden dolay1
her zaman ilgi ¢ekici olmuslardir. Manyetik kayit sistemlerinin yani sira bu sistemlerin
bir diger bileseni olan elektromanyetik uygulamalar da farkli manyetik O6zellikler
sergileyen malzemelere ihtiya¢ duyulan birgok teknolojik uygulamadan yalnizca bir

tanesidir.

Ince filmlerin {iretimleri bircok farkli teknik kullanilarak gerceklestirilebilirken,
bu deneysel calismada FeCrMn ve FeCrNi ince filmleri DC piiskiirtme teknigi ile tek
bir kaynak malzemeden Uretildi. AISI 202 ve AISI 304 6stenitik paslanmaz celik ticari
olarak edinilerek ICP-AES ile atomik icerikleri analiz edildi. Filmlerde, DC puskirtme
tekniginde tiretim parametrelerinden en 6nemli olan farkli biriktirme hizlari ve doner alt
tabaka hizlarmin yapisal ve manyetik Ozellikleri iizerine etkileri incelenmistir. Bu
amagla FeCrMn ve FeCrNi ince filmleri i¢in farkli biriktirme hizlar1 ve doner alt tabaka

hizlarinin incelenmesi igin ayr1 ayri seriler elde edildi.

FeCrMn ince filmlerinin farkli biriktirme hizlarinin yapisal ve manyetik
Ozellikleri tzerine etkileri incelendi. Bu amagla, 0.02 nm/s arttirilarak 0.04 nm/s ile 0.12
nm/s hizlarinda filmler tretilerek bir ilk seri elde edildi. Alt tabakanin farkli donme
hizlarinin FeCrMn ince filmlerinin yapisal ve manyetik ozellikleri {izerine etkileri
incelendi. Amagclar dogrultusunda, 0, 15, 30 ve 45 rpm degerlerinde filmler Uretilerek
ikinci bir seri elde edildi. FeCrNi ince filmlerinin farkl biriktirme hizlarinin yapisal ve
manyetik ozellikleri {izerine etkileri incelendi. Bu amagla, 0.02 nm/s arttirilarak 0.04
nm/s ile 0.12 nm/s hizlarinda filmler iiretilerek birinci seriye benzer sekilde tigiincii bir
seri elde edildi. Alt tabakanin farkli donme hizlarinin FeCrNi ince filmlerinin yapisal ve
manyetik 6zellikleri lizerine etkileri incelendi. Amaglar dogrultusunda, ikinci serideki
gibi 0, 15, 30 ve 45 rpm degerlerinde filmler iiretilerek ikinci seriye benzer sekilde

dordincu bir seri film elde edildi.
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Tim ince filmlerin X-1sinlar1 kirmnimi teknigiyle CuKa1 radyasyonu kullanilarak
kirmim agisi, 26, 10° ile 90° arasinda 0.005° adimlarla yapilan analizlerde bct (110)
dizlemine ait (martensitik yap1) siddeti en yiiksek pik 20 ~ 44.8° (£ 0,1°)’de ortaya ¢ikti.
Tiim filmlerde stenitik yapidan martensitik yapiya doniisiim gozlendi. Hem biriktirme
hizt hem de doner alt tabaka hizinin artisiyla bu pikin siddetinin arttigi bulundu. Bu
durum, biriktirme hiz1 ve doner alt tabaka hizinin artisinin filmlerde Ostenitik yapidan

martensitik yapiya doniisiimii bir sekilde etkilemesine atfedilebilir.

Tum ince filmlere yapilan enerji ayirimli X-1sinlart spektroskopisi ile yapilan
analiz sonuglarinda, filmlerin kompozisyonlarini olusturan elementlerin buharlagma
enerjilerine bagl bir sekilde atomik igeriklerinin de arttigi bulundu. Atomik demir
icerigi kaynak malzemeden daha diisiikk bulundu. Bunun en muhtemel sebebinin demir
atomlarinin buharlagsma enerjilerinin kompozisyonu olusturan diger elementlere gore
daha yiiksek olmasidir. Ancak diger taraftan biriktirme hizi ve doner alt tabaka hizinin
artistndan FeCrMn ince filmlerinde % 2-3 kadar, FeCrNi ince filmlerinde ise % 2-6
arasinda olup en ¢ok demir icerigi etkilendi. Diger elementler i¢in bu oran tiim filmlerde
% 2’nin ¢ok lizerine ¢ikmayan, buharlasma enerjileri ve kohezyon kuvvetlerine bagl

oldugu muhtemel degisimlerin oldugu bulundu.

Filmlerin SEM ile yapilan yiizey morfolojik incelemelerinde FeCrMn ince
filmler igin biriktirme hizinin artisiyla yiizeyde taneli yapilarin sayilarinin azalirken
boyutlarinin 300 nm ye kadar arttiklar1 bulundu. Ancak diger taraftan doner alt
tabakanin hizinin artisiyla bu taneli yapilarin sayilarinin artarken boyutlarinin 50 nm ve
daha da altina kadar azalarak daha piiriizsiiz ve homojen goriinlime sahip olduklari
bulundu. FeCrMn ince filmlerinde yiksek biriktirme hizlarinda catlaklarin ortaya
ciktigi, ancak FeCrNi ince filmlerinde ise diisiik biriktirme hizlarinda ¢atlaklar
mevcutken biriktirme hizinin artisiyla bu ¢atlaklarin kayboldugu goriildi. Ayrica
FeCrNi ince filmlerinde ise hem biriktirme hizinin hem de doner alt tabakanin hizinin
artistyla ylizeylerindeki taneli yapilarin boyutlar1 200 nm’den 50 nm’nin altina kadar
kiictiliirken sayilarinin da arttiklari, boylelikle daha piirlizsiiz ve daha homojen
gorilindiikleri bulundu. Bu durumun ortaya ¢ikmasinda igeriklerin degisimlerinde de

etkili olan kohezyon kuvvetlerinin roli buyik oldugu sonucuna varilabilir.
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Filmlerin AFM ile yapilan ylizey incelemelerinde ise SEM goriintiilerini
dogrular nitelikte veriler elde edildi. FeCrMn filmlerinin AFM ile yapilan analizinde
biriktirme hizinin artisiyla yiizeylerinde en yiiksek yiikseltilerinin 49 nm’den 232°nm
ye kadar ¢iktig1 goriildii. Ayrica ortalama yukseltilerinin ise 6.54 nm’den 14.56 nm ye
kadar yiikseldigi bulundu. Doner alt tabakanin hizinin artisiyla en yiiksek yiikseltilerin
112 nm’den 54 nm’ye kadar diistiigii bulundu. Ayrica ortalama yiikseltilerinin ise 14.16
nm’den 7.90 nm’ye diistiigii bulundu. Diger taraftan FeCrNi ince filmlerinin AFM ile
yapilan analizlerinde biriktirme hizinin artisiyla en yiksek ylkseltilerinin 52 nm’den 73
nm’ye kadar yiikseldigi bulunmustur. Ayrica biriktirme hizinin artisiyla ortalama
yukseltilerinin de 6.66 nm’den 9.54 nm’ye ylikseldigi goriildii. Doner alt tabakanin
hizinin artigiyla en yiiksek yiikseltilerin 112 nm’den 55 nm’ye, benzer sekilde ortalama

yiikseltilerinin de 27.39 nm’den 7.59 nm’ye kadar azaldig1 bulundu.

Titresimli numune manyetometresi ile £ 20 kOe araliginda oda sicakliginda
gerceklestirilen manyetik analizlerinde manyetik olmayan AISI 202 ve AISI 304
Ostenitik celik kaynak malzemelerden dretilen ince filmlerin manyetik davraniglar
sergiledikleri ve DC puskiirtme tekniginde iiretim parametrelerinden en 6nemlileri olan
biriktirme hizi ve doner alt tabaka hizindan ciddi sekilde etkilendikleri bulunmustur.
Biriktirme hizinin 0.02, 0.04, 0.06, 0.08, 0.10 ve 0.12 nm/s’de Uretilen FeCrMn ince
filmlerinin doyum manyetizasyonlari, (Ms) sirasiyla 117.25, 196.46, 204.45, 280.84 ve
345.73 emu/cm® olarak bulunmustur. Déner alt tabakanin 0, 15, 30 ve 45 rpm’de iiretilen
FeCrMn filmleri igin Ms degerleri sirasiyla 194.52, 204.45, 257.28 ve 258.54 emu/cm®
olarak bulunmustur. Biriktirme hizinin 0.02, 0.04, 0.06, 0.08, 0.10 ve 0.12 nm/s’de
uretilen FeCrNi ince filmlerinin Ms degerleri sirasiyla 991.00, 1002.32, 1024.25,
1128.23 ve 1283.14 emu/cm?® olarak bulunmustur. Déner alt tabakanin 0, 15, 30 ve 45
rpm’de Uretilen FeCrMn filmleri i¢in Ms degerleri sirasiyla 840.56, 1054.67, 1113.38
ve 1181.99 emu/cm? olarak bulunmustur. Normalde manyetik olmayan bir kaynak ile
elde edilen filmlerde bu yiiksek oranli degisim sonuglarin ¢ikmasinin sebebi yalnizca
atomik icerigin degisimi degil ayn1 zamanda puskurtme sirecinde filmlerde martensitik
doniigiimiin olmus olabilecegidir. Ayrica bu doniisiim biriktirme hizinin artisinda da
daha etkinken ve doner alt tabakanin hizlarimin artisiyla hafifge etkili bir bigimde

gerceklesmekte oldugu sonucuna varilabilir.
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Genel olarak, DC pusklrtme yonteminde en onemli Uretim parametreleri
arasinda yer alan biriktirme hizi ve alt tabaka donme hizinin; bu kapsamda, {iretimi
yapilan FeCrMn ve FeCrNi alasim ince filmlerin yapisal ve manyetik dzelliklerini ciddi
sekilde etkiledigi sonucuna varildi. VSM analizlerinde doyum manyetizasyonlarinin
blylk hizdaki artisin yalnizca igerikteki atomik Fe ya da Ni i¢eriginin degisimden degil
ayn1 zamanda Ostenitik ¢eligin martensitik ¢elige doniistimiiniin bir sonucu olabilecegi

tahmin edildi.

Bu calisma kapsaminda daha once yiiksek kesinlikte, diisiik donme hizlarinin
Ol¢limiinii yapmak i¢in kullanilan ¢ok yiiksek maliyetli 6l¢iim cihazlarina ¢ok daha ucuz

bir alternatif rpm 6lgtim sistemi gelistirildi.

Bu tez calismasindan elde edilen veriler 1s18inda, deneysel olarak iiretilen
FeCrMn ve FeCrNi martensitik ince filmlerin 6zellikle elektromanyetik doniistiiriiciiler
icin istenilen Ozelliklerde kolayca uretilerek kullanilabilecegi sonucuna varilmustir.
Bunun yanmi sira, bu calismanin sonuglarinin; konuyla alakali onemli teknolojik
uygulamalar ve diger bilimsel ¢alismalar i¢in ¢ok degerli bilgi kaynagi olabilecegi

ongorilmektedir.
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7.EKLER

EK A. Fiziksel Buhar I?iriktirme Sistemi, Doner Alt tabaka Otomatik
Dakikada Devir Ol¢iim Sistemi I¢in C# Dilinde Gelistirilen Mikro
Kontrolcii Yazilim

Balikesir Universitesi, Fen-Edebiyat Fakltesi, Fizik Bolumi, Nanomanyetik
Malzeme Uretim Laboratuvarinda bulunan Fiziksel Buhar Biriktirme Sistemi’nde doner
alt tabaka geribildirim monitoriiniin mikro kontrolciisii igin “C#” diliyle gelistirilmis
program kodlar1 asagida sunulmustur. Bu ¢alisma kapsaminda iiretilen filmlerde bu
kodlar ile calistirilan Doner Alt tabaka Otomatik Dakikada Devir Olgim ve

Goruntileme Sistemi kullanilmustir.

Ayrica, Doner Alt tabaka Otomatik Dakikada Devir Olgiim ve Gorintiileme
Sisteminin gorintdleyici Unitesinin gelistirilmesinde kullanilan 3.2 ing renkli TFTLCD
kurulu halde ticari bir firmadan edinilmistir. Bu sebeple iizerindeki siiriiciiye uygun
sekilde iiretici tarafindan hazirlanmig olan “UTFT.h” yazilim kiitiiphanesi
kullanilmistir. Ayrica altta sunulan kodlar, yalmzca Balikesir Universitesi, Fen-
Edebiyat Fakiltesi, Fizik Boliimii, Nanomanyetik Malzeme Uretim Laboratuvarinda
bulunan Fiziksel Buhar Biriktirme Sistemi’nde halihazirda ¢alisir durumdaki Doner Alt
tabaka Otomatik Olclim ve Goriintiileme Sisteminin calisan kodlaridir. Evrensel

algoritma ve diger kiitiiphane kodlar1 bu tez kapsaminda sunulmamustir.

[quote codes]

// This Software was developed for Touchless Automatic RPM
Measuring Systems

// for Rotating Substrate Systems on Physical Vapour Systems
// in Nano-Magnetic Material Production Laboratory

// Prof.Dr. Hakan KOCKAR’s Nanomagnetism Group

// Balikesir University, Nature Science Institute, Physics
Department

// using to UTFT_3.2" 480x320 TFTLCD with MICROCHIP_ATmegal6U2
// Authored by Nadir KAPLAN who Create and Developed

// 28 February 2017

#include <UTFT.h>

UTFT myGLCD(CTE32HR, 38, 39, 40, 41);

extern short unsigned int nkr[10560];
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extern short unsigned int ssnl[8556];

extern uint8_t BigFont[];

extern uint8_t SevenSegNumFont[];

unsigned long counter, oldtime = @, countery, oldtimey = 0;

int Rpm = @, cal, deger, i, k, 1, m, n, sc, onbes;

int inrpm = 0;

int irpm = 0;

int orpm = 0;

double trpm = 0.0, rpm = 0.0;

boolean newdeger;

boolean prevdeger = 1;

void startlogos()

{
myGLCD.clrScr();
myGLCD.setFont(BigFont);
myGLCD.setBackColor(0, 0, 0);
myGLCD.drawBitmap (205, 50, 96, 110, nkr);
myGLCD.print("developed by", CENTER, 185);
myGLCD.print("Nadir KAPLAN", CENTER, 210);
delay(6000);

}

void calibration()

{
myGLCD.clrScr();
myGLCD.setFont(BigFont);
myGLCD.setBackColor(@, 0, 0);
myGLCD.print(" ", CENTER, 50);
myGLCD.print(" ", CENTER, 75);
myGLCD.print("Optical Sensor is being ", CENTER, 50);
myGLCD.print("Calibration"”, CENTER, 75);
deger = analogRead(A10);

delay(1000);

myGLCD.print(" ", CENTER, 125);
myGLCD.print(" Calibration. ", CENTER, 125);
deger = analogRead(A19);

delay(1000);

myGLCD.print(" ", CENTER, 125);
myGLCD.print(" Calibration.. ", CENTER, 125);
deger = analogRead(A19);

delay(1000);

myGLCD.print(" ", CENTER, 125);
myGLCD.print(" Calibration... ", CENTER, 125);
deger = analogRead(Al10);

delay(1000);

myGLCD.print(" ", CENTER, 125);
myGLCD.print(" Calibration.... ", CENTER, 125);
deger = analogRead(Al19);

delay(1000);
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myGLCD.print(" ", CENTER, 125);
myGLCD.print(" Calibration..... ", CENTER, 125);
deger = analogRead(Al19);
if (deger < 45 || deger > 980)
{
myGLCD.clrScr();
myGLCD.print("Sensor faulty!..", CENTER, 150);
myGLCD.print("Please, check the sensor...", CENTER, 175);
myGLCD.print("The system will automatically", CENTER, 200);
myGLCD.print("recalibrate itself within", CENTER, 225);
myGLCD.print("10 seconds.", CENTER, 250);

delay(1000);
myGLCD.print(" ", CENTER, 250);
myGLCD.print(" 9 seconds.", CENTER, 250);
delay(1000);
myGLCD.print(" ", CENTER, 250);
myGLCD.print(" 8 seconds.", CENTER, 250);
delay(1000);
myGLCD.print(" "  CENTER, 250);
myGLCD.print(" 7 seconds.", CENTER, 250);
delay(1000);
myGLCD.print(" ", CENTER, 250);
myGLCD.print(" 6 seconds.", CENTER, 250);
delay(1000);
myGLCD.print(" ", CENTER, 250);
myGLCD.print(" 5 seconds.", CENTER, 250);
delay(1000);
myGLCD.print(" ", CENTER, 250);
myGLCD.print(" 4 seconds.", CENTER, 250);
delay(1000);
myGLCD.print(" ", CENTER, 250);
myGLCD.print(" 3 seconds.", CENTER, 250);
delay(1000);
myGLCD.print(" ", CENTER, 250);
myGLCD.print(" 2 seconds.", CENTER, 250);
delay(1000);
myGLCD.print(" ", CENTER, 250);
myGLCD.print(" 1 second. ", CENTER, 250);
delay(1000);
return calibration();

}

delay(1000);

myGLCD.print(" ", CENTER, 125);

myGLCD.print(" ", CENTER, 150);

myGLCD.print("Optical Sensor", CENTER, 125);
myGLCD.print("has been Calibrated", CENTER, 150);
delay(1000);

myGLCD.print("The Optical Sensor ", CENTER, 185);
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}

myGLCD.print("was calibrated ", CENTER, 210);
myGLCD.print("between 4 and 99 as the", CENTE
myGLCD.print("RPM resolution would be 0,1", C
delay(2000);

void nlogo()

{

}

myGLCD.clrScr();
myGLCD.setBackColor(@, 0, 0);
myGLCD.drawBitmap (10, 20, 92, 93, ssnl);

void Baun()

{

myGLCD.setFont(BigFont);
myGLCD.setBackColor(@, 0, 0);

myGLCD.print(" ", 106,
myGLCD.print(" ", 106,
myGLCD.print(" ", 106,
myGLCD.print(" ", 106,
myGLCD.print(" ", 106,
myGLCD.print("Balikesir University ", 106,
myGLCD.print("Department of Physics ", 106,
myGLCD.print("Nano-Magnetic Material ", 106,
myGLCD.print("Production Laboratories", 106,
myGLCD.print("Physical Vapour Systems", 106,
myGLCD.drawLine(1, 125, 480, 125);
myGLCD.drawRoundRect (1, 1, 479, 319);

}

void rpmtitle()

{
myGLCD.setFont(BigFont);
myGLCD.setBackColor(0, 0, 0);
myGLCD.print(" ", CENTER
myGLCD.print(" ", CENTER

}

myGLCD.print("Revolutions Per Minute", CENTER
myGLCD.print (" (RPM)", CENTER, 150);
myGLCD.drawLine(1, 168, 479, 168);
rpmwrite();

void ss()

{

}

unsigned int x1, x2, yl, y2;

x1 = random(1l, 389);

yl = random(1l, 229);
myGLCD.setBackColor(@, 0, 0);
myGLCD.drawBitmap (x1, yl, 92, 93, ssnl);

void rpmwrite()
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5);
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80);
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5);
30);
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80);
105);

» 130);
» 150);
, 130);



irpm = Rpm / 10;
orpm = Rpm % 10;
myGLCD. setFont(SevenSegNumFont);
myGLCD.setBackColor(9, 0, 0);
//myGLCD.printNumI(inrpm, 165, CENTER, 3, '0@');
myGLCD.printNumI(irpm, 165, 220, 3, '©');
myGLCD.setFont(BigFont);
myGLCD.print("/", 260, 255);
myGLCD.setFont(SevenSegNumFont);
myGLCD.printNumI(orpm, 280, 220, 1, '0');
}
void setup()
{
pinMode(A10, INPUT);
pinMode(5, OUTPUT);
myGLCD.InitLCD();
myGLCD.setBrightness(16);
myGLCD.clrScr();
startlogos();
delay(5000);
myGLCD.clrScr();
Serial.begin(115200);
calibration();
delay(500);
nlogo();
Baun();
rpmtitle();
}
void loop()
{
deger = analogRead(Al10);
if (deger > 530 )
{

newdeger

}

else

{

newdeger

}

if (prevdeger != newdeger)

{
if (newdeger == 1)

{

1;

9;

counter = (millis() - oldtime);

rpm = (60000 / (counter * 10.23037719));//=> NK Constant
oldtime = millis();

sC = 0;
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n++;
if (n <= 10)
{
trpm = trpm + rpm;
digitalWrite(5, LOW);
}
if (m == 1)
{
myGLCD.clrScr();
digitalWrite(5, HIGH);

nlogo();
BauUn();
rpmtitle();
m= 0;
¥
¥
¥
if (prevdeger == newdeger)
{

countery = (millis() - oldtimey);
SC = sC + countery;
if (sc > 30000)

{
myGLCD.clrScr();

ss();
m=1;
sc = 0;
¥
¥
oldtimey = millis();
prevdeger = newdeger;
if (m == 0 & n == 10)
{
Rpm = (int)trpm;
rpmwrite();
trpm = 0.0;
n = 0;
digitalWrite(5, LOW);
¥

}
[/quote codes]
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