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OZET

Ni/Al INCE FILMLERIN
URETIMI, KARAKTERIZASYONU VE OPTIMIZASYONU
DOKTORA TEZi
NADIR KAPLAN
BALIKESIR UNIVERSITESI FEN BILIMLERI ENSTIiTUSU

FiZiK ANABILiM DALI )
(TEZ DANISMANI: PROF. DR. HAKAN KOCKAR)
BALIKESIR, ARALIK - 2024

Bu caligmanin amaci, ¢ok katmanli Ni/Al ince filmlerin sagtirma teknigiyle farkli {iretim
parametreleri altinda esnek akrilik asetat alt tabakalar {izerine {iretimi, karakterize edilmesi
ve bu filmlerin potansiyel uygulamalar i¢in en yiiksek doyum manyetizasyonuna (highest
Saturation Magnetisation, hMs) sahip olmasii saglayan iiretim parametre seviyelerinin
belirlenmesidir.

I1k olarak, Ni/Al ince filmleri Ni biriktirme hiz1 (Ndr), Al katman kalinlig1 (Alt) ve toplam
film kalinliklar1 (Tft) gibi farkli iiretim parametreleri altinda {iretildi. Filmlerin enerji
ayirimlt X-151n1 spektroskopisi ile gerceklestirilen igerik analizleri, Ndr’nin artistyla Ni
iceriginin arttigini, Alt ve Tft’nin artisinin ise Ni igeriginde bir azalmaya sebep oldugunu
gosterdi. Filmlerin Ni igeriklerindeki en yiliksek degisime Alt’nin sebep oldugu bulundu.
Siyirma Agisinda X-1s1n1 Kiriimu ile yapilan yapisal analizler, tiim filmlerin Ni ve Al igerik
miktarlartyla orantili olarak yiizey merkezli kiibik yapida biiyiidiiklerini gosterdi. Taramali
elektron mikroskobu ile gerceklestirilen film yiizey goriintiilemeleri, film yiizeylerinin Ndr
ve Alt artisindan ciddi sekilde etkilendigini, ancak Tft artisindan daha az etkilendigini
gosterdi. Film ylizeyleri Ndr ve Alt’nin artisiyla homojen ve piiriizsiiz morfoloji sergiledigi
bulundu. Titresimli numune manyetometresi ile yapilan manyetik analizlerde, Ndr’nin
artistyla filmlerin doyum manyetizasyonu (Ms) degerlerinin arttig1, Alt ve Tft’nin artisiyla
azaldig1 bulundu.

Daha sonra hMs degerine sahip film elde etmek i¢in Taguchi Yontemi optimizasyonda
kullanildi. Ni biriktirme oran1 (Ndr), Al biriktirme orani (Adr), Ni tabaka kalinlig1 (Nlt) ve
toplam film kalinlig1 (Tft) giris parametreleri olarak secildi ve bir dizi deney gerceklestirildi.
Filmlerin Ms tepkileri, hMs degerine sahip bir film elde etmek i¢in “daha biiyiik daha 1yidir”
yaklagimiyla analiz edildi. Sinyal/Giiriiltii oranlari, hMs degerine sahip filmi elde etmek i¢in
gereken liretim parametrelerinin seviyelerini belirlemek i¢in kullanildi. Ayrica, belirlenen
parametrelerin seviyeleri ile bir dogrulama deneyi de yapilmis ve bu filmin Ms degeri 528.6
emu/cm?’ olarak bulunmustur.

Sonug olarak, okuma-yazma kafalari, mikro-elektromekanik sistemler, manyetik rastgele-

erisimli bellekler ve manyetik sensdrler gibi potansiyel uygulamalar i¢in ¢ok katmanli Ni/Al
ince filmler sagtirma teknigiyle olas1t hMs degerine sahip sekilde basariyla iiretildi.

ANAHTAR KELIMELER: Ni/Al ince filmler, Sactirma teknigi, Manyetik ozellikler,
Taguchi yontemi, Deney tasarimi

Bilim Kod / Kodlar1 : 20210, 20215, 20227 Sayfa Sayist: 93



ABSTRACT

PRODUCTION, CHARACTERISATION AND OPTIMISATION OF
Ni/Al THIN FILMS
PH.D THESIS
NADIR KAPLAN
BALIKESIR UNIVERSITY INSTITUTE OF SCIENCE

PHYSICS )
(SUPERVISOR: PROF. DR. HAKAN KOCKAR)
BALIKESIR, DECEMBER - 2024

The aim of this study is to production and characterize multilayer Ni/Al thin films on flexible
acrylic acetate substrates by the sputtering technique and to determine the fabrication
parameter levels that allow achieving the highest saturation magnetization (hMs) for
potential applications.

Firstly, Ni/Al thin films were produced with different important fabrication parameters such
as Ni deposition rate (Ndr), Al layer thickness (Alt) and Total film thickness (Tft). Content
analysis of the films performed by energy dispersive X-ray spectroscopy showed that the Ni
content increased with the increase of Ndr, while the increase of Alt and Tft caused a
decrease in the Ni content. It was found that the highest change in Ni content of the films
was caused by Alt. Structural analysis by Grazing Incidence X-ray Diffraction showed that
all films grew in a face-centered cubic structure proportional to the Ni and Al content
amounts. Film surface imaging performed by scanning electron microscopy showed that the
film surfaces were severely affected by the Ndr and Alt enhancement, however less affected
from the increase in Tft. The film surfaces were found to exhibit homogeneous and smooth
morphology with the increase of Ndr and Alt. In the magnetic analyses performed with the
vibrating sample magnetometer, it was found that the saturation magnetization (Ms) values
of the films increased with the increase of Ndr and decreased with the increase of Alt and
THt.

Afterwards, Taguchi Method was used in optimization to obtain film with hMs value. Ni
deposition rate (Ndr), Al deposition rate (Adr), Ni layer thickness (NIt) and Total film
thickness (Tft) were chosen as input parameters and a series of experiments were carried out.
The Ms responses of films, were analyzed with the “larger is better” approach to obtain a
film with hMs value. The Signal/Noise ratios were used to determine the levels of the
production parameters required to obtain the film with the hMs value. In addition, a
validation experiment was also carried out with the levels of the parameters determined and
the Ms value of this film was found to be 528.6 emu/cm®.

Consequently, multilayer Ni/Al thin films with the possible hMs value were succesfully

produced by the sputtering technique for potential applications such as read-write heads,
micro-electromechanics systems, magnetic random-access memory, and magnetic sensors.

KEYWORDS: Ni/Al thin films, Sputtering technique, Magnetic properties, Taguchi
method, Design of experiment

Science Code / Codes : 20210, 20215, 20227 Page Number: 93

ii



ICINDEKILER

Sayfa
OZET ourincircnsinsiscsssesssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssss i
ABSTRACT .uuiiiiiirinsnissessicssissssssesssissssssessssssssssesssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssss ii
ICINDEKILER . ....uceeeeirerrrrrnesssesssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssessssesasasess jii
SEKIL LISTEST cuvuueuceiriiieenerenneenesesessssesesessssssssssesssssssesesesssssssessssssssssssesssssssssssesssess iv
TABLO LISTEScccuiiiuninciinsincnsinsiscsscssissssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssss v
SEMBOL LISTESI «..cuuiuniuncincinscincsnisnnsisssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssass vi
KISALTMA LISTES ccucuiuiincnincincnninsiscnssinsisssssesssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssses vii
ONSOZ ceveerreereerressesessessssessessssessssssessssssessssesssssssesssssssssssesssssssessessssessesessessssessesessessases viii
Lo GIRIS ceeeeeeeeeeeeeetctseeseesessssssesessssssssssesessssssssssesssssessssssssssssssssesssssessssessssssssssssens 1
2. KURAMSAL BILGILER ...uciiucincissinsinssinsscsscsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssss 8
2.1 Manyetizmada Temel Kavramlar............coccooiiiiiiiiiiiiiiieeese e 8
2.1.1 Malzemelerin Manyetik OZellKIETT .............cvevevreereiereeieeereieree e 9
2.1.2 Manyetik Histerezis Cevriminin Yorumlanmast ...........cecceeveeeerieenieenieenieenieenieeneeens 11
2.2 Cok Katmanli Nano Yapilarin Manyetik OzelliKIeri............cocooververereereireieereneaens 12
2.3 Nikel ve Aliiminyum Metallerinin Genel OzelliKIeri .............cccoverreverererreereiecneneanns 14
2.4 Deney Tasariminda Temel Tanim ve Kavramlar........c..cocooveriiniininiiniincnieneeen. 16
2.4.1 Deney Tasarim TeKniKIETT .......c.cccveriiiiiiiiiiiieiie et 24
2.4.1.1 Faktoriyel Deney Tasarimlari..........cccceeveiriieriieniienieeiie et eiee et 26
2.4.1.2 Yanit YUzey Metodolojisi ..ccueeeruiieeiieeeiieeeiieeeiie et eeree et e e e 29
2.4.1.3 Taguchi Tasarim YONtEMI......ccveruieriieriieiienieeiteeieeieesiteeieesaeeseeseveeaeeseneensaens 32
3. DENEYSEL TEKNIKLER......c.cceeeesteteteseresesnesesssssessessssssssssssssssssssssssssssssssssssessns 40
3.1 Filmlerin UTCtm c....c.vvevveceiceceesceeieeesee ettt 40
3.2 Yapisal, Morfolojik ve Manyetik Karakterizasyon Teknikleri...........ccccceverieniennnene. 46
3.2.1 Elementel 10erik ANATIZI ........c.ooveveeeeeeiieeeeee ettt 46
3.2.2 Kristal Yapl ANALIZI ....eeevviiiiiiiieiiecie ettt ae et sive e ssbe s e enaeenne 47
3.2.3 Yiizey Morfolojik INCEIEME ..........c.oouiviuieieieieieccecececceeeee e 50
3.2.4 Manyetik KaraKteriZaSyOn .........ccueviieiuierieeiiienieeieenieeeteesieeeteeseeesereeseeseseensaessseenns 52
4. BULGULAR VE TARTISMAL .....cconinvnninsuissensecssissesssessssssessasssssssssssssssssssssssssssssasss 54
4.1 Uretim Parametrelerinin Yapisal ve Manyetik Ozelliklerine Etkileri........................ 54
4.1.1 Ni Biriktirme H1zinin EtKiSi......c.oooiiiiiiiiiii e 57
4.1.2 Al Katman Kalinli@1nin EtKisi .......c.cooiiriieiiiiiiieiieeieeicee e 64
4.1.3 Toplam Film Kalinligimin EtKiSi........cccoocieiiiiiiiiiieniieieeeieee e 70
4.2  Uretim Parametrelerinin Etkilerinin inceleme Sonuglarinin Karsilagtirilmasi.......... 76
4.3 En Yiiksek Doyum Manyetizasyonu i¢in Taguchi ile Optimizasyon........................ 77
4.3.1 Parametre Se¢imi ve Ortogonal Matris Tasarimi..........cceeeveeviienieenieenieeniienieeieeene. 77
4.3.2 Taguchi Regetesi ile Uiretilen Filmlerin Manyetik Karakterizasyonlari..................... 78
4.3.3 Ana Yanit Etkilerinin ve S/N Degerlerinin Belirlenmesi ...........cccccceeeevieeiienieeieennee. 79
4.3.4 En Yiiksek Doyum Manyetizasyonunun ve Giiven Araliginin Tahmini ................... 82
4.3.5 Kalite KaAYDI ..eviiiiiiiieiiiciieiece ettt eb et e e naeeneeeneas 82
4.3.6 Deneysel ve Tahmini Sonuglarin Karsilagtirilmast.........cccceeeeeeiieieencieenienieeeeee, 83
5. SONUGC ...ciiiuinreisensuissenssesssnssssssssssnssssssssssssssssssssasssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssss 86
6. KAYNAKLAR ..uiotintiiinsninsnisnssaissssssssssisssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssss 88
OZGECMIS caeeeeererreenereressssesesessssssssssssssssssssessssssssssssessssssssssssessssssssssessssssssssssesssesssass 94

il



SEKIL LISTESI

Sayfa
Sekil 2.1: Ferromanyetik bir malzemenin tipik histerezis egrisi. ........cocceevuververieeneennnnne. 11
SekKil 2.2: Tipik Dir SUIEC SEMASL. ..eeviieuiieiieeiieriie ettt ettt et sttt e s e eeesaeeenee 16
Sekil 2.3: Deney tasarim tekniklerinin 1999-2017 yillar1 arasinda kullanimi. ................... 19
Sekil 2.4: Deney tasarim tekniklerinin 1999-2024 yillar1 arasinda kullanimi. ................... 19
Sekil 2.5: 1ki faktOrlil taSArTM SEMASL.........c.ouieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e 28
Sekil 2.6: Ug faktorlil taSarim SEMASI. .........c.oueuiuieieieieieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e 28
Sekil 3.1: Ultrasonik banyo cihazinin fotografi. .........ccoccueevviiiniiiiniiieeeeeeee e, 42
Sekil 3.2: Hazirlanan alt tabakanin fotografi. ..........coocoviiiiiiiii e 43
Sekil 3.3: Biriktirilen filmin fotoZrafi.........cccevviiiiiiiriieiieieceee e 44
Sekil 3.4: Bir milimetrik cetvel yaninda hazirlanmis numune film fotografi. .................... 45
Sekil 3.5: Fiziksel buhar biriktirme sisteminin fotografi. ..........ccccoeevveviinciiiniiiiiiiiee, 45
Sekil 3.6: EDX sisteminin sematik @OSterIMI .....eeeuveeruiieiieiiiiiiieiie et 46
Sekil 3.7: X-151n1 kiriniminda Bragg geometriSi. ......cccueeveeriieiierieeiieiieeieeiee e 48
Sekil 3.8: Siyirma agisinda X-1s11 kirinimi tekniginin geometrik gosterimi. .........c.......... 49
Sekil 3.9: Sematik olarak SEM sisteminin OStETIMI. .......ccceeeeviereeeieereenreenieeereeneeeenneenns 51
Sekil 3.10: VSM sisteminin sematik gOStEITMI. ...ccueerueerieeriieiiieniieeie ettt 53
Sekil 4.1: Ni/Al ince film yapisinin sematik dik KeSiti. ......ccccevueereiriinirniniinieienieeeee 55
Sekil 4.2: Farkli Ni biriktirme hizlarinda iiretilen filmlerin GIXRD desenleri................... 58
Sekil 4.3: Farkli Ni biriktirme hizlarinda tiretilen filmlerin SEM goriintiileri.................... 60
Sekil 4.4: Farkli Ndr’ye sahip filmlerin paralel histerezis ilmekleri (i¢ sekil H 100 Oe). 61
Sekil 4.5: Farkli Ni biriktirme hizlarinda manyetik degerleri...........cccoocvevevienienieenieennnnnne 62
Sekil 4.6: Ni biriktirme hiz1 0.06 nm/s’de olan filmin dik ve paralel histerezis ilmekleri.. 63
Sekil 4.7: Farkl1 Al katman kalinliklarinda iiretilen filmlerin GIXRD desenleri. .............. 65
Sekil 4.8: Farkli Al katmaninin kalinliklarina sahip filmlerin SEM goriintiileri. ............... 67
Sekil 4.9: Farkli Alt’ye sahip filmlerin paralel histerezis ilmekleri (i¢ sekil H=+200 Oe). 68
Sekil 4.10: Farkli Al katman kalinliklarina sahip filmlerin manyetik degerleri. ................ 69
Sekil 4.11: Al katman kalinlig1 5.0 nm olan filmin dik ve paralel histerezis ilmekleri. ..... 70
Sekil 4.12: Farkli kalinliklarda tiretilen filmlerin GIXRD desenleri. .........ccccoecvveeenveennee. 72
Sekil 4.13: Farkli toplam kalinliklarina sahip filmlerin SEM goriintiileri. ..........ccccue..... 73

Sekil 4.14:
Sekil 4.15:
Sekil 4.16:
Sekil 4.17:

Farkli Tft’lerde filmlerin paralel histerezis ilmekleri (i¢ sekil H=+200 Oe).... 74
Farkli toplam kalinliklarinda iiretilen filmlerin manyetik degerleri. ................ 75
Toplam kalinlig1 150 nm olan filmin dik ve paralel histerezis ilmekleri 75
Taguchi serisi filmlerin paralel histerezis ilmekleri (i¢ sekil H=+ 200 Oe). .... 78

Sekil 4.18: En yiiksek Ms degeri icin S/N degerleri ana etki grafikleri...........cc.cccoceeneiene. 80
Sekil 4.19: En yiiksek Ms degeri i¢in ortalamalarin ana etki grafikleri...........ccccoeeenienene. 81
Sekil 4.20: En yiiksek Ms degerine sahip filmin manyetik histerezis egrisi.............cc........ 83
Sekil 4.21: En yiiksek Ms degerine sahip filmin GIXRD deseni..........ccceveenueeienieniennnene. 84
Sekil 4.22: En yiiksek Ms degerine sahip filmin SEM gOrintlisti. .......ccceveveeveenieinieennenne 84



TABLO LiSTESI

Sayfa
Tablo 2.1: Nikel ve Aliiminyum metallerinin bazi 6zellikleri.............cooceeiieniiiiinninnnn. 15
Tablo 2.2: Ornek bit ANOVA GIKt1 GIZEIZESI. ......vveviveveeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e, 31
Tablo 4.1: Uretim parametrelerinin seviyeleri (kodlanmis) ve degerleri. .............cocv........ 56
Tablo 4.2: Farkli Ni biriktirme hizlarinda tiretilen filmlerin film icerikleri. ...................... 57
Tablo 4.3: Farkli Ni biriktirme hizlarinda iiretilen filmlerin kristal yap1 6zellikleri. ......... 59
Tablo 4.4: Farkli Ni biriktirme hizlarinda iiretilen filmlerin manyetik 6zellikleri. ............ 61
Tablo 4.5: Farkli Al katman kalinliklarinda tiretilen filmlerin igerikleri................ccc......... 64
Tablo 4.6: Farkli Al katman kalinliklarinda tiretilen filmlerin kristal yap1 6zellikleri....... 66
Tablo 4.7: Farkli Al katman kalinliklarinda tiretilen filmlerin manyetik 6zellikleri........... 69
Tablo 4.8: Farkli toplam kalinliklara sahip filmlerin igerikleri. .........oocceverienieneniencennen. 71
Tablo 4.9: Farkli toplam kalinliklara sahip filmlerin kristal yap1 6zellikleri. .................... 72
Tablo 4.10: Farkli toplam kalinliklara sahip filmlerin manyetik 6zelliklere etkisi. ........... 74
Tablo 4.11: Uretim parametrelerinin film 6zellikleri iizerine etkilerinin dzeti. ................. 76
Tablo 4.12: Ni/Al ince filmlerin iiretim parametreleri ve seviyeleri. .......coccvevvvrevueenieennnens 77
Tablo 4.13: Taguchi deneysel tasarim plant............ccoecieiiiiiiiiiiiiniieeeee e 77
Tablo 4.14: Taguchi serisi S/N degerleriyle birlikte deney yanitlart. ...........ccceeevveeneennnn. 79
Tablo 4.15: En yiiksek Ms 1¢in S/N yanitlari. ........cccoceeeeviniininniniiniiieecneceeieseeens 79
Tablo 4.16: En yiiksek Ms i¢in ortalamalar (Means) yanitlart. ..........ccocceevvencireniienieennnns 81
Tablo 4.17: Taguchi tasarim ile gergeklestirilen optimizasyon c¢aligsmasi 6zeti. ............... 85



SEMBOL LiSTESI

% At. : Atomik yiizde

Yo, : Doyum manyetizasyonu yanitinin ortalama degeri
\_(opt : Baslangictaki istenene en yakin performans yaniti
M Sopt : En yiiksek Ms i¢in tahmin edilen performans degeri
Favyvp) ¢ Gliven araligi i¢in gerekli olan F-orani

Yexp : Deneysel performans yaniti

Yopt : Tasarim yanitlarinda en 1y1 performans yaniti

Neff : Etkili cogaltma sayis1

R? : Belirleme katsayis1

s : Gozlenen verinin varyansi

Clop,, : Tahmin edilen performans yanit1 giiven araligi

A, : S/N degerleri farki

u : Diferansiyel manyetik gegirgenlik

X : Diferansiyel manyetik alinganlik

A : Fark

B : Manyetik indiiksiyon

°C : Santigrat derece, (Degree Celsius)

h : Hedef deger

H : Manyetik alan

k : Diisiik kalitenin maliyetini temsil eden bir sabit

L(y) : Kayip fonksiyonu

M : Manyetizasyon

m : Modeldeki S katsayilarinin sayisi
mS/m : Metre basina mili Siemens

N : Gozlem sayis1

] : Sinyal/Giiriiltii Oran1 (Signal/Noise Rate, S/N)
° : Derece

r : Dogrulama deneyinin tekrar sayisi
W/mK : Mili Kelvin bagina Watt

y : Yanit

Py : Yan yiikseklikteki pik genisligi

0 : Bragg acis1

A : Dalgaboyu

€ : Styirma agist

dB : Desibel

11 : Hata serbestlik derecesi

V2 : Toplam serbestlik derecesi

B : Parametre vektorii

P : Deneysel elde edilen en iyi yanit
u : Manyetik gecirgenlik

X : Manyetik alinganlik

vi



KISALTMA LiSTESI

Adr : Al biriktirme hiz1 (Al deposition rate)
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GIXRD : Siyirma agisinda X-1s11 kirnimi, (Grazing Incidence X-ray Diffraction)
Hc : Zorlayicilik, Koersivite alani, (Coercivity Field)

kA : Kiloamper

kQOe : Kilooersted

LED : Isik yayan diyot (Light Emition Diode)

m : Metre

mbar : Milibar

mm : Milimetre

MPa : Mega pascal

M, : Kalict manyetizasyonu, (remanence Magnetisation)

Ms : Doyum manyetizasyonu, (Saturation Magnetisation)

Np : Kirinim normali (Diffraction Normal)

Ndr : Nikel biriktirme hizi (Nickel deposition rate)

NIt : Nikel katman kalinlig1 (Nickel layer thickness)

nm : Nanometre

Ns : Yiizey normali (Surface Normal)

Oe : Oersted (manyetik alan birimi)

Pd : Paladyum (Palladium)

PVD : Fiziksel Buhar Biriktirme (Physical Vapour Deposition)

QCM : Kuvartz kristal mikro terazi (Quartz Crystal Microbalance)

rpm : Devir (dakikadaki yenileme hizi, revolution per minute)

sccm : Standart kiibik santimetre (standard cubic centimetre)

SEM : Taramal1 elektron mikroskobu (Scanning Electron Microscope)

Tft : Toplam film kalinlig1 (Total film thickness)

TUBITAK : Tiirkiye Bilimsel ve Teknolojik Arastirma Kurumu

Vbc : Dogru akim elektriksel gerilim

VSM : Titresimli Numune Manyetometresi, (Vibrating Sample Magnetometer)
XRD : X-1511 kirmnimi (X-ray Diffraction)

CI : Gliven aralig1 (Confidence Interval)
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1. GIRIS

Gilinlimiizde neredeyse her alanda, ihtiyaglarin giderilmesi bilgi, teknoloji ve iiriin
gelistirilmesine baghdir. Insanlar ihtiyaglarini giderecek iiriinlerin yeterli kalitede olmasini
isterler. Bu sebeple {iriin kalitesi, {riin gelistiricilerin pazara olan hakimiyetini
belirlemektedir. Pazar1 ele gecirmek isteyen iirlin gelistiriciler, {riinlerinin kalitesini
yiikseltmek zorundadirlar [1, 2]. Bir {iriinde, kalitenin ylikseltilmesi de is giicii ve
maliyetlerin artmasina sebep olmaktadir [2, 3]. Artan maliyetler tiiketicilere yansitilmakta,
dolayistyla talep azalmasi gibi baslica problemlerin ortaya ¢ikmasina sebep olabilmektedir.
Talep dengesinin korunmasi i¢in kaliteli bir liriinii sinirht siire i¢in sunmak, treticiler i¢in
maalesef ¢ogu zaman tercih edilen ilk secenek olarak ortaya ¢ikmaktadir [1-4]. Alternatif
secenekler de mevcuttur, ancak ya iireticiler tarafindan heniiz bilinmemekte ya da tercih
edilmemektedir. Bu sebeple, kalitenin arttirllmasina yonelik gelistirilen, halihazirda
kullanilmakta olan ve kalitenin ¢ok daha diisiik maliyetlerle elde edilmesine olanak saglayan
yontemlerin daha cok kitleye duyurulmasi, farkindalik olusturulmasi anahtar bir 6nem tasir

hale gelmistir.

Ulkemizde, yiiksek teknolojili ve dncelikli alanlarda katma degeri yiiksek iiriinlerin bilgi
tiretimi ve gelistirilmesi konusunda, alanlarina hakim bireylerin yetistirilmesi tesvik
edilmekte ve desteklenmektedir [5]. Ulkemizin, bu vizyonlu tesvik ve destek programlari
sayesinde yiiksek kaliteli ve yiiksek teknoloji iirlinlerinin tiretiminde kiiresel ¢apta daha etkin
bir konuma gelecegi tartismasiz bir gergektir. Ozellikle, baz1 yiiksek éneme sahip yiiksek
teknoloji triinleri i¢in diga bagimliligin azaltilmasi, miihendislik ¢aligmalarinin yani sira
temel bilimlere yonelik tesvik ve desteklerin de arttirlarak is birligi iginde
gergeklestirilmelerini gerekli kildig1 agiktir [5]. Oyle ki, mithendislerin iiriin gelistirmede
ihtiyac duyacaklar kaliteli ve yiiksek teknolojik malzemelerin siklikla temel bilimcilerin
arastirmalarmin bir ¢iktist oldugu her gegen giin daha fazla anlasilmaktadir. Yiiksek
teknoloji iiriinlerinde disa bagimliligin azaltilmasina yonelik tesvik ve desteklerin basinda
olan bir Ornek elektronik c¢iplerdir. Ancak, elektronik c¢ip gibi mikro-nano o6lgekte
gelistirilecek cihazlar i¢in bu oOl¢ekteki malzemelerin istenen kalitede elde edilmesi
gerekmektedir. Bu hedefin gerceklestirilebilmesi i¢in, bu malzemelerin {iretim
yontemlerinin malzeme Ozellikleri iizerine etkililerinin iyi anlasilmasit elzem hale
gelmektedir. Uretilen malzemenin anlagiimasini kolaylastirmak amaciyla, kalinligina gore

levha, folyo, film, ince film ve ultra ince film gibi isimlendirmeler yapilmistir [6-7].



Insanoglunun ihtiyaglari dogrultusunda, uzun yillardir farkli kaplama ydntemleri
gelistirilmekte ve kullanilmaktadir. Maddenin hallerine gore isimlendirilen kaplama
yontemlerinden biri olan buhar fazinda yapilan kaplamalar; iyon demeti destekli, kimyasal
buhar ve fiziksel buhar biriktirme olarak {i¢ ana grupta toplanabilir [8-12]. Fiziksel buhar
biriktirme yontemi, ince film tiretiminde siklikla bagvurulan yontemlerden biridir. Fiziksel
buhar biriktirme yontemlerinden sagtirma (sputtering, piiskiirtme) teknigi, yeteri kadar enerji
kazandirilmis iyonlarin hedef malzeme {lizerine bombardimani ile ylizeyden atom veya atom
toplulugu koparma islemidir [10-12]. Sactirma teknigi, diger birgok ydnteme kiyasla
oldukga avantajli bir tekniktir [11]. Her ¢esit hedef malzemeden, yine her tiir alt tabaka
malzeme tizerinde ince film liretilebilmesine olanak saglamasi bu avantajlarin en basinda
gelmektedir. Dahasi, filmlerin biriktirildigi alt tabaka yiizeyine tutunma kalitesi, siirecin
vakum ortaminda ger¢eklesmesinden dolay: tiim tekniklerden agik ara 6ndedir. Film {iretim
stirecinde ¢evreye salinan toksik madde miktarinin oldukea diisiik olmasindan dolay1 doga
dostu bir teknik oldugu agiktir. Ayrica, ¢cok farkli geometriye sahip bir¢ok malzeme tiirii alt
tabaka olarak kullanilabilir. Alt tabaka iizerinde biriken film kalinlig1 kaplanan yiizey
boyunca olduk¢a homojendir. Dolayisiyla, bu teknik film yiizeyi boyunca kalinlik
kesinliginin oldukca yiiksek olmasina olanak saglar. Bu sayede, kaplama sonrasi1 herhangi
bir yiizey iyilestirme-piiriizsiizlestirme ihtiyacim1 ortadan kaldirmaktadir. Uretim
parametrelerinin hassasiyetle kontrol edilebilmesi film 6zelliklerinin de hassasiyetle kontrol
edilebilmesine olanak saglar ki bu da sagtirma tekniginin en 6nemli avantajlarindandir.
Sagtirma teknigiyle iiretilen ¢cok katmanli filmlerin 6zelliklerinin her bir katmanin kalinligi,
katmanlarin biriktirme hiz1 ve toplam film kalinlig1 gibi tiretim kosullarina biiyiik dlctide
bagli oldugu iyi bilinmektedir [11-21]. Yapisinda manyetik malzemeler bulunan okuma-
yazma kafalari, mikro-elektromekanik sistemler (Micro-electromechanical System,
MEMS), manyetik rastgele-erisimli bellekler (Magnetic Random-Access Memory,
MRAM), spin-vanali sistemler, sensorler vb. uygulamalarda ihtiya¢ duyulan manyetik
Ozellikteki elementleri yapisinda bulunduran alasim veya ¢cok katmanli filmler, manyetik ¢ok
katmanli film ya da manyetik alasim film olarak isimlendirilmektedir. Uretilen ¢ok katmanl
manyetik filmlerin yeni o6zelliklerinin kesfedilmesi ise teknolojik uygulamalardaki
verimlerini arttirmaktadir [15-22]. Bu sebeple, manyetizma alanindaki temel arastirmalar
farkli geometri ve yapiya sahip ¢ok katmanli filmlerin kesfedilecek yeni 6zellikleri tizerine
ivmelenmistir. Cok katmanli manyetik filmler sahip olduklar1 6zgiin farkli ozellikleri
sayesinde bilgi depolama sistemleri, manyetik alan sensdrleri, manyetik rastgele-erigimli

bellekler ve mikro-elektromekanik aygitlar gibi teknolojik uygulamalarda énemli role sahip



olduklarindan aragtirmalarin  konusu olmaktadirlar. Gergeklestirilen —arastirmalar
neticesinde, iiretilen ¢ok katmanli filmlerin yapisal ve manyetik 6zellikleri elementlerin tiirt,
biriktirme hizlari, yapmin katman kalinligi ve toplam film kalinhigi gibi {iretim
parametrelerinin degistirilmesiyle kontrol edilebilmektedir [11-21]. Manyetik 6zelliklerden
doyum manyetizasyonu (saturation magnetisation, Ms) ve zorlayicilik alani ya da koersivite
(coercivity, Hc) olarak adlandirilan manyetik degerlerinin de bu yapisal degisimlerin bir
sonucu oldugu iyi bilinmektedir [22-24]. Farkli biriktirme hizlarinda biriktirilen saf Ni
filmlerin manyetik ve elektriksel 6zelliklerinin arastirildigi ¢calismada [25] biriktirme hizinin
artisindan kristal yap1 parametrelerinin etkilenmesiyle Ni yogunlugunda bir degisim ile
sonuglandigt ve bu durumun bir sonucu olarak filmlerin Ms degerlerinin de arttig1
bulunmustur. Cok katmanli Fe/Al filmlerin arastirildigi calismada [11] Fe’nin biriktirme hizi
artarken kristal yapinin bundan 6nemli derecede etkilendigi ve Ms degerlerinin de arttigi,
ancak Al biriktirme hizinin da 6nemli derecede yiizey morfolojisinde etkili oldugu ve Hc
degerlerinin artisginin da bu yiizey morfolojisinin etkilenmesinin bir sonucu oldugu
bulunmustur. Ek olarak, ayni g¢alismada Al katman kalinli§inin arttirilmasiyla Ms
degerlerinin azaldigi, bir degerden sonra Hc degerlerinin de azaldigi sonucuna varilmigtir.
Bir bagka ¢alismada [20], Ni/Al katman kalinliginin filmlerin manyetik 6zellikleri iizerine
etkisi arastirilmis ve Ni katman kalinliginin filmin manyetik 6zellikleri {izerine 6nemli
etkilere sahip oldugu; Ni katmaninin artisinin hem Ms hem de Hc degerlerini arttirdigi
bulunmustur. Manyetik bilgi depolama sistemlerinde, manyetik kayit ortamina bilgiler
minimum gii¢ gereksinimi ile yazilabilmeli ve okunabilmelidir. Manyetik kayit ortaminda
kullanilacak filmler okuma islemi sirasinda miimkiin oldugu kadar biiyiik bir sinyal vermesi
icin yiiksek doyum manyetizasyonuna sahip olmalidir [26]. Filmlerin koersiviteleri ise
ortamdaki diger istenmeyen manyetik alanlar sebebiyle silmeyi Onlemek igin yeterli
biiyiikliikte, ancak malzemenin kayit i¢in yeniden kullanilmasina izin verecek kadar da
kiigiik olmalidir. Malzemenin koersivitesinin 20-100 kA/m (250-1250 Oe) araliginda
olmasi, manyetik kayit ortamlari i¢in tercih edilen bir 6zelliktir [26]. Bu sebeple, filmlerin
istenen Ozelliklere sahip sekilde elde edilmeleri de olduk¢a Onemli hale gelmektedir.
Ulkemizde de bu arastirmalarin gergeklestirilmesi tesvik edilmekte, ileri fonksiyonel
malzeme ve enerjik malzeme teknolojileri ile mikro/nano/opto-elektromekanik sistemlerin

gelistirilmesi desteklenmekte olan dncelikli alanlar haline gelmistir.

Manyetik ince filmler; alasim ve c¢ok katmanli yapilar olarak farkll tiplerde

tiretilebilmektedir [8-9]. Nikel ve Aliiminyum elementleri hem manyetik 6zellikleri hem de



geri doniistiiriilebilir olmalar1 sebebiyle manyetik ince film elde etmek icin oldukga
kullanishdirlar. Farkli manyetik 6zelliklere sahip birden fazla tiirde element igeren filmlerde
gbzlenen yeni 6zgiin manyetik 6zellikler, onlar1 bilim insanlar1 i¢in oldukea ilgi ¢ekici hale
getirmektedir. Dahasi, ¢ok katmanli manyetik filmlerin sahip olduklar1 yeni 6zgiin
ozelliklerin yani sira bu 6zelliklerin kontrol edilebilmesi de olduk¢a 6nemlidir. Farkli birgok
teknik kullanilarak iiretilebilen filmlerin 6zelliklerinin de farkli olmasi beklenildiginden
dolay1 manyetizma alanindaki bir¢cok temel aragtirmanin konusunu iiretim parametrelerinin
manyetik 6zelliklere etkilerinin belirlenmesi olusturmaktadir [7-26]. Istenilen &zellige sahip
manyetik filmlerin {iretilebilmesi icin, oncelikle, tercih edilen iiretim tekniginde kontrol
parametrelerinin manyetik film 6zelliklerine etkilerinin belirlenmesi gerekmektedir. Vakum
altinda manyetik alanda sactirma (DC Magnetron Sputtering, DCMS) teknigiyle yapisinda
ferromanyetik ve paramanyetik katmanlarin oldugu ¢ok sayida ¢ok katmanli manyetik ince
film biyiitiilmiis ve karakterize edilerek Ozelliklleri arastirilmistir. Yapilan literatiir
aragtirmalarimiz sonucunda, DCMS teknigi ile hazirlanmis ¢ok katmanli yapilarin manyetik
Ozellikleri tizerine birgok c¢alisma olmasina ragmen ¢ok katmanli Ni/Al ince filmlerin
incelendigi sadece bir calisma bulunmus [21] ve bu ¢alismada da yalnizca Ni katman
kalinliginin etkilerinin arastirildigi belirlenmistir. Ancak, DCMS teknigiyle ¢ok katmanl
Ni/Al manyetik ince filmlerde Ni biriktirme hiz1, Al katman kalinlig1 ve toplam film kalinlig1
gibi diger sentez parametrelerinin filmin manyetik 6zelliklerini nasil etkiledigini gosteren
herhangi bir calismayla karsilasilmamis olmasi; bu ¢alismanin gergeklestirilmesi
gerekliligini ortaya ¢ikarmistir. Bu sebeple, bu calismada iiretilmesi planlanan Ni/Al ince
filmlerin daha iyi anlagilmas1 amaciyla Ni biriktirme hizi, Al katman kalinlig1 ve toplam film

kalinliginin yapisal ve manyetik 6zellikleri iizerine etki mekanizmalar1 arastirilmistir.

Manyetik ince filmlerin en sik arastirilan 6zellikleri, manyetik Sl¢limlerle elde edilen
manyetik histerezis egrilerinin analiziyle hesaplanan Ms ve Hc degerleridir. Malzemenin
boyutlarini kiiciilterek daha kiiciik ve daha verimli cihazlar elde etmek i¢in yiiksek Ms
degerleri gereklidir [26-28]. Ayrica, diisiik Hc degerlerine sahip yumusak manyetik
malzemeler; motorlar, roleler, sensorler ve transformatorler gibi cihazlar i¢in benzersiz
Ooneme sahiptir [26-28]. Yiiksek Ms ve diisiik Hc’ye sahip manyetik malzemeler, manyetik
depolama birimlerinde, 6zellikle okuma-yazma kafalar1 i¢in ¢ok umut vericidir [27-31]. Bu
manyetik 6zellik, tipik bir elektromiknatis iceren tiim cihazlar icin de gecerlidir [27, 28].
Bundan dolayi, Ni/Al manyetik ince filmlerin yiiksek Ms ve diisik Hc’ye sahip sekilde

gelistirilmesi ileri teknoloji gerektiren manyetik bilgi depolama-uygulama alani igin



gereklidir. Yiiksek Ms ve diisiik He degerine sahip Ni/Al ¢ok katmanli filmin geligtirilmesi
klasik optimizasyon tekniklerinden biri olan her seferinde bir yaklasim teknigi kullanilarak
da gerceklestirilebilir. Filmlerin karakterizasyonu ile elde edilen veriler malzemenin
karakteri hakkinda bilgi vermektedir. Ancak, {liretim parametrelerinin birbirlerini nasil
etkiledigini bilmek pek miimkiin degildir. Her adimda bir yaklasim ile elde edilen
malzemenin karakterizasyonu malzeme hakkinda detayli bilgiyi saglarken, malzeme
Ozelliklerinin tiim mekanizmalarla birlikte tamamini tahmin etmeye ve 6zelliklerin istenilen
degerlerde elde edilebilmesinde yetersizdir. Ancak bu yaklagim, ¢ok fazla sarf malzeme ve
is giicli gerektirmesiyle birlikte bazen yaniltict da olabilmektedir [33]. Bu sebeple, istatiksel
yaklagimla tasarlanmis deney teknikleri kullanarak cok daha az sayida deney sayisi ile
yliksek kalitede istenilen 6zellikte malzeme hem sarf malzeme hem de is giliciinden tasarruf
edilerek elde edilebilmektedir [33, 34]. Gergeklestirilen arastirmalar kapsaminda, Lin Jiang
ve ark. tarafindan ortaya konan c¢alismada [35], Co/In/Cu piiskiirtme hedef kaynaginin
sactirma teknigi icin hedef-destek plakasinin optimum tasarimi sonlu elemanlar yontemi ve
Taguchi yontemi kullanilarak basariyla tamamlanmistir. Arastirildigi kadariyla, genellikle,
metaliirji ve malzeme miihendisligi gibi disiplinler aras1 aragtirma alanlarinda deney tasarim
yontemlerinin kullanimi artsa da istenen 6zellikte ince filmlerin deney tasarimi kullanarak
optimizasyonunun konu edildigi caligma sayisi olduk¢a sinirlidir. Dahasi, arastirma
sonuglart DCMS teknigiyle {iretilen ince filmlerin manyetik 6zelliklerinin deney tasarimi
kullanilarak optimize edildigi caligmalarin, 6nceki arastirmalarimiz disinda oldukca az
sayida oldugunu gosterdi. Taguchi teknigi kullanilarak istenen kalitede ince film elde edilen
calismalardan bazilari ise su sekildedir. Jing-Yi Zhong ve ark. tarafindan yapilan ¢alismada
[36], Taguchi yontemi kullanilarak DCMS teknigi ile iiretilen orta seviye entropili alasim
nano ikiz CoCrFeNi ince filmlerin liretim parametreleri diisiik elektriksel direng ve ylizey
plrtizliligi acisindan basariyla optimize edilmistir. Ayrica, Fong-Zhi Chen ve ark.
tarafindan gergeklestirilen calismada [37], DCMS teknigiyle biriktirilen MoNx ince
filmlerin diistik elektriksel direng, diisiik yiizey piirtizliiliigii ve yiiksek sertlik degerlerinin
en iyilestirilmesinde tek degiskenli (azot akis hiz1) ve Taguchi yontemlerinin basar1 sagladigi
rapor edilmistir. Chuen-Lin Tien ve ark. tarafindan yapilan ¢alismada [38], ZrN ince filmler
icin plazma ve elektron-demeti buharlastirma islemleri i¢in yiiksek kirilma indisine, diisiik
kalint1 gerilime ve diisikk ylizey piiriizliiliigline sahip olabilmesi i¢in tepki ylizeyi
metodolojisi kullanarak optimizasyonunu yapilmadan 6nce, Taguchi yontemi ile en etkili
parametreler belirlenerek daha az sayida deneme ile daha verimli bir sekilde optimize

edilmesinde avantajli oldugu bildirilmistir. Gortildiigi lizere, ince filmlerin 6zelliklerinin



optimizasyonunda Taguchi yontemi kullanilarak basarili sonuglar elde edilebilmektedir. Bu
nedenlerle, daha 6nce de bahsedildigi tizere, DCMS teknigiyle farkli parametreler altinda
tiretilen ¢ok katmanli Ni/Al ince filmlerin karakterizasyonu gergeklestirilerek {iretim
stirecinin film yapisina etki mekanizmalariin anlasilmasi; 06zellikle manyetik bilgi
depolama sistemleri i¢in okuma-yazma kafalar1 ve farkli amaglara yonelik gelistirilecek
MEMS ve MRAM gibi uygulama alanlarinda kullanimi agisindan anahtar rol oynamaktadir.
Bu sebeple, deney tasarim teknikleri kullanilarak ¢ok katmanli Ni/Al ince filmlerin istenilen

manyetik 6zelliklerde elde edilmesi de oldukca dnemlidir.

Bu ¢alismanin temel amaci, DCMS teknigiyle manyetik ¢cok katmanli Ni/Al ince filmlerin
basariyla iiretildikten sonra yapisal ve manyetik karakterizasyonlarin1 gerceklestirmek ve
daha sonra deney tasarimi tekniklerinden Taguchi tasarimi kullanilarak potansiyel uygulama
alanlar1 icin istenen manyetik Ozelliklere sahip sekilde elde edilebilmesi igin {iretim
parametrelerinin optimizasyonunun yapilmasidir. Burada optimizasyondan kasit istenen
ozelligin elde edilmesi olup, Taguchi teknigi istenen 6zelligin hedeflenen bir en iyi degerden
ziyade hedefe en yakin miimkiin olan en iyi degerin elde edilmesini saglamaktadir [33, 34].
Bu calisma kapsaminda optimizasyon olarak ifade edilen, DCMS teknigiyle {iretim
parametrelerinin seviyelerinin belirlenerek filmlerin sahip olabilecegi miimkiin olan en

yiiksek Ms degerini elde etmektir.

Bu calisma kapsaminda, iiretim parametrelerinin film ozellikleri {izerine etkilerinin
arastirtlmasi ve en yiiksek Ms degerine sahip Ni/Al filmlerin elde edilmesi i¢in gereken
iretim parametrelerinin seviyelerini belirlemek amaciyla filmlerin iiretimleri iki asamada
gerceklestirilmistir. Ilk asamada, her bir parametrenin film &zellikleri iizerine etkilerinin
belirlenmesi hedefiyle 6n deneme c¢alismalar1 yapilarak elde edilen veriler 1s1ginda
kullanilan teknikte en 6nemli parametreler (Ni biriktirme hizi, Al katman kalinlig1 ve toplam
film kalinlig1) belirlenmistir. Bir seri film planlanan iiretim parametrelerinden biri harig¢
digerleri sabit tutularak iiretilmistir. Uretimi tamamlanan her bir seri sonunda filmlerin
titresimli  numune manyetometresi (VSM) ile manyetik karakterizasyonlari
gerceklestirilmistir. Manyetik analiz sonuglarina gore, en yiiksek Ms degerine sahip filmin
arastirilan parametre igin seviyesi belirlenmis ve sonraki seri i¢in bu deger sabitlenmistir.
Boylelikle, en yiiksek Ms’e sahip film i¢in her adimda bir parametrenin sonunda tim
parametrelerin en iyi seviyeleri bulunmustur. Tiim film tiretimleri tamamlandiktan sonra;

Enerji Ayirimli X-Isinlar1 Spektroskopisi (Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy, EDX)



ile filmlerin elementel igerikleri, Styirma Agisinda X-1ginlar1 Kirinimi (Grazing Incidence
X-ray Diffractometer, GIXRD) ile filmlerin kristal yapilar1 ve taramali elektron mikroskobu
(Scanning Electron Microscope, SEM) ile filmlerin yiizey dzellikleri arastirilmistir. Ikinci
asamada, manyetik ince filmlerin endiistriyel uygulamalarda aranan 6zelliklerden en yiiksek
Ms degerine sahip olacak sekilde elde etmek i¢in Taguchi teknigiyle bir deney recetesi
tasarlanmistir. Recetedeki deneyler gerceklestirilerek, istenilen yiliksek Ms degerlerine sahip
film i¢in her bir iiretim parametresinin filmlerin manyetik ozellikleri {izerine etkileri
hakkinda detayli sekilde bilgiler elde edilmistir. Elde edilen yanit bilgileri analiz edilerek,
en uygun parametre seviyelerinde iiretildiginde filmin sahip olacagi en yiiksek Ms degeri
tahmin edilmistir. Her bir parametre i¢in bu seviyeler kullanilarak bir dogrulama deneyi
gerceklestirilmis ve tahmin edilen deger ile deneysel sonug¢ karsilastirilmistir. DCMS
teknigiyle tiretilen Ni/Al ince filmlerin en yiliksek Ms degerine sahip sekilde elde edilmesi

i¢in Uiretim parametrelerinin en uygun seviyelerine basariyla ulasilmigtir.

Bu c¢alisma; Giris, Kuramsal Bilgiler, Deneysel Teknikler, Bulgular ve Tartisma, Sonug,
Kaynaklar ve Ozgegmis olmak iizere yedi ana boliimden olugmaktadir. Giris béliimiinde,
cok katmanli Ni/Al ince filmlerin 6nemi, potansiyel kullanim alanlari, mevcut problem ve
¢Oziimii ile ilgili genel bilgiler sunularak, calismanin amaci, igerigi ve boliimleri
tanitilmaktadir. Takip eden Kuramsal Bilgiler boliimiinde, gergeklestirilen ¢alisma ile ilgili
teorik bilgilere detaylica yer verilmistir. Uglincii boliimde, ¢alisma kapsaminda kullanilan
deneysel iiretim yontemi ve film 6zelliklerinin arastirilmasinda kullanilan analiz teknikleri
detaylica aciklanmaktadir. Bulgular ve Tartisma baglikli dordiincii boliimde, caligsma
kapsaminda elde edilen bulgular ile bu bulgularin yorum ve degerlendirmeleri yer
almaktadir. Besinci, Sonug kisminda ise ¢alismanin detayli bir 6zeti ve elde edilen bulgular
1s1ginda ¢ikarimlar yer almaktadir. Takibinde ¢alisma kapsaminda kullanilan Kaynaklar

dizini ve son olarak da Ozge¢mis béliimiinde yazarin akademik 6zgecmisi verilmistir.



2. KURAMSAL BILGILER

Bu béliimde, calisma kapsaminda bagvurulan bazi temel tanim ve kavramlar ile ilgili

kuramsal bilgiler alt bagliklarda verilmistir.

2.1 Manyetizmada Temel Kavramlar

Manyetizma, giinliik hayattaki pek ¢ok teknolojik uygulamanin temelini olusturan, ancak
karmasiklig1 nedeniyle tam olarak kavranmasi gii¢ fiziksel bir olgudur. Miknatislarin ¢cekme
kuvvetinden elektrik motorlarina, bilgi depolama sistemlerinden tibbi tanmi ve tedavi
yontemlerine kadar bircok alanda manyetizma ile karsilagilmaktadir [27, 28]. Yiikli bir
pargacigin hareketinin bir sonucu oldugu i¢in manyetizmanin temeli maddenin atomik
yapisindan kaynaklanir. Atomlarin i¢inde yoriinge ve spin hareketlerine sahip olan
elektronlar, hizla hareket eden yiiklii parcaciklar olmalar1 sebebiyle bir manyetik moment
olustururlar [27, 28]. Olusan manyetik momentler tam dolu yoriingelerde birbirlerini
sifirlayarak net manyetik momentin sifir olmasina sebep olur. Dolayisiyla, tam dolu olmayan
yoriingelerdeki elektronlarin net manyetik momenti malzemenin manyetizasyonuna katki
saglar. Malzemenin manyetizasyonu, birim hacim basina diisen net manyetik moment
Denklem (2.1)’deki gibi tanimlanmaktadir [27, 28].

M= 2.1)

<I 3

Burada, manyetizasyon, M, net manyetik moment, m ve maddenin birim hacmi ise V dir.
Atomun icinde oldugu gibi bir iletken iizerinden akan kararli elektronlarin hareketi de
manyetik alan, H olusturabilir. Bir ortamda bir sekilde H olustugunda, ortamin buna bir
tepkisi olan manyetik indiiksiyon (manyetik aki yogunlugu), B ortaya ¢ikar. Bu kavramlarin
birbirleriyle iliskisi Denklem (2.2)’de goriilebilecegi gibi manyetik gecirgenlik, u olarak
ifade edilmektedir [27, 28]:

B = uH (2.2)
Bos uzayda olusturulan H ile B arasindaki bagintt Denklem (2.3)’de:

B = puoH (2.3)

olarak verilmektedir. Burada, bos uzayda metre basina Henry olarak bilinen boslugun

manyetik gecirgenligi, i, olup degeri uy = 4m X 10~7H/m’dir [27, 28]. Bu bagint1 madde



ortaminda, manyetik indiiksiyona maddenin sahip oldugu manyetizasyondan da katki

geleceginden Denklem (2.4)’de verildigi sekilde yeniden yazilmistir [27, 28].

B = po(H + M) (2.4)

Buradan ¢ikarimla, manyetik gecirgenlik, u ayrica ortama uygulanan manyetik alan basina
ortamda olusan manyetik indiiksiyonun orani olarak da ifade edilebilmekte ve Denklem

(2.5)’de oldugu sekilde verilmektedir [27, 28].

B
= — 2.5
=y (2.5)
Maddeye uygulanan manyetik alan basina maddede olusan manyetizasyon ise manyetik
alinganlik, y olarak tanimlanmakta ve Denklem (2.6)’da verilmistir [27, 28].

M
= — 2.6

X=7 (2.6)
Bazi durumlarda manyetik alana basina manyetik indiiksiyon ve manyetizasyon her zaman
dogrusal bir fonksiyon olmamaktadir. Bu durumlarda, manyetik gecirgenlik ve manyetik

alinganlik ifadelerinin diferansiyel olarak tanimlanmasi gerekmekte ve Denklem (2.7) ve

Denklem (2.8)’deki gibi verilmektedir [27, 28].

dB
" 2.7
K= an @7)
dM
! = - 2.8
X = dH (2-8)

Malzeme, ferromanyetik ve ferrimanyetik gibi siniflardaysa manyetik domain yapisina sahip
olduklarindan dolay1 farkli H degerlerinde M degerine katkinin da farkli olmas1 sebebiyle

bu 6zelliklerin diferansiyel olarak tanimlanmasi gerekmektedir [27, 28].

2.1.1 Malzemelerin Manyetik Ozellikleri

Bir maddenin sergiledigi manyetik davranis, temelde onu olusturan elementlerin elektronik
yapistyla yakindan iliskilidir. Ozellikle, atomlarim sahip oldugu elektronlarin sayisi ve atom
yoriingelerindeki dagilimi, maddenin manyetik Ozelliklerini belirleyen en Onemli

faktorlerdir [27, 28]. Bir malzeme manyetik bir alana maruz birakildiginda, bu alandan



atomlarin igerisindeki elektronlarin yoriinge hareketleri ve spinleri etkilenir. Elektronlarin
bu etkilesimleri sonucu ortaya ¢ikan manyetik momentlerin vektorel toplami, malzemenin
net manyetik momentini belirler [27, 28]. Bu net manyetik moment, malzemenin manyetik
alana verdigi yanit1 ve dolayistyla manyetik 6zelliginin tanimlanmasina olanak saglar [27,
28]. Manyetik malzemeler, manyetik alana maruz kaldiklarinda verdikleri tepkiye gore farkli

siniflara ayrilirlar.

Diyamanyetik malzemeler, manyetik alan yoklugunda net manyetik momentleri sifirdir [27,
28]. Ancak, uygulanan manyetik alanla atom veya molekiillerindeki elektronlarin
yoriingesel hareketleri sebebiyle zit yonde zayif bir manyetizasyon tireterek tepki verirler
[27, 28]. Bu tepki, ¢cok zayif olmasi sebebiyle daha gii¢lii sekilde ortaya ¢ikan tepkilere sahip
diger smiflarda golgede kalsa da sicakliktan bagimsiz olarak tiim maddelerde

gbzlenmektedir [27, 28].

Paramanyetik malzemeler, tam dolu olmayan yoriingeye sahip metallerde ve yiiklii
bilesiklerde gozlenen bir 6zelliktir. Bu malzemelerin manyetizasyonu, sicakligin neden
oldugu titresimler sebebiyle siirekli yon degistiren elektronlarin spin momentumlarindan
kaynaklanir [27, 28]. Sicakligin artisiyla titresimler de arttirdigindan manyetik alinganliklari
azalir. Bu sebeple, paramanyetik malzemelerin manyetik alinganliklar1 sicaklikla ters
orantilidir [27, 28]. Manyetik alana maruz birakildiklarinda uygulanan dis alan ile aym
yonde zayif bir yonelim gdstererek zayif bir manyetizasyonun ortaya ¢ikmasina sebep olur.
Ancak, uygulanan dis manyetik alan kaldirildiginda, paramanyetik malzemelerin

manyetizasyonu sifir olur [27, 28].

Ferrimanyetik ve antiferromanyetik malzemelerde, komsu atomlarin manyetik momentleri
zit yonlerde hizalanir. Bu durum, antiferromanyetik maddelerde esit, ferrimanyetik
maddelerde ise bu momentlerin biiytikliikleri farklidir [27, 28]. Ferrimanyetik malzemeler
bu fark sebebiyle kendiliginden manyetizasyon iiretebilmektedir. Antiferromanyetik
malzemelerde ise manyetizasyon yalnizca bir dis manyetik alan araciligryla ve yliksek
sicakliklarda paramanyetik malzemelerdekiyle ayni davraniglar sebebiyle sadece diisiik

sicakliklarda olusturulabilir [27, 28].

Ferromanyetik malzemelerde, ¢iftlenmemis spinler arasinda olusan etkilesimler sebebiyle
komsu atomlarin manyetik momentleri kendiliginden ayn1 yonde hizalanabilir ve bu sayede

de kesin ve siirekli manyetizasyona sahip olabilirler [27, 28]. Bu duruma manyetik domain
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adi verilir. Dig manyetik alana maruz birakildiklarinda domain etkilesmeleri sebebiyle
yliksek manyetik akiya sebep olurlar. Ancak, her bir ferromanyetik malzeme icin ayirt edici
olan kritik bir noktada sicakligin sebep oldugu titresimlerden kaynaklanan kaos komsu
etkilesimlerine izin vermeyecek seviyeye ulasarak paramanyetikler gibi davranmasiyla
sonuclanir [27, 28]. Ayrica, ferromanyetik malzemeler dis manyetik alana maruz
kaldiklarinda sahip olduklar1 manyetik domainler de etkilesime girerek dogrusal olmayan
sekilde manyetizasyona sebep olur. Bu sebeple, ferromanyetik malzemelerin manyetik
ozelliklerinin arastirilmalart i¢in farkli manyetik alan degerlerine karsilik gelen
manyetizasyon degerleri kaydedilerek manyetik histerezis egrisi olusturulur [27, 28]. Bu
siif dahilindeki malzemelerin manyetik Ozelliklerinin anlasilmast manyetik histerezis

egrisinin yorumlanmastyla miimkiindjir.

2.1.2 Manyetik Histerezis Cevriminin Yorumlanmasi

Manyetik histerezis ¢evriminin olusmasindaki temel mekanizma, manyetik alan degisimleri
sirasinda domain duvarlarinin hareket etmesidir [27, 28]. Bununla birlikte, fazlalik atomlar,
kristal kafesindeki catlaklar ve bosluklar gibi yapisal kusurlar da histerezis dongiisiiniin
seklini ve biiyiikliiglinli 6nemli ol¢ilide etkileyen ek faktorlerdir [27, 28]. Ferromanyetik bir

malzeme i¢in tipik bir histerezis egrisi Sekil 2.1°de gdsterilmistir.

)

A

v

Sekil 2.1: Ferromanyetik bir malzemenin tipik histerezis egrisi.
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Sekil 2.1°den takip edilebilecegi gibi, bir ferromanyetik malzeme igerisindeki domain
hareketleri, uygulanan manyetik alanin siddetiyle dogrudan iliskilidir. Malzemeye zayif bir
manyetik alan uygulandiginda (0—1), domainlerin manyetik momentleri yavas¢a bu alanla
ayni dogrultuya yonelim almaya baslar. Manyetik alan siddeti arttirildik¢a (1—2), tiim
domainler sonunda manyetik alanin kritik bir degerinde (doyum alani, Saturation Field, Hs)
tam olarak hizalanir ve malzemenin manyetizasyonu doyuma ulasir (2). Ferromanyetik
malzemelerde doyum manyetizasyonu (Ms) degerinden sonra, uygulanan alanin
siddetindeki artig, manyetizasyonda cok kiiciik bir degisim yaratir (2—3) [27, 28]. Sonra
alan siddeti yavasca azaltildiginda, domain duvarlar1 eski yonlerine donmeye ¢alisir ancak
bazilar1 yonelimlerini korur (4). Bu kalict manyetizasyon (Mr) olarak adlandirilir [27, 28].
Ferromanyetik bir malzemenin manyetizasyonunu sifira indirmek i¢in uygulanmasi gereken
zit yonlii manyetik alan siddeti (5) ise koersivite alan1 (Hc) olarak tanimlanmaktadir [27,
28]. Bu noktadan sonra, manyetik alanin zit yonde doyuma kadar arttirildiginda ve tekrar
sifirlandiginda domain duvarlar1 ayni ¢evrimi sergilemektedirler [27, 28]. Sonunda, kapali
bir manyetik histerezis ¢evrimi tamamlanmis olur. Bir manyetik malzeme i¢in manyetik
histerezis egrisinin i¢inde kalan alan M/Ms orani ile tanimlanmaktadir ve en diisiik 0 ile en
yiiksek 1 degerlerinde olabilmektedir. Bu oran ne kadar biiyliikse malzeme o kadar sert
manyetik 6zelliklere sahipken alan ne kadar kiigiikse o kadar yumusak manyetik 6zelliklere
sahip olur [27, 28]. Ek olarak, malzemenin 6l¢iim geometrisindeki Hs degerinden manyetik
kolay ekseni hakkinda ¢ikarim yapilabilmektedir [27, 28]. Bu sayede malzemenin manyetik

kolay ekseni belirlenebilir.

2.2 Cok Katmanh Nano Yapilarin Manyetik Ozellikleri

Cok katmanli nanoyapilar, farkli malzemelerin atomik Ol¢ekte diizenli olarak bir araya
getirilmesiyle olusturulan yapay yapilardir. Bu yapilar, elektronik, optik ve manyetik gibi
bircok alanda potansiyel uygulamalara sahiptir [42]. Ozellikle manyetik 6zellikleri, veri
depolama, sensor teknolojileri ve biyomedikal uygulamalar gibi alanlarda biiyiik ilgi
gormektedir [42]. Cok katmandan bahsedildiginde iki katman arasinda kalan ara yiizey
etkilesmelerine bagl olarak ortaya ¢ikan ara yiizey etkileri ilk olarak akla gelmektedir. Cok
katmanli nanoyapilarda, farkli malzemelerin ara yiizeyinde olusan elektron dagilimindaki
degisiklikler manyetik oOzellikleri 6nemli o6lgiide etkiler. Ara ylizeyde olusan spin
polarizasyonu, manyetik anizotropi ve manyetik degis-tokus etkilesimleri gibi fenomenler,

nanoyapinin manyetik davranisina genel olarak katki saglar [26-28, 42]. Diger taraftan,
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nanometre Ol¢eginde malzemelerin manyetik 6zellikleri, yigin (bulk) malzemelere gore

oldukga farklidir.

Bu malzemelerin farkli 6zellikler sergilemesinin ilk sebebi ylizey/hacim oraninin yiiksek
olmasidir [26]. Cok kiiciik boyutlardaki pargaciklar (atom, iyon, molekiil) ya da bunlardan
olusan bir katman belirli bir mesafede tutuldugunda, ortaya ¢ikan etkiler nanoyapilarin
manyetik 6zelliklerini belirlemede dnemli bir rol oynar [28]. Bu etkiler, katmanli yap1 i¢cinde
farkli katmanlarda farkli alinganliklarla iliskilidir. Ozellikle ¢ok katmanli nanoyapilarda,
katman sayist ve kalinligr manyetik ozellikleri 6nemli 6l¢iide etkiler. Katman sayisinin
artmasi, manyetik etkilesimleri giiclendirirken; katman kalinliginin azalmasi, elektronlarin
hareket 6zgiirliigiinii kisitlar. Farkli malzemelerin atomik diizeyde bir araya gelmesiyle
olusan ara yiizler, elektronlar i¢in potansiyel engeller olusturur. Bu engeller, elektronlar
belirli bolgelerde toplanmaya zorlar. Bu durum, elektronlarin enerji seviyelerini ve
dolayisiyla malzemenin manyetik ozelliklerini etkiler [26-28]. Bu etkiler, malzemenin
manyetizasyon yoniinii belirli bir yonde kisitlayarak manyetik anizotropiye de neden
olabilir. Bu 6zellik, manyetik kay1t cihazlar1 gibi uygulamalarda olduk¢a dnemlidir [26-28].
Bunun yani sira, elektronlarin spinlerinin belirli bir yonde hizalanmasini saglayarak spin
polarizasyonunu artirir [26-28]. Bu 6zellik, spin yonelimlerinin kontroliinden faydalanarak
gelistirilen spintronik cihazlar icin de biiylik 6nem tasir [26, 28]. Kisaca, nanoyapilarin
boyutlarinin kii¢iilmesi ve katmanli yapilarmin olmasi, elektronlarin davraniglarim
etkileyerek malzemenin manyetik 6zelliklerinde de 6nemli degisikliklere neden olur. Bu,
yeni nesil manyetik malzemelerin ve cihazlarin gelistirilmesi i¢cin 6nemli bir arastirma alani
ortaya c¢ikarmaktadir. Cok katmanli manyetik nano yapilarda, katmanlarin sirasi, manyetik
degis-tokus etkilesimlerini ve dolayisiyla nanoyapinin manyetik davranisini 6nemli dlciide
etkileyerek malzemenin farkli manyetik 6zellikler sergilemesine sebep olmaktadir [31].
Farkli malzemelerin bir araya getirilmesiyle elde edilen ¢ok katmanli nanoyapilarda,
manyetik 6zellikler malzemelerin manyetik momentleri, manyetik anizotropi ve manyetik
degis-tokus etkilesimleri gibi parametrelere gore kontrollii sekilde ayarlanabilir [43-45]. Bu
ayarlamalarin gerceklestirildigi molekiiler demet epitaksi ve buhar biriktirme gibi farkl
tiretim teknikleri, nanoyapilarin yapisini ve dolayisiyla manyetik 6zelliklerini kontrol etmek
icin kullanilabilir. Manyetik 6zellikleri kontrollii sekilde gelistirilen manyetik ¢cok katmanl
nanoparcaciklar, hedefli ila¢ tasima ve goriintiileme gibi birgok biyomedikal uygulamalarda
kullanilabilir. Diger taraftan, ¢cok katmanli nanoyapilar, yiiksek yogunluklu veri depolama

cihazlarinda kullanilmak tizere gelistirilmektedir [45, 46]. Ayrica, bu yapilar manyetik
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alanlar1 hassas bir sekilde 6lgmek igin kullanilan sensorlerde de kullanilabilir. Ek olarak,
manyetik 6zellikleri kontrollii sekilde gelistirilen cok katmanli nanoyapilar, spin elektronigi

temelli yeni nesil elektronik cihazlarin gelistirilmesinde 6nemli bir rol oynayabilir.

Uzun zamandir arastirmalara konu olan ¢ok katmanli nanoyapilarin manyetik 6zellikleri
gelecek yillarda da Onemini yitirmeden devam edecegi Ongoriilmektedir. Manyetik ¢ok
katmanli yapilarin gelecekte bir¢ok alanda 6nemli teknolojik gelismelere yol acabilecek
biiylik bir potansiyele sahip olmasinin yaninda onlarin 6zelliklerinin ¢ok sayida degiskenden
etkilenmesi tam olarak tanimlanmalarindaki siireci de uzatmaktadur. ileri teorik modellerin
gelistirilmesi ¢ok katmanli nanoyapilarin manyetik 6zelliklerini daha iyi anlamaya yardime1
olabilir. Ayrica, yeni manyetik malzemelerin kesfi ve bu malzemelerin ihtiya¢ duyulan

cihazlarda kullanilmasi, yeni uygulamalarin gelistirilmesine olanak saglayabilir.

2.3 Nikel ve Aliiminyum Metallerinin Genel Ozellikleri

Modern endiistride yaygin olarak kullanilan metallerden nikel ve aliiminyum benzersiz
fiziksel ve kimyasal 6zellikleri, onlar1 gesitli alanlarda vazgegilmez kilar. En 6nemlisi ise,
her iki metal de biiylik oranda geri doniistiiriilebilmekte ve ikincil iiretim iirlinii adini
almaktadir. Bu sebeple, endiistriyel uygulamalarda ikincil nikel ve aliiminyum kullanimi
stirdiiriilebilirlik agisindan oldukca avantajlidir. Bu baglikta, nikel ve aliiminyumun atomik
yapilarindan baslayarak, fiziksel ozellikleri, kimyasal 6zellikleri, iiretim yontemleri ve

kullanim alanlar1 gibi konularda kisaca bilgiler verilmistir.

Nikel: Nikel (Ni), periyodik tablonun 10. grubunda yer alan, giimiis beyazi renkte, nispeten
sert ve siinek bir gecis metalidir. Isvegli kimyager Baron Axel Fredrik Cronstedt tarafindan
1751 yilinda kesfedilen Nikel, saf olarak iiretimi ilk kez 1848 yilinda Norveg’te
gerceklestirilmistir [39]. Nikel, dogada genellikle siilfiirlii veya silikatli mineraller halinde
bulunur ve siklikla laterit veya siilfit cevherlerinden elde edilir. Genellikle, bu cevherler
fiziksel ve kimyasal olarak birtakim islemlerden gectikten sonra saflastirilarak metalik nikel
elde edilebilmektedir. Dogadaki kaynaklarin azalmasi ve kolayca geri doniistiiriilebilir
olmasi sebebiyle nikel, siklikla geri-dontistliriilmiis sekilde endiistriyel kullanima geri
kazandirilmaktadir. Nikel, yiiksek yogunluga, yiiksek erime ve kaynama noktasina, iyi
elektrik ve 1s1 iletkenligine, korozyon dayanikliligina ve ferromanyetik ozelliklerinden
dolay1 uygulamalarda siklikla ihtiya¢ duyulan aranan fiziksel 6zelliklere sahip bir metaldir.
Ayrica, hava ile temas ettiginde, havadaki oksijen sayesinde yiizeyinde ince bir oksit

tabakasi olusturarak paslanmaya kars1 direngli hale gelmektedir. Ek olarak, nikel asitlerin
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bircoguna karst olduk¢a dayaniklidir. Dahasi, nikel bir¢ok metal ile alasim olusturabilme
yetenegine de sahiptir. Bu sayede, nikel ve alagimlar1 gida endiistrisinden havacilik ve uzay
endiistrisine kadar genis bir yelpazede tercih edilmektedir. En onemlisi ise, elektronik
tiriinlerde; bilgisayar ve cep telefonu imalatinda paslanmaz alagim kasasindan bilgi

depolama birimlerine kadar farkli amaclar dogrultusunda yaygin olarak kullanilmaktadir.

Aliiminyum: Aliiminyum (Al), periyodik tablonun 13. grubunda yer alan, hafif, glimiis
beyazi renkte, yumusak ve doviilebilir bir metaldir. Aliiminyum, yer kabugunda oksijen ve
silisyumdan sonra en bol bulunan metallerden biridir [40]. Aliiminyum, diinyada ve
tilkemizde boksit ad1 verilen bir aliiminyum mineralinden elektroliz yontemi ile elde edilir.
Birincil aliiminyum iiretiminde, harcanan enerji maliyetinin toplam iirliin maliyetine orant
%40 civarindayken, ikincil {iretimde bu oran %5 civarina diismektedir [40]. Bu sebeple,
endiistriyel alanlarda ikincil aliiminyum daha fazla talep gormektedir. Aliiminyum, diisiik
yogunluga, diisiik erime ve kaynama noktasina sahip olmasimin yaninda elektrik ve 1s1
iletkenligi, korozyon dayanimi gibi 6zellikleri nikel ile benzer olup uygulamalarda siklikla
ihtiyac duyulan aranan fiziksel 6zelliklere sahip bir metaldir. Nikele benzer sekilde, hava ile
temas ettiginde havadaki oksijen ile reaksiyona girerek yiizeyde ince bir aliiminyum oksit
tabakasi olusturarak paslanmaya kars1 direngli hale gelmektedir. Nikelden farkli olarak, saf
Aliiminyum asit ve bazlarla zaman i¢inde reaksiyona girer, dolayisiyla asit ve bazlara kars1
uzun vadede dayanimi nispeten diigiiktiir. Bu sebeple, asit ve bazlarla temas halindeki
uygulamalarda aliiminyum alagimlart ya da oksitleri tercih edilmektedir. Nikel ve

Aliiminyum metallerinin baz1 6zellikleri karsilastirmali olarak Tablo 2.1°de verilmistir [41].

Tablo 2.1: Nikel ve Aliminyum metallerinin bazi 6zellikleri.

Ozellik Nikel Aliiminyum
Yogunluk (g/cm?) 8.9 2.7
Erime Noktas1 (°C) 1455 660
Kaynama Noktas1 (°C) 2913 2519
Sertlik (Vickers, MPa) 638 167
Elektrik Iletkenligi (mS/m) 14 38
Isil Tletkenligi (W/mK) 91 235
Geri dondstiiriilebilirlik yliksek yliksek
Korozyon Dayanimi yliksek yliksek
Manyetik Sinif ferromanyetik paramanyetik

Nikel ve aliiminyum, modern endiistride anahtar 6neme sahip farkli fiziksel ve kimyasal
ozellikler gosteren elementlerdir [39, 40]. Bu elementler benzersiz 6zellikleri sayesinde

cesitli alanlarda kullanilmaktadir [39, 40]. Yaygin olarak, yi§in bir malzemenin nano
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Olgeklerde elde edilmesiyle sira dist ve 6zgiin yeni 6zellikler sergiledigi iyi bilinmektedir
[26]. Bu durum goz 6niinde bulundurulursa, nikel ve aliiminyumun gelecekte yeni kullanim
alanlarinin kesfedilmesi ve uygulamalarda kullanilmalar1 daha verimli olmasi i¢in bu

alandaki ¢aligmalarin devam edecegi hig siiphesiz ortadadir.

2.4 Deney Tasariminda Temel Tanim ve Kavramlar

Bir hipotez veya varsayimi gostermek, tanimlamak, dogrulamak ve kanitlamak amaciyla,
onceden belirlenebilen bilimsel yontem ve kurallar dizisine uygun olarak gerceklestirilen
islem stireci “Deney” olarak anilmaktadir [33, 47-48]. Bir deney ya da siire¢ i¢in girdi ve
ciktilar1 detayli sekilde gosteren tipik bir sema Sekil 2.2°de verilmistir. Sekil 2.2°de, siirecten
kasit belirli bir ¢ikt1 (bilgi, teknoloji, tirlin ve is giicii karsiligi) elde etmek icin kendi i¢cinde
etkilesim halindeki malzeme, yontem, arag-gereg, ortam kosullar1 ve insan gibi etkenlerin
dahilindeki faaliyetler dizisi olarak tanimlanabilir. Burada da deney sonucunu etkileyen
kontrol edilebilen veya edilemeyen her degisken ayr1 birer faktor olarak ifade edilirler.
Deney siireci i¢inde bazi faktorler istenilen degerlerde sabit tutulabilir. Kullanilan malzeme
tipi, makine ayarlari, {iretim ydntemi vb. faktérler kontrol edilebilir faktdrlerdir. Ote yandan,
stire¢ icindeki bazi faktorlerin siirecin isleyisi esnasinda sabit olarak tutulmalari imkansiz ya
da ¢ok zordur [51, 52]. Diger bir ifadeyle ortamdaki nem miktari, sicaklik gibi ¢evresel

faktorler her ne kadar 6l¢iilebilir ise de bu tip faktorler kontrol edilemeyen faktorler olarak

anilmaktadirlar.
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Sekil 2.2: Tipik bir siire¢ semasi.
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Deney tasarimi ifadesinin tanimi; bir bilgi, teknoloji veya tiriiniin gelistirilmesi siirecinde,
isleyisin performansini iyilestirmek amaciyla, gelistirme siirecini etkileyen kontrol edilebilir
faktorler lizerinde degisiklikler yaparak, siire¢ sonunda muhtemel ¢iktinin 6zelliklerindeki

degiskenliklerin gbzlemlenmesi, yorumlanmasi ve iyilestirilmesi olarak yapilabilir [50-54].

Tarihsel Siirecte Deney Tasarimi

Tarih boyunca insanoglunun meraki, ¢evresini gozlemleyerek daha iyi tanima ve anlama
yeteneklerinin gelistirmesi i¢in bir kivileim olmustur. ilk kabilelerde kendilerinden daha
hizli olan av hayvanlarin1 yakalamak ¢ogu kez basarisizlikla sonuglanmasina ragmen,
insanoglunun meraki sayesinde zaman i¢inde mizrak, yay ve ok gibi silahlar gelistirilip
kullanilarak avlanmak ¢ok daha kolay ve siradan hale gelmistir. Insanoglunun ihtiyaglariyla
orantilt sekilde yasami kolaylastiracak araglarin arayisi da tarih boyunca devam etmistir.
Besin kaynaklarinin sinirli olmasi yerlesik toplum hayatina gecisi de geciktirmistir. Sonunda
ilk tarim faaliyetlerinin baslamasiyla yerlesik hayata gecisin temelleri de atilmistir. Yerlesik
topluma gegisle, tarim faaliyetlerinin baslamasiyla birlikte ihtiyaglarin bir kismi karsilansa
da toplumu beslemek i¢in kolay elde edilebilir besin kaynaklarinin yetersiz olmasi sebebiyle
o donemden giintimiize avcilik popiilerligini hi¢ yitirmemistir. Her ne kadar, ilk kez 1747
yilinda James Lind tarafindan bir vitamin eksikligi problemi olan iskorbiit hastaliginin
tedavisi tibbi ve biyolojik metotlarin kullanildig1 bilimsel ve kontrollii bir deney olarak
kaydedilse de ilk topluluklarin tarimsal problemlerinin deneysel olarak ele alinmasi oldukca
yakin ge¢mise, sadece birka¢ ylizyila kadar dayanmaktadir [33, 47-51]. 1843-1856 yillar1
arasinda, Ingiltere'nin Rothamsted kentinde, John Lawes ve Henry Gilbert tarafindan
baslatilan uzun vadeli saha deneylerine kadar tarimsal probleme ¢O6zliim arayisi hig
baslamamustir [33, 47-49]. Bu ¢6ziim arayislart modern bilimsel metotlarla yapilmamasina
ve modern deney tasarim ilkelerinden oldukg¢a uzak olsa da daha sonra Sir Ronald Aymler
Fisher i¢in yeni fikirler gelistirmeye yeterli gelmistir. Rothamsted Deney Istasyonu’nda,
R.A. Fisher ve Frank Yates tarafindan gerceklestirilen oncii ¢aligma ile Broadbalk kig
bugday deneyi olarak bilinen inorganik bilesiklerin mahsul verimleri {izerine etkilerinin
arastirilmast modern ilkeleri ve gilinlimiiziin taninmig deneysel tasarimlarinin ¢ogunun
gelistirilmesinde 1920’lerden baslayarak ilk adim olmustur [47-51]. 1926 yilinda, Russell
tarafindan kaydedilen bir s6z

“Bir deney basitge bir sirr1 kesfetme umuduyla dogaya getirilen bir sorudur.”

deney ifadesi i¢in kullanilmistir [52]. Bu sozli goz onilinde bulundurarak, deneylerin

ylizyillar boyunca insanoglunun yasaminda ve ¢abalarinda 6énemli bir rol oynadigi, en dogru
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deney tasarimlarim1 bulmak ic¢in sorgulayan zihinlerin yogun sekilde kafa yorduklar
asikardir. R.A. Fisher tarafindan yapilan oncii calismalarin ¢ogu, istatistiksel yontemlerin
tarimsal uygulamalarini ele aldi. Ancak, onun ifade ettiklerini anlamak o donemin bilim
insanlar1 i¢in dahi oldukg¢a zordu. Bu sebeple siradan bir drnek olarak, ¢ay tadimi yapan
bayan hipotezinin nasil test edilecegini tarif etti; belirli bir sayida bayan siit veya ¢ayin ilk
once bardaga yerlestirilip yerlestirilmedigini sadece lezzetle ayirt edebildi. Bu yontemler
daha sonra biyolojik, psikolojik ve tarimsal aragtirmalara genis 6l¢iide uyarlanmistir [52].
1935°te deney tasarimi hakkinda bir kitap yazdi, burada rahatsiz edici faktorlerin varliginda
deneyden nasil gegerli bir sonug ¢ikarilabilecegini agikladi. Hava kosullarinin (sicaklik,
yagis, toprak durumu) dalgalanmasi ile rahatsizlik faktorlerinin varligini analiz etti [51, 52].
Yanit Yiizey Yontemi (Response Surface Method, RSM) ifadesi, ayn1 zamanda George Box
tarafindan tanimlandi. Siire¢ optimizasyonu i¢in deneysel tasarim prosediirleri ile
ilgileniyordu. 1550’lerde W. Edwards Deming, istatistiksel yontemlerin yani sira deney
tasarimi ile de ilgilendi. Japonya’da ise Genichi Taguchi, kalite gelistirme yontemleri ile

ilgilenmekteydi [51, 52].

[Ik insanlarin besin ihtiyaglarmi karsilamak igin zorunlu olarak yaptiklar1 aveilik,
glinlimiizde hobi amagl bir aktiviteye donlismiistiir. Ancak, gliniimiizde hala elde etmek i¢in
biiylik ¢aba ve gayret sarf etmeyi gerektiren pek cok ihtiya¢c ve sorunla karsi karsiya
oldugumuz yadsinamaz bir gercektir. Yiiksek maliyetli ve {istlin ¢aba isteyen deney siirecini
istatistiki deney tasarimlari ile heniiz deney yapilmadan bazi sorunlarin 6ngdriilmesi ile daha
ekonomik ve kolay hale getirmenin miimkiin oldugu anlasilmistir. Bu ihtiya¢ ve problemler
cok genis alanda, Ozellikle; temel bilimler, tip, miihendislik ve endiistriyel uygulama
alanlarinda modern deney tasarim teknikleri uygulanarak hem is giiciinden hem de
maliyetlerden tasarruf saglanmaktadir [33, 34]. Bilgi, teknoloji ve iiriin gelistirmede yiiksek
rekabetin oldugu giiniimiizde kaliteden 6diin vermeden maliyetlerin azaltilmasinda istatiksel
deney tasarim tekniklerinin kullanimi yiiksek ilgi ve dneme sahip oldugu icin ¢ok calisilan
bir konu haline gelmistir. Deney tasariminin 1999-2017 yillart arasinda kullanimryla ilgili
istatistiklerde one ¢ikan ilk 27 ve tanimlanmamis toplam 28 bilimsel alanin siralamasi Sekil
2.3’de verilmigtir [54]. 2017 yilina kadar, deney tasarim teknikleri tip, miihendislik,
biyokimya, fizik ve bilgisayar bilimlerinin bilimsel alanlarinda en popiiler oldugundan bu
alanlardaki uygulamasi diger tiim bilimsel alanlarin yaklasik yarist kadardir. Miihendislik ve
biyokimya birlikte yaklasik % 20 paya sahipken, sadece tip yaklasik % 18 paya sahiptir.

Diger taraftan fizik ve bilgisayar bilimi yalnizca % 13 civarinda pay almaktadir.
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Sekil 2.3

Giiniimiize gelindiginde, bu istatistiklerde ciddi degisim gdzlenmistir. ilk 24 bilimsel alan

ve digerlerinde deney tasariminin kullaniminin 1999-2024 yillar1 arasinda istatiksel

siralamasi Sekil 2.4°de gosterilmektedir [55].
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2024 yilina gelindiginde, disiplinler aras1 Malzeme Miihendisligi yaklasik %14 ile en biiyiik
pay1 almaktadir. Bu siire i¢inde basta tip alan1 olmak iizere bir¢ok alanda deney tasarim
tekniklerinin uygulanmasi liste dis1 kalmistir. Ozellikle malzeme biliminde ve ¢ogu fen
biliminde deney tasarimi tekniklerinin uygulanmasi artan bir regresyon grafigi sergiledigi

bu sekillerden de acik¢a goriilmektedir.

Biitiin bu bilgilere dayanarak, mevcut ve olasi yeni bilimsel alanlarda uygulanmasi da dahil
olmak iizere, deney tasarim tekniklerinin bilim insanlar tarafindan kullaniminin gelecekte

de ivmelenerek artacagi agik¢a ortadadir.

Deney Tasarimi ve Kalite

Kalite bir¢ok zihinde liiks, nadir, listlin nitelikli, pahali, ... vb. gibi olasi uzatilabilecek bir
listedeki tiim anlamlar1 tagiyabilir. Kalite literatiiriine katki saglayan bir¢ok kisi farkl farkli
tanimlamalar yapsa da bazi 6nde gelen zihinlere gore kalite istenen ihtiyaca yeterli cevabi
veren her seydir. Kalite tanimin1 saygin bir kurulus olan Amerikan Kalite Denetim Dernegi
sOyle yapmustir [53]:

“Bir iirlin ya da hizmetin belirlenen gereksinimleri karsilayabilmesini saglayan nitelik ve
ozelliklerin tiimuidiir.”

Kalitenin arzu edilen ihtiyact karsilamamasi durumunda deney tasariminin amaci
karsilanmamis olacaktir. Istenilen bilgi, teknoloji, {irlin ve hizmet ihtiyacinin
gereksinimlerinin  karsilanmasin1  saglamak bir deney tasarimcisinin g6z Oniinde

bulundurmasi gereken en 6énemli etmendir.

Deney Tasariminin Amaci

Deney tasarimi, bir siirecin nasil ¢alistigini anlamak ve bu siirecin kalitesini artirmak i¢in
kullanilan giiglii bir istatistiksel yontemdir. Bu yontem sayesinde, bir siirecin ¢iktilarini
etkileyen en onemli faktorler belirlenebilir, bu ¢iktilar istenilen degerlere en yakin hale
getirilebilir ve siirecteki degiskenligi en aza indirgeyecek faktorler ve onlarin seviyeleri

bulunabilir.

Deney tasariminin temel amaci, bir siiregteki faktorlerin, o silirecin sonucu iizerindeki
etkilerini bilimsel yontemlerle inceleyerek, siirecin performansini en {ist diizeye ¢ikarmaktir.
Bu sayede, bir iiriiniin istenen 6zelliklerini elde etmek veya mevcut bir siirecin verimliligini
arttrmak miimkiin olur. Ornegin, yeni bir {iriin gelistirme siirecinde, iiriiniin kalitesini

etkileyen farkl faktorleri (kullanilan malzeme, iiretim sicakligi, basing gibi) deney tasarimi
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yontemleriyle inceleyerek, liriiniin istenen 6zelliklere sahip olmasini saglayacak siirecin en

uygun kosullar belirlenebilir.

Deney tasarimi, siireclerin daha iyi anlasilmasi, optimize edilmesi ve gelistirilmesi igin
kullanilan etkili bir istatistiksel yontemdir. Bu yontem, 6zellikle iirin ve siireclerin dis
etkenlere kars1 daha dayanikli hale getirilmesi konusunda 6nemli bir role sahiptir. Kapsaml
bir tanim olarak deney tasarimi, bir siirecin sergiledigi davranislar hakkinda bilgi toplayarak,
bu siirecin kalite karakteristiklerini etkileyen faktorleri belirleyerek siire¢ kalitesinin
iyilestirilmesi i¢in hangi faktorlerin hangi seviyede olmasi gerektigini tespit etmek amaciyla
kullanilir [33, 34]. Boylece, siirecten beklenen en iyi performansinin elde edilmesi igin
faktorlerin her biri i¢in en iyi seviyeler belirlenerek siirecin kalitesi de ileri seviyeye
tasiabilmektedir. Ozetle, deney tasariminin amaclari;

e [llgilenilen cikt1 iizerinde en fazla etkiye sahip olan faktérleri belirler,

e [llgilenilen ¢iktiy1 istenen degere en yakin kilan faktdrlerini belirler,

e llgilenilen ¢iktidaki degiskenligi en aza indirecek kontrol faktdrlerini belirler,

e Kontrol edilemeyen faktorlerin etkisini en aza indirecek kontrol faktorlerini belirler,

seklinde maddelenebilir [33].

Deney tasarimi, siire¢ gelistirmede ve mevcut bir siirecin performansini daha iyi hale
getirilmesinde biiyiik énem arz etmektedir [33]. Istatistiksel deney tasarimi yaygin bir
sekilde, bir iiriin veya siirecin dis etkenler gibi kontrol edilmesi miimkiin olmayan faktorlere
kars1 istenilen performansi sergilemesi olarak tanimlanan robust (saglam) tasarimlarin

gelistirilmesinde kullanilmaktadir [33, 34].

Deney Tasariminin Uygulama Siireci
Bir deneyi tasarlama ve analiz etmede istatistiksel yaklagimi kullanmak i¢in, deneye katilan
her kisinin tam olarak neyin arastirilacagi, verilerin nasil toplanacagi ve en azindan nitel bir
anlayis konusunda net bir fikre sahip olmasi gerekir. Ayrica deney tasarimi Oncesi bir
planlama yapilmasi gerekmektedir. Bu planlama i¢in asagidaki adimlar iyi bir kilavuz olarak
onerilmektedir [32, 44].

1) Sorunun taninmasi ve ag¢iklanmasi

2) Tepki degiskeninin se¢imi ve planlama

3) Faktorlerin, seviyelerin ve araliklarin se¢imi

4) Deneysel tasarim se¢imi
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5) Deneyin yapilmasi

6) Verilerin istatistiksel analizi

7) Sonuglar ve oneriler
Burada her bir konu ayri ana basliklar halinde genisletilebilir. Ayrica, deney tasarim
stirecinde bu kilavuz ilgilenilen probleme gore literatiir taramasi yapilarak istenilen problem
¢Ozlimii i¢in 6zglin nitelikte hazirlanmali ve tiim adimlar1 deneye dahil olan tiim ekip tiyeleri

tarafindan 1yi1 sekilde kavranmalidir.

Uriin kalitesini etkileyen iiriin bilesenlerini ve siire¢ sartlar1 belirlendikten sonra, iiriinlerin
uretilebilirligi, giivenilirligi, kalitesi ve siirecin i¢inde bulundugu alan performansini
artirmak i¢in ilerleme ¢abalarini yonetilebildigi deney tasarimlaridir. Tasarlanmis bir deney,
yanitlarin gdzlemlendigi ve ayn1 zamanda girdi degiskenlerinde bilingli degisiklikler yapilan
testlerin veya deneylerin bir serisidir. Endiistride, tasarlanmig deneyler, iirliin kalitesini
etkileyen siire¢ ve Uriin degiskenlerinin sistematik olarak arastirilabilmesi ic¢in siklikla

kullanilmas1 6ngdriilen deney tasarimlari standartlagsmislardir [43].

En verimli sekilde bir deney gerceklestirilmek isteniyorsa, deneyin planlanmasina bilimsel
bir yaklasim uygulanmalidir. Deneylerin istatistiksel tasarimi, uygun verilerin istatistiksel
yontemlerle toplanip analiz edilmesi i¢in gegerli ve nesnel sonuglara yol acacak sekilde
deneyin planlanmasi siirecini ifade eder. Verilerden anlamli sonuglar ¢ikarilmasi isteniyorsa,
deney tasarimina istatistiksel yaklagim gereklidir. Sorun deneysel hatalara maruz kalan
verileri igerdiginde ise analizinde tek objektif yaklasim istatistiksel yontemlerdir. Bu
bakimdan, bir siirecin iki yonii vardir. Bu sebeple, bir deneysel problemin ¢dziilmesi igin
deneyin tasarimi ve verilerin istatistiksel olarak analizinin yapilmasi gerekmektedir. Bu iki
konu yakindan iligkilidir, ¢linkii kullanilacak analiz yontemleri dogrudan planlanan deney
tasarimina baglidir [49-53]. Deney tasariminin ii¢ temel prensibi rastgelelestirme, ¢ogaltma

ve bloke etmektir. Bunlar altta kisaca a¢iklanmistir.

a) Rasgelelestirme, deneysel tasarimda istatistiksel yontemlerin kullanilmasinin
altinda yatan temeldir. Rasgelelestirmeyle hem deneysel materyalin tahsisi hem de
deney caligmalarinin bireysel olarak gerceklestirilme sirasit rasgele belirlenir.
Istatistiksel yontemler, gozlemlerin (veya hatalarin) bagimsiz olarak rastgele
dagitilmis degiskenler olmasini gerektirir. Rasgelelestirme genellikle bu varsayimi
gecerli kilar. Deneyi diizgiin bir sekilde rastgelelestirerek mevcut olabilecek yabanci

faktorlerin etkilerinin de ortalanmasi saglanabilir. Ornegin, sertlik deneyinde
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b)

numunelerin biraz farkli kalinliklarda oldugunu ve sondiirme ortaminin etkinliginin
ornek kalinligindan etkilenebilecegi varsayilirsa; yag sondiirme islemine tabi tutulan
tiim Ornekler, tuzlu su sondiirme islemine tabi tutulanlardan daha kalinsa, farkinda
olmadan deneysel sonuglara sistematik sapma katilmis olabilir. Bu sapma, sondiirme
ortamlarindan birini engeller ve sonug¢ olarak sonuglar1 gegersiz kilar. Numuneleri

sondiirme ortamina rastgele atamak bu sorunu hafifletir [50-51].

Cogaltma, her bir faktor kombinasyonunun bagimsiz bir tekrar caligsmasini
gerektirmektedir. Aynm1 metaliirjik deneyde replikasyon, bir numunenin yag
sondiirme ile islenmesini ve bir numunenin tuzlu su sondiirme ile islenmesini
icermelidir. Bu nedenle, her bir sondiirme ortaminda bes numune islenirse, iki ayr1
sogutucu icin bes tekrar ve toplamda on deneme elde edilir. Bu denemelerin her biri
rastgele sirada yiiriitiilmelidir. Cogaltma iki 6nemli 6zellige sahiptir. ilki, deneycinin
deneysel hatay1 tahmin etmesini saglar. Gozlenen verilerdeki farkliliklarin gergekten
istatistiksel olarak farkli olup olmadigin1 belirlemenin temel bir saglamasi haline
gelen hata tahminidir [43]. Ikincisi, deneydeki faktdr seviyelerinden biri i¢in gercek
ortalama yanit1 tahmin etmek i¢cin numune araci kullanilirsa, ¢ogaltma deneycinin bu

parametrenin daha kesin bir tahminini almasina izin verir [43-47].

Bloklama, ilgili faktorler arasinda karsilastirmalarin  yapildigi hassasiyeti
gelistirmek i¢in kullanilan bir tasarim teknigidir. Siklikla bloklama, rahatsiz edici
faktorlerden, yani deneysel yaniti etkileyebilecek, ancak dogrudan ilgilenilmeyen
faktorlerden aktarilan degiskenligi azaltmak veya ortadan kaldirmak i¢in kullanilir.
Ornegin, bir islemdeki bir deney, gerekli tiim ¢alismalar1 yapmak igin iki grup
hammadde gerektirebilir. Bununla birlikte, malzemenin tedarik¢iden tedarikgiye
degiskenlik gosterebilme olasilig1 nedeniyle gruplar arasinda farkliliklar olabilir ve
bu etki ile 6zellikle ilgilenilmesi durumunda, hammadde partilerini rahatsizlik veren
bir faktor olarak kabul edilmesi dogru olacaktir. Genel olarak, bir blok nispeten
homojen deney kosullari kiimesidir. Kimyasal islem 6rneginde, her hammadde grubu
bir blok olusturacaktir, ¢iinkii bir parti icindeki degiskenligin seriler arasindaki
degiskenlikten daha kiiciik olmasi beklenir. Bu o6rnekte oldugu gibi, rahatsizlik
faktoriinlin her seviyesi bir blok haline gelir. Daha sonra arastirmaci, gézlemleri

istatistiksel tasarimdan her blokta c¢alistirilan gruplara boler [45-47].
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2.4.1 Deney Tasarim Teknikleri

Deney tasarimi temelinde ihtiya¢c duyulan bir bilgi, teknoloji, iirlin ve hizmet gibi bir
ihtiyacin en diisiik maliyetle ve en uygun sekilde giderilmesi i¢in yapilmaktadir. Yani, asil
amag bir problemin ¢oziimiidiir. Bu kapsamda, problemin tanimlanmas1 deney tasariminin
uygulama agamasinin ilk adimi olmalidir [33]. Bu asamada deneyin amac ile ilgili tim
bilgiler toplanarak, deneyin amaci agik bir sekilde tanimlanir. Bu asamada, incelenecek
stirecle ilgili tiim ekip tiyelerinden fikirlerinin alinmasi ¢ok 6nemlidir. Problemin agik ve net
bir sekilde ortaya konmasi, sorunun tiim ekip iiyelerince en iyi sekilde anlasilmasina ve
problemin ¢oziimiine de dnemli derecede katkida bulunur. Tam olarak anlagilmamis basit
bir problemi ¢ézmek bile ¢cok zor olabilir. Bu sebeple, bu asama olduk¢a Onemlidir.
Problemin ortaya konmasinin ardindan siirece etki etmesi muhtemel tiim faktorlerin ve bu
faktorlerin seviyelerinin tespit edilmesi gerekir. Bu asamada, arastirilacak faktorlerin hangi
degerlerinde deneme yapilacagi, faktorlerin nasil kontrol edilecegi ve nasil Olciilecegi
onceden belirlenmelidir. Faktorler ve bu faktorlere ait degerler tanimlandiktan sonra siireg
hakkinda bilgi verecek ¢ikt1 degiskeni tespit edilmelidir. Cikt1 degiskeni belirlenirken, bunun

stire¢ icindeki arastirilan gerekli bilgileri verdiginden emin olunmalidir.

Ilgilenilen problemin amacina bagl olarak uygulanacak olan deney tasarimi teknigine karar
verilir. Deneyin amaci secilecek tasarimdaki en 6nemli Ol¢iittiir [33, 34, 49]. Bu sebeple,
amaci belirlemeden secilip uygulanmaya calisilan bir deney tasarim tekniginin dogru
ciktilar1 elde etmekten uzaklagsacagi unutulmamalidir. Giiniimiizde sik kullanilan deney

tasarim yOntemleri altta kisaca verilmistir.

Deneysel calismalarda sik¢a kullanilan Eleme Tasarimmin iki farkli yontemi vardir. ilki,
Tanimlayic1 Eleme Tasarimlari, bir faktoriin farkli seviyelerdeki etkilerini daha detayli
inceleyerek hem dogrusal hem de egrisel iliskileri ortaya cikarabilir ve etkilesimleri analiz
etmeye daha uygundur [47, 48]. Ancak daha fazla deney gerektirmektedir. Digeri, Plackett-
Burman Tasarimlari ise daha az deneyle daha fazla faktorii incelemeye olanak tanir, ancak
genellikle ana etkileri belirlemek icin kullanilir ve etkilesimleri incelemek icin ek deneyler
(tasarimi katlama) gerektirebilir [47, 48]. Yani, Tanimlayict Eleme Tasarimlar1 daha
kapsamli bir analiz sunarken, Plackett-Burman Tasarimlar1 daha hizli ve basit bir ¢éziim
sunar. Hangi tasarimin kullanilacagi, arastirilan problemin karmasikligina ve arastirmacinin

onceliklerine baghdir.
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Faktoriyel tasarimlar, birden fazla faktoriin (yani deneyde degistirilen 6zelliklerin) farkl
seviyelerindeki etkilerini ayni anda incelemek i¢in kullanilan deneysel bir yontemdir. Bu
yontemde, her bir faktoriin tiim seviyeleri diger faktorlerin tiim seviyeleri ile birlestirilerek
deneyler tasarlanir. Yani, faktorler sanki birbiriyle carpilarak tiim olas1 kombinasyonlar
olusturulur. Bu sayede, faktorlerin sadece kendi baslarina degil, ayn1 zamanda birbirleriyle
olan etkilesimlerinin de incelenmesi miimkiin olur. Faktoriyel tasarimlarda genellikle tiim
faktorler sayisal degerlerle ifade edilir ve bu degerler arasinda dogrusal bir iliski oldugu
varsayilir. Farkli seviyelere sahip faktorlerin olmasi durumunda Karisik Seviye Tasarimlari
uygulanabilmektedir. Karisik Seviye Tasarimlari, kontrol faktorleri, seviyeleri farkll
sayilarda olan tasarlanmig bir deneydir. Kontrol faktorlerinin seviyelerine gore 2-seviye, 3-
seviye, 4-seviye ve S-seviye gibi adlandirilan tasarimlar olabilir. Bu kontrol faktorlerinin
farkli seviyeleri olmast durumunda farkli seviyelerin karigtirllmasi gerekebilir, kontrol
faktorlerinin bir kismu farkli seviyedeyken digerleri farkli seviyelerde olabilir ve bu farklh
seviyelere sahip faktorlerin bir karisimiyla da deney tasarimi yapilabilir [33, 47-51]. Ayrica,
faktorlerin tamami numerik ve diger bir kismi kategorik de olabilir. Bu durumda, yine deney

sayist artmaktadir.

Karisim tasarimlari, birka¢ bilesen ya da icerikten yapilan arastirma altindaki iiriinler i¢in
yanit yiizey deneylerinin 6zel bir sinifidir. Bu deneyler icin tasarimlar faydalhidir. Ciinkii
endiistride iirlin tasarimi ve gelisimi aktiviteleri, formiiller veya karisimlar ¢ok fazla
bulunmaktadir. Bu durumlarda; yanit, karigimdaki farkli igeriklerin oranlarinin bir
fonksiyonudur. Ornegin, ii¢ farkli kimyasal malzemenin bulundugu yiizey dezenfektani
gelistirilmesi karisim tasarimi ile miimkiindiir [47-51]. En basit karisim deneyinde yanit,
tirtinii olusturan bilesenlerin (igeriklerin) bagil oranlarina baghdir. Agirliklar, hacimler ya da
bazi diger birimler olarak Ol¢iilen bilesenlerin miktar1 genel toplama eklenir. Faktoriyel bir
tasarimin aksine; yanit, her bir faktoriin miktarina bagl olarak degisir. Basit Merkez, Basit
Kafes ve Kisith Kdseler olmak iizere ti¢ farkli alt karisim tasariminda deney tipi mevcuttur

[47, 48].

Islem yapilan ¢cevrede daha kararli bir sekilde calisan siireci ya da bir iiriinii segmeyi saglayan
tasarlanmis bir deney Taguchi tasarimi ile gergeklestirilebilir. Taguchi tasarimlari,
degiskenlige sebep olan tiim faktorleri tanimlamaz. Bu kontrol edilemeyen faktorler, giiriiltii
faktorleri olarak isimlendirilir [47-51]. Taguchi tasarimlari, giiriiltii faktorlerinin etkisini en

aza indirerek kontrol edilebilen faktdrleri tanimlamaya ¢alisir. Deneyler sirasinda, olusacak
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degisimi giiclendirmek i¢in giiriilti faktorlerini de dahil eder. Daha sonra giiriilti
faktorlerinden gelen degisime direng veya iiretim saglamligi ya da siireci olusturan en uygun
kontrol faktorleri seti belirlenir. Bu amacla tasarlanan bir siire¢, daha kararli1 ve istenen
degere en yakin sekilde ¢ikt1 verir. Boylece tasarlanan bir iiriiniin, ¢evre kosullarindan

etkilenmeden, sergiledigi performansin daha kararli olmasini saglar.

Deney tasarimi teknigi belirlendikten sonra deney tasarimina gore planlanan deneyler
gerceklestirilir. Deneyin gerceklestirilmesi siirecinde dikkat edilmesi gereken en Onemli
kriterlerden  biri de deneyin planlanan sinirlar  dahilinde  gerceklestirilip
gerceklestirilmediginin izlenmesidir. Bu siirecte karsilasilacak muhtemel deney hatalari
deney sonucunda elde edilen yanitlarin da gecerliligini yitirmesine neden olur. Deney
tasariminin  saglamhigi dikkat edilmesi Onemli bir etmenken, deneyin uygulanmasi
sirasindaki yapilacak hatalar saglam sekilde planlanmis bir deney tasarimini dahi giivensiz
hale getirebilecegi unutulmamalidir. Deneyin basarisi, iyi bir planlama ve planlanan sekilde
uygulanmasina baglidir. Plan kapsaminda belirlenen deneyler yapildiktan sonra elde edilen
sonuglar objektif ve net ¢ikarimlar yapilabilmesi amaciyla istatistiksel olarak analiz edilerek
degerlendirilir. Verilerin analiz edilmesinde kullanilmakta olan bir¢cok paket program
(Statistica, SAS, Design-Expert, SPSS, Prisma, Minitab, Statgraphics, ... vb.) mevcuttur
[33, 47-59]. Varyans analizi, birden fazla faktoriin bir degisken {iizerindeki etkisini
incelemek icin kullanilan giiclii bir istatistiksel yontemdir. Bu yontem, faktorler arasindaki
varyansi (degisimi) 6l¢erek, hangi faktdrlerin bu degisime daha fazla katkida bulundugunu
belirler. Ancak varyans analizi sonuglarinin gegerliligi, kullanilan modelin veriye ne kadar
iyl uydugu ile dogrudan iligkilidir [33, 47, 48]. Bu nedenle, modelin uygunlugunu
degerlendirmek icin hata analizi gibi ek analizler yapilir. Veri gorsellestirme teknikleri ve
uygunluk testleri, analiz sonuglarinin daha iyi anlagilmasini saglar. Tiim bu siireg,
arastirmacilara incelenen siire¢ hakkinda daha derinlemesine bilgi ve giivenilir sonuglar

sunabilir.

2.4.1.1 Faktoriyel Deney Tasarimlari

Bilimsel arastirmalarda ¢ogu zaman degisik ve birbirleriyle iliskili olmayan etkilerin, bir
baska ifadeyle faktor ya da parametrelerin, belirli bir 6zellige olan etkileri inceleme konusu
yapilmaktadir. Ancak, baz1 aragtirma problemlerinde ilgilenilen bir 6zelligi, birden fazla
faktoriin etkiledigi goz ardi edilemez. Bu durumda, her faktoriin bagimsiz etkisi kadar, es

zamanlt olarak diger faktorlerin varliginda belirlenen 6zellige etkilerinin neler oldugu
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bilgisine ulagilmak istenir. Bu amagla genellikle, her bir faktor, digerlerini sabit bir seviyede
tutarak incelenmektedir. Ancak, Fisher ayni anda bir¢cok faktorii incelemenin 6nemli
avantajlar1 oldugunu vurgulayarak “faktoriyel denemeler” olarak anilan deney tasarimina
onciiliik etmistir. Giiniimiizde de bu yontem halihazirda uygulanmakta olan arastirma
deneyleri i¢in 6nemli bir yerdedir [33, 47, 48]. Faktoriyel tasarimlar araciligiyla, faktorlerin
miimkiin olabilecek biitlin seviyeleri bir denemenin tamami ya da denemelere karsilik gelen
tekrarlarla bulunabilir. Boylelikle faktorlerin belirli bir 6zellik iizerine etki ya da etkilerine
detayl sekilde ulasilabilir. Ote yandan, birden fazla faktdr aym anda incelenirken higbir
etkisi olmayan faktorler de olabilir. Bu durumda dahi elde edilen sonu¢ daha giivenilir
olacaktir [33, 47-49]. Faktoriyel tasarimlar incelenecek olan faktorlerin birbiriyle vektorel
olarak c¢aprazlanmasiyla olusturulmaktadir [33, 47]. Faktorlerin, herhangi bir sayida
seviyeye sahip olabildigi ve tiim faktorlerin her bir seviyesinin etkilerinin incelenmesi
durumunda tasarlanmis deney tipidir. Faktorlerin tiimii dogrusal ve numeriktir [33, 47-49].
Deney siirecinin sonunda sistem ile ilgili ¢cok iyi bilgi alinabilmektedir. Dezavantajlarindan
biri, deney sayist her bir faktor ve seviyenin ¢arpimi kadar yiiksek sayida olmasidir [33, 47-
49]. Bir faktoriin belli bir seviyesi ile diger baska bir faktoriin seviyeleri arasindaki farka, o
faktoriin “basit etkisi” denir [33, 47, 48]. Basit etkilerin ortalamasi ise esas etki olarak
isimlendirilir [33, 47, 48]. Faktoriyel deney tasariminda sonuglar dogrusalliktan uzaksa yanit
ylizey yontemi bir alternatif olmaktadir [33, 47]. Diger 6nemli bir dezavantaj ise ikili
etkilesimler hakkinda bilgi vermemesidir [33, 47-49]. Faktoriyel denemelerde, denemeye
alian degisik faktorlerin etkileri birbirinden bagimsiz veya bagimli olabilir. Eger faktorler
arasinda herhangi bir etkilesim yoksa bu faktorlerin etkileri “bagimsizdir” denir [33, 47-49].
Aksi halde, etkilerin birbirine bagimli olduklar1 kabul edilir. 2° faktdriyel tasarimin tipik bir

semasi Sekil 2.5’de gosterilmistir.

Faktoriyel tasarim ile elde edilen yanitlar hem faktor etkileri hem de faktor etkilesimleri
tamamen dogrusaldir. Tiim faktorler en diisiikk (-1) ve en yiiksek (+1) olmak iizere iki
seviyede olabilmektedir [33, 47, 48]. Bu ¢alismada, en yiiksek Ms degerine sahip sekilde
Ni/Al ince filmin elde edilebilmesi i¢in hem az sayida deney yapilmasi hem de iiretim
parametrelerinin  birbirleriyle olan olast karmasik iligkilerinin de belirlenmesi
gerekmektedir. Bu durumda, bu tez ¢calismasi kapsaminda dogrusal olmayan daha karmasik
iligkilerin olabilecegi ihtimali gz oniinde alindiginda, faktoriyel tasarimin uygun olmadig:

sonucuna varilmasina neden olmustur.
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2.4.1.2 Yamt Yiizey Metodolojisi

Bir deneyde farkli faktorlerin yanit iizerindeki etkisini incelemek i¢in Yanit Yiizey
tasarimlar1 olduk¢a faydalidir. Bu tasarimda, faktorlerin farkli seviyeleri ardisik olarak
uygulanarak yanitin nasil degistigi incelenir. ilk olarak, egriligi kontrol etmek ve 6nemli
faktorleri belirlemek i¢in merkez noktalar1 igeren bir faktoriyel tasarim kullanilir [33, 60-
62]. Eger bu tasarimin sonuglari egrilik oldugunu gosterirse, deney merkez kompozit tasarim
ad1 verilen bir yanit yilizey tasarimina doniistiiriilir. Bu dontisiim, faktoriyel tasarima
eksensel noktalar eklenerek yapilir [60, 61]. Merkezi kompozit tasarim, merkezi birlesik
tasarimlarin 6zel bir tiiriidiir. Bu tasarimda, 2-seviyeli bir faktoriyel tasarima merkez ve
eksensel noktalar eklenerek egriligi modellemek icin daha kapsamli bir analiz yapilabilir.
Box-Behnken tasarimi, merkez kompozit tasarimlara gore daha az deney noktasi gerektiren
ve dolayistyla daha ekonomik bir secenektir. Bu tasarimda, her faktor i¢in 3-seviye kullanilir
ve faktorlerin u¢ noktalarinda deney yapilmaz. Bu sayede hem birinci hem de ikinci
dereceden etkiler etkili bir sekilde tahmin edilebilir. Diger taraftan, Yanit Yiizey tasariminda
faktorlerin her bir seviyesi ve bu seviyelerin araliginda kalan alt seviyelerinin de
uygulanabilmesi gerekmekte, yani siirekli degerlerde olmasi gerekmektedir [33, 47, 48]. Bu
da deney sayisini nispeten azaltsa da hala ¢cok fazla deneyin gerceklestirilmesinin gerekliligi
anlamma gelmektedir. Aragtirmaci, inceledigi faktorlerin ¢iktilar iizerine etkilerini
istatistiksel ¢ikarim yontemleri araciligiyla elde ettigi verilerle belirler. Bir dizi veride her
bir degerin ortalamadan ne kadar uzaklastiginin gostergesi varyans olarak bilinmektedir.
Eger bir veya birden fazla dizi mevcutsa ve her bir dizinin tek bir yanit ile iligkisinin
incelenmesi durumunda regresyon analizi yapilir [53]. Regresyon analizi, bir ya da daha
fazla girdi faktorii ya da faktor(ler)i ile yanit degisken(ler)i arasindaki istatistiksel iliskiyi
tanimlamak ve bdylece yeni gozlemleri tahmin etmek i¢in bir denklem olusturur [33, 47-
51]. Eger tek bir degisken kullanilarak analiz yapiliyorsa buna tek degiskenli regresyon,
birden ¢ok degisken kullaniliyorsa ¢cok degiskenli regresyon analizi olarak isimlendirilir [33,
53]. Genellikle lineer regresyon, kareli artiklarin toplamin1 azaltarak esitlik tiireten en kiiclik
kareler tahmin metodunu kullanir [53]. Regresyon analizi, varyans analizinden farkli olarak
iligki ya da iligkilerin seklini, yoniinii ve istatiksel olarak anlamlarini(kuvvetlerini) gdsterir.
Iki degiskene ait degerlerin birlikte azalip-gogalmalari istatistiksel agidan anlamli olsa bile
bu degiskenler arasinda bir neden-sonug iliskisi bulunmayabilir. Ornegin, bir konutta su ve
dogalgaz tiiketimi bir arada ve ayni siire i¢cinde artis gosterebilir. Fakat bu, s6z konusu
degiskenler arasinda bir sebep-sonug iliskisinin bulundugundan degil, sicak su kullaniminin

artisindan ya da muhtemel bir kagaktan ileri geliyor olabilir. Bir bagka ifadeyle, degiskenleri
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etkileyen bagka faktorlerin olabilecegi de goz ardi edilmemelidir. Bu noktada, regresyon
analizine ihtiya¢ duyulmaktadir. Ayrica, regresyon analizi ile bulunan katsayilar varyans
analizi ile de dogrulanabilir [53, 62, 63]. Regresyon analizinde iliskiler genelde dogrusallik
gosterir, aksi durumda regresyon yontemi uygun degildir. Regresyon analizinde iliski
dogrusunun x-ekseni ile egimi regresyon katsayisini gosterir. Katsaymin isareti iliskinin

yoOniinii gosterir [53].

Faktoriyel tasarimda girdi ve ¢ikti degiskenleri arasindaki iligskiyi anlamak icin regresyon
analizi yaygin olarak kullanilir. Ancak, bu iliskiler dogrusal olmadiginda lineer regresyon
yetersiz kalabilir. Yanit Yiizey yontemi ise, 6zellikle nicel degiskenlerin oldugu durumlarda,
dogrusal olmayan iligkileri modellemek ve optimize etmek i¢in etkili bir alternatif sunar. Bu
yontem, daha fazla deney verisi gerektirse de karmasik sistemlerin incelenmesinde daha
dogru sonuglar verir. Yanit Yiizey yonteminde modelin matematiksel ifadesi, Denklem (2.9)

ile gosterilmistir [33, 64].

n n n
Y =B, +Z. Bi Xi + Z ﬁiiXi2+z. Bij XiX; + ¢ (2.9)
=1 i=1 <j

Burada, Y ¢ikt1 degiskenini, X;’ler farkli girdi degiskenlerini (faktorleri), X; X; carpimlari ise
bu degiskenler arasindaki etkilesimleri temsil etmektedir. Ayrica, her bir girdinin ¢iktiy1 ne
kadar etkiledigini gosteren [ katsayilari modelin parametreleriyken, € ise modelin
aciklayamadig1 varyasyonu ifade eden hata terimidir. Regresyon analizinde ilk adim,
modelin hangi terimleri icerecegine karar vermektir. Yani, model sadece dogrusal bir iligki
mi (lineer), yoksa karesel terimler veya farkli girdiler arasindaki etkilesimler de icermeli
midir? sorular1 sorularak karar verilmelidir. Bu karar, incelenen sistemin yapisi ve beklenen
iliskiler hakkinda bilgi sahibi olmay1 gerektirir. Ugiincii parti istatistiksel deney tasarim
yazilimlarinda, bu se¢im kullaniciya birakilir. Modelin yapisina karar verildikten sonra
katsayilar1 hesaplanir. Bu katsayilar, verilere en iyi uyan modeli belirlemek i¢in kullanilir.

Denklem (2.10)’da bu hesaplamanin genel bir gosterimi verilmistir [33, 64].

B= XTX)TN(XTY) (2.10)

Bu modelde, parametre vektorii S ile, ¢ikt1 vektori Y ile, girdi degiskenleri matrisi X ile
temsil edilmektedir. Cikt1 vektori Y, gercekte gdzlemlenen ¢ikti degerlerinin yer aldig bir
stitun vektoriidiir. X matrisi ise, her bir satirinda bir gézlemin tiim girdi degiskenlerine ait

degerlerinin bulundugu bir tablodur. Bu matrisin ilk stitunu, modeldeki sabit terimin ()
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katsayisini temsil etmek i¢in tamamen 1’ler siitunundan olusmaktadir. Diger siitunlar ise
Denklem (2.9)’da belirtilen siraya gore faktorlerin degerlerini igerir. Ayrica, Denklem
(2.10)’da verilen T transpoz alma islemine karsilik gelmektedir. Bir regresyon modeli
olusturduktan sonra, modelin ne kadar iyi bir uyum sagladigini ve verideki degisimi ne kadar
acikladigin1 degerlendirmek i¢in belirleme katsayis1 (R?) ve varyans analizi (Analyses of
Varyans, ANOVA) olmak iizere iki temel analiz yapilir. Belirleme katsayis1 (R?), modeldeki
bagimsiz degiskenlerin (X) bagimli degiskeni (Y) ne kadar iyi agikladigini gosteren bir
istatistiktir [33, 64]. R? degeri 0 ile 1 arasinda degisir. Deger 1’e yaklastikca, modeldeki
bagimsiz degiskenler bagimli degiskendeki degisimi neredeyse tamamen agiklar. Yani,
model verileri ¢ok iyi temsil eder. Ancak, R? degeri diisliikse, modelde bazi 6nemli
degiskenler eksik olabilir veya modelin yapisi uygun olmayabilir. Bu durumda, yeni
bagimsiz degiskenler ekleyerek veya modelin yapisini degistirerek modeli gelistirmek

gerekebilir. Belirleme katsayist Denklem (2.11) deki gibi hesaplanmaktadir [33, 64].

_BTXTY —n¥

RZ
—2
YTY —nY

2.11)

Burada, belirleme katsayisi, R? degeri modelin verileri ne kadar iyi agikladigini gosterirken,
ANOVA ise modelin anlamliligini test eder. Tipik bir ANOVA ¢ikt1 ¢izelgesi Tablo 2.2°de
verildigi gibidir [33, 64].

Tablo 2.2: Ornek bir ANOVA c¢ikt1 cizelgesi.

Degisimin Kaynag Serbestlik ,}?0 al:l?gl Kareler Ortalamasi F-Degeri
Derecesi KO
(KT) o
Regresyonda KTiorim
Agiklanan m-1 KTisietim KOietim = ?
(isletim) m—1
} K Oisletim
Regresyonda KT KOnata
Agiklanmayan N-m KThata KOpgra = —222
(hata) N-m

ANOVA araciligryla modeldeki tim bagimsiz degiskenlerin birlikte bagimli degisken
tizerinde anlamli bir etkisi olup olmadigi F-testi kullanarak anlasilabilir. F degeri,
istatistiksel hesaplardan serbestlik derecelerine gore (m:modeldeki § katsayilarinin sayisi,
N:gozlem sayisi) bulunabilecek F-kritik degeriyle karsilastirilir. Diger bir yol ise P degerinin

anlamlilik siniriin neresinde olduguna bakmaktir. Eger F degeri kritik degerden biiyiik veya
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%095 giiven diizeyinde, P degeri 0.05’ten kiiclikse model anlamli kabul edilir; yani, bagimsiz
degiskenler bagimli degisken {izerinde anlamli bir etkiye sahiptir [33, 64]. Bu sayede,
olusturulan modelin giivenilirligi hakkinda daha fazla bilgi sahibi olunmus olur. Kisaca
ozetlenirse, R? modelin uygunlugunu, ANOVA ise modelin gecerliligini degerlendirir. Her

ikisi de bir regresyon analizinde elde edilen sonuglarin yorumlanmasi i¢in 6nemlidir.

Yanit yiizey tasarimi yontemi ile problemin ¢ézlimii i¢in gereken bilgilerin kapsamli sekilde
elde edilmesi ancak cok fazla deney gergeklestirilerek miimkiindiir. Bu kapsamda
degerlendirildiginde, bu tez ¢alismasi kapsaminda en yliksek Ms degerine sahip sekilde
Ni/Al ince film parametrelerine daha az deney gergeklestirilerek ulagsmak amaclandigindan

uygun olmayacagi 6ngdriilmiis ve kullanilacak deney tasarim listesinden ¢ikarilmistir.

2.4.1.3 Taguchi Tasarim Yontemi

Japonya’da 1950°li yillarda Genichi Taguchi tarafindan gelistirilmis olup ismini de
gelistiricisinden alan Taguchi Tasarimi, deneysel tasarim yontemlerinden biridir. Taguchi
tasarim1 ilk olarak Japonya’da Nippon Telefon ve Telgraf Arastirma Merkezi’nin
olusturulmasinda 6ngoriilen 20 yil {izerindeki siireci 4 yila diisiirmiis ve ilgi gérmeye
baslamistir. Sonra iiretim endiistrilerinde kullanilmis, sagladig1 faydalar endiistride biiyiik
destek goérmiis ve zaman iginde diinya ¢apinda kabul gérmiistiir [52, 59]. Taguchi tasarimi,
irlin ve proseslerin tasariminda, degiskenligin etkisini en aza indirerek en iyi kaliteyi elde
etmeyi amaglayan bir deneysel tasarim yontemidir. Bu yontem, deney sayisini azaltarak
zamandan ve maliyetten tasarruf saglarken, daha yiiksek kaliteli {iriinler ve siireclerin ortaya

koyulmasina yardimce1 olur [56-63].

Taguchi tekniginin felsefesi asagidaki sekilde maddeler halinde 6zetlenebilir.

e Ortogonal Diziler: Taguchi tasarimi ile deneylerin tasarlanmasinda ortogonal
diziler kullanilmaktadir. Ortogonal diziler, deneysel tasarimda kullanilan
matematiksel araglardir. Bu diziler, faktdr seviyelerinin tiim kombinasyonlarini
denemenin en verimli yolu olan bir dizi kombinasyondur. Ortogonal diziler
kullanarak, Taguchi Teknigi, deney sayisini 6nemli dlciide azaltir ve daha az kaynak
kullanarak daha diisiik maliyetle daha fazla bilgi elde edilmesini miimkiin hale
getirmektedir [56-59].

e Kaliteyi Uriin Tasariminda Saglama: Uretim siirecinde herhangi bir kalite
sorununun giderilmesi daha fazla maliyet gerektirmektedir. Bu sebeple, Taguchi

yontemi, siire¢ i¢inde degil de heniiz tasarim asamasinda yliksek kaliteyi saglamaya
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odaklanir, yani kaliteyi tasarlar. Bu sayede, iiretim sirasinda hatali iiriinlerin olugmasi
ve lriiniin kalitesinin diismesi 6nlenir [56-59].

Sinyal/Giiriiltii Orani: Taguchi yontemi, iirlin veya siirecin kalitesini dlgmek igin
Sinyal-Giirtltii Oran1 (S/N) kavramini kullanir. S/N degeri, kontrol edilebilir
faktorlerin etkisini (sinyal) kontrol edilemez faktorlerin etkisinden (giiriiltii) ayirt
etmeyi saglar. Varyans analizinde faktorlerin etki dereceleri belirlenip rank siralari
elde edilir [57, 58]. Taguchi tekniginde ise kontrol edilebilir faktdrlerin S/N degerleri
en yiiksekten en diisiige dogru siralandiginda varyans analizi ile belirlenen etki
derecelerinin sirasiyla ayni sonu¢ bulunur. Bu sayede, dizilerle yapilan diger
yontemlerde sapmalar ancak varyans analizi ile belirlenebilirken, Taguchi tekniginde
S/N degerleri ayn1 zamanda bu sapmalarin da bir 6l¢iisiidiir. Bu nedenle, Taguchi
teknigi kullanilan bir deney tasariminda ayrica varyans analizinin yapilmasina gerek
kalmamaktadir [57-59]. Hedeflenen kaliteden sapma ile bagimntili kayip fonksiyonu
kullanilarak S/N degerleri hesaplanabilmektedir [60]. S/N degerlerinin analizi,
tasarimin performans 6zelliklerine gore tli¢ kategoride gerceklestirilerek daha kiigiik
olan daha iyi (Smaller is Better, SB) (Denklem (2.12)), normal olan daha iyi
(Nominal is Best, NB) (Denklem (2.13)) ve daha biiyiik olan daha iyi (Larger is
Better, LB) (Denklem (2.14)) seklinde bulunabilir. Bu analizlerin her biri i¢in S/N
degerleri alttaki sekilde hesaplanmaktadir [56-61].

1 n
(5/N)sp = =10 log (>~ ¥7) (2.12)
(S/N)yg = 10 log <5y—2> 2.13)
y
1 n
(S/N)sp = —10 log (EZ-J"Z) (2.14)

burada, gézlenen veri, y, gézlenen verilerin ortalamast, y, gozlenen verinin varyansi,
Sg ve n ise gozlem sayisidir. Analiz sonuglarinin degerlendirilmesinde hangi S/N
degerinin kullanilmasindan bagimsiz bir sekilde en yiiksek S/N degeri her zaman en
1yi sonucu ifade etmektedir.

Kontrol Edilebilir Faktorlere Odaklanma: Kontrol edilebilir faktorlere (kontrol

degiskenleri) odaklanarak kontrol edilemez faktorlerin (giiriiltii faktorleri) etkilerini
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ayirt etmek ve kontrol edilebilir faktorlerin en uygun seviyelerini belirlemektir.
Kontrol edilebilir faktorler bir sistemde set edilerek kontrol edilmesi miimkiin
parametreleri ifade etmektedir. Diger taraftan iirlin veya siireci etkileyen ancak
kontrol etmenin miimkiin olmadig1 diger tim parametreler ise kontrol edilemez
faktorlerdir [56, 57].

Degiskenligi Azaltma: Uriin ve siireclerin tasariminda degiskenligi en aza indirmeyi
amaglar. Bu sayede, liriinlerin ve siireclerin daha saglam ya da kararli hale gelmesi
ve farkli kosullara kars1 daha direncli olmasina olanak sunar [59].

Kayip Fonksiyonu: Uriin veya siirecin kalitesindeki sapmalardan kaynaklanan
kayiplar1 6lgmek i¢in bir kayip fonksiyonu kullanir. Kayip fonksiyonu, deney
sonuclarinin analiz edilmesine ve en uygun faktdr seviyelerinin belirlenmesine
olanak saglar. Boylelikle, en fazla kalite kaybina neden olan faktor iyilestirilerek
istenen kaliteye yaklasmak daha kolay ve hizli sekilde miimkiindiir [59-61]. Taguchi
tekniginde kalite kaybi, diisiik kalite maliyetiyle hedeflenen kaliteden sapmanin
bagintisinin ikinci dereceden bir fonksiyonudur. Eger y, kaliteyle ilgili yanit ve h,
hedef deger ise kayip fonksiyonu L(y) asagidaki sekilde Denklem (2.15)’de

tanimlanmaktadir:

L(y) =k-(y—h)? (2.15)

burada k, diisiik kalitenin birim maliyetini temsil eden bir sabit degerdir. Hedeften
sapma (y-h) ne kadar artarsa kalite kayb1 da ikinci dereceden {istel olarak artacaktir.
Deneysel Tasarim: Taguchi yontemi, deneysel tasarim tekniklerini kullanarak tirtin
ve siireclerin tasariminda en uygun faktor seviyelerini belirlemeyi saglar. Bu sayede,
daha az deney ile daha fazla bilgi elde edilmesi ve daha hizli ve daha ucuz bir sekilde
yliksek kaliteli iirlinlerin ve siireglerin ortaya koyulmast miimkiin olur [59-61].

Siirekli Gelistirme: Taguchi yontemi, statik bir yontem degil, siirekli gelismeyi ve
tyilesmeyi tesvik eden bir yontemdir. Bu sayede, iiriin ve siireclerin kalitesi siirekli

olarak artirilabilir [57-63].

Taguchi tasarimi endiistride kalite kontrol, iirlin ve silire¢ tasarimi ile farkli alanlarda

kullanilmaktadir. Kalite kontrol kendi i¢inde on-line ve off-line olarak ikiye ayrilmaktadir.

Bir irlinlin imalat1 siirecinde ve imalat sonrast hizmetlerin saglandigi sirada siireg

kontroliiniin istatiksel olarak incelenmesi ve analizi on-line kalite kontrol faaliyetleridir. Bir
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tiriin ile ilgili pazar arastirmasi ile {iriin ve imalat siirecinin gelistirilmesi silirecinde

gerceklestirilen faaliyetler ise off-line kalite kontroldiir [58-60].

Taguchi Yonteminin Uygulama Alanlar
Taguchi felsefesinin etrafinda toplanmis ve felsefenin maddelerini gergeklestiren ii¢ temelde
sistematik sekilde uygulanabilmektedir. Bunlar arasinda sistem tasarimi, tolerans tasarimi

ve parametre tasarimi vardir.

a) Taguchi Yontemiyle Sistem Tasarimi
Kaliteli {iriin elde etmenin en ucuz yolu iiriinii heniliz liretmeden 6nce yliksek kaliteli
iriinlerin nasil iiretecegini dngérmek ve birden fazla bilesenden olusan karmasik {iretim
sistemlerinin gelistirilmesi ve en iyi hale getirilmesi siirecidir. Taguchi teknigi, sistem
tasarimi asamasinda asagidaki amaclara ulasmak i¢in kullanilabilir [59, 60].

e Sistemin genel performansim en iyi hale getirmek: Sistemin bilesenlerini ve
bunlarin arasindaki etkilesimleri en i1yi hale getirerek sistemin genel performansini
en list diizeye ¢ikarmak i¢in kullanilabilir.

e Sistemin saglamh@m artirmak: Sistemin degiskenliklere kars1 daha direngli hale
gelmesi i¢in kontrol edilebilir faktdrlerin en uygun seviyelerini belirlemek igin
kullanilabilir.

e Sistemin maliyetini diisiirmek: Sistemin tasariminda ve iiretim siirecinde daha az

kaynak kullanilmasini saglayarak sistemin maliyetini diisiirmek i¢in kullanilabilir.

Ornek olarak bir elektronik devrenin tasarimi igin Taguchi teknigi kullanilabilir. Bu
durumda, devrenin performansini etkileyen faktorler (kontrol edilebilir faktorler) belirlenir
ve bu faktorlerin farkli seviyelerinde deneyler gergeklestirilir. Deney sonuglari analiz

edilerek en uygun faktor seviyeleri belirlenir ve devrenin tasarimi optimize edilebilir.

b) Taguchi Yontemiyle Tolerans Tasarimi
Bir {iriiniin veya siirecin bilesenlerinin boyut ve sekil gibi 6zelliklerinin kabul edilebilir
araliklarini belirleme siirecidir. Dogru tolerans tasarim, iirliniin iglevselligini ve kalitesini
korurken iiretim maliyetlerini de diistirebilir [58-60]. Taguchi teknigi, tolerans tasarimi
asamasinda asagidaki amaglara ulagmak i¢in kullanilabilir:

e Uriin ve siireclerin saglamhgm artirmak: Toleranslar1 en iyi hale getirerek iiriin

ve proseslerin degiskenliklere kars1 daha direngli hale gelmesini saglayabilir. Uretim
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siirecinde c¢alisanlarin degisimi ile hem iiretim hattinin hem de ¢ikan {iriiniin
kalitesinin olumsuz etkilenmesi onlenebilir.

Uretim hatalarim azaltmak: Toleranslari en iyi hale getirerek iiretim hatalarmi ve
bunlarin neden oldugu maliyetleri azaltabilir. Uretim siirecindeki hatalarin
diizeltilmesi de ekstra maliyete sebep olmaktadir. Onemli olan iiretim siirecinde
hatalarla karsilagsmadan once kaliteli bir iiretim sistemi tasarlamaktir.

Uriin ve siireclerin Kkalitesini artirmak: Taguchi teknigi, toleranslar1 en iyi hale
getirerek iiriin ve proseslerin kalitesini ve miisteri memnuniyetini artirabilir. Kaliteli
bir {iriinii ortaya koyabilen kaliteli bir iiretim siireci hem firiin talepgilerini hem de

iirlin imalatg¢ilarint memnun edecektir.

Ornek olarak, bir disli kutusunun tasarmmi i¢in Taguchi teknigi kullanilabilir. Bu durumda,

dislilerin boyut ve sekil gibi 6zelliklerinin toleranslar1 belirlenir ve bu toleranslarin farkli

seviyelerinde deneyler gerceklestirilir. Deney sonuglar1 analiz edilerek en uygun toleranslar

belirlenir ve disli kutusunun tasarimi en iyi hale getirilebilir.

¢) Taguchi Yontemiyle Parametre Tasarimi

Bir iirlinlin veya siirecin iglevini ve performansini belirleyen parametrelerin seviyelerini

belirleme siireci parametre tasarimi ile saglanabilir. Dogru parametre tasarimi, iirliniin

islevselligini ve kalitesini en iyi hale getirirken iiretim maliyetlerini de ciddi sekilde asagiya

cekebilir [58-60]. Taguchi teknigi, parametre tasarimi asamasinda asagidaki amaglara

ulagsmak icin kullanilabilir:

Uriin ve siireclerin performansin en iyi hale getirmek: Parametreleri en iyi hale
getirerek {irlin ve siireclerin performansimi en iist diizeye c¢ikarabilir. Uretim
siirecinde bazen yiiksek maliyetli bir hammadde bazen daha diisiik seviyede
kullanilarak daha ytiksek kalite elde edilebilir.

Uriin ve siireclerin saglamhgimi artirmak: Parametreleri en iyi hale getirerek iiriin
ve siireglerin degiskenliklere kars1 daha direngli hale gelmesini saglayabilir. Uriin ve
stirecin ¢evresel faktorlerden en az etkilenecek sekilde iiretilmesine olanak saglar.
Uriin ve siireclerin Kkalitesini artirmak: Parametreleri en iyi hale getirerek iiriin ve
proseslerin kalitesini ve miisteri memnuniyetini artirabilir. Kaliteli bir {irlin zaman

icinde kendi reklamini yapar ve pazar hakimiyetini arttirir.
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Ornegin, bir 151k yayan diyot (Light Emitting Diode, LED) tasarimi igin Taguchi teknigi
kullanilabilir. Bu durumda, LED’in parlakligi, renk sicakligi ve oOmriinii etkileyen
parametrelerin alt ve st limit degerleri belirlenir. Sonra, bu parametrelerle uygun deney
tasarimi segilir, planlama yapilir. Tasarimin 6nerdigi deneyler gergeklestirilir. Sonuglar
istenen Ozellik agisindan analiz edilerek yanitlar belirlenmis olur. Daha sonra yanitlar
calisilan 6zelligin istenilen kaliteye ulagmasi i¢in analiz edilerek en uygun 6zellige sahip
LED elde etmek i¢in iiretim parametrelerinin en uygun seviye degerleri belirlenir. Sonunda,
incelenen ozelligi istenen kalitede LED’in elde edilebilmesi i¢in iiretim parametrelerinin

hangi seviyelerinin kullanilmas: gerektigi bulunabilir.

Taguchi Yonteminin Avantajlari

Taguchi tasarimmnin diger yoOntemlere gore {istiin bazi avantajlari mevcuttur. Bu
avantajlardan bazilar1 su sekilde siralanabilir. Diger deneysel tasarim yontemlerine kiyasla
daha az sayida deney ile daha fazla bilgi elde edilmesini saglar. Bu sayede deney sayisini
azaltarak zamandan, isgiliciinden ve maliyetten tasarruf saglar. Siire¢ ve/veya lriiniin daha
yiiksek kalitede elde edilmesini saglar. Saglam, dayanikli {riinlerin ve bu iirlinlerin
imalatindaki siireclerinin de saglam bir sekilde tasarlanmasina yardimet olur. Uriin ve/veya
bir siire¢ icin talepleri karsilamaya olan basarisi sayesinde ¢iktilar iiriin bazinda kullaniciyz,
siire¢ bazinda ise imalatcilyt memnun eder. Ayrica, karmasik sistemlerin tasariminda
kullanilabilir. Deneysel tasarim siirecinde tasarimci i¢in hizli, kolay ve pratik sekilde
uygulanabilir. Ek olarak, dinamik olusu ile siirekli gelismeyi ve iyilesmeyi tesvik eder [59-

61].

Taguchi teknigi {iriin ve siireglerin tasariminda yiiksek kaliteyi elde etmek ig¢in birlikte
kullanilabilir. Taguchi teknigi, deneylerin tasarimi ve yiiriitiilmesi i¢in bir ¢ergceve saglar.
Taguchi tasarimi ile arastirilacak olan faktdrleri ortogonal diziler haline getirilir ve bu
dizilerle olusturulan deney regetesi uygulanir. Regetedeki deneylerin sirayla yapilmasina
gerek olmadigi gibi rastgele yapilmasi da hatalari azalttigindan dolay1 tasarlanmis deneylerin
rastlantisal ilkesine de uygundur. Deneysel optimizasyon ise, deney sonuglarini analiz
ederek ve en uygun faktor seviyelerini belirleyerek {iriin ve siire¢lerin performansini istenen
kaliteye getirmek icin kullanilir. Taguchi tasariminda kalite optimum bir degerden ziyade
optimuma en yakin bir deger alir. Bu ¢alisma boyunca optimum kelimesi de bu anlamda
kullanilmistir. Daha sonra dogrulama deneyi adimina gegilerek, tahmin edilen degerlerin en

iyl sonucu verip vermedigi kontrol edilir [59-61]. Bu ¢alisma kapsaminda, Ni/Al c¢ok
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katmanlt ince filmlerin istenen en yiiksek doyum manyetizasyonuna sahip sekilde elde

edilebilmesi i¢in Taguchi teknigi uygulanmustir.

Performans Tahmini

Taguchi yontemi, iirlin ve siireglerin kalitesini artirmak amaciyla kullanilan istatistiksel bir
deney tasarimi yontemidir [33, 47, 48]. Bu yontemde, S/N degerleri dl¢limiiyle, kontrol
edilebilen faktorlerin (sicaklik, basing) istenen ¢ikt1 iizerindeki etkisini, kontrol edilemeyen
faktorlerin (ham madde kalitesi, kalibrasyon hatalar1) ¢ikt1 lizerindeki olumsuz etkisine
oranlayarak en iyi sonuglar1 veren faktor kombinasyonlarini belirler [33, 62-64] Taguchi
yontemi hem nicel hem de nitel degiskenlerle ¢alisabilir, faktor seviyelerinin esit olmasini
gerektirmez ve az sayida deneyle etkili sonuclar verir. Ancak, bu yontemin en biiyiik
dezavantaji, tam olarak optimum ¢oziimi degil, bu ¢oziime olduk¢a yakin bir sonug
vermesidir [33, 62-64]. Tahmin edilen performans degeri, her bir faktdriin her bir seviyesi
icin Taguchi analizi ile elde edilen ortalama tablosundaki yanit degerleri ve deney
recetesindeki en yiiksek yanit degeri ile de bagmtilidir [62-64]. Her bir faktoriin istenen
performans degerinin tahmin edilmesi i¢in Denklem (2.9)’dan farkli olarak asagida verilen

Denklem (2.16)’da oldugu gibi kullanilmigtir.

Yopt = ?opt + (Kl - Vopt) + (El - Vopt) + (Cl - vopt) + (2.16)

Burada, ortalama tablosunda istenen performansa gére en uygun degerleri, (A;, B;, C;, ...) ve
deney regetesindeki deneylerde elde edilen performans degerlerinden istenene en yakini,

Yopt dur. Istenen performansa gore en uygun degerler de degisir.

Giiven Arahiginin Belirlenmesi

Taguchi tasarimi ile yapilan analiz sonucunda istenen performans igin bir tahmin
yapilabildigi gibi, istenen performansin giiven araligi (Confidence Interval, CI) da
belirlenebilir [33, 66]. Toplam deney sayisi, N ve toplam serbestlik derecesi, Ty, 0lmak

tizere etkili cogaltma sayis1 asagidaki Denklem (2.17) kullanilarak;

N
1+V2

Ngt = (2.17)

elde edilir. Etkili cogaltma sayis1 da kullanilarak giiven araligi asagidaki Denklem (2.18)
kullanilarak hesaplanabilir [33].
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Negr T

1 1
Cl = jF(Mm)v1 (—+—) (2.18)

burada, %100(1 — a) giiven araliinin hesaplanabilmesi i¢in gerekli olan; hata serbestlik
derecesi, v;ve toplam serbestlik derecesi, v, kullanarak F-tablosu okunarak belirlenen F-
orani, F(qy, yv,) ve dogrulama deneyinin tekrar sayisi, r’dir. Dogrulama deneyi
gerceklestirildikten sonra istenen performans degeri hesaplanan CI ile tekrar hesaplanarak
beklenen performansin kabul edilebilecegi degerlerin bant aralig1 asagidaki Denklem (2.19)
ile gosterilmistir.

Yoptam, (Yoptth —Cl<?< Y. + CI) =0.95 (2.19)

PthmMg

Kalite Kaybi

Deney sonucunda elde edilen performans yaniti bu giiven araliginda olmak zorundadir.
Kalite kaybinin belirlenmesi, istenen performans i¢in kalite kaybi, performansin baslangi¢
degeri, Lin;(y) ile istenen performansin deneysel degeri, Lopc(y) nin oraninin 1/2°nin S/N

degerleri farki kadar ki kuvvetiyle orantili oldugundan asagidaki oran Denklem (2.20) ile de
ifade edilmektedir [66].

Ay

LLD—((yy)) ~ (%) (2.20)

burada, baglangigtaki yamit, Liy;(y), optimum kombinasyonunun yaniti, Lp(y) ve S/N

degerleri farki, A, dir.

Taguchi yontemi kullanilarak hazirlanan bir deney seti gergeklestirilerek yanitlardan
tasarimin analizi yapildiktan sonra elde edilen parametre seviyeleriyle en uygun performans
yanit1 da tahmin edilebilir [33, 58]. Sonunda, bir dogrulama deneyi gergeklestirilerek tahmin
edilen performans degeri ile gercek deneysel performans degerinin bir karsilastirmasi
yapilabilir [33, 58]. Bu c¢alismada, en yiiksek Ms degerine sahip sekilde Ni/Al ince filmin
elde edilebilmesi icin en az sayida deney yapilmasi, faktorlerin (liretim parametreleri) hem
numerik hem de kategorik olabilmesi ve ayrica faktorlerin birbirleriyle olan farkli dereceden

iligkilerinin belirlenebilmesine olanak saglamasi sebebiyle Taguchi teknigi tercih edilmistir.
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3. DENEYSEL TEKNIKLER

Bu tez calismasi iki asamadan olusmaktadir. Birinci agsamada ¢ok katmanli Ni/Al filmlerin
yapisal ve manyetik 6zellikleri lizerine {iretim parametrelerinin etkisini incelemek i¢in farkl
liretim parametreleri altinda farkli seriler olarak filmler iiretilmistir. ikinci asamada ise
Taguchi yontemi ile optimizasyon i¢in bir seri film daha iiretilmistir. Daha sonra alinan
yanitlara gore hesaplamalar yapilarak Taguchi dogrulama deneyi kapsaminda bir film daha
tiretilerek tahmin edilen degerlerle kiyaslama yapilabilmesine olanak saglayacak iiretim
tamamlanmistir. Bu siireclerde, tiim filmler ayn1 asamalarla hazirlanmig sadece liretim
parametreleri planlanan sekilde ayarlanarak gergeklestirilmistir. Filmler {iretimi
tamamlandiktan sonra vakumlu cam desikatorlerde saklanmis ve en kisa siirede analiz
edilerek karakterize edilmistir. Bu boliimde, tiim filmler i¢in liretim ve karakterizasyonlar

hakkinda bilgiler alt basliklarda verilmistir.

3.1 Filmlerin Uretimi
Filmlerin iiretim siireci agiklanmadan Once iiretim yontemi ile ilgili teknik bilgiler film
tiretiminin hazirlik agamalar1 daha 1yi anlasilacagindan 6ncesinde verilmis, daha sonra film

iiretim asamalar1 detayl sekilde agiklanmustir.

Giliniimiizde malzeme Tlretim siireci yukaridan-asagiya (up-down) ve asagidan-yukariya
(down-up) olmak iizere iki farkli yaklagimla ger¢eklestirilebilmektedir [26, 31]. Sanayide
siklikla tercih edilen tornalama, frezeleme, tiraglama, zzimparalama, parlatma, 6giitme gibi
geleneksel iiretim yoOntemleri yukaridan-asagiya malzeme {iretiminde en bilinen
orneklerdendir. Bu yontemlerin yani sira elektro-korozyon, lazer kesme ve kazima gibi daha
yakin zamanda ortaya c¢ikan modern yontemler de artik herkes tarafindan bilinir hale
gelmektedir. Malzeme iiretiminde diger bir yaklasim ise asagidan-yukariya malzeme {iretim
yontemleridir. Bu yontemlerde bir malzemenin lizerinde yeni bir malzeme istenilen kalinliga
gelene kadar yiginlar halinde biriktirilir. Bu yontem kaplama olarak da bilinmektedir ve
nikelaj ve emaye en bilinenlerine 6rnek olarak verilebilir. Kaplama yontemi, kaplanacak
malzemenin bulundugu faza gore; buhar, sivi, eriyik ya da yar1 eriyik ve kat1 olmak {izere
dort ana baslik altinda gruplanmaktadir. Ozellikle, yiiksek kaliteli sonuglar vermesi
sebebiyle buhar fazdan yapilan kaplamalar siklikla yiiksek teknoloji uygulamalarinda tercih
edilmektedir. Yiiksek teknolojik uygulamalar i¢in malzeme iiretiminde Iyon Demeti
Destekli Biriktirme, Kimyasal Buhar Biriktirme ve Fiziksel Buhar Biriktirme (Physical
Vapour Deposition, PVD) yontemleri gelistirilmistir [26, 31]. PVD kaplama yontemleri
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buharlastirma  (evaporation) ve  sagtirma  (piiskiirtme,  sputtering)  olarak
gerceklestirilebilmektedir. Ek olarak, sagtirma teknigi kaplama yapilacak kaynak
malzemenin hedeflenme yontemine gore manyetik alan, iyon demeti, diyot ve triyot olarak
farkl sekillerde gerceklestirilebilmektedir. Bu ¢alismada, sagtirma siirecinde iyonlar dogru
akim ile hizlandirilarak kaynagin {izerine kalic1 bir miknatisin olusturdugu manyetik alan ile
hedeflenmistir. Bu sebeple, bu yontem dogru akim magnetron sagtirma (DC Magnetron
Sputtering, DCMS) olarak anilmaktadir [26, 31]. Fiziksel buhar biriktirme islemi; buhar
fazin olusturulmasi, olusan buharin kaynaktan alt tabakaya taginmasi ve alt tabaka {izerine
yiginlasarak birikmesi siireciyle gerceklestirilir [26, 31]. Buharlastirma siirecinde, malzeme
kaynagina uygulanan termal enerji sayesinde atomlar veya molekiiller yiizeyden koparilir.
DCMS tekniginde ise bir tasiyict gaz (genellikle reaktif bir gaz) araciligiyla kaynaktan
sokiiliip alt tabaka iizerine taginarak ince film olusturulur. DCMS tekniginde, oldukca diisiik
basingta kaynak hedef (katot) ile alt tabaka (anot) arasinda cogunlukla inert bir gaz
gonderilir. Katot ile anot arasinda bir gerilim olusturulur. Bu gerilim, katot ile anot
arasindaki gazin iyonlagmasina sebep olur. Olusan iyonlar pozitif yiiklii olduklar1 i¢in
elektrik alanda hizlanirlar ve katot {izerine dogru kii¢iik bir iyon akiminin olusmasina sebep
olur. Gerilimin artmastyla akim da artarak hedef yiizeyine ¢arpan iyonlarin sayis1 da artmaya
baslar. Bu siirecte, kritik bir noktadan sonra iyonlarin hedef yiizeyinden soktiigii elektronlar,
ortamda hentiz notr haldeki gaz atomlarina ¢arparak onlar1 da iyonize eder. Bu durum birbiri
ardina gercekleserek ¢1g gibi durdurulamaz sekilde meydana gelir. C1g benzeri bu durum
meydana geldiginde, liretilen elektron sayisi1 yeterli iyon liretmeyi saglar ve iiretilen iyonlar
da tekrar ayn1 sayida elektronu iiretir. Boylece, olusan desarj kendi kendini siirdiiriir hale
gelerek gozle goriiliir bir 1s11damanin olugmasina sebep olur. Bu noktada uygulanan gerilim
bir miktar azalarak akim aniden yiiksek bir degere ¢ikar. Bu 151lt1 bolgesinde kaynak hedef
ylizeyindeki iyon bombardimani alani ylizeyin piiriizlii oldugu bolgelerde yogunlasabilir. Bu
yogunlagmadan ka¢inmak i¢in, gii¢ arttirilarak homojen bir parilti, dolayisiyla homojen bir
sagilma elde edilebilir [26, 31]. DCMS teknigi, optik, yariiletken cihazlar ve nanoteknoloji
uygulamalar1 gibi yiiksek teknoloji uygulamalarinda ihtiyag¢ duyulan malzemelerin
tiretiminde siklikla tercih edilen teknik haline gelmistir [26, 31]. DCMS teknigiyle neredeyse
her tiir malzemeden yine her tiirlii malzeme lizerine yiiksek kalitede kaplama yapilarak
istenilen yapiya sahip ¢ok katmanli filmlerin iiretilmesi miimkiindiir. PVD yontemlerinde,
yiiksek kaliteli filmlerin elde edilmesinde 6ne ¢ikmasinin sebebi filmin {iretildigi ortamin
yiiksek vakum kosullarinda olmasi ve kullanilan hedef kaynaklarin da yiiksek saflikta

olmasidir.
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Bu ¢alisma kapsaminda, 50.8 mm capa ve 2.0 mm kalinliga sahip Ni ve Al hedef kaynaklar
(%99.99, Kurt J. Lesker, ABD) ve alt tabaka olarak esnek bir polimer olan ticari akrilik
asetat (0.168 + 0.006 mm kalimnlikta, Jeje Products, Acrylic Acetate Clear Sheets, Ispanya)
kullanilmigstir. Kaliteli bir kaplama elde edilebilmesinde diger bir husus ise filmi olusturan
ilk katmanda atomlarin etkili bir sekilde alt tabaka yilizeyine tutunabilmeleri i¢in filmlerin
iiretilecegi alt tabaka yiizeyinin de yeterince temiz olmasidir. Bu sebeple, hem kullanilan
hedef kaynaklar hem de alt tabakalar organik atiklar ve diger her tiirlii kirleticiden ¢ok iyi
arindirilmalidir. Bu amacla hem hedef kaynaklar hem de her bir alt tabaka film iiretiminden
once izopropil alkol (%99.9 Iso-propyl Alcohol, IPA, Sigma-Aldrich, ABD) ile dolu bir
beher ve beherinde igine bulundugu yiiksek safliga sahip deiyonize su ile dolu olan bir
ultrasonik banyo (ISOLAB; 625.05.006, Almanya) i¢inde yiiksek frekansl titresimlerle 10

dakika stireyle temizlenmistir. Ultrasonik banyonun fotografi Sekil 3.1°de verilmistir.

Sekil 3.1: Ultrasonik banyo cihazinin fotografi.

Temizlik isleminden sonra hedef kaynaklar ve alt tabakalar temiz plastik bir penset
aracilifiyla temiz mikrofiber bir bez {izerinde oda kosullarinda kendiliginden kurumaya
birakilmistir. Kuruduklarina emin olunduktan sonra, hedef kaynaklar vakum odas1 i¢indeki
magnetronlara uygun sekilde yerlestirilmistir. Alt tabakalar ise her tiirlii kirleticiden
sakinarak maskelenmis, etiketlenmis ve vakum odasi i¢inde alt tabaka tutucuya uygun
sekilde yerlestirilerek sabitlenmigtir. Maskelenerek hazirlannan alt tabakanin fotografi Sekil
3.2’de verilmistir. Hedef kaynaklar ilk {retim Oncesi temizlenip magnetronlara
yerlestirildikten sonra filmlerin tamaminin iiretimleri bitene kadar degistirilmemistir, ancak

alt tabakalar i¢in bu temizlik siireci her bir filmin iiretimi 6ncesinde tekrarlanmistir.
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Sekil 3.2: Hazirlanan alt tabakanin fotografi.

DCMS tekniginde kaynak ylizeyinden koparilan atomlarin alt tabakaya ulasacak ve
ulagtiktan sonra da birlesip yiginlar olusturabilecek seviyede enerjiye sahip olmasi
gerekmektedir. Dolayisiyla, filmlerin {iretilecegi hacimde Kkirletici ya da enerjiyi
sogurabilecek herhangi yabanci atomlarin varligi kabul edilemeyeceginden yiiksek vakumlu
ortam sartlart saglanir [26, 31]. Bu ¢aligma kapsaminda, vakum odas1 kapagi sizdirmazlik
saglanarak kapatildiktan sonra bir doner kanatli pompa (ULVAC KIKO, GLD-201B,
Japonya) araciligiyla vakum odasi bosaltilmaya baslandi. Vakum odasinin basinci 5x1073
mBar seviyesinin altina diisene kadar bosaltma islemine devam edildi. Basing degeri, bu
sinirin altina indiginde bir turbo molekiiler pompa (Turbo Molecular Pump, TMP) (Varian
Vacuum Inc., V301 Navigator, Italya) calistirildi. Vakum odas1 basinc1 5x10°° mBar olana
kadar TMP ile vakum islemine devam edildi. Daha sonra, vakum odasinda ihtiya¢ duyulan
iyonlar1 olusturmak i¢in yliksek safliga sahip inert Argon (%99.99) gazi kullanildi. Film
tiretim sartlarinin belirlenmesi siirecinde, gerceklestirilen 6n denemeler neticesinde vakum

odasia Argon gazi 60 sccm (cm?®/dakika) olarak gonderildi.

Uretim siirecine baglamadan &nce programlanabilir bir dogru akim gii¢ kaynag1 (TDK-
Lambda, GEN600-1.3, ABD) kullanilarak 500Vpc elektriksel potansiyel gerilim altinda
farkli akim degerleri ile giicii degistirmek suretiyle plazma olusturuldu. Kullanilan teknikte,
farkli biriktirme hizlar1 akim degerleri degistirilerek elde edilebilmektedir. Film {iretimi
stiresince, biriktirme hiz1 ve katman kalinliklar1 {iretim sistemine biitiinlesmis halde bulunan
13 mm c¢apinda, 6 Mhz’lik, altin kapli kuvartz kristal mikro-denge (Quartz Crystal
Microbalance, QCM) sensorii araciligiyla gercek zamanli bir kalinlik monitorii (Sycon,

STM-100/MF, US) ile takip edildi ve kaydi tutuldu. Sonra, film ¢ikarilana kadar vakum
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odasinda diisiik basing korundu. Daha sonra, olas1 oksitlenmeden ka¢inmak i¢in Argon gazi
ile doldurularak vakum odas1 basinci atmosfer basincina esitlendi. Basing esitlendikten sonra
film vakum odasindan ¢ikarilarak analiz yapilana kadar nem tutucu 6zellikte bir desikatorde

korundu. Sekil 3.3 film iiretimi siireci sonrasinda bir filmin fotografini gostermektedir.

Sekil 3.3: Biriktirilen filmin fotografi.

Her bir film iiretiminde yeni alt tabaka yerlestirilerek siire¢ tekrarlandi. Vakum odasi i¢inde
bulunan magnetron konumlarinin farkli olmasi sebebiyle film igeriklerinin daha homojen
olmasimi saglamak amaciyla, filmlerin iiretimleri siirecinde alt tabakanin kendi ekseni
etrafinda 20+0.2 devir/dakika ile donmesi saglanmistir [18]. Boylelikle filmlerin
iceriklerinin homojen dagilima sahip olmalar1 saglandi. Film iiretim siirecinde, bazi kontrol
edilemeyen dinamiklerden dolayr oldugu tahmin edilen sicaklik degisimleri gézlendi. Bu
degisimler alt tabaka i¢in takip edildi. Tiim filmler i¢in, bu dinamiklerden dolay1 alt

tabakanin sicakligi 23+3 °C aralikta gozlemlenmistir.

Filmlerin karakterizasyonlar1 i¢in iiretilen filmden bir numune hazirlanmis ve bu numunenin
fotografi Sekil 3.4’de sunulmustur. Hazirlanan numune ile ilgili detayl bilgi boliim “3.2.4

Manyetik Karakterizasyon” baslig1 altinda verilmistir.
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Sekil 3.4: Bir milimetrik cetvel yaninda hazirlanmis numune film fotografi.

Filmlerin iiretimleri, Tiirkiye Cumhuriyeti, Balikesir Universitesi, Fen-Edebiyat Fakiiltesi,
Fizik Bolimii, Nanomanyetik Malzeme Aragtirma Laboratuvari’nda bulunan PVD sistemi
(MANTIS, QPrep-500, Birlesik Krallik) kullanilarak DCMS teknigi ile ger¢eklestirilmistir.

Bu sistemin fotografi Sekil 3.5’de sunulmustur.

Sekil 3.5: Fiziksel buhar biriktirme sisteminin fotografi.
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3.2 Yapsal, Morfolojik ve Manyetik Karakterizasyon Teknikleri
Bu calisma kapsaminda iretilen filmlerin yapisal, morfolojik ve manyetik

karakterizasyonlarinda kullanilan teknikler alt basliklarda detayli sekilde agiklanmistir.

3.2.1 Elementel Icerik Analizi

Bir malzemenin elementel igeriginin belirlenmesinde Enerji Ayirimlhi  X-isinlart
Spektroskopisi (Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy, EDXS) arastirmacilar tarafindan
siklikla kullanilmaktadir. Bu teknikte, incelenen numunenin yiizeyine gonderilen
hizlandirilmis elektronlar numunedeki elektronlara ¢arparak onlari uyarir. Uyarilan
elektronlarin eski kararl hallerine doniisii karakteristik X-1s1n1 fotonlarinin yayinlanmasiyla
sonuclanir. Yaymlanan X-isinlarinin uygun detektorlerle algilanarak farkli enerji
seviyelerine karsilik gelenlerinin kaydi tutularak analiz edilmesi numuneyi olusturan

igeriklerin tespit edilmesine olanak saglar [68], Sekil 3.6’da bir semasi1 verilmistir.

hizlandirilmis elektron demeti

X-151n1 gegiren filtre

Lityum katkilt
gemelt ; Silikon detektor
tizeltici
manyetik
mercekler 151n toplayici

X-1s1nlari

incelenen
numune

bilgisayar kontrolli
hareketli ve donebilir tabla

Sekil 3.6: EDX sisteminin sematik gosterimi

Hizlandirilan elektronlarin enerjisi, incelenecek numunedeki elektronlarin bag enerjisinden
cok daha biiyilik olmak zorundadir. Boylelikle, elektronlar i¢ yoriingelere ulasabilmektedir.

I¢ yériingelere ulasan elektronlar numune atomlarinin elektronlarini uyararak kopmalarina
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sebep olur [68]. Daha yiiksek enerjiye sahip olan diger elektronlar, koparak yeri bosalan
elektronlarin bog biraktig1 yerleri doldurur [68]. Daha diistik enerjili yeri dolduran yiiksek
enerjili elektron daha kararli yoriingeye otururken fazla enerjisini bir X-1s1n1 yayinlayarak
atar. Incelenen numune igindeki atomlarin sayisiyla yaymlanan X-ismm foton sayisi
orantilidir. Foton sayisi ise X-1smlarinin siddeti ile de orantili olmasi beklenmektedir. Bu
siddetli X-1s1nlar1 6zgiin bir detektor ile toplanarak kaydedilir. Siddetleri dlgiilerek farkli
enerji degerlerine gore simiflandirilan X-1smlar1 numune igerigi hakkinda bilgi verir.
Toplanan X-iginlar1 ile olusturulan spektrum deseninden bazi enerjilere karsilik gelen
yerlerde yiiksek siddete sahip X-1sinlarinin enerjileri belirlenebilir. Bu isleme enerji ayirimh
X-1sinlart spektroskopisi denir [63]. Spektrum deseninde gozlenen farkli enerjiye ve
frekansa sahip her bir pik karakteristik oldugundan yalnizca o pike ait bir elemente karsilik
gelmektedir. Bir numune i¢inde bir elementten ne kadar ¢ok varsa o kadar fazla karakteristik
foton yaymlanmasina sebep olur. Bu da o enerji ve frekansa sahip pikin siddetinin de yiiksek
olmasiyla sonuglanir [68]. Boylelikle desendeki her bir pik alaninin tiim piklerin alanina
orani hesaplanarak madde icindeki o pike ait elementin miktar1 hakkinda detayli bilgiye
ulagilabilir. Bu yontem incelenecek numunede tek bir noktaya uygulanabilecegi gibi belirli
bir bolge i¢in de uygulanarak o bolgenin elementel icerik haritasi elde edilebilir. Yiiksek
vakum, numune konumlandirma gibi ihtiyaglar elektron mikroskobu cihazlariyla ortak
oldugundan, EDX ol¢iim sistemleri genelde SEM sistemleriyle biitliinlesmis sekilde
bulunmaktadir. Bu sebeple, calisma kapsaminda iiretilen filmlerin igerik analizleri
Karamanoglu Mehmetbey Universitesi, Bilimsel ve Teknolojik Arastirmalar Uygulama ve
Arastirma Merkezi, BILTEM’de mevcut SEM ile yiizeylerinin arastirilmasi sirasinda SEM
cihazina biitiinlesmis X-1511 spektroskopi cihazi (EDX, EDAX Element, AMETEK, ABD)
kullanilarak gerceklestirilmistir. Bu ¢calisma kapsaminda gergeklestirilen EDX analizlerinde,
tim filmlerde 9%0.2° lik kismmi ge¢gmeyen, H, O ve C gibi elementleri igerdigi, bu
safsizliklarin muhtemel gerekgesinin ise filmlerin alt tabakalarindan kaynakli oldugu kabul

edilmistir.

3.2.2 Kiristal Yap1 Analizi

Bir katinin kristal yapisi hakkinda bilgi X-1s51mm1 kirinimi (X-Ray Diffraction, XRD)
kullanilarak yapilarak herhangi bir pargacik sokiilmediginden, malzemede herhangi bir hasar
olusturmaksizin gergeklestirilebilmektedir. Bu sayede, bu teknik yapisal analizlerde siklikla
kullanilir [69, 70]. incelenecek numuneye karakteristik X-1smlar1 gonderilerek, arastirilan

numunenin atomlariyla etkilesmeleri saglanir. Bu etkilesimler sogurma ve sagilma seklinde
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olabilir. Incelenecek numuneye génderilen X-1sinlar1 ya sogrulur ya da farkli acilarda
sacilirlar. Farkli agilarda detekte edilerek, kristaldeki birbirlerine komsu diizlemdeki
atomlarla etkilesime girerek yapici girisim olusturarak bir kirinim deseninin olusmasi igin
kaydi tutulur. Bu kirmnim deseninin analizi ve elde edilen sonuglarin hesaplanmasiyla yap1
hakkinda detayli bircok bilgi elde edilebilir. ideal bir kristal incelendiginde X-1smnlarmin
incelenecek numunenin farkli seviyede diizlemlerdeki atomlarla etkileserek izledikleri yolun
geometrisinin sembolik gosterimi Sekil 3.7°de verilmistir. Sekil 3.7°de paralel kristal
diizlemleri (A//B//C) arasindaki bosluk, d, incelenecek numune diizlemi ile kaynaktan gelen
isinlarla arasindaki agi, 8, yansima sirasinda yapici girisim desenindeki mertebe, n olmak

tizere X-151n1 geometrisi;
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Sekil 3.7: X-151m1 kirimiminda Bragg geometrisi.

olarak verilmistir. Kristal yapidaki atomlar tarafindan sagilan X-1sinlarinin, belirli bir agida
yapici girisimde bulunarak kirinim desenleri olusturmasi i¢in, bu 1sinlarin kristalin atom
diizlemleri arasinda kat ettigi yol farkinin, 15181n dalga boyunun tam say1 katlar1 (nA) olmasi,
Ardisik diizlemlerden yansiyan isinlar arasindaki yol farki dalga boyunun tam katlari

oldugunda yapic1 girisim meydana gelir. Bu Bragg yasasi;

nA = 2dsin@ n=123..) (3.1)

olarak bilinmektedir [69, 70]. Bu durum, kristalin diizenli atomik yapis1 sayesinde, belirli
acilarda siddetlerin en yliksek seviyede gozlemlenen kirmnim olayinin temelini olusturur.
[69]. Kristal yap1 ile ilgili bilgiler Denklem (3.1)’de verilen Bragg tarafindan gelistirilen

dalga teorisi araciligtyla hesaplanabilir [69, 70]. X-1s1n1 kirtnimi1 deseninde yapici girisimin
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gerceklestigi agilarda siddeti yiiksek alanlar pik olarak tanimlanmaktadir. Bu desenden elde
edilen yan yiikseklikteki pik genisligi Scherrer bagintisinda yerine yazilarak girisimin
gerceklestigi kristal diizleminin tane biiytlikliigii hesaplanabilir. Ayrica, kristal 6rgii sabiti ve
diizlemler arasi mesafe de hesaplanarak bulunabilir [69, 70]. Asagida verilen Scherrer

bagintisi, kristal yapinin tane biiyiikliigi, ¢# kullanilarak bulunur [69, 70]:

09 -1

t = —————
ﬁl/z - COSH

(3.2)

burada, kullanilan X-1isininin dalga boyu, 4, yari yiikseklikteki pik genisligi, B;/,, 6 ise
yansima agisidir [69, 70]. X-1sinlarinin yapisal analizde kullanimi giriciliklerinin ytliksek
olmasi sayesinde ¢ogu zaman bir avantajdir. Bu sayede, incelenecek malzemenin tiim i¢
yapist hakkinda bilgiye ulagilmasi miimkiindiir. Ancak, ince filmler gibi neredeyse iki
boyutlu numunelerin incelenmesi gerektiginde, numune iizerine gonderilen 1sinlarin biiyiik
cogunlugu numuneyi asarak arka planda numune digindaki ortamda kirmima ugrar [69].
Dolayistyla, sayilan kirinim fotonlarinin ¢ogu istenmeyen giiriiltiiniin olugmasina sebep olur.
Bu durum ise maalesef elde edilen bilginin bu giiriiltiiniin i¢cinde ayirt edilemeyecek kadar
diisiik oranda kalmasiyla sonuglanir. Bu problemin iistesinden gelebilmek amaciyla, XRD
tekniginde X-151n1 kaynagi incelenecek ince film ile  kadar sabit kii¢lik bir a¢1 (s1yirma agist,
grazing incidence) yapacak sekilde gonderildiginde, 1s1n demeti incelenecek numune ile
daha fazla etkilesime girebilecegi ¢ikarimi yapilmistir [69]. Bu ¢6ziim, kaynak sabitken
sadece detektor hareket ettirilerek cok daha fazla sayida bilgi fotonunun sayilabilmesine
olanak saglamaktadir. Bu teknigin geometrisinin sembolik gosterimi Sekil 3.8’de

sunulmustur.

Sekil 3.8: Siyirma agisinda X-1s11 kirinimi tekniginin geometrik gosterimi.
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Burada, ylizey normali (Surface Normal, Ns) ve kirinim normali (Diffraction Normal, Np)
olarak iki normal tanimlanmaktadir. Bu geometride, kaynak 1s1n demeti agisinin kiigiik bir
degerde ve sabit olarak belirlenmesi disinda neredeyse her sey XRD teknigiyle aynidir. Bu
teknik styirma agisinda X-1s1n1 kirmimi (Grazing Incidence X-ray Diffraction, GIXRD)
olarak anilmaktadir [69, 70].

Bu ¢aligma kapsaminda iiretilen filmlerin kristal yap1 karakterizasyonlar1 GIXRD teknigiyle,
Cu-Ka1 radyasyonu kullanilarak (1.54059 A), siyirma agist & = 5.0° ve 20’nimn 30° ile 80°
arasinda 0.02° adim araligiyla taranarak gergeklestirilmistir. Filmlerin {izerinde biiytitildiigii
alt tabakanin GIXRD teknigi ile elde edilen deseni amorf yapiya sahip oldugu dogrulamis
ve bu sebeple Boliim 4. “Bulgular ve Tartigma” baslig1 altinda GIXRD kirinim desenleri
verilirken sekillere dahil edilmemistir. Filmlerin GIXRD analizleri Karamanoglu
Mehmetbey Universitesi, Bilimsel ve Teknolojik Arastirmalar Uygulama ve Arastirma
Merkezi, BILTEM’de bulunan bir X-151m Difraktometre Cihaz1 (Bruker, D8 Advance with
Davinci Design for XRD?, Birlesik Krallik) LYNXEYE XE model detektor kullanilarak oda
kosullarinda gerceklestirilmigtir. Filmlerin GIXRD desenlerinde gozlemlenen pikler
Uluslararas1 Kirmim Verileri Merkezi (Internatioanal Center for Diffraction Data-JCPDS)
arsivinde bulunan kirinim bilgileri kartlar1 (Ni i¢in [JCPDS-PDF-004-0850, 088-2326, 089-
7129] ve Al i¢in [JCPDS-PDF-004-0787, 085-1327]) kullanilarak belirlenmistir.

3.2.3 Yiizey Morfolojik inceleme

Kat1 maddelerin ylizey karakterizasyonu ic¢in kullanilan taramali elektron mikroskobu
(Scanning Electron Microscope, SEM), yiiksek biiyiitme ve ¢oziiniirliikte detayli goriintiiler
elde etmek amaciyla bilim insanlar1 tarafindan siklikla tercih edilir. SEM’de, incelenecek
elektriksel iletkenlige sahip numune, yiiksek vakum ortaminda elektron demeti ile taranir.
Yalitkan numunelerin ise iletken bir tabaka ile kaplanmas1 gerekmektedir. Yiiksek ve sabit
enerjili odaklanmis bir demetinin numune ile etkilesimleri sonucu olusan sinyaller bir
operasyonel yiikseltici (operational ampilifier, Op-Amp) yardimiyla anlamli seviyeye
yikseltilir, iki boyutta demetin gonderildigi her bir koordinat i¢in dijital ortamda kaydi
tutulur. Bu sayede, elde edilen ham veriler kullanilarak kaydi tutulan koordinatlarda bu
sinyaller birlestirilerek yiliksek ¢oziiniirliiklii goriintiiler olusturulur [68]. SEM sisteminin

sematik gosterimi Sekil 3.9’da verilmistir.
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Sekil 3.9: Sematik olarak SEM sisteminin gosterimi.

Elektron mikroskobu ile goriintiilemede, elektron demeti torodoidal manyetik mercekler
aracilifiyla incelenecek numunenin yilizeyine yonlendirilir. Bu elektronlar, numune
atomlarinin dig yoriingelerindeki elektronlarla etkilesime girer. Bu etkilesimler, elastik veya
inelastik c¢arpismalar seklinde gerceklesir. Inelastik c¢arpismalar sonucu, numune
atomlarinda elektron bosluklar1 olusur ve bu bosluklarin dolmasiyla Auger elektronlar1 adi
verilen karakteristik enerjili elektronlar yayilir [68]. Auger elektronlarinin enerji seviyeleri,
numuneyi olusturan atomlarin kimyasal yapisiyla dogrudan iliskilidir. Bu nedenle, Auger
elektron spektroskopisi yalnizca numune yiizeyinin element bilesimi ve kimyasal baglanma
durumlar1 hakkinda detayl bilgi saglar [68]. Ote yandan, elastik garpismalar sirasinda,
numune yiizeyindeki atomlardan ikincil elektronlar koparilir. Bu ikincil elektronlar, daha
diisiik enerjili olup, numune yiizeyinin topografik 6zellikleri hakkinda bilgi verir. ikincil
elektron detektdrleri, bu elektronlari toplayarak numunenin yiizeyinin morfolojisinin net bir
sekilde olusturulmasina yardimcit olur. Sonu¢ olarak, elektron mikroskobu ile
goriintiilemede hem Auger elektronlar: hem de ikincil elektronlar, numune hakkinda farkl
tirde bilgiler saglar. Auger elektronlari, numunenin kimyasal bilesimini ve baglanma
durumunu belirlemek i¢in kullanilirken, ikincil elektronlar, numunenin yiizey morfolojisi
hakkinda bilgi edinmek icin kullanilir. Bu iki yontemin birlikte kullanilmasi, malzeme
bilimi, ylizey kimyas1 ve diger bircok alanda detayli malzeme analizi yapilmasina olanak

saglar [68].
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Iletken olmayan yiizeylerde negatif yiiklii elektronlar yiizeyde yiiklenmeye sebep
olmaktadir. Yiizeye kaplama islemi, bilimsel aragtirmalarda kullanilan bir yontemdir. Bu
yontem sayesinde, numunenin yilizey Ozelliklerini iyilestirerek, elektron mikroskobu gibi
cihazlarla yapilan analizlerin kalitesi artmaktadir. Altin veya altin-paladyum gibi metal veya
metal alagimlar1 kullanilarak ylizeyin kaplanmasi, numunenin homojen bir yiizeye sahip
olmasini, yiizey yiiklenmesini 6nlenmesini ve ikincil elektronlarin daha kolay yayilmasini
saglayarak daha iyi goriintii elde edilmesini saglar [68]. Filmlerin yiizey 6zelliklerini alt
tabaka ile kiyaslayabilmek amaciyla alt tabakanin SEM ile goriintiilenmesi istendiginde
ylklenme sorunu yasanmistir. Bu sorunun iistesinden gelebilmek amaciyla alt tabaka
Karamanoglu Mehmetbey Universitesi, Bilimsel ve Teknolojik Arastirmalar Uygulama ve
Arastirma Merkezi, BILTEM’de SEM gériintiilemede numune hazirlamasi igin kullanilan
bir piiskiirtme sistemi (Leica Microsystems, EM ACE200, Almanya) kullanilarak 10 saniye
siire ile Au-Pd ile kaplanmis, daha sonra SEM goriintiilemesi gergeklestirilmistir. Bu ¢calisma
kapsaminda tiim filmlerin yiizey goriintiileri ayni1 laboratuvarda bulunan SEM cihaz1

(Hitachi, SU5000, Japonya) kullanilarak gerceklestirilmistir.

3.2.4 Manyetik Karakterizasyon

Bu calisma kapsaminda filmlerin manyetik karakterizasyonlart Titresimli Numune
Manyetometresi (Vibrating Sample Magnetometer, VSM) ile gerceklestirilmistir. Bu sistem;
numune konumlandirma ve acilandirma iinitesi, titresim {initesi, elektro-miknatislar,
manyetometre, faz kilitlemeli operasyonel yiikseltici, diger kontrol {initeleri, gii¢c kaynagin
ve sogutma iinitesinden meydana gelir [28, 68, 71]. Sekil 3.10’da VSM sisteminin sematik
bir gosterimi verilmistir. VSM analizi, diizgiin dig bir manyetik alan etkisi altinda titrestirilen
bir numunenin Faraday Yasas1 geregi algilayici bobinler lizerinde indiiklenen voltajin tespiti
prensibine dayanir [27, 28, 68]. VSM analizinde, 6l¢iime baslanmadan 6nce numunenin
boyutlar1 ve doyum manyetizasyonu bilinen bir standart numune kullanilarak sistemin
kalibrasyonu gerceklestirilir. Bu ¢alisma kapsaminda VSM analizinde, algilayict bobinler
tizerinde indiiklenen voltaj numunenin standart bir Nikel numunenin manyetik momenti ile
orantili olacak sekilde iligkilendirilmistir. Boylelikle, sistemin manyetizasyon degerlerini en
dogru konumda en dogru degerde elde edilmesi saglanmistir. Sinirlt manyetik alan siddeti
araliginda, asamali sekilde yapilan 6l¢lim sonucunda malzemelerin manyetik 6zelliklerini
ifade eden histerezis egrisi elde edilebilir. Elde edilen bu egri analiz edilerek malzemenin

manyetik 6zellikleri hakkinda detayl bilgiye ulasilabilir.

52



titresim
kaynag1 \
konumlandirilabilir ve ; SM

dondurilebilir kuvartz

numune tutucu
_—
(ADC, DAC,
—_— Faz-kilitlemeli

operasyonel
yiikseltici, sinyal
jeneratort,
manyetometre)
ve
gii¢ kaynagi

manyetik alan
bobinleri

algilayici

numune )
bobinler

Sekil 3.10: VSM sisteminin sematik gésterimi.
Ek olarak, elde edilen manyetik histerezis egrisinden doyum manyetizasyonu (Saturation
Magnetization, Ms), kalict manyetizasyon (remanence Magnetization, Mr) ve koersivite
alan1 (Coercivity Field, Hc) degerleri gibi manyetik 6zellikleri bulunabilir [27, 28, 68, 71].
Bu calisma kapsaminda, filmlerin histerezis c¢evrimlerinden belirlenen manyetizasyon

degerleri film hacmine boliinmesi araciligiyla elde edildi.

Bu calisma kapsaminda {iretilen tiim filmlerin manyetik 6lgiimleri, sekil anizotropisinden
kaginmak i¢in numuneler 6 mm ¢apinda disk seklinde hazirlanmistir. Hazirlanan numuneler
Balikesir Universitesi, Fen-Edebiyat Fakiiltesi, Fizik Boliimii, Nano-manyetik Malzeme
Arastirma Laboratuvari’nda bulunan VSM sistemi (ADE Technologies, DMS-EV9, ABD)
kullanilarak manyetik alanin film yiizeyine paralel ve dik olarak en kii¢ligi 1 Oe olan
siddetlerde + 20 kOe aralifinda taranarak oda kosullarinda gergeklestirilmis ve histerezis

egrileri elde edilmistir.
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4. BULGULAR VE TARTISMA

Bu tez caligmasi kapsaminda; {iiretim parametrelerinin filmlerin yapisal ve manyetik
ozellikleri iizerine etkilerini aragtirmak ve en yiiksek doyum manyetizasyonu, Ms degerine

sahip filmin elde edilmesi amaciyla iki asamada gergeklestirilmistir.

Deneysel tasarim teknikleriyle en yiiksek Ms degerine sahip filmin iiretim parametrelerinin
ideal seviyelerinin belirlenebilmesi i¢in her bir iiretim parametresinin sinir seviyeleri ve
etkilerinin bilinmesi gerekmektedir [33]. Bu sebeple ilk asamada, her bir parametrenin film
ozellikleri iizerine etkilerinin tespit edilmesi hedeflenmistir. Bu hedef dogrultusunda, 6n
deneme ¢alismalar1 neticesinde elde edilen veriler sonucunda kullanilan teknikte en 6nemli
parametreler Ni/Al ¢ok katmanli filmler iiretim parametrelerinden Ni biriktirme hizi, Al
katman kalinlig1 ve toplam film kalinlig1 olarak belirlenmistir. Her seri film planlanan bu
dort liretim parametresinden biri hari¢ digerleri sabit tutularak iiretilmistir. Her asamada elde
edilen manyetik analiz sonuglar1 degerlendirilerek en yiiksek Ms degerine sahip filmin
arastirilan parametre i¢in degeri belirlenmis ve sonraki seride filmler iiretilirken bu deger
sabitlenerek tiretime devam edilmistir. Bu diizende parametre se¢imi tim seriler
tamamlanana kadar uygulanmigtir. Tim serilerin iiretimleri tamamlandiginda VSM ile
manyetik karakterizasyonlar gerceklestirilmistir. Sonunda, tiim iiretim parametrelerinin

filmlerin manyetik 6zelliklerini nasil etkiledikleri belirlenmistir.

Ikinci asamada ise, yiikksek Ms degerine sahip manyetik ince filmler endiistriyel
uygulamalarda olduk¢a aranan malzemelerdir. Bu sebeple, Ni/Al filmin yiiksek Ms degerine
sahip olacak sekilde iiretilmesi gerekmektedir. En yiiksek Ms degerine sahip filmi elde
etmek icin her bir parametrenin hangi seviyesi se¢ilmeli sorusuna yanit ise deney tasarim
yontemlerinden Taguchi teknigiyle gerceklestirilmistir. Bu siirecte elde edilen sonuglar

alttaki basliklarda detayli sekilde sunulmustur.

4.1 Uretim Parametrelerinin Yapisal ve Manyetik Ozelliklerine Etkileri

Bu caligma kapsaminda, film {iretim parametrelerinin sinir seviyeleri PVD sisteminin
giivenlik sinirlart i¢inde olacak sekilde belirlenmesi, cihaz ve ¢alisma gilivenligi agisindan
anahtar 6neme sahip oldugundan, bazi 6n deneme ¢alismalar1 gerceklestirildi. Bu 6n
calismalar sonucunda, Ni/Al ¢ok katmanli filmlerin 6zelliklerinin degismesinin beklendigi
parametrelerin PVD sisteminin giivenli sinirlar1 dahilinde seviyeleri belirlenerek film plani

sematik olarak hazirlandi. Bu sematik plan Sekil 4.1°de sunulmustur. Filmlerin manyetik
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analizleri tretimlerinin hemen sonrasinda, diger karakterizasyonlar ise tiim filmlerin
tretimleri tamamlandiktan sonra gerceklestirilmistir. DCMS teknigiyle iiretilen Ni/Al
filmlerin yapisal ve manyetik 6zelliklerini bu {iretim teknigindeki parametrelerin nasil
etkiledigini belirlemek amaciyla bir deney plani hazirlanmistir. Bu amagla hazirlanan planda
film iiretim parametrelerinin seviyelerinin degerleri kodlanmis ve kodlanmamis sekilde

Tablo 4.1°de verilmistir.

Al

ikili katman say1s1 (Bn)

§
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>
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‘\E —
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S Ni
=) —
e . Al katman kalinlig1 (Alt)
& Aldminyum L 50,10.0 ve 17.5 nm
= caral ) olarak degistirildi.
£ Nikel o ]
é Ni biriktirme hiz1, Ndr L Sabit Ni katman kalnhg: (ctxi)
o (0.02, 0.04, 0.06, 0.08, 0.10 nm/s) 20 nm olarak belirlendi.
< -
5 Alt tabaka
= (akrilik asetat)
L~ 0.168 mm = 0.006

Sekil 4.1: Ni/Al ince film yapisinin sematik dik kesiti.

Tablo 4.1°de Ni biriktirme hiz1 (Nickel deposition rate, Ndr), Al katman kalinlig1 (Al layer
thickness, Alt) ve toplam film kalinliginin (Total film thickness, Tft) farkli seviyeleri (1, 2,
3, 4 ve 5) olarak kodlanmistir. Tiim serilerde, Ni katman kalinlig1 (Ni layer thickness, Nlt)
icin sabit bir Ni kalinlig1 (constant thickness of Ni, ctni) 20 nm ve Al katmani igin sabit

biriktirme hiz1 (constant deposition rate of Aluminum, cdrar) 0.02 nm/s olarak belirlenmistir.
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Tablo 4.1: Uretim parametrelerinin seviyeleri (kodlanmis) ve degerleri.

Ni Biriktirme Hizi Al Katman Kalinh@ Toplam Film Kalinhg
No Kodlanmis (nm/s) Kodlanmis (nm) Kodlanmis (nm)
1. Ndr- 1 0.02
2. Ndr -2 0.04
3. Ndr-3 0.06 Alt-2 10.0 Tft-3 150
4. Ndr - 4 0.08
5. Ndr-5 0.10
6. Alt-0 0.0
7. Alt-1 5.0
8. Ndr-5 0.10 Alt-2 10.0 Tft-3 150
9. Alt-3 17.5
10. Tft- 1 100
11. Tft-2 125
12. Ndr-5 0.10 Alt-1 5.0 Tft-3 150
13. Tft-4 175
14. Tt -5 200

Her bir seride parametrelerden yalnizca birinin film 6zelliklerini nasil etkiledigi
aragtirtlmistir. Tablo 4.1°den goriilebilecegi gibi; 1-5 no’lu filmlerin oldugu ilk seride, Ni
biriktirme hizlar1 0.02 nm/s’den baslayarak 0.10 nm/s’ye kadar, 0.02 nm/s’lik artiglarla
degistirilerek {iiretilmistir. Boylece, farkli Ni biriktirme hizlariin film {izerindeki etkileri
incelenmistir. Benzer sekilde, 6-9 no’lu filmlerin oldugu ikinci seride, farkli Al katman
kalinliklarinin, elde edilen filmlerin 6zelliklerini nasil etkiledigini anlamak i¢in Al katman
kalinliklarinin sirasiyla 0.0, 5.0, 10.0 ve 17.5 nm olacak sekilde filmler iiretilmistir. Bu
amagla, Sekil 4.1’den goriilebilecegi gibi, Al katman kalinliginin film &zellikleri {izerine
etkilerinin incelendigi seride sematik gosterimde toplam film kalinliginin 150 nm olabilmesi
icin, Al katman kalinliklarinin 5.0, 10.0 ve 17.5 nm olmalar1 durumunda ikili katman sayis1
(Bilayer number, Bn) degerleri sirasiyla 6, 5 ve 4 olarak segilmistir. Uretilen filmlerin
ozellikleri incelenerek, Al katman kalinhiginin filmlerin 0Ozelliklerine olan etkisi
belirlenmistir. Son seride, Toplam film kalinlig1, 25 nm’lik artiglarla 100 nm’den 200 nm’ye
kadar degistirilerek 10-14 no’lu filmler iiretilmistir. Toplam film kalinlig1 parametresinin
etkilerinin incelendigi bu seride ise Sekil 4.1°de goriilebildigi gibi 25 nm’lik adimlarla 100
nm’den 200 nm’ye farkli degerler elde edilebilmesi i¢in Bn sayisi sirasiyla 4, 5, 6, 7 ve 8
olarak se¢ilmistir. Bu sayede, toplam film kalinliginin film 6zelliklerine olan etkisi miimkiin
oldukca genis bir aralikta incelenebilmistir. Tiim parametrelerin tamamlanmasiyla, istenilen
yiiksek Ms degerlerine sahip filmi bulmak i¢in her bir iiretim parametresinin tek tek film

Ozellikleri lizerine etkileri hakkinda bilgiler elde edilmistir.
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4.1.1 Ni Biriktirme Hizimin Etkisi

Farkl1 Ni biriktirme hizlarinda iiretilen filmlerin EDX ile elde edilen igerikleri Tablo 4.2°de
verilmigtir. Ni biriktirme hizlar1 0.02, 0.06 ve 0.10 nm/s biiyiitiilen filmlerin elementel analiz
sonuclarina gore filmler sirastyla % 61.5, % 65.5 ve % 69.6 oranlarinda Ni ve geri kalaninin

ise Al igerigi ve % 0.2 safsizliklara sahip oldugu bulunmustur.

Tablo 4.2: Farkli Ni biriktirme hizlarinda tiretilen filmlerin film icerikleri.

c e e Al Katman Toplam Film Film icerikleri
Biriktirme Hizi o o
(nm/s) Kalinhig Kalinhg (EDX)
(nm) (nm) (% At.)
Incelenen Ndr Alt Tft Ni Al
Parametre
0.02 61.5 38.3
Ni 0.04 - -
Biriktirme 0.06 10 150 65.5 343
Hizx 0.08 - -
0.10 69.6 30.2

Poddar N.P. ve ark. tarafindan gerceklestirilen, biriktirme oraninin Ni ince filmlerin
elektriksel ve manyetik Ozelliklerine etkilerinin arastirildigi ¢alisma [25]°da, 75 nm
kalinlikta farkli Ni biriktirme oranlarinda filmler iiretilmis ve Ni biriktirme hizinin artisiyla
birim hacimde daha fazla Ni atomunun yi18ilmis olmasi sebebiyle Ni yogunluklarinin da
arttigr rapor edilmistir. Tablo 4.2°de goriilen sonuglardan da anlagilabilecegi gibi, Ni
biriktirme hizinin arttirilmasiyla filmlerin Ni igeriginde de artisla sonu¢lanmistir. Bunun
muhtemel sebebi Ni biriktirme hizinin artisiyla Ni katmanlarinda, Ni atomlarinin birim
hacimde nispeten daha fazla yigilarak yogunlugunun artmasi olabilir. Bu sonug, Poddar N.P.

ve ark. tarafindan gergeklestirilen ¢aligma [25] nin bulgulartyla tutarlt bulunmustur.

Farkli Ni biriktirme hizlarinda {iretilen filmlerin GIXRD teknigiyle elde edilen kirinim

desenleri Sekil 4.2°de verilmistir.

57



1 1: Al (111)
2 2: A1(200) +Ni (111)
3 Al 52203 A
e) 0.10 nm/s 3 4:AI(311
2 (d) 0.08 nm/s
2
:g () 0.06 nm/s A A
=
(703
/| / \ (b) 0.04 nm/s /\ /\
/ \ /\ (a) 0.02 nm/s N\ A\
30 40 70 80

50 60
20 (derece)
Sekil 4.2: Farkli Ni biriktirme hizlarinda iiretilen filmlerin GIXRD desenleri.

Sekil 4.2°deki GIXRD desenleri incelendiginde, Ni i¢in JCPDS 88-2326 ve Al i¢in JCPDS
04-0787’ye gore, ylizey merkezli kiibik (face centered cubic, fcc) yapiya ait 26=~38.4°"de
Al (111), 26=~44.7°>de Al (200), 26=~64.9° de Al (220) ve 26=~78.2° de Al (311) pikleri
goriilmektedir. Ayrica, 26=~44.7°de Ni (111) diizlemine ait pik, Al (200) piki ile birlikte
goriilmektedir. Bu nedenle, iki pikin ortiismesiyle olustugu icin Sekil 4.2°de 2 numaral1 pik
Al(200)+Ni(111) olarak belirtilmistir. Ayrica, Sekil 4.2’de goriilen Al diizlemlerine ait
piklerin siddeti Ni biriktirme hizinin artmasi ile degismezken 20=~44.4°"de goriilen Al
(200)+Ni (111) diizlemlerine ait pikin siddeti Ni biriktirme hizinin artisiyla kademeli olarak
artmistir. Ni biriktirme hiz1 artarken Al piklerinin siddeti azalirken 2 numarali pikin
siddetinin artmasinin nedeni, bu pikin hem Ni (111) hem de Al(200) diizleminden geldigi
icin filmdeki Ni iceriginin artmasiyla Ni (111) pikinin de siddetini arttirmistir. Bu ¢alismada
sunulandan farkli olarak 26=~38.4°’de gozlenen Al (111) piki, Mahesh R.A. ve ark.
tarafindan Fe ve Ni bazli siiper alagimlar izerinde biiylitiillen Ni-Al alasim ince filmlerin
arastirildigl ¢alisma [72]’da gozlenmemistir. Bunun muhtemel sebebi ise, bu ¢alismadan
farkli alt tabaka kullanimi1 ya da bu ¢alismada filmlerin ¢ok katmanli yapiya sahip olmasidir.
Yapilan kristal yapr analizi ile filmlerin tamaminin fcc yapiya sahip oldugu anlasilmistir.
Ayrica, Sekil 4.2°de Al(220) ve Al(311) diizlemlerine karsilik gelen 3 ve 4 numarali piklerin
siddetleri Ni biriktirme hizinin artisiyla hafifce azaldigi belirlenmistir.
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Filmlerin GIXRD desenlerinden yapisal parametreler de hesaplanmig ve Tablo 4.3’de
verilmistir. N1 biriktirme hizinin sirasiyla 0.02, 0.04, 0.06, 0.08 ve 0.10 nm/s olarak tiretilen
filmlerde parcacik boyutu, t sirasiyla 9.1, 9.2, 9.3, 9.5 ve 9.6 nm olarak ve diizlemler arasi

mesafe, d degerleri ise 0.2361 ile 0.2362 nm arasinda hesaplanmaistir.

Tablo 4.3: Farkli Ni biriktirme hizlarinda iiretilen filmlerin kristal yap1 6zellikleri.

Biriktirme Al Katman Toplam Film Kristal Yap1 Ozellikleri
Hizx Kalinhg Kalinhg (GIXRD)
(nm/s) (nm) (nm) (nm)
Incelenen Ndr Al Tt t d a
Parametre o o W
0.02 9.1 0.2361 0.4084
Ni 0.04 9.2 0.2361 0.4080
Biriktirme 0.06 10 150 9.3 0.2362 0.4075
Hizx 0.08 9.5 0.2362 0.4067
0.10 9.6 0.2362 0.4063

Ayrica, filmlerin 6rgii sabitleri, a ise sirastyla 0.4084, 0.4080, 0.4075, 0.4067 ve 0.4063 nm
olarak bulunmus olup bu degerler bulk Ni ve Al’n sirasiyla 6rgii sabiti (ani = 0.3524 nm ve
aal = 0.4049 nm) [69] olan degerlerinden biraz daha biiyiik olup Al degerine yaklagsmakta
oldugu bulunmustur. Ni biriktirme hizinin artistyla orgii sabitlerinin  azaligi, Ni
katmanlarinda, Ni atomlarinin birim hacimde nispeten daha fazla yigilarak yogunlugunun

artisiyla sonuglandigini dogrular nitelikte oldugu tespit edilmistir.

Sekil 4.3(a, b ve ¢)’de farkli Ni biriktirme hizlarinda tiretilen filmlerin Sekil 4.3(d)’de alt
tabakanin SEM ile elde edilen yiizey goriintiileri sunulmustur. Filmlerin yiizeyleri, nispeten
plirlizlii olan alt tabakanin SEM goriintiilerine gore bazi farkliliklara sahip oldugunu

gostermistir.
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(a) 0.02 nm/s (b) 0.06 nm/s

SU5000 4.0kV x20.0k SE(L) ] SU5000 4.0kV x20.0k SE(L)

(¢) 0.10 nm/s (d) alt tabaka

SUSO00 %RV 200k SE()
Sekil 4.3: Farkli Ni biriktirme hizlarinda iiretilen filmlerin SEM goriintiileri.

Sekil 4.3(a)’da goriilebilecegi gibi, ¢capt 240 nm’yi gegmeyen ylizeyin belli bolgelerinde
gozlenen oldukea iri taneli yapilarin varligr dikkat ¢ekmektedir. Sekil 4.3(b)’de, 0.06 nm/s
biriktirme hizinda iiretilen filmin SEM goriintiisiinde, yiizey boyunca rastgele yayilmis olan
capt yaklasik 100 nm’yi gegmeyen nispeten daha kiigiik taneli yapilar mevcuttur. Sekil
4.3(c)’de, 0.10 nm/s’lik filmin SEM goriintiisiinden de goriildiigii gibi, taneli yapilar
neredeyse gozlenemeyecek sekilde birbiri i¢ine girmis ylizey boyunca ¢ok daha homojen bir
goriintii sergilemektedir. Sekil 4.3(d)’de, nispeten diizgiin yiizeye sahip alt tabakanin SEM
goriintiisli kiyaslayabilmek icin verilmistir. Diisiik hizda iiretilen filmlerde gozlenen asir1 iri
taneli yapilar yiiksek hizlarda gozlenmemistir. Ni biriktirme hizinin artigiyla filmlerin
ylizeyleri daha homojen ve piiriizsiiz bir yilizeyle sonuclanmistir. Daha kaliteli film
ylizeylerinin elde edilebilmesi i¢in Ni biriktirme hizinin da yiiksek degerlerde biriktirilmesi

gerektigi anlagilmaktadir.
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Ni biriktirme hizinin filmin manyetik 6zelikleri {izerine etkisini incelemek i¢in filmlerinin
VSM ile elde edilen histerezis egrileri +5 kOe manyetik alan araliginda Sekil 4.4’de ve daha

iyi anlasilmasti i¢in sekil icinde H=+100 Oe araliginda ¢izdirilerek sunulmustur.

500

100 | Ni Biriktirme Hizi (nm/s)
——0.10

200 ——0.06
——0.02

-100
-200

-300

Manyetizasyon, M (emuw/cm?)
=]

-400

-500

Manyetik Alan, H (kOe)
Sekil 4.4: Farkli1 Ndr’ye sahip filmlerin paralel histerezis ilmekleri (i¢ sekil H =100 Oe).

Histerezis egrileri analiz edilerek elde edilen filmlerin manyetik 6zellikleri Tablo 4.4°de

ayrica verilmistir.

Tablo 4.4: Farkli Ni biriktirme hizlarinda iiretilen filmlerin manyetik 6zellikleri.

Biriktirme Al Katman Toplam Film

Hiz1 Kahnhg Kahnhg Manyetik Ozellikler
(nm/s) (nm) (nm)

;:f:ﬁf:e Ndr Alt Tt (emll\szm3) (I(-)Ii) M./Ms
0.02 359.0 32 0.636
Ni 0.04 371.4 34 0.706
Biriktirme 0.06 10 150 375.1 30 0.509
Hizn 0.08 387.9 28 0.369
0.10 389.7 28 0.331

Ni biriktirme hizina karsilik gelen manyetik degerlerin degisimleri Sekil 4.5°de verilmistir.
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300 1 1 1 1 1 0
0.02 0.04 0.06 0.08 0.10

Ni Biriktrime Hizi, Ndr (nm/s)
Sekil 4.5: Farkli Ni biriktirme hizlarinda manyetik degerleri.

Manyetik alan film yiizeyine paralel ve dik uygulandiginda filmlerin manyetik davranisini
incelemek amaciyla Ni biriktirme hizi1 0.06 nm/s olan filmin yiizeyine paralel ve dik
manyetik alanlar +20 kOe araliginda uygulanarak filmin paralel ve dik histerezis egrileri

elde edilmis ve Sekil 4.6’da sunulmustur.
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Sekil 4.6: Ni biriktirme hiz1 0.06 nm/s’de olan filmin dik ve paralel histerezis ilmekleri.

VSM analizi sonuglarma gore, Ni biriktirme hizindan filmlerin manyetik o6zellikleri
etkilenmistir. Biriktirme hizlar1 0.02, 0.04, 0.06, 0.08 ve 0.10 nm/s olan filmlerin Ms
degerleri sirastyla 359.0, 371.4, 375.1, 387.9 ve 389.7 emu/cm’ ve M degerleri ise sirasiyla
228.3, 262.3, 191.0, 143.2 ve 128.8 emu/cm’ olarak bulunmustur. Filmlerin Ms degerinin
artisginin en muhtemel sebebi, Ni biriktirme hizinin artisiyla, Ni katmanlarindaki birim
hacimde nispeten daha fazla Ni atomu yigilarak Ni igeriginin artistyla sonuglanmasidir.
Filmlerin koersivite degerleri ise SEM goriintiilerinde de gortildiigii gibi yilizeylerdeki taneli
yapilarin boyutlar ve sikliklariyla orantili olarak 34 ile 28 Oe arasinda azalan bir degisim
sergiledigi bulunmustur. Filmlerin Hc degerlerinin azalmasinin muhtemel sebebi Ni
biriktirme hizinin artisiyla Al miktarinin azalisi ve film yiizeyinin daha homojen ve piiriizsiiz
hale gelmesi olabilir. Bu sonuglar, daha dnce Ni katman kalinliginin Ni/Al ¢ok katmanli
filmlerin yapisal ve karsilik gelen manyetik 6zelliklerine etkilerinin arastirildigi Karpuz A.
ve ark. tarafindan gerceklestirilen ¢calisma [12] ile uyum igerisinde oldugu bulunmustur. Ni
biriktirme hiz1 0.10 nm/s olan film en yiiksek Ms ve en diisiik Hc degerlerine sahip sekilde
elde edilmistir. Daha yliksek Ms degerine sahip film elde edilmesi i¢in Ni biriktirme hizinin
da daha yiiksek degerlerde secilmesi gerektigi anlasilmaktadir. Ni biriktirme hizinin artigiyla

filmlerin Hc degerleri ile benzer olarak histerezis alani da azalan bir degisim sergiledigi
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gozlenmektedir. Filmlerin manyetik alana paralel olduklarinda daha kolay doyuma
ulastiklari, diger filmlerinde paralel ve dik histerezis egrileri benzer sekilde manyetik alana
paralel olduklarinda daha kolay doyuma gittikleri bulunmustur. Bu sebeple, tiim filmlerin
manyetik kolay ekseninin film ylizeyine paralel oldugu ¢ikarimi yapilabilir. Daha 6nce 75
nm kalinlikta Ni filmin arastirildig1 ¢aligma [25]’deki bulgulara kiyasla mevcut filmlerin
film diizlemine dik elde edilen manyetik davranislar1 benzerken, Ni/Al ince filmlerin film
diizlemine paralel elde edilen manyetik egrilerinden goriilebildigi gibi, diisiik alan siddetinde
daha kolay doyuma gittigi, boylelikle ¢ok katmanli Ni/Al filmlerin manyetik okuma-yazma
kafalar1 ve MEMS gibi cihazlarin {iretilmesinde kullanim potansiyeline sahip oldugu
sonucuna varilabilir. Bu serinin manyetik analizlerinden elde edilen Tablo 4.4’deki
sonuclardan goriilebilecegi gibi, en yiiksek Ms degerine sahip film Ni biriktirme hizinin 0.10
nm/s degerinde liretilen film oldugu icin sonraki diger parametrelerin arastirildig: serilerde

filmler biiyiitiilirken Ni biriktirme hiz1 0.10 nm/s olarak alinmustir.

4.1.2 Al Katman Kalinhgimin Etkisi

Farkl1 Al katman kalinliklarinda iiretilen filmlerin EDX ile elde edilen icerikleri Tablo 4.5’de
verilmistir. Al katman kalinliklart 5.0, 10.0 ve 17.5 nm olan filmlerin Al icerikleri sirasiyla
% 35.8, % 49.2 ve % 50.2 kadar bulunmus ve filmlerin geri kalaninin ise Ni atomlarindan
olustugu bulunmustur. Kiyaslayabilmek amaciyla Al katman kalinlig1 0.0 nm olan film de
tiretilmistir. Al katman kalinlig1 0 nm olan filmin igeriginde % 99.8 Ni, geri kalan % 0.2 ise
safsizliklar olarak tespit edilmistir. Bu filmde Al igerigine rastlanmadigindan saf Ni film
oldugu goriilmektedir. Tablo 4.5°de goriilen sonuglardan da anlasildigi gibi {liretim igin
kullanilan parametrelerden biri olan Al katman kalinhiginin arttirilmasi, filmlerin Al
iceriginde de artigsa sebep olmaktadir. Bu artisin Ni iceriginde orantisal olarak azalmaya
sebep oldugu acik¢a goriilmektedir. Filmlerin igerikleri Al katman kalinliginin

degismesinden 6nemli miktarda etkilenmistir.

Tablo 4.5: Farkli Al katman kalinliklarinda tiretilen filmlerin igerikleri.

Biriktirme Al Katman  Toplam Film Film icerikleri
Hizx Kalinhg Kalinhg (EDX)
(nm/s) (nm) (nm) (% At.)
Incelenen Ndr Alt THt Ni Al
Parametre
0.0 99.8 —
Al Katman 5.0 64.0 35.8
Kalinhg 0.10 10.0 150 50.6 492
17.5 49.6 50.2
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Al katman kalinligima gore iiretilen GIXRD ile elde edilen kirmnim desenleri Sekil 4.7°de
sunulmustur. Sekil 4.7(a) incelendiginde, Al katman kalinlig1 0.0 nm olan filme ait kirinim
deseninde 26=~44.9°"de Ni (111) diizlemine ait pik ve 20=~52.7°"de nispeten diisiik siddete
sahip Ni (200) piki goriilmektedir. Farkli Al katman kalinliklarina sahip sekilde {iretilen
filmlerin kirnim desenleri Sekil 4.7(b, ¢ ve d) de incelendiginde ise, Farkli Al katman
kalinliklarina sahip sekilde biiytitiilen filmlerde Al (200) ve Ni (111) piklerinden gelen
yansimalar ¢ok yakin agilarda oldugu i¢in, 26=~44.9°’deki piki bu iki diizlemden gelen
piklerin toplam1 oldugu diisiiniilebilir. Ancak, Al tabaka kalinlig1 arttik¢a pik siddetinin de
artmast nedeniyle bu pikin agirlikli olarak Al (200) yansimalarindan geldigi
diistiniilmektedir. Al katman kalinhiginin artisi ile sirasiyla filmlerin kirinim desenlerinde
20=~38.4° Al (111), 26=~44.4° Al (200) + Ni (111), 26=~64.9° Al (220) ve 26=~78.2° Al
(311)’de goriilen Al diizlemlerine ait oldugu tahmin edilen piklerin siddetlerinin kademeli

sekilde arttig1 goriilmektedir.

1: Al (111) 3: Al (220)
2: Al (200) + Ni(111)  4: Al (311)

(d)17.5 nm

/| /\ . (c)10.0 nm
M

Ni(11D) - 5 200) (2) 0.0 nm

30 40 70 80

Siddet (k.b.)

0 60
20 (derece)

Sekil 4.7: Farkli Al katman kalinliklarinda tiretilen filmlerin GIXRD desenleri.

Tablo 4.6’da filmlerin GIXRD desenlerinden yararlanilarak hesaplanan yapisal parametreler
sunulmustur. Al katman kalinliklarinin sirasiyla 5.0, 10.0 ve 17.5 nm olarak {iretilen
filmlerde pargacik boyutu, t sirasiyla 9.0, 9.8 ve 10.3 nm olarak hesaplanmistir. Al katman
kalinligr 0.0 nm olan filmde 6.9 nm olarak hesaplanan tanecik boyutu Ni/Al katmanli
filmlerde daha biiyiik bulunmus ve Al katman kalinliginin arttirilmasiyla hafif¢e artmigtir.

Bu farkli Al katman kalinliklarindaki filmler igin diizlemler arasi mesafe, d ise 0.2363 ile
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0.2361 nm arasinda bulunmustur. Ayrica, Al katman kalinligi 0.0 nm olan filmin 6rgii sabiti,
a, 0. 3508 nm olarak hesaplanirken, farkli Al katman kalinliklarindaki filmlerin 6rgii sabitleri
0.4092 nm olarak bulunmustur. Al katman kalinlig1 17.5 nm olarak {iretilen filmin 6rgii
sabitinin hafif¢e azalarak 0.4090 nm oldugu hesaplanmistir. Ni/Al filmlerin 6rgii sabiti,
filmler yliksek oranda Al igeriginden dolay1 Al katman kalinligr 0.0 nm olan filmin 6rgii

sabitinden ¢ok daha biiyiik bulunmustur.

Tablo 4.6: Farkli Al katman kalinliklarinda iiretilen filmlerin kristal yap1 6zellikleri.

Biriktirme Al Katman Toplam Film Kristal Yap1 Ozellikleri

Hizlar Kalinhg Kahlinhg (GIXRD)
(nm/s) (nm) (nm) (nm)
I{::Z::;I:::e Ndr Alt Tft ta) d(l) aq)
0.0 6.9 0.2025 0.3508
Al Katman 0.10 5.0 150 9.0 0.2363 0.4092
Kalinhg ' 10.0 9.8 0.2363 0.4092
17.5 10.3 0.2361 0.4090

Farkli Al katman kalinliklarinda iiretilen filmlerin yiizey 6zelliklerini daha iyi anlayabilmek
ve karsilastirabilmek i¢in, filmlerin SEM goriintiileri Al katman kalinligi 0.0 nm olan filmin
ve alt tabakanin SEM goriintiileriyle birlikte Sekil 4.8’de sunulmustur. Sekil 4.8(a) alt
tabakanin, (b) Al katman kalinlig1 0.0 nm olan filmi ve (c) 5.0, (d) 10.0 ve (e) 17.5 nm Al
katmani kalinliklarinda {dretilen filmlerin SEM g0riintiilerini  gostermektedir. SEM
goriintiileri incelendiginde, hem Sekil 4.8(a)’daki alt tabakanin hem de Sekil 4.8(b)’deki Al
katman kaliligt 0.0 nm olan filmin SEM goriintiileri ile kiyaslandiginda Sekil 4.8(c, d ve
e)’deki farkli Al katman kalinliklarina sahip filmlerin SEM goriintiilerinden oldukga farkli
oldugu goze carpmaktadir. Sekil 4.8(b)’de Al katman kalinlig1 0.0 nm olan filmin yiizeyinde
goriilen caplar1 birkag mikrometre mertebesine ulasarak dikkat ¢eken iri taneli yapilar Sekil
4.8(c, d ve e)’de ¢ok katmanli Ni/Al filmlerin SEM goriintiilerinde gozlenmemektedir. Sekil
4.8(c, d ve e)’den de goriilebilecegi gibi, tiim filmlerin yiizeyi siki ve diizgiin sekilde ylizey
boyunca dagilmis taneli yapilardan olusmakta ve ylizey morfolojileri benzer 6zellikleri
sergilemektedirler. Ancak, Al katman kalinligt 17.5 nm olarak firetilen filmin SEM
goriintiilerinde taneli yapilarin ¢aplarinin hafifce arttig1 gozden kagmamaktadir. Ek olarak,
Al katman kalinligi 0.0 nm olan filmin ylizeyindeki ¢ok iri yapilarin Ni/Al filmlerin
ylizeylerinde gozlenmemesinin sebebi, Al katmaninin, bu ¢ok iri yapilarin olugmasini

baskiladigi, boylelikle daha piiriizsiiz ylizeylere sebep oldugu ¢ikarimi yapilabilir.
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(a) alt tabaka

SU5000 4.0KV x20.0k SE(L)

(d) 10.0 nm

SU5000 4.0V x40.0k SE(L) " SU5000 4.0kV x40.0k SE(L)
(e) 17.5 nm

SUS000 4.0kV x40.0k SE(L)
Sekil 4.8: Farkli Al katmaninin kalinliklarina sahip filmlerin SEM goriintiileri.

Farkli Al katman kalinliklarina sahip Ni/Al filmlerin manyetik 6zelliklerini gosteren ve
VSM araciligiyla elde edilen manyetik histerezis egrileri Sekil 4.9’da sunulmustur. VSM
sonuglarina gore, Al katman kalinliginin degistirilmesinden filmlerin manyetik 6zellikleri

onemli olgiide etkilenmektedir.
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Sekil 4.9: Farkli Alt’ye sahip filmlerin paralel histerezis ilmekleri (i¢ sekil H=+200 Oe).

Al katman kalinligi 0.0 nm olan filmin ve Ni/Al filmlerin histerezis egrileri
karsilagtirildiginda Al katman kalinligi 0.0 nm olan filmin Ms degerinin Al igeren katmanh
filmlere gore ¢ok daha biiyiik oldugu goriilmektedir. Tablo 4.7°de VSM dl¢limlerinden elde
edilen manyetik degerler verilmektedir. Tablo 4.7 incelendiginde Al katman kalinlig1 0.0 nm
olan filmin Ms degeri 571.7 emu/cm?®, M: degeri ise 131.1 emu/cm?® ve Hc degeri ise 90 Oe
olarak bulunmustur. Al katman kalinlig1 5.0, 10.0 ve 17.5 nm olarak iiretilen filmlerin Ms
degerleri sirastyla 440.1, 383.4, 297.8 emu/cm’ ve M degerleri ise sirasiyla 305.7, 121.6 ve
109.9 emu/cm?® olarak bulunmustur. Bu durumun muhtemel sebebi, Al katman kalinliginin
artist film i¢indeki Al oraninin artisi ve dolayisiyla film igeriginde Ni miktarinin da azalisiyla
sonuglanmaktadir. Bu nedenle, Sekil 4.9’dan da goriildiigi gibi, Al katman kalinliginin artist
Ms degerlerinin kademeli olarak azalmasina sebep olmustur. Filmlerin koersivite degerleri
ise Al katman kalinligi ile artmasiyla 30 Oe’den 41 Oe’e ¢ikmustir. Koersivitelerindeki bu
artis filmlerin Sekil 4.13’deki SEM goriintiileri dikkate alindiginda beklenen bir durumdur.
Ciinkii, Al katman kalinlig1 5.0 ve 10.0 nm olan filmlerin yiizey goriintiileri hemen hemen
ayni, daha kiiciik taneli ve homojen bir yapi1 sergilemekteyken, 17.5 nm Al katman
kalinligina sahip filmin ylizeyi daha iri taneli ve piiriizliidiir. Bu da Al katman kalinlig1 17.5

nm’ye cikartildiginda He degerindeki artis1 agiklamaktadir. Taneler biiytlidiikge uygulanmasi
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gereken Hc degeri de artmaktadir. Sonug olarak, Al katman kalinliginin artis1 filmlerde Al
igeriginin de artmasina sebep olmus ve dolayisiyla Ni igeriginin azalmasiyla birlikte Ms

degerlerinin de azalmasi ve Hc degerlerinin ise biraz artmasina sebep olmustur.

Tablo 4.7: Farkli Al katman kalinliklarinda {iretilen filmlerin manyetik 6zellikleri.

Biriktirme Al Katman Toplam Film

Hizx Kalinhg Kalinhg Manyetik Ozellikler
(nm/s) (nm) (nm)
incelenen Ms Hc

Parametre Ndr Alt Tt (emu/cm?) (Oe) M./Ms

0.0 571.7 90 0.048

Al Katman 0.10 5.0 150 440.1 30 0.369

Kalinhg ’ 10.0 383.4 30 0.317

17.5 297.8 41 0.695

Ayrica, degisimin daha iyi anlagilmasi i¢in farkli Al katman kalinliklarina karsilik gelen

filmlerin Ms ve Hc degerleri degisimleri Sekil 4.10°da verilmistir.

600 a 1 120
5 ‘S Mg=C= 1 110
Z 500 | . He e 1 100
g ~ { 90 ~
o )
= 100 | . 138 2
= \ 170 =
g . -
= 300 | \ 160 &
S . | 50 &
43 \ 5
= 200 | . {40 g
S A 1 30
g 100 | 1 20
=)
(@] i
g 10

0 0

0.0 5.0 10.0 17.5
Al Katman Kalmligi, Alt (nm)

Sekil 4.10: Farkli1 Al katman kalinliklarina sahip filmlerin manyetik degerleri.

Al katman kalinlig1 5.0 nm olan filmin histerezis ilmegi dik ve paralel olarak Sekil 4.11°de
sunulmustur. Bu sekilden de paralel dl¢iimlerde filmin daha kiigiik manyetik alanlarda

doyuma ulagtig1 ve manyetik kolay eksenin film diizlemine paralel oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4.11: Al katman kalinlig1 5.0 nm olan filmin dik ve paralel histerezis ilmekleri.

Al katman kalinliginin etkilerinin aragtirildig: filmlerin manyetik analizlerinden elde edilen
Tablo 4.7°deki sonuglardan goriilecegi lizere, Al katman kalinlig1 5.0 nm olan film en yiiksek
Ms degerine sahip oldugu icin sonraki seride filmler biiyiitiilirken Al katman kalinlig1 5.0

nm olarak alinmustir.

4.1.3 Toplam Film Kalinhgmmin Etkisi
Toplam film kalinliginin yapisal ve manyetik 6zellikler iizerine etkisini arastirmak amaciyla

tiretilen dordiincii seri de karakterize edilmistir.

Tablo 4.8’de farkli toplam film kalinliklarina sahip filmlerin EDX ile elde edilen atomik
icerikleri sunulmustur. Toplam film kalinlig1 100, 150 ve 200 nm olan filmlerin sirastyla %
60.4, % 57.0 ve % 55.5 Ni igerdigi ve filmlerin geri kalaninin ise % 0.2 safsizliklarla birlikte
Al atomlarindan olustugu bulunmustur. Tablo 4.8’de goriilen sonucglardan da anlasilacagi
gibi {iretim i¢in kullanilan parametrelerden biri olan toplam film kalinliginin arttirilmasi,
filmlerin Ni igeriginde kademeli olarak bir azalisa sebep olmaktadir. Bunun muhtemel
sebebi, toplam film kalimligimin arttirilmasi i¢in katman sayisinin artist gerekliyken,
dolayistyla, katman sayisinin artisiyla birlikte Ni’e gore daha kiiciik atomik ¢apa sahip olan

Al’nin ara katmanlarda Ni katmaninin i¢ine niifuz etmesi olabilecegi tahmin edilmistir.
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Tablo 4.8: Farkli toplam kalinliklara sahip filmlerin icerikleri.

Biriktirme Al Katman Toplam Film Film icerikleri
Hizi Kalinhgi Kalinhg (EDX)
(nm/s) (nm) (nm) (% At.)
Incelenen Ndr Alt Tft Ni Al
Parametre
100 60.4 394
. 125 - -
T"I‘;:HL‘IIF.‘:‘“ 0.10 5 150 57.0 428
g 175 - -
200 55.5 44.3

Farkli toplam film kalinliklarinda iiretilen filmlerin GIXRD teknigiyle elde edilen kirinim
desenleri Sekil 4.12°de sunulmustur. Sekil 4.12 incelendiginde, filmlerin kirmim
desenlerinde 20=~38.2°°de Al (111), 26=44.4°’de Al (200) + Ni (111), hafifce beliren
20=~52.7°"de Ni (200), 26=~64.9°’de Al (220) ve 26=~78.2°’de Al (311) diizlemlerinden
gelen yansimalarin olusturdugu pikler goriilmektedir. Tim filmlerin desenlerinden
goriildiigi gibi en siddetli pik Al (111) pikidir. Ayrica, toplam film kalinlig1 150 nm olarak
tiretilen filmin kirmmim deseninde Al piklerinin yani sira gdézlemlenmeyen 20=~52.7°
civarinda Ni (200) piki hafifce goriiliir hale gelmis ve toplam kalinlik 200 nm olan filmde
bu pikin siddeti biraz daha artarak daha fazla goriiliir hale gelmistir. Bu durum, toplam film
kalinligi arttig1 icin Ni diizlemlerinden gelen yansimalarin daha fazla olmasindan
kaynaklaniyor olabilir. Toplam film kalinliginin artisiyla Al piklerinin siddetleri hafifce
artmistir. Bu durumun muhtemel sebebi ise toplam film kalinliginin artistyla Ni’e gore
nispeten kiiclik ¢apa sahip Al atomlarmin Ni atomlarinin i¢ine daha fazla niifuz ederek
biiylimiis olmasi olabilir. Dolayisiyla bu durumun, toplam film kalinlig1 artarken daha fazla

arayiizey olugmasi sebebiyle daha fazla gerceklesmesi olabilir.

71



1: Al (111)
2: Al (200) + Ni (111)

3 Ni (200)
4: Al (220)
_ 1 5: Al (311)
= 2
< 4 5
ko 3 (c) 200 nm
-
=
-

[ /\ (b) 150 nm A A
W

30 40 50 60 70 80
20 (derece)

Sekil 4.12: Farkli kalinliklarda tiretilen filmlerin GIXRD desenleri.

Tablo 4.9°da yapisal analizle elde edilen parametreler verilmistir. Toplam film
kalinliklarinin sirastyla 100, 150 ve 200 nm olarak iiretilen filmlerde parcacik boyutu, t
sirastyla 8.0,7.3 ve7.3 nm olarak, diizlemler aras1 mesafe, d ise 0.2041 ile 0.2043 arasinda
ve Orgii sabitleri, a ise 0.4081 ile 0.4086 arasinda hesaplanmustir. Orgii sabitleri, bulk Ni ve
bulk Al degerlerinin disinda olup Al’den biraz daha biiylik oldugu bulunmustur. Yapisal
analiz sonuglarina gore filmlerin yapilar1 toplam film kalinliklarinin degisiminden nispeten

daha az etkilendigi ancak Al’a daha fazla benzer 6zellige dogru kaydigi sdylenebilir.

Tablo 4.9: Farkli toplam kalinliklara sahip filmlerin kristal yap1 6zellikleri.

Biriktirme Al Katman  Toplam Film Kristal Yap1 Ozellikleri

Hizlar Kalinhg: Kalinhg: (GIXRD)
(nm/s) (nm) (nm) (nm)
incelenen
Parametre Ndr Al Tft ta) dqy aq
100 8.0 0.2043 0.4086
. 125 - - -
Toplam Film 0.10 5 150 73 02040  0.4081
Kalinh@ 175 ) ) )
200 7.3 0.2041 0.4082

Farkli toplam kalinliklarda iiretilen filmlerin yiizey goriintiileri ve alt tabakanin SEM
goriintiisii Sekil 4.13°de sunulmustur. SEM goriintiilerinden anlagildigina gore, filmlerin
yiizeylerinde baz1 kiiglik farkliliklar dikkatle incelendiginde gozlenebilmektedir. Kalinlig
100 nm olan filmin SEM goriintiisii Sekil 4.13(a)’da goriilebilecegi gibi, ¢apt 70 nm
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civarinda olan ylizey boyunca homojen olarak yayilmis ¢ok sayida taneli yapilarin varlig
dikkat ¢cekmektedir. Kalinlig1 150 nm olan filmin SEM gorintiisii Sekil 4.13(b)’de, ylizey
boyunca yaygin sekilde goriilen taneli yapilarin boyutlar1 biraz daha biiylimiistiir. Kalinlig:
200 nm olan filmin Sekil 4.13(c)’deki SEM goriintiisiinde, taneli yapilarin ¢aplarinin biraz

daha artarak yer yer 120 nm civarina kadar arttig1 gézlenmektedir.

(a) 100 nm (b) 150 nm

SUS5000 4.0kV x40.0k SE(L)

(c) 200 nm (d) alt tabaka

SUS5000 4.0kV x40.0k SE(L) ! | ) 4.0kV x40.0k SE(L)

Sekil 4.13: Farkli toplam kalinliklarina sahip filmlerin SEM goriintiileri.

Farkli toplam kalinliklarda tiretilen filmlerin manyetik histerezis ilmekleri hem +5 kOe hem
de daha iyi anlasilmasi i¢in i¢ sekilde H=+200 Oe olarak Sekil 4.14’de sunulmustur.
Filmlerin bu histerezis egrilerinden elde edilen manyetik biiyiikliikleri ise Tablo 4.10°da
verilmigtir. Toplam film kalinlig1 100, 125, 150, 175 ve 200 nm olarak iiretilen filmlerin Ms
degerleri sirasiyla 450.0, 446.2, 441.0, 430.9 ve 427.4 emu/cm?®, M degerleri ise sirasiyla
239.1, 193.0, 230.3, 174.6 ve 203.0 emu/cm? olarak ve Hc degerleri sirasiyla 52, 46, 38, 47

ve 45 Oe olarak bulunmustur.
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Sekil 4.14: Farkli Tft’lerde filmlerin paralel histerezis ilmekleri (i¢ sekil H=+200 Oe).

Tablo 4.10: Farkli toplam kalinliklara sahip filmlerin manyetik 6zelliklere etkisi.

Biriktirme Al Katman  Toplam Film

Hiz1 Kalnhg Kahnhg Manyetik Ozellikler
(nm/s) (nm) (nm)

incelenen Ms Hc
Parametre Ndr Al Tit (emu/cm?) (Oe) M:/Ms
100 450.0 52 0.531
Tonlam Film 125 446.2 46 0.432
012a11n11'1 0.10 5 150 441.0 38 0.522
g 175 4309 47 0.405
200 4274 45 0.474

Filmlerin farkli toplam kalinliklarda Ms ve Hc degerlerinin degisimi Sekil 4.15°de ayrica
verilmistir. Sekilden goriildiigii gibi Ms degeri toplam kalinlik arttik¢a hafifce azalmigstir. Bu
durumun toplam kalinlik artigiyla film i¢eriginde Ni oraninin azalip Al oraninin artmasindan
kaynaklanacagi diistiniilmektedir. Tablo 4.10°’dan da anlasilabilecegi iizere en yiiksek Ms
degeri toplam film kalinlig1 100 nm olan filmde elde edilmistir.
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Sekil 4.15: Farkli toplam kalinliklarinda iiretilen filmlerin manyetik degerleri.

Toplam kalinligi 150 nm olan filmin dik ve paralel histerezis ilmekleri Sekil 4.16’da
sunulmustur. Diger kalinliklardaki filmlerin de dik ve paralel histerezis ilmekleri benzer
sekilde oldugu ve tiim filmlerin manyetik kolay eksenlerinin film diizlemine paralel oldugu

anlasilmistir.
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300
200
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-300
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Sekil 4.16: Toplam kalinlig1 150 nm olan filmin dik ve paralel histerezis ilmekleri.
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4.2 Uretim Parametrelerinin Etkilerinin inceleme Sonuclariin Karsilastiriimasi

Aragtirilan bu seriler ile Ni biriktirme hizi, Al katman kalinlig1 ve Toplam film kalinliginin
cok katmanli Ni/Al ince filmlerin yapisal ve manyetik 6zellikleri lizerine etkileri incelendi.
Her bir seride yalnizca etkisi arastirilan parametre kademeli olarak degistirilirken diger tim
parametreler sabit tutuldu. Boylelikle, her seride en yiiksek Ms elde edilen film igin o
parametre seviyesi segilerek sabitlendi. Boylelikle, her adimda bir faktér yaklasimiyla ¢ok
katmanli Ni/Al filmler en yiiksek Ms i¢in optimize edilmistir. Gergeklestirilen analiz
sonuclarina gore, filmlerin yapisal ve manyetik 6zellikleri Ni katmaninin biriktirme hizinin
degisiminden etkilendigi bulunmustur. Al katmani biriktirme hizinin degisiminden nispeten
az etkilenirken, Al katman kalinliginin degisiminden ciddi oranda etkilenmistir. Ayrica,
toplam film kalinliginin degisiminden de etkilendigi bulundu. En yliksek Ms degerine sahip
film i¢in Ni biriktirme hizi i¢in 0.10 nm/s, Al katman kalinlig1 5.0 nm ve toplam film
kalinliginin i¢in 100 nm oldugu tespit edilmistir. Bu serilerin iiretim parametreleri, film
icerikleri, kristal yap1 degerleri ve manyetik 6zellikleri bir araya getirilerek bir 6zet tablosu

olusturuldu. Bu 6zet bilgilerin yer aldig1 ¢izelge Tablo 4.11°de sunulmustur.

Tablo 4.11: Uretim parametrelerinin film dzellikleri {izerine etkilerinin 6zeti.

Film Uretim Parametreleri Film icerikleri*  Kristal Yapi** Manyetik Degerler
(nm/s) (nm) (at) % (nm) (emu/cm’) (Qe) —
Ndr Alt Tft Ni Al t d a Ms M, Hc M,/Ms
0.02 61.5 38.3 9.1 0.2361 0.4084 359.0 2283 32 0.636
0.04 — — 9.2 0.2361 0.4080 371.4 262.3 34 0.706
1. 0.06 10.0 150 65.5 343 9.3 0.2362 0.4075 375.1 191.0 30 0.509
0.08 — — 9.5 0.2362 0.4067 3879 1432 28 0.369
0.10 69.6 30.2 9.6 0.2362 0.4063 389.7 128.8 28 0.331
0.0 99.8 — 6.9 0.2025 0.3508 571.7 131.1 90 0.048
2. 010 5.0 150 64.0 358 9.0 0.2363 0.4092 440.1 305.7 30 0.369
' 10.0 50.6 49.2 9.8 0.2363 0.4092 383.4 121.6 30 0317
17.5 49.6 50.2  10.3 0.2361 0.4090 297.8 109.9 41 0.695

100 604 394 8.0 0.2043 0.4086 450.0 239.1 52 0.531

125 — — — - - 446.2 193.0 46 0.432
3. 0.10 5.0 150 57.0 428 7.3 0.2040 0.4081 441.0 230.3 38 0.522
175 — — — 4309 174.6 47 0.405

200 55.5 443 7.3 0.2041 0.4082 427.4 203.0 45 0474

*  Tim filmler %0.2’ye varan oranda H, O ve C gibi safsizliklar1 icermektedir.
** Hesaplamalarda, GIXRD desenindeki piklerin en siddetlileri kullanilmistir.
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4.3 En Yiiksek Doyum Manyetizasyonu i¢in Taguchi ile Optimizasyon

Tez calismasinin bu asamasinda en yiiksek Ms degerine sahip filmin elde edilmesi i¢in

Taguchi tasarimi yontemi kullanilarak gerceklestirilen tasarim, istatistik ve diger

hesaplamalar elde edilen sonugclar alt basliklarda detaylica paylasilmis ve tartisilmistir.

4.3.1 Parametre Secimi ve Ortogonal Matris Tasarim

Deneysel tasarim siirecinde, diger ortogonal tasarimlara kiyasla cok daha az sayida deney

ile gerceklestirilmesine olanak sagladigi igin Taguchi tasarim teknigi tercih edilmistir. On

deneme c¢aligmalart neticesinde, DCMS teknigiyle biriktirilen Ni/Al ¢ok katmanli ince
filmler i¢in Ni biriktirme hiz1 (N1 deposition rate, Ndr), Al biriktirme hiz1 (Al deposition
rate, Adr), Ni katman kalinlig1 (Ni layer thickness, Nlt) ve Toplam film kalinlig1 (Total film

thickness, Tft) bazi en 6nemli {iretim parametreleridir. Bu parametrelerin limit seviyeleri

tiretim sisteminin giivenlik limitleri sinirinda belirlenmis ve Tablo 4.12°de gosterilmistir.

Tablo 4.12: Ni/Al ince filmlerin iiretim parametreleri ve seviyeleri.

Faktorler Sembol  Birim Seviye 1 Seviye 2 Seviye 3
Ni biriktirme hiz1 Ndr (nm/s) 0.02 0.06 0.10
Al biriktirme hizi Adr (nm/s) 0.02 0.03 0.04
Ni katman kalinlig1 NIt (nm) 5.0 20.0 45.0
Toplam film kalinlig1 Tft (nm) 100 150 200

En yiiksek Ms degerine sahip filme ulagsmak i¢in ii¢ seviyeli dort faktdrden olusan standart

Taguchi L9(3*) ortogonal tasarim matrisi hazirlanarak Tablo 4.13’de verilmistir.

Tablo 4.13: Taguchi deneysel tasarim plani

Biriktirme Hizlar1  Ni Katman Kalinhgi  Toplam Film Kalinhg:
(nm) (nm) (nm)
Deney No Ndr Adr NIt Tft

1 0.02 0.02 5.0 100
2 0.02 0.03 20.0 150
3 0.02 0.04 45.0 200
4 0.06 0.02 20.0 200
5 0.06 0.03 45.0 100
6 0.06 0.04 5.0 150
7 0.10 0.02 45.0 150
8 0.10 0.03 5.0 200
9 0.10 0.04 20.0 100
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Tablo 4.13’de, Taguchi tasarimi ile olusturulan deney regetesi sirastyla verilse de, filmlerin

iiretimleri rastgele sirada gergeklestirilmistir.

4.3.2 Taguchi Recetesi ile iiretilen Filmlerin Manyetik Karakterizasyonlari

Tablo 4.13’de wverilen, tasarim regetesindeki parametre seviyelerine gore sirasiyla
numaralandirilan deneyler gerceklestirilerek Taguchi serisi filmleri tiretilmistir. Her bir film
tiretimi tamamlandiktan sonra desikator i¢inde saklandi ve tim filmlerin iiretimi
tamamlandiginda VSM ile manyetik Ol¢limleri gergeklestirilerek histerezis egrileri elde
edildi. Uretilen filmlerin manyetik histerezis egrileri +5 kOe ve daha iyi anlasilmast igin i¢

sekil olarak £200 Oe araliginda ¢izdirilerek Sekil 4.17°de gdsterilmistir.

600 T —Deney9
500 + Deney 8

- ——Deney 7
400 4 Deney 6

300 { —Deney 5

——Deney 4
200 1 ——Deney3
100 + —Deney2 600 r
[ ——Deney 1 400 +
7

AL
S
S

M (emu/cm?)
(=)
o O

Manyetizasyon, M (emu/cm?)
=

400 £

-600

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

Sekil 4.17: Taguchi serisi filmlerin paralel histerezis ilmekleri (i¢ sekil H=+ 200 Oe).

Taguchi tasariminin verdigi regetedeki her bir film {iretilmis, manyetik analizleri yapilarak
Ms degerleri belirlenmis, Taguchi tasarimi analiz edilerek S/N degerleri elde edildi ve en
yilksek Ms degeri veren baslangic kombinasyonu kalin isaretlenerek Tablo 4.14°de

verilmistir.
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Tablo 4.14: Taguchi serisi S/N degerleriyle birlikte deney yanitlari.

Biriktirme Ni ToPlam
Hizlan Katma? Film < Deney Yanitlan
(nm/s) Kalinhg Kalinhg
(nm) (nm)

Deney No Ndr  Adr NIt Tt 31/]1:) (emllfzm3)
1 0.02 0.02 5 100 48.06 253.1
2 0.02 0.03 20 150 51.71 384.9
3 0.02 0.04 45 200 52.83 437.8
4 0.06 0.02 20 200 51.72 385.6
5 0.06 0.03 45 100 53.60 478.6
6 0.06 0.04 5 150 44.09 160.2
7 0.10 0.02 45 150 53.80 490.0
8 0.10 0.03 5 200 44.99 177.6
9 0.10 0.04 20 100 52.70 431.6

Baslangictaki Kombinasyon = Ndr;AdriNIt; Tfto.
?Ms (Doyum manyetizasyonu toplam ortalama degeri) = 355.5 emu/cm’.
Yy, S/N (Doyum manyetizasyonu igin S/N degerlerinin toplam ortalama degeri) = 50.39 dB.

Sekil 4.17 ve Tablo 4.14’den de anlasilabilecegi gibi filmlerin sahip oldugu Ms degerleri en
diisiigii 160.2 emu/cm?® ve en yiiksegi 490.0 emu/cm? olarak bulunmustur. Ayrica, kapsam
dis1 olmasi sebebiyle herhangi bir tabloya dahil edilmemesine ragmen, filmlerin Hc degerleri

ise 15 ile 102 Oe arasinda oldugu bulundu.

4.3.3 Ana Yamt Etkilerinin ve S/N Degerlerinin Belirlenmesi

Filmlerin Ms yanitlari ile Taguchi tasarimi en yliksek Ms performansi i¢in “daha biiyiik olan
iyidir” yaklasimiyla analiz edildiginde her bir bagimsiz parametresi i¢in S/N degerleri yanit
tablosu Tablo 4.15°de verilmistir. Ayrica, her bir iiretim parametrelerinin S/N degerleri igin

ana etkiler grafikleri Sekil 4.18de gosterilmistir.

Tablo 4.15: En yiiksek Ms i¢in S/N yanutlart.

Seviye Ndr Adr NIt Tft
1 50.87 51.20 45.72 51.45
2 49.81 50.10 52.04 49.87
3 50.50 49.87 53.41 49.85
A 1.06 1.32 7.69 1.61
Sira 4 3 1 2

Taguchi tasariminin en 6nemli avantajlarindan biri de S/N degeri Boliim 2.4.1.3°de “Taguchi

Tasarim Yontemi” bashgr altinda da detayli sekilde anlatildigi gibi, yanitlarin kaliteden

79



sapmasinin bir dl¢lisiidiir. Bu bakimdan S/N degeri tablosu varyans analizi ile ayn1 bilgileri
verebilmektedir. Uzun yillardir, Taguchi tasarimi kullaniminin tercih edilmesinin en 6nemli
sebebi, yanitlardaki degiskenli§i en aza indirecek faktorlerin en uygun seviyelerini
bulmaktir. Bu durum, faktor etkilerinin belirlenmesinde varyans analizine kiyasla daha ¢ok
onerilmektedir [49, 54-56]. Ancak, hangi kalite kategorisinde analiz yapiliyorsa yapilsin S/N
degeri biiyiik olan en biiylik etkiye sahiptir [54, 58]. Tablo 4.15’den de goriilebilecegi gibi,
Ni/Al ince filmlerde en yiiksek Ms yanitinin elde edilmesi icin en ¢ok etkinin NIt
parametresinden geldigi, bunu takiben ana etkilerin etki dereceleri sirasiyla Tft, Adr ve Ndr

olarak bulunmustur.

S/N oram verileri icin ana etkiler grafikleri

Ndr Adr NIt Tft

54F

53

52

N

49

48

S/N oranlarmm ortalamasi

47

46

45

| | | | | | | | |
0.02 0.06 0.10 0.02 0.03 0.04 5 20 45 100 150 200

Sinyal/Giiriiltii Orani: Daha biiyiik iyidir.

Sekil 4.18: En yiiksek Ms degeri i¢in S/N degerleri ana etki grafikleri.

Tablo 4.15 ve Tablo 4.16’daki A, her seviyenin maksimum ve minimum degeri arasindaki
farktir. Her parametre i¢in belirlenen en yiiksek S/N degeri, en iyi deneysel sonucu, yani Ms
degeri hatasinin en diisiik oldugu deneysel sonucunu saglar. Ayrica, her bir parametrenin en
yiiksek ortalama degeri en iyi deneysel bulguyu saglar. S/N analizine ek olarak siireg
parametrelerinin ortalama yanit tizerindeki ana etkileri de arastirildi. Ortalama yanat, her bir
parametre i¢in farkli diizeylerdeki kalite 6zelliklerinin ortalama degerini ifade eder. Boylece,
her bir parametre i¢in ii¢ farkli seviyeye karsin ortalamalarin ortalama degerleri hesaplanmig

ve Sekil 4.19°da ¢izdirilmistir.
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Ortalama veriler icin ana etkiler grafikleri

Ndr Adr Nt Tft

500+

450

400}

350

e e

300

Ortalamalarm ortalamasi

250

200

| | | | |
0.02 0.06 0.10 0.02 0.03 0.04 5 20 45 100 150 200

Sekil 4.19: En yiiksek Ms degeri i¢in ortalamalarin ana etki grafikleri.

Ayni kategoride tasarim analiz edildiginde her bir bagimsiz parametresi i¢in ortalamalar

yanit tablosu Tablo 4.16’da ayrica verilmisgtir.

Tablo 4.16: En yiiksek Ms i¢in ortalamalar (Means) yanitlari.

Seviye Ndr Adr NIt Tft
1 358.6 376.2 197.0 387.7
2 341.5 347.0 400.7 345.0
3 366.4 343.2 468.8 333.7
A 24.9 33.0 271.8 54.1
Sira 4 3 1 2

Sekil 4.18 ve Sekil 4.19 incelendiginde, ana etkilere ek olarak, siire¢ parametrelerinden
dolay1 degerlerin farkli olmasiyla birlikte grafikler hemen hemen ayni trendi sergilemekte
ve en yiiksek Ms degerine sahip filmler i¢in ayni parametrelerin ayni seviyelerinin uygun
oldugunu gostermektedir. Ms degerinin en yiiksek degerine ulagmasi i¢in parametrelerin en
1yi seviyeleri; Ndr parametresi i¢in en yliksek seviye, Ni biriktirme hizi (0.02 nm/s), Adr
parametresi i¢in en diisiik seviye, Al biriktirme hiz1 (0.02 nm/s), NIt parametresi i¢in en
yiiksek seviye, Ni katman kalinlig1 (45 nm) ve Tft parametresi i¢in en diisiik seviye, Toplam
film kalinlig1 (100 nm) olarak bulunmustur. Ek olarak, Ndr i¢in farkli seviyelerin en yiiksek

olarak gdriilmesi birbirine ¢ok yakin S/N degerine sahip olmasindan kaynaklanmaktadir. Bu
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baglamda, en yiiksek Ms degerine sahip filmin elde edilmesi i¢in Tablo 4.15 ve Tablo 4.16
degerlendirildiginde, Ndr i¢in S/N degerleri grafigi 0.02 nm/s olarak Onerirken,
ortalamalarin ortalamalar1 0.10 nm/s dnermektedir. Burada karar1 arastirmaci vermelidir. Bu
sebeple dogrulama deneyinin gerceklestirilmesinde hem daha yiiksek Ms hem de daha
kaliteli yiizeye sahip film elde edildiginden dolayr Ndr’nin 0.10 nm/s seviyesinin

kullanilmasina karar verilmistir.

4.3.4 En Yiiksek Doyum Manyetizasyonunun ve Giiven Araligimin Tahmini

Taguchi yonteminin verdigi ¢iktilara istinaden, iiretim parametrelerinin Ndr i¢in 0.10 nm/s,
Adr icin 0.02 nm/s, Nlt i¢in 45 nm ve Tft icin 100 nm olarak belirlenerek en yiliksek Ms
degeri Bolim 2.4.1.3’de agiklandigi gibi Denklem 2.16 ve Tablo 4.16’daki degerler
kullanilarak hesaplandi. Bu kapsamda toplanan veriler ve ortalama yanitlar kullanilarak

filmlerin Ms degeri MSopt = 532.6 emu/cm® olarak tahmin edilmistir. Giiven araligmmn

hesaplanabilmesi serbestlik derecelerinin bilinmesi gerekmektedir. Sonucun giivenilirliginin
%95 oldugu varsayilirsa, toplam serbestlik derecesi ve hata serbestlik derecesi degerleri

kullanilarak; [32]’den F dagilim yiizdeleri tablosundan Fy; r) = 19.3 olarak bulundu.

Toplam deney sayisi N = 9 ve toplam serbestlik derecesi, Tgqor = 8 olarak Boliim 2.4.1.3’de
aciklandigr gibi Denklem 2.17°da yerine koyularak n.g = 1.00 olarak bulundu. Akabinde,
ayni boliimde agiklandigi gibi, Denklem 2.18 kullanilarak giiven araliklari hesaplanmis ve
CI = £6.2 olarak bulunmustur. Bu durumda, en yiiksek Ms i¢in giiven araligt %95 giiven

diizeyinde CI, = [526.4: 538.8] olarak bulunmustur.

PthMmg

4.3.5 Kalite Kaybi
Filmin en iyi kombinasyonu ile en yiiksek Ms 532.6 emu/cm’ olarak tahmin edildi.
Dogrulama deneyi filmin Ms degerinin 528.6 emu/cm’® oldugunu gosterdi. En iyi

kombinasyon ve dogrulama deneyi arasindaki yanit farki, mali katsay1 1:1 olarak kabul

edildiginde, Boliim 2.4.1.3°de verilen Denklem 2.15 kullanilarak kalite kaybi,
L =k (528.6 —532.6)2 =2

olarak hesaplanmistir. Ayrica, Taguchi tasarimi ile gergeklestirilen optimizasyon
calismasinda, baslangi¢ yanit degeri ile deneysel en yliksek Ms yanit1 arasinda %7.9’1uk bir
artis olmustur. Dahasi, tahmin edilen en yiliksek Ms ile deneysel en yiiksek Ms arasindaki
sapma ise % 0.8 olarak bulunmustur. Bu deger kabul edilebilir sinir araliginda oldukea iyi

bir degerdir.
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4.3.6 Deneysel ve Tahmini Sonuclarin Karsilastirilmasi

S/N degerleri analizi ile parametrelerin en yiiksek degerleri Ndr i¢in 0.10 nm/s, Adr i¢in 0.02
nm/s, Nlt i¢in 45 nm ve Tft icin 100 nm olarak belirlenmistir. En yiiksek hMs degerini
vermesi beklenen kombinasyon NdrsAdriNIt;Tfti olan film (Dogrulama Deney1) tiretimi de
gergeklestirildi. Filmin VSM ile gerceklestirilen manyetik karakterizasyonu ile elde edilen
manyetik histeresis egrisi Sekil 4.20°de verilmistir. Literatlirdeki arastirmalarda da [34-37]
aragtiritlan  filmin aranan Ozelliklere sahip sekilde elde edilebilmesi i¢in {iretim
parametrelerinin seviyeleri Taguchi yontemi ile basariyla belirlenebilmis, bu ¢alismada da
benzer sekilde en yiiksek Ms degerine sahip filmin iiretim parametreleri basariyla

belirlenmistir.

600
500 ¢
400

——Dogrulama Deneyi

— b )

o o <o
o o o O

1 1 1

Manyetizasyon, M (emu/cm?)

Lod b o
o o o O
o o o O
]

-500 +

_600 [ 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 ]
-5 -4 -3 -2 -1 0 1 2 3 4 5
Manyetik Alan, H (kOe)

Sekil 4.20: En yiiksek Ms degerine sahip filmin manyetik histerezis egrisi.

Ayrica, dogrulmama deneyi ile elde edilen filmin GIXRD deseni Sekil 4.21°de ve SEM

goriintiisti Sekil 4.22°de verilmistir.
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1 1: AI(111)

2: A1(200) + N1 (111)

3: Al (220)
—_ 4: Al (311)
=
2
= 2
=)
U

3
4
30 40 50 60 70 80

20 degree

Sekil 4.21: En yiiksek Ms degerine sahip filmin GIXRD deseni.

KMU BILTEM 5.0kV 5.5mm M-x40.0k SE(L) :

Sekil 4.22: En yiiksek Ms degerine sahip filmin SEM goriintiisii.

Dogrulama deneyi ile iiretilen filmin manyetik dlglimleri sonrasi histerezis egrisinden elde
edilen Ms degeri 528.6 emu/cm’ olarak bulunmustur. Dogrulama deneyi ile elde edilen

filmin deneysel Ms yanit1 % 95 giiven diizeyi sinirlar1 i¢inde tahmin edilen en iyi degerin
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hafif¢e altinda bulunmustur. Ayrica, en yiiksek Ms degerine sahip filmin Hc degeri ise 85

Oe olarak bulunmustur.

Taguchi tasarimi ile optimizasyon g¢alismasinda hazirlanan recete ve dogrulama deneyi
olarak iiretilen filmlerin manyetik 6zelliklerinin bir 6zeti hazirlanmis ve Tablo 4.17°de

verilmistir.

Tablo 4.17: Taguchi tasarimi ile gergeklestirilen optimizasyon c¢alismasi 6zeti.

Film Uretim Parametreleri Yanit
Deney No Ndr Adr NIt Alt Tft Ms
(nm/s) (nm/s) (nm) (nm) (nm) (emu/cm?

1. 0.02 0.02 5.0 5.0 100 359.0
2. 0.02 0.03 20.0 5.0 150 3714
3. 0.02 0.04 45.0 5.0 200 375.1
4. 0.06 0.02 20.0 5.0 200 387.9
5. 0.06 0.03 45.0 5.0 100 389.7
6. 0.06 0.04 5.0 5.0 150 383.4
7. 0.10 0.02 45.0 5.0 150 377.6
8. 0.10 0.03 5.0 5.0 200 369.4
9. 0.10 0.04 20.0 5.0 100 571.7
DD. 0.10 0.02 5.0 5.0 100 528.6

DD: Dogrulama Deneyi
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5. SONUC

Bu calisma kapsaminda, ticari olarak edinilen esnek akrilik asetat alt tabakalar {izerinde
Ni/Al ince filmlerin sagtirma teknigiyle sentezi, karakterizasyonlar1 ve optimizasyonu
yapilmistir. Filmlerin manyetik 6zellikleri, okuma-yazma kafalari, sensorler ve ayrica mikro
elektromekanik sistemler gibi potansiyel uygulama alanlar1 i¢in en yiliksek doyum
manyetizasyonu (Ms) na sahip sekilde elde edilmesi amaciyla istatistiksel deney tasarim

yontemlerinden Taguchi teknigi ile bir deney tasarim uygulamasiyla arastirilmistir.

Ilk olarak Ni/Al ince filmler, her bir iiretim parametresinin film &zelliklerini nasil
etkiledigini anlamak amaciyla her adimda bir parametre arastirilmak {izere sentezlendi.
Filmler, Ni biriktirme hiz1 (Ndr), Al katman kalinlig1 (Alt) ve toplam film kalinliklar1 (Tft)
gibi farkli liretim parametreleri ile biriktirildi. Yapisal ve manyetik karakterizasyonlari
gerceklestirilerek her bir parametrenin film 6zelliklerini nasil etkiledigi belirlendi. Enerji
ayrimli X-151n1 spektroskopisi ile gerceklestirilen filmlerin igerik analizleri, Ndr’nin artigtyla
filmlerin Ni igerigi artarken Alt ve Tft’nin artistyla Ni iceriginde azaldigini gosterdi. Ndr’nin
artist filmlerin Ni igerigini % 61.5’den % 69.6’ya kademeli olarak yiikselttigi bulundu.
Alt’nin artistyla da filmlerin Ni igerigi % 99.8’den % 49.6’ya kademeli olarak azaldig:
bulundu. Tft’nin artistyla filmlerin Ni igerikleri % 60.4’den % 55.5’e¢ kademeli olarak
azalisiyla sonuglandigi bulundu. Film igeriklerindeki en yiiksek etki eden parametrenin Alt
oldugu bulunmustur. Styirma agisinda X-1s11 kirmimi ile yapilan filmlerin yapisal analizi,
tiimiiniin yiizey merkezli kiibik (fcc) yapiya sahip oldugunu gosterdi. Filmlerin Ndr, Alt ve
Tft’nin artmasiyla hem Al hem de Ni diizlemlerinde biiytidiikleri bulundu. Filmlerin kristal
boyutlari; Ndr’nin artigtyla 9.1 nm’den 9.6 nm’ye, Alt’nin artisiyla 9.0 nm’den 10.3 nm’ye
artistyla sonuglanirken Tft’nin artisiyla 8.0 nm ile 7.3 nm’ye azaldig1 ve sonra sabit kaldig1
bulundu. Taramali elektron mikroskobu ile incelenen film yiizey goriintiileri, artan Ndr ve
Alt ile belirgin sekilde etkilenerek daha homojen ve piiriizsiiz yiizeylere sahip olurken,
Tft'nin artmasiyla ¢ok degismezken yiiksek kalinliklarda taneli yapilarin boyutlarinin
biiyiidiigiinii gostermektedir. Titresimli numune manyetometresi ile yapilan manyetik
analizlere gelince, filmlerin doyum manyetizasyon (Ms) degerlerinin; Ndr’nin 0.02, 0.04,
0.06, 0.08 ve 0.10 nm/s degerlerinde iiretilen filmler i¢in sirasiyla 359.0, 371.4, 375.1, 387.9
ve 389.7 emu/cm?® olarak elde edildi. Alt’nin 0.0, 5.0, 10.0 ve 17.5 nm degerlerinde iiretilen
filmlerin Ms degerleri sirastyla 571.7, 440.1, 383.4 ve 297.8 emu/cm® olarak sonuglandh.
Tft’nin 100, 125, 150, 175 ve 200 nm olarak iiretilen filmlerin Ms degerleri sirasiyla 450.0,
446.2,441.0,430.9 ve 427.4 emu/cm® kademeli olarak azaldig1 bulundu. Filmlerin koersivite
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(Hc) degerleri Ndr ve Alt’nin artisiyla hafifce azaldigi belirlendi. Ancak, Tft’nin artisiyla

filmlerin Hc degerlerinin ¢ok az degistigi ve neredeyse sabit kaldigi bulundu.

Ikinci asamada, en yiiksek Ms degerine sahip Ni/Al ince filmlerin elde edilmesi icin
ortogonal deney tasarim yontemlerinden Taguchi teknigi kullanilarak bir deney serisi
tasarlandi. Filmlerin Ni biriktirme hiz1 (Ndr), Al biriktirme hizi (Ndr), Ni katman kalinlig1
(NIt) ve toplam film kalinliklar1 (Tft) gibi en 6nemli {iretim faktorleri ile tasarlanan deneyler
gerceklestirilerek Ms yanitlari elde edildi. En yiiksek Ms i¢in Taguchi yontemindeki “daha
biiylik daha iyidir” yaklasimi ile bir takim istatiksel analizler gergeklestirildi. Elde edilen
yanitlardan ana yanitlar i¢in sinyal/giirtiltii orani, ortalama degerler, en yiiksek Ms tahmini,
giiven aralig1, kalite kayb1 hesaplandi. Bu hesaplamalarla en yiiksek Ms 532.6 emu/cm’
olarak tahmin edildi. Giiven arali§1 + 6.2 ve kalite kaybi ise %3.438 olarak hesaplandi. En
yiiksek Ms degerine sahip film elde edilmesi i¢in gereken iiretim parametrelerinin seviyeleri
belirlendi. En yiiksek Ms degerine sahip Ni/Al filmin iiretilebilmesi i¢in Ndr i¢in 0.10 nm/s,
Adr icin 0.02 nm/s, NIt i¢cin 45 nm ve Tft icin 100 nm olarak tiretilmesi gerektigi bulundu.
Bir dogrulama deneyi yapilarak, elde edilen yanit Ms degeri tahmin edilen degerlerle
karsilagtirildi. Dogrulama deneyi ile filmin Ms degeri, tahmin edilen degerin biraz altinda ve

%95 giiven diizeyi araliginin iginde 528.6 emu/cm? olarak bulundu.

Sonug olarak, bu tez calismasi kapsaminda basartyla liretilen ¢ok katmanli Ni/Al ince
filmlerin halihazirda ileri fonksiyonel malzeme ve enerjik malzeme teknolojileri ile
mikro/nano/opto-elektromekanik sistemler gibi 6ncelikli alanlarda kullanilmakta olan diger
malzemelerle yarisabilecek nitelikte oldugu; dahasi, okuma-yazma kafalari, bilgi depolama
sistemleri, manyetik rastgele erisimli bellekler ve manyetik sensorler gibi potansiyel
uygulama alanlari i¢cin dogru akim manyetik alanda sagtirma teknigiyle istenen 6zelliklerde
basariyla iiretilebildigi sonucuna varildi. Boylelikle, istenen kalitede ¢ok katmanli Ni/Al ince
filmlerin, ikincil olarak iiretilebilen metallerden ilgili uygulama alanlarinda kullanilmak
tizere sektorel olarak siirdiiriilebilir sekilde elde edilebilmesine olanak sagladigi sonucuna

varilmstir.
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