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OZET
Yiiksek Lisans Tezi

TERMIYONIK VAKUM ARK (TVA) TEKNIGI KULLANARAK BOR KARBUR
(B4C) INCE FILMLERININ OLUSTURULMASI VE BAZI FIZIKSEL
OZELLIKLERININ INCELENMESI

Ozgiin AGAR
Afyon Kocatepe Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Fizik Anabilim Dali
Damsman: Yrd. Dog. Dr. Mehmet OZKAN

Bu ¢alisma kapsaminda, saf materyal plazmasi {ireten bir teknik olan Termiyonik Vakum
Ark (TVA) teknigi kullanilarak erime sicakligi oldukga yiiksek ve sert bir malzeme olarak
bilinen bor karbiir (B4C) bilesiginin plazmasini iireterek, ilk defa cam taban iizerine ince
film olusturulmustur. Olusturulan bu ince filmlerin bazi fiziksel 6zelliklerinin

incelenmistir.

Ince filmlerin yiizey 6zellikleri taramali elektron mikroskobu (SEM), enerji dagmim
(dispersive) spektrometresi (EDS) ve atomik kuvvet mikroskobu (AFM) cihazlan ile
incelenmistir. Yariiletken filmlerin kristal yapilarini incelerken X-Isint kirmnim cihaz
(XRD) kullanilmistir. Uretilen ince filmlerin optik 6zelliklerini ise spektroskopik

elipsometre (SE) ve Uv-Vis spektrofotometri cihazi kullanilarak incelenmistir.

2017, x + 62 sayfa
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ABSTRACT
M.Sc. Thesis

BORON CARBIDE (B4C) THIN FILMS PRODUCED AND INVESTIGATION OF
SOME PHYSICAL PROPERTIES BY USING THERMIONIC VACUUM ARC
(TVA) TECHNIQUE

Ozgiin Agar
Afyon Kocatepe University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Physics

Supervisor: Asst. Prof. Mehmet Ozkan

According to this research; first time in physics history, a thin film is composed on
structures of bottle by producing a plasma of boron carbide (B4C) known as its melting
temperature is quite high and a hard material by using Thermionic Vacuum Arc (TVA)
technique which produces pure material plasma. Some physical features of these thin

films composed are researched.

Surface properties of produced thin films were investigated with scanning electron
microscopy (SEM), energy dispersive spectroscopy (EDS), atomic force microscopy
(AFM). Crystallographic data were collected by x-ray diffractometer (XRD). To
characterized of optical properties of thin films were used spectroscopic ellipsometer (SE)

and Uv-Vis spectrophotometer.

2017, x + 62 pages
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1. GIRIS

Yiizyillar 6nce soy metallerin ince filmleri cam ve seramik tabakalar iizerine dekorasyon
yapmak i¢in kullanilmis olmasi, 1940’11 yillardan itibaren ince film teknolojisi iizerinde
olan ilgi artarak giiniimiiz teknolojisinin tam ortasinda yerini almigtir. Mikro ve nano
yapili optoelektronik malzeme endiistrisinin temelini olusturan, teknolojik ve bilimsel
arastirmalarda 6nemli bir yer tutan ince filmler, son zamanlarda en ¢ok c¢aligilan giincel
arastirma konularindan biridir. Ince filmler, farkli iretim teknikleri kullanilarak
kaplanacak malzemenin atomlarinin ya da molekiillerinin, filmi destekleyerek filmin
olusumuna yardimci olan bir taban {iizerine dizilmesi ile ince bir tabaka halinde
olusturulan ve katman kalinliklari Ipm’nin altinda olan malzemelerdir. Ince film
formatindaki nanokristal materyaller, bu materyaller ile yapilan malzeme ve araglarin
optik, mekanik ve elektriksel gibi temel karakteristik 6zelliklerinin miithis oranlarda
artirllmasina imkan vermektedir. Bu tip malzemelerde, materyali olusturan pargacik
sayisinin artmasindan dolayr kat1 yapidan molekiiler yapiya dogru asamali bir gecis
gozlenmektedir. Ayrica bir ince filmin nanokristal biiyiikliigii, malzemenin bant yapisini
etkiledigi icin malzemeyi olusturan pargaciklarin yeterince kiiclik olmast yiik
tagtyicilarinin - kuantum sinirinda  bulunmasini ve bant yapilarinin  kesikli enerji
seviyelerine ayrismasina neden olmaktadir (Pejova and Grozdanov 2006). ince filmlerin
cesitli oOzellikleri dikkate alinarak farkli teknolojik uygulamalarda kullanilabilirler.
Ornegin, optiksel ozelliklerinden dolay: yansitict ve yansitici olmayan kaplamalarda
girisim filtrelerinde, elektriksel 6zellikleri sayesinde yariiletken cihazlarda, yalitim ve
iletim kaplamalarinda, manyetik 6zeliklerinden dolay: hafiza disklerinde ve bunlar gibi
daha bir¢ok uygulamada ince filmler kullanilmaktadir. Ayrica ince filmlerin boyutlarinin
diger malzemelere oranla ¢cok daha kiigiik olmasi elektronik devre tasarimlarinda biiyiik

kolaylik saglamaktadir (Bilgin 2003).

Yariiletken ince film tretim teknikleri siirekli olarak gelistirilmekte ve yeni teknikler
olusturulmaktadir. Bunlardan endiistriyel alanda ve bilimsel g¢alismalarda kimyasal
tabanl olarak yaygin olarak kullanilanlar, elektrolit ve termokimyasal kaplamalar, sprey
pyrolysis, sol-gel ve bir iyon buharlastirma teknigi olan molekiiler demetli kristal
bliyiitme teknigi (MBE) kullanilmaktadir. Fakat ileri teknolojik uygulamalar bakimindan

yiiksek tiriin kalitesi gerektiginden dolay1 ve tiretim parametrelerinin kontrol edilebilmesi



acisindan vakum altinda plazma ince film kaplama teknikleri ve vakum altinda plazma
destekli ince film kaplama teknikleri son yillardaki teknolojik ¢aligmalarda yaygin bir
sekilde tercih edilmektedir. Vakum altinda plazma ince film kaplama tekniklerinden
bazilari; termal buharlastirma, elektron demeti buharlastirma, RF ve DC sactirma, RF ve
DC magnetron sagtirma, termiyonik vakum ark teknigi vb. dir. Ayrica ince film kaplama
teknikleri arasinda vakum ve plazma olmadan ince film kaplama teknigi olarak kimyasal

buhar biriktirme (CVD) teknigi teknolojik ¢alismalarda kullanilabilmektedir.

Termiyonik Vakum Ark (TVA) ilk kez 1983 yilinda, INFLPR (National Institute For
Laser, Plasma and Radiation Physics, Bucharest, Romania; Ulusal Lazer Plazma ve
Radyasyon Fizigi Enstitiisii, Biikres, Romanya)’in alt grubu olan Diisiik Sicaklik Fizigi
Grubu tarafindan onerilmistir (Musa et al. 1983). Termiyonik vakum ark (TVA) teknigi
diger ince film kaplama tekniklerine oranla yapilan kaplama sonucunda elde edilen ince
filmlerin kalitesi yoniinden olduk¢a avantajli bir tekniktir. Bu ¢alismada vakum plazma
ince film kaplama tekniklerinden Termiyonik Vakum Ark (TVA) teknigi kullanilarak ilk
kez Bor Karbiir (B4C) ince filmlerinin iiretimi gergeklestirilmistir. Oncelikle bor karbiir
tozlardan sicak-pres yontemiyle bor karbiir hedef malzeme {iretilmis ve {iiretilen hedef
malzeme kullanilarak Termiyonik Vakum Ark (TVA) teknigi ile bor karbiir ince filmleri
biriktirilmistir. Elde edilen ince filmlerin mikro yapilar1 ve ylizey morfolojisi X-1s1nlar1
difraktometre (XRD), atomik kiitle mikroskobu ve taramali elektron mikroskobu (SEM)
kullanilarak incelenmistir. Uv-Vis spektrofotometri cihazi ile optiksel gecirgenliklerine
bakilmistir ve filmlerin kalitatif analizleri i¢in enerji dagilimli X-1s1n1 spektroskopisi

(EDX) kullanilmistir.



2. LITERATUR BILGILERI

2.1 Bor Elementi

Ulkemiz, diinya iizerindeki goriiniir bor rezervlerinin %64 {ine sahiptir. Bununla birlikte
Uluslararas1 Bor Arastirma Enstitiisii verilerine gore 2014 yili sonu itibari ile 1.950
milyon ton konsantre bor cevheri iiretilmis olup diinya borat piyasasinda %47,2°lik bir
Pazar payma sahiptir. Bor minerallerinden iiretilen bor tiirevi ve bilesiginin getirisi
oldukca yiiksektir. Bor mineralinden hammadde girdisi olarak baglayan uygulamalar
bir¢cok sektdr ve teknoloji alanini dogrudan ilgilendiren bir “tekno-ekonomik” unsur
haline gelmistir (Demir 2006). Ancak iilkemiz diinya bor rezervlerinin 6nemli bir kismini
elinde bulundurmasina ragmen ileri teknoloji agisindan bor iriinlerinin {retimini
gerceklestirmedigi i¢in diinya bor kullanimi ve iiretimi agisindan kiigiik bir yiizdeye
sahiptir. Bu yiizdenin artmasi ileri teknoloji bor iiriinlerinin {iretilmesine ve ihracatinin
yapilmasina baglidir. Ornegin BN, TiBz, B4C gibi malzemeler endiistri alaninda teknik
uygulamalari olan ve ileri teknolojide kullanilan 6nemli seramiklerden birkagidir. Bu
malzemelerin i¢erisinden B4C’iin ¢ok dnemli fiziksel ve kimyasal 6zelliklerinden dolay1
0zel bir yeri vardir. Bu ylizden savunma sanayi, niikleer endiistri, refrakter sektorii, uzay

ve havacilik sanayisinde genis bir uygulama alanina sahiptir (Alaca 1999).

Tirkiye’ de ilk isletmenin 1861 yilinda ¢ikartilan Maadin Nizamnamesi uyarinca 1865
yilinda bir Fransiz sirketine isletme imtiyazi verilmesiyle basladig1 bilinmektedir. Bor
tretimi 1970’li yillara kadar biiyiik Olclide yabancilar tarafindan yapilmisti. Bor
mineralleri, kamu yarar1 ve ulusal ¢ikarlar1 korumak adina 4 Ekim 1978 tarihli 2172 sayili

yasa ile Etibank’a devredilmistir (Olgen 2001).

2.1.1 Bor Elementinin Kristal Yapisi ve Bilesikleri

Bor elementi, periyodik tabloda III A grubunda yer alan, B simgesi ile gosterilen, atom
numarast 5, atom agirligr 10,8 gr/mol olan yar iletken 6zellige sahip bir elementtir.
Tabiatta hi¢cbir zaman saf element halde bulunmaz. Dogada yaklasik 230 ¢esit bor
mineralinin oldugu bilinmektedir (Bor Enstitiisii 2005). Sekil 2.1°de bor elementinin

kristal yapist gosterilmistir.



Sekil 2.1 Bor elementinin kristal yapist (Int.Kyn.1).

Endiistriyel agidan 6nemli bor bilesikleri arasinda boraks (tinkal, sodyum kokenli bor
bilesikleri), kolemanit (kalsiyum kokenli bor bilesikleri), tleksit (sodyumkalsiyum
kokenli bor bilesikleri) ana gruplamasi altinda kernit, probertit, szyabelit, datolit, sasolit,
boraks dekahidrat, boraks pentahidrat, susuz boraks, borik asit, sodyum per borat, susuz
borik asit, hidroborasit sayilabilir (Bor Enstitiisii 2005). Cizelge 2.1°de endiistriyel agidan

onemli olan bor bilesikleri hakkinda baz1 bilgiler yer almaktadir.

Cizelge 2.1 Endiistriyel agidan énemli olan bor bilesikleri, kimyasal formiilleri ve bulunduklar1
yerler (Bor Enstitiisii 2005).

Mineral Formiilii % B203 Bulundugu yer
Boraks (Tinkal) Na2B407.10H20 36,6 Kirka, Emet,
Bigadi¢, A.B.D
Kernit (Razorit) Na2B407.+H.0 51,0 Kirka, A.B.D.,
Arjantin
Uleksit NaCaBs0g.8H20 43,0 Bigadic, Kirka,
Emet, Arjantin
Probertit NaCaBs09.5H20 49,6 Kestelek, Emet,
A.B.D
Kolemanit Ca2Bs011.5H20 50,8 Emet, Bigadig,
Kiigtikler, A.B.D
Pandermit (Priseit) CadB10019.7H20 49,8 Sultancayir, Bigadig
Borasit MgsB7013Cl 62,2 Almanya
Szaybelit MgBO2(OH) 41,4 B.D.T.
Hidroborasit CaMgBO011.6H.0 50,5 Emet




2.1.2 Bor Elementinin Atomik Yapisi
Bor elementinin atomik yapisina bakildigi zaman rhombohedral bir kristal yapisinin
oldugu goriilmektedir. Atom ¢apinin ise 1,17 °A oldugu goriilmektedir. Cizelge 2.2°de

bor elementinin atomik yapisinin ve elemente ait bazi 6zellikleri verilmistir.

Cizelge 2.2 Bor elementinin atomik yapisi (Bor Enstitiisii 2005).

Atomik Capi1 1,17 °A
Atomik Hacmi 4,6 cm®mol
Kristal yapisi Rhombohedral
Elektron Konfigiirasyonu 1s% 2s%pt
Iyonik Cap1 0,23 °A
Elektron Sayisi (yiiksiiz) 5

Notron Sayisi 6

Proton say1s1 5

Valans Elektronlar 2s2pt

2.1.3 Bor Elementinin Fiziksel Ozellikleri

Bor elementinin fiziksel 6zelliklerine baktigimiz zaman 2573°K’lik yiiksek bir erime
noktasina sahip oldugunu goriiyoruz. Oda sicakliginda kati halde oldugunu ve goriiniis
olarak sari-kahverengi arasi bir renge sahip oldugunu goriiyoruz. Ayn1 zamanda da bor
elementinin atomik kiitlesinin 10,811 g.mol? oldugunu goriiyoruz. Cizelge 2.3’de bor

elementinin fiziksel 6zellikleri gosterilmistir.

Cizelge 2.3 Bor elementinin fiziksel 6zellikleri (Bor Enstitiisii 2005).

Atomik Kiitlesi 10,811 g.mol*

Kaynama Noktas1 4275°K - 4002°C - 7236°F
Termal Genlesme Katsayisi 0.0000083 cm/cm/°C (0°C)
Kondiiktivite Elektriksel: 1.0E 12 10%cm
Yogunluk: 2,34 g/cc @ 300K




Cizelge 2.3 (Devam) Bor elementinin fiziksel 6zellikleri (Bor Enstitiisii 2005).

Gorliniis

Elastik Modiilii
Atomizasyon Entalpisi
Fiizyon Entalpisi
Buharlagsma Entalpisi
Sertlik

Buharlagma Isis1
Ergime Noktas1
Molar Hacmi
Fiziksel Durumu
Spesifik Isis1

Buhar Basinci

Sar1-Kahverengi ametal kristal
Bulk: 320/GPa

573,2 kJ/mole @ 25°C
22,18 kd/mole

480 kJ/mole

Mohs: 9,3

489, 7kJ/mol

2573°K - 2300°C - 4172°F
4,68 cm®mole

(20°C & 1 atm): Kat1

1,02 J/igK

0,348 Pa@?2300°C

2.1.4 Bor Elementinin Kimyasal

Ozellikleri

Bor elementinin kimyasal 6zelliklerine bakildiginda iyonizasyon potansiyelleri; sirastyla

8,298 eV; 25,154 eV ve 37,93 eV

olarak goriilmektedir. Cizelge 2.4’de bor elementinin

kimyasal 6zelliklerinden bazilar1 gosterilmistir.

Cizelge 2.4 Bor elementinin kimyasal 6zellikleri (Bor Enstitiisi 2005).

Elektrokimyasal Esdeger
Elektronegativite (Pauling)
Fiizyon Isis1

Iyonizasyon potansiyeli

Valans elektron potansiyeli (-eV)

0,1344 g/amp-hr
2,04

50,2 kJ/mol
Birinci: 8,298
190

Ikinci:25,154  Uciincii: 37,93

2.2 Karbon Elementi

Karbon elementi dogada yaygin olarak bulunan ametal kimyasal bir elementtir. Bilinen

elementlerin en ¢ok yonlii olanidir. Dogada bulunan bilesiklerin %94’1i karbon

igermektedir. Yeterli gesitlilikte diizenlemeler olusturarak baska elementler ile birlesme

yetenegi, yalnizca karbonda vardir. Karbonun en bol bulunan izotopu, dogal karbonun %



98,89' unu olusturan karbon-12'dir. Tam olarak 12 dalton (atom kiitlesi birimi) degerinde
olan bu izotop, atom agirligi konusunda uluslararasi standart olarak kullanilir. Kalkinmis
iilkelerin ekonomilerinin biiylik bir boliimii, karbon igeren yakitlarin, plastiklerin,
kimyasal maddelerin, dokumalarin ve ilaglarin igslenmesine ve liretimine dayanir. Karbon
temelli sentetik bilesiklerin tiretilmesi ve kullanilmasi, bir¢ok iilkede yasama diizeyini

derinlemesine etkilemistir.

2.2.1 Karbon Elementinin Kristal Yapis1 ve Bilesikleri

Simgesi C, atom numarasi 6, atom agirligt 12,011 olan karbon, periyodik tablonun IVA
grubunda silisyum, germanyum, kalay ve kursun elementleriyle birlikte yer alir. Bu
elementlerin en hafifi ve en az metalik olanidir. Periyodik ¢izelgedeki baska bir¢ok
grubun tersine, IVA grubu elementleri, kimyasal bakimdan birbirinden ¢ok farklidir.

Sekil 2.2°de karbon elementinin kristal yapis1 gosterilmistir.

Sekil 2.2 Karbon elementinin kristal yapisi (Int.Kyn.2).

Dogada en bol bulunan karbon bilesikleri, karbon dioksit, tebesir, komiir ve kalsiyum
karbonat gibi metal karbonatlar1 ve karbonun hidrojenle birleserek olusturdugu

hidrokarbonlardir.

2.2.2 Karbon Elementinin Atomik Yapisi

Karbon elementinin atomik yapisina bakildigi zaman hekzagonal bir kristal yapisinin

oldugu goriilmektedir. Atom g¢apinin ise 0,98 °A oldugu goriilmektedir. Cizelge 2.5’de



karbon elementinin atomik yapisinin ve elemente ait baz1 6zellikleri verilmistir.

Cizelge 2.5 Karbon elementinin atomik yapisi.

Atomik Cap1 0,98 °A
Atomik Hacmi 4,58 cm®/mol
Kristal yapisi Hekzagonal
Elektron Konfigiirasyonu 1s% 2s%p?
Elektron Sayis1 6

Notron Sayisi 6

Proton sayisi 6

Valans Elektronlari 2s2p?

2.2.3 Karbon Elementinin Fiziksel Ozellikleri

Karbon elementinin fiziksel 6zelliklerine baktigimiz zaman 3773°K’lik yiiksek bir erime
noktasina sahip oldugunu goriiyoruz. Oda sicakliginda kati halde oldugunu ve goriiniis
olarak grafit yapisinin siyah, elmas yapisinin ise renksiz oldugunu goriiyoruz. Ayni
zamanda da karbon elementinin atomik kiitlesinin 12,0107 g.mol™ oldugunu gériiyoruz.

Cizelge 2.6’da karbon elementinin fiziksel 6zellikleri gosterilmistir.

Cizelge 2.6 Karbon elementinin fiziksel 6zellikleri.

Atomik Kiitlesi 12,0107 g.mol*

Kaynama Noktas1 5100°K - 4827°C - 8721°F
Termal Genlesme Katsayisi 0,0000021 cm/cm/°C (0°C)
Kondiiktivite Elektriksel: 0,00061 10%/cmq
Yogunluk: 2,26 g/cc @ 300K

Goriiniis Grafit-siyah, elmas-renksiz
Elastik Modiilii Bulk: 33/GPa

Sertlik Mohs: 0,5

Ergime Noktast 3773°K - 3500°C - 6332°F
Molar Hacmi 5,34 cm®mole




Cizelge 2.6 (Devam) Karbon elementinin fiziksel 6zellikleri.

Fiziksel Durumu (20°C & 1 atm): Kat1
Spesifik Isist 0,71 J/gK
Buhar Basinci 0,348 Pa@?2300°C

2.2.4 Karbon Elementinin Kimyasal Ozellikleri

Karbon elementinin kimyasal Ozelliklerine bakildiginda iyonizasyon potansiyelleri;
sirastyla 11,26 eV, 24,383 eV ve 47,887 eV olarak goriilmektedir. Cizelge 2.7°de bor

elementinin kimyasal 6zelliklerinden bazilar1 gosterilmistir.

Cizelge 2.7 Karbon elementinin kimyasal 6zellikleri.

Kabuk sayisi 2,4

Elektronegativite (Pauling) 2,55

Elektron lgisi 153,9 kJ/mol

Iyonizasyon potansiyeli Birinci: 11,26 ikinci:24,383  Ugiincii: 47,887

2.3 Bor Karbiir Bileseninin Ozellikleri

Bor karbiir bilinen en kararli bilesiklerden birisidir, asitler ve bazlar ile kolaylikla
reaksiyona girmez (Emrullahoglu 1999). Bilinen diger bir¢ok karbiir ve nitriirlerin
erimeden buharlagsma yolu ile bozulma egilimi gosterirken bor karbiir; 2450°C’de

eriyerek sivi faz olusumu gosteren nadir bilesiklerden birisidir (Kusoglu 2004).

Bor Karbiir (B4C)’lin sahip oldugu yiiksek sertligi, yiiksek sicakliklara kars1 dayanikliligi,
diisiik yogunlugu, yiiksek elastik modiilii (460 gpa) ve diisiik kirilma toklugu(3,3mpa.m’
Y2y gibi 6zelliklerinden dolay: endiistriyel agidan ¢ok onemli bir malzemedir. Ergime
noktasi yaklasik olarak 2500°C’dir. Sertlik ve dayaniklilik agisindan da g¢ok iistiin
ozelliklere sahip olmasi BsC’iin 6nemini arttirmaktadir. Ozellikle sertlik ve
dayaniklilik/yogunluk oraninin ¢ok énemli oldugu askeri amacli uygulamalarda 6nemli
bir yere sahiptir ve zirh malzemesi olarak kullanilan aliiminadan daha iyi 6zelliklere sahip
oldugu bilinmektedir (Shi et al. 2003). Ayn1 zamanda asinmaya karsi dayaniklilik

gerektiren makine pargalarinin liretiminde ve bor atomlar1 genis ndtron absorblama kesit



alanma sahip oldugundan niikleer endiistride ideal bir kontrol ve koruyucu kalkan

malzemesidir.

B ve C elementlerinin direkt reaksiyona sokulmasiyla bor karbiir iiretilmektedir ancak bu
elementlerin yliksek maliyetleri bu iiretimi ekonomik ac¢idan olumsuz hale sokmaktadir.
Bunun haricinde birgok B4C iiretim yontemi bulunmaktadir. Bor karbiir; Borik asit
(HsBO3) veya Bor oksiti (B203), elektrik ark firinlarinda yaklasik olarak 2200 — 2500°C
sicaklik ortaminda karbon ile rediikleyerek iiretilmektedir. Bu iiretim yontemi genelde

endiistriyel alanlarda kullanilmaktadir. Reaksiyon prosesi sOyledir:

2B,05 + 7C > B,C+6CO , 4H;BO; + 7C — B,C + 6CO + 6H,0

Sekil 2.3 Proses Sonucu Olusan B.C.

Proses sonucu olusan bor karbiir;

Goriinlim olarak sertligini yansitmasa da bor karbiir en sert malzemelerden birisidir.
Sertlik, kati maddeler ve malzemeler igin ayirt edici mekanik 6zelliklerdendir. Oyle ki,
metal ve metal olmayan maddeler i¢in sertlik birimleri her zaman kullanilmistir. Metaller
i¢in Brinell, Vickers ve Rockvell sertlik belirtirken, metal olmayan katilar igin genellikle
Mohs sertlik birimi kullanilmaktadir. Sertlik, malzemelerin birbirleri iizerinde yarattiklar
deformasyonun boyutu agisindan oldukg¢a 6nemlidir. Hi¢bir malzeme, yiiksek kiitle ya da

yiiksek enerjiye sahip degilse kendinden daha sert bir malzemeyi ¢izemez ya da
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deformasyona ugratamaz. Bu agidan bakildig1 zaman bor karbiir “9,5 mohs” sertligi ile

iistlin sertlik 6zelligi sergilemektedir.

Bir bagka yontem ise SHS (Self-Propagating High Temperature Synthesis)’dir.
Kendiliginden ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi, diger adi yanma sentezi, ileri teknoloji
seramikleri ve intermetalik malzemelerin iiretiminde kullanilan basit bir yontemdir.
Sistemde yer alan bilesenler arasinda meydana gelen ekzotermik reaksiyon sonucu
istenilen iriin toz ince film seklinde iiretilmektedir. Bu yontem ile B4C iiretimi i¢in
gerekli olan sicaklik 1200°C civarindadir. Bundan dolay1 da enerji tasarrufu
saglanmaktadir. Sicakligin diger yontemlere gore diisilk olmasi endiistriyel alanda bu
yontemin yaygin kullanilmasini cazip kilmaktadir (He et al. 2007). Cizelge 2.8’de bor
karbiir’ iin teknik bazi 6zellikleri gosterilmistir. Sekil 2.4’de ise bor karbiir’ iin kristal

yapist gosterilmistir.

Cizelge 2.8 Bor Karbiir Teknik Ozellikleri.

Kimyasal Formiil B4.9C ve B43C
Kristal Yapist Rombobedrik
Ozgiil Agirlik (g/cm®) 2,510

Ergime Noktas1 (0 °C) 2450

Sertlik Mohs Skala 9,5

Is1 Gegirgenligi (W/MK) 35

Sekil 2.4 Bor karbiir ’iin (B4C) kristal yapisi. On yiizdeki ikosahedronlar mor renkle, arka
yiizdekiler ise mavi renkle gosterildi (Aydin 2010).
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Ulkemizin %100 yerli sermaye ve %100 Tiirk miihendisligiyle OTOKAR tarafindan
tiretilen ALTAY tanki Ontimiizdeki gilinlerde seri iiretime baslayacagini duyurdu.
ALTAY tanki, yeni nesil tiim teknolojilere sahip olarak iiretilecek ve uzun siire bu
0zelligini koruyacaktir. Fakat onu diger tanklardan ayiran bir 6zelligi var ki, onu diinyada
ilk olma basarisina ulastiracak. Bu 6zellik “Bor Karbiir — Boron Carbide” ile {iretilen yeni

zith teknolojisi (Int.Kyn.3).

2.4 Bor Karbiir (B4C) ince Film Ozellikleri

Bor karbiir, elmas ve bor nitriirden sonra bilinen en sert malzemedir ve tistiin mekanik,
tribolojik, elektronik, optik 6zellikleri, diisiik yogunlugu, yiiksek elastik modiilii, yiiksek
termal ve kimyasal kararliliginin yani sira yiiksek ndtron absorblama 6zelligi ile de
teknolojik agidan ¢ok 6nemli bir malzemedir (Lattemann and Ulrich 2007, Lousa et al.
1999, Chen et al. 2006). Bu ozellikleri ile B4C ince filmler; kesici takimlarin, fren
balatalarinin, sabit disklerin ve ¢esitli makine pargalarinin kaplanmasi gibi mekanik,
tribolojik uygulamalarin yani sira, yliksek sicaklik ortamlar1 gibi zorlayici sartlarda
calisacak transistorler vb. elektronik ve optik uygulamalarda da kullanilmaktadir (Ulrich

et al. 1997, Han et al. 2002).

Bor karbiir malzemeler ve ince filmler farkli fazlarda ve dolayisiyla farkli bilesimlerde
tiretilebilirler (Jacobsohn and Nastasi 2005). Bu sebeple literatiirde bor karbiir terimi ve
kimyasal formiilii olan B4C kararli fazlar igin oldugu kadar kararsiz fazlari temsil etmek
icin de kullanilmaktadir. Bor karbiir %8 ila %20 arasinda karbon bilesiminde ideal olarak
12 atomun ikozahedral dizildigi ve 3 atomdan olusan bir zincirin ikozahedralar1 birbirine
bagladigi rombohedral kafes yapisiyla tanimlanir (Thevenot 1990, Jacobsohn and Nastasi
2005). Ozellikle ince film formunda ve sicratma teknigiyle iiretilen ¢ogu 6rnekte elde
edilen bor karbiir filmler amorf yapidadir ve bu amorf filmlerin %50’den az karbon
icerdigi durumlarda diizensiz rombohedral yapida oldugu disiiniilmektedir (Han et al.

2002; Zhou et al. 2007).

Literatiirde ince film bor karbiir iiretimi igin farkli yontemler kullanmislardir. Bunlara

ornek olarak; Sezer ve Brand (2001) kimyasal buhar biriktirme, Kosinova vd. (2003)
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plazma-destekli kimyasal buhar biriktirme, Vast vd. (2000) plazma piiskiirtme, Pascual
vd. (1999) RF (Radyo Frekans) manyetik alanda sigratma ve Wu vd. (2003) DC (Dogru
Akim) manyetik alanda sigratma verilebilir. Bu tekniklerden 6zellikle DC ve RF
manyetik alanda sigratma, yiiksek biriktirme hizlar ve diisiik islem sicakliklari nedeniyle

endiistriyel uygulamalarda tercih sebebi olmaktadirlar (Ahn et al. 2005).

2.5 Bor Karbiir (B4C) Kullanim Alanlari

Bor karbiir bileseni yiiksek sertlige sahip olup kimyasal ve mekanik korozyona karsi
miikemmel bir dirence sahip, ¢ok diisiik yogunlugu (2,5 g/cm?®) sebebi ile miikkemmel

giic/agirlik oranina ve yliksek 1s1 dayanimina sahip bor karbiir zirh plaklari tiretilmektedir.

fleri teknoloji seramik hammaddesi olan bor karbiirden yapilmis zirh plakalari, diger
geleneksel zirh malzemeleri ile karsilastirildiginda %70’e varan oranda hafiftir, bu
nedenle hafifligin ¢ok 6nemli oldugu koruyucu yelek ve zirh imalatinda bor karbiir
hammaddesi yogun olarak tercih edilmektedir. Ayrica, hafifligin ve mobilitenin 6nemli
oldugu taktik araglar, hafif zirhli araglar ve helikopterlerde de bor karbiir zirh plakalar
kullanilmaktadir. Zirh ¢6ziimlerinde ama¢ minimum yiikk, maksimum koruma
saglamaktir. Yiiksek sertlik, kimyasal ve mekanik korozyona karst miitkemmel direng,
cok diisiik yogunluk, miikemmel gii¢/agirlik oran1 ve yiiksek 1siya dayanim 6zellikleri,
B4C’ nin baslica tercih edilme sebepleridir. Bor karpit diye de adlandirilan hammaddeden
yapilan seramik zirhlar, yeni nesil kursun ge¢irmez yelek plakalarinda temel malzeme
olarak kullanilmaktadirlar. Bor karbiir asindirict zzimpara taneleri veya tozu olarak
kullanilir. Bor karbiir ve bor nitriir; dokiim ¢eperlerinde yiiksek sicakliga dayanikli
(refrakter) malzeme, pliskiirtme memelerinde de aginmaya dayanikli (abrasif) malzeme

olarak kullanilan énemli bilesiklerdir (Int.Kyn.4).

Bor karbiir tozlar celik ve diger demir malzemelerin yiizeyini sertlestirmek icin
kullanilir. Bu iglem borun metal ylizeyine difiizyonu ile olmaktadir. Bor bilesikleri
Tungsten karbiire gore daha yiiksek kesme oranina ve siirekli agir is gérme yetenegine

sahiptir.
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Bor karbiiriin en yaygin kullanim alanlarindan biriside niikleer enerji santrallerinde
radyasyondan korunma amagcl ve yakit yiikleme ¢ubugu olarak kullanimidir. Gliniimiiz
niikleer santrallerinin ¢ok biiyilk bir kisminda bor karbiir yiikleme ¢ubuklar
kullanilmaktadir. Bor karbiiriin n6étron sogurma yetenegi yapisindaki bor izotopundan
kaynaklanmaktadir. Niikleer teknolojinin kullaniminin arttig1 glinimiizde bor karbiiriin
bu alanda olan kullanimi da Onemini daha da arttirmaya devam edecektir. Niikleer
reaktorlerde borlu ¢elikler, bor karbiir ve titan bor alasimlar1 kullanilir. Paslanmaz bor
katkili ¢elik, n6tron absorbani olarak tercih edilmektedir. Yaklasik her bir bor atomu bir
ndtron absorbe etmektedir. Bu nedenle, atom reaktoérlerinin kontrol sistemleri ile sogutma
havuzlarinda ve reaktoriin alarm ile kapatilmasinda kullanilmaktadir. Bor, termal
notronlart sogurma kabiliyeti agisindan tektir. Sadece hafif bir gama 1511 ¢ikarmakta ve
alfa parcaciklarim1 kolayca sogurmaktadir. Tiketim miktar1 yoniinden Onemli
olmamasina ragmen teknolojik ilerleme agisindan biiyiik &nemi olan bir kullanim alanina

sahiptir (Int.Kyn.4).

2.6 Vakum Altinda Plazma Ince Film Kaplama Yontemleri

Teorik olarak 19. yy’in baslarindan beri ince film kaplama yontemleri bilinmesine
ragmen teknolojik gereksinimlerden dolayr son 50 yildir endiistride kullanilmaya
baslanan ¢esitli ince film iiretim yontemleri mevcuttur. Endiistriyel uygulamalarda ve
yapilan bilimsel ¢aligmalarda, elektrokimyasal kaplama, sprey piiskiirtme gibi ¢esitli ince
film iiretim yontemleri bulunmaktadir. Ancak giiniimiiz ileri teknoloji uygulamalarinda
yiiksek iirtin kalitesi gerektigi icin iirlin i¢in gerekli olan parametrelerin kontrol
edilebilmesi agisindan vakum i¢inde plazma olusturularak ince film kaplama teknikleri
son yillardaki teknolojik caligmalarda yaygin bir sekilde kullanilmaktadir. Vakum altinda
plazma ince film kaplama yontemlerinden bazilari; elektron demeti buharlastirma, termal
buharlastirma, molekiiler demetli epitaksi (MBE), RF ve DC sa¢tirma, RF ve DC
magnetron sagtirma, termiyonik vakum ark (TVA) vb. gibi ince film kaplama yontemleri
bulunmaktadir. Ayn1 zamanda vakum ve plazma ortamina gerek duymadan ince film

kaplama gerceklestirilebilen kimyasal buhar biriktirme yontemi bulunmaktadir.
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2.6.1 Elektron Demeti Buharlastirma Yontemi (e-Beam Evaporation)

Yaygin olarak metal kaplama islemlerinde kullanilan bir bagka teknikte elektron demeti
buharlagtirma teknigidir. Bu teknik termal buharlastirma teknigi ile yakin ozelliklere
sahiptir. Bu teknigin en belirgin farklilig1 ise buharlastirilacak malzemenin direk olarak

1sitilmasidir.

Elektron demeti ile buharlastirma teknigi, bir elektron kaynagi vasitasi ile saglanan
yiiksek enerjili elektronlarin (~ 15 keV), hedef malzemeye yonlendirilmesi sonucunda
aciga cikan enerjinin malzemeyi buharlagtirmasi prensibine dayanmaktadir. Yiiksek
ergime sicakliklarina sahip (4000°C’ye kadar) malzemelerin buharlastirilabilmesine
imkan veren bu yontemde elektronlarin yonlendirilebilmesinin getirdigi avantajla diizenli
buharlastirma olusturabilen bir bombardiman s6z konusudur. Elektronlar, elektron
tabancast veya oyuk katot kullanilarak iiretilebilmektedir. Elektron tabancasi ile
elektronlarin iiretimi, bir flamadan akim gecirilmesi neticesinde flamanin isinarak
elektron yaymasi prensibine dayanmaktadir. Elde edilen elektronlar bir manyetik alan
yardimi ile hizlandirilir ve yonlendirilir. Bu tekrarlanarak buharlagtirma islemi
gerceklesir. Oyuk katot kullanimi ile elektron iiretimi ise oyuk bir silindir igerisinde soy
gazlarin kullanilmas1 ile olusturulan plazma sayesinde gerceklesir. Sekil 2.5°de elektron
demeti ile buharlagtirma tekniginin basit sematik goriinlimii gdsterilmistir. Bu teknikte
malzemeyi 1sitmak i¢in termal 1siticilara gore daha etkili enerji transferi gerceklestirilmis
olur. Ayrica oyuk katot su ile sogutulabildigi i¢cin oyuk katot ’un yapildig1 metalin
buharlagmas1 6nlenerek kaplanan ince film iizerinde olusacak safsizlikta iyilestirilmis

olur.
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Sekil 2.5 Elektron Demeti ile Buharlastirma Y 6ntemi.

2.6.2 Termal Buharlastirma Yontemi

Termal buharlagtirma teknigi, genelde metal malzemelerin bir 1sitict yardimu ile yiiksek
vakum altinda buharlastirilmasi isleminin yapildigi ince film kaplama yontemlerinden

birisidir. Sekil 2.6’ da termal buharlastirma sistemi basit bir sema seklinde gosterilmistir.
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Sekil 2.6 Termal Buharlastirma Y ontemi.

Termal buharlastirma yonteminde buharlastirilacak malzemeler genellikle tungsten gibi

¢ok yiiksek sicakliga dayanabilen metallerden yapilmis olan pota igerisine yerlestirilir.



Isitma islemi termal bir 1sitici ile saglanmaktadir. Potada termal 1sitict araciligl ile 1sinan
malzeme bir siire sonra buharlasarak her dogrultuda yayilir. Vakum odasi igerisinde
kaplanmasi istenilen malzemenin uygun bir yere konulmasi sonucunda buharlastirilan
malzeme kaplanacak malzeme iizerine istenilen kalinlikta kaplama yapilmasina olanak

saglamaktadir. Bu kaplama yonteminin bazi1 dezavantajlari bulunmaktadir. Bunlar;

» Buharlasma sicakliklar1 ¢ok yiiksek olan bazi malzemeleri (Wolfram(W),
Molibden(Mo), vb.) buharlastirmak oldukga zordur.

» Kaplanacak malzemeler acisindan yiliksek sicakliklara dayanikli olmayan
malzemeleri kaplarken kullanish olmamaktadir. Ciinkii bu yontemde potanin
1sinmast ile birlikte, vakum odast icerisinde de oldukca yliksek bir sicaklik
olacaktir.

» Bir bagka olumsuzlugu ise potanin 1sinmasi ile buharlastirilacak malzemenin
reaksiyona girebilmesi riskini géz oniinde bulundurursak kaplanan ince filmin

safsizliginda artis olacaktir.

2.6.3 Molekiiler Demetli Epitaksi Yontemi

Molekiiler demeti ile epitaksiyel kristal biiyiitme yontemi, ¢ok yiiksek vakum (<107
mbar) ortaminda bir kristal ylizey ile atom veya molekiillerin termal demetlerinin
reaksiyona girmesi siirecini igerir. Ayrica film kalinliginin ¢ok hassas bir sekilde kontrol
edilebildigi ve oldukg¢a gelismis tek kristal biiylitme teknigidir. Tek kristal ¢ok tabakali
(atomik tabaka) yapilar MBE kullanilarak elde edilmektedir. MBE yontemi ile yariiletken
coklu yapili ince filmleri ¢ok hassas bir sekilde elde edilebilmektedir. Epitaksi, kelime
anlami ile tizerinde biiyiitiilme islemi yapilan kaplanacak malzemenin kristal yapisini ve
yonelimini koruyacak sekilde yapilan ince film biiyilitme islemini ifade etmektedir. Sekil

2.7° de bir MBE diizeneginin basit sematik gdsterimi goriilmektedir.
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Sekil 2.7 Bir MBE diizeneginin sekilsel gosterimi (Tarimei ve Sar1 2006).

Bu yontemde bilyiitiilecek filmi iceren materyallerin her biri (As, Ga, Al, Sivb.), knudsen
hiicreleri olarak bilinen silindirik kaplar igerisine ayr1 ayr1 yerlestirilmektedir.
Yerlestirilen materyallerin uygun sicaklik altinda isitilmasi ile buharlastirilan atomlar
kaplanacak malzeme tiizerine ulasarak istenilen icerikteki filmleri biiylitebilmektedir.
Materyallerin Onlerinde ¢ok kisa siireye ayarlanmis (milisaniye mertebesinde) acilip
kapatilabilen kapakgiklar bulunmaktadir. Biiylitme islemi gerceklesirken biiytitiilmesi
istenen filmin icerigini olusturan kaynaklarin 6niindeki kapakciklar agilarak sadece bu
kaynaktan gelen materyaller kaplanacak malzeme iizerine ulasir ve bunun sonucunda

filmi olusturmaya baglar (Tarimci ve Sar1 2006).

Molekiiler epitaksi tekniginde kaplanacak malzemenin sicakliginin olusacak olan filmin
istenilen bilesimde olmasinda etkisi biiyiiktiir. Bu sebepten dolay1 kristal biiyiitme
esnasinda kaplanacak malzeme, biiyiitiilecek filmin tiirtine bagh olarak, 450 °C ile 700
°C arasinda 1sitilarak filmin epitaksiyel olarak biiyiimesi saglanir. Filmin biiyiitiilmesi
sirasinda alttas belli hizda dondiiriilerek filmlerin homojen bir sekilde biiylimesi saglanir
(Tarime1 ve Sar1 2006). Ulkemizde ilk olarak Gazi Universitesi Fizik Boliimiinde kurulan

MBE sekil 2.8°de gosterilmistir.
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Sekil 2.8 Molekiiler Demetli Epitaksi (MBE).

Molekiiler demetli epitaksi (MBE) yonteminin sahip oldugu avantaj ve dezavantaj

bulunmaktadir:

Avantajlart;
» Tek sirali molekiiller mertebesinde film biiylitme hassasiyetine sahip olmasi,
» Oldukca hassas film kalinliklarinin kontrol edilebilmesi,
» Biiyiitme iglemi gerceklestirilirken film kalinliginin dlgiilebilmesi,
» Katkilama ve 6zellikle filmin gok kiigiik bir bolgesinin katkilanmasi islemi (delta

katkilama) yapilabilmesidir.

Dezavantajlari,

» Biiyiitme islemi ¢ok yiiksek vakum altinda yapilmadigi durumlarda istenmeyen
atomlari biiyiitiilen filmin i¢ine karisabilmektedir.

» Biiyiitiilme islemi yapilacak malzemelerin safliginin ¢ok yiiksek (%99,9) olmas1
gerekmektedir.

» Sistemde film biyilitme isleminin yapilmadigi durumlarda da MBE
diizeneklerinde kullanilan yiliksek vakum pompalarinin stirekli ¢alismasi
gerekmektedir. Bu durum da diizeneklerin hem kurulmasinin hem de

isletilmesinin olduk¢a masrafli olmasina neden olmaktadir.
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» Kiristal biliylitme isleminin hizinin ¢ok yavas olmasi da seri iiretim igin uygun

olmayan bir durumdur.

2.6.4 Sactirma (Sputtering) Teknigi

Sactirma (sputtering) teknigi ile biriktirme, bir hedef malzemenin ylizey atomlarinin
iyonize olmus gaz atomlar1 tarafindan sokiilerek, firlatilmasi ve bu firlatilan atomlarin,
ince bir tabaka ile kaplanmasi istenilen taban malzeme tizerine biriktirme olayidir. Burada
yiizey atomlari, bir plazma ya da iyon tabancasindan ¢ikan enerji yliklii pargaciklar (hiz
kazandirilmis iyon, atom, elektron vb.) kullanilarak momentum transferi ile fiziksel
olarak koparilmakta ve bu kopan pargaciklarin kaplanacak taban malzeme iizerine

biriktirilmesi ile kaplama gergeklesmektedir.

Sagtirma tekniginde, malzemeler ile reaksiyona girmeyecek gazlarin kullanilmasi
gerekmektedir. Bu teknikte, kaplama islemi kullanilan soy gazin plazma ortaminda
yapilmaktadir. Sactirma tekniginin basinci diger benzer tekniklere gore daha yiiksektir
(Tarmmer ve Sar1 2006).

TABAN (ANOT)

Kaplanacak
Malzeme

()— Notral Atom
@—‘iyon

Hedef Malzeme
Yiizeyi

DC Giig
Kaynagi

Sekil 2.9 Sagtirma (Sputtering) tekniginin sematik gdsterimi.

Sekil 2.9’da sactirma islemi sematik olarak gosterilmistir. Sagtirma islemi i¢in 6ncelikle
elektrotlar arasina bir soy gaz doldurulur. Daha sonra bu elektrotlar arasina uygulanan
potansiyel ile elektrotlar arasindaki soy gazin plazmasi olusturulur. Bu elektrotlar
arasindaki plazmanin olusmas ile birlikte akimda artis meydana gelir ve buna bagh

olarak da bir potansiyel diisiimii gerceklesir. Akimin ani artis1, plazma igerisinde olusan
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pozitif iyonlarin katoda ¢arparak ikincil elektron emisyonu yapmasi nedeni ile yiiklii
pargacik sayisinin ¢ok hizli bir sekilde artmasindan kaynaklanir. Plazma igerisindeki
pozitif iyonlar, ger¢eklesen potansiyel diisiimii sonucunda katoda dogru hizlanirlar ve bu
hizla katoda carparlar. Katot yiizeyinin bu bdélgelerinden bir siire sonra notral materyal
atomlart sokiilmeye baglar. Sokiilen bu noétral atomlar katodun hemen karsisindaki
anodun iizerinde bulunan kaplanacak malzeme {izerine birikmesi ile bu malzeme

kaplanmuis olur.

Sactirma teknigi ile bircok malzeme basarili bir sekilde kaplanmasina ragmen,
kaplanacak malzeme iizerinde birikme hizi ve olusturulan plazma igerisinde iyonlasma
etkisinin diisiik olmasi ve ayni zamanda taban sicakliginin yiikselmesi sistemin

kullanimini siirlamustir.

Iki tiir sagtirma teknigi bulunmaktadir. Bunlar, radyo frekans (RF) ve dogru akim (DC)
sactirma teknikleridir. Sagtirma tekniginin adi, sistemde kullanilan gii¢ kaynaginin
cinsine gore farklilik gostermektedir. Ornegin, elektrotlar arasma uygulanan voltaj radyo
frekans gii¢ kaynag1 yardimi ile elde ediliyorsa buna RF sacgtirma, elektrotlar arasina
uygulanan voltaj dogru akim {ireten bir gii¢ kaynagi yardimai ile elde ediliyorsa buna DC
sactirma adi verilmektedir. Ayrica elektrotlar arsinda olusturulan pozitif iyon sayisini
arttirmak i¢in katodun arka kisminda miknatis eklenerek de kullanilmaktadir. Bu sekilde
yapilan sistemlerdeki sa¢tirma islemlerine Magnetron Sagtirma (Magnetron Sputtering)

Teknigi ad1 verilmektedir.

2.6.4.1 Radyo Frekansi (RF) Sactirma Teknigi

Bu teknigin 6nemli olan tarafi sagtirma isleminde elektrotlar arasina uygulanan voltajin
RF gii¢c kaynagi ile elde ediliyor olmasidir. RF sactirma teknigi; vakum odasi, vakum
pompasi, radyo frekansi gii¢ kaynagi ve eslestirme {initesi olmak iizere dort ana kisimdan

olusmaktadir (Johnson 2005).

Vakum pompasmin amacit vakum odasmin basincini diisirmektir. Bunun nedeni ise
vakum odasimi havadaki diger gazlardan temizlemek ve iyonize olmus pargaciklarin

alacaklar1 ortalama serbest yolunu arttirmak ve bu sayede yiiksek enerjili garpismalar elde
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etmektir (Grill 1994).

Radyo frekansi giic kaynag ile elektromanyetik dalgalar olusturulur. Bu dalgalar
eslestirme tiinitesi sayesinde vakum odasi igerisinde titresim frekansi olusturarak hedef
materyalin iyonize olmasini saglar. Frekansin yiiksek olmasi, ortamda olusturulan plazma
desarjint siirekli hale getirir (Johnson 2005). Sekil 2.10°da RF sagtirma sisteminde film

olusumunun sematik gdésterimi yapilmistir.

Ll ® @ 0K OLUSAN

FILM

F ) = RT GUC KAYNAGI

Sekil 2.10 RF sactirma sistemi ile film olusumunun sematik gosterimi (Ozkan 2010).

2.6.4.2 Radyo Frekansh (RF) Magnetron Sactirma Teknigi

Bu teknikte, iyonlagsmis soy gaz (Argon) atomlarimi hizlandirmak amaciyla kullanilan
elektriksel alana ek olarak bu elektriksel alana dik dogrultuda bir de manyetik alan
uygulanmaktadir. Uygulanan bu manyetik alan sayesinde elektronlar sarmal yoriinge
boyunca hareket ederler. Elektronlarin bu sarmal yoriinge sebebiyle yollar1 uzadigi i¢in
hareketleri boyunca daha ¢ok sayida nétr soy gaz atomlari ile ¢arpisma yaparak hedef
tizerindeki konsantrasyonu arttirirlar. Bundan dolay1 da hedeften atom koparma islemi
daha yogun bir sekilde gergeklesir ve ayni zamanda daha diisiik basinglarda plazma
olusturulabilir. Hedeften kopan elektronlarin tabana ulagmasi olusturulan manyetik alan
sayesinde onlendigi i¢in taban iizerindeki filmin 1sinmas1 da bir dereceye kadar 6nlenmis
olur. Istya duyarli 6rnekler i¢in bu yontem 6zellikle tercih edilmektedir (Tarimct ve Sari
2006, Johnson 2005). RF magnetron sactirma sistemi ile film olusumunun sematik

gosterimi sekil 2.11°de gosterilmistir.
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Sekil 2.11 RF magnetron sagtirma sistemi ile film olusumunun sematik gosterimi (Johnson 2005).

2.6.4.3 Dogru Akim (DC) Sactirma Teknigi

Bu teknikte sagtirma isleminde elektrotlar arasina uygulanan potansiyel fark DC gii¢
kaynagi ile elde edilmektedir. Sekil 2.12°de DC sagtirma sistemi ile film olusumunun
sekli gosterilmistir. DC sagtirma teknigi metal malzemelerin kaplanmasi igin
kullanilmaktadir. Yalitkan malzemelerin kaplanmasi igin uygun olmayan bir tekniktir. Bu
teknikte homojen ve iyi tutunmus filmler tretilebilmektedir. Bu kaplama tekniginde
kaplama islemi sirasinda olusturulan plazmanin yogunlugu disiiktiir. Olusan plazma
yogunlugunun diisiik olmasi katotta daha diisiik iyon akimlari olusturur. Bundan dolay1
da depolama orani diisiiktiir (Ttizemen 2007).
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Sekil 2.12 DC sagtirma sistemi ile film olusumunun sematik gosterimi (Kokkokoglu 2010).
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2.6.4.4 Dogru Akim (DC) Magnetron Sa¢tirma Teknigi

Bu teknikte sagtirma isleminde elektrotlar arasina uygulanan potansiyel fark DC gii¢
kaynagi ile elde edilmektedir. DC sagtirma teknigi ile ayni ¢alisma prensibine sahiptir.
Ek olarak miknatislar yardimi ile bir manyetik alan olusturulmaktadir. Bu teknikte diigiik
basinglarda plazma ortami olusturulabilmektedir. Kaplanmasi istenilen film 6zelligine

gore uygulanabilecek bit tekniktir (Tiizemen 2007).

2.7 Kimyasal Buhar Biriktirme Yontemi (Chemical Vapor Deposition, CVD)

Ortalama kapal1 bir kap icinde 1sitilmis malzeme yiizeyinin buhar halindeki bir tastyici
gazin kimyasal reaksiyonu sonucu olusan kat1 bir malzeme ile kaplanmas1 “kimyasal
buhar biriktirme” yontemi olarak tanimlanir. Sekil 2.13’de kimyasal buhar biriktirme

yonteminin sekli gosterilmistir.

Kimyasal
Reaksiyon

S Sy S —

Substrat

Sekil 2.13 Kimyasal Buhar Biriktirme Y6ntemi.

Kimyasal buhar biriktirme yOntemi; buhar fazindan ve basinci istenilen degerlere
ayarlanmis bir ortamda kimyasal yontemle kat1 kaplama malzemesi iiretmeyi temel alir.
Kaplama kalinlig1 10 pm’den daha incedir. Kaplama sicakligi, yapilan kaplamanin tiiriine
baghdir ve genellikle 500-1100°C arasindadir. Islem siiresi yapilan tabaka kalinligina
bagl olarak 2-4 saat arasinda degisir. Kaplama stokiometresi, morfolojisi, kristal yapisi

ve yoni, kaplama parametreleri degistirilerek kontrol altina alinabilir (Evcin 2006).
Kimyasal buhar biriktirme sistemi baglica {i¢ kisimdan olusur. Bu kisimlar; buhar haldeki

reaksiyon bilesenlerini besleyen kisim, kimyasal buhar biriktirme reaktorii ve c¢ikis

gazlarmi atan kisimdir (Gegkinli 1992). Sekil 2.14’de CVD tekniginin c¢alisma
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mekanizmasi gosterilmistir.
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Sekil 2.14 Kimyasal Buhar Biriktirme Calisma Mekanizmasi.

Kimyasal buhar biriktirme tekniginin sahip oldugu avantaj ve dezavantaj bulunmaktadir:

Avantajlarz;

>

Genellikle kullanilan tabanlar ile uyum igerisindedir ve bundan dolayr da
karmasik sekilli pargalara uygulanabilmektedir.

Cok yiiksek saflikta depolama yapilabilmektedir.

Bazi durumlarda santimetre kalinliginda depolama olmasina ragmen yiiksek
depolama orani avantaji vardir.

Diger kaplama tekniklerine gore yliksek vakum ortamina ihtiyag
duyulmamaktadir.

Dezavantajlari,

>

Depolamada kullanilan tabanlarin yiiksek 1siya karsi dayaniksiz olanlarinda
depolama yapilamamaktadir (600°C ve tizeri sicakliklara dayanikli tabanlar igin

kaplama uygundur).

» Kaplamada kullanilan reaktif gazlar genellikle tehlikeli ve pahali gazlardir.

» Reaksiyon sonucu olusan istenmeden ortaya g¢ikan bazi bilesenler kaplama

tabanina etki edebilmektedir.
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3. MATERYAL ve METOT

Bu béliimde ince film kaplama ydntemlerinden olan termiyonik vakum ark (TVA)
sisteminden detayli bir sekilde bahsedilecektir. Bu tez kapsaminda termiyonik vakum ark
(TVA) teknigi kullanilarak cam taban iizerine bor karbiir (B4C) ince filmi tiretilmistir.
Deneysel asamada cam taban iizerine yapilan ince film tretimi, ti¢ farkli kaplama
seklinde yapilmistir. Bu yapilan ii¢ kaplama; bir dakikada, ii¢ dakikada ve bes dakikada
parametreleri degistirmeden gergeklestirilmistir. Cam taban itizerine yapilan ince film
{iretiminde vakum odas1 icerisindeki akim sabit olup bu deger 8 x 10’ dir. Elde edilen
B4C ince filmlerin mikro yapilari ve yiizey morfolojileri belirlenerek 6zellikleri

incelenmistir.

3.1 Termiyonik Vakum Ark (TVA) Teknigi

Termiyonik vakum ark (TVA) teknigi, metal ya da metal olmayan malzemelerin vakum
ortaminda ince film olarak iiretiminin gerceklestirilmesi i¢in kullanilan bir tekniktir.
Oldukca yeni ve orijinal bir teknik olan TVA teknigi, yiiksek vakum ortaminda (10 Torr)
anot metali plazmasinin tiretilebilmesi i¢in 1983 yilinda INFLPR (National Institute For
Laser, Plasma and Radiation Physics, Bucharest, Romania; Ulusal Lazer Plazma ve
Radyasyon Fizigi Enstitiisii, Biikkres, Romanya)’in alt grubu olan Diisiik Sicaklik Plazma
Fizigi Grubu ¢alisanlarindan Prof. Dr. Geavit MUSA vd. tarafindan gelistirilmis olan bir
vakum ark teknigidir (Musa et al. 1983). Bu yontem temel olarak, ince filmi olusturulmak
istenen malzemenin plazmasmin {iretilmesi ve iretilen bu plazmanin istenilen bir
malzeme lizerine kaplanmasi prensibine gore ¢aligsmaktadir. TVA teknigi ile ¢caligmalar
iilkemizde Eskisehir Osmangazi Universitesi (ESOGU) Fen Edebiyat Fakiiltesi Fizik
Boliimii Plazma Fizigi Laboratuvarlarinda 1998 yilindan itibaren devam etmektedir. Bu

tez kapsamindaki deneylerde bu laboratuvarda gergeklestirilmistir.

3.1.1 TVA Sistemi

Ince film kaplama teknigi olarak kullandigimiz TVA sistemi asagidaki boéliimlerden

olusmaktadir.
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Vakum odasi,

Dogrudan 1sitmali katot,

Anot materyali potasi,

Katot akimi gii¢ kaynagi,

Anot potansiyeli gii¢c kaynagi,
Pompalama sistemi,

Vakum 0l¢iim sistemi,

Ampermetreler ve voltmetreler sistemi,

Ince film kalinlik 6l¢iim sistemi,

=T I o mmogow >

Sogutma Sistemi.

Kullandigimiz TV A sisteminin sematik gosterimi sekil 3.1° de gosterilmistir. Sekil 3.2°de

ise bu sistemin fotografi gosterilmistir.

Vakum Olciim Sistemleri

Giickaynagy Giickaynag
AC.
0.C 12V,
-5 kv 2(;0,\

Mekanik Pompa
Sistemi baglantisy

Sekil 3.1 TVA sisteminin sematik gosterimi.
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Baglantisi
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Anot gii¢ kaynagi
baglantisi

Katot akimi gii¢
kaynag1 baglantisi
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_ = SR | Difiizyon pompas
Mekanik pompa - baglaIZtISIP P
baglantisi P

Sekil 3.2 TV A sisteminin fotografi.

TVA sisteminin vakum odas1, 60 x 60 cm boyutlarinda ve yaklasik 10~° Torr luk yiiksek
vakum degerlerinde de calisabilecek sekilde paslanmaz ¢elikten 6zel olarak imal
edilmigtir. Sekil 3.2°de fotografi goriilen sistemin ana merkezini olusturmakla birlikte

diger boliimlerin bu sistemle baglantilar1 saglanmistir.

Dogrudan 1sitmal katot, iizerinden akim gegirilerek elektron emisyonu saglayan bir
elektron tabancasidir. Tungsten telden 6zel olarak yapilmaktadir (deneyler siiresince
tarafimizdan yapilmistir). Olusturulan bu elektron emisyonu bir Wehnelt silindiri
yardimiyla plazmas: olusturulacak olan malzemenin {izerinde odaklanacak sekilde
gonderilir. Wehnelt silindirinin ucu ile materyal arasindaki mesafe anotla katot arasindaki
uzakhg: ifade eder ve d ile simgelendirilir. Sekil 3.1” deki ¢ ise elektron tabancasindan
¢ikan elektron demetinin dogrultusu ile kaplanacak malzemeden indirilen diisey eksen
arasindaki acidir. ¢ ve d; TVA sisteminde 6nemli iki parametredir. Sekil 3.3” de dogrudan
1sitmal katodun sematik ¢izimi, Sekil 3.4° de ise dogrudan isitmal katodun fotografi

gosterilmektedir.
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Tungsten filaman

Wehnelt Silindiri

(AC. 12V, 200 A)

Sekil 3.3 Dogrudan 1sitmal1 katodun sematik gosterimi.

Sekil 3.4 Dogrudan 1sitmali katodun fotografi.

Anot materyali potasi, yiiksek erime sicakligina sahip malzemelerden yapilmig bir
potadir. Calisma esnasinda alasim yapma olasiligina karsi ¢esitli elementler i¢in uygun
potalar kullanilmasi gerekir. Bu nedenle deneysel caligmalarimizda erime sicakligi 3422
OC olan tungsten (wolfram) elementinden yapilmis potalar kullamlmistir. Cizelge 3.1° de
daha once plazmasi iiretilmis bazi elementlerin erime sicakliklar1 ve kullanilan potalar

verilmigtir.

Cizelge 3.1 Cesitli elementler ve bilesikler i¢in erime sicakliklart ve uygun pota materyali
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(Edwards 2005).
Buharlastirilacak Materyal  Erime Noktasi (°C) Kullanilan Potanin

Yapildig1 Malzemeler

Aliminyum (Al) 660 W, Ta
Altin (Au) 1062 W, Mo
Bor (B) 2100 C
Bakir (Cu) 1083 W, Mo
Cinko (Zn) 419 W, Mo
Germanyum (Ge) 937 W, Mo
Glimiis (Ag) 961 W, Mo
Kadmiyum (Cd) 321 W, Mo
Kursun (Pb) 328 W, Mo
Magnezyum (Mg) 651 W, Mo
Nikel (Ni) 1453 w
Silisyum (Si) 1410 W, Ta
Titanyum (Ti) 1657 W, Ta
Vanadyum (V) 1890 Mo

Cizelgeden de anlasilacag: gibi Bor (B) elementinin erime sicakligi 2100 °C civarindadir.
B4C bilesigi ise 2450 °C civarindadir. Bu nedenle pota olarak karbon pota kullanilmanin
daha uygun olacag diisiiniilmiistiir. Karbonun erime sicakligi 4000 °C ‘in iizerindedir.

Sekil 3.5 de karbon ve tungsten potalar fotograf halinde gosterilmistir.

(a) (b)
Sekil 3.5 a) Tungsten pota  b) Karbon pota.

TVA daki deneysel ¢alismalarda, 12 V - 200 A AC ayarlanabilir ¢ikis voltajli (varyakli)
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diisiik voltajli katot akimi gii¢ kaynagi kullanilmigtir. Anot potansiyeli giic kaynagi
olarak, DC, 0 — 5 kV kapasiteli ayarlanabilir ¢ikis voltajli (varyakli) yiiksek voltaj gii¢
kaynagi kullanilmistir. Katot akim: gii¢ kaynagi ve anot potansiyeli giic kaynagi Sekil
3.6” daki fotografta goriildiigii gibi TVA sistemi i¢in ayn1 pano iizerine yerlestirilmistir.

l |
Katot akimi gii¢ kaynagi |
ayar digmesi !

]

= -
Anot gii¢ kaynagi
voltaj ayarlama kolu

Sekil 3.6 Katot akimi gii¢ kaynagi ve anot potansiyeli gii¢c kaynagi panosu.

Pompa sistemleri, Edwards EM40EH250 marka bir adet mekanik pompa ve gene
Edwards Diffstack M100 marka bir adet diflizyon pompasindan olusmaktadir. Bu iki
pompamn c¢aligmasi sonucunda vakum odasinin basinct 10° Torr’ a diismektedir.
Mekanik pompa ile vakum odasinin basinci 10 Torr’ a kadar inmekte, daha sonra
difiizyon pompasinin devreye girmesiyle de vakum odasimn basinct 10° Torr a

ulagmaktadir. Deneyler bu vakumda gergeklestirilmistir.
Vakum 6l¢iim sistemleri, Edwards marka 10~ Torr’ a kadar hassas olarak 6lcebilen diisiik
basingdlger cihazi ve 107° Torr’ a kadar hassas olarak dlgen daha diisiik basingélger cihazi

olmak iizere iki cesittir.

Ozel olarak tasarlanmis olan bu ampermetre ve voltmetreler yardimi ile kaplanacak
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malzemelerin termiyonik vakum arklarinin olusturuldugu anot ve katot arasindaki iyon
akimi ve atesleme potansiyelleri 6lgiilebilmektedir (Sekil 3.7a). Sekil 3.7b’ de ise flaman
akimini kontrol etmek amaci ile kullanilan bir aski ampermetre fotografi goriilmektedir.
Ince film kalinlik dl¢iim cihazi olarak kuartz kristalli Cressington MTM10 cihazi
kullanilmaktadir. Bu cihaz ile 0,1 nm hassasiyetinde 6lglim yapabilmek miimkiindiir.
Sogutma sistemleri, difiizyon pompasinin tizerinde bulunan su sogutma tinitesi ve vakum

odasinin dis yiizeyinde bulunan su sogutma tinitesi, sistemlerinden olugmaktadir.

(b)

Sekil 3.7 Ampermetre ve voltmetre sistemleri a) anot katot arasi iyon akimi ve atesleme
potansiyeli 6l¢limil igin ampermetre ve voltmetre b)Flaman akimini kontrol etmek igin
kullanilan aski ampermetre.

3.1.2 TVA Desarj

Desarj olay1 kelime anlamu ile rahatlama demektir. TVA desarj, termiyonik vakum ark
plazmanin olugmasi esnasinda meydana gelen yiik bosalmasi olarak tanimlanmaktadir ve
diger vakum arklardan farkli olarak anodik vakum ark meydana gelmesidir. Sekil 3.8’ de
TVA sisteminin elektrotlarinin farkli iki pozisyonda (6=0° ve 6= 90°) diizenlenisi sematik

olarak gosterilmistir.
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a2

Sekil 3.8 TVA’nin elektrotlarinin diizenlenisi.

TVA desarj son derece diisiik basinca sahip (10° mbar) bir vakum odas: igerisine
yerlestirilmis elektrotlar arasinda gergeklestirilir. Bu elektrotlar katot ve anottur. Katot
flamenti Wehnelt silindiri igerisine yerlestirilmistir. Wehnelt silindiri katottan yayinlanan
termiyonik elektronlarin anot iizerine odaklanmasina saglamaktadir. Wehnelt silindiri
yiiksek sicakliklara dayanikli olmakla beraber paslanmaz ¢elikten yapilmis bir silindirdir.
Katottan yayinlanan elektronlarin anot iizerine odaklanmasi igin elektromanyetik bobin
yerine Wehnelt silindirinin kullanilmas1t TVA sistemini, diger kaplama sistemlerinden
ayrran Onemli bir Ozelliktir. Anot ise igine buharlastirilmasi istenilen malzemenin
yerlestirildigi potadir. Katottan elektron yaymimini saglamak icin katoda bir AC gii¢
kaynagi, katottan yayilan elektronlarin anoda hizlanmasini saglayan bir DC yliksek
gerilim giic kaynagi ve bir akim ayarlayici direng konulmustur. Vakum odasiin
vakumlanmasi i¢in mekanik ve difiizyon pompasi olmak {izere iki adet vakum pompasi
kullanilmaktadir. Vakum odasimi vakumlama islemi, ilk olarak mekanik pompa ile
baslatilir ve basin degeri ~10 mbar seviyesine gelinceye kadar devam eder. Daha sonra
difiizyon pompas1 yardimi ile basing degeri istenilen degerlere (~10® mbar) diisiiriiliir.
Boylelikle desarjin olusacagi vakum odasi temizlenmis olur. Daha sonra katot {izerine
uygulanan diisiik AC gerilimi sayesinde katot flamenti i1smnir ve katottan elektron

yayimlanmasi ger¢eklesir. Katottan yayimlanan bu elektronlar anot iizerine Wehnelt
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silindiri ile odaklanirlar. Katottan kopan elektronlar, elektrotlar arasina uygulanan yiiksek
gerilim DC gii¢ kaynag1 sayesinde anoda dogru hizlandirilirlar. Anoda garpan elektronlar
oncelikle pota icinde bulunan malzemeye enerjisini aktararak 1sinmasini saglarlar. Daha
sonra uygulanan gerilimin uygun bir degerinde elektrotlar arasinda parlak bir desarj
olusur. Desarjin olusmasi ile elektrotlar arasindaki gerilim aniden yiikselir ve akim ise
aniden diiser. Desarj olustugunda katot toprak potansiyelinde anot ise daha yiiksek bir
potansiyelde oldugundan anottan vakum ¢eperlerine dogru bir elektrik alan olusur ve bu
sayede plazma iyonlar1 vakum ¢eperlerine dogru yayilirlar. Bu durumda elektrotlarin iist
kismina kaplanmasini istedigimiz bir malzeme konulursa, TVA teknigi ile ince film

kaplamasi ger¢eklesmis olur.

TVA sistemi ile simdiye kadar bir¢ok materyalin (bakir, giimiis, aliiminyum, kalay, altin,
nikel, aliimina, zirkonyum oksit, bor, karbon, renyum, molibden, tantalyum, tungsten,
berilyum gibi ) plazmasi iretilmis ve bu materyallerin ince filmleri ya da kalin
kaplamalar1 yapilabilmistir. Ayrica TVA sistemi ile alagim, yar1 iletken ya da siiper
iletkenlerin ince filmlerinin iiretilmesi de miimkiin olabilmektedir (Ozkan 2010). Sekil
3.9’ da bazi element ve bilesiklerin TVA‘da olusturulan plazmalar1 esnasinda ¢ekilen

fotograflar goriilmektedir.

(d)

Sekil 3.9 TVA’ da plazmasi olusturulan bazi element ve bilesikler. a) Bakir (Cu), b) Bor (B), ¢)
Magnezyum (Mg), d) Cinko oksit (ZnO).
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3.1.3 TVA Tekniginin Bilimsel Ozellikleri ve Faydalar

TVA teknigi ile ince film kaplama islemi diger ince film kaplama tekniklerine gére bazi
avantajlar1 bulunmaktadir. Bu avantajlardan dolayr da II — VI grubu yariiletken
bilesiklerin (CdZnS, ZnS, ZnO, CdS, CdSe, ....) ince film kaplamalarinda bu teknik

kullantlmistir.

TVA teknigi ile yiiksek vakum veya ¢ok yiiksek vakum sartlarinda ¢alismak miimkiindjir.
Bu vakum sartlar1 sayesinde kaplanan ince filmin kalitesi artmakta ve oksitlenme veya
bazi gazlardan dolay1 kaplanan film iizerinde olusabilecek etkiler en aza indirilmektedir.
Diger tekniklerin bazilarinda yiiksek yliksek vakum sartlarina ulasilamamaktadir. TVA
tekniginde kaplama islemi yapilirken bir tampon gaza ihtiya¢ duyulmamaktadir. Bundan
dolay1 da diger tekniklere gore ¢cok daha iyi vakum sartlarinda ve diger tekniklerde
kullanilan gazlarin safsizliklarina rastlanmadan sadece kaplama yapilabilecek materyalin
yiiksek saflik ile kaplamasmin yapilmasi miimkiin hale gelmektedir. Ozellikle sagtirma
(sputtering) tekniginde mutlaka bir tampon gazin kullanilmasi gerekmektedir. Bu tampon
gaz yiizlinden kaplanan malzemelerin analizleri sirasinda istenmeyen safsizliklarin
uretilen filmlerde olugmasina neden olmaktadir. Bundan dolayr da TVA tekniginin
safsizlik acisindan 6nemli bir yeri bulunmaktadir. TVA teknigi ile yapilan ince film
tiretimlerinde elektrotlar arasi mesafe, a1 ve katot sicakligi, filaman akimi (Ir) ve voltaj
degistirilerek, iiretilecek filmlerin iyonlarinin enerjileri kontrol altina alinabilmekte ve bu
sayede yiiksek iyon enerjileri elde edilebilmektedir. Iyon enerjilerinin kontrolii ¢ok
onemlidir. Ciinkii elde edilecek ince filmlerde, kaplanacak olan materyalin iyonlarinin
filme tutunmasini arttirarak iiretilen ince filmin piiriizliliigii en aza indirilebilmektedir.
Diger kaplama tekniklerinde bu tutunma olay1 6zellikle termal buharlastirma tekniginde
oldukca diisiiktiir. Dolayis1 ile termal buharlastirma teknigi ile iiretilen ince filmlerin

analizlerinde yiizeylerinin yliksek derecede piiriizlii oldugu goriilmektedir.

TVA teknigi ile herhangi bir materyal istenilen yiizey iizerine depolanabilmektedir.
Erime noktasi ¢ok yiiksek olan refraktor materyaller ile seramikler de dahil olmak iizere
istenilen materyaller TVA teknigi ile kolaylikla istenilen malzeme {izerine

depolanabilmektedir. Diger ince film kaplama tekniklerinde her materyali depolamak
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miimkiin olmamaktadir. TVA teknigi ile pota olarak plastikte dahil herhangi bir taban
kullanilabilmektedir. Ayn1 zamanda TVA tekniginde bagimsiz giic kaynaklarinin
kullanimi1 ile eszamanli olarak birden fazla materyalin depolanmasi da bu teknik ile

miimkiin hale gelmektedir (Balbag 2009).

3.1.4 TVA Teknigi ile Uretilen Ince Filmlerin Ozellikleri

TVA sitemi ile bugiine kadar iiretilen ince film kaplamalarin incelenmesi sonucunda

asagidaki 6zellikler bulunmustur (Balbag 2009).

1. Uretilen ince filmler yiiksek safliklarda olmaktadir (Balbag 2009).

2. Ince filmlerin yiizey tutunmalar1 oldukca yiiksek olmaktadir. Bu tutunmalar TVA
teknigi ile ayarlanabilmektedir. TV A plazmalarinin iyon enerjileri kontrol altinda
tutulabildigi icin iretilen ince filmlerin kaplanacak malzeme iizerine olan etkisi

istege bagl olarak degistirilebilmektedir (Pat et al. 2005, Akan et al. 2007).

3. TVA sistemi ile iiretimi yapilan ince filmlerin yiizey piiriizliiliigliniin ¢cok diistik
oldugu gozlenmistir (bor ince filmlerde ylizey piirtizliiliigli 10 nm’ nin altinda

bulunmustur)(Ekem et al. 2008).

4. TVA ile iretilen ince filmlerin yapilarinin olduk¢a siki oldugu gozlenmistir

(Ekem et al. 2008).

5. TVA ile iiretilen ince filmlerin TEM analizleri sonucunda, iiretilen ince filmlerin

nano boyutlarda oldugu gozlenmistir (Akan et al. 2007, Musa et al. 2006).

6. TVA sistemi ile istenilen her turlu malzeme iizerine kaplama yapilabilmektedir.
Ornegin; bugiine kadar ¢elik, silisyum, cam, krom ince filmler, NaCl kristali,
bakir, aliiminyum ve plastik gibi c¢esitli malzemeler tizerine kaplamalar

gerceklestirilmistir (Akan et al. 2006).
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3.2 Deneyde Kullanilan Parametreler

TVA teknigi kullanilarak cam taban iizerine B4C ince film tiretimi i¢in yapilan deneyde

cizelge 3.2’ de belirtilen deneysel parametreleri kullanilmistir.

Cizelge 3.2 Deneyde kullanilan parametreler.

Elektron Tabancast Flament Akimi (amp) 18,5
Voltaj (V) 700
Desarj Akimi1 (amp) 0,5
Calisma Basinci (Torr) 8x10°

3.3 Deney Materyallerinin Hazirlamisi

Bu ¢alismada B4C ince filmler Termiyonik vakum ark (TVA) yontemi ile plazma
ortaminda olusturulmustur. Calismada 50 nm boyutundaki B4C tozlarindan pres cihazi ile
20mm ¢apinda kalip kullanilarak kuru halde 2 mm kalinliginda palet haline getirilmistir.
Sekil 3.10° da toz halinde ve palet haline getirilmis B4C fotograflar1 gosterilmistir.

ﬂ“

(@) (b)

Sekil 3.10 a) 50 nm boyutunda toz haldeki B4C b) Pres cihazi ile palet haline getirilmis B4C.

Potaya yerlestirilen B4C paleti Sekil 3.11°de gosterilmistir. Vakum odas1 igerisinde uygun
yere kaplanacak malzeme olan cam konuldu. Sekil 3.12° de vakum odasi igerisindeki

durum gosterilmistir.
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Sekil 3.12 Vakum odasi igerisinde palet ve cam malzeme.

3.4 B4C ince Film Uretimi

TVA desarjin olusturulmasi i¢in ilk olarak katot filamani, AC diisiik voltaj gii¢ kaynagi
ile istenilen akimda 1s1t1ld1 ve boylece katot filamandan termoelektron emisyonu saglandi.
Burada katodun bir ucu, diisiik voltaj giic kaynagina bagl iken diger ucu elektrotlarin
monte edildigi vakum odasinin tizerine baglanmistir. Katodun igine yerlestirilen Wehnelt

silindiri de negatif potansiyele baglanmistir. Katot filamanindan elektron emisyonu
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saglandiktan sonra anot ile katot arasina yiiksek voltaj uygulanmigtir. Bdylece katottan
yayinlanan elektronlarin Wehnelt silindiri yardimiyla anot iizerine hizlandirilmis bir

sekilde odaklanmasi saglanmustir.

Hizlandirilarak anot iizerine odaklanan elektronlarin bombardimani ile anot igindeki
materyal iizerine enerji aktarilir ve bu enerji ile anot materyali ilk olarak 1sinir. Uygulanan
voltajin arttirilmaya devam edilmesi ile anot i¢indeki materyalin(B4C paleti) erimesi ve
daha sonra buharlagsmasi saglanmistir. Materyalin erimesi ve buharlagmasi islemi sekil

3.13 de gosterilmistir.

®  Buharlasan anot metaryali atomlari

® Elektron

K 12V
A P 0-200 A
[x] |
A & ° & AC.
® o ﬂ a0
Ko ¢ ¢ °de .':‘::’:
.‘. .. ...,' .“
Y o °®
]
HV Ay
D.C. Anot

Sekil 3.13 Anot metalinin buharlastiriimasi.

Daha sonra elektrotlar arasina uygulanan voltaj arttirilmaya devam edildi, elektrotlar arasi
uzayda uygulanan voltajin uygun degerinde (atesleme voltaj degerinde) anot materyali
buharinda parlak bir desarj olustu. Bu anda elektrotlar arasindaki gerilim aniden diistii ve
akim birden yiikseldi. Olugsan anot materyalinin buharmin plazmasi anot iizerinden
stirekli bir sekilde vakum odas1 duvarlarina dogru yayilmasi sonucunda vakum igerisinde

uygun bir yere yerlestirilen cam malzeme anot materyali olan B4C cinsinden kaplanmaistir.

3.5 Cam Taban Uzerine Uretilen B4C ince Film

B4C ince film iiretiminde ilk asama cam taban iizerine bir dakika, ii¢ dakika ve bes dakika
olmak iizere ii¢ farkli kaplama yapilmistir. Cam taban olarak mikroskop lameli
kullanilmistir. Kaplama oncesindeki cam taban (Sekil 3.14° de) ve ince film kaplandiktan

sonraki cam taban Sekil 3.15” de gosterilmistir.
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Sekil 3.14 B4C Kaplama oncesindeki cam tabanlar.

Sekil 3.15 B4C kaplama sonrasindaki cam tabanlar.
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4. BULGULAR

Bu ¢alisma kapsaminda Termiyonik Vakum Ark yontemi ile cam taban lizerine iiretilen

B4C ince filmlerin mikro yapilar1 ve yiizey morfolojisi X-1sinlar1 difraktometre (XRD),

Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM) ve Taramali Elektron Mikroskobu (SEM)

kullanilarak incelenmistir. Filmlerin kalitatif analizleri ise Enerji Dagilimli X-151n1

spektroskopisi (EDS) ile yapilmistir. Ayrica Uv-vis spektrofotometri cihazi ile optiksel

gecirgenlikleri ve interferometrik 6l¢iim cihazi yardimi ile kalinliklar1 ve kirilma indisleri

tayin edilmistir.

4.1 XRD Analiz Sonug¢lar

TVA teknigi ile cam malzeme iizerine iiretilen B4C ince filmlerin XRD analizleri

2=0,1540 nm dalga boyuna sahip CuKa 1sinlar1 kullanilarak 0°<26<70° araliginda

kirinim desenleri alinarak yapilmistir.

C1
4000

‘\ Mﬂ'ﬂ‘m
‘MMW v.ld 4 \

3000 —

Counts

2000 — kY

1000 A,

R L S

v
P, A ‘”“‘wvww

Position [*2Theta] (Copper (Cu))

Sekil 4.1 Cam 1 numunesine ait XRD analiz sonucu.

41



4000 BC2

3000

Counts

2000

1000

0+ 3 PR DGR R AR L e P e L e R P
20 30 40 50 60 70

Position [*2Theta] (Copper (Cu))

Sekil 4.2 Cam 2 numunesine ait XRD analiz sonucu.
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Sekil 4.3 Cam 3 numunesine ait XRD analiz sonucu.
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4.2 SEM ve EDS Analiz Sonuclari

Uretilen B4C ince film numunelerinden 3. numune SEM analizi i¢in kullanilmis olup 10,

30, 50 ve 100 kx biiylitmelerinde SEM goriintiileri alinmustir.

WD = 9.3 mm gnal 2017 Time :11:01:10

1= Line Int. Done  Cham|

Sekil 4.5 Cam 3 ince filmin 30 kx biiylitmede SEM goriintiisii.
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Mag = 50.00 K X nm* 9.3 mm n 2017 Time :10:59:41
SUPRA 40VP<41-1.

Sekil 4.7 Cam 3 ince filmin 100 kx biiyiitmede SEM goriintiisii.

EDS analiz sonucunda %99 oraninda karbon (C), eser miktarda da bor (B) goriilmiistiir.

4.3 AFM Analiz Sonuclar1

TVA teknigi ile farkli siirelerde iiretilen B4C ince filmlerin yiizeyleri Ambios marka

Atomik Kiitle Mikroskobu (AFM) cihazi ile dl¢iilmiistiir. Yiizey goriintiileri 4p x 4p’lik

alan taranarak goriintiilenmistir. Alinan sonuglar asagidaki sekillerde verilmistir.
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Sekil 4.8 Uretilen B4C ince filmin cam 1 igin iki boyutlu AFM goriintiisii.
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Sekil 4.9 Uretilen B4C ince filmin cam 1 i¢in ii¢ boyutlu AFM goriintiisii.
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Sekil 4.10 Uretilen B4C ince filmin cam 2 i¢in iki boyutlu AFM gbriintiisii.
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Sekil 4.11 Uretilen B4C ince filmin cam 2 i¢in ii¢ boyutlu AFM goriintiisii.
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Sekil 4.12 Uretilen B4C ince filmin cam 3 icin iki boyutlu AFM goriintiisii.

Sekil 4.13 Uretilen B4C ince filmin cam 3 icin ii¢ boyutlu AFM goriintiisii.
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4.4 Yiizey Piiriizliiliik Analiz Sonuc¢lar

TVA teknigi ile farkl stirelerde iiretilen B4C ince filmlerin yiizey piiriizliiliik analizleri
Ambios marka Atomik Kiitle Mikroskobu (AFM) cihaz1 kullanilarak elde edilmistir.

Yapilan 6l¢timler agagidaki sekillerde verilmistir.
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Sekil 4.14 Uretilen B4C ince filmin cam 1 igin histogram ve yiizey piiriizliiliigii AFM gériintiileri.
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Sekil 4.15 Uretilen B4C ince filmin cam 2 igin histogram ve yiizey piiriizliiliigii AFM goriintiileri.
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Sekil 4.16 Uretilen B4C ince filmin cam 3 igin histogram ve yiizey piiriizliiliigii AFM goriintiileri.
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Farkl1 Siirelerde iiretilen B4C ince filmlerin yiizey piiriizliiliik degerleri incelendiginde
cam 1 B4C ince filmin tanecik boyutlarin 25 nm civarinda, cam 2 B4C ince filmin
tanecik boyutlarinin 290 nm civarinda ve cam 3 B4C ince filmin tanecik boyutlarinin 25
nm civarinda oldugu goriilmektedir. Uretilen B4C ince filmlerinin yiizey piiriizliiliik

degerleri ¢izelge 4.1° de detayli olarak gosterilmistir.

Cizelge 4.1 Cam taban lizerine liretilen B4C ince filmlerinin ylizey piiriizliliik degerleri.

Rt (nm) Ra (nm) Rq (nm) Rsk Rkr
Cam1 133 23,5 31,2 +0,82 4,11
Cam 2 1200 289 360 +1,04 3,11
Cam 3 88,1 23,3 26,4 +0,08 1,90

4.5 Kalinhik ve Kirilma indisi Analiz Sonuclar:

TVA teknigi ile tretilen B4C ince filmlerin kalinlik ve kirilma indisi analizleri
interferometrik 6l¢iim cihazi yardimi ile tayin edilmistir. Yapilan Olgiimler asagidaki

sekillerde verilmistir.

Cizelge 4.2 Cam taban iizerine iiretilen B4C ince filmlerinin kalinlik ve kirilma indisi sonuglari.

Numuneler Kahnhk (nm) Kirilma Indisi
Cam1 5,31 3,25
Cam 2 23,73 3,60
Cam 3 27,97 3,67

4.6 Uv-Vis Gecirgenlik Analiz Sonug¢lar:
TVA teknigi ile tiretilen B4C ince filmlerin dalga boyuna gore gegirgenlik (T) degerleri

Perkin EImer marka UV-Vis Spektrofotometri Lambda 2S 6l¢iim cihaz1(200-1200 nm)

ile alinmistir. Alinan 6l¢timlerin grafikleri asagidaki sekillerde verilmistir.
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Sekil 4.17 Uretilen B4C ince filmin cam 1 i¢cin dalga boyu-gegirgenlik grafigi.
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Sekil 4.18 Uretilen B4C ince filmin cam 2 i¢in dalga boyu-ge¢irgenlik grafigi.
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Sekil 4.19 Uretilen B4C ince filmin cam 3 icin dalga boyu-gegirgenlik grafigi.
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Sekil 4.20 Uretilen B4C ince filmlerin dalga boyu-gecirgenlik grafigi.
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5. TARTISMA ve SONUC

Yaptigimiz calismada Afyon Kocatepe Universitesi Fen Edebiyat Fakiiltesi Fizik Boliimii
Plazma Laboratuvar1 ve Eskisehir Osmangazi Universitesi Fen Edebiyat Fakiiltesi Fizik
Boliimii Plazma Fizigi ve Teknolojileri Laboratuvari ile burada gelistirilmis olan
Termiyonik Vakum Ark (TVA) sistemi kullanilarak ilk kez cam tizerine B4C ince film

tiretimi ortak bir ¢alisma olarak gergeklestirilmistir.

B4C ince filmlerinin Termiyonik Vakum Ark (TVA) ile iiretilmesi ilk defa cam {izerine
bu calismada gergeklestirilmis ve bazi analizleri yapilmistir. Yapilan bu analiz

sonuclarina bakildiginda;

Ince filmlerin iiretiminde kullanilan toz haldeki rhombohedral kristal yapiya sahip B4C
malzemenin sikistirarak palet haline getirilip Termiyonik Vakum Ark (TVA) sisteminde
potaya yerlestirilmesi ile sistemin ¢alistirilmasi sonucu cam fiizerine B4C ince filmler
iiretilmistir. Uretilen ince filmlerin de rhombohedral yapida olmasi beklenmistir. B4C
ince filmlerinin XRD analizleri 2=0,1540 nm dalga boyuna sahip CuKo i1sinlari
kullanilarak 0°<26<70° araliginda kirinim desenleri alinarak yapilmistir. Elde edilen
sonuclarda ince filmlerin 100 nm’ nin altinda olmasi ve kullanilan XRD cihazinin ince
film aparatinin bu kalinlikta ince filmler i¢in ¢ok uygun olmamasi nedeni ile elde edilen
kirmim desenlerinde siddetli kristal yapi piklerine rastlanmamistir. Ancak yine de
20=32° ve 20=36,5° lerde kiigiikte olsa bir takim pikler tespit edilmistir. Bunlarinda B4C
kristal yapiya ait pikler oldugu diisiiniilmektedir. Daha yiiksek siddete sahip pikler elde
edebilmek i¢in 100 nm iizerinde kalinliklara sahip yeni B4C ince filmler iiretilip tekrar bu

analizlerin yapilmasi diistlintilebilir.

Uretilen B4C ince filmlerden 3. numunenin SEM analizine bakildiginda 100 nm altinda
boyutlara sahip nanokristalize diizenli yapilarin olustugunu gézlemledik. Bu da bize
kaplamanin oldukc¢a diizgiin nanokristalize yapilardan olustugunu gostermektedir. TVA
sistemi ile ilk kez yapilan B4C ince filmlerin bu analiz sonucunda ¢ok diizgiin bir sekilde
elde edilebilecegini gérmiis olduk. Boylelikle literatiire B4C ince film iiretimi i¢cin TVA

sisteminin de dahil edilebilecegini kanitlamis olduk.
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EDS analizi sonucunda %99 oraninda karbon (C) ve eser miktarda bor (B)
gozlemlenmistir. Bunun nedeni kaplamanin cam iizerine yapilmasi sebebi ile yiiksek
miktardaki karbon (C) ve silisyum oksit (SiO;) arasinda bor eser miktarda kaldig1 i¢in

EDS analizi sonucunda bor elementini yeterli miktarda gézlemleyemedik.

AFM analizi ile elde ettigimiz sonucglara bakildiginda 3. numune i¢in elde edilen
sonuglarin SEM goériintiileri uyum igerisinde oldugu goriilmektedir. 3. Numune icin
puriizlilliik degerlerine baktifimizda yaklasik 25 nm civarinda gézlemlenmistir. SEM
goriintlilerine bakildiginda 100 kx biiyiitmede bu deger ile uyum igerisinde oldugu

goriilmektedir.

Uretilen B4C ince filmlerinin kalinlik ve kirilma indisleri analizlerine bakacak olursak
kalinliklarin kirilma indisi degerleri ile dogru orantili oldugu goriilmektedir. Bu da bize
ince filmlerin daha diisiik kirilma indisine, kalin filmlerin ise daha yiiksek kirilma indisine
sahip olduklarin1 gdstermektedir. B4C ince filmlerin gegirgenlik egrileri de filmlerin
kalinlik degerleri ile ters orantili sekilde degismektedir. Yani kalinlik arttikga filmlerin

gecirgenlikleri azalmaktadir.

Sonug olarak bir materyal plazmasi {iretim sistemi olan Termiyonik Vakum Ark (TVA)
sistemi ile ilk kez cam tizerine B4C ince filmleri iiretilmistir. Elde edilen ince filmlerin
100 nm altinda ve nanokristalize yapilarda oldugu goézlenmistir. Bu sonuglar bize bu
sistem ile B4C ince filmlerin diizgiin nanokristalize yapida kaplanabilecegini
kanitlamistir. Boylelikle literatiire B4C ince film tiretimi i¢in TVA sisteminin de dahil

edilebilecegini kanitlamis olduk.
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