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Anadolu Universitesi, Fen Bilimleri Enstitiisii, Haziran 2018

Danisman: Prof. Dr. R. Mustafa OKSUZOGLU

Bu tez caligmasinda, diisiik sicakliklarda gosterdigi yari iletken fazdan iletken faza
gecis (SMT) ozelligi ile kizil oOtesi termal dedektorlerde, mikro-elektronik ve
optoelektronik cihazlarda, sensorlerde ve mikroelektromekanik (MEMS) sistemlerde
yaygin olarak kullanilan vanadyum oksit ince filmlerin iiretimi ve tavlama kosullari
incelenmistir.  Nano 0Olgekli vanadyum oksit (VOx) ince filmlerin, endiistriyel
uygulamalar i¢in gerekli olan elektriksel direng (R), elektriksel 6zdireng (p) ve yapisal
optimizasyonuna yonelik iiretimleri Vurmali DC Reaktif Magnetron Sigratma teknigi ile
Si/SiO2, Si/Si02/SisN4 ve quartz alttaslar iizerine yapilmistir. Uretilen vanadyum oksit
filmler azot ve argon atmosferinde sabit basingta ve gaz akisi ile ve vakum ortaminda 200
°Cve 275 °C de 1 ve 2 saat siire ile tavlanmis, tavlama kosullar1 1s1l iletim mekanizmalar1
acisindan degerlendirilmistir. Uretilen ve 1s1l islem uygulanan filmlerin elektriksel
ozellikleri Dort Nokta Igne Teknigi (FPP) yontemi ile, yapisal 6zellikleri X-15m1 Temelli
Teknikler ve Raman yontemi ile, yiizey Ozellikleri ise Atomik Kuvvet Mikroskobu
(AKM) yéntemi ile belirlenmistir. Uretim sonras1 gergeklestirilen 1s1l islemler sonrasi,
nano boyutlu, yiiksek oranda VO2 fazi i¢eren vanadyum oksit ince filmler elde edilmis ve
bu filmlerin, elektriksel direng ve 6zdireng, yliksek sicakliga bagli direng sabiti (TCR) ile
yapisal oOzellikleri arasindaki iliski ve termal kameralarda kullanilma potansiyeli

degerlendirilmistir.

Anahtar Kelimeler: Vanadyum Oksit, Vurmali DC Magnetron Reaktif Sigratma,
tavlama.



ABSTRACT
DEVELOPMENT AND CHARACTERIZATION OF ANNEALING PROCESSES OF
NANOSCALE VANADIUM OXIDE THIN FILMS
Ercan SENER
Department of Materials Science and Engineering
Anadolu University, Graduate School of Sciences, June 2018

Supervisor: Prof. Dr. R. Mustafa OKSUZOGLU

In this thesis, the production and annealing conditions of vanadium oxide thin
films widely used in infrared thermal detectors, microelectronic and optoelectronic
devices, sensors and microelectromechanical (MEMS) systems due to semiconductor to
metal phase transition (SMT) of vanadium oxide have been investigated. Nano-scale
vanadium oxide (VOXx) thin films growth on Si/SiOz, Si/SiO2/SisN4 and quartz substrates
by pulsed DC reactive magnetron sputtering technique for industrial applications with
required electrical resistance (R), electrical resistivity (p), temperature coefficient of
resistance (TCR) and structural optimization of vanadium oxide thin films. The produced
vanadium oxide films were annealed at 200 °© C and 275 ° C for 1 and 2 hours in a nitrogen
and argon atmosphere at constant pressure and gas flow and in a vacuum atmosphere.
Annealing conditions were evaluated in terms of thermal conduction mechanisms.
Electrical characterization of produced and post-annealed films were determined by the
Four Point Probe (FPP) method. Structural properties of the films have investigated by
X-ray based techniques and the Raman method, and the surface characteristics were
determined by the Atomic Force Microscopy (AFM) method. By post-annealing process,
nano-scale, high amount containing VO2 vanadium oxide thin films, indicating suitable
electrical resistance and resistivity and high temperature coefficient of resistance
vanadium oxide thin films were produced and potential of these films for use in thermal

cameras were evaluated.

Keywords: Vanadium Oxide, Pulsed DC Magnetron Reaktif Sputtering, post-
annealing.
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1. GIRIS VE AMAC

Sogutmasiz mikrobolometre uygulamalarinda sensor malzemesi olarak yar1 iletken
malzemeler kullanilmaktadir. Bu uygulamalarda yar1 iletken malzemenin kullanilmasinin
sebebi kullanilan malzemenin farkli kosullarda gostermis oldugu diren¢ degisiminden
kaynaklanmaktadir. Kullanilan bu malzemelerin sahip olmas1 gereken en 6nemli 6zellik
direncin sicaklik katsayis1 (Temperature Coefficient of Resistance, TCR) degeridir ve bu
degerin yiiksek olmasi istenir. Bu degerin yaninda biiyiitiilen filmin uygun direng (R) ve
Ozdireng (p) degerlerine sahip olmasi istenir.

Uretilen filmlerin elektriksel degerlerinde birden fazla mekanizma etkili olabilir.
Oncelikle, iiretilen filmlerin elektriksel sonuglar1 filmlerin yapisal 6zellikleri ile dogrudan
alakalidir. Ornegin, VO2 faz1 diisiik elektrik direnci gosterirken V205 faz1 yiiksek
elektriksel direng gostermektedir. Filmlerin elektriksel sonuglarini etkileyen bir diger
faktor de filmlerde meydana gelen kusurlar olarak degerlendirilebilir. Bu kusurlara
yapiya giren impurite (saflig1 bozan yabanci maddeler) ya da filmlerde meydana gelen
gozenekler de 6rnek gosterilebilir. Bu tez ¢alismasinda vanadyum oksit ince filmlerin
tiretimi sonrasinda farkli kosullar (farkli sicaklik, tavlama siiresi ve tavlama atmosferi)
altinda 1s1l islemleri sonucu filmlerde meydana gelen yapisal degisimler sonucu filmlerin
direng, 6zdireng, TCR gibi elektriksel 6zelliklerine etkisi incelenmesi amaglanmistir.

Bu tez calismasi kapsaminda oncelikle filmler Vurmali DC Magnetron Sigratma
Teknigi tiretim kosullar1 altinda Si/SiOz2, Si/SiO2/SisN4 ve quartz alttaslar {izerine karisik
vanadyum oksit fazlara sahip olan filmler biiyiitiilmiistir. Biiyiitiilen filmlere uygun
elektriksel degerleri yakalamak amaciyla azot, argon atmosferinde ve vakum ortaminda

farkl sicaklik ve siirelerde 1s1l islem uygulanmstir.

1.1. Tezin Yapisi

Bu tezin Giris ve Amag boliimiinde tez ¢alismasi hakkinda ve kisaca bilgi verilmis,
tezin igerigi ve amaci ortaya konmustur. Tezin ikinci boliimiinde vanadyum oksit fazlari
ve bu fazlarin gostermis oldugu ozellikleri hakkinda bilgi verilmistir. Tezin {giincii
boliimiinde ise ince film iiretim yontemlerinden bahsedilerek, tez c¢alismasinin
gerceklestirildigi magnetron sigratma yontemi ile ilgili literatiir taramasi verilmistir.
Doérdiincii boliimde literatiirdeki vanadyum oksit ince filmlerin 1s1l islemleri hakkinda
bilgi verilip, tavlama kosullarinin 1s1l iletim mekanizmalar1 agisindan degerlendirilmesi

yapilmistir. Besinci boliimde tez ¢alismasi kapsaminda iiretimde ve karakterizasyon



tekniklerinde kullanilan deneysel yontemler hakkinda bilgi verilmistir. Altinct boliimde
ise FPP yontemi ile elektriksel, X-lsin1 Temelli Teknikler ve Raman yontemi ile yapisal,
Atomik Kuvvet Mikroskobu ile yiizey o6zellikleri ile ilgili gergeklestirilen deneysel
bulgular verilmistir. Yedinci bolimde tez calismasinda elde edilen sonuglar

degerlendirilmis, oneriler verilmistir.

1.2. Tezin Amaci

Bu tez calismasinda vurmali DC Magnetron Sigratma yontemi ile iiretilen
vanadyum oksit ince filmlerin elektriksel direng (R), 6zdireng (p) ve sicakliga bagli direng
sabiti (TCR) gibi elektriksel 6zelliklerinin vakum, oksijen ve argon gazi atmosferlerinde
tavlanarak yapisal ve elektriksel 6zelliklerinin incelenmesi amaglanmustir. Ayrica, vakum
ortaminda, azot ve argon gazi atmosferlerinde gergeklestirilen tavlamalarda elde edilen
filmlerin  ozelliklerinin  termodinamik acidan 1s1 transfer mekanizmalar ile

iliskilendirilmesi amag¢lanmustir.



2. VANADYUM OKSIT VE OZELLIKLERI

Vanadyum [Ar]3d34s? elektron dizilimine sahip bir gegis metalidir ve periyodik
cetvelde dordiincii periyot 5B grubunda bulunmaktadir. Vanadyum gecis metali oldugu
icin valans elektronlar1 en dis iki yoriingede yer alir ve bu sayede oksijen ile ¢ok sayida
oksit bilesigi yapabilmektedir. Birbirinden ¢ok farkli 6zellikler gosteren vanadyum oksit
ve vanadyum oksit bazli bilesiklerin elektronik, manyetik, optik ve Kkatalitik gibi
uygulama alanlarinda kullanilmas: vanadyumun kismen dolu d-bandindan gelmektedir
[1, 2]. Vanadyum +2 ile +5 arasinda aldig1 degerlik ile farkli oksitler yapabilmektedir.

Vanadyumun baz1 oksitleri kararli yapida bulunurken bazi yapilari kararsiz
(unstable) bazi yapilari ise yar1 kararli (metastable) yapida bulunur. Vanadyum oksitin
VnO2n1 konfiglirasyonunda bulunan fazlari Magnéli fazi, V2nOsn-1 konfiglirasyonunda
bulunan fazlar1 ise Wadsley fazi olarak bilinirler [3]. Genel olarak vanadyum yapisal
diizen olarak Magnéli fazlarmma uyum gostermektedir. Sekil 2.1’de V-O faz
diyagramindan da goriildiigii gibi vanadyum oksit bilesiklerinde atomik oksijen orani

0.50-0.75 arasinda deger alabilmektedir [4].

2500 Liquid V305 -

1500 +
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1000 +

S
500 >

6013
V30,
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Sekil 2.1 Vanadyum-oksijen faz diyagram: [4]
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Sekil 2.2 Stabil vanadyum oksit stokiyometrilerine gore olusum enerjileri [4]

Vanadyum oksit sicaklik, basing ve elektrik alan gibi degisiklikler ile yariiletken
fazdan metal faza gegis Ozelligi (Semiconductor to Metal Transition,
gostermektedir [5-7]. Vanadyum oksitin gegirmis oldugu faz doniisiimleri sebebiyle basta
elektriksel olmak tizere optik ve manyetik 6zelliklerinde de degisiklik goriilmektedir [5,
8]. Vanadyum oksitin gostermis oldugu yariiletken fazdan metal faza gegisi vanadyum
oksit fazlari arasindan yalnizca VO, V203 ve VO: fazlarinda goézlenmektedir [8].
Vanadyum oksit fazlar ile gergeklestirilen ¢alismalarda 6zellikle VO2 ve V20s fazlari
dikkat ¢ekmektedir. Vanadyum oksitin en kararli fazi olan V205 katmanli bir yapida

oldugu icin bu faza eklenecek katki malzemeleri V20s yapisi igerisine kolayca girer. Bu
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yiizden, bu faz ile ilgili ¢ok sayida ¢alisma bulunmaktadir [9, 10].

Sekil 2.3 VO, VO3, V203 fazlarimin sicakliga bagh iletkenlik ozelliklerinin degisimi [8]
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F. Morin VO, VOz, V203 fazlarinin SMT ve iletkenlik 6zelliklerini incelemistir. Bu
calismada Sekil 2.3’de goriildiigli gibi bu fazlarin gostermis oldugu SMT o6zelliklerinde
VO ve V203 fazinin VO2 fazina gore ¢ok daha hizli faz doniisiimii ve daha biiyiik oranda
iletkenlik degisimi gosterdigi belirlenmistir [8]. Bu faz doniigiimleri oda sicakligina yakin
sicakliklarda gerceklestigi i¢in farkli karakterizasyon yontemlerinin kullanilmasi ve bu

faz doniisiimlerinin incelenmesi miimkiin olmaktadir.

2.1. VO2 Faz1 ve Ozellikleri

Vanadyum oksit fazlar1 arasindan VO2 faz1 yaklasik 68 °C civarinda faz dontistimii
gostermektedir [11, 12]. VO:2 faz1 yapisal olarak disiik sicakliklarda diisiik simetriye
sahip olan monoklinik yapidan sicakligin artisi ile yiiksek simetriye sahip olan tetragonal
yapiya doniisiim gosterir. VO2 fazinin yapisal olarak gosterdigi bu degisiklik sebebiyle
bant yapist da degismektedir. VO2 fazinin gostermis oldugu yapisal doniisiim basta
elektriksel 6zelliklerinde olmak tizere bir¢ok 6zelliginde degisige neden olmaktadir. Bu
ylizden, VO2 faz1 bir¢cok uygulama acisindan dikkat cekici bir malzeme olarak one
cikmaktadir [13, 14]. VO2’nin diisiik sicakliktaki monoklinik ve yiiksek sicakliktaki
tetragonal kristal yapis1 Sekil 2.4’de verilmistir [11].

Sekil 2.4 VO, 'nin kristal yapisi a) tetragonal yapi b) monoklinik yapi [11]
Jarominek vd. gergeklestirdikleri calismada 68 °C’nin altindaki sicakliklarda
yaklagik olarak 20 Q.cm 6zdirence sahip yariiletken fazda bulunan VO2’nin sicakligin
artirilmasiyla birlikte metalik davrams gostererek 6zdirencinin 8x102 Q.cm’ye kadar

diiserek SMT 6zelligi gosterdigini belirlemistir [12].
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Sekil 2.5 VO, 'nin gostermis oldugu yariiletken fazdan metal faza gegis ozelligi [12]

VO:2 fazmin gostermis oldugu faz doniisiimiinii sicaklik, basing ve elektrik alanin
disinda stokiyometri, tane boyutu, film {izerindeki stres, taneler arasindaki yonelim, film
kalinlig1, yapisal hatalar ve takviye edilen malzemelerden de etkilenmektedir. Bu etkenler
faz gecis sicakligini, sicaklik artisi ile azalisinda olusan farki ve yari iletkenden metal faza
gecisin keskinligini etkilemektedir [14-16].

Istenen o6zelliklerde VO2 ve karigik fazli VOx ince filmlerin iiretim zorlugu bu
malzemelerin liretiminin farkli teknikler ile denenmesini zorunlu hale getirmis ¢cok sayida

yontem denenmistir.

2.2. V205 Faz ve Ozellikleri

Vanadyum pentoksit (V20s) katmanli ortorombik kristal yapisina sahiptir [17].
V205 kristal yapist Sekil 2.6°da verilmistir. V20s kristal yapisi ¢ ekseni boyunca birbiri
ardina istiflenmis V20s tabakalarindan olusur. Her bir V205 tabakasinda V20s kare

piramitlerinden olusur.
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Sekil 2.6 V;0s fazuimn kristal yapust [17]



V205 vanadyum oksit fazlari i¢inde en kararli ve valans hali en yiiksek vanadyum
oksit bilesigidir [18]. V20s fazi termokromik ve elektrokromik davranis gosterir [19, 20].
Gostermis oldugu termokromik ve elektrokromik o6zellikler sayesinde gaz sensorii, pil
elektrotlar1 ve katalist gibi bircok uygulama alaninda yaygin olarak kullanim1 mevcuttur.

Subrahmanyam vd. V20s fazinda bulunan ince filmlerin yiiksek TCR degerine
sahip oldugunu ancak yiiksek -elektriksel diren¢ ve 1/f giiriiltiisii gosterdigini
aciklamaktadir [15].

2.3. V203 Faz1 ve Ozellikleri

V203 faz1 rombohedral kristal yapiya sahiptir ve kristal yapisi corundum yapisina
benzemektedir [21]. V203 fazinin kristal yapist Sekil 2.7°de verilmistir. V203 fazi
sicaklik, basing ve elektrik alan gibi degisiklikler ile yariiletken fazdan metal faza gecis
ozelligi gostermektedir. Diisiik elektriksel direng gostermektedir [8].

Sekil 2.7 V03 fazinn kristal yapust [21]

2.4. VO Faz1 ve Ozellikleri

VO faz1 kiibik kristal yapisinda bulunur ve yapisi bozunmus kaya tuzu (NaCl)
yapisina benzemektedir [22]. VO fazinin kristal yapisi Sekil 2.8’de verilmistir. VO fazi
sicaklik, basing ve elektrik alan gibi degisiklikler ile yariiletken fazdan metal faza gecis
ozelligi gostermektedir [8].

Sekil 2.8 VO fazinin kristal yapisi [22]



2.5. Diger Vanadyum Oksit Fazlar ve Ozellikleri

Vanadyum oksidin ayrintili olarak verilen VOz2, V20s, V203 ve VO fazlarinin
disinda V30s, V6011, V4Oo, V6013, V8015, V7013 ve V6011 gibi oksit fazlarinin dahil
oldugu yaklasik 20 kadar tiirii bulunmaktadir [4]. Birbirinden farkli 6zellikler gésteren
bu fazlar tez ¢aligmasi kapsaminda iiretilen numunelerde kararli yapida bulunmamasi

sebebiyle ayrintili olarak incelenmemistir.

2.6. Karisik Vanadyum Oksit Fazlar

Kararli yapida iiretilen VO2 ince filmleri uygun TCR ve elektriksel direng
gosterdigi igin bu fazda tiretilen filmler mikrobolometre uygulamalari agisindan dikkat
¢ekici bir malzeme olarak 6ne ¢ikarmaktadir. Ancak, sadece VO: fazini igeren ince
filmlerinin Uretim zorluklar1 bu fazin yaninda olusan baska vanadyum oksit fazlar
sebebiyle son yillarda kararli VO2 fazi i¢eren ince filmlerin yerine diisiik direng ve yiiksek
TCR degeri gosteren VO2 agirlikli karistk VOx ince filmlerin iiretilmesi iizerine ¢ok

sayida ¢alisma gergeklestirilmistir [13, 14].



3. INCE FILM URETIM YONTEMLERI

Literatiirde temel olarak ince filmlerin tretiminde fiziksel buhar biriktirme
(Physical Vapor Deposition, PVD) ve kimyasal buhar biriktirme (Chemical Vapor
Deposition, CVD) yontemi bulunmaktadir [6]. PVD yonteminde gaz fazin elde edilme
yontemine gore sigratma (sputtering) ve buharlastirma (evaporation) olmak {izere iki
farkli yontem kullanilmaktadir [23]. Fiziksel sigratmada reaktif ve reaktif olmayan
sigratma, RF ve DC sigratma, magnetron sigratma (Magnetron Sputtering) [18], iyon
demeti ile sigratma (lon-Beam Sputtering) [24] gibi yontemler kullanilmaktadir.
Buharlastirma yontemlerine ise termal buharlastirma [25], molekiill demeti ile
buharlastirma (Molecular Beam Epitaxy, MBE) [13], elektron demeti ile buharlastirma
(Electron Beam Evaporation) teknikleri 6rnek gosterilebilir. Bu tekniklerin yaninda sol-
gel [26], sprey proliz [27], elektrospinning [28] gibi yontemlerin bulundugu ¢ozelti
temelli teknikler ile ve lazerle ylizey isleme gibi yontemlerle ince filmlerin iiretimi
yapilabilmektedir.

Bu tez caligmasinda nano 6lgekli vanadyum oksit ince filmlerin liretimi magnetron

sigratma yontemi ile gergeklestirilmistir.

3.1. Magnetron Sicratma Teknigi

Bu tez ¢alismasinda nano 6l¢ekli vanadyum oksit ince filmlerin iiretiminde bir PVD
yontemi olan Magnetron Sigratma Teknigi kullanilmistir. Bu teknigin temel prensibi
vakum ortaminda bulunan {iretim ¢emberinin argon (Ar) gazi ile doldurulmasi ve plazma
olusturup hedef olarak kullanilan vanadyum malzemeden fiziksel olarak atom koparmasi
sonucu alttaglar tizerinde film biyiitiilmesidir [29].

Sistemin DC gii¢ kaynag1 ile calistirilmasi sonucu ortamda bulunan serbest
elektronlar uygulanan elektrik alana ters yonde hizlanir ve ortama verilen notr Ar atomlari
ile carpisarak Ar atomlarmin dis yoriingesinden bir elektron koparir. Bu etkilesim
sonunda argon atomlar1 Ar* seklinde pozitif yiiklii iyon durumuna gelirler. Pozitif yiiklii
Ar" iyonlar1 hedef malzemeye dogru ilerleyerek yiiksek hizda hedefe ¢arpip
bombardiman eder. Ar" iyonlarinin hedef malzemeye g¢arpmasinin etkisiyle hedef
malzemeden atom koparilir ve koparilan atomlar hizla anoda yani alttas lizerine tutunarak
nano dlgekte biriktirme saglanmig olur. Bunun yaninda, Ar* iyonlariin hedef malzemeye
carptikca ortamda bulunan serbest elektronlarin miktarinda artig goriiliir. Bu elektronlar

Ar" iyonlarini tekrar notr Ar atomlaria doniistiiriir ve kazandiklar1 enerjiyi yayimlayarak



plazmanin parlamasini saglayarak iiretim i¢in gerekli olan plazmayi1 olusturur ve
plazmanin devamlilig1 saglanir.

Proses gazi olarak argon gazinin se¢ilmesinin sebebi bu gazin atom ¢apinin He, Ne
gibi soygazlara gore biiylik ve prosesin daha verimli olmasi Xenon gibi biiyiik kiitleli
soygazlara gore ise diisiik maliyetli oldugu icin tercih edilmistir.

Sigratma yontemi hedef malzemenin enerjiye sahip parcaciklarla doviilerek
malzeme koparilmasi ile gergeklesir. Sigratma isleminde pozitif iyonlarin kullanilmasi
durumunda bu yontem ayni zamanda katodik si¢cratma (Cathodic Sputtering) seklinde de
adlandirtlir [30].

Sigratma aninda kaplama yapilmak istenen hedef malzeme iizerine pozitif yiiklii
iyonlarin ¢arpmasi ile yanstyan iyonlar, ikincil elektronlar, sigrayan hedef malzeme
atomlar1, iyon implantasyonu, x-1sin1 1g1mast ve fotonlar goriiliir. Sigratma yonteminde
olusan ikincil elektronlar sebebiyle plazmadaki iyonlasma miktarinin ve biriktirme
hizinin diisilk olmasi, alttas sicakligimin yiikselmesi sistemin kullanilabilirligini
sinirlandirmaktadir. Bu problem sigratma isleminin manyetik alanda yapilmasiyla
giderilebilmistir ve bu islem manyetik alanda gergeklestigi i¢in magnetron sigratma
ismini almistir. Manyetik alanin kullanilmasi ile plazma yogunlugu artmasiyla birlikte
katot iizerindeki akim ve hedef malzemenin sigratma oraninda artis gozlenir. Manyetik
alan ile elektronlar bir yoriingede yonlendirilerek siiriiklenir. Mantetik alan altinda yiik
bosalimi yapan elektronlar dairesel hareket yaparak ExB yoniinde E/B hizinda (E yiik

bosalimi sirasindaki elektrik alan, B katot iizerindeki manyetik alan) siirtiklenir [18].

Anot
: : v Alttas
‘ S Ny Kaplanan malzeme

/v Manyetik alan

Hedef malzeme

Magnetler

Sogutma

Sekil 3.1 Magnetron Si¢ratma Sistemi nin sematik gosterimi [31]
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3.2. Magnetron Sicratma Teknigi Tiirleri

Magnetron sigratma yonteminde uygulanan gii¢ tiiriine gore alternatif akim (RF),
dogru akim (DC) ve vurmali dogru akim (PDC) ile gergeklestirilebilmektedir. Magnetron
sigratma yonteminde kullanilan gii¢ tiirleri Sekil 3.2” de gosterilmistir.

a) b)

- -

NANVANS ol
vV V

c) _+

Sekil 3.2 Magnetron sigratma yonteminde kullanilan giic tiirleri a) alternatif akim (RF) b) dogru akim c)
vurmali dogru akim

DC akim ile gergeklestirilen sigratma isleminde kaplanmak istenen hedef malzeme
iletken olmak zorundadir. Pozitif yiikiin hedef malzeme {izerinde birikmesi ile yalitkan
bir tabaka olusarak malzemenin birikme hizim1 ciddi bir sekilde diisiiriir. Bu yalitkan
tabakay1 uzaklagtirmak icin yiiksek voltaj uygulamak gerekir. Ancak, yiiksek voltajin
kullanilmas1 gerek hedef malzemeye gerekse kaplanmak istenen alttaga zarar verir ve
tiretim siirecini olumsuz etkiler. Bu problemi asmak i¢in Wehner radyo frekansiyla
alternatif akim uygulayarak pozitif yiikiin hedef malzeme yiizeyine gitmesini

engellemistir. Bu yontem RF si¢ratma yontemi olarak bilinmektedir.

3.2.1. Vurmah DC magnetron sigcratma teknigi

Magnetron sigratma tekniginde sistem igerisine verilen reaktif gaz ilavesi ile hedef
metal atomlart ile reaktif gaz arasinda bag olusumu gerceklesmesi yolu ile oksitlerin,
nitriirlerin, boriirlerin ve karbiirlerin olusumu miimkiin kilinmaktadir. Magnetron
sicratma sisteminin temel olarak fiziksel biriktirme yontemi olmasina karsin iiretim
reaktif slireg ile gerceklestirildigi icin bu yontem fiziksel ve kimyasal biriktirme
yontemlerinin bir arada kullanildig: hibrit sistem olarak da diisiiniilebilir.

Reaktif gaz ilavesi ile gergeklestirilen sicratma islemine “reaktif sigratma iglemi”
ad1 verilmektedir. Reaktif sicratma isleminde sigratma yalnizca Ar gazi ile

gerceklestirilen prosese gore ¢ok daha karmagsik yapida seyreder. Plazmanin olusumu,
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sigratma isleminde ve carpisan parcaciklarin faz doniisiimleri birbirine baglantili sekilde
ilerler ve plazmanin kimyasina, biriktirilen filmlerin yapisina ve kristalografik
yonelimine etki gosterir [32, 33].

Reaktif gaz ilavesi ile gerceklestirilen magnetron sigratma yonteminde sigcratma
davranisinda degisiklikler gozlenir ve film {izerinde biriktirme miktar1 reaktif gaz
akigindan etkilenir [34]. Berg vd. reaktif gaz ile gergeklestirilen sigratma islemi tizerinde
ayrintili ¢aligmalarda bulunmustur. Bu calismalarda reaktif gaz ile gerceklestirilen
sigratma isleminde karsilagilan zorluklardan ve problemlerden detayli bir sekilde
bahsedilmektedir. Reaktif gaz ile gerceklestirilen sicratma islemi alttas iizerine biiytitiilen
film {izerine gosterdigi etkinin yaninda katot ylizeyine yani kullanilan hedef malzemenin
zehirlenmesine de sebep olmaktadir [34, 35].

Magnetron si¢ratma sisteminde reaktif silire¢ esnasinda sigratma verimini diigiiren
hedef malzemenin zehirlenmesi problemini agmak i¢in vurmali DC magnetron sigratma
teknigi kullanilmaktadir. Uygulanan DC giiciin kesikli (nabiz seklinde) olmasindan
yararlanarak siire¢ esnasinda zehirlenen hedef malzemenin yiizeyi -elektronlarla
bombardiman edilerek temizlenmektedir [35]. Vurmali DC magnetron sigratma

tekniginin hedef malzeme tizerindeki etkisi Sekil 3.3’de ayrintili bir sekilde verilmistir.

Normal sicratma siireci Ters voltaj uygulanmasi ile fazla yilkdin temizlenmesi
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Sekil 3.4 Vurmali jeneratoriin tipik vurma tanim [36].

Vurmali DC Magnetron Sigratma Tekniginde voltajin bir periyot boyunca

uygulanma orani ¢evrim sayisi (duty cyle) ile ifade edilir ve asagida verilen Denklem

(3.1) ile hesaplanir [36].
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4. VANADYUM OKSIT INCE FILMLERIN ISIL iSLEMLERI

Gergeklestirilen tavlama siiregleriyle vanadyum oksit filmlerin igerisindeki oksijen
oraninda ve filmlerin yilizey 6zelliklerinde degisiklik yapilabilmekte bunun sonucunda da
filmlerin basta elektriksel Ozellikleri olmak iizere bircok Ozelliklerinde degisiklikler
goriilmektedir. Uretim sonras1 gerekli ozellikleri gdstermeyen ince filmler fazlar aras
gecisler ile ve yiizey 6zelliklerinin gelistirilmesiyle birlikte arzu edilen elektriksel direng,
0zdireng ve TCR gibi 6zelliklere sahip olur.

Sekil 2.1°de verilen vanadyum-oksijen faz diyagraminda goriildiigii gibi vanadyum
oksit bilesiklerinde atomik oksijen orani 0.50-0.75 arasinda deger alabilmektedir [4].
Faz diyagramindan da gorildiigii gibi VO-V203-V305-V407-V509-VO2-V6013-V307-
V205 fazlar arasinda saga gittikge yiikseltgenirken sola gittikge indirgenir. Buna gore
ince filmlerin iiretimi sonrasi elde edilen faza bakilarak tavlama ortami kosullari
belirlenebilir.

Vanadyum oksit ince filmlerin tavlama islemlerinde tavlama ortami ve basinci,

tavlama sicakligi ve siiresi gibi parametreler etkili olmaktadir.

4.1. Tavlama Ortam ve Basimncimin VOX Ince Filmlerin Ozelliklerine Etkisi

Literatiirde vanadyum oksit ince filmlerin 1s1l islemleri iizerine azot [37-39],
hidrojen [9, 37], argon [39, 40] atmosferinde ya da vakum [41, 42] ortamu gibi indirgeyici
ortamlarda ya da oksijen [37] atmosferi gibi yiikseltgeyici ortamlarda gergeklestirilen
calismalar bulunmaktadir. Indirgeyici ortamlarda vanadyum oksit ince filmler yiiksek
oksijen orani igeren fazlardan diisiik oksijen orani iceren fazlara doniisiim gostermektedir.
Benzer sekilde oksijen atmosferi gibi yiikseltgeyici ortamlarda gergeklestirilen
tavlamalarda ise vanadyum oksit yiikseltgenerek daha yiiksek oksidasyon seviyesine
sahip vanadyum oksit fazlarina doniisiim gosterir.

Gergeklestirilen 1s1l islemler sayesinde 1s1l islem gérmemis (as-deposited) ince
filmlerin mikrobolometreler i¢in gerekli 6zellik gosteren fazlari iceren fazlara doniistimii
saglanabilmektedir [38, 39, 43].

Vanadyum oksitin géstermis oldugu faz dontistimleri tavlamanin gergeklestirildigi
ortam atmosferinin (azot, argon, hidrojen, vakum ya da oksijen) yaninda bu ortamlarin
sahip oldugu basingtan ve tavlamada kullanilan proses gazinin ortama nasil verildiginden
de etkilenmektedir. Tavlama esnasinda kullanacak proses gazi sistem igerisine iki

yontemle verilebilir. Birinci yontemde vakuma alinarak temizlenen tavlama odacigi
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proses gazi ile doldurulur ve kapali sistem olarak 1sinmaya baslar. Ikinci yontemde ise
sistem igerisine verilen proses gazinin siirekli akis olacak sekilde verilmesi yani sisteme
bir taraftan verilen gazin diger taraftan vakum pompalar1 yardimiyla sistemden
uzaklagtirilmasi ile gergeklestirilebilir.

Tavlanmamis numunelerin yiiksek oksidasyon derecesine sahip vanadyum oksit
fazlar1 icermesi sebebiyle bu tez ¢alismasindaki tavlamalar indirgeyici etki gosteren azot,
argon atmosferinde ve vakum ortaminda gergeklestirilmistir. Vakum ortaminda
gerceklestirilen tavlamalar <lIxe-8 Torr basingta azot ve argon atmosferlerinde
gerceklestirilen tavlamalar ise 1,5xe-1 Torr basingta gerceklestirilmistir. Azot ve argon
atmosferlerinin  atmosfer  basincindan  daha  diisiik  basing  degerlerinde
gerceklestirilmesinin sebebi tavlamalarin magnetron sigratma sistem odaciklarinin pozitif
basing degerlerinde contalardan kacak yapmasini engellenmesi amaciyla yapilmustir.

Lili vd. Czochralski Silikonlar1 {izerine biiyiitiilen vanadyum oksit ile
gerceklestirdikleri 1s1l islem siireclerinde azot atmosferinde gergeklestirilen tavlamalarda
argon atmosferinde gerceklestirilen tavlamaya gore vanadyum oksitin daha fazla
indirgendigini tespit etmistir [39]. Benzer sekilde Chen vd. Si/SisNs alttaslar izerine DC
magnetron sigratma yontemi ile 55 nm kalinlikta biiyiittiikleri filmleri tiip firinda azot
atmosferinde 1s1l islemden gecirmistir. Bu ¢alismada, iiretilen filmlerin TCR degerinden
cok 6diin vermeden diisiik direngli VOx fazlarina indirgendigi rapor edilmistir [38].

Oksijen ortaminda gerceklestirilen 1si1l islemlerde mobilitesi artan oksijen
atomlarinin ortamda bulunan oksijenler ile kolay bir sekilde bag yapabilmesi sayesinde
vanadyum oksit daha yiliksek oksidasyon derecesine sahip VOx fazlarina doniistim
gosterir.

Goltvyanskyi vd. oksijen ortaminda gergeklestirilen tavlamada vanadyum oksitin
yukseltgenerek daha yiiksek oksidasyon derecesine sahip olan fazlara gecis yaptigini
rapor etmistir [37].

Vanadyum oksit filmlerin gostermis oldugu faz doniisiimleri tavlama ortaminin
yaninda tavlama sicakligi ve siiresi gibi diger tavlama parametrelerinden de
etkilenmektedir. Devriendt vd. ¢aligmalarinda oksijen atmosferinde gergeklestirilen
tavlama ile V205 fazinin beklenenin aksine daha diisiik oksidasyon derecesine sahip
V6013 fazina donistiigiinii rapor etmistir [43]. Bu nedenle gergeklestirilen 1s1l islem
stireclerinde tavlama kosullarinin tasarlanmasinda prosesi etkileyen tiim parametrelerin

g6z oniinde bulundurulmas: gerekmektedir.
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4.2. Tavlama Sicaklig: ve Siiresinin VOx Ince Filmlerin Ozelliklerine Etkisi

Ince filmlerin iiretiminde Si/SiO2, Si/SiO2/SisN4 ve quartz alttaslar kullanilmistir.
Yiiksek sicakliklarda gergeklestirilen tavlama islemlerinde Si/SiO2/VOx ara ylizeyinde
oksijen alttas ile etkilesime girer ve ara ylizeye oksijen tasinmasi ile tane sinirlarinda
difiizyon yoluyla gerceklesir. Diisiik sicakliklarda gerceklestirilen 1s1l islemlerde alttas
tizerinde yiiksek mobiliteye sahip olmayan oksijenin yap1 igerisinde diflizyonu sinirl
olacag: i¢in tavlama sicakligi ve siiresi VOX ince filmlerin 1s1l islemlerinde 6nemli bir
parametredir [39].

Park vd. gerceklestirdikleri caligmalarda filmlerin 350 °C altinda gergeklestirilen
tavlama islemlerinde yapisinda ciddi degisiklikler gostermedigini, yapinin amorf olarak
kaldigin1 bu sicakliklarmn iizerinde ise kristal V4Og ve V6013 fazlarinin belirgin olarak
yapida goriildiigiinii rapor etmektedir [38].

Oksijen ortaminda gergeklestirilen tavlamalar vanadyumun termodinamik olarak
yiikseltgenmesine ve VOx film igerisindeki difiizyon hizina bagl olarak genellikle 30

dakikadan daha kisa siirede gergeklestirilmistir [37].

4.3. Tavlama Kosullarimin Degerlendirilmesi

Literatiirde gerceklestirilen ¢alismalar 1s1¢inda 100 nm kalinlikta amorf yapida
iiretilen vanadyum oksit ince filmlerin termal kameralarda kullanimi igin gerekli
ozellikleri gosteren fazlarin elde edilmesi i¢in diisiik sicakliklarda 200 ve 270 °C de 1 saat
ve 2 saat siire ile tavlanmasi uygun oldugu goriilmiistiir. Tavlamalarin diisiik sicakliklarda
gergeklestirilmesi nedeniyle yapinin amorf olarak kalmasini engellemek i¢in tavlama
stireleri uzun tutularak tanelerin birbirine difiizyonu saglanarak yapinin kristallesmesi

miktarinin artirilmasi amaglanmaistir.

4.4. Termodinamik Acidan Isil Iletim Mekanizmalar

Is1 sicaklik farkindan dolay1 bir sistemden baska bir sisteme enerjinin transferi
olarak tanimlanabilir [44]. Termodinamik agidan 1s1 iletimi iletim (conduction), tasinim
(convection) [45] ve 1smmim (radiation) [46] olmak iizere ii¢ yolla miimkiindiir.
Termodinamigin II. Yasasina gore 1s1 transferinin yalnizca yiiksek sicakliktaki ortamdan
diisiik sicakliktaki ortama dogru oldugu diisiintildiigiinde 1s1l islem firinlarindaki 1s1 iletim
mekanizmalari ile malzemelerin bu kosullarda davranislari arasinda bir iliski kurulabilir.

Sekil 4.1°de goriildigii gibi bir kati veya durgun halde bulunan akiskanin

bulundugu ortamda sicaklik farki bulunuyor ise 1s1 transferinin iletim mekanizmasi
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etkilidir. Isinin malzeme {izerindeki transferi malzemenin kalinligina, kesit alanina,
malzemenin iki tarafindaki sicaklik farkina, kullanilan malzemenin 1s1l iletkenligi gibi
cesitli etmenlere baghidir.

Iletim mekanizmasi ile 1s1 transferi Fourier Is1 letim Yasasi ile agiklanabilir. Bu
yasaya iligkin bagint1 Denklem 4.1°de verilmistir. Verilen denklemde k 1s1l iletimin etkili
oldugu malzemeye ait 1s1l iletim katsayisini, A malzemenin ylizey alanini, T1 ve T2
malzemenin iki tarafindaki sicaklik degerlerini, L degeri ise malzemenin kalinligini ifade

etmektedir.

4.1)

Sekil 4.1 Termodinamik agidan 1s1 transferinin iletim mekanizmast ile gerceklesmesi [47]

Tasinim mekanizmast yolu ile 1s1 transferi bir yiizey ile hareket halinde bulunan

akiskanin sicakliklarinin farkli oldugu durumlarda gergeklestir (Bkz. Sekil 4.2)

—_—

-L|'"

I }"‘_
—_— I| |_ I

Sekil 4.2 Termodinamik agidan is1 transferinin tagimim mekanizmasi ile gerceklesmesi [47]

Tasinim ile 1s1 transferi Newton Soguma Kanunu (Denklem 4.2) ile agiklanabilir.
Bu esitlikte q” (W/m?) 1s1 transferinin akis miktarii, Ts yiizey sicakligmi, T : serbest
akiskan sicakligimi ifade ederken h (W/m2K) ise tasimm yolu ile 1s1 transferinin
katsayisini ifade etmektedir. Is1 transfer katsayisi h akiskanin termal ve fiziksel
ozelliklerine ve akigskanin hizina bagli olarak degigsmektedir. Bu nedenle, taginim yolu ile
151 transferinin dogru bir sekilde hesaplanmasinda 1s1 transfer katsayisinin dogru bir

sekilde tespit edilmesi 6nem tagimaktadir.
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qQ' =h(T,-T,) T,>T, (4.2))

Istnim (radyasyon) yolu ile 1s1 transferi farkli sicakliklardaki iki ylizey arasinda
enerjinin elektromanyetik dalga seklinde yayilmasi ile meydana gelir (Bkz Sekil 4.3).
Isinim yolu ile 1s1 transferinin gergeklesmesi igin yilizeyler arasinda bir ortamin bulunmasi
gerekmez. Is1 elektromanyetik dalga seklinde yayildigi i¢in 1sinim yolu ile 1s1 transferi

151k hizinda ¢ok hizli bir sekilde gergeklesir.

Sekil 4.3 Termodinamik agidan 1s1 transferinin ismm mekanizmast ile gergeklesmesi [47]

Bir yiizeyden yayilabilen maksimum 1sinim miktar1 Stefan-Boltzmann Kanunu ile
belirlenir. Bir cismin 1sinim ile yaydigi enerji cisim iizerinden yansiyabilir (p),
sogurulabilir (o) ya da cismin iginden gecerek baska bir yere akabilir () (Denklem 4.3).
Isinim yolu ile 1s1 transferinin miktarin belirlenmesinde malzemenin gelen 1s1mimi1
sogurma orani onem tagimaktadir (Denklem 4.4). Stefan-Boltzmann Kanunu’na gore
malzemenin 1s1nim yolu ile 1s1 tasinimi1 Denklem 4.5 ile belirlenebilir. Bu denklemde ¢
ylizeyin 1s1y1 yayma giicliniin ayn1 sicakliktaki siyah yiizeye yayma giiciine orani seklinde
ifade edilir ve yayma katsayisi ya da emissivite olarak isimlendirilir. ¢ ise Stefan-

Boltzmann Sabitidir ve ¢ = 5,67 x 108 W/ (m?K #) degerini alir.

att+p=1 (4.3)
Qsogumlan: (0 Qgelen (4.4)
q==¢.0.(T* - T2*) (4.5)

4.4.1. Tavlama kosullarimn 1sil iletim mekanizmalar ile iliskilendirilmesi

Bu tez ¢alismasinda tiretilen nano 6lgekli VOx ince filmler magnetron sigratma
sistemine entegre alttas 1sitma sistemi ile vakum ortaminda, azot ve argon atmosferinde
1s1l iglemden gegirilmistir. Farkli kosullarda gerceklestirilen tavlama durumlari 1s1l iletim

mekanizmalar1 agisindan degerlendirilmistir.
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4.4.1.1. Vakum ortami kosullarinin sul iletim mekanizmalar: acisindan incelenmesi

Vakum ortaminda gerceklestirilen tavlama isleminde filmlerin 1sitilmasi siirecinde
filmlerin 1sinmasi siirecinde 1$1n1m mekanizmasi ve numune tutucu ve manipiilatoriin
birbirine temas ettigi bolgelerden iletim mekanizmasi etkili olmustur. Tavlama igleminin
yuksek vakum ortaminda gerceklestirildigi i¢in taginim mekanizmasi ile 1s1 iletimi etkili

olmamustir (Bkz. Sekil 4.4).

Manipiilator

Vakum Cemberi

Isinim Yolu
ile Is1

Alttas Tutucu
Manipiilator
Baglantisi

Alttas

Turbo Molekiiler
Pompa

Sekil 4.4 Vakum ortami tavliama kosulu igin isil iletim mekanizmast

Magnetron Sigratma Sistemine entegre edilmis alttas 1sitma sistemi ile iiretilen VOx
ince filmler lizerine 200 °C ve 275 °C sicaklik gelecek sekilde 3-5 °C/dk 1sitma hizinda

vakum ortaminda tavlama islemi uygulanmaistir.

4.4.1.2. Azotve argon gazi atmosferinde tavlama Kosullarinin incelenmesi

Uretilen VOx ince filmlerin azot ve argon gazi atmosferlerinde tavlama kosullari 1s1
iletim mekanizmalar1 agisindan benzerlik gostermektedir. Bu gazlar ile gergeklestirilen
tavlama kosullarindaki farkligi olusturan etmen gazlarin 1s1l iletkenlik katsayilarinin
farkli olmasi sebebiyle tasinim mekanizmasi ile iletilen 1s1 transferinin miktaridir. Bu
nedenle, 1s1l iletim mekanizmalar1 agisindan azot ve argon atmosferindeki tavlama
kosullariin incelenmesi ayn1 baslik altinda degerlendirilmistir.

Azot ve argon atmosferinde kapali sistem ve siirekli gaz akist altinda iki farkli
tavlama tipi uygulanmig ve bu gazlarin VOx ince film yapisi ve 6zelliklerinde yarattigi

etki incelenmistir.
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4.4.1.3. Kapali sistem tavlama Kesullarinin incelenmesi

Magnetron Sigratma Sistemi iiretim ¢emberi 6nce vakuma alinarak temizlenmis
daha sonra turbo molekiiler pompa 6niinde bulunan valf kapatilarak basing 1,5xe” Torr
oluncaya dek ultra yiiksek saflikta azot ya da argon gazi ile doyurulup kapali bir sistem
haline getirilmistir. Sistem Magnetron Sigratma Sistemine entegre edilmis alttas 1sitma
sistemi ile 3-5 °C/dk hizla sitilarak alttas iizerine 200 °C ve 275 °C sicaklik gelecek
sekilde argon ve azot gazi atmosferlerinde tavlama islemi uygulanmistir.

Gergeklestirilen tavlama sisteminde Sekil 4.5’de goriildiigii gibi numune tutucusu
ve manipiilatoriin temas ettigi bolgelerden iletim mekanizmasi, radyal 1simmanin
gerceklestigi 1s1n1im mekanizmasi ve azot ve argon gazlarinin isinmasinda ve numuneyi

1sitmasinda etkili olan taginim mekanizmalari etkili olmustur.

Manipiilator

§&\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\§
§ Iletim Yolu ile }\\ Viedeurrt Cember
§ Is1 Transferi |
Gaz Vanasi
N\
N\ , e
§ Alttas Tutucu »  Tasmim Yolu ile \\‘\\\}\\\\\
/N Maniptilator J Is1 Transferi

Baglantisi
Azot/Argon Ortami

N\

Sekil 4.5 Kapali sistem azot-argon ortam kosulu i¢in 51l iletim mekanizmasi

Turbo Molekiiler
Pompa

72222

N

4.4.1.4. Gaz akust ile yapilan tavlama Kosullarinin incelenmesi

Azot ve argon atmosferinde gaz akisi altinda gergeklestirilen tavlama isleminde
vakum ortaminda bulunan sistem azot ya da argon gazi ile doyurulurken ayni zamanda
vakuma alma islemine devam edilmistir. Yani, sistem igerisine siirekli olarak belirlenen
akis oraninda verilen gaz sistemin vakumlanmasi sayesinde numune ylizeyini siipiirerek
sistemi terketmistir. Gergeklestirilen tavlama isleminde sistem igerisine verilen azot ya
da argon gazi 1sinmadan sistemi geri terketmekte olup, oda sicakliginda sisteme girip

1sinan numune ylizeyine temperleme benzeri bir mekanizma ile soguttugu sdylenebilir.
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Is1 iletim mekanizmalari acisindan gaz akisi ile gerceklestirilen tavlama kosulunda
Sekil 4.6°da goriildiigii gibi numune tutucusu ve manipiilatoriin temas ettigi bolgelerden
iletim mekanizmasi, radyal isinmanin gergeklestigi 1smmim mekanizmast ve oda
sicakliginda sisteme giren azot ve argon gazlarinin sistemi sogutmasinda etkili olan
taginim mekanizmalar etkili olmustur. Kapali sistem ile gerceklestirilen tavlama ile farkl

olarak, taginim yolu ile 1s1 transfer yoniiniin farkli yonde etkili oldugu agiklanabilir.

Manipiilator

\

' Vakum Cemberi

X S Isinim Yolu

» Alttas Tutucu

/\

Turbo Molekiiler
Pompa

Alttas Tutucu %
Manipiilator J
Baglantisi

Azot/Argon Ortami

Sekil 4.6 Azot-argon gazi akisinda gerceklestirilen tavlama kosulu icin 1s1l iletim mekanizmasi
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5. DENEYSEL YONTEMLER
5.1. Alttas Secimi ve Hazirlanmasi
5.1.1. Alttas secimi

Bu tez c¢alismasinda nano Olgekli VOx ince filmlerin iiretiminde Si/SiOz,
Si/Si02/SisN4 ve quartz alttaglar kullanilmistir. Kullanilan Si/SiOz2 alttaslar n tipi, fosfor
katkili, 6zdireng araligi 1-30 ohm-cm olan, <100> yonelimine sahip olup iist yiizeyleri
1000 nm’lik termal oksitle kaplidir. Bu alttaglarin arka ylizeyleri ise daglanmis olup
toplam alttas kalinligi 381+0,25 pum dir. Si/SiO2/SisNs alttaslar ise kullanilan Si/SiO2
alttaslarin iizerine 250 nm silisyum nitriir SisN4 ve termal oksit kaplanarak kullanilmigtir.
Quartz alttaglar ise MTI marka, tek kristal SiO2 igeren, x ekseni boyunca kesilmis, bir
tarafi parlatilmis, <5 A yiizey piiriizliiliigiine sahip, temiz oda kosullarmda paketlenmis,

10x10 mm boyutlarinda ve 2 mm kalinliginda temin edilerek kullanilmistir.

5.1.2. Alttaslarin iiretim icin hazirlanmasi ve temizleme islemleri

Kurt J. Lesker firmasindan 3 in¢ boyutunda temin edilen Si/SiOz2 alttaslar ve 250
nm SisNa4 ve termal oksit kaplanarak elde edilen Si/SiO2/SisNs alttaslar lazerle 10x10 mm
boyutlarinda kesilerek iiretim i¢in uygun boyutlara getirilmistir (Bkz. Sekil 5.1).
Alttaglarin kesilerek kiigiik boyutlara getirilmesi sayesinde iiretimde kullanilan alttas
maliyetinin minimuma indirilmesinin yaninda {retim sonrasinda gergeklestirilen

karakterizasyonlar i¢in hizli ve verimli analizlerin gergeklestirilmesi saglanmistir.

e

> \

Sekil 5.1 Lazerle kesilen 10x10 mm boyutlarinda kesilen alttas malzemesi

Alttas tizerine filmler nano boyutta biriktirilecegi i¢in alttas yiizeyinin temiz olmast
gerekmektedir. Yiiksek kalitede VOx ince filmlerin {iretilmesi igin temizligin iiretim

oncesi hassas bir sekilde yapilmasi gerekmektedir. Yaklasik 1 um boyutunda bir toz
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tanesi dahi nano boyutta biriktirilen filmin tiim 6zelliklerini degistirebilmektedir. Bu
nedenle, kesilen alttaglar liretime alinmadan once kesim asamasinda sigrayan alttas
parcaciklarinin ve yiizeyde bulunabilecek toz ve organik parcaciklarinin giderilmesi
amaciyla temizleme islemine tabi tutulmustur.

Temizleme isleminde Si/SiO2 ve Si/SiO2/SisN4 alttaslar, % 99,5 saflikta aseton
(Merck marka) ile 5 dakika temizlendikten sonra % 99,8 saflikta 2-propanol (Merck
marka) ile 5 dakika boyunca tekrar temizlenmistir. Bu asamalardan gecen alttaslar
tizerinde kalan kimyasallarin temizlenmesi amaciyla saf su ile numune temizlendikten
sonra % 99,999 saflikta azot gazi ile kurulanmistir. Temizlik islemi gergeklestirilen
alttaglar magnetron sigratma sistemi igin 6zel olarak tasarlanmis numune tutucularina
yerlestirilerek {iretim i¢in hazirlanmistir. Uretimde kullanilan Si/SiO2 ve Si/SiO2/SisN4
alttaslarin alttag tutucu mekanizmasina yiikleme pozisyonlar1 Sekil 5.2°’de verilmistir.
Alttas tutucularin dis bolgelerine yerlestirilen Si/SiO2 ve i¢ bolgelerine yerlestirilen
Si/Si0O2/Si3sNs alttasglar sayesinde iiretim esnasinda dénen numunelerin her bir grup igin

ayni agida ve homojen bir sekilde biriktirme yapmasi saglanmustir.

[ sisio, [ )si/sioy/sisNg

Sekil 5.2 Si/SiO; ve Si/SiO2/SisNy alttaglarin tiretim i¢in numune tutuculara yerlestirilme pozisyonlart

Quartz alttaglar ise temiz oda kosullarinda 10x10 mm boyutlarinda paketlenip
dogrudan iiretime hazir bir sekilde temin edildigi i¢in herhangi bir temizleme islemine
tabi tutulmadan vakum paketinden ¢ikarilip dogrudan {iretim i¢in hazirlanmistir. Quartz
alttaslarin alttas tutucu mekanizmasina yiikleme pozisyonu ise Sekil 5.3’te verilmistir.

Quartz alttaglarin Si/SiO2 ve Si/SiO2/SisNa alttaslar ile alttas kalinliklarinin farkli olmasi
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sebebiyle numune tutucu mekanizmalara birlikte yerlestirilememesinden dolay1 ayni1 seri

igerisinde tiretilmemistir.

D Quartz

Sekil 5.3 Quartz alttaslarn tiretim i¢in numune tutuculara yerlestirilme pozisyonlart

5.2. Vanadyum oksit ince filmlerin iiretimi

Vanadyum oksit ince filmlerin {iretiminde {iretimin gergeklestirildigi vakum
odasinin temizligi iiretimde elde edilen filmin kalitesini 6nemli 6l¢iide etkilemektedir. Bu
yluzden, daha oOnce gerceklestirilen iiretimler neticesinde kirlenen vakum odasi
icerisindeki tiim parcalarin yeni gerceklestirilecek {iretimler igin temizlenmesi
gerekmektedir. Uretim sistemi icerisinde yer alan manipiilatdr, hedef malzeme tutucu
ekipman, shutter olarak adlandirilan hedef malzemenin ve alttas tutucunun Oniindeki
kapaklar, vakum odasin1 ¢evreleyen ceket ve bu malzemeleri sararak kaplanmasini
engelleyen tiim parcalar Dremel marka zimparalama aletleri ile 6nceki {iretimlerden
kaplanan malzemelerden arindirilmistir. Daha sonra zimparalanan tiim pargalar % 99,6
saflikta etanol (Merck marka) ile 30 dakika siire ile ultrasonik banyo yaptirilmistir.
Ultrasonik banyo sonunda pargalar saf su ile tekrar temizlenip %99,999 saflikta azot gazi
ile kurutulmustur.

Temizligi tamamlanan tiim parcalarin tekrar sistem i¢erisine montaji tamamlanarak
sistem igerisindeki gazlarin, pargalar lizerindeki nemin ve sogutma kanallar1 igerisindeki
su buharlarinin sistemden uzaklastirilmasi icin firinlama (bake out) siirecine tabi
tutulmustur. Sistemin firinlama kosullar1 120 °C’de 48 saat siire ile gergeklestirilmistir.

Bu sayede ¢ok diisiik basing degerlerine inilebilmis ve sistem igerisinde istenmeyen
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yabanci molekiillerin filmin yapisina katilmasi engellenmistir. Sistem {iretim odasinin
temizligi her 7 liretim sonrasinda tekrarlanmistir.

Sistemin temizleme ve firmlanmast bittikten sonra diretim igin temizlenip
hazirlanan alttaglar numune tutuculara yerlestirilerek numune yiikleme odasina
yiiklenmis ve vakum ortamina alinmigtir. Numune yiikleme odasinin ve {iretim odasinin
basinglar1 birbirine esitlendiginde arada bulunan valf agilip manyetik transfer rotlari
araciligyla alttaslar iiretim odasina transfer edilmistir. Uretim sistem odasinin basincinin
1x10-8 mTorr seviyesinin altina diistiiglinde gergeklestirilmistir.

Tez c¢aligmasinin gergeklestirildigi magnetron sigratma sistemi Sekil 5.4°de

verilmistir.

Sekil 5.4 Magnetron Si¢ratma Sistemi (Anadolu Universitesi, Ince Film Laboratuvari)

Uretimde hedef malzeme olarak katota % 99,99 saflikta vanadyum (Kurt-Lesker
marka) yerlestirilmistir. Katota yerlestirilen vanadyum alttas ile 21° ag1 yapacak sekilde
yerlestirilmistir. Bu sayede, iliretimde olusan plazmanin alttaglara uygun bi¢imde
yonlendirilmesi saglanmistir. Alttaglarin yerlestirildigi manipiilatér vanadyum hedef
malzemesi ile 50 mm mesafede 60 rpm doniis hiz1 ile dondiiriilerek filmlerin homojen bir
sekilde Si/SiO2, Si/SiO2/SisNs ve quartz alttaglar tizerine biriktirilmesi saglanmistir.
Uretim esnasinda siire¢ gazi olarak %99,9999 saflikta Air Products marka argon reaktif
gaz olarak ise %99,9996 saflikta Air Products marka oksijen gazi kullanilmistir. Uretim

daha 6nce gerceklestirilen laboratuvar ¢aligmalarindan elde edilen kazanimlar sonucunda
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0,4/2 sccm O2/Ar gazi akisinda gergeklestirilmistir. Bu sayede, hedef vanadyum
malzemesi kontrollii bir sekilde oksitlenerek alttaslar iizerine biriktirilmistir. Uretimde 70
W vurmali DC (Pulsed DC, PDC) gii¢ kullamlmistir. Uretimler vurmali DC parametresi
olarak 50 kHz-5 pus yani % 25 ¢evrim sayisi sartlarinda gergeklestirilmistir.

Tablo 5.1 Uretimde kullanilan proses parametreleri
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On 326/328/331 6,70
Temizlik 70 1333 22/21/21/21 | 21 | 3,30E-03 2 Ar 0,035 | 900 - 50 60 | Elog 0/0 |50 5

327/332/337

VOx 21/21/21/21 2 Ar 1,40

Giretim 70 /333;38/33 121/21/21 21 3,30E-03 0,40 02 0,035 | 2857 | 100 50 60 E.08 0/0 |50| 5

Tablo 5.1°de verilen iiretim parametrelerinde filmler 0,40/2,00 O2/Ar gaz akisi ile
tahmini olarak 20 nm kalinliginda olacak sekilde iiretilmis filmlerin kalinliklar1t XRR ve
AFM ile belirlenmistir. Belirlenen film kalinliklarindan iiretim i¢in gecen siire baz
alinarak filmlerin biriktirme orani 0,035 nm/saniye olarak belirlenmis 100 nm film
kalinligina sahip olmak icin 2857 saniye boyunca flretim yapilmas: gerektigi
modellenerek hesaplanmustir.

Her 100 nm kalinliga sahip tavlanmamis numune iiretimi 6ncesinde {iretim odasina
yerlestirilen numune yiiklenmemis bos paslanmaz ¢elik numune tutucu kullanilarak 900
saniye boyunca iiretim 2 sccm Ar gazi akisinda yapilmistir. Bu sayede, hem vakum
odasindaki yabanci gazlar ve su buhari sistemden uzaklagtirilmis hem de vanadyum hedef
malzemesinin yiizeyinde olusan oksitin uzaklastirilmasi saglanmustir.

Uretim esnasinda 70 W gii¢ uygulamak i¢in sistem tarafindan uygulanan voltaj ve
akim degerleri 6n temizlik i¢in her 5 dakikada bir, liretim icin ise her 7 dakikada bir olacak

sekilde not edilmis tiim tiretimlerin kontrolii saglanmustir.

5.3. Vanadyum oksit ince filmlerin tavlanmasi
Her bir tavlama parametresi i¢in Si/SiO2 ve Si/SiO2/SisNs ve quartz alttas tizerine
biiyiitiilmiis filmlerden birer adet numune 1s1l islem siire¢lerine tabi tutulmustur. Tavlama

esnasinda numunelerin alttag tutucuya yerlestirilme pozisyonlar: Sekil 5.5’de verilmistir.
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Sekil 5.5 Tavlama esnasinda tavilanmamig numunelerin alttas tutucuya yerlestirilme pozisyonu
Uretimde birbirine benzer elektriksel direng, 6zdireng ve TCR gdsteren filmler
Tablo 5.2°de belirlenen tavlama kosullarinda 1sil islemden gegirilmistir. Tavlama
esnasinda uygulanan basing degerleri vakum ortami i¢in <1xe-8 Torr, argon ve azot
atmosferinde gerceklestirilen tavlamalar igin ise 1,5xe-1 Torr olarak uygulanmistir. Gaz
akisinda gerceklestirilen tavlamalar ise argon ve azot atmosferinde 5 sccm gaz akis ile
gerceklestirilmistir. Siire¢ esnasinda bir tarafta gaz akisi ile igeri giren siire¢ gazi diger
tarafta vakuma almaya devam eden vakum pompasi neticesinde sistemin basinct 5xe-3

Torr olarak okunmustur.

Tablo 5.2 Si/SiO;, Si/SiO2/SisNa ve quartz alttas tizerine biiyiitiilen VOx filmlerin argon gazi atmosferinde
tavlanmast sonucu elektriksel ozelliklerinin degigimi

Sicaklik Si/SiO2 Si/SiO2/SisNa Quartz
Vakum Azot Argon | Vakum Azot Argon Vakum Azot Argon
SabitP | SabitP | SabitP | SabitP Sabit P Sabit P Sabit P SabitP | SabitP
200 °C 1 saat 1 saat 1 saat 1 saat 1 saat 1 saat 1 saat 1 saat 1 saat
Sabit P | SabitP | Sabit P SabitP | SabitP | SabitP SabitP | SabitP | SabitP
2 saat 2 saat 2 saat 2 saat 2 saat 2 saat 2 saat 2 saat 2 saat
SabitP | SabitP | SabitP | SabitP Sabit P Sabit P Sabit P SabitP | SabitP
275 °C 1 saat 1 saat 1 saat 1 saat 1 saat 1 saat 1 saat 1 saat 1 saat
Sabit P | SabitP | Sabit P SabitP | SabitP | SabitP SabitP | SabitP | SabitP
2 saat 2 saat 2 saat 2 saat 2 saat 2 saat 2 saat 2 saat 2 saat

Tavlama esnasindaki atmosferik kosullarin etkisini incelemek icin tavlamalarin
birbiriyle ayni sicaklik degerlerinde gergeklestirilmesi gerekmektedir. Is1 iletimi
termodinamik a¢idan yiizde yiiz verimle olmayacag icin alttas iizerine temas ettirilerek

tavlama odasina yerkestirilen termokupl ile VOx ince filmler tizerindeki sicaklik degerleri
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dlgiilmiistiir. Ince filmlerin 200 °C ve 275 °C ye ulasmasi i¢in Magnetron Sigratma
Sistemine entegre edilmis alttas 1sitma sistemine (TDK-Lambda marka DC gii¢ kaynag1
ile kontrol edilebilir) uygulanmasi gereken sicaklik belirlenerek tavlama kosullart vakum
ortaminda, azot ve argon gazi atmosferlerinde belirlenmistir. Vakum ortaminda, argon ve
azot atmosferlerinde kapal1 sistem ve gaz akisi olarak 200 °C ve 275 °C'ye ulasmak igin
gerekli 1sitict sicakliklart Tablo 5.3’de verilmistir. Bu sayede, ince filmlerin tavlama
sicakliklarinda farklilik olmaksizin tavlama atmosferinin ve 1s1l iletim mekanizmalarinin
200 °C ve 300 °C igin VOx ince filmlerin yapi-6zellik iliskisi iizerine etkisini inceleme
firsat1 elde edilmistir.

Tablo 5.3 Vakum ortaminda argon ve azot atmosferlerinde kapal sistem ve gaz akist altinda 200 °C ve
275 °C'ye ulasmak igin gerekli isitict sicakliklar

Tavlama Kosulu 200 °C’ye ulasmak 275 °C’ye ulagsmak icin
icin Isitic1 Sicakhigi Isitic1 Sicakhigi
Vakum Ortami 342 484
Azot Atmosferi (Kapali Sistem) 348 489
Argon Atmosferi (Kapali Sistem) 352 491
Azot Atmosferi (Ssccm Gaz Akist) 359 495
Argon Atmosferi (Ssccm Gaz Akisi) 363 500

Tiim tavlamalar 200 °C ve 275 °C de gergeklestirilmis, 1sinma hiz1 5 derece/dakika
olarak belirlenmistir. Numunelerin bu sicakliklara ulagsma siireleri tavlama siiresi olarak
ihmal edilmis ve bu sicakliklara ulastiktan sonra 1 saat ve 2 saat siire ile tavlamalar

gerceklestirilmistir.

5.4. VOx ince filmlerin karakterizasyonlari

Uretilen ve 1s1l isleme tabi tutulan numunelerin elektriksel karakterizasyonlar1 dért
nokta igne teknigi (Four Point Probe, FPP) ile, yapisal karakterizasyonlar1 ise X-1gin1
temelli teknikler ve Raman analizi ile, yiizey 6zellikleri ise Atomik Kuvvet Mikroskobu

(Atomic Force Microscopy, AKM) ile belirlenmistir.
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5.4.1. Elektriksel karakterizasyonlar
5.4.1.1. Dért nokta igne teknigi

Uretilen VOx ince filmlerin elektriksel karakterizasyonlar1 gosterilen Lucas Labs
marka Pro4-4000 model dort nokta igne teknigi ile gergeklestirilmistir (Bkz. Sekil 5.6).
Sistemin sahip oldugu igneler Osmiyum Karbiir ve Tungsten malzemeden yapilmis olup

igneler aras1 mesafe 1,016 mm’dir. Kullanilan FPP tekniginde sistemin 6l¢iim yapabildigi

elektriksel direng araligi 1 mQ ve 1 MQ arasindadir.

Sekil 5.6 Lucas Labs marka Pro4-4000 model Dért Nokta Igne Teknigi (Anadolu Universitesi, Ince Film
Laboratuvary)

Dort nokta igne teknigi ince filmlerin elektriksel 6zelliklerinin belirlenmesinde
kullanilan en yaygin yontemdir. FPP yonteminin ¢alisma diizeni Sekil 5.7°da
gosterilmistir. Dort nokta igne tekniginde kullanilan temel prensip aralarinda esit mesafe
bulunan dort probun 6l¢iim yapilacak numune iizerine temas ettirilerek distaki iki prob
ile film tzerine verilen sabit akimda, ortadaki iki probdan okunan voltaj degerlerin

belirlenmesi ile filmin elektriksel karakterizasyonunun gergeklestirilmesidir [48].
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Sekil 5.7 Dort Nokta Igne Teknigi diizeni ve igne ve film iizerinde meydana gelen direncler [48]

Sekil 5.7’da ince filmlerin yiizey direnci olglimii sirasindaki ignelerin diizeni
gosterilmistir. Dis tarafta bulunan ignelerden akim verilirken, ortadaki iki igneden ise
gerilim &lgiilmektedir. igneler arasindaki Si, S2 ve Ss3 mesafeleri esittir. igneler aras
mesafe filmin yaprak direnci iizerinde etki etmektedir. Igneler aras1 mesafenin azalmasi

ile filmde daha yiizeysel tarama yapilabilmektedir (Bkz. Sekil 5.8).
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Igneler Aras1 Mesafe
Sekil 5.8 Dért Nokta [gne Teknigi ‘nde igneler arast mesafenin filmlerin yaprak direnci iizerinde etkisi
FPP yonteminde kullanilan uglar 6l¢lim almak i¢in numune yiizeyine belirli bir
kuvvet ile bastirilmasi gerekir. Bu sebeple, liretilen filmlerin yilizeyinde ¢ok siddetli
olmasa da film {iizerinde deformasyon yaratmasi ve filmi zedelemesi bu yontemin
dezavantaji olarak sdylenebilir. Buna ragmen her 6lgiim icin siirekli kalibrasyonlara
ihtiya¢c duymayan FPP yontemi yariiletken endiistrisinde elektriksel karakterizasyonlarin

gerceklestirilmesinde yillardir kullanilan 6l¢im  tekniklerinden biri olarak One

¢ikmaktadir.
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5.4.1.2. Sicakliga Bagh Direng Sabiti (TCR) ve Hesaplanmasi
Elektriksel Direncin Sicaklik Sabiti (Temperature Coefficient of Resistance, TCR)
diren¢ degerlerinin birim sicaklik basina degisim miktarin1 yani direncin sicakliga bagh
degisim katsayisin1 ifade etmektedir. TCR «a ile gosterilir ve TCR degerinin
belirlenmesinde FPP 6l¢iimlerinden ve/veya Aktivasyon enerjisinden yararlanilir.
Elektriksel Direncin Sicaklik Sabiti 6l¢timii FPP sisteminde ve bu sisteme entegre
edilmis sicaklik kontrol iinitesi ile gergeklestirilmistir. Uretilen ince filmlerin TCR

degerlerini hesaplamak igin,

a(TCR) = —%xi—i (5.1)
a(TCR) = —% (5.2)

denklemlerinden yararlanilmistir [1,2]. Bu denklemlerde yer alan R yiizey direncini, T
ise sicakligi ifade etmektedir.

Diren¢ ve TCR degerleri belirlenmek tizere FPP sistemine yerlestirilen VOx ince
filmler iizerine 1sitma aninda numunenin sicakligini O6lgmek amaciyla termokupl
yerlestirilmis ve 1sitic1 120 ‘C’ye ulasana kadar sicaklik artirilmastir. Isiticinin her 5 'C
sicaklik artisinda numunenin ulagtig1 sicaklik degeri termokupldan okunup elektriksel
ozellikleri kaydedilmistir. Ayni islem numune oda sicakligima sogutulurken de
uygulanmistir. Uygulanan akim ve 6l¢iilen potansiyel fark degerleri kullanilarak filmlerin
ulastig1 her bir sicaklik degerleri icin diren¢ degerleri hesaplanmis, buradan TCR’1
bulmak ic¢in sicaklik-In(R) grafigi {izerinden egim hesaplanarak TCR degerine
ulasilmugtir. Olgiimlerin 120 "C’ye kadar gerceklestirilmesinin sebebi bu teknikte

kullanilan problarin bu sicaklik degerinin lizerine ¢ikildiginda zarar gérmesidir.

5.4.2. X-lsim temelli teknikler
X-1ginlar, 0.125 ile 125 keV enerji araliginda, dalgaboyu 10 ile 0,01 nm araliginda
olan ve siniis osilasyonu yapan elektromanyetik dalgalardir. X-151n1 enerjisi ve dalga
boyuyla ilgili olarak,
12,4

A= 12 (5.3)

seklinde bir iliski bulunur [49]. Burada X ise dalga boyunu (Angstrom, A), E ise x-151n1
enerjisini (keV) ifade eder. X-isinlari, metal hedefin i¢inde elektronlarin uyarilmasiyla

ortaya ¢ikmaktadirlar [50].
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5.4.2.1. XRD ve GIXRD yontemi

Siyirma agisinda X-1s11 kirmimi (Grazing Incidence X-ray Diffraction, GIXRD)
tekniginde X-1s1inlar1 numune yiizeyine ¢ok kiiciik agilarla gonderilir. Bdylelikle, film
ylizeyinde yiizeysel bir tarama yapilir ve nano boyuttaki ince filmlerin yapisi incelenirken
alttas etkisi en aza indirilir [51].

XRD olgtimlerinde x-1s1m tiipii ile dedektor karsilikli olarak 6 agisi ile hareket
ederken ylizeyden difraksiyon oldugunda XRD kirinim deseninde pik gozlemlenir.
GIXRD yonteminde ise X-ismi tiipii yiizeyle diisiik ag1 (0,1°<0<2°) yapacak sekilde
sabitlenir ve dedektor tarama yapilacak agilarda hareket eder. Boylelikle, Sekil 5.9’da
goriildiigii gibi film yiizeyi yiizeysel bir sekilde taranmis olur ve alttas etkisi minimum

seviyeye indirgenir.

.

Sekil 5.9 XRD ve GIXRD dél¢iimlerinde élgiim geometrileri

Bu tez ¢alismasinda gergeklestirilen GIXRD olgtimleri Sekil 5.10°da verilen Bruker
D8 Advance marka XRD cihazi ile gergeklestirilmistir.

Sekil 5.10 Bruker DS Advance XRD cihazi (Anadolu Universitesi, Ince Film Laboratuvar)
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5.4.2.2. XRR yontemi

X-Isim Yansimasi (X-ray Reflectivity, XRR) yontemi tabakalarin elektron
yogunlugunu, tabaka kalinlig1 ve piirtizliiliigiinii belirlemekte kullanilan bir yontemdir.
XRR ydntemi numuneye temas etmeden ve ylizeye zarar vermeden Ol¢iim alinabilen bir
yontemdir.

XRR yonteminde farkli tabakalarin kalinliklarinin belirlenmesi X-1siminin kirilma
indisinin ortamdan ortama degisiklik gostermesiyle miimkiin olmaktadir. X-1s1nlar1 i¢in,
numunenin kirilma indisi havanin kirilma indisinden daha diistiktiir. Bu nedenle, X-1s1nin

ortamdan yansimasi i¢in, kritik agidan (6c) daha kiigiik gelis acisina sahip olmasi gerekir.

Bu kritik a¢1 O,
62 e
Pl 5:4)

denklemi ile belirlenir. Bu denklemde A X-1sininin dalga boyunu, re ise elektron yarigapini
(2,82 x 10*® m) ifade eder (Denklem 5.4). Génderilen X-1sininin gelis agist kritik agidan
biiyiik ise farkli ortamlarda 1518in kirilma ve yansima durumlarini ifade eden Fresnel
yasasi gegerli olur [52].

X-Ism1 Yansimasi yonteminde gonderilen x-iginlarinin film ara yiizeylerinden
yansimasi incelenmektedir [53]. Bu yontem 200 nm’den daha ince kalinlikta olan ince
filmlerin  kalinlikk, yogunluk ve ylizey piriizliliiglinin  belirlenmesinde

kullanilabilmektedir [52].
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Sekil 5.11 XRR ydntemi ile ince filmlerin kalinlik, piiriizliiliik ve yogunlugunun belirlenmesi [52]
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XRR o6l¢iimlerindeki en biiylik zorluk numunenin hizalamasi esnasindadir. Bragg —
Brentano geometrisine sahip XRD cihazinda (Bruker D8) yatay eksende vakumlu tutucu
ile sabitlenen numune z ekseninde haket eden goniometre ile X-1s1n1 taramasi yapilmis ve
X 1§1ninin numunenin tam ortasina diisecegi sekilde ylikseklik taramasi yapilmistir. Daha
sonra dedektor yansima icin gerekli kritik aciya yakin 20 = 0,4° olacak sekilde Omega
(w) taramasi gerceklestirilmistir. Elde edilen Rocking-Curve egrisi ile numune
hizalamasinin dogrulugu teyit edilmistir. Bu islemin ardindan gergeklestirilen yansima
taramasi ile Sekil 5.12°deki gibi XRR egrisi elde edilmis ve bu egri lizerine Leptos
programi araciligiyla gerceklestirilen Fourier doniisim yontemi ile ince filmlerin

kaplama kalinliklar1 belirlenmistir.

10"
10"
= ] —— Hesapl
= 5 -lesaplanan
) 10'5 = Olgiilen
g 0,
T 107
> ]
10° 4
10" 3 :
100 — 1 r 1T 1

04 08 12 16 20 24 28 32 36 40 44
20 (derece)
Sekil 5.12 VOx ince filmlerin XRR egrisi ile Fourier doniisiimii yapilarak film kalinliklarinin belirlenmesi

5.4.3. Raman spektroskopisi

Raman teknigi, gelen 15181n malzemenin igerisinde farkli modlarda titresen
molekiillerle etkilesmesi sonucu enerjisinde degisim meydana gelerek sacilmasi
prensibine dayanir [54]. Isigin malzeme ile etkilesmesi sonucu gerceklesen sagilmalarin
¢ok biiyiik bir kismu elastik sagilmadir. Bu 1sinlarin ancak ¢ok az1 inealastik olarak sagilir.
Eger gelen 151in enerjisini kaybederek daha diisiik bir frekansta saciliyorsa bu tiir
sacilmalara Stokes sagilmasi, eger frekansinda artis meydana geliyorsa bu tiir sagilmalara

anti-stokes sa¢ilmasi denir (Sekil 5.13). Raman spektrumu numune iizerine disiiriilen
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lazerin sagilmasi sonucu frekans degerinde meydana gelen bu sapmalar1 gosterir. Bu
spektrumda kristal ve amorf fazlarin karakteristik pikleri gozlenir. Dolayisiyla Raman
analizi farkli kristal ve amorf bilesiklerin analizinde kullanilmaktadir. Bu yontem ile
XRD yonteminden farkli ve avantajli olarak eser miktarda bulunan fazlarin analizi

yapilabilmektedir [54-56].

Virtual
energy A
states A A

Vibrational
energy states

4
3

¥ :

 — Y

0

Infrared Rayleigh Stokes  Anti-Stokes

absorption scattering Raman Raman
scattering scattering

Sekil 5.13 Raman cihazimin ¢alisma prensibi [55]

Filmlerin Raman yontemi ile karakterizasyonunda kullanilan lazerin giici,
uygulama siiresi gibi parametreler elde edilen spektrumdaki piklerin siddetini 6nemli bir
sekilde etkilemektedir. Lazere uzun siire maruz kalan numunelerin lokal olarak 1sindig1
ve bu bolgelerde faz doniisiimii gegirdigi diistiniildiigii i¢in bu dl¢limlerde numunede
minimum diizeyde faz doniisiimii gergeklesecek kosullarda dlgiimlerin alinmasi gerekir
[54, 57].

Filmlerin Raman yontemi ile karakterizasyonlarinda Sekil 5.14’de gosterilen Witec
Alpha 300R marka es odakli (confocal) Raman cihaz1 kullanilmustir. Olgiimler 532 nm
dalga boylu, yesil renkli, He-Ne lazer kaynag: ile gergeklestirilmistir. Olgiimler 50X
biiylitme oranina sahip objektif lens ile alinmis lazer giicii olarak 10 mW degeri
belirlenmistir. Lazer giliciinlin 10 mW olarak belirlenmesinde gerek literatiirde
gercgeklestirilen vanadyum oksit ince film ¢aligsmalari1 gerek se numunenin lazer 1s1nindan
lokal olarak minimum seviyede 1simnmasi saglayarak bu esnada faz doniigimii
gerceklesmeyecek sekilde ol¢iimler alinmasinin saglayacak parametrelerin belirlenmesi

etkili olmustur [57, 58].

35



Sekil 5.14 Witec Alpha 300R Raman Cihazi (Anadolu Universitesi, Elektrik Elektronik Miihendisligi, Mikro
ve Nano Aygitlar Laboratuvari)

Raman oOl¢limlerinde biriktirme siiresi (integration time) 30 saniye, biriktirme
miktar1 olarak ise 2 olarak belirlenmistir. Baska bir ifade ile 30 saniye siire ile
gerceklestirilen 2 Slglimiin ortalamasi alinarak Raman Spektrumu elde edilmistir. Elde
edilen spektrumlar Project FOUR 4.1. programu ile analiz edilmis, ilgili grafikler bu
programdan alinarak Origin Pro 8 programu ile birbiriyle kiyaslama yapabilmek amaciyla
birbiriyle aralik (offset) verilerek ¢izdirilmistir. Raman spektrumundan elde edilen veriler
vanadyum oksit baglarinin titresim gosterdigi 90 — 1300 cm™ araliginda analiz edilmistir.

Literatiirdeki vanadyum oksit fazlarimin gostermis oldugu Raman kayma

frekanslar1 Tablo 5.4, Tablo 5.5 ve Tablo 5.6’de verilmistir.
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Tablo 5.4 Literatiirdeki VO, 'nin géstermis oldugu Raman kayma frekanslari (cm™)

VO,
[59] [60]
Vanadyumun V705 Reaktif sigratma 1* 2* 3*
oksitlenmesi indirgenmesi
144 142 142 140 193 196
193 191 193 192 223 225
223 223 223 223 262 610
260 260 260 260 342
308 308 308 308 386
334 334 334 338 398
389 389 389 387 440
497 437 497 395 480
613 611 612 440 498
482 581
497 614
588 662
613 829
661
823

1* Elektron demeti ile buharlastirma yontemi ile 500°C alttas sicakliginda iiretim
2* 400°C de tavlanmig oda sicakligina sogutulmus VO2
3* 450°C de tavlanmis oda sicakligina sogutulmus VO2

Tablo 5.5 Literatiirdeki V20sin géstermis oldugu Raman kayma frekanslari (cm™)

V205
[59] [60]
Vanadyumun V,05 Reaktif 1% % 3%
oksitlenmesi indirgenmesi sigratma
145 145 145 102 100 101
195 195 195 145 144 145
284 284 284 197 282 284
303 303 303 284 304 303
405 405 405 304 405 405
483 700 483 405 529 483
528 996 701 481 700 528
701 992 528 995 702
700 996
995

1* 500°C de tavlanmig oda sicakligina sogutulmus V20s
2%400°C de tavlanmig oda sicakligina sogutulmus V20s
3*450°C de tavlanmig oda sicakligina sogutulmug V20s
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Tablo 5.6 Literatiirdeki V,03, V205 ve stabil olmayan VOx fazlarmmn gostermis oldugu Raman kayma
frekanslart (cm™)

V203 V6013 VOx
[59] [59] [61] [60]
V205 : )
- Vanadyumun V205 Reaktif 450°C’ de
indirgenmes . I .
: oksitlenmesi (indirgenmesi|  sigratma tavlanmig
225 167 167 161 94 165
293 845 846 838 137 787
504 880 881 875 188 845
576 936 1033 925 275 881
992 978 300 912
1033 1025 403 934
475 1031
520
684
990

*VOx olarak adlandirilan Raman kayma frekanslar1 stabil olmayan vanadyum oksit piklerini ifade
etmektedir.

5.4.4. Atomik kuvvet mikroskobu (AKM)

Atomik Kuvvet Mikroskobu Binnig, Gerber ve Quate tarafindan 1986 yilinda
gelistirilmistir [62]. Atomik Kuvvet Mikroskobu’nun ¢alisma mekanizmasi1 Taramali
Tiinelleme Mikroskobu’na (Scanning Tunneling Microscopy, STM) benzemektedir [63].
STM'den farkli olarak oldugu gibi prob ucunun yiizeye olan mesafesini 6l¢mek i¢in
elektron tiinel akimi kullanmak yerine numune ile probun arasindaki etkilesimiyle olusan
kuvvet (10xe-11 - 10xe-6 Newton) nedeniyle probun sapma miktarini 6lger. AKM’de
tarama yapan igne cantilever denilen yaya sabitlenmistir. Lazer kaynagindan gelen
cantilever tizerine yansitilan 1s1n fotodedektorde merkez konumuna getirilir. Centilever
ve buna baglh tarama yapan ug¢ kendi rezonans frekansinda osilasyon yapar. Probun
numune yiizeyine yaklagmasi sonucu olusan kuvvetler sonucu centileverin osilasyon
frekansinda azalma meydana gelir. Geridongli mekanizmasi osilasyon siddetini sabit
tutmak i¢in probun yiiksekligini degistirir. Bu degisimler centileverdan yansiyan lazer
1sininin fotodiyot lizerinde sapmasina neden olur. Numune iizerinde dolasan ug¢ ve buna
bagli olarak fotodiyot ilizerinde lazerin gostermis oldugu yansimanin miktarina bagh
olarak numune ylizeyi hakkinda topografik bilgi edinilmis olur [63-65]. Atomik Kuvvet

Mikroskobu ¢alisma mekanizmasi Sekil 5.15’de verilmistir.
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Sekil 5.15 Atomik Kuvvet Mikroskobu ¢alisma mekanizmasi [66]

Uretilen ve tavlama islemine tabi tutulan VOX ince filmlerin yiizey 6zellikleri
Atomik Kuvvet Mikroskobu yontemi ile belirlenmistir. AKM o6l¢limleri Sekil 5.16°de
verilen Veeco Nanoscope IV Multimode cihazi ile gerceklestirilmistir. Filmlerin ylizey
morfolojisi 1um? biiyiikliigiinde alanda atomik kuvvet mikroskobu (Veeco Nanoscope IV

Multimode) ile “tapping mode” kullanilarak incelenmistir.

Sekil 5.16 Atomik Kuvvet Mikroskobu cihazimn gériintiisii (Anadolu Universitesi, Ince Film Laboratuvart)

AKM olglimlerinde tarama yapacak tipin geometrisi elde edilen goriintii kalitesini
etkilemektedir. Bu ylizden kullanilacak ucun yapilacak tarama isleminin tiiriine gore
dogru bir sekilde belirlenmesi gerekmektedir. Bu tez ¢alismasinda AKM o6l¢iimleri

tarama modunda Olglim almak {izere SiN tipler kullanilarak ger¢eklestirilmistir.
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Kullanilan SiN tipin taramali elektron mikroskobu goriintiisii Sekil 5.17°da verilmistir.

SiN tipin AKM mekanizmasina yerlestirilmesi Sekil 5.18’de gosterilmistir.

AceV Magn WD ]| 500
OSSN0 43

Sekil 5.17 SiN tipin Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) goriintiisii [67]

a

Sekil 5.18 SiN tipin Atomik Kuvvet Mikroskobu tutucu mekanizmasina yerlestirilmesi

Tarama modu ile dl¢im alacak SiN tip (Bkz. Sekil 5.18) AKM mekanizmasina
yerlestirildikten sonra lazer ayar1 yapilarak fotodiyotta merkez konumuna getirilmistir.
Gergeklestirilen 6l¢iimlere Nanoscope Analysis v5.30r1 yazilimi kullanilarak ortalama
tane boyutu ve yiizey piiriizliliigii analizleri yapilmustir.

Atomik kuvvet mikroskobunu kalibre ederken kalibrasyon numunesi (calibration
grid) tarama modunda goriintiisii alimmustir. Kafes biciminde 6rgii yapilarina sahip olan
kalibrasyon numunesinin ylizey 0Ozelliklerinin dogru bir sekilde ol¢iildiigiine emin
olduktan sonra {iretilen ve tavlanan nano 6l¢ekli vanadyum oksit filmlerin atomik kuvvet

mikroskobu ile goriintiisii alinmistir.
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Sekil 5.19 Atomik Kuvvet Mikroskobu kalibrasyon numunesinin AKM goriintiisii

Atomik kuvvet mikroskobu ile 6l¢iim alirken ortamdan bulunan ya da numune
tizerinde bulunan toz pargaciklari iizerinden gecen AKM tipi bu pargaciklar tizerinde
toplayarak hareketine devam eder. Parcaciklarin tip ilizerinde birikmesi sonucu tipin
geometrisi bozularak hatali 6l¢iim alinmasina sebep olur (Bkz. Sekil 5.20). Bu yiizden
tipin lizerinde bulunan yabanci maddelerin tip {izerinden uzaklastirilmas: gerekir. AKM
tipi temizliginde tip temizlik siingeri lizerinde gezdirilen tip iizerindeki istenmeyen

partikiillerden arindirilir ve tekrar kullanilmak tizere hazirlanir.

Sekil 5.20 Atomik Kuvvet Mikroskobu tip ucunun kirlenmesi ve temizligi
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6. DENEYSEL BULGULAR
Tez calismast kapsaminda vurmali DC reaktif magnetron sigratma yontemi ile

tiretilen numuneler Tablo 6.1’e gore isimlendirilmistir.

Tablo 6.1 Uretim asamasinda numunelerin isimlendirilmesi

\Y Uretim No | Seri No Alttas Adr Numune Alltas Pozisyonu

Vanadyum _ Serisi Adi X X X X

Ornegin VE-325-SiN numarali iiretim Vanadyum E serisi 3 numarali iiretimin 2
nolu serisinin 5 nolu iiretim pozisyonunda Si/SiO2/SisN4 alttas iizerine yapilan kaplama
i¢in isimlendirilmistir.

Gergeklestirilen 1s1l islemlerde numunelerin isimlendirilmesi Tablo 6.2’ye gore

yapilmigstir.

Tablo 6.2 Tavlama asamasinda numunelerin isimlendirilmesi

V_ Uretim Tavlama Tavlama Alttas Ada Tavlama Tavlama | Tavlama
Seri No-Seri- No Pozisyonu Ortami Sicakligi | Siiresi
adi Pozisyon (saat, h)
VT X_X_X X nolu | X Si/SiO2 Vakum/Ar/Nz2 | xxx °C xh
Serisi tavlama Si/SiO2/SizN4

Quartz

Ornegin VT-312-24-SiN-Ar-200C-1h seklinde isimlendirilen numune Vanadyum
Tavlama Serisinde 3 nolu tiretimin 1. serisinde 2 numarali pozisyonda iiretilen filmin 2
nolu tavlamada 4 numarali pozisyonda Argon gazi ortaminda 200 °C de 1 saat tavlamasi

yapilan numuneye aittir.

6.1. Elektriksel Bulgular

Si/SiOz2, Si/SiO2/SisN4 ve quartz alttaslar {izerine biiyiitiilmiis vanadyum oksit ince
filmlerin elektriksel 6zellikleri ve bu filmlerin vakum ortaminda, azot ve argon gazi
atmosferlerinde 1s1l islemlerinin gergeklestirilmesi sonucu elektriksel ozelliklerinin
degisimi dort nokta igne teknigi ile belirlenmistir. Dort nokta igne teknigi ile
gerceklestirilen elektriksel karakterizasyonlar ile numunelerin elektriksel direng ve
0zdireng degerleri belirlenmis, In(R)-numune sicaklig1 grafiklerine altilan dogrusal uyum
egrilerinin egimleri ile TCR degerleri hesaplanmigtir. TCR degerinin hesaplanmasinda
kullanilan dogrusal uyum egrileri termal kameralarin uygulama sicakliklar1 arasinda
kalan oda sicakligt ile 50 °C arasinda direng egrileri ile lineer olarak eslestirilmistir.

Tavlanmamis numuneler ve vakum ortaminda, azot ve argon atmosferlerinde 1s1l isleme
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tabi tutulmus numunelerin elektriksel 6zellikleri ve In(R)-numune sicakligi grafikleri

Si/Si02, Si/SiO2/SisN4 ve quartz alttaslar igin sirastyla verilmistir.

6.1.1. Tavlanmamis numunelerin elektriksel sonuglari

Bu boliimde, Boliim 5.2°de belirtilen tiretim kosullar1 altinda Si/SiOz, Si/SiO2/SizNa4
ve quartz alttaslar iizerine biiyiitiilen herhangi bir 1s1l isleme tabi tutulmamis numunelerin
elektriksel 6zellikleri verilmistir. Uretimlerin hepsi ayn1 vurmali DC magnetron sigratma
sistemi liretim parametreleri ile gergeklestirilmistir. Bu yiizden, filmlerin her bir alttas
grubu icerisinde birbiriyle ayni elektriksel ozellikler gostermesi beklenmistir. Ancak,
gergeklestirilen iiretimler sonucu magnetron sigratma vakum odaciginin kondisyonunun
degismesi, sistemin bir miktar kirlenmesi ve iiretimde gergeklesen aksakliklar vb.
durumlar sebebiyle filmlerin elektriksel Ozelliklerinde farkliliklar tespit edilmistir.
Si/Si02, Si/Si02/SisN4 ve quartz alttasglar {izerine biiyiitiilen tavlanmamis numuneleri
temsil edecek In(R) — numune sicaklig grafikleri asagida sirasiyla verilmistir.

Is1l islem Oncesi tiim numunelerin elektriksel 6zellikleri tavlanmis numunelerin

elektriksel sonuglari ile birlikte Tablo 6.3, Tablo 6.4 ve Tablo 6.5’de ayrintili olarak

verilmigtir.
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Sekil 6.1 Si/SiO; alttas iizerine 0,4/2 sccm Oy/Ar gaz akist altinda biiyiitiilmiis VOx ince film numunesinin

43




—H— i
13,6 Isitma
—@— Sogutma
e Dogrusal Uyum lIsitma
-\.Q\ Dogrusal Uyum Sogutma
N —=—Isitma
-, ,
| AN \
\ 8 600000 ™\ o
LN N ° '\\-\
\
12,8 L e _ W
e g RN
g W, T T
o ‘q M,
£ e
- Sa 0 L L L
Equation y=a+b*x .\. 30 60 90
Adj. R-Square | 0,99736 .S.\ Numune Sicakigi (°C)
Cooling Value Standard Error ‘. (|
InR Intercept 14,10688 0,02238 \\
12,0 nR Slope -0,0285 6553564 on
\\
- -®
Equation y=a+b*x \
Adj. R-Square 0,99593 [} ‘
Heating Value Standard Error \
InR Intercept 14,03313 0,02411 .
InR Slope -0,03017 7,87172E-4
1 " 1 " 1 " 1 " 1
20 40 60 80 100

Numune Sicakligi (°C)
Sekil 6.2 Si/SiO2/SisNyg alttas tizerine 0,4/2 scem Ox/Ar gaz akist altinda biiyiitiilmiis VOx ince film
numunesinin elektriksel sonuclar
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Sekil 6.3 Quartz alttas iizerine 0,4/2 sccm Oo/Ar gaz akist altinda biiyiitiilmiis VOx ince film numunesinin
elektriksel sonuglart
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6.1.2. Vakum ortaminda tavlanmis numunelerin elektriksel sonuclari

Vakum ortaminda gergeklestirilen 1s1l igslemler sonucu Si/SiOz2, Si/SiO2/SisN4 ve

quartz alttaslar iizerine biiyiitiilmiis vanadyum oksit ince filmlerin elektriksel direng,

0zdireng ve TCR degerlerinin degisimi Tablo 6.3’de verilmistir.

Tablo 6.3 Si/SiO,, Si/SiO2/SisNg ve quartz alttas iizerine biiyiitiilen VOx filmlerin vakum ortaminda
tavlanmast sonucu elektriksel ozelliklerinin degigimi

Tavlama Oncesi Tavlama Sonrasi
N Diren¢ | Ozdireng (O;E Co:g_l) Diren¢ | Ozdireng (";E CO:CR_l)
Q) (Qcm) > ((9)) (Qcm) ~
Isitma | Sogutma Isitma | Sogutma
VT-236-32-Si02-Vac-200C-1h 534.560 | 53,45603 | 3,028 3,419 128.922 12,8923 | 3,502 3,210
VT-237-34-SiN-Vac-200C-1h 425.079 | 42,50791 | 2,940 2,975 96.246 9,62463 | 2,294 2,975
VT-Q2-33-Quartz-Vac-200C-1h | 188.875 | 18,88752 | 2,327 2,395 26.870 2,68701 | 2,193 2,054
VT-239-42-Si02-Vac-200C-2h 619.407 | 61,94073 | 3,089 3,432 118.752 11,8753 | 3,038 2,926
VT-238-44-SiN-Vac-200C-2h 499.303 | 49,93032 | 3,635 3,265 80.467 8,04671 | 3,635 3,265
VT-Q3-43-Quartz-Vac-200C-2h | 184.550 | 18,45504 | 2,338 2,401 26.039 2,60398 | 2,523 2,358
VT-224-12-Si02-Vac-275C-1h 614.196 | 0,061419 | 3,196 2,250 117 0,01172 | 0,533 0,508
VT-222-14-SiN-Vac-275C-1h 1.235.258 | 123,5258 | 3,291 3,512 99 0,00998 | 0,430 0,427
VT-Q4-13-Quartz-Vac-275C-1h | 199.963 | 19,99631 | 2,274 2,349 168 0,01689 | 0,502 0,511
VT-231-22-Si02-Vac-275C-2h 588.786 | 58,87864 | 3,054 3,427 125 0,01257 | 0,780 0,756
VT-227-24-SiN-Vac-275C-2h 452474 | 4524743 | 2,692 3,098 107 0,01078 | 0,563 0,570
VT-Q5-23-Quartz-Vac-275C-2h | 201.453 20,1453 2,281 2,357 182 0,01828 | 0,285 0,218
*Direng 6l¢timlerinde 6l¢iimsel hata orani dlgiimlerin tekrarlanabilirligi dikkate alindiginda + 5 Q olarak belirlenmistir.
**TCR degerlerinin hesaplanmasinda ise In(R)-numune sicakligi grafiginde atilan dogrusal uyum ¢izgisinin direng degerleriyle
eslesmesindeki hata orani ise % +2 olarak belirlenmistir.
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Sekil 6.4 Si/SiO; alttas iizerine biiyiitiilmiis vakum ortaminda 200 °C’de 1 saat tavianan numunenin

elektriksel sonuglart
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Sekil 6.5 Si/SiO/SisNa alttas tizerine biiyiitiilmiis vakum ortaminda 200 °C’de 1 saat tavlanan numunenin
elektriksel sonuglart
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Sekil 6.6 Quartz alttas iizerine biiyiitiilmiis vakum ortaminda 200 °C’de 1 saat tavlianan numunenin
elektriksel sonuglart
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Vakum ortaminda 200 °C’de 1 saat siire ile gergeklestirilen tavlamalar sonucunda
Si/SiO2, Si/SiO2/SisN4 ve quartz alttaglar iizerine biiyiitiilen vanadyum oksit filmlerin
elektriksel direnglerinde sirasiyla 535 kQ, 425 kQ ve 189 kQ’dan 129 kQ, 96 kQ ve 27
kQ’a diisiis tespit edilmistir. Filmlerin TCR degerlerinde ise 1sitma esnasinda Si/SiO2,
Si/Si02/SisN4 ve quartz alttas iizerine bilyiitiilen filmler icin sirastyla 3,028 %°C?, 3,413
%°C? ve 2,327 %°C'den 3,766 %°C?, 2,304 %°C?, 2,193 %°C e degisim tespit
edilmistir. Filmlerin TCR degerlerinde sogutma esnasinda ise Si/SiOz, Si/SiO2/SisN4 ve
quartz alttaslar igin sirastyla 3,419 %°C?, 2,975 %°C* ve 2,395 %°C ™ ’den 3,21 %°C?,
2,975 %°C?, 2,054 %°C e degisim tespit edilmistir. Filmlerin elektriksel dzellikleri

ayrintili olarak Tablo 6.3’de verilmistir.
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Sekil 6.7 Si/SiO alttas iizerine biiyiitiilmiis vakum ortaminda 200 °C’de 2 saat tavlanan numunenin
elektriksel sonuclart
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Sekil 6.8 Si/SiO,/SisN4 alttas iizerine biiyiitiilmiis vakum ortaminda 200 °C’de 2 saat tavlanan numunenin

elektriksel sonuglart
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Sekil 6.9 Quartz alttas iizerine biiyiitiilmiis vakum ortaminda 200 °C’de 2 saat tavlanan numunenin
elektriksel sonuclart
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Vakum ortaminda 200 °C’de 2 saat siire ile gergeklestirilen tavlamalar sonucunda
Si/SiO2, Si/Si02/SisN4 ve quartz alttaslar iizerine biiyiitilen VOx filmlerin elektriksel
direnglerinde sirastyla 619 kQ, 499 kQ ve 185 kQ’dan 119 kQ, 80 kQ ve 26 kQ’a kadar
diisiis tespit edilmistir. Filmlerin TCR degerlerinde ise 1sitma esnasinda Si/SiOz,
Si/Si02/SisN4 ve quartz alttaslar icin sirasiyla 3,192 %°C?, 3,541 %°C* ve 3,132 %°C
L*den 3,766 %°C1, 2,304 %°C?, 2,193 %°C e degisim tespit edilmistir. Filmlerin TCR
degerlerinde sogutma esnasinda Si/SiO2, Si/SiO2/SisN4 ve quartz alttaslar icin sirasiyla
3,419 %°C?, 3,002 %°C* ve 2,395 %°C ™ ’den 3,21 %°C*, 2,975 %°C?, 2,054 %°C e

degisim tespit edilmistir. Filmlerin elektriksel 6zellikleri ayrintili olarak Tablo 6.3’de

verilmistir.
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Sekil 6.10 Si/SiO; alttas iizerine biiyiitiilmiis vakum ortaminda 275 °C’de 1 saat tavlanan numunenin
elektriksel sonucglart
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Sekil 6.11 Si/SiO,/SisNg alttas tizerine biiyiitiilmiis vakum ortaminda 275 °C’de 1 saat tavlanan numunenin

elektriksel sonuglart
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Sekil 6.12 Quartz alttas iizerine biiyiitiilmiis vakum ortaminda 275 °C’de 1 saat tavianan numunenin
elektriksel sonuclart

50



Vakum ortaminda 275 °C’de 1 saat siire ile gergeklestirilen tavlamalar sonucunda
Si/SiO2, Si/Si02/SisN4 ve quartz alttaslar iizerine biiyiitilen VOx filmlerin elektriksel
direnglerinde sirastyla 614 kQ, 1,235 MQ ve 200 kQ’dan 117 kQ, 100 kQ ve 169 kQ’a
diisiis tespit edilmistir. Filmlerin TCR degerlerinde ise 1sitma esnasinda Si/SiOz,
Si/Si02/SisN4 ve quartz alttaslar icin sirasiyla 3,196 %°C?, 3,291 %°C* ve 2,274 %°C
1*den 0,533 %°C?, 0,430 %°C?, 0,502 %°C e degisim tespit edilmistir. Filmlerin TCR
degerlerinde sogutma esnasinda Si/SiOz2, Si/SiO2/SisN4 ve quartz alttaslar icin sirasiyla
2,250 %°C™, 3,512 %°Ct ve 2,349 %°C Y den 0,508 %°C?, 0,427 %°C?, 0,511 %°C’e
degisim tespit edilmistir. Filmlerin elektriksel 6zellikleri ayrintili olarak Tablo 6.3’de

verilmistir.
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Sekil 6.13 Si/SiO; alttas iizerine biiyiitiilmiis vakum ortaminda 275 °C’de 2 saat tavlanan numunenin
elektriksel sonuclart
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Sekil 6.14 Si/SiO,/SisNg alttas tizerine biiyiitiilmiis vakum ortaminda 275 °C’de 2 saat tavlanan numunenin

elektriksel sonuclart
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Sekil 6.15 Quartz alttay iizerine biiyiitiilmiis vakum ortaminda 275 °C’de 2 saat tavianan numunenin
elektriksel sonuclart
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Vakum ortaminda 275 °C’de 2 saat siire ile gergeklestirilen tavlamalar sonucunda
Si/SiO2, Si/SiO2/SisN4 ve quartz alttaslar iizerine biiyiitilen VOx filmlerin elektriksel
direnglerinde sirasiyla 589 kQ, 452 kQ ve 201 kQ’dan 126 kQ, 108 kQ ve 183 kQ’a diislis
tespit edilmistir. Filmlerin TCR degerlerinde, 1sitma esnasinda Si/SiO2, Si/SiO2/SisN4 ve
quartz alttaglar i¢in sirasiyla 3,054 %°C, 2,692 %°C* ve 2,281 %°C*’den 0,780 %°C™,
0,563 %°C?, 0,313 %°Cl’e degisim tespit edilmistir. Filmlerin TCR degerlerinde
sogutma esnasinda Si/SiO2, Si/SiO2/SisN4 ve quartz alttaslar i¢in sirasiyla 3,427 %°C1,
3,098 %°C* ve 2,357 %°C*’den 0,756 %°C?, 0,570 %°C?, 0,223 %°C ' ’e degisim tespit

edilmistir. Filmlerin elektriksel 6zellikleri ayrintili olarak Tablo 6.3’de verilmistir.

6.1.3. Azot atmosferinde tavlanmis numunelerin elektriksel sonug¢lari
Azot atmosferinde gerceklestirilen 1s1l islemler sonucu Si/SiO2, Si/SiO2/SisN4 ve
quartz alttaglar iizerine biiyiitiilmiis vanadyum oksit ince filmlerin elektriksel direng,

0zdireng ve TCR degerlerinin degisimi Tablo 6.4’de verilmistir.

Tablo 6.4 Si/SiO,, Si/SiO2/SisNa ve quartz alttas iizerine biiyiitiilen VOx filmlerin azot gazi atmosferinde
tavlanmast sonucu elektriksel ozelliklerinin degisimi

Tavlama Oncesi | Tavlama Sonrasi
Numune B TCR q Ozdireng TCR
Direng (@) O(zs‘;g;')‘? (% °C) R e (% °CY)
Isitma | Sogutma Isitma | Sogutma
VT-261-62-Si02-N2-200C-1h 601.355 60,1356 | 2,199 3,095 226.859 22,6859 | 2,942 | 2,347
VT-262-64-SiN-N2-200C-1h 505.852 50,5852 | 2,499 2,971 141.501 14,1501 | 2,447 | 2,273

VT-28-63-Quartz-N2-200C-1h 187.037 18,7037 | 2,330 2,412 47.680 47681 | 1,827 | 1,965

VT-266-72-Si02-N2-200C-2h 543.955 54,3956 | 2,188 | 3,042 120.714 12,0714 | 2,919 | 2,736

VT-263-74-SiN-N2-200C-2h 398.956 39,8956 | 2,518 2,976 101.613 | 10,1613 | 2,567 2,894

VT-27-73-Quartz-N2-200C-2h 172.614 17,2615 | 2,237 | 2,318 38.046 3,80461 | 1,127 1,319

VT-249-82-Si02-N2-275C-1h 588.786 58,8786 | 2,734 | 3,029 68.031 6,8031 | 0,193 | 0,189

VT-267-84-SiN-N2-275C-1h 509.398 50,9398 | 2,503 | 2,974 57.016 57017 | 0,212 | 0,198

VT-43-83-Quartz-N2-275C-1h 1.067.810 | 106,7810 | 3,155 | 3,775 234.318 | 23,4319 | 2,668 2,381

VT-451-92-Si02-N2-275C-2h 706.078 70,6078 | 3,211 | 3,663 27.586 2,7586 | 1,240 1,208

VT-232-94-SiN-N2-275C-2h 502.919 50,2919 | 3,002 3,413 24.097 2,4097 | 0,071 | 0,114

VT-46-93-Quartz-N2-275-2h 1.073.934 | 107.3934 | 3,158 3,772 231.137 | 23,1137 | 0,709 | 0,670

*Direng 6l¢timlerinde dlgiimsel hata orani dlgiimlerin tekrarlanabilirligi dikkate alindiginda + 5 Q olarak belirlenmistir.
**TCR degerlerinin hesaplanmasinda ise In(R)-numune sicakligi grafiginde atilan dogrusal uyum ¢izgisinin diren¢ degerleriyle
eslesmesindeki hata orani ise % +2 olarak belirlenmistir.
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Sekil 6.16 Si/SiO, alttas iizerine biiyiitiilmiis azot atmosferinde 200 °C’de 1 saat tavlanan numunenin

elektriksel sonuglart
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Sekil 6.17 Si/SiO,/SisNy alttas iizerine biiyiitiilmiis azot atmosferinde 200 °C’de 1 saat tavlanan numunenin
elektriksel sonuglart
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Sekil 6.18 Quartz alttas iizerine biiyiitiilmiis azot atmosferinde 200 °C’de 1 saat tavianan numunenin
elektriksel sonuglart

Azot atmosferinde 200 °C’de 1 saat siire ile gergeklestirilen tavlamalar sonucunda
Si/SiO2, Si/Si02/SisN4 ve quartz alttaslar iizerine biyiitilen VOx filmlerin elektriksel
direnglerinde sirasiyla 601 kQ, 506 kQ ve 187 kQ’dan 227 kQ, 142 kQ ve 48 kQ’a diisiis
tespit edilmistir. Filmlerin TCR degerlerinde 1sitma esnasinda Si/SiO2, Si/SiO2/SisN4 ve
quartz alttaglar i¢in sirastyla 2,199 %°C1, 2,499 %°C? ve 2,330 %°C1’den 2,942 %°C™,
2,447 %°C?t, 1,827 %°C e degisim tespit edilmistir. Filmlerin TCR degerlerinde
sogutma esnasinda Si/SiO2, Si/Si02/SizN4 ve quartz alttaslar icin sirasiyla 3,095 %°C™,
2,971 %°C* ve 2,412 %°C ™V’ den 2,347 %°C, 2,273 %°C?, 1,965 %°C1’e degisim tespit

edilmistir. Filmlerin elektriksel 6zellikleri ayrintili olarak Tablo 6.4’de verilmistir.
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Sekil 6.19 Si/SiO alttas iizerine biiyiitiilmiis azot atmosferinde 200 °C’de 2 saat tavlanan numunenin
elektriksel sonuglart
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Sekil 6.20 Si/SiO/SisNs alttas iizerine biiyiitiilmiis azot atmosferinde 200 °C’de 2 saat tavlanan numunenin
elektriksel sonuglart
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Sekil 6.21 Quartz alttas tizerine biiyiitiilmiis azot atmosferinde 200 °C’de 2 saat tavlanan numunenin
elektriksel sonuclar

Azot atmosferinde 200 °C’de 2 saat siire ile gergeklestirilen tavlamalar sonucunda
Si/SiO2, Si/Si02/SisN4 ve quartz alttaslar iizerine biyiitilen VOx filmlerin elektriksel
direnglerinde sirasiyla 544 kQ, 399 kQ ve 173 kQ’dan 121 kQ, 102 kQ ve 38 kQ’a diisiis
tespit edilmistir. Filmlerin TCR degerlerinde 1sitma esnasinda Si/SiO2, Si/SiO2/SisN4 ve
quartz alttaglar i¢in sirasiyla 2,188 %°Ct, 2,518 %°Ct ve 2,237 %°C’den 2,919 %°C?,
2,567 %°C?, 1,127%°C?, 1,338 %°CV’e degisim tespit edilmistir. Filmlerin TCR
degerlerinde sogutma esnasinda ise Si/SiO2, Si/SiO2/SisNa ve quartz alttas lizerine
bityiitiilen filmler igin sirasiyla 3,042 %°C, 2,976 %°C* ve 2,318 %°C*’den 2,736 %°C
12.894%°C?t, 1,425 %°C e degisim tespit edilmistir. Filmlerin elektriksel ozellikleri

ayrintili olarak Tablo 6.4°de verilmistir.

57



VT-249-82-Si02-N2-275C-1h —H— |sitma
—@— Sogutma
420 L Dogrusal Uyum Isitma
L Dogrusal Uyum Sogutma
N N N —=— Isitma
‘\ [ J '\ —e— Sogutmal
- !\ ) 661 By e
[ | \ \\o
\. ® \ e
Ng e 5 e
— \ N @ O \\\'
G 4,15 |- | o \'\_ Bt
~ N\ [ J LN Ne—e
m .\ \. . g0
< l\ ~ ° wl e
| | N
N [ ] L L L
[ | Equation y=a+b*x .\ \. ® " © o *
Adj. R-Square | 0,99442 LN \.i. Numune Sicakigi (*C)
. |
Cooling Value Standard Error \. \.
InR Intercept 4,23805 0,00201 \. ~
InR Slope -0,00189 5,76187E-5 \. .\.
4,10 [~ | Equation y=a+b*x \.\. \.\.
Adj. R-Square  0,99611 —E__
Heating Value Standard Error u -n
InR Intercept 4,22741 0,00148
InR Slope -0,00193 4,56025E-5
1 N 1 N 1 N 1 N
20 40 60 80 100

Numune Sicakligi (°C)

Sekil 6.22 Si/SiO; alttas iizerine biiyiitiilmiis azot atmosferinde 275 °C’de 1 saat tavlanan numunenin

elektriksel sonuclart
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Sekil 6.23 Si/Si0,/SisNy alttas iizerine biiyiitiilmiis azot atmosferinde 275 °C’de 1 saat tavlanan numunenin
elektriksel sonuclart
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Sekil 6.24 Quartz alttas iizerine biiyiitiilmiis azot atmosferinde 275 °C’de 1 saat tavianan numunenin
elektriksel sonuglart

Azot atmosferinde 275 °C’de 1 saat siire ile gergeklestirilen tavlamalar sonucunda
Si/SiO2, Si/Si02/SisN4 ve quartz alttaslar iizerine biyiitilen VOx filmlerin elektriksel
direnglerinde sirasiyla 589 kQ, 509 kQ ve 1,068 MQ’dan 68 kQ, 57 kQ ve 234 kQ’a
diisiis tespit edilmistir. Filmlerin TCR degerlerinde ise 1sitma esnasinda Si/SiOz,
Si/Si02/Si3N4 ve quartz alttaslar igin sirastyla 2,734 %°C1, 2,503 %°C?, 3,155 %°C’den
0,193 %°C?t, 0,212 %°C?, 2,268 %°C* degisim tespit edilmistir. Filmlerin TCR
degerlerinde sogutma esnasinda ise Si/SiOz, Si/SiO2/SisNa ve quartz alttas lizerine
blyiitiilen filmler i¢in sirasiyla 3,029 %°C™t, 2,974 %°C* ve 3,775 %°C 1 ’den 0,189 %°C"
10,198 %°C?, 2,381 %°C ¢ degisim tespit edilmistir. Filmlerin elektriksel 6zellikleri
ayrintili olarak Tablo 6.4’de verilmistir.
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Sekil 6.25 Si/SiO; alttas iizerine biiyiitiilmiis azot atmosferinde 275 °C’de 2 saat tavlanan numunenin

elektriksel sonuglart
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Sekil 6.26 Si/SiO/SisNs alttas iizerine biiyiitiilmiis azot atmosferinde 275 °C’de 2 saat tavlanan numunenin
elektriksel sonuclart
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Sekil 6.27 Quartz alttas tizerine biiyiitiilmiis azot atmosferinde 275 °C’de 2 saat tavlanan numunenin
elektriksel sonuclar

Azot atmosferinde 275 °C’de 2 saat siire ile gergeklestirilen tavlamalar sonucunda
Si/SiO2, Si/Si02/SisN4 ve quartz alttaslar iizerine biyiitilen VOx filmlerin elektriksel
direnglerinde sirasiyla 706 kQ, 503 kQ ve 1,073 MQ’dan 28 kQ, 24 kQ ve 231 kQ’a
diisiis tespit edilmistir. Filmlerin TCR degerlerinde ise 1sitma esnasinda Si/SiO2,
Si/Si02/SisN4 ve quartz alttas iizerine biiyiitiilen filmler icin sirastyla 3,211 %°C, 3,002
%°C? ve 3,158 %°CV’den 1,240 %°C?, 0,338 %°C?, 0,709 %°C e degisim tespit
edilmistir. Filmlerin TCR degerlerinde sogutma esnasinda ise Si/SiOz, Si/SiO2/Si3sN4 ve
quartz alttas {izerine biiyiitiilen filmler igin sirasiyla 3,663 %°C™, 3,413 %°C* ve 3,772
%°CYden 1,208 %°C*, 0,296 %°C?, 0,670 %°C ™ ’e degisim tespit edilmistir. Filmlerin

elektriksel 6zellikleri ayrmtili olarak Tablo 6.4’de verilmistir.

6.1.4. Argon atmosferinde tavlanmis numunelerin elektriksel sonug¢lari
Argon atmosferinde gerceklestirilen 1sil islemler sonucu Si/SiOz2, Si/SiO2/SisNa4 ve
quartz alttaglar lizerine blyiitiilmiis vanadyum oksit ince filmlerin elektriksel direng,

Ozdiren¢ ve TCR degerlerinin degisimi Tablo 6.5’de verilmistir.
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Tablo 6.5 Si/SiO,, Si/SiO2/SisNa ve quartz alttas tizerine biiyiitiilen VOx filmlerin argon gazi atmosferinde
tavlanmast sonucu elektriksel ozelliklerinin degisimi

_ Tavlama Sonrasi
Numune Direnc () O(zg;l::;; (O;E(":gl) D?(':;‘G 0(15(21:;])19 (‘;Egg b
Isitma | Sogutma Isitma | Sogutma

VT-452-102-Si02-Ar-200C-1h | 709.235,9 | 70,9236 | 3,211 3,663 163.907 16,3907 3,397 3,011
V/T-242-104-SiN-Ar-200C-1h 607.836,1 | 60,7836 | 2,571 | 2,937 84.351 8,4351 3,251 1,760
V/T-46-103-Quartz-Ar-200C-1h | 1.067.810 | 106,781 | 3,775 3,155 5.354 0,5354 1,707 1,542
VT-456-112-Si02-Ar-200C-2h | 699.707,3 | 69,9707 | 3,210 | 3,661 65.176 6,5176 0,296 0,328
VT-247-114-SiN-Ar-200C-2h 688.138,4 | 68,8138 | 2,731 | 3,019 66.089 6,60894 0,217 0,230
VT-46-113-Quartz-Ar-200C-2h | 1.073.974 | 107,397 | 3,779 | 3,157 9.529 0,9529 0,228 0,196
VT-457-122-Si02-Ar-275C-1h | 716.637,1 | 71,6637 | 3,211 3,662 38.184 3,8184 1,245 1,296
V/T-248-124-SiN-Ar-275C-1h 680.975,6 | 68,0976 | 2,712 | 3,148 142.324 14,2324 3,130 2,878
VT-46-123-Quartz-Ar-275C-1h | 1.080.824 | 108,083 | 3,781 | 3,159 312 0,0312 0,144 0,123
VT-459-132-Si02-Ar-275C-2h | 723.735,1 | 72,3735 | 3,213 3,668 72 0,007207 0,347 0,292
VT-268-134-SiN-Ar-275C-2h 575.687,4 | 57,5687 | 2,499 2,971 76 0,00762 0,183 0,176
VT-46-133-Quartz-Ar-275C-2h | 1.073.924 | 107,392 | 3,778 | 3,158 289 0,0289 0,183 0,171
*Direng ol¢iimlerinde dlgiimsel hata orani 6lgiimlerin tekrarlanabilirligi dikkate alindiginda + 5 Q olarak belirlenmistir.
**TCR degerlerinin hesaplanmasinda ise In(R)-numune sicakligi grafiginde atilan dogrusal uyum c¢izgisinin direng degerleriyle
eslesmesindeki hata orani ise % +2 olarak belirlenmistir.
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Sekil 6.28 Si/SiO; alttas iizerine biiyiitiilmiis argon atmosferinde 200 °C’de 1 saat tavianan numunenin

elektriksel sonuglart
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Sekil 6.29 Si/SiO./SisNg alttas iizerine biiyiitiilmiis argon atmosferinde 200 °C’de 1 saat tavianan
numunenin elektriksel sonuglari
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Sekil 6.30 Quartz alttas iizerine biiyiitiilmiis argon atmosferinde 200 °C’de 1 saat tavianan numunenin
elektriksel sonuc¢lar
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Argon atmosferinde 200 °C’de 1 saat siire ile gergeklestirilen tavlamalar sonucunda
Si/SiO2, Si/Si02/SisN4 ve quartz alttaslar iizerine biiyiitilen VOx filmlerin elektriksel
direnglerinde sirasiyla 709 kQ, 608 kQ ve 1,067 MQ’dan 164 kQ, 84 kQ ve 5 kQ’a diisiis
tespit edilmistir. Filmlerin TCR degerlerinde ise 1sitma esnasinda Si/SiOz2, Si/SiO2/Si3N4
ve quartz alttaslar i¢in sirastyla 3,211 %°C, 2,571 %°C* ve 3,775 %°C*’den 3,397 %°C
13,251 %°C?, 1,542 %°Cl’e degisim tespit edilmistir. Filmlerin TCR degerlerinde
sogutma esnasinda ise Si/SiOz, Si/SiO2/SisN4 ve quartz alttas iizerine biiyiitillen filmler
icin sirastyla 3,663 %°C?, 2,937%°C? ve 3,155 %°C ™ ’den 3,011 %°C?, 1,760 %°C?,
0,707 %°C e degisim tespit edilmistir. Filmlerin elektriksel dzellikleri ayrintili olarak

Tablo 6.5’de verilmistir.
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Sekil 6.31 Si/SiO; alttas iizerine biiyiitiilmiis argon atmosferinde 200 °C’de 2 saat tavianan numunenin

elektriksel sonuclart

Numune Sicakligi (°C)
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Sekil 6.32 Si/SiO./SisNg alttas iizerine biiyiitiilmiis argon atmosferinde 200 °C’de 2 saat tavlanan
numunenin elektriksel sonuglari
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Sekil 6.33 Quartz alttas iizerine biiyiitiilmiis argon atmosferinde 200 °C’de 2 saat tavlanan numunenin
elektriksel sonuclar
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Argon atmosferinde 200 °C’de 2 saat siire ile gergeklestirilen tavlamalar sonucunda
Si/SiO2, Si/Si02/SisN4 ve quartz alttaslar iizerine biiyiitilen VOx filmlerin elektriksel
direnglerinde sirasiyla 700 kQ, 688 kQ ve 1,073 MQ’dan 65 kQ, 66 kQ ve 10 kQ’a diisiis
tespit edilmistir. Filmlerin TCR degerlerinde ise 1sitma esnasinda Si/SiOz2, Si/SiO2/SisN4
ve quartz alttaslar i¢in sirastyla 3,210 %°C?, 2,731 %°C* ve 3,779 %°C*’den 0,296 %°C
10,217 %°C1, 0,228 %°Cre degisim tespit edilmistir. Filmlerin TCR degerlerinde
sogutma esnasinda ise Si/SiOz, Si/SiO2/SisN4 ve quartz alttas ilizerine biiyiitillen filmler
i¢in sirasiyla 3,661 %°C™, 3,019 %°C* ve 3,157 %° C*'’den 0,328 %°C*, 0,230 %°C™,
0,196 %°C e degisim tespit edilmistir. Filmlerin elektriksel dzellikleri ayrintil1 olarak
Tablo 6.5’de verilmistir.
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Sekil 6.34 Si/SiO; alttas iizerine biiyiitiilmiis argon atmosferinde 275 °C’de 1 saat tavianan numunenin
elektriksel sonuglar
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Sekil 6.35 Si/SiO2/SisNg alttas tizerine biiyiitiilmiis argon atmosferinde 275 °C’de 1 saat tavlanan
numunenin elektriksel sonuglart
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Sekil 6.36 Quartz alttas tizerine biiyiitiilmiis argon atmosferinde 275 °C’de 1 saat tavlanan numunenin
elektriksel sonuclart
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Argon atmosferinde 275 °C’de 1 saat siire ile gergeklestirilen tavlamalar sonucunda
Si/SiO2, Si/Si02/SisN4 ve quartz alttaslar iizerine biiyiitilen VOx filmlerin elektriksel
direnglerinde sirasiyla 717 kQ, 681 kQ ve 1,080 MQ’dan 38 kQ, 142 kQ ve 312 kQ’a
diisiis tespit edilmistir. Filmlerin TCR degerlerinde ise 1sitma esnasinda Si/SiOz,
Si/Si02/SisN4 ve quartz alttaslar icin sirasiyla 3,211 %°C?, 2,712 %°C* ve 3,781 %°C
1*den 1,296 %°C1, 3,130 %°C?, 0,144 %°C e degisim tespit edilmistir. Filmlerin TCR
degerlerinde sogutma esnasinda Si/SiO2, Si/SiO2/SisNa ve quartz alttas tizerine biiyiitiilen
filmler icin sirasiyla 3,668 %°C?, 2,971%°C* ve 3,158 %°C ™ ’den 1,245 %°C, 3,130
%°C, 0,123 %°C e degisim tespit edilmistir. Filmlerin elektriksel 6zellikleri ayrmtili

olarak Tablo 6.5’de verilmistir.
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Sekil 6.37 Si/SiO; alttas iizerine biiyiitiilmiis argon atmosferinde 275 °C’de 2 saat tavianan numunenin
elektriksel sonuclart
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Sekil 6.38 Si/SiO2/SisNg alttas iizerine biiyiitiilmiis argon atmosferinde 275 °C’de 2 saat tavianan
numunenin elektriksel sonuglari
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Sekil 6.39 Quartz alttas iizerine biiyiitiilmiis argon atmosferinde 275 °C’de 2 saat tavianan numunenin
elektriksel sonuclart
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Argon atmosferinde 275 °C’de 2 saat siire ile gergeklestirilen tavlamalar sonucunda
Si/SiO2, Si/Si02/SisN4 ve quartz alttaslar iizerine biiyiitilen VOx filmlerin elektriksel
direnglerinde sirasiyla 724 kQ, 576 kQ ve 1,074 kQ’dan 72 kQ, 76 kQ ve 289 kQ’a diislis
tespit edilmistir. Filmlerin TCR degerlerinde ise 1sitma esnasinda Si/SiOz2, Si/SiO2/Si3N4
ve quartz alttaslar i¢in sirastyla 3,213 %°C, 2,499 %°C* ve 3,778 %°C*’den 0,347 %°C
10,183 %°C?, 0,183 %°Cre degisim tespit edilmistir. Filmlerin TCR degerlerinde
sogutma esnasinda ise Si/SiOz, Si/SiO2/SisN4 ve quartz alttas iizerine biiyiitillen filmler
icin sirastyla 3,668 %°C1, 2,971%°C? ve 3,158 %°C 1 ’den 0,292 %°C?, 0,176 %°C?,
0,171 %°C e degisim tespit edilmistir. Filmlerin elektriksel dzellikleri ayrintili olarak

Tablo 6.5’de verilmistir.

6.1.5. Azot ve argon atmosferinde gaz akisi altinda tavlanmis numunelerin
elektriksel sonuclari
Azot ve argon atmosferinde gaz akisi altinda tavlanmis numunelerin elektriksel

sonuclar1 Tablo 6.6°da verilmistir.

Tablo 6.6 Azot ve argon atmosferinde gaz akist altinda tavlanmis numunelerin elektriksel sonuglar

Tavlama Oncesi Tavlama Sonrasi
Numune — TCR Diren¢ Ozdireng TCR
Direng () O(Zggz‘)‘c (% °CY) @ (Qcm) (% °CY)
Isitma | Sogutma Isitma | Sogutma

VT-344-162-Si02-N2-flow- 709235 | 70925 | 2811 | 2663 138 16,3907 | 0183 | 0,176
200C-1h
VT-243-172-SiN-N2- flow- 752.836 | 75284 | 2,971 | 2,737 84 84351 | 0338 | 0296
275C-1h
VT-268-144-SiN -Ar-flow- 767.810 | 76,781 | 2,775 | 2,655 179 05354 | 0495 | 0450
200C-1h
VT-342-152-SiN-N2-flow- 719707 | 71971 | 2589 | 2461 95 65176 | 0590 | 0,520
275C-1h
*Direng 6l¢timlerinde dlgiimsel hata orani dlgiimlerin tekrarlanabilirligi dikkate alindiginda + 5 Q olarak belirlenmistir.
**TCR degerlerinin hesaplanmasinda ise In(R)-numune sicakligi grafiginde atilan dogrusal uyum ¢izgisinin direng degerleriyle
eslesmesindeki hata orani ise % +2 olarak belirlenmistir.
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Sekil 6.40 Si/SiO./SisNg alttas iizerine biiyiitiilmiis azot gazi akisinda 200 °C’de 1 saat tavlanan numunenin

elektriksel sonuclart
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Sekil 6.41 Si/SiO./SisNg alttas iizerine biiyiitiilmiis azot gazi akisinda 275 °C’de 1 saat tavlanan numunenin
elektriksel sonuclart
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Sekil 6.42 Si/SiO2/SisNs alttas iizerine biiyiitiilmiis argon gazi akisinda 200 °C’de 1 saat tavlanan
numunenin elektriksel sonuglart
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Sekil 6.43 Si/SiO2/SisNg alttas iizerine biiyiitiilmiis argon gazi akisinda 275 °C’de 1 saat tavlanan
numunenin elektriksel sonuglart
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6.2. Raman Spektroskopisi

Offset Y values
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Sekil 6.44 Vakum ortaminda Si/SiO; alttas iizerine biiyiitiilmiis ve tavlanmis numunelerin Raman

Spektrumu
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Sekil 6.45 Vakum ortaminda Si/SiO2ISisNa alttas iizerine biiyiitiilmiis ve tavianmis numunelerin Raman
Spektrumu
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Sekil 6.44 ve Sekil 6.45’de Si/SiO2 ve Si/SiO2/SisNa4 lizerine biiyiitiilen filmlerin
vakum ortaminda gerceklestirilen 1s1l islemlerinde vanadyum oksit piklerinin siddetinde
ve pozisyonunda degisimler tespit edilmistir. Ancak, her bir tavlama parametresi i¢in
benzer vanadyum oksit fazlarinin yapi icerisinde bulundugu belirlenmistir. Tavlanmis
filmlerin yapisinda V20s, V6013 ve VOz fazlari tespit edilmistir. Artan tavlama sicakligi
ve siiresine bagli olarak daha diisiik oksidasyon seviyesine sahip fazlarin piklerinin
siddetinde artis goriilmektedir. Bu da vakum ortaminda gerceklestirilen tavlamalarda
filmlerin daha yiiksek sicaklikta ve daha uzun siire tavlanmasi ile vanadyum oksit

fazlarinin indirgenme miktarinin arttigin1 kanitlamaktadir.
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Sekil 6.46 Azot ortaminda Si/SiO; alttas tizerine biiyiitiilmiis ve tavlanmig numunelerin Raman Spektrumu
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6000
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Sekil 6.47 Azot ortammnda Si/SiO2ISisNg alttas iizerine biiyiitiilmiis ve tavianmis numunelerin Raman

Spektrumu
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Sekil 6.48 Azot ortaminda quartz alttay iizerine biiyiitiilmiis ve tavlanmis numunelerin Raman Spektrumu



Sekil 6.46 ve Sekil 6.47°de Si/SiO2 ve Si/SiO2/SisNa4 lizerine biiyiitiilen filmlerin
azot atmosferinde gerceklestirilen tavlamalarda vanadyum oksit piklerinin siddetinde ve
pozisyonunda degisimler tespit edilmistir. Si/SiO2 ve Si/SiO2/SisNa alttaglarda ayni
kosullarda gergeklestirilen tavlamalarda filmin yapisinda birbirinden farkli fazlara ait
pikler gozlenmemistir. Filmin yapisinda daha diisiik oksidasyon derecesine sahip
vanadyum oksit fazlar1 yiiksek tavlama sicakligi ve siiresi ile elde edilmistir. Ancak, daha
diisiik oksidasyon derecesine sahip vanadyum oksit fazlariin Raman pik siddetleri
vakum ortamina gore daha diisiik diizeyde seyretmistir. Bu da azot atmosferinde
gerceklestirilen tavlamalarin indirgeyici etkisinin vakum ortamina gore daha diisiik

diizeyde gergeklestigini kanitlamaktadir.
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Sekil 6.49 Argon ortaminda Si/SiO2 alttas tizerine biiyiitiilmiis ve tavlanmis numunelerin Raman
Spektrumu



6000
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Sekil 6.50 Argon ortaminda Si/SiO.ISisNa alttas tizerine biiyiitiilm‘iis ve tavlanmis numunelerin Raman
Spektrumu
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Sekil 6.51 Argon ortaminda quartz alttas iizerine biiyiitiilmiis ve tavlanmig numunelerin Raman Spektrumu
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Argon atmosferinde gergeklestirilen tavlamalarda Si/SiO2 ve Si/SiO2/SisN4 alttas
lizerine biyiitiilen filmlerin yapisinda V20s, V203, VeO13 ve VO2 fazlar1 bulunmaktadir.
Tavlama siiresi 2 saat uygulanan numunelerde V203 ve VO2 fazlarinin yapida bulunma
oran1 daha yiiksek olarak belirlenmistir. Raman kaymasinda elde edilen piklerin
siddetlerinden artan tavlama sicakligi ve siiresine bagli olarak bu fazlardan daha diisiik
oksidasyon derecesine sahip fazlarin yapida bulunma miktarinda artis goriilmektedir.
Argon atmosferinde tavlama sonucu elde edilen filmlerin yapisinda vakum ve azot
atmosferinde gergeklestirilen tavlamalara gore daha yiiksek oksidasyon derecesine sahip
fazlarin bulundugu tespit edilmistir. Bu da, argon atmosferinde gerceklestirilen
tavlamalarin vakum ortami ve azot atmosferinde gergeklestirilen tavlamalara gore daha

az indirgeyici etki gosterdigine isaret etmektedir.

6.3. Atomik Kuvvet Mikroskobu
6.3.1. Atomik Kuvvet Mikroskobu ile film kalinhgmin belirlenmesi

Atomik kuvvet mikroskobu film kalinliginin belirlenerek iiretimde kullanilan
parametrelerde VOx filmlerin biriktirme oraninin belirlenmesinde ve filmlerin yilizey

ozelliklerinin ve belirlenmesinde kullanilmistir.

Sekil 6.52 Belirlenen iiretim parametrelerinde Si/SiO2/SisNy alttas iizerine biiyiitiilmiis VOx filmin kaplama
kalimliginin AKM ile belirlenmesi
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Step height

LEVEL MEASURE || RESTORE

Sekil 6.53 AKM ile film kaplama kalinliginin yiiksekliginin belirlenmesi

Film {izerine asetatli kalem ile diiz bir ¢izgi atilmistir. Filmin tiretimi belirlenen
tavlama kosullarinda yapildiktan sonra iiretilen film aseton igerisine 3 dakika boyunca
batirilmis bu sayede asetatin ¢oziinmesi sayesinde asetatli kalem ile ¢izilen bolgeden
kaplama yapilan film kaldirilmistir. Daha sonra filmin ylizey 6zellikleri AKM yontemi
ile Sekil 6.52’deki gibi belirlenmistir. Elde edilen goriintiiye yiikseklik (step height)
taramasi yapilarak Sekil 6.53’de goriildiigl gibi film kalinlig1 19,813 nm olarak tespit
edilmistir. Film kalinliginin belirlenmesiyle filmi iiretmek i¢in kullanilan iiretim
stiresinden  yararlanarak magnetron sigratma  sisteminin  kullanilan  iiretim
parametrelerinde biriktirme hizi1 0,035 nm/sn olarak belirlenmistir. Filmin biriktirme
hizinin belirlenmesinde AKM yontemi ile birlikte Boliim 6.4.1°de verilen XRR yontemi

kullanilmustir.

6.3.2. Atomik Kuvvet Mikroskobu ile yiizey 6zelliklerinin belirlenmesi

Isil islem Oncesi tiim numunelerin AKM ile ylizey 6zellikleri belirlenmemis ayni
tretimde gerceklestirilen her bir seri icin ylizey 6zellikleri birbiriyle ayni olarak kabul
edilmistir. Tavlama Oncesi iiretilen numunelerin kabul edilen tane boyutu ve yiizey

puriizliligii 6zellikleri Tablo 6.7, Tablo 6.8 ve Tablo 6.9° de verilmistir.
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X 0.200 pm/div
z 30.000 nm/div

Sekil 6.54 Si/SiO,/SisNa alttas iizerine biiyiitiilmiis tavianmamis numunenin AKM goriintiisii

um

X 0.200 um/div
2 30.000 nm/div

Sekil 6.55 Si/SiO,/SisNa alttas iizerine biiyiitiilmiis tavianmamus numunenin AKM goriintiisii

X 0.200 pm/div
z 30.000 nm/div

Sekil 6.56 Quartz alttas iizerine biiyiitiilmiis tavlanmamis numunenin AKM goriintiisti
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Tablo 6.7 Si/SiOy, Si/SiO2/SisNs ve quartz alttas iizerine biiyiitiilen VOx filmlerin vakum ortaminda
tavlanmasi sonucu yiizey ozelliklerinin degisimi

Numune

VT-236-32-Si02-Vac-200C-1h 36,7* 0,441** 33,7 1,658
V/T-237-34-SiN-Vac-200C-1h 31,2* 0,584** 31,2 0,567
VT-2-33-Quartz-Vac-200C-1h 39,9 0,377** 42,9 0,48
VT-239-42-Si02-Vac-200C-2h 36,7* 0,441** 58,7 1,917
VT-238-44-SiN-Vac-200C-2h 31,2* 0,584** 58,9 2,651
VT-3-43-Quartz-Vac-200C-2h 39,9* 0,377** 62,1 1,513
VT-224-12-Si02-Vac-275C-1h 36,7* 0,441** 51,3 1,534
VT-222-14-SiN-Vac-275C-1h 31,2* 0,584** 57,5 1,825
VT-4-13-Quartz-Vac-275C-1h 39,9* 0,377** 60,8 1,932
VT-231-22-Si02-Vac-275C-2h 36,7* 0,441** 87,4 1,578
V/T-227-24-SiN-Vac-275C-2h 31,2* 0,584** 97,9 1,675
VT-5-23-Quartz-Vac-275C-2h 39,9 0,377** 90,8 1,445
*Uretilen VOx filmlerde Si/SiO2, Si/SiO2/SisN4 ve quartz alttas iizerine biiyiitiilen numunelerin tane boyutlart
her bir alttag grubu i¢in ayni olarak kabul edilmistir.

**Uretilen VOx filmlerde Si/SiOz, Si/SiO2/SisNs ve quartz alttas iizerine biiyiitiilen numunelerin yiizey
purtizliligi her bir alttag grubu i¢in ayn1 olarak kabul edilmistir.

*** AKM ol¢giimlerinde 6l¢limsel hata oran1 ortalama tane boyutu i¢in % +2 nm yiizey piiriizliligii i¢in ise +0,02
nm olarak belirlenmistir.

N X 0.6
% s
N X 0.4 X 0.200 pm/div
AN ST z 30.000 nm/div

VT-2-33-Quartz-Vac-200C-1h
Sekil 6.57 Si/SiO; ve Si/SiO,/SisNa ve quartz alttas iizerine biiyiitiilen filmlerin vakum ortaminda 200 °C’de
1 saat tavianmast sonucu yiizey ézelliklerinin degisimi
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/ % 0.200 pm/div

2 30.000 rm/div

X 0.200 pm/div
Z 30.000 nm/div 0.8
r b

VT-239-42-S102-Vac-200C-2h VT-238-44-SiN-Vac-200C-2h

0.8

5 < 0,200 pm/div
P z 30.000 rm/div

VT-3-43-Quartz-Vac-200C-2h
Sekil 6.58 Si/SiO; ve Si/SiO2/SisNa ve quartz alttas tizerine biiyiitiilen filmlerin vakum ortaminda 200 °C’de
2 saat tavlanmasi sonucu yiizey ozelliklerinin degigimi

% 020 iy 0.5 7 N
VT-224-12-S102-Vac-275C-1h VT-222-14-SiN-Vac-275C-1h

0.4 A

‘v‘\
X \ A X 0,200 pm/div
0.6 ‘. P z 30.000 rm/div

VT-4-13-Quartz-Vac-275C-1h
Sekil 6.59 Si/SiO; ve Si/SiO2/SisNa ve quartz alttas iizerine biiyiitiilen filmlerin vakum ortaminda 275 °C’de
1 saat tavlanmast sonucu yiizey ozelliklerinin degisimi
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0.8 N

VT-231-22-S102-Vac-275C-2h VT-227-24-siN -Vac-275C-2h

T

/0.200 pm/div

Z 30.000 rm/div

3

VT-5-23-Quartz-Vac-275C-2h
Sekil 6.60 Si/SiO- ve Si/SiO2/SisNa ve quartz alttas iizerine biiyiitiilen filmlerin vakum ortaminda 275 °C’de
1 saat tavlanmasi sonucu yiizey ozelliklerinin degisimi

Tablo 6.8 Si/SiOy, Si/SiO2/SisNa ve quartz alttas tizerine biiyiitiilen VOx filmlerin azot gazi atmosferinde

tavlanmasi sonucu yiizey ézelliklerinin degisimi

Numune
VT-261-62-Si02-N2-200C-1h 36,7* 0,441** 453 2,241
VT-262-64-SiN-N2-200C-1h 31,2* 0,584** 36,5 1,859
VT-28-63-Quartz-N2-200C-1h 39,9* 0,377** 39,5 0,717
VT-266-72-Si02-N2-200C-2h 36,7* 0,441** 75,1 1,699
VT-263-74-SiN-N2-200C-2h 31,2* 0,584** 71,1 1,668
V/T-27-73-Quartz-N2-200C-2h 39,9* 0,377** 66,1 1,38
VT-249-82-Si02-N2-275C-1h 36,7* 0,441** 51,4 2,008
VT-267-84-SiN-N2-275C-1h 31,2* 0,584** 59,9 2,156
VT-43-83-Quartz-N2-275C-1h 39,9* 0,377** 58,7 1,55
VT-451-92-Si02-N2-275C-2h 36,7* 0,441** 86,5 1,655
VT-232-94-SiN-N2-275C-2h 31,2* 0,584** 95,1 2,07
VT-46-93-Quartz-N2-275-2h 39,9* 0,377** 91,9 1,451
*Uretilen VOx filmlerde Si/SiOz, Si/SiO2/SisNs ve quartz alttas {izerine biiyiitillen numunelerin tane boyutlari her
bir alttas grubu igin ayn1 olarak kabul edilmistir.
**Uretilen VOx filmlerde Si/SiOz, Si/SiO2/SisN4 ve quartz alttas iizerine biiyiitiilen numunelerin yiizey piiriizHiliigii
her bir alttas grubu i¢in ayni olarak kabul edilmistir.
*** AKM olgiimlerinde dlgtimsel hata orani ortalama tane boyutu i¢in % +2 nm yiizey piiriizliiligi i¢in ise +0,02
nm olarak belirlenmistir.
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X 0.200 pm/div . 7
0.8 Z 30,000 nm/div .8 N~
um .

VT-261-62-S102-N2-200C-1h VT-262-64-SiN-N2-200C-1h

um

0.4 % 0.200 pn/div
z 30.000 nm/div

0.2
VT-28-63-Quartz-N2-200C-1h
Sekil 6.61 Si/SiO, ve Si/SiO2/SisNg ve quartz alttas tizerine biiyiitiilen filmlerin azot atmosferinde 200 °C’de
1 saat tavlanmast sonucu yiizey ézelliklerinin degisimi

x
/ X 0.200 pm/div

2 30,000 rem/div

0.4 % 0.200 pm/div

Z 30.000 nm/div

VT-266-72-Si02-N2-200C-2h VT-263-74-SiN-N2-200C-2h

X 0.200 ym/div
2 30.000 nm/div

VT-27-73-Quartz-N2-200C-2h
Sekil 6.62 Si/SiO; ve Si/SiO4/SisNg ve quartz alttas iizerine biiyiitiilen filmlerin azot atmosferinde 200 °C’de
2 saat tavlanmasi sonucu ytizey ozelliklerinin degisimi
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K % X '
/<.zco m/div A0 7 % 0.200 pmsdiv

z 30.000 nm/div \f\ e z 30.000 nm/div
0.8 N\ ~

pm

VT-249-82-Si02-N2-275C-1h VT-267-84-SiN-N2-275C-1h

N A7 % 0.200 pm/div

0.6 Pl z 30.000 rm/dtv
0.2 ‘\.\//
VT-43-83-Quartz-N2-275C-1h
Sekil 6.63 Si/SiO; ve Si/SiO/SisNs ve quartz alttas iizerine biiyiitiilen filmlerin azot atmosferinde 200 °C’de
1 saat tavlanmast sonucu yiizey ozelliklerinin degisimi

% T s o | s,
0.8 ] 2 RN
VT-451-92-Si02-N2-275C-2h VT-232-94-SiN-N2-275C-2h

X 0.200 pm/div
Z 30.000 nm/div

VT-46-93-Quartz-N2-275-2h
Sekil 6.64 Si/SiO; ve Si/SiO/SisNs ve quartz alttas iizerine biiyiitiilen filmlerin azot atmosferinde 200 °C’de
1 saat tavlanmast sonucu yiizey ozelliklerinin degisimi
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Tablo 6.9 Si/SiO,, Si/SiO2/SisNa ve quartz alttas iizerine biiyiitiilen VOx filmlerin argon gazi atmosferinde
tavlanmasi sonucu yiizey ozelliklerinin degisimi

Numune

VT-452-102-Si02-Ar-200C-1h 36,7* 0,441** 28,7 1,604
VT-242-104-SiN-Ar-200C-1h 31,2* 0,584** 43,2 0,513
VT-46-103-Quartz-Ar-200C-1h 39,9* 0,377** 39,4 0,459
VT-456-112-Si02-Ar-200C-2h 36,7* 0,441 65,5 1,858
VT-247-114-SiN-Ar-200C-2h 31,2* 0,584** 60,9 1,771
V/T-46-113-Quartz-Ar-200C-2h 39,9%* 0,377** 71,8 1,57
VT-457-122-Si02-Ar-275C-1h 36,7* 0,441 60,9 1,771
V/T-248-124-SiN-Ar-275C-1h 31,2* 0,584** 64,1 1,971
VT-46-123-Quartz-Ar-275C-1h 39,9* 0,377** 52,8 1,875
VT-459-132-Si02-Ar-275C-2h 36,7 0,441** 94,4 1,381
VT-268-134-SiN-Ar-275C-2h 31,2* 0,584** 89,7 1,903
VT-46-133-Quartz-Ar-275C-2h 39,9* 0,377** 98,4 1,262
*Uretilen VOx filmlerde Si/SiO2, Si/SiO2/SisN4 ve quartz alttas iizerine biiyiitiilen numunelerin tane boyutlart
her bir alttas grubu icin ayni olarak kabul edilmistir.

**Uretilen VOx filmlerde Si/SiOz, Si/SiO2/SisNs ve quartz alttag iizerine biiyiitiilen numunelerin yiizey
purtizliligi her bir alttag grubu i¢in ayn1 olarak kabul edilmistir.

*** AKM ol¢giimlerinde 6lglimsel hata orani ortalama tane boyutu igin % +£2 nm yiizey piirizliligi igin ise £0,02
nm olarak belirlenmistir.

X 7 0.4 x 0.200 pm/div . 0.4
S Z 30.000 rm/div N ] X 0.200 pm/div
L~ 0.2 ~" 0 30.000 rm/div

VT-452-102-Si02-Ar-200C-1h VT-242-104-SiN-Ar-200C-1h

X 0.200 pm/div
Z 20.000 nm/div

0.8
VT-46-103-Quartz-Ar-200C-1h
Sekil 6.65 Si/SiO; ve Si/SiOy/SisNg ve quartz alttas iizerine biiyiitiilen filmlerin argon atmosferinde 200
°C’de 1 saat tavlanmasi sonucu ytizey ozelliklerinin degigimi
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‘\\ 7 % 0.200 pm/div
0.6 N\, o z 30,000 rm/div

N N7 0.2
.

VT-456-112-S102-Ar-200C-2h VT-247-114-SiN-Ar-200C-2h

0.200 wm/diy
2 10.000 rm/dlv

0.¢

0.8 N\

VT-46-1 13-Quar¥z-Ar—200C-2h

Sekil 6.66 Si/SiO, ve Si/SiO2/SisNg ve quartz alttas iizerine biiyiitiilen filmlerin argon atmosferinde 200
°C’de 2 saat tavlanmasi sonucu ytizey ozelliklerinin degigimi

Y e
0.4 N, 7
sy s | 20 i,
z 0.8 \\4{
VT-457-122-Si02-Ar-275C-1h VT-248-124-SiN-Ar-275C-1h

X 0.200 pm/div
Z 30.000 nm/div

0.8

T
VT-46-123-Quartz-Ar-275C-1h

Sekil 6.67 Si/SiO, ve Si/SiO2/SisNa ve quartz alttas iizerine biiyiitiilen filmlerin argon atmosferinde 275
°C’de 1 saat tavlanmasi sonucu ytizey ozelliklerinin degigimi

87



N g

? / s
X 0.200 pm/div A7 x 0,200 pm/div
0.5 2 4 2 30,000 nafdiv 0.6 \\,\ o~ 7 30,000 am/div
e

X 0.200 pm/div
Z 30.000 nm/div

0.8

" um
VT-46-133-Quartz-Ar-275C-2h

Sekil 6.68 Si/SiO; ve Si/SiO/SisNg ve quartz alttas iizerine biiyiitiilen filmlerin argon atmosferinde 275
°C’de 2 saat tavlanmasi sonucu yiizey ozelliklerinin degigimi

Tablo 6.10 Si/Si02/Si3N4 alttas tizerine biiyiitiilen filmlerin azot ve argon gazi akisinda 200 °C ve 275
°C’de 2 saat tavlanmasi sonucu yiizey ozelliklerinin degigimi

Numune
VT-344-162-Si02-N2-flow- 31,2% 0,584%%
200C-1h 110,9 1,496
VT-243-172-SiN-N2- flow- 31,2% 0,584%%
275C-1h 121,1 1,416
VT-268-144-SiN -Ar-flow- 31,2% 0,584%*
200C-1h 126,8 1,745
VT-342-152-SiN-N2-flow- 31,2% 0,584%%
275C-1h 131,1 1,855

*Uretilen VOx filmlerde Si/SiOz, Si/SiO2/SisNa ve quartz alttas iizerine biiyiitiilen numunelerin tane boyutlar
her bir alttas grubu i¢in ayni1 olarak kabul edilmistir.

**Uretilen VOx filmlerde Si/SiOz, Si/SiO2/SisNs ve quartz alttag {izerine bilyiitiilen numunelerin yiizey
pliriizliiliigh her bir alttag grubu i¢in ayni olarak kabul edilmistir.

*** AKM ol¢timlerinde 6lgiimsel hata orani ortalama tane boyutu i¢in % £2 nm yiizey piiriizliligii igin ise 0,02
nm olarak belirlenmistir.
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0.200

LT S, 5% | o7 pamemm
VT-344-162-Si02-N2-flow-200C-1h VT-243-172-SiN-N2- flow-275C-1h

VT-268-144-SiN -Ar-flow-200C-1h VT-342-152-SiN-N2-flow-275C-1h

Sekil 6.69 Si/SiO2/Si3N4 alttas iizerine biiyiitiilen filmlerin azot ve argon gazi akisinda 200 °C ve 275
°C’de 2 saat tavlanmasi sonucu ytizey ozelliklerinin degigimi
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6.4. X-151m Olgiimleri
6.4.1. XRR yontemi

106-§ 3 Material Thickness(nm) = Roughness(nm) Density(gr/cm3)
1 | VOX 19,7 126 44
10°+4 | Si02 1000 0,35 2,65
I\ si 380000 0 2,32
]
] \
10° - '.1 f ——raw
> 1 1 ——— sim
‘»w 10 < 1A
g 3 V A
A
— I
c f
= 10°+ \;' 't“é-ﬂ
10" 4 [
10° +
101 T I T I T I 1 ] I 1) I T I T I T I ) I T I ]

2 theta

Sekil 6.70 0,4/2,00 sccm O/Ar gaz akisinda 600 sn boyunca biiyiitiilen vanadyum oksit ince filmin XRR
egrisi ile Fourier doniisiimii yapilarak film kalinliklarinin belirlenmesi

Magnetron sigratma sisteminde kullanilan parametreler ile (Tablo 5.1) filmlerin
birikme oranlarinin belirlenmesi i¢in filmler tahmini olarak 20 nm kalinliginda
tiretilmistir. Uretilen filmin kalinhiginin belirlenmesinde XRR ydntemi kullanilmistir.
Elde edilen XRR desenine Fourier doniistimii yapilarak gergeklestirilen similasyon
sonucunda fimin kalinlig1 19,7 nm olarak belirlenmistir. Film kalinliginin belirlenmesiyle
filmi tiretmek i¢in kullanilan {iretim siiresinden yararlanarak magnetron sigratma
sisteminin kullanilan iretim parametrelerinde biriktirme hizi 0,035 nm/sn olarak

belirlenmistir.

6.4.2. XRD ve GIXRD yontemi
Si/Si02/Si3sN4 alttas tlizerine 0,4/2 O2/Ar gaz akiginda biyiitiilmiis ve vakum

ortaminda, azot ve argon atmosferinde tavlanmis numunelerin GIXRD kirinim desenleri

strastyla verilmistir.
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—— Tavlanmamis
— Si/SiO,/Si,N, Alttas
500
s
2
O_WMWWMWWNWMWMWMWW
20'215'310'315'410'415'510'515'610'615'70
20 (degree)
Sekil 6.71 Si/SiO/SizNa4 alttas ve tavlanmamis VOx filmlerin XRD kirinim desenleri
200 .
VT-227-24-SiN-Vac-275C-2h
€ VT-222-14-SiN-Vac-275C-1h
.-E
"‘G_SJ, 100
S VT-238-44-SiN-Vac-200C-2h
©
©
B
7))
VT-237-34-SiN-Vac-200C-1h
0 -
T T T T T T T T T

10 20 30 40 50 60
20 (derece)

Sekil 6.72 Si/SiO,/SisNg alttas iizerine biiyiitiilmiis ve vakum ortammnda tavlanmis numunelerin GIXRD
kirvmim desenleri
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300

X V205 PDF# 00-041-1426 —— VT-262-64-SiN-N2-200C-1h
— VT-263-74-SiN-N2-200C-2h
———— VT-267-84-SiN-N2-275C-1h
——— VT-232-94-SiN-N2-275C-2h

Y
IN

200 -

WWWM X X
| (

100

Siddet (keyfi birim)
X
X

10 20 30 40 50 60
20 (derece)

Sekil 6.73 Si/SiO/SisNa alttas iizerine biiyiitiilmiis ve azot atmosferinde tavianmis numunelerin GIXRD
kirinim desenleri

| ¢ VO: PDF#03-065-4054
* Substrate  \/T-268-134-SiN-Ar-275C-2h  *

200 VT-248-1 24-SiN—Ar-27§C—’I h .
g VT-247-114-SiN-Ar-200C-2h
o
3
< 100 VT-242-104-SiN-Ar-200C-1h %
©
o
9
@ Si/SiO2/Si3N4 alttas *

0 -
10 ' 2I0 ' 3IO ' 4I0 ' 5I 0 ' 6I0 ' 70

20 (derece)

Sekil 6.74 Si/SiO/SisNyg alttas iizerine biiyiitiilmiis ve argon atmosferinde tavianmis numunelerin GIXRD
kirinim desenleri
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Intensity (a.u.)

1600

800

+ VO, (PDF# 00-009-0142) —300°C de tavianmis
AV,0, (PDF# 00-039-0774) —— 200°C de tavlanmis
o V205 (PDF# 00-003-0207) —— Tavlanmamis
i A A —— Si/Si0,/Si,N, Alttas
. *
— 71 - T T T T T T T T T T 1 T
20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70
20 (degree)

Sekil 6.75 Si/SiO2/SisNs alttas itizerine biiyiitiiliip tip firin ile tavlanan VOy ince filmlerin XRD kirinim
desenleri

Tablo 6.11 GIXRD verilerinin PDF data bankasi verileri ile karsilastirmasi

GIXRD VERILERINIiN PDF KARSILASTIRMASI

Blciilen degerler V205 Ortorombik V203 Monoklinik VO2 Monoklinik
¢ 9 PDF# 00-003-0207 PDF# 00-039-0774 PDF# 00-009-0142
20 Siddet Siddet Siddet
(derece) d(A) d(A) (Imax: | (hkl) d(A) (Imax: (hkly d(A) (Imax: (hkl)
100) 100) 100)
3,18 3,20
27,89 3,20 (28.02°) 100 (401) | 756 100 (011)
2,42
2,42 (37,09°) 60 (-211)
37,15 2,42 (37.18%) 90 (303) 242 30 (200)
(37,15°)
2,14 2,13 2,14
42,24 2,14 (42.20°) 50 (120) (4236°) 50 (51-2) | (45'900) 50 (-212)
2,13
42,42 2,13 (42.38°) 50 (210)
2,02 2,02
44,78 2,02 (44.81°) 10 (420) | (799 30 (021)
51,89 1,76
52,95 1,73 (52'57330) 10 (420) (52‘320) 20 (-122)
1,70
54,01 1,70 (55.81°) 50 (105)
1,66
1.65 1,65 (5%2? ) 30 (-213)
55,60 1,65 (55.66°) 50 (012) (55.59°) 90 (208) | (55.81°) 30 (-222)
' ’ ' 60 (211)
1,65
(55,66°)
1,62
56,96 1,61 (56.98°) 10 (-113)
1,60
57,49 1,60 (57 54°) 20 (811)
1.430
(65,19°)
20 (412) 1,43
65.07 1.43 1,\4/13—[3— 20 (067) (65,16°) 5 (13-3)
205
(64,97°)

d degerleri igin hata payi 0.01 A olarak belirlenmistir. Hesaplamalarda Cu K alfa dalga boyu 1.5406 nm olarak alinmistir.
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7. GENEL SONUCLAR VE ONERILER
7.1. Genel Sonuclar

Her bir tavlama kosulu i¢in iiretilen Si/SiO2, Si/SiO2/SisNs ve quartz alttaglar
tizerine biyiitillen vanadyum oksit filmlerin elektriksel direng ve TCR degerlerinde
sapmalar goriilmektedir. Ancak, gergeklestirilen tavlama kosullarinda birbirine yakin
elektriksel direng gosteren numuneler segilerek tavlama kosullar1 arasinda kiyaslama
yapilabilmesi saglanmugtir. Uretilen tavlanmamis VOx filmlerin FPP lgiimlerinde
filmler genel olarak yiiksek elektriksel direng ve yiiksek TCR degeri gostermektedir. Bu
da filmlerin yapisinda bu 6zellikleri gosteren V205 fazinin agirlikli olarak bulunduguna
isaret etmektedir.

Vakum ortaminda, azot ve argon atmosferlerinde gergeklestirilen tavlamalarin
tiimiinde filmlerin elektriksel direng, 6zdiren¢ degerlerinin diigmesine neden olmustur.
Filmlerin gostermis oldugu TCR degerinde de artan tavlama sicaklig1 ve siiresine bagl
olarak diisiis gozlenmistir.

Tavlanmamis numunelerin GIXRD kirmim desenlerinde net bir kristal pikine
rastlanmamis olup filmin yapisinin amorf — nano kristal yapida oldugu anlasiimistir.
Tavlanmis numunelerin GIXRD kirinim desenlerinde ise giiriiltii seviyesinden yiiksek
olmayan kristal pikleri gériilmiis ancak net bir sekilde faz analizi ger¢eklestirilememistir.
Filmlerin yapisal analizleri Raman yontemi ile gerceklestirilmistir.

Raman spektrumundan filmlerin yapisinda bulunan vanadyum oksit fazlari X-1gin1
temelli tekniklere gore daha net bir sekilde yapilmigtir. Raman analizlerinde elde edilen
spektrumda tavlanmamis VOx ince filmlerin V205 fazi agirhikli biiytidiigli tespit
edilmistir. Tavlanmamis filmlerin elektriksel olgiimleri ile Raman oSlgiimleri yapisal-
elektriksel 6zellikler ag¢isindan birbirini destekler niteliktedir.

Raman odl¢iimlerinde Si/SiOz2 ve Si/SiO2/SisNa iizerine biiyiitiilen filmlerin vakum
ortaminda, azot ve argon atmosferinde gerceklestirilen tavlamalarinda vanadyum oksit
fazlarina ait piklerinin siddetlerinde ve pozisyonlarinda degisiklikler tespit edilmistir. Bu
degisiklikler tavlama esnasinda vanadyum oksit fazlarinin farkli fazlara gecis yaptigini
gostermektedir. Si/SiO2 ve Si/SiO2/SisNa alttaglarda ayn1 kosullarda gergeklestirilen
tavlamalarda filmin yapisinda birbirinden farkl fazlara ait pikler gozlenmemistir. Bu da
tavlama esnasindaki faz gegislerinin alttastan bagimsiz bir sekilde gerceklestigini ortaya

koymaktadir.
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Filmlerin yapisinda daha diisiik oksidasyon derecesine sahip vanadyum oksit fazlar
daha yiiksek tavlama sicakligi ve siiresi ile elde edilmistir. Vanadyum oksit V20s-VeO13-
V02-V305-V203-VO fazlar1 arasinda saga dogru gidildikge oksidasyon derecesinde
diisiis gostermektedir. Gergeklestirilen tavlama kosullart vanadyum oksitin indirgenme
miktarinin sirastyla azot, argon ve vakum atmosferinde gerceklestigini ortaya
koymaktadir. Argon ve azot gaz1 akisinda gerceklestirilen tavlamalarda ise vanadyum
oksitin indirgenme miktarinda asir1 diizeyde artis goriilmiis bunun sonucunda metalik
ozellik gosteren filmlere rastlanmigtir. Bu sonuglar, tasinim yolu ile gergeklestirilen 1s1l
islemlerde yiizeyle siirekli olarak akig halinde bulunan tavlama proses gazinin filmin
yapisindaki vanadyum oksiti daha fazla indirgedigini ortaya koymaktadir. Tavlama
ortami ve sicakliga bagli olarak vanadyum oksitin indirgenme miktar1 Sekil 7.1°de

verilmigtir.

Tavlama ortami ve Sicakliga Bagli Olarak Vanadyum OKksitin
Indirgenme Miktar1

10
8
g°
=
= 4
&
¥
2
g - - - - -
Vakum Argon Azot Argon Gaz Azot Gaz
Ortami Atmosferi Atmosferi Akist Akist

200 C 1 saat 200C2saat m275C lsaat m275C 2 saat

Sekil 7.1 Tavlama ortami ve sicakliga bagh olarak vanadyum oksitin indirgenme miktart
Atomik kuvvet mikroskobu goriintiileri filmlerin yapisinda nano 6lgekli vanadyum
oksit tanelerinin bulundugunu gostermektedir. Isil islemden gegirilmis tiim filmlerin tane
boyutunda degisiklikler goriilmektedir. Filmlerin tane boyutunun genel olarak artan

tavlama sicaklig1 ve siiresine bagl olarak arttig1 goriilmektedir.
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Atomik kuvvet mikroskobu gorintiileri alimirken tipin numune ylizeyine
yaklastirilmasi esnasinda azot ve argon gaz akisi ile 1s1l islemden gegirilen numunelerin
ylizeyinde cizik ve kusurlara diger tavlama kosullarina gore daha yogun bir sekilde
karsilagilmistir. Tavlama esnasinda verilen gazin numune yiizeyini siipiirmesi sonucu
deformasyon yarattigin1 ortaya koymaktadir. Ayrica, tavlama aninda sisteme oda
sicakliginda giren proses gazinin numune yiizeyini temperleme benzeri bir mekanizma
ile sogutarak film tizerinde termal stres yarattig1 da anlagilmaktadir. Bu sonuglar, taginim
yolu ile 1s1 iletimin gergeklestigi tavlama kosullarinda film yiizeyinin olumsuz yonde
etkilendigini gostermektedir.

Sonug olarak, 1s1l iletim mekanizmalarinin degismesiyle ayni tavlama sicakligi ve
stiresinde uygulanan tavlama islemlerinde yapisal olarak farkli ozellikler gdsteren
filmlerin ortaya ¢iktig1r goriilmiistiir. Isinim yolu ile 1s1 transferinin gergeklestirildigi
tavlamalarda filmlerin yiizey 6zellikleri agisindan daha kabul edilebilir oldugu, taginim
yolu ile gergeklestirilen tavlama kosullarinin ise filmlerin yiizeyinde deformasyonlarin
goriildiigii belirlenmistir.

Amorf bir matriks yap1 i¢inde VO2 fazindaki nano tanelerden olusan bir ince film
yapisinin uygulama da istenilen elektriksel 6zelliklere en uygun sonucu verdigi ve bu
sonuca hem ince film iiretim teknigi hem de ikincil 1s1l islemleri siirecleri agisindan

CMOS iiretimine entegre edilebilir islemlerle ulasilabilecegi goriilmektedir.

7.2. Oneriler

Filmler 10x10 mm boyutlarinda iiretildigi i¢in filmlerin stresleri dl¢lilememistir. 3
in¢ boyutunda iiretilen filmlerin gaz akisi altinda ve kapali sistem gaz atmosferinde
tavlanmasi sonucu elde edilen numunelerin stresleri 6l¢iilerek 1s1iletim mekanizmalarinin
ve tavlama parametrelerinin filmlerin stresleri ile iliskilendirilmesi saglanabilir. Bu konu
literatiirde aydinlatilmamis olup merak uyandirmaktadir.

Filmlerin elektriksel karakterizasyonlarinda elektriksel giiriiltii seviyelerinde biiytlik
farkliliklar goriilmektedir. Ancak, basta 1/f giiriiltiisii olmak {iizere elektriksel giiriiltii
Olctimleri giirtiltii diizenegi kurulamamasi sebebiyle Ol¢lilememistir. Farkli ortamlarda
gerceklestirilen tavlama kosullart ile 1/f giirtiltiisii iliskilendirilerek literatiire katki
saglanabilir.

Tasmim yolu ile gaz akisi altinda gerceklestirilen tavlama islemlerinde film

ylizeyini slipliren proses gazinin filmin ylizeyine yakin bolgelerde daha fazla etki
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gosterdigi varsayilacagindan gegirimli elektron mikroskobu (TEM) yontemi ile filmin
ylizeyinden alttasa dogru gidildik¢e yapisinin ne sekilde degistigi merak uyandiran bir
calisma konusu olarak goze batmaktadir. Literatiirde tiip firin ile gergeklestirilen
calismalarin biiyiilk ¢ogunlugunda gaz akisi uygulandigi yani 1s1 transferinde iletim
mekanizmas: etkili oldugu disiiniildigiinde, filmin i¢ bdlgelerine inildikge faz
farkliliklarinin goriilebilecegi, filmin homojenliginin degisecegi i¢in filmin yapisal olarak

ayrintili bir sekilde incelenmesi gerekmektedir.
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