MnB YUMUSAK MANYETIK INCE FILMLERIN
SENTEZI VE KARAKTERIZASYONU

SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF SOFT
MAGNETIC MnB THIN FILMS

MUSTAFA RIZALAR

PROF. DR SADAN OZCAN

Tez Danismani

Hacettepe Universitesi
Lisansiistii Egitim-Ogretim ve Sinav Yonetmeliginin
Nanoteknoloji ve Nanotip Anabilim Dali i¢in Ongérdiigii

YUKSEK LISANS TEZI olarak hazirlanmustir.

2021



OZET

MnB Yumusak Manyetik ince Filmlerin Sentezi ve Karakterizasyonu

Mustafa Rizalar
Yiiksek Lisans, Nanoteknoloji ve Nanotip Boliimii
Tez Damismani: Prof. Dr. Sadan Ozcan

Ocak 2021, 87 sayfa

OZET

Bu calismada, yumusak ferromanyetik 6zellige sahip manganbor (MnB) ince filmlerin
magnetron sputter yontemi ile iiretilmesi ve Ozelliklerinin arastirilmasi amaglanmistir.
Ince filmler, sputter teknigi ile es-zamanl1 ve ¢ok katmanli olarak 75 nm ve 500 nm olmak
tizere iki farkli kalinlikta Si (100) alttaglarin iizerine biiyiitilmustiir. Kalinliklarin boyle
belirlenmesinin sebebi hem ince filmler {izerinde ki etkisini hem de gorece kalin filmler
tizerinde etkisinin incelenmesi amaglanmasindandir. Es zamanl biiyiitiilen kalinligi 75
nm olan MnB ince film iizerine 10 nm Ti koruyucu iist katmani biiyiitiilen 6rnek i¢in
oksitlenmenin en az oldugu ve ortorombik MnsoBso fazinda oldugu X-1sin1 Fototelektron
Spektroskobisi (XPS) ol¢iimlerinden belirlenmistir. Uretilen MnB ince filmlerin
manyetik 6zellikleri titresimli 6rnek manyetometresi (VSM) ile manyetik alana [M(H)]
ve sicakliga bagli miknatislanma [M(T)] dl¢iimlerinden doyum miknatislanmasinin 760
emu/cc ve Curie Sicakliginin ise 566 K oldugu belirlendi. Bu degerlerin literatiirde
raporlanan yigin MnB yapisinin manyetik 6zellikleri ile uyumlu oldugu ve MnB ince

filmlerin literatiirde ilk kez bu ¢alismada basariyla tiretildigi anlasildi.

Sentezlenen 75 nm ve 500 nm kalinligindaki MnB ince filmlerde hem oksit yapisindan
kurtulmak hem de kristallenmeyi arttirarak manyetik 6zellikleri iyilestirmek amaciyla
vakum sistem iginde (in-Situ) ve yiiksek sicaklik firininda (ex-situ) {iretim sonrasi 1s1l
islem uygulanmigtir. Vakum sisteminde 500 °C’de tavlanan 75 nm kalinligina sahip ince

filmlerin 1s1l islem sonrasinda amorf oldugu belirlenmistir. Kalinligit 500 nm olan



orneklerin ise yiiksek sicaklik firminda (hangi ortamda?) 800, 850 ve 900 °C gibi yiiksek
sicakliklarda 1s1l islem uygulanmasi sonucunda kristallendigi, fakat istenilen fazin

yaninda belirlenemeyen yan fazlarinda olustugu gézlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Yumusak miknatislar, degis-tokus etkilesimli, ferromanyetik, Curie

Sicakligi, Manyetik ince filmler, MnB, Sputter yontemi
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In this study, manganese monoboride (MnB) thin films with soft ferromagnetic properties
are fabricated by magnetron sputtering technique. Thin films are grown via two different
techniques; co-sputtering and multilayer sputtering. MnxBioox thin films with different
thicknesses (75 nm and 500 nm) and atomic compositions varying in the range of x = 45
- 55 were produced to achieve the MnsoBso structure. X-ray Photoelectron Spectroscopy
(XPS) measurements have shown that 75 nm MnB thin film with 10 nm Ti capping layer
is successfully synthesized at x = 50 at%. Magnetic properties of the as-made MnB thin
films are determined by magnetic field-dependent magnetization [M(H)] and
temperature-dependent magnetization [M(T)] measurements using Vibrating Sample
Magnetometer (VSM). Results showed that 75 nm thick MnB thin films contain 7% B.0O3
structure. Saturation magnetization and Curie temperature of the samples are found to be
760 emu/cc and 566 K, respectively. These values are in good agreement with the

reported values of magnetic properties for bulk MnB in the literature.

Synthesized 75 nm and 500 nm thick MnB films were annealed in-situ and ex-situ in
order to get rid of the oxide structure and improve the magnetic properties by increasing

crystallization.



As a result of X-Ray Diffractometry (XRD) measurements, it was understood that thin
films with 75 nm thickness which was annealed in-situ at 500°C were not crystalline after
annealing and still amorphous. The synthesized samples with 500 nm thickness were
annealed at ex-situ to higher temperatures such as 800, 850 and 900°C and as a result of
this it was observed that the samples crystallized in XRD pattern but besides the desired
phases, undesirable and undetectable phases were observed.

Keywords: Soft Magnetic Materials, exchange-interacting magnets, ferromagnetic,
Curie Temperature, Magnetic thin films, MnB, Sputter
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1. GIRIS

Glinliik hayatta teknoloji ve modern yasamin temelini olusturan malzemelerden 6nemli
biri kalict miknatislardir. Ornegin bir arabada motordan, sensorlere kadar yiizlerce
miknatis bulunur. Elektronik aygitlarda video ve ses iiretmek ve kaydetmek icin, tip
uygulamalarinda manyetik rezonanstan hipertermiye, riizgar tribiinleri ve yeni nesil
otomobillerde ise elektrik motorlarina kadar neredeyse her alaninda kalict miknatislar
kullanilmaktadir. Son yiizyilda endiistrinin ve teknolojinin hizli gelisimi, daha fazla enerji
kaynagina ihtiya¢ duyulmasina ve dolayisiyla kalict miknatislarin dneminin artmasina
neden olmustur. Enerji kaynaklarinin siirekli azalmasina karsilik enerji ihtiyacinin hizla
artmasi, yeni enerji kaynaklari arayisini ve var olanlarin ise en verimli sekilde kullanimini
zorunlu kilmaktadir. Elektromekaniksel enerji donlisimii saglayan jeneratorler ve
motorlar, enerji tiikketiminde ve iiretiminde c¢ok ©nemli rol oynarlar. Bu nedenle
jeneratorler ve motorlarda verimliligin arttirilmasi iklim degisikligine kars1 savasta ve
artan enerji gereksinimlerinin karsilanmasinda olduk¢a Onemlidir. Kalict miknatis
teknolojisi manyetik bilgi depolama ve elektrik motorlart gibi yeni nesil bircok
uygulamada kullanilabilecek, gelismekte olan bir alandir. Bu baglamda hem c¢evreye
duyarli hem de daha verimli sistemlerin gelistirilebilmesi gibi kritik konularda yeni
teknolojilere ihtiya¢ duyulmaktadir. Bu teknolojilerin gelismesinde sert ve yumusak
manyetik malzemeler katki saglayabilecek fonksiyonel malzemeler arasinda 6nde yer

almaktadir [1].

Miknatislarin teknolojide bu kadar 6nemli olmasinin temel nedeni, cihazlarda enerji
doniisiimiine olanak vermeleridir. Ornegin miknatislar elektrogitar, sensér ve
mikrofonlarda mekanik enerjinin elektrige doniisiimiinii saglarken motor, aktiiatér ve
hoparlorlerde elektrik enerjisini mekanik enerjiye doniistiiriirler. Ayrica elektronik
aygitlarin daha kiiciik, hafif ve enerji acisindan verimli olmasinda miknatislar temel rol
oynarlar. Miknatislarin tarihgesi incelendiginde, manyetizmanin dogal olarak
miknatislanmis demir cevheri parcalart olan magnetit (FesOs)’in kesfi ile basladigi
goriiliir. Miknatislarin ve oOzelliklerinin bilinen en eski agiklamalari 2500 yil once

Yunanistan, Hindistan ve Cin'de yapilmistir. Tarihgesi 2500 y1l dncesine dayanmasina

1



ragmen miknatislar ilk kez 1000 sene 6nce Cin’de pusula olarak kullanilmistir [2]. Uzun
yillar sonra ise miknatislarin 6zellikleri 20. yy.’da sanayi devrimi ile katbekat gelistirilmis

ve farkli 6zellikte bir¢ok kalict miknatis gelistirilmistir.

Bir kalici miknatisin depoladigit manyetik enerjinin, dolayisiyla da miknatisin
performansinin dl¢iisii “maksimum enerji ¢arpani (BH)maks ” degeri ile tanimlanir [3]. Bu
deger bir malzemede uygulanan manyetik alana bagli olarak elde edilebilecek en yiiksek
manyetik akiy1 ifade eder. Sekil 1’de bir miknatisin B-H egrisi ve bu egriden (BH)maks
degerinin nasil hesaplandigi gosterilmektedir. 20. yy.’da yeni miknatislarin kesfiyle
miknatislarin performanslari oldukga artmistir. Magnetitten sonra ilk olarak 1930’larda
demir tabanli tungsten kalici miknatislar ve ardindan da Japonya’da kobalt tabanli ¢elik
miknatislar tiretildi. 1950’lerde ise aliiminyum, nikel, kobalt ve demir igeren Alniko
miknatislarin bulunmasi, 7 MGOe’lik maksimum enerji carpani ile sert manyetik
malzeme ¢alismalarint daha da ileriye tagidi. Bu miknatislar diger miknatislardan farkli
olarak yiiksek sekil anizotropisine sahip ¢ift fazli yapilardir. Bu miknatislarin yapisi
genellikle AI-Ni matris i¢ine gomiilii igne seklinde FeCo nanopargaciklardan olusur.
Alnikolar 1yi mekanik 6zelliklere sahip olmalar1 ve yiiksek Curie sicakliklart (Tc>1200
K) nedeniyle ¢ok sik kullanilan malzemelerdir. Fakat kolay demanyetize olmalari

kullanim alanlarini kisitlamaktadir [4].

(B* H)max

Sekil 1 Bir miknatisin B-H egrisi ve (BH)maks degerinin bu egriden hesaplanmasi [1]



1960’larda ise Philips laboratuvarlarinda seramik baryum/stronsiyum hekzagonal ferrit
((Ba/Sr)Fel2019) miknatislart iiretildi [4,5]. Bu miknatislar Alniko miknatislara gore
ylksek manyetokristalite anizotropilerinden dolay1 yiiksek koerziviteye sahiptirler. Fakat
bu miknatislarin diigiik Curie sicakliklari ve miknatislanmalari, performanslarini
azaltmaktadir. Yine de oksit yapida olduklarindan kimyasal kararliliklar1 ¢ok iyi olan
hekzagonal feritler, 6zelilkle sensor uygulamalarinda miknatis pazarinda oldukga biiyiik

pay1 almaktadir.

Kalic1 miknatis teknolojisindeki en 6nemli gelisme 1970’lerde nadir toprakelementi (R)
ve kobalt iceren RCos tipi kalict miknatislarin kesfi ile olmustur. Bu miknatislar dnceden
tiretilen miknatislarla karsilagtirildiginda ¢ok daha yiiksek (BH)maks ¢arpanina sahiptirler
ve ilk nesil kalic1 miknatislar olarak adlandirilirlar. Ozellikle bu miknatis smifina dahil
olan hekzagonal kristal yapisindaki samaryumkobalt 1:5 (SmCos), yiiksek
manyetokristalite anizotropisi ve yiiksek koerzivitesi ile ¢ok yliksek maksimum enerji
carpanina sahiptir [6,7]. Ayrica SmCos’in yliksek 1s1l kararlilig1, teknoloji uygulamalari
icin bu miknatisin ¢ok iyi bir aday olmasini saglamistir. Daha sonra {liretilen ve az
miktarda Cu, Fe ya da Zr igeren Sm2C017 miknatislari ise ikinci nesil sert miknatislar
olarak adlandirilirlar. Onceki nesillere gore, daha yiiksek miknatislanmaya ve Curie
sicakligina sahip olan bu miknatislar, genellikle uzay arastirmalarinda ve tip sektoriinde

farkli kullanmaktadirlar.

Sm ve Co elementlerini iceren bu miknatislarin iyi performanslarina karsilik ¢ok yiiksek
maliyetli olmalari, 1970’lerden sonra benzer 6zelliklere sahip demir ve nadir toprak
elementi igeren alasim miknatislarin arastirilmasina yonlendirdi. 1984 yilinda ilk gl
alasim olan sinterlenmis ve hizlica sogutulmus neodyumdemirbor (Nd2Fe1sB) kalici
miknatislarint Sagawa ve arkadaslar1 ile Croat ve arkadaglar trettiler [9]. Maksimum
enerji carpant bu zamana kadar iretilen tim miknatislardan yiiksek olan NdFeB
miknatislar, miknatis teknolojisinde devrim yaratt1 ve pazarin biiyiik bir kismina hakim
oldu. Bu miknatislar teknolojide {igiincii nesil kalict miknatislar olarak adlandirildilar.
Sekil 2’de zamana gore yeni miknatislarin bulunmasiyla (BH)maks ¢arpanin gelisimi

verilmektedir.
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Sekil 2 Zaman i¢inde gelistirilen farkli kalict miknatislarin (BH)maks enerji ¢arpaniin degisimi [8-10].

Nd2Fe14B miknatislar, oda sicakliginda sahip olduklari iyi manyetik 6zelliklerden ve
enerji yogunlugu basina diisen fiyatlar1 olduk¢a makul oldugundan, son 30 yilda diinya
pazarinda en O6nemli payr aldilar. Sinterlenmis Ndz2Fe1sB miknatislarin iiretimi 1996
yilinda 6000 ton civarindayken 2008’de 63000 tona yiikseldi (Sekil 3). NdFeB
miknatislarin %80’1 Cin’de tretilirken Amerika’daki tiretimin 2004’den beri durdugu

bilinmektedir [4].

NdFeB miknatislarin = 100°C’nin  {izerinde c¢alisabilmesi ve manyetokristalite
anizotropisinin artirtlabilmesi i¢in Dy ve Tb gibi agir nadir toprak elementleri ile
katkilanmalar1 gerekir. Kaynaklar1 Cin’in biinyesinde olan bu agir nadir toprak
elementlerin ithaline Cin’in 2009 yilinda ambargo ve kota koymasi, miknatis pazarinda
krize sebep oldu. Bu kriz, bilim diinyasinda yeni nesil kalict miknatislarin aranmasina ve

hali hazirda yapilan aragtirmalarin hizlanmasina neden oldu [11-14].
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Sekil 3 NdFeB miknatislarin yila gore iiretimi ve 2010 yilinda farkli kalici miknatislarin satig
ylizdeleri [4]

Son yillarda, 6zellikle enerji sektoriinde ¢ok dnemli hale gelen elektrik arabalar ve riizgar
triblinlerinde  kullanilan  kalict  miknatislarin  yiiksek  sicakliklarda  g¢alismasi
gerekmektedir. Nadir toprak elementi igeren miknatislarin (BH)maks ¢arpani yiiksek
olmasina karsin, bu gibi teknolojilerde kullanmak i¢in ¢alisma sicakliklari uygun degildir
ve pazar fiyatlar1 da oldukga yiiksektir [14]. Bu nedenle nadir toprak elementi igermeyen
ve yiiksek sicaklik performansi iyi olan yeni nesil kalict miknatislarin bulunmasi ve
tiretilmesi, sanayi iilkeleri i¢in en dnemli arastirma konularindan biri haline gelmistir. Bu
yeni nesil miknatislarin nanobiiyiikliikte sert ve yumusak manyetik fazlarin bir arada
bulundurmasi ve morfolojinin degistirilmesi ile nanokompozit miknatisin 6zelliklerinin

degistirilebildigi yapilar olabilecegi dngorilmektedir [15].

Nd>Fe1sB’un manyetik ozellikleri oldukga iyidir ve onun miknatislanmasindan,
manyetokristalite anizotropisinden ve Curie sicakligindan daha yiiksek degerlere sahip
bir malzemenin bulunmasi iistesinden gelmesi olduk¢a zor bir problemdir. Bu yiizden
miknatislarin (BH)maks degerini artirmak i¢in yeni malzemeler kesfedilmesinin yani sira
var olan malzemelerin yeni yaklasimlar aracilifiyla maksimum enerji c¢arpaninin
artirtlmasi bilim diinyasinda ele alinan diger bir yontemdir. Bu baglamda, en ¢ok umut

vaat eden olas1 yaklasimlar Sekil 4’te verilmektedir.
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Sekil 4 Kalict miknatislarda (BH)maks’1n artirilmasi igin olasi yaklasimlar [15]

Bu olas1 yaklasimlardan ilki, yeni tek eksenli tetragonal FeV, FeCr ve Heusler
alasimlarinin  bulunmasini  icermektedir. ikinci bir olas1 yontem ise yiiksek
miknatislanmaya sahip kiibik simetrili manyetik malzemelere baska bir element katilmas1
yoluyla anizotropilerinin tek eksenli manyetokristalite anizotropisine ¢evrilmesidir.
Ancak bu yaklagimda yar1 kararl fazlar {iretilmesi gerektiginden basarilmasi oldukca
zordur. Ugiincii yaklasim ise, manyetik bir matris icinde nanogubuk ya da nanotel gibi
yiiksek sekil anizotropisine sahip malzemelerin eklenmesi ile (BH)maks’in artirtlmasidir.
Son ve diger yaklasimlar arasinda en umut vaat eden yaklagim ise sert ve yumusak
manyetik fazlarin bir arada bulundugu degis-tokus etkilesimli nanokompozit miknatislar
tretilmesidir [15]. Bdyle bir yapida yumusak manyetik fazin yiliksek doyum
miknatislanmasi 6zelligi ile sert fazin yiiksek koerzivite 6zelliginin birlestigi iyi kalici
miknatislar tiretmek miimkiindiir. Bu yaklasim i¢in mekanik 6giitme, ince film biriktirme,
hizli sogutma gibi farkli bir¢ok yontemler kullanilarak (BH)maks ¢arpaninin belirgin

sekilde iyilestirildigi manyetik sert ve yumusak fazlar iceren nankompozit serit, toz ve

ince film 6rnekler literatiirde basariyla tiretilmistir [16-19].



Bu tezde, nanokompozit miknatis iiretimi gibi uygulamalar i¢in yumusak faz olarak
kullanilmas1 éngériilen Manganbor (MnB) ince filmler ilk kez iiretildi. Uretilen MnB
ince filmler yiiksek manyetizasyon ve diisiik koerzivite degerleri ile iyi bir yumusak faz
olarak literatiire katki verecek ve ileriki caligmalarda sert manyetik faz ile birlikte
kullanilarak, yiiksek performansli nadir toprak elementi icermeyen nanokompozit

miknatis ¢aligmalarina onciiliik edecektir.



2. TEMEL BILGILER

2.1. ince Filmler

Ince bir film, kalinlik olarak bir nanometreden birka¢ mikrometreye kadar degisen bir
malzeme katmanidir. Malzemelerin ince filmler olarak kontrollii biiyiitme (biriktirme
olarak adlandirilan bir islem), bircok uygulamada temel bir adimdir. Tanidik bir 6rnek,
tipik olarak bir cam levhanin arkasinda yansitici bir arayiiz olusturmak i¢in ince bir metal
kaplamaya sahip olan ev aynasidir. Giimiisleme islemi bir zamanlar aynalar {iretmek i¢in
yaygin olarak kullanilirken, son zamanlarda metal katmanlarini piiskiirtme yontemi gibi
teknikler kullanilarak biriktirildi. 20. yiizy1l boyunca ince film biriktirme tekniklerindeki
gelismeler, manyetik kayit ortami, elektronik yar1 iletken cihazlar, Entegre pasif cihazlar,
LED'ler, optik kaplamalar (yansima Onleyici kaplamalar gibi), kesici aletlerde sert
kaplamalar gibi alanlarda ¢ok cesitli teknolojik atilimlar saglamistir. Ince filmler enerji
sektoriinde de 6nemli rol oynamaktadirlar. Gilines gozelerinini verimliligini arttirma
caligmlarinda ve depolama kisimlarinda kullanilmaktadirlar. Bunlarin yaninda gelisen
yontemler ile birlikte ilag hedefleme, kanser tedavisi gibi yerlerde kullanilmak ig¢in
calismalar devam etmektedir. Ust iiste birden fazla katmanl biiyiitiilen ince filmler ¢cok
katmanli ince film olarak bilinirler. Ince filmler, uygulamali ilgi alanlarina ek olarak, yeni
ve benzersiz 6zelliklere sahip malzemelerin gelistirilmesinde ve incelenmesinde 6nemli
bir rol oynar. Ornekler arasinda multiferroik malzemeler ve kuantum fenomenleri

bulunmaktadir.

Ince goreceli bir kavramdir, ancak gogu ince film biiyiitme teknigi 10 nm iginde ki katman
kalmliklarin1 kontrol edebilecek hassasiyete sahiptir. Ince filmleri biiyiitme yontemleri

Kimyasal ve Fiziksel olmak iizere iki ana baglik altinda ayrilirlar.

Kimyasal metodlarda kimyasal bir tepkime tetiklenerek ince film biiyiitiilmesi
gerceklestigi metodlardir. Bunlar arasinda CVD (Kimyasal Buhar Biriktirme), Dondiirme

ile kaplama, Daldirma ile kaplama gibi yontemler bulunmaktadir.

Fiziksel yontemler ise ince film olusturmak i¢cin mekanik, elektromekanik veya
termodinamik yontemler kullanir. Malzemelerin ¢ogu birbirlerine yiiksek enerjiler ile
tutundugundan ve kimyasal yontemler kullanilmadigindan bu yontemleri gerceklestirmek
icin diigiik basing seviyelerine gidilmesi sarttir. Bu yontemlerin cogu PVD (Fiziksel
Buhar Biriktirme) katagorisine girmektedir. Bu yontemler arasinda Ark ile kaplama,

Sputter ile kaplama, Darbeli lazer ile biriktirme yontemleri bulunmaktadir.



2.2. ince Filmlerin Manyetik Ozellikleri

Yeni manyetik malzeme arayisinda ince filmler ¢ok timit vaadetmektedir. Manyetik
katman kalinliklar1 ince filmlerde ¢ok onemlidir. Bu kalinliklar manyetizmada bazi
karakteristik uzunluk o6lgekleriyle karsilastirilabilir. Bunlar: Fermi dalga boyu, degis-
tokus etkilesimlerinin araligi, domain duvar kalinligi, elektronlarin ortalama serbest yolu
olarak gosterilebilinir. Genel olarak manyetizma, yerel atomik ortama ¢ok duyarlidir.
Oldugu gibi ince filmlerde bu ortami ¢ok kontrollii bir sekilde degistirmek miimkiindiir
ve yigin malzemelerede gbzlenemeyen benzersiz 6zellikleri bu ortami kontrol ederek
gozleyebilmek miimkiindiir. Bu fenomenler bulk formunda varolmayan ve kararsiz
durumda olan yeni kristalografik fazlar stabilize etme olasiligini icermektedir. Buna
ornek verilecek olursa ¢ok katmanli filmler arasinda ki manyetik ¢iftlenim etkileri olarak
sOylenebilir. Bunlarin yani sira, ince filmler ve ¢ok katmanlilar 6zellikle manyetik veya
manyeto-optik kayit alaninda bir¢ok uygulamasi bulunmaktadir. Bunun yaninda

manyetik ince filmlerin yeni nesil miknatislarin gelistirilmesinde de biiyiik 6nemi vardi.

Bir kalic1 miknatisin performansinin 6l¢iisii olan (BH)maks ¢arpani artik miknatislanma
ve manyetokristalite anizotropisinden kaynaklanan koerziviteye baglidir. Son yy.’da bu
carpan 1 MGOe’den az bir degerden S0MGOe’e artis gdstermistir. Bu inanilmaz artis
yeni nadir toprak elementi—gecis elementi bilesiklerinin bulunmasi ile gergeklesti.
Ozellikle en giiglii miknatislarda ana faz olan Nd2Fe14B’un bulunmasindan beri bilim
insanlar1 ¢aligmalarini stirdiirmelerine ragmen son 25 yilda bu miknatistan daha giiglii
yeni manyetik malzemeler gelistirilememistir. Nd2Fe14B’un manyetik 6zellikleri o kadar
tyidir ki, onun miknatislanmasindan, manyetokristalite anizotropisinden ve Curie
sicakligindan daha yiiksek degerlere sahip bir malzemenin bulunmasi belki de gok kiiciik
bir ihtimaldir. Bu nedenle, miknatislarin enerji carpanini daha da artirmak ic¢in yeni
malzemeler aramaktansa yeni yaklagimlar aranmasi gerekir. Bu olas1 yaklagimlar Sekil 4.
de verilmistir. Bu yaklagimlar arasinda en umut vaat eden yaklasim ise sert ve yumusak
manyetik fazlarin bir arada bulundugu degis-tokus etkilesimli nanokompozit miknatislar
iiretilmesidir. Ince filmlerin bu yaklasimlarda ki &nemi ise manyetik ince filmlerin
kalinliklarinin kontrol edilebilmesidir. Simdiye dek degis-tokus etkilesimi ¢iftlenimli
nanokompozit miknatislarda koerzivite klasik domain ¢ekirdeklenmesi ya da domain
duvar1 sabitlenmesi gibi modeller ile aciklanmaya calisilsa da, bu miknatislarda
mekanizma ¢ok daha karmasik gibi goziikmektedir. Koerzivitenin yumusak faza baglh

degisimi literatiirde birgok calismada incelenmistir. Ornegin, PrCo—Co nanokompozit



miknatislarda Co katmaninin kalinligr arttik¢a, koerzivite mekanizmasinin sabitlenme
tipinden c¢ekirdeklenme tipine degistigi gozlenmistir [49]. Zhao ve ark. yaptiklar
caligmalarda ise bunun tersine daha ince yumusak fazlarin c¢ekirdeklenme tipini
indiiklerken kompozitte yumusak fazin daha kalin olmasinin sabitlenme mekanizmasini
baskin hale getirdigi belirlenmislerdir [50,51]. Bu c¢alismalar da gostermektedir ki
yumusak manyetik fazin kalinliginin hassas kontrolii ¢ok¢a 6nemlidir. Bu c¢aligsmalar
kapsaminda biiyiitiilecek olan yumusak manyetik fazin ince film olmasia karar
verilmistir. Bunun sebebi ince film biiylitme yontemleri ile kalinlik kontroliiniin ¢ok
hassas bir sekilde gerceklestirilebilinmesidir. Ince film biriktirme teknigi de MnB
yumusak manyetik fazi ve degis-tokus etkilesimli yapilarin sentezlenmesinde
kullanilabilir. Bu katli yapilarda katman kalinliklart daha hassas sekilde
ayarlanabileceginden, yumusak ve sert manyetik fazlar arasindaki degis-tokus etkilesimi
¢ok daha hassas sekilde kontrol edilebilir. Boylece performansi katman kalinligina ve
katman sayisina bagli degistirilebilen nanokompozit miknatislarin {iretimi miimkiin
olacaktir. Bu tezin temel amaci daha once literatiirde ince film olarak biiytitiilmemis
yumusak manyetik ince film olan MnB sentezlemek ve bunun ilerki nanokompozit

calismalara 1g1k tutmasini saglamaktir.

2.3. Amorf Alasimlar

Atomlarin diizenli ve kararli bir kristal yapiya sahip olmadigi katilara amorf denir.Amorf
katilar baska bir sekilde diizensiz katilar olarak bilinmektedir. Amorf alasimlar kristal
olmayan alagimlara verilen isimdir. Amorf alagimlarda atomlarin diizenlenimleri uzun
mesafede periyodik bir diizende degildir. Diger bir ifade ile amorf alasimlar1 diger
alasimlardan ayiran en belirgin 6zellik, normal kristallerde bulunan atomik diizene ve
kristal yapiya ve dlizene sahip olmamalaridir. Amorf alasimlar, ilk olarak 1960 yilinda
Duwez ve arkadaslar1 tarafindan AuzsSizs alagiminin sivi azot sicakliginda hizli

sogutmastyla tiretilmistir. Genellikle hizl1 sogutma yontemi ile elde edilirler.

Manyetik malzemeler yumusak ve sert manyetik olarak ikiye ayrilmaktadirlar. Manyetik
alan uygulanan malzeme kii¢iik manyetik alan uygulanarak doyuma giderse bu tiir
malzemelere yumusak manyetik malzemeler eger doyuma ulagmasi igin yiiksek manyetik
alan gerekirse bu tiir malzemelere de sert manyetik malzemeler denmektedir. Amorf

alagimlar, yliksek doygunlukta manyetik indiiksiyon ve diisiik koerzivite 6zellikleri ile
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mitkemmel yumusak manyetik 6zelliklere sahiptir. Genellikle amorf alagimlar Fe,Co,Ni
gibi elemenlere B,C,Ge gibi elemenlerin katkilanmasiyla ve soguk alttas iizerlerine
vakum oraminda biriktirilmesiyle elde edilir. Amorf alagimlarin bazi 6zellikleri normal
kristallerden ¢ok daha iyidir. Normal kristallere gére daha hafif, daha sert, daha iyi
elektriksel ve manyetik 6zellikler gostermesi amorf alagimlarin 6ne ¢ikan 6zellikleridir
[53,54]. Bu yiizden literatiirde Mg, Fe, Ni, B tabanli amorf alagimlar konusunda oldukga
fazla c¢alisma bulunmaktadir [52,53]. B atomik boyutunun kii¢iik olmasi nedeni ile
katkilandig1 alasimlarin yapisina girerek doyum manyetizasyonunu artiran bir 6zellige
sahiptir. Literatiirde B katkili Fe amorf alagimlar gibi ¢alismalar bulunmaktadir [55,56].
Amorf alasimlar yar1 kararli yapiya sahip oldugundan bu alagimlara 1sisal islem
uygulandiginda enerjileri artar ve amorf alasimlar yar1 kararli durumdan kararli duruma

(kristal) gegerler.

2.4.MnB ALASIMI

Mangan (Mn), periyodik tabloda teknolojik uygulamalarda her alanda kullanilan Fe
elementine komsudur ve 25 elektrona sahiptir. Gegis elementleri olan Mn, Fe, Co ve Ni
atomlarinin manyetik 6zellikleri basitce Hund kurallar1 kullanilarak hesaplandiginda;
Mn, Fe, Co 3 ve Ni’in sirastyla 5, 4, 3, 2 uB degerinde spin manyetik momentine sahip
olduklar1 goriiliir. Atomik olarak oda sicakliginda ferromanyetik olan Fe, Co ve Ni’den
daha fazla spin manyetik momenti olan Mn’nin metallik halde ferromanyetik 6zellik
gostermesinin nedeni, bolgesel elektronlart arasindaki degis-tokus etkilesiminin negatif
olmasidir. Genellikle a-Mn fazinda bulunan Mangan kiibik yapidadir (uzay grubu, 1-43m)
ve Neel sicakligr 100 K’dir [42,43].

Metalik Mn yapisinda spinler aras1 degis-tokus etkilesiminin pozitif olmasi
saglanabilirse, oda sicakliginda Fe’den daha yiliksek miknatislanmaya sahip
ferromanyetik 6zellik elde edilmis olur. Bu 6zellige sahip bir malzemeden teknolojide
elektrik motorlarindan tip uygulamalarina kadar ¢ok genis bir yelpazede faydalanmak
miimkiin olacaktir. Sekil 5’de gecis elementleri i¢in degis-tokus enerjisinin, atomlar arasi
uzakligin 3d elektron kabugunun ¢apina oranina bagli degisimi gosterilmektedir (Bethe-

Slater egrisi) [45].
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Sekil 5 Bethe-Slater Egrisi [44]

Bu egriye gore, degis-tokus enerjisi negatif olan ve antiferromanyetik 6zellik gosteren
Mn’1n atomlar aras1 uzakligi (a) yeterince arttirilabilirse enerji pozitif degerlere kayar ve

Mn’1n ferromanyetik 6zellik gdstermesi teorik olarak miimkiin olur.

Mn atomlar1 aras1 mesafeyi arttirmak icin atomik yaricapt hem etkilesim enerjisini
pozitife kaydiracak kadar biiyiik olan, hem de etkilesimin erim sinirlar1 i¢inde kalacak
kadar kii¢iik olan B atomu ¢ok uygun bir adaydir. Mn ve B atomlarinin olusturduklar

kararli ortorombik yap1 Sekil 6°da gosterilmistir [46].
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Sekil 6 MnB'un kristal yapisi
Literatiirde MnB alasimi iizerine ¢alisma oldukc¢a azdir. Zhu ve arkadaslar1 2005°te Mn
ve B ¢iplerini ark ergitme yontemiyle alasim haline getirmiglerdir [47]. MnB alagiminin
yigin sekilde elde edildigi bu calismada, malzemenin oda sicakliginda 113 emu/g
degerinde yiiksek doyum miknatislanmasina sahip oldugu belirlenmistir. Bunun ardindan
literatiirde Ozcan ve ark.’in 2015 yilinda yaptig1 ¢aligmada Ark ergitme yontemiyle
hazirladiklar1 tek fazli MnB alagimlarin 130 emu/g degerinde yiiksek doyum
miknatislanmasina sahip oldugunu belirlemislerdir [37]. Bu deger, 6rnegin teknolojik
uygulamalarda ¢ok sik kullanilan yi1gin magnetitin (Fe2O3) oda sicakligindaki doyum
miknatislanmasindan 48 emu/g daha yiiksektir [48]. Ince film olarak ise MnB alagimi

literatiirde heniiz sentezlenmemis ve ozellikleri incelenmemis bir alasimdir.

Bu ¢alisma kapsaminda literatiirde ilk kez ince film olarak yumusak manyetik faza sahip
olan MnB yapisi sputter ile kaplama yontemi kullanilarak EZS metodu ile ve iizerine Ti

koruyucu katmani biiyiitiilerekelde edilmis ve 6zellikleri incelenmistir.
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3. DENEYSEL YONTEM

Deneysel yontem bagligi altinda dncelikle MnB ince filmlerin {iretim teknigi olan sputter
teknigi, sistemin kalinlik dlgerinin kalibrasyonu ve orneklerin hazirlanmasi, ardindan
orneklerin yapisal ve manyetik 6zelliklerinin belirlenmesinde kullanilan karakterizasyon

teknikleri hakkinda bilgi verilecektir.

3.1. Ornek Hazirlama

Bu ¢alisma kapsaminda Sistemin optimize edilmesi sonrasinda MnB ince film 6rnekler
cok katmanli ve es-zamanli sputter ydntemi olmak iizere iki sekilde iiretildi. Uretimin
detay1 kesim 3.6. ve 3.7. de verilmektedir. Ince film MnB &rneklerin hazirlanmasinda
magnetron sputter yontemi kullanilmistir. Filmleri biiyiitme islemi i¢in Mn (DC) ve B
(RF) olmak tizere iki farkli hedef kullanildi. Deneylerde alttas olarak Si(100) kullanildi.
MnB fazinin olusumuna, hazirlama kosullarinin etkisini belirleyebilmek i¢in ince filmler
es-zamanli (EZS) ve cok-katmanli (CK) olmak iizere iki farkli sekilde biyiitildi.
Biiyiitiilen orneklerin XRD ile yapilan karakterizasyonlart sonucunda amorf olmasi
nedeniyle, kristal MnB fazin elde edilebilmesi i¢in 75 nm olarak biiyiitiilen ince filmlerin
tizerine kaplama sonrast Mn ve B olas1 oksitlenmelerini engellemek amaci ile liretim
asamasinda 10 nm kalinliginda koruyucu Ti ince film ile kaplandi. Koruyucu Ti katmani
kaplanmadan biiyiitillen 75 nm kalinhiginda MnsoBsp kompozisyonunda biiyiitiilen
ornekler sistem igerisinde (in-situ) 500 °C de 20 dk ve yine koruyucu katmani atilmadan
500 nm olarak biyiitiilen filmler MnxBioox yapisinda x=45, 50, 55 atomik oranlar
taranacak sekilde biiytitiilerek sistem disinda (ex-situ) 850, 900 ve 950 °C olmak iizere 3
farkli sicaklikta 300 dk siire ile tavlandilar. Tavlama islemi her iki 6rnek grubu ic¢in
oksitlenmeyi 6nlenemek ve kristallenme elde etmek amaci ile forming gaz ortaminda

gerceklestirilmistir.

3.1.1. Magnetron Sputter Yoéntemi

Sputter yontemi enerjik pargaciklar ile hedef malzemeden atom ve molekiil koparma
islemidir. Kopan parcaciklar alttasa ulasarak kaplama islemini gergeklestirir. Bunun i¢in
vakum odas1 genellikle 10° Torr civarindaki basing degerinde tutulur [21]. Hedef

malzeme negatif potansiyeldeki elektrota, alttas ise pozitif elektrota yerlestirilir. Hedef
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malzemeyi koparmak i¢in genellikle Argon (Ar) gibi asal gazlar kullamilir [21].
Kullanilan sputter islem gazi genel olarak argondur (Ar). Ar biiylik atom agirligina sahip
olmast ve higbir malzeme ile reaksiyona girmemesi tercih edilmesinde biiyiik rol
oynamaktadir. Ortamda bulunan bir serbest elektron ile carpisan Ar atomu, iyonlasip Ar+
haline gelerek elektriksel alanin etkisiyle negatif elektrotta bulunan hedef malzemeye
carpar. Bu islem sirasinda Ar atomuna ait olan elektron (e-) diger Ar atomlarin
iyonlastirarak bu sekilde bir plazma ortami: meydana getirmektedir. Sputter kaynagi
icinde bulunan merkez ve kenar kisimlarda birbirine ters kutuplu yerlestirilmis olan ve
yonteme “magnetron” ismini veren miknatislar, olusturduklari manyetik alan ¢izgileri
sayesinde elektronlar1 hedef iizerindeki bolgede yogun bir sekilde hapsederek plazmanin
bu bolgede giliclenmesini saglamaktadir [20]. Plazmanin yogun oldugu bu bolgede Ar+
iyonlar1 elektriksel enerji ile kazandiklari momentumu hedef malzemeye aktararak
ylizeyinden atom (veya molekiil) koparmaktadir. Kopan bu parcaciklar ilk hizlariyla
birlikte alttagsa dogru ve diger yonlere dogru hareket etmektedirler. Alttas yiizeyine gelen
atomlar burada g¢ekirdeklenerek filmi olusturmaktadir. Bu miknatislarin olusturdugu
manyetik alan sayesinde ortamdaki serbest elektronlarin manyetik alana hapsedilmesine
yardimci olurken, o bolgedeki elektron yogunlugu artmis olur. Kullanilan hedef
malzemeye gore RF ya da DC gii¢ kaynagi kullanilir [22]. Eger hedef iletken bir malzeme
ise, sabit bir gerilim iyonlar1 ivmelendirmek igin kullanilabilir. Iyonlar hedef yiizeye
carptig1 zaman yiikler kolaylikla malzemeye gegebilir, bu da herhangi bir yiik birikmesine
yol agmaz. Kullanilan hedef malzeme yalitkan ise, yiizeye ¢arptigi sirada yiikler iletkenlik
bandinda serbest sekilde hareket edemeyeceginden yiikleri birikmis olur dolayisiyla
plazma olusturmak miimkiin olamaz [22,23]. Bunu engellemek i¢in, yliksek frekansta RF
kaynagi kullanilir (~13,6 MHz). Yiiksek frekanstaki hizli degisimi agir iyonlar takip
edemeyeceginden sadece elektronlar yiikii nétrlemek icin yiizeye ¢arparlar. Kopartma
yonteminin avantajlarindan biri paralel plaka diizeneginin kullanilmasidir. Bundan dolay1
hedefteki biitliin malzeme ayni1 oranda kopartilir. Kopan malzemeler kiigiik pargacik
boyutuna sahiptirler [23]. Atom ya da iyonun 21 sahip oldugu enerji yaklagik (1 — 10 eV)
araligindadir. Sekil 7°de RF magnetron kopartma tekniginin sematik gdsterimi

bulunmaktadir.

15



— Substrat ve Film blyUmesi

Sactrma
% I L - - - - - | | I

gaz!

== ="

® ;\‘

o
®e
Aﬁ\ 0 ©

o ©

[ e

_'L_ — Sagtrma Hedefi

Sekil 7 Sputter isleminin sematik gosterimi [23]

Bu ¢alismada, MnB ince filmleri Nanovak marka NVTS-400 sputter sistemi kullanilarak
biiytitiildi (Sekil 8). Kullanilan sisteminin iginde 4 adet hedef bulunmaktadir. Bunlardan
2 tanesi DC gii¢ kaynagi diger iki tanesi ise RF gii¢c kaynagi ile beslenmektedir. Boylece
sistemde hem RF gii¢ kaynagini hem de DC gii¢ kaynagini ayn1 anda kullanarak 2 hedef

ile kaplama iglemi yapilabilmektedir.

Sputter isleminde yiiksek saflikta (%99,9) 2 in¢ capinda Mn ve B hedefler kullanilmistir.
Caligmada yiiksek manyetik 6zelliklere sahip MnsoBso fazi elde edilmesi amaglandigi igin
sputter sisteminde, alttas ile hedefler arasindaki mesafe sabit tutularak Ar basicinin
kaplama hizina etkileri arastirilmistir. Detaylar kesim 4.2 de Ar basincinin ve kaplama
hizinin yiizey morfolojisine etkisi bashginin altinda verilmektedir. Bu islemlerin
ardindan kompozisyonun dogrulugunun test edilmesi icin MnsoBeo, MNn4sBss ve MnsoBso
kompozisyonlarinda Ornekler hazirlanmis ve bu Orneklerin kompozisyonlari XPS

Olctimleri ile belirlenmistir.
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Sekil 8 Kullanilan sputter sistemi

3.2. Alttas Temizligi

MnB ince filmler, Si(100) alttas iizerine biiyiitiilerek iiretilmistir. Uretilen ince filmlerinin

kalitesinin yiiksek olmasi igin dis faktorlerin etkisini minumuma indirebilmek igin hem

ortamin hem de alttaslarin temiz olas1 gerekmektedir. Bu nedenle deneyler oncesinde

alttas temizleme prosediirii uygulanmustir.

Alttaslar1 temizlemek i¢in asagidaki adimlar izlenmistir.

Alttaslar;

1. Sabunla yikandiktan sonra Argonla durulandi.

2. Si alttaglara aseton/alkol i¢cinde 5 dk ultrasonik banyo yaptirildi.
3. Asetondan ¢ikartilip Argonla durulandi.

4, Alkol i¢inde 5 dk ultrasonik banyoda yikama yaptirildi.
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S. Alkolden ¢ikartilip Argonla durulandi.
6. Deiyonize su i¢inde 5 dk ultrasonik banyo yaptirildi.

7. Argonla durulanda.

3.3. Diizeltme Faktorii (Tooling Faktor)

Kalinlik 6lgeri veya kaplama hiz1 monitorleri yliksek vakum sistemlerinde kullanilan
cihazlardir. Bu monitdrlere malzeme hakkinda yogunluk, z-faktorii ve diizeltme faktorii

dogru girildiginde biiyiitiilecek malzemenin kalinligi hakkinda bize bilgi verirler.

Diizeltme Faktorii alttas ve sensor arasindaki mesafeden kaynaklanan hatalar1 diizeltmek
icin kullanilan parametredir. Kalinlik 6lgerine, kaplanacak malzemenin bilinen bilgileri
(yogunluk, Z-Faktor) girildikten sonra alttas’in durus agis1 ve alttas ile sensor arasindaki
mesafe bilgisi hataya sebep olan tek etkendir. Sekil 9’da goriildiigii gibi sensor ve alttas
arasinda bir mesafe bulundugundan, sensor alttas iizerine kaplanan filmlerin kalinligini

bir miktar hatali 6lger [24]. Bu yiizden diizeltme faktorii hesaplanip kalibre edilmesi

gereklidir.
Alttas
Alttas
i, i,
Diizeltme Faktori = %100 Diizeltme Faktori < %100

Sekil 9 Diizeltme Faktoriiniin sistemdeki etkisinin sematik gosterimi [25]
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Diizeltme faktoriiniin belirlenmesi i¢in asagidaki adimlar izlenerir [25]:
1. Malzemenin Z faktorii ve yogunlugu sisteme girilir.
2. Diizeltme faktorii bilinmediginden rastgele bir diizeltme sisteme girilir.
3. Malzeme her hangi bir kalinlikta kaplanir.

4, Malzmenin ger¢ek kalinligi dl¢tiliir. Calismada profilometre ile kalinliklar

Olciilmistiir.

5. Diizeltme Faktorii Esitlik 1 kullanilarak hesaplanir [25].

Gergcek Kalinlik
Monitorde Okunan Kalinlik

Sputter parametleri optimizasyonu i¢in diizeltme faktoriiniin belirlenmesi, film kalitesini
acisindan 6nemlidir. Calisma kapsaminda alttas ve hedef arasinda ki mesafe ve uygulanan
gii¢ sabit tutulmustur. Bu sekilde argon basinci degistirilerek kaplama hizinin tizerindeki

etkisi incelenmistir.

Bu islem i¢in oncelikle kalinlik 6lgerin Mn ve B igin diizeltme faktorii belirlenmis
sonrasinda Ar basincinin Mn ve B hedefler i¢in kaplama hizina ve ylizey morfolojilerine

etkileri arastirilmistir.

3.3.1. Hedeflerin Diizeltme Faktoriiniin Belirlenmesi

Deneyler yapilirken temizlenen iki Cam ve iki Silisyum (Si (100)) alttaglar 6rnek tutucuya
yerlestirilerek vakum sistemine yiiklendi. Ornekler Sekil 10°da goriildiigii {izere ortadaki
demir ¢ubuk saat 12 yi gosterecek sekilde saat yoniinde Cam1, Silikonl, Camz2, Silikon2
olarak adlandirildi.  Orneklerin ortalarina kapton bant atildi. Bu bantlar biiyiitme
isleminden sonra ¢ikarillarak kaplanmayan bdolge yardimi ile kalinlik 6lctimleri

gerceklestirildi.
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Sekil 10 Diizeltme Faktorii hesabi igin 6rneklerin
sisteme yerlestirilme sekli

B hedefin diizeltme faktorii belirlenmesi i¢in kalinlik dlgere diizeltme degeri 150 girilerek
100W giicte ve 10 mTorr Ar basincinda deney yapildi. Kalinlik 6l¢er 50 nm gosterdiginde
shutter ve giic kapatildi. Ornek sentezinden sonra Dektak profilometre kalinlik dlgiimii
gercgeklestirildi. Kalinlik 6lgerde okunan deger ile profilometrede dlgiilen deger esit olana

kadar bu islem tekrarlandi.

Mn hedefin diizeltme faktorii belirlenirken hedeflerin alttasa olan uzakligi her 4 hedef
icin de esit oldugundan ve diizeltme faktori alttag ile hedef arasinda ki mesafeye bagli
olacagindan ve biitiin hedeflerin agis1 ayni oldugundan daha 6nce B icin yapilan
Ol¢timlerde diizeltme faktorii 140 olarak hesaplandigr i¢in Mn diizeltme faktorii hesabi
yapilirken bu degerlere yakin degerler ile deneyler tekrarlandi. Diizeltme degeri 137
girilerek ve 66 W giicte, 10mTorr Ar basincinda deney yapildi. Kalinlik 6lger 100 nm
gosterdiginde shutter ve gii¢ kapatildi.

Ti icin diizeltme degeri 138 girilerek, 280 V gerilim 200 mA akim uygulayarak 56 W
giicte 10 mTorr Ar basicinda biiylitme yapildi. Sistemin kalinlik olgeri 100 nm
gosterdiginde shutter ve gii¢ kapatildi. Dektak dlgiimlerinde filmlerin ortalama kalinligi
100 nm olarak 6l¢iildii. Ti hedef i¢in diizeltme faktorii 138 olarak belirlendi. Kalinlik
Olgere 138 olarak kaydedildi.
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3.4. Sputter Basincinin ve Kaplama Hizinin Yiizey Morfolojisine Etkileri

Diizelteme faktorii belirlenmesinin ardindan sentezlenecek drnekler i¢in bir diger 6nemli
faktor ise biiylitme basincinin belirlenmesidir. Biiylitme basincinin 6rneklerin kaplama
hizlarinda ve ylizey morfolojilerinde 6nemli etkisi vardir. Bu yiizden biiyiitme basincini
belirlemek i¢in farkli Ar basinglarinda ve giiclerde Mn ve B kaplamalar1 yapildi. Kaplama
asamasinda kalinlik 6lgerden kaplama hizlar1 kaydedildi. Kaplama sonrasinda drneklerin
Atomik kompozisyonlarinin belirlenmesi i¢in XPS  ve yilizey morfolojilerinin

belirlenmesi igin AFM olglimleri gergeklestirildi.

3.5. Ince Film Kompozisyonun Belirlenmesi

Diizeltme Faktorii ve yiizey morfolojisi optimize edildikten sonra, en yiiksek
miknatilsanmaya sahip MnsoBsp fazim1 hazirlanmasi i¢in atomik komposizyonun

belirlenmesi gereklidir. Kompozisyon belirleme islemi i¢in Esitlik 2 kullanildi [34]:

NXpXV

Atom sayisi= Esitlik 2.

Burada N Avagadro Sayisi, p malzemenin yogunlugu, V birim hacmi ve M molekiil

agirligimi temsil eder.

Hem Mn hedef hem de B hedef i¢cin bu hesaplamalar yapildiktan sonra es zamanli sputter
teknigi ile MnsoBeo, MNnssBss ve MnsoBsg atomik oranlarinda ve 75 nm kalinlikta 3 farkli
MnB ince film 6rnek biiyiitiildii. Orneklerin kompozisyonlarmi teyid etmek icin her bir

ornegin XPS derinlik profili 6l¢timleri alindi.

3.6. Cok Katmanh Sputter

Kaplama parametreleri olan uygulanan gii¢ ve Ar basinct optimizasyonu sonrasinda
kristal MnB fazin1 elde edebilmek amaciyla iki farkli 6rnek iiretildigi belirtilmisti. CK
sputter da, Si(100) alttas iizerine 10 mTorr Ar basincinda sirasiyla B hedefe 200 W RF
giic Mn hedefe 40 W DC gii¢ uygulandi. 500 nm kalinliginda MnB ince filmler i¢in 30
nm B ve 50 nm Mn olmak tizere 7 katman kaplandilar. 75 nm kalinliginda filmler iginse

sirastyla B ve Mn i¢in toplam 5 katman, 6 nm ve 10 nm olacak sekilde kaplandilar.
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Hazirlanan oOrneklerin katman yapis1 sematik olarak Sekil 11 ve Sekil 12°de

gosterilmektedir.

Mn (50 nm)

B (30 nm)
Mn (50 nm)

B (30 nm)
Mn (10 nm) Mn (50 nm)

B (6 nm) B (30 nm)
Mn (10 nm) Mn (50 nm)

B (6 nm) B (30 nm)
Mn (10 nm) Mn (50 nm)

B (6 nm) B (30 nm)
Mn (10 nm) Mn (50 nm)

B (6 nm) B (30 nm)
Mn (10 nm) Mn (50 nm)

B (6 nm) B (30 nm)

Si Alttas Si Alttas

Sekil 12 5Mn/5B Cok katmanl Sekil 11 7Mn/7B Cok katmanli kaplama

kaplama isleminin sematik gosterimi isleminin sematik gosterimi

3.7. Es Zamanh Sputter

Es zamanl kaplama tekniginde ornekler, Sekil 13’de goriildiigi gibi Si alttag {istiine B
hedefe ve Mn hedefe birlikte gii¢ uygulayarak biriktirildi. Sekil 14’de verildigi gibi tek
seferde MnB alagiminin elde edilmesi hedeflendi. Bu kaplama islemi yapilirken 6ncelikle
hedeflerin kaplama orani hesaplanarak (esitlik 2) hedeflere uygulanacak giicler kaplama
hizlarina bagh olarak belirlendi. Bu hesaplamalarda sputter oran1 hedeflere gore ayni

zaman icerisinde Mn kalinlig1 45 nm B kalinlig1 30 nm olacak sekilde hesaplandi.
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Sekil 13 Es zamanli sputter isleminin deneysel
gosterimi

MnB (75 nm/500 nm)

Si Alttas

Sekil 14 Es zamanli kaplanan filmin
sematik gdsterimi

3.8. Isil islem

Isil islem malzemelerin kristallenme, fazlar arasi gegis ya da oksit tabakasinin
temizlenmesi  v.b. siirecler i¢in metaliirjide siklikla kullanilan bir yontemdir. Bu
calismada 1s1l islem iki farkli amagla kullanildi. Tlki sputter yontemi ile iiretilen MnB
alasiminin kristallenmesini saglamak, ikincisi ise malzemedeki oksit tabakasindan
kurtulup daha yiliksek doyum manyetizasyonuna sahip drnekleri tiretmek amaciyladir. Bu

baglamda, calisma kapsaminda biiylitiilen ince film Ornekler tiip firinda ve sistem
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icerisinde indirgeyici 6zelligi olan forming gaz (%95 Ar + %5 Hz) atmosferinde 75 nm
kalinliga sahip filmler 500 °C’de ve 500 nm kalinliga sahip 6rnekler 800, 850 ve 900 °C

de 1s1l isleme maruz birakildi.

3.9. Karakterizasyon Teknikleri

Calisma kapsaminda, iiretilen MnB ince filmlerin 6zelliklerinin belirlenmesi amaciyla
farkl1 yapisal ve manyetik karakterizasyon teknikleri kullanildi. Diizeltme Faktorii ayari
icin kaliliklar profilometre ile Ol¢iildii. Yiizey morfolojisi analizi AFM yardimi ile
belirlenerek ¢alisma basincinin ve kaplama hizinin ince filmlerin ylizey morfolojisine
etkisi incelendi. Yapisal analiz icin XRD ve yiiksek ¢oziiniirlikli XPS yontemleri
kullanildi. Bu yontemler ile Orneklerin kristal yapisi, atomik kompozisyonu ve
elementlerin degerlik durumlar1 belirlendi. Orneklerin doyum miknatislanmasi (Ms),
koerzivite (Hc), Curie Sicakligi (Tc) gibi manyetik &zellikleri ise Fiziksel Ozellikler
Olgiim Sisteminin (PPMS) bir bileseni olan Titresimli Ornek Manyetometresi (VSM)
kullanilarak analiz edildi. Tiim bu analiz yontemleri ve kullanilan cihazlardan asagida

kisaca bahsedilmektedir.

3.9.1. Profilometre

Bu yontemde kalinlik 6l¢iimii yapmak i¢in bir elmas ucu, bir numune ile temas halinde
dikey olarak hareket ettirilir ve daha sonra belirli bir mesafe ve belirtilen temas kuvveti
icin numune boyunca yanlamasina hareket ettirilir. Bir profilometre, konumun bir
fonksiyonu olarak dikey tip ucu yer degistirmesinde kii¢iik ylizey degisimlerini 6l¢ebilir.
Tipik bir profilometre, yiiksekligi 10 nm’den 1 mm’ye kadar degisen kiiclik dikey
ozellikleri 6l¢ebilir. Elmas kaleminin ylikseklik konumu dijital bir sinyale doniistiiriilen,
depolanan, analiz edilen ve gosterilen bir analog sinyal tiretir. Elmas probun u¢ yaricap1
20 nm ile 50 pm arasinda degisir ve yatay c¢oziiniirliikk tarama hizi ve veri sinyali

ornekleme hiz ile kontrol edilir [26,27].

Kontak profilometrelerin avantaji kabul, yiizey bagimsizligi, ¢oziiniirliik ve modelleme
gerektirmeyen, dogrudan bir teknik olmasidir. Yiizeye temas etmek, temassiz
yontemlerin yiizeyin kendisi yerine yiizey kirleticilerini dlgebilecegi kirli ortamlarda
genellikle bir avantajdir. Tip ylizeyle temas ettiginden, bu yontem yiizey yansitmasina
veya rengine duyarli degildir. Tipin ug yaricapt 20 nm kadar kiigiik olabilir. Caligsma

kapsaminda ince filmlerin kalinlik dl¢iimleri Gazi Universitesi Fizik Boliimii Star Lab.’da
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bulunan Veeco marka Dektak 150 profilometre ile yapildi. Olgiim cihaz1 Sekil 15°de

gosterilmektedir.

Sekil 15 Kullanilan DEK-TAK profilometre

3.9.2. Atomik Kuvvet Mikroskobu

Atomik kuvvet mikroskobu (AFM) esnek bir maniveladan ve yiizeyi taramak igin
kullanilan buna bagl sivri bir ugtan olusur. Manivela genellikle silikon ya da silikon
nitriirdiir ve nm 6lg¢eginde egrilik yarigapi olan bir ug tagir. U¢ numune yiizeyine yakin
bir mesafeye getirilince, ug ile yilizey arasindaki kuvvetler Hooke kanunu geregince
manivelanin biikiilmesine yol agar. Buna bagli olarak AFM'de 6l¢iilen kuvvetler mekanik
temas kuvveti, van der Waals kuvveti, kilcallik kuvveti, kimyasal bag, elektrostatik
kuvvet, manyetik kuvvet, Casimir kuvveti, ¢éziinme kuvveti, vb... olabilir [28]. Kuvvetler
ile birlikte, diger baska Ozellikler es-zamanli olarak 6zel tip algilama teknikleri ile
Olctilebilir [29]. Genellikle maniveladaki biikiilme, manivelanin bir ucundan dedektore
(bir dizi fotodiyot) yansitilan bir lazer 1511 sayesinde 6l¢iiliir. Sistemin ¢alisma prensibi

sematik olarak Sekil 16’da gosterilmektedir.
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Sekil 16 Atomik Kuvvet Mikroskobunun ¢aligma prensibi

Eger ug sabit bir yiikseklikte tarama yaparsa, ylizeye carpip hasar olusturma riski dogar.
Bu nedenle genellikle ug ile yiizey arasindaki kuvveti sabit tutmak ve mesafeyi ayarlamak
amaciyla bir geri besleme kullanilir. Tipik olarak numune, z yoniinde hareket edip
yuksekligi ayarlayan, X ve y yoniinde hareket edip taramay1 saglayan bir dizi piezoelektrik
diizenek araciligiyla taranir. Buna alternatif olarak, her biri X, Y, zZ yonlerine karsilik gelen
li¢c piezokristalin li¢ ayakli diizenegi ile de tarama yapilabilir. Daha yeni nesil
diizeneklerde, tarama ucu dikey piezo tarayiciya monte edilirken, incelenen 6rnek baska
bir piezo grup kullanilarak x ve y dogrultularini tarar. Ag¢iga ¢ikan z = f(x,y) haritasi
ylizeyin topografisini temsil eder. AFM uygulamaya bagl olarak c¢esitli modlarda
kullanilabilir. Bu goriintiilleme modlar1 “statik” (temas) ya da “dinamik™ (temassiz)
olabilir. Dinamik modlar manivelanin akustik ya da manyetik yollarla titrestirilmesini

gerektirir ve yumusak ylizeyler i¢in daha yaygin olarak kullanilir [29].
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3.9.3. X-Istm1 Kirinim Yontemi

X-151m1 kirmimi teknigi, malzemelerin kristal yapilarinin, kristalit bliytikliiklerinin ve
secimli yonelim 6zelliklerinin incelenmesi i¢in etkili bir yontemdir. X-1sinlarinin
kirinimu, iki ya da daha fazla sayida dalga arasindaki belirli faz iliskisine baglidir. Bu
dalgalar faz iliskilerine bagli olarak yapic1 ya da yikici bigimde girisime ugrarlar. X-

1511 kirmiminin yapici olmasi belirli ag1 degerlerinde miimkiindiir. Bunun igin;

2dsinf = nA Esitlik 3.

Bragg kosulunun saglanmasi gerekir. Burada 0 gelen 1s1n ile kristal diizlemi arasindaki
ac1, n tamsayi, A X-1sininin dalga boyu ve d atomik diizlemler aras1 mesafedir. Bir kristal
malzeme i¢in, her pikin bir atomik diizleme karsilik geldigi karakteristik bir kirinim
deseni vardir. Bu desen kullanilarak malzemeler birbirinden ayirt edilebilir. Kirinim
deseninin siddeti hem her bir atomun X-1s1nin1 ne kadar sactigina hem de kristal orgiide
bu atomlarin birbirlerine gore nasil yerlestigine (kristal simetrisine) baghdir. Bir kristal
diizlemden yansimanin agisal biiyiikligi kristalit bliytikliigii, dis fiziksel etkiler ya da
malzemedeki kusurlar gibi pek ¢ok parametreye baglidir. Scherrer formulii ile kirmim
piki siddetinin yar1 deger genisligi kullanilarak ortalama kristalit biyiikliigiini

hesaplamak miimkiindiir.

3.9.3. X-Isim1 Fotoelektron Spektroskopisi

XPS teknigi, 6rnegin vakum altinda tek enerjili yumusak X-isinlart (<5 keV) ile
bombardiman edilmesi ve ornekten koparilan fotoelektronlarin enerjilerinin dl¢iilmesi
prensibine dayanan bir yiizey analiz yontemidir [30]. Cihaz sematik olarak Sekil 17°de

gosterilmektedir.
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Sekil 17 X-Isin1 Fotoelektron Spektroskobisi cihazinin ¢alisma prensibi [31]

Fotoelektronlarin kinetik enerjisi Einstein’in teorisine gore [31] ;

KE=hy — BE — ¢ Esitlik 4.

seklindedir. Burada Ay fotonun enerjisi, BE baglanma enerjisi ve & is fonksiyonudur.
Elektronun baglanma enerjisi atoma 6zgii bir nicelik oldugundan her elementin kendine
0zgl bir spektrumu vardir ve farkli elementlerin oldugu bir 6rnekte spektrum pikleri her
elemente 6zgii piklerin toplami seklinde gozlenir. Bu yontem elementin kimyasal ¢evresi
ve degerlik durumu hakkinda bilgi verir. Farkli kimyasal ¢evrelerle iligkili atomlar,
kimyasal kayma olarak adlandirilan kii¢lik farklilikta baglanma enerjisine sahip enerji
pikleri tiretirler. Enerjisi birbirine yakin olan ayr1 kimyasal durumlar, her bir durumun
icerigini ylizde olarak veren pik saptama programlar1 kullanilarak birbirinden ayrilir [31].
Spektrumdaki pik yiiksekligi ya da pik altinda kalan alandan, drnegin nicel analizini
yapmak miimkiindiir. Ayrica pik pozisyonlar1 ve pikler aras1 mesafe tam olarak 6l¢iilerek

elementlerin kimyasal durumu hakkinda bilgi elde edilebilir. Elektronlarin ortalama
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serbest yolu cok kiigiik oldugundan, 6l¢iimde yalnizca Ornegin yiizeye yakin atomik

katmanlarindan gelen elektronlar algilanabilir (10-100 A).

Calismada XPS teknigi, iiretilen MnB alagimlarinin kimyasal kompozisyonlarinin ve
alagimlarda Mn’nin ve B ‘nin degerlik durumunun belirlenmesi amaciyla kullanildi.
Omekler Bilkent-UNAM’daki Thermo Scientific marka XPS sistemi ile dl¢iimleri
gerceklestirildi.

3.9.4. Titresimli Ornek Manyetometresi

Titresimli 6rnek manyetometresi yontemi (VSM), manyetik alan i¢indeki drnegin bir
bobin yakininda titrestirildiginde, Faraday yasasi uyarinca bobinde aki degisimi
olusturmasi prensibine dayanir. Sekil 18’de goriildiigii gibi, bir titrestirici araciligt ile
titresen Ornegin manyetik alani algi¢ bobinlerinde alternatif emk indiiklenmesine neden
olur. Es zamanli olarak titresen referans 6rnegi de referans bobinlerinde bir alternatif emk
indiikler. Referans ve algi¢c bobinlerinde indiiklenen gerilimler karsilastirildiginda
aradaki fark 6rnegin manyetik momenti ile orantili bir deger verir [32]. Olgiim kolay ve
hassastir. Tipik bir VSM de gozlenebilecek en diisiik manyetizasyon degeri 1x10° emu
mertebesindedir. Bu calismada Orneklerin dis manyetik alana ve sicakliga bagli DC
manyetik 6zellikleri, SNTG Laboratuvari’ndaki Quantum Design Model 600 Fiziksel
Ozellikler Olgiim Diizenegi (PPMS)’in VSM opsiyonu kullanilarak 6lgiildii. Sistemde
1,9-1000 K sicaklik araliginda ve £9 T manyetik alanda 6l¢iim yapmak miimkiindiir. Ayni
opsiyonu kullanarak 6rnekleri belirli alan altinda 1s1] islem uygulanarak manyetizasyon
degerleri oOlgiilerek orneklerdeki manyetik faz degisimi gozlemek ve bu sekilde

dedrneklerin Curie sicakliklarini belirlemek miimkiindiir.
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Sekil 18 Titresimli Ornek Manyetometresinin galisma prensibi
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4. BULGULAR VE TARTISMA

4.1. Diizeltme Faktoriiniin Hesaplanmasi

Diizeltme faktoriiniin belirlenebilmesi igin kesim 3.3’de detaylar1 verildigi gibi Caml,
Cam?2, Sil ve Si2 alttaslar tizerine B, Mn ve Ti ince filmler kaplandi. Sekil 19°da B ince

filmin profilometre ile yapilan kalinlik 6l¢iim sonuglart verilmektedir.
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Sekil 19 B hedefin diizeltme faktorii hesabi igin profilometre 6lgtimleri
(a) Cam1 (b) Cam2 (c) Sil (d) Si2

Olgiimlerden &rneklerin ortalama film kalilig1 60 nm olarak belirlendi. Bu degerlerden
Esitlik 1. kullanilarak diizeltme faktorii 180 olarak hesaplandi ve kalinlik monitoriine
girildi. Deneyler ve hesaplamalar kalinlik 6lgerde okunan degerle profilometrede dlgiilen

deger ile ayn olana kadar tekrarlandi. Olgiimler ve hesaplamalar sonucunda B igin
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diizeltme faktorii 140 olarak belirlendi. Kalinlik 6l¢er ve profilometreden okunan

degerlerin £3 nm hata igerdigi belirlendi.

Mn ve Ti filmler i¢in de B filmler igin yapilan islemler tekrarlandi. Mn ve Ti igin

diizeltme faktori 138 olarak belirlendi.

4.2. Kaplama Basinci ve Hizinin Yiizey Morfolojisine Etkileri

Sputter ile kaplama yonteminde kaplama hiz1 ve argon basinci kaplama hiz ve yiizey
porozitesini belirleyen faktorlerdir. Calismada kaplama hizina argon basinct ve
uygulanan giiclin etkilerini belirlemek i¢in B ic¢in 5, 10, 15 ve 20 mTorr Ar gazi
basinglarinda, sputter RF giicii 100 ila 300 W araliginda ve Mn i¢in ise ayni basinglarda
DC gii¢ 10 ile 100 W araliginda degistirilerek kalinlik 6lgerden kaplama hizlar 6l¢iildii
(Tablo 1 ve 2). Genel olarak tablolardan film biiylime hizinin artan Ar gaz basinciyla
azaldig1 ve artan sputter giicii ile arttig1 gozlenmektedir. En diisiilk Ar gazi basinci ve en
yiiksek sputter giiciinde B ve Mn icin sirastyla 0,6 A/s ve 1,5 A/s biiyiime hizlar1 elde
edildi. Degisimlerin daha belirgin olmasi i¢in farkli sputter giiclerinde normalize biiyiime
hizinin Ar gaz basincina bagli degisimi ¢izildi (Sekil 20 ve 21). Sekil 20 ve 21’den
goriildiigi gibi biiyiime hizi artan gii¢ ile artmakta ve B i¢cin 300 W’ta en yliksek degerine
ulagsmaktadir. Benzer davranis Mn icin de gecerlidir. Sonuglar artan sputter giicii ile
orantili olarak biliylime hizinin arttigin1 gdstermektedir. Oysa Ar gazi basincina bagh
davranis olduk¢a farklidir. B elementi i¢in Ar gaz basinci ile biiyiime hizi oncelikle
artmakta 10 mTorr’da maksimum degerine ulasip ardindan azalmaktadir. Mn i¢in ise 50
ve 60 W DC sputter giiciinde B’ye benzer bir davranig gézlenmektedir. Bunun sebebi

kesim 5 sonuclar kisminda detaylica tartisiimistir.
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Tablo 1 Farkli RF sputter giiglerinde biiyiitiilen B filmlerde gaz basincinin biiyiime hizina etkisi

Sputter Giicii (W)
100 150 200 250 300
Ar Basinci (mTorr) Biiyiime Hiz1 (A/s)

5 0,2 0,2 0,3-0,4 0,4 0,6
10mTorr 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6
15mTorr 0,1-0,2 0,2 0,3-0,4 0,4 0,5
20mTorr 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5

Tablo 2 Farkli DC sputter giiglerinde biiyiitiilen Mn filmlerde gaz basincinin biiyiitme hizina
etkisi

Sputter Giicii (W)
30 40 50 60 100
Gaz Basinci Biiyiime Hiz1 (A/s)
5mTorr 04 0,6 0,7 0,8 1,5
10mTorr 0,4 0,6 0,7 0,8-0,9 1,4
20mTorr 0,2 0,3 0,4 0,6 1,0-11
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Sekil 21 Farkli RF sputter giiclerinde biiyiitiilen B filmlerde biiyiime hizinin gaz basincina bagh
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Sekil 20 Farkli DC sputter giiglerinde biiyiitiilen Mn filmlerde biiyiime hizinin gaz
basincina bagh degisimi
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Mn i¢in 40 W ve B i¢in 200 W sabit giic uygulanarak farkli basinglarda biiyiitiilen
orneklerin, Sekil 22 ve Sekil 23-a,b,c,d de AFM goriintiileri verilmektedir. AFM
goriintiileri 6rnek yiizeyinden 2 pm x 2 um lik bir alan taranarak elde edilmistir. Tablo
3’de goriilmektedir ki 5 mTorr ve 10 mTorr basingda yiizey porozitesi degismezken

basing 15 ve 20 mTorr’a artirilinca yiizey porozitesinin arttigi gézlemlenmistir.

Tablo 3 200 W RF giiciinde biiyiitiilen B filmlerin basinca bagl piiriizliiliik degisimi

Basing (mTorr) 5 10 15 20
Piirtizliiliik 0,7 0,7 1 1,1
(nm)
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(b)

(©) (d)

Sekil 22 (a) 5 mTorr (b) 10 mTorr (c) 15 mTorr (d) 20 mTorr gaz basincinda biiyiitiilen B filmlerin
AFM gorintiileri

Tablo 4 40 W DC spultter giiciinde iiretilen Mn filmde basinca baglh piiriizliiliikk degisimi

Basing (mTorr) 5 10 15 20

Piirtizliilik (nm) 1,2 1,1 1,6 1,7
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Sekil 23 (a) 5mTorr (b) 10mTorr (¢c) 15mTorr (d) 20mTorr basingta hazirlanan Mn filmlerin AFM
goriintiileri

Sekil 23-a,b,c,d de Mn filmlerin AFM goriintiileri ve Tablo 4’te bu goriintiilerden elde
edilen yiizey piiriizliiliikleri 6zetlenmistir. Yapilan incelemelerde goriilmiistiir ki Mn
filmler i¢in 5 mTorr da yiizey porozitesi 1,2 nm iken 10 mTorr Ar basincin da bu deger
1,1 nm olmustur. Bu deger 10 mTorr’un {izerine artirildiginda ylizey porozitesinin Ar
basinci arttik¢a arttigi gézlemlenmektedir (Tablo 4). Yapilan 6l¢iimler sonucunda hem
kaplama hizt hem de AFM goriintiilerinden yiizey poroziteleri hesaplandiginda ideal
calisma basinc1 10 mTorr olarak belirlenmistir. Bu nedenle ince filmlerin biiyiitiilmesi

i¢in 10 mTorr Ar basinc1 kullanilmistir.
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4.3. Ince Film Kompozisyonun Belirlenmesi

Kaplama sisteminin ve hedefler i¢in optimizasyonlarin tamamlanmasinin ardinda,
kompozisyon belirlenmesi amaciyla Esitlik 2 kullanilarak yapilan hesaplamalardan es
zamanl1 sputter yéntemi ile 75 nm kalinliginda MnB ince film iiretildi. Uretilen filmin
kompozisyonu XPS 6l¢iimiinden belirlendi. Sekil 24 ve Sekil 25°de MnB ince filmin B
ve Mn i¢in alinmus derinlik profili dl¢iimleri verilmektedir. Olgiim sonuglarindan Mn 2p
ve B 1Is spektrumlarinin altinda kalan alandan Thermo Avantage yazilimi kullanilarak fit
islemi yapildiktan sonra MnsgBsg oraninda olan 6rnegin en iyi es atomik kompozisyona
sahip oldugu ve atomik olarak o6rnegin Mn ve B oraninin %50,2-%49,8 oldugu
hesaplandi. Bu da yapilan atomik hesaplamalarin dogru oldugunu ve cihazin diizeltme
faktoriiniin dogru ayarlandigini kanitlar niteliktedir. Ornegin Mn ve B oranin %50-%50
Olgiilmesinin  yaninda oksit fazlari da gozlenmistir. Atomik kompozisyonun
belirlenmesinin ardindan, olas1 oksitlenmelerin 6rneklerin sistem ¢ikarilmasi sonrasinda
olustugu disiiniilerek Ti koruyucu kaplama katmani i¢eren ince filmler ve Ti koruyucu

katman biiyiitiilmeden tavlanan ince filmler iiretilmistir.
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Sekil 24 MnsgBsg atomik oraninda sentezlenen drnegin Mn 2p spektrumu
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Sekil 25 MnsoBsg atomik oraninda sentezlenen 6rnegin B 1s spektrumu

4.4, MnB Ince Filmler

Basing, ylizey porozitesi ve diizeltme faktorii optimizasyonu ve atomik kompozisyonun
belirlenmesinin ardindan MnB o6rnek hazirlama asamasina gegilmistir. Orneklerin
biiyiitiilmesi ve tavlanma detaylar1 kesim 3.1 de verilmistir. Ornekler 2 grup altinda
incelenmistir. Birinci grup 75 nm kalinliga sahip tizerine Ti koruyucu katmani atilmig ve
koruyucu katmani kaplanmadan tavlanmis EZS ve CK filmler, ikinci grup ise yine EZS

ve CK olarak biiyiitiilen ve tavlanan 500 nm kalinliga sahip olan filmlerdir.

4.4.1 75 nm MnB ince Filmler

Kompozisyonun belirlenmesi agsamasinda gdzlenen oksit tabakasindan kurtulmak igin
EZS ve CK olarak MnsoBso kompozisyonunda hazirlanan MnB filmler 10 nm Ti
koruyucu katman ile kaplandi. Ornekler kolay takip icin EZSMnB(75nm)/Ti(10nm) ve
CKMnB(75nm)/Ti(10nm) olarak adlandirildi.
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Orneklerin XPS analizlerini daha detayli inceleye bilmek igin oncelikle Mn ve B
spektrumlar igin literatiir taramasi yapilmistir. Yapilan ¢alismada ki Mn 2p spektrumu
XPS degerlendirmeleri literatiirde bulunan referans Mn 2p spektrumundan yararlanarak
yapilmistir. Mn 2p spektrumunda metalik oldugunun anlasilmasi i¢in 2p3/2 pikinin
konumunun 638,7 eV da bulunmasi ve 2p1/2 piki ile arasinda 11,2 eV fark olmasi
gerekmektedir [35]. Bunun disinda 641,4 eV da bulunan uydu pikleri Mn yapisinin
oksitlendiginin gostergesidir. Bundan yola ¢ikarak biiyiitiilen 6rneklerin alasim olmasi

beklendigi icin Mn’1n 2p XPS spektrumunun metalik 6zellik géstermesi beklenmektedir.

Yapilan ¢alismada ki B 1s spektrumu degerlendirmeleri liretariide buunan referans B 1s
spektrumundan yola gikarak yapilmistir.Metalik B pikinin konumu 187.3 eV’da iken
B2Os piki 192.4 eV’da bulunmaktadir [36]. Sentezlenen oOrneklerden alinan XPS
Olclimlerinin sonuglarinda metalik B davranisi beklendigi i¢in Bls spektrumunda

yalnizca 187.3 eV’da pik beklenmektedir.

Tiim Sl¢timlerde XPS spektrumlari analizleri yapilmadan 6nce C (Karbon) 1s diizeltmesi
yapildl (285eV). Biitiin drneklerin atomik ylizde oranlarini hesaplamak ve yap1 analizi
yapmak i¢in piklere fit islemi yapildi. Sekil 28 ve Sekil 29 da yapilan fitting islemlerinin
bir &rnegi gosterilmektedir. Orneklerin analizleri ve fitting islemleri Thermo Avantage

programi kullanilarak gerceklestirilmistir.
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Sekil 26 EZSMnB(75nm)/Ti(10nm) filmin Mn 2p spektrumu

EZSMnB(75nm)/Ti(10nm) 6rnek Mn ve B'nin atomik yiizdeleri %50-%50 olacak sekilde
biyiitilmiistir. Mn 2p spektrumunda pik konumlarinin Mn2ps2 pikinin 638,8 eV ve
Mn2p12 650 eV'de oldugu saptandi. Mn2p3/2'nin baglanma enerjisi ve Mn2pss2 - Mn2p12
tepe noktalar1 arasindaki mesafenin 11,2 eV olmasi, literatiirle kiyaslandiginda Mn'in
metalik oldugunu gostermektedir ve Mn2ps2 - Mn2pi, arasinda fazladan pik
bulunmamasi ve pikler aras1 mesafe biiyiitilen EZSMnB(75nm)/Ti(10nm) ince filminde
Mn yapisinin oksitlenmedigini kanitlamaktadir [35]. Ornek Sekil 26 ve Sekil 27 de
bulunan Mn 2p ve Bls derinlik profilleri film boyunca incelendiginde yapinin 75 nm
derinlik boyunca homojen oldugu homojenitenin yapi boyunca korudugu ve silikon igine

difiizlenmedigi gdzlemlenmistir.
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Sekil 27 EZSMnB(75nm)/Ti(10nm) filmin B 1s spektrumu

EZSMnB(75nm)/Ti(10nm) &rnegin B 1s spektrumu ise Sekil 27'de gosterilmektedir.
Sonuglar referans Bls spektrumuyla kiyaslandiginda, 187,5 eV'de bulunan B 1s pikinin
metalik bor davranisini sergiledigini gosterirken, B 1s spektrumundaki 192,6 eV'deki pik
yapida oksit fazinin da varligini gosterir [36]. Malzeme igindeki oksit orani egrinin altinda
kalan alandan hesaplandiginda 6rnegin %7’inin B2O3 fazinda oldugu anlasilmistir. Sekil
27 de ki derinlik profilinden biitliin film boyunca analiz yapildiginda yapimin homojen

oldugunu 6rnekte ki B.O3 oraninin Si alttaga ulagana kadar sabit kaldig1 gézlemlenmistir.
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Sekil 29 Fitting islemi yapilmig Mn 2p spektrumu
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Sekil 28 Fitting islemi yapilmis B 1s spektrumu
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Sekil 30 CKMnB(75nm)/Ti(10nm) drnegin Mn 2p spektrumu

Sekil 30°da verilen CKMnB/Ti(10nm) filmin Mn2p spektrumunda pik konumlari
incelendiginde, Mn2pz2 pikinin 638,7eV ve Mn2pi. pikinin 650,1eV'de bulundugu
saptandi. Fakat 641,5¢V’da bulunan uydu piki referansla kiyasliginda, Mn yapisinin
oksitlendigi ve malzemede MnO fazinin da bulundugu belirlendi. Piklerin altinda kalan
alandan yapilan hesaplamalar 6rnegin %61’inin Mn metalik fazinda iken %39 unun ise
MnO fazini igerdigini gosterdi. Ornegin ¢ok katmanl biiyiitiilmesi derinlik profilinden
belli olmaktadir. Ornegin Bor katmanlarinin kaplandigi yerlerde Mn atomik oraninda
azalmalar gozlemlenmistir. Fakat Bor katmanlarinin oldugu bolgelerde Mn atomlarinin

orani 0 degildir. Bu da bize kaplama sirasinda difiizlenme oldugunu gostermektedir.
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Sekil 31 CKMnB(75nm)/Ti(10nm) 6rnegin B 1s spektrumu

Ayni 6rnegin Sekil 31°de bulunan B 1s spektrumuna bakildiginda EZS yontemi ile
hazirlanan 6rnekle benzer bir grafik gozlenmistir. B 1s spektrumundaki 192,6 eV'daki
pik, yapida oksit fazinin oldugunu gosterir. Malzeme igindeki oksit oranini egrinin altinda
kalan alandan hesaplandiginda 6rnegin %10’unun B203 fazi oldugu belirlendi. Bls
derinlik profili incelendiginde Ornekte ki Mn2p spektrumuna benzer grafik
gozlenmektedir. Mn katmanlarinin oldugu bolgelerde B atomik orani azalmaktadir fakat
0 degildir. Bu 6l¢iim sonuglar1 bize kaplama sirasinda B atomlarinin Mn atomlari igine

difiizlendigini gostermektedir.

Hazirlanan Ti koruyucu katmanli MnB ince filmlerin XPS spektrumlar1 kiyaslandiginda
EZS teknigi ile hazirlanan 6rnegin CK 6rnege goére Mn elementinin %39, B elementinin
ise %3 daha az oksitlendigi saptandi. Ozellikle filmlerde B 1s spektrumunda pek farklilik
gozlenmese de, EZS olarak hazirlanan 6rnegin aksine CK ornekte Mn katmanlariin

oksitlendigi belirlendi. Bunun sebebi ¢ok katmanli 6rnekler hazirlanirken Mn
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katmanindan sonra B hedefe gili¢ uygulayip kaplanana kadar 6rnegin sistem iginde

bulunan oksitten etkilenmesi olabilecegi diigiiniilmiistiir.
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Sekil 32 Sentezlenen EZSMnB(75nm)/Ti(10nm) 6rnegin XRD deseni

EZSMnB(75nm)/Ti(10nm) 6rnegin XRD deseni Sekil 32’de gosterilmektedir. Her iki

ornek i¢in de XRD deseni amorf olarak gozlenmistir.
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Sekil 33 EZSMnB(75nm)/Ti(10nm) ve CKMnB(75nm)/Ti(10nm) 6rnegin 300K M(H)
egrileri

Sekil 33’de orneklerin oda sicaklifinda Olgiilen manyetik alana bagli miknatislanma
(M(H)) egrileri verilmektedir. EZSMnB(75nm)/Ti(10nm) Orneginin  doyum
miknatislanma  degeri 760 emu/cc (117 emu/g) olarak belirlenirken,
CKMnB(75nm)/Ti(10nm) ornegin doyum  miknatislanma degeri 480 emu/cc (74
emu/g)’dir . EZS 6rnegin ¢ok katmanli 6rnege gore ¢cok daha yiiksek miknatislanmaya
sahip olmasinin sebebi, EZS 6rnekte Mn 2p spektrumunun tamaminin metalik davranis
gosterirken CK 6rnegin %39 oraninda MnO fazi i¢cermesi ve EZS 6rnekte %7 B2Os fazi
varken CK Ornekte bu oranin %10 olmasindan kaynaklanmakta oldugu
diisiiniilmektedir.Uretilen EZSMnB(75nm)/Ti(10nm) MnB ince filmin literatiirde y1gin
olarak sentezlenen MnB (130 emu/g) drneklerle kiyaslandiginda %10 daha diisiik doyum
manyetizasyonuna sahip oldugu goriilmektedir [37]. Bunun sebebi ince film formunda
yapidaki ylizey spinlerindeki diizensizligin artmasidir. Artan yiizey spin diizensizliginden
dolayr Ms degerinin azalmasi nanomiknatislarda beklenen bir sonugtur [39-41].

Biiyiitiilen 6rneklerden en yiiksek doyum manyetizasyonuna sahip olan EZS 6rnegi 300K
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Moment (emu)

den 700K e kadar, 1000 Oe alan varliginda 1sitilirken manyetizasyon dl¢timleri yapilarak
Curie sicakligr belirlendi. Sekil 34°de biiyiitiilen EZSMnB(75nm)/Ti(10nm) ince filmin
300 K ila 700 K aras1 sicakliga bagli miknatislanma (M(T)) egrisi goriilmektedir. Ornegin
ferromanyetik 6zelilkten paramanyetik 6zellige ge¢is yaptig1 Curie Sicakligi 566 K olarak
belirlendi. Bu deger daha once literatiirde yi1gin olarak sentezlenen MnB degeriyle
uyusmaktadir  [37]. EZSMnB(75nm)/Ti(10nm)  Orneginin  yiikksek  doyum
miknatislanmasina sahip olmasi ve sicakliga bagli miknatislanma (M(T)) egrisi analiz
edildiginde tek fazli manyetik yap1 igermesi, 6rnegin ortorombik MnB yapisinda

oldugunu kanitlar niteliktedir.
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Sekil 34 EZSMnB(75nm)/Ti(10nm) 6rnegin 320K-700K M(T) egrisi

Sentezlenen ve iizerine Ti koruyucu katmani atilan Orneklerin XPS spektrumlarinda
oksitlenme gozlemlendigi ve XRD 0l¢lim sonuglarinda amorf desen goriildiigli igin
ornekler ayni parametrelerde biiytitiilerek lizerine Ti koruyucu katman kaplanmadan
oksitten kurtulmak ve kristallenme elde ederek doyum manyetizasyonunu iyilestirmek
amaci ile indirgeyici 6zelligi olan forming gaz (%95 Ar + %5 H») atmosferinde in-situ

olarak tavlanmasi planlanmistir.
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75 nm kalinliginda biiyiitiilen filmler de oksitden kurtulmak ve kristallenme elde etmek
amaci ile ornekler biiylitme asamasindan sonra sistem i¢inde 10 mTorr forming gaz

varliginda in-situ olarak tavlandi.

EZSMnB(75nm) ve CKMnB(75nm) 6rnekler sistem vakumu bozulmadan ve 10 mTorr
Forming gaz basinci varhiginda, 500 °C sicaklikta ve 20 dk boyunca 1s1l isleme tabii
tutuldu. Sistem i¢inde tavlanan EZSMnB(75nm) 6rnegin Mn2p ve B1s spektrumlar Sekil
35 ve Sekil 36 da goriilmektedir.
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Sekil 35 Sistem i¢inde 500°C de 20 dk tavlanan EZSMnB(75nm) 6rnegin Mn 2p spektrumu

Ornegin Mn 2p spektrumunda pik yerlesimleri incelendiginde Mn2ps;, - Mn2py, tepe
noktalar1 arasindaki mesafenin 11,2 eV olmasi ve bu iki pik arasinda bagka bir pik veya
horgiiciin bulunmamasi ince filmdeki Mn yapisinin oksitsiz ve metalik oldugunu
gostermektedir. Sekil 35 de bulunan Mn 2p derinlik profilinde Mn yapisinin Si alttasa

ulasana kadar homojen ve metalik yapida oldugu gozlenmektedir.
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Sekil 36 Sistem i¢inde 500°C de 20 dk tavlanan EZSMnB(75nm) 6rnegin B 1s spektrumu

Ayn1 0rnegin Sekil 36 da bulunan Bls spektrumuna incelendiginde ve referans B 1s
spektrumuyla kiyaslandiginda, 187,5 eV'de bulunan B 1s pikinin metalik davranis
sergiledigini gostermektedir. B 1s spektrumundaki 192,6 eV'deki pik yapida oksit fazinin
varliginin bir sonucudur. Malzeme i¢indeki oksit orani egrinin altinda kalan alandan
hesaplandiginda 6rnegin %11’inin B2O3 faz1 oldugu belirlendi. Ornegin XPS &lgiimii

tavlanmamis hali ile kiyaslandiginda oksit oraninin %3 arttig1 gézlenmistir.
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Sekil 37 500°C de 20dk tavlanan CKMnB(75nm) 6rnegin Mn 2p spektrumu

Sekil 37°de 500 °C de 20 dk tavlanan CKMnB(75nm) 6rnegin Mn 2p spektrumunda pik
konumlari incelendiginde, Mn2pa pikinin 638,8 eV ve Mn2p12 650 eV'de bulundugunu
gbzlendi. Ancak 641,6 eV’da bulunan uydu piki referansla kiyasliginda, Mn yapisinin
oksitlendigi ve malzemede MnO fazinin bulundugu saptandi. Piklerin altinda kalan
alandan yapilan hesaplamada 6rnegin %80 Mn metalik fazinda %20 ise MnO fazinda
oldugu belirlendi. Daha 06nce biiyiitiilen tavlanmamis c¢ok katmanli Ornekle
kiyaslandiginda oksit oranm da %20 lik bir azalma gdzlemlenmistir. Ornegin Bor
katmanlarinin oldugu bolgelerde Mn katmanlarin da ki Oksit miktarinin arttid
gozlemlenmistir. Bunun sebebi B hedef kaplanmaya baslamadan Mn ince filmin

sistemde ki bulunan oksitden etkilenmesi olabilir.
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Sekil 38 500°C” de 20 dk tavlanan CKMnB(75nm) O6rnegin B 1s spektrumu

Sekil 38’de 500 °C’de tavlanan CKMnB(75nm) filmin B 1s spektrumu verilmektedir. B
Is spektrumundaki 192,7 eV'deki pik yapida oksit fazinin oldugunu goésterir. Malzeme
icindeki oksit oranini egrinin altinda kalan alandan hesaplandiginda 6rnegin %14 inin
B203 fazi oldugu belirlendi. Hem EZS hem de CK olarak biyiitiilen ince filmlerde
tavlama sonras1 B i¢in belirlenen oksit oranlari nerdeyse ayni olup, tavlanmamis olan
orneklerle kiyaslandiginda iki 6rnekte de B’ nin oksit fazinda azalma gézlemlenmemistir.
Bunun sebebi sicaklifin veya tavlama siiresinin oksit fazdan kurtulmak i¢in yeterli

olmamasi olarak diistintilmektedir.
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Sekil 39 500°C de 20 dk tavlanan EZSMnB(75nm) ve CKMnB(75nm) &rnegin 300K M(H)
egrileri

Tavlanan EZSMnB(75nm) ve CKMnB(75nm) 6rneklerin oda sicakliginda 6l¢iilen M(H)
egrileri Sekil 39°da gosterilmektedir. EZS yontemi ile biiyiitiilen 6rnegin doyum
manyetizasyonu 590 emu/cc iken CK 6rnegin doyum manyetizasyonu 410 emu/cc oldugu
belirlendi. Olgiimler sonucunda tavlanmamis &rnekler gibi EZS ile hazirlanan 6rnegin
CK o6rnege gore daha yliksek doyum manyetizasyonuna sahip oldugu gozlenmektedir.
Bunun sebebi CK ornegin yiiksek oranda oksit fazi icermesidir. Her iki Ornekte
tavlanmamis halleri ile kiyaslandiklarinda doyum manyetizasyonun azaldigi
gbozlemlenmistir. Bunun sebebi, tavlama islemi sonrasinda yapida farkli fazlarin
olugmasindan kaynaklanmis olabilecegi diisliniilmektedir. Yapinin analiz edilmesi i¢in
tavlanan 6rneklerde XRD 6l¢timii yapildi. Sekil 40 da gorildiigii tizere drneklerin XRD

Olclimii yalnizca Si alttas pikleri yani amorf yap1 gdzlenmektedir.
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Tavlama islemi EZSMnB(75nm)/Ti(10nm) ve CKMnB(75nm)/Ti(10nm) 6rneklerinde
gozlenen oksit oraninin azaltilmasi ve Orneklerin kristallenerek manyetizasyonunu
tyilestirme islemini saglamak ic¢in yapilmis olsa dahi tavlama isleminden sonra EZS
yontemi ile biiyiitiilen 6rneklerde ki oksit oraninin arttig1 ve doyum manyetizasyonunun
distiigii fakat CK yontemi ile biiyiitiilen 6rneklerde oksit oraninin azaldigi ve doyum
manyetizasonunun arttig1 gozlemlenmistir. CK olarak biiyiitiilen ve tavlanan 6rneklerde
oksit orani1 azalmis olsa bile ornekte hala %20 oranin da MnO yapis1 bulunmaktadir.
Tavlama sonrasinda beklenen kristallenme her 2 yontemle biiyiitillen 6rnek i¢in de
goriilememistir. Bunlarin sebebi tavlama sicakliginin veya siiresinin yetersiz olmasindan

kaynaklandig1 diisiniilmektedir.
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Sekil 40 500°C de 20dk tavlanan EZSMnB(75nm) ve CKMnB(75nm) 6rnegin XRD desenleri
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4.4.2 500 nm MnB Filmler

Ormek icindeki fazlarin ve tavlama isleminin yapisal &zelliklere etkisinin daha iyi
anlasilabilmesi i¢in 6rnekler 500 nm kalinliginda biiyiitiildii ve MnxB1oox (X=45, 50, 55)
atomik kompozisyonunda ornekler iiretilmesi planlandi. Kompozisyonun daha once
belirlenmis olmasina ragmen orneklerin, yiiksek sicakliklara tavlanacak olmasi, B ve Mn
olasi1 Si alttas icerisine diflizlenmesi veya yapidan uzaklasma gibi olasiliklar1 nedeniyle
kompozisyon yeniden taranmistir. Detaylar1 kesim 3.1°de verildigi gibi iiretilen filmler,
Forming gaz atmosferi altinda 850, 900 ve 950 °C olmak iizere 3 farkli sicaklikta tiip
firmda 300 dk siire ile tavlandi. Sistematik olarak 18 farkli 6rnek hazirlanarak XRD

Olclimleri ve manyetizasyon 6l¢iimleri yapildi.

4.4.3.1. EZSMn4sBss(500nm) Filmler
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Sekil 41 850 °C’de 5 saat tavlanan EZSMn4sBs5(500nm) 6rnegin (a) XRD deseni (b) 300K

M(H) egrisi

850 °C’de 5 saat tavlanan EZSMnssBss5(500nm) 6rneginin XRD deseni Sekil 41a’da
verilmektedir. Sekilden goriildiigii gibi 6rnegin tek fazli olmadig1 ve MnB fazinin yaninda
Mn3B4 fazini da igerdigi belirlendi. Maud(Material Analysis Using Diffraction) programi
kullanarak XRD deseni analiz edildi. Yapilan analiz sonucunda MnB piklerinin altinda
kalan alan toplam alana oranlanarak 6rnek i¢inde ki MnB faz orani hesaplandi. Bu

hesaplama ile 6rnegin %34,7 sinin MnB oldugu belirlendi. Ornegin oda sicakliginda
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Siddet (k.b.)

dlgiilen M(H) egrisi Sekil 41b’de verilmektedir. Ornegin doyum miknatislanmas1 265

emu/cc olarak belirlendi.
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Sekil 42 900 °C’de 5 saat tavlanan EZSMnssBs5(500nm) 6rnegin (a) XRD deseni (b) 300K
M(H) egrisi

Sekil 42a’da 900°C’de 5 saat tavlanan EZSMnssBss(500nm) tavlanan 6rnegin XRD
deseni verilmektedir. Ornegin MnB yapisinin yani sira indislenemeyen pikler dolayistyla
farkli kristal yapilar igerdigi gozlendi. Faz analizleri 6rnegin %27,2 MnB fazi i¢erdigi
belirlendi. Ornegin tavlama sicaklig1 artttkga MnB yapisinin faz oraninin azaldigi ve
ornegin kaotik bir yapiya dogru doniistiigii XRD o6l¢limlerinden belirlendi. Tavlanma
sicaklig1 arttikca MnB yapisinin yani sira olusan Mn3Ba, MnBz, Mn2B gibi yapilarin
belirlenemeyen piklere neden oldugu disiiniilmektedir. 900°C’de 5 saat tavlanan
EZSMn4sBs5(500nm) tavlanan 6rnegin doyum miknatislanmast 220 emu/cc’dir (Sekil
42b). Ornegin 850 °C’de tavlanan EZSMnysBss(500nm) drnege gore daha diisiik doyum
manyetizasyonuna sahip olmasinin sebebi %7 daha az kristallenen MnB fazi igermesi

olarak diisiiniilmektedir.
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Sekil 43 950 °C’de 5 saat tavlanan EZSMnssBs5(500nm) 6rnegin (a) XRD deseni (b) 300K
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950 °C’de 5 saat tavlanan EZSMnssBss(500nm) 6rnegin XRD deseni Sekil 43a’da

goriilmektedir. XRD deseni MnB pikinin yani sira indislenemeyen pikler icermektedir.

Her ti¢ farkli sicaklikta tavlanan 6rnekte MnB yapisinin olustugu belirlenmekle birlikte

MnB fazinin oranlarinin farkli oldugu ve MnB yapisinin yaninda yiiksek sicakliklarda

farkli fazlarinda olustugu belirlendi. Oda sicakligt M(H) 6l¢iimii 950 °C’de 5 saat

tavlanan EZSMnssBss5(500nm)

ornegin doyum manyetizasyonunun 102 emu/cc

oldugunu gosterdi (Sekil 43b). Sekil 44°de ti¢ farkli sicaklikta tavlanan 6rnegin M(H)

egrisi birlikte incelendiginde, artan tavlama sicaklikligi ile doyum miknatislanmasinin

azaldig1 gozlendi. Bunun sebebi sicaklik arttik¢a drneklerde belirlenemeyen faz oraninin

artmasi ve MnB faz oraninin belirgin sekilde azalmasidir.
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Sekil 44 Farkli sicakliklara tavlanan EZSMnssBss(500nm) drneklerin 300K M(H) egrileri
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4.4.3.2 EZSMnsoBso(500 nm) Filmler
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Sekil 45 850°C de 5 saat tavlanan EZSMnsoBso(500nm) 6rnegin (a) XRD deseni (b) 300K

M(H) egrisi

850 °C’de 5 saat tavlanan EZSMnsoBso(500nm) 6rnegin XRD deseni incelendiginde
MnB ve Mn3B4 piklerinin yani sira indislenemeyen piklerin varligi gozlenmektedir (Sekil
45a). Maud programi kullanilarak XRD deseninin de MnB piklerinin altinda kalan alani
tiim 6rnek piklerinin altinda kalan alana oranlayarak 6rnegin % 46,4 MnB fazi igerdigi
hesaplandi. Sekil 45b’de verilen 300 K M(H) egrisi incelendiginde ise 6rnegin doyum
miknatislanmasinin 395 belirlendi. 850 °C’ye

EZSMnssBss5(500nm) Ornekle kiyaslandiginda oOrnegin  doyum manyetizasyonunun

tavlanan

emu/cc  oldugu

yaklasik 2 katina ¢iktigr goriilmektedir. Bunun sebebi MnsoBso atomik yiizdesinde

hazirlanan filmin %11.7 daha fazla MnB fazina sahip olmasidir.
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Siddet (k.b.)
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Sekil 46 900 °C’de 5 saat tavlanan EZSMnsoBso(500nm) 6rnegin (2) XRD deseni (b) 300K

M(H) egrisi

900 °C’de 5 saat tavlanan EZSMnsoBso(500nm) 6rnegin XRD deseni Sekil 46a’da
gosterilmektedir. Desen analiz edildiginde 6rnegin MnsB4 ve MnB piklerinin yani sira
indislenemeyen pikler yani belirlenemeyen fazlar igerdigi belirlendi (Sekil 46a).
Desenden 6rnegin %51,2 MnB fazi igerdigi ve doyum manyetizasyonun 420 emu/cc
oldugu hesapland1 (Sekil 46b). Ornegin doyum manyetizasyonu 850 °C ve 900 °C ’de
tavlanan  EZSMnsoBso(500nm)

manyetizasyonunun arttig1 gézlendi. Bunun nedeni 6rnegin bu orneklerden sirasiyla %

ornekler  ile  karsilastinldiginda ~ doyum

4,7 ve % 24 daha fazla MnB fazi igermesidir.

60



Siddet (k.b.)
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Sekil 47 950°C de 5 saat tavlanan EZSMnsoBso(500nm) 6rnegin () XRD deseni (b) 300K

M(H) egrisi

Sekil 47a incelendiginde ayn1 atomik oranlarda biiyiitiilen 6rnek 950 °C’ye tavlandiginda

XRD deseninde indislenemeyen piklerin arttigi belirlendi. XRD deseninden 6rnegin %

40,2 oraninda MnB faz1 igerdigi hesaplandi. Ornegin doyum manyetizasyonu 325 emu/cc

olarak belirlendi (Sekil 47b). Ornekte MnB fazimin 850 °C ve 900 °C’ye tavlanan

orneklere gore % 10 civarinda azalmasi, doyum manyetizasyonunun da azalmasina sebep

olmustur. Ornek 950 °C’de tavlanan EZSMnssBss(500nm) 6rnekle kiyaslandiginda

miknatislanmanin belirgin sekilde arttigi belirlendi. Bunun sebebi EZSMnsoBso(500nm)

Ornekte MnB fazinin daha % 26,1 daha fazla olmasidir.
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Sekil 48 Farkl sicakliklarda tavlanan EZSMnsoBso(500nm) filmin 300K M(H) egrisi

Sekil 48’de farkli sicakliklarda tavlanan EZSMnsoBso(500nm) filmlerin oda sicakligi
M(H) egrisi verilmektedir. Sonuglar en yiiksek doyum miknatislanmasinin 900 °C’de
tavlanan Ornekte elde edildigi belirlendi. Bunun nedeni, MnB faz oraninin en yiiksek

oldugu 6rnegin %51.1 oranla 900 °C’de tavlanan EZSMnsoBso(500nm) film olmasidir.
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4.4.3.3 EZSMnssB4s(500nm) Filmler
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Sekil 49 850 °C’de 5 saat tavlanan EZSMnssB45(500nm) 6rnegin (a) XRD deseni (b) 300K

M(H) egrisi

850 °C’de 5 saat tavlanan EZSMnssB4s(500nm) 6rnegin XRD deseni incelendiginde MnB

fazinin yani sira Mn3Bs ve indislenemeyen piklerin varligi berlirlendi (Sekil 49a).

Ornegin % 30,0 oraninda MnB faz1 igerdigi hesaplandi. Oda sicakligi M(H) 6l¢iimiinden

ornegin doyum miknatislanmasinin 230 emu/cc oldugu belirlendi (Sekil 49b). Ornek 850

°C’ye tavlanan ve farkli atomik oranlara sahip diger orneklerle kiyaslandiginda doyum

miknatislanmasinin en diisiik oldugu saptandi. Bunun sebebi 6rnegin 850 °C’ye tavlanan

ve farkli atomik oranlara sahip diger 6rneklerle kiyaslandiginda en diisiik oranda MnB

fazina sahip olmasindan kaynaklanmaktadir. Orneklerin doyum miknatislanmasi ve

icerdigi fazlar kiyaslandiginda EZS yontemi ile iiretilen en ideal 6rnegin 850 °C’ye

tavlanan. MnsoBso atomik yiizdeye sahip 6rnek oldugu belirlendi.
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Sekil 50 900 °C’de 5 saat tavlanan EZSMnssB45(500nm) 6rnegin (a) XRD deseni (b) 300K
M(H) egrisi

Sekil 50a’da 900 °C’de 5 saat tavlanan EZSMnssB4s(500nm)  6rnegin XRD deseni
verilmektedir. Ornegin % 35,4 oraninda MnB faz1 ve indislenemeyen pikler icerdigi
saptand1. Oda sicakligi M(H) dl¢timii ise 6rnegin 255 emu/cc doyum miknatislanmasina
sahip oldugunu gosterdi (Sekil 50b). Ornek MnssBss atomik oraninda biiyiitiiliip 900 °C
sicaklikta tavlanan Orneklerle kiyaslandiginda doyum miknatislanmasinin ve MnB
fazlarinin oranlarinin neredeyse ayni oldugu belirlendi. Fakat ayn1 6rnek MnsoBso atomik
oraninda biiyiitiilen ornekle kiyaslandiginda doyum miknatislanmasinda %40 ve MnB
faz1 oranin da ise %15.7’lik bir azalma oldugu saptandi. EZS yonteminde biiyiitiiliip 900
°C sicaklikta tavlanan 6rnekler iginde en ideal 6rnegin MnsoBso oraninda biiyiitiilen 6rnek

olduguna karar verildi.
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Sekil 51 950 °C’de 5 saat tavlanan EZSMnssB45(500nm) 6rnegin (a) XRD deseni (b) 300K
M(H) egrisi

Sekil 51a’da gosterilen 950 °C’de 5 saat tavlanan EZSMnssB4s(500nm) 6rnegin XRD
deseninde indislenemeyen ¢ok fazla pikin varhigi gozlendi. Ornegin % 13,8 MnB fazi
igerdigi ve doyum miknatislanmasinin 80 emu/cc oldugu belirlendi (Sekil 51b). Bunun
sebebi 950 °C’nin tavlama sicaklignin ¢ok yiiksek olmasi ve 6rnegin belirlenemeyen

yapilar igeren ¢ok fazli bir yapiya doniismesidir.
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Sekil 52 Farkli sicakliklarda tavlanan EZSMnssBas(500nm) 6rnegin 300K M(H) egrileri

EZSMnssB45(500nm) orneklerin farkli sicakliklarda tavlanmasinin ardindan 6lgiilen oda
sicakligt M(H) egrileri Sekil 52°de gosterilmektedir. Ornekler arasinda en yiiksek doyum
miknatislanmasina sahip 6rnegin 900 °C sicaklikta tavlanan 6rnek oldugu belirlendi.
Ancak bu 6rnek 900 °C’de tavlanan EZSMnsoBso(500nm) 6rnekle karsilagtirildiginda %

39 daha az doyum manyetizasyonuna sahip oldugu saptandi.
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4.4.3.4 CKMnassBs5(500nm) Filmler
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Sekil 53 850 °C’de 5 saat tavlanan CKMnassBss5(500nm) 6rnegin (a) XRD deseni (b) 300 K

M(H) egrisi

850 °C’de 5 saat tavlanan CKMnysBss(500nm) 6rnegin XRD deseninde incelendiginde

MnB yapisinin yaninda ¢ok sayida indislenemeyen pikin oldugu goriilmektedri (Sekil

53a). Ornegin % 30,2 oraninda MnB fazina sahip oldugu hesaplandi. Ornegin doyum

manyetizasyonu ise 240 emu/cc olarak belrilendi (Sekil 53b).
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Sekil 54 900 °C’de 5 saat tavlanan CKMnssBs5(500nm) 6rnegin (a) XRD deseni (b) 300K

M(H) egrisi
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900 °C’de 5 saat tavlanan CKMnssBss(500nm)  6rnegin XRD deseninde ise
indislenemeyen pik siddetlerinde artis oldugu belirlendi. XRD deseninden goriilen bu
artis ornekte belirlenemeyen fazlarin oraninin arttigini gostermektedir (Sekil 54a). Sekil
54a’dan 6rnegin %12,50raninda MnB fazi i¢erdigi hesaplandi. Sekil 54b’de verilen oda
sicakligt M(H) egrisi 6rnegin 130 emu/cc doyum miknatislanmasina sahip oldugunu
gostermektedir. Ornek 850 °C’de tavlanan 6rnege kiyasla %45 d aha diisiik doyum
miknatislanmasina ve % 17,7 oraninda daha az MnB fazina sahiptir. Ornekte
belirlenemeyen fazlarin orani arttikca doyum miknatislanmanin azaldigi ve tek fazli MnB

yapisindan uzaklasildigi belirlendi.

Sekil 55 950 °C’de 5 saat tavlanan CKMnssBs5(500nm) 6rnegin (a) XRD deseni (b) 300K

M(H) egrisi

Sekil 55a’da 950 °C’de 5 saat tavlanan CKMnssBss(500nm) 6rnegin XRD deseni
verilmektedir. Des8nden 6rnegin % 7,3 oraninda MnB fazina sahip oldugu ve Mn3zB4 ve
belrilenemeyen yan fazlar icedigi saptand: (Sekil 55a). Ornegin doyum manyetizasyonu
ise 54 emu/cc olarak hesaplandi (Sekil 55b). 850 °C ve 900 °C’de tavlanan 6rnekle
kiyaslandiginda, 900 °C’de tavlanan Ornegin doyum manyetizasyonun ve MnB faz

oraninin ¢ok daha diisiik oldugu belirlendi.
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Sekil 56 Farkli sicakliklarda tavlanan CKMnssBss(500nm) 6rneklerin 300 K M(H) egrileri

Sekil 56°da farkli sicakliklarda tavlanan CKMnssBs5(500nm) 6rneklerin 300 K M(H)
egrileri verilmektedri. Orneklerde tavlama sicaklig1 arttikca doyum miknatislanmasinin
belirgin sekilde azaldig1 belirlendi (Sekil 56). Bunun sebebi tavlama sicakliginin artmasi
ile 0rnekte olusan farkli fazlardir. Bu atomik oran i¢in en yliksek doyum miknatislanmasi

ve MnB fazi1 850 °C’de tavlanan 6rnekte elde edilmistir.
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4.4.3.5 CKMnsoBso(500nm) Filmler
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Sekil 57 850 °C’de 5 saat tavlanan CKMnsoBso(500nm) 6rnegin (2) XRD deseni (b) 300 K
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tavlanan CKMnsoBso(500nm) 6rnegin XRD deseni Sekil 57a’da

verilmektedir. Desenden 6rnegin %46,8 oraninda MnB yapis1 icerdigi hesaplandi. Oda

sicakligt M(H) olgiimiinden Ornegin doyum miknatislanmasinin 380 emu/cc oldugu

saptand1 (Sekil 57b). Ornek 850 °C’de tavlanan CKMnasBss(500nm) o6rnek ile

kiyaslandiginda ise doyum miknatislanmasinin neredeyse 1,5 kat arttig1 saptandi. Bunun

sebebi Mn atomik orani arttiginda 6rnegin MnB fazinin yaklasik %16,7 artmasidir.
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Siddet (k.b.)
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Sekil 58 900 °C’de 5 saat tavlanan CKMnsoBso(500nm) 6rnegin (2) XRD deseni (b) 300 K
M(H) egrisi
900 °C’de 5 saat tavlanan CKMnsoBso(500nm) 6rnegin XRD deseninde MnB ve MnzBa
fazlarinin yaninda indislenemeyen piklerin oldugu gériilmektedir. Ornegin % 60,2
oraninda MnB fazina sahip oldugu hesaplandi (Sekil 58a). Sekil 58b’den 6rnegin doyum
miknatislanmasi ise 465 emu/cc olarak belirlendi. Ornegin 850 °C’de tavlanan drnege
kiyasla ¢ok daha yiiksek doyum manyetizasyonuna ve %13 oraninda daha ¢ok MnB
fazina sahip oldugu saptandi.
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Sekil 59 950 °C’de 5 saat tavlanan CKMnsoBso(500nm) 6rnegin (a) XRD deseni (b) 300 K
M(H) egrisi
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950 °C’de 5 saat tavlanan CKMnsoBso(500nm) 6rnegin XRD deseninin 900 °C’de
tavlanan CKMnsoBso(500nm) 6rnekle benzerlik gosterdigi gozlendi. Sekil 59a’da verilen
XRD deseninden 6rnegin % 66,2 oraninda MnB fazinin yaninda Mn3B4 fazini da icerdigi

saptandi. Oregin 507 emu/cc degerinde doyum miknatislanmasi sahip oldugu belirlendi

(Sekil 59b).
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Sekil 60 CKMnsoBso(500nm) 6rnegin farkli sicakliklara tavlanma sonrasi érneklerin 300K

M(H) egrileri

Orneklerin doyum miknatislanmasinin tavlama sicakligina bagl degisimi irdelendiginde,
tavlama sicakligi arttikca 6drnegin doyum miknatislanmasinin da arttig1 belirlendi (Sekil
60). Bunun sebebi tavlama sicakligi arttik¢a filmlerde MnB faz oraninin % 46,8’dan
%66,2’ya artmasidir.
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Sekil 61 850 °C’de 5 saat tavlanan CKMnssBas(500nm) 6rnegin (a) XRD deseni (b) 300 K
M(H) egrisi

Sekil 61a’da 850 °C’de tavlanan CKMnssB45(500nm) 6rnegin XRD deseni verilmektedir.

Ornegin % 61,3 oraninda MnB faz igerdigi ve doyum miknatislanmasinin ise 490 emu/cc

oldugu belirlendi (Sekil 61b). Ornek 850 °C’de tavlanan diger Ornekler ile

kiyaslandiginda doyum miknatislanmasinin ve MnB fazinin daha yiiksek oldugu

saptandi.
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Sekil 62 900 °C’de 5 saat tavlanan CKMnssB45(500nm) 6rnegin (a) XRD deseni (b) 300K
M(H) egrisi

73

40000



900 °C’de 5 saat tavlanan CKMnssB4s(500nm) 6rnegin MnB ve Mn3Bgs fazinin yani sira
belirlenemeyen fazlar icerdigi belirlendi (Sekil 62a). Ornegin XRD deseninden % 46,7
oraninda MnB fazi igerdigi ve doyum manyetizasyonunun 390 emu/cc degerinde oldugu
hesapland: (Sekil 62b). Ornek 850 °C’d tavlanan aym filme gore daha az doyum
manyetizasyonuna sahiptir. 900 °C’de 5 saat tavlanan CKMnssB45(500nm) 6rnegi, 900°C
ye tavlanan es atomik MnsoBso filmi ile karsilagtirildiginda ise daha fazla indislenemeyen
XRD piki igerdigi, filmde MnB fazinin azaldigi ve dolayisiyla doyum

manyetizasyonunun diistigi belirlenmistir.
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Sekil 63 950 °C’de 5 saat tavlanan CKMnssBas(500nm) 6rnegin (2) XRD deseni (b) 300K

M(H) egrisi

950 °C’de 5 saat tavlanan CKMnssBas5(500nm) 6rnegin XRD deseninden filmin %50,8
oraninda MnB faz1 i¢erdigi belirlendi. Ek olarak, MnsoBso 6rnegine kiyasla filmin XRD
deseninde indislenemeyen yansimalarin varligi gozlendi (Sekil 63a). Ornegin Sekil
63b’de verilen M(H) 6l¢iimii incelendiginde ise 410 emu/cc doyum miknatislanmasina
sahip oldugu belirlendi. Ornek ayn1 atomik oranda biiyiitelen érneklere gore 850 °C’de
tavlanandan %17 daha az doyum miknatislanmasina sahip olsa da 900 °C’de tavlanan

ornekten %S5 kadar daha fazla doyum miknatislanmasina sahiptir (Sekil 64).
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Sekil 64 Farkli sicakliklara tavlanan CKMnssBss(500nm) 6rnegin 300 K M(H) egrileri
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5. SONUCLAR

Calismanin temel amaci, kalic1 miknatislarin performansini artirmak amaciyla degis-
tokus etkilesimi c¢iftlenimli miknatislarda yumusak manyetik faz olarak umut vaat eden
MnB ince filmlerin iiretilmesidir. Yumusak manyetik faz olarak MnB literatiirde yi1gin
halde incelense de ince film formunda heniiz ¢alisiimamistir. Yigin MnB yapisinin
mutlak sicaklikta teorik olarak 158 emu/g ve deneysel olarak ise oda sicakliginda 130
emu/g’lik yliksek doyum miknatislanmasina sahip oldugu rapor edilmistir [37]. Bu sonug,
MnB yapisinin nanokompozit miknatislarda yumusak manyetik faz olarak kullanilmasi

gibi ileri teknoloji uygulamalar i¢in uygun oldugunu gdstermektedir.

Baslangicta orneklerin biiyiitiilme asamasindan once sputter yontemi ve ince filmlerin
kalitesi icin 6nemli olan Ar gaz1 basinci, uygulanacak gii¢ ve ylizey porozitesi gibi nemli
parametrelerin optimizasyonu gergeklestirilmistir. Yapilan ¢alismalar diisiik Ar gaz
basincinda biiyiime hiz1 diisik olup malzemenin Ar plazmasindaki iyonlar ile
carpismalart az olacagindan, daha yogun diizgiin kristallenmis ince filmler
biiytitiillebilecgini, artan Ar gazi basincinda ise biiylime hizi ilk basta arttig1 sonrasinda
hedeften ¢ikan atomlarin alttaga ulasincaya kadar daha c¢ok sayida Ar iyonlar ile
carpismalar artarmasiyla biiylime hizinin diismeye baslamasiyla mikro yapinin daha
plirtizlii, yonelimin diisiik ve dolayisiyla kristallesmenin koétiilesmesine neden oludugu
gosterilmistir [33]. Bu nedenle en iyi sonug¢ veren deney basincinin tam olarak
belirlenebilmesi i¢in yiizey porozitesi de onemli bir fiziksel nicelik tagimaktadir. Bu
calisma kapsaminda, hem Mn hem de B atomlar i¢in en iyi kaplama basinci Afm

goriintiilerinde ki ylizey porozitesi hesaplamalarindan sonra 10 mTorr olarak belirlendi.

Calismanin geri kalani iki ana baglik altinda incelenebilir: bunlardan ilki 75 nm
kalinligina sahip MnxBioo-x (x =50) filmlerin {iretimi ve yapisal ve manyetik 6zelliklerinin
belirlenmesidir. Digeri ise 75 nm kalinliginda MnxB1oo-x (x =50) ve 500 nm kalinliginda
MnxB1oox (X = 45 -55) filmlerin biyiitilerek tavlama islemi uygulanmasinin ardindan

yapisal ve manyetik 6zelliklerinin arastirilmasidir.

75 mnm kalnhiga sahip ince filmlerde EZSMnB(75nm)/Ti(10nm) Ornegin
CKMnB(75nm)/Ti(10nm) 6rnege gore daha yiiksek doyum manyetizasyonuna sahip
oldugu belirlenmistir. Bunun sebebinin CKMnB(75nm)/Ti(10nm) seklinde biiyiitiilen
ince filmlerde Mn 2p spektrumundan %39 MnO fazi igerdigi saptanirken, EZS olarak

bliyiitiilen 6rnegin Mn 2p spektrumunda herhangi bir oksit yapisina rastlanmamasindan
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kaynaklanmaktadir. Orneklerin B 1s spektrumlar1 analiz edildiginde ise CK olarak
biiyiitiilen 6rnegin %10 B203 fazini1 ve EZS olarak biiyiitiilen 6rnegin ise %7 B203 fazini
icerdigi belirlenmistir. Orneklerin oda sicaklig1 manyetik dzelilkleri kiyaslandiginda CK
olarak biiyiitiilen filmin 480 emu/cc ve EZS biiyiitiilen filmin ise 760 emu/cc (117 emu/g)
degerinde  doyum  miknatislanmasina  sahip  oldugu  belirlendi.  Uretilen
EZSMnB(75nm)/Ti(10nm) MnB ince filmin literatiirde y1gin olarak sentezlenen MnB
(130 emu/g) 6rneklerle kiyaslandiginda %10 daha diisiik doyum manyetizasyonuna sahip
oldugu goriilmektedir. Bunun sebebi ince film formunda, yapidaki yiizey spinlerindeki
diizensizligin artmasidir [39-41]. EZSMnB(75nm)/Ti(10nm) 6rneginin yiiksek doyum
miknatislanmasina sahip olmasi ve sicakliga bagli miknatislanma (M(T)) egrisi analiz
edildiginde tek fazli manyetik yapi igcermesi, Ornegin ortorombik MnB yapisinda
oldugunu kanitlar niteliktedir fakat 6rnegin XRD deseni incelendiginde yapinin amorf
oldugu gozlenmektedir.  Ornegin amorf olmasimin sebebi B ile yapilan galismalar da
diistik miktarda B katkilamak malzemede ki uyumsuzluk nedeni ile kristallenmeyi
engellerken, yiiksek miktarlarda B katkisi ise alagimlarin amorf bir malzeme gibi
davranmasina yol agmaktigi géstermektedir [57]. Yiiksek B katkisinin amorf davranisa
sebep oldugunu gosteren ¢alismlara literatiirde mevcuttur [57,58]. Bunun yaninda alttagin
kristal diizlemi ile malzemenin kristal 6rgiisliniin yanlis eslesmesinden kaynaklanmasi da
olasiklar arasindadir. Ornegin amorf, alasim ve iyi bir yumusak manyetik malzeme
olmasi, 6rnegi amorf alagim katagorisine yerlestirmek i¢in yeterli 6zelliklerdir. Amorf
alasimlarin kristallere kiyasla daha iyt manyetik Ozelliklere sahip olmasi amorf

alagimlarin literatiirde 6ne ¢ikmasinin sebeblerindendir [53,54].

Biiyiitilen MnB o6rneklerin amorf oldugunun gozlenmesi, XPS o&lgtimleri sonucu
oksilenmelerin gozlenmesi nedeniyle kristal 6rnekler hemde oksitlenmeden kurutulmak
amaciyla ornekler forming gaz ortaminda tavlama islemine maruz birakildi. Biiyiitiilen
ve sistem iginde 500 °C’de tavlanan EZSMnB(75nm) ve CKMnB(75nm) &rneklerin EZS
olarak biiytitiiliip tavlanmamis olan orneklere benzer ozellikler gosterdigi, CK olarak
biiyiitiilen 6rneklerin oksit oraninda ise tavlama ile azalma olmakla birlikte filmlerin %20
oraninda MnO ve %10 oraninda B,03 faz1 icerdigi belirlendi. Ornek igindeki fazlarin ve
tavlama isleminin yapisal 6zelliklere etkisinin daha 1yi anlasilabilmesi i¢in 6rnekler 500
nm kalinhiginda biyiitildiic ve MnxBi1oox (X=45, 50, 55) atomik kompozisyonunda
ornekler tretildi. Tavlanan O6rneklerin XRD desenlerinde 6rneklerin MnB ve Mn3zBas

kristal fazlarimin yan sira indislenemeyen yansimalarin oldugu tespit edildi.
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Sekil 65 EZS kaplanan 6rneklerin atomik oran ve tavlama sicakligina gére doyum
manyetizasyonunun degisimi

Sekil 65’de EZS kaplanan filmlerin atomik oran ve tavlama sicakligina gore doyum
manyetizasyonu degisimi gosterilmistir. EZS Ornekler i¢inde en en yiiksek doyum
miknatislanmasina sahip 6rnegin, % 51,1 ile en fazla MnB faz orani i¢eren 900 °C’de
tavlanan MnsgBso Ornegi oldugu Sekil 65’de goriilmektedir. Sonu¢ olarak, EZS
yontemiyle Dbiylitillen Ornekler iginde en ideal oOrnek 900 °C’de tavlanan
EZSMnsoBso(500nm)  ornegidir. Fakat o6rnek aymi  parametrelerde biiyiitiilen
EZSMnsoBso(75m)/Ti(10nm) 6rnege gore %45 daha diisik doyum miknatislanmasina
sahiptir. Bunun sebebi, 75 nm kalinlikta iiretilen 6rneklerin {istiinde olan Ti koruyucu
katmaninin 500 nm biiyiitiilen 6rneklere atilmamasi ve bu nedenle orneklerin tavlama

islemi sirasinda oksitlenmesidir.
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Sekil 66 CK kaplanan 6rneklerin atomik oran ve tavlama sicakligina bagli olarak
doyum miknatislanmasinin degisimi

Sekil 66’de CK kaplanan filmlerin atomik oran ve tavlama sicakligina gére doyum
manyetizasyonu degisimi gosterilmistir. Biyiitiilen CK kalin filmler arasinda % 66.2
oraninda en fazla MnB fazina ve 507 emu/cc’lik en yiiksek doyum manyetizasyonuna

sahip olan 6rnek 950 °C’de tavlanan CKMnsoBso(500nm) olarak belirlenmistir.

Sonug olarak, tavlanmayan EZSMnB(75nm)/Ti(10nm) ince filmi 760 emu/cc (117
emu/g) ile en yiiksek doyum manyetizasyonuna sahiptir. Ornekte %7 oraninda B2O3 faz1
bulunmasina ragmen tek fazli MnB yapisina en ¢ok yaklasilan 6rnek olarak belirlenmistir.
Ornegin Mn 2p ve B 1s spektrumundan Mn ve B’un &rnekte elemental yapida olmast,
ortorombik MnB yapisinin elde edildigini kanitlar niteliktedir. Ornegin yaklasik 100 Oe
koerziviteye, 760 emu/cc degerinde yiiksek doyum miknatislanmasina ve 566 K Curie

sicakligina sahip olmast literatiirle uyusmaktadir [37].

Calisma kapsaminda literatiirde ilk kez MnB ince filmleri sputter yontemi ile basariyla
sentezlendi. Biiyiitillen EZS ve CK 6rneklerler tavlandiginda, yapisal analizler 6rneklerin

belirlenemeyen fazlar iceren kaotik bir yapiya evrildigini gosterdi. Biiyiitiilen 6rnekler
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arasinda EZSMnB(75nm)/Ti(10nm) 6rneklerin yumusak manyetik 6zelilk gosterdigi ve
doyum miknatislanmasinin 760 emu/cc oldugu belirlendi. Ornekler sistem i¢inde veya
disinda tavlandiginda doyum miknatislanmasinda berligin azalma oldugu tespit edildi.
Bunun sebebi tavlamayla olusan yan fazlardir. lerleyen ¢alismalarda
EZSMnB(75nm)/Ti(10nm) 6rnegin iistiine g¢alisilip %7 B203 fazindan kurtularak ve

kristallenme elde ederek tek fazli ortorombik MnB iiretilmesi hedef olarak belirlenmistir.
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