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OZET

TEZ KONUSU: CoPt Ince Filminin Yiizey ve Manyetik Karakterizasyonu

YAZAR ADI: Nuh KOC

Yapilan bu ¢alismada Co-Sputter teknigi ile hazirlanan CoPt ince filmlerinin
manyetik ozellikleri Ferromanyetik Rezonans1 (FMR) teknigi ile ylizey 6zellikleri de

XPS teknigi ile incelendi.

FMR spektrumlari manyetik alanin farkli uygulanma dogrultular igin 300 “K
sabit sicakliginda tespit edildi. Out of plane konumda farkli agilarla uygulanan
manyetik alan sonucunda elde edilen piklerin deneysel olarak beklenen FMR pikleri
oldugu anlasildi. Uygulanan manyetik alanin dogrultusu degistirildik¢e elde edilen
piklerin rezonans alanlarmin degistigi gozlendi. Bu degisim; alan, film normali

dogrultusuna yaklastikca miknatislanmanin zorlastigi, film normali dogrultusundan

uzaklastikga miknatislanmanin kolaylastigi seklindedir.

Bu calisma sonucunda etkin manyetik anizotropi, doyum miknatislanmasi ve

etkin g- faktorii hakkinda bilgi edinildi.

Ayrica hazirladigimiz ince filmlerin XPS spektrumlar1 incelendi. Elde edilen
XPS pikleri sonucunda da hazirlanan Ornegin degisik stekiometrik oranlarda
hazirlanmak istenen CoPt oldugu tespit edildi ve kalinlik tayini yapildi. Boylelikle
filmlerimizin manyetik karakterizasyonuna ek olarak yiizey karakterizasyonu da

incelendi.

Elde edilen veriler sonucunda 6rneklerin XPS ve FMR teorik analizleri yapildi.
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SUMMARY

THE SUBJECT OF THESIS: Surface and Magnetic Characterization of CoPt Thin
Film

AUTHOR NAME: Nuh KOC

In this thesis, we studied the magnetic properties with Ferromagnetic Resonance
Technique (FMR) and surface properties with X-ray Photoelectron Technique (XPS)
of CoPt thin films which is prepared with Co-Sputter Technique.

FMR spectrums for different applied direction is determined at 300 K constant
tempreature. We realized that we get expected picks of FMR to experimental which is
applied into different angles at state of out-of-plane. We observed that the resonance
fields of picks are changing with the exchange direction of magnetic field. This
variation is that magnetisation is forced for the magnetic field is approaching the

normal of film and is getting easy for the field is leaving the normal of film.

The result of in this study we informed about active magnetic anisotropy,

saturated of magnetism and active g-factor.

Besides this we research the spectrum of XPS for our thin films. It determined
that according to the picks of XPS, the films are CoPt which are different
stykiometrik ratio and than we determined the thickness of films. So we studied the

characteristation of surface with the characteristation of magnetic.

According to getting datas it analysed that theoretical XPS and FMR.
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Hesaplamalarda kullanilan eksen takimi ile miknatislanma ve
manyetik alanin birbirlerine gore yonelimleri. L kalinligindaki
film (x,y) diizlemindedir. Z ekseni film yiizeyine diktir.Dogru
akim manyetik alan (H ) (y,z) diizleminde ve z ekseni ile yaptig1
ac1 Oy ’dir. Manyetik alanin mikrodalga bileseni /4 ise x ekseni
boyunca uygulanmistir. Miknatislanmanin dogrultusu ise 0 ve ¢

acilariyla verilmistir.

Bir nikel kristalinde ferromanyetik domenler. Domen sinirlari
Bitter manyetik toz teknigi ile gbriiniir hale getirilir. Bir domen
icindeki manyetizasyon yonii, o domenin manyetik alanda

biliylime veya kii¢lilmesine bakarak tayin edilir.

Domenler arasindaki Bloch duvarinin yapisi. Demirde gegis

bolgesi kalinligi 6rgii sabitinin 300 kat1 kadardir.

Bir  ferromanyetik  malzemenin  miknatislanmasi:  (a)
miknatislanmamig  hal, (b)domain duvar hareketi ile

miknatislanma, (¢) domain dénmesi ile miknatislanma.

3.1. Sputter tekniginin deneysel gdosterimi.

3.2. Sputtering Cihazinin Sematik Gorliniisii
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CIZELGELER DIZINI

Cizelge Sayfa

4.1. XPS pikleri kullanilarak gelistirilen alasim Pt ve Co elementlerinin
Stekiometrik oranlarinin hesaplanmasi. Sirasi ile Mpu=3.59 ve
Ncozp=3.75 sabitleri Pt4f ve Co2p pikleri i¢in analizér ve x-151nin
kaynaginin arasindaki aginin 54.7° kompozisyonu i¢in gegerli

ASF (Atomik duyarhlik sabiti) dir.
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1. GIRIS

Giliniimlizde nanometre boyutlarindaki ince film ¢alismalar teknolojik agidan
olduk¢a 6nemli bir yere sahiptir. Bu tiir malzemelerin gerek manyetik 6zelliklerinin
gerekse elektriksel 6zelliklerinin teorik olarak alt yapisinin olusturulup bu bilgileri
deneysel olarak dogrulayarak teknolojiye katkida bulunmak bilim ve teknoloji
diinyas1 i¢in vazgeg¢ilmez bir unsurdur. Bu 6zellikler incelenecek ozelliklere gore

cesitli spektrometrelerle test edilir.

Calisilan ince filmlerin manyetik ozelliklerini incelemek icin Manyetik
Rezonans Teknigi ile ¢cok saglikli ve tutarli bilgiler elde edinilebilir. Ozellikle ince
filmlerin Manyetik Rezonansin dallarindan olan Ferromanyetik Rezonans Teknigi
(FMR) fizikte ¢ok onemli bir yere sahiptir. Kullanilan Ferromanyetik Rezonans ile
herhangi bir filmin miknatislanmasi, domain yapisi, degis-tokus etkilesme
parametresi, manyetik anizotropi, Zeeman etkisi, kristal i¢inde olusan
demanyetizasyon alani, manyetokristal etkilesmesi gibi bircok parametre hakkinda

bilgi sahibi olunabilir [1].

Giiniimiizde bir¢ok ince film kaplama teknigi kullanilmaktadir. Bunlardan en
basarili sonu¢ veren yontemlerden birisi Sputter Kaplama teknigidir. Uygulanan
islem atom ve elektron koparma islemidir. Bu yontemde DC veya RF gii¢ kaynag:

ile plazma tiretilir.

Hazirlanan 6rneklerin kimyasal sitekiometrilerinin ideale yakin sartlarda olup
olmadig1 ise elektron temelli ylizey analiz tekniklerinden biri olan X-ray
Fotoelektron Spektroskopisi (XPS) ile kontrol edilebilir. X-ray Fotoelektron
Spektroskopisi ile hazirlanan numunenin ayni zamanda nanometre mertebesinde
kalinlik tayininde yiizey igerisinde atomlarin orbitlerinden ayrilmis olan orbit
elektronlarin olusturdugu hiizmenin aldig1 yol boyunca exponansiyel(iistel) olarak
azalmasindan faydalanilarak tesbit edilebilir. Kalinlik tayini ile istenilen kalinlikta

ceyrek Angstron hassasiyetinde film hazirlanabilir.



Kullanilan bu farkli spektrometreler yardimlariyla incelenen sistemler
hakkinda genis ve detayl bilgilere ulasilabilir. Cogu zaman da birkag spektroskopi

tekniklerinin sonuglari birlestirilerek film hakkinda ¢ok ¢esitli teorilere ulasilabilir.

Ferromanyetik Rezonans ile tespit edilmeye c¢alisilan manyetizasyon
malzemenin miknatislanmasidir. Dogada demir, nikel, kobalt gibi &yle o6zel
maddeler vardir ki bu maddeler kalict miknatislanma 6zelligine sahiptir. Disardan
bir manyetik alan uygulandiginda baslangigta sifir olan manyetizasyon manyetik
alan sebebiyle degismeye baglar. Manyetik alan degeri artirildikga manyetizasyon
uygulanan alan yoniine dogru yonelmeye baglar. Ve her bir ferromanyetik madde
icin belirli degerleri olan noktalarda doyuma ulagir. Bu durumda disaridan
uygulanan manyetik alan kaldirilsa bile bu maddelerin manyetizasyonlarinda
herhangi bir degisiklik goézlenmez. Yani disaridan manyetik alan uygulanarak
maddenin net bir manyetizasyona sahip olmasi saglanir. Alan kaldirilsa bile
maddenin miknatislanmasi degismez. Bu sebeple bu tiir maddelere ferromanyetik

maddeler denir.

Madde iizerindeki kalici manyetizasyonun en Onemli sebeplerinden birisi
kristal ig¢indeki domen yapilardir. Manyetik Bolge anlamina gelen bu yapilarin
baslangigta farkli yonelimleri mevcuttur. Bu yonelimler sistemin geneli itibariyle
rasgele dagilmislardir fakat net manyetizasyon sifirdir ve sitem dengededir.
Disaridan uygulanan manyetik alan ile farkli yonelimlerde olan domenler manyetik
alan dogrultusunda yonelmek isterler ve baslangigta sifir olan manyetizasyon tiim
domenlerin ayn1 yone yonelmesiyle kristal net bir manyetizasyona sahip olur ve bu

durumda malzeme miknatislanir.

[lk Manyetik Rezonans calismalar1 1945 yilinda Zavoisky tarafindan katilarda
uygulandi ve farkli Paramanyetik tuzlarda Elektron Spin Rezonans sogurmasi
gozlendi. Kati ve sivilarin ¢ekirdeklerinin spin rezonans g¢alismalar1 da ilk kez

Purcell, Torrey ve Pound [2] ile Bloch, Hansen ve Packard [3] tarafindan yapildi.

Boylelikle ilk olarak Fizik ve Kimya gibi bilimlerde kullanilan manyetik

rezonans teknigi zamanla tip gibi ¢cok genis bir alanda da kullanilmaya baslanmistir.



Deneysel Ferromanyetik Rezonans ¢alismalari ilk olarak tek bir rezonans ¢izgi
dinamigi ile baslamistir. Bu calismalarin ardindan Kittel (1948) bir ¢ok rezonans
cizgisinden olusan ferromanyetik rezonans spektrumunun goézlenebilecegini ileri
stirmistlir[4]. Daha sonra Rado (1954) Kittel’ in ileri slirdiigii bu goriisii “Spin
Dalga Rezonans1” olarak isimlendirdi[5]. Ayrica ayn1 yilda yayinladigi makalesinde
durgun manyetik alan i¢indeki herhangi bir manyetik malzemenin dis yiizeylerinde
miknatislanma degisiminden dolay1 Yiizey Spin Dalgalar1 olusacagini ileri stirdii.
Daha sonra bunlarin ferromanyetik rezonanstan degil de Yiizey Spin Dalgalarindan

kaynaklandigi bulunmustur.

Ince film malzemelerinde Ferromanyetik Rezonans Teknigi calismalari
yapilirken spektrometrede kullanilan 1s1n frekansi mikrodalga frekans bolgesindedir.
Bu frekans bolgesinde uygulanmasi gereken manyetik alan 0.1 ile 25 KGauss

araligindadir.

Sonug olarak yiizey analizi i¢in kullanilan XPS ve manyetik karakterizasyon

icin kullanilan FMR teknikleri ¢ok genis bir kullanim alanina sahiptir.



2. MANYETIK REZONANS

2.1. Manyetik Rezonans Kavrami

Manyetik Rezonans; manyetik momentleri ve agisal momentumu olan
manyetik sistemlerde bulunan bir olaydir. Rezonans kelimesi, dig bir etkenin,
manyetik sistemin dogal frekansi ile uyum icinde olmasini agiklar ve bu frekans
durgun dis manyetik alanda manyetik momentin jiroskobik presesyonuna karsilik
gelir. Atomik spektrumun belirgin frekanslar1 arasindaki benzerligi ve manyetik
rezonans frekanslariin tipik olarak radyo frekans bolgesine (¢ekirdek spinleri i¢in)
yahut mikrodalga frekansi1 bolgesine (elektron spinleri i¢in) diismesi nedeniyle pek
cok defa radyo frekans (RF) spektroskopisi veya mikrodalga (MD) spektroskopisi
olarak adlandirilmistir[6].

Rezonans  yoOnteminin  Ustlinliigii, incelenen  Ornekte  timi  ile
karsilastirildiginda ¢ok zayif olabilen bir katkiy1 se¢ip ayirmayi miimkiin kilmasidir.
En dikkat cekici 6rnek ise temel elektronik ferromanyetizmasina karsin demirin
zaylf paramanyetizmasinin goézlenmesidir. Bunlarin yaninda rezonans, kesin,
oldukca ayrintili ve bagka yollarla elde edilemeyen tipte manyetik bilgi toplanmasini

da mumkiin kilar.

Manyetik rezonansin Fizik ile biitiinlesmesinin en biiyilk sebebi atomik
diizeyde stiregler hakkinda bilgi verebilmesidir[7]. Burada, agisal momentumu olan

manyetik sistemler s6z konusudur.

Elektron ve c¢ekirdek manyetik rezonanslari arasindaki en temel fark,
cekirdeksel spin, manyetik moment ve dort kutuplu (quadropol) moment gibi
ozelliklerinin biiylik bir olasilikla ¢evreden etkilenmemeleri, buna karsin ¢ok daha

biiylik fiziksel hacimde olan uyarilmig durumlarin1 ¢ok daha kiiciik enerji istemeleri



ylziinden ¢evreye kuvvetle bagli olmalaridir. Bir kristale konulan atom serbest
haldeki atomdan tamamen farkli agisal momentum, manyetik moment ve dort
kutuplu momente sahip olabilir. Bir atomun kati veya sivida oldugu zamanki
durumu serbest oldugu zamankinden ¢ok farklidir. Bu yiizden bir kat1 veya sivi
icindeki atomun manyetik rezonans caligmasindan atoma ait 6zellikleri hakkinda

yorum yapmak zorlasabilir.

Ornegin, Sodyum atomunun yd&riingesel manyetik momenti ve agisal
momentumu sifirdir. Fakat spin manyetik momentinden Gtiirii 2 toplam spinine
sahiptir. Manyetik Ozellikler atomik demet yontemiyle c¢alisilabilir. Sodyum
metalinde degerlik elektronlar bir iletkenlik bandi olusturur. Bununla birlikte zayif
elektronik bir spin miknatislanmasi vardir ve bunun spin rezonansi calisilmigtir.
Sodyum kloriirde sodyum, klorun dolmamis p-tabakasini doldurmak i¢in en son
elektronunu verir. Sonugta miknatislanma sifir olur ve elektron spin rezonans
gozlenmez. Hatta hidrojen molekiiliinde oldugu gibi, kovalent baglanmis atomlarin
elektron spinlerinin bir tek diizey olusturacak sekilde etkilesmesi sonucu genellikle

net bir spin miknatislanmasi olmaz.
Spin ¢iftlenimleri yiiziinden yalitkanlar rezonans gostermez. Demir grubu veya
nadir toprak elementleri grubu gibi bazi atomlar tamamlanmamis i¢ tabakalara

sahiptir. Hatta iyonlastirildiklari zaman bile yine net bir momente sahiptirler.

Ozel durumlarda genel durumlarin gecersiz kalmasma ragmen manyetik

rezonansin umuldugu madde siniflarini ve kosullarini sdyle siralayabiliriz:

1) Demir grubu ve nadir toprak elementleri gibi doldurulmamis i¢

tabakalar1 olan gegcis elementlerinin bulundugu maddeler.

2) Metallerdeki iletkenlik elektronlari.

3) Ferro ve ferrimagnetler.



4) Yalitkanlarda elektron veya bosluklar yakalayabilen bozukluklar. Bir
alkali halojenden ¢ikarilan halojenin yerinde yakalanan bir elektron (F

merkezi) veya yari iletkenlerde donor ve kabul edici bolgeler[6].

Kuantum mekaniginde rezonans olaymi daha kolay agiklayabilmek i¢in 6rnek
olarak, 1s1k ile maddenin etkilesmesi verilebilir[6]. Bu durumda atom ile
elektromanyetik alan birbiri ile kenetlenen iki periyodik sistem olarak diisiiniiliir.
Atomlarin dogal frekanslar1 gecis frekanslari olarak bilinir ve gelen 1518 frekansi
da bu frekanslara gore ayarlanabilir. O halde elektromanyetik alanin frekansi,
atomun dogal frekansina ayarlandigi zaman, bu kuantum mekaniksel sistem
klasik mekanikteki sarka¢ sistemi gibi davranir. Yani, ya elektromanyetik alandan
atoma enerji aktarilir ya da baslangigta uyarilmis durumda olan atomdan
elektromanyetik alana enerji aktarilir. Bu olaylardan ilkine enerji sogurulmasi ve

ikincisine de enerji salinmasi denir.

Cekirdek spinlerinin uygulanan manyetik alanla etkilesmelerine benzer
sekilde, elektronlarin spinlerinin de manyetik alanla etkilesme i¢inde olduklar1
bilinmektedir[6]. Ancak bu etkilesmeler enerji bakimindan ¢ekirdeklere ait
etkilesmelerden yaklasik 10° kez daha biyiiktir ve elektromanyetik spektrumun

mikrodalga belgesine diismektedir.

2.2.MANYETIK MOMENT

Alan1 A olan bir dairesel sarimdan gegen 7 akimi, sarim diizlemine dik
dogrultuda ve akim siddeti ile alanin biiyiikliigline bagli bir manyetik moment

olusturur. Bu manyetik moment;

u=iAn 2.1)



olarak verilir. Burada n sarim diizlemine dik birim vektorii, p de manyetik momenti

temsil etmektedir. Sabit bir eksen etrafinda donen her yiiklii parcacik, bu

hareketinden 6tiirli bir manyetik momente sahip olur. Bu parcacigin yiikii g, kiitlesi

m, donme eksenine uzakligi r ve ¢izgisel hiz1 v ise;
i= qu2mr ve A=nr’

dir.

Bu degerler (2.1) bagitisinda kullanilirsa,
Mu="2 qvin

elde edilir. Donme eksenine gore agisal momentum
J=mvimn

idi.

(2.3) ve (2.4) bagintilar1 kullanilarak;

p~(g/2m)j(emb)

(2.2)

(2.3)

(2.4)

(2.5)

biciminde yazilabilir. Yani sabit bir eksen etrafinda donen her yiikli pargacigin

acisal momentumuna bir manyetik moment karsi gelir. Ykl bir pargacigin agisal

momentumu onun manyetik momenti ile orantilidir.

jiromanyetik oran denir ve

y=q/2m (emb)

ile gosterilir[1]. Boylece (2.5) ifadesi,

“=7Y]

Bu oranti katsayisina

(2.6)

2.7)



seklinde ifade edilebilir.

2.3.FERROMANYETIZMA

Ferromanyetizma atomlarin ¢iftlenmemis d elektronlarinin spinlerinden

kaynaklanir.

Bu tiir maddelerde miknatislanmanin kendiliginden olugmasi komsu atomlarin
spinlerinin diizenli bir sekilde yonlenmis oldugunu gosterir . Yani biiytikliigii p olan

kalic1 atomik dipoller hep birlikte belli bir diizene girerler.

Klasik olarak sivi Helyum sicakliginda bile spinleri aym1 yonde
yonlendirebilmek i¢in, Langevin denklemine gore ¢ok biiyiik manyetik alana ihtiyag
vardir. Halbuki dipolar etkilesmeler bu kadar biiyiik alan meydana getiremezler. Bu
ylizden spinler arasi etkilesme manyetik eksenli olmaktan ¢ok elektrik eksenli olmak
zorundadir. Bu elektrik eksenli etkilesmeye degis-tokus ( Exchange ) etkilesmesi

denir.
N tane benzer spinden olusan bir sistemde Heisenberg tarafindan Onerilen

degis-tokus etkilesme enerjisi su sekilde verilir:

N —» —

Ud =-2JN z Sp .Sp+1 (2.8)

p=1

Burada J degis-tokus etkilesme sabitidir.



Ferromanyetizmanin karakteristik ©6zelligi, manyetik alana konulan bu tiir
maddelerin miknatislanmasinin belli bir alan degerinden sonra sabit bir M, degerini
almasidir[8]. Bu M, degerine doyum miknatislanmasi denir. Bu deger tiim spinlerin
paralel olmasi durumundaki miknatislanmaya karsilik gelmektedir. M, doyum
miknatislanmasi maddeden maddeye degisen yani maddenin karakteristik 6zelligi

olan bir niceliktir.

Ayrica ferromanyetizma yalnizca belirli bir kritik sicakligin altinda gozlenir.
Bu karakteristik sicaklik ferromanyetik gecis sicakligi veya Curie sicakligi olarak
bilinir. Curie sicakliginin iizerinde momentler diizensizdir ve bu diizensizlik net
miknatislanmay1 sifira gotiiriir. Bu bolgede malzeme paramanyetiktir. Curie
sicakliginin altinda kendiliginden miknatislanma doyum miknatislanma degerine

doniistir.

2.4. FERROMANYETIK REZONANS

Ferromanyetlerde elektron spin rezonansi, genel olarak c¢ekirdek spin
rezonanst ile aymidir. Ancak ferromanyetik Orneklerde alternatif manyetik
duygunlugun enine bilesenleri oldukg¢a biiyiiktiir. Bunun nedeni, manyetik alan
icindeki ferromanyetik maddenin miknatislanmasinin, ayni alan degerindeki
paramanyetik maddenin miknatislanmasindan ¢ok daha biiylik olmasidir. Bununla

birlikte incelenen 6rnegin geometrik yapist da 6nem kazanir.

Ferromanyetizmaya katkida bulunan ¢iftlenmemis elektron spinleri arasindaki
degis-tokus etkilesme enerjisi, ¢izgi genisligine neden olan ve ferromanyetik
elektronlarda oldukga kuvvetli olmasi beklenen di-polar genislemenin etkisini biiyiik
oranda yok edecek bicimde, ¢izgi daralmasina neden olur. Bu yiizden ferromanyetik
rezonans ¢izgileri beklenenden ¢ok daha keskin bir sekilde ortaya ¢ikar. Disardan

uygulanan statik A alan dogrultusu etrafinda
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® =2nv (2.9)

acisal frekansi ile presesyon hareketi yapan bir ferromanyetik Ornegin toplam
manyetik momenti mikrodalganin manyetik alan bileseni olan H),’a bagimlidir. Bir
ferromanyetik sistemde, belirli mikrodalga frekansi i¢in karmasik (kompleks)
alinganligin degeri belli bir alan degerinde maksimumdan gecger. Bu durumda 6rnek
rezonanstadir denir. Rezonans alanlar1 6rnegin manyetik ozelliklerine baglhdir.
Boylece ferromanyetik rezonans deneylerinden incelenen 6rnek hakkinda bilgiler
edinilir. Klasik olarak, bir A alanmi etkisindeki vyj manyetik momenti iizerine etki

eden donme momenti (7ork) denklemi:
T =puxH (2.10)

olarak verilir. Diger taraftan klasik olarak bu torkun, bir atomdaki p vektoriiniin
eslik ettigi J agisal momentum vektoriiniin zamana gore degisim hizina esit oldugu

bilinmektedir. A¢isal momentum ile manyetik moment arasinda

p=yJ (2.11)

biciminde bir iligki oldugu hatirlanirsa bu 6rnek {izerindeki miknatislanmanin
diizgiin oldugu kabul edilirse (2.10) bagintis1 kullanilarak makroskopik

miknatislanma i¢in hareket denklemi

dM

7 = -y (M X Heff) (2.12)

olarak yazilir[9]. Ifade de M kiiresel koordinat sisteminde Manyetizasyondur.
Burada Hegr, sadece disaridan uygulanan alan olmayip, ornek {izerine etkiyen toplam

(etkin) alan1 gostermektedir. Yani etkin alan:
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Herr= Ha+ Ho (2.13)

olarak tanimlanir ve Hy ise miknatislanmay1 giderici alan (demanyetizasyon) olarak
bilinir. Bu giderici alanin sebebi ise biiyiik oranda Ferromanyetik 6rnegin geometrik

seklidir.

N

M

/ / $ L
/ I (RF)

X

Sekil 2.1. Hesaplamalarda kullanilan eksen takimi ile miknatislanma ve
manyetik  alanin birbirlerine goére yonelimleri. L kalinhigindaki film (x,y)
diizlemindedir. Z ekseni film yiizeyine diktir. Dogru akim manyetik alan ( H ) (y,2)
diizleminde ve Oy ise z ekseni ile yaptigt ac¢1 ’dir. Mikrodalganin manyetik alan
bileseni /4 ise x ekseni boyunca uygulanmistir. Miknatislanmanin dogrultusu ise ve

acilariyla verilmistir.
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Deneylerde kullanilan iki farki geometri vardir. Out-of-plane(érnek x-y
diizleminde statik manyetik alan z yoniinde iken 6rnegin x-z yoniinde dondiiriilmesi)
geometride alinan deneysel datalar 6rnegin x-y ve x-z diizleminde dondiiriilmesi ile
elde edilen deneysel spektralart temsil etmektedir. Benzer olarak in-plane
geometrideki deneysel datalar 6rnegin x-y diizleminde dondiiriilmesi ile elde edilen

deneysel spektralari temsil etmektedir.

Tim bu tanimlamalar domen yapi bulunamadiginda ve yeterli kuvvette
manyetik alan mevcut iken yapildi. Simdi de domen yapilardan ve katkidan

bahsedelim:

Bir ferromanyetik 6rnek Curie sicakligimin altindaki sicakliklarda doyum
degerine ¢ok yakin bir degerde miknatislandirilabilir. Bu gergek, gézlenenlere gore
zit  goriinmektedir.  Ornegin, bir demir par¢ast miknatislanmg veya
miknatislanmamis halde bulunabilir. Bu paradoksa cevap sdyle olacaktir: Bir
ferromanyetik malzeme domenlerden olusur[10] ve her bir domen tamamen
miknatislanmistir ama ¢esitli domenler rasgele yonelmistir ve dolayisiyla

makroskopik bir bakis agisiyla bakilirsa miknatislanmamig bir goriiniim sunulur.

Domenlerin varliginin postiilas1 ilk olarak Weiss tarafindan 1907°de
sunulmustur [11], Ferromanyetik malzemelerde, atomik dipoller, bolgeler veya
domenler icinde kendilerini ayni yone ydnlendirmeye meyillidirler [12].
Ferromanyetik malzemeler atomik seviyede bir uzun-menzil-diizen yapisi
sergilerler. Bu yap1 domen igindeki elektronlarin birbiriyle paralel olmasina sebep
olur [Marshall et al., 1996]. Bir domenin biyiikliigli degisir ama genellikle
milyarlarca atom igerir[10]. Ferromanyetik malzemelerin spin karakterlerinin
mikroskobik diizeni domen olarak adlandirilan manyetik yonelim bdlgelerinin

olusumuna sebep olur.

Domenlerin temel uzantis1 ferromanyetik malzemelerdeki bireysel domenlerin
icinde zaten yiiksek derecede bir miknatislanmanin bulunmasidir, ama manyetik
alanin kaldirilmasi durumunda domenler rasgele yoneleceklerdir. Domenlerin bu
gosterimleri sadece kavramsaldir ve hassas bir biiyiikliik Ol¢iisii veya domenlerin

sekillerini veriyor anlamina gelmez. Miknatislanma hakkindaki mikroskobik kanit
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sunu gosterir: Dis manyetik alana tepki gosteren ferromanyetik malzemelerin net

miknatislanmasi aslinda uygulanan manyetik alana paralel domenlerin biiyiimesi ile

fazlaca olusabilir[10].  ( Sekil 2.2.)

£ A g o gy WW’;’M‘:"""‘“,% e T~
i . . . .
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Sekil 2.2. Bir nikel kristalinde ferromanyetik domenler. Domen sinirlar1 Bitter
manyetik toz teknigi ile goriiniir hale getirilir. Bir domen i¢indeki manyetizasyon

yonii, o domenin manyetik alanda biiyiime veya kiiclilmesine bakarak tayin edilir
[13].

Domenler, domen smirlart boyunca yogunlasmis manyetik koloidal
astlmalarinin kullanimi ile goriinebilir hale gelebilir. Domen sinirlar1 kutuplanmis
151k ve ayrica elektron kirmmiminin kullanimi ile goriintiilenebilir. Uygulanan
manyetik alanlarin etkisi altindaki domen sinir hareketinin goézlenmesi teorik
calismalarin gelismesinde yardimda bulunmustur. Domenlerin olusumunun, serbest

enerjiye manyetik katkiyr minimize ettigi gosterilmistir [Marshall et al., 1996].
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Sekil 2.3. Domenler arasindaki Bloch duvariin yapisi. Demirde gecis bolgesi

kalinlig1 6rgii sabitinin 300 kat1 kadardir [14].

Bir domenden kosedeki bir taneye gegiste, atomik moment vektorii orijinal
halinden yeni yoniine yaklasik 100 atomun gidisatinda kademeli olarak déner. iki
domen arasindaki bu bolge domen duvari olarak adlandirilir (Sekil 2.3.). Bu duvar
Bloch duvart olarak bilinir. Duvar bdlgesindeki atomik spin momenti domen

icindeki atomik spin momentine gore hafif¢e daha diisiik olabilir [11],

Sekil 2.4. Bir ferromanyetik malzemenin miknatislanmasi:  (a)
miknatislanmamig hal, (b) domen duvar hareketi ile miknatislanma, (c) domen

donmesi ile miknatislanma.
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Ferromanyetik malzemelerdeki miknatislanmanin makroskopik 6zelligi domen
konfigiirasyonundaki degismelerle ilgilidir. Uygulanan bir manyetik alanin
etkisinden kaynaklanan miknatislanmadaki artis bagimsiz iki proses vasitasi ile
olusur: Domenlerin hacmindeki artma ile, veya alan yoniine dogru domen
miknatislanmasinin dénmesi ile. Bu iki proses sematik olarak Sekil 2.4. de

gosterilmistir [11].

Bu olay1 daha agik olarak sdyle agiklayabiliriz: Tabii miknatislanma kendisini
genis bir Olgekte gostermez. Eger alan uygulanirsa ve bu alan degisirse o zaman
histeresis gosterir. Yani manyetik alani bir yonde arttirdigimiz zaman miknatislanma
da manyetik alan ile beraber sonsuza kadar artmaz, belirli bir degerde doyuma gider.
Bu degere doyum miknatislanmasi denir. Daha sonra manyetik alani azaltirsak
miknatislanmada azalmaya baslar fakat ilk durumdaki gibi tamamen sifirlanmaz ve
bir miktar miknatislanma kalir. Bu degere ise kalici miknatislanma degeri denir.
Yani miknatislanma degeri matematiksel olarak histeri denilen egrilere benzer bir
davranmig sergiler. Bu durum malzemenin kiicik domenlerinin varligindan
kaynaklanmaktadir. Her bir kiiclik domen kesin bir kristal yoniinde doyuma tabii
miknatislanmalariyla katkida bulunur. Késedeki domenler farkli yonlere sahiptirler.
Fakat her ne kadar kiiciik domenler daha az enerji ifade etseler de duvar alani artar
ve enerjideki azalmadan dolayr olay durur. Yani malzemenin toplam

miknatislanmasi doyuma ulagir.

Artan bir manyetik alan uygulamasi sunlara sebep olur:(a) ters duvar
hareketlerine, (b) orta alanlar icin, ayni alanlarin terslenemez duvar hareketlerine,
miknatislanmanin kolay yonlerden alan yoniine dogru dénmesine, (buradaki olaylar
Barkhausen etkisi adi verilen bir metot ile aciklanabilir). Malzemelerin
yiizeylerindeki domen yapilar kii¢iik ferromanyetik tozlar vasitasi ile bir mikroskop

altinda goriiniir hale getirilebilir [15].

Ist ve mekanik sok kristalin orijinal miknatislanmamis haline geri
donebilmesine yardimct olacaktir. Sicaklik yeterince artirilirsa komsu iki atomun
manyetik momentleri artik ayni yonli olma egiliminden uzaklasarak c¢iftlenim
bozulacaktir ve domenler demanyetize olacaklardir. Yani ayni yonelime sahip bir¢ok

manyetik momentten meydana gelen domen yap1 kararsiz yapiya gegecektir. Bu
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durumda degis-tokus ciftlenimi kaybolacaktir ve malzeme ferromanyetik yapidan
paramanyetik yapiya gegecektir. Demir icin bu gecis sicakligi veya Curie noktasi T

770°C dir [12].
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3.  DENEYSEL CALISMALAR

3.1 Magnetron Sagtirmali Kaplama Sistemi

Kati bir malzemenin atomlari, ylizeyini yeterli enerjilere sahip atomlar veya
iyonlarla (yaklasik 30 eV’ un iistiinde) bombardiman, etmek suretiyle firlatilabilirler.
Bagka bir deyisle, hedef malzeme roliinii oynayan kat1 formdaki malzeme, bir iyon
demeti ya da iyonize olmus gazlarin negatif bir potansiyele sahip olan bu hedefe

yonlendirilmesiyle sactirilabilir.

Sacgtirma mekanizmasinin gézlemlenmesi ¢ok eskilere dayanmaktadir. 1852
yilinda Grove ve birkag¢ yi1l sonra da Pliicker bir desar;j tiipliniin ¢aligmasi sirasinda
elektrotlar1 olusturan malzemenin, azar azar tiipiin duvarinda birikmeye basladigin
tespit etmislerdir. Glinlimiizde artik bu elektrotlarin, tiipiin calismasi esnasinda
stirekli olarak iyonlar tarafindan bombardiman edilmekte oldugu ve birikme
isleminin bu sebepten meydana geldigi bilinmektedir. 1877 yilinda Wright ince
tabakalar halinde metal biriktirme islemini gerceklestirebilmek amaciyla, katadik
sactirma yOnteminin uygulanmasin1 Onermistir. Cok kullanigh olabilecek olan bu
fikrin o ylizyilda uygulanmamis olmasinin temel iki sebebi vardir. Bunlar ¢ok diisiik
biriktirme hizlar1 ve elde edilen film kalinliklarinin degisken olmasidir. Bugiinkii

kaplama teknikleri bu fikirlerin uygulamasini saglayabilmektedir.
3.1.1. Sputtering Uygulamasi ve Teghizati

Sekil 3.1. den de goriilebilecegi lizere sagtirma siireci Ozetle, bir hedef
malzemenin ylizey atomlarin iyonize olmus gaz atomlar1 (genellikle bir asal gaz)
tarafindan kaldirarak, firlatilmasi ve bu firlatilan atomlarin, ince bir tabaka ile

kaplanmasi istenen taban malzeme iizerine transferi olayidir.
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Sekil 3.1. Sputter tekniginin deneysel gosterimi.

Bu siire¢ her zaman vakuma alinmis bir hiicrede gergeklestirilmektedir. Hedef
malzeme ve taban malzeme bu hiicre igerisine konulduktan sonra, genellikle yapilan
uygulamalara gore, 5.10* ila 5.107 Torr arasinda degisen bir vakum ortami
yaratilmaktadir. Bombardiman amaciyla kullanilan iyonlar genellikle argon
gazindan elde edilmektedir. Argon gazi bos hiicreye vakumlama isleminden sonra
girmekte ve igerideki basmnci uygulamaya gore 107 ila 10™ Torr arasinda degisen
degerlere getirmektedir. Plazma hedef malzemenin iizerine bir elektriksel gerilim
(devamli ya da yiiksek frekansli ) uygulanmasi sonucu elde edilmektedir. Bu gerilim

500 ila 5000 Volt arasinda degismektedir.
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Sekil 3.2. Sputtering Cihazinin Sematik Goriiniisii

Biitiin sactirma cihazlar1 temel olarak Sekil 3.2.’deki gibidir. Ancak
uygulamaya gore, hedefler su sogutmali katot-tasiyicilar iizerine yapistirilmis veya
vidalanmis olabilirler, plazmanin yogunlugunu artirmak amaciyla yiiksek manyetik
alanlara sahip olmalar1 miimkiin olabilmektedir. Bunlara ek olarak 6rnegin harici bir
elektron vericisi diisiik basinglarda plazma olusumuna destek olmaktadir. Ayr1 bir
iyon kaynagi, biriktirme isleminden Once taban malzemenin temizlenmesini
saglarken biriktirme islemi sirasinda da bombardimani gerceklestirebilmektedir.
Taban malzemeler de uygulamaya yonelik olarak, sogutulmus, 1sitilmig, polarize

edilmis veya mobil olabilmektedirler.

Sactirma ile birgcok malzeme basarilt bir sekilde biriktirilmesine ragmen,
birikme hizinin ve plazma igindeki iyonlagma etkisinin diisilk olmasi, alt metal
sicakliginin yiikselmesi sistemin kullanimini smirlamistir. Son yillarda sagtirma
teknolojisindeki gelismelerin ¢ogu, manyetik alanda yapilmistir. Bunun nedeni,
manyetik alanda sactirma yontemi ile yapilan kaplamalarin, mikro elektronik, optik,
tiirbin bigaklari, manyetik ve optik diskler, kesici takimlar ve solar kontrol endiistrisi

gibi bir¢ok endiistriyel alanda kullanilmasidir.
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3.2. Hazrlanan PtCo Alasim Manyetik Ince Filmlerin
Stekiometrik ve Elektronik Karakterizasyonu : Fotoelektron
Spektroskopi Caligmasi

Bu calismada hazirlanan filmlerin kalinlik kalibrasyonunda, stekiometrik ve
elektronik yapinin karakterizasyonunda fotoelektron spektroskopisi kullanilmustir.
Yiiksek ylizey duyarliligina sahip fotoelektron spektroskopisi ylizeyi veya ince filmi
(yaklasik 10nm’ nin altindaki kalinliklarda) olusturan yapinin kimyasal ve elementel

dagilimini .01 yilizde hassasiyet de kantitive olarak verebilmektedir[16].

XPS ultra yiiksek vakum sartlarinda maddenin {izerine monokromatik X-
isinlarmin  gonderilmesi ile atomik orbitlerden iyonize olan ve vakum igersine
saliman elektronlarin kinetik enerjilerinin analize ile yapilmaktadir.[17]. Her
elementin parmak izi olarak sayabilecegimiz kendine has elektron-orbit dagilimi
nedeni ile her element de farkli fotoelektron spektroskopisi alinmaktadir[17]. Bu

ozellik XPS in ylizey elemental analizinde kullanilmasina imkan vermektedir.

Ultra yiiksek vakum sartlarinda 6rnege gonderilen monokromatik x-151n1 ile
Oornek  yiizey atomlarin  atomik-orbitlerdeki  fotoelektronlarin  uyarilarak
koparilmaktadir. Yeterli enerjiye sahip koparilan fotoelektronlar 6rnek yiizeyinden
ayrilarak vakum icerisinde elektron analizorii ile algilanarak kinetik enerji dagilimi

iceren spektrumu elde edilir[17].
3.2.1 Orbital Elektron Spektroskopisinde XPS

XPS ile foton sogurulmasiyla sacilan elektronun kinetik enerjisi Olgiiliir. Elde
edilen spektrumlar yiizeydeki atomlarin orbitlerinden iyonize olan atomik (core)

elektronlarin kinetik enerji grafigidir.

XPS teknigi ti¢ adim fotoemisyon modeli ile agiklanabilir. Bu temel model

Sekil.3.3 de gosterilmektedir. Burada fotoemisyon islemi bagimsiz ii¢ isleme
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boliiniir. ik adimda foton emlimi meydana gelir ve elektron uyarilir. 2. adim
sirasinda elektron Ornegin yiizeyine dogru ilerler. Bu adimda uyarilan elektronun
elastik ve elastik olmayan sacilmasi baskindir. 3. adimda ise elektron 6rnekten kopar
ve enerjisi ile momentumu o6l¢iiliir. Bu tiir bir model agiklamasi bir varsayim olsa da

tek adimda fotoelektron emisyona gore daha basit ve anlasilir olmasi agisindan

Onemlidir.
(1) (" 3

i
::#;,J/ T1TD 11D
EE%hValence Band
T —
—f— Core Inelastic

Euw..... B -Secattert-- Ny -c-c----

Valence
E. hv
- Core

Sekil 3.3. Fotoemisyon igin ii¢ adim modeli. Fotoemisyon islemi ii¢ adima

2

boliiniir. 1.’1 optik uyarma, 2.” i elektronun 6rnekten kopmasi, 3.” i elektronun

vakum i¢indeki durumudur.

Fotoemisyon 0l¢iimiiniin ilk 6zelligi fotoelektronun kinetik enerjisidir. Kinetik

enerji

Ex=hv-E,-M

olarak verilir. Burada E, elektronun baglanma enerjisidir. M ise katinin is
fonksiyonudur. Cekirdek seviyesinden yayinlanan elektronlarin enerjisi fotoemisyon
ozelliklerinin karakteristik enerjileridir. Her bir elementin elektronlarinin baglanma

enerjileri onun karakteristik 6zelligini belirler.
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Sagilan elektronun enerji seviye ¢izgileri o atomun elektronik konfiigrasyonu
hakkinda bilgi verir. Uyarilan bu atomun c¢ekirdek elektronlarinin potansiyel
enerjilerinde degisiklikler meydana gelir. Bu degisen c¢ekirdek elektronunun
enerjisidir. Bu sebeple bu olaya kimyasal kayma denir. Kimyasal kayma elementin

kimyasal yapis1 hakkinda genel bir bilgi verir ve bu Sekil 3.4. de gosterilmektedir.

Fe2p

2psp,

Intensity (Arb. Units)
I

—l— Oxidized Iron Film
—&— Iron Filmon Ag (111) Substrate

+IIIIIIIIIIIIIIIIIII|IIIIIIIIIIIIIIlIIIIIIIIIII

740 735 730 725 720 715 710 705 700 695 690

Binding Energy (eV)

Sekil 3.4. Fe 2p c¢ekirdek seviyesine ait XPS spektrumlari(yuvarlak) ve
oksitlenmis demire ait spectrum (kare). Cekirdek seviye Ozellikleri yaklasik 4 eV

kaymaya ugramstir.

Burada Ag(111) tizerine kaplanan tek tabaka Fe 2p spektrumu goriilmektedir.
Spektrum 2ps, ve 2pipn ‘deki 707 eV ve 707 eV ‘luk sagilimi gostermektedir.
Filmdeki oksitlenme sebebiyle baglanma enerjisinde yaklasik 4 eV luk bir kayma

meydana gelir.
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Yukaridaki tartigmalar fotoelektronun tek pargacikli ilk ve son dalga
fonksiyonu i¢in yapildi. Son yoriinge elektronik konfigiirasyonu ilk yoriinge ile
aynidir ve fotoemisyondan sonra ve Onceki elektron konumlart degismez. Sonugta

hv enerjili foton ile uyarilma yapilir ve bu sayede sistemin ilk durum yogunlugu
hakkinda bilgi edinilir.

Cogu elektronik sitemlerde elektronlar kendi aralarinda Coloumb ve Exchange
etkilesmesi ile etkilesirler. Bdylece bir elektronun sagilimi N elektronlu sistemi N;
elektronlu sisteme uyarir. Bu uyarilma enerji gerektirir ve bdylece fotoemisyon ile

sistemin temel durumu hakkinda bilgi edinilir.

Fotoemisyon islemi sirasinda atomik orbitlerden gelen elektronlarin piklerinin
yani sira pek ¢ok diger ek piklerde gozlemlenebilir. Bu piklerden birine 6rnek
olarak shake-up piki Sekil 3.5° de gosterilmektedir. Bu ek pikler genellikle

oksidasyondan ve gecis metellerde olusan yiizeylerde gozlemlenmektedir.

Katilarin fotoemisyonu igin diger bir mekanizmada uyarilan elektronun vakum

icinde aldig1 yoldur. Uzun yolda bu fotoelektronlar bir¢ok inelastik sagilma

yapabilir.
Shake-U
Cu
Cu 2p1 2
£
=
£
$ |
2
Z
(&}
g
| | | | |
975 965 955 945 935
Binding Energy (eV)

Sekil 3.5. CuO yiizeyindeki Cu 2p’ ye ait Cu®" e ait shake-up pikleri. Bu pikler
Cu 2ps), ve Cu 2p; ana piklerine gore 9 eV daha fazladir.[17].
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3.2.2. XPS Analiz Cihaz1

Genel bir XPS sistemi sematik olarak Sekil 3.6. da gosterildigi lizere bir
vakum odas1 lizerinde diger yardimcei cihazlarla ve diger veya birden fazla destek
analiz cihazlan ile bulunabilmektedir. XPS sistemi genel olarak X-151m1 kaynagi,
ultra yiiksek vakumlu elektrostatik elektron enerji analizorii igerir. X-151n kaynagi
AlK, ya da MgK, 1simnim1 yayabilen Al ve Mg yiizeyi igerir. Konvansiyonel XPS
sistemlerinde 1s1ma polarize olmamistir ve yaklastk 1 eV enerjilidir. Akim
konfigiirasyonunda elektron enerji analizorii ile 151n arasindaki a¢1 55° dir. X-1sm
kaynag1 ornekten yaklasik 2.5cm ile Scm arasinda degisen mesafededir. Analizoriin
X-1sminin ve Ornegin birbirlerine gbére pozisyonuna bagli 50-100 nA arasindaki

numune derinliginden fotoelektron akim analizoriin dedektoriine ulasabilir.

Yapilan ¢aligmada kullanilan XPS Spektrometresi genel yapisi su sekildedir.

i
>

Sekil 3.6. XPS Cihazinin Diyagrama.
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XPS Spektrometresinin bilesenleri:

1. Analitik reaktor

2. Numune yiikleme reaktorii (QE, islemci)

3. Numune girisi

4. Numune transfer yolu

5. Transfer kolu

6. Ornek levha asamasi

7. XYZ Transfer Kolu TM numune tutucu

8. Numune

9. Enerji analizorii

10. X-ray kaynagi

11. SEY/SEM elektron tabancasi

12. Iyon tabancas1

13. Sputter iyon tabancasi

14. Basing dlger ve kiitle spektroskopisi (RGA)

15. Vakum Pompasi

16. Ayarli kap1
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3.2.3 Kimyasal Stekiometri Igin XPS

XPS oOl¢timlerindeki piklerin alanlari, yiikseklikleri ve pikin ait oldugu
elementin fotoelektron duyarlilik faktorii 6zelliklerinin tespiti i¢in bir¢ok metot
gelistirilmistir. Bu yaklagimlar XPS analizlerinde yeterli nicel ¢aligmadir. Gegis
elementlerindeki yeniden diizenleme g¢izgileri elementin 2p seviyesinde c¢ok iyi

sonugclar verir.

Herhangi bir 6rnek icin analiz edilen hacim homojendir ve bu hacimde her bir

saniyedeki fotoelektron sayis1 asagidaki ifade ile verilir.
[ = nfcOyAAT

Burada n birim hacimdeki atom sayisi, f x 1s1mninin akisi, ¢ atomik seviyenin
fotoelektrik cross-section sabiti, 6 fotonun aldig1 yol ile dedekte edilen elektronun
dogrultusu arasindaki aci, y fotoelektrik olayda fotoelektronun enerjisine bagh
verim, A Ornek i¢inde ilerleyen elektronun aldigi serbest yol, A dedekte edilen
fotoelektronun Ol¢iildiigli Ornek yiizeyi, T Ornekten sacgilan elektronlar igin

Dedeksiyon verimliligidir. Denklemde n ¢ekilirse;
n=1/foOyAAT

olarak alinir. Bu denklemde payda atomik duyarlilik faktorii olarak bilinir (S). Eger

bir elementten alinan spektra diisiiniiliirse
n / np = (I]/Sz) / (12/82)

Bu ifade homojen olan tiim 6rnekler i¢in kullanilabilir. Fakat ¢ ve A degerleri
her elementte farklidir. Buna karsin 61/ o, ve A/ A, oranlar1 daima sabittir. Bu

sebeple herhangi bir spektrometrede her elemente ait S parametresi gelistirilebilir.
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3.3.  Kullanmilan ESR Spektrometresi

Maddelerin manyetik 6zelliklerinin arastirilmasinda Elektron Spin Rezonans
spektroskopisinin énemli bir yeri vardir. Arastiritlan maddelerin yapisinda herhangi
bir degisim meydana getirmemesi ve maddelerin bagka tekniklerle incelenemeyen
onemli fiziksel 6zelliklerini saptamaya imkan vermesi bu teknigin iistiin yonlerini

olusturur.
3.3.1. ESR Tekniginin Tarihi Geligimi

Elektron Spin rezonans tekniginin {inlii Stern-Gerlach deneyinin 6nemli
uzantilarindan birisi oldugu sdylenebilir. Stern ve Gerlach 1920 (Gerlach and Stern,
1921) yilinda yaptiklar1 deneyde bir atom igindeki elektronun manyetik momentinin
dis bir manyetik alanin etkisindeyken sadece belirli yonlerde yonelebilecegini
ispatlamiglardir. Sonradan Uhlenbek ve Goudsmit (Uhlenbek and Goudsmit, 1925)
elektronun spin acisal momentumu ile manyetik momenti arasindaki iliskiyi, Breit
ve Rabi (Rabi et al, 1938) ise saliman bir manyetik alanin sebep oldugu enerji
seviyeleri arasindaki gegis olayin1 buldular. Bu ayn1 zamanda gozlenen ilk manyetik

rezonans olayiydi.

Ik elektron Spin rezonans piki ise Zavoisky tarafindan 1945 yilinda CuCI2,
2H20 bilesigi kullanilarak goézlemlendi (Zavoisky, 1945). Zavoisky g degeri
yaklagik 2 olan 4.76 mT manyetik alan degerindeki rezonans pikini kaydetti. Daha
sonraki yapilan deneyler mikrodalga mertebesinde kullanilan frekans degerlerinin
daha iyi sonuclar verdigini gosterdi. ESR calismalariyla iz birakan bazi 6nemli
kisiler Abragam, Bleaney, Pryce ve Van Vleck gibi isimlerdir. Manyetik rezonansin

yakin tarihi ise Ramsey tarafindan 6zetlenmistir (Ramsey, 1985).
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3.3.2. ESR Spektrometresinin Genel Yapisi

Manyetik rezonans deney teknigi bir manyetik alan icerisine konulmus
manyetik bir malzemede meydana gelen enerji seviyeleri arasindaki yarilmalarin

elektromanyetik dalga vasitasiyla gézlenmesi temeline dayanir.

Genel olarak kullanilan ESR spektrometreleri baglica dort ana kisimdan

olusur:

1) Uygun gii¢ ve frekansta (genelde 1-100 Ghz arasi kullanilir) mikrodalga

tireten “kaynak sistemi”
1) Uretilen mikrodalgay1 incelenen 6rnek {izerine ve &rnekten yansiyan
dalgay1 da kristal dedektore tasiyan dalga kilavuzu ve Ornegin icinde

bulundugu kaviteden olusan “kavite-kilavuz” sistemi

1) Kutuplari arasinda homojen ve degeri dogrusal olarak degisebilen durgun

manyetik alan olusturan “miknatis sistemi”

v) Rezonans sinyalini algilayan “dedektor ve modiilasyon sistemi”

Bu sistemlerden meydana gelen ESR spektroskometresinin ana blok diyagrami

Sekil 3.7.’de goriilmektedir.
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Sekil 3.7. ESR spektrometresinin blok diyagrami.

Sistem daha detayl1 olarak agiklanirsa;

1. Durgun Manyetik Alan Kaynagi

Rezonans olay1 icin gerekli olan manyetik alan genellikle demir c¢ekirdekli ve

su sogutmali elektromiknatislardan olusur.

helyuma

gereksinim  duymasima  karsin,

Son zamanlarda, siirekli olarak sivi

stiperiletken

miknatislar

da
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kullanilmaktadir. Bu sistemin temel elemanlar1 bir c¢ift elektromiknatis ve
bunlar besleyen giic kaynagindan ibarettir.  Bizim  spektrometremizde  su
sogutmali 16 kG’a kadar alan uygulayabilen ve kutup bashklariyla 22 kG’a

ulasilabilen elektromanyetler kullanilmaktadir.

2. Mikrodalga Alan Kaynagi

Mikrodalga katihal diyotu veya klistron tarafindan {iretilir. Calisma
frekans aralig1 laboratuarimizdaki X-Band Bruker EMX spektrometre i¢in 9-10 GHz
dir. Ayrica Bruker’in eletronik cihazlarina ve bilgisayar yazilimma uyumlu
calisabilecek 19-26 GHz K-Band ve 30-36 GHz Q-Band modiillerinide sisteme
adapte edildi.

Mikrodalga kaynagina geri yansiyabilecek sinyallerden sistemi korumak
icin ayrict kullanilir.  Deney sistemindeki mikrodalga kaynagi calisirken olusan
isinmayt Onlemek i¢in de su ile sogutma yapilir. Zayiflatic1 ise kaviteye giden
mikrodalganin giiciiniin ayarlanmasini saglar ve mikrodalga giicii 0-200mW

arasinda degistirilebilmektedir.

3. ESR Kavitesi

Bu kisimda mikrodalga (ESR) kavitelerinin 6zelliklerini ve bu 6zelliklerin bir
absorpsiyon sonucu olusan ESR sinyalinde nasil degistigini tartigalim. Bir
mikrodalga kavitesi dikdortgen veya silindirik yapida  bir  metal  kutudur.
Kavitede mikrodalga enerjisi depolanir. Elektrodinamik rezonans durumunda,
mikrodalga geriye yansimaz ve kavitenin i¢inde yarim dalga boyunun tam katlari
olacak sekilde modlar olusur. Sekil 3.8. de TE102 modunda bir ESR kavitesi

gosterilmistir.
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Sekil 3.8. TE102 modunda ¢alisan dikdortgen kavite. a) Elektrik alan
bileseni y eksenine paraleldir ve Z dogrultusunda yaklasik bir dalga sigmaktadir.
b) Manyetik alan bileseni x eksenine paraleldir. Kavitenin boyutlar1 s6z
konusu mod i¢in sdyledir: ¢ kenar1 yarim dalga boyu , d kenar1 yaklasik dalga boyu
ve lglincli kenar da yarim dalga uzunlugundan daha kisadir. O nedenle dalganin

siddeti {igiincili dogrultuda degismez [18].

4. Dalga Kilavuzu

Genelde dikdortgen  bigiminde bakir ya da piring borulardan
olusmaktadir. Yiiksek derecede iletkenlik saglamak icin igleri altin ya da
giimiis ile kaplanir. X-Band Spektrometresinde kullanilan dalga kilavuzlarinin i¢
boyutlart 1.27cm X 2.54cm’dir. Elektrik alan bileseni daima dalga
kilavuzunun genis yiizeyine diktir ve dalga kavuzu boyunca her yar1 dalga
boyunda en biiyilk ve en kiigilk degerini alir. Buna karsin manyetik alan
bileseni genis ylizeye paraleldir ve elektrik alan bileseninin minimum oldugu yerde

maksimumdur.
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5. Modiilasyon ve Dedeksiyon Sistemi

Kaviteye gonderilen mikrodalga alaninin bir kismi Ornek tarafindan
sogurulur. Kaviteden yansiyan dalga sirkiilator vasitasiyla dedektore gonderilir;
dedektorde koprii vasitasiyla kaviteden gelen bu dalga ile orantili elektrik  akimi
olusur. Dolayisiyla  yansiyan  mikrodalga  siddeti  rezonans durumunda
azalacagindan dedektor akiminda degisme goézlenir. Bdylece rezonans olay1
kaydedilir. Bu sinyal de sinyal ylikseltici tarafindan yiikseltilir ve sinyalin manyetik
alana kars1 degisimi kaydedilir.

Statik manyetik alan ve mikrodalga frekans degerleri rezonans bdlgesinin
disindayken, mikrodalga enerjisi kaviteden yansiyarak kristal dedektore gider. Bu
dedektor, tizerine diisen mikrodalga giiciiniin karekokiiyle orantili olarak ¢ikis akimi
verir. Rezonans durumunda yansiyarak dedektore gelen giic azaldiginda ¢ikis akimi
degisir ve bu degisimden yararlanarak rezonans olay1 gozlenir. Mikrodalga
frekansin1 taramak, statik manyetik alani taramaya gore daha zor oldugundan
pratikte genellikle statik manyetik alan taranarak rezonansa gozlenir.  Kristal
dedektoriin giiriiltiisii, iizerine diisen sogurma sinyalinin frekansiyla ters orantilidir.
Bu yiizden rezonans sinyali modiile edilerek bu giiriiltii azaltilmaya g¢aligilir. Bunu
da lineer olarak taranan statik manyetik alan {izerine, genligi, 6rnegin rezonans yari
egri genisligine gore olduk¢a kiigiik olan, sinlizoidal bir modiilasyon alan
bindirilerek saglanir. Bu alan 6rnegin i¢inde bulundugu  kavitenin genellikle ic
ylizeylerine, diizlemleri elektromiknatisin kutuplarina paralel olacak bigimde

yerlestirilmis iki kii¢iik bobin tarafindan olusturulur.

Kaynak tarafindan {iretilen mikrodalganin tek frekansta olmamasi,
incelenen sistemin enerjisindeki belirsizlik, uygulanan statik alanin tam olarak
homojen olmamasi vb. faktorler yiiziinden, rezonans ge¢isi yalnizca tek bir H
manyetik alan degerinde degil de H ’in etrafinda AH  karakteristik
genisliginde bir bolgede olur. O halde statik manyetik alana, genligi rezonans egri
genisligi yaninda kiiciik olan bir siniizoidal alan bindirilirse, kristal dedektoriin

¢ikist modiilasyon alani ile ayni frekansli ve genligi rezonans egrisinin bulunan
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noktasindaki egimi ile orantili siniizoidal bir sinyal olusturur. Kristal dedektoriin bu
sinyali dar bantli bir yiikseltecten gecirildikten sonra, faz duyarli bir dedektorde
modiilasyon sinyali ile karsilagtirllir. Faz duyarli dedektoriin  ¢ikisi, siddeti
rezonans egrisinin bulunan noktasindaki egimi ile orantili bir dogru gerilimidir.
Bir filtreden gecirildikten sonra, bu dogru gerilim bir kaydetme sistemine gonderilir.
Eskiden iki eksenli kaydedicinin diisey eksenine uygulanirdi. Kaydedicinin yatay
eksenine statik manyetik alanin lineer degisimini saglayan sistem mekanik
olarak baglanmistir. Bu sekilde, kaydedicinin cizdigi egri  sogurma egrisinin
birinci tiirevidir. Bugiinkii spektrometrelerde kaydedici yerine bilgisayar programi

kullanilir.

6. ESR Spektrometrelerindeki Bilgisayar Elemani

Modern bir spektrometre de bilgisayar teknolojisi kullanir. ilk bilgisayarlar
sadece spektrometrenin dedektoriinden gelen ESR sinyallerini kaydetmek ve analiz
etmek icin kullanilirdi. Glinlimiizde ise bilgisayar, manyetik alan, modiilasyon
genligi, mikrodalga giicii gibi spektrometre parametrelerinin hemen hemen hepsini
kontrol etmek ve ayarlanmak i¢in kullanilan spektrometrenin bir merkezi

durumundaki bir elemanidir.
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4. Orneklerin Hazirlanmasi ve Deneysel Sonuglar

4.1. Orneklerin Hazirlanmasi

Yapilan bu calismada 6rnek hazirlamak i¢in azami vakum seviyesi <10”mbar
olan GYTE Nanoteknoloji merkezinin ylizey sentezleme va analiz laboratuarinda
bulunan Sagtirmali Magnetron Kaplama sistemi kullanilmistir. Temelde ¢ok kath
film yapmak i¢in tasarlanmis bu sistem de ayni anda rf ve dc magnetron kaynaklar
ateslenerek farkli stekiometrilerde PtCo alagim ince filmsi manyetik malzemeler
termal difiizyon etkisinden faydalanilarak farkli stekiometrilerde sentezlenmistir.
Sentezlenen bu &rneklerin kalinliklart kaplama sirasinda XPS yardim ile .1 A
hassasiyetinde kalibre edilmis QCM kullanilmistir.  Orneklerin sentezlendigi
altliklar 6rnek tutucu igerisine de hemen Ornegi altina yerlestirilmis kuars halojen
lambalar yardimi ile vakum igersinde kaplama boyunca ve 1si1l tavlama boyunca

sabit sicaklik da 1sitilabilmisgtir.

4.1.1. Manyetik Iki Bilesenli PtCo Ince Filmlerin

Sentezlenmesi

Ornekler UHV (Ultra High Vacuum) sartlara hazir hale getirilmek igin ilk
olarak yiiksek saflikta methanol ile ultrasonik karistiricida 5 dakika boyunca
temizlenmistir, bunun ardindan yine yiiksek saflikta ethanol ile ultrasonik
karistiricida 5 dakika daha temizlenerek, hig el siiriilmeden oldukga seri bir sekilde

ornekler vakum sistemindeki yiikleme kompartimanina yerlestirilmistir.
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Ornekler dogal olarak oksitlenmis Si(100) alttaslar iizerinde biiyiitiilmiistiir.
Ornekler biiyiitilmeden 6nce 570 °C ye kadar 1sitilarak tavlama islemi yapilnustir.
Ornekler taban basmci 5.0x10° mbar olan sputtering sisteminde co-sputter
teknigiyle yetistirilmistir. Kaplama basmci 3.8x10” mbar olmak iizere, hedef
malzemeyle, alttas arasindaki mesafe 70 mm olarak ayarlanmistir. Termal
hareketliligi artirarak PtCo alagimin olugmasi i¢in kaplama siiresince alttaglar 300 °c

sicaklikta sabit olarak tutulmustur.

Platinyum film DC gii¢ kaynaginda 10W’lik gii¢ kullanilarak biiyiitiilmiis,
Platinyum igin kaplama hiz1 QCM’ den 0.1 A /sn olarak tespit edilmistir. Bu siirede
yaklasik 1 A Platinyum, 10 saniye zarfinda biiyiitiilmektedir.

Kobalt film RF gii¢ kaynaginda 20W” lik gii¢ kullanilarak biiyiitiilmiis, Kobalt
icin kaplama hiz1 0.3 A /sn olarak tespit edilmistir. Bir periyot da yaklasik 2.5 A
Kobalt, 9 saniye zarfinda biiyiitilir.

Co-Sputter toplam 100 periyot olarak gergeklestirilmistir. Tim bu islemler

sonucunda Co/Pt orami 0.7/0.3 olmak iizere ve toplam kalmhk 350 °A olarak

belirlenmis ve deneysel olarak dlglime hazir hale getirilmistir.

4.2. Kalinlik Kalibrasyonu I¢in XPS

Pt (350A)/Si(100) Native Oxidized

Siddet (au)
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T T T T T T
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Sekil 4.1. Pt icin alinan XPS spektrumu
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Sekil 4.2. Co icin alinan XPS spektrumu
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Sekil 4.3. Pt icin kalinlik kalibrasyonu
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Hazirladigimiz  ince filmin kalinhiginin  belirlenmesinde iki yontem
kullanilmistir. Bunlardan birincisi X ray fotoelektron spektroskopisini (XPS)
kullanarak yapilmistir digeri ise Quartz Crystal Monitoring (QCM)’ dir. Bir kaplama
sisteminde XPS ile QCM’ in uyum igersinde caligsmasi hazirlanan ince filmlerin

kalinliklarinin belirlenmesinde ¢ok biiyiik bir 6neme sahiptir.

XPS ince filmlerin tam kalinliklarin hassas ve tam olarak belirlenmesinde
kullanilan giiglii bir yontemdir. XPS ile kalinlik belirlemede izlenen yonetimi soyle
Ozetleyebiliriz; ilk olarak ince filmin iizerinde biiyiitiilecegi alttas malzemeye ait
XPS spektrumu alinir. Alttas malzemenin en biiyiik siddete sahip fotoelektronlarina

ait enerji araligindan spektrum alinir.

Daha sonra alttas malzeme ince film biiylitme sistemine c¢ekilerek {izerine
belirli bir T siire kaplama yapilir. Kaplamanin ardindan tekrar 6rnek XPS analiz
kismina alinarak XPS spektrumu alinir. XPS spektrumunda alttas malzemenin en
biiylik siddete sahip fotoelektronuna ait enerji araligindan tekrar spektrum alinir ve
kaplamadan dolay1 fotoelektronlarin siddetinde azalma goézlenecektir. Daha sonra
tekrardan Ornek kaplama sistemine alinarak yine T siire kaplama yapilir ve XPS
analiz kismina almarak ayni islemler tekrarlanir. Alttas malzemenin en biiyiik
siddete sahip fotoelektronlarinin siddetindeki azalma ile kaplanan filmin kalinliginin

hesaplanmas1 miimkiin olur. Bu bagint1 asagidaki gibi verilir

1,=1,(0) exp(—%), veya In(xy__ X

1,(0) A (4.1)

e,

burada; (% alttas malzemenin ilizerine “x” kalinhi§inda film kaplandiginda alttas
malzemeden gelen fotoelektron siddeti, 1,(0) alttas malzemenin {izerine higbir

kaplama yapilmadan alinan fotoelektron siddeti, As ise sokiilen fotoelektronlarin
elastik olmayan carpismaya kadar aldiklar1 ortalama yolu (IMFP, inelestic mean free
path) gostermektedir. IMFP hesabi TPP (Tanuma, Powell ve Penn )metoduyla

yapilmaktadir. IMFP alttas malzemenin iizerine kaplanan filmin igersinde alttas
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malzemeden sokiilen fotoelektronlarin elastik olmayan carpismaya kadar aldiklari
ortalama yol olarak tanimlanir. Ve alttas malzemenin {izerine kaplanan her farklh
film i¢in bu deger farklidir. Bizim ¢alismamizda kullandigimiz malzemeye ait IMFP
hesaplar1 i¢in NIST (National Institute of Standards and Technology) tarafindan
gelistirilen NIST Electron Ineleastic Mean Free Path Database Version 1.1

kullanilmistir.

4.3. XPS Sonuglan

4.3.1.Ince filmlerin kalinliklarmin XPS ve QCM ile belirlenmesi

Bu boliimde magnetron sagtirmali kaplama sisteminde Pt ve Co film kaplama
hizlarinin XPS’e dayali olarak QCM kullanilarak .25(~1 A) mono atomik kalmlik
hassasiyetinde nasil kalibre edildigi anlatilmaktadir. Onceki 4.2. béliimiinde bu

kalibrasyon ile ilgili teorik agiklama yapilmistir.

PtCo alagim filmler SiO;, (100) yonelimine sahip alttaslar {izerine magnetron
sagtirmal1 teknik kullanilarak sentezlenmistir. Sirasi ile metanol ve etanol i¢ersinde
ultrasonik olarak temizlenen tek kristalli alttaslar vakum icersinde kaplamadan dnce
570 °C derecede 10 dakika siireler ile tavlama yapilmustir. Bu 1sil islem ile yapisal
bozukluklari, termodinamik farkliliklar1 veya malzeme i¢indeki faz farkliliklarindan
kaynaklanan yapisal dengesizlikleri ortadan kaldirmak yada minimize etmek icin
yapilmustir. Tavlama iglemi magnetron sagtirmali kaplama sistem igersinde bulunan
numune tutucunun igersinde numunelerden 2 cm mesafe altinda konuslandirilmis

halojen lambalar yardimi ile vakum igersinde (<10'9mbar) gerceklestirilmistir.
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Tavlama isleminin ardindan alttag analitik sisteme transfer edilerek XPS
analizleri gerceklestirilmistir. ~ XPS analizinde X-ray kaynagi AIK, kullanilarak
enerjisi 1486.61 eV olan yumusak x 15181 ile fotoelektron elde edilmesi i¢cin numune
ylizeyleri uyarilmistir. Yilizeyden elde edilen fotoelektronlardan genis spektrum
almanin yani sira Si2p pikini igeren araliktan da yiiksek hassasiyet de XPS

alimmustir.

Alttas malzemenin yiizeyinden XPS analizinin yapilmasinin ardindan, alttas
malzemeler ardisik kaplamalar yapilmak {izere sistemimizin ince film kaplama
kismina transfer edilmistir. Sabit zaman araliklarinda yapilan her kaplama sonrasi
alttaglar analitik sisteme vakum igersinde transfer edilerek kaplama yapilmig alttas
tizerinde yapilmig olan XPS analizi tekrarlanmistir. Sekil 4.5. de Pt ve Co igin
yapilmis ardisik kaplamalar i¢in Si2p pikinin nasil degistigini tarif eden iki XPS
grafigi Pt kapl yilizeyden alinmig genis XPS grafigi lizerinde gosterilmektedir.

Platin kaplamak i¢in DC (Direct Current ) giic kaynagi kullanilmis, kaplama
giicii 10 W ayarlanmis ve alttag ile Platin target arasindaki mesafede 70 mm olarak
secilmigtir. Se¢ilen bu mesafe Pt ve Co kaplama sirasinda olusan plazmanin alttas
tizerindeki etkisini minimize etmek i¢in optimize edilmistir. Sistemin kaplama
oncesi en yiiksek vakum seviyesi <10 mbar seviyelerindedir. Kaplama sirasinda
yiiksek enerjili plazma olusmasi i¢in vakum seviyesi 2x107 ile 3x10° mbar
seviyelerine kadar yliksek safliktaki (%99.9999) Ar gazi ile yiikseltilmektedir.
Kalmhk kalibrasyonu igin kaplamalar 18°C sicakhiginda  gerceklestirilmistir.
Kalinlik kalibrasyonunun hassasiyeti agisindan kaplamalar c¢ok kii¢iikk zaman
araliklarinda gerceklestirilmistir. Platin i¢cin bu zaman araliklar1 5 sn olarak

belirlenmistir.

Kobalt kaplama i¢in RF (Radio Frequency) gii¢ kaynagi kullanilmig, kaplama
giicii 22 W olarak ayarlanmis ve alttas ile Kobalt target arasindaki mesafede 70 mm
olarak optimize edilmistir. Sistemin kaplama Oncesi basmnci <10” mbar
seviyelerinde, kaplama sirasinda ise 2x107 ile 3x10™ mbar seviyelerinde ve oda
sicakliginda  gercgeklestirilmistir. Kobalt iginde kaplama siiresi 5 sn olarak

belirlenmistir.
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Sekil 4.5. Biiyik grafik Si (100) alttas malzeme iizerine Platin kaplamasinin
ardindan alinan XPS spektrumu. Pt kalibrasyonu, Platin i¢in Silisyum’ a ait 2p
pikinin siddetindeki azalma. Co kalibrasyonu, Kobalt i¢in Silisyum’ a ait 2s pikinin
siddetindeki azalma. Kobalt i¢in Silisyum’ a ait 2s piklerininin giddetlerindeki

azalma.

Platin ve Kobalt kaplamalarin ardindan alttags malzeme tekrar analitik sisteme
transfer edilerek genis (survey) spektrum ile birlikte Platin i¢in Si2p pikinin
bulundugu enerji araligindan yiiksek hassasiyette spektrum alinmigtir. Kobalt icinse
Si2s pikinin bulundugu enerji araligindan yiiksek hassasiyette spektrum alinmistir.
Kobalt i¢in Si2s pikinin kullanilmasi1 Kobalt’ a ait bir bagka pikin ayn1 enerji araligi

icersinde bulmamasindan kaynaklanmaktadir. Sekil 4.5. de goriilen biiyiik resimde
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lizerine 5 saniye Platin kaplanmis alttas malzemeden aliman XPS spektrumu

gosterilmistir.

Alttas malzeme lizerine kaplamalar 5’ er saniyelik adimlarla Platin ve Kobalt
icin yapilarak her kaplamanin ardindan genis spektrum, Si2s ve Si2p pikinin
bulundugu enerji araligindan spektrumlar alinarak Silisyum ait piklerdeki azalmalar
yine Sekil 4.5. de platin icin Pt kalibrasyonu resmi ile, Kobalt icinse Co
kalibrasyonu resmi ile gosterilmistir. Si2s ve Si2p piklerinin siddetlerindeki bu
azalma alttas malzeme iizerine kaplama yapildikg¢a, alttas malzemeden sokiilen
fotoelektronlarin sahip olduklar1 enerjinin biiyilikliigii ayni olmasina ragmen
kaplanan malzeme icersinde aldiklar1 ortalama yol, kaplanan malzemenin
yogunluguna, serbest elektron sayisina, iletken veya yalitkan olmasi gibi bir¢ok
fiziksel parametreye bagli olarak azalmaktadir ve bunu Si2s ve Si2p’ in siddetindeki

azalma olarak XPS spektrumunda gérmekteyiz.

b=0.45158 A/sn
6 - A=12.2 A
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Sekil 4.6. Platin’ e ait kalinlik zaman grafigi.

Platin ve Kobalt i¢in birim zamandaki kaplama kalinligin1 bulmak i¢in boliim
4.2. de wverilen (4.1) denklemi kullanilarak hesaplamalar yapilmistir. Bu

hesaplamalar sirasinda kullandigimiz IMFP degerleri National Institute of Standarts
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and Technology tarafindan gelistirilen “Electron Inelastic Mean Free Path Database
Version 1.1” kullanilarak hesaplanmustir. Platin igin bu deger 12.2 A, kobalt icin ise
144 A olarak bulunmustur. Denklem 4.1 kullamlarak her adimda yapilan
kaplamadan ardindan kalinlik hesaplanarak, Sekil 4.6.” de Platin i¢in zamana bagh
kalinlik grafigi elde edilmistir, ayn1 hesaplar kobalt i¢inde tekrarlanarak Sekil 4.7.” e
elde edilmistir. Grafiklerin egimi hesaplanarak Platin ve Kobalt i¢in birim zamanda
kaplama kalinlig1 bulunmustur, Platin i¢in (b=0.45 A\sn ) ve Kobalt iginde (b=0.15

A\sn ) degerleri hesaplanmustr.
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Sekil 4.7. Kobalt a ait kalinlik zaman grafigi.

Birim zamanda yapilan kaplama hiz1 belirlendikten sonra sistemimiz tizerinde
var olan diger bir kalinlik kalibrasyonu cihazi olan Quartz Crystal Monitoring
(QCM) ile kalinlik degerleri hesaplanabilir. Kaplanan filmlerin kalinliklarinin QCM
ile belirlenmesinde QCM’ e disardan girilmesi  gereken degerler; kaplanan
malzemenin yogunlugu ve akustik empedans degerleridir, tooling faktorii ise
degisken bir degerdir bu degeri belirlemek i¢in XPS’ den bulunan birim zamanda ki
kalinlik hiz1 degeri QCM’ de okunmasi i¢in tooling faktorii ayarlanarak bu deger
belirlenir. Sistemimizde tooling faktorii Platin ve Kobalt icin 95 olarak

belirlenmistir.
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4.3.2. Hazirlanan PtCo  Bilesenli  Filmlerin = Kimyasal

Stekiometrilerinin XPS Kullanilarak Belirlenmesi

Hazirladigimiz degisik oranlardaki PtCo alasim ince filmlerin stekiometrisini
belirlemek icin, X Ray Fotoelektron Spektroskopisi (XPS) kullanilmistir. Alasim
filmlerin stekiometrisini belirlemek i¢in hazirlanan ince filmlerin her birisinden
Platin ve Kobalt’ a ait en biiyiik siddete sahip (siras1 ile Pt4f ve Co2p major) ana
piklerinin oldugu enerji araliklarindan XPS spektrumu alindi. Alinan bu piklerin
altinda kalan alanlarin orani yiizeydeki atomlar arasindaki kimyasal oran ile orantili
oldugu bilinmektedir [16]. Kimyasal stekiometrinin belirlenmesi i¢in gereken
sadece uygun “background” fonksiyonu (integral fonksiyonu) ve pikler i¢in uygun
“voigth” (Lorentz+Gaousian) fonksiyonlar1 kullanilarak pik alanlarinin hesaplanarak
oranlanmalidir. Ptt4f ve Co2p pikleri arasindaki oran kimyasal stekiometriyle bire
bir orantilidir. Ancak orantilama igslemi yapilmadan evvel her elementin gostermis
oldugu spektroskopik hassasiyeti farkli olmasi nedeni ile bu farkin giderilmesi
gerekmektedir. Her elementin ve her elementin orbitlerinin foton ile etkilesmesi
farkli istatistige (cross section) sahiptir. Bu nedenle XPS grafiklerinde Pt ve Co
elementlerinin pikleri farkli hassasiyet de gozikiir. Bu farkin alinmasi i¢in ASF
carpanina ihtiya¢ vardir. Bunun i¢in hesaplanan alanlar daha sonra Pt4f ve Co2p
pikleri i¢in kabul edilmis atomik duyarlilik faktorleri ile boliinerek alan hesaplarinin

dogrulanmasi yapilir.

Igor programi kullanilarak XPS grafiklerindeki pik alanlar1 hesaplanmistir. Bu
hesaplama sirasinda background fonksiyonu olarak Integral fonksiyonu kullanild:.
Her bir elementi simgeleyen pikler iginse en uygun lorentz ve gausian
fonksiyonlarinin bir siiper pozisyonu olan voight fonksiyonu kullanildi. Pt4f i¢in fit
islemi yapilirken doublet olan Ptdf;, ile Pt4fs, pikleri arasindaki 6/8 oram
korunarak yapilmistir. Ayni sekilde Co2ps, ve Co2pi, pikleri arasindaki olmasi

gereken 2 alan orani korunarak fit yapildi. Fit islemi sirasinda ayrica ikincil sagilma
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ve shake up ve shake off etkileri de dikkate alinmuistir. Sekil 4.8., Sekil 4.9. ve
Sekil 4.10. de bu fitler goriilmektedir. Bu grafiklerden elde edilen alanlar ASF
katsayisina boliinerek elde edilen dogrulanmis alan siddetleri Tablo (4.1.) de
gosterilmistir. Tablodan da goriildiigli tizere Pt ve Co pik oranlari sirast ile 60-40,
50-50 ve 40-60 oraninda PtCo alagimlarinin basariyla kaplandigi gosterilmistir.
Tabi ki bu hesaplar XPS in 100A derinlige kadar analiz yaptig1 gdz oniinde

tutulmalidir.
PtsoCoao Pt40Cos0 Pts0Coso
Pt4t/mpe 5838 6720.33 7657.8
Pik alani
Co2p/ Neozp 3861.6 10458.769 7654.8

Tablo 4.1. XPS pikleri kullanilarak gelistirilen alasim Pt ve Co elementlerinin
Stekiometrik oranlarinin hesaplanmasi. Sirasi ile npu=3.59 ve nMcy2p=5.75 sabitleri
Pt4f ve Co2p pikleri i¢in analiz6r ve x-isimin kaynagmm arasmdaki agimin 54.7°

kompozisyonu i¢in gegerli ASF (Atomik duyarlilik sabiti) dir.
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Sekil 4.8. Pt sCoo .4 Alloy thin film
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4.4. Manyetik Karakterizasyon

DC sputter teknigi kullanilarak farkli stekiometrilerde Silisyum altlik tizerinde
hazirlanan ultra ince manyetik CoPt filmlerin manyetik 6zellikleri, Bruker marka
elektron spin rezonans cihazi kullanilarak arastirilmistir. Deneysel sistem uzun
yullardir kullanilan, giivenilir ve en dogru bilgileri veren bir sistemdir. Bu sistem ile
Ol¢iim yaparken kaviteye konulabilecek numunelerin boyutlar1 maksimum 5x5 mm
olacak sekilde diisiik hizla kesme elmasi ile kesilmistir. Uygun boyutlara getirilen
homojen filmler, film yiizeyine zarar vermeden uygun yapistirici kullanilarak yiiksek
safliktaki Quartz tutucu ile kavitenin tam merkezine gelecek sekilde yerlestirilmistir.
Bu noktada elektromanyetik dalganin B bileseni maksimum ve E bileseni minimum
deger almaktadir. Ornekler dnce dis statik manyetik alanin film yiizeyine dik oldugu
out-of-plane geometride yerlestirilmis ve kendi ekseni etrafinda dondiiriilerek
anisotropik davranisi arastirilmistir. Biitliin dlgiimlerden once sistem bos iken ve
sadece Quartz tutucu varken Olglim alinmis ve spektrumlara CoPt ince filmlerin
disindan katki gelmediginden emin olunmustur. Biitiin 6l¢imler oda sicakliginda

yapilmigtir.

Alinan spektrumlar asagida verilmistir. Bu spektrumlardan rezonans alani ve
cizgi genisligi degerleri okunmus ve agisal degisimi de ayrica gosterilmistir. Elde
edilen bu spektrumlar farkli stekiometrik oranlarda hazirlanan 30 nm kalinligindaki

Pt-Co ince filmleri stekiometrik oranlarina gore incelenmistir.
4.4.1. Co 4Pty ¢ ince filminin Ferromanyetik Rezonans Grafikleri
Hazirlanan Cog 4Pty ince filminin FMR grafikleri asagida gosterilmektedir.

Bu grafikler sirasiyla filmin farkli acilardaki manyetik rezonanslari, agiya bagh

rezonans alanlari, agiya bagl ¢izgi genisligidir.
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Sekil 4.11. Cog 4Pty ince filmine ait ferromanyetik rezonans spektrumlarinin

acisal degisimi.

Ferromanyetik Rezonans spektrumu alinirken 6nce Cog 4Pty ince filminin
yiizeyi ile dis manyetik alan paralel olacak sekilde yerlestirilmistir. Bu durum Sekil
4.11. de 0° olarak gosterilmistir. Daha sonra 6rnek kendi ekseni etrafinda otomatik
ganyometre ile belirli agilarla dondiiriilmistiir. Alinan spektrumlardan bazilari

sekilde goriilmektedir.

Ferromanyetik rezonans spektrumunun agisal degisimine bakildiginda 6rnek
paralel pozisyonda diisilk alanda rezonansa gelirken, kendi ekseni etrafinda
déndiiriildiikge rezonans alani daha yiiksek alanlara kaymaktadir ve tam dik(90°)
pozisyona geldiginde rezonans alani en biiyliik degerini almaktadir. Bu durum
rezoans alaninin agiya gore degisim grafigi olan Sekil 4.12. de daha net
goriilmektedir. Ayrica s6z konusu grafiklerden CoPt ince filmlerinde
miknatislanmanin kolay yoniiniin (easy direction) film yiizeyine paralel olan y6n

oldugu, miknatislanmanin zor yoniiniin (hard direction) ise film ylizeyine dik olan
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yon oldugu anlagilmaktadir. Bu durum zaten ultra ince ferromanyetik filmlerde

beklenen bir durumdur.[1]
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Sekil 4.12. Cog 4Pty ince filmine ait rezonans alaninin agisal degisimi.

Ferromanyetik rezonans spektroskopisinde rezonans alaninin  agisal
degisiminin yani sira pike ait ¢izgi genisligi de dnem tasimaktadir. Cizgi genisligi
blinyesinde spin-spin ve spin-Orgii durulma zamanlarini icermektedir. Cizgi
genigliginin acisal degisimi sekil 4.13. de goriilmektedir. Uygulanan dig statik
manyetik alanin film yiizeyine paralel oldugu pozisyonda ve dik oldugu pozisyonda
iyice daralirken ara boélgelerde genislemektedir. Sogurma egrisinin genisledigi

bolgelerde spektrumunun siddeti azalirken daraldigi bolgelerde artmaktadir.
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Sekil 4.13. Cog 4Pty ince filmine ait ¢izgi genisliginin agisal degisimi.

4.4.2. Co, 5Pty s ince filminin Ferromanyetik Rezonans Grafikleri

Cop4Ptos icin yukarida ayrintili bigimde anlatilan deney sartlar1 aynen
tekrarlanarak CogsPtys ince filmi i¢cinde gerekli manyetik 6l¢timler alimmustir. Sekil
4.14. de CogsPtys “ e ait ferromanyetik rezonans spektrumlarinin farkli agilara bagh
degisimi goriilmektedir. Ornek kavite i¢inde 0° ¢ den 180° ¢ e kadar déndiiriilmiis ve
ferromanyetik rezonans spektrumlari elde edilmistir. Sekilde de goriildiigii gibi
ornek paralel konumdan dik konuma dondiirtildiik¢e rezonans alani yiikselmis ve dik
konumdan tekrar paralel konuma dondiiriildiikce rezonans alan degeri azalmistir.
Beklendigi gibi 0°-90° ve 90°-180° aralarinda &lgiilen rezonans alanlari yaklasik
olarak simetrik oldugu goriilmektedir. Yine Cog4Ptps Orneginde oldugu gibi

CoosPtos Orneginde de paralel konum easy (kolay), dik konum ise hard (zor)

konumdur.
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Sekil 4.14. CoysPtys ince filmine ait ferromanyetik rezonans spektrumlarinin

acisal degisimi.

CoosPtys ince filminin agiya bagli rezonans alanlari Sekil 4.15. de
goriilmektedir. Sekilde de goriildiigii gibi film paralel konumda ¢ok diisiik alanlarda
rezonansa gelmistir. Dik konumda ise filmin rezonansa girmesi zorlanmistir, ¢cok
daha yliksek alanlara ihtiya¢ olmustur. Ayrica Cog4Ptys ince filminin agiya bagh
rezonans alani incelendiginde (Sekil 4.12.) CogsPtos ince filminin dik konumdaki

rezonans alani, Cog4Ptos “un dik konumdaki rezonans alanina gére daha yiiksektir.
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Sekil 4.15. CogsPtosince filmine ait rezonans alaninin agisal degisimi.
CoosPtys ince filminin aciya bagh ¢izgi genisligi Sekil 4.16.° da

goriilmektedir. Cog4Ptos ince filminde oldugu gibi paralel ve dik konumlar

civarinda ¢izgi genisligi daralmakta ara bolgelerde ise genislik artmaktadir.

— F't”Coula
T=300K

Cizgi Genisligi , G

0 30 &0 a0 120 150 180
Aci,8

Sekil 4.16. Cog 5Pty s ince filmine ait ¢izgi genisliginin agisal degisimi.



52

4.4.3. Co Pty 4 ince filminin Ferromanyetik Rezonans Grafikleri

Cop4Ptos ve CogsPtys ince filmlerinde izlenen deney siirecleri Cog¢Pto4 ince
filmi i¢inde tekrar edilmistir. Elde edilen datalar spektrum egrileri ile ¢izdirilmis ve
bu spektrumlar asagida sirasiyla gosterilmistir. Bu grafiklerin ilki Sekil 4.17. de

goriilen ferromanyetik rezonans spektrumlarinin agiya bagli degisimdir.

—— Pt _Co_ , T=300K

0 2 4 6 8 1m0 12 14 16 18 20 22

Manyetik Alan , kG

Sekil 4.17. CogPto4 ince filmine ait ferromanyetik rezonans spektrumlarinin

acisal degisimi.

Farkli agilarda elde edilen spektrumlar ¢esitli agilarda ¢izdirilmis ve 0° ‘den
180° ¢ e kadar belirli degerlerde alinmus spektrumlar goriilmektedir. Yine paralel
konumda rezonans alani diisiik, dik konumda ise rezonans alani yiiksektir. Sekilde
gorildigi gibi 0°-90° ve 90°-180° spektrumlari simetrik bir durumdadir. Onceki

orneklerde oldugu gibi paralel konum easy, dik konum hard konumdur.
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CoosPtos ince filminin agiya baglh rezonans alanlarn Sekil 4.18. de
goriilmektedir. Sekilde goriildiigii gibi paralel konumda rezonans alani diisiik, dik
konumda ise rezonans alani yiiksektir. Onceki oOrneklerle karsilastirildiginda
Coo6Pto4 ince filminde dik konumda rezonans alani diger orneklere gore daha

yiiksektir.
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Sekil 4.18. Cog Pty 4 ince filmine ait rezonans alaninin agisal degisimi.

CooePtos4 ince filmine ait aciya bagl ¢izgi genisligi grafigi Sekil 4.19. da
goriilmektedir. Sekilde goriildiigii gibi paralel konuma ve dik konuma yakin agilarda
cizgi genisligi oldukga dar, ara bolgelerde ise oldukca genistir. Paralel konumdan
yaklagik 50° ¢ e kadar ¢izgi genisligi dar 80° civarinda genislik maksimum ve 80° ©
den 90" ‘e kadarki a1 arah@inda ¢izgi genisligi birden daralmus ve 90° ‘de genislik
en kisa duruma gelmistir. 90° ‘den sonraki agilarda cizgi genisligi simetrik bir

sekilde degismektedir.
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Sekil 4.19. Cog ¢Pto4 ince filmine ait ¢izgi genisliginin acisal degisimi.

4.4.4. Orneklerin Ferromanyetik Rezonans Spektrumlarmmn

Karsilagtirilmasi

Degisik stekiometrik oranlarda 30 nm kalinliginda DC-Co Sputter teknigiyle
hazirlanan CosPt;, ferromanyetik ince filmlerinin 300 K° sicakliginda
Ferromanyetik Rezonans Teknigi ile manyetik oOzellikleri dlcililerek farkl
stekiometrik oranlardaki spektrumlar1 karsilastirilmistir. Bu karsilagtirmalarin ilki

Sekil 4.20. da goriilen agiya bagl rezonans spektrumlaridir.
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Sekil 4.20. Orneklerin ag1ya bagli Rezonans alanlarmin karsilastiriimast.

Sekilde goriildiigii gibi 6rneklerin paralel konumlarindaki rezonans alanlarinda
belirgin bir fark goriilmemektedir. Fakat dik konuma yaklastikca bu alan iyice
belirginlesmekte ve 90° ¢ de en keskin fark goriilmektedir. Stekiometrik oran
degistikce rezonans alanlari lineer bir sekilde degismektedir. Co,Pt,x 6rneklerinde x
arttik¢a yani film igerisindeki Co orani fazlalastikca rezonans alani artmaktadir. Ve
x = 0.6 oraninda maksimum degerini almaktadir. x = 0.4 de ise minimum
olmaktadir. Bu ise teorik olarak da beklenen bir sonuctur. Kisaca ozetlemek
gerekirse ferromanyetik ince film igerisindeki Co orami arttik¢a filmin manyetik
zorlanmasi (yani filmin alan uygulanmadan 6nceki duruma gelmesi i¢in ters yonde
uygulanmas1 gereken dis manyetik alan biiyiikliigii) artmaktadir ve daha iyi

manyetik karakteristik gostermektedir.

Bir diger karsilagtirma ise aciya bagli ¢izgi genisligi spektrumlaridir. Bu
karsilagtirma ise Sekil 4.21. de gosterilmektedir.
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Sekil 4.21. Orneklerin ag1ya bagl ¢izgi genisliklerinin karsilastiriimasi

Yukarida goriildigii gibi ¢izgi geniglikleri yine x degerine yani ferromanyetik
film igerisindeki Co miktarima baghdir. Daha Onceki aci-¢izgi genisligi
spektrumlarinda da bahsedildigi gibi paralel ve dik pozisyonlarda ¢izgi genisligi
daralmaktadir. Fakat paralel konum civarma oranla dik konum civar1 ¢izgi

genisliginin daralmasi ¢ok daha keskindir.

Diger bir karsilastirilmis spektrum paralel ve dik konumdaki egrilerdir. Bu
spektrumlar Sekil 4.22. de gosterilmektedir. Gorildigi gibi paralel ve dik
pozisyonda lineer bir degisim goriilmektedir. Paralel konumda x arttikca yani Co
orani arttik¢a 6rnek daha ¢abuk rezonansa ulasmaktadir. Dik konumda ise tam ters
bicimde rezonans ger¢eklesmektedir. Yani dik konumda Co orami arttikca 6rnek
daha zor rezonansa ulagmaktadir. Ornegin miknatislanmasi icin ¢ok daha yiiksek
alanlar uygulanmalidir. Grafikten de goriildiigli tizere 6rnegin Co orani arttikga
kolay eksenle zor eksen icin manyetik alan degerleri birbirinden uzaklagmaktadir.
Kisaca ozetlemek gerekirse drnegin Co orani arttikga miknatislanmasi artar, daha
hard manyetik bir malzeme meydana gelir. Co oranm1 azalirsa Ornegin

miknatislanmasi azalir, daha soft manyetik bir malzeme meydana gelir.
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Sekil 4.22. CoPt ince filmlerinin paralel ve dik pozisyonda karsilastirilmasi.
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5. SONUC

Tezde secilen PtCo alasim filimsi yapilar sahip olduklari elektronik ve
manyetik 6zellikleri nedeniyle bir ¢ok c¢aligmaya konu olmuslardir. Ozellikle
manyetik kayit ortamlarda kullanimlarinin yani sira pek ¢ok potansiyel spintronik
uygulamalar1 da s6z konusudur. Bu nedenle de manyetik ozellikleri ve yapisal
farkliliklarin bu manyetik 06zellikler {izerindeki etkileri teorik ve deneysel
calismalarda c¢okca incelenmistir. Alasimlandirma sirasinda kullanilan bilesenlerin

oranlar1 olusabilecek faz ve dolayisiyla yap1 iizerinde etkileri caligilmistir.

Pt ve Co tamamuyla kati ¢ozelti olusturmalar1 nedeniyle diizensiz yapi
olugturmasi acisindan da ayr1 bir 6nem tagimaktadir.  Sentezleme sirasinda
kullanilan magnetron sagtirmali kaplama tekniginin yardimi ile cesitli
kompozisyonlarda diizensiz yap1 yapmanin yani sira diizenli yap1 elde etmek i¢inde
calisilmistir. Boylece diizenli yap1 ile diizensiz yapi arasinda bir gecis saglayarak
yapisal etkilerin manyetik 0Ozellik iizerindeki etkisi fonksiyonel olarak
gbozlemlenmistir. Yapisal etkinin direk olarak manyetik 6zellik iizerinde etkisinin
yani sira Pt gibi paramanyetik 6zellik gosteren f-gecis bilesenlerin ferromanyetik d-
gecis bilesenin manyetik 6zelligi lizerinde de nasil direk artirict 6zellik gosterdigi

karakterize edilmesi imkan1 da elde edilmistir.

Alasim sirasinda tam faz olusmasina imkan vermeyecek oranlarda alasim
filmler sentezlendiginde diizensiz gecis metal bilesenli yapilarda gozlemlenen kisa
erimli etkiler olarak adlandirilan yerel etikler gézlenmektedir. PtCo alisim filim i¢in
faz olusumu igin sirast ile 70 e 30 oraninda alagimlandirma gerceklestirilmeliydi. Bu
L10 denilen fazin 300° da olusmasina ve dolayistyla diizenli bir yapmin olusmasina
yardimci olacaktir. Ancak bu tezde kasitli olarak diizensiz yapilar olusturulmaya
calisilmistir. Boylelikle Pt konsantrasyonun degisimi ile Co’ tin lokal manyetik

momentlerinin nasil degistigi gozlemlenmeye ¢alisilmistir.
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FMR sonuglarinda goriildiigii kadar1 ile Pt konsantrasyonunun karsi lokal
bolgelerde kisa erimli olarak Co manyetik momentlerinin artisina yardimer oldugu
gozlemlenmistir. Buna ragmen Pt konsantrasyonundaki artis FMR piklerinin
genislemesine neden oldugu da goriilmiistiir. Bunun kluster olusumlarinin artisi ile
aciklandigr literatiirde gozlemlenmistir [19]. Zira kluster artisinin kati1 ¢ozeltide
manyetik dipollerin daha diizensiz olusmasina neden oldugu diisiiniilmektedir. Bu
olusumu Stoner yaklasimi ile de g¢esitli makalelerde teorik olarak da agiklanmustir.
Daha diizenli yapilara yaklasildikca kisa erimli manyetik etkilesmelerin daha da
artmasina ragmen uzun erimli etkilesmelerin ise klusterlasmayla birlik de daha etkin
oldugu goriilmektedir. Bu nedenle daha kalict manyetizasyonun saglanabilmesi i¢in
bu tip alasimlarda L10 olarak adlandirilan daha zengin Pt igeren fazlarin
sentezlenmesi ile daha kalict manyetizasyonun olusmasina yardimci olacak kisa

erimli lokal (yerel) manyetik etkilesmelerin ¢ogalmasina yardimci olacagi asikardir.
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