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ONSOz

Elektron mikroskoplari, X-isini Uretegleri, elektron hizlandiricilari, elektron demeti litografisi
sistemleri gibi bircok yiksek teknolojik cihazda, tungsten (W) veya Lanthanum Hexaboride
(LaBe) temelli termiyonik elektron kaynaklari kullaniimaktadir. Ancak bu tip termiyonik elektron
kaynaklarinin kullanim émdarleri ve elektron demeti kararlihdi diguk olmakla beraber, bu
kaynaklardan elde edilen elektron demeti iraksaktir. Termiyonik elektron kaynaklariyla
karsilastirildiginda, alan emisyon elektron kaynaklarindan koherent, ylksek monokromatik
Ozellikte ve ince elektron demetleri elde edilebildiginden, ginimuzde alan emisyon kaynaklari
daha ¢ok tercih edilmeye baglanmigtir. Son yillarda 6zellikle genig yasak eneri bandi araligina
sahip ZnO ve SiC gibi yariiletken malzemelerin nanosutun/nanotel yapilari ile karbon
nanotip/grafen temelli katot malzemelerin alan emisyon &zellikleri arastirimaktadir. Yiksek
kimyasal kararliligi, muazzam mekanik mukavemeti ve yuksek akim tagima kapasitesinden
dolayi SiC yariiletkenin gézenekli ve mikro stun yapilari, alan emisyon elektron kaynagi katot
malzemesi olarak ilgi odagi haline gelmistir. SiC ve Si dahil, diger bircok nanoyapil
malzemeyle karsilastinldiginda, 150 - 200 V gibi gérece cok dusik alan emisyon esik
potansiyel dederlerine erisebilen karbon nanotlplerin, 6zellikle mekanik mukavemetlerinin
zayIf olmasi, homojen ¢ap ve uzunluklarda Uretilmesindeki zorluklar gibi bir dizi dezavantajlari
bulunmaktadir. Bu durum karbon nanotipleri baz alan ytksek kararlikli (stabil) alan emisyon

elektron kaynaklarinin, 6zellikle ticari anlamda, Gretilmesinin éninde duran bir engeldir.

Tamamlanan bu projede SiC nanotel/karbon nanotip heteroyapili hibrit bir alan emisyon
elektron kaynaginin Uretimi ve vakumda elektriksel karakterizasyonlari yapilmistir. Uretimi
yapilan SiC nanotel/karbon nanotlp hibrit katot ile, 6zellikle sadece karbon nanotiipler veya
sadece SiC nanoteller kullanilarak imal edilen alan emisyon elektron kaynaklariyla
karsilastirildiginda, oldukga dusuk elektrik alanlari altinda c¢ok daha yiksek akim

yogunluklarina erigilebildigi gosterilmigtir.

Toplam 30 aylik bir dénem boyunca gerceklestirilen bu projedeki bitiin deneysel ¢alisma ve
faaliyetler Tlrkiye Bilimsel ve Teknolojik Arastirma Kurumu (TUBITAK) tarafindan 115F092

proje numarasiyla desteklenmigtir.



ICINDEKILER

TABLOLAR VE SEKILLER

OZET

ABSTRACT

1. SONUC RAPORU ANA METNI

1.1. Girig ve Literatiir Ozeti

1.2. Gereg ve Yontemler
1.2.1. Nanokiire Litografisi ile SiC Uzerinde Golge Maske Gelistirilmesi
1.2.2. SiC Nanositunlarin Uretiimesi
1.2.3. SiC Nanosutunlar Uzerinde Grafen Blyutilmesi
1.2.4. Alan Emisyon Olgiim Diizenegi

2. BULGULAR
2.1. Alan Emisyon Deneyleri
2.2. UV Isik Altinda Alan Emisyon Deneyi

3. SONUGCLAR

4. KAYNAKLAR

11

11

27

37

41

44

44

51

55

56



TABLOLAR VE SEKILLER

Tablolar Dizini
Tablo-1: 6H-SiC silisyum termine yiz igin ylzey hidrofilikligi parametreleri

Tablo-2: 6H-SiC Si yuzinde 500 nm ¢apli PS nanokureler igin kendiliginden
dizilim spin kaplama parametreleri

Tablo-3: 500 nm PS kurelerin ¢aplarinin kigultulmesi igin uygulanan oksijen
plazma asindirma parametreleri

Tablo-4: 500 nm PS nanokdreler i¢in oksijen plazma asindirma istatistikleri
Tablo-5: Nanosutunlarin olusturulabilmesi icin kullanilan SFe plazma parametreleri
Tablo-6: 6H-SiC karbon termine yUz i¢in yuzey hidrofilikligi parametreleri

Tablo-7: 6H-SiC C-yuzinde 500 nm ¢apli PS nanokdreler i¢in kendiliginden
dizilim spin kaplama parametreleri

Tablo-8: Altin icin Termal Buharlastirma parametreleri

Tablo-9: Altin dncl maske igin oksijen plazma ile ylizey temizleme parametreleri
Tablo-10: Krom ve nikel icin Termal Buharlastirma parametreleri

Tablo-11: Cr/Ni silindirlerin caplarina dair istatistiksel veriler

Tablo-12: Cr/Ni Maskenin ¢aplari Gzerinden alinan istatistiksel veriler

Tablo-13: SiC Nanotellerinin tretimi igin kullanilan kuru asindirma parametreleri

Tablo-14: Farkh surelerdeki asindirma isleminin ardindan elde edilen
nanotellere ait istatistiksel veriler

Tablo-15: SFe+C4Fs Bosch prosesi icin uygulanan asindirma parametreler
Sekiller Dizini
Sekil-1: Diener Zepto RIE Oksijen/Argon plazma sistemi

Sekil-2: a) Spin kaplama cihazi ve (b) Spin kaplama 6rnek haznesine yerlestirilen
6H-SIC alttasi

Sekil-3: Kendiliginden dizilim parametreleri uygulanmig érneklerin
a) 50x b) 100x buyutmedeki optik mikroskop gérintuleri

Sekil-4: SiC tabani Gzerinde kendiliginden dizilim parametreleri uygulanmigs tek katmanli
PS nanokirelerin SEM o6lcimu

Sekil-5: 500 nm PS kirelerin a) hi¢ asindirma uygulanmamigken b) 150 sn asindirma

ardindan c) 300 sn asindirma ardindan d) 450 sn agindirma ardindan e) 600 saniye
asindirma ardindan SEM géruntdleri. (Buyutme 25000x)

4

13

14

16

17

19

22

22

23

25

25

26

29

30

33

35

13

14

15

16

17



Sekil-6: a) Oksijen plazma asindirmadan 6nce ¢aplar ortalama 452 nm olan

PS nanokurelerin SEM goéruntiusu. b) 450 sn.’lik asindirma igleminden sonra ¢ap!
kucultilen PS nanokidrelerin SEM goérintisu. Uygulanan asindirma parametreleri
icin PS nanokirelerin ¢caplarinin Oksijen plazma asindirma suresine gore degisim
grafigi

Sekil-7: a) Kisa sureli (2 numarali 6rnek) b) Uzun sireli (1 numaral érnek) SFe
asindirma sonrasinda nanokurelerin SEM goruntuleri

Sekil-8: Cr/Ni gblge maske tasarim agsamalari

Sekil-9: a) Kugultilmads PS nanokirelerin Gzerine 30 nm Au kaplandiktan sonraki
optik mikroskop goriintisi (100x) b) 90 saniye IPA igerisinde ultrasonik titrestirmenin
ardindan mikroskop gorintusu (100x)

Sekil-10: NVTH-350 Termal buharlastirma sistemi

Sekil-11: 500 nm PS kireler igin optimize edilen spin kaplama parametreleri igin
ornegin farkli bélgelerinden a) 50x b) 50x ¢) 100x d) 100x buyitmedeki optik
mikroskop gorintleri

Sekil-12: Altin kaplandiktan sonra 6rnegin farkh bélgelerinden 100x buyUitme altinda
alinan goérintller

Sekil-13: Altin 6ncli maskenin 100x blyttmedeki optik mikroskop goérintisi ve
parlak bélgelerin 25000x buyttmedeki SEM goérintisi

Sekil-14: Cr/Ni maskenin optik mikroskopta a) 50x b) 100x blyitmede gorintdleri,
ayni 6rnekten c) 6000x ve d) 25000x blyltmede elde edilen SEM géruntuleri

Sekil-15: NP37 drneginden alinan a) 6000x b) 25000x blyutmedeki ve NP38
orneginden alinan ¢) 6500x ve d) 22410x blyutmedeki Cr/Ni adaciklarin SEM géruntileri

Sekil-16: Cr/Ni golge maske araciligi ve SFg + O, ICP-RIE prosesleriyle SiC
tabanh Nanosutun Uretiminin sematik gésterimi

Sekil-17: Oxford PlasmalLab System 100 ICP 300 reaktif iyon asindirma sistemi

Sekil-18: NP37 kodlu (8 = 3.4) 6rnege ait a) 30000x b) 100000x blyutmelerde,
70° aciyla alinan SEM goéruntuleri

Sekil-19: NP38 kodlu (B = 4.9) érnege ait a) 35000x b) 90000x blyttmelerde,
70° aciyla alinan SEM géruntuleri

Sekil-20: a) SF6 reaktif iyon asindirma [21] b) SF6+C4F8 Bosch proses ile
[22] asindirimis SiC yapilar

Sekil-21: NP53 kodlu (B = 10.6) 6rnege ait a) 8000x b) 90000x buyutmelerde,
70° aglyla alinan SEM goérintuleri

Sekil-22: Epitaksiyel grafen blyltme ve alan emisyon dlgiimlerinde kullanilan
ultra yuksek vakum (UHV) sistemi

Sekil-23: a) SiC tavlama sistemine yerlestirilen SiC/SiC istifinin ve iki istif arasinda
olusturulan boslugun gizimi. b) Tavlama iglemi sirasinda SiC tabani ylizeyinde olusan

5

18

19

20

20

21

23

24

24

26

28

28

29

31

32

34

36

37

38



grafen tabakasi ve buharlasan Si atomlarinin istif ara-ytuzeyindeki durumu.

(ns) sublimlegsme hizindaki Si atomlari (nc) yogusma hizi ile SiC yuzeyine geri ddnmekte,
sublimlesen Si atomlarinin bir kismi da istif arasindaki bosluktan vakuma salinmaktadir.
c¢) Oda sicakhgindaki SiC istifinin vakum ¢emberi igerisindeki gorintisu.

Kirmizi lazer 15131 kullanilan pirometreden kaynaklanmaktadir.

d) 1500°C sicakhigina isitilan SiC istifinin vakum ¢gemberi icerisindeki gérinimi

Sekil-24: (a) Raman Spektrometre diizenegi, (b) 532 nm dalgaboylu laser ile Raman
analizi

Sekil-25: istifleme ydéntemi kullanilarak vakumda tavlanan NP53 kodlu SiC alttas
Uzerinde olusan grafen katmaninin a) optik mikroskop gortintisi ve bu ylzeylerde
farkll noktalardan alinan b) Raman spektroskopisi élctimleri. c) istiflenerek tavlanan,
SiC tabani C-ylzeyine ait genis alan mikro-Raman haritalama dl¢ima. Grafen
Uzerinde her bir noktadan alinan 2D sinyal siddeti degeri, en yuksek siddetli

2D sinyaline gdére normalize edilmistir. d) Raman haritalama dlgimanadn farkl
noktalarindan alinan tek nokta 2D pik siddeti verileri

Sekil-26: Alan emisyon deneyleri igin tasarladigimiz teflon (PTFE) althktan ve
tungsten elektrotlardan olusan érnek tutucu dizeneginin sematik gosterimi

Sekil-27: a) Alan emisyon 6lgimUnidn yapilabilmesi icin tasarlanan dizenek

b) Alan emisyon diizeneginin tamamlanmis hali c) Alan emisyon diizeneginin vakum
kesintisiz  (feedthrough) baglanti parcasina entegre edilmis gorunttsu

d) Alan emisyon diizenegdinin vakum ¢emberine yiklenmis goérintisu

e) Alan emisyon diizeneginin vakum ¢emberi icerisindeki gérinttsu

Sekil-28: Alan emisyon akimi dlglimleri igin kurulan a) devrenin semasi ve

b) deney diizenegi. Deneylerde kullanilan devre diizenegi 1 adet 10 kV’luk

PHYWE 13673-93 ylksek voltaj DC gli¢ kaynagi, 1 adet Keithley 2182 Nanovoltmetre,
1 adet 50 kQ'luk diren¢ kutusu ve bilgisayar kontrol tnitesinden olusmaktadir

Sekil-29: NP37 ve NP38 6rnekleri icin uygulanan elektrik alani ile alan
emisyon akim yogunlugundaki degisim. NP38 6rnegi, NP37 6rnegine (4.2 V/um)
kiyasla daha disuk agma elektrik alanina (3.4 V/um) sahiptir

Sekil-30: NP37 ve NP38 kodlu érneklerin Fowler-Nordheim karakteristikleri

Sekil-31: NP37 ve NP38 kodlu 6rnekler icin 8.7 V/um’lik bir elektrik alani altinda oél¢llen
akim yogunluklarinin zamana bagli degisim grafigi

Sekil-32: NP53 ve NP53G ornekleri icin uygulanan elektrik alani ile alan emisyon
akim yogunlugundaki degisim. NP53G 6rnegdi, NP53 6rnegine (2.8 V/um) kiyasla daha
distk agma elektrik alanina (1.7 V/um) sahiptir

Sekil-33: NP53 ve NP53G kodlu 6rneklerin 8.7 V/um'lik bir elektrik alani altinda élglilen
akim yogunluklarinin zamana bagl degisim grafigi

Sekil-34: IYTE Fizik bdliimi Kuantum Aygit Laboratuvarimizda kurulan fotoyardimli
alan emisyon Ol¢cum sistemi. a) ve b) Fiber optik feedthrough érek tutucu ve haznesi
c) UHV sistemi ve bu sisteme fiber optik kablo ile baglanan UV isik kaynagdi

Sekil-35: a) NP53G kodlu 6rnegin 254 nm dalgaboylu UV i1s1ga olan tepkisi

b) Ornek ve aygit yapisinin sematik gdsterimi.
c) UV isik altinda 6rnegin enerji bant diyagrami

6

38

40

41

42

43

45

45

47

48

50

52

54



OZET

Proje kapsaminda yapilan deneylerle, Silikon Karbur (SiC) yariiletkeninin Gstin malzeme
Ozelliklerinin ve grafen yapisinin muazzam alan emisyon 6zelliginin biraraya getiriimesiyle, SiC
nanotel/karbon nanottip yapil bir elektron kaynaginin Gretimi yapilmistir. SiC nanotel/karbon
nanotlp heteroyapisinin fabrikasyonu nanokure litografisi, reaktif iyon agsindirma ve epitaksiyel
grafen biylGtme gibi bir dizi ardigik metod kullanilarak gergeklestirilmistir. Nanofabrikasyonu
yapilan elektron kaynaginin vakum ortaminda uygulanan stirme elektrik alanlar altinda, alan
emisyon tlnelleme akim de@erleri saptanmistir. Bu deneyler farkl en/boy oranlarina sahip bir
dizi SiC nanotel 6rnegdi icin tekrarlanarak, alan emisyon esik potansiyel degeri en dusuk,
yuksek akim yogdunluklu elekton demeti olusturan elektron kaynaginin yapisal ve elektriksel
Ozellikleri belirlenmistir. Bu dlgimler UV 1sik etkisi altinda tekrarlanarak, SiC yariieltken

kristalinde acgiga ¢ikan fotoelektronlarin alan emisyon elektron akimina katkisi incelenmigtir.

Literatirdeki érneklerle karsilastinldiginda, proje kapsaminda dretilen SiC nanotel/karbon
nanotlp heteroyapisinin ¢gok daha az bir enerji ile (disuk elektrik alan) ylksek koherentlikte
ve ylksek akim yogunluklarinda elektron demeti yaydigi bulunmustur. Ozelikkle en/boy orani
10’un Uzerinde olan ve geperleri grafenlestiriimis SiC nanotel érneklerinden elde edilen alan
emisyon akim yogunlugunun, UV isik altinda c¢ok daha ylksek degerlere ulasabildigi
gOsterilmistir. Tamamlanan proje ile Uretimi yapilan nanoyapilandiriimis hibrit alan emisyon
kaynagdi Uzerine gergeklestirilen bu arastirmayla, Glkemizin ihtiya¢ duydugu teknolojik altyapi
ve bilgi birikimine katki saglandigi disinilmektedir. Verimi ylksek bir alan emisyon elektron
kaynaginin yerli imkanlarla Uretilip gelistiriimesinin, proje raporu 6nsdziinde bahsedilen
teknolojik cihazlarin imal edilmesi konusunda Ulkemizin disa bagimliigini azaltmasi

beklenmektedir.

Anahtar Kelimeler: Silikon Karblr, Nanotel, Grafen, Alan Emisyonu, Elektron Kaynagi



ABSTRACT

By means of the experiments carried out in this project, we have produced an electron source
out of SiC nanowire/carbon nanotube hybrid structure. The produced electron source brings
together the superior material properties of SiC semiconductors and the tremendous field
emission characteristics of graphene. The fabrication of the SiC nanowire/carbon nanotube
heterostructure was accomplished using a number of sequential methods such as nanosphere
lithography, reactive ion etching and epitaxial graphene growth technique. Field emission
current of produced samples were determined under electric fields in vacuum conditions. The
experiments were repeated for a series of SiC nanowires with different aspect ratios to
determine the structural and electrical properties of the electron source forming the lowest
current density electron beam with the lowest field emission threshold potential. The
measurements were also repeated under the effect of UV light illumination. The contribution
of the photoelectrons, generated in SiC semiconductor crystal, to the emission electron current

of the samples was also investigated.

Compared with the literature examples, we found that SiC nanowire/carbon nanotube
heterostructure emits electron beams with high density and high coherency and requires much
less energy (low electric field). It has been shown that the field emission current density
obtained from SiC nanowire specimens with an aspect ratio of more than 10 and whose
surfaces have been graphitized can reach much higher values under UV light. It is believed
that this research carried out on the emission source of nano-structured hybrid materials
produced within the scope of this project contributed to the technological infrastructure and
knowledge needed by our country. It is expected that the production and development of a
high efficiency field emission electron source with local resources will reduce the external
dependency of our country in the production of the technological devices mentioned in the

preface of this project report.

Keywords: Silicon Carbide, Nanowire, Graphene, Field Emission, Electron Source



1. SONUG RAPORU ANA METNI

1.1. Girig ve Literatiir Ozeti

Fowler Nordheim Tlnellemesi adiyla bilinen, tGg¢gen bir bariyerle karsilasan bir elektronun
bariyer disinda bulunma ihtimalinin sonlu bir sayiya esit oldugu tinelleme adi verilen kuantum
mekaniksel ilkeye dayanan elektron kaynaklari, alan emisyon kaynaklari olarak adlandirilir [1].
Bu tip elektron Uretecleri ile yliksek monokromatik 6zellige sahip, ince ve koherent elektron
demeti elde edilebildiginden, is1 yoluyla enerjileri artmis olan elektronlarin bu potansiyel
bariyerinin Uzerinden atlayarak vakum ortamina salindigi termiyonik elektron kaynaklarina

nazaran daha ¢ok tercih edilmeye baslamistir.

Alan emisyon elektron kaynaklarinda elektronlar yliksek vakumda, ylksek elektrik alan altinda,
kaynak olarak kullanilan malzemenin is fonksiyonundan kaynaklanan potansiyel bariyerini
tinelleyerek anoda dogru hizlandirilir. Fowler-Nordheim tiinellemesi olarak bilinen bu etkinin
gerceklesebilmesiigin 3000 V/um gibi ¢ok ylksek elektrik alanlar gerekmektedir, ancak yiksek
en/boy oranina sahip nanoyapilardaki elektrik alan iyilestirmesi sayesinde bu deger 5-7 V/um

gibi disik degerlere indirilebilmistir.

Ticari olarak alan emisyon elektron kaynaklari ylksek ¢dzunrlikli taramali elektron
mikroskoplari, X-isini Uretecleri, vakum ortaminda calisan mikroelektronik aygitlar ve alan
emisyon ekranlari gibi ileri teknoloji trlinlerinde tercih edilmektedir. Alan emisyon aygitlarinin
yayginlastiriimasi, maliyetlerinin disurilmesi ve daha disuk voltajlarda ylksek ve stabil akim
uretebilen alan emisyon kaynaklarinin gelistiriimesi icin pek ¢ok farkli malzeme U(zerinde

arastirmalar sirmektedir.

Alan emisyon kaynagi olarak sik¢a arastirilan malzemelerden biri karbon nanotUplerdir.
Karbon nanotiipler, tamamen altigen kristal 6rgu (zerine vyerlesmis, birbirilerine sp?®
hibritlesmesiyle bagli karbon atomlarindan olusan, i¢i bos, tek atom kalinligindaki silindirlerdir.
Kapali uclu ya da acik uclu sekilde bulunabilecekleri gibi, tek silindir (tek duvarh) ya da i¢ ice
gecmis birgok silindir (gcok duvarli) sekilde de bulunabilirler. 10-50 nm arasinda ¢apa sahip,
boylari 10 pym’ye ulasabilen ¢ok duvarli karbon nanotipler ilk olarak 1991 yilinda lijima
tarafindan goézlenmistir [2]. 1993 yilinda ¢aplari 1 nm, boylari ise 100 ym’ye ulasan tek duvarli
karbon nanotulpler rapor edilmistir [3,4]. Bu tek boyutlu nanomalzemenin kendine has fiziksel
ve kimyasal 6zellikleri bulunmaktadir. Karbon nanotipler yiksek en/boy oranlari, dusik is
fonksiyonlari ve ¢ok iyi iletken olmalari sebebiyle alan emisyon kaynagi olarak kullaniimaya

oldukga elverisli malzemelerdir. Bu sebeple alan emisyon arastirmalarinin blyuk bir balimunu
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karbon nanotlp bazli alan emisyon kaynaklari olusturmaktadir. Yapilan arastirmalar ve
modellemeler acgik uglu karbon nanotiplerin alan emisyon 6zelliklerinin kapal uglu karbon
nanotiplere gbre daha iyi oldugunu, ayni zamanda ¢ok duvarli karbon nanotiplerin daha stabil
olmalari nedeniyle alan emisyon kaynagdi olarak kullaniimaya daha elverigli oldugunu
gOstermistir [5]. Karbon nanotipler kullanilarak dislk elektrik alanlarda ylksek alan emisyon
akimlari elde edilebilmektedir. Ancak karbon nanotlpler farkli alttaslar Uzerine alindiginda
dikey durumlarini kaybederler [6]. Uygulanan yuksek elektrik alan altinda karbon nanotiplerin
pek cogu dikey konuma gegseler de ylzeyde emisyon yapan karbon nanotlip sayisi kisith
kalmaktadir. Bu sorunun ¢ozulebilmesi icin grafen Uzerinde CVD metoduyla dikey olarak
Uretilen karbon nanotlp demetleri elde edilmis ve bu yapi direkt olarak cam alttasa aktarilmigtir
[7]. Karbon nanotliplerden olusan demetlerde birbirine ¢ok yakin olan karbon nanotlpler
perdeleme etkisi gostermekte ve demetin orta kismindan elde edilen alan emisyon akimi
distk olmaktadir, yani elde edilen elektron akimi demetin kenar kisimlarinda kalan karbon
nanotiplerden gelmektedir [8]. Buna ek olarak ylksek elektrik alan altinda karbon nanotiplerin
bagl olduklar alttastan koparak katoda yapistiklari, bu nedenle alan emisyon akiminin

azaldigi rapor edilmistir [7].

Alan emisyon kaynagi olarak arastirilan bir diger malzeme ise 2010’da Nobel fizik 6dilline
layik gorilen grafendir [9]. Grafen, tek atom kalinliginda, sp? hibritlesmesi yapmis, altigen
kristal 6rgl Uzerine dizili karbon atomlarindan olusan, 0 bant aralikli bir yariiletkendir. K
noktalarinda lineer dagiima iligkisi gdsterdiginden elektronlar kuitlesiz pargaciklar gibi
davranmakta ve malzemenin yiksek saf hareketlilie sahip olmasina yol acmaktadir. Elde
edilen en ince malzeme olan grafen, yiksek optik gecirgenligi, Gstiin mekanik dayanimi,
yuksek 1sil iletkenligi, oda sartlarinda ylksek elektrik iletkenligi gibi 6zellikleri nedeniyle pek
cok alanda kullaniimaya elveriglidir. Keskin kenar yapilari nedeniyle grafenin iyi bir alan
emisyon kaynagi olacagi diusinulmektedir. Grafen oksit [10] ve grafen filmler [11], tek katman
grafen [12], grafen nanopullar [13] ve dik duran grafen filmlerin [14] alan emisyon 6zellikleri
incelenmistir. Farkli alttaglara aktarilabilen kimyasal buhar ¢oktirme yoluyla elde edilmis
grafen ¢ogunlukla alan emisyon kaynagi olarak arastiriimistir. Burada karsilasilan en buyuk
problem, ylizeye aktarilan grafen filmlerin ylizeyde yalnizca nanometre boyutlarinda topografik
farkliliklar gosterecek kadar diz bigimde alttasa tutunmasidir. Yiksek en/boy oranina sahip
olmayan yapilarda elektron alan emisyonu goézlenmesi icin ¢ok yuksek elektrik alanlar
gerekmektedir. Aktarildigi1 yizeyde 300 nm’ye varan kinigikliklar bulunan ¢ok katman grafende
distk de olsa alan emisyon akimi rapor edilmistir [15]. Farkh transfer teknikleri kullanilarak
yuzeyde elde edilen 25 nm’den daha dar, 30-45 nm boyundaki grafen finlerinden de alan
emisyon akimi elde edilebilmistir [16]. Grafen altyapili alan emisyon kaynaklarinin en blyuk

problemi, yiksek en/boy oranina sahip yapilar elde edebilmektir.
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Alan emisyon kaynagi olarak, karbon bazli malzemelerin yaninda gesitli yariiletkenler de
calisilmistir. Bunlardan biri de genig bant aralikli yariiletkenlerden biri olan silisyum karbardar.
UV bdlgede foto-aktif bir malzeme olan silisyum karbur yiksek termal iletkenlige sahip olusu,
radyoaktiviteye direnci ve ylksek mekanik mukavemeti sebebiyle sert cevresel kosullarda
calisabilmeye elveriglidir. Silisyum karbur dogada 250 farkh politipte bulunmaktadir. Bu
politipler istiflenme dizilimleri ve kristal 6rgii yapilari esas alinarak adlandirilirlar. Ornegin, 6H-
SiC politipi altigen kristal érgtiye ve altili istiflenme dizilimine sahiptir. Isiya dayanikh karakteri
ve yuksek akimlara dayanikliligi nedeniyle silisyum karbdr alttasin alan emisyon 6zellikleri de
arastinimaktadir. Yiksek bant araligina sahip silisyum karbirin n tipi katkilanmasi is
fonksiyonunu dislrerek malzemenin alan emisyon 6zelliklerini artirmaktadir. N tipi katkilanmig
6H-SIC alttas farkli bigcimlerde asindirilarak yizeyde en/boy orani ylksek yapilar elde edilmis
ve bu yapilarin alan emisyon karakterleri incelenmigtir ve yiuksek en/boy oranina sahip n tipi

6H-SiC kullanilarak yuksek alan emisyon akimlari elde edilebilecegi gorulmustar [17].

Silisyum karbdrin bir diger dzelligi ise epitaksiyel olarak tzerinde grafen blyttilebilmesidir.
Ultra yuksek vakum altinda, ylksek sicakliklarda tavlandiginda silisyum atomlari
stblimleserek alttasin Uzerinde grafen yapisi birakmaktadir. Tavlama suresi degistirilerek

alltas Uzerinde buylyen grafenin katman sayisi ayarlanabilmektedir.

Projemizde n-tipi silisyum karbir (SiC) alttas kullanilarak SiC nanosuitunlarinin nanokire
litografisi olarak adlandirilan yéntemle elde edilmesi saglanmistir. Sonrasinda bu
nanosutunlarin Uzerinde/etrafinda, ultra yiksek vakumda (UHV) tavlama yontemiyle grafen
blyltme islemi gerceklestiriimistir. Uzerinde grafen blyitme islemi yapiimamis SiC

nanosutunlarinin yine UHV ortaminda elektron alan emisyon karakteristikleri arastiriimistir.

1.2. Gereg ve Yontemler

1.2.1. Nanokiire Litografisi ile SiC Uzerinde Golge Maske Gelistirilmesi

Silisyum karbur tGzerinde nanosutunlarin elde edilebilmesi nanokure litografisi ve reaktif iyon
asindirma teknigi birlikte kullaniimigtir. Reaktif iyon asindirma bir kuru asindirma yéntemidir
ve genellikle uygun olarak maskelenmis yariiletkenler Gzerinde gesitli 6rintluler elde etmek icgin
kullanilir. Bu teknikte, asindirilacak malzeme vakum ortaminda plazma halindeki iyon
bombardimanina tutularak iyonlarla etkilegsen kisimlarin asindiriimasi saglanmaktadir. Kuru
asindirma, i1slak asindirmadan farkli olarak belirli bir dogrultuda ve anizotropiktir, dolayisiyla

mikron alti yapilar elde etmekte kullaniimaktadir. Plazma gazi asindirmak istenen malzemeye
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uygun olarak segilmelidir. Reaktif iyon asindirma yapilabilmesi i¢in dncelikle bir gdlge maske
olusturulmalidir. Gélge maske, asindiriimak istenen alttas i¢in secilen plazma gazina dayanikli

bir malzemeden yapilimalidir.

Bu projede, gblge maske olarak polistiren (PS) nanokirelerin kullaniimigtir. Polistiren, stiren
monomerinin polimerizasyonu ile yapilan kati ve saydam bir plastik hammaddedir. Polistiren
nanokureler, c¢aplari birka¢ ylz nanometreden birkac mikrometreye kadar ulasan
malzemelerdir. Alttas Uzerinde kendiliginden paketlenme 0zelligine sahip olduklarindan
fotolitografi yéntemlerine ihtiya¢c duyulmaksizin bir maske olusturabilirler. Ayni veya birbirine
oldukga yakin boylarda ve geometride olan parcaciklar entropik bosalma ve yergekiminin
etkisiyle genis alanlar boyunca altigen olarak siki paketlenmektedirler. Bu paketlenme,
sedimantasyon, dikey biriktirme ve spin kaplama gibi pek ¢ok yontemle elde edilebilmektedir.
Diger tekniklere gore daha hizli sonug¢ verdiginden projemizde spin kaplama ydntemi tercih

edilmistir.

Kendiliginden dizilim maskesinin olugturulacagi 4 mm x 10 mm 6H-SiC boyutundaki alttaglar
ilk olarak aseton, isopropanol (IPA) ve deiyonize su (DI) icerisinde 15’er dakika, her
kimyasaldan sonra durulanarak ultrasonik banyoda temizlenmistir. PS nanokirelerin
kendiliginden dizilimi i¢in ylzey hidrofilikligi dnemli bir faktordir ve 6H-SIiC hidrofobik bir
ylzeye sahiptir. Ylzeyin hidrofilik hale getirilmesi i¢in 6rneklerin silikon termine yizlerine 10
dakika boyunca oksijen plazma uygulanmistir. Oksijen plazma, ylzeye hidroksil iyonlar
baglayarak hidrofilik bir ylizey elde edilmesini saglamaktadir. Oksijen plazma sistemi olarak
IYTE Fizik bélimi Kuantum Aygit Laboratuvarimizdaki Diener Zepto RIE sistemi kullaniimistir
(Sekil-1) ve yuzey hidrofilikligi icin bu sistemde optimize edilen parametreler Tablo-1’de

verilmigtir.

Yizey hidrofilik hale getirildikten sonra, 500 nm c¢apli, %10 derisimli DI ¢ozeltisi icerisinde
bulunan kureler 1:1 oranda etanol ile karistirilarak 10 dakika boyunca ultrasonik banyoda
titrestiriimistir. Bu sekilde, dolapta beklemekteyken yan yana gelmis olabilecek kurelerin
birbirilerinden ayriimasi saglanmistir. Daha sonra spin kaplama parametreleri optimize
edilerek en genis alanda tek katmanl altigen paketleme elde edilen parametreler bulunmustur.

Spin kaplama cihazi (Sekil-2) ve elde edilen parametreler Tablo-2’de verilmistir.
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Sekil-1: Diener Zepto RIE Oksijen/Argon plazma sistemi.

High
frequency
generator

Tablo-1: 6H-SiC silisyum termine ylz icin ylzey hidrofilikligi parametreleri

Alttas Gii¢ Gaz Akisi Siire Basing
(W) (It/sa) (sn) (mbar)
6H-SiC 30 0.5 600 0.9
(Si ylzu)

13




Sekil-2: a) Spin kaplama cihazi ve b) Spin kaplama érmek haznesine yerlestirilen 6H-SiC

alttasi.

Tablo-2: 6H-SIC Si ylzinde 500 nm ¢aph PS nanokireler icin kendiliginden dizilim spin

kaplama parametreleri:

Alttas PS Soliisyonu 1. agsama 2. asama 3. asama
: Etanol orani (rpm) (rpm) (rpm)
6H-SiC 1:1 400 1000 8000
(Si yuzu)
Siire (s): 20 20 60

Spin kaplama optimizasyonu igin pek ¢cok parametre denenmis olup, ¢ asamal kaplama
yonteminin en iyi sonucu verdigi gorulmastar. Alttas UGzerine 20 pl etanol/PS karigimi
damlatiimig ve U¢ asamali spin kaplama uygulanmistir. 400 rpm, 20 saniyelik ik asama
damlatilan sollisyonun yavasca tim ylzeye yayllmasini saglamaktadir, hemen ardindan gelen
1000 rpm 20 saniyelik ikinci asama, ylzey Uzerindeki solisyonun daha esit yayllmasini saglar.
Son asama olan 60 saniyelik 8000 rpm ise ylzeydeki fazlalik solusyonun ve kurelerin
atiimasini, yiuzeyde tek katman halinde, altigen paketlenmis PS nanokireler kalmasini
saglamaktadir. Bu ydntemle elde edilen tek katmanh dizilimin optik mikroskop goéruntuleri

Sekil-3’de verilmigtir.
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Sekil-3: Kendiliginden dizilim parametreleri uygulanmis érneklerin a) 50x b) 100x buyitmedeki

optik mikroskop gorintileri

Orneklerimizin optik mikroskop gériintileri laboratuvarimizda bulunan Optika B-600 MET optik
mikroskop ve mikroskoba entegre OptikamB5 dijital kamera ile elde edilmistir. Sekil 3'te de
gorulebilecegi gibi 500 nm c¢apli PS kirelerin kendiliginden paketlenmis yapilari optik
mikroskop altinda rahatca tayin edilebilmektedir. Tayin edilen yapilarin dogrulugunun
kanitlanmasi igin érneklere Taramali Elektron Mikroskopisi (SEM) ile bakilmistir. Elde edilen
SEM goruntileri  (Sekil-4), optik mikroskop goéruntilerinden elde edilen bilgileri
dogrulamaktadir.

Kendiliginden paketlenmis olan nanokirelerin agindirma maskesi olarak kullanilabilmesi igin
caplarinin  kugaltilerek aralarinin acgilmasi gerekmektedir. Aksi takdirde plazma gazi
yariiletkenin ylzeyine ulagsmayacagindan istenen nanosutun yapilari elde edilemez. PS
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kireler, oksijen plazma uygulanarak agindirilabilmektedir [18]. Oksijen plazma sirasinda
kurelerin yarigaplari kidgulirken pozisyonlari neredeyse ayni kalmakta, bdylece kureler
arasindaki mesafe artmaktadir. Asindirma olgusunun incelenmesi igin 500 nm c¢apli PS
kirelerin damlatildigi érnekler Gzerinde farkl parametreler, Diener Zepto RIE sisteminde

oksijen plazma ile denenmistir. En iyi calisan parametre Tablo-3’te veriimektedir.

4

HV spot | det mag [ - pressure
5.00kv [ 3.0 |[ETD | 5000x | 82.9um | 11.0 mm | 6.43e-4 Pa

Sekil-4: SiC tabani Gzerinde kendiliginden dizilim parametreleri uygulanmis tek katmanh PS

nanokurelerin SEM dl¢imi

Tablo-3: 500 nm PS kurelerin ¢caplarinin kugultilmesi igin uygulanan oksijen plazma agindirma
parametreleri

Malzeme Giug (W) Gaz Akisi (It/sa) Basing (mbar)
500 nm PS 40 0.5 0.9

Yapilan deneyler sonucunda en homojen kugultme isleminin, oksijen plazma 150 saniyelik
setler halinde uygulandiginda elde edildigi gordlmustir. Asindirma setler halinde
yapilmadiginda kurelerin gaplar lineer bir degisim gdstermemis, asindirma suresi uzadikga
kurelerin ¢aplari hizla kigulmas ve bir stre sonra kireler eriyerek yapilari bozulmustur. Bu
nedenle asindirma Tablo 3’'te verilen parametrelerde 150 saniye boyunca yapilmig, vakum
kirllarak yizeyin pasive edilmesi saglanmig, daha sonra yine 150 saniyelik asindirma ve
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pasivasyon asamalari halinde devam etmistir. 150 saniye (1 set), 300 saniye (2 set), 450
saniye (3 set) ve 600 saniyelik (4 set) asindirma yapilan érneklerin SEM goruntileri (Sekil-4
ve 5) alinarak kirelerin ¢aplarinin istatistikleri ¢ikarilmig, asindirma suresine bagli olarak

yaricap degisimi grafidi gizilmigtir (Sekil-6).

a)

Sekil-5: 500 nm PS kirelerin a) hi¢ asindirma uygulanmamigken b) 150 sn asindirma ardindan
¢) 300 sn asindirma ardindan d) 450 sn asindirma ardindan e) 600 saniye asindirma ardindan
SEM goérintaleri. (Blyutme 25000x)

Sekil-5'te asindirma islemi yapildiktan sonra kirelerin SEM goéruntileri veriimektedir. 400
saniye, yani Uclincu setin sonuna kadar kireler bozulmadan kalmis, ancak 600 saniye, 4 set
asindirma uygulanan kuireler 6zelliklerini kaybetmistir. Elimizdeki verilere goére elde ettigimiz

istatistikler Tablo-4’te verilmektedir.

Tablo-4: 500 nm PS nanokureler igin oksijen plazma agindirma istatistikleri

Siire Ortalama Standart Minimum Maksimum
(sn) Deger (nm) sapma (nm) deger (nm) deger (nm)
0 452 10 429 466
150 378 7 356 388
300 300 5 288 310
450 146 8 125 166
600 - - - -

17



500 v h L] hd L] hd L) hd L] hd L]

L 3 (),
= 400} .
< i
2 300} .
O
D
D
X 200} -

P=30W
L F=0.5L/h )
100 b, . . —

0 90 180 270 360 450
Oksijen Plazma Suresi, t(sn)

Sekil-6: a) Oksijen plazma asindirmadan énce caplari ortalama 452 nm olan PS nanokdrelerin
SEM goérintisi. b) 450 sn.’lik asindirma isleminden sonra c¢api kigultiilen PS nanokurelerin
SEM goruntisit. Uygulanan asindirma parametreleri icin PS nanokurelerin ¢aplarinin Oksijen

plazma asindirma slresine goére degisim grafigi

Elde edilen verilerden yola gikilarak, nanokurelerin ¢aplarinin 300 nm’ye kigultilmesine karar
verilmigtir. 6H-SiC, Si yuzu kullanilarak hazirlanan, kendiliginden dizilim yapilmis drneklere 2
set, toplam 300 saniye oksijen plazma uygulanarak tasarlanan asindirma maskesi

hazirlanmistir.

6H-SIC alttasini asindirmak icin siklikla kullanilan gazlardan biri kiktrt hekzaflorirdir (SFe).
Literaturde, bu gaz kullanilarak yapilan reaktif iyon asindirma ile derin yapilar elde edilebildigi
gorulmdastir. Bu nedenle silisyum karbdir alttagindan nanosutunlar elde edilebilmesi igin SFe
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gazinin  kullaniimasi

Nanoteknoloji

Tablo-5te verilmektedir.

uygun goérulmastar.

Hazirlanan ornekler
(SUNUM)

parametrelerde asindirma yapilmasi istenmistir. SFs asindirmasi i¢in belirlenen parametreler

Aragtirma ve Uygulama Merkezi'ne

Sabanci

Universitesi

gbnderilerek belirlenen

Tablo-5: Nanosutunlarin olusturulabilmesi icin kullanilan SFe¢ plazma parametreleri

Ornek SFs akisi Ar akisi Giig Basing Siire
no: (sccm): (sccm): (W): (mTorr): (dk):
10 40 300 10 5
2 10 40 300 10 1

Uygulanan asindirma parametrelerinden sonra PS nanokirelerin SFe reaktif iyon asindirma
yéntemine uygun olmadigi, Kisa sureli asindirmadan sonra kurelerin yapisal olarak bozuldugu,
siserek catlama tarzi ilging bir dokuya blrindukleri, uzun sureli asindirmadan sonra ise
eriyerek birbirilerine yapistiklar gézlenmistir. Orneklerden alinan SEM gériintiileri Sekil-7’de

verilmektedir.

"

-

.
YR

AccV SpotMagn Det WD “—q 24m
300kV.30 15000x TLD 52 'NTEMAM

Sekil-7: a) Kisa sureli (2 numaral 6rnek) b) Uzun streli (1 numaral érnek) SFg asindirma

sonrasinda nanokdurelerin SEM gorintileri

Elde edilen sonuglar PS nanokurelerin, SiC alltasinin SFe reaktif iyon asindirma prosesine
uygun olmadigini gostermektedir. Bu sonuglar 1siginda yeni bir gdlge maske arayisina girilmis,
6H-SIiC alttaginin SF¢ reaktif iyon asindirma prosesinde givenle kullanilan nikel (Ni) maske ile
devam edilmesi dustunulmustur. Nano boyutta, ucuz ve kolay sekilde maskeleme yapilmasina
olanak saglayan nanokureler kullanilarak Ni maskenin elde edilmesi igin yeni bir proses
gelistiriimistir. Cr/Ni tabanli gdélge maske Uretimi icin gelistirilen prosesin detayl sematik

gosterimi Sekil-8'de verilimektedir.
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Sekil-8: Cr/Ni gblge maske tasarim asamalari

ilk olarak 6H-SIiC érnegin silisyum vyiizii kullanilarak énceden belirtilen parametreler ile
kendiliginden dizilim yapisi olusturulmus ve kireler yine énceden belirlenen parametrelere
uygun olarak kigultilmuastir. Daha sonra Nanovak NVTH-350 Termal Buharlastirma Sistemi
kullanilarak (Sekil-10) érnek (izerine 40 nm, istanbul Altin Rafinerisinden alinan 999 saflikta
altin buharlastinimistir. Altin buharlastirma isleminden sonra érnekler 90 saniye IPA icerisinde
ultrasonik banyoda titrestirilerek nanokirelerin  ylizeyden kaldirilmasi saglanmistir.
Nanokirelerin kaldiriimasi icin ultrasonik banyoda toliene ve aseton ile de titrestirme

yapilmistir, en iyi sonug IPA icerisinde elde edildiginden deneylere IPA ile devam edilmistir.

Sekil-9: a) Kugultiimis PS nanokurelerin Gzerine 30 nm Au kaplandiktan sonraki optik
mikroskop goérintisi (100x) b) 90 saniye IPA igerisinde ultrasonik titrestirmenin ardindan

mikroskop gorintisi (100x)
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Sekil-9'da da géruldugu gibi 100x buyutme altinda, optik mikroskop kullanilarak altin énci
maskenin analiz edilmesi mimkun olmaktadir. Bu maske prosesi tasarlanirken altinin ylzeye
tutunmama 6zelligi esas alindigindan drneklerden birinde nanometre boyunda sekiller bulunan
altin 6ncu maskenin alttas Uzerinden mekanik olarak sokulebilirligi incelenmig, silikon bant
kullanilarak bu maskenin yuzeyden kaldirilabildigi géralmustir. Bu islemden sonra Uzerlerinde
oncl altin maske bulunan 6rneklere 5 dakika oksijen plazma uygulanarak yuzeyde kalmig
olabilecek PS kalintilarinin temizlenmesi saglanmistir ve bu drnekler tekrar Nanovak NVTH-
350 Termal Buharlastirma Sistemine yerlestirilerek tGizerlerine 10 nm Cr/ 30 nm Ni kaplanmistir.
Ancak bu drneklerin Uzerindeki maskenin silikon bant ile sékilmesi mimkin olmamistir.
Kutuplu bir malzeme olan silisyum karburin karbon yuzunin yuzey enerjisinin silisyum
yuzinUn ylzey enerjisinden daha disuk oldugu bilinmektedir [19]. Bu nedenle ayni deney 6H-

SiC alttasinin karbon yizine uygulanmis ve pozitif sonug elde edilmistir.

Deneylerimizde kullanilan NVTH-350 Termal Buharlagtirma Sistemi Sekil 10°da
gOsterilmektedir. NVTH-350 doért potali bir termal buharlastirma sistemidir, vakum ¢emberinin
basinci 107" mbar seviyesine kadar disebilmektedir ve gemberin iki yanina, érnek tutucuyla

ayni hizaya yerlestiriimis kuvars kristallerden kaplanan kalinlik hesaplanabilmektedir.

Sekil-10: NVTH-350 Termal buharlastirma sistemi

6H-SIC alttasin daha disUk ylzey enerjisine sahip C-ylzu Uzerinde yaptigimiz galismalarda

karsimiza gikan tek zorluk Si-yUzu igin elde edilen kendiliginden paketlenme parametrelerinin
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C-yuzunde caligmamasi olmustur. Bu nedenle C-yuzi icin elde edilen yogunluk diguk
cikmistir. Bu yuz icin tekrardan kendiliginden paketlenme parametreleri ¢alisiimis ve yluzeyde
yogdunluk yaklasik sekiz kat artirilabilmistir. C-yGztnde Cr/Ni asindirma maskesi igin uygulanan

parametreler ve islem basamaklari asagida ayrintili bigimde listelenmistir.

a) Kendiliginden paketlenmenin saglanabilmesi icin dncelikle hidrofobik olan C-ylzindn
hidrofilik hale getiriimesi gerekmektedir. Dusuk yuzey enerjisine sahip C-yuzu igin yuzey
hidrofilikligini saglayacak oksijen plazma parametreleri arastirilarak en iyi calisan parametreler
belirlenmigtir. YUzey hidrofilikligi icin Diener Zepto RIE sistemimiz kullaniimigtir. Parametreler
Tablo-6’da verilmektedir.

Tablo-6: 6H-SiC karbon termine yiz igin ylzey hidrofilikligi parametreleri

Alttas Gii¢ Gaz Akisi Siire Basing
(W) (It/sa) (sn) (mbar)
6H-SiC 40 0.5 1200 0.9
(C- ylzi)

b) Hidrofilik hale getirilen ylzey i¢in kendiliginden PS kirelerin paketleme parametreleri tekrar
belirlenmigtir. C-ylzul icin daha yodun PS kire/etanol karisimi uygulanmasi ve daha disik
hizlarda spin kaplama yapilmasi gerektigi goralmuastir. PS kireler C-ylziine daha gligsliz
tutunmakta, dolayisiyla 1:1 PS kire:etanol orani az gelmekte ve 8000 rpm’lik donu hizi tutunan
kireleri yizeyden atmaktadir. C-yUzu icin optimize edilen spin kaplama parametreleri Tablo-
7'de, elde edilen kendiliginden paketlenme igin optik mikroskop goériuntileri Sekil-11’de

verilmigtir.

Tablo-7: 6H-SIC C-yluziinde 500 nm capli PS nanokireler icin kendiliginden dizilim spin

kaplama parametreleri:

Alttas PS Soliisyonu 1. asama 2. asama 3. asama
: Etanol orani (rpm) (rpm) (rpm)
6H-SiC 7:1 400 1000 4000
(C- yuzi)
Sire (s): 20 20 30
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Sekil-11: 500 nm PS kireler igin optimize edilen spin kaplama parametreleri icin éregin farkli

bdlgelerinden a) 50x b) 50x ¢) 100x d) 100x blyltmedeki optik mikroskop gérintileri

Optik mikroskop gorintilerinden de anlasildigi gibi C-ylzinde homojen dagihmh bir siki
paketleme elde etmek zordur. Ancak optimize edilen parametreler ile ylizey yogunlugu en fazla

bu kadar artirilabilmistir.

c) Spin kaplama ile elde edilen siki paketlemenin ardindan Tablo 4'te verilen asindirma
parametreleri kullanilarak 2 set asindirma yapilmis ve kirelerin c¢aplari 300 nm’ye

kigultiimustar.

d) Uzerinde ¢aplari 300 nm’ye kiigliltiilerek aralarinin agilmasi saglanmis olan PS kurelerin
bulundugu 6rneklerin tGzerine 40 nm, 999 saflikta altin kaplanmigtir. Termal buharlastirma igin
uygulanan parametreler Tablo-8'de, Orneklerin optik mikroskop goruntuleri Sekil-12°'de

verilmektedir.

Tablo-8: Altin igin Termal Buharlagtirma parametreleri

Malzeme Pota Basing Gig Akim Hiz Kalinhk
(mbar) (W) (A) (A/sn) (nm)
Altin Tungsten | 2.0x10° 78 55 0.5 40
bot
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Sekil-12: Altin kaplandiktan sonra 6rnegdin farkh bolgelerinden 100x buyutme altinda alinan

goérintaler

e) Kurelerin altin maske Uzerinden ¢ikarilmasi ve istenen 6ncli maskenin elde edilebilmesi igin
ornekler 90 saniye boyunca IPA igerisinde ultrasonik banyoda titrestiriimistir. C-ylziinde elde

edilen desikli dncl maske Sekil 13’te gosterilmektedir.

Sekil-13: Altin 6nci maskenin 100x blUyutmedeki optik mikroskop goéruntist ve parlak

bdlgelerin 25000x blyutmedeki SEM goérintisa.

Optik mikroskop altinda goérilen parlak bélgeler SEM altinda incelenmis ve bunlarin yizeyden
kaldinlamayan kureler oldugu goérulmustur. Bu durumu en aza indirebilmek icin érnekler 90
saniyeden daha uzun sure ultrasonik titresime tabi tutulmus, ancak bu sefer altin maskenin
yuzeyden kalkmaya basladigi gorulmustur. Bu nedenle érneklerin 90 saniye IPA igerisinde

ultrasonik banyoda tutulmasina karar verilmigtir.
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f) Karelerin kaldirildigi1 érneklere oksijen plazma yapilarak, bosluklarin olmasi gereken yerde
kalabilecek PS nanokure artiklarinin temizlenmesi saglanmistir. Bogluklarin olmasi gereken
yerde kalabilecek herhangi bir polistiren artigi kromun ylzeye tutunmasini engelleyerek
maskenin olusmasini dnleyecektir. Kullanilan oksijen plazma parametreleri Tablo 9'da

verilmistir.

Tablo-9: Altin dncu maske icin oksijen plazma ile yuzey temizleme parametreleri

Alttas Gii¢ Gaz Akisi Siire Basing
(W) (It/sa) (sn) (mbar)
6H-SiC (C-
yuzi) ve 40 0.5 300 0.9
nanodokulu
altin

g) Oksijen plazma ile temizlenen 6rneklerin tGzerine NVTH-350 Termal Buharlastirma Sistemi
ile 10 nm Cr ve 30 nm Ni kaplanmistir. 10 nm Cr, burada nikelin ylzeye tutunmasini

saglamaktadir. Krom ve nikel i¢in termal buharlastirma parametreleri Tablo 10’da verilmigtir.

Tablo-10: Krom ve nikel icin Termal Buharlastirma parametreleri

Malzeme Pota Basing Gig Akim Hiz Kalinhk
(mbar) (W) (A) (A/sn) (nm)
Krom Tungsten | 2.0x10° 262 50 0.2 10
pota
Nikel Alumina
kaph 1.2x10© 111 22 0.4 30
Tungsten
Pota

h) Ornekler sistemden gikartilarak Uzerlerine silikon bant yapistirimis ve 20 saniye basing
uyguladiktan sonra bant yluzeyden g¢ikariimigtir. Altin yizeye tutunmadigindan, ancak krom,
nikelin 6H-SiC yuzeyine tutunmasini sagladigindan, altinda altin bulunan bdlgeler bant ile
birlikte ylzeyden kalkmig, istenen nanoboyutlardaki Cr/Ni gdlge maske ylzeyde elde
edilmistir. Elde edilen maskeye iliskin optik mikroskop ve SEM goruntileri Sekil-14te

verilmektedir.
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Sekil-14: Cr/Ni maskenin optik mikroskopta a) 50x b) 100x blyltmede goérintileri, ayni
ornekten ¢) 6000x ve d) 25000x blyutmede elde edilen SEM goérintdleri

NVTH-350 Termal Buharlastirma Sisteminde 6rnek tutucu vakum ¢emberinin tam ortasinda
bulunmaktadir ve buharlastirma potalari gemberin dért kdsesine yerlestirilmistir. Ornek tutucu,
kaplamanin homojen olmasini saglamak icin dénmektedir ve buharlasan metaller ylizeye acili
olarak gelmektedir. Bu nedenle elde edilen Cr/Ni maskedeki silindirlerin ¢aplari nanokurelerin
ilk caplari olan 300 nm’den kuguk olmaktadir. Maske Uzerinde yapilan istatistiklerde silindirlerin

gapinin ortalama 162 nm oldugu gérilmiistir. istatistiksel veriler Tablo-11’de verilmistir.

Tablo-11: Cr/Ni silindirlerin caplarina dair istatistiksel veriler

Cr/Ni Ortalama Standart Minimum Maksimum
(nm) Deger (nm) sapma (nm) deger (nm) deger (nm)
10/30 162 10 138 182

Nanokdre litografisi yontemi kullanilarak, klasik optik litografi ydntemleriyle elde edilemeyecek
kadar kuguk hatlara sahip Cr/Ni gélge maske, hicbir kimyasal isleme gerek kalmadan, sadece
basit bir mekanik sbkme islemi uygulanarak basariyla elde edilmistir. Bundan sonraki asama
orneklerin SF¢ reaktif iyon agindirmaya tabi tutularak nanosutunlarin elde edilmesi olacaktir.
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ince yapilarin olabildigince korunmasi ve yiiksek en/boy oranina sahip nanositunlarin elde
edilebilmesi igin Bosch Prosesi olarak bilinen yontemin uygulanmasina karar verilmistir. Bosch
prosesi mikroelektromekanik sistemlerde ylksek en/boy oranina sahip yapilarin elde
edilmesinde kullanilan bir plazma asindirma islemidir. Endiktif eslesmis plazma igerisinde
florin igeren gazlar yardimiyla yapilan bu islem ylksek en/boy oranina sahip yapilarin
asindirmasinda anizotropik bir profil elde edilmesini saglamaktadir. Silisyum bazl malzemeler
icin proses gazlari olarak asindirma icin SFg, pasivasyon igin CsFs kullaniimaktadir. Bosch
isleminde &ncelikle SFs gazi kullanilarak asindirma yapilmakta, ardindan C.Fs gazi
kullanilarak ylzey pasive edilmektedir. Pasivasyon islemi sirasinda CiFs gazi plazma
icerisinde iyonlasarak CF; ve uzun zincirli radikaller olusturur ve bu molekiller asindiriimakta
olan alttas Uzerinde teflona benzer florokarbon polimeri olarak birikerek asindirilan yapilarin
dik bilesenlerini ve gdlge maskeyi koruyan bir katman olusturur. Enduktif eslesmis plazmada
iyonlar ylzeye dik gelecek sekilde yonlendirildigi icin asindirma sirasinda teflon benzeri
polimerin ylzeye dik bilesenlerini fiziksel olarak sUpurerek alttagsa ulagirlar. Asindirma ve
pasivasyon islemleri sirayla tekrarlanarak istenen en/boy oranina ulasiimaktadir. Bu sekilde
yapilan asindirmalarda elde edilen yapilarin dik kenarlari korundugu icin anizotropik ve ytksek

en/boy oranina sahip yapilar elde edilmektedir [20].
1.2.2. SiC Nanosiitunlarin Uretilmesi

6H-SIC alttasin karbon ylzinde vakumda isil buharlastirma ile elde edilen toplam 40 nm
kalinhgindaki Cr/Ni maskenin SEM gorintileri Sekil-15°te, bu maskeler kullanilarak
fabrikasyonu yapilan SiC nanosutunlarinin sematik fabrikasyon asamalari Sekil-16’da ve elde
edilen istatistiksel veriler Tablo-12'de verilmektedir. Sekil-15’te SEM gdrintileri sunulan ve
Cr/Ni ile maskelenmis drnekler Oxford PlasmalLab System 100 ICP 300 RIE, induktif eslenmis
reaktif iyon asindirma sisteminde SF¢ ve O; gazlari kullanilarak asindirmaya tabi tutulmustur.

Kuru asindirma deneylerinde kullanilan RIE plazma sistemi Sekil-17’de gosteriimektedir.
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mag [ HAW | pressute [e— 1] L R— vV [spot | det | mag ]| M 5pm
6000x | 69.1ym | 11.2 mm | 1.81e-3 Pa IYTEMAM S00kv | 30 | ETD | 25000 x | 16.6 ym | 11.2 mm IYTEMAM

spot | det | mag (0| HFW y [ — ] L Ra— HY | spot | det | mag O ssure
5.00kv | 3.0 | ETD | 6500 x | 63.8um TYTEMAM 5.00kv | 30 | ETD | 22410x | 18.5um | 11.2mm | 169e-

3 Pa IYTEMAM

Sekil-15: NP37 drneginden alinan a) 6000x b) 25000x blyutmedeki ve NP38 &érneginden
alinan c) 6500x ve d) 22410x blyttmedeki Cr/Ni adaciklarin SEM gorintileri.

Cr/Ni Maske SF; + O, RIE SiC Nanosdutunlar

2RRZRRR

(a) (b) (c)

Sekil-16: Cr/Ni gblge maske araciliyi ve SFs + Oz ICP-RIE prosesleriyle SiC tabanli Nanosutun

dretiminin sematik gosterimi.
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Tablo-12: Cr/Ni Maskenin ¢aplari tGzerinden alinan istatistiksel veriler

Cr/Ni Film Ortalama Cap Standart Minimum Cap Maksimum
Kalinhiklar (nm) sapma (nm) (nm) Cap (nm)
(nm)
10/30 162 10 138 182

Oxford PlasmaLab System 100 ICP 300 RIE sistemi 300W 13.56 MHz paralel plaka RF
jeneratdriine sahiptir ve sistemde ICP300 ICP kaynagi bulunmaktadir. Sistem kriyo-sogjutma
ve isitma oOzelligine sahiptir, krayo-sogutma islemi helyum gaziyla saglanmaktadir ve
asindirma islemi -150°C ile 400°C arasinda yapilabilmektedir. Paralel plakalar arasi sabit ve
240 mm’dir. iyon enerjisi alttas elektrotunda olusan RF kafes voltajina baghdir. iyon akisi, yani

plazma yogunlugu, ICP glclyle degismektedir. 6H-SIC asindirma igin sistemde optimize

edilmis parametreler Tablo-13’te verilmigtir.

Sekil-17: Oxford PlasmaLab System 100 ICP 300 reaktif iyon agindirma sistemi
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Tablo-13: SiC Nanotellerinin tretimi icin kullanilan kuru asindirma parametreleri

ICP-RIE Gaz Tiiru Aki RF Giicu Basing Sire
Asamalan (sccm) (W) (mT) (sn)
Temizleme O: 20 100 375 60
Asindirma SFs+ O2 SFe=12 250 3 60 (NP37)

0,=6 120 (NP38)

NP37 kodlu alttas Uzerinde olabilecek herhangi bir organik kirlenmenin agindirmaya etki
etmemesi icin dncelikle 60°C’de, 20 sccm oksijen akisi ve 100 W RF glct, 37.5 mTorr basingta
60 saniye boyunca oksijen plazmaya tabi tutulmustur. Oksijen plazma isleminin ardindan
alttasin oda sicakligina dismesi beklenmis, SFs ve O, gazlarinin bir karisim halinde
kullanildigi asindirma islemi oda sicakhdinda uygulanmistir. 12 sccm SFg akisi, 6 sccm O
akisi altinda, 250W RF gucunde, 37.5 mTorr basing altinda 60 saniye boyunca uygulanan
asindirma isleminin ardindan alttas sistemden ¢ikarilarak taramali elektron mikroskobu (SEM)
gorintileri alinmisg, yizeyde olusan nanoteller gézlenmistir. Bu érneklere ait SEM gorintdleri
Sekil-18’de verilmektedir.

NP38 kodlu alttas, bir 6nceki érnek gibi, zerinde olabilecek herhangi bir organik kirlenmenin
asindirmaya etki etmemesi i¢in 6ncelikle 60°C’de, 20 sccm oksijen akisi ve 100 W RF gicd,
37.5 mTorr basingta 60 saniye boyunca oksijen plazmaya tabi tutulmustur. Oksijen plazma
isleminin ardindan alttasin oda sicakhdina diismesi beklenmis, SF¢ ve Oz gazlarinin bir karisim
12 sccm SFg akisi, 6
sccm O3 akisi altinda, 250 W RF giclnde, 37.5 mTorr basing altinda bu sefer 120 saniye

halinde kullanildigi asindirma islemi oda sicakliginda uygulanmistir.

boyunca uygulanan asindirma isleminin ardindan alttas sistemden cikarilarak taramali
elektron mikroskobu (SEM) gérintileri alinmis, ylzeyde olusan nanoteller goézlenmistir.
Orneklere ait SEM gorintileri Sekil-19’da verilmektedir. 120 saniye boyunca asindirilan NP38
kodlu 6rnekteki nanotellerin uclarinin bozulmaya basladigi, yer yer nanotellerde kismen
kopmalar oldugu goérulmustir. NP37 ve NP38 kodlu 6rneklerde olusturulan nanotellere ait

istatistiksel veriler Tablo-14'te verilmektedir.
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200 nm

Sekil-18: NP37 kodlu (B = 3.4) 6rnege ait a) 30000x b) 100000x buylutmelerde, 70° aglyla

alinan SEM goéruntuleri
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600 nm

200 nm

Sekil-19: NP38 kodlu (B = 4.9) érnege ait a) 35000x b) 90000x buyutmelerde, 70° agiyla alinan
SEM géruntuleri
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Tablo-14: Farkh strelerdeki asindirma isleminin ardindan elde edilen nanotellere ait

istatistiksel veriler

Ornek: Ort. Yiikseklik | Ort. Genisglik B Yorum
(nm) (nm) (B/E)
NP37 376 111 3,4 Sutun yapisi
bozulmamis
NP38 417 85 4.9 Situn yapisi
bozulmaya
baslamis

NP38 kodlu drnek igin karisikliga yer vermemek adina, bozulmaya baslamis nanosttunlarin
sivri uglarinin bitimindeki diiz bélgeden genislik verileri elde edilmistir. 120 saniyelik asinma
suresi i¢in yukseklik degeri 752 nm iken, elde edilen 417 nm dederi de bize géstermektedir ki
maske asinma siresinin sonuna dek dayanamamistir. Her ne kadar Cr/Ni maske SFg ve O»
gazlarina karsi kimyasal dayanimi yuksek bir maske olsa da ICP RIE sistemlerinde olusturulan
plazmalardaki iyon bombardimani oldukc¢a glglidir ve maske olarak kullanilan malzemeleri
mekanik yolla asindirmaktadir. ICP-RIE asindirmanin sonunda NP37 kodlu 6rnekte elde
edeilen nanosutunlarin ortalama boy/en (B) orani 3.4 élgllirken, NP38 kodlu 6rnek Uzerinde
elde edilen nanosltunlarin ortalama 3 orani 4.9 olarak bulunmustur, ancak asindirma
sirasinda yuzeyden kopan nanositunlar nedeniyle ylzeyde elde edilen nanositun
yodunlugunda bir azalma meydana gelmistir. NP38 numarali 6rnegdin asindirma slresi

maskenin kalinhgiyla uyumludur ve ylizeyde herhangi bir nanositun kaybi yasanmamistir.

Daha ylksek B degerine sahip (6rnegin B = 10) nanosutunlarin fabrikasyonunun enduktif
eslesmis plazma (ICP) RIE Bosch prosesi kullanilarak yapilabilmektedir. Bosch prosesi
kullanilarak yapilan asindirmalarda daha anizotropik yapilar ve 6zellikle en/boy oranlari 10’un
Uzerinde olan SiC nanoyapilarin elde edildigi gortulmistir. Sekil-20’de reaktif iyon asindirma
ve Bosch prosesi kullanilarak Ni gélge maske yardimiyla Uretilen SiC nanoyapilar

gOsteriimektedir.
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Sekil-20: a) SFs reaktif iyon asindirma [21] b) SFe+C4Fs Bosch proses ile [22] asindiriimig SiC
yapllar.

Bosch prosesi i¢in optimizasyon parametreleri gerek anizotropi, gerekse kullanilan maskenin
seciciliginin artirlmasi agisindan énem tasimaktadir. Optimize edilmesi gereken parametreler
[23];

1. Basing: Basincin artmasi atomik florin ve diger radikallerin olusmasini artiracagindan
izotropik profil elde edilmesine neden olur. Dislk basinglarda yapilan asindirmada
iyonlarin birbirine ¢arparak sacgilma olasiligi azalacagindan daha anizotropik profiller
elde edilmektedir.

2. Platen elektrotlara uygulanan giic: Iyonlarin dik olarak yonlendirilme kabiliyetini
artirarak anizotropiyi artirir, ancak iyon bombardiman enerjisini de artiracagindan
maskenin segiciligini dusurar.

Bobin gucu: Plazmanin iyonlagsma derecesini kontrol ederek asindirma hizini degistirir.
Gaz akisi: Gaz akisinin artirilmasi asindiriima ile elde edilen urinlerin atilmasina da

etki eder, dolayisiyla asindirma hizini degigtirir.

Bu parametreler ve literatirde uygulanan degerler géz 6niine alindiginda, Ni gélge maske igin

yaklasik 1:50 segicilik elde edilen parametreler Tablo-15'te verilmistir.
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Tablo-15: SFs+CasFs Bosch prosesi icin uygulanan asindirma parametreler

Jenerator Cikisi: 1000w
Elektrot Platen Gucu: 50 W
Asindirma Suresi: 30 sn
Pasivasyon Siiresi: 10 sn
Basing: 20 mTorr
SFes Gaz Akisi: 30 sccm
C4Fe Gaz Akisi: 60 sccm

Bosch proses icin yine Gzerinde 50 nm kalnhgindaki Cr (10 nm) / Ni (40 nm) gdlge maske
bulunan 6H-SIC altaslar kullanilmigtir. Bosch proses ile asindirma islemi, Tablo-15'te verilen
ICP-RIE parametreleri birbirini takip eden toplam 8 asamada gercgeklestiriimistir. Asindirma
isleminden dnce 6H-SIC Uzerinde nanokire litografisi ile Uretilen Cr/Ni gélge maskenin ve
asindirma sonunda elde edilen NP53 kodlu érnekteki SiC nanosuitunlarina ait SEM goérintileri
Sekil-21°de verilmistir. Ardisik uygulanan Bosch proses sonunda elde edilen nanosutunlarin
ortalama capi1 38 nm ve ortalama boyu 405 nm olarak dl¢iimustir. Bu érnege ait ortalama
orani 10.6 olarak bulunmustur. Cr/Ni gélge maske adacik yogunludu ile karsilastinldiginda,
Bosch proses ile elde edilen nanostitun ylzey yogunlugunda kayda deger bir azalma olmadigi
bulunmustur. Proje kapsaminda hedeflenen 3 = 10 dederi gdz 6éniinde bulundurularak, Gretimi
yapilan bu nanositun yapilara odaklaniimis ve projenin bir sonraki kisimlarinda yine ayni

ornek kullaniimistir.
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Sekil-21: NP53 kodlu (B = 10.6) 6érnege ait a) 8000x b) 90000x buylutmelerde, 70° aclyla

alinan SEM goéruntuleri
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1.2.3. SiC Nanosiitunlar Uzerinde Grafen Biiyiitiilmesi

Projenin bu kisminda bir 6nceki asamada Uretimi yapilan $ = 10.6 oranina sahip NP53 kodlu
ornekteki SiC nanosuitunlar Uzerinde grafenin yuksek sicaklik vakum tavlama yodntemiyle

bayatulmesi islemi yapilmigtir.

Grafeni epitaksiyel olarak buyttmek icin, SiC kristali belirli bir zaman aralidinda ve 1400 —
1500°C gibi yuksek sicakliklarda ve vakum ortaminda tavlanmaktadir. Bu igslem sonunda, SiC
tabani Uzerinde ince grafen/grafit tabakalari kendiliginden meydana gelmektedir. Epitaksiyel
bayutme iglemi icin SiC yariiletken kristalinin altigen 6rgilu 4H-SIiC veya 6H-SiC politipleri
kullaniimaktadir. Bu iki politip SiC kristali arasinda grafen buyutulmesi bakimindan herhangi
bir fark bulunmamaktadir. Isil tavlama yonteminde, 6zellikle yliksek vakum kosullari altinda,
1400°C ve Uzeri sicakliklarda tavlanan SiC tabani ylzeyinden sublimlesen Si atomlari vakum
ortamina salinmakta, geride kalan C atomlar birbirleriyle sp? tip baglanma yaparak, bal petegi
benzeri altigen grafen yapisini olusturmaktadir. Prensipte, tavlama sicakligi ve/veya stiresinin
optimize edilmesiyle istenilen kalinlikta veya katman sayisinda grafen elde edilmesi mimkin

olmaktadir.

Sekil-22: Epitaksiyel grafen blylUtme ve alan emisyon élcimlerinde kullanilan ultra yiksek

vakum (UHV) sistemi.
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Ta 1=

SiC Kapak (cap)

istif arayuzeyi

|d
t

SiC tabani Si veya C-ylzey

~500
pm

SiC/SiC istifi

(b)

SiC Kapak (cap)

4
SiC tabani Si veya C-yuzey T = 1500 °C

Sekil-23: a) SiC tavlama sistemine yerlestirilen SiC/SiC istifinin ve iki istif arasinda olusturulan

boslugun cizimi. b) Tavlama islemi sirasinda SiC tabani ylzeyinde olusan grafen tabakasi ve
buharlasan Si atomlarinin istif ara-ylizeyindeki durumu. (ns) stiblimlesme hizindaki Si atomlari
(n¢) yogusma hizi ile SiC ylzeyine geri ddnmekte, stiblimlesen Si atomlarinin bir kismi da istif
arasindaki bosluktan vakuma salinmaktadir. ¢) Oda sicakligindaki SiC istifinin vakum ¢emberi
icerisindeki goruntisi. Kirmizi lazer 1s1§1 kullanilan pirometreden kaynaklanmaktadir.

d) 1500°C sicakhgina isitilan SiC istifinin vakum ¢gemberi igerisindeki gérinimu.

Sekil-24: (a) Raman Spektrometre dizenegi, (b) 532 nm dalgaboylu laser ile Raman analizi.
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Grafen blyltme deneyi icin Sekil-22'de gdsterilen UHV sistemimiz kullaniimistir. Uzerinde
nanosutunlarin bulundugu NP53 kodlu SiC tabaninin tavlanmasi icin Sekil-23’te gosterildigi
gibi dogru akim ydntemiyle isitma islemi gerceklestiriimis ve SiC/SiC istifi ilk olarak 600°C’lik
bir sicakhkta 12 saat bekletiimistir. BOylece istifin vakum ortaminda termal temizlenmesi
saglanmigtir. Termal temizligi tamamlanan istifin sicakhgi yaklagik 1100°C’ye c¢ikartilarak 10
dKk’lik bir sure icerisinde ylzeyde bulunmasi muhtemel oksit kalintilari buharlastirilmigtir. Oksit
kalintisindan arindirilan SiC/SiC istifinin sicakhdl 1500°C’ye kadar kontrolli bir sekilde
arttinlmistir. 3 dk. boyunca bu sicaklikta tutulan SiC tabani ylzeyinde epitaksiyel grafen
blayutllmustir. BlylUtme slresi sonunda istif sicakhdinin yaklasik 10 sn. icerisinde 350°C’nin
altina dismesi saglanmistir. Buyutme deneyleri sirasinda taban yuzey sicakhdr £1°C
hassasiyetli bir optik pirometre ile Olglilmekte ve blyitme deneyleri 108 mbar vakum

seviyesinde gerceklestirilmistir.

Vakumda tavlama yontemiyle NP53 kodlu SiC alttag Uzerinde grafen katmaninin olusup
olusmadigi, Sekil-24’te gosterilen Raman spektrometresi kullanilarak, Raman spektroskopisi
Olcimleriyle belirlenmistir. Sekil-25’de 3 dk’lik bir siire ile 1500°C sicaklikta tavlanan NP53
kodlu érnege ait optik mikroskop goérintisi ve Raman spektroskopisi Olgim verileri
sunulmustur. SiC/SiC istifleme yontemi kullanilarak tavianan SiC tabanina ait ylzeylerde
birbirine paralel, diizenli teras benzeri yapilar agiga ¢ikmaktadir. Bu ylizeylerde yapilan Raman
spektroskopisi Olcimlerinde, disuk siddetli ¢ift fonon 2D-band pikleri gdzlemlenmistir.
istiflenerek tavlanan émekten alinan Raman élciimleri literatiir verileriyle karsilastirimistir.
Raman spektrumlarinda gézlemlenen, dizlem ici titresime ait G-bandina goére dusuk siddetli
ve grafene ait karakteristik 2D piklerinin varligi bu ylizeyde tek katman garfenin blyimus
oldugunu géstermektedir. Ornek lizerinde gelisi giizel bélgeler icin yapilan tek nokta Raman
Olctimlerinden, 2D bandi pik siddetinin konuma goére degismedigi ve dolayisiyla bu ylzeydeki

grafen katmaninin homojen bicimde blyumius oldugu anlasiimaktadir.

SiC yuzeyinde buydtilen grafenin homojenligi hakkinda daha detayl veriler elde etmek igin,
ornegin genis alan mikro-Raman haritalama (Raman mapping) élctimleri yapilmistir. Raman
haritalama O6lgimleri 514 nm dalgaboylu lazer 11§31 ile yaklasik 50 x 50 pm?lik 6rnek
ylizeylerinde ve 1 um araliklarla gergeklestirilmistir. Grafen katmaninin 2500 — 3000 cm™
dalgasayisi araligindaki 2D bandi pik siddetlerine ait Raman haritalama 6lgimua Sekil-25(c)'de
goOsterilmektedir. Raman haritalarinda goézlemlenen yuksek siddetli bolgeler gorece kalin
grafen katmanlarina, pik siddetindeki farkliliklar ise grafen katman sayisindaki bolgesel
degisimlere karsilik gelmektedir. Dusuk siddetli 2D piklerinin varligi, bu ylzeyde bir veya birkag

katman grafen tabakasinin olugtugunu gostermektedir.

39



CONMENT 10

(b)

Siddet (a.u.)

—~
(o}
N

Siddet (a.u.)

120 4

100 4

[e]
o

(2]
o

S
o

n
o
N

o
N

SiC
Laser dalgaboyu A = 532 nhm
T=1500 °C, t= 180 sn.
SiC
G
2D 4
2

1400

16I00 18I00 20l00 22l00 24I00 26I00 28I00 3000
Raman kaymasi (cm)

2600 2700 2800 2900 3000

Raman kaymasi (cm)

Sekil-25: Istifleme ydntemi kullanilarak vakumda tavianan NP53 kodlu SiC alttas iizerinde

olusan grafen katmaninin a) optik mikroskop goruntlisii ve bu yuzeylerde farkl noktalardan

alinan b) Raman spektroskopisi dlciimleri. c) Istiflenerek tavlanan, SiC tabani C-yiizeyine ait

genis alan mikro-Raman haritalama dlgimu. Grafen Uzerinde her bir noktadan alinan 2D sinyal

siddeti degeri, en yuksek siddetli 2D sinyaline gére normalize edilmistir. d) Raman haritalama
olcimuntn farkli noktalarindan alinan tek nokta 2D pik siddeti verileri.

Bu tabakalara ait 2D pik siddetlerinin bir bolgeden diger bolgeye otalama o(l2p) = % 4.5'lik

gbrece dusuk bir oranda degismesinden, o6rnek ylzeyinde buyutllen tek katman grafen

tabakasinin homojen oldugu anlasiimaktadir. Raman haritalama dlgiimlerinden elde edilen bu

veriler, Sekil-24(b)de gosterilen ve o6rnek ylzeylerinin fakh noktalarinda alinan Raman
spektroskopisi 6lguim verileriyle uyusmaktadir.
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1.2.4. Alan Emisyon Olgiim Diizenegi

Nanokire litografisi yontemiyle elde edilen nanositun &rneklerinin  alan emisyon
karakteristiklerinin incelenebilmesi icin bi 6lgim dizenegdi kurulmistur. Alan emisyonunun
gobzlenebilmesi igin 107" — 10® mbar gibi basinglarda bir yiiksek vakum ortami gerekmektedir.
Alan emisyon deneylerinde kullanilan ve laboratuvarimizda bulunan ultra ylksek vakum

cemberi Sekil-22’de gdsteriimektedir.

(a) (b)

Arakesit
gorinim

Ustten
gorunim

W elektrot

W electrot

PTFE altlik

Sekil-26: Alan emisyon deneyleri icin tasarladigimiz teflon (PTFE) althiktan ve tungsten

elektrotlardan olusan érnek tutucu diizeneginin sematik gosterimi.

Deneylerde kullandigimiz ultra ylksek vakum c¢emberinde elektron alan emisyonunun
go6zlenebilmesi icin yiksek voltajlara (10 kV) dayanabilen vakum kesintisiz besleme parcgasi
Uzerine entegre edilecek dizenek tasarlanmistir. Alan emisyon aygitinin elektrotlari 500
mikrometre kalinhigindaki tungsten (W) plakalardan kestirilmis, elektrotlar metrik 3 vidalar ile
teflondan kestirilen kafa lzerine oturtulmustur. Dizenegin vakum kesintisiz besleme parcgasi
Uzerine baglantisi molibden cubuklar ile tasarlanan bir dizenek kullaniimigtir; dizenek
molibden gubuklara ve elektrotlara paslanmaz celik vidalarla sabitlenmistir. Ornek tungsten
elektrotlardan birine gumus pasta araciligiyla tutturulmus ve 10 saat boyunca vakum igerisinde
kurumaya birakilmistir. Kuruma igleminden sonra elektrotlar arasi mesafe olclilmis ve
mesafenin d = 235 ym oldugu bulunmustur. Alan emisyon deneyleri igin tasarladigimiz teflon
(PTFE) altliktan ve tungsten elektrotlardan olugan 6rnek tutucu dizeneginin semasi ve
resimleri sirasiyla Sekil-26 ve Sekil-27'de gdsterilmistir. Ornek tutucuya iligtirilen drnek bir
yuksek voltaj feedthrough araciligi ile vakum ¢emberine yuklenmigtir. Dizenedi gosteren
resimler ayrintilariyla Sekil-27’de verilmektedir. Ornek vakum gemberine yiiklendikten sonra
vakumun dusmesi i¢in bir gece beklenmis ve Olcim dizenedi kurulmustur. Kurulan yiksek

voltaj 6lgiim diizenegdinin semasi ve Olgim dizenegdi Sekil-28’de verilmektedir.
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Tungsten elektrot

Ornek

=) Teflon parga

Sekil-27: a) ve b) Alan emisyon dlgimleri icin Uretilen érnek tutucu hazne. c) Alan emisyon
dizeneginin vakum kesintisiz (feedthrough) baglanti pargasina entegre edilmis gorintisi d)
Alan emisyon duzeneginin vakum c¢emberine ylklenmis goérintisu e) Alan emisyon

dizeneginin vakum ¢emberi igerisindeki goruntisu.
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Sekil-28: Alan emisyon akimi dl¢glimleri icin kurulan a) devrenin semasi ve b) deney dizenegi.
Deneylerde kullanilan devre diizenegi 1 adet 10 kV’luk PHYWE 13673-93 yiksek voltaj DC
glic kaynagi, 1 adet Keithley 2182 Nanovoltmetre, 1 adet 50 kQ'luk diren¢ kutusu ve bilgisayar

kontrol tnitesinden olusmaktadir.

Elektron alan emisyonunun délgulebilmesi icin gu¢ kaynagi olarak PHYWE 13673-93 ylksek
voltaj gu¢ kaynagdi kullaniimigtir. Gug¢ kaynagi ile 0-10 kV arasi DC potansiyel fark ve 2 mA
akim uygulayabilmektedir. PHYWE 13673-93 gug¢ kaynaginin Gg¢ farkli terminal noktasi
bulunmaktadir. Bdylelikle hem 0-5 kV hem de 0-10 kV gerilim Ureteci gibi davranabilmektedir.
Olgtimlerimizde 0-5 kV'lik terminal kullanilmistir. 3 basamakl dijital LED gésterge panelinden
uygulanan voltaj degeri takip edilebilmektedir. Uygulanabilecek voltajin hassasiyeti 100 V'tur.
Gulc kaynaginin negatif ucu 6rnegin bagh oldugu elektrota, pozitif ucu ise dnce 50.68 kQ’luk
bir dirence, daha sonra da Fowler-Nordheim tlnelleme mekanizmasi ile vakum ortamina
tinelleyen elektronlarin toplanacagdi elektrota baglanmistir. Tinelleme akimi, 50 kQ’luk direng
Uzerine paralel baglanan Keithley 2182 Nanovoltmetre ile olgiimustir. Keithley 2182
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nanovoltmetrenin birinci kanali (DCV1), 10V araliginda 50 kQ'luk direncin Uzerindeki gerilimi
okumak igin kullaniimigtir. Sistemdeki akimlar ¢ok dusik oldugundan, devredeki gurultinin
verilere olan etkisinin en aza indiriimesi gerekmektedir. Bunun saglanabilmesi igin Keithley
2182 nanovoltmetre bilgisayara baglanarak MATLAB 2016a araciligiyla kontrol edilmigtir.
Nanovoltmetre, her bir 0.1 kV'a karsilik gelen alan emisyon akiminin 50.68 kQ'luk direng
Uzerinde olusturdugu potansiyel fark icin 20 6lgim almis ve bu dl¢cimlerin ortalama degerini
elektronik ortama kaydetmisti. Bu sekilde ¢ok didslik akimlar igin gurdltiden

kaynaklanabilecek yanlis veri alinmasinin énline gecilmistir.

2. BULGULAR

Bu bdlimde Nanokdire litografisi yéntemiyle Uretilen ve 3 degerleri 3.4, 4.9 ve 10.6 olan SiC
nanosutunlarin elektron alan emisyon O&l¢cimlerinden elde edilen deneysel sonuglar
aktariimigtir. Ozellikle Sekil-21'de SEM gérintisi sunulan ve B degeri 10.6 olan NP53 kodlu
orneginin grafen blylUtmeden énce ve grafen blyutttikten sonra dlglilen alan emisyon
karakteristikleri birbiriyle karsilastirilmistir. Son olarak, yine bu bdélimde, Uzerinde grafen
katmani biyltilen NP53 kodlu érnegin bir 254 nm dalgaboylu UV isik etkisi altindaki alan

emisyon akimindaki degisimler incelenmigtir.

2.1. Alan Emisyon Deneyleri

Ornekten yayilan elektron alan emisyonunun olciilebilmesi igin plakalar arasina 0.1 kV
araliklarla 4.0 kV’a kadar gerilim uygulanmistir. 4.0 kV degerinden yukari ¢ikildiginda érnegin
cok fazla 1sindigi ve dolayisiyla UHV sistemi basincinin yikseldigi gortlmustir. Vakum
seviyesinin azalmasi alinacak alan emisyon verilerini degistirebileceginden dolayi 6élcimler bu

noktadan sonra kesilmistir.

Olgtimlerin ilk setinde alan emisyon akiminin ve iletime gecis elektrik alan degerinin bulunarak
alan iyilestirme faktérii 6'nin hesaplanmasi amaclanmistir. Olclimler, yukarida anlatildig
sekilde, 4.6 x 10° mbar basing altinda UHV ortaminda alinmigtir. Son olarak alan emisyon
aygitindan elde edilen akimin duraganhgi élgilmustir. Bunun igin 6 V/um elektrik alan altinda
aygitin alan emisyon akimi yaklasik 5 saat boyunca Olciimus ve akimdaki degisim
g6zlenmistir. B deg@erleri sirasiyla 3.4 ve 4.9 olan NP37 ve NP38 kodlu 6rnekler icin elde edilen

alan emisyon akimlarina ait 6lgiim sonuglari Sekil-29'da verilmektedir.
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Sekil-29: NP37 ve NP38 ornekleri igin uygulanan elektrik alani ile alan emisyon akim
yogunlugundaki degisim. NP38 6rnegi, NP37 drnegine (4.2 V/um) kiyasla daha dislk agma
elektrik alanina (3.4 V/um) sahiptir.

-320 -336F ®wep_ 1 |
L ~ et
325 2 39 | i\"
L ] o P
- .~ % 342} i i
5 -33.0F ° c | .\.\é_—é\.__—.
~ o A .
% -33.5F "O..... .. 1.02x10° 1;;(9;113;) 1.36x10°
=340} e,
- ...l ™
-34.5} "am,, .
® NP38 "
-35.0} L=NP37 " o
8.0x10° 1.2x10° 1.6x10° 2.0x10°
1/E (cm/V)

Sekil-30: NP37 ve NP38 kodlu érneklerin Fowler-Nordheim karakteristikleri.
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Sekil-29'da gosterildigi gibi, hem NP37 hem de NP38 kodlu érneklerin alan emisyon dzellikleri,
235 pm elektrot mesafesi ve 4.0 kV potansiyel farkina karsilik gelen elektrik alaninin bir
fonksiyonu olarak 6lgtlmustir. Ozellikle elektron kaynaklarinin teknolojik uygulamalari igin
ongurilen ve ortalama degeri en disiik J =1 pA/ cm?lik bir elektrik akim yogunluguna karsilik
gelen agma alani bayuklikleri, NP37 ve NP38 ornekleri icin sirasiyla 4.2 V/pum ve 3.4 V/um
olarak bulunmustur. Buna ek olarak, NP38 numunesi icin, 10 pA/cm?lik akim yogunluguna
ulagmak igin gerekli olan elektrik alani, NP37 6rnegi (9.1 V/um) ile karsilastinldiginda, daha
kiguk (7.2 V/um) olarak Olgllmustir. Bu disuk elektrik alani degeri NP38 drnegindeki
nanosutunlarin sivri ug geometrisi ve daha kuguk egrilik yaricapina sahip olmalarindan
kaynaklanmaktadir. Toplam 4.0 kV’luk bir potansiyel farkina karsilik gelen elektrik alani altinda
elde edilen toplam alan emisyon akimlari NP37 icin 6.3 pA ve NP38 icin 21.6 pA
diizeylerindedir. Numunelerin aktif yayilim alani olan 12 mm? alan emisyon bdlgesi dikkate
alindiginda mevcut akim yogunluklari da belirlenmistir. Yaklasik 17.5 V/um’lik maksimum
uygulanan elektrik alaninda, voltaj-akim 6lgim sistemimiz ile sinirli olan alan emisyon akim
yogunluklari, NP37 ve NP38 numuneleri igin sirasiyla 70 pA/cm? ve 240 pA/cm? olarak
bulunmustur. Sivri u¢ geometrisi ve daha kuguk edrilik yaricapina sahip nanosutunlardan
olusan NP38 kodlu 6rnegin, NP37 kodlu 6rnekle karsilastirildijinda, cok daha disuk bir
elektrik alani altinda alan emisyon yaptigi ve 6zdes elektrik alan degerleri altinda ¢ok daha

yuksek alan emisyon akim degerlerine ulastigi saptanmistir.

Sekil-30’da gorilebilecegi gibi, her iki 6rnek elektrik alan altinda iki farkli davranis gostermistir.
Her iki 6rnek igin de agiima akim yogunlugu degeri olan 0.11 yA/cm?den, 10 yA/cm?lik bir esik
degerine kadar olan boélgenin egimi, daha ylksek elektrik alan altindaki bdlgelerin alan
emisyon davranigi oldukca farklidir. Bu davranis degisikliginin ylksek elektrik alan altinda
gorilen Joule 1sinmasi oldugu dusinllmektedir. Joule 1sinmasi sebebiyle alan emisyon
akimina katki artik yalnizca Fowler-Nordheim mekanizmasiyla vakuma tlnellenen
elektronlardan degil, ayni zamanda sicaklik ile aygittan ayrilan elektronlardan da gelmektedir.
Yuksek elektrik alanlar altinda sistem basincinin ylikselmeye baslamasi, aygitin isindigi tezini
dogrulamaktadir. Vakumun hizla ylikselmesi sebebiyle deney yalnizca 4 kV degerine karsilik

gelen 17 V/um degerine kadar sirdurulebilmistir.

52E?2 $3/2
J=A n exp(—B 5E>
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Sekil-31: NP37 ve NP38 kodlu 6rnekler icin 8.7 V/um’lik bir elektrik alani altinda dlgilen akim

yogunluklarinin zamana bagli degisim grafigi.

Soguk katot emisyonu bolgesindeki akim yogunlugu yukaridaki denklemde verilen Fowler-
Nordheim esitligini takip etmektedir. Esitlikte A ve B ile belirtilen degerler Fowler-Nordheim
katsayilari olup degerleri sirasiyla 1.54 x 10 AeV/V? ve 6.83x107 V/eV®? cm'ye esittir. Bu
esitlikte @ SiC kristalinin is fonksiyonuna ve § ise alan iyilestirme faktériine karsilik gelmektedir.

Fowler-Nordheim grafiginin egiminden soguk elektron emisyonu bdlgesinde alan iyilestirme
faktori 6 = —Bx ¢/Egim formullyle hesaplanmis ve 6H-SiC malzemesinin is fonksiyonu @ =

4.8 eV [24] olarak alindiginda NP37 drnegi icin 6 = 4466 ve NP38 6rnegi icin § = 5639 olarak
bulunmustur. Her iki 6rnek icin elde edilen bu alan iyilestirme faktorlerinin, literatlirde SiC
tabanli nanoteller icin verilen degderlerden oldukga yiksek oldugu saptanmistir [24]. Deneylerin
disik vakum seviyesinde yapilmasinin, nanokire litografisi yontemiyle oldukga sik bir
nanosutun o6rgli dokusu elde edilmesinin ve n-tipi katkili 6H-SIC kristal 6rglsinden
kaynaklanan faktorlerin alan iyilestrme katsayisina blylk katkida bulundugu

dusintlmektedir.

Her iki 6rnek igin akim yogunluklarina ait stabilite dlgimleri gerceklestiriimistir. Sekil-31’de
gosterildigi Uzere stabilite dlgiimleri 8.7 V/pm'’lik bir elektrik alani altinda toplamda 3 saatlik bir
slrede yapilmistir. Bu uygulanan elektrik alan altinda NP37 6rneginin 8.8 yA/cm? ve NP38
orneginin ise 18.5 pA/cm? akim yogunlugu etrafinda gorece kiigiik genliklerle salindig

gorulmustar. Akim yogunluklarinda gézlemlenen minimum ve maksimum dederler arasindaki
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salinimlar NP37 6érnegiicin + % 8.1 ve NP38 &rnegi igin £ % 8.5 olarak saptanmistir. 3 saatlik
bir sireden sonra dahi alinan kontrol dlgcimlerinde, elde edilen akim yogunlugu salinimlarinin
kararli oldugu goérdlmustir. Her iki 6érnek icin alan emisyon akimlarinda herhangi bir ani

degisiklik veya kesinti gdzlenmemistir.

ikinci set deneyler icin NP53 drneginin grafen bliylitmeden dnce ve sonrasinda alan emisyon
dlgiimleri gergeklestirilmistir. Uzerinde grafen biydtilen ve B degeri 10.6 olan SiC/grafen
cekirdek/kabuk yapil hibrit alan emisyon aygit 6rnedi NP53G olarak adlandiriimistir. Ornekten
yayllan elektron alan emisyonunun dlcgllebilmesi icin Sekil-26 ve 27'de goOsterilen érnek
haznesinin W plakalari arasina 0.1 kV araliklarla 3.0 kV’a kadar gerilim uygulanmigtir. 3.0 kV
degerinden daha ylksek potansiyel farklarina cikildiginda 6érnegin c¢ok fazla isindigi ve
dolayisiyla UHV sistemi basincinin yikseldigi gorilmustir. Vakum seviyesinin azalmasi

alinacak alan emisyon verilerini degistirebileceginden dolayi élcimler bu noktadan sonra

kesilmigtir.
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Sekil-32: NP53 ve NP53G d&rnekleri igin uygulanan elektrik alani ile alan emisyon akim
yogunlugundaki degisim. NP53G &6rnegdi, NP53 drnegine (2.8 V/um) kiyasla daha disik agma
elektrik alanina (1.7 V/um) sahiptir.
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Sekil-32’de gosterildigi gibi, NP53 ve NP53G kodlu érneklerin alan emisyon dzellikleri, 235 ym
elektrot mesafesi ve 3.0 kV potansiyel farkina karsilik gelen elektrik alaninin bir fonksiyonu
olarak Olciimustir. Alan emisyon dl¢iimleri sonucunda NP53 drneginin 2.8 V/um’lik bir elektrik
alanda 1.6 x 10 mA ve NP53G 6rneginin ise 1.7 V/um'lik bir elektrik alanda 2 x 10 mA’lik bir
akim yogdunlugu verecek bi¢cimde acildiklari bulunmustur. Toplam 3.0 kV’luk bir potansiyel
farkina karsilik gelen elektrik alani altinda elde edilen toplam alan emisyon akimlari NP53 igin
6 x 102 mA ve NP53G igin 15 x 102 mA dlzeylerindedir. Numunelerin aktif yayilim alani
dikkate alindiginda mevcut akim yogunluklari da belirlenmistir. Yaklasik 13 V/um’lik maksimum
uygulanan elektrik alaninda, voltaj-akim élgim sistemimiz ile sinirli olan alan emisyon akim
yogunluklari, NP53 ve NP53G numuneleri igin sirasiyla 0.7 mA/cm? ve 1.8 mA/cm? olarak
bulunmustur. 8 = 10.6 oraniyla, sivri u¢ geometrisi ve daha kiguk egrilik yaricapina sahip SiC
nanosiUtunlardan olusan NP53 kodlu &rnegin, NP37 ve NP38 kodlu o6rneklerle
karsilastirildiginda, ¢ok daha dustk bir elektrik alani altinda alan emisyon yaptigi ve 6zdes
elektrik alan degerleri altinda (E = 13 V/um) 9 kattan fazla bir alan emisyon akim degerine
ulastigi saptanmistir. Diger taraftan, yine E = 13 V/um’lik elektrik alan altinda, Gzerinde grafen
bayutimis olan NP53G kodlu SiC/grafen c¢ekirdek/kabuk yapili hibrit alan emisyon aygit
orneginin eristigi alan emisyon akim buydklaginan, grafensiz NP53 kodlu érneginkiyle

karsilastirildiginda yaklasik 2.6 kat daha ylksek oldugu goériimustdr.

Yapilan literatir taramasindan 6H-SiC’nin is fonksiyonunun yaklasik 4.8 eV oldugu [24] ve SiC
ylzeyinde buyutllen tek katman epitaksiyel grafenin is fonksiyonunun ise yaklasik 4.3 eV [25,
26] oldugu gériilmektedir. Uzerinde apitaksiyel grafen biyitilmis NP53G kodlu SiC/grafen
cekirdek/kabuk yapili hibrit alan emisyon 6rneginin, grafensiz NP53 kodlu alan emisyon
orneginden ¢ok daha yilksek alan emisyon akim yogunluklarina ulasmasi ve daha disuik
seviyelerde aciima elektrik alanina sahip olmasinin, epitaksiyel grafenin is fonksiyonunun 6H-
SiC kristalinin is fonksiyonundan yaklasik 0.5 eV daha distk olmasindan kaynaklandigi

dusuntlmektedir.

Her iki 6rnek icin akim yogunluklarina ait stabilite 6lcimleri gerceklestirilmistir. Sekil-33'de
gosterildigi gibi stabilite élctimleri, Sekil-31’deki NP37 ve NP38 6rneklerinin dlciimleriyle de
kiyaslanabilmesi icin yine 8.7 V/um’lik bir elektrik alani altinda ve toplamda 3 saatlik bir siirede
yapilmigtir. Bu uygulanan elektrik alan altinda NP53 6rneginin 0.18 mA/cm? ve NP53G
orneginin ise yaklasik 0.54 mA/cm? akim yogunlugu etrafinda gorece kiigiik genliklerle
salindig1 goérualmastur. Akim yogunluklarinda gézlemlenen minimum ve maksimum degerler
arasindaki salinimlar NP53 6rnegdi icin  + % 8.3 ve NP38 0Ornegdi icin + % 7.4 olarak

saptanmistir.
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Sekil-33: NP53 ve NP53G kodlu érneklerin 8.7 V/um’lik bir elektrik alani altinda olgilen akim

yogunluklarinin zamana bagli degisim grafigi.

Toplam 3 saatlik bir stireden sonra dahi alinan kontrol Olgimlerinde, elde edilen akim
yogunlugu salinimlarinin kararh oldugu goértulmustir. Her iki O6rnek igin alan emisyon
akimlarinda herhangi bir kesinti olmamasina karsin, NP53G kodlu SiC/grafen gekirdek/kabuk
yapili hibrit alan emisyon 6rnegdi icin periyodik olmayan araliklarla gelisiglizel ani pikler
gorulmustir. NP53G 6meginde gozlemlenen bu ani piklerin 6zellikle SiC nanotelleri
cevreleyen grafen Uzerindeki muhtemel adsorbantlarin, uygulanan elektrik alan etkisi altinda
ve/veya yuksek akimda Joule isinmanin etkisiyle vakum ortamina rasgele salinmasindan

kaynaklandigi dusundlmektedir.

50



2.1. UV Isik Altinda Alan Emisyon Deneyi

Foto-yardiml (photo-assisted) alan emisyon Olgumleri icin Sekil-34’'te gOsterilen deney
dizenegi tasarlanmis ve kurulumu yapiimistir. Bu kapsamda, Uzerinde katot ve anot
elektrotlarinin bulundugu 6rnek tutucu haznesi Sekil-34(a) ve (b)'de gosterilen bir fiber optik
feedthrough flansina monte edilmistir. Deneylerde kullanilan fiber optik feedthrough
yardimiyla, katot tabani gérevi géren NP53G kodlu SiC/grafen ¢ekirdek/kabuk yapili hibrit alan
emisyon drnegi tabanina, disaridan dalgaboyu 254 nm olan UV isik disurllebilmektedir. UV
Isik altinda SiC tabani ve SiC nanotellerinde olusturulan fotoelektronlar, katot ile anot
elektrotlar arasinda uygulanan elektrik alan etkisinde, SiC/nanotup (grafen) heteroeklemindeki
(heterojunction) birikim katmaninda (accumulation layer) toplanabilmektedir [bkz. Sekil-35(c)].
Birikim katmanindaki foto-elektronlarin, SiC nanotel ¢eperini saran (iletken) karbon nanottp
aracihgi ile tasinip, elektrik alan altinda vakum bariyeri boyunca tinellemesi saglanmistir
[Sekil-35(b)]. Fiber optik feedthrough birimine monte edilmis Sekil-34(b)’de gdsterilen 6rnek
haznesi, Sekil-34(c)'de gosterilen UHV sisteminin bir portuna takilmis ve daha sonra gcember
vakuma alinmigtir. Vakum seviyesi yaklasik 10-° mbar diizeylerine ulastiyinda 6rnegin zaman
bagimlh fotoyardiml alan emisyon dl¢ctimleri yapiimistir. UV 1s1§in 6rnek tabanina distriimesi,
Sekil-34(c)de gosterilen bir UV 1sik kaynagi ve bu kaynaga baglanan bir fiber optik kablo

aracihgi ile saglanmigtir.

Projemiz kapsaminda kurulumunu yaptigimiz, S$ekil-34’te gdsterilen deney diizenegi
kullanilarak NP53G kodlu 6rnegin fotoyardimlhi alan emisyonu karakteristikleri 254 nm
dalgaboylu UV isik altindaki tepkisi test edilmis ve elde edilen sonuglar Sekil-35(a)’da
gosterilmistir. Alan emisyon akim yogunlugu verileri 8.7 V/cm?lik bir elektrik alaninda
kaydedilmistir. UV 1sik agcma/kapatma islemi 10’ar dakikalik periyotlarda ve toplamda 1 saatlik
bir zaman dilimde gerceklestiriimistir. Bu elektrik alan altinda UV 1sik kapaliyken 6lgllen alan
emisyon akiminin yaklasik 0.54 mA/cm? seviyesinden, UV isik acgildiginda 1.75 mA/cm?
dizeylerine kadar ¢iktigi gérulmustur. Genis bir yasak enerji band araligina (Eq = 3.2 eV) sahip
SiC yariiletkeninde, 200 — 400 nm dalgaboyu arahgindaki UV 1sik altinda elekton-desik ciftleri
olusmaktadir. UV isik altinda meydana gelen bu foto-elektronlar disaridan uygulanan bir
elektrik alan etkisi altinda Sekil-35(b) de gosterildigi gibi anot elektrota dogru surulebilmektedir.
Sekil-35(c)’'de gosterilen enerji band diyagraminda, SiC’'de UV isik altinda foto-elektron ve
desik ¢ift olusumu ve bu yik tagiyicilarinin elektrik alanda hareketleri gosterilmistir. Yaptigimiz
foto-yardiml alan emisyon deneyinde UV isik aldinda SiC’de olusan foto-elektronlarin érnegin
alan emisyon akimina buyuk oranda katki yaptigi anlagiimistir. Elde edilen bu sonug,
SiC/grafen gekirdek/kabuk yapili hibrit alan emisyon drneginin alan emisyonunun, UV isik ile

yukseltilebilecedini ve module edilebilecegini gostermektedir.
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(@)

ornek tutucu

katot = anot

Fiber optik feedthrough

(b)

Sekil-34: IYTE Fizik bélimi Kuantum Aygit Laboratuvarimizda kurulan fotoyardimh alan
emisyon olcim sistemi. (a) ve (b) Fiber optik feedthrough 6rnek tutucu ve haznesi (c) UHV

sistemi ve bu sisteme fiber optik kablo ile baglanan UV isik kaynagi.
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Sekil-35: a) NP53G kodlu 6rnegin 254 nm dalgaboylu UV 1sida olan tepkisi. b) Ornek ve aygit
yapisinin sematik gosterimi. ¢) UV i1sik altinda érnegin enerji bant diyagrami.
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3. SONUGLAR

Toplam 30 aylik bir streyi kapsayan proje dénemleri boyunca yapilan deneysel ¢alismalar iki
asamada tamamlanmistir. Projenin ilk asamasinda PS nanokureleri kullanilarak SiC alttagi
Uzerinde Nanokure Litografisi calismalari yapilmistir. Nanokdre litografisi son yillarda ézellikle
yariiletken tabanli nanosutiin veya nanotel yapilarin elde edilmesinde kullanilan, fotolitografi
ve elektron demeti litografisi yéntemleriyle karsilastirildiginda, olduk¢a ucuz ve pratik bir
nanofabrikasyon yontemi olarak kargimiza ¢ikmaktadir. Nanokure Litografisi yontemiyle ilk
asamada SiC vyariiletken alttaglar Uzerinde Cr/Ni tabanli gblge maskelerin fabrikasyonu
tamamlanmistir. SiC alttaglarin gdlge maskeler Gzerinden reaktif iyon asindirma ydntemiyle
asindinimasiyla SiC nanotellerin Uretimi basariyla gergeklestiriimistir. Nanokire Litografisi ve
reaktif iyon asindirma tekniklerinin bir arada kullaniimasiyla Gretimi yapilan SiC nanotellerin
en/boy oraninin en fazla B = 4.9 seviyelerine c¢ikabildigi gérulmustir. Bu deger, proje
Onerisinde hedeflenen ve Uretilmesi planlanan SiC nanoteller icin 6ngdrulen 3 = 10 dizeyinden
oldukga kucuktlr. Projenin ikinci dénemi sonlarinda, Bosch proses olarak adlandirilan ve bir
dizi endiktif eslesmis plazma reaktif iyon asindirma islemlerinden olusan uygulamayla g = 10.6
degerine sahip SiC nanotellerin Uretimi yapiimigtir. Uretimi yapilan B = 10.6 degerine sahip
SiC nanotellerin lzerinde ve g¢eperlerinde, ultra ylksek vakumda ylksek sicaklik tavlama

yontemiyle tek katmanl grafen epitaksiyel olarak blyUutliimustur.

Projenin ikinci asamasinda, Uretimi tamamlanan SiC nanotel yapilarin ultra ylksek vakum
kosullari altinda elektron alan emisyon olgtimleri gerceklestirilmistir. Yapilan élglimlerde, B =
10.6 degerine sahip ve Uzerinde grafen buyutilmus SiC/grafen nanotel yapili hibrit drneginin
1.7 V/um gibi oldukga dusuk bir elektrik alanda elektron emisyonu yapmaya basladigi ve 3.0
kV'luk potansiyel farki altinda 15 x 102 mA’lik bir akim yogunlugu buyikligine erisebildigi
bulunmustur. SiC Nanotel/Grafen yapili hibrit alan emisyon aygiti icin elde edilen bu akim
yogunlugu buyudklaganuan, B = 10.6 degerine sahip grafensiz érneginkinden 2.6 kat ve 3 < 10
degerine sahip grafensiz SiC nanotel 6rneklerinden ise 9 kat daha ylksek oldugu saptanmistir.
UV sk ile gerceklestiriien foto-yardiml alan emisyon deneylerinde, UV isik altinda SiC
yariiletken alttasinda olusan foto-elektronlarin, SiC Nanotel/Grafen ¢ekirdek/kabuk yapih hibrit
alan emisyon 6rneginin alan emisyon akimina buylk oranda katki yaptigi anlasiimigtir. Elde
edilen bu sonug, SiC Nanotel/Grafen gekirdek/kabuk yapili hibrit alan emisyon érnegdinin alan
emisyon akim deg@erinin UV 1sik ile yUkseltilebilecedini ve module edilebilecegini gostermistir.
Gergeklestirilen proje boyunca yapilan deneysel galigmalar sonunda, genis yasak enerji bandi
araligina sahip SiC yariiletken kristalinden, SiC Nanotel/Grafen heteroyapili bir hibrit elektron
kaynagi basariyla uretilmis ve bu elektron kaynaginin alan emisyon karakteristikleri ortaya

cikartiimistir. Proje donemleri boyunca yapilan bu deneysel gcalismalarin, proje kapsaminda
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erigilen maksimum en/boy degeri olan 10.6’'dan daha yuUksek en/boy oranlarina sahip SiC
Nanotel/Grafen heteroyapih hibrit elektron kaynagi ornekleri icin tekrarlanarak, bu drneklerin
alan emisyon karakteristiklerinin ortaya ¢ikartiimasi énerilmektedir. Ayrica tamamlanan proje
kapsaminda Uretimi yapilan SiC Nanotel/Grafen heteroyapili hibrit elektron kaynaginin,
entegre vakum mikroelektronigi, mikroelektromekanik sistemler (MEMS), alan emisyon panel
ekranlar, enerji donlistlirme aygitlari ve kompakt mikrodalga ytkseltecleri gibi pek ¢ok heyecan

verici teknolojik alanda olasi uygulamalarinin arastiriimasi gerekmektedir.

Tamamlanan proje kapsaminda gergeklestirilen calismalardan elde edilen ¢iktilardan, biri
tamamlanmis digeri de yazim asamasinda olan toplam 2 adet ylksek lisans tez ¢alismasi
yapilmigtir. Proje ciktilarindan 2017 yilinda “Journal of Vacuum Science and Technology B”
dergisinde bir makale yayinlanmigtir. Projenin son dénemi sonlarina dogru ikinci bir
uluslararasi makalenin hazirliklarina baglanmigtir. Projeden elde edilen deneysel verilerin bir
bolumu, proje yurGticusu tarafindan, 2017 yili Ekim ayinda gergeklestirilen 13. Nanobilim ve
Nanoteknoloji (NanoTR-13) kongresinde s6zlli sunum yapilmistir. Proje sonuglarini iceren

biitiin yayin ve sunumlarda TUBITAK destegi proje numarasi ile belirtilmistir.
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