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Onso6z

Son yillarda organik yari-iletkenler, elektronik cihaz uygulamalarinda kullaniimaya musait
Ozellikleri nedeni ile yogun bir gekilde arastirma konusu haline gelmistir. Pentasen diger
organik yari-iletkenlere nazaran sahip oldugu bir takim Ustinlikler nedeniyle, bircok
¢alismaya konu olmusg/olan model bir sistem haline gelmistir. Fakat bunca ¢alismaya ragmen
Pentacene ince filmlerin, 6zellikle metal ylizeyler Gzerindeki, bliyime dinamikleri halen tam
olarak anlasilamamig ve gelistiriimeye aciktir. Bu baglamda, 6zelikle organik ince film
transistorlarinin  performanslarinin artinimasi icin, pentacene ince filmlerin domain
boyutlarinin artiriimasi, degisik film fazlarinin tespit edilmesi ve bunlarin kararhliklarinin
saptanmasi gerekmektedir. TUBITAK tarafindan desteklenen bu projede Au(111) ve Ag(111)
yuzeyler Uzerindeki pentacene ince filmlerin, film kalinligina, film buyutme esnasindaki
molekll akisi ve enerjisine, ve metal ylzeyin basamak yogunluguna bagli yapilarinin
aydinlatilmasi ve dolayisiyla en yuksek kaliteli filmi veren parametrelerin ortaya ¢ikariimasi

hedeflenmistir.
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Ozet

Son yillarda organik yari-iletkenler, elektronik cihaz uygulamalarinda kullaniimaya mdisait
Ozellikleri nedeni ile yodun bir gekilde arastirma konusu haline gelmistir. Pentasen diger
organik yari-iletkenlere nazaran sahip oldugu bir takim Ustinlikler nedeniyle, birgok
calismaya konu olmug/olan model bir sistem haline gelmistir. Bu projede Au(111) ve Ag(111)
ylzeyler Uzerindeki pentacene ince filmlerin, film kalinhdina, film blyltme esnasindaki
molekll akisi ve enerjisine ve metal yuzeyin basamak yogunluguna bagh yapilarinin
aydinlatilmasi ve dolayisiyla en yuksek kaliteli filmi veren parametrelerin ortaya cikariimasi
hedeflenmistir. Bu amagla, 6ncelikle laboratuarimizda Helyum Atomu Kirinimi (HAK) ve
Supersonik Molekiler Demet (SMD) Kaplama sistemleri kurulmus ve bu sistemlere iki farkli
Kuvars Kristal Mikro Terazi (KKMT) ve bir Kitle Spektrometresi (KS) entegre edilmistir. Bu
sistem ve ilavelerin kurulumuna paralel olarak Kuvars yuzeyler tGzerinde isil buharlastirma ve
sactirma yontemleriyle altin ve giimus film blayitme ¢alismalari tamamlanmistir. Projenin son
asamasinda basamakl ve diuz Ag(111) ylzeyler lGzerinde Pentasen filmler bulyutilerek

bunlarin 6zellikleri Helyum Atomu Kirinimi yontemi ile incelenmigtir.

Anahtar kelimeler: Pentasen, Helyum Kirinimi, organik yari iletken filmler, slpersonik

molekiler demet kaplama



Abstract

Organic semi-conductors have attracted a lot of interest during the last couple of years
due to their applications in organic electronic devices. Due to its advantages over other
organic semiconductors pentacene thin films have been a model system and the subject of
intense research. Here, we aimed to investigate pentacene thin films on Au(111) and
Ag(111) surfaces as a function of film thickness, substrate step density and molecular flux
and energy during deposition, in order to determine the growth parameters that yield the
best film morphology. To this end, we first set up a Helium Atom Diffraction (HAD) system
and a Supersonic Molecular Beam (SMB) Deposition source in our laboratory, which later
were fitted with two different Quartz Crystal Microbalance (QCM) and a Quadruple Mass
Spectrometer (QMS). In parallel with this setup process we investigated gold and silver thin
films on AT-cut quartz crystals grown by thermal evaporation and sputtering. In the final
stage of the project pentacene thin films on flat and vicinal Ag(111) were studied by means
of Helium Atom Diffraction.

Keywords: Pentacene, helium atom diffraction, organic semiconductor thin films, supersonic
molecular beam deposition



Giris

Son yillarda organik yari-iletkenler, elektronik cihaz uygulamalarinda kullaniimaya mdisait
Ozellikleri nedeni ile yodun bir sekilde arastirma konusu haline gelmistir. Organik yari-
iletkenler, halen Ust sinif cihazlarda inorganik esdegerlerinin yerine kullaniimaktan oldukca
uzak olsalar bile (aslinda bu beklenen bir seyde dedgildir), elastikiyet, ucuz maliyet ve Uretim
kolaylh@i gibi, silikon tabanl usullerle saglanmasi mimkin olmayan, sartlar gerektiren
uygulamalarda oldukga Umit vaat etmektedirler. Bu nedenle, organik elektronik cihazlarin
performanslarinin artirilmasi icin organik ince filmlerin biyiime dinamiklerinin anlasiimasi,

modifikasyonu ve optimizasyonu blyuk dnem arz etmektedir.

Pentacene diger organik yari-iletkenlere nazaran sahip oldugu bir takim UstunlUkler
nedeniyle, bircok ¢alismaya konu olmus/olan model bir sistem haline gelmistir. Fakat bunca
calismaya ragmen Pentacene ince filmlerin, 6zellikle metal ylzeyler Uzerindeki, blylime
dinamikleri halen tam olarak anlasilamamis ve gelistiriimeye aciktir. Bu baglamda, 6zelikle
organik ince film transistorlarinin performanslarinin artiriimasi igin, pentacene ince filmlerin
domain boyutlarinin artinimasi, degisik film fazlarinin tespit edilmesi ve bunlarin
kararliliklarinin saptanmasi gerekmektedir. Bu dogrultuda literatlirde birgok c¢alisma mevcut
olup, halen bunlar arsinda geligkiler ve eksiklikler gériilmektedir. Ozelikle pentacene filmlerin
kalinhda bagh fazlari tam olarak anlagilamamig ve film blylutme parametrelerinin film yapisi
uzerindeki etkileri sadece sinirli bir aralikta incelenebilmistir. Bu projede Au(111) ve Ag(111)
yuzeyler Uzerindeki pentacene ince filmlerin, film kalinligina, film buyutme esnasindaki
molekll akisi ve enerjisine, ve metal ylzeyin basamak yogunluguna bagh yapilarinin
aydinlatiimasi ve dolayisiyla en yuksek kaliteli filmi veren parametrelerin ortaya ¢ikariimasi
hedeflenmistir. Bu amagla, 6ncelikle laboratuarimizda Helyum Atomu Kirinimi (HAK) ve
Sipersonik Molekiler Demet (SMD) Kaplama sistemleri kurulmus ve bu sistemlere iki farkli
Kuvars Kristal Mikro Terazi (KKMT) ve bir Kiutle Spektrometresi (KS) entegre edilmistir. Bu
sistem ve ilavelerin kurulumuna paralel olarak Kuvars yuzeyler Uzerinde 1sil buharlastirma ve
sactirma yontemleriyle altin ve giimus film blyltme ¢alismalari tamamlanmistir. Projenin son
asamasinda basamakli ve diz Ag(111) yuzeyler Uzerinde Pentasen filmler buyutulerek

bunlarin ézellikleri Helyum Kirinimi yontemi ile incelenmistir.

Genel Bilgiler

Son yillarda organik yari-iletkenler, elektronik cihaz uygulamalarinda kullaniimaya musait
Ozellikleri nedeni ile, yogun bir sekilde arastirma konusu haline gelmistir. Organik yari-

iletkenler, halen Ust sinif cihazlarda inorganik esdegerlerinin yerine kullaniimaktan oldukca
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uzak olsalar bile (aslinda bu beklenen bir sey de degildir), elastikiyet, ucuz maliyet ve Uretim
kolayhgi gibi, silikon tabanli usullerle saglanmasi mimkin olmayan, sartlar gerektiren
uygulamalarda olduk¢a Umit vaat etmektedirler. Bukulebilir ekranlar ve bunlarin yuritme
devreleri, akilli kartlar, i1sik sacan diyotlar bu tir uygulamalara 6rnek olarak verilebilir
(Forrest, 1997; Dimitrakopoulos e Malenfant, 2002; Forrest, 2004; Horowitz, 2004; Katz,
2004; Kelley, Baude et al., 2004; Ruiz, Choudhary et al., 2004; Witte e Woll, 2004; Locklin,
Roberts et al., 2006). Organik yari iletkenler arasinda bir ka¢g molekll model olabilecek
yapilari/dzellikleri nedeni ile dne ¢ikmaktadir. Pentacene ise son yillarda ince Film Transistor
(IFT) uygulamalarinda, (diger organik molekiillere nazaran) géstermis oldugu ustiin ézellikler
nedeni ile olduk¢a fazla kullanim alani bulmus ve ¢ok sayida arastirmaya konu olmustur
(Dimitrakopoulos e Malenfant, 2002; Ruiz, Choudhary et al., 2004; Witte e Woll, 2004).

SiO,, iIFTlerde en fazla kullanilan dielektirik tabaka oldugu icin, aygit performansini
belirleyici en dnemli unsurlardan biri olan, pentacene filmlerin SiO, yuzeyler Uzerindeki
yapisl, pentacene Uzerine yapilan ilk ¢alismalarin odak noktasi olmustur. Halen de devam
etmekte olan bu tip galismalar sayesinde, silikon ve kimyasal yollarla modifiye edilmig silikon
yuzeyler UGzerinde optimum film blylitme kosullari ve bu kosullarin altinda yatan
mekanizmalar Uzerinde, su anda literatirde blyluk oranda mutabakat saglanmistir(Ruiz,
Nickel et al., 2003; Pratontep, Brinkmann et al., 2004; Ruiz, Choudhary et al., 2004; Yagi,
Tsukagoshi et al., 2004).

Organik iFT’lerin performansini etkileyen diger énemli bir unsur ise, yik tasiyicilarin
elektrotlardan organik film tabakasina aktariimasidir. CUnkl dielektirik tabaka Uzerindeki
organik film ne kadar iyi Ozelliklere sahip olsa da (yuk tasiyici hizi organik film iginde ne
kadar fazla olsa da), yuk tasiyicilarin elektrotlardan bu tabakaya aktariima verimi, aygit
performansini sinirlamaktadir. Dolayisiyla aygit performansinin optimize edilmesi ya da en
azindan performansi sinirlayan sartlarin anlagilmasi igin, pentacene gibi organik molekdallerin
(baslica elektrot materyali olan) altin gibi metaller Gzerinde olusturduklari filmlerin yapilarinin
ve blylme kosullarinin anlagilmasi énemli bir arastirma konusu olarak én plana ¢ikmistir.
SiO, ylUzeylere gore daha fazla olan ylzey-adsorbate etkilesimi soy metaller Gzerinde,
pentacene ve benzeri molekiillerin difiizyon miktarini azaltmakta ve sonug olarak fakir bir
siralanma ve kuguk domain boyutlarina sebep olmaktadir. Diflizyon miktarinin artiriimasi igin
ylzey sicakhiginin yikseltimesi ise domain boyutlarinin blylimesine sebep olmakla birlikte,
yuzey-molekil ve molekdiller arasi etkilesimler arasindaki dengeye bagl olarak Stranski-
Krastanov veya Volmer-Weber blylume tarzlarindan biriyle sonuglanmaktadir(Chkoda,
Schneider et al., 2003; Krause, Du?Rr et al., 2003; Beernink, Strunskus et al., 2004).
Pentacene benzeri molekullerin yiksek derecede yon bagimli olan yapilari, bu molekullerin
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bircok polimorf olusturmasina sebep olmakta, buda sonugta aygit performansini olumsuz
olarak etkilemektedir. Yulzey-molekll etkilesimleri, soy metaller Uzerinde ilk film
katmanindaki molekullerin yuz Ustl yatmasina sebep olmakta ve bu oryantasyon ile
molekdllerin kristal 6rglsu arasindaki uyusmazlik yizinden de dizenli Ust tabakalarin
buyumesi mumkun olmamaktadir. Dolayisiyla son yillarda metal yuzeyler Uzerindeki
arastirmalar yukarida bahsedilen komplikasyonlari daha iyi anlamaya ve nihayetinde ortadan
kaldirmaya (ya da en azindan minimize etmeye) odaklanmistir. Bu dogrultuda yapilan
arastirmalarda konuya degisik acilardan yaklasiimis, bir kisim calismalar birinci film
tabakasini ve bu tabaka ile Ust film katmanlari arasindaki yapisal gecisi daha iyi anlayip,
kontrol etmeye yonelik, diger bir kisim ise film blyltme sartlariyla (ylzey sicakhgi,
molekullerin aki ve enerjisi, yuzey modifikasyonu) oynayarak film buyume dinamiklerini

anlamaya ve optimum film yapisini elde etmeye yonelik olarak gerceklestirilmistir.

Yukarida deginilen birinci kisim arastirmalar cergevesinde pentacene ince filmlerin
yapilari cgesitli tek kristal metal (Ag(111) (Eremtchenko, Temirov et al., 2005), Ag(110)
(Corradini, Menozzi et al., 2003; Wang, Ji et al., 2004), Au(111) (France, Schroeder et al.,
2003; Kang e Zhu, 2003; Beernink, Strunskus et al., 2004; Kang e Zhu, 2006), Au(110)
(Guaino, Carty et al., 2004; Floreano, Cossaro et al., 2006), Cu(110) (Lukas, Witte et al.,
2002; Sohnchen, Lukas et al., 2004), Cu(119) (Baldacchini, Betti et al., 2004; Gavioli, Fanetti
et al., 2004; Gavioli, Fanetti et al., 2005; Fanetti, Gavioli et al., 2006)) yilzeyler Uzerinde
daha ¢ok Taramali U¢ Mikroskopisi (TUM), ve X-lsini teknikleri ile arastiriimistir. Bu
calismalarin buyuk kismi tek katman ya da daha az kaplama alanina sahip filmler Uzerine
yapilmis ve degisik pentacene film fazlarinin karakterizasyonuna yonelik olarak
gerceklestirilmistir. Ozellikle Au(111) ylzeyler Uzerinde dusiik kaplama oranli (tek-tabaka ya
da daha az) filmler i¢in kaplama oranina bagl olarak birgok degisik film dokusu g6zlenmistir.
Degisik arastirma gruplar tarafindan rapor edilen bu yapilar genelde birbirlerine ¢ok benzer
olsa Dbile, tek-tabakadan daha kalin filmler igin birbiriyle c¢elisen sonuglara
rastlanabilmektedir. Ornegin Kang ve Zhu Taramali Tinelleme Mikroskopisi (TTM)
kullanarak (Kang e Zhu, 2003; 2006), 18 tabakaya kadar, molekiler duzlemleri yuzeye
paralel olarak uzanmis molekillerden meydana gelen, tabakalar bildirirken, Beernink ve
arkadaslari X-Isini teknikleri kullanarak (Beernink, Strunskus et al., 2004), yuzeyi islatan
(ylzeye paralel olarak uzanmis molekillerden olusmus ve tim yilzeyi kaplayan) birinci bir
tabakadan sonra, ylzeye dik molekullerden meydana gelen Ust tabakalarin olustugunu
bildirmigtir. Bu iki gurup arasindaki celigski Beernink ve arkadaslari tarafindan, Kang ve
Zhu'nun TTM sonuglarini yanlis yorumlamalarina baglanmistir. Sunu da belirtmek gerekir ki,
bu ve yukarda bahsedilen diger ¢alismalarin ¢cogunda organik filmlerin kalinliklari ya TUM

teknikleri kullanilarak tespit edilmis ya da film buyutme esnasindaki organik molekul akisi
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KKMT ile tespit edilerek nominal bir kalinlik degerine ulasiimistir. Ancak bu iki metot da
kendine has sorunlar icermektedir. Oncelikle organik molekiiller yeterince iletken olmadiklari
icin, bir tabakadan kalin filmler s6z konusu oldugunda, glvenilir TTM sonugclari elde etmek
gluclesmekte ve bir takim sonuglara ulasilsa bile bunlarin degerlendiriimeleri sorunlu
olabilmektedir(Beernink, Strunskus et al.,, 2004; Kafer, Ruppel et al., 2007). KKMT
kullanilarak elde edilen nominal kalinlik degerleri ise, bir referans olarak her ne kadar degerli
olsalar da, organik filmlerin bayatuldugu yuzeyler (aktif alttag) ile akinin Uzerinde 6lguldugu
KKMT ylzeyinin farkli olmasi (yapisal ve bilesim acgisindan) ve yine aktif alttas ve KKMT
yuzeyinin, organik molekul kaynagina gore, farkli konum ve aranjmanlarda olmasi ve bu
konum/aranjmanlarin degisik arastirma guruplarina ait film buyldtme sistemlerinde
degisiklikler gostermesi sebebiyle, KKMT ylzeyinde Ol¢llen akinin, aktif alttas Gzerindeki
film kalinligina cevrilmesinde belirsizlikler ortaya ¢ikmakta ve degisik arastirma guruplarinin
rapor ettigi nominal film kalinhklarinin farkli gercek film kalinliklarina tekabdl etme ihtimali
bulunmaktadir. Bu nedenle, organik film yapisindaki kalinhga bagh degisimlerin gtvenilir bir
sekilde belirlenmesi icin, film kalinhigi 6lcimundeki bu belirsizliklerin giderilmesi buyidk énem
arz etmektedir.

Metal ylzeyler tzerindeki organik film yapisini iyilestirmeye ydnelik ¢alismalarda ise, film
buyutme parametreleriyle oynama (Casalis, Danisman et al., 2003; Ruiz, Choudhary et al.,
2004; Witte e Woll, 2004; Danisman, Casalis et al., 2005; Toccoli, Pallaoro et al., 2006) ya
da metal ylzeyi 6nce farkl bir organik tabakayla modifiye ederek, bu yeni tabakanin
Uzerinde istenilen esas filmi bayltme yollarina gidilmistir (Hu, Tao et al., 2005; Ihm, Kim et
al., 2006; Kafer, Ruppel et al., 2007). Scoles arastirma grubu, Supersonik molekuller demet
(SMD) teknigiyle, pentacene molekdullerinin enerjileri artinldid1 takdirde, ylksek basamak
yogunluguna sahip bir Ag(111) yuzeyi Uzerinde buyutulen filmlerin konvansiyonel tekniklerle
blyGtilen filmlere nazaran ¢ok daha dizenli oldugunu gdstermistir (Casalis, Danisman et al.,
2003). Fakat yine ayni grup tarafindan ¢ok dislik basamak yogunluguna sahip bir Ag(111)
ylzeyi Uzerinde ayni sonuglara ulasilamamis ve film kalitesinin molekdillerin enerjilerinden
etkilenmedigi gozlenmistir (Danisman, Casalis et al., 2005). Asagida verilen sekilde de
gorulecegi Uzere farkh basamak yogunluguna sahip Ag(111) yuzeyleri Uzerinde helyum
aynasal yansima siddeti, pentasen film kalinigina bagh olarak farkl sekilde degismektedir.
Her iki ylzeyde de ayni birinci tek tabaka yapisi elde edilmesine ragmen (sekil 3 a),
basamakl ylzey Uzerinde kirinim dorugu geniglikleri, domain boyutlarinin kigik olmasi
nedeni ile, cok daha fazladir (sekil 2). Dizenli Gst tabakalar ise sadece basamakl ylizeyde
elde edilebilmis ve bunun sebebinin Ust tabakalardaki pentasen molekillerinin egimli
geometrilerinin (sekil 3 c¢) ancak basamak kenarlari tarafindan karali hale getirilebilmesi

olarak agiklanmistir.
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Sekil 1 (a) DUz (dolu kareler) ve basamakli (bos karaler) Ag(111) ylzeyleri Gzerinde 200 K
ylzey sicakhdinda helyum aynasal yansima siddetinin Pentasen kaplama suresine gore
degisimi. Normalize edilmis aynasal yansima siddetinin kaplanma oranina gbére degisimi,
kaplamanin erken (b) ve geg¢ (c) donemleri igin i¢ figlr olarak verilmistir. Kaplanma orani diz
yuzey igin “4” numarali noktayi, basamakh yuzey icin ise “A” noktasini 1 tek tabaka (1

monolayer) kabul ederek hesaplanmistir. Danisman, Casalis et al., 2005’dan ¢ogaltilmistir.

< L | 1
Diffraction scans along A J Diffraction scans along f‘l
<11-2> direction | ] <1-10> direction f '

Intensity (arb. units)

Sekil 2 Sekil 1'de gbsterilen noktalarda kaydedilen helyum kirinim desenleri.
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Sekil 3 Birinci pentasen tabakasi (a) ve Ust tabakalar igin Ustten (b) ve yandan (c) 6nerilen

kristal yapilari.

Bu veriler neticesinde Scoles arastinma grubu, yuzey basamak yogunlugun film kalitesi
Uzerinde belirleyici bir rol Gslendigi sonuca varmis ve molekillerin enerjilerinin artiriimasinin
her durumda film kalitesinde bir artis saglamayabilecegini belirtmislerdir. Bu ¢alismalarinda
Scoles arastirrma grubu, film yapisi ve kalinligini incelemek igin Helyum Atomu Kirinimi
(HAK) teknigini kullanmig ve molekullerin hizini direk olarak ol¢ebilecek donanima sahip
olmadiklar icinde, molekullerin enerjilerini, tasiyici gazin cinsini dedistirerek, dedistirme
yoluna gitmislerdir. Dolayisiyla bu arastirmacilarin da makalelerinde kismen degindigi gibi,
SMD tekniginin tam olarak hangi kosullarda (ylzey basamak yogunlugu, molekdllerin
enerjileri, molekul akisi) Ustin 6zelliklere sahip filmler meydana getirdigi belirlenememistir.
Bu nedenlerle Scoles arastirrma grubu tarafindan kabaca kesfedilmis olan bu genis
parametre uzayinin daha sistematik ve detayl olarak incelenebilmesi igin, molekullerin
enerjilerin ve akisinin dlglimesi ve yuzey basamak yogunlugun, rastgele iki ylzey kullanmak
yerine, basamakl (vicinal) yuzeyler kullanilarak sistematik olarak degistiriimesi
gerekmektedir. Ve yine bu arastirmacilar tarafindan bildirilen farkh film fazlarinin, degisik film
tabakalarina mi ait oldugu, yoksa ilk film tabakasinin (farkli yodunluklara sahip) degisik
fazlari mi oldugunun kesin olarak bulunmasi, literatirdeki belirsizliklerin giderilmesi
agisindan buyldk 6énem arz etmektedir. Bunun iginde film kaplama alanin, ayni anda hem
HAK yontemiyle hem de bagimsiz ikinci bir teknikle dlcilmesi ve bu sonuglarlarin birbiriyle
kargilastirimasi gerekmektedir. Ancak bu arastirmalar sonucunda SMD tekniginin film

yapisina etkileri acik/kesin olarak belirlenebilir.

Bu projede yukarida deginilen noktalari acikliga kavusturmak Uzere pentasen
molekullerinin diz ve basmakh Ag(111) ve Au(111) yuzeyler Gzerinde olusturdugu filmlerin
HAK ve KKMT yodntemleriyle incelenmesi, film buyuime dinamiklerinin anlasiimasi ve
optimum film blyUtme sartlarinin bulunmasi hedeflenmistir. Bu nihai hedefe ulagsmak iginde
asagidaki calismalar gergeklestirilmistir:

a) AT duzleminde kesilmis kuvars yuzeyler lzerinde atomik seviyede diz alanlar igeren

altin tabakalarin buyuttlmesi.
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b) Bu sekilde buyutulen altin filmlerin KKMT uygulamalarinda kullanilabilmesi i¢in 6zel bir
KKMT siriici devresinin/sisteminin (bundan sonra ODTU-KKMT ya da sadece KKMT olarak
adlandirilacaktir) gelistiriimesi.

¢) HAK sistemin kurulumunun tamamlanmasi.
d) SMD sisteminin kurulumunun tamamlanmasi.

e) Ucus zamani (UZ) olcimleri ile film bilylGtme sirasinda molekdllerinin enerjilerinin

Olculebilmesi amaci ile bir KS’nin HAK sistemine eklenmesi.

f) Film blyutme sirasinda molekdler akinin dlgilebilmesi icin Inficon marka ticari bir KKMT
sisteminin (bundan sonra Inficon ¢okelme monitdrl olarak adlandirilacaktir) HAK sistemine
eklenmesi.

g) Tum bu sistemler birlikte kullanilarak Ag(111) yuzeyleri Gzerinde pentasen filmlerin

ylzey basamak yogunlu, enerji, aki ve film kalinligi ile degisimini tespit etmek.

Bu calismalardan (a) ve (g) siklarinda belirtilenler bulgular béliumudnde, (b) — (f) siklarinda

belirtilenler ise yontem bolimunde tartisilacaktir.

Yontem

a)HAK sisteminin kurulumu

HAK sistemi orijinal olarak (Princeton'dan ODTU’ye tasinmadan 6nce) sekil 4.a'da
gosterilen (1), (2) ve (3) numarall odaciklardan olugsmakta idi. Sistem ODTU'deki
laboratuarimiza tasindiktan sonra (1) ve (2) numarali odaciklar oldugu gibi kurulurken, (3)
numaral odacik modifiye edilmis, (4) numaral kisim ise sifirdan dizayn edilmigtir. (3) ve (4)
numarali odaciklarda yapilan degisiklikler/calismalar sonraki boélimlerde ayrica
aciklanacaktir. Bu bdlimde ise sadece (1) ve (2) numaral odaciklarin olusturdugu helyum
Kirilnim sisteminin kurulumu ig¢in yapilan calismalar asagida verilen resim ve semalar

uzerinden maddeler halinde 6zetlenecektir.

1) Yurt disindan getirilen pompa ve elektronik ekipmanlarin galistirilabilmesi icin gerekli

elektrik ve sogutma suyu altyapisi (Sekil 7) tamamlanmistir.
2) (1) ve (2) numarali odaciklar vakuma alinarak test edilmistir.

3) Gonyometreyi kontrol eden ve veri toplamak icin kullanilan bilgisayar (Sekil 6 (16)) ve

yazihm yenilenmistir.
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4) Mevcut eski sicaklik monitort ve helyum kaynagi sicaklik kontrolclsu yenilenmis (Sekil
6 (6) ve (9)), eksik olan drnek sicaklik kontrolclsu eklenmigtir (Sekil 6 (8)).

5) Helyum kaynaginin sistemdeki demet sekillendirme elemanlari, 6érnek ve detektor ile
hizasi kontrol edilmis ve en iyi hiza elde edilmeye calisiimistir. Ancak tim c¢abalarimiza
ana helyum demeti siddeti en yliksek seviyeye (sistemin ODTU’de yeniden kurulumu
oncesindeki orijinal degerine) c¢ikarilamamistir. Buna ragmen, Sekil 8'de de gorilecedi
Uzere, doruk genigligi orijinal genislikle aynidir. Bu gartlar, en iyileri olmasa bile, veri
toplama slresinin biraz artinimasi ile, kirnim deneyleri gergeklestirmeye yeterlidir.
Sistemi (en yuksek helyum giddetini veren) orijinal konfigirasyonuna getirmek igin tim
gonyometre ve dedektdr kisminin tamamen sokulmesi gerekmektedir. Bu ise ¢ok uzun
zaman alacagi ve proje c¢alismalari elde edilen nispeten dislk sinyal seviyesiyle de
yurutulebilecedi igin, bdyle bir iyilestirmeye gerek duyulmamistir.

6) Son olarak sistemin elektrik kesintilerinden etkilenmemesi igin ylksek kapasiteli bir
kesintisiz gl¢ kaynagi devreye alinarak (Sekil 7) sistemin kesintisiz c¢alismasi

saglanmistir.

Tum bu calismalar sonucunda duzenli ve verimli bir sekilde calisan bir helyum kirinim

sistemi elde edilmis ve projede 6nerilen deneyler icin kullaniimistir.

SeklI 5 To rotary pump
dazlemi t

|, Rotatable
preamplifier

u LN, 77K

Helyum demet
kaynadi odacid

Helium
beam

Bolometer

Sample
holder

SMD kiaynad!
odaci§l

4 Dose line
b) Toy m Thiol feed

a)

Sekil 4 a) HAK sisteminin hali hazirdaki konfigirasyonunu gosteren sema. b) Kirinim

odaciginin detayli yapisi.
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Sekil 5 HAK sisteminin (Deney odasi) Ocak 2011 tarihli goriintisd. (1): 1 numarah vakum odacigi, (2):
2 numarall vakum odacidi (a: sagilma odacigi, b: pompa odacigi), (3): 3 numaral vakum odacigi, (4)
KS, (5) Inficon ¢bkelme monitora.

13.c. M13b

14

15

Sekil 6 HAK sisteminin kontrol elektronigi bilesenleri. SMD odacigi (1) helyum demeti odacigi (2) ve
kirnim odacigr (3) basing gostergeleri. (4) Helyum demet bigici kontrolcusu, (5) Eszamanli
Amplifikatér (EA) helyum Kirinim sinyali icin, (6) Sicaklik monitérd, (7) SMD bigici kontrolctsu, (8)
Ornek sicaklik kontrolclst, (9) helyum demeti kaynagi sicaklik kontrolcls, (10) SMD kaynagi isiticist,
(11) Inficon g¢dkelme monitdri kontrolciisii, (12) Ornek gonyometre motor kontrolclsii, (13) KKMT
surict devresi elemanlari [(a) Eszamanli Amplifikatér (EA), (b) frekans sentezleyici, (c)
amplifier/rectifier, (d) veri toplama karti], (14) KS kontrolclisl, (15) Argon sagtirma tabancasi
kontrolcisu, (16) Tum sistemi kontrol eden bilgisayar.
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Sekil 7 HAK sisteminin (Makine odasi) Ekim 2008 tarihli gortintisi (sagdaki iki resim). (1):
Elektrik panosu, (2): Trafo, (3): 1 ve 2 numarali vakum odaciklarini besleyen mekanik pompa
seti, (4): 3 numarali vakum odacigini besleyen mekanik pompa seti, (5): Kapali devre helyum
sogutucularini besleyen kompresor, (6): Bolometre detektorl besleyen mekanik pompa seti,
(7). Difuzyon pompalari ve helyum kompresoru icin sojutma suyu temin eden sogutucu
Unitesi. Sisteme sonradan takilan 80 KVA'lik kesintisiz gu¢ kaynaginin gérinimu (soldaki
resim)
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Sekil 8 HAK sistemi icin gelen helyum demeti siddeti dagihmi grafigi. Orijinal (tekrar kurulum
oncesi) degerler siyah, guncel degerler ise kirmizi noktalar ile gosterilmistir. Farkli y ekseni
degerlerine dikkat ediniz.

b) SMD sisteminin kurlumu

SMD sistemi, organik molekuler demeti olusturmak ic¢in kullanilan bir kaynak, kaynagi
hareket ettirmek icin kullanilan manipulatér, demet sekillendirme elemanlari ve ylksek

miktarda gaz pompalayabilecek vakum pompa sisteminden olugsmaktadir (Sekil 9, Sekil 10).
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Bu bilesenlerden en 6nemlisi olan kaynak kisminin sematik gorintist asagida verilmistir
(Sekil 10 SMD). Bu kaynak, ucunda yaklasik 100 mikron ¢apinda bir delik olan kuvars bir
tipten olugsmaktadir. Bu tlpun igin vyerlestirilen organik materyal tiplin gdévdesinin
iIsitilmasiyla buharlasmakta ve yine tlipln icinden gegen tasiyici soy gazla karigip uctaki
delikten vakuma genigleyerek sipersonik bir demet olusturmaktadir. BU genisleme sirasinda
organik madde buharinin ugtaki delik kisminda katilasmasini énlemek ve demet enerjisini
kontrol edebilmek igin delik ikinci bir isiticlyla govdeden bagimsiz olarak isitiimaktadir. Bu
demet daha sonra bicilmekte ve merkezi bir siyirici vasitasi ile kirnim c¢emberine
alinmaktadir. Bu proje sirasinda demet bigici ve bu bigiciyi kontrol eden motor ve elektronik
devre bastan tasarlanmistir. Bu sayede demet bigicinin dénus frekansi Ugus Zamani (UZ)
Olcimleri igin gerekli kararlilikta kontrol edilebilmistir (bu konu UZ d&lgimleri boliminde
detayll bir sekilde tartisilacaktir). Buna ilave olarak demetin 6rnek haznesindeki alttagla ¢ok
daha hassas bir sekilde hizalanmasina olanak veren yeni bir manipulatér flanji tasarlanmig
ve sisteme eklenmistir. Son olarak kaynagi gerekli sicakliga gikaracak isiticilar yeniden
tasarlanmis ve yurt igcinde bir firmaya yaptiniimistir. Tim bu iyilestirmeler sonucunda SMD
blyltme sistemi su an sorunsuz olarak ve orijinaline goére c¢ok daha iyi bir gekilde

c¢alismaktadir. Proje ¢alismalari bu sistem kullanilarak gergeklestirilmistir.

,’
.

£ 5| smp kaynag

\

Sekil 9 SMD kaynag@i odaciginin son hali. Manipulatér flanji (sol), SMD kaynagi (orta) ve
demet sekillendirici elemanlar (sag).
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Sekil 10 Organik demet yolunu ve bu yol Gzerindeki sistem bilesenlerin gosteren sema.

c) KS’nin HAK sistemine eklenmesi

Projenin bu kisminda Hiden firmasindan (Hiden Analytical Ltd., Warrington, England)

alinan Atimli Ilyon Sayma (pulse ion counting) 6zelligine sahip KS’nin HAK sistemine

eklenebilmesi icin gergeklestirilen calismalar asagida maddeler halinde ézetlenmistir:

e KS'nin (4) numarali vakum odacidina takilabilmesi ve KS’nin (gerektiginde demet

yolundan cikarilabilmesi amaciyla) demet yoluna dik olarak hareket ettirilebilmesi igin

bu odacik modifiye edilmis ve hareketli bir vakum flanji tasarlanip yaptiriimistir. Bu

ilaveler Sekil 11’de gosterilmigtir.

e UZ dlcimleri icin gerekli Cok Kanalli Skalar Kartin (multi channel scalar card) ve diger

elektronik  kontrol aygitlarinin - HAK sistemi  kontrol/lkumanda bilgisayar

ekipmanlarina entegrasyonu tamamlanmistir.

e En iyi sinyal seviyesini ve seklini elde etmek igin KS’'nin iyonlastirma bdlgesi (ion

source) modifiye edilmigtir.
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Sekil 11 Organik molekuler demet yolu Gzerindeki sistem bilesenlerini gosteren resim.

Son olarak saf helyum ve pentasen demetleriyle UZ dlgimleri gergeklestirilerek, KS
calisma kosullari ve sinyal seviyesi optimize edilmis ve UZdeki belirsizlik/hata
miktarlari tayin edilmistir. BU baglamda yapilan ¢alismalar asagida detayh bir sekilde

aciklanmistir.

i. Ugus yolu uzunlugunun tespit edilmesi.

Sekil 6.a’da gosterildigi Uzere SMD kaynagindan cikan parcaciklarin UZ dlgumleri
sirasinda kat ettikleri toplam mesafe mavi ve kirmizi kesikli yollarin toplam uzunluklarina
esittir. Bu mesafe birka¢ milimetre hata payiyla ol¢lulebilmesine ragmen, pargaciklarin
iyonlasma bodlgesinden quadruple’a giris yollarindaki belirsizlik ytzinden bu o6lcim
dogru ugus mesafesine esit olmayacaktir. Bunun sebebi pargaciklarin iyonlasma
bdlgesinde iyonlastiklari konumun ve quadruple’a kadar aldiklari mesafenin degisiklik
go6stermesidir. Bu nedenle de ugus yolu uzunlugu, helyum UZ degerlerinin SMD meme
sicakliglyla degisiminin bir model fonksiyona fit edilmesi yoluyla tespit edilmeye

cahsiimistir. Kullanilan fit fonksiyonu asagida detaylandiriimistir.
UZ =t +t,, +1,+1,

Burada, t.s, referans zaman sinyalini saglayan optik anahtar devresinde kaynaklanan

ve bu devrenin sagladigi referans sinyalinin seviyesine gore dedisen sabit bir zaman
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degeridir. t.,, referans sinyalinden ne kadar sire sonra demet kiricinin demet yolu
Uzerinden cekildigini veren diger bir sabit zaman degeridir. Bu siire demet kiricinin
yerlegtiriime konuma baghdir ve demet bigicinin konumuyla oynandiginda yeninden
tespit edilmesi gerekmektedir. Bu iki sabit zaman degeri, tek bir, t;, degeri altinda
toplanabilir. t;, iyonlagsmis pargaciklarin quadruple iginde gegirdikleri sureye tekabduil
etmektedir. Bu stire parcaciklarin SMD kaynagi ¢ikisinda sahip olduklari enerjiye dedil,
iyon kaynagi kafesine uygulanan voltaja (normal galisma kosullarinda 5 V- 10 V) ve iyon
kitlesine baghdir ve 190 mm’lik quadruple uzunlugu ve iyon kutleleri kullanilarak
hesaplanabilir. t, ise notr parcaciklarin demet kiricidan iyonlagma noktasina ulagsana
kadar (Sekil 10’daki mavi kesikli yol) gecirdikleri slreye tekabul etmektedir, ve SMD
meme sicakligina ve parcacik kutlesine baghdir. Dolayisi ile SMD kaynagdindan ¢ikan
parcaciklarin (helyum ya da pentasen) enerjilerinin hesaplanabilmesi icin esas bilinmesi

gereken Sekil 10'daki A mesafesi ve bu mesafenin ne kadar strede alindigidir (yani t,).

Bu dogrultuda oncelikle optik anahtar devresi sinyal seviyesi ve demet Kirici
konumunun UZ'ye etkisi tespit edilmis ve takiben helyum UZ degerlerinin SMD kaynagi
meme sicakligiyla degisiminin bir model fonksiyona fit edilmesi yoluyla A mesafesi
belirlenmistir. Sekil 12.a'daki grafik demet kirici farkli frekanslarda surtlerek elde edilmis
ve bir dogruya fit edilerek demet kirici agik konumu ile optik anahtar acik konumu
arasindaki acgisal fark 2.714° olarak bulunmustur. Bu deger kullanilarak her hangi bir
frekans igin ty,/nin ne kadar olacadi bulunabilir. Bu degerin bilinmesinin énemi demet
bicici frekansindaki kayma ya da oynamalarin UZ degerlerinde ne kadar bir kayma ya da
oynamaya sebep olacagini tespit etmeye imkan saglamasidir. Ornegin 450 Hz'te
surtlen demet bigicinin frekansinda meydana gelen +1 HZlik bir oynama (normal
sartlarda sistemimizdeki motor kontrolcisi bundan daha fazla bir oynama
gOstermemektedir) UZ’de £0.15 ps’lik oynamaya sebep olacaktir. Sekil 12.b’de ise optik
anahtar devresi sinyal seviyesinin UZ'ye etkisi gosteriimektedir. Ornegin sinyal
seviyesinin 3.00 volt'dan 3.04 volt'a cikariimasi UZ'de 1.24 us’lik bir artisa sebep
olmaktadir. Goruldugl gibi optik anahtar devresi sinyal seviyesindeki ¢ok kuguk
oynamalar bile UZ'ye cok fazla etki etmektedir. Bu nedenle UZ olcumleri sirasinda
anahtar devresi belirli bir seviyede sabit tutulmustur. Son olarak tim bu verilenler
Isiginda sekil 12.c’de verilen grafik kullanilarak A mesafesi 109.7 + 4.5 mm olarak
hesaplanmigtir. Bu deger yukarida bahsedilen belirsizliklerde géz onune alindiginda

kabul edilebilir gérilmektedir.
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Sekil 12 Helyum UZ'nin demet kirici frekansiyla degisimi gosteren grafik. Bu grafigin egimi
demet kirici agik konumu ile optik anahtar agik konumu arasindaki agisal farki vermektedir.
b) Helyum UZ'nin optik anahtar devresi sinyal seviyesiyle degisimini gosteren grafik. C)

Helyum UZ’nin SMD kaynagi meme sicakligiyla degisimini gosteren grafik.

ii. Deney sartlarinin UZ'’ye etkileri

Asagidaki sekilde degisik deney sartlarinin (oda sicakhgindaki SMD kaynag! icin)
helyum UZ'ye etkileri gosterilmistir. Bu grafikten de gorilebilecegdi Gizere tum sartlar sabit
oldugunda UZ’deki yayillim (spread) 0.5 us’i gegcmektedir. Buna ilave olarak sartlardan
herhangi birindeki degisim UZ'yi en fazla 2 us degistirmektedir. Bu veriler isiginda farkli
sartlarda gergeklestirilen helyum ve pentasen UZ 6lcim sonuglarinin  birbirleriyle

kiyaslanabilecegi sonucuna ulagiimisgtir.
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Sekil 13 Degisik deney parametrelerinin oda sicakligindaki SMI kaynagi igin helyum ugus

zamanina etkileri a) UZ’nin SMI kaynagindaki helyum basinciyla degisimi. Bu olgimlerde

kullanilan SMI kaynadi memesinin ¢api 110 um’dir ve ideal bir stipersonik demet icin UZ

kaynak basincindan bagimsiz olmalidir. B) UZ’nin KS’'daki SEM-V ile degisimi. Teorik olarak

SEM-V’deki 500 voltluk bir degisim UZ’yi ancak birka¢ nano saniye degistirebilir. C) UZ'nin

iyon katlesi ile dedisimi. D) UZ’nin quadruplein ¢ézinarlaga ile degisimi.

iii. KS gartlarinin sinyal seviyesine etkileri ve KS iyonlastirma verimliliginin tespiti

Bu bdlimde farkl KS sartlarinda dlgulen helyum ve pentasen siddetlerinin birbiriyle

kiyaslanarak bu maddelerin demet igindeki goreceleri oranlarini tespit edebilmek igin,

KS sartlarinin helyum sinyal siddetine etkileri dlgtlmustir. Bu baglamda gerceklestirilen

Olcimlerin sonugclari asagida sekilde verilmigtir.
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Sekil 14 Degisik parametrelerinin KS’deki helyum sinyal siddetine etkileri: a) iyon kaynag:

emisyon akiminin helyum siddetine etkisini farkli KS ¢6zinarlik degerleri igcin gosteren

grafik. b) KS ¢6zinurliGgln helyum siddetine etkisini farkli helyum kismi basinglari igin

gOsteren grafik. ¢c) Helyum kismi basincinin helyum siddetine etkisini farkli KS ¢oézinurlik

degerleri igin gosteren grafik. d) SEM-V’nin helyum siddetine etkisini farkli iyon kaynagi

emisyon akimi degerleri igin gosteren grafik.

Bu veriler 1s13inda varilan sonuglar su sekilde Ozetlenebilir: KS’'deki sinyal siddeti
hicbir KS parametresi ile dogrusal bir baginti géstermedigi gibi, bu bagintinin sekli diger
parametre degerlerine de baghdir. Bu nedenle belli bir parametre seti degerindeki sinyal
siddetinden baska bir parametre seti degerindeki sinyal siddetini, basit oranlar
kullanarak, elde etmek mumkun gorunmemektedir. Dolayisi ile demet igindeki helyum ve
pentasen miktarlarini kiyaslayabilmek igin en iyi yol, detektdéri doyurmadan her iKi
madde icinde yeterli sinyal siddetini veren bir parametre seti seg¢mek olarak
gorunmektedir. Ancak bu mumkin olmazsa sinyal siddetinin parametre degerleriyle

dogrusal olarak degistigi bir aralikta calismak da yeterli olabilir.
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iv. UZ sonuglari

Degisik sicakliklarda helyum ve pentasen UZleri olcuimis ve bu UZler kullanilarak
pentasen enerjileri sicakliga bagli olarak asagida 6zetlenen sekilde elde edilmistir:
Oncelikle oda sicakhginda saf helyum demeti igin UZ &lglilmis ve helyum igin bu
sicakliktaki teorik t, degeri yukarida verilen A mesafesi kullanilarak hesaplanmigtir.
Sonraki adimda bu degerler ve helyum icin t; degeri kullanilarak t, suresi tespit
edilmistir. Son olarak pentasen igin belli bir SMD kaynadi meme sicakligindaki enerji
degeri, bu t, siuresi ve pentasenin o sicakliktaki deneysel UZsi kullanilarak
hesaplanmistir. Elde edilen sonuglar asagidaki grafiklerde 6zetlenmistir. Sekillerden de
gorulebilecegi Uzere pentasen film blyltmek igin kullanilan SMD kaynadr meme
sicakliklarinda (250-300 °C) enerji yaklagik olarak 1.5 eV ile 2.0 eV arasinda
degismektedir. Normal olarak pentasen enerjisinin sicaklikla artmasi gerekirken sekil
15.c’'de gorulecegi Uzere 250°C’de enerji en yuksek degere ulasmaktadir. Bunun
sebebi, ideal bir karisim demeti icin, pentasen enerji degerinin teorik olarak, agagidaki
formulde verildigi Gzere, demetin ortalama kitlesine yani demet icerisindeki pentasen

oranina da bagl olmasidir.

g, =>Mor gy
2 m

Bu formilde m,, organik bilesenin kitlesi, M demetin ortalama kutlesi, T ise meme
sicakhgidir. Deneysel olarak, demet icindeki pentasen oranini belirleyen SMD kaynagi
govde sicakligi, meme sicakligindan tamamen bagimsiz olmadigi igin artan meme
sicakhdi ile gdvde sicakligi da artmakta ve demet icerisindeki pentasen orani ve dolayisi
ile ortalama demet kutlesi de artis géstermektedir. Bu nedenle 250°C’de meme sicakligi
nispeten diusuk olsa bile demet igcindeki pentasen orani daha disuk oldugu igin

pentasen enerjisi diger sicakliklarda daha yuksektir.

Ayni dlcumler kripton tagiyici gaz ile gergeklestirildiginde pentasen enerji degerinin
0.2 0.2 eV oldugu gorulmustur. Kripton ¢cok daha agir bir tasiyici gaz oldugu igin
pentasen enerji dederi sicaklikla ve demet icerisindeki pentasen oraniyla, helyum
tasiyici gaza gore, ¢ok daha az degisim gostermektedir.
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Sekil 15 Tipik galisma basinci olan 0.4 bar tasiyici gaz kaynak basincinda elde edilen UZ

egrileri. (a) — (b) Farkl SMD meme sicakliklarinda, He/Pen karisim demetinden elde edilen

UZ edgrilerinden iki érnek. (c) — (d) Farkh SMD meme sicakliklarinda, Kr/Pen karigim

demetinden elde edilen UZ egrilerinden iki érnek. (e) He/Pen karisim demeti igin pentasen

enerjisinin sicaklikla degisimini godsteren grafik. Her sicakliktaki en disik pentasen aki

degeri o sicakliga ait noktanin Gzerinde belirtilmigtir.
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d) KKMT siirticii devresinin/sisteminin gelistiriimesi ve Inficon ¢ékelme monitériiniin
Kurulumu

Projenin bu asamasinda o&ncelikle Inficon ¢okelme mnoitdérinid (4) numarali vakum
odacigina takabilmek icin bu odacik yeniden tasarlanmis ve c¢dkelme monitdri sensori
demet yolundan cikarilabilecek sekilde hareketli bir flanj vasitasiyla (4) numarali odaciga
takilmistir (bakiniz Sekil 11).

ODTU-KKMT sdiriicti devresi ise, Bruschi ve ekibi tarafindan énerilmis (Bruschi, Delfitto et
al., 1999) ve asagidaki sekilde sematik olarak gdsteriimis olan, frekans modulasyonu
yontemi kullanilarak tasarlanmistir. Bu teknikde kuvars kristali, bir frekans sentezleyici
tarafindan rezonans frekansinda surlimekte ve sirme frekansi dusuk frekansli ikinci bir
sinyal tarafindan modile edilmektedir. Bu sayede kuvars kristalin rezonans frekansinda
(kristal Uzerindeki metal film/elektrot ylzeyinde blylyen film nedeniyle) meydana gelen

degisim ve dolayisiyla da film kalinhi@i dlctlebilmektedir.

Kuvars
Kristal

FS —= ‘H‘ AR
RO ]
R1 R1 |[RO
L
Bilgisayar EA

Sekil 16 Kuvars kristalleri sirmek icin kullaniimasi dugunilen sistem. FS: Frekans

sentezleyicisi, A/R: Amplifikatdr/Rektifikator blogu, EA: Eszamanli Amplifikator, R: Direng.

Selik 12°da gdsterilen bilesenlerden FS, EA ve verileri bilgisayara aktarmak igin kullanilan
veri toplama karti ticari firmalardan satin alinmig, A/R blogu ticari bir firmaya 6zel olarak
yaptiriimis (bu bilesenler Sekil 6’da da gdsterilmistir) ve son olarak sistemi kontrol eden
bilgisayar yazilimi laboratuarimizdaki &6grencilerin de katkisiyla 6zel bir sirkete
hazirlatiimistir. Sistemin kurulumundan sonra farkli kuvars kristaller bu sistem ile surtlerek,
HAK sistemi drnek haznesine uygun en iyi kristal gesidi tespit edilmistir. Asagidaki tabloda
farkh kristaller icin dlgilen kalite faktérl degerleri listelenmistir. Bu tabloda gérilecegdi lizere
en iyi sonuglar cilalanmamig kristallerden elde edilmigtir. Ancak bu tip kristaller HAK
Olcimlerine uygun olmadigi icin sadece referans olarak kullaniimiglardir. Cilali kristaller

arasinda en iyi sonug ise tek tarafi sevli kristallerden elde edilmistir.
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Tablo 1 Degisik kuvars kristallerin 6zelliklerini ve dlgllen kalite faktorlerini gdsteren tablo.

isim

Ozellikler

Olgiilen kalite
faktorii (£100)

Inficon

Inficon ¢cokelme monitérlerinde kullanilan ticari kristal. 14 mm gapinda
bir ylizd duzlemsel (planar) diger yuziu digbikey (conveks)
cilalanmamis 6 MHz rezonans frekansina sahip kristaller.

10200

Inficon’

Yukarida 6zelikleri verilen ticari kristalin altin elektrotlari temizlenerek,
yerlerine HAK sistemi drnek haznesine uyumlu geometriye sahip yeni
altin elektrotlarin tarafimizdan buyutiimesiyle elde edilen kristal.

10000

ICM p-c

ICM firmasina 6zel olarak yaptirilan 12 mm c¢apinda bir yizi cilali ve
dizlemsel diger yuzu cilasiz ve digbikey olan 6 MHz rezonans
frekansina sahip kristaller.

5200

ICM p-p

ICM firmasina 6zel olarak yaptirilan 12 mm g¢apinda her iki yizi de
cilall ve diizlemsel olan 6 MHz rezonans frekansina sahip kristaller.

4300

ICM d-b

ICM firmasina 6zel olarak yaptirilan 14 mm c¢apinda her iki yizi de
cilali, dizlemsel ve iki tarafinin da kenarlari sevli (beveled) olan 5
MHz rezonans frekansina sahip kristaller.

5800

ICM s-b

ICM firmasina 6zel olarak yaptirilan 14 mm c¢apinda her iki yizi de
cilali, dizlemsel ve tek tarafinin kenarlari sevli (beveled) olan 5 MHz
rezonans frekansina sahip kristaller.
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Sekil 17 15 mV ta surllen 4 farkli kristal i¢in ¢ikis voltajinin rezonans frekansindan sapmaya

bagll degisimini gdsteren kalite faktor( egrileri. icteki sekil ayni egrinin rezonans frekansi

etrafinda bayatalmas halini gdstermektedir

Bu asamanin ardindan KKMT surlicu devresinin performansi Inficon ¢dkelme monitori

kullanilarak test edilmistir. Bu amacla SMD kaynagi ile olusturulan pentasen demetinin akisi,

farkli kosullarda, her iki sistem kullanilarak dlgtlmus ve sonuglar kiyaslanmistir. Bu deneyler
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sonucunda elde edilen verilen asagidaki sekil (Sekil 18 ve Sekil 19) ve tablolar (Tablo 2 ve
Tablo 3) da dzetlenmistir. Bu verilerden de goriilecegi izere ODTU-KKMT sistemi ve Inficon
¢okelme monitdéru ile ayni sartlarda ayni ¢okelme hizi élglimustir (bakiniz Tablo 2, birinci
sira ve Tablo 3, birinci sira). Buda ODTU-KKMT sisteminin dogru bir sekilde calistigini
g6stermektedir.

Tablo 2 Degisik deney kosullari icin ODTU-KKMT sistemi ve ICM p-c kristal ile dlgiilen
¢okelme hizi. Demet bigici=1 demet bigicinin dénuyor olduguna, Demet bigici=0 ise bigicinin
acik konumda sabit olduguna isaret etmektedir. KS=1 KS’nin demet yolu lGzerinde olduguna,

KS=0"’ KS’nin demet yolu disinda olduguna isaret etmektedir.

Organik Kirinim Kaynak Kaynak
Kaynak kaynak dacid meme svd Demet M Cokelme
basinci odacigi ocacigi (nozzle) govee bicici QMS hizi
basinci < sicakhgi
basinci sicakhgi
bar torr torr C C Hz/s
0.3 6.50E-06 | 1.90E-07 265 282 0 0 -0.053
0.5 1.80E-05 | 3.80E-07 265 282 0 0 -0.022
0.2 4.00E-06 | 1.40E-07 265 282 0 0 -0.057
0.2 -- -- 260 245 0 0 -0.012

Tablo 3 Degisik deney kosullar igin Inficon ¢dkelme monitdri ile dlgulen ¢dkelme hizi.
Demet bigici=1 demet bigicini dénlyor olduguna, Demet bicici=0 ise bigicinin agik konumda

sabit olduguna isaret etmektedir. KS=1 KS’nin demet yolu Gzerinde olduguna, KS=0 KS’nin

demet yolu digsinda olduguna isaret etmektedir.

Organik

Kaynak

e | kwnsk | Smm | meme | KRR | pemer | o | Gaime

basinci gdaclgl basinci (nozzlg) sicakhigi bicici hizi
asinci sicakhgi

bar torr torr C C Hz/s

0.3 6.50E-06 | 1.90E-07 265 282 0 0 -0.053

0.3 6.50E-06 | 1.30E-07 265 282 1 0 -0.019

0.3 6.50E-06 | 1.30E-07 265 282 1 1 -0.019

0.5 1.80E-05 | 1.90E-07 266 280 1 1 -0.01

0.2 4.00E-06 | 1.10E-07 265 279 1 1 -0.023

0.2 4.00E-06 | 1.40E-07 262 279 0 1 -0.068

0.2 4.00E-06 | 1.40E-07 261 277 0 0 -0.061

0.2 4.00E-06 | 1.40E-07 258 266 0 0 -0.035

0.5 2.00E-05 | 4.10E-07 258 267 0 0 -0.017

03] -- -- 257 268 0 0 -0.027

03] -- -- 255 265 0 0 -0.019

0.3 9.00E-06 | 2.40E-07 253 250 0 0 -0.013

0.3 9.00E-06 | 2.40E-07 253 250 0 1 -0.012
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Sekil 18 Tablo 2'de verilen deney kosullarinda, ODTU-KKMT devresi ile dlgllen, ICM p-c

kristalin rezonans frekansinda meydana gelen kaymayi gosteren grafik.
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Sekil 19 Tablo 3'de verilen deney kosullarinda, Inficon-CM ile Olgulen, Inficon kristalin

rezonans frekansinda meydana gelen kaymayi gosteren grafik.
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Bu asamadan sonra, son olarak KKMT sistemimin kararligi test edilmistir (Sekil 20). Bu
test sirasinda, dlgiimleri kolaylastirmak/hizlandirmak amaciyla, kristal HAK 6rnek haznesine
degil organik demet yolu Uzerindeki ticari ¢okelme monitdéri (Inficon) kristal haznesine
baglanmis ve bu nedenle kristalin sicakligi kontrol edilememistir. Sekilde gorilecegi lzere
KKMT sistemi kisa zaman periyotlarinda (bir-iki saat) oldukc¢a kararhdir (6rnegin 9. ve 11.
saatler arasinda frekanstaki kayma 0.5 Hz'den azdir). Ancak uzun zaman araliklarinda
frekansta onemli kaymalar ve/veya oynamalar gorulmektedir. Bu kayma ve oynamalarin
sebebi zaman iginde kristalin sicakliginda meydana geline dedisimlerdir. Bu dlcim sirasinda
kristal sicakligi sabitlenemedigi icin oda sicaklidi ile birlikte gun icinde degisim gostermistir.
Bunun disinda frekanstaki ani kaymalar (6, 9 ve 12. saatler) ve kisa periyotlu kiguk
oynamalar, KKMT sistemin diger HAK sistemi bilesenleri ile elektronik etkilesiminden,
elektrik sebekesindeki gurultilerden ve HAK sisteminin vakum seviyesindeki oynamalardan
kaynaklandigdi dusunulmektedir. Ancak esas film buyutme deneyleri sirasinda kristal HAK
ornek haznesine yerlestirilecedi icin, hem sicakhdi ¢ok hassas kontrol edilebilecek hem de
HAK sistemi vakum seviyesinde meydana gelen dedisimlerden ¢ok daha az etkilenecektir.
BU durumda rezonans frekansinda meydana gelen kayma en aza inecektir. Tim bu veriler
Isiginda, farkh sicaklhk ve frekanslarda calisabilen, ¢ok hassas, Universal bir suricu
devresinin basariyla kuruldugu ve bu devreyle sirilecek KKMT sisteminin ileride planlanan
film blyldtme deneyleri igin yeterince karali oldugu sdylenebilir.
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Sekil 20 15 mV ta slrilen tek tarafi sevli kristalin rezonans frekansinda zamanla meydana
gelen kaymayi gdsteren grafik.
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e) Kuvars kristaller lizerinde altin ve giimiis filmlerin biiytitiilmesi

Metal kaynagi olarak Kurt J. Lesker firmasindan (East Sussex,UK) temin edilen en az
99.998% saflikta altin, gimis ve krom kullaniimistir. Metal filmler ICM firmasindan
(Oklahoma City, ABD) temin edilen AT duzleminde kesilmis cilali 6 MHZ'lik kuvars kristaller
lizerinde buyutllmustir. Buyiutme islemi ODTU-Fizik bélimiinde mevcut olan buharlastirma
sistemi kullanilarak gerceklestiriimistir. Bu sistemdeki termal buharlastirma ve sactirma
yontemlerinin her ikisi de kullaniimistir. Metal filmler iki farkli Atomik Kuvvet Mikroskobu ile
analiz edilmistir. Bunlar, ODTU-Kimya béliimiinde Prof. Dr. Giilsiin Gékagag'in arastirma
grubuna ait olan Multi Mode SPM Nanoscope IVA model Veeco marka cihaz ile Bilkent-
UNAM’daki PSIA XE-100E model Park Systems marka cihazdir. AKM goruntuleri esas
olarak temas modunda ve Nanosensors marka katkilanmis silikon tipler kullanilarak
alinmisgtir. Buyatilen filmlerin karakterizasyonu her filmin en az ¢ farkli noktasinda farkli
Olceklerde AKM gorintileri alinarak gerceklestiriimistir.  Sonucglar kisminda verilecek
puruzlGlik degerleri filmlerin farkli noktalarindaki purtzltlik degerlerinin ortalamasi alinarak

hesaplanmistir.

f) Ag(111) yiizeyleri lizerinde pentasen filmlerin biiyiitiilmesi

Alttas olarak Mateck GmbH (Jdlich, Almanya) firmasindan temin edilen (111) dizlemine
en fazla 0.1° derece ac! ile kesilmig Ag(111) tek kristali (bundan sonra diz Ag(111) olarak
adlandinlacaktir) ve (111) dizlemine [01-1] ybnU etrafinda 2.31° ac¢i ile kesilmis

Ag(11,12,12) tek kristali kullanilmistir. Bu yuzeylerin yapilari asagida verilmigtir.

2200020 %0 002 %0 %0 %%
asesacs a.o,u.a,p aces

OOOOOOOID 00
33:2:::3:: fealisesenss
0.00.0.0000.-

2020258 B0 0.0

Sekil 21 Ag(11,12,12) vyuzeyinin sematik diagrami. Bu yuzey birbirlerinden {111}
basamaklarla ayrilmis (111) teraslardan olusmaktadir. Basamaklar [01-1] ydonUne paralel, [-
211] yéniine diktir. Teraslar 24 giimis sirasindan olugmaktadir ve 58 A genisligindedir. Her
basamak kenarindaki Ust katmandaki gimus atomlari kirmizi ile alt katmandakiler mavi ile

gOsterilmistir.

Bu alttaslar Uzerinde SMD metoduyla buydtulen pentasen filmlerin 6zellikleri yukaridaki
bélimlerde detaylandirilan metotlar/sistemler kullanilarak arastiriimistir.

33



Bulgular ve tartigma

a) Kuvars kristaller iizerinde altin ve giimiis filmlerin biiyiitiilmesi

i. Yapistirici tabaka

Projenin bu kisminda éncelikle sagtirma blyidtme yontemi denenmis ve kuvars Uzerinde
Cr yapistirici tabakanin altin film morfolojisine etkisi arastiriimistir. Bu dogrultuda éncelikle
kuvars ylzeyler lizerinde oda sicakliginda 6 nm kalinliginda Cr tabakasi blyutliimis ve bu
tabakanin tizerinde de 250°C ylizey sicakhginda 0.3 A/s hizla 100 nm kalinhginda (bu sartlar
bunda sonra standart buydtme sartlari, SBS, olarak adlandirilacaktir) altin  film
bayatalmastir. Asagidaki sekilde bu film ile ayni sartlarda ama Cr yapistirici tabaka olmadan

blyuttlen diger bir altin filmin AKM gérintileri verilmigtir.

Rg: 13.2+1.3nm ; Z-scale : 100 nm Rq: 25.6+1.2 nm ; Z-scale: 100 nm

A.2)

Rq: 11.8+0.9 nm ; Z-scale: 140 nm Rq: 21.3+0.8 nm ; Z-scale: 140 nm

Rq: 3.8+0.4 nm ; Z-scale : 70 nm Rg: 155+1.1nm ; Z-scale: 70 nm

Sekil 22 Cr yapistirici tabaka olmadan (A) ve yapistirici tabaka ile (B) blyitilimis altin
filmlerin AKM géruntileri. Goruntl boyutlari: 10 um x 10 pm (1), 1 um x 1 pm (2), 500 nm X
500 nm (3)
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Sekilde de gorilecedi uzere yapistirici tabaka ortalama grain boyutunun azalmasina ve
purtzlilik degerinin, hem buyuk 6lgekte (10 um x 10 um) hem de kiiguk 6lgekte (500 nm x

500 nm), artmasina sebep olmustur.
ii. On tavlama

Kuvars kristale 6n tavlama yapilmasinin film morfolojisine etkileri, kuvars kristal 300 -350
°C’'de 4 saat 6n tavlamaya tabii tutularak arastirnimistir. Asagidaki sekilde SBS’de ciplak
kuvars Uzerinde (Cr yapistirici tabaka olmadan) 6n tavlama yapilarak ve yapilmadan
blyutlilmas iki farkh filmin AKM gorintileri verilmistir. Sekilde de gorilebilecegi lizere 6n
tavlama film pdrdzlGlGgunin didsmesine ve ortalama grain boyutunun artmasina sebep

olmustur.

Rg: 114411 nm ; Z-scale : 100 nm Rg: 3.2+0.3nm ; Z-scale: 100 nm

A.2)

Rg: 10.9+14 nm ; Z-scale: 140 nm Rq: 3.6204 nm ; Z-scale: 140 nm

B.3)

Rg: 84+1.5nm ; Z-scale: 70 nm Rq: 25+0.4 nm ; Z-scale : 70 nm

Sekil 23 On tavlama yapmadan (A) ve yaparak (B) kuvars (izerinde elde edilen altin filmlerin

AKM goérintileri. Géruntl boyutlari: 10 um x 10 um (1), 1 pm x 1 um (2), 500 nm x 500 nm
3)
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iii. Alttas sicakligi

Alttas sicakhginin film morfolojisine etkileri, 6n tavlama yapilmis ¢iplak kuvars kristaller
uzerinde farkli alttas sicakliklarinda filmler blyuGtllerek incelenmistir. Asagidaki sekilde Ug
farkh alttas sicakliginda ama ayni kalinlik ve hizda blytltmas altin filmlerin AKM géruntuleri
verilmigtir. Sekilde de gorilecegi Uzere alttas sicakhdr arttikga ortalama grain boyutu
artmakta buda buyik Olgekte (10 um x 10 um ve 1 um x 1 pm) plrizlGlik degerini
artirmaktadir. Bu artisin sebebinin artan alttas sicakhdr ile altin atomlarini difizyon
mesafelerinin artmasi ve dolayisi ile ¢gekirdeklenme merkezlerinin sayisinin diigsmesi oldugu
disundlmektedir. Ancak film morfolojisi kligik dlgekte (500 nm x 500 nm) incelendiginde,
atomik seviyede diz teraslarin ortalama boyutunun arttigi ve partzIGlik degerinin distugu

gOrulmektedir.

Ts: 70+8 °C Ts: 250+5 0C Ts: 400+5 ¢C

Rg: 25+#0.2nm Rg: 3.240.3nm Rq: 7.0:0.6 nm
Z-scale : 100 nm Z-scale : 100 nm Z-scale : 100 nm

Rg: L.7+#0.3nm Rg: 3.6+0.4nm Ry: 4.0:0.1 nm

Z-scale : 50 nm Z-scale : 50 nm Z-scale : 50 nm

Rg: 2.3+0.1nm Rg: 2504 nm Ry: 1.8+0.1 nm

Z-scale: 30 nm Z-scale : 30 nm Z-scale : 30 nm

Sekil 24 70 °C (A), 250 °C (B) ve 400 °C’de (C) alttas sicakliklarinda, 6n tavlama yapilmis
ciplak kuvars uzerinde elde edilen altin filmlerin AKM goruntileri. Goruntl boyutlari: 10 um x
10 um (1), 1 um x 1 pum (2), 500 nm x 500 nm (3)
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iv. Kaplama hizi

Kaplama hizinin film morfolojisine etkileri farkh hizlarda buydtilen filmler incelenerek
arastinimigtir. Asagida iki farkli hizda giplak kuvars kristaller tizerinde buyutdlen altin filmlere
ait AKM gorantaleri verilmistir. Sekilde de gérilecegi Uzere kaplama hizindaki artis
¢cekirdeklenme merkezlerinin sayisini artirmig buda daha kiglk grainlerden olusan daha
homojen bir film morfolojisinin ortaya ¢ikmasina sebep olmustur. Ancak bu degisim atomik

seviyede duz teraslarin boyutunu disurmustar.

A.1)

Rg: 3.2+0.3 nm ; Z-scale : 50 nm Rq: 1.7+0.2 nm ; Z-scale : 50 nm

Rq: 25404 nm ; Z-scale : 40 nm

7
i

nm ; Z-scale : 40 nm

Sekil 25 0.3 A/s (A) ve 5.0 A/s (B) kaplama hizinda, 6n tavlama yapilmis giplak kuvars
Uzerinde elde edilen altin filmlerin AKM gértntileri. Goéranti boyutlari: 10 um x 10 um (1), 1
um x 1 um (2), 500 nm x 500 nm (3)
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v. Film kalinhigi

Kalinligin film morfolojisine etkileri farkh kalinliklarda filmler blyuttlerek arastiriimistir.
Asagida iki farkli kalinlhkta film icin AKM goéruntdleri verilmistir. Sekilde de goérilecegi tzere
dusuk kalinlikta grain boyutlari kiigilmUs ancak purizltlik degerleri buyuk olgcekte anlamli
miktarda degismemistir. Kliguk Olgekli gortntiler incelendiginde ise film kalinhgindaki artisin
purazltlik degerini artirdigi1 ve atomik seviyede diiz teraslarin ortalama genisligini disurdigu
g6ralebilir.

Rq: 7.040.6 nm ; Z-scale : 100 nm Rq: 6.0+0.4nm ; Z-scale: 100 nm

A.2)

Rq: 4.0+0.1 nm ; Z-scale : 50 nm Rq: 4.1+0.4 nm ; Z-scale : 50 nm

Ry: 1.8#0.1 nm ; Z-scale : 30 nm Ry: 3.120.5 nm ; Z-scale : 30 nm

Sekil 26 100 nm (A) ve 50 nm (B) kalinhginda, 6n tavlama yapilmis ¢iplak kuvars tGzerinde
elde edilen altin filmlerin AKM géruntileri. Goérintl boyutlari: 10 pum x 10 um (1), L um x 1
um (2), 500 nm x 500 nm (3)
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vi. Sonug¢

Ozetlenen veriler 1siginda en bliyiik atomik seviyede diiz teras genisligine sahip filmlerin
én tavlama yapilmis ciplak kuvars ylizeyler (zerinde, 400 °C alttas sicakliginda, 0.3 A/s
kaplama hizi ile buyatdimis 100 nm kalinhdindaki filmler oldugu gérilmustir. Elde edilen bu
sonugclar literatirde belirtilen film buyltme parametrelerin film yapisina etkileri hakkindaki
sonuglarla ayni paraleldedir (Levlin, Laakso et al., 1997; Liu, Brown et al., 1997; Hopfner,
Hehl et al.,, 1999; Semaltianos e Wilson, 2000; Higo, Fujita et al., 2006). Bu filmlere ait
topografi ve buklulme (deflection) AKM goéruntuleri ve bu géruntiler Uzerinde gerceklestirilmis
bir kesit analizi, film yapisini daha iyi anlasilabilmesi icin asagida verilmistir. Kesit analizinde
de gorilebilecegi tUzere ¢ok dusuk parizlllikteki genis alanlar (teraslar) birbirlerinden 0.2 —
0.3 nm’lik basamaklarla ayriimaktadir. Au(111) tabakalarin teorik kalinhginin 0.236 nm
oldugu g6z Unune alindiginda, kesit analizinden gértlen diz alanlarin atomik seviyede diz
teraslar oldugu ve bunlarin birbirlerinde tek tabakallk basmaklarla ayrildi§i sonucuna
varilabilir. Bu filmlerde atomik seviyedeki duz teraslarin alanlari genis bir dagilim
gostermekteyse de, bu teraslarin en kiigligii yaklasik 200 nm?lik bir alana sahiptir. Bu

genislikteki teraslar helyum kirini deneyleri igin yeterli olacaktir.

Section Analysis

Sekil 27 En iyi yapiya sahip filmlerin bukilme (A), topografi (B) ve buyutlilmus topografi
goruntuleri. Alttaki sekilde (C)de gosterilen ¢izgi Uzerinde gergeklestiriimis kesit analizi
gosterilmektedir.
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Son olarak teras alanlarini daha da artirmak igin filmler vakumda buyatuldikten sonra
alevde tavlanmaya (Dishner, Ivey et al., 1998; Nogues e Wanunu, 2004) calisiimistir. Ancak
KKMT calismalarina uygun kuvars kristaller ¢cok ince olduklari igin alevle tavlama sirasindaki
yuksek sicakligin yol actigi strese dayanamayarak parcalanmistir.

b) Pentasen filmlerin helyum kirinimi ile aragtirilmasi

Projenin bu kisminda metot boluminde belirtilen iki farklh gumus (111) yuzeyi Uzerinde
SMD teknigi ile buyutlilmuas pentasen filmlerin yapilari helyum HAK teknidi ile incelenmistir.
Bu iki farkli ylizey Uzerinde elde edilen sonuclar asagida ayri ayri 6zetlenecek ve daha sonra
bu sonuglari karsilastirmali olarak, literattirle de kiyaslamali bir sekilde, tartisilacaktir.

i. Ag(111) yuzeyi

Asagida temiz Ag(111) ylzeyinden elde edilen helyum kirinim edrileri verilmistir.
Sekillerden de gorulecegi Uzere HAK sisteminde gerceklestirilen puskirtme-taviama
donguleri sonucunda Ag(111) yuzeyinden %65’e varan aynasal yansima siddeti ve segilebilir
bir kirinim dorugu goézlenmistir. Bu kirnim dogrunun acgisal konumu kullanilarak gelen

helyum demetinin dalga vektoriiniin boyu 5.13 A™ olarak tespit edilmistir.

1074 Diffraction scan along <11-2> direction /ﬂ\ E Diffraction scan along <11-2> direction f
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Sekil 28 Puskurtme-tavilama donguleri sonucunda elde edilen temiz Ag(111) yuzeyinin
helyum kirinim deseni. Bu yonde aynasal yansima siddetine gelen helyum siddetinin %56’si
kadardir, farklh yénlerde bu oran %65’e kadar ¢ikmaktadir.

Bu sekilde gumis ylzeyin temizligi ve dizgunligu teyit edildikten sonra bu yilzey
uzerinde pentasen film buyldtme cgalismalarina baslanmistir. Asagidaki sekillerde helyum
tasiyici gaz (yuksek enerji) ve kripton tasiyici gaz (dusik enerji) ile buyutilen filmler icin
helyum sagilma egrileri verilmektedir. Sekil 29.a’da helyum aynasal yansima siddetinin
pentasen ¢cokeltme suresi ile degisimi gosteriimektedir. Sekilde de gorllecegdi Uzere helyum

ve kripton tasiyici gaz kullanildiginda ¢okelme egrileri farklilik arz etmektedir. Birinci tabaka
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(monolayer) kripton ile daha yuksek aynasal yansima siddeti verirken, c¢oklu tabakalar
(multilayer) blytdukge, kripton ile elde edilen siddet helyum ile elde edilen degerin altina
dusmektedir. Bu verilerden, ilk tabakanin kripton ile daha dizenli ve diz bir yapiya sahip
oldugu ancak kripton ile blyutilen coklu tabakalarin yapisinin ve dizgunliginin helyum ile
blyatilen g¢oklu tabakalardan daha asagi oldugu sonucuna varilabilir. Aslinda bu sonug,
sekil 29.b ve c’de verilen ilk tabaka ve ¢oklu tabaka helyum kirinim desenleri tarafindan da
teyit edilmektedir. ilk tabaka kirinim desenleri incelendiginde her iki durumda da (helyum ve
kripton) kirinim dorugu konumlarinin ayni oldugu ancak doruk genisliklerinin ve siddetlerinin
kripton ile gok daha fazla oldugu gorulebilir. Ayrica her iki kirnim deseni de literatirde daha
once rapor edilen (Danisman, Casalis et al., 2005) ve sekil 2 ve 3'de verilen tek tabaka
kirimim desenleri ve yapilari ile uyumludur. Coklu tabaka kirinim desenleri incelendiginde ise,
helyum ile, genis de olsa, kirimim doruklari gérulebilirken, kripton ile duzenli/periyodik bir
yapinin varligina isaret eden herhangi bir kirmim dorugu goértulememektedir. Helyum ile elde
edilen kirnim deseni literatirde daha 6nce basamakli Ag(111) ylzeyler Uzerinde rapor
edilen (Danisman, Casalis et al., 2005) ve sekil 2 ve 3’'de verilen ¢oklu tabaka kirinim
desenleri ve yapilari ile uyumludur. Ancak doruk siddet ve genislikleri sekil 2’de basamakh
Ag(111) yluzeyler Uzerinde gorulenden ¢ok daha kétidur. Bu durum bu Ag(111) yuzeyin diz
olmasi sebebiyle, dizenli bir ¢oklu tabaka (multilayer) yapisinin, basamakli bir ylizeydeki
kadar kararli hale getirilememesi ile agiklanabilir. Sonug olarak diz Ag(111) yilzeyi Uzerinde
yuksek eneriji ile belli oranda duzenli ¢oklu tabakalar olusturulabilse bile bu tabakalarin daha
once literatirde basamakh Ag(111) ylzeyler Ulzerinde elde edilen ¢oklu tabaka filmlerden
daha dizensiz ve daha kilclk alanlara sahip oldugu soylenebilir. Yukarida oOzetlenen
Olcimler farkli pentasen aki degerleri icinde tekrarlanmis ve elde edilen sonuglarin pensten
akisi ile kayda deger bir degisim gostermedidi gorulmustur ( farkh aki degerlerindeki

sonuglar gosterilmemistir.)

Bu asamadan sonra elde edilen ¢oklu tabaka filmler tavlanarak, tavlama sicakliginin film
yapisina etkileri ve coklu tabakalarin kararhliklari arastinimistir. Sekil 30'’da bu tavlama
egrileri gorulebilir. Sekilde de goérilebilecedi Uzere yaklasik 400 K'de her iki taslyici gaz ile
bayatilen film icin de bir desorpsiyon meydana gelmektedir. Ancak kripton ile buydGtilen
filmler igin bu sicakhgin biraz daha dusuk oldugu gorilebilir. Bunun sebebinin kripton ile
blyltilen coklu tabaka filmlerin helyum ile blyltilenlere gére daha dizensiz olmasi ve bu

sebeple ylzeye/birbirlerine tutunma enerijilerinin biraz daha dusuk olmasi ile agiklanabilir.
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Sekil 29 Ag(111) ylzeyi Uzerinde iki farkli enerjide buyutilen pentasen filmlerin ¢cokelme
egrileri ve helyum kirinim desenleri. Blyutme kosullar (tasiyici gaz cinsi, pentasen akisi ve

SMB kaynagdi meme sicakligi) sekil iclerinde verilmigtir.
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Sekil 30 Sekil 29’de verilen filmlerin desorpsiyon egrileri (Ust panel) ve 500 K’'de tavlama

sonucunda elde edilen filmlerin helyum sacilma egrileri (alt panel).
ii. Ag(11,12,12) ylzeyi

Asagida temiz Ag(11,12,12) ylzeyinden elde edilen helyum kirinim egrileri verilmigtir.
Sekillerden de gorilecegi Uzere HAK sisteminde gerceklestirilien puskirtme-taviama
dénguleri sonucunda Ag(11,12,12) ylzeyinden %47’e varan aynasal yansima siddeti ve
segilebilir bir kirnim dorugu goézlenmistir. Bir dnceki bolumde verilen diz Ag(111) kirinim
desenleri ile kargilastirildiginda Ag(11,12,12) icin aynasal yansima ve kirinim doruklari
etrafinda genis arka plan doruklari farkl olarak gorulebilir. Bu genis arka plan doruklarinin

sebebi Ag(11,12,12) ylzeyin basamakli yapisidir.
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Sekil 31 Puskurtme-tavilama donguleri sonucunda elde edilen temiz Ag(111) yuzeyinin
helyum kirinim deseni. Bu ydnde aynasal yansima siddetine gelen helyum siddetinin %42’si

kadardir, farkl yonlerde/gunlerde bu oran %47’e kadar ¢ikmaktadir.

Bu sekilde gumis ylzeyin temizligi ve duzgunligu teyit edildikten sonra bu yilzey
Uzerinde pentasen film blyltme calismalarina baslanmistir. Asagidaki sekillerde helyum
tasiyici gaz (yuksek enerji) ve kripton tasiyici gaz (dusik enerji) ile bayatalen filmler igin
helyum sacilma egrileri verilmektedir. Sekil 32.a’da helyum aynasal yansima siddetinin
pentasen ¢cokeltme suresi ile degisimi gosteriimektedir. Sekilde de gorulecegdi Uzere helyum
ve kripton tasiyici gaz kullanildiginda ¢okelme egrileri farkhihk arz etmektedir. Bu farklilik bir
onceki bolimde diz Ag(111) ylzeyinde gérilen farkhlik ile ayni sekilde acgiklanabilir. Yine
Ag(11,12,12) yuzey uzerinde elde edilen ilk tabaka ve c¢oklu tabaka kirinim desenleri
incelendiginde bir dnceki bélimde diz Ag(111) ylizeyinde elde edilen sonugclarla ayni sekilde
aciklanabilecegi gorulebilir. Ancak bu iki yuzeyden elde edilen sonuglar arasinda iki 6nemli
fark mevcuttur. Bunlardan birincisi helyum ile elde edilen ¢oklu tabaka filmlerden dlgilen
kirimim dorugu genigliklerinin, Ag(11,12,12) ylzeyi igin Ag(111) ylzeyine goére daha dusuk
olmasidir. Ag(11,12,12) ylzey Uzerindeki filmlerin daha dizenli ve daha genis alanlara sahip
oldugunu goésteren bu durum Sekil 33’de agik olarak goérulebilir. Bu gbzlem literatirde daha
once rapor edilen Ust tabakalardaki pentasen molekdllerinin egimli geometrilerinin (sekil 3 ¢)

ancak basamak kenarlari tarafindan karali hale getirilebilmesi hipotezini guglendirmektedir.

Ag(11,12,12) ve Ag(111) yuzeyleri arasindaki ikinci énemli fark cokelme egrilerinin
baslangicindaki aynasal yansima siddetinin azalma hizidir. Sekil 34’de gorulebilecegi Uzere
gerek helyum, gerekse kripton ile ¢ékelmenin baslangicinda (ilk 200 saniye) helyum aynasal
yansima siddeti Ag(111) Uzerinde hizla diserken, Ag(11,12,12) Gzerinde ¢ok daha yavas bir
sekilde azalmaktadir. Bu gdézlem yine literatirde daha &énce &nerilen film olusumunun

basamak kenarlarindan basladigi hipotezini teyit etmektedir.
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Sekil 32 Ag(11,12,12) yizeyi Uzerinde iki farkli enerjide buyltulen pentasen filmlerin
cokelme egrileri ve helyum kirinim desenleri. Buyutme kosullar (taglyici gaz cinsi, pentasen

akisi ve SMB kaynagi meme sicaklidi) sekil iglerinde verilmistir.
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Sekil 33 Farkli gumis yuzeyleri Gzerinde helyum tasiyici gaz ile elde edilen pentasen ¢oklu
tabaka kirinim desenleri.
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Sekil 34 Farkli gimus yUzeyleri Uzerinde pentasen ¢dkelme egrileri.
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Yukarida &zetlenen oélgimler farkli pentasen aki degerleri iginde tekrarlanmis ve elde
edilen sonugclarin pensten akisi ile kayda deger bir degisim gdstermedigi gorilmustar ( farkh

aki de@erlerindeki sonuglar gosteriimemigtir.)

Son olarak Ag(11,12,12) lzerinde elde edilen c¢oklu tabaka filmler tavlanarak, taviama
sicakliginin film yapisina etkileri ve ¢oklu tabakalarin kararliliklar arastiriimistir. Sekil 35'de
bu tavlama egrileri gérulebilir. Sekilde de gorilebilecegi Uzere yaklasik kripton ile blyutilen
¢oklu tabaka filmler 300 K'de yUzyi terk ederken, helyum ile byutulen filmler icin bu sacaklik
Ag(111) ylzeyinde oldugu lUzere yaklasik 400 K'dir. 400 K’de her iki tasiyici gaz ile blyutilen
film icin de bir desorpsiyon meydana gelmektedir. Ancak kripton ile buyutulen filmler igin bu
sicakligin biraz daha dusuk oldugu gorulebilir. Bunun sebebinin kripton ile blayutulen ¢oklu
tabaka filmlerin helyum ile buyutllenlere gére daha dizensiz olmasi ve bu sebeple
yuzeye/birbirlerine tutunma enerijilerinin biraz daha disuk olmasi ile aciklanabilir.
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Sekil 35 a) 300 K'ye isitma ve sogutma egrileri ve soguma islemi sonunda elde edilen
kirlnim desenleri. b) 400 K'ye i1sitma ve sogutma egrileri ve soguma islemi sonunda elde

edilen kirinim desenleri.
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Sonug

Bu projede oncelikle Turkiye’de bir ilk olarak Helyum Atom Kirinim (HAK) ve Supersonik
Molekuler Demet (SMD) Film Buyutme sistemleri kurulmus ve bu sistemler birlikte ya da
birbirinden bagimsiz olarak dizenli/saglikli bir sekilde calisir hale getirilmistir. Bu sayede
degisik organik filmlerin SMD teknigi ile blyUtilebilmesi ve gerek bu filmlerin gerekse baska
tip organik/inorganik ince filmlerin ve metal/inorganik yuzeylerin HAK teknigi ile
incelenebilmesi icin gerekli alt yapi Glkemize kazandiriimistir. Sadece bu bile bu projede

gergeklestirilen diger calismalardan bagimsiz olarak bagli basina bir kazanimdir.

Projenin bir sonraki asamasinda HAK sistemine ugus zamani oOlgctmleri icin bir kutle
spektrometresi ve aki dlgumleri icin biri ticari digeri ise 6zel yapim iki adet kuvars kristal
mikro terazi sistemi basari ile eklenmistir. Bu calismalara paralel olarak kuvars kristaller
Uzerinde altin ve gumdas filmler blyGtdlerek bunlar icin en iyi film blyltme sartlari tespit

edilmigtir.

Nihayet projenin son asamasinda farkli basamak yogdunluklarina sahip iki farkh Ag(111)
yuzeyi Uzerinde SMD teknigi ile pentasen filmler blyutilerek bunlarin 6zellikleri aki ve
enerjiye bagh olarak HAK teknidi ile arastinimistir. Bu arastirmalar neticesinde ylksek
pentasen enerjisinin ilk tabaka yapisinda olumlu bir etkisi gorilmezken, dizenli ¢oklu
tabakalarin ancak ylksek pentasen enerjilerin de buyuatulebildigi gorulmustur. Buna ilave
olarak basamak kenarlarinin dizenli ¢oklu tabaka olusumunu tetikledigi ve film olusumunun
basamak kenarlarindan basladigi kesin bir sekilde teyit edilmistir. Bu sonuclar projenin

son/uzatma déneminde elde edildigi i¢in kantitatif veri analizleri halen devam etmektedir.

Bu sonuclar 1siginda ve proje basvurusunda belirtilen basari dlgitleri géz o6nline
alindiginda, projenin %90 oraninda basariya ulastigi soylenebilir. Proje bagvurusunda
yaplimasi Onerilen ancak gergeklestiriiemeyen tek calisma Au(111) ve Kuvars/Au(111)-
Ag(111) ylzeyler uUzerinde pentasen filmlerin buyutilmesidir. Ancak bu deneylerin
yapilabilmesi i¢in teknik herhangi engel olmamakla birlikte, gerceklestirilememelerinin tek
sebebi zaman yetersizligidir. Bu zaman yetersizliginin kaynagi ise daha once proje gelisme
raporlarinda da belirtildigi gibi, énem sirasina gére, (1) alt yapi eksikleri, (2) proje
calismalarinda istihdam edilecek 6grenci bulmadaki (Kimya béliminde olmamiz dolayisi ile
gerekli fizik/mekanik/elektronik bilgisine ve bu alanda ¢alisma motivasyonuna sahip égrenci
sayisinin az olmasi sebebiyle yasadigimiz) sikintilar ve bulunan égrencilerin bdyle bir sistemi
kullanabilecek seviyeye getirilebilmeleri icin gereken uzun zaman dolayisi ile 6zellikle HAK
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deneylerinin ¢codunun proje yurutliciusi tarafindan bizzat gergeklestiriimesi zorunlulugu ve (3)
sivi helyum teminindeki lojistik sorunlaridir. Son iki sorun halen devam etmekle birlikte, bu
projedeki en dnemli basari olarak, alt yapi sorunlari biylk oranda giderilmis ve HAK ve SMD

sistemleri duzenli/verimli/saglikli bir sekilde ¢alisir hale getirilmistir.

Bundan sonraki donemde Oncelikle eksik kalan deneylerin tamamlanmasi ve SMD
kaynaginin, meme sicakliginin gévde sicakligindan bagimsiz bir sekilde kontrol
edilebilmesine imkén verecek sekilde, modifiye edilerek molekuler enerjinin daha hassas bir

sekilde kontrol edilebilmesi planlanmaktadir.
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