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ONSOz
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OZET

Exchange Bias (EB) etkisi Ferromanyetik bir malzeme ile antiferromanyetik malzemenin
ara yluzeyinde gerceklesen etkilesmeler sonucunda histeresis egrisinde dis manyetik alan
eksenine gore pozitif veya negatif dogrultuda gozlemlenen kaymadir. EB etkisinin kokeni
halen bilinmemesine ragmen, hard disk okuma kafalari, manyetik alan sensér uygulamalari
gibi birgok teknolojik uygulamada kendisine uygulama alani bulmusgtur.

Proje konusu olarak degisik kimyasal oranlarda hazirlanacak ferromanyetik PtCo filmler
ile antiferromanyetik CoO filmlerde Exchange Bias etkisinin PtCo kimyasal oranina
degisiminin incelenmesi ve en ylksek Exchange Bias etkisinin gdézlemlendigi oranin kalinliga
badl degisimin incelenmesi énerilmisti ve bu kapsamda calismalar gercgeklestirildi.

Onerilen proje kapsaminda EB etkisi PtCo/CoO yapilarda iki amag¢ dogrultusunda
incelenmistir. ilk adimda degisik kimyasal oranlara sahip Pt,Co,., (x: 10-90 arasinda % 10'luk
adimlarla) ferromanyetik tabaka ile CoO antiferromanyetik tabakadan olusan sistemde Pt
konsantrasyonuna bagh olarak arastiriimigtir. EB degerinin Pt oranina bagli olarak periyodik
bir degisimin gézlenmesinin yaninda engelleme sicakligi icin de benzer bir periyodik davranis
gdzlenmistir. ikinci asamada ise en yiiksek EB degerinin gézlemlendigi kimyasal oranlardan
biri olan PtssCoso oraninin kalinhda bagh EB degisimi incelenmistir. Bu kimyasal oranin
secilmesinde, literatirde bu oran i¢in dik miknatislanmaya sahip oldugunun belirtimesi de
etkili olmustur. Fakat bu 6rnek sistemi icin dik miknatislanma gozlemlenememistir.

Proje kapsaminda gergeklestirilen her iki g¢alisma, iki ylksek lisans 06grencisine tez
calismasi olarak verilmis ve tamamlanma agsamasina gelinmistir. Bunlarin yani sira proje
kapsaminda (¢ tanesi yayinlanmis ve bir tanesi de degerlendirme asamasinda olan SCI
makale calismasi ortaya cikmistir. Ulusal ve uluslararasi konferanslarda da poster ve

konusma sunumu olmak Uzere on ¢ tane galisma gergeklestirilmigtir.

Anahtar Kelimeler: Ferromanyetik-Antiferromanyetik Yapilar, Exchange Bias,

Engelleme Sicakligi, Ferromanyetik PtCo Alagim Filmler, Antiferromanyetik CoO Film
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ABSTRACT

Exchange Bias (EB) effect is a shift that is observed in hysteresis loop in positive or
negative direction due to the external magnetic field, and is resulted from the interactions at
the interface between a ferromagnetic and an antiferromagnetic material. In spite of the
origin of EB effect is still unknown; it has been used in such technological applications as
hard disk read heads and magnetic sensor applications.

As the scope of the project, it was suggested to examine Exchange Bias properties of
ferromagnetic PtCo films with different chemical ratios coupled to antiferromagnetic CoO
films, also to investigate the thickness dependency of the chemical ratio which shows
strongest Exchange Bias effect.

During the suggested project, the EB effect has been observed in PtCo/CoO structures
with two different aims. At the first step, the system consisted of ferromagnetic Pt,Co, layer,
having different chemical ratios (x:10-90 by 10% steps), and antiferromagnetic CoO layer
has been investigated with respect to Pt concentration. The behavior of either EB value or
blocking temperature has been observed varying periodically. At the second step, Pts5qCosy,
one of those chemical ratios showing highest Exchange Bias value, was investigated with
respect to thickness. The indication in literature for perpendicular magnetization for this ratio
was effective on chemical ratio selection. However, perpendicular magnetization has not
been observed for this sample system.

Both studies within the project, have been given as thesis subjects to two graduate
students and are at the point of completion. Moreover, the project yields three published and
one submitted SCI papers. Totally thirteen studies have been already performed as poster
and oral presentations in national and international conferences.

Key Words: Ferromagnetic-Antiferromagnetic Structures, Exchange Bias, Blocking

Temperature, Ferromagnetic PtCo Alloy Films, Antiferromagnetic CoO Film



PROJE ANAHAT METNI

1. LITERATUR OZETi

Exchange Bias etkisi bir ferromanyetik (FM) malzeme ile bir antiferromanyetik (AFM)
malzemenin birbirleri Uzerinde buyGtiimeleri ile olusan yapilardan bazi 6zel sartlarin
saglanmasiyla FM malzemelerin simetrik olan histerisiz egrisinin bu simetrisini kaybetmesi
yani x-eksenine gore pozitif veya negatif ydonde kaymasi olarak tanimlanabilir (Sekil 1.1).
Kisaca bu 06zel sartlar; secilen AFM malzemenin Néel sicakliginin (bu sicaklik degerinde
AFM malzemenin spin dizeni ortadan kalkmakta ve paramanyetik faza gegcmektedir) tizerine
bu sistemin Isitilimasi ve bir dis manyetik alan altinda sogultulmasi olarak belirtilebilir.
Exchange Bias etkisi ilk olarak 1956 yilinda Meiklejohn ve Bean tarafindan Co tozlar ile
yapilan bir galisma sirasinda Co tozlarin oksitlenmesinden dolayi sans eseri bulunmustur
[Meiklejohn, 1956]. Exchange Bias etkisi kapsaminda U¢ yeni fenomen ortaya c¢ikmistir.

Bunlar maddeler halinde;

e Exchange Bias etkisi: Ferromanyetik malzemenin histeresis egrisi dis manyetik alan

eksenine gore pozitf veya negatif yonde kaymasi.

o Engelleme sicakh@i (Blocking Sicakligi): Exchange Bias etkisinin ortadan kalktigi
yani dis manyetik alan eksenine gore kaymanin godzlemlenmedigi sicakliktir. Bu
sicakhk degeri kullanilan antiferromanyetik tabakanin Néel sicakligindan genellikle
daha digUk olarak gézlenmistir [Radu 2003, Khan 2013, Oztiirk 2012].

e Traning etkisi (Talim etkisi): Exchange Bias etkisinin gdzlemlendigi érneklerde ilk
alinan histeresis egrisiyle, ayni sistemde ikinci defa alinan histeresis egrisi arasinda
gozlemlenen farkhhktir. Bu proje kapsaminda bu etkinin bir degerlendiriimesi

yaplimamistir.
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Sekil 1.1. a) Bir FM malzemenin histeresis egrisi. b) FM+AFM tabakadan olusan iki kath bir
filmin histeresis egdrisi. c) FM+AFM tabakadan olugan iki tabakali bir filmin isitma ve manyetik

alan altinda sogutmanin ardindan gosterdigi histeresis egrisi [Khan, 2013].

Tam olarak kokeni bilinmemesine ragmen Exchange Bias etkisi bircok teknolojik
uygulmada kendine kullanim alani bulmustur. Bunlardan bir tanesi dev magnetodireng
etkisiyle (GMR) beraber hard disk okuma kafalarinda kullaniimaktadir. Sekil 1.2'de goruldugu
gibi okuma kafalarinda kullanilan yapida iki FM tabaka birbirlerinden bir manyetik olmayan
metal ile ayriimig ve ayrica FM tabakalardan biri AFM tabaka Uzerine buyutulmastar. Bu
sistemde Exchange Bias etkisi alttaki FM tabakanin disardan uygulanan bir manyetik bir etki
ile yonelimin degdisimi engellenmek icin kullanilmaktadir ve bu yuzden sabitlenmis tabaka
olarak adlandiriimistir (pinned layer). Buna karsin ikinci FM tabaka ise disardan gelen
manyetik etkileri algilamak igin serbest birakilmistir ve serbest tabaka olarak adlandirilmigtir
(free layer). Serbest FM tabakanin miknatislanma yonindn disardan bir manyetik etkiyle
degismesi manyetik olmayan bir tabaka ile birbirlerinden ayrilmis olan ve Exchange Bias
etkisiyle sabitlenmis FM tabaka arasinda direng farkina neden olmaktadir (GMR etkisi) ve bu

sayede bilgi okuma iglemi gergceklesmektedir [Parlak, 2014].



a) b)

Manyetik Hafiza Hiicresi
Boyut<lpm

Yazici Kafa Yazma Hatt

>

FM/NM Araytizeyi

—
Okuyucu Kafa |
‘ ‘\\“. = ~empre

Okuma Hatti

Sekil 1.2. Exchange Bias etkisinin kullanilarak elde edilen GMR spin valve sensdrlerinin
kullanimalanlari a) manyetik kayit kafalari ve b) manyetik hafiza hicrelerinin sematik

gosterimi [ www. storagenewsletter.com].

Exchange Bias etkisinin kdkeni aciklamak icin hentiz tam bir model bulunamamistir. Bu
konuda c¢esitli modeller 6nerilmistir ve bu modellerden bazilari Exchange Bias etksinn
buyuklagunu dogru belirlerken engelleme sicakhdinda hatali sonuglar vermekte bazilari ise
engelleme sicakhgini dogru verirken Exchange Bias etkisinin buyukliginde hatalar
vermektedir, dnerilen bu modeller asagdida kisaca 6zetlenmigtir.

Exchange Bias etkisinin teorik olarak agiklanmasi ilk olarak Meiklejohn ve Bean’in
basitlestiriimis modeliyle baslamistir. Tek domen durumu, spinlerin es fazli yonelimi ve
kusursuz ara ylzey gibi var sayimlarin yapildigi bu ideal modelin sematik gdsterimi asagidaki
gibidir [Meiklejohn, 1957].
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Sekil 1.3. Spinlerin déndigu histeresis egrisi [Nogués, 1999].

ideal ve gergek¢i MB modelinin vektdrel olarak gésterildigi yukaridaki sekilde
miknatislanma, anizotropi ve alan deerleri ile sarti saglandiginda Exchange Bias alani
bulunur. Bu deger hesaplandiginda sonug, deneysel sonuglarda gézlenenden yaklasik iki kat
fazla bulunmaktadir [Meiklejohn, 1957].

Deneysel verilere nispeten daha yakin olan bir modeli 1987°'de Mauri éne surmustar.
Néel'in AFM domen duvari olusumu teorisi Uzerine kurulan modele gére Exchange Bias
etkilesim enerijisinin buyilk bir kismi AFM domen duvarlarinda depolanacagindan histeresisin
kayma miktari da azalmis olur [Mauri, 1987].

Mauri ile ayni yilda Malozemoff' da rastgele alan modeli ismiyle yeni bir model
gelistirmistir. Malozemoff modeline gbre kimyasal ve yapisal olarak puruzli olan FM/AFM
araylUzeyi yerel Exchange Bias alaninda, konuma bagh degisimlere neden olmaktadir. Bu
nedenle, toplam enerjiyi minimize edecek olan AFM domenler meydana gelir. Modelde
hesaplanan Exchange Bias alani da dodrudan bu domen duvarlarinin enerjisine bagli olup
deneylerle yuksek oranda tutarlidir [Malozemoff, 1988].

Exchange Bias hakkindaki bir diger model olan Takano modelinde, tek domen
durumundaki FM film ile AFM grandllerin pUrizli arayizey boyunca etkilesimleri
incelenmistir. Grandllerin tane boyutlarinin Exchange Bias alanina olan etkisi tzerinde
durularak hesaplama yapildiginda bu model de deney verilerine ¢ok yakin sonuglar elde
edilmistir [Takano, 1988].

Arayuzey purdzlaligld disinda yapisal duzensizliklerin s6z konusu oldugu seyreltik

antiferromanyetiklik durumu icin éne sirtlen model, domen durum modeli olarak adlandirilir.
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Malzemedeki kusur yogunlugunun Exchange Bias alanina etkisinin Monte Carlo
simulasyonlariyla incelenmesi sonucu, nispeten yeni olan bu modelin deneyle mukemmel
tutarlilik gosterdigi bildirilmistir [Nowak, 2002].

Son olarak spin cam modeli ismiyle Radu’nun 6ne surdigu teoriye gore FM/AFM
araylzeyinde, AFM spinler iki grupta incelenir. Bir grup yiksek anizotropi nedeniyle ¢akili
kalirken dusik anizotropili diger grup ise alan etkisiyle yon degistirebilir [Radu, 2005].

Projemizde yukarida kisaca anlatilan Exchange Bias etkisinin arastirimasi konusu Uzerine
gerceklestilmistir ve ferromanyetik tabaka olarak farkli kimyasal oranlarda PtCo filmler
secilmis ve AFM malzeme olarakda CoO secilmistir.

PtCo filmin secilmesinde PtCo filmlerin sahip oldugu kararli fazlardan biri olan L1, fazina
sahip olmasi kritik rol oynamistir. Bu fazda PtCo filmler (%50 Pt ve %50 Co) esit kimyasal
orana sahiptirler ve yuksek magnetokristalline anizotropi sabitine (Ky) sahiptirler.
Magnetokristalline anizotropinin kdkenini spin-orbit etkilesimi olusturmaktadir ve bu degerin
yuksekligi manyetik kayit ortamlarinda bilginin daha uzun slre saklanmasi igin en dnemili
parametrelerden biridir. Ginimiz manyetik kayit ortamlarinda halen SmCos kullaniimaktadir
ve sahip oldugu Ky degeri 17.2 MJ.m™ 'tiir [Erkovan, 2014]. Buna karsin L1, fazinda
hazirlanan PtCo icin ise bu deger 4.9 MJ.m™ degerine sahiptir ve gelecek nesil bilgi saklama
ortamlarinda kullanilma potansiyeline sahiptir. Eger bilgi saklama ortamlari ve bilgi okuma
kafalarinin ayni bir yapbozun pargalari oldugu g6z 6ninde bulundurulursa 6nerdigimiz
projenin her iki sistemin iki ayni malzemenin farkli kimyasal kompozisyonlarindan
olusturulmasi konusuna yardimci olmayi hedefledikleri anlagilabilir. PtCo alasimlarin
manyetik 6zellikleri ve bu yapi icersinde gerceklesen etkilesimler kisaca soyle agiklanabilir;
dogasinda net bir manyetik momente sahip olmayan Pt, Co ile yaptigi bu alasim sonucunda
hem manyetik moment kazanmakta hem de Co’in manyetik 6zelliklerinde bazi hissedilir
degisikliklerin ortaya ¢ikmasina neden olmaktadir. Pt ylksek spin-orbit coupling degerine
sahiptir ve Co ile alasim yaptiginda bunu Co’a transfer etmektedir. Bundan dolayi Co’in spin
manyetik momenti ile yoringesel manyetik momenti oranlari arasinda bir degisime neden
olmaktadir ve bu etkilesimden dolayli Co’in manyetik ézellikleri degismektedir. Buna karsin
Ptinin 5d bandi ile Co’in 3d bandi arasinda gerceklesen hibritlesme etkisiyle Pt manyetik
olarak polarizasyon kazanmaktadir ve artik dogasindaki manyetik olmama o6zelligini
kaybetmekte ve manyetik 6zellik géstermeye baslamaktadir. Bahsedilen iki etkiden ilki Co’in
manyetik Ozelliklerine negatif bir etki yaparken (Co’in gyromanyetik oraninin artmasina ve
bundan dolayr sénim terimin artmasina neden olmakta), ikinci etki olarak da hibritlesme
etkisiyle Ptin kazandigi ortalama manyetik moment degeri Co'in kaybettigiyle
kiyaslandiginda daha buyuk olmaktadir [Erkovan, 2014]. Bu etkiler yuzunden degisik
kimyasal oranlarda PtCo alasimlarin manyetik 6zellikleri Co’'in alasim icerindeki oranin

azalmasindan badimsiz olarak degismektedir [Erkovan, 2014]. PtCo alasimlar manyetik
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Ozelliklerinin yani sira elektriksel 6zellikleri, katalitik 6zellikleri halen aktif arastirma
konularindandir [Bardi, 1990, Erkovan 2014]. PtCo alasim filmler ayrica bu proje kapsaminda
CoO ile kullanilarak Exchange Bias 6zelliginin gézlenmesi icin Curie sicakliklari ile uygunluk
gOstermektedirler. Tablo 1.1'de bazi oranlardaki PtCo alagsim filmlerin Curie sicakliklari
verilmistir.

Tablo 1.1. Degisik kimyasal oranlardaki PtCo alagsim filmlerin Curie sicakliklari [Erkovan,
2014].

Numune | Curie sicakliklari (K)
Co 1200

Pt.4C0p 6 970

PtosC0o 5 945

Pt.6C0p.4 915

Proje kapsaminda AFM tabaka olarak CoO kullaniimistir ve bunda iki neden etkili
olmustur. Bunlardan ilki; CoO malzemenin sahip oldugu Néel sicakhdi ki degeri oda
sicakliginin civarindadir yaklasik 291 K olmasi ve dider neden ise CoO' in magnetron

sputtering tekniginde reaktif kaplama ydntemiyle kolaylikla hazirlanabilmesidir [Oztirk 2012,
Erkovan 2014].



2. PtCo/CoO FILMLERIN HAZIRLANMASI

Proje kapsaminda iki farkh grup filmler hazirlanmistir. Bunlarin sematik gosterimleri
asagida verilmistir. ilk grup 6rnek sisteminde PtCo filmlerin kalinhiklari 100 A olarak
belirlenmis ve sadece PtCo filmlerin kimyasal oranlari degistirilmistir. Bu kapsamda Pt,Co,.«
seklinde ve x deg@eri 10 ile 90 arasinda %10' luk adimlarla degistirilerek dokuz farkh 6rnek
cahsilmigtir. AFM CoO filmin kalinhgi da PtCo tabaka kalinligi gibi yine 100 A olarak
secilmistir. ikinci grupta ise PtCo orani 50:50 secilmis ve PtCo tabakanin kaliniginin
degisimine gdre bir galisma gerceklestiriimistir. Onerilen projede bu ¢alisma igin en yiksek
Exchange Bias'a sahip 6rnegin incelenmesi hedeflenmisti ama literatirde son zamanda dik
miknatislanmaya sahip PtCo orani olan 50:50 oranindan dolayi en yiksek Exchange Bias
etkisinin gézlemlendigi bu oran segcildi [Wang, 2014]. Bu 6rnek sisteminde PtCo filmin her iki

tarafi Pt filmle kaplanmistir, bu Dik Exchange Bias etkisini gdzlemlemek igin tercih edilmigtir.

a) Pt (20 A)

CoO (100 A)

10 < x <90 (%10’ luk adimlarla)

Si (100)

Pt(10 A)

) Pt(5 A)

PtCo (x) x=8A,10A, 12 A, 14 A

Pt(10A)

Sekil 2.1. Proje kapsaminda hazirlanan filmlerin sematik gdsterimi. a) PtCo' in kimyasal
oranin fonksiyonu olarak hazirlanan PtCo/CoO filmler. b) Pt5sCosy oraninda kalinhginin

fonksiyonu olarak galigilan 6rnek sistemi.



2.1 PtCo Tabakanin Hazirlanma Prosesi

PtCo tabakanin hazirlanmasinda magnetron sputtering buyutme tekniginin co-sputtering
opsiyonu kullanilarak Ultra High Vacuum (UHV) sartlarinda hazirlanmistir. Bu opsiyonda Pt
ve Co'In her ikisi de es zamanl olarak plazma olusturulmaktadir. Hazirlanmakta olan film
hareket edebilen 6rnek tutucu Uzerinde sirasiyla Pt ve Co hedef malzeme altina gelmektedir.
Pt ve Co icin kaplama hizlarinin tespiti XPS PHOUBS-150 marka X-ray Fotoelektron
Spektroskopisi (XPS) kullanilarak yapilmistir. Bunun ile ilgili detaylar igin literattire [Erkovan,
2011] bakilabilir. Pt ve Co i¢cin kaplamada kullanilan parametreler asagida Tablo 2.1'de

verilmigtir.

Tablo 2.1. Pt ve Co i¢in hazirlama parametreleri.

Numune Pt kapmala Co kapmala
suresi suresi
Pt10C090/C00O 2 11
Pt,0C0g,/C00O 4 10
Pt30C070/C00O 6 8
Pt4,C060/C00O 8 7
Pt50C050/C00 10 6
PtgoC040/C00O 12 5
Pt;0C030/C00O 14 4
PtgoC0,0/C00 16 3
Pt9oC010/C00O 18 2

Kaplama 6ncesinde Si alttas malzeme vakum ortamina transfer edilmeden 6nce ultra
sonik karistiricida beser dakika boyunca hem ethanol hem de methanol ortaminda
temizlenmistir. Bunun ardindan vakum ortamina aktarilan Si alttags malzemeler kaplama
oncesinde son kez bir daha 600°C sicaklikta 30 dakika boyunca vakum sartlarinda isil
isleme tabii tutulmuslardir. Filmler hazirlanmasindan 6énce magnetron sputtering sistemin
temel basinci < 3x10® mbar seviyelerdedir fakat biiylitme sirasinda ortama Ar gazi

verilmesiyle bu deger 1.2 — 1.4x10°° mbar seviyelerine ulasmaktadir ve kaplamalar bu basing



degerlerinde gerceklestirimektedir. Kaplamalar sirasinda alttas malzeme 300°C sicaklikta

tutularak alagsimlandirma gergeklestiriimistir hedeflenmektedir [Erkovan, 2011].

2.1.1 PtCo Filmlerin XPS Analizleri

Hazirlanan degisik oranlardaki PtCo filmlerin XPS analizleri yapilarak tam kimyasal
oranlari belirlenmistir. Sekil 2.2'de hazirlanan PtCo filmlerden kimyasal orani 40:60 ve 60:40
olan 6rnege ait genis XPS spektrumlari verilmigtir. Her bir pikin hangi elemente ve hangi

seviye ait oldugu gosterilmistir.
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Sekil 2.2. PtCo igin 40:60 ve 60:40 i¢in genis tarama XPS spektrumu.

Hazirlanan filmin kimyasal oranin tespit etmekte sdyle bir yéntem izlenmektedir. ilk olarak
her iki elementin hem Pt hem de Co' in ana XPS piklerinin dar spektrumlari alinmakta ve
ardindan alt tarafta kalandan background cikarilarak uygun matematiksel fonksiyonlar
kullanilarak fit igslemi gergeklestilerek ana piklerin altinda kalan alan degerleri tespit edilmekte
ve bu degerler hem XPS deney dizenegine hem de her element icin farkli olan Atomik
hassasiyet faktori (ASF)'ne bolinmektedir. Bu islemin ardindan da Co ve Pt igin bulunan
degerler birbirlerine oranlanarak incelenen drnek igin kimyasal komposizyon belirlenmektedir

[Demirci, 2014].



(b} ()

PRat CaZp,.

Sekil 2.3. PtCo 40:60 orani i¢in Pt ve Co' in ana piklerinin fit edilmis spektrumlari.

2.2 CoO Tabakanin Hazirlanma Prosesi

CoO tabakayi hazirlamak igin magnetron sputtering sisteminin reaktif kaplama opsiyonu
kullanildi. Bu proses igin yuksek saflikta O, gazi (6N Grade) kaplama oncesinde sisteme
0.15 sscm akis hiziyla verilerek ortamin taban basinginin 3x10°® mbar seviyelerinden 5x107
mbar seviyelerine ylkselmesi saglandi ve ortamda bir O, atmosferi olusturuldu. Basing
degerinin bu seviyelerde sabitlenmesinin ardindan kaplama prosesine gegildi. RF-sputter glic
kaynaginda 40 Watt gug kullanarak ve ortama 2.6 sscm akis hizinda yuksek saflikta Ar gazi
verilerek 1.2-1.4x10° mbar seviyelerinde kaplama islemi gerceklestirildi. Sekil 2.4'te CoO
filmden alinan XPS spektrumu gosterilmistir.

Sekil 2.4.a'da gosterilen Co 2p piklerinin yaninda gézlemlenen uydu (satallite peaks) pikler
Co”" oksitlenmesine isaret etmektedir ve bu ayrica Co-oksit gibi son 3d gegis metal oksit
filmlerin ylk-transfer bant yapilarindan dolayi yapida CoO formun diger oksit formlara goére

daha baskin oldugunda bir gostergesidir. CoO ile diger formalara gére baskin olmasina
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ragmen ikinci bir fazda yapi igersinde vardir. Bu iki oksitlenme formundan dolayi Co 2p piki
ikiye yariimigtir. Bunu tek oksitlenme durumu olan ylzeylerden alinan piklerle karsilastirmak
mimkindiir [Nie 2003]. Co 2p fotoemisyon pikinin genisligi hem Co** ve Co®* varligini ve
hatta Co®* uydusunun varhgini dogrulamaktadir. Bunlardan biri 779.3 eV baglanma
enerjisinde, bir digeri 781.7 eV oturmaktadirlar (Sekil 2.4) ve bunlar sirasiyla Co®" and Co**
karsilik gelmektedirler. Co 2ps, and Co 2py,, pikleri Voight fonksiyonu pikleri kullanilarak fit
edildiler ve Co-oksit formlari hesap edldi ve Co*/Co®" orani 2.6 olarak hesaplandi. Bu su
anlama gelmektedir ki, hazirladigimiz Co-oksit tabakanin formasyonu % 78 oraninda CoQO'
dir. CoO igin bir diger dogrulma ise O,'nin XPS spektrumdan gelmektedir. O,'in ana piki

529.5 eV' de gézlenmektedir ve bu yapinin CoO olduguna isaret etmektedir.
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Sekil 2.4. Co-oksit ylizeyinden alinmis genis XPS spektrumu ve Co 2p ana pikinin ve O 1s
ana pikinin dar XPS spektrumlari fitleriyle beraber. Yildiz ile gdsterilen pikler uydu pikleri
gOstermektedir.
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3. KULLANILAN TEKNIKLER

3.1 Magnetron Sputtering Deposition Teknigi

Sputtering kelime anlami olarak kati bir yizeyden mekanik yolla atom s6kme anlamina
gelmektedir. Magnetron Sputtering teknigi bu tanimi baz alarak gelistiriimis bir 6rnek
hazirlama yonetimidir. Diger 6rnek hazirlama tekniklerine gére sahip oldugu avantajlar ile
hem akademik arastirmalarda hem de endlstride genis bir kullanim alani vardir. Sputtering
islemi, sistem icersine goénderilen ylksek safliktaki Ar gazinin ylksek elektrik alan altinda
iyonize edilerek hedef malzeme Uzerine carptirimasiyla hedef malzemeden hem noétr
atomlarin hem de elektronlarin sékilmesi seklinde gerceklesmektedir. Sokilen elektronlar
hedef malzemenin hemen 6nunde olugturulan manyetik alan ile tekrardan hedef malzemenin
yuzeyine carptirimakta ve hedef malzeme ylzeyinden malzeme sékme sireci devam

ettiriimektedir [Parlak, 2014, Erkovan 2011].
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Sekil 3.1. Magnetron Sputtering prosesinin sematik gosterimi [Parlak, 2014].

Gebze Yuksek Teknoloji Enstitist (GYTE) Nanoteknoloji Laboratuvari’'nda kurulu bulunan
UHV vakum sistemini olusturan ¢ ana kisimdan biri olan Magnetron Sputtering kaplama
Bu alti hedef
malzemeden Uc¢l DC gl¢ kaynagiyla, ikisi RF gi¢ kaynadi ve bir tanesi Pulse-DC gig

sisteminde Ug¢ inglik altt hedef malzeme ylklemesi yapilabilmektedir.

kaynagi ile kontrol edilebilmektedir. Alagim ince filmler hazirlayabilmek i¢in ayni anda bir RF

guc kaynagi ile bir DC gug¢ kaynagi ayni anda c¢alistiriima opsiyonuna sahiptir. Magnetron
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Sputtering sisteminin temel basinci <10® mbar seviyelerindedir, hedef malzeme ile alttas
malzeme arasindaki uzaklik 10-100 mm arasinda degistirilebilmektedir. igeriye génderilen Ar
gaz filtrelerden gegirilerek iceriye verildigi icin safligl yaklasik %99,9999 seviyelerindedir.
Ayrica Magnetron Sputtering sistemi icerinde alttas malzemenin konuldugu numune tutucu
kisminda alttas malzemenin oturdugu kisma yerlestirilmis bir PBN isitici bulunmaktadir.

Sekil 3.2. GYTE Nanoteknoloji Laboratuvari’nda kurulu bulunan UHV sistemi.

Bu atmosferik ortamdan vakum ortamina transfer edilen alttas malzemelerin lzerine film
biiyiitme islemi yapilmadan énce isitma (1200°C dereceye kadar) islemi (annealing) ile yiizey
purizlerinin ortadan kaldirlmasi ve ayni zamanda buyutme sirasinda istenirse alttas
malzemenin bir sicaklik dederinde sabit tutularak drnegin bir alasimin gergeklestiriimesi igin
kullanilabilmektedir. Tim bunlara ek olarak ayrica 6rnek ile ayni dizlemde QCM (Quartz
Crystalling Monitor) de sistem icerisinde bulunmaktadir. QCM kisaca atomik bir tarti olarak
tanimlamak mumkundir. Calisma mekanizmasinin agiklamasi kisaca, Uzerinde bulunan iki
piezoelektrik kristalin titresim frekanslari arasindaki farki kullanarak koparilan hedef

malzemeden sokulen malzeme miktarini kalinhga gevirmektedir.
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3.2 X-Ray Fotoelektron Spektroskopi Teknigi

GYTE Nanoteknoloji Laboratuvar’'nda kurulu bulunan UHV sistemin bir diger kismi ise
analitik vakum odasidir. Bu kisimda ylzey analiz teknikleri bulunmaktadir. Ayrica yine
epitaksiyel ultra ince filmler hazirlayabilmek igin bir E-Beam buharlastirma sistemi de
bulunmaktadir. Analitik vakum odasinin temel vakum diizeyi <10™ mbar seviyelerindedir, bu
kisimda ylksek ylizey hassasiyetine sahip X-Ray Fotoelektron Spektroskopi (XPS) yine XPS
temelli X-Ray Fotoelektron Difraksiyonu (XPD) ve yine difraksiyon temelli Duslk Enerji
Elektron Difraksiyonu (LEED), Kitle Spektroskopisi teknigi (RGA) ayrica ¢ok yavas hizlarda
Sputter islemi yapabilen yani alttas malzeme Uzerindeki filmi kaldirmak icin kullanilan bir
Sputter Gun’da bu kisim igerisinde bulunmaktadir. Yine yiksek yilzey hassasiyetli Auger
Elektron Spektroskopisi (AES) teknigi de analitik vakum odasi kisminda bulunmaktadir. XPS
ile yaklagik 10 nm kalinhiga kadar bir bdlgenin kimyasal komposizyonu hakkinda bilgi bu
deneysel teknigin ciktisidir. XPS ile ayni zamanda hazrrlanan filmlerin kalinhk

kalibrasyonlarinda yiksek hassasiyetlerde yapilabilmektedir.
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Sekil 3.3. XPS sisteminin sematik gosterimi [Parlak, 2014].
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3.3 Manyetooptik Kerr Etkisi Olgiim Teknigi

Manyeto-Optik Kerr Etkisi'nin (MOKE) temelinde dogrusal polarize 1si1gin, c¢arptigi
miknatislanmis ytzeyden ayrilirken eliptik polarize olmasi ve polarizasyon acgisinin sapmasi
vardir. Bu iki 6zellik de miknatislanmayla dogru orantili olmakla beraber, malzemenin turine
ve kullanilan 1s1§in dalgaboyuna bagli da degisebilir. Isigin malzeme igerisine nifuz
edebildigi derinlik birkag yuz Angstrom ile sinirhdir. MOKE igin gelen 1g13in polarizasyonu
kadar ylzeydeki miknatislanma vektérinin yonli de o&nemlidir. MOKE d&lgtmleri,
miknatislanma ydnline gdre polar, enine ve boyuna olmak Uzere u¢ tip geometride
incelenebilir. Polar MOKE geometrisinde miknatislanma 1sidin gelis diuzlemine ve ylzey
normaline paraleldir. Yani dik miknatislanma durumu s6z konusudur. Boyuna MOKE icin
miknatislanma vektori gelis dizlemine paralel, fakat ylizey normaline dik uzanmaktadir. Son
olarak, enine MOKE geometrisinde ise miknatislanma vektdéri hem 1sigin gelis dizlemine
hem de ylizey normaline diktir. Paralel miknatislanma élgtimlerinde genellikle boyuna MOKE
geometrisi tercih edilmektedir.

GYTE Fizik Bolimi’'nde yer alan MOKE Laboratuvar’nda nanoyapili manyetik ince
filmlerin oda sicakhdinda manyetik karakterizasyonu yapilmaktadir. Bu sistemde i1sik kaynagi
olarak kirmizi He-Ne lazeri (A=632 nm) kullaniimaktadir. Bunun disinda bir optik masa
Uzerinde UG¢ boyutlu manipulatér, numune tutucu, cift kutuplu elektromiknatis, analizér,
polarizor, fotoelastik modulatér ve Hall sensériinden olusan bilgisayar kontrolli sistem Sekil
3.4’te gosterilmigtir.
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Sekil 3.4. MOKE sisteminde paralel miknatislanma (mavi) ve dik miknatislanma (kirmizi)
Olcim duzenekleri.

3.4 Titresimli Ornek Manyetometresi Olgiim Teknigi

VSM, duzgin manyetik alana dik bir sekilde titresen numunenin manyetik 6zelliklerini
Olgen bir sistemdir. Simon Foner’in kesfi olan bu teknikle, manyetik malzemelerin hemen
hepsinin Olcimua yapilabilir. Bu olcimler arasinda en yaygin olani manyetik histeresis
donglsudur ki, bu déngunin sekli Uzerinden, doyum miknatislanmasi, koersif alan, kalic
miknatislanma, gegirgenlik ve duygunluk degerleri de bulunabilir. PPMS-VSM (Physical
Properties Measuring System) olarak da adlandirilan sistemlerde, farkli manyetik alan ve
sicakliklar altinda numunenin diger baz fiziksel 6zelliklerinin dlgimleri de yapilmaktadir.
Sicakliga bagli élciimler ile numunelerin Curie ve Néel sicakliklari da bulunabilmektedir.

Kullanilan Quantum Design PPMS sisteminin VSM opsiyonunda 6lgim yapma
mekanizmasi agagidaki sekildeki gibidir.
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Sekil 3.5. VSM mekanizmasinin sematik gosterimi.

Sekil 3.5'te gosterilen numune, sarimlara yakin mesafede asagi-yukari titresim hareketi
yaparak sarimlarda bir voltaj indikler. Bu esnada sarimlardan gecen toplam manyetik aki,
w = 2af ve c, lle ¢, sabitler olmak lzere, % =C.H+ Cmsin(wt) olur. Faraday yasasina gore
sarimlarda induklenen voltaj,

d
Ving = —d—f = —Cymsin{wt)

olarak bulunur. Voltaji belirleyen tek degisken olan, manyetik malzemenin momentidir.
indiklenen voltaj kiigiik olsa dahi, sisteme entegre yikselticiler ile okunacak seviyeye
getirilebilir.

PPMS-VSM sistemlerinde ylksek manyetik alana ulasmak igin geleneksel
elektromagnetler yerine, superiletken solenoidler kullanilir. Bilindigi Uzere, sUperiletkenligin
gOzlenebilmesi i¢cin ¢ok dusuk sicakhida inilmelidir. Bu nedenle sogutma haznesine sivi
helyum (LHe) eklenerek istenilen sicakliga inilmesi saglanir.
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4. DENEYSEL SONUCLAR

4.1 MOKE Magnetometresi Olgiim Sonuglar

Proje kapsaminda hazirlanan tum 6rneklerin oda sicakligindaki manyetik dlgimleri Gebze
Yuksek Teknoloji Enstitusi’'nde bulunan Nanosan Smart MOKE marka MOKE deney

sisteminde gergeklestiriimigtir.

Sekil 4.1. GYTE MOKE deney sistemi.

ilk grup olan farkh kimyasal oranlara sahip Pt,C0;,/CoO yapilarin MOKE teknigi
kullanilarak yapilan karakterizasyon c¢alismalarinin sonuglari asagidaki grafiklerde
gdzlenmektedir. ilk olarak dik miknatislanma élgiimleri yapiimistir. Asagida bazi numunelerin
dik miknatislanma o&lgimleri gorilmektedir. Out of-plane o6l¢cimlerinde miknatislanma

yonelimlerinin zor eksen oldugu gdzlenmistir.
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Sekil 4.2. Pt3,Co7,/CoO numunesinin out of-plane MOKE 6l¢ciim sonuglari.
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Sekil 4.3. Pt5oC05,/CoO numunesinin out of-plane MOKE &l¢iim sonuglari.

MOKE deney duzeneginde out of-plane O6lgimlerinden sonra in-plane ol¢cumlerine
baslamadan Once ilk olarak her bir numune karakterizasyon iglemi icin sisteme yerlestirildigi
durum 0° olarak kabul edildiginde 45° ve 90° déndiriildiigii zamanlar da dahil olmak (izere
her bir numune icin ¢ deneme dlgimi yapilmistir ve her agida farkli koersif alan ve doyum
miknatislanmasi degeri gdézlemlenmistir. Bu élgiimlerin tasidigi anlam bu davranigi gbsteren
orneklerin bir manyetik anizotropiye sahip olduklaridir.  Bahsedilen bu anizotropinin
goézlenmesinden dolayr MOKE teknigi ile her bir érnek icin agiya bagli olarak histeresis
élgiimleri yapilmistir. Bu dlgiimler 0° den 360° ye kadar 9° lik adimlarla gerceklestirilmistir. Bu
Olgumlerin sonucunda da her bir 6rnegin kolay miknatislanma egilimlerinin oldugu kolay-
eksenler (easy-axis) belirlenmis ve ayrica 6rnedin manyetik anizotropi durumu hakkinda
bilgiler elde edilmistir. Bu agiya bagli élgiimlerin sonucunda elde edilen 0°, 45° ve 90°
Olcumleri baglangigta anizotropi olup olmadigini belirlemek igin yapilan élgim sonugclar ile
kiyaslanmis ve sonuglarin tutarli oldugu goézlenmistir. Asagida grafiklerde ilk olarak kalici

miknatislanma degerinin doyum miknatislanma degerine oraninin agisal degisim verilmistir.
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ikinci grafikte koersif alanin aciya bagli degisimi

eksenlerin gbézlendigi histeresis egrileri verilmistir.

verilmistir. Son

grafiklerde ise kolay-
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Sekil 4.4. Pt;0C090/CoO numunesinin aglya bagh MOKE élgiim sonuglari. a) Agiya bagli M/Ms

grafigi; b) Agiya bagli Hc grafigi; c) Kolay eksenlerin gézlendidi histeresis egrileri.
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Sekil 4.5. Pt,0Cogo/CoO numunesinin agiya bagli MOKE 6lgiim sonuglari. a) Agiya bagh M/Msg
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grafigi; b) Aciya bagli Hc grafigi; c) Kolay eksenlerin gézlendidi histeresis egrileri.
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Sekil 4.6. Pt3,Co7o/CoO numunesinin agiya bagli MOKE 6l¢gim sonuglari. a) Agiya bagh M/Msg

grafigi; b) Agiya bagli He grafigi; c) Kolay eksenlerin gézlendigi histeresis egrileri.
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Sekil 4.7. Pt40C060/Co0O numunesinin agiya bagli MOKE dl¢giim sonuglari. a) Agiya baglh M/Mg

grafigi; b) Agiya bagli Hc grafigi; c) Kolay eksenlerin gdzlendigi histeresis egrileri.
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Sekil 4.8. Pt5oCo50/CoO numunesinin agiya bagli MOKE dl¢iim sonuglari. a) Agiya bagh M/Mg

0 — 30
1o Pt,,Co,/Co0 —— Pt,Co,/Co0
R R In-Plane In-Plane
135 T\ 45 1.0 135 -
0964 AL
094 /SN e
0.88
0.8
= 0.80 {180 [ 0 © 18
= :
0.8
0.88
094 O\ w4
0.96 4 A
225 N\ =315 0l 225
1044 0 e
a) 270 b) 270
0(deg) 6 (deg.)
Pt,,Co,/CoO A o= 333
In-Plane “ |
| J
= )
E 0=162°
=]
g
&
= T s
3 7 0=72
5 |
(7} i
6=9"
T . : . i
-1000 -500 0 500 1000
© H (Oe)

grafigi; b) Agiya bagli Hc grafigi; c) Kolay eksenlerin gdzlendigi histeresis egrileri.
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Sekil 4.9. PtgoC040/CoO numunesinin agiya bagli MOKE 6l¢gim sonuglari. a) Agiya bagh M/Mg
grafigi; b) Agiya bagli He grafigi; ¢) Kolay eksenlerin gézlendigi histeresis egrileri.
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Sekil 4.10. Pt;0C030/CoO numunesinin aglya bagh MOKE oélgim sonuglari. a) Agiya bagli
M/Ms grafigi; b) Aclya bagh Hc grafigi; ¢) Kolay eksenlerin gbézlendigi histeresis egrileri.
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Sekil 4.11. PtgyC020/CoO numunesinin aglya bagl MOKE o6lcim sonugclarl. a) Agiya bagli
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M/Ms grafigi; b) Aciya bagl Hc grafigi; c) Kolay eksenlerin gézlendigi histeresis egrileri.
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Sekil 4.12. PtyyC0:0/CoO numunesinin agilya bagh MOKE o6lcim sonuclari. a) Agiya bagli
M/Ms grafigi; b) Aciya bagli He grafigi; c) Kolay eksenlerin gdzlendigi histeresis edrileri.

Bu sonuclardan iki 6nemli ¢ikti elde edilmistir. Bunlardan ilki tim &rneklerde epitaksiyel
olmamalarina ragmen bir manyetik anizotropi vardir ve bu aniztropinin Exchange Bias
etkisinin biyikligine ve engellme sicakligina etkisinin olacaginin beklenmesidir. ikinci ¢ikti
ise hazirlanan drneklerin Exchange Bias etkisinin él¢iimesi icin VSM sistemine yerlestiimesi
sirasinda hangi aclyla yerlestiimeleri gerektiginin bu olgimler sonucunda tespit edilecek
olmasidir. MOKE sisteminde Isitma ve sogutma isimelerinin gergeklestirimemesinden dolayi
orneklerin Exchange Bias 6zelliklerin tespiti icin VSM sistemi kullaniimistir.

ikinci grup olan kalinliga bagli PtsCoso/CoO numunelerinin dlgimlerinde ise yine ayni

sekilde dik miknatislanma élgiimu olan out of-plane dlguimleri yapiimistir.
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Sekil 4.13. 8 A Pt5,Cos, numunesinin out of-plane MOKE 6l¢ctim sonuglari.
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Sekil 4.14. 10 A Pts,Cos, numunesinin out of-plane MOKE 6lgim sonuglari.
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Sekil 4.15. 12 A Pt5,Cos, numunesinin out of-plane MOKE 6l¢cim sonuglari.
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Sekil 4.16. 14 A Pts,Cos, numunesinin out of-plane MOKE &l¢lim sonuglari.

Elde edilen out of-plane MOKE sonugclarina gére, ilk grup numunelerde de gézlenmedigi
gibi dik miknatislanma bu 6rnek sisteminde de gdzlemlenmemigtir. Bunun nedeni olarak
hazirlanan filmlerin her iki tarafinda dik miknatislanmaya sahip olmasi i¢in buyutilen Pt
tabakalardan dolayi PtCo tabakalarin kimyasal oraninin tam olarak tespit edilmemistir.

Elde edilen bu sonuclar dolayi kalinhiga bagli drneklerden MOKE deney sisteminde
sadece in-plane odlgtimleri yapiimigtir. ilk grup numunelerde yapildigi gibi ayni sekilde
baslamadan 6nce ilk olarak her bir numunenin manyetik karakterizasyonu icin sisteme
yerlestirildigi durum 0° olarak kabul edildiginde 45° ve 90° déndiiriildiigii zamanlar da dahil
olmak Uzere her bir numune i¢in U¢ deneme OlcimuU yapilmigtir. Bu dlgimler sonucunda
ikinci grup numunelerde anizotropi gézlenmemistir. Bundan dolayr da agiya bagh olgumleri

yapilmamisgtir.
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Sekil 4.17. 8 A Pts,Coso numunesinin 0°, 45° ve 90° acilarindaki MOKE 6lgiim sonuglari.
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Sekil 4.18. 10 A Pts,Coso numunesinin 0°, 45° ve 90° acilarindaki MOKE &lgiim sonuglari.
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Sekil 4.19. 12 A PtsoCos, numunesinin 0°, 45° ve 90° acilarindaki MOKE &lciim sonuglari.
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Sekil 4.20. 14 A PtsoCos, numunesinin 0°, 45° ve 90° acilarindaki MOKE &l¢iim sonuglari.

Bu sonuglar 1siginda sunu séylemek mumkanddr, ikinci érnek sisteminde ilk 6rnek
sisteminde goézlemlenen aciya bagh coercive alan deg@erlerinin ve doyum miknatislanma
degerlerinin  degismemesinden dolayr bahsi gegen 6érneklerde manyetik anizotropi
gozlemlenememistir. Bu oOrnekler, ilk 6rnek sisteminde oldugu gibi yine ayni sistemde
buyutiimesine ragmen anizotropi davranis gozlenememis ve orneklerin polikristal olduklarina
bir nevi dogrulama saglanmistir. Ayrica farkl kalinlikta ferromanyetik tabakalari olan bu
ikinci grup orneklerde anizotropi gozlenmediginden dolayl manyetik karakterizasyonun ikinci
asamasi olan VSM sistemi kullanilirken referans alinacak bir kolay eksen belirlenmemis ve

ornekler sisteme keyfi bicimde yerlestiriimistir.

4.2 PPMS-VSM Olgiim Sonuglari

Proje kapsaminda hazirlanan batun 6rnekler Gebze Yuksek Teknoloji Enstitisinde
bulunan Quantum Design PPMS marka PPMS deney sisteminde VSM d&l¢gimi olarak
gercgeklestirildi. Kullanilan PPMS sisteminin mekanizmasi Sekil 4.21’de gosterilmigtir. Birinci
grup olan farkh kimyasal oranlara sahip Pt,Co0;,/CoO yapilarin 10 K ile 300 K arasinda

manyetik dlgimleri yapiimistir.
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Sekil 4.21. GYTE PPMS Laboratuvari’'nda kurulu bulunan VSM sistemi.

Hazirlanan tim 6rneklerin Exchange Bias 6zellikleri ve engelleme sicakliklarinin tespitinde
soOyle bir yol izlenmigstir: antiferromanyetik tabakanin CoO olmasindan dolayi (Néel sicakhdin
290 K civarinda olmasi) érneklerin ayrica isitiimasina gerek kalmamistir. Ornekler bundan
dolayi 10 K sicakliga 2 kOe alan altinda sogutulmus ve drnek sisteminin bu sicaklik degerine
ulasmasindan sonra dig manyetik alan kapatilarak degisik sicakhklarda olgumler
gerceklestirilerek Exchange Bias etkisinin buyUkligu ve engelleme sicakliklar tespit
edilmistir. ikinci grup érneklerde bu dlgimler VSM sisteminde yasanilan sikintilardan dolayi
10 K de baslatilamamistir, cinkl sistem her seferinde yazilimsal hatalar vermis bu ylzden
bu drneklerin élgimleri 100 K ile 300 K sicaklik araliginda gergeklestirilebilmigtir.

VSM dl¢umleri sonucunda elde edilen bilgiler asagida verilen grafiklerle goésterilmis ve
sonuglar kisiminda elde edilen sonuglarla ilgili yorumlar ayrica yapilmistir.  Her bir
numunenin grafiklerinden birincilerinde o numunenin sicaklia bagh olarak koersif
alanlarindaki degisim gosterilmistir. Bu grafik kullanilarak &lgilen numunenin engelleme
sicakligi olan Tg, Exchange Bias degerinin gbézlenmemeye basladigi sicaklik, degeri
belirlenir. Ikinci grafikte ise incelenen numunenin sicakhiga bagh olarak ortalama koersif alani
ile Exchange Bias degerinin bir karsilastiriimasi olarak verilmistir. Bu karsilastirma sayesinde
ise 6lgim sonucu elde ettigimiz degerlerin tutarlihgini kontrol etmis oluruz. Son grafikte ise
her bir numunenin uygulanan manyetik alana gére en duslk sicaklikta ve en ylksek sicaklik
olan oda sicakhgindaki miknatislanma grafiklerini bir arada goértlmektedir. Bu grafikteki
histeresis egrilerinden 10 K grafigi en dusuk sicaklikta gerceklestirilen dolayisiyla Exchange
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Bias degerinin en ylksek o6lculdigu durumu gostermektedir. Diger grafik ise sogutma
islemine baslanmadan énce oda sicakliginda (300 K) yapilan ve Exchange Bias etksinin
gozlemlenmedigi sicakhgin grafigidir. Bu grafik icersinde bulunan kiguk grafik ise, oda
sicakliginda elde edilen histeresis egrisinin ayrintili olarak goérintisudar. Bu grafik, oda
sicakligindaki koersif alanlarin belirgin olarak gézlenmesi icin kullaniimaktadir. Bu grafiklerin
yanisira ayrica VSM 0Olgim sonucunda elde edilen histeresis egrilerinin hepsinin bir arada
bulundugu bazi numunelerin sonugclari da verilmigtir.

VSM élguimlerinde hangi sicakliklarda inceleme yapilacagi 6énceki c¢alismalarimizda
[Demirci, 2014] belirlenen engelleme sicakliklarina gére belirlenmistir. Her bir numunenin
incelenmesi sonucunda elde edilen sonuglar belirlenen sicakliklar ile kiyaslanmis olup
sonuglarin  tutarli  oldugu gézlenmistir. VSM sistemi kullanilarak yapilan b(tln

karakterizasyon caligmalar talim (training) yontem ile gergeklestirilmigtir.
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Sekil 4.22. Pt;0C0g9o/CoO numunesinin VSM 6lguim sonuglari. a) Sicakliga bagh -Hc; ve He,
grafigi; b) Sicakliga bagh Hc ve -Hgg grafigi; ¢) Uygulanan manyetik alana gére 10 K ve 300

K’deki miknatislanma degerlerinin kargilastiriimasi; d) Butun sicakliklardaki histeresis egrileri.
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Sekil 4.23. Pt;,Cogy/CoO numunesinin VSM 0Ol¢gim sonuglari. a) Sicakhga bagli -Hc; ve He,
grafigi; b) Sicakhida bagl Hc ve -Hgg grafigi; ¢) Uygulanan manyetik alana gore 10 K ve 300

K’'deki miknatislanma degerlerinin karsilastiriimasi; d) Bitln sicakliklardaki histeresis egrileri.
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Sekil 4.24. Pt3,Co7o/CoO numunesinin VSM 6l¢gim sonuglari. a) Sicakhga bagli -Hc; ve He,
grafigi; b) Sicakliga bagl Hc ve -Hgg grafigi; ¢) Uygulanan manyetik alana gére 10 K ve 300
K’'deki miknatislanma degerlerinin karsilastiriimasi; d) Bitln sicakliklardaki histeresis egrileri.
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Sekil 4.25. Pt;,C06/CoO numunesinin VSM 6l¢gim sonuglari. a) Sicakhga bagli -Hc; ve He,

grafigi; b) Sicakhda bagl Hc ve -Hgg grafigi; ¢) Uygulanan manyetik alana gore 10 K ve 300
K’'deki miknatislanma degerlerinin karsilastiriimasi.
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Sekil 4.26. Pt5,Co5,/CoO numunesinin VSM 6l¢gim sonuglari. a) Sicakliga bagh -Hc;, ve He,
grafigi; b) Sicakhida bagl Hc ve -Hgg grafigi; ¢) Uygulanan manyetik alana goére 10 K ve 300
K’deki miknatislanma degerlerinin karsilastiriimasi; d) Batun sicakliklardaki histeresis egrileri.
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Sekil 4.27. PtgoC040/CoO numunesinin VSM 6l¢gim sonuglari. a) Sicakhga bagli -Hc; ve He,
grafigi; b) Sicakhda bagli Hc ve -Hgg grafigi; ¢) Uygulanan manyetik alana gore 10 K ve 300

K'deki miknatislanma degerlerinin karsilastiriimasi.
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Sekil 4.28. Pt;,C03,/CoO numunesinin VSM 6l¢gim sonuglari. a) Sicakhga bagli -H¢;, ve He,
grafigi; b) Sicakhida bagl Hc ve -Hgg grafigi; ¢) Uygulanan manyetik alana gore 10 K ve 300
K’'deki miknatislanma degerlerinin karsilastiriimasi.
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Sekil 4.29. PtgyCo2/CoO numunesinin VSM 6l¢gim sonuglari. a) Sicakhga bagli -Hc; ve He,
grafigi; b) Sicakliga bagl Hc ve -Hgg grafigi; ¢) Uygulanan manyetik alana gére 10 K ve 300
K'deki miknatislanma degerlerinin karsilastiriimasi.
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Sekil 4.30. PtgyCo1¢/CoO numunesinin VSM 6l¢gim sonuglari. a) Sicakhga bagli -Hc; ve He,
grafigi; b) Sicakhda bagl Hc ve -Hgg grafigi; ¢) Uygulanan manyetik alana gore 10 K ve 300
K’deki miknatislanma degerlerinin karsilastiriimasi.

ikinci grup PtsoCos0/CoO yapilarin farkh PtCo kalinliklara sahip numunelerimizin VSM
dlctimiiniin sonucunda elde edilen grafikler ise asagidadir. ilk grubun élgiimlerinde sistemin
50 K'de surekli hata vermesi ve elde edilen histeresis egrilerinin pozitif doyum
miknatislanmalarinda olusan sapmalardan dolayi ikinci grup yapilarda en disuk sicaklik
olarak 100 K’e ¢ikilmistir.
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Sekil 4.31. 8 A Pts,Cos, numunesinin VSM olglim sonuglari. a) Engelleme sicakliginin

belirlendigi sicakhiga bagh —Hc, ve Hc, grafigi; b) Sicakhiga bagh Hc ve -Hgg grafigi; c)

Uygulanan manyetik alana gére 100 K ve 300 K'deki

karsilastiriimasi.
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Sekil 4.32. 10 A Pts,Cos, numunesinin VSM oélgim sonuglari. a) Engelleme sicakhiginin
belirlendigi sicakliga bagh —Hc, ve Hc, grafigi; b) Sicakliga bagh Hc ve -Hgg grafigi; c)
Uygulanan manyetik alana gére 100 K ve 300 K'deki miknatislanma degerlerinin
karsilastiriimasi.
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Sekil 4.33. 12 A Pt5Cos, numunesinin VSM dlgim sonuglari. a) Engelleme sicakliginin
belirlendigi sicakhda bagli —Hc, ve Hc, grafigi; b) Sicaklida bagli Hc ve -Hgg grafigi; c)
Uygulanan manyetik alana gére 100 K ve 300 K’deki miknatislanma degerlerinin
karsilastiriimasi.
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Sekil 4.34. 14 A Pts,Cos, numunesinin VSM oélcim sonuglari. a) Engelleme sicakhiginin
belirlendigi sicakhiga bagh —Hc, ve Hc, grafigi; b) Sicakhiga bagh Hc ve -Hgg grafigi; c)
Uygulanan manyetik alana gére 100 K ve 300 K'deki miknatislanma degerlerinin
karsilastiriimasi.
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5. SONUCLAR

Proje kapsaminda iki farkh oérnek sistemi calisiimistir. Bu 6rnek sistemlerinden ilkinde
kullanilan ferromanyetik PtCo yapinin kimyasal orani %10'luk adimlarla degistirilerek 10 ile
90 arasinda ve kalinlik 100 A‘da sabit tutularak Pt'in ve Co'in oranlari degistiriimistir. Buna
karsilik ikinci 6rnek sisteminde ise Exchange Bias etkisi degerinin en yuksek gozlemlendigi
degerlerden biri olmasinin yaninda literatirde [Wang, 2013] son zamanlarda yogun olarak
cahisilan ve dik miknatislanma gézlemlenen PtsqCoso oraninin degisik kalinliklari 8, 10, 12 ve
14 A olan érnekler incelenmistir. Her iki drnek sisteminde de antiferromanyetik tabaka olarak
CoO kullanilmis ve kalinigi 100 A olarak sabit tutulmustur. Her iki érnek sistemi iginde

sonugclar ayri ayri yorumlanmistir.

5.1 Degisik Kimyasal Oranlara Sahip Pt,Co,,/CoO Yapilar

Bu 6rnek sisteminin galisilmasinin proje kapsamindaki motivasyonunu degisik kimyasal
oranlardaki bir ferromanyetik malzeme PtCo ile sabit kalinliktaki bir antiferromanyetik
tabakanin beraber kullaniimasi durumunda Exchange Bias etkisinin ve bu ince film sisteminin
engelleme sicakliginin nasil degistiginin tespit edilmesi olusturmustur. Projenin bu kismi,
proje yuriticisinin es danismanligini yaptigi Gebze Yiksek Teknoloji Enstitisi’nde ylksek
lisans 6grencisi olan Mehmet Emre Akoz'Un tezi olarak hazirlanmaktadir ve 2014 Haziran
doéneminde ilgili enstitlye teslim edilecektir. Bu c¢alisma proje kapsaminda o6nerilen ikinci
ornek sistemine referans olusturmak acgisindan 6énem arz etmektedir. Yukarida belirtilen
amaglar dogrultusunda gézlemlenen sonuglarin degerlendirmesi asagida maddeler halinde
yapilmigtir.

Exchange Bias etkisinin tespit ediimesinde VSM sisteminde o6rnekler ilk olarak 300 K
sicakliktan 10 K sicakhda sivi He yardimiyla 2 kOe manyetik alan altinda sogutma islemi
yapildi. 10 K sicakhgdina ulasilinca dis manyetik alan kapatilarak 10 K ile 300 K arasinda
degisik sicakliklarda gergeklestirildi.

e Exchange Bias degerinin Pt oranina baglh davranisinda bir osilasyon hareketi
gozlenmistir (Sekil 5.1). Exchange Bias degeri Pt oraninin 30, 60 ve 80 oldugu
filmlerde en dugUk degerlerini almaktadir. En yiksek degerleri ise Pt oraninin 20, 50

ve 70 oldudu filmlerde almaktadir. Bu periyodik etkiye bir dogrulamada bu projenin

40



kabul asamasinda proje yuriticusunin yapmis oldugu bir baska calisma [Demirci,
2014] kapsaminda hazirlanan Pt4Cogg Ve Pts5C045 Ornekleri icin de goézlenmistir. Bu
yapilarda PtCo tabakanin kalinhdinin projede 6nerilen kalinliklardan farkli olmasina
ragmen benzer sekilde Pt;,Cogy Ve PtssC0y4s5 icinde Exchange Bias degerinde, proje
kapsaminda gézlemlenen Pt oranindaki artisa bagli olarak artis gdzlenmistir. Bu
Oornekler igin (Pt;0Coe0 Ve PtssCo45) gerceklestiriien ferromanyetik rezonans
deneylerindede PtCo oranina bagl olarak manyetik anizotropilerde farkliliklar
g6zlenmigtir. Bu anizotropiler hazirlanan filmlerin kristalografik yapilarin polikristal
olmasindan dolay! buyutme sartlarindan kaynaklanabilecek bir oblique anizotropinin
etkisinin gézlemlendigi dusundlmektedir. Bu anizotropinin film kalinhgina baglh olarak
daha etkin oldugu dusunutlmektedir. CUnkl bu etki projenin ikinci asamasi igin
hazirlanan degisen kalinlklardaki PtssCose film yapilarinda gdézlenememistir.
Kalinhgin artmasini orneklerin hazirlama sirasinda magnetron sputtering sisteminin
manyetik alanina daha uzun sire maruz kalmalari anlamina gelmesi ve bundan
dolay! anizotropinin degisik kimyasal oranlarda gézlemlendigini fakat daha ince
kalinhklarda hazirlanan sabit kimyasal orana bagli yapilarda gézlemlenmedigini
dusinmekteyiz. Bunlarin yani sira Exchange Bias etkisini etkileyen birgcok parametre
vardir. Bunlar ferromanyetik tabakanin kalinhdi, ferromanyetik tabakanin
komposizyonu antiferromanyetik tabakanin kalinligi, antiferromanyetik tabakanin
kimyasal komposizyonu (igerisinde farkli CoO fazlarin olmasi veya olmamasi gibi.
Ferromanyetik ve antiferromanyetik ara yluzeylerin purizIGluga vb. bunlardan ézellikle
feromanyetik ve antiferromanyetik tabakalarin kalinliklari numunelerin hazirlanma
sartlariyla ¢cok yakindan ilgilidir. Bundan dolayl tum O&rnekler ayni anda sistem
icerisine yUklenip ayni vakum sartlarinda hazirlanmasina 6zellikle dikkate edilmigtir.
Fakat yine hemen hemen ayni vakum sartlarina sahip olmalarina ragmen tabaka
kalinliklarinda bazi sapmalar olabilecegi ve bunlarinda Exchange Bias degerini

etkiledigini disinmekteyiz.
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5.1. Pt,C0.,/CoO vyapilarin kimyasal orana gbére 10 K'deki Exchange Bias

degerlerindeki degisimi.

Hazirlanan orneklerin polikristal oldugu dusunutlmesine ragmen elde edilen sonuglar
PtCo'in bir kristal yapiya sahip olmasi halinde gozlemlenecek sonuglarla tutarlilik
gostermekte oldugunu dustinmekteyiz. Clinki PtCo alasimlar igin literatiirde yapisal
olarak ug farkl tanimlanmig faz vardir. Bunlar Pt,Co1., 25<x<35 ve 75<x<85 i¢in L1,
fazi ve 45<x<55 igin ise L1, fazi olarak verilmektedir [Antonov, 2004]. Her l¢ fazinda
sahip olduklari kristallografik yapilar farklidir. Bu farkhligin sonucu olarak da sahip
olduklari manyetik anizotropilerde de farklilk gostermektedir. Fakat yukarida
belirttigimiz gibi bu ¢alismanin konusu olan PtCo alagimlar polikristal yapidadirlar.
Ancak bu yapilarda gdézlemlenebilecek anizotropinin yine &rneklerin hazirlanma
sirasinda magnetron sputtering sisteminin manyetik alanindan kaynaklanan
manyetik alanin 6rneklerin sahip oldugu anizotropiler Uzerinde etkisi oldugu

duslinUtlmektedir.

Kimyasal orana bagl olarak engelleme sicakligi degisiminde yine Exchange Bias
etkisinin davraniginda gdézlemlendigi gibi bir osilasyon gdzlemlenmistir (Sekil 5.2).
Kimyasal orana bagli olarak engelleme sicakhgi 230 K ile 150 K arasinda degerler
almaktadir. Engelleme sicakligi antiferromanyetik tabakanin kalinhdina bagli olarak
degisim gostermektedir. Kalinlik artikga kullanilan antiferromanyetik malzemenin
Néel sicakligina yaklasilmaktadir [Radu, 2005]. Yine Pt4Cog Ve Pts5C045 yapilarda

engelleme sicakliginin davraniginda proje sonuclariyla uyumlu bir bicimde artis
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oldugu gdzlenmis olup Pt oraninin artmasiyla engelleme sicakhdinda artis

g6zlemlenmistir [Demirci, 2014].
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Sekil 5.2. Pt,Co,.,/CoO yapilarin kimyasal orana goére engelleme sicakligindaki degigimi.

o PtCo tabakanin kimyasal oranin fonksiyonu olarak hazirlandigi érneklerde MOKE
teknigi kullanilarak oda sicakliinda agiya bagh olarak yapilan dlgiimlerle hazirlanan
filmlerin VSM olcimlerinde kullaniimak Uzere kolay eksen yodnelimleri belirlenmistir.
Her bir drnek icin bu dlcimlerin sonucunda kolay eksenler ydnelimlerinde doyum
miknatislanma degerlerinde Exchange Bias degerine ve engelleme sicakliginda
gOzlemlendigine benzer olarak Pt oranina bagli olarak bir osilasyon davranigi

gOzlemlenmistir.

5.2 Degisik Kalinliklardaki Pts,Cosq Kimyasal Oranindaki Yapilar

Proje onerisinde Exchange Bias etkisinin en yuksek gozlemlendigi oranin galisiimasi
hedef olarak belirtilmisti. Kimyasal orana bagli olarak incelenen érneklerin sonuglarindan yola
cikarak en ylksek Exchange Bias etkisinin gdzlemlendigi oranlardan literatirde de dik
miknatislanmaya sahip oldugu belirtlen 50:50 orani secildi. Dik miknatislanmanin
g6zlemlenebilmesi igin PtCo tabaka ile CoO tabaka arasina Exchange Bias etkisini ortadan
kaldirmayacak ve dik miknatislanamaya katki saglayacak 5 A kalinhginda Pt tabaka
bayatuldi [Manna, 2013]. Ptin bu kalinliklarda dik miknatislanmaya katki sagladigi ve

Exchange Bias etkisini ortadan kaldirmadidi, bu proje kapsaminda yapilan baska bir ¢alisma
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ile literatlre kazandiriimistir [Akdogan, 2014]. Bu 6rnek sisteminde tim bunlara ragmen bir

dik miknatislanma goézlemlenememistir. Projenin ikinci ayagdini olusturan bu calisma ise
Gebze Yiksek Teknoloji Enstitisi’nde ylksek lisans 6grencisi olan Ayse Canlr’'nin tezi

olarak hazirlanacak ve Ocak 2015 déneminde ilgili enstitlye teslim edilecektir. Bu érnek

sistemi icin gézlemlenen sonuglar asagida maddeler halinde verilmigtir.

e Exchange Bias degeri ferromanyetik tabakanin kalinhdina bagh olarak artmaktadir

(Sekil 5.3). 100 K sicaklikta her bir 6rnege ait histeresis egrilerinin degisimi Sekil 5.4

te verilmigtir.

Sekil 5.3. PtsC050/CoO yapilarin Pt5oCoso kalinliklarina gére 100

degerlerindeki degisimi.
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Sekil 5.4. Pt5oCo5,/Co0O yapilarin 100 K’de elde edilen histeresis egrilerinin karsilastiriimasi.

¢ Engelleme sicakliginin degeri de Exchange Bias degerine benzer sekilde kalinhk
artikga artmakta oldugu gdézlenmistir. Bu deger 150 K ile 180 K arasinda

degismektedir ve sonuglar 100 A Pts5,Cox i¢in bulunan sonuglar ile uyumludur.
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Sekil 5.5. Pt50C050/CoO vyapilarin PtsqCose kalinliklarina goére engelleme sicakhigindaki
degisimi.

e Orneklerde beklenen dik miknatislanma degisik kalinliklardaki Pts,Cos, igin

gOzlemlenememisgtir.

Bu ornek sistemiyle ilgili calismalara projenin kapanmasina ragmen devam edilecektir.
Gunku dik miknatislanmaya sahip 6rnek sistemleri her gegen giin popdularitesi artmakta olan
sistemlerdir.

Proje suresi igerisinde ilk olarak degisik kimyasal oranda filmler hazirlanmis ve dlgumleri
gerceklestilmistir. Fakat elde edilen sonuclar isiginda kalinhda bagl o6rnek sisteminin
hazirlanmasinda magnetron sputtering sistemindeki kullanilan Ar gaz filtresinin arizalanmasi
sebebiyle bu orneklerin hazirlanmasi projenin son iki aylik kismina kalmistir. Hazirlanan
orneklerin Exchange Bias oOzelliklerinin belirlenmesinde kullanilan VSM sisteminde de
sogutma sistemi ve yazilm kaynakl problemlerden dolayi orneklerin dlgulmesinde sicaklik
araligi 100 K ile 300 K arasinda gergeklestirimistir. Bu nedenlerden dolayi projenin bu
kismindaki sikintilar drneklerin tekrar hazirlanmasi ve tekrar Olclimesiyle projenin

kapanmasinin ardindan devam edilerek bir makale olarak tamamlanacaktir.
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