Nanomalzemelerin Uretimi

Prof. Dr. Atilla EVCIN

Nanoteknoloji onemli olacak ¢unku

* Agir endustriye
» BlyUk miktarda dogal kaynaklara
* Cok fazla ana paraya

IHTIYAC
DUYULMAYACAKTIR

Nanomalzemelere ve Nanoteknolojiye Girig,
Dogadan nanoteknoloji érnekleri,
Nanomalzemelerin iiretim siireci:

sol-jel ydntemi, jel sekillendirme.

Nanomalzemelerin dzellikleri: elektrik ve optik, stper
iletkenlik, manyetik, mekanik ozellikler.

Nanomalzemelerin karakterizasyonu.
Nanopartikil tretim yontemleri. Partikil sentezi.

Nanomalzemelerin uygulamalari. Ozel nanomalzemeler:

poroz silisyum nano yapllar, biyolojik Nanomalzemeler,
Nanomalzemelerin Gelecegi

Nanoteknoloji

lyi yetismis bilim adamlarina ve
muhendislere
* Uzun soluklu bir cabaya (5-15 yil)

- ihtiyac duyacaktir.
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Ayni zamanda

* Herkesin fikirlerini paylasmasi
 Birbiri ile ortak galigmasi

gerekmektedir

Floresans i1sik yayan ve cesitli
proteinlerin, DNA ve kanser
hiivrelerinin yerini gdsteren nano
parcaciklar. (University of lllinois)

“Bocek Robot” insan sindirim
sisteminin iginde dolasan ve
fotografini ceken bir robot (Carnegie
Mellon University)

Trichlorethylenc

Sudan TCE gibi zehirli maddeleri
uzaklastirmakta kullanilan demir
nano pargacigi (Lehigh University)

-

| ! Karinca bacagini kuvveti, mikro bir sensér

kullanilarak élgiildii. Galigmanin amaci
Mikro bir motor lizerinde bir mite robot gelistirmek (Stanford)

(Sandia National Lab)

Karbon nano tiip transistor " .
(Stanford) Molekiiler motor simiilasyonu

(NASA)

Bu boyutlardaki bir seyi nasil iiretiriz?

“Yukardan-asagi yaklagim” — Buyuk pargalardan
baslayarak tipki heykel yapar gibi parcayi kiigik boyutlarda
sekillendirmek.

Nanoteknolojide: litografi ydontemi ile desen olusturulmasi ve
entegre devre Uretiminde oldugu gibi desenin diger
taraflarinin agindirma yontemiyle ortadan kaldiriimasi,

“Asagidan-yukar yaklagsim” — Kuguk pargalardan
baslayarak buyuk bir seyin insa etmek.

Nanoteknolojide: kendiliginde belli bir geometride bir araya
gelen atom ya da molekdller.
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TOP - DOWN METHOD

kiiglik nesneler yapmak igin araglar
(daha kiigiik, daha kiigiik . . .)

g

NANO MALZEMELER

T

Atomlardan ve molekiillerden

BOTTOM-UP METHOD

Yukardan agagi yaklasimin sinirlari

* Kirinim etkisinden dolayi, optik litografinin pratik limiti
yaklasik 0.1 micron (100 nm) civarindadir.

* Daha kuguk boyutlara inmek igin, elektron igini, “e-beams,”
(daha blglk dalga boyuna sahip) kullanilabilir. Boylece 20
nm den daha kiliclk desenler elde edilebilir.

» Fakat e-beam projeksiyon sistemlerinde kullanilabilecek
maskeler henliz gelistirilememistir.Bu ylizden “dogrudan sekil
olusturulan” e-beam litografi kullanilmaktadir.

* Optik litografi teknigi ile dogrudan althklar Gzerine desen
cikarilabilirken (yuksek verime sahip), e-beam litografi de bir
seri islemin takip edilmesi gerekir (verim daha dusuk).

Yukaridan agsagi yaklagim

Kaplauas Film

iletken bir katman Film kaplanmasi

s Tsmlara duyarh tabakanm

olusturulmas:

Yiizeyin 1smlanmast Al filmin kimyasal yollarla Ust tabakanm uzaklastinlmast
asmdinlmast

Asagidan yukan yaklagim

atom ve molekdullerin kimyasal ya da biyolojik prosesler
kullanilarak belirli bir diizen iginde bir araya getirilmesi.

GUnumuz érnekleri: nano boyutta altin parcacilarinin
katalizor olarak kullanilarak nano gubuklari Uretilmesi
veya ¢ozelti icinde molekillerin tek tabaka halinde

Molekiiler transistoér yapiminda

kullaniimak lizere olusturulan tek tabaka
Nano gubuklarin SEM fotografi (Stanford) molekiiller(Yale)
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Asagidan yukari yaklasimin sinirlari
* Yapilarin bizim istedigimiz sekilde ve yerde buyutilebilmesi

» Kompleks sekillerin elde edilebilmesi
» Saglam yapilarin Uretilmesi
*Bazi genel stratejiler:

« istenilen yerde blyimenin saglanmasi igin katalizor ve
maske gibi araclarin kullaniimasi

* Yukardan agag! yaklasimin asagidan yukari yaklasimla
birlikte kullaniimasi ve silikon yiizey tzerinde blydtmenin

yapiimasi.

-Cok temiz bir caligma ortami gerekir: “temiz oda”

0.5 micron wide
nanostructures

N

I-micron
particle

" 10-micron
particle

Wafer iizerinde boyle bir

<7ﬁllmlcmnsgk. s et oe e
kirliligin goriintiisii

wide

Human hair

~600X magnification

Laba girmeden 6nce 6zel
Temiz odada bulunabilecek klyafetlerln.glyllme5|
. gerekiyor.
istenmeyen maddeler

- Tabiki bu boyutta bir seyin Uretilebilmesi onu analiz
edecek, gorintlleyecek ve gerekirse diizenlenmesine
yardimci olacak aygitlarin var olmasi ile mimkuindar.
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Tek bir atomun STM
kullanilarak yonlendirilmesi (
Ni iistiinde Xe). Eigler, IBM,
1990.

AFM ug, atomik boyutta
diizenleme, goriintiileme ve
olgiim yapma amaciyla
kullanihr.

Mika yiizeyindeki atomlarin AFM
goriintisi

BILKENT ULUSAL NANOTEKNOLOJi ARASTIRMA MERKEZi|
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Bu boyutta yasanabilecek bazi sorunlar

+ Ozellikle seramik ve benzeri uygulamalarda uniform bir
dagihmin elde edimesinde son Urinin  Ozellikler
bakimindan énemli rol oynamaktadir. Bu boyuttaki tozlarda
yasanan en 6nemli sorun tozlarin olusturduklari yiginlardir.
Ancak bu problem ortama amonyum sitrat ve oleyil alkol
gibi dagiticilar katilarak giderilebilecek bir sorundur.

» Diger bir sorun kiguk boyutlara indikge artan surtinme
kuvvetidir. Bir maddenin surtinme kuvveti onun ylzey
alaninin kupuyle dogru orantili olarak artmaktadir. Nano
boyutta bir malzemeyi islemek icin normalden binlerce kez
daha kuagik bir matkap gerekecektir. Bu ise matkabin
glciinde binlerce kat bir azalma demektir. Yani ginimuz
teknolojisi bu alanda yetersiz kalacaktir.

* Benzeri sekilde ylzey gerilimi karsilasilan diger bir . ) )
problemdir. Yiizey alaninda yasanan artisla ortaya gikan Potansiyel Riskleri ?
yuzey gerilimiyle bu boyutta parcalari kuvvetli sekilde Nano teknolojinin potansiyel riskleri ii¢ grupta toplanabilir.
birbirine yapisacaktir. Bu sebepler mikro boyuttaki
cihazlar kullanilmasi mimkin goérilmemektedir.

* Elde edilmek istenilen vyapilarin bir ¢ogu oldukga
kompleks vyapilardir ve Ozellikle asagidan yukari
yaklagimda termodinamik agidan atomlarin o diizen igine * Sosyal riskler.
girmesi oldukga zordur.

* Nano malzemelerin yaratacagi saglk ve cevre problemleri.
» Kotl amaglarla kullanimi

2005 yilinda Amerika’da olugturulan 50 Kigilik bir ekip

+ Bu konudaki tek pozitif 6rnek kristal biylitme ydntemiyle nanoteknolojinin sosyal etkileri Uzerinde ¢alismalar
elde edilen gubuklardir. Ancak bu bile nano teknoloji ile yapmistir.
ortaya ¢ikmis yeni bir sey degildir, yuzlerce yildir bilinen
bir teknolojidir. 2006 yilinda Geoffrey Hunt ve Michael Mehta
nanoteknolojinin evresel, etik etkileri Gzerine bir kitap
yazilmistir.




Blyuk boyutta zararsiz olan pargaciklarin nano boyutta
farkli etkiler gostermesi mimkunduir.

Nano pargaciklar vicuda pek c¢ok yoldan girebilir.
Solunmasi, yenilmesi, deri tarafindan absorbe edilmesi
yada tibbi uygulamalar sirasinda vicuda ge¢mesi bu
yollardan bazilaridir. Bir kere viicuda alindiktan sonra bu
kiguk parcaciklarin oldukga rahat ve hizli hareket
edecekler ve kan-beyin bariyerini kolayca asacaklar
distnilmektedir

Vicuda alindiginda patojen gibi algilanmak vicudun
diger patojenlere kargi savunmasini azaltacaktir.

* Yapilan ¢alismalar genel olarak parcalar ne kadar

kiclUlirse o kadar toksik olacagini gdstermigtir. Bu
agirlik / hacim oranlarinin parcacik boyutu azaldik¢a
artmasindan kaynaklanmaktadir.

Belki yalnizca koti bir senaryo ama nano teknoloji ile
Uretilen bazi organizmalar kontrol disinda kendi kendine
cogalmaya basliya bilirler. Dogal olan maddelerin yine
doga tarafindan sayilari kontrol altinda tutulurken bu
maddeler kontrol altinda tutulamayacaktir.

Cevresel etkiler?

Uretimleri sirasinda nano pargaciklar hava ve suya
salinabilir. Ve bu zamanla toprakta suda ve bitkilerde
birikimlere sebep olacaktir.

Ayni zamanda Uretilmis nanomalzemelerin  émdrlerini
dolduktan sonra imha edilmesi gerekir. Ancak bunun
nasil yapilacagi bilinmemektedir. CuUnki  mevcut
filtrasyon sistemleri o boyuttaki pargalari temizleye
bilecek nitelikte degildir.

Ayni zamanda nano malzemeleri Uretildigi firmalarda ya
da bu malzemelerin test edildigi laboratuvarlarda
galisanlarin bu tozlardan mevcut korunma yontemleriyle
korunmasi mimkun degildir.

Bu malzemelerin zararlarinin tespit edilmesi icin nano
malzemelerin etkin olduklari slrenin degerlendirilmesi
gerekir. CunkU bu malzemelerin zararli etkileri dogada
bulunduklari stire boyunca degisim gosterebilir.

Nanoteknoloji gelistirilecek yeni nano sensorler araciligi
ile askeri alanda istihbarat teknolojilerinde gelisme
saglayacaktir. Ancak bunun kéti amagclarla kullaniima
riski oldukga yuksektir.

Bu teknolojilerin  kimyasal silahlarin  yapilmasinda
kullaniimasi da diger énemli bir tehlikedir. Bu boyuttaki
silahlar mevcut sistemlerden daha tehlikeli sistemler
olacaktir.
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* Nano teknoloji gelismekte olan Ulkeler icin bazi

sorunlarin ¢6zUml olabilir. Bu sekilde su temizleme
yontemleri, enerji sistemleri, ilag, beslenme ve gida
sektorleri, iletisim teknolojileri gelisebilir.

* Ancak bu Ulkelerde de daha 6nce adi gegen benzeri

riskler s6z konusu olacaktir. Ayrica gelismekte olan
Ulkelerdeki isci sagligini koruyan kanunlarin yetersiz
olusu bu ulkeler icin riski artiracaktir.

LITOGRAFI

LITOGRAFI

» Litografi bir substrat (althk) UGzerinde (silikon,

cam, GaAs vs.) bilgisayar tarafindan hazirlanmig
desenlerin aktariimasi teknigidir.

Fotolitografinin, yani UV i1sik kaynagi kullanan
litografinin mikro elektronik Gretimi alaninda bu
guine kadar kullanilan en yaygin teknik olmasina
ragmen elektron dalgasi (e-beam) ve X isini
litografisi nano Uretim ve mikro Uretim alaninda
dikkat geken diger iki alternatif tekniktir.

MIKRO-NANO URETIM

Bu sunumda nanometre ile yuzlerce
mikrometre araliginda degisen Olculerdeki
yapilarin dretimi icin su anda kullanilan
mikro/nano  Uretim tekniklerinden en
yaygin olarak kullanilan

— litografi,

—ince film olusturma,

— tortu birakma ve asitle oyma ve

— substrat baglama

tekniklerini ele alacagiz.

LITOGRAFI

ilikon
sibstrat » okt it gtc.)

Ozel bir dretim arah@ igin bilgisayar taslaginin
yaratiimasinin  ardindan gelen baslangic noktasi
fotomaskin olusturulmasidir.

Bu islem ince krom bir tabaka seklinde istenilen forma
ulasan cam bir levha ortaya cikaran fotografik islem
sirecini icermektedir. Fotomaskin Uretiminin ardindan
litografi sureci sekilde gosterildigi gibi devam eder.

refimolgury 0 g MO0 ta st yikesk  [iouraini

93‘5' #mn\ »\mask RO Wgelsini - Wi, Baon

agamasi
\me

Sekil Litografi akis semasi
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INCE FILM OLUSTURMA

ince Film olusturma ve Katki
Maddesi

+ Ince film olusturma ve katki maddesi ekleme mikro/nano
Uretim teknolojisinde yogun bir bicimde kullaniimaktadir

+ Asagida gereken dzellikler hakkinda bir fikir verecek
sekilde mikro/nano dretimde kullanilan ¢dkmus ve/veya
eklenmis materyallere iliskin birkag yaygin uygulama
listelenmistir.

* Mekanik yapilar

» Elektrik izolasyonu

» Elektrik baglantisi

+ Asitle oyma veya katki maddesi icin maske

Sekil 2.3 a-d: Uygunluk ve girintililik
(a) yeterli olmayan girinti,
(b) yeterli girinti,

INCE FILM OLUSTURMA

Cokelme ile elde edilmis ince filmlerin codu yine
ayni durumdaki “malzeme” formlarinin sahip
oldugundan farkli 6zelliklere sahiptirler (mesela,
metaller ince filmler gibi yiksek dayaniklilik
sergilerler).

cokme tekniginin segilmesini etkileyebilen iki
onemli 6zellik ise agsama kaplamasi ve
uyumluluktur. Sekil 2.3. bu kavramlari
gOstermektedir.

<§( (c) uygun olmayan tabaka,
% (d) uygun tabaka.
o
2 ' 1 ’ m
—
(@)
=
=
L
wl 0 d)
(©)
Z
Oksidasyon
<
5 » Silikonun oksidasyonu mikemmel kalitede ve homojen
= kalinlkta SiO, ince film elde etmek igin kullanin bir
'(7)« prosestir.
2
O @' Tam anlamiyla bir ¢cokelme olmasa da sonug¢ aynidir,
= yani yuzeyi kaplayan yeni bir materyalden elde edilen
E ince film s6z konusudur.
L
(Z) » Oksidasyon sireci O, (kuru oksidasyon) veya H,O (sulu

oksidasyon) varligi icerisinde gerceklestirilir.
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INCE FILM OLUSTURMA

Katki Maddesi (Doping)

+ Bir yari iletkene safligini degistiren bazi maddelerin
eklenmesi onun elektriksel, kimyasal ve hatta mekanik
ozelliklerini degistirebilir.

« Diyotlar ve transistorler gibi temel unsurlarin Gretimi igin
mikro elektronik endustrisinde kullanilan temel proses
ilave etmektedir.
« Biryari iletken substrata katki maddeleri eklemenin iki
farkli teknigi vardir:
— diftizyon ve
— iyon implantasyonu.

<
=
o
D
|_
(924
-}
—_
@)
=
=
LI.II] Sekil 2.4: Tipik oksidasyon firininin sematik gdsterimi
)
Z
Zamanlama, sicaklik ve kuvars tiplne gaz akisinin siki
<C sikiya kontrol ederek istenen kalinlik dogru bir sekilde
= elde edilebili
=
) Silikon oksidasyonu ile elde edilen SiO,’nin iyi olan
3 kalitesine ragmen bu prosesin kullanimi genelde uretimin
O ik asamalarnyla sinirhdir, ¢lnkl vyapilarin olusumu
= esnasinda eklenen bazi materyaller yiksek sicakliga
= dayanamayabilir.
L
LLl
©)
Z

INCE FILM OLUSTURMA

lyon implantasyonu dozun (her bir birim Unite
icin kullanilan katki maddesinin toplam miktari)

ve

katki maddesi 6zeliklerinin (konsantrasyon ve
derinlik) daha saglam bir bigcimde kontrol
edilmesini saglar.

2.11.2020



INCE FILM OLUSTURMA

Kimyasal Buhar Cokelmesi
(CVD-KBCQ)

» Iyon implantasyonunda kimyasal buhar ¢ékelmesi (KBC)

¢okelmis ince bir film olusturmak icin gaz fazindaki
kimyasallarin tepkimelerini kullanan butin ¢dkelme
tekniklerini icermektedir.

» Kimyasal tepkimenin olusmasi igin gereken enerji

substratin yuksek sicaklikta tutulmasiyla saglanir. Mikro
Uretimde kullanilan en yaygin KBC yontemi

» DBKBGC (Dustk basingh KBC) ve
» YPKBGC (YUksek plazmali KBC) yontemleridir.

INCE FILM OLUSTURMA

Buharlasmada kaynak isitma kabi denilen kiglk
bir tasiyici icerisinde yerlestirilir ve
buharlagsmanin gergeklesecedi sicakliga kadar
isitilir.

Gereken yuksek sicakligin elde edilmesi igin
kabin etrafinda halka yerlestirme veya
materyalin ylzeyini elektron dalgalanmalari ile
bombardimana tabii tutmay: (elektron
dalgalanmasi ile buharlastirma) kapsayan cesitli
teknikler kullanilir.

INCE FILM OLUSTURMA

Fiziki Buhar Cokelmesi
(PVD, FBC
Buharlagsma ve Camlastirma)

 Fiziki cokelme sisteminde ¢okeltilecek
olan materyaller her ikisi de ayni odada
olan bir kaynak levhaya dogru aktarilir.
iki fiziki ilke bu iglemi gerceklestirir:
—buharlasma ve
— camlastirma.

INCE FILM OLUSTURMA

uharlagan / Elektran.
i

“materyal );;_rwm-.
A e

Sekil 2.7: Elektron dalga(beam) sisteminin sematik gosterimi

2.11.2020
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INCE FILM OLUSTURMA

Tipik bir sistemde i1sitma kabi1 vakum
odasinin Ustlne yerlestirilir, oysa levhalar
odanin kubbe bi¢cimindeki tavaniyla ayni
hizaya koyulur.

Bu prosesin temel 6zelligi golge etkisini de
kapsayan ve ¢ok dusuk basamak
kaplamasidir.

INCE FILM OLUSTURMA

Camlastirma iglemi c¢okelmesi hedeflenen materyal
etkisiz ylksek enerjili iyonlarla bombardimana tabi
tutulmasidir. Bu bombardimanin sonucunda bireysel
atomlar ortaya cikar veya yuzeyden bazi kimeler ¢ikar
ve levhaya dogru hareket eder.

Dislk ¢okelme oranina ragmen camlastirma islemindeki
basamak kaplamasi buharlasmadakinden ¢ok daha
iyidir. Fakat, bu ¢okelme prosesi ile elde edilen filmler
uygunsuzdur. Sekil 2.9. bir kanaldaki basarili
camlastirma profillerini gdstermektedir.

INCE FILM OLUSTURMA

Sekil 2.8: Buharlagmis filmlerin Gzerindeki golge etkilerinin
gosterimi. Atomlarin tortu olusumunun yoringeleri ile
gosterimi.

I
.EALE

INCE FiLM OLUSTURMA

Sekil 2.9: Ornek bir kanalin katmanli tortu ile dolusu.

2.11.2020
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INCE FILM OLUSTURMA

Elektro Cokelme
(Electrodeposition)

Elektro ¢cokelme (veya elektro levhalagsma) kalin (onlarca
mikrometre) metal yapilarin elde edilmesi igin
kullanilabilen bir prosestir.

Elektro ¢okelmeye tabii tutulacak olan 6rnek istenilen
metalin indirgenebilir iyon formlarini iceren bir ¢ozelti
icine yerlestirilir ve bir karsit elektrota (anot) bagl negatif
bir potansiyelde (katot) tutulur.

iyonlar érnek yiizey (izerinde indirgenir ve ¢dziinmeyen
metal atomlari ylzeye yollanir.

Sekil 2.10 yalitiimis metal yapilarin elde edilmesi igin
gereken asamalarin tipik bir sistemini gdstermektedir.

ASITLE OYMA

Asitle Oyma(isleme) ve
Substratin Temizlenmesi

» ince film ve substrat maddesinin asitle oyulmasi

mikro/nano Uretim igin temel bir adimdir.Mikro/nano
Uretim alaninda gesitli mekanik mikro-/nano yapilarin
(cubuklar, levhalar- vs.) yaratilmasi igin ince filmlerin asit
oyulmasina ilaveten ¢ok sik bir bicimde substratin da
(silikon, cam,vs) temizlenmesi gerekmektedir.

» BUtln asit uygulamalarin igin énemli olan iki kriter

secicilik ve yonselliktir.

»  Segicilik maskeleme katmani ve asitle temizlenilecek

olan kayman arasinda asidin ayrim yapabilme
derecesidir. Yonsellik maske altindaki asit profiliyle
alakalidir.

INCE FILM OLUSTURMA

Sekil 2.10 a-d: izole metal yapilarin maskeleme(kaplama)
yoluyla olusumu. (a) asil tabaka katmani, (b) fotoresist
kaplama ve dondurme, (c) elektro tabaka olusumu, (d)

fotoresist ve asil tabaka siyirma (temizleme).

a) ‘As\\ tabaka

Substrat

b) fotoresist

ASITLE OYMA

Sulu asitler buyik dl¢ide izotropiktir ve gesitli
kuru tekniklerle kiyaslandiginda maskeleme
katmanina karsi ¢ok iyi secicilik sergilerler.

Izotropik olmayan ve izotropik olan kristalli ve
kristalli olmayan (cam) substratlarin (silikon ve
galyum arseniir) sulu asitle oyulmasi iglemi
mikro/nano dretim konusundaki iki 6nemli
unsurdur. Dar anlamda, silikonun izotropik
olmayan sulu asitle isleme tutulmasi olasihginin
gerceklesmesi makro makine ve MEMS
disiplinin baglangici olarak digtnulmektedir.

2.11.2020
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ASITLE OYMA

Cogu kuru asitleme teknigi plazma
bazlidir. Sulu asitleme islemiyle mukayese
edildiginde bir cok avantaji vardir. Bunlar
daha kuguk kesikler (desen agisindan
daha klguk ¢izgilere imkan tanir) ve daha
yuksek anizotropiklik (daha yuksek en-
boyda olan dikey yapilara imkan tanir) yer
almaktadir.

ASITLE OYMA

Sekil 2.15:Asit oyma (isleme) mekanizmasinin basitlestiriimis gdsterimi,

(a) iyon olugum,
(b) yliksek plazma asit oyma, (c) RIE.

ASITLE OYMA

Yinede kuru asitleme tekniginin segiciligi
sulu asitleme tekniginden daha dusuktur
ve maskeleme materyalinin en son
asitleme oranini da hesaba katmak
durumundayiz. Ug temel kuru asitleme
teknigi, yani yliksek basin¢li plazma ile
asitleme, reaktif iyon ile asitleme (RIE) ve
iyon dolagimi yonelim elde etmek igin
farkli mekanizmalardan faydalanir.

Substrat Baglama

Substrat (levha) baglama iglemi (silikon-
silikon, silikon,cam, ve cam-cam) mikro
sistem teknolojisindeki en 6nemli Gretim
tekniklerinden birisidir. Hem fonksiyonel
birimler olarak hem de en son mikro
sistem paketi ve kapsull olarak karmasik
3-D yapilarin Uretilmesi igin siklikla
kullanilirlar.

2.11.2020
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En 6nemli iki baglama teknigi

silikon-silikon flzyonu (veya direkt silikon
baglamasi) ve

silikon-cam elektrostatik baglama (veya anodik)
islemidir.

Bu tekniklere ilaveten bir ara katmandan (eriyen,
yapiskan ve cam maddesi) faydalanan diger
bircok alternatif yontem de arastiriimistir. Butlin
bu teknikler levha seviyesindeki substratlarin
baglanmasi icin kullanilabilir.

Anodik Baglama

Silikon-cam anodik (elektrostatik) baglama
ozellikle mikro sensor paketleri ve aletleri
uretiminde kullanilan énemli bir substrat
birlestirme teknigidir.

Bu teknigin esas avantaji dusuk baglama
sicakhgidir ki bu yaklasik 300-400 derece
civarindadir.

Sekil 5.17 baglama duzenegini
gOstermektedir.

Silikon direkt baglama islemi

+ Direk olarak silikon veya fuzyon baglama iglemi
mikro uygulama aletlerinin ve silikonlu izolator
(SOI) substratlarinin dretiminde kullaniimaktadir.

Basaril bir baglama islemi igin temel bir
gereksimin yeterli dizlUk ve ylzeyin temizligidir.
Buna ilaveten, termal genlesme uyumsuzliugu da
egder iki farkli materyalin baglanmasi
dusunuliyorsa g6z 6nlnde bulundurulmasi
gereken bir konudur.

Cam silikon anodik baglama

- ] ]
Pyrex

Bogalan 1000 V
levha

Silicon
Anat

Sicak
tablet

Sekil 5.17:Cam-Silikon anodik badlama iglemi

2.11.2020
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» Bir cam levha (genellikle Pyrex 7740 silikon ile
termal genlesme bakimindan goésterdigi uyum
icin) silikon levhanin Ustlne yerlestirilir ve bu
sandvi¢ seklindeki konumda 300-400 dereceye
kadar isitilir.

Daha sonra yaklasik 1,000 V civarindaki bir
voltaj cam katot ucuna baglanmis bir
durumdayken cam-silikon sandvigi Gzerine
uygulanir. Bag, voltaj uygulamasinin hemen
ardindan olugsmaya baslar.

Baglama Karakterizasyonu

» Substrat baglama degerlendirmesi igin iki temel
karakterizasyon teknigi sunlardir:

* 1) bakarak g6zlem yapmak ve
» 2) bicak testi

* Baglama islemi bir kere tamamlandiktan sonra
baglama ylzeyi bakarak gézlemlenebilir ve
bosluklar, ¢atlaklar ve tek sekilligi bozan
unsurlarin olup olmadidi1 gézlemlenir.

Ara Katman ile Baglama islemi

+ Bir ara katman kullanan diger g¢esitli levha
baglama teknigi de arastirlimistir. En énemlileri
arasinda yapigkan, eriyen ve camsi madde yer
almaktadir.

» Levhalar arasinda bir polimer kullanan yapigkan
baglama islemi farkli substratlarin
baglanmasinda kullaniimigtir. Makul bir miktarda
yuksek olan baglama gucinin elde edilmesine
karsin bu baglar tamamen kapanmis degildir ve
zaman igerisinde sabitlikleri bozulur.

 Bigak testi ise genelde spesifik ylzey
enerjisinin tahmin edilmesi (ve bu sebeple
de baglama glcundn bilinmesi) igin
kullanilir.

Sekil 2.19:Bigak testi ile baglama glicinin
olgtlmesi

2.11.2020
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Sol-jel yontemi

Sol-jel proses

Xerogel film
=)

Evaparation

Hydrolysis
Polymerization

Sol-Gel Technologies { Cerautic fibers &

and

Their Products l:

Asagidan yukariyaya karsi Yukaridan Asagiya

Nanoparticles

fa
Building block — @ % \ /

Bottom-up Top-down
Assemble from Nano-building blocks Sculpt from Bulk

* Mechanical attrition

*_Powder/aerosol compaction .
Chemical synthesi » Lihograptiy.
cal synthesis « Etching

» Sol-Gel Teknolojisi = Kullanim alanlari

v'Sol nedir? o Cam Uretimi
v'Gel nedir? o Film

= Yontemin temel o Fiber
ozelligi o Monolit

* Sol-Gel sentezi oToz
baslangi¢ maddelerine .
gore 2’ye ayrilir; o Kompozit

o Seramik

v'Metal- organik

vinoganik o Nanotanecik

2.11.2020

16



* M(OR)n ile formullendirilir.

= M: metal malzemeyi
= R :CH3 (metil),C2Hs (Etil)gibi alkil grubunu,
= n : metalin degerligini ifade eder.

= Alkoller

% M(OR), + H,0 — HO- M(OR); +ROH
Yeterli alkol varsa;
% M(OR), + 3H,0 — M(OH), + 4ROH

% HO- M(OR); + HO- M(OR); — M(OR); —-O- M(OR); + H,O
v’ Bilesenlerden biri hidrolize ugramamissa;
% M(OR), + HO- M(OR); — M(OR); -O- M(OR); +

v Karigim ¢ozeltisi —sol—mer —polimer —jel

“Sol gel sentezlenmesi zaman bagl bir dizi iglem
adimi ile olusur;
» Cozelti olusturma
»Hidroliz
» Polimerizasyon
»Yogunlasma
»Jellesme
»Kurutma
»Yaslandirma

®Tanecik olusumu
®Taneciklerin buyumesi
®@Taneciklerin jellesmesi

o Bu adimlarda etkili olan faktorler ise;
1) pH

Sicaklik

Reaksiyon Suresi

Konsantrasyon

Katalizor ve miktari

H20/Si molar orani

Yaslandirma Sicakligi

Yaslandirma Suresi

ONO D WN
RN NSNS NN
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Sol-jel mikronalti ve nanotanecikler

Sol-jel silika kiireler Sol-jel SnO,

Uygulamalar

Thin Films

Avantaj & Dezavantajlari

¢ Large Area Scale

¢ Precise Composition Control
¢ Low-Temperature Synthesis
* High Homogeneity

e Easy Achieved

Disadvantage

« Sensitivity for Atmosphere Condition
* Expensive of Raw Materials
« Use of Toxic Solvent System

Monodispers (ayni sekil ve boyutlu) SiO, Tanecikler

stirring Lamer diagram
Water (NH;) ... . E e Nucleation
. . 5 [C min
E
2
MTMS k|
)
1 2 E Growth
Si0, Particles L
e ey
02 Fo 0, 099 ob L]
) . ° £ OOOO 0 OOO ]
@ o % folr ] £ T
noaonuocco OOOOOOOOO 8 et
%0 o o OOO o) 00
o.n oo e OODOO N Reaction Time
o
L °°°. :b %O% g 029% » To make monodispersed Particles,
o .
I , \ 0% J the time 1 should be decreased.
3 Si0. monomer 4

MTMS metil trimetil silan

2.11.2020
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MTMS’den Monodispers SiO, Tanecikler

SOL-JEL

¢ Particle size vs. Rx Temp.

1400 |- Reaktifleri karigtirn

.

1200 -

1100 -

Hidroliz ve kondenzasyon

1000 |- K‘ reaksif/onlarl

800 [ Sol |°o =, "

Particle size (nm)

@
8
3

700 ! ! L !

50 60 70 80 % 100 Jellesme
Reaction Temperature ( °C)
« [MTMS]=0.6M, [NH,]=1M «Temp. T > Reaction rate T 7 =27 Yaslandirma Kurutma
" % Jel o Bape N -
= Nucleation time | B
MTMS; Methytrimethoxysilane = Size Distribution |
Jel Aerojel
TEOS’dan Monodispers SiO, Tanecikler
o Jellesme
* Stober Method « Particle size vs. TEOS Conc.
500
OR OR
Reaktifleri karitirin | \
" orR—Si + HO ™  jo—Si + ROH
450 |- 6 @ OR/ Sor OR/ “SoRr
€ OR OR OR OR
£ Hidroliz ve kondenzasyon ‘ + ‘ D 4 + ROH
r or—Si Ho—Si —_— Si_ i
~ reaksif/onlarl OR/ “or OR/ “or OR// © \\OR
OR OR
2 ol
5 - oR OR OR OR
¢ H s Li + Li — N &+ o
300 - e or” N TOH T HOTN o OR// —o0— \or 2
o
Jellesme oR R OR OR
|
. 250 1 1 1
IRATIT — 00 o1 02 03 i #2] Yaslandirma Kurutma
A TEOS concentration [M] Jel P o e e e
* H,0/EtOH=0.2, [NH;]=0.7M, 22°C . & : : :
Conc. of TEOS T - Particle size
TEOS : Tetraethoxyorthosilicate ‘ Jel Aerojel
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AEROJELLERIN SOL-JEL SENTEZI
Sol-Jel Metod

Silica Aerogels and Xerogels Aerojel igerisindeki sivi komponenti hava ile degistirilmis olan

silikon tabanli kati maddelerdir. Aerojel ilk defa Stefan Kistler
tarafindan 1931 yilinda Charles Learned ile tutustugu iddia

hidroliz

=Si-OR + H,0 —  =8i-OH + ROH sonucu meydana getirilmistir.
estertegme %99.8' havadan olusmaktadir ve ¢ok iyi yalitkandirlar. En
Alkol kendonzasyon Siloksan baglarnin olusumu gelismis fiber-glas yalitim malzemesinden 39 kat daha fazla yalitim

—Si0-OR + HO-Si —— =S8i-0-Si +ROH (i-0-Si) kabiliyetine sahiptir.

Ayrica ¢ok dayanikli bir yapisi vardir. Duman gibi gorinti
\ondenzasyon verdikleri igin "Donmus duman" veya "mavi duman" diye de

—Si-OH + OH-Si p— =S8i-0-Si +H,0 adlandirihrlar. Ozgul agirligr 0.00011 (havaninki 0.0004)

hidroliz

Si(OC,Hs), (TEOS)

Si(OCH;),  (TMOS)

Silikon oksit diisiik yogunluklu aerojel

Nanomalzeme Tasarimi

ilk Asama
E Silika Cozeltisi
<7 Precursor: Tetraetilortosilicate

Si(OCH,CH,),
Coziicii: Etanol
Katalizor: Okzalik Asit

Modifikasyon

pH (nihai iiriin)
Sicaklik (kristal faz)
Precursor (Malzeme tipi)
Zaman (Mukavemet) + 2.5 kilogramlik bir kaya pargasini tagiyan 2 gram
digerleri agirhgindaki aerojel pargasi
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* Aerojel 1sI gegirmez

* Aerojel

2.11.2020

* Aerojel

Table 1. Composition of starting solutions and experimental conditions for nano-sized

sol-gel monocomponent oxidic powders Al,Os. TiO2, MgO. Fe;Os preparation,

Molar ratio

Conditions of reaction

Sample R-OH H,O NH4CH pH T (°C) t(h)
M(OR);, M(OR);, M(OR);,

ALOS - 100 - 6.5 80 1

TiO," 85" 5 = 5.5 25 0.5

Mg0y® 17" 6.1 04 10 70 L5

Fe,05° 51.5" 33.1 116 ~11 70 24

*M(OR),= Al(0-iC3Hy)s
" M(OR), = Ti(0-C1Hs)s

“M(OR),= Mg(0O-C,Hs);
4M(OR),= Fe(acac)s

R-OH=C,H;OH

.

"R-OH=CH;OH

21



Sample Temperature of Phase composition Specific surface
thermal treatment area BET (m”/g)
initial tendency of anatase crystallisation 145.11
TiO, 300 °C weak crystallizated anatase 154.18
800 °C Rutile + anatase (little) <3
initial tendency of pseudo-boehmite crystallization 127.5
AlO(OH) 450 °C weak crystallized boehmite 183.65
800 °C 4-ALO; 111.36
initial amorphous 93.48
MgO 450 °C tendency of MgO crystallization
800 °C MgO (periclase) <3
initial Amorphous 174.65
Fe O3 450 °C 1-Fe,03
800 °C a-Fe,05 <3

= 1Al Oy
311
311 {200} (#40)

{104)
(110 + -u- Fey Oy (Hematite)
{024) (116)

wa
i iy (214) (300}

(200)

=-MgO (Fericlase)

(110)
- Ti0, (Rutile]

(101 211
(a1
(200} (210}

1220) ©02)(319)

TEM crographs of ALO;

(a - initial; b - annealing 1h at 450 °C)

S

d

TEM micrographs of TiOx|

(c - initial; d - annealing 1h at 300 °C).
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