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OZET

DUSUK PELETIZASYON BASINCI ALTINDA FARKLI BEKLEME
SURELERINDE Bi-2212 SUPERILETKENLERIN SENTEZ VE
KARAKTERIZASYONU

EMINE KARA

Yiiksek Lisans Tezi, Enerji Sistemleri Miihendisligi Ana Bilim Dali
Damisman: Prof. Dr. Berdan OZKURT
Temmuz 2022, 52 sayfa

Bu tezde BiSrCaCuO (BSCCO) siiperiletken ailesinde Bi-2212 fazinin, diisiik
peletizasyon basincit altinda farkli bekleme siirelerinin uygulanmasiyla degisen
stiperiletkenlik ozellikleri incelenmistir. Bu calisma igin en kararli termodinamiksel
yapiya sahip oldugundan dolayr BSCCO ailesinin Bi-2212 fazi tercih edilmistir. Bu
calismada Bi-2212 seramikler geleneksel kati hal reaksiyonu yontemi kullanilarak
hazirlanmis ve presleme asamasinda ise 114 MPa sabit peletizasyon basincin da 12 saat
ila 72 saat arasinda degisen farkli bekleme siireleri uygulanmistir. XRD grafiklerinden
tim Orneklerin yiiksek oranda Bi-2212 fazina sahip oldugu goriilmiistiir. Ayrica ikincil
faz olarak sadece Bi.CaOs fazi tespitedilmistir. Bu uygulanan peletizasyon basinci
literatiire gore disiik se¢ilmis olsa bile yiiksek termodinamik kararliligi nedeniyle
yiksek oranda Bi-2212 fazinin olusumu tiim Ornekler de gergeklesmistir. SEM
sonuglari, tim oOrneklerin farkli tane boyutlarina sahip olmalar1 disinda, rastgele tane
yonelimleri ve homojen faz olusumu ile benzer tane morfolojisine sahip olduklarini
gostermistir. Tiim 6rnekler i¢cin M-T (manyetizasyon-sicaklik) egrisinden elde edilen T¢
degerleri 77-82 K araliginda olup Bi-2212 fazinin ideal oranlarda olustugunu
gostermektedir. Hazirlanan 6rneklerin manyetik 6zellikleri M-H (Manyetik histerezis)
ve manyetik Jo egrileri (Bean modeli gergevesinde hesaplanan kritik akim tasima
yogunlugu) 15 K’de incelenmistir. Bu ¢alismada, 114 MPa sabit peletizasyon basinci
altinda 12 saatlik bekletme siiresinin, Bi-2212 faz1 i¢in en iyi siiperiletkenlik
ozelliklerini ve en yiiksek Jc degerlerini (T=15 K ve H=1.5 T’de 1.605 x 104 A/cm?)
sagladigr bulunmustur. Ayrica 6rneklerin aki ¢ivileme 6zelliklerini daha iyi incelemek
icin Jc ve B degerlerinden ¢ivileme kuvvet yogunlugu (Fp) hesaplanmigtir. Maksimum
civileme kuvveti (3.929 Oe A/cm?, T= 15 K ve H=1.95 T), 114 MPa altinda 12 saatlik
bekleme siiresine tabi olan 6rnekte elde edilmistir.

Anahtar kelimeler: BSCCO, Peletizasyon Basinci, SEM, XRD, Kritik Sicaklik Degeri,
Kritik Akim Yogunluk Degeri



ABSTRACT

SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF Bi-2212 SUPERCONDUCTORS
UNDER LOW PELLETIZATION PRESSURE WITH DIFFERENT DWELL
TIMES

EMINE KARA

Master Thesis, Department of Energy Systems Engineering
Supervisor: Prof. Dr. Berdan OZKURT
July 2022, 52 pages

In this thesis, the superconducting properties of the Bi-2212 phase in the
BiSrCaCuO (BSCCO) superconductor family, which change with the application of
different residence times under low pelletization pressure, were investigated. For this
study, the Bi-2212 phase of the BSCCO family was preferred because it has the most
stable thermodynamic structure. In this study, Bi-2212 ceramics were prepared using
the conventional solid state reaction method and different residence times ranging from
12 hours to 72 hours were applied at a constant pelletization pressure of 114 MPa
during the pressing stage. It was seen from the XRD plots that all samples had high Bi-
2212 phase. In addition, only Bi-CaOs4 phase was detected as the secondary phase. Even
though this applied pelletization pressure was chosen low according to the literature,
due to its high thermodynamic stability, the formation of a high rate of Bi-2212 phase
occurred in all samples. SEM results showed that all samples had similar grain
morphology with random grain orientation and homogeneous phase formation, except
that all samples had different grain sizes. The T values obtained from the M-T
(magnetization-temperature) curve for all samples are in the range of 77-82 K, showing
that the Bi-2212 phase is formed at ideal ratios. The magnetic properties of the prepared
samples were investigated by M-H (Magnetic hysteresis) and magnetic Jc curves
(critical current carrying density calculated within the framework of the Bean model) at
15 K. In this study, it was found that a 12 hour dwell time under 114 MPa constant
pelletization pressure provided the best superconductivity properties and the highest Jc
values (1.605 x 104 A/cm? at T=15 K and H=1.5 T) for the Bi-2212 phase. In addition,
the nailing force density (Fp) was calculated from the J. and B values to better examine
the flux nailing properties of the samples. The maximum nailing force (3.929 Oe A/cm?,
T=15 K and H= 1.95 T) was obtained in the sample subjected to a holding time of 12
hours under 114 MPa.

Keywords: BSCCO, Pelletization Pressure, SEM, XRD, Critical Temperature Value,
Critical Current Density Value
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GIRIS
Gliniimiizde artan niifus, iyilesen So0syo-ekonomik yasam kosullari tiim
hayatimizdaki elektrik enerjisine olan ihtiyaci giin gectikge arttirmistir. Yeralti
kaynaklar1 gibi temel elektrik tiretim kaynaklarinin sonlu olmasi enerji alaninda farkl
¢Ozlim yollar1 arayisina girilmesine neden olmustur. Yenilenebilir enerji kaynaklarma
yonelis bu yollardan biri olmakla birlikte bir diger arayis ise enerjideki kayiplari en aza

indirme ¢abalaridir.

Elektrik kullaniminda ii¢ temel adim olan enerjinin tiretimi, iletimi ve dagitimi
asamalarinda en ¢ok kayip elektrigin iletimi ve dagitimi sirasinda gézlenmektedir. Buna
sebep iletim ve dagitim hatlarinda kullanilan tel ve kablolardaki iletkenin sahip oldugu
ozdirenctir. Ozdireng kaynakli enerji kayiplarmi &nlemek igin iizerine arastirmalar
yapilan bir alan da Siiperiletken teknolojisidir. Belirli bir gegis sicakligmin altinda sifir
direng gosteren siiperiletkenler bu kayiplari ortadan kaldirmak i¢in kullanilabilecek en
iyi ¢oztim yollar1 arasinda goriilmekte olup {izerine ¢ok sayida ¢alisma yapilmis ve
giinlimiizde halen bir¢ok aragtirma gruplarinca da yapilmaya devam edilmektedir.
Ozellikle insan saghgina daha az zarart olan ve iiretilmesi nispeten diger
stiperiletkenlere gore daha kolay olan Bi-Sr-Ca-Cu-O (BSCCO) sistemini ¢alismak
oldukga avantajlidir. BSCCO siiperiletkenlerinin kesfinden bu yana (Maeda vd., 1988:
209-210), hem Bi-2212 hem de Bi-2223 fazlar1 yiiksek siiperiletkenlik
performanslarindan dolay:r kapsamli bir sekilde incelenmistir. Tanelerin boyutu ve
yonelimi, taneler arasindaki zayif baglarin varligi gibi seramigin Kkalitesini belirleyen

bir¢cok parametre vardir.

Yiiksek sicaklikli siiperiletkenlerin iiretiminde kullanilan teknik ve yontemlerin
hem tane biiylimesini hem de tane yonelimini dogrudan etkiledigi asikardir (Vieira vd.,
2012: 9175-9180), (Kahraman vd., 2015: 14924-14929). Kat1 hal reaksiyon yontemi ise
basit ve maliyetsiz olmasi nedeniyle BSCCO malzemelerin iiretiminde en sik kullanilan
yontemlerden biridir. lyi bilindigi gibi bu yontem; dgiitme, presleme ve 1s1l islem gibi
basit islemleri icerir. Ayrica sinterleme sicakligi ve siiresi, 0giitme siiresi gibi bu
asamalarin optimizasyonu da istenilen fazlarin yiiksek miktarda kullanilmasinin yani

sira diizgiin bir kristallesme siirecinde de ¢ok 6nemlidir.



Stiperiletken malzemelerin giincel hayatta yaygin sekilde kullanilmalarini
engelleyen en o6nemli nedenler bu malzemelerin kritik sicaklik degerine inmedeki
sogutma maliyetlerinin yiiksek olmasi ve uygulanan yiiksek manyetik alan degerlerinde
diisiik akim tasima kapasitelerine (J¢) sahip olmalaridir. Siiperiletken malzemelerin
endistriyel alanda kullanimlarinin yayginlastirilmasi i¢in mekanik o6zelliklerinin de
gelistirilmesi gerekmektedir. Yiiksek sicaklik siiperiletkenleri grubunda yer alan Bi-Sr-
Ca-Cu-O (BSCCO) siiperiletkenler Bi2SroCan-1CunO2n+a+y genel formiilii ile ifade
edilmektedir. Genel formiildeki n sayis1 Cu-O katman sayisin1 vermektedir. Kritik gecis
sicakliklar: n=1 i¢in 30 K Kritik gecis sicakligi degerine sahip Bi>Sr2CuQOs+y (2201) fazi,
n=2 i¢in 85 K kritik gegis sicaklig1 degerine sahip Bi>SroCaCu2Og+y (2212) faz1 ve n=3
icin 110 K kritik gecis sicakligi degerine sahip Bi2Sr.CaxCusOio+y (2223) fazi
bulunmaktadir. Kritik gegis sicakligi en yiiksek degerini 2223 fazinda vermesine
ragmen termodinamiksel olarak en kararli faz Bi-2212 fazidir. BSCCO siiperiletkenler;
malzeme hazirlama yontemleri, secilen malzeme hazirlama teknikleri ve bu tekniklerde
uygulanan liretim parametrelerinden (Sinterleme sicakligi ve siiresi, presleme basinci
vb.) hassas sekilde etkilenebilen sistemlerdir. BSCCO sistem igerisine temel yapidan
farkli element katkilama veya ekleme isleminin siiperiletkenlik ozellikleri gelistirdigi

veya olumsuz etkiler yarattig1 literatiirden de bilinmektedir.

A.R. Abdulridha ve arkadaslar1 (Abdulridha vd.,2020:106967) kat1 hal reaksiyon
yontemi ile sentezlenen Bi1.7Pbo3Sr2Wo.2Ca2CusO1o+s stiperiletken drneginde 850 °C’de
140 saat boyunca sinterleme asamasinda 0.2 ila 1.0 GPa arasinda degisen farkli
peletleme basinglariin etkisini inceledikleri bir ¢alisma gergeklestirmistir. Sonug olarak
yilizey morfolojisinin modifikasyonu nedeniyle kritik sicakligin (Tc) 0.4 GPa basing
uygulanan 6rnekte 130 K’e ulastigi bilgisini elde etmislerdir.

Ayrica Marconi ve arkadaslart (Marconi vd.,2013:355-359), 392 MPa eksenel
basing kullanarak 845 °C’de sinterlenen orneklerin, Bi-2223 fazinin maksimum hacim
fraksiyonuna ulastigin1 gostermistir. Elde ettikleri sonuglar, uygun peletizasyon
basincinin ve uygun sinterleme sicakliginin se¢ilmesinin hem gozeneklilikte bir azalma

hem de daha iyi tane sinirlart sagladigini agik¢a géstermistir.

Seramik stiperiletkenlerindeki tane morfolojisinin hem elektriksel hem de
mekanik ozellikler {izerinde 6nemli etkisinin oldugu agiktir. Bir malzeme kiigiik

tanelerden olusuyorsa ¢ok fazla tane sinirina sahip oldugu anlamina gelmektedir. Boyle



bir durumda, tane sinirlarindaki yiik tasiyict dagilimi artacagindan elektriksel iletkenlik
onemli Olglide diisebilir. Bununla birlikte, tane boyutu daha kii¢iik oldugunda
dislokasyon kaymasi daha zor olacagindan malzeme bir dis kuvvete karsi daha iyi
mekanik o6zellik sergileyebilir (Benmessaoud vd.,2020:138835). Bu nedenle hem

elektriksel hem mekanik 6zelliklerin ayn1 zamanda iyilestirilmesi olduk¢a dnemlidir.

K. Habanjar ve arkadaslar1 kati hal reaksiyon yontemini kullanilarak farkli
peletizasyon basinglar1 altinda (P= 0.3, 0.7, 1.0, 1.4 ve 1.9 GPa) Bi-2223 bulk/y1gin
ornekleri elde etmislerdir (Habanjar vd.,2020:065702). 1.4 GPa peletizasyon basinci
altindaki 6rnegin Bi-2223 hacim yogunlugunun %93,35’e kadar arttigi, Bi-2212 fazinin
hacim fraksiyonunun ise %6,66’ya kadar diisiis gosterdigi, caligmalarindan agik¢a
goriilmektedir. Calismada optimum peletizasyon basincinin se¢imi (1.4 GPa), tane
yapisindaki gozeneklilikte azalma ve daha iyi homojen yapi olusmasindan dolay1

mekanik 6zelliklerde gelisme saglamistir.

M. E. Aytekin ve arkadaglar1 daha once kati hal reaksiyon yontemi ile
hazirladiklart Bi-2212 seramik malzemelerinin siiperiletkenlik 6zellikleri iizerine
yiiksek peletizasyon basmcinin etkisini inceledikleri bir ¢alisma gergeklestirmistir
(Aytekin vd., 2015:1799-1805), (Ozkurt vd.,2016:8068-8073). Bu ¢alisma ile 6 GPa
peletizasyon basinct altinda 6 ve 12 saat bekletme siireleri ile tane baglanabilirligindeki
gelisme sayesinde Jc degerlerinde artis oldugu acikga goriilmektedir. Yiiksek
peletizasyon basinglarindan yararlanmanin yani sira, BSCCO seramiklerinin diisiik
peletizasyon basinci altinda hazirlandiginda, tane oryantasyonu ve tane sinirlarinin

kalitesinin arastirilmasi da tizerinde ¢alisilmasi gereken 6nemli bir konudur.

K. Kocabag ve arkadaslar1 150 MPa ve 750 MPa peletizasyon basinci altinda
geleneksel kati hal reaksiyon yontemi ile o6rnekler kullanilarak hazirladiklar1 Sistem |I:
Bi1.7Pbo.3Sr2Ca2CusOy ve Sitem IlI: Bi1.6Pbo3Ago.1Sr2Ca.CuzOy i¢in sikistirma basimcinin
etkisini arastirmiglardir (Kocabas vd.,2010:397-410). Sonu¢ olarak P. Sen ve
arkadaslarinin galismasi (Sen vd.1995:306-310) ile tutarli olarak 100 MPa ve 500 MPa
arasindaki Orneklerin peletizasyon basincinin, oksijen icerigini dolayisiyla baslangic
sicakligini etkilemedigini géstermislerdir. Ote yandan, diisiik peletizasyon basincinin
halen 6rneklerin yogunlugu, tane boyutlari, siiperiletken fazlarinin saflig1 ve taneler

arasindaki bosluk miktar1 ve dolayisiyla Jc degerleri {izerinde biiyiik bir etkiye sahiptir.



Buna gore K. Kocabas ve arkadaslari, BSCCO seramik siiperiletkenleri i¢in optimum

sikistirma basincinin 450 MPa civarinda oldugunu gosterdi.

I.A Fradina ve arkadaslar1 100-500 MPa altindaki peletizasyon basincinin Bi-
2223  Orneklerinin  kalitesi  tizerindeki  etkisini  arastirdiklar1  bir  ¢alisma
gerceklestirmiglerdir (Fradina vd., 1999: 81-85). Calismalarinda ornekler 150, 200 ve
250 saat boyunca sinterlemeden 6nce 100 ile 500 MPa arasinda sikistirilir. Sonuglar,
peletizasyon basincinin 850 °C’de 400 ila 500 MPa arasinda uygulanmasi gerektigini

gostermistir.

Bi-2212 siiperiletkenler diisiik peletizasyon basinci uygulanarak tretildiginde,
ortaya c¢ikan tane simurlarmi ve tane yonelimlerini incelemek ve bunlart J¢

modifikasyonu ile iliskilendirmek de ¢ok 6nemlidir.

Bu calisgmada amacimiz 114 MPa sabit peletizasyon basinci altinda farkli
bekleme stireleri (12, 24, 48 ve 72 saat) segerek Bi-2212 seramiklerinin fiziksel ve
manyetik Ozelliklerinin degisimini incelemektir. BSCCO sisteminde farkli baslangig
bilesimlerinin kullanilmasinin literatiirde bildirildigi gibi biiyiik miktarlarda Bi-2212 ve
Bi-2223 gibi farkli fazlarin olugsmasina yol agabilecegi vurgulanmaktadir
(Venkataswamy vd.,2014:7). Sonug olarak bu ¢alisma da yiiksek miktarda saf Bi-2212
faz1 elde etmek i¢in 6rnekler, kat1 hal reaksiyon yontemiyle Bi>Sr.Ca>CuzOy (Bi-2223)

baslangi¢ bilesiminden {iretilmistir.

Bu calisma dort boliimden olusmaktadir. Ilk béliimde siiperiletkenlik ve
stiperiletken teknolojisi hakkinda bilgiler sunulmustur. Siiperiletkenlik kavram,
stiperiletkenligin kesfi, stiperiletkenlerin Kkarakteristik &zellikleri, temel deneysel
gercekleri, siiperiletken cesitleri, gegmisten giliniimiize gelisimi ve siiperiletken
teknolojisinin kullanim alanlar1 hakkinda bilgiler sunulmustur. Ikinci boliimde daha
once yapilmis olan benzer calismalardan bilgiler sunulmustur. Ugiincii béliimde
materyal ve metot bilgileri ile malzeme hazirlama yontemleri hakkinda bilgiler
sunulmustur. Son boliimde yapilan g¢alismadan elde edilen bulgular ve tartisma

paylasilmistir.



BOLUM I
SUPERILETKENLER

Bu bolimde siiperiletkenlik  kavramindan, siiperiletkenligin  kesfinden,
stiperiletkenlerin kritik sicaklik degeri (T¢), kritik manyetik alan degeri (Hc), kritik akim
yogunlugu degeri (J¢), sifir diren¢ ve izotop etkisi gibi temel siiperiletkenlik
ozelliklerinden bahsedilmistir. Bilinen temel deneysel gergekler, Tip | ve Tip Il
stiperiletkenleri ile yiiksek sicaklik siiperiletkenleri hakkinda bilgiler sunulmustur.
Stiperiletkenligin tarihsel gelisimi ve siiperiletken teknolojisinin kullanim alanlari

hakkinda bilgiler verilmistir.
1.1. Siiperiletkenlik ve Kesfi

Elektrik enerjisi, hayatimizin vazgegilmez bir pargasi haline gelmis, baska enerji
tirlerine de donistiiriilebilen bir enerji ¢esididir. Elektrik akimi, negatif elektrik yiikii
olan elektronlarin titresimi sayesinde yiikler arasinda olusan enerji aktarimina
denilmektedir. Iletkenlik, bir elektrik yiikiiniin veya 1smin bir malzemeden kolayca
gecgebilmesinin bir 6l¢isiidiir. Bununla birlikte malzemelerin elektrik akimina ne kadar
gliclii direndiginin 6lglistinii gosteren 6zdireng 6zellikleri vardir. Bir iletkenin 6zdirenci,
iletkenin cinsi ve sicakligina baglidir. Malzemenin 6zdirenci ne kadar disiikse o kadar

iyi bir iletkendir.

Ilk defa 1911 senesinde Leiden Universitesinde Hollandali Fizik¢i Heike
Kamerlingh Onnes tarafindan, sicakligin azaltilmasiyla iletkenin sahip oldugu direncin
sifira diisebildigi gercegi gosterilmistir. Onnes, helyum gazini Sivilastirip sicaklign 4 K
(-269 °C) degerine diisiirmiis, saf metalik civanin (Hg) bu sicakliktaki direncinin sifir
degerine distiginii yaptigi deneysel c¢alismada goézlemlemistir (Onnes, 1911).
Kamerlingh Onnes bu durumu miikemmel iletken anlaminda Siiperiletken olarak
isimlendirmistir. Belli bir malzemenin direncinin, sicaklik sifirin altina diisiiriildiigiinde
tamamen sifir olmas1 durumuna stiperiletkenlik denilmektedir. Siiperiletken malzeme,
normal sartlar altinda elektrik direnci gosterirken, kritik sicaklik denilen T civarlarinda
elektrik direnci aniden sifira diiserek siiperiletkenlik fazina gegis yapmaktadir (Sekil
1.1).
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Sekil 1.1. Kamerlingh Onnes ve Ekibinin Hg Numunesi ile Yapmis Oldugu Deneye
Dair Grafik

Kaynak: Ginzburg ve Andryushin, 2004.

Bu durumu farkli ¢aligmalar tizerinde de degerlendiren Onnes; siiperiletken
malzemelerin sicakliktan, elektrik akimindan ve manyetik alandan etkilenebilecegini de

gostermis ve bu ¢aligmalari sayesinde de 1913 yilinda Nobel 6diilii almistir.

1.2. Kritik Sicakhik (T¢)

Stiperiletken maddenin, stiperiletkenligin Karakteristik 6zellikleri olan sifir
direng Ozelligini gostermeye basladigi sicaklik degeri kritik sicaklik (Tc) olarak
adlandirilmaktadir. Kritik sicaklik degeri “onset” (T2 ve “offset” (Tc°™eY) olmak
tizere iki farkli sicaklik degerinden olugmaktadir. Sekil 1.2°de goriildiigli lizere egrinin
dogrusalliktan ¢iktig1 ilk nokta (baslangic gecis sicakligi) To™* degerini gosterirken,
direncin tamamen sifirlandig1 nokta T degerini gostermektedir. Bu iki sicaklik
degerinin farki, sicaklik gradyentini verir (AT=To™eLT LM (Kis, E., 2005). Bu kritik
sicaklik degeri maddeden maddeye degisiklik gostermekle beraber bilinen siiperiletken
maddelerin ortalama kritik sicaklik degerleri 20 Kelvin ve 1 Kelvin arasinda degisiklik
gostermektedir. Biitlin siiperiletkenlerin Kkritik sicakliklari oda sicakliginin altinda
oldugu i¢in, istenilen sicaklik degeri sivilastirilmis gazlar veya atmosferik basingla elde
edilmektedir. Siiperiletkenin sahip oldugu kritik sicaklik degerini 6grenmek i¢in direng

Ol¢timlerinden ya da manyetik duygunluk olgtimlerinden faydalanilmaktadir.
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Sekil 1.2. Siiperiletken Malzemeler igin Sicaklik-Direng Grafigi
Kaynak: Arebat, 2018:5.
1.3. Kritik Manyetik Alan (Hc)

Siiperiletkenlik fazina gegis igin kritik sicaklik degeri (Tc) kadar 6nemli olan bir
diger parametre de kritik manyetik alan degeridir (Hc). Bir malzeme siiperiletkenlik
fazinda iken tizerine disaridan harici bir manyetik alan uygulandigi zaman, malzeme bu

manyetik alan1 belirli bir degere kadar tolere edebilmekte ve siiperiletkenlik 6zelligini

kaybetmemektedir.

Ancak gii¢lii bir manyetik alan uygulandiginda siiperiletkenlik faz 6zellikleri

yok olabilmekte ve tekrardan malzeme direng gosterebilmektedir.
Kritik Manyetik Alan Formiilii:
Hec=H (0) [1- (T/ T¢) 7]

Malzemenin cinsine bagli olan Kritik Manyetik alan degeri, formiilden de

anlasildigi tizere sicakliga da baghidir.
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Sekil 1.3. Siiperiletken Maddenin Kritik Manyetik Alaninin (Hc) Sicaklikla
Degisimi
Kaynak: Arebat, 2018: 5.

1.4. Kritik Akim Yogunlugu (Jc)

Kritik akim yogunlugu degeri; bir siiperiletken malzemede, akimin bir direngle
karsilastigi andaki biiyitikligiidiir. Siiperiletken malzemede direng, yiizey {izerinde
rastgele bir yerde toplam manyetik alan kritik manyetik alan degeri (Hc)’ye ulastigi
anda gortilmektedir ve bu manyetik alan degeri ise malzemenin geometrik sekillerine

bagli olup, malzemenin tiim yiizeylerinde ayn1 sekilde etki etmemektedir.

Stiperiletkenlik fazinin olusumuna mani olabilecek parametrelerden biri olan
Kritik akim yogunlugu (J;, A/lcm?) bir siiperiletkenin birim kesitinden gecen akim
miktart olarak tanimlanabilmektedir. Haricen maruz kalinan herhangi bir manyetik ak1
olmadig1 zaman, siiperiletken malzeme tarafindan iletilen akim kendi manyetik alanini
olusturur, bu alan siiperiletken malzeme igerisinde, siiperiletkenlik 6zelliklerini yok

edici etki gosterir.

Akim Yogunlugu, J
A
Je Superiletken

=
4 «

[ \ Sicaklik, T
rTc "

| .
He) /.
anyetik alan, H

Sekil 1.4. Siiperiletken Malzemenin Kritik Yiizey Faz Diyagrami

Kaynak: Ekizer, 2013: 6.



1.5. Sifir Direng

Malzemenin siiperiletkenlik fazina gegtiginin en iyi anlasildigi parametrelerden

biri de kritik sicaklik degerinde aniden sifir direng gostermeleridir.

Metallerde direng safsizliklari, fononlardan, kristal kusurlarindan dolay1
elektronlarin sagilmalar1 ile olusmaktadir. Saf metallerde direng sadece fononlarin
elektronlar1 sagmasindan kaynaklanmaktadir. Saf metallerde fononlar sadece sicakliga
bagimlilik gosterdiginden, ¢ok diisiik sicakliklara diistiikge direncin de sifira diigmesi
beklenmektedir. Herhangi bir metal malzeme her zaman safsizliklar bulundurdugundan
dolayi elektronlar da sicakliktan bagimsiz sekilde sagilmaya devam edecek ve sicaklik

cok diisiik degerlere diisse dahi direng gostermeye devam edecektir.

Stiperiletken malzemede ise sicaklik diistitkge malzemenin elektriksel direnci de
diismekte kritik sicaklik degerine ulasildiginda ise direng aniden sifira diismektedir.

Yani bu durumda akim tagima sirasinda herhangi bir kayip olmayacaktir.
1.6. izotop Etkisi

Proton sayis1 ayni, ndtron sayilar1 farkli atomlara izotop atom denilmektedir.
Emanuel Maxwell 1950°’1i yillarda civanin farkli izotoplart iizerine calismalarda
bulunmus, siiperiletken 6zellik gosterebilmeleri igin farkli sicakliklar gerektirdiklerini
bulmustur. Kristal 6rgiiniin bir karakteristigi olan izotop kiitlesi, orgii 6zelliklerini de
etkilemektedir. Her izotopun kendine has bir o6rgii yapist vardir. Sonug olarak
stiperiletkenlik, izotop kiitlesine yani 6rgii durumuna da baglhidir. 1957’de ii¢ bilim
insan1 John Bardeen, N. Cooper, John Schrieffer BCS kuramini ortaya g¢ikarmistir.
Kurama gore, siiperiletkende normal hareket eden elektronlar, Cooper cifti
olusturduklarinda degisik bir kuantum durumuna olanak saglamaktadir. Elektron- fonon
etkilesmesi de siiperiletkenlige yol agmaktadir ve bu da siiperiletkenlerin neden normal

sartlar altinda birer kotii iletken oldugunu agiklamaktadir.
1.7. Temel Deneysel Gergekler
1.7.1. Akt Kuantumlanmasi

Stiperiletken herhangi bir halkaya bir elektrik akimi uygulandiginda, 6zdirenci
sifir oldugundan elektrik akimi sonsuz sayilabilecek kadar uzun siire halkada
bulunmaya devam edebilir. 1950 yilinda Fritz London yapmis oldugu calismada

stiperiletkenligin temelde bir kuantum olay1 oldugunu gostermistir. Bu ¢alismaya gore
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stiperiletken bir halka T>T¢ sicaklik degerinde iken manyetik alan icerisine konulursa,
manyetik alan ¢izgileri bu durumda halkanin igerisinden gegmektedir. Sonrasinda bu
halka T kritik sicaklik degerinin altina sogutulursa siiperiletkenlik fazina gegmektedir.
Daha sonra dis manyetik alan kapatildiginda, kapatilma anindan itibaren Faraday’in
indiiksiyon yasas1 geregi azalma gosteren manyetik akiy1 karsilamak icin siiperiletken
halkada akim indiiklenir. Siiperiletken malzemedeki akimin davranigi, atomun
orbitalindeki bir elektronun davranisina benzemektedir. Stiperiletken bir halkadan gegen
manyetik aki (®=B.A) kuantumlanmistir. Yani ®, temel aki kuantumu ve n tamsayiy1

ifade edecek sekilde halkadan gegcen manyetik aki ®=n.®d, olmaktadir.

Atomlarin ortak titresim nicesi olan fononlar ile malzemenin elektriksel
ozelliklerinden sorumlu elektronlar siiperiletkenler i¢in olduk¢a Onemlidir. Cilinkii
Bardeen- Cooper- Schrieffer’in BCS Teorisinde agiklandig1 tizere Cooper ¢iftlerinin
olusturulmasinda fononlar etkin rol oynar. 30 K sicakligimmin altindaki siiperiletkenler
icin gecerli olan BCS Teorisine gore siiperiletkenlik olayr elektron-fonon
etkilesmesinden kaynaklanmaktadir. Elektronlar kristal bir 6rgii icerisinden gegerken,
pozitif yiiklii iyonlar etkileyerek orgiide ige dogru bir biikiilme gozlenir ve fononlari
olusturur. Bu fononlar deforme olmus olan bu alanda pozitif yiik olusturarak arkadan
gelen elektronlarin da ayni bolgeden gegmesini saglar. Bu gecis sirasinda iki elektron
birbiriyle etkilesim kurmus olup elektron giftlerinden olusan minimum enerji hali
(siiperiletken hal) gerceklesmis olur. Bu elektron c¢iftlerine ‘Cooper Ciftleri’
denilmektedir (Sekil 1.5). Elektronlarin giftler halinde gegmesini saglayan bu olaya
‘Fonon yardimiyla eslesme’ denilmekte ve siiperiletkenlige olanak saglamaktadir.
Cooper ¢iftini olusturan elektronlar, malzeme igerisinde serbestce dolagan
elektronlardir. Elektronlarin tek etkilesim mekanizmas: bu degildir, ozellikle
stiperiletkenlerde bagska mekanizmalarin oldugu diisiiniilmektedir. Biitiin malzemelerin
stiperiletken olmamasinin bir nedeni de Cooper Cifti olusturabilecek derecede kuvvetli

bir etkilesimin olmamasi olabilir.
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Sekil 1.5. Atomda Orgii Icerisinde Elektronlarm Cooper Cifti Olusturmasi
Kaynak: A¢ikgoz, 2013: 0.w.c.
1.7.2. Josephson Etkisi

Brian D. Josephson 1962 yilinda yapmis oldugu ¢alismada Kuantum Mekanigi
ilkeleriyle ¢ok ince bir yalitkanla ayrilmis iki siiperiletkende olusan histeretik akim —
gerilim Karakteristigini agiklamistir. Calismada; siiperiletken metal bir malzemedeki
enerji araliginin Glgiilmesi igin iki siiperiletken malzeme ¢ok ince yalitkan bir film ile

tiinelleme vasitasi ile gegerek olusturduklari akim incelenmistir (Sekil 1.6).

1zolator

sUperiletken superiletken

PALLS |vple¥n
Q)

Cooper cifti
Sekil 1.6. Iki Siiperiletken Malzemenin Ince Bir Yalitkan Tabakayla Ayrilmasiyla

Olusturulan Eklem
Kaynak: Tiikel, 2013: 6.

Tiinelleme olaynin gergeklesebilmesi igin sistemin tiinellemeden 6nce ve sonra
enerjinin ayn1 olmas: gerekir. Buna ek olarak elektronlar tiinelleme yapacaklari bos
parcacik durumlara da sahip olmalidir. Metaller arasit mesafe biiyiik olmamalidir, es
uyum uzunlugu kadar olmasi gerekir. Cooper ¢iftlerinin tiinelleme ihtimalinin tek bir
elektronun tiinelleme yapma ihtimalinden daha az olmasi beklenirken, yapilan deneyler
tinelleme ihtimalinin tek bir elektron i¢in de Cooper ¢ifti i¢in de ayni oldugunu

gdstermistir.
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Josephson Etkisi iki tipe ayrilmaktadir: AC Josephson Etkisi ve DC Josephson
Etkisi. DC Josephson olayinda, iki 6zdes siiperiletken arasina konmus c¢ok ince bir
yalitkan film varhiginda, siiperiletken i¢indeki tim elektron ¢iftleri aym1 fazda
oldugundan harici bir voltaj uygulanmadig: takdirde ve sicaklik mutlak sifirin tizerinde
bir degerde oldugu siirece iki yonde de tiinelleme yapma ihtimalleri oldugu igin bir
akim olusmaz. Farkli siiperiletkenler kullanilarak olusturulan bir eklemde ise harici bir
voltaj uygulanmasa da eklemden akim gececektir. Voltaj farki olmadan bu sekilde
gecen akima Josephson Akimi denilmektedir. Josephson akimi belirlenirken eklemde
kullanilan farkl iki siiperiletken tabakasina ait elektronlarin dalga fonksiyonlarinin faz
farki ®=01-®2 kullanilir. Burada olusan akimi bu iki siiperiletken tabakaya ait

elektronlarin faz farki olusturmaktadir.

Eklem farkli siiperiletken malzemelerden olusturulup dogru akim voltaji
uygulandigi takdirde AC devresinde oldugu gibi elektromanyetik dalga yayar. Bu
duruma AC Josephson etkisi denilmektedir. Sabit V voltaji ekleme uygulandigi zaman
elektron gifti yalitkan tabakayir gecerek 2 eV degerinde bir enerji kazanir. Normal
sartlardaki bir metalde dirence karsi kullanilan bu enerji siiperiletkenlerde direng
olmadig1 i¢in enerji harcanmamis olacak ve elektron ciftlerinin sahip oldugu bu enerji

w=2eV/h frekans degerinde 151k kuantumu olacaktir.
1.7.3. Meissner — Ochsenfeld Etkisi

Normal bir iletkenin, iletkenligini degistirmeyecek derecede zayif bir harici
manyetik alan igerisindeki davranisi iki sekilde incelenmektedir. Birincisinde, dis
manyetik alan olmadan malzeme kritik sicaklik degerinin altina kadar sogutulur ve
sonrasinda harici manyetik alana maruz birakilir; iletkene sirayet eden manyetik alan,
Lenz Kanunu geregince uygulanan alana ters yonde bir manyetik alan olusturacak
sekilde iletkende akim indiikler. Sekil 1.7°de goriildigi iizere bu durumda iletken

dahilindeki manyetik alan sifirdir.
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Sekil 1.7. Harici Manyetik Alan T<T iken Bir iletkenin Manyetik Durumu
Kaynak: Bilgili, 2013: 7.

T>T¢ halinde malzemenin sahip oldugu ozdireng smirli bir degerdedir. Bu
sebeple malzemeye uygulanan harici manyetik alan malzeme igerisine niifuz eder ve bu
malzeme Kkritik sicaklik degerinin altinda bir degere sogutuldugunda Sekil 1.8’de

gorildigi gibi manyetik alan malzemenin igerisinde kalir.

[

Sekil 1.8. Harici Manyetik Alan T>T. iken Bir iletkenin Manyetik Durumu
Kaynak: Bilgili, 2013: 7.

Stiperiletken malzemenin i¢indeki manyetik alan degerinin her zaman sifir
oldugu, kritik sicaklik degerinin altina sogutulmasi veya harici manyetik alan
uygulanmasi islemlerinden bagimsiz oldugu yaptiklari ¢alismalar ile W. Meissner ve R.
Ochsenfeld tarafindan gosterilmis ve Meissner — Ochsenfeld Etkisi olarak

adlandirilmstir.

Bir harici manyetik alanda iken kritik sicaklik degerinin altina sogutulan
stiperiletken malzemenin igindeki manyetik alan daima sifirdir. Ayni sekilde Kritik
sicaklik degerinin altina sogutulduktan sonra bir harici manyetik alana maruz birakilan
stiperiletken malzemenin igindeki manyetik alan degeri de her zaman sifirdir. Meissner

etkisine dair bir deney Sekil 1.9°da gosterilmistir.
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Manyetizasyon ile ilgili denklemler g6z oniine alinirsa;
— — —
B = pu,(H~+ M)

{}Tf : Manyetizasyon, B: Manyetik indiiksiyon ve H: Di1s manyetik alan) H dis manyetik
alam kiiciik bir deger oldugu siirece malzeme miknatislanir ve T¢ kritik sicaklik

degerinin iistiinde B=0 dir. Sicaklik T degerine ulastig1 zaman

Denklemindeki Manyetik alinganlik Degerini elde edebilmek i¢in B, malzemenin digina
atilir ki bu durum malzemenin T<T. degerinde miikemmel diyamanyetik ozellik

sergiledigi anlamina gelmektedir.

Sekil 1.9. Meissner Etkisinin Goriildiigii Bir Deney

Kaynak: 2012: i.b.o.

1.8. Tip I ve Tip II Siiperiletkenler

Siiperiletkenler manyetik alana karsi verdikleri tepkiye gore Tip | ve Tip Il
olarak iki ana gruba ayrilmaktadir. Tip | Siiperiletkenler normal sartlar altinda oda
sicakliginda iletken 6zellik gosteren metal ve metaloidler iken Tip Il Stiperiletkenler
daha yiiksek sicakliklarda elde edilebilen metalik bilesik ve alasimlardan olusmaktadir.

Tip | Siiperiletkenleri; diisiik sicaklik stiperiletkenleridir. Diisiik kritik manyetik
alana sahip, Meissner etkisine milkemmel uyum gosterebilmekte, manyetik alani igine
almamaktadir. Diisiik yogunluklu harici manyetik alanla siiperiletken hali kolayca
kaybolabilmekte oldugundan Yumusak Siiperiletken de denilmektedir. Hafif safsizlik

Tip | stiperiletkenlerinin siiperiletkenlik 6zelligini etkilemez.
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Klasik siiperiletken de denilen Tip | Siiperiletkenlere kritik manyetik alan
degerinin (Hc) iizerinde herhangi bir harici manyetik alan uygulandigi zaman ani ve
keskin bir sekilde siiperiletkenlik o6zelligini kaybedip normal durumuna doner. Hc
degerleri mutlak sifira yakindir bu nedenle siiperiletken miknatis yapimina pek elverisli
degildir.

Tip Il Siperiletkenleri; yiiksek sicaklik siiperiletkenleridir. Yiiksek Kkritik
manyetik alana sahiptir. Meissner etkisine kismen uygundur, malzemenin igine
manyetik alan girebilmektedir. Tip II Siperiletkenlerinin, Tip I siiperiletkenlerinde
oldugu gibi siiperiletken duruma gegis ani sekilde ger¢eklesmemektedir. iki farkl kritik
manyetik alan degerine sahiptir. Sekil 1.11’de goriildigii tizere Hcy degerine kadar aki
malzeme igine niifuz etmemektedir. Hcy degerinden Hcy degerine kadar aki malzeme
icine kismen niifuz etmekte ancak siiperiletkenlik 6zellik de devam etmektedir. Bu
bolgeye ‘Karma Bolge’ denilmektedir. Hc, degerinden sonra ise malzeme
stiperiletkenlik ozelligini kaybederek normal faza gecer. Hafif safsizlik, tip Il

stiperiletkenlerinin siiper iletkenlik 6zelliklerini biiyiik 6l¢iide etkilemektedir.
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Sekil 1.10. Tip II Siiperiletkeninde Karisik Durum
Kaynak: 2022: a.a.e.

Yillar igerisinde yapilan ¢alismalarla Tip | Siiperiletkenlerinin element, Tip Il

Siiperiletkenlerinin ise bilesik ya da alasim oldugu anlasildi.
1.9. Yiiksek Sicaklik Siiperiletkenleri

Stiperiletken malzemelerin giinlik hayatta kullanilabilir hale gelebilmesi,

teknolojinin gelisebilmesi ile giinliik hayatin da kolaylasmasi agisindan énemlidir. Bu
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nedenle siiperiletkenler bilim insanlarinin ilgisini daima iizerine ¢ekmis ve daha yiiksek
sicakliklarda siiperiletkenlik Gzellik gosteren malzemeler arastirilmaya devam
etmektedir. 1986 yili itibariyle Zirich IBM Arastirma Laboratuvarinda J. George
Bednorz ve Karl Alex Miiller ¢ok biiyiik bir kesif yapmis ve baryum, lantan ve bakirin
karisik fazdaki seramiginin 35 K civarinda siiperiletkenlik &zelliklerini gosterdigini
gozlemlemislerdir. Dikkatleri iizerine ¢geken bu ¢alismalarin ardindan bilim insanlari, Te¢
kritik sicaklik degerini 36 K degerine ylikseltmeyi, stronsiyumu baryum yerine koyarak
basarmiglardir. Yiiksek sicaklik siiperiletkenleri bu gelismeler ile biitiin dikkatleri
tizerine ¢ekmeyi basarmistir. Boylelikle 1986 yili Yiiksek sicaklik siiperiletkenleri igin
baslangi¢ kabul edilir. 1986 yilindan bu yana La-Ba-Cu-O, Y-Ba-Cu-O, Bi-Sr-Ca-Cu-
O, TI-Ba-Ca-Cu-0 ve Hg-Ba-Ca-Cu-0 sistemleri bulunmus ve Hg tabanlh siiperiletken
malzemelerde kritik sicaklik degeri 166 K degerine kadar yiikseltilebilmistir. Yiiksek
sicaklik  siiperiletkenlerinin  neredeyse tamami bakir-oksit (Cu-O) tabakasi
bulundurmaktadir ve siiperiletken malzemenin ihtiva ettigi bakir-oksit (Cu-O) tabaka
sayisinin  Kritik sicaklik degeri ile iligskisi oldugu anlasilmaktadir. Yap: art arda
periyodik olarak kendini tekrarlayincaya dek bakir- oksijen tabakalarinin ilave edilmesi,
Te kritik sicaklik degerini yiikseltir. Cu-O tabakalarindaki bakirin degerligi ile kimyasal
bag dogrultusunun arastirilmalar1 devam etmektedir. Beklentiler arasinda, kritik sicaklik
degeri T¢’nin daha da yiikseltilebilmesi i¢in karmagik oksitlere fazladan bakir — oksijen

tabakasinin eklenmesi bulunmaktadir.
1.10. Siiperiletkenligin Tarihsel Gelisimi

1908 senesinde Hollandali fizikgi H. Kammerling Onnes’in Helyumu
stvilastirmasiyla Siiperiletkenlikle ilgili ¢alismalar da baslamis oldu. Metallerin diisiik
sicaklik bolgelerindeki gostermis oldugu elektriksel direng degisimleri ilk kez H.
Kammerling Onnes tarafindan incelenmistir. H. Kammerling Onnes ve arkadaslari
Platin’i incelerken, 6zdireng 6zelliginin saflik derecesiyle alakali oldugunu kesfettiler.
1911°de ise Onnes civa ile yaptig1 ¢alismada civanin direncinin 0 K degerinde sifira
diismesi beklenirken, farkli olarak 4,2 K civarinda aniden sifir oldugunu ve bu
sicakliktan sonra daima sifir direng gosterdigini buldu ve kusursuz iletkenlik anlamina
gelen ‘Siiperiletken’ olarak adlandirdi. Bu alandaki ¢alismalarina devam eden Onnes,

tiim bu ¢alismalar1 sayesinde 1913 senesinde Nobel Fizik Odiiliinii kazanmistr.
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1933 yilinda diisiik sicakliklarda maddelerin manyetik o6zelliklerini aragtirmak
icin Walter H. Meissner ve 6grencisi Robert Oschenfeld deney yapmis, neticesinde
kritik gecis sicaklik degeri altina sogutulan kiirenin uygulanan harici manyetik alani
disladig1 gozlemlenmistir (Meissner ve Oschenfeld, 1933). T¢ kritik sicaklik degerinin
altinda da siiperiletken malzemelerin normal sicakliktaki ile ayni fiziksel ozelliklere

sahip oldugu diisiiniilityordu bu durum kesfedilinceye kadar.

1935 yilinda Fritz ve Heinz London Maxwell denklemlerini ¢alismalarina baz
alarak durgun manyetik alanin siiperiletken igerisine girebilecegini gdsteren bir teori
gelistirmisler ve Karakteristik siiperiletkenlik uzunlugu olan London Niifuz Derinligi’ni

kesfetmislerdir.

gosteren malzemelerin siiperiletken olmadiklarini ¢alismalar1 ile gosterdi. Saf
metallerde kritik gegis sicaklik degerlerinin orgii igerisindeki iyonlarin kiitlelerinin
karekokii ile ters orantili oldugunu gosterdi ki bununla birlikte elektron fonon varligi

otaya ¢ikmis oldu.

1986 senesinde J.G. Berdnorz ve K.A. Miiller yaptiklar1 ¢alisma ile Tc kritik
gecis sicakligi degeri 30 K olan La-Ba-Cu-O (LBCO) sistemini kesfederek yiiksek
sicaklik stiperiletkenlik tarihini de baslatmis oldu.

1.11. Siiperiletken Teknolojisinin Kullanim Alanlar

Kesfedilmesi ile birlikte bilim insanlarinin dikkatlerini tizerine toplayan yiiksek
sicaklik siiperiletkenleri, teknolojik alanlarda kullanilabilir olmasi igin {izerine bir¢ok
calisma yapilmis ve yapilmaya devam etmektedir. Bu ¢aligmalarda ki asil amag¢ oda
sicakligina yakin sicaklik degerlerinde siiperiletkenlik 6zellik sergileyen bir malzeme
kesfetmek ve giinliik hayatta bircok alandaki teknolojik uygulamada kullanilabilmesini
saglamaktir. Malzeme kritik gegis sicaklik degeri oda sicakligina ne kadar yakin olursa
hem daha ucuz maliyetlerde elde edilebilir hem de daha genis kullanim alanlarina sahip

olabilir.

Giliniimiizde dahi siiperiletkenler genis bir uygulama alanina sahiptir. Ulagim
alaninda Maglev treni o6rnek gosterilebilir. Alt kismina siiperiletken malzeme
yerlestirilen tren harekete gectiginde iletken raylara elektrik akimi verilerek bir itme

kuvveti olusturulmakta ve tren hizi 100 km/h hiz sinirina ulastiginda raylar tizerinde
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bulunan tekerlekleri i¢ce dogru katlanmakta ve tren temassiz bir sekilde raylar tizerinde
hareket edebilmektedir. Uygulanan akimin yonii tersine ¢evrilerek ters yonde bir itme
kuvveti olusturulmakta ve bu sekilde tren durdurulabilmektedir. Almanya ve
Japonya’da kullanilan Maglev trenlerinin hiz1 603 km/h hiza ulasmaktadir (Yamanashi
MLXO01 Maglev treni).

Medikal teknolojideki kullanim alanlar1; manyetik rezonans goriintiileme (MRI)
ve biyoteknik miihendisligidir.  Manyetik Rezonans Goriintiileme sistemlerinde
stiperiletken malzemeler tarafindan {dretilen manyetik alan ile viicut kisimlarinin
goriintiilenmesi saglanmaktadir. Bu cihazlar sivi azot sogutmalidir ve maliyetleri yiiksek

olmakla birlikte teshislerde daha giivenilirdir.

Elektronik teknolojisindeki kullanim alanlar;; SQUID (Superconducting
Quantum Interference Device), transistorler, par¢acik hizlandiricilari, sensorler ve devre
baglanti elemanlarinda kullanilmaktadirlar. SQUID (Superconducting Quantum
Interference Device), manyetik alan algilama ve 6lgme alanindaki en hassas aygit olup

beyin dalgalarin taranmasinda kullanilmaktadir.

Gii¢ iretim alanindaki kullanim alanlari; jenerator, motor, enerji depolama,

iletim hatlar1 ve transformatorler olmak tizere 6zetlenebilir.
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BOLUM II

ONCEKI CALISMALAR

Bu boliimde, stiperiletkenler ve siiperiletken teknolojisinin gelistirilmesi
hedeflenerek malzemelerin mekanik o6zellikleri, elektriksel ozellikleri, yapisal ve
fiziksel ozelliklerinin iyilestirilmesi i¢in yapilan bazi c¢alismalardan bilgilere yer

verilmistir.

1986 senesinden itibaren yiiksek sicaklik siiperiletkenlerine olan ilgi giinbegiin
artis gostermistir. ilgi odagindaki siiperiletken malzemelerin kritik sicaklik degeri T¢'yi
yiikseltmeye dayali yeni siiperiletken malzeme bulma calismalari da oldukga hiz
kazanmistir. Ozellikle BSCCO sistemini gelistirmeye yonelik bu calismalar arasinda,
malzemenin mekanik ve elektriksel 6zelliklerini iyilestirmek amaciyla yapilan, sistem

icerisine farkli katkilarin yapilmasi da yer almaktadir.
2.1. BSCCO Sistemi ile Daha Once Yapilmis Calismalar

Ozellikle insan saghigina daha az zarar1 olan ve iiretilmesi diger siiperiletkenlere
nispeten daha kolay olan Bi-Sr-Ca-Cu-O (BSCCO) sistemini galismak oldukga
avantajlidir. Bi2Sr2Can-1CunOx genel formiilii olarak verilen sistemde iki farkli yiiksek
sicaklik stperiletken faz bulunmaktadir. Bunlar n=2 fazina karsilik gelen ve kritik
sicaklik degeri 80-94 K civarinda olan Bi-2212 fazi ile n=3 fazina karsilik 110-120 K
kritik sicaklik degerine sahip Bi-2223 fazidir. Siiperiletkenlige gegis sicakligi olarak
bilinen kritik sicaklik degerinin (T¢) Bi-2223 fazinda daha yiiksek oldugu icin bu

malzemeye olan ilgi de giintimiizde giincelligini korumaktadir.

Bi tabanli yiiksek sicaklik siiperiletkenlerin Kesfinden bu yana bu alanda yapilan
calismalardaki en 6nemli amacglardan biri bu materyallerin akim tasima kapasitelerini
arttirabilmek olmustur. Bu zamana kadar yiiksek elektrik kapasiteli malzeme elde etmek
i¢in birgok ¢alisma yapilmistir. Bu ¢alismalarin ¢ogu tagima yonii, tanecik yonelimi ve
tanecik baglantilarinin  iyilestirilmesine dayanmakta idi. Ince filmler (Aksan
vd.,2011:314), kablolar veya bantlar (Barzi vd.,2011:2335) gibi yiiksek elektrik
yogunluklu tasima malzemeleri tretmek icin birgok islemin yararli oldugu
gosterilmistir. Sicak dovme (Garnier vd.,1999:197), mikrodalga tekstiire (Marinel
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vd.,1999:205), LFZ (Huang vd.,1991:2401) veya EALFZ (Costa vd., 2013:943)
teknikleri gibi bazi islemlerse yiiksek elektrik akim tasima kapasiteli bulk/yigin

materyaller elde etmek i¢in uygundur.

2011 yilinda A. I. Abou— Aly ve arkadaslart SnO2 nano partikiilleri (40 nm)
ilavesinin (Bi, Pb)- 2223 fazinin fiziksel 6zellikleri tizerinde neden oldugu gelismeleri
inceledigi bir calisma gerceklestirmislerdir. Kat1 hal reaksiyon yontemi ile hazirlanan
numuneler i¢in agirlik olarak numunenin %0,0 ila %2,0 miktarinca SnO2 nanopartikiil
ilave edilmistir. Numunelerdeki faz olusumunu ve mikro yapiy1 incelemek igin x-1s1n1
kirmim o6lger (XRD), taramali elektron mikroskopu (SEM) ve elektron dagilim
spektroskopu (EDS) kullanilmis olup X, %0,4 miktarmna kadar (Bi, Pb)-2223 faz
olusumunu SnO2 nano partikiillerinin arttirdigin1 ancak bu SnOz nano partikiillerinin
yiiksek konsantrasyonlarinda faz olusumunu geciktirdigi gozlemlenmistir. Bunun yani
sira x agirlikga %0,0 seviyesinden %0,4 seviyesine kadar yiikseldikge graniiler
bosluklarin hem sayisinin hem de biiyiikliigiiniin azaldigi goriilmiistiir. Bu malzeme igin
stiperiletkenlige gegis Kritik sicaklik degeri (T¢) ile kritik akim yogunluk degeri (Jc)’nin
x, agirhikea %0,4 seviyesinde iken optimal deger oldugu sonucuna varilmistir. Kritik
gecis sicakligr (T¢) igin gelisme oran1 %12 iken kritik akim yogunluk degeri (Jc) i¢in
gelisme oran1 %58 olmustur. Jc degerinde ki bu iyilesmenin SnO2 nano partikiillerinin
sabitleme etkisinden kaynaklandigina inanilmaktadir. SnO2 nano pargaciklarinin daha
yiiksek konsantrasyonlu numunelerinde ise siiperiletken taneler arasinda biiyiik
yigilmalar gézlemlenmis olup, bu yigilmalar siiperiletken tane baglantisinin azalmasina
neden olmustur (Abou-Aly vd.,2011:2077-2084).

2013 yilinda Berdan Ozkurt, M. A. Madre ve A. Sotelo, J. C. Diez tavlama ile
indiikklenen Bi1.8Pbo4Sr2Ca22CusOy seramiklerinin fiziksel ve yapisal &zelliklerinin
modifikasyonunu inceleyen bir ¢alisma gerceklestirmistir. Tavlama sicaklik degerleri
730- 830°C arasinda degistirilirken tavlama siiresi ise 50 saat belirlenmis ve sabit
tutulmustur. En yiiksek diamanyetizma 6zelligi 830 °C’de tavlanan numunede
gozlemlenmistir. 780°C’ye kadarki tavlama sicaklik degerlerinde Jc akim yogunluk
degerinde azalma gozlemlenmistir. Calismadaki tim veriler gostermistir Ki; diisiik
sicaklik degerlerinde gergeklestirilen tavlama islemi, Bi-2212 ve Ca-Cu-O ikincil
fazlara ayrismasi nedeniyle Bi-2223 fazinin miktarimi azalttigini ve sinterlenmis

numunelere gore daha diisiik siiperiletkenlik 6zelliklere neden oldugunu goéstermistir.
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Ote yandan yiiksek sicakliklardaki tavlama islemi Bi-2223 fazinin miktarini arttirir ve

stiperiletkenlik 6zelliklerde iyilesme gergeklesir (Ozkurt vd.,2013:85-89).

2018 yilinda A. Ozkartal ve O.N. Enis, dogru akim tavlama isleminin (DCA)
cubuk seklinde iiretilen BiisPbo4SroCazCusO12 siiperiletkeni tizerindeki etkisini
inceledikleri bir c¢alisma gergeklestirmislerdir. Eritme- dokiim yontemiyle g¢ubuk
seklinde tiretilen BSCCO siiperiletken numunesine 20V gerilim ve 2.5A dogru akim
uygulamis ve hem uygulama oOncesi hem de uygulama sonrasi numunenin fiziksel
yapisint incelemislerdir. X-1sin1 kirinim Slgeri (XRD) ve taramali elektron mikroskobu
(SEM) ile incelenen sonuglarla, dogru akim tavlama isleminin numune yapisinda
onemli degisikliklere sebebiyet verdigi sonucuna ulasmiglardir. Dogru akim tavlama
(DCA) isleminin numune direncinde diisiise ve stiperiletkenlik 6zellik kazandirmaya
etki ettigini gézlemlemislerdir (Ozkartal ve Enis, 2018:123-128).

2020 yilinda B. Ozkurt tavlama kosullarmin nano boyutlu Altin katkil
Bi18Sr2Auo.2Ca11Cu2.10y (Bi-2212) seramiklerinin siiperiletkenlik 6zellikleri tizerindeki
etkisini inceledigi bir ¢alisma gergeklestirmistir. Gelistirilmis tasima O6zelliklerinden
dolay1 Bi-2212 sistemi segilen ¢alismada numuneler tavlama sonrasi teknik i¢in 870°C
sabit sicaklik degerinde farkli siirelerde bekletilmis ve X-1gin1 kirmimi (XRD), taramali
elektron mikroskobu (SEM) goriintiileri, DC direng, manyetik histerezis dongiileri (M-
H) ve hesaplanan akim yogunlugu (Jc) deger sonuglarina gore bekleme siiresindeki artis,
tanelerin birbirine baglanabilirligini, ¢cekirdeklenme ve biiyiime gibi graniiler polikristal
karakterini olumlu yonde etkiledigini gostermistir (Ozkurt, 2020:11448-11456).

2014 yihinda B. Ozkurt asim Na katkilamann BizSroCaiCuz-«NaxOy
stiperiletkenlerinin yapisal ve fiziksel ozelliklerine etkisini inceledigi bir calisma
gerceklestirmistir. Geleneksel kati hal reaksiyonu yontemiyle elde ettigi x=0.3, 0.35, 0.4
ve 0.5 olarak Na igeren numuneler iizerinde yapmis oldugu ¢alisma sonucunda; x=0.5
Na igeren numunenin Bi-2212 fazi graniiler yapisinda onemli Olgiide iyilesmeler
oldugunu gozlemlemistir. M-H egrilerinden x=0.5 Na i¢eren numunenin diger
numunelere kiyasla en yiikksek akim yogunluk degerine (Jc) sahip oldugunu
gozlemlemistir. x=0.5 Na igeren numunenin Kristallik 6zelliginde o6nemli oOlgiide
iyilesme gerceklestigini, tanecik boyutunun arttigin1 ve bunun da tanecikler arasinda
daha az gbzenekli yapiya sebep oldugunu ve bu sayede de daha iyi iletkenlik 6zelligi
sergiledigi sonucuna varmistir (Ozkurt, 2014:1501-1506).
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2010 yilinda M. Zargar Shoushtari ve S. E. Mousavi Ghahfarokhi yapmis
olduklar bir galisma ile Bi1.es4-xPDo.3sCdxSr2Ca>CuzOy siiperiletkeninin x=0.0, 0.02, 0.04
ve 0.06 i¢in manyetik 6zelliklerini arastirmiglardir. Nominal BPCSCCO bilesimine
sahip Bi-2223 siiperiletken numuneler sentezlenmis Bi igin Cd ikamesinin etkisi
arastirilmigtir. Tavlama siiresinin ve Cd katkilama miktarinin yapiya, AC manyetik
alinganligina ve aki yogunlugu-sicaklik egrilerine ve aki ¢ivileme enerjisine etkilerini
arastirdiklar1 ¢alismada Cd ilavesinin Bi-Pb-Sr-Ca-Cu-O sisteminin stiperiletkenlik
ozelligini 1iyilestirdigi sonucuna varmuslardir. Farkli tavlama siireleri kullanilarak
hazirlanan numunelerden 0.04 Cd igerigine sahip 270 saat tavlama siiresine sahip olan
numunenin diyamanyetik fraksiyonunun diger numunelerden daha biiyiik oldugu, aki
civileme enerjisi ve T¢ (offset) degerlerinin maksimum degerlerde elde edildigi
sonucununa varilmistir (Shoushtari ve Ghahfarokhi, 2010:1505-1511).

2012 yilinda Berdan Ozkurt Bi-2212 siiperiletkenlerine Nikel ikamesinin
etkilerini inceledigi bir c¢alisma gergeklestirmistir. Calismada o6nce 2234
stokiyometrisine sahip bilesiklerden 2212 saf numuneler elde edilmis ardindan Ni
ikamesinin x=0, 0.05, 0.1 ve 0.2 i¢in Bi tabanli Bi>-xNixSr2Ca:Cu20y stiperiletkenlerinin
Ozellikleri tizerindeki etkileri, X-ismm1 analizi (XRD), DC elektrik &zdirenci ve
manyetik- histerezis dongii 6lgtimleri, kritik gecis sicaklik degeri (T¢) nin Ni igeriginden
bagimsiz olarak degismedigini gézlemlemistir. XRD sonuglarindan Bi-2212 fazinin ana
faz oldugu, numunelerin hole/bosluk tasiyict konsantrasyonlarinin Ni katkist arttik¢a
azaldig1 ve bu da incelenen numunelerin yapisal ve siiperiletkenlik 6zelliklerinin

bozulmasina neden oldugunu gostermistir (Ozkurt, 2012:1775-1779).

2016 yilinda B. Ozkurt, BPSCCO siiperiletken malzemeler {izerine Seryum
ekleme ve Titanyum katkilamanin etkisini inceledigi bir ¢alisma gergeklestirmistir. Bi-
2212 fazim elde etmek i¢in 2234 fazindan faydalanilan ¢calismada x=0,05 ve y= 0, 0.05,
0.1, 0.2 igin (BiPb).CexSr2CasCuas.yTiyO12+s bilesikleri kati hal yontemiyle elde edilmis
ve yapiya Seryum eklemenin ve Titanyum katkilamanin etkilerini incelemistir. X-1s1n1
kirmimi (XRD), direng olgtimleri ve M-H egrilerine bakildiginda artan Titanyum
miktarmin Bi-2212 faz1 i¢in ciddi bir degisiklige sebebiyet vermedigi, etkin ¢ivileme
merkezi olarak davranabilecek ikincil fazlar olusmadigi, tim numunelerin yariiletken
Ozellik gosterdigi gozlemlenmistir. Tum bu sonuglara bakildiginda, x=0.05 sabit
miktarda Seryum eklenmesi ve artan Titanyum miktariyla BSCCO siiperiletkeninin
ozelliklerinin bozuldugu bilgisine ulagilmistir (Ozkurt, 2016:205-211).
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2013 yilinda B. Ozkurt Itriyum (Y) katkili Bi-2223 siiperiletkenlerinin mekanik
ozelliklerini inceledigi bir ¢alisma gergeklestirmistir. Bi17.xYxPbo3Sr2Ca>,CuzOy bilesigi
(x=0, 0.05, 0.1 ve 0.25) i¢in numuneler elde edilmistir. Bizmut bazl siiperiletkenlerin
halen yiiksek kirilganlik, fazla anizotropik yap1 gibi dezavantajlar1 mevcut olup faydali
elementlerin katkilama ile akim yogunlugu degeri Jc ve manyetik alan tasima
kapasitesinde onemli artis saglanabilecegi bilgisine dayanarak yapilmis olan bu
calismada katkili ve katkisiz numunelerin mekanik o6zellikleri karsilastirilmis, yiik ve
mikrosertlik degerleri arasindaki etkileri daha iyi analiz edebilmek igin farkli ampirik
modeller kullanilmis ve en iyi mekanik 6zelliklerin x=0.05 katkili numuneye ait oldugu
gozlemlenmistir. Bu sonuglar dogrultusunda Bizmut tabanli stiperiletkenlerin mekanik
ozelliklerinin yiike bagli oldugu bilgisi desteklenmistir (Ozkurt, 2013:1557-1939).

2004 yilimda S. M. Khalil ve A. Sedky tavlama sicakligimin Bi-2212
stiperiletkenlik sisteminin ozellikleri {izerine etkisini inceledikleri bir c¢alisma
gerceklestirmislerdir. Bi2SroCaCu20s+s  sisteminin  tavlama sicakliginin  750-850°C
degerleri arasinda hava ortaminda tavlama yapildiginda ki yapisal, mekanik ve
stiperiletkenlik 6zellikleri tizerindeki X-1s1n1 kirmimi (XRD), bulk/yigin yogunlugu ve
mikro sertlik 6l¢iimleri araciligiyla gozlemlenmistir. Tavlama sicakliginin 850 °C’ye
kadar artisi1 ile Bi:2212 faz miktarinda da artis gozlemlenmistir. Tavlama sicakliginin
arttirilmasiyla stiperiletkenlige gecis Kritik sicaklik degeri (T¢)’nin de 78 K’den 100 K’e
artis gerceklestirdigi gbzlemlenmis olup bu keskin artis siiper iletken taneciklerin
yikksek homojenligine atfedilmistir. Dahas1 tavlama sicakliginin artmasi ile
mikrosertligin ve kiitle yogunlugunun da arttigi gézlemlenmis olup bu davranis da
bizlere siiperiletken tanecikler arasindaki baglantinin gelisimini gostermektedir. Tim bu
gozlemlere dayanarak; elektrik direnci ve mikrosertlikteki bu gelismelerin, mikro
catlaklar ve oksijen bozukluklarinin ortadan kaldirilmas: ve tavlama iglemi ile oldugu

bilgisine varilmistir (Khalil ve Sedky, 2004:299-304).

2012 yilinda B. Ozgelik ve arkadaslar1 Bi-2212 dokulu kompozitlerde tavlama
stiresi ve manyetik Ozelliklerin arasindaki iligskiyi inceledikleri bir ¢alisma
gerceklestirmiglerdir. LFZ eritme teknigi ile hazirlanan ve farkli siirelerde (60, 72, 96 ve
20 saat) tavlanmis olan BiSroCaCu.Ox dokulu malzemelerin fiziksel ve manyetik
ozelliklerini inceledikleri ¢alismada sonuglar; farkli tavlama siirelerinin kritik gecis
sicaklik degeri (T¢) tizerinde ciddi bir etkisinin olmadigini ancak bununla birlikte 96

saat tavlama islemine maruz birakilan numune igin kritik akim yogunlugu degeri (Jc)’de
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onemli bir degisiklik elde edildigini gézlemlemislerdir. Caligmalarda 96 saat 10 K’de
tavlanan numune igin maksimum kritik akim yogunlugu degerinin 5.5x10° A/cm?
oldugunu, tavlama siiresinin numunelerin morfolojisini etkiledigini gézlemlemislerdir.
96 saat iizerinde tavlama islemine maruz birakildiklarinda, numunenin siiperiletkenlik

Ozelliklerinin azalmaya basladigini gozlemlemislerdir (Ozcelik vd., 2013:873-878).

1988 yilinda Jong-Gab Na ve arkadaslar1 tavlama sicakliginin radyo frekans
puskiirtmeli kalay katkili indiyum oksit filmlerin mokroyapisina, elektrik ve optik
ozellikleri tizerine olan etkisini inceledikleri bir ¢alisma gergeklestirmiglerdir. Tavlama
sicakligi arttikca ITO filmlerinin elektriksel direnci de artmistir. Direngteki bu artisin
tastyict konsantrasyonundaki azalmadan ziyade hareketliligin azalmasindan daha baskin
sekilde etkilendigi bilgisine ulagmiglardir. Artan tavlama sicakligi ile hareketliligin
azalmasinin da ITO filmlerinin tane boyutu veya tane s ile iliskili olabilecegi
sonucuna varmislardir (Na vd. 1989:698-701).

2015 yilinda M. A. Aksan ve arkadaslar1 yiiksek hacimli Bi-2212 siiperiletken
sistemde ikincil tavlama isleminin kritik akim yogunlugu iizerindeki etkisini
inceledikleri bir ¢alisma gergeklestirmislerdir. Kati hal reaksiyon yontemi ile elde edilen
Bi- 2212 faz numuneler lazerle biiyiitme (LFZ) yontemi kullanilarak biiyiitilmiis ve bu
sayede iyi bir tane hizalamasi ve yiiksek tagima kritik akim yogunlugu gosteren
numuneler tizerine ikincil tavlama islemi uygulanmistir. Bu ikincil tavlama isleminden
sonra numunelerin sahip olduklart Kritik akim yogunluk degerlerinde ciddi artis oldugu
ve maksimum kritik akim yogunlugu degerine sahip numune i¢in %80’lik bir iyilesme
oldugu goézlemlenmistir. Ayrica, ikincil tavlama islemi uygulanmis numunelerin
manyetizasyonunun da arttigi tespit edilmis, manyetik kritik akim yogunluklarinin, bir
kez tavlama islemi uygulanmis numunelere gore ii¢ kat daha yiiksek oldugunu
gozlemlemigler ve bu gelismeyi ikincil tavlama islemi sirasinda Bi-2212 fazinin
kontrollii termal bozunmasi ile agiklamislardir (Aksan, vd., 2015:2079-2086).

2012 yilinda F. J. Baca ve arkadaslar1 Bi-2212 sistem yuvarlak tellerinin 1s1
islenmesinde  6n  tavlama isleminin  etkisini  inceledikleri  bir  ¢alisma
gerceklestirmislerdir. On tavlama isleminin parametrelerini termal reaksiyon dongiisiine
dahil etmenin ve degistirmenin etkilerini arastirdiklar1 bu ¢alismada; 800-870°C sicaklik
araliginda 1 saat ile 50 saat arasinda bekletme siirelerinde, en yiiksek akim yogunluk

degeri (Jc)’nin uygulanan sicaklik araliginin ug¢ noktalarinda meydana geldigini tespit
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etmislerdir. On tavlama isleminin bekleme siiresinin, akim yogunluk degeri Jc iizerinde
daha onemli etkilere sahip oldugu bilgisine ulagmislardir. Ortaya ¢ikan mikro yapilarin
tavlama oOncesi bekleme siiresinin ikincil faz iizerinde siiperiletken 2212 fazinin
biiyiimesini destekleyebilecegini ve boylece performansi en st diizeye ¢ikarabilecegini

gostermislerdir (Baca, vd., 2012:340-345).

2015 yilinda O. Nane ve arkadaslar1 tavlama sonrasi zamanin darbeli lazer
biriktirme (PLD) yontemi ile MgO (100) tek kristal substratlar tizerinde {iretilen
Bi2Sr.CaiCu20g+s ince filmlerinin  biiyiime mekanizmas1 iizerindeki etkilerini
inceledikleri bir calisma gergeklestirmiglerdir. Daha Onceki calismalardan optimum
sicaklik degeri olarak belirlenen 860 °C’de Argon ve Oksijen atmosferinde 10, 30 ve 60
dakika i¢in tavlama sonrasi 1s1l islem gergeklestirilmistir. Yapilan ¢aligmalar sonucunda
filmin kalitesi ve stiperiletkenlik 6zellikleri onemli bir gelisme gostermis ve optimum
tavlama siiresinin 860 °C i¢in 30 dakika oldugu sonucuna ulasmislardir. 30 ve 60
dakikalik tavlanan filmlerin siiperiletkenlige gecis Sicaklik degeri (T¢) aymt 78 K
oldugunu gozlemlemislerdir (Nane vd., 2015:5778-5784).

2003 yilinda M. Tepe ve arkadaslar1 peletizasyon basincinin Bi-2223 seramik
stiperiletkenlerinin akim histerezis ve yapisal 6zellikleri tizerine etkilerini inceledikleri
bir c¢alisma gergeklestirmislerdir. Calismada kullanilan 6rnekler klasik kati-hal
reaksiyonu yontemi ile 100, 200, 300, 400 ve 500 MPa peletizasyon basing degerleri
uygulanarak elde edilmistir. Elde edilen malzemeler direng-sicaklik, kritik akim
yogunlugu-manyetik alan, yogunluk-basing, XRD, SEM ve EDAX araciligi ile
incelenmistir. Sonuglar gostermektedir ki, Bi-2223 siiperiletken seramiklerinin yapisal
ve elektriksel ozelliklerinin kalitesi onemli sekilde peletizasyon basincina baglidir.
Direng-sicaklik ve kritik akim yogunlugu-manyetik alan o6l¢timlerinden o6rneklerin
elektriksel ve yapisal o6zelliklerinin kalitesinin 6rneklere uygulanmis olan 400 MPa
peletizasyon basing degerine kadar iyilesme gosterdigi gozlemlenmistir. SEM ve XRD
sonuglar1 da bu sonuglar1 destekler nitelikte olmustur. Akim tasima kapasitelerini
yiikseltebilmek i¢in aki ¢ivilemeyi gelistirmek amaciyla 6zellikle 400 MPa peletizasyon
basing degeri ile presleme dokulu tanecik hizalama iiretmekte ve mikroyapisal
modifikasyonlar iligkilendirmektedir (Tepe, vd., 2003:420-426).

2002 yilinda P. Mune ve arkadaslar1 tek eksenli sikistirma basmcinin

polikristalin (Bi-Pb).SroCa>CusOy siiperiletkenlerin manyetik alan ve kritik akim
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yogunluguna olan etkisini inceledikleri bir ¢alisma gergeklestirmislerdir. Tek eksenli
sikigtirma  basincinin - Bi-2223  polikristalin - 6rneklerin  stiperiletkenlik = 6zellikleri
tizerindeki etkisini go6zlemledikleri bu c¢alismalarda ornekler kati hal reaksiyon
yontemiyle elde edilmistir. Malzemeler elde edilirken uygulanan tek eksenli basing 40
MPa ile 250 MPa degerleri arasinda olmus alinan deney sonuglarinda 6rnekler igin
degerlendirilen basing degerleri 44.5 MPa, 108.5 MPa ve 222.4 MPa olmustur. Yapmis
olduklar1 bu ¢alismada, artan sikistirma basinci ile malzemelerin gézenekli yapisinda
azalma ve gozlemlenen eksta fazlarda azalma oldugu sonucunu elde etmislerdir.
Calismadaki yapisal, manyetik ve transfer olgiimleri bu i¢ farkli 6rnegin tane igi
ozelliklerinin ¢ok benzer oldugunu diger yandan tanecikler arasi &zelliklerininse
oldukga farkli oldugunu gostermistir. Malzemelerin transfer 6l¢timlerine bakilarak Bi-
2223 seramiklerinde ¢ farkli siiperiletkenlik seviyesi gozlemlenmistir: (1)
stiperiletkenlik tanecikleri, (2) stiperiletkenlik kiimeleri, (3) zayif baglar. Son iki
seviyenin 6zelliklerinin ve dagitiminin, 6rneklerin sikistirma basincina karsi ¢ok hassas
olabildigi sonucuna varilmistir. Calismay1 yapanlar sonug olarak ise, YBa>CuzO7.x ve Bi
tabanli seramiklerin akim yogunlugu degerinin J¢ (Ba) baglhiligmin histerik davraniglari
arasindaki farkliliklarinin bahsi gegen etkilerle iligkili olabilecegini one stirmiislerdir
(Mune vd., 2002:491-500).

2014 yilinda B. Ozkurt ve arkadaslarmin yiiksek peletizasyon basmci altinda
hazirlanan Bi-2212 siiperiletkenlerinin fiziksel, manyetik ve mekanik 6zelliklerini
inceledikleri ¢alismada; en yiiksek peletizasyon basincina sahip Ornegin, biitiin
uygulanan manyetik alanlarda iyi tanecikler arasi baglanti gostererek diger diisiik
peletizasyon basinci ile elde edilen o6rneklere gore daha yiiksek manyetizasyon
degerlerine sahip oldugu goézlemlenmistir. Buna ek olarak daha diisiik peletizasyon
basinct ile elde edilen diger siiperiletkenlere gore en yiiksek peletizasyon basinci ile elde
edilen stiperiletken 6rneginin, tanecikler aras: giiglii ¢iftlesmeleri sayesinde daha yiiksek
ak1 yogunlugu degeri (Jc) ve mikrosertlik degerine sahip oldugu sonucuna bu ¢alisma ile
vartlmistir. Oda sicakliginda artan peletizasyon basinci ile 6rneklerin direncinin de
azaldig1 gozlemlenmistir (Aytekin vd., 2014:1799-1805).

2009 yilinda Kemal Kocabas ve arkadaslari sikistirma basincinin Bi-2223
stiperiletkenlerinin yapisal ve siiperiletkenlik 6zellikleri tizerindeki etkisini inceledikleri
bir ¢alisma yapmuslardir. Hem katkisiz (Sistem 1) hem de katkili (Sistem 1) BSCCO

i¢in de yapilmis olan bu c¢alismada 6rneklere bes farkli sikistirma basinci uygulanmistir
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(150, 300, 450, 600, 750 MPa). Asil amact BSCCO seramik siiperiletkenleri igin
optimum pelet sikistirma basincint belirlemek olan bu ¢alismada deneysel ve teorik
analiz sonuglar1 gostermistir ki; 450 MPa basing optimum sikistirma basing degeridir ve
bu basing degeri altinda her iki sistemin de birim hiicre parametrelerinde ve sifir direng-

sicaklik sonuglarinda iyilesmeler gézlemlenmistir (Kocabas vd., 2010:397-410).

2013 yilinda D. Marconi ve arkadaslar1 peletizasyon basincinin (Bi, Pb):2223
sisteminin siiperiletkenlik ozellikleri ve normal o6zellikleri tizerine olan etkilerini
inceledikleri bir caligsma yapmislardir. Nominal kompozisyon
(Biv1.6Pbo.4)(Sr1.8Bao.2)Ca2CusOy ornekleri klasik kati-hal reaksiyon yontemi ile elde
edilmistir. Sinterleme isleminden Once malzemeler farkli peletizasyon basinglar ile
sikistinlmislardir. Orneklerin faz safliklari ve yapisal parametreleri belirlenmistir.
Bi:2223 polikristalin 6rneklerinin zayif link davranisi Gizerindeki tek eksenli basing ve
sinterleme  sicakliginin  etkisini incelemek i¢in de direng-sicaklik Glgtimleri
kullanilmigtir. Direng verilerinden elde edilen parametreler peletizasyon basinct
degerlerine ve sinterleme sicaklik degerlerine baglidir. Sonug¢ olarak peletleme
basincinin artigi ile goézeneklilikte diisiis ve tanecik c¢iftlerinde gelisme oldugu

gozlemlenmistir (Marconi vd., 2013:355-359).

2020 yilinda Khulud Habanjar ve arkadaslar1 peletizasyon basincinin (Bi-Pb)-
2223 siiperiletkenlerinin tizerindeki fiziksel ve mekaniksel etkilerini inceledikleri bir
calisma yapmuslardir. Geleneksel kati hal reaksiyon teknigi ile hazirlamis olduklar
orneklere kalsinasyon islemi 6ncesinde (P= 0.3, 0.7, 1.0, 1.4 ve 1.9 GPa) degerlerinde
farkli peletizasyon basmecr uygulamis ve sonuglarmi incelemiglerdir. Deneysel
caligmanin sonuglarinda; optimum 1.4 GPa peletizasyon basinci degerinde gozeneklilik
yiizdelerindeki azalmalar ile tanecik hizalamalarinda da iyilesmeler goriilmiistiir.
Stiperiletkenlik gecis sicaklik degeri (T¢) ve kritik akim yogunlugu degeri (Jc), DC
elektrik direnci ve voltaj- akim karakteristigi araciligiyla elde edilmis ve sonug olarak
peletizasyon basincinin 1.4 GPa degerine kadar yiikselmesi ile hem kritik sicaklik
degeri (Tc) hem de kritik akim yogunlugu degerinde (Jc) iyilesme oldugu gorilmiistiir
(Habanjar vd., 2020:065702).

2020 yilinda Ali Razzaq Abdulridha ve arkadaslarinin yapmis olduklar1 Biig
Pbo.4Sr2Caz.1.xHOoxCus 1010+s siiperiletken sistemi itizerinde sentez, karakterizasyon ve

peletizasyon basinci etkisini inceledikleri ¢alismada; 0.2 GPa’dan 0.8 GPa’a artan
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basinca karst malzemenin mekanik o6zelliklerindeki gelismeleri incelemislerdir.
Peletizasyon basincinin artist ile hem ortalama grain (tanecik) boyutunda hem de kafes
parametresi ¢’de kademeli olarak yiikselme gézlemlemislerdir. Elde ettikleri dikkate
deger bir degisiklik 0.4 GPa’a kadar basing artis1 ile mekanik direngte de artis olmus
ancak 0.4 GPa’dan 1.0 GPa’a kadar basing yiikseltilmeye devam edildiginde bu
ozelliklerde azalma gézlemlenmistir (Abdulridha vd., 2020:106967).

1993 yilinda P. Barat ve arkadaglar1 YBa>CusO7., siiperiletken orneginin
tekstiire edilmesi islemine peletizasyon basmcinin etkisini inceledikleri bir ¢aligma
gerceklestirmiglerdir. Bu ¢alisma ile final oksijen tavlama isleminden 6nce uygulanan
peletizasyon basincinin bir fonksiyonu olarak 6rnegin tekstiire edilmesi incelenmistir.
Orneklerde tekstiire isleminin gerceklestigi iki adimda gosterilmistir. Basingla
sikistirma islemi nedeniyle ilk olarak 6rneklerin tanecik boyutunda daha sonra kayma —
diizlem mekanizmasinda biiyiime gozlemlenmistir. Ayrica ¢ok yiiksek basing altinda
numuneyi rastgele segmenin, iyi bir tekstiire islemi amaglamaktan daha iyi oldugunu
gozlemlemislerdir (Barat vd., 1993:63-68).

1995 yilinda Pintu Sen ve arkadaslari peletizasyon basincinin bir fonksiyonu
olarak Bi2Sr.CaCuz0s+0  VeBi184Pho34Sr191Caz03Cusos Oio0+, siiperiletkenlerinin
tekstiire edilmesini inceledikleri bir g¢alisma gergeklestirmislerdir. Gergeklestirmis
olduklari bu calisma ile polikristal yapidaki Bi-2212 ve Bi-2223 siiperiletken fazlarinin
eksenel simetrik sikistirma altinda kristalografik doku evrimini incelemislerdir.
Kullanilan orneklerin artan peletizasyon basinci ile mikroyapisal ve elektriksel
direnglerinde gergeklesmis olan degisimleri degerlendirdikleri bu galisma ile Bi-2212
fazinda, uygulanan peletizasyon basincinin 80 MPa basing degerinden 400 MPa basing
degerine dogru artirilmasinin, asir1 oksijen igeriginde diisiise neden olmasi ile Tc(onset)
degerinde de diisiis gézlemlemislerdir. Bunun yan1 sira Bi-2223 fazi igin bir degisiklik
olmadigini belirtmislerdir (Sen vd., 1995:306-310).

2016 yilinda M. Ersin Aytekin ve arkadaslarinin 6 GPa sabit peletizasyon
basinct altinda farkli bekleme siirelerinin = Bi1gSr2Car.1Cu210y seramiklerinin
stiperiletkenlik Ozellikleri {lizerindeki etkilerini inceledikleri bir ¢alisma olmustur. Bi-
2212 faz malzemeyi 6 GPa sabit peletizasyon basinci altinda 1, 6 ve 12 saatlik farkli
siirelerde bekletmis ve bu farkli bekleme stirelerinin malzemenin manyetik ve fiziksel

Ozellikleri {izerindeki etkiyi incelemislerdir. Bu c¢alismada yiiksek bekleme siireleri
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uygulandiginda malzemenin M-H histerezis dongiilerinde gelisme goézlemlemislerdir.
Orneklerin M-H histerezis déngiilerinde hesaplanan aki yogunlugu (J¢) degerlerinden
goriilmiistiir ki 6 GPa sabit peletizasyon basinci altinda optimal bekleme siireleri ile aki
yogunlugu (Jc) degerleri 6nemli dlgiide arttirilabilir (Aytekin vd., 2016:8068-8073).

2017 yilinda S. Safran ve arkadaslar1 ‘yeniden peletizasyon’ isleminin ve 1sil
islem (tavlama) siiresinin, amonyum nitrat ¢okeltme yontemi ile hazirlanmig BSCCO
orneklerinin fiziksel, stiperiletkenlik, manyetik ve mikro mekanik 6zellikleri tizerindeki
etkilerini inceledikleri bir g¢alisma gergeklestirmislerdir. Bu ¢alismada kullanilan
ornekler 1slak teknik ile hazirlanmis ve XRD, SEM, elektriksel direng, manyetik
gecikme, kritik akim yogunlugu ve mikrosertlik 6lgtimleri ile karakterize edilmislerdir.
Sonug olarak, yeniden peletizasyon islemi daha kiigiik tanecikli yapiya sebep olmus
ancak 1s1l islem (tavlama) siiresindeki artis ve yeniden peletizasyon sayisindaki azaltma
taneciklerin biiytimesine ve siiperiletkenlik 6zelliklerinde gelismeye sebep olmustur.
Yeniden peletizasyon sayisindaki azalis ve 1s1l iglem (tavlama) siiresindeki artis istenen
fazlarin gelismesine olanak saglamakta, beklenen tanecik boyut oryantasyonlarina
olanak saglamakta ve dahasi tanecikler arasindaki baglarda giiclenme saglamaktadir ve
bu sayede kritik sicaklik degeri Tc(offset) ve akim yogunlugu degeri (J¢) az da olsa
gelismistir. Sonug olarak, siiperiletken tanecikler daha da kii¢iilmiis ve kritik akim
yogunlugu azalan orta seviyeli 6giitme ve yeniden peletizasyon islemleri ile azalmistir.
Ek olarak, artan 1sil islem (tavlama) siiresi ile kritik akim yogunlugu degerinde (Jc)
pozitif bir etki gézlenmistir (Safran vd., 2017: 15586-15592).

R. Torres ve arkadaslart 1994 yilinda Pb katkili BSCCO sisteminin mikrodalga
ylizey direnci {iizerinde sikistirma basincinin  etkilerini inceledikleri bir ¢alisma
gerceklestirmislerdir. Bu ¢alismada farkli sikistirma basinglar: (250 MPa — 1500 MPa)
uygulanan Bizmut tabanli siiperiletken Ornekler hazirlanmis ve mikrodalga yiizey
direncleri analiz edilmistir. Olgiimler, rezonant bosluguna dayanan &lgiim sisteminin
yardimiyla calisilmistir. En iyi sonuglar oOncelikle diisiik sikistirma basincinda
sinterlenen orneklerde gézlemlenmistir. Normal durumdaki 6rnegin direncinin, yeniden
sinterlenen drnege gore ¢ok daha diisiik oldugu gozlemlenmis ve 87 K sicaklik degeri
civarinda mikrodalga yiizey direncinin sifira yaklastigi sonucuna varmislardir (Torres
vd., 1994:1995-1996).
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2007 yilinda A. I. Akimov ve arkadaslar1 yiiksek basingta sikistirma isleminin
T12Ba;CaCuxOyFx (x=0, 0.1, 0.2) seramiklerinin 6zellikleri {izerine etkisini inceledikleri
bir ¢alisma gergeklestirmislerdir. Elde ettikleri g6zlem sonuglarina gore yiiksek basing
ile sikistirma islemi ile; TI2Ba,CaCu.OyFx (x=0, 0.1, 0.2) seramiklerinin sentez
sicakliginin 840 °C’den 825 °C’ye diismesinin miimkiin oldugu, daha yiiksek yogunluga
ve daha dar bir kritik gecis sicaklik araligina (4 — 7 K) sahip yapisal olarak miikemmel
ornekler elde etmeye olanak saglanabildigi, artan sikistirma basinci ile siiperiletkenlik

gecis sicaklik degerinin arttig1 sonuglarini elde etmislerdir (Akimov vd., 2011:319-328).
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BOLUM I11
MATERYAL VE METOT

Stiperiletken malzeme 6rnegi hazirlarken, hazirlama kosullar1 ve katki oranlar
biiyiik 6nem arz etmektedir. Bununla beraber malzemeyi hazirlarken kullanilan yontem
de malzemenin fiziksel yapisin1 ve analiz sonuglarimi etkiledigi i¢in biiyiikk 6nem
tasimaktadir. Malzeme hazirlama tekniklerinden birkagi, kat1 — hal reaksiyon teknigi,
cozelti — jel teknigi, eritme — dokiim teknigi ile ince film ve kalin film tiretme teknigidir.
Her bir malzeme iiretme tekniginin kendine has farkliliklart bulunmaktadir ve bu
farkliliklar analiz sonuglarini etkileyebilmektedir. Bu farkli tekniklerin ortaya ¢ikmasi
ve denenmesindeki temel amag¢ daha yiiksek kritik sicaklik degerine (Tc) sahip
stiperiletken elde etme arzusudur. Yiiksek gegis sicaklik degerine sahip bakir — oksit
tabanl siiperiletken malzemelerini (BSCCO, YBCO, TBCOO, HgBaCO) elde etmek
¢ok zor olmamakla birlikte kimyasal malzeme olduklarindan ¢alisma sirasinda saglik
acisindan dikkatli olunmasi1 gerekir. Elde edilen malzemenin siiperiletkenlik 6zelligi,
kullanilan hazirlama teknigine, 1si1l islemin siiresine, sicakliga, kullanilan ana
malzemelerin cinsi gibi parametrelere baglidir. Istenilen dzelliklerde iyi bir &rnek elde
etmek i¢in, sicaklik ve zamanin kontrol edilmesi, malzemeye uygulanan 1sil islemlerde
birakilma siiresi ve kismi oksijen basincinin bilinmesi ve tabi ki kullanilan ekipmanin

Iyi taninmasi oldukga 6nemlidir.
3.1. Malzeme Hazirlama Yontemleri
3.1.1. Kat1 Hal Tepkime Yontemi

Kat1i hal tepkime yontemi disiik maliyet ve uygulama kolayligi gibi
avantajlarindan dolay1 en ¢ok tercih edilen yontemdir. Siiperiletken malzeme igin
bilesikler, karbonat, oksit ve nitrat gibi baslangic maddeleri kullanilir ve iyi bir
stiperiletken malzeme elde edebilmek i¢in dncii maddelerin safligi oldukg¢a 6nemlidir.
Oncii maddeler uygun miktarlarda karistirilarak homojen ince toz halde bir karisim elde
etmek i¢in havanda ogiitiiliir. Malzeme 6giitme isleminin ardindan kalsinasyon iglemine
tabii tutulur. Sebebi ise 6giitiilmiis olan toz Karisimin i¢ine girebilmis olan yabanci
maddelerin, karbondioksit ve oksitlerin sicaklikla ayrismasini saglamaktir. Kalsinasyon
isleminde toz karisim bir potaya konularak sicakligi ayarlanabilir firinda belirli sicaklik
ve zamanlarda tutulur. Firindan ¢ikarilan malzeme tekrardan havanda ogiitiiliir (bu

islem birka¢ kez tekrarlanabilir). Elde edilen toz karisimin tanecikleri arasindaki
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baglantilarinin giiclendirilmesi i¢in presleme iglemine tabi tutulur. Presleme sirasinda 4-
6 ton araliginda bir basing uygulanmasiyla bu tozlar tablet haline getirilmektedir. Son
olarak siiperiletkenlik fazina ge¢is i¢in Karigimdaki atomlarin arasindaki baglantilari
giiclendirmek, polikristalleri olusturmak, Siiperiletkenlige gegis Kritik sicaklik degerini
yiikseltmek ve olusabilen 6rgii kusurlarini yok etmek icin yiiksek sicaklik degerlerinde
belirli siirelerde tabletler sinterlenir. Sinterleme islemi sirasinda, érnek malzemenin
sicakligl oda sicakligindan belirlenmis olan sicaklik degerine kadar arttirilip belirli bir
stire bekletilip yavas yavas tekrar oda sicakligina diisiiriilmesinden olusmaktadir. Kati
hal tepkime yonteminde tavlama siiresi ve sicakliginin optimizasyonu, ara ogiitme,
(Asada vd., 1988:665) ile yavas sogutma oranlari olduk¢a énemlidir. Kati hal tepkime
yonteminde dikkat edilmesi gereken bir husus, islemin yapilacagi kap se¢inin dogru
yapilmasidir. Yiiksek sicakliklardaki isitma islemi sirasinda kabmn yapilmis oldugu

malzemeden hazirlamakta oldugumuz siiperiletken malzemeye sizmalar olabilir.
3.1.2. Eritme Dokme YoOntemi

Yiiksek sicaklik siiperiletkeni hazirlamak igin en kullanishi yontemlerden olan
eritme dokme yonteminde, kati hal tepkime yonteminde oldugu gibi once belirli
oranlarda oncii maddeler karistirilir ve 20-30 saat civarinda 6giitme islemine tabi
tutulur. Ogiitiilmiis tozlar kalsine edilir ve bu sayede ince toz karisim icerisinde bulunan
karbondioksitler, oksitler ve yabanct maddelerden ayrismasi saglanmig olur.
Kalsinasyon isleminin ardindan erime noktas: yiiksek olan bir pota igerisine konulan
tozlar, sicakligi ayarlanabilir bir firinda oda sicakligindan belirli artig oranlariyla yiiksek
sicakliklara (1050 — 1250 °C) kadar ¢ikartilir ve belirlenmis siire boyunca bekletilir.
Eritilmis olan bu toz karisim kisa siire icerisinde soguk bir plakaya aktarilir ve {izerine
ikinci bir plaka bastirilir. Bu sekilde ince tabakalar seklinde malzeme cam &zelligi elde
etmis olur. Sonrasinda bu cam tabakalar tekrar 6giitiiliip toz haline getirilir ve bu tozlar
tekrar sikistirillarak tablet haline dondstirilir. Belirlenen sicaklik ve siirede

sinterlenerek malzemenin siiperiletkenlik 6zelligi kazanmasi saglanmis olur.

Bu yontem sayesinde elde edilen malzemenin yapisindaki gézenekler azaltilarak
yiiksek yogunlukta homojen numuneler elde edilebilmektedir. Bu sayede parcaciklar
arasi baglantilarda artis olmakta ve mevcut olan baglantilar da daha da giiglenmektedir.
Tiim bunlarin neticesinde numunelerin yapisal, elektriksel ve mekanik ozelliklerinde

iyilesmeler gergeklesmektedir. Bir baska avantaji da bu yontemin, farkli boyut ve
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sekillerde 6rnek hazirlamaya olanak saglamasidir. Bu yontemde en ¢ok dikkat edilmesi
gereken sey, yiiksek sicakliklarda siiperiletken malzeme ile pota arasinda olusma
ihtimali olan kimyasal tepkimelerdir. Bu tepkimelerin 6niine gegebilmek amaciyla
cogunlukla yiiksek erime sicaklik degerine sahip olan platin krozelerin kullanimi tercih

edilmektedir.
3.1.3. Cam — Seramik Yontemi

Yogunlugu yiiksek, dayanikli ve daha gozeneksiz yapilar elde etmek amaglanan
bu yontemde; siiperiletken materyalin elde edilmesi kati -hal tepkime yontemine kiyasla
daha kolaydir. Istenilen oranlardaki saf oksit tozlar bir havan icerisinde yaklasik 3 ila 4
saat boyunca doviilerek karistirilmakta ve ardindan potaya koyulmaktadir. Pota
igerisinde eritme firmina koyularak stokiyometriye bagli olarak 1050 — 1250 °C’de
eritilir. Soguk bir ylizey iizerine dokiilen bu eriyik malzeme iizerine baska bir soguk
tabaka konularak preslenir. 0,05- 3 mm araligindaki kalinliklarda cam plakalar elde
edilen bu yontemde, elde edilen bu camlara istenilen sicakliklarda 10 — 250 saatlik
strelerde 1s1l iglem tavlama uygulanarak siiperiletken cam seramikler elde
edilebilmektedir.

3.2. Orneklerin Hazirlanmasi

Bi>Sr2Ca>Cuz0y baslangic kompozisyonuna sahip polikristal numuneler standart
katt hal reaksiyon yontemiyle hazirlanmistir. Baslangic malzemeleri olarak Bi2O3
(Aldrich, %99), SrCOs (Pancreac, %98+), CaCO3z (Aldrich, %99,9) ve CuO (Aldrich,
%99,99) ticari tozlar kullanilmistir. Bu ticari tozlar saf Bi-2212 elde etmek igin Bi-
2223 baslangic kompozisyonundan hazirlanarak uygun oranlarda tartilmis ve akik
havan igerisinde 30 dakika boyunca karistirilmistir. Ogiitme islemlerinden sonra, 2,9 cm
capindaki peletlere oda sicakliginda 114 MPa sabit basing altinda 12, 24, 48 ve 72 saat
olmak tizere dort farkli bekleme siiresi boyunca preslenmis ve ardindan 750 °C’de 12

saat kalsine edilmistir.

Yiiksek sicaklikli firinlarda kalsine edilen bu peletler tamamen yeniden
ogutilmistiir. Daha sonra, oda sicakliginda tek eksenli olarak uygulanan 114 MPa
peletizasyon basincinda farkli bekleme siireleri boyunca preslenmis ve siiperiletkenlik
faz olusumunun baslamasi i¢in 820 °C’de 24 saat boyunca yeniden kalsinasyon islemine
tabi turulmustur. Burada, (Bi-2212) ornekler iizerinde 114 MPa sabit peletizasyon

basincinda farkli bekleme siirelerinin etkisini daha iyi gozlemlemek igin malzeme

33



hazirlama sirasinda uygulanan tiim adimlar, énceki makalelerde kullanilan yontem ve

asamalara tam olarak uygun sekilde gerceklestirilmistir (Aytekin vd., 2016:8068-8073).

Son olarak, Bi-2212 elde etmek i¢in 114 MPa peletizasyon basinci altinda farkl
stirelerde bekletilen bu malzemeler hava ortaminda 850 °C’de 120 saat boyunca tavlama
islemine tabi tutulmustur. 114 MPa’lik sabit peletizasyon basinci altinda farkli bekleme
surelerinde bekletilen bu oOrnekler, bekleme siireleri dikkate alinarak ¢alismanin bu

noktasindan itibaren A, B, C ve D olarak adlandirilmistir.

Yapilan bu calismada manyetik olgtimler, kriyojenik sicakliklara ulasabilen
Quantum Design PPMS sistemindeki PPMS DynaCool-9 kullanilarak (1.8 ile 400 K
arasinda) gerceklestirilmistir. Numunelerde ki mevcut fazlar1 belirlemek i¢in X-1s1m1 toz
kirmim analizleri, 20 =3°-60° araliginda sabit tarama hiz1 (2°/dk) olarak bir Rigaku
Ultima IV X-1sin1 kirinim olgerinde gergeklestirilmistir. Calismanin kafes parametreleri
ICDD versiyon 0.6 veri tabani ile PDXL 1.6.0.1 yazilim versiyonu tarafindan otomatik
olarak hesaplanmistir. Elde edilen 6rneklerin yiizey morfolojileri bir Zeiss Supra 55

taramali elektron mikroskobu (SEM) ile incelenmistir.
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BOLUM IV
BULGULAR VE TARTISMA

Arastirmanin  bu boélimiinde yapilan deneysel c¢alismalarin sonuglari ve
degerlendirmeleri ele alinacaktir. Uzerinde dlgiimler gergeklestirilen biitiin 6rnekler
Tarsus Universitesi Fizik Laboratuvarinda hazirlanmistir. Bu calismadaki biitiin
olgiimler  Cukurova  Universitesi Merkezi  Laboratuvarmda (CUMERLAB)
gerceklestirilmistir. Bu boliimde; XRD calismalari, SEM analizleri, Direng olgtimleri,
DC Manyetik 6zellikleri hakkinda ayri ayri detayli bilgiler sunulacaktir.

4.1. XRD Cahsmalari

X-1g1n1 kirinim yontemi, X 1sinlarmin sahip oldugu dalga boyu sebebiyle atomlar
arasi diizeni aciklayan bir yontem olup; malzemenin sahip oldugu fazlar ve miktarlari,
kristal boyutu, yapidaki degisimler, kristal yonlenmesi gibi parametreler hakkinda bilgi
vermektedir. Bu g¢alisma icin yapilan XRD analizi ile tim 6rneklerin Bi-2212 baskin
kristal yapisina sahip olup olmadig: arastirilmistir. Sekil 4.1 yapilan ¢alismalar sonucu
elde edilen A, B, C ve D o6rnekleri igin oda sicakligindaki X-igin1 difraksiyonu (XRD)
analiz sonuglarmi gostermektedir. Elde edilen sonuglardan tiim numunelerin Bi>CaOs

gibi bazi ikincil fazlar icermekle birlikte yiiksek miktarda Bi-2212 fazina sahip oldugu

anlagilmaktadir.
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Sekil 4.1. A, B, C, D Ornekleri i¢in XRD Desenleri
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Ayrica Bi-2212 fazinin tepe (pik) yogunluklart tim 6rnekler i¢in aynidir. XRD
grafiklerinin, faz analizlerinin yani sira tanelerin oryantasyonu ve kristalizasyon kalitesi
hakkinda da 6nemli bilgiler sagladig: iyi bilinmektedir (Gorur vd., 2013:3063-3072),
(Ozturk vd., 2012:1235-1242). Orneklerde, artan bekleme siirelerinden bagimsiz olarak
degismeyen bu tepe (pik) yogunluklarinin, numunelerdeki benzer fazlarin yani sira
benzer tane yonelimlerini ve kristallesmeyi gosterdigi asikardir. Ote yandan, otomatik
olarak hesaplanan kafes parametreleri tiim ornekler igin a=5.402A, b=5.405A,
¢=30.715A olarak aym parametreler bulunmustur.

Biitiin orneklerin ortorombik Kristal sistemine sahip olmasi; 114 MPa sabit
basing altinda preslenen tim oOrnekler icin kristal yapilarinin, bekleme siireleri
prosediirii 12 saatten 72 saate degistirilerek oldukg¢a uzun siireler uygulansa dahi 6nemli
olgtide bir degisiklik gergeklesmedigini gosterir.

Bu calismada Bi-2212 sisteminin kristal yapisini degistirmek i¢in herhangi bir
metalik atomun ikamesi yapilmadigindan, ornekler {izerinde benzer kristal 6zelliklerin
goriilmesinin olduk¢a normal oldugu belirtilmelidir. BSCCO sisteminde yiiksek T¢
stiperiletken fazlarin kristal birim hiicresindeki iki bitisik Bi-O diizlemi arasindaki bagin
olduk¢a zayif oldugu iyi bilinmektedir. Bu, BSCCO sistemine yapilan herhangi bir
metalik ikamenin kristal yapiya girmesi, Bi-O katmanlarimdaki oksijen miktarini
degistirebilecegi veya CuO diizlemlerindeki yiik yogunlugunu etkileyebilecegi anlamina
gelir ve boylece kafes parametreleri biiyiik 6lglide degisebilir. Bu nedenle, bu ¢aligmada
uygulanan peletizasyon basincinin ve bekleme siirelerinin, Cu-O diizlemlerindeki yiik
tastyicilarin  yogunlugunu ve Bi-O katmanlarindaki oksijen igerigini etkilemedigi,
degismeyen kafes parametrelerinden agikca ifade edilebilir.

Mikroyap1 hakkinda daha ayrintili bilgi elde etmek i¢cin XRD verilerinden Bi-
2212 fazinin 23°<20<35° araligindaki tim pik degerleri kullanilarak Debye Scherrer
denklemi (Cullity, 1978), (Holzwarth ve Gibson, 2011:534) araciligiyla tane boyutlari
hesaplanmis ve sonuglar Tablo 4.1°’de verilmistir. Bu verilerden de anlasilacag iizere,
bu c¢alismada hazirlanan ornekler arasinda en kiigtik kristalit boyutuna (43.175 nm)
ornek A sahiptir. Aslinda, 6rnek A’da goriilen bu kiigiik tane boyutlar1, daha yiiksek
gozeneklilik ve daha biiyilik tanelerin rastgele yonelimi Sorununa karsi avantajli bir
durum olabilir (Kir vd., 2016:79-85).
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Tablo 4.1. Biitiin Ornekler i¢in Hesaplanmis Olan Tanecik Boyutlar

Omek Ad Pik pozisvon (26) FWHM (6) Tane Bovutu (nm) Ortalama Tane Bovutu (nm)

A 234110 0.1713 49.50 43.176
27.4092 02157 39.61
30,9508 0.2240 1545
330970 0. 1886 4591
349220 0.2082 4241

B 23.4012 0.1088 77.91 49888
27.399% 0.2038 41.92
309412 0.2164 39.8
130881 0.1%33 47.24
49144 0.2044 42.57

C 234323 0.1141 74.30 48818
27.4264 0.2161 3954
309681 02159 39.90
331149 0.1792 48.33
34 9406 0.2071 4202

D 234238 01112 76.23 19.462
274206 01996 4281

30.9633 0.2085 41.91
331092 0.1714 $0.82
349414 02428 35.84

M. Ebru Kir ve arkadaslarinin yapmis oldugu K-Na katkilamasinin Bi-2212
olusumuna ve parcacik biiyiikliigiine etkisini inceledikleri ¢alismadan da bilindigi iizere
yiiksek boyutlu taneler arasinda biiyiik agilarin olugsmasi, daha fazla gozeneklilige ve
daha az tane sinirina ragmen taneler arasinda biiyiik bosluklara da neden olabilmektedir.
Bu durumda, A 6rneginde gozlemledigimiz bu kiigiik tane boyutlar1 (43.176 nm), biiyiik
tane boyutlariin rastgele yonelimi ile daha yiiksek derecede bosluk olusumu sorununa
kars1 avantajli bir durum olabilir (Kir vd., 2016:79-85).

4.2. SEM Analizleri

Bizmut tabanli yiiksek sicaklik siiperiletkenlerinin yapisi tanecikli oldugundan
ve siiperiletkenlik 6zellikleri bu taneciklerin davranislarindan etkilenebildiginden dolay1
tane yapilarinin analizi olduk¢a Onemlidir. Malzeme yiizeyinin {i¢ boyutlu
goriintiilerinin ~ elde  edilmesinde  kullanilan  taramali  elektron  mikroskobu,
stiperiletkenlerin tane yapilarinin analizinde kullanilmaktadir. Goriinti, malzeme
yiizeyine yiiksek voltajla hizlandirilmis elektronlarin génderilmesi ve bu elektronlarin
malzeme yiizeyinde taratilmasi esnasinda elektron ve malzemenin atomlari arasinda
meydana gelen etkilerin sinyal giiglendiricilerden gecerek dijital sinyallere
cevrilmesinin ardindan bilgisayar monitdriine aktarilmasiyla elde edilir.

Bu calismada orneklerde Bi-2212 fazinin varligini gosteren tane yapisinin
mevcut olup olmadigi SEM mikrograflarina bakilarak arastirilmistir. Sekil 4.2°de tiim
orneklerin yiizey mikrograflar1 goriilmektedir. Tiim goriintiiler, orneklerin bekleme

stiresinden bagimsiz olarak, benzer boyutlarda ve rastgele yonlendirilmis plaka benzeri
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tanelerden olustugunu gostermektedir. Kristal parcaciklarin boyutlari ve biiyiimelerinin
oldukga benzer oldugu gozlenmistir. Ancak bu rastgele yonlenmis tanelerin olusumu
nedeniyle bosluklarin sekli ve boyutu diizensizdir. Bu davranis, klasik kati hal reaksiyon
yontemiyle iretilen ¢ok kristalli yigin numuneler igin tipiktir. Sonu¢ olarak bu
oryantasyon bozuklugu siiperiletken taneler arasinda 6nemli bir fark gostermese de
diizensiz gozeneklilik Je degerlerini 6nemli Glgiide etkileyebilir (Tran vd., 2018:1071-
1074). Polikristal orneklerde her zaman rastgele yonlendirilmis tanelerin olusumu

nedeniyle, bosluklarin sekli ve boyutu diizensizdir ve bu siiperiletken taneler arasinda,

farkli taneler arasi eslesmeye neden olur.

Sekil 4.2: A, B, C, D Ornekleri i¢in SEM Gériintiileri

4.3. Kritik Gegis Sicakhigin Belirlenmesi

Yapmis oldugumuz ¢alismada orneklerin siiperiletkenlik gegis sicaklik degerleri
(TO"®Y sifir alan sogutmasi altindaki sicakhigin bir fonksiyonu olarak manyetizasyon
Olgtimleri ve ardindan 50 Oe’lik bir alan uygulanmasi ile belirlenmistir ve sekil 4.4’te
sunulmustur.

Sekilde de goriildiigii tizere tiim 6rneklerin belirli bir sicaklikta siiperiletkenlik
ozelliginin varligin1 gosteren bir diyamanyetik davranisa sahip oldugu agiktir. Ayrica,
tim ornekler i¢in diyamanyetik sinyal benzer kritik sicaklik degerleri gostermektedir
(Tc=77.6 + 4K). EK olarak, Dogru T degerlerini elde etmede ¢ok kullanisl oldugundan
biitiin 6nrnekler icin dM/dT egrileri elde edilmistir. Ancak karmasikligi onlemek igin
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sekil 4.3’te yalnizca 6rnek A verilmistir. dM/dT egrilerinde elde edilen T degerleri M-T
grafiginde gozlenen degerlere ¢ok yakin olan 72,3 + 4 K araligindadir. Bu durum, XRD
analizlerinin sonuglariyla tam bir uyum igerisinde, tiim Orneklerde benzer fazlarin
olustugunun acikca gostergesidir. Ote yandan, yiiksek sicaklik siiperiletkenleri icin
Ozdireng Olgtimlerinden (R-T egrileri) gozlemlenen siiperiletken gegis sicakligi (Tc)
egrileri tek adimli bir gegis igeriyorsa, neredeyse tek bir siiperiletken fazdan olustuklari
anlamina gelir. Benzer sekilde, miknatislanmanin sicaklikla degisiminde (M-T egrileri)
goriilen tek asamali gegis, Orneklerde benzer faz yapilarmin olustugunun bir
gostergesidir (Kandyel vd., 2013: 3363-3368).

0.025 5
et Ornek A
0.015 4
5
5 0014
-
0,005 m
0 v - v
13 48 63 78
TIK)

Sekil 4.3. Ornek A i¢in dM/dT’nin Sicaklikla (T) Degisimi

DC manyetizasyon Ol¢iimleriyle belirlenen Tc’nin taneler arasindaki baglanma
ile tane ici siliperiletken akimlarin kalitesini yansittigi iyi bilinmektedir. Bununla birlikte
tane sinirlarinin  sayisi, tane baglantist ve tane yonelimi gibi parametreler de
manyetizasyon egrilerinin davranmisin1 etkiler (Ozabaci vd., 2016:8325-8330). Bu
malzemelerde iyi tane yoneliminin ve gelismis tane baglantisimin  genis bir
manyetizasyon egrisi olusturdugu agiktir. Sekil 4.4.’te gorildigi lizere, A 6rnegi diger
orneklerle karsilastirildiginda en genis manyetizasyon egrisine sahiptir, bu durum A
orneginin siiperiletken taneler arasindaki taneler arasi eslesmesinin diger numunelerden

daha iyi oldugu anlamina gelmektedir.
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Sekil 4.4. Biitiin Ornekler i¢in Miknatislanmanin (M) Sicaklikla (T) Degisimi

4.4. DC Manyetik Ozellikleri

Yapmis oldugumuz ¢alismada son olarak M-H olgtimleri yapilmis olup Bean
modeli kullanilarak manyetik histerezis dongiisiinden biitiin numunelere ait kritik akim
yogunlugu (Jc) degerleri hesaplanmistir. Sekil 4.5, tim numuneler i¢in 15 K’de £2 T
uygulanan alanlar arasinda elde edilen histerezis (M-H) dongiilerini gostermektedir.
Miknatislanma egrisi tarafindan gevrelenen histerezis dongii alaninin daha genis olmasi,
Tip II siiperiletkenlerde yiiksek faz safligi, diizgiin tane yonelimi ve daha iyi taneler
arast baglanti gibi siiperiletkenlik o6zelliklerinin gelisimini gosterdigi bilinmektedir
(Ozkurt vd., 2007:105-118), (Ozkurt, 2013:2426-2431). Sekil 4.5’te tiim Ornekler
benzer aki c¢ivileme merkezlerinin varligini gosteren simetrik histerezis egrilerine
sahipken en bilyiik histerezis alaninin 6rnek A’ya ait oldugu goriilmektedir. Bu durum,
ideal Bi-2212 fazinin siiperiletkenlik 6zelliklerini korumak i¢in 114 MPa basing altinda

12 saatten fazla siirede tutulmamasi gerektigi anlamina gelmektedir.

40



M{emulg)

-20000-15000-10000 -5000

M {emuig)

L & s

HiOe)

M{emulg)
M{emuig)

5
HiOe)

Sekil 4.5. 15 K’de +2T Harici Manyetik Alan Altinda Biitiin Ornekler i¢in Olgiilen
Manyetizasyon Histerezis Egrileri

Sekil 4.5’deki grafiklerden de anlasilacag: tizere tim Orneklerde benzer aki
civileme merkezlerinin varligin1 goésteren simetrik histerezis egrileri gézlenmektedir.
Bununla birlikte, histerezis dongiileri igindeki alan biitiin 6rnekler i¢in ayni degildir,
Omek A igin daha biiyiiktiir. Bu durum bize bu érneklerde en iyi siiperiletkenlik
ozelliklerini elde etmek icin peletizasyon sirasinda maksimum bekleme siiresi olarak 12
saat kullanilmasini isaret eder.
Orneklerin Jc degerleri Bean modeli kullanilarak hesaplanmistir (Tran vd., 2018:1071-
1074).

\]C:Fﬂ,
d

Burada Jc , bir Ornegin santimetrekare basma amper cinsinden kritik akim
yogunlugudur.

AM= M.—M. artan (+) ve azalan (-) dis manyetik alandaki 6rnek manyetizasyonu,
santimetrekiip basina elektromanyetik birimlerle 6lgiiliir. ‘d” silindir seklindeki 6rnegin
(pelet) santimetre cinsinden Olgiilen capidir. ‘F’ Ornegin geometrisine bagli olarak
demanyetize edici bir faktordiir. Bu gesit peletler igin F=30’dur.
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Hesaplanan tane i¢i (intragranuler) kritik akim yogunluk degerleri (Jc) sekil
4.6°da sunulmustur. Olgiim yapilan tiim manyetik alan araliginda (0-2T) 6rnek A’nin
stirekli olarak en yiiksek Jc degerlerini korudugu agik¢a goriilebilmektedir. Tane sinirlar
arasindaki bag zayif oldugunda, manyetik alanin bu tane sinirlar1 arasina kolayca niifuz
ederek siiperiletkenlerin Jc degerlerinde hizli bir diisiise neden oldugu iyi bilinmektedir.
Tip II siiperiletkenlerde diisiik Jc degerlerine neden olan bir diger 6nemli etki de aki
civileme (flux-pinning) merkezlerinin az olmasidir. Bu nedenle, en yiiksek Jc
degerlerine sahip 6rnek A’nin tiim orneklere kiyasla en iyi taneler arasi baglantinin yani

sira en iyi aki ¢ivilemede de etkili oldugu agik¢a sOylenebilir.

Jc (10° A/cm?)

120 - .
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Sekil 4.6. 15 K’de Uygulanan Alanin bir Fonksiyonu Olarak Tiim Ornekler i¢in
Hesaplanan Kritik Akim Yogunluklari

Ayrica, tim numuneler i¢in Fp=Jc x B olarak tanimlanan ¢ivileme kuvvetinin
(Fp) manyetik alana bagliligi sekil 4.7°de gosterilen degerlerden hesaplanmis ve
manyetik alanin bir fonksiyonu olarak sunulmustur. Sekil 4.7.’de goriildiigii gibi 6rnek
A’nin Fp degerleri, haricen uygulanan alandan bagimsiz olarak diger hazirlanan
orneklerin Fp degerlerinden her zaman daha yiiksektir. Bu durum o6rnek A’nin tiim

ornekler arasinda en iyi aki givileme ozelliklerine sahip oldugunu gosterir.
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Sekil 4.7. 15 K’de Tiim Ornekler i¢in Uygulanan Alana Kars1 Aki Civileme Kuvvetleri

Aki ¢ivileme kuvvetinin, civileme merkezlerinin boyutlari, toplam sayisi,
yonelimi ve yogunlugu gibi farkli faktorlere ve ayrica uygulanan manyetik alana bagl
olduguna dikkat edilmelidir (Ozcelik vd., 2020: 1285-1929), (Haugan vd., 2020:
040301). Ote yandan tane sinirlari, ¢ivileme merkezleri olarak davranabildikleri icin Fp
degerlerini de onemli 6l¢iide etkileyebilir (Sandu vd., 2021:5951). Sonug olarak 6rnek
A en yiiksek F degerlerini gosterdigi i¢in yukarida bahsedilen tiim parametrelerin 6rnek
A icin iyilestigi sOylenebilir.
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SONUC VE ONERILER

Bu c¢alismada geleneksel kati hal reaksiyonu yontemi ile iiretilen 6rnekler
kullanilarak 114 MPa sabit peletizasyon basincit altinda hazirlanan Bi-2212
seramiklerinin siiperiletkenlik 6zelliklerinin degerlendirilmesi rapor edilmistir. XRD
modellerinden tim numunelerin yiiksek oranda Bi-2212 fazi igerdigi agik olmakla
birlikte ikinci faz olarak sadece Bi>CaOs icermektedir. Bu durum, uygulanan
peletizasyon basincinin diisiik olmasina ragmen yiliksek termodinamik stabilitesi
nedeniyle Bi-2212 fazinin olusumuna izin verdigi anlamina gelir. SEM sonuglari, tiim
orneklerin farkli tane boyutlarina sahip olmalar1 diginda rastgele tane oryantasyonu ve
homojen faz olusumu ile benzer tane morfolojisine sahip oldugunu gostermistir. Tim
ornekler i¢in MT egrisinden (manyetizasyona kars1 sicaklik) elde edilen T¢ degerleri 77-
82 K arahiginda olup Bi-2212 fazinin ideal oranda olustugunu gosterir. Hazirlanan
orneklerin manyetik ozellikleri, 15 K’de MH (manyetik histerezis) egrileri ve Bean
modeli ¢ergevesinde hesaplanan kritik akim tasima yogunluk degerleri kullanilarak
incelenmistir.

114 MPa’lik sabit peletizasyon basinci altinda 12 saatlik bekleme siiresinin en iyi
stiperiletkenlik o6zelliklerini ve en biiyiik Jo degerlerini (T=15 K ve H=1.5 T’de
1.605x10* Alcm?) sagladigi gozlemlenmistir. Bu calismada ayrica orneklerin aki
civileme (flux pinning) o6zelliklerini daha iyi incelemek i¢in J. ve B degerlerinden
civileme kuvveti yogunlugu (Fp) hesaplanmistir. Maksimum ¢ivileme kuvvetine (3.929
Oe A/lcm?, T = 15 K ve H = 1.95), 114 MPa altinda 12 saatlik bekleme siiresi ile elde

edilen 6rnek A’nin sahip oldugu bilgisi elde edilmistir.
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