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MPMG YONTEMIYLE URETILEN Y,Lu;«Ba,Cu307.s SUPERILETKENLERININ
MANYETIK KARAKTERIZASYONU

Engin UYSAL

Karadeniz Teknik Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisu
Fizik Anabilim Dali
Danisman: Prof. Dr. Selahattin CELEBI
2012, 61 Sayfa

Bu ¢alismada, YyLu;«Ba,CuzO5;.s superiletken numuneler (x=0 ve x=0.5) MPMG
yontemi ile bes farkli sinterleme sicakligi 920, 930, 940, 960 ve 985°C kullanilarak
uretildi. Numunelerin yapisal 6zellikleri XRD analizi ile incelendi. Manyetik 6zellikleri
stv1 azot sicakliginda (77) hem alansiz sogutma ( ZFC) islemi hem de alan altinda sogutma
(FC) isleminde manyetik kaldirma kuvveti 6l¢timleri ile arastirildi. Numunelerin manyetik
davranis1 hakkinda daha fazla arastirma Fiziksel Ozellikleri Ol¢gme Sisteminin (Quantum
Design PPMS) Titresen Ornek Manyetometresi (VSM) ile gerceklestirildi. Arastirilan
numunelerin kritik akim yogunlugunun alan bagliligi, segilen bazi sicakliklarda ( 10, 20,
77K) olgiilen egsicaklik M-H histeresiz egrilerinden belirlendi. En yiiksek kritik akim
yogunlugu 940 °C de biiyiitilen Lutesyum katkili numunede elde edildi. Sinterleme
sicaklign 920 den 985 °C ye artirildiginda, hem manyetik kaldirma kuvveti 6lgiimii hem de
M-H histeresiz 6l¢timiinden kritik akim yogunlugunun artt1g1 goriildii. Son olarak manyetik
gevseme hizi, yaklasitk 180 s bekleyerek tuzaklanmis manyetizasyonun zamanla
azalmasmin Ol¢iimiinden elde edildi. Manyetik gevseme logaritmik zaman baglilig
gosterdiginden aktivasyon enerjisi belirlenebilir. Ornek olarak en yiiksek kritik akim
yogunlugu gdsteren numune i¢in 20 K de yeterince yliksek bir manyetik alan uygulandiktan

sonra tuzaklanmis manyetizasyon rejiminde aktivasyon enerjisi 75meV olarak belirlendi.

Anahtar Kelimeler: YBCO, Lutesyum Katkilama, MPMG Yontemi, Manyetik Kaldirma
Kuvveti, M-H Histeresizi, Kritik Akim Yogunlugu, Manyetik
Gevseme.
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In this study, superconducting YyLu;xBa,CuzO;.s samples (x=0 and x=0.5) were
prepared by the MPMG method using five different sintering temperature as 920, 930, 940,
960, 985°C. The structural properties of the samples were studied by XRD analysis.
Magnetic properties of the samples were investigated by the measurements of magnetic
levitation force in both zero field cooling (ZFC) process and field cooling (FC) process in
liquid nitrogen temperature (77K). Further investigations on magnetic behaviour of the
samples were carried out by magnetization measurements using VSM option of a Quantum
Design PPMS. The field dependence of critical current density for the samples studied
were estimated from isothermal M-H hysteresis curves measured at various selected
temperatures (10, 20, 77K). The highest critical current density was obtained for the
Lutesium doped sample grown at 940 °C. Both magnetic levitation force measurement and
M-H loop measurement showed that as the sintering temperature increases from 920 to 985
°C, the critical current density increases. Finally, the magnetic relaxation rate was obtained
by measuring the time decay of the remnant magnetization for about 180 s. Since magnetic
relaxation has logarithmic time dependence, we can determine the activation energy. As an
example, the activation energy for the sample having highest critical current density was
found to be 75 meV at 20 K in the remnant magnetization regime upon exerting high

enough magnetic field.

Anahtar Kelimeler: YBCO, Lutetium Doping, MPMG Method, Magnetic Levitation
Force, M-H Hysteresis, Critical Current Density, Magnetic
Relaxation.
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1. GENEL BIiLGILER

1.1. Genel Giris

HeikeKamerlinghOnnes tarafindan civanin

Stiperiletkenlik ilk defa 1911°de
elektriksel direncini 6lcerken 4.2 K civarinda direncin aniden sifira diismesiyle gozlendi.
Bu durum siiperiletkenlik olarak adlandirildi (Onnes, 1911). Sekil 1.1°de gosterildigi gibi
civa, belli bir T sicakligindan itibaren sogutuldugunda direncinde sabit bir diisiis

gerceklestirirken, belli bir noktadan (x4.2 K) sonra direnci aniden diiserek kritik sicakligin

altindaki bir noktada sifir direng yani siiperiletkenlik 6zelligi gosterir.

R(Q)
0.15
/ -
0.10 :
1
I
1
I
]
1
0.05 :
|
1
b
!(-EH‘-\HE
0.00 r—'4
4.0 4.2 4.4
T(K)

Sekil 1.1. Civa (Hg) i¢in direng- sicaklik egrisi (Serway, 2004)

Elektriksel direncin sifira diistiigii sicakliga kritik sicaklik veya gegis sicaklig
denilmektedir ve T, ile gosterilir. 1913 yilinda bu alandaki ¢alismalarindan dolayr Heike

Kamerlingh Onnes Nobel odiilii aldi. 1933 yilinda iki Alman fizikg¢isi olan Meissner ve



Ochsenfeld, siiperiletken bdlgenin manyetik akiyr disarladigini yani malzemeninigine
sokmadigimi gozlemlediler (Miller ve Ustinov, 1997). Bu olaya Meissner Olayi denir.

Iki yil sonra, London kardesler (F. ve H. London, 1935) Meissner-Ochsenfeld
etkisinin mantiksal agiklamasini ileri stirdii. Fakat 1957’de stiperiletkenligin BCS teorisi
(Bardeen vd., 1957) onerilinceye kadar London formiilii tam olarak agiklanamadi. BCS
teorisi bu etkileyici olayin anlagilmasinda devrim yapti. Bu teoriye gore, elektronlar zit
momentumlu ve zit spinli elektron ciftleri yani Cooper ciftleri olarak bilinen bagli bir hal
olustururlar. Manyetik alanlara farkli tepkiler vermesine gore iki tip siiperiletkenin
bulunmasi 6nemli bir sonugtur. Bunlar 1. ve II. Tip siiperiletkenlerdir. Ginzburg-Landau
teorisi bu iki tip arasindaki farki teorik olarak aciklamistir (Ginzburg ve Landau,1950).
1960’larda Gorkov, Ginzburg-Landau teorisinin BCS teorisinin sinirlanmis hali oldugunu
gostermistir (Gorkov, 1960). Abrikosov, II. Tip siiperiletkenlerde aki tiiplerinin tiggensel
modelde kendilerini duzenlediklerini tahmin etti (Abrikosov, 1957). Essmann ve Trauble
guzel bir deneyle Abrikosov’un tahminini dogruladilar (Essmann ve Trauble, 1967).
1962°de Josephson ince yalitkan tabaka ile ayrilmis iKi stperiletken arasindaki quantum
tinel etkisini ¢alist1 (Josephson, 1962).

1986°nin baglarinda J. Georg Bednorz ve Carl Alex Muler, lantanyum, baryum ve
bakirin bir oksidinde (LaBaCuO) 30 K {iizerinde siiperiletkenligi buldular. O zamana kadar
T¢ icin bilinen en yiiksek deger 23 K idi ve bu deger niobyum ve germanyumun bir
bilesigine aitti. Bu bakimdan yiiksek sicaklik siiperiletkenligi diye adlandirilan bu bulus
konuyu ileri gotiiren ¢ok biiyiik bir gelismedir (Serway, 1996). Wu ve arkadaglar1 YBaCuO
iceren seramik siiperiletken maddenin, sivi azotun kaynama noktasindan (77 K) daha
yiiksek bir sicaklikta yani 93 K civarinda siiperiletkenlige gectigini buldular (Wu vd.,
1987). Daha sonra Japonya’da T.= 105 K olan BiSrCaCuO siiperiletkenlik fazinin varlig
rapor edildi (Maeda vd., 1988). Siiperiletkenlerin bu yeni serisi, n=1, 2 ve 3 i¢in sirasiyla
10, 85 ve 110 K’ lik T, ile birlikte Bi;Sr,Can.1CunO2n+4 yapisal formiiliine sahipti.
1988’den sonra TIBaCaCuO sisteminde 100 K’in yukarisinda stiperiletkenlik gozlediler.
1993°de HgBaCaCuO sisteminin 130 K’in {iizerinde siiperiletkenlik gecis sicakligi
gosterdigi agiklandi.

2001 yilinda Akimitsu ve arkadaslar1 MgB, alasimmin 39 K’de siiperiletken
oldugunu agikladilar (Nagamatsu vd., 2001). Bunun iizerine bor tiiri metal alagimlar,

Ozellikle de MgB, malzemesi lizerine yogun c¢alismalar yapilmistir. 2008 yilinda La[O;.



xFx]JFeAs bilesigi igin kritik sicakligi 26 K olarak bulundugunda yeni bir yiiksek sicaklik
stiperiletken ailesi kesfedilmis oldu.

Stiperiletkenlik alaninda yapilan ¢alismalarda, {iretilen siiperiletkenlerin kritik
sicakliginin (T¢) ve kritik akim yogunlugunun (J¢) iyilestirilmesi yaninda siddetli manyetik
alan altinda kayipsiz biiyiik akimlar tagiyabilecek kapasitede olmas1 ve teknolojik agidan
verimli bir sekilde uygulanabilir olmasi hedeftir. Bu nedenle giiniimiizde, yiiksek sicaklik
stperiletkenlerinde yapiya degisik elementler ilave edilerek veya katki yapilarak, kritik
sicaklig ve kritik akim yogunlugunu yiikseltmek amaciyla pek ¢ok caligma yapilmaktadir.

Bu tez calismasinin amaci, YBaCuO (123) siiperiletken sisteminde Y yerine
kismi(%50) Lu katkis1 yaparak, ortaya c¢ikan degisiklikleri belirlemek, sonuglar
yorumlayarak siiperiletkenlik parametrelerini iyilestirmeye ¢alismaktir. Baz1 arastirmacilar
(Ozturk vd. 2010) katihal tepkime ydntemi ile iiretilen Lu katkil1 siiperiletkenlerin kritik
akim yogunlugunda iyilestirme goruldiginu rapor ettiler. MPMG yontemi ile Gretilen

YBCO numunelerde de ayni etkilerin gézlenip gézlenmeyecegi amaglanmistir.

1.2. Superiletkenlerin Temel Ozellikleri

1.2.1.  Sifir Direng

Metaller sogutulduklar1 zaman elektriksel Ozdirengleri azalir. Bir metalden akim
gecirildiginde kristalin periyodikligindeki herhangi bir kusur, elektron dalgalarini
sacilmaya ugratir ve diren¢ olusur. Periyodikligi bozan etmenler, mutlak sicakligin
Uzerinde atomlarin titresmesi ve denge konumlarindan ayrilmasi veya kristal orgiiniin
periyodik diizenindeki bozukluklardir. Kristal 6rgiliniin periyodik diizeninde bozukluklar,
bir Orgii noktasinda atomun bulunmayisi, atomlarin yabanci atomlarla yer degistirmesi
veya yapi ig¢inde yabanci fazlalilik bir atomun bulunmasidir. Bu tiir etkiler ortadan
kaldirildiginda siiperiletken olmayan bir metalden akim gegirildiginde sifir direng

gosterebilir.

1.2.2. Kiritik Sicakhik

Bazi clement, alasim ve bilesiklerin diren¢ ve manyetik o6lcumlerindeki ani

degisimlere karsilik gelen sicaklik degerine “kritik sicaklik” denir ve Tc ile gosterilir.



Kiritik sicaklik siiperiletkenligin temel 6zelliklerindendir. Siiperiletken malzeme bu sicaklik
degerinin altina kadar sogutuldugunda malzemedeki direncin birdenbire sifira gittigi (Sekil
1.2.) gozlemlenmektedir. Bu durumda malzemenin kalic1 (permanent) diamanyetik duruma
gecerek, uygulanan manyetik alani1 disarladigi goriillmektedir. Bu nedenle kritik sicaklik,
diren¢ olgiimlerinden elde edilebildigi gibi manyetik alinganlik o&lglimlerinden de

belirlenebilmektedir.

Superiletken ::

Olmayan

Ozdirenc

Superiletken

v

0K T, Sicakhk

Sekil 1.2. Ozdirencin sicaklikla degisimi

Stiperiletken bir malzemenin kritik sicakliklifina stiperiletkenlige gecis sicakligi da
denir. Kritik sicakligin iizerinde malzeme normal (iletken) davranis gosterir. Siiperiletken
olan elementler ve bilesikler iletkendirler ama normal hallerinde ¢ok iyi iletken degildirler.

Bakir, giimiis ve altin gibi iyi iletkenler siiperiletken 6zellik gostermezler (Poole, 2007).

1.2.3.Kritik Manyetik Alan

Superiletkenlikte kritik sicaklik kadar onemli bir diger nicelikte kritik manyetik
alandir ve Hc ile gosterilir. Kritik sicaklikta oldugu gibi kritik manyetik alan degerinin
altinda sifir direng gosterir. Stiperiletken haldeki bir malzemeye bir dig manyetik alan
uygulandiginda, kritik manyetik alan degerine kadar malzeme siiperiletkenlik 6zelligini

korumasina ragmen bu degerin asilmas1 durumunda siiperiletkenlik 6zelligi kaybolabilir ve



normal direng tekrar ortaya cikabilir. Kritik manyetik alan degeri sicakligin bir fonksiyonu

olarak degisimi Sekil 1.3.’te goriilmektedir. Kritik manyetik alanin sicaklik bagimliligt;

2
Ho(T) = H,(0) 1—[%] (L)

C

ile verilmektedir.
Kritik manyetik alan malzemenin cinsine baghdir. Siiperiletken malzemelerin
teknolojinin her alaninda uygulanabilmesi i¢in oncelikle kritik sicaklik ve kritik manyetik

alan degerlerini yiiksek degerlere ulastirmak gerekmektedir.
1.2.4. Kritik Akim Yogunlugu

Slperiletkenlerin ~ 6nemli  karakteristik  Ozelliklerinden biri de, kayipsiz
tagiyabilecekleri miimkiin maksimum iletim akimi, yani kritik akim I¢’dir. Kritik akimin
degeri numune geometrisine ve kalitesine baglidir. Eger akim bu kritik degeri asarsa direng
ortaya ¢ikar.

Genelde, bir siiperiletkenin yiizeyinde akan akima iki katk1 olabilir. Ornegin iginden
bir batarya yardimiyla boyunca bir akim gegirilen bir siiperiletken tel g6z 6niine alinsin. Bu
akim, ytkleri telin i¢ine ve disina tagidigi i¢in “iletim (transport) akimi” olarak adlandirilir.
Tel uygulanan bir magnetik alan igerisindeyse, perdeleyici akimlar metalin i¢indeki aki

yogunlugunu iptal edecek sekilde dolanirlar. Bu perdeleyici akimlar iletim akiminin
tizerine ilave olurlar ve herhangi bir noktadaki akim yogunlugu J, iletim akimindan
kaynaklanan ji ve perdeleyici akimlardan kaynaklanan js bilesenlerinin toplam1 olarak

distiniilebilir:
i+ (1.2)

Herhangi bir noktadaki toplam akim yogunlugu J’nin biyiikligii kritik akim yogunlugu

J. degerini astiginda siiperiletkenligin bozulmasi beklenebilir.



Bir slperiletken Gzerinden akan toplam akim yeterince biiyiikse, ylizeydeki akim
yogunlugu jc kritik degerine ulasacak ve ylizeyde bununla iliskili magnetik alan siddeti H
degerine sahip olacaktir. Bunun tersi sekilde, yilizeydeki bir H; magnetik alan siddeti daima
yiizey siiper akim yogunlugu J_ ile iliskilidir. Bu su genel hipoteze gider: yiizeyde
herhangi bir noktada, iletim akimi ve uygulanan manyetik alandan kaynaklanan toplam
magnetik alan siddeti kritik alan siddeti H:'yi astiginda siiperiletken sifir direncini
kaybeder (Silsbee, 1916). Siiperiletkenin bir pargast boyunca diren¢ olusturmaksizin
gecirilebilen maksimum iletim akimi miktari, bu parganin kritik akiminin ne olduguna
baghdir. Acik sekilde, uygulanan magnetik alan ne kadar giiglii ise kritik akim o kadar
kiiciik olacaktir.

Uygulanan magnetik alan yoksa, sadece herhangi iletim akimi tarafindan olusturulan
magnetik alan varsa, bu durumda kritik akim, iletkenin yiizeyinde kritik magnetik alan
siddeti H¢’yi olusturan akim olacaktir.

Kritik magnetik alan siddeti H¢'nin sicakliga bagli oldugu, sicaklik yiikseldikce
azaldig1 ve gecis sicakligi T¢ de sifira diistiigli bilinmektedir. Bu kritik akim yogunlugunun
da sicakliga benzer halde bagli oldugunu, kritik akim yogunlugunun yiiksek sicakliklarda
azaldiginmi ifade eder. Bunun tersi sekilde, bir siiperiletken bir akim tasiyorsa onun gecis
sicakiligi azalir (Rose ve Rhoderick, 1980).

Siiperiletkenligin ii¢ 6nemli niceligi olan kritik akim yogunlugu (Jc), kritik magnetik
alan (Hc) ve kritik sicaklik (T¢) arasindaki iliskiyi ayn1 diyagramda gostermek miimkiindiir.
Sekil 1.3’te, bu niceliklerin olusturdugu sinirlar dikkate alinarak siiperiletken ve normal

bolgeleri gosterilmistir.



J NORMAL
c

Sekil 1.3. Kritik akim yogunlugu (Jc), kritik magnetik alan (Hc) ve kritik
sicaklik (T¢) niceliklerinin faz diyagrami

1.2.5. Superiletkenlikte Karakteristik Uzunluklar
1.2.5.1. Niifuz Derinligi

Bir stiperiletkenin i¢cindeki manyetik aki sifir oldugunda, miikemmel diamagnetik
hale ge¢mis oldugu bilinen bir gergektir. Bunun gerceklesmesini saglayan siiper akim, tam
olarak yiizeyden degilde malzemeye niifuz ederek akar. Bundan dolayi, uygulanan
magnetik alan birden bire sifira diismeyip perdeleme akimlarin aktigi bolgede yavas
ortadan kalkar ve tabaka kalinligina esit bir uzaklia kadar azalarak devam ederek sifira
ulasir. Yilizeyde yavas yavas ortadan kalkan aki yogunlugu Sekil 1.4’te gosterilmektedir.

Uygulanan manyetik alanin materyalin yiizeyine paralel oldugu kabul edilirse,

B(0) : ylzeydeki magnetik alan
X : nifuz mesafesi
A : niifuz derinligi olup

B(x) : xmesafedeki magnetik alan

B(x) = B(O)e_x/% (1.3)



seklinde degisir. Denklem (1.3)’den anlasildigi gibi manyetik alan malzemeye (stel
(eksponansiyel) fonksiyon seklinde niifuz eder (Sekil 1.4).

‘ Hext or |
y Ho
o/ Hx)
[
I - x
}.L @
®
®
®
®
®
® Mo

Sekil-1.4. Magnetik alan altinda niifuz derinligi (Ginzburg,, 1994)

Sekil 1.4, bir siiperiletken (soldaki yesil alan) ve bir manyetik alan (sagda yukari
dogru magnetik alan cizgileri gosterilen) arasindaki sinirlar1 gostermektedir. Ici noktali
daireler bize dogru akan ylizey akimini gosterir. Alan ylizeyden itibaren derinligin
artmasiyla eksponansiyel olarak azalmaktadir ve ylizeydeki alan degerinin 1/e’sine diistiigl
mesafe London niifuz derinligi (A,) olarak adlandirilir. Kirmiz1 ¢izgi ise siiperiletkenin diiz
siirindan itibaren akim yogunlugunun mesafe bagimliligini verir (Ginzburg, 1994).

Niifuz derinligi (A,) farkl: siiperiletkenlerde farkli deger alir. Bu farklilik malzemenin
Ozelligine baghdir. Bazi siiperiletkenler icin bu degerler Tablo 1.1°de verilmistir

(Ginzburg,, 1994).

1.2.5.2. Es Uyum (Koherens) Uzunlugu

Es uyum uzunluguda niifuz derinligi gibisiiperiletkenin karakteristik bir niceligidir.

Niifuz derinligi kadar es uyum uzunlugu da siiperiletkenin i¢ dinamigini belirlemede



O6nemli bir yer tutar. Es uyum uzunlugunun kuantum mekaniginin temeline dayandigi
bilinen gerceklerdendir.

Es uyum uzunlugu ile ilgili bircok tanimlama vardir. Es uyum uzunlugu, cooper
ciftindeki elektronlarin birlikte kalabildigi uzunluk olarak diisiiniilebilir. Baska bir sekilde
de es uyum uzunlugu, tzerinde superiletkenligin olusturulabildigi veya yok edilebildigi en
kicuk boyut olarak distnalebilir. Es uyum uzunlugu, normal ve siperiletken fazlar
arasindaki bir ara seviyenin minimum genisliginin bir 6l¢tstdir. Es uyum uzunlugu bir
metalin normal durumda elektronlarinin ortalama serbest yolunun uzunlugunun bir
Olcustdur. Ortalama serbest yolu buylk olan bir metalin stperiletken durumda es uyum
uzunlugu da buyuk olabilir. O halde es uyum uzunlugu metalin saf olup olmamasina
baglidir. Metaldeki safsizliklar ve kusurlar, normal durumda elektronlarin ortalama serbest
yolunu azaltarak nifuz derinligini arttirirken es uyum uzunlugunu azaltmaktadirlar (A ve &
ters orantilidir). Stiperiletken malzemenin es uyum uzunlugu ne kadar buytikse malzeme o
kadar iyi bir stperiletken olarak tanimlanir. Es uyum uzunlugu Ozellikle Il.tip
stperiletkenlerin belirlenmesinde 6nemli bir yere sahiptir. Clnki Ginzburg-Landau
parametresi k = A/§ oranindaki artig II. tip stperiletkenligi 6ne ¢ikarirken azalis Ltip bir
stperiletkenlige sebep olmaktadir. O halde I. tip stperiletkene safsizliklar katilarak (A’y1
biyuterek) kritik sicaklikta dnemli bir degisiklik meydana gelmeden malzemenin I.tipten
I1. tip stperiletkene doniisiimii saglanabilir. S6zgelimi saf kursun 1. tip bir siiperiletkendir.
Ama bu saf kursuna, agirlik olarak % 2 indiyum eklenmesiyle, T¢’de dnemli bir degisiklik

olmadan II. tip superiletkene doniistiirtilebilir (Serway, 1996).

1.3. I. Tip ve Il. TipSuperiletkenler

Bu tip siiperiletkenler, sicakliga bagl olan ve numuneyi karakterize eden tek bir
Hc(T) niceligine sahip stiperiletken tipidir. I. Tip superiletkenlerde A niifuz derinligi
disindaki tiim bolgelerde magnetik aki disarilanir. Dolayistyla;

H : uygulanan magnetik alan,
< B > :numunenin biitiinii lizerindeki ortalama magnetik aki yogunlugu

< M > :ortalama magnetizasyon olarak alirsak;

< B >= o (H+< M >) (1.4)
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Deklem (1.4)’ deki standart bagintida < B >= 0 kullanilarak I. Tip superiletkenler

icin ortalama magnetizasyon;

<M>= —-H (1.5)
ile verilir.

H > H.(T) durumunda ise superiletken numune normal halde olacaktir ve artik

<B>= y,H (1.6)

denklemigecerli olacaktir.

| Tip stiperiletkenlerin faz diyagrami Sekil 1.5.’da gosterilmektedir.

H.
Normal

bélge

Superiletken

bélge

v

0 T.

Sekil 1.5. I. Tip stuperiketken i¢in H-T egrisi

Bu egriden anlagilacag: {izere farkli kritik sicaklik (T¢) degerlerine karsilik gelen
farkli kritik magnetik alan (H;) degerleri karsimiza gikacaktir ve kritik degerlerin ¢izdigi
egri ise siiperiletken bolge sinirlarini olusturacaktir.

1950’lerde bulunan stiperiletkenin bir diger sinifi ise II. tip stiperiletkendir. Bu tip, I.
tip stiperiletkenlerden ayrilan kismi Sekil 1.6. ve Sekil 1.7.’de gortldigii gibi karisik hali
olusturan alt (Hc;) ve Ust (Hcp) kritik magnetik alanlardir ve bu nicelikler ile karakterize
edilir. Tabi ki burada alt kritik magnetik alana kadar ki kisim 1. tip speriletkene uyan
kisimdir.

Ideal tersinir II. tip stiperiletkenlerde alt kritik magnetik alan (Hc;)’den daha kiigiik

degerlerde magnetik aki disarlama olay1 ger¢eklesmesinden dolay: igerideki aki sifirdir
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yani < B >= 0 ifadesi gecerli olmus olur. Sekil 1.8 de gorildigi tizere H.; < H < H,
araliginda siiperiletken numunenin mixed state (karisik hal) durumunu gosterir. Bu halde

iken numunede vorteks(girdap)’ler meydana geldigi i¢in bircok dalgalanmalar gerceklesir.

A A
(@) (c)
0 He H 0 He H
0 Hc _ 0 Hcl Hc HcZ o
H H
(b) (d)
-<M> -<M>
v v

Sekil 1.6. (a) Ortalama magnetik aki yogunlugunun, (b) ortalama magnetizasyonun I. Tip
siiperiletkenlerde uygulanan magnetik alana bagliligi, (c) ortalama magnetik
aki yogunlugunun, (d) ortalama magnetizasyonun II. Tip stperiletkenlerde
uygulanan magnetik alana bagliligi.

Ayrica, H,; < H < H, araliginda vorteks durumunda oldugunda dolayr magnetik
aki (< B >=# 0) sifirdan farklidir. Bundan dolay1 < B > < p H ifadesi kadar bir magnetik
aki meydana gelir.

Sekil 1.6.(c)’de magnetik aki < B >’nin ve Sekil 1.6(d)’de ise magnetizasyon
< M >’nin uygulanan magnetik alanla degisimlerini verilmektedir. Magnetik aki magnetik

alana dik ve iki boyutta periyodik sekilde degisirken homojen olarak dagilim gostermez.

Magnetik aki bu durumda iken ® = % kadar bir degere sahip (fluxon) girdaplardan



12

meydana gelmistir. Fakat ideal II. Tip siiperiletkenlerde aki ¢izgileri numunenin kesiti
tizerinde diizgiin bir dagilim gosterir (Sekil 1.7°de goriildiigii gibi).

Il. Tip stperiletkenler icin, mikemmel diamagnetiklik yalniz diisiik magnetik alana
(Hc1) kadar devam eder ve sonra magnetizasyonSekil 1.6(c) ve (d)’deki gibi numuneye
magnetik aki niifuzu ile meydana gelir. Bu aki niifuzu normal hal baslangici olan iist
magnetik alana (H¢) kadar devam eder. Artik, karisik hal diye adlandirilan Hea ve Hc
araliginda siiperiletken kismi diamanyetiklik 6zelligi goOsterir. Bu halde girdaplar
(“vortices”) formundaki superiletkendeki magnetik aki quantize oldugundan dolayi, bu hal

girdap hali (“vortex state”) olarak adlandirilir (Matsushita, 2007).

Ust Kritik Alan Normal Hal

Hc2o

Girdap Cizgileri
H
~Magnetik Alan
Cizgileri
KARISIK HAL
Alt Kritik Alan
HclO L

MEISSNER HALI

T TcO

Sekil 1.7. 1. Tip superiletkenler icin H-T egrisi

1.4. BCS Teorisi

Bilindigi gibi normal bir metalin 6zdirencinin bir kismi, serbest elektronlarla metal
orglideki 1s1l olarak yerlerinden ayrilmis iyonlar arasindaki c¢arpigmalardan bir kismi da
safsizliklar ve diger kusurlardan kaynaklanir. Sicaklik arttik¢a atomlarmn titresimi
artacagindan dolay: elektronlarin carpisarak ilerleme olasiligi artacak ve neticede direng

artacaktir. Siiperiletkenlerde direngsiz elektrik akiminin olmasit BCS teorisi ile
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aciklanabilmektedir. Siiperiletkenlerin degisik 6zelliklerinin anlasgilmasinda basarili olan
bu mikroskobik teori 1957 de John Bardeen, Leon Cooper ve John Schrieffer tarafindan
ortaya atilmistir. 1950°de orgii titresimlerinin slperiletkenlikte etkin rol oynadigi ve
elektron fonon etkilesmesinin slperiletkenlige neden olabilecegi duslincesi 1957 yilinda
kurulan BCS teorisinin temelini olusturmustur.

BCS teorisinin ana temasi, aralarinda bir tiir ¢ekici etkilesme bulunan iki elektronun
Cooper ¢iftleri olarak bilinen bagli durumlar olusturmasidir. Bu Cooper ciftleri esit fakat
zit momentum ve spine sahip iki elektrondan olusmaktadir. Elektronlar zit momentum ve
spine sahip olduklari zaman baglanma enerjileri en blyik degerini almaktadir. Elektronlar
arasindaki bu cekim etkilesmesi, taban durumu (slperiletken) Ust (normal) durumdan
ayiran bir enerji araligi olusturur. Bu enerji araligi fermi enerji diizeyine yerlesmistir. Leon
Cooper, 6rgu titresimlerinin dogrudan batiin elektronlar: birlestirmekten sorumlu oldugunu
farkina varmistir. Bu titresimler, elektronlarin bir takim halinde ¢iftlenmesini saglamakta
ve bunlarin kristal orgii igerisindeki engellerle karsilasmadan aralarindan gegmesini
saglamaktadir. Elektronlar arasindaki etkilesmede elektronlarin benzer yike sahip
olmalarindan dolayi birbirlerini itmeleri gerekmesine karsin elektronlarin birbirini cekmesi
oldukea ilgi cekici gelebilir. BCS teorisine gore bu 6rgii ile elektronlar arasindaki etkilesim
su sekilde acgiklanabilir; stperiletken 6rgu icerisindeki pozitif yiklenmis bir bolgeden
negatif yikli bir elektron gectiginde 6rgluyarilir ve pozitif yuklerin hareketi ile 6rgtde bir
bizulme meydana gelir. Bu da o bdlgedeki pozitif ylik konsantrasyonunun az bir miktarda
artmasi sonucunu dogurur. Pozitif yuklerin bu hareketi 6rglide momentum tasiyan bir dalga
gibi yayilacaktir, yani elektron fonon salmaktadir. Elektron bu bélgeden ¢ikmadan ve 6rgi
eski pozisyonuna donmeden énce bu bolgede bulunan ikinci bir elektron bu fononu yutarak
birinci elektronu takip eder, 6ndeki elektronun ikinci elektronu itmesi beklentisine ragmen
elektronlar arasindaki bir miktar momentum degis tokusu ile birbirlerini ¢ekmeleri
saglanmis olur.

Sonu¢ olarak BCS Teorisine gore, elektronlar arasinda Coulomb ve fonon
indiklemeli etkilesimler sonucu olusan net etkilesim cekimsel oldugunda metaller
suiperiletken davrams gosterirler. Oyleyse stperiletkenligin olusumu icin elektronlarin

Cooper ciftleri olusturmalar: gerekmektedir (Serway, 1996).
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1.5. Kiritik Hal ve Bean Modeli

Kritik durum veya kritik hal nedir nasil olusur? Denge durumunda, ¢ivilemeye sahip
olmayan malzemenin i¢ bolgesindeki bir aki ¢izgisine, komsular1 tarafindan tiim yonlerde
esit itildigi i¢in hicbir net kuvvet etki etmez. Burada “i¢” den kasit, yiizeyden niifuz
derinligi disindaki tiim hacimdir. Dig magnetik alan artirildiginda, yeni aki ¢izgileri
yiizeyde c¢ekirdeklenir ve yeni diizgiin denge dagilimima ulasilincaya kadar malzemeye
niifuz eder. Dis magnetik alan azaltildiginda, tutucu magnetik basing azalir, aki ¢izgileri
denge kuruluncaya kadar numuneden disar1 hareket ederler.

Yukarida anlatilan ¢ivileme etkisini aciklamak icin, birka¢ 6zel duruma odaklanmak
fayda vardir. Ilk olarak, H,=0 iken T nin altindaki T sicakligina sogutulmus “virgin” yani
hi¢ girdap icermeyen bir numuneye, yani alansiz sogutma (ZFC) isleminden sonra, bir H,
alaniin sifirdan baslayarak uygulandigi diisiiniilsiin. H,, Hci’i astiginda, aki cizgileri
cekirdeklenmeye baglar ve numuneye niifuz eder. Eger numune c¢ivileme merkezlerine
sahip degil (ideal) ise bu aki ¢izgileri numune kesiti boyunca diizgiin sekilde dagilir. Ancak
civileme kuvvetleri aki ¢izgilerinin niifuzuna ve hareketine karsi koyacaktir. Bu yiizden,
aki cizgilerinin dagilimi diizgiin olmaz ve aki yogunlugu profilinde kritik bir meyil
(gradyent) olusturulur.

Tekdiize (diizgiin) olmayan bir konfigiirasyonda, tek bir aki ¢izgisi lizerine (veya aki
cizgisi tabakasina) etki eden kuvvetleri incelemek 6gretici olur. Aki ¢izgilerinin karsilikl
itmelerinden o6tiirti, her aki ¢izgisi arkasindaki aki ¢izgisinden dolay1 igeri dogru (ileri) bir
itmeye ve Oniindeki aki ¢izgisinden dolay1 disar1 dogru (geriye) bir itmeye maruz kalir.
Ancak aki cizgilerinin yogunlugu ilerleme yolu boyunca degisirse, yani bir aki ¢izgisi
yogunlugu gradyenti dB/dx olusursa, net bir kuvvet ortaya c¢ikacaktir. Yer degistirme
esigindeki sabit bir aki ¢izgisi lizerine etki eden net (itici) kuvvet, ¢ivileme merkezlerinden
kaynaklanan Fp(B) maksimum g¢ivileme kuvvet yogunlugu ile dengelenir. Aki ¢izgisi
yogunlugunda kiiciik bir artis olmasi i¢in, civileme engellerinin agilmasi gerekir. Bu
yiizden dB/dx, bir kritik halde mevcut olmalidir.

Magnetik aki yogunlugu profili ve ona eslik eden indiiklenmis kalici akimlarin
deseninin kritik bir halde oldugu bir konfigiirasyon ortaya ¢ikar. Buradan, Maxwell-

Ampere denklemi

VxB=pnyd, (1.7)
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olur ve B ’nin y-z diizlemi boyunca yonlendigi diizlemsel geometri icin

dB
—=tund 1.8
dx Hode (1.8)

sekline indirgenir. izotropik (her yonde ayn1 6zelligi gdsteren) malzemelerde, indiiklenmis
elektrik alan E ve kritik akim yogunlugu J,, aki ¢izgisi yogunlugu B’ye diktir
(ortogonaldir). Kritik akim yogunlugu J¢, aki ¢izgilerini yerinden sdkmek (depinning) icin

gerekli esik kuvveti ile iliskilidir ve Lorentz siiriicii kuvveti,

FL=JxB (1.9)

I*:IO civileme kuvvet yogunlugunu yendiginde bu degere ulasilir.

Buradan kritik hal
J.xB+F, =0 (1.10)

seklinde yazilabilir.

Ha, Hci’in lizerinde artmaya devam ettikge, ilerleyen aki 6nli sonunda numunenin
merkezine (bir dilim i¢in orta diizlem veya bir silindir i¢in eksen) ulasir. Bu duruma
karsilik gelen Hy ilk tam niifuz alani olarak adlandirilir ve H~ ile belirtilir.

Aki c¢izgilerini yerinden sdken (depinning) kritik akimlar, akim yogunlugu kritik
deger J:’yi astiginda E.J oraninda enerji kaybma yol acarlar. Dolanmalari, normal
metallerde oldugu gibi tamamen elektrik alanin yonii ile belirlenir. Normal metallerle
onemli fark, bu akimlar yogunluklar J; degerini asmadik¢a kayipsiz olmalar1 ve dolayisi
ile kalict olmalaridir (Celebi ve LeBlanc, 2002).

Bean (1964) ve London (1963) tarafindan ortaya konulan kritik hal modeli, IL. tip
stperiletkenlerin  magnetik davranisinin  analizinde birgok arastirmaci tarafindan
kullanilmistir. Bu basit modelde, J; kritik akim yogunlugu, B magnetik aki yogunlugundan
bagimsiz varsayailir.

Sekil 1.8, 2a genisliginde sonsuz dilim ylzeyine paralel bir alan uygulandiginda

numune i¢indeki aki yogunlugu profilini géstermektedir.
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Sekil 1.8. Yiizeye paralel magnetik alandaki 2a kalinligindaki ince dilimin
icindeki ak1 yogunlugu profili ( Shiohara ve Endo, 1995)

Manyetik alan artarken, manyetizasyon ;

M(H)™ = -]/, (1.11)
Manyetik alan azalirken, manyetizasyon;

M(H)* =].2/, (1.12)

ile verilir.
Alanin artis ve azalig kollar1 arasinda magnetizasyon farki numune kalinligi ve Kritik
akim yogunlugu ile iliskilidir.

Kritik akim yogunlugu(J¢);
AM = M(H)* — M(H)" =]J.a (1.13)
olarak ifade edilir.
Sonug olarak, verilen alanda Jc degeri, histeresiz g¢evrimin genisligi Olgiilerek
hesaplanir (Shiohara ve Endo, 1995).

1.6. Y-Ba-Cu-O Siiperiletkenlerinin Kristal Yapisi

Kritik sicakligi 90K civarinda olan YBCO serileri, en iyi seramik siiperiletkenleridir.

YBCO bilesigini diger siiperiletkenlerden ayiran en énemli 6zelliklerden biri tek veya ¢ift
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Cu-O zincirlerine sahip olmasidir. En populer superiletken material Y-123 bilesigi olarak
adlandirilan, YBayCuzO7.bilesigidir. Oksijen kaybina duyarli olan Cu-O zincirleri
YBa,Cu307.y bilesiginde ortorombik-tetragonal faz gecisine neden olur. Ortorombik-
tetragonal faz gecisi, sicakliga ve oksijenin kismi basincina bagli olarak bir diizen-
diizensizlik faz gegcisidir. Diger bir deyisle, Bir boyutlu Cu-O zincirlerindeki O(1)
konumlarina oksijen atomlar1 yerleserek ortorombik (tamami oksitlenmis) durum meydana
gelir. Yani x arttikca, yani oksijen malzemeden ayrilirken normal olarak O(1) konumundan
bos olan O(5) konumlarina oksijen gecerek duzensizlik meydana getirir. Ortorombik-
tetragonal faz gecisi, oksijenin difiizyon kinetigi tarafindan kontrol edilen bir islemdir.
Oksijenin miktarina bagli olarak YBCO bilesiginin yapist hem ortorombik hem de
tetragonal olabilir. Bu bilesikler, oksijen oranina gore cok hassasiyet gosterdiklerinden
dolayr farkli oranlarda bulunduklarn vakit farkli fiziksel ve yapisal oOzellikler
gostermektedir. Bu farkli durumlar “y” degerine gore degisiklik gosterir. y=0 icin gecis
sicakligi 92K olan sekil 1.9. deki gibi ortorombik yapidaki YBa,CusO7 bilesigi
olusmaktadir. y=1degeri icin ise gecis sicakligi yaklasik olarak 60K olan tetragonal kristal
yapidaki YBa,Cu3Og bilesigi olusmaktadir.
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Sekil 1.9. Ortorombik yapidaki YBa,;Cu3O7 bilesiginin birim hiicresi.

1.7. Superiletkenlerde Kaldirma Kuvveti

Meissner  etkisinin  biiyiileyici  goriinlimii  levitasyon olarak adlandirilir.
Superiletkenin magnetik alan1 disarlamasi1 gercegi levitasyona sebep olur. Yani onun
etrafinda olusan manyetik alan tarafindan itilerek yukariya kalkar. Miknatisin alan1 vasitasi
ile aki degisimi siiperiletkende bir akim indiikler. Indiiklenen akim, Lenz yasas1 geregi
ayna goriintiisii olusturacak sekilde manyetik momente sebep olur. Akinin artmasi ile
indiiklenen akim kaldirma kuvvetine neden olurken, akinin azalmasi ile indiiklenen akim
askida tutma (suspension) kuvvetine neden olur. Biitiin bu etkiler siiperiletkenin gecis
sicakliginin altindaki bir ortamda gerceklesir. Ornegin gecis sicakligi 92 K olan YBCO
icin siv1 azot sicakligr 77 K yeterli iken, gecis sicakligi 39 K olan MgB; igin sivi azot
sicakligi yeterli degildir. Yiiksek sicaklik siiperiletkenleri sivi nitrojen sicakligina

sogutulmasi gereklidir. Basit bir gosteri Sekil 1.10’daki gibidir. Stperiletken ince bir dilim
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(slab) siv1 azot igine konularak gegcis sicakliginin altina kadar sogutulur. Sonra boyutlari
diliminkinden daha kii¢iik olan bir miknatis dilimin iizerine yerlestirilir. Stperiletken ile
miknatis arasindaki karsilikli itme levitasyonun gerceklesmesine neden olur. (Owens ve
Poole, 2002).

magngt magnetic field
N . lines

s’
’
/

o ol

liquid nitrogen supérconductor

Sekil 1.10. Superiletken haldeki numune Gzerinde Kkiglk bir
miknatisin levitasyon etkisi (Owens ve Poole, 2002).

1.8. Manyetik Gevseme veya Aki Siiriiklenmesi (FluxCreep)

Gerek manyetizasyon egrilerinde gerekse manyetik kaldirma kuvveti histeresisizinde
aki siirtiklenmesi 6l¢iildiigi i¢in, aki siiriiklenmesi hakkinda da kisaca bilgi vermekte yarar
olacaktir. Aki cizgilerinin hareketi bunlara dik olarak etki eden Lorentz kuvvetinden
kaynaklanmaktadir. Aki c¢izgileri herhangi bir dis akim yokken bile, aki c¢izgileri
orgiistiniin bozulmasina neden olan kusurlar tarafindan sabitlestirilir veya civilenir. Mutlak
sifir sicakliginda aki ¢izgilerinin hareketi, Lorentz kuvvet yogunlugu ortalama ¢ivileme
kuvvet yogunlugunu asarsa miimkiindiir. Eger J4,5<Jc(0,B) ise Jas akim yogunlugu, bir giic
kaybina neden olmaz. J4,>Jc i¢in aki ¢izgilerinin hareketi, bir elektrik alanin dogmasina ve
bundan dolay1 da sonlu bir V gerilimine neden olur. Bu durum aki akis1 rejimidir. Bununla
birlikte sonlu bir sicaklikta, c¢ivileme enerji engellerini asma olasiligit da mevcuttur.
Bundan dolay: J4,,<J«(T,B) i¢in bile bir miktar hareket ve 6zdireng olacaktir. Bu 1s1l olarak
uyarilmig aki siiriiklenmesi olarak bilinir.

Akt stiriiklenmesi ¢ok i1yi bilinmeyen degisik parametrelere baghdir. Fakat bu olayin

nitel bir analizi basit bir yolla yapilabilir. Aslinda ¢ogu durumlarda aki ¢izgileri demetinin
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hareketi gozlenebilir. Bu bir yerden komsu bagka bir yere 1sil olarak uyarilmis bir
atlamadir. En basit durumda bir aki ¢izgisi demetinin atlamasi ile asilan Up(T,B)
aktivasyon (veya engel) serbest enerjisi uygun bir hacimle ¢arpilan bir bolgedeki aki
cizgileri tarafindan kazanilan yogunlagma enerji yogunlugu ile belirlenir.

Mutlak sifir sicakliginda Ug(0,B) engeli veya aktivasyon serbest enerjisi, J¢(0,B)
kritik akim yogunlugu ile iliskilidir. J4,=Jc i¢in Lorentz kuvvet yogunlugu, ¢ivileme kuvvet

yogunluguna esit olmas1 gerektiginden

Uo(0,B)=Jc(0,B)BV.d (1.14)

elde edilir. Burada d, aki1 demetinin (bundle) hareket ettigi mesafedir.

Geleneksel stperiletkenlerde tim T<T. sicakliklar1 i¢in daima Ug(T,B)>>KT dir.
Uo/k yaklasik olarak 100 ile 1000 K arasindadir ki bu aralikta aki siiriiklenmesi ¢ok kii¢iik
bir olaydir (Cyrot ve Pavuna, 1992).

Ak siiriiklenmesi teorisi, termal destek olmaksizin taginabilen sifir direng kritik akim
yogunlugu J(0) ve gozlenen kritik akim yogunlugu J(T) parametrelerini tanitir. Bu iki
akim arasindaki iligki, civileme etkilesmesinden kaynaklanan Up yiiksekligindeki bir
potansiyel kuyusundaki girdabin salinimini v frekansi ile tanimlayarak ve uygulanan akim
altinda etkin kuyu derinligini modelleyerek Ug(1-J/J¢(0)) seklinde elde edilir. Girdaplarin
diftizyonunun, U(J) civileme engeli Uzerinden termal destek ile kaynaklandigi bulunur. I-V

karakteristigi iisteldir:

E=Bvd expl:—%[l— ] io) ﬂ . (1.15)

Burada E olusan elektrik alan, B numunedeki manyetik induksiyon ve d ¢ivileme
merkezleri arasindaki mesafedir.
Bir deneyde belirlenen kritik akim yogunlugu, Olgiilebilen en kiigiik elektrik

alaninina (E;) bagl olacaktir:

3.(T) =1, (0){1-E—T|n(BE—dVH | (1.16)

0 c
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Bu son esitlik, Jo(T)’nin sicaklikla dogrusal olarak azaldigmni gostermektedir. Ustel I-
V iligkisinin diger sonucu, sabit bir dis alanda numunede tuzaklanan aki, t zamaniyla

logaritmik olarak azalacaktir. Uzun periyotlar i¢in, zamana bagh kritik akim yogunlugu,

3.(t) = JC(O){l—E—TIn t} (1.17)

0

ile verilir (Seeber, 1998).



2. YAPILAN CALISMALAR

2.1. Numunelerin Hazirlanmasi

2.1.1. YBazCu307_5.Sﬁperiletken Numunesinin Tartilmasi ve
Kalsinasyon Islemi

YBa,Cu307.5 stiperiletken numunenin Gretimi icin toz halindeki Y,03, BaCO; ve
CuO bilesikleri kullanilarak, asagidaki kimyasal tepkime denklemi ile stokiometrik
oranlarda hesaplandi ve 10™ g hasassiyeti olan Sartorius marka elektronik terazi
kullanilarak tartildi.

0.5(Y203) + 2(BaCO3) + 3(CuO) — YBa,Cu307.5 + 2(CO,) (2.1)

15 gramlik numune iiretimi i¢in gerekli olan toz oksit bilesiklerin saflik dereceleri,

molekiil agirliklar1 ve miktarlar asagidaki Tablo 2.1°de verilmektedir.

Tablo 2.1 YBa,Cus07.5 superiletken numunesinin Gretiminde kullanilan tozlar bilesikler ve

miktarlar
Tozun Ads Sembolil Saflik Derecesi | Molekiil Agirligir | Bilesik Miktari
(%) (g/mol.) (9)
Itriyum Oksit Y203 99 225,81 2,2694
Baryum Karbonat | BaCOs; 99 197,35 7,9336
Bakir Oksit CuO 99 79,54 4,7970

Tartilan tozlar akik tasindan yapilmis olan agad havaninda homojen oluncaya kadar
(vaklasik 2 saat) elde karistirildi. Karisim aliimina (Al,O3) pota igerisine konarak ana fazi
meydana getirecek ikili ve tglii fazlarin olustugu kalsinasyon (karisimin termokimyasal
islemini olusturan ilk reaksiyon) islemine hazir hale getirildi. Baslangi¢ta oda sicakliginda
olan numune kalsinasyon islemi i¢in Euroterm 808 kontrol islemcili Lenton markali kare
firin igerisine yerlestirildi. Kare firiin sicaklik - zaman programi Sekil 2.2’deki gibi

yapild.
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Sekil 2.1. YBCO ve Lu katkilt YBCO toz karisimlarinin kalsinasyon islemi

Firin oda sicaklifindan ortalama 5 °C/dk hiz ile 900 °C’ye kadar ¢ikarildi. Bu
sicaklik degerinde 12 saat bekletildikten sonra 3 °C/dk hiz ile yine oda sicakligina kadar
diismeye birakildi. I. kalsinasyon sonrasi firindan ¢ikarilan numune yaklagik 1-1.5 saat
agad’ta homojen oluncaya kadar tekrar 6giitiildii. Numune daha iyi kalsine edilmesi icin
tekrar toz haline getirilen numune aliimina potaya dékuldu ve ikinci kez kalsinasyon islemi
i¢in yine oda sicakhigindaki kare firma yerlestirildi. Firm ortalama 5 °C/dk hiz ile 2.
kalsinasyon farkli olmasi agisindan 910°C’ye kadar gikarildi. Bu sicaklik degerinde 12 saat
bekletildikten sonra 3°C/dk hiz ile tekrar oda sicakligma kadar diismeye birakildi. II.
kalsinasyon sonrasi firindan ¢ikarilan numune yaklasik 1-1.5 saat agad’ta ogiitiildii ve

homojen hale getirildi.
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2.1.2. LUosYo5Ba,CusOy7.5 Siperiletken Numunesinin Tartilmast ve
Kalsinasyon Islemi

LuosYo5Ba,CusO7.5 stiperiletken numunenin Gretimi icin toz halindeki Y,03, BaCOj3
ve CuO bilesiklerinden farkli olarak Lu,Os3 bilesigi kullanildi ve asagidaki kimyasal
tepkime denklemi ile stokiometrik oranlarda hesaplanarak tekrar 10™ g hasassiyetli

Sartorius marka elektronik terazi kullanilarak tartildi.
025(LU203) + 025(Y203) + 2(BaC03) + 3(CUO) — LUg5Y05Ba:CusO7.s + 2(C02) (22)

15 gramlik numune iiretimi i¢in gerekli olan toz oksit bilesiklerin saflik dereceleri,

molekiil agirliklar1 ve miktarlar asagidaki Tablo 2.2° de verilmektedir.

Tablo 2.2. LupsYosBa,CuzO7.s slperiletken numunesinin iretiminde kullanilan tozlar
bilesikler ve miktarlar1

Tozun Adi Sembolii Saflik ?erecem Molekiil Agirligr | Bilesik Miktar1
(%) (g/mol.) (@)

Lutesyum Oksit | LuyO3 99.9 397,93 1,8907

Itriyum Oksit Y203 99 225,81 1,0729

Baryum

Karbonat BaCO; 99 197,35 7,5014

Bakir Oksit CuO 99 79,54 4,5350

Tartilan tozlar homojen oluncaya kadar agad havaninda karistirildi. Homojen halde
bulunan karisim yine saf YBCO igin gecerli olan asamalar Lu katkili karistmimiz i¢in de
takip edildi. Aliimina potaya konulan karisim firina I. kalsinasyon islemi ig¢in ayni kare
firma konuldu ve firin ayar1 da Sekil 2.1’ deki gibi yapildi. Firin oda sicakligindan
ortalama 5 °C/dk hiz ile 900 °C’ye kadar cikartiip bu sicaklik degerinde 24 saat
bekletildikten sonra 3 °C/dk hiz ile tekrar oda sicakligina kadar diisiiriildii. Ve agad’ta elle
ogiitiildiikten sonra II. kalsinasyon islemi icin de tekrar kare firina konularak firin ayar I.
Kalsinasyon ayarma benzer sekilde yapildi. Firin oda sicakligindan ortalama 5 °C/dk hiz
ile 910 °C’ye kadar ¢ikartilip degerinde 24 saat bekletildikten sonra 3 °C/dk hiz ile tekrar
oda sicakligina kadar diismeye birakildi. 1. kalsinasyon sonrasi firindan ¢ikarilan numune

yaklasik 1-1.5 saat agad’ta 6giitiildii ve homojen hale getirildi.
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2.1.3. Eritme-Toz-Eritme-Blyutme (MPMG) YoOntemi

Ara ogiitme yapilarak I.ve II. kalsinasyon islemlerinden sonra hem YBCO hem de

LuYBCO bilesiklerinden olusan ayri ayri homojen tozlar MPMG yoéntemi icin Lenton

Euroterm 808 kontrol islemcili kare firin kullanild.

Numuneler firma ayr1 ayr1 ve sirayla konuldu ve firin ayart da Sekil 2.2° deki
diagram’a uygun olarak yapildi. Yani firin oda sicakligindan 25 °C/dk hiz ile 1075 °C’ ye
ve bu sicaklik degerinden de 10 °C/dk hiz ile de 1460 °C’ ye kadar ¢ikartild1 ve bu sicaklik
degerinde 5dk bekletildi. Daha sonra firin kapagi agilarak masa yardimi ile eldiven
kullanilarak eriyik haldeki numune 77 K (-196 °C) sicakliktaki s1v1 azot igerisine dokiilerek

hizli bir sekilde sogutuldu. Iste bu hizli sogutma islemi quench islemi olarak

adlandirilmaktadir.
1460
z) 1075
<
=
L,
)
S
N
25

Sekil 2.2. YBCO ve Lu katkili YBCO numuneleri i¢in hizli sogutma diyagrami

Quench islemi sonucunda katilasan numunede yaklasik olarak yari yariya kayip

meydana geldi. Numune yaklasik 1-1.5 saat agad havaninda elle kabaca o6giitiildii ve sonra

5dk
10 °c/dk
Hizli
Sogutma
(QUENCH)
25 °C/dk
— T =
Zaman (dKk)
-196 °C
Sivi azot kabi
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bilyeli degirmen ve ZrO,’den yapilmis 6glitme kabina konularak 2 saat sresince iyice
ogiitiilerek toz haline getirildi. Olusturulan YBCO ve Lu katkili YBCO toz karisimlarindan
ayr1 ayr1 2.5 gram tartilarak 4 ton basing altinda preslenerek silindirik tabletler haline

getirildi.

2.1.4.  Uretilen Numunelerin Sinterlenmesi ve Oksijen Verme Islemi

Tabletler sinterleme iglemi igin aliimina plaka iistiinde Lenton Euroterm 818 kontrol

islemcili tiip firma konuldu.

Hazirlanan tabletler Sekil 2.3” de gosterildigi gibi sinterleme islemine tabi tutuldu.
Numuneler oda sicakligindan 1075 °C’de 60 dk bekletildikten sonra 20 °C/dk hiz ile 920
°C - 930 °C - 940 °C — 960 °C — 985 °C sicaklik degerlerine kadar sogutuldukdan sonra bu
bityiitme sicakliklarinda 1440 dk bekletildikten sonra 2 °C/dk hiz ile oda sicakligina kadar

sogutuldu.

4 60dk

1075 oy
\%‘f 1440 dk

985 \

985 °C

960 °C °
940 °C Q
930 °C %
920 °C

Sicaklik(°C)

25

v

Zaman (dk)

Sekil 2.3. MPMG yo0ntemi ile hazirlanan tim numunelerin sinterleme diyagrami

YBCO ve Lu katkili YBCO bilesiklerinden olusturulan tim numuneler bu sinterleme

islemine tabi tutulup sekil 2.4 deki diyagrama uygun bir sekilde oksijen verme islemi
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gergeklestirildi. Tiim numunelerde 250 °C’de oksijen verme islemine baslayarak 2 °C/dk
hiz ile 450 °C’ye cikartildiktan sonra bu sicaklik degerinde ise 1440 dk bekletildikten sonra
1°C/dk hiz ile oda sicakligina kadar sogutulmaya birakildi. Sogutulma isleminde yine 250

°C’ye kadar oksijen verme islemine devam edildi.

450
1440 dk

. Oksijen verme
O aralig
= 3
% 250 S £
3 8 %
n

25

A\

Zaman (dk)

Sekil 2.4. Tum numuneler i¢in oksijen verme diyagrami

YBCO ve Lu katkili YBCO superiletkenlerin sinterleme veya biiyiime sicakligina

gore isimlendirilmesi bir sonraki bélimde verilecektir.
2.2. Yapilan Analizler
2.2.1. Differansiyel Termal Analiz (DTA)

Numunelerin katihal faz gegisini belirlemek i¢in DTA cihazi kullanildi. Bir Pt-PtO3
termocift ile birbirine baglanan iki kiigiik potalardan birine faz gecisini arastirdigimiz
numuneden 2 gr’lik az bir miktar digerine ise erime sicakligni 2030°C olan Al,O3 tozu
referans tozu olarak yerlestirildi. Firin oda sicakligindan 5°C/dak. hizla 1100°C sicakliga
kadar 1sitildi. Numune ile referans tozun sicakliklar1 farki AT voltaj cinsinden olgulerek

sicaklik fonksiyonu ¢izildi.
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2.2.2.  X-Ismlar1 Kirmim Olgiimleri (XRD)

Uretilen  numunelerin ~ x-1isinlar1~ kirmim  desenleri  Rigaku  D/Max-11IC
difraktometresinde dalga boyu (1) 1.5418A olan CuK, 1sin1 kullanilarak 6lgiildii. Olgiimler
oda sicakliginda, atmosfer basinci altinda, 20° < 26 < 60° araliginda, 3°/dak.’lik tarama
hiziyla, 0,02° 6rnekleme araliginda ve bakir hedefe 40 kV gerilim ve 30 mA’lik akim
uygulanarak yapildi.

2.2.3. Kaldirma Kuvveti Olgtumleri

Uretilen numunelerin manyetik kaldirma kuvveti dl¢iimleri FC ve ZFC denilen alanl
ve alansiz sogutmalarda yapildi. Sogutma i¢in numunelerin iist kisimlar1 sivi azot kabinin
tabanina temas edecek bi¢iminde ayarlandi ve sivi azot ilavesi yapildi. Daha sonra
numune, terazinin tzerine konulan miknatisa 50 mm mesafeye gelince diizenek calistirildi.
Sabit hiz ile ilerleyen miknatis numuneye 3 mm araligina kadar yaklastirildi ve sonra zit
istikamette yine sabit hiz ile uzaklastirildi. Ayn1 zamanda bu yaklastirllma ve

uzaklastirilma esnasinda bilgisayar ortaminda veriler kaydedildi.

2.2.4. Diisiik Sicakhlk Manyetizasyon Olgtimleri

Sekil 2.5’te gosterilen “Quantum Design PPMS” (Fiziksel Ozellikler Olgtim Sistemi)
kullanarak manyetizasyon Olctimleri gergeklestirildi. Bu deney sisteminde istenen modul
degistirilerek gesitli 6l¢lim sistemlerine donistiiriilebilmektedir. Bu modillerden biri olan
ve manyetizasyon olctimlerinde kullanilan modiil ise VSM’dir (Titresen Ornek
Manyetometresi). Bu 6l¢lim sisteminde, manyetik alan akim kaynagi, sivi azot ceketli
helyum tanki ve tiim bu bilesenleri hassas bir bi¢imde kontrol edebilen Quantum Design
Model 6000 ana kontrolcisu mevcuttur. Bilgisayar ortaminda kontrol edilebilen ve data
alinabilen ana kontrolcl, sicaklik kontrolciisii (1,9 K — 400 K) ve manyetik alan
kontrolclsu (7 T) olmak Uzere iki bilesen igermektedir.

Numunelerin manyetizasyon Ol¢iimleri, 10K, 20K ve 77K sabit sicakliklarda yapildu.
Yaklasik olarak 2.4x2.4x2 mm® boyutlarinda numunelerin ¢ eksenine paralel olarak +4T

araligindaki degerlerde manyetik alanlar uygulandi.
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Sekil 2.5. Quantum Design PPMS (Fiziksel Ozellik Olciim Sistemi)



3. BULGULAR VE TARTISMALAR

3.1. Giris

Oncelikle iizerinde ¢alisma yapilan siiperiletken numuneleri tanimlamakta yarar
vardir. MPMG yontemiyle ve farkli biiyiime sicakliklarida yani 920 °C, 930 °C, 940 °C,
960 °C, 985 °C Uretilen YyLu;xBa,CuzO7.s numuneleri igin sirasiyla A, B, C, D, E harfleri
kullanildi. Tablo 3.1°de goriildiigi gibi katkisiz ve Lu katkili numuneleri ayirt etmek igin

sirastyla 1 ve 2 rakamlar1 kullanildi.

Tablo 3.1. YxLu;xBa,CuzO5.s stiperiletken numunelerinin adlandirilmasi

BUYUME SICAKLIKLARI (°C) 920 930 | 940 | 960 | 985

KATKI x=0 Al Bl C1 D1 El
ORANLARI |y=0 5 A2 B2 C2 - -

NUMUNE

3.2. Diferansiyel Termal Analiz (DTA)

Al, A2, B1, B2, C1, C2 numuneleri iiretilirken DTA cihaz1 ¢alisir durumda degildi.
Bu yiizden biiyiime sicakliklar1 literatiirle uyumlu olacak sekilde 920 °C, 930 °C, 940 °C
olarak secildi. D1 ve E1 numuneleri iiretilirken DTA cihazi ¢alisir durumda oldugundan
dolay1 biiytime sicakliklari, DTA 6l¢iminden sonra belirlendi.

Sekil 3.1 Eritme-Hizli Sogutma isleminden sonra aliman DTA verilerini
gostermektedir. GOzlenen 6 tane endotermik piklerden ilk pik, oksitlenme piki olarak
adlandirilip 250 °C civarinda olusmustur. Digerleri ise 800-1000 °C arasinda 1s1l isleme
bagl olarak farkl pikleri temsil etmektedir. Bunlar ikili ve Uc¢ll fazlara sahip piklerdir. Saf
YBCO toz numunesi 1020 °C’ de erime islevine baslayacag: anlasilmaktadir. Literatiirdeki
calismalar YBCO’nun erime sicakligi 1000 °C civarinda oldugunu desteklemektedir
(Murakami vd., 1991; Yanmaz vd., 1993; Chow vd., 1998). Sivi fazlar ve Y211 iginde
Y 123’nin pargali olmasindan dolay1 YBCO numunesi 1020 °C’de belirgin bir endotermik
pik gosterir (Oka vd., 1991).
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Sekil 3.1. Eritme-hizli sogutma sonras1 Y;Ba,Cu307.5tozu icin DTA sonucu.

3.3. X- Ismn1 Kirnim (XRD) Analizi

Hazirlanan YyLu;4Ba,CusO7.5 Al, C1, D1, E1, A2 ve C2 numunelerinin 20°<20<60°
araliginda X-1s1m1 kirinim desenleri sekil 3.2°de gosterilmektedir. Buna gore katkisiz olan
tiim numunelerde olusan karakteristik piklerin agilar1 26=27.9° 40.4°, 46.7°, 47.6°, 58.3°,
58.8”ye karsilik gelmektedir. Bununla birlikte katkili olan A2 ve C2 numunelerin
karakteristik piklerine karsilik gelenler ise 20=30.7°, 32.5°, 32.8°, 38.7°, 40.4°, 58.2°, 58.3°,
58.8° karsimiza c¢ikmaktadir. Katkili ve katkisiz numunelerde meydana ¢ikan ortak
karakteristik pikler ise 20=40.4°, 58.3° 58.8° acilarma karsilik gelmektedir. Al ve katkil
olan A2 numunelerinde 26=28.4°, 30.0° 32.6°, 32.8° 33.7°, 40.4°, 46.7°, 58.2°, 58.3°, 58.9°
acilarinda Y123 pikleri goriilmektedir. Al numunesinde Y123 pikleri farkli olarak
20=22.9° 24.0° 32.8° 38.6° 47.6° agilarinda gdze carpmasma ragmen A2 numunesinde
ise Y123 pikleri farkli olarak 20=23.7°, 35.4°, 38.7°, 53.3° acilarinda goriilmektedir. Her
iki numunede safsizlik piklerininde bulundugu belirlenmistir. Ayni1 zamanda her iki
numunede 20= 32.8% deki pik, en belirgin pik olarak gdze carpmaktadir. Fakat katkisiz
numunedeki siddet degeri 340 cps civarinda iken katkili numunedeki ise 190 cps civarinda

seyrettigi goriilmektedir. Ayrica ikinci ve Uglncil pikler ise sirasiyla 20=32.6° ve 58.2%°lik
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acilarinda en belirgin pikler olarak ortaya ¢ikmistir. Katkisiz tiim numunelerde ortak
karakteristik pik olarak 20=32.9° 40.5°, 47.7°, 58.3° acilarindaki pikler goriilmektedir.
Maksimum siddete sahip olan pikler ise C1, D1, E1 numuneleri icin sirasiyla 26=32.9°,
32.9°% 33.3° acilarinda 500 cps, 220 cps, 130 cps degerinde goriilmiistiir. Yine bu g
numunede de safsizlik piklerinin mevcut oldugu belirlenmistir. Katkili tim numunelerde
karakteristik pik olarak 26=30.6° ve 20=58.2° de ortaya ¢ikmustir.

Elde edilen kirmmim desenlerindeki ilgili diizlemlerin (hkl) Miller indisleri ve
diizlemler aras1 mesafe (d) kullanilarak 6rgii parametreleri (a, b, ¢) ve bunlar ile birim
hiicre hacmi V hesaplandi. Orgii parametresi hesaplamalarinda en kiiciik kareler metodu
kullanilarak gelistirilen bilgisayar programindan faydalanildi.

Ayrica, numunelerin ortorombiklige kayma derecesi;

_ (b-a)
" (b+a)

(3.1)

Denklem (3.1) ile belirlendi. Bu degerler Tablo 3.2°de gosterilmektedir.

Tablo 3.2. Hesaplanan a, b, ¢ 6rgi parametreleri, V (hacim) degerleri ve ortorombiklige
kayma derecesinin katki oranlarina (x) gore degisimleri

Bilesik YxLu;xBa,CuzO7.;
Literatur

Numune | (Mellekh Al C1 D1 El A2 C2

vd., 2006)
a(A) 3.8210 3.8391 3.8141 3.8136 3.7947 3.8763 | 3.7943
b(A) 3.8854 3.8244 | 3.8864 3.8761 3.8536 3.8815 | 3.9017
c(R) 11.6844 11.7111 | 11.6576 | 11.6474 | 11.7856 | 11.6449 | 11.6208
V(A3 173.4679 | 171.9453 | 172.802 | 172.1706 | 170.286 | 175.208 | 172.037
A 0.0083 -0.0019 | 0.0094 0.0081 0.0008 0.0007 0.1396
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Katkisizlar arasinda Cl1 ve D1 numuneleri Tablo 3.2°de anlasildigi tizere
ortorombiklige kayma derecesi yonunden literatire paralellik gostermektedirler. Fakat E1
numunesi a ve b parametreleri biraz daha birbirine yakinhik gosterdigi igin
ortorombiklikten tetragonallige kayma meyli gostermektedir. Bunun yaninda katkisiz
numunelere gore katkili C2 numunesi biiyiik bir farkla ortorombiklige kayma derecesi
dikkati cekmektedir. Bu nicelik, literatiirlerde binde 8’lerde ve katkisiz C1 numunesi igin
binde 9’larda iken C2 numunesinde ise binde 140’lara kadar c¢ikmaktadir. Bu

gostermektedir ki, Lu katkis1 katkisizlara gore ortorombiklige kayma derecesini artirmustir.

3.4. Manyetik Kaldirma Kuvveti Ol¢iimleri

Manyetik kaldirma kuvveti siiperiletkenlerin teknolojik kullaniminda énemli bir rol
oynamaktadir. Manyetik kaldirma kuvveti dl¢timleri sivi azot sicakliginda (77K) ZFC
(Hull, 1999) olarak adlandirilan alansiz sogutma altinda ve FC (Hull, 1999) olarak
adlandirilan alan altinda sogutma olarak iki farkli bi¢cimde ve Nd-Fe-B miknatisi ile
numune arasindaki mesafenin fonksiyonu olarak 6l¢iildii.

Sekil 3.3 ve Sekil 3.5 alan altinda sogutma (FC) isleminden sonra, farkli numuneler
icin manyetik kaldirma kuvvetinin mesafe ile degisimini gostermektedir. Sekildeki 1 ve 2
nolu oklar, sirasi ile, numune ve miknatis arasindaki mesafenin artmasia ve azalmasina
karsilik gelen manyetik kaldirma kuvvetini gostermektedir. 3 nolu oklar ise, 2 ile gosterilen
alan artirma isleminden hemen sonra tekrar alan azaltma islemine karsilik gelen manyetik
kaldirma kuvvetinin mesafe ile degisimini gostermektedir. Bilindigi gibi histeretik veya
tersinmez Il. tip stperiletkenlerde; manyetizasyon (Celebi vd., 1994, Diuzgiln vd., 2012),
kritik akim yogunlugu (Celebi vd., 2000), manyetik zorlanma (Celebi vd., 2005, Celebi
vd., 2007), wsitilinca ortaya ¢ikan gizli manyetik momentler (Celebi vd., 2012) gibi
nicelikler numunenin manyetik ve sicaklik ge¢misine baghdirlar. Manyetik kaldirma
kuvveti de kritik akim yogunlu ile orantili bir nicelik oldugundan, kaldirma kuvvetinin
mesafeye gore degisim grafiginde de manyetik gecmisin dnemli oldugu; 1, 2 ve 3 nolu
oklar ile gosterilen igslemlerde elde edilen verilerdeki farkliliktan anlagilmaktadir. Bu
grafiklerde pozitif degerler, itici kuvvete negatif degerler ise ¢ekici kuvvete karsilik
gelmektedir. FC isleminde, numunelerden itici kuvvetin maksimum degerde oldugu
numune 58 mN ile C2 numunesidir ve gekici kuvvetin ise maksimum degeri -30 mN ile

yine C2 numunesinde gorilmiistiir.
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Sekil 3.4 ve Sekil 3.6 alansiz sogutma (ZFC) isleminden sonra, farkli numuneler igin
manyetik kaldirma kuvvetinin mesafeye gore, yani manyetik alana gore, degisimini
gostermektedir. Bu durumda 1 ve 2 nolu oklar, numune ve miknatis arasindaki mesafenin,
sirasi ile azalmasina ve artmasina karsilik gelmektedir. Alansiz sogutma (ZFC) isleminde,
itici kuvvetin maksimum degeri 155 mN ile C2 ve gekici kuvvetin maksimum degeri ise -
20 mN ile yine C2 numunesidir. Lu katkili YBCO numunelerdeki kaldirma kuvveti,
katkisiz numunelere gore daha biiylik olarak belirlenmistir. Bilindigi gibi (Yang vd., 1999),

manyetik kaldirma kuvveti,

F=J VAT (3.2)

esitligi ile ifade edilir. Burada J; kritik akim yogunlugunu, Z—PZI miknatis tarafindan

uygulanan alan gradyantini, A demanyetizasyon faktoriinii, V numunenin hacmini ve r
perdeleyici akim halkasinin yarigapin1 géstermektedir. Her bir numune i¢in, alan gradyanti
ayni, numune hacmi ve demanyetizasyon faktorii yaklagik olarak aymi oldugu dikkate
alinirsa, elde edilen verilerdeki farklilik biiylik dl¢lide kritik akim yogunlugu ile iliskili
oldugu sonucuna varilir. Dolayisi ile kritik akim yogunlugunun en yiiksek oldugu numune,
C2 numunesinin oldugu sonucu c¢ikarilabilir. Diger taraftan, katkili numunelerde ayni
blylme sicakliginda hazirlanan katkisiz numunelere gore daha biiyiikk manyetik kaldirma
kuvvetinin gézlenmesinden, Lu katkisinin YBCO numunesinin kritik akim yogunlugunu
artirdigr sonucCu c¢ikarilabilir. Bu sonuglar daha sonra tartisilacagi gibi, manyetizasyon
Olctimleri ile de dogrulanmistir. Daha Once, kat1 hal tepkime yontemi ile yapilan ¢caligmalar
ile de uyum igindedir (Ozturk vd., 2010).

Sekil 3.5 ve Sekil 3.6’da goriilen sonuglar Sekil 3.3 ve Sekil 3.5’teki sonuglarla
karsilagtirildiginda, katkisiz YBCO numunelerde en yiliksek manyetik kaldirma kuvveti, E1
numunesi i¢in elde edilmistir. Yani farkli biiyiime sicakliklarinda, yani 920 °C, 930 °C,
940 °C, 960 °C, 985 °C Uretilen YBa,Caz0;.5 numunelerinden kritik akim yogunlugu en
yiiksek 985 °C de iiretilen numunenin olabilecegi sonucuna varilmistir. Bu iki numunenin
uretilmesinden sonra VSM cihazi ¢aligmadigi i¢in, manyetizasyon verileri 6lgiilememistir.

Sekil 3.6’da mesafe azalirken ve artarken bazi mesafelerde, 6rnegin 2 mm veya 6
mm de 100 s bekleyerek aki siiriiklenmesinin manyetik kaldirma kuvveti ile de 6l¢iiliip

Olclilemeyecegi arastirllmistir. Bu mesafelerdeki diisey veriler aki siiriiklenmesinin
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yansimasi olan manyetik kaldirma kuvvetindeki zamanla gerceklesen degisimi
gostermektedir. E1 numunesi icin, Sekil 3.7°de manyetik kaldirma kuvvetinin mesafe
azalirken 6 mm de ve mesafe artarken 6.6 mm de 100 s icerisinde zamanla degisimi
logaritmik bir cizimde sunulmustur. Beklendigi gibi hem mesafeyi azaltirken (alan
artarken) hem de mesafeyi artirirken (alan azalirken) cizilen veriler lineer davranig
gostermistir.

Manyetik kaldirma kuvveti ile ilgili ¢ok sayida c¢alisma mevcuttur. Ornek olarak
(Frangi, 1994 ; Moon, vd., 1988; Chang, vd., 1990; Varanasi, vd., 1995; Kutuk, vd., 2009;
Liu, vd., 2008; Kitik, vd., 2011) verilebilir. Biitiin bu ¢alismalar ve bu tezde sunulan
calismalar birlikte degerlendirildiginde, kaldirma kuvveti-mesafe histeresiz egrisi oldukca
benzerlik gostermektedir. Farklilik derecesi, numenin kritik akim yogunluguna, tanelerin

yonelimine, kritik akim yogunlugunun anisotropik davranisina bagli olarak degismektedir.
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Manyetik Kaldirma Kuvveti (mN)
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Sekil 3.3. Al, A2, Bl1, B2, C1, C2 numuneleri katkili-katkisiz olarak alan
altinda (FC) manyetik kaldirma kuvveti-dikey mesafe grafikleri.
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Sekil 3.4. Al, A2, B1, B2, C1, C2 numunelerinin alansiz sogutma (ZFC) islemi
sonras1 manyetik kaldirma kuvveti-dikey mesafe grafikleri.
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Sekil 3.5. D1 ve E1 numunelerinin alan altinda sogutma (FC) islemi sonrasi
manyetik kaldirma kuvveti-dikey mesafe grafikleri.
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Sekil 3.6. D1 ve E1 numunelerinin alansiz sogutma (ZFC) islemi sonrasi
manyetik kaldirma kuvveti-dikey mesafe grafikleri.
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Sekil 3.7. E1 numunesi i¢in alansiz sogutma (ZFC) islemi sonrast manyetik
kaldirma kuvvetinin mesafe azalirken 6mm de ve mesafe artarken
6.6 mm de 100 s igerisinde aki siiriklenmesinin zamana gore
logaritmik degisimi.

3.5. Manyetizasyon Olclimleri

Manyetizasyon Olcumleri, superiletkenlerin kritik akim karakteristiklerinin ve aki
dinamiginin anlagilmasinda 6nemli rol oynamaktadir. Kritik akim yogunlugunun bir
stiperiletkenin c¢ivileme Ozelliklerine bagli oldugu iyi bilinmektedir. Civileme kuvveti,
sicakliga, aki ¢izgisi yogunluguna ve c¢ivileme merkezlerinin (ki bunlara catlaklar,
dislokasyonlar ve tane sinir1 safsizliklari gibi kusurlar neden olur) tabiatina baghdir.
Civileme siddeti ne kadar biiylik olursa, kritik akim yogunlugu o kadar biiyiik, dolayisiyla
histeresiz zarfi o denli genis olur (Oztiirk vd., 2001).

Katkil1 ve katkisiz olarak iiretilen ve 920 °C, 930 °C, 940 °C biiyiime sicakliklarina
sahip numunelerin es sicaklik manyetizasyon olgtimleri, sifir alan altinda sogutma (ZFC)
islemi sonrasinda sicakliklar (T) sirasiyla 10 K, 20 K ve 77 K’de gergeklestirilmistir. Bu
Olcimde Once manyetik alan sifirdan Hpyas’a kadar artirilmig, sonra tekrar sifira
azaltilmistir. Bu sifir degerinden sonra alanin isareti (yonii) degistirilerek Hmaks’a kadar
artirilip, sonra tekrar sifira azaltilmistir. Son olarak da kalinan noktadan alan yeniden Hyaks
degerine artirilirken manyetizasyon verilerinin  kaydi yapilmistir. Burada Hpmaks,

manyetizasyon Ol¢limlerinde uygulanan maksimum manyetik alan biiyiikliigiinti ifade
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etmektedir. Yapilan dlglimlerde manyetik alan numunelerin biiyime eksenine (c ekseni)
paralel olarak uygulanmistir.

Sekil 3.8-3.16°de gosterildigi gibi katkili ve katkisiz numuneler igin sicakliklari (T)
sirastyla 10 K, 20 K ve 77 K alinarak olgiilen M-H ilmekleri karsilagtirildi.

T=10K 1
°o Al |
e A2 ]

100 4

50 4

50

Manyetizasyon (emu/cm?)

-100 4

-40000 -20000 0 20000 40000
Manyetik Alan (Oe)

Sekil 3.8. Al ve A2 numunelerinin 10 K sicakliginda M-H egrileri.
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Sekil 3.9. Al ve A2 numunelerinin 20 K sicakliginda M-H egrileri.
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Tiim sekillerden anlasilacagr gibi katkili numuneler katkisizlara gore daha genis bir
histeresiz ilmege sahip oldugu gorilmektedir. Numunelerin boyutlar1 birbirine yakin
oldugu i¢in, Lu katkisinin siiperiletken numunelerde kritik akim yogunlugunu arttirdigi
sonucuna vartlmistir. Her bir numune i¢in Kritik akim yogunlugunun manyetik alana gore
degisimi manyetizasyon verilerinden elde edilmistir. Benzer sonuglar kati hal tepkime

yontemiyle iiretilmis numunelerde de gdzlenmistir (Oztiirk vd., 2010).

10 -
I . T=77K |

Manyetizasyon (emu/cm?)

-10 T : : : : T : : : : |. : : : : T : : : : T
-20000 -10000 0 10000 20000

Manyetik Alan (Oe)

Sekil 3.10. Al ve A2 numunelerinin 77 K sicakliginda M-H egrileri.

920 °C, 930 °C ve 940 °C biyime sicaklarina sahip numuneler icin Sekil 3.8-
3.16’den goriildigii gibi en genis histeresiz ilmekleri T=10 K sicakliginda
ger¢eklesmektedir. Bu oOlglimlerde en yiiksek sicaklik olan T= 77 K sicakligindaki
histeresiz ilmekleri de en dar olan ilmeklerdir. Farkli biiyiime sicakliklar1 agisindan da
bakilirsa 940°C’de ¢ok fazla bir iyilesme goriilmektedir. 920 °C’ye gore yaklasik olarak 4
kat fark ediyor. Genel olarak eritme yontemi klasik yonteme gore daha iyi sonuclar
vermektedir. Tdm numunelerin  M-H histeresiz ilmeklerine bakildiginda katkili
numunelerin AM degerleri katkisizlara goére daha genis oldugu goriilmektedir. Ayrica T=10
K’den 77 K’e kadar AM’de bir azalma gergeklesmektedir. Yani sicaklik azaldikca AM

degeri de arttig1 gortilmektedir. Kritik akimin sicaklikla ters orantili olmasinin bir sonucu
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olarak bu beklenen bir davramistir. Farkli bliyiime sicakliklari arasinda ise erime
sicakliklarina yaklastikga yani biiyiime sicakligi arttikca AM genisligi de artmaktadir.
Bunda DTA sonucuna goére biiyiime sicakliginin, erime sicakligina daha yakin olmasinin
etkisi ¢cok buyuktir. Daha yakin biiylime sicakliklarinda histeresiz ilmegi daha da genis
olmasi beklenmektedir. Tabil ki burada Hmaks yiiksek sicaklik degerinde ¢ok daha yiksek
degere cikariimalidir. Ayrica katkisizlar arasinda en yiiksek alt kritik alan (H¢1) degerine
sahip numune 940 K biiyiime sicakligna sahip olan numunedir. Tabii ki bekledigimiz
tizere katkililar arasinda da bu sicakliktaki numunede de yiiksek c¢cikmistir. Katkili ve
katkisiz numuneler arasinda ise katkili olanlarinki daha yiiksek ¢ikmistir. Ayni biiylime
sicakliklart arasinda ayni sicaklik ve ayni maksimum manyetik alan siddetleri igin
orneklerin histeresiz ilmek genislikleri, ¢ Orgii parametrelerinin biiyiikliikleri ile ters
orantil1 bir degisim sergilemektedir.

Girme alani ile kritik akim yogunlugu orantilidir yani M-H egrisinde girme alani ne
kadar buyukse kritik akim yogunlugu da o kadar biiyiikk olmaktadir. 10K sicakliktaki
numunelerin girme alanlar1 H- yaklasik olarak Al numunesinde 9 kOe iken A2
numunesinde 13 kOe’e kadar, B1 numunesinde 10 kOe iken B2 numunesinde 15 kOe’e
kadar, C1 numunesinde 6 kOe iken C2 numunesinde ise 40 kOe olacak sekilde

degismektedir.

200

100 ~

Manyetizasyon (emu/cm?)

-100 -

-200 ! ! ! ! T ! ! ! ! T ! ! ! ! T ! ! ! ! T
-40000 -20000 0 20000 40000

Manyetik Alan (Oe)

Sekil 3.11. B1 ve B2 numunelerinin 10 K sicakliginda M-H egrileri.
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Sekil 3.12. B1 ve B2 numunelerinin 20 K sicakliginda M-H egrileri.
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Sekil 3.13. B1 ve B2 numunelerinin 77 K sicakliginda M-H egrileri.

MPMG yonteminde, 211 parcgaciklar: 123 superiletken matrisinin i¢inde bulunabilir
ve 211 parcaciklarinin ortalama genisligi 1 pm civarindadir ayrica 211 pargaciklart aki
civilenmesine katki saglamaktadir. Clinkii 211 fazimin hacim kesri ne kadar bliyiik ise

kritik akim yogunlugu da o kadar biiyiiktiir. MPMG yoOntemiyle iiretilen numuneler, bean
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modeli kullanilarak J//ab ve Jc//c ’nin es yonleri M-H c¢evriminden elde edilir ve

manyetizasyon egrileri kritik hal modelini dogrulamaktadir (Fujimoto vd., 1992).
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Sekil 3.14. C1 ve C2 numunelerinin 10 K sicakliginda M-H egrileri.
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Sekil 3.15. C1 ve C2 numunelerinin 20 K sicakliginda M-H egrileri.
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Sekil 3.16. C1 ve C2 numunelerinin 77 K sicakliginda M-H egrileri.

3.6. YBCO Superiletken Numunelerin Kritik Akim Yogunlugu

Numunelerin kritik akim yogunluklart (J¢), farklt sicaklik ve farkli manyetik
alanlardaki manyetizasyon olcuimlerinden hesaplandi. Bunun igin M-H alan artirilirken ve
alan azaltilirken manyetizasyon degerleri kullanildi. Manyetizasyon verilerinden Kkritik

akim yogunlugunu hesaplamak icin asagidaki bagint1 (Chen ve Goldfarb, 1989) kullanilda.

AM
Ly
L1(1—£

Jc. =20

(3.2)

Bu bagintida L; ve L, uygulanan manyetik alana dik dogrultudaki kenarlar1 temsil
etmekte olup Lo>L;'dir. AM ise manyetizasyon farki olup, M-H ilmegindeki manyetik alan
siddeti (+Hmaks) degerinden sifira azalirken manyetizasyon degerleri ile (—Hmaks)’dan
(+Hmaks)’a alan artarken (sifir-Hpaks) araligindaki manyetizasyon degerleri arasindaki
farktir. Burada AM, (emu/cm®) ve J, (A/cm?) birimlerindedir. Kritik akim yogunlugunun
uygulanan manyetik alan siddetine bagliligi, (3.2) esitligi kullanilarak hesaplandi.

Sekil 3.17-3.19°de katkili ve katkisiz tiim numuneler i¢in sicaklik degerleri sirasiyla
T=10 K, 20 K, 77 K alinarak hesaplanan kritik akim yogunlugunun manyetik alana gore
degisimi gosterilmektedir. Bu sekillerden anlagildigr iizere, 10 K, 20 K ve 77 K
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sicakliklarinda tiim katkili numuneler tiim katkisiz numunelere gore kritik akim
yogunluklarinda iyilesme gostermektedir. 10 K, 20 K ve 77 K sicakliklarda C2 numuneleri
C1 numunelerine gore yaklasik olarak 6 kat oraninda artis gostermesi géze garpmaktadir.
10 K sicakliginda kritik akim yogunlugunun en ytiksek degeri 64000 Alcm? civarinda iken
77 K sicakhginda ise 2800 A/cm? civarma kadar diismektedir. Yani Hem katkili hem de
katkisiz tim numunelerde numunenin sicakligi azaldik¢a kritik akim yogunlugunun arttig
gorilmektedir. Bu davranigs beklenen bir davramistir. Ciinkii kritik akim yogunlugu
civileme (pinning) kuvveti Fp, sicaklikla ters orantilidir. Kritik durum lorentz kuvvetinin,
FL =JcxB, ¢ivileme kuvvetine esit oldugu anda (F =J:xB=F;) gercekleseceginden kritik
akim yogunlugu da sicaklikla ters orantili olacaktir. Incelenen manyetik alan araliginda (0-
20 kOe) kritik akim yogunlugu alan arttikca azalmaktadir. Ancak ayni numunelerin daha
yiiksek sicakliklardaki J.-H degisimleri karsilastirildiginda (Sekil 3.17-3.19) sicaklik
azaldikca Bean modeline (J=sabit) uygun davranis gozlenmistir. Ozellikle diisiik alan

bolgesinde kritik akim yogunlugunun sabit oldugu goriilmektedir.
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Sekil 3.17. A1, A2, B1, B2, C1, C2 numunelerinin kritik akim yogunlugunun
10 K sicakliginda manyetik alan ile degisimi.
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Sekil 3.18. Al, A2, B1, B2, C1, C2 numunelerin 20 K sicakligindaki Kritik
akim yogunlugunun manyetik alan ile degisimi.
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Sekil 3.19. Al, A2, B1, B2, C1, C2 numunelerin 77 K sicakligindaki kritik
akim yogunlugunun manyetik alan ile degisimi.
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3.7. Manyetik Gevseme veya Akl Suruklenmesi

Manyetik gevseme ya da aki siiriiklenmesi dl¢iimleri siiperiletkenlerin kayipsiz akim
tasima kapasitesini belirlemede onemlidir. Ik defa 1962’de (Kim vd., 1962) Kim ve
arkadaglar1 tarafindan II. Tip siiperiletken i¢i bos silindir tiipte gozlenen aki
striklenmesinin agiklamasi 1962°de P.W. Anderson tarafindan Onerildi (Anderson, 1962).
1962°den beri aki striklenmesi ve farkli ¢ivileme merkezlerinin aki siiriiklenme hizina
etkisi hakkinda yogun teorik ve deneysel ¢alismalar yapilmistir. (LeBlanc vd., 1998;
Kwasnitza vd., 1991; Beasley vd., 1969; Shi vd., 1990) deneysel sonuglarini teorik
modelleme ile karsilagtirdilar.
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1.06 B

Mrem (€mu)

1.05 L

1.04 L
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Sekil 3.20. C1 numunesinde 20 K sicakliginda yeterince yiiksek alan (30 kOe)
uygulanip sonra alan sifirlandiginda tuzaklanan manyetizasyonun
manyetik gevseme egrisi.

Siiperiletkenlerin uygulanmasi asamasinda aki siiriiklenmesi hakkinda bilgi sahibi
olmak olduk¢a onemlidir. Ornegin siiperiletkende tuzaklanan manyetik alanin miknatis
amaci ile kullanilmasi durumunda, manyetik alanin kararli olup olmadigi, degisiyorsa ne
hizla degistigi bilinmesi gerekir. Bu amacla numunelerin kalict manyetizasyonu M-H
histeresiz egrilerinde aciklandig1 gibi elde edildikten sonra manyetik alan sifir iken,
zamanin fonksiyonu olarak manyetizasyon 6lgiimleri gerceklestirildi. Ornek olarak Sekil

3.20 ve Sekil 3.21, C1 ve C2 numunelerinde 20 K sicakliginda yeterince yiiksek alan (30
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kOe) uygulanip sonra alan sifirlandiginda tuzaklanan manyetizasyonun manyetik gevseme
egrisini gostermektedir. Logaritmik bir zaman baglilig1 oldugu goriilmektedir (Anderson,
1962; Anderson vd., 1964). Bu grafikten aktivasyon enerjisi belirlenebilmektedir. Ornek
olarak en iyi numune olan C2 igin, 20 K sicakligindaki aki gevsemesi verilerinden

aktivasyon enerjisi E;=75 meV olarak tahmin edilmistir.
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Sekil 3.21. C2 numunesinde 20 K sicakliginda yeterince yiiksek alan (30 kOe)
uygulanip sonra alan sifirlandiginda tuzaklanan manyetizasyonun
manyetik gevseme egrisi.

Degisim mekanizmasinin aki c¢izgisi demetlerinin 1s11 yolla hareketinin sonucu
(Anderson, 1962) olduguna inanilir ve yiiksek gevseme oranmi (yliksek sicakliklarda) aki
stiriklenmesinin yani sira kiigiik uyum uzunlugunun sonucudur. Aki yogunlugu profili
tekdlize (uniform) oldugunda, aktivasyon enerjisi ya da aktivasyon engeli olarak
isimlendirilen U derinligine sahip ¢ivileme potansiyel kuyusundan aki ¢izgilerinin kagis
orani, uygun bir zaman aralifinda ve uzaysal boyutta potansiyel kuyulari tarafindan
yakalanma orani ile dengededir. Oysaki AU miktar1 kadar diisiik potansiyel kuyusunun bir
tarafi ile aynm1 miktardaki yliksek tarafindaki bariyerde indiiklenen elektrik akimlar

tarafindan bir aki yogunlugu gradyenti tretilir. Boylece diisiik aki yogunlugu tarafinda

AU AU
e ¥ miktar kadar artisla ve yiiksek tarafta e T azalmasiyla kacis olasiliklar degistirilir.
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Boylece aki ¢izgilerinin net siiriicli hareketi 1s1l dalgalanmaya ve aki yogunlugunda diislise
yol acar. Bundan dolay1 aki yogunlugu (B) profillerinin “gevsemesi” aki yogunlugu
gradyentinin hizlica diismesine neden olacaktir. Olaylar bu iligki icerisinde gergeklesecegi
icin, dB/dx ’in azalmasmin nedeni olarak, akim yogunlugu (J) azalacagindan aki
stirliklenmesi hiz1 diisecektir. Bu yiizden AU gittik¢e kiiciilecektir. Bilindigi iizere AU, aki
yogunlugu (B), kritik akim yogunlugu (J) ve sicaklik (T) ’ye baghdir (Celebi vd., 2000,
Dizgin vd., 2010).



4. SONUCLAR

Bu c¢alismada eritme yontemlerinden Eritme-Toz-Eritme-Buyutme  (MPMG)
yontemi kullanilarak farkli biiyiime sicakliklarinda yani 920 °C, 930 °C, 940 °C, 960 °C,
985 °C de tretilen Lu katkil1 Y1LuBa,CazO75 ( X=0 ve x=0.5) numuneleri igin sirasiyla
A, B, C, D, E harfleri kullanildi. Katkisiz ( Xx=0 ) ve Lu katkili (x=0.5) numuneleri ayirt
etmek icin sirastyla 1 ve 2 rakamlari kullanildi. Yapisal ozelikleri XRD verileri ile
manyetik Ozellikleri, s1v1 azot ortaminda (77 K ) manyetik kaldirma kuvvetleri ve 10 K, 20
K, ve 77 K sicakliklarinda M-H histeresiz olgtimleri ve aki siiriiklenmesi 6lgumleri ile

incelendi. Elde edilen sonuglar su sekilde dzetlenebilir:

1. Eritme-Toz-Eritme-Bilyutme (MPMG) yoéntemi ile Uretilen toz numunelerin oksijen
olma aralig1 250-450 °C ve erime sicakligi ise 1020 °C oldugu belirlendi.

2. Ortorombiklige kayma derecesi, literatirdeki (Mellekh vd., 2006) sonuglara en yakin
olan numune D1 (0.0081) ve en buyuk olan numune C2 (0.1396 ) olarak belirlendi.
Orgli parametreleri literatiir sonuglar1 ile uyumlu bulundu.

3. Biiylime sicakliklar1 arttikga numunelerin manyetik kaldirma kuvvetlerinde artis
go6zlendi.

4. Gerek manyetik kaldirma kuvveti gerekse M-H egrilerinden elde edilen sonuglara gore
kritik akim yogunlugunun en yiiksek oldugu numune Lu katkili C2 numunesi oldugu
belirlendi.

5. Katkilt numunelerde ayni biiylime sicakliginda hazirlanan katkisiz numunelere gore
daha buyuk manyetik kaldirma kuvvetinin gozlenmesinden ve M-H histeresiz egrisinin
daha genis olmasindan Lu katkisinin YBCO numunesinin kritik akim yogunlugunu
artirdig1 sonucu c¢ikarilabilir. Bu sonuglar daha 6nce, kati hal tepkime yontemi ile
yapilan ¢aligmalar ile de uyum igindedir (Ozturk vd 2010). C2 i¢in 10 K deki kritik
akim yogunlugu 65000 A/cm? dir.

6. Manyetik gevseme olayinin manyetik kaldirma kuvveti 6l¢iimiinde de gézlemlenmesi

miimkiin oldugu anlasildi.
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7. Alansiz sogutma (ZFC) islemi sonrasi, yiiksek bir manyetik alan (30 kOe)
uygulandiktan sonra alani kaldirinca tuzaklanan manyetizasyonun zamanla degisimi
yani manyetik gevseme veya aki siiriiklenmesi logaritmik zaman bagliligi gostermistir.

Aktivasyon enerjisi C2 numunesi i¢in 75 meV bulundu.



5. ONERILER

Yiiksek sicaklik stiperiletkenlerinin uygulanmasinda sogutma sisteminin maliyetinin
azaltilmasinin yani sira, krittk akim yogunlugunun artirilmasi olduk¢a oOnemlidir. Bu
konuda yapilan caligmalar hem kritik sicakligi artirma, hem kritik akim yogunlugunu
artirma hem de teorik hesaplamalar ve deneysel verilerle karsilagtirmalar ile fiziksel
Ozelligini anlamaya katki saglama seklinde devam etmektedir.

Bu amacla Eritme-Toz-Eritme-Blyime (MPMG) yonteminden baska diger eritme
yontemlerinde de Lu katkisinin etkisi arastirabilir. Daha yiiksek biiyiime sicakligi segilerek
Lu katkisinin etkisi arastirilabilir.

En yiksek, kritik akim yogunluguna sahip C2 numunesinin ¢ok detayli manyetik
karakterizasyonu yapilabilir. M-H egrilerine ve alan altinda sogutma (Hgc) ve alansiz
sogutma islemi (ZFC) sonrasi maksimum bir alan (Hcewim) Uygulayarak elde edilen
tuzaklanan manyetizasyonun davranisini, modelleme hesaplar1 yaparak ve deneysel
sonuglarla karsilastirmak suretiyle incelenerek bazi siiperiletkenlik parametreleri
belirlenebilir.

Sicakligin  fonksiyonu olarak ¢ farkli manyetizasyon Olglimii  yapilarak
karsilagtirmasindan bazi bilgilere ulasilabilir. Bunlar alan altinda soguturken Olgiilen
Mec(T), alansiz sogutma sonrasi uygulanan alanin varliginda isitilirken Olgtilen Mzec(T) ve
uygulanan alan1 kaldirdiktan sonra 1sitilirken dlgiilen Mgegm(T) seklinde siralanabilir.

AC Kkayiplart da oldukga Onemli bir arastirma konusu oldugundan, bu tez
caligmasindaki numunelerin AC alinganlik Slgimleri yapilarak, bu konuda deneysel ve
teorik ¢alismalar yapilabilir.

Alan artarken ve alan azalirken farkli alanlardaki manyetik gevseme veya aki

striklenmesinin olgllerek, nasil azaltilabilecegi arastirilabilir.
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