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OZET

Bu caligmada, Bi;¢Pbo4Sr;Ca,.xSmxCu3Oy omekleri katihal tepkime yOntemi
kullanilarak tretildi.

Hazirlanan éreklerin 6zellikleri, x-1sin1  kirimimu desenleri (XRD), DTA, elektriksel
direng (p-T), AC alinganhik, kritik akim yogunluklan (Jc), genlesme katsayilari, Vickers
sertligi (Hv), Taramal: elektron mikroskobu (SEM) ve Optik filmleri gekilerek incelendi.

X-1s1n1 kirimim desenlerinden, katk: miktarinin 0.0’dan 0.01 gtkarilmas: ile 6rneklerin
yiiksek sicaklik (2223) faz oram azalirken, diisik sicaklik (2212) faz orammn arttig: goruldii.
Daha yiiksek Samaryum miktarlarinda (x= 0.1 ile 1.5) yalmzca disik sicaklik fazi pikleri
ortaya ¢ikti. Samaryum miktarimn artmasi ile termal genlesme katsayisi azaldi Vickers
sertligi 6lgiimlerinde samaryum miktarinin x=0.0" dan 1.5 gtkarilmas: ile Vickers sertliinin
arttigt bulundu. SEM fotograflarindan Sm miktarinin artmas: ile porozitenin arttigt ve
homojenligin bozuldugu génilda.

Kritik gegis sicaklign (T.) BPSCCO igindeki SmyO; miktarimn artmas: ile disti.
Kritik akim yogunlugu (J.) olgiimleri sivi azot sicakhiginda yapildi. Omeklerin akim
yogunlugu samaryum miktarinin 0.0’dan 0.1’e arttirilmas: ile azaldi$: gozlendi. daha yitksek
katkili Samaryum (x=0.5 ile 1.5 arasinda) miktarlarinda 6rneklerin kritik akim yogunlugu
olgiilemedi. Ciinkii bu émeklerin kritik gegis sicakligt stvi azot sicakligindan daha disik
oldugu tahmin edilmektedir.

Anahtar Kelimeler: Siiperiletken, Sm Katkisi, Isisal Genlesme Katsayisi, Vickers Sertligi,
Gegis Sicakligy, Kritik Akim Yogunlugu.



SUMMARY

The Effects of SmzO3 Doping on Biy.¢Pbg.4+Sr2Caz..Sm;Cu3Oy Superconductors

In this study, Bii¢Pbo4Sr2CazSmCus0y samples were produced by solid state
reaction method.

The superconducting properties of the Bij ¢Pbg4Sr2CazxSmyCuzOy system have
been investigated by x-ray diffraction (XRD), Diffrential Thermal Analysis (DTA), ,
thermal expansion coefficient, Vickers hardness (Hv), scanning electron microscope
(SEM), optical microscope, electrical resistivity (p-T), ac Susceptibility and critical
current density (J;).

X-ray diffraction (XRD) data showed that the volume fraction of the high-Tc
(2223) phase decreased and the low-Tc¢ (2212) phase increased as the amount of samarium
content was increased from x=0.0 to 0.01. At higher amount of samarium (x=0.1 to 1.5)
there only exists the low-Tc phase. The thermal expansion coefficient decreased with the
increase of Sm content. From the measurement of the Vickers hardness, increasing the
Content of samarium in samples from x=0.0 to x=1.5 showed increasing value of
hardness. SEM micrographs showed that the porosity in samples increased and
inhomogenity appears with incereasing Sm content.

It was found that the critical transition temperature (T;) decreased with increasing
the amount of Smy0O; in BSCCO system. Critical current density measurements were
performed in liquid nitrogen temperature. Current densities of the samples were decreased
by increasing amount of Sm concentrations from x=0.0 to 0.1. The critical current
densities of the samples with higher Sm concentrations from x=0.5 to 1.5 can not be
measured. Because, it was estimated that temperatures of samples were lower than liquid

nitrogen temperature (77K).

Key Words: Superconductors, Doping Of Sm;0s;, Thermal Expansion Coefficient,

Vickers Hardness, Transition Temperature, Critical Current Densities.



SEKILLER DiziNi

Sayfa No

Sekil 1. Superiletkenligin tarihsel geligimi.............ocoooiiiiiiiiii e 2
Sekil 2. CaTiOs bilesiginin perovskit YapIS1 .....ccoovviiiiiioieniie et 4
Sekil 3. Bi2Sr2CuQOg “‘nin Kristal Yapist ......occviiiieiiiiiecee e 7
Sekil 4. 2201 kristal yapisimn birim hiicresinin a-y6niinde izdiigimil ............coceeeeeeene. 7
Sekil 5. BizSraCaCuyOg ‘nin Kristal YAPISL .....ooeeriieiiiieiiiciceeeceeete et 8
Sekil 6. 2212 kristal yapisinin birim hiicresinin a-yoniinde izdigimit ...............ccooveeeee 9
Sekil 7. Bi;SryCayCus0i ‘nin kristal yapist... ... 10
Sekil 8. 2223 kristal yapisiun birim hiicresinin a~-yoniinde izdiigiimi..................c.cooevee 11
Sekil 9. Bi,Sr;Can.1 Cu,0y (n=1,2,3) saf 6rneklerin tek fazh XRD kirnim

AESEILETT ..ottt et anas 12
Sekil 10. a) Ltip stperiletkenlerin magnetik davramsi, (b) ILtip siiperiletkenlerin

magnetik dAVIANISE ........ccooiiiiiiiiiee e 13
Sekil 11. Biy 6Pbo.4Sr2CaCusOy trnegine ait AC alinganlik élgimii ............................... 16

Sekil 12. 850°’de 48 saat sinterlenen drneklerinin XRD analizi. b (3221) ve d (2201)
safS1zlik PIKIETT ..o 18

Sekil 13. 835°°de 120 saat sinterlenen ve %2.8 katkili ve katkisiz 6rekler. Firinda
sogutma (F), hava ortaminda sogutma (R), quench (Q), Burada a ve a’ Ca,PbO,

safsizliging, b 3221 fazini ve d ise 2201 fazim gostermektedir ......................... 19
Sekil 14. 835°"de sinterlenen ve hava ortaminda sogutulan drneklerin sicaklik-6zdireng
EBISIMI 1.oeiiiiiiieiieecct ettt st e et st 20
Sekil 15. 840°’de sinterlenen a) firnda sogutulmug katkili ve katkisiz drnegin
b) quench yapilan numunenin sicaklik-6zdireng degigimi .................c.occoevei. 20
Sekil 16. Biz.yPbySr;Eu; «CeCuz0, (y=0.2 ve x= 0.359 6rnegine ait XRD analizi .......... 21
Sekil 17. Biz.,PbySr2Eu;.,CeCur0, 6rneginin 6zdireng-sicaklik degisimi. a) y=0.5
ve Ce miktar: degisken, b) x=0.35 ve Pb miktan degisken ...........c.cc.oovevvnn. 22
Sekil 18. Pb miktar ile kritik sicaklik deSigimi .............coooovviiiiiieeee 22



Sekil 19. B128r2Ca;(SmyCuz03., 6rnegine ait XRD analizi ... 23

Sekil 20. B1:Sr2Ca;. SmCu 95 Cog o503, sistemine ait XRD desenleri..............c............ 23
Sekil 21. Ozdireng-sicaklik degisimi a)Bi;SrzCay. SmCus0z., ve
b) BiSr2Ca1«SmeCuy 905 C00.05087 vviveeeeiiieeiee oo 24
Sekil 22. Bi;Sr,Cay.PrCuy 0z Ornegine ait dzdireng-sicaklik degisimi..............c.coco.....o. 25
Sekil 23. Pr katkisiin kritik sicaklifa gore degisimi ..........c.ocoooiiiiiiiiie, 25
Sekil 24. a) Bi2Sr,RCuz08 (R=Dy, Er, Y ve Cag sErg 5) 6rnegine ait dzdireng- sicaklik
degisimi. b) Bi;SrCa; «Pr,Cu;0s 6rnegine ait 6zdireng- sicaklik degigimi ...... 26
Sekil 25. Yiiksek sicaklik faz oram ile Vanadium katk: miktarinin degigimi ................... 27
Sekil 26. ¢ orgii parametresinin Vanadium katki miktan ile degisimi............................. 27
Sekil 27. Toz kangimin kalsinasyon iglemi..............coooooooeioioioee e 29
Sekil 28. Programlanabilir Euroterm 808 Kontrolli Lenton Firin ............occoovvevveennenn..n. 30
Sekil 29. Tabletlerin sinterlenme iSIemi..............coooivviiiiiee et 31
Sekil 30. Rigaku D/Max-III C marka x-1g1m difraktometresi ............oocoovveeveeeeeeeeeennnn. 32
Sekil 31. DTA cihazinin gematik @OSEETIMI ... 33
Sekil 32. Linseis L75 dilatometrik 6lgiim CHhaz1...............oooiiiiee e 34
Sekil 33. Dilatometrik 6lgiim devresinin sematik gOSterimi ..........oooveveveeeereeeeereeenennn. 34
Sekil 34. HDWM marka Vickers sertlik 6l¢iim ¢ihazt .........c.ocooevvenieeeeeeeeeeeeeen 36
Sekil 35. Vickers dlgiim sisteminin gematik gosterimi ..............ocoooovieioiieireen, 36
Sekil 36. JEOL JSM 5600 marka Taramali Elektron Mikroskobu............cooovvvvveeveenn 37
Sekil 37. Polarize optik film makinesi.................c.ocoueueuiriiieteeeeee et 38
Sekil 38. Leybold marka kapali devre helyum kriyostati...............ocooovvviinverecerrererene 40
Sekil 39. Kriyostat sisteminin gematik gOSterimi ...............c.ooooveueoieeeeereeeeeeeeeeern, 41
Sekil 40. Kritik akim 6lgiimlerinde kullanilan devrenin semast...........o..oovooveveveeeeenn.. 41
Sekil 41. A.C. alinganlik 6l¢tim sisteminde kullanilan kriyostatin sematik goésterimi ...... 43
Sekil 42. A.C. Magnetik alinganhik dl¢iim diizeneginin sematik gosterimi...................... 44

vil



Sekil 43. 860°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavianan
Bi; 6Pbg.+SrCa;CusOy baslangi¢ drneginin x-1sinlart kirnim desenlert ... 47

Sekil 44, 860°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavlanan
Bi, 6Pbo 1Sr2Ca;Cu30y baslangig drnedinin 4°<26<6° arahigindaki
x-1gtnlar: kirinim desenlers ... 48

Sekil 45. 860°C’de tavlanan Bij¢Pbo4Sr;Ca;CuszOy 6rneginin, tavlama siiresinin
fonksiyonu olarak, yiiksek sicaklik (2223) ve diigiik sicaklik (2212) fazlarinin

EBISIIML ..ottt et e e areeeeraeeersnraneanns 48

Sekil 46. 860°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavlanan
Bi; 6Pbo.4Sr2Ca2xSmyCusOy (x=0.0005) orneginin x-1ginlart kirinim desenleri 50

Sekil 47. 860°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavlanan
Bi; ¢Pbg 4Sr2Caz.SmCu3Oy (x=0.0005) drneginin x-1ginlan kirnim desenleri. 51

Sekil 43. 860°C’de tavlanan Bij ¢Pbg.4SryCaz.«SmCu3Oy (x=0.0005) 6rneginin,
tavlama siiresinin fonksiyonu olarak, yiikksek sicakhk (2223) ve
ditsik sicaklik (2212) fazlarnin de@igimi..............cocooooieiiiiiiiiiee e, 51

Sekil 49. 860°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavlanan
Bi; ¢Pbo.4Sr2Caz«Sm,Cu3Oy (x=0.001) 6rneginin x-1ginlart kinnim desenleri 52

Sekil 50. 860°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavianan
Biy ¢Pbg 4Sr2CaySmCuzOy (x=0.001) 6rmeginin x-1ginlan kirinim desenleri. 53

Sekil 51. 860°C’de tavlanan Bi; ¢Pbg 4Sr2Caz SmCus0y (x=0.001) érneginin,
tavlama siiresinin fonksiyonu olarak, yiiksek sicaklik (2223) ve
disitk  sicaklik (2212) fazlarmin degigimi...........coooeeivvieiieiieeeeeee, 53

Sekil 52. 860°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavlanan
Bi; 6Pbg 4Sr;Caz xSmCu30y (x=0.005) 6rneginin x-1ginlar kinnim desenleri.... 54

Sekil 53. 860°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavianan
Bi; 6Pbg.4Sr;CazxSmCu3Oy (x=0.005) 6meginin x-1g1nlan kirinim desenleri ... 55

Sekil 54. 860°C’de tavlanan Bi; sPbo 4Sr;CazxSmxCusOy (x=0.005) drneginin,
tavlama siiresinin fonksiyonu olarak, yiiksek sicaklik (2223) ve diigitk
sicaklik (2212) fazlarinin deiimi ............cooooviiiiiiiieie e 55

Sekil 55. 860°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavianan
Bi; sPbo.4Sr2Caz«SmCusOy (x=0.01) 6meginin x-151nlan kirtmim desenleri... 56

Sekil 56. 860°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavlanan
Bi; 6Pbo.4Sr2Caz.Sm;Cu30y (x=0.01) 6meginin x-1g1nlan kinnim desenleri .... 57

IX



Sekil 57. 860°C’de tavlanan Bij ¢Pbg1Sr2Caz.«Sm,CuzOy (x=0.01) drneginin,
tavlama siiresinin fonksiyonu olarak, yiksek sicaklik (2223) ve dusik
sicaklik (2212) fazlarinin de@igimi ...........ocooveiiiiiiii e 57

Sekil 58. 860°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat stireyle tavlanan
Bi; 6Pbg.4Sr2CazxSm,Cus0y (x=0.1) Srneginin x-15inlan kirinim desenleri. ... 59

Sekil 59. 860°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavlanan
Bi.6Pbo.4Sr2Ca2.:SmCus0y (x=0.1) 6meginin x-tsinlari kirinim desenleri ...... 60

Sekil 60. 920°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavlanan
Biy 6Pbg 4Sr;Caz..SmyCu3Oy (x=0.5) 6rneginin x-1ginlan kirinim desenleri ..... 61

Sekil 61. 920°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavlanan
Bi; 6Pbg4Sr2Caz.4SmxCu30y (x=0.5) 6rneginin x-1ginlan kinnim desenleri....... 62

Sekil 62. 940°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavlanan
Bi; ¢Pbg.4SryCaz..SmyCuszOy (x=1.0) 6rneginin x-1ginlan kirnim desenleri ... 63

Sekil 63. 940°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavlanan
Bi; ¢Pbo.4Sr2Caz «SmCu30y (x=1.0) drneginin x-1ginlart kirinim desenleri ...... 64

Sekil 64. 950°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavlanan ‘
Bi6Pbo.4Sr2Caz «SmCu30y (x=1.5) Orneginin x-1ginlari kinnmim desenleri....... 65

Sekil 65. 950°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavlanan
Bi; 6Pbg.4Sr2Ca5..Sm,Cu30y (x=1.5) 6meginin x-iginlan kinnim desenleri ...... 66

Sekil 66. Bij 6Pbo.4SryCazxSm:CusOy (x=0.0; 0.5; 1.5) 6rneginin DTA analizi............... 69
Sekil 67. Bi.sPbo4Sr2Caz.SmCus0y a) x=0.0 b) x=0.0005 c) x=0.001 d) x=0.005

¢) x=0.01 f) x=0.5 g) x=1.0 h) x=1.5 katkil1 6rneklerin genlesme

egrilerinin toplu GOTUNMIMIL .......oooiviiiiiiriiiiieeee e 70

Sekil 68. Bij Pbo.4Sr2Ca;..Sm,Cuz0y a) x=0.0 b) x=0.0005 c) x=0.001 d) x=0.005
e) x=0.01 f) x==0.5 g) x=1.0 h) x=1.5 katkili 6rneklerin genlegme egrileri....... 71

Sekil 69. Sm1 adh numuneden gekilen 1z ...........c.oooiiiiiiiiiii e 74

Sekil 70. Sertlik dlgimiinde Srnegin F-d? deSigimi ............cocoocoovvueemeveeeeeeeeeeeeeereeeeen 75

Sekil 71. Biy 6Pbo.4Sr2Caz«SmyCus0y 2) x=0.0 b) x=0.0005 c¢) x=0.001 d) x=0.005
e) x=0.01 f) x=0.1 g) x=0.5 h) x=1.0 1) x=1.5 katkil: érneginin
SEM fOtoSraflart .........c.ooviviiiieeiiieceeee ettt 76



Sekil 72. Bi16Pbo.4Sr2Caz..SmyCuszOy a) x=0.0 b) x=0.0005 ¢) x=0.1d)x=0.5 e) x=1.5
katkili 6rneklerin optik mikrograflart ... 80

Sekil 73. Bi1.6Pbo.4Sr2Cas. SmCu3z0y a) x=0.0 b) x=0.0005 c¢) x=0.001 d) x=0.005
e) x=0.01 f) x= 0.1 g) 0.5 h)x=1.0 ve 1) x=1.5 katkili 6rnegin 130K’de normalize
edilmis 6zdireng-sicaklik eBrisi..........c..coooiiiiiiii 84

Sekil 74. Bij 6Pbo.4Sr2Ca2.,.Sm,Cuz0y a) x=0.0 b) x=0.0005 c) x=0.001 d) x=0.005
e) x=0.01 f) x= 0.1 katkili 6rnegin 75-120 K arasindaki AC
alinganlik SIGUMIETT .......ccoooiiiiiiiii e 85

Sekil 75. Biy 6Pbo.4Sr2Caz.SmyCusz0y a) x=0.0 b) x=0.0005 c) x=0.001 d) x=0.005
e) x=0.01 katkili 6rneklerin alana bagls kritik akim yoguntuklart .................. 87

Sekil 76. Katk: miktan ile teorik ve dort nokta ile elde edilen kritik akim
yoZunhugunun deigimi.........ccoooiiiiiiiiiiiiiiee s 90




TABLOLAR DiziNi

Sayfa No

Tablo 1. Sm katki miktar ile kritik sicaklik arasindaki iliski ...........oocooeivieriecieeeeenn 19

Tablo 2. Tb katkil1 Bi-2212 sisteminde elektriksel parametrelerin degisimi .................... 24
Tablo 3. Baslangig kompozisyonunu olugturan bilesiklerin saflik dereceleri ve atom

ABITHKIATT ...ttt 29

Tablo 4. Numunelere uygulanan 1sil islemler. ...................ooooooiv i, 31

Tablo 5. Katk: miktan ile baz1 parametreler arasindaki iliski. ..............ocooovoviooeee . 67
Tablo 6. Katk: miktarina gore genlesme katsayist ile c-6rgii parametresi arasindaki

AEBISIINL ..o.iiiiiiiitietct et e et e e et e e os e et ean s 73

Tablo 7. Katk: miktari ile sertlik ve Fy arasindaki degisim tablosu............c.occociiinnnnn, 75

Tablo 8. Bi; ¢Pbg4Sr2Cay xSm;Cus0y numunesinin kritik gegis sicakhigs ve AT
BEGIS ATAIBI. .ottt 84
Tablo 9. Katku ile kritik akim yogunlugu arasindaki iliski.................ocoooeveeriveereeieee 90



V2223
Va212)

SEMBOLLER DizZiNi

. Orgii Parametreleri
: Ornegin kesit alan1
: Diizlemler Arasi Mesafe
. Ornekteki izin kdsegen uzunlugu
: Ornege uygulanan kuvvet
: Dis manyetik Alan
. Vickers sertligi
: Miller indisleri
: Ornekten gegen akim
: Yuksek sicaklik faz piklerinin giddeti
: Disiik sicaklik faz piklerinin giddeti
: Kritik Akim Yogunlugu
: Yazicidaki 6l¢ti arahif
. Miknatislanma
. Ornegin oda sicakhgndaki boyu
. Ornegin kontaklar aras: mesafesi
: Kritik Sicaklik
. Pik sicakligt
: Ornege uygulanan gerilim
: Yiiksek sicaklik hacimsel faz oram
: Diigik sicaklik hacimsel faz oram
: Genlegme katsayist
: Manyetik alinganlik
: Manyetik alinganligin reel kism1
: Manyetik alinganligin imajiner kismi
. Ornegin boyundaki degisim
. Elektriksel Ozdireng



1. GENEL BILGILER

1.1. Giris

Digsiik sicaklik siiperiletkenler tarihi, 1908 yilinda Hollandali fizik¢i Heike
Kammerling Onnes’in kaynama sicakligi 4.2 K olan helyumu sivilagtirmasi ile baglamugtir.
Uc yil sonra 1911 de Onnes ve yardimcilarindan birisi metallerin diigiik sicaklik
direnglerini incelerken siiperiletkenlik olayini kesfettiler (Onnes, 1911). ik olarak Platini
incelediler. Platinin diren¢ sicaklik egrisinde 0 K e uzatilan (ekstrapole edilen)
Ozdirencinin, 6rnegin safligina bagli oldugunu buldular. Daha sonra, damitma yolu ile elde
edilen ¢ok saf siviy: incelemeye karar verdiler. Ancak onlan bir siirpriz bekliyordu. Hg nin
direncinin, 4.15 K de ¢ok keskin bir sekilde diigerek, dl¢iilemeyecek kadar kiigiik degerlere
ulagtigint gordiler. Onnes bu yeni olayi, kusursuz iletken anlaminda siiperiletken olarak
adlandirmisgtir. Helyumu sivilagtirmas: ve maddelerin digiik sicaklik ozellikleri tizerine
yaptig1 caligmalar Onnes’e “1913 Nobel Fizik Odilini” kazandirmgtir.

Yiksek sicaklik siiperiletkenler tarihi, 1986 yilinda Bednorz ve Miiller
(Bednorz vd., 1986) tarafindan, IBM Ziirih Aragtirma laboratuvarinda, kritik gegis
sicakligr 30 K olarak 6lgiilen La-Ba-Cu-O (L.LBCO) sisteminin bulunmasiyla bagladi. 1986
yilinin sonlanna dogru Tanaka ve arkadaglari (Tanaka vd.,1987) La-tabanh siperiletkende
Ba’nin yerine Sr’yi katarak kritik gecis sicakligim 42.5 K olarak kesfettiler. Chu ve
calisma grubu (Chu vd., 1987) ise La-tabanl siiperiletken sisteminde 12 kbar basing
altinda en yiksek kritik gegis sicakliim 57 K olarak kesfettiler. 1987 yilinin Subat ayinda
Wu ve arkadaglan (Wu vd., 1987) Alabama Universitesi ve Houston Universitesinde
yaptiklan galigmada sivi azot sicaklifinin Gizerinde kritik gegis sicaklii 90K olan Y-Ba-
Cu-O (YBCO) sistemini kesfettiler. Bi-tabanli siiperiletken bilesikler Micheal ve
arkadaglari (Maeda vd.,1988] tarafindan Bi,Sr,Cu;Oy baglangi¢ 6rneksiyle kesfedildi. Bu
bilesikte kritik gegis sicakligim 15-20 K olarak olgtiller. Bi-tabanli siiperiletkenlerin
Bi,SryCan.1CunOy genel serisine uygun bir (n=1,2) kristal yapiya sahip oldugu bulundu
(Maeda vd.,1988; Torrance vd.,1988). Kritik gecis sicakligini ise n=1 igin 15-20 K ve n=2
i¢in ise 75-80 K olarak buldular. 1988 yilinin Ocak ayinda Tarascon ve arkadaglar ise
(Tarascon vd., 1988) n=3 serisini kesfetmigslerdir. Bu sistemde de kritik gegis sicaklifini



110 K olarak bulundu. Boylece Tarascon ve arkadaslar Bi- tabanl siiperiletkenlerde en
yiksek kritik gegis sicakligina ulagmig oldular. 1988 yilimin Subat ayinda Sheng ve
Hermann (Sheng vd., 1988) T1-Ba-Ca-Cu-O sisteminde 100 K’nin dstunde kritik gegis
sicakligini gozlemlediler. Yine 1988 yilinda Hazen ve arkadaslart (Hazen vd.,1988) Tl-
temelli stiperiletkenleri Tl;Ba;Cap.1CuaO2n+4 seklinde formiile etmislerdir. Bu sistemdg n=1
icin kritik gegis sicaklhigi 80 K, n=2 igin kritik ge¢is sicaklig1 110 K ve n=3 igin kritik ge¢is
sicakhi@d1 125 K olarak kesfetmislerdir. Fakat Tl- temelli siiperiletken calismalar T1 zehirli
madde oldugu igin fazla tercih edilmemektedir. 1993 yilinin Nisan ayinda Ziirihte Hans
Ott ve ¢aligma grubu (Ott vd.,1993) kritik gegis sicakligi 133 K olan Hg-Ba-Ca-Cu-O
sistemini kesfettiler. 1993 yilinin Agustos ayinda ise Chu ve grubu (Chu vd., 1993) 150
kbar basing altinda Hg-Ba-Ca-Cu-O sisteminin kritik gegis sicakhigimi 153 K olarak
gozlemlediler. Bu anlatilanlar $ekil 1°de toplu olarak gosterilmektedir.
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Sekil 1. Superiletkenligin tarihsel geligimi



Yiiksek sicaklik siiperiletkenlerin kesfi bilim adamiarini gok heyecanlandirmugtir ve
arastirmacilanin bir ¢ogu bu konuya yonlenmigtir. 1911-1970 yillart arasinda 6579 tane
siiperiletkenlikle ilgili makale var iken bunlarin 36 tanesi de 1941-1945 yillani arasina
aittir. 1989-1991 yillar: arasinda yani yitksek sicaklik siiperiletkenlerin kesfinden sonra bu
say1 15.000 olup ortalama giinde 15 makale yayinlaniyor demektir (Ginzburg Vd., 2000).

Siiperiletkenligin bu tarihsel gelisimini Ginzburg (Ginzburg vd., 2000) 3 kisma
ayirmigtir.
1. 1911-1941 aras: diisiik sicakhk siiperiletkenligin kesfi ve ilgili galigmalar
2. 1942-1986 siiperiletkenlerin teorisi lizerine yapilan galigmalar
3. 1987- giiniimiize kadar olan dénem yiiksek sicaklik siiperiletkenligin kesfi ve ilgili
yapilan galigmalar.

1.2. Yiiksek Sicakhk Siiperiletken Malzemelerin Ozellikleri

Bilim adamlan, yillarca yiiksek sicakliklarda siiperiletkenlik gosteren malzemeleri
bulmak igin aragtirmalar yaptilar. Yiiksek sicaklik siiperiletken cihazlarin sivi azot
sicakliginda (belki yakin zamanda oda sicakhiginda ) cahiymasi ihtimalinin ortaya
¢ikmasi izerine heyecanlan biraz daha artip galigmalarini daha da yogunlagtirmislardir.
Bu yogunlagmanin sebepleri su sekilde agiklanabilir:

L Metal oksitlerin hazirlanmas: nispeten kolay oldugundan, bunlar daha kiigik

arastirma laboratuvarlarinda incelenebilmektedir.

I Bu malzemeler, ¢ok yitksek Tc degerlerine sahiptir ve bazilarimn 100 T’dan

daha buyik oldugu tahmin edilen kritik manyetik alanlar vardir.

II.  Bunlann ozellikleri ve stiperiletken davramgtan sorumlu mekanizmalarin

anlagiimasi, teorikgiler icin ¢ok iddiali ugrag alanlan olmaktadir.

IV.  Bu malzemeler buytk teknolojik dneme sahiptirler.

Yiiksek sicaklik siiperiletkenleri Cu-O tabakalarina sahiptirler. Yiiksek sicaklik bakir-
oksitlerin sifir direng ve kusursuz diamagnetizma Ozelliklerini sagladiklari bulunmug ve
bunlara ek olarak asagidaki ozelliklere sahip olduklan bilinmektedir (Serway, cilt 3, 3.
Baski, 1996).

a. Bu malzemeler, tst kritik alanlarn 100 T’dan daha biyik olan II. Tip

stiperiletkenlerdir.



b. Asin derecede anizotropiktirler. Yani yone bagimli dzelliklere sahiptirler. Bunun
en belirgin delili; direncin, bakir-oksit diizlemlerine paralel dogrultuda ok kiigiik,
bu ditzleme dik dogrultuda ¢ok biiyiikk olmasidir.

¢. Tanesel ve seramik yapidadirlar. Seramik yapida olmalanindan dolayr esnek
olmamak ve kirilgan olmak gibi istenmeyen mekanik dzelliklere sahiptirler.

d. Bakir-oksit tabakalarindaki atomlarin yerine bagka atomlarin yerlegtirilmesi
siperiletkenlii bozmakta veya yok etmektedir. Bagka konumlara yapilan
yerlestirmelerin siiperiletkenlige etkisi kiiguktiir.

1.3. Perovskit Yapih Bilesikler

Perovskit yapihi bilesiklerin bir ¢ofu ABQO; genel formiliine sahiptirler. 1987
yilinda Bordet ve arkadaglar tarafindan bu yapiya benzer atomik diizenlenmeyi CaTiOs
bilesiginde gdzlemlendi (Bordet vd., 1987). Bu yam sekil 2°de goriilmektedir. Burada
kiipiin hacim merkezinde Ti™, kipiin koselerinde Ca™ ve kipiin kenarlanmin orta
noktalarinda O? iyonlan vardir. Perovskit yapilarda her iki metal atomuna karsihk Gg
oksijen atomu karsitlik gelmektedir. Perovskit yapiy: olusturan elementlerin bir araya
gelmesi ile bazen de KoNiFy gibi A,BO; yapisina uygun bilesik ortaya ¢ikar. Yiiksek Tc ‘li
stiperiletken bilesigin perovskit yapisi da bu bigimdedir (Harris vd., 1987).

Sekil 2. CaTiO; bilesiginin perovskit yapisi



L.4. BiSr;Can 1 CuyO2nry (n=1,2,3) Bilesiklerinin Kristal Yapilan

Bi-tabanli stiperiletkenler Bi;Sr,CapniCuyO2n+4 Seklinde formiile edilmektedir. Bunlar,
n=1, =2 ve n=3 i¢in swrasiyla; Bi;Sr;CuOg (n=1, 2201 fazi, T,<20 K) (Micheal vd., 1987,
Akimutsu vd., 1987), Bi;Sr2CaCu;0s  (n=2, 2212 fazi, T.=85 K) (Maeda vd., 1988) ve
Bi;Sr;Ca;CusO1o (n=3, 2223 faz1, Te=110 K) (Tarascon vd., 1988) seklinde degisim
gosterirler. Burada n, CuO dizlemlerinin sayisim gostermektedir. n artttk¢a yani CuQ
diizlem sayis1 arttik¢a kritik gegis sicakligs artmaktadir. n=1 ve 2 serisinde tek faz elde
etmek miimkiin olmakla birlikte n=3 serisinde tek faz elde etmek olduk¢a giigtir (Maeda
vd., 1990).

1.4.1. Bi;Sr;CuQs “nin Kristal Yapis1 (n=1)

Torrence ve arkadaslarn (Torrance vd., 19889 tarafindan yapilan ¢alismalarda
BizSr;Cu0Oy Orneginde kritik gecis sicakhgi 6 K olarak bulundu. BixSryCuQs (2201)
érneginde bir Cu-0, iki Sr-O ve iki Bi-O diizlemi vardir. Sekil 3°de goruldigi gibi, Bi-O
diizlemi tabanda, Cu-O diizlemi merkezde bulunmaktadir. Sr-O diizlemi ise Bi-O ile Cu-O
diizlemi arasinda yer almaktadir. Ornegin kristal yapis, tetragonala ¢ok yakin ortorombik
yapida olup, Orgii parametreleri ¢=3.8097 A, ¢=24,600 A’dur. X-iginlan kirmnim
deseninden karakteristik pikler 26= 7,2° ve 21,9° degerinde gozlenmistir (Torardi vd.,
1988) Sekil 4°de 2201 fazina ait kristal yapisinin a yoninde iki boyutlu sematik

gosterimi goriilmektedir.

1.4.2. BizSr,CaCu;Os “nin Kristal Yapist (n=2)

Sekil 5°de 2212 fazinin birim hijcresinin kristal yapisi goriilmektedir (Subramanian
vd., 1988; Takayama vd., 1988; Tarascon vd., 1988). Bu fazin 2201 fazindan farki CuO
diizlemleri arasina Ca diizleminin yerlesmesi ve iki tane CuO diizlemi olmasidir. 2212
fazina sahip yapinin kristal yapisi psedo-tetragonal simetriye sahip olup 6rgii parametreleri
a=b=54 A ve ¢=30.7 A’dur (Matsui vd., 1988). Kritik gegis sicakhi1 ise 75-80 K
arasindadir. X-iginlan kimim desenlerinde karakteristik pikler 20=5.7, 23.2, 275
derecelerinde gozlemlenmistir. Horiuchi (Horiuchi, 1994) yaptigt ¢aliymada bu yapmin
birim  hiicresinde  dort  olusum ve diizlemler arasinda  belirgin  olarak
(Bi0),/Sr0/Cu0,/Ca/Cu04/SrO/(BiO)/  SrO/Cu02/Ca/Cu0+/SrO/(BiO); seklinde bir

simetrinin oldufunu ve buna ilave olarak; bu diizlemleri iki kisma ayrilabilecegini



sdylemistir. Bu tabakalardan birincisi SrO/CuQ,/Ca/CuQ,/SrO duzlemidir ve perosvkit
yapidadir.  Siiperiletkenligi saglayan bu CuO, tabakalaridir. Ikinci tabaka ise
SrO/(BiO),/SrO tabakastdir ve bu da NaCl yapisindadir. Sekil 6’da 2212 fazimin kristal

yapisi gorilmektedir.
1.4.3. Bi;Sr;Ca;Cu30,’ nin (2223) Kristal Yapis: ( n=3)

Maeda ve arkadaslart (Maeda vd., 1988) yaptiklari galismalarda (2223) 6rneginin
kritik gecis sicakligini 110 K ve dzdirenci de oda sicakliginda 4 mQ.cm olarak buldular.
Koyama ve arkadaglan (Koyama vd.,1988) (2223) 6meginin kristal yapisinin tetragonal
yapiya sahip oldugunu buldular ve en kigiik kareler metodunu kullanarak, orgii
parametrelerini a=b=5.396 A ve c=37.180 A olarak hesapladilar. Karakteristik pikleri ise
20 =4.7°, 23.9° ve 28.8°, 33.8° degerinde gozlenmistir. (2223) orneginin kristal yapisi; c-
ekseni boyunca ii¢ Cu-O, iki Ca dizlemi bulunmaktadir. (2212) kristal yapisina ilave
olarak bir Ca ve birer Cu-O diizlemi gelmesi, c-eksenini 37.100 A’a kadar yiikseltmistir
(Tarascon vd., 1988). Sekil 7°de 2223 fazimin kristal yapisi verilmektedir. Sr-O
duzlemleri ile kenarlarinda O bulunmayan Ca dizlemi arasinda yer alan Cu atomlant O
atomlartyla piramit yapida baglanmistir. Iki Ca diizlemi arasinda yer alan Cu atomlar ise
etrafinda bulunan dért O atomuyla kare seklinde baglanmigtir. Sekil 8’de ise 2223 fazinin
kristal yapist gorilmektedir.

1.5. BPSCCO Ornegine ait X-151m Kirimim Desenleri

Bi-Pb-S1-Ca-Cu-O ve Y-Ba-Cu-O gibi stiperiletkenlerin kristal yapilar1 hakkinda
bilgi almak i¢in X-igim1 kirimim desenlerinden yararlamlir. Iste bu kirimim desenlerinden
yararlanarak, stiperiletkenin kristal yapih olup olmadigs, kristal yapili ise kristal tiirii, 6rgii
parametreleri , tek fazli m1 yoksa ¢ok fazli m: oldugu hakkinda bilgi verir.
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Sekil 4. 2201 kristal yapisinin birim hiicresinin a-~yoniinde izdiisiimii
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Sekil 6. 2212 kristal yapisinin birim hiicresinin a-yoniinde izdtgiimii

Bi-Pb-Sr-Ca-Cu-O siiperiletkenlerin yapisi, Y-Ba-Cu-O siiperiletkenlerin yapisina
benzer (Lin vd., 1988). Bu iki tipin benzerligi, temelinde Cu-O diizlemli tabakalarin
olmasidir. Tek faz olarak bunlant hazirlamak ¢ok zordur. Cok fazli olarak Bi-temelli
stiperiletkenler  iyi bilinmektedir (Huang vd.,1988; Green vd., 1988). Bi-tabanh
superiletkenlerde ti¢ tiirli faz oldugu bilinmektedir: (a) BizSroCuOs.y (2201) (Ginsley vd.,
1988), (b) Bi;Sr,CaCuyOs.y (2212) (Taracson vd.,1988; Zandbergen vd.,1988; Tallon
vd.,1988) ve (c) BipSryCayCu3Oiory (2223) (Ginley vd., 1988; Taracson vd., 1988,
Morosin vd., 1988). Bu fazlara ait gecis sicakliklari sirasiyla 6-10, 75-80 ve 105- 110
K’dir. Bu ¢aligmalarin yaninda Bi-tabanh siiperiletkenlere Pb eklenerek tek faz elde
edilmeye galigilmg, elde edilememis ama Pb katkisimn iyilestitme yaptigi X-iginlari
kirmmimi desenlerinden anlagilmigtir (Green vd., 1988; Cava vd., 1988). Japon bir grup
aragtirmact (Maeda vd., 1990) tarafindan yapilan ¢aligmalarda diretilen tek fazhi 2201,
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2212 ve 2223 oreklerinin 3° < 20< 70° arah@inda 6lgim yapmuglardir. Bu 6lgim
sonuglan gekil 9°da goériillmektedir.
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Sekil 7. Bi,Sr2Ca;Cus0y, “nin kristal yapist
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Sekil 8. 2223 kristal yapisinin birim hiicresinin a-yoniinde izdigimi

1.6 1. ve IL Tip Siiperiletkenler

Kritik sicakhifin altinda uygulanan magnetik alan, siperiletkenlerde yiizey akimlari
olusturur. Olugan yiizey akimlari magnetik alamin 6rnek i¢ine girmesine engel olur. Bu
olay kritik magnetik alan giddeti olan Hc’ye kadar devam eder. Alan Hc’den biyik ise,
yiizey akim yogunlugu kritik degerini agar ve magnetik alan 6rnek igine girer. Kritik
magnetik alan giddetine kadar 6mek ic¢indeki net magnetik alan sifirdir. Bu davramg

yalnizca Ltip siiperiletkenler i¢in gegerlidir (sekil 10a). Dolayisiyla bu tip Stperiletkenler

i¢in magnetizasyon (M) uygulanan alanla dogru orantih fakat ters i§a1'et1idir. Malzemenin
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Sekil 9. BizSr2Ca,.1CuyOy (n=1,2,3) saf drneklerin tek fazhh XRD
kirinim desenleri
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normal bolgelerden olusur. Bu durum Hc, magnetik alan degerine kadar devam eder.
Magnetik alan giddett Hcy'ye ulastiinda magnetik alan tim omek igine girer ve
stiperiletken davranig bozulur (Sekil 10b). Yiiksek sicaklik Siiperiletkenler de buna benzer

magnetik davranig gosterirler.

v
e

Ty

He Hei He He,

(@) ®

Sekil 10. a) Ltip siperiletkenlerin magnetik davranist, (b) ILtip
stiperiletkenlerin magnetik davranist

1.7 BPSCCO Siiperiletkenlerinde AC Magnetik Ahnganhk

Magnetik alinganlik 6lgtimleri igin su ana kadar ii¢ teknik gelistirilmistir.
1. Kuvvet metodu (Blois vd.,1961; Brill vd., 1958)
2. Indirekt metotlar: NMR ve Faraday rotasyon teknigi gibi (Aygiin vd., 1986)
3. Indiksiyon metodu (Goldfarb, 1991)
i) DC indiiksiyon metodu
ii.)  AC indiiksiyon metodu

Burada AC indiiksiyon metodunu incelenecektir.

AC magnetik alinganlik 6l¢imleri yoluyla yiiksek sicaklik stiperiletkenlerin bir ¢ok
ozellikleri incelenebilir. Bu 6zelliklerin bazilari; sinterlenmig taneli siiperiletken drnekler,

taneler arast zayif baglar, Josephson eklemleri, siiperiletken iginde bulunmas: istenmeyen
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bilesenler, tane sinirlan ve taneler arasi etkilesmeler olarak siralanabilir (Komatsu vd.,
1991).

Bi-2223 oOmegine Ledbetter ve arkadaslann (Ledbetter vd., 1989) H=80A/m
(10e)’lik bir alan ve 100 Hz’lik frekans altinda olgim yapmuglardir (Sekil 3) . Olgiim
sonucunda,

2T H)y= T H)y-iy"(T,H) (D

seklinde karmagik bir ifade tamumlamuglardir. Burada, gergel kisim olan  y'(T,H);

uygulanan alanla aym: fazda olan alinganlik bilegenini ve taneler ile taneler arasi
etkilesmelerle ilgilidir. Sanal kisim olan »” (T,H) ise; faz dis1 bilegeni temsil etmektedir ve
enerji kayiplar ile ilgilidir. AC alinganligin sicaklifa ve alan giddetine kuvvetli bagh
olmasina ragmen frekansa bagimlilign zayifiir. Ornegin Chen ve arkadaslart YBCO (123)
Orneginde yaptiklan ¢aligmada frekansi 100Hz’den 1000Hz’e ¢itkarmiglardir buna kargin
AC alinganlik egrilerinin 0.2 K yiiksek sicakliga kaydigi gozlenmistir (Chen vd., 1989).
Ozdireng olgiimlerinde Tc, normal durumdan siperiletken duruma gegis sicakligdir.
Magnetik alinganlik dlgiimlerinde ise perdeleme akimlarinin olustugu sicakhiktir.

Sekil 11°de Bij¢Pbo4SraCazCusOy yiksek sicakhik siiperiletken ornegine ait AC
alinganhik egrilerinde tanecik i¢i ve taneler arasi etkilesmelerin belirledigi iki tir
diamagnetik gecis gozlenmektedir. I.diamagnetik gecis tanecik i¢i, II.diamagnetik gegcis ise
tanecikler aras1 etkilesmelerin sonucudur. Diigiik sicaklhilarda II.diamagnetik gegis
tamamlandiktan sonra Meissner etkisi tamamen olusur ve 6rmek uygulanan alan tamamen
dislar. Tcon gegis sicakhifin ustindeki normal durum igin gogu yiiksek sicaklik
sitperiletkenleri paramagnetik davramg gosterirler ve y(7, H)~ 107 gibi kiigitk degerler
mertebesindedir. Tanecikler arasi diamagnetik gegigin tamamlanmas: malzeme yiizeyinde
dolagan stiperakimin tam bir kalkan olugturmas: ile tarif edilir. Cok kiiciik alan degerleri ile
dusik sicakliklarda II.diamagnetik alan tamamlanmaktadir. Genellikle yx-T egrisinde
diisiiglerin oldugu boigelerde y” (T,H)’de pikler gériiliir. Bu piklerin en tepe noktalar,
siiperakimin siiperiletken tanecik igerisine, birbirleriyle etkilesen tanecik gruplanna veya
biitiin ornek dzerine yayildigim ifade eder. »"(T,H) pikinin altinda kalan alan ve pik
siddeti gecis sirasinda sogurulan enerji ile orantihidir. »"(T,H) piklerinin en tepe

noktalarina karsilik gelen sicaklik degerleri tanecikler arasi siiperiletken gegis Tcj ve
tanecik igi siperiletken gecis Tcg, kritik sicakliklar olarak tamimlanmustir. ¥” (T,H)
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egrisinde tanecik igi gegise ait sogurma piki, tanecik igi kritik magnetik alan degerinden
yiksek alanlarda gozlenebilir (Nikolo vd., 1989). Tanecik i¢inde Meissner etkisi
olustugunda, tanecik igine ait sogurma piki gézlenmez. Bu durumda I.diamagnetik gegisin
basladig: sicaklik Tcon ve tanecik igi siiperiletken gegis sicakligi Tcg birbirine esittir.

Ornek bar seklindeyken ¢lgiilen AC alinganhk egrilerinde iki diamagnetik gegis
bulunmasina kargin, toz haline getirilmis 6rneklerde, yiksek sicaklikta gézlenen tanecik
i¢inden kaynaklanan I.diamagnetik gegis 6zelligini korumakta, fakat II.diamagnetik gecis
ortadan kaybolmaktadir (Ozdas vd., 1992). Bu durum, séz konusu gegisin taneler arast
etkilesmelerden kaynaklandigin: agikga ortaya koymaktadir.

AC. magpetik alinganlik o6lgimii ile yiksek sicaklik Siiperiletkenler hakkinda
agagidaki genel bulgular elde edilebilir.

a. AC magnetik alinganhk y = ' —iy" gibi karmagpik bir buyidkliktir. 7’
alinganhgin gercel kasmidir ve diamagnetik gecisi temsil eder. »” ise diamagmetik gegis
sirasinda sogurulan enerji ile orantilidir.

b.Gercel kisim Ornedin icerdigi fazlar ve mikro yapiya bagimli diamagnetik
gegisler gstermektedir.

c. Diamagnetik gecis araliklari magnetik alan siddeti ile orantilidir. Azalan
magnetik alan siddeti ile gegis araliginin keskin aralid artar.

d. Malzemenin siiperiletkenlige ge¢is sicaklifi magnetik alan siddetine bagh
degildir.

eMalzemenin icerdigi fazlann miktarlan magnetik alinganlik egrilerinden
hesaplanabilir.

f. 7" sanal kisim magnetik alan siddetine bagh olarak diamagnetik gegis sirasinda
pozitif pik olusturabilir.

g.v" pikinin maksimumuna kargilik gelen sicaklik degeri, pikin biytukligi ve
sekli, magnetik alan siddetine baglidir.

h. 7" pikinin maksimumuna karsilik gelen sicaklik degeri ile kritik akim yogunlugu

belirlenebilir.
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Sekil 11. Bi; ¢Pbo 4Sr2Ca,Cu30y drnegine ait AC alinganlik 6lgiimii

1.8 Siiperiletkenlerin Teknolojideki Kullamm Alanlar:

Siiperiletkenligin Kammerling Onnes tarafindan kegfinden sonra bilim adamlan
teknolojideki pratik uygulamalan igin aragtirmalar yapmuslardir. Bilim adamlarnnin
oncelikli amaci oda sicakhifina yakin bir sicaklikta siperiletken oOzellik gosteren
stiperiletkenleri kesif etmektir. Ciinkii ne kadar oda sicakligina yakin olursa kullammi daha
ucuz ve yaygin olabilir. Ancak teknolojide uygulanmasi hususunda pek ¢ok onemli
malzeme bilimi problemlerinin ¢oziilmesi gerekmektedir. En zor olam da kirilgan olan
malzemelere sekil vermektir. Bityiik olgekli uygulamalar igin tel ve gerit seklinde malzeme
elde etmek SQUID gibi kiigitk cihazlarda kullamlacak ince filmler tiretmek, hepsi
¢Ozillmesi gereken teknik problemlerdir. Diger 6nemli bir problem de seramik
bilesiklerdeki digik akim yogunlugudur. Fakat bunlara ragmen istenilenler elde
edilebilirse giinlitk hayatimizda énemli kolayhklar saglanacaktir.

Teknolojideki uygulamalarina bazi 6rnekler verecek olursak;

Barajlarda iiretilen elektrik siiperiletken teller yardimiyla nakil yapildiginda enerji
kayiplann daha az olacaktir. Ciinkit enerji iletimi i¢in kullanilmakta olan bakir teller

zamanla 1sinir ve dolayisiyla kayip miktarinin artmasina sebep olur. Siiperiletken teller
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yapilabilirse enerji kayiplant minimuma indirilir. Bdylece hem tasarruf yapilir hem de Milli
servet korunmusg olur.

Siiperiletkenlerin teknolojik olarak en biiyik kullammu elektronik sektoriinde
olmaktadir. Ginlik hayatta kullandigimiz bilgisayarlarda hiz ve bellegi arttirmak i¢in
kullamimaktadir. Bilgisayar ¢ipleri arasindaki baglantilar, siperiletken filmlerle
saglanabilir. Bu gekilde ¢ip biyiiklukleri dugtrilebilir ve sonug olarak hizlan arttirilabilir.

Japonlar siperiletkenlerin 6zelliklerinden yararlanarak tapimacitik alaminda
kullanilmas: igin arastirmalar yapmaktadular. Japonya’da bir vagona yerlestirilen
siiperiletken miknatis kullanilarak, prototip bir tren insa edilmistir (sofutma olarak sivi
helyum  kullamilmigtir). Bu uygulamada hareket halindeki tren, normal iletken bir ray
iizerinde girdap akimi itmesi ile havada kalacaktir. Gelecekte bu sistem otoyollarda da
kullamimasina Gzerine de aragtirmalar yakin bir zamanda baglayacaBi timit edilmektedir.

Superiletken miknatislarin bir uygulamasi da Manyetik Rezonans Goriintiileme
(MRI) olarak adlandirilan teghis aletidir. Bu teknik, son yillarda tibbi teghiste ¢ok énemli
bir rol oynamaktadir. Bu cihazlann, viicudun degisik kisimlarinin goriintillenmesinde x-
iginlarina gore daha giivenli radyo frekansh iginimlar kullanilmaktadir.

Josephson eklemlerinin en yaygin uygulamalan, SQUID (Superconducting
Quantum Interfrence Device)’lerin kullamldigi alanlardir. SQUID, manyetik alanlarin
algilanmasi ve 6lgiimil i¢in en duyarh aygittir. Bunun ¢alisma prensibi, aki kuantlagmasina
ve Josephson eklemlerinden gerceklesen tiinellemeye baglidir. SQUID’ler, tibbi teshis,
jeolojik tahminler, 6l¢iim aletleri ve bunlarin yam sira gravite dalgalarinin aragtirilmasi
gibi gesitli uygulama alanlari vardir.

Yiksek sicaklik siiperiletkenlerin teknolojik uygulamalan su sekilde dzetleyebiliriz.

1. Tipta (Magnetik Rezonans Goriuntileme (MRI), Biyoteknik
Miihendisliginde)

2. Elektronikte (Pargactk Hizlandirma, SQUID, Transistorler, Josephson
Junction Cihazlarinda, Devre Baglant: Malzemelerinde, Sensorlerde)

3. Ulastirmada (MAGLEYV Trenler)

4. Gig Uretiminde (Motorlarda, Jeneratorlerde, Enerji Depolamada, Tletimde,
Fuzyon Olayinda, Transformatérlerde ve indiiktorlerde).
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1.9. Bi-Tabanl Siiperiletken Orneklere Yapilan Bazi Katki Calismalarinin
Sonuclan

Yoshida ve arkadaglart (Yoshida wvd., 1995) vyaptiklan g¢aligmada
(B,Pb),Sr;Ca;Cus0y¢ stiperiletken 6rnegine Ag katkisi yaptilar ve ormekleri oksitlerin
birlikte ¢okertilmesi (Coprecipitated Oxalates) yontemiyle trettiler. Bu 6rneklere 3 farkl:
bir sekilde sogutma islemi a) havada sogutma b) firtnda sogutma c) sivi azotta sogutma
yapildi. Aragtirmacilar, 835°C’de sinterlenen ve havada sogutulan katk:i yapilmamig
omegin kritik sicakligini yaklagik olarak 110 K, %2.8 wt ve %7.5 wt Ag katkili 6rneklerin
kritik sicakligint ise yaklagik 90 K olarak buldular ( Sekil 12,13,14). Biitiin orneklerde
kritik akim yogunlugunu aym degerde Olgtiiler. 840°C’de sinterlenen ve firinda sogutulan
katk: yapilmamig 6rnegin kritik sicakligini yaklagik 110 K ve %2.8wt Ag katkili 6rnegin
kritik sicakligini ise yaklagik olarak103 K olgtiller. 840°C’de sinterlenen ve sivi azotta
sogutulan katk: yapilmamig 6rnegin kritik sicakligim yaklasik 90 K ve %2.8wt Ag katkili
ornegin kritik sicakligini ise yaklasik 77 K, kritik akim yogunlugu katkisizda 1.5 Alcm® ve
katkili da ise 1.5x10” A/cm? olarak olgtiiler (gekil 15).

{00 ery

1008

{18

" A
b
1
5" 20° 2 30°

20

Sekil 12. 850°°de 48 saat sinterlenen 6rnegin XRD analizi. b (3221) ve d (2201)
safsizlik pikleri

Kishore ve arkadaglan (Kishore vd., 1995) katihal tepkime metodu ile
Bi; 7Pbo 3SrCaz «SmCu3Oy (x=0.00, 0.01, 0.02, 0.05, 0.075, 0.10, 0.20, 0.30, 0.50, 0.75,
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1.00, 1.50 ve 2.00) kompozisyonunda ornekler drettiler. Yapmis olduklarnt olgtimler

sonucunda, kritik sicaklik degerleri Tablo 1’de verildi.

Tablo 1. Sm katk: miktan ile kritik sicakhik arasindaki iligki

Sm miktar (x) Kritik sicaklik (K) (T)
0,00 110

0,01 107

0,02 105

0,05 76

0,075 75

0,10- ve sonrast | --—-

F tooa! ¢ (008}
{0010
aba oo
\ / A
5"

¢ J \ d
e AN
ao 1

0 cf Q
a

2 . /) \’1 b d

0* 25° 20° 25
26 26

Katkistz Katkil

Sekil 13. 835°°de 120 saat sinterlenen ve %2.8 katkili ve katkisiz 6rnekler. Firinda
sogutma (F), hava ortaminda sogutma (R), quench (Q), Burada a ve a’
CapPbQ, safsizhiging, b 3221 fazini ve d ise 2201 fazim1 gostermektedir
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Sekil 14. 835°°de sinterlenen ve hava ortaminda sogutulan drnegin sicaklik-
6zdireng degisimi
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Sekil 15. 840°°de sinterlenen a) firinda sogutulmus katkili ve katkisiz 6rnegin
b) quench yapilan Srnegin sicaklik-6zdireng degigimi
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Sasakura ve arkadaglar1 (Sasakura vd., 1998) katihal tepkime ydntemiyle
Bi,.,PbySryEu;.,Ce,Cu;0, drnegi tirettiler. Urettikleri rnekde Ce’ yi, 0.2 < x <0.4 ve Pb’
yiy < 0.8 araliginda degistirip ve bunlara karsilik gelen XRD analizini ve Tc dlglimlerini
yaptilar. X-iim kirmmm desenleri sonucunda ortorombik yapr gozlendi ve Orgil
parametreleri a= 5.456(5)A, b=5.414(8) A ve c=17.98(0)A olarak bulundu ( Sekil 16).
Kritik sicakhik &lglimleri, BiyyPbySr;Eu; «CeCu,0, kompozisyonunda y=0.5 (Pb sabit)
sabit ahnarak x=0.33, 0.35, 0.36, 0.45 (Ce degisken), daha sonra ise x=0.35 ( Ce sabit)
alinarak y=0.4, 0.45, 0.5, 0.6, 0.7 (Pb degisken) olarak yapild1 (Sekil 17). Sekil 18°de ise
x=0.35 ( Ce sabit) ve arttirilan Pb miktar: ile kritik sicakhk arasindaki iligkisi verildi.
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=
20000 = = -
]
¥
g
=4 1
15000 é =
~ L
E —~ |
5 g |
- : %8
% 10000 [ = &8 .
e H S g ] .
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& g ~ 8l ol 1§ S 4
=3 T oo g & g 1
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s 8 h ! LI e i3
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- —— T"—*ﬂ_v_.’__.__.ﬁ. I L g e o .‘;g‘.____,‘_-_f ’*-ww..-u‘! e “\d'q__
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20 (derece)

Sekil 16. Bi, yPbySrEuy «CeCur0, (y=0.2 ve x= 0.35) drnegine ait XRD analizi
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Singh (Singh vd., 1998) katihal tepkime yOntemiyle drettigi Sm ve Co katkili
Bi;Sr;Car «RxCuy0s4+5 (R= Sm ve Co) Ornefi Gzerinde XRD analizi ve kritik sicaklik
dlctimleri yapti, X-i5mi1 kirmim desenlerini Sekil 19 ve 20°deki gibi elde etti. Sm katkila

T - T R ¥

15| Ce=nas ]

y (a)
Ll

E wy M
: B
g 3035
= 5L ; “ ]
0 I A A 2 i 1.
)] 50 1o 150 200 250
T (K)
L ¥ L3 1 L)
- L Ph=D.7

SF vy A
4
3] _‘..ﬁ_..ﬁuk O RPN i s L
) S0 100 150 200 250
T{X)

Sekil 17. Biz (Pb,SrrEu,.,Ce,Cuy0, drneginin §zdireng-sicaklik degigimi. a) y=0.5
ve Ce miktar: degisken, b) x=0.35 ve Pb miktan degigken

40 1 1 Ml t i L 3 r ¥

38" * - pe
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Pb (¥)
Sekil 18. Pb miktar ile kritik sicaklik degisimi
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orneklerin, X-iginlan kirmimi desenlerinde 2212 fazina sahip oldugu, fakat Co katkilida
ise 2212 fazimn yaninda safsizlik fazinin da oldugunu ve kritik gecis sicaklifinin Sm ve

Co katkist ile dustiguni gozledi (Sekil 21).
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Sekil 20. BizSraCa;-«SmyCu; .95 Cog0sOs-+, sistemine ait XRD desenleri
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Singh ve arkadasi (Singh wvd., 1999) katthal tepkime yontemi ile
Bi;Sr2Car«TbCu0y (x=0 - 0.6) drnegini tretip, kritik gegis sicakhigint olgtiler. Bu
olgiim sonucunda Tb katkis: ile kritik gegis sicakligimn diigtiginii ve oda sicakligindaki

dzdirencin ise arttigini gozlemlediler (Tablo 2).
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Sekil 21. Ozdireng-sicaklik degisimi a)BizSr2Ca;.«SmyCuz0s4, ve
b) B1;Sr;Ca;xSmyCu; 95 Cog 05082

Tablo 2. Tb katkili Bi-2212 sisteminde elektriksel parametrelerin degigimi
Omek (x) | paoo (MQ.cm) | po (mQ.cm) T(K)

0 1,56 0,14 82
0,1 3,22 0,96 92
0.2 9,27 6,13 83

0,4 11,25 5,37 33
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Li ve arkadaslarn (Li vd., 2000) katthal tepkime yOntemiyle Pr katkih
BiSr;Ca1PriCuz0g+s  (x=0.0, 0.2, 0.4, 0.6, 0.8 ve 1.0) omegi irettiler. Urettikleri
orneklerde kritik gegis sicakhigini ve Pr miktarinin T.’ye baghligin Slgtitler. (Sekil 22,23)
Ol¢iim sonucunda Pr katkisiun artmasi ile kritik sicakhikta diigme oldugunu ve katki
miktar1 0.8’den itibaren ise yariiletken 6zellik gézlemlediler.
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Sekil 22. Bi;SryCa;.<PryCu,0s 6rnegine ait 6zdireng-sicaklik degisimi
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Sekil 23. Pr katkisinin kritik sicaklia gore degigimi

Kritik sicaklik (K)
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Takemura ve arkadaglari (Takemura vd., 2000 iki tiirlii Bi-2212 tek kristalini biri
BizSr;RCu;,08  (R= Dy, Er, Y ve CagsEros ) digeri ise Bi;Sr,Ca;PriCu;0s  (x=0, 0.10,
0.25, 0.36, ve 0.42) olmak tizere, Self-Flux metodunu kullanarak hazirladilar. Bu f{iretilen
Orneklerde kritik ge¢is sicakhigim Slctitler (Sekil 24).
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Sekil 24. a) BizSroRCu,05 (R=Dy, Er, Y ve Cag sErq.s) 0rnegine ait 6zdireng-

sicaklik degigimi. b) BizSr2Ca;Pr«Cu,0s 6rnegine ait Szdireng-
sicaklik degisimi

Nkum (Nkum vd., 1998) yaptif1 ¢aliymada (Bi,Pb),Sr,Ca;Cu;VOy Grnegini
katihal tepkime metodu ile firettiler. Uretmis olduklan 6rnekde yaptiklar olgiim
sonucunda katki ile birlikte yliksek sicaklik fazinda (2223) azalma oldugunu ve ¢ drgit
parametresinde de azalma olduunu buna kargin a ve b 8rgili parametrelerinde dikkate
deger bir degisme olmadidim gézlemlemislerdir (Sekil 25,26).
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Sekil 25. Yiiksek sicaklik faz oran: ile Vanadium katki miktarmin degigimi
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Sekil 26. ¢ 8rgii parametresinin Vanadium katki miktar: ile degisimi



2. YAPILAN CALISMALAR

2.1. Giriy

Seramik stperiletkenlerin hazirlanmasinda en yaygin yontemlerden biri katihal
tepkime yontemidir (Ilonca vd., 2000; Bolat vd., 2000). Seramik siiperiletken gruplar Y-
Ba-Cu-O, Bi-Sr-Ca-Cu-O, TI-Ba-Cu-O, HgBaCaCuQ’dir. Bu g¢aliymada, yiiksek kritik
sicakhiga sahip olan BSCCO sisteminde Ca miktarimt azaltarak Sm dopingi yapilan
Bi; 6Pbg.4S12Ca2.xSmCu30y0 (x=0.0, 0.0005, 0.001, 0.005, 0.01, 0.1, 0.5, 1.0, 1.5) seramik
stiperiletkenler katihal tepkime yontemiyle iiretildi. Katihal tepkime yénteminin en énemli
ozelligi oksitleri karigtirma ve karigimlan yiksek sicakliklarda uzun siire tutmaktir. Katthal
tepkime yonteminde ara ogitme (Singh, 1998), optimum taviama siiresi ve sicaklig
(Asada vd., 1988) ve yavas sogutma oranlan ¢ok énemlidir (Kase vd., (1990)). Bu
boliimde, bu galismada kullamlan standart deneysel islemlerin ve cihazlarin tamitim: ve
tartigtimas: yapilacaktir. Bu iglemler, 6rneklerin iiretimi ve deneysel 6lglimler asamasi

olarak iki kisimda toplanabilir.

2.2. Orneklerin Uretimi

2.2.1. Bi; ¢Pbg.4Sr2Caz «Sm;Cu3019 ( x=0.0; 0.0005; 0.001; 0.005; 0.01; 0.1; 0.5;
1.0; 1.5) Bilesiginin Hazirlanmas:

0.8Bi,05+0.4PbO+28rCOs+H2-x)CaO+(x)Sm;05+3Cu0  —» Bi; sPbOy 486:C a5 Sm CusO1p
denklemine gore baglangi¢ karigimi belirlendi.

Bi; ¢Pbo.4Sr2Cas.SmCu3010  baslangic kansimimi hazirlamak igin kullamlan
kimyasal maddeler ; “ Aldrich Chemical Co.” dan temin edildi (Tablo 3). Her bir katki
i¢in 10 gr'iik 6mek hazirland:.
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2.2.2. Toz Karnisinmn Kalsinasyonu

Uygun miktarlarda tartilan tozlar, homojen bir kangim elde etmek igin, yaklagtk
olarak bes saat kadar agat havanda elle kanstirildi. Daha sonra bu karigim, alimiina
(ALOs) potaya konularak, programlanabilir Euroterm 808 Kontrolli Lenton firina
yerlestirildi . Ornek konulan firin, oda sicaklifindan 5°C/dak. hizla 800°C 'ye kadar 1sitildy
ve bu sicaklikta 24 saat bekletildi. Daha sonra 3°C/dak. hizla oda sicakligina kadar
sogutuldu (Sekil. 27, 28). Elde edilen bilesigin siyah bir renkte ve kiilgelesmis oldugu
goruldi. Katkih orneklere de aymi 1s1 iglemler uyguland:. Fakat yiiksek katkili rneklerin
kalsinasyon sicakliklar1 farkli tutuldu. Kalsinasyon olayi, toz kangimin ilk 1sil-kimyasal
islemini olusturmaktadir. Kalsinasyon islemi yardimiyla oksit toz kangimin igerisindeki

karbondioksitlerin sicaklikla ayrigmasi saglanir.

Tablo 3. Baslangic kompozisyonunu olugturan bilesiklerin saflik dereceleri ve

atom agirhklan

Bilesik Safik (%) | Atom Agirhig

Bi,0, 99,9 465,96

PbO 99,9 223,19

SrCO, 98 147,63

Ca0O 99,9 56,08

Sm203 999 348.72

CuO 99,9 79,54

TCC) ¢
24 Saat
800 p----m-e---- >
5°C/dak. 3°C/dak.
t (saat)

Sekil 27. Toz kanigimi igin uygulanan kalsinasyon iglemi
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Sekil 28. Programlanabilir Euroterm 808 Kontrollii Lenton Firin

2.2.3. Tabletlerin Sinterlenmesi

Kalsinasyon igleminden sonra baglangic malzemesi ve katki yapilmig olan
malzemeler sinterleme islemi igin yaklagik olarak 6-7 saat havanda elle kangtirilarak iyice
ogitildi. Ogiutme igleminden sonra bu tozlarn her biri, 340 MPa basing altinda 13 mm
¢apinda ve yaklagik 1-1.5 mm kalinh@inda tabletler haline getirildi. Siiperiletken fazi elde
etmek, kangimi olugturan atomlar arasindaki baglart kuvvetlendirmek, polikristalleri
meydana getirmek ve kristal kusurlarin azaltmak igin tabletlerin sinterlenmesi gerekir.

Hazirlanan tabletler, oda sicaklifinda firina konuldu ve 5°C/dak. hizla 860°C'ye
kadar 1sitildi. Bu sicaklikta 50 saat sinterlendikten sonra 3°C/dak. hizla oda sicaklifma
sogutuldu (Sekil.29). Oda sicaklifina kadar sogutulmus olan bu 6érnek firindan gikartilda.
Ara Ogutme iglemine tabi tutulan bu 6rnek elle havanda yaklagik 6-7 saat karigtirilds.

Malzemenin bazi yapisal ozelliklerini iyilestirmek i¢in, Ornegin kismen homojenligi
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saglanmamigsa veya iginde gozenekler olugymus ise bunlan kaldirlmak i¢in ara 6gutme
islemi uygulandi. Ara 6giitme iglemi yapilmig bu ornek tekrar yukaridaki formatta firina
konuldu ve ara 6giitme islemi 3 kez tekrarlandi. Bu 6rnekler toplam 200 saat 151l igleme ve
3 kez ara 6iitme islemine tabi tutulmus oldu. Bu sekilde 1sil igleme tabi tutulan &rneklerin
katk: oranlar: x= 0.0 ve 0.1 arasinda olanlardir. Sinterleme igleminden sonra tabletlerin
siyah renkli olduklari gézlendi. Diger katki oranlan igin de 1sil islemler yine yukarida
agiklandif1 gibidir. Fakat sinterleme sicakliklan farkhidir (Tablo 4).

T(°0)

50saat

A 4

860 [~

5¢C/dak. 3°C/dak.

t (saat)

Sekil 29. Tabletlerin sinterlenme islemi i¢in uygulanan
sicaklik-zaman degisimi

Tablo 4. Orneklere uygulanan 1s1l iglemler

Katk: | Kalsinasyon | Kalsinasyon | Sinterleme | Ara Ogiitme Toplam
Miktan sicakh@r | siiresi (saat) | sicakhg sayisi sinterleme siiresi
=) 0 O (Saat)
0.0 800 24 860 3 200
0.0005 800 24 860 3 200
0.001 800 24 860 3 200
0.005 800 24 860 3 200
0.01 800 24 860 3 200
0.1 800 24 860 3 200
0.5 850 24 920 3 200
1.0 880 24 940 3 200
1.5 900 24 950 3 200
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2.3. Deneysel Ol¢iimler

2.3.1. X-igmm Kirmum Olgiimleri

Bi; 6Pbp.4S12Cay xSmCusOx bagslangig formiiliine gore hazirlanmig tabletlerinin X-
1g1m kinmimi desenleri, CuK,, 1g1m kullanilarak Rigaku D/Max-III C difraktometresinde 3°
<20< 7¢° aralifinda elde edildi (Sekil 30). Olgiimler sirasinda difraktometrenin galisma

sartlan asagidaki gibi belirlendi:
Kaynak : Cu hedef
Gerilim : 35kV
Akim : 25 mA
Tarama hizt : 3° dak.
Ornekleme aralii : 0,02°

Bunlara ek olarak, BiPbSrCaCuO’un karakteristik pik bolgelerinde (26=4-6°) daha
yavag tarama hizi ile X-1g1m kinmmu (0,2 °/dak. ve 0.004°) dlgiimleri yapild.

Tetragonal kristal orgisine sahip BiPbSrCaSmCuO oOrneklerinin  &rgi
parametrelerini bulmak igin agagidaki formiil kullamldi:

2 2 12
1L er o
d> a*? bv? ?

Burada, d diizlemler arast uzaklik; (hk!) Miller indisleri; a,b ve ¢ 6rgii parametreleridir.

Sekil 30. Rigaku D/Max-1II C marka X-1;1m difraktometresi
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2.3.2. DTA Olgiimleri

DTA olgiimleri, drneklerin katihal faz gecisleri hakkinda bilgilenmemizi saglar. Bu
olgim i¢in Linseis marka DTA ol¢im cihazi kullamldi Sistem 0.1°C/dak.’dan
50°C/dak.’ya kadar 1sitma hizina sahip olup, finn sicakhik kontroli 20°C<T<1600°C
araliinda yapilabilmektedir. DTA olgiimii i¢in hazirlanan tozlar oda sicakligindan
yaklagtk 1000°C‘ye kadar isitildi. Bunun sonucunda orneklerin erime noktalan tayin
edildi. Biz de bu sonuglar: gozoniinde tutarak érneklerin tavlama sicakliklarim belirledik.
Olgiimler esnasinda termogift olarak Pt-Pt/Rh %13 kullanildi. Referans tozu olarak ALO;
kullanildi (Sekil 31).

DTA olgimleri, Karadeniz Teknik Universitesi Jeoloji Milhendisligi boliimiinde

yapildi.

@) 0
O @)
O 8.”/ Isttict
@)

Referans toz //O/ 0

hiicresi O 0
O  Incelenecek
O |l | O toz drnek

e

Destek
kol

Sekil 31. DTA cihazinin gematik gésterimi

2.3.3. Dilatometrik Ol¢iim

Ormneklerin genlesme katsay lciimleri Sekil 32°de goriilen ve duyarlihg A¢/ ¢, =107
olan Linseis L75 marka indiktif dilatometre kullanilarak gerceklestirildi. Olgiimler

esnasinda aliiminadan yapilmig 6rmek tutucu ve dokunma pistonu ile Pt-PtRh %10
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termogift kullanildi. Sistem 0.1°C/dak. ile 50°C/dak. arasinda degisen sicaklik artig hiziyla
olgme yapabilme ve 1200°C’ye kadar gikabilme 6zellifine sahiptir. Biz olgiimlerimizde
5°C/dak. qikis ve inig hiziyla, oda sicaklifs ve 800°C olgiim arahifaini segtik. Sistemin
sematik gosterimi Sekil 33°de goriilmektedir.

Sekil 32, Linseis L.75 dilatometrik ol¢iim cihaz

Ornek

000000000000

P Termogift

Isitica

VOOOOLOOCOOOOO

Dokunma
pistonu

Sekil 33. Dilatometrik dlgiim devresinin gematik gdsterimi
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2.3.4. Sertlik Ol¢iimleri

Bir malzemenin gizilmeye, kesilmeye, aginmaya ve delinmeye karsi gosterdigi
dirence sertlik denir. Bilimsel anlamda ise, bir malzemenin dislokasyon hareketine veya
plastik deformasyonuna karsi gosterdidi direng sertlik olarak ifade edilir. Sertlik
deneyinde, bir malzemenin yiizeyine batirilan bir uca veya kesici takima kargi gosterdigi
direng Olgulur. Batici uglar bilye, piramit veya koni bigiminde olup, genellikie
sertlestirilmis celik, sinterlenmis tungsten karbiir veya elmas gibi, sertlifi deney
malzemesinin sertlifinden ¢ok daha yitksek malzemelerden yapilir. Standart deneylerin
cofunda yik, batict ucu malzeme yiizeyine dik dogrultuda ve yavas yavag bastiracak
sekilde uygulanir. Sertlik o6lgiminde dikkat edilmesi gereken bazi hususlar vardir.
Omnegin; sertlik 6rneklerinin, 6lgme ve oturma yiizeylerinin diizglin birbirine paralel
olmalari gerekir. Sertlik 6rneginini kalinhig:, iz derinliginin en az 10 katt olmalidir. Batict
u¢, Ornek kenarlarina yakin bolgelere uygulanmamali ve izler arasinda iz gapinin veya
ortalama kosegen uzunlugunun en az ii¢ kati kadar bir uzaklik bulunmahdir. Malzemenin
sertligi, uygulanan yiike bagli olarak, ya ornek yiizeyinde olusan izin yiizey alanina, yada
batici ucun batma derinligine gore belirlenir. Brinell ve Vickers sertlikleri uygulanan
yukiin Ornek yiizeyinde olusturdugu kalict izin yizey alanina bolinmesiyle bulunur.
Giinimizde en ¢ok Brinell, Vickers ve Rockwell sertlik o6lgme yontemleri
kullamlmaktadir. Dugiik yikler uygulanarak ( 1 kg kuvvetin altinda), mikroskop
yardimiyla yapilan sertlik Slgimleri “mikrosertlik olgiim yontemi” olarak adlandinlir.
Mikrosertlik dlglimlerinde Vickers yontemi ile Knoop yontemi de kullaniimaktadir.

Bu galigmada Vickers sertlik 6lgme yontemi agagida agilanmugtir.

2.3.4.1. Vickers Sertlik Ol¢iimii

Bu yontemde, piramit bigiminde ve tabani kare olan batict u¢ kullamlir. Elmastan
yapilan piramidin tepe agist (o)136°°dir (Sekil 34). Vickers sertlik deneyi; s6z konusu
batici ucun malzemenin yiizeyine, malzeme cinsine gore segilen bir yiik altinda, belirli bir
siire batirilmasi ile olusan izin késegen uzunluklarinin dlgiilmesinden ibarettir.

Vickers sertlik deneyinin prensip semas: Sekil 35°de goriilmektedir. Vickers sertlik
degeri (VSD); uygulanan yiikiin (F) olusan izin alanina béliinmesi anlamina gelen ,
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. &
2F sm(a—) F :
V8D = = = 1.8544d—2 2

2

baggntis: ile bulunur. Esitlik (2)’de d izin ortalama kosegen uzunlugu olup, d=(d;+d2)/2
formiilis ile hesaplamr (Savagkan , 1999).

Piramit ug

— PR — —_— ——. —_—— - - -

— - - — - —— iz sekli

Sekil 35. Vickers olgiim sisteminin gematik gdsterimi
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Uretilen drneklere sirastyla 20, 50, 100, 200 ve 300 gr’lik kuvvetler uygulands.
Hazirlanan drneklerin sertlik dlgiimleri Tokat Gaziosmanpaga Universitesinde yapildi.

2.3.5. Elektron Mikroskobu Analizi (SEM)

Bu kisimda, tiretilen 6rneklerin yiizey mikroyapilari hakkinda bilgi edinebilmek
icin JEOL JSM 5600 model Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ile orneklerin
mikrograflart  ¢ekildi (Sekil 36). Once oOmeklerin yiizeyleri parlatildi. Parlatma
isleminde once omeklerin  yiizeyleri sirasiyla 800 ve 1000 no’lu zimparalarla
zimparalanarak diiz yiizeyler elde edildi. Daha sonra yine kaimndan inceye dogru elmas
pasta kullamlarak parlatma iglemi yapildi. Parlatilan 6rnekler once altin film ile kaplands
ve elektron mikroskobuna yerlestirildi. Yiizey goriintileri 1000 biytutme degerinde
fotograflandi. Bu yolla, dmeklerin yiizey yapisi, tane boyutlan hakkinda ve tavlamanin
taneler lizerine etkisi hakkinda bilgi edinilmesi amaglandi.

SEM fotograflart Kirikkale Universitesi Fizik Béliimiinde gekildi.

Sekil 36. JEOL JSM 5600 marka Taramali Elektron Mikroskobu
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2.3.6. Metalografik Inceleme

Hazirlanan orneklerden 3mm geniglifinde barlar kesilerek daha once kalip igin
bazirlanmmg olan kaplara konuldu ve her kaba 6mek adina gore isimler verildi. Kaplara
Amine Adduet blend Diethylenetriamine 2-Hydroxyethyldietyhylenetriamine, Benzyle
alcohol igerikli sertlestirici ile neopenthyl glyeal diglycidy! ether igerikli regine konuldu.
Bu bilegimi hazirlarken agirlikga 100 birim regineye 36 birim oraminda sertlestirici
kullanildi. Hazirlanan bu kangim kalip igerisinde oda sicaklifinda 18 saat bekletilerek
sertlegtirildi. Daba sonra 6rnekler regine i¢inde oldugu halde kalip kutusundan ¢ikarild.

Kaliplardan ¢ikarilan ornekler sirasiyla 500, 800, 1000 ve 1200um’lik zimpara kagidi
kullamlarak kaba temizlik diye adlandinlan diiz bir yiizey elde edildi. Zimparalama
igleminden sonra yine sirast ile; 1, %4, % ve 1/10 pm’lik elmas pastas: kullamlarak tam
puriizsiiz ve parlak yiizeyler elde edildi. Bu iglemden sonra 6rneklerin yiizeyleri alkol ile
silindi. Parlatma sirasinda zimpara kagidinin altina, piiriizsiiz bir yiizey elde edebilmek
igin, cam gibi yiizeyi diizgiin bir altlik kullamidi. Sekil 37°de gorilen Nikon ECLIPSE
ME600 marka mikroskopla polarize 151k altinda ¢ekimler yapildi.

Sekil 37. Polarize optik film makinesi
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2.3.7. Elektriksel Ozdiren¢ Olciimleri

Uretilen orneklerin elektriksel ozdirengleri, standart  dort nokta yontemi
kullanilarak, Edwards model CS2/9 marka kriyostatta (Sekil 38) 20-300 K sicaklik
araliginda yapildi.

Dikdortgenler prizmas: seklinde kesilen orneklere, giimils pasta kullanilarak, bakir
tellerle kontak yapildi. Olgiim hatalarini en aza indirebilmek igin, kontaklarin aym hat
tizerinde yer almalarina ve kontaklar arasit mesafenin de esit olmasina dikkat edildi.
Ornegin 6zdirenci agagidaki formiille hesaplandi.
VA
I ¢

p= (3)

Burada I, 6mekden gecen akim, V; i¢ kontaklar arasindaki gerilim, A; 6rnegin kesit
alamdir ve /£; akim kontaklar1 arasi uzakliktir. Ornek {izerindeki dis uclardan 2 mA’lik
akim gonderilerek, i¢ uglardaki gerilim degismesi gozlendi. Bu sekilde &rneklerin
siiperiletkenlik gegis sicakliklar (T ™) tespit edildi (Sekil 39). Sicaklik odlgiimleri igin
bakir-konstantan termogift kullanildi. Ozdireng olcimleri, isitma islemi sirasinda
kaydedildi.

Ozdireng deneyleri Abant Izzet Baysal Universitesi Fizik boliimiinde yapildi.

2.3.8, Kritik Akum Yogunlugu Olgiimleri

Superiletken orneklerin  onemli parametrelerinden birisi de kritikk akim
‘yogunlugudur (Jc). Teknolojik uygulama agisindan J;' nin belirlenmesi énemlidir. Kritik
akim yogunlugu olgiimleri sivi azot sicakliginda (77 K) dort nokta yontemi kullanilarak
yapild: (Sekil 40). Ornek siiperiletken halde iken, i¢ uglardan gozlenen gerilim sifirdir.
Akim, 6rnegi normal hale dondirmeye yetecek kadar arttinldiginda, i¢ uglar arasinda bir
gerilim gozlenir ve bu gerilime karsihik gelen akim, kritik akim (I.) olarak adlandirilir.
Kritik akim yoguntugu (J.), yaklagpk SpV/cm’lik bir ilk voltajin gorindiigii akim-voltaj
egrilerinden elde edilen I; kritik akim degeri ve Ornegin kesit alanindan faydalanarak

belirlendi.
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Sekil 38. Leybold marka kapali devre helyum kriyostati

Magnetik alan altinda yapilan kritik akim yogunlugu 6lgiimlerinde alan, Helmholtz
bobinleri aracihigi ile maksimum 6mT olarak, 6rnekden gecen akima dik bir sekilde
uygulandi. Kritik akim yogunlugu 6lgiimlerinde ilk 6 omegin alansiz olarak kritik akim
yogunlugu olgiildi. Magnetik alan altinda ise ilk 5 tanesi 6lgildi.

2.3.9. A.C. Almganhk Olgiimii

A.C. alinganlik 6l¢iimi i¢in kullanilan sistem bilgisayar kontrollii olup, kriyostat, rnek
tutucu gubuk, sivi helyum iginde bulunan bobin sistemi ve kargilikli (mutual) indiiktans
koprusinden olugmaktadir.

Deney sistemi sunlardan olusur;
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Sekil 39. Kriyostat sisteminin sematik gosterimi

Voltmetre Ampermetre

P

Algak
Gerilim Giig
Kaynag

Kayit

r i
.
=
i1

Sekil 40. Kritik akim 6lgiimlerinde kullanilan devrenin jemast
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Sekil 41. A.C. alinganlik 8lgiim sisteminde kullanilan kriyostatin sematik
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Sekil 42. A.C. Magnetik alinganlik 6lgiim diizeneginin sematik gésterimi



3. BULGULAR

3.1. Giris

Bu boliimde Sm katkili Biy¢Pbo4SraCar«SmyCusOy siiperiletkenlerin yapisal
ozellikleri XRD, optik, SEM, dilatometre, DTA ve sertlik analizlerinin verileri
dogrultusunda ve fiziksel 6zellikleri ise elektriksel 6zdireng, kritik akim yogunlugu ve AC

alinganlik 6lgiim sonuglan yardim ile degerlendirilecektir.
3.2. X~1s1m1 Kirinum Desenlerinin Degerlendirilmesi

Sekil 43, klasik katihal tepkime yontemi ile hazirlanan ve 860°C’de (a) 50, (b) 100,
(c) 150 ve (d) 200 saat siirelerde tavlanan Bi; ¢Pbo 4Sr2Ca;CusOy baslangig 6reginin  3°<
20 <60° aralgindaki X-1st1 kirtmim (XRD) desenlerini gostermektedir. Sekil 44’de ise
aym oOmneklerin 4°<20<6° arafindaki X-igim1 desenlerinin ayrnntili bir goriniist
verilmektedir. X-igim1 kirtmim  desenlerindeki piklerin karakterizasyonu Maeda ve
arkadaglarinin (Maeda vd., 1990) verdikleri X-isin1 kirmim: desenlerinden yararlamlarak
yapildi. Sekil 43 ve 44’deki kirmm desenlerinin incelenmesinden, 50 saatlik tavlamayla
elde edilen 6rnegin ana fazimin 2212 oldugu ve igerisinde ¢ok az da olsa 2223 fazinin da
bulundugu goriildii. Tavlama siiresinin artiriimast ve her tavlama aralifinda ara 6giitme
yapilmas: ile 2212 ana fazinin azaldi3s, buna kargin 2223 fazinn ise arttig1 gozlendi. Bu
durum agtk bir bigimde Sekil 45°te gorilmektedir. Bu da Garnier ve arkadaglarinin
(Garnier Vd., 2001) yapti1 ¢aligma ile uyugmaktadir. Buradaki dugik sicaklik (2212) ve
yitksek sicakhik (2223) fazlarinin hacimsel oranlan, Chiu ve arkadaslari (Chiu, vd., 1994;
Halim vd., 1999) tarafindan verilen agafidaki bagintilar yardimiyla hesaplandi. Buradaki
Iy, yiiksek sicakhk fazindaki piklerin siddetlerini, I, ise diigiik sicaklik fazindaki piklerin
siddetlerini gostermektedir.

I
Lls Q)

V) = ST, +>1,
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50 ve 100 saatlik taviamalar sonucunda elde edilen 6rneklerin X-isim1 kirmimi
desenlerinde ( Sekil 43), 26=17.6%"de ortaya ¢ikan ve istenmeyen faz olarak adlandirlan
Ca,Pb04 fazina ait pike rastlandi. Ancak 100 saatin iizerindeki tavlamalarda bu pikin
ortadan kalktig1 gozlendi. 200 saatlik tavlama sonucunda yiiksek sicaklik (2223) fazinin en
yuksek degere ulagtigi goriuldi. Boylece BijsPbesSr2Ca;CusOy  kompozisyonu igin
optimum tavlama sirecinin 860°C’de 200 saat oldugu soylenebilir. Bu kirinim deseninde ¢

¢ift say1 olmak iizere (00¢) ve ¢ tek sayr olmak iizere (11£) karakteristik piklerinin
goriinmesi, 6rnegin tetragonal birim hiicreye sahip oldugunu vurgular (Saffet Nezir, 1996).
Katkisiz 6rnekte 200 saatlik tavlama sonucu elde edilen yiksek sicaklik faz oraninin
{%94), benzer ¢aliyma yapan bazi gruplarin elde ettikleri yitksek sicaklik faz oranindan
{%85) daha yiiksek oldugu goérildi (Kishore vd., 1993). Bu sonuca bakarak ara 6giitmenin
yitksek sicaklik faz oramini arttirdif: sonucuna varildi. 860°C’de 200 saat tavlanarak elde
edilen ve ana faz1 2223 olan katkisiz 6rnegin o6rgi parametreleri en kiigtk kareler metodu
kullanilarak ve bilgisayar programi yardimi ile a=5.413A ve ¢=37.236 A olarak
hesaplandi. Bu sonug, literatiirle iyi bir uyum igerisindedir ( Park vd.,1998; Takano vd.,
1988; Hatano vd., 1988 ).

Sekil 46, Katihal tepkime yontemi ile hazirlanan ve 860°C’de (a) 50, (b) 100, (c)
150 ve (d) 200 saat siirelerde tavianan ve her tavlama sonucunda ara 6giitmeye tabi tutulan
Bi; 6Pbo 4Sr2CazxSmyCu3 0y (x=0.0005) 6rneginin 3°< 28 <60° araligindaki X-is1m kinmmm
(XRD) desenlerini gostermektedir. Sekil 47°de ise aym orneklerin 4°<26<6° aralifindaki
ayrintili bir goriiniigii verilmektedir. Sekil 46’daki XRD sonuglarindan, 50 saat tavlanan
Ornekte, baskin olan fazin disikk sicaklik (2212) fazi (%87), buna karsin 150 saatin
tizerindeki tavlama siirelerinde ise drnekte yiiksek sicaklik (2223) fazinin yaklagik %75
oraninda baskin oldugu ve 200 saatlik taviama sonucunda ise ana fazin yiiksek sicaklik
(2223) fazinin %92 oldugu gorildi. Digik katkilarda 200 saatlik tavlama sonucunda
yitksek sicaklik faz oraminda fazia bir degisme olmamustir. Bu sonug, Kambe ve
arkadaglarinin (Kambe vd., 1998) yaptiklan ¢aligmalarla tam bir uyum gostermektedir. Bu
durum, agik bir Sekilde, Sekil 48 ile verilen hacimsel oranlann degisimi egrisinde
gorilmektedir. Sekil 47°de gosterilen, yiksek sicaklik (002)H ve diigitk sicaklik fazlarim
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karakterize eden (002)L piklerinin degisiminden, tavlama suresi arttikga (002)L pikinin
azaldigy, buna karsin (002)H pikinin arttifn ve 200 saatlik tavlama sonucunda ise sadece
(002)H pikinin kaldig: gézlendi.

(a) 860°C, 50 saat
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(b) 860°C, 100 saat
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(¢) 860°C, 150 saat

Siddet (keyfi birim)
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(d) 860°C, 200 saat

20 (Derece)

Sekil 43. 860°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavlanan
Bi; ¢Pbg 4Sr2Ca;Cu3 Oy baslangi¢ 6rneginin X-151m1 kirtnim desenleri
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Sekil 44. 860°C’de () 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat sureyle tavlanan
Bi; ¢Pbo 4Sr2Ca;Cu30y baslangig drneginin 4°<28<6°
arahgindaki X-151m kirinim desenleri
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Tavlama sfiresi (saat)

Sekil 45. 860°C’de tavlanan Bi; 6Pbg.4Sr;Ca2Cu30y 6rneginin, tavlama
siiresinin fonksiyonu olarak, yiiksek sicaklik (2223) ve dugiik sicakhik

(2212) fazlarinin degisimi
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Ornegin orgii parametreleri “En Kiiciik Kareler Metodu” kullamlarak; a=5.416 A
ve ¢= 37.206 A olarak hesaptandi.

Katihal tepkime yontemiyle 860°C’de (a) 50, (b) 100, (c) 150 ve (d) 200 saatlik 1s1l
isleme ve bu arada ¢ kez ara ogiitme islemine tabi tutularak Bi; 6Pbg.4Sr2Ca;..Sm:CuzOy
(x=0.001) drnegi hazirlandi. Hazirlanan bu 6megin XRD kirimim desenleri 3°<
20 <60° ve 4°<20<6° arahklarinda ¢ekildi (Sekil 49,50). XRD kirinim deseni incelenmesi
sonucunda esitlik (4) ve (5) yardimi ile bu drnege ait hacimsel faz oranlari belirlendi (Sekil
51). Bu inceleme sonucunda 50 saatlik tavlama siiresinde ana fazin diigik sicaklik (2212)
fazt %94, buna kargin 100 saatlik tavlamada ana fazin digikk sicaklik fazi olmasina
ragmen, 150 saatlik tavlamada ise ana fazin yiiksek sicaklik faz: oldugu gonilmektedir. 200
saatlik tavlama siirelerinde ise yiiksek sicaklik (2223) fazinin %83 oraninda baskin
oldugu gorilmektedir. x=0.001 katkili drnee ait 6rgii parametresi a=5.418 A ve c=37.197
A olarak hesaplands.

Sekil 52°de katihal tepkime yontemi ile hazirlanan ve 860°C’de (a) 50, (b) 100, (¢)
150 ve (d) 200 saat stirelerde tavlanan ve her tavlama sonucunda ara 6giitmeye tabi tutulan
x=0.005 olmak iizere Bi;¢Pbo4Sr2Caz:SmyCusOy Omeginin 3°< 20 <60° aral@indaki X-
it kinnumi (XRD) desenleri goriilmektedir. XRD sonuglarindan, 50 saatlik tavlama
siiresinde ana fazin digitk sicaklik (2212) faz1 %95 buna karsin 100 saatlik tavlamada ise
hala ana fazin digiik sicaklik fazi olmasina ragmen, 150 saatlik tavlamada ise ana fazin
yiksek sicaklik fazi oldufu gorilmektedir. 200 saatlik tavlama sonucunda ise yiiksek
sicaklik (2223) fazinin %79 oraninda baskin oldugu gorilmektedir. Sekil 53°de aym
orneklerin 4%2 0<6° aralfindaki aynntili bir goriiniigii verilmektedir. Sekil 54’de ise
tavlama siiresi ile hacimsel faz oram degigimi verilmektedir. Bu 6mege ait orgil
parametreleri; @=5.421 A ve c=37.190 A olarak hesapland1.

Sekil 55 ve 56’da oda sxcakhginda firna konulan ve 5°C/dak. hizla 860°C’ye
gikartilan ve orada sirasiyla 50, 100, 150 ve 200 saat tavlanan ve ii¢ kez ara Ogiutme
islemine tabi tutulan Bi;¢Pbg4Sr2Caz:SmCusO0y (x=0.01) 6rnegine ait XRD kirimm
desenleri gorillmektedir. Kirnim desenlerine bakildiginda 50 saatlik tavlama sonucunda
ana fazin dusik sicaklik (2212) faz1 oldugu goriiliirken taviama siiresi arttik¢a ana fazin
yuksek sicaklik (2223) fazina (%74) dogru kaydig: gériilmektedir (Sekil 57). Bu sonug
Kishore ve arkadaglarinin (Kishore vd., 1993) aym sartlarda elde ettikleri 6rneklerdeki
yuksek stcaklik fazindan (%41) daha iyi degerdedir.
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Sekil 46. 860°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavlanan

Bi; ¢Pbg.4Sr2Cas.xSmCu3Oy (x=0.0005) 6rneginin X-1§1n1 kirmntm

desenleri
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Sekil 47. 860°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavlanan
Bi; 6Pby.4SrCaz SmyCu3Oy (x=0.0005) 6rneginin X-151m kinmm

desenleri
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Tavlama siiresi (saat)

Sekil 48. 860°C°de tavlanan Bi; 6Pbo.4Sr2Caz.xSm,CuzOy (x=0.0005)

omeginin, tavlama siiresinin fonksiyonu olarak, yitksek
sicaklik (2223) ve diigitkk sicaklik (2212) fazlarinin degisimi
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Sekil 49. 860°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavlanan

Bi; ¢Pbo.4Sr2Caz-SmCuzOy (x=0.001) 6rneginin X-15int kirmmim

desenleri
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Sekil 50. 860°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat sireyle tavlianan
Bi; ¢Pbp.4Sr2Caz.xSmCusOy (x=0.001) 6rneginin X-151m kirinim

desenleri
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Sekil 51. 860°C’de tavlanan Bi; ¢Pbg.4Sr2Cas..Sm,Cu3Oy (x=0.001) 6rneginin,
tavlama siiresinin fonksiyonu olarak, yiksek sicaklik (2223) ve disiik
stcakhik (2212) fazlarinin degisimi
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Bi; 6Pbo.4S12Cas..SmCu30y (x=0.005) 6rneSinin X-1g1n1 kinmm
desenleri

Sekil 52. 860°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavlanan
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Sekil 53. 860°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavlanan
Bi; 6Pbo.4SrCazxSmCu3Oy (x=0.005) 6rneginin X-151m kirtnim
desenleri
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Tavlama sitresi (saat)

Sekil 54. 860°C’de tavlanan Bi; ¢Pby.4Sr;Ca,.Sm,CusOy (x=0.005) 6rmeginin,
tavlama siiresinin fonksiyonu olarak, yiiksek sicaklik (2223) ve diisiik
sicaklik (2212) fazlannin degisimi
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(a) 860°C, 50 saat
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Sekil 55. 860°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavlanan

Bi; 6Pbo.4Sr2Caz«SmCu3Oy (x=0.01) 6rneginin X-191n1 kirimim

desenleri
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Sekil 56. 860°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavlanan
Bi) ¢Pbg.4Sr2Caz<SmeCu;0y (x=0.01) &rneginin X-151n1 kirinim

desenleri
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Tavlama stresi (saat)

Sekil 57. 860°C’de tavlanan Bi; ¢Pbg 4Sr2Ca;.SmCusOy (x=0.01) 6rneginin,
tavlama siiresinin fonksiyonu olarak, yiiksek sicakhk (2223) ve digik
sicaklik (2212) fazlarimin degigimi
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860°C’de 50, 100, 150 ve 200 saat isil isleme tabi tutulan x=0.1 katkihh
Bi 6Pbg 4Sr2Cas..SmCusOy 6rneginin XRD kirinim desenleri Sekil 58’de verilmektedir.
Burada yalnizca digik sicaklik (2212) fazinin varhg: tespit edildi; herhangi bir yuksek
sicaklik (2223) fazi gorilmedi. Kishore ve arkadaglari (Kishore vd.,1993) yaptiklar
caligmada bu durumu su sekilde agiklamiglardir; katkisiz omekte tasiyict olan delik
konsantrasyonu optimum degerdedir ve katki ile birlikte bu deger diigmekte, boylece diigitk
sicaklik fazina dogru kaymaktadir. Sekil 59 ise bu ornege ait 26=4°-6° aralifinda ¢ekilen
X-igim  kinnimi desenindeki (002) karakteristik piki gorilmektedir. Bu gekilde goriildigu
gibi 50 saatlik tavlamamn {zerindeki tavlama siirelerinde, 26=5.7° karakteristik diigiik
sicakhik fazina ait (002) piki ortaya ¢ikti. Sekil 58’de 50 saatin iizerindeki tavlamalarda
26=31.8%"de indislenemeyen bir pik goérilmiigtir. Bu pik Kishore ve arkadaglarinin
(Kishore vd., 1993) yaptig1 caligmada da gorildi. Bu sonug da bizim sonuglarla iyi bir
uyum géstermektedir.

Sekil 60 ve 61, Bij 6Pbg.4Sr2CazSmCusOy (x=0.5) katkih 6rnege ait XRD kirnim
desenlerini gostermektedir. Bu katkidaki 6rnek de x= 0.1 katkil1 érnekte oldugu gibi ayni
tavlama sirelerinde hazirlanmasina ragmen taviama sicakligi 920°C’ye g¢ikartiimustir.
Cunkii DTA sonuglarina gore, katk: miktar arttikga 6rnegin erime sicaklig da artmaktadir.
Bazi ¢aliyma gruplan da (Nguyen vd., 1997, Singh., 1998) yaptiklari incelemede katk: ile
birlikte erime sicakhigimin artifimi  sOylemektedirler. S$ekil 61’¢ bakildiginda
Bi1.6Pbo.4Sr2Caz xSmxCusOy (x=0.5) katkili drnekte yalnizca dusiik sicaklik (2212) fazinin
oldugu goriilebilir.

Sekil 62 ve 63, Bi1sPbg.4Sr2Cas..Sm,Cus0y (x=1.0) katkal: 6rnege ait XRD kirinim
desenlerini gostermektedir. Bu katkidaki ornekte de tavlama siirelerinde degisiklik
yaptimazken, tavlama sicakhii 940°C’ye gikartilmigtir. Sekil 62’ye bakildiginda
Bij 6Pbo.4Sr2CazxSmCu30y (x=1.0) katkili 6rnekte digiik sicaklik (2212) fazimin baskin
olmasina ragmen ayni zamanda gok digiik sicaklik fazlarina ve indislenemeyen piklere
rastlanilds.

Sekil 64 ve 65 Bip¢Pbo4SrCazSmCuz0y (x=1.5) katkili dmege ait X-igin1
kirimumi desenlerini gostermektedir. Bu katkidaki ¢rnekte tavlama siirelerinde degisiklik
yapiimazken, taviama sicakli§i 950°C’ye gikartimustir. Sekil 64’de ise  Sekil 63°deki
gibi Bi1 ¢Pbo.4Sr2Caz,SmCu3Oy (x=1.5) katkih 6rmekte de diigitk sicaklik (2212) fazinin

baskin olmasina ragmen, yariiletken faza ve indislenemeyen pike rastlanilmigtir. Sekil
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65’e bakildiginda 50 saatlik tavlama siiresinin tzerine ¢ikildiginda diigtk sicaklik fazina ait

karakteristik (002) piki gorilmektedir.
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Sekil 58. 860°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavlanan
Bi;.6Pbo.4Sr2Ca3.4Sm,CusOy (x=0.1) 6rneginin X-151m1 kirmm
desenieri
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(a) 50 saat

(b) 100 saat
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Sekil 59. 860°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavlanan
Bi;.6Pb0.4Sr2Ca2.xSmCuszOy (x=0.1) érneginin X-151m kirimim
desenleri
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Bi 6Pbg.4Sr2Caz.«Sm,CusOy (x=0.5) érneginin X-151m1 kinnim

Sekil 60. 920°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavlanan
desenleri
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Sekil 61. 920°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat sireyle tavlanan
Bi; 6Pb.4Sr2Cay.xSmyCu30y (x=0.5) 6rneginin X-151n1 kirnnim
desenleri
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Sekil 62. 940°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavlanan

Bi6Pbo.4SrCaz «SmyCu30y (x=1.0) 6rneginin X-is1m kirinim

desenleri
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$ekil 63. 940°Cde (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavlanan
Bi1 6Pbo.4Sr2CazSmCu30y (x=1.0) 6rnedinin X-1gin1 kinmm
desenleri
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Sekil 64. 950°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavianan

Bi;.6Pbo.4Sr2Caz.xSmCuz0y (x=1.5) 6meginin X-151m kirinim

desenleri



66

(a) 50 saat
bt A A emmrysptstar il s i,
(b) 100 saat =
g
|
é A A s A A g AN iy
5y .
< (¢) 150 saat N
o) e
e}
3
U
MWWM
(d) 200 saat =
g
ot Mt A A M ot A oy
lllllllllrlelllllI'IITITIITIr!llllllI
4.0 4.5 5.0 5.5 6.0

26 (derece)

Sekil 65. 950°C’de (a) 50, (b)100, (c) 150 ve (d) 200 saat siireyle tavlanan
Bi;.6Pbo.4Sr:CazxSmCu30y (x=1.5) 6rneginin X-151m1 kirinim
desenleri



67

Tablo 5’te X-istm kirmmimi desenlerinden faydalamilarak, orneklerin yiksek ve

diisiik faz oranlari, a,¢ 6rgii parametreleri ve birim hiicre hacmi verilmistir.

Tablo 5. Katki miktar: ile bazi parametreler arasindaki iligki

Katki Orgii parametresi (A) | Birim Hiicrenin Faz oranlan (%)
miktan (x) Hacmi
a c AH

2223 2212
0 5.413 37.236 1091.036 94 06
0.0005 5416 37.206 1091.366 92 08
0.001 5418 37.197 1091.908 83 17
0.005 5.421 37.190 1092.291 79 21
0.01 5.424 37.181 1093.857 74 26
0.1 5.431 30.741 906.729 — 100
0.5 5.443 30.651 908.074 ————— 100
1.0 5.464 30.323 905.302 ——— 100
1.5 5.468 30.278 905.283 ——— 100

Tablodan goruldugi gibi katk: ile birlikte a 6rgi parametresi artarken ¢ 6rgi
parametresi ise azalmaktadir. Birim hiicre hacmi ise katks ile birlikte arttidi gézlendi. Bu
sonuglar literatlirle uyum gostermektedir (Satyavathi vd., 1995; Yanmaz, 1992)
Zandbergen ve arkadaglan (Zandbergen vd., 1990) vyaptiklann benzer g¢ahisma
sonucunda,Ca*? yerine Sm™ konuldugunda Bi-O tabakasindaki oksijenin artacaim ve
bunun da a-6rgii parametresinin artmasina bunun tam tersi olarak da c-6rgii parametresinin

azalmasina sebep olacagim agiklamiglardir.
3.3. DTA Olgiimleri

Katihal tepkime yontemi ile hazirlanan  Bi; Pbg 4Sr2Ca,«SmCu30y  (x= 0.0; 0.5
ve 1.5) katlkali 6rneklerin DTA olgiimleri, hazirlanan baglangi¢ tozlarindan, kalsinasyon
isleminden once, yani higbir 11l igleme tabi tutulmadan énce yapildi. DTA 6lgiimiindeki
amag; hazirlanacak 6rneklerin sinterlenmesi ve tavlanmasi i¢in gerekli optimum sicaklig:
tespit etmektir ( Sekil 66). Sekil 66’da goriilecedi gibi katki yapilmamig tozda yaklagik
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450°C ve 860°C civarinda endotermik iki reaksiyon pikleri goérilmektedir. 450°C
civarindaki endotermik piki Bokhimi ve arkadaglan da (Bokhimi vd., 1989) yaptiklar
caligmada gozlemislerdir. Bokhimi ve grubu  450°C’deki endotermik piki, 400-450°C
civarinda tozlarin oksijen kaybinin gergeklestigi bir an olarak disiinmektedirler ve bu
durumu yaptiklan TGA analiziyle, bu sicaklik civarinda hizh bir oksijen kaybi oldugunu
vurgulamuglardir. Samaryum katki miktar: arttik¢a 450°C civanindaki pik siddetinin
kuguldugi ve Sm(1.5) katki miktarinda bu pikin tamamen ortadan kalktig: goériildii. Cuinkil
Sm™, Bi-O tabaklarindaki oksijen miktanm arttirmaktadir. Burada Sm miktanyla kiitle
kaybinin 6nlendigi sGylenebilir. Sm miktannin artmast ile erime sicaklifi da artmaktadur.
DTA sonuglarindan; temiz Bi-temelli siiperiletken liretimi i¢in sinterleme ve taviama
sicakhigimin 840-860°C aralifinda olabilecegi disiiniilmektedir. Oota ve arkadaglan da
(Oota vd., 1988) yaptiklan caliyjmada baslangicta Pb’yi 0.4 olarak kattiklari zaman
sinterleme sicakhifim bu galigmada tayin edildigi gibi yaklagik 860°C olarak tespit
etmiglerdir. Sm katk: durumunda sinterleme ve tavlama sicakliginin katki miktarina gore

890-960°C araliginda olabilecegi sonucuna varildi.

3.4. Dilatometrik Olgiimlerin Degerlendirilmesi

Katihal tepkime yontemi ile uretilen 6meklerin boyca genlesmeleri dilatometre
yardim ile 6l¢iildii ve genlesme katsayilan hesaplandi. Olgiimler oda sicakli: ile 800°C
arasinda, hava ortaminda yapildi. Omeklere her seferinde aym islem uyguland: ve her
ornegin genlesme katsayist,

_A-M-25
0y AT-V-S

(6)
formali ile hesaplandi. Burada;, A4, genlesmenin sifir noktasindan itibaren olgiilen
boydaki degisimi; M, AZ icin yazicidaki olgii aralify ve degeri 10mV; £,,, 6regin oda
sicakhigindaki boyu; AT, sicakhk farks; V, kazang ve degeri 4.000 mV/mm; S kullanilan
yazicinin yazma genisligi olup ayni zamanda alet sabitidir ve degeri 25°dir.

Uretilen oreklerin AL/Ly ile sicaklik arasindaki iligki her bir 6rnek ve biitiin
ornekler igin Sekil 67 ve 68’de goriilmektedir. Yapilan hesaplamalarda katkisiz drnegin



genlesme katsayisi 7.9x107 (1/°C ) olarak hesaplandi. Daha sonra katki ile birlikte

genlesme katsayisinin azaldig: goriildii.

x=0.5

=1.5
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Sekil 66. Biy.6Pbo4Sr2Caz.«SmyCu30y (x=0.0; 0.5; 1.5) drneklerinin DTA
analizi
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Katki ile birlikte genlesme katsayisinin azaldiimi1 Tyagi ve arkadaglant da (Tyagi
vd., 1999) LaBaCuO iizerine yaptiklan caligmada da gozlemlemiglerdir. Bu bulgu bu
caligmayla uyum gostermektedir. Bi-2223 6rmegine katki yapilan galigmalarda genlegme
katsayisinin katki ile birlikte azaldigi gorilmektedir (Altunbas vd., 1995). Bi-2212 6megi
lizerinde nétron kirmim metodu ile yapilan galigmada genlesme katsayisi ile c-orgii
parametresi arasinda iligki oldugu goriildi (Arendt vd., 1991). Bu sonug bizimki ile uyum
gostermektedir. Ciinkii bu ¢aligmada, katki ile birlikte hem genlegme katsayis1 hem de ¢
orgu parametresi azalmaktadir (Tablo 6).
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Sekil 67. Bij ¢Pbo.4Sr2Caz xSmyCuz0y a) x=0.0 b) x=0.0005 ¢) x=0.001

d) x=0.005 e) x=0.01 f) x=0.5 g) x=1.0 h) x=1.5 katkili 6rneklerin
genlesme egrilerinin toplu goriiniimii
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Sekil 68. Bi; 6Pbo.4Sr2Caz..SmxCu30y a) x=0.0 b) x=0.0005 c) x=0.001
d) x=0.005 ¢) x=0.01 f) x=0.5 g) x=1.0 h) x=1.5 katkil: drneklerin

genlesme egrileri




Sekil 68’in devami

10 e)x=0.01 ,4

R 4
o. 0.
08 & o
° L]
o .
o o°
o o
306 o o
= %
ﬁ .‘ ..
0.4 1 .
® o
.. e
°
L)
0.2 ... *
o
o'. *
0.0 99
0.2 T A A e gt an e
0 100 200 300 400 500 600 700 B0
Sicaklik (°C)
e) x=0.01
1~
g)x=1.0
03
{
07
) .~$
. -
o .
3 05 P
o
;)
Y
5 )
03 o
1 &
’
01 /’
-
UM T

f) x=0.5 R4
0.9 1 p
§
(]
o
0.7 1 @
4
g
g N
0.3 L)
3
.“8‘
03 »
'0
~S
0.1 | f
[ 2]
-0.1 ML SRR LI A L T T TT T T TR
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900

Sicakhik (°C)

f) x=0.5

0.9

-
h)x=1.5 £
0.7 4
o o
0.5 1 .....
o o
5 “......
o _o
03 1 o e
e _®
) .‘
o 0
.. ‘.
0.1 { o«
N
000’/
0.1 e s
6 100 200 300 400 S00 600 700 800
Swaklik (°C)
h) x=1.5



73

Tablo 6. Katki miktarina gore genlesme katsayisi ile c-6rgu parametresi arasindaki

degisim
Katka Genlesme Katsayis: c orgil Faz tiirii
Miktar ax16” (1°C) parametresi (A)
(x)
0.0 7.90 37.236 2223
0.0005 7.70 37.206 2223
0.001 7.50 37.197 2223
0.005 " 6.95 37.190 2223
0.01 6.50 37.181 2223
0.5 592 30.651 2212
1.0 5.80 30.323 2212
1.5 5.70 30.278 2212

3.5. Mikrosertlik Ol¢iimlerinin Degerlendirilmesi

Katihal tepkime yontemi ile retilen 6meklerin sertlik 6lgiimleri yapildi.

Omege sirasiyla 25, 50, 100, 200 ve 300 gr’ ik kuvvetler uygulanarak bunlarin
meydana getirdigi izler olguldi (Sekil 69). Burada, ¢rnege F= 980.7mN’luk kuvvet
(100gr.) uygulanmastir.

Ornege uygulanan kuvvet ve bunlara karsihk gelen izler arasindaki iligki Sekil
70°de verilmektedir. Burada F-d’ grafiginden yararlanarak Vickers sertligi hesapland:.
Leenders ve arkadaslan (Leenders vd., 1997) Vickers sertliginin Esitlik (7) yardimi ile
bulunabilecegini soylediler. Burada Hv; Vickers sertlik degeri (Vickers hardness), F;
oroege uygulanan kuvvet; Fo 6megin kendi i¢ direnci; d°; uygulanan kuvvetle beliren izin

ortalama kosegen uzunlugunun karesi olarak tanimianir.

il

F,
H, =18544(—; %) (GPa) Q)
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10um=1.69¢cm

Sekil 69. Sm1 adl1 6rnekten alinan Vickers izinin fotografi

Katihal tepkime metodu ile iirettilen 6rneklerin Vickers sertligi hesaplandiginda,
artan katk: oram ile birlikte sertlifin arttifi gorildi, buna kargilik Fy ise her 6mek igin
farkh olup katk ile birlikte lineer bir degigsim gozlenmedi (Tablo 7).

Bi-2212 ve Bi-2223 tabanh siiperiletkenler igin en yiiksek sertlik degeri 1GPa’dan
daha kagiktiir (Charles p. Poole, JR, 2000).

Fisher ve grubu (Fisher vd., 1997) da bu caliymadakine benzer bir ¢aligma
yapmuglar ve benzer sonuglar elde etmiglerdir. Fisher ve arkadaglarimin yaptiklari
galismada katk: ile orneBin yiiksek sicaklik fazindan digiik sicaklik fazina dogru bir
degisim olmasina ragmen, Vickers sertliklerinde ise arti oldugunu gozlemlediler. Bi-
2223 uzerinde galisan Bruneel ve grubu da (Bruneel vd., 2002) yaptiklari ¢alisma da katka
ile sertligin arttigim gozlediler.

3.6. SEM ile Yapilan inceleme

Temiz ve katki yapilarak uretilen BipePbosSraCarSmyCusOy  siiperiletken
omeklerin SEM fotograflar1 Sekil 71°de goriilmektedir.
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Sekil 70. Sertlik Slglimiinde 6rneklerin F -d* degisimi
Tablo 7. Katk: miktan ile sertlik ve Fo miktarinin deg@igimi.
Katk: miktar: (x) . Fo x107%(N) H, (GPa)
0.0 2.722 0.254
0.0005 6.102 0.272
0.001 9.241 0.294
0.005 11.540 0.348
0.01 14.840 0.398
0.1 14.180 0.442
0.5 11.850 0.525
1.0 14.450 0.552
1.5 16.120 0.623
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SEM fotograflar, 1 cm’lik 6lgek 10pum’yi gosterecek sekilde ve 1800 biiyiitme
yapilarak ¢ekildi. Bitin SEM fotograflari yapmin tabakab bigimde oldugunu isaret
etmektedir. Ayn1 zamanda yiiksek katkili 6rneklerde porozite gozlenmektedir. Katkisiz ve
dugik katkih Orneklerin daha homojen, yogun ve az poroziteye sahip oldugu
gorilmektedir. Katki oram arttikga homojenligin bozuldugu ve bazi tanelerin buyidiigi
gorilmektedir. x=0.5 ve yukansindaki katkilarda, morfolojinin tamamen degistigi
porozitenin gogaldif: ve siiperiletken tanelerin birbirlerinden koptugu goriilmektedir. Bu
sebeple, bu drneklerin siiperiletken dzellik gostermeyecegi diigiiniilmektedir. Bu diisiince,
XRD ve elektriksel 6zellikler 6lgiim sonuglan ile uyusmaktadir.

Sekil 71. Bil,sto,4Sr2€a2.xSmeu30y a) x=0.0 b) x=0.0003 c) x=0.001
d) x=0.005 ¢€) x=0.01 f) x=0.1 g) x=0.5 h) x=1.0 1) x=1.5 katkils
Orneklerinin SEM fotograflart
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Sekil 71’in devam
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Sekil 71°in devamu
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Sekil 71’in devamt

3.7. Metalografik inceleme

Katihal tepkime yontemiyle tiretilen katkisiz ve Smy0; katkili  6rneklerin polarize
151k altinda gekilmis optik mikrograflan Sekil 72’de verildi. Orneklerin optik mikrograflan
orneklerin orta bolgelerine yakin bolgelerden gekildi. Orneklerin parlatilmas: esnasinda
baz1 zorluklarla kargilagilda. Ozellikle 1s1] islem gormii Bi-tabanh siiperiletkenler yumusak
olduklarindan diizensiz bir parlatma esnasinda veya belli acilarla parlatma yapiimadig
zaman derin gizikler oluguyor. Ornekler polikristal yapida olduklarindan parlatma sirasinda
kiiglik taneler dokilmekte ve olugan bogluklar fotografta siyah olarak goriilmektedir.
Ornekler zimpara kagidina siiriiliirken belli bir yonde siiriilmeli ve daha sonra ornegi 90°
gevirerek siirmeye devam edilmelidir. Bu gekilde yapilinca parlatma igleminden daha iyi
sonu¢ alinmaktadir.

Sekil 72a katk: yapilmamig 6rnegin polarize optik filmini géstermektedir. Bu film
incelendiginde tane boyutlarimn fazla biiyiik olmadig;, ignemsi ve homojen bir dafilimin
oldugu gorildi. Bu sinterleme sicakh@min uygun oldugunu gostermektedir. Boylece
taneler arasi iletkenlik saglanmi§ olur. Disiik katkilarda (Sekil 72b) fazla bir degisiklik
olmazken daha yiksek katkilarda (Sekil 72c,d,e) tamamen homojenligin bozuldugu
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gorildii. Bitiin oreklerde tanelerin yeteri kadar biiyimedigi goruldi. Orneklerden gekilen
fotograflarda, polarize 1gik kullamilarak elde edilen farkli renkler, farkh kristal
yonlenmelerinin oldugunu gostermektedir. Aym zamanda bu sonuglar XRD sonuglaria
uyum gostermektedir. Sekil 72c,d,e de siyah bolgelerin varhg gorildi. Bu bolgeler
parlatma iglemi sirasinda dokilmiis bosluklardr.

b) x=0.0005

Sekil 72. Bi; ¢Pbo 4S12Caz -SmCusOy a) x=0.0 b) x=0.0005 c) x=0.1 d) x=0.5
e) 1.5 katkili 6rneklerin optik mikrograflan
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Sekil 72’nin devami
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Sekil 72°nin devamu

3.8. Elekiriksel Ozdirenc Olgiimlerinin Mukayesesi

Katihal tepkime yéntemi ile iiretilen; toplam 200 saat 151l igleme ve 3 ara 6Ziitmeye
tabi tutulan Orneklerin o6zdiren¢-sicaklik efrileri Sekil 73°de goriilmektedir. Sekil 73,
130K’deki degere gbre normalize edilmigtir. Burada goriildiigii gibi en kiigiik katki
(0.0005) miktannda Tcomsa katkisiz Ornek ile hemen hemen aymi deferdedir (116K).
Kishore ve arkadaglan (Kishore vd., 1993) da yaptiklan ¢aligmada yaklasik olarak aymi
sonucu bulmuglardir (115K).

Katkisiz 6rnek keskin bir siiperiletken ozellik gosterdi. Bu 6rmegin siiperiletken
baglangic sicakhifmin (Tconse ) Ve elektriksel 6zdirencin sifir oldugu sicakliin (TComer)
sirast ile 116 K ve 107 K olduklan tespit edildi. Buna gore siiperiletken hale gecis aralig
AT (Teomet - TComer) = 9 K olmasma ragmen katk: ile birlikte bu gecis aralifi da
artmaktadir (Tablo 8). Bu benzer sonuclar, bazi ¢aligma gruplan tarafindan da goézlendi
(Kishore vd., 1996).
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Katk: miktan arttikga orneklerin kritik gecis sicakligr diigmekte ve x=0.5 katkili
orneklerden sonra tamamen yariletken 6zellik gostermektedir. Yoshida ve galiyma grubu
da buna benzer bir ¢aliyma yapmislardir ve Ca’min yerine Pr, Nd, Sm, Eu ve Gd
katmuglardir. Katk: sonucunda belli bir orandan sonra (x=0.3) orneklerin yariletken 6zellik
gosterdigini buldular (Yoshida vd., 2001). Bazi galisma gruplant da aymi sonuglari
bulmuslardir (Li vd., 2000).

Uretilen orneklerin 7% degerleri kullamlarak, bilgisayar program: yardimi ile

katk: miktari ile 7,%** arasinda

2
Tetmer 1.075x10 0 <y<0.1 8)

¢ 0.3785
1+ *z__)
(4.886::10“‘

seklinde bir iliski oldugu gorildi. Esitlik 8’deki y katki miktarim gostermektedir. Bu
formiil yalmzca Sm;0O; katkisinda ve 0.1 katki miktarina kadar gegerlidir. Ciinkii bu katki
miktarindan sonra yap: yaniletken oOzellik gostermektedir. Esitlik (8) yardim ile

hesaplanan ve deneysel sonug 7% degerleri arasmdaki iligki Tablo 8’de verilmektedir.

Bu sonuglar, daha 6nce yapilan galigmalarla (Kishore vd.,1993; 1996; Dzhafarov
vd., 1997; Xu vd., 2002) iyi bir uyum gostermektedir. Baz1 galiyma gruplarimn (Ilonca
vd., 2001) aym yontemle drettikleri drneklerin kritik gegis sicakliklar, bizim drettigimiz
Orneklerden daha diigiiktiir.

3.9. AC Magnetik Alinganhk Ol¢iim Sonuglan

860°Cde 200 saat tavlanan orneklerin AC alinganlik dlgiimleri 2.88 A/m alan ve
722 HZ’lik frekans altinda 75-130 K aralifinda yapildi. Olgim sonuglari, Sekil 74’de
gorilmektedir. Orneklerin higbirinde tanecik igi sogurma piki gozlenmemigtir. Ancak
tanecik i¢i pike ait sogurma piki, tanecik igi kritik magnetik alan degerinden yiiksek
alanlarda gozlenebilir (Nikolo vd., 1989; Yanmaz vd., 2001). Bu ¢aligmadaki drnekler de

bu duruma uymaktadir. Yani tanecik i¢i stiperiletken gegis sicaklig ile birinci diamagnetik
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Sekil 73. Bi; 6Pbo.4Sr2Caz.SmCusz0y a) x=0.0 b) x=0.0005 ¢) x=0.001 d) x=0.005
¢) x=0.01 f) x= 0.1 g) 0.5 h) x=1.0 ve 1) x=1.5 katkih 6rneklerin
130 K’de normalize edilmis 6zdireng-sicaklik egrileri

Tablo 8. Bi; ¢Pbg.4Sr2Caz.SmCus0, Orneginin kritik gegis sicakhifs ve AT

gecis aralig
Katla | T (K) T (K) AT (K)
Miktan (x) Deneysel Hesaplanan
0.0 116 107 107.5 9
0.0005 116 102 100.1 14
0.001 112 97 98.1 15
0.005 107 93 91.2 16
0.01 102 85 87.4 17
0.1 88 70 69.4 18
0.5 78 28 e 50
1.0 - —— ——— -—
1.5 —— m—— —_— -
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gecisin bagladig sicaklik birbirine esittir. AC alinganlik olgtimlerindeki siiperiletkenlik
gegis sicakhign (77°), ozdireng olgiimlerindeki stiperiletkenlik gegis sicakhg (7,7)
degerinden yaklagik olarak 6-8 K daha diisiik degerdedir. Bu galigmadaki gibi benzer
sekilde Kishore ve grubu da (Kishore vd., 1993) Bi-2223 6rnefine SmyOs kattiklarinda bu
fark: gozlediler. Sekil 74’ de gorildiigi gibi katk: ile birlikte taneler aras: siiperiletken gegiy
pik sicakhig: (T,) disgik sicakliklara dogru kaymaktadir. Bunun nedeni, gozenekli yapiya
sahip olan katkisiz 6érnekte, katk: ile birlikte gozenek artmakta ve bundan dolay1 taneler
arasi temas azalmaktadir. Bunun sonucu olarak da taneler aras: siiperiletken gegig sicaklik
piki katki ile birlikte digiik sicakliklara dogru kaymaktadir.

B, Py, S, C, S0,

® 23)x=00
6 @ 0 b)x=00005
%R o 0 ¢)x=0001
0 O dx0005
080 o 0 &x001
0o e 0 fx01
P o

I‘lllll‘lll‘llll]ll'll}llll'lll‘l[ljll[llll

N 75 8 & D S 10 10656 110 115 120 125
Sicakdik (K)

Sekil 74. Biy ¢Pbg.4Sr2Caz,Sm;Cu30y a) x==0.0 b) x=0.0005 c) x=0.001 d) x=0.005
¢) x=0.01 f) x= 0.1 katkil: 6rneklerin 75-120 K arasindaki a.c. almganlik
olgtimleri
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3.10. Kritik Akim Yogunlugu Olgiimlerinin Degerlendirmesi

Katihal tepkime yontemiyle 200 saat tavlanan ve 3 kez ara ¢gutmeye tabi tutulan
ormeklerin kritik akim yogunluklari, sivi azot sicakhiginda (77 K ) dort nokta yontemi ile
agagidaki bigimde ol¢iildii.

Hazirlanan 6rneklerin kritik akim yogunluklan iki farkli yol izlenerek 6lguldii:

a) Bunlardan biri alan yokken yérnegin sogutuldugu ZFC (Zero Field Cooled)
islemidir. ZFCV (Zero Field Cooled Virgin), ZFC isleminden sonra adim adim
magnetik alan uygulanmas: esnasindaki ol¢iimlere kargilik gelmektedir. ZFCD ise
(Zero Field Cooled Decreased), maksimum bir alandan sonra alanin adim adim
azaltildig durumdaki 6lgtimleri temsil etmektedir.

b) Diger islem ise segilen dig bir magnetik alanin varhifinda, numunenin sogutuldugu
FC ( Field Cooled ) iglemidir. FCD ( Field Cooled Decreased) ise, segilen bu
maksimum alandan sonra alanin adim adim azaltildi§1 durumdaki 6lgiimleri temsil
etmektedir (Celebi., Vd., 2000)

Sekil 75° de katkili 6rneklerin ZFCV, ZFCD ve FCD o6lgimleri goriilmektedir.
Sekil 74a’dan gorillebilecegi gibi, B=6mTdaki FC durumu igin Jc=2.10 A/cm?, ZFCV ve
ZFCD igin Jc=1.65 A/cm®dir. Fakat alan sifir oldugunda (B=0 mT) tam tersi durum
gegerlidir. Bu durumda ZFCV igin Je= 43.42 A/cm?* , ZFCD igin Je=37.73 A/cm’ ve FCD
igin ise Jc= 34.73 A/cm®dir. Bunun sebebi alan altinda sogutmada ve alami sifira azaltma
durumunda (FCD, B=0 mT) taneler, B=0OmT’da ZFCD durumunda olandan daha biiyiik bir
Sekilde paramagnetik olarak miknatislanirlar. Bunun bir sonucu olarak, B=OmT’daki FCD
i¢in Jc degeri, ZFCD igin olan Jc degerinden daha diigiiktiir. Bu durum Sekil 75 b,c,d ve e
durumlan i¢in de gegerlidir (Tablo 9). Sekil 75¢ durumundaki 6rmege 4.4mT dan daha
fazla alan uygulanamadi.

Sekil 75 incelendiginde kritik akim yogunlugunun her durumda katk ile birlikte
azaldigy gorilmektedir. Bu sonug Bi-2223 iizerine katki yapan bazi ¢aligma gruplarinin
sonuglan ile uyum gostermektedir (Tepe vd., 1998).

AC alinganlik 6l¢ii sonuglarn yardimi ile, Bean modelini kullanarak Clem (Clem

vd., 1988), taneler arasi ve tane iginde dolagan akimi asagidaki esitliklerden elde etti;
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ST SJAT,) .
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r'(Hy=-1+ 7. (1 16J0(T)J T<Tp igin )
v —=3J (1) ..
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Burada T,, AC alinganliin sanal kismmin maksimumuna karsilik gelen pik sicakligi ve
Jc(Typ) ise bu sicaklia kargilik gelen kritik akim yogunlufunu ve Jc(T) ise herhangi bir
sicakliktaki kritik akim yogunlugunu gostermektedir.

Bu ¢ahgmada kritik akim yogunlugu yalnizca sivi azot sicakhifinda 6lguldugu igin,
Clem modeli ( esitlik (9) ve (10)) 77 K i¢in uygulnadt. Sekil 76’da bu sonug agik olarak
gorulmektedir. Sekilde de gorildigi gibi teorik sonuglar dort nokta yontemi ile elde
ettiimiz sonuglardan biraz daha fazladir.

50
®  Alan artarken (a)
40 - 3 :(l:mAzakrken
— o
N vw ©
£ 305 v
@ v i
2 v
5 20 o v
= a "
o v
10 $x
5 5 i
0 Frrrrrre RSN B R '.'.,!.’. !U b
0 1 2 3 4 5 6
B (mT)
(a) x=0.0

Sekil 75. Bi; 6Pbg.4Sr2Cay.«Sm,Cu30y a) x=0.0 b) x=0.0005 ¢) x=0.001 d) x=0.005
e) x=0.01 katkil: 6rneklerin alana bagl kritik akim yogunluklari
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Sekil 75’in devamu
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Sekil 75’in devamui
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Tablo 9. Katki ile kritik akim yogunlugu arasindaki iligki

Katki B=0 mT, T=77K B=6 mT, T=77K
miktari (x) ZFCV ZF¥CDh FC ZFCD FC
0.0 43.42 37.73 34.73 1.65 2.10
0.0005 38.44 24.50 19.70 0.06 1.63
0.001 32.94 17.66 15.81 0.21 0.20
0.005 1.5 4.96 3.90 0.04 0.04
0.01 6.86 3.70 3.21 0.07 0.10
70 5
o ® 4 noktailedigtlen
60 - 0 Teorik
50 T
S B
§ 40 ] e
i ®
— 307
b {
]
20 4 o
o
10 ] . .
0 ' T T L A B | A LA S
0.000 0.002 0.004 0.006 0.008 0.010 0.012
Katk: miktart (x)

Sekil 76. Katk: miktan ile teorik ve dért nokta ile elde edilen kritik akim

yogunlugunun degisimi




4. TARTISMA

Elde edilen sonuglardan anlagilacag: gibi artan katki miktari ile birlikte yapinin

strekliligi bozulmakta ve bunun paralelinde yiiksek sicaklik fazindan diigiik sicaklik fazina

dogru bir gegls gozlenmektedlr Bunun sebebi su gekilde siralanabilir :

i

il

iii.

iv.

2 =0.106nm iyonik yarigaph Ca' yerine rsm~=0.113nm iyonik yarigapl
Sm" katildiginda XRD desenlerindeki degisim agiklanabilir.
Kishore ve arkadaglan ( Kishore vd., 1993) yaptiklar1 ¢aligma sonucunda Ca*
yerine Sm™ katilmasmin  yiksek sicakhik fazimn (2223) siperiletkenlik
Ozelliklerini bozdugunu ve ayrica tamamen saf ornekte hole tagtyic
konsantrasyonun bir optimum degerde oldugunu séylediler.
Stperiletkenligin azalmasinda hem ii¢ degerlikli Sm katilmast hem de nadir
toprak elementlerin magnetik dogas: énemli rol oynar.
Bu sonuglar, ortalama Cu’nun  oksidasyon durumundaki ve oksijen
miktarindaki degim ile agiklanabilir.
Katk: ile birlikte orgii parametresindeki degisim ise; Ca™® yerine Sm™
katildiginda bizmut oksit tabakasindaki oksijen miktarimin artmasina ve bu
yizden de a-Orgii parametresinin artmasi bunun tersi olarak da c-6rgi

parametresinin azalmasi olarak agiklanabilir.



5. SONUCLAR

Bu galigmada, katihal tepkime yontemi kullanilarak Bi;ePbo4Sr2Caz.xSmiCuzOy
siiperiletken Ornekleri hazirlandi. Hazirlanan katkisiz ve  SmpO; katkili 6rneklerin
optimum tavlama sicaklig:, tavlama siiresi arastirildi. Ara 6glitmenin olusan yap: lizerine
etkisi incelendi. Uretilen drneklerin siiperiletkenlik durumlan ve katkinin etkisi, X-1g1n1
kinmim: desenleri (XRD), elektriksel ¢zdireng, AC alinganlik, DTA, alanl: ve alansiz
olarak kritik akim yogunlugu, genlesme katsayilan, Vickers sertlii ve taramal: elektron
mikroskobu (SEM) 6l¢iimleriyle incelendi.

Yapilan incelemelerden sonra varilan sonuglar sunlardir:

1. Biitiin 6rnekler igin optimum tavlama siiresi 200 saat olarak belirlendi.

2. Ara 6giitmenin yiiksek sicaklik faz (2223) oraninin elde edilmesine olumlu katkis:
oldugu goriildi.

3. XRD analizi sonucu katk: ile birlikte yitksek sicaklik fazindan (2223) digik
sicaklik fazma (2212) dogru bir gegis gozlendi. x=0.1 katkisina kadar yiiksek
sicakhik fazi baskin, bu katk: miktarindan sonra yalnizca disiik sicaklik fazi (2212)
goruldii. Katk: ile birlikte g-6rgii parametresinin artti1 c-6rgii parametresinin ise
azaldigy belirlendi.

4. Kritik gegis sicaklifi olgiimleri sonucu, katkt miktan ile birlikte drneklerin kritik
gecis sicakliklannin diigtigi ve gegis araliklarinin (AT) arttig gorialda.

5. Biy¢Pbp4Sr,Ca xSmyxCuzOy 6meginin kritik gecis sicakligs (R=0) 0 <y < 0.1

1.075x10%

0.3785
. y
(4.886x10"‘ J

6. Genlesme katsayilar ol¢iimiinde, katki miktan ile birlikte genlegme katsayisimin

arahginda TP = esitligine uymaktadir.

azaldig goriildii. Genlesme katsayisindaki degisimin c-6rgii parametresi degisimi
ile ilgili oldugu belirlendi.

7. Yapilan Vickers sertlik olgiimleri artan katki oram ile birlikte sertlifin de arttig:
belirlendi.

8. Kiritik akim yogunlugu élgiimleri, katk: oram ile birlikte kritik akim yogunlugunun
azaldigini gosterdi. x=0.1 katki miktarindan sonra 6lgitm yaptlamadi.
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9. SEM fotograflarinin incelemelerinde katki miktan arttikga porozitenin arttigi,
homojenligin bozuldugu goriildi.
10. Optik mikroskop fotograflari, tanelerin yeteri kadar biyumedigini, yonelmelerin

farkl oldugunu, parlatma esnasinda tanelerin dokilmiis oldugunu gdsterdi.



6. ONERILER

Bu ¢ahgmada, BijePbp.4SrCaz. SmiCusOy (0.0 < x < 1.5) kompozisyonlu
stiperiletken numunesi katihal tepkime metodu ile iiretildi. Uretilen bu numunelerin, DTA,
XRD, p-T, AC alinganlik, kritik akim yogunlugu (alanli ve alansiz), sertlik, genlesme
ol¢iimleri, SEM ve optik fotograflan gekildi.

Bunlara ilave olarak, Hall olay1 yardim ile tagityici konsantrasyonlan olgiilebilir.
Sertlik olgiimleri ile ara 6giitme, tavlama sicakligi ve kritik akim yogunlugu arasindaki
iligki incelenebilir.

Katihal tepkimeye yontemi yerine aymi numuneler eritme yOntemi veya bagka
yontemlerle tiretilip gerekli 6lgiiler alinabilir. Alinan 6lgtimler katihal tepkime yontemi ile
tretilen numunelerin sonuglan ile kargilastirilabilir.

Aynt kompozisyonda SmpOs; yerine Nd,Os katkisi da yapilip gerekli olgiimler

alinabilir.
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