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ONSOZ
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OZET

Bu caligmada, ticari olarak satilan MgB, tozundan basing serisi, sicaklik serisi ve
zaman serisi olmak {izere {i¢ seri kiilge 6rnek iiretildi. Kiilge iiretimi i¢in yapilan sinterleme
isleminde sinterleme siiresince uygulanan Ar gazi basincinin, sinterleme sicaklifinin ve
sinterleme siiresinin Orneklerin yapisal, manyetik ve mekanik 6zellikleri {izerine etkisi
arastirildi. Elimizdeki imkanlar oOlgiisiinde en ideal sinterleme siireci belirlenerek
orneklerin stiperiletken 6zellikleri gelistirilmeye calisildi. Arastirmada, 6rneklerin yapisal
analizi X-1511 kirmimi 6l¢limii ile, manyetik 6zellikleri PPMS sistemi kullanilarak M-T ve
M-H 6l¢iimleri ile incelendi. Orneklerin mekaniksel dzelliklerini incelemek icin Vickers
Mikrosertlik Analizi, derinlik duyarli mikrosertlik yontemi ile yapildi. Elde edilen yiik-
yerdegistirme egrilerinden, drneklerin dinamik sertlik (Hy) degerleri ve elastite modiilii (E;)
degerleri Oliver-Parr metoduyla hesaplandi. Orneklerin X-1sin1 kirminmu desenlerinden
orneklerdeki ana faz ve safsizlik fazlari belirlendi. M-T olgiimlerinden 6rneklerin kritik
sicaklik degerleri (T.) ve M-H ol¢iimlerinden kritik akim yogunlugu (J.) degerleri
belirlendi.

MgB:; kiilge orneklerinin yapisal 6zelliklerinin incelenmesi sonucunda sinterleme
siiresince uygulanan gaz basincinin, sinterleme sicakliginin ve sinterleme siiresinin faz
olusumunu ve faz igerigini belirledigi sonucuna varildi. Sinterleme silirecinde uygulanan
gaz basincinin drnekler iizerinde etkili oldugu, artan sinterleme sicakligi ile magnezyumun
yiiksek ucuculugundan dolayr MgB; nin ayrisarak 6rnek iginde kirlilik fazlarinin olustugu
belirlendi. Yapilan o6lgiimler sonucunda en ideal sinterleme sicakliginin 800-850°C
araliginda ve sinterleme siiresinin 1-3 saat oldugu belirlendi. Mekaniksel 6zelliklerinin
incelenmesi sonucunda Orneklerin dinamik mikro sertlik degerlerinin artan sinterleme

sicaklig1 ve siiresi ile azaldig1 bulundu.

Anahtar Kelimeler: MgB,, Sinterleme siireci, M-T egrileri, M-H egrileri, Kritik akim
yogunlugu, Vickers Mikro Sertlik Analizi, Dinamik mikro sertlik



SUMMARY

The Production of Superconductor MgB, and Analyzing Some Physical Properties

In this study, three different bulk samples of the purchased MgB2 powder is
produced according to Ar gas pressure, temperature and time series. During the
sinterization done for the production of bulk samples; the pressure of the gas, the
temperature of sinterization and the duration of the process are searched to determine the
structural, magnetic and mechanical effects on the bulk samples. According to our
laboratory conditions the ideal duration of sinterization is determined for the development
of superconductivity properties of these bulk samples. In our research, to determine its
structural analysis of the samples X-ray diffraction method is used. For the magnetic
properties, PPMS method is used for the determination of M-H and M-T conditions of bulk
samples. For the mechanical properties of these bulk samples Vickers Micro hardness
Analysis and Depth Sensitive Microhardness Method is used. From the Load-
Displacement Graphics, the dynamic hardness values (Hg) of the samples are calculated
with using Oliver-Pharr Method. From the X-ray Diffraction Analysis, main phase and
impurity phases of the samples are defined. The critical temperature values (T.) and critical
current density (J.) are calculated from M-T and M-H diagrams respectively.

During the structural properties investigation of the bulk MgB, samples, it is
observed that gas pressure applied during sinterization, temperature and duration of
sinterization defines the phase content and phase formation in the bulk samples. It is also
observed that the gas pressure applied during sinterization effects the bulk samples, during
the increased sintering temperature MgB, is decomposed so that it forms the impurity
phases of the samples because of the evaporation property of Mg during this process. From
the results of measurements, the most ideal sintering temperature is determined to be

temperature ranges 800-850°C and sintering time is found to be 1-3 hours.

Key Words: MgB,, Sintering time, M-T Diagrams, M-H Diagrams, Critical Current
Density (J), Vickers Microhardness Analysis, Dinamical Microhardness
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1. GENEL BiLGILER

1.1. Giris

Stiperiletkenlik, gecis sicakligi altinda sifir direng gosteren kusursuz diamanyetik
malzemelerle ilgili katithal fiziginin bir dalidir. 1911 yilinda Hollanda da Danimarkali
fizik¢i Kamerling Onnes tarafindan Leiden Laboratuarinda kesfedildi. Onnes, saf civanin
elektriksel direncinin sicakliga bagimliligini incelerken, civanin dc direncinin, helyumun
kaynama sicakliginin (4,2 K) altina sogutuldugunda aniden sifira diistiigiinii gozlemledi.
Bu yeni fenomeni “Siiperiletkenlik” olarak adlandirdu.

Ilerleyen yillarda, ¢ok diisiik sicakliklarda diger bircok metalik elementin
stiperiletkenlik gosterdigi gozlendi. 1913 yilinda kursunun 7,2 K de siiperiletkenlik
gosterdigi, 1930 yilinda saf metallar icinde en yiiksek gegis sicakligi 9,2 K olarak
niyobyum elementinde kesfedildi.

W. Meissner ve R. Ochenfold, 1933 yilinda siiperiletken durumun bir 6zelligini
kesfettiler: miikemmel diyamanyetizma. Manyetik alanda sogutulan bir siiperiletkenin,
kritik sicaklik altinda manyetik akiy1 digladigini buldular. Bu olay Meissner Olay1 olarak
bilinir. Ayrica, bu malzemelerin kritik Ho(T) manyetik alanlarindan daha biiylik manyetik
alanlarda siiperiletkenlik 6zelliklerini kaybettikleri bulunmustur.

F. ve H. London kardesler, siiperiletkenligin elektrodinamik 6zelliklerini agiklayan
ilk makroskobik teori ile, manyetik akiy1 digsarlayan akimin sadece yiizeyde akacaginm
onererek Meissner olayini agikladilar. Bu teori ile siiperiletkenligin temel 6zelligi olan
diyamanyetizma ve sifir diren¢ durumu agiklanir. Siiperiletkenligin ikinci makroskobik
teorisini 1950 yilinda Ginzburg ve Landau gergeklestirdi. Normal hal ile siiperiletken hal
arasinda bir dilizen parametresinin varligin1 kabul eden bu teori, siiperiletkenligin
makroskobik bir kuantum durumu oldugunu ileri siirer ve ikinci dereceden faz gegisi yapan
bir sistemin termodinamigini inceler. Ayni yillarda H. Frolich teorik olarak, E. Maxwell
deneysel olarak, siiperiletkenligin gecis sicakliginin, atomik kiitlenin artmasiyla diistiigiinii
gosterdiler. Izotop olay1, orgii hareketlerinin, siiperiletkenlik mekanizmasinda 6nemli bir

rol oynadigini gostermektedir.



1957 yilinda Abrikosov, siiperiletkenlerin manyetik alan altindaki davranigin
inceledi ve siiperiletkenlerin 1. tip ve II. tip olmak tizere iki ¢esidi ile ayirt edilebilecegini
kesfetti. Ltip siliperiletkenlerin genellikle element oldugu halde, II. tip siiperiletkenlerin ise
bilesik yada alagim oldugu anlasildi.

John Bardeen, Leon N.Cooper ve Robert Schrieffer 1957 yilinda, siiperiletkenligin
nasil olustugunu agiklayan bir kuram ileri stlirdiiler. Daha sonra bu kuramin
stiperiletkenlerin bir¢ok degisik 6zelliklerini basari ile agikladig1 goriildii. Bu mikroskobik
teoriye “BCS” teorisi ad1 verildi. Siiperiletkenligin klasik kurami olan BCS teorisinin ana
temast, iki elektron arasinda “Cooper Ciftleri” olarak bilinen bagli bir halin olusmasidir.
Bu ii¢ bilim adami 1972 yilinda Nobel 6diiliine layik goriildiiler. 1962 yilinda Bean, bir
stiperiletkenin, siiperiletkenligini kaybetmeden oOnceki kritik akim yogunlugunun (J.)
manyetizasyon egrilerinden bulunabilecegini gosterdi. Ayni yil i¢inde bir baska ilerleme
Brian D. Josephson tarafindan oldu. Aralarinda ¢ok ince yalitkan tabaka olmasina ragmen
iki siiperiletken malzeme arasinda elektron tiinelleme olabilecegini diisiindii. Bu diisiince
bir yi1l i¢inde dogrulandi, etkileri su anda Josephson etkileri olarak biliniyor. Bu etkilere
dayal1 siiperiletken teknoloji yavas yavas gelisti ve bugiin Josephson eklem teknolojisi,
stiperiletkenlerin elektronik uygulamalari i¢in umut verici temel sunmaktadir.

Yiiksek sicaklik siiperiletkenleri 1986 yilinda Bednorz ve Miiller tarafindan La-Ba-
Cu-O sisteminde gozlendi. Bu sistemde gecis sicakligi 35 K olarak belirlendi. Bir
seramigin, hatta oksijen iceren bir seramigin kritik sicaklik smirmi asmasi fizik
diinyasinda sok yaratti. 1987 yilinda Wu ve arkadaslari tarafindan YBa,Cu3;O7 bilesiginde
(92 K) siiperiletkenligi kesfettiler. Bu 6nemli bir kesifti. Clinkii artik 77 K olan azotun
kaynama sicakligi gecildi. Boylece helyumla calisan sogutucular yerine azotla calisan
sogutucular kullanarak stiperiletkenligi ¢aligmak miimkiin hale geldi. Kisa zamanda kritik
sicakliklar o kadar yiikseklere cikti ki yeni siiperiletkenler, ¢ok kirillgan seramikler
olmalarina karsin, yavas yavas teknolojik uygulamalarda kullaniliyorlar. 1995 yilinda
HgosTlp2BayCayCusOg 33 seramiginde 138 K’lik gecis sicakligi elde edildi.Bu malzeme
normal basing altinda simdiye kadar bilinene en yiiksek kritik sicaklik rekoruna sahiptir.
Bu sicakligin suyun donma noktasinin 135 derece daha alt1 oldugu diisiiniiliirse, heniiz
stiperiletkenleri teknolojide yaygin olarak kullanmak i¢in erken oldugunu gorebiliriz. Buna
ragmen bu malzemelerin o kadar cazip 6zellikleri var ki, bunlar1 kullanabilmek i¢in 6zel
sogutucular kullanilmaktan kagmilmiyor. Japonya da siiperiletkenlerden yapilan

miknatislar yardimiyla havada ugarak ilerleyen Maglev treninin bir prototipi ¢alistiriliyor.



Baz1 pargacik hizlandiricilar, bilgisayar teknolojisinde ¢ok hizla calisan diigmeler,
bellekler kullaniliyor.

1991 yilinda, futbol topu seklinde bir kafes molekiilii olusturan fullerenlerin (Ceo
molekiilleri) bazi1 metallerle birlestirildiginde siiperiletken oldugu ortaya ¢ikti. Fullerenler
potasyum metali igine yerlestirildiginde olusan K;Cgp 18 K’in altinda siiperiletken
oluyordu. Potasyum yerine diger metallerin denenmesiyle kisa zamanda kritik sicaklik
RbCs,Ceo bilesiginde 35 kelvine c¢ikti. Fullerenler seramiklerden daha iyi dereceler
yapamadilar ama kritik sicakliklar1 1986 6ncesi standartlara gore daha yiiksekti.

1994 yilindan sonra borkarpitlerin yeni bir sinifinin kesfi (RE-TM;B,C, burada;
RE=Y, Lu, Er ve diger nadir toprak elementleri, TM=Ni veya Pd), hafif elementlerden
olusan intermetalik siiperiletkenlere olan ilgiyi canlandirdi. Ciinkii bu malzemelerin
(YPd;B,C bilesiginde T,=23 K) temel karakteristikleri; intermetalikler i¢inde yiiksek
Tc’ye, anizotropik katmanli yapiya ve manyetizma ile siiperiletkenlik arasinda giiglii bir
etkilesime sahip olmalaridir.

10 Ocak 2001 tarihinde Japonya’nin Sundai kentinde diizenlenen “Symposium on
Transition Metal Oxides” kongresinde, Jun Akimitsu, ekibinin yeni bir siiperiletken
buldugunu acikladi. Akimitsu, Nagamatsu ve ekibi, 1950 yilindan beri bilinen, uzun
zamandir piyasada satilan bir malzeme olan MgB; bilesiginin basit hegzagonal yapisina
kars1, yaklasik 40 K gibi oldukca yiiksek bir gecis sicakliginda siiperiletkenlik kesfettiler.
Bu kesif katihal fiziginde biiyiik bir heyecan yaratti. Deneysel ve teorik arastirmalar: tegvik
etti ve MgB, ile iliskisi olan bir¢ok siiperiletkenin kesfi i¢in katalizor oldu. Ciinkii BCS
tipi olarak bilinen intermetalik siiperiletken veya bakir oksit icermeyen siiperiletkenlerde
gecis sicakliginin limiti NbsGe bilesiginde 23 K idi. MgB, bilesiginde elde edilen bu
sonug, intermetalik bilesikler icin simdiye kadar bilinen en yiiksek gecis sicakligidir.
Ozellikle oksitli olmayanlar ile bor’lu bilesikler iizerine ilgi iyice yogunlasti. Boylelikle
birka¢ ay i¢inde 1000’e yakin ¢alisma yapildi. Bu caligmalarda 6zellikle MgB;; kiilge, ince
film, tek kristal, tel ve serit olarak incelendi. Izotop ve Hall olay1 dl¢iimleri, termodinamik
caligmalar, kritik akim ve manyetik alan bagimliligi, mikrodalga ve tiinelleme 6zellikleri,
elektronik ve manyetik 6zelliklerinin sicaklik ve frekans bagimliliklari aragtirildi.

Gegis sicakligr 100 K iizerinde olan binlerce siiperiletken malzeme bilinmektedir.
Ama MgB; siiperiletkeninin bazi 6zellikleri o kadar sasirtic1 ki simdiye kadar kabul edilen

ongoriileri bir anda yikiyor.



MgB,, yeni bir siiperiletken ailesinin ilk iiyesi olup olmadigi noktasinda onem
kazaniyor. Bu malzemede yapilan izotop etkisi Ol¢limleri, siiperiletkenligin BCS tipi
oldugunu gosteriyor. Cogunlukla ''B seklinde bulunan Bor atomlar, '“B ile
degistirildiginde kritik sicakligin 39 K’den 40 K’e ulastigi gdzlenmistir. Elektronlar
arasindaki etkilesim, atomlarin titresimlerinin olusturdugunun en Onemli gostergesidir.
Benzer deneyler BCS tipi oldugunu dogruluyor.

MgB, gibi basit bir bilesikte siiperiletkenligin g6zlenmesi sasirtic1 olsa da, cesitli
avantajlara sahip olmasi pratik uygulamalar i¢in umut verici bir aday olarak goriilmesine
neden oldu. MgB, bilesiginin {izerine olusan bu yogun ilginin nedenlerini su sekilde
siralayabiliriz:

e Tiim intermetalik bilesikler i¢inde ve diisiik sicaklik siiperiletkenlerinde en
yiiksek gecis sicakligima sahiptir. Yiksek ge¢is sicakliginin nedeni bor
atomlarmin digiik kiitlesidir. Bu atomlar daha yiiksek titresim frekansina sahip
olduklarindan, izotop etkisinden dolay1 gegis sicakliginin daha yiiksek olmasina
neden olurlar.

e MgB,, iki element, Magnezyum ve Bor’dan meydana gelir. Oksit
siiperiletkenlerden daha az sayida elemente sahiptir. Bakir oksit yiiksek sicaklik
siiperiletkenlerinden daha az islenmemis malzemeden olustugundan nispeten
daha kolay ve daha ucuza sentezlenir. Sabit bir bilesim ve yapiya sahiptir. Bu
nedenle siiperiletkenlige gecis sicaklifi ¢okca degismez. Ince film ve tel
seklindeki iiretimler i¢in uygun oldugu gorilmiistiir.

e Simdiye kadar kullanilan intermetalik  siiperiletken  bilesikler ile

karsilastirildiginda daha hafif atomlardan olustugundan kiitlesi daha kiigiiktiir.

1.2. Siiperiletken Malzemeler
1.2.1. Siiperiletken Elementler, ikili Alasimlar ve Bilesikler

Bir¢ok metalik element siiperiletkendir. Bu elementlerin gegis sicakliklar1 genellikle
birka¢ Kelvin’dir. Saf elementler i¢cinde en yiliksek gecis sicakligina 9,2 K ile Nb
(Niyobyum) elementi sahiptir. Soylu metaller bakir, giimiis ve altin, alkali metaller,
sodyum ve potasyum oda sicaklifinda miikemmel iletkendirler fakat cok diisiik

sicakliklarda bile stiperiletken degillerdir. Siiperiletkenligin normal metallerde meydana



gelmesi ¢ok ilging bir gercektir. Ferromanyetik Ozelliklere sahip metaller de
stiperiletkenlik gostermezler.

En ¢ok bilinen yariiletkenlerden Si ve Ge, 2 Kbar basing altinda sirasiyla, gecis
sicaklig1 7 K ve 5,3 K ile siiperiletkendirler.

Alagimlarin pek cogunda ve bilesiklerde kritik sicakliklar genellikle metalik
elementlerinkinden biraz daha yiiksektir.

Gecis metalleri, diger elementler ile birlesince baslangic elementlerinden daha
yiiksek gecis sicakligina sahip bilesik veya ikili alasim olustururlar. Intermetalik bilesikler

ve stradan bilesikler genellikle ¢ok yiiksek gecis sicakligi gosterirler.

1.2.2. intermetalik Bilesikler

Intermetalik siiperiletkenler i¢inde en favori grup A;B bilesigine benzer olanlardir.
Kiibik A-15 yapisina sahip alt1 tane ikili bilesik 17 K iizerinde gecis sicakligina sahiptir.

AsB ikili yapisinin (6rnegin CrsSi) yapisal diizenlenmesi A-15 veya B-tungsten
olarak adlandirilir. B atomlar: kiibik orgiide merkezde bir tane olmak iizere ana gdvdeyi
olustururlar. A atomlar kiiplin kenarlarina yerleserek birbirini kesmeyecek sekilde ii¢ set
ortogonal (kosegensel) zincirler olusturur. Zincirlerdeki A atomlar1 arasindaki uzaklik,
zincirler arasindaki uzakliktan kisadir. Bu tiir bilesiklerde A atomlari, dolmamis d-
kabuklarina sahip Nb veya V ge¢is metalleridir. B atomlar1 ise genellikle Sn, Al ve Ga
gibi gegis 6zelligi gostermeyen metallerdir. Yaklasik 70 adet ikili bilesik, A-15 yapisina
sahiptir. A-15 yapilarinin basinca, sicakliga veya stokiyometriye karsi dayanimi hala
calisilmaktadir.

NbsSn, V3Si gibi baz1 A-15 siiperiletkenlerinde (T T.), siki paketlenmis ortogonal
zincirlerin varligi, dayaniksiz kristallesmenin ana sebebi olduguna inanilmaktadir. V3Si
bilesiginde T,,=20,5 K sicakliginda, NbsSn bilesiginde T,,=43 K sicakliginda kiibik simetri
(a=b=c) tetragonale (ab=c) déniisiir. Orgii parametrelerindeki degisim, [100] zincirindeki
A atomlar1 arasindaki mesafede degisiklik meydana getirir. Orgiideki bu degisime
yumusamis akustik fononlar eslik eder. Intermetalik siiperiletkenlerde yiiksek gecis

sicaklik degerlerine yakin, orgii diizensizliginin sebep oldugu diisiiniilmektedir.
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Sekil 1.1. Farkl: siiperiletken siniflarin kristal yapilar: (Buzea, 2001)

1.2.3. Organik Siiperiletkenler

[k organik siiperiletken [TMTSF],PFs, 1980 yilinda K. Bechgard ve D. Jerome
tarafindan kesfedildi (T.=1 K). Daha sonraki arastirmalar, ¢esitli elektronik ve siiperiletken
ozellikler gosteren yiiksek T, ye sahip malzemelere Onciiliik etmistir. Bu sistemler,
yaklagik bir boyutlu 6zellikleri ve diisiik tasima konsantrasyonlar ile karakterize edilir.
TMTSF yapisini ¢ogu iletken elektron yiginlar1 olusturur. Daha sonra iki boyutlu karaktere
sahip yeni bir seri malzeme kesfedildi [BEDT-TTF],X. X=Cu(NCS), bilesigi en yiiksek
gecis sicakligia (~ 10 K) sahiptir.

Organik siiperiletkenlerin ¢ogu sadece basing altinda siiperiletkendir. Bu bilesiklerin
en onemli 6zelligi, bir boyutlu dogasidir. Siiperiletken ozellikler ve kritik alan oldukga
anizotropiktir.

Organik stiiperiletkenlerin diger bir grubu, zengin cesitli kristal yapilara sahip
[BEDT-TTF] ailesidir. TMTSF molekiillerinin yassiliginin aksine bu tiir siiperiletkenlerde
CH, gruplar1 BEDT-TTF molekiillerinin olusturdugu diizlemin diginda kalir. B-( BEDT-
TTF),X ailesi i¢inde X yerine en ¢ok kullanilan anyonlar 15, IBr,, Aul, dir. Ciinkii bunlarin
kritik sicaklik degerleri ¢cok yiiksektir ve kristalleri tabakali yapiya sahiptir. Sonug olarak



bunlarin elektronik yapisi, anizotropik iletkenlik gosteren ve siiperiletken 6zelligi olan iki
boyutlu yapiya sahiptir.

Organik siiperiletkenler yiiksek sicaklik oksit siiperiletkenlere benzer ozellikler
gosterirler. Diger bir ozellikleri ise diisiik boyutluluk ve diisiik elektron ve bosluk

konsantrasyonlarina sahip olmalaridir.

1.2.4. Yiiksek Sicaklik Siiperiletkenleri

Yiiksek sicaklik siiperiletkenleri birim hiicre olarak adlandirilan farkli elementlerin
atomlariin tekrarlt dizilisini iceren kimyasal bilesiklerdir. Cogu oksit olup oda
sicakligindaki 6zdirengleri bakirdan 100 kat daha yiiksektir (Tixador, 1995). Bednorz ve
Miiller tarafindan 30 K lik bir gecis sicakligina sahip yiiksek sicaklik oksit
stiperiletkenlerinin kesfinden sonra pek cok siiperiletken tiirii kesfedilmistir. T.>77 K ilk
stiperiletken Y-123 veya genel olarak olan YBCO olarak da bilinen YBa,Cu3;Oy Itriyum-
Baryum- Bakir oksittir. BSCCO (Bizmut- Stronsiyum- Kalsiyum- Bakir oksit) ve YBCO
su an en ¢ok calisilan yiiksek sicaklik superiletken malzemelerdir. Siiperiletken oksitler
perovskite kristalik yapiya sahiptir. Simdiye kadar kesfedilen yiiksek sicakliga sahip
stiperiletkenlerin hepsi iki veya ii¢ metal oksitle bakir igerir.

Yiiksek sicaklik siiperiletkenlerinin, siiperiletiminde 6nemli rol oynayan CuO;
diizlemleridir. Diger bilesenler CuO, diizlemlerinde yiik yogunlugunu diizenleyen yiik
deposu olarak gorev yaparken, yilik tasiyicilar yalnizca bu diizlemler boyunca hareket
ederler.

Yiiksek sicaklik siiperiletkenlerinin bazi dezavantajlar1 vardir. Tim bakir bazl
bilesikler seramik olup siiperiletken kristalleri sert ve kirilgandir. Bu nedenle 1iyi
stiperiletken 6zelligi tasiyan biiylik homojen 6rnekleri elde etmek zordur.

Yiiksek sicaklik siiperiletkenleri gesitli uygulamalarinda taneler arasi zayif bag etkisi
(weak-link) asilmasi gereken bir engeldir. Zayif etkilesimli tanelerden dolay1 diisiik kritik
akim yogunluklarina sahiptirler. Bu engel cesitli 1s1l islemler uygulanarak asilmaya
calisilmigtir. Bakir bazli bilesikler anizotropik olup, sinterlenmis drnekler rasgele yonelmis
kiigiik kristaller tarafindan sekillenmistir. Belli bir degerin iizerinde, akim bu taneler
arasinda gecer. Akim tiim ornek iizerinden en diisiik akim yogunluguna onciiliik eder ve

degeri en iyi durumda 10%-10° A/cm? dir (Prester, 1998)



1.2.5. MgB, (Magnezyum Diborat) Siiperiletkeninin Kristal Yapisi

1954 yilindan beri, MgB; bilesiginin AlB; seklinde hegzagonal oldugu biliniyordu.
MgB,, boratlar arasinda yaygin olan ve P6/mmm uzay grubuna sahip olan hegzagonal
yapiya sahiptir. Bu yap1 ard arda gelen Mg atomlarinin hegzagonal tabakalari ile B
atomlarinin hegzagonal diizlem tabakalarindan olusur. MgB, bilesigindeki B tabakalari
grafitteki hegzagonal karbon tabakalarina benzer (B. King, 2002). Bu tabakalar iki boyutlu
bir yapiya sahip oldugundan, kristal yapisinin bir sonucu olarak iki boyutlu bir

stiperiletkenlik gostermesi beklenir.

Sekil 1.2. Ustteki sekil, c-ekseni boyunca sira ile tabakalasmis kristalin,
sadece Mg igeren Mg tabakalar1 ve sadece B igeren B2
tabakalarindan meydana geldigini gosteriyor. Alttaki sekil
kristalin [001] yoniinden goriiniisiinii gosteriyor.

Sekilden goriildiigii gibi Mg atomlar altigen seklinde bigimlenmis bor yiizeylerinin
merkezine yerlesmistir. Grafite benzer sekilde B-B uzunluklarinda MgB, giiclii bir
anizotropi gosterir. Bor diizlemleri arasindaki mesafe, diizlemde B-B arasindaki mesafeden
uzundur. Metalik B tabakalar1 MgB, bilesiginin siiperiletkenliginde 6nemli rol oynar

(C.Buzea, 2001).



MgB, nin bant yapisi ile ilgili hesaplama sonuglari, 3s yoriingesinde bulunan
elektronlarin iki boyutlu B tabakalarina komple transferi sonucunda Mg’nin biiyiik
iyonizasyon sonucunu verir. Bu nedenle, iyonik Mg-B baglar1 ve kovalent B-B baglari
MgB:; nin hegzagonal yapisini olusturur. 2p yoriingesindeki B pozisyonlar1 metalik 6zellik
gosterir ve Fermi enerjisindeki durum yogunlugunu tayin eder.

MgB, tek kristalinin bazal diizlemde termal ve -elektriksel iletkenlik 6zellik
gostermesi siiperiletkenlik seviyesindeki Fermi ylizeyinin farkli katmanlarinda iki farkli
bosluk olmasi durumuna destekleyici kanitlar vermektedir (Sologubenko, 2001). Yiiksek
sicaklik stiperiletkenlerinde oldugu gibi MgB, de bosluk bazli siiperiletkendir. MgB,
tizerinde yapilan pek cok deney (izotop etkisi, manyetik duyarlilik, 1s1l iletkenlik), MgB,
nin siiperiletken 6zelliklerinin uyarilma spektrumundaki iki yasak enerji araligi ile bir
fonon-elektron gifti ile tutarli olabilecegini gosterdi. Iki farkli Fermi yiizeyi vardir: biri B
atomlarmin py ve py elektronlarindan dolayr o orbitallerinden meydana gelen (2D)
silindirik iki boyutlu Fermi ylizeyi, digeri B atomlarinin p, elektronlarindan dolay1 =
orbitallerinden meydana gelen {i¢ boyutlu (3D) Fermi yiizeyidir (J. Muncha, 2003). iki
Fermi yiizeyi farkl siiperiletken enerji araliklarina sahiptir. MgB, nin siiperiletken enerji
aralig1 s-dalga simetrisine sahiptir.

Hirsch, MgB; nin tabakali yapis1 ile bakir bazli yiiksek sicaklik siiperiletkenlerinin
tabakali yapis1 arasindaki benzerlige dikkat cekti. Hirsch tarafindan, MgB, de ki
stiperiletkenlik i¢in gelistirilen kimyasal model, bakir temelli siiperiletkenler icin
gelistirilen modeller ile benzerlik gosterir.

Cu-temelli siiperiletkenler ile MgB, nin kimyasal bag yapisinin karsilastirilmasi
(B.King, 2002):

Cu-temelli stiperiletkenlerde, iletken iskelet dogrudan Cu-Cu baglarindan ziyade Cu-
O-Cu baglarindan insa edilen Cu-O tabakalarindan olusur. Dogrudan metal-metal baglar
ile ilgili olarak metal-oksijen baglarinin oldukga yiiksek iyonik karakteri ve bu nedenle ¢ok
diisiik kutuplanabilirligi (polarizebility) Cu- temelli siiperiletkenlerde siiperiletkenligin
devamu ile ilgilidir. MgB; nin iletken iskeleti hegzagonal bor tabakalarindan meydana
gelir.

Cu-temelli siiperiletkenlerde, pozitif zit iyonlar, Cu-O tabakalarindaki negatif yiikii
ve boylece Cu atomlarinin oksitlenme durumlarini kontrol eder. Mg zit iyonlarindan bor

tabakalarina elektron transferi bor tabakalari iizerindeki negatif yiikii kontrol eder.
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Cu-temelli siiperiletkenlerde, Cu(II) lerin Cu(Ill)e kismi yiikseltgenmesi, Hall etkisi
Olctimlerine uygun olarak iletkenlik icin ihtiyag duyulan valans bandindaki bosluklari
meydana getirir. Mg”" , Mg,*"ye kismi indirgenmesi, pozitif Hall etkisi 6l¢iimlerine uygun
olarak valans bandindaki bosluklar1 meydana getirir.

Bu modelde MgB, deki Mg zit iyonlari, hegzagonal bor tabakalarindaki elektron

tasinmasi bdylece siiperiletken 6zelliklerde ve iletkenlikte aktif bir rol oynar.

1.3. MgB; Siiperiletkeni ve Avantajlar

MgB,, 1950 yilindan beri bilinen eski bir malzeme olmasina ragmen, 2001 yilinda
Akimitsu ve Nagamatsu MgB; bilesiginin basit kristal yapisina karsi, olduke¢a yiiksek
gecis sicakliginda (yaklasitk 40 K) siiperiletkenlik kesfettiler. MgB, bilesiginde
stiperiletkenligin kesfi 6zellikle oksit olmayan bor ile iliskili bilesiklerde siiperiletkenlik
icin arastirma baglatti ve birgok siiperiletkenin (TaB,=9,5 K, BeB,=0,7 K) kesfi i¢in
katalizér oldu. Geleneksel metalik siiperiletkenler ile karsilastirildiginda bazi1 avantajlara
sahiptir. Basit kimyasal kompozisyonu, basit kristal yapisi, nispeten yiiksek gecis sicakligi,
tane siirlarinda weak-link dogasinin yoklugu, yiiksek transport kritik akim yogunlugu ve
diistik maliyeti MgB, bilesigini pratik uygulamalar i¢cin olduk¢a Snemli bir aday yapar
(Balamurugan, 2004). MgB, siiperiletkeninin, ¢esitli fiziksel 6zellikleri ve siiperiletkenlik
mekanizmalar1 iizerine yapilan calismalarda, malzemenin, diisiik sicakliklarda yiiksek
kritik akim yogunlugu (J.) ve yiiksek tuzaklanmig manyetik alan (H.) gosterdigi tespit
edilmistir (Buzea, 2001). Endiistriyel uygulamalarda kullanilacak siiperiletken
malzemelerin; sertlik, elastiklik, kirilma toklugu, siineklik gibi mekanik 6zellikleri ve bu
ozelliklerin dogru sekilde belirlenebilmesi, J. ve H. kadar biiyilk Oneme sahiptir
(Kolemen, 2006). Geleneksel Nb temelli siiperiletken alasimlar ile diisiik sicakliklarda
calisma probleminin {istesinden gelir. Bunlara ek olarak yeni nesil siiperiletken
uygulamalar1 i¢in en umut verici malzemelerden biri olarak goriilmektedir.

MgB; bilesiginde gegis sicakligi, intermetalik siiperiletkenlerin (Nb3Ge T.=23 K)
yaklasik iki kati, diisiik sicaklik siiperiletkenleri icerisinde en yiiksek gecis sicakligina
sahiptir (Buzea, 2001). Diistik agirliklt Mg ve B elementlerinden meydana gelir.

MgB,; siiperiletkeninde Borun izotop etkisi arastirmalari kritik sicakligin Mg''B; i¢in
39,2 K’den Mg'°B, i¢in 40,2 K’e kaydigim gosterdi. Bu sonug elektron-fonon
etkilegsmesine dayali BCS tiirii siiperiletkenlikle uyumludur (Budko, 2001). BCS teorisinde
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disiik kiitleli elementler, gecis sicakligimin yiikselmesine neden olan yiiksek fonon
mekanizmasi ile sonuclanir (C.Buzea, 2001). MgB,, BCS teorisinin izin verdiginden ~%33
daha yiiksek bir sicaklikta siiperiletkenlik gosterir. Bu sonug, MgB, bilesiginin yeni bir
simif siiperiletken oldugu diisiincesini ortaya koymustur. Benzer sekilde niifuz etme
derinligi (penetration depth) olgiimleri ise yeni bir siiperiletkenlik tiiriine delil ortaya
koymaktadir (Panagopoulos, 2001).

Ginsburg-Landau parametresi K~26, iist kritik alan He(T) ve alt kritik alan H¢ (T)
gibi manyetik parametrelerin sicaklik bagimliliklar1 transport ve manyetik ol¢iimler ile
bulunmustur. Bu parametreler MgB, de s-dalga siiperiletkenligi oldugunu gostermektedir.
MgB,, yiiksek anizotropik koherens uzunlugu, girme derinligi, kritik alanlari, elektronik
ozellikleri ve normal durum karakteristikleri ile ILtip bir siiperiletkendir (Shigeta, 2003).
Bakir temelli siiperiletkenlerden daha uzun koherens uzunluguna sahip oldugu rapor
edilmistir (Zhu, 2001).

MgB; tozlari iizerinde yapilan Iletkenlik Elektron Spin Resonans (CESR) ¢alismalari
MgB,’nin 2 T ile 16 T arasinda degisen bir iist kritik alana (H) sahip giiclii bir
anizotropik siiperiletken oldugunu gostermektedir. Buna ek olarak, yonlendirilmis
kristaller ve ince filmler iizerinde yapilan manyetik ve elektronik anizotropi olgiimleri
MgB;’nin anizotropisinin diger yiiksek sicaklik siiperiletkenlere gore daha diisiik oldugunu
gostermistir. Bu durum MgB,’nin manyetik alandaki davranisimi ve akim tasima
kapasitesini etkiler (Lima, 2001).

MgB, bilesiginin atmosfer sartlarina dayanikliligini 6l¢mek icin yapilan ¢alismalar,
malzemenin ¢ok giiclii higroskopik (havadan su emen) davranis sergiledigini gosterdi. Su
ve nemli hava MgB;’yi etkilemekte, oda sicakliginda bile Mg(OH),, MgCOs ve B,0; e
dontismektedir (S.Sen, 2002). Bu yiizden bu malzemenin uygulamalarinin uzun siire
kararliligin1 devam ettirmek icin, uygun koruyucu tabaka ile kaplamak gerekecektir (Dou,
2001).

Stiperiletkenlerin teknolojik uygulamalar1 Oncelikle bu malzemelerin kritik akim
yogunluguna (J.) baghdir. Polikristal yiiksek sicaklik siiperiletkenlerinde J., zayif bagh
tane sinirlart dogasi nedeniyle uygulanan alana olduk¢a duyarlidir. M. Kambara, N Babu
ve arkadaslar1 yaptiklar1 calismada MgB, siiperiletkeninde biiyiik kiilce aki merkezleri
(pinning centers) ve taneler arasi yiiksek kritik akim yogunluklari i¢in (0 T da toz 6rnek
icin tane i¢i J=5,10° A/cm?) giiclii kanitlar gozlediler. Malzemede giiclii bir sekilde bagl

tane sinirlariin varli§i manyetik histeresiz ilmegindeki giiclii bir diisiis ile dogrulandi.
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Gozlenen yiiksek J. degeri tane sinirlarinin akim tagima kapasitesini gosterir. Polikristal
numunenin diisiik alanlarda oldukca yiiksek bulk J. gostermesi YBCO, BSCCO ve diger
HTS malzemelerinden farkli olarak, rasgele yonelmis tane sinirlarinin 6nemli transport
akimlar1 destekledigi fikrini verir (Kambara, 2001). MgB, de giiclii bir sekilde bagl tane
siirlart ve aki merkezleri ile belirlenebilen akim yogunlugu bakir bazli siiperiletkenlere
benzemez (Zhu, 2001).

Yiiksek sicaklik siiperiletkenlerinin kesfinden hemen sonra bu malzemelerde tane
sinirlarinin - stiperakimlar i¢in engel olusturdugu ortaya cikti. Ciinkii bu polikristal
malzemelerin J, degerleri olduk¢a diisiiktiir. Transport veya manyetik olglimlerden elde
edilen I-V karakteristikleri bir siiperiletkendeki fiziksel mekanizmalar1 aciklar ve basit J.
Ol¢iimlerinden daha fazla bilgi verir. A.Caplin, Y.Bugoslavsky ve arkadaglar1 yaptiklar
calismada; I-V karakteristikleri BSCCO fazi malzemelerinde tane i¢i aki siiriiklenmesi ile
olusan J. sinirlanmasi ile YBCO fazi malzemelerinde tane smirlarindaki weak-link
davranisini gosterdi. Weak-link sistemi yliksek sicaklik siiperiletkenlerinin karakteristik bir
ozelligidir ve diisiik manyetik alanlarda J.’nin hizl diisiisii ile acikga goriiliir (Dou, 2001).
MgB, fazi malzemelerinin [-V karakteristikleri, bu malzemede tane sinirlarinin genellikle
problem yaratmadigi gibi ayn1 zamanda faydali oldugunu agik¢a ortaya koydu (Caplin,
2004). MgB; siiperiletkeninde siiperakimi azaltan tane sinirlar1 yoktur (Liu, 2003). Sonug
olarak MgB,’nin en dikkat cekici 6zelligi tane sinirlarinin her zaman faydali olmasi ve
nadiren weak-link davranisi gostermesidir (Caplin, 2004).

Dou ve arkadaglar1 yaptiklar1 calismada, tane biiylikligii ve MgO miktarinin, artan
sinterleme sicakligt ve zamani ile arttigin1 buldular. Bu nedenle genis bir aralikta
sinterleme sicakligt ve zamami kullanarak farkli tane biiyiikligi ile farkli faz
kompozisyonlari elde ettiler. Sinterleme zamani ve sicakligi hem tane biiyilikligiinii hem de
faz igerigini belirledigi sonucuna vardilar (Dou, 2001).

Bor’un yiiksek erime noktast (2190 °C) ve Magnezyumun yiiksek uguculugundan
dolay1 MgB; genellikle kapali sistemlerde tiretilmektedir. Mg-B sisteminin arastirmalarinin
baslangicindan beri, kiilge MgB; siiperiletkeni elde etmek i¢in kullanilan yontemlerde gaz
basinci 6nemli bir faktordiir. MgB, nin ayrigsmasinit ve Mg’un buharlagmasini 6nlemek igin
ylksek basing teknikleri kullanilmaktadir. Ortam basincinda sinterlenmis MgB, kiilce
orneklerinin kritik akim yogunlugu, taneler arasindaki zayif baglanti ve malzemedeki aki

civileme merkezlerinin yoklugundan dolayr Al5 geleneksel bilesik siiperiletkenlere
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kiyasla diisiiktiir (Zhao, 2002). Bu nedenle sinterleme ve tavlama islemleri genellikle inert
veya aktif gaz (Argon, Hidrojen, Azot) ortaminda yapilir (Morawski, 2003).

MgB, siiperiletkenine bdyle genis bir ilgi olmasinin bir nedeni de maliyettir. Yiiksek
sicaklik siiperiletkenlerinden yapilan tellerin %70°1 glimiistiir bundan dolayi, pahalidir
(Buzea, 2001) . MgB; telleri, geleneksel NbTi ve NbsSn tellerinden daha ucuz maliyetle ve
daha yiiksek performans ile iiretilebilme imkanina sahiptir (Shimura, 2004). Bu nedenle
bir¢ok grup farkli metal kiliflar kullanarak yiiksek performanslit MgB, telleri ve seritleri
tiretiyorlar. MgB; teli ve seridi tiretmek i¢in kullanilan en yaygin metot, bir siiperiletken ve
kaplamadan ibaret bir bilesimin kullanildig1 powder-in-tube (PIT) teknigidir (Nishijima,
2006). MgB; siiperiletkeni i¢in yapilan ¢alismalarin 6nemli bir bolimii PIT metodu ile
iretilen MgB, telleri ve seritleri {lizerine yogunlasti. PIT metodu ile iiretilen yiiksek
yogunluklu MgB, telleri yliksek kritik akim yogunlugu gosterir.

Stiperiletken teller ve seritler yiiksek manyetik alanlardan dolay1 Lorentz kuvvetine
ve bobin yapmada biiylik mekaniksel zorlanmalara maruz kalirlar. Yiiksek zorlanma
altinda, yiiksek akimdaki kiigiik catlaklarin olusumu bobinin tahrip olmasina ve hasar
gérmesine neden olur. Bu yiizden siiperiletkenlerin mekaniksel 6zelliklerinin incelenmesi
pratik kullanimlar i¢in 6nemlidir.

Bir¢ok grup tel ve serit iiretimi i¢in farkli kilif malzemeler kullanarak inceleme
yapiyorlar. Bunlar arasinda bakir kapl tel, yiiksek akim yogunlugu ve daha iyi 1s1 dengesi
gibi sasirtict performansindan dolay1 ozellikle ilgi ¢ekiyor. Diisiik maliyeti yaninda bakir
manyetik olmayan (zayif paramanyetik) ve kolay bicimlenebilen bir malzemedir (Chen,
2006). Feng ve arkadaslar1 yaptiklari calismada PIT metodu ile farkli metal kiliflar
kullanarak (6rnegin Cu, Ta, NbZr ve Fe) MgB, telleri tirettiler. MgB, bilesiginin NbZr, Ta
ve Fe ile reaksiyona girmedigi ve Fe/ MgB, telinin yiiksek yogunluk, iyi tane biiytikliigii
ve taneler arasi iyi baglant1 gosterdigini buldular. Fe/ MgB, telinde transport J. (15 K, 3 T)
5,6 10* A/em® bulundu (Feng, 2003). Haas ve Mahi tarafindan sinterlenmis MgB, telleri
icin, termodinamik ve optik dzellikleri de icine alan, s-dalga siiperiletkenlik modeli ortaya

konmustur (Haas, 2001).

1.4. Superiletkenlige Ait Temel Bilgiler

Kritik sicaklik veya siiperiletkenlige gecis sicakligi, siiperiletken bir malzemenin

diisiik sicakliklara sogutulmasiyla direncini kaybettigi sicaklik olup T, ile gosterilir. Tiim
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metaller ve alagimlarinin 30 K den asagi sicaklikta kritik sicakligi vardir ve diisiik sicaklik
stiperiletkenleri (LTS) smifina girerler. Oksit siiperiletkenlerin kritik sicakligi 30 K’den
yiiksek oldugu icin yiiksek sicaklik siiperiletkenleri (HTS) sinifina girerler.

Bulk bir siiperiletkenin 6nemli bir manyetik karakteristigi termodinamik kritik
alandir ve H, ile gosterilir. Meissner ve Ochsenfeld bir siiperiletkenin zayif bir manyetik
alanda (H,<H.), T.’nin altina sogutuldugunda, alanin numuneden disarlandigini buldular.
Bu miikkemmel diyamanyetizma bir siiperiletkenin temel 6zelligidir ve “Meissner Olay1”
olarak adlandirilir. Fiziksel olay, perdeleyici akimlarin numunenin yiizeyinde ince bir
tabakada akmalar1 ve dis alam1 tamamen iptal etmeleridir. Bunun sonucu olarak,

stiperiletkenin icinde manyetik alan sifir olur. H¢ nin sicakliga bagliligi:

Ho(T)=H(0)[1-(T/T)] (1.1)

ile ifade edilir. Burada H.(0), mutlak sifirdaki kritik alandir. Siiperiletkenlik durumun iki-
boyutlu H-T faz diyagramimi temsil eden bu baginti Sekil 1.3°de goriilmektedir. Kritik
alan, gecis sicakligina yaklastikca kiigiiliir. Her siiperiletken kendi 6zel Hq(0) ve T,

degerleri ile karakterize edilir.

H
Normal Durum
H.
H.(0) @
p=0. B=0
Stiperiletken Durum
p=0,B=0
0 T0) T

Sekil 1.3.  Bir siiperiletkenin  krittk manyetik alaninin sicaklikla
degisimini gosteren faz diyagrami
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1.4.1. Kritik Akim (I.)

Stiperiletkenlerin ~ 6nemli  karakteristik  ozelliklerinden biri  de, kayipsiz
tastyabilecekleri maksimum iletim akimidir ve I ile gosterilir. Kritik akim siddeti numune
geometrisine ve numunenin yapisal 6zelliklerine baglidir. Akim siddeti bu kritik degeri
asarsa direng ortaya cikar.

Bir siiperiletkenin yiizeyinde akan akima iki katk1 olabilir. Ornegin, batarya gibi dis
kaynak vasitasiyla siiperiletken tel boyunca gecirilen akim ele alinsin. Bu akim, ytikleri
telin igine ve disina tasidigi icin, iletim (transport) akimi olarak adlandirilir. Tel uygulanan
bir manyetik alan igerisinde ise, perdeleyici akimlar metalin i¢indeki aki yogunlugunu yok

edecek sekilde dolanirlar. Bu perdeleyici akimlar, iletim akiminin iizerine ilave olurlar ve
herhangi bir noktadaki akim yogunlugu J ; iletim akimindan kaynaklanan T ve perdeleyici
akimlardan kaynaklanan J, akim yogunlugu bilesenlerinin J= T+ T, seklinde verilen
toplam ifadesinden bulunur. Herhangi bir noktadaki toplam akim yogunlugu J ’nin

biiyiikligii kritik akim yogunlugu J . degerini asarsa siiperiletkenlik bozulur.

Stiperiletken iizerinde akan toplam akim yeterince biiyiikse, numune yiizeyindeki

akim yogunlugu J . kritik degerine ulasacak ve boylece yiizeyde bununla iliskili manyetik
alan siddeti de H. degerine sahip olacaktir. Bunun tersi durumda, yilizeydeki bir H.
manyetik alan siddeti daima yiizey siiperakim yogunlugulJ . ile iliskilidir. Bu su genel
hipotezi iretir; ylizeydeki herhangi bir noktada, iletim akimi ve uygulanan manyetik
alandan kaynaklanan toplam manyetik alan siddeti, kritik alan siddet H.’ yi asti§inda
stiperiletken sifir direncini kaybeder (Rose, 1980). Bu durumda, siiperiletkenin bir parcasi
boyunca diren¢ olusturmaksizin gegirilebilecek maksimum iletim akimi, bu par¢anin kritik
akiminin ne olduguna baghdir. Ac¢ik¢a, uygulanan manyetik alan ne kadar biiyiik ise kritik
akim o kadar kiigiik olacaktir denilebilir.

Kritik manyetik alan siddeti H,’ nin sicakliga bagh oldugu, sicaklik artik¢a degerinin
azaldigt ve gecis sicaklign T, de sifira diistiigii bilinmektedir. Bu, kritik akim
yogunlugunun da sicaklifa benzer sekilde bagli oldugunu dolayisiyla kritik akim
yogunlugunun yiiksek sicakliklarda azaldigini ifade eder. Bunun tersi durumda, akim

geciren bir sliperiletkenin gecis sicakliginin azaldig goriliir.
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1.4.2. Siiperiletkenlerin Manyetik Ozellikleri

Manyetizma (miknatislanma) atomlarin manyetik momentlerinden dogar ve fiziksel
niceliklerin kuantumlanmasi ile agiklanir. Serbest bir atomun manyetik momentinin
temelde li¢ kaynag1 vardir: birincisi elektronlarin sahip olduklart spin agisal momentumu,
ikincisi elektronlarin ¢ekirdek etrafindaki yoriinge acisal momentumu ve {i¢ilincii olarak da
cekirdek spinleri (Cullity, 1972). Atomlarin tamamen dolu olan kabuklarinda toplam spin
ve yoriinge momentleri sifir olup paramanyetik veya ferromanyetik olarak herhangi bir
katkilart olmazken diyamanyetizma yoriingesel hareketten dolay1 bir katkilart olur. Yani
diyamanyetizma tiim maddelerin ortak o6zelligi olmakla birlikte paramanyetik veya
ferromanyetik miknatislanmaya gore her zaman cok zayif bir etki oldugundan bu tiir
maddelerde pratik olarak Olgiilemez. Paramanyetizma veya ferromanyetizma sadece
yoriingeleri yar1 dolu atomlarin manyetik momentlerinden kaynaklanir (Kittel, 1996).

Manyetik alan altindaki davraniglari ile ayirt edilebilen iki tip siiperiletkenlik vardir.
Ltip stiperiletkenler ve ILtip siiperiletkenler adi altinda simiflandirilirlar.  Itip
stiperiletkenler sinifi dogrudan metalik kimyasal elementler olurken, IL.tip siiperiletkenler,
metal alasimlar, Niyobyum (Nb) ve Vanadyum (V) gibi metaller ve de farkli oksit
bilesenlerdir. iki tip siiperiletken arasindaki en onemli fark dis manyetik alandaki

davranislardan kaynaklanmaktadir.

1.4.3. 1. ve II. Tip Siiperiletkenlerin Manyetik Ozellikleri

Ltip stiperiletkenlerde, uygulanan dis alan H<H(T) durumunda, yiizeydeki A niifuz
derinligi hari¢ numune i¢indeki tiim noktalarda manyetik aki dislanir. Boylece, niifuz
derinligi ihmal edildiginde numune i¢indeki manyetik aki diglanir. Bdylece, niifuz derinligi

ihmal edildiginde numune i¢indeki manyetik aki i¢in,
<B>=p,(H+<M>) (1.2)
bagintis1 yazilir. M, manyetizasyon veya birim hacimdeki manyetik moment, p, ise

boslugun manyetik gegirgenligidir. Ltip siiperiletkenlerde H<H.(T) durumunda tiim

numune iizerindeki ortalama manyetik aki yogunlugu <B>=0 olacagindan (Meissner
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Olay1), 1.2 ifadesinden manyetizasyon i¢in <M>=-H ifadesi bulunur. Uygulanan manyetik

alan H>H(T) esitsizligini sagladiginda (<M>=0) ise numune artik normal haldedir.
Abrikosov caligmasinda, Ginzburg-Landau teorisine dayanan teorisinin detaylarini

ve ILtip siiperiletkenlerin manyetik 6zelliklerini agikladi. I1.tip siiperiletkenlerde iki kritik

alan mevcut olup Hei, Heo sirasiyla alt ve iist kritik alani temsil eder.

<B> A (a) <B> A (b) /
Meissner Normal Meissner .- Normal
Durum Durum Durum
Durum Durum .
> : > >
0 0 H H
H(‘, H cl c2 H

Sekil 1.4.(a) L. tip siiperiletkenlerde, ortalama manyetik aki yogunlugunun, (b) II. tip
stiperiletkenlerde, ortalama manyetik aki yogunlugunun, uygulanan
manyetik alana baglilig

H,, alt kritik alan, manyetik alanda bulunan II. tip bir siiperiletkenin enerji yoniinden
daha uygunolan karisik duruma gecebilmesi i¢in numuneye 1. tip siiperiletkenlerde H<H,;
iken, Ltip siiperiletkenlerde oldugu gibi 6rnek miikemmel diyamanyetik 6zellik gosterir.
Yani, orneke tiimiiyle siiperiletkendir ve higbir aki 6rnege niifuz edemez (Meissner durumu
<B>=0). H.(T)<H<H., oldugunda, akinin bir kismi 6rnek icine niifuz eder. Ornegin
“Girdapl hal” (Vorteks hali) olarak bilinen karisik halde oldugu soylenir. Karisik halde
ornek i¢indeki ortalama manyetik aki yogunlugu <B> artik sifir degildir <B><p,H olan bir
denge degerine sahiptir. II. tip siiperiletkenlerde karisik durumdan sonra siiperiletkenin
normal hale gectigi yiiksek manyetik alan siddeti He, olarak adlandirilir. H=H,, oldugunda,
ornek i¢indeki ortalama manyetik aki yogunlugu <B>= H olur, siiperiletkenligi yok olur ve
normal hale doner.

II. tip siiperiletkenlerin en 6nemli 6zelliklerinden birisi, biiyiik siddetteki manyetik
alan altinda dahi ihmal edilecek kadar kiiciik direngle biiyiik akim tasiyabilme

yetenekleridir.
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1.4.4. Niifuz Derinligi ve Koherens Uzunlugu

Meissner olayi, bir siiperiletken icinde B=0 oldugunu gdstermektedir. Ltip
stiperiletkenlerde miikemmel diyamanyetik 6zellik yiizey akimlari ile olusur. Direng sifir
oldugu i¢in yiizey akimlari enerji kaybina neden olmaz. Bu nedenle siiper akimlar
(perdeleyici akimlar) olarak adlandirilir. Siiper akimlarin numunede aktigi kalinlik,
manyetik alanin niifuz derinligi (A) olarak adlandirilir. Siiperiletken bir numune uygulanan
bir alanda bulundugunda, icerideki akiyi iptal edecek sekilde dolanan perdeleyici akimlar
yiizey tabakasi icinde akmalidir. Bu nedenle aki yogunlugu metalin sinirinda birdenbire
sifira diismez, perdeleyici akimlarin aktig1 bolgede yavas yavas ortadan kalkar. Metal

icindeki ak1 yogunlugu x mesafesinde B(x) degerine diiserse niifuz derinligi,
j B(x)dx=AB(0) (1.3)
0

ifadesi ile belirlenir. Burada B(0) metalin yiizeyindeki aki yogunlugudur. Dis alanin aki
yogunlugu metalin i¢indeki bir A mesafesinde sabit kalirsa, siiperiletken iginde aym

miktarda aki olur.

Siiperiletken
B(0) metal

xﬁ?ffﬁ?fﬁ?ffffﬁﬁﬁff///

B(x)

‘ Niifuz ﬁ

&
Derinligi

Sekil 1.5. Manyetik akinin siiperiletken yiizeyinden iceri niifuz etmesi
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Stiperiletkenligin London teorisi, niifuz derinliginden daha kalin bir numunedeki
manyetik aki yogunlugunun metale niifuzunun, konumla iistel olarak azaldigini 6ngoriir ve

bu matematiksel olarak;

B(x)=B(0)e ™" (1.4)

seklinde ifade edilir. Ancak, basit hesaplamalarda, uygulanan alanin B(0) aki
yogunlugunun metalin i¢ine dogru belli bir A mesafesinde sabit kalmasi ve aniden sifira
diismesi yaklasiminin kullanilmasi genellikle yeterli olmaktadir.

Koherens (uyum) uzunlugu, siiperelektronlara eslik eden dalga fonksiyonun sacilima
ugramadigi uzunluktur. Uyum uzunluguna, iizerinde Cooper c¢iftindeki elektronlarin
birlikte kalabildigi uzunluk olarak da bakilabilir. BCS teorisinde uyum uzunlugu, Cooper
ciftindeki iki elektronun birbirleri ile bagli olarak mesafe ile dogrudan ilgilidir.

Niifuz derinliginin uyum uzunluguna orant;

K=ME (1.5)

malzemenin Ginzburg-Landau sabiti olarak bilinir. Siiperiletkenlerin birka¢ 6zelligini
belirleyen 6nemli bir parametredir. Siiperiletkenlerde; k<0,71 orani i¢in I. tip, k>0,71 igin
ise II. tip siiperiletkenlik s6z konusudur. Ayrmntili analizler, uyum uzunlugu ve niifuz
derinliginin, normal bir metalin elektronlarinin ortalama serbest yoluna bagli oldugunu

gostermistir.

1.4.5. I1. Tip Siiperiletkenlerde Karisik Hal (Mixed State)

Manyetik alan icindeki bir malzemenin en diisiik toplam serbest enerjili duruma
sahip oldugu varsayilir. Negatif yiizey enerjili bir durumda, siiperiletken malzemenin,
minimum serbest enerjili durumu olusturmak i¢in ¢cok sayida normal bolgeler olusturmasi
beklenir. Normal bolgelerin olusmasi toplam serbest enerjiyi azaltacak ve daha diisiik
enerjili duruma getirecektir. Bunun i¢in uygun konfigiirasyon, uygulanan manyetik alana
paralel uzanan ve siiperiletken i¢inden gegen silindirik normal alan bolgeleridir. Bu
silindirlere normal gobekler veya aki merkezi adi verilir ve diizenli girdap bolgesi

olustururlar (Sekil 1.6). Boylece siiperiletken malzeme, sinirlar1 uygulanan manyetik alana
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paralel uzanan, c¢ok kiigiik 6lgekli normal ve stiperiletken bolgelerden olusan karisim haline
ayrilir. Bu durum karigik durum olarak adlandirilir.

Malzeme diyamanyetik oldugu i¢in, uygulanan alandan kaynaklanan akiya,
numunenin ¢evresi etrafinda dolanan diyamanyetik ylizey akimi tarafindan karst konulur.
Bu diyamanyetik malzemede, uygulanan manyetik alana paralel olan normal goébekler
olusur ve her gobegin icinde uygulanan manyetik alanla ayni yonlii manyetik aki
mevcuttur. Gobeklerin i¢indeki aki, diyamanyetik yiizey akimina zit yonde ve gobegin
etrafinda dolanan kalic1 bir akim girdab1 (vortex) tarafindan olusturulur. Ayrica her bir

girdap, ®=h/2e=2,6678x10""> Weber biiyiikliigiinde bir manyetik aki (fluxon) tasur.

Hil.

@@@i@@
6, & &
@ & @
$ &Y

Sekil 1.6.Normal merkezleri ve etrafinda dolanan siiperakim
girdaplarin1  gosteren karistk hal. Dikey ¢izgiler
merkezlerin iginden gegen akiyr gosterir. Yiizey
akimi bulk diyamanyetizmay1 gosterir.

Normal bir gobek etrafinda dolanan girdap akimi, herhangi bir baska gobek ile
cevrelenen girdap akimi tarafindan tiretilen manyetik alan ile etkilesir. Sonug olarak iki
gbbek, yani paralel iki aki ¢izgisi birbirlerini iterler. Bu durum, paralel iki solenoid veya
iki ¢ubuk miknatisin birbirini itmesi olaymna biraz benzerlik gosterir. Bu karsilikli

etkilesmeden dolayi, girdap halde siiperiletken igindeki gobekler rasgele yayilmazlar ve
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kendilerini Sekil 1.6’ da goriildiigli gibi diizenli bir periyodik hegzagonal (altigen) diizene

sokarlar.

1.4.6. I1.Tip Siiperiletkenlerin Manyetizasyonu

Siiperiletken malzemelerde, aki ¢izgilerinin ¢ivilendigi veya sabitlendigi “pinning
merkezleri” vardir. Malzemeyi karakterize eden birim hacim basina “’pinning kuvveti’” F,
malzemede “pinning merkezleri’’ olarak gorev yapan, dislokasyonlar, gézenekler, tane
siirlari, safsizliklar vb. gibi ¢esitli kusur yogunluklartyla orantilidir.

Ideal II. tip siiperiletkende, manyetizasyon egrisi tersinirdir. Uygulanan manyetik
alan artarken elde edilen manyetizasyon egrisi, manyetik alan azaltilirken elde edilen
manyetizasyon egrisi ile ayni yolu izler. Bu siiperiletkenlerde histeresis yoktur ve tersinir
(revirsible) davranig gozlenir. Milkemmel diyamanyetizma durumu, yalnizca Hc;’den daha
diisiik manyetik alanlarda meydana gelir ve H;; manyetik alaninda aki siiperiletken yapiya
girmeye baslar. H¢y’den biiylik manyetik alanlarda manyetizasyon olmaz ve malzeme
normal hale doner (Sekill.6).

II. tip stiperiletkenlerde girdaplarin hareketi; bosluklar, dislokasyonlar, tane sinirlari
ve normal bolgeler gibi degisik kusur tipleri vasitasiyla engellenir. Bu kusurlara ¢ivileme
bolgeleri (pinning cites) adi verilir. Kusurlardan girdabi (aki cizgilerini) hareket ettirmek
icin ¢ivilemeyi sokecek (unpin) F, esik kuvvetine ihtiya¢ vardir. Boyle malzemelere, ideal
olmayan veya tersinmez (irreversible) II. tip siiperiletkenler adi verilir. Tersinmezligin
olusmasinin nedeni, karistk durumda siiperiletkenden gegen normal gobeklerin

malzemedeki kusurlara ¢ivilenmesi ve bu yiizden serbestce hareket edememeleridir.

M Ala

civilenmesi \

., Hes H i He T Hez

(a) (b)

Sekil 1.7. (a) Ideal II. tip siiperiletkenin manyetizasyonu (b) II. tip gercek
stiperiletkenin manyetizasyonu (Sheahan, 1994)
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Sekil 1.7(a) ve (b) arasindaki 6nemli fark, uygulanan alan artarken, ylizeyde olusan
gobeklerin numune i¢ine girmesi engellendiginden H.,’de ani aki girisi olmaz. H nin artis
akinin daha genis girmesine neden olup, Hc;’de akinin tam girdigi duruma B=poH ulasir ki,
malzeme bu durumda normal halde olur. Siiperiletken durumda akinin bir kismi malzeme
tarafindan tuzaklanir. He,’ye ulastiktan sonra, H azalir, aki ¢izgileri ilk basta hareket igin
serbest kalirlar ve dolayisiyla M-H egrisi Heersinmez (Hirr) noktasina kadar yolunu tekrarlar.
Ak civilenmesi daha kuvvetli oldugunda B, H’dan daha yavas azalir ve M gidis egiminden
sapar. H diistiigli i¢in B yiiksek degerde kalir. Ciinkii B=po(H+M) oldugu icin M degeri
pozitif degere yiikselir. Geri doniisiin sonunda H=0 oldugunda B’nin degeri, siiperiletken

tarafindan aki tuzaklanmasindan dolay1 sonlu olur.

1.4.7. Tersinir ve Tersinmez Siiperiletkenler

ILtip siiperiletkenlerin manyetik alana karsi duyarliligi malzeme yapisina, sicakliga
ve manyetik alanin uygulanma siirecine c¢ok baghdir. Bir siiperiletken malzemeye
manyetik alan iki farkli sekilde uygulanabilir:

1) Numune herhangi bir manyetik alan altinda normal halden sogutularak
stiperiletken hale getirilir.

i1) Numune herhangi bir manyetik alan yokken normal halden sogutularak
siiperiletken hale getirildikten sonra manyetik alan uygulanir.

Birinci isleme “alan altinda sogutma” (FC), ikinci isleme de “alansiz sogutma”(ZFC)

ad1 verilir.
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Sekil 1.8. 1. tip siiperiletkenlerde ¢ivileme bolgelerinin varligina goére M-H egrileri.
(a) civileme yok (tersinir), (b) ¢ivileme zayif (yar1 tersinir), (c) ¢ivileme
kuvvetli (tersinmez)

Sekil 1.8(a)’da tersinir bir siiperiletkenin manyetizasyon degerinin, alan artarken ve
azalirken ayni oldugu goriilmektedir. Tersinir siiperiletkenlerde girdaplara etki eden
civileme kuvveti olmadigindan girdaplar aras1 mesafe esittir. Bu nedenle aki gradyanti
olusmaz ve ortalama aki yogunlugu numunede her yerde ayni olur.

Tersinmez Il.tip stiperiletkenlerde manyetizasyonun uygulanan dis manyetik alana
gore degisimi, manyetik alan arttirildiginda ve azaltildiginda aym yol izlemez (Sekil 1.8a
ve b). Aki ¢ivileme merkezlerinde aki tuzaklanir. Tuzaklanan aki merkezleri etrafinda
akim halkas1 olusur. Olugan bu akimlar numunenin manyetizasyonunun dolayisiyla kritik

akim yogunlugunun yiiksek olmasini saglar.
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Tersinmez Il.tip siiperiletkenlerde girdaplar, numunenin i¢inde denge durumu
olusuncaya kadar diizgiin bir sekilde yayilmaz. Bunun nedeni, girdap hareketinin ¢ivileme
kuvvetleri tarafindan engellenmesidir (Celebi vd.,2000).

Stiperiletken bir malzemenin tersinirliginin, c¢ivileme etkisine ve kritik akim
yogunluguna baglilig::

a-) Civileme yoksa (pinning free), J=0 malzeme tersinirdir.

b-) Civileme siddeti zayif, J.;#0 durumu yari-tersinir II. tip siiperiletkenlige isaret
eder (Sekil 1.8b).

c-) Civileme c¢ok kuvvetli, Iy;>>Iy;, dolayisiyla J,>>J.; durumu tersinmez II. tip
stiperiletkene isaret eder (Sekil 1.8c¢).

Stiperiletken bir malzemede ¢ivileme siddeti arttikca;

i- ) Girdaplarin hareketinden kaynaklanan kayiplar azalir.

ii-) Girdaplar harekete baslamadan, malzemeden gegirilebilecek maksimum akim
yogunlugu J, artar.

i1i-) Manyetizasyon egrisinin genisligi artar

iv-) Kalic1 veya tuzaklanan manyetizasyon artar (Celebi, 2004)

1.5. Malzemelerin Mekanik Ozellikleri

1.5.1. Sertlik

Bir malzemenin ¢izilmeye, kesilmeye, asinmaya ve delinmeye karsi gosterdigi
dirence sertlik denir. Bilimsel anlamda ise, bir malzemenin dislokasyon hareketine veya
plastik deformasyona kars1 gosterdigi direng sertlik olarak ifade edilir.

Sertlik deneyinde bir malzemenin ylizeyine batirilan bir uca veya kesici takima karsi
gosterdigi direng Olciiliir. Batici uglar bilya, piramit veya koni bi¢ciminde olup, genellikle
sertlestirilmis ¢elik, sinterlenmis tungsten karbiir veya elmas gibi, sertligi deney
malzemesinin sertliginden ¢ok daha yiiksek olan malzemelerden yapilir. Malzemenin
sertligi, uygulanan yilike bagl olarak ya 6rnek iizerinde olusan izin ylizey alanina, yada
batic1 ucun batma derinligine gore belirlenir. Genelde sertlik; uygulanan yiikiin ornekte
olusturdugu kalict izin yiizey alanina bdliinmesiyle bulunur (Savaskan, 1999).

Belli basli bilinen sertlik 6lgme yontemleri sunlardir:
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Makro sertlik 6lcme yontemi
= Rockwell sertlik 6lgme yontemi
= Brinell sertlik 6lgme yontemi
= Vickers sertlik 6lcme yontemi
Mikro sertlik 6lgme yontemi
= Vickers sertlik 6l¢gme yontemi

=  Knoop sertlik 6l¢gme yontemi

Sertlik, kalite kontrollerinde ve bununla ilgili performans parametrelerinde ¢ok sik
kullanilan bir 6zelliktir fakat metalin i¢ 6zellikleri ile ilgili ¢cok fazla bilgi vermedigi
diistiniilmektedir. Bu durum sertlik deneyinin dogasindan kaynaklanmaktadir (Charles,
2000). Miihendislikte sertlik, malzemenin plastik bir deformasyona kars1 direng miktari
olarak kullanilir. Ampirik tanimindan dolay1, sertlik degerinin Ol¢iilmesi, 6l¢iim siirecinin
tanimini i¢ine alan plastik bir deformasyon gerektirir. Sertligin 6lgiimii, hangi sertlik
tipinin kullanildigina baglidir. Bunun sonucu olarak bir¢cok sertlik degerinden
bahsedilmektedir. Fakat sertlik birimlerini bir birine doniistiiren herhangi bir yontem
yoktur. Ancak sertlik, homojenlik c¢alismalarinda iiretim kontrolii ve malzeme se¢iminde

¢ok onemli bir 6zelliktir.

1.5.2. Vickers Sertlik Analizi

Vickers sertlik deneyinde, piramit biciminde ve tabani kare olan batict u¢ kullanilir.
Elmastan yapilan piramitin tepe agis1 a=136° dir. Sekil 1.9 da Vickers ucunun iz baski
sekli verilmistir. Vickers sertlik deneyi; s6z konusu batict ucun malzemenin yiizeyine,
malzemenin cinsine gore segilen bir yiik altinda (10 g, 25 g, 50 g, 100 g,......., 1 kg gibi)
belirli bir siire batirilmasi ile olusan izin kdsegen uzunluklarinin 6l¢iilmesinden ibarettir.

Vickers sertlik degeri (VSD); H,=1854,4F/d* (GPa) bagmtisi ile bulunur. Burada; F
uygulanan yiik olup, d izin ortalama kdsegen uzunlugudur ve d=(d;+d,)/2 formiili ile

hesaplanur.



26

Hy=2Tsin(a/2)/d"=1.8544F/d"

d=d1+d3 2

Sekil 1.9. Vickers ucunun iz baski semasi

1.5.3. Derinlik Duyarh Centme

Centme testleri, yaygin olarak malzemelerin sertlik analizi i¢in kullanilmaktadir.
Geleneksel sertlik testleri ile derinlik duyarli mikrosertlik (DDM) analizleri arasinda
farkliliklar olsa da, her ikisinde de amac aynidir. Geleneksel sertlik testlerinde, ¢entici
vasitastyla uygulanan yiikiin kaldirilmasindan sonra geride kalan iz, kontak alanini
belirlemek amaciyla optik olarak 6l¢iiliir. Uygulanan yiikiin, numune {izerinde olusturdugu

izin kontak alanina orani, sertlik olarak tanimlanir.

P
uygulanan (1 6)

makro
Akalan

Bu ifadeden elde edilen sertlik degeri, malzemenin uygulanan yiike gosterdigi plastik

H

tepkidir. Kontak alanimmin hassas bir sekilde belirlenebilmesi, izi goriintiillemek ig¢in
kullanilan mikroskobun ayirma giiciine baglidir. Optik mikroskobun ayirma giiclinden
daha kiigiik Olceklerde, Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ya da Taramali Ug
Mikroskobu (SPM) kullanilmas1 gerekir. Nanometre boyutundaki ol¢iimler icin ise bu
tekniklerin higbirisi uygun olmayip, daha cok Atomik Kuvvet mikroskoplari (AFM)

kullanilmaktadir.
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Yerdegistirme miktarin1 dogru bir sekilde 6lgen ve yiikiin ¢ok hassas bir bi¢imde
uygulanmasini saglayan yeni test yontemleri, ¢entilen bolgenin mikroskobik yontemlerle
incelenme gerekliligini de ortadan kaldirmaktadir. Ayrica, geleneksel tekniklerle sadece
numune ylizeyinde kalan plastiklik Olciilmesine ragmen, DDM teknigi ile yiikiin
kaldirilmasi (bosaltma) esnasinda ortaya ¢ikan elastik geri kazanim ve baslangig elastikligi
de olgiilebilir hale gelmistir. Nanogentme deneylerinde, yiikiin uygulanmasi (ylikleme) ve
kaldirilmas1  (bosaltma)  siireclerinde,  yerdegistirme  verileri  silirekli  olarak
kaydedilmektedir. Bu 6l¢timler en az 0.1 nm yerdegistirme ¢oziiniirliigiine ve 0.1 xN yiik
duyarliligina sahip cihazlarla yapilmaktadir (Baker and Burnham, 2000). Sekil 1.10°da,
derinlik duyarli mikrogenticiler i¢in bir yiikleme profili ve bu profile karsilik gelen yiik-
yerdegistirme egrisi gorilmektedir. Centme testi, u¢ siiriiklenmesi belli bir degerin (tipik
olarak 0.1 nm/s den daha az) altinda ise baslayacaktir. Egrinin yiikleme kismi, batmaya
karsi olan direncin bir Olciisiidiir. Yikleme egrisinin egimi, oncelikli olarak Ornege,

centicinin sekline ve boyutuna baglhidir.

7 Maksimum yukte
2 1 bekletme

5 =
= > /
g i ' | Yk kaldirma
4 (Bosaltma)
() T T T T 1 (b e N LI BN

Zaman Yerdegistirme

Sekil 1.10. Tipik bir ¢centme testi i¢in a) Yiikleme profili b) Yiik-yerdegistirme egrisi

Yiikiin maksimumda tutuldugu boliim ise zamana bagl plastiklik ya da siirlinme
(creep) analizlerinde kullanilir. Yiikiin kaldirilmasina bagli olarak batma derinligindeki
geri kazanim miktar1, direkt olarak elastiklik derecesi ve geri kazamilmis elastik
deformasyonla iliskilidir.

Elastik olarak deforme edilmis bir malzemede, yiikleme sirasinda agilan iz, yiikiin

kaldirilmas1 sirasinda ortadan kalkacaktir. Bu durum, yiik-yerdegistirme egrisinde,
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bosaltma egrisinin, yiikleme egrisi lizerinden geri donmesi seklinde gozlenecektir (Sekil
1.11 (a)). Elastoplastik bir malzemeye ait yiik-yerdegistirme egrisi ise Sekil 1.11(b)’de
goriilmektedir. Bu tlir malzemeler, hem plastik hem de elastik davranisin bir karisimini
sergiler. Plastik deformasyona ugramis bir malzemede, hemen hemen higbir geri kazanim
gozlenmez (Sekil 1.11(c)). Kauguk gibi tamamen elastik 6zellik gosteren bir malzemenin,
geleneksel ¢entme yontemleri ile sertligi olgiildiigiinde, belirli bir sertlik degeri elde
edilemeyecektir. Ciinkii 6rnek tamamen kendini toparlayacak ve geride bir ¢entme izi
kalmayacaktir. Bu sebeple, derinlik duyarli centik testleri, geleneksel yontemlerle
belirlenemeyen elastiklik 6zelliklerinin incelenmesine imkéan vermesi dolayisiyla, biiyiik
avantajlar saglamaktadir. Yiikleme-bosaltma egrisinin (profilinin) her boliimii igin farkli
bir analiz teknigi gelistirilmistir. Yiikleme kismi, hem elastikligi hem de plastikligi iceren
bir model gerektirir. Yiki tutma (veya maksimum yiikte bekletme) kismi, genelde

stiriinme (creep) davranisini incelemek i¢in kullanilir.

a) Ideal Elastik b) Elastoplastik c) Kati Plastik

Yik
Yik

(@) (b) (c)

Yerdegistirme Yerdegistirme Yerdegistirme

\
\

Sekil 1.11. Elastiklikteki farkliliklar1 gosteren yiik yer degistirme egrileri a) ideal
elastik b) Elastoplastik c¢) Kati plastik numune

Yiikii kaldirma kismi ise malzemenin elastik geri kazanimimi gostermektedir.
Yiikleme, bosaltma ve maksimum yiikte bekletme egrilerinin incelenmesi, pratikte
plastiklik ve kontak alani arasindaki iligkiler hakkinda pek ¢ok kabul gerektirir. Kullanilan
modele en az bagimlilik gostermesinden dolayi, ¢entme egrisinin bosaltma kisminin
kullanildig: teknikler, en yaygin kullanima sahiptir. Nanogentme deneylerinden elde edilen
verilerin yorumlanmasi amaciyla kullanilan teknikler, genel olarak dort varsayim iizerine
kurulmustur. Bu varsayimlara gore; (i) centicinin egrilik yarigapinin ornek yiizeyi ile

karsilastirildiginda ¢ok kiigiik oldugu, (ii) ¢enticinin ve 6rnek boyutlarinin kontak alanina



29

kiyasla ¢ok biiyiik oldugu, (iii) ¢entik boyutunun, tiim sistemle karsilastirildiginda ¢ok
kiiglik oldugu ve (iv) kontak halindeki cisimlerin siirtiinmesiz oldugu ve sadece normal
dogrultudaki kuvvetin 6rnege iletildigi kabul edilmektedir.

Pek cok arastirma gurubu, bir ¢entme testinden elde edilen yiik-yerdegistirme
verilerinin nasil daha 1iyi yorumlanabilecegi {izerinde ¢aligmiglardir. Elastikligin
deformasyon mekanizmasi iizerindeki etkisinin arastirilmasi, giiniimiizde kullanilan yeni
test tekniklerinin gelistirilmesinden ¢ok daha dnce baglamistir. 1961 yilinda Stillwell ve
Tabor konik centiciler kullanarak elastik toparlanmay1 ve bunlarin mekanik o6zellikler
tizerindeki etkisini incelemiglerdir (Tabor, 1961). Armstrong ve Robinson (1974),
malzemelerin birlestirilmis elastik ve plastik deformasyonlarini Lawn ve Howes (1981)
ise, elastik toparlanmay1 irdelemislerdir. Kontak alanini, yiik-yerdegistirme egrilerinin
bosaltma kismin1 kullanarak belirleyen ilk arastirmacilar, Bulychev, Alekhin, Shorshorov
ve Ternovskii’dir (Bulychev et al., 1975). Doerner ve Nix (1986), ¢entik boyutunun optik
aletler kullanilarak olclilemeyecek kadar kiiciik oldugu milinewton (mN) yiik araliginda,
DDM teknigini ilk kez kullanmiglardir. Oliver ve Pharr (1992) ise, bu teknigi tamamen
diizelterek daha kullanigh bir hale getirmiglerdir. Benzer bir analiz teknigi, Field ve Swain
(1993) tarafindan, kiiresel genticiler lizerine odaklanarak gelistirmistir. 2001 yilinda ise, bu
son iki teknigin ayni teknik oldugu gosterilmistir (Cripps, 2001). Yukarida kisaca
Ozetlenen ¢entme teknikleri, idealize edilmis kati bir kiire ile diiz bir yiizeyin kontaginin
incelenmesi esasina dayanir. Sneddon (1965), gesitli geometrilerdeki kati genticiler ile
izotropik elastik yar1 uzay arasindaki kontak i¢in asagidaki basit ifadeyi gelistirerek,
kontak katihigmin (Contact stiffness; S), yiikteki artisin (0P), yerdegistirmedeki artisa (oh)

orani olarak tanimlanabilecegini gosterdi.

oP
S=— 1.7
oh (1.7)

elastik

Yiik-yerdegistirme egrisindeki yiikiin kaldirilmasi kisminin baslangici ile iliskili olan
bu oran, bosaltma kisminin baglangicinin tamamen elastik oldugu kabuliine dayanir. Cogu
malzeme, hem elastik hem de plastik tarzda deforme olsa da, yiikiin bosaltilmasina baglh
geri kazanimin biiyiik bir kisminin elastik oldugu varsayilir. Geride kalan artik (residual)
deformasyon, en son derinlikle (hp) ilgili olan plastikligi temsil eder. Ayni zamanda,
centici ucun ideal bir kati oldugu varsayilir. Bununla birlikte, c¢enticide meydana

gelebilecek herhangi bir elastik deformasyonun, indirgenmis elastiklik sabitinin
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hesaplanmasinda dikkate alindiginin hatirlanmasi yararli olacaktir. Bu baglamda, kontak
katiligi, maksimum yiikteki indirgenmis elastiklik modiilii ve kontak alaninin (A;) bir

fonksiyonu olarak asagidaki sekilde ifade edilir (Sneddon, 1965).

S= %Erﬂ (1.8)

Bu iliski, Sneddon’un katilik denklemi olarak adlandirilir. Kontak alani ¢entici ucun
sekline bagli olup, her c¢entici i¢in girme derinligine bagl iyi tanimlanmis bir alan
fonksiyonu vardir. Denklemden kolayca goriilecegi lizere, bosaltma egrisinin egimi,
malzemenin elastiklik sabiti ve kontak alaninin karekokii ile orantilidir.

Bu prensipler 1s1ginda, nanocentme deneylerinden elde edilen yiik-yerdegistirme
egrileri kullanilarak sertlik ve elastiklik sabitinin belirlenmesi amacuyla, literatiirde farkl

metotlar gelistirilmistir. Bunlardan en yaygin olarak kullanilan1 Oliver-Pharr metodudur.

1.5.4. Oliver — Pharr Metodu

1970’11 yillarin baslarinda Ternovskii (Ternovskii et al., 1973), Bulychev (Bulychev
et al., 1975; 1976; 1987), Shorshorov (Shorshorov et al., 1982) gibi arastirmacilar, DDM
deneylerinden elde ettikleri yiik-yerdegistirme egrilerini, elastiklik modiiliiniin elde
edilmesinde kullanmiglardir.

1986 yilinda Dorner ve Nix tarafindan, yiik-yerdegistirme egrilerini analiz etmekte
kullanilan yeni bir yontem gelistirilmistir. Oldukca yogun ilgi goéren bu yodntemde,
bosaltma egrisinin baslangi¢ kismi lineer kabul edilir ve ¢enticinin (indenter) kontak
derinligi, bosaltma egrisinin baslangic kismina ¢izilen tegetin, yerdegistirme egrisini
kestigi nokta dikkate alinarak hesaplanir. Bu sekilde oldukg¢a basit lineer bir yaklagimla
elde edilen verilerden hesaplanan sertlik ve elastiklik modiil degerleri, baz1 durumlarda
(ISE sebebi ile) olas1 degerden oldukea biiyiik ¢ikmaktadir (Franco et al., 2004).

1992°de Oliver ve Pharr, yaptiklar1 ¢alismalarinda Sekil 1.12(a)’ da yatay kesiti
verilen bir ¢entici i¢in farkli parametreler kullanarak, elastiklik sabiti hesabi igin,
e S

2 A

= (1.9)
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denklemini 6nermislerdir. Denklemdeki S=(;—::, Sekil 1.12(b)’den de goriilecegi gibi, yiik-

yerdegistirme egrisinin bosaltma kisminin baslangicindan deneysel olarak olciilmektedir.
Denklemdeki E;, indirgenmis modiilini A ise elastik kontagin izdiisim alanim
gostermektedir. Baslangi¢c kontak katiligi (S) ve kontak alanmi (Ac) (optik olarak olciilen
izdiisiim alanina esit oldugu kabulii ile) belirlenerek indirgenmis modiil degeri tiiretilmistir

(Oliver ve Pharr, 1992).

p
Yik kaldiriidiktan | ™ o
sonra yiizeyin sekli l Baslangic ylzeyi

Centici — <

Yik altindaki yazeyin
gorandma
(B) oo a0 0 S s M
A !
Pmaks ——————————————————— { _J\_
|
€=0.75 igin h, {
. |
h,'nin degisim araligi 3 i
_dp | Pmaks
:; —i'—')'s— EF
"r_ ]
— |
N
(®) [l | ¥ R

<«—— Artik derinlik,h, ——> Centik Derinlidi, h

(Plastik derinlik)
<— Kontak derinligi, e=1 i¢cin h;—>

«—— Maksimum derinlik hmaks —_—

Sekil 1.12.(a) Centigin yatay kesiti (b) Oliver-Pharr metodunda kullanilan yiik-
yerdegistirme egrisinin sematik gésterimi
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Kontak alani; ¢entici geometrisi ve maksimum yiikteki kontak derinligi h,
kullanilarak belirlenebilir. Centici 6nemli sekilde deforme olmadig: takdirde, maksimum

yiikteki izdlisiim kontak alani,

A=F(hc) (1.10)

ile hesaplanabilir. F’nin fonksiyon tiirli, analiz yapilmadan Once belirlenmelidir. Sekil
1.12(a) da yatay kesiti verilen bir gentici ile 6rnege yiikiin uygulandigi herhangi bir anda

toplam yerdegistirme h’yi,

h=h+hs (1.11)

seklinde ifade etmislerdir. he, kontak derinligi, hs ise kontak c¢evresindeki yiizeyin
yerdegistirmesidir. Maksimum yiik Ppas, bu yikteki yerdegistirme hpas’dir. Centici
tizerindeki yiik kaldirildiginda, elastik yerdegistirmenin toparlandigi ve c¢entici tamamen
numuneden geri ¢ekildiginde, numune yiizeyinde kalan iz derinligi hy’dir (Sekil 1.12(b)).

Deneysel kontak derinligi,

Ne=RNmaks - s (1.12)

seklinde belirlenir. hpas, deneysel olarak Olgiilebilmektedir. Bu durumda, analiz igin
belirleyici olan, yiik-yerdegistirme egrisinden kontak ¢evresindeki yiizeyin yerdegistirmesi
hs’nin nasil belirlenecegidir.

Kontak ¢evresindeki yiizeyin egriligi, ¢enticinin geometrisine baglhdir. Konik bir

centici i¢in, kontak digindaki yiizey alan1 Sneddon (1965) tarafindan,

(7-2)

he= (h-hy) (1.13)

ifadesi ile verilmistir. Sneddon’un ¢6zlimii, yerdegistirmenin sadece elastik bileseni i¢in
uygulandigindan Denklem (1.13)’deki (h-hp) niceligi, h yerine kullanilmistir. Buna ilave

olarak Sneddon tarafindan yiik-yerdegistirme iliskisi konik ¢enticiler igin,
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(h-hp)=2% (1.14)

seklinde ifade edilmistir. Burada S, stiffness sabiti olup, katinin deformasyona karsi
direncinin bir Olclisiidiir. Denklem (1.14) denklem (1.13)’de yerine yazilarak

maksimum

ylikteki kontak alani,

hsze% (1.15)

elde edilir. Denklem (1.15)’de &, konik ug i¢in geometrik sabit olup ‘[2/7 (72)]’ ya da 0.72
dir. Bu deger Denklem (1.12)’de yerine yazilirsa, kontak derinligi,

P
Ne=Npmaks - S%ks (1.16)

seklinde elde edilmis olur.
Oliver-Pharr metodu ile elastiklik modiiliine ilave olarak sertlik de
hesaplanabilmektedir. Bu metotta sertlik, materyallerin yiik altinda dayanabilecegi basing

olarak tanimlanmistir. Bu tanim ile sertlik,

P
H=—maks. 1.17
A (1.17)

denklemi ile hesaplanilmaktadir. Denklemdeki A, Denklem (1.10) ile hesaplanan
maksimum yiikteki izdiistim alanidir. Diger taraftan, Denklem (1.17) ile hesaplanan sertlik
degeri, centik boyutunun direkt Olgiilmesi (geleneksel metot) ile hesaplanan sertlik
degerinden farkli olabilir. Bu durum, yiik altinda baz1 malzemelerin, kontak alaninin belirli
oranda plastik olarak deforme olmamasindan kaynaklanmaktadir. Bunun sonucunda,
geleneksel metot kullanilarak Slgiilen kontak alani (¢entik atildiktan sonra geriye kalan izin

optik yolla o6l¢iilmesi), maksimum yiikte belirlenen kontak alanindan daha kiigiik
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olabilmektedir. Bu durum Oliver-Pharr tarafindan genis bir sekilde tartisilmistir (Oliver-

Pharr, 1992).

1.6. Bor Elementinin Ozellikleri

Periyodik sistemin ii¢lincii grubun basinda bulunan ve atom numaras1 5 olan bor
elementi, kiitle numaralar1 10 ve 11 olan iki kararli izotopundan olusur. Kimyasal sembolii
(B) olup, periyodik cetvelin III A grubunun metal olmayan tek elementidir. Metalle ametal
arasi yar1 iletken 6zelliklere sahiptir. Bor madeni ilk bakista beyaz bir kaya seklinde olup,
cok sert ve 1s1ya dayanikli, dogada serbest bir element olarak degil, tuz bilesikleri seklinde
bulunmaktadir. Bor elementinin amorf bir toz halindeki rengi koyu kahverengidir. Ancak
cok sert yapili monoklinik kristal halinin rengi ise sarims1 kahverengidir. Elmastan sonra
en sert ve ametaller arasinda elektropozitifligi en yiiksek olan elementtir.

Yeryliziiniin 51. yaygin elementi olan bor, yeryliziinde toprak, kayalar ve suda
yaygin olarak bulunan, oksijene karsi afinitesi ¢cok yliksek olan bir elementtir. Oksijenle
bag yapmaya yatkin olmasi sebebiyle pek ¢ok degisik bor-oksijen bilesimi bulunmaktadir.
Bor-oksijen bilesimlerinin genel adi borattir. Oda sicakliginda iletkenligi zayiftir fakat,
yiiksek sicakliklarda ¢ok yiiksektir. Proton ve elektron sayisi 5, nétron sayisi 6, atom ¢ap1
1,78 A dir. Bor 2,33 g/cm’ yogunluklu kristal ve 2,3 g/cm® yogunluklu amorf olmak iizere
iki sekilde bulunur.

Tablo 1.1. Bor Elementinin Fiziksel Ozellikleri

Ozellik Degeri

Atom Agirlhig 10.8114 0.005 veya 0.007
Erime Sicaklig1 2190+20°C
Kaynama Sicaklig1 3660°C

Isil Genlesme Katsayisi 5x1067x106
Knoop sertligi 2100-2580HK
Vickers sertligi 5000HV

Mohs sertligi (elmas-15) 11

Kimyasal olarak ametal olan kristal bor, normal sicakliklarda su, hava ve

hidroklorik/hidroflorik  asitler ile soy davramislar gostermekte, sadece yliksek
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konsantrasyonlu nitrik asit ile sicak ortamda borik asite doniisebilmektedir. Ote yandan
yuksek sicakliklarda saf oksijen ile reaksiyona girerek bor oksit (B,0O3), ayni kosullarda
nitrojen ile bor nitrat (BN) ve titanyum ile titanyum diyorit (TiB,) gibi endiistride
kullanilan bilesikler olusabilmektedir. Cesitli metal ve ametallerle yaptigi bilesiklerin
gosterdigi degisik ozellikler, endiistride pek ¢ok ¢esit bor bilesiginin kullanilmasina imkan
saglamaktadir.

Bor elementinin kimyasal 6zellikleri morfolojisine ve tane biiyiikliigiine baghdir.
Amorf bor kolaylikla ve bazen siddetli olarak reaksiyona girerken kristalin bor kolay
reaksiyona girmez. Bor dogada serbest halde bulunmamaktadir. Dogada 250°den fazla
mineralle bilesik halinde bulunmaktadir. Bu olusan bor minerallerinden en 6nemlileri
yapilarinda degisik oranlarda bor oksit B,Os; igeren, bor minerallerinin en Snemlileri
tinkal, kalemonit ve iileksittir. Bor mineralleri piyasaya ham bor ve &giitiilmiis ham bor
olarak da sunulmakta, fakat genel olarak rafine bor bilesiklerine donistiiriilerek

kullanilabilmektedir.

1.7. Magnezyum Elementinin Ozellikleri

Magnezyum, nispeten tepkin bir metaldir. Bu ylizden dogada serbest olarak
bulunmaz. Toprakta en bol bulunan elementler arasinda sekizinci siray1 alir. Baslica iki
mineral halinde bulunur: karbonatli magnezit (MgCO3) ve dolomit [MgCa(CO3),]. Oteki
mineralleri arasinda magnezyum, magnezyum siilfatlar ve magnezyum silikatlar vardir.

Gilintimiizde magnezyum, hemen tiimiiyle tuzlu su kaynaklarindan ve deniz suyundan
elde edilen bir bilesik olan erimis magnezyum kloriiriin elektrolizi yoluyla elde edilir. Ar
magnezyum, 0zgil agirhg: disiik, giimiigsii-beyaz renkli bir metaldir. Magnezyum agikta
birakildiginda, yiizeyinde kisa siirede koruyucu bir tabaka olusur. Baz magnezyum
karbonattan olugan bu tabaka, metali daha ¢ok yiikseltgenmekten korur. Tiim ITA grubu
elementleri gibi +2 degerliklidir. Atom numaras1 12, atom agirhigr 24,305 akb, erime
sicakligi 650 'C, kaynama sicakhigi 1107 'C olan toprak alkali bir elementtir. Oda
sicakliginda yogunlugu 1,738 g/cm’ olup koyu bir rengi vardr.

Magnezyumun en ¢ok yararlanilan yani, belki de agirliginin az olmasi ve alagimlara
kattig1 ozelliklerdir. Gergekte, yalniz basina, mekanik ozellikleri siradandir. Ancak, bazi

metallerle Ozellikle aliiminyum, c¢inko ve manganla alagimlandiginda, bu Ozellikler
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belirginlik kazanir. Magnezyumla alagima giren aliiminyum mekanik direnci artar, ¢inko
daha ¢ok islenebilir duruma gelir, manganin ise asinmasi azalir.

Oksijeni normal dl¢lide olan bir ortamda, metal magnezyum, kor edici bir 151k ve ¢ok
yiiksek 1s1 ¢ikararak yanar. Yanigindaki siddet, magnezyumu dikkatle islem gormesi
gereken maddeler sinifina sokar. Bununla birlikte, yanarken ¢ikardigi 1siktan, yapay 1sikli
fotograf tekniginde ve piroteknikte yararlanilir.

Olagandist islenebilme niteligi ve metal yogunluguna karsi direng gerektiren
durumlarda, magnezyum, oOzellikleri nedeniyle istenir olmaktadir. Elektronik birimlerde
magnezyum bilesikleri genis ¢apta kullanilir. Radar izleme tablolarinda, antenlerde, giic
devrelerinde, teyp bantlarinin makaralarinda, plakalarda, el telsizlerinde hep
magnezyumdan yararlamlir. Ozgiil agirh@min diisiik olmasi, magnezyumun bilesiklerini,
aygitlarin elle kullanilmasini gerektiren metallerin islenmesi ya da yontulmasi konularinda

da gerekli kilmaktadir.



2. DENEYSEL CALISMALAR

2.1. MgB; Kiilce Orneklerinin Hazirlanmasi

Ticari olarak satilan MgB; tozlarindan sicaklik serisi, basing serisi ve zaman serisi
olmak tizere li¢ seri ondort tane kiilge MgB, 0rnegi iiretildi. Sinterleme isleminin sematik
goriiniimi Sekil 2.1°de verildi.

Basing serisi icin; 0,6 g MgB, tozu 13 mm capli silindirik kalipta 8 ton/cm? basing
altinda preslendi. Preslenen tablet, paslanmaz krom tiip i¢ine yerlestirildi ve tlip yarim saat
vakuma (10 bar) alindiktan sonra, set sicakligi 1050 °C olan tiip firma yerlestirildi. Ug
saat sinterleme siiresince krom tiip i¢ine 2 bar Ar gaz siirekli olarak verildi. Ug saat sonra
krom tiip firindan disar1 ¢ikarilip, hava ortaminda sogumasi beklendi. Krom tiip
soguduktan sonra Ar gazi kapatilip 6rnek krom tiipten ¢ikarildi. Sinterleme siiresince
uygulanan Ar gazi basincinin 6rnek iizerindeki etkisini incelemek ig¢in, {i¢ saatlik
sinterleme siiresi ve 1050 °C sinterleme sicakligi sabit tutularak, argon gaz1 basincini 2 bar,
4 bar, 6 bar, 8 bar ve 10 bar seklinde uygulayarak basing serisi i¢in bes tane kiilce MgB,

ornegi tiretildi. Basing serisi 6rnekleri i¢in sinterleme kosullart Tablo 2.1°de verildi.

Tablo 2.1. Basing serisi 6rneklerinin olusturulmasi.

Ornegin ads Sintgrleme Sinterleme Ar gazi
stiresi (saat) | sicakligi (°C) | basinci (Bar)
B2 3 1050 2
B4 3 1050 4
B6 3 1050 6
B8 3 1050 8
B10 3 1050 10

Sicaklik serisi icin; 0,6 g MgB, tozu, 13 mm ¢apli silindirik kalipta 8 ton/cm® basing
altinda preslendi. Preslenen tablet, paslanmaz krom tiip igine yerlestirildi ve krom tiip
yarim saat vakuma (107 bar) alindiktan sonra, set sicakligi 800 °C olan tiip firin igine
yerlestirildi. Ug saat sinterleme siiresince 8 bar Ar gaz1 siirekli olarak verildi. Ug saat sonra

krom tiip firindan ¢ikarilip hava ortaminda sogumaya birakildi. Sinterleme sicakliginin
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ornek tizerindeki etkilerini incelemek i¢in, ii¢ saatlik sinterleme siiresinde 8 bar Ar gazi
ortaminda 800 °C, 850 °C, 900 °C , 950 °C ve 1000 °C sicaklikta bes tane kiilge MgB,

ornegi tiretildi. Sicaklik serisi 6rnekleri i¢in sinterleme kosullar1 Tablo 2.2°de verildi.

Tablo 2.2. Sicaklik serisi 6rneklerinin olusturulmasi.

Ornegin ads Sinte'rleme Sinterleme Ar gazi
stiresi (saat) | sicakligi (°C) | basinci (Bar)
S800 3 800 8
S850 3 850 8
S900 3 900 8
S950 3 950 8
S1000 3 1000 8

Zaman serisi icin; 0,6 g MgB, tozu, 13 mm ¢apl silindirik kalipta 8 ton/cm® basing
altinda preslendi. Preslenen tablet, paslanmaz krom tiip i¢ine yerlestirildi ve krom tiip
yarim saat vakuma (107 bar) alindiktan sonra, set sicakligi 800 °C olan tiip firin icine
yerlestirildi. 8 bar Ar gaz1 20 dak sinterleme siiresince verildi. Yirmi dakika sonra krom
tip firindan c¢ikarilip hava ortaminda sogumaya birakildi. Sinterleme siiresinin 6rnek
tizerindeki etkilerini incelemek i¢in 800 °C sicaklikta ve 8 bar Ar gazi basincinda 20 dak,
40 dak, 60 dak ve 120 dak’lik siirelerde sinterlenen dort tane kiilge MgB, 6rnegi iiretildi.

Zaman serisi 6rnekleri i¢in sinterleme kosullar1 Tablo 2.3’de verildi.

Tablo 2.3. Zaman serisi 6rneklerinin olusturulmasi.

Ornegin ads Sinterleme Sinterleme Ar gazi
siiresi (dak) | sicakligi (°C) | basinci (Bar)
720 20 800 8
740 40 800 8
760 60 800 8
7120 120 800 8
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Ormck

Ornek gubugn
Eklem yeri
(O-ring)

Vakum girisi

Vakum girisi
Seramik tiip
Tip Firin Argon girisi

Sekil 2.1. Sinterleme isleminin sematik goriiniimii

2.2. Yapilan Ol¢iimler
2.2.1. Diferansiyel Termal Analiz (DTA) Ol¢iimii

Orneklerin endotermik ve ekzotermik reaksiyonunun sicakliga gore degisimi DTA
analiziyle belirlenebilmektedir. Ornek toz ve referans numunesi olarak kullanilacak Al,Os
tozu iki ayr1 aliimina potalara yerlestirildi. Daha sonra firin 5 °C/dak hizla 1070 °C
sicakliga kadar 1sitildi. Deney stiresince Al,O3 tozunun sicakligi (T) ve 6rnek ile referans
tozu sicakliklar1 farki AT (voltaj cinsinden) 6l¢iildii. DTA 6l¢timiinde kullanilan 6rnek
tozlari, daha onceden sitokiyometrik oranlarda karigtirilmis oksit tozlaridir. DTA kiigiik
potalarina konulan 6rnek tozlari 0,2-0,4 gram arasindadir. Sicaklik 6l¢iimlerinde Pt-
Pt/Rh%13 termogift kullanildi. Olgiimler, gelistirilen bir program kullanilarak bilgisayar
yardimiyla yapildi. DTA sisteminin sematik ¢izimi ise Sekil 2.2°de verilmektedir.
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Referans tozu

Referans tozu

ornek tozu sicalkthk
algilavicisa

Referans tozun
sicakhlk voltajn

Ormek ve referans
tozun fark sicalkhlk
voliaja

i

Sekil 2.2. Diferansiyel termal analiz aletinin(DTA) sistem geometrisi (Celik, 2006)

2.2.2. X-Ismlar1 Kirmimmn Olgiimleri

Uretilen ii¢ seri MgB, kiilge 6rneklerinin x-1sinlar1 kirinim desenleri Rigaku D/Max-
IIIC difraktometresinde CuK, (A = 1,5418 A, 40 kV, 30 mA) 1smmim kullanilarak elde
edildi. Tiim ol¢iimler, oda sicakliginda, 3°<20<70° araliginda, 3 °/dak. tarama hizinda ve
0,02°’lik 6rnekleme araliginda yapildi. Olgiim yapilmadan dnce, numunelerin yiizeyleri her

defasinda 1200 pm’lik SiC zimpara kagidi kullanilarak kabaca alindi ve alkolle temizlendi.
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2.2.3. Diisiik Sicakhk Manyetizasyon Ol¢iimii

Manyetizasyon Ol¢limlerinde ’Quntum Design PPMS” sistemi kullanilmustir.
Laboratuarda mevcut olan modiiller diren¢ Ol¢iim modiili ile titresim Orneklemeli
manyetometre (VSM) modiilii olup, deney sisteminin genel goriintiisii ise Sekil 2.3’te
verilmektedir. Fiziksel ol¢iim sistemi (PPMS); manyetik alan akim kaynagi, sivi azot
ceketli helyum tanki ve tiim bu bilesenleri hassas bir sekilde kontrol edebilen Quantum
Design Model 6000 ana kontrolciisiinden meydana gelmektedir. Ana kontrolcii; sicaklik
kontrolciisii (1,9 K — 400 K) ile manyetik alan kontrolciisii (-7 T — 7 T) i¢cermekte olup,
bilgisayar tarafindan CAN (agik network protokolii) data iletisim kart1 yardimiyla tamamen
kontrol edilebilmektedir. PPMS ve VSM sistemleri, Quantum Design’in tak-¢ikar 6zellige

sahip gelecek nesil elektronik CAN mimariyi kullanarak tasarladig ilk 6l¢tim sistemidir.

Sekil 2.3. Quntum Design PPMS sistemi

PPMS sistemine monte edilebilen Model P525 VSM o6l¢iim sistemi manyetizasyon
Ol¢gmekte olup; hizli, hassas ve tamamen DC manyetometre kontroliiyle ¢aligmaktadir.

Ornegin lineer titresimi, VSM lineer motor hareketi tarafindan saglanmaktadir. Titresim
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frekans1 40 Hz olup, titresim hareketi yapilmadan 6nce 6rnegin baslangic konumu (touch
centering) sistem tarafindan otomatik olarak veya kullanici tarafindan belirlenir. VSM
algilama bobininin hassasiyeti manyetik alanin biiytikliigiiyle etkilenmemektedir.

Titresim 6rneklemeli manyetometre sistemindeki (VSM) manyetizasyon Ol¢limiinde
temel prensip, 6rnegin algilama bobini yakininda bobinin eksenel yoniinde titrestirilmesi
sirasinda es zamanl olarak algilama bobininde etki ile voltaj olusturulmasi ve bu voltajin
sistem tarafindan Ol¢iilmesidir. VSM algilama bobini, standart PPMS 6rnek yerlestirme
cubugu kullanilarak PPMS 6rnek odasina yerlestirilir. Algilama bobiniyle birlesik, bagil
osilasyon genligi 1-3 mm ve frekansi 40 Hz olan gradiyometre kullanildiginda, sistem 1 Hz
veri izinda 10°® emu’dan daha az degisimleri algilayabilmektedir. VSM sistemindeki
algilama bobini ve gradiyometre birimleri Sekil 2.4’de verilmistir.

Manyetizasyon Ol¢iimii i¢in 6rnek, siniissel titresim yapan 6rnek ¢ubugunun ucuna
takilir. Titresim merkezi tayini, gradiyometre algilama bobinin dikey ortasinda istege bagh
olarak otomatik veya elle olusturulabilir. Dogru merkezleme ve titresim genligi, optik
lineer kod ¢oziicii kullanan VSM motor modiilii (pargasi) ile kontrol edilir. Algilama
bobininde indiiktif voltaj yiikseltildikten sonra, frekans ve faz kilitlemeli yiikselteg
tarafindan VSM algilama modiiliinde Olgiiliir. Es zamanl algilama i¢in VSM algilama
bobini, referansa gore konum ¢oziicii sinyali kullanir. Bu ¢6ziicli sinyal ise VSM lineer
motor hareketini saglayan modiilden gelen ham sinyali doniistiren VSM motor
modiiliinden elde edilir. VSM algilama modiilii, ¢oziiciiden ve algilama bobininden gelen
yiikseltilmis voltajdan faz i¢i veya belirli fazlardaki sinyali algilar. Bu sinyallerin
ortalamas1 alimir ve CAN araylizeyi araciligiyla bilgisayardaki programa komut karsiligi

olarak gonderilir.
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Lineer motor érnek siriiciisii

Sekil 2.4. VSM modiiliiniin siv1i azot ceketli sivi helyum tankindaki
konumlar1. Ust taraf gradiyometre, alt taraf ise algilama bobininin
bliytitiilmiis halini gostermektedir (Celik, 2006).

2.2.4. Kiilce MgB, Orneklerinin Mekaniksel Ozelliklerinin incelenmesi

Orneklerin hazirlanmasi, kaliplama ve parlatma islemi olmak {izere iki asamada
gerceklestirildi.
Kaliplama: Soguk kaliplama isleminin kullani1ldig1 bu agamada, 15 birim epoksi ve 2

birim sertlestirici karigim haline getirildi ve bu karisim 15 dakika boyunca karistirildi.
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Icinde kabarciklarin olusmamasi igin, karistmin tek ydnde ve yavasca karistirilmasina
dikkat edildi. Daha sonra hazirlanan bu sivi karisim, 6nceden kalip i¢ine konulmus
orneklerin iizerine dokiildli ve tamamen sertlesmesi i¢in yaklasik 18 saat bekletildi.

Parlatma: Bu asama bir dizi parlatma asamalarini igerir. Her kademenin Ornek
yilizeyinde olusturdugu deformasyon ve ¢izigi minimuma indirmek i¢in, her kademede bir
oncekinde kullanilan agindiricidan daha ince asindiric1 kullanildi. Parlatma islemi Gripo-
2V cihazinda yapildi. 1k olarak érnekler sirastyla 1000, 1200, 2400, 4000 meshlik zimpara
kagitlarina tutuldu. Bu islemler esnasinda, numunenin 1sinmasint 6nlemek i¢in zimpara
kagitlarina siirekli su tatbik edildi. Daha sonra, nihai parlatma i¢in suyla silispansiyon
halinde bulunan farkli tane boyutlarina sahip elmas tanecikler kullanildi. Sirasiyla, 15 pm,
9 um, 6 pm, 3 pm, 1 pm ve 0.25 pm boyutlarindaki elmas siispansiyonlar farkli guhalarin
lizerine uygulandi. Bu asamada Orneklerin 1sinmasini 6nlemek i¢in su yerine lubricant
stvist kullanildi. Biitiin parlatma kademelerinde ¢arkin devir hizi 320 devir/dk. olarak
ayarlandi. Her kademeden sonra, ornek yiizeyinde kalan parcaciklarin bir sonraki
kademedeki cizici etkisini engellemek i¢in, ornekler bol suyla yikandi. Ayni zamanda
ornek yiizeyindeki tek yonlii asinmay1 onlemek icin belirli araliklarla malzemenin ¢ark
tizerindeki tutulma yonii degistirildi. Bir sonraki-daha ince olan-kademeye gecildikge
orneklerin carka tutulma siireleri uzatildi. Ornek yiizeylerine her bir asamadan sonra optik
mikroskopla bakilarak, asinma miktarlar1 kontrol edildi.

Vickers ¢entici olarak dinamik ultra mikrosertlik test cihazi (shimadzu, DUH-W201)
kullanild1. Degisik derinliklerde malzemenin davranigini kolayca yorumlayabilmek igin
1200 mN maksimum kuvvet uygulandi. Yikleme hizi olarak 23,5 mN/s seg¢ildi.
Olusabilecek deneysel hatalara karsi, her bir yiik i¢in ortalama 5-6 6l¢iim alindi.
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Sekil 2.5. Dinamik ultra mikrosertlik test cihazi (Shimadzu, DUH-W201)

2.2.4.1. Yiikleme Metodu

Yiikleme sistemi prensibinin sematik gosterimi Sekil 2.6’da gosterilmistir. Yiikleme
sistemi, test ylikii liretme tinitesi, kuvvet uygulama kolu (lever), elastik yiik destek noktast,
denge agirlig1 ve ¢enticiden olugmaktadir.

Test yiikil tiretme {initesi (Sekil 2.6) , elektromanyetik yiikleme metodunu kullanir ve
9.8x10”° N’luk diisik test yiikii uygulayabilmeyi miimkiin kilmaktadir. Sekil 2.6’da
goriildiigii gibi test yiikii iiretim {nitesi, slirekli (permanent) magnet ve kuvvet bobini
ihtiva eder. Siirekli magnet sabitlenmisg, kuvvet bobini ise hareketlidir. Bobin iizerinden bir
akim gectigi zaman, elektromanyetik kuvvet ( F ), bobinden gecen akimla ( | ) orantili

olarak elde edilecektir.

F=2zrnBl (2.1)
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Denge agirligi T .
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Sekil 2.6. Yiikleme Prensibinin Sematik Gosterimi.

Denklem (2.1) de, (r) , bobininin yarig¢api, N, bobinin sarim sayis1 ve (B) miknatisin
manyetik aki yogunlugudur. Sertlik test cihazi, bobin {iizerindeki akimin kontrol
edilmesiyle elde edilen elektromanyetik kuvvet belirli bir yiikk uygulayabilir.
Elektromanyetik kuvvet tiretim iinitesinde olusturulan bu kuvvet (EMK), ¢enticiye, kuvvet
uygulama kolu yardimiyla ve c¢entici destek kolu araciligi ile tasinir. Cihaz, g¢enticinin
ornek yiizeyine dikey olarak batirildig: elastik yiik destek noktasini kullanan Rovberval
mekanizmasindan yararlanir. Uygulanan kuvvet 0,1 mN ile 1961 mN arasinda

ayarlanabilir.

Elektromanyetik kuvvet

Kuvvet Bobini

I
] || I, Bobiniizerinden
gecen akim
— | - | S B; Manyetik ak1
yogunlugu
S
Miknatis

Sekil 2.7. Test yiikii tiretim iinitesinin sematik gosterimi



3. BULGULAR VE TARTISMA

3.1. Giris

Bu calismada, ticari olarak satilan MgB, tozundan basing serisi, sicaklik serisi ve
zaman serisi olmak {izere {i¢ seri ondort adet kiillge MgB, 6rnegi iiretildi. Kiilge iiretimi igin
yapilan sinterleme isleminde sinterleme siiresince uygulanan Ar gazi basincinin, sinterleme
sicakliginin ve sinterleme siiresinin drneklerin yapisal, manyetik ve mekanik ozellikleri
lizerine etkisi arastirildi. Arastirmada, orneklerin yapisal analizi X-1gm1 kirmnimi Slgiimii
ile, manyetik 6zellikleri PPMS sistemi kullanilarak M-T ve M-H o6l¢iimleri ile incelendi.
Orneklerin mekaniksel 6zelliklerini incelemek icin Vickers Mikrosertlik Analizi, derinlik
duyarli mikrosertlik yontemi ile yapildi. Elde edilen yiik-yerdegistirme egrilerinden,
orneklerin dinamik mikro sertlik (Hq) degerleri ve elastite modiilii (E;) degerleri Oliver-
Parr metoduyla hesaplandi. Orneklerin X-1sin1 kirnimi desenlerinden drneklerdeki ana faz
ve safsizlik fazlar1 belirlendi. M-T 6l¢timlerinden o6rneklerin kritik sicaklik degerleri (T.)

ve M-H 6l¢iimlerinden kritik akim yogunlugu (J.) degerleri hesaplandi.

3.2. Yapisal Analiz
3.2.1. DTA Analizi

Kiilge siiperiletken olusturma isleminden Once, ticari olarak satilan MgB, tozunun
(Alfa- Aeser) DTA analizi hava ortaminda yapildi.

MgB, tozuna ait DTA grafigi Sekil 3.1°de verildi. DTA egrisinde, 200 °C den
itibaren goriilen genis kiigiik bir pik MgB, yapisinda magnezyumun oksijenle birleserek
MgO fazmin olusmaya basladig1 sicakliga karsilik gelmektedir. 710 °C de goriilen biiyiik
ekzotermik pik ise yapidaki magnezyumun tamamen ayrisarak MgO’e doniistiigii sicaklik
degerine karsilik gelmektedir. Ayrica 900 °C’nin {izerinde goriilen pikin magnezyumun
yapida sivi faz halinde ayristig1 peritektik sicaklik oldugu diistiniilmektedir. Bu sonug
200°C den itibaren kiiciik bir miktar Mg safsizliginin oksitlenmeye basladigi hipotezi ile

tutarlidir. 710 °C deki keskin pik hava ortaminda MgB; tanelerinin oksitlenmesinin
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sonucudur (Shen, 2003). Bu sonuglardan, magnezyumun yiiksek ucuculugu nedeniyle

MgB, fazinin kolaylikla bagka fazlara ayrisabildigi sonucuna varildi.
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Sekil 3.1. Hava ortaminda, MgB; tozunun 30-1000 °C araligindaki DTA egrisi.

3.2.2. XRD Analizleri

Ticari olarak satin alinan MgB, tozunun XRD kirmmim deseni, Sekil 3.2°de
goriilmektedir. X-1s1n1 kiriim deseninden MgB; fazina ait ana piklerin hkl miller-indisleri

belirlendi. Buna gore kullanilan MgB; tozunun tek faza sahip oldugu goriilmektedir.
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Sekil 3.2. Ticari olarak satin alinan MgB; tozuna ait X-151n1 kirinim deseni.

Sekil 3.3°de 1050 °C’de {i¢ saat siiresince 4 bar, 6 bar, 8 bar ve 10 bar argon gazi
basincinda sinterlenmis basing serisi 0rneklerinin X-151m1 kirinimi deseni goriilmektedir.
Basing serisi 0rneklerinin tamaminda ana faz ortorombik MgB, fazi olarak belirlenmistir.
1050 °C’de 4 bar Ar gazi basincinda sinterlenen drnekte MgB, fazina ait pik goriilmedi,
sadece MgB, fazina ait diisiik siddetli pikler goriildii. 6 bar, 8 bar ve 10 bar Ar gazi
basincinda sinterlenen 6rneklerde ortorombik MgB, ana faz, hegzagonal MgB,, metal Mg
ve kiibik MgO ikincil faz olarak olugmustur. Bu 6rneklerde hegzagonal MgB, fazina ait
20=33,48° civarinda (100), 26=42,41° civarinda (101) ve 26=59,88° civarinda (110) pikleri
gozlendi.

Basing serisi 6rneklerinin tamaminda MgB,4 fazinin olusma nedeni ya magnezyumun
ucuculugundan dolayr kii¢iik bir miktarinin 6rnekten kacist veya firin igindeki artik
oksijen ile reaksiyonu ya da ornekteki termal gradyantlardan dolayr MgB,’nin ayrismasi
olarak diisiiniilebilir (Hinks, 2002). Magnezyum eksik 6rneklerde MgB4 dominant safsizlik
fazidir (Hinks, 2002). Yiiksek sinterleme sicakliklarinda magnezyumun yiiksek

ucuculugundan dolay1 MgB4 fazi olusur ve bu durum stokiyometri kaymasina neden olur
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(Chen, 2005). MgB4 fazinin olusumu genellikle MgB, nin tane sinirlarinda meydana gelir,
kristal yapis1 ve Orgii sabitleri MgB, ile biiyiik Ol¢lide farkli oldugundan MgB, taneleri
arasinda zayi1f bir baglantiya neden olur (Zhao, 2002).

B4 6rneginde MgB, fazina ait herhangi bir pike rastlanmamasi 1050 °C sicakliginin
sinterleme sicaklig1 i¢in yiiksek bir deger oldugu ve bu sicaklikta magnezyumun yiiksek
ucuculugu nedeniyle MgB, fazinin ayristig1 sonucuna varildi. Ayrica sinterleme siiresince
uygulanan 4 bar Ar gazi basincinin magnezyumun 6rnek yiizeyinden kagisint engellemek
icin yetersiz oldugu goriildii. Artan Ar gazi basinci ile MgB,; fazina ait piklerin sayisinin ve
siddetinin az da olsa artmas1 6rnekten magnezyumun kagiginin kismen engellenebilecegini
gosterir.

Basing serisine ait X-1simn1 kirinim desenlerinden elde ettigimiz sonuglardan,
sinterleme siirecinde uygulanan gaz basincinin 6rneklerin faz icerigi lizerinde etkili oldugu
goriildii. Artan gaz basinci ile ayrismanin yavaslatildigi fakat, sinterleme sicakliginin
yuksek olmasindan dolay1r ayrigsmanin engellenemedigi sonucuna varildi. Bu nedenle
sicaklik serisi Ornekleri olusturulurken 1050 °C’den daha diisiik sicakliklarda ve
kullandigimiz sistemin izin verdigi en yiiksek Ar gazi basincinda (8 bar) sinterleme islemi
yapildi.

Sekil 3.4’ te ii¢ saat 8 bar Ar gazi atmosferinde 800 °C, 850 °C, 900 °C, 950 °C ve
1000 °C sicakliklarda sinterlenmis MgB, Orneklerinin  X-151n1  kirinim  desenleri
goriilmektedir. Tiim sicaklik serisi 0rneklerinde MgB, ana fazdir. S800, S850, S900 ve
S950 orneklerinde MgO ikincil faz olarak olusmustur ve baska safsizlik fazlarina
rastlanmamistir. S1000 6rneginde ise MgB4, Mg ve MgO safsizlik fazlar1 olusmustur.
Sinterleme sicaklig1 arttikca MgB, fazina ait (101), (100), (110) piklerinin siddetinde
azalma goriildii. S950 ve S1000 6rneklerinde ise MgB; fazina ait (002) ve (102) piklerinin
yok oldugu goriildii. Azalan sinterleme sicakligi ile MgB; fazinin (101) ana pikinin daha
dar ve daha sivri olmas1 800 °C, 850 °C ve 900 °C’de sinterlenen 6rneklerde kiilgelesmenin
daha iyi oldugunu ve ydnelimin arttigini gosterir. 950 °C’de sinterlenen ornekte MgB,
fazina ait piklerin siddetinde ve sayisindaki belirgin azalma bu sicaklikta magnezyumun
kiigiik bir miktarinin buharlastigini ve ornekteki MgB, fazinin miktarinin azalmaya
basladigini gosterir. 1000 °C’de sinterlenen 6rnekte MgB,4 fazinin olugsmasina bu sicaklikta
MgB,’nin ayrigmast bu nedenle 6rnek ylizeyindeki magnezyumun kagis1 neden olmustur.
Xu yaptig1 calismada, Mg,B, de baslangic komposizyonunun ve sinterleme sicakliginin

kristal yapiya ve kritik akim yogunluguna etkisini aragtirdi. 800°C de sinterlenmis Mg,B»
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orneklerinin X-151m1 kirinim desenlerinde tiim orneklerde dominant fazin MgB, oldugunu
ve orneklerin tamaminda ¢ok az miktar MgO fazi olustugunu gozlemledi. MgB,4 fazina ait
pik gozlenmedi. Farkli sinterleme sicakliklarinda hazirlanmis Mg, B, 6rneklerine ait X-
1sin1 ve TEM calismalar1 sonucunda agikca goriildii ki 800 °C’den yiiksek sicakliklarda
sentezlenen Orneklerde MgB4 fazi olusur (Xu, 2006). Artan sinterleme sicakliginin faz
olusumu ve faz igerigini belirledigi sonucuna varildi (Dou, 2001).

Sicaklik serisi 6rneklerinin X-1g1n1 kirinimi desenlerinden MgB,; tozlarindan tablet
yapmak ve kiilge 6zellik elde etmek i¢in en iyi sicaklik araliginin 800 °C ile 850 °C
arasinda oldugu sonucuna vardik. Feng ve arkadaslar1 yaptiklart calismada, MgB, fazinin
olusumu i¢in en ideal sinterleme sicakliginin 750-850 °C araliginda oldugunu ve 980 °C
uistiindeki sicakliklarda magnezyumun buharlasmasindan dolayr MgB, fazinin yok oldugu
sonucuna varmislardir (Feng, 2004). Bu goriis calismamiz ile uyum i¢indedir. Bu nedenle
zaman serisini olustururken magnezyumun buharlagsmasini 6nlemek dolayisiyla homojen
ornekler elde etmek icin en iyi sinterleme sicakligi olarak 800 °C se¢ilmistir.

Sekil 3.5’te 8 bar Ar gazi atmosferinde 800 °C sicaklikta 20 dak, 40 dak, 60 dak ve
120 dak sinterlenmis MgB, orneklerinin X-1gmn1 kirinim desenleri goriilmektedir. Tiim
zaman serisi drneklerinde MgB, ana fazdir. Orneklerde ¢ok az miktarda MgO safsizlik fazi
olusmustur. Sinterleme siiresinin degismesi ile MgB, fazina ait (101), (100), (110), (002)
ve (102) piklerinin siddetlerinde ve sayisinda belirgin bir degisiklik gézlenmedi. Sadece
sicaklik serisinde yer alan 800 °C de 180 dak sinterlenen 6rnekte (101) pikinin siddetinin
120 dak sinterlenen drnege gore biraz artti1 goriildii. Pik siddetinin artmasi tane bilylimesi
ve yonelimin artmasi olarak diisiiniilebilir. Zaman serisi 6rneklerinin tamaminda Mg ve
MgB, safsizlik fazlarina ait pike rastlanmadi.

Hinks yaptig1 calismada, reaksiyon kinetiklerini arastirmak i¢in 850 °C’de farkl
reaksiyon zamanlarinda érnekler sentezledi. Ug saattin iistiindeki reaksiyon zamanlarinda
ornekte MgB,4 fazinin olustugu artan reaksiyon siiresi ile drnekte MgB4 fazi miktarinin
arttig1 sonucuna vardi. Bununla birlikte sekiz saatten fazla reaksiyon siiresinde sentezlenen
orneklerin kirmmim desenlerinde Mg fazi1 da gozlendi (Hinks, 2002). Xu yaptig1 ¢alismada,
artan sinterleme sicakliglr ve zamani ile MgB, {in tane biiyiikliigiiniin ve bu faza ait pik
siddetlerinin arttifini XRD ve TEM calismalar1 ile belirledi. Calismalarinda ideal
sinterleme sicakliginin ve zamaninin yaklasik 800 °C ve 1-3 saat oldugunu ileri siirdiiler
(Xu, 2006). 800 °C’den daha diisiik sinterleme sicakliklarinin MgB, taneleri arasinda zayif

iletkenlikle sonug¢lanacag diistiniilmektedir.



52

Siddet

Sekil 3.3. 1050 °C sicaklikta ii¢ saat siiresince 4 bar, 6 bar, 8 bar ve 10 bar Argon gazi
basincinda sinterlenen (Basing serisi) MgB, orneklerinin X-151m1 kirinim

desenleri.
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Sekil 3.4. 8 bar Argon gaz1 basincinda ii¢ saat siiresince 800 °C, 850 °C, 900 °C, 950 °C ve
1000 °C sicakliklarda sinterlenmis (Sicaklik serisi) MgB, 6rneklerinin X-1g1n1
kirinim desenleri.
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Sekil 3.5. 8 bar Argon gazi basincinda 800 °C sicaklikta, 20 dak, 40 dak, 60 dak ve
120 dak siirelerde sinterlenmis (Zaman serisi) MgB, orneklerinin X-151m1

kirimim desenleri

3.3. Fiziksel Analiz
3.3.1. M-T Olciimleri

Sicaklik ve zaman serisi O6rneklerinin siiperiletkenlige gecis sicakligini hesaplamak
ve uygulanan alanin gegis sicakliina etkisini incelemek i¢in FC (alan altinda sogutma)
rejiminde manyetizasyonunun sicakliga bagli degisimi 6l¢iildii. Elde edilen ham veriler
kiitleye boliinerek normalize manyetizasyon degerleri (emu/g) elde edildi.

Sicaklik serisi 6rnekleri i¢in; 0,1 T; 0,2 T; 0,3 T; 0.4 T ve 0.5 T manyetik alan altinda

manyetizasyonun sicakliga bagli degisimi 6l¢iildii. M-T egrilerinde manyetik momentin
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hizli degismeye basladig1 andaki sicaklik degeri 6rnegin siiperiletkenlige gegis sicaklifina
(T bastangic) karsilik gelir. Sicaklik serisi orneklerinin 0,1 T; 0,2 T; 0,3 T; 0,4 T ve 0,5 T alan
altinda gecis sicaklig1 degerleri Tablo 3.1°de verildi. Tiim sicaklik serisi 6rneklerinde 0,1 T
alan altinda ge¢is sicakligt veya diyamanyetizmaya gegis sicakligimin 38 K civarinda
oldugu, M-T egrilerinden elde edildi. Tablo 3.1 incelendiginde 0,1 T alan altinda en
yuksek gecis sicakliginin S800 ornegine ait oldugu, manyetik alan degeri artik¢a
diyamanyetik ge¢is sicakliginin nispeten daha diisiik sicakliklara kaydig:r goriildi. Tiim
orneklerde manyetik alanin artmasiyla M-T egrilerinin sola dogru kaymasi bu érneklerin
taneli yapiya sahip oldugunu ve taneleri arasinda zayif baglantinin varligini gosterir.
Manyetik alan altinda 1sitilan 6rnege dis manyetik alan oncelikle zayif baglanti igeren tane
siirlarindan niifuz eder. Zayif bagli tane sinirlarinda siiperiletkenlik bozulacak bu durum
stiperiletkenlige ge¢is sicakliginin azalmasina sebep olacaktir. 0,5 T manyetik alan altinda
gecis sicakligi en biiyiik olan S800 6rneginin dis manyetik alana karst daha dayanikli
oldugunu gosterir.

Tiim sicaklik serisine ait M-T grafikleri incelendiginde sicaklik serisi 6rneklerinin
stiperiletkenlige gecis sicakliklarinda ¢ok belirgin bir degisiklik olmadig1 fakat S800 ve
S850 orneklerinde kiilge 6zelligin diger sicaklik serisi 6rneklerine gore iyilestigi goriildii.
S900, S950 ve S1000 orneklerinin daha genis gecis gostermesi bu 6rneklerin siiperiletken
taneleri arasinda kirlilik fazinin ve zayif baglantinin S800 ve S850 Grneklerine gore daha
fazla oldugunu gosterir. M-T grafiklerinden elde edilen bu sonu¢ orneklerin X-1s1m1
kirinimi desenleri ile tutarlidir. Sicaklik serisi drneklerinin M-T egrilerinden, 6rneklerin
tamaminda MgB, fazindan magnezyumun ayrismasimnin engellenemedigi, sinterleme
sicaklig1 en diisiik olan S800 ve S850 Orneklerinde, bu ayrismanin diger sicaklik serisi
orneklerine gore en az oldugu ve bu Orneklerde taneler arasi bagin daha giiclii oldugu
goriildi. 850 °C’den yiiksek sinterleme sicakliklar1 MgB, fazinin daha fazla ayrigmasina
sebep oldugundan bu ayrismanin azaltilmasi i¢in sinterleme siirecinde 8 bar Ar gazi
basincindan daha yiiksek basing degerlerine ihtiya¢ oldugu sonucuna varildi.

Serquis ¢aligmasinda, MgB, ornekleri olusturulurken biraz fazla magnezyumun,
MgB; taneleri arasindaki baglantiy1 arttirmak, mikrocatlaklari azaltmak ve iletkenligi
yukseltmek i¢in faydali oldugunu rapor etti (Serquis, 2003).

Zaman serisi Ornekleri i¢in 0,1 T ve 0,5 T manyetik alan altinda manyetizasyonunun
(emu/g) sicakliga bagl degisimi oOlglildi. M-T grafiklerinden elde edilen T. paglangi
degerleri Tablo 3.2°de verildi. 0,1 T alan altinda en yiiksek gegcis sicakligi Z120 6rneginde
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38,19 K ve benzer sekilde 0,5 T alan altinda en yliksek gecis sicakliginin yine Z120
orneginde 36,98 K olarak belirlendi. Manyetik alanin etkisi, artan alan ile gecis
sicakliginin daha diisiik degerlere diismesi ile acikg¢a goriliir. 0,1 T alan altinda Z120, Z60,
740 ve Z20 orneklerinde gecis sicakliklart sirastyla 38,19 K; 37,95 K; 37,88 K ve 37,75 K
olarak belirlendi. Orneklerin sinterleme siiresi arttikca gegis sicakligmin nispeten daha
yuksek sicakliklara kaydigi ve gegisin daha keskin oldugu goriildii (Tablo 3.2). Bu duruma
ornek icerisindeki porozitenin ve kirlilik fazinin azalmasimnin sebep oldugu
diistiniilmektedir. Zaman serisi 6rneklerinin T, degerlerindeki bu tutarlilik 6rneklerde ayn
stokiyometriyi ve drnegin saflik seviyesini isaret eder. Orneklerin T, degerlerindeki kiigiik
degismeler stokiyometredeki bir degisimden degil safsizlik etkilerinden ve gerilimden
meydana gelir (Hinks, 2002).

800°C sicaklikta 8bar Ar gazi atmosferinde degisik siirelerde sinterlenen zaman serisi
orneklerine ait M-T grafiklerinden sinterleme siiresinin artmasiyla kiilge 6zelligin iyilestigi
ve kristallesme oraninin arttigir sonucuna varildi (Yamamoto, 2005). Sicaklik ve zaman
serisi orneklerinin M-T grafiklerinden elde edilen sonuglar, MgB, nin sinterleme siirecinde
magnezyumun uguculugundan dolay1 6rnek yilizeyinden kagisi, firin i¢indeki safsizliklar ile
ikinci reaksiyonu gibi 6nemli problemleri dogrular.

Hinks ¢alismasinda, 50 bar Ar gazi basincinda, 850 °C de % 2 fazla Mg kullanarak 0,
1, 2 ve 8 saat reaksiyon zamanlarinda dort drnekten olusan bir seri iiretti. Uretilen
orneklerin T, degerleri ac duyarlilik 6lgiimlerinden elde edildi. Orneklerin T, degerlerini
sirastyla 39,21 K; 39,15 K; 39,23 K ve 39,08 K olarak belirlediler. Dort 6rnegin T,
degerlerinin hemen hemen ayni oldugu sadece en uzun reaksiyon zamaninda sentezlenen
bu nedenle en fazla MgB4 fazina sahip 6rnek icin T. Onemli sayilabilecek sekilde
azaldigini rapor etti. Dort 6rnekte MgB4 miktarinin yaklasik 1-3 saatte minimuma ulastig
sonra, tekrar arttigi, 8saatte ise maksimuma ulastigi dolayisiyla, en fazla MgB4 olan
ornekte T, nin en diisiik oldugu sonucuna vardilar (Hinks, 2002).

Mucha calismasinda, elektriksel direng Olgiimiinde siiperiletkenlige gecisin orta
noktasint 38,5 K, siiperiletkenlige ge¢is araligini distan uygulanan manyetik alan
bulunmadigi durumda 1,5 K’den daha az olarak belirledi. Artan manyetik alan
stiperiletkenlige gecisi gliclii bir sekilde etkiledi ve 8T dig manyetik alanda T.=19 K ve
gecis araligin1 7 K olarak belirledi. (Mucha, 2003).

Shigeta calismasinda, siiperiletkenlige gecis sicakligin1 (T;) hesaplamak i¢in FC

(alan altinda sogutma) rejiminde 1 mT alan altinda manyetizasyonun sicakliga bagliligini
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Olgtii. Tk paglangic degeri 38,1 K olarak belirledi ve bu degerin, iiretilen 6rnegin 1yi nitelikte
oldugunu isaret ettigini rapor etti (Shigeta, 2003).

Kambara calismasinda, kati hal tepkime metodu ile 850 °C de 4%H,+Ar gaz
atmosferinde 10 saat siiresince sinterlenen kiilce MgB, 6rneginin siiperiletkenlige gecis
sicakligini elektriksel direng Ol¢limii ile 38 K olarak buldu. 15 T kadar ¢esitli manyetik
alanlarda direng ge¢islerinde manyetik alanin etkisi agik¢a goriildii. 10 T kadar manyetik
alanlarda ge¢is sicakligi cok kiigiik bir degisme ile daha diisiik sicakliklara kaydi. Bu
durum artan alan ile direncte belirgin bir genisleme gosteren yiiksek sicaklik
stiperiletkenleri ile zittir (Kambara, 2001).

Sicaklik ve zaman serisi Orneklerinin siiperiletkenlige gecis sicakliginin literatiirde
baz1 caligmalarda elde edilen 39 K degerinden kiigiik olmasinin ana sebebinin {iretim
kosullarinin farklilig1r oldugu disiiniilmektedir. Bununla birlikte sinterleme siiresince az
miktarda da olsa, magnezyumun buharlasmasinin MgB, nin ayrigmasina neden olmasi,
bunun sonucu olarak bilesigin yapisinda safsizlik fazlarinin ortaya ¢ikmasi bu farkliligin

nedenleri olarak diistiniilmektedir.

Tablo 3.1. 8 bar Argon gazi basincinda ii¢ saat 800 °C, 850 °C, 900 °C, 950 °C ve 1000 °C
sicaklikta sinterlenen sicaklik serisi 6rneklerinin M-T egrilerinden elde edilen

T, degerleri
Omegin | H=0,1 Ti¢in | H=0,2 T i¢in | H=0,3 Ti¢in | H=0,4 Ti¢in | H=0,5 T i¢cin

Adi T (K) T (K) T (K) T (K) T (K)
S800 38,02 37,66 37,36 37,20 36,91
S850 37,90 37,63 37,25 37,20 36,80
S900 37,87 37,63 37,25 37,10 36,84
S950 37,86 37,56 37,23 37,08 36,77
S1000 37,84 37,47 37,08 36,79 36,57

Tablo 3.2. 8 bar Ar gazi basincinda 800 °C sicaklikta 20 dak, 40 dak, 60 dak
ve 120 dak sinterlenen zaman serisi 0rneklerinin M-T egrilerinden
elde edilen T, degerleri

Ornegin Adi H=0,1 T icin H=0,5 T icin
T (K) T (K)
7120 38,19 36,98
760 37,95 36,83
740 37,88 36,79
720 37,75 36,66
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Sekil 3.6 8 bar Argon gazi basincinda ii¢ saat 800 °C sicaklikta sinterlenen
S800 orneginin O T ; 0,1 T; 0,2 T; 0,3 T; 04 T; 0,5 Tve 1 T
manyetik alanlar altinda manyetizasyonun sicakliga bagl degisimi
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Sekil 3.7. 8 bar Argon gazi basincinda {i¢ saat 850 °C sicaklikta sinterlenen
S850 6rneginin 0 T; 0,1 T; 0,2 T; 0,3 T; 0.4 T ve 0.5 T manyetik
alanlar altinda manyetizasyonun sicakliga bagli degisimi
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Sekil 3.8. 8 bar Argon gazi basincinda ii¢ saat 900 °C sicaklikta sinterlenen
S900 6rneginin 0 T; 0,1 T; 0,2 T; 0,3 T; 0,4 T ve 0,5 T manyetik
alanlar altinda manyetizasyonun sicakliga bagli degisimi
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Sekil 3.9 8 bar Argon gazi basincinda ii¢ saat 950 °C sicaklikta sinterlenen
S950 6rneginin 0 T; 0,1 T; 0,2 T; 0,3 T; 0,4 T ve 0,5 T manyetik
alanlar altinda manyetizasyonun sicakliga bagli degisimi
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Sekil 3.10. 8 bar Argon gazi basincinda {i¢ saat 1000 °C sicaklikta sinterlenen
S1000 6rneginin 0 T; 0,1 T; 0,2 T; 0,3 T; 0,4 T ve 0,5 T manyetik
alanlar altinda manyetizasyonun sicakliga bagli degisimi
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Sekil 3.11. 8 bar Argon gazi basincinda 800 °C sicaklikta 20 dak sinterlenen
720 orneginin 0 T; 0,1 T ve 0,5 T manyetik alanlar altinda
manyetizasyonun sicakliga bagli degisimi
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Sekil 3.12. 8 bar Argon gazi basincinda 800 °C sicaklikta 40 dak sinterlenen
740 orneginin 0 T; 0,1 T ve 0,5 T manyetik alanlar altinda
manyetizasyonun sicakliga bagl degisimi
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Sekil 3.13. 8 bar Argon gazi basincinda 800 °C sicaklikta 60 dak sinterlenen

760 orneginin 0 T; 0,1 T ve 0,5 T manyetik alanlar altinda
manyetizasyonun sicakliga bagl degisimi
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Sekil 3.14. 8 bar Argon gazi basincinda 800 °C sicaklikta 120 dak sinterlenen
7120 o6rneginin 0 T; 0,1 T ve 0,5 T manyetik alanlar altinda
manyetizasyonun sicakliga bagl degisimi
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Sekil 3.15. 8 bar Ar gazi basincinda 800 °C sicaklikta 20 dak, 40 dak, 60 dak
ve 120 dak siirelerde sinterlenen zaman serisi 0rneklerinin 0,1 T
manyetik alan altinda manyetizasyonun sicakliga bagh degisimi



63

0.1

MWl fernwfg)

— D13, H=03T
— —Z60,H=03T

e, H=0 3T
—~—Z20,H=03T

30 22 24 16 1§ 3D 32 34 36 35 40 42 44 46 48 30
T(H)
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120dak siirelerde sinterlenen zaman serisi Orneklerinin 0.5T
manyetik alan altinda manyetizasyonun sicakliga bagl degisimi
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Sekil 3.17. 8 bar Argon gazi basincinda ti¢ saat 800 °C, 850 °C, 900 °C, 950 °C
ve 1000 °C sicakliklarda sinterlenen sicaklik serisi 6rneklerinin M-T
grafiklerinden elde edilen Tk paglangic degerleri
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Sekil 3.18. 8 bar Argon gazi basincinda 800 °C sicaklikta 20 dak, 40 dak, 60
dak ve 120 dak siirelerde sinterlenen zaman serisi 6rneklerinin M-T
grafiklerinden elde edilen Tk paglangic degerleri

3.3.2. M-H Olciimleri

Calismada kullanilan 6rneklerin manyetizasyon oOlgiimleri, 15 ve 30 K’lik sabit
sicakliklarda, 5 mT/s’lik sliplirme hizinda ve —0.5T ile +0.5T arasinda manyetik alan
uygulayarak alansiz sogutma rejiminde 5 déngiide yapildi. Ornek sicakligi 0,05 K
hassasiyetinde diisiiniilen degere ulastiktan sonra, 1sitma esnasinda Olc¢iimler alindi.
Manyetizasyon Ol¢limlerinde, manyetik alan degisimleri bes asamada gergeklestirildi: 1.
asama (0) - (+Hpaks), 2. asama (+Hpaks) - (0), 3. asama (0) - (—Hpaks), 4. asama (—Hpax) - (0)
ve 5. asama (0) - (+Huax) seklindedir. Her iki asama arasinda beklenmeden bir sonraki
asamaya gecildi.

VSM sisteminde kullanilan manyetometre “emu” cinsinden manyetik moment
Olgmekte olup 6l¢iilen veriler ilk bagta 6rnegin hacmine boliinerek manyetizasyon degeri
olan A/cm birimine doniistiirtildii.

Sicaklik serisi 6rneklerinin 15 K ve 30 K sicakliklarinda 0,1 T; 0,2 T; 0,3 T; 0,4 T ve
0,5 T manyetik alan altindaki M-H ilmekleri Sekil 3.19 - Sekil 3.28 arasinda, zaman serisi
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orneklerinin 30 K sicakliginda 0,5 T manyetik alan altindaki M-H ilmekleri Sekil 3.30 da
verilmektedir.

Sicaklik serisi Orneklerinin M-H ilmekleri incelendiginde 15 K de &lgiilen
manyetizasyon egri genisliginin 30 K’e gore daha biiyiik oldugu goriilmektedir. Olgiim
sicakligr azaldik¢a manyetizasyon egri genisliginin artmasi, drnek igerisinde siiperiletken
taneler arasindaki temasin iyilestigini gosterir. Manyetizasyon ilmek genisligi ile 6rnek
icerisindeki aki civileme merkezi sayisinin orantili oldugu bir¢cok calismada rapor
edilmistir (Feng, 1998).

Sekil 3.29 da sicaklik serisi Orneklerinin 0,5 T manyetik alan altinda 15 K
sicakligindaki M-H ilmekleri, Sekil 3.30 da sicaklik serisi 6rneklerinin 0,5 T manyetik alan
altinda 30 K sicakligindaki M-H ilmekleri goriilmektedir. Her iki sekil incelendiginde
S800 orneginin M-H ilmeklerinin genisliginin en fazla oldugu goriiliiyor. Sekillerde S850,
S900 S950 ve S1000 6rneklerinde ise manyetizasyon ilmek genisliginin artan sinterleme
sicakligi ile azaldig goriilmektedir.

Sekil 3.31 de zaman serisi 6rneklerinin 30 K sicakliginda 0,5 T manyetik alan altinda
M-H ilmekleri goriilityor. Z20 ve Z40 orneklerinin ilmek genisliginin hemen hemen ayn
oldugu, Z60, Z120 ve S800 orneklerinde ilmek genisliginin arttigr goriilmektedir.
Sinterleme siiresi artttkca M-H ilmeklerinin genisliginin arttigi ve dolayisiyla 6rneklerin
manyetizasyon 6zelliklerinin iyilestigi sdylenebilir.

Sekil 3.32 de basing serisi drneklerinden B4 o6rneginin 30 K sicakliginda 0,1T ve
0,5T manyetik alan altindaki M-H egrisi goriliiyor. Sekilden gortldigi gibi Ornek
diyamanyetik davranis gostermemekte tipik ferromanyetik davranig gostermektedir. Bu
sonu¢ B4 6rneginin X-1s1n1 kirmimi deseni sonugclar ile tutarlidir. B4 6rneginin X-151m
kirinimi deseninde MgB, fazina ait pik gézlenmedi, yapida sadece az miktar MgB, fazina
ait pikler goriildi. B4 6rnegi i¢in hem X-i1s1m1 kirmimi hem de M-H 6l¢iim sonuglari
sinterleme siirecinde 4 bar Ar gazinin 6rnekten magnezyumun buharlagarak MgB; nin
ayrismasini engelleyemedigi ve 1050 °C MgB; nin ayrigsmasi icin ¢ok yiiksek bir sicaklik
degeri oldugu sonucuna varildi.

Sicaklik ve zaman serisine ait M-H ilmeklerinde belirli bir manyetik alan degerine
kadar AM degeri artmakta ve belli bir tepe degerinden sonra uygulanan manyetik alan
arttikca AM degeri diismektedir. Bunun nedeni, taneli yapiya sahip 6rnegin i¢indeki taneler
arasi etkilesimin zayif olmast ve diisiik manyetik alanin ise bu etkilesimi bir dereceye

kadar arttirdig1 diisiiniilmektedir. Manyetik alan degeri belli bir degerden daha yiiksek
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manyetizasyon tekrar azalmaktadir.

Manyetizasyon (A/cm)

S.S. 800°C 15K 0.5T

S.S. 800°C 15K 0.2T
S.S. 800°C 15K 0.3T
S.S. 800°C 15K 0.4T

— T
-04 03 -02 -01 00 01l 02 03 04

Manyetik alan (T)

kalkmakta ve artan manyetik alanla

Sekil 3.19. 8 bar Argon gazi basincinda ii¢ saat 800 °C sicaklikta sinterlenen
S8006rneginin 15 K sicaklikta 0,1 T; 0,2 T; 0,3 T; 0,4 Tve 0,5 T
manyetik alanlar altinda M-H ilmekleri

Manyetizasyon (A/cm)

30

25-
20-
15-
10-

-10
-15
-20
-25

-30

v

S.S. 800°C 30K 0.1T
S.S. 800°C 30K 0.2T
S.S. 800°C 30K 0.3T

S.S. 800°C 30K 0.4T
S.S. 800°C 30K 0.5T
—— . T

-0,5

T T T T " T T * T 7 1
-04  -03 -02 -0, 0,0 0,1 0,2 0,3 0,4

Manyetik alan (T)

0,5

Sekil 3.20. 8 bar Argon gazi basincinda ii¢ saat 800 °C sicaklikta sinterlenen
S8006rneginin 30 K sicaklikta 0,1 T; 0,2 T; 0,3 T; 0,4 T ve 0,5 T
manyetik alanlar altinda M-H ilmekleri



60 —

40 -

Manyetizasyon (A/cm)

40 4

-60

20

-20 -
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S.S. 850°C 15K 0.1T
S.S. 850°C 15K 0.2T
S.S. 850°C 15K 0.3T
S.S. 850°C 15K 0.4T
S.S. 850°C 15K 0.5T

0,5

Manyetik alan (T)

—T T 7T T T
-04 -03 -02 -0, 0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5

Sekil 3.21. 8 bar Argon gazi basincinda ii¢ saat 850 °C sicaklikta sinterlenen

S850 6rneginin 15 K sicaklikta 0,1 T; 0,2 T;

manyetik alanlar altinda M-H ilmekleri

25

Manyetizasyon (A/cm)

-20

-25

20

S.S. 850°C 30K 0.1T
S.S. 850°C 30K 0.2T
S.S. 850°C 30K 0.3T
S.S. 850°C 30K 0.4T

0,3T;04Tve05T

-0,5

S.S. 850°C 30K 0.5T

— T T
-04  -03 -02 -0, 0,0 0,1 0,2 0,3 0,4

Manyetik alan (T)

1
0,5

Sekil 3.22. 8 bar Argon gazi basincinda ii¢ saat 850 °C sicaklikta sinterlenen
S850 6rneginin 30 K sicaklikta 0,1 T; 0,2 T; 0,3 T; 0,4 T ve 0,5 T
manyetik alanlar altinda M-H ilmekleri



40 -

30

20

Manyetizasyon (A/cm)

-104

-20 4

-30 -
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S.S.900°C 15K 0.1'F
S.S.900°C 15K 0.2T
S.S.900°C 15K 0.3T
S.S.900°C 15K 0.4T
S.S.900°C 15K 0.5T

— T T T T " T T T T
-04  -03 -02 -01 0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5

Manyetik alan (T)

Sekil 3.23. 8 bar Argon gazi basincinda ii¢ saat 900 °C sicaklikta sinterlenen
S900 6rneginin 15 K sicaklikta 0,1 T; 0,2T; 0,3 T; 0,4 T ve 0,5 T
manyetik alanlar altinda M-H ilmekleri

Manyetizasyon (A/cm)

-154

-20

-104

+ SS.900°C30K0.IT % % %= g
« SS.900°C30K 02T 3% V :
S.S. 900°C 30K 0.3T ?7\ /
v S.5.900°C 30K 0.4T ~Z
S.S. 900°C 30K 0.5T
-0,5 —OI,4 —()I,3 —()I,2 —Ol,l 0:0 O!l 0:2 0:3 0:4 0!5

Manyetik alan (T)

Sekil 3.24. 8 bar Argon gazi basincinda ii¢ saat 900 °C sicaklikta sinterlenen
S900 6rneginin 30 K sicaklikta 0,1 T; 0,2 T; 0,3 T; 0,4 Tve 0,5 T
manyetik alanlar altinda M-H ilmekleri



Manyetizasyon (A/cm)

30

204

-20

-30
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/= S.8.950°C 15K 0.1T
* S.5.950°C 15K 0.2T
7 S.S.950°C 15K 0.3T
{v S.8.950°C 15K 0.4T
S.S. 950°C 15K 0.5T

T T T T T T T T T T
05 04 03 02 01 00 01 02 03 04 05

Manyetik alan (T)

Sekil 3.25. 8 bar Argon gazi basincinda ii¢ saat 950 °C sicaklikta sinterlenen

Manyetizasyon (A/cm)

S950 6rneginin 15 K sicaklikta 0,1 T; 0,2 T; 0,3 T; 0,4 Tve 0,5 T
manyetik alanlar altinda M-H ilmekleri

= S.S8.950°C 30K 0.1T W o« vh .

-5
A
{* SS.950°C30K02T %% %.
0 S.S. 950°C 30K 0.3T V

v S.S.950°C 30K 0.4T N
S.S. 950°C 30K 0.5T
— T T T T T T T T T T — T 1
-0,5 -0,4 -0,3 -0,2 -0,1 0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5

Manyetik alan (T)

Sekil 3.26. 8 bar Argon gazi basincinda ii¢ saat 950 °C sicaklikta sinterlenen

S950 6rneginin 30 K sicaklikta 0,1 T; 0,2 T; 0,3 T ;0,4 Tve 0,5T
manyetik alanlar altinda M-H ilmekleri



Manyetizasyon (A/cm)
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S.S. 1000°C 15K. 04T
S.S. 1000°C 15K 0.2
S.S. 1000°C 15K 0.3T
S.S. 1000°C 15K 0.4T
S.S. 1000°C 15K =0.5T

T s e e e EN A p T T
-04  -03 -02 -0,1 0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5

Manyetik alan (T)

Sekil 3.27. 8 bar Argon gazi basincinda {i¢ saat 1000 °C sicaklikta sinterlenen
S1000 6rneginin 15 K sicaklikta 0,1 T; 0,2 T; 0,3 T; 0,4 T ve 0,5 T
manyetik alanlar altinda M-H ilmekleri

Manyetizasyon (A/cm)

10
5] $5.1000°C30K0ITSY § %,
* SS.1000°C30K 02T % R &
S5 1000C 30K 03Ty *F
v S.S.1000°C30K 04T
S.S. 1000°C 30K 0.5T
N7 T T T
05 04 03 -02 -01 00 01 02 03 04 05

Manyetik alan (T)

Sekil 3.28. 8 bar Argon gazi basincinda ii¢ saat 1000 °C sicaklikta sinterlenen
S1000 6rneginin 30 K sicaklikta 0,1 T; 0,2 T; 0,3 T; 0,4 T ve 0,5 T
manyetik alanlar altinda M-H ilmekleri
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Manyetizasyon (A/cm)

S.S. 850°C 15K 0.5
S.S. 900°C 15K 0.5T
S.S.950°C 15K 0.5T
S.S. 1000°C 15K =0.5T

T T T T T T T T T T T
04 03 02 -01 00 01 02 03 04 05

Manyetik alan (T)

Sekil 3.29. Sicaklik serisi orneklerinin 0,5 T manyetik alan altinda 15 K
sicakligindaki M-H ilmekleri.

30

20

-
S
|

(=]
|

-10 4

Manyetizasyon (A/cm)

|= S.S.800°C 30K 0.5T

e S.S.850°C 30K 0.5T
2014 3.8.900°C 30K 0.5T
lv S.5.950°C 30K 0.5T

S.S. 1000°C 30K 0.5T
T T T 71—

T
-0,5 -04 03 -0,2  -0,1 0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5
Manyetik alan (T)

Sekil 3.30. Sicaklik serisi orneklerinin 0,5 T manyetik alan altinda 30 K
sicakligindaki M-H ilmekleri.
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4 Z.S. 20 dak. T=30K Hmaks=0.5T

v Z.S. 40 dak. T=30K Hmaks=0.5T
209 +  Z.8. 60 dak. T=30K Hmaks=0.5T
< Z.8. 120 dak. T=30K Hmaks=0.5T
Z.S. 180 dak. T=30K Hmaks=0.5T
104
g
Q
<
5
S 01
3
N
2
5 -10-
P
-20
T T T T T T T T T T T 1
-0,6 -0,4 -0,2 0,0 0,2 0,4 0,6

Manyetik alan (T)

Sekil 3.31. 800 °C sicaklikta 8 bar Argon gazi basincinda 180 dak, 120 dak, 60
dak, 40 dak ve 20 dak siiresince sinterlenen MgB, 6rneklerinin 30
K sicakliginda 0,5 T manyetik alan altindaki M-H ilmekleri

0.002E

. - - e
00020 1 B#, T=30K, H=01T Pty
—+ — B4, T=30K, H=03T P
PR LT EE ""::x o
£ £ -
E 0.00 0 | ] s
WL -f'-,.-'f
y g
% 0.0005 Iy
E. 00000 1 ,r’j-‘"
I
% -0 .;‘Lh___!;ﬁ
s :
§ -b6030 | J i
. o
-0.0015 | o o
.-'.--"""'ll .-""#
00BN et e

-0002F T T T - T T T ™ T T T
g -0 04 0 02 .01 00 0] 0r 03 04 05 06K

Manyetk &1 H (T

Sekil 3.32. 1050 °C sicaklikta 4 bar Ar gazi basincinda ii¢ saat sinterlenen B4
orneginin 30 K sicakliginda 0,1 T ve 0,5 T manyetik alanlar
altindaki M-H ilmekleri
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3.3.3. Kritik Akim Yogunlugunun Belirlenmesi

Farkli sicaklik ve stirelerde sinterlenmis MgB; 6rneklerinin kritik akim yogunluklar
(Jo), manyetizasyon Ol¢limlerinden hesaplandi. Bunun i¢in M-H ilmeginde manyetik alan
artirtlirken ve azaltilirken 6rnegin sahip oldugu pozitif ve negatif manyetizasyon degerleri
ele alindi. M-H ilmeginin 1. asamadaki manyetik alan uygulamasinda ((0) - (+Hpaks)
araligl) Olclilen manyetizasyon degerleri hesaba katilmadi. Manyetizasyon Ol¢iim
sekillerinden oOrneklerin krittk akim yogunlugu asagida (3.1) ifadesiyle verilen

genigletilmis ‘Bean modelinden’ yararlanilarak hesaplandi (Campbell ve Evetts, 1972).

-1
JC(H,T)ZZOA—M S (3.1)
L | 3L,

Bu ifadedeki AM manyetizasyon farkini (M-H ilmeginde Hy,.kxs manyetik alanindan
diiserken belli manyetik alandaki manyetizasyon ile —Hpaks’dan Hpes’a artarken ayni
manyetik alandaki manyetizasyon degerleri arasindaki fark), L; L, ise sirasiyla uygulanan
manyetik alana dik dogrultudaki kisa ve uzun kenar1 (L,>L,) temsil etmektedir. Boylece
kritik akim yogunlugu yukaridaki formiil kullanilarak hesaplandi ve sonuglar grafiklerle
gosterildi.

Sekil 3.43 ve Sekil 3.44, 8 bar Argon gazi basincinda {i¢ saat siire ile 800 °C, 850 °C,
900 °C, 950 °C ve 1000 °C de sinterlenen sicaklik serisi 6rneklerinin sirasiyla 15 K ve 30 K
sicakliklarinda ~ kritik  akim  yogunlugunun manyetik alana gore degisimini
gostermektedirler. 15 K sicakliginda hesaplanan J, degerleri S800, S850, S900, S950 ve
S1000 &rnekleri igin sirastyla 1,5x10%; 9,0x10%; 6,5x10%; 5,0x10° ve 3,5x10° A/cm? olarak
belirlendi. 30 K sicakliginda hesaplanan J. degerleri S800, S850, S900, S950 ve S1000
ornekleri icin sirasiyla 4,8x103; 3,7x103; 2,9x103; 2,2);103 ve 1,5)(103 A/em?® olarak
belirlendi. Artan sinterleme sicakligi ile sicaklik serisi Orneklerinin kritik akim
yogunlugunun azaldigi belirlendi. Azalan sinterleme sicakligi ile J. degerinin artmasina
asagidaki etkenler neden olabilir:

Yiiksek sinterleme sicaklilarinda olusan MgB, fazinin tane igi ve genellikle tane
siirlarinda dagilimi transport akimlarda azalmaya neden olur. Bu durum MgB; tanelerinin
arasindaki etkilesimi azaltarak J. nin azalmasina neden olabilir (Chen, 2005). 900 °C’den

yiiksek sinterleme sicakliklari nano boyutlu pargaciklarin aki ¢ivileme merkezi olarak
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gorev yapmasin1 engeller. Aki c¢ivileme merkezi sayisinin azalmasi kritik akim
yogunlugunun azalmasina neden olabilir. MgB4 nano boyutlu parcaciklarin varligi J. nin
azalmasi i¢in ana neden olarak goriilebilir (Xu, 2006). Sicaklik arttikca MgB, faz1 daha
cok ayrisacak Ornek i¢cinde magnezyum miktar1 azalacaktir. Magnezyum eksik drneklerin
J. degerleri magnezyum zengin orneklerden daha diisiiktiir (Xu, 2006). Ornek iginden
magnezyumun kagisi J. nin azalmasina neden olabilir. Bu nedenle baslangic
kompozisyonunda biraz fazla magnezyum kullanmanin J. yi arttiracag literatiirde birgcok
calismada rapor edilmistir.

Sekil 3.45 de 8 bar Ar gazi basincinda 800 °C sicaklikta 20 dak, 40 dak, 60 dak,
120 dak ve 180 dak siirelerde sinterlenen MgB, 6rneklerinin 30 K sicaklikta kritik akim
yogunlugunun manyetik alana bagli degisimi goriilmektedir. 30 K sicakliginda hesaplanan
J. degerleri 720, 740, 760, Z120 ve S800 ornekleri i¢in sirasiyla 2,7x10%; 3,0x10°;
3,3x107; 3,8x10° ve 4,8x10° A/cm’ olarak belirlendi. Artan sinterleme siiresi ile kritik akim
yogunlugunun arttig1 belirlendi. Sinterleme siiresinin artmast MgB, taneleri arasindaki
temast arttirarak siiperiletken yapiy1 iyilestirdigi sonucuna varildi. Zaman serisinin tamami
800°C sicaklikta sinterlendiginden bu sicaklik degerinin 6rnek iginde MgB, faz1 miktarini
minimuma indirmek i¢in yeterli bir sicaklik degeri oldugu gorildii. Zaman serisi
orneklerinin X-1511 kirimimi desenlerinde MgB4 veya herhangi baska kirlilik fazlarina

rastlanmamasi bu sonucu dogrular.

L4x10° ®  S.S. 800°C T=15K Hmaks=0.1T
® S.S. 800°C T=15K Hmaks=0.2T
- S.S. 800°C T=15K Hmaks=0.3T
~ v S.S.800°C T=15K Hmaks=0.4T
g S.S. 800°C T=15K Hmaks=0.5T
=3 1,0x10"
=
peh
= 8,0x10°
=]
=
Pl
<4 3
> 6,0x10°
£
-
< 3
oz 4,0x10°
v N \ E
2,0x10 —x
0,0 T T T - T T T T T 1
0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5

Manyetik alan (T)

Sekil 3.33. S800 6rneginin 15 K sicakligindaki J.-H grafikleri
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5,0x10°
m  S.S. 800°C T=30K Hmaks=0.1T
4,5x10’ ® S.S.800°C T=30K Hmaks=0.2T
40x10° i S.S. 800°C T=30K Hmaks=0.3T
— x i v S.S. 800°C T=30K Hmaks=0.4T
§ 3500 S.S. 800°C T=30K Hmaks=0.5T
3 ]
= 3,0x10°
»Bn -
£ 2,5x10
> 2,0x10° [/
g { " %
& 1,5x10° " X )
= E L] '
T 1,0x10° n °
M | ~ s
2 n
5,0x10” " b
0,0 T = T T T T T T T 1
0,0 0,1 0,2 0,3 04 0,5
Manyetik alan (T)

Sekil 3.34. S800 6rneginin 30 K sicakligindaki J.-H grafikleri

1,0x10*
m  S.S. 850°C T=15K Hmaks=0.1T
® S.S.850°C T=15K Hmaks=0.2T
8.0x10" S.S. 850°C T=15K Hmaks=0.3T

v S.S. 850°C T=15K Hmaks=0.4T
_ S.S. 850°C T=15K Hmaks=0.5T

Kritik akim yogunlugu (A/cm’)

0,0 ﬁ— P

T T I T
0,0 0,1 02 0,3 0,4 0,5
Manyetik alan (T)

Sekil 3.35. S850 6rneginin 15 K sicaklhigindaki J.-H grafikleri
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4,0x10°
m  S.S. 850°C T=30K Hmaks=0.1T
3.5x10° ® S.S.850°C T=30K Hmaks=0.2T
i 8 S.S. 850°C T=30K Hmaks=0.3T
= 3.0x10° - v S.S. 850°C T=30K Hmaks=0.4T
E ] S.S. 850°C T=30K Hmaks=0.5T
f:j 2,5%10° .‘... \
on 4 a2
= [ ]
S 2,0x10° ® .
)%: h‘l s.. \'Vy‘w
g L5x10'4  m ° "
= [ | W
E 1 % ° V
2 1,0x10° L] °
- > ] [ ]
2 1 " %
u
5,0x10° n %
0,0 T o T T T T T T T 1
0,0 0,1 0.2 03 0,4 0,5
Manyetik alan (T)

Sekil 3.36. S850 6rneginin 30 K sicakligindaki J.-H grafikleri

7x10°

m  S.S.900°C T=15K Hmaks=0.1T
® S.S.900°C T=15K Hmaks=0.2T

S.S. 900°C T=15K Hmaks=0.3T
v S.S.900°C T=15K Hmaks=0.4T
S.S. 900°C T=15K Hmaks=0.5T

6x10°

W

>

=

(=
|

Kritik akim yogunlugu (A/cm’)

0 - o

T T T T f T T
0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5

Manyetik alan (T)

Sekil 3.37. S900 6rneginin 15 K sicakligindaki J.-H grafikleri
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3,0x10°
m  S.S. 900°C T=30K Hmaks=0.1T
® S.S.900°C T=30K Hmaks=0.2T

2,5x10° S.S. 900°C T=30K Hmaks=0.3T
— ok v S.S.900°C T=30K Hmaks=0.4T
E . o\ S.S. 900°C T=30K Hmaks=0.5T
2 2,0x10°
= x&
aNn -
=
£ 1,5x10°
)a) X %. :
g [V, %
g s & .. .
g 1.0x10° " .
-~ | | [}
= u °
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0,0 T T T T T T T T T 1
0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5
Manyetik alan (T)

Sekil 3.38. S900 6rneginin 30 K sicakligindaki J.-H grafikleri

®  S.S.950°C T=15K Hmaks=0.1T

5x10° ® S.S.950°C T=15K Hmaks=0.2T
S.S. 950°C T=15K Hmaks=0.3T
~ v S.S.950°C T=15K Hmaks=0.4T
g 4107 S.S. 950°C T=15K Hmaks=0.5T
<
&
B 3x10°
g
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o
)
g 2x10°
=
<
=
b= [ ]
W 1x10°
—~ N\
HI_
0 T ! — T i T T T i
0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5

Manyetik alan (T)

Sekil 3.39. S950 6rneginin 15 K sicakligindaki J.-H grafikleri
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2,5x10° 7
m  S.S.950°C T=30K Hmaks=0.1T
® S.S.950°C T=30K Hmaks=0.2T
2,0x10° S.S. 950°C T=30K Hmaks=0.3T

v S.S.950°C T=30K Hmaks=0.4T
S.S. 950°C T=30K Hmaks=0.5T

1,5x10° -

1,0x10° NG
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Manyetik alan (T)

Sekil 3.40. S950 6rneginin 30 K sicakligindaki J.-H grafikleri

] m  S.S. 1000°C T=15K Hmaks=0.1T
3.5%10° ® S.8.1000°C T=15K Hmaks=0.2T
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Sekil 3.41. S1000 6rneginin 15 K sicakligindaki J.-H grafikleri
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Sekil 3.42. S1000 6rneginin 30 K sicakligindaki J.-H grafikleri
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Sekil 3.43. Sicaklik serisi 6rneklerinin 15 K sicakligindaki J.-H grafikleri
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Sekil 3.44. Sicaklik serisi 6rneklerinin 30 K sicakligindaki J.-H grafikleri
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Sekil 3.45. Zaman serisi 6rneklerinin 30 K sicakligindaki J.-H grafikleri
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3.4. Mekaniksel Analiz
3.4.1. Vickers Mikrosertlik Olciimleri

Sinterleme silirecinde uygulanan Argon gazi basincinin, sinterleme sicakliginin ve
sinterleme siiresinin kiilge MgB, oOrneklerinin mekaniksel ozellikleri iizerine etkisini
arastirmak i¢in Vickers Mikrosertlik Analizi, derinlik duyarli mikrogentik (DDM)
cihaziyla yapildi. Her bir 6rnege 1200 mN’luk maksimum yiikk uygulanarak yiik-
yerdegistirme egrileri elde edildi. Oda sicakliginda elde edilen yiik-yerdegistirme
egrilerinden, orneklerin dinamik sertlik ve elastite modiilii degerleri Oliver-Parr metoduyla
hesaplandi.

Yikiin artirlip azaltilmas: ile elde edilen, MgB, oOrneklerinin yiikleme-bosaltma
egrileri sicaklik, zaman ve basing serileri icin sirasiyla sekil 3.46, 3.48 ve 3.50 de
verilmistir. Sekillerden agik bir sekilde gorildiigli gibi tim MgB, oOrnekleri oda
sicakliginda elasto—plastik bir davranis gostermektedir. Bu karakter 6rnegin kirilgan veya
stineklik 6zelligine sahip olup olmadigini tam olarak aciklamayabilir.

Sekil 3.47 de sicaklik serisi Orneklerinin dinamik mikro sertlik degerlerinin
sinterleme sicakligl ile degisimi goriilmektedir. Sekilden gorildiigli gibi sinterleme
sicakliginin artmasi ile dinamik mikro sertlik degerlerinin lineer olmayan bir bigimde
azaldigr gorildii. Teorik olarak sertligin diismesinin iki nedeni vardir: Birincisi, tane
biiytimesi, ikincisi ise preslerken soguk deformasyon sirasinda kalint1 gerilme sertliginin
zamanla birlikte azalmasidir. Yiksek sicakliklarda yapilan yaslandirma islemlerinde
tanelerde hizli biiylime meydana gelir. Ayni zamanda, tanelerin hizli biiyiimesi sonucunda
da yaslandirilan Orneklerde daha diisiik sertlik ve mukavemet meydana gelir. Bir baska
deyisle yaslandirma islemi sirasinda elde edilen en yiiksek sertlik artan sicaklikla azalir.

Sekil 3.49 da zaman serisi Orneklerinin dinamik mikro sertlik degerlerinin
sinterleme siiresi ile degisimi goriilmektedir. Sekilden goriildiigi gibi sinterleme siiresinin
artmasi ile dinamik mikro sertlik degerlerinin lineer olmayan bir bigimde azaldig1 goriildii.
Sinterleme siiresinin artmasiyla kalint1 gerilme sertliginin zamanla birlikte dengeye dogru
gitmesi 0rneklerin sertlik degerlerinin azalmasinin nedeni olabilir.

Sekil 3.51 de basing serisi drneklerinin dinamik mikro sertlik degerlerinin sinterleme
siirecinde uygulanan Ar gazi basinci ile degisimi goriilmektedir. Ar gazi basincinin artmasi

ile dinamik mikro sertlik degerlerinin lineer olmayan bir bi¢imde arttig1 gortildi. Teorik
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olarak noktasal kusurlardan bazilari malzemelerin kafes diizlemlerini ¢arpitarak
dislokasyon hareketinin zorlasmasina yol acar. Dislokasyon hareketinin engellenmesi de
malzemenin sertliginin artmasina neden olur.

Basing, sicaklik ve zaman serisi Orneklerine ait ylik-yerdegistirme egrilerinden
orneklerin elastite modiilii (E;) degerleri hesaplandi. Elde edilen sonuglar Tablo 3.3 de
verildi. Literatiirdende bilindigi gibi, sertligin yiik ile degisimi ve elastite modiiliiniin yiik
ile degisimi genellikle benzer davranis gdstermektedir (Kolemen, 2005). Basing,sicaklik ve
zaman serisi Orneklerine ait dinamik mikro sertlik verilerinin davranisi ile Orneklerin

elastite modiili verilerinin davraniglari da birbirine benzemektedir.

* S-800
e S-850

Test yiikii (P; mN)

Yerdegistirme (h; pm)

Sekil 3.46. Sicaklik serisi 6rneklerinin yiik-yerdegistirme egrisi



83

7000
] ® CollvsCol2
1 e x column vs y column
6000 - °
< 5000 -
[ 1
> ,
= 4000 A ..
Yy ] o,
b= 1
15) 4
A 3000
] e,
20004 T ...
: ..... ..‘
1000‘“‘I““I““I““I““I““
750 800 850 900 950 1000 1050

Sicaklik (T; °C)

Sekil 3.47. Sicaklik serisi 6rneklerinin dinamik mikro sertlik degerlerinin
sinterleme sicakligi ile degisimi
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Sekil 3.48. Zaman serisi 6rneklerinin yiik-yerdegistirme egrisi
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Sekil 3.50. Basing serisi 6rneklerinin yiik-yerdegistirme egrisi
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Sekil 3.51. Basing serisi 6rneklerinin dinamik mikro sertlik degerlerinin
sinterleme siiresi ile degisimi

Tablo 3.3. Sicaklik, zaman ve basing serisi 6rneklerine ait yiik-yerdegistirme egrilerinden
elde edilen elastite modiilii degerleri

Ornek Adi Elastite Ornek Adi Elastite Ornek Adi Elastite
Modiilii degeri Modiili degeri Modiili degeri
(GPa) (GPa) (GPa)
S800 92,8 720 80,9 B2 21,8
S850 73,8 740 59 B4 22,9
S900 46 760 51,6 B6 24,7
S950 45,4 7120 45,3 B8 27,2
S1000 41,7 B10 31,4




4. SONUCLAR

Bu calismada, ticari olarak satilan MgB, tozundan basing serisi, sicaklik serisi ve
zaman serisi olmak tiizere ii¢ seri onddrt tane MgB; kiilge 6rnegi iiretildi. Kiilge iiretimi igin
yapilan sinterleme isleminde sinterleme siiresince uygulanan Ar gazi basincinin, sinterleme
sicakliginin ve sinterleme siiresinin drneklerin yapisal, manyetik ve mekanik o6zellikleri
tizerine etkisi arastirildi. Arastirmada, orneklerin yapisal analizi X-1s1m1 kirinimi 6l¢iimi
ile, manyetik 6zellikleri PPMS sistemi kullanilarak M-T ve M-H o6l¢iimleri ile incelendi.
Orneklerin mekaniksel dzelliklerini incelemek icin Vickers Mikrosertlik Analizi, derinlik
duyarli mikro sertlik yontemi ile yapildi. Elde edilen yiik-yerdegistirme egrilerinden,
orneklerin dinamik mikro sertlik (Hq) degerleri ve elastite modiilii degerleri (E;) Oliver-
Parr metoduyla hesaplandi. Orneklerin X-1s1n1 kirinimi desenlerinden rneklerdeki ana faz
ve safsizlik fazlari belirlendi. M-T 6l¢iimlerinden 6rneklerin kritik sicaklik degerleri (T,)
ve M-H o6l¢iimlerinden kritik akim yogunlugu (J.) degerleri hesaplandi.

Yapilan caligmada ortaya ¢ikan sonuclar asagidaki gibi siralanabilir:

1-) Sinterleme siiresince uygulanan gaz basincinin MgB, 6rnekleri iizerinde etkili
oldugu artan Ar gazi basinciyla MgB; fazinin ayrigmasinin kismen engellenebilecegi tespit
edildi.

2-) Sinterleme sicakligimin ve siiresinin faz olusumunu ve faz igerigini belirledigi
goriildii. Artan sinterleme sicaklii ile magnezyumun yiiksek ucuculugu nedeniyle MgB,
fazinin ayrisarak Ornek igerisinde safsizlik fazlarimin olustugu goriildi. 850 °C nin
tistlindeki sicakliklarda MgB4 fazinin dominant safsizlik fazi oldugu ayni zamanda 950 °C
nin istlindeki sicakliklarda 6rnek iginde MgO ve MgB4 fazimin miktarinin arttidi,
magnezyum safsizlik fazinin olustugu gozlendi. Bu nedenle MgB, fazi i¢in en ideal
sinterleme sicaklik araliginin 800 °C ile 850 °C arasinda oldugu sonucuna varildu.

3-) Sinterleme sicakligi gibi sinterleme siiresininde faz olusumunu ve faz igerigini
belirledigi goriildii. Artan sinterleme siiresi ile MgB, taneleri arasindaki temasin artarak
stiperiletken yapinin iyilestigi goriildii.

4-) Tiim sicaklik serisi 6rneklerinin 0,1T manyetik alan altinda siiperiletkenlige ge¢is
sicakliginin 38K civarinda oldugu artan sinterleme sicakligi ile gegis sicakliginin kiigiik bir

miktar azaldigr gorildii. Bununla birlikte 850 °C den yiiksek sicakliklarda sinterlenen
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orneklerde artan sinterleme sicakligi ile gecis genisliginin biiyiik Ol¢lide arttigi gézlendi.
Bu sonu¢ 850 °C den yiiksek sicakliklarda kiilge yapinin bozuldugunu dogrular.

5-) Zaman serisi Orneklerinin 0,1 T manyetik alan altinda siiperiletkenli§e gecis
sicakliginin artan sinterleme siiresi ile arttigi goriildii. Z20 ve Z40 oOrneklerinde gecis
genisliginin oldukca genis olmasi 20 dak ve 40 dak sinterleme siirelerinin kiilge yapinin iyi
bir sekilde olugmasi i¢in yeterli bir stire olmadigini gosterdi. 800 °C de 120 dak ve 180 dak
sinterlenen Orneklerin gecis genisliginin diger drneklere gore keskin oldugu tespit edildi.
Bu nedenle MgB, fazi i¢in en ideal sinterleme siiresinin 1 ile 3 saat arasinda oldugu
sonucuna varildi.

6-) Sicaklik ve zaman serisi Orneklerinin M-H egrileri incelendiginde her 6rnegin
6l¢iim sicakligl azaldik¢a manyetizasyon egri genisliginin arttig1 goriildii. Bu durum, 6rnek
icerisinde sliperiletken taneler arasindaki temasin dereceli olarak iyilestigini gosterir.
Manyetizasyon dl¢limlerinden, sinterleme sicakligi azaldik¢a ve sinterleme siiresi arttikca
M-H ilmeklerinin genisliginin arttif1 dolayisiyla 6rneklerin manyetizasyon 6zelliklerinin
tyilestigi tespit edildi.

7-) 15 K sicakliginda hesaplanan J, degerleri S800, S850, S900, S950 ve S1000
ornekleri igin sirasiyla 1,5x10% 9,0x10%; 6,5x10°; 5,0x10° ve 3,5x10° A/cm’ olarak
belirlendi. 30 K sicakliginda hesaplanan J. degerleri S800, S850, S900, S950 ve S1000
ornekleri icin sirasiyla 4,8){103 ; 3,7)(103 ; 2,9x103; 2,2)(103 ve 1,5X103 A/em?® olarak
belirlendi. Tiim orneklerde Ol¢iim sicakligr arttik¢a kritik akim yogunlugunda azalma
meydana geldigi goriildii. Artan sinterleme sicakligi ile sicaklik serisi 6rneklerinin kritik
akim yogunlugunun azaldigi belirlendi. 800 °C’de sinterlenen Orneginin diger sicaklik
serisi ornekleri ile karsilastirildiginda maksimum kritik akim yogunluguna sahip oldugu
bulundu.

8-) 30 K sicakliginda hesaplanan J. degerleri 220, Z40, Z60, Z120 ve S800 ornekleri
i¢in sirastyla 2,7x103; 3,0x103; 3,3x103; 3,8xlO3 ve 4,8);103 A/em? olarak belirlendi. Artan
sinterleme siiresi ile kritik akim yogunlugunun arttig1 belirlendi. 800 °C’de 180 dak
sinterlenen Orneginin diger Ornekler ile karsilastirildiginda maksimum kritik akim
yogunluguna sahip oldugu goriildii.

9-) Artan sinterleme sicakligi ile kritik akim yogunlugunun azalmasinin ana nedeni
MgB; fazinin ayrigmasi ve genellikle tane sinirlarinda olusan MgB, fazinin MgB, taneleri

arasindaki etkilesimi azaltmasidir. Bu nedenle MgB, fazi1 i¢in en idael sinterleme siirecinin
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MgB, fazi miktarin1 en aza indirecek sicaklikta ve kiilge yapinin olugmasi igin yeterli
siirede olmas1 gerektigi sonucuna varildi.

10-) Basing, sicaklik ve zaman serisi orneklerinin yiikleme-bosaltma egrilerinden
tiim MgB, 6rneklerinin oda sicakliginda elasto—plastik bir davranis gosterdigi goriildii.

11-) Sinterleme sicaklig1 ve siiresi arttikca MgB, orneklerinin dinamik mikro sertlik
ve elastite modiilii degerlerinin azaldig: tespit edildi.

12-) Sinterleme stirecinde uygulanan Ar gazi basinci arttik¢a dinamik mikro sertlik

ve elastite modiilii degerlerinin arttig1 tespit edildi.



5. ONERILER

Sinterleme sicakliginin kiilge MgB, oOrnekleri iizerine etkisi 800-1000°C sicaklik
araliginda incelendi. 800 °C den kiiciik sicakliklarda ve 6zellikle magnezyumun erime
sicakligindan daha dusiik sicakliklarda sinterleme yapilarak Ornek {iizerindeki etkileri
arastirilabilir.

Bu ¢alismada sinterleme siiresinin kiilge MgB, 6rnegi iizerine etkisini incelemek i¢in
20dak ile 180dak arasinda degisen sinterleme siireleri secildi. Artan sinterleme siiresinin
siiperiletken yapiy1 iyilestirdigi goriildii. Izleyen ¢alismalarda 180 dak dan daha uzun
stirelerde sinterleme islemi yapilarak iyilesmenin hangi siireye kadar devam edecegi
arastirilabilir.

Sicaklik ve zaman serisi ornekleri iiretilirken sinterleme islemi 8 bar Ar basincinda
gerceklestirildi. Daha yiiksek gaz basincina izin veren kapali sistemler gelistirilerek yiiksek
gaz basincinin MgB, ornekleri lizerine etkisi arastirilabilir.

Bu calismada MgB, orneklerinin siiperiletkenlige gecis sicakligit M-T egrilerinden
belirlendi. Izleyen caligmalarda gecis sicakligim belirlemek igin direng 6lgiimleri

yapilabilir.
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