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Bu calismada, yaklasitk 600 nm kalinlikli MgB, ince filmler “iki-acim” sentezleme
teknig kullanilarak MgO (100) and r-plane Al>O3 (1102) atliklar tizerine cokeltildi. ilk

olarak, atliklar Gzerine borun cokeltilmesi rf manyetron pluskirtme ile gerceklestirildi ve
bu asamayr 850 °C’de magnezyum buharinda tavliama takip etti. Filmlerin yapisal ve
manyetik Ozellikleri Uzerinde Fe,O; nanopartikillerin etkisini arastirmak igin, MgB,
filmler  dondurmeli  kaplama  yontemiyle FeOsz  nanopartikillerinin - farkh
konsantrasyonlanyla kaplandi. Elde edilmis filmlerin stperiletken Ozellikleri Uzerinde
ferromanyetik Fe,O; nanopartikillerinin farkli konsantrasyonlarimn etkisi, yapisal (XRD,
SEM, AFM), elektriksel (R-T) ve manyetizasyon (M-H, M-T ve AC Alinganlik) olgimleri
yapilarak incelendi. Her iki altlik icin, anizotropi katsayilan yaklasik y=1,2 ve koherens

uzunluklart yaklasik &, =5 nm hesaplandi. Koherens uzunlugunun bir sonucu olarak,

Fe,O; nanopartikullerinin yaklasik ¢apimn 10 nm olmast gerektigi bulundu. Bu sonug,
Fe Oz nanopartikillerinin civileme merkezleri olarak gorev yaptigim belirledi. Bu
calismadan elde edilen verilere dayanarak, kaplanmis filmlerde Fe,O; nanopartiklleri
tarafindan olusturulmus yapay civileme merkezlerinin varligi goruldi. Batin sonuglar,
MgO althk uGzerine c¢okeltilmis filmlerin r-duzlem Al.Os atlik Gzerine ¢okeltilmis
filmlerden dahaiyi stperiletken 6zellik sergiledigini gosterdi.

Anahtar Kelimeler: MgB. ince film, MgO altlik, r-dizlem AlOs; dthk, FeOs
nanopartikilleri, Kritik akim yogunlugu, Ust kritik manyetik alan,
Koherens uzunlugu, Aktivasyon enerjisi.
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PhD. Thesis
SUMMARY

THE FABRICATION AND CHARACTERIZATION OF MgB2 THIN FILMS
CARRYING FERROMAGNETIC PINNING CENTERS DEPOSITED ON DIFFERENT
SUBSTRATES

Ezgi TAYLAN KOPARAN

Karadeniz Technical University
The Graduate School of Natural and Applied Sciences
Physics Graduate Program
Supervisor: Prof. Ekrem YANMAZ
2012, 128 Pages

In this study, MgB., thin films with a thickness of about 600 nm were deposited on
the MgO (100) and r-plane Al,Os (1102) substrates using a “two-step” synthesis
technique. Firstly, deposition of boron was performed by rf magnetron sputtering on
substrates and followed by a post deposition annealing at 850 °C in magnesium vapour. In
order to investigate the effect of Fe,O; nanoparticles on the structural and magnetic
properties of films, MgB. films were coated with different concentrations of Fe-O3
nanoparticles by a spin coating process. The effects of different concentrations of
ferromagnetic Fe,0O; nanoparticles on superconducting properties of obtained films were
carried out by using structural (XRD, SEM, AFM), electrical (R-T) and magnetization (M-
H, M-T and AC Susceptibility) measurements. It was calculated that anisotropic

coefficients were about y = 1.2 and coherence lengths of &, =5 nm for the uncoated films

on both substrates. As a result of coherence length, the appropriate diameters of Fe,O3
nanoparticles were found to be 10 nm, indicating that these nanoparticles served as the
pinning centers. Based on the data obtained from this study, it can be said that the coated
films indicated the presence of artificial pinning centers created by Fe,O; nanoparticles.
All the results demonstrated that the films deposited on MgO substrates exhibited better

superconducting properties than that of films deposited on r-plane Al>Os3 substrates.

Key Words: MgB2 thin film, MgO substrate, r-plane Al>.Os substrate, Fe2O3 nanoparticles,
Critical current density, The upper critical magnetic field, Coherence length,
Activation energy.
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1. GENEL BILGILER

1.1. Giris

Nobel Fizik Odul i ne bugiine kadar yedi kez konu olan asirlik bulus stiperiletkenlik,
gunimizde maddenin bilinen en kuclik yap taslarn kuarklardan, evrenin ilgi c¢ekici
cismleri nétron yildizlarina kadar, fizigin ¢ok farkli dallarinda uygulama aam buldu.
Bugiine kadar stiperiletkenlik alamnda verilmis olan Nobel Fizik Odiilleri (Gedik, 2011):

e 1913te, “Maddenin, sivi helyumun dretilmesini de saglayan, cok disuk
scakliklardaki 0Ozellikleri Uzerine calismalari nedeniyle’ Heike Kamerlingh
Onnese,

e 1972'de, “BCS kuramu adiyla anmilan slperiletkenlik kuramum ortaklasa
gelistirmeleri nedeniyle” John Bardeen, Leon Nell Cooper, John Robert
Schrieffer' a,

e 1973te “Yaniletken ve slperiletkenlerde tinelleme olaylariyla ilgili deneysel
kesifleri nedeniyle’” Leo Esaki, Ivar Giaver'a ve “Ozellikle Josephson etkileri diye
bilinen, tinel duvarindan gegebilen siperakimin 6zelliklerini kuramsal olarak
tahmin etmesi nedeniyle” Brian David Josephson’ g,

e 1975'te, “Atom cekirdeginde, toplu hareketle parcacik hareketi arasndaki iliskiyi
kesfetmeleri ve bu iliski Uzerine atom ¢ekirdeginin yapisi kuramini gelistirmeleri
nedeniyle” Aage Niels Bohr, Ben Roy Mottelson, Leo James Rainwater’ a,

e 1987'de, “Cigir acan, seramik malzemelerde slperiletkenligin kesfi nedeniyle” J.
Georg Bednorz, K. Alexander Mller’e,

e 1996'da, “Helyum-3'te slperakiskanligi kesfetmeleri nedeniyle’” David M. Lee,
Douglas D. Osheroff, Robert C. Richardson’ a,

e 2003'te, “Superiletkenlik ve slperakiskanlik kuramlarina yon verici katkilar

nedeniyle” Alexel A. Abrikosov, Vitaly L. Ginzburg, Anthony J. Leggett’ averildi.

Dusik sicaklik stperiletkenler tarihi, 1908’ de Hollanda min Leiden Universitesinde
Heike Kammerling Onnes'in kaynama sicakligi 4,2 K olan helyumu sivilastirmasi ile
baslamistir. Ug yil sonra 1911’ de Onnes ve 6grencisi olan Gilles Holst metalik civanin
kritik scaklik (T denilen bdirli bir sicakligin altinda sogutuldugunda elektriksel



direncinin aniden 0Ol ctilemeyecek kadar kuguk bir degere dustlgini gozlemlediler (Onnes,
1911). Bu yeni olay, superiletken olarak adlandinldi. Boylelikle speriletkenligin ilk
tammu, belli bir sicakligin altinda malzemenin direng gostermemesi olarak yapildi.
Direncin yok oldugu sicaklik, kritik sicaklik (T¢) olarak adlandhrilch.

Superiletkenligin kesfinden sonra bu alanda calismalar yogunluk kazandi. 1933'te
Walther Meissner ve Robert Ochsenfeld manyetik alan altinda bir stiperiletken numunenin
disanidan uygulanan alani disarlachigint buldular (Meissner ve Ochsenfeld, 1933). Bu olay
mikemmel diyamanyetizmaya bir Ornektir ve Meissner Olayr olarak adlandinlan
stiperiletkenligin diger 6nemli 6zelligidir.

Bundan sonrada hem teorik hem de deneysel calismalar daha da hiz kazandi ve
onemli buluslar ortaya atilch. Stperiletkenligin elektrodinamik ozelliklerini agiklayan ilk
makroskobik teori London teorisidir. 1935'te Heinz ve Fritz London kardesler,
superiletkenligin temel 6zelligi olan diyamanyetizma ve sifir diren¢ 6zelligini Maxwell
denklemlerine dayandirarak acikladilar. Manyetik akinin  stiperiletken malzemeye
girebilecegini ve girme derinligi kavramim ortaya gikardilar (London ve London, 1935).
Superiletkenligin ikinci makroskobik teorisi Ginzburg-Landau teorisidir. 1950"de Gizburg
ve Landau, bir dizen parametres yardimiyla siperiletkenlerin  elektrodinamik
denklemlerini ortaya koydular (Thinkam, 1996). Bu teori, slperiletkenligin makroskobik
bir kuantum durumu oldugunu ileri strer.

1957°de Moskovada Alexel Abrikosov, Ginzburg- Landau teorisini alasimlara
uygulayarak I1. tir stiperiletkenler icin bir modd 6nerdi (Abrikosov, 1957).

Mikroskobik anlamda siperiletkenligin teorisi 1957’ de John Barden, Leon Cooper
ve J. Robert Schrieffer tarafindan agiklandi (Bardeen vd., 1957). BCSteorisi olarak bilinen
bu teorinin anatemas, iki elektron araandaki ¢ekici potansiyelin ortaya cikmasina neden
olan zayif bir elektron-fonon etkilesmesidir. Bunun sonucunda “Cooper Ciftleri” olusur.
Daha sonraki yillarda Bean, bir stperiletkenin, stperiletkenlik 6zelligini kaybetmeden
Onceki kritik akim yogunlugunun, ainganlik ve manyetizasyon egrilerinden elde
edilebilecegini gosterdi (Bean, 1962).

Bir diger teoriksel gelisme 1962'de Brian D. Josephson tarafindan gelistirildi.
Josephson, iki siperiletken madde arasinda ince yalitkan bir katmanin varliginda bir
elektrik akiminin akabilecegini teorik olarak 6ngdrdi. Gunimizde Josephson etkisi olarak
bilinen bu tinelleme olay1 ¢ok distk manyetik alanlarin bile olculebilmesini saglayan
Slperiletken Kuantum Girisim Cihazlarinin (SQUID) temelini olusturmaktachr.



Superiletkenlik alamndaki en etkileyici ve konuyu poptler hale getiren gelisme,
1986'da Bednorz ve Miller tarafindan yiUksek kritik sicakliklara sahip seramik
mal zemelerin bulunmasicir (Bednorz ve Miiller, 1986). ikilinin buldugu malzeme La-Ba-
Cu-0O, adinda ¢ok yuksek bir gecis sicakligina sahip degildi, ama daha ytiksek sicakliklara
sahip (hatta helyum yerine ¢ok daha ucuz olan sivi azotla sogutma imkan: olan)

malzemelere giden yolu agti. 1987’ de de Wu ve arkadaslar1, Y Ba,CuzO, ; seramiginin 92

K’de sliperiletken oldugunu gosterdiler (Wu vd., 1987). Kisa siirede ¢cok daha yiksek T.
degerlerine sahip malzemeler bulundu. Svi azot sicakhiginda (77 K) sUperiletken olan
bilesiklerin elde edilmesiyle diinya ¢capinda birgok bilim adami bu alanda ¢alisma yapmaya
basladi. Arastirmacilar aym yillarda, 110 K gecis scakligina sahip Bi2SroCaCuzOxo ile
125 K gecis sicakligina sahip Tl2BaxCaCuzO10 seramik siperiletkenlerini buldular.
Gunumuzdeki en yiksek gegis sicakligina sahip sistem 1993’ de kesfedilen Hg-Ba-Ca-Cu-
O olup, gecis scakligr normal atmosfer atinda 133 K ve yiiksek basing atindaise yaklagik
164 K'dir (Gao vd., 1994).

10 Ocak 2001 tarihinde Japonyamn Sendai kentinde diizenlenen "Symposium on
Transition Metal Oxides" kongresinde, Jun Akimitsu ve ekibi, MgB, metal alasinun 39 K
gecis scakliginda stperiletken oldugunu agikladilar (Akimitsu, 2001; Nagamatsu vd.,
2001).

Son olarak 2008’ de Hideo Hosono ve grubu, 26 K gecis scakliginda LaO-F-Fe-As
sisteminde stiperiletkenligi bularak, yeni bir yiksek sicaklik stiperiletken ailesini kesfettiler
(Kamihara vd., 2008). Bu ailedeki en yuksek gecis sicakligi ise GdixThkFeAsO
malzemesinde 56 K olarak gozlendi. Sekil 1.1, farkli gecis sicakligina sahip
stiperiletkenlerin kesfinden bugline kadar gecirdigi degisimi, yillara gére vermektedir (Li,
2010).

MgB,, yaklasik 60 yilcir arastirmacilar tarafindan biliniyor olmasina ragmen, bu
metal alasimin stperiletkenligi bilinmiyordu. 2001 yilinda, 39 K gecis scakligindaki
MgB2'nin superiletkenliginin kesfi, katiha fiziginde blyik bir heyecan uyandirdi.
Deneysdal ve teorik aragtirmalar: tesvik etti ve MgB: ile iliskisi olan bircok stiperiletkenin
kesfi icin katalizor oldu. BCS tipi olarak bilinen intermetalik stperiletken veya bakir oksit
icermeyen slperiletkenlerde gegis scakliginin limiti NlzGe bilesiginde 23 K idi. MgB2
bilesiginde elde edilen bu sonug, intermetalik bilesikler icin simdiye kadar bilinen en
yuksek gecis sicakligidir.
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Sekil 1. 1. Superiletkenli gin kesfinden glniimiize kadar kritik sicakligin yillara gore

desisimi (Li, 2010).

Gecis sicakligi 100 K'nin Uzerinde bircok yuksek sicaklik stiperiletkeni olamasina

ragmen, MgB, slperiletkenine olan yogun ilginin nedenleri, asagida verilen 6zelliklere
dayandin|maktadir;

MgB: bilesiginde gegis sicakligi, intermetalik stiperiletkenlerin (NzGe Tc=23 K)
yaklasik iki katidir ve dusik sicaklik slperiletkenleri igerisinde en yiksek gecis
scakligina sahiptir (Buzea ve Y amashita, 2001).

MgB2, ki
superiletkenlerden daha az sayida elemente sahiptir. Bakir oksit yuksek scaklik

element, Magnezyum ve Bor'dan meydana gelir. Oksit
superiletkenleri dortten fazla elementten olustugu icin sentezleri ve kimyasal
yapilart ¢ok karisiktir; fakat bu MgB, superiletkenleri igin gegerli degildir.
Nispeten daha kolay ve daha ucuza sentezlenir. Sabit bir bilesim ve yapiya sahiptir.
Bu nedenle superiletkenlik gecis sicaklizi cokca degismez. ince film ve tel
seklindeki Uretimler icin uygun oldugu gordlmustur.

MgB: stiperiletkeni, diger stperiletkenlerle (NbsGe, NbzSn, LaBaCuO, YBaCuO



ve BiPbSrCaCuO, vb.) karsilastirnldiginda, stperiletken akimlari daha iyi
tesimasindan dolayr daha yuksek kritik akim yogunluguna sahiptir. MgB»
superiletkeninin, ¢esitli fiziksel 6zellikleri ve stiperiletkenlik mekanizmalar: Uzerine
yapilan caismaarda, malzemenin, dustk sicakliklarda yuksek kritik akim
yogunlugu (J) ve yuksek tuzaklanims manyetik alan (Ho) gosterdigi tespit
edilmistir (Buzea ve Y amashita, 2001).

e Yiksek scaklik seramik slperiletkenlerinde buyik sorun olarak gorulen tane sinir
etkis MgB, superiletkenlerinde olmamasindan dolay:r uygulamada potansiyel bir
aday olarak gorulmektedir (Balamurugan vd., 2004).

e Bakir temelli superiletkenlerden daha uzun koherens uzunluguna sahip oldugu
rapor edilmistir (Zhu vd., 2001). Bu da iyi eklem (junction) uygulamalarin
mUsaade eder (Naito ve Ueda, 2004).

o Yiksek sicaklik seramik superiletkenlerden daha disik anizotropiye sahiptir
(Buzeave Y amashita, 2001).

e Bu bilesigin ¢ok basit bir yapisi ve iyi bir kimyasal kararliligi vardir. Dogal
kaynaklardan bol olarak kolayca elde edilebilir.

e MgB, daha yiksek sicakliklarda calismayr ve Nb tabanli mevcut elektronik
aletlerden daha hizli olmay1 garanti eder (Buzea ve Yamashita, 2001).

MgB: stperiletkeninin butin bunlarin yaninda ¢ok kiciik dezavantaj1 vardir:

e MgB; bilesiginin atmosfer sartlarina dayanikliligim 6lgmek icin yapilan calismalar,
malzemenin ¢ok gucli higroskopik (havadan su emen) davranis sergiledigini
gosterdi. Su ve nemli hava MgB.'yi etkilemekte, oda sicakliginda bile Mg(OH)o,
MgCO; ve B,O3' e donusmektedir. Bu ylzden bu malzemenin uygulamalarinin
uzun sure kararliligim devam ettirmek icin, uygun koruyucu tabaka ile kaplamak
gerekmektedir (Dou vd., 2001).

Boylelikle MgB,'nin bitin bu 6zellikleri, tamamen oksit tabanli sistemlere
yonelmis olan ilgiyi tekrar basit bilesik ve adasimlara yonlendirdi. MgB2' deki
superiletkenligin kesfedilmesinden beri, MgB,; kllce (polikrista), ince film, tel, serit ve
tek kristal gibi cesitli sekillerde sentezlendi ve bu malzemelerin sliperiletkenlik 6zellikleri

incelendi.



Ince filmler, herhangi bir fonksiyonel maddenin teknolojik uygulamas icin oldugu
kadar temel arastirmalar icin de 6nemlidir. MgB, ince filmlerin ¢okeltilmesine blylk caba
harcandi. Yuksek kalitede MgB. ince filmler Uretilmeye calisildi ve bu ince filmler
elektronik aygitlar ve devrelerde ve de RF bosluklarinda uygulamanin yanisira yuksek
manyetik alan iletkenleri olarak iki band stiperiletkenlik calismalarinda kullarld: (Xi,
2009).

Pratik uygulamalar icin dusik manyetik alanlarda katkilandirilmams MgB2' nin
J’'s yeterince yuksektir. Bununla beraber, MgB,'de etkili civileme bolgelerinin eksikligi
ve distk He,' den dolay: artan manyetik alanla J. hizl1 bir sekilde duser. MgB, materyalinin
gelismes icin manyetik aan atinda JJnin iyilestirilmes zorunludur. Kritik akim
yogunlugunun artmasi, tane iletkenliginin artmasina ve bunun yam sira artan civileme
kuvvetleriyle Ust kritik alan By’ nin artmasina sebep olur. J., B, tane iletkenligi gibi
kavramlar teknolojiye hitap etmektedir (Sandu vd., 2011). Aki civilemesinin
iyilestirilmesinin etkili bir yolu, MgB2' nin koherens uzunlugu ile karsilastirilabilir bir
buylklige sahip bir katki sayesinde MgB, icerisine aki civileme merkezlerinin
yerlestirilmesiyle mumkuin olabilir (Vg payee vd., 2008).

Manyetik nano boyutlu civileme merkezlerinin varliginda, nanoparcacik ve
vorteksler aras manyetik etkilesmeden dolayr civileme kuvvetinin arttigi  hesapland:
(Snezhko vd., 2005). Manyetik civileme kuvvetinin etkili olarak artmas icin,
nanoparcaciklarin uygun capi bu hesaplamalarla belirlendi. Ferromanyetik malzemeler
superiletkenligi guclt bir sekilde bastirirlar ve hatta kiigik ferromanyetik bolgeler gicli
bir civileme bolgeleri olabilirler. Bu durum, nanometre biydklUgindeki Ni civileme
merkezlerini iceren NbTi tellerle yapilan deneylerle dogruland: (Rizzo vd., 1996). Mikron
ati manyetik noktalar (dots) geleneksel siperiletken ince filmlerde yapay civileme
merkezleri olarak kullanmldi (Dou vd., 2005). MgB; icine, koherens uzunlugu mertebesinde
Stperiletken olmayan nanoparcaciklarin eklenmesiyle yapay civileme merkezlerinin
olusturuldugu gosterildi (Sandu vd., 2011).

Bu tez ¢calismasinda, yuksek akim yogunluguna (Jo), yuksek gegis sicakligina(T.) ve
dusuk yizey partzltligiune sahip slperiletken MgB, ince filmlerin elde edilmes ve bu
filmlerin yapisal, elektriksel, ve manyetik ozelliklerinin ortaya konulmas: amaglandi. Bu
amag icin, MgO ve Al,O3 atliklar Uzerine cokeltilmis stperiletken MgB, ince filmler
uretildi ve bu filmlerin yizeyine farkli konsantrasyonlarda Fe,O5; nanopartikilleri iceren

(10nm) ¢ozelti kaplanarak bu filmlerde yapay civileme merkezleri olusturuldu. Teknolojik



kullamm aanlarina sahip MgB, ince filmler igin, kaplama konsantrasyonunun, altlik

turunun etkileri arastirildi ve en iyi sartlar tespit edildi.

1.2. MgB:; Siiperiletken Sistemi

1.2.1. MgB, Siiperiletkeninin Kristal Yapisi

MgB., basit bir ikili bilesiktir ve boratlar (borides) arasinda yaygin olan basit
hegzagonal AlB; tipi yapiya (P6/mmm uzay grubu) sahiptir. Oda sicakliginda birim hiicre
orgu parametreleri a=3,086A ve c=3,524A’dir (Naito ve Ueda, 2004). MgB2, Mg un
olusturdugu hegzagonal siki paket tabakalar1 tarafindan ayrilmus grafit tipi (petek benzeri)
B tabakaarindan olusan hegzagonal kristal yapiya sahiptir (Buzea ve Yamashita 2001).
MgB, bilesi gindeki B tabakalan grafitteki hegzagonal karbon tabakalarina benzer (King,
2002). Grafit yapda oldugu gibi MgB2' deki B tabakalar1 da sp2 hibrit orbitalleri olusturur
ve bu orbitaller vastasiyla B atomlar1 kendi aralarinda ¢ bagi olusturur. Sekil 1.2'den
goruldugl gibi Mg atomlart altigen seklinde bicimlenmis bor ylzeylerinin merkezine
yerlesmislerdir ve elektronlarim bor diizlemlerine vererek iyonik bag olusturmuslardir. Mg
yapinin kdselerinde, alt ve Ust ylzey merkezinde bulunur. B ise yapinin hacim merkezinde
dizlemsal bir yapiya sahiptir. MgB, grafite benzer bir sekilde B-B uzunluklarinda kuvvetli
bir anizotropi gosterir. Bor dizlemleri arasindaki mesafe, B dizlemi icindeki B-B
arasindaki mesafeden daha uzundur. Bu ylzden, metalik B tabakalan MgB2'nin
stiperiletkenliginde 6nemli rol oynar. Gegis sicaklig1 ise neredeyse ikili stiperiletkenlerdeki
en yuksek T, nin iki kati kadardir. Buna bir 6rnek verecek olursak Nbs;Ge icin T,=23 K
olarak bilinmektedir (Buzeave Y amashita, 2001).
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Sekil 1. 2. Mg’ nin hegzagona siki paket tabakalar: tarafindan ayrilmis grafit tipi
B tabakalari iceren MgB2'1n kristal yapis (Buzea ve Y amashita, 2001).

1.2.2. MgB, Siiperiletkeninin Band Yapisi ve Fermi Yiizeyi

MgB, elektron-fonon etkilesimi (Bud'ko vd., 2001) yolu ile olusturulan Cooper
ciftleriyle yaygin bir BCS siperiletkeni olmasina ragmen, biri  A(0) ~2 meV ve digeri
A(0) ~7 meV olan iki enerji araligindan dolay: benzersizdir (Canfield ve Crabtree,
2003(a); Choi vd., 2002). Bu iki araik, yuk yogunluk dagilimlarindaki farkli simetriler
nedeniyle aralannda son derece kiiclik bantlar arasi safsizlik sagilmasna sahip iki bandin
(bor elektronlarimin o ve 7 bandlar: (Kortus vd., 2001)) varlig sonucu olusur (Mazin vd.,
2002). MgB, nin kesfinden sonra bir B bilesigi icin yuksek olan 40 K gegis sicakliginin
nasil ortaya ciktigina dair birgok teorik calisma yuritilmis ve MgB2'de iki farkli enerji
arahg1 olabilecegi sonucuna ulasilmistir. Iki-aralik 6zelligi, MgB, stperiletkenliginin tek-
bandl: stiperiletkenlerden pek cok Ozellik agisindan belirgin sekilde farkl davranislara yol
acan en onemli 6zelligidir. Deneysdl olarak, iki araligin varlig: ilk olarak ¢cogunlukla bulk
ornekleri  kullamlarak belirli sicaklikta, nokta temasli spektroskopi (point-contact
spectroskopi), Raman spektroskopisi, fotoemisyon spektroskopisi ve Taramali Tunelleme
Mikroskopu (STM) kullanilarak kesfedildi ve dogrulandi. MgB: ince filmlerle de iki
araligin varligi ayrica dogruland: (Xi, 2009). Fermi seviyesini kesen ve farkli iki karakter
gosteren iki bandin varlig boylelikle ispatland.

Sekil 1.3 (a), MgB,'nin bag yapisinin detaylarini gétermektedir. En yiksek isgal
edilmis elektronik durum olan Fermi seviyesi elektronik durumlari, MgB2' de Sekil 1.3
(a)’da gosterildigi gibi bor orbitallerine baglica 7 ve o baglaryla baghdir. Fermi



seviyesinde bor duzlemlerinin asagi ve yukarisinda uzanan zayif =z -bandlari bor p;
orbitallerinden tirer. Fermi seviyesindeki giicli o -bandlan bor dizleminde uzanan bor
px.y orbitallerinden tirer (Heitmann vd., 2004). o -bandi dizlem icinde olustugu icin iki
boyutlu, 7 -bandi dizlemler arasi olustugu icin G¢ boyutludur. iki boyutlu (2D) o -
bandlarindaki kuvvetli elektron-fonon etkilesimi ile ¢ boyutlu (3D) 7 -bandlarindaki zayif
etkilesim bu malzemede es zamanl1 iki enerji araligina sebep olur (Canfield ve Crabtree,
2003(a)). Y uksek sicaklik direnci, elektron-fonon giftlenimi daha kiiguk olan 3D 7 -bandi
tarafindan belirlenir. Halbuki stperiletkenlik, 2D o -bandindaki daha blylk ciftlenimden
dolay1 olur (Canfield ve Crabtree, 2003(a)). Bu bandlarla iliskili elektron yogunlugunun
geometrisi sematik olarak Sekil 1.3 (b) de gosterilmistir. Kahverengi hegzagona ag, iki
boyutlu (2D) o -bandlanyla iliskilidir. Halbuki bor dizleminin atindaki ve Ustindeki 6
cift yesil lop ise ¢ boyutlu (3D) = -bandlariyla iliskilidir. 7 -band yik yogunlugu, tg
boyutlu iletim durumlan olusturmak icin hem dik hem de paralel yonlerde uzanir (Canfield
ve Crabtree, 2003(a); Canfield ve Bud' ko, 2005). Farkli elektron-fonon etkilesimlerinin

bulunmas nedeniyle bu bandlarn stiperiletken 6zelliklerinin de farkl1 olacag: dusunuldo.

koot =
B orbitalleri

Giiclii Bag

Zawif Bag

Elektron Bulutu
(a) (b)

Sekil 1.3. (a) MgB, nin kristal yapisi Uzerinde, o (tabakaici band) ve = (tabakaaras
band) bandlarinin gosterilmesi (Schober vd., 2002). (b) Bu bandlarlailiskili
elektron yogunlugu geometrisinin sematik gosterimi (Canfield ve Crabtree,
2003(a); Canfield ve Bud' ko, 2005).

o -bandi B-B bagi boyunca yonelmis iki B atomunun sp2 hibrid orbitalleri arasinda

kovalent baglardan olusur. 7 -bandi ise B'un p, orbitaleri ile Mg' un s-orbitallerinin Ust
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uste gelmesi ile olusur. Mg, dis yoringesindeki iki adet elektronunu, her bir 7 -bandina
diger bir deyisle iki komsu B atomlarinin bos olan p, orbitallerine dagitir ve Mg tamamen
iyonize olur. Mg iyonlarimin gekici potansiyeli, bir p, elektronu tarafindan o -bandindaki
elektronlardan ¢ok daha glcli hissedilir. Bu olay =z -bandinin enerjisini distrir ve
elektronlarin o -bandindan z-bandina transferiyle sonuglanir. Bu olayla o -bandinda
delikler (hole) olusur. Bu o - bandlarimin tepesindeki delikler iki boyutluluk ozellikleri
gosterir ve Bor dizlemlerinde yerlesir. Diger bir degisle, cogunlukla t¢ boyutlu olan 7 -
bandindaki elektronlar ve delikler tim kristal Gzerinde delokalize olmuslardir (Mijatovic,
2004(a)). Daha acik bir sekilde ifade edecek olursak, MgB,'de iki delik tipi sbzde (quasi)-
iki boyutlu o bandlar: (o,ve o,), bir elektron-tipi (7,) ve bir delik tipi (7,) Ug-boyutlu
7 bandlar1 bulunmaktadir (Kortus vd., 2001). Y apilan Hall etkisi 6lciimlerinin sonucunda
yuksek sicaklik slperiletkenlere benzer olarak Hall katsayisinin (Ry) pozitif degerde
oldugu bulunmus ve yUkin bu delikler vasitasiyla tasindigi 6ngorilmusttr (Hirch ve
Marsiglio, 2001). MgB: sisteminde Mg atomlar1 elektron, B atomlari delik kaynag: gibidir.
Bu yoOnuyle B tabakalan yuksek sicaklik slperiletkenlerindeki Cu-O dizlemlerine
benzemektedir. MgB2'nin band yapia hesaplamalar, Fermi seviyesindeki elektronlarin
genelde bor atomlarindan tiredigini gosterir.

4K’ de Fermi yuzeyinde siperiletken enerji araligi Sekil 1.4'te renklendirilmis 6lgek
kullamlarak gosterildi. MgB,'de Fermi enerji yuzeyinde, iki tabakasi B'un pyy-
orbitalerinin o -bandlarindan, diger ikisi ise p-orbitalerinin 7z -bandlarindan gelen dort
tabaka mevcuttur. Fermi yilzeyinde sUperiletken enerji araiginin degisimi Choi ve
arkadsslar tarafindan (2002) acili-yuksek cozinarlUkli fotoelektron spektroskopisi ile
incelendi ve Sekil 1.4'teki enerji dagilimi elde edildi. o -bandlarindan kaynaklanan iki
tabaka, silindir seklinde sekiz parcaya bdlinmis olarak dort dikey I'- I cizgis etrafinda
olusmustur. 7 -bandlarindan kaynaklanan diger iki tabaka ise K-M ve H-L cizgileri
etrafinda tiinel seklinde olusmustur (En Ust ve en at K-M cizgileri esittir). Stperiletken
enerji araligi, kirmizi ile gosterilen daha dar o -silindirik tabaka tzerinde ~7,2meV’ dir.
Turuncu ile gosterilen daha genis o -silindirik tabaka Uzerindeki enerji araigiise 6,4 - 6,8
meV arasindadir (I' yakininda maksimumdur ve A yakininda minimumdur). Y esil ve mavi
ile gosterilen r -tabakalar1 Uzerinde enerji araligr 1,2 - 3,7 meV arasindacir. Fermi
enerjisindeki durumlarin  yogunlugunun %44'0 o -tabakalarindan, diger %56's -
tabakal arindan kaynaklanmaktadir (Choi vd., 2002).
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Sekil 1.4. (a) 4K’ de Fermi ylUzeyindeki MgB,'nin stperiletken enerji araligs; (b)
4K’ deki enerji aralig1 degerlerinin dagilimi (Choi vd., 2002).

1.2.3. MgB; Siiperiletkeninin Gecis Sicakhgi

BCS teoris cercevesinde en basit haliyle gegis scakligi (T, mazemenin U¢
ozelligine baglidir (Canfield ve Bud’ ko, 2005):

1- Stperiletken duruma katilan elektronlarin sayisi ( Ne kadar ¢ok elektron katilirsa,
o kadar yuksek T. elde edilir),

2- Cooper cifti elektronlarim iceren drgu titresimlerinin karakteristik frekans (Ne
kadar yuksek frekans olursa, o kadar yiksek T elde edilir. DUsik katleli elementler
yuksek fonon frekans: Uretirler ve bu olay da gegis sicakligimin artmasi sonucunu dogurur.
Bu nedenle elementler arasinda en yiksek gecis scakliklarimn hafif elementlerde veya
hafif element iceren yapilarda olacag tahmin edilmektedir),

3- Orgli bozuklugu (distortion) ve elektronlar arasindaki baglarin dayanma giicti ( Bu
baglar ne kadar gucli ise o kadar yuksek T elde edilir).

MgB,, geleneksel stiperiletkenlerle karsilastirildiginda 39K’ de nispeten yuksek T.'ye
sahiptir. Bu deger BCS kapsamindaki elektron-fonon slperiletkeni olarak beklenenden
daha yuksektir. BCS teorisinde gecis sicakhigi (1.1) denklemi ile ifade edilmektedir.
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kT, =113ho, exp(W;)j (1.1)

Burada T, U¢ parametreye bagli bulunmaktadir. Debye frekansindaki fononlarin enerjisi
ho,, iki eektron (elektron-elektron) arasindaki cekici potansiyel V (elektron-fonon
etkilesimi V’ye sebep olur), Fermi ylzeyindeki elektron durum yogunlugu N(Er). VN(EF) ,
elektron-fonon ciftlenim sabiti A’ya esit olan bir ifadedir (Canfield ve Crabtree, 2003(a)).

MgB,' de fonon enerjisi oldukca yiksektir; fakat T, degeri daha distk olan diger
borurlerden ya da daha hafif elementli bilesiklerden yiksek degildir. Fermi ylizeyindeki
elektron durum yogunlugu (N(Eg)), ne kadar biyuk olursa, T, de o kadar buyUk olur. d-
kabuklarim kismen isgal etmis gecis metaleri, N(Eg) nin blylk degerlerine sahip olma
egilimindedir. Gegis-metalleri bilesiklerinde yiksek T¢ bulunabilir (Canfield ve Crabtree,
2003(a)). MgB, d-elektronlarina sahip olmadig icin elektron durum yogunlugu (N(Eg))
distktar. Elektron-fonon etkilesmes artarsa, V ve T, artar; fakat elektron-fonon
etkilesmesi ¢ok cok buyuk olursa, farkli bir yapiya faz gegisi olabilir. Bu da ¢ok kalitesiz
superiletken ozellikler ile sonuglanir (Canfield ve Crabtree, 2003(a)). MgB2'nin nispeten
yiksek T.'s, yukarida bahsedilen tGglncl 6zellik olan, iki elektron arasindaki cekici
potansiyel (V) ileifade edilen giclt e ektron-fonon etkilesiminin sonucu olduguna inanilir
(Canfield ve Bud'ko, 2005). Geleneksel stiperiletkenlerde (distk sicaklik veya BCS tipi
superiletkenlerde), elektron-fonon etkilesimi yaklasik olarak aynm dayanma glctinde
(mukavemette) Cooper ciftleri yaratir ve bunlar Fermi ylzeyi Uzerinde diizgin dagilirlar.
MgB,’ de iki boyutlu o -bandindaki elektronlarla cok kuvvetli ciftlenen (etkilesen) yiksek
enerjili bir optik fonon kipi (mode) (Eyg) vardir. Glgll ciftlenim, o -bandimn 6zel kovalent
dogasindan kaynaklanmr. o -bandi B-B ekseni boyunca yogunlasmis yike sahiptir.
Bdylece, B atomlan dizlem iginde hareket ettiginde, yuk kendini, degisen yerine gore
tekrar dagilim yapar. Bu durum da bozukluk (distortion) yaratir (Sekil 1.5). Bu bozukluk,
elektronlarla guclu bir sekilde ciftlenir (Canfield ve Crabtree, 2003(a)). o -bandinin etkisi
olmazsa, MgB.'nin T¢'si gercek degerinden diser.



13

Sekil 1.5. MgB2' nin Fermi seviyesindeki B atomlarinin titresim kipi
(Choai vd., 2002).

Eyy fononunun B-B titresimsel kipi, Fermi seviyesindeki o -bag elektronik
durumlarina giclt bir sekilde baglidir (Sekil 1.5). Bor atomlari ok yonlerinde hareket
ettiginde, uzatilmis baglar (“R” ile isaretlenmis) elektronlar icin itici hale geliyor. Oysa
kisaltilmis baglar (“A” ile isaretlenmis) elektronlar icin gekici hale geliyor. iki o - bag
durumu, kipin yaitici ya da gekici baglarnnda esasen yerlestiginden dolayi, titresim kipiyle
(Exg fonon kipi) gl bir sekilde baghdir. 7 -bag durumlari, bu titresim moduna gugl i bir
sekilde bagli degildir (Choi vd., 2002).

1.2.4. MgB, Fazmmin Olusumu ve Kararhlig:

Liu ve arkadaslart (2001), Mg-B sisteminin termodinamik calismalarnni, sayisa
olarak faz diagramu modelleme teknigi hesaplamalariyla calistilar. Farklh kosullar atinda
s caklik-kompozisyon, basing-kompozisyon ve basing-sicaklik faz diagramlan elde ettiler.
Elde edilen sonuclar, MgB, ince filmlerin slperiletken fazimn olusmast i¢in uygun
kosullarin gorilmesine yardima oldu. Bu kosullar, adsorbsiyon kontrollG blyldme icin
basing-sicaklik bolgesinin belirlenmesini de igermektedir. Mgun yuksek uguculuk
ozelligine bagli olarak MgB2, olasi buylime sicakliklari igin sadece oldukca yiksek Mg
basinci altinda termodinamik olarak kararlidir. Bu durum, yiksek vakum kosullar: iceren
cokeltme tekniklerinde kat1 sicaklik kistlamalart uygulanacag: anlamina gelmektedir.

MgB: fazinin sadece yiksek Mg kismi basinglar: atinda termodinamik olarak kararli
oldugu goraldi. Bu durum, yiksek bir Mg akisim iceren ¢okeltme tekniklerini 6n plana
cikarmaktadir. Bu teknikler, basing-sicaklik penceresinde isleyebilir ve adsorbsiyon
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kontrolli blyimeye eslik eden otomatik kompozisyon kontrolinli saglayabilir. Mg-B
sisteminde; kati, sivi, gaz (hcp) magnezyum fazlanna ve B-rombohedral bor kati fazina
ilaveten U¢ ara bilesik; MgB2, MgB4 ve MgB+7 bulunur.

Sekil 1.6'da Mg-B sistemi icin hesaplanan sicaklik-kompozisyon faz diyagramlari
(@ 1 atm’'de, (b) 1Torr'da ve (c) 1 mTorr' da gosterilmistir. “Kat1”, “Sivi”, ve “Gaz’
etiketleri sirasiyla Mg bakimindan zengin kati, sivi ve gaz fazlarim temsil etmektedir.
1545°C’nin atinda ve 1:2'den blyik xMg /xB atomik Mg:B oram icin MgB: fazi farkl
scakliklarda Mg bakimindan zengin kati, sivi ve gaz fazlanyla birlikte bulunur.
1545°C’'nin Uzerinde MgB,, MgB, ve Mg buharinin bir karisimina ayrisir. 1:4 <xMg
IxB<1:2 ve sicaklik 1545 °C'nin atinda ise MgB2, MgB4 ile birarada bulunur. Basing 1
Torr'a disOrdldoginde, faz diyagramu carpic bir sekilde degisir. Basing, Mg'un
basincindan (650°C, 2.93 Torr) daha disuk oldugundan, Mg'un svi fazi tamamen
kaybolur. MgB2'nin ayrisma sicakligi 912°C’ ye azalir ve bu scaklik ImTorr basingta daha
da azalarak 603°C olur. Acikga goruldigu Uzere basing, MgB2' nin ayrisma sicakligi
Uzerinde 6nemli bir etkiye sahiptir ki distk oldugundaince film ¢okeltme sicakligin ciddi
sekilde kisitlar.

Kristal blyUme kinetigi, in-situ film c¢okeltme slrecinin yeteri kadar yuksek
scaklikta gerceklesmesini gerektirir. Epitaksiyel blyime icin en uygun sicaklik genellikle
T (Kelvin) erime sicakliginin, yaklasik yarisi kadarken minimum sicaklik gok daha dustk
olabilir. Ornegin, metaller icin minimum epitaksiyel bilyime sicakhig, yaklasik Tn/8'dir.
Termodinamik hesaplamalar MgB, nin, 49000 Torr'dan daha yiksek bir basincla
2430°C’de (2700K) uygun bir sekilde eridigini gostermektedir ve buna gore epitaksiyel
MgB: filmlerin ¢okeltilmesi i¢in en uygun sicakligin ~1080°C (1350K) civarinda olacagin
gosterir. MgB2'nin 1080°C’de kararli olabilmes icin en az 11 Torr'luk bir Mg kismi
basinci gereklidir ki bu birgok film ¢okeltme teknigi icin imkansizdir. Bu durum, film
buyUtmenin en uygun olan sicakliktan daha dustik sicakliklarda, ama epitaksiyel biyttme
icin yeterli scakhikta yaplmasini tesvik etmektedir. Sekil 1.7°de; 850 °C’'de basing-
kompozisyon faz diyagramu gosterilmistir. Bu sicaklikta, MgB, termodinamik olarak
sadece 340 mTorr’luk bir Mg kismi basincinin Uzerinde kararlidir. Bu basing degerinin

altinda MgB: ayrisir ve sadece Mg buhari, MgB4, MgB7 veyakati B elde edilir.
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Sekil 1.6. (a) 1 atm, (b) 1 Torr ve (¢) 1 mTorr basang atindaMg-B
sisteminin sicaklik-kompozisyon faz diyagramlari (Liu

vd., 2001).
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107 Gaz+MgB, 7
100+ .
g 10 E — -
% Gaz+MgB,
81 08 .
a'] 108 Gaz+MgB, ]
- - ]
10 Gazt+ B(s)
1 0—5 ] I 1 1
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0
Bor Atomik Kesri

Sekil 1.7. 850 °C’ de Mg-B sisteminin basing-kompozisyon faz
diyagramu (Liu vd., 2001).
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Termodinamik bir perspektiften bakilacak olursa, blylime kosullarimin (altlik
scakligi ve Mg yuksek basinci) termodinamik olarak kararli fazlarin, arzulanan MgB, fazi
ve gaz fazlan oldugu bir pencere icerisine dustiginde, tek fazli bir MgB2 filmin
cokeltilmesi kolay olur. S6z konusu bilyime penceresi igerisinde MgB: ayrismaz ve fazla
Mg, MgB, yuzeyinde yogunlasmaz ve bu nedenle tek fazli MgB, olusumu adsorbsiyon-
kontroll ve otomatiktir. Gosterilen sekillerden “Gaz+MgB2” olarak belirtilen
kompozisyon penceresinin blydk oldugu gortlmektedir. Mg:B oram stokiyometrik olarak
1:2 Gzerinde oldugu sirece, stokiyometrenin Uzerindeki herhangi bir fazla Mg miktari
buharlasir ve arzulanan MgB, fazi sonucta ortaya ¢ikar. Stokiyometri kontroll icin ¢ok
daha 6nemli olan diger gereksinim ise yetersiz Mg miktarindan sakinmaktir. Mg eksiklig,
MgB,4, MgB- veyakat1 B fazlarina neden olur.

MgB, film ¢okeltmek icin termodinamik kararlilik penceres (“Gaz+MgB,” bolgesi),
Sekil 1.8'deki basing-sicaklik faz diyagramiyla en iyi gosterilir. Sekil 1.8 de gosterildigi
Uzere yuksek sicaklikta ve distik magnezyum buhar basincinda faz bilesimi gaz fazi ve
B’dir. Eger buhar basinci, ~700 °C’de 10°® Torr’ dan veya ~1500°C’ de 10 Torr’ dan daha
yuksek olursa, denge fazi gaz ve MgB+7 olmalidir. Daha yiksek buhar basincinda MgB4' tin
var olmast igin ¢ok dar bir alan vardir. Magnezyum buhar basincinin daha da artmasi
MgB, fazinin olusmasina sebep olur. Buhar basincinin daha da artmasi ise film Uzerinde
kati ya da sivi magnezyum ile sonuglanmir. MgB; filmler Uretmek igin ¢okeltme ve tavlama
kosullarinin, faz dengesinin, Gaz+MgB: alan icerisinde kalmas zorunludur. Bu nedenledir
ki 600°C buyiitme sicaklig1 icin magnezyum buhar basincinin 102 Torr ve 1 Torr arasinda
olmas gereklidir. Bu kadar yiksek magnezyum buhar basincinin ¢okeltme veya in-situ

tavlama sraanda gerceklestirilmesi oldukga guctir.
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Sicaldik (°C)
1500 1000 600 300
|

10* SrrtMgB, KatrigB, i

X' Xa21/2

Basing (Torr)

1T (104 K)

Sekil 1.8. xyglxg>1/2, Mg:B atomik oran: icin basing-sicaklik faz
diyagrami. MgB ince filmler ¢okeltmek icin Gaz+MgB2
bolges termodinamik kararlilik penceresini gosterir (Liu vd.,
2001).

Bu faz diyagrami, xMg/xB <1:2 olan bitiin kompozisyonlar icin temelde ayrudir. Mg
basincinin  gok distk olmas:t durumunda, MgB2'nin  MgB4(+Gas)'e ayrismasi
termodinamik olarak avantgjli bir durumdur. Mg basincinin ¢ok yiksek olmasi durumunda
ise, Mg'un MgB, ylzeyine yogunlasmas: da yine termodinamik olarak avantajlidhr.
Verilen bir ¢coktirme sicakligi icin, Mg kismi basing araligimn MgB> fazini termodinamik
olarak sabit tutmas beklenir. Sekilde goruldugu Uzere bu aralik, yaklasik U¢ blyukltk
mertebesine kadar uzanmaktadir. Blyitme penceresinin snirlarinin yaklasik olarak su
denklemlerle ifade edildigi bulundu: log (P)= -7561/T+8,673 (kat1 Mg ile birlikte en Ust
anir), ve log (P)=-10142/T+8,562 (MgB4ileen at sinir), burada P Torrve T ise Kelvin

degerleridir (Liu vd., 2001). Mg kismi basinc, ¢okeltme kaynagindan F=P . 2zmk,T
formult kullanllarak Mg akisna (F) donustardlebilir. Bu formilde m, Mg atomunun
kutlesidir. Ornegin, 1080 °C’lik en uygun sicaklikta gerekli olan yaklasik 10 Torr' luk Mg
kismi basinci, Mg aki degeri olarak 2x10* Mg atomlari/(cm?) veya Mg atomlarinin
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birbirlerine yapisarak ve kilce yogunlugu olan bir Mg tabakasi olusturmas: durumunda ise
0,5 mm/s'lik Mg cokeltme oranina denktir. Bu, birgok ince film cokeltme teknigi icin
imkanazdir. Bulyitme sicakligi dusdrilerek faz kararliligr igin epitaksiyellik feda
edilebilir. Ornegin, molekiler demetli epitaksi icin (molecular beam epitaxy- MBE) en
yiksek tolere edilebilir Mg basinc: genellikle 10 Torr’dur. Sekil 1.8'de, MBE icin
maksimum althk sicakliginin yaklagik olarak 534°C (807K) oldugu anlasilmaktadir.

Liu ve arkadaglarinin (2001) calismalart sonucunda, MgB2' nin termodinamik olarak
sadece oldukga yuksek Mg kismi basinci altinda in-situ epitaksiyel buyitme igin uygun
scaklik araliginda kararl oldugu ve bu durumda ¢okeltme kaynagindan buyik bir Mg
akisinin dagitilmasi gerektigi sonucuna ulasilmistir. Bu gereksinim, blyidk bir Mg akisnin
pratikte mimkin olmadigi coktirme tekniklerinden ziyade s6z konusu akiyr yuksek
degerde blinyesinde barindiran teknikleri 6n plana ¢ikarmaktadir. Liu ve arkadaslar:
tarafindan (2001), yaklasimlarinin sadece termodinamik denge durumunu g6z O6nlne
alinarak yapildigi ve ince film blyime kinetiginin, faz kararliligi1 penceresinin detaylarin
degistirebileceg belirtilmistir.

1.2.5. MgB:; Sisteminde izotop Etkisi

Izotop etkisinin varlizi MgBy de cift olusum mekanizmasiin fonon etkis ile
oldugunun 6nemli bir gostergesidir. Canfieldin grubu, ilk olarak MgB2'nin
siperiletkenliginin yilksek sicaklikta olusumunda asil katkiyr saglayan B elementinin
daha hafif izotopu, 1°B ile yer degistirdiginde Sekil 1.9'dan da gorildigl gibi, gecis
scakligimn 1K arttigint gézledi (Bud' ko vd., 2001; Canfield vd., 2003(b)). Bordan
kaynaklanan Orgu titresimleri MgB2'nin stiperiletkenliginde dnemli rol oynar (Buzea ve
Y amashita, 2001). Canfield’in grubunun gozledigi bu sonuca gore, hafif izotopun daha
yiksek fonon frekans: Uretmesinden dolay: ciftlenimde BCS teorisi tarafindan 6ngorilen
fonon etkisinin varlig1 desteklendi. BCS teorisine gore izotop katsayi1s o , asagidaki (1.2)

denklemi ile tanimlantr.

TM*“=C (1.2)

Burada M, atomik kutleyi, C ise sabit degeri temsil eder. Slperiletkenligin elektron-fonon
ciftlenimiyle gerceklestigi geleneksel stiperiletkenlerde, BCS teorisi, izotop katsayisint 0,5
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olarak kabul etmektedir. Mg, Mg, "B ve °B izotoplarinin biitiin kombinasyonlar
calisildi. Bor izotop katsayisinin a , 0,26 (Bud' ko vd., 2001), a, =03 (Hinks vd.,

2001) oldugu ve magnezyum icin izotop katsayisimin da «,,, =0,02(Hinks vd., 2001)

oldugu bulundu. Buradan anlasildig: gibi, magnezyumdan kaynaklanan orgu titresimlerinin
Tc'ye katkis gok azdir. Mg izotoplarinin T¢'ye olan etkisinin B izotoplarinin etkisinden 10
kat daha disUk oldugu, yani sadece 0,1 K oldugu bulundu (Buzea ve Y amashita, 2001). Bu
degerler superiletkenlik olusumunda bor elementinin katkisinin magnezyum elementinin
katkiandan daha fazla oldugunu da gosterdi. MgB2 icin toplam izotop katsayisi
a,=a,; +a,, ~03 olarak elde edildi. Bu sonug BCS stiperiletkeninde olmasi beklenen
0,5 seviyesinden oldukga distktir. Bunun sebebinin materyalin kompleks 6zelliklerinden
ve elektron-fonon ciftlenim sabiti ile elektron-elektron itici etkilesiminin basit metallerdeki
degerine gore daha biyik olmasindan kaynaklandig: belirtildi (Hinksvd., 2001).

02 Mg ve B Izotop Etkisi

D+ O e

.02 A
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S a4 f;f
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Sekil 1.9. MgB» sisteminde izotoplarnn T. Uzerindeki etkisi (Buzeave
Y amashita, 2001).

1.2.6. MgB, Sisteminde Anizotropi

Anizotropi, kritik manyetik alan ve iletkenlik degerleri gibi karakteristik ¢zelliklerin
kristal eksenlerine gore farklilik gostermesidir. Stperiletkenlikte anizotropi degeri, 6rnegin
cesidine (kristal yapisina), safligina, sicakligina, elde edilis kosullarina ve 6lgim metotlarina
gore farklihk gostermektedir. Superiletken malzemelerde anizotropi degeri, sadece bu
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malzemelerin temeli icin degil, ayn1 zamanda da potansiyel uygulamaar icin ¢ok
onemlidir. Ozellikle pratik uygulamalarda 6nemli olan anizotropi, civileme ve kritik akim
yogunlugu degerlerini énemli dlclde etkilemektedir. Anizotropide en guvenilir sonuglar tek
kristal yapilar vermektedir.

MgB,' nin anizotropi degeri yuksek sicaklik stperiletkenleri ile karsilastirilciginda
daha disik degerdedir. Ust kritik manyetik alan degerleri icin yapilan 6lcimlerde elde
edilen sonuglara gére MgB2'nin anizotropi degeri y =H"°/H" = 1,1 - 9 ardhginda
degismektedir (Buzea ve Y amashita, 2001; Eltsev vd., 2002; lloncavd., 2007). MgB, ince
filmlerde ise anizotropi degeri 1,2 - 2,4 arasda bir degerdedir (Ferrando vd., 2003; Patnaik
vd., 2001).

1.2.7. MgB, Sisteminde Koherens (Uyum) Uzunlugu

Ik olarak 1953 yilinda Pippard (Pippard, 1953) tarafindan ortaya atilan Koherens
uzunlugu( &), Uzerinde slperiletkenligin olusturulabildigi veya yok edilebildigi en kiguk
boyut olarak dusunulebilir. Baska bir sekilde, koherens uzunluguna, Uzerinde Cooper
ciftindeki elektronlanin birlikte kalabildigi uzunluk olarak da bakilabilir. BCS teorisinde
koherens uzunlugu, Cooper ciftindeki iki elektronun birbirleri ile bagl olarak kaldig
mesafe ile dogrudan ilgilidir. Koherens uzunlugu, kullanilan malzemenin saf olup
olmamasina baglidir. Malzeme icerisinde safsizliklar oldugunda elektron sacilmasndan
dolayr koherens uzunlugu azalir. Bunun nedeni elektronun carpismadan o6nce aldig
ortalama serbest yolun azalmasi seklinde agiklanabilir. Stperiletken malzemenin koherens
uzunlugu ne kadar blylkse malzeme o kadar iyi bir siiperiletken olarak tanimlanir.

MgB, slperiletkeninde koherens uzunluk degerleri ab dizlemi ve c-ekseni boyunca
belirlenebilmektedir. Ust kritik manyetik alandan, anizotropik koherens uzunlugu degerleri
hesaplamasinda anizotropik Ginzburg-Landau teorik denklemleri kullanlir (Thinkam,

1996). Bu denklemler c-ekseni boyunca uygulanmis manyetik aan icin
H'S =®,/2z¢,%, abdizlemi boyunca uygulanmis manyetik alan  igin
H"" =, /2n&,,& olarak verilir. Burada @, aki kuantumu (®,=2,067833636x10
“Tn’) ve &,, & srasiyla ab-dizlemi ve c-ekseni boyunca koherens uzunluklaridir.
Literatire gore &, (0)= 3,7 - 12,8 nm araiginda ve £.(0)= 1,6 - 5 nm araligindadir.

Genelde tek kristaller en guvenilir sonuclan verirler. Tek krigaller icin koherens
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uzunluklarinin &, (0)= 6,1 - 6,5 nm araliginda ve &.(0)= 2,5 - 3,7 nm araliginda oldugu
bulundu (Buzea ve Y amashita, 2001). Y tksek sicaklik stiperiletkenlerinin (HTS) koherens
uzunluk degerleri ise, YBCO (123) i¢in &, (0)= 3 nm, &, (0)= 0,4 nm ve BISCCO (2212)

icin £, (0)=4nm, &_(0)= 0,2 nm olarak belirlenmistir. Buna gore MgB,, HTS lere kiyasla

daha bilyiik koherens uzunluk degerlerine sahiptir. Ozellikle c-ekseni boyunca koherens
uzunlugu HTS lerinkinden yaklasik 10 kat daha fazladir (Kim vd., 2001(a)). MgB2'nin
daha blyik koherens uzunlugundan dolayi, tekdiize MgB, Josephson eklemleri elde etmek
dahakolay olur (Dai vd., 2012).

1.2.8. MgB, Sisteminde Zayif Bagin Yoklugu

Cogu manyetizasyon ve transport olgimleri, MgB2'nin, tane sinirlarinda zayif bag
elektromanyetik davranis (Larbaestier vd., 2001) gostermedigini ya da hizli aki
suruklenmesi (flux creep) gostermedigini (Thompson vd., 2001) sOyler. Bunlar, yuksek
Tc'li slperiletken bakir oksit ailelerinin performansim snirlayan olgulardir (Buzea ve
Y amashita, 2001).

Yiksek kritik akim yogunluklar,, tane dizenlenme (alignment) derecesine
bakmaks zin, kilce 6rneklerde gozlenildi (Kim vd., 2001(b)). Bu, bakir oksit ailesi yuksek
scaklik stiperiletkenlerinde ortak ve ciddi bir problem olan zayif baglara sebep olan tane
sninindan dolayr bozulmanin tersine, J/'s bozulmayan tel ve serit yapim icin bir
avantajdir (Buzea ve Yamashita, 2001). Y uksek sicaklik stiperiletkenlerinin (HTS) aksine
MgB' de J., zayif bag (weak link) etkileri ( zayif bag etkis X'yi azatici yonde etkiler)
olmadan civileme 6zellikleri ile belirlenir.

Sekil 1.10, MgB,' de zayif baglarnn yoklugunu gosterir. Yogun kilce 6rneklerin
yuksek manyetik alanlarda transport olctimleri, induktif 6lciimlerde oldugu gibi cok benzer
X degerleri verir (Dhalle vd., 2001; Kim vd., 2001(b)). Bu, tane sinirlan tarafindan
etkilenmemis, Ornek boyunca tutarli bir sekilde induktif akimin aktigim dogrular. Bu
yuzden, aki hareketinin, alan ve sicaklik Uzerine J. bagimliligi belirlendi (Buzea ve
Y amashita, 2001).
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Sekil 1.10. Kritik akim yogunlugunun manyetik alana bagl il1g1.
Veriler, Kim ve arkadaslan (2001(b)) tarafindan direng ve
manyetik 6lcimlerden al indi (Buzea ve Y amashita, 2001).

Jin ve arkadaslar1 (2001), PIT metodunda tipler ya da kiliflar olarak kullamlan bazi
materyallerin, MgB,' nin kritik akimim garpici bir sekilde azalttigim buldular. MgB, kendi
kendisine zayif bag etkis gostermemesine ragmen, kirlilik zayif bag benzeri davranisa
sebep olur (Buzea ve Y amashita, 2001).

1.2.9. MgB: Sisteminin Temel Parametreleri

MgB,' nin slperiletkenligi ve stiperiletken ozellikleri, fizik ve mihendislik agisindan
¢ekici olmalarina ragmen, stperiletken parametrelerinin analiz edilmeye, anlasilmaya ve
daha fazla uygulama icin iyilestiriimeye ihtiyac duyar. Saf MgB2'nin temel
parametrelerinin cogu Tablo 1.1'de listelendi.



Tablo 1.1. MgB,' nin sliperiletkenlik parametrelerinin listes (Buzeave Y amashita,
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2001).
Parametreler Degerler
Kritik sicakhik T.=39-40K
a= 0,3086 nm
Hegzagonal 6rgu parametrel eri c=0,3524 nm
V= 0,02906 nm?
Teorik yogunluk p =255 g/cm®

Basing katsayisi

dT/dP=-1,1-2 K(GPa)*

Tas1yict yogunlugu

ne= 1,7-2,8x10” hole/lcm®

Izotop etkisi

ar =o, +a,, =03+0,02

Tc yakinindaki 6zdireng

p (40K)=0,4-16 1Qem

Ozdireng oran:

RR= p (300K)/ p (40K)= 1-27

chj/ab(o): 14-39 T

Ust kritik akan HerdO)= 2-24 T
Alt kritik alan H¢1(0)=27-48 mT
Tersinmez alan Hi(0)=6-35T

Koherens uzunlugu

£.,(0)=3,7-12 nm
£.(0)= 1,6-3,6 nm

Nufuz derinligi 2 (0)= 85-180 nm
Enerji aralig1 (Canfield ve Crabtree, | A,(0)= ~2 meV
2003; Choi vd., 2002) A, (0)= ~7 meV
Debye sicakligi ®,=750-880 K

Kritik akim yogunluklar:

J{4,2K, 0T) > 10’A/cm?
J{(4,2K, 4T) =10° A/cm?
J{(4,2K, 10T) > 10° A/cm?
J{25K, OT) > 5x10° A/cm?
J{(25K, 2T) > 10° A/lcm?




24

1.3. ince Film Kaplama Teknikleri

Gunumuiz teknolojisi, bir tek malzemeden elde edilmess mumkin olmayan ¢esitli
Ozelliklerin kombinasyonuna sahip malzemelere ihtiyagc duymaktadir. Bu amag icin
kaplama tekniklerinden faydalamlmaktadir. Yuksek teknoloji uygulamalar: icin kaplama
yontemleri; fiziksel buharda cokeltme (PVD) ve kimyasa buharda ¢okeltme (CVD)
olarak ikiye aynlir. Ozellikle PVD yonteminin digerlerine oranla daha dusik islem
scakliklarinda yapilabilmes ve genis kalinlik araliklarinda kaplamalarin elde edilebilmes,
PVD yontemine daha genis kullanim alanlan sunmaktadir (M attox, 1998).

1.3.1. Fiziksel Buharda Cokeltme (PVD)

Vakumlu ortamda, bir 1sitict (rezistans, lazer, elektron bombardiman vb.) ile
buharlsstinlan kaplayict malzeme, kaplanacak olan malzeme Uzerinde ince bir film
katmari halinde ¢okeltilir. PVD kaplama tekni gi, kat1 haldeki ham maddenin yiksek enerji
ile plazma haline getirilerek, kontrolll olarak, kaplanacak malzemenin Uzerine
yapistinlmasi islemi olarak Ozetlenebilir (URL-1, 2012). PVD yontemi, gaz fazin elde
edilis prensibine gore buharlastirma ve puskirtme (Sputtering) olmak Uzere iki grup
atinda incelenebilir. Sekil 1.11, fiziksel buharda ¢Okeltme metotlarimn semasin
gostermektedir.
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Fiziksel Buharda Cokeltme

Buharlastirma Teknigi Plsklrtme Teknigi
y 49 v g
Resistansla Siblimasyonla Plandr Diyot Triyod
Buharlastirma Buharlastirma Puskirtme Pusklrtme
y 49 v g
Indiktif Genis Isinile Manyetron Iyon Demeti ile
Buharlastirma Buharlastirma Plskiirtme Plskiirtme
y g9 4
Lazer Demeti Arkile
ile Buharlastirma Buharlastirma
Ay

Elektron Demeti ile
Buharlastirma

Sekil 1.11. Fiziksel buharda ¢cokeltme metotlarinin semasi

1.3.1.1. Manyetron Piiskiirtme

Manyetron puskiartme, ince filmlerin fiziksel buharda c¢okeltme yontemleriyle
kaplanmasinda ¢ok kullanilan yontemlerden biridir.

Plskirtme (sputtering) sureci icinde plazmadan gelen gaz iyonlan ¢okeltilecek
malzemeyi iceren bir hedefe dogru hizlandirilir. Malzeme hedeften aynlir ve daha sonra
orada bulunan bir altlik Gzerine ¢okeltilir. Sireg, cokeltme baslamadan 6nce vakum basinci
altina pompalanan kapal: bir alicida gerceklestirilir.

Plazmann ateslemesini mimkin kilmak tzere 0,5...12 Pa arasinda bir basinca kadar
cember genellikle argon ile beslenir. Dogal kozmik radyasyon nedeniyle burada daima bazi
iyonlasmis Ar" iyonlari mevcuttur. dc-manyetron plskirtmede hedefe birkag yiiz Volta
kadar negatif potansiyel uygulanir. Sonucta Ar iyonlari hedefe dogru hizlandirir ve
malzeme serbest kalirken diger tarafta ikincil elektronlar Uretirler. Bu elektronlar gazin
daha fazla iyonizasyonuna neden olurlar. Yeterli bir iyonizasyon oram igin yanan bir
plazma olusur ve burada malzemenin puskirtilmesi icin gerekli olan yeterli iyon miktar

mevcuttur.
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Iyonizasyon oramm yayimlanmas ikincil elektronlarla da artirmak igin manyetron
puskurtmesinde hedefin atinda bir halka miknatis (bu halka miknatiSlar su sogutmalidir)
kullanlir. Sekil 1.12'de gosterildigi gibi hedefin merkez ekseni, miknatisin bir kutbunu
olusturur. Ikinci kutbu ise, hedefin kenarlanina yerlestirilen muknatislar tarafindan
olusturulur. Miknatislarin bu sekilde dizenlenmesi, eektrik ve manyetik alanlarin hedef
uzerinde birbirine dik olmasin saglar (URL-2, 2012).

TN

Milnatislar

Hedef Malzemesi

Sekil 1.12. Manyetron puskirtme dizeneginin sekli

Halka miknatian alaninda elektronlar sikloitler icinde tuzaklanir ve hedefin yizeyi
Uzerinde dolasir. Katot (hedef) ylzeyinde yayimlanan bu ikincil elektronlar, gaz icinde
daha uzun kalma zaman ile daha yuksek iyonizasyon olasiligina neden olurlar (yani;
plazmanin daha yogun olmasim saglarlar). Iyonizasyon etkisinin artmasndan dolays,
geleneksel (klasik) puskirtmeden daha disuk calisma basinglarinda plazma ateslemes
olustururlar (yliz kata kadar daha kucik olabilen basinglarda). Calisma basincinin
dustrilmesiyle, athga giden puskirtilen hedef atomlarinda daha az carpismalar meydana
gelir (bdylece athk Uzerindeki carpmada kinetik enerjisi daha yuksektir), atliga ulasan
tanecik sayisi artar ve bunun sonucunda birikme hizlar1 (cokertme orani) nispeten yiksek
(dakikada birkag mikron) olur. Elektron yogunlugu ve bdylece Uretilen iyonlarin sayisi, B
alaninin altlik yizeyine paralel oldugu yerde en yiksektir. En yiksek piskirtme randimani
(verimi) bu bdlgenin hemen altinda bulunan hedef alam Uzerinde gerceklesir. Manyetron
puskurtmenin sematik gosterimi Sekil 1.13'te gosterilmistir (URL-2, 2012).

Iletken olmayan (yalitkan) bir hedefin pozitif iyonlarla bombardiman edilmesi

ylzeyin eektriklenmesine (yUklenmesine) ve sonug olarak da elektriksel alanin
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kalkanlasmasina (shielding) yol acar. Iyon akimi sona erer. Bu yiizden dc-manyetron
puskirtme (sputtering), metaller ya da katkili yariiletkenler gibi iletken malzemelerle
snirlanir. Dielektrik filmleri Gretmek icin rf-manyetron puskirtme kullanilir. rf-manyetron
puskirtmede (radyo frekansi kaynaginin frekans degeri 13,56 MHZz dir) hedefe, bir ac-
volta uygulanir. Bir faz iyonlart hedef ytizeyine (hedefe) dogru hizlandirilir ve malzemeyi
puskurtir. Diger asamada ise yUk nétralitesi elde edilir. Bu vesileyle de iletken olmayan
mal zemelerin pskirtilmes de mimkin hale gelir (URL-2, 2012).

Pompa
Unitesi

Manyetik alan (B),
Elekirik alana (E)

Kalci Mikmahs

Sekil 1.13. Manyetron puskirtme siirecinin sematik gosterimi (URL-3,
2012).

Magnetron Puskirtmenin Avantajlari (Ellmer, 2000):
* DUk atlik sicaklig
o Altliklar Gzerine filmlerin iyi yapismasi
* Y uksek cokeltme oranlan (12 pm/dak. ya kadar)
* Filmlerin cok iyi kalinlik tekdizeligi ve yiksek yogunlugu
* Surecin iyi kontrol edilebilirligi ve uzun sureli kararlilig:

* Nispeten ucuz ¢okeltme metodu
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1.3.1.1.1. Piiskiirtme Parametreleri

Elde edilen filmin Ozellikleri asagidaki puskuirtme parametrelerinin ayarlanmasiyla
kontrol edilebilir (URL-2, 2012).

Plskirtme akim |, esas olarak gokertme slirecinin oramm ve dolayisiyla da ya var
olan blyume merkezleri Uzerinde yiizey difiizyonu ve yigilmasint ya da diger atomlarla
cekirdeklenmesi icin blylme siireci boyunca gelmekte olan parcaciklar icin kalan zamani
belirler. Uygulanan voltg] puskirtilen pargaciklarin hedeften kagmasini saglayabilen
(baglanma enerjis tarafindan disOrtlar) maksimum enerjiyi  belirler. Puskdrttlen
parcaciklarin enerjileri, 1 €V ve 10 eV arasi maksimum dagilimla genis bir dagilim
sergilerler. Uygulanan volta) ayrica puskirtme randimanim belirler ki bu da iceri gelen
iyon basina disen puskirtilmis parcaciklarin sayisidir.

Plskirtme odasindaki p basinci sigratilan malzeme icin ortalama serbest yol A’y1
belirler ve bu da 1/ p ile orantilidir. Hedef-althik mesafesiyle beraber basing, hedeften
athiga dogru hareket eden parcaciklarin kag tane carpismaya maruz kalacaklarini kontrol
eder. Bu da filmlerin porozitesini(gozenekliliklerini) etkileyebilir. Ne var ki kristalik ve
doku da ayrica etkilenebilmektedir.

Gaz kansimu yoluyla metal bir hedeften sicratilan filmlerin stokiometrisi kontrol
edilebilir. istenilen toplam basing Ar-akisinin g (Ar) diizenlenmesiyle sabit tutulurken
oksijen akis1 g (O,) degisken parametredir.

Althk scakligi, orneklerin kristalligi veya yogunluguna iliskin olarak btyume
davranisi Uzerinde gucll bir etkiye sahip olabilir ve bu sicaklikta oda sicaklig: ile 500°C
arasinda ayarlanabilir. Ama disandan 1sitmanin olmadigr  puskirtme sirasinda bile,
ozellikle kain filmlerin ¢okeltilmes icin yapilan uzun piskirtme zamanlarinda, atlik
scakligr 6nemli dlglide yukselebilir.

Prensip olarak bias-gerilimi (voltai) athga 100V ‘a kadar uygulanabilir ve
elektronlan veya iyonlan atliga dogru hizlandirma ya da onlar1 uzaklastirma etkisine
sahiptir. Her ikisi de literatirde belirtildigi Uzere tabaka blyimes Uzerinde etkiye sahip
olabilir.

Genellikle atlik ve hedef ylzeyleri birbirine paraleldirler. Cokeltme agisinin bir
degisimi (aynca: egimli gelis agist altinda puskirtme) althigin yan yatiriimasiyla elde
edilebilir ve boyldikle film blydtilmes icin yeni tercihli bir yol ve potansiyel olarak

anizotrop filmler meydana getirilebilir.
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1.4. MgB; Filmin Sentezlenmesi

MgB: slperiletken filmlerin sentezi, ¢esitli yontemlerle yapilmaktadir. MgB: filmler
Uzerine Naito ve Ueda taraindan 2004 yilinda yapilmis iyi bir ¢alisma bulunmaktadir
(Naito ve Ueda, 2004). Kilce MgB, ile ayni seviyesinde T, degeri ve sifir alanda 4,2 K’ de
3x10" Alcn? kadar yiksek degserde kritik akim yogunlugu (J) MgB, filmlerde
basarimistir. MgB2 sentezi Uzerine yapilan ¢alismalar, siperiletken elektronik aygitlar ve
M@B, kullanarak stiperiletken kaplamal1 iletkenler icin yapilan uygulamalara oldugu kadar,
MgB., slperiletkenliginin dogasinmin teorik olarak calisiimasina da blylk katki saglamistir
(Zhao, 2005).

1.4.1. MgB, Film Sentezleme Yontemleri

MgB:2 filmlerin hazirlanma yontemleri, MgB. faz olusumu icin atilan adimlar
cercevesinde, ek islemsiz film blydtme (as-grown), in-situ iki asamal1 hazirlama ve ex-situ
iki asamal1 hazirlama olarak U¢ kategoride incelenir. Yontemleri ayrica, film cokeltme
strecinin Ozelliklerine bagli olarak fiziksel buharda ¢okeltme (PVD), kimyasal buharda
cokdtme (CVD), elektrokimyasal yontem seklinde siniflandirmak mumkindir. Ueda ve
Naito, MgB, ince film hazirlama metotlarim genis bir sekilde ele adilar (Naito ve Ueda,
2004; Ueda ve Naito, 2002). Sz konusu metotlar su sira ile asagida verildi: Ek islemsiz

buyutilmus (as-grown) film, in-situ iki asamal 1 hazirlama, ex-situ iki asamal1 hazirlama.

1.4.1.1. Ek Islemsiz (as-grown) Film Biiyiitme Yéntemleri

Ek islemsiz blyutilmas (as-grown) ifadesi, cokeltme sirasinda olusan MgB, fazidir
ve daha fazla 1sil islem gerektirmeyen slperiletken filmle sonuclamr. Ek islemsiz
buyatilmis MgB: filmler icin iyi bir Tc, molekiler demetli epitaksi (MBE) ile elde edildi
(Ueda ve Naito, 2001; Jo vd., 2002, Kim vd., 2004). Sartlar su sekildedir: Mg ve B metal
kaynaklardir, athk scakligi 295-320°C’dir. Kritik sicakhik (T yaklasik 34,537 K
(baslangig) ve gegis genisligi (AT.) ~0,5 K'dir. Kritik akim yogunlugu 4x10°>-4x10°
Alcn’ (4,2K, QT) dir. Artik diren¢ oram (RRR) ~2'dir. EkK islemsiz atilimli lazerle
¢cokeltme (PLD) ile buyatilmis film icin elde edilen T= 25 K (baslangi¢)’ dir (Grassano
vd., 2001). Althk sicakligi 450 °C’dir. Filmin RRR degeri ~1,1'dir. PLD icin hedef Mg
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bakimindan zengin olmasina ragmen, 300°C’den daha fazla bir sicaklik atinda bulunan
filmde, magnezyum ekskligi riski oldukca yuiksektir. Saito ve arkadaslar1 (2002)
puskirtme (sputtering) yoluyla hazirlanmis ek islemsiz filmlerde de aynmi davranisi
bulmuslardir. Paskirtme ile yapilan ek islemsiz filmler icin blydmenin sicaklik penceresi
oldukca dardir. DahadusUk altlik sicakliklarinda (205-220°C), filmlerde asirn Mg vardir ve
Te cok disUktir (0T'da 7K ve 14K). Bu durum, filmin disik scaklik olusumundan
kaynaklanyor olabilir ki, bu durum da MgBz filminin zayif kristalizasyonu ile sonuclanr.
Daha yuksek sicaklikta (252°C) Mg'un 2B’a oram 0,4'e duser ve filmin T./'s 27,8 K'e
(OT) yuksdir. Althgin artan sicakligr filmin iyi bir sekilde kristallesmesine muhtemelen
katki saglar. Bununla beraber, daha yuksek sicaklik magnezyumun daha fazla buharlagma
oranina da katk: saglar. Sicaklikta meydana gelecek daha fazla artis (268°C) yariiletken bir
filmle sonuglanir ki bu durumun ortaya gckmast Mg eksikliginin oldukga yiksek oldugu
fazlarin olusumundan ve buna bagli olarak da MgB. fazinin gerceklesmemesinden
kaynaklantyor olabilir.

Eniyi ek islemsiz blyitme yontemiyle buyitilmis MgB, film, Zeng ve arkadaslarn
tarafindan Onerilen hibrid fiziksel-kimyasal buharda cokeltme (HPVCD) yontemiyle
olandir (Zeng vd., 2002; Zeng vd., 2003). Bu yontemde, Hz ortam gazi icindeki 1000 ppm
dibortr (B,Hg) stirekli olarak reaktorden akmaktadir. 4H-SiC (0001) altligin sicakligr 730-
760 °C’dir. Mg buhari, athga yakin scak bir tabaka tGzerine yigilmis Mg dilimlerinden
elde edilmektedir. Reaksiyon sonrasinda oldukca diizgin bir sekilde siralanmis epitaksiyel
MgB, film elde edilir. Elde edilen bu film; 39,5 K T, de sifir dirence, yaklasik 0,5 K olan
dar bir gecis genisligine ve RMS=3nm ile oldukca purtzsiz bir ylzeye sahiptir. Sifir
danda4,2 K’ de J= 1.2x10" Alcm? dir.

1.4.1.2. In-situ ve Ex-situ Tavlama Yontemleri

Ozellikle distk sicaklikta gokeltilmis MgB: filmler igin, filmlere uygulanan taviama
isleminin, iyi stperiletken 6zellikler elde etmede oldukca etkili oldugu gortlmusttr. Temel
olarak iki tUr tavlamavardir: In-situ (film buyUtme sistemi icinde gerceklestirilen) tavlama
ve ex-situ (film buyitme sisteminden farkl: bir ortamda gerceklestirilen) tavlamadir. In-
situ tavlama, ayn1 ¢okeltme odasinda (chamber), ¢cokeltmeden hemen sonra gerceklestirilir.
Ex-situ tavlamaicin ise filmin, yiksek scaklik ve yuksek magnezyum buhar basincinin bir

arada bulundugu sizdirmaz bir odaya veya tUp icine alinmasi gerekir. Magnezyum buhari
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genellikle sizdirmaz oda veya tlp icine magnezyum parcalar yerlestirilerek elde edilir.
Baz1 calisma gruplar: taviama yontemini kullanarak MgB, filmlerde, kilge-benzeri T, elde
etmeyi basardilar. Bunlardan Kang ve arkadaslan (2001) ilk olarak, bor filmi 900°C’de 30
dakika ex-situ tavlayarak 39 K'de T¢ (baslangig, OT) elde ettiler. Bor film, SrTiOs (100)
tek kristal dtliklar ve r dizlem-Al,O dtliklar tUzerine PLD metodu ile ¢cokeltildi. Daha
sonra bor film, tantalyum bir tlp icine magnezyum parcalariyla birlikte yerlestirildi ve Ar
atmosferi icinde hapsedildi. Tlpler 900°C’ ye kadar 1atild1 ve 10-30 dakika arasi bekletildi.
Bu rutin; ilk filmin olusturulmasinda, atlik seciminde, tavlama sicakligi ve zamanin ve tip
materyallerindeki ufak farkliliklarla birlikte tavlama metotlarimin tipik bir érnegidir. Eom
ve arkadaslari (2001(a)) iyi bir X'yi oksijen katkilt MgB2 filmlerinde bir Mg+B on-filmini
oksijen karisiml1 bir atmosferde tavlayarak elde ettiler. Paranthaman ve arkadaslan (2001),
Moon ve arkadsglan (2001) ve Zha ve arkadaslari (2001(a)), B filmleri olusturmak icin e-
demeti buharlastirma yontemini kullandilar. Plecenik ve arkadaslar1 (2001), Kus ve
arkadsglar1 (2002), termal ortak ¢okeltme (thermal co-deposition) kullandilar ve Mg+B 6n-
filmleri elde ettiler. Vaglio ve arkadaslan (2002), MgB, ve Mg bakimindan zengin MgB,
hedefleri ile dc magnetron piskirtme kullandilar. Bu ve arkadaslar: (2002) ise, bor filmler
icin rf magnetron puskirtme kullandilar.

Bazi calisma gruplarinin esnek atliklar Gzerine ¢okeltilen MgB, film ile iyi sonuclar
elde etmeleri dikkate degerdir. Komori ve arkadaslart (2002), ex-situ tavlamanin takip
ettigi PLD yontemini kullanarak hastelloy altlik Uzerineiyi sonuclar elde ettiler. Itriyumile
kararli duruma getirilmis(stabilized) zirkonyumdan (Y SZ) olusan tampon tabakailk olarak
hastelloy teyp Uzerinde bias puskirtme ile ¢okeltildi. MgB, filmler daha sonra YSZ
tampon tabaka Uzerine PLD ile ¢okeltildi. Elde edilen T¢, 29K (OT)'dir ve 4,2 K'da Hc2
(Ust kritik alan) ve Hir (tersinmezlik alam) srasiyla 33T ve 18T dir. Teypler X' nin oldukca
iyi kiigik bir manyetik dan bagimliligim gosterdi. Sifir alaninda J, ~1.5x10° A/cm? iken ve
10T'da 1.1x10° A/cm®ye kadar hafifce diistii. Rosox/Rrc'nin artik direng oran (RRR)
yaklasik 0,6~1 olarak bulundu. Komori ve arkadaslar1 (2002), RRR’nin bu kigik degerinin
genellikle in-situ tavlamanmis filmlerde gorildugi gibi filmlerdeki gok ince yapidan
(10nm’ den daha kiicik tane boyutuna sahip) kaynakladigim ileri strdiler. Filmin icindeki
ince yapinin ve nano boyuta sahip MgO igeriginin, filmlerde girdap Orgusinun (vortex
lattice) gucll bir sekilde civilenmesine katkida bulundugu distinuldi. Béylece disik alan
bagimlilig: ve yuksek H, ve H;,, elde edildi.
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Kus ve arkadaslar1 (2002), kapto-E poliamid folyo Uzerinde ex-situ tavlamayla
birlikte 1ayla ortak ¢cokeltme (heat co-deposition) kullanarak slperiletken MgB, filmler
elde ettiler. Mg-B filmler, yaklasik 600°C’ye kadar 1sitildi, ama ayni zamanda yapilarnn
arka taraflar, plastik althigin asirt sekilde 1sinmasimi 6nlemek icin su sogutmali bir
radyatOre baglandi. Bu siire¢ sonunda elde edilen MgB, filmler, stiperiletken gecisi 29K’ de
baslayan ve yaklasik 3 K gegis genisligine sahip amorflardi. Kritik akim yogunlugu 4.2
K'de, >7x10° A/cm idi ve bu filmlerin sicaklik bagimlilig1, taneler arasi zayif baglara
sahip bir taneli film kompozisyonu ortaya koydu.

Hur ve arkadaslar1 (2001), iki acim sentezleme yoluyla bor tek kristaller Uzerine
MgB: filmler hazirladilar ve bir T¢ artis1 (~41.7K) gozlemlediler. Bu artisin olast bir
aciklamas, MgB. filmler ve bor altliklar arasindaki gerilebilir epitaksiyel dayamm (tensile
epitaxial strain) olmakla birlikte bu heniiz dogrulanmadi. Araylzdeki epitaksiyel gerilme,
ince filmlerin T¢' sini arttirmanin yollarindan biridir. Bu da yiksek sicaklik stiperiletkenleri
icin kanitlandi. Daha ucuz ve esnek atliklar tUzerine yapilan bu calismalar, stiperiletken
MgB,' nin kaplanmis iletkenlere uygulanmasina yonelik bir diger adimi temsil etmektedir.

1.4.1.3. Diger MgB; Film Olusturma Yontemleri

Elektrokimyasal yontem MgB, filmleri Uretmenin bir diger gegerli yontemidir.
Jadhav ve Pawar (2003), gumis folyolar Uzerine elektrokimyasal sentez yoluyla
Stperiletken MgB, film Uretmeyi basardilar. Reaksiyon sirasinda hem sulu hem de susuz
cozeltiler kullamil di. Sonugcta elde edilen film 5 saat boyunca 450 °C’ de isitildi. T, dar bir
gecis genisligi ile 36,4 K olarak bulundu. Elektrokimyasal metotlar genellikle dusuk
maliyete sahiptir ve kaplamal1 iletken uygulamalarn icin uygun kalin filmler elde etmenin
kolay yoludur. Elektrokimyasal metodun temel eksikligi, slperiletken elektroniginde
potansiyel uygulamalar engelleyen distik ylzey kalitesidir.

Li ve arkadaslar1 (2001(a)), sol-gel metodu ile paslanmaz celik Uzerine MgB: filmler
hazirladilar. Magnezyum ve bor tozlari aseton igerisinde kanstinldi ve athk Gzerine
cokeltildi. Ornekler 660-800 °C’ de sinterlendi. Boylece T, ~37,5K ve J.ise 5K ve 1 T'da
~8x10" Alcm® olarak elde edildi. Filmlerdeki temel sorun ise filmlerin atliga zayif
yapismast oldu. Bu yontem, MgB, kaplanmus iletkenlerin hazirlanmasi icin ekonomik

sentez yolu saglayabilir.
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1.4.2. Farkh Hazirlama Yontemlerine Gore MgB: Filmlerin Mikroyapilan

PVD yontemleriyle, oda sicakhigindaki altliklar Gzerine buydtilmis MgB2 filmler
genel olarak amorfturlar. Filmin sitokiyometresi, hedef (target) ile neredeyse aymdir. Di ger
bir degisle, magnezyum, atmosfer icinde buharlasmaz. Ancak, oda sicakliginda elde
edilmis bu amorf filmler, stiperiletken degildir.

Kisa slreli bir tavlama filmleri luzh bir sekilde kristalize edecektir. Bu siireg, zaman
ve sicakligin genis bir araliginda ya in-situ ya da ex-situ ile basarilabilir. Genellikle in-situ
tavlama, 550-660°C’ de 30 dakikadan daha az bir slrede yapilmaktadir. Kristallesme icin
scaklik daha disUk aralikta snirlanmaktadir ve tavlama siress MgB2'nin ayrismast ve
Mg'un buharlasmasim azaltmak icin ¢ok kisa tutulmaktadir. Ex-situ tavlama ise 700-
950°C’'de basarildi. Filmler icersinde Mg'yi tutmak icin, filmlerle birlikte Mg tablet
(pellet) sizdirmaz bir tavlama tOpUnin icersine yerlestirilmelidir. Mg tablet, oldukca
yuksek Mg buhan saglamaktadir ve boylece, Liu ve arkadaslan tarafindan (2001)
caisilmis Mg-B faz diyagraminda, Mg-gaz+MgB, fazi denge bdlges icinde, filmler
kalabilecektir. Tavlama tupl, Ta, Ti ya da Nb'den yapilmalidir. Bu tipler yuksek
scakliklara dayanabilir ve Mg buharyla etkilesmezler. Kuartz ttp kullanildigindaise, film
ve Mg tablet, kuartz ve Mg buhan arasindaki reaksiyondan kagcinmak icin, Ta ya da Nb
folyo ile sariimal 1dr.

Ek islemsiz buyitulmis (as-grown) MgB: filmler, genellikle 250-330°C’de
cokeltilirler. Bu MgB:> filmlerin kristalesmesi zayif olmaktadir ve T. 6nemli bir sekilde
bastirilmaktadir (30-36K). T, cokeltme sicakligimin artmasiyla artar. Ancak, sicaklik belli
bir degerin Uzerindeyse, filmler slperiletken olmaz. Daha yuksek altlik sicakliklariyla
yaniletken duruma dontsuim, filmlerde MgB2 fazimin eksikligi ve Mg kaybindan dolayidir
(Saito vd., 2002). Altliklarin en uygun sicakligi, her yonteme gore ve hatta her kullanilan
araclara gore farkh olmaktadir.

PV D olmayan yontemlerle yiksek sicakliklarda Mg kayb1 probleminden kacinilabilir
(electroplating yontem, HPCVD yontemi). HPCVD yonteminde, althik sicakligi 760°C
kadar yiksek bir degere ulasilabildi. Bdylece sUperiletken filmler epitaksiyel olarak
buyUyebilmektedir (Zeng vd., 2002; Zeng vd., 2003). Filmlerin iyi kristalizasyonu T=
39K ile sonuclanmir. Bu dakilce MgB2' nin T degeridir.

LiteratUr arastirmalarinin sonuglarim toparlarsak, MgB, filmin zayif kristalizasyonu,
dustk Tcileiliskilidir ve MgB2' nin c-eksenine yonelimi T¢'yi artirmada faydalidir. MgB2
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filmin J’'s, genellikle kilge MgB, ninkinden daha yuksektir. Filmlerde J/nin alan
bagimliligi, kilce MgB, den dusUktir. Bu gosterir ki, ince filmlerin ince yams vorteks
uzerinde onemli civileme kuvveti ssglar. Filmlerin boyutu, ayrica T lzerinde etkilidir.
MgB: filmlerin T. Uzerinde kalinlik etkileri calisildi (Naito ve Ueda, 2004). En yiksek
T, nin basarilmast icin, MgB, filmin kalinlign 100 nm'’den daha blylk olmas gerekti gi
bulundu.

Neredeyse bitlin gruplar, ex-situ tavianmis MgBo filmlerin kritik sicakhgint 39K ve
kritik akim yogunlugunu birkag milyon A/cm? elde ettiler. In-situ tavianmis MgB, filmler
icin, en iyi sonuclar araanda T, sadece 25-35 K'dir. Ancak J;, 1-10x10°A/cm? dir (7,5-
12K, 0T"da). Bu sonug, ex-situ filmlerdeki J; ile benzerdir. PVD yontemiyle elde edilen ek
islemsiz buyUttlmds (as grown) MgB; filmler icin ise, in-situ tavlamayla aym seviyede T,
ve J. elde edildi. Umut verici olarak, CVD yontemiyle elde edilen ek islemsiz MgB,
filmlerde T=39 K ve Jc ise tavlanmislardan daha yiiksek olarak elde edildi.

Ex-situ tavlama yontemi coklu tabakal: film yaplar: dretmek icin uygun degildir ve
boylece Josephson Junctionlar gibi mikroelektronik aygitlar icin uygulama yapilmasna
engeldir. Ancak, daha yuksek Tc ve dahaiyi kristalizasyona ulasilabilir. Bu ylzden MgB>
kaplanmuis iletken, mikrodalga jenaratorii ve MgB2'nin slperiletkenligindeki temel
arastirma calismalan icin yararli olabilir. Ek islemsiz blyUtilmis (as-grow) ve in-situ
tavlama yontemleri, coklu tabakal film GUretimi igin uygundur ve bu yoOntemleri
kullananlar, Tc ve J¢ leri attirmak igin odaklanmalidir. Elektrokimyasal sentez ve kaplama-
sinterleme yontemleri ¢cok ekonomiktir. Onlar, ticari kaplanmis slperiletkenler tretmek

icin uygun yontem olabilir.

1.5. MgB, Film i¢in Althk Se¢imi

Superiletken ince filmler, mikroelektronikte, 6zellikle elektronik devre paketlerinde,
Josephson baglantilarinda, mikrodalga sogurucu ve ¢ok hizli, duyarh ve etkili hale gelen
sensOrler icin ¢ok blylk avantg saglamaktadir. Bununla birlikte, stiperiletkenlerin film
seklinde eldes oldukca karmasiktir. Slperiletkenlerin ince film fabrikasyonu dogru
stokiyometri, taneciklerin iyi yonlenmesi ve uygun altlik segimi gibi birkag 6lgut gerektirir.

MgB, ince film seklinde Uretilirken, Gzerine film yapilacak uygun atlik secimi
dikkat gerektiren bir husustur. MgB, ince film Uretiminde kullamlan en uygun altliklar;
SIC, Si, LaAlOs, SITiOs, MgO, Al2Os ve paslanmaz ¢elik (SS) olarak belirlenmistir. Film
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uretiminde atliklarin secimi kadar kullamlan hazirlama yontemi de malzemenin
superiletkenlik ozelliklerini etkileyebilmektedir. Yapilan arastirmalar aym althik yuzeyi
uzerine farkhh yontemlerle yapilan filmlerin stiperiletkenlik 6zelliklerinde bir degisimin
meydana geldigini gostermektedir. Her bir yontem icin T¢ ve gecis araligt degisim
gogerebilmektedir.

Bitln Josephson aygitlarimin yeniden dretilebilirligi ve guvenilirligi, MgB2 ince
filimlerin epitaksiyelligine ve diizgunlginin derecesine baglidir (Brinkman vd., 2003).
Epitaksiyel buyutmeyi basarmak icin, filmlerin yuksek altlik sicakliginda (6rnegin 600-
800°C) buyutulmesine ihtiya¢ duyulur. Bu ytzden, yiksek sicakliklarda MgB., film ile
reaksiyona girmeyen altlik segmek gerekir.

Epitaksiyel blylmede en fazla 6nemli olan altlik secimidir. MgB,, c-ekseni boyunca
donustimlt olarak yigilmis Mg ve B duzlemli hegzagona yapiya sahiptir ve bu yizden
yuzeyde en iyi sonuclarnn hegzagonal 6rgull althklar ile saglanacag: anlasilabilir (Ueda ve
Naito, 2003). Tablo 1.2 hegzagonal yapili materyallerin genel bir bakisim veriyor.

Altlik secimi en az interdiflizyon ve en iyi 6rgu denkliginin basariimas agisindan
Onemlidir. Eniyi kalitede ince filmler cokeltmek icin althik segcimi en 6nemli parametredir.
Iyi kalitede kristal MgB; ince filmler blyutmek icin, altligin 6érgl parametreleri, MgB2
Orgu parametreleriyle benzer olmalidir. En iyi kristal ince filmler ¢cokeltmek icin birkag
altlik incelendi. Genellikle MgB., film Uretmek icin Al,O3-R, Al,O3-C, MgO (100), SrTiOs
(100), SIC (0001) and LaAlOs (001) kullaruldi. Yukarida bahsedildigi gibi, MgB2
hekzagonal AIB, yapiya sahiptir. Hekzagonal ytzeyli athk tercih edilmelidir. Bu altliklar
ve MgB, arasindaki 6rgi denklikleri Tablo 1.2’ de gosterildi (Naito ve Ueda, 2004).

Interdifizyon konusunda, He ve arkadaslari (2002), MgB, ve yaygin altlik
malzemeleri arasindaki reaksiyonu incelediler. Deneylerinde, ince toz seklinde bu altlik
malzemelerinin her biri, ince (flakes) Mg metali ve amorf B tozlariyla karistirildh ve
yukseltilmis sicakliklarda (600, 700 ve 800°C) reaksiyona sokuldu. Bu reksiyonlarda, film
Uretme slrecinin en iyi modelini saglamak i¢cin MgB. performansindan ziyade el ementel
Mg+B kullanildi. Ayrica gok ince toz, ince film hazirlamada siklikla kullamlan ~600°C
kadar disUk sicakliklarda bile reaksiyonu arttirmak icin kullamldi. Sasirtici bir sekilde,
MgB2'nin birgok altlik malzemesine oldukga inert oldugu bulundu. 800°C’ de bile, ZrOo,
MgO ya da nitratlar (TiN, TaN, AIN) ile reaksiyon olmadi. 600°C’ de siddetli reaksiyona
giren SO, ve Si, ve 700°C de reaksiyona girdigi gbzlenen Al,O3 istisnadir. Ayrica
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800°C'de MgB,, SITiO; ve SIC ile reaksiyona girer. Bu sonuglar ince film aygit
uygulamalan icin uygun altlik segme agisindan yararlidhr.

S (111), SIC, Al2O3(c-diuzlem) ve MgO (111), hegzagona ylizeye sahiptir. Buda
onlari, mesela kare veya dikdortgen kristallige sahip Al2Os (r-dizlem), SrTiOs (100) ve
MgO (100) ile karsilastirildiginda MgB, buyutmek i¢in daha uygun yapar.

Orgii denkliginden baska, ayrica altlik ve ince film arasindaki resksiyon goz éniine
ainmalidir. Tablo 1.3, Mg buhariyla (Liu vd., 2003) ve deneysel gozlemlerle altliklarin
hesaplanmis reaksiyonunun genel bir bakisint verir. Liu ve arkadaslar1 (Liu vd., 2003)
atliklar1 Mg buhariyla reaksiyonlarina bagliligina gore 3 kategoride bdldi. MgO, SiC, AIN
ve TaN altliklar, Mg buhari ve atlik arasinda reaksiyon olmaksizin MgB: ¢okeltiimesi igin
kararli athklardir. Ek olarak, AIN ve TaN, MgB, ile (Tablo 1.2) oldukca kiclik
uyumsuzluga sahiptir. Mg buhari, Si, ZrO, ve TiN dtliklarla kismen reaksiyona giriyor.
Bununla beraber, Mg basinci yeterince kiigikse, bu atliklar Mg buharinda kararli kalabilir.
Mg buhari ve SiO., Al2O3 ve GaN altliklar arasinda reaksiyonlar vardir.

MgB ile kusursuz 6rgi denkliginden dolayr SIC, epitaksiyel MgB, buyitmek icin en
gelecek vadeden altliklardan biri oldugu sonucu cikarilabilir.

Tablo 1.2. MgB, ve hirkag yaygin kullamlan atligin kristal yapilan ve 6rgu sabitleri
(Naito ve Ueda, 2004).

Altlik Kristal Sistem | a(A) c(A) Y tizey Orgii Sabiti(A)
STiO; K tbik 3,905 (100) Kare (3.905)
MgO K tbik 4,21 (100) Kare(4.21)

S K tibik 5431 (100) Kare (5.43)

(111) Hegzagonal (3.84)

C Hegzagonal (4.76)

R Dikdortgen (4.76 x 15.39)
SiC Hegzagonal 3,081 15,12 | (001) Hegzagonal (3.081)
MgB: Hegzagonal 3,086 3,522 | (001) -

Safir (Al2Os) Hegzagona 4,76 12,99
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Tablo 1.3. Cesitli atliklarla Mg buharinin reaksiyonu. Hesaplanmis reaksiyonlar yaklagik
830-1250°C scakliktadir. S2 orta sicakligi belirtiyor (930-1050°C s cakliktaki
yap1) ve S3 yuksek sicaklik yapism belirtiyor (1050°C ‘den daha yiksek
scakliklardaki yapr) (Liu vd., 2003).

Deneyler
Sniflancirma | Altliklar Hesaplanmis Reaksiyon 873K 1073K

MgO Reaksiyon Yok Reaksiyon Yok Reaksiyon Yok

SiC Reaksiyon Y ok Reaksiyon Y ok degisik buyuklikl i
Reaksiyon Yok MgB,

AIN Reaksiyon Y ok Reaksiyon Yok Reaksiyon Yok

TaN Reaksiyon Y ok Reaksiyon Y ok Reaksiyon Y ok

Si Mg,Si yadareaksiyon yok Mg, S Mg, Si, MgB,
Yar: Reaksiyon | ZrO; MgO, bcc, hep yada ReaksiyonY ok ReaksiyonY ok

Var reaksiyon yok
TiN MgsN; ya da reaksiyon yok ReaksiyonY ok ReaksiyonY ok
SO, MgO, Mg.Si, S MgO, S Mg.Si, MgBa,,
MgO, S

AlO3 MgO, Al:MgO., fcc Reaksiyon Y ok MgO, bilinmeyen
Reaksiyon Var MgO, Al,MgO,

GaN M gaNz_SZ

MgsN,_S3 - -

1.6. MgB; Filimlerin Uygulama Alanlar
1.6.1. MgB: Josephson Eklemleri ve Aygitlar

4,2 K’e sogutulmak zorunda olan Nb-tabanl1 stperiletkenlerle karsilastirilciginda,
MgB2' nin stperiletken elektronigi acisndan ilgi gérmesi, buyik 6l¢lde Josephson eklem
ve devrelerinin 20 K (zerinde calismasina olanak saglayan 40 K'lik yiksek T.'s
nedeniyledir. 20 K’lik bir sogutucu daha az giris (input) gucine ihtiya¢c duymakta, daha
hafif olmakta (onda bir daha kiguk kutlede) ve aym sogutma glictiine sahip 4 K’'lik bir
sogutucudan daha az maliyet gerektirmektedir (Xi, 2009). Nb-tabanl 4,2 K teknolojisinde
sogutma islemi icin birkag kilowatthk enerji girisi bulunan kriyojenik sogutuculara
gereksinim duyulmas teknolojik agidan kabull zor bir durumdur. Diger yandan, yiksek
scaklik stperiletken (HTS) malzemelere dayal1 devreler bu problemi ¢ozebilirler. Ancak,
bugiine kadar HTS devre elemanlarinin islevsel parametrelerinin en iyi degerler etrafinda
az degisimler gosterebilmesinde 6nemli problemler yasanmustir. MgB,, dustk anizotropi,
malzeme kompleksinin daha az olmasi ve daha uzun koherens uzunlugundan dolay:
HTS lerden kimyasal olarak daha karaidir (Zhao, 2005). Buytk koherens uzunlugu ve
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yuksek T, MgB, filmleri tekdiize ve kararli Josephson eklemi ve siperiletken kuantum
girisim cihazlart (SQUIDSs) icin uygun bir aday yapar (Naito ve Ueda, 2004). MgB,’ den
yapilmis  superiletken kuantum girisim cihazlannin  gdlistiriimelerinin - daha ilk
asamalannda, proto-tip DC-SQUID’lerin dustk frekans gurdltisinin YBCO (123) ile
karsilastirildiginda 2-3 mertebe daha dustk oldugu gorildi. Bu sonug, yetiskin bir insanin
manyetokardiyograminin 6l¢llmesine olanak verecek mertebededir (Zhang, 2001). Ayrica
MgB2' nin en kictk enerji araligi Nb’un enerji araligindan daha buytkttr. Bu durum da,
MgB, ayagitlarin Nb tabanh slperiletken aygitlardan daha hizli calisacagimin  bir
gostergesidir (Dai vd., 2012).

MgB> Josephson eklemlerinin 20 K Uzerinde g¢alismast igin, eklemdeki her iki
eektrot MgByden yapilmis  olmalidir.  MgBJ./Al/AlL,Oz/Nb, NMgB,/AIN/ND,
MgB,/Al, OV, MgB./bariyer/in, ve MgB,/bariyer/Pb eklemlerini iceren bir elektrodu
MgB2, digeri dustk-scaklik stperiletken  (superiletken-yal itkan-stiperiletken(SIS)
eklemleri) olan t¢ katmanl: eklemler bildirilmistir. MgB2/MgO/Au ve MgB2/Al203/Al gibi
SIN-tipi (stperiletken-yalitkan-normal metal) eklemler de ayrica rapor edilmistir. Bu (¢
katmanli eklemler, cesitli bariyer materyallerin uygulanilabilirliginin gosterilmesinde ve
MgB2'nin iki-aralikl1 suiperiletkenliginin arastirilmasinda ¢ok onemli bir yere sahiptir (Xi,
2009).

Entegre (karma) devreler icin MgB,/bariyer/MgB, U¢ tabakali eklemler Uretmek,
MgB: elektroni gi agisindan esas arastirma amact olmustur (Xi, 2009).

1.6.2. RF Bosluklar: I¢in MgB, Filmler

Superiletken RF boslugu, yiksek-enerji fizigi, nikleer fizik, depolama-halka-tabanli
(storage-ring-based) sinkrotron radyasyon kaynaklari ve serbest elektron lazerlerinde
kullanlan hizlandincilar igin anahtar teknolojidir. Ornegin, gelecek nesil parcacik
hizlandiriclarinda (Uluslararast Dogrusal Carpistirici)) saf Nb'den yapilmis 16000
superiletken RF boslugu kullamlacaktir. Nb, teorik limitine yaklasan 6nemli performans
elde etmis stperiletken RF bosluklarinda yaygin olarak kullamlan materyaldir. RF boslugu
performananin daha fazla gelismesi icin daha yiksek T¢'li yeni sUperiletkenler, daha
yuksek RF kritik alan, ve daha ylksek termal iletkenlik gerekmektedir. Nb bogsluklarimn 2
K yerine 4,2 K’de ¢alismast icin kriyojenik maliyetin azaltilmas da fayda saglayacaktir
(Xi, 2009).



39

RF bosluklariyla kapli stiperiletken ince film kullamiimas: fayda saglayacaktir. RF
alant slperiletken ylzeyinden gitgide ayrilacagindan, bosluk 6zellikleri yalmzca bogluk
ylzeyi Uzerindeki ince bir sliperiletken tabaka tarafindan belirlenir ve duvarin geri kalam
yalnizca mekanik destek saglar. Cok blylk sayida bosluk gerektiginde, yuksek-safliktaki
kilce niyobyum maliyeti yiuksek olabilir ve ince film kapl bosluklar ¢ekici hale gelir.
Dahas, bosluk kismi icin Cu gibi yiksek termal iletkenlikli materyal kullammi daha iyi
termal kararlil1g1 saglayabilir. Nb ince filmleri, NbN ve NbTiN gibi B1 bilesikleri, NsSn
gibi A15 bilesikleri, ve yuksek sicaklik stperiletkeni YBaCuz;O; RF uygulamalarinda
incelenmistir. MgB,'nin, RF bosluklarimn ince film kaplamaanda Umit verici bir
superiletken oldugu goralmistar (Xi, 2009).

1.7. Literatiir Ozeti

1.7.1. MgB; Siiperiletken Sistemine Yapilan Katkilamalar

MgB, mazemesinin Uzerinde fiziksel, elektriksel ve magnetik 6zdliklerinin
etkilerini bulmak icin birgok katkilama (doping) ve ekleme (adding) islemleri yapilmustir.
Fakat yapilan bitin calismalarda MgB, nin T, ni artiran bir durum gozlenmemistir. Cogu
arastirmada 6rnek olarak, nano SIC katkilamasinin (Rui vd., 2004), Ti eklemesinin (Zhao
vd., 2002; Fu vd., 2003; Prikhna vd., 2004), C katkilamasinin (Hol’ anova vd., 2004), ZrSi,
ve WS> eklemelerinin (Mavd., 2003), Zn ve Al ¢ift katkilamasinin (Xu vd., 2004), Zr ve
Hf eklemelerinin (Goto vd., 2003), Ir yerdegistirmesinin (Sekkina ve Elsabawy, 2003), Pb
yerdegistirmesinin (Gu vd., 2003), Li ve Na eklemelerinin (Li vd., 2001(b); Li vd., 2003),
Ag eklemesinin (Zauaoui vd., 2002), Sn, Co ve Fe eklemelerinin (Kihberger ve Gritzner,
2002), Ti, Zr, Mo, Mn, Fe, Ca, Al, Ag, Cu, Y, Ho yerdegistirmelerinin (Cheng vd., 2003;
Souptel vd., 2003) ve Cr eklemesinin (Y akinci vd., 2004) flux pinningde (aki givilemes),
kritik aki yogunlugunda ve MgB> malzemesinin Ust kritik alam Uzerinde 6nemli bir rol
oynadhigi gorulmusttr. Bununla birlikte katkilamalarin ¢ogu T, Uzerinde kiglk ve blyudk
azamalara veya tamamiyla superiletkenligin ortadan kalkmasina sebep olmustur. Bu
ekleme ve katkilamalarin ¢ogu (6rnegin Ti katkilamas)) MgB. Orgustindeki atomik yapida
tamamen yer amaz.

Mg xAB> (A=Sn, Co, Fe) sistemleri, Kihberger ve Gritzner (2002) tarafindan
incelendi. Snicin x=0,01- 0,05 - 0,1- 0,2 - 0,5 seklinde kompozisyonlar hazirlandi. Y apida
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M@,Sn fazi olustugu, yuksek Sn konsantrasyonundan dolayr MgB, fazinin kaybol dugu
goéruldi. Cunkl Sn'nin, MgB, Orgusiine girmeyip Mg ile Mg Sn fazimt olusturup MgB,
olusumunu engelledigi belirlendi. Ayrica T{0)'1n x=0,1 i¢in 375 K’den 30 K’e dustigu
gbzlenen sonuclar arasndadir. Co katkilanmis 6rneklerde de Co miktar: arttikca érneklerin
gderek amorf bir yapr sergiledigi ve CoB fazimun olustusu gozlendi. Orgu
parametrelerinde Fe ve Co katkia ile dists gosterdi. Buna neden olarak da Fe ve Co
elementlerinin Mg'a kiyasla daha kucuk yaricapa sahip olmasindan kaynaklandig
gosterildi.

MgB, dstemine Fe ve Co elementleri Kuzmann ve arkadaslar: tarafindan birlikte
katkilandh (Kuzmann vd., 2002). Katihal reaksiyon yontemiyle hazirlanan numunelerin
elektronik yamsa incelendi. Fe iceriginin artmasiyla birlikte Fe;B’ nin ikinci bir faz olarak
ortaya giktigi XRD analizlerinde gozlendi. Ayrica katkilama diizeyi %10 iken CoB faz1 da
gbzlendi. Fe ve Co'in her ikisinin T0)'1 ¢ok az dusurdigi belirlendi. SEM ve EDX
andizleri sonuclarina gore Fe ve Co'in her ikisinin MgB>’de Mg'un yerine gegtigi
bulundu.

Katihal reaksiyon yontemiyle Mgi.xMxB> (M=Ti, Zr, Mo, Mn, Fe, Ca, Al, Ag, Cu,Y)
formunda alasimlar Cheng ve arkadaslarn tarafindan hazirlandi (Cheng vd., 2003).
Yaptiklar1 calismada katkilama etkisinin MgB,'nin kristal yapisi ve stperiletkenlik
Ozellikleri Uzerine etkis incelendi. Al hari¢ yapiya katilan elementlerin gogunun Mg
konumundaki ¢ozunurliguiniin ¢cok dustk oldugu belirlendi. Ayrica stperiletkenlik gecis
scakligimn katki etkisiyle distligli gozlenen sonuclar arasindadhr.

MgB, - 3d gecis metalleri alasimlarinin (Mg 97TMoo3B> (TM= Sc, Ti, V, Cr, Mn,
Fe, Co, Ni, Cu, Zn)) elektronik yapilar1 Prabhakar ve arkadaslan (2002) tarafindan teorik
olarak incelendi. Sonugta V, Cr, Mn, Fe ve Co’'in MgB: ile yaptiklar: aasimlarin manyetik
olduklart bulundu. Allen Dynes denklemi yardimiyla bu aasimlarin T, degerlerini
hesaplandi. En disUk Tc, Mgoe7Croo3B2 icin ve en yiuksek T, Mgoge7Znoo3B2 icin elde
edildi.

Iki degerlikli gecis metallerinin Mg konumlarina kimyasal olarak katkilanmasi
Moritomo ve Xu (2001) tarafindan calisildi. Mg,M,B, (M= Mn, Fe, Co, Ni, Zn ve
x=0.03) kompozisyonunda hazirlanan numunelerde Mn**, Fe&*, Co** ve Ni*" seklindeki
manyetik iyonlann Mg konumlarina yerlestirilmesinin kritik sicakhgi disurdigi
gbzlendi. Bu sonuca sebep olarak da local spin ve cooper ciftlerinin elektron spini

arasindaki etkilesme gosterildi. Cunkl local spin-elektron etkilesimi Cooper ciftlerinin
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bozulmasina ve dolayisiyla kritik sicakligin dismesine neden oldu. Zn katkilamasi ile
kritik sicaklik degerinin 0,2 K arttigi gozlendi. Cunkia fermi dizeyindeki durum
yogunlugunun artisindan dolayi kritik sicaklik artar.

PIT metodu ile Cu, Ag ve Fe kiliflar kullanarak Soltanian ve arkadaslar1 (2002)
tarafindan MgB, seritler hazirlandi ve bu seritlerin J. degerleri, M-H egrilerinden
faydalanarak Bean formult yardimiyla hesapland:. Y apilan ¢al ismada sinterleme siiresinin
ve scakligin Cu, Ag ve Fe kapli MgB: seritlerin kritik akim yogunluklar1 Uzerine etkileri
arsgtinldi. 6 dakika sinterleme siireci igin, Cu ve Ag kapl: seritlerin J. degerleri daha uzun
siiren sinterleme stirecine oranla daha iyi sonuglar verdigi gozlendi. Clnk uzun siren1sl
islemlerde MgB. Cu ile CuoMg, Ag ile AgsMg fazlarini olusturdugu goértldi. Sonuglar
Fe'nin MgB, ile reaksiyona girmemesinden dolayr en iyi kilif maddesi oldugunu goésterdi.

Mg konumlarina Fe katkilama etkisi Gao ve arkadaslar1 (2004) tarafindan incelendi.
Mai-xFexB:2 tozlarinin x=0,05- 0,1- 0,2 ve 0,4 i¢in amorf bir yam sergiledigi, slperiletken
fazin olusmadigi gozlendi. x=0-0,2 igin 450 °C'nin Uzerinde MgB. fazimin olustugu
goruldu. Y apidaki Fe ¢ozunurltginin 1sil islem siirecinin artmasyla azal digi, bunu takiben
ave c 0rgu parametrelerinin azaldig1 gézlendi. x= 0,05- 0,1 ve 0,2 i¢in kritik sicaklik, 19l
islem slrecinin artmasiyla arttigi bu durumunda Orgl parametrelerinin  azalmasinin
sonucuyla uyum iginde oldugu bulundu. 450 °C’de 1sil islem gormis x=0,05 icin sistem,
30-290 K arasinda paramanyetik davranis sergiledi. Ayrica T, sicakligimin atinda yapida
manyetik diizenlenimin oldugu bulunan sonuclar aras ndadhr.

MgB, ye Fe katkisimin, J-H ve T, Uzerindeki etkileri arastirildi (Jin vd., 2001).
Agirlikca %5 Fe eklenmesinin T, Uzerinde hicbir etkisi yokken, J. Uzerinde negatif etkisi
oldugu goruldi. Bu arastirmaclar Fe'nin yaninda Cu, Ag, Y, Ti ve Mo katkisi igeren
caismalarinda J-H Uzerindeki en az negatif etkiyi Fe katkisi iceren MgB. bilesigin
gosterdigini gozlediler.

Prozorov ve arkadaslari (2003), MgB> kilge oOrnege FexOsz nanopartikillerini
gomduler. Sonuc olarak, stperiletken-ferromanyetik bilesik, manyetik nanopartikiller
tarafindan vorteks civilemesini gelistirmesinden dolayr manyetik histerisizi arttirdig:
gozlendi. Yine Prozorov’'un grubundan, Snezhko ve arkadaslari (2005) bu deneysel
caismayr teorik yolla hesapladilar ve vorteks civilemesinde dikkate deger bir artis
gozlediler. Ferromanyetik civileme merkezleriyle vortekslerin dogrudan manyetik
etkilesmesiyle civileme kuvvetini arttirmak mumkindur (Snezhko vd., 2005). Boyldikle
teorik calismayla deneysel calisma dogrulanmis oldu.
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MgB, kulce ve ince filmlerde, nano-Fe katkianin etkisi Dou ve arkadagslar1 (2005)
tarafindan incelendi. Hem kilce hem de ince filmde nano-Fe katkisimin etkisiyle, T nin
¢cok az bastinldigin, J'nin ise manyetik alan ile birlikte siddetli bir sekilde azaldigin
gozlediler.



2. YAPILAN CALISMALAR

Bu bolimde, doktora ¢alismas: stiresince hazirlanmis MgB2 ince filmlerin Uretimi ve
bu filmlerin FexOz nanopartikilleri igeren ¢ozelti ile kaplanmas hakkinda ayrintili bilgi
verildi ve bu calismada kullanilan deneysel 6lcim yontemleri tanitildi.

2.1. Althklarim Hazirlanmasi

Ince filmlerin buyitilmes icin althk temizligi cok onemlidir. MgB, siiperiletken
ince filmleri buyitmek icin en ¢ok kullanilan altliklar (100) dizleminde MgO tek
kristalleri ve safir kristalleri olarak bilinen Al>Os kristalleridir. Bu ¢alismada, altlik olarak
0,5 mm kalinliklarinda (100) diizieminde MgO tek kristalleri ve (1102) r-diizlem Al,O5
(safir) kristalleri kullaruldi. 10 x 10 mm boyutlarindaki bu atliklar kesme makinasi
kullamlarak 3 x 3 mm boyutlarindaki parcalara bolundu. Bir yizi parlak olan bu altliklar
ilk 6nce aseton ve U¢ kez etanol banyolarinda ultrasonik temizleyici ile 16'sar dakika
surelerde (kullanilan ultrasonik temizleyicinin  makssimum slresi) temizlenildi. Her
temizleme isleminden sonra bu athklar azot gazi ile kurutuldu. Temizleme sirecinin
amaci, atligin ylzeyindeki Uretimden gelen atiklar, parmak izleri, yaglar ve havadan gelen
parcaciklar,... vb. gibi kirliliklerin (safsizliklarin) giderilmesidir.

2.2. Piskiirtiilen Hedef Malzeme (Target)

Bu calismada, puskirtilen hedef mazeme olarak, Sekil 2.1'de gorulen Dresten
Chemical Company’ den temin edilen 1200°C’de sicak preslenmis, 75 mm capinda ve 5
mm kalinliginda %99,8 saflikta.amorf Bor kullanild.



Sekil 2.1. Deneyde hedef malzeme olarak kullanilan amorf borun resmi

2.3. Manyetron Piiskiirtme Sistemi

Caismada, Sekil 2.2'de gosterilen LEYBOLD Z400 marka manyetron puskirtme
sistemi kullamldi. Bu manyetron sistemi dc ve rf olmak Uzere iki tane gii¢ (voltg) kaynag:
icerir. Bu sayede bu manyetron sistemi, iletken ve yalitkan hedef malzemelerle ¢alisabilme
imkém saglar. Deneylerde rf manyetron puskirtme sistemini kullanildi. rf manyetron
puskirtme sisteminin semas Sekil 2.3'te gosterilmektedir. Bu sistemin silindirik vakum
odasi U¢ tane katot iceriyor. Hedef malzemes olan amorf Bor katotlardan birine
yerlestirildi. Hedef malzeme hem elektriksel hem de termal temas: saglayacak sekilde su
sogutmal1 bakir bir tasiyicitya baglandi. Bu sstem ayni zamanda altligi isitmak icin bir
1siticlya sahiptir.

Temizlenmis MgO ve r-duzlem Al,O3 atliklar, manyetron puskurtme (sputtering)
sistemindeki athk tutucusunun merkezine yerlestirildi. Sistem, kaba vakum icin rotary
pompa ve yiksek vakum seviyes icin turbo molekiler pompa kullamlarak bosaltildi.
Cokeltme odasinin taban basnci 1x10°® mbar olacak sekilde vakum almaya devam edildi.
Plsklrtme srasinda kristal yapinin olusumu igin althik sicakligi 500°C’'ye ayarland.

Cokeltme odasi basincinin tekrar 1x10° mbar olmasi beklendi. iceriye inert gaz olarak
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%99,999 saflikta argon gazi verildi. Cokeltme odasi igersindeki Ar atmosferi ile toplam
basing 8x10° mbar olacak sekilde ayarlandi. Manyetron agildi. Sistem voltaji 1,2kV, akim
130mA ve Bias voltaji1 400V’'a ayarlandi ve plazmanin olusmas: saglandi. Cokeltme iki
achmda yapildh. Ik adim 6n pliskiirtme adimi ve ikinci adim ince film ptiskiirtme achmidhr.
Hedef malzeme olan amorf Bor’un ylzeyindeki herhangi bir kirliligi ortadan kaldirmak
amaci ile 30 dakika O6n puskirtme athga uzak bir yerde yapildi. Daha sonra hedef,
kaplanacak althk Uzerinde direkt bir pozisyona gelinceye kadar dondirildd. Bor ince
filmlerin athklar Gzerine ¢okeltilme zamam 2 saat olarak ayarlandi. Bu siire sonunda altlik
1siticisi ve manyetron kapatildi. Altlik sicakligi oda sicakhigina gelene kadar beklenildi ve
daha sonra ¢okeltme odasi basinci atmosfer basncina gelince altliklar manyetrondan
alind.

Sekil 2.2. LEYBOLD Z400 marka manyetron piskirtme sistemi
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Sekil 2.3. rf manyetron pluskirtme sisteminin semasi

2.4. Tavlama Adimi

SlUperiletken MgB> ince filmini dretmek icin bircok arastirma grubu farkh
yontemlerle farkli ¢cokeltme islemleri uyguladilar. Yiksek magnezyum basncinda bor
filmlerin ex-situ tavlanmasi (Kang vd., 2001; Bu vd., 2002; Hur vd., 2001; Moon vd.,
2004; Paranthaman vd., 2002; Monticone vd., 2004), yiuksek magnezyum basincinda Mg-B
filmlerin ex-situ tavlanmas: (Monticone vd., 2004; Eom vd., 2001(b)), Mg-B filmlerin in-
situ tavlanmasi (Monticone vd., 2004; Brinkman vd., 2001; Blank vd., 2001; Shinde vd.,
2001; Christen vd., 2001; Ermolov vd., 2001), Mg-B coklu tabakal filmlerin in-situ
tavlanmas (Mijatovic vd.,2002; Jergel vd., 2003; Zhu vd., 2007), hicbir tavlama yapmadan
oldugu yerde buyitme (as-grown) (Mori vd., 2007; Nagatomo vd., 2005; Haruta vd.,
2005(a); Mori vd., 2006; Haruta vd., 2005(b); Doi vd., 2007; Yonekura vd., 2008) gibi
MgB: ince filmleri sentezleme metotlar: kullandilar.

Bu calismada ex-situ islemi olarak adlandinlan iki-adim sentezleme metodu
kullanarak MgB, filmleri Uretildi. ikinci acim, ex-situ taviama olarak adlandirilan taviama
achmidhr.

Tavlama islemini yapmak igin, yiksek sicaklik (~1200°C) Ozelligine sahip tup firin
kullanmldi. Ex-situ tavlama adimu icin Zdravkov ve arkadaslar: (2005) tarafindan MgB,
filmin sentezlenmesi igin 6zel olarak dizayn edilmis Sekil 2.4'te gosterilen deneysel
diizenek kullanildi. Bu deneysel diizenek sayesinde, faz kararlilig: icin gerekli olan yuksek
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Mg buhar basincinin elde edilebilmes ve bu yuksek buhar basincinin Nb piston (plunger)
Uzerindeki Mg yogunlugunun varlig ile kontrol edilebilmesi saglandi. Nb konteyrir ve
piston, taviama isleminden sonra mekanik olarak kolaylikla birbirinden ayrilabilmektedir.
Nb konteynir icerisine, manyetron puskirtme tarafindan MgO ve r-diiziem Al>O3 althklar
Uzerine ¢okeltilmis Bor filmler ve Sekil 2.5te gosterilen %99,992 saflikta 300 mg Mg
metal parcalan birlikte konuldu. Nb koyteynir ve pistonu sizdirmaz kuartz tlp icersine
yerlestirildi. Kuartz tlptn iceris 10° mbar’a kadar turbo molekiler pompa ile vakuma
alindi (bosaltildi). Kuartz tlp ve igindekiler, tip firimn ortasna yerlestirildi. Tup firimn
scaklig1 arttirlmaya baslandi ve 200°C’ ye gelince su buharimin ve safsizliklarin gitmesi
icin yanm saat bekletildi ve bu srada vakum seviyesinin tekrar 10° mbar'a geldigi
goruldu. Daha sonra %99,999 saflikta 100 Torr argon gazi filmlerin oksitlenmesini
Onlemek icin kuartz tip icersine verildi. Konteynir icerisine Ar gazi ulasildiktan sonra,
konteynirin konik seklindeki parcasi yiksek hassasiyetli Gretim icin mekanik olarak
kapatildi. Bu konumda yogunlasmis Mg, konteynirin iki parcas arasindaki araytizde ideal
szdirmaz bir halka olarak gorev yapmaktadir. Bu yolla uygun MgB, Uretimi igin konteyrr
icindeki gerekli yuksek Mg buhar basncina ulasmak mumkunddr. Boylece Bor filmler,
yiksek Mg buhar basnci altinda 850 °C’de 5 saat (Bu vd., 2002) 100Torr Ar atmosferinde
tavlandi. Tavlama slresinin bitiminde kuartz tip firnmin disansina ¢ikartildi ve kendi
halinde oda sicakligina sogumasi beklenildi ve soguma slresince de Ar gazi kuartz tip
icersine akitildi. Elde edilen MgB2 filmlerin kalinlig, spekroskopik elipsometre tarafindan
yaklasik 600 nm olarak belirlendi. MgB, filmler icin ex-situ blylme slrecinin semasi
Sekil 2.6'da verildi.

j[ \\ // \\ / pd

2 4 5 3

Sekil 2.4. Mg buharinda tavlamaicin Nb konteyrnirin sekli: 1) Bosaltilmisg kuartz
tup, 2) Nb silindir, 3) Nb piston (plunger), 4) Mg metal parcalari, 5)
Altlik Uzerine Bor filmi ¢cokeltilmis 6rnek
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Sekil 2.5. %99,992 saflikta Mg metal parcalar:

rf-manyetron piiskiirtme Yiiksek sicakhk Mg ortamm

e | L1 L] v | || ]| ]|
+ ]

Althlk
Bor filmin cékeltilmesi Althik Mg ortammnda tavlama

Sekil 2.6. MgB: filmler igin ex-situ blyiime slirecinin semasi

2.5. Orneklerin Nanopartikiil ile Kaplanmasi

MgO ve r-duzlem Al2Os dtliklar Uzerine ¢okeltilmis MgB; filmlerin Gizerine 10 nm
capindaki Fe,O; nanopartikulleri iceren cozelti farkli konsantrasyonlarda dondirmeli
kaplama (spin coating) yontemi ile kaplandi. Dondurmeli kaplama yoénteminde 10ml
¢Ozelti altliklarin merkezine damlatildh ve sonra 4000 devir/dakika yiksek donme hizinda
dondurdlda. Boyleikle ¢ozelti ince bir film seklinde MgB2 filmlerin Uzerine kaplandh.
Cozdtilerin farklh konsantrasyonlar: saf su (H,O) ile karistirlarak elde edildi. Asagidaki
Tablo 2.1, farkli ¢cozelti konsantrasyonlar: ile ¢ozelti damlasi ve HoO damlasinin iliskisini
gostermektedir. Farkli konsantrasyonda cozeltiler MgB> filmler Uzerine kaplandiktan
sonra, kurumas igin 80 °C'de 15 dakika etlvde kurutuldu. Ferromanyetik
nanopargaciklarin, MgB, filmin kritik sicakligini gucl bir sekilde bastirmasin 6nlemek
icin, bu pargaciklar filmlerin hacmi yerine ylzeyi Uzerine yerlestirildi. Bu ytuzden 80 °C
dustik sicaklikta 15 dakika (kisa siire) kurutuldu.



49

Tablo 2.1. Konsantrasyon yuzdeleri ile ¢ozelti damlas ve H,O damlasnin iligkisi

Fe203 Cozeltisinin
Cozelti Damlasi H,0 Damlas1
Konsantrasyon Yiizdesi

%100 1 0
%50 1 1
%33 1 2
%25 1 3

2.6. Yapilan Olgiimler
2.6.1. X-Ismi Kirimm Analizi

X-isimt ki (XRD) filmlerin kristal  6zelliklerini  karakterize etmek icin
kullanildi. X-iginlart kirimmi 6lgiimleri igin, Rigaku D/Max-I1IC marka difraktometre
(Sekil 2.7) ve Cu hedefe 40kV - 30mA uygulanarak gikan CuK , (A = 1,5418 A) x-1sinlar:

kullanilch. Olgiimler <26 < 80° araliginda 3 °/dakika tarama hizinda ve 0,02° 6rnekleme
araliginda alind.

Sekil 2.7. Rigaku D/Max-11C marka x-1s1m difraktometresi
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2.6.2. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) Analizleri

Taramal1 elektron mikroskobu (SEM -Scanning Electron Microscope), yuksek voltg
ile hizlandirilmis el ektronlarin (yiksek enerjili elektronlarin), malzeme tzerinde gok kigik
bir alana odaklanmasiyla, ylizeyin taranmasi prensibine gore caisir. Malzeme yizeyinin
taranmast sirasinda elektron ve malzeme atomlari arasinda olusan cesitli girisimler
sonucunda meydana gelen etkilerin uygun aglayiclarda toplanmasi ve sinyal
guclendiricilerinden gegirildikten sonra bir katot 1sinlart tiptnin ekranina aktarilmasiyla
goruntt elde edilir. Bu algilayicilardan gelen sinyaller dijital sinyallere cevrilip bilgisayar
monitorine verilir.

Farkli konsantrasyonlarda FexOs cozdtileri ile kaplanmis olan MgB2 filmlerin,
tanecik ve ylzey yapilarinin belirlenmesinde, Sekil 2.8 de gosterilen, Zeiss Evo LS-10
marka SEM cihazi kullamldi. SEM goruntileri, 7-10 kV potansiyel atinda 8000 kez
blyttme yapilarak elde edildi.

Sekil 2.8. Zeiss Evo LS-10 marka taramal 1 elektron mikroskobu
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2.6.3. Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM) Ol¢iimleri

Atomik kuvvet mikroskobu (AFM) ile epitaksiyel ince filmlerin ylzey morfolojisi
karakterizasyonu yapilmaktadir. Atomik kuvvet mikroskobu, bolgesel bir ylizey arastirma
teknigidir. Cok kisa bir mesafede (ug- malzeme arast mesafe 0,2 — 10 nm) sivri bir ug (<10
nm) ile ylzey arasindaki kuvvetlerin 6l¢climi sayesinde, yuzeyin yuksek ¢ozindrlikte, U¢
boyutlu goruntlisinin elde edilmesini saglar. Sekil 2.9'da goruldugi gibi, ug, esnek bir
kolun (manivela) ucuna yerlestirilmistir. Kol, bir yay gibi dustndlebilir. Ug ylzeye
yeterince yaklastinldiginda, uc ile malzeme arasindaki kuvvet, kolun sapmasina neden
olur. Kolun sapmas, lazer demetinin yansimasiyla 6lgulur. Bir yaniletken diyot lazer
kolun arkasindan yansitilarak hassas bir foto diyot detektor Gzerine distrltr. Bu detektor
tarama boyunca kolun sapmasim 6lger. Olglilen sapmalar, yiizey gorintiisii elde etmede
kullamlir. AFM ile temel olarak temasli mod, periyodik temasli mod ve temassiz mod
olmak Uzere U sekilde gorunttleme yapilabilir:

Temasl1 (contact) mod: Ug, numune yiizeyine temas eder. Uca etkiyen kuvvet
iticidir. Uc ile numune araandaki kuvvet sabit tutulur. Meydana gelen sapmalar kaydedilip
ylzey gorunttst elde edilir. Yilzeye temas edilerek yapilan islemde ornek ylzeyindeki
istenmeyen atomlart uzaklastirmak veya ylzeye istenilen atomlar: eklemek gibi kolayliklar
saglanmaktadir.

Periyodik temasl1 (tapping) mod: Gortntileme, temasli moda benzer. Fakat bu
modda kol, sabit bir rezonans frekansi ile salimr. Kol salinimlar srasinda asagidayken
ylzeye temas eder. Kuvvetin etkis ile meydana gelen faz farki kaydedilip, gorinti elde
edilmesinde kullanlir.

Temassiz (non-contact) mod: Ug, numuneye temas etmez ve ylzeyde belli bir
frekansla salimir. Cekici kuvvetten dolayr meydana gelen salimm degisimleri olcultr ve
goruntllenir. YUzeye temas etmeden ainan AFM 0&lgiimu, yaygin olarak kullanilan bir
analiz teknigidir.

YUzey morfolojisi ve purizluligl ince film kalites icin oldukga 6nemlidir. Bu
nedenle filmlerin AFM gorintdleri, ylzeye temas etmeden (temassiz mod ile gorinttileme)
calisan, gok ince Si kristal uca sahip Sekil 2.10'da gosterilen Omicron marka, VT SPM
(Scanning Probe Microscope) kullanilarak ¢ boyutlu (3D) olarak alindi. Atomik kuvvet
mikroskobu oOlciima ile farkli konsantrasyonlarda Fe,O5 ¢ozeltis ile kaplanmis olan MgB,,

filmlerin, ylzey purtzlGlGgl incelendi.
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Sekil 2.9. Atomik kuvvet mikroskobunun blok diyagranu (URL-4, 2012).

Sekil 2.10. Omicron marka atomik kuvvet mikroskobu
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2.6.4. Diisiik Sicaklik Diren¢ Ol¢iimii

Bilindigi gibi, slperiletkenin ana o¢zelligi T. olarak adlandinlan belirli kritik
scakhigin atinda sifir direng gostermesidir. Yaklasik 600 nm kalinlikli MgB: filmler, iki
adim sentez yontemi kullamilarak MgO ve r-dizlem Al,O; altliklar Gzerine hazirlandi. DC
teknigi kullanilarak, dort nokta direng olgimleri icgin ultrasonik yapistirma (bonding) ile
orneklere 20 pum c¢apli aiminyum teller Sekil 2.11'de goéruldigu gibi baglandi. Dis
kontaklara akim uyguland: ve i¢ kontaklar arasi voltag) distst cesitli sicaklik degerleriyle
Olculdu. Bu oélcimlerden direncin sicakliga karsi grafiginden stperiletken malzemenin
gecis sicakligi bulundu. Orneklere uygulanan toplam elektrik akimi 100pA olarak
ayarlandi. Kontak direnci 0,3 Ohm gibi distik bir diren¢ olmasina dikkat edildi. Sicaklik
oda sicakligindan (300K) disik sicakliga (10K) degistirildi. Direng ol¢cimlerinin hepsi
Sekil 2.12'de gosterilen 8T siperiletken selonoidli Sumitomo F-50 kapali dongl sHe
sogutucusu kullanilarak yapildi. Olglimlerin hepsi, artik magnetizasyon olmamast icin sifir
alan sogutmasindan (zero-field-cooled) sonra gerceklestirildi. Magnetik alan 0Ornek
ylzeyine dik ve paralel uyguland.

Sekil 2.11. Dort nokta direng 6lcimleri icin ultrasonik yapistirmaile 20 um
¢apli aiminyum teller baglanmis 6rnek



Sekil 2.12. 8T siperiletken selonoidli Sumitomo F-50 kapal1 dongti sHe
sogutucusu

2.6.5. Manyetizasyon Ol¢iimleri

Batin manyetik malzemeler uygulanan manyetik alana karsi1 kendilerine 6zgu bir
tepki gelistirirler. Malzemelerin gosterdigi bu tepki manyetizasyon olarak adlandirilir.
Diyamanyetik 6zellik gosteren slperiletkenler, uygulanan manyetik alam dislayacak
sekilde bir manyetizasyon olustururlar. Manyetizasyon 6lcuimlerinde “Quantum Design
Fiziksel Ozellik Olgim Sistemi (PPMS)” sistemi kullamldi. Bu deney sisteminde, ilgili
modul degistirilerek cesitli dlgim sistemlerine donustirilebilmektedir. Laboratuarda
mevcut olan moduller direng 6lcim moddl i ile titresim 6rneklemeli manyetometre (V SM)
modultu olup, bu modillerden manyetizasyon 6lciminde, Model P525 VSM moduli
kullanildi ve deney sisteminin genel goruntist Sekil 2.13'te verildi. Fiziksel 6zellik 6l¢im
sistemi (PPMS); manyetik alan akim kaynagi, sivi azot ceketli helyum tank: ve tim bu
bilesenleri hassas bir sekilde kontrol edebilen Quantum Design Model 6000 ana
kontrolclslinden meydana gelmektedir. Ana kontrolctide, sicaklik kontrolcusi (1,9 K —
400 K) ile manyetik alan kontrolcisi (-7 T — +7 T) olmak Uzere iki kontrolcu
bulunmaktadir. Bu ana kontrolcu, bilgisayar tarafindan CAN (agik network protokol ) data
iletisim kartt yardimiyla tamamen kontrol edilmekte olup veriler bilgisayar ortamina
aktanlabilmektedir. Manyetik alan, sivi helyum tanki icindeki Nd slperiletken telden
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olusan bobine akim uygulanmasiyla el de edilmektedir. Manyetik alanin hassasiyeti ise 0,01
mT’ chr.

VSM olglim sistemi manyetizasyon Olgmekte olup; hizli, hassas ve tamamen DC
manyetometre kontrolilyle calismaktadir. Ornegin lineer titresimi, VSM lineer motor
hareketi tarafindan saglanmaktadir. Titresim frekanst 40 Hz olup, titresim hareketi
yapilmadan once ornegin baslangic konumu (touch centering) sistem tarafindan otomatik
olarak veya kullanici tarafindan belirlenir. VSM agilama bobininin hassasiyeti manyetik
alanin buyutkltglyle etkilenmemektedir. VSM’in ¢alisma prensibi, bir algilama bobininin
yakininda titresen drnegin bobinin eksenel yoninde titrestirilmesi sirasinda es zamanli
olarak algilama bobininde etki ile volta olusturarak bu voltajin sistem tarafindan 6lgilmesi
esasina dayanir. VSM agilama bobini, standart PPMS 6rnek yerlestirme cubugu
kullamlarak PPM S Ornek odasina yerlestirilir. Algilama bobiniyle birlesik, salintm genligi
1-3mm ve 40 Hz frekans: olan gradiyometre kullarmilcdiginda, sistem 1 Hz veri hizinda 10°
emu’ dan daha az degisimleri algilayabilmektedir. VSM sistemindeki algilama bobini ve
gradiyometre birimleri Sekil 2.14'te verildi. Algilama bobininde indiklenen voltg
yukseltildikten sonra, VSM agilama modultnde ol¢ulir. Es zamanl: agilama icin VSM
algilama bobini, referansa gore konum ¢oziicl sinyali kullanir. Bu ¢oziict sinyal ise VSM
lineer motor hareketini saglayan modulden gelen ham sinyali donustiren VSM motor
modulinden elde edilir ve bu sinyalerin ortalamas alinarak CAN ara ytizeyi araciligiyla
bilgisayardaki programa komut karsilig1 olarak gonderilir.

Bu calismada, manyetizasyonun scakligin fonksiyonu olarak (M-T) 6l¢iimi, alansiz
sogutma (ZFC) islemi sonrasinda filmlere sabit bir DC aan (100 Oe) uygulanmasi ile 5K-
50K sicaklik araliginda yapildi. Manyetizasyonun DC aamn fonksiyonu olarak (M-H)
Olcimi, aansz sogutma (ZFC) islemi sonrasnda filmlere 5, 15 ve 25K’lik sabit
scakliklarda, 100 Oe/s'lik sliplrme hizinda ve -3,5 T ile +3,5 T arasinda manyetik alan
uygulanarak yapilci. Olgiim siiresince manyetik alan, boyutlar yaklasik olarak 3x3 mm®

olan filmlerin ylzeyine dik olarak uyguland.
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Lineer motor 6rnek siiriiciisii

Ornegin icine girdigi algilama bobin set/

Sekil 2.14. PPMS sistemindeki VSM modul iniin sivi azot ceketli sivi
helyum tankindaki konumlar1. Ust taraf gradiyometre, alt
taraf ise algilama bobininin buydttlmis halini
gostermektedir (URL-5, 2012).
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2.6.6. AC Manyetik Alinganlik Olciimleri

Slperiletkenlerin kritik akim karakteristikleri ve aki dinamiginin anlasiimasnda
manyetik alinganlik olctimleri 6nemli bir rol oynamaktadir. AC manyetik o6lcumler,
Quantum Design Fiziksel Ozdlik Olgim Sistemindeki (PPMS) ACMS olarak
ismlendirilen QD-P500 AC alinganlik 6lgme modul U kullamlarak 6lguldi.

AC manyetik 6lciim sisteminde AC alan, siriict bobin (drive coil) aracilig ile
uygulanmakta ve algilayici bobinlerden (detection coils) sliperiletken 6rneklerin manyetik
alanatepkisi belirlenmektedir. Olclimler bilgisayar kontrollii olup istenilen alan, frekans ve
scaklik araligina gore otomatik olarak yapilabilmektedir. Bu calismada manyetik alan,
filmlerin yUzeyine dik olacak sekilde ornek tutucusu yardimmyla algilayici bobinin
merkezine yerlestirildi. Filmlerin 10-50K sicaklik araliginda manyetik ainganliklarinin
gercel (reel) ve sana (imajiner) kisimlari; 3 Oe manyetik alan ve 1000 Hz sabit frekansta

8l il .



3. BULGULARVE TARTISMA
3.1. Giris

Bu bolimde, ex-situ islemi olarak adlandinlan iki-adim sentezleme metodu
kullamlarak MgO ve r-duzlem Al,O; athklar Gzerine ¢okeltilmis MgB, Siperiletken
filmlerin ve bu filmler Gzerine kaplanmis farklh konsantrasyonlarda FexO3z nanopartikilleri
iceren filmlerin yapisal ve fiziksel 6zellikleri incelendi.

Filmlerin yapisal 6zellikleri x-1s1m kirimm analizi, taramal1 elektron mikroskobu ve
atomik kuvvet mikroskobu olciimleriyle; fiziksel 6zellikleri ana baglig1 altinda, elektriksel
ve manyetik Ozellikleri de sirasiyla; kapali dongl sHe sogutucusu kullanilarak R-T
olcimleriyle ve PPMS sistemi kullanlarak manyetizasyon ve manyetik alinganlik
Olcimleriyle incelendi. MgO ve r-dizlem Al,O; athklar Utzerine ¢oketilmis MgB,
superiletken filmlerin distUk sicaklik direng 6lcimlerinden, filmlerin gegis scakliklari,
OK’deki ab-duzlemine paralel ve dik olan st kritik manyetik alan (H//ab (0) ve Hc,//c
(0)) degerleri ve farkli alanlardaki aktivasyon enerjileri hesaplandi. Hesaplanan Ust kritik
manyetik aan degerlerinden slperiletken durumdaki anizotropiler ve Slperiletken
koherens uzunluklar (&, (0) ve &£.(0)) gibi mikroskobik parametreler elde edildi. Farkl:

scakliklardaki manyetizasyon olclimlerinden farkl sicakliklardaki kritik akim yogunlugu
(&) degerleri beirlendi. Kritik akim yogunlugu hesabindan da yararlanilarak filmlerin
civileme kuvveti hesaln yapildi ve civileme mekanizmas: belirlendi. M-T 6lciimlerinden
filmlerin gegis sicakliklan belirlendi. Manyetik alinganlik olgiimlerinden de sicakligin
fonksiyonu olarak tanelerarasi kritik akim yogunluklart tahmin edildi ve 25K
scakligindaki manyetizasyon egrilerinden elde edilen kritik akim yogunlugu ile
uyumlulugu gosterildi. Elde edilen sonuclar diger calismalardaki sonuclarla kiyasland:.
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3.2. MgB; ince Filmlerin Yapisal Ozellikleri
3.2.1. X-Isim1 Kirnmm Desenleri

Bu calismada, MgO ve r-dizlem Al,O3 dtliklar Uzerine MgB, filmlerin ve bu
filmlerin Uzerine kaplanmis farkli konsantrasyonlarda Fe,Os; nanopartikilleri igeren
filmlerin x-1s1m kirmmmi desenleri incelendi. Her drnek 3°<20<80° bolgesi araiginda
tarandi. Piklerin indislenmesi Jade programu ile yapildi.

Sekil 3.1'de tek kristal MgO athk Uzerine ¢okeltilmis MgB; filmin x-1stmt kirmimm
deseni verildi. Bu sekilden agik bir sekilde goruldugu gibi birbirine ¢ok yakin olan (200)
MgO tek kristal altlik piki ile (101) MgB, pikinin Ust Uste (overlapping) geldigi goruldu.
Bu yuzden MgB: piki, direk olarak kirnmim deseninden gézlenemedi. MgB2 piki, MgO
pikinin icerisinde yer aldi. Jade programindan da agik bir sekilde biliyoruz ki, MgB, piki
206=42,4° de, MgO piki ise 20=42,9° de yer almaktadir. MgO piki ile MgB, piki yan
yanadir. Literatirde bu konuya bircok makaede deginilmistir (Kihberger vd., 2005;
Mijatovic vd., 2004(b)). Literatlire gore, polikristal MgB, filmin tane buyukltgi 5 nm’den
daha kiclk oldugunda MgB, pikleri, XRD desenlerinde gtzlenememektedir (Mijatovic
vd., 2002; Mijatovic vd., 2004(b); Zhang vd., 2006).

Sekil 3.2'de r-duzlem Al>O3 atlik tzerine ¢okeltilmis MgB> filmin X-1stmt kirnmm
deseni verildi. Bu sekilde de ayn1 MgO altlik Gzerine ¢okeltilmis MgB, film icin gegerli
olan durum goézlendi. (012) Al,O5 altlik piki ile (001) MgB, pikinin, (024) Al,O5 altlik piki
ile (002) MgB: pikinin Ust Uste geldigi gorildd. Bu yizden MgB2 pikleri, Kirinim
deseninden gbzlenemedi. MgB, pikleri, Al,O; altlik pikleri icerisinde yer aldi. Yine Jade
programindan agik bir sekilde biliyoruz ki, MgB, pikleri 20=25,2° de ve 20=51,8° de,
Al20s pikleri ise 20=25,5°de ve 260=52,5°’de yer almaktadir. Al2O3 pikleri ile MgB: pikleri
yan yanadir. Literatirde de bu duruma birgok makalede deginilmistir (Kang vd., 2009;
Saito vd., 2004; lonescu vd., 2004; Jo vd., 2003; Mijatovic vd., 2004(b)).

MgB2 filmlerde Uretilmis kiclk kristal boyutundan dolay:, dizlem disi ve diizlemde
sinyaler zayiftir ve bu yizden MgB2' nin XRD desenlerinin gozlenmesi zordur (lonescu
vd., 2004). Sekil 3.1 ve 3.2’den goruldugu gibi dretilmis olan MgB, filmlerin XRD
desenleri, ©onemli bir bilgi vermemektedir. Farkli konsantrasyonlarda FeO;
nanopartikdlleri iceren MgB> filmler icin de aym XRD desenleri gbzlendigi icin, FexO3
nanopartikilc MgB, filmlerin XRD sonuclarina bu calismada yer verilmemistir. Bu

sonuglardan, Uretilen filmlerde MgB, ana fazin olustugu anlasiimis oldu.
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3.2.2. Metalografik Analiz

MgO ve r-duzlem Al2Os dtlik Uzerine cokeltiimis olan MgB2 filmlerin ylzey
morfolojilerini ve MgB. filmlerin yapisi Uzerinde Fe-Os nanopartikillerinin  etkisini
arastirmak icin taramal elektron mikroskobu (SEM) kullanildi.

Sekil 3.3, 3.4 ve 3.5'te, MgO dthk Uzerine ¢okeltilmis srasiyla saf MgB, ve 80
°Cde 1al islem uygulanmis %33 ve %50 konsantrasyonlarda Fe>Oz; nanopartikiillerine
sahip ¢ozelti ile kaplanmis MgB, filmlerin SEM goérunttleri verildi. Bu SEM gorunttleri
farkli ylzey morfolojilerini gosteriyor. Sekil 3.3'te verilmis saf MgB, filmin SEM
gorunttst, olagan toz kristallerine benzeyen kiglk parcaciklan gostermektedir. Yani,
filmin kilce (bulk) ozellikleri cok zayiftir. Sekil 3.4’e bakildiginda kristal ylUzeylerinin
parlakligindan dolay: tanelerin iletkenliginin Sekil 3.3'teki filmden daha iyi oldugu
dustntlmektedir. Bu sonug, %33 FexOs nanopartiklleriyle kaplanmis MgB2 filmin kritik
akim yogunlugunun daha iyi olacagimn bir gostergesidir. Sekil 3.5'in ylzeyi Uzerinde
buylk miktarda catlaklar goruldi. Bu catlaklarin kusurlan temsil ettigi iyi bilinir ve
dondirmeli kaplama stirecinden sonra 80 °C’ de filmlerin 1al islem uygulanmasi sirasinda
bu catlaklarin olustugu distnulmektedir. Ayricaince filmlerde 6rnek ¢ok ince oldugu igin
yuzey gerilimlerinden dolay: bu catlaklarin olmas ¢cok normaldir.

Sekil 3.6 ve 3.7 de, r-duizlem Al,O3 altlik Gzerine ¢okeltilmis sirasiyla saf MgB, ve
80 °C'de 1sil islem uygulanmis %50 konsantrasyonda FexOs; nanopartikiillerine sahip
¢cozdti ile kaplanmis MgB2 filmin SEM goruntileri verildi. Bu SEM goruntileri de farkl:
yuzey morfolojilerini  gosteriyor. Sekil 3.7ye bakildiginda kristal  yiuzeylerinin
parlakligindan dolay: tanelerin iletkenliginin Sekil 3.6'daki filmden daha iyi oldugu
dustntlmektedir. Bu sonug, %50 Fe-Os nanopartiklleriyle kaplanmis MgB2 filmin kritik
akim yogunlugunun dahaiyi olacagimn bir gostergesidir.

Sekil 3.3 ve 3.6'dan MgO ve r-dizlem Al,O; altlik Uzerine ¢cokeltilmis olan MgB,
filmlerin tanecikli bir yapiya sahip oldugu, yizey morfolojilerinin benzedigi ve tane
buyUklUklerinin birbirine yakin oldugu goruldu. Altlik yizeyleri Uzerinde tanecikli yapinin
homojen bir sekilde dagildigi goruldid. Bu durum da bize MgB, filmin althk Uzerinde
sadece bir bolgede olusmadigini, altlik Gzerinde homojen bir sekilde dagilarak olustugunu
gosterir. SEM gorunttlerinde 6n taraftaki tanecikler daha blylUk gorinirken arka taraftaki
tanecikler daha kiguk gorinecegi icin tanecik buyuklukleri ile ilgili agiklamalan nitel
olarak ifade etmek gerekmektedir. Olgek Gizgisinden yiizeydeki tanelerin boyutunun genel
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olarak 2 um’den daha kiguk oldugu tahmin edilmektedir. Gergek tanecik buyuklukleri
XRD analizlerinden elde edilebilir. Elde edilen MgB: filmlerin XRD desenlerinden, MgB:2
piki direk olarak gozlenemediginden dolayi, MgB, nin tanecik buyudkltkleri ile ilgili

bilgiye ulasilamanustir.

EHT = 7.00 kv Signal A = SE1 | Probe= 50 pA
WD =11.0 mm Mag= 800KX  Vacuum Mode = High Vacuum

Sekil 3.3. MgO altlik Uzerine ¢okeltilmis saf MgB, filmin SEM goruntUsi
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EHT = 8.00 kV Signal A = SE1 | Probe = B0 pA
WD =10.0 mm Mag= 8.00 KX Vacuum Mode = High Vacuum

Sekil 3.4. MgO altlik tUizerine ¢okeltilmis, %33 konsantrasyonda Fe,Os
nanopartikillere sahip ¢ozelti ile kaplanmis MgB, filmin SEM goruntisi

EHT = 8.00 kv Signal A = SE1 | Probe= 80 pA
WD =11.0 mm Mag= 800KX  Vacuum Mode = High Vacuum

Sekil 3.5. MgO althk tzerine cokeltilmis, %50 konsantrasyonda Fe203
nanopartikillere sahip ¢ozelti ile kaplanmis MgB2 filmin SEM gorintist



EHT = 10.00 kv Signal A = SE1 | Probe= 60 pA
WD = 9.0 mm Mag= 8.00KX  Vacuum Mode = High Vacuum

e

EHT = 10.00 kv Signal A = SE1 | Probe = 150 pA
WD =11.0 mm Mag= 8.00KX  Vacuum Mode = High Vacuum

Sekil 3.7. r-dizlem Al2O3 altlik Uzerine ¢okeltilmis, %50 konsantrasyonda Fe-Os
nanopartikllere sahip ¢ozelti ile kaplanmis MgB2 filmin SEM goruntist
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3.2.3. Atomik Kuvvet Mikroskobu Analizi

Y Uzey morfolojisi ve purtzlaligl ince film kalitesi icin oldukca 6nemlidir. Y tizey
purtzltlugh 6zellikle elektronik uygulamalar icin desenleme (litografi) yapilirken énemli
olmaktadir. Cok kucuk boyutlarda uygulanan Josephson eklemleri ve Slperiletken
Kuantum Girisim Cihazlar1 (SQUIDSs) i¢in yuzeyde herhangi bir kirlilik ya da purtzltltk
uygulamay1 engellemektedir. Bu ylzden siiperiletken elektronigi igin, plrizsiz yizeyli,
yuksek kritik scaklik ve kritik akim yogunluguna sahip ince filmler Uretmek
gerekmektedir. Bu calismanin ana amaglarindan biri de, cok disik yuzey purtzlUltgine
sahip MgB:zince filmler elde etmektir.

Filmlerin AFM goruntdleri, ylzeye temas etmeden calisan, ¢cok ince Si kristal uca
sahip taramal1 derinlemesine arastiran mikroskop (SPM) kullanilarak tg¢ boyutlu olarak
alindi. Atomik kuvvet mikroskobu 6l¢umu ile saf MgB: film ile farkli konsantrasyonlarda
Fe0zcozdtis ile kaplanmis olan MgB: filmlerin, ylzey purtzltltgl incelendi.

Sekil 3.8'de, MgO dltlik tUzerine ¢okeltilmis saf MgB2 filmin 5um x 5 um tarama
alanindan alinmis U¢ boyutlu (3D) atomik kuvvet mikroskobu (AFM) goruntust verildi.
Kare ortalama kok (RMS) purizltligl, AFM analizi sirasinda cihaz tarafindan direk
olarak verilmektedir ve bu RMS degerleriyle filmlerin ylzey purizl Gltgl belirlenmektedir.
Saf MgB2'nin RMS pirtzligd 11,43 nm oldugu bulundu. Monticone ve arkadaslar
(2004), ex-situ olarak uretmis olduklar: saf MgB, filmin RMS purtzlGlugini 9 nm olarak

bulmuslardir.

i

5000.00 nm

5000.00 nm
4000.00 nm 4000.00 nm
3000.00 hm 3000.00 hm
2000.00 nm 2000.00 nm
1000.00 nm 1000.00 nm

0.00 nm 0.00 nm

Sekil 3.8. MgO altlik Uzerine cokeltilmis saf MgB, filmin 3D AFM goruntisi
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Sekil 3.9'da, r-duzlem Al,O3 altlik Uzerine ¢okeltilmis, sirasiyla saf MgB, filmin,
%25, %50, %100 konsantrasyonda Fe,Os; nanopartikillere sahip cozeltiler ile kaplanmis
MgB, filmlerin 5um x 5um tarama alanindan ainmis ¢ boyutlu (3D) atomik kuvvet

mikroskobu goruntuleri verildi. Saf MgB2'nin, %25, %50 ve %100 konsantrasyonlarda
FeOs nanopartikillere sahip cozeltiler ile kaplanmis MgB: filmlerin RM S purizl Gl Ukleri
srasiyla, 11,94 nm, 6,27 nm, 2,41 nm and 1,69 nm olduklar1 bulundu. Saf MgB icin olan
11,94 nm'lik sonug literatiirle uyum igerisindedir (Monticone vd., 2004) ve bir 6nceki
MgO althk Uzerine ¢okeltilmis saf MgB:2 film igin bulunan RMS degeri (11,43 nm) ile de
uyum icgerisindedir. Genelde cok iyi bilinir ki in-situ yontemiyle Uretilmis MgB, filmin
ylzey purdzliliagd 10 nm civanndayken, ex-situ yontemiyle Uretilmis olanin yizey
purtzlGlugl ise 20 nm civarindadir. Y Gzey puriizl GlUgl sonuglarina bakarak Uretilmis olan
MgB: filmin, in-situ sartlarda tretilmis kadar disuk bir ylizey purtzlGligtine sahip oldugu
gorildu. Kaplama cozeltis olan Fe,O; nanopartikillerinin konsantrasyonunun artmasiyla
MgB: filmin yuzeyinin daha purizsiz oldugu Sekil 3.9'daki AFM sonuglarindan elde
edildi. Sekil 3.9'daki 3D AFM goruntuleri, ylzey ozellikleri ile stperiletkenlik ozellikleri
arasindaki iliskiyi acik bir sekilde gostermektedir. Kaplama ¢ozeltisi olan Fe,0Os

(© (d)

5000.00 nm 5000.00 nm 5000.00 Pm

4860.00 nm 400000 nm 4000.00 nm 4000.00 nm

3000.00 nm 3000.00 nm

2000.00nm 2000.00 nm 2000.00 M

1000.00 nm 1000.00 pm 1000.90 nm

0.00nm 0.00 nm 0.00 nm 0.00 nm

Sekil 3.9. r-duzlem Al,O; dtlik Uzerine ¢okeltilmis, (a) saf MgB, filmin, (b) %25
konsantrasyonda Fe,O;, (¢) %50 konsantrasyonda Fe,Os;, (d) %100
konsantrasyonda Fe,Os; nanopartikillere sahip cozeltiler ile kaplanmis
MgB: filmlerin 3D AFM goruntdl eri
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nanopartikdllerinin  konsantrasyonunun artmasiyla MgB, filmin ytzey purizltlaginin
azamas, catlaklarin Fe,O3; nanopartikllleriyle dolduruldugunun bir gostergesidir. Fe,0Os
nanopartikilleri ile kapli filmin yUzeyinin, saf MgB: filme gbre daha purtizsiz olmasi

kritik akim yogunlugunun artacagim gosteren bir delil olarak diisUntlmektedir.

3.3. MgB, Ince Filmlerin Fiziksel Ozellikleri
3.3.1. Diisiik Sicaklik Direng¢ Ol¢iimleri

Y aklasik 600 nm kalinlikli MgB: filmler, MgO ve r-dizlem Al,Os altliklar Gizerine
cokeltildi. Kritik sicakligr belirleyebilmek icin dort nokta kontak metodu kullanildi. MgO
ve r-dizlem Al,O; dthiklar tzerine hazirlanan MgB, filmlerin, farkli manyetik alanlarin
film yuzeyine dik ve paralel olmasina bagli olarak, direng-scaklik egrileri dlguldu.
Olctimlerin hepsi, artitk manyetizasyon olmamasi icin sifir alan sogutmasindan (zero-field-
cooled) sonra gergeklestirildi.

Sekil 3.10, MgO althk Uzerine cokeltilmis MgB, filmin ylzeyine paralel ve dik
uygulanmis farkli manyetik alanlarda (H=0-70 kOe) direncin sicakliga gore degisimlerini
gostermektedir. Bu bdlum altindaki grafiklerdeki tim direng degerleri 40 K sicaklik ve O
kOe manyetik alandaki diren¢ degeriyle normalize edildi. T, pajangc degerleri normal
durumdan siperiletken duruma ilk gecisteki dirence karsilik gelen sicaklik degerinden
belirlendi (Jung vd., 2001). Sekillerden goruldigi gibi manyetik alamn artmasiyla birlikte
hem T¢, pagiangic N€M de T, 1, degerlerinin distigu gozlenmektedir ve yine artan manyetik
aanla, filmin normal halden sliperiletkenlige gegisteki AT, (AT, = T¢ pasdangc — Tc sifir)
scaklik araligimn genisledigi gorilmektedir (Jung vd., 2001). Bilindigi gibi, kritik
scakligin atinda ve dis manyetik alanlarda, diger I1. tip stperiletkenlere benzer olarak
MgB,' de de aki cizgileri, kusurlar ve safsizliklar gibi civileme merkezlerinde sabitlenir.
Manyetik alan altinda gecis scakligindaki genislemenin ana mekanizmas, aktivasyon
enerjis olarak isimlendirilen Up enerji bariyerinin Uzerinde farkli givileme merkezleri
arasindaki girdaplarin termal olarak uyariimasi ve aki gizgilerinin hareketidir ( Kim vd.,
2001(a)). MgB, filmler igin normal halden stperiletkenlige gegisteki A7, scaklik
araligimin genisligi Sidorenko vd. tarafindan arastirild: (2005). Manyetik alamn varliginda

superiletkenlige gecis araligindaki genisleme sebebinin, termal olarak uyariimis aki akis
(TAFF) mekanizmasi oldugu bulundu. MgB, nin tabakalanmis yapis muhtemelen aki
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(fluxoid) hareketini etkiler ve bu durum da stiperiletken gecisteki scaklik araligimn yuksek
scaklik slperiletkenlerinde oldugu gibi genislemesine sebep olur (Ansari vd., 2010). Bu
durum MgB: filmlerin aktivasyon enerjilerinin belirlenmes kisminda ayrintil1 olarak
verildi. Bilindigi gibi bir siperiletken 6rnek, Meissner etkis geregi yapi icerisindeki
manyetik alanm tamamen disarlamaktadir. Bu disarlama, 6rnek ylzeyinde indiklenen yiizey
akimlarimn disardan uygulanan manyetik alana ters yonde bir manyetik alan olusturmasi
sonucu mimkin olur. Manyetik alanin sifir oldugu durumda, numune yapisal olarak en
yiksek T, pasange V€ T, s SiCAKI1K degerlerine sahip olur. Fakat disaridan uygulanan
manyetik alan siddetinin strekli olarak artirilmas, stiperiletken yap icerisinde bozulmalara
ve bunun sonucunda da T¢, vasangic Ve T¢, snir SiCaklik degerlerinde azalmaya sebep olur.
Sekil 3.10 - 3.11'de verilen direncin sicakliga gére degisimlerinden de goruldugu gibi
numuneye uygulanan manyetik alan siddetinin artmasi ile T pagangic V€ T¢, str SICaKIK
degerlerinde dustis gozlenmistir. Iyi kristalize olmus, safsizliklarin minimum seviyede
oldugu slperiletkenler icin gecis sicaklik araligi en fazla birkag Kelvin mertebesinde
olmaktadir. Bu cgaligmadaki film icin sifir manyetik alanda gegis sicaklik araliginin
yaklagik 1,2 K oldugu bulunmustur. H= 70 kOe aan filmin ab-dizlemine parael
uygulandiginda gegis sicaklik aralig yaklasik 10,6 K olmakta ve filmin ab-diizlemine dik
uygulandigindaki gecis sicaklik aral1g1 ise yaklasik 11,8 K olmaktadir. Tablo 3.1'de, MgO
altlik Uzerine ¢okeltilmis MgB, filmin ylzeyine parael ve dik uygulanan farkli manyetik
alanlara bagl1 olarak T, batangie, Te, sfir Kritik sicaklik ve AT, gecis aralik degerleri

verilmistir. Gegis sicakliklar, uygulanan manyetik alamin c-eksenine paralel oldugu
durumlardaki gibi, ab-dizlemine parae oldugu durumlarda distk sicakliklara kaymiyor.
Yani uygulanan manyetik alanin c-eksenine paralel oldugu durumlarda T, ab-dizlemine
parae oldugu durumlardakinden daha hizlh azal ir. Uygulanan aanin ab-dizlemine paralel
oldugu durumda gecis aralik degeri ayrica daha dar olur (Zhao vd., 2006(a); Jung vd.,
2001; Eltsev vd., 2002). Bu gozlemler MgB,' deki anizotropik stperiletkenlik icin agik bir
delildir (Jung vd., 2001; Eltsev vd., 2002). Uygulanan manyetik alanlarda direncin
scakliga gore degisimleri manyetik alanin malzemedeki yapi kusur ve safsizliklarina ne
oranda tesir ettiginin bir gostergesidir. Sekil 3.10'dan goruldigl gibi uygulanan manyetik
alamn film ylUzeyine dik ve paralel olmasiyla T, bajangic, Te sfir degerlerinin degismesinden
dolay: filmin alana kars1 oldukga duyarli oldugu sonucuna ulasilmaktadir. Manyetik alana
kars1 hassasiyet, malzemenin tanecikli yapisi ile ilgili olabilecegi gibi, stperiletken

bolgeler arasindaki baglanmanin zayif olmasina sebep olabilecek catlaklardan ve altligin
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kristal yapmisi ile mazemenin krista yapms arasindaki  uyumsuzluktan da
kaynaklanabilmektedir. Clnki manyetik alamn, daha cok bosluk ve safsizliklar iceren
bolgelere nifuz ettigi ve bu noktalarda yuvalanarak ylzey akimlarina neden oldugu
boyldikle kritik akim degerini ve dolayisiyla kritik sicaklik degerini asagi cektigi
bilinmektedir.

Sekil 3.11, r-dizlem Al2Os altlik Uzerine ¢okeltilmis MgB: filmin yuzeyine paraléel
ve dik uygulanmisg farkli manyetik alanlarda (H=0-7 kOe) direncin sicakliga gore
degisimlerini gostermektedir. Bu direng-scaklik egrilerinden de goruldigi Uzere manyetik
adamn artmasiyla birlikte hem T¢ pagange hem de T¢, o degerlerinin distlgi
gozlenmektedir. Artan manyetik alanla, filmin normal halden stperiletkenlige gegisteki
AT, scaklik araliginda bir dizensizlik gorilmektedir. r-dizlem Al20s altlik Uzerine
cokeltilmis MgB, filmin manyetik alan yokken ve filmin ylzeyine parald uygulanan 1
kOe manyetik alan varken ki R-T egrilerinde ikinci bir fazin oldugu agikca gortlmektedir.
Bununda r-dizlem Al.Os dtlik Gzerindeki filmin yapiandaki kusur ve safsizliklardan
kaynaklanabilecegi distnulmektedir. Bu yuzden gecis sicaklik araligimn fazla oldugu
dustintlmektedir. Bu ¢calismada r-diizlem Al,O5 altlik tzerine ¢okeltilmis MgB, filmin sfir
manyetik alanda gecis sicaklik araliginin yaklagik 2,1 K oldugu bulunmustur. H= 7 kOe
alan filmin ab-dizlemine paralel uygulandiginda gecis scaklik araligi yaklasik 2,3 K
olmakta ve filmin ab-dizlemine dik uygulandigindaki gegis sicaklik aralig ise yaklagik 2K
olmaktadir. Burada, manyetik alan filmin ab-dizlemine paralel uygulandiginda gegis
scaklik araliginin ab-dizlemine dik uygulandigindakinden daha dar olmasi bekleniyordu.
Sonucun bu sekilde cikmasinda manyetik alanin  filmin  ab-diuzlemine paralel
uygulandiginda alinan verilerde bir skinti oldugu dustnilmesindendir. Tablo 3.2'de r-
duzlem Al2Os altlik tzerine ¢okeltilmis MgB: filmin yuzeyine parae ve dik uygulanan
farkli manyetik alanlara bagl olarak T¢, pajangic: Te» st Kritik sicaklik ve AT, gegis aralik

degerleri verilmistir.
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Sekil 3.10. MgO altlik Gzerine ¢cokeltilmis MgB. filmin ab-dizlemine ve c-
eksenineparalel olarak uygulanmis H= 0 kOe - 70 kOe manyetik
aanlarda direncin sicakliga gore degisimleri

Tablo 3.1. MgO altlik tizerine ¢okeltilmis MgB, filmin ab- diizlemine ve c-eksenine
pard el olarak uygulanmis, farkl manyetik alanlarabagl1 olarak T pagiangie To
sfir Kritik sicaklik ve AT, gecis aralik degerleri

H // ab-dizlemi H // c ekseni
Manyetl k Alan Tc, baglangig Tc, afir ATc Tc, baglangig Tc, sifir ATc
(K) (K) (K) (K) (K) (K)
0kOe 37,2 36 12 37,2 36 12
1 kOe 36,8 35,3 15 37,1 35,1 2
10 kOe 34.4 31,6 2,8 34,2 30,5 3,7
20 kOe 33,1 28,6 4,5 32,4 26,1 6.3
30 kOe 314 26 54 30,3 23,1 7,2
40 kOe 30,4 23,3 7,1 29 19,9 9,1
50 kOe 29 21,1 7,9 27,8 17,7 10,1
60 kOe 27,7 18,6 91 26,4 15,2 11,2
70 kOe 26,4 15,8 10,6 25 13,2 11,8
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MgO adthik Uzerine coketilmis MgB, film ile r-dizlem Al,O; dthk Uzerine
cokeltilmis MgB, filmi karsilastiracak olursak, MgO altlikli filmin daha keskin bir gecis
scaklik araigina sahip oldugu gorilmektedir. Bu durum, MgO altlik Gzerine ¢okeltilmis
filmde daha fazla homojen sliperiletken faz oldugunu gosterir (Zhao, 2005). Manyetik alan
atinda yapilan disuk sicaklik direng olciimlerinde en iyi sonucu MgO altlik Uzerine
cokeltilmis filmde elde edildigi sdylenebilir. Ancak bu iki althk arasindaki farkin cok fazla
olmachg1 goruldi. Ayrnica sistemde olusan bir problemden dolayi, r-dizlem Al>Os athk
uzerine ¢okeltilmis MgB, film igin uygulanan en yiiksek manyetik alan degerleri (7 kOe),
MgO athikli film icin en yiksek uygulanan alandan (70 kOe) 10 kat daha disik
uygulanmak zorunda kalindi. Bu yuzden film yuzeylerine uygulanan manyetik alan
degerleri icin tam karsilastirma yapilamamistir. Diger slperiletken sistemlerde manyetik
dan arttirldiginda T, pagange SADIt kairken T¢, g, da bir azalma meydana geldigi
bilinmektedir. MgB> siiperiletken sisteminde, tane simirlarinda zayif bag (weak-link)
dogasinin yoklugundan dolay1 manyetik alan arttikga, hem T¢, vaslangc hem de T, sfr
azalmaktadir. Bu calismayla MgB, filmlerin (MgO ve r-dizlem Al,O; athk Uzerine
cokeltilmis filmlerin) tane sinirlanindaki zayif bag etkisinin yoklugundan dolay: kritik

scaklik degerlerinin ikisi birden artan manyetik aanla azaldigi dogrulanmuistir.
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Sekil 3.11. r-duzlem Al,O3 dtlik Gzerine ¢okeltilmis MgB,, filmin ab-dizlemine
ve c-eksenine paralel olarak uygulanmis H= 0 kOe - 7 kOe manyetik
alanlardadirencin sicakliga gore degisimleri

Tablo 3.2. r-duzlem Al,O3 altlik Gzerine ¢cokeltilmis MgB, filmin ab- dizlemine ve c-
eksenine paralel olarak uygulanmus, farklt manyetik alanlarabagl1 olarak T,
baslang o Vo st Kritik sicaklik ve AT, gecis aralik degerleri

H // ab-dizlemi H // c ekseni

M anyetl K Alan Tc, baslangig Tc, sfir ATc Tc, baslangig Tc, sifir ATc
(K) (K) (K) (K) (K) (K)

0 kOe 38,1 36 2,1 38,1 36 2,1

1 kOe 37,7 35,7 2 37,4 35,6 1,8
2kOe 37,4 35,5 19 36,9 35,2 1,7

3 kOe 37,1 351 2,0 36,5 34,9 1,6

4 kOe 36,7 34,6 21 36 34,4 1,6

7 kOe 35,8 33,5 2,3 35,3 33,3 2,0
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3.3.1.1. MgB; ince Filmlerin Ust Kritik Manyetik Alan (H.;) Degerlerinin ve
Mikroskobik Parametrelerinin Belirlenmesi

Ust kritik magnetik alan (Hc2), 6rnegin siiperiletken durumunu kaybetmeden énceki,
ornege uygulanabilen maksimum alan olarak tarumlanr. Ust kritik magnetik alam (Hg,)
belirlemek icin ¢esitli 6lciim teknikleri vardir. Bu teknikler; DC manyetizasyon olgtimleri,
AC ainganlik élctimleri, direng 6lciimleri ve 6zist 6lcimleri seklindedir. Direng 6lctmleri
metoduyla Hc2' nin bulunmasi, deneysel tekniklerin tutarlil1g1 agiandan dnemlidir (Seeber,
1998).

Manyetik alana bagli dustik sicaklik direng 6lglimlerinden normalize edilmis direncin
%90 kriteri (Zhao vd., 2006(a); Takahashi vd., 2009; Matsumoto vd., 2010) kullanilarak
her scaklik icin MgB, filmlerin Ust kritik alam (Hc,) tahmin edildi. Sekil 3.12 ve 3.13'te,
MgO altlik Uzerine ¢okeltilmis MgB, film ile r-dizlem Al,O3 altlik Uzerine ¢okeltilmis
MgB: filmin ylzeylerine dik ve paralel uygulanan manyetik aanlar icin sicakligin
fonksiyonu olarak ust kritik manyetik alanlarinin (H,) degisimi verildi. Normalize olmus
direncin %90 kriteri icin OK’deki Ust kritik manyetik alan Hx»(0), T=0 K sicakligina H(T)
degerlerinin lineer ekstrapolasyonu ile hesaplandi. Elde edilen sonuclardan MgO althik
Uzerine ¢okeltilmis MgB:2 film icin Heo//ab (0) ve Heof/c (0) degerlerinin sirasiyla, 215 kOe
ve 181 kOe oldugu bulundu. Literattire gore Hcp//ab (0) = 140 - 390 kOe araliginda ve
Heo/lc (0) = 20 - 240 kOe ara1igindadir (Buzea ve Y amashita, 2001). Elde edilen sonuglar
literatlr ile uyum igerisindedir. r-diizlem Al2Os altlik Uzerine ¢okeltilmis MgB: film icin
ise Heo//ab (0) ve Hl/c (0) degerlerinin sirasiyla, 113 kOe ve 90 kOe oldugu bulundu. r-
duzlem Al,O; dtlik tzerine ¢cokeltilmis MgB, film igin Hc//c (0) degerlerinin literatirle
uyum icerisinde olmasna ragmen Hcl/ab (0) degerinin literatiire gore yaklasik 20 kOe
dustik ¢cikmasinin nedeninin 6l¢iim esnasinda olusan bir problemden dolay1 ancak 7 kOe' e
kadar 6lciim alinabilmesinden kaynaklandigi dustntlmektedir. Eger MgO altlik Uzerine
cokeltilmis MgBz film igin uygulanan 70 kO€'lik yuksek manyetik alan bu filme
uygulanmis olsaydi hesaplamalarin literatir ile tamamen uyum icerisinde olacagi tahmin
edilmektedir. Manyetik alanin filmin ylzeyine paralel olmasiyla elde edilen mutlak sfir
scakhigindaki Ust kritik manyetik alan degerinin daha yiksek oldugu goruldi. Temiz
MgB: ince filmlerin Ust kritik alani (Hc2), geleneksel metalik stiperiletkenlerle (NbsSn'nin
Ho= 30 T) karsilastinndiginda ¢ok yiksek degildir (Haruta vd., 2005(a)). Diger taraftan
dikkate deger yuksek H,, safazliklarin girmesiyle kirli MgB, ince filmlerde rapor edildi
(Braccini vd., 2005; Gurevich vd., 2004).
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Superiletkenlerde Ust kritik manyetik alan Hc,, slperiletken durumdaki anizotropi ve
superiletken koherens uzunlugu gibi mikroskobik parametreler hakkinda dogrudan bilgi
verdiginden dolay: 6nemli bir faktordir. MgBo, Y Uksek Sicaklik Slperiletkenlerine (HTS)
gbre dusik anizotropi ve daha buylk koherens uzunlugu sergiler. Slperiletken
mal zemel erde anizotropi degeri, sadece bu malzemelerin fiziksel 6zelliklerini anlamak icin
degil, aym zamanda da potansiyel uygulamalar icin ¢cok dnemlidir. MgB2' de anizotropi
degeri 1,1 — 9 araiginda degismektedir (llonca vd., 2007). MgB: ince filmlerde ise
anizotropi degeri 1,2 - 2,4 arasinda bir degerdedir (Ferrando vd., 2003; Patnaik vd., 2001).
Slperiletken anizotropi oram MgO adthk Uzerine c¢oketilmis MgB, film icin
y=H"" I H" =12 olarak ve r-diizlem Al.Oz dtlik iizerine ¢okeltilmis MgB film igin
isey = H™ 1H=1,26 olarak bulundu ve bu degerlerin diger arastirmacilarin buldugu
degerlerle uyum icerisinde oldugu goruldu.

Ust kritik manyetik alandan anizotropik koherens uzunlugu deserleri hesaplamak
icin asagida verilen anizotropik Ginzburg-Landau teorik denklemleri kullanildi (Thinkam,
1996):

H'S = 23502 , c-ekseni boyunca uygulanmis manyetik alanigin (3.1
ab
b = % ab-diizlemi boyunca uygulanmis manyetik alan igin (3.2
T ab™c¢

Burada @, aki kuantumu (@, =2,067833636x10°Tm?) ve &, & sraayla ab-diizlemi

ve c-ekseni boyunca koherens uzunluklaridir. Denklem (3.1) ve (3.2) kullamilarak MgO

athk Uzerine ¢okeltilmis MgB, film igin koherens uzunluklar: H//ab-dizlemi icin &, (0)=
4,2 nm ve H//c-ekseni igin &_(0)= 3,6 nm olarak, r-dizlem Al,O; altlik Gzerine ¢okeltilmis
MgB, filmigin ise, H//ab-dizlemi igin &, (0)= 6,1 nm ve H//c-ekseni igin &, (0)= 4,7 nm
olarak hesapland:. Literattre gore &, (0)= 3,7 - 12,8 nm araliginda ve £.(0)= 1,6 - 5 nm

araigindadir (Buzea ve Yamashita, 2001). Elde edilen sonuglardan, MgO ve r-dizlem
Al,O; dtliklar Uzerine cokeltilmis MgB, filmlerin koherens uzunluklarimn tamamen

literatUr ile uyum igerisinde oldugu goruldu.
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Sekil 3.12. MgO tek kristal atlik Uzerine cokeltilmis MgB: filmin ylzeyine dik
ve paralel uygulanan manyetik alanlar icin sicakligin fonksiyonu
olarak Ust kritik manyetik alanlarimn (H,) degisimi
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Sekil 3.13. r-duizlem Al ,Os althik tzerine ¢cokeltilmis MgB, filmin ylzeyine dik
ve parael uygulanan manyetik aanlar icin sacakligin fonksiyonu
olarak Ust kritik manyetik alanlarinin (Hc2) degisimi
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3.3.1.2. MgB; Ince Filmlerin Aktivasyon Enerjilerinin Belirlenmesi

MgO ve r-dizlem Al2O3 atlik Uzerine cokeltilmis MgB: filmlerin ylzeyine dik ve
paralel olarak farkli dis manyetik alanlar altinda Olgllen direng degerlerinden farkl:
alanlardaki aktivasyon enerjileri hesaplandi. Bunun icin oncelikle farkli dis manyetik
alanlar altinda 6lcilen filmlerin direng degerleri, 40 K ve 0 kOe manyetik alandaki direng
degerlerine normalize edildi ve daha sonra (3.3) denklemi ile verilen Arrhenius kanunu
kullanillarak MgB,, filmlerin aktivasyon enerjileri (Uy) hesaplandi (Sidorenko vd., 2005;
Palstravd., 1989; Palstravd., 1990).

p(T H)=p,exp[-U, ! kyT] (33)

Bu ifadedeki Uy, uygulanan dis manyetik alan (H) atindaki ornekte, termal olarak
uyanlmis aki akisimin (TAFF: Thermally Activated Flux Flow) olmas: igin gerekli olan
aktivasyon enerjisi; kg Boltzmann sabiti; p(7,H) manyetik alan altindaki ve T
scakligindaki Ornegin Ozdirenci ve p, ise 40 K ve 0 kOe manyetik alandaki Ozdireng
degeridir. Bu ifadede Ozdirencler yerine p = R4/l ve p, = R,Allolarak yazilirsa ifade
dirence donisur. Bagint1 ise asagidaki gibi olacaktir:

R(T,H) =R, exp(-U, lk,T) (3.4)

Denklem (3.4) ifadesinden de goruldugl gibi normalize edilmis direng degerlerinin dogal
logaritmasinin sicakligin tersine gore degisimi (In(R/Ry) - 1/T) sabit olup, bu deger
aktivasyon enerjisinin (Ug) Boltzmann sabitine oraminin negatif degerine esittir. Sekil 3.14
ve 3.16'da, MgO altlik Uzerine ¢okeltilmis MgB2 film ile r-dizlem Al2Oz atlik Uzerine
cokeltilmis MgB2 filmin ylzeylerine dik ve paralel uygulanan manyetik aanlar igin
normalize edilmis direncin Arrhenius grafikleri verildi. YUzeye dik ve paralel aanlarda,
IN(R/Ro) - LT egrilerindeki her lineer parca, termal olarak uyarilmis aki akisim (TAFF:
Thermally Activated Flux Flow) temsil eder (Zhao vd., 2006(b)). Sekil 3.15 ve 3.17'de,
Sekil 3.14 ve 3.16'daki her lineer parcamin egiminden faydalanilarak hesaplanan, aki akis
aktivasyon enerjilerinin manyetik aana gore degisimleri verildi. MgB, ve diger
superiletkenlerin literatir bilgilerine gére Uo, manyetik alana Uo ~ B™ seklinde bagimhdir
(Paltsravd., 1990; Y ang vd., 2002; Fogel vd., 1997; Xu vd., 2003).



77

Sekil 3.15, yuzeye dik ve paralel uygulanan manyetik aanlarin artmasiyla MgO
athik Uzerine cokeltilmis MgB, filmin aktivasyon enerjisindeki azalmanin 10 kOe€' e kadar
hizl1 oldugunu, daha blyik manyetik alanlarda ise azalmada yavaslamanin oldugunu agik
bir sekilde gosterir. Manyetik alanin ylzeye dik ve paralel uygulanmasina bakarak
aktivasyon enerjisinin yaklasik olarak aym seviyede oldugu gortldi. Bununla beraber
manyetik alanin ylzeye dik olarak uygulandigi durumdaki aktivasyon enerjisinin, paralel
uygulancign duruma gore daha cabuk dustigu goruldi. Manyetik aamn yuzeye dik
uygulandigindaki aktivasyon enerjisindeki distkltk, paralel uygulandigi duruma gore
daha kolay TAFF durumunu ima eder (Zhao, 2005). Alan film yizeyine paralel oldugunda,
yuksek aanlarda hafif bir sekilde dahaiyi ¢ivileme performans: oldugunu gosterir (Zhao,
2005). Manyetik aamn varliginda aktivasyon enerjisindeki azalma, manyetik aanin
atmasiyla civileme kuvvetinin  zayiflamasindan dolayr  6rnegin  kritik  akim
yogunlugundaki azalmay: gosterir (Ansari vd., 2010; Shi vd., 2007; Ding vd., 2010). Fakat
bu calismada, standart dort nokta yontemiyle kritik akim yogunlugu 6l¢imu olmadigr icin
karsilastirilamad:. Sekil 3.15'te gosterilen sonuclar literatlrde tartisilan distinceyi
tamamen destekler.

Sekil 3.17, yuzeye dik ve paralel uygulanan manyetik alanlara gore, r-dizlem Al>O3
althik tzerine cokeltilmis MgB, filmin aktivasyon enerjisinde 7 kOe manyetik alana kadar
hafif bir sekilde azalmanin oldugu goéruldi. Eger MgO altlik i¢in olan 6lgimlerde oldugu
gibi 70 kO€'lik bir manyetik alan uygulanmis olsaydi azalmanin acik bir sekilde gorilecegi
tahmin edilmektedir. Yukarida MgO altlik icin ifade edilen aktivasyon enerjilerindeki
degisimin, r-dizlem Al,O; atlik tGzerine ¢okeltilmis MgB, film icin de gegerli oldugu
gorildi. Manyetik alamin ylizeye dik ve paralel uygulanmasina bakarak aktivasyon
enerjisinin yaklasik olarak ayn seviyede oldugu goéruldi. Bununla beraber manyetik alamn
yuzeye dik olarak uygulandigi durumdaki aktivasyon enerjisinin, parae uygulancigi
durumdakinden daha dis Uk oldugu gordldu.
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Sekil 3.14. MgO altlik Gzerine ¢cokeltilmis MgBo filmin yizeyine dik ve parael
uygulanan manyetik alanlar icin normalize edilmis direncin
Arrhenius grafikleri
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Sekil 3.15. MgO althik Gzerine ¢cokeltilmis MgB, filmin ylzeyine dik ve
paralel uygulanan manyetik alanlar icin aki akis aktivasyon
enerjisinin manyetik alana gore degisimleri
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Sekil 3.16. r-duzlem Al,O5 altlik Gizerine cokeltilmis MgB., filmin ylzeyine dik
ve paralel uygulanan manyetik aanlar icin normalize edilmis
direncin Arrhenius grafikleri
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Sekil 3.17. r-duzlem Al,O; altlik Uzerine ¢okeltilmis MgB, filmin ylzeyine
dik ve paralel uygulanan manyetik alanlar icin aki akis aktivasyon
enerjisinin manyetik aana gore degisimleri
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3.3.2. Uygulanan Alanin Fonksiyonu Olarak Manyetizasyon Olgiimleri

Uretilmis olan 600 nm kalinligindaki filmlerin manyetizasyon olctimleri 5, 15 ve 25
K’lik sabit sicakliklarda, 100 Oe/s'lik slpirme hizinda ve -3,5 T ile +3,5 T araanda
manyetik alan uygulanarak yapildi. Her 6lcim oncesinde filmler, filmlerin igerisinde
tuzaklanabilecek akiy1 yok etmek icin T/ nin Uzerindeki sabit bir sicakliga (50 K)
isitildiktan sonra alan uygulamaksizin (ZFC), ilgili sicaklik degerlerine sogutuldular. Bu
scakliklarda, filmler 0,05K hassasiyetinde dengeye getirildikten sonra manyetizasyon
olcumleri yapildi. Manyetizasyon olcimlerinde, manyetik alan degisimleri bes asamada
gerceklestirildi: 1. asama (OT) - (+3,5T), 2. asama (+3,5T) — (0T), 3. asama (0T) - (-3,5T),
4. ssama (-3,5T) — (0T), 5. asama (0T) - (+3,5T) seklindedir. Her iki asama arasanda
beklenmeden bir sonraki asamaya gecildi. Olgiim siiresince manyetik aan, boyutlar:
yaklasik olarak 3x3 mm? olan filmlerin yiizeyine dik olarak uygulandi. VSM sisteminde
kullanllan manyetometre, manyetik momenti “emu” cinsinden 6lclilmekte olup, alinan
olciim sonuglar filmin hacmine béliinerek “emu/cm® cinsinden birim hacimdeki manyetik
dipol momentlerin bileskes olan manyetizasyona donusttr tldo.

Sekil 3.18, 3.19 ve 3.20'den goruldigl gibi, stiperiletken malzemelerin sahip oldugu
diyamanyetik davramisi gosteren histerisiz egrileri elde edildi. Elde edilen histerisiz
egrilerine bakildiginda bu egrilerin, tersinmez 11. tip slperiletkenlerdeki manyetizasyonun
dis manyetik alana kars1 degisimlerini gosteren M-H egrileri ile aynm davrams: sergiledi gi
goruldu. Bu histerisiz egrilerinin x-y eksenlerine gore belirli bir simetriklik sergiledigi
goruldi. Sekil 3.18, 3.19 ve 3.20'de, her filmin kritik sicaklik degerine yaklasildikca,
manyetizasyon degerlerinin azaldig1 ayrica gorul di.

MgO ve r-dizlem Al2Os dtlik tzerine ¢okeltilmis MgB2 filmlerin 5, 15 ve 25 K
scakliklarda yapilmis olan manyetizasyon 6lcimlerinden elde edilen M-H egrileri Sekil
3.18'de verildi. Hem MgO hem de r-dizlem Al,O3 altlik Gzerine ¢okeltilmis MgB,
filmlerin aymi manyetik alanlarda, manyetizasyon olciminin gerceklestirildigi scaklik
arttikca manyetizasyon egrilerindeki AM (M-H ilmeginde ikinci ve besinci ceyreklerdeki
manyetizasyon degerleri arasindaki farktir) degerinin azaldigi Sekil 3.18 den acik bir
sekilde goruldi. Sekil 3.18 (a)'daki T=5 K icin olan 6l¢cimde, MgO altlik Uzerine
cokeltilmis MgB: filmin M-H egrisinde diistk alanda dentritik bir yapi gézlendi. MgB2' de
dustk sicakliklarda gucli aki kararsizligr skga bildirilmistir (Jin vd., 2001; Johansen vd.,
2002; Yanmaz vd., 2009). Johansen ve arkadaslar (2002), Manyeto Optik Goruntileme
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(magnetooptical imaging-MOI) kullanarak iki asamal1 tavlama islemiyle yapilmis MgB,
filmlerde (Kang vd., 2001) manyetik aan film icerisine girdigi zaman 10 K’nin atinda,
manyetik akimn dendritik yapilarimn aniden olustugunu buldular. Bu durum, aki
hareketinin 1sty1 yaydigi ve bolgesel civilemeyi azaltan, daha ileriye aki hareketini
kolaylastiran bolgesel bir sicaklik artisina yol agan bir ¢ig islemidir (Xi, 2009). Dendritik
ak artiglan (jumplarr), disik scaklik ve disik alanda manyetizasyonun histerezis
dongulerini ve boylece J.'yi bastirmaktadir (Xi, 2009). MgO altlik Uzerine ¢okeltilmis
MgB; filmin M-H egrisinde dusik aanda dentritik yap: gozlenirken, ve bu yuizden r-
duzlem Al,O; dthik icin olandan daha dar AM degeri sergilerken, alamn artmasiyla
beraber MgO athk Uzerine coketilmis filmin digerine gore daha genis AM degeri
sergiledigi Sekil 3.18 (a)daki T=5 K icin verilen grafikten goruldi. Sekil 3.18 (b) ve
(c)'deki T=15 ve 25 K i¢in olan 6l¢ciimlerden de MgO altlik icin olan AM degerlerinin r-
duzlem Al>Oz altlik icin olandan daha yiksek oldugu goruldu. En iyi distk sicaklik direng
Olcimlerinin ve en yuksek Hcx(0) degerinin giktign MgO altlik Gzerine ¢okeltilmis MgB-»
filmin, manyetizasyonunun da yiksek degerde ¢iktigi goraldi. Altliklar Gzerindeki MgB,
filmin aym olmas naragmen bu farkliliklarin Al20z atlikl1 filmin yapisindaki ikinci fazdan
kaynaklandigi dustinilmektedir.

Farkli konsantrasyonlarda Fe,O; nanopartikillerle kaplanmis MgO althiklar Gzerine
MgB; filmlerin 5, 15 ve 25 K’de dlgllen M-H egrileri Sekil 3.19'da verildi. MgB, filmin
ve FeOs nanopartikillerle kaplanmis MgB2 filmlerin aym manyetik aanlarda,
manyetizasyon 6lcumu igin filmlerin kritik sicaklik degerine yaklastikga manyetizasyon
egrilerindeki AM degerinin azaldigi Sekil 3.19'dan agik bir sekilde goruldi. Sekil 3.19
(&)'daki T=5 K icin olan histerisiz egrisine bakildiginda %50 FexOz nanopartikillerle
kaplanmus filmin OT’ da en genis AM degerine sahip oldugu gorildi. Daha sonra sirasiyla
%33 Fe,0O; nanopartikillerle kaplanmus filmin, hi¢ kaplanmamis filmin ve %100 Fe,0O3
nanopartikullerle kaplanmus filmin AM degerlerinin geldigi goruldi. Sekil 3.19 (a)'da T=5
K icin elde edilen manyetizasyon oOlciimlerinde, artan manyetik alan ile birlikte en genis
AM degerine %33 Fe,O3; nanopartikuillerle kaplanmis filmin sahip oldugu goruldi. Sekil
3.19 (b) ve (c)'deki T=15 ve 25 K i¢in olan dlgcimlerden OT ve artan manyetik alanla en
yuksek AM degerine yine %33 Fe>O3 nanopartikiillerle kaplanmis filmin sahip oldugu
belirlendi.

Farkli konsantrasyonlarda Fe,O; nanopartikillerle kaplanmis r-diuzlem Al,Os
atliklar Gzerine MgB> filmlerin 5, 15 ve 25 K’de dlgilen M-H egrileri Sekil 3.20'de
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verildi. MgB, filmin ve Fe,O3 nanopartikillerle kaplanms MgB, filmlerin aym manyetik
alanlarda, manyetizasyon 6lcumu icin, sicaklik arttitkca manyetizasyon egrilerindeki AM
degerinin azaldigi Sekil 3.20'den de agik bir sekilde goruldi. Sekil 3.20 (a)'daki T=5 K
icin olan histerisiz egrisinde, 0 T'da kaplanmamis filmin ve kaplanmis filmlerin yaklasik
olarak aym AM degerine sahip oldugu goruldi. Artan manyetik alan ile birlikte Fe,0Os
nanopartikullerle kaplanmus filmlerin, kaplanmams filme gbre daha yuksek AM degerine
ve Ozellikle %50 kapli filmin en yiksek AM degerine sahip oldugu goruldi. Sekil 3.20 (b)
ve (c)'deki T=15 ve 25K icin olan odlgimlerden O T ve artan manyetik aanla en yuksek
AM degerine %50 Fe,O; nanopartikillerle kaplanmig filmin sahip oldugu ve %100 ve
%25 FeO3 nanopartikillerle kaplanmis filmlerin yaklasik olarak ayni manyetizasyon
genisligine sahip oldugu belirlendi. Sekil 3.20'deki, r-dizlem Al,Os altliklar Gzerine MgB.,
filmlerin 5, 15 ve 25 K’de dlclilen M-H egrileriden, farkli konsantrasyonlarda Fe,Os
nanopartikillerle kaplanmis filmlerin hepsinin O T ve manyetik alanin artmasiyla birlikte
hi¢c kaplanmamis olan MgB: filmden daha genis AM degerine sahip oldugu acik bir
sekilde goruldo.

Sekil 3.19 ve 3.20 grafiklerindeki sonuclara gore, MgB: filmlerin FexOz nanopartikdl
ile kaplanmasinin histerisiz egrilerinde degisime yol agtigi gordldu. M-H egrilerinin
athgin ¢esidine gore degistigi gozlendi. Ferromanyetik civileme merkezleri olarak gorev
yapan bu Fe,O; nanopartikilleri, MgO altlik i¢cin %33 konsantrasyonda oldugunda; r-
duzlem Al>Oz athk daise, konsantrasyonlarin hepsinde AM de bir artis gozlendi.
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3.3.3. Kritik Akim Yogunlugu Hesaplan

Slperiletkenlerin pratik uygulamalarinin ¢ogu igin, manyetik alan varlhiginda yuksek
akim tasima yetenegi ¢ok onemlidir (Lambalestier vd., 2001(a)). Yani superiletkenlerin
teknolojik uygulamalar oncelikle kritik akim yogunluguna baglidir. Siperiletkenlerin
pratik uygulamalarinda yiksek manyetik alan altinda, stiperiletkenlerden yiksek akimlar
gecirebilmek icin mimkin oldugunca ¢ok civileme merkezlerinin bulunmasi istenir. Btin
bunlara dayanarak, kritik akim yogunlugunun manyetik alan altinda yuksek kalabilmesi
icin MgO ve r-duzlem Al,O; athiklar Uzerine ¢okeltilmis MgB, ince filmler Uzerine
kaplanms farkli konsantrasyonlarda FexOz nanopartikillerinin, hangi oranda film tzerinde
civileme merkezleri olarak gorev yaptig bu bolim altinda arastirild.

MgO ve r-duzlem Al,O5 atliklar Gzerine ¢cokeltilmis MgB,, stiperiletken filmlerin ve
bu filmler Uzerine kaplanmus farkli konsantrasyonlarda FexOz nanopartikilleri iceren
filmlerin kritik akim yogunluklart (J), farkli sicakliklarda uygulanan aanin fonksiyonu
olarak manyetizasyon 6lglmlerinden hesaplandi. Bunun igin M-H ilmeginde manyetik alan
arttinlirken ve azatilirken filmlerin sahip oldugu pozitif ve negatif manyetizasyon
degerleri ele aindi. Manyetizasyon verilerinden kritik akim yogunlugu hesaplamak igin,
Bean'in kritik durum modeline dayandiriimis asagidaki baginti kullanildi (Chen ve
Goldfarb, 1989).

J =0 (3.5)

Bu bagintida a ve b uygulanan manyetik alana dik dogrultudaki kisa ve uzun
kenarlar: (a<b) temsil etmektedir. AM ise manyetizasyon farki olup, M-H ilmeginde ikinci
ve besinci ceyreklerdeki manyetizasyon degerleri arasindaki farktir. Burada AM , emu/cm?®
ve J, Alcm? birimlerindedir. Bdylece kritik akim yogunluklarinin manyetik aan baglilig:
(3.5) sesitligi kullanmlarak hesaplandi ve sonuclar grafiklerle gosterildi.

Sekil 3.21, 3.22 ve 3.23'te, MgO ve r-dizlem Al>Os altl ik Uzerine ¢okeltilmis MgB2
filmlerin srasiyla 5, 15 ve 25 K scakliklarda hesaplanan kritik akim yogunluklarinin
manyetik alana gore degisimleri gosterildi. Sekil 3.21'de, 0 T'da r-dizlem Al,O; altlik
zerine ¢okeltilmis MgB2 filmin kritik akim yogunlugu, MgO altlik Uzerine ¢okeltilmis
filminkinden daha yutksek oldugu goruldi. Bunun sebebi yukarida (uygulanan aanin
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fonksiyonu olarak manyetizasyon 6lciimleri kissminda ) agiklandig: gibi M-H egrisindeki
dustik alanda dentritik bir yapimn gozlenmesinden kaynaklanmaktadir ve bu yizden MgO
althik Gzerine cokeltilmis filmin kritik akim yogunlugu daha dustk cikmustir. Alamn
artmasiyla birlikte MgO altlik Gzerine ¢okeltilmis MgB2 filmin kritik akim yogunlugu, dis
alana kars1 daha dayanikl oldu. Sekil 3.22 ve 3.23'ten de MgO altlik tzerine ¢cokeltilmis
MgB: filmin kritik akim yogunlugunun, dis alandan daha az etkilendigi goruldi. Tablo
3.3'te, Sekil 3.21, 3.22 ve 3.23'ten elde edilen MgO ve r-dizlem Al2Oz althik Gzerine
cOkeltilmis MgB,, filmlerin sicakliga ve manyetik alana bagl olarak kritik akim yogunlugu
degerleri verildi. Yukarida verilmis olan, MgO ve r-dizlem Al,O; athklar Uzerine
cOkeltilmis MgB2 filmlerin aktivasyon enerjilerinin belirlenmes kisminda (Sekil 3.15 ve
3.17), manyetik alamn varliginda aktivasyon enerjisinde bir azalma oldugu gorilmustd.
Aktivasyon enerjisindeki bu azalmarmin, manyetik alanin artmasiyla ¢ivileme kuvvetinin
zayiflamaandan dolay1 6rnegin kritik akim yogunlugundaki azalmay: gosterdig
vurgulanmist: (Ansari vd., 2010; Shi vd., 2007). Sekil 3.21, 3.22 ve 3.23'teki sonuclar
literatirde tartisilan disinceyi destekler. Sekil 3.21, 3.22 ve 3.23'te, sabit sicaklikta
uygulanan manyetik alamn artmasayla birlikte kritik akim yogunlugunun azaldigi agik bir
sekilde goruldo.

Tablo 3.3. MgO ver-dizlem Al,O3 dtlik Gzerine gokeltilmis MgB2 filmlerin sicakligave
manyetik alana bagli olarak kritik akim yogunlugu degerleri

At | Je(GK.QT) | U (15K, OT) | J, (25K, OT) | J, (5K, 3T) | J, (25K, L8T)
(Alcm?) (Alcm?) (Alcm?) (Alcm?) (Alen)
MgO 1,0x10° 9,1x10° 2,2x10° 6,6x10" 4,5x10°
r-ouzlem | 4 2908 7,9x10° 1,2x10° 2,7x10" 7,4x10°
Al,O4

MgB, icin J/nin, yuksek manyetik alanlarda yiksek degere sahip olabilmesi, aki
civileme performansinin iyilestirilmesini gerektirir. Temiz MgB2'de, doga kusur
eksikliklerinden dolayr manyetik alanla J. hizli bir sekilde bastirilir (Bugoslavsky vd.,
2001). MgB, nin kritik akim yogunlugunu arttirmak icin, civileme merkezlerinin érneklere
eklenmesi gerekmektedir (Li vd., 2003). Aki civilemesinin iyilestirilmesinin etkili bir yolu
MgB2'nin koherens uzunlugu ile karsilastirilabilir bir biyuklige sahip bir katki sayesinde
MgB. icerisine aki ¢ivileme merkezlerinin yerlestirilmesiyle mumktn olabilir (Vajpayee
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vd., 2008). Civileme kuvveti, stiperiletken olmayan nanomerkezler veya nétron irradiation
ile Uretilmis kusurlar gibi yapay civileme merkezlerinin eklenmesiyle ayarlanabilir (Wilke
vd.,, 2006). MgB. icine, koherens uzunlugu mertebesinde siperiletken olmayan
nanoparcaciklar eklenirse yapay civileme merkezleri yaratilmis olur (Sandu vd., 2011).
MgB, kilce oOrneklere Fe,O; nanoparcaciklarimn (manyetik nanoparcaciklarin)
gbémulmesiyle iyilestirilmis vorteks civilemesinden dolayr manyetik histerisizin artisi
goéruldu (Prozorov vd., 2003). Manyetik nano boyutlu civileme merkezlerinin varliginda,
nanoparcacik ve vorteksler arasi manyetik etkilesmeden dolay: civileme kuvvetinin arttigi
hesaplandi (Snezhko vd., 2005). Manyetik civileme kuvvetinin etkili olarak artmasi icin,
nanopargaciklarin uygun ¢api bu hesaplamalarla belirlendi. MgB2'nin koherens uzunlugu
yaklasik §ab(0)=5 nm (0 K’de) olarak bulundu (Canfield vd., 2003(b); de Lima vd.,

2001). Civileme merkezlerinin boyutunun, yaklasik olarak koherens uzunlugunun iki kati
kadar (2 ) olmasi gerekir (Seeber, 1998).

MgB; filmlerin koherens uzunlugu yaklasik olarak &, (0)=5 nm oldugu yukaridaki

bolimlerde hesaplandi. Bitin bunlara dayanarak, civileme merkezi olarak kullamlacak
olan nanopartikillerin boyutunun yaklasik 10 nm olmas: gerekir. MgB: ince filmler
uzerinde, Fe,O; nanopartikillerinin yapay civileme merkezleri olarak gorev yapip
yapmadigini anlamak icin, filmlerin tGzerine 10 nm ¢apindaki Fe,O3 nanopartikilleri iceren
¢ozelti farklhh konsantrasyonlarda kaplandi.

Sekil 3.24, 3.25 ve 3.26'da, farkli konsantrasyonlarda Fe;Oz; nanopartikillerle
kaplanmis MgO altliklar tzerine MgB, filmlerin sirasiyla 5, 15 ve 25 K scakliklarda
hesaplanan kritik akim yogunluklarimn manyetik alana gore degisimleri gosterildi. Sekil
3.24'ten 0 T'daen yuksek akim yogunluguna %50 Fe-O3 kapli MgB: film sahipken, aanin
artmasiyla birlikte en hizl1 azalan film oldugu goruldu. %33 Fe,O3 kaplt MgB;, filmin kritik
akim yogunlugu ikinci en yiksek olmasna ragmen, aamn artmasyla birlikte, manyetik
alandan en az etkilenen film oldugu goraldi. Sekil 3.24, 3.25 ve 3.26'da, %33 FexO3 kapl1
MgB, filmin kritik akim yogunlugunun alana bagliliginin daha zayif oldugu ve yiksek
alanlarda daha yuksek oldugu gorildi. Tablo 3.4'te, Sekil 3.24, 3.25 ve 3.26'dan elde
edilen farkli konsantrasyonlarda Fe-Oz nanopartikillerle kaplanmis MgO altliklar Uzerine
MgB: filmlerin scakliga ve manyetik alana baglh olarak kritik akim yogunlugu degerleri
verildi. %33 kaplanmis filmin dis manyetik alana karsi1 daha dayamkli oldugu gordlda.

FeOs nanopartikilleri tarafindan yaratilmis yapay civileme merkezlerinin etkisinin bir
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sonucu olarak dig manyetik alanda %33 kapl1 filmin kritik akim yogunlugunun hafifge
azaldig1 gozlendi. Elde edilen sonuclar, kritik akim yogunlugunu arttirmak icin MgB,
kilge orneklere FeOs nanoparcaciklarim gomerek etkili civileme merkezleri olarak
hareket ettigini iddia edenlerle uyum icerisinde oldugu goéruldi (Prozorov vd., 2003;
Snezhko vd., 2005). MgB; kulce 6rneklerde Fe katkisinin kritik akim yogunlugunu garpici
bir sekilde bastirdigini iddia edenlerle uyum igerisinde olmadig: gorildi (Dou vd., 2005).

Tablo 3.4. Farkl1 konsantrasyonlarda Fe,O; nanopartikullerle kaplannis MgO althklar
Uzerine MgB, filmlerin scakliga ve manyetik alana bagli olarak kritik
akim yogunlugu ve kritik gegis sicaklig1 degerleri

FexOs konsantrasyonlar: (%) 0 33 50 100
T.(K) 30,7 33,7 335 335
Jo (5K,0T) ( (Alen) 1,0x10° | 1,3x10° | 1,8x10° | 1,0x10°
J. (15K,0T) ( (Alemd) 9,1x10° | 1,3x10° | 1,3x10° | 9,4x10°
Jo (25K,0T) ( (Alem?) 2,2x10° | 4,3x10° | 4,1x10° | 3,2x10°
J. (5K,3T) ( (AlcmP) 6,6x10* | 1,1x10° | 55x10* | 4,9x10*

Sekil 3.27, 3.28 ve 3.29'da, farkli konsantrasyonlarda Fe,O; nanopartikillerle
kaplanmis r-dizlem Al>Os dtliklar Uzerine MgB: filmlerin sirasiyla 5, 15 ve 25 K
scakliklarda hesaplanan kritik akim yogunluklanmn manyetik alana gore degisimleri
gosterildi. Sekil 3.27, 3.28 ve 3.29'dan, %50 Fe,O; kapli MgB, filmin manyetik alan
altinda en yiksek kritik akim yogunluguna sahip oldugu acik bir sekilde gorildi. Fe,0;
kapli MgB> filmlerin hepsinin kaplanmamis filme gore daha yuksek kritik akim
yogunluguna sahip oldugu goruldi. Fe,Os kapli MgB, filmlerin yiksek sicakliklarda ve dis
manyetik alanlarda kaplanmams olan filme goére daha dayanikli oldugu bulundu. Tablo
3.5'te, Sekil 3.27, 3.28 ve 3.29'dan elde edilen farkli konsantrasyonlarda FeO3
nanopartikillerle kaplanmis r-dizlem Al>Os dtliklar tGzerine MgB2 filmlerin scakliga ve
manyetik alana bagli olarak kritik akim yogunlugu degerleri verildi. Tablo 3.5e
bakildiginda, 25 K ve 1,5 T'daki kritik akim yogunluklart kapli olmayan filmin
7,2x10°Alcn” iken, %50 FexO3 kaplt MgB: filminki ise 6,8x10°A/cm? oldugu gorildu.
Farkli konsantrasyonlarda Fe,O; nanopartikillerle kaplanmus r-dizlem Al,O5 althiklar
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Uzerine MgB, filmlerin hepsinin dis manyetik alana karsi1 dayanikli oldugu goruldi. Fe,O3
nanopartikilleri tarafindan yaratilmis yapay civileme merkezlerinin etkisinin bir sonucu
olarak dis manyetik adanda kaplanmis filmlerin hepsinin kritik akim yogunluklarimn
hafifce azaldig goraldi. Kritik akim yogunlugunu arttirmak icin MgB2 kilce drneklere
Fe,O; nanoparcaciklarim gomerek etkili civileme merkezleri olarak hareket ettigini iddia
eden Prozorov’un grubunu, elde edilen sonuclar destekler (Prozorov vd., 2003; Snezhko
vd., 2005). MgB: kulce orneklerde Fe katkisinin kritik akim yogunlugunu carpict bir
sekilde bastirdigim iddia edenlerle elde edilen sonuglarin uyum igerisinde olmachg:
goéruldu (Dou vd., 2005). Aynca Sekil 3.9'daki 3D AFM goruntUleri, yizey ozellikleri ile
stperiletkenlik 6zellikleri arasindaki iliskiyi agik bir sekilde gostermektedir.

Tablo 3.5. Farkli konsantrasyonlarda Fe,O; nanopartikullerle kaplanmis r-dizlem
Al>0s dtliklar Uzerine MgB: filmlerin sicakliga ve manyetik alana bagli
olarak kritik akim yogunlugu ve kritik gecis sicaklig1 degerleri

FexO3 Konsantrasyonlar ( %) 0 25 50 100

T.(K) 31 29 32 31

J. (5K, OT) ( (Alcm?) 1,7x10° | 2x10° | 1,8x10° | 2x10°
Jo (15K, OT) ( (Ale) 79x10° | 1x10°® | 1,7x10° | 1,1x10°
J. (25K, OT) ( (Alcn?) 1,2x10° | 1,8x10° | 3,6x10° | 1,9x10°
J. (5K, 3T) ( (Alcm?) 2,7x10" | 4,3x10* | 1,3x10° | 5,2x10*
J. (25K, 1.5T) ( (Alcm?) 7.2x10% | 8,2x10° | 6,8x10° | 1,3x10°

Yukaridaki sonuclara gore Fe,O; nanopartikilleri tarafindan yaratilmis yapay
civileme merkezlerinin etkisinin bir sonucu olarak dis manyetik alanda kaplanmis filmlerin
kritik akim yogunluklarimin hafifge azaldigi goruldi. Yani hizli bir sekilde kritik akim
yogunlugu azamadi. Hatta yiksek sicakliklarda kaplanmamis filme gore kritik akim
yogunluklar: arasinda buyuk bir fark oldugu goraldi. Arttirilmis civileme kuvvetiyle Gst
kritik alan B2’ nin attinlmas: gerekir (Sandu vd., 2011). Eger MgO atlik icin olan %33
kaplamis filmin ve r-dizlem Al,O; altliklar icin olan kapl1 bittn filmlerin manyetik alana
bagli dusik sicaklik direng dlgumleri yapilmis olsaydi hesaplanan Ust kritik aamn (Hc),
kapli olmayan filmin He2' sinden daha yuksek ¢ikmas: beklenirdi.
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Sekil 3.21. MgO ve r-dizlem Al,O5 atliklar Gzerine ¢cokeltilmis MgB, filmlerin T=5
K’ deki kritik akim yogunlugunun manyetik alanla degisimi
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Sekil 3.22. MgO ve r-dizlem Al2Os altliklar Uzerine ¢okeltilmis MgB; filmlerin
T=15 K’ deki kritik akim yogunlugunun manyetik alanla degisimi
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Sekil 3.23. MgO ver-dizlem Al,O; altliklar Gizerine ¢okeltilmis MgB, filmlerin
T=25 K’ deki kritik akim yogunlugunun manyetik alanla degisimi
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Sekil 3.24. Farkl1 konsantrasyonlarda Fe,O3; nanopartikiillerle kaplanmis MgO
athiklar tzerine MgB: filmlerin T=5 K’ deki kritik akim yogunlugunun

manyetik alanla degisimi
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Sekil 3.25. Farkli konsantrasyonlarda Fe>Oz nanopartikdillerle kaplanmis MgO
athklar Gzerine MgB2 filmlerin T=15 K’ deki kritik akim yogunlugunun

manyetik alanla degisimi
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Sekil 3.26. Farkli konsantrasyonlarda Fe,O; nanopartikillerle kaplanmis MgO
altliklar Gzerine MgB,, filmlerin T=25 K’ deki kritik akim yogunlugunun

manyetik alanla degisimi
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Sekil 3.27. Farkli konsantrasyonlarda Fe-Os nanopartikullerle kaplanmis ve r-
duzlem Al2Oz dtliklar Gzerine MgB: filmlerin T=5 K’ deki kritik akim
yogunlugunun manyetik alanla degisimi
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Sekil 3.28. Farkli konsantrasyonl arda Fe-Os nanopartikdillerle kaplanmis ver-
diizlem Al>Oz althiklar Gizerine MgB: filmlerin T=15 K’ deki kritik akim
yogunlugunun manyetik alanla degisimi
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Sekil 3.29. Farkli konsantrasyonlarda Fe,O; nanopartikillerle kaplanmis ve r-
duzlem Al,O; dtliklar tGzerine MgB, filmlerin T=25 K’ deki kritik akim

yogunlugunun manyetik alanla degisimi

3.3.4. Civileme Kuvvet Yogunlugu Hesaplan

MgO ve r-dizlem Al>Oz atliklar Gzerine ¢okeltilmis MgB2 stiperiletken filmlerin ve
bu filmler Uzerine kaplannus farkli konsantrasyonlarda FexOz nanopartikilleri iceren
filmlerin civileme kuvvet yogunlugu f7,(b)’nin magnetik alan baghlig: bu baslik altinda
arastinldi.

Sekil 3.30 ve 3.31'de MO ve r-duzlem Al>Os altliklar tzerine ¢okeltilmis MgB2
stperiletken filmlerin ve bu filmler Gzerine kaplanmis farkli konsantrasyonlarda Fe,O;
nanopartikulleri iceren filmlerin T=5 K, 15 K ve 25K’ deki ¢ivileme kuvveti yogunlugunun
(f>(b)) manyetik alana baglil1g1 verildi. Bu grafiklerde, duz gizgi Ax givilemesini, noktal
¢izgi normal nokta civilemesini ve kesikli ¢izgi ylzey civilemesini temsil etmektedir. Sekil
3.30 ve 3.31, normalize edilmis givileme kuvvet yogunlugunun (f,= F,/F,,.) normalize
edilen manyetik aana (b=B/Bmuax) gOre farkli scakhiklardaki grafikleridir. Burada B,
F,’nin makssmuma ulastig1 alan degeridir. Civileme mekanizmasim agikliga kavusturmak
icin, filmlerin kritik akim yogunlugu verilerinden yararlanlarak hesaplanmis F,=J.B'nin
genisletilmis analizi arastirildi. Stperiletken ince filmler icin f, — b Olgeklendirmes,
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sklikla asagida verilen (3.6) - (3.8) denklemleri kullanilarak birkag ¢ivileme mekanizmasi
tarafindan analiz edilir (Shigeta vd., 2003; Higuchi vd., 1999; Shi vd., 2007). Bu
denklemler, Sekil 3.30 ve 3.31' de ayrica verildi.

1) = 31;2(1— %b] Ak civilemesi iin (3.6)
9 b)Y . .
f(b) = Zb 1- 3] normal noktagivilemesi igin (3.7)
2
1) = %\/13(1— gj yiizey civilemesi icin (3.9)

Sekil 3.30 (a) (b)'de, B,..;'1n dtinda farklh scakliklarda (T = 5 ve 15K) MgO altlik
uzerine gokeltilmis saf MgB: filmin ve farkl konsantrasyonlarda FexO3z nanopartiklleri ile
kaplanmis MgB, filmlerin bitin sonuclarimin denklem (3.8) ile uyumlu oldugu goérald.
Yani B, in atindaki filmlerde, yizey civilemesinin baskin oldugu goéruldu. Sekil 3.30
(c)'de, Buai'in dtinda 25 K’ de, %100 ve %33 Fe20sz nanopartikilleri ile kaplanmis MgB2
filmlerin denklem (3.8) ile uyumlu oldugu ve boylelikle By« 1n atindaki bu filmlerde de,
ylzey civilemesinin baskin oldugu goraldi. Bununla beraber, Sekil 3.30 (c)'de, B, 1n
atinda 25 K’de, saf MgB2 ve %50 Fe,Os nanopartikilleri ile kaplannus MgB; filmlerin
civileme mekanizmasinin tek bir ana egri Gzerinde olmadigi gorildi. Bu manyetik alan
bolgesinde, grafiklerin denklem (3.6) ve (3.8) arasina yerlestigi goraldd. B, 1n atinda 25
K’ deki, saf MgB, ve %50 Fe,O; nanopartikulleri ile kaplanmis MgB, filmlerde, hem Ak
civilemesinin hem de yuzey civilemesinin etkili oldugu dustntlebilir. Manyetik aan
B,.’dan daha blylk oldugunda, farkli sicakliklarda (T = 5 ve 15K), farkli
konsantrasyonlarda Fe,O; nanopartikilleri ile kaplanms MgB, filmler icin civileme
mekanizmalarinda, yuzey civileme davramsindan yukanya dogru sapmaar oldugu
gorildl. Bua'1n yukansinda 25 K'de, %100 ve %33 konsantrasyonlarda FeO3
nanopartikilleri ile kaplanmis MgB, filmlerin sonuclarinin, normal nokta civilemes ve
ylzey civilemes icin ana egrilerin arasina yerlestigi ve normal nokta ¢ivilemesine yakin
oldugu goruldi. Sonug olarak, disik alanlarda ve yuksek alanlarda, farkli sicakliklarda
(T=5-25K), filmlerin gogu icin aki c¢ivileme mekanizmaarinda yizey civilemes
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baskinken, daha yiksek alanlarda 25 K sicaklikta, %100 ve %33 konsantrasyonlarda Fe,O3
nanopartikdlleri ile kaplanmis MgB, filmlerinkinde aki ¢ivileme mekanizmasinin normal
nokta civilemes ve yuzey civilemes araanda oldugu belirlendi. Bu nedenle, ana egriler
tzerinde filmlerin civileme mekanizmasimin belirlenmesinin zor oldugu gorildi. Boylece
B,/ 1n yukanandaki manyetik alan bolgesinde, civileme mekanizmasin belirlemeyi
tartisma dist tutmak gerekir (Shigetavd., 2003).

Sekil 3.31 (a)' da, Buax'1n dtinda ve yukarisinda 5 K scaklikta, r-dizlem Al2O3 altlik
Uzerine ¢okeltilmis saf MgB, filmin ve farkli konsantrasyonlarda Fe,O3; nanopartikdlleri ile
kaplanms MgB., filmlerin bitin sonuclarinin denklem (3.8) ile uyumlu oldugu goéraldi.
Yani B« in dtindaki ve Ustindeki manyetik alanlarda, filmlerde, yuzey civilemesinin
baskin oldugu goéruldu. Sekil 3.31 (a) ve (b)' de, B, 1n adtinda ve yukarisinda 15 K ve 25
K sicakliklarda r-dizlem Al,O; dtlhik Uzerine ¢okeltilmis saf MgB, filmin ve farkl
konsantrasyonlarda FeOz; nanopartikilleri ile kaplanrms MgB. filmlerin  bitin
sonuclarinin tek bir ana egriye uymadig goéruldi. Bu manyetik alan bolgesinde, grafiklerin
denklem (3.7) ve (3.8) arasna yerlestigi goruldi. B, 1n atindaki ve Ustuindeki manyetik
adanlarda, 15 K ve 25 K scakliklarda, saf MgB. ve Fe-Oz nanopartikilleri ile kaplannus
MgB: filmlerde, hem normal nokta ¢ivilemesinin hem de ytizey civilemesinin etkili oldugu
dustntlebilir. Sonug olarak, disik ve yiksek alanlarda, 5 K scaklikta, filmlerin hepsi icin
aki civileme mekanizmasnda yuzey civilemes baskinken, daha dustk ve daha yuksek
alanlarda, 15 K ve 25 K scakliklarda, filmlerin hepsi icin, aki ¢ivileme mekanizmalarinin
hem normal nokta civilemesinin hem de ylzey civilemesinin etkili oldugu belirlendi. Bu
nedenle, ana egriler Uzerinde filmlerin civileme mekanizmasinin belirlenmesinin zor
oldugu burada da gorilmus ol du. Buttn bunlar, filmlerin hepsinin farklh scakliklarda farkl:
civileme 6zelliklerine sahip oldugunun bir gostergesidir (Shigeta vd., 2003).

Elde ettigimiz bitln bu sonuglardan, aki ¢ivileme mekanizmasinda, distik manyetik
alanlarda ylzey civilemesinin baskin oldugu ve yiksek manyetik alanlarda normal nokta
civilemesinin ve yuzey civilemesinin baskin oldugu goéruldu (Shi vd., 2007). Bu nedenle
civileme enerjis yiksek aanlarda hizli bir sekilde azalir. Buna bagl1 olarak, yiksek
alanlarda, aki striklenmesi hizlanir ve kritik akim yogunlugu hizli bir sekilde azalir (Shi
vd., 2007). Aki suriklenmesi distik alanlarda ve sicakliklarda daha azdir ve kritik sicaklik
ve Hy yakinlarinda hizli bir sekilde artar (Ding vd., 2010). Elde edilen sonuclarin,
literatUirde olan distncel eri destekledig goruldi.
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Sekil 3.31. Farkli konsantrasyonlarda Fe,O; nanopartikillerle
kaplanmis ve r-dizlem Al2Oz altliklar tizerine MgB2
filmlerin (a) T=5 K, (b) 15 K ve(c) 25K’ deki ¢ivileme
kuvveti yogunlugunun (f,(b)) manyetik alanabaglilig
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3.3.5. Sicakhgm Fonksiyonu Olarak Manyetizasyon Ol¢iimleri

MgO ve r-dizlem Al,Osz dthklar Uzerine coketilmis MgB2 filmlerin T=5-50 K
araligr ve H=100 O€'lik alan siddeti icin manyetizasyon-acaklik egrileri Sekil 3.32'de
verildi. MgO ve r-dizlem Al,O5 athklar Uzerine cokeltilmis MgB, filmler arasindaki
(6rnegin T=5 K i¢in), en buylk manyetizasyon degeri (dolayisiyla givileme kuvveti ve
kritik akim yogunlugu) r-diizlem Al>Os atliklar tizerine cokeltilmis MgB2 filme aittir ve bu
durum 0Onceki sonucumuzu desteklemektedir (0 T'daki en buyuk kritik akim yogunlugu
degerine r-diuzlem Al,O; altliklar Gizerine ¢okeltilmis MgB, film sahipti).

Farkli konsantrasyonlarda Fe>Oz nanopartikillerle kaplanmis ve MgO atliklar
uzerine ¢okeltilmis MgB2 filmlerin T=5-50 K araligi ve H=100 O€'lik aan siddeti icin
manyetizasyon-sicakl ik egrileri Sekil 3.33'te verildi. Bu dort farkli film igerisinde (Ornegin
T=5 K igin), en blyik manyetizasyon degerinin %50 Fe-Os nanopartikulleri ile kaplanmis
MgB: filme ait oldugu gorildi ve bu durum 0Onceki sonucumuzu desteklemektedir (O
T’ daki en biyudk kritik akim yogunlugu degerine %50 Fe,Os; nanopartikilleri ile kaplanmis
MgB, film sahipti). Daha sonraki en bilyidk manyetizasyon degerinin %33 Fe,O3
nanopartikdlleri ile kaplanmis MgB2 filme ait oldugu goruldi ve bu durum da 6nceki
sonucumuzu desteklemektedir. Farkli konsantrasyonlarda Fe,O; nanopartikillerle
kaplanmis ve MgO altliklar Uzerine ¢okeltilmis MgB, filmlerin, bu grafikler yardimiyla
elde edilen slperiletken gecis sicakliklart (Tc) Tablo 3.4'te verildi. Tablo 3.4'e
bakildiginda Fe-Os nanopartikillerle kaplanmis MgB> filmlerin kritik sicakliklarinin
yaklasik ayni oldugu goruldi ve bu durum da %33, %50 ve %100 Fe,Os; nanopartikiillerle
kaplanmis MgB> filmlerin kilge ozeliklerinin hemen hemen ayni oldugunu bize
gostermektedir. FexOz nanopartikillerle kaplanmis MgB2 filmlerin kritik sicakliklarimn saf
MgB, filme gore yaklasik 3 K fazla oldugu Tablo 3.4 ten ayrica goruldi. MgB, drneklere
safszlik fazi eklendikge, MgB,'nin kritik sicakligi (T.) genellikle diser. Fe,Oj
nanopartikillerle kaplanmis MgB. filmlerde tam tersi oldugu gorildi. MgB: filmler
nanopartikillerle kapladiktan sonra, bu filmlere 80 °C’'de 15 dakika 1sil islem uygulandh.
Ferromanyetik nanoparcaciklarin, MgB, filmin kritik sicakligitnt gucli bir sekilde
bastirmasim  6nlemek icin, bu parcacklar filmlerin hacmi yerine yulzeyi Uzerine
yerlestirildi ve bu ylzden dustk diftizyon sicakligi ve kisa islem stres secildi. Dusuk
difizyon scakliginda, filmlerin yizeyi Uzerindeki slperiletken taneler arasi iletkenlik
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gdlistirildi. Isil islem scakligimz arttirdiginuzda, MgB; filmin slperiletken 6zelliginin
ortadan kalkti g1 goraldu.

Farkli1 konsantrasyonlarda Fe-Oz nanopartikillerle kaplanmis ve r-dizlem Al2O3
altliklar Gzerine ¢okeltilmis MgBo filmlerin T=5-50 K aralig ve H=100 O€'lik alan siddeti
icin manyetizasyon-sicaklik egrileri Sekil 3.34'te verildi. Bu dort farkl: film icerisinde
(6rnegin T=5 K igin), en buyik manyetizasyon degerinin %50 FexOs nanopartiklleri ile
kaplanmuis MgB> filme ait oldugu goruldi ve bu durum ©nceki sonucumuzu
desteklemektedir. Daha sonraki en blyidk manyetizasyon degerinin %100 Fe,0;
nanopartikilleri ile kaplanmis MgB, filme ait oldugu gorildi ve bu durum da onceki
sonucumuzu  desteklemektedir. Farkli  konsantrasyonlarda FexOs nanopartikillerle
kaplanmis ve r-dizlem Al,O; dtliklar Gzerine ¢okeltilmis MgB, filmlerin, bu grafikler
yardimiyla elde edilen stiperiletken gecis scakliklart (T) Tablo 3.5'te verildi. Tablo 3.5'e
bakildiginda Fe>Oz nanopartikillerle kaplanmis MgB2 filmlerin ve saf MgB2 filmin kritik
scakliklarimin  yaklasik 30 K oldugu goruldi. Literatirde manyetron puskirtme
(magnetron sputtering) sistemi kullamilarak hazirlanmis MgB,, filmlerin kritik sicakliklart
(T¢) gendllikle yaklasik 30 K civarinda oldugu verilmistir (Mancini vd., 2003; Ermolov
vd., 2001; Mori vd., 2004; Ohkubo ve Akinaga, 2004; Akinaga, 2003; Vaglio vd., 2002;
[lonca vd., 2007). Y aklasik 30 K civarinda diusuk gecis sicakligi, gercekte 39 K’de gegis
scakligina sahip olan MgB, filmin, manyetron puskirtme sistemi  kullanilarak
hazirlanmasinin zor oldugunu gosterir. Cok iyi bilinir ki, bir érnegin manyetik kritik
scakligi, transport T/ den daha dusuktir. Direng dlguimlerindeki T, ylzey etkilerinden
dolay1 manyetizasyondaki T, den daha fazla etkilenebilecegi icin bu fark olusmustur (Zhao
vd.,, 2004). Elde ettigimiz bu kritik sicakliklarin, sicakligin fonksiyonu olarak
manyetizasyon 6lcimlerinin bir sonucu oldugu unutulmamalidir. Direng 6l¢limlerindeki Te
degerlerinin saf MgB, filmler icin daha yuksek ciktigi 6nceki bolimlerde gosterildi.
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Sekil 3.32. MgO ver-duzlem Al2QOs dtliklar Uzerine ¢okeltilmis MgB:2 filmlerin
T=5-50 K aralig1 ve H=100 O€'lik alan siddeti igin manyetizasyon-

sicaklik egrileri
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Sekil 3.33. Farkl1 konsantrasyonlarda Fe;O3 nanopartikullerle kaplanmis ve MgO
atliklar Uzerine ¢okeltilmis MgB, filmlerin T=5-50 K aral1g1 ve H=100

O€'lik alan siddeti icin manyetizasyon-sicaklik egrileri
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Sekil 3.34. Farkli konsantrasyonlarda Fe,O; nanopartikullerle kaplanmis ve r-
dizlem Al,O; dtliklar Gzerine ¢okeltilmis MgB, filmlerin T=5-50 K
ara1ig1 ve H=100 O€'lik alan siddeti icin manyetizasyon-scaklik egrileri

3.3.6. AC Manyetik Almganlik Olciimleri

Bir numunenin Uzerine H manyetik alam uygulandigi zaman, bu numunenin
manyetizasyonu M ise, bu durumda manyetik alinganlik, manyetizasyonun (M) manyetik
aan siddetine (H) oram olarak (3.9) denklemi ile tarumlanur:

SIS

(3.9)

X
I

Manyetik alinganlik (x ), mdzemenin uygulanan aana tepkisinin ne oldugunu ve

dolayisiyla nasil bir manyetik malzeme oldugunu anlamamizi saglar. AC o6lglimlerde

ainganlik (y), mazemede olusan manyetizasyonun (M) disaridan uygulanan manyetik

alana gore degisimidir ve (3.10) denklemiyle verilir.

M
d (3.10)
dH ,.

Xac =
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AC adinganhigi, Ornegin igerisne manyetik akmin girmesiyle olusan
manyetizasyonun, uygulanan alamn en yiksek ve sifir noktasindaki degerleri ileiligkilidir.
Manyetik alinganlik y =y +iy ile ifade edilir. Burada gercel (reel) y bileseni,
alinganhigin faz ici bilesenini, uygulanan alanla ayn: fazda olan alinganlik bilesenini temsil
etmektedir ve taneler ici ve taneler aras etkilesmelerle ilgilidir. Sanal (imajiner) y
bileseni de, faz dis1 bilesenini temsil etmektedir ve (6rnek tarafindan, uygulanan manyetik
alandan sogrulan enerji gibi) enerji kayiplariileilgilidir (Youssif vd., 2000).

Ozdireng 6lguimlerindeki Te, numunenin normal durumdan siiperiletken duruma
gecis sicakhigidir. Manyetik alinganlik olgiimlerinde ise perdeleme akimlarinin olustugu
scakliktir. AC alinganligin sicakliga ve alan siddetine kuvvetli bagli olmasina ragmen
frekansa bagimliligr zayiftir.

Bean modeline gore, kritik akim yogunlugu J;, hem AC hem de DC manyetizasyon
Olcimlerinden elde edilebilir. DC manyetizasyon olcimlerinde, J. histerisiz ilmeginin
genisligi AM ile orantilidir. AC manyetizasyon o6lcimlerinde, sanal temel a inganlik
bileseni (3 = » +ix") histeritik kayiplar ile orantilichr (o 7 ocfHdM), yani g
analizinden J, hesaplanabilir (Oztirk, 2005).

Sekil 3.35'te, MgO ve r-duzlem Al,O; altliklar Uzerine ¢okeltilmis MgB, filmlerin
Ha= 3 Oe (rms)’te ve f=1 kHz'de T=20-45 K sicakhk araligindaki AC ainganliginin
gercel (reel) ve sanal (imgjiner) kisimlarinin sicaklikla degisim egrileri verildi. Taneli
superiletkenler sogutulduklarnnda, ilk 6nce bireysel taneler stperiletken hale geger ve
uygulanan alan perdelerler. Bu AC alinganhigin gercel bileseninde negatif bir ' olarak
kendini gosterir. Yeterince dusik sicakliklarda y 'nin tanelerarasi bileseni ortaya cikar.
Oldukca distk sicaklilarda, etrafinda dolanan stiperakim sayesinde ttim numune tarafindan
perdeleme gerceklesmesi beklenir ve bu yiizden y -T egrisi doyuma ulasir (Celebi vd.,
1998). Dusuk aanlarda ve yeterince distk scakliklarda demanyetizasyon dizeltmes
x =-1 vermes gerektiginden, deneysel AC ainganlik verilerini (1" (T) ve x'(T)) en
dustk alan genligindeki (3 Oe) ve en disuk sicakliktaki (T=20 K’deki) ‘;5‘ degeri ile
normalize edildi. Her iki film icin diyamanyetik gegis scakliklar: 37.8 K oldugu bulundu.

Elde edilen bu gecis scakliklari, transport olctimlerden elde edilen gecis scakliklar: ile
yaklasik olarak aynm oldugu goruldi. MgO ve r-dizlem Al,O; athiklar Uzerine ¢cokeltilmis
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MgB, filmlerin gecis sicakliklarimn, diger arastirmacilar tarafindan rapor edilmis degerlere
benzedigi goruldi (Moon vd., 2001; Kang vd., 2003; Park vd., 2008)

Histeritik 11. tip sUperiletkenlerde, aki cizgileri malzemeye tamamen nifuz ettiginde,
yani Ha (Ha:x/EHac (rmg)), ilk tam nifuz alam H*'a esit oldugunda, AC kayiplarn
(imgjiner kisim) maksimuma ulasir (Clem, 1988). Dik aanda, pik sicakligindaki (T,) kritik
akim yogunlugu J(Tp)=H*/d seklinde yazilabilir. Burada d, ince diskin kalinligidir
(Jonsson vd., 1998). Bu iliski, bazi arastirmacilar tarafindan Y-Ba-Cu-O ince filmlerde
kritik akim yogunlugunun scaklik bagliligint ¢ikartmak icin kullamld: (Wurlitzer vd.,
1997). Bu yaklasimlar altinda ve Clem’'in asagida verilen (3.11) ve (3.12) denklemleri
kullanillarak (Clem, 1988; Ravi ve Seshu Bai, 1994), filmlerin taneleraras kritik akim
yogunlugunun (J, inter) SICaKl1k baglil1g1 tahmin edildi ve Sekil 3.36' da gosterildi:

vy a. (M) (5 J(Tp) .

2'(T)=-1+ 3. (1 1 JC(T)j T<Tpicin (3.11)
(1) = =2 3:(T). -

x'(T) = 16 3,(T,) T>Tyicin (3.12)

Burada T, AC ainganligin sanal kisminin maksimumuna karsilik gelen sicaklig ve
L(Tp) ise J(Tp)=H*/d denklemi ile verilen bu scakliktaki kritik akim yogunlugunu
gostermektedir. Calisilan distk alanda (H,= 3 Oe (rms)) filmlerin AC ainganligimn
imgjiner kisminda yalnmizca tek pik gozlendiginden, bu pikin tanelerarasi bilesenden
kaynaklandigi dustunuldd (Varilci vd., 2009). Bu nedenle yukandaki (3.11) ve (3.12)
esitlikleri taneleraras bilesenler icin kullamldi. MgO ve r-dizlem Al2Os atliklar Uzerine
cOkeltilmis MgB,, filmler icin denklem (3.11) ve (3.12) kullanilarak elde edilen tanelerarasi
kritik akim yogunlugunun (J;, iner), StCaklikla degisimi Sekil 3.36'da verildi. T=25 K
scakliginda ve Hy=3 Oe dan icin AC alinganlik degerlerinden elde edilen filmlerin kritik
akim yogunluklarimin, T=25 K’de ve hemen hemen sifir alanda M-H egrilerinden elde
edilen kritik akim yogunluklaryla (Sekil 3.23) uyum icerisinde oldugu Sekil 3.36'dan
goruldi. Boylece, kritik akim yogunlugundaki yikseklige bakarak, ex-situ tavlanmis MgB2
filmleri ¢okeltmek icin MgO athik kullammimin Al,Oz athk kullamnina gore faydali

oldugu bir kez daha gértlms oldu.
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Sekil 3.35. MgO ve Al,Os altliklara Gizerine ¢cokeltilmis MgB, filmlerin H,. = 3 Oe
(rms)’'teve f=1 kHz' de T=20-45 K sicaklik araligindaki AC alinganlik
olcumleri
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Sekil 3.36. Hac = 3 Oe (rms)'te ve f=1 kHZz' de sicakligin fonksiyonu olarak MgO ve
Al20;s altl iklara Gzerine ¢okeltilmis MgB:2 filmlerin taneleraras kritik
akim yogunlugu (J; inter)



4. SONUCLAR

Bu calismada, ex-situ islemi olarak adlandinlan iki acim sentezleme metodu
kullamlarak MgO ve r-diizlem Al>Os dtliklar Gzerine ¢okeltilmis MgB: stiperiletken ince
filmlerin ve bu filmler Gzerine kaplanmus farklhh konsantrasyonlarda Fe,Oz nanopartikilleri
iceren filmlerin yapisal, elektriksel ve manyetik Ozellikleri incelendi. Filmlerin yapisal
ozellikleri x-1is1m kinnim analizi, taramali eektron mikroskobu ve atomik kuvvet
mikroskobu olciimleriyle; elektriksel dzellikleri kapali dongu 4He sogutucusu kullanilarak
R-T olcimleriyle ve manyetik 6zellikleri de, PPMS sistemi kullanilarak manyetizasyon ve
manyetik alinganlik olctimleriyle incelendi. Saf MgB: filmlerin distk sicaklik direng
olcumlerinden, filmlerin gecis sicakliklari, OK’deki ab-dizlemine paralel ve dik olan Ust
kritik manyetik alan (H.,//ab (0) ve Hc,//c (0)) degerleri ve farkli aanlardaki aktivasyon
enerjileri hesaplandi. Hesaplanan Ust kritik manyetik alan degerlerinden slperiletken

durumdaki anizotropiler ve stperiletken koherens uzunluklart (&, (0) ve &,(0)) gibi

mikroskobik parametreler bulundu. Farkli sicakliklardaki manyetizasyon 6l¢umlerinden
farklh scakliklardaki kritik akim yogunlugunun (J.) alan bagliligi degerleri belirlendi.
Kritik akim yogunlugu hesabindan da yararlamlarak filmlerin civileme kuvveti hesabi
yapildi ve givileme mekanizmasi belirlendi. M-T 6l¢giimlerinden filmlerin gecis scakliklari
belirlendi. Manyetik alinganlik 6lctimlerinden de sicakligin fonksiyonu olarak tanelerarasi
kritik akim yogunluklan tahmin edildi.

Elde edilen 6lcimler ve incelemeler sonucunda asagidaki sonuclar bulundu:

1. Filmlerin XRD desenleri incelendiginde,

a) Tek kristal MgO altlik Uzerine ¢okeltilmis MgB, filmin x-1s1m kirimim deseninden
birbirine cok yakin olan (200) MgO tek kristal altlik piki ile (101) MgB> pikinin Ust Uste
(overlapping) geldigi goruldi. Bu yuzden MgB:2 piki, direk olarak kirinim deseninden
gozlenemedi.

b) r-dizlem Al>Oz altlik Uzerine ¢okeltilmis MgB2 filmin x-1s1m kirimm deseninden
(012) Al20z dthk piki ile (001) MgB2 pikinin, (024) Al.Oz atlik piki ile (002) MgB2
pikinin Ust Gste geldigi goruldi. Bu yiuzden MgB, pikleri, kirmim deseninden burada da
direk olarak gtzlenemedi.

c) Literatir yorumlarina bagl kalarak, tretilen MgB: filmlerin tane buyuklugt nm
mertebesinde oldugu ve MgB, ana fazin olustugu sonucuna varild.
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2. Filmlerin SEM gorinleri incelendiginde,

a) MgO ve r-duzlem Al,O; dthk Uzerine ¢okeltilmis olan saf MgB, filmlerin
tanecikli bir yaprya sahip oldugu, yizey morfolojilerinin benzedigi ve tane buyukltklerinin
birbirine yakin oldugu goruldi. Altlik ylzeyleri Uzerinde tanecikli yapimin homojen bir
sekilde dagildigi goruldu. Boylelikle MgB, filmin atlik tzerinde sadece bir bolgede
olusmadh gini, altlik tizerinde homojen bir sekilde dagilarak olustugu anlasilmis oldu.

b) MgO altlik Uzerine ¢okeltilmis saf MgB2 ve %33 ve %50 konsantrasyonlarda
Fe,O; nanopartikillerine sahip cozelti ile kaplanmis MgB, filmlerin SEM goruntileri
farkli ylzey morfolojilerini gosterdi. %33 konsantrasyonda Fe,O5; nanopartikillerine sahip
cOzelti ile kaplanmis MgB: filmin SEM goruntisinden kristal ylzeyindeki parlakliktan
dolay: tanelerin iletkenli ginin saf filmden dahaiyi oldugu sonucuna varildh.

c) r-dizlem Al,O; dtlik Gzerine cokeltilmis swrasiyla saf MgB, ve %50
konsantrasyonda FexOz nanopartikdillerine sahip cozelti ile kaplanmis MgB2 filmin SEM
gorantileri de farkli ylzey morfolojilerini gosterdi. %50 FexOs nanopartikilleriyle
kaplanmis MgB, filmin de kristal yizeylerinin parlakligindan dolayr tanelerin
iletkenliginin saf filmden dahaiyi oldugu sonucuna varild.

3. Filmlerin atomik kuvvet mikroskobu (AFM) analizlerinden,

a) MgO dtlik Uzerine cokeltilmis saf MgB,, filmin, RMS purizliginin 11,43 nm
oldugu bulundu.

b) r-dizlem Al>Os athk lzerine ¢cokeltilmis, sirasiyla saf MgB: filmin, %25, %50,
%100 konsartrasyonda Fe,Os; nanopartikillere sahip c¢ozeltiler ile kaplanmis MgB,
filmlerin, RMS purazltlUklerinin srasiyla, 11,94 nm, 6,27 nm, 2,41 nm and 1,69 nm
olduklart bulundu. Kaplama ¢ozeltisi olan FexOs nanopartikillerinin konsantrasyonunun
artmasiyla MgB: filmin yiizeyinin daha pirtizsiiz oldugu goraldd.

c) Yuzey purtzlaligl sonuclarina bakarak dretilmis olan MgB, filmin, in-situ
sartlarda Uretilmis kadar distk bir yizey plrizlGligine sahip oldugu belirlendi.

4. Filmlerin dustk sicaklik direng 6lctimlerinden,

a) MgO altlik tzerine ¢okeltilmis MgB, filmin ylzeyine paralel ve dik uygulanmis
farkli manyetik alanlarda (H=0-70 kOe) direncin sicakliga gore degisimlerinden; manyetik
alanin artmasiyla birlikte hem Tc, bagiangic hem de Te, st degerlerinin distiigh gozlendi ve

yine artan manyetik alanla, filmin normal halden stiperiletkenlige gegisteki AT, (AT, =T,

basiangg — V¢, sfir) SCaKI1K araliginin genisledigi goruldu.
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b) r-dizlem Al,O3 altlik Uzerine ¢okeltilmis MgB, filmin ylzeyine parae ve dik
uygulanmuis  farkli  manyetik aanlarda (H=0-7 kOe) direncin scakliga gore
degisimlerinden; MgB:> filmin manyetik alan yokken ve filmin ylzeyine paralel uygulanan
1 kOe manyetik alan varken ki R-T egrilerinde ikinci bir fazin oldugu acikca goraldi.
Bununda r-duzlem Al,Os; dthk Gzerindeki filmin yapiandaki kusur ve safsizliklardan
kaynaklanabilecegi distinuldd.

¢) Uygulanan manyetik alanin c-eksenine paralel oldugu durumlarda T, ab-
duizlemine paralel oldugu durumlardakinden daha hizl1 azaldig: gorildi. Uygulanan alamn
ab-dizlemine paralel oldugu durumda gecis aralik degerinin ayrica daha dar oldugu
bulundu.

d) MgO dthk Uzerine ¢cokeltilmis MgB, film ile r-dizlem Al,O; atlik Uzerine
cokeltilmis MgB,, filmi karsilagtiracak olursak, MgO altlikli filmin daha keskin bir gecis
scaklik araigina sahip oldugu gordldi. Manyetik alan atinda yapilan distk scaklik
diren¢ dlcimlerinden en iyi sonug, MgO altlik tzerine ¢okeltilmis filmde elde edildi.

5. MgO dltlik Uzerine ¢oketilmis MgB, film ile r-dizlem Al,O; atlik Uzerine
cokeltilmis MgB2 filmin yuzeylerine dik ve paralel uygulanan manyetik aanlar igin
scakligin fonksiyonu olarak st kritik manyetik alanlarinin (Hc2) degisiminden,

a) MgO adthk Uzerine cokeltilmis MgB, film icin Hy//ab (0) ve Hgllc (0)
degerlerinin sirasiyla, 215 kOe ve 181 kOe oldugu bulundu.

b) r-dizlem Al>Qs dtlik Uzerine ¢okeltilmis MgB2 film icin ise Heo//ab (0) ve Heollc
(O) degerlerinin siraayla, 113 kOe ve 90 kOe oldugu bulundu.

c) Manyetik alamn filmin yizeyine paralel olmasyla elde edilen mutlak sifir
scakligindaki Ust kritik manyetik alan degerinin daha yuksek oldugu goruldi.

6. Siperiletken anizotropi oram MgO dthik Uzerine coketilmis MgBy film icin
y=H"*IH" 12 olarak ve r-dizlem Al,O; atlik Uzerine ¢okeltilmis MgB, film igin
isey = H/?® | H !y =1,26 olarak bulundu.

7. MgO dthk Uzerine cokeltilmis MgB, film icin koherens uzunluklart H//ab-
duzlemi icin &, (0)= 4,2 nm ve H//c-ekseni icin & (0)= 3,6 nm olarak, r-dizlem Al203

athik tzerine cokeltilmis MgBz film icin ise, H//ab-dizlemi igin &, (0)= 6,1 nm ve H//c-

ekseni igin &, (0)= 4,7 nm olarak bulundu.
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8. MgO ver-duzlem Al,O; dtlik tizerine ¢okeltilmis MgB, filmlerin ylzeyine dik ve
parae olarak farkli dis manyetik alanlar altinda élcllen direng degerlerinden hesaplanan
farkli alanlardaki aktivasyon enerjilerinden,

a) YUzeye dik ve paralel uygulanan manyetik alanlarin artmasiyla MgO altlik ve
Uzerine ¢cokeltilmis MgB., filmin aktivasyon enerjisindeki azalmamn 10 kO€' e kadar hizl
oldugunu, daha bulyik manyetik alanlarda ise azalmada yavaslamamn oldugu goraldi.

b) r-duzlem Al2Os altlik tzerine cokeltilmis MgB2 filmin aktivasyon enerjisinde 7
kOe manyetik alana kadar, kiiglk bir miktar azalmanin oldugu goruldi.

c) Manyetik alamn yizeye dik olarak uygulandig: durumdaki aktivasyon enerjisinin,
parale uygulandigi duruma gore daha ¢abuk distiigt gorul da.

9. Filmlerin uygulanan alamin fonksiyonu olarak manyetizasyon 6l ¢ciimlerinden,

a) Superiletken malzemelerin sahip oldugu diyamanyetik davramsi gosteren
histerisiz egrileri elde edildi. Elde edilen histerisiz egrilerine bakildiginda bu egrilerin,
tersinmez Il. tip sUperiletkenlerdeki manyetizasyonun dis manyetik alana karst
degisimlerini gosteren M-H egrileri ile aym davrams: sergiledi gi gorulda.

b) Filmlerin dlcim sicakligi arttikga manyetizasyon egrilerinin alamnin azaldigi
goralda.

c) MgO althik tzerine ¢okeltilmis MgB, filmin AM degerlerinin r-dizlem Al,O3
altlik Uzerine gokeltilmis MgB, filminkinden daha yuksek oldugu goruldu.

d) Farkli konsantrasyonlarda FexOs nanopartikillerle kaplanmis MgO atliklar
uzerine MgB, filmlerin, T=5, 15 ve 25 K’de dlctlen M-H egrilerinin hepsinde en genis
AM degerine %33 Fe,O; nanopartikillerle kaplanmus filmin sahip oldugu goralda. T=5 K
icin %50 FeOs nanopartikillerle kaplanmis filmin OT’ da en genis AM degerine sahipken,
artan manyetik alan ile birlikte en genis AM degerine %33 FeOs nanopartikillerle
kaplanmus filmin sahip oldugu goruldu.

e) Farkli konsantrasyonlarda FexOz; nanopartikillerle kaplanmis r-dizlem Al2O3
atliklar Gzerine MgB: filmlerin 5, 15 ve 25 K’de dlctlen M-H egrilerinden; T=5K i¢in O
T’ da kaplanmamus filmin ve kaplanmis filmlerin yaklagik olarak ayn1 AM degerine sahip
oldugu goruldi. Artan manyetik aan ile birlikte Fe,O; nanopartikillerle kaplanmis
filmlerin, kaplanmamus filme gore daha yiuksek AM degerine ve 6zellikle %50 kapl1 filmin
en yuksek AM degerine sahip oldugu gorilda.
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f) Ferromanyetik civileme merkezleri olarak gorev yapan bu Fe,O3; nanopartiklleri,
MgO athk icin %33 konsantrasyonda oldugunda; r-dizlem Al,O; athk da ise,
konsantrasyonlarin hepsinde AM de bir artis gozlendi.

10. Filmlerin kritik akim yogunlugu hesaplarindan,

a) OT'da r-dizlem Al,O; atlik Uzerine c¢oketilmis MgB, filmin kritik akim
yogunlugu, MgO altlik Gzerine ¢okeltilmis filminkinden daha yuksek oldugu ve aanin
artmasiyla birlikte MgO altlik Uzerine ¢okeltilmis MgB2 filmin kritik akim yogunlugu, dis
alana kars1 daha dayanikli oldugu goraldu.

b) Farkli konsantrasyonlarda Fe,Os; nanopartiklllerle kaplanmis MgO altliklar
Uzerine MgB: filmlerin sirasyla 5, 15 ve 25 K sicakliklarda hesaplanan kritik akim
yogunluklarinin manyetik alana gore degisimlerinden; %33 Fe,0O3 kapli MgB; filmin kritik
akim yogunlugunun alana bagliliginin daha zay1f oldugu ve yuksek alanlarda daha yiksek
oldugu goruldu. FexOs nanopartikdilleri tarafindan yaratilmis yapay civileme merkezlerinin
etkisinin bir sonucu olarak dis manyetik alanda %33 kapl1 filmin kritik akim yogunlugunun
hafifce azaldig gorulda.

c) Farkli konsantrasyonlarda FexOz nanopartikillerle kaplanmis r-dizlem Al>O3
atliklar Uzerine MgB: filmlerin sirasiyla 5, 15 ve 25 K sicakliklarda hesaplanan kritik
akim yogunluklarinin manyetik alana gore degisimlerinden, %50 Fe,O3 kaplt MgB, filmin
manyetik alan atinda en yiksek kritik akim yogunluguna sahip oldugu goruldi. Fe0O3
kapli MgB> filmlerin hepsinin kaplanmamis filme gore daha yiksek kritik akim
yogunluguna sahip oldugu bulundu. 25 K ve 1,5 T'daki kritik akim yogunluklar: kapli
olmayan filmin 7,2x10°A/cm? iken, %50 Fe,O; kapli MgB, filminki ise 6,8x10°A/cm?
oldugu goruldi. Fe-Os nanopartikulleri tarafindan yaratilmis yapay civileme merkezlerinin
etkisinin bir sonucu olarak dis manyetik alanda kaplanmis filmlerin hepsinin kritik akim
yogunluklarinin kiglk bir miktar azaldigi goruldi.

11. MgO ve r-diizlem Al>Oz altliklar Uzerine ¢okeltilmis MgB2 stiperiletken filmlerin
ve bu filmler Uzerine kaplanmis farkli konsantrasyonlarda Fe-Os nanopartikdilleri iceren
filmlerin T=5 K, 15 K ve 25K’ deki civileme kuvveti yogunlugunun (f,(b)) manyetik alana
bagliligindan, aki civileme mekanizmasnda, disik manyetik aanlarda ylzey
givilemesinin baskin oldugu ve yiksek manyetik alanlarda normal nokta givilemesinin ve
yuzey civilemesinin baskin oldugu goéruldo.

12. Filmlerin sicakligin fonksiyonu olarak manyetizasyon 6l¢iimlerinden,
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a) Farkli konsantrasyonlarda Fe,O; nanopartikillerle kaplanmis ve MgO altliklar
Uzerine cokeltilmis MgB, filmlerin kritik sicakliklarinin, saf MgB, filme gore yaklasik 3 K
fazla oldugu gorildi. FexOs nanopartikillerle kaplanmis MgB. filmlerin - kritik
scakliklarimin yaklasik aynm oldugu goraldi.

b) Farkli konsantrasyonlarda Fe,O3 nanopartikillerle kaplanmis ve r-dizlem Al,Os
atliklar tzerine coketilmis MgB: filmlerin ve saf MgBy filmin kritik sicakliklarinin
yaklasik 30 K oldugu goruldi.

c) Saf filmlerin manyetik yontemle olgulen kritik sicakligi, transport yontemle
Olculen T’ den daha dustik ¢iktigi goraldi.

13. MgO ve r-dizlem AlOs dtliklar tzerine c¢okeltilmis MgB. filmlerin AC
alinganligimin gercel (reel) ve sanal (imgjiner) kismlarinin sicaklikla degisim egrilerinden,

a) Bu filmlerin diyamanyetik gecis sicakliklarimn 37.8 K oldugu bulundu. Elde
edilen bu gecis sicakliklari, transport 6lcimlerden elde edilen gecis sicakliklan ile yaklasik
olarak aym oldugu goruldu.

b) Bu filmlerin T=25 K scakliginda ve H,=3 Oe aan i¢cin AC alinganlik
degerlerinden elde edilen tanelerarasi kritik akim yogunlugunun (J, inter), T=25 K’de ve
hemen hemen sifir dlanda M-H egrilerinden elde edilen kritik akim yogunluklariyla uyum
icerisinde oldugu goruldu.

c¢) Kritik akim yogunlugundaki yikseklige bakarak, ex-situ tavlanmis MgB, filmleri
cokeltmek icin MgO althk kullammimn Al2Oz altlik kullammina gore faydali oldugu bir
kez daha goruldi.

Elde edilen sonuclardan, MgB, ince filmlerin koherens uzunlugu ile karsilastirilabilir
bir buytklige sahip 10 nm capindaki FeOs nanopartikilleriyle kaplanmasinin aki
civilemesini iyilestirerek kritik akim yogunlugunu hafifge arttirdigi gozlendi. Ozellikle
Fe,O; kaplanmis filmlerin dis manyetik alana karsi daha dayanikli oldugu goruldu.
Bunlarin bir sonucu olarak, Fe-Os nanopartikillerinin yapay civileme merkezleri olarak

gorev yaptig1 belirlendi.



5. ONERILER

Iki bandli MgB. siiperiletkeninde st kritik manyetik alan (He) gibi kritik
parametrelerin daha fazla arastirilmaya ihtiyact vardir. Bu nedenle, en iyi Ozellikleri
gosteren, MgO altlik icin olan %33 Fe,Os; kaplamis MgB, filmin ve r-dizlem Al,Os
atliklar icin olan farkli konsantrasyonlarda Fe,O3; kapli bitun MgB, filmlerin manyetik
alana bagl dustk sicaklik direng olcimleri yaplarak Ust kritik aanlarimin (He2) ve
aktivasyon enerjilerinin hesaplanmas, ayr bir ¢al isma olarak incelenebilir.

Bu calismada, rf manyetron puskirtme sistemi kullanil di. Daha sonra yapilacak olan
calismalarda, MgB:2 ince filmleri ¢cokeltme teknikleri icinde en etkilisi olan hibrid fiziksel -
kimyasal buhar ¢cokeltme (HPCVD) yontemi kullanlabilir.

Yapilan calismada, ex-situ islemi olarak adlandirilan iki adim sentezleme metodu
kullanildi. Bundan sonra yapilacak olan calismadarda, MgB. film sentezleme
yontemleriden ek islemsiz (as-grown) film buyitme ve in-situ yontemi kullanilabilir.

Bu calismada, 600 nm kalinliginda filmler kullanildi. Sonraki galismalarda, daha
yuksek kritik akim yogunluguna (J;) ve Ust kritik alana (H) ulasmak icin, bu filmlerin
kalinligi azaltilabilir (100 nm gibi).

Yapillan caismada, MgO ve r-dizlem AIl,Os; athklar kullamldi. Sonraki
calismalarda, daha yiksek kritik akim yogunluguna (Jo) ve ust kritik aana (Hc,) ulasmak
icin, 6zellikle SIC gibi farkh altliklar denenebilir.

Bu caismada, Fe-Os ferrromanyetik kaplama malzemes kullanildi. Sonraki
calismalarda, daha yiksek kritik akim yogunluguna (Jo) ve Ust kritik alana (Hc,) ulagsmak
icin, farkl ferrromanyetik kaplama malzemeleri denenebilir.

Yapilan calismada, ylzey purizlUligh sonuclarina bakarak Uretilmis olan MgB2
filmlerin, insitu sartlarda Uretilmis kadar dustk bir ylzey purtzlGligune sahip oldugu
belirlendi. Elde edilen filmlere desenleme (litografi) yapilarak superiletken elektronigi
(Josephson eklemleri gibi) icin, uygulamalar yapilabilir.
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