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Doktora Tezi

OZET

Nd:YVO,; DIiYOT POMPALAMALI LAZER ILE RADYASYONA TABI TUTULAN MgB,
KULCE SUPERILETKENLERIN YAPISAL VE MANYETIK OZELLIKLERININ
KARAKTERIZASYONU

Ozge ERDEM

Karadeniz Teknik Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Fizik Anabilim Dal1
Danisman: Prof. Dr. Ekrem YANMAZ
2014, 192 Sayfa

Bu ¢aligmada, 200°C’de sicak presleme ve devaminda kapali tiip i¢inde gergeklestirilen tek
adimda sinterleme yontemi ile disk seklinde MgB, omekler iiretildi. Sinterleme islemi 650°C ve
850°C’lik iki farkl1 sicaklikta 3’er saat siireyle gergeklestirildi. Uretilen MgB, drneklerin yapisal,
elektriksel ve manyetik 6zellikleri iizerine lazer 151k radyasyonunun etkisini aragtirmak i¢in, MgB»
ornekler Nd:YVO, diyot pompalamali lazer ile radyasyona tabi tutuldu. 850°C’de iiretilen
orneklerin alt ve Ust yiizeylerinde Nd:YVO, lazer ile farkli derinliklerde ve farkli yogunluklarda
nokta sekilli erimis bolgeler olusturuldu. Ayrica, 650°C ve 850°C’lik iki farkli sicaklikta {iretilen
MgB: drneklerin birer ylizeyi, siirekli modda calisan Nd:YVOg lazer ile tarandi. Radyasyona tabi
tutulan 6rneklerin yapisal (XRD, optik mikroskop, es odakli lazer taramali mikroskop, FESEM),
elektriksel (R-T) ve manyetik (M-T, M-H) karakterizasyonlar1 yapilarak, radyasyonun MgB;
orneklerin stiperiletkenlik performans: {izerine etkisi arastirildi. Lazer 151k radyasyonunun tane
boyutunu arttirdig1 ve gdzenekliligi azalttigi bulundu. Ornek yiizeylerinde olusturulan erimis bdlge
derinligi ve yogunlugunun belli bir degeri i¢in kritik akim yogunlugu ve ¢ivileme kuvvetinin arttig1
goriildii. Ayrica, radyasyon sonucu Orneklerin ¢ivileme mekanizmasimin degistigi de tespit edildi.
Bu sonuglardan, erimis bolgelerde olusan kusurlarin yapi iginde ¢ivileme merkezi olarak

davrandigr anlasildi. Radyasyon etkisinin farkli sicakliklarda sinterlenen ornekler icin, 6rneklerin

ilk faz yapisi, tane biiyiikligi ve yogunluk gibi 6zelliklerine bagli oldugu belirlendi.

Anahtar Kelimeler: MgB,, Nd:YVO, lazer, , Kritik akim yogunlugu, Ust kritik manyetik alan,
Tersinmezlik alani, Aktivasyon enerjisi, Civileme kuvveti.



PhD. Thesis
SUMMARY

STRUCTURAL AND MAGNETIC CHARACTERISATIONS OF MgB; BULK
SUPERCONDUCTORS IRRADIATED BY Nd:YVO, DIODE PUMP LASER

Ozge ERDEM

Karadeniz Technical University
The Graduate School of Natural and Applied Sciences
Physics Graduate Program
Supervisor: Prof. Ekrem YANMAZ
2014, 192 Pages

In this study, disk shaped MgB, samples were produced by hot pressing at 200°C and
followed by sintering in a closed tube at two different temperatures of 650°C and 850°C for 3 h.
The sintered samples were irradiated by Nd:YVO, diode pumped laser to investigate the effect of
laser beam irradiation on the structural, electrical and magnetic properties of the MgB. samples.
The dot shaped melted regions with different depths and densities were formed by Nd:YVO, laser
on the upper and lower surfaces of the samples produced at 850°C. Also, one of the surfaces of the
MgB, samples produced at 650°C and 850°C were scanned by Nd:YVO, laser working in
continuous mode. The effect of irradiation on the superconducting performance of the MgB:
samples was carried out via structural (XRD, optical microscope, confocal microscope, FESEM),
electrical (R-T) and magnetic (M-T, M-H) measurements. It was found that the irradiation
increased the grain size and decreased the porosity. It was observed that the critical current density
and pinning force increased for a certain depth and density of the melted regions. Also, it was
observed that the pinning mechanism of the samples changed after irradiation. It was concluded
from these results that the defects formed on the melted regions serves as the pinning centres in the
MgB: structure. It was determined that the effect of the irradiation depends on the properties of the

samples sintered at different temperatures, such as initial phase composition, grain size and density.

Key Words: MgB., Nd:YVO, laser, Critical current density, Upper critical magnetic field,
Irriversibility field, Activation energy, Pinning force.
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1. GENEL BIiLGILER
1.1. Giris

Stiperiletkenlik, gecis sicakligr altinda sifir direng gosteren kusursuz diyamanyetik
malzemelerle ilgili katihal fiziginin bir dalidir. Siiperiletkenlik tarihi, 1908 yilinda
Hollanda’nin Leiden Universitesinde Danimarkali fizik¢i Heike Kammerling Onnes’in
kaynama sicakligi 4,2 K olan helyumu sivilastirmasi ile baglar. Onnes’in, 1911 yilinda
stvilastirillmis helyum gazini kullanarak soguttugu metalik civanin elektriksel direncini
Olglimii sirasinda (Onnes,1911), sonlu bir sicaklik degerinde civa direncinin 120 pQ’dan 3
uQ’a ani diistislinii gézlemlemesi, asirlik bir bulus olan siiperiletkenlik kavramini ortaya
cikardi. Boylece, belli bir sicaklik degerinin altinda direng gdstermeyen malzemeler
stiperiletken olarak adlandirildi. Direncin sifir oldugu sicaklik degerine ise kritik sicaklik
(T¢) dendi.

Stiperiletkenligin kesfinden sonra bu alandaki calismalar 6nemli bir yogunluk
kazandi. Yapilan c¢aligmalarin ¢ogu, siiperiletkenlik mekanizmasinin anlasilmasina
yonelikti. 1933 yilinda W.Meissner ve R. Ochsenfeld’in siiperiletkenlerin manyetik
ozelliklerini incelemeleri sirasinda, manyetik alan altinda sogutulan bir siiperiletken
malzemenin kritik sicaklik degerinin altindaki sicakliklarda manyetik akiy1 disarladigini
gozlemlemeleri (Meissner ve Ochsenfeld, 1933) siiperiletkenlik alanindaki ikinci biyiik
gelismedir. Bu olay, milkemmel diyamanyetizmaya iyi bir 6rnektir ve Meissner olayi
olarak bilinir. Bu olay, siiperiletken malzemelerde kritik manyetik alan (Hc) kavramini
ortaya koyar.

Stiperiletkenligin elektrodinamik o6zelliklerini agiklayan ilk makroskobik teori
London teorisidir. 1935 yilinda London kardesler, bu teori ile siiperiletkenligin temel
Ozelligi olan diyamanyetizma ve sifir direng o6zelligini Maxwell denklemlerine
dayandirarak agikladilar. Manyetik akinin siiperiletken malzemeye girebilecegini ve girme
derinligi (A) kavramini ortaya koydular (London ve London, 1935). Siiperiletkenligin
ikinci makroskobik teorisi, 1950 yilinda Ginzburg ve Landou tarafindan ortaya atilan ve
stiperiletken hal ile normal hal arasinda bir diizen parametresinin varligini kabul eden
Ginzburg-Landou teorisidir (Ginzburg ve Kirznits, 1982). Bu teori, bir diizen parametresi

yardimiyla stiperiletkenlerin elektrodinamik denklemlerini ortaya koyar (Tinkham, 1996)



ve siiperiletkenligin makroskobik bir kuantum durumu oldugunu ileri stirer. Ayni yillarda
yapilan teorik ve deneysel pek ¢ok calisma, siiperiletkenlik gegis sicakliginin, ortalama
izotropik kiitlenin artmasiyla diistiigiinii gosterdi. izotop olay1 olarak bilinen bu gdzlem,
orgii hareketlerinin siiperiletkenlik mekanizmasinda énemli bir rol oynadigin1 gostermekle
birlikte elektron-fonon etkilesme mekanizmasinin varligini da ortaya koydu.

Siiperiletkenlik teorisi mikroskobik anlamda 1957 yilinda John Barden, Leon Cooper
ve J. Robert Schrieffer tarafindan acgiklandi (Bardeen vd., 1957). BCS teorisi olarak bilinen
bu teorinin ana temasi, iki elektron arasindaki ¢ekici potansiyelin ortaya ¢ikmasina neden
olan zayif bir elektron-fonon etkilesmesidir ve bu etkilesim sirasinda ‘cooper ¢iftleri’
olarak bilinen bagli bir durum olusur. 1962 yilinda ise, Bean tarafindan, bir siiperiletkenin,
stiperiletkenlik 6zelligini kaybetmeden onceki kritik akim yogunlugunun, alinganlik ve
manyetizasyon egrilerinden elde edilebilecegi gosterildi (Bean, 1962).

Stiperiletkenlik alani, 1986 yilinda Bednordz ve Miiller tarafindan yiiksek kritik
sicaklik degeri gosteren La-Ba-Cu-O seramik siiperiletkeninin (T¢ = 30 K) (Bednordz ve
Miiller, 1986) ve 1987 yilinda Wu ve arkadaslan tarafindan 92 K ge¢is sicakligi olan
YBaxCuzO7.5 seramik siiperiletkeninin (Wu vd., 1987) kesfi ile daha genis kitleler
tarafindan arastirilmaya baglandi ve katihal fizigi alanindaki en popiiler konulardan biri
oldu. Yiksek sicaklik siiperiletkenlerinin kesfi ile siiperiletken malzemeleri sogutmak igin
stvi helyum gibi pahali bir sogutucu yerine daha ucuz olan sivi azot sisteminin
kullanilmaya baslanmasi1 bu alandaki c¢aligmalara ivme kazandirdi. Ayni yillarda, 110 K
gecis sicakligi olan Bi2SroCaCusOi1o ile 125 K gecis sicakligi olan Tl2Ba2Ca2CusOa1o
seramik siiperiletkenleri bulundu. 1993 yilinda kesfedilen ve gecis sicakligi atmosfer
basincinda 133 K (yiiksek basing altinda yaklagik 164 K) olan Hg-Ba-Ca-Cu-O
stiperiletken sistemi, giiniimiizde en yiiksek gecis sicakligina sahip sistemdir (Gao vd.,
1994).

Stiperiletkenlik tarithindeki en yakin gelismeler, 2001 yilinda Jun Akimitsu ve ekibi
tarafindan 39 K gecis sicakligina sahip MgB2 metalik alasiminda stiperiletkenligin kesfi
(Akimitsu, 2001) ile 2008 yilinda Hideo Hosono ve ekibi tarafindan La-O-F-Fe-As (T¢ =
26 K) siiperiletken ailesinin kesfidir (Kamihara vd., 2008). Sekil 1.1, farkli gegis
sicakligia sahip siiperiletken malzemelerin kesfinden giinlimiize kadar kritik sicaklikta

meydana gelen degisimi yillara gore vermektedir (Li, 2010).
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Sekil 1.1. Siiperletkenligin kesfinden giiniimiize kadar kritik sicakligin yillara gore
degisimi (Li, 2010).

MgB:, yaklasik 1950°1i yillardan beri bilinen ikili metalik bir alagimdir. 10 Ocak
2001 yilinda Japonya’nin Sendai kentinde diizenlenen “Symposium on Transition on Metal
Oxides” kongresinde MgB:’de siiperiletkenligin kesfedilmesi (Akimitsu, 2001; Nagamatsu
vd.,2001) katihal fiziginde biiyiik bir heyecan uyandirdi. MgB: bilesiginin, basit
hekzagonal bir yapiya sahip olmasi ve kritik sicakliginin (39 K) intermetalik bilesikler
icinde simdiye kadar bilinen en yiiksek degere sahip olmas1 siiperiletkenlik alanindaki
ilginin bakir oksit igermeyen ve bor igeren bilesikler iizerine yogunlagmasini sagladi.
MgB2’nin kesfine kadar BCS tipi olarak bilinen veya bakir oksit igermeyen
stiperiletkenlerde gegis sicakliginin limiti Nb3Ge bilesiginde T = 23 K idi.

100 K’nin iizerinde gecis sicaklifi gosteren pek cok yiiksek sicaklik siiperiletkeni
olmasina ragmen MgB; gibi basit bir yapiya sahip bir bilesikte gézlenen siiperiletkenligin
yogun ilgi gérmesinin nedenleri asagida verilen 6zelliklerle agiklanabilir;

e MgB: bilesiginin gegis sicakligi, intermetalik siiperiletkenlerdeki en yiiksek gegcis

sicakligr degerinin yaklasik iki katidir (Nb3Ge, Tc = 23 K) ve disiik sicaklik



stiperiletkenleri i¢inde en yiliksek gecis sicakligina sahiptir (Buzea ve Yamashita,
2001). Yiiksek gecis sicakligimin nedeni ise, bor atomlarinin diisiik kiitlesidir.
e MgB., iki elementten yani magnezyum ve bordan meydana gelir. Yiiksek sicaklik
stiperiletkenlerine (HTS) gore oldukca az sayida elemente sahip olmasi basit bir
yapisinin olmasini saglar. Bu 6zellik MgB: siiperiletkeninin, HTS’lere kiyasla, daha
kolay ve ucuza sentezlenmesini saglar. Ayrica dogal kaynaklardan kolayca elde
edilir. MgB2’nin sabit bir bilesim ve yapiya sahip olmasi, siiperiletkenlige gecis
sicakligmin cokca degisimini engeller. Ince film ve tel seklindeki iiretimler igin de
uygun bir siiperiletkendir.
e MgB., yiiksek Tc gosteren bakir oksit ailelerinin performansini sinirlayan zayif
bag (weak-link) yapisi igermez (Buzea ve Yamashita, 2001; Balamurugan vd., 2004;
Liu vd., 2003; Caplin, vd., 2004). Ayrica MgB>’de hizli aki siiriiklenmesinin de
olmadig1 yapilan ¢aligmalar ile ortaya konmustur (Thompson vd., 2001). Boylece,
HTS’lerin aksine MgB2’de Jc, zayif bag etkileri olmadan aki ¢ivileme (flux pinning)
ozellikleri ile belirlenir.
e MgB2, HTS’lerden daha diisiik anizotropiye (y) sahiptir (Buzea ve Yamashita,
2001). Bu durum MgB2’nin manyetik alan davranisin1 ve akim tasima kapasitesini
etkiler.
e MgB>, bakir temelli siiperiletkenlerden daha uzun koherens (uyum) uzunluguna
(&) sahiptir (Zhu vd., 2001). Bu durum, MgB2’nin eklem (junction) uygulamalari igin
kullanilabilirligini arttirir.
e MgB: siiperiletkeni, diger bazi siiperiletkenlere (NbsGe, NbsSn, LaBaCuO,
YBaCuO vb.) gore siiper akimlar1 daha 1yi tasidigindan dolay:r yiiksek kritik akim
yogunluguna sahiptir. MgB2’de, gii¢lii bir sekilde bagli tane smurlar1 ve aki
merkezleri ile belirlenebilen akim yogunlugu bakir tabanl: siiperiletkenlere benzemez
(Zhu ve Volkov, 2001). MgB: diisiik sicakliklarda yiiksek kritik akim yogunlugu (J¢)
ve yliksek tuzaklanmis manyetik alan (H¢) gosterir. (Buzea ve Yamashita, 2001).
Yukarida sayilan 6zelliklerin yaninda, MgB2 bilesigi ¢ok giiclii higroskopik davranig
sergilemesi nedeniyle oda sicakliginda bile Mg(OH),, MgCOs ve B0z oksitlerine
dontigebilir (Sen vd., 2002). Bu durum, basit bir yapiya sahip olan MgB: siiperiletkeninin
tiretimini zorlastirir. MgB2 bilesigi kullanilarak yapilacak uygulamalarda oksitlenmeyi
Oonlemek ve malzemenin kararliligint korumak igin, siiperiletkenin uygun koruyucu bir

tabaka ile kaplanmasi gerekir (Dou vd., 2001).



MgB: bilesiginde siiperiletkenligin kesfi ve bu bilesigin diger siiperiletkenlerden
ayrilan pek ¢ok 6zelligi nedeniyle, siiperiletkenlik alaninda oksit tabanli siiperiletkenlere
yonelmis olan ilgi, yeniden basit yapidaki alasim ve bilesik sistemlerine yoneldi. MgB:
stiperiletkeninin kesfi ile 2010 yilinda birka¢ ay icinde 1000°e yakin ¢alisma yapildi. Bu
calismalarda MgB» oOzellikle kiilge, ince film, tek kristal, tel ve serit olarak incelendi.
Ayrica MgB: bilesiginde izotop etkisi ve Hall olay1, ol¢iimleri, kritik akim yogunlugu ve
manyetik alan iligkisi, termodinamik 6zellikler, mikrodalga ve tiinelleme oOzellikleri ile
elektronik ve manyetik 6zelliklerin sicaklik ve frekans bagimliliklar: da arastirildi.

MgB: siiperiletkeninde kritik akim yogunlugunun, manyetik alana ve sicakliga
bagliligi, yiiksek sicaklik siiperiletkenlerinin aksine, zayif bag etkisiyle (weak-link effect)
degil aki civileme 6zellikleriyle tanimlanir. MgB2’de aki ¢ivileme 6zelligi manyetik alana
olduk¢a baghdir (Buzea ve Yamashita, 2001). Diisiik manyetik alanlarda katkilama
yapilmamis MgB2’nin  kritik akim yogunlugu yiiksek olmasina ragmen ¢ivileme
merkezlerinin (pinning centers) eksikligi ve diistik ist kritik manyetik alan (Hc2) nedeniyle,
artan manyetik alanla kririk akim yogunlugu hizli bir sekilde diiser. MgB2’nin pratik
uygulamalardaki tercih edilebilirligini arttirmak i¢in manyetik alan altindaki kritik akim
yogunlugu degerinin iyilestirilmesi gerekir. Kritik akim yogunlugunun artmasi, tane
iletkenliginin, ¢ivileme kuvvetinin ve st kritik manyetik alanin artmasini saglar (Sandu
vd., 2011).

MgB: siiperiletkeninin kesfinden gilinlimiize kadar yapilan pek ¢ok calisma, MgB2’de
tist kritik manyetik alan, tersinmezlik alani (Hir) ve manyetik alana bagh kritik akim
yogunlugu (J¢(B), B = noH) gibi parametreleri iyilestirmeye yoneliktir. Bunun igin en etkili
yollardan biri, MgB2’ye kimyasal katki yapmaktir. Calismalar, MgB2'nin koherens
uzunlugu mertebesinde biiyiikliige sahip katki maddesi ile MgB> igerisine aki ¢ivileme
merkezleri yerlestirmenin miimkiin oldugunu gosterir (Vajpayee vd., 2008). MgB:’ye
glinlimiize kadar basta C (Yeoh vd., 2007; Katsura vd., 2007; Cheng vd., 2003) ve SiC
(Wang vd., 2004; Gozzelino vd., 2007; Zhang Xion Ping vd., 2007; Dou, S. X. vd., 2002)
olmak tizere pek c¢ok katki yapilmistir. MgB2’nin siiperiletkenlik ozelliklerini, {retim
kosullarin1 degistirerek de iyilestirmek miimkiindiir. Mekanik alagimlama (Giimbel vd.,
2003) ve yiiksek sicaklikta izostatik presleme (HIP) (Serquis vd., 2002) gibi yontemlerle
MgB: tane boyutunun azaltilmasi ile tane sinir1 yogunlugunun arttirtlmasi, yapi iginde aki
civileme merkezleri olarak davranan dislokasyonlarin olusturulmasi, Mg’un yiiksek

buharlagma o6zelliginden kaynaklanan gbzenekli yapinin ortadan kaldirilmas: ile taneler



arast baglarin iyilestirilmesi ve yapida tane sinirlarinda birikmis halde bulunan MgO
fazinin MgB2 matriksi i¢ine yayilmasi ile daha fazla dislokasyon olusturulmasi
miimkiindiir. Bdylece MgB2’nin siiperiletkenlik  performansinin iyilestirilebildigi
bilinmektedir. MgB2’de stokiyometri kaymalar1 da siiperiletkenligi etkileyen 6nemli bir
faktordiir. Serquis ve arkadaslar1 (2001), MgB2’de Mg eksikligi ile orgii zorlanmasi ve Te
arasinda lineer bir iliskinin oldugunu rapor etmistir.

Proton, elektron, ndtron ve gama radyasyonu da MgB2’nin siiperiletkenlik
Ozelliklerinin arttirmak i¢in kullanilan yontemlerden biridir. Yiiksek enerjili parcaciklarla
MgB:2’nin radyasyona tabi tutulmasi ile yapida nanometre boyutunda amorf kusurlarin
olugmasi (Martinelli vd., 2008), yapidaki MgO fazinin MgB: taneleri arasina go¢ etmesi ile
taneler arasi baglarin kuvvetlenmesi (Obaidat vd., 2009) ve taneler iginde oksijen ile ilgili
kusurlarin olugmasi (Obaidat vd., 2009) gibi etkilerin kritik akim yogunlugunu arttirdig:
bilinmektedir. Radyasyon sonucu yapi iginde indiiklenen ve ¢ivileme merkezi olarak
davranan hareketli kusurlarin ve siiperiletken taneler arasinda daha giiglii olusan Josephson
akim yolunun da krtik akim yogunlugunu iyilestirdigi bulunmustur.

Radyasyonun fiziksel mekanizmasi oldukga basittir; siiperiletken malzeme iginden
gecen yiiksek enerjili parcaciklar, atomlari denge Orgii konumlarindan oynatarak orgii
iginde ¢esitli nokta kusurlarin (bosluklar (vacancies) ve ara atom (interstitial) yerlesimleri
gibi) olugsmasina neden olurlar (Verdin vd., 2007). Boylece, MgB>’de 6nemli derecede
kusur yogunlugu olusturularak ¢ivileme merkezi sayisi arttirilir. Lazerlerin siiperiletken
malzemelere uygulanmasi ile siiperiletken yapisinda yukarida belirtilen etkilerin
olusturulmasi miimkiindiir. Cesitli lazerler (CO2, Nd, yakut lazer) kullanilarak yiiksek
sicaklik siiperiletken tabletlerin radyasyona tabi tutulmasi ile yogunlugun arttirilabildigi ve
2,5-3 kez daha biiyiik J¢ elde edildigi rapor edilmistir (Lutciv vd., 2002). Yine lazer
kullanilarak yiiksek sicaklik siiperiletkenlerinde yapisal parametreler ve kritik sicaklik
onemli oranda degistirilmeden, manyetik ve transport kritik akim yogunlugu
arttirtlabilmistir (Roul, 1993). Literatiirde lazerlerin HTS’lere ve MgB2 ince filmine
uygulanmas ile ilgili pek ¢ok ¢alisma yer almasina ragmen kiilge haline uygulanmasi ile
ilgili herhangi bir ¢aligma bulunmamaktadir.

Bu tez calismasinda, Nd:YVOs lazer ile radyasyona tabi tutulan MgB: kiilge
stiperiletkenlerde gerceklesen yapisal, elektriksel ve manyetik degisimlerin belirlenmesi
amagclandi. Bu amag i¢in, disk seklinde MgB: siiperiletken 6rnekler iiretildi. MgB, 6rnek

yiizeylerinde lazer yardimiyla farkli yogunluk ve derinliklere sahip noktasal sekilli ve



homojen dagilimli erimis bolgeler olusturuldu. Erimis bdlge derinligi ve yogunlugu ile
erimis bolgelerde olusan yapisal degisimin MgB> orneklerin siiperiletkenlik 6zellikleri
tizerine etkisi incelendi. Ayrica lazer 11k radyasyonunun farkli sinterleme sicakliklarinda
uretilen MgB> oOrnekler {iizerindeki etkisi de arastirildi. Boylece, MgB> 06rneklerin
stiperiletkenlik performansini arttiran uygun lazer parametreleri ve lazer islemleri

belirlenmeye calisildi.

1.2. MgB: Siiperiletken Sistemi

1.2.1. Kristal Yapisi

MgB: ikili bilesiginin kristal yapis1 ilk kez 1953 yilinda, nikel filtreli CuK, 1sinimli
X-Ismnlar1 difraktometresi (XRD) kullanilarak analiz edilmistir (Jones ve Marsh, 1954).
MgB>, boratlar arasinda yaygin olan AlIB; tipinde basit hegzagonal bir yapiya sahiptir,
P6/mmm uzay grubunda ve 6/mmm Laue simetri sinifinda yer alir. Hidrostatik basing gibi
herhangi bir digsal kuvvetin etkisi altinda olmayan MgB: bilesiginde, a orgii parametresi
3,083 A ile 3,086 A arasinda degisir (Jones ve Marsh, 1954; Jorgensen vd., 2001; Mori vd.,
2002; Tsirelson vd., 2003). Buna karsilik ¢ 6rgli parametresi genellikle ayn1 degerde kalir.
Oda sicakliginda ¢=3,524 A’dir. Kayma dogrultular1 (slip directions), ab diizleminde
genellikle [110], [210], [120]’dir. Mg ve B atomlar1 igin (x,y,z) kesirsel koordinatlari ise,
sirastyla (000) 1a bolgesi ve (1/3, 2/3, 1/2) 2d boélgesidir (Mori vd, 2002; Tsirelson vd.,
2003; Kazakov vd., 2005).

MgB. bilesiginin yapis1 Sekil 1.2’de gdsterildigi gibi, iyonize olmus Mg?*
iyonlarinin olusturdugu altigen siki paket tabakalar tarafindan ayrilmis grafit tipi (petek
benzeri) B tabakalarindan olusur (Buzea ve Yamashita, 2001). MgB2’deki bu B tabakalari,
grafitteki hegzagonal C tabakalarmma benzer (King, 2002). Sekilden goriildigi gibi Mg
atomlar1 altigen seklinde bicimlenmis B ylizeylerinin merkezine yerlesir ve yapinin
koseleri ile alt ve ist ylizey merkezlerinde bulunur. B atomlar1 ise yapmin hacim
merkezinde diizlemsel bir yapiya sahiptir. Mg atomlari, elektronlarini bor diizlemlerine
vererek B atomlar ile {i¢ boyutlu 7 iyonik baglarini (tabakalar arasi zayif band) olusturur.
B tabakalar1 ise sp? hibrit orbitalleri olusturur ve kendi aralarinda anizotropik olan iki
boyutlu ¢ kovalent bagini (tabaka i¢i giiclii band) olusturur (Buzea ve Yamashita, 2001).
Bag uzunluk degerleri; Mg-B bagi i¢in 0,25017 nm, B-B bagi i¢in 0,17790 nm ve Mg-Mg



i¢cin 0,3086 nm’dir (Xu vd., 2004 (a)). MgB: grafite benzer sekilde B-B diizlemlerinde
kuvvetli bir anizotropi gosterir. Bor diizlemleri arasindaki mesafe, B diizleminde B-B
arasindaki mesafeden daha uzundur. Bu nedenle, metalik B tabakalari MgB2 nin

stiperiletkenliginde 6nemli bir rol oynar (Buzea ve Yamashita, 2001).

O M
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Sekil 1.2. Mg’ nin hekzagonal siki1 paket tabakalari tarafindan ayrilmis grafit tipi B
tabakalar1 iceren MgB2’nin kristal yapis1 (Buzea ve Yamashita, 2001).

1.2.2. Band Yapisi ve Fermi Yiizeyi

MgB: siiperiletkeninde iki farkli enerji araligi (2,3 meV ve 7,1 meV) vardir
(lavarone vd., 2002). Bu iki aralik, yilk yogunluklarindaki farkli simetriler nedeniyle
aralarinda son derece kiiciik bandlar arasi safsizlik sacilmasina sahip iki bandin (bor
elektronlarinin ¢ ve 7 bandlar1) varligi sonucu olusur (Mazin vd., 2002). Fermi seviyesini
(EF) kesen bu bandlar iki farkli karakter sergiler. MgB2’de band yapisi hesaplamalart,
Fermi seviyesindeki bandlarin esasen tamamen iyonize olmus Mg atomlar1 nedeniyle B
orbitallerinden kaynaklandigini ve dort tane iletkenlik bandi oldugunu gosterir. Bunlardan
iki tanesi, borun ¢ bagiyla bagl 2s/2pxy orbitallerinden kaynaklanan ¢ bandlari, diger ikisi
7 bagi ve zit-bagl 2p; orbitallerinden kaynaklanan © bandlaridir (An ve Pickett, 2001;
Kortus vd., 2001). Sekil 1.3 (a), MgB2 bag yapisinin detaylarmi gosterir. Sekilden
goriildiigii gibi o bandi, B-B bag1 boyunca yonelmis iki bor atomunun sp? hibrid orbitalleri
arasindaki kovalent baglardan olusur, © bandi ise, borun p; orbitalleri ile magnezyumun s
orbitallerinin ist liste gelmesiyle olusur. Mg, dis yoriingesindeki iki elektronunu, iki komsu
B atomlarinin bos olan p; orbitallerine yani her bir © bandina vererek iyonize olur. Boylece

Mg atomlart elektron, B atomlar: ise delik kaynagi gibi davranir. Mg zit iyonlarindan bor



tabakalarina dogru gergeklesen bu elektron transferi, bor tabakalar iizerindeki negatif yiikii
kontrol eder. Mg*? iyonlarinin gekici potansiyeli, bir p; elektronu tarafindan ¢ bandindaki
elektronlardan ¢ok daha gii¢lii hissedilir. Boylece m bandinin enerjisi diigser ve elektronlar o
bandindan © bandina geger. Bu durumda ¢ bandinda delikler (hole) olusur ve iki boyutlu
Ozellik gosteren bu delikler bor diizlemlerine yerlesirler. Boylece, m bandi iizerindeki
elektronlar ve delikler tiim kristal tizerine delokalize olur (Mijatovic, 2004(a)). Bunun
sonucunda, iki boyutlu (2D) ve silindirik sekilli olan lokalize ¢ bandlar iki delik (hole)
tipi, ti¢ boyutlu (3D) ve tiinel bi¢imindeki 7 bandlar1 ise bir elektron tipi ve bir delik tipi
ozellik gosterir (Mazin ve Antroppov, 2003). MgB: i¢in Hall katsayisi (Rn), yliksek
sicaklik siiperiletkenlerine benzer olarak pozitif bir degerdir. Bu durum, MgB: yapisi
icinde yiikiin delikler tarafindan tagindigini gosterir.

MgB2’nin iki bandli yapisi, bu bilesigin siiperiletkenlik 6zellikleri agisindan bir
avantajdir. Tek bandli diisiik sicaklik siiperiletkenlerinde, 0 K sicakliktaki iist kritik
manyetik alan (Hc2(0)) degerindeki bir artig, orgii tasiyicilarinin Orgii yapist igindeki
safsizliklardan sagilmasi ile tahmin edilir. Yiik sagilmasi, koherens uzunlugunu azaltarak
Hc2(0) degerinin artmasini saglar. Iki bandli bir siiperiletken olan MgBy ise, farkli sagilma
oranlar ile ii¢ farkli sagilma kanalina sahiptir. Bunlar ¢ ve m bandlar1 i¢indeki band-igi
sacilmalar ile o ve © bandlar arasindaki band-arasi sagilmalardir. Bu band i¢i ve bandlar
arasi sagilma oranlarinin ayarlanmasi, NbTi ve NbzSn siiperiletkenlerine kiyasla, MgB,’de
¢ok daha yiiksek st kritik alan degerlerinin elde edilmesini saglar (Vinod, 2010).

Bor diizlemleri iginde olusan iki boyutlu ¢ bandlarindaki kuvvetli elektron-fonon
etkilesimi ile bor diizlemleri arasinda olusan ii¢ boyutlu n bandlarindaki zayif etkilesim,
MgB2’de iki farkli enerji araligi olusturur. Siiperiletkenlik, kuvvetli elektron-fonon
ciftleniminin oldugu o bandi tarafindan belirlenir (Canfield ve Crabtree, 2003). 4 K’de
MgB:2’ nin Fermi yiizeyindeki siiperiletken enerji araligi Sekil 1.3 (b)’de gosterilmistir. Bu
sekilden, MgB2’nin Fermi enerji ylizeyinin dort farkli tabakadan olustugu goriiliir.
Bunlardan silindir seklindeki iki tabaka ¢ bandlarindan ve tiinel seklinde olan tabakalar ise
7 bandlarindan kaynaklanir. ¢ bandlarindan kaynaklanan iki tabaka, silindir seklinde sekiz
parcaya boliiniir ve I'-I" ¢izgisi etrafinda dikey olarak olusur. m bandlarindan kaynaklanan
diger iki tabaka ise, K-M ve H-L gizgileri etrafinda tiinel seklinde bir olusum sergiler (en
uistteki ve en alttaki K-M c¢izgileri esittir). Siiperiletken enerji araligi, kirmizi ile gosterilen
daha dar o silindirik tabaka tizerinde yaklasik 7,2 meV’dir, turuncu ile gosterilen daha

genis o silindirik tabaka iizerinde yaklasik 6,4-6,8 meV’dir (I' yakininda maksimum, A
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yakininda minimumdur). Yesil-mavi ile gosterilen m tabakalar1 {izerinde ise enerji aralig
1,2-3,7 meV arasindadir. Fermi enerjisindeki durumlarin yogunlugunun %44’i o

tabakalarindan, %56°s1 ise m tabakalarindan kaynaklanir (Choi vd., 2002).

(@)

B balpetegi
dizlemler

o-karaktertli '
B orbitalleri
T-karakterli

B orbitalleri
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Sekil 1.3. (a) MgB2’nin kristal yapisi iizerinde, o (tabaka i¢i band) ve m (tabaka arasi
band) badnlarinin gosterimi (Schober vd., 2002). (b) MgB2’nin 4 K’de Fermi
yiizeyindeki siiperiletken enerji araligi ( Choi vd., 2002).

1.2.3. Gegis Sicakhigi

MgB: siiperiletkeni, HTS’lerden daha diisiik bir T¢ degerine sahiptir. Bununla
birlikte MgB2, hem alagimlar ve saf metallerden hem de diger bor alasimlarindan daha
yiiksek bir Tc sergiler. Tablo 1.1’de, MgB2’nin T¢ degerinin diger bor alagimlarmin T¢
degerlerinden ne kadar yiliksek oldugunun anlasilmasi i¢in bir karsilagtirma verilmistir

(Nagamatsu vd., 2001; Gasparov vd., 2001).
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Tablo 1.1. MgB2’nin T¢ degerinin diger bor alagimlarinin Tc degerleri ile
kiyaslanmasi (Nagamatsu vd., 2001; Gasparov vd., 2001).

MATERYAL T, (K)
MgB, 39,8
YPd,B,C 23
LuNi,B,C 16,1

YNi,B,C 15,6
ScNi,B,C 15,6
LuRh,B, 11,76
YRh,B, 11,34
TmNi,B,C 11
ErNi,B,C 10,5
YPt,B,C 10
LaPt,B,C 10
TmRh,B, 9,86
YRu,B,C 9,7
Y (Rh g5RUg 15)4B4 9,56

MgB2’de siiperiletkenligin kesfi, hafif elementleri iceren bilesiklerdeki yiiksek Te
tahminlerini dogrular (BCS teorisi). BCS teorisinde Te, li¢ parametreye baghdir. Bunlar;
Fermi yiizeyindeki elektron durum yogunlugu (N(Er)), Debye frekansindaki fononlarin
enerjisi ve elektron-fonon etkilesim potansiyelidir (Canfield ve Crabtree, 2003). Bilindigi
gibi, MgB>’de siiperiletken duruma katilan elektron sayisi arttikga Tc yiikselir. d-atomik
kabuklar1 kismen isgal edilmis gegis metalleri icin N(Er) degeri yiiksektir. MgB2, d-atomik
orbitallerine sahip olmadigindan N(Er) degeri diisiiktiir. Ayrica MgB2, T degeri daha
diisiik olan diger bortirler ile ya da daha hafif elementli bilesikler ile kiyaslandiginda daha
diisiik fonon enerjisine sahiptir (Canfield ve Crabtree, 2003). Buna gore MgB2’nin yiiksek
T¢ 0zelligi, yukarida bahsedilen ilk iki parametre ile agiklanamamaktadir.

MgB:2’nin yiiksek T¢ 6zelligi, o-bandindaki elektronlarla yiiksek enerjili bir optik
fonon Kipinin (Ezg) kuvvetli etkilesimine dayanir (Canfield ve Bud’ko, 2005; Canfield ve
Crabtree, 2003). MgB2’de T¢ degeri nr ile oo bandlar i¢i (intraband) ve o ile on bandlar
aras1 (interband) siiperiletkenlik ¢iftlenim sabitlerinin maksimum 6zdegerleri ile iliskilidir

(Mazin ve Antropov, 2003). B diizlemlerindeki ¢ baglart ¢ok gii¢lii oldugundan, o
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bosluklari (holleri) ile diizlem i¢i ¢ bag titresimleri (hafif B atomlarin yiiksek titresimsel
E>g fonon Kipleri) ¢ok giigliidiir. 6 bag titresim enerjisi 0,2 eV mertebesindedir (Suzuki, S.
vd., 2001). n-bag durumlari ise, bu titresim kipine giiglii bir sekilde bagl degildir (Choi
vd., 2002). oo band igi ¢iftlenme durumunda ciftlenim sabiti degerinin diger ¢iftlenim
sabitlerine gore yiiksek olmasi, MgB2’de T¢ degerinin o-bandinin 6zelliginden
etkilendigini gosterir (Mazin ve Antropov, 2003). MgB2’de B diizlemlerindeki ¢ baglarinin
tiimili dolu degildir ve o-band1 B-B ekseni boyunca yogunlasmis yiike sahiptir. B atomlari
diizlem iginde hareket ettiginde, ylik dagilimi degiseceginden fonon (6rgili) bozuklugu
olusur. Orgii bozuklugunun elektronlar ile giiclii sekilde etkilesmesi ise, Tc degerinin
yiiksek olmasini saglar. Elektron-fonon etkilesiminin ¢ok fazla olmasi durumunda ise,
farkli bir yapiya faz gecisi olur ve siiperiletken 6zellikleri kotiilesir (Canfield ve Crabtree,
2003).

MgB2’de T¢ degeri, yiiksek enerjili Ezg fonon frekansi, Fermi enerji seviyesindeki ¢
bandlarinin durum yogunlugu ve B-B baginin uzamasi ile iligkili deformasyon potansiyeli
tarafindan bastirilir. Ozellikle diizlemde basmg zorlanmasindan kaynaklanan orgii
bozuklugu, oOrgli parametrelerini azaltarak Orgii hacminin kiiclilmesine, durum
yogunlugunun azalmasina ve Eog fononunun sertlesmesine neden olur. Bu durumda T

degeri diiser (Mazin ve Antropov, 2003).

1.2.4. Faz Diyagramm

Mg-B sisteminin faz diyagrami ilk kez 1952 yilinda arastirildi ve yapilan ¢alismada
dort tane borid fazi bulundu. Bunlar; MgB2, MgBs4, MgBes ve MgBi2’dir. MgB2’de
stiperiletkenligin kesfi ile Mg-B sisteminin faz diyagramimin detayli bir sekilde
arastirilmasina karsi olan ilgi artti. Yapilan bir¢ok ¢alisma ile Mg-B sisteminde kararli
fazlarin; MgB2, MgB4 ve MgB7 oldugu gosterildi (Ropp, 2013). Liu ve arkadaslar1 (2001),
CALPHAD bilgisayar programi yardimiyla faz diyagrami modelleme teknigini kullanip
Mg-B sisteminin termodinamigini ¢alistilar ve farkli kosullar altinda sicaklik-
komposizyon, basing-komposizyon ve basing-sicaklik faz diyagramlarini elde ettiler. Sekil
1.4 (a), (b) ve (c), farkli basinglar altinda Mg-B sisteminin sicaklik-komposizyon faz
diyagramin gosterir. Sekil 1.4 (a)’dan goriildiigii gibi 1545°C’nin altinda ve 1:2’den biiyiik
Mg:B atomik oran1 i¢in MgB:2 fazi, farkli sicakliklarda Mg bakimindan zengin kati, sivi ve
gaz fazlariyla birlikte bulunur. 1545°C’nin istiinde MgB2 fazi, MgB4 ve Mg buharmin bir
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karisimina ayrisir. Basing, Mg’nin basmcindan (650°C’de 2,93 Torr) daha diisiik
oldugunda, Mg’nin s1vi fazi tamamen kaybolur. Bu durum Sekil 1.4 (b)’den goriilmektedir.
MgB2’nin 1 Torr’da 912°C olan ayrisma sicakligi, basing azaldik¢a azalir ve 1 mTorr’da
603°C olur (Sekil 1.4 (c)). Sekil 1.5, 850°C’de Mg-B sisteminin basing-komposizyon faz
diyagraminm gosterir. 850°C’de MgB: fazinin sadece 340 mTorr’luk Mg kismi basincinin
tizerinde kararli oldugu ve bu basing degeri altinda MgB2 fazinin ayrisip Mg buhari, MgBg,
MgB7 veya kat1 B elde edildigi goriliir. Sekil 1.6, Mg-B sistemi i¢in basing-sicaklik faz
diyagraminmi gosterir. Sekilde gosterildigi gibi, yiiksek sicaklikta ve diisiik Mg buhar
basincinda faz bilesimi, gaz faz1 ve B’dir. Buhar basinci sicaklikla birlikte arttikca denge
faz1 6nce gaz ve MgBy7 olur, daha yiiksek basingta MgB4 fazi olusur. Mg buhar basinci
daha da artarsa MgB: fazi olusur. Buradan MgB> fazinin, Mg un yiiksek uguculuk 6zelligi
nedeniyle, sadece yiiksek Mg kismi basinci altinda termodinamik kararlilik sergiledigi
goriiliir. Ayrica, arzulanan MgB> fazini elde etmek ve stokiyometri kontrolii igin yetersiz
Mg miktarindan kaginmak gerektigi ve Mg eksikliginin, MgB4, MgB7 veya kat1 B

fazlarinin olusumuna neden oldugu da anlasilir.
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Sekil 1.4. (a) 1 atm, (b) 1 Torr, (c) 1 mTorr basing altinda Mg-B sisteminin
sicaklik-komposizyon faz diyagramlar. “Kati, Sivi, Gaz”
etiketleri sirastyla Mg bakimindan zengin kati, sivi ve gaz
fazlarini temsil etmektedir (Liu vd., 2001).
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Sekil 1.5. 850°C’ de Mg-B sisteminin basing-komposizyon faz
diyagrami (Liu vd., 2001).
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Sekil 1.6. Xmg/Xs>1/2, Mg:B atomik orani i¢in basing-sicaklik faz diyagrami
(Liu vd., 2001).
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1.2.5. izotop Etkisi

1950 yilinda Maxwell ve Reynolds, siiperiletken bilesikleri meydana getiren
elementlerin izotropik agirliklarinin gegis sicakligi degerlerinde etkili oldugunu buldular.

BCS teorisine gore bu durum, agagidaki (1.1) denklemi ile tanimlanir.

T.M® = C (1.1)

Burada, a izotop katsayisi, M atomik kiitle, C ise sabit bir degerdir. Stiperiletkenligin
elektron-fonon ¢iftlenimi ile gergeklestigi geleneksel siiperiletkenlerdeki BCS teorisi
izotop katsayisini 0,5 olarak kabul eder. MgB:’de izotop etkisinin varligi, sliperiletken c¢ift
olusumunun fonon etkisi ile oldugunun énemli bir gostergesidir. MgB; i¢in Mg, Mg,
11, 198 jzotoplarmin biitiin kombinasyonlar1 ¢alisilmistir (Hinks vd., 2001).

Sekil 1.7, MgB> sisteminde izotoplarin T¢ iizerindeki etkisini gosterir (Buzea ve
Yamashita, 2001). MgB2’de siiperiletkenligin yiiksek sicaklikta olusumunda asil katkiy1
saglayan B elementi daha hafif izotopu °B elementi ile yer degistirdiginde gecis
sicakligmin 1 K arttig1 gézlendi (Bud’ko vd., 2001). Bu sonug, MgB>’ de hafif izotopun
daha yiiksek fonon titresim frekansi iiretmesinden dolayi, ciftlenimde BCS teorisi
tarafindan Ongoriilen fonon etkisinin varligini destekleyerek MgB’de siiperiletkenligin
BCS tipi oldugunu kanitlar. Yapilan ¢aligmalar ile bor izotop katsayilarmm ag = 0,26
(Bud’ko vd., 2001) ve o = 0,3 (Hinks vd., 2001) oldugu, magnezyum igin ise amg~ 0,02
(Hinks vd., 2001) oldugu bulundu. Buradan anlasilacagi gibi Mg izotoplarinin T¢’ye olan
etkisi (0.1 K), B izotoplarinin etkisinden 10 kat daha disiiktir (Buzea ve Yamashita,
2001). Bu degerler, siiperiletkenlik olusumunda B elementinin katkisinin Mg elementinin
katkisindan daha fazla oldugunu gosterir.

MgB: su ana kadar toplam izotop katsayisinin tam olarak hesaplanabildigi birkag
yapidan biridir. MgB: i¢in toplam izotop katsayisinin (ar = o + amg = 0,3) BCS tipi
stiperiletkenler igin beklenen 0,5 degerinden diisiik olmasinin nedenleri, materyalin
kompleks oOzellikleri ve elektron-fonon ¢iftlenim sabiti ile elektron-elektron itici

etkilesiminin basit metallerdeki degerine gore daha biiyiik olmasidir (Hinks vd., 2001).
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0.2 .
Mg ve B Izotop Etkisi

TX)

Sekil 1.7. MgB: sisteminde izotoplarin T tizerindeki etkisi (Buzea ve
Yamashita, 2001).

1.2.6. Anizotropi

Siiperiletkenlikte anizotropi, kritik manyetik alan ve iletkenlik degerlerinin Kkristal
eksenlerine gore farklilik gostermesinden kaynaklanir. Anizotropi degeri (y),
stiperiletkenin iretim yontemine ve kosullarina, liretim sicakhigina, kristal yapisina,
safligina ve ol¢lim metotlarina gore farklilik gosterir. Bu nedenle, ayni siiperiletken igin
farkli gruplar tarafindan farkli anizotropi degerleri elde edilebilmektedir. Anizotropi
Olglimlerinde en giivenilir degerler ise tek kristal yapilardan elde edilir. Anizotropi,
MgB:’nin tek kristal formunda mevcut oldugu gibi, film ve serit seklindeki formlarinda da
mevcuttur. Detayli inceleme yapildiginda MgB2’nin ¢ ve =m bandlarinin anizotropi
degerlerinin ¢ok farkli oldugu goriiliir. Genellikle o-bandi m-bandina gore daha fazla
anizotropi gosterir.

MgB2, HTS’lere kiyasla daha diisiikk anizotropi gosterir. Bu durum, MgB2’nin
civileme ve kritik akim yogunlugu performans: acisindan onemlidir. MgB2’nin kiilge,
yonlendirilmis toz ve ince film formlarinda yapilan deneylerden elde edilen iist kritik alan
ve koherens uzunlugunun anizotropi degerleri Tablo 1.2°de verilmistir (Buzea ve
Yamashita, 2001). Tablodan goriildigii gibi, kiilge MgB: i¢in iist kritik manyetik alanda ve

koherens uzunlugunda gozlenen anizotropi oranlari aynidir ve 1,1 degerindedir.
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Tablo 1.2. Kiilge, yonlendirilmis tozlar ve ince filmler tizerinde yapilmis deneylerden
alman tist kritik alan ve koherens uzunlugunun anizotropi degerleri (Buzea ve
Yamashita, 2001)

Sekil H/Z2(0) (T) | HZ€(0) (T) | éap (0) (nm) | & (0) (nm) |y
Kiilce 12 11 55 5,0 11
Yonlendirilmis | 11 6,5 7.0 41 17
tozlar 12,5 7,8 6,5 4,0 1,6
30 24 3,7 3,0 1,25
26,4 146 47 2,6 18
Filmler 22,5 12,5 50 2,8 1,8
24,1 12,7 5,0 2,6 19
39 19,5 4,0 2,0 2

1.2.7. Koherens (Uyum) Uzunlugu

Stiperiletkenligin temel parametrelerinden biri olan koherens uzunlugu (&), tizerinde
stiperiletkenligin olusabilecegi en kiigiik mesafe ya da Cooper ciftindeki elektronlarin bir
arada bulunabildigi mesafe olarak tanimlanir (Tinkham, 1996). Siiperiletken
malzemelerde, koherens uzunlugu malzemenin kalitesini belirten 6nemli bir faktordiir.
Siiperiletken malzemenin koherens uzunlugu ne kadar biiyiikse, malzeme o kadar iyi bir
stiperiletkendir. BCS teorisinde koherens uzunlugu, Cooper ciftlerinin birbirleri ile bagl
kalabildigi mesafe ile dogrudan iliskilidir. Bilindigi gibi I. ve II. Tip siiperiletkenler i¢in
koherens uzunlugu; & ~(&ol)Y? bagmtisi ile ifade edilir. Burada; & 6z (intrinsic) koherens
uzunlugu, | ise ortalama serbest yoldur. Buradan anlasilacag: iizere bir siiperiletkenin
koherens uzunlugu, saflik derecesi ile dogrudan iliskilidir. Malzeme igerisinde safsizliklar
oldugunda elektron sagilmasindan dolay1 elektronun g¢arpigmadan alabilecegi ortalama
serbest yol azalacagindan koherens uzunlugu da azalir. Saf malzemeler i¢in koherens
uzunlugu degeri, elektronlarin carpismadan aldiklar1 ortalama serbest yolun biiyiik
olmasindan dolay1 daha uzundur.

MgB: siiperiletkeninde, Ginzburg-Landau teorik denklemleri kullanilarak ab-diizlemi
ve c-ekseni boyunca koherens uzunlugu degerleri belirlenebilir (Tinkham, 1996). c-ekseni
boyunca uygulanan manyetik alan (Hc®) igin (1.2) esitligi ve ab-diizlemi boyunca
uygulanan manyetik alan (Hc®) icin ise, (1.3) denklemleri kullanilarak sirasiyla ab-

diizlemi ve c-ekseni boyunca &ap Ve & koherens uzunluklari belirlenir.
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H., ety = ZH%Z ok c-ekseni boyunca uygulanan manyetik alan igin (1.2
¢ .. . . . .
H,, /1ab(y = m , ab-diizlemi boyunca uygulanan manyetik alan i¢in (1.3)

Burada ®¢ aki kuantumudur ve degeri ®o=2, 067833636x10° Tm?’dir. Literatiire
gore MgB> i¢in koherens uzunluklart & (0) = 3,7 — 12,8 nm ve & (0) = 1,6 — 5 nm
araliginda degisir. MgB2, HTS’lere kiyasla daha biiyiikk koherens uzunlugu degerlerine
sahiptir. Ozellikle c-ekseni boyunca koherens uzunlugu degeri, HTS’lerinkinden 10 kat
daha fazladir (Kim vd., 2001). Koherens uzunlugunun varligt MgB2’nin BCS teorisine
uydugunu gosteren bir delildir. Ayrica, koherens uzunlugu degerlerinin HTS’lere kiyasla

daha biiyiik olmas1, MgB: siiperiletkeninin safligina isaret eder.

1.2.8. Basing ve Sicakliga Bagh Ozellikler

1.2.8.1. Basinca Bagh Ozellikler

MgB:2’nin kristal yapisinin basinca verdigi tepki, siiperiletkenlik mekanizmasina dair
teorik modellerin testi ve MgB2’ye yapilan kimyasal katkilara ait 6nemli ipuglar1 vermesi
acisindan onemlidir. Su ana kadar ¢alisilan en yiiksek basing degerine kadar MgB2 basinca
olumsuz tepki verdi ve siiperiletkenlik gecis sicakligr azaldi. Sekil 1.8, MgB2’nin gecis
sicakliginin basinca baghiligint gosterir. Sekilden de goriildiigii gibi pek ¢ok grubun yaptigi
caligmalarda, MgB2 nin gecis sicaklig1 basinca bagli olarak farkli azalma oranlar1 (-dT¢/dP)
ile daha diisiik degerlere kayar. Ayrica sifir basingta daha diisiik gecis sicakligina sahip
orneklerin Tc(P) baghliklarinin yliksek gegis sicakligi gosteren orneklere gore daha dik
oldugu da goriiliir Basing altinda T¢ degerinde goriilen diisiis, MgB2’de B elementinden
kaynaklanan yiiksek fonon frekansli BCS tipi ¢iftlenim oldugu tahmini ile uyumludur. Bu
durum, B-B ve B-Mg baglarinin kisalmasindan kaynaklanan Fermi enerji seviyesindeki
durum yogunlugu azalmasinin, Tc’de artis saglayan fonon titresim frekansindaki artisa
karsin daha baskin oldugunu gosterir (Buzea ve Yamashita, 2001).

MgB2’de iletimin bosluklar (hole) ile saglandigin1 kabul eden teorik yaklagim, artan

basingla diizlem i¢i B-B bag mesafesinin kisalarak bosluk yogunlugunun artacagini ve bu
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durumun T¢’yi arttiracagimi 6ngoriir. Fakat deneysel sonuglar bu tahmin ile uyusmaz
(Buzea ve Yamashita, 2001).

—— Satto [Fluorinert]
—e— Lorentz (&) [Fluotinert]
—&— Tissen [methanol-ethanol]
i Monteverde [steatite]

+4 Bordet [N]
tx— Schlachter [MaF]

T. (&)

10 —— Tomita [He]
—— Lorentz (h) [He]

5 | |9 Goncharav (b) [He]
—4— Deemyad [He]

0 5 10 15 20 25 30 3¢
P (GPa)

Sekil 1.8.  MgB2’nin kritik sicakliginin uygulanan basinca bagli degisimi
(Buzea ve Yamashita, 2001).

Yiiksek basing ¢aligmalari, basing etkisiyle MgB2’nin hekzagonal yapisinin
bozulmadigin1 ve yapisal herhangi bir donilisiimiin gozlenmedigini ortaya koyar. Ayrica
yapilan caligsmalarin hepsi, MgB2’nin bag yapisinda belirgin bir anizotropinin varligini
gosterir. a ve ¢ normalize hekzagonal orgii sabitlerinin basingla degisimi Sekil 1.9°da
verilmistir. Sekilden gorildigii gibi, basincin etkisiyle c-ekseninde goriilen diisiis, a-
eksenine kiyasla daha keskindir. Bu durum c-ekseni boyunca uzunlugu belirleyen diizlem
dis1 Mg-B baglarimin diizlemdeki Mg-Mg baglarindan daha zayif oldugunu gdsterir. Bu
durum, orgii parametrelerinin sicaklikla degisiminde de gozlenir (Buzea ve Yamashita,
2001).
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Sifir basingtaki normalize 6rgili parametrelerinin uygulanan basinca gore
degisimi. Icteki grafik, diisiik basingtaki verileri daha genis
Olgeklendirme ile verir. Her bir yazar tarafindan kullanilan basing
ortamlari lejantta gosterildi (Buzea ve Yamashita, 2001).

Yamashita, Tc’nin uygulanan basinca bagliligmi sikistirlabilirlik
verileri ile destekleyerek T¢’nin birim hiicre hacmine (V) bagliligini
1.10°da verilen T¢(V) grafigini ¢izdiler (2001). Birim hiicre hacmindeki

kiiciik degisimlere karsin T¢’de meydana gelen biiyilk degisim, Mg-B ile B-B baglar

arasindaki mesafenin MgB2’nin siiperiletkenligindeki dnemini belirtir.
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Sekil 1.10. MgB2’nin kritik sicakliginin birim hiicre hacmine gore
degisimi. Grafikteki veriler Sekil 1.8 ve Sekil 1.9’dan
hesaplandi. Her bir yazar tarafindan kullanilan basing
ortamlari lejantta gdsterildi (Buzea ve Yamashita, 2001).

1.2.8.2. Sicakliga Bagh Ozellikler

MgB: siiperiletkeninde sicakliga bagli olarak 6rgii parametrelerinde termal genlesme
gerceklesir. Sikistirilabilirlige benzeyen termal genlesme, MgB2’de belirgin bir anizotropi
sergiler ve ¢ ekseni a eksenine gore daha ¢ok tepki verir. Sekil 1.11°den gortldigi gibi
ayni sicaklikta, ¢ eksenindeki orgii parametreleri a eksenindekilere gore iki kat daha hizli
artar (Jorgensen vd., 2001). Bu durum, diizlem dis1 Mg-B baglarinin diizlemdeki Mg-Mg
baglarindan daha zayif oldugunu gosterir (Buzea ve Yamashita, 2001).

Band yapist hesaplamalari, MgB: yapisinda B-B giiclii kovalent baglar1 sabit
kalirken Mg’nin iyonlastigin1 ve iki elektronunu B’den olusan iletim bandina verdigini
acikc¢a ortaya koyar (Kortus vd., 2001). Buna goére, MgB2’de siiperiletkenligin iki boyutlu
(2D) B-tabakalarinin metalik dogasindan kaynaklandigi ve hafif B atomlarinin yiiksek
titresim frekansmnin bu bilesigin Tc degerinin yiiksek olmasim sagladigr kabul edilir

(Buzea ve Yamashita, 2001).
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Sekil 1.11. a ve ¢ eksenleri boyunca normalize termal genlesme. Icteki sekiller B-B ile
Mg-B baglarin1 gostermektedir (Jorgensen vd., 2001).

1.2.9. Temel Parametreler

Gliniimiizde tel, serit, kiilge, ince film gibi pek cok sekilde iiretilebilen ve yapisi
itibari ile diger siiperiletkenlere gore pek ¢ok avantaja sahip olan MgB> icin en Onemli

stiperiletkenlik parametreleri Buzea ve Yamashita tarafindan Tablo 1.3’deki gibi listelendi

(2001).
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Tablo 1.3. MgB2’nin siiperiletkenlik parametreleri (Buzea ve Yamashita, 2001).

PARAMETRELER DEGERLER

Kritik Sicaklik Tc=39-40K

a=0,3086 nm, ¢ =0,3524 nm

Hekzagonal Orgii Parametreleri V = 0,02906 nm?

Teorik Yogunluk P =255gcm?®

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

Tastyict Yogunlugu ns = 1,7-2,8x10% bosluk cm™

Izotop Etkisi ar = amg+ as = 0,3 + 0,02

Tc Yakimindaki Ozdireng p(A0K)=0,4 - 16 uQcm

Artik Ozdireng Oram RRR=p (300K)/p (40K) =1 -27
H®(0)=14-39T

Ust Kritik Alan H"®(0)=2-24T

Alt Kritik Alan Hc1(0) =27 - 48 mT

Tersinmezlik Alan Hinr(0) =6-35T

Girme (Niifuz Etme) Derinligi MO0) =85 - 180 nm

Ean(0) =3,7-12nm

Koherens (Uyum) Uzunlugu £(0) = 1,6 - 3,6 nm

Enerji Araligi A(0)=1,8-7,5meV

Debye Sicakligi ®p =750 -880 K

Je(4,2 K, 0T) > 10" Acm™
(4,2 K, 4 T) = 10° Acm??
Je(4,2K,10T) > 10° Acm?
Je(25 K, 0 T) > 5x10° Acm™
J(25 K, 2 T) > 10° Acm™

Kritik Akim Yogunluklar
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1.3. MgB: Kiilce Siiperiletkenlerin Uretilmesi

Yaklasik yarim asri1 askin bir siiredir bilim diinyasinda yerini alan MgB2, HTS’lere
kiyasla, basit bir bilesik olmasi, daha az bilesen igermesi ve iiretim maliyetinin diisiik
olmast nedeniyle daha kolay {iretilebilen intermetalik bir bilesiktir. MgB2 kiilge
stiperiletkenler, laboratuvar ortaminda istenilen kompozisyonlarda Mg ve B tozlari
kullanilarak sentezlenebilecegi gibi piyasadan bilesik haline getirilmis hazir toz hali
alinarak da elde edilebilir. Ticari olarak satin alinan hazir MgB> tozu kullanilarak yapilan
islemler “ex-situ metot”, ayri ayr1 Mg ve B elemetlerinden MgB: elde edilerek yapilan
islemler ise “in-situ metot” olarak ifade edilir. In-situ ve ex-situ metodun genel hatlari ile
kisa bir karsilastirmasi asagida maddeler halinde verildi.

e In-situ metotla MgB: iiretimi baslica iki zorluga sahiptir. Bunlar, Mg’nin yiiksek
buharlagsma 06zelligi ve oksitlenme egilimidir. Bu nedenle in-situ MgB2’nin
yogunlugu, ex-situ MgB2’ye gore daha diisiiktiir.

e Persolasyon (percolation) teorisinde, ex-situ MgB> orneklerin yiiksek kiilge
yogunluklar1 nedeniyle taneler arasi baglarinin giiglii (%30’dan fazla) olmasi
beklenir. Fakat ex-situ kiilgelerde rapor edilen normal-durum taneler arasi bag
kuvvetinin %10’dan daha az oldugudur. Bunun nedeni olarak, ex-situ MgB2’nin,
in-situ  MgB2’ye kiyasla, daha zayif taneler arasi baglara sahip olmasi
gosterilebilir (Tanaka vd., 2012).

o Isil islem gormis ex-situ MgB2’nin kritik akim yogunlugu degeri genellikle in-
situ MgB2’ninkinden daha yiiksek degildir. Bunun nedeni olarak, ex-situ
MgB2’deki taneler arasi zayif baglar gosterilebilir (Tanaka vd., 2012).

o Ex-situ MgB:’de safsizlik elementi katkisinda bazi simirlamalar vardir. In-Situ
metod, tiim katkilamalar i¢in kullanishidir.

e In-situ metot ile MgB: iiretimi igin, ex-situ yonteme kiyasla, daha diisiik
sicakliklarda daha kisa siiren 1s1l islem yeterlidir.

MgB:2’nin toz, tel, serit, kiilge, ince film gibi bir¢ok formu hem in-situ hem de ex-situ
sentezleme yontemleri ile elde edilebilir. Literatiir incelendiginde genellikle arastirma
gruplart tarafindan in-situ metodun daha ¢ok tercih edildigi gorilir. Ayrica MgB>
tiretiminde kullanilan pek c¢ok yontem oldugu da anlasilir. Bu boliimde, baslica MgB:
kiilge sentezleme yontemlerinden ve bu yontemlerin MgB2’nin siiperiletkenlik 6zelliklerine

etkisinden bahsedilmistir.
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1.3.1. Katihal Reaksiyon Metodu (Solid State Reaction Method)

Katihal reaksiyon metodu, hem kolayligi hem de maliyeti diisiik oldugu i¢in pek ¢ok
calisma grubunun en ¢ok tercih ettigi yontemlerden biridir (Dou vd., 2001; Soltanian vd.,
2003; Wang vd., 2003). Bu mettotta, baslangi¢ olarak yiiksek safliktaki Mg tozlar ile
amorf B tozlar1 stokiyometrik komposizyonda karistirilarak homojen bir karisim elde
edilir. Bu asamada tozlarin oksitlenmesini 6nlemek i¢in, karistirma isleminin hidrojen ya
da argon atmosferi altinda gergeklestirilmesi gerekir. Karistirma islemi sonunda elde edilen
homojen toz karigim, uygun basing altinda tablet (pellet) haline getirilir. Tablet, vakumda
ya da hidrojen/argon atmosferi altinda Nb, Ta, Fe, SS veya quartzdan olusan
tiiplere/folyolara konarak tiiptin/folyonun agzi sikica kapatilir ve 650-1000°C araliginda
degisen bir sicaklikta, 30 dakika ile 240 saat siiresince 1s1l isleme tabi tutulur. Bu metotta,
MgB> komposizyonuna belli bir miktar ekstra Mg tozu eklenerek, Mg’nin 1s1l islem
sirasinda  buharlagip  yapidan ayrilmasi  ve  oksitlenmesi gibi  durumlardan
kaynaklanabilecek stokiyometri kaymalari, yiiksek gozenekli yapi olusumu ve diisiik
yogunluk gibi olumsuzluklar giderilebilir. Isil islem sirasinda yapi igerisinde meydana
gelebilecek i¢ gerilmeyi Onlemek igin ise, soguma siirecinin diisik soguma hizinda
yapilmasi gerekir.

Yukarida anlatilan metotta, ayr1 ayr1t Mg ve B tozlarindan MgB: elde edildigi i¢in bu
metoda ayni zamanda “in-Situ Reaction Method” ya da “Reactive Sintering Method” da
denir.

Katihal tepkime metodu ile iiretilen MgB2 6rnekler oksijen kirliligine karsi ¢ok
duyarhdir. Sinterleme sicakligi ve zamani arttikga tane boyutu ve MgO miktar arttar (Dou
vd., 2001). Bu yontem ile iiretilen MgB2 6rneklerin yogunlugu Mg’nin yiiksek uguculugu
nedeniyle olusan goézenekli yap1 nedeniyle teorik yogunlugun %350’si kadardir (Zeng vd.,
2010). Bu yontemde, diisiik sicakliklarda sentezleme yapilarak 1sil islem sirasinda
MgB:’de tane biiyiimesi bastirilabilir ve boylece st kritik alan (Hc2) degerinin iyilesmesi
saglanir (Dou vd., 2004). Awana ve arkadaglar1 (2008), 850°C’de Ar atmosferi altinda
katihal tepkime yontemiyle iirettikleri MgB2 ornegin iist kritik alan degerini 21,5 K’de
Hc2=80 kOe buldular. Zhao ve arkadaslar1 (2009), tek adimli katihal reaktif sinterleme
metodu ile elde ettikleri MgB: 6rnegin 10-20 nm yarigapli nanopargagiklar igerdigini ve 20
K’deki manyetik histerizis egrisinden hesaplanan kritik akim degerinin diigiik alanlarda 1,8

x 10° Acm oldugunu buldular. Yamamoto ve arkadaslar1 (2005), 600°C gibi diisiik bir
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sicaklikta katihal tepkime yontemi ile tirettikleri MgB2 6rnegin zay1f kristalik yapiya sahip
oldugunu buldular. Bu durumun, Hir, Hc2 ve yliksek alanlardaki Jc gibi siiperiletkenlik
parametrelerini iyilestirdigini gozlemlediler. Elde edilen 3,93 x 10° Acm?’lik J degeri, bu
yontemin yliksek kritik akim performansina sahip MgB;, 6rnekler elde etmek i¢in uygun
oldugunu gosterir. Pol ve arkadaslar1 (2006), RAPET (Reaction under autogenic pressure
at elevated temperature) adini verdikleri hizli, tekrar edilebilir ve kati hal tepkime
reaksiyonu kapsaminda sayilabilecek yontemle, kapali hacimde Mg’nin ig¢sel basincindan
yararlanarak, tek agsamali 1s1l islem ile kaliteli kiilce MgB: elde ettiler. Paslanmaz ¢elikten
yapilmis tepkime kabina doldurulan Mg ve B toz karisimi, 750°C’de 3 saatlik 1s11 isleme
tabi tutuldu. % 85 verimle elde edilen siyah renkli MgB: tozun gegcis sicakliginin T¢ ~ 38 K
oldugu, nanoparcacikli bir yapr sergiledigi ve taneler arasi kritik akim yogunlugunun (5
K’de 0 T ve 1 T’lik alan altinda Jc > 10® Acm), literatiirde MgB2’nin kiilge formu igin
verilen degerlere gore daha yiliksek oldugu tespit edildi. Taneler arasi kritik akim
yogunlugunun yiiksek olmasinin nedeni olarak, amorf B ve kristalik Mg arasinda igsel
basingtan yararlanarak gergeklestirilen bu reaksiyonun agirlikca %3’den daha kiiciik
oranda oksidasyon ile sonuglanmasi, parcacgik boyut dagiliminin (40-80 nm) yogun MgBo>

elde edilmesine imkan saglamasi ve MgB» parc¢agiklarin kuvvetli baglanmalar1 gosterildi.

1.3.2. Mg Difiizyon Metodu (Mg Diffusion Method)

MgB: siiperiletkeninin teknolojiye aktariminda (6rnegin kablo, magnet, bobin v.b.)
kiilge, tel ve serit tiretimi gerekmektedir. Ancak, MgB2 nin kirilgan bir yapiya sahip olmasi
iretim yontemini onemli hale getirir. Mg difiizyon metodu ile hem film iiretimi hem de
kati, toz, tel ve serit liretimi yapilir. Bu metotta Mg ve B tozlar istenen komposizyonda
karistirtlarak uygun basing altinda preslenip tablet haline getirilir. Tablet, Katihal
Reaksiyon Metodunda bahsedildigi gibi Nb, Ta, Fe, SS veya quartz gibi Mg ve B ile
reaksiyona girmeyen malzemeden yapilmis bir tiipe yerlestirilir. Tiipe belirli bir miktar
ekstra Mg tozu da konarak 800-900°C araliginda hidrojen/argon atmosferi altinda 1sil
islem uygulanir. Isil igslem siiresince Mg tozu, tablet igerisine difuz eder ve MgB>
formunda yapilasir.

Mg-difiizyon metodu, yiiksek basing yontemini kullanmadan yiiksek yogunlukta
MgB: iiretimini miimkiin kilan 6nemli birka¢ metottan biridir. Zeng ve arkadaslar1 (2010),

bu metodu kullanarak teorik yogunlugun %80’ yogunlukta MgB: Ornekler {irettiler.
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Uretilen 6rneklerde, MgB2’deki akim tastyici etkin alanim arttigini ve boylece taneler arasi
bagin iyilestigini gozlediler. 850°C’de 10 saat 1s1l isleme tabi tutulan 6rnek i¢in ise, 20
K’de sifir alan altinda 1,2 MAcm™?’lik yiiksek bir Jc degeri buldular. Bu deger, geleneksel
kati-hal reaksiyonu ile iiretilen diisiik yogunluklu MgB2’nin Jc degerinden iki kat daha
biiyiiktiir.

1.3.3. Reaktif sivi Mg sizma teknigi (Reactive Liquid Mg Infiltration (Mg-RLI)
Technique)

EDISON R&D laboratuarinda gelistirilen ve diger bazi yazarlar tarafindan
“International Mg Diffusion (IMD)” olarak da adlandirilan (Giunchi vd., 2011) Mg siv1
sizma tekniginin agsamalar1 Giunchi (2003) tarafindan asagida verildigi gibidir.

1. Metal bir tiipe iki biiyiilk Mg pargasi, yogunlugu teorik yogunlugun %50’sinden
fazla olan tablet haline getirilmis kristalik B (toplam mol oranm1 Mg / B = 0,633 (Giunchi,
2003)-0,551 (Giunchi vd., 2004)) ortalarinda kalacak sekilde doldurulur.

2. Ar atmosferi altinda yiiksek sicaklik rezistif teknigi ile (Tungsten Inert Gaz (TIG)
gibi) tiip kaynak yapilarak kapatilir.

3. Tiip, geleneksel firinda dik pozisyonda, 750-950°C sicaklik araliginda 30 dakika
ile birka¢ saat arasinda, maksimum 3-4 atm’lik basin¢ altinda tavlanir ve firin
kendiliginden sogumaya birakilir. Isil islem sirasinda Mg, B tableti i¢ine birka¢ cm kadar
difuz eder (Giunchi vd., 2003).

4. Sonugta yiiksek yogunluklu tablet halinde MgB: (2,40 gcm) elde edilir.

Bu yontemde; B kristalinin tane biiyiikliigii, Mg kiilgesinin yogunlugu ve kullanilan
tiiplin cinsi tretilen MgB2 kiilge orneklerin siiperiletkenlik 6zelliklerini etkileyen kritik
parametrelerdir (Giunchi vd., 2003). Ayrica, bu yontemde kristalik B yerine, mikrometre
boyutunda tane biiyiikliigiine sahip amorf B kullanilirsa, B’nin Mg tarafindan 1slanabilirligi
(wettability) daha zor gergeklesir ve bunu iyilestirmek i¢in daha fazla sizma basinci gerekir
(Giunchi vd., 2004).

Yiksek yogunlukta MgB: iretimini saglayan yiiksek basingta (HP) sinterleme
teknigine kiyasla, Mg sivi sizma teknigi herhangi bir dis basinca gerek kalmaksizin kiilge
MgB2’nin yliksek yogunlukta {iretimini garantiler. Bu metotla iiretilen MgB2 6rneklerin
stiperiletkenlik ozellikleri, sicak presleme ile iiretilen 6rneklerinkine benzerdir (Giunchi

vd., 2006). Ayrica maliyeti diisiik olan bu yontem, biiylik hacimlerde silindirik tablet veya



29

i¢i bos silindir seklinde MgB: kiilge tiretimine imkan verir (Giunchi, 2003; Giunchi vd.,
2011). Mg sivi sizma teknigi ile liretilen MgB2, birka¢ on mikrometre biiytikligiinde taneli
(polikristalik) bir yap1 sergiler (Giunchi vd., 2003) ve ¢ok diisiik tane smir1 bariyeri
nedeniyle siiperakimlarin gegisi, dolayisiyla yiiksek kritik akim yogunlugu engellenmez
(Giunchi vd., 2011) . Uretilen bu 6rneklerin, motorlarda siiperiletken kalici miknatis
olarak, manyetik kaldirma, manyetik yataklama ve manyetik perdeleme uygulamalarinda
ve akim sinirlayicilarda (fault current limiter) kullanimi miimkiindiir (Giunchi vd., 2003).
Bu yontemle iiretilen en iyi numune 2, 40 gcm™ yogunlukta olup transport akim yogunlugu
9 T ve 4,2 K’de 3 kAcm™2 (Giunchi vd., 2003), Tc degeri (rezistif 6l¢iim ile) 39-40 K, gecis
sicaklik araligi AT¢ = 0,5 K, artik direng oran1 (RRR) ise yaklasik 14°diir (Giunchi, 2003).
Mg-RLI yontemiyle tiretilen disk seklindeki kiilge MgB2 Orneklerin yiizey merkezinde
tuzaklanan manyetik alan 5,6 T’da 0,99 T’lik dis alana karsin 0,92 T ve 15 K’de 1,386
T’lik uygulanan alan altinda 1,27 T’dir (Giunchi vd., 2011). Bu degerler, Mg-RLI
yontemiyle tretilen MgB2 oOrneklerin teknolojik uygulamalarda kullanilabilir olduguna

isaret eder.

1.3.4. Kapah Tiip I¢inde Toz Yontemi (Powder in Closed Tube (PICT) Method)

Pratik uygulamalar i¢in yiiksek faz safligina ve yiiksek yogunluga sahip, kabul
edilebilir siiperiletkenlik 6zellikleri olan MgB: kiilgeler iiretmek gerekir. Kapal tiip i¢inde
toz metodu (PICT), geleneksel in-situ reaksiyon yontemi kullanilarak iiretilen 6rneklere
kiyasla, yiiksek yogunlukta ve yiiksek kritik akim yogunluguna sahip MgB: iiretimini
miimkiin kilar.

Yiiksek safliktaki Mg ve amorf B tozu istenilen komposizyonda hazirlanip
ogiitillerek homojen hale getirilen toz karisimi, yliksek sicakliklarda Mg ve B ile
reaksiyona girmeyen bir ucu preslenerek kapatilmis metal tipe (uzunluk =5/ 10 cm, dis
cap =12 /10/8 mm, i¢ gap = 10 / 8 / 6 mm) doldurulur. Tiipiin agik ucu, tiip i¢inde kalan
bos hacmin tiimiinii i¢ine alacak sekilde ve ilk ucun preslenen uzunluguna esit olacak
sekilde ayn1 basing uygulanarak preslenir. Tiipiin toz karigimi ile dolu olan orta bolgesi de
preslenerek kalin serit sekilli MgB: elde edilmesi saglanir. Tiipiin her iki ucunun eksenel
olmayan basingla kapatilmasi ile Mg’nin buharlasarak yapiy1 terk etmesinin 6nlenmesi, bu
yontemin en onemli 6zelligidir (Yamamoto vd., 2004). Son olarak, tiipiin her iki ucu ark

kaynagi ile kapatilarak miihiirlenir. Boylece karigimin, tiip icinde sikica paketlenmesi
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saglanir. Kaynak sirasinda toz karigimin i1sinmasini O6nlemek igin tiip nemli bir bez
yardimiyla sogutulur (Varghese vd., 2009). Tip icindeki ornekler genellikle hava
ortaminda, 670-900°C sicaklik araliginda 0,5-10 saat 1s1l isleme tabi tutulur (Vinod, 2010).
Isil igslem sonunda firin sogutmasi ile oda sicakligia sogutulan metal tiiplin dig katmani
mekaniksel yontem ile kesilerek ¢ubuk seklindeki MgB> yapist elde edilir. Transport ve
manyetik Ol¢iimler, bu yontemle iiretilen MgB2’nin keskin bir siiperiletkenlik gegisi
gosterdigini (ATe < 1 K) ve gegis sicakligimin 38-39 K araliinda oldugunu gosterdi.
Keskin gegisin gozlenmesi, iiretilen 6rnegin homojen ve iyi bir kristalik yapiya sahip
oldugunu gésterir (Vinod, 2010; Varghese vd., 2009). Uretilen MgB> 6rneklerin XRD pik
analizinde MgB4 ve MgB7 gibi bor zengini piklerin olmayisi, Mg’nin 1s1l iglem sirasinda
buharlasip yapiy1 terk etmesinin 6nlendigini gosterir (Varghese vd., 2009). 5 K’de 2 T’nin
altinda yapilan manyetik Olclimlerde ise, literatiirle uyumlu olarak termo-manyetik aki
atlamasiin (flux jump) gozlenmesi, drnegin yiiksek kritik akima ve yiliksek manyetik
diftizyon giiciine sahip oldugunu ve 1s1 kapasitesinin diisiik oldugunu belirtir. Bu yontemle
tiretilen 6rneklerin tersinmezlik alaninin, 5 K’de 8 T’den biiyiik bir deger (Vinod, 2010)
olmas1 da literatiirle uyumlu olarak bu yontemde kaliteli ve yiiksek siiperiletkenlik

ozellikleri gosteren kiillge MgB2 6rneklerin iiretilebilecegini gosterir.

1.3.5. Kiwviletnm-Plazma Sinterleme Teknigi (Spark-Plasma Sintering (SPS)
Technique)

Bu metotta, baslangic tozu olarak genellikle ticari olarak satilan yiiksek safliktaki
MgB; tozu kullanilir. Istenilen agirlikta tartilan toz grafit kaliba doldurulur ve kompakt bir
tablet haline gelmesi icin preslenir (2-3 Pa) (Dancer vd., 2009). Sentezleme siirecinden
sonra olusan MgB> O6rnegini kaliptan kolayca c¢ikarabilmek i¢in kalibin i¢ine, tozun altina
ve listiine yiiksek saflikta grafit folyo konur (Locci vd., 2006). Grafit kaliba, Ar atmosferi
altinda veya vakumda yiiksek DC elektrik akim (1200 A-1500 A (Sandu vd., 2013))
uygulanir ve ayni anda kalip MPa biiyiikliigiinde eksenel olmayan yiiksek basingla
mekaniksel olarak yiiklenir (Lee vd., 2003). Bu metotta kullanilan SPS mekanizmas1 Sekil
1.12°de verildigi gibidir (Locci vd., 2006). Ornek, uygulanan elektrik akimi yardimiyla
yiiksek sicakliklarda 15 dakika gibi kisa bir siirede sinterlenir. Sinterleme siirecinin

sonunda uygulanan akim kesilerek basing kaldirilir (Lee vd., 2003).
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Bilindigi gibi, yiiksek sicaklikta uzun siireli sinterleme islemlerinde Mg kaybi ve
MgO fazinin olusumu artar. SPS teknigi, yiiksek sicakliklarda ve ¢ok kisa bir zaman dilimi
icinde uygulandig1 i¢in bu olumsuzluklari gidermesinin yani sira, tane biiylimesini
bastirarak daha yogun tane smir1 elde edilmesini saglar (Sandu vd., 2013). Bu yontemde,
PICT yontemine kiyasla, daha yogun ornekler {iretilir. Ayrica bu ydntemle iiretilen
orneklerin siiperiletkenlik 6zellikleri, yiiksek basing yontemiyle iiretilen Orneklerle
kiyaslanabilir diizeydedir (Locci vd., 2006). Gazzoline ve arkadaslar1 (2011), SPS teknigi
ile disk seklinde tirettikleri MgB> orneklerde manyetik alan perdeleme ozelliklerini
aragtirdilar. Diislik alan altinda ve gecis sicakligina yakin bir sicaklik degerinde literatiirle
uyumlu olarak 5,3 x 108 Am?lik kritik akim degeri elde ettiler. Aldica ve arkadaslari
(2012), SPS teknigi ile trettikleri 6rneklerde yiiksek morfolojik diizenlilik, mikro dlgekte
aki atlamas1 ve yliksek Vickers sertligi gozlediler. Park ve Ahn (2012), in-situ yontemle
tirettikleri 6rneklerin diisiik manyetik alanlarda, ex-situ yontemle iirettikleri 6rneklere gore,
daha yiiksek Jo degeri gosterdiklerini ve yiiksek alanlarda ¢ok daha hizli bozunduklarini
gozlediler. Ayrica her iki yontemle de liretilmis 6rneklerin sicakliga bagli manyetizasyon,
M(T) olclimlerinde normalize e.m.u degerlerinin, geleneksel yontemle sinterlenmis
numunelerden bir derece daha yiiksek oldugunu gozlediler. Bu durum, SPS teknigi ile daha
temiz Ornekler sentezlendigini ve siki paketlenmis 6rnek hacminin Mg’ nin oksitlenmesini

azalttigini gosterir.
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Sekil 1.12. Kivilcim-Plazma Sinterleme (SPS) mekanizmasi (Locci
vd., 2006).

1.3.6. Mekanik Alasimlama Yoéntemi (Mechanical Alloying (MA) Method)

Mekanik alagimlama yontemi ile MgB: tiretmek igin, 6ncelikle uygun stokiyometrik
oranda tartilan yiiksek safliktaki kristalik Mg ve amorf B tozlari, Ar atmosferi altinda,
tungsten karbitten (WC) yapilmus bilyeli 6giitiicti sisteme belli bir bilye-toz oraninda (10:1,
24:1, 36:1 gibi) doldurulur. Uygun bir donme hizinda uzun bir zaman dilimi boyunca (50
saat, 200 saat gibi) yiiksek enerjili bilyeli 6giitme gergeklestirilir. Ogiitme isleminden sonra
elde edilen toz karisim incelendiginde kismen MgB: faz olusumunun gergeklestigi gézlenir
(Giimbel vd., 2002). Ogiitme isleminden elde edilen toz, bilinen birgok MgB> sentezleme
yonteminden herhangi biri uygulanarak kiilge haline getirilebilir.

MgB2’de siiperiletkenlik ozelliklerine etki eden pek ¢ok faktdr vardir. Bunlar
arasinda, baslangi¢ tozlarinin kalitesi (Zhou vd., 2004), tozlarin tane boyutu ve sinterleme
yontemi sayilabilir. Mekanik alagimlama yonteminde bilyeli 6giitme islemi, Mg ve B
baslangi¢ tozlarinin tane boyutunun kii¢lilmesini, nanokristalik bir yapmin elde edilmesini
ve karisimin homojenitesinin artmasini saglar. Bu durum, toz karisimin presleme sirasinda

daha siki1 paketlenmesini ve 1si1l islem siireci sonunda geleneksel yonteme gore daha yogun
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bir yap1 kazanmasimi saglar. Boylece, MgB2’de tane smirlarinin sayisi artar, dolayisiyla
tane simirinin aki ¢ivileme 6zelligi arttigi (Gliimbel vd., 2003) icin yiiksek Jc degeri elde
edilir. Giimbel ve arkadaslar1 (2003), mekaniksel alasimlama ve ardindan sicak presleme
yontemi ile trettikleri yiiksek yogunluktaki nanokristalik MgB2 orneklerin 20 K ve 2,1
T°de 1 x 10° Acm? gibi yiiksek Jc degeri gosterdigini (bu deger nanokristalik ince
filmlerden elde edilen degerden daha yiiksektir) ve geleneksel yontemle iiretilmis kiilge
ornekler i¢in Hir = 0,5 Hc2(T) olan tersinmezlik manyetik alan degerinin daha yiiksek alan
degerlerine dogru kayarak Hir = 0,8 Hc2(T) degerine ulastigini rapor ettiler. Yanmaz ve
arkadaglart (2009), 24, 72 ve 140 saat bilyeli ogiitme yaptiklart MgB2 &rneklerin
stiperiletkenlik ozelliklerini inceledikleri ¢alismada, Ogilitme siiresi arttikga Jc degerinin
arttigini tespit etttiler. Ayrica 6giitme zamani arttik¢a aki ¢ivileme kuvvetinin maksimum
degerinin arttig1 ve ¢ok yiiksek 6glitme zamanlari i¢in yapi1 i¢inde olusan fazlalik kusurlar
nedeniyle kritik sicaklik degerinin ve dolayisiyla aki ¢ivileme kuvvetinin azaldigi bulundu
(Giimbel vd., 2004). Lorenz ve arkadaglart (2006), mekanik alasimlama ile iirettikleri
nanokristalik yapidaki MgB>’de, standart yontemle iiretilen 6rneklere kiyasla daha biiyiik
olan o enerji araliginin (%40) azaldigin1 ve daha kii¢iikk olan 7 enerji araliginin arttigini
buldular. Ayrica, bandlar arasi sagilmayi arttiran kusurlarin olustugunu gozlemlediler.
Mekanik alagimlama ile tiretilmis 6rneklerde o-enerji araliginin kusur olusumu nedeniyle

azalmasi, T degerinin daha diisiik sicaklik degerlerine kaymasini agiklar.

1.3.7. Yiiksek Basingta Sinterleme Yontemi (High Pressure (HP) Sintering)

Yiiksek siiperiletkenlik  Ozelliklerine sahip kaliteli kiillge MgB2 lretim
yontemlerinden biri de, yiiksek basing altinda sinterleme yontemidir. Bu yontem, MgB:
orneklerin yogunlugunu, stiperiletkenlik (kritik akim yogunlugu, tersinmezlik alani) ve
mekaniksel (mikrosertlik, c¢atlaklar) oOzelliklerini 1iyilestirir. Bu ydntemde, uygun
stokiyometrik oranda karigtirllan Mg ve B homojen toz karisimi, Ar atmosferi altinda
yiiksek sicakliklarda Mg ve B ile reaksiyona girmeyen tantalyum (Ta), platinyum (Pt) gibi
bir elementten yapilmis folyoya sarilir. Folyo, hekzagonal bor nitriir (BN) ya da
monoklinik ZrO2’den yapilmis potaya (Prikhna vd., 2002) konarak profilitten yapilan
kiibik yiiksek basing aletine yerlestirilir. Toz karisimin folyoya sarilmasinin nedeni, 1s1l
islem sirasinda BN ya da ZrO;’den kaynaklanabilecek kirliligi 6nlemektir. Karisim 3,5-6
GPa’lik yiiksek basing altinda ve 900-1000°C aras1 yiiksek sicaklikta 1-2 saat arasinda 1sil
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isleme tabi tutulur (Toulemonde vd., 2002). Yiiksek basing yaninda yiiksek sicakliktan da
yararlanan bu yontem “Yiiksek basing yiiksek sicaklik yontemi” olarak da bilinir.

HP yonteminde yiiksek basing, 1s1l islem sirasinda Mg’nin buharlagsmasini ve
oksitlenmesini Onleyerek mekaniksel olarak kararli yogun bir yap1 elde edilmesini saglar
(Prikhna vd., 2011). Malzemenin yogun yapisi, kritik akim yogunlugu kadar tersinmezlik
alanin1 da etkiler. Narozhnyi ve arkadaslart (2002), farkli {iretim yontemleri ile
sentezledikleri MgB: kiilge Orneklerin siiperiletkenlik 6zelliklerini karsilastirdiklar
caligmada, yiiksek basing altinda ve mekanik alagimlama ile trettikleri MgB, kiilge
orneklerin st kritik alan degerlerini, Hc2(0) sirasiyla 23 T ve 22 T buldular. Bu deger,
standart yontemle iiretilen MgB, Ornekler i¢in 18 T’dir. Her iki yoOntemle {iretilen
orneklerin tersinmezlik alanlarini, Hir(T) ise 0,7 Hc2(T) - 0,8Hc2(T) degerinde buldular. Bu
deger, standart yontemle diretilen Ornekler ig¢in Hir(T) = 0,5Hc2(T)’dir. Bu calisma,
MgB2’nin temel parametrelerinin iiretim yontemlerine bagli olarak gelistirilebilecegini
gostermesi bakimindan 6nemlidir. Prikhna ve arkadaslar1 (2011), sicak presleme (Hot-P),
SPS ve HP yontemleri ile iirettikleri MgB> orneklerin siiperiletkenlik 6zelliklerini
karsilastirdiklar ¢alismada, 20 K ve 30 K’de 2 GPa basing altinda HP yontemiyle iiretilen
ornegin en yiiksek Jo degerine ve maksimum yogunluga sahip oldugunu buldular. Ayni
caligmada ex-situ MgB: tozundan HP yontemiyle sinterlenen orneklerin, Mg ve B
tozundan (in-situ) ayni yontemle sentezlenen orneklere kiyasla daha diisiik Jc degeri
gosterdigi tespit edildi. Bunun nedeni, ex-situ MgB> tozundan sinterlenen 6rneklerde
biiyilk MgB: kiimelesmelerinin olmasi ve oksijen zengini fazlarin bu kiimelesme igine
homojen olarak dagilmamasi sonucu homojenitenin azalmasi, dolayisiyla taneler arasi

baglarin zayiflamasi ve ¢ivileme merkezlerinin homojen dagiliminin engellenmesidir.

1.3.8. Sicak Presleme Yontemi (Hot Pressing (Hot-P) Method)

Bilindigi gibi, kiillge MgBo> siiperiletkeninde kritik akim yogunlugunun, yiiksek
manyetik alan altinda hizli bir sekilde diismesinin nedeni, M@B2’nin diisiik kiilge
yogunlugudur. Bu nedenle sicak presleme yontemi gibi pek ¢ok yontem yogun yapida
MgB, dretimini hedefler. Shinohara ve arkadaslar1 (2008), PICT yontemi ile
sentezledikleri MgB: kiilge 6rnegi, Sekil 1.13°de gosterilen sicak presleme firmindaki
aliimina tiip i¢inde bulunan pistona yerlestirerek Ar atmosferi altinda 2 saat boyunca oda

sicakligindan presleme sicakligina (670-730°C) kadar 1sittilar. Bu sicaklikta preslenen
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ornek 2 saat basing altinda tutuldu ve 6 saat i¢inde presleme sicakligindan oda sicakligina
sogutuldu. Elde edilen 6rnegin, PICT yontemi ile elde edilen 6rnekten %40 daha yogun
oldugu bulundu. Yine bu yontemde presleme sicakligi arttikca sabit presleme basinci
altinda MgB2’nin yogunlugundaki degisimin ¢ok az oldugu ve basing arttik¢a yogunlugun
arttig1 gozlendi. Bu durum, MgB2’nin yogunluguna etki eden bosluklarin yok olmasinin
presleme sicakligina bagli olmaksizin presleme basinciyla degistigini gosterir. Kritik akim
yogunlugu Ol¢iimlerinde ise, sabit presleme basinci altinda presleme sicakligi arttikga J¢
degerinin arttigi gézlendi. Bu durumun nedeni, sicakligin artmasi ile MgB> kristal
tanelerinin yogunlugunun artmasidir.

Durrell ve arkadaslar1 (2012), eksenel olmayan sicak presleme ile teorik yogunlugun
%91°1 yogunlukta ve %10 oraninda kristalik MgO igeren disk seklinde 3 pm
biiyiikliigiinde taneli bir MgB2 6rnegi elde ettiler. Ayrica, 20 K ve 17,5 K sicakliklarda 5
T’lik dis alan uygulanarak orneklerin sogutulup merkezi Hall sensorii yardimiyla
tuzaklanan manyetik alan Glglimlerinin yapildigi bu ¢alismada, 17,5 K’de 3,14 T ve 20
K’de 2,6 T’lik manyetik alan tuzakladiklar1 bulundu. Bu degerler, simdiye kadar rapor
edilen degerlerden ©6nemli derecede biiyiiktiir. Orneklerin, 17,5 K’de yapilan
miknatislanma lgiimlerinde sifir manyetik alanda Jc degerleri 7-8 x 108 Am™ bulundu. Bu
deger, diger arastirmacilar tarafindan rapor edilen kaliteli MgB2 Ornekler ile
karsilastirilabilir bir degerdir.

Shields ve arkadaglar1 (2002) ticari MgB2 tozundan sicak izostatik presleme ile 100
MPa basingta ve 950°C’de sinterledikleri MgB2 6rneklein mikroyapisal ve siiperiletkenlik
ozelliklerini arastirdiklar1 ¢alismada, %100 yogunlukta (2.63 £ 0.02 gcm™®) ve 37,5 K’de
keskin stiperiletkenlik gecisine sahip MgB2 yapist elde ettiler. 20 K’de yaptiklari
miknatislanma Ol¢limlerinde ise sifir alanda 1,3 MAcm™? ve 1 T’de 9,3 x 10° Acm?’lik

yiiksek Jc degeri elde ettiler.



36

3
o Basing 6; 4
O 2 ||O
O 1 llo
O lo]
O L@
5 O o
— 0 l/ o
O (o]
O (o]
o — (o)
O o

Sekil 1.13. Sicak presleme firminin sematik ¢izimi. 1: 6rnek, 2:
piston, 3:aliimina tlip, 4: 1sitict ve 5: termogift
(Shinohara vd., 2008).

1.4. MgB2 Kiilge Siiperiletkenlerde Yapisal Kusurlar ve Ikincil Fazlarin
Siiperiletkenlik Ozellikleri Uzerine Etkisi

MgB: bilesiginin fiziksel, elektriksel ve manyetik Ozellikleri iiretim ydntemine,
sinterleme sicakligi, sinterleme zamani ve basinci gibi iiretim kosullarina ve stokiyometri
kaymalari, baslangi¢ tozlarinin kalitesi (boyutu, safsizligi, vb.) gibi diger etkenlere siki
sikiya baglidir. MgB: yapisinda tiim bu etkenlere baglh olarak pek ¢ok oksit fazinin ve
stiperiletken olmayan MgBa, MgB7, MgB1>» gibi B zengini fazlarin olusumu yapida
gozenekliligi arttirarak ¢esitli kusurlarin olusumuna neden olur.

Xiao ve arkadaslari1 (2003), katihal tepkime yontemi ile 900°C’de 2 saat ve 640°C’de
30 saat sinterledikleri MgB: orneklerde Mg eksikliginin siiperiletkenlik parametreleri
tizerine etkisini incelediler. Her iki sinterleme sicakligi i¢in de yapida Mg eksikligi arttikga
a parametresinin lineer olarak azaldig1 ve ¢ parametresinin lineer olarak arttig1 gozlendi.
Ayrica Orneklerin artik direng oranlarindan (RRR), az miktardaki Mg eksikliginin
malzemenin normal durum gegis (transport) Ozelliklerinde dikkate deger bir etki
olusturmadigi bulundu. Ma ve arkadaglar1 (2013), Mg fazlaliginin diisiik sicaklikta
(575°C’de 5 ve 10 saat) kat1 hal tepkime yontemi ile sinterlenen MgB: o6rneklerin kritik
akim yogunluguna etkisini arastirdiklar1 ¢alismada, fazlalik Mg’nin, sinterleme
mikroyapisinin daha homojen ve yogun olmasini sagladigimi, orgli kusurlarini ve

mekaniksel zorlanmayr arttirdigini buldular. Zhang ve arkadaslar1 (2009), kati hal
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yontemiyle 800°C’de 60 saatte sinterledikleri Mgi1xB2 (X = 0,9-1,3) bilesiklerinde, X =
0,9’dan 1,1’e degistiginde saf MgB: fazinin arttigini, x’in daha biiyiik degeri i¢in ise
azaldigimi gozlediler. Ayrica, Mgi,1B2 bilesiginin yiiksek ve diisiik alanlarin her ikisi i¢in
de en yiiksek Jc degeri gosterdigi bulundu. a orgii parametresi x miktarindaki degisimden
hemen hemen etkilenmezken, ¢ orgii parametresinin ise artan x miktar1 ile azaldig
gbzlendi. ¢ Orgii parametresinin x = 0,9 i¢in ideal degerinden (¢ = 0,3521 nm) daha kiiciik
olmasi, drnek yapisinda biiyiik miktarda bosluk (vacancy) oldugunun gostergesidir. X = 1,3
i¢in ¢ orgii parametresinin ideal degerinden daha kiiclik olmasi ise; Mg eksikliginin ortadan
kalkmasi ve B’nin yap1 i¢inde yeterli miktardan daha fazla olmasi nedeniyle B atomlarinin
MgB: orgiisiine ara atom olarak difuz etmesinden kaynaklanir. Jung ve Lee (2007), ayni
stokiyometriye sahip farkli zaman araliklart igin 6giitiilmiis Mg pargalar1 ve B tozundan
olusan karigimi ti¢ farkli sicaklikta (950-1000°C, 900°C, 850°C) sentezleyerek farkli
miktarlarda reaksiyona girmemis Mg elementi iceren MgB2 6rnekler elde ettiler. 850°C’de
sinterlenen Ornegin diger orneklere gore, daha yogun ve daha iri parcali reaksiyona
girmemis Mg tanecikleri icerdigi ve bu durumun kiilge ¢ivilemesini azalttigi bulundu.

Gozenekli yapmin MgB2’nin akim tasima alanimmi ve dolayisiyla Jc’yi azalttig
bilinmektedir. Buna karsilik, Grinenko ve arkadaslarinin (2006), gozenekli MgB2
orneklerde yaptiklari ¢aligma oldukca dikkat ¢ekicidir. Bu ¢alismada gozeneklilik arttikga
Orgii parametrelerinin ve kritik sicakligin azaldigi bulunmasina ragmen, 20 K ve 0 T’de Jc
~ 3 x 10° Acm? olarak hesaplanan kritik akim degeri, yogun MgB, ornekler icin
hesaplanan degerlerle Karsilastirtlabilir bir biiytikliktedir. Bu ¢alisma, gézenekli yapilarda
zayif bag durumunun siiperiletkenlik 6zellikleri tizerine goriilebilir bir etkisi olmadigini ve
tane sinirlariin akima karsi gegirgen 6zellik sergiledigini gosterir.

MgB: siiperiletkeninde, kritik akim yogunlugu ve tersinmezlik alani yapi iginde
civileme merkezi sayisinin arttirilmast ile iyilestirilebilir. Bu nedenle, nanoboyutta bircok
katkilama (doping) ve ekleme (adding) yapilmas1 gibi islemler gerceklestirilmistir. Bunlar
icinde, Mg’nin yiksek buharlasma 0Ozelliginden dolayr oksitlenme egilimi
diisiiniildiiglinde, oksit fazlan ile ilgili ¢calismalar dikkat cekicidir. Kovak ve arkadaglari
(2004), MgO katkisi ile Jc ve Hir degerlerinde iyilesme oldugunu, T¢’nin yaklasik olarak
sabit kaldigini1 fakat, taneler arasi baglarin kétiilestigini rapor ettiler. Perner ve arkadaslari
(2005) ise, agirlikga %5 oraninda MgO eklenen MgB: 6rneklerde yap1 i¢inde homojen bir
safsizlik dagilimi olustugunu ve taneler arasi baglar kotiilesmeden Jo degerinin 7,5 K ve

sifir alanda 1,3 x 10° Acm?’lik bir degere arttigin1 buldular. Ma ve arkadaslari (2009), 5 ve
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15 saat ogiitiilmiis orijinal Mg ve B tozunu 2 saat hava ortaminda birakarak homojen bir
sekilde oksitlenmelerini sagladilar. 5 saat Ggiitiilmiis tozdan elde edilen nanokristalik
yapidaki MgB: taneler i¢inde dislokasyonlar ve homojen olarak dagilmis nanoboyutta
MgO pargaciklari bulundugu, bu durumun J¢’de anormal bir artis sagladigr ve 20 K’de 3,5
T alan altinda 1 x 10* Acm™?’lik J; degeri elde edildigi rapor edildi.

Serquis ve arkadaslari (2002), sicak izostatik presleme (HIP) ile iirettikleri MgB2’nin
stiperiletkenlik Ozellikleri {izerine mikroyapt ve kusurlarin etkisini inceledikleri bir
caligmada, sicak preslemenin tane sinirlarinda biriken MgO’nun tane boyutunu nanometre
mertebesine kiigilttiigiini ve MgO’nun yapt icine dagilip hem goézenekli yapiy
lyilestirdigini hem de yapida daha fazla dislokasyon olusturdugunu goézlemlediler. Bu
durum ise, aki ¢ivilemesini iyilestirip kritik akim yogunlugunu arttirdi. Serquis ve
arkadaslar1 (2003) yaptiklar1 bagka bir ¢aligmada, kat1 hal tepkime yontemi ile ti¢ farkli
sinterleme kosulunda MgB: 6rnekler iirettiler. Orneklerin taramali ve gegirmeli mikroskop
analizlerinde, 1sil islemden sonraki yavas sogutma sirasinda, yiiksek sentezleme
sicakliklarinda kiilce MgB: icinde ¢oziinmeden bulunan oksijenin ayrisabildigini ve MgB:
anafazi icinde nanometre boyutunda cokeltiler olusturdugunu buldular. Manyetizasyon
Ol¢iimleri, bu ¢okeltilerin etkin aki ¢ivileme merkezi gibi davrandigini ve tane-igi (intra-
grain) kritik akim yogunlugunu 6nemli derecede arttirdigini gosterdi. Zhu ve arkadaslari
(2001), Mg buhar basincindan yararlanarak sinterledikleri polikristal yapidaki MgB» kiilge
orneklerde MgO fazmin yapi i¢inde ikinci biiyiik faz olarak yer aldigini, bunun yaninda
MgB4 ve MgB7 fazlarinin varligim tespit ettiler. MgO pargacik boyutunun 10-500 nm
olmasi ve bu fazin MgB: anafazi ile eslesmemesi (mismatch) yapr icindeki
dislokasyonlarin kaynagi olarak diisiintildii. Liao ve arkadaslar1 (2004), katihal tepkime
yontemi ile trettikleri MgB2’nin sentezleme sartlarina bagli olarak gesitli kristal kusuru,
Mg eksikligi, koherent ¢okeltiler, orgii zorlanmalari, vida dislokasyonlar1 ve oksijen

safsizli81 icerdigini buldular.

1.5. MgB: Kiilge Siiperiletkenlerin Uygulama Alanlar

Bir siiperiletkenin pratik uygulamalar1 igin, gec¢is sicakligi, kritik akim ve Kritik
manyetik alan degerleri ve manyetik alan tuzaklama kapasiteleri gibi pek ¢ok
stiperiletkenlik parametresi belli kriterleri karsilamalidir. MgB2’nin, intermetalik

stiperiletkenler arasinda en yiiksek gecis sicakligina (Tc = 39 K) sahip olmasi ve calisma
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sicakliginin 20-30 K gibi yiiksek bir deger olmasi, sogutma islemi i¢in maliyeti yiiksek
olan 4 K’lik sogutucu sistemleri kullanma gerekliligini ortadan kaldirir. Bakir tabanli
stiperiletkenlere kiyasla, MgB2’nin diisiik tiretim maliyeti, kolay elde edilebilirligi ve daha
iyi mekaniksel 6zellikler gostermesi ile 4,2 K’de 1 T’nin iizerinde (Cavallin vd., 2006) ve
13,3 K’de 0,85 T’ye kadar (Perini vd., 2007) manyetik alan perdeleme performansi
MgB:’yi birgok uygulama alani i¢in aday yapar.

MgB: siiperiletkenlerin bir¢cok uygulama alani mevcuttur. Giunchi ve arkadaslari
(2011), kiilge MgB2’nin kullanim alanlarin1 Sekil 1.14’deki gibi 6zetler. Sekilde belirtilen
bu uygulamalarin higbiri i¢in disaridan akim saglayict bir kaynaga ihtiya¢ duyulmaz.
MgB2’nin sarj olmasi, sogutucu sistemin disinda ve klasik elektromanyetik sistemlerle
yapilabilir. Giinimiizde marketlerde MgB: siiperiletkeninden yapilan akim kablolarini

bulmak mimkindir.

Manyetik perdeleme
(uzay uygulamalari, 6l¢tim
sistemleri)

Kablolar
(stiperiletken miknatislar €— Mng

RF cihazlari
(filtreler, antenler)

Kacak akim sinirlayicilari
(indiktif silindirler)

N/

Elektrik motorlari
— (relaktans rotoru, lineer

ve anahtarlar igin) / \ motor, senkronize motor)

Kalict miknatislar
(manyetik kaldirma (levitation)

sistemleri, manyetik yataklama,
manyetik ayirma)

Sekil 1.14. MgB: kiilge siiperiletkenlerin uygulama alanlar1 (Giunchi vd., 2011).

Son birka¢ on yilda, siiperiletkenlerin manyetik enerji depolamada ve manyetik
olarak havalanmis trenlerde kullanimi biiyiik dikkat ¢eker. Burada tiretilen manyetik alanin
biyiikliigii 2-5 T arasindadir. Bu kullanim alanlari i¢in oldukga biiyiik bobinlerde enerji
depolanmasi gerekir. Bu durum ise, bobin yapiminda kullanilacak siiperiletken telin
maliyetine dikkat ¢eker. MgB: siiperiletkenler, diisiik maliyetli tel yapimina imkan vermesi
yoniinden énemlidir (Tomsic vd., 2007).

Indiiksiyon 1siticilarda verimi arttirmayr amaglayan ALUHEAT projesi geleneksel
indiiksiyon 1siticilarda kullanilan ve verimlilikleri genellikle %55-60 civarinda olan bakir

AC bobinler yerine MgB2’den yapilmis bobinleri kullanir. Bu yeni konseptte, 1sitilmasi



40

gereken metal cubuk, MgB, bobinleri tarafindan iiretilen DC manyetik alan iginde
dondiiriiliir. Rotasyon, metal ¢ubukta istenen sicaklik dagilimini saglayan eddy akimlarini
indiikler. Olusturulan bu 1siticinin verimliligi, motor verimliligi ve bobin sogutmasi
tarafindan tanimlanir ve %90 civarindadir (Stenvall, 2008).

Italya’daki ASG Superconductors sirketi, MgB> iletkenlerin kullanimina dayanan
actk MRI miknatis tasarimint baslatmistir. Sekil 1.15 (Modica vd., 2007)’de goriilen
miknatisin nominal calisma akimi 90 A’ya ve merkezindeki alan 0,5 T’ye ulasr.
Cambridge Massachusetts Teknoloji Enstitiisiindeki Francis Bitter Miknatis Laboratuari
gibi diinyadaki diger birgok arastirma laboratuarinda MgB, tabanli MRI sistemi
gelistirilmeye calisilmaktadir. Yapilan denemeler sonuglandiginda, MgB> tabanli aletler

MRI marketlerde yerini alacaktir (Ma ve Liu, 2011).

Sekil 1.15. ASG  Superconductors  sirketi  tarafindan ~ MRI
uygulamalar icin gelistirilen (0,5 T) miknatis (Modica
vd., 2007).

Stiperiletken kagak akim smirlayicilar son 20 yildir arastirilmakta ve
gelistirilmektedir. Bunlarin ana avantajlari, normal g¢alisma kosullarinda elektrik agi
tizerindeki etkilerinin ihmal edilebilir olmasi, pratik olarak anlik sinirlama 6zellikleri ve dis
tetikleyici olmaksizin otomatik cevap verme 6zellikleridir. Resistif ve indiiktif olmak {izere
iki tip akim sinirlayic1 vardir. MgB: siiperiletkenlikten normal hale keskin gegis gosterme
ozelligi ile ideal bir resistif kagak akim sinirlayicidir (Tomsic vd., 2007). Italyan LIMSAT

projesinde, son zamanlarda bircok MgB: kagak akim sinirlayici {iretilmistir. Bu aletlerin
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test sonuglari, iletkenlerin transport Ozelliklerinden tahmin edilen degerlerle uyum
icindedir. (Ma ve Liu, 2011).

Hidrojen, giiniimiiz diinyasinda en 6nemli sorun haline gelen artan enerji ihtiyacini
karsilayabilecek en 6nemli adaylardan biridir. Bilindigi gibi hidrojenin siv1 fazi, bu yakitin
depolanmasi, transferi ve sirkiilasyonu i¢in uygundur. Sivi hidrojenin atmosferik kaynama
noktasinin 20 K olmasi, siiperiletken uygulamalar i¢in gereken kriyojenik ortamin elde
edilmesini saglar. Bu nedenle, Nakamura ve arkadaslar1 (2012) siv1 hidrojen sirkiilasyon
pompasi olarak kullanilabilecek indiiksiyon/senkronize motor gelistirdiler. Motorun kafes
sargisinda MgB: teller kullanilarak hem HTS’lere kiyasla diisiik maliyetli tel sarim tiretildi
hem de daha kii¢iikk hacimli motor iiretimi saglandi. Ayrica bu motorda demir ¢ekirdek
kullanildig1 i¢in MgB: tellerin kritik akim yogunlugunun manyetik alan bagimliliginin,
motor performansinda zararli herhangi bir etkiye neden olmasi engellendi.

Italya’daki EDISON sirketi, sicak presleme (Hot-P) yontemi ile iiretilen yiiksek
yogunluktaki kaliteli MgB: kiilge siiperiletkenleri daha az karmasik bir yontem olan Mg-
RLI yontemi ile iireterek birka¢ on santimetre boyutunda biiyiik kiilge Ornekler elde
etmistir (Giunchi vd., 2006). Bu yontemle iiretilen MgB2 6rneklerin, manyetik kaldirma ve
motor sistemlerinde siiperiletken miknatis olarak kullanimi i¢in yeterli siiperiletkenlik
ozelliklerinin oldugu 6ngoriilmektedir (Giunchi vd., 2003). Kiilge siiperiletkenlerin motor
yataklama sistemlerinde kullanilmasi ile siirtiinmesiz bir rotasyonun saglanmasi ve boylece
enerji kaybmin azaltilmasi saglanabilir. HTS’lerin kullanildigi basit bir siirtiinmesiz
manyetik yataklama sistemi icin, genel diizende siiperiletken sabit bir sekilde dururken,
miknatis onun iizerinde temas olmaksizin donmektedir. Patel ve arkadaslari (2012), ici
oyuk silindir seklinde MgB> ve miknatislanmis YBCO kiilge siiperiletkenler ile halka
seklinde ilave kalict miknatislar (PM) kullanarak Sekil 1.16’da gosterilen yeni bir
stiperiletken manyetik yataklama modeli gelistirdiler. Bu sistemde, tuzaklanan aki
modelinin HTS’ler i¢in gecerli oldugu kabul edilerek, yataklama sisteminin farkli
konfigiirasyonlari i¢in elde edilen maksimum kaldirma kuvveti degerleri analiz edildi.
Geleneksel kalici miknatislar yerine miknatislanmis (RE)BCO kiilge stiperiletkenlerin
kullanildig1 bu c¢aligmada kaldirma kuvveti yogunlugunda 6nemli bir artis saglandigi

gorildi.
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Sekil 1.16. Halka seklinde ilave kalict miknatislar (PM) kullanilan yeni
kiilge-kiilge siiperiletken yataklamanin temel yapisi (Patel vd.,
2012).

Manyetik perdeleme, siiperiletken malzemelerin uygulama alanlar1 arttikca 6onemli
hale gelmistir. Siiperiletken miknatislarin yiiksek manyetik alanlarindan insanlar1 ve
aletleri korumak ve siiperiletken manyetik sensorlerin (SQUID gibi) elektromanyetik
giiriiltillerini 6nlemek i¢in manyetik perdeleme sistemleri gelistirilir. En gelismis manyetik
perdeleme sistemleri uzay projelerinde kullanilir. Klasik manyetik perdeleme, 6zel
alagimlar  kullanilarak  yapilmaktadir. Bu alasgimlarin  diisitk  sicakliklardaki
gecirgenliklerinin diisiik olmasi perdeleme potansiyellerini kisitlar (Rabbers vd., 2010). Bu
gibi durumlarda, siiperiletkenlerin manyetik perdeleme alaninda kullanimi bir¢ok yonden
avantaj saglar. Digiik frekansli manyetik alani1 azaltmak i¢in kullanilan manyetik
perdeleme sistemleri, aktif ve pasif perdeleme olmak iizere iki gesittir. Aktif perdeleme,
eklemeli miknatis bobinlerden olusan sisteme akim enjeksiyonu ile yapilir. NMR VE MRI
sistemlerde kullanilan perdeleme sistemi bu tiirdendir. Pasif perdeleme ise, ferromanyetik
ve  siiperiletken = malzemelerin  Gzelliklerinden  yararlanilarak  gergeklestirilir.
Ferromiknatislar kenar (fringing) alanlarin1 kendi iginde yogunlastirarak azaltir.
Stiperiletkenler ise, i¢ bolgelerini manyetik alandan koruyan siiperakimlari olusturarak
manyetik alam1 disarilar. Bu iki ¢esit malzemenin es zamanli olarak manyetik alana
verdikleri cevap ile pasif perdeleme gergeklestirilir (Gozzelino vd., 2012). Gozzelino ve
arkadaglar1 (2012), MgB> ve Fe kaplardan olusan eseksenli hibrit manyetik perdeleme
sistemi gelistirdiler. Bu sisteme, belli bir biiyiiklilkte dis manyetik alan uygulayarak kap

ekseni boyunca farkli pozisyonlarda indiiksiyon alan zayiflamasi Ol¢limleri yaptilar.
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Boylece, sistemin pasif manyetik perdeleme performansi analiz edildi. Deney sonuglari,
0,4-0,6 T’lik alan uygulandiginda, hibrit sistemin verdigi perdeleme c¢arpaninin, sadece
MgB: kabin kullanildig1 sisteminkinden 20 K ve 30 K’de sirasiyla 3 ve 4 kez daha biiyiik
oldugunu gosterdi. Boyle bir hibrit manyetik alan perdeleme sistemi, uzay bolgelerindeki

manyetik alanin giiclii zayiflatilmasinda kullanilabilecek sistemler i¢in 6rnek teskil eder.

1.6. Lazerler

Lazer kelimesi, “Light Amplification by Stimulated Emission of Radiation”
climlesinin bag harflerinden tiiretilmistir ve uyarilmis radyasyon yayilimi ile 15181n
giiclendirilmesi demektir. Bilindigi gibi kuantum anlayisinda ise, 151k sogurma katsayisi
sifirdan kiigiik olan ortamlardan gegerken gii¢lenebilir. Bu olay, negatif sogurma olarak
bilinir ve uyarilmis 1s1ma olayz ile birlikte lazerin temelini olusturur.

Bir lazer, Sekil 1.17 (URL-1, 2014)’de gosterildigi gibi optik kavitor (rekleftor
boslugu) igerisine konulan aktif ortam (kazang ortami, kristal ¢ubuk gibi), aktif ortama
enerji pompalamakta kullanilan kimyasal, optik ya da elektriksel pompalama sistemi ile
yansitict ve kismen yansitict aynalardan (rezonator) olusur. Lazer aktif ortami, lazer
enerjisinin kaynagidir ve aktif ortamin cinsi lazerin adimi belirler (CO2, Nd:YAG,
Nd:YVO; gibi). Endiistride enerji pompalamakta kullanilan en yaygin uyarma yontemi
yani pompalama sistemi, CO> lazerlerde kullanilan yiiksek frekansli elektrik akimi ve kati
hal lazerlerde (Nd:YAG, Iterbiyum Fiber gibi) kullamilan flag lamba veya diyotlardir
(Chang, 2005). Sekil 1.18de dort enerji seviyeli bir lazer sisteminde optik kazang elde
ederek lazer 15181 liretme siirecinde gerceklesen fiziksel olaylar sematize edilmistir (URL-
2, 2014). Optik kavite igerisinde yer alan aktif ortamin taban enerji seviyesinde (Ig>)
bulunan atom ve molekiiller pompalama sistemi yardimiyla gonderilen fotonlarla uyarilir.
Bu fotonlar, aktif ortamdaki atom ve molekiillerin enerji seviyelerini uyarip 13> enerji
seviyesine ¢ikmalarini saglar. Bu olaya pompalama denir. Pompalama yardimiyla st
enerji seviyelerindeki atomlarin sayis1 arttirilir, boylece niifus terslenmesi gercgeklestirilir.
I3> enerji seviyesindeki atomlar kendiliginden 1s1ma ile 12> alt enerji seviyesine gegerler.
Bu enerji seviyesindeki atomlar fotonlar yardimiyla uyarilarak uyarici foton ile es fazda
(koherent) foton salip I1> enerji seviyesine gegis yaparlar. Bu olaya uyarilmis 1s1ima denir
(URL-2, 2014). Eger aynalar arasi mesafe (L), elektromanyetik dalga dalgaboyunun

yarisinin tam katlar1 (L=mA/2n) ise, faz rezonans kosulu saglanacak ve bu bolgede bulunan
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fotonlar giiclendirilecektir. Burada, A elektromanyetik dalganin dalga boyu, n kazang
bolgesinin kirilma indisi, m (1,2,3...) ise tam deger alan dalga boyu parametresidir. Bu
durum, pozitif geri besleme kosuludur. Yani, fotonlarin birbirine paralel yiiksek yansitma
Ozelligine sahip aynalardan defalarca yansiyip salimm (osilasyon) hareketi yapmalar
sonucu foton sayist ve dolayisiyla 151k siddetinin artmasi ile optik kazang saglanir. Eger
bdyle bir dongiideki optik kazang, esik kazang degerini saglarsa yani, foton kazanci
kayiplardan (tiip duvarlarindan kaynaklanan kayiplar, lazer ortamindaki safsizliklardan
kaynaklanan foton emilimleri, yansitict aynalarin yansitma katsayilariin yetersizligi gibi)
fazla ise optik salinim baslar. Isik siddetinin yeteri kadar artmasi sonucu ise monokromatik
lazer 1s1masi gerceklesir.

Bir lazer sisteminde esik kazancini (threshold gain) etkileyen bir¢ok faktor vardir.
Bunlar arasindan; kullanilan ana kristalin kalitesi, pompalama orani (yani ¢ikis giicii),

aynalarin 15181 yansitma oran1 ve aktif ortaminin uzunlugu sayilabilir.
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Sekil 1.17. Nd:YAG lazer sistemi (URL-1, 2014).
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Sekil 1.18. Dort enerji diizeyi olan bir atomik sistemde, uyarilmis 1s1ma ile optik
kazang elde ederek lazer 15181 tiretilmesi (URL-2, 2014).

1.6.1. Lazerin Tarihgesi

Lazer sisteminin kuramsal temelleri, ilk olarak 19. yiizyilin baslarinda Albert
Einstein tarafindan “uyarilmis 1s1ma” kavramiyla atildi (Einstein,1917). 1928 de Rudolph
W. Landenburg, Einstein’ in 6ngdrdiigli uyarilmis isimanin varligin1 kanitladi ve negatif
sogurma kavramini ortaya atti. 1940°da Valentin A. Fabrikant, negatif sogurma katsayili
ortam olusturma (diger bir deyisle say1r yogunlugu tersinimi olma olasilig1) kuralim
acikladi (Goca, 1993; URL-3, 2006). 1947°de Willis E. Lamb ve R.C. Retherford, hidrojen
spektrasinda acik uyarilmis yayilimi buldular ve uyarilmis 1s1manin ilk gosterisini yaptilar
(Willis ve Retherford, 1947). Uyarilmis 1sinimdan faydalanmaya yonelik ilk ¢aligmalar ise,
1950°1i yillarin baglarinda mikrodalga alaninda yapildi. Elektromanyetik tayfin mikrodalga
bolgesinde 1,25 cm dalga boyunda 1s1tk yayan MASER (Microwave Amplification of
Stimulated Emission of Radiation) aleti gelistirildi (URL-4, 2006; Townes, 1964). 1964
yilinda Nobel Fizik Odiiliinii alan bu ¢alisma ile molekiillerin mm mertebesinde dalga
boyuna sahip 151k yayabilecegi sonucu elde edildi. 1960°da Amerikan fizik¢i T.H. Maiman,
yiikselteg olarak silindirik yakut (ruby) kristali ve niifus terslenmesi olusturmak igin
pompalama kaynagi olarak flag lambasi kullanarak ¢ikis (output) dalga boyu 694 nm olan
ilk lazeri kesfetti (Steen, 2003; Silfvast, 2008). 1961 yilinda ise, yakut lazerden tek bir
atilim (single pulse) seklinde ¢ikis elde edilmesini saglayan Q-anahtarlama (Q-switching)
gelistirildi. Q-anahtar1, flaglambali pulslu lazerlerde lazerin galismasini koruyan optik bir
kapaktir (optical shutter). Boylece lazer 1s18inin olusmast igin gereken niifus terslenmesi
daha ytiksek degerlere ulasmistir (Koechner ve Bass, 2003).
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Lazerler (CO2, He-Ne, Nd:YAG gibi), 1960’11 yillardan beri g¢esitli optik
yiikselteclerle elektromanyetik spektrumun bir¢ok bolgesinde (kizilalti, goriiniir vs.) 1s1ma
yapabilecek sekilde tiretilirler. Ayrica lazerler kati, sivi, gaz ile plazma hallerinden, farkli
dalga boylarinda (ArF Gaz lazeri, 193 nm-Er:Glass Katihal Lazeri, 1540 nm) ve farkli
uygulama alanlarinda (bilim, miihendislik, otomotiv ve uzay sanayi, savunma

donanimlari, tip, meteoroloji ve holografi gibi) kullanilmak iizere gelistirilmektedirler.

1.6.2. Lazer Isigimin Ozellikleri

Lazerler, zamansal ve uzaysal olarak es fazli 151k kaynagidirlar. Lazer 15181 (Poisson
istatistigi), termal lamba (Bose-Einstein istatistigi) tarafindan firetilen 1s1k ile
kiyaslandiginda, es fazli olmasi, monokromatiklik (tek renklilik), yonlendirilebilirlik,
siddet, kisa ve ultrakisa atilimlar (pulslar) halinde iretilebilme gibi 6zellikleri yoniinden
farklilik gosterir (Rubahn, 1999).

Rezonatdrden c¢ikan dalgalar ayni fazda oldugundan ve her foton kendine 6zdes hvz:
= E»-E1 enerjili bir foton iirettiginden sadece frekansi vo = (E2-E1) / h olan (yani gelen foton
ile ayn1 enerji ve frekansa sahip) elektromanyetik dalga cikisi olur. Bir elektromanyetik
dalganin dalga cephesi lizerinde aralarinda faz farki olan iki nokta dikkate alindiginda
zaman degisimine karsin bu iki nokta arasindaki faz farki degismiyorsa zamansal yonden
uyumlu olduklar sdylenir. Uretilen elektromanyetik dalgalarin zamansal uyumlulugu,
gliclii monokromatik 6zellik ile sonuglanir. Monokromatikligin derecesi, spektral (tayfsal)
¢oziiniirliik ifadesi ile tammlanir. I¢ ice gegmis 151k filtreleri kullanarak siddette 6nemli
herhangi bir kayip olmaksizin spektral ¢oziinlirligii arttirmak miimkiindiir (Rubahn,1999).
Istenen frekanstaki cok sayida dalga, monokromatiklik &zelliginden dolay: lazer 15131
tizerine bindirilerek haberlesmede iyi bir sinyal jeneratorii olarak is goriir. Ayrica holografi
ve 6l¢lim biliminde de yararlanilir.

Lazer 1s1ginin diger 6zelligi, uyarilan atomlarin her yon yerine tercihli bir yonde
hareket etmesi nedeniyle bir dogrultu boyunca, birbirine paralel olarak, dagilmadan hareket
edebilmesi ve yon verilebilmesidir. Lazer 1s18inm bu 6zelligi hem uyarilmis yayilma ile
hem de rezonatoriin etkisi ile ilgilidir. Ayrica lazer 1s1831min uzaysal es fazliligi ve
paralellikten sapma acisinin ¢ok kiiciik olmasi da lazer 151g81n1n yiiksek derecede yonelimli

olmasimmi saglar (Candan, 2008). Lazer 1sigmin dogrultusu uygun optik sistemler



47

yardimiyla degistirilebilir ve istenen dogrultuya yeniden yonlendirilebilir. Lazer 15181min bu
ozelliginden yararlanilarak lazer ile mesafe 6lgme teknolojisi gelistirilmistir.

Lazerlerin pik giicii, siirekli islemler sirasinda 10° W’1, atilimli islemler sirasinda ise
10 W’1 kolaylikla geger. Lambalar ise, ancak kilowattan biraz daha fazla giice ulasabilir.
Lazerlerin bu yiiksek pik giicii, lazer-malzeme etkilesmesinin kolayca gerceklesmesini
saglar. Bir 151k kaynaginin siddeti, bir ylizeye birim zamanda diisen gii¢ ile tanimlanir.
Istmanin siddeti, pompalama 1simasiin giicii ile orantil1 bir artig gosterir. Kendiliginden
1simaya katilan atomlarin sayisindaki artig, yar1 kararli durumdaki atomlarin sayisi ile
orantili oldugundan 1s1k siddetindeki artis sinirlidir (Rubahn, 1999). Lazer 1s1gmin yiiksek
enerjisinden malzeme isleme amaciyla kesme, kaynak ve delme endiistrisinde yararlanilir.

Termal bir 151k kaynagindan lamba voltajinin mekaniksel kapaklama ya da
elektriksel anahtarlama yolu ile 1s1k pulsu elde edilebilir. Bu yontem, akim kesici aletin
mekaniksel kararligi tarafindan sinirlanir ve birkag mikrosaniye (us) uzunlugunda puls ile
sonuglanir. Lazerlerde ise, mod giftlesme ya da Q-anahtarlama yoluyla stirekli lazer {ireten
sistemlerden, femtosaniye (fm) ve pikosaniye (pm) mertebesinde ultra kisa lazer pulslar
tiretilebilir (Rubahn, 1999). Bu o6zellik, kayipsiz yiiksek enerji nakli ve yiiksek uzaysal

¢Oziiniirliik ile parcacik hareketlerinin haritalanmasini saglar.

1.6.3. Lazer Cesitleri

Lazerler, kazan¢ ortamlarina, yayilimlarina ve dalgaboylarina gore ii¢ farkli sekilde
siniflandirilabilirler (Celik, 2011). Bunlar;

a) Kazang ortamlarina gore: Katihal Lazerler (Ruby, Nd:YAG ve Nd:Cam lazer gibi,
0,17-7,2 um dalga boylu), Yariiletken Lazerler (GaAs lazer gibi), Gaz Lazerler (Atom
(He-Ne gibi), iyon ve molekiil (CO2, N2 gibi) lazerler), Sivi Lazerler (Boya lazerleri).

b) Yayilimlarina gore: Siirekli Lazerler (CO2 lazer, Ar* lazer gibi), Puls Lazerler
(Nd:YAG, Nd:Glass, Nd:YVOg lazer gibi).

c) Dalga boylarmma gore: X-Isin1 Bolgesi, Morétesi (Ultraviolet), Goriiniir Bolge,
Kizil6tesi (Infrared), Mikrodalga.
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1.6.3.1. Katihal Lazerler

Kati-hal lazerleri, aktif ortam olarak titanyum, vanadyum, krom, mangan, demir,
nikel, kobalt gibi ge¢is metalleri ile neodyum, seryum, erbiyum, tulyum, holmiyum,
iterbiyum gibi lantanit ve uranyum gibi aktinit grubu paramanyetik iyonlar ile katkilanmig
kristal veya cam maddeleri kullanan lazerlerdir. Katki maddesi olarak genellikle nadir
toprak elementleri kullanilir. Ciinkii bu tiir elementlerin iyonlarmin uyarilmis durumlari,
kristal orgiilerinin (fononlarin) termal titresimleri ile kolaylikla ciftlesmez ve calisma
esiklerine diisiik siddetteki lazer pompalama ile ulasilabilir (URL-5, 2013). Katihal
lazerlerde sistemin verimini arttirmak i¢in, iyi bir mekaniksel, termal ve optik 6zelligi olan
ana kristal, serbest iyon elektronik konfigiirasyonu olan aktiflestirici iyonlar ve diizenli bir
geometri ile spektral parlakliga (irradiance) sahip optik pompalama kaynagi birbirleriyle
uyumlu olacak sekilde secilmelidirler (Koechner ve Bass, 2003).

Katihal lazerlerin ilki yakut lazerdir. Yakut, az miktarda krom ihtiva eden
aliiminyum oksit (Cr** : AlOs) kristalidir. Kirmiz1 lazer 15181 yayan, bu kristal i¢indeki
krom atomlaridir. Yakut lazer, oda sicakliginda sadece kisa atilimli lazer 15181 yayar, fakat
kriyojenik sicakliklarda siirekli 151k yayabilir. Yakut lazer, 15 yil gibi uzun bir zaman igin
tiniversitelerde yiiksek giic radyasyonu olarak temel bir arasgtirma araci olmustur.
Gilintimiizde hala kullanilan bu lazer, diisiik giic sagladigi ve diisiik atilim tekrar1 (her
birka¢ saniyede bir) oldugu i¢in endiistriyel alanda kullanimi sinirhidir (Koechner ve Bass,
2003). Katihal lazerlerin ilk kesfinden bugiine kadar, bir¢ok aktif ortam ve pompalama
sistemi gelistirilerek lazer ¢esitliligi arttirilmistir. En ¢ok kullanilan katihal lazerleri; Nd
(Nd: . . . 4 f5s25p56s?, element no: 60, taban durumu: *lg;2) katkili itriyum aliiminyum
garnet (Y3AlsO12) (Nd:YAG), Nd katkili cam (Nd:Cam), iterbiyum katkili camlar ve
seramiklerdir (URL-5, 2013).

Lazerlerin endiistride kullanim1 J. Geusic tarafindan 1964 yilinda gelistirilen
Nd:YAG lazerler ile artti. Bu tarihlerde katihal lazerlerin ortalama giicii birkag wattan
ancak birkag on watta kadardi. Uretilen ilk Nd:YAG lazer sistemleri tungsten flamanl
lambalarla pompalandi. Bu sistemlerde, lamba-yasam stiresi (40 saat) az oldugundan ve Q-
anahtarlamada kullanilan yiiksek hizli motorlarin yataklamasi1 sik sik eskidiginden
giivenilirlik 6nemli bir konuydu. Sonraki sistemlerde mekaniksel Q-anahtarlama yerine
optik filtreli Q-anahtarlama ve tungsten flamanli lambalar yerine kripton ark lambalar

kullanildi. 1960’larin sonunda siirekli pompalamali ve 100 wattlar mertebesinde c¢ikis
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giicline sahip Nd:YAG lazerler iiretilerek bu lazerler ticari olarak elde edilebilir hale geldi.
Yine ayni tarihlerde Nd:YAG ve Nd:Cam lazerlerde kisa atilimlar elde edildi. Pompalama
kaynag1 olarak zenon doldurulmus flas lambalar ve kripton ark lambalar gelistirildi ve
lazer diyotlar1 ideal pompalama kaynagi olarak tanimlandi. Flas lambalar ile yeterli
pompalamanin saglanamadigi Nd:YVOs gibi yeni lazer malzemeleri diod pompalama igin
uygun bir aday oldu. Diod-pompalama, sistem giivenirligi ve verimini arttirdi. Ayrica
diod-pompalama kullanilarak katihal lazerler farkli sekillerde tasarlandi. Lazer diyot
1simasinin paralellestirilebilmesi, katthal lazerlerde pompa 1s1g1n1n yonlendirilmesi ve lazer
ortaminin sekli ile ilgili esnek bir tasarim yapilmasini sagladi. Katihal lazerleri ve
sistemleri, gilinlimiizde bir milyon dolarlik bir endiistriyi temsil eder ve bu lazerler
arastirma, endiistri, medikal ve askeri uygulamalarda en ¢ok kullanilan lazer ¢esididir
(Koechner ve Bass, 2003).

1.6.3.1.1. Katihal Lazer icin Tipik Performans Parametreleri

Katihal lazerleri, diger lazerler ile karsilastirildiklarinda ¢ikis karakteristikleri
yoniinden en iyi ¢ok amagli (versatile) radyasyon kaynaklaridirlar. (Koechner ve Bass,
2003). Gliniimiizde katihal lazerlerini endiistride imalat islemlerinde, tipta terapatik, estetik
ve cerrahi siireglerde, arastirma fakiiltelerinde tanisal aletlerin bir pargasi olarak ve askeri
sistemlerde menzil bulucu, hedef tasarimci olarak bulmak miimkiindiir. Katihal lazer
sistemlerinin yukarida sayilan bircok alana uyumlulugu bazi 6nemli O6zelliklerinden
kaynaklanir. Katihal lazerlerde,

o Aktif malzemenin sekli ve boyutu 6zel bir performansa uygun olarak secilebilir.

e Farkli kazang, enerji depolama ve dalga boyu 6zellikleri olan aktif malzemeler
kullanilabilir.

e (ikis enerjisi, yiikseltici eklenerek arttirilabilir.

e Cikis 1simasinin  (output beam) zamansal, uzaysal ve tayfsal profilini
sekillendirebilecek aktif ve pasif bilesenler mevcuttur (Koechner ve Bass, 2003).

Bu bolimde, katihal lazer sistemlerinin performansint ve bircok alanda
kullanilabilirligini etkileyen temel parametrelerden bahsedildi.

1. Ortalama Cikis Giicii

Isik demetini stirekli dalga bigimde iireten siirekli lazerlerde Glgiilen giig, ortalama

giic olarak adlandirilir. Isik demetini periyodik pulslar seklinde iireten puls lazerlerde ise
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giic, puls basma ortalama gii¢ ve pulsun tepe giicli olarak iki bigimde oOlgiilmektedir.
Ortalama gii¢ puls periyodunda (T), tepe giicii ise puls siiresince (t) Olgiiliir. Lazer
demetinin monokromatik olmasi ve koherens ozelligi, demetin ¢ok kiigiik bir alana
odaklanmasini ve ¢ok biiylik bir tepe giicii yogunlugunun elde edilmesini saglar.

Lazer 151k demeti ile malzeme iizerinde islem yapmak icin lazer giicli ya da lazer 151k
siddeti yerine, malzemenin birim alanina diisen gii¢ dikkate alinmalidir. Bu parametre gii¢
yogunlugu (Wem) olarak tanimlanir. Burada gelen lazer giicii W ve aydinlatilan alan cm?
cinsinden verilir. Ticari olarak elde edilebilen katihal lazerlerin biiyiik bir boliimii i¢in ¢ikis
giicii 20 W’in altindadir. Cikis giicli biiyiik olan (5 kW’a varan) katihal lazerler, nokta
kaynak, kesme, delme ve yiizey islemlerinde kullanilmaktadir. Yiiksek ¢ikis giicii, islem
hizini arttirir ve daha kalin malzemelerin islenmesini saglar (Koechner ve Bass, 2003).

2. Pik Giicii

Birim zamanda puls basina harcanan enerjiye pik giicii denir. Lazer pulslar1 bir t
stiresince diizglin (uniform) olmadigindan saglikli bir gii¢ 6l¢timii yapmak olduk¢a zordur.
Bu yiizden pik siddetini g6z oniine almak daha dogrudur. Pik siddeti, puls boyunca lazer
giiciiniin gergek degisiminin kaba bir 6lgtimidiir. Bir pulsun genisligi, o pulsun pik
siddetini belirler. Buna gore, bir pulsun pik siddeti, birim alan basina diisen pik enerjisinin
puls genisligine oran1 olarak tanimlanir.

100 ps mertebesindeki puls genisligi olan birkag jouleliikk enerjili bir puls sistemi,
tiretim siirecinde delik agmada kullanilir. Bu tiir sistemlerin pik giicii, birkag on kilowatt
mertebesindedir. Aslinda puls-pompalamali ve Q-anahtarlamali kat1 hal lazerlerle daha
bityiik pik giicii elde edilebilir. Ornegin, menzil bulucu ve hedef belirleyici gibi askeri
sistemlerde kullanilan lazerlerin ¢ikis enerjisi 10 mJ’den 200 mJ’ye kadar degisir, puls
genigligi ise 10-20 ns kadardir. Bu sistemlerin pik giicii ise, birka¢c megawatt
mertebesindedir. Kat1 hal lazerlerden en yiiksek pik giicii, fiizyon deneylerinde kullanilan
biiyiilk Nd:Cam lazerlerde {iretilir. Bu sistemlerin daha biiyiikleri igin enerji ¢ikist 100 kJ
civarindadir ve puls genisligi Ins’dir. Bu puls genisligi, 100 TW’lik pik giicii elde
edilmesini saglar (Koechner ve Bass, 2003).

3. Puls Uzunlugu

Katihal lazerlerde, siirekli dalgalar seklinde lazer demeti {iretilebildigi gibi,
pompalama pulsunun uzunlugu ayarlanarak lazer frekansiin bir dongiisii kadar kisa olan
pulslar (1 fs mertebesinde) ile milisaniye ya da mikrosaniye mertebesinde uzun pulslar da

tiretilir. Metallerde, bosluk delme ve yiizey sertlestirmesi islemleri tipik olarak 100 ps
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civarindaki pulslar ile gergeklestirilir. Siirekli pompalamali, Q anahtarlamali Nd:YAG
lazerlerde, genisligi 100 nanosaniyeler mertebesinde olan pulslar {iretilebilir. Puls-
pompalamali ve Q-anahtarlamali lazerlerde puls genisliginde bir azalma Ssaglanabilir. Bu
tir lazerlerin puls genisligi birkag nanosaniyeden 20 nanosaniyeye kadar uzanir. Bu
durum, puls-pompalamali sistemlerde daha fazla kazang elde edilmesini saglar. Mod-
kilitleme teknigi ile, Nd lazerlerde pikosaniye mertebesinde puls {iretimi de saglanir. Puls
genisligi ve kazang-band genisligi ters orantili oldugundan, genis spekturumlari nedeniyle
ayarlanabilir (tunable) lazerler ile daha kisa pulslar elde dilebilir. Ornegin Ti:Safir lazerler,
femtosaniyelik pulslar dretirler. Bu kisa pulslar, kimyasal reaksiyonlar sirasinda
gerceklesen dinamik siireglerin arastirilmasina olanak saglar (Koechner ve Bass, 2003).

4. Puls Tekrar Oram

Puls tekrar orani, birim zamanda iiretilen puls miktaridir. Askeri menzil bulucularda
ve hedef belirleyicilerde kullanilan lazerler, saniyede 20 puls iiretir. Bazi kaynak yapma ve
delme makineleri, saniyede birkag yiiz puls tekrarlama orani ile puls iiretimi gergeklestirir.
Siirekli pompalamali ve Q-anahtarlamali lazerler, 5 ile 100 kHz arasinda siirekli bir puls
tretimi saglar. Malzeme isleme uygulamalarinin biiyiik bir ¢ogunlugu, bu lazerleri
kullanir. Mod-kilitleme sistemi, birkag yiiz megahertz tekrarlama orani ile puls iretir. Bu
sistemler malzeme iiretim uygulamalarinda, malzemenin ablasyon (ablation) yoluyla
kesilip ¢ikartilmasini saglar. Boylece, her bir puls iiretimi sirasinda olusan 1simin civar
bolgelere sizmasi engellenir (Koechner ve Bass, 2003).

5. Tayf Aralig1 (Spectral Range)

Nd-tabanli sistemler gibi en iyi gelistirilmis ve en verimli lazerler, dalga boyu
radyasyon kaynaklarini genellikle 1 um’lik bir ¢ikisa sabitlerler. Harmonik jenaratorlerde
kullanilan lineer olmayan kristaller, goriilebilir ve ultraviyole spektrumda ¢ikis tretirler.
Ultraviyole bolgedeki katihal lazerler igin spektral bolgenin sinirlari, dortlii Nd lazerler ile
266 nm civarma ulasir. 1-2 pm’de calisan neodyum ya da erbiyum lazerler tarafindan
kullanigh gii¢ seviyelerinde en uzun dalga boyu 4 um civarinda firetilir. Bir lazerin dalga
boyu ile 6zel bir malzemenin pik absorpsiyonunu eslestirerek ¢ok tabakali yapilarin en iist

tabakasi, altindaki tabakalara zarar vermeden ¢ikarilabilir (Koechner ve Bass, 2003).
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1.6.3.1.2. Nd:YVOqs Lazer

Yiiksek enerji yogunlugunun gerektigi malzeme isleme siirecinde en ¢ok kullanilan
lazerden biri, pozitif yiikli Nd*" iyonlar1 ile katkilanan itriyum vanadat, Nd:YVO
lazeridir. Nd®* iyonlar1 (Nd®*: . . . 4 35s25p®), lazerlerde kullanilan ilk ii¢ degerlikli nadir
toprak iyonlaridir. Vanadat kristalleri iterbiyum, erbiyum, tulyum, holmiyum gibi diger
nadir toprak iyonlar ile de katkilanabilir. Nd:YVOQs lazer, puls iiretiminde diisiik esik
degeri gosterir. Bununla birlikte, vanadat kristalinin ¢esitli bliyiitiilme sorunlari, kristal ile
yapilan ilk lazer ¢alismalarini giiglestirmistir. Diod-pompalama sisteminin gelistirilmesi ile
kiigiik kristallerin lazer tretiminde kullanilabilir olmasi ile Nd:YVOa lazer 6nemli katihal
lazerlerinden biri olmustur (Koechner ve Bass, 2003). Bu lazer, genellikle diyod-
pompalidir fakat lamba-pompali olanlar1 da vardir (URL-6, 2013). Nd:YVOs puls lazerin
tipik lazer emisyon dalga boyu 1064 nm’dir ve ¢ikis giicii maksimum 150 mJ’dir (Weber,
1999). Tablo 1.4, Nd:YVO4 lazerin baz1 6zelliklerini vermektedir (URL-6, 2013).

Nd:YVO, lazer, diod-pompalama 6zelligi ile ilgili pek ¢ok spektroskopik 6zellige
sahiptir. En onemli iki 6zellik; Nd:YAG lazerden 5 kez daha biiylik olan uyarilmis
emisyon kesit yiizeyine sahip olmasi ve 809 nm’de giiglii genis band absorpsiyonudur (809
nm, pik pompalama dalgaboyudur) (Koechner ve Bass, 2003). Nd:YAG lazer ile
karsilastirildiginda, ¢cok daha biiylik pompalama absorpsiyonu ve kazang elde edilmesini
saglar. Ayrica Nd:YVOq’lin termal iletkenligi daha diisiiktiir, daha kisa iist-durum yasam
zamani (¢ok yiiksek olmayan neodyum konsantrasyonlari i¢in =100 ps) vardir, kazang
band genisligi (yaklasik 1 nm) daha fazladir ve pompalama esik giicii daha diisiiktiir (URL-
6, 2013). Bunun yaninda, Nd:YVO;4 lazerin verimi, bilyilk pompalama band genisligi
sayesinde diyot pompalama sicakligina kars1 daha toleranslidir (Koechner ve Bass, 2003).
Q-anahtarlamali lazerlerde, Nd:YVO;4 lazerin daha diisiik tist-durum yasam zamani ve
yiiksek kazang verimi oldugundan enerji depolama kapasitesi Nd:YAG lazerden daha
diigiiktiir. Bu nedenle Nd:YVOg4 lazer, Nd:YAG lazer kadar yiiksek puls enerjileri igin
izinli degildir. Diger taraftan, Nd:YVOgq lazeri yiiksek puls tekrarlama oranlar i¢in daha

uygundur ve oldukea kisa Q-anahtarlamali pulslarin iiretimine izin verir (URL-6, 2013).
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Tablo 1.4. Nd:YVOQg lazerin bazi 6zellikleri (URL-6, 2013).

Ozellik Deger
Kimyasal formiil Nd**:YVOs
Kristal Yapisi tetragonal
Kiitle Yogunlugu 4.22 glem?®

Nd yogunlugu (%1 katki i¢in) | 1,24 x 10 cm™

Erime Noktasi1 1810°C

Termal fletkenlik ~5W (mK)?

11 x 10 °K™! (c ydniinde)

Termal Genl Kat
cifieste Ratsaytst 4,4 x10°K™! (a yoniinde)

Tipik Dalga boyu 1064 nm

Pik Sogurma Dalga boyu 810 nm

Optik Gegirme Araligi 400 nm-3800 nm
Gegirgenlik Oran1 0,3-2,5 um
Fliioresans Omrii 90 pus

Sogurma Kesit Yiizeyi (808 |60 x 1072°cm? (c ydniinde
nm igin) kutuplanma)

Emisyon Kesit Yiizeyi (1064 | 114 x 1072 cm? (c ydniinde
nm igin) kutuplanma)

1.6.4. Lazer ile Malzeme Isleme

Gilinlimiiz diinyasindaki gelismeler sanayi, saglik, askeri savunma ve uzay endiistrisi
gibi bircok alanda mikrometre veya nanometre boyutunda farkli pek ¢ok malzemenin
kullanimim1 gerekli kilmaktadir. Gelisen teknolojiden kaynaklanan bu ihtiyag, 6zellikle
bilim adamlarinin, miithendislerin ve malzeme iireticilerinin dikkatini malzemelerin lazer
ile islenmesi konusuna c¢ekmektedir. Nedeni ise, malzemenin cinsine ve ylizeye
uygulanacak isleme en uygun lazer sisteminin segilmesi ve bir¢ok lazer parametresinin

uygun bicimde degistirilmesi ile ¢ok kiiciik alanlarin minimum zarar ile islenebilmesidir.
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Lazer sistemleri, geleneksel tekniklerle karsilagtirildiginda pek ¢ok 6zelligi yoniinden
avantajlidir. Bu avantajlar, kisaca asagida belirtilmistir (Bauerle, 1996).

1. Lazerlerin islem hizi, diger yontemlere (mekanik aletler, geleneksel 1s1 kaynaklari
gibi) kiyasla daha yiiksektir. Boylece uygulamalarda zamandan tasarruf edilir.

2. Lazerler yardimiyla yilizeylerin temas olmaksizin islenmesi saglanir. Boylece,
uygulanan islem sirasinda enerji kayiplarint minimuma indirir ve lazer enerjisinin biyiik
bir kisminin hedef malzemeye aktarilmasini saglar. Boylece islem kalitesi artar.

3. Lazer kullanilarak numune yiizeyinde gerceklestirilen islemler, aynmi lazer
parametreleri ile tekrarlanabilir niteliktedir.

4. Lazer 15181nin yiiksek uzaysal ve zamansal uyumu, lazerlerin ¢ok kiigiik alanlara
odaklanabilmesini ve yonlendirilebilmesini saglar. Bdylece, yogun bdlgesel i1sitma
sayesinde komsu alanlarin 1sisal zarara ugramasi ve Kirlilik minimum diizeye indirgenir.

5. Lazer 1s1gmmin monokromatik olusu, malzeme yiizeyinde gerceklestirilen 1sil
islemin derinlik kontroliinii saglar.

Lazerlerin malzeme islemede kullanimi, radyasyon enerjisinin 1s1 enetjisine bdlgesel
(lokal) doniisimii {izerine temellendirilmistir. Uygun optik diizeneklerle birlestirilen
lazerler yardimiyla, malzemenin sadece istenen bolgesine yiiksek siddette (102 Wem™
gibi) 1s1 akis1 saglanarak istenilen islem gerceklestirilebilir. Ayrica, lazerler yardimiyla
gerceklestirilen islemler ile 1sil iletkenlik nedeniyle gergeklesen 1s1 kaybinin ihmal
edilebilir bir diizeye indirgenmesi saglanir (Ifflander, 1990).

Lazerler yiliksek yogunluklu enerji kaynagi olarak polimerler, yalitkanlar ve metaller
gibi pek c¢ok farkli malzemenin islenmesinde kullanilmaktadir. Lazer ile bu tarz
malzemelerin yiizeyinde gergeklestirilen baslica islemler Rubahn tarafindan asagida
verildigi gibidir (Rubahn, 1999).

1. Temel lazer-yiizey islemleri

a) Isitma ve eritme

b) Plazma Uretimi

2. 1leri Diizey Islemler

a) Tavlama

b) Ablasyon

¢) Yiizey temizleme

d) Yiizeyde indiiklenen periyodik yapilar olusturma

e) Kimyasal buharda ¢okertme (CVD)
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f) Puls Lazer Depolama (PLD)

Bauerle (1996) ise, lazer islemlerini geleneksel lazer islemleri ve lazer kimyasal
islemleri (Laser Chemical Processing-LCP) olarak iki gruba ayirir. Geleneksel lazer
islemleri genel olarak asal gaz (inert) atmosferi altinda gergeklestirilir ve malzemenin
kimyasal komposizyonu iizerinde herhangi bir degisiklige neden olmaz. Bu durum,
geleneksel lazer islemi ile lazer kimyasal islemi arasindaki en biiylik farktir. Geleneksel
lazer isleminde daha ¢ok kizil otesi (infrared) lazer 15181 kullanilir. Boylece metaldeki
serbest elektronlarin ya da yalitkandaki titresimlerin uyarilmasi saglanir. Yariiletken
malzemede ise iki tip uyarilma da gergeklesir. Malzemeye aktarilan bu uyarilma enerjisi
malzeme igerisinde ¢ok kisa zamanda 1siya doniisiir. Boylece, genellikle orta ve diisiik
siddetteki lazer 15181, malzeme yiizeyinde ve hacminde sicaklik artis1 saglayan bir 1s1
kaynag1 olarak diisiiniilebilir. Malzeme i¢inde sicaklik dagilimi malzemenin optik ve
termal Ozellikleri ile faz gecisleri (kristallesme, erime ve kaynama gibi) sirasindaki enerji
dontigiimleri tarafindan tanimlanir. Lazer 151k siddeti malzemede Onemli oranda
buharlagsmaya neden olan belli bir esik degerine ulastiginda, malzeme yiizeyinde bir buhar
cikist gergeklesir. Boylece ablasyon islemi malzemenin ylizeyden sivi, buhar ya da plazma
halde uzaklastirilmasi ile gergeklestirilmis olur. Sekil 1.19 (Akman, 2007), malzeme
yiizeyinde gergeklesen erime, buharlasma ve plazma olusum siireglerini gosterir. Bu tip
islemlerde genellikle enerji yogunlugu 103-108 Wcm™ arasindadir. Islem derinligi ise
birkag on angstrom (A) ile birkag santimetre arasinda degisir. Daha yiiksek siddetlerde
buhar ¢ikis1 dnemli bir dereceye ulasir ve belli bir siddet degerinde buhar ¢ikis1 bir plazma
olusturur (Bauerle, 1996). Plazmanin sogurma katsayisi lazer dalga boyuna baglidir (Russo
vd., 2002). Tipik olarak plazma sogurmasi daha uzun dalga boylarinda daha biiyiiktiir (Liu
vd., 1999; Russo vd., 2002). Olusan bu plazma lazer 1s181n1 absorbe ederek lazer ile
malzeme arasindaki etkilesimi azaltir. Bu tip lazer islemleri arasinda, tavlama, yeniden
Kristallestirme ve camlama (glazing) sayilabilir (Bauerle, 1996).

Lazer kimyasal islemi ise, malzemenin kimyasal komposizyonundaki ya da kimyasal
reaksiyonun aktivasyonundaki degisiklik ile karakterize edilir. Bu tarz islemler arasinda
desenleme, kaplama, sentezleme, daglama, ablasyon, PLD, metalizasyon, polimerizasyon

ve kati ylizeylerin fizikokimyasal degisimi sayilabilir (Bauerle, 1996).
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Yiizey Tizey
Yizey
Isisal iletkenlik Plazma
N
Lazer 1gm1 2 Lazer 151m1 Lazer 1g1m1
S i St arayi
_1\;1 arayliz ] YUZ
111‘ St bolge st bélge S bolge
; Sogurma bélgesi  Sofurma bélgest
Sogurma bélgest

Sekil 1.19. Yiiksek siddetli lazer pulsu malzeme yiizeyine diisiiriildiigiinde gerceklesen
(a) erime, (b) buharlasma ve (c) plazma olusum siireglerinin gematik
gosterimi (Akman, 2007).

Lazer 1simasmin siddetine bagli olarak malzeme yiizeyinde gerceklestirilebilecek
islemler Ifflander tarafindan asagida verildigi gibi bese ayrilir (Ifflander,1990).

1. 10*-10°Wcm?

Isitma: Malzemenin erime sicakligina ulagilmadan sadece isitilmasi, sertlestirme,
oksidasyon.

2. 10°-10"wcm?

Eritme: Katilagtirma, nokta kaynak, isaretleme, kristal biiyilitme, eritip kesme, ylizey
islemleri. Burada, malzeme yiizeyinde hizla erime sicakligma ulasilir. Istenilen numune
hacmi eriyene kadar siddet sabit tutulur.

3. 105-10"wcm™

Buharlastirma: Delme, siiblimlestirerek kesme, oyma, soklama ile sertlestirme.
Burada, genellikle yiiksek siddetteki pulslarla malzeme hizlica buharlasir.

4. 108-10°wcm™

Plazma kalkanlama: Siddet arttikca buharlasan malzeme tarafindan bir plazma
olusturulur.

5. 10'°-10wWcm™

Gaz bozunumu: Yiiksek gaz siddeti atmosferde bir gaz bozunumu indiikler.

Lazer ile malzeme yiizeylerinin islenmesinde,

e Malzemenin geometrisi, dayanikliligi, yiizey komposizyonu, erime ve
buharlagsma sicakliklari, yogunlugu, 1s1l iletkenligi ve absorpsiyon katsayis,

e Kullanilacak lazerin dalgaboyu, 151k siddeti ve Kalitesi, odak uzakligi, islem

frekansi, puls giicii, puls sayisi, puls iiretim siiresi, puls tekrarlama orant,
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e Uygulanan islemle ilgili olarak ¢alisilan mesafe, oksitlenmeyi giderici gaz
kullanimi, kesme ya da kaynak derinligi, islem hiz1 ve tekrar oranm
gibi parametreleri ve birbirleriyle iliskisini belirlemek gerekir (Ifflander, 1990).
Bu boliimde lazer ablasyon yontemi ile yiizey isaretleme isleminden ve malzemenin

lazer demeti ile etkilesmesi sirasinda gergeklesen fiziksel olaylardan bahsedildi.

1.6.4.1. Lazer Ablasyon ile Yiizey Uzerinde Desen Olusturma (Laser-
Patterning) islemi

Bir malzeme (polimer, yalitkan, metal vb) {izerinde istenen desenin elde edilmesi i¢in
iki temel yol vardir. Bunlardan birincisi, ylizeyin bilgisayar kontrollii lazer sistemi ile
direkt taranmasidir. Bu durumda olusturulan desen direkt olarak yiizeye islenir. Bu teknik
cok yaygindir ve maliyeti yiiksektir. Desen olusturmanin diger yolu ise, olusturulmak
istenen desenin seklinde kesilmis yansitict bir maske kullanmaktir. Bu maske malzeme
ylizeyine konur ve lazer ile taranir. Yeterince giiclii pulslar iiretebilen bir lazer yardimiyla
151810 tiimiiniin maskenin hacmine kadar genisletilmesi saglanir ve boylece yiizey tek bir
pulsa maruz birakilir. Bu teknik ¢ok ekonomiktir, fakat yaygin olarak kullanilmaz (Colpan,
2008). Lazer desenleme islemine 6rnek olarak, Sekil 1.20 ve Sekil 1.21 incelenebilir. Sekil
1.20 (a) ve (b), seramik PbTi1xZr«Os (PZT) lizerinde XeCl lazer radyasyonu ile olusturulan
farkli desenleri gosterir (Eyett vd., 1987). Sekil 1.20 (a)’da olusturulan desen duvarlarinin
civarinda herhangi bir morfoloji degisimi ya da malzeme donilisiimii tespit edilmemistir.
Desenlerin hemen bitisiginde {ist yiizeyde goriilen karmasa, kullanilan diisiik 151k akisindan
ve/veya lazerle indiiklenmis plazmadan kaynaklanir. Sekil 1.20 (b)’de ise malzeme yiizeyi
maskelenerek ¢izgisel odaklama ile taranmustir. Sekil 1.21 ise, iki boyutlu (2D) SiO
mikrofiber orgiisii kullanilarak polimid malzeme iizerinde olusturulan oluklari ve bu
oluklarin atomik kuvvet mikroskobu (AFM) ile dl¢giilen derinlik profilini gosterir (Bauerle
vd., 2003). Bu sckillerden, lazer ablasyon yonreminde uygun lazer parametrelerinin
belirlenmesi ile ilgilenilen 6rnek yiizeylerinde istenilen derinlikte desen olusturmanin

miimkiin oldugu goriiliir.
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Sekil 1.20. (a), (b). Seramik PbTiixZrkO3 (PZT) tizerinde XeCl-lazer radyasyonu ile
olusturulan iki farkli desenin SEM fotograflar1 (Eyett vd., 1987).

<« 2 m

15 um

Sekil 1.21. Bolgesel KrF-lazer-indiiklenmis ablasyon ile polimid (PI) yiizeyinde
olusturulan oluklarin (holes) atomik kuvvet mikroskobu (AFM) ile Olgiilen
derinlik profili (Béuerle vd., 2003).

Lazer 15181 malzeme iizerine disirildiigiinde, sogurulan lazer enerjisi hedef
malzemeyi 1sitir. Isinan malzeme once sivi hale sonra gaz hale geger ve malzeme gaz halde
kavitenin digina tahliye olur. Bu isleme ablasyon denir (Yalukova vd., 2006; Tokarev vd.,
2000). Kisaca ablasyon, yiizeyden malzeme uzaklagtirma islemidir. Malzeme yiizeyinin
lazer ile isaretlenmesi sirasinda son iki sekilden goriilecegi gibi ablasyon gerceklesir.
Ablasyon siireci dengeden uzak gerceklesen bir siirectir, termal veya termal olmayan
mekanizmalara dayanir. Uygun 151k siddetinin kullanilmas: ile yiizeydeki madde miktarinin
¢ok azinin yiizeyden uzaklasmasi saglanabilir yani ablasyon orani azaltilabilir. Malzeme
ablasyonunun kisa siireli lazer pulslar1 ile gerceklestirilmesi ise, uyarma enerjisinin
malzemenin ablasyona tabi tutulan hacmi disina harcanmasini engeller (Bauerle vd., 1996).
Ablasyon, eger lazer 151k akis1 (¢) belli bir esik degerinin (threshold fluence, ¢w) tistiine
cikarsa gergeklesir. Bu durum, Sekil 1.22°de net olarak goriilmektedir. KrF lazer ile
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ablasyona tabi tutulan (100) MgO altlik iizerine ¢okeltilen YBa,Cu30O7 ince filmde 151k
akis1 0,04 Jem™ degerinden kiigiik oldugu durumda ablasyonun gerceklesmedigi goriiliir.
Ayrica daha biiyiik spot hacimleri kullanildiginda ablasyonun gerceklesmesi i¢in daha
biiyiik 151k akisina ihtiyag oldugu da sekilden goériilmektedir (Heitz vd., 1990).

Malzeme yiizeyinde olusturulan desene ait ablasyon orant (Wa, pm/puls), puls
basina ortalama ablasyon hizi (v = Ah/t, pm/s) tarafindan belirlenirse Wa = Ah olur. Yani,
ablasyon orani lazer pulsu basina ablasyona ugrayan tabaka kalinligmna (Ah) denk olur.
Ablasyon orani puls basina ablasyona ugrayan hacim ile belirlenirse Wa = Am/p
(um3/puls) olur. Burada Am kiitle kaybi, p ise malzemenin yogunlugudur. Genellikle
ablasyona neden olan 151k akisi, malzemenin 6zelliklerine (mikroyapisi, konsantrasyonu,
fiziksel ve kimyasal kusurlari, absorpsiyon katsayisi gibi) ve kullanilan lazer
parametrelerine (lazer dalgaboyu, puls iiretim siiresi gibi) bagl olarak 0,1 Jcm™ ile birkag
Jem? degerleri arasinda degisir. Karsilik gelen ablasyon oranlari ise, 0,01 um/puls ile
birka¢ um/puls arasindadir. Ablasyon orani lazer akisina bagli oldugu kadar; lazer dalga
boyu, foton enerjisi, puls sayisi, puls uzunlugu, puls tekrarlama siiresi (¢alisma frekansi),
odak noktasindaki demet genisligi, spot hacmi (2w), 1s1l veya optik islem derinligi gibi
diger lazer parametrelerine de baghdir. Ayrica, malzemenin erime ve buharlagsma sicakligi,
absorpsiyon ve yansiticilik katsayisi, 1s1l iletkenlik katsayisi, buharlagsma entalpisi gibi
malzeme parametrelerine de baglilik gosterir (Béuerle, 1996).

Ablasyon genisligi, lazer 151k akisina ve enerjisine onemli derecede baglidir, lazer
puls sayisindan ise bagimsizdir (Béuerle, 1996). Lazer enerjisi arttik¢a ablasyon derinligi
ve genisligi artar. Kullanilan puls sayisi ise etkinin derinligini arttirir, fakat genisligini
etkilemez. Odak noktasindaki spot hacmi de olusturulan desenin genisligini ve plazma
demetinin genislemesini belirler (Béuerle, 1996). Puls tekrarlama (shot) sayis1 da ablasyon
slirecine etki eder. Artan tekrarlama sayisi, zarar esik degerini (damage threshold) azaltir
(Rubahn, 1999).
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Sekil 1.22. KrF lazer akisinin fonksiyonu olarak (100) MgO altlik {izerine
cokeltilen YBa,Cus3O7 ince film iizerinde olusturulan yiizey
ablasyonu. Yiizey tizerindeki farkli lazer-demeti spot hacimleri
(2w) grafik lizerinde farkli sekillerle gosterilmistir. Lazer 1s1k
akis1 ¢ < 0,04 Jem? igin film iizerinde fark edilebilir bir iz
olusmamustir (Heitz vd., 1990).

Pikosaniyeli ve femtosaniyeli pulslar ile yapilan ablasyon, termal olarak yiiksek
iletkenlige, yiiksek yaymim katsayisina ve genis band bosluguna sahip malzemelerin daha
az gii¢ ile ve daha az zarar ile desenlenmesi igin ¢ok gii¢lii bir tekniktir. Nano saniyeli
pulslar ile gergeklestirilen ablasyon isleminde, ablasyona ugrayan hacim disina 1s1 transferi
nedeniyle gergeklesen erimeden dolayr heat affected zone (HAZ) denen bir bolge olusur.
Sekil 1.23 (a) ve (b)’den (Chichkov vd., 1996), Ti:Safir lazer ile ablasyona ugratilan gelik
folyoda olusan nokta sekilli oyuklarin duvar kisimlarinda gézlenen HAZ bolgelerinin
kullanilan puls uzunlugu ve 151k akisina gore degisimi verilmistir. Ultrakisa pulslar ile
HAZ bolgesinin genisliginin azaltilabildigi sekilden goriilmektedir.

Puls uzunlugu, elektron-fonon gevseme (relaksasyon) zamanmi gectiginde HAZ
bolgesinin genisligi 1s1l girme derinligi ile iligkili olarak tahmin edilebilir. HAZ genisligi
sadece malzeme parametrelerine ve puls uzunluguna bagli olmayip ayni zamanda lazer
akiSina ve puls tekrarlama oranina da baglhidir (Bauerle, 1996). Puls siiresi, elektron-fonon
etkilesme zamanindan kisa olan bir lazer ile islem yapildiginda, 1s1 orgiilere aktarilmaz,
foton-malzeme etkilesmesinin sadece yiizeyde gerceklesmesi saglanir ve malzemede 1sisal

zarar gozlenmez. Ancak pratikte bu etkinin tam olarak gergeklestirilmesi zordur.
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Femtosaniye mertebesinde ¢ok kisa pulslar kullanilsa dahi erimis katmanlar asla sifir
yapilamaz ve ancak mikron mertebesindeki ¢ok ince malzemelerin islenmesinde en aza
indirgenebilir (Knowles vd., 2007). Sekil 1.24, polimid malzemesinde olusturulan ablasyon
oraninin Ar*-puls lazerin puls uzunluguna baglihgmi gosterir (Bauerle, 1996). Sekilden,

puls uzunlugu azaldikga artan lo lazer siddeti sonucu ablasyon derinliginin arttigi goriiliir.

oylu Ti:Safir lazer
radyasyonu ile olusturulan olugun (hole) SEM fotografi. (a) t=3,3 ns ve
$=4,2 Jcm™ (b) T=200 fs ve $=0,5 Jcm™2 (Chichkov vd., 1996).

Pl

Ablasyon dennligt Ah (pum [/ puls)

Puls vzunlugu T {ps)

Sekil 1.24. Polimid (PI) malzemesinde olusturulan ablasyon derinliginin
cesitli Io siddetli ve 302 nm puls siireli Ar*-puls lazerin puls
uzunluguna bagliligi. Lineer interpolasyon diiz ¢izgi ile
gosterilmistir (Béauerle, 1996).
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Pulslu lazer ablasyon islemi 1s1k akisina baghdir (Di Palma et al., 1995) ve temel
olarak termal (pyrolitik), fotofiziksel ve fotokimyasal (fotolitik) ablasyon diye asagida
verildigi gibi ti¢ katogoriye ayrilir (Bauerle, 1996).

Termal (pyrolitik) ablasyon: Lazer-uyarimli isitma ve buharlasmaya dayali bir
stirectir. Bu sistemde uyarma enerjisi kaybi ¢ok hizlidir. Uzun dalga boylu (IR) lazerler
kiigiik foton enerjisine sahiptir ve termal tepkimeye neden olur.

Fotofiziksel ablasyon: Termal olmayan uyarimlar ile ablasyon orami etkilenir. Bu
sistemde elektronik olarak uyarilmis malzemelerde elektron-bosluk (hole) ¢ifti, enerji
transferinden once ylizeyi terk eder.

Fotokimyasal (fotolitik) ablasyon: Hem foto¢éziinme hem de bozukluk veya
safsizliklar lizerinde dolayli enerji transferiyle termal olmayan bag kirilmasi sistemine
dayanir. Kisa dalga boylu (UV) lazerler biiyiik foton enerjisine sahiptir ve fotokimyasal
tepkimeye neden olur.

Malzemenin ablasyona tabi tutulan bolgesinde kati plazma etkilesme siirecinde bazi
problemler meydana gelir. Bunlardan bazilari; malzeme tarafindan lazer enerjisinin
sogurulmast sonucu buharlasma, plazma 1sinmasi ve iyonlagmasi, ablasyon sirasinda
erimis parcaciklarin ilgilenilen hacim digina sigramast ve erime bdlgesindeki
hidrodinamikler olarak siralanabilir (Béuerle, 1996). Malzemenin 6zellikleri de ablasyon
siirecini etkiler. Ornegin, nanosaniyeli pulslarin kullamldig1 bir ablasyon siirecinde, metal
malzemelerin termal diflizyon uzunlugu (=1pm), polimerik malzemelere gore, optik girme
derinliginden (=10 nm) daha biiyiik oldugundan ablasyonla olusturulan desenin sinirlar
termal iletkenlik nedeniyle erir ve absorbe edilen lazer enerjisi malzeme hacmi ic¢inde
kaybolur. Eger femtosaniyeli pulslar kullanilirsa, malzemenin termal iletkenlik 6zelligi
ablasyon siirecinde daha Onemsiz bir rol oynar. Bdyle bir durumda ablasyon orani,

polimerler igin verilen (1.4) esitligi ile tanimlanir (Rubahn, 1999).

Kullanilan lazer akist (14)

Ablasyon orami = Malzemenin absorpsiyon katsayisi™In ———
Lazer akisinin esik degeri

Ablasyon siirecinde malzemede olusan hasarin tipi ve derecesi, lazer parametrelerine
ve malzemenin mikroyapisi, safsizligi, i¢ basinci, termal difiizyon uzunlugu, yansiticilik
katsayist gibi o6zelliklerine baglidir. Ablasyona maruz kalan yiizeyin diizgiinligi de
ablasyon stirecini etkiler. Aki belli bir esik degerinin iizerinde ise kabaca bir ylizey deseni

elde edilebilir, ancak daha yiiksek lazer 151k akis1 veya daha kisa pulslarla desenlerin daha
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diizgiin olusturulmas1 saglanir. Bu sonuglar, UV ve goriiniir bolgede kisa pulslu lazerlerin
uygulamadaki 6nemini net bir sekilde ortaya koyar (Bauerle, 1996). Reaktif ve reaktif
olmayan gazlar ile olusturulan ortam atmosferi de ablasyona ugratilan yiizeyin fiziksel ve
kimyasal 6zelliklerinin degismesine neden olur.

Lazer ablasyon yontemi, bircok geleneksel yonteme gore (fotolitografi teknigi) gore
daha avantajlidir. Bu nedenle, pulslu lazer ablasyon tekniginin giinimiizde birgok
uygulama alan1 mevcuttur. Bu uygulamalardan bir kismi asagida verilmistir.

e Kompleks stokiyometrik ince filmlerin iiretimi (Béuerle, 1996; Lunney and
Jordan, 1998).

e Sert, kirilgan ve 1siya duyarli maddelerin yiizey mikro desenlemesi, tel
izolasyonunun soyulmasi, yiizey temizleme, yiizey desenleme islemleri (Béuerle, 1996).

e  Mikroanaliz islemleri (Kools vd., 1991).

e  Metal kiilgelerden ( Ag, Au, Pt, Pd, Cu gibi) metal yi18in1 elde edilmesi (Rubahn,
1999).

e Mikroelektronikler ve dolgu endiistrisi (Rubahn, 1999).

1.6.4.2. Malzeme Isleme Sirasinda Gerceklesen Fiziksel Olaylar

Lazerler yardimiyla malzemelerin yilizey oOzelliklerinin degistirilmesi, istenen
herhangi bir uygulama i¢in malzeme 6zelliklerinin optimize edilmesi agisindan énemlidir.
Cok biiylik miktardaki lazer enerjisinin ¢ok kisa bir zamanda malzemenin yiizeyine yakin
belirli bir bolgesine aktarilabilmesi, malzemenin bdlgesel ylizey Ozelliklerinin tim
hacmine kiyasla kontrol altinda tutulmasini gerektirir. Lazer ile malzeme isleme siirecinde
lazer-yiizey etkilesme dinamiginin anlagilabilmesi i¢in malzeme Ozelliginin ve
gergeklesebilecek fiziksel ve kimyasal olaylarin bilinmesi gerekir. Boylece lazer ile
malzeme isleme sinirlart belirlenebilir. Bu nedenle, bu bdliimde 151k ile madde arasindaki

etkilesimden bahsedildi.

1.6.4.2.1. Innk-Madde Etkilesmesinin Optik Ozellikleri

Lazer 15181min malzeme ile etkilesmesinin basinda, malzeme {izerine diisen lazer
15181n1n sogurulmasi ve yansitilmasi ile malzemede meydana gelen erime ve buharlagsma

stiregleri gelir. Lazer demetinin malzeme tarafindan sogurulmasi lazer 1simasinin dalga
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boyu, enerjisi, siddeti, puls tekrarlama siiresi ve malzeme yiizeyine gelme agisi gibi
ozelliklerine bagli oldugu kadar malzemenin yansiticilik ve sogurma katsayilari, 6zisis, 1s1
kapasitesi (1s1 s1gas1) ve kalinlik gibi 6zelliklerine de baglidir.

Metal bir malzeme yiizeyine c¢arpan 151k i¢in, metalin yansiticiligi yansiyan 1sin
yogunlugunun gelen 1s1n yogunluguna orani olarak tanimlanir ve Esitlik (1.5) ile verilen

Beer Denklemi ile tanimlanir.

_ (n-1)%2+k?
T (n+1)2+k2

(1.5)

Bu esitlikte n, 151810 iginden gectigi ortamin kiricilik indisi ve k soniim katsayisidir
(yalitkanlarda k=0). Yansima katsayis1 birimsizdir ve genellikle gelen 15181n yiizdesi olarak
verilir. Yansima katsayis1 elektriksel iletkenlikle (o ) iliskilendirilirse biiyiik dalga boylar
() i¢in Esitlik (1.6) elde edilir. Burada c, 151k hizidir (Colpan, 2008).

R=1—2\/§ (1.6)

Bir malzeme ylizeyi lazer 15181 (elektromanyetik dalga) ile etkilestiginde, yansima
disinda 15181 iginden gectigi malzemenin lineer sogurma Kkatsayisina (o, cm™) ve
kalinligina bagli olarak sogurulmasi da gergeklesir. Sogurma katsayisi genelde dalga
boyunun ve sicakligin bir fonksiyonudur. Sekil 1.25, 15181 z kalinligindaki bir tabakadan
gecerken sogrulma siirecini gosterir (Goca, 1993). lo gelen 1s181n siddeti ve a sabit bir
sogurma katsayist olmak tizere tabakadan gecen 1s18in siddeti 1(z), Esitlik (1.7)’de verillen
Beer-Lambert Kanunu ile ifade edildigi gibi, iginden gegtigi ortamin kalinligina bagh

olarak exponansiyel bir azalma gosterir (Brown ve Arnold, 2010).
1(z) = lye~% (1.7)

Malzeme icinde ilerleyen 151k dalga siddetinin ilk degerinin 1/e’sine ya da % 37’sine
diistiigii mesafe Optik niifuz etme ya da sogurma derinligi (6, pm veya nm boyutunda)
olarak tanimlanir. Niifuz etme derinligi, sogurma katsayisininin ¢arpmaya gore tersine

esittir ve 0 = 1 / a ile verilir. Ayrica, Esitlik (1.8)’deki gibi ifade edilir.
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§="2 (1.8)

Bu esitlikte A kullanilan 15181 dalga boyu, K ise sontiim katsayisidir (Colpan, 2008).
Malzemelerin elektriksel 6zellikleri sogurma islemini belirlediginden lazer 151¢1min dalga
boyuna gore sogurulmasi degisiklik gosterir. Sekil 1.26, aliiminyum, krom, bakir gibi pek
¢ok malzemenin optik sogurma derinliklerini dalga boyunun fonksiyonu olarak gdsterir
(Lide, 2001). Sekilden anlasildig1 {izere, bir malzemenin tim hacmine zarar vermeksizin
sadece belirli bir bolgesinde islem yapilmak istendiginde, optik sogurma derinligi kisa olan
dalga boylarmin se¢ilmesi gerekir (Brown ve Arnold, 2010). Sogurulan elektromanyetik
dalga enerjisi, malzeme i¢inde hemen 1s1 gibi baska bir enerji tiiriine ¢evrilir. Boylece

malzemenin sicaklig1 artar (Goca, 1993)

A
v

l

Sekil 1.25. Isigin malzemeden gegerken sogrulmasi (Goca, 1993).
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Sekil 1.26. Belirli bir dalga boyu araliginda cesitli malzemelerin optik sogurma
derinlikleri (Lide, 2001)

1.6.4.2.2. Innk-Madde Etkilesmesinin Termal Ozellikleri

Hedef malzeme {lizerine diisiiriilen lazer 1s1gmin bir kismi yansir ve bir kismi
sogurulur. Sogrulan lazer 15181 enerjisi direkt 1s1 enerjisine doniistiiriilmez, dncelikle band
elektronlarinin uyarilma enerjisine ve serbest yiik tastyicilari ile fononlarin kinetik
enerjisine doniisiir. Orgii fononlarmmn bu titresim enerjisi, malzemenin biitiin hacmine
yayilir ve sonugta 1s1 enerjisine doniislir. Bunun sonucunda, malzemede sicaklik artisi
gozlenir.

Sogurulan lazer enerjisinin miktar1 malzeme i¢indeki 1s1 akisina baghdir. Is1 akisi ise,
malzemenin 1s1l iletkenlik katsayisi (x), 1s1 kapasitesi (1s1 sigasi) (C) ve 6zgiil 1s1 (¢, birim
kiitle basina diisen 1s1 kapasitesi, birimi J/gK) gibi 6zelliklerine baglilik gosterir. Bir

malzemenin usi/ iletkenlik katsayisi, Esitlik (1.9) ile verilir.

k =kpC, (1.9

Burada p malzemenin yogunlugu, k 1s1l yayilim katsayis1 ve Cp, malzemenin sabit
basingtaki 1s1 kapasitesidir. Bu k 1s1l yayilma katsayisi, bir malzemenin 1s1sal enerjiyi ne
kadar hizli kabul ettigini ve ilettigini niteler (Candan, 2008; Akman, 2007; Charschan,
1993). Belirli bir t zamaninda 1sinin malzemenin ne kadar derinligine niifuz edecegi ise

Esitlik (1.10) ile ifade edilen 1sisal niifuz etme derinligi, D ifade edilir (Charschan, 1993).
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D = (4kt)'/? (1. 10)

Isinin malzeme i¢inde derinlemesine ilerlemesi i¢in 1s1 dagiliminin az olmasi gerekir.
Is1 dagilimi fazla oldugunda ise, 1s1 ylizeyden hizli bir sekilde malzeme hacmine dagilir.
Bu durumda malzemenin islem yapilan bolgesinde erime miktar1 azalir ve 1s1 etkisi daha
biiyiik bir hacimde hissedilir (Candan, 2008; Akman, 2007; Weckman, 1997).

Is1 akisini etkileyen bir diger 6nemli degisken ise 1sisal zaman sabitidir (ti). Isisal
zaman sabiti, malzemenin {izerine bir puls distiigiinde arka yiizey sicakliginin, 6n yiizey
sicakliginin %37°si olana kadar gegen zamandir ve kisaca isinin belirli bir derinlige
ilerlemesi i¢in gereken zaman olarak tanimlanir. Isisal zaman sabiti, Esitlik (1.11) ile ifade

edilir.
t, = x%/4k (1.11)

Bu esitlikte X malzemenin tabaka kalinligidir. Bu sabit, 1sinin derinlemesine niifus
etmesi i¢in gereken zaman araliginin tahmin edilmesini saglar (Charschan, 1993).

Diiz bir malzeme yiizeyine dik olarak gelen lazer 15181 i¢in bir boyutta zamana bagh
olarak malzemede gerceklesen 1s1 akisi, Esitlik 1.12 ile ifade edilir. Burada z malzemenin
yiizeyinden itibaren derinligi ifade eder, V ise 6rnek hacmidir. Is1 akisi ile malzemede bir
AT sicaklik degisimi gerceklesir ve bu artis ile malzemede 1sinma, erime veya buharlagsma
gibi ¢esitli termodinamik siirecler gozlenir (Charschan, 1993). Malzemenin ilgilenilen
hacminin 1smi1p erimesi ve artan 1s1 enerjisiyle buharlagsmasi siirecinde hedef malzemede
olusturulan delikten buhar halinde bir miktar malzeme disar1 atilirken, bir kismi da delikten
disa dogru olusan buhar basinci ile eriyik halinde atilir (Akman, 2007; Weckman, 1997).

Boylece, malzemede bolgesel oluklar olusur.
9 (g.90\ = (2). (L
9z (K 62) - (V) (at) (1.12)

1.6.5. Lazerlerin Uygulama Alanlari

Lazerlerin 1960 yilinda kesfinden sonra endiistrideki ilk kullanimi bir puls rubby

lazer ile kablo ¢ekmek olmustur. Bu ¢alismada 4,7 mm ¢apinda ve 2 mm derinliginde bir



68

deligin 15 dakika civarinda delindigi rapor edilmistir. Bu islem mekanik bir sistem
kullanilarak 24 saatte ancak gerceklestirilebilirdi (Colpan, 2008). Lazer giinliik hayatta ilk
olarak 1974 yilinda siipermarketlerin barkot okuyucularinda kullanilmistir. 1982 yilinda
ortaya ¢ikan lazer disk okuyucu ve kompakt disk calarlar ise ilk lazer donanimli cihazlardir
(URL-7, 2013). Sekil 1.27 (Majumdar ve Manna, 2003), lazerlerin uygulama alanlarini
gosterir. Lazerler giinimiizde; otomotiv, uzay ve havacilik endiistrisi, savunma sanayi,
iletisim, bilimsel arastirmalar ve tip gibi pek ¢ok alanda ¢esitli amaglarla (mesafe d6lgme,
hedef bulma, kesme ve kaynak yapma, terapatik ve estetik siireglerde tedavi etme ve tani
koyma gibi) kullamilmaktadir. Ornegin yakut lazer, holografinin kaynag1 olarak ve daha
¢ok arastirma amagli kullanilmaktadir. U.S. M-60 tank menzil bulucu sistemlerde de yakut
lazer kullamlir. Ozellikle tipta hastaliklarin teshis ve tedavisinde (goéz hastaliklarinin
tedavisi, mikro cerrahi uygulamalar gibi) lazerler yaygin olarak kullanilmaktadir.

Lazerler, bilimsel arastirmalarda daha ¢ok, mikromekanik, metalurji, opto-elektronik
ve kimyasal mihendislik alanlar1 ile elektronik alet ve yariiletken {retimi, sensor
teknolojisi gibi konularda kullanilir. Ayrica, lazerler ince film, gilines pili gibi malzeme
tretimi ve Kkarakterizasyonu (lazer spektrometreler, interferometreler gibi) ¢alismalarinda
da kullanilir. Tiirkiye’de 6zellikle Kocaeli’de Lazer Teknolojileri Arastirma ve Uygulama
Merkezinde (LATARUM), Ankara’da Ulusal Nanoteknoloji Arastirma Merkezinde
(UNAM) ve Konya’da Ileri Teknolojiler Arastirma ve Uygulama Merkezinde lazer
sistemlerinin  gelistirilmesi ve bilimsel arastirma ¢alismalarinda kullanimi  hiz
kazanmaktadir. Lazer sistemleri gelistikce ve lazerlerin malzeme ile etkilesmesinin dogas1

anlasildik¢a lazerlerin kullanim alanlarinin her gecen giin artmasi beklenmektedir.
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| Lazerin Uygulama Alanlar I

‘ Diisiik ISiddetli | | YﬁksekISiddetli |

Iletisim Olgiibirim | [ Dokiiman Eglence Askeri Kimyasal Tibbi Ist
depolama kaynagi
J J

Optik fiber Holografi, Baski, Bilgi | [ Lazer gosterileri, Hedef Spektroskopi, Tiimér Delme,
iletisimi, Uzunluk/Hiz tarama ve Isaretgiler, Ses- belirleme, Izotrop ayirimu, terapi, Deri, Kesme,
Optik bilgi Slgtimi, depolama akustik kayit Gbzlem, Foto-Kimyasal Dis, Goz Kaynak,
depolama ve | | . Inceleme, . Atomik kaplama, Kirlilik cerrahisi, Kap_lama,
hesaplama | | [nterferometri, kontrolii Dermatoloji| | Yiizey

Hizalama

isleme

Sekil 1.27. Lazerlerin Uygulama Alanlari (Majumdar ve Manna, 2003)

1.6.6. Literatiir Ozeti

MgB: siiperiletkeninin bulunusundan giiniimiize kadar bu intermetalik bilesigin
stiperiletkenlik Gzelliklerinin iyilestirilmesi amaciyla pekcok calisma yapilmistir. Bu
caligmalarin en temel amaci, MgB2’nin ist kritik alan, tersinmezlik alan, kritik akim
yogunlugu ve manyetik alan altindaki aki ¢ivileme performansinin arttirilmasidir.

Bilindigi gibi, MgB: siiperiletkeninde akim, yiiksek sicaklik siiperiletkenlerinden
farkli olarak, zayif bagli (weak-link) tane sinirlar1 tarafindan sinirlanmaz (Dou vd., 2004).
Bu durum MgB:2’nin uygulamalardaki tercih edilebilirligini arttirir. Fakat MgB2 yapisi
igindeki aki ¢ivileme merkezi gbi davranan dogal kusurlarin eksikligi, bu siiperiletkende
kritik akim yogunlugunun uygulanan dis manyetik alandaki artis ile ani bir diisls
gostermesine neden olur (Kim vd., 2006). Literatiire bakildiginda, bu olumsuzluklarin
ortadan kaldirilmasi ve MgB2’nin yiiksek alan performansinin arttirilmasi igin kullanilan
yontemlerden bazilar1 agagidaki gibidir.

e MgB:2 yapisina C, Si, Al, Zn, Sn, CeHs (benzen), C4HsOs (malik asit), CsH1206
(seker), MgO, Fe203, H0203, DyB4, Y203, PrO11, SiC ve SiCls gibi pek ¢ok kimyasalin
katkilanmasi: Bu iglem ile yapida homojen olarak dagilmis ve tane biiylimesini bastiran

stiperiletken olmayan nanoboyutta ikincil fazlar olusur. Boylece, yapida aki ¢ivileme
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merkezlerinin ve yer degistirme orgii kusurlarmin olusturulmas: ve elektron sagilma
merkezlerinin artmasi saglanir.

e Mekaniksel alagimlama yonteminin kullanilmasi: Bu yontem ile kiigiikk tane
boyutlu MgB. sentezlenmesi ile tane sinir1 yogunlugunun arttirilmast ve yapisal
deformasyon ile kalici i¢sel zorlanma (residual internal strain) olusturulmasi (Giimbel vd.,
2003) saglanir. Boylece aki ¢ivileme performansi arttirilir.

e Sicak presleme (HP), sicak izostatik presleme (HIPed) (Serquis vd., 2002), kapali
tip icinde sinterleme (PICT) ve Mg reaktif sivi sizma teknigi (Mg-RLI) gibi degisik
yontemlerin kullanilmasi: Bu yontemler ile gézenekli yapinin (porosity) azaltilmasi sonucu
yogun yapida MgB> elde edilmesi ve bdylece tane siir1 baglarinin (connectivity)
arttirllmasi saglanir.

e MgB2’nin nétronlar (Martinelli vd., 2008), iyonlar (Chikumoto vd., 2003),
elektronlar, protonlar ve gama 1ginlar1 (Verdin vd., 2007) ile radyasyona tabi tutulmast:
Radyasyon ile yapidaki atomlarin uyarilmasi neticesinde atomlar denge 6rgii konumlarini
terk eder ve orgili iginde vortekslerin hareketini engelleyen ¢ivileme merkezleri olarak
davranan bosluklar (Verdin vd., 2007) ile interstisyel (ara yerlesim) kusurlar (Verdin vd.,
2007) gibi kristal diizensizlikleri, 6rgii kusurlari ve nanometrik amorf kusurlar olusur
(Martinelli vd., 2008).

Bu bdéliimde proton, nétron, elektron, iyon ve gama gibi cesitli yiiksek enerjili
pargaciklar kullanilarak MgB: siiperiletkenlerin radyasyona tabi tutulmasi sonucu
MgB:2’nin yapisal, elektriksel ve manyetik 6zelliklerinde meydana gelen degisimlerden ve
lazerlerin siiperiletken malzemelere uygulanmasi ile ilgili bazi 6nemli ¢aligmalardan
bahsedildi.

2.5 MV’luk hizlandiric1 gerilim ile elde edilen 5 x 10*" e/cm?lik elektron akisi ile
radyasyona ugratilan kiilge MgB2’nin siiperiletkenlik 6zelliklerinin incendigi bir ¢alismada
(Okayasu vd., 2002 (a); Okayasu vd., 2002 (b)), taneler arasi sinirlarin birlesme enerjisinin,
igteki kristallerden atomlar1 sokmek i¢in gereken baglanma enerjisinden daha kii¢iik olmasi
nedeniyle elektron radyasyonunun taneler arasi sinirlara zarar verdigi bulundu. Bu durum,
MgB: taneleri boyunca siiperiletkenlik c¢iftleniminin bozulmasina ve aki girdaplarinin
ornegin i¢ kisimlaria daha kolay girmesine neden olur. Perdeleme akimlari azalir ve bu
durum yiizey aki ¢ivilemesini azaltir. Bu nedenlerden dolayi, radyasyon sonucu zayif
manyetik alan altindaki Jc degerlerinde ¢ok kii¢iik bir degisim olurken, gii¢lii manyetik
alanlarda Jc degerlerinde bir diisiis gozlendi. Okayasu ve arkadaslarinin (2002 (a)) 3.54



71

GeV enerjili Xe iyonlar1 kullanarak 1 x 10* iyon/cm?’lik iyon akis1 ile radyasyona tabi
tuttuklart MgB2 oOrnekler iizerindeki caligmalar, radyasyon sonucunda yiiksek manyetik
alandaki aki c¢ivilenmesinin arttiini ve Bir degerinin yiiksek alan bdlgelerine dogru
kaydigimi gostermistir. MgB2 yapisinda olusan siitun kusurlar (columnar defects) ise, bu
degisimin nedeni olarak diistiniilmiistiir.

1019, 5x10%°, 10 ve 2x10* iyon/cm?’lik dért farkli Pb-iyon akis1 ile radyasyona tabi
tutulan yiiksek yogunluktaki MgB; kiilce oOrneklerde diisiik alanlardaki kritik akim
yogunlugu degerlerinde diisiis gozlenmistir. Radyasyon sonucu tane sinir1 baglarinin
bozulmasi (degredation) ve/veya yaslanma etkisi (aging effect) bu diisiisiin nedeni olarak
goriilmustiir. Yiiksek alanlarda ve daha diisiik sicakliklarda ise kritik akim yogunlugunda
ve Birr degerinde belirgin bir artis oldugu rapor edilmistir. Iyon radyasyonu sonucu olusan
siitun kusurlarin yapida aktif ¢ivileme merkezleri gibi gorev yapmasinin Jc’deki bu artistan
sorumlu oldugu belirtilmistir. 10** iyon/cm?’den daha biiyiik iyon akis1 dozlarinda ise
yiikksek alan bolgesindeki J¢ degerlerinde gozlenen diisiis, MgB2’nin siiperiletken hacim
kesrindeki azalmaya baglanmistir Chikumoto vd., 2002; Chikumoto vd., 2003).

Farkli siddetlerde notron radyasyonuna tabi tutulan, tek adimda sinterleme metodu
ile hazirlanmis polikristal Mg''B, &rneklerin TEM analizini yapan Martinelli ve
arkadaglar1 (2008) tarafindan, notron radyasyonunun, kristal orgiisii i¢inde koherens
uzunlugu mertebesinde nanometrik amorf kusurlar olusturdugu ve bu Kkusurlarin
yogunlugunun ndtron akisi ile arttigi goézlenmistir. Diigiik sicaklik ve yiliksek manyetik
alanlardaki Jc degerinde 6nemli bir artigin olmasi bu kusurlarin yapi iginde c¢ivileme
merkezi olarak davrandiginin bir gostergesi olarak kabul edilmistir. 3 T civarinda alana
bagl J. degerinde genis bir maksimum gosteren 5,5 x 108 n/cm?’lik radyasyona tabi tutulan
ornegin 5 K’deki B2 degerinde referans ornegine gore 3.3 T’lik bir artis olmustur. Bu
orneklerde direng grafiginden tanimlanan T¢ degerlerinin radyasyon dozuna baglh olarak
azaldigr ve 40 K’deki diren¢ degerlerinin ise arttigi gozlenmistir. Ayrica, normalize
civileme kuvvetinin (Fp/Fpmax) 5 K’de indirgenmis alana (H/Hir) bagh grafiginin yiiksek
alanlara dogru maksimum bir kayma gostermesi, notron radyasyonunun yapida flakson
(fluxon) ¢ivilenmesi i¢in uygun biiyiiklikte kusurlarin olusmasimni sagladiginin bir
isaretidir.

Mezzetti ve arkadaglari (2002) tarafindan, in-situ metotla iiretilen yiiksek
yogunluktaki MgB2 érneklerde 0.8 x 10® p/cm?’lik proton radyasyonunun (6 MeV) etkileri

incelenmistir. Toplam 6rnek hacminin yaklasik %56’sinda radyasyon etkisi gdzlenmistir.



72

Protonun 6rnege verdigi zararin, hedef ¢ekirdek ile 6rnegin ilgilenilen pargasi arasindaki
Coulomb sagilmasindan kaynaklandigi bulunmustur. Ayrica, 6rnegin T. degerinde ¢ok
kiiciik bir degisim (0,03 K) gozlenmistir. Ozellikle 28 K’den yiiksek sicaklik degerleri ile
36 K arasindaki sicaklik bolgesinde yapida nokta seklinde olusan kusurlarin, MgB2 nin
alana bagli J¢ degerinde gozlenen diistisii engellemekte aktif olmadiklar1 rapor edilmistir.
Bu durum, sicaklik arttikca nokta sekilli kusurlarin ¢ivileme enerjisinin sifira dogru
gitmesinden kaynaklanir (Balents ve Kardar, 1994). Bu o0zellik, yiiksek indirgenmis
sicakliklarda (T/T¢), radyasyonun yapiya verdigi zararin analiz edilmesinde faydalidir
(Mezetti vd., 2002).

Diisiik dozda gama 1sinlari, protonlar ve elektronlar ile radyasyona ugratilan sicak
izostatik presleme ile liretilmis yiiksek yogunluktaki MgB2 6rneklerde (Duran vd., 2008),
Tc degerinin degismedigi (Tc ~ 38,5 K) ve orneklerin manyetik histerizis egrilerinde ak1
atlamast (flux jump) gibi magnetotermal kararsizlik gozlendigi rapor edilmistir. Bu
kararsizligin, 1s1 yayilimi, aki c¢izgileri hareketi ve yiiksek yogunluktaki kusurlarin
birbirleri ile olan siki etkilesimi gibi nedenlerden kaynaklandigi tahmin edilir. Atomik
diizensizligin belli bir oran1 icin MgB: yapisinda etkin aki ¢ivileme merkezi olarak gérev
yapan bolgesel ve yiizeysel kusurlarin radyasyon sonucu yeniden dagilimi ile alana bagh
kritik akim yogunlugunda artis gozlenmistir. Elektron ve proton radyasyonunun Kkritik
akim yogunlugu iizerindeki etkisi benzer olmasina ragmen gama 1sin1 radyasyonunun Kritik
akim yogunlugunu 6nemli derece arttirdigi bulunmustur. Bunun nedeni, elektron ve proton
radyasyonunun MgB:’de yiizeysel kusurlar olusturmasi, fakat daha yiiksek enerjili olan
gama radyasyonunun ornegin icinden gecerek Onemli miktarda oOrgii  kusuru
olusturabilmesidir.

Obaidat ve Albiss (2008) tarafindan, 10, 20 ve 100 MR’lik farkli dozlardaki Co®
gama 151n kaynagi kullanilarak radyasyona tabi tutulan MgB: kiilge orneklerde, artan
radyasyon dozunun normal durum direncini arttirdigi, gecis sicakligi bolgesinde kiigiik bir
genislemeye neden oldugu gozlendi. Buna ragmen orneklerin gegis sicakliklar1 38-39 K
arasinda bulundu. Ayrica, artik direng oraninin (RRR) 3,96’dan 2,64’e azaldigi rapor
edildi. Bu durumun, artan radyasyon dozu ile MgB: yapisinda daha fazla diizensizligin
olusmasindan kaynaklandig1 diistiniilmiistiir. Bu calisma, MgB: siiperiletkeninde elektron-
fonon etkilesiminin 6nemini belirtmesi agisindan énemlidir. Obaidat ve arkadaglar1 (2009)
tarafindan tane boyutu 10-30 pm arasinda olan polikristal MgB2’nin gama 1sinlan ile

radyasyonunun calisildigi benzer bir ¢alismada, Jc degerinin artan gama isin1 dozu ile
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lineer bir artig gosterdigi bulundu. J¢’deki bu artisin, sicaklik arttikga daha Gnemsiz hale
geldigi ve 31 K’nin iistiindeki sicaklik degerlerinde ise gama 1sininin Jc lizerinde herhangi
bir etkisinin olmadig1 tespit edildi. Sekkina ve Elsabawy (2002) tarafindan MgB>
polikristal orneklerde yer alan az miktardaki MgO ve B fazlarinin 20 MR’lik gama
radyasyonundan sonra, taneler arasi bolgede kayboldugu rapor edildi. Zhu ve arkadaslari
(2001) tarafindan ise MgO’nun MgB>’nin taneleri igerisinde istiflenme hatasi olarak yer
alabildigi ve mikrozorlanmalar yarattig1 gosterildi. Obaidat ve arkadaslar1 (2009), bu iki
calismaya dayali olarak Kritik akim yogunlugundaki artigi, gama radyasyonunun yapidaki
MgO fazmmin MgB> taneleri arasina go¢ etmesine neden olmasi ile taneler arasindaki
baglarinin kuvvetlenmesine ve taneler i¢inde oksijen ile ilgili kusurlarin olusmasina
bagladilar. Ayrica, Orgii yapisinda meydana gelen degisiklikler sonucu atomik
diizensizligin olugmasi ve tane sinirlarinda oksijen ayrismasi ile girdap (vortex) aki
¢ivilenmesinin artmasi da belirtilen diger nedenlerdir. Bu ¢alismada elde edilen sonuglar,
MgB:>’de baskin olan ¢iftlenim mekanizmasinin fonon-aracili etkilesim oldugunu 6ngdéren
Testardi ve Mooij kurallar1 ile uyumludur.

Kayed vd. (2013) tarafindan 3 yillik bir siirede 5000 MR’a kadar yiliksek gama
radyasyona tabi tutulan 950°C’de 3 h sinterlenmis kiilge Orneklerin normal durum
direncinde kiiclik bir artis gozlenirken T¢ degerinde herhangi bir degisim goriilmemistir.
Kritik akim (Ic) degerinde ise, 1000 MR’dan kii¢iik radyasyonlar i¢in azalma gozlenirken,
daha yiiksek radyasyon dozlar i¢in referans 6rneginin I degerini gegmeyen bir artig
gdzlenmistir.

Hotta ve arkadaslar1 (2001) tarafindan, kalsine edilmis Bi-2223 tozundan 294 MPa
basingta preslenerek olusturulan 2 mm kalinliginda ve 10 mm capindaki tablet yiizeyinin
yarisi, CO2 lazer ile farkli lazer parametreleri kullanilarak (¢ikis giicii: 130-180 W, tarama
hizi: 7-13 mm/dak., tarama tekrari: 1-5 atim ve oksijen gaz basinci: 0-49 kPa) tarandi. DC
dort nokta yontemi ile yapilan sicakliga baglh direng 6l¢iimlerinde, lazer radyasyonuna tabi
tutulan bolgenin direncinin oda sicakliginda 70 mQ oldugu, referans bolgesinin direncinin
ise birkag yiiz ohm oldugu bulundu. Bu sonug, lazer radyasyonuna tabi tutulan yiizeylerde
stiperiletken faz olusumunun bir gostergesidir. Bu ¢alismada, olusan siiperiletken tabaka
kalinliginin 400 pm oldugu ve tarama yoniinde yonlenmis siiperiletken kristal olusumunun
gbzlendigi rapor edildi. En iyi siiperiletkenlik performansi, 49 kPa oksijen gaz basinci
altinda 10 mm/dak.’lik tarama hiz1 kullanilarakl kez taranan 6rnek yiizeyinden elde edildi.

Hotta ve arkadaglarinin (2005) Bi sistemi ile yaptiklar1 benzer bir calismada, siiperiletken
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tabakanin iist yiizeyde yer alan eriyip yeniden katilasmig bolgenin (recast layer, 600-900
um kalinliginda yariiletken bir bolge) hemen altinda olustugu gozlendi.

Lutciv ve arkadaslar1 (2002), Nd, CO2 ve yakut lazer radyasyonlarina tabi tuttuklari
kati-hal seramik metodu ile hazirlanmis Y-123, Bi-2212 ve Bi-2223 yiiksek sicaklik
stiperiletken tabletlerin yiizeyine yakin tabakalarda meydana gelen degisimi incelediler.
Calismada artan Nd-lazer radyasyon siddetinin, Y-123 taneleri arasindaki bolgede erimeyi
arttirdig1 ve taneler arasindaki karbon gruplarim1 yok ettigi bulundu. Lazer isleminden
sonra gergeklestirilen 1s1l islem ile taneler arasi baglarin ve oksijen igeriginin iyilestirilmesi
saglanarak Y-123 siiperiletkeni i¢in yogunluk arttirildi ve referans 6rnegine gore 2,5-3 kez
daha biiyiik kritik akim yogunlugu elde edildi.

Roul’un (1993), 694 nm dalga boylu ve Q-anahtarlamali yakut lazer kullanarak Sm-
Ba-Cu-O seramik siiperiletkenini lazer radyasyonuna tabi tuttugu c¢alismada, lazer
radyasyonunun siiperiletkenin yapisal parametrelerini ve kritik sicakligin1 6nemli oranda
degistirmedigi, fakat manyetik ve transport kritik akim yogunlugunda onemli bir artig
sagladigr rapor edildi. SEM analizleri, lazer uygulamasindan sonra Ornegin tane
siirlarinda kismi erimeler oldugunu ve lazer uygulamasindan sonra sinterlenen ornekte
taneler arast bag yapisinin arttigimmi gosterdi. Bu olaym, fiziksel yogunlagsmadan ve
stiperiletken taneler arasindaki zayif bag yapisinin azalmasindan kaynaklandigi tahmin
edilmistir. Lazer isleminden sonra Jc’de gozlenen artisin, radyasyon sonucu yapi iginde
indiiklenen hareketli kusurlarin ¢ivileme merkezi olarak davranmasi ve siiperiletken taneler
arasinda daha olusan gii¢lii Josephson akim yolu ile iligkili oldugu belirtildi.

CO> laser ile sinterlenmis YBaxSr.xCusO7 siiperiletkenini radyasyona tabi tutan
Okutomi vd. (2000) tarafindan, sadece yiizey tabakasinda ani bir erime ile yeniden
kristallesmis bir bolge olusturulmaya calisildi. Lazer isleminden sonra siiperiletken
yiizeyde tane sinirlar1 arasinda yer alan gozenek ve mikrocatlaklarin yok oldugu, ylizey
tabakasinda tercihli yonlenmis biiyiik kristal tanelerinin olustugu ve bdylece yilizey
sertliginin 2 kat arttig1 rapor edildi. Ayrica, radyasyonsan sonra Je degerinin 25 kat arttigi
da belirtildi.



2. YAPILAN CALISMALAR

Bu béliimde, doktora tez ¢alismasinda kullanilan MgB: kiilge siiperiletken drneklerin
tiretimi ve bu 6rneklerin lazer ile islenme siireci hakkinda ayrintili bilgi verilerek ¢alismada

kullanilan deneysel 6l¢iim yontemleri tanitildi.

2.1. MgB: Kiilge Siiperiletken Orneklerin Uretimi

MgB: siiperiletkenlerinin {iretimi, basit bir yapiya sahip olmalar1 ve az sayida
elementten olugmalar1 nedeniyle kolay olmasina ragmen, bilesigin yiiksek higroskopik
(havadan su emme) ozellik sergilemesi, Mg’ nin yiiksek buharlasma 6zelligi nedeniyle
bilesik yapisinda heterojen dagilim gosteren oksit fazlarinin olusumu ve stokiyometride
meydana gelen kaymalar kaliteli MgB: siiperiletken tiretimini smirlar. Belirtilen bu
olumsuzluklari minimum diizeye indirmek i¢in ¢alismada kullanilacak 6rnekler hem sicak
presleme yapilarak tablet haline getirildi hem de kiigiik bir kapali hacim iginde sinterlendi.
Dolayisiyla, burada kullanilan iiretim yontemi, sirasiyla 1.3.1, 1.3.2, 1.3.4, 1.3.7 ve 1.3.8
boliimlerinde tanitilan katihal reaksiyon metodu, Mg diflizyon metodu, kapali tlip i¢inde
toz (PICT) yontemi, yiliksek basingta sinterleme ve sicak presleme yontemlerinin
birlesimidir.

Bu ¢alismada, Alfa-Aesar sirketinden temin edilen 44 um (-325 mesh) tane boyutuna
sahip %99,8 safliktaki Mg tozu ile Pavezyum sirketinden temin edilen atomik agirlik¢a %
98’den daha fazla B elementi igeren amorf nano B tozu kullanildi. 1:2 atomik oraninda
karistirtlan 1 gr'lik Mg ve B toz karisimina, 1sil islem siirecinde Mg’nin yiiksek
buharlasma o6zelligi nedeniyle yapiyr terk etmesi durumunda olusacak stokiyometri
kaymasini engellemek ve Mg’nin buhar basincindan yararlanmak i¢in agirlikca %l
oraninda ekstra Mg eklendi. Bilindigi gibi, ekstra Mg eklemesi, hem taneler arasi
baglantiy1 arttirict hem de mikrogatlaklar1 azaltarak iletkenligi arttirict bir rol alir (Serquis
vd., 2003). Toz karisimi, 1 saat boyunca agat havanda hava ortaminda elle ogiitiilerek
homojen bir karisim elde edildi. Bu karisim, Sekil 2. 1°de gosterilen 1s1 ceketli silindirik
presleme kalibina konularak Fusion Frequency marka otomatik presleme cihazi yardimiyla
5 tona preslendi. Basing altindaki kalip, DC akim kaynagina baglanip 2 A’lik akim

uygulanarak 1sitildi. Isitma siiresince 1s1 ceketli kalibin sicakligi, kalibin disindan dijital
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termometre ile 6l¢iildii. Kalibin sicakligi 200°C’ye ulastiginda basing 10 tona arttirildi ve
akim Kesilerek kalip basing altinda sogumaya birakildi. Soguyan kaliptan ¢ikarilan 2,8 mm
kalinliginda ve 18,5 mm ¢apindaki MgB: 6rnegi parlak ve diiz ylizeyli bir disk seklinde
elde edildi. Bu disk, Sekil 2. 2 (a)’da gosterilen dis ¢ap1 25 mm, dilim kalinlig1 4 mm ve
uzunlugu 130 mm olan kiigiik hacimli bir krom tiipe yerlestirildi. Tiipiin a¢ik ucu, kaynak
makinesi yardimiyla kapatildi. Kaynak islemi sirasinda tlip i¢indeki Ornegin 1sinmasini
onlemek icin tiip, nemli bir bez ile sogutuldu. Tiip, sinterleme islemi i¢in dis ¢cap1 40 mm
ve dilim kalinligit 5 mm olan 65 cm uzunlugundaki krom tiipe konarak Sekil 2.2 (b)’de
gosterilen Lenton marka Protherm kontrol tiniteli tiip firin igine yerlestirildi. Isil islem
siirecinde, 10°C/dak 1sitma hiziyla istenilen sinterleme sicakligina ¢ikildi ve bu sicaklikta 3
saat siireyle sinterleme gergeklestirildi. Sinterleme siiresince, biiylik hacimli krom tiip 10
barlik Ar atmosferi altinda tutuldu. Firin sogutmasi ile oda sicakligina sogutulan 6rnek,
tiiplin bir ucu mekaniksel yolla kesilerek tiipten ¢ikarildi.

Bu calismada, iiretim asamasindaki tiim kosullar sabit tutularak 650°C ve 850°C’lik

iki farkli sinterleme sicakligi altinda MgB: siiperiletken diskler tiretildi.
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Otomatik presleme
aleti

Dijital
‘mometre T rusiov
3 <N
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Fs

Sekil 2.1. Presleme asamasinda kullanilan DC gii¢ kaynagi, otomatik
presleme aleti ve 1s1 ceketli presleme kalibindan olusan
presleme sistemi.
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Sekil 2.2. (a) Orneklerin sinterlenmesi asamasinda kullanilan krom tiipler. Dis ¢ap1 40
mm ve i¢ ¢apt 35 mm olan 65 cm uzunlugundaki biiyiik krom tiip (istte) ile dis
¢apt 25 mm ve i¢ ¢apt 21 mm olan 130 mm uzunlugundaki kii¢clik krom tiip
(altta) (b) Orneklerin sinterlenmesinde kullanilan tiip firin ve Ar tiipiinden
olusan 1s1l islem sistemi.

2.2. MgB2 Orneklerin Nd:YVOs Lazer ile Radyasyona Tabi Tutulmasi

Bu bolimde, MgB: kiilge orneklerin siiperiletkenlik o6zellikleri iizerine lazerin
etkisini belirlemek i¢in, elektromanyetik spektrumun yakin infrared bolgesinde galisan
PowerLine E-Rofin marka 1064 nm dalga boylu Nd:YVO4 diyod pompalamali puls lazer
kullanilarak 850°C’de iiretilen 6rnek yiizeylerinde farkli yogunluk ve derinliklerde erimis
bolgeler olusturuldu. Boylece lazer 151k radyasyonu ile ornek ylizeylerinde olusturulan
nokta sekilli erimis bdlgelerin  yogunluk ve derinlik degisimlerinin 6rneklerin
stiperiletkenlik performansi lizerine etkisi arastirildi. Ayrica, lazerin MgB: siiperiletkeni

tizerindeki etkisinin sinterleme sicaklifina gore degisimini incelemek icin 650°C ve
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850°C’de tiretilen 6rnek yiizeyleri, siirekli modda ¢alistirilan Nd:YVOg4 lazer ile taranarak
analiz edildi.

MgB: kiilgelerin lazer ile islenme siirecinde, bir dnceki adimda iiretilen 18,5 mm
capindaki siiperiletken disklerden manyetizasyon Olglimlerine uygun biiyiikliikte kesilen
ornekler, uygulanabilecek uygun lazer islemlerini ve parametrelerini belirlemek igin
deneme numuneleri olarak kullanildi. Belirlenen lazer islemleri ise, 850°C ve 650°C’de
tiretilen son iki diskin sirasiyla 7 ve 4 pargaya boliinmesi ile elde edilen kiigiik boyutlu
orneklere uygulandi. Bu tez ¢alismasinda, sadece bu Orneklerin karakterizasyonuna yer

verildi.

2.2.1. MgB2 Orneklerin Yiizeyinde Farkh Derinliklerde Nokta Sekilli Erimis
Bolgeler Olusturulmasi

MgB: orneklerin yiizeyinde farkli derinliklerde nokta sekilli erimis bélge olusumunu
saglayan uygun lazer calisma akimini, frekansini, yiizey tarama hizini, taranacak yiizey
sayisin1 ve tarama tekrarini belirlemek i¢in, deneme orneklerinin yiizeylerine, yiiksek
vakum altinda farkli parametrelerde ¢esitli lazer islemleri uygulandi. Bu islemler igin
kullanilan lazer sistemi Sekil 2. 3°de gosterildi. Radyasyon kaynagi olarak kullanilan
Nd:YVOs lazerin 6zellikleri “1.6.3.1.2. Nd:YVO4 Lazer” basgligi altinda ayrintili olarak
verildi. Radyasyona tabi tutulacak ornek, Sekil 2.3’de gosterilen tek boyutta (£x yoniinde)
hareket edebilen otomatik konumlama sistemi {izerinde yer alan vakum odasindaki bir
plaka iizerine yerlestirildi ve vakum odas1 10 mbar’lik yiiksek vakuma alind1. ilgilenilen
ornek ylizeylerinde olusturulacak nokta desenleri ve noktalar arasi mesafe uygun bir
bilgisayar programi yardimiyla ayarlandi. Ilgilenilen 6rnegin preslemeye dik yiizeyi (a X b
yiizeyi), iki boyutta (xy diizlemi) 90°’lik ag1 ile hareket eden lazer demeti yonlendirme
sistemi ile istenilen lazer islemine tabi tutuldu. Uygulanan tiim islemler ve kullanilan lazer
parametreleri bilgisayar yardimiyla kontrol edildi.

Deneme orneklerine uygulanan lazer islemleri sonucu ornek yiizeylerinde
olusturulan nokta sekilli erimis bdlgelerin yiizeyde olusturduklart deformasyon ve
yiizeyden olan derinlikleri, optik mikroskop ve es odakli lazer taramali mikroskop ile
incelenerek belli bir derinlige sahip erimis bolge olusumunu saglayan en uygun lazer
islemleri tespit edildi. Belirlenen bu islemler, 850°C’de iiretilen diskten kesilerek S20, S26
ve S28 olarak adlandirilan 3 6rnege uygulandi. Burada S20, S26 ve S28 ifadeleri, farkli
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lazer caligma akimlar1 uygulanan 6rnekleri belirtir. Yine 850°C’de iiretilen diskten kesilen
ve 850R olarak adlandirilan 6rnege ise, lazer islemi uygulanmadi ve referans 6rnegi olarak
kullanildu.

Ornek yiizeylerinde farkli derinliklere sahip erimis bdlge olusumunu gerceklestirmek
i¢in kullanilan lazer parametreleri ile lazer islemlerinin uygulandigi 6rnekler Tablo 2.1°de
verildi. Tablodan lazer tarama hizi, ¢alisma frekansi, taranan yiizey sayisi Ve yiizey tarama
tekrarinin her bir 6rnek i¢in sabit tutuldugu goriiliir. Ayrica, erimis bdlge yogunlugunun
etkisini ortadan kaldirmak icin 6rnek yiizeylerinde erimis bolge olusumu, aralarinda 100
um mesafe olan 20 nokta x 20 noktalik bir desen olusturularak gerceklestirildi. Boylece
Tablo 2.1°de belirtilen 6rneklere uygulanan lazer isleminde, sadece ¢aligma akimi ve
dolayisiyla lazer puls siddeti degistirilerek bu degisimin hem erimis bdlge derinligine etkisi
ve hem de erimis bolge derinliginin MgB2’nin siiperiletkenlik performansi tizerine etkisi

arastirildi.

Sekil 2.3. MgB: kiilge Ornek ylizeylerinin radyasyona tabi tutulmasinda kullanilan
Nd:YVO; lazer sistemi ve bilesenleri. Otomatik konumlama sistemi, tek
boyutta (£x yoniinde), lazer demeti yonlendirme sistemi ise iki boyutta (£xy
diizleminde) hareket eder.
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Tablo 2.1. 850°C’de iiretilen diskten kesilerek S20, S26 ve S28 olarak adlandirilan
orneklere uygulanan lazer parametreleri

Ornekler S20 S26 S28
Dalga boyu, A (nm) 1064 1064 1064
Calisma Akimi, I (A) 20 26 28

Pik giicii, P (W) 0,16 0,64 0,82
Calisma Frekansi, f (kHz) 1 1 1

Puls enerjisi, E (J) 1,6x10* |6,4x10* |8,2x10*
Spot yaricap1, w (um) 7,5 7,5 7,5

Pik 151k akis1, ® (Jcm™) 90 362 464

Puls genisligi, tpuis (NS) 20 20 20

Pik siddeti, Ipik (Wcm™) 0,45 x 101° | 1,81 x 10%° | 2,32 x 10%°
Lazer Tarama Hiz1, Viazer (mm/s) | 150 150 150
Taranan Yiizey Alani, A (mmz) 2,8x3,0 28x3,0 28x3,0
Yiizeydeki nokta sayisi 20x 20 20x 20 20x 20
Noktalar aras1 mesafe, d (um) 100 100 100
Taranan yiizey sayist 2 2 2

Puls tekrar1 2 2 2

2.2.2. MgB:2 Orneklerin Yiizeyinde Farkh Yogunluklarda Nokta Sekilli Erimis
Bolgeler Olusturulmasi

MgB: kiilge orneklerin ylizeyinde farkli yogunluklarda erimis bolgeler olusturmaya
yarayan en uygun noktalar arasi mesafeyi belirlemek i¢in deneme 6rneklerinin preslemeye
dik ylizeylerinde, 26 A’lik lazer ¢aligma akimi kullanilarak, aralarinda farkli mesafeler
olan nokta sekilli erimis bolgeler olusturuldu. Bunun igin, 6rneklerin yaklasik 2,8 x 3,0
mm? olan preslemeye dik yiizeyleri (a x b yiizeyi), iki boyutta (£xy diizlemi) 90°’lik ac1 ile
hareket ettirilen lazer demeti yonlendirme sistemi ile istenilen lazer islemine tabi tutuldu.
Bu c¢alismada noktalar arasi mesafe disinda diger tiim lazer parametreleri sabit tutularak
MgB:2’nin siiperiletkenlik 6zellikleri {izerine sadece erimis bolge yogunlugunun etkisi
arastirtldi. Deneme o6rneklerine uygulanan lazer islemlerinin  6rnek yiizeylerinde
olusturdugu nokta sekilli erimis bolgelerin st tiste gelme durumu optik mikroskop ile

incelenerek uygulanabilecek en uygun noktalar arasi mesafe tespit edildi. Tablo 2.2°de
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850°C’de iiretilen diskten kesilerek S25 ve S100 olarak adlandirilan 6rneklere uygulanan
lazer parametreleri verildi. Burada S25 ve S100 ifadeleri, yiizeylerinde olusturulan ardisik
erimis bolgeler aras1 mesafenin sirasiyla 25 pm ve 100 pm oldugu o6rnekleri temsil eder.
Tablodan goriildiigii gibi, her iki 6rnek i¢in de taranan yiizey alami sabit tutuldu. Sadece
yiizeyde olusturulan erimis bolgeler arasi mesafe degistirilip birim alan basina diisen
erimis bolge miktart yani erimis bolge yogunlugunun etkisi incelendi. Bu boliimde referans
ornegi olarak, 2.2.1 boliimiinde kullanilan 850R 6rneginden yararlanildi.

Bu boliimde kullanilan spot yarigapmin (6 pm), 2.2.1 bdliimiinde Tablo 2.1°de
belirtilen degerden (7,5 pm) daha diisiik secilmesinin nedeni, Ornek yiizeylerinde
olusturulacak nokta seklindeki erimis bolgelerin minimum ¢apa sahip olmasini
saglamaktir. Ayrica yine bu bolimde kullanilan 26 A’lik ¢alisma akimi bir Onceki

boliimden elde edilen verilere dayanilarak secilmistir.

Tablo 2.2. 850°C’de iiretilen diskten kesilerek S25 ve S100 olarak
adlandirilan 6rneklere uygulanan lazer parametreleri

Ornekler S25 S100
Dalga boyu, A (nm) 1064 1064
Calisma Akimi, | (A) 26 26

Pik giicii, P (W) 0,64 0,64
Calisma Frekansi, f (kHz) 1 1

Puls enerjisi, E (J) 6,4x10* |6,4x10*
Spot yarigapi, w (um) 6 6

Pik 151k akis1, @ (Jcm) 565 565

Puls genisligi, tpuis (NS) 20 ns 20 ns
Pik siddeti, Tik (Wcm™) 283 x 1010 | 2.83 x 1010
Lazer Tarama Hiz1, Viazer (Mm/s) | 150 150
Taranan Yiizey Alani, A (mm2) 28x3,0 28x3,0
Yiizeydeki nokta sayisi 100 x 100 | 25x 25
Noktalar aras1 mesafe, d (um) 25 100
Taranan yiizey sayist 2 2

Puls tekrari 15 15
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2.2.3. Farkh Sicakhklarda Uretilen MgB2 Ornek Yiizeylerinin Siirekli Modda
Calisan Nd:YVOs Lazer ile Radyasyona Tabi Tutulmasi

Lazer 151k radyasyonunun farkli sicakliklarda sinterlenen 6rneklerin siiperiletkenlik
performansi lizerine etkisini incelemek i¢in, 650°C ve 850°C’lik iki farkli sicaklikta
iretilen deneme Orneklerinin Yiizeyleri, farkli lazer parametreleri ve tarama hizlan
kullanilarak siirekli modda calistirilan Nd:YVOg lazer yardimiyla tarandi. Tarama iglemi,
otomatik konumlama sistemi iizerindeki vakum odasi ve dolayisiyla vakum odasindaki
ornek hareket ettirilerek gerceklestirildi. +y yoniinde 500 mm/s hizla hareket ettirilen lazer
demeti yonlendirme sistemi ile £x yoniinde 0.08 mm/s hizla hareket ettirilen 6rnegin tiim
yizey alan1 tarandi. Farkli tarama hizlarinda uygulanan lazer islemlerinin 6rnek
yiizeylerinde olusturdugu deformasyon, optik mikroskop ile incelenerek uygun lazer
parametreleri belirlendi. Belirlenen lazer parametreleri, farkli sicakliklarda iiretilen
disklerden kesilerek 850L ve 650L olarak adlandirilan ornek yiizeylerine uygulandi.
Burada 850L ve 650L ifadeleri, sirasiyla 850°C ve 650°C’de iiretilen ve yiizeylerine lazer
islemleri uygulanan Ornekleri belirtir. Tablo 2.3’de kullanilan lazer parametreleri ve
ornekler verildi. Referans ornekleri olarak, 2.2.1 ve 2.2.2 boliimlerinde kullanilan 850R
Ornegi ile yiizeyine lazer islemi uygulanmayan ve 650R olarak adlandirilan 6rnek

kullanildi.
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Tablo 2.3. 650 ve 850°C’de iiretilen disklerden kesilerek 650L ve 850L
olarak adlandirilan 6rneklere siirekli modda calisan Nd:YVO4
lazer ile uygulanan lazer parametreleri

Ornekler 850L 650L
Dalga boyu, A (nm) 1064 1064
Calisma Akimi, I (A) 30 30
Ortalama Cikis Giici, P (W) 9,76 9,76
Calisma Frekansi, f(kHz) 0 0

Spot yarigap1, w (um) 6 6

Puls genisligi, tpuis (NS) 20 ns 20 ns
Isik siddeti, Isireii (Wem'2) 8,63 x 10° | 8,63 x 10°
Lazer Tarama Hizi, Viazer (mm/s) | 500 500
Omek Hareket Hiz1, Vimex (MM/s) | 0,08 0,08
Taranan Yiizey Alani, A (mm?) 28x30 |28x3,0
Taranan yiizey sayisi 1 1
Tarama tekrari 2 2

2.3. Yapilan Ol¢iimler
2.3.1. Diferansiyel Termal Analiz (DTA) Ol¢iimii

Orneklerin endotermik ve ekzotermik reaksiyonlarinin sicakliga gére degisimini ve
faz gecis sicakliklarini belirlemek amaciyla Sekil 2.4’ de gosterilen Exstar SII marka
Diferansiyel Termal Analiz (DTA) cihazi kullanildi. Bu cihaz ile Mg, B ve extra Mg
tozlarimin uygun stokiyometrik oranlarda karigtirilmasi ve 1 saat dgiitiilmesi ile elde edilen
baslangi¢ toz karisimi analiz edildi. Cihazda bulunan iki platin potadan birine DTA 6l¢iimii
alinacak toz koyuldu. Diger potaya herhangi bir referans tozu koyulmadi. Olgiim, 20°C -
900°C sicaklik araliginda 10°C/dak firin ¢ikis hizi ile ve her 0,5 saniyede bir veri alinarak
gerceklestirildi.
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Sekil 2.4. Diferansiyel Termal Analiz (DTA) aleti

2.3.2. Yogunluk Olgiimleri

Ayni lretim kosullart altinda iretilen ve 650°C ile 850°C’de sinterlenen MgB:
orneklerin yogunluk tayini, Arshimed yogunluk 6l¢me sistemi yardimiyla yapildi. Bu

3 olan

deney diizenegi Sekil 2.5’de gosterildigi gibi, yogunlugu 15°C’de 1,122 g.cm’
diethylphthalate sivisina kismen batiritlmis numune tutucu ile Sartorius BP 110S marka
dijital mikrobalans kontrollii bir teraziden olusur.

Yogunluk o6l¢iimiinde, 6rnegin havadaki (mn) ve sividaki (ms) kiitlesi Slgiilerek
Denklem 2.1 yardimiyla yogunluk degerleri hesaplandi. Burada, pn numunenin yogunlugu,

psise stvinin yogunlugudur. Sivi igindeki 6lgiimler 30 s bekledikten sonra alindi.

Mmp

Pn = Ps (2.1)

mp—mg



86

Sekil 2.5. Arshimed yogunluk 6l¢lim diizenegi.

2.3.3. X-Istm Kirimmm Olgiimleri

Calismada kullanilan baslangi¢ toz karigiminin, referans 6rneklerinin ve yiizeylerine
farkli lazer islemleri uygulanan orneklerin kristal ozellikleri ile faz komposizyonlarini
karakterize etmek icin X-1s1n1 kirinim (XRD) 6lciimleri alinds. 1lgili dlgiimler, Sekil 2.6°da
gosterilen Rigaku D/Max-111C marka difraktometre ile CuKa (A=1,5418 A, 40 kV, 30 mA)
1sintm1 kullanilarak elde edildi. Olgiimler 20° < 20 < 80° araliginda 2°/dak. tarama hizinda
ve 0,03° 6rnekleme araliginda yapildi. Elde edilen piklerin indislenmesi ise Jade programi

ile yapildi.
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Sekil 2.6. Rigaku D/Max-111C marka X-Isin1 difraktometresi.

2.3.4. Optik Mikroskop Olciimleri

Calismada kullanilan lazer islemli orneklerin ylizey mikroyapilari, polarize 1sikh
Nikon ECLIPSE MEG600 marka polarize optik mikroskop yardimiyla incelendi.
Mikroskopta 20X biiyiitme, 10X goz biylitmesi ve Nikon Coolpix 995 model dijital
fotograf makinesinin (3,2) dijital biiylitme O6zelliginden faydalanilarak optik g¢ekimler
gergeklestirildi.

2.3.5. Alan Yaymimh Taramal Elektron Mikroskobu (FESEM) Olgiimleri

Genel olarak, bir taramali elektron mikroskobunda goriintii olusumu; elektron
demetinin incelenen Ornegin yiizeyi ile yaptig1 fiziksel etkilesmelerin (elastik, elastik
olmayan carpismalar ve digerleri) sonucunda ortaya cikan sinyallerin toplanmasi ve
incelenmesi prensibine dayanir. Alan Yaymimli Taramali Elektron Mikroskobu, (Field
Emission Scanning Electron Microscope-FESEM), termoiyonik elektron yayicist kullanan
SEM cihazindan farkli olarak, alan yaymim tabancasi (FEG) kullanan bir cihazdir. Alan

yaymimi, ¢ok ince bir uca (yarigapt < 100 nm) sahip olan katoda negatif potansiyel
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uygulanarak elektronlarin potansiyel bariyerlerinin kiigiiltiilmesi ve daraltilmasini saglayan
alternatif bir yontemdir. FESEM cihazi, yiiksek elektriksel potansiyel altinda katot
yiizeyden sokiilen birincil elektronlarin, yiiksek vakum ortaminda ve yiiksek elektriksel
alan gradyentinde hizlandirilirak, yogunlastirici elektromanyetik merceklerle (condenser
lense) toplanmasi, elektronik lensler yardimiyla yonlendirilip odaklanarak dar bir tarama
demetine doniistiiriilmesi ve elektromanyetik saptirici bobinlerle 6rnek yilizeyinde tarama
isleminin (scanning) gerceklestirilmesi prensibine gore ¢alisir. Alan yaymim tabancasi ile
olusturulan elektron demetinin siddeti, termiyonik tabanca ile olusturulandan tungsten
filament kullan1ldiginda 10 kat, lantanyum hekzaboriir filament kullanildiginda ise 102 Kat
daha yiiksektir. Yiksek hizli elektron demeti ile bombardiman edilen malzemeden ikincil
elektronlar yayinlanir. Bu ikincil elektronlarin agist ve hizi, malzemenin yiizey yapisi ile
iligkilidir. Katodoliiminesans dedektorleri yardimiyla ikincil elektronlar toplanarak
elektronik bir sinyal iretilir. Bu sinyal yiikseltilerek dijital sinyallere donistiiriiliip
bilgisayar monitoriine aktarilir. FESEM ile SEM cihazindan elde edilenden ¢ok daha
yiiksek ¢oztniirliikte ikincil elektron goriintii (SEI) ve geri yansiyan elektron goriintiisii
(BSEI) elde edilir.

Yiizeyine farkli lazer islemleri uygulanan MgB: oneklerin tanecik ve ylizey
mikroyapilarinin belirlenmesi ig¢in Sekil 2.7°de gosterilen Zeiss Supra 55 marka FESEM
cihazi kullanildi. Ornekler bu élgiimler icin, yiiksek vakumda platin ile kaplandi. FESEM
gorilintiileri, 5 kV’luk potansiyel altinda 28X, 100X, 5KX, 10KX ve 25KX farkh
biiylitmeler yapilarak elde edildi.
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Sekil 2.7. Zeiss Supra 55 marka alan yaymimli taramali elektron
mikroskobu

2.3.6. Es Odakh Lazer Taramah Mikroskop (Confocal Laser Scanning
Microscope) Olciimleri

Es odakli lazer taramali mikroskop, ¢aligma prensibi temel olarak fliioresans olayma
dayanan, geleneksel mikroskoplardan daha net goriintii saglayan bir cihazdir. Bu cihaz ile
ince Orneklerin ii¢ boyutlu analizini yapmak miimkiindiir. Temel bir confocal mikroskop
sistemi Sekil 2.8’de gosterildi (Semwogerere and Weeks, 2005). Sekilden goriildigii gibi
sistem; lazer, iki renkli (dichroic mirror) yansitict ayna, tarayici (yonlendirici) aynalar,
mikroskop, ekran ve perdeden olusur. Es odakli lazer taramali mikroskopta incelenmek
istenen Ornegin atom ve molekiillerini uyarici 151k bir lazer yardimiyla elde edilir. Yiiksek
siddet ve enerjideki lazer 15181 (mor renk), iki renkli aynadan yansiyarak yonlendirici
aynalar yardimiyla drnek yiizeyine diisiiriiliir. Ornegin atom ve molekiillerinin lazer 15181
ile etkilesmesi sonucu gerceklesen fotoliiminesans olayr sonrasinda Ornek yilizeyinden
yayinlanan belirli renkteki 1s1k, tekrar aynalardan gecerek ekran tizerindeki kiiglik bir

delikten detektore ulasir. Ekran iizerindeki bu delik, sadece lenslerin odak noktalarina
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gelen 15181 dedektore ulasmasina izin verir ve sadece bu 1sinlar goriintii olusumunu saglar.
Bu 6zellik, mikroskobun optik se¢im kapasitesini belirtir.

Bu calismada, 6rnek ylizeylerinde olusturulan erimis bolgelerin seklini, aralarindaki
mesafeyi, cap ve derinliklerini belirlemek i¢in Sekil 2.9° da gosterilen SENSOFAR TS 140
marka es odakli lazer taramali mikroskop kullanildi. Goriintiiler, 20X biiyiitme yapilarak
elde edildi.

Lazer
DoOnen

aynalar Delikli

/ ekran
\Qj/g o Dedektor

] [
Mikroskop

S
/ / Floresan 6rnek

Sekil 2.8. Es odakli lazer taramali mikroskobun temel diizenegi. Tarayici aynalar
yardimuiyla, lazer 15181 numuneyi boydan boya tarar. Fliioresans olay1 sonucu
olusan 151k, dedektore giden yol iizerindeki ekranda bulunan kii¢iik delikten
gecer (Semwogerere and Weeks, 2005).
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Sekil 2.9. SENSOFAR TS 140 marka es odakli lazer taramali1 mikroskop

2.3.7. Diisiik Sicaklik Direng¢ Olgiimleri

Orneklerin direng lgiimleri dért nokta metodu ile gerceklestirilerek transport gecis
sicakliklar tayin edildi. Ayrica, normalize direncin %10 ve %90 kriterleri kullanilarak
orneklerin sirasiyla, tersinmezlik (Birr) ve iist kritik alan (Bc2) degerleri belirlendi. Ust
kritik alan degerleri yardimiyla ise koherens uzunluklar1 hesaplandi.

Sekil 2.10, dort nokta metodu ile direncin sicaklikla degisimini 6lgmeye yarayan
Ol¢lim sistemini gosterir. Bu sistem, 4-325 K sicaklik aralifinda calisabilen kapali dongii
He sogutucu (kryostat) sistemi, kapali devre su sogutma sistemi, turbo molekiiler pompa,
Lakeshore 336S sicaklik kontrolciisii, Keithley 6221 AC ve DC akim kaynagi ile Keithley
2182A nanovoltmetreden olusur. Bu sistemde, direng Olgiimleri bilgisayar programi
tarafindan kontrol edilerek yapilir.

Dort nokta metodu ile direng 6l¢limii yapilacak 6rneklere glimiis pasta ile bakir teller
kullanilip dort nokta kontak yapildi. Kontaklarin direncinin 0,2-0,6 Ohm gibi diisiik bir
deger olmasma dikkat edildi. Kontak yapilan ornekler sogutucu kafa iizerindeki 6rnek
tutucuya yerlestirildi. Direng Olctimii 5-50 K sicaklik araliginda gerceklestirildi. Tiim
diren¢ odlgiimleri alansiz sogutma (Zero Field Cooling-ZFC) altinda yapildi. Olgiimler
sirasinda distaki kontaklara 10 mA’lik sabit bir akim uygulandi. Sistemin sicakligi 5 K’e

disiiriiliirken (sicaklik hassasiyeti 0,05 K) malzemenin diren¢ degisimi igteki kontaklar
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arast voltaj farkindan (voltaj okuma hassasiyet 20 nV) belirlenip sicakliga bagl direng
grafigi elde edildi.

Farkli manyetik alanlar (0,00; 0,25; 0,50; 0,75; 1,00; 1,25; 1,50 T) uygulanarak
yapilan direng oOlgiimlerinde ise manyetik alan, orneklerin presleme yiizeylerine (ayni
zamanda lazerli yiizeydir) dik uygulandi. Bu dl¢iimler de, sifir alan sogutmasindan (zero-

field-cooled) sonra gergeklestirildi.

Sekil 2.10. Dort nokta metodu ile direng Olgiim sistemi.

2.3.8. Diisiik Sicaklik Manyetizasyon Ol¢iimleri

Uretilen orneklerin manyetik alan ve sicaklik degisimine karst gosterdikleri
manyetizasyon davranmigini belirlemek ve kritik akim yogunlugu degerlerini hesaplamak
icin Sekil 2.11 (a)’da verilen Quantum Design Fiziksel Ozellik Ol¢iim Sistemi (PPMS)
kullanildi. Bu sistem, manyetik alan akim kaynagi, sivi azot ceketli helyum tanki ve tiim
bu bilesenleri hassas bir sekilde kontrol edebilen Quantum Design Model 6000 ana
kontrolciisiinden meydana gelir. Ana kontrolcii; sicaklik kontrolciisii (1,9 K — 400 K) ile
manyetik alan kontrolciisiinii (+9 T) icermekte olup, bilgisayar tarafindan CAN (agik
network protokolii) veri iletisim karti yardimiyla tamamen kontrol edilebilmektedir. Bu

deney sistemi, ilgili modiil degistirilerek cesitli Ol¢lim sistemlerine dontiistiiriilebilir.
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Laboratuarda mevcut olan modiiller, direng 6l¢iim modiilii ile titresim Orneklemeli
manyetometre (VSM) modiiliidiir. Manyetizasyon 6l¢timiinde, sisteme monte edilerek DC
manyetometre kontroliiyle ¢alisan Model P525 VSM sistemi kullanilir. Bu sistemde,
ornegin lineer titresimi, optik lineer kod ¢oziicii kullanan VSM motor modiilii tarafindan
saglanir ve titresim frekanst 40 Hz’dir. Titresim hareketi yapilmadan Once ornegin
baslangi¢c konumu (touch centering), sistem tarafindan otomatik olarak veya kullanici
tarafindan belirlenir. VSM algilama bobininin hassasiyeti sivi helyum tanki i¢indeki Nd
siiperiletken telden olusan bobine akim uygulanmasiyla elde edilen manyetik alanin
biiyiikliigiinden etkilenmez. Manyetik alanin hassasiyeti ise 0,01 mT dur.

VSM’in ¢aligma prensibi, bir algilama bobininin yakininda titresen drnegin bobinin
eksenel yoniinde titrestirilmesi sirasinda eszamanli olarak algilama bobininde etki ile voltaj
olusmasi ve bu voltajin sistem tarafindan 6l¢iilmesi esasina dayanir. VSM algilama bobini,
standart PPMS o6rnek yerlestirme ¢ubugu kullanilarak PPMS 6rnek odasina yerlestirilir.
Algilama bobiniyle birlesik, bagil osilasyon genligi 1-3 mm ve frekans1t 40 Hz olan
gradiyometre kullamldiginda, sistem 1 Hz veri hizinda 10 emu’dan daha az degisimleri
algilayabilmektedir. VSM sistemindeki algilama bobini ve gradiyometre birimleri Sekil
2.11 (b)’de verildi. Algilama bobininde indiiktif voltaj yiikseltildikten sonra, VSM
algilama modiiliinde 6l¢iiliir. Es zamanl algilama i¢in VSM algilama bobini, referansa
gore konum ¢o6ziicli sinyali kullanir. Bu ¢6ziicli sinyal ise VSM lineer motor hareketini
saglayan modiilden gelen ham sinyalleri doniistiren VSM motor modiiliinden elde edilir.
VSM algilama modiilii, algilama bobininden gelen belirli fazdaki sinyalleri algilar. Bu
sinyallerin ortalamasi alinarak CAN ara yiizeyi araciligiyla bilgisayardaki programa komut
karsilig1 olarak gonderilir.

Bu caligmada iiretilen 6rneklerin sicakligin fonksiyonu olarak dlciilen manyetizasyon
(M-T) egrileri, alansiz sogutma (ZFC) altinda sogutulan 6rneklere 100 O¢’lik sabit bir DC
alan uygulanmas ile 5 - 50 K sicaklik araliginda elde edildi. Orneklerin manyetizasyon
(M-H) 6lgiimleri ise, alansiz sogutma (ZFC) islemi sonrasinda orneklere 5, 10, 15 ve 20
K’lik sabit sicakliklarda, 1000 Oe/s’lik ve 100 Oe/s’lik siipiirme hizinda sirasiyla £ 5 T ve
+7 T’lik manyetik alanlar uygulanarak yapildi. Olgiimler sirasinda dis manyetik alan,
boyutlar1 yaklasik olarak 2,8 x 3,0 x 3,0 mm? olan 6rneklerin presleme yiizeylerine (aym
zamanda lazerli yiizeylerdir) dik olarak uygulandi.
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(b)

Sekil 2.11. (a) Quantum Design PPMS sistemi (b) PPMS sistemindeki VSM
modiiliiniin s1vi azot ceketli sivi helyum tankindaki konumlari. Ust

taraf gradiyometre, alt taraf ise algilama bobininin biiyiitiilmiis halini
gostermektedir (URL-8, 2014).



3. BULGULAR VE TARTISMA
3.1. Giris

Bu béliimde, 200°C’de sicak presleme ve kapali tiip iginde tablet metodu ile iiretilen
MgB: orneklerin yiizeylerinde, radyasyon kaynagi olarak kullanilan Nd:YVO. diyod
pompalamali lazer ile olusturulan yapisal degisim incelendi. Ayrica, bu degisimin
orneklerin elektriksel ve manyetik 6zellikleri iizerine etkisi belirlenmeye calisildi.

Uretilen 6rneklerin yapisal dzellikleri X-1s1n1 kirinim analizi, optik mikroskop, es
odakli lazer taramali mikroskop ve alan yaymimli taramali elektron mikroskobu
dlciimleriyle incelendi. Orneklerin elektromanyetik ozellikleri ise, kapali dongii He
sogutucusu kullanilarak yapilan sicakliga bagli direng 6lgtimleri (R-T) ve PPMS sistemi
kullanilarak yapilan manyetik alan ile sicakliga bagli manyetizasyon Ol¢iimleriyle
incelendi. Manyetik alan uygulanarak yapilan diisiik sicaklik direng olglimlerinden
orneklerin kritik gecis sicakliklari, 0 K’deki ab-diizlemine (yani; presleme yiizeyine ve
ayni1 zamanda lazerli yiizeye) dik iist kritik manyetik alan, He"%(0) ve tersinmezlik alan,
Hir(0) degerleri ve farkli alanlardaki aktivasyon enerjileri, Ug hesaplandi. Hesaplanan {ist
kritik manyetik alan degerlerinden ab-diizlemindeki siiperiletken koherens uzunlugu, &an(0)
elde edildi. Sicakligin fonksiyonu olarak yapilan manyetizasyon dl¢iimlerinden 6rneklerin
gecis sicakliklart tayin edildi. Orneklerin manyetik alana bagli manyetizasyon
Olgimlerinden yararlanilarak kritik akim yogunluklart (Jc) hesaplandi. Kritik akim
yogunluklarindan ise, orneklerin givileme kuvveti ve ¢ivileme mekanizmalari1 belirlendi.

Elde edilen sonuglar diger ¢alismalardaki sonugclarla karsilastirildi.

3.2. Nd:YVO:s Lazer ile Radyasyona Tabi Tutulan MgB: Kiilge Orneklerin
Yapisal, Elektriksel ve Manyetik Ozellikleri

3.2.1. Saf MgB2 Ornegin Ozellikleri

200°C’de hot pres ve tiip icinde tablet yontemiyle iiretilecek olan MgB; bilesigine
uygun olarak hazirlanan baslangi¢ toz karisimindan, 6rnegin endotermik ve ekzotermik
reaksiyonlarinin sicakliga gore degisimini ve faz gecis sicakliklarini belirlemek igin 20°C -

900°C sicaklik araliginda DTA 6l¢timii alindi. Ayrica, yine toz karisgiminin faz yapisini ve
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baslangi¢ tozundaki safsizliklari belirlemek igin XRD o6l¢iimii alindi. Ayrica iretilen
referans orneklerinin yogunluk tayinleri yapildi.

Sekil 3.1 (a), baslangi¢ toz karistminin DTA ve DTG (diferansiyel termogravimetri)
analizini gosterir. Sekil incelendiginde DTA egrisinden 530°C’ye kadar olan 1s1l islem
stirecinde herhangi bir katihal faz gecisinin olmadig1 goriiliir. Ancak DTG egrisi 560°C’ye
kadar toz karisimdan hizli bir kiitle kaybt oldugunu gosterir. Bu durumun, baslangi¢ toz
karisimindan salinan oksijen nedeniyle gergeklestigi diistiniilmektedir. Mg ve B arasindaki
ilk reaksiyon 530°C’de baslar. 560°C’deki ekzotermik pik (Pik 1), kat1 haldeki Mg ve B
arasindaki reaksiyona isaret eder. Mg, 620°C’de eriyene kadar Mg ile B arasindaki kati-
kat1 reaksiyonu devam eder. Bu sicaklik araliginda DTG egrisinde gozlenen pik, Mg’nin
erimesi sirasinda oksitlenmenin oldugunu belirtir. Mg’nin erimesi ile 620°C’de endotermik
bir pik (Pik 3) olusur. Mg eridikten sonra, sivi fazdaki Mg akisi, atomlarin difiizyon hizini
arttirarak bu reaksiyon icin gereken iletisim alanmmi genisletir (Shi vd., 2007).
Reaksiyondaki 645°C’de gozlenen ikinci ekzotermik pik (Pik 2), sivi-kati reaksiyonuna
aittir ve erimis Mg ile geri kalan B tozunun reaksiyonunu belirtir. Buradan MgB: fazinin,
saf Mg’nin erime sicakliginin altindaki bir sicaklik degerinde olustugu anlasilir. Sicaklik
750°C’yi gectiginde ikinci ekzotermik pik kaybolur. Bu durum, Mg ile B arasindaki
reaksiyonun tamamlanarak MgB> fazi olustuguna isaret eder. DTA analizinden ve
literatiirden yararlanarak iiretilecek MgB2 6rnekler igin sinterleme sicakliklart 650°C ve
850°C olarak secildi. 650°C, s1ivi Mg ile kat1 B arasindaki peritektik reaksiyon sicakliginin
hemen iistiinde bir deger oldugu icin, 850°C ise; literatiirde genel olarak tercih edilen
MgBs: iiretim sicakligi olmasi nedeniyle kullanldi.

Sekil 3.1 (b), baslangic toz karisimindan elde edilen XRD desenini gosterir. Sekilden
baslangi¢ tozlarmin 1 saat 6giitiilmesi ile yapida MgB2 fazinin olugsmaya basladigi goriiliir.
Ancak, tozlar1 karistirma siiresinin Mg ve B arasindaki reaksiyonu baglatmak i¢in tam
olarak yeterli olmadig1 da anlagilir. Calismada kullanilan B amorf oldugu ve nano boyutta
oldugu icin XRD piklerinde B fazina rastlanmadi. Baslangi¢c toz karisiminin XRD
deseninde herhangi bir oksit ya da safsizlik piki de gozlenmedi. Buradan, kullanilan Mg ve
B tozunun yeterli saflikta oldugu anlagilir.

Iki farkli sinterleme sicakliginda iiretilen MgB, referans drneklerinin yogunluklari
Archimed prensibine gore belirlendi. 650°C ve 850°C’de iiretilen 6rneklerin deneysel
yogunluklar1 sirasiyla 1,392 ve 1,575 g/cm?® olarak belirlendi. Bu yogunluk degerleri,
MgB2’nin teorik yogunluk degerinin (2,55 g/cm® (Buzea ve Yamashita, 2001)) sirasiyla
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%55 ve %62’sidir. Yiiksek sicaklikta sinterleme isleminin tane baglarini (grain
connectivity) iyilestirdigi (Li, 2003) ve tane biiylimesini arttirdigi (Varghese vd., 2003)
bilinir. Buna gore, 850°C’de tiretilen 6rnegin daha yogun olmasi da literatiirle uyumludur.
Karsilastirmada kolaylik olmasi agisindan MgB> referans orneklerinin diger 6zellikleri

lazer islemleri uygulanan Orneklerin 6zellikleri ile kiyaslanarak sonraki basliklar altinda

verildi.
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Sekil 3.1. (a) MgB: siiperiletken 6rnegin baslangig toz bilesiminden alinan DTA ve
DTG egrisi (b) Mg ve B toz karistmmin XRD deseni. Mg ve MgB:
fazlari sirasiyla + ve * sembolleri ile gosterildi.
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3.2.2. Nd:YVOs Puls Lazer Kullanilarak Yiizeylerinde Farkh Derinliklerde
Erimis Bolge Olusturulan Orneklerin Yapisal ve Elektromanyetik
Ozellikleri

3.2.2.1. XRD Analizi

Bu béliimde, 850R olarak adlandirilan referans 6rnegi ile farkli ¢alisma akimlarinda
ve dolayisiyla farkli puls siddetlerinde lazer demeti kullanilarak yiizeylerinde farkli
derinliklerde erimis bolge olusturulan S20, S26 ve S28 orneklerinin X-1sm1 kirinim
desenleri incelendi.

Sekil 3.2, 850R, S20, S26 ve S28 orneklerinin X-1s1n1 kirmnim desenlerini gosterir.
Sekil 3.2 (a)’dan, 850°C’de sinterlenen 850R referans Orneginin yapisinda MgB:
stiperiletken faz olusumunun gergeklestigi ve (111), (220) ve (222) piklerinden yapida az
miktarda MgO oksit fazi olustugu goriiliir. Sekil 3.1 (a)’dan hatirlanacagi gibi, baslangig
toz karisimi oksit fazi igermemektedir. Dolayisiyla, 850R ornegi i¢cin XRD deseninden
gbzlenen oksit fazlarinin, kullanilan sicak presleme yonteminden ve sinterleme isleminde
kullanilan krom tiipiin uglarinin kaynakla kapatilmasi sirasinda tiip igine hapsolan
oksijenden kaynaklandigi tahmin edilmektedir. Bilindigi gibi, MgB> yapisinda Mg
eksikligi stokiyometri kaymasina neden olur ve MgB4 baskin safsizlik fazi olarak olusur
(Hinks vd., 2002). 850R 6rneginin XRD desenlerinden MgB4 ve MgB- gibi yiiksek bor
iceren fazlara ait pikler gozlenmemistir. Bu durum, 1sil islem siirecinde Mg elementinin
buharlagarak yapiyr terk etmediginin bir gostergesidir. Sekil 3.2 (b), (c), (d)’den lazerli
orneklerin XRD desenleri goriiliir. Bu 6rneklerdeki MgB2 ve MgO faz siddetlerinin lazer
caligma akimina bagli olarak azaldiklar1 ve bu azalmanin en fazla S28 6rneginde olustugu
gordlir. Lazerli orneklerde MgB2 pik siddetlerindeki azalmanin, lazer islemi ile 6rnek
yiizeyine aktarilan 1s1 enerjisinin ornek stokiyometrisinde meydana getirdigi degisimden
kaynaklandig1 diistiniilmektedir. Ayrica bu azalma, X-1sinlarinin 6rnek atomlar: tarafindan
daha fazla emildigini ve termal olarak uyarilan 6rgii titresimlerinde koherent sagilmanin
azaldigin1 gosterir. Lazer isleminden sonra, XRD desenlerinde herhangi bir siiperiletken
olmayan faz olusumuna rastlanmasi, lazer 11k radyasyonunun MgB: siiperiletken Grnegin

faz yapisini degistirmedigini gosterir.
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Tablo 3.1, 850R, S20, S26 ve S28 orneklerinin sirasiyla, yaklasik 26 = 33,5° ve
51,8°’de gozlenen (100) ve (002) piklerinden hesaplanan a ve ¢ 6rgii parametreleri ile ayni
piklerden hesaplanan yar1 pik genisliklerini (FWHM) gosterir. Tablodan 850R referans
Orneginin literatlire gore daha diisiik a ve ¢ degerleri gosterdigi goriiliir. Bilindigi gibi
literatiirde a ve ¢ degerleri sirasiyla 3,086 ve 3,524’diir (Buzea ve Yamashita 2001). Ayrica
yine literatiirden, MgB2 yapisinda gozeneklilik arttikca 6rgii parametrelerinin azaldigi da
bilinir (Grinenko vd., 2006). Referans orneginin literatiire gore diisiik a ve ¢ degerleri
gostermesi, bu Ornek yapisinda belli miktarda gozeneklilik (porosity) olmasindan
kaynaklanir. Tablo 3.1°deki a ve c¢ Orgli parametrelerinin yiizeylerine lazer islemi
uygulanan S20, S26 ve S28 ornekleri icin, referans ornegine kiyasla, daha biiyiik oldugu
goriiliir. Yiksek siddette ndtron radyasyonuna ugratilan MgB, orneklerin a ve ¢ Orgii
parametrelerinde de sirasiyla %0,4’den daha az ve %]1’den fazla olan bir artis gozlenmistir.
Boylece ornek hacminde %1.7’lik anizotropik bir genisleme rapor edilmistir (Putti vd.,
2008). Orgii parametrelerindeki bu artis, lazer islemi ile 6rnek yiizeylerine aktarilan 1s1
enerjisi sonucunda tane boyutunun arttigi ve gozenekli yapmin azaldigi seklinde
yorumlanabilir. Literatiir ile en uyumlu o6rgii parametresi degerleri 26 A ¢alisma akimi
altinda lazer islemine tabi tutulan S26 6rnegi igin elde edilmistir. Tablo 3.1°de referans ve
lazerli 6rnekler i¢in verilen FWHM degerleri incelendiginde, lazerli 6rneklerde FWHM
degerlerinde bir diisiis oldugu goriiliir. Bilindigi gibi, FWHM degerinde gézlenen diisiis,
tane boyutunun arttigina isaret eder (Varghese vd., 2009). Dolayisiyla lazerli 6rneklerin
FWHM degerlerinde gozlenen azalma, bu drnekler igin a ve ¢ 6rgili parametrelerindeki ve

boylece tane boyutundaki artis1 destekler niteliktedir.

Tablo 3.1. 850R, S20, S26 ve S28 orneklerinin a ve ¢ orgi
parametreleri ile FWHM degerleri

850R | S20 |S26 | S28

a(A) 3,071 | 3,075 | 3,084 | 3,079
¢ (A) 3,508 | 3,513 | 3,522 | 3,518
FWHM (°)
(100) piki icin | 0295 | 0238 | 0,233 | 0241
FWHM (°)

(002) piki igin | 0500 | 0,343 1 0:325 10,397
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3.2.2.2. Optik Mikroskop Analizi

Yiizeylerinde farkli derinliklerde erimis bolge olusturulan S20, S26 ve S28
orneklerinin, lazer islemi sonucunda ylizeylerinde olusturulan erimis bolgeler ve olusan
deformasyon optik mikroskop ile incelendi. Sekil 3.3 (a), (b), (c), sirastyla S20, S26 ve S28
orneklerinin optik mikroskop fotograflarini gosterir. Sekilden ¢aligma akimi ve dolayistyla
puls enerjisi ve siddeti arttirildikga, lazer islemi ile 6rnek yiizeylerinde olusturulan nokta
sekilli erimis bolgelerin hem ¢aplarinin ve HAZ boélgelerinin artti§i hem de yiizeyde daha
belirgin hale gelerek belli bir derinlige sahip olduklar1 goriiliir. Bu durum ozellikle, Sekil
3.3 (c)’de oldukga belirgindir. Sekil 3.3 dikkatle incelendiginde lazer islemi ile 6rneklerin
yiizeylerinde olusturulan nokta desenlerinin merkezleri aras1 mesafenin yaklasik olarak
100 um oldugu goriiliir. Noktalarin ¢aplar1 ise S20, S26 ve S28 o6rnekleri i¢in sirasiyla
yaklagik olarak 28, 35 ve 48 pm’dir. Belirlenen bu ¢ap degerlerinin HAZ bolgerini de
icerdigine dikkat edilmelidir. Lazer ¢alisma akimi arttirildikca HAZ bolgesinin arttig
ozellikle S28 6rneginde (Sekil 3.3 (c)) oldukga belirgindir. Kullanilan lazer nanosaniyeli
pulslar iirettigi icin, lazer islemi sirasinda 6rnek ylizeyine aktarilan 1s1 enerjisinin 6rnegin
ilgilenilen hacmi disina transferi nedeniyle genis HAZ bolgesinin (lazer isleminin 6rnek
yiizeyinde etkisinin hissedildigi genis alan “heat effected zone”) olusmasi, lazer isleminden
etkilenen bdlgenin biiylimesine ve erimig bolge capinin artmasina neden olmustur. Bu
durum ise, lazer demeti puls siiresinin (20 ns), MgB2’nin elektron-fonon etkilesme
zamanindan daha uzun olmasi nedeniyle 1s1 enerjisinin Orgiiye aktarildigini gosterir.
Literatiire gore femtosaniye mertebesinde ¢ok kisa pulslar kullanilarak lazer islemi yapilsa
dahi erimis katmanlar asla sifir yapilamayacagi (Knowles vd., 2007) icin HAZ bolgesi
olusumu engellenemez. Ancak O6rnek kalinligi mikron mertebelerine azaltilarak erimis

katmanlar en aza indirgenebilir (Knowles vd., 2007).
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Sekil 3.3. (a) S20, (b) S26 ve (c) S28 drneklerinin polarize optik
mikroskop fotograflari
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3.2.2.3. Es Odaklh Lazer Taramal Mikroskop Analizi

Bu boliimde, S20, S26 ve S28 6rneklerinin yiizeylerinde farkli ¢calisma akimlart ve
dolayistyla farkli puls siddetlerinde 100 pm araliklarla olusturulan nokta sekilli erimis
bolgelerin ylizeyden olan derinlikleri es odakli lazer taramali mikroskop kullanilarak
incelendi.

Sekil 3.4 (a, b, ¢), S20, S26 ve S28 oérneklerinin yiizey morfolojilerini (sol taraf) ve
erimis bolgelerin ylizeyden olan derinlik profillerini (sag taraf) gosterir. Sekilden
orneklerin yilizeylerinde olusturulan erimis bolgeler net olarak goriiliir. Farkli renklerde
goriilen bu bolgelerin derinlikleri, goriintiilerin yan tarafinda yer alan renk c¢izelgesinden
tayin edilebilir. Sekildeki renk ¢izelgesine gore kirmizimsi-turuncumsu goriinen bolgeler
orneklerin st yiizeyleridir. Mavi tonlarinda goriinen nokta desenleri ise, lazer ile
olusturulan erimis bolgelerdir. Sar1 renkteki birka¢ kiigiik bolge ise, erimis bolgelerden
cikan ve etrafa sigrayan eriyik haldeki pargaciklar tarafindan hasar goren alanlardir.

Orneklerin yiizeylerindeki erimis bolgelerin es odakli lazer taramali mikroskop ile
¢ekilen goriintiileri renk ¢izelgeleri ile birlikte degerlendirildiginde, Sekil 3.4 (a)’dan S20
ornegindeki erimis bolge derinliklerinin, Sekil 3.4 (b) ve (c)’den goriilen S26 ve S28 6rnek
yiizeylerindeki bolge derinliklerinden ¢ok daha az oldugu anlasilir. Bu durumun nedeni,
S20 ornegi i¢in kullanilan puls siddetinin, diger lazerli Orneklerinkine kiyasla kiiciik
olmasidir. Her bir 6rnek i¢in nokta caplarinin 6rnek yiizeylerinden i¢ kisimlara dogru
gidildik¢e daraldigit da yine goriintiilerdeki renk degisiminden anlasilmaktadir. Bu
durumun nedeni, bir 6nceki boliimde bahsedilen HAZ bolgesi olusumudur.

Sekil 3.4°de (sag tarafta) gosterilen es odakli lazer taramali mikroskop ile elde edilen
optik goriintiileme profilleri incelendiginde S20, S26 ve S28 ornek ylizeylerindeki erimis
bolge derinliklerinin sirasiyla 6 pm, 8 um ve 12 um civarinda olduklar1 goriiliir. Bilindigi
gibi, nokta derinligi kullanilan puls enerjisine ve ornegin 1sil iletkenlik parametrelerine
olduk¢a baglidir. Literatiirden puls akisi azaltildiginda erimis bolge derinliginin azaldigi
bilinmektedir (Verhaeghe ve Hilton, 2005). S20, S26 ve S28 6rnekleri igin erimis bolge
derinliklerinde gozlenen artig, calisma akimi arttirildikca (20 A’den 26 A’e) puls siddetinin
artmasina bagli olarak lazer demetinin niifuz etme derinligindeki artistan kaynaklanir.
Sekil 3.4’deki profillerden, preslemeden kaynaklanan yiizey piiriizliiligliniin tiim 6rnekler

icin maksimum +1-2 um oldugu goriilir. Profillerdeki x ekseni incelenirse, nokta
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derinliklerinin x = 80 ve 180 um araliklarinda olustugu dikkat ¢eker. Bu durum, ardigik
erimis noktalar arasi mesafenin 100 pm oldugunu belirtir.

Bu boliimde oOrneklerin yiizeylerine 2 atimda aktarilan toplam puls enerjisini,
(6rnegin, S20 6rnegi igin 2 x 0,45 x 10%° J) tek bir pulsla aktarmak da miimkiindiir. Fakat
bu uygulama yapilsaydi sa¢ilma bolgesi, HAZ genisligi ve nokta ¢api artar (Candan, 2008)
ve nokta derinligi azalird1 (Celik, 2011). Sonug olarak, es odakli lazer taramali mikroskop
ile elde edilen goriintiiler, lazer demeti ile taranan yiizeylerde ¢alisma akimi ve dolayisiyla

puls enerjisi arttik¢a olusturulan erimis bolge derinliklerinin de arttigini gosterir.
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Sekil 3.4. (a) S20, (b) S26 ve (c) S28 oOrneklerinin es odakli lazer taramali mikroskop
goriintiileri (solda) ve optik goriintiileme profilleri (sagda).
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3.2.2.4. Alan Yaymmimh Taramal Elektron Mikroskobu (FESEM) Analizi

850°C’de iiretilen ve yiizeylerinde farkli lazer ¢alisma akimlar1 kullanilarak 100 um
araliklarla farkli derinliklerde nokta desenli erimis bolgeler olusturulan S20, S26 ve S28
orneklerinin ylizey morfolojilerini belirlemek ve erimis bolgelerin yiizeyden olan derinligi
hakkinda genel bir bilgi edinmek amaciyla alan yaymimli taramali elektron mikroskobu
(FESEM) kullanild.

Sekil 3.5 (a), (b), (c) sirastyla S20, S26 ve S28 6rneklerinin yiizeylerinde olusturulan
nokta desenlerinin 1 KX biiyiitme altindaki goriintiilerini gosterir. Sekilden goriildiigi gibi
lazer ¢alisma akimi arttik¢a drneklerin yiizeylerinde olusturulan erimis bolgeler hem daha
belirgin hale gelmis hem de gergeklesen ablasyon olay1 sonucu yiizeyden belli bir derinlige
ulagsmiglardir. Calisma akimi arttik¢a yiizeyde olusan deformasyon da artmistir. Sekil 3.5
(b) ve (c)’den yiizeyde farkedilir biiyiiklilkte catlaklarin ve tabakalar halinde erimis
bolgelerin olustugu goézlenir. Sekilden S20, S26 ve S28 ornekleri i¢in erimis bolge caplari
strastyla 25, 35 ve 45 pm olarak belirlenmistir. Bu degerler, sagilma ve HAZ bolgelerini de
icerir. Yani, erimis bolgelerin gercek cap degerleri degildir. Burada bulunan ¢ap degerleri,
optik mikroskoptan bulunan ¢ap degerlerinden (28, 35, 48 um) burada belirtilen gap
degerlerinden daha kiigiiktiir. FESEM analizi ile belirlenen ¢ap degerlerinin daha dogru
oldugu diisiiniilmektedir.

Ozetle, drneklerin FESEM goriintiilerinden yiizeyde olusturulan nokta sekilli erimis
bolge derinliklerinin ve yilizey deformasyonunun, kullanilan ¢aligma akimi arttik¢a arttigi
goriiliir. Ornek yiizeylerinde olusan deformasyon S20 &rneginde daha az oldugundan, bu

ornegin kritik akim yogunlugunun ytiksek olmasi beklenmektedir.
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Sekil 3.5. S20, S26 ve S28 o6rneklerinin FESEM goriintiileri
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3.2.2.5. Sicakhga Bagh Manyetizasyon Olciimii ve Kritik Gecis Sicakhg
Ozellikleri

Sekil 3.6, 850R, S20, S26 ve S28 orneklerinin T = 20 - 45 K sicaklik araligindaki H
= 100 Oc¢’lik alan siddeti i¢in manyetizasyon-Sicaklik, M(T) egrilerini gosterir. Genel
olarak, tim oOrneklerin manyetizasyon degerlerinin birbirine ¢ok yakin oldugu goriiliir.
850R ornegi, diger orneklere kiyasla en biiylik manyetizasyon degerini gosterirken, en
diisiik manyetizasyon degerini ise, lazerli 6rneklere gore daha yiiksek akimda radyasyona
tabi tutulan S28 6rnegi gostermistir. 5 x 10*” e/cm?’lik elektron radyasyonuna tabi tutulan
MgB, oOrnegin sicakliga bagli alinganlik egrisinde de benzer azalma gozlenmistir
(Okayasu vd., 2002 (b)).

Manyetizasyon-sicaklik grafiklerinin 5 K’deki en biiyiik manyetizasyon degerlerine
normalize edilmesi ile elde edilen normalize manyetizasyon egrilerinin %10 ve %90
degerlerine karsilik gelen sicaklik degerleri 6rneklerin sirasiyla Te pastangic V€ Tesifir degerleri
olarak alindi. Elde edilen kritik sicaklik degerleri ile gegis sicakligi araliklari AT¢ (AT¢ =
Tebaslange — Tcsfir) Tablo 3.2°de verildi. Tablodan gorildigi gibi, 850R, S20 ve S26
orneklerinin Tcpaslangie degerleri aynidir. Fakat S28 Orneginin Tcpastange degeri referans
ornegininkinden 0,3 K daha biiyiiktiir. Lazerli orneklerin Tcqnr degerleri de referans
ornegininkinden yaklasik olarak 0,2-0,5 K daha biyiiktiir. Lazerli 6rneklerin
stiperiletkenlik gegis araliklari ise, referans Ornegine gore, belirgin oranda dardir. T
degerlerindeki kiiciik degisimlerin stokiyometrideki bir degisimden degil safsizlik
etkilerinden ve gerilimden kaynaklandigi bilinmektedir (Hinks, 2002). Buna gore gecis
araliginin daralmasi ve gegis sicakliklarinda gozlenen iyilesmenin, lazer isleminden sonra
taneler arasinda zayif bag gorevi yapan MgO fazlarmin azalmasindan kaynaklandig
diisiiniilmektedir. Ayrica, XRD analizinden elde edilen lazerli Orneklerin oOrgii
parametrelerindeki ve FWHM degerlerindeki biiyiime, lazer isleminin tane boyutunu
arttirdigina igaret ettiginden ge¢is araligindaki daralmanin diger nedeni lazerli 6rneklerde
tanelerin  biiyiimesi ile gozenekliligin azalmasidir. Buradan lazerli  6rneklerin
stiperiletkenlik kalitesinin arttig1 anlasilir.

Bilindigi gibi, manyetik alan altinda 1sitilan 6rnege dis manyetik alan dncelikle zayif
baglant1 igeren tane sinirlarindan niifuz eder. Zayif bagh tane sinirlarinda stiperiletkenlik
bozulur ve bu durum siiperiletkenlige gegis sicakliginin azalmasina neden olur. Literatiirde,
radyasyona tabi tutulan 6rneklerin kritik gecis sicakliklarinin degisimi ile ilgili pekgok

farkl1 sonug bulunmaktadir. Ornegin, gama ve agir iyon (heavy ion) radyasyonundan sonra
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T¢’nin - degismedigi  (Chikumoto vd., 2003; Kayed vd., 2013) fakat, notron
radyasyonundan sonra T¢’nin azaldigi (Eisterer vd., 2002) rapor edilmistir.

Bu béliimde radyasyona tabi tutulan 6rneklerin daha keskin gecis gdstermesi, lazer
isleminin 6rneklerin kiilge 6zelliklerini iyilestirdiginin bir kanitidir. Bu durum, daha diisiik
calisma akimi1 dolayisiyla daha diisiik puls siddeti ile radyasyona tabi tutulan S20 6rneginin

gecis sicakligl degerlerinden net olarak anlagilir.
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Sekil 3.6. 850R, S20, S26 ve S28 orneklerinin T = 20 - 45 K sicaklik araliginda ve
H = 100 Oe’lik alan siddeti i¢in manyetizasyon degerlerinin sicakliga

gore degisimi.

Tablo 3.2. 850R, S20, S26 ve S28 oOrneklerinin kritik gegis
sicaklig1 degerleri

850R | S20 | S26 | S28

T(;, baé‘[angz(} (K) 37,3 37,3 37,3 37,6

Te, syir (K) 36,1 | 36,6 | 36,4 | 36,6

AT (K) 12 |07 |09 [1,0
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3.2.2.6. Manyetik Alana Bagh Manyetizasyon Olciimii

850R, S20, S26 ve S28 orneklerinin manyetizasyon Ol¢timleri (M(H) egrileri) 5 ve
20 K’lik sabit sicakliklarda, 1000 Oe/s’lik siipiirme hizinda ve -5 T ile +5 T arasinda
manyetik alan uygulanarak yapildi. Her 6l¢iim Oncesinde Ornekler, aki tuzaklanmasina
karsin T¢’nin tizerindeki sabit bir sicakliga (50 K) 1sitildiktan sonra alan uygulanmadan
(ZFC), olgiim sicakligima sogutuldular. Manyetizasyon Ol¢limlerinde, manyetik alan
degisimleri dort asamada gergeklestirildi: 1. asama (0T) - (+5T), 2. asama (+5T) — (0T), 3.
asama (0T) - (-5T), 4. asama (-5T) — (0T) seklindedir. Olgiim siiresince manyetik alan,
boyutlar1 yaklasik olarak 2.8 x 3 x 3 mm® olan 6rneklerin lazer islemi uygulanan
yiizeylerine (ayn1 zamanda presleme yiizeyi) dik olarak uygulandi. Orneklerin manyetik
moment degerleri, VSM sisteminde kullanilan manyetometre ile “emu” cinsinden dl¢tildi
ve rneklerin hacimlerine boliinerek “emu.cm™” cinsinden birim hacimdeki manyetik dipol
momentlerin bileskesi olan manyetizasyona doniistiiriildii. Boylece, 6rneklerin 5 K ve 20 K
sicaklikta Sekil 3.7 (a) ve (b)’de gosterilen manyetik alana bagli manyetizasyon egrileri
elde edildi. Sekillerden 6rneklerin diyamanyetik davranis sergiledikleri gorilir. 5 K’deki
manyetizasyon egrileri (Sekil 3.7 (a)), karsilastirildiginda S20 ve S26 6rneklerinin, 850R
ve S28 oOrneklerine kiyasla, uygulanan dig alana karsi daha biiyilk manyetizasyon
gosterdikleri goriilir. Bilindigi gibi, manyetizasyon ilmek genisligi ile malzeme
icerisindeki aki ¢ivileme merkezi sayist orantilidir (Feng vd., 1998). Buradan, lazer islemi
ile S20 ve S26 orneklerindeki aki ¢ivileme merkezlerinin arttigi anlagilir. Literatiirden,
MgB: yapisindaki bazi kusurlarin aki ¢ivileme merkezi olarak gorev yaptiklari bilinir.
Chikumoto ve arkadaslar1 (2002), agir iyon radyasyonunun MgB: orneklerde indiikledigi
siitun kusurlarin (columnar defects) ¢ivileme merkezi olarak calistigini rapor etmistir.
Gama radyasyonu ise, MgB:> taneleri i¢indeki MgO’nun gogiine ve tane sinirlari iginde
oksijen ayrigmasina (segregation) neden olmustur (Obaidat vd., 2008). Tane sinirlarinda
oksijen ayrigsmasinin ise, aki ¢ivilenmesine 6nemli derecede katki sagladigi rapor edilmistir
(Larbalestier vd., 2001). S20 ve S26 o6rneklerinin 20 K’de o6lgiilen manyetizasyon
egrilerinde (Sekil 3.7 (b)), referans 6rnegine gore ¢ok kiiglik bir diisiis oldugu goriiliir. S28
orneginde bu diistisiin daha fazla olmas1 dikkat ¢ekicidir. Bu durumun nedeninin, yiiksek
caligma akimi kullanilarak uygulanan lazer islemi siirecinde yiiksek enerjili fotonlar ile
ornek atomlarina aktarilan enerjinin, 6rnegin tane sinirlarindaki bag yapisini bozmasi ve bu

nedenle kiilge ¢ivileme Ozelliklerinin kotiillesmesi oldugu tahmin edilmektedir. Bununla
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birlikte, 20 K’deki manyetizasyon degerlerinin 5 K’deki manyetizasyon degerlerine gore
daha biiyiik oldugu goriiliir. Bu durum 6zellikle diisiik alan bolgesinde daha belirgindir. Bu
davranigin nedeni, Sekil 3.7 (a)’da goriilen siddetli aki atlamasidir (flux jump). MgB2’nin
diisiik sicakliklarda giiclii aki kararsizligi gosterdigi literatiirden bilinmektedir (Yanmaz
vd., 2009; Kimishima vd., 2007; Giimbel vd., 2002). Manyetik aki atlamasi genellikle
kritik alan Hci’in stiinde Ornege giren (penetrate) aki ¢izgilerinin (vortekslerin)
termomanyetik kararsizligi, ornek icinde bdlgesel sicaklik artist olmasi ve diisiik 1s1
kapasitesi ile ilgilidir. Ak1 atlamasinin olusma nedeni, diisiik sicakliklarda MgB> 6rneginin
manyetik diflizyon oraninin termal diflizyon oranindan daha biiyiik olmasi nedeniyle
manyetik akinin ani hareketidir (Kimishima vd., 2007). Burada manyetik alana bagh
manyetizasyon Ol¢limlerinin 1000 Oe/s’lik yiiksek tarama hizinda yapilmasi ise, aki
atlamasimnin daha siddetli bir sekilde olusmasimna neden olmustur (Yanmaz vd., 2009).
Genel olarak, aki atlamasi1 kritik akim yogunlugu yiiksek orneklerde goriiliir (Xu vd., 2004
(b); Awana vd., 2006). S20 ve S26 érneklerinde diisiik alanlarda ve 20 K’de dahi gozlenen
siddetli aki atlamasi, bu Orneklerin kritik akim yogunlugu degerlerinin diger iki 6rnege
gore daha yiiksek olacagini diisiindiiriir.

Ozet olarak, lazer ile 6rnek yiizeylerinde olusturulan farkli derinliklerdeki erimis
bolgelerin, Orneklerin alana bagli manyetizasyon oOzellikleri {izerinde farkli etkiler
olusturdugu goriliir. Erimis bolge olusumu manyetizasyon degerini arttirirken bu
bolgelerin derinligi arttikga manyetizasyon degerleri azalmistir. Buradan, ¢aligma akiminin
artmastyla 6rnek yiizeylerinde olusan kusur yogunlugunun artti1 ve kusur yogunlugu belli
bir degeri astiktan sonra, siiperiletkenligi azaltacak bicimde davrandiklari anlagilir.
Tarantini ve arkadaslarmin (2007), notron ak1 yogunlugunu (fulence) 1,0 x 101" cm?’den
1,4 x 10%° cm?’ye kadar degistirerek radyasyona tabi tuttuklar1 MgB; kiilge 6rneklerde, 5,5
x 10'® cm?den daha biiyiik aki yogunluklarinin uygulandigi drneklerde Te, He ve Jc

degerlerinin basildigini rapor etmeleri, yukarida yapilan yorumu destekler niteliktedir.
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Sekil 3.7. 850R, S20, S26 ve S28 orneklerinin (a) T =5 K ve (b) T =20 K’de
Ol¢iilen manyetik alana bagli manyetizasyon egrileri

3.2.2.7. Manyetik Alana Bagh Kritik Akim Yogunlugu Hesab1

Stiperiletkenlerin teknolojik uygulamalarda kullanimi giin gegtikge artan enerji
ihtiyacinin karsilanmasi bakiminda 6nemlidir. Bir siiperiletkenin pratik olarak teknolojiye
entegre edilebilmesi, o siiperiletkenin manyetik alan varliginda akim tagima kapasitesine
baghdir (Lambalestier, vd., 2001(a)). Bu boliimde, lazer islemi ile 6rnek yiizeylerinde

olusturulan ani erimis ve katilagsmis nokta sekilli bolgelerde indiiklenen kusurlarin ve 6rnek
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atomlarinin yiiksek enerjili fotonlarla etkilesimi sonucu olusan 6rgii kusurlarinin yapida
civileme merkezi olarak davranip davranmadiklari incelendi. Bunun i¢in T = 5 ve 20 K
icin Olclilen manyetizasyon egrilerinden, manyetik alan arttirilirken ve azaltilirken
orneklerin gosterdikleri pozitif ve negatif manyetizasyon degerleri kullanilarak kritik akim
yogunluklar1 (Je, Acm) hesaplandi. Hesaplamalar, Bean’in kritik durum modeline (Bean,
1962) dayandirilmis Esitlik 3.1’den (Campbell ve Evetts, 1972; Chen ve Goldfarb, 1989)
yararlanilarak yapildi. Burada, a ve b (cm) uygulanan manyetik alana dik dogrultudaki kisa
ve uzun kenarlardir (b > a) ve AM (emu/cm®) manyetizasyon egrisindeki ikinci ve besinci
ilmekler arasindaki farktir. Bir onceki bolimde manyetik alana bagli manyetizasyon
Olcimleri dort ¢evrimde alindigindan bu boliimde orneklerin AM degerleri, 1. ve 2.

cevrimlerden hesaplandi.

Je(H,T) = 2072(1 —%)_1 (3.1)

Orneklerin Esitlik 3.1 kullanilarak elde edilen manyetik alana bagli kritik akim
yogunlugu degisimleri Sekil 3.8’de gosterildi. Sekilden goriilecegi gibi, sabit sicaklikta
uygulanan manyetik alan arttik¢a kritik akim yogunlugu azalir ve 6l¢iim sicakligi azaldikca
kritik akim yogunlugu artar. Bu durum, drneklerin aki ¢ivileme o6zelliklerinin kademeli
olarak iyilestigini gosterir (Fengvd., 1998). 5 K sicaklikta 850R ve S28 ornekleri, diger
lazerli 6rneklere kiyasla, dis manyetik alana karsi daha duyarli bir davranis sergilerler ve J¢
degerleri dis manyetik alandaki artistan daha ¢ok etkilenir. Literatiirden bilindigi gibi, Jc
degeri yiiksek orneklerde siddetli aki atlamasi goézlenir (Xu vd., 2004(b); Awana vd.,
2006). S20 ve S26 orneklerinin Jc degerleri, 850R ve S28 orneklerinden daha biiyiik
oldugundan aki atlamasi bu 6rneklerde daha siddetlidir. S28 6rneginde olusturulan erimis
bolgeler hem ¢apsal olarak daha genis hem de derinlik bakimindan daha derin oldugundan
bu bolgelerde olusan kusurlarin 6rnegin kiilge ¢ivileme Ozelliklerini kotiilestirdigi ve bu
nedenle S28 6rneginde Jc artis1 gdozlenmedigi diisiiniilmektedir.

Tablo 3.3’de, 850R, S20, S26 ve S28 ornekleri icin diisiik alanlardaki aki atlamasi
nedeniyle sadece 3 T ve 4 T’daki J¢ degerleri verilmistir. Tablodan 850R, S20 ve S26
ornekleri icin 5 K ve 4 T’daki kritik akim yogunlugu degerlerinin sirastyla, 2,94 x 104,
5,42 x 10* ve 4,49 x 10* Acm™ oldugu goriiliir. Buradan lazer islemi sonucu J¢ artiginin

referans Orneginin 1.5 katindan fazla oldugu goriiliir. Jc degerindeki artis en fazla S20
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orneginde goriilmistiir. Jc degerlerindeki bu artis, lazer islemi ile 6rneklerin yiizeylerinde
olusturulan erimis bolgelerde ani erime-katilasma siireci nedeniyle gerceklesen yapisal
yeniden diizenlenimin indiikledigi kusurlarin ¢ivileme merkezi olarak davrandigini
gosterir. 3,54 GeV’luk ve 1 x 10 iyon cm?lik Xe radyasyonuna tabi tutulan MgB;
orneklerin siiperiletkenlik ozelliklerinin incelendigi bir c¢aligmada radyasyondan sonra
kritik akim yogunlugunda benzer bir artis gézlenmistir (Okayasu vd., 2002(a)). Tablodan
S28 6rneginin Jc degerinin tlim alan degerleri igin her iki sicaklikta da referans 6rneginin J¢
degerlerinden daha az oldugu goriiliir. Bu azalis, 6rnek yiizeyinde olusturulan erimis bolge
caplarinin ve derinliklerinin fazla olmasi nedeniyle yiiksek yogunlukta kusur olusumundan
kaynaklanabilecegi gibi, tane smnir1 baglarimin radyasyon sonucunda kotiilesmis

olmasindan da (Chikumoto vd., 2002) kaynaklanmis olabilir.
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Sekil 3.8. 850R, S20, S26 ve S28 orneklerinin (a) T =5 K ve (b) T = 20 K’de dlgiilen
manyetik alana bagh kritik akim yogunlugu egrileri



Tablo 3.3. 850R, S20, S26 ve S28 6rneklerinin sicakliga ve manyetik alana bagl kritik
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akim yogunlugu ve hacimsel ¢ivileme kuvveti degerleri

Ornekler 850R S20 S26 S28
J(5K,3T)(Acm?) |538x10* [952x10* |7,83x10* |4,92x10*
Je (20K,3T) (Acm?) |2,03x10* [223x10* | 2,04x10* |1,18x10*
JGBK,4T)(Acm?) [294x10* | 542x10* [4,49x10* |2,68x10*
Je (20K, 4T) (Acm?) [5,01x10° |4,62x10° | 4,26x10° |254x10*
Fomak, 5 K (Nm™®) 19,11 x 10° | 28,50 x 10% | 28,44 x 10° | 17,17 x 10°
Fomak, 20 K (Nm) 14,90 x 10° | 14,85x 10® | 13,94 x 10° |9,72 x 108

3.2.2.8. Manyetik Alana Bagh Hacimsel Civileme Kuvveti Hesab1

Bu boliimde calisilan orneklerin ¢ivileme mekanizmasini daha iyi anlamak igin
orneklerin manyetik alana bagli kritik akim yogunlugu degerlerinden Fp = Jc x B (B = poH)
esitligi yardimiyla hacimsel ¢ivileme kuvvetleri (Fp) hesaplanarak hacimsel ¢ivileme
kuvvetinin manyetik alana baglilig1 arastirildi.

Sekil 3.9 (a) ve (b), 850R, S20, S26 ve S28 orneklerinin sirasiyla 5 ve 20 K’de
manyetik alana bagli hacimsel g¢ivileme kuvvetlerini gosterir. Her iki sekilden de
goriilecegi gibi, Fp diisiik alan bolgesinde dis manyetik alan arttikga artar ve belli bir alan
degeri igin maksimum bir deger (Fpmak) gosterir. Sekilden, Fpmak degerleri ve bu maksimum
degerlerin gozlendigi manyetik alan degerlerinin, 850R ve S28 6rnekleri i¢in yaklasik ayni
oldugu ve 5 K’de 2,2 Tesla, 20 K’de ise 1,2 Tesla civarinda oldugu goriiliir. S20 ve S26
ornekleri i¢in gozlenen siddetli aki atlamasi nedeniyle bu degerleri tam olarak tespit etmek
zordur. Ancak sekilden bu degerlerin 5 K’de yaklagik olarak 3,2 Tesla ve 20 K’de ise 1,7
Tesla oldugu tahmin edilmektedir. Bu sonuglardan, lazer isleminden sonra Fpmak
degerlerinin her iki 6l¢iim sicaklig i¢in de yiiksek alan degerlerine dogru kaydig: goriiliir.
Bu durum, S20 ve S26 orneklerinde aki ¢ivileme mekanizmasinin iyilestigini gosterir.
Tablo 3.3, bu boliimde calisilan 6rneklerin Fpmak degerlerini verir. Tablodan 850R ve S28
ornekleri ile S20 ve S26 orneklerinin 5 K’deki Fpmak degerlerinin birbirine ¢ok yakin
oldugu goriiliir. S20 ve S26 orneklerinin Fp degerlerinde diger drneklere kiyasla goriilen
artis, lazer isleminden sonra birim hacim basina diisen ¢ivileme merkezlerinin sayisinin
arttigin1 gosterir. Bu durum, lazer islemi sonucu Orneklerin ¢ivileme performansinda ve

dolayisiyla kritik akim yogunlugunda T = 5 K i¢in iyilesme oldugunu belirtir. 20 K’de,
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S20 ve S26 orneklerinin Fpmak degerleri referans drnegi ile yaklasik aynidir. S28 drnegi i¢in
iIse durum bunun tam tersidir. Lazer iglemi ile S28 o6rneginin ¢ivileme performansinin
kotiilesmesi, yapida indiiklenen kusurlarin birlesmesi ile birim hacim basma diisen

¢ivileme merkezi sayisinin azalmasi seklinde yorumlanabilir.
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Sekil 3. 9. 850R, S20, S26 ve S28 orneklerinin (a) T =5 K ve (b) T =20 K’deki
hacimsel ¢ivileme kuvvetinin (Fp) manyetik alana baglilig.
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Bu boéliimde ilgilenilen Orneklerin ¢ivileme mekanizmalarinin gesitliligi hakkinda
ayrintili bilgi sahibi olmak i¢in ¢ivileme kuvvet yogunlugunun manyetik alana baglilig
fo(b) arastirildi. Burada fp normalize edilmis ¢ivileme kuvvet yogunlugudur ve f, = Fp /
Fpmak ile ifade edilir. b ise, normalize edilmis manyetik alandir ve b = B /Bmak ile gosterilir.
Bmak, Fp degerinin maksimumuna karsilik gelen manyetik alan degeridir. Sekil 3.10 (a) ve
(b), 850R, S20, S26 ve S28 orneklerinin T = 5 ve 20 K’deki normalize edilmis ¢ivileme
kuvvet yogunlugunun normalize edilen manyetik alana gore degisimini gosterir. Bilindigi
gibi, f, - b dlgeklendirmesi Esitlik (3.2) , (3.3) ve (3.4) ile verilen sirayla Ak, normal nokta
ve yiizey ¢ivileme mekanizmalar: tarafindan analiz edilir (Shigeta vd., 2003; Higuchi vd.,
1999). Bu civileme mekanizmalar1 Sekil 3.10°daki grafiklerde sirasiyla (1), (2) ve (3)

sayilartyla gosterilmistir.

F(b) = 3b? (1 - %) Ax ¢ivilemesi icin (3.2)
2
fb) = %b (1 - g) , normal nokta ¢ivilemesi igin (3.3)
2
f(b) = g\/g (1 — g) , ylizey ¢ivilemesi i¢in (3.4)

Sekil 3.10 (a) incelendiginde 5 K’de genel olarak tiim 6rneklere ait egrilerde B / Bmak
< 1 bolgesinde goriilen aki atlamasi nedeniyle diisiik alan bolgesinde orneklerin ¢ivileme
mekanizmas1 hakkinda net bir yorum yapilamaz. 5 K’de ve B > Bmak i¢in 850R ve S28
orneklerinde normal nokta civilemesi baskin iken B = 2Bmak degerinden sonra 850R
orneginde normal nokta c¢ivilemesi yaninda ylizey civilemesi de gozlenir. S20 ve S26
orneklerinde ise B > Bmak i¢in Ak ¢ivilemesi ile normal nokta ¢ivilemesinin baskin oldugu
goriiliir. Sekil 3.10 (b)’den, 20 K’de ve diisiik alanlarda, 850R ve S28 6rneklerinde normal
nokta ¢ivilemesi gozlenirken diger lazerli 6rnekler igin B = 0,5Bmax degerine kadar normal
nokta ¢ivilemesi gozlenir ve B > 0,5Bmax degerinde ise Ak ¢ivilemesi baskin hale gelir.
Daha biiyiik indirgenmis alan degerlerinde ise, S20 ve S26 Orneklerine ait egriler, Ax
civilemesi ile normal nokta givilemesi arasinda yer alirken 850R ve S28 oOrneklerinin
egrileri ise normal nokta ¢ivilemesi ile yiizey ¢ivilemesi arasinda yer alir. Lazer islemi

sonucunda S20 ve S26 orneklerinde, referans oOrneginden farkli olarak, yiiksek alan
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bolgesinde gozlenen Ak ve normal nokta ¢ivilemeleri, lazer isleminin ¢ivileme
mekanizmasini degistirdiginin bir gostergesidir. 5 K’de 6zellikle ytliksek alan bdlgesinde
S20 ve S26 orneklerinin kritik akim yogunlugu degerlerinde gbzlenen artisin nedeni de bu
¢ivileme mekanizmasindaki degisimdir. Bilindigi gibi, yliksek alanlarda aki ¢ivileme
kuvveti diizen parametrelerindeki degisimden kaynaklanan Ax ¢ivilemesi tarafindan
yonetilir (Tarantini vd., 2007). 850R ve S28 drneklerinde yiiksek alan bolgesinde normal
nokta civilemesi ile yiizey ¢ivilemesinin baskin olmasi, kritik akim yogunlugunun
manyetik alan artisiyla diger iki 6rnege kiyasla daha hizli bir sekilde azalmasini destekler

niteliktedir.



Fp / Fpmak

FIO / Fpmak

Sekil 3.10. 850R, S20, S26 ve S28 orneklerinin (a) T = 5 K ve (b) T = 20 K’deki
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3.2.3. Nd:YVOs Puls Lazer Kullamlarak Yiizeylerinde Farkh Yogunluklarda
Erimis Bolge Olusturulan Orneklerin Yapisal ve Elektromanyetik
Ozellikleri

3.2.3.1. XRD Analizi

Bu boliimde, 850°C’de sinterlenen diskten kesilen ve yiizeylerinde 25 ve 100 um
araliklarla farkli yogunlukta erimis bolgeler olusturulan S25 ve S100 6rneklerinin X-1s1m1
kirmim desenleri incelendi.

Sekil 3.11 (a), (b) ve (c) sirasiyla, 850R, S25 ve S100 6rneklerinin X-1g1n1 kirinim
desenlerini gosterir. S25 ve S100 6rneklerinin XRD desenleri 850R referans ornegi ile
karsilastirildiginda lazer isleminden sonra MgB: faz yapisinin korundugu ve MgO fazi
disinda herhangi bir safsizlik fazi olusmadigi goriiliir. XRD desenlerinden goriilen (111),
(220) ve (222) MgO piklerinin olusma nedeni, bir dnceki derinlik serisinde belirtildigi gibi,
sinterleme isleminde kullanilan krom tiipiin uglarinin kaynakla kapatilmasi sirasinda tiip
icine hapsolan oksijendir. Sekil 3.11 (b)’de S25 6rneginin XRD desenlerinde art alanin
(background) daha yiiksek sinyal verdigi goriiliir. Bunun nedeninin, S25 O6rneginde
maksimum yogunlukta erimis boélge olusturulmasi ile artan yiizey piurizliligi ve
stokiyometri degisimi oldugu tahmin edilmektedir.

Sekil 3.11 (b) ve (c)’den, lazer islemi ile hem MgO pik siddetlerinde hem de MgB:
pik siddetlerinde azalma oldugu ve bu azalmanin en fazla S25 6rneginde oldugu goriiliir.
Bilindigi gibi, S25 ve S100 orneklerinin yilizeylerinde sirasiyla 25 um ve 100 um
araliklarla erimis boélgeler olusturuldu. Bu durum, yiizey tahribatinin en fazla S25
orneginde olmasina neden olur. Dolayisiyla, S25 0Orneginin lazer islemi uygulanan
yiizeyinde, yiizeye aktarilan 1s1 enerjisi nedeniyle MgB2 fazinin azalmasi beklenen bir
durumdur. Tablo 3.4, referans ve lazerli Orneklerin Orgii parametreleri ile FWHM
degerlerini gosterir. Tablodan lazer islemi sonrasinda, derinlik serisindeki lazer islemli
orneklerde oldugu gibi, orgli parametrelerinin artarak literatiirdeki degerlere yaklastig
goriiliir. Her iki 6rnege de 26 A’lik calisma akimi uygulanmasina ragmen S25 6rneginde
erimis bolgeler 25 pm’de bir olusturuldugundan S25 6rneginin ylizeyine aktarilan enerjinin
daha fazla olmasi, bu 6rneginin 6rgii parametrelerindeki artisin S100 6rnegine kiyasla daha
az olmasina neden olur. Lazerli 6rneklerin 6rgii parametrelerinde referans 6rnegine kiyasla
goriilen arti, yapidaki gozeneklilik miktarinin azaldigimi belirtir (Grinenko vd., 2006).

Tabloda referans ve lazerli 6rnekler i¢in verilen FWHM degerleri incelendiginde, lazerli
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orneklerde FWHM degerlerinin azaldigir goriilir. FWHM’deki azalma, tane boyutunun
arttigint belirtir (Varghese vd., 2009). Literatiirden bilindigi gibi, sinterleme sicakligi
artttkca FWHM degeri azalir (Varghese vd., 2009). Dolayisiyla, lazer islemi sirasinda
ornek yiizeylerine aktarilan enerjinin Ornek tarafindan ikinci sinterleme siireci gibi

algilanmasindan dolayi, tane boyutunun artmasi beklenen bir durumdur.
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Sekil 3.11. (a) 850R, (b) S25 ve (c¢) S100 oOrneklerinin X-151m1 kirmim
desenleri. MgB2 ve MgO fazlan sirasiyla * ve = sembolleri ile
gosterildi
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Tablo 3.4. 850R, S25 ve S100 6rneklerinin 6rgii parametreleri ile
FWHM degerleri

850R | S25 | S100

a(A) 3,071 | 3,078 | 3,080
c(A) 3,508 | 3,516 | 3,521
FWHM (°)

0,295 | 0,200 | 0,249
(100) piki i¢in
FWHM (°)

0,399 | 0,304 | 0,352
(002) piki icin

3.2.3.2. Optik Mikroskop Analizi

Yiizeylerinde farkli yogunluklarda erimis bdlgeler olusturulan S25 ve S100
orneklerinin, hem erimis bolge yogunluklarini hem de olusturulan erimis bdlgelerin
caplarini belirlemek i¢in optik mikroskop kullanildi.

Sekil 3.12, S25 ve S100 Orneklerinin optik mikroskop fotograflarini gdsterir.
Sekilden lazer islemi ile her iki 6rnek yiizeyinde olusturulan nokta sekilli erimis bolgeler
goriiliir. Sekil 3.12 (a) ve (b) dikkatle incelendiginde lazer islemi ile S25 ve S100
orneklerinin ylizeylerinde olusturulan erimis bdlgelerin merkezleri arast1 mesafenin
sirastyla, yaklagik olarak 25 um ve 100 um oldugu goriiliir. Bu bolgelerin caplar ise, her
iki &rnek icin yaklasik 15 pm civaridadir. Iki 6rnege de aynmi lazer akisi ile lazer islemi
uygulandigindan nokta caplarinin her iki 6rnek i¢in de ayni olmasi beklenen bir durumdur.
Burada belirlenen c¢ap degerlerinin HAZ bélgerini igerdigi unutulmamalidir. Dolayisiyla
lazer demetinin Ornek ylizeyine temas ettigi bolge yani erimis bolgelerin gercek cap
degerlerinin yukarida belirtilen degerden daha az oldugu diistintilmektedir.

Sekil 3.12 (a)’dan S25 6rneginin yiizeyindeki nokta desenleri, aralarinda hi¢ bosluk
birakilmadan olusturulmus gibi goriiniirler. Bu durum, yiizeyde olusturulacak nokta sekilli
erimig bolgelerin yogunlugunu arttirmak i¢in secilen noktalar arasi1 mesafenin (25 pum)
noktalarin iist liste gelmesini onleyen fakat ayn1 zamanda birbirlerine ¢cok yakin olmalarini

saglayan uygun bir deger oldugunu gosterir. Sekil 3.12 (a) ve (b) karsilastirildiginda erimis
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bolge yogunlugunun S25 orneginde S100 Ornegine gore yaklasik dort kat fazla oldugu

anlasilir.

Sekil 3.12. (a) S25 ve (b) S100 6rneklerinin polarize optik mikroskop
fotograflar

3.2.3.3. Es Odakh Lazer Taramal Mikroskop Analizi

Bu boéliimde, yiizeyinde 25 pm ve 100 um araliklarla nokta sekilli erimis bolgeler

olusturulan S25 ve S100 drneklerinin yilizey morfolojileri ve erimis bolge derinlikleri es
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odakli lazer taramali mikroskop kullanilarak incelendi. Sekil 3.13 (a) ve (b)’nin sol
tarafindaki sekillerde, S25 ve S100 orneklerinin ii¢ boyutlu (3D) ylizey goriintiisii ve
orneklerin yiizeylerinde olusturulan erimis bolgeler gosterildi. Sekillerdeki erimis
bolgelerin derinlik serisindeki lazerli 6rneklere gore daha belirgin olmasi, bu serideki
orneklerde puls tekrar sayisinin arttirilmasindan (15 vurus) kaynaklanir.

Sekil 3.13 (a) ve (b)’nin sag tarafindaki grafiklerde, drneklerin ylizey piiriizliliigi ile
olusturulan nokta desenlerinin yiizeyden olan derinligi gosterildi. Bu grafiklerden,
orneklerin yiizey piiriizliliigliniin £2 pm civarinda oldugu goriliir. Nokta desen derinligi
ise her iki ornek i¢in ayn1 ve yaklasik 24 pm’dir. Bilindigi gibi nokta derinligi kullanilan
puls enerjisine ve puls tekrarma olduk¢a baglidir. Bu bolimdeki erimis bolge
derinliklerinin bir 6nceki derinlik serisine gore daha fazla olmasmin nedeni, lazer puls
tekrarinin arttirllmig olmasidir. Sag taraftaki grafiklerin X eksenleri incelenirse, nokta
derinliklerinin x = 25 ve 50 um ile x = 80 ve 180 um araliklarinda olustugu goriiliir. Bu
durum, ardisik noktalar aras1 mesafenin S25 ve S100 6rnekleri i¢in sirayla 25 ve 100 um

oldugunu gosterir. Bu sonug, optik mikroskoptan bulunan sonucu destekler.



126

Sekil 3.13. (a) S25 ve (b) S100 6rneklerinin es odakli lazer taramali mikroskop goriintiileri
(solda) ve optik goriintiileme profilleri (sagda).

3.2.3.4. Alan Yayinimh Taramal Elektron Mikroskobu (FESEM) Analizi

Yiizeylerinde farkli yogunluklarda enokta desenli erimis bolge olusturulan S25 ve
S100 orneklerinin yiizey morfolojilerini belirlemek i¢in alan yaymimli taramali elektron
mikroskobu (FESEM) kullanildi.

Sekilden 3.14 (a, b) ve (c, d) sirasiya S25 ve S100 orneklerinin yiizeylerinde
olusturulan nokta desenlerini gostermektedir. Sekil 3.14 (a) ve (¢) 100X biiyiitme ile, Sekil
3.14 (b) ve (d) ise 5KX biiyiitme ile gekilmistir. Sekil 3.14 (a) ve (c)’den sirasiyla S25
orneginin yilizeyindeki noktalarin merkezleri arasinda 25 pm oldugu ve S100 6rneginde ise
100 pm oldugu goriliir. Ayrica, Sekil 3.14 (b)’den S25 6rneginin yiizeyinde olusturulan
erimis bolgelerin sagilma ve HAZ bolgelerinin birlestigi gorilir. Sekil 3.14 (d)’den ise,
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S100 6rnegi icin noktalar arast mesafe 4 kat daha biiyiik oldugundan bu durum gézlenmez.
Ayrica Sekil 3.14 (b) ve (d)’den S25 ve S100 6rnekleri igin erimis bolge caplarinin 12 ym
oldugu goriliir. Bu serideki erimis bolge ¢aplarmin derinlik serisine gore daha kiigiik
olmas1 spot ¢apiin azaltilmasi ile iligkilidir. Bilindigi gibi, spot ¢ap1 azaltilirsa hem lazer
demetinin istenen noktaya daha iyi odaklanmasi saglanir hem de gili¢ yogunlugu artacagi
icin lazer demetinin girme derinligi artar. Boylece olusturulan bolgelerin ¢aplar1 da daralir

(Verhaeghe ve Hilton, 2005).

Sekil 3.14. 100X ve 5KX biiyiitme altinda (a), (b) S25 ve (c), (d) S100 Grneklerinin
FESEM goriintiileri

3.2.3.5. Sicakliga Bagh Manyetizasyon Olciimii ve Kritik Gecis Sicakhg
Ozellikleri

Sekil 3.15 850R, S25 ve S100 orneklerinin T = 20 - 45 K sicaklik araligindaki
H=100 Oe’lik alan siddeti i¢cin manyetizasyon-sicaklik egrilerini gosterir. Sekilden en
biiylik manyetizasyon degerinin 850R 6rnegi i¢in elde edildigi goriiliir. Lazerli 6rneklerin

manyetizasyon egrileri ise birbirine ¢ok benzerdir.



128

Orneklerin 5 K’deki en biiyilk manyetizasyon degerlerine normalize edilen
manyetizasyon-sicaklik grafiklerinden belirlenen siiperiletkenlik gegis sicakliklar
Te baslangic V& Teafir ile gecis sicaklign araliklart ATe (ATc = Tepaslangie — Tesfir) Tablo 3.5°de
verildi. Tablodan goriildigii gibi, ti¢ 6rnegin de Tepaslangie degerleri aynidir. Fakat Teqnir Ve
ATc degerleri arasinda 0,2 — 0,5 K’lik bir fark vardir. Ayrica, lazer islemi uygulanan
orneklerin siiperiletkenlige gecis araliklari, referans ornegine kiyasla, daha dardir. Tesifir
degeri en yiiksek olan (36,6 K) ve en keskin gegisi gosteren (AT: = 0,7 K) 6rnek ise S100
ornegidir. Bir onceki derinlik serisinde oldugu gibi bu seride de radyasyona tabi tutulan
orneklerin daha keskin gecis gostermesi, lazer isleminin orneklerin kiilge 6zelliklerini
iyilestirdiginin bir kanitidir. Diger seriye benzer sekilde bu serideki 6rneklerin de lazer
isleminden sonra Orgii parametrelerinde gozlenen artmanin, Orneklerde gozenekliligi

azaltarak, daha yogun bir yap1 olusturdugu ve boylece gecisin daha keskin oldugu anlasilir.

14 |—+—5s25 1
2] |[——s100

3 zFC,H=1000e

M (emu cm'3)

'13- — 7T - 1 - I - 1 T ~ 1T *~ 1T "~ T * T
200 225 250 275 30.0 325 350 375 40.0 425 450

T (K)

Sekil 3.15. 850R, S25 ve S100 6rneklerinin T=20 - 45 K sicaklik araliginda ve H=100
Oe’lik alan siddeti i¢in manyetizasyon degerlerinin sicakliga gore
degisimi.
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Tablo 3.5. 850R, S25 ve S100 6rneklerinin kritik gegis sicaklig
degerleri

850R | S25 | S100

Tc, baslangig (K) 37,3 37,3 37,3

Tc, stfir (K) 36,1 36,4 36,6

ATe (K) 12 |09 |07

3.2.3.6. Manyetik Alana Bagh Manyetizasyon Ol¢iimii

Calismada iiretilmis olan 850R, S25 ve S100 Orneklerinin manyetik alana bagli
manyetizasyon Ol¢iimleri (M(H) egrileri) 5 ve 20 K’lik sabit sicakliklarda, 1000 Oe/s’lik
siipirme hizinda ve -5 T ile +5 T arasinda manyetik alan uygulanarak yapildi. Olgiimler
derinlik serisindeki gibi manyetik alana bagli manyetizasyon oOlgiimleri dort ¢evrimde
aliarak gerceklestirildi. Ol¢iimlerde manyetik alan, boyutlar1 yaklasik olarak 2.8 X 3 x 3
mm? olan Srneklerin lazer islemi yapilan yiizeylerine (ayn1 zamanda presleme yiizeyi) dik
olarak uygulandi.

Sekil 3.16 (a) ve (b), 850R, S25 ve S100 orneklerinin T = 5 ve 20 K sicakliklarinda
manyetik alana bagli manyetizasyon egrilerini gosterir. Sekilden S100 orneginin
manyetizasyon ilmek genisliginin her iki sicaklik degeri icin de diger iki drnekten daha
fazla oldugu goriiliir. Manyetizasyon ilmek genisliginin 6rnek igerisindeki aki ¢ivileme
merkezleri sayisi ile orantili oldugu (Feng vd., 1998) diisliniildiigiinde, lazer isleminin
yapidaki ¢ivileme merkezleri sayisini arttigr anlasilir. Bu artisin, derinlik serisinde oldugu
gibi, radyasyon ile olusturulan erimig bolgelerin yeniden katilagmasi siirecinde yapida
indiiklenen kusurlardan ve yiiksek enerjili parcaciklarin MgB2 atomlar ile etkilesmesi
sonucu olusan orgii kusurlarindan kaynaklandigi diistiniilmektedir. Bilindigi gibi yiiksek
enerjili notronlar, agir iyonlar ve gama 1sinlar1 ile bombardiman edilen MgB2 6rneklerde
nano boyutta kusurlar (Martinelli vd., 2007), nokta kusurlar (Obaidat vd., 2008) ve siitun
(columnar) kusurlar (Okayasu vd., 2002(a)) indiiklenmistir ve bu kusurlar yapida Kritik
akim yogunlugunu arttirict bir rol oynamistir.

Sekilden sicaklik 5 K’den 20 K’ne arttirlldiginda orneklerin manyetizasyon
degerlerinin arttig1 goriiliir. Bu durumun nedeni, 5 K’de gozlenen aki atlamasidir (flux

jump). Derinlik serisinin manyetizasyon analizi bdliimiinde belirtildigi gibi, diisiik
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sicakliklarda ve diisiik alan altinda aki atlamasmin {i¢ 6rnek igin de yogun olarak
gozlenmesi (Sekil 3.16 (a)), orneklerin disiik sicakliklarda giiglii aki kararsizligi
gostermesinden kaynaklanir. Sekil 3.16 (b)’den gorildiigii gibi, lazer islemi uygulanan
orneklerde 20 K’de dahi 6nemli oranda aki atlamasi gergeklesmesi, elektron, proton, gama
gibi radyasyon kaynaklari ile radyasyona tabi tutulan MgB. o6rneklerde goézlenen aki
atlamasi ile benzerdir (Verdin vd., 2007). Bu durumun nedeni, manyetik akinin, optik
uyarilma sonucu stiperiletken 6zelligi azalan ya da kaybolan bolgelerdeki diisiik stiperakim

nedeniyle 6rnek i¢ine dogru sizmasinin engellenememesidir (Tonouchi, 2002).
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M (emu cm_3)

o (D)

Sekil 3.16. 850R, S25 ve S100 6rneklerinin (a) T =5 K ve (b) T = 20 K’de olgiilen
manyetik alana bagli manyetizasyon egrileri
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3.2.3.7. Manyetik Alana Bagh Kritik Akim Yogunlugu Hesabi

Yiizeylerinde lazer ile farkli yogunluklarda erimis bolgeler olusturulan 6rneklerin T
=5 ve 20 K i¢in manyetizasyon dl¢iimlerinden hesaplanan kritik akim yogunluklarmin (J¢)
manyetik alana bagh degisimleri Sekil 3.17 (a) ve (b)’de gosterildi. Sekilden sabit
sicaklikta uygulanan manyetik alan arttik¢ca kritik akim yogunlugunun ii¢ 6rnek icin de
azaldig1 goriiliir. Bu azalis tiim siiperiletken drnekler icin beklenen bir durumdur. Olgiim
sicakligr arttikca diisitk manyetik alandaki kritik akim yogunlugunun artmasi dikkat
cekicidir. Bu durumun nedeni, 5 K’deki siddetli aki atlamasi1 sonucu gergeklesen enerji
kaybr nedeniyle 5 K’deki kritik akim yogunlugunun beklenen degerinden daha diisiik
cikmasidir. Sekil 3.17 (a)’dan 5 K’deki kritik akim yogunlugunun lazer islemli 6rneklerde
daha biiyiik oldugu goriiliir. Tablo 3.6’da 850R, S25 ve S100 orneklerinin sicakliga ve
manyetik alana bagli kritik akim yogunluklar1 verilmistir. Tablo 3.6’dan, 5 K ve 3 T’daki
kritik akim yogunlugunun 850R referans drnegi icin 5,38 x 10* Acm?’den S25 ve S100
ornekleri igin sirastyla 7,11 x 10* ve 8,96 x 10* Acm?’ye artti1 goriiliir. Lazer islemi ile
MgB: yapisinda gergeklesen yapisal yeniden diizenlenim ile olusan kusurlarm Je
degerlerindeki bu artistan sorumlu olduklart diistiniilmektedir. Sekil 3.17 (b)’den 20 K’deki
kritik akim yogunluklari incelendiginde, lazerli 6rneklerde 2 T’ya kadar gozlenen aki
atlamasi nedeniyle kritik akim yogunlugu karsilastirmas1 yapmak dogru degildir. 2 T’dan
biiyiik manyetik alan degerlerinde ozellikle S25 6rneginin manyetik alana karsi daha
duyarli davrandig1 goriiliir. Lazer islemi ile 6rnek yiizeylerine aktarilan enerji arttik¢a
kusur yogunlugunun arttigi, bu kusurlarin yapida ¢ivileme merkezleri olarak davrandigi
fakat belli bir degerden sonra bu kusurlarin 6rnegin kiilge 6zelligini bozdugu ve taneler
aras1 bag yapisina zarar verdigi diisiiniilmektedir. Dolayisiyla, S25 orneginde 20 K’de
gozlenen kritik akim yogunlugundaki azalma, bu ornekteki erimis bdlge yogunlugunun

maksimum olmasindan kaynaklanir.
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Sekil 3.17. 850R, S25 ve S100 orneklerinin (a) T =5 ve (b) T = 20 K’deki kritik

akim yogunluklarinin manyetik alanla degisimi

4.5
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Tablo 3.6. 850R, S25 ve S100 6rneklerinin sicaklia ve manyetik alana bagh
kritik akim yogunlugu ve hacimsel ¢ivileme kuvveti degerleri

Ornekler 850R S25 S$100
J.(5K,3T)(Acm?) [538x10° |7,11x 10° | 8,96 x 10°
J. (20K, 3T) (Acm?) | 2,03x 10% |1,66x 10° | 2,11 x 10°
(5K, 4T)(Acm?) |2,94x10% | 4,08x10* | 5,08 x 10
J. (20K, 4 T) (Acm?) | 5,01 x 10° | 3,27 x 10° | 4,28 x 10°
Fomak, 5 K (Nm?) 19,11 x 108 | 23,73x 10° | 27,14x 10°
Fomak, 20 K (Nm?) | 14,90 x 10° | 11,72x 108 | 14,55 x 10°

3.2.3.8. Manyetik Alana Bagh Hacimsel Civileme Kuvveti Hesabi

850R, S25 ve S100 orneklerinin ¢ivileme mekanizmasini ayrintili incelemek igin
3.2.2.8 numarali boliimde belirtilen esitlik kullanilarak 6rneklerin manyetik alana bagh
kritik akim yogunlugu degerlerinden hacimsel ¢ivileme kuvvetleri (Fp) hesaplandi.

Sekil 3.18, 850R, S25 ve S100 6rneklerinin manyetik alana bagli hacimsel ¢ivileme
kuvvetlerini gosterir. Sekilden, her iki 6l¢iim sicakliginda da ozellikle lazerli 6rneklerde
goriilen yliksek aki atlamasi nedeniyle Fp egrilerinin diizgiin ¢ikmadigi goriiliir. Genel
olarak, diisiik manetik alan bolgesinde alan arttikga tiim ornekler i¢in Fy’nin de artarak
maksimum bir deger gosterdigi ve bu degerden sonra alanin artmasi ile Fp’nin azaldigi
goriiliir. Fp’nin maksimum oldugu alan degeri, dl¢iim sicakligr arttik¢a sola dogru yani
diisiik alan degerlerine dogru kayar. Sekil 3.18 (a)’dan goriildiigli lazerli 6rneklerin 5
K’deki maksimum Fp civileme kuvvetleri, 850R orneginden yaklagik 1,5 kat daha
bliytiktiir. Bu artig, 6rneklerin Jc degerlerinde gozlenen artisa denk gelir. Tablo 3.6’dan Fp
degerlerindeki degisimi gérmek miimkiindiir. Sekil 3.18 (b)’den sicaklifin artmasiyla
oneklerin Fp degerlerinin azaldig1 ve S25 6rneginin en diigiik Fp degeri gosterdigi goriiliir.
5 ve 20 K’de gozlenen bu iki durum, lazer ile erimis bolge olusturulmasi sirasinda yapida
indiiklenen kusurlarin her iki lazerli 6rnek i¢in de disiik sicakliklarda aki givilemesini
arttiracak sekilde davrandigina isaret eder. Fakat S25 Orneginde erimis bdlge
yogunlugunun daha fazla olmasi nedeniyle yapida olusan yiiksek yogunluktaki kusurlarin
daha yiiksek sicaklikta c¢ivileme kuvvetleri azaldigindan oOrnek i¢ine aki akisini

engelleyemedikleri goriiliir. Buna ragmen, lazerli 6rnekler i¢cin maksimum Fp degerlerinin
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850R referans ornegine kiyasla, her iki 6l¢iim sicakligi i¢in de daha yiiksek manyetik alan
degerlerine dogru kaymalar dikkat ¢ekicidir.

25
—=—850R, T=5K
1—=—s25, T=5K
—=—5100, T=5K
20 —
—+—850R, T = 20 K
. Il——s25, T=20K
‘?E —4—15100, T=20K
- 15 4
[e0]
o
\></
f‘ 10 -
5_
0 T T T T T T T T T T T T T T T
0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 35 4.0

HoH (T)

Sekil 3.18. 850R, S25 ve S100 6rneklerinin T = 5 K ve T = 20 K’deki hacimsel
civileme kuvvetinin (Fp) manyetik alana baglilig

Sekil 3.19 (a) ve (b), sirayla T = 5 ve 20 K igin 6rneklerin normalize ¢ivileme kuvvet
yogunluklarinin manyetik alanla degisimini fy(b) gosterir. Sekilde (1), (2) ve (3) ile
sirastyla Ak, normal nokta ve yilizey ¢ivileme mekanizmalar1 gosterilmistir. Sekilden,
ozellikle lazerli orneklerde gorillen aki atlamasinin fy(b) egrilerinde de ortaya g¢iktig
goriiliir. 5 K’de genel olarak tiim 6rneklere ait egrilerde B / Bmak < 1 bdlgesinde goriilen
aki atlamasi nedeniyle diisiik alan degerlerinde orneklerin ¢ivileme mekanizmasi hakkinda
bir yorum yapmak miimkiin degildir. 5 K’de ve B > Bmak i¢in 850R ve S25 6rneklerinde
normal nokta ¢ivilemesi baskin iken B = 2Bmak degerinden sonra 850R &rneginde normal
nokta c¢ivilemesi yaninda ylizey ¢ivilemesi de gozlenir. S100 6rneginde ise tiim alan
degerleri i¢in Ax c¢ivilemesi baskindir. 20 K’de ve diisiik alan bolgesinde, 850R 6rneginde
normal nokta civilemesi gozlenirken lazerli Ornekler igin aki atlamasi aki g¢ivileme

¢esidinin tahminini zorlagtirir. 20 K’de ve B / Bmak > 1 degeri i¢in, drneklerin ligiinde de
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farkli ¢ivileme mekanizmalari gozlenir. 850R Orneginin fp(b) egrisi normal nokta
civilemesi ile ylizey civilemesi arasinda yer alir. S25 6rneginde ylizey ¢ivilemesi baskin
iken, S100 6rneginin fp(b) egrisi Ak ¢ivilemesi ile normal nokta givilemesi arasindadir.
Tiim bu sonuglar, lazer islemi sonucunda orneklerin ¢ivileme mekanizmasi ¢esidinin lazer
ile olusturulan erimis bdlge yogunluguna, dlgiim sicaklikligina ve manyetik alana bagh
olarak degistigini gosterir. Genel olarak, lazer ile olusturulan erimis bdlge yogunlugu
maksimum oldugunda normal nokta ¢ivilemesi ve ylizey ¢ivilemesi baskin iken erimis
bolge yogunlugu az olan Ornekte Ak ¢ivilemesi ile normal nokta givilemesinin baskin
oldugu anlagilir. S100 6rneginin diger iki 6rnege gore manyetik alana karsi daha direngli

davranmasinin nedeni de orneklerin ¢ivileme mekanizmalar1 arasindaki bu farktir.
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Sekil 3.19. 850R, S25 ve S100 &rneklerinin (a) T =5 K ve (b) T = 20 K’deki civileme

kuvvet yogunluklarinin manyetik alana baglilig1 (fp(b))
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3.2.4. Siirekli Modda Cahsan Nd:YVO« Lazer ile Radyasyona Tabi Tutulan
Farkl Sinterleme Sicakliklarinda Uretilmis MgB2 Orneklerin Yapisal ve
Elektromanyetik Ozellikleri

3.2.4.1. XRD Analizi

Bu bolimde, 650°C ve 850°C’lik iki farkli sicaklikta tiretilen 650R ve 850R referans
ornekleri ile yiizeylerine aym1 parametreler kullanilarak lazer islemi uygulanan 650L ve
850L orneklerinin X-1s1n1 kirinim desenleri incelendi.

Sekil 3.20 (a) ve (b) sirasiyla, 650R ve 650L 6rneklerinin X-igin1 kirinim desenlerini
gosterir. Sekil 3.20 (a) incelendiginde; 650R orneginin X-1s1n1 deseninde (100), (002),
(101), (102), (110), (112), (201) ve (004) Mg piklerinin oldugu gézlenir. Bu durum, yapida
MgB: reaksiyonuna katilmayan Mg elementinin varligin1 belirtir. Yapida, MgB4 ve MgB>
gibi siiperiletken olmayan safsizlik fazlarina rastlanmamistir. Fakat (220) ve (222) MgO
var oldugu goriilir. MgB> fazina ait karakteristik (100), (101), (002), (110), (102), (201)
pik siddetleri, Mg pik siddetinden oldukga diisiiktiir. Bu durum, sinterleme sicakligi ya da
sinterleme zamaninin MgB; ana fazinin olusumu i¢in yeterli olmadigin1 gosterir. Sekil 3.20
(b), yiiksek vakum altinda uygulanan lazer isleminden sonra elde edilen 650L 6rneginin X-
1s1n1 desenlerini gosterir. Sekil incelendiginde, lazer isleminin yapida herhangi yeni bir faz
olusumuna neden olmadigi goriliir. Genel olarak, lazer islemi, yogunluk ve derinlik
serisinde oldugu gibi, bu 6rnekte de MgB: pik siddetlerinde ve MgO pik siddetlerinde
azalmaya neden olmustur. 650L 6rneginin XRD desenlerinde, diger 6rneklerden farkli
olarak, referans Ornegine gore sola dogru kayma gozlenmistir. Pik siddetlerinin azalarak
daha kiiciik acilara dogru kaymasmnin yapida lazer islemi sonucu olusan
mikrozorlanmalardan kaynaklandigi tahmin edilmektedir.

Sekil 3.21 (a) ve (b), 850R ve 850L orneklerinin X-1s1n1 kirinim desenlerini gosterir.
Yiiksek sinterleme sicakliginda iiretilen bu 6rneklerde MgB. piklerinin, Sekil 3.20°den
farkli olarak, daha keskin ve daha siddetli oldugu ve yapida saf Mg fazinin olmadig:
goriiliir. Bu durum, faz saflig1 ve kristalitenin sinterleme sicaklig: ile arttigina isaret eder
(Varghese vd., 2009). Ayrica bu durum, artan sinterleme sicakliginin faz olusumu ve faz
icerigini belirledigini gosterir (Dou vd., 2001). Lazer isleminden sonra Sekil 3.21 (b)’den
goriildiigii gibi 850L oOrneginde, 650L oOrnegine benzer sekilde, MgB: faz siddetinin
azaldig1 goriiliir. Ayrica, yine lazer islemi sirasinda 850L 6rneginde (002) Mg ile (200)

MgO fazlarinin olustugu goriiliir.
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Tiim bu sonuglar her iki sinterleme sicakliginda tiretilen Ornekler igin, lazer 11k
radyasyonunun genel olarak MgB: faz yapisinina etki etmedigini ve yani faz olusumuna
neden olmadigini gosterir. Lazer islemi ile Orneklere aktarilan 1s1 enerjisinin, MgB:>
yapisindaki Mg’nin bir kisminin bilesikten ayrilmasina neden olarak MgB: stiperiletkenlik
hacim kesrini azalttig1 soylenebilir. Ayrilan Mg’nin bir kisminin O ile birleserek MgO
fazini olusturdugu ve diger kisminin ise herhangi bir bilesik olusturmadan yapida saf halde
kaldig1 da X-1s1m1 piklerinin analizlerinden tahmin edildi. Buradan, siirekli modda ¢alisan
lazer ile yapilan islemlerde kullanilan enerji yogunlugunun (8,63 x 10° Wcm™?) MgB:

yapisindaki baglar1 koparabilecek biiyiikliikte oldugu diistintilmektedir.
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Sekil 3.20. 650R ve 650L orneklerinin X-1511 kirinim desenleri. MgB2, Mg
ve MgO fazlar sirastyla *, + ve = sembolleri ile gosterildi
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Sekil 3.21. 850R ve 850L orneklerinin X-151n1 kirinim desenleri. MgB2, Mg
ve MgO fazlar sirastyla *, + ve = sembolleri ile gosterildi

3.2.4.2. Alan Yayinimh Taramah Elektron Mikroskobu (FESEM) Analizi

650 ve 850°C’lik iki farkli sicaklikta sinterlenen disklerden kesilen 650R ve 850R
referans Ornekleri ile yiizeylerine lazer ile taranan 650L ve 850L &rneklerinin yiizey
morfolojisi ve tane biiylikliiglindeki degisimleri belirlemek i¢in alan yaymnimli taramali
elektron mikroskobu (FESEM) kullanildi.

Sekil 3.22 (a) ve (b), sirasiyla 650R ve 850R referans orneklerinin FESEM
goriintiilerini  gosterir. 650R Orneginin tane boyutu genel olarak 50 nm iken, 850R
Orneginin tane boyutu ise 50-250 nm arasinda degisen genis bir deger aralifindadir ve

tekdiize (uniform) olmayan bir yap1 sergiler. Buradan, sinterleme sicakligi arttik¢a tane
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boyutunun arttig1 (Varghese vd., 2009; Lim vd., 2009) ve taneler arasi baglarin iyilestigi
goriiliir. ilgili sekilden, drneklerin farkli yogunluklara sahip olduklari ve 850R &rneginin
daha yogun bir yapida oldugu da goriiliir.

Sekil 3.23 (a, b) ve (¢, d) sirasiyla 650R ve 650L 6rneklerinin, Sekil 3.24 (a, b) ve (c,
d) ise sirastyla 850R ve 850L 6rneklerinin FESEM fotograflarini gosterir. Sekil 3.23 (a) ve
Sekil 3.23 (c) karsilastirildiginda 650R saf orneginin diizgiin yilizey goriinimiiniin lazer
isleminden sonra 650L Ornegi i¢in erimis ve yeniden katilasmis engebeli bir yiizeye
dontistiigii goriliir. Ayrica erimis bolgenin bir kisminin 6rnek ylizeyinden ayrilmasi
(ablasyon olay1) ile yiizeyde belli bir derinligin olustugu da goriilmektedir. Benzer durum
Sekil 3.24 (a) ve Sekil 3.24 (c)’de gosterilen 850R ve 850L ornekleri i¢in de gegerlidir.
Sekil 3.23 (b) ve (d) karsilastirildiginda, lazer isleminden sonra tane boyutunun 6nemli
oranda arttig1 ve 650L 6rnegi igin yaklasik 0,2 - 0,8 um oldugu goriiliir. Sekil 3.24 (b) ve
(d) incelendiginde ise 850°C’de iiretilen saf 60rnegin tane boyutunun lazer isleminden sonra
biiyliyerek 1 pm’den daha biiyiik oldugu goriiliir.

Lazer isleminden sonra Orneklerin yiizeylerinde belirli bir derinlige sahip erimis
bolge olusmasi ve bu bolgelerdeki tane boyutlarinin 6nemli miktarda artmasi, lazer islemi
sirasinda Orneklerin yiizeylerine aktarilan 1s1 enerjisinin bir sonucudur. Bu durum, lazer
isleminin Ornekler tarafindan ikinci sinterleme siireci gibi algilanmasindan kaynaklanir.
Sekil 3.23 (d) ve Sekil 3.24 (d) dikkatlice incelendiginde lazer isleminden sonra biiyiiyen
tanelerin tercihli bir yonelim gosterdikleri goriiliir. Buradan, tanelerin lazer tarama
yoniinde biiytlidiikleri tahmin edilmektedir. Hotta ve arkadaslarinin (2001), Pb katkili Bi-
2223 sisteminde CO: lazer ile radyasyona tabi tuttuklar1 bélgelerde lazer demeti tarama
yoniinde yonlenmis siiperiletken kristaller gozlemeleri, buradaki tahminimizi destekler
niteliktedir. Ayrica bu sekillerden, lazer igsleminin 650L Ornegi i¢in tane biiylimesini
arttirarak taneler arasi baglantiy1 iyilestirdigi ve bunun sonucunda, referans Ornegine
kiyasla, gozenekli yapinin azaldigi goriiliir. Lazer isleminden sonra tanelerin biiyliyerek
gozenekliligi azalmasi, Okutomi ve arkadaslarinin (2000) YBaxSr2.xCu3O7.y seramik oksit
stiperiletkenini CO2 lazer radyasyonuna tabi tuttuklar1 ¢alismada da goézlenmistir. 850L
ornegi i¢in, lazerin tane biiylimesini arttirdigi fakat biiyiiyen tanelerin birbirlerinden
ayrildig1 goriiliir. Bu sonug, lazer isleminden 6nce yogun yapida oldugu ve tane biiyiimesi
ile taneler arasi baglarin doyuma ulastigi gozlenen bu 6rnekte lazer islemi ile aktarilan
enerjinin yapiya kismen zarar verdigini gosterir. Bu sonuglardan, 650L 6rnegi igin kritik

akim yogunlugunun artacagi ve 850L drnegi icin ise azalacagi tahmin edilmektedir.
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Sekil 3.22. (a) 650R ve (b) 850R 6rneklerinin FESEM goriintiileri

Sekil 3.23. (a), (b) 650R ve (c), (d) 650L 6rneklerinin FESEM goriintiileri
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Sekil 3.24. (a), (b) 850R ve (c), (d) 850L 6rneklerinin FESEM goriintiileri

3.2.4.3. Direnc Olciimii ve Kritik Gecis Sicakhigi Ozellikleri

Bu boliimde iiretilen 650R referans 6rnegi ile 650L lazer islemli 6rneklerin direng
Olgiimleri dort nokta kontak metodu ile farkli manyetik alanlar uygulanarak yapildi.
Olgiimler sirasinda, érneklerin presleme yiizeylerine (ayn1 zamanda lazer islemi uygulanan
yiizey) dik olacak sekilde O; 5; 7,5; 10; 12,5 ve 15 kOe’lik manyetik alanlar uygulandi.
Olgiimlerin hepsi, arttk manyetizasyon olmamast igin sifir alan sogutmasindan sonra (ZFC)
ve ornekler 1sitilirken gergeklestirildi. 650R ve 650L 6rneklerinin direng degerlerinden R =
pl 1 A (A ve | sirasiyla, 6rnek ylizeyinde akimin aktigi alan ve uzunluk degerleridir) esitligi
kullanilarak orneklerin p 6zdireng degerleri elde edildi ve sicakligin fonksiyonu olarak
Ozdireng degisimi incelendi.

Sekil 3.25, 650R ve 650L 6rneklerinin sifir alandaki 6zdireng degerlerinin sicaklikla
degisimini gosterir. Sekilden goriildiigii gibi, 650L 6rnegi daha diisiik diren¢ degeri
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gostermektedir. Bu durum, lazer iglemi sirasinda 650L Ornegine aktarilan 1s1 enerjisinin
stiperiletken taneler arasindaki gozenekliligi, 650R Ornegine kiyasla, azaltmasinin bir
sonucudur (Bakimiz Sekil 3.23 (b) ve (d)). Burada goriilen direng azalmasi, Sekkina ve
Elsabawy’nin (2004), 10 Wem™ (60 dak.) ve 20 Wem™ (120 dak.) siddetteki puls lazer ile
radyasyona ugrattiklar1 terbiyum ve neodyum katkili 2223-BPSCCO yiiksek sicaklik
stiperiletkenlerinde rapor edilen direng diisiisii ile uyumludur.

Sekil 3.26 ve Sekil 3.27, sirastyla 650R ve 650L Orneklerinin presleme yiizeylerine
(ayn1 zamanda lazerli yiizey) dik olarak uygulanan H = 0-15 kOe’lik farkli manyetik
alanlarda normalize direncin sicakliga gore degisimini gosterir. Bu sekillerdeki direng
degerlerinin tiimi, her bir 6rnegin 40 K ve 0 kOe’deki diren¢ degerlerine normalize
edilerek elde edilen normalize direng egrilerinin % 90 ve % 10 kriterleri kullanilip sirastyla
Te baslangic V€ Tewtir degerleri elde edildi. Bu degerler kullanilarak ATc (ATc = Tepaglangic -
Tesifir) stiperiletkenlige gegis araligi bulundu.

Bilindigi gibi manyetik alan ab-diizlemine dik (yani c¢ eksenine paralel)
uygulandiginda elde edilen gecis sicaklik degerleri, alan ab-diizlemine paralel (yani c-
eksenine dik) uygulandig1 durumdakinden daha hizli azalir ve siiperiletkenlige gecis araligi
daha genis olur (Zhao vd., 2006(a); Eltsev vd., 2002). Bu durum, MgB>’de anizotropik
stiperiletkenlik oldugunu gosterir. Bu boliimde, manyetik alan sadece orneklerin presleme
yiizeylerine yani ab-diizlemlerine dik uygulandigi igin, gecis sicakligindaki anizotropi
orani incelenmedi.

Uygulanan manyetik alan, siiperiletken 6rnegin Oncelikle zayif bag igeren tane
sinirlarima niifuz ederek stiperiletkenligi bozar ve ornek yiizeyinde indiiklenen yiizey
akimlarinin dis manyetik alan1 yok edecek sekilde ters yonde bir manyetik alan olusturmasi
seklinde tanimlanan Meissner etkisini ortadan kaldirir. Bu durum ise, dis manyetik alan
varhginda gegis sicaklik degerlerinin azalmasina neden olur. Tablo 3.7, 650R ve 650L
orneklerinin gegis sicaklik degerlerini gosterir. Tablodan goriildiigii gibi, artan manyetik
alanla, her iki 6rnegin de normal halden siiperiletkenlige gegcis sicakliklari daha diisiik
degerlere dogru kaymakta ve ATc sicaklik araligi genislemektedir. Yine tablodan 650L
orneginin, 650R ornegine kiyasla, tiim alan degerleri icin daha keskin siiperiletkenlik
gecisi gosterdigi ve farkli manyetik alanlardaki Tcpaglangic 11€ Tesitir degerlerinin daha biiyiik
oldugu goriiliir. Birim hacme diisen aki ¢ivileme bélgeleri az oldugu durumda, uygulanan
dis alanin olusturacagi Lorentz kuvveti (FL) aki ¢ivileme kuvvetinden (Fp) biiyiik olur. F )

Fp olmasi durumunda ise aki ¢izgileri hareket eder ve bdylece elektriksel direng olusur
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(Xu, Y wvd., 1990). Bu durumda direncin sifir olmasi (FL = Fp) daha diisik bir
stiperiletkenlik gegis sicakliginda gergeklesir. Buradan, 650R referans 6rneginde, lazerli
ornege kiyasla, gozlenen diisiik sicaklik degerleri ve genis gecis sicaklik araliklarinin bu
ornekteki aki ¢ivileme bolgelerinin lazerli 6rnege gore daha az olmasindan kaynaklandigi
distiniilmektedir.

Bilindigi gibi, dis manyetik alan varliginda yapilan diren¢ Olgilimleri, 6rnegin
tanecikli yapisinin, yapidaki safsizliklar ve kusurlarin manyetik alandan etkilenme oraniin
bir gostergesidir. Uygulanan dis manyetik alan varliginda 650L 6rneginin gegis sicaklik
degerlerinin daha yiiksek olmasi, lazer isleminden sonra biiyliyen tanelerin gozenekli
yapiy1 azaltmasindan, tane baglarinin iyilesmesinden ve bdylece yogunlugun artmasindan
kaynaklanir. Bunun yaninda, her iki 6rnegin de artan alanla birlikte siiperiletkenlige gegis
sicakliklarinin azalmasi ve direng egrilerinin sola dogru kaymasi orneklerin taneli yapiya
sahip olmalarinin bir sonucudur. Ayrica, artan alanla birlikte 6rneklerin gegis sicaklik
araliginda gozlenen genislemenin ana mekanizmasi, aktivasyon enerjisi olarak
isimlendirilen U, enerji bariyerinin {izerindeki farkli ¢ivileme merkezleri arasindaki
girdaplarin termal olarak uyarilmasi ve aki c¢izgileri hareketinin engellenememesidir
(Termal olarak uyarilmis aki akisi (TAFF)) (Kim vd., 2001(a)). Bu durum, aktivasyon
enerjisi ile ilgili bolimde daha ayrintili ele alinarak oOrneklerin manyetik alana bagl

aktivasyon enerjileri belirlenmeye ¢aligildi.

Tablo 3.7. 650R ve 650L orneklerinin normalize direng egrilerinden belirlenen
Tc,ba$1anglg, Tc,51f1r Ve ATC dege”eri

650R 6rnegi | 0,00e | 2,50e | 500e | 7,50e | 10,0 0e | 12,5 Oe | 15,0 Oe
Te, bastangic (K) | 35,8 35,0 34,3 33,7 33,1 32,6 32,1

Te, sifir (K) 34,4 33,5 32,7 32,1 31,4 30,8 30,2
AT (K) 1,4 |15 1,6 1,6 1.7 1.8 1.9
650L 6rnegi | 0,00e | 2,50e | 5,00e | 7,50e | 10,0 Oe | 12,5 Oe | 15,0 Oe
Te, basiangie (K) | 37,1 | 36,2 |355 349 [343 33,8 33,4

Te, sufir (K) 365 |[355 |347 |[340 |334 32,8 32,2
AT (K) 0,6 0,7 0,8 0,9 0,9 1,0 1,2




146

—=— 650R
1754 |—e—650L

7.5

5.0 1

2.5 1

0.0 T T T f T T
25.0 275 30.0 32.5

T (K)

35.0

37.5 40.0

Sekil 3.25. 650R ve 650L orneklerinin sifir manyetik alanda diren¢ degerlerinin

sicakliga gore degisimi

1.0
0.9
0.8 -
0.7 -
8 B
< 0.6
o
< ]
2 0.5+
< 1 |—=— 0.0 kOe
T 04+ '
& | |7/ —2.5k0e
034 |[—*—5.0kOe
1|~ 7.5k0e
0.2+ |—<—10.0 kOe
0.1 1| 125k0e
"~ | |=—*—15.0k0e
0.0
25.0 27.5 30.0 325
T (K)

Sekil 3.26. 650R  Orneginin  ab-diizlemine

T
35.0

(lazerli

T T
37.5 40.0

yiizeyine) dik olarak

uygulanmis H = 0-15 kOe farkli manyetik alanlarda direncin sicakliga

gore degisimi



147

1.0
0.9 4
0.8 4
0.7 4
8 0.6+
X
s ]
¥ 0.5
o
< 04 ] [T 00KOe
= 7] | 25kK0e
& o934 |—*—50kK0e
{ |7 7.5k0e
024 |[—<—10.0 kOe
oq ][ 125K0e
"~ ] [=*—15.0kOe
0.0
25.0 275 30.0 325 35.0 37.5 40.0
T(K)
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uygulanmis H = 0-15 kOe farkli manyetik alanlarda direncin sicakliga

gore degisimi

3.2.4.4. Tersinmezlik Alam (Hir) ve Ust Kritik Alan (Hc2) Degerleri ile
Mikroskobik Parametrelerin Belirlenmesi

Farkli manyetik alanlarda gerceklestirilen diisiik sicaklik direng 6l¢iimlerinden elde
edilen sicakliga bagli normalize direng egrilerinin (Sekil 3.26 ve Sekil 3.27) %90 (Zhao
vd., 2006(a); Hossain vd., 2008) ve %10 (Hossain vd., 2008) kriterleri yani Heo = 0.9Rn(T¢)
ve Hir = 0.1Rn(T¢) (Rn = normalize direng) esitlikleri kullanilarak her sicaklik degeri i¢in,
sirastyla, 650R ve 650L Orneklerinin belli bir sicakliktaki st kritik alan, Hco(T) ve
tersinmezlik alan, Hi(T) degerleri belirlendi. Ayrica, bulunan Hc(T) ve Hin(T)
degerlerinin lineer extrapolasyonu ile Hc2(0) ve Hir(0) degerleri yani T = 0 K’deki iist
kritik manyetik alan ve tersinmezlik alan degerleri hesaplandi.

Sekil 3.28 ve Sekil 3.29, 650R ve 650L orneklerinin presleme yiizeyine dik
uygulanan manyetik alanlar i¢in sicakligin fonksiyonu olarak sirastyla Hcz2(T) ve Hin(T)
degerlerini gosterir. Her iki sekilden de goriildiigi gibi, lazer isleminden sonra Hcx(T) ve
Hir(T) degerleri artmustir. Hea(T) degerlerinin lineer extrapolasyonu ile bulunan He® (0)
ve Hir(0) degerleri 650R Ornegi icin sirasiyla, 143 kOe ve 122 kOe ve 650L 6rnegi igin
sirastyla 151 kOe ve 130 kOe’dir. Literatiire gore kiilce MgB2 i¢in Hc2"°(0) degeri ve
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Hirr(0) degerleri sirasiyla 20-240 kOe ve 60-350 kOe degerleri arasindadir (Buzea ve
Yamashita, 2001). Buna gore, elde edilen sonuglar literatiir ile uyumludur. Manyetik alan
degerlerindeki bu artis, 650L 6rneginde lazer isleminden sonra aki ¢ivileme merkezlerinin
arttiginin bir gostergesidir. Bir siiperiletkende ¢ivileme kuvveti artisinin ise Kritik alan Be2
degerini arttirdig1 bilinmektedir (Sandu vd., 2011). Burada alan degerlerinde gozlenen
artiglar, Chikumoto ve arkadaslari tarafindan (2002) agir-iyon radyasyonuna tutulan MgB:
orneklerde ve Bugoslavsky vd. (2001) tarafindan proton radyasyonuna tutulan MgB:
orneklerde de gozlenmistir.

1.2.7 boliimiinde Denklem 1.2 ve Denklem 1.3 ile verilen Ginzburg-Landau teorik
denklemleri yardimiyla (Tinkham, 1996) bir siiperiletkenin anizotropik koherens uzunluk
(Gab, Cc) degerleri bulunabilir. Bu denklemlerde yer alan ®o aki kuantumu (®o =
2,067833636 x 10™° Tm?), (an(T) ve (o(T) swrasiyla ab-diizlemi ve c-ekseni boyunca
sicakliga bagli koherens uzunluklaridir. Denklem 1.2 kullanilarak, 650R ve 650L
orneklerinin {an(0) degerleri bulundu. Bu degerler 650R 6rnegi i¢in {an(0) = 4,8 nm ve
650L ornegi icin (an(0) = 4,67 nm’dir. Literatiire gore (an(0) = 3,7 — 12 nm araliginda
degisir (Buzea ve Yamashita, 2001). Dolayisiyla elde edilen koherens uzunluklari literatiir
ile uyumludur. 650R ve 650L 6rneklerinin koherens uzunluklart karsilagtirildiginda, 650L
orneginin koherens uzunlugunun daha kiigiik oldugu goriiliir. Bu durum 650L 6rnegi igin,
stiperlektronlara eslik eden dalga fonksiyonunun sagilima ugramadan alabilecegi
mesafenin kisaldigimi gosterir. Bu durumun nedeni ise, lazer islemi ile 6rnek yapisinda

indiklenen kusurlardir.
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3.2.4.5. Aktivasyon Enerjilerinin Belirlenmesi

650R ve 650L ornekleri icin sirasiyla Sekil 3.26 ve Sekil 3.27°de verilen sicaklia
bagli normalize diren¢ grafiklerinin yardimiyla farkli alanlardaki aktivasyon enerjileri
hesaplandi. Bunun i¢in, Esitlik (3.5) ile verilen Arrhenius denklemi kullanilarak 6rneklerin
farkli alanlardaki aktivasyon enerjileri (Uo) hesaplandi (Palstra vd.,1989; Palstra vd.,
1990).

p(T, H) = poe~Uo/ksT) (3.5)

Bu ifadede Uo, uygulanan dis manyetik alan altindaki 6rnekte termal olarak uyarilmis
aki akisinin (Thermally activated flux flow = TAFF) olmasi i¢in gereken aktivasyon
enerjisidir. ks, 1,3806488 x 102 m?kgs?K degerindeki Boltzman sabitidir; p(T,H), H
manyetik alan altindaki ve T sicakligindaki 6rnegin 6zdirencidir ve po, 40 K sicaklik ve 0
kOe manyetik alan altindaki 6zdireng degeridir.

Sekil 3.30 (a) ve (b), sirasiyla 650R ve 650L ornekleri igin Sekil 3.26 ve Sekil
3.27°den elde edilen normalize direncin dogal logaritmasmin (In (p / po)) 1 / T’ye gore
degisimini yani Arrhenius egrilerini gosterir. Bu egrilerdeki her bir lineer parga, termal
olarak uyarilmis aki akigina karsilik gelir (Zhao vd., 2006(b)). Egrilerin her bir lineer dogru
pargasmin egimi Arrhenius esitliginden de anlasilacagi gibi -Uo, / ks degerine esittir.
Boylece, Sekil 3.30 (a) ve (b)’deki egrilerden yararlanilarak hesaplanan egimler -1 / kg
degeri ile ¢arpilip eV cinsinden aki akis aktivasyon enerjilerine doniistiiriildii. Boylece elde
edilen manyetik alana bagli aktivasyon enerjileri 650R ve 650L ornekleri i¢in sirastyla
Sekil 3.31°de gosterildi.

Sekil 3.31°den goriildiigii gibi, 650L Orneginin aktivasyon enerjisi 650R
ornegininkinden daha biiyiiktiir. Ozellikle 7,5 kOe’e kadar diisiik manyetik alanlarda her
iki Ornegin aktivasyon enerjileri arasindaki fark daha belirgindir. 650L Oorneginin
aktivasyon enerjisinin 650R Orneginden daha biiyiilk olmasi, 650L Orneginin ¢ivileme
kapasitesinin ve dolayisiyla kritik akim yogunlugunun 650R 6rnegine gore iyilestiginin bir
gostergesidir. Literatiirden bilindigi gibi aktivasyon enerjisi Uo, manyetik alana U, ~ B™
seklinde baghdir (Palstra vd., 1990; Yang vd., 2002). Sekil 3.31°den goriildigi gibi
manyetik alan arttikga Orneklerin aktivasyon enerjileri azalir. Aktivasyon enerjisinin

uygulanan alan arttik¢a her iki 6rnek i¢in de azalmasi, manyetik alan artisiyla ¢ivileme
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kuvvetinin zayiflamasi sonucu kritik akim yogunlugunun azaldigini gosterir (Ansari vd.,
2010). 650L o6rneginin aktivasyon enerjisinin yiiksek manyetik alan degerleri i¢in de 650R
ornegininkinden daha biiyiik olmasi, lazer islemi ile 650L 6rneginin yogunlugunun artmast
ile kiilge civileme ozelliklerinin iyilestigini ve dolayisiyla uygulanan dis manyetik alana
kars1 daha direncli hale geldigini gosterir. Ayrica, lazer islemi olusturulan kusurlarin
yiiksek alanlarda da aki ¢ivileme gorevi yaptigini belirtir.

Aktivasyon enerjisinin manyetik alan 6rnek yiizeyine dik uygulandigi zaman, paralel
uygulanma durumuna kiyasla, daha hizli distiigii bilinmektedir (Zhao, 2005). Bu boliimde
manyetik alan sadece Orneklerin presleme yiizeyine (ayn1 zamanda lazerli yiizey) dik

uygulandigi i¢in bu tartigmaya yer verilmedi.



In(p1 14/ P40 K, 0 kO

Sekil 3.30. (a) 650R ve (b) 650L oOrneklerinin presleme yilizeyine dik uygulanan
manyetik alanlar i¢in normalize edilmis direncin Arrhenius grafikleri
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Sekil 3.31. 650R ve 650L orneklerinin presleme ylizeyine dik uygulanan manyetik
alanlar i¢in aki akis aktivasyon enerjisinin manyetik alana gore degisimleri

3.2.4.6. Sicakhga Bagh Manyetizasyon Olciimii ve Kritik Gegis Sicakhg
Ozellikleri

Sekil 3.32 ve Sekil 3.33 siwrasiyla, 650R ve 650L ornekleri ile 850R ve 850L
orneklerinin T = 20 - 45 K sicaklik araligindaki H=100 Oe’lik alan siddeti igin
manyetizasyon-sicaklik egrilerini gosterir. Her iki sekil karsilagtirildiginda, en biiyilik
manyetizasyon degerinin (6rnegin T = 5 K i¢in) 850R 6rnegi i¢in elde edildigi goriiliir.
Ayrica 650°C’de {iretilen Ornekler cok genis bir gecis araligi gosterirken, 850°C’de
iiretilen Ornekler ise ¢cok daha dar bir gecis gosterirler. Bu durumun nedeni, 6rneklerin
XRD analizlerinden anlasildig1 tizere 650°C’lik bir sinterleme sicakliginin faz safligini
saglayacak kadar yeterli olmamasidir.

Sekil 3.32’den 650°C’de iiretilen referans ve lazerli orneklerin manyetizasyon
degerleri karsilastirildiginda, lazer isleminden sonra 650L Orne§i i¢in manyetizasyon
egrisinde, 650R referans ornegine kiyasla, iyilesme oldugu goriiliir. 850°C’de firetilen
orneklerde ise Sekil 3.33’den goriildiigii gibi tam tersi bir durum s6z konusudur. Lazer

isleminden sonra 850L 6rneginin manyetizasyon degeri, 850R drnegine kiyasla azalir.
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Manyetizasyon-sicaklik grafikleri yardimiyla dort ornek igin elde edilen
stiperiletkenlik gecis sicakliklart Te¢paglangic V€ Tesiir 1l gegis sicaklign araliklart AT (ATc =
Tepaslange — Tewtir) Tablo 3.8’de verildi. Tablodan goriildiigii gibi, 650°C’de iretilen
referans 6rneginin (650R) gegis sicakligi degerleri, daha yiiksek sicaklikta iiretilen referans
ornegininkinden (850R) daha diisiiktiir. Aynm1 zamanda 650°C’de iretilen referans
orneginin siiperiletkenlige gegis araligi da oldukg¢a genistir. Bu farkliliklarin nedeni,
650°C’de gergeklestirilen sinterleme siirecinde sicakligin ve/veya sinterleme zamaninin
MgB; faz yapisinin tam olarak olusmasi i¢in yeterli olmayisidir. Bilindigi gibi, iyi
kristalize olmus ve safsizliklarin minimum seviyede oldugu siiperiletkenler icin gegis
sicaklik aralig1 en fazla birka¢ Kelvin mertebesindedir. 650°C’de iiretilen 6rneklerden lazer
islemi uygulanan 650L 6rneginin T¢ paglangic V€ Tesfir degerleri 650R 6rnegininkinden daha
biiytiktiir, ATc degerleri ise 650R Ornegine kiyasla daha kiigiiktiir. Bu durum, lazer
isleminin  650L Orneginin yogunlugunun artmasimi saglayarak kiilge ozelliklerini
iyilestirdigini ve bunun sonucu olarak daha keskin bir siiperiletkenlik gecisi sagladigini
gosterir. 850°C’de iiretilen drneklerde ise, lazer islemi uygulanan 850L 6rneginin T baslangic,
Tesifir ve ATc degerleri 850R 6rnegininki ile yaklagik aynidir. Bu durum, 850°C’de iiretilip
lazer islemi uygulanan 6rnegin lazer islemine kars1 duyarsiz oldugunu gosterir. Nedeni ise,
850°C’lik sinterleme sicakligi ve zamaninin MgB: kiil¢e iiretimi i¢in yeterli olmast ve
ornegin kiilge yapisinin sinterleme siireci sonunda doyuma ulagmis olmasidir.

Bir 6rnegin manyetik Tc degerinin, transport Tc.’den her zaman daha kiigiik oldugu
bilinir. Bu bolimde de, Tablo 3.7 ve Tablo 3.8 karsilastirildiginda, manyetizasyon
Olctimlerinden elde edilen kritik sicaklik degerlerinin 6rneklerin direng 6lgiimlerinden elde
edilen T¢ degerlerinden daha diisiik oldugu goriiliir. Bu fark, direng 6l¢timlerindeki T¢’nin,
yiizey etkilerinden dolayr manyetizasyondaki Tc’den daha fazla etkilenmesinden

kaynaklanir (Zhao vd., 2004).
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siddeti i¢in manyetizasyon degerlerinin sicakliga gore degisimi
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Tablo 3.8. 650R, 650L, 850R ve 850L orneklerinin kritik gegis
sicaklig1 degerleri

650R | 650L | 850R | 850L
Te, bastanzre (K) | 34,3 | 345 | 37,3 | 37,3
Tewir(K) | 28,4 |295 | 36,1 | 362
AT: (K) 590 |50 |12 |11

3.2.4.7. Manyetik Alana Bagh Manyetizasyon Ol¢iimii

650R, 650L ve 850R, 850L orneklerinin manyetik alana bagli manyetizasyon
Olgtimleri 5, 10 ve 15 K’lik sabit sicakliklarda, 100 Oe/s’lik siipiirme hizinda ve -7 T ile +7
T arasinda manyetik alan uygulanarak yapildi. Her oOl¢lim Oncesinde Ornekler, aki
tuzaklanmasina karsin T¢’nin tizerindeki sabit bir sicakliga (50 K) 1sitildiktan sonra alan
uygulanmadan (ZFC), ol¢im sicakligina sogutuldular. Manyetizasyon Olgiimlerinde,
manyetik alan degisimleri bes asamada gerceklestirildi: 1. asama (0T) - (+7T), 2. asama
(+7T) — (0T), 3. asama (0T) - (-7T), 4. asama (-7T) — (0T), 5. asama (0T) - (+7T)
seklindedir. Olgiim siiresince manyetik alan, boyutlar1 yaklasik olarak 2,8 x 3 x 3 mm? olan
orneklerin lazer islemi uygulanan yiizeylerine (ayn1 zamanda presleme yiizeyi) dik olarak
uygulandi.

Sekil 3.34°de 650R ile 650L Ornekleri i¢in ve Sekil 3.35°de 850R ile 850L ornekleri
icin T =5, 10 ve 15 K’de Olglilen manyetik alana bagli manyetizasyon egrileri gosterildi.
Her iki sekilden de oOrneklerin diyamanyetik davranig sergiledikleri goriilir. Her iki
sekildeki referans Ornekleri karsilastirildiginda 650R Orneginin 850R Ornegine gore
uygulanan dis alana kars1 diisiik manyetizasyon gosterdigi goriiliir.

Sekil 3.34’den 650R ve 650L ornekleri i¢in Ol¢tiim sicakligr 5 K’den daha yiiksek
sicakliklara arttirlldiginda manyetizasyon degerleri azalmasina ragmen, Sekil 3..35’den
850R ve 850L orneklerinde sicaklik 5 K’den 10 K’e arttirildiginda manyetizasyon
degerlerinin arttig1 goriiliir. Bu durum 6zellikle diisiik alan bolgesinde daha belirgindir. Bu
davranigin nedeni, Sekil 3.35 (a)’dan goriildigi gibi, 850R ve 850L 6rneklerinin 5 K’de
diisiik manyetik alan degerlerinde siddetli aki atlamasit (flux jump) goOstermeleridir
(Yanmaz vd., 2009; Kimishima vd., 2007). Ak atlamas1 kritik akim yogunlugu yiiksek
orneklerde goriildiigiinden (Xu vd., 2004(b); Awana vd., 2006), 850R ve 850L
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orneklerinde gozlenen aki atlamasi, bu orneklerin kritik akim yogunlugu degerlerinin,
diger iki 6rnege kiyasla, daha yiiksek oldugunu destekler.

Bilindigi gibi, manyetizasyon ilmek genisligi ile malzeme igerisindeki aki ¢ivileme
merkezi sayis1 orantildir (Feng vd., 1998). Sekil 3.34°deki ii¢ sekilden gorildiigii gibi,
lazer igleminden sonra tiim Ol¢lim sicakliklarinda 650L 6rneginin AM genisligi 650R
referans Ornegininkinden daha biiyiiktiir. Lazer islemi ile 650L Ornegine aktarilan 1s1
enerjisinin ornek tarafindan ikinci sinterleme siireci gibi algilanmasi sonucu, siiperiletken
taneler biiyiiyerek gozeneklilik azalmis ve taneler arasi temas iyilesmistir. Bu durumun,
yogunlugu arttirdig1 ve kiilge ¢ivileme ozelliklerini iyilestirdigi diisiiniilmektedir. Ayrica,
lazer islemi sonucunda 650L 6rneginde gergeklesen yapisal yeniden diizenlenmenin yapida
kusur olusumuna neden oldugu ve bu kusurlarin ¢ivileme merkezi olarak davrandiklar
diisiiniilmektedir. Bilindigi gibi, MgB2 yapisindaki bazi kusurlar aki ¢ivileme merkezi
olarak gorev yapar. Chikumoto ve arkadaslari (2002), agir iyon radyasyonunun MgB:
orneklerde indiikledigi siitun kusurlarin (columnar defects) c¢ivileme merkezi olarak
calisigimi rapor etmistir. Obaidat ve arkadaslart (2008), gama radyasyonunun MgB:
taneleri i¢indeki MgO’nun gocline ve tane smnirlart iginde oksijen ayrigmasina
(segregation) neden oldugunu bildirmistir. Tane siirlarinda oksijen ayrismasinin ise, aki
civilenmesine dnemli derecede katki sagladigi rapor edilmistir (Larbalestier vd., 2001).

Sekil 3.35°deki ti¢ sekilden, lazer isleminden sonra tiim 6l¢tim sicakliklarinda 850L
orneginin AM genisliginin 850R referans 6rnegininkine gére daha dar oldugu goriiliir. Bu
durumun nedeni, lazer islemi siirecinde yiiksek enerjili fotonlar ile 850L &rneginin
atomlarina aktarilan enerji nedeniyle, 6rnegin tane smirlarindaki bag yapisinin kismen
bozulmasi ve bunun sonucu kiilge ¢ivileme 6zelliklerinin kotiilesmesidir. Bu durum, 850R
ve 850L oOrneklerinin alan yaymimli taramali elektron mikroskobu fotograflarindan da
(Sekil 3.24 (b) ve (d)) gozlenmistir. Literatiirde elektron (Okayasu vd., 2002(b)) ve agir-
iyon (Chikumoto vd., 2003) radyasyonlarindan sonra kiilge MgB> 6rneklerde kritik akim
yogunlugu degerlerinin azaldiginin rapor edilmesi, bu ¢alismadaki manyetizasyon ilmek
genisliginin azalmasini destekler niteliktedir.

Ozet olarak, bu calismada lazer isleminin farkli sicakliklarda iiretilen drneklerin
alana bagli manyetizasyon oOzellikleri iizerinde farkli etkiler olusturdugu goriiliir. Bu
durum, Orneklerin farkli sinterleme sicakliklar1 nedeniyle baslangicta sahip olduklari
kusurlarin, tane boyutlarinin, tane sinir1 baglarinin, faz yapilarinin ve yogunluk gibi

ozelliklerinin farkli olmasindan kaynaklanir.
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3.2.4.8. Manyetik Alana Bagh Kritik Akim Yogunlugu Hesabi

650°C ve 850°C sinterleme sicakliklarinda iiretilen ve ylizeyleri lazer demeti ile
taranan orneklerin T =5, 10 ve 15 K i¢in manyetizasyon ol¢iimlerinden hesaplanan Kritik
akim yogunluklarinin (Jc) manyetik alana gore degisimleri sirasiyla, Sekil 3.36 ve Sekil
3.37°de gosterildi. Sekil 3.36’dan goriilecegi gibi 650°C’de iiretilen orneklerin sifir
manyetik alan altindaki maksimum J¢ degerleri ii¢ 6l¢iim sicakhigi icin de 10* Acm™
mertebesinde iken, Sekil 3.37°den 850°C’de iiretilen &rneklerin Jc degerinin 10° Acm
mertebesinde oldugu goriiliir. Jc degerlerinde gozlenen bu fark, sinterleme sicakliklarinin
farkliligindan kaynaklanir. Ayrica, her iki sekilden de 6rneklerde aki atlamasi oldugu ve
850°C’de iiretilen Ornekler i¢in aki atlamasmin ¢ok daha belirgin oldugu goriiliir. Bu
durumun nedeni, yiiksek sicaklikta iiretilen 6rneklerin kritik akim yogunlugu degerlerinin,
650°C’de iretilen orneklere kiyasla, daha biiyiik olmasidir (Xu vd., 2004(b); Awana vd.,
2006).

Sekil 3.36 (a), (b) ve (c)’de gosterilen 650R ve 650L Orneklerinin ti¢ farkli
sicakliktaki manyetik alana bagli kritik akim yogunlugu grafikleri incelendiginde, lazer
isleminden sonra 650L 6rneginin kritik akim yogunlugunda, 650R 6rnegine kiyasla, artig
oldugu goriiliir. Bu artig, 5 ve 10 K’de yaklasik 1,5 kat iken 15 K’de yaklasik 3 kattir. Bu
artig, Tablo 3.9’da her iki 6rnek igin verilen 0 T ve 3 T’daki Jc degerlerinden goriilebilir.
Bu artisin nedeni, bir dnceki bolimde de belirtildigi gibi, lazer islemi sonucu 650L
Oorneginin yapisinda meydana gelen degisimdir. Ayrica, lazer islemi sirasinda yiliksek
enerjili fotonlarin MgB: atomlar1 ile etkilesimi sonucu Orgii kusurlarinin olustugu ve
civileme merkezleri olarak davrandiklar diisiiniilmektedir. 3.54 GeV’luk ve 1 x 10! iyon
cm?1ik Xe radyasyonuna tabi tutulan MgB: érneklerde de radyasyon sonucu kritik akim
yogunlugunda bir artis oldugu gozlenmistir (Okayasu vd., 2002(a)). Sekil 3.36 (a)’da
gosterilen 5 K’de gergeklestirilen Ol¢tim incelendiginde; 0,5 T’dan daha diisiik
sicakliklarda her iki 6rnek icin de kiiciik miktarda aki atlamasi oldugu ve 650L 6rneginde
aki atlamasiin daha belirgin oldugu goriiliir. Bunun nedeni, 650L 6rneginde Jc degerinin
650R 6rnegine gore daha biiyiik olmasidir (Bakiniz Tablo 3.9). Bir siiperiletkende ¢ivileme
kuvveti artist kritik alan Bc2 degerini de arttirir (Sandu vd., 2011). 650L Orneginin
manyetik alana bagh diisiik sicaklik diren¢ dl¢timlerinde iist kritik alan (Hcz) degerinin,

650R oOrnegine kiyasla yiiksek ¢iktigi ilgili boliimde goriilmiistiir (Bakimiz Sekil 3.28).
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Boylece, lazer igleminin 650L 6rnegi i¢in kritik akim yogunlugunu arttirict bir etkisinin
oldugu anlagilir.

Sekil 3.37 (@), (b) ve (c)’de gosterilen 850R ve 850L Orneklerinin ti¢ farkli
sicakliktaki manyetik alana bagli kritik akim yogunluk grafikleri incelendiginde, lazer
isleminin 850L Ornegi i¢in kritik akim yogunlugunda kiiciik bir diisiise neden oldugu
goriiliir. 850R drneginin 10 K ve 3 T’daki J¢ degeri 4,42 x 10* A cm2 iken 850L 6rnegi icin
3,03 x 10* A cm®dir. Bu azalisin nedeni, tane st baglarinin radyasyon sonucunda
kotiilesmesi olabilir (Chikumoto vd., 2002). 850R ve 850L o6rneklerinin 5 ve 10 K’deki
kritik akim yogunlugu grafiklerinde goriilen aki atlamasi, ¢ivileme merkezleri tarafindan
tuzaklanmadan aniden 6rnegin igine sizan vortekslerden kaynaklanir. Elektron, proton ve
gama radyasyonuna tabi tutulan 6rneklerde, diisiik sicaklikta ve 4 T gibi yiiksek alanlarda
dahi aki atlamasi oldugu rapor edilmistir (Verdin vd., 2007). Bu durum, tane sinirlarindaki
zayif baglar boyunca ¢iftlenimin (coupling) azaldigini gosterir (Okayasu vd., 2002(b)). Aki
atlamasinin diisiik sicakliklarda ve diisiik manyetik alan altindaki Jc degerlerini azalttig1 da
goriilmiistiir. Ornegin, 5 K ve 0 T°da 850L &rnegi icin Jc degeri 8,82 x 10* A cm™ iken 10
K ve 0 T°da 2,17 x 10° A cm™?dir (Bakiniz Tablo 3.9). 850L drneginin yiiksek alandaki
kritik akim yogunlugunda manyetik alan artigina bagl olarak gézlenen diisliste bir azalma
olmasi ise dikkat ¢ekicidir. Yani, yiiksek alanlarda 850L 6rneginin kritik akim yogunlugu
egrisi, 850R ornegininkine yaklasir. Bu durum, 850L orneginin 10-12 T gibi yiiksek
alanlarda ve disiik sicakliklarda kritik akim yogunlugu degerlerinin, 850R 6rnegininkinden
daha yiiksek olacagmi diisiindiiriir. 1 x 10! iyon cm™?lik Pb iyon radyasyonuna tabi
tutulan MgB: o6rneklerde diisiik alanlarda kritik akim yogunlugunda diisiis gozlenirken,
yiiksek alanlarda ve ozellikle 10-25 K gibi sicakliklarda belirgin bir artis gozlenmesi
(Chikumoto vd., 2002; Chikumoto vd., 2003) 850L o6rneginin kritik akim yogunlugu
degerinin yiiksek alanlarda 850R Ornegininkinden daha biiyik olacagi disiincesini
destekler niteliktedir. Bugoslavsky ve arkadaglarinin (2001) proton radyasyonuna tabi
tuttuklar1 MgB2 drneklerde Jc degerinin 3 T gibi belli bir alan degerine kadar basilmasi ve
5-6 T gibi yiiksek alanlarda referans ornegine kiyasla yiiksek Jc gostermesi de yine bu

diisiinceyi destekler.
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Tablo 3.9. 650R, 650L, 850R ve 850L orneklerinin sicakliga ve manyetik alana
bagl kritik akim yogunlugu ve hacimsel ¢ivileme kuvveti degerleri

Ornekler 650R 650L 850R 850L
J.(5K,0T) (Acm?) |3,36x 10° | 4,60 x 10° | 9,55 x 10° | 8,82 x 10°
J: (10K, 0 T) (Acm?) | 3,14 x 107 | 4,65 x 10* | 1,56 x 10° | 2,17 x 10°
Jc (15K, 0 T) (Acm?) | 1,32 x 107 | 3,63 x 10* | 2,30 x 10° | 1,87 x 10°
. (5K, 3T) (Acm?) | 2,96 x 10° | 4,10 x 10° | 5,38 x 10 | 3,66 x 10°
J. (10K, 3T) (Acm?) | 2,15 x 10° | 3,03 x 10° | 4,42 x 10 | 3,03 x 10°
Jc (15K, 3T) (Acm?) | 5,74 x 107 | 1,67 x 10° | 2,98 x 10 | 2,14 x 10
Fpmak, 5 K (Nm?) 1.24x 10° | 1.78 x 108 | 19.11 x 10° | 14.22 x 10°
Fomak, 10 K (Nm?) | 0.96 x 10° | 1.38 x 10° | 18.34 x 10° | 13.08 x 10°
Fomak, 15 K (Nm?) | 0.33 x 10°% | 0.96 x 10° | 16.01 x 10° | 11.69 x 10°

3.2.4.9. Manyetik Alana Bagh Hacimsel Civileme Kuvveti Hesabi

Stirekli modda caligtirilan Nd:YVOg4 lazer ile radyasyona tabi tutulan orneklerin
civileme mekanizmasimi arastirmak i¢in manyetik alana bagl kritik akim yogunlugu
degerlerinden yararlanilip hacimsel ¢ivileme Kkuvvetinin manyetik alana baglilig:
arastirildi.

Sekil 3.38, 650R ile 650L orneklerinin ve ve Sekil 3.39, 850R ile 850L 6rneklerinin
manyetik alana bagli hacimsel ¢ivileme kuvvetlerini gosterir. Her iki sekilden de
goriilecegi gibi, Fp diger iki seride (derinlik ve yogunluk serileri) oldugu gibi, diisiik alan
bolgesinde dis manyetik alan arttik¢a artar ve alanin belli bir degeri igin bir maksimum
gosterir. Maksimum degerden sonra, artan alan ile birlikte Fy azalir. Ayrica, maksimum
Fp'nin pik pozisyonu artan sicaklikla birlikte diisiik alana dogru kayar. Bu kayma,
850°C’de iiretilen o6rnekler igin ¢ok belirgindir. Yiiksek sicaklikta sinterlenen orneklerin
maksimum F, degerleri, 650°C’de sinterlenen 6rneklerin Fp degerlerinin 10 katindan daha
fazladir. Bu durum, sinterleme sicakligina bagli olarak Orneklerin kaliteleri arasindaki
farktan kaynaklanir.

650L 6rneginin 5, 10 ve 15 K’deki maksimum Fp degerleri, Sekil 3.38’den goriildigi
gibi 650R &rneginden daha biiyiiktiir. Orneklerin Fpmak degerleri Tablo 3.9°da verilmistir.
650L 6rnegi igin 5, 10 ve 15 K’deki maksimum Fp degerleri sirasiyla 1,78 x 108; 1,38 x 108
ve 0,96 x 10 Nm? iken 650R &rnegi icin 1,24 x 10%; 0,96 x 108 ve 0,33 x 108 Nm'tiir.
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650L orneginin Fp degerlerindeki bu artis, lazer isleminden sonra birim hacim basina diisen
civileme merkezleri sayisinin, 650R 6rnegine kiyasla, arttigini gosterir. Bu ise, lazer iglemi
sonucu Ornegin ¢ivileme performansinda ve dolayisiyla kritik akim yogunlugunda
gozlenen artisin kaynagidir.

Sekil 3.39 incelendiginde 850L 6rnegi igin tam tersi bir durum oldugu goriiliir. 850L
orneginin maksimum Fp degerleri, 850R 6rnegininkinden daha kiiciiktiir. 850L 6rneginin 5,
10 ve 15 K’deki maksimum Fp degerleri sirasiyla 14,22 x 108: 13,08 x 108 ve 11,69 x 108
Nm= iken 850R &6rnegi icin 19,11 x 108 18,34 x 10% ve 16,01 x 108 Nm’tiir (Bakiniz
Tablo 3.9). Lazer islemi ile 850L o6rneginin ¢ivileme performansi, birim hacim basina
diisen civileme merkezleri azaldigi igin kotlislesmistir. Civileme merkezlerinin, lazer
isleminin 6rnek hacmi i¢inde c¢ivileme merkezi olarak davranan normal bdlgelerin

birlesmesine neden olmasi sonucu azaldig: diisiiniilmektedir.
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Sekil 3.38. 650R ve 650L orneklerinin T = 5, 10 ve 15 K’deki hacimsel ¢ivileme
kuvvetinin (Fp) manyetik alana bagliligi
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Sekil 3.39. 850R ve 850L o6rneklerinin T = 5, 10 ve 15 K’deki hacimsel ¢ivileme
kuvvetinin (Fp) manyetik alana bagliligi

Farkli sinterleme sicakliklarinda iiretilen ve lazer islemi uygulanan Orneklerin
¢ivileme mekanizmalarini ayrintili incelemek i¢in ¢ivileme kuvvet yogunlugunun manyetik
alana baglilig1 fp(b) arastirildi. Sekil 3.40, 650R, 650L, 850R ve 850L orneklerinin T = 5,
10 ve 15 K’deki normalize edilmis civileme kuvvet yogunlugunun normalize edilen
manyetik alana gore degisimini gosterir. Sekilde (1), (2) ve (3) ile sirastyla, Ak, normal
nokta ve yiizey ¢ivileme mekanizmalar1 temsil edilmistir. Sekil 3.40 (a), (b) ve (c)
incelendiginde 650R ve 650L ornekleri igin tiim manyetik alan degerlerinde ve T =5, 10
ve 15 K sicakliklarda yiizey ¢ivileme mekanizmasinin baskin oldugu goriiliir. Ozellikle 15
K’de, bu iki 6rnege ait normalize ¢ivileme kuvvet yogunluklart yiizey ¢ivileme egrisi ile
son derece uyumludur. 850R ve 850L 6rneklerinde, 5 ve 10 K sicakliklarda ve diisiik
alanlarda (B / Bmak < 1) goriilen aki atlamasi nedeniyle bu aralikta &rneklerin ¢ivileme
mekanizmalart hakkinda yorum yapmak uygun degildir. Ancak, 15 K’de ve B / Bmak < 1
oldugu alan degerlerinde her iki 6rnekte de normal nokta ¢ivilemesi goriiliir. Uygulanan
alan degeri Bmak degerini astiginda, 5 K’de ve yliksek alan degerlerinde 850R 6rneginde
normal nokta ¢ivilemesi baskin iken 850L 6rneginde yiizey ¢ivilemesi baskindir. 10 K’de

ise her iki 6rnek i¢in egriler tek bir ana egri iizerinde olmayip normal nokta ve ylizey
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civileme egrileri arasinda yer alir. 15 K’de ve B / Bmak > 1 degeri igin, 850R ve 850L
orneklerinin her ikisi i¢in de normal nokta ¢ivilemesi baskin iken B / Bmak > 2,5 degeri
icin, 850L Orneginde ¢ivileme mekanizmasinin normal nokta ¢ivilemesinden ylizey
¢ivilemesine dogru keskin bir ge¢is yaptig1 goriiliir. B = 4Bmak degerinden sonra ise her iki
ornekte yiizey civilemesi baskin olur. Tiim bu sonuglar, 650°C’de iiretilen Orneklerin
civileme mekanizma c¢esitlerinin lazer islemi sonucunda degismedigini, bunun yaninda
850°C’de {iretilen oOrneklerde lazer islemi sonucunda c¢ivileme ¢esidinin degistigini
gosterir. Bu durum, farkli sinterleme sicakliklarinda tretilen Orneklere uygulanan ayni
lazer isleminin, sinterleme sicakligina bagli olarak, drneklerin siiperiletkenlik 6zellikleri
tizerinde farkli etkiler olusturdugunun bir kanitidir. Ayrica, derinlik ve yogunluk
serilerinde calisilan Orneklerde lazer isleminden sonra baskin olarak goriilen Ax
civilemesinin bu orneklerde gézlenmeyisi, hem kullanilan lazer parametreleri arasindaki

farktan hem de siirekli modda calisan lazer ile islem yapilmasindan kaynaklanir.
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(a)T=5K —=— 650R

(b) T=10K —=—650R

(c) T=15K — = B50R

Sekil 3.40. 650R, 650L, 850R ve 850L orneklerinin (a) T = 5 K, (b) 10
K, (c¢) 15 K’deki ¢ivileme kuvvet yogunluklarinin manyetik
alana baglilig1 (fp(b))



4. SONUCLAR

Bu calismada, 200°C’de sicak presleme ve devaminda kapali tiip i¢inde 650°C ve
850°C’lik iki farkli sicaklikta gerceklestirilen tek adimda sinterleme yontemi ile disk
seklinde MgB: siiperiletken Ornekler {retildi. 850°C’de iiretilen MgB2 Ornekler,
elektromanyetik tayfin yakin kiziltesi bolgesinde ¢alisan Nd:YVOs diyot pompalamali
lazer ile radyasyona tabi tutularak ytlizeylerinde farkli derinliklerde ve farkli yogunluklarda
erimis bolgeler olusturuldu. 650°C ve 850°C’lik iki farkli sicaklikta tiretilen MgB»
orneklerin ise tim yiizeyleri, Nd:YVOa lazer ile tarandi. Yiizeyleri lazer 151k radyasyonuna
tabi tutulan 6rneklerin yapisal 6zellikleri X-1s1n1 krinimi analizi, optik mikroskop, es odakl
lazer taramali mikroskop ve alan yaymimli taramali elektron mikroskobu (FESEM) ile
analiz edildi. Orneklerin elektriksel 6zellikleri kapali déngii He sogutucu kullanilarak
sicakliga bagh direng Olgtimleri (R-T) ile incelendi. Manyetik ozellikleri ise, fiziksel
ozellikler dl¢lim sistemi (PPMS) kullanilarak yapilan, sicaklia ve manyetik alana bagh
manyetizasyon Olgtimleri (M-T, M-H) ile arastirildi. Boylece, lazer 151k radyasyonunun
MgB: siiperiletkeni ile etkilesme siireci ve radyasyonun MgB: orneklerin siiperiletkenlik
performansi {izerine etkisi arastirildi. Ylzeyi lazer ile taranan 650°C’de sinterlenen
orneklerin sicakliga bagli manyetizasyon Olgiimlerinden ve diisiik sicaklik direng
dlgiimlerinden &rneklerin gecis sicakliklart bulundu. Orneklerin, farkli sicakliklarda ab-
diizlemine dik ist kritik manyetik alan degerleri, Hc2(T) ile tersinmezlik alan degerleri,
Hin(T) ve farkli manyetik alanlardaki aktivasyon enerjileri, U, hesaplandi. Orneklerin
mutlak sifir sicakligindaki st kritik manyetik alan degerlerinden yararlanilarak c-ekseni
boyunca koherens uzunluklari (c(0) bulundu. Farkli sicakliklardaki manyetizasyon
Olglimlerinden manyetik alana bagh kritik akim yogunlugu degerleri (J¢(B), B = poH)
belirlendi. Kritik akim yogunlugu degerlerinden yararlanilarak o6rneklerin ¢ivileme
kuvvetleri hesaplandi ve ¢ivileme mekanizmalari analiz edildi.

Elde edilen 6l¢iimler ve incelemeler sonucunda bulunan sonuglar asagida maddeler
halinde verildi:

1. Orneklerin XRD desenleri incelendiginde,

650°C’de iiretilen 6rneklerde XRD desenlerinde Mg pikine rastlanmasi, sinterleme
sicakligi ve/veya zamaninin MgB: ana faz olusumu igin yeterli olmadigini gosterdi.

850°C’de iiretilen orneklerde ana fazin MgB2 oldugu ve bunun yaninda az miktarda MgO
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safsizlik fazi icerdigi goriildi. Bu sonuglardan, faz safligi ve kristalitenin sinterleme
sicakligr ile arttig1 ve artan sinterleme sicakliginin faz olusumu ve faz icerigini belirledigi
anlasildi.

850°C’de tretilen ve yiizeylerinde puls lazer kullanilarak farkli derinliklerde ve
farkli yogunluklarda nokta sekilli erimis bolgeler olusturulan 6rneklerde, ayni sicaklikta
tiretilen referans 6rnegine kiyasla MgB2 ve MgO pik siddetlerinin diistigii, yapida yeni bir
faz olusumunun gerceklesmedigi, a ve ¢ Orgii parametreleri ile yar1 pik genisliklerinin
(FWHM) arttig1 gozlendi. Iki farkli sicaklikta iiretilerek yiizeyleri siirekli modda calisan
lazer ile taranan Ornekler i¢in de lazer isleminin MgB2 ve MgO pik siddetlerini azalttig
gozlendi. Bu sonuclardan, lazer 151k radyasyonunun genel olarak MgB: faz yapisina etki
etmedigi ve tane bliylimesini arttirarak yapidaki gozenekliligi azalttig1 sonucuna varildi.
Diisiik sicaklikta (650°C) iiretilen 6rnek i¢in lazer isleminden sonra XRD pik siddetlerinin
azalarak kiiciik agilara dogru kaymalarindan, yapida lazer islemi sonucu mikrozorlanmalar
olustugu anlasildi

2. Orneklerin optik mikroskop goriintiileri incelendiginde,

Lazer 151k radyasyonunun 6rnek ylizeyinde ilgilenilen alan disinda komsu bolgeleri
de etkiledigi ve bu durumun genis HAZ bolgelerine neden oldugu belirlendi. Bu sonugtan,
lazer demeti puls siiresinin (20 ns), MgB2’nin elektron-fonon etkilesme zamanindan daha
uzun olmasi nedeniyle 1s1 enerjisinin Orgiiye aktarildigi anlasildi. Derinlik serisindeki
orneklerin goriintiilerinden, lazer puls siddeti arttikca HAZ bolgesinin genisledigi goriildii.
Yogunluk serisindeki drneklerin goriintiilerinden ardisik iki erimis bdlge arasindaki mesafe
azaldikca hem HAZ bolgelerinin ¢akistigi hem de 6rnek yiizeyinde radyasyona ugrayan
alanin arttig1 gorildu.

3. Orneklerin es odakli lazer taramali mikroskop goriintiileri incelendiginde,

Derinlik serisindeki ornekler i¢in, puls siddeti arttikga lazer 151k demetinin 6rnek
yiizeyinden daha derinlere niifuz ettigi goriildii. Yogunluk serisindeki 6rnekler i¢in, kiigiik
spot hacmi kullanildi§indan, puls tekrar sayis1 artmasina ragmen, artan puls enerji
yogunlugu ve daha iyi odaklanan lazer demeti sayesinde daha kiiciik HAZ bdlgelerinin
olustugu tespit edildi. Yine yogunluk serisindeki Ornekler igin, derinlik serisindeki
orneklere kiyasla, puls tekrar sayisi (vurus sayisi) arttirildigindan ayni puls siddeti icin
daha derin erimis bolgeler elde edildigi goriildii. Bu sonuglardan, lazer puls siddeti, puls
tekrar sayis1 ve spot hacminin erimis bolge cap ve derinligini belirleyen en Onemli

parametreler oldugu anlasildi.
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4. Orneklerin alan yaymimli taramali elektron mikroskobu &lgiimleri incelendiginde,

650°C’de iiretilen 6rneklerde tane boyutunun 50 nm civarinda oldugu ve taneler arasi
gozenekli bir yap1 oldugu goriildii. 850°C’de iiretilen 6rneklerde tane biiyiikliigiiniin 50-
250 nm arasinda degistigi ve artan sinterleme sicakligi ile taneler arasi baglarin iyilestigi
gorildii.

Derinlik serisindeki Ornekler i¢in artan puls enerjisi ile hem HAZ bdlgesinin
genisledigi hem de lazer demetinin 6rnek yiizeyinden daha derinlere niifuz ettigi goriildii.

Yogunluk serisindeki ornekler icin, ardisik erimis bolgeler aras1 mesafe azaldikca
HAZ bolgelerinin st iiste geldigi ve ornek yilizeyinde daha biiyiik bir alanin radyasyona
maruz kaldig: belirlendi.

650°C’de iiretilen ve yiizeyleri siirekli lazer ile taranan 6rneklerde tane boyutunun
arttig1 (~0,2-0,8 um) ve taneler arasi baglarin iyileserek yapinin daha homojen ve daha
yogun bir goriiniim kazandigi goriildi. 850°C’de tiretilen ve yiizeyleri siirekli lazer ile
taranan Orneklerde ise, tane boyutundaki artisa (>1pm) karsin tanelerin birbirlerinden
ayrildig1 gozlendi. Buradan, lazer 151k radyasyonunun iki farkli sinterleme sicakliginda
iiretilen 6rnekler igin farkli etkiler olusturdugu anlasildi. Orneklerin ilk faz yapilari, tane
biiyiikliikleri gibi etkenlerin radyasyonun etkisini degistirdigi belirlendi.

5. Orneklerin sicakliga bagli manyetizasyon 6l¢iimlerinden,

Yiiksek sicaklikta iiretilen orneklerin daha homojen bir yapida olmasindan dolayi
gecis sicakliklarmin, diisiik sicaklikta iiretilen 6rneklere kiyasla, daha yiiksek oldugu ve
daha keskin bir gecis gosterdikleri goriildii.

Yiizeylerinde farkli derinliklerde erimis bolgeler olusturulan 6rneklerde, bolgelerin
derinligi azaldikca gecis sicakliklarinin ve gegis araligimin iyilestigi goriildi. Yogunluk
serisindeki orneklerde ise, erimis bolge yogunlugu azaldik¢a gegis sicaklik degerlerinde
artis gozlendi.

Yiizeyleri siirekli modda calisan lazer ile taranan Orneklerden diisiik sicaklikta
iretilenler icin lazer isleminin ge¢is sicakliklarini iyilestirdigi ve keskin bir gecis sagladigi,
fakat yiiksek sicaklikta tiretilen Ornekler i¢in herhangi bir degisime neden olmadigi
gorildii.

Bu sonuglardan genel olarak, lazer 1sik radyasyonunun gecis sicakligi iizerinde
tyilestirici bir etkisinin oldugu anlasildi.

6. Orneklerin farkli manyetik alanlardaki (H=0-15 kOe) diisiik sicaklik direng

Olciimlerinden,
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Diisiik sicaklikta sinterlenen Ornekler i¢in radyasyonun direnci azalttigt ve gegis
sicaklik degerlerini arttirarak keskin bir gegis sagladigi goriildii. Normalize direng
egrilerinden hesaplanan {ist kritik manyetik alan Hc, ve tersinmezlik alan Hirr degerlerinden
lazer islemli 6rnegin manyetik alana karsi daha dayanikli hale geldigi ve kritik alan
degerlerinin arttigi goriildii. Diisiik sicakliktaki referans 6rnegi icin Hc2”® (0) ve Hir(0)
degerlerinin sirasiyla, 143 kOe ve 122 kOe oldugu ve karsilik gelen lazerli 6rnek igin
sirastyla 151 kOe ve 130 kOe oldugu bulundu. Yine bu 6rnekler i¢in hesaplanan koherens
uzunluklar1 referans 6rnegi i¢in Can(0) = 4,8 nm ve lazerli 6rnek igin Cap(0) = 4,67 nm
olarak hesaplandi. Bu 6rnekler i¢in hesaplanan aktivasyon enerjilerinden ise lazer islemi ile
belirgin oranda artig oldugu goriildii. Bu durumdan lazer islemi sonucu, 6rnegin ¢ivileme
performansinin arttig1 anlasildi.

7. Orneklerin farkli sicakliklarda uygulanan manyetik alanin fonksiyonu olarak
Ol¢iilen manyetizasyon egrileri incelendiginde,

Orneklerin tiimiiniin, tersinmez II. tip siiperiletkenlerdeki manyetizasyonunun dis
manyetik alana karsi degisimini gosteren M(H) egrileri ile aym1 davranigi sergiledikleri
gozlendi. Yiiksek sicaklikta iiretilen 6rneklerin manyetizasyon ilmek genisliklerinin tim
6l¢tim sicakliklarinda, diisiik sicaklikta iiretilen 6rneklere kiyasla, arttigi gézlendi. Derinlik
serisindeki Orneklerde, puls siddetindeki artisa paralel olarak artan derinlik miktar ile
ilmek genigliginin 5 K’de oOnce belirgin oranda arttigi sonra ise azaldigi gozlendi.
Yogunluk serisindeki oOrneklerde, erimis bolge yogunlugu arttikga manyetizasyon
genisliklerinin 5 K’de 6nce artig1 sonra ise azaldigi goriildii. Farkli sicakliklarda iretilen ve
yiizeyleri lazer ile taranan Orneklerden diisiik sicakliklarda iiretilenlerde tiim O&lgiim
sicakliklart i¢in lazer islemi sonucu ilmek genisligi artarken, yiiksek sicaklikta iiretilen
orneklerde tiim Ol¢iim sicakliklarinda ilmek genisliginde kiigiik bir daralma oldugu
gozlendi.

Bu sonuglardan, lazer 151k radyasyonu ile iiretilen erimis bolgelerde gerceklesen
yapisal yeniden diizenlenim ile indiiklenen kusurlarin genel olarak diisiik sicakliklarda
civileme merkezi olarak gorevi yaptig1 anlasildi.

8. Orneklerin farkli sicakliklardaki kritik akim yogunlugu egrilerinden,

Distik sicaklikta iiretilen orneklerde aki atlamasi gdézlenmezken, yiiksek sicaklikta
iiretilen 6rneklerde diisiik Olglim sicakliklarinda ve diisiik alan bolgesinde siddetli aki

atlamas1 oldugu goriildii. Aki atlamasinin yiiksek sicaklikta {iretilen orneklerde



173

gozlenmesinin, bu 6rneklerin manyetik alana kars1 gosterdikleri yiiksek Jc performansindan
kaynaklandig1 anlasildi.

Lazerli orneklerin tiimiinde 5 K’deki Jc degerlerinde diisiik alan bdlgesinde aki
atlamas1 gozlendi. Buradan, lazer 1sik radyasyonunun diisiik sicaklik ve diisiik alan
bolgesinde 6rneklerin manyetik alana karsi kararsiz bir yap1 segilemelerine neden oldugu
anlasildi. Lazerli 6rnekler i¢inde en yiiksek J¢ artis1 5 K’de ve yiiksek alan degerlerinde
erimis bolge derinligi ve yogunlugu az olan drneklerde (S20 ve S100) gozlendi.

Farkli sicakliklarda sinterlenen orneklerden yiiksek sicaklikta tiretilenler i¢in lazer
isleminden sonra Jc degerinin tiim Ol¢iim sicakliklarinda azaldigi gozlenirken diisiik
sicakliklarda tiretilen 6rnekler icin J¢ degerinin tiim 6lgiim sicakliklarinda arttig1 goézlendi.

Bu sonuclardan, radyasyon etkisiyle olusturulan erimis bdlgelerin belli bir derinligi
ve ¢api i¢in yapida olusan kusurlarin ¢ivileme merkezi olarak davrandiklari ancak erimis
bolge derinligi ve capr arttikga artan kusur yogunlugunun J¢’yi azaltict yonde etki ettigi
goriildii. Ayrica, lazer 151k radyasyonu ile ¢ivileme merkezi olusturmanin kullanilan puls
enerjisine, puls tekrar sayisina ve spot hacmine bagli oldugu kadar 6rnegin faz yapisina ve
tane biiylikliigii gibi niceliklerine de bagli oldugu anlasildi.

9. Orneklerin farkli sicakliklardaki alana bagh civileme kuvveti (Fp) egrileri ile
¢ivileme kuvvet yogunlugu (fp(b)) egrileri incelendiginde,

Yiiksek sicaklikta iiretilen orneklerin ¢ivileme kuvveti degerleri, diisiik sicaklikta
tiretilen 6rneklerden 10 kat daha fazla ¢ikti. Buradan, 6rnek kalitesinin sinterleme sicakligi
ile artti31 anlasildu.

Erimis bolge derinligi ve yogunlugu az olan Orneklerin ¢ivileme kuvvetleri,
orneklerin Jc artisina paralel olarak, referans Ornegine kiyasla daha biiyiikk c¢ikti. Bu
orneklerde maksimum g¢ivileme kuvvet degerlerinin yiiksek alanlara dogru kaymasi
orneklerin manyetik alana bagl ¢ivileme performanslarinin iyilestigini gosterdi. Jc degeri
yiiksek ¢ikan orneklerde B > Bmak bolgesinde 6zellikle normal nokta ve Ax ¢ivilemesinin
goriilmesi, referans Orneklerinde ise daha c¢ok yiizey ¢ivilemesi ile nokta ¢ivilemesinin
baskin olmasi radyasyon ile rneklerin ¢ivileme mekanizmalarinin degistigini gosterdi.

Diisiik sicaklikta iiretilen ornekler i¢in lazer isleminden sonra ¢ivileme kuvveti
artmasina ragmen ¢ivileme mekanizmasi sabit kaldi. Bu ornekler i¢in tiim sicakliklarda
yiizey ¢ivilemesinin baskin oldugu goriildi. Yiiksek sicakliklarda tiretilen Ornekler igin
lazer isleminden sonra ¢ivileme kuvveti azaldi. Bu 6rneklerde genel olarak nokta ve yiizey

c¢ivilemelerinin baskin oldugu goriildii.
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Bu sonuglardan, 6rneklerin ¢ivileme kapasitesinin 6zellikle puls lazer ile radyasyona
tabi tutulan Orneklerde daha fazla arttigi anlasildi. Ayrica, radyasyon sonucu drneklerin
civileme mekanizmalarinin degistigi ve yliksek alanlarda yiiksek Jc gosteren ornekler igin
normal nokta ve Ax ¢ivilemesinin goriildigi belirlendi.

Tiim bu sonuglar, uygun lazer parametreleri kullanildiginda MgB: 6rneklerde lazer

151k radyasyonu ile siiperiletkenlik performansinin arttirilabilecegini gosterir.



5. ONERILER

Bu c¢alismada, MgB: kiilge siiperiletkeni ile lazer etkilesmesi incelendi. Literatiir
taramasi yapildiginda, bu c¢alismanin orijinal bir ¢alisma oldugu anlagilir. Dolayisiyla bu
tez ¢alismasinda incelenen konulara ek olarak MgB2-lazer etkilesmesine dayanan pek ¢ok
yeni konu incelenebilir.

Asagida tez calismasi kapsaminda arastirilan konuya ve yapilan dlgiimlere ilaveten
yapilabilecek diger ¢alismalar belirtilmistir.

1. Bu calismada iiretilen 6rneklerin tiimiiniin diren¢ Ol¢limleri dis manyetik alan
ornek ylizeylerine dik ve paralel uygulandigi durumlarda yapilabilir. Boylece, 6rneklerin
her biri igin st Kritik alan ve tersinmezlik alan degerleri belirlenip, koherens uzunlugu ve
manyetik anizotropi oram1 gibi mikroskobik parametreler ile aktivasyon enerjileri
hesaplanabilir.

2. Calismada tiretilen 6rneklerin manyetik alana bagli manyetizasyon 6l¢iimleri 10-
14 T gibi yiiksek manyetik alan altinda gergeklestirilebilir. Boylece lazer isleminin yiiksek
alandaki etkisi incelenebilir.

3. Calismada iiretilen lazer iglemli 6rneklerin ayrintili TEM analizleri yapilarak lazer
151k radyasyonundan sonra yapida indiiklenen kusurlar ve cesitleri tespit edilebilir.

4. Orneklerin yiizeyine lazer uygulanarak olusturulan erimis bolge caplar1 ¢ok biiyiik
oldugu ve lazer isleminden sonra ylizey engebesi arttig1 icin, lazer isleminden sonra 6rnek
ylizeyleri zimparalanarak daha kiiciikk c¢apta erimis bolgelerin oldugu alt katmanlara ve
daha diizgiin yilizeylere ulasilip manyetik alana bagli manyetizasyon olgtimleri yeniden
gerceklestirilebilir. Bu durumda Orneklerin  kritik akim yogunluklarinin artmasi
muhtemeldir.

5. Bu ¢alismada, lazer isleminin 6rneklerde aki atlamasini tesvik ettigi goriilmiistiir.
Orneklerin yiizeylerinde olusturulan erimis bdlgelerde manyetik aki sizmasi incelenerek
radyasyon sonucu aki atlamasinin nedenleri detayl sekilde arastirilabilir.

6. Bu calisma, Nd:YVOs nanosaniyeli puls iireten diyot pomplamali lazer ile
gerceklestirildi. Daha kisa pulslar tireten femtosaniye ya da pikosaniye lazerler ile MgB:
etkilesimi incelenebilir. Bu durumda uygun lazer parametreleri belirlenerek hem 6rnek

yiizeyinde olusturulan deformasyon azaltilabilir hem de daha kisa pulslar tretilip lazer
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demetinin ylizeyden daha derinlere daha kiigiik ¢apta niifuz etmesi saglanabilir. Boylece,
elde edilen 6rneklerin daha yiiksek kritik akim yogunlugu gdstermeleri beklenir.

7. Bu c¢alismada sabit tutulan lazer parametreleri de (¢alisma frekansi gibi)
degistirilerek lazer-MgB> etkilesmesine hangi parametrelerin nasil etki ettigi ayrintili
incelenebilir.

8. Omek yiizeylerine uygulanan lazer islemi uygun bir maskeleme malzemesi
kullanilarak yapilabilir. Bu durumda maskeleme malzemesi bir katki (doping) malzemesi
olarak kullanilabilir. Lazer islemi uygulanarak hem MgB2’ye katki yapilmasi saglanir hem
de yapilan katkinin sadece ylizeye homojen olarak dagilmasi saglanabilir. Bilindigi gibi,
stiperakimlar 6rnek yiizeyinden akarlar. Katki malzemesinin 6rnek hacminde degil 6rnek
yiizeyinde olmasi saglanarak kritik akim yogunlugu arttirilabilir.

9. Farkli kalinliklardaki MgB: kiilge 6rnekler ile lazer etkilesmesi incelenebilir.

10. Ayni iiretim yontemi ile tiretilen ve farkli oranlarda Mg igeren MgB> 6rneklerin
lazer ile etkilesimleri incelenebilir.

11. Farkli iiretim yontemleri ile liretilen MgB> oOrneklerin lazer ile etkilesimleri
incelenebilir.

12. Lazer islemleri reaktif ve reaktif olmayan gazlar ile olusturulan ortam
atmosferlerinde yapilabilir.

13. Lazer-MgB: etkilesmesi sadece kiilge Orneklerle siirlandirilmayip MgB2’nin
ince film ve serit gibi formlar1 icin de bu etkilesme incelenebilir. Ornegin, lazer ile ince
filmelere desenleme (litografi) yapilarak Josaphson eklemeleri gibi siiperiletken elektronigi

i¢in uygulamalar yapilabilir.
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