KARADENIZ TEKNIK UNIVERSITESI
FEN BILIMLERI ENSTITUSU

FiZIK ANABILIM DALI

TITANYUMDIOKSIT (TiO,) KATKISININ YBa,Cu;07 SUPERILETKENLERININ

YAPISAL, FIZIKSEL VE MAGNETIK OZELLIKLER1 UZERINE ETKISI

Stleyman BALCI

Karadeniz Teknik Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisiince
“Yiiksek Fizikei”
Unvam Verilmesi I¢in Kabul Edilen Tezdir.

Tezin Enstitiiye Verildigi Tarih : 28-08-2000

Tezin Savunma Tarihi : 29-09-2000

Tez Danigmani : Prof. Dr. Ekrem YANMAZ

Jiiri Uyesi  Prof. Dr. Mustafa ALTUNBAS {1} QUSIU
Jiri Uyesi : Dog. Dr. Ali Riza AKDENIZ

Enstiti Miidiiri : Prof. Dr. Astm KADIOGLU ‘A‘M’*—(\’"’:

Trabzon 2000



ONSOZ

“Titanyumdioksit (TiO;) Katkisinin YBa;Cu3;O07« Siiperiletkenlerinin Yapisal,
Fiziksel ve Magnetik Ozellikleri Uzerine Etkisi” konulu ¢aligmada YBa,Cu3O7
siiperiletkeni “Eritme-Hizl1 Sogutma-Biiyiitme” (FQMG) metodu kullanilarak iiretildi.
Numunelerin yapisal, fiziksel ve magnetik 6zellikleri incelendi.

Bu cahsma, Karadeniz Teknik Universitesi Fen-Edebiyat Fakiltesi Fizik
Bolumii  Katihal Fizigi Laboratuaninda ve Jeoloji Bolimi Optik Mikroskop
Laboratuaninda gergeklestirilmis olup, Karadeniz Teknik Universitesi Aragtirma
Fonunun 98.111.001.1 numarah projesi ile desteklenmigtir.

Yiiksek lisans tezi damgmanligimi dstlenerek, gerek konu segimi, gerekse

¢aligmalann tilmesi esnasinda yapmig oldugu yardim ve katkilanindan dolay:
danmigman hocam sayin, Prof.Dr. Ekrem YANMAZ ’a en igten dileklerimle sevgi, saygi
ve tegekkiirlerimi sunuyorum.

Laboratuarda siiren ¢aligmalar esnasinda yardimlanm esirgemeyen sayin
Ars Gor.Dr. Tayfur KUCUKOMEROGLU ’na, gahsmalanmun siirdigi esnada konuya
hakim olmamda yardimci olan Ogr.Gor. Alev Ates’e ve numunelerin optik
fotograflarinin ¢ekilmesi esnasinda yardimlanini esirgemeyen sayin Ars.Gor. Zafer
ARSLAN ’a tesekkiir ederim. Bana salamig olduklann manevi destek ortamindan
dolayt Fizik Bélim hocalanm Prof Dr. Ali Ihsan KOPYA, Prof. Dr. Mustafa
ALTUNBAS, Prof Dr. Selahattin CELEBI, Yard. Dog¢. Dr. Belgin

KUCUKOMEROGLU’na ve tiim arastirma gorevlisi arkadaglanima tesekkiir ederim.

Siileyman BALCI



ICINDEKILER

Sayfa No
ONSOZ......ooooeoeeeeeeeeeeee e r e st s e bbb acanes I
ICINDEKILER..........ooooooooteerierieee ettt sees e et cs s s e seenennnas m
OZET ...ttt a s s s e et \'
SUMMARY ..ottt sttt et eese e sese e sae et st sessemsessesnana st s e s s s seeaae \%!
SEKILLER DIZINI ..ot vl
TABLOLAR DIZINLL.......ooomiiiiieee et X1t
SEMBOLLER DIZINI. .........cooooiiiiiiiriinincinerereeeies s eeseecsessenseneseseassnrenes X1
1. GENELBILGILER.........ccooooiiciimniiiiemmnecneceieeieeeeeiasre e eeescnss e oo 1
| 00 S € 1 o - U U OSSOSO U U OO T SO USPOUSOUPRRURON 1
1.2 Siiperiletkenlerin Ozellikleri...............occooiivirieeiereieiiieece et e 4
1.2.1 MeiSSNer Olayl............ccooiiiieiiiiieie ettt e s en s e 4
1.2.2 Niifuz(Girme) Derinlii.............ccoovieremiioreniirrcceect e e 6
1.2.3 Koherens UZunlufl. ........c..cooiiiiiiiiiiiniiiiiiinee et s 7
1.3 Siperiletkenlerin Magnetik Ozellikleri..............ocoooovvioriniirincniercecee 8
1.3.1 I Tip Siiperiletkenler............ccoccoimmiiiiiiiiiccce e 8
1.3.1.1 Magnetik Alanla Siiperiletkenliin Yok Edilmesi............c.cccccovcnnai. 11
1.3.2. 1L Tip Superiletkenler...........coccoiiiiiniiiiiiiiiii e 12
1.3.2.11deal Tersinir II. Tip Siiperiletkenler............ ettt e e 12
1.3.2.2 Tersinmez 1I. Tip Siiperiletkenler...........c..ccocominiinniicieee 15
1.3.3 II Tip Siiperiletkenlerde Kritik Akimlar..................cccocininn 16
2. LITERATUR TARAMASL ..ot s sacas o 18
2.1  YBa;Cu;Os., Siiperiletken Sisteminin Genel Ozellikleri...........c.c.c..coouoeeeece. 18
2.1.1 YBa;Cu30, Bilesiginin Faz Diyagramu ... 18
2.1.2 YBa;Cu;O74 Bilesiginin Kristal Yapisi.........c.ccccooiiniiiinnnninne, 20
2.1.3  YBa;Cu;O5., Stiperiletkenlerin Yapisal Ozellikleri..........ccoooecneicencnnncnnces 21
2.2  Siperiletken Uretim Teknikleri.............. ettt er et n e 24
23  YBCO Siiperiletkeninde Katki Iglemleri................ccooeiiirnncnncnnrccnen 25
24  Entme YOntemleri..........cocoooooiiiieniiiiiniceeieccne e 26



24.1
242
243.
2.5
2.6
3.
3.1
32
33
34
3.5
3.6
4.
4.1
42
43
44
4.5
4.6
5.

6.

7.

Eritme Yonlendirme Biyiitme Yontemi (Melt-Textured-Growth(MTG))....26

Geligtirilmis Eritme Yo6nlendirme Biiyiitme Yontemi(MTG).................... .. 27
Hizli sofutma-Eritme-Biyiitme(Quench- Melt-Growth(QMG))................ .. 28
YBCO Bulk Numunelerde Optik Analiz Caligmalar..................ccoccoceennie. 30
Kaldirma Kuvveti OIglmIeri..................c.ococovieeiieeeeee e 32
DENEYSEL CALISMALAR. ....... .ottt 4]
YBa,Cu307 Siiperiletken Numunesinin Hazirlanmast................o.o..o.o.. . 41
TiO, Katkihh YBa,Cu30+.« Siiperiletken Numunesinin Hazirlanmasi......... .. 44
X-Tgm Kirnnim ANalizi..........ocoooiiiiiiiiiiee et 47
Metalografik Analiz.................ocoooiiiiiiiiieecece e 48
Diisiik Sicaklikta Sicaklik-Inditktans Degisim Olgimleri............................. 49
Kaldirma Kuvveti OlgHmMICTi...........c.co.ooooiioeoeineeee et o 50
BULGULAR ve TARTISMAL. ........oiiiiiiiiire ettt eae e 52
GHELS.......eoeeeeeee ettt ettt e et ee e e st e et e eae et se e esasseae et eh s seenesesaasasnnas oo 52
X-Igini Kinnim Analiz .........ooooooiiiiniiiiei e e 52
Titanyum Katkili ve Katkisiz Numunelerin Optik Analizi............ccccccoccce.... 56
Magnetik Alan Altinda indiktans-Sicakhk Olgimil..............c..cocoevveruinne. . 64
Titanyum Katkili ve Katkisiz Numunelerin Aktivasyon Enerjileri................ 69
Kaldirma Kuvveti Olgimleri ................c..oooovoioemiiieceeceeeeeeee e 74
SONUCG........oooeee ettt et ettt e st et 80
KAYNAKLAR ..ottt ettt se st e sa e n s s s eben e senees 81
OZGECMIS.......oeoeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee et ee et 83



OZET

YBa;Cu307-5 bulk numuneler, 0-10 wt% araliginda titanyum katki yapilarak
FQMG yontemiyle iiretildi. Numunelerin mikroyapilan XRD analizi ve optik
mikroskopla belirlendi. Y123 igerisine TiO, katki miktarinin %1°den %5’e
artirilmastyla, gecis sicaklifinin bir miktar diigtiigii, %7 ve 10 oranlanindaki katkilarda
ise onemsenmeyecek kadar bir artiga sebep oldugu gézlendi. Manyetik dlgiamler, farkh
manyetik alanlarda, sifir alanda sogutma(ZFC) ve alan altinda sogutma(FC)
rejimlerinde, 77-300 K sicaklik aralifinda 1 kHz’de galisan indiktansmetre yardimiyla
gerceklestirildi. Numunelerin tipik itici ve ¢ekici manyetik kuvvetleri, Nd-Fe-B
miknatis ile numune arasindaki uzakh@in fonksiyonu olarak sifir alanda sofutma

islemiyle gergeklestirildi.

Anahtar Kelimeler: Yiiksek Sicaklik Siiperiletkenler, TiO, Katkisi, Kaldirma Kuvveti
dekompozisyon, Manyetik 6zellikler.



SUMMARY

Magnetic, Phsical and Structural Properties of Melt Textured YBa;Cu3;07,
Superconductors with TiO, Doped

Bulk YBa,;Cu307.« samples, doped with TiO; in the range 0-10 wt.% have been
prepared by the Flame-Quench-Melt-Growth (FQMG) method and their microstructures
have been defined by XRD analysis and optical microscopy. It was found that
increasing the content of TiO; in Y123 from 1% to 5% caused a decrease of
superconducting transition temperature, and from 7-10% wt. caused a slight increase of
transition temperature. Magnetic measurements in the zero field cooled (ZFC) and field
cooled (FC) regimes for different magnetic fields have been performed on these
samples in the temperature range 77-300 K using an inductance-meter operating at 1
kHz. Typical repulsive and attractive magnetic forces as a function of distance, and
magnetic history between a permanent magnet and YBCO sample cooled with and
without magnetic field are described.

Keywords: High-T. Superconductors, TiO, substitution, decomposition, Magnetic
Properties, Levitation Force.
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1. GENEL BILGILER
1.1 Giris

Gegis sicakhg altinda direnci sifira diigen malzemelere stiperiletken malzeme
denir ve bu tir malzemelerin yapisal, fiziksel ve manyetik 6zelliklerini inceleyen kati hal
fizigi koluna da siiperiletkenlik denir. Siiperiletkenin sicakhkla direncinin sifira diigmesi,
siiperiletkenleri diger metaller ve yariiletkenlerden ayiran en 6nemli 6zeligidir. Bu olay
ilk kez Kamerling Onnes tarafindan 1911 yilinda gézlendi (Onnes, 1911). Onnes civay:
sivi helyum sicakhifina (4.2 K) kadar soguttugunda, civanin direncinin 10" mertebesine
kadar dastigina gordi. Sekil 1’de gorildign gibi, civa yiksek sicakliklardan disik
sicakliklara dogru sogutulurken, direnci lineer olarak azalmaktadir. Fakat sicaklik belli
bir degere diistigiinde civanin direnci keskin bir bigimde sifira digmektedir Dolayistyla
civa belli bir kritik T sicakhgindan itibaren siiperiletkenlik 6zellik gostermektedir.

R(2)
0.150

0.125 - /
Hg

0.100

0.075 |
0.050 |-

0.025

0.000 ,C\y

] I
40 41 42 43 4.4

T(K)

Sekil 1. Civa igin direng-sicaklik egrisi (Serway, 1990).



Meissner ve Ochsenfeld 1933 yilinda, siiperiletken bir numuneyi gecis
sicakhiginin altindaki bir sicaklifa kadar sogutup, bir dis magnetik alan uyguladiklarinda
magnetik alanin numune igerisine girmedigini gordiler (Meissner, 1933). Bu olay fizik
literatiirine Meissner Olayr olarak gegti. Siiperiletkenlerin onemli 6zelliklerinden birisi
de, gegis sicakhginin altindaki sicakliklarda ideal diamagnetik 6zellik gostermeleridir.
1962 yilinda ortaya atilan durgun, siirekli bir magnetik alanin numuneye ne kadar
girecegi fikri C.P. Bean (Cyrot, 1992) tarafindan, gelistirildi. Ginzburg ve Landau 1950
yilinda normal hal ile siiperiletken hal arasinda bir diizen parametresinin varhigini ortaya
attilar (Ginzburg, 1982). Aym: yillarda H. Frohlich (teorik olarak) ve E. Maxwell
(deneysel olarak) siiperiletkenlik gegis sicakhi@inin, ortalama izotopik kutlenin
artmastyla distiga fikrini ileri siirdiiler (Rose-Innes, 1978). Bu olaylar neticesinde de

elektron-fonon mekanizmasinin varlif ortaya ¢ikarildi.

T.(X)
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100 ~
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Sekil 2. Siperiletkenlik olayinin kegfinden giiniimiize kadar olan gegis sicakhifindaki
gelisme (Serway, 1992).



Superiletkenligin mikroskobik anlamda dogasim J. Bardeen, L. Cooper ve J.R.
Schrieffer 1957 yihinda gerceklestirdiler ve bu teoriye kisaca “BCS” teorisi adi
verildi(Bardeen, 1957). Siperiletkenlik yiksek sicakhk seramik malzemelerde ilk once
J.G. Bednorz ve K.A. Miiller tarafindan Ba-La-Cu-O sisteminde yaklasgik 35 K olarak
gozlendi (Bednorz, 1986). Bu bulugtan sonra pek ¢ok bilim adamm aragtirma ve
incelemelerini bu konuya yoneltti ve stiperiletkenlik gegis sicakhifi degerini 40 K'den
52 K’e kadar cikardilar. 1987 yilinda Maeda ve Chu tarafindan La yerine Yitriyum
konularak, siiperiletkenlik gegis sicaklifi 90 K’in tizerine gikanidi (Maeda, 1988 ; Chu,
1988). Boylece siv1 azot sicakhfindan(77K) daha yiikksek sicakhklara qikilmig oldu.
Daha sonra Bi-Sr-Ca-Cu-O sisteminde ve Tl-Ba-Ca-Cu-O sisteminde siperiletkenlik
gozlendi. Gegis sicaklif, bizmutlu sistem igin 110 K, talyumlu sistem igin ise 125 K
olarak bir¢ok aragtirmaci tarafindan olgildi. Bu gegis sicakliginin yillara, bilegiklere ve
gecis sicaklik degerlerine gore degigimi gizilecek olursa gekil 2°deki gibi bir grafik elde
edilir. Grafikten de gorildiigi gibi, 1986 yilindan sonra gerceklestirilen geligmeler, gegis
sicakiiin  hizli bir bigimde artinldifim gostermektedir. Efer oda sicaklifinda
sitperiletkenlik elde edilirse, bilimsel ve teknolojik alanda pek ¢ok yeni atilimlann
gergeklesecegi muhakkaktir,

Giiniimiizde siiperiletkenler {izerinde yapilan galigmalar, ince film, serit, tel,
cubuk, disk ve bulk gibi degisik geometrilerde, farkli elementler katki yapilarak, yapisal,
fiziksel ve manyetik oOzelliklerin incelenmesi, artan hizla devam etmektedir.
Arastirmacilarin  farkli geometrilerde malzeme iiretmeleri, teknolojik agidan farkl:
ihtiyaglara cevap vermek igindir.

Bu cahigmanin amaci, buyiik taneli, icerisinde ¢ok miktarda aki sabitlegtirme
merkezi (pinning centers) bulunan, akim tagima kapasitesi yiiksek ve magnetik alana
dayanikhh YBa,Cu307.« siiperiletkenlerini molar oranlarda TiO; katkis: yaparak iiretmek
ve bunun, yapisal, fiziksel ve manyetik 6zellikler Gzerindeki etkilerini aragtirmaktir.
Bunun i¢in uygun iiretim teknigi olarak, Eritme-Hizl1 Sogutma-Eritme-Biyiitme (Flame-
Quench-Melt-Growth (FQMG)) yontemi kullamildi. Numunelerin 6zellikleri, optik
mikroskopta fotograf c¢ekimleri, x-igimm kinnim desenleri, indiiktansmetre ve bobin
yardimuyla gegis sicakhk(T.) dlgiimleri ve kaldirma kuvveti 6lgiimleri ile belirlendi.



Yapilan c¢aligmamin daha iyi anlagilmasi ve kaynak tegkil etmesi agisindan
stiperiletkenlerin yapisal, fiziksel ve manyetik 6zellikleri hakkinda kisaca bilgi vermek
faydali olacaktir. Ancak siiperiletkenlerin teorik 6zelliklerine konunun kolay anlagiimas:

agisindan detayli bir bi¢imde deginilmeyecektir.

1.2 Siiperiletkenlerin Ozellikleri

1.2.1 Meissner Olay:

Siiperiletkenlerin diigiik sicakhiklarda sifir direng Ozelliginin yaninda, T ’nin
altindaki sicakliklarda digaridan uygulanan manyetik alan1 diglama 6zellikleri de vardir.

Sekil 3. Siiperiletken bir malzemenin manyetik alam diglayarak halka bigimindeki

bir miknatisin tizerinde havada asili kalmasi.

Sekil 3’te gorilldiigi gibi, siiperiletken numune bir diy manyetik alan igerisine
konuldugu zaman, siperiletkenlige gegis sicakhginin(T;) ustindeki sicakliklarda,

manyetik alan ¢izgileri numune igerisine girerler. Numune T nin altna kadar



sogutuldugunda ise, siiperiletken hale dogru bir gegis meydana gelir ve manyetik aki,
numunenin yiizeyinde olugan yiizey akiminin olugturdugu alandan dolayr digan itilir ve
bu olay Meissner Olay: olarak bilinir.

Meissner olay1 bir siiperiletkenin sonsuz iletkenliginin sonucu olarak ortaya
¢tkmaz. Ozelliklerinden biri, sifir direng gostermesi ve digeri de numunenin ig
bolgelerinde alanin sifir olmasidir. Siiperiletken numune, manyetik alan i¢inde T.’nin
altindaki bir sicakhifa sogutuldugu zaman, numunenin i¢ bélgelerinde safsizliklardan
dolay1 alan tuzaklanmi§ olur.

Digandan uygulanan alan kaldinldiginda, daha oOnceki alandan dolayi
indiklenmis olan girdap akimlan sayesinde numunenin iginde tuzaklanmig olan alan
mubhafaza edilir. Bu nedenle akinin digarilanmig olmasi, bu yeni siiperiletken durumun,
dogru bir termodinamik denge durumu oldugu anlamina gelir.

Bu fikri agiklamak icin, V=IR olarak iyi bilinen Ohm Yasas, iletkenlik cinsinden
yazilacak olursa agagidaki egitlik elde edilir.

E=pJ )

Burada E elektrik alan, p ozdiren¢ ve J numunenin elektriksel akim
yogunlugudur. Bu formiil geregfince direncin sifir olmasi elektrik alammin da sifir
olmasin: gerektirir. Maxwell denklemini bu durum i¢in yazacak olursak;

CurlE = - 0B/0t )

-OB/0t=0 elde edilir. Buradan goriliiyor ki, numunenin igindeki manyetik
indikksiyonun zamanla degigimi sifir olmalidir. Baglangigta bir diy manyetik alamin
varlifinda sofutulan numunenin alana karg1 davranigi, 6nceden sogutulmug daha sonra
alan uygulanmig numuneye gore daha farkli olacaktir. Ik durum dikkate alindifinda
numune i¢inde tuzaklanmig alan mevcuttur; ancak ikinci durum dikkate alindifinda ise;
alan sifir olmak zorundadir. Sofutma ve alan uygulama olaylarimin sirasina
bakilmaksizin, numunenin aym termodinamik durumda olmas: igin, siperiletkenin



icindeki alam daima diglamasi, yani i¢teki alanin B = O olmasi gerekir. Bu 6zellik,

stiperiletken durumun bir dogru termodinamik olay oldugunu gosterir.

1.2.2 Niifuz(Girme) Derinligi

L tip siperiletkenlerde olusan yiizey akimlan, manyetik alanin numunenin i¢
bolgelerinden diglanmasini saglar. Gergekte bu akimlar, yalmizca numunenin
yiizeyindeki ¢ok ince bir tabakada olugmazlar. Tersine bu akimlar yiizeyden maddeye
niifuz ederek, sonlu kalinlikta bir et tabakas: tizerinde dagilirlar.

Sekil 4. Yan sonsuz bir siiperiletken i¢cinde B manyetik alaninin, numune yiizeyine
olan x uzakhigi ile degigimi. Siperiletken madde kesikli ¢izginin
sagindadir ve madde diginda (x<0) magnetik alan By 'dir(Serway, R.
A.,1992).

B alani, derinligi yaklagik 100 nm olan bu ince tabakalarda, derinlikle;
B(x) =Bge (3)

seklinde degisir. Yani alan, tam yiizeydeki By degerinden, sifir degerine iistel olarak
azahr. Burada dig alamin, numune yiizeyine paralel oldugu kabul edilmigtir ve x, numune
yiizeyinden olan uzakligi gostermektedir. Buradaki A ise “niifuz derinligi”dir.
Manyetik alamn yan-sonsuz 1. tip siperiletken igindeki degigimi, gekil 4'te



gorilmektedir. Siiperiletken x-ekseninin pozitif yoniindeki bolgede bulunmaktadr.
Goriildugi gibi A'nin birkag katina esit derinliklerde manyetik alan ¢ok kuigiik degerlere
diigmektedir. A’'min tipik degeri, 10-100 nm arasindadir. Niifuz derinligi, sicakhikla
ampirik olarak;

1
2

MT)= A“[l - g-ﬂ “

bagintisina gore defismektedir. Burada A9 , T = 0 K'deki niifuz derinligidir. T 'nin
Tc'ye yaklagmasi halinde, A'nin sonsuz olacagi gorilmektedir. Hatta, numune
siiperiletken halde iken; T, T. 'ye yaklagtikca, uygulanan bir alan madde iginde daha
derin noktalara nifuz eder. Sonugta alanin bu nifuz etmesi, numunenin tamamim
kapsayarak onun normal hale gelmesini saglar (Serway, R. A,1992).

1.2.3 Koherens Uzunlugu

Siiperiletkenlerle ilgili 5nemli bir parametre de koherens uzunlugu olarak bilinen
£’dir. Koherens uzunlugu, tzerinde siiperiletkenlifin yaratilabildigi ve yok edilebildigi
en kiigiikk boyut olarak digiinilebilir. Bagka bir gekilde de koherens uzunluguna,
uzerinde Cooper ¢iftindeki elektronlanin birlikte kalabildigi uzunluk olarak bakabiliriz.
BCS teorisinde koherens uzunlugu, Cooper ciftindeki iki elektronun birbirleri ile baglh
olarak kaldifh mesafe ile dogrudan ilgilidir.

Koherens uzunlugu, nifuz derinliginden biyiikse, madde I. Tip siiperiletkendir.
Pek ¢ok metalik siiperiletken bu sinifa girmektedir. Diger taraftan A/£ oramindaki bir
arum, II. Tip siperiletkenlifi 6ne ¢ikanr. Koherens uzunlugu ve niifuz derinligi,
elektronlarin ortalama serbest yoluna baglidir. Metale safsizliklar eklendikge, ortalama
serbest yol azalir, niifuz etme derinlifi artar ve koherens uzunlufu azalir(Serway, R.
A,1992).



1.3 Siiperiletkenlerin Manyetik Ozellikleri

Siiperiletkenler, disardan uygulanan manyetik alana karg:1 sergilemis olduklan
fiziksel davraniglara gore, L tip ve IL. tip olarak iki gruba aynlirlar. Niyobyum(Nb) ve
vanadyum(V) disindaki tiim siiperiletken olabilen elementler, bilesikler ve alagimlar 1.
tip siiperiletken davramig gosterirler, ve onlann stiperiletkenligi, uygulanan disik bir
manyetik alan (B,) ile, diisiik bir sicakhik degeri (T.) ile ve kiigiik bir akim degeri(L) ile
bozulabilir. Termodinamik kritik alan B, siiperiletken numunenin i¢ bdlgesindeki ideal
diamanyetiklik durumunu tamamen ortadan kaldirmak i¢in uygulanmas: gereken en
disik manyetik alan giddeti olarak bilinir. Bu kritik manyetik alan degeri tek olan
numunelere I. tip siperilketkenler denir. Iki kritik alan degeri olan numunelere ise, IL. tip
siiperiletkenler ad: verilir. Bu iki manyetik alan degeri arasinda olan numune, kangik
halde(mixed state) olma veya vortex halinde bulunma gibi degisik isimlerle adlandinlir.

1.3.1 L Tip Siiperiletkenler

Birinci tip siperiletkenler, H<H(T) durumunda, numune yizeyindeki ¢ok az
bir geometri haricinde manyetik akiyr digan iterler. H(T), numuneleri karakterize eden,
her numune i¢in farkli degerde olan ve aym zamanda sicakha da bagh bulunan kritik
manyetik alandir. Alanin numuneye girebilecegi niifuz derinligi(A) bolgesindeki kigiik
manyetik akiyr ihmal edersek, ideal bir birinci tip siiperiletkende herhangi bir manyetik

aki numune igine giremez. Dolayisiyla;
<B>=poH+e<M>=0 &)
seklinde verilen standart bagintiy: kullanarak, magnetizasyon igin ;

<M>=-H=-B/uyy=yB ©



bagintisi yazilabilir. Bu bagintidaki -1 katsayis;, M = yH formiili geregi I. tip
superiletkenlerde, magnetik alinganhgin y = -1 degerini aldigim gosterir ve mikemmel
diamagnet olarak adlandirilir. Burada M miknatislanma, o boslugun manyetik
gecirgenlik katsayisi, H uygulanan manyetik alan ve <B> tiim numune iizerindeki
ortalama magnetik aki yogunlugudur. Bu olay ilk defa Meissner ve Ochsenfeld
tarafindan gozlenmistir. Sekil 5, silindirik yapili bir numunenin tersinir miknatislanma
davramgini gostermektedir. Numune H>H(T) durumundayken normal haldedir ve

<B>=poH bagintisi gegerlidir.

A
Biq -Lo M 4

(a) (b)
Sekil 5. 1. Tip bir siiperiletkenin manyetik alana bagl ozellikleri (a) i¢ alanin
uygulanan alanla degisimi, burada B;<B. ig¢in Bi=0 olur. (b)

Miknatislanmanin uygulanan manyetik alana baghlhigi. B>B;¢ igin M=0"dur.

Stiperiletkenleri normal hale gegirmek igin gerekli olan kritik manyetik alan

degerinin iyi bir yaklagiklikla sicakliga bagimlilig

T <
B, = Bm[l {-Tﬂ } (7)

seklinde yazilir ve <B>=poH ise;
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i e EPLY
HC—HN,[I (T” (8)

formili elde edilir. Buradaki Hy , T=0daki kritik alandir; Te ise, H=0"daki kritik
sicakhiktir. Elde edilen benzer iki denklemin grafigi paraboliktir. Bu durumu gosteren

grafik asagidaki bigimde ¢izilir.

A
Ho |

Normal hal

0

T T

Sekil 6. I. Tip siiperiletkenler i¢in H-T egrisi

Birinci tip siiperiletkenler igin siiperiletken bolgede H ve T ne olursa olsun
<B>=0’dir. Bir superiletkeni normal halden siiperiletken hale getirmenin ii¢ degisik yolu
vardir. Bu yollar gekil 6’da 1, 2 ve 3 numaralan ile isaretlenmistir. 1 numaral yol,
alansiz ortamda numune belirlenen T<T. sicakligina kadar sogutulur ve sonra alan
degeri istenilen H<H. degerine getirilir. 2 numarali yolda, oda sicakliginda iken
numuneye H<H. degerinde bir alan uygulamr ve sonra numune T<T. sicakligina
sogutulur. 3 numarah yolda ise numune énce gok yiiksek bir alanda ve T<T, degerinde
normal halde iken alanin degeri azaltilarak istenilen H<H. ve T<T. degerine getirilir. 2
ve 3 yollari igin baslangigtaki B=poH degeri, numune normal halde oldugu i¢in numune
igine diizgiin bir gekilde niifuz eder. Normal halden siiperiletken hale gegildiginde ise
magnetik aki ®=B.A tamamen disar1 atiir. A numunenin aki gizgilerine dik kesit

alanidir. Bu manyetik akinin digari itilmesi Meissner olayidir. Numuneye disardan bir
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alan uygulandifinda, numune igerisinde, uygulanan alana esit ve zit yonde alan
olusturacak sekilde bir akim dolanir. Siuperiletkenin yiizeyinde akan bu akimlara
perdeleme akimlan, siiper akimlar veya “persistent current” denir. Normal-Siperiletken
doniigiimiinin meydana geldii esnada, numune iginde siperiletken ylizeyi boyunca
dolanan bir elektrik akimi herhangi bir voltaj olmaksizin olugur ve numune igindeki
alam tamamen diglayacak ydonde bir manyetik alan dretir. Numunede bir kez akim
olusturulunca, numunenin siiperiletken hali korundugu miiddetge, bu akim, herhangi bir
voltaj olmaksizin akmaya devam eder ve bu Ohm kanununun R=0 gergeginin bir
sonucudur. Bu akim, H’ye zit yonlii bir manyetik moment Gretir ve birim hacim bagina
manyetik moment (manyetizasyon), <M> = - H dir. Ciinki niifuz derinligi digindaki
tim bolgelerde <B> =0 *dir.

1.3.1.1 Manyetik Alanla Siiperiletkenligin Yok Edilmesi

Kritik gegis sicakhiimn(T.) altindaki sicakliklarda, numunenin siiperiletken
durumdaki Gibbs serbest enerjisi, normal durumdakinden daha digiktir. Bu durum,
alanin numune igerisinden diglanmasim1 gerektirir. Dolayisiyla, stiperiletken duruma
gecis sirasinda (yani “rasgele” elektron gazindan Cooper giftleri olusturarak) kazamlan
yogunlagma enerjisinden daha az bir manyetik enerji harcanmasi gerekir. Dig manyetik
alanin artinlmasiyla, manyetik enerjinin harcanmasi, yogunlagma enerjisindeki kazanci
asacak ve bu durumda siperiletken kismen (belli bir numune geometrisinde) veya
tamamen normal hale donecektir.

Birinci tip siiperiletkenler igin, disandan uygulanan ve siddeti kritik bir B,
degerinden daha bityiik olan bir manyetik alan, siiperiletkenlifin ortadan kalkmasina ve
malzemenin normal hale donmesine neden olur. Bu alan kritik termodinamik alan olarak
adlandinbir ve B, ile gosterilir. Sekil 7, farkli numune geometrileri igin hesaplanan
normal hal ile siperiletken hal arasindaki gegisin, manyetik alan ve sicaklifa bagh
olarak degisimini gostermektedir (Gawalek, 2000). Bu alan sicaklik iligkisini gdsteren
grafik, genel anlamda tiim siiperiletkenler igin gegerlidir. Numuneden numuneye ve
geometriden geometriye, y- 'niz egrinin altindaki alan degismektedir.
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Sekil 7. Farkh numune geometrileri i¢in hesaplanan, sicaklik manyetik alan
degisimi (Gawalek, 2000).

Siiperiletken halden normal hale gegise imkan saflayan ugincl etken,
numuneden agin bir akim gegirmektir. Numuneden gegirilen bu yiksek akim,
numunenin di§ yiizeyinde B.’ye esit veya daha biyik bir manyetik alan meydana getirir.
Bu durum, numunenin siiperiletken halde ¢ekebilecegi maksimum akimi siurlar ve
siiperiletken malzemeler i¢in bu 6zellik gok onemlidir.

1.3.2 IL Tip Siiperiletkenler
1.3.2.1 ideal Tersinir IL Tip Siiperiletkenler
I tip siiperiletkenlerin varhg 1950’1 yillarda anlagildi. Bu numunelere ait iki

adet kritik manyetik alan degeri vardir: Alt kritik alan (Bci) ve st kritik alan (Be). Bu
durum sekil 8’de goriilmektedir. IL. tip siperiletken numuneler, B.i’den digik alanlarda
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I tip suiperiletkenlere benzer dzellik gostererek, manyetik alam tamamen dislar (Sekil 8

b) ve numune iginde <B> = 0 "dir (Meissner bolgesi).

Bc2
Normal hal @) l ’
Manyetik alan
" , cizgileri
(b)
Bc] \
©) 5
0

¥ Teo

Sekil 8. II. Tip siiperiletkenlerde B - T egrisi ve manyetik alanin sekillenimi (a)
Normal hal, (b) Meissner hali, ve (c) Karigik(ara) hal.

Uygulanan manyetik alan, B, in ustiinde oldugu zaman, ust kritik alan degeri
olan B, “ye ulagihncaya kadar, manyetik aki malzemeye kismen niifuz eder. Sekil 8
a’da gorildigi gibi, malzeme B, nin tstiinde tamamen normal hale doner ve numune
igerisindeki manyetizasyon sifirdir. B.;<B<B., araliginda siiperiletken kansik hal
veya vortex durumunda bulunur. Bu durumda numune igerisindeki manyetik akinin
ortalamasi <B># 0’dir ve <B> < ugH olan bir denge degerine sahiptir. Girdapl halde
madde sifir dirence sahip olabilir ve aki kismen niifuz edebilir. Bu aralikta uygulanan
tim manyetik alanlarda aki, numuneye Sekil 8 c’de goriildigi gibi, girdap (vortex)
olarak adlandinlan kiigiikk mikroskobik flamanlar seklinde kismen niifuz eder.
Uygulanan alamin siddeti artinldiginda, flaman sayilan artar. Ideal tersinir IL. Tip
stiperiletkenlerde, aki gizgileri yogunlugu, numunenin kesiti iizerinde diizgiin bir
dagilima sahiptir. Bilinen siiperiletken malzemeler igin girdaplarin ¢ap1 yaklagik 100 nm

civarindadir. Girdaplar normal bolgelerden ibarettir ve numune igerisinde buralarda
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manyetik alan de@eri biyiiktiir. Bu girdaplar, i¢lerinde alanin devamliligini saglayan,
uzerlerinde siiperakimlarin aktifi siiperiletken bélgelerle gevrilidir. Her bir girdabin

sahip oldugu manyetik aki kuantumu;

o =h/2e=2.067x10""" Weber ©)

kadardir. Burada h Plank sabiti ve e elektronun yiikiidiir. Metrekare(m®) bagina girdap

sayis1(n) manyetik indiiksiyon(¢y ) ile;

B = ndyo (10)

seklinde dogrudan bagimhidir.

Kismi bir akimin superiletken malzemeye girmesiyle, malzeme normal hale
donmeksizin, uygulanan giglii manyetik alanlara kargi dayanabilir. Bu kanigik halde
superiletkenlik, ust kritik alan degerine kadar devam eder. B.,’nin degeri, yitksek gegis
sicakh@ina sahip oksit siperiletkenler i¢in yaklagik olarak 150 teslaya kadar

ulagmaktadir. Be;’den daha yiiksek alanlarda, siiperiletken normal hale gelir.

ig

HC 1 Hc2 H

(a) (b)

Sekil 9. Ideal 1I. Tip siiperiletkenlerde i¢ alanin ve miknatislanmanin dis alana bagh

olarak degisimi. Cizilen i¢ alan profilleri, sekil 8 a, b, ¢’de goriilmektedir.



1.3.2.2 Tersinmez I Tip Siiperiletkenler

ideal bir siperiletkende aki girdaplari, herhangi bir engelle karsilasmadan,
siperiletken iginde hareket edebilirler. Siiperiletken, bir manyetik alanda en kararh
durumuna her zaman erisebilir. Miknatislanma egrisi tersinir olup, her dig alan degeri,
birebir olarak bir Bj; alanini verir. Ancak, ideal olmayan II. Tip tersinmez
siperiletkenlerde, i¢ alandan sorumlu girdap veya girdap demetlerinin hareketi
engellemigse, yani bunlar bir konuma givilenmisse, farkli bir durum ortaya ¢gikar. Bu
yeni durumda, H.,’in tizerinde ve artan alanlarda, aki, siiperiletkene serbest olarak

niifuz edemez.

sl

a b C d e

Sekil 10. Girdap hareketi engellenmis, tersinmez, II. Tip siiperiletken igin i¢ alan(A) ve
miknatislanmamin(B), artan ve azalan dis alana bagli olarak degisimi. Cizilen

i¢ manyetik alan profilleri a, b, ¢, d ve e noktalarina karsilik gelmektedir.

Sonug olarak; i¢ alam ideal termodinamik haldeki alandan daha kugik yapacak
perdeleme akimlar ortaya gikar. I¢ alanin ve miknatislanmanin Hc’deki degigimi gok

keskin degildir. Hareket serbestisini engelleyen kuvvet, kuvantumlanmis aki girdaplarini
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etkileyen perdeleme akimlannin doguracag: Lorentz kuvveti tarafindan bastinlincaya
kadar alanin siperiletkene niifuz etmesi miimkiin olmaz. Sekil 10, artan alanlar igin elde
edilen negatif miknatislanma egrisini vermektedir. Hareketi engelleyici kuvvet ne kadar
bilyiik olursa, akinin niifuz etmesi de o kadar gii¢ olur. Siiperiletken halden normal hale
gecisin meydana geldigi Hc, st kritik alan aymi kalir. Eger alan H’'den baglanarak
azaltilacak olursa, zit bir durum ortaya ¢ikar. He,'de siiperiletken iginde bulunan aki
serbestge disant ¢itkamaz ve neticede i¢ alan dig alandan daha biiyiik olur ve bu pozitif
miknatislanmay: dogurur. D alan sifira digiirtilse bile pozitif miknatislanma siirer.

1.3.3 1L. Tip Siiperiletkenlerde Kritik Akamlar

Numune yiizeyindeki B, alanimi, kritik akimlann olugturdugu diginilebilir.
Gergekte ise kritik akimlar, B.,’in istiindeki alanlarda, numunede girdaplarin olugmasi
seklinde gozlenir. Akim, girdaplarin yerini degistirir ve bu durum, arzu edilmeyen bir
enerji kaybina neden olur. Girdabin hareketi sonucu;

E=dd/dt 1)

seklinde bir elektrik alan meydana gelir.

Bu alanin varhfinda akim, E.J kadar enerji kaybeder. Bu enerji, direncin
kaybettigi enerji kaybina egdegerdir. Teorik olarak, ikinci tip siperiletkenlerin kritik
akimlan zayiftir. B, in kiigiik degerleri igin akim yogunlugu zayif olur, bu deger B, ile
kiyaslandiginda B, alanlarinda kritik akim yogunlugu daha biyiikk olmaktadir. Bcy’in
iizerinde bir akim degeri, kayip olmaksizin, girdaplann hareketinin engellenmesiyle ve
kritik akimin, B, tarafindan smrlandinlmamis olmasiyla gegirilebilir. Bu ig, bir girdap
sabitlestirilmesi (vortex pinning) veya aki sabitlegtirilmesi (flux pinning) seklinde
baganlir.

Basit olarak, girdaplarn sabitlestirilmesi, buyiik enerji harcanmadif durumiarda,
girdabin terk edemeyecegi normal bolgeler olusturularak gerceklestirilir. Ornegin, II. tip
siperiletkenlerde, siiperiletken i¢inde gomiilii, normal halde ¢okeltiler vardir. Girdap,
numune igindeki siperiletkenlifi yok etmek i¢in enerji harcamayacak sekilde bdyle



17

normal bolgelere tutunacaktir. Normal bolgelerin tipik biyikligi, girdap iginde normal
durumdaki tipiin g¢ap1 olan € koherens uzunlugu kadardir. Koherens uzunlugu
mertebesinde homojen normal bolgelere sahip malzemelerde, ¢ok yiiksek akimlara
ulagilabilir. Koherens uzunlugunun ¢ok kisa oldugu (E,~10A) yiksek T °'li oksit
siiperiletkenlerde, girdap sabitlegtirme konumlarnimin nasil kontrol edilebilece@i agik
degildir.

Uygulamada, yiikksek T.’li oksit siiperiletkenler II. Tip siperiletkenlerdir. Bunun
nedeni, girdaplarin meydana getirilmesi, manyetik enerjinin iyonlagma enerjisinden daha
kiigiikk olmasini temin etmesidir. Boylece, kangik siiperiletken durumun tiim serbest
enerjisi, yilksek magnetik alanlarda, normal halden daha elverigli (termodinamik) olarak
kalmaktadir. Siiperakim, kangik halde, girdaplar arasindaki siiperiletken bolgeler iginden
akmaktadir. Kritik akimlan digik olan L. tip siperiletkenlerin aksine, pek gok II. tip
siiperiletkenin kritik akim yogunlugu(J.), pratik uygulamalara imkan verecek olgiide,
yeteri kadar yiksek olabilir.



2. LITERATUR TARAMASI

2.1 YBa;Cu3On. Siiperiletken Sisteminin Genel Ozellikleri

Buraya kadar genel olarak siiperiletkenlik hakkinda bilgi vermeye cahigtik.
Yapilan ¢aligmada YBa;CuiO+.x yiiksek sicaklik siperiletkeni kullamidig icin, bu
numunenin literatiirde bilinen dzelliklerinden bahsetmekte fayda goriildii.

2.1.1 YBa;Cu30, Bilesiginin Faz Diyagram

YBCO sistemini elde etmek igin literatirde pek ¢ok wretim teknigi
kullamlmigtir. Bu sisteminde iki gesit peritektik reaksiyonun varlig bulundu. Uygun
miktarlarda tartilan Y,0;, BaCO; ve CuO tozlan, bir siire kangtintip, 1200°C ’nin
ostiindeki yiiksek sicakliklara gikanildiginda Y,Os+L bolgesi elde edilir. Burada L,
sivi faz (BaO+CuO) olarak bilinmektedir. Sofuma esnasinda bu iki faz peritektik
olarak Y,BaCuOs (211) bilegigini olugturmak igin iki kez reaksiyona girer.

Y;05+L{BaO+Cu0) — Y;BaCuOs (12)

Y,BaCuOs+L(3BaCu0,+2CuQ) — 2YBa,Cu3O7«tL (13)

Eger bu sicaklik civarinda, kristal biiyiime iglemi siirerken numunenin yeteri
kadar yavag sogumas: saglamirsa, Y211 fazimin sivi faz ile daha g¢ok reaksiyona
girmesi saglanmis olur. Aksi taktirde, kristal yap: olugurken bityik capta ve ¢ok
miktarda Y211 bakimindan zengin olan bolgeler elde edilir.  YBa;Cu3O7x
siiperiletkeninin olusumundan sonra bir miktar Y211 faz1 arta kalr ve arta kalan bu
fazin stperiletken igine homojen olarak dagitiimasi gerekmektedir. En son yapinin
homojen olmas: igin oncelikle Y211 dagiliminin yap: igerisinde homojen dagilmug
olmas: gerekir. Y211, sivi faz igerisine kiigik ¢aplarda homojen dagitilirsa
siiperiletken fazin bilyime oram artacaktir. Fakat Y211+L bolgesinde Y211’in
bityiikliigiiniin kontrolii imkansizdir (Murakami 1990; Murakami 1991).
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Bunun ig¢in, baslangi¢ noktasi olarak Y.O0;+L bolgesi kullambir. Y211’in
kontrold Y;0O: bolgesinin kontrolii ile yapilabilir. Cinki Y211’ler Y;0s’den
olugsmaktadir. Sonug¢ olarak, Y>O; kati pargaciklan, baslangigta sivt faz igerisine
homojen olarak dagitibirsa, Y211 fazi da Y123 faz1 igerisinde homojen olarak
dagilmig olur. Bumu elde etmek igin, Hizh Sogutma-Eritme-Bayitme (QMG)
yontemi ¢ok yaygin kullanilmaktadir. Sekil 11°de, Y123 numunesinin, Y,BaCuOs-
YBa,Cu307.« gizgisi boyunca ikili faz diyagrami gorialmektedir (Murakami, 1990).

1400 L
Y,0:+L L
. 1200
s
;’ 8 211 4L
|
Q
o 1000 f‘
123 +L
211 4123
800 |
5Y,0:+2Ba0 211 123 3BaCuQ,+2Cu0

Sekil 11. Y;BaCuOs - YBa,Cu3O7. ¢izgisi boyunca YBCO sisteminin taslak
halinde faz diyagrami (Murakami, 1990).

Y123 numunesi eritilip hizli sogutulduktan sonra, kristal biayitme islemine
tabi tutulmadan 6nce, Eritme — Toz — Eritme - Biyitme (MPMG) yontemindeki gibi
once toz hale getirilmelidir. Burada amag, yapisal olarak homojenligi artirmaktir
Cinkii hizh sogutulmus olan plakalar, homojen bir kangima sahip degildir. Y,0s
pargaciklan biytktir. Son yapida Y211’in homojen ve kiigitk boyutta dagitilmast
i¢in, bu plakalar iyice ogiitilmelidir. Bu yontemin Hizli Sogutma — Eritme —
Biiyiitme (QMG) yonteminden farki, homujen kangim elde etmek igin, 6gitme
isleminin yapilmasidir (Murakami1991; Murakami 1992).
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2.1.2 YBa;Cu30,, Bilesiginin Kristal Yapisi

Bilindigi gibi siiperiletken YBa;Cu305. oksit(seramik) bilesigi Y, Ba ve Cu
metallerinden olusmus perovskite yapiya sahiptir. Ortorombik yapils YBa;Cu30-.
siperiletkenlerinin kristal yapisi sekil 12°de gosterildi (Rothman, 1989).

CuO zincirleri

.{Q%?, O boslugu

y ;} Cu0; diizlemleri

.

o

CuO zincirleri __,

a

Sekil 12. Ortorhombik yapidaki YBa;Cu307 nin birim hiicresi (Rothman and
Routbort, 1989).

T YOKSEKOGRETIM Al 0y
ASYON MERKFTE
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YBa;Cu;307. siiperiletkenlerinin kristal yapist, oksijen konsantrasyonuna énemti bir
bigimde baghdir. Formiilde gosterilen “x” sembolii oksijen eksikligini ifade
etmektedir. Bu deger x=1 (YBa,Cu30¢ ve x=0 (YBa,Cu;0;) arasinda degistigi
taktirde, superiletkenin kristal yapisi tetragonal yapidan ortorhombik yapiya doner.
Eger 0<x<0,5 ise bilesigimiz ortorombik yapida ve siiperiletkendir, 0,5<x<1 arasinda
ise tetragonal yapida ve yaniletken ozellik gostermektedir (Yvon, 1988). Y123
siiperiletken fazi, gevredeki gaz cinsine (hava, oksijen vs.) ve oksijen basincimin
degerine bagli olarak 600°C’den 750°C’ye kadar 1sitma iglemi boyunca ortorhombik-
tetragonal faz gegisi gosterir (Specht, 1988). YBa;Cu3;0; bilesiginin kristal yapisi
sekil 12°deki gibidir (Dew-Hughes, 1988). Y123 sisteminde stiperiletkenlige gegis
sicakhifi, oksijen miktanina oldukga baghdir. Oksijen miktanndaki degisim,
numunenin hazirlanmas: sirasindaki 1sitma ve sogutma sartlarina baghdir. Oksijen
miktan arttikga, numunenin kristal orgisiinde oksijence eksik bolgeler azaldidy igin,
siiperiletkenlife gecis sicaklifn da artar. Sistemde bulunan Cu-O diizlemlerinin
siiperiletkenlikten sorumlu oldugu sdylenebilir.

YBa;Cu30+.x ortorombik birim hiicresi c-ekseni boyunca Y, Cu(2), BaO,
Cu(1), BaO ve Cu(2) diuzlemlerinden olusan bir paket gibidir. Temel yapida Gg
kiibik yaps vardir. Bunlardan ikisinin merkezinde Ba atomu, dierinde ise Y atomu
yer alir. Bu kiiplerin her kogesinde Cu atomlan, kenar ortalarinda ise oksijen atomlan
yer almaktadir. Yitriyumun en yakin sekiz oksijen komgusu, baryumun ise en yakin
on oksijen komgusu vardir. Aynica, iki tane perovskite yapiya sahip bakir (Cu)
diizlemleri vardir. Oksijen boglugu ise Y diizleminde dért tane, Cu(1) diizlemlerinde

ikiser tane olmak iizere toplam sekiz tanedir.

2.1.3 YBa,Cu;0r Siiperiletkenlerin Yapisal Ozellikleri

Oksijenin miktanina bagli olarak YBCO ’nun yapisi, hem ortorombik hem de
tetragonal olabilir. Kikuchi ve arkadaglan x-igint kinmm analizinden, YBa;Cu;05
numunesinin ortorhombik faza sahip oldugunu gordiiler (Sekil 13 a). Ortorombik
birim hiicrenin boyutlanm yaklagik a=3,818 A, 5=3,889 A ve c=11,668 A olarak
tayin eitiler. Tetragonal fazim ise, (gekil 13 b) sinterlenmis numuneyi 930°C’den oda
sicakhiina ani sogutarak (quench) elde ettiler. Tetragonal birim ndcrenin boyutlarin
yaklagik a=3,859 A ve c=11,771 A olarak hesapladilar (Kikuchi, 1987).
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Sekil 13. (a) Ortorhombik YBaxCu3Os74 ve (b) Tetragonal YBa;Cu3Oe.o-
fazlarinin x-11nlan kinnim deseni (Kikuchi, 1987).
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Ortorhombik ve tetragonal fazli YBCO numunelerinde elektriksel dzdireng,
T. gegis sicakligimin tizerindeki sicakliklarda, sicakligin yavag diigtirilmesiyle
birlikte, lineer olarak azalmaktadir ve tetragonal fazdaki numunenin Ozdirenci,
ortorombik fazdaki numunenin 6zdifencinden daha fazladir. Gegis sicakhigi
araliginda ise tetragonal fazli numune, oldukga genig bir aralikta gegis gosterirken,
ortorombik fazli numune daha keskin bir gegis gostermigtir. Gegis sicakliginin
altindaki sicakliklarda, 6zdirencin her iki yapi igin de 1 mQ.cm’den daha az bir
degere sahip oldugu bulunmugtur. Ortorhombik fazh numunede sifir direng, keskin
bir siiperiletken gegigin ardindan 91,3 K’de gozlenmigtir (Sekil 14). Tetragonal fazh
numunede ise 919 K’de baslayan ve 50,5 K’e kadar uzanan aralikta gegis
gozlenmigtir (Kikuchi, 1987).

Yiksek safliktaki Y,03;, BaCO; ve CuO tozlanndan hazirlanan aumuneler
sinterleme iglemine tabi tutulmahdrr. Ilk olarak tozlar iyice kangtinldiktan sonra 850-
950°C arasinda 1 ile 24 saat aralifinda herhangi bir sire igin kalsine edilmeli ve
ardindan ogitilmelidir. Toz kalitesini artirmak ve daha homojen bir kangim elde
etmek igin bu kalsinasyon ve 6giitme iglemi, ikiden fazla tekrarlanabilir. Sadece bir
kez kalsine edilmig numune biiyitk Y211 pargaciklarin dagilimina sahiptir ve tam
homojen degildir Bu homojensizlik, kalsinasyon isleminin tekrarlanmasiyla
giderilebilir (Murakami, 1992).

YBaCuO’nun  yogunlufu, sinterleme  sicakhiinin  artinlmasiyla
yikseltilebilir. Ancak sicakhiginin artinlmas: sivi fazin olusumunu artinr. Bu sivi
faz, yiiksek sicakliklarda tane simirlari boyunca yerleseceginden dolay: taneler arast
etkilegimi azaltir ve kritik akim yogunlugu degerini dasiirir (Murakami, 1992).

Y211 fazz numune igine, kigilk boyutlarda ince tozlar halinde diizgin
dagilmg olarak elde edilirse, hacimce yogunlagtirma mimkiin hale gelir. Pek gok
caligmada numunelerin yiksek basing altinda preslenmesinden sonra, 925°C’nin
altinda sinterlenmesiyle, siv1 fazin tane aralanna gok fazla girmedigi olduk¢a yogun
numuneler iretilebilir. Ancak, yapilan bu ¢aligmalara ramen numunelerin sahip
oldugu kritik akim yogunhugu degerleri yine de disiiktiir. Bunun kismi sebebi, tane
sinirlan boyunca oksijen girisinden dolayr olusan mikrogatlaklann varhgdir
(Murakami, 1992).
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Sekil 14. (a) Ortorhombik YBa;Cu3Os74 ve (b) tetragonal YBaxCu3Ogos
fazlann 6zdirencinin sicaklikla degisimi (Kikuchi, 1987).

Tamamen oksijenlenmis hacimce yogun numuneler elde etmek de zordur.
YBa;Cu307x 'nin kritik sicaklii oksijen miktarina baglidir. Oksijen eksikliginin
artmasiyla gecig sicakh@ diiser (Kishio, 1987). Eritme yontemiyle hazirlanan yogun
YBaCuO’ya oksijen girigi digiiktir ve bundan dolay1 i¢ bolgeler, daha az oksijen
miktarina  sahip olabilirr Bu da  kritik yogunlugu degerini
disirmektedir (Tu, 1989).

akim

2.2 Siiperiletken Uretim Teknikleri

Giiniimiizde bilim adamlan, laboratuar gartlarinda, pek ¢ok elementi degisik
kompozisyonlarda ve sicaklik programlarinda kullanarak siiperiletken iretmektedir.
Bu iretim teknikleri agagidaki gibi siralanabilir.
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a) Katihal tepkime metodu ( Solid State Reaction Method )

b) Eritme Yontemi ( Melt Process )

¢) Eritme-Biyitme Yontemi ( Melt-Texture Growth )

d) Hizh Eritme-Biiyitme Yontemi ( Quench Melt-Growth )

e) Eritme-Toz-Eritme-Biyitme Yontemi { Melt-Powder-Melt-Growth )
f) Hareketli-B6lge Yontemi ( Floating-Zone )

g) Eritme-Dokiim Yontemi ( Melt-Cast-Process )

h) Ince ve Kalin Film Yontemleri ( Thin and Tick Film )

Bu iiretim tekniklerinin yani sira numuneler, fiziksel gorinimleri bakimindan
bant, ince veya kalin film, disk, tel veya qubuk, silindirik ve bulk olmak izere
degisik geometrilerde iiretilmektedir. Bundaki amag istenen pratik uygulamalara

cevap verebilmektir.

2.3 YBCO Siiperiletkeninde Katki islemleri

Pek ¢ok bilim adamu, elde edilen degisik siiperiletken numunelerde, gegis
sicakh@ini artirmayi, kinimalara ve darbelere dayanikh, birbirleri ile siki temas
halinde bagh olan ve uygulamada degisik ihtiyaglara cevap verebilen numuneler
tiretmeyi amaglamigtir. Bu amaglar 15181 altinda, pek ¢ok stiperiletken sisteme,
degisik metotlarla katki yapmuglardir. YBa;Cu3O7.'un fiziksel o6zelliklerinin
geligtirilmesi i¢in de birgok katki maddesi kullamlmigtir. Yapilan bu katki
islemlerinde katki atomlarimin g¢aplan, diger bilesenlerle reaksiyona girip
girmedikleﬁ, erime ve kaynama sicakliklarnnin yiiksek veya disiik olmalart dikkate
alinmaktadir. Ciinki katk: yapilan atom ya orgiiye girer ya orgiideki atomlar arasina
yerlesir veya orgiideki atom bogluklanindan birinin yerine yerlesir ya da yiiksek
sicakhiklarda ugup gider. Dolayisiyla, 6rgii parametreleri ve kristal bayameleri gibi
yapisal ve fiziksel o6zelliklerin degismesine sebep olur. Bu katki maddeleri
numunelere adding, doping veya difiizyon seklinde katiimaktadir.

Adding, olusmus siiperiletken yapiya belli miktarda katki maddesinin
eklenmesi, doping, siiperiletken bilegik hazirlanirken elementlerden birinin mildtart
azaltihp, yerine katki malzemesi konulmasi ve difiizyon ise kati, sivi veya gaz

pargaciklarinin madde i¢inde 1s1l iglem yardimiyla hareket etmesidir.
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Sekil 15. YBCO bilesiginde yttriyumun, nadir toprak elementleri ile yer
degistirmesiyle hazirlanan numunelerin direng ve gegis sicakliklarimin
sicakhiBa bagh degisimi(Chemistry of Superconductor Materials)

YBCO sisteminde yttriyumun nadir toprak elementleri ile yer degistirilmesi
ile elde edilen gegis sicaklik egrileri sekil 15°de gorilmektedir. Sekilden de
gorildigi gibi, elementlerin yer degigtirilmesi, gegis sicakligi ve ozdireng iizerinde
cok fazla bir degisime sebep olmamstir.

2.4 Eritme Yontemleri
2.4.1 Eritme-Yonlendirme-Biiyiitme (Melt-Textured-Growth (MTG))

Suiperiletken numunelerde dagiik J. ve T.'ye sebep olan zayif baglantiyi
azaltmak igin, Jin ve arkadaslan MTG yontemini kullandilar (Murakami, 1992). Bu
yontemde sinterlenmis Y123 numunesini erittiler ve 1sil gradyent altinda yavas
adimlarla soguttular. MTG yonteminde siiperiletken tanelerin a-b diizlemi boyunca
bilyiimesi tercih edilir. MTG yontemiyle hazirlanan numunenin J. degerini 77 K ’de
ve sifir alanda 10* A/cm® olarak olgtiler. Buna ragmen aki sabitlestirme
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merkezlerinin eksikliginden dolay:r J. degeri manyetik alan altinda da disiktir.
Manyetik alanda J. degerini biylitmek igin, etkin pinnig merkezlerinin sayisinin
¢ogaltilmas: gereklidir ve bu, dikkatli bir mikroyap kontroliinii gerektinir. T1. Tip
tersinmez siiperiletkenlerde pinning merkezlerinin varlify, aks gizgilerinin bu
bolgelere tutunmasina sebep olur ve numune igerisinde manyetik alamn

tuzaklanmasiyla sonuglamr.

2.4.2 Gelistirilmis Eritme-Yonlendirme-Biiyiitme(MTG)

MTG yonteminde, yiksek derecede yonlenmig numune elde etmek igin
numune peritektik sicaklifa yavagca sogutulur. Buna ragmen bir ¢ok durumda
siperiletken fazin baglantilan ¢ok zayiftir. Y123 fazinin tane biyiimesi i¢in hem
Y211 hem de sivi fazin olmasi gerekir. Bu nedenle Y211’in dagilimi diizenli
olmadifinda yani Y211 yogunlugunun az oldugu bolgelerde reaksiyon siirekli olmaz.
Sekil 16°daki gibi, numuneyi Y211+L bolgesine yavasca sogutursak, siperiletken
fazin zayif baglannin sebebi olan Y211 taneleri biiyir ve dizensiz olarak dagilir.

a) Y;05+L b)

211+L

Sekil 16. a) MTG ve b)Geligtirilmis MTG yoOntemlerinin gematik gosterimi
(Murakami, 1992).

Y211’in biyikliginden sakinmak igin, birgok gurup, gelistiiimis MTG
yontemini kullanmiglardir. Y211'in boyuklagind, isitma sicakhifini peritektik
sicakligin Gizerine indirerek azaltilabilir. Buna ragmen, bu teknik kullamldiginda ara
sira gbzenekler olugtu gonilmiigtir (Murakami, 1992).
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Eger numune, yiiksek sicakliklarda uzun siire eritilir, sonra hizla peritektik
sicakligin az iizerine sogutulur, daha sonra da yavas soguma yapilirsa, gdzeneklerin
sayist azaltabilir Y21D'in Y123 icerisine kigik pargaciklar halinde dagitiimast
saglanabilir. Boyle bir degisiklikle siiperiletken tanelerin birbirleri ile baglan
gelistirilebilir ve Y123 faz: iginde yayilmig Y211 bolgelerinin biyiikliga 1-5 mikron
mertebesine azaltlabili. MTG ve geligtiilmis MTG yontemlerinin  sematik
gosterimini gekil 16’da verilmigtir.

2.4.3 Hizh Sogutma-Eritme-Biiylitme]Quench-Melt-Growth (QMG)}

Eritme yonteminin en 6nemli noktas), peritektik sicakligin Gzerinde, mikro
yapinin kontrolidiir. Bu sicaklikta, sivi fazin igerisinde, kiigik Y211 pargaciklanmn
bulunmas: arzu edilir. Y211+L bolgesine ulagmak igin, MTG yonteminde oldugu
gibi Y123 ’iin ayngmas: ve Y,0; reaksiyonu olmak iizere iki yol vardir. Sekil 17,
QMG yonteminin gematik gosterimidir. Bu yontemde, once sinterlenmi§ numune
veya kalsine edilmis tozlar Y,0s3+L bolgesine kadar 1sitilir ve soguk bir bakir plaka
kullanilarak hizla sogutulur. Folkerst ve arkadaslan, bu sicakhkta numunede Y,0;
par¢aciklarinin ve katilasmig sivi fazlanin (baryum bakir oksit ve amorf fazlar)
olustugunu rapor ettiler (Murakami, 1992).

Hizli sogutulmug numune daha sonra Y211+L bolgesine tekrar isittlir. Burada
Y:0s, Y211 fazimi olugturmak igin sivi fazla reaksiyona girer. Y211 fazn Y;0s’den
olustugu igin, Y205 dagiliminin kontrol edilmesi Y211 fazinin iyi dagilimim saglar.
Bu sicaklikta, numune uzun siire tutulmamahdir. Aksi taktirde, Y211 fazi buyuk
taneler halinde yap: igine dagihr. Fakat, ¢ok kisa tutulursa da bu kez son yapida
gozenekler meydana gelebilir. Bunun igin numune uygun bir siire bekletildikten
sonra sogutulmalidir(Murkami, 1992).

MTG yonteminde oldugu gibi bu yontemde sonradan geligtirilmigtir.
Geligtirilmiy QMG yonteminde, numune Y211+L bolgesinde bir  miktar
tutulduktan sonra, peritektik sicaklifin hemen ustiine hizli sogutulur ve sonra
kristal biiyiime gergeklegmesi i¢in yavag sogutulur
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a
) M P MG Y205+L
1200°C ... _ EP—
,—i 21141
1000°C

tetragonal

ortorhombik
2

600°C

Sekil 17. a) MPMG (QMG) yonteminin sematik gosterimi, b) 1, 2, 3 ve 4
durumlarinda numunelerin mikroyap: iligkisinin gematik gosterimi

(Murakami, 1992).

MPMG Yonteminde, QMG yonteminden farkh olarak, hizli sogutma
igleminden sonra numuneler ince toz haline getirilip iyice kanstinlir. Bu sayede
Y203, kangim igine dizenli bir gekilde dagitilir. Tozlar istenilen gekle getirilerek
211+L sicakhigmma isitihr. QMG yonteminde oldugu gibi, bu sicaklikta bir miiddet
tutulur ve hizlica peritektik sicakligin ustine sogutulur. Daha sonra ise yavas
sogutulur. MPMG yontemiyle hazirlanan numunede Y211 pargaciklar J. ile ilgilidir
ve superiletken olmayan fazlar pinning merkezleri olarak gorev yapmaktadirlar.

(Murakami, 1991; Murakami, 1992).
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2.5 YBCO Bulk Numunelerde Optik Analiz Cahismalan

Sudhakar ve arkadaslan eritme yontemiyle hazirlanmig, ortorhombik fazli
YBCO numunesinin kristal bilyimesini ve tane yonelimini kismen tartigtilar ve
numunelerin polarize 151k altinda optik fotograflanimi gektiler ( Reddy, E. 1997).

Cekilen fotograflardan iki tanesi gekil 18 a ve b’de gornilmektedir. Bu
fotografin gematik gosterimi ise gekil 18 ¢ ve d’de gorilmektedir. YBaCuO
siiperiletken numunesinde diizlemler, mumkin iki gekilde temas etme egilimi
gosterirler. Diizlemler, tane sinirlarinda ve tane sinirlan yéniinde dar agilar yaparak
veya tane simirlanina paralel olarak diizenlenmiglerdir.

Optik fotograflarda goriillen farkh renkli bolgelerin her biri, farkhi tane
yonelimini gostermektedir. Tanelerin iglerine homojen olarak, kigik oval

pargaciklar biciminde dagilan koyu renkli kisimlar, Y211 fazim gostermektedir.

Sekil 18. Tanelerin tane smirlarindaki ikizleme zorlanimin biyimesinin optik ve
sematik gosterimi. a) Dizlemler tane simirlannda ve tane simrlan
yoniinde dar aglar yaparak, b) Tane simrlarina paralel olarak
diizenlenmiglerdir.(DB; domain boundary, Pb, platelet boundary,
OP;ortorhombik faz.) (Reddy, E. 1997).
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Kim ve arkadaglari, yapmis olduklann bir ¢aligmada eritme ydntemiyle
uretilmig olan numunelerin diizlem kusurlani tzerinde neyin etkili oldugunu
aragtirdilar. Sonug olarak Y211 fazi igeren MTG Y123 numunesinin tetragonal ve
ortorhombik fazlan arasinda mikroyapi bakimindan farklar oldugunu rapor ettiler.
Diizlem kusurlanmn mikroyapisal iligkisi, 211 fazinin 123 igine tuzaklanmig olarak
dagilmas: ve diger olusum mekanizmalan incelendi. Numuneye oksijen verilmesi

esnasinda meydana gelen faz deSisiminin yapisini tartigtilar (Kim, 1997).

Sicaklik
T 1100°C0,5 h 211+ Sivi faz
.
1°C/h  Tetragonal 123 faz
970°C
Ortorhombik 123 faz

Hizli sofutma 500°C oksijen verilmesi

Sekil 19. Tetragonal ve ortorhombik yapili Y123 siiperiletken numunelerin eritme
hizh sogutma ve oksijen taviama 1sil iglem semas: (Kim, 1997).

Deneysel olarak, Y211 faz1 igeren Y123 numuneleri 1100°C’de yanm saat
bekletip, 1°C/h hizla sogutulurken 970°C’de hizla sivi azot ortamina soguttular ve
siiperiletken olmayan tetragonal fazi elde ettiler. Bu numunelerin bir kismina
ortorombik faz1 elde etmek i¢in, 500°C’de ve farkh sirelerde oksijen verdiler.

Eger tetragonal yapili malzemede, dizlem kusurlan, CuO ve BaCuO
durumlanndaki gatlaklar bulunursa kusurlarn peritektik reaksiyon esnasinda Y123
tanelerinin bilyiimesi boyunca yiiksek sicaklik mekanizmas: yoluyla sivi fazin tane
iclerinde tuzakianmas: ile olugtugu sonucuna varacaklardi Eger bu kusurlar

ortorombik yapih numunelerde rastlanirsa, bu durumda dizlem kusurlarinin



32

formasyonunun disiik (yaklasik S00°C) sicakliklarda oksijen verilmesi esnasinda

Y123in dekompozisyonu ile olustugu sonucuna varacaklardi.

Sekil 20. Eritilmig buyiatilmis ve 211 faz1 igeren Y123 numunelerinin SEM
fotograflan a) Tetragonal, b)Ortorombik fazli numunenin sem fotograf

(Kim, 1997).

Sekil 20, elde edilen numunelerin SEM fotograflann: gostermektedir.
Tetragonal yapih numunelerin igerisinde 211 fazimin tuzaklandifini ve bunun diginda
herhangi bir diizlem kusurunun oligmadifini gozlemlediler. Ortorombik yapihi
numunelerde ise Y123 kristallerinin ¢ ekseni boyunca biiyiimesi esnasinda tane
iclerinde ve siurlaninda uzun ¢izgiler halinde dizlem kusurlanmn geligtigini
gozlemlediler. Sonu¢ olarak dizlem kusurlarimin numuneye oksijen verilmesi
esnasinda digik sicakliklarda meydana geldigine veya yiksek sicaklhiklarda iken
numuneye uygulanan termal soklardan dolayr olustufu sonucuna vardilar.
Tetragonal-ortorhombik faz gegisi esnasinda numuneye verilen oksijen miktan ve
verme siiresi, ¢atlaklarin boyutlarimin artmasinda veya azalmasinda rol oynadifim

ileri sirdiler(Kim, 1997).

2.6 Kaldirma Kuvveti Olciimleri

Siiperiletkenlerin manyetik alam1 diglamast ozelligi pratik uygulamalar igin
cok ilgi cekici bir ozelliktir. Siperiletkenlerin kalici bir muknatis ile uzakhigmn
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fonksiyonu olarak Olgiilen manyetik kaldima kuvveti igin pek ¢ok c¢aligma
yapilmistir.

Yapilan ¢aligmalarda numunelerin kaldirma kuvveti dlgiimleri, genellikle alan
altinda ve alansiz ortamda sofutma rejimlerinde gergeklegtirilmistir. Numunelerin
magnetik alan altinda itici ve gekici kuvvet grafikleri, numune ile magnet arasindaki
uzakhigin fonksiyonu olarak Olciilmektedir. Manyetik alamn numuneye
yaklastinlmasiM") ve uzaklagtirilmasi(M") esnasinda manyetizasyonu kritik akim
yoBunluguna baglayan ifade

2(M+M)=pol s (14)
bigiminde yazilabilir. Bu egitlikte r, numunenin kalinhidir.

Sekil 21°de silindirik yapih bir siiperiletken numunenin kaldirma kuvveti
Ol¢iim mekanizmasi goriilmektedir.

a) b)
ta Miknatis

) / \ R 1

ts perjletken \x
/jévfi\\\ | - s -

Sekil 21. a)Manyetik kuvvet Slgiim mekanizmasi. b) Manyetik alana paralel olarak
yerlestirilmig silindirik numunenin 0’dan B’ye kadar degisen alanda aki
tuzaklamasi ve akim dolamimi (Johansen,1994).

Sekil 21 a’da kahci Nd-Fe-B miknatis sivi azot sicaklifma sogutulmug
numunye yaklagtilirken numunenin hissettiSi manyetik alan ¢izgilerini
gOstermektedir. Sekil 21 b’de ise z-ekseni yoniinde uygulanmug bir manyetik alanda
silindirik bir numuneye alan girisi ve kritkk akim yogunlufunun dolanim
goriilmektedir. Numunede dolanan kritik akim yogunlugu, numunenin i¢indeki alam
sifir yapacak sekildedir (Johansen,1994).
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Miknatts alansiz ortamda sivi azot sicakligina sogutulmus siiperiletken
numuneye yaklastinldiginda, H.’'den kigik alanlarda tersinmez ikinci tip
siperiletkenler giigli bir bigcimde perginlenmis olduklanindan, magnetik alam
biinyesine kabul etmeyip diglayabilirler. Manyetik alanin siiperiletken tarafindan
diglanmasi, Meissner olayr olarak bilinir. Mevcut geometride manyetizasyon

M=M(x,z)z vektoni silindirik numunenin ytizeyine diktir ve dikey kuvvet;

9B, 4 (15)

F, =M

formiliyle ifade edilir.

Miknatis siiperiletken numuneye dogru hareket ettirildiinde, numunenin
hissettii alan, sekil 22 a ve b’de gosterildigi gibi artar. Dolayisiyla bu,
manyetizasyonu(M") ve kaldirma kuvvetini artiracaktir. Bagka bir deyisle, miknatis
numuneden uzaklagtinldiginda dig alan azalacaktir ve bir miktar manyetik alan(M")
numune tarafindan tuzaklanacag; igin gekici bir kuvvet olusacaktir (Sekil 22 c).

2) b) |
Ha
M1 Mz
M=-M, M=-M,
M> M,
d)

ﬁ 1

% M

M=-M;+2M, M=-M;

Sekil 22. a ve b bir miknatisin siiperiletkene dogru hareket ettirilmesiyle, manyetik
alanin dagiliminin gematik gosterimi, ¢ ve d ise uzaklagtinimasi ile elde
edilen dagilimi gostermektedir (Murakami, 1991).
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Bunun neticesi olarak kuvvet keskin bir bigimde diiger. Belli bir alanda veya
uzaklikta ¢ekici manyetizasyonun(M') biyikligi itici manyetizasyonun(M)
biyukligiine esit olur ve bu degerden sonra itici kuvvet sifir olur, yalmz gekici
kuvvet gozlenir.

Dis alan kaldinisa bile aki tuzaklama merkezleri sayesinde buyuk miktarda
alan numune tarafindan tuzakl kalabilir. Bu durum numunenin sicakhi@ T.’nin
altinda tutuldugu middetge sirekliligini korur. $ekil 23, alan altinda sogutma

islemine gore numunenin alam nasil tuzakladigini gostermektedir.
M=0 ‘ | Ha
f/ ] Qt !
M kkoﬂ{ =J
siiperiletken .

H,=0

Sekil 23. Alan altinda sogutma igleminde manyetik alanin tuzaklanmast (Murakami,
1991).

F = mdH/dz

m=MV

M= AJr

Sekil 24. Siiperiletken numunede alanin tuzaklanmasi ve itici kuvvetin sematik
gosterimi (Murakami, 1991).
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Sekil 24°de itici kuvvet icin gsematik bir ¢izim gOsterilmigtir. Hci’in
tizerindeki bir alan numuneye girer ve numune igerisinde rotH=J. veya curlH=J; ile
ifade edilen bir alan gardiyentine sahiptir. Burada H Am™’deki manyetik alan, J. de
Am?deki kritik akim yogunlugudur. J. degeri yiiksek olan numuneler, manyetik
alandan daha iyi korunabilir ve uygulanan alam daha yiiksek bir itici kuvvetle
diglayabilir. Kuvvet ifadesi F=mdH/dz bigiminde yazlabilir. Bu egitlikte, m
manyetik moment ve dH/dz, miknatis tarafindan dretilen alan gradiyentidir.
Manyetik moment m=MV olarak ifade edilirr M manyetik moment ve V
stiperiletkenin hacmidir. Siiperiletkenin anahtar &zellifi manyetizasyona bagh
olmasidir. Normal materyallerden farkli olarak birim hacimdeki manyetizasyonu,
numunenin biyiklijine baghdr ve M=AJgs formiiliiyle karakterize edilir. Bu
ifadede A malzemenin geometrisine bagh bir sabittir ve r numune iginde tanelerin
etrafinda dolanan perdeleyici akimlarin dolandig1 yarigaptir. Zayif baglar ve catlaklar
oldugu zaman yiiksek sicaklik bulk siiperiletkenlerde oldugu gibi r kigiliir ve gok
kiigiik kaldirma kuvveti elde edilir. Biiyiik kaldirma kuvveti elde etmek igin J. kadar
r’'yi de artrmak gerekir. Y211 fazinin numune igerisine iyi dagilmnm, J. degerini
yikselttigi, glimils katkisinin gatlak ve poroziteyi azalttii ve dolayisiyla da r’yi
biyiilttiigii ifade edilmektedir (Murakami 1991).

Analitik olarak bir ifade ¢ikarmak igin, numuneyi silindirik geometriye sahip
tanelerden olugmusg biiyiik bir sistem kabul edip, numunenin her davramgim kritik hal
modeline gore dikkate aldilar. B Dig manyetik alamina paralel olarak yerlestirilmig
silindirik bir numune i¢in, alanin numune igcinde olugturdufu aki dolammi sekil
19°de gosterilmigtir. Numunede pinning merkezlerinin varligy, bir dahili indiiksiyon
gradiyentine sebep olur. Bu da Ampere Kanunu ile J. kritik akim yogunlugunun
iligkili oldufunu gosterir. Kritik akim yogunlugu genel olarak manyetik alana
baghdir. Bununla birlikte tane boyutlarinin kiigiik olmasindan dolay1 J. degerinin
tane iginde sabit oldugunu kabul ettiler (Johansen, 1994).

Uygulanan manyetik alan degeri belirli bir biiyiiklige (B*=po J.R) artirldig:
zaman, akim tagiyici seviyesinin kalinligi(5), tanenin R yaricapma ulagir. Tane
icerisinde manyetizasyon dafilim: R yarigapina bagh olarak —1/3J.R bigiminde
degismektedir. Sekil 25 a ve b’de perdeleyici akimin <R, B<B* ve &=r, B>B*
bilgelerindeki dagihmin: géstermektedir. Uretilen numunelerde siiperiletken taneler,
toplam hacmin belirli bir yiizdesini(f;) olusturmaktadir. Bu yiizden de yerel
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manyetizasyon degerinin ortalama manyetizasyon degerinden farkli olacagini ve
bunun mikroskopla yapilan incelemelerde dogrulufunu gézlemlediklerini ileri
siirdiiler. Numune igerisinde hi¢bir porosite bulunmadiim1i da not etmislerdir
(Johansen,1994).

Sekil 25. Manyetik akimin numuneye girisi(sagda) ve silindirik tanelerin bir
bdlgesinde perdeleyici akimin dolanim (solda) gériilmektedir. Sekillerde
gosterilen ii¢ durum a) B<B*, b) B>B* ve c)Alamn AB kadar
azaltilmasindan sonraki durumu géstermektedir (Johansen, 1994).

a) B<B* Durumu: Bu durumda numunenin belirli bir kismina uygulanan
manyetik alan girmigtir ve tanelerin dig yiizeylerinde dis alanin numuneye girisini
engelleyecek ydnde dolanan perdeleyici akimlar dolagmaktadir.

b) B>B* durumu: Bu durumda, uygulanan dig manyetik alan degeri numuneye
tamamen girmigtir ve numune normal haldedir.

¢) B=0 durumu : Dig manyetik alan degeri sifirdir. Ancak, numune hala

T nin altmdadir ve numune yiizeyinde, numune igindeki manyetik alam biinyesinde
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tutacak yonde bir ak1 dolanmaktadir. Numune igindeki alan numune i¢indeki pinning
merkezleni tarafindan tutulur ve belirli bir miiddet sonra bu aki gizgileri itici bir
kuvvet tarafindan numuneden digan itilirler ve bu duruma Termally Activated Flux
Flow (TAFF), ak: siritklenmesi veya aki akisi adi verilir.

Sekil 26’da, MPMG yontemiyle dretilmig %10 Ag katkih YBCO
numunesinin 0.4 T’hk magnetle arasindaki uzakhigin fonksiyonu olarak kuvvet
grafigi verilmektedir. Numune 1 mm uzaklikta iken kuvvet degeri 30 N’a ulagir ve 3
kg’hk bir cismi, bu yiikseklikte asil tutabilir.
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Sekil 26. MPMG yontemiyle iretilmis Ag-doped YBaCuO numunesinin 0.4
Tesla’lik bir miknatisa dogru yaklastinldiginda ve uzaklastinldiginda
kuvvetin zamana bagli grafigi (Murakami, 1991 ).

Kuvvet degerinin, manyetin numuneye maksimum yakalastinimasindan
sonra numuneden uzaklastinlirken izl bir bigimde azaldig: ve belli bir mesafeden
sonra ¢ekici oldugu gozlenmigtir. Bu da manyetik alamin bir kisminin numune
tarafindan tuzaklandigini gostermektedir. Eger tuzaklanan alan bityiik olursa, gekici
kuvvet degeri de biiyiikk olur. Numunenin alan altinda sogutulmas: ile, sekil 27°de
gorildiiga gibi, gok daha biiyik tuzaklanmig alan ve gekici kuvvet elde edilir.

Murakami ve arkadaglan, yapmis olduklari pek gok ¢aligmada ytiksek J.'li
iyi kalitede bulk siperiletkenlerin iretimi igin, MPMG yonteminin etkili oldugunu
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ileri sirmiglerdir. Manyetizasyon degeri, her bir tanenin stper akimlar tarafindan

kusatilmig olmasiyla ortaya ¢ikmaktadir (Murakmi, 1992).
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Sekil 27. MPMG yontemiyle iretilmis YBCO numunenin alan altinda sogutma
islemine gore kuvvetin uzakhga bagh degisimi (Murakami, 1990).

Sekil 28. Eritme yontemiyle hazirlanmig 26 mm ¢apinda ve 12 mm yiiksekliginde
YBCO numunesinin 77 K’de tuzaklamis oldugu alanin degisimi (Fuchs,

1996).



Salah ve arkadaglari, superiletken numunenin kaldirma kuvvetini F(,h),
uzaklik ile gimiig katkisinin bir fonksiyonu ofarak olgtiiler. Kaldirma kuvvetinin h ve
¢’nin azalan bir fonksiyonu oldugunu ve bu iki degere biyiik dl¢ide bagh oldugunu
gozlemlediler. Sekil 29°da numunelerin kaldirma kuvvetinin Ag katki miktarina gore
degisimi gorulmektedir. Kigik h degerleri igin Ag katkisinin dagilimi ile F degerinin
kabaca orantih oldugunu; ancak bu durumun h’min biyik degerleri icin boyle

olmadigim ileri siirdiiler. Asagidaki sonuglan ileri siirdiiler (Salah, 1996).

1. Kigik h degerleri igin, II. tip siiperiletkenlerin davramgi malzemenin

icinde manyetik akinin bir kisminin tuzaklanmasi seklinde gozlenir.

)

Bilyiikk h degerleri igin toplam manyetik alanin numuneden diglanmasi

seklinde gozlenir.

FiM (NKg)

k (mim)

Sekil 29. Ag katkili YBCO numunesinin katki miktarina gore ve uzaklifa bagh
kaldirma kuvveti degisim grafigi (Salah, 1996).

Sonu¢ olarak, numunede bulunan Ag pargaciklanmn, manyetik aki
numuneden dislandif: esnada, bir miktar aki gizgisinin numuneye girmesine ve
boylece de kaldirma kuvvetinde bir miktar azalmaya sebep oldugunu ileri sirdiler

(Salah, 1996).



3. DENEYSEL CALISMALAR

3.1 YBa,Cu;0,; Siiperiletken Numunesinin Hazrlanmas:

Pek ¢ok bilim adamu elde edilen degisik siiperiletken malzemelerde gegis
sicakhifimi artirmayi, kirilmalara ve darbelere dayanikh, birbirleri ile siki temas
halinde bagh olan ve uygulamada degisik ihtiyaglara cevap verebilen malzemeler
iiretmeyi amaglamigtir. Bu amaglar 15181 altinda pek ¢ok siiperiletken sisteme degisik
metotlarla katki yapmiglardir. YBa,Cu3O7« siiperiletkenlerin fiziksel Szelliklerinin
gelistirilmesi icin de birgok katki maddesi kullamlmugtr. Yapilan bu katki
islemlerinde katki atomlarinin ¢aplari, diSer bilesenlerle reaksiyona girip
girmedikleri, erime ve kaynama sicakliklarmin yiiksek veya algak olmalar dikkate
alnmugtrr, Katki yapilan atom, tane smurlarina yerlesir veya Orglideki atom
bosluklarindan birine yerlesir ya da yiiksek sicakliklarda ugup gider. Bunun sonucu
olarak numunelerin, Srgii parametreleri, kristal biyiimeleri ve diger bazi yapisal ve
fiziksel ozellikleri degigir. Katki maddeleri, numunelere adding, doping veya
difiizyon seklinde katilmaktadir.

Bu ¢aligmanm amaci biiyiik taneli, igerisinde ¢ok miktarda aki sabitlestirme
merkezi (pinning centers) bulunan, akim tasima kapasiteleri yliksek ve magnetik
alana dayanikh YBa,Cu3O7x siiperiletkenlerine molar oranlarda TiO, katkisi
yaparak iiretmek ve yapilan bu katkinin, siiperiletkenin yapisal, fiziksel ve manyetik
ozellikleri iizerindeki etkilerini aragtirmaktir. Bunun i¢in uygun iretim teknigi olarak
Eritme-Hizli Sogutma-Biyiitme (Flame-Quench-Melt-Growth (FQMG)) yOntemi
kullanildi. Bu ydntemin segilmesindeki amag, Y>Os+ L bdlgesindeki kompozisyonun
oda sicakliginda varlifi saglanarak, kristal bilylime esnasinda Y;BaCuOs fazinn
numune icerisine homojen dagilimini saglamaktrr. Bu saglandin taktirde Y211
fazinin Y123 kristal yapis1 igerisine, kiigiik parcaciklar halinde, homojen dagilim
elde edilebilir.

Toplam 50 g olarak tartilan toz bilegiklerin miktarlary, saflik dereceleri,
molekiil agirliklary, ve reaksiyona girmemis haldeki tozlarin miktarlan tablo 1’de
verildi. Kimyasal olarak hazir satilan toz bilegiklerin miktarlar agagidaki kimyasal
tepkime kullamlarak hesaplands.

TC YIKSELOCRET KiRuLy
DOXUMANTASYON MERKEZE
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0.5(Y205) + 2(BaCOs3) + 3(Cu0) — YBaCusOrx + 2(CO5) (16)

Tozlann tartim iglemi, virgiilden sonra 4 haneye kadar hassas duyarlilikla
Olgim yapma imkamina sahip Sartorius marka elektronik terazi yardimiyla

gergeklestirildi.

Tablo 1. YBCO numunesinin baglangic kompozisyonunun hazirlanmasinda
kullanilan bilegikler ve miktarlar:

Molar agirlik olarak tablo 1’de verilen miktarlarda tartilan tozlar, akik
tagindan yapilmig havana kondu ve iki saat siiresince kanstinlarak, tozlarin birbiri
iginde homojen dagilmas: sagland:. Tozlarin daha homojen bir sekilde karismasini
temin etmek igin, Retsch marka ogiitme aletinde S5 saat kangtirildi. Kanigimin bu
asamalardan sonra gri(kiil rengi gibi) bir renk aldig: goriildi.

TLC)
A
938
s°C/dak. 3°C/dak.
25 &
183 1623 1928 t (dakika)

Sekil 30. Kalsinasyon igleminde sicaklik profili

Numuneler bir alumina {Al,Os) potaya kondu ve oda sicakligindaki Euroterm
kontrol Gniteli Lenton marka finin (Sekil 31) igerisine kalsinasyon islemine tabi

tutulmak tizere konuldu. Kalsinasyon, mekanik olarak karistirilan toz numuneler igin



43

ilk reaksiyon anlamina gelmektedir. Bu islemde finn oda sicakligindan itibaren
5°C/dak. hizla 938°C ’ye kadar ssitilds ve bu sicaklikta 24 saat bekletildi. Daha sonra
3°C/dak. hizla oda sicakligina kadar sogutuldu. Kalsinasyon iglemi i¢in numuneye

uygulanan 1sil iglem gemas: gekil 30°da gosterilmigtir.

Sekil 31. Euroterm 808 kontrol tniteli Lenton marka firin.

Oda sicakliginda firindan ¢ikarilan karigimin kiilgelestigi ve siyah renk aldig:
gozlendi. Bu karigim aliimina potadan havana aktarildi, havan tokmagi ile iri taneler
ufalanincaya kadar elle yarim saat siire ile ezildi ve Retsch marka 6giitme aletinde 5
saat siiresince karigtinldi. Tekrar toz haline gelen kangim yaklagik 325 MPa basing
altinda 2 dakika tutularak 13 mm c¢apinda yaklagik 1,2 - 1,6 g olacak bigimde
tabletler halinde preslendi. Preslenen bu tabletler metan gazi ve oksijen tiipii

vasitasiyla hava ortaminda aliimina pota tizerinde yaklagik 1250°C nin tizerindeki bir
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sicaklikta tutuldu. Bu sicaklifa ¢ikilmasinin sebebi Y203 +L bolgesindeki
kompozisyonun elde edilmesini saglamaktir. Daha sonra hizh bir bigimde eriyik, bir
bakir plaka iizerine dokiildi. Elde edilen bu eriyigin katilagmasina firsat vermeden
baska bir bakir plaka ile eriyik lizerine hizla vuruldu. Bu sayede Y;O; +L bolgesi oda
sicakliginda elde edilmis oldu. Bu hizli sogutulan malzemeler tekrar havanda bir saat
siire ile bir 6n 6giitmeye tabi tutulduktan sonra tekrar ogiutiiciide iki saat siire ile
ogutildi. Toz haline getirilen bu numuneler molar agirlik yizdelerine bagl olarak
%I, 3, 5, 7 ve 10 oranlarinda, tablo 2’de verilen miktarlarda TiO, katkis1 yapilarak;
yaklasik 325 MPa basing altinda 13 mm ¢apinda 4 gr’lik tabletler halinde preslendi.

Tablo 2. Bulk YBCO numunesi hazirlamirken yapilan katki maddesinin
miktarlan elde edilen toplam numune miktarlart.

Numunenin Toplam
Miktar: (gr/mol)
4,0006
4,0050
40151
4,0257
4,0343
4.0496

Katk: yapilan ve kristal biytitme iglemine tabi tutulmak {zere aliimina potaya
yerlegtirilen bu tabletler, 1050°C sicakligindaki Lenton marka tiip finna konuldu
(Sekil 32). Finn tipiiniin her iki ucu agtk tutuldu ve bir 1s1 gradiyentinin meydana

gelecegi disunildi.

3.2 TiO; katkilh YBa,Cu30,, Siiperiletken Numunesinin Hazirlanmasi

Y123 yapisindaki saf toz numunesi hazirlandiktan sonra, numune molar
agirhik yiizdelerine bagl olarak %1, 3, 5, 7 ve 10 oranlarinda, titanyum katkis
normal hava ortaminda yapildi. Her bir numuneye ait katki miktani ve numune
agirhig tablo 2°de verilmektedir. Ortalama doérder gram olarak hazirlanan katks
yapilmig toz numuneler el ile yaklagik 2 saat siiresince havanda 6gutilda ve yaklagik
325 MPa basing altinda 13 mm ¢apinda 4 gr'hk tabletler halinde preslendi. Bu
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tabletler kristal biyiitme islemine tabi tutulmak izere 1050°C’de hazir bulunan
Lenton marka tip firina hizh bir bigimde yerlestirildi ($ekil 32).

Sekil 32. Euroterm 818P kontrol tiniteli Lenton marka firin.

T(°C)
Ts dak.

1200 |
60 dak.

1025 H NP Cldak

995 i 002°C/dak

945 T
10°C/dak. | \1°C/dak.

25 g Vi . t(dakika)

Sekil 33. Titanyum katkili numuneler igin kristal bitytitme isleminde sicaklik
profili

Kristal biyiitme i¢in numunelere uygulanan 1sil islem semas: gekil 33’te

gonilmektedir. Isil islem gemasinda goriildaga gibi numune 6nceden 1025°C’ye hizli
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bir bigimde isitilmig firin igerisine yerlestirildi. Numune yerlestirilirken firinin
gatlamamasi ve numunenin deforme olmamasi i¢in 20 dakikalik bir siirede firina
yerlestirilmesi saglandi. Numune bu sicaklikta bir saat siire ile bekletildikten sonra
2°C/dak. Hizla, 1025°C sicakhiktan 995°C sicakhifa sogutuldu. Bu sicaklikta hig
beklemeksizin  0.02°C/dak. hizla 945°C sicakliga kadar g¢ok yavas bir bigimde
sogutuldu. Yavas sogutmaktaki amag, numunenin igerisinde bulunan Y211 fazinin L
stvi faz ile tamiyle reaksiyona girmesini saglamakti. Bundan sonra numune
beklemeksizin 1°C/dak. hizla oda sicakhgina kadar sogutuldu. Katkili ve katkisiz

olarak hazirlanan tim numuneler ayni 1sil islem adimlarina tabi tutuldular.

T(°C)
300 dak. O,
650
3 1°C/dak.
200
25 P {(dakika)
209 509 859 1184

Sekil 34. Titanyum katkili numuneler igin oksijen ilavesi isleminde sicaklik

profili.

Kristal bityiitme iglemine tabi tutulan numunelere, sekil 34’te gosterilen 1sil
islem semasina gore, oksijen ilavesi yapildi. Bu iglemde oda sicaklifinda numune
fira yerlestirildi. Finin 3°C/dak. hizla 650°C’ye 1sitildi ve bu sicaklikta numuneye
1184 dak. siiresince oksijen verildi. Bu iglem firnn sicakligi 300°C’ye 1°C/dak. hizla

diigerken de devam edildi. Y123 numunesi asint derecede oksyene duyarli bir



malzemedir. Bu malzemeye oksijen verilmesi esnasinda (-500°C) tetragonal-

ortorombik faz gecisi meydana gelir (Kim, 1997)

g
X
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¥

Sekil 35. Rigaku D/Max-IIIC marka (CuK,) x-151m1 difraktometresi

3.3. X-Ismiart Kirmimi Oiciimieri

FOMG yontemiyle Gretilen numunelerin x-iginlan kirinim desenleri Rigaku

D/Max-HIC difraktometresinde (Sekil 35) bakir hedefe 40 kV'luk gerilim ve 30
mA’lik akim uygulanarak elde edilen CuK,{A=15418 A) Xagmlan kullanilarak

olgulda. 3°<20<70° aralig: igin 3°/dak. tarama hizi ve 0,02° 6rnekleme araligi

segildi. Orthorombik a. b, ¢ 6rgii parametrelerini hesaplamak igin,

e (7

bagintisindan yararlanildi. Burada o diizlemler arasi mesafeyi, 4, k [ de orgi

diizlemlerini gosteren tam sayilardir (Miller Indisleri).
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3.4 Metalografik Analiz

Bulk olarak hazirlanan numuneler kristal biiyiitme ve oksijen verme
isleminden sonra metalografik incelemenin yapilabilmesi igin, ilk iglem olarak 1200
um ' lik SiC zimpara ile kaba bir diiz zemin elde edilinceye kadar zimparalandi. Daha
sonra, sirasiyla, parlatma bezi lizerine 1 pm, Y2 pm, % pm ve 1/10 pm 'luk elmas
parlatma kremi siriillerek gekil 36’da gorilen Logitech PM2 marka parlatma
makinesi ile otomatik olarak yeterli parlakhiga ulasincaya kadar parlatildi. Parlatma
islemi sonunda numunelerin yiizeyleri alkolle temizlendi. Bu iglem sirasinda optik
mikroskopta bakilan gorintilerinde bulk numuneler igerisinde bogluklu bir yapinin
olugmadig: gozlendi. Numunelerin parlatilmig yiizeylerinden elde edilen polarize 151k
altindaki optik  mikrograflari Polarize-Optik Mikroskop ile ¢ekildi. Fotograf

gekimleri esnasinda higbir sivi kullanilmadt.

Sekil 36. Otomatik numune parlatma makinas: (Logitech PM2).
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Sekil 37. Leybold-Heraus HR1 model kapali devre dusik sicaklik kriyostati
ve Walker MG-2A model elektromiknatis.

3.5 Diisiik Sicaklikta Sicakhk-Indiiktans Degisim Olgiimleri

Katkih ve katkisiz olarak uretilen numunelerin sicaklikla indiktanstaki
degisimi gekil 38’de gosterilen olgim dizenegi ile olgildi. Capi 0,5 mm olan bakir
bir tel, 6 cm uzunlugunda, 0,6 cm i¢ gapli ve 0,7 cm dig ¢apli plastik bir silindir
tzerine 500 sarim olacak bigimde bir bobin sarildi. Bobinin indiiktans: sabit 500 mH
olarak olgildi. Malzeme ilizerine termogift gimig pasta ile tutturulduktan sonra
numune bobinin merkezine gelecek sekilde yerlestirildi. Alan altinda sogutma ve
sifir alanda sogutma olmak Gzere iki yolla malzemenin diamagnetik-paramagnetik
gecigi, baska bir ifadeyle siiperiletken halden normal hale gegisi, sicaklikla bir
bobinin indiiktansindaki degisim olgtilerek gozlendi. Her iki islemde de olgimler,
sistem sivi azot sicakhiina sogutulup, sivi azot buharinda yavag bir bigimde
isinmaya tutularak gergeklestirildi. Numunelerin gegis sicakliklari, indiktansmetre
yardimiyla degisik alanlar altinda elde edildi. Elde edilen bu egrilerden (inL-1/T)

egrileri gizilerek aktivasyon enerjileri hesap edildi.
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Alan Ureteci

Sekil 38. Indiiktans-Sicaklik Olgiim Diizenegi.

3.6 Kaldirma Kuvveti Olgiimleri

Numunelerin kaldirma kuvveti egrileri siiperiletken numune ile 150 mT Lk
bir Nd-Fe-B miknatis arasinda olusan itici ve gekici kuvvet, uzaklign fonksiyonu
olarak olgildi. Olgumler sifir alan altinda sogutma prosediirii ile gergeklestirildi.
Olgiimlerin  gergeklestirildigi diizenek, sekil 39°da gorilmektedir. Bu 6lgiim
isleminde numune miknatistan uzak bir ortamda sivi azot sicakligina sogutuldu ve
sonra yavas bir siipiirme hiziyla, 0.0001 duyarhilikla tart: yapabilen Sartarius marka
elektronik terazi {izerine sabitlestirilmis miknatisa dogru hareket ettirildi. Numune
Meissner olayina gore siperiletken halde iken uygulanan bir dis magnetik alani
binyesine almayip, onu itecek, dislayacak bigimde bir kuvvet uygular. Bu itici
kuvvet tart: aletinde mg gibi bir agirlik kuvveti olarak olciildii. Baslangigta miknatis
tartr aleti tizerinde iken darasi alindi ve sifirlama iglemi yapildi. Daha sonra numune
miknatisa minimum mesafe kalincaya kadar yaklagtirildiktan sonra uzaklagtiriimaya

baglandi. Bu anda itici kuvvet hizla dissiip, belirli bir mesafeden sonra gekici hale



geldi. Bu durumda numune igerisine bir miktar alan girdigi i¢in miknatis 6zelligi
kazandi ve tart: aleti iizerindeki miknatisa gekici bir kuvvet uygulamaya baglad:.
Cekici kuvvet numune miknatistan uzaklagtirildikga azald: ve belirli bir degerde sifir
oldu. Numunelerin elde edilen itici ve gekici kuvvet egrileri onlarin ikinci tip
superiletken olduklarimi gostermektedir. Cinkii pinning merkezlerinin hareketi ve ak
akgt gibi olaylar ikinci tip siiperiletkenlerde H,, ile He, alanlan arasinda, karigik

halde iken gergeklesen olaylardir.

Sivi Azot Milimetrik
e Eksen
Siiperiletken g
Numune =
Nd-Fe-B Miknatis—_____, =

Tartim
Kefesi

Digital Tartim Cihaz

Sekil 39. Cekici ve itici kuvvetlerin, numune ile magnet arasindaki uzakligin

fonksiyonu olarak olgiildiigii, kaldirma kuvveti 6lgiim duzenegi.



4. BULGULAR ve TARTISMA

4.1 Giris

Eritme-Hizli  Sogutma-Eritme-Biyitme(FQMG) Yoéntemi kullanilarak
uretilen Y123 siiperiletken numunelerine molar agirlik olarak titanyum katkis
yapildi. Superiletken numunelere yalniz titanyumun etkisini aragtirmak igin tek bir
1s1l prosediirii uygulandi. Bu yontemle dretilen bulk numunelerin, yapisal ve fiziksel
ozellikleri incelendi. Incelemeler, x-iim kinmim analizi, polarize 151k altinda optik
analizi, sicaklikla bir bobinin indikktansindaki degisimi ve kaldirma kuvveti
olgtimleri yapilarak gerceklestirildi.

4.2 X-Isim: Kirnnmim Analizi

Ertme-Hizhi Sogutma-Buyutme (FQMG) Yontemi kullamlarak wretilen
numunelerin gekil 34’ teki oksijen altinda tavlama igleminin ardindan x-11n1 kirinim
desenleri elde edildi. FQMG metoduyla dretilen titanyum katkilh ve katkisiz
numunelerin x-igin1 kinnim desenlerini 3°<20<70° arahi@ igin olgildu. Sekil 40°ta
%0, 1, 3, S ve sekil 41°de %7 ve 10 TiO; katki igeren numunelere ait x-151n1 kinnim
desenleri gonilmektedir. TiO, katkisiz Y123 numunesi, (sekil 40 a) 20 *nin yaklagik
29° ’ye esit oldugu degerde ¢ok az miktarda yabanci (BaCuQ, ve Y211) fazi
icermektedir. Bu tip numunelerde taneler, a-b diizlemi boyunca bayumekte ve c-
ekseni boyunca yonelme egilimi gostermektedir. En yiiksek siddetteki (1200cps) x-
isint pik degeri 206 ’min yaklagik 23° ’ye esit oldugu noktada gozlendi. YBCO
sisteminde yapinn tetragonal veya ortorombik oldugunu anlamak igin karakteristik
(013), (103), (020), (200), (116) ve (213) piklerinin siddetlerine bakilabilir
(Kikugchi, 1987). Sekil 40°ta goriilen 20’ nin 46°- 48° degerleri arasindaki karakteristik
iki pik (020) (200), ortorhombik YBCO kristal yapisim temsil eder. Temiz
numunenin x 1gtmt kinmm deseninde (sekil 40 a) Y211 fazina ait pikler goérildii.
Numune sogumaya bagladig: ve tanelerin olustugu esnada, siirenin yeteri kadar uzun
tutulmamas: bu fazin olugmasina sebep olur. Soguma esnasinda siirenin uzun
tutulmasi Y211 fazinin, siv1 faz ile resksiyonunu devam ettirir ve numune

i¢indeki miktarini miimkiin oldugu kadar azaltmg olur. Saf numune igin piklerden
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Sekil 40. Molar agirlik olarak %0, 1, 3 ve 5 titanyum katkili YBECO numunelerinin
20 = 20° - 60° arasindaki x-1g1m kirinim desenleri.
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‘ Sekil 41. Molar agirlik olarak % 7 ve 10 titanyum katkih YBCO numunelerinin

20 =20°-60° arasindaki x-1s1m1 kirinim desenleri.

hesaplanan &rgii parametreleri a = 3.83064, b = 3.8838A ve ¢=11.6435A olarak elde
edildi. Saf numune igin hesaplanan 6rgi parametreleri Kikughi'nin hesaplamig
oldugu degerler ile uyum igindedir. Y123 igerisine TiO; katki yapiilmasindan sonra
incelenen kinmim desenlerinin hepsinde yapimin ortorombik oldugu gorildi. Y123
igerisine TiO; katki yapilmasi sekil 40 b’de gorildagi gibi pik siddetlerini
degistirmektedir. Numunelerin sahip oldufu en yiiksek pik siddeti degeri 28’nin
farkli degerlerinde gorilmugtir. Bu durum, biiylime iglemi sirasinda, bilyiime
yoniinin zamanla de@istigini gosterir. Yiuksek sicakhik oksit siiperiletkenlerde
tanelerin diizenlenmesi ve yonlenmesinin artmas: kritik akim yogunlugu degerini
artirdi1 bilinmektedir (Murakami, 1992). %3 ve 5 TiO; katkili Y123 numunesi igin
en yiiksek pik siddeti, sirasiyla 20 'nin 47° ’ye egit oldugu noktada yaklagik 4500 ve
3500 cps olarak gozlendi. %7 ve 10 TiO, katkih Y123 numunelerinde katki
miktaninin antilmasiyla pik siddetlerinin ve sayilannin azaldigi gorildi. Kristal
tanelerin boyutlarinin kigilmesi, standart Y123’in pik siddetlerinin (~1000 cps)
azaldigin1 agiklamaktadir. XRD piklerine gore, Y123’iin olusumu esnasinda Ti’un
kiigiik pargaciklar halinde baryum konumlarinda bulunabilecegi diigiinilmektedir.
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Sekil 42. X - Ism kinnimi desenlerinden hesaplanan ortorhombik a, b, ¢ orgi

parametrelerinin molar olarak titanyum katk: miktarina bagh degisimi.

Tablo 3.Titanyum katkili ve katkisiz numunelerin 6rgii parametreleri

Orgii Parametreleri {4)

Numune Adr a b c
SB-Ti-00 3.8306 3.8838 11.6435
SB-Ti-01 3.83080 3.9000 11.6300
SB-Ti-03 3.8166 38811 11.6650
SB-Ti-05 38041 38687 11.7211
SB-Ti-07 3.8166 3.8864 11.7232
SB-Ti-10 3.8115 3.8879 11.6917

Numunelerin 6rgii parametreleri, x 1sim kirmim desenlerinden formiil 15

kullamlarak hesaplandi.

Tablo 3’te hesaplanan oOrgii parametre degerleri



gorillmektedir. Sekil 42 'de parametrelerin, titanyum katk: miktarina bagh olarak
degisimi goériilmektedir. Yapilan katki miktannin artmasi, a ve b parametrelerinde
¢ok fazla bir degisiklie sebep olmazken; ¢ parametresinde dnce gak az bir artma
ardindan bir miktar azalma gozlendi.

4.3 Titanyum Katkili ve Katkisiz Numunelerin Optik Analizi

YBCO numunesinin fiziksel yapisini yani taneler arasi temas: ve tane igi
yapty: analiz etmek amaciyla optik analiz yapildi. Eritme-Hizh Sogutma-Eritme-
Biiyiitme Yontemiyle hazirlanan numunelerin parlatilmig dst yiizeylerinin, polarize
itk altinda optik mikrograflant ¢ekildi. Fotograf g¢ekimleri numuneye oksijen
verilmesinden sonra gerceklestirildi. Sekil 43 ’te numunelere ait optik fotograflar
goriimektedir.

Sekil 43 a’da saf YBCO numunesinin orta bolgesinden ¢ekilmis optik
fotografi goriilmektedir. Her bir Y123 tanesi farkli yonde biyiime gosterdigi igin
polarize 1tk altinda farkli renkte gorilmektedir. Once kmmuzi olan bolgeler,
numunenin dénddrilmesi ile yesil, beyaz ve gri gibi farkli renklere sahip olmaktadir.
Bu da her bir tanenin farkli yonde yonlendigini gostermektedir. Y211 normal fazinin
numune igerisine koyu gri renkli noktalar bigiminde, kiigik pargaciklar halinde tane
i¢lerine ve tane simrlanna dagildifs gériilmektedir. Bu fazin numuneye homojen ve
kiigiik parcaciklar seklinde dagitilmasi, taneler arasi temas: ve dayamkhihig artinr.
Taneler arasi bagin kuvvetli olmasimn da kritik akim yogunlufunu artirdif
bilinmektedir(Murakami 1992). Numunenin sahip oldugu 211 fazi numunenin tabani
ile iist yiizeyi arasinda farkli oranlardadir. Numune tabaninda daha fazla miktardadir
ve tane i¢lerindekine oranla tane sinirlarinda da daha fazladir. Titanyum katkisiz saf
numunenin optik fotografinda gozle gorilir bir bosluk mekanizmasina
rastlanmamigtir. Dolayisiyla kristal biyiime isleminde kullanilan 1sil iglem
prosediirii, tanelerin birbirine kuvvetli bagli olmasini saglamigtir. Peritektik
sicakhifin iizerinde numunenin firinda agin tutulmasi, numune igerisinde Y211 fazi
miktannin artmasina neden olur.

Reddy ve Rajasekharan yapmig olduklan g¢ahigmada, Y123 kristallerinin
biiylimesinin iki sekillenime sahip oldugunu ifade etmislerdir. Bir stiperiletken kristal
tanenin bilyiime yonii, ya diger tanenin igine kiigiik agilar bigiminde dallanarak ya da
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tane sinirt bélgelerinde birbirine paralel olarak olustugu ifade edilmektedir(Reddy,
1997). Eritme yontemiyle hazirlanmig numunelerin, c-ekseni yoniinde yonlenime
sahip pek ¢ok paralel dizlem igerdigi ve irt taneli kristallerin numunede meydana
gelen sicaklik gradiyentinden dolays olustugu ifade edilmistir. (Reddy, 1997).

Fotograflarda farkli renklere ve kristal yonlenmelerine sahip tane iglerinde
yaklagik olarak birbirine paralel ve c eksenine dikey dogrultuda catlaklar ve
ikizlenme zorlar(twin) goriilmektedir. Stperiletken numunelerin tane iglerinde
goriilen bu kusurlann, disiik sicakliklarda oksijen altinda tavlamasi esnasinda
olustugu ileni siiriilmistiir (Murakami, 1991; Kim, 1997).

Eritme yontemiyle iretilen numuneler, yogunluk bakimindan diger
yontemlerle iiretilen numunelerden daha yogundur. Yofunlugu yiiksek olan bu
numunelere, oksijen verilmesi esnasinda, ig kisimlara yeteri kadar oksijen giremez ve
sonug olarak, i¢ bolgelerde tetragonal yapili kisimlar bulunabilir. Ancak numune
yiizeyinde bulunan ¢atlaklar, dislokasyonlar ve bogluklar, oksijenin tavlama
esnasinda numunenin i¢ bolgelere ulagmasinda etkili olabilir.

Tetragonal-ortorhombik faz gegisi esnasinda orgiiye oksijen girisinden dolayi
numunede hacimsel bir biiylime meydana gelir. Meydana gelen bu biiyiime tanelerin
birbirleri ile olan temas yizeylerinde oksijen miktanna bagh olarak bir miktar
agilmaya ve gerilmeye neden olur. Ancak tane iglerinde ve tane simirlarinda bulunan
Y211 faz1 sayesinde, bu gerilme kuvveti numune geneline dagitilarak azaltilmis olur.
Titanyumun tane igine dagilarak, gerilme kuvvetini azalttifi diiginiilmektedir.

Sekil 43 b, molar agirlik olarak %1 titanyum igeren numuneye aittir. Bu
numunenin kristal tane boyutlarinin, saf numunenin kristal tane boyutlarina gore
kiigiik oldugu ve Y211 fazinin daha kigiik boyutlarda dagildig: goriilmektedir.
Yapilan titanyum katkistnin YBCO birim hiicresinin igerisine girmedifi ve tane
siirlarinda tuzaklandigi(hapsedildigi) disinalmektedir. Bunun sonucu olarak da,
tane boyutlarinin bir miktar kiciildiigi ve toplam hacim igerisinde sayilarinin arttif
fotograflardan gonilmektedir. Numunenin sahip oldugu tane sayisinin hacim
icerisinde artmasy, tane sinirlarinin artmasina, dolayistyla kusurlanin(dislokasyonlar)
artmasmna sebep olur. Kusurlari fazla olan numunelerin kritik akim yogunluklan
diigiiktiir ve alan altinda yapilan dlgiimlerde bu kusurlu ortamlardan alan numune
igerisine girer. Liicratiirde bu bolgeler normal bolgeler olarak adlandiniimaktadir.



a) Saf Y123 numunesinin optik fotograflari



b) %1 Ti katkili Y123 numunesinin optik fotograflar:
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¢) % 3 Ti katkili Y123 numunesinin optik fotograflar:
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raflari

o
S

d) % 5 Ti katkih Y123 numunesinin optik foto



e) % 7 Ti katkili Y123 numunesinin optik fotograflari
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f) % 10 Ti katkilh Y123 numunesinin optik fotograflar

Sekil 43, Titanyum katkisiz ve katkili numunelerin polarize 151k altinda gekilen optik

fotograflan a) katkisiz, b) %1, c) %3, d) %5, e) %7 ve f) %10 Ti katkil.



Sekil 43 ¢ ve d ’de katki miktarinin artmastyla tane biiyikliklerinin iyice
kigildiugu gorilmektedir. Sekil 43 e ve f 'de ise tane buytkliklerinde ¢ok az bir
artma oldugu gozlenmigtir. Ancak bu son iki numunede tane sinirlarinda kusurlu
bolgelerin arttifi gozlenmistir.

Optik fotograflarin timi dikkate alindiginda titanyum katkisinin tane iglerine
girdigi, tane buyikliiklerini kiigulttigii, tane sinirlarinda kusurlu bolgeleri artirdifs ve
Y211 fazinin  boyutlarini tane iglerindeki bolgelerde gittikge kugulttigi
diisiiniilmektedir.

4.4 Manyetik Alan Altinda iniiktans-Sicakhik Olgiimii

Bulk halinde dretilmis numunelerin siiperiletken-normal hal gegisleri
esnasinda sahip olduklari kritik gegis sicakliklan sekil 38°de gosterilen diizenek
vasitasiyla olgildi. Olgiimler siiperiletken numunelerin bilinen diamagnetik-
paramagnetik gegis 6zelligi dikkate alinarak ve sicaklikla bir bobinin indiiktansindaki
degigim, indiktansmetre vasitasiyla bilgisayara aktarilarak gergeklestirildi. Alan
altinda sogutma(FC) ve alansiz ortamda sogutma(ZFC) olmak iizere iki farkl:
rejimde Olgim ahndi. Olgiim esnasinda numuneler sivi azot sicakhigina(77 K)
sogutulup, yavas adimlarfa sitifdi. Veriler numuneler sitifirken alindi.

YBCO numunesi oksijene gok duyarlt bir malzemedir. Oksijen ortaminda
tavlama yapilan numunelerde Tetragonal-ortorombik faz gegisi meydana gelir.
Oksijen miktarina bagh olarak kristalik 6rgii yapisinda meydana gelen degisim sekil
12°de gorilmektedir. Eritme yontemiyle hazirlanmug ve oksijen verilmis numunelerin
Ozdireng sicakhik egrilerindeki keskinligin, oksijen verilmemis numunelerin 6zdireng
sicaklik grafiklerindeki keskinlikten daha fazla oldugu rapor edilmistir (Ates, 1998).
Numuneye oksijen verilmesinin gegis sicakligini, kritik akim yogunlugunu ve zayif
baglarin ve mikrogatlaklarin miktanmi artirdigs bilinmektedir (Murakami, 1992).

Katkili ve katkisiz numunelerin ZFC ve FC rejimlerinde, 0 ile 580 mT
degerleri arasindaki degisik alanlarda elde edilen indiiktans- sicaklik egrileri, sekil 44
ve sekil 45 ’te gorilmektedir. Tim olgimlerde, alan degerinin artinlmasiyla, gegis
sicaklik degerinin diizenli bir sekilde 7=aldig1, egrilerde meydana gelen yarilmalarin
arttigi ve alan altinda sogutma(FC) igleminde numunelerin daha fazla bozuldugu

gorilmektedir.
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Sekil 44. Numunelerin alan altinda sogutma(FC) rejiminde olgiilen Indiiktans-Sicaklik
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numune.
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numune.



67

Numunelerin katki miktanina bagl olarak belirli alanlarda elde edilen
indiiktans-sicaklik grafikleri sekil 46 a ve b ’de goriilmektedir. Sifir alanda ve 150
mT alanlarda elde edilen grafiklerde gecis sicakliklari, alanin artmasiyla disik
sicakhik bolgelerine dogru kaymugtir. Bu efrilerden numunenin siperiletken taneleri
arasinda zayif bagin (weak-links) var oldugu digiinilmektedir. Bu zayif bag
davraniginin, taneler arasinda siiperiletken olmayan fazlarin ve dislokasyonlarin
varligindan dolayr meydana geldigi bilinmektedir(Murakami, 1992). Manyetik alan,
bir siiperiletken numuneye oncelikle zayif bolgelerden (tane simrlarindan) nifuz
eder ve alanin artisgtyla, tane sinirlarinin yam sira tane iglerine dogru da niifuz
etmeye baglar, Bunun sonucu olarak oncelikle tane simrlanndaki siiperiletkenlik
ortadan kalkar ve numunenin sifir direng gecis sicaklifinin diigmesine neden olur.

Siiperiletkenler tane igi ve taneler arasi kritik akim yogunlugu olmak tzere iki
kritik akim yogunluguna sahiptir. Genel olarak tane igi kritik akim yogunlugu,
taneler arasi kritik aksm yogunlugundan ¢ok yiiksektir ve bu kritik akim yogunluklart
uygulanan manyetik alana baghdir (Yanmaz 1994; Celebi, 1994). Disandan
uygulanan alan tarafindan numune igerisinde olusturulan kritik akim yogunlugu,
taneler arasi kritik akim yogunluguna yaklagtit zaman oncelikle taneler arasindaki
siiperiletkenlik ortadan kalkar ve gegis sicakliginin bir miktar diigmesine neden olur.

Ikinci tip stiperiletkenlerde manyetik alan H,, ile H; arasinda oldugu zaman
numunede girdaplar meydana gelir ve tane igindeki superiletkenliin varhig: devam
eder. Ancak, uygulanan alan Hc;'ye ulagtif taktirde tane igindeki siiperiletkenlik de
ortadan kalkar ve numune normal hale déner. Eritme yontemiyle hazirlanan
numuneleri normal hale getirmek igin uygulanmas: gereken manyetik alan degeri ¢ok
yiiksektir. Bu yiizden egriler uygulanan manyetik alan degerinin, tane igindeki
siiperiletkenligi ortadan kaldiracak degerde olmadigin1 géstermektedir.

Sekil 46 a ’da Ti katki miktarina gore sicakhigin indiktanstaki degigimi
goriilmektedir. Olgiimler esnasinda numuneye alan uygulanmamigtir. Katki
miktaninin %1 ile 5 arasinda artinlmasi gegis sicaklifim buyiik ofglide dagirmustir.
%7 ve 10 titanyum katkihi numunelerde ise ¢ok az bir artmaya sebep oldugu
gozlenmigtir. Katks miktanna gore elde edilen indiiktansin sifir degerindeki gegis
sicaklik degerleri tablo 4’te verilmistir. Katki miktarinin artmast T tizerinde gok
fazla bir degisiklige sebep olmayip, bir miktar diigtirmiistiir.
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Disaridan uygulanan 150 mT alan altinda numunelerin katki miktarlarina
bagh olarak indiktans-sicaklik degisimi, sekil 46 b *de gonilmektedir. Grafikten de
goruldugi gibi katki miktanmin artmast sabit alanda T, gegis sicakliginin azalmasina
sebep olmustur. Katki miktarina gére, 150 mT alandaki oOl¢iim egrilerinden
hesaplanan gegis sicaklik degerleri tablo S’te verilmigtir.

Tablo 4. Titanyum katkili numunelerin sifir alandaki T, gegig sicakliklar.

Numune SB-Ti-0 | SB-Ti-01 |SB-Ti-03 |SB-Ti-05 |SB-Ti-07 ) SB-Ti-10
Ads
T. Gegis 93.0 924 91.7 88.8 90.1 93.1
Sicakligi(K) | | !

Tablo 5. Titanyum katkili numunelerin 150 mT.(FC) alandaki T, gegis sicakliklar:.

Numune | SB-Ti-0 lIsB-Ti-OJ | SB-Ti-03 | SB-Ti-05 | SB-Ti-07 'l SB-Ti-10

Ads L 1 ll 'l ,1 L
T. Gegls l' 912 | 905 ,‘ 89 l‘ 87.9 { 86.4 ] 84.9
Sicakhig(K) | l l Al | |

4.5 Titanyum Katkili ve Katkisiz Numunelerin Aktivasyon Enerjileri

Sekil 47 ve 48, Eritme yontemiyle dretilmis stperiletken numunelerin
Arrheniuss egrilerini gostermektedir. Arrhenius egrilerinin egimleri, isiyla uyanlan
aki akigi (Thermally Activated Flux Flow (TAFF)) veya aki siiritklenmesi (Flux
Creep) icin aktivasyon enerjileri ile baglantilidir. Aktivasyon enerjisi(Ug), manyetik
alan ve sicakhgin fonksiyonu olan p(T,B) ile p(T,B)=p(T",B)e " *" seklinde
iligkilidir. Bu formiili numunenin paramagntetik-diamagnetik gegisi esnasinda bir
bobinin indiiktansindaki sicaklifa bagl degisimi ifade eden formile uyarlayacak
olursak L(T,B) = L(T",B)e """ elde edilir. Burada L{T",B) B alanindaki ve gegis
noktasini yansitan T sicakligina karsilik gelen indiktansi gostermektedir. Sayet
Uo(T,B) aktivasyon enerjisi, sicakliktan bagimsiz ise, Arrhenius egrilerinin egimi

aktivasyon enerjisine karsilik gelmektedir.
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Sekil 47. Numunelerin alansiz sogutma(ZFC) rejimindeki Log(L)-1/T degisimleri.
a) Katkisiz Y123, b) %1, ¢) %3, d) %5, e) %7 ve §}%10 Ti katkili numune.
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Sekil 48. Numunelerin alan altinda sogutma(FC) rejimindeki Log(L)-1/T degisimleri.
a) Katkisiz Y123, b) % 1, ¢)%3, d)%5, €)%?7 ve f)%10 Ti katlali numune.
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Manyetik alan altindaki II. Tip stiperiletkenlerde, girdaplar veya aki orgileri
duzenli dizilige sahiptir(Abrikosov, 1957). Her bir girdap ¢¢= h/2e bir aki
kuantumu’na sahiptir. Numune igerisinde normal fazlardan ve dislokasyonlardan
dolay: olugan pinning merkezleri aki ¢izgilerinin ¢ivilenmesini(tutulmasini) saglar.
Girdaplarin hareketi izerinde hem manyetik alanin hem de sicakhiin etkisi vardir.
Sekil 44 ve 45°te gonilen indiktansin manyetik alan altindaki sicakhkla degisimi,
gecis sicaklign civaninda(T.) olugtugu igin egrilerin geniglemesi lizerinde manyetik
alan etkisinin yam sira 1sisal etkide ayni rol almigtir. Siiperiletken iginde her bir
girdap, yerel bir elektrik alam meydana getirir. II. tip siiperiletkenlerde akilarin
hareketi pinning merkezleri yardimiyla durdurulabildigi igin yiiksek de@erde akim
tagtyabilmek mimkiindiir. Safsizliklar ve kusurlar pinning merkezi olarak gorev
yapmaktadir(Gotoh, 1990).

Numunelerin TAFF bélgesindeki aktivasyon enerjilerini hesaplamak igin
Sekil 44 ve 45°den elde edilen (logL-1/T) Arrhenius egrileri sekil 47 ve 48 ’de
gorilmektedir. Sekilde, uygulanan bitin alan degerleri igin (log L - 1/T) degisim
egrilerinin belirli aralikta egimlerinin yaklasik dogru ¢izgiler seklinde oldugu ve
dolayisiyla bu araliklarda hesaplanan aktivasyon enerjisinin sicakliktan bagimsiz
oldugu gorilmektedir. Bu araliktaki egimlerden hesaplanan aktivasyon enerjileri
Tablo 6’da verildi. Sonug olarak, sifir alanda sogutma rejiminde manyetik alanin
artmasiyla aktivasyon enerjisi azalir. Ancak grafiklerden hesaplanan aktivasyon

enerji degerleri bir miktar azalmanin ardindan ¢ok az bir artma gdstermigtir.

Tablo 6. Numunelerin degigik alanlarda hesaplanan aktivasyon enerjilerinin katk:

miktanna gore degigimi.

Manyetik Aktivasyon Enerjileri (eV)

Alan(mT) 1SB-Ti-o SB-Ti-1 }SB-Ti-3 SB-Ti-5 }SB-TM SB-Ti-10
Alansiz ]o.sooz )0‘2156 ')0.1233 }0.1354 30.6037 J0.2301
150 (ZFC) '10.2156 ]0.16387 30.10847 '}0.1‘19670.330 J‘“M"
150 (FC) '10.1632 ‘Je.ufm ‘Jo.nn 'jo.ms Tje.zsz ’10.1638
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Sekil 49°da ti katkih ve katkisiz numunelerin alan altinda sogutma ve
alansiz sogutma rejimlerinde oOlgiilen, normalize edilmis indiktans degigimierini
gostermektedir. Bu grafiklerde hesaplanan her bir veri belirli bir alanda ve
sicakliktaki indiiktans degigsimi de@erinden alansiz olgimiin aym sicakhiktaki
indiktans degisimi degeri ¢ikanlarak ve 98 K sicakhindaki indiktans degigimi
degerine boliinerek elde edildi. Alan altinda elde edilen gekillerde, taneler arasi sinir
bolgelerdeki akilara karsilik gelen dasitk sicaklik piki gorilmigtir. Digandan
uygulanan magnetik alan artmasiyla egrinin altindaki alan artmakta ve bu da
numunenin bozulmaya basladifini gostermektedir (Mogilko, 1997). Gratiklerde
disandan uygulanan magnetik alan numune igindeki kristal tanelerin
siiperiletkenligini ortadan kaldiracak derecede yiksek olmadig igin diigiik sicaklik
piki gozlenmemistir. Kristal taneler igerisindeki ¢ok sayida ¢ivileme(pinnig)
merkezinin varhg sayesinde aki gizgileri buralara tutunarak siiperiletkenligi devam

ettirmektedir.

4.6 Kaldirma Kuvveti Olgiimleri

Numunelerin manyetik alan altindaki itici ve g¢ekici kuvvet grafikleri gekil
39°daki diizenek vasitasiyla, numune ile kalici miknatis arasindaki uzakliin
fonksiyonu olarak olgilda. Kaldirma kuvveti olgimleri, alansiz ortamda
sogutma(ZFC) rejiminde  gergeklestirildi.  Manyetik  alamn  numuneye
yaklastinlmasM") ve uzaklaginlmasiM’) esnasinda sahip oldufu toplam
manyetizasyonu, kritik akim yogunlugu cinsinden 2(M™+M)=peJr bigiminde
yazilabilir. Bu esitlikte r, numunenin kalinhgidir. yo ortamin manyetik gegirgenlik
katsayisidir( Johansen, 1994) .

Sekil 50°de kalict miknatisin, gausmetre tarafindan uzakliin fonksiyonu
olarak olgiilen magnetik alan degerlerini gostermektedir. Miknatis uzaklastikga alan
degeri exponansiyel olarak azalmaktadir.

Sekil 51, sivi azot sicaklifina sogutulmus numunenin, Nd-Fe-B kalici
miknatisa yaklagtirilirken elde edilen itici kuvvet-uzaklik grafigini gostermektedir.
Grafikten de gorildiigi gibi saf olan numunede daha fazla itici kuvvet gozlenmistir.
Titanyum katk: miktan arttikga itici kuvvet degen azalmistir. Dolayisiyla numuneye

katki miktanmn artinlmasiyla, sivi azot sicaklifina sogutulmus olan numunelere
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Sekil 50. Nd-Fe-B miknatisin, manyetik alaninin uzakbkla degigimi.
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Sekil 51. Siperiletken numunede, itici kuvvetin uzakhikla degigimi.
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Sekil 52. Saperiletken numunede ¢ekici kuvvetin uzaklikia degigimi.
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Sekil 53 Siiperiletken numunelerde itici ve gekici kuvvetin uzaklikla degigimi.
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Sekil 55. r =0 ve r = 3 mm uzaklikta kaldirma kuvveti yogunlugu degisimi
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alanin daha fazla girdigi ve numunenin itici kuvvet miktannt azalttidi
disinilmektedir. Sonugta numune iginde ¢okeltiler halinde tuzaklanan ve
kristal oOrgilye girmeyen titanyum atomlarinin alamin numuneye daha fazla
girmesine sebep oldugu dusiinilmektedir. Hei’den kuigiik alanlarda tersinmez
ikinci tip siperiletkenler gugli bir bigimde aki tuzaklama merkezlerine sahip
olduklarindan, alami biinyesine kabul etmeyip diglayabilirler. Numunede dolanan
kritik akim yogunlugu numunenin igindeki alan sifir yapacak sekildedir.

Siiperiletken numune miknatisa dofru maksimum yaklastinldiktan sonra
uzaklastirilmaya baslandiginda kuvvet keskin bir bigimde diiger. Ancak numune
miknatisa maksimum yaklagtinldigi igin bir miktar alan numune tarafindan
tuzaklanir. Numune miknatistan uzaklagtirildiginda dig alan azalacaktir ve bir miktar
manyetik alan(M') numune tarafindan tuzaklanacag: igin ¢ekici bir kuvvet
olusacaktir. Belli bir uzaklikta ve alanda ¢ekici manyetizasyonun (M) biyiikliigii
itici manyetizasyonun (M) bityiikliigiine esit olur ve bu degerden sonra itici kuvvet
sifir olur, yalmz g¢ekici kuvvet gozlenirr  Dis alan kaldinlsa bile, aki
tuzaklama(pinning) merkezleri sayesinde, biiyik miktarda alan, numune tarafindan
tuzakh kalabilir. Bu durum numunenin sicakhigi T. nin altinda tutuldugu middetce
surekliligini korur. Fakat ¢ok az miktarda da olsa numune igerisinde bir aki
suriiklenmesi meydana gelir ve bu hem itici hem de ¢ekici kuvvet yogunlugunun
diismesine sebep olur.

Sekil 52’de ¢ekici kuvvet igin elde edilen bir ¢izim gosterilmigtir. Hy'in
tizerindeki bir alan numuneye girer ve numune igerisinde rotH =J. veya curlH =J. ile
ifade edilen bir alan gardiyentine sahiptir. Burada H Am™deki magnetik alan, J; de
Am™deki kritik akim yogunlugudur. Numunede pinnig merkezlerinin varlig, bir
dahili inditksiyon gradiyentine sebep olur. Bu da Ampere Kanunu ile J. kritik akim
yogunlugunun iligkili oldugunu gésterir. J. degeri yiiksek olan numuneler magnetik
alandan daha iyi korunabilir ve uygulanan alam: daha yiksek bir itici kuvvetle
dislayabilir.

Sekil 55’te numunelerin magnetten 3 mm uzakhkta ve magnete maksimum
yaklagtigi esnadaki alan de@isimlerini gostermektedir. Numunenin miknatistan
uzaklagmasiyla itici ve ¢ekici kuvvetler arasindaki fark azalmaktadir.

Numune igindeki alan, numune sivi azot sicaklifindan gikanldiktan sonra

pinning merkezleri tarafindan tutulan aki ¢izgileri, itici bir kuvvet tarafindan
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numuneden digar itilirler ve bu duruma Termally Activated Flux Flow (TAFF), aki
siiriiklenmesi veya aki akipt adi verilir. Bu durum numune alam tamamen
diglayincaya kadar devam eder.

Normal materyallerden farkhi olarak birim hacimdeki manyetizasyonu
numunenin biyiikligiine baghdirr ve numunenin boyutlart arttika daha biiylik
kaldirma kuvveti elde edilir.

Murakami ve arkadaglar1 yapmug olduklari pek ¢ok ¢ahigmada yiiksek J.'li iyi
kalitede bulk siiperiletkenlerin {retimini gergeklestirmek icin MPMG y&nteminin
etkili oldugunu ileri siirmiiglerdir (Murakami, 1990).

Magnetizasyon degeri, her bir tanenin siiper akimlar tarafindan kusatilmig
olmasiyla ortaya ¢ikmaktadir (Johansen, 1994).



5. SONUC

TiO; katkis1 igeren Y123 numunelerinde taneler, yap: olusurken a-b diizlemi
boyunca biiylimekte ve c-ekseni boyunca yonelme egilimi gstermektedir.

Y123 numunelerinde TiO, katisina bagh olarak en yiiksek pik pozisyonu
degismektedir ve bu biiylime islemi sirasinda biiyiime yOniiniin zamanla degistigini
gosterir.

XRD piklerine gdre, Y123’iin olugpumu esnasinda Ti’un kiiglik pargaciklar
halinde baryum konumlarinda bulunabilecegi diigiiniilmektedir.

Optik fotograflarda farkli renklere ve kristal yOnlenmelerine sahip tane
iclerinde, yaklagik olarak birbirine paralel ve ¢ eksenine dikey dogrultuda ¢atlaklar
ve ikizlenme zorlari(twin) goriildii.

Optik fotograflarin tiimii dikkate alindifinda titanyum katkisinin tane iglerine
girmeyip tane smurlarinda yogunlagtifi, katkt miktarmin artrimasmin, tane
biiyiikliiklerini kiigiiltiip, sayilarim artirdifi dolayisiyla tane smirlarinda kusuriu
bélgeleri artirdifi ve Y211 fazinin boyutlarii tane iglerindeki bolgelerde gittikge
kiigiilttigi digiinilmektedir.

Sifir alanda ve 150 mT alanlarda elde edilen grafiklerde gegis sicakliklari,
alanin artmasiyla diigiik sicaklik bdlgelerine dogru kaymaktadir.

Katki miktariin artmasi1 T, {izerinde ¢ok fazla bir degisiklife sebep
olmamugtir. Ancak gegis sicaklifim bir miktar digtirmisgtiir.

Numune iginde ¢Skeltiler halinde tuzaklanan ve kristal Grgilye girmeyen
titanyum atomlarinin, alanin numuneye daha fazla girmesine sebep oldugu ve
itici kuvvet yogunlugunu azaltti§1 diisiiniilmektedir.

Normal materyallerden farkli olarak birim hacimdeki manyetizasyonu
numunenin biiytkligine baghdr ve numunenin boyutlar: arttikga daha bilyiik
kaldirma kuvveti elde edilir.

Numunelerin sahip oldugu aktivasyon enerjileri diizenli olarak alann
artiriimasiyla azalmaktadir.
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