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yontem olan sol-gel yoéntemi ile Zn (Cinko) katkihi YBCO — 123 siperiletken
numuneleri Uretilmistir. Yapilan katkilanmanin yapisal, elektrik ve mekanik
Ozellikleri tizerine etkileri detayli bir sekilde incelenmistir. Karsilastirma yapmak
i¢in ayni sartlarda katkisiz numune de iiretilmistir. Uretilen siiperiletken numunelerin
faz analizi ve orgi parametrelerinin belirlemesi igin X isinlari kirinimi analizi
(XRD), mikroyap1 incelemeleri i¢in ise taramali elektron mikroskobu
(SEM) olgtimleri yapilmistir. Stperiletkenlik 6zelliklerini belirlemek igin 6zdirenc,
mekanik Ozelliklerini belirlemek icin ise mikrosertlik Olgtimleri gerg¢eklestirilmistir.
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katkilt ve katkisiz numuneler i¢in ayr1 ayri1 hesaplanmistir. Ardindan mikrosertlik
Olglimlerinin deneysel sonuglari, Kick's yasasi, PSR modeli, EPD modeli, Hays
Kendall (HK) yaklagimi ve IIC modeli kullanilarak analiz edilmis ve I1C modeli en
basaril1 model olarak belirlenmistir.
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ABSTRACT

MSc.

INVESTIGATION OF THE STRUCTURAL, ELECTRIC AND MECHANIC
PROPERTIES OF Zn TRANSITION METAL DOPED YBCO (123)
SUPERCONDUCTORS PRODUCED BY SOL-GEL METHOD

Gokgen ASLAN AYDEMIR
Kastamonu University
Institute of Science and Technology
Department of Physics

Supervisor: Dr. Elif ASIKUZUN

In this study, Zn doped YBCO — 123 samples are produced by the sol-gel method is
the most widely used method for preparing nano size materials. The effect of the zinc
(Zn) doping on structural, electrical and mechanical properties of the YBCO — 123
superconductors is investigated in detail. For comparison, undoped sample is
prepared in the same conditions. X-ray diffraction analysis (XRD) is used to
determine phase analysis and lattice parameters of the superconducting samples and
scanning electron microscope (SEM) measurements are made for microstructure
properties. The resistivity measurement for superconducting properties and
microhardness measurement for mechanic properties are carried out. Vickers
microhardness, young modulus, fracture toughness and yield strength values are
calculated separately for doped and undoped samples. And then experimental results
of microhardness measurements are analyzed using the Kick’s law, PSR model,
EPD model, the Hays- Kendall (HK) approach and /IC model and IIC model is
determined as the most successful model.
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1. GIRIS

1.1. Siiperiletkenligin Kesfi ve Tarihsel Gelisimi

Fizikte birtakim durumlar etkilesimler sonucunda olusmaktadir. Maddelerin yap1
taglar1 ve bunlar arasindaki glclerin iliskisi olmayan termal hareketi arasindaki
durumu buna 6rnek gosterebiliriz [1]. YUkselen sicakliklarla termal hareket enerjileri
alcak sicakliklarda ayarlanmig durumlarin  6zelligini  kaybetmesiyle guglerin
etkilesme enerjileri blyuk 6l¢ide degismektedir. Buradaki durum tim faz gegislerini
desteklemektedir. Maddenin basit yapi taslar1 faz gegislerinin esnasinda degismekte
ve yepyeni oOzellikler meydana ¢ikmaktadir. Bununla birlikte elverisli kosullardaki
deneylerin neticesinde teknolojik olarak mihim buluslara imza atilabilir.

Superiletkenlik ise mihim buluslardan biridir.

Leiden Universitesi Diisiik Sicaklik Laboratuvarlarinda c¢alisan Heike Kamerlingh-
Onnes 1908 yilinda asal gazlar siifindan olan Helyumu sivilagtirmayi basarmistir
[2]. Atmosfer basincinda Helyumun kaynama noktast 4,2 K’ dir. Helyumun
sivilagtirllmasi, en elverigli sicaklik araliginda salt sifir noktasi yakinlarina

genisletilebilmektedir.

Onnes ise ilk 6nce metallerin elektriksel direncini arastirmakla baslamis ve 0
zamanlardaki sartlarda elektriksel iletim ile ilgili fikirlerin oldukga zayif oldugu bir
donemdi. Onnes’ in elektronlarin yiik tagimimindan etkilendigini bilim insanlari o
zamanlar konusuyorlardi. Bundan baska ¢ogu metalin elektriksel direncinin sicaklik
bagimliliklarin1 6lgmiis ve azalmakta olan sicaklikla oda sicakligina yakin bu
direnclerin dogrusal bir sekilde azaldigimi fark etmislerdi. O dOnemlerde alcak
sicaklikta metallerin elektriksel direnciyle alakali benimsenmis U¢ ilke bulunuyordu.
Dewar, agsir1 algak sicaklikta atomlarin duragan duruma gelebilecegi fikriyle
elektriksel direncin salt sifira ulasacagini ve bu teoriye gore herhangi bir madde, salt
sifira sogutulamayacagindan dolay1 direncinin sifira ulagmasinin imkansiz olacagini
ileri sirmustir. Lord Kelvin de, sicakliklar1 azalmakta iken direncin minimum

seviyeye ulasacagini ve yine yiikselmeye baslayacagini One siirmiistiir. Salt sifir



durumunda maddelerin igerisindeki elektronlarin hareketsiz kalacag: i¢in salt sifira

yaklagiyorken direnglerinin sonsuz bir degere gidebilecegini diigiinmekteydi.

Matthiesen ise salt sifira yaklasmakta iken direnclerin sonlu degerlerde kalacagini,
sicakliklar diismekte iken maddelerin icerisindeki safsizliklardan 6tlr( direnclerin
Ustlinliigiinc  6ngorlyordu. Onnes altin, platin gibi malzemelerle ugrasmaya
baglayarak bunlar1 etkili saflikta elde edilebilir kilmisti. Onnes 6rneklerinin
elektriksel direnci sifir sicakligina ulasmasinda sonlu degerler aldiklarim1 ve kalici
diren¢ dedigi bu olayin 6rneklerinin safligina bagl oldugunu belirtmistir. En saf
orneginin en kicguk direng isareti gostermekte oldugunu dile getirdi. Onnes elde
ettiklerinin yani sira sivi helyumun sicaklik araliginda saf platin ya da saf altinin
varhginda kiguk direng isaretlerinin kaybolmakta olacagi fikrine sahipti. Bu
sonuclarla birlikte civaya yogunlasti. Onnes 1913 yilinda yapilan Uluslararasi
Sogutma Konferansinda bunun gibi birgok tartismayi ve kendi yaptigi deneylerin

oldugu bir rapor sundu [3].

Sivi helyumun kaynama noktasinda sahip oldugu Olcuim aletleriyle az miktarda
direng Ol¢ecegini ve algak sicakliklarda sifir degerine ulasacagini bekliyordu. Sekil
1.1 de algak sicakliklardaki metallerin elektriksel direngleri ile alakali diistinceler

ve buna gore Onnes’ in diisiincesinin grafiklestirilmis hali bulunmaktadir.

ord Kelvin

Direng

Mathiessen

Dewar Siiperiletkenlik

(Beklenmedik Durum)

0 T,

Sekil 1.1. Onnes’ e gore diisiik sicakliklarda elektriksel direncin sicaklikla bagimlilik grafigi



Ik deneylerin Onnes ve ekibi tarafindan yapilmaya baslanmasi Onnes’ in
diisiincesini dogrulamaya yoneliktir. 4,2 K sicakliginin altindaki civanin direnci
gercekten de 6lclilemez derecede kiiciik ¢ikmakta ve civa yeni bir faza gecmekteydi.

Boyle olaganiistii elektriksel hal superiletken adiyla ortaya ¢ikmustir [4].

Gercekte stperiletkenlikteki bu kesif 1913 yilinda Onnes’ e fizik alaninda Nobel’ i
getirmistir ve gelen 6dul ile sliperiletkenligin degeri ortaya ¢ikmustir. Sekil 1.2.” de

civanin Ozdireng sicaklikla degisim egrisi verilmistir.

0.1=

0.125 T/

0.10

0.075

0.0=

Numunenin Direnci (£3)

i
I
i
l
I
II
0.025 f

1050

0.00
400 4.10 4.20 430 4.40

Sicaklik (K}

Sekil 1.2. Civanin 6zdirencinin mutlak sicaklikla degisimi

Elektriksel direncin kritik sicakligin veya T, gecis sicakliginin altinda sifirlanmasi
gercegi superiletkenlerin beklenmedik niteliklerinden yalnizca bir tanesidir. 1933
yilinda harici yapilan manyetik alanda stiperiletken madde kritik sicakliklarin altinda
sogutulur iken, i¢ kismindaki manyetik aki disarlanmakta ve boylece Meissner ve
Ochsenfeld superiletkenin diyamanyetik 6zellikte oldugunu bulmustur [5]. Bu kesif
gercekten de siiperiletkenligin tarihinde ¢ok 6nemli bir yer tutar. Bu zamana kadarki
kesiflerde iletkenlerin icindeki manyetik alan1 muhafaza edip atmadig: indiiksiyon
kanununa istinat ettiriliyordu. Meissner Etkisi siiperiletkenlikle alakali manyetik aki
digarlamas1 ve akim akisina nazaran direng Ozelliginin kaybolmasi fikri bas

gostermistir. Sekil 1.3.” te manyetik alanin sematik gosterimi ve Meissner Etkisi

verilmistir.
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Sekil 1.3. (a) Manyetik alanin sematik gosterimi, (b) Meissner olay1

1957 yilinda siiperiletkenler Bardeen, Cooper, Schrieffer (BCS) sayesinde kesfedildi
[6]. 1972 yilinda Nobel’ e layik goriildiiler. Siiperiletken faza gegerken elektronlarin
yogun bir bicimde ikili bir halde yeni bir faza gegtigini gordiler. Elektronlarin gegisi
fononlarla olmaktadir ve fononlar kristal orgii titresiminin kuantumlanmig hali

demektir fikrini 6ngérmiislerdir [1].

Superiletkenler 75 yildir algak sicaklik olayr ile bagdastirilmigtir. 1986 yilinda
Bednorz ve Muller sayesinde bakir oksit icerikli siiperiletkenlerin varliginin temelleri
atildi. 1987 yilinda Nobel 6duli almiglardir [7]. “Zeitschrift fir Physik B”
dergisinde “Ba — La — Cu — O sisteminde olan yuksek T, superiletkenleri” adli
makaleyi 1986 yilinda yaymladilar. Yazarlar ¢alismalar1 igerisinde John Teller etkisi
hipotezinden baslayarak siiperiletkenlerin kendisine 0zgu yiiksek gegis sicakliginda

olmalarini ele aldilar.

Calismalarma nikel oksit tabanli bilesiklerle Nit3

oksijen atomlarinin oktahedron
yapisinin giliglii bir John Teller etkisi gosterecegi diislincesi ile baslamiglardir. Lakin
bdyle elementlerin olusturdugu hig stperiletken madde bulamamaislar ve sistemli bir
halde bakir oksit igerikli malzemelerle ugrasmaya devam ettiler. Cu*? oktahedron

yapiya sahiptir ve kapsamli bir John Teller etkisi gostermektedir. Kapsamli John
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Teller etkisi de kapsamli elektron-fonon etkisine sebep olmaktadir ve Bednorz ve
Miller, BCS teorisi ile baglanti kurarak calismalarini  siirdiirmislerdir.
Incelemelerinden bir siire sonra Bednorz ve Miiller 6rneklerinde 30 K yakinlarinda
elektriksel direncin azaldigini gozlemlemisler ve bundan sonra siperiletkenlik ile
ilgili galismalar tekrardan yiikselise gegmistir. 1986’ nin sonuna dogru La-tabanli
stperiletkenlerde baryumun yerine stronsiyum katkilanarak kritik gecis sicakligi
42,5 K olarak kesfedildi [8]. 1987° de Wu ve arkadaslari, Alabama ve Houston
Universitesi’ ndeki ¢alismalarinda siv1 azot sicakhigini kritik gegis sicaklig1 80 K~
nin Ostinde olan Y — Ba — Cu — 0 (YBCO) sisteminde incelediler [9].

Bi-tabanli siiperiletkenleri Micheal ve arkadaslari Bi,Sr,Cu;0, baslangic
numunesiyle kesfettiler [10]. Bilesik igin kritik gegis sicakligini 15 — 20 K olarak
tanmimladilar. Bizmut icerikli stperiletkenlerin Bi,Sr,Ca,_,Cu, 0, serisine uyan
(n =1, 2) kristal yapiya denkligi bulunmus oldu [11]. Geg¢is sicakligint n = 1 igin
15— 20K ve n = 2 igin 75 — 80 K olarak kesfettiler. 1988 yil1 ocak ay1 igerisinde
Tarascon ve arkadaslari, n = 3 serisini kesfederek sistemdeki kritik gecis sicakligini
110 K olarak bulmuslardir [12]. Sivi nitrojenin kaynama noktast olan 77 K’ nin
istiindeki sicakliklarda superiletken malzemelerin varligi ilmi alanlarda seving

yaratmis Ve bir¢ok teknolojik uygulamanin da diisliniilmesini saglamistir.

1995’ te 138 K’ ye sahip Hg,sTl,,Ba,Ca,Cu;0g 43 bilesigi kesfedildi. Bugln
bakir oksit igerikli yiiksek sicaklik siiperiletken serileri ortaya c¢ikmistir. TUm
bilimsel alanlarda ¢ok c¢aligilan bilesiklerden biri 90 K iizerinde gegis gostermekte
olan YBa,Cu;0, (YBCO veya Y —123) ve Bi,Sr,CaCu,0g (BSCCO veya Bi —
2212) olarak isimlendirilen bilesikler olarak bilinmektedir. Gegis sicakligi 100 K’
nin Ustiinde ¢ok bilesik mevcuttur. HgBa,Ca,Cu;0g atmosfer basing altinda 135 K
gecis sicakligina sahiptir ve 30 GPa deger altinda 164 K olarak ifade edilmistir.
[13].

2000’ 1i yillarin basinda 39 K civarinda gegis sicakligina sahip MgB, metalik
bilesiginin kesfinde fizik alaninda blyuk bir ¢alisma yapilmistir [14]. Akimutsu ve
arkadaglar1 2001 yilinda MgB,’ nin 39 K’ de superiletkenlik &zelligine sahip



oldugunu buldular. Bu, metal 6zelligi gosteren sliperiletkenlerin 39 K kadar ylksek

T, ye esit oldugunu gostermistir.

140 5 HaTIBaCuD
HgBaCaCul
120 + TIBaCaCud
BiSrZacuc
100 S
YBalCuz O, ¢
80 - Sivl &zot
— B e TR, B
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Sekil 1.4. Siiperiletkenligin T,.’ ye gore tarihsel gelisim grafigi



2. SUPERILETKENLIK iLE iLGIiLi KURAMSAL TEMELLER

2.1. Siiperiletkenligin Temel Ozellikleri

Superiletkenlik ¢ 6nemli parametreden olusmaktadir: Kritik sicaklik (T,), kritik
manyetik alan (H,) ve kritik akim yogunlugu (J.). Bu parametrelerin her biri diger iKi
parametrenin durumuna baglidir ve stperiletkenlik durumunun devamliligi tum bu
parametrelerin  kritik degerlerinin altindaki degerlerle mumkundur ki bu da
materyalden materyale degismektedir. Bu parametrelerin ¢evreledigi alan, Sekil 2.1.°

de gosterildigi gibi siiperiletkenlik ylizeyini olusturmaktadir.

Sekil 2.1. T, H. ve ], ile cevrelenen superiletkenlik ylizey faz diyagrami

2.1.1. Kritik Sicakhk (T.)

Bir siiperiletkenin direncinin kayboldugu sicaklik, siiperiletkenlige gecis sicakligi
veya kritik sicaklik (T,.) olarak bilinmektedir. Her malzemenin kendine ait kritik
sicaklik degeri vardir [15]. Bu sicaklik degerleri bazi metaller ve alasimlar i¢in Tablo

2.1.” de gosterilmistir.



Tablo 2.1. Birtakim metal ve alasimlar icin stiperiletken gegis sicakligi [15]

Metal Nb Pb Ta Sn In Al Ga YAS

T.(K) 9,3 7,2 4,5 3,7 3,4 1,2 1,1 0,8

Alasim | Ta — Nb | Pb — Bi | 3Nb — Zr | Nb3Sn | Nb3Ge | LaOFeAs | MgB,

T.(K) | 63 8 11 18 23 26 39

Sekil 2.2.” de gosterildigi gibi T, degerinin altinda sUperiletkenlerin elektriksel
direnci sifir olmaktadir. Bu, akimin kayipsiz bir sekilde malzeme i¢inden akabilmesi
anlamma gelmektedir. Normal malzemelerdeki direng, tasiyicilarin safsizliklarla
veya orgii titresimleri ile yaptigi sacilmalarla iligkilidir. Ancak siiperiletkenlerde
elektronlar Cooper ciftlerini olusturur ve yapi igerisinde sagilmaya ugramazlar. Yani
sifir direng 6zelligi gosterirler. Bir superiletkende glinimizde 6lgilen en kiglk 6z

direng degeri 1078 ohm. cm civarinda olup bu deger sifir kabul edilmektedir.

M
Mo al
Durum
e
L
c
1]
=
=
0
+— SOperiletken
S
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Sicakhlk

Sekil 2.2. Superiletken ve metal malzemeler igin direncin sicaklikla degisimi

Sekil 2.3.> de belirtilen AT (AT =T.—T,) superiletken numunenin kalitesini
belirtir, artmakta olan safsizlik miktar ile kapsami biiylimekte olan ve gecis bolgesi
diye tanimlanan sicaklik araligi kritik sicakligin gozlenmesini giiclestirmektedir.
Araligin ensiz olmasindan kaynakli numunenin saf, homojen ve kaliteli yapiya tabi
oldugunu, araligin biiyiik olmasi da numunede tanecik smirlarinin varligini gosterir

[16].



Ozdireng (2]

Tc(0)

- fmm————————————

Sicakhk {K})

Sekil 2.3. Siiperiletken bir malzemede AT, T,(0), T, niceliklerinin direng-sicaklik grafigi

2.1.2. Kritik Manyetik Alan (H,)

Stiperiletkene uygulanabilen siiperiletkenlik 06zelliklerinin bozulmadan kaldig1

manyetik alanin bir sinir1 vardir, bir numune siperiletken durumda ve uygulanan

manyetik alan yavasca artiyorsa alan sonunda maddenin stperiletken durumunun

ortadan kalktig1 bir degere ulasmaktadir. Bu degere kritik manyetik alan denir ve H,

ile ifade edilir [17]. Baz siiperiletken elementler igin H, degerleri Tablo 2.2.” de ve

HT, stperiletken sistemler i¢in T, ve H, degerleri Tablo 2.3.” te gOsterilmistir.

Tablo 2.2. Bazi elementler i¢in H, degerleri

Element | Cd n Ga Al In Sn Hg Pb Nb
H.(T) |0,0028 | 0,0054 | 0,0058 | 0,011 | 0,028 | 0,031 | 0,042 | 0,081 | 0,206
Tablo 2.3. Bazi HT, stperiletken sistemler icin T, ve H, degerleri [18]
HT, Superiletken Sistemler T.(K) H. (T) H., (T)
LSCO 38 62 15
Y —123 92 120 40
Bi — 2212 95 100 30
Bi — 2223 110 250 30




Kritik manyetik alan degeri T = 0 K’ de maksimum ve T = T, esitligi s6z konusu
oldugunda sifir olmaktadir. Bu muhtemel bir sonu¢ olmaktadir ve T = T, esitliginde
numune olagan haldedir. Superiletkenlere uygulanmakta olan manyetik alan (H,) ile

sicaklik (T,) arasindaki degisim Sekil 2.4.” te sunulmustur.

Normal

I
m

Manyetik Alan

Stiperiletken

T:
Sicakhk

Sekil 2.4. Kritik manyetik alanin (H,) sicaklik (T,) ile degisimi grafigi

Kritik manyetik alan degerinin sicakligin karesiyle orantili oldugu ispatlanmistir.

Kritik manyetik alanin sicakliga baglh degisimi;

\2
HAT) = H©) |1 = (3) | @
bagintis1 ile verilmistir. Bu bagintida, H.(0) mutlak sifirdaki kritik alan, H.(T)

stiperiletkenligin ortadan kalkmasi i¢in gereken maksimum manyetik alani gosterir.

Kritik manyetik alan (H.), malzemelerin tlriine baghdir. Manyetik alana, zit bir
manyetik alanla cevap verenler diyamanyetik malzemelerdir. Her malzeme, ¢ok az
da olsa diyamanyetik 6zellik gosterebilmektedir fakat stperiletken malzemeler icin
durum farklidir, stperiletkenlerde yuksek sekilde gozlemlenir. Siiperiletkenler bu

ozelligi ile dis manyetik alan1 neredeyse bitirecek sekilde siddetli manyetik alan
uretmektedirler.
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2.1.3. Kritik Akim Yogunlugu (J.)

Kiritik sicaklik ve kritik manyetik alan ile ayirt edilen bir siiperiletken ayni zamanda
bir kritik akim yogunluguna (J.) da sahiptir. Bu sinirin iistiindeki akim, siiperiletken
durumu yok eder [19]. Yani siiperiletken malzemenin tasiyabilecegi en ylksek akim
degerine kritik akim yogunlugu denir ve J. ile ifade edilir. Sekil 2.5.” te gosterildigi
gibi, J. degeri sicakligin azalmasiyla artmaya baslamakta ve mutlak sifirda

maksimum degerine ulagmaktadir.

1/1.(0)

Sitperiletken Durum

T/T

[

Sekil 2.5. Kritik akim yogunlugu (/) ve sicakhigin suiperiletken ve normal durum bdlgeleri

Kritik akim yogunlugu siiperiletken malzemelerin tasiyabildigi en yliksek akim
degeridir ve kritik akim yogunlugu degeri, 6zdiren¢ metodu yardimiyla deneysel
olarak olciilebilir. Bu metod ile numuneye uygulanan kiiciik bir voltaj degerinden

(1uV) dolayi olusan akim degeri dlgiilerek kritik akim yogunlugu hesaplanabilir.

2.2. Meissner Olay1

Meissner ve Ochsenfeld yaptiklar1 ¢alismalarda, slperiletken 6zellikteki numuneye
T, sicakliginin altinda bir manyetik alan uyguladiklarinda uygulanan alanin
numuneden disart ¢iktigin1 ve numunenin tam diyamanyetik numune davranisinda
oldugunu incelemislerdir. Meissner olayinda, superiletken numunenin icerisindeki
manyetik alanin sirekli olarak sifir ¢ikacagini gostermistir, sifir direng durumuyla

ifade edilememektedir.
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Meissner olayi, manyetik hassaslik 0lcimleriyle belirlenmektedir. Meissner etkisini
olusturan Lenz Yasasi’nca, disaridan gelen manyetik alan uygulamasi sonucunda
Oniimiize ¢ikan yiizey akimlarinin kendisidir. Yiizey akimlarinca olusan manyetik

alan, uygulanmakta olan manyetik alan biiytikliigline esit olur ve ters yéndedir.

iletken
T>T
Sofutma B:; ["’
T>T, .
B#0 ]
Shperiletken
Sogutma

v

T<T,
B+0

Sekil 2.6. Kritik sicaklik (T'.) altinda uygulanan manyetik alanin sematik olarak gdsterimi
Sekil 2.6.” da 6nce malzeme sogutulup siiperiletken bi¢ime sokulup, daha sonra
manyetik alan uygulaniyor, manyetik alan uygulanmis malzeme sogutulup

stiperiletken bicime sokuldugu davranis gosterilmektedir ve bunlar arasinda fark

yoktur, bu durumlarda manyetik akinin disarlanmasi s6z konusudur.

Sekil 2.7.” de siiperiletken malzemenin manyetik alant Meissner etkisi 6zelligi ile

disarlamas1 sonucu miknatisi itmesi gosterilmistir.
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Sekil 2.7. Siiperiletken malzemenin manyetik alan1 disarlamasi

2.3. Josephson Etkisi

Josephson etkisini 1962 yilinda ingiliz fizikci Brian David Josephson heniiz 22
yasinda iken kesfetmistir [20]. Josepshon etkisine gore, iki siiperiletken malzeme
arasina ince yalitkan bir levha yerlestiginde, bir voltaj uygulanmamasina ragmen

Cooper ciftleri bir stiperiletkenden digerine gegebilmektedir (Sekil 2.8.).

Shperiletken Yalitkan  Siiperiletken

P O{/\;L

Sekil 2.8. Josepshon etkisini gosteren Josephson eklemi

Josepshon etkisi ele alindiginda stiperiletken akim (Denklem 2.2-2.3);

fc =f0 sin ¢ (2.2)
d 2eV

ap _ zev (2.3)
dt h

denklemleriyle verilir. ¢ stiperiletken yiizeyler arasindaki faz farki, V' uygulanan
gerilim ve fc junction kritik akimini ifade eder.
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Josepshon etkisi, Cooper ciftlerinin varligini gosterir. Yani elektron ciftleri ayni faz
dalga fonksiyonu ile karakterize edilir.

2.4. Sizma Derinligi (4;)

Stiperiletken malzemeler, yiizeylerinde siirekli akan akimlar sayesinde manyetik
alam1 disarlar fakat manyetik alan belli bir derinligine kadar malzemeye niifuz
etmektedir. Cok ince bir yiizey tabakasi halinde akan akimlarin kalinligi, sizma

derinligi (ya da niifuz derinligi) (1) olarak ifade edilmektedir. Sizma derinligi;

-1/2

i, = (4nezns) 2.4)

m*c?

denklemi ile verilmektedir. Bu denklemde; ng yiik tastyicilarinin yogunlugu, m* yiik
tastyicilarinin etkin kiitlesi, e elektron yuku, ¢ 1sik hizin1 ifade etmektedir. Sizma
derinliginin degeri sabit olmamaktadir. Fakat sicakliga ve numunenin cinsine bagh

olmaktadir. Ay, 0 K’ deki sizma derinligi olmak {izere sizma derinligi;
MT) = Ao[1 = (T/T)*]V/? (2.5)

bagintis1 ile verilmektedir. Sizma derinligi, algak sicaklikta, sicakliktan bagimsiz
olup sicaklik kritik sicakliga yakinlastikca sonsuza dogru gidecegi gorulmektedir.
T =T, esitliginde uygulanmakta olan manyetik alanin numuneye bir kayip olmadan
nifuz edecegi demektir. Bu da istenen durumdur, malzeme T > T,.’ de olagan hale

gecmektedir.

Bir yiizeye paralel olarak uygulanmakta olan B manyetik alan, yiizeyden igeriye x
uzakligiyla baglantili Ustel sekilde azalarak nufuz etmektedir ve de sifirlanmaktadir.

B(x) Ylzeyden igeriye x uzakligindaki manyetik alan asagidaki denklem ile gosterilir.

B(x) = Boyexp (— %) (2.6)

14
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Sekil 2.9. Manyetik alanin superiletken bir numunenin igine dogru niifuz etmesi gosterimi

2.5. Es Uyum Uzunlugu (§)

Stiperiletkenligi tanimlamak i¢in kullanilan diger karakteristik uzunluk da es uyum
(koherens) uzunlugudur. Pippard’ 1n teorisinde, siiperelektronlarin sayist konumla
hizli bigimde degismemektedir, belirli uzaklikta degismeye ugramaktadir. Pippard bu
uzakliga uyum uzunlugu demistir [21]. SUperiletken maddede konuma bagh
manyetik alan olustugunda, elektron yogunlugunun asagi yukari duragan oldugu
durum es uyum uzunlugudur ve siiperiletkenligin varedilebilir veya yok edilebilir
oldugu en kigik boyuttadir. Superiletken numunenin es uyum uzunlugu ne 6lcude
biylk olursa, numune o Ol¢tide siperiletkenlik 6zelligi gosterir demektir. Metal
icerisindeki safsizliklar ve kusurlar, elektronlarin yaklasik olarak serbest yol
uzunlugunu azaltmaktadir ve bdylelikle es uyum uzunlugunun da azalmasi s6z
konusudur. Es uyum uzunlugu ile sizma derinligi ters orantilidir. Bu durum Sekil

2.10.-2.11.° de verilmistir.
Bir 6rnegin es uyum uzunlugu ile sizma derinligi arasindaki iliski, 6rnegin I. tip mi

[1. tip mi oldugunu gormemizi saglamaktadir. Es uyum uzunlugu sizma derinliginden

uzunsa l. tip, kisaysa II. tip siiperiletken olmaktadir.
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Sekil 2.10. I. Tip superiletkenler i¢in numune smirindaki es uyum uzunlugu ile sizma

derinligi iliskisi
Mormal Siiperiletken
{I.Tip)
anyetik
aki Siiperelektron

yogunlugu 5ayis|
£
A

Sekil 2.11. II. Tip stperiletkenler i¢in numune sinirindaki es uyum uzunlugu ile sizma
derinligi iliskisi

2.6. 1. ve Il. Tip Superiletkenler

Superiletkenler manyetik alan icerisindeki durumlarina gore; 1. Tip stiperiletkenler ve
Il. Tip superiletkenler olmak Uzere iki tir olarak karsimiza c¢ikar. I. Tip
siperiletkenin T, altindaki sifir dirence sahip olmasinin yaninda baska davranisi da
mikemmel diyamanyetik Ozellikte olmasidir. T, degerinin altindaki sicaklikta
uygulanmakta olan manyetik aki, I. Tip siiperiletkenin i¢ kismindan uzaklasir, bu
durumda Meissner etkisi gozlemlenir. Manyetik alan, H.> nin Ustiinde bir degere
cikarsa numune slperiletken 6zelligini kaybederek olagan bir yapiya dontigmektedir.

I. Tip stperiletkenlerin kritik manyetik alan1 ¢ok az oldugu i¢in miknatis yapimina
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elverigli degildir. 11. Tip superiletkenlerde 2 tane kritik alan vardir: alt H.; ve Ust H,,
alanlari. Kritik H,; alani ile {ist H,, alan1 arasindaki degerde manyetik aki yogunlugu
sifira esit olmamakla birlikte ve Meissner etkisi de goriilmemistir. H.; ve H,
degerleri arasindaki manyetik alan degerinde superiletken numune, girdap (vortex,

karigik) durumu olarak tanimlanan karisik halde bulunmaktadir.

Kangik

Hal Mormal Hal

Mormal Hal

siiperiletken
Hal

Siiperiletken
Hal

(a) (b)

Sekil 2.12. a) I. Tip siiperiletkenlerde b) II. Tip siiperiletkenler i¢in sicakliga bagli kritik
manyetik alan degisimi

I1. Tip siiperiletkenler, 1. Tip siiperiletkenlerin kritik sicakliklarina gore yuksek kritik
sicakliklara sahiptir. II. Tip siiperiletkenler iki turli kritik alana sahiptirler.
Superiletkenligin  kesfinden bugiine periyodik sistemdeki birtakim metalik
elementlerin beraberinde kimi ara metal bilesiklerinde, birtakim yar1 iletkenlerde
belirli kritik sicaklikta stperiletkenlik haline intikal durumu s6z konusudur.
Superiletkenlik haline intikal durumu, hem Meissner olayr hem de 6zdirengteki

degisimle dogrulanmis oldu.

Vortex (girdap) durumdaki madde, sifir dirence sahip ve manyetik aki az da olsa
icine gecebilir. Uygulanan alan alt kritik alan1 gecerse, vortexli bolgeler olagan
bolimlerden olusan fitil sekilleri ile karsimiza ¢ikar, uygulanan manyetik alan siddeti
arttiginda fitil sayilarinda artis gozlenir ve manyetik alan tst kritik alana geldiginde,

madde olagan duruma gegmektedir (Sekil 2.13.).
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Sekil 2.13. I. Tip ve Il. Tip superiletkenlerin manyetik alan igerisindeki davraniglarinin

gosterimi

Tablo 2.4. 1. Tip siiperiletkenler ve T, degerleri
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Malzeme T, Malzeme T,
Be 0 Al 1,2
Rh 0,1 Pa 1,4
w 0,015 Th 1,4
Ir 0,1 Re 1,4
Lu 0,1 Tl 2,39
Hf 0,1 In 3,408
Ru 0,5 Sn 3,722
Os 0,7 Hg 4,153
Mo 0,92 Ta 4,47
Zr 0,546 /4 5,38
cd 0,56 La 6,00
U 0,2 Pb 7,193
Ti 0,39 Tc 7,77
Zn 0,85 Nb 9,46
Ga 1,083



Tablo 2.5. I1. Tip stiperiletkenler ve T, degerleri

Malzeme T,

NbTi 10
PbMoS 14,4
VsGa 14,8
NbN 15,7
VsSi 16,9
Nb3Sn 18,0
NbsAl 18,7
Nbs(AlGe) 20,7
Nb;Ge 23,2

2.7. Sifir Direnc Ozelligi

Stiperiletkenligin belirlenmesinde tercih edilen en belirgin nitelik sifir direng 6zelligi
olmaktadir. Sifir diren¢ vaziyeti, direncin sicakliga karst Olglmiyle belirlenir.
Metallerdeki direng elektronlarin fononlar, safsizliklar ve kristal hatalarindan
sacilmasiyla olusur. Saf metallerin direncleri yalnizca sicakliga karsi kuvvetli
baglilik belirten fononlarin, elektronlar1 sagmalarindan kaynaklanir. Bundan otiirii
saf metallerde sicaklik 0 K’ e gitmekteyken diren¢ de sifira gitmektedir fakat bir
metalin surekli olarak safsizlik ozelligine sahipligi s6z konusu oldugundan
elektronlar sicakliktan bagimsiz sagilacaktir ve 0 K’ de bile direng gosterecektir.
Siiperiletkenlik 6zelligi gésteren numunede sicakligin azalmasiyla diren¢ daimi
azalmaktadir. Kritik sicakliga gelindiginde direncin ansizin sifira  gittigi
gorulmektedir. Superiletken durumda, dogru akim igin elektriksel direng sifir
olmaktadir. So6ziin kisasi stperiletkenlik durumunda akimda kayip olmamakta ve

bundan dolayx siiperiletken halkada akim uzun siire kayip olmadan akabilir demektir.

Superiletkenlik durumuna gecis sicakligi, AT, bigiminde ifade edilen sicaklik
uzaklhigina sahip olmaktadir (Sekil 2.14.) ve AT., numune direncinin azalma

gosterdigi andaki sicaklik ve direncin sifir oldugu sicaklik arasindaki farka esittir.
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AT, farki siiperiletken 6rnegin kalitesini ifade eder. Artan safsizlik miktar1 ile
blylme gosteren ve gegis bolgesi olarak adlandirilan bolgede, uzakligin kisaligindan
dolayr ornegin saf, nitelikli, homojen ve tek Kkristal yapiya sahip oldugunu

gosterirken, uzakligin biiyiikligi de 6rnegin saf olmadigini gostermektedir. 1. Tip

stperiletkenlerde bu uzaklik kisa olmasina ragmen Il. Tip siperiletkenlerde
bayaktar.

10

B =1

6" YBa,Cu;0,

4 =

>k

1 ] | |)I 1 | ] | 1 1

40 1] 120 160 200

Sekil 2.14. Siiperiletkenlige ge¢is sirasinda kritik sicakligin tayin edilmesi

Diren¢g ve manyetik hassaslik olgiimlerinin birbirine gére daha elverisli oldugu
Ozellikler vardir. Direng Olgiimleri basit oldugu i¢in arastirmanlar daha gok tercih
etmektedirler. Tanecikli yapida manyetik alan tanecikler arast baglari
koparabilmesinden 6tirii ¢ogu zaman direng 6lcimleri hassaslik 6l¢cimlerine nazaran
yiiksek kritik sicakliklar ve daha etkili gegisleri gosterir. Hassaslik olgtimleri 6rnek
icindeki stiperiletkenlik fazinin oranlar hakkinda da fikir vermektedir. Ornek
g0zenekli bir yapidaysa Ozdireng Olgcumlerinin tanecikleri arasindaki Kusurlar ve
bosluklarin var olmasindan Oturu istenilen bicimde olmadigi géz ardi edilemez.
Homojen yapidaki bir superiletken 6rnekte her iki Olciim benzer gecis sicaklik

sonucunu vermektedir.
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3. SUPERILETKENLIK ILE ILGIiLi TEORILER

3.1. BCS Teorisi

Bardeen, Cooper, Schrieffer tarafindan 1957’de sunulan bu mikroskobik teori
stperiletkenlerin farkli niteliklerinin ortaya ¢ikmasinda basar1 gostermistir. BCS
teorisi, alcak sicakliklarda slperiletken numune icerisindeki elektronlarin
hareketleriyle alakalidir. BCS teorisinin amaci, arasinda ¢ekici etkilesme olan
elektron c¢iftinin Cooper ciftleri diye tanimlanan baglantili sonuglar gostermesidir.
Ayni kutuplarin birbirlerini itmesine karsi elektronlarin 6rgii titresimleriyle etkilesme
saglayarak birbirini ¢ekebilecegi ve elektron ¢ifti olusturabilecegi gosterilmis oldu.
Negatif yUkli hareket halindeki elektron, pozitif yikli iyona yaklastiginda
arasindaki ¢ekim yizunden orginin o noktasimmin bizilmesine neden olmaktadir.
Elektron etrafinda pozitif yiik vardir. Yaklastirilan ikinci elektron, o noktadaki
bizulmeyi fark eder ve pozitif yikin cekim etkisinden dolay: oraya ¢ekilmektedir.
Boylece iki elektron birbirine “elektron-6rgl-elektron” isleyisi ile yakinlasmaya
baslamistir (Sekil 3.1.).

o Orgii Bozulmasi ~
| ~N e

« Fonon

N o /N

Metalik Orgiideki jon Merkezleri
a) b)

Sekil 3.1. a) Iki elektronun gekici etkilesiminden dolay1 6rgiiniin bozulmasi, b) Karsilikli
fonon degisiminden kaynaklanan elektron-elektron etkilesimi
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Elektronlar zit momentum ve spine sahip baska elektronlarla ¢iftlenmistir ve Cooper
ciftleri diye isimlendirilmektedirler (Sekil 3.2.). Elektronlar zit momentum ve spine
sahipken baglanma enerjileri en biiyiik degerlerini alir. Elektronlar arasindaki ¢ekim
etkilesmesi, siperiletken taban durumu, olagan Ust durumundan ayristiran enerji

aralig1 olusturmakta ve Fermi enerji dlizeyi olarak belirtilmistir [15].

Spin Agagi

Spin Yukan

Sekil 3.2. Cooper ¢iftinin sematik gésterimi

Orgii titresimleri fonon adiyla bilindiginden, sistem “fonon etkilesimli mekanizma”
olarak tanimlanir. Cooper Giftleri olarak adlandirilan iki elektron Sekil 3.3.” te nasil
kenetlenmis gosterilmektedir. Ikisinin ciftlenmesi ile elektronlar stiperiletken iginden

daha duizgun olarak gecer.

Sekil 3.3. ki elektron arasinda drgiiniin bozulmast ile ¢ekici etkilesimin sematik
gosterimi

22



Cooper ciftleri fononlarla carpisirsa, siiperiletkenlik 0zellikleri kaybolabilmektedir.
Fakat fononun enerjisinin, elektronlarin karsilikli etkilesimlerini gecebilecek
kapasitede gerekli enerjiyi elinde bulundurmasi gerekmektedir. Mutlak sicakligin
yakininda Cooper iftlerinin  yok olmasina neden olacak enerjili fonon
bulunmamaktadir, sicaklik kritik sicakliga yikselmeye devam ettikge, fononlarin
kristal 6rgu icerisindeki titresimleri artmaktadir. Kritik sicakliga gelindiginde de
Cooper ¢iftlerinin ~ kirilmas1  s6z konusu olmaktadir. Bdylece numune

stperiletkenligini kaybetmektedir.

BCS teorisi mukemmel diyamanyetik ve mukemmel iletken olan 1. Tip
stperiletkenlerin durumunu ifade eder. Il. Tip siperiletkenlerin, diisiik kritik

sicakliktakilerin durumunu agiklar.
3.2. London Teorisi

1935 wyilinda Fritz ve Heinz London kardesler tarafindan yaymlanan
siperiletkenlikte gdzlemlenen durumlari aciklamak icin London teorisi, temelde
Maxwell denklemini baslangi¢c noktasi olarak almakta ve Ohm Yasasini zamana
bagli olarak ifade etmektedir. Teoriye gore, siiperiletken numune icindeki n toplam
elektron yogunlugu, n, siiperelektron yogunlugu ve n, normal elektron yogunlugu

olmak tizere iki kisimdan olusur:

n=ns+n, (3.1)
Superelektronlarin yogunlugu sicaklik ile,

ns =n[1 - (T/T,)*] (3.2)

ifadesine bagli olarak degismektedir. Kritik sicakliga ulasildiginda numune, iletken
hale gececeginden slperelektronlarin yogunlugu sifir olmaktadir. Slperiletken
malzeme icinde superelektronlar hareketleri boyunca herhangi bir direngle
karsilasmadiklar1 gibi herhangi bir elektrik alan olusturmaz ki, numune iginde E

elektrik alan olmus olsaydi elektronlar sonsuza kadar bu alanin etkisinde kalirdi.
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mE= = eE (3.3)

—

Denklemde m elektronun kdtlesini, e elektronun yukina, V; siiperelektronlarin hizini

ve E elektrik alani ifade etmektedir. Stiperelektronlarn olusturdugu akim yogunlugu;

Js =nse Vg (3.4)

olarak gosterilir. Bu ifade 3.3’ de yerine yazilirsa,

= ) (Birinci London Denklemi) (3.5)

Ezi(fsnsez

dt

ifadesi elde edilir. Denge durumunda akim yogunlugunun sabit kaldig1 varsayilirsa,
stperiletken numune icginde elektrik alan sifir olur. Bu teori, siiper akimlarin
stiperiletken numuneler iginde elektrik alan olusturmadigini gosterir ve slper

akimlarin manyetik alanla bagintisin1 ifade eder. Denklem 3.5’ teki esitligin her iki

taraf V ile vektorel olarak carpilirsa;

— 7 25 S

VxZ = B Gy E (3.6)
dt mg

sonucu elde edilir. Maxwell denkleminin tglincisu (Faraday Kanunu),

VxE =12 3.7)

esitligi Denklem 3.6’ da yerine yazilirsa,

2 [T +2<E] =0 (3.8)

mgc

Elde edilen bu esitlikte parantez igindeki ifade sifira esitlenirse, Ikinci London

denklemi elde edilir:
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nge?

B (ikinci London Denklemi) (3.9

Vaj = —

mgc

London teorisi, olagan durumlar ve siiperiletken durumlar arasindaki sinirdaki ara
yuzeyin  enerjisini  pozitif ~ yonden  agiklamakta  fakat  negatifligini
aciklayamamaktadir. Yani 1. Tip superiletkenlerin durumu agiklanir iken, II. Tip

stperiletkenlerin durumu agiklanamamaktadir.
3.3. Ginzburg-Landau Teorisi

1950 yilinda Ginzburg-Landau Teorisi, London Teorisi’ ne kars1 olarak
degerlendirilmistir. Ilk defa superiletkenler icin kuantum mekaniksel yaklagim
kullanilmis ve ikinci sinif siiperiletkenlerin varligi ortaya ¢ikmustir. Ginzburg-Landau
Teorisi, butlin stperiletken elektronlar1 tek bir uzaysal koordinata bagli olan
makroskobik dalga fonksiyonuyla ifade etmektedir. Bundan dolayr tim
stiperelektronlarin  uyumlu oldugunu farz etmistir. Kuantum mekaniginde,

superiletkenlik durumundaki tek elektron 1,y dalga fonksiyonu ile ifade edilir. I.

Ginzburg-Landau esitligi;

2 1 (; ze \* o _
ap + by [PI? —(inv + Z4) p =0 (3.10)
Y i¢in yazilmis bir Schrédinger dalga denklemi gibidir.
(invyp +Z ap)n =0 (3.11)

Gibbs Serbest Enerjisinin minimize edilmesiyle, siiper akim yogunlugu igin su

denklem elde edilmektedir:

Jsiy == () (@ Vop —pVy*) = (¢*/me ' &) (3.12)

2m

Bu esitlikte A vektor potansiyeli igin, Il. Ginzburg-Landau esitligidir. 1. GL

esitliginde A=0ve BlY|? < a olarak onaylanirsa;
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h? d?y
Ll G a¢

2m dx?

(3.13)

denklemi elde edilmektedir ve bu denklemin ¢ozimi; exp(ixy/ h?/2ma)’ dir.
Parantez icerisindeki ifade koherens (es uyum) uzunlugu (&) olarak ifade edilir.
London sizma derinliginin koherens uzunluguna oranm1 Ginzburg-Landau

parametresini (x) vermektedir.

_A_ (me g2
x_f_(qh.m) (3.14)

I. Tip superiletkenlerde & > A durumu koherens uzunlugu sizma derinliginden
bayuktir demektir. 11. Tip siperiletkenlerde ise A > ¢ durumu sizma derinligi
koherens uzunlugundan biiyiiktiir demektir. Il. Tip siiperiletkenlerde girdapli hal
olugsmaktadir. Vortex hali, 1. Tip siiperiletkenlerin H.;’ den H.,’ ye smirlandirilan
bolge slresince olagan ve siperiletkenlik bolgelerinden olusan karisik duruma
denmektedir. GL teorisi, kritik sicaklik yakininda mesela (T —T,.) < T, oldugu
durumlarda gegerli olmaktadir. GL teorisi olagan durum ile stiperiletkenlik durumu
arasinda olusan ikinci dereceden faz gecislerine elverisli kuram olmakta ve T, ye

yakin sicaklikta gecerliligini kaybetmektedir.
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4. SUPERILETKEN SISTEMLER

Yiiksek sicaklik siiperiletken bilesiklerin hepsi CuO igerikli perovskit yapilara sahip
olmaktadir. Oksijen atomlari; zincirler igerisinde, metal-oksit diizlemlerinde ve
bakir-oksit duzlemlerinde olmak (zere 3 tirlt bicimde dizenlenmektedir. Cu — O
duzlemlerinin st iiste siralanmasiyla yiiksek sicaklik superiletkenleri olusmaktadir.
Bir perovskit yapt ABX; yapisindadir. A ve B atomlar1 metal katyonlar (pozitif
yuklu), X atomlar1 ise anyonlardir (negatif yikl(). A atomu B atomundan daha blyik
ve agirdir. Kipun merkezinde bulunmakta ve kiiciik olan B metal katyonlari kiipin 8
kosesinde dizilmistir. X anyonlart ise, 12 kenarin orta noktalarinda bulunmaktadir. A
atomu yerine 20 element, B atomu yerine 50 element bulunmus ve X atomlari

genellikle oksijen atomlarini temsil etmektedir.

Sekil 4.1. Perovskit yapinin sematik gdsterimi

4.1. LaSrCuO (LSCO) Sistemi

LaSrCu0O (LSCO) siiperiletken sistemi oksit bazli siiperiletkenler igerisindeki
mekanik olarak en sertidir. Tek kristal yapida kolay olarak elde edilebilir ve
siiperiletken faz gecis sicakhigt (T.)~30 K civarindadir. La,_,S1,Cu0,_,, X
konumlarinda oksijen katyonlari, B konumlarinda bakir anyonlar1 ve A konumlarinda
ise La, Sr ya da Ba katyonlar1 bulunan bir ABX3 perovskit yapidadir. Her bir birim
hlcresinde, c-dogrultusuna dik iki bakir-oksit diizlemi yer alir. Bu bakir-oksit

duzlemler guglt antiferromanyetik dzelliklere sahiptir.
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LSCO malzemenin kristal yapisi diizlemsel yapidadir ve tetragonal simetridir.
LaSrCuO sisteminde slperiletken durumunda yik tasiyicilart hollerdir [22].
LaSrCu0 sistemi i¢in sizma derinligi degerleri A4, = 800 A, 1, = 4000 A ve es
uyum uzunlugu degerleri &,, = 40 A&, &, =7 A’ dur. LaSrCuO sisteminin hiicre

parametreleri a = b = 5,35 A ve ¢ = 13,5 & olarak ifade edilmistir [23].

La, 5r

.Cu

Sekil 4.2. LSCO bilesiginin kristal yapist

4.2. TIBaCaCuO (TBCCO) Sistemi

1988 yilinda ilk olarak Sheng ve Hermann tarafindan T!—Ba —Ca—Cu—0
stiperiletken ailesi kesfedilmistir [24]. TBCCO sisteminin genel formull
Tl,Ba,Ca,_1Cu,0,,ms2’ dir ve tetragonal simetriye sahiptir. Bu sistemde Ca
icermeyen Tl,Ba,Cu30g4, Ve TIBaCus0s 5., bilesikleri 80 K altinda siiperiletken
davranig gosterir. Ayrica bu yapiya Ca eklendiginde 100 K’ in iizerinde siiperiletken
oldugu da kesfedilmistir. Daha sonra TIl,Ba,Ca,Cus0,, bilesigi i¢in hazirlama
kosullar degistirildiginde ise 125 K’ de T’ ye sahip bir siiperiletken malzeme elde
edilmistir [24, 25, 26].

28



=1 n=2

m= 1 : TlBazcan_icu”obr,.s*.s

Sekil 4.3. TIBa,Ca,_1Cu,0sp4+3 (n = 1 — 2 — 3) sisteminin kristal yapilari
4.3. HgBaCaCuO (HBCCO) Sistemi

1993 yilinda S.N. Putilin ve arkadaglari tarafindan civa bazli HT, siperiletkeni
kesfedilmistir [27]. Genel formili HgBa,Ca,Cu,4+105,.4° tir. n=0,1,2 icin
Hg — 1201, Hg — 1212 ve Hg — 1223 olarak ifade edilir. Bu U¢ sistem de
tetragonal birim hiicreye sahiptir. Orgii parametreleri tiim fazlar icin a = b = 3,86 A
ve ¢ parametresi ise sirasiyla n = 0,1 ve 2 igin sirasiyla 9,5 A,12,6 A ve 15,74

degerleri olarak ifade edilmistir.

HgBaCaCuO superiletken sisteminde basincin biiytik etkisi vardir ve basing arttik¢a
kritik gecis sicakligi da artmaktadir. Hg bazl sistemin basing altinda gegis sicakligi
134 K ve 300 GPa basing altinda 164 K’ dir [28, 29].
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Kristal yapist BSCCO’ ya benzer ve tetragonal bir simetri yapist vardir. Civanin
cabuk buharlagmasi ve toksik ozellikte olmasindan dolayr bu malzemenin {iretimi

zordur.

¢

'Ag ® Heg
i : ® &2
] ? ' ? ® Cca
: @& Cu
H ® ©

2Te®
.-~ ---
Hg-1212

®-----

Sekil 4.4. Hg — 1212 ve Hg — 1223 sisteminin kristal yapis1

4.4. MgB, Sistemi

1950’ 1i yillarda bilesik olarak elde edilen MgB,’ nin siiperiletken 6zelligi 2001
yilinda Akimitsu ve ekibi tarafindan kesfedilmistir. Bu tarihten itibaren bor igeren
bilesiklerin siiperiletkenligi tizerine bir siirli ¢aligmalar baglamistir ve tiim 6zellikleri
ortaya konmustur. MgB, siperiletkeni, metaller ve alasimlar i¢inde en yiiksek kritik
sicakliga sahip ve es uyum uzunlugu genis bir malzemedir. Diger malzemelere
oranla da ucuzdur. Basit kristal bir yapis vardir.
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MgB, bilesigi, basit hekzagonal yapida olan bir bilesiktir ve art arda gelen Mg
atomlarinin  hekzagonal katmanlar1 ile B atomlarinin hekzagonal diizlem
katmanlarindan olugmaktadir. Birim hicre parametreleri a = 3,086 A c=35244

dur.

]

Sekil 4.5. MgB,’ nin kristal yapisi
4.5. BiSrCaCuO (BSCCO) Sistemi

1987 yilinda Mitchell ve arkadaslari tarafindan BiSrCaCuO superiletken sistemi
kesfedilmistir. Daha sonra Maeda ve arkadaslari bu sisteme kalsiyum (Ca) ekleyerek
kritik  gegis sicakligini 110 K bulmuslar [11]. Genel olarak
BiSry;Can_1CunOzn4a4y  seklinde ifade edilmektedir. Burada n, CuO,
diizlemlerinin sayisin1 gostermekte ve n = 1,2, 3 i¢in ii¢ farkli faza sahiptir. Cu0,
dizlemlerinin sayisinin artmasi demek kritik sicaklik degerinin de artig gostermesi

demektir. BSCCO sistemi ortorombik ya da tetragonal yapiya sahiptir.

n = 1 faz1 (Bi,SrCu0g,,) bu sistemin diisiik sicaklik fazidir ve kritik gegis sicaklig
20 K’ dir. Genelde tetragonal bir yapiya sahiptir fakat ortorombik yap1 da
gbsterebilmektedir. Hiicre parametreleria = b = 5,39 A, ¢ = 24,4 A* dur [30].
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n = 2 fazinin (Bi,Sr,CaCu,0) kritik gecis sicakligi 85 K’ dir. Ortorombik ve
tetragonal olmak tlizere iki ¢esit yapi gosterir. Ortorombik yapinin hiicre
parametreleri a = 5,39 A, b=5414 ¢c=308A ve tetragonal yapinin hiicre
parametreleria = b = 5,4 &, ¢ = 30,6 A” dur [25].

n = 3 fazimn (Bi,S1,Ca,Cuz0404y) kritik gecis sicakhign ~110 K’ dir ve Bi-bazh
siiperiletken sisteminin en yiiksek gecis sicaklifidir. Tetragonal simetriye sahiptir.

Hiicre parametreleria = b = 5,4 Ave ¢ = 37,1 A” dur [31].

Bi-2201

. —
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® s Cu —— |
®0 H

Ca ﬁt - ?
!

Bi-2212 R L

Bi-2223

Sekil 4.6. Bi — 2201, Bi — 2212, Bi — 2223 fazlarinin kristal yapilari

4.6. YBaCuO (YBCO) Sistemi

1987 yilinda Wu tarafindan bulunan YBaCuO (YBCO) sisteminin Kritik gecis
sicakligr 92 K’ dir [32]. Bu sicaklik degeri ile sivi azot sicakliginin 77 K Uzerine
cikilmis olmasi teknolojik uygulamalar agisindan ¢ok Onemli olmustur.
YBa,Cu;0,_s (YBCO) kimyasal formiliindeki metal atomlarinin sayisindan Y —

123 superiletkeni olarak da ifade edilmektedir.
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Her YBCO birim hiicresi yitriyum atomlarinin bir diizlemiyle ayrilmistir ve 2 adet
BaO diizlemi arasinda kalmig 2 adet CuO, diizlemine sahiptir. YBCO sisteminde,
yapisindaki oksijen miktarina gore ve 1sil islem sicakligina bagl olarak sistemin
kristal yapist ve iletkenlik ozellikleri farklilik gosterir. Yapisal olarak oksijen
miktarina asirt duyarhidir denilebilir. YBa,Cu3;0,_s bilesigindeki “8” sembol,
oksijen eksikligini gosterir. 0 < § < 0,5 igin sistem ortorombik simetri ve
siperiletken Ozellik gostermektedir. 0,5 <6 <1 igin sistem ortorombik fazdan
tetragonal simetriye gecerek stperiletkenlik 6zelligini kaybetmistir. Tetragonal
simetriye (a = b # ¢) sahip YBa,Cus0, sisteminin 6rgii sabitleri a = b = 3,85 A
ve ¢ =11,83 A’ dur. Ortorombik simetriye (a # b # ¢) sahip YBa,Cus04 s
sisteminin 6rgil sabitleri a = 3,82 A, b =3,89 A& ve ¢ = 11,7 A’ dur [16, 33, 27].
Sizma derinligi Ag, = 300 A ve A, =5000A degerlerindedir. Sizma derinligi
degerleri &4, = 30 Ave &, = 4 A’ dur.

YBCO sisteminde oksijen miktarinin kritik sicakliga bagl olarak degisimi ele
alindiginda, artan & degerine karsilik iki noktada § = 6,6 ve 6,8 < § < 7,0 civarinda
kritik sicakligin artisinda, bir yavaglama oldugu gézlenmistir. Bunun nedeni, zincir
icindeki oksijenin gegis siiresinden kaynaklanmaktadir. Bu siireler sirasiyla ~60 K

ve ~90 K sicaklik degerlerine denk gelir.

YBCO malzemeleriyle ¢alismalarda dikkat edilmesi gereken en onemli kurallardan
biri de onlar1 nemli havadan ve sudan korumaktir. Bunun nedeni, YBCO’ nun su ile
etkilesime girerek Y,BaCuOs superiletken olmayan bir faza doniismesidir. Bu
nedenle ¢Ozinmeyi Onlemek i¢in malzemeler miimkiin oldugunca kuru ortamda

muhafaza edilmelidir.
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Sekil 4.7. YBCO superiletken sisteminin (a) Ortorombik, (b) Tetragonal kristal yapisinin
gosterimi

YBCO siiperiletken sisteminin kesfinden bugiine kadar siiperiletkenlik 6zelliklerinin
daha 1yi olmas1 yoniinde bircok katkilama ve yer degistirme islemleri yapilmistir.
YBCO’ daki hole miktar1 bu katkilama islemleriyle kontrol edilebilmektedir. Valans
elektronlar1, iyonik yaricaplar ve katkilama yapilan bolge katkilama sonuglarini
etkileyen etkenlerden birkagidir. YBCO superiletkenine farkli atom katkilamalari
yapilirken katkilanan malzemenin oksijen igerigi dikkate alinmalidir ¢iinkii YBCO’

da oksijen miktar1 kritik sicakligi belirlemektedir.

Bu zamana kadar yapilan arastirmalar nadir toprak elementlerinin (lantanitler)
(Nd,Sm, Eu, Gd, Ho, Er, Lu) yapiya ait Y3* iyonu ile yer degistirmesi sonucunda
kritik gecis sicakliginda ¢cok da 6nemli bir degisiklik olmadigini gostermektedir [34,
35, 36, 37, 38, 39].
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5. BUGUN ve YARIN SUPERILETKENLIK

Insanoglunun yasayabilecegi sicakliklarda, bilinen teknolojik uygulamalarda
kullanilabilecek durumlar1 olan sliperiletken malzeme heniiz kesfedilmemistir. Boyle
bir superiletken malzeme kesfedildiginde tarihin en énemli enerji tasarrufu sorunu
cozlimlenecektir. Bu tasarruf, Onceleri yararlanilmayan enerjilerin son kullanim
noktasina gelmesiyle elde edilebilecek tutum degildir, mesela cisimlerin hareketi
esnasinda, siirtiinmeden kaynaklanan enerji kayiplarindan biiyiik miktarda kurtulmasi

demektir.

Superiletkenlik 6zelligi gosteren Orneklerde, gortlen manyetik itme kuvveti
(Meissner Etkisi), Bati iilkelerinde halk arasinda “ucan trenler” diyerek bilinen,
manyetik yastik iistiinde kayan MAGLEV trenlerinin yapilmas: fikrinin olusmasina
neden olmustur. MAGLEV trenleri {izerinde yapilan aragtirmalarda basta Japonya ve
Almanya olmak Uzere, bugline kadar 500 km/h hiza ulasilmistir ve hemen hemen

yaklasik olarak jet ucaginin ugus hizina yakin olmaktadir.

Sekil 5.1. Hizli tren resmi

Japonya’ da gelisimi ilerleyen MAGLEV trenleri, gelistirilen ray Ustlindede, aracin
her iki ucundaki stiper sogutmali siiperiletken miknatislar araciligiyla ylkseltiliyor ve
trenin hareket ettigi esnada raydaki iletkenlere gonderilen elektrik akimiyla itme
baglatiliyor. Tren 100 km/h hiz1 astig1 esnada tekerlekler iceriye dogru katlanip ray
ustlinde havalanmaya bagliyor. Yani tren surtiinmesiz bir ortamda rayin ustlinde ugus
gosteriyor. MAGLEYV trenini istendigi zaman durdurmak i¢in akim yoniiniin tersine
cevrilip, ileri dogru hizla giden aracin kiitlesi zit yonde itmeyle durduruluyor, bu

durum Ornegin ugaklarda piste inigten sonra kullanilan motor freni gibi olmaktadir.
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Superiletken maddelerin 6nemli 6zelliklerinden birisi de mikemmel diyamanyetik
madde Ozelliginde varlik kazanmalaridir. 1933 yilinda Meissner ve Ochsenfeld,
metallerin superiletkenlige gectikten sonra igerisinden manyetik akim gegislerine
miisaade etmedigini kesfettiler. Yani kritik sicakligin altinda sogutulmus stiperiletken
ornek kuvvetli bir miknatisa yakinlastirildiginda, stperiletken 6rnek havada kalacak

ve bu nitelige siiperiletken metallerin “levitasyon” niteligi denir.

Stiperiletkenler sayesinde yiiksek manyetik akim yogunlugu elde edildiginden halk
arasinda “emar” olarak bilinen “manyetik rezonans (MR)” gorlntileme cihazlarinin

gelismesi saglanmis ve tipta teshis alaninda dahi kullanilmaktadr.

Sekil 5.2. MR cihazi resmi

Parcacik fizigi islemlerinde yararlanilan pargacik hizlandiricilarinda 151k hizina yakin
hizlarda hareketli atom alti pargaciklarinin merkezde tutulabilmesi igin gerekli olan
kuvvetli miknatislar sadece siiperiletken Orneklerle saglanabilmektedir. Miknatislarin

stiperiletkenlerden yapilmasiyla ileri seviyede deneyler yapilabilmektedir.

Sekil 5.3. Cern ¢aligmalarinda kullanilan sistemlerden biri olan pargacik hizlandirici
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Genelde tim elektronik devrelerde, 0Ozellikle de entegre devrelerin ara
baglantilarinda yarar saglayan iletkenlerin direnclerinden kaynaklanan meseleler
ciddi birer maliyetin gostergesidir. Meselelerin siiperiletkenlerin kullanilmasiyla

giderilebilir diislincesi vardir.

Elektrik iletebilen, ilk plastigi gelistiren Bell Laboratuvari miihendislerinin
calismalar1 yeni siperiletken kesfini ortaya koymustur. Bell Laboratuvarlari’ nda
gerceklesen calismalar, bagimsiz uzmanlar tarafindan hayrete disiiriicii gelisme
olarak ifade edildi. Stperiletken 6zellikte plastik Bell Laboratuvarlari’ nda Bertram
Batlogg ve grubu araciligiyla kesfedildi. Plastigin siiperiletkenlik niteligini yalnizca
(—455 °F) veya ~(—270 °C)’ ye sogutuldugu zaman kazandigin1 gdsteren birtakim

arastirmacilar, plastigin kullaniminin uzak bir ihtimal oldugunu sdylediler.

Bell Laboratuvarlari’ ndaki deneyde arastirmanlar, politiopen (polythiophene) adini
verdikleri plastik kullanmiglardir ve polimer iceren c¢ozeltiler hazirlanarak
aliminyum oksit ve altindan yapilan tabakanin Gzerine ince bir film katmani seklinde
puskiirtiilmiistir. Metal ve plastikten olusan tabakalardan olusan elektrik alan hi¢ mi

hi¢ bozulmaya ugramadan elektronlari ¢ekmistir.

Sekil 5.4. Siiperiletken plastik kullanilarak yapilan devre eleman

Josepshon eklemleri igeren siiperiletken halkalardan olusan kuantum girisim cihazi
(Superconducting Quantum Interference Device, SQUID) tipta, jeolojide,
meteorolojide vb. teknolojik uygulama alanlarina sahip olup, SQUID’ ler insan
beyni, diinya gibi ¢ok kiigiik manyetik alanlarin 6l¢timlerinde kullanilan en hassas

cihazlardir.
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6. LITERATUR TARAMASI

Stiperiletken sistemler kesfedildigi zamandan beri her bir siiperiletken sisteme
katkilama veya ekleme yapilarak malzemelerin stperiletkenlik 6zellikleri
ilerletilmeye calisilmis ve YBCO’ ya alkali toprak metalleri ve 3d ge¢is metalleri
sirasiyla Y, Ba, Cu yerine katkilanmasiyla bu katkilamanin sistem Uzerindeki etkisi
incelenmeye devam etmistir. Gereginden fazla bir katki s6z konusu oldugunda kristal
yapinin bozulmasi gozlenmistir. Numuneye yapilan katkinin cinsi ve niceligine gore
malzemenin simetri grubu da degismektedir. Numunedeki katki maddesi de kristal

blylme yonini etkilemektedir.

M. T. Gonzalez vd. [40], YBCO’ ya Zn eklendiginde (Zn?*), T, degerinin azaldig1 ve
alcak Zn katkilamalarinda, J. degerinde artis gozlemlemislerdir. Zn miktari

biyldukee J. degerinde azalma oldugu bulunmustur.

Celik 2006 [41], YBCO numuneleri elde etme islemlerinin birgogu oksijence az
ortamda yapilmaktadir ve yapisi tetragonal olarak belirlenir. Ortorombik stiperiletken
faz1 elde etmek icin numunelere oksijen verilmeli ve en uygun oksijen igerigine sahip
malzemeler elde etmek i¢in numunenin kriterlerine bagli zaman zarfinda 400 °C —

550°C sicaklikta oksijen ortaminda 1sitilmasi1 gerekmektedir.

Bilgeg 2004 [42], YBCO’ ya yapilan katki ¢aligmalarmin 2 nedeni var: Birincisi
malzemelerin superiletkenlik niteliklerini degistirme ve muhtemel stperiletkenlik
diizenegi ile alakali daha ¢ok bilgi toplama, ikincisi malzemelerin yogunluk, tanecik
yapist ve kirilganlik gibi fiziksel niteliklerini gelistirebilme. YBCO — 123 bilesiginin
anyonik ve katyonik katkilamaya elverisli oldugu yapilan arastirmalar esnasinda

ispatlanmustir.

U. Kolemen vd. [43], Zn katkilamasmin malzemenin sertligi iizerine etkilerini
incelemislerdir. Malzemenin 40 K’ deki sertliginin oda sicakligindakine gore 2 kat
artis gosterdigi ve % 1 oranindaki Zn katkisindan dolayr YBCO’ nun sertliginin

arttig1 gézlemlenmistir.
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Skakle 1998 [44], itriyum icerikli (YBCO) superiletkeni, diger talyum igerikli
(TBCCO), bizmut icerikli (BSCCO) ve civa igerikli (HBCCO) superiletkenlerle
mukayese edildiginde diisiik T, degerlerine sahip olduklari gbzlenmistir. Fakat
kullanilan elementlerin kararli olmasi, yapisinda toksin elementler barindirmamasi
bulk olarak sentezlenmesi sebeplerinden 6tlirl katkilama ¢alismalarinda ¢ok tercih

edilmesine yol agmustir.

E. Gaganidze ve J. Halbritter [45], YBCO’ ya Ca katkilamas1 yapan bir¢ok gruptan
biridir. Ca’ un, Y yerine katilmasi sonucu bir yiik geg¢isi olmakta ve siiperiletkenlik

ozelliklerinin bozuldugu gozlenmektedir.

D. Seron vd. [46], YBCO’ da, Ca’ u Y’ un yerine katkilamalariyla elde ettikleri
YBCO ince filmleri (izerinde yapilan galismalarinda tasiyici sayisinin arttigi ve bunun

sonucunda da /. degerinin yiikseldigini gozlemlemislerdir.

C. H. Cheng vd. [47], YBCO igine Fe ve Ca’ un ayrt ayri katkilanmasi
incelendiginde her iki elementin katkisi ile katkilanmis malzemelerin T, degerleri
birbirine ¢cok yakin ¢ikmistir ve katki miktarina bagh olarak T, degerleri 60 — 80 K

arasinda degismektedir.

H. S. Obhi ve E. K. H. Salje [48], YBCO sisteminde Cu yerine Fe, Co ve Zn
katkilamalarinin siiperiletken ozelliklere olan etkileri lizerinde c¢alismiglardir. Zn
katkilandiginda numunenin direncinin keskin bir sekilde diistiigiinti, Fe ve Co
katkilandiginda bu diismenin yavas oldugu gozlemlenmistir. Fe ve Co
katkilanmasiyla yapidaki diizensizlik artmis, Zn katkilanmasinda bu diizensizlik

goriilmemigstir. Katki miktar: arttik¢a T, degerinin azaldigi sonucuna varilmistir.

K. Tachikawa vd. [49], YBCO sisteminde Ba yerine Ag katkilanmasi ile /. degerinin
artmig  oldugunu ve T, sicakliklarinin 50— 60K’ e kadar distigini

gbzlemlemislerdir.

G. Yong Sung ve J. Dae Suh [50], YBCO sisteminde Cu yerine Co kullanarak elde

ettikleri ince filmlerde, Ty degerinin 53 K oldugunu tespit etmislerdir.
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G. Zheng ve J. Zhang [51], YBCO sisteminde Cu yerine Sn katkilandiginda T o)
degerinin 89,5 K’ den biiyiik oldugunu bulmuslardir. SEM resimlerinden dizenli
mikroyapiya sahip oldugu ve katki miktar1 0,2 oldugunda T,y degerinin 94 K

oldugu gosterilmistir.

J. A. Bhalodia vd. [52], YBCO sisteminde Cu yerine Mo katkilamasiyla serbest
tastyici yogunlugunda bir azalma oldugunu bulmuslardir. Bakir oksit (Cu0,) dizlemi
ise bozulmaya ugramis ve Mo iyonlarinin siiperiletkenligi etkili bir sekilde bastirdig

gOriilmiistiir.

S. Elizabeth vd. [53], YBCO O sisteminde Cu yerine Co katkilayarak yapidaki
degisimi incelemisler ve x < 0,5 seviyesine kadar olan Co katkilanmasi ile T,
degerinin arttigi goézlemlenirken, bu katkilama miktarindan sonra T, degerinde
diisme oldugu belirlenmistir. x = 0,5 olunca Kkristal simetride ortorombikten
tetragonal sisteme bir doniisiim gozlemlenmis ve bununla birlikte artik malzemenin
siiperiletken olmadig1 tespit edilmistir. Ayrica katkilamayla birlikte oksijen
miktarinin etkisi de incelenmis ve yliksek oksijen basinci altinda T, degerinin artti1

gorilmiistiir.
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7. ANALIZLERDE KULLANILAN CiHAZLAR

7. 1. X-Isym Difraksiyonu (XRD)

X-1511 difraksiyon spektroskopisi adindan anlasildigi gibi, X-1sin1 denilen ultraviyole
isinindan ¢ok kuvvetlidir ama gama 1sinindan daha diisiik enerjili 1g1mn kullanilarak

yapilan analizleri icermektedir.

X-1s1mu1 difraksiyon yontemi, her kristal fazin kendine 6zgii atomik dizilimlerine bagl
olarak X-iginlarini karakteristik bir diizen igerisinde kirmasi temeline dayanmaktadir.
Her kristal faz i¢in bu kirinim desenleri parmak izi gibidir ve o kristali
tanimlamaktadir. X-1sm1 difraksiyon yontemi, analiz esnasinda numuneye zarar
vermez, az da olsa malzemenin analizini saglamaktadir. X-1s1n1 difraksiyon cihaziyla
kristal malzemelerin, kayaglarm, ince filmlerin ve polimerlerin nitel ve nicel

incelemeleri yapilabilmektedir.

Sekil 7.1. BRUKER D8 ADVANCE model difraktometre
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7.2. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) ve Enerji Dagilim Spektroskopisi
(EDS)

Taramali elektron mikroskobu (SEM), Uzerinde bulunan elektron tabancasindan
gonderdigi elektron bulutuyla belirtilmesini gerektiren 6rnegi bombardiman ederek
ornekten elektron kopararak karakterize edilmesini saglar. Bu cihaz ile incelenen

numunenin u¢ boyutlu (3D) gorintlsu elde edilmektedir.

Taramali elektron mikroskobunda yapilan goriintii analizleri ile igyapist detayl
olarak incelenir, genel morfolojik Ozellikleri ile igyapiy1 olusturan bilesenlerin
yapisal ve dokusal Ozellikleri, birbirleriyle olan iligkileri ve boyutlar1 gibi

ozellikleri incelenmektedir.

Sekil 7.2. FEI marka QUANTA FEG 250 model taramali elektron mikroskobu

Taramali elektron mikroskobu, yiksek ¢ozinurlikli fotograf ¢cekebilmek icin vakum
ortaminda elektromanyetik lenslerle inceltilen elektron demeti ile analiz edilecek
numuneyi inceleme olanagi saglar. Mikroskopta gorulen fotograflar, elektron
demetinin numuneyle etkilesiminden ¢ikan 1simalar veya geri yansiyan elektronlarin

sayilmasiyla g6zlemlenir.
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Sekil 7.3. Taramali elektron mikroskobunun ¢aligma diyagrami

Enerji  dagilim spektrofotometresi (EDS), numune igerisindeki element
konsantrasyonunu, yogunlugiunu, siddetini ve herhangi bir safsizligin olup
olmadigini tespit etmek i¢in uygulanmaktadir. Numuneden gelmekte olan X-isinlari
yariiletken detektor araciligiyla algilanmakta ve numune yizeyindeki tim
noktalar i¢in elementlerin bagil orani resme aktarilmaktadir. EDS 6lglimleri SEM
ile ayn1 diizenekte olup ayni ¢alisma prensibine sahiptir. EDS ile nokta, ¢izgi

analizlerinin yan1 sira elementel haritalama miimkiin olmaktadir.

7.3. Elektriksel Direng Olguimleri (R — T)

Isil islem goérmiis numunelerin elektriksel 6zellikleri sicakligin bir fonksiyonu olarak
direnclerinin  6lgllmesiyle tespit edilmis ve standart dort nokta yontemi
kullamlmistir. Bu yontemdeki kontaklar giimiis boyayla yapilmistir. Orneklere
giimiis pasta ile bakir teller yardimiyla kontak yapilmistir. Olgiim hatalarini1 azaltmak
icin kontaklarin ayni diizlemde bulunmasi ve kontaklar aras1 mesafelerin esit olmasi
6nemli bir faktordur. Numuneler 300 K* den numunenin siiperiletkenlige gecis
sicakligina kadar yavas yavas sogutulmasindan yararlanilarak 6lgimlere alinmistir ve
sogutma esnasinda gorillen veriler direkt bilgisayara alinarak sicakliga karsi direncin

grafikleri gizilmektedir.
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Sekil 7.4. JANIS marka CCS450 model kryostat sistemi

7.4. Vickers Mikrosertlik Olcuimleri

Malzemelerin uygulanmakta olan kuvvetlere karsi gosterdigi tepkiye mekanik
davranig denir. Mekanik davranig, farkli zorlamalar altinda olusan gerilme ve sekil
degistirmelerini Olcerek belirlenir. Cisim, 6nce dis zorlanmalar altinda sekil
degistirmekte, dayamimin1 kaybederek kirilirlar. Diisiik gerilmeler altinda sekil
degistirmeler elastiktir, tersinirdir. Gerilme, elastik sinir1 aginca kalic1 yani plastik
sekil degistirme olusur. Elastik sekil degistirmeye karsi direng veya katilik
malzemenin elastisite moduli ile belirlenmektedir. Malzemelerin i¢yapisinda kalici
degisim veya kirilma olusturan gerilme sinir1 mukavemettir. Mekanik nitelikler
icyapiya bagli ve deney sartlarinda olmamaktadir. Elastisite modulu boyle bir
nitelige sahiptir ve atomlar arasi baglar araciligiyla tanimlanir, igyapiya karst

hassaslik s6z konusu degildir.

Mekanik niteliklerin kaynagi atomlar arasi bag kuvvetlerdir, i¢yapiya ve gevre
sartlarina bagli oldugundan Otir(i aralarinda direkt baglanti kurmak olanaksizdir.
Sekil degistirme sirasinda atomlarin ne sekilde davranis gosterdikleri ve i¢yapida
nasil degisikliklerin oldugunu bilmemiz gerekmektedir. i¢yapiy1 degistiren etkenlerin
cogu, Ozelliklerini de degistirmektedir. Bu faktorler ve uygulama usulleri bilinirse
icyapida degisimler yapilarak nitelikler uygulama amacimiza gore elverisli olabilir.
Bunun gibi degisiklikler sinirli oldugundan uygulayicilarin prosediirler hakkinda
bilingli olmas1 gerekmektedir.
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Sertlik 6lgme, konik veya kiresel standart bir ucun malzemeye batirilmasina karsi
malzemenin gosterecegi direncin l¢imunu icermektedir. Secilen ug, belirlenen yik
altinda batirildigi anda malzemede iz birakir. Yani malzemenin sertligi, izin

blyukliigi ile ters orantili olmaktadir diyebiliriz.

Mikrosertlik olgiimleri i¢in temelde c¢alisma prensibi olarak ayni olan Brinell
Mikrosertlik Test Yontemi, Knoop Mikrosertlik Test Yontemi, Rockwell
Mikrosertlik Test Yontemi, Vickers Mikrosertlik Test Yontemi gibi farkli yontemler

bulunmaktadir.

Tez kapsaminda Gretilen malzemelerin  mikrosertlik analizleri igin Vickers
mikrosertlik testi kullanilmistir. Elmastan yapilmis kare piramit seklindeki Vickers
u¢ malzemenin parlak yuzeyine farkli yiikler altinda batirilir ve olusan izin kosegen
uzunluklart dl¢tiltr. Her bir yiik degeri i¢in farkli sayida dl¢iim alinarak bunlarin
ortalamalariyla d; ve d, kosegen uzunluklari hesaplanarak Vickers mikrosertlik
formiilleriyle sonuglara gére malzeme yorumlanmaktadir. Tez kapsaminda yapilan
Vickers mikrosertlik analizleri bu prensipte ¢alisan Shimadzu marka HVM-2 model

dijital mikrosertlik dlceriyle (Sekil 7.5.) oda sicakliginda yapildi.

Sekil 7.5. SHIMADZU HVM-2 mikrosertlik cihazi
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Vickers mikrosertlik 6lgme yontemi ile yapilan ¢alismalar, oldukg¢a uzun stirmektedir
ve en hassas sertlik 6lgme metotlarindandir. Mikro ve nano boyuttaki sertliklerde

Olclim saglamaktadir.

Sekil 7.6. Vickers mikrosertlik l¢iim sisteminin sematik gosterimi
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8. MATERYAL ve YONTEM

8.1. Giris

Yiksek gecis sicakligina sahip bakir-oksit icerikli superiletken sistemlerini
(YBCO,BSCCO,TBCCO,HBCCO)  hazirlamak  kolaydir.  Fakat  kimyasal
malzemelerle i¢ ige olundugundan malzemelerle yapilacak incelemelerin her evresi
saglik acisindan ¢ok dikkat gerektirmektedir. Malzemelerin slperiletkenlik
Ozellikleri; hazirlama yontemlerine, 1sisal islem siiresine ve sicakliklarina,
malzemelerin tdriine baghdir. Kaliteli numuneler hazirlamak i¢in sicaklik ve
zamanin devamli kontrol altinda tutulmasi, numunenin isisal isleme tabii tutuldugu
ortamdaki oksijen basincinin bilinmesi, tanecik boyutlari, numuneye katki yapilan

diger maddelerin niteliklerinin bilinmesi gerekir.

Yiiksek sicaklik siiperiletkenlerini  farkli yOntemler vasitasiyla hazirlamak
mimkunddr. Bunlardan sik¢a kullanilanlari; kati hal tepkime yoéntemi, kimyasal
olarak elde etme yontemi, baslangig tozlarini eriterek dokiim yapma, ani sogutma ile

malzeme elde edilmesi, ince ve kalin film hazirlama yontemleridir.

8.2. Superiletken Malzeme Hazirlama Teknikleri

Stiperiletken malzeme hazirlamak i¢in pek ¢ok yontem kullanilmaktadir. Bunlar; kati
hal tepkime ydntemi, eritme-dokim yontemi, sol-gel ydntemi, birlikte ¢okeltme
yontemi, iki-toz yontemi, sivi amonyum nitrat yOntemi, piskiirtmeli kurutma

yontemi, rapid thermal melt yontemi, three-step reaksiyon yontemidir.

8.2.1. Kati Hal Tepkime Yontemi

Kat1 hal tepkime yoOntemi, kolay olusu ve ucuzlugundan otiirii siiperiletkenlik
arastirmacilart arasinda en kapsamli kullanim alanina sahip ydntem olmaktadir.
Bilesikler oksit, karbonat, nitrat gibi bagslangic maddeleri kullanilarak

hazirlanmaktadir.
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Baglangi¢ maddelerini belirli oranlarda karistirip ince tozlar haline getirmek igin
havanda &giitiilmektedir. Buradaki ama¢ homojen karisim elde etmektir. Ogiitmeden
sonra numune iizerindeki ilk 1s1l islem kalsinasyon islemidir. Ogiitme isleminin
amaci1 Ogiitme sirasinda toz karisim igerisine giren baska maddelerin oksit veya
karbondioksitlerin sicaklik ile ayrigsmasini saglamaktir. Kalsinasyon igin tozlar kaba
konularak sicakligi ayarlanabilir firin icerisinde belirli sicakliklarda ve surelerde
tutulmaktadir. Firindan ¢ikarilan tozlar tekrar havanda 6gitiiliir ve bu islem birkag
kez tekrarlanabilir. Kalsinasyon yapilirken dikkat edilmesi gereken nokta,
kalsinasyon yapilacak kabin dogru se¢imidir. Yiiksek sicakliklarda yapilan 1sitma
islemleri boyunca kabin yapildigi malzemeden stperiletken malzemeye sizma gibi

olaylarla karsilasilabilir.

Kalsinasyondan sonra sekil vermek ve tanecikler arasi baglantilar1 kuvvetlendirmek
amaciyla presleme islemi yapilmaktadir. Presleme islemi ile tozlar tabletler haline

getirilmektedir.

Sinterleme islemi superiletken malzeme elde etme, karisimi olusturan atomlar arasi
baglar1 kuvvetlendirme, polikristalleri olusturma, stperiletkenlige gecis sicakligini
yukseltme ve 6rgu hatalarimi ortadan kaldirmak i¢in oksijen ortaminda yiiksek
sicaklikta belirli siirelerde tabletlere uygulanmaktadir. Sinterleme islemi, Grnegin
sahip oldugu sicakliginin oda sicakligindan belirlenen sicakliga arttirilmasini ve belli

bir stire beklendikten sonra tekrar oda sicakligina sogutulmasi iglemlerini icerir.
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Uretilmek istenen numuneve uygun ¢ikig
bilegikleninin belirh stokiometrnik oranlan
alinr.

[ Cikis Bilegikleri

== [
i Karigtirma
_[ On Sinterleme
4
%—[ Ogitme

p
Presleme & disk
: sekline getirme

-

Cikig bilegiklenn homojen bir dagihma
sahip olana kadar kangtinlr,

T

Safsizliklann ve nenun yapidan aynimas:
igin 800 °C de 12 saat on sinterleme islem
uygulanir.

Minimum ve homojen bir pargacik boyutu
}saglamak amaciyla  ofotme  iglenn
uygulanir,

i

ta)

Yapida homojen ve iy1 bir kristallegme
dagithm  saglamak amaciyla  preslenen
numune Ol¢omler i¢in  kullanilabilecek
pelet formuna getinlir.

Istenen stokiometride poliknstal alagim
clde etmek 1in peletler 1200°C de (son 151l
15lem1350°C de) 151l igleme tabi tutulurlar.

[Polikrisul Numune

Deneysel ¢aligmalar icin kullanilacak pelet
formunda polikristal numuneler elde edilir,

|

Sekil 8.1. Kati hal tepkime yontemi ile numune hazirlamanin sematik gosterimi

Kati hal yonteminde numunenin &giitiilme, kalsinasyon, sinterleme siiresi ve sicakligi
malzemenin tirine baglh olarak degisim gostermektedir. Kalsinasyon islemi
esnasinda sicaklik BSCCO ile TBCCO sistemleri igin 750 — 850 °C ve YBCO sistemi

icin 850 — 950 °C arasinda olmaktadir.

8.2.2. Eritme-DOkim Y 6ntemi

Yiksek sicaklik siiperiletken malzemeler hazirlamak igin yararlanilan tekniklerden
ergonomik olan yontem budur. Nedeni ise, kapta yiiksek sicaklikta eriyik hale gelen

baglangi¢ tozlari eridikten sonra atomik ve molekdler seviyede birbirleriyle karigarak

maksimum diizeyde homojen olur.
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Stokiyometrik niceliklerde tartilan baslangi¢ tozlar1 karistirthp 6giitiiliir ve 6giitiilen
tozlara kalsinasyon islemi uygulanir. Kalsinasyon islemi sonrasinda ayarlanabilir
firin igerisine platin kapta baslangi¢ tozlar1 konularak oda sicakligindan baslayarak
belli artiglar saglanarak malzemenin eriyebilecegi yiiksek bir sicakliga (1100 —
1200 °C) ¢ikarilir ve belli bir sure bekletilmektedir. Bu sicaklikta eriyik hale gelen
toz karisimlar1 6ncesinde farkli bir firinda 1sitilmis bakir kaliplara dokiiliip ve bakir
kalibin sekline gore numuneler elde edilir. Boylelikle tavlama islemi igin malzeme
hazir hale gelmistir. Tavlama isleminde, kap icerisine konulan ¢ubuk numuneler,
firinda oda sicakligindan itibaren malzemenin erime sicakliginin altindaki sicakliga
1sitilarak yaklasik olarak 100 — 200 saat arasi tavlandiktan sonra siiperiletken fazlar
elde edilir. Burada dikkatli olunmasi gereken énemli konulardan biri dokiim yapilan
bakir kalibin sicakliginin eriyik halde bulunan numunenin sicakligina yakin
degerlerde olmasi ki, gereginden fazla sicaklik farklari olusursa bakir kalip

farklardan 6tlrl catlayip pargalanabilmektedir.

8.2.3. Cokeltme Yontemi

Cokeltme yonteminde hazirlanmak istenen malzeme miktar1 kadar amonyum nitrat
numuneye eklenir. Karisim beher igerisinde yaklasik 180 — 200 °C arasindaki bir
sicaklikta 1sitilip karigtirilarak sivi hale getirilir. Rengi mirekkep mavisi rengini
almas1 beklenerek karistirma islemi yapilir. Zehirli gaz c¢ikislart (CO,, NO,,
N,O vb.) gozlenebilir. Isitma isleminde, numune sivi halden kati hale (gokelti)
gelene kadar siirmektedir. islemler neticesinde beher katmaninda siyah renkli ¢cokelti
olusmaktadir. Cokelti baska bir kap igerisine alinarak Ogiitiiliip, toz haline
getirildikten sonra 24 — 48 saat arasinda kalsine islemine maruz birakilir. Istenilen
Olcude tablet olarak preslenip, superiletken yapiy1 elde etmek igin tavlama islemine

tabii tutulur.

8.2.4. Sol-Gel Yodntemi

Sol-gel yontemi, seramik ve cam malzemeler Gretmek icin en kullanish
yontemlerden biridir. Genellikle sol-gel siirecinde sistem sivi fazdan (sol), kat1 faza

(jel) gecis yapmaktadir. Uretilenler; oldukea saf ve kiiresel sekilli tozlar, ince film
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kaplamalar, seramik fiberler, mikro g6zenekli inorganik zarlar, monolitik seramik ve

camlar ya da asir1 gozenekli aerojel malzemeler olarak karsimiza ¢ikmaktadir.

Cizelti
=100°C
Sol Giriillen Mikro Yapilar
<100°C Kaplama Gozenekli jel
KCE]%& Gozenekler
/
¥
!"' Organik molilllerin
Islak Jel ; dagmilme oldwiu jeller
<150°C ‘ Py
) -
I Kuru Jel <
<300°C
l Istilnus Jel | Fanilefen paach vor
i metallerin dagbvey oldugu
o inorganik jeller
~1000 ~. e »
1"-‘“]']‘:": ;#} . 9 - Pan;a.c]]ilar
e .
| Cam ve -
Serarik N\
d %
LY
L
\\ Cam Seramik
)

— Tanecilder

Sekil 8.2. Sol-jel yoéntemi basamaklar1 ve ortaya ¢ikan tirtinlere ait mikro yap1 drnekleri

Sekilden de goriilecegi tizere, jelin birka¢ yuz santigrat derecelere ve yiksek
sicakliklara kadar 1sitilmasi, sinterlenme veya yogun mikro yapi igerisinde gozenekli
mikro yapiin ¢okelmesine neden olmaktadir ve malzeme terkibine uyarak cam,

seramik ve inorganik-organik mikro kompozitlerin Uretilmesi de gerceklesmektedir.
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Sol-jel yonteminde, ¢ok saf olan baslangic malzemelerinin homojen cozeltileri
hazirlanmaktadir. Eger ¢ozeltinin pH’ 1 7° den farkli ise hidroliz reaksiyonu
hizlandirilmis bir vaziyette ilerlemektedir. Bundan dolayr ortama asit ya da baz
eklenmesi yontemin akisin1 hizlandirmaktadir. Hidrolizden sonra soliin asitligi
yaklastk pH 7’ ye dogru gelir ve bu durum jellesmeyi baslatir. Genel manada
malzeme iiretimi amagl sol-jel yontemi, oksit kaynagi olarak metal alkoksit (alkolln
bir proton kaybetmesiyle olusan anyon ya da tuz) ve asetil asetonat (C3Hg0,) gibi
metal bilesikleri hidroliz i¢in su, ¢6ziicii olarak alkol ve katalizor olarak asit veya baz
iceren bir ¢Ozelti yardimiyla baslamaktadir. Metal bilesikleri yaklagik oda
sicakliginda hidrolize ugramaktadir. Bu da polimer veya ince parcaciklarin sol
igerisinde dagilmasina neden olmaktadir. Olusan reaksiyon pargaciklar1 baglar ve
solii katilastirarak igerisinde halen su ve ¢oziici igeren 1slak jel formuna

getirmektedir.

Sol-jel yonteminin avantajlarini siralarsak; sol-jel yonteminin kimyasal yoni kontrol
edilebilir, iyi homojenlik saglanmaktadir, toz boyutu mikronun altinda elde edilebilir,
tretim i¢in diisiik sicakliklar yeterli olmaktadir, yeni malzemeler elde etmek
mimkunddr, ince filmler gibi 6zel malzemeler igin uygun bir yontemdir, hava

kirliligine neden olmaz.

Sol-jel yonteminin dezavantajlarini siralarsak; sol-jel yontemiyle iiretilen tozlarin
maliyeti yiiksektir, ince gézenekler yapida bulunabilir, olusan yapida kalint1 hidroksil
ve karbon yer alabilir, elde edilen organik ¢ozeltiler sagliga zararlhidir, yontemin

islem siiresi uzun siirmektedir.

Sol-jel yoéntemiyle iiretilmis malzemelerin fonksiyonlar1 baz alinarak su basliklar
altinda toplanabilir: Optik ve fotonik, elektronik, termal, mekanik, kimyasal,

biyomedikal.
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Sol-jel Yonteminin Uvgulama Alanlar

Ciptik ve Fotonilc Elektronik Termal
Floresans solar K apasttiir, Refralter serarmbler,
kollektir, gines pily piezoelektrily transfer, fiberler, ahgap,
lazer elemant, 151k urucy olmayan bellel, aerojeller, dugik
rehberi, optik JECIrgEn genlesme serarmbden
baglama, anti- yarletkenler, kah
yansitma kaplamalary, elektrolit (pd, yalat
dogrusal olmayan hiicrest)
optik efelt

Melcanil: Kimyasal Biyomedikal
Sert kaplama ie Katalizdr, membran, Enrim vakalama,
koruma, gicli gaz bhariyer, gegirmes Ircre kaplamalt
serarnik agmdmncdar filim inplantlar, medikal
test

Sekil 8.3. Sol-jel yonteminin uygulama alanlari gosterimi

8.3. Numunelerin Uretilmesi

8.3.1. Zn Katkilanmis YBCO — 123 Malzemelerinin Hazirlanmasi

Bu calismada, yiiksek sicaklik siiperiletken hazirlamak icin en ¢ok kullanilan
yontemlerden biri olan sol-gel yontemi kullanildi. Zn katkilanmig YBCO — 123
numunelerini hazirlamak i¢in Sigma-Aldrich firmasindan alinmis 304675 — 69 — 2
kodlu itriyum (I11) asetat hidrat, Sigma-Aldrich firmasindan alinmis 543 — 80 — 6
kodlu baryum asetat, Aldrich firmasindan alinmig 142 — 71 — 2 kodlu bakir (II)
asetat, Sigma-Aldrich firmasindan alinmig 5970 — 45 — 6 kodlu c¢inko asetat
dihidrat kimyasal tozlar hassas terazide tartildi. COziicu olarak da 10 ml asetik asit ve
10 ml metanol eklendi. Her bir numune igin 3 gramlik toz karisimlari hazirlandi ve
cinko asetat dihidrat tozu % 1, % 5, % 10, % 20 ve % 50 oranlarinda katkilandi.
Ornegin Zn, »; numunesi igin yazilan kimyasal denklem su sekildedir:

1 (CH;C0,)3Y + 2 (CH3€00),Ba + 2,99 Cu(CO,CH;3), + 0,01Z n(CH3C00),
+13,25 0, = Y1Ba,Cuy 9920107 + 26 CO + 19,5 H,0
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Hazirlanan soliisyonlar seffaf bir ¢ozelti haline gelene kadar isiticili manyetik
karistiricida agizlart kapali bir sekilde en az 8 saat karistirildi ve ardindan agizlar
acik bir sekilde jellesene kadar yaklagik 12 saat karistirilmaya devam edildi.
Beherlerdeki jeller 300 °C’de 30 dakika kadar kiil firinda bekletilerek kurutma iglemi
yapildi. Firindan ¢ikarilan beherlerin i¢indeki numuneler beherlerden kazinarak 5
dakika havanda karistirildi ve bdylece numunelerimiz kalsinasyon islemine hazir
hale getirildi. Katkili numuneler Zng g1, ZNg o5, ZNo.10, ZNg20 V€ ZNy 50, Katkisiz

numune ise Zng oo olarak isimlendirildi.

Tablo 8.1. Toz bilesiklerin ozellikleri

N . . - Molekiil agirhig:
Toz Bilesik Kimyasal Icerik | Saflik Oram (%) (g/mol)
Itriyum (I | ¢ 5,0,v.xH,0 99,9 266,04
asetat hidrat
Baryum asetat C4H¢04Ba 99 255,43
Bakar (IT) asetat C4He04Cu 98 181,63
Cinkoasetat | ¢,y 0,7n.2H,0 99,9 219,51
dihidrat

Hazirlanan toz numuneler kayiklara yayilarak 850 °C’ de 24 saat 3 kez kalsine
edildi. Kalsine islemlerinden sonra her defasinda bir havan igerisinde havalandirmak

ve homojenligi saglamak i¢in karigtirildi.

Tablo 8.2. Numunelerin katkilama oranlart ve gramajlari

Numune Ad1 | Katkilama (%) Y (9) Ba (9) Cu (9) Zn ()
Zng o 0 1,9802 2,3003 2,4538 0
Zng o4 1 1,196 2,300 2,444 0,0098
Zng o5 5 1,1976 2,2998 2,4123 0,0411
Zng 1o 10 1,1960 2,2980 2,3700 0,0980
Zng 5 20 1,1973 2,2989 2,2887 0,1650
Zng s 50 1,1961 2,2971 2,0418 0,4125
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Sekil 8.4. Malzemelerin 6l¢timiinde kullanilan hassas terazi resmi

8.3.2. Malzemelerin Preslenmesi

Toz karisimlart 5 ton basing altinda 10 mm ¢apinda ve 2 mm kalinliginda bulk

malzemeler haline getirildi.

Sekil 8.5. SPECAC marka presleme cihazi resmi
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8.3.3 Malzemelerin Sinterlenmesi

Stiperiletken faz elde etmek, karisimi olusturan atomlar arasindaki baglari
guclendirmek, polikristalleri olusturmak ve kristaldeki kusurlar1 en aza indirmek igin

malzemelerin sinterlenmesi énemli ve gereklidir.

Preslenen bulk malzemeler kayiklara konularak yiiksek sicaklik tiip firinina konuldu
ve firm 950 °C” ye 1sitildi. Numuneler 24 saat bekletildikten sonra sogutuldu. Daha
sonra 500 °C’ de 5 saat slrede oksijen ortaminda bekletildi ve sogutuldu. Oda
sicakligina kadar sogutulmus olan numunelerimiz firindan ¢ikarilarak deneysel

Olgtimler i¢in hazir hale gelmis oldu.

Bu islemler sonucunda katkisiz, % 1, % 5, % 10, % 20 ve % 50 Zn katkil1 6 adet
YBCO — 123 siiperiletken malzeme elde edilmistir.

Sekil 8.6. PROTHERM programlanabilir tiip firin resmi

8.4. Deneysel Olgiimler

8.4.1. X-Isim Difraksiyonu Analizi

Malzemelerin kristal yapilarinin ve 6rgli parametrelerinin belirlenmesi igin X-151n1
kirmim yontemi kullanilmaktadir. Bragg yasasina gore isleyen bu yontemde

gonderilen 1g1mnin malzeme iizerinden yansimasi algilanarak bir desen elde edilir.
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Hazirlanan numunelerin XRD analizleri Kastamonu Universitesi Merkezi Arastirma
Laboratuvart Uygulama ve Arastirma Merkezi biinyesindeki Bruker D8 Advance
model X-1smm difraktometresiyle, CuK, (1 = 1,5414) 1s1m kullanilarak 26 = 3 —
90° arasinda 4°/dakika tarama hiz1 ile yapilmistir. Olgiimler, numuneler toz haline

getirilmeden tablet halinde yapilmistir.

1000 : : : :
)
800 - _ - A
o) = o = o o
= = 22 S8 znos0 &
E
= Zn0.20
0 6800 | —
X
E 400 Zn010 | -
5=
" A Zn0.05
200 - Znoo1 ,
Zn0.00
0

20 25 30 35 40 45 50 55 60
2 Teta (Derece)

Sekil 8.7. Numunelere ait XRD grafigi

XRD grafigi incelendiginde katkisiz ve Zn katkili tim numunelerde baskin olan fazin
Y — 123 faz1 oldugu goriilmektedir. Cu ile yer degistirilerek katkilanan Zn iyonuna
ait pikler goriilmemistir. Bu sonu¢ Zn iyonlarinin YBCO yapisi igerisine ¢ogunlukla
girdiginin bir gostergesidir. Cu*? iyonunun iyonik yarigapmin (0,73 A), katkilanan
Zn*? iyonunun iyonik yarigapiyla (0,74 A), kiyaslanabilir derecede yakin olmas: da

bu yer degisimin beklenen bir sonug oldugunu desteklemektedir.
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X-1sinlart difraksiyonu analizi kullanilarak hesaplanan énemli sonuglardan birisi de

tanecik boyutunun ol¢tlmesidir.
D = 0,944/ cos® (8.1)

Burada D; tanecik boyutunu, A; x-isinmmin dalga boyunu, £; en yiksek siddet
pikinin genisliginin yarisini ve €; ise bu pike ait aciy1 temsil etmektedir. Hesaplanan
tanecik boyutu sonuclarina gore, katkisiz numuneye kiyasla Zn katkisinin tanecik
boyutunu azalttigi gorilmektedir. Bunun yani sira katkili numuneleri kendi
aralarinda kiyasladigimizda ise yine katki ile diizenli bir azalmanin oldugu agiktir.

Bu sonug SEM sonuglari ile de desteklenmektedir.

Miller indislerine (hkl) bagli olarak ortogonal kristal yapilar icin (a =f =y =
90°) a, b ve c orgii parametrelerinin degerleri denklem (8.2) kullamlarak

hesaplanmis ve elde edilen degerler Tablo 8.3.” te verilmistir.
== T ST 8.2
&+ 8.2)

Tablo 8.3. Numunelere ait a, b ve ¢ 6rgli parametreleri ile tanecik boyutu

Numuneler a(d) b (A) c(d) Tanecik Boyutu (nm)
714 00 3,81 3,89 11,65 92,39
N4 01 3,85 3,83 11,02 77,96
VAT 3,88 3,87 10,77 72,06
ZNg 10 3,81 3,80 10,98 63,67
720 3,83 3,83 10,54 60,93
ZNg 50 3,82 3,79 10,99 60,71

Tablo 8.3. incelendiginde numunelere ait a ve b orgl parametrelerinin Zng s
katkisina kadar arttifi, bu orandan sonra ise azaldigr goriilmektedir. ¢ 0Orgu
parametresi ise Zn, o5 katkisina kadar azalmig ardindan artis géstermistir. Bu sonucu,

0,05 katki oranmin bir esik deger oldugu ve bu katkidan sonraki tim katki
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oranlarinda yapinin bir miktar degistigi seklinde aciklayabiliriz. Benzer sonu¢ XRD
analizlerinde de gorilmektedir. Zn, o5 katkisina kadar pik siddetleri azalmis ardindan

artmigtir.

Literatirde ortorombik simetriye (a # b # ¢) sahip Y — 123 sisteminin 6rgu
sabitleri a = 3,824, b=389A ve c=11,7A" dur. Calismamizda iretilen Zn
katkilt Y — 123 sistemi icin elde edilen 6rgl parametrelerinin literatirle uyum
igerisinde oldugu sonucunu da belirtebiliriz. Ayrica kristal bir yapi ele alindiginda a
ve b oOrgli parametrelerinin bagli oldugu x ve y eksenlerindeki artis, z ekseni
boyunca uzanan c 6rgii parametresindeki azalmay1 beraberinde getirmektedir. Tablo

8.3.” e bakildiginda bu degisim agik¢a goriilmektedir.
8.4.2. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) Analizi

Zn katkil1 Y — 123 sisteminin yiizey yapisini, tanecik sinirlarindaki olast birikmeleri
ve tanecik biiytikliiklerini belirlemek amaciyla numunelerin SEM analizleri yapildu.
Sekil 8.8. de Zng g1, ZNng 02, ZNg 05, ZNg 10, ZNo20 VE ZNgso NUuMunelerinin yizey

yapilarini gosterir.

\

|

;‘!);,

g =S = A -
mag [J HV det HFW mode 10 ym ——

3¢
7110000 x | 10.00kV | 11.0mm | ETD | 41.4pum | SE [Neatd KASTAMONU UNI

Sekil 8.8. a) Katkisiz Zn o humunesine ait SEM goruntusi
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[ mag [] . \) [ W det HFW mod
10000 x | 10.00kV | 11.0 mm | ETD | 41.4 ym o=

mag [J HV WD det HFW mod 10 pm
10000 x | 10.00 kV | 10.9 mm | ETD | 41.4ym | SE KASTAMONU UNI

b

¢) Zny oz NUMuUNesine ait SEM goruntusu
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mag [] HV det HFW mode ——— 10 ym
10000 x | 10.00kV | 11.2 mm | ETD | 41.4pm | SE KASTAMONU UNI

mag [] 2\% WD det HFW mode
10000 x | 10.00kV | 11.0 mm | ETD | 41.4 pm SE KASTAMONU UNI

e) Zng ..o NUMunesine ait SEM gorintusi
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—

-

N

mag [ HV WD det HFW mode 1@ 1

0 pm
® | 10000 x | 10.00kV | 11.3 mm | ETD | 41.4pym | SE KASTAMONU UNI

f) Zng 5o NUMunNesine ait SEM gorintdsu

Y — 123 yiiksek sicaklik siiperiletkenlerinde sik¢a goriilen yapraksi tanecikler hem
katkisiz hem de Zn katkihi numunede goriilmistir. Katkilama ile tanecikler
kiiglilmiis ve gozeneklilik artti. Zng oo Ve Zng 5o NUMuUNesi karsilastirildiginda, Zn s,
numunesinin taneciklerinin daha kicuk, ylzeyinin ise daha gbdzenekli oldugu
gozlenmigtir. Taneciklerin Zn katkisi ile kii¢iildiigliniin bir baska gostergesi de XRD
pikleri ile hesapladigimiz tanecik biiyiikliikleridir.

8.4.3. Elektriksel Diren¢ (R — T) Analizi

Isil isleme maruz kalmis numunelerin elektriksel nitelikleri, sicakligin fonksiyonu
olarak direncin olgtlmesiyle birlikte standart dort nokta yontemi kullanilmus,
kontaklar bakir tellerle ve giimiis boya ile yapilmistir. Olglim kusurlarmi aza
indirmek icin kontaklarin ayn1 dizlemde durmalarina ve kontaklar arasi mesafenin
de esit olmasina Ozen gosterilmistir. TUm numuneler 300 K° den baslayarak
stiperiletkenlige gecis sicakligina kadar yavasca sogutularak dlgiimler alinmistir. Bu
sogutmada alinan veriler bilgisayara taginarak sicakliklara kars1 direnglerin grafikleri

cizilmistir. Gegis sicakligi, direncin azalip siiperiletkenligin basladigi kritik sicaklik
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(TP™set)  olarak belirlenmistir. Bitln numuneler T2™$¢t sicakhiginin iizerinde

metalik davranis gostermistir.

Katkisiz numune icin T2™ = 89K, Zng g1, ZNoos ZNo10 V€ ZNg,o katkili
numuneler i¢in ise sirayla T2™5¢t = 84K, 75K, 56K ve 54K olarak bulundu. Zn, s,
numunesi ise yalitkan davranig sergilemistir. Bu sonucglar Zn katkis1 ile
siiperiletkenlige gegis sicakhiginin (T,2™¢") azaldigmi gostermektedir. Bu davranis
Sekil 8.9.” da gosterilmistir. Ozdirencin sicaklikla degisim grafigi incelendiginde
sadece Zny,s numunesinde ikili gegisin (double step) oldugu goriilmektedir. Bu
gecis, tanecik sinirlarinda zayif baglanmalara neden olan safsizlik fazlarinin varlig

ile iliskili olabilir [20].

Numunelerde Zn katkisi arttik¢a oda sicakligi 6zdirencinin arttigi gozlenmistir. Katki
ile tanecikler kiculmiis ve bdylece temas noktalar1 artan tanecikler o6zdirenci
artirmustir. Yine Sekil 8.9.” da gosterildigi gibi katkisiz numune ile kiyaslandiginda
katkili numunelerde siiperiletkenlige gecis araligi, AT, artmistir (Tablo 8.4.). Bu
durum katkili numunelerin safsizlik seviyesinin daha yiiksek olmasindan ve 0Orgl

kusurlarindan kaynaklanmaktadir [21].

1'2 T T T T T
e Zn0.00
o Zn0.01
+ Zn0.05
1 4 Zn0.10
* Zn0.20

0,8

0,6

Ozdiren¢ (ohm.mm)

04

0,2

h';oqo,.,’.’ T

1 1 1

20 40 60 80 100 120 140
Sicaklik (K)

Sekil 8.9. a) Normalize 6zdireng-sicaklik grafigi
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1,5

1,4

N -
ha L7}

Ozdireng (ochm.mm)

—_—
—

0,9 | | | | | |
20 40 60 80 100 120 140 160
Sicaklik (K)

b) Zny o5 numunesi icin normalize 6zdireng-sicaklik grafigi

Tablo 8.4. Numunelere ait T, ve AT, degisimleri

Numuneler | T2"s¢'(K) Tgffgf?;i(l; Slc;;,;l;l; (K) (TgnsAetT c_(;,?ffset)
Zng 0o 89 87 89 2
Zng o1 84 65 84 19
ZNg o5 75 48 75 27
ZNo10 56 46 56 10
ZNg 50 54 42 54 12

8.4.4. Vickers Mikrosertlik Analizleri

Bu ¢alismamizda Vickers mikro sertlik testi kullanilmustir. Vickers sertlik testi de
batic1 ucun malzemenin yiizeyine, malzeme cinsine gore sec¢ilen bir yiik altinda
(10, 25,50,100,200,300,400,500 g ve 1 kg gibi) belirli bir sire (10,15 s gibi)

batirilmasi ile olusan izin kdsegen uzunluklarinin lgiilmesidir.
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Vickers sertlik degeri;
H, = 1854.4 (F/d?) (8.3)

formdll ile bulunur. Burada F; uygulanan yik olup, d; izin ortalama kbsegen

uzunlugunu temsil etmektedir ve d = (d; + d,)/2 formiilii ile hesaplanmaktadir.

Maddelerin ¢ogunda elastik modiilii (E) ve gerilme (Y) sertlik ile iliskilidir ve
kirllma dayanimi (K;.) ise kullanom amagli maddelerin seciminde 6nemli

parametrelerdendir.
E = 81,9635 H, (8.4)
Y~H,/3 (8.5)

K,. = V2Ea (a,ylizey enerjisi) (8.6)

0 | | | |
0 05 1 1, 2 2,5 3
F (N}

Sekil 8.10. Numunelere ait mikrosertligin uygulanan yiike bagl olarak degisim grafigi
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Sekil 8.10. dan goriildiigii gibi farkli sitokiyometrik oranlarda katkilanan Zn
miktarima bakilmaksizin, biitiin numunelerin mikrosertlik degerlerinin, uygulanan

centici ylike bagl oldugu agiktir.

Literatirde malzemelerin mikrosertlik degerleri yorumlanirken 2 farkli tiir
davranistan bahsedilmektedir. Bunlardan ilki CBE (Centik Boyutu Etkisi) denilen ve
malzeme ylizeyine uygulanan yik ile mikrosertlik degerinin azaldigi seklinde ifade
edilen bir davranistir. Bu tir malzemelerde hem elastik deformasyon hem de plastik

deformasyon gorilmektedir.

Bir digeri de TCBE (Ters Centik Boyutu Etkisi)’ dir. Bu durumda ise malzeme
uygulanan yilike karsi artan bir mikrosertlik degeri gostermektedir. Ayrica bu
malzemeler sadece plastik deformasyon sergilemektedir. Elastik deformasyon

gbzlenmez ya da plastik deformasyon ile kiyasla ¢ok kiiciik degerdedir.

Yaptigimiz bu calismada Sekil 8.10." dan goriildiigii gibi malzeme ylizeyine
uygulanan yiikiin artmasiyla mikrosertlik degerleri artmistir. Yani malzeme, TCBE
davranig1 sergilemistir. Bunun yani sira tiim numunelerin mikrosertlik degerleri
yaklagik 1,5 N’ dan sonra degismemistir. Sertligin hemen hemen degismedigi bu
bolgeye “saturasyon ya da plato bolgesi” denmektedir. Yani artik 1,5 N’ dan daha

bliylik yliklerde malzemenin mikrosertliginde 6nemli bir degisiklik olmamaktadir.

Katkisiz numune ile kiyaslandiginda Zn katkisi ile de malzemenin mikrosertlik
degeri degismektedir. Zng o1, ZNg 05 Ve Z1ng 19 NUmunesine kadar mikrosertlik degeri
azalmis, Zny,o Ve Zngys, numunelerinde ise artig gostermistir. GOrtilen azalma
safsizlik fazlarmmin durumu ve diizensizlikle ilgilidir. Bu etkenler giiglii baglarin
zayiflamasina ve sonugta mikrosertligin azalmasina neden olur. Ayrica H,
degerindeki bu azalma, tanecikler arasi 6zdirencin artmasina, tanecikler arasi iletim
yiizeyinin azalmasina ve tanecik sinirlarinda zayiflamalara neden olur. Burada
malzeme davranist degismemis, sadece mikrosertlik degerleri Zn katkisi ile

degisiklik gostermistir.
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Tablo 8.5. Numunelere uygulanan yiike bagl olarak hesaplanan H,, E, Y ve K, degerleri

Numuneler U@’g‘;'?lr\‘,"’)‘” d(um) | H, (GPa)| E (GPa) | Y (GPa) | K, (Pa/mV?)
0,245 14,61 2,126 174,27 0,708 -2,963
0,490 17,19 3,073 251,92 1,024 -3,563
ZNg.00 0,980 2311 | 3401 | 27878 | 1,133 3,748
1,960 29,69 4,121 337,84 1,373 -4,126
2,940 36,08 4,186 | 343,11 1,395 -4,158
0,245 24,97 0,728 59,72 0,242 -1,867
0,490 21,42 1,979 162,23 0,659 -3,078
Zng oq 0,980 28,44 2,245 184,08 0,748 -3,278
1,960 36,77 2,687 | 220,30 | 0,895 -3,586
2,940 45,60 2,621 214,87 0,873 -3,542
0,245 25,99 0,672 55,10 0,224 -1,889
0,490 23,01 1,715 140,56 0,571 -3,017
Zng s 0,980 28,91 2,173 178,14 | 0,724 -3,397
1,960 38,29 2,478 | 203,12 | 0,826 -3,627
2,940 46,57 2,513 | 205,99 | 0,837 -3,653
0,245 28,08 0,576 47,21 0,192 -1,332
0,490 23,45 1,651 135,32 0,550 -2,255
7Ny 10 0,980 29,38 | 2,105 | 172,54 | 0,701 2,547
1,960 40,42 2,224 182,28 0,741 -2,617
2,940 48,06 2,360 | 193,43 | 0,786 -2,696
0,245 11,14 3,658 299,85 1,219 -3,058
0,490 14,34 4,416 362,02 1,472 -3,360
N 50 0,980 19,44 | 4,808 | 394,10 | 1,602 3,506
1,960 25,99 5377 | 440,72 1,792 -3,708
2,940 31,81 5,385 | 441,38 1,795 -3,710
0,245 11,00 3,753 307,64 1,251 -3,507
0,490 14,20 4,503 369,09 1,501 -3,842
ngo 0,980 19,02 | 5019 | 411,44 | 1,673 4,056
1,960 25,45 5,608 | 459,69 1,869 -4,288
2,940 30,44 5,882 | 482,16 1,960 -4,391
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Malzemelerin mekanik 6zellikleri incelenirken malzemenin sertlik degerlerine baglh
olan elastik modiilli, gerilme ve kirilma dayanimi gibi parametrelerin de bilinmesi
son derece oOnemlidir. Bu baglamda yaptigimiz hesaplamalar sonucunda elde
ettigimiz degerler Tablo 8.5.” te verilmistir. Tablodan da gortldigi gibi tim bu
degerler mikrosertlik davranmisiyla ayni egilimdedir. K, degerindeki negatiflik
malzemenin TCBE davranisi sergilemesinden kaynaklanmaktadir. Mikrosertlik,
elastik modiilii, gerilme ve kirilma dayanimi degerleri onceki caligmalarinda

destekledigi gibi uygulanan yiikke 6nemli 6l¢iide baglhidir [20, 22, 23, 24].

Sertlik degerinin yilike bagli olmasi, ¢entici biiytlikliigl ile uygulanan yiik arasinda bir
iliskinin oldugunu gosterir. Literatirde malzemelerin mikrosertlik analizleri icin
gelistirilmis pek cok sertlik modeli vardir. Bu modeller malzemelerin uygulanan

yiike kars1 gosterdikleri davraniglart (CBE veya TCBE) belirleme kullanilmaktadir.

8.4.4.1. Meyer Kanununa Gore Analiz

CBE davranisini agiklamada kullanilan en basit ve en temel yasadir. Bu yasaya gore
centme yiki F ve olusan izin diyagonal uzunluklart ortalamasi d arasinda asagida

verilen bir iligki s6z konusudur.

F = Ad™ (8.7)

Burada; n degeri CBE — TCBE davraniginin bir 6lgiisii olan Meyer tisstidiir. Meyer
ussuniin 2’ den kiiciik bulunmasi (n < 2) yer degistirme karakterinin CBE oldugunu,
2’ den biiyiikk bulunmasi1 (n > 2) ise yer degistirme karakterinin TCBE oldugunu
dogrular. n degerinin2 (n =2) olmast Yyukten bagimsiz sertlik durumunu
vermektedir ve malzemede CBE davranisi gézlenmez. Bu durumunda ise denklem

Kick’s Yasasina doniisiir.

F = Agd? (8.8)

Grafik ¢izimlerinde kullanilabilmesi icin Denklem 8.7° nin logaritmasinin

alinmasyla;
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InF=mA+nlind (8.9)

ifadesi elde edilir.

1,5 T T

Zn0.00
-w— 0001
— — 0005
1 |--*--Zn0.10 |
- -a - Zn020
05 - |
<
w 9 I
=
05 - -
Ak |
- L] m+ &4
1,6 | | |
2 2,5 3 3,5 4

Ind (pm)

Sekil 8.11. Numunelerin Meyer kanununa gére in F — In d grafigi

Grafigin egimi n, disey ekseni kestigi nokta ise Ay degerini verir. Incelenen
numuneler icin Meyer issii degerinin 2’ den bilyik c¢ikmasi, yike bagh yer
degistirme karakterinin TCBE davranisi seklinde oldugunu dogrulamaktadir. Bu

veriler Tablo 8.6.” da 6zetlenmistir.

Tablo 8.6. Meyer kanununa goére hesaplanan n ve In Ax degerleri

Numuneler Egim n InAg (GPa)
ng o0 2,68 -8,48
ng o1 2,98 -10,24
ng os 3,14 -10,91
ng 10 2,99 -10,51
ng 40 2,36 -7,05
Ingso 2,42 -7,19
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8.4.4.2. PSR Modeline Gore Analiz

CBE davranisin1 analiz etmek igin kullanilan PSR modelinde numune direncinin
sabit olmadig1 ve centik derinligi ile arttig1 ifade edilir. Bu modeli ifade eden

denklem;

F = ad + Bd? (8.10)

Denklemdeki « elastik deformasyon ve S plastik deformasyon ile ilgili sabitlerdir.

F/d = a+ Bd (8.11)

PSR modelinde yiikten bagimsiz sertlik degerleri;

bagintisi ile hesaplanir.

0,1 T T

—— 7n0.00 -
-w— n0.01 R
— — n0.05 ’
--a--7n0.10 )
008 |- ¥ - Zn0Z20 : -
N .
E0,0G - -
2
=
T
0,04 - N
002 |-° _
o o "
0 | 1 | | | | 1
10 15 20 25 30 35 40 45 50

d (um)

Sekil 8.12. Numunelerin PSR modeline gore F /d — d grafigi
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Tablo 8.7. F /d — d grafigine gére hesaplanan «, B ve Hpgp degerleri

Numuneler | ax1072 (N) | Bx10~* (N/um) | Hpsgp (GPa) | H, (GPa)
710,00 -2,52 29,93 5,550 4,121-4,186
A -2,92 21,07 3,907 2,621-2,687
ZNg 05 -3,24 20,96 3,886 2,478-2,513
7N, 10 -1,88 18,85 3,495 2,224-2,360
ZNg 20 -1,56 34,31 6,362 2,377-5,385
Zng s -2,00 38,16 7,076 5,608-5,882

Elde edilen veriler Tablo 8.7. de ozetlenmistir. Gortildigi gibi TCBE davranist
gosteren orneklerin @ degerleri negatiftir. Bu durum tim numunelerde elastik
deformasyon olmadigini sadece plastik deformasyonun oldugunu gosterir. Ayrica
numunelerin platoya geg¢is degerleri, PSR modeli ile hesaplanan ylikten bagimsiz
sertlik degerlerinden oldukg¢a uzaktir [25, 26]. Bu sebeple TCBE davranisi gésteren
numuneler icin PSR modelinin, gercek mikrosertlik degerlerinin belirlenmesinde

yetersiz oldugu agikca goriilmektedir.
8.4.4.3. EPD (Elastik/Plastik Deformasyon) Modeline Gore Analiz

Cogu centik testinde ¢entigin boyutu, ¢entici numune lizerinden kaldirildiktan sonra
Olciiliir. Ug kaldirildiktan sonra kalan ¢entik izi etrafinda elastik geri kazanim ortaya
cikar. Boylece c¢entik boyutu belli bir dereceye kadar kiiciiliir bu durumu g6z oniine
alarak yiikten bagimsiz sertlik degerini hesaplamak i¢in 6l¢iilen ¢entik boyutuna yeni
bir terimin eklenmesi uygun goriilmistir. Bu durumu g6z onine alarak, EPD

modelinde sertlik,
F=A(d, + dp)2 (8.13)

ifadesinden elde edilir. d, elastik deformasyon, d, ise plastik deformasyonu ile
iligkilidir. A ve d, degerleri F*/? —d,, grafiginden hesaplanmaktadir. Ayrica yiikten

bagimsiz mikrosertlik degeri, asagidaki denklemle tanimlanir:
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HEPD == 1854‘.414 (814)

1:8 I I
—— Zn0.00 L
-m— Zn0.07 =T pr A
— — n0.05 . // ‘
18 | --a--zn0.10 R " .
<% -7Zn0.20 - S
» Zn0.50 . S
. //,
1,4 , /:, —
/0
— a _,"r{’
>~ 1,2 - 7 -
= ,
=
wo, L |
0,8 =
0,6 | i
R
04 | | | | | | |
10 15 20 25 30 35 40 45 50

d (um)

Sekil 8.13. Numunelerin EPD modeline gére F/? — d,, grafigi

Tablo 8.8. F1/2 — d,, grafigine gore hesaplanan Ai/z, d., Hgpp ve H, degerleri

Numuneler | 4}/? (GPa) | d.(um) | Hgpp (GPa) H, (GPa)
g 00 0,056 -0,29 5,815 4,121-4,186
Zng o1 0,048 -0,47 4,272 2,621-2,687
Zng o5 0,049 -0,54 4,452 2,478-2,513
Zng 10 0,046 -0,51 3,923 2,224-2,360
Zng 20 0,059 -0,15 6,455 2,377-5,385
Zng 5o 0,062 -0,19 7,128 5,608-5,882
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Tablo 8.8.” de goriildiigii gibi TCBE davranisi gosteren tim numuneler igin grafigin
egiminden bulunan d, degeri negatif ¢ikmistir. Yani uygulanan yiklerde sadece
plastik deformasyon gozlenmis hicbir elastik deformasyon goézlenmemistir. EPD
modeli ile hesaplanan sertlik degerleri de plato bolgesinden oldukg¢a uzaktir. Sonug
olarak, tim numuneler igin EPD modelinin gercek sertlik degerlerinin

belirlenmesinde yetersiz oldugu acik¢a goriilmektedir.

8.4.4.4. HK (Hays-Kendall) Yaklasimina Gore Analiz

Hays ve Kendall’ a gore numunede kalic1 deformasyon olusturabilmek i¢cin minimum
bir yiik degerinin (W) olmasi gerekmektedir. Eger uygulanan yiik bu direnci asamaz
ise kalic1 deformasyonun olugmayacagini ve sadece elastik deformasyonun meydana
gelecegini ileri stirmiiglerdir. Yani bir test yikd, belirli bir limit degerinin altinda
sadece elastik deformasyon, bu degerin Ustlinde ise hem plastik hem de elastik
deformasyon meydana getirilebilecektir.

Burada Apg: uygulanan yiikten bagimsiz bir sabit, W iz olusturmak i¢in gerekli olan
minimum yiik miktaridir. W ve Ay degerleri F —d? grafiginden hesaplanir ve bu
grafikten elde edilen egim bize Apg degerini verecektir. Bu modelde yiikten

bagimsiz sertlik degeri:

HHK = 18544 AHK (8.16)

ile hesaplanmaktadir.
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Sekil 8.14. Numunelerin HK yaklasimima gére F — d? grafigi

Tablo 8.9. F — d? grafigine gore hesaplanan Ay, Wy, Hyg Ve H,, degerleri

Numuneler | Ayg x10™* (GPa) | Wyg (N) | Hyg (GPa) | H, (GPa)
ZN0.00 24,84 -0,27 4,606 4,121-4,186
Ingoq 16,62 -0,44 3,082 2,621-2,687
Zng os 28,89 -0,62 5,357 2,478-2,513
ZNo 10 14,95 -0,51 2,772 2,224-2,360
Zng 20 30,58 -0,14 5,670 2,377-5,385
Zng 5o 33,52 -0,19 6,215 5,608-5,882

Tablo 8.9.” da yiikten bagimsiz sertlik degeri, Wyg ve Apyg degerleri verilmistir.
Burada TCBE davranisi gosteren numunelerin Wy, degerinin negatif ¢ikmasi,

uygulanan yiikiin plastik deformasyon olusturmak i¢in yeterli fakat elastik

deformasyon i¢in yetersiz oldugu seklinde yorumlanabilir.
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HK modeli ile hesaplanan sertlik degerleri plato bdlgesinin disinda kalmaktadir. Bu
sebeple HK modelinin gercek sertlik degerlerinin belirlenmesinde yetersiz oldugu

gorulmektedir.

TCBE davranist gosteren numuneler i¢in ise simdiye kadar uygulanan modeller
icerisinde plato bolgesindeki sertlik degerlerine ulasilamamistir. Bu nedenle bu
modellerin yan1 sira TCBE davranisini agiklamada centici kaynakli yarilma modeli

(1I1C) gelistirilmistir.
8.4.4.5. Centici Kaynakh Yarilma (IIC) Modeline Gore Analiz

Bu model, Li and Bradt tarafindan TCBE davranisin1 agiklamak igin gelistirilen bir
modeldir [27]. Modele gore, uygulanan test yukid maksimum derinlikte toplam
numune direnci tarafindan dengelenir. Bu direng ise dort bilesenden olusur:

- Arayiizeylerde ucun ya da numunenin kaymasi

- Elastik deformasyon

- Plastik deformasyon

- Numune yariklar
Li ve Bradt’ e gore, siirtinme (kayma) ve elastik etkiler CBE davranisina yol
acarken, ¢entik yariklar1 ise numunenin TCBE davranis1 gostermesine neden olur. Li
ve Bradt, PSR modelinde de elastik ve siirtiinme etkilerinin 6nemini belirtmislerdir.

Bu model ile hesaplanan sertlik degeri;
H, = A,K; (F/d?) + Ky(F5/3 /d%) (817)

Burada A,; sabiti belirtirken, d; girinti boyutunu temsil etmektedir. K;; girintinin

geometrisiyle iliskili iken, K;; uygulanan yiike baglidir.

ideal bir plastik malzeme igin H, = K,(F/d?), 2, =1 ve K,(F5/3/d®) =0’ dur.
Miikemmel gevrek katilar igin H,, = K,(F5/3/d®) ve 1; = 0° dir. Yiikten bagimsiz

mikrosertlik degerleri denklemin ikinci tarafindan da bulunabilir:
H, = K(F5/3/d3)™ (8.18)
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K ve m degerleri yiikten bagimsiz sabitlerdir. m tssi CBE ya da TCBE davranisini
aciklamada kullanilir. m > 0,6 iken numune CBE davranisi1 gosterirken, m < 0,6
oldugunda ise TCBE davramis1 gosterir [28, 29]. Sertlik analizinde, numunelerde
elastik deformasyon gozlenmedigi icin bu model TCBE davranis1 goOsteren
numuneler i¢in en uygun sonucu vermistir. Grafigin egiminden bulunan m Ussu

degerleri Tablo 8.10.” da gésterilmistir.

Tablo 8.10. ve Tablo 8.11.” den goriildiigli gibi yapilan tiim modellemeler sonucunda
Y — 123 numunelerinin mikrosertlik analizinde en basarili sonu¢ veren modelin 11C
modeli oldugu agikca goriilmektedir. Ik basta yapilan analizler sonucunda da (H,, —
F grafigine gore) tim numunelerin TCBE davramigi sergiledigini belirtmistik.
Dolayisiyla uygulanan modeller igerisinde aslinda CBE davranist i¢in kullanilan
modeller olan PSR, EPD ve HK modellerinin gercek sertlik degerlerini vermeyecegi
beklenen bir sonuctur. Dolayisiyla literatiirde de TCBE davranisini agiklamada

kullanilan bir model olan II/C modelinin en iyi sonu¢ vermesi en olasi durumdur.

2 T
—e— 70000
-m— 7n0.01 v 8
— — 7n0.05 -~
16 | ~—*--Zn0.10 : -
’ -owe - Zn0.20
e — Zn0.E0
1 - —
=
& 05 |- _
-
u
=
0 - —
!//
-
-0,5 B : ]
-1 I I 1 I
-13 -12 -11 -10 9 8

InF*3/d? (N*3um’)
Sekil 8.15. Numunelerin 11¢ modeline gore In H,, — In(F>/3 /d?) grafigi
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Tablo 8.10.In H,, — In(F5/3 /d®) grafigine gore hesaplanan m, In K, Hyjc ve H, degerleri

Numuneler m | InK (NG-5™/3 /ym@-3m) | H/;- (GPa) | H, (GPa)
g o0 0,47 5,72 3581 | 4,186-4,121
N o1 0,56 6,43 1,547 | 2,621-2,687
Ny o 0,56 6,42 2944 | 2513-2,478
7 10 0,56 6,49 3,732 | 2,360-2,224
T4 20 0,39 5,08 4883 |5,385-2,377
Zng s 0,41 5,25 4981 | 5882-5,608

Tablo 8.11. Tiim sertlik modellerine gore hesaplanan mikrosertlik degerleri

Numuneler | Hpggp (GPa) | Hgpp (GPa) | Hyg (GPa) | Hy ¢ (GPa) | H, (GPa)
Zng o 5,550 5,815 4,606 3,581 4,121-4,186
Zng o4 3,907 4,272 3,082 1,547 2,621-2,687
Zng o5 3,886 4,452 5,357 2,944 2,478-2,513
Zng 1 3,495 3,923 2,772 3,732 2,224-2,360
Zng 5 6,362 6,455 5,670 4,883 2,377-5,385
Ing 5o 7,076 7,128 6,215 4,981 5,608-5,882
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9. SONUCLAR

Bu ¢alismada, Zn katkili YBCO tabanh yiiksek sicaklik siiperiletken numuneleri sol-
gel yontemi kullanarak iiretilmis ve elde edilen siiperiletken numunelerin yapisal,
elektrik ve mekanik Ozellikleri detayli bir sekilde incelenmistir. Numunelerin
stperiletkenlik ozelliklerini belirlemek igin dc 6zdireng, mekanik 6zelliklerini
belirlemek icin  Vickers mikrosertlik, kristal yap1 0Ozelliklerinin ve orgil
parametrelerinin tespiti icin ise XRD ve SEM o6l¢timleri yapilmistir. Ayrica yapilan
EDS olgtimleri ile de katkilama ile degisen iyon miktarlar1 belirlenmistir. Yapilan

analizler neticesinde elde edilen sonuclar asagida verigmistir.

e XRD sonuglarina gore elde edilen kirinim desenlerinde, dikkate deger bir
degisime neden olan ikinci bir faza ve Zn iyonuna ait bir pike
rastlanmamustir. Bu sonug, Zn atomlarinin gogunlugunun Y — 123 Kristal
yapist icerisine yerlestiginin bir gostergesidir.

e Numunelere ait a ve b 0Orgu parametrelerinin Zn, o5 katkisina kadar
arttigi, bu orandan sonra ise azaldigi goriilmektedir. ¢ 6rgi parametresi
Ise Zng o5 katkisina kadar azalmig ardindan artis gostermistir. Bu sonucu,
0,05 katki oranmin bir esik deger oldugu ve bu katkidan sonraki tiim
katk1 oranlarinda yapinin bir miktar degistigi seklinde agiklayabiliriz.

e SEM sonuglarina bakildiginda Zn katkis1 arttikca taneciklerin
kiiclildliglinii ve tanecikler aras1 bosluklarin azaldigini sdyleyebiliriz.

e R —T olgtimleri ile oda sicakligi direncinin Zn katkisinin artmasi ile
arttig1 gézlenmistir.

e Katkisiz numune ile kiyaslandiginda siiperiletkenlige gecis araligi, AT,
artti. Bu durum, Zn katkili numunelerin safsizlik seviyesinin daha yiiksek

olmasindan ve 6rgii kusurlarindan kaynaklanmais olabilir.

e Direncin sifir oldugu (Tcoffset) sicaklik Zng o9, ZNg 01, ZNg.05, ZNg.10 V€
Zng 5o numuneleri i¢in sirayla 87 K, 65 K, 48 K, 46 K, ve 42 K olarak
Olclilmiistiir. Zn miktarinin artmasi ile T’ nin azalmasi katki ile olusan

hole filling (bosluk doldurma) olayx ile iliskilendirilebilir.
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Siiperiletkenlige gecis sicakhigr (T2™5¢Y) ise katkisiz numune i¢in 89 K
iken Zng o1, ZNg0s, ZNo 10, ZNg20 V€ ZNg 5o Katkill numuneler igin ise
sirayla 84 K, 75 K, 56 K ve 54 K olarak ol¢iilmiistiir. Sonu¢ olarak Zn
katkisi ile siiperiletkenlige gegis sicakliginin (T2™5¢) azalmustir.
Numunelerin Vickers mikrosertlik, elastik modilu (E), gerilme (Y) ve
kirllma dayanimi (Kj¢) degerleri yiike baglh olarak hesaplanmig ve yiikle
degisiminin lineer olmadig1 gortilmustiir.

Malzeme ylizeyine uygulanan yiikiin artmasiyla mikrosertlik degerleri
artmistir. Yani malzeme, TCBE davranigi sergilemistir. Bunun yani sira
tim numunelerin mikrosertlik degerleri yaklasitk 1,5 N’ dan sonra
degismemistir.

Katkisiz numune ile kiyaslandiginda Zn katkist ile de malzemenin
mikrosertlik degeri degismektedir. Zng o1, Zng o5 V€ Zng 1o NUMUNESINE
kadar mikrosertlik degeri azalmis, Zng,, Ve Zny s, numunelerinde ise
artts gOstermistir. GoOrillen azalma safsizlik fazlarinin durumu ve
diizensizlikle ilgilidir. Bu etkenler giiclii baglarin zayiflamasimna ve
sonucgta mikrosertligin azalmasia neden olur. Ayrica H,, degerindeki bu
azalma, tanecikler arasi Ozdirencin artmasina, tanecikler arasi iletim
ylizeyinin azalmasina ve tanecik sinirlarinda zayiflamalara neden olur.
Burada malzeme davranisi degismemis, sadece mikrosertlik degerleri Zn
katkisi ile degisiklik gostermistir.

E,Y ve Kj; degerleri mikrosertlik davranisiyla ayni egilimdedir. Kjc
degerindeki negatiflik malzemenin TCBE davranisi sergilemesinden
kaynaklanmaktadir.

Yiikten bagimsiz mikrosertlik degerleri Meyer Yasasi, orantili numune
direnci modeli (PSR), Elastik/Plastik deformasyon modeli (EPD), Hays
Kendall (HK) Yaklasimi ve Centici kaynakli yarilma (IIC) modeli ile
belirlenmistir.

Bu modeller analiz edildiginde TCBE davranisi sergileyen Zn katkili Y —
123 superiletken numuneler igin en uygun model I/C modeli olarak

belirlenmistir.
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