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OZET

Doktara Tezi

Bi-2223 SUPERILETKEN BOBIN/SERIT TASARIMI, YAPIMI VE AA
KARATERIZASYONU: MANYETIK ENERJI DEPOLAMA KAPASITESININ
INCELENMESI

Ebru SIMSEK KILICARSLAN

Ankara Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Fizik Anabilim Dali

Danigsman: Prof. Dr. Ali GENCER

Bu tez c¢alismasinda, siiperiletken  (Bi,Pb)-2223 fazli tel/seritler kullanilarak
stiperiletken bobinlerin tasarimi, yapimmi ve kritik parametrelerinin belirlenmesi
amaclanmaktadir. Bu  baglamda ilk  olarak  BijgsPbg3sCaSroCusOy  ve
Bi1 65Pbo 35Ca,SroCusOy stokiyometrisine sahip olacak sekilde katihal reaksiyonu ve sivi
amonyum nitrat yontemleri ile yiiksek sicaklik stiperiletkeni B(Pb)SCCO tozu
dretilmistir. Bu iretilen tozlardan kiilce ve Ag, Ag-Cu, Nb kilifli tel numuneler
hazirlanmistir. Hazirlanan kiilge ve tel numunelerin kristal yap1 6zellikleri; X-1sin1 toz
kirmimi yontemi (XRD) ile mikroyapr 6zellikleri ise; taramali elektron mikroskobu
(SEM) ile belirlenmistir. Manyetik 0Ozellikleri ise AA alinganlik sistemi ile
aragtirtlmistir. Kiilge ve tel numuneler iizerinde tavlama siiresinin siiperiletkenlik
parametreleri iizerindeki etkisini arastirmak i¢in 50 ile 140 K araliginda standart dort
nokta kontak yontemi ile numune lizerinden 50 mA DC akim uygulanarak sicakligin
fonksiyonu olarak elektriksel direng Olglimleri alinmistir. Sifir manyetik alanda
transport kritik akim degerleri sivi azot igerisinde dort nokta kontak yontemi ile
Olciilmiistiir. Daha sonrada iiretilen (Bi,Pb)-2223 fazli tel kullanilarak siiperiletken
bobin iiretimi yapilmistir. Ayrica dis kilifta farkli gliglendirme malzemesi kullanilan iki
cesit Bi-2223 seritler satin alinmistir. Satin alinan bu seritlerden pancake tipi bobinler
hazirlanmistir. Bununla birlikte bobin yapiminda kullanilan seritlerin ve siiperiletken
bobinlerin 6nemli bir arastirma konusu olan AA kayiplar 6l¢lilmiistiir. Son olarak, bu
tez calismasinda ayn1 alanda farkli geometriye sahip siiperiletken bolgenin AA kayiplari
COMSOL paket programi yardimiyla hesaplanmaigtir.

Ekim 2018, 102 sayfa
Anahtar Kelimeler Bi-2223, Siiperiletken tel/serit ve bobin; transport alternatif akim

(AA) kayiplari, enerji depolamasi



ABSTRACT

Ph.D. Thesis

Bi-2223 SUPERCONDUCTOR COIL/TAPES, DESIGN, CONSTRUCTION AND
CHARACTERISATION: INVESTIGATION OF MAGNETIC ENERGY STORAGE
CAPACITY

Ebru SIMSEK KILICARSLAN

Ankara University
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Supervisor: Prof. Dr. Ali GENCER

The main purpose of this thesis is to determine the design, construction and critical
parameters of the superconducting coils by using (Bi,Pb)-2223 phase wires. In this
respect, the high-temperature superconducting B(Pb)SCCO powder has firstly been
produced by solid state reaction and liquid ammonium nitrate techniques in such a way
that they also possess BijgsPbossCarSro,CusOx and  Big gsPbg 35Ca,SroCuzOx
stoichiometry. Then, bulk and Ag, Ag-cu, Nb sheated wires were prepared from
produced powder mixture. Accordingly, Crystal structure of the prepared bulk and wire
samples were determined by X-ray powder diffraction method (XRD) and the
microstructure properties by scanning electron microscopy (SEM). The magnetic
properties were investigated via AC susceptibility system. Throughout the analyses,
Electrical resistivity measurements were taken in the range of 50 to 140 K with a
standard fourpoint contact method by applying 50 mA DC current over the sample as a
function of temperature for investigating the effect of annealing time on the
superconductivity parameters on bulk and wire/strip samples. Eventually, the
superconducting coil was produced by using produced (Bi,Pb)-2223 phase wire. On the
other hand, two type Bi-2223 strips with different reinforcement materials were
purchased for the outer sheath. These strips were used to prepare pancake type coils. In
addition to this, AC losses, which is an important research topic for the strips used for
making coils and superconducting coils were measured. Finally, in this thesis study, AC
loses of the superconducting region having different geometries in the same area were
calculated with the help of COMSOL package program.

October 2018, 102 pages
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1. GIRIS

Giliniimiizde mevcut enerji kaynaklarinin siirli olmasi ve her gegen giin azalmasi artan
enerji ihtiyact da distliniildiigiinde 6nemli bir problem olarak karsimiza ¢ikmaktadir.
Yillara gore enerji lretim ve tliketim verimliligi alaninda yapilan c¢alismalar
incelendiginde her zaman ilk siralarda yer almistir. Enerji iiretimi ve tiikketimi bir
tilkenin geligmisligi ile orantilidir. Artan enerji tiiketimi o tlilkenin gelisme egiliminde
oldugunun gostergesidir. Mevcut enerji kaynaklar1 g6z Oniine alindiginda (petrol,
komiir, su ve niikleer kaynaklar vb.) bu kaynaklarin gelecekte yetersiz kalacagi herkes
tarafindan iyi bilinmektedir. Bununla birlikte giines, riizgar, hidrojen ve benzeri gibi
yenilenebilir enerji kaynaklar1 enerji iiretimi alaninda kullanilmaktadir. Ancak bu
yenilenebilir enerji kaynaklarinin kullanilabilirligi ve verimliligi dikkate alindiginda
toplam enerji tiretiminde ¢ok diislik bir paya sahiptirler. Bu sebeple bilim cevreleri
alternatif enerji kaynaklarmin daha yaygin kullanimini saglamak igin ¢aba sarf
etmektedirler. Ayrica var olan kaynaklardan {iretilen enerjinin kullanimina iligkin
tasarruflarin yapilmasi, depolanmasi ve sebekedeki kayiplarin minimize edilmesi
onemlidir. Sebekede tasarruflu kullanim, depolama ve kayiplarin minimize edilmesi i¢in
bazi devre elemanlar1 kullanilmaktadir. Bu devre elemanlari; bobinler, gii¢ devreleri ve
sogutucu kisimlardan olugsmaktadir. Bobin yapiminda genellikle normal iletkenler
kullanilmaktadir. Ancak normal iletkenlerden yapilan bobinlerin, baz1 dezavantajlari
vardir. Bunlar sistemdeki kayiplarin biiylik miktarda olmasi ve artan enerji talebi
sebebiyle ortaya ¢ikan ihtiyaci karsilamada yetersiz kalmasi seklinde ifade edilebilir.
Buna ragmen giiniimiizde maliyet ve teknolojik kullanilabilirlik analizi yapildiginda, bu
iletkenler yaygin bir sekilde kullanilmaktadir. Normal iletkenin dezavantajlart goz
Oniine alindiginda son yillarda siiperiletken serit/teller kullanilarak stiperiletken bobinler
yapilmaktadir. Siiperiletken bobinler, MRI (Magnetic resonance imaging), SQUID
(superconducting quantum interference device), SMES (Distributed Superconducting
Magnetic Energy Storage) ve FCL (Fault-Current Limiters) gibi siiperiletkenlerin en
giincel uygulamalarinda kullanilmaktadir (Rose-Innes 1994, Kleiner vd. 2004, Kim vd.
2005, Eckroad 2009, Weijia vd. 2009). Bu uygulamalarda kullanilan siiperiletken
bobinler, diisiik sicaklik siiperiletken (DSS) ve yiiksek sicaklik siiperiletken (YSS)

tel/seritler kullanilarak yapilmaktadir. DSS ve YSS birbirlerine gore avantajlara ve



dezavantajlara sahiptirler. YSS’lerin LTS’lere gore avantajlart ve dezavantajlari gizelge

1.1°de verilmistir.

Cizelge 1.1 YSS aletlerin DSS aletlere gore avantajlar1 ve dezavantajlari

YSS Avantajlan YSS Dezavantajlari

Krojenik sistemi ucuz Diisiik akim yogunlugu
Yiiksek sogutma verimliligi Biiyiik kirillganlik
Biiyiik giivenirlik Iletkenin biiyiikliigiinde artis (yiiksek maliyet)

Cevresel faydalar Quench’e kars1 az tolerans

Siiperiletkenlerin kullanildig1 teknolojik sistemlerin en biiylik dezavantajindan biri
sogutma mekanizmasidir. Sogutma sistemleri ¢alisma maliyetini artirir ve siiperiletken
sistemlerin tercihini az hale getirir. Siiperiletken bobin yapiminda diisiik sicaklik
stiperiletkenleri kullanilirsa, sistemi sogutmak i¢in sivi helyuma ihtiya¢ duyulur. Diistik
sicaklik stiperiletkenlerinin kullanilmasi maliyeti artirir ve daha karmasik bir sogutma
sistemini gerektirir. Ancak son yillarda sogutma teknolojilerindeki biiyiik gelismeler
sayesinde sogutucu sivi olmaksizin kapali devre sistemler kullanilarak istenilen diisiik
sicakliklara inilmesinde maliyet oldukc¢a azalmistir. Yiiksek sicaklik siiperiletkenleri
sistemi sogutmak i¢in sivi azota ihtiyac duymasi bakimindan siiperiletken
uygulamalarda kolaylik saglamaktadir. ik yiiksek sicaklik siiperiletkeni 1986 ‘da
Bednorz ve Miiller tarafindan bulunan 30 K civarinda kritik sicakliga sahip La,CuO,
bilesigidir (Bednorz and Miiller 1986). Yaygin olarak uygulamada YBa,CuzOx (Y-
123), Bi,Sr,CaCu,Ox (Bi-2212) ve Bi,Sr,Ca,CusOx (Bi-2223) yiiksek sicaklik
stiperiletkenleri kullanilmaktadir (Yamasaki vd. 1993, Wagner vd. 1995, Seeber 1998,
Larbalestier vd. 1998, Malozemoff vd. 1999). Tim seramik bazli yliksek sicaklik
stiperiletkenlerinin kristal yapis1 diger elementlerin arasinda sandvi¢ edilmis bakir-oksit

tabakalardan olusur.

Yiiksek sicaklik siiperiletkenligi Onemli avantajlara sahip olmasina ve gelecek
vadetmesine ragmen teorik olarak olusumu heniiz tam olarak anlasilamamistir. Diisiik

sicaklik siiperiletkenligini basarili bir sekilde agiklayan BCS ((Bardeen-Cooper-



Schrieffer) teorisi yiiksek sicaklik siiperiletkenligini tam olarak agiklayamamaktadir.
Bununla beraber yiiksek sicaklik malzemeleri II. tip siiperiletkenleri olarak
adlandirilirlar (Oomen 2000). II. tip stiperiletkenlerinde alternatif manyetik alanlar ve
transport akimlar enerji kaybina sebep olur. Bu enerji kaybi alternatif akim (AA) kaybi
olarak adlandirilir. Siiperiletkenlerdeki AA kayip aynmi sartlar altindaki normal
iletkendeki resistif kayipdan ¢ok daha diigiiktiir. 77 K’de ¢alisan tipik bir aletin toplam
gii¢ tiiketimi, siiperiletkendeki AA kaybin yaklasik 15 katidir (Ries vd. 1998). Bundan
dolayr AA kaybin dogru bir sekilde tahmin edilmesi gerekmektedir. Kayip, uygulanan
akim ve manyetik alana baglidir (Ries vd. 1998).

Bu tez calismasinda yiiksek sicaklik siiperiletkeni olan Bi-2223 alasimi iizerine detayli
bir arastirma yapilmustir. 11k olarak yiiksek sicaklik siiperiletkeni olan Bi-2223 tozlari
iiretilmistir. Uretilen tozlardan kiilge ve farkli kilifli tel numuneler hazirlanmistir. Daha
sonrada TUretilen Bi-2223 fazli tel kullanilarak siiperiletken bobin {iretimi
gergeklestirilmistir. Ayrica dis kilifta farkli giigclendirme malzemesi kullanilan iki gesit
Bi-2223 seritler satin alinmistir. Satin aliman bu seritlerden pancake tipi bobinler
yapilmistir. Bu tez caligmasinda boliim 2’de siiperiletkenligin temel kavramlari
verilmistir. Boliim 3’de hazirlanan kiilgelerin, tellerin ve bobinlerin {iretim kosullar1 ve
kullanilan teknikler detayli olarak anlatilmistir. Bolim 4’de hazirlanan kiilge ve tel
numunelerin yapisal, mikro yap1 ve manyetik 6zellikleri incelenmistir. Bununla birlikte
boliim 4’de bobin yapiminda kullanilacak olan seritlerin ve siiperiletken bobinlerin
onemli bir aragtirma konusu olan AA kayiplar1 sunulmustur. Ayrica bu bdoliimde
COMSOL paket programi yardimiyla hesaplanan, sabit alanda farkli geometriye sahip
stiperiletken bolgenin AA kayiplari incelenmistir. Bolim 5’de de bu tez ¢alismasindaki

arastirma sonuglari verilmistir.



2. TEMEL KAVRAMLAR
2.1 Siiperiletkenligin Kesfi

Stiperiletkenlik 1911 yilinda Lieden Laboratuvari’nda kesfedildi. H. Kamerlingh-Onnes
Civanin elektriksel direncinin sicakliga bagimhiligin1 calisirken, sicaklik 4 K
civarindayken direncin aniden sifira diistiigiinii ve sicaklik 4 K altinda oldugunda da bu
durumun devam ettigini gozlemledi (Onnes 1911). En Onemlisi sicaklik azalttikca
direncin kademeli olarak azalmayip aniden sifira diigmesiydi. Bu olay siiperiletkenlik
olarak adlandirildi. Civa’nin siiperiletkenligi kesfedildikten sonra kalay, kursun,
indiyum, aliiminyum, niyobyum ve diger elementlerde de aym ozelligi gosterdigi
kesfedildi. Bunun yan1 sira bazi alasimlarin ve intermetalik alasimlarin da siiperiletken
ozellik gosterdigi bulundu. Normal durumdan siiperiletken duruma gecis sicakligr kritik
sicaklik T, olarak adlandirildi. Bu kesiften kisa bir siire sonra siiperiletkenlik
durumunun sadece sicaklik degil ayn1 zamanda manyetik alana da bagimli oldugu
bulundu. Bu manyetik alan malzemenin kritik alan1 H¢ olarak adlandirildi ve H¢’nin

sicakliga bagimliligin deneysel formiilii

H (T) = Hy (T) [1 - (1)2] (2.1)

Tc

seklinde ifade edilmistir (Schmidt 1997). Bu bagimlilik sekil 2.1°de verilmistir.

H.(T) / Ho{0)

0.5 1.0 >

T,

Sekil 2.1 Kritik alan H¢’nin sicaklik bagimlilig:



2.2 Meissner-Ochsenfeld Etkisi

Stiperiletkenligin kesfinden sonra 22 yil boyunca bilim adamlar: bir siiperiletkenin ideal
bir iletken oldugunu yani sifir dirence sahip bir metal pargasi olduguna inandilar. Bu
inanisin dogru olmadigin1 bilinen bir diisiince deneyi ile gosterelim. Ideal bir iletkeni ele
alalim, farz edelim ki ideal bir iletken sifir dis manyetik alanda kritik sicakliin altina
sogutulsun ve daha sonra manyetik bir alan uygulansin. Bu durumda sekil 2.2.a’da
gorildiigli gibi manyetik alan numuneye niifuz etmez. Aslinda manyetik alan ideal
iletkenin ylizey tabakasina niifuz ettikten sonra Lenz Yasasi’na gore indiiklenmis akim
aninda dis alanin zitt1 yiiniinde bir manyetik alan olusturur. Bundan dolayr numune
icindeki toplam manyetik alan sifir olur. Bu durum Maxwell denklemleriyle

gosterilebilir. Faraday yasasina gore degisen manyetik alan ile numune i¢inde

VxE = — 228 (2.2)

c ot

baglantisina gore bir elektrik alan indiiklenir. Burada c 15181 vakumdaki hizi, E elektrik
alan ve B manyetik alan1 gostermektedir. Ideal bir iletkende E=J p baglantisina gore
E=0’dir. Burada p 6zdiren¢ (ideal iletkende p=0) , J indiiklenmis akim yogunlugudur.
Yani manyetik aki yogunlugunu B=sabit oldugunu, aym1 zamanda dis manyetik alan
uygulanmadan once B=0 oldugu goz Oniine alinirsa manyetik alan uygulandiktan
sonrada B=0 oldugu sonucuna varilir. Fakat ideal bir iletkene dig manyetik alan
uygulanip daha sonra kritik sicakhigin altina sogutulup (T<T.), manyetik alan
kaldirilirsa elektrodinamik tamamen farkli bir sonu¢ 6ngoriir. Bu durumundan sekil

2.2.b’de goriildiigii gibi manyetik alan numuneye niifuz eder (Schmidt 1997).

)\ |

Ol 1D
{

(a) (b)

Sekil 2.2 Ideal iletken i¢in, a) T < T, durumunda manyetik alan uygulandiginda b) T
>T. durumunda manyetik alan uygulandiginda.



1933’den Once siiperiletkenin basitce bir ideal iletken olduguna inaniliyordu. Fakat
Meissner ve Ochsenfeld 1933’de yaptiklart deneyle bunun dogru olmadigini ortaya
cikardilar (Meissner ve Ochsenfeld 1933). Onlar siiperiletkenin baslangi¢ durumdan
bagimsiz olarak dis manyetik alanin varliginda T <T. durumunda numune igindeki

manyetik alanin sifir oldugunu gosterdiler.

2.3 I. Tip ve II. Tip Siiperiletkenler

1950 yilinda Abrikosov, Ginzburg Landau teorisiyle uygulanan manyetik alana bagh
olarak bilinen tiim siiperiletkenleri L. tip ve II. tip olmak {izere iki kategoriye ayirmamizi

saglamistir (Abrikosov 1957).

Siiperiletkenler uygulanan dis mayetik alana bagli olarak ya normal ya da siiperiletken
durumda bulunabilirler. I. tip siiperiletken numuneler He degerine kadar Meissner etkisi
gosterir. Manyetik alan H degerini {izerine ¢ikarilirsa Meissner etkisi kirilir ve numune
normal duruma geger. Yani manyetik alan numunenin i¢ine niifuz eder. Civa, kursun
aliiminyum ve kalay gibi bir¢ok element 1. tip siiperiletkenlere 6rnek verilebilir. Sekil
2.3’de L. tip stiperiletkenlerin miknatislanma egrileri ve faz diyagramlar1 gosterilmistir.

Sekil 2.3.a’da pozitif diisey eksen boyunca miknatislanmanin negatif oldugunu gosterir.

-M | Ha
Meissner H.

l N I
(Hormal oima
{Durum
! / Meissner
i T’

0 He H T

(a) (b)

Sekil 2.3 L. tip stiperiletkenlerin: a. miknatislanma egrileri, b. faz diyagramlari



1. tip stiperiletken numuneler ise; alt kritik alan (H¢p) ve st krtik alan (Hg, ) olmak
tizere iki farkli kritik alana sahiptirler.  Sekil 2.4’de 1. tip siiperiletkenlerin
miknatislanma egrileri ve faz diyagramlar1 gosterilmistir H¢y degerine kadar 1. tip
siiperiletken numunelerle benzer davranis1 gosterirler. Hc; ve Hc, degerleri arasinda
karigik durum olarak adlandirilan durumda bulunurlar. Bu durumda numune hala
stiperiletkenlik 6zelligi gosterir. Fakat uygulanan manyetik alanin bir kismi numuneye
niifuz eder ve numunenin i¢inde olusan akidan dolay1 girdap (vortex) durumu ortaya

cikar. Uygulanan alan Hc;’1 astiginda numune siiperiletken fazdan normal duruma gegis

yapar.

Wi
-M | Meissner e ﬂ
. Karigik
A T Normel Normal
. ‘V Durum
' /
l A .
0 Hc1 He Hc2 H
T
(a) (b)

Sekil 2.4 1. tip siiperiletkenlerin: a. miknatislanma egrileri, b. faz diyagramlari

2.4 Yiiksek Sicaklik Siiperiletkenleri

1986 yilinda, 30 K civarinda kritik sicakliga sahip La,CuO, siiperiletkeni bulan
Bednorz ve Miiller, bu buluslari ile Nobel 6diiliine layik goriildiiler. Daha sonra peroksit
olarak bilinen daha yiiksek ge¢is sicakligina sahip bakir-oksit (CuO) diizlemleri i¢eren
stiperiletkenler kesfedildi. Bu yiiksek sicaklik siiperiletkenleri YBa,CusOx (Y-123),
Bi,Sr,CaCu,O4 (Bi-2212), Bi,Sr,Ca,CusOyx  (Bi-2223), TIBa,Ca,CusOg9 ve
HgBa,Ca,Cu3Og olup, sirasiyla kritik sicaklik (Tc) degerleri 92 K, 85 K, 110 K, 123 K
ve 135 K’dir (Sheahen 2002). Siiperiletken transport akimi CuO, tabakalarinda lokalize

olmustur. Bundan dolay1r seramik malzemeler izotropik degillerdir. Biitiin yliksek



sicaklik stiperiletkenleri yiliksek anizotropik kristal yapiya sahiptirler ve siiperiletken

yiik tasiyicilarmin lokalize oldugu katmanli CuO, diizlemlerini igermektedirler.

2.4.1 BSCCO sistemi

BSCCO sisteminin tarihsel siirecini incelemek anlasilmasii kolaylastirir. ilk olarak
Michel ve arkadaglar1 tarafindan Bi-Sr-Cu-O sistemi kesfedildi. Bi2Sr2Cu20s+x
stokiyometrisine sahip olacak sekilde BiO3, CuO ve SrCOs baslangi¢c tozlarim
kullanarak hazirlanan birlesige 800 °C’de 12 saat kalsinasyon isleminden sonra, 900
°C’de 2 saat sinterlenme islemi yapildi. Bu bilesigin elektriksel 6zdireng dl¢limlerinden
22 K’de siiperiletkenlige gectigi sonucuna ulasildi. Ancak ozdireng 14 K’de sifir
degerine diistii (Michel vd. 1987).

Maeda ve arkadaslar1 bu birlesige kalsiyum ilave ederek BiSrCaCu,0y stokiyometrisine
sahip bilesigi elde ettiler. Bi,O3, CaCO3, CuO ve SrCOj3 baslangi¢ tozlarini kullanarak
hazirlanan bu bilesigi 800 °C’de 8 saat 1s1l isleme tabi tuttular. Bu bilesigin 83 K’de
stiperiletken faza gectigini ve 75 K’de Ozdirencin sifira diistiiglinii gozlemlediler

(Maeda vd. 1988).

1988 yilinda, Tarascon ve arkadaslari, Bi-Sr-Ca-Cu-O bilesiginin {i¢ farkl: siiperiletken
faza sahip oldugunu gosterdiler ve en genel bilesigi BiySr,Can.1CunOznsa seklinde
tanimladilar. Bu birlesikteki n=1,2,3 olmak iizere 3 farkli deger alir. n=1 oldugunda
birlesik Bi,Sro,CuQOg.x seklinde olup 2201 faz adini alir ve kritik sicakligi 6 K olarak
Olctiiler. n=2 oldugunda birlesik Bi,Sr,Ca;Cu,0s.x seklinde olup 2212 faz adini alir ve
kritik sicakligi 75 K buldular. n=3 oldugunda ise Bi,Sr,Ca,Cu3O10+x seklinde olup 2223
faz adimi alir ve kritik sicakligi 110 K Ol¢iilmiistiir fakat 80 K’e kadar uzanan genis

gecisi yok edememislerdir (Tarascon vd. 1988).

Daha sonra Bi-Sr-Ca-Cu-O sistemine Mazaki vd. bir miktarda Kursun (Pb) ilave ettiler
ve n=3 fazi i¢in 6zdireng egrilerinde ortaya ¢ikan kuyrugu yok ettiler. Bu ¢alismayla Bi-

Sr-Ca-Cu-O sistemine Pb katilmasi, 2223 faz oranini arttirdg1 ve daha kararli bir yap1



elde edildigi sonucuna varilmistir (Mazaki vd. 1988). Sekil 2.5’de Bi,Sr,Can.1CunOazn+g
bilesigi i¢in ii¢ fazdaki kristal yapisi verilmistir (Safran 2010). Sekil 2.5.a’da
Bi,SroCuQg.x bilesiginin kristal yapisinin iki Bi-O, iki Sr-O ve bir Cu-O diizleminden
olustugu gosterilmistir. Ayrica 2201 bilesiginde Cu atomu, 6 oksijen atomuyla
oktohedral bir yapi olusmustur. Sekil 2.5.b’de Bi,Sr,Ca;Cu,0g.x bilesiginin kristal
yapisiin iki Bi-O, iki Sr-O, iki Cu-O ve bir Ca diizleminden olustugu gosterilmistir.
2212 bilesiginde Cu atomu 5 oksijen atomuyla piramit seklinde baglanmistir. Sekil
2.5.c’de Bi,SrCa,Cus01p4x bilesiginin kristal yapisinin iki Bi-O, iki Sr-O, ii¢ Cu-O ve
iki Ca diizleminden olustugu gosterilmistir. 2223 bilesiginde tetragonal yapiya sahiptir.

A ®
I8~ ¢
° 8 O
9 > o
C Ca
. Cu
o o 7 v)T
"::v»",""‘{“ |
Yil
<
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Sekil 2.5 BiySroCan-1CunOzneg bilesigi igin: a. n=1 igin 2201 fazinin, b. n=2 igin 2212
fazinin ve c. n=3 i¢in 2223 fazinin kristal yapisi

2.5 AA Kayip

Diisiik frekansl tipik elektriksel giic uygulamalarinda aki akisi ve aki sizintisindan
dolay1 siradan II. tip siiperiletkenlerinde direng ortaya c¢ikar. II. tip siiperiletkenler
teknolojide biiyiik kullanim alanina sahiptirler. Ciinkii II. tip siiperiletkenler yiiksek
manyetik alanlarda daha ¢ok akim tasirlar. Fakat icinde elektrik alan olustugu II. tip
stiperiletkenlerde kayiplar meydana gelir (Carr 2001).

Stiperiletkende ki AA kayip aym kosullar altindaki normal iletkendeki direngsel
kayiplardan ¢ok daha diistiktiir. AA kayip, 1s1 olarak ortaya cikacagi icin, AA kaybin



dogru hesaplamasi, dogru dlgiilmesi ve minimizasyonu olduk¢a dnemlidir. AA kayiplar
enerjiyi saglayan kaynaga bagli olarak iki kategoriye ayrilir. Eger siiperiletkene enerjiyi
manyetik alan sagliyorsa, miknatislanma kayb1 olusur, Qn, ile gosterilir. Siiperiletkene
enerjiyi akim sagliyorsa, tranport kayip olusur. Q ile gosterilir. Numune ki toplam

kayip Q= Qm + Q: seklindedir.

Ug tip AA kayip vardir: histeretik kayiplar, ciflenim kayiplar1 ve eddy akim kayiplari
(Ainslie 2012).

2.5.1 Histeretik kayiplar

Siiperiletken bir malzemeye dis bir manyetik alan uygulandiginda, manyetik alan aki
cizgileri formunda malzemeye niifuz eder. Eger uygulanan manyetik alan degisirse, ak1
cizgilerinin formu ve i¢ manyetik alan degisir. Malzeme i¢indeki manyetik alanin

zaman ile degisimi Faraday yasasina gore

vk =2 2.3
*E = —— (2.3)

seklinde elektrik alan indiikler. Bu elektrik alan malzeme i¢inde perdeleme akimlarina
sebep olur. Bu perdeleme akimlari, malzeme i¢indeki manyetik alan dagilimi Amper
yasasina (V xB = p,J) gore belirler. Perdeleme akimlar1 E.J ile verilen gili¢ yogunlugu
enerjisi olarak dagilir. Enerji, dis manyetik alan tarafindan saglanir ve alan olusturan
magnetin giic kaynagi ile desteklenir. Aki ¢izgilerinin hareketini ve per¢inlenmenin
bozulmasin1i saglayan bu enerji, kayip yaratir. Histeretik kayiplar, girdap
percinlenmesinin sebep oldugu tersinmezligin bir sonucudur (Carr 2001). Bunun
Histeretik kayip olarak adlandirmasi, siiperiletken igine giren aki per¢inlenmeden dolay1
girdigi formu koruyamamasidir. Eger miknatislanma, M, manyetik alan, H, kars1 ¢izilir
ise, bir histeretik egrisi elde edilir. Bu egrinin alan1 bize enerji kaybini verir (Rabbers
2001). Bu histeretik kayiplar 1s1 olarak dagilir. Giiclii per¢inleme daha yiiksek kayiplara
sebep olur. Bu yiizden II. tip siiperiletkenlerdeki yiiksek akimlar, yiiksek histeretik
kayiplara yol agar (Golubov 1998). Histeretik dongiliniin bir ornegi sekil 2.4°de
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verilmistir (Hong vd. 2007). Sekil 2.6’dan goriildiigii {lizere histeretik kayiplar

frekanstan bagimsizdir.

Ayrica siiperiletken bir malzemeye alternatif akim uygulandiginda, malzemenin
etrafinda 6z-alan denilen manyetik alan olusur. Bu 06z-alan siiperiletken malzemeye

niifuz eder ve 6z-alandan kaynakli histeretik kayiplar meydana gelir.

Miknatislanma

o — f=i0Mz (n=21)
DI T — = fmsHE ne)
sss B0 SHE (reZT)

15048 1.0e+d S0e45 o S 05 1008 1 5e+8
Manyetik Alan

Sekil 2.6 M-H egrisi

2.5.2 Ciftlenim kayiplar

Histeretik kayiplari minimize etmek ic¢in, ayni miktarda akim tasiyan tek damarli
siiperiletken tel yerine, ¢ok damarl siiperiletken teller iiretilmektedir. Cok damarl
stiperiletkenlerde ¢iftlenim kayiplart 6nemli bir problemdir, 6rnegin giimiis kilifli ¢cok
damarli BSCCO (Bi-Sr-Ca-Cu-O) siiperiletken telinde oldugu gibi (Farhoudi, 2005).
Degisen manyetik alan ¢ok damarl siiperiletkene uygulandiginda bu manyetik alanin
olusturdugu akim siiperiletken damarlardan akmaya baslar. Uygulanan manyetik alan
yeterince biiyiikse, siiperiletken damarlardan akan akim, siiperiletken damardan ¢ikarak
metal matrisin iizerinden gecerek diger siiperiletken damarlara ulasirlar. Boylece
stiperiletken damarlar ¢iftlenmis olur. Metal matrisin lizerinden gecerken olusan ohmik
kayiplar ¢iftlenim kayiplart olarak adlandirilir. Ciftlenim kayiplar1 frekansa bagimh

kayiplardir.

11



2.5.3 Eddy-Akim kayiplari

Zamanla degisen dis bir manyetik alan normal bir iletkene niifuz ettiginde, degisen bir
elektrik alan indiikler ve akimlarim akmasina sebep olur (Carr 2001). Bunlarda eddy
akimlar1 olarak bilinir. Eddy akimlar1 siirtinmeden ve elektronlarin metal kilif
orgiisiindeki hareketinden dolay1 bir 1s1 kaybina sebep olur. Bu 1s1 kayb1 Eddy-akim
kayb1 olarak isimlendirilir. Eddy-akim kayiplarini azaltmaya yonelik temel yaklagim,

matrisin etkili direncini arttirmaktadir.
2.6 Norris Model

Norris 1969 yilinda, 6z alan altindaki AA kaybi tahmin etmek i¢in analitik bir metot
onerdi. Bu method idel davranisi varsayan London model iizerine kurulmustur. Kritik
akimin sadece alanin biiylikliigiine degil ayn1 zamanda alanin dogrultusuna da bagh
oldugu bilinmesine ragmen, akim yogunlugunun ortamin manyetik alanindan bagimsiz
oldugu varsayilmistir. I, biiyiikliigiinde transport akim tasiyan bir siiperiletken bir serit
icin tranport AA kayip asagidaki sekilde hesaplanabilir (Norris 1970).

B[] =22 (1~ ) @_g>+@+gyn@+%ngf] 2.

Denkelmden goriildiigii gibi serit i¢in kayip (Io/lc)* ile orantilidir.

Diger taraftan I, biiyiikliigiinde transport akim tasiyan bir siiperiletken bir elips i¢in
tranport AA kayip asagidaki sekilde hesaplanabilir:

s ] =2 (=) (=) + (- 2) ) @s)

Son olarak elips i¢in kayip ise (Io/l¢)? ile orantilidir.
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3. GEREC VE YONTEMLER

3.1 BSCCO Siiperiletken Toz iiretimi

Bi2Sr2Can1CunO2n+s  (n=1, 2, 3) serisine uygun sekilde kristallenen, Bi bazh
siiperiletkenlerden n=3 faz1 olarak bilinen Bi2Sr2Ca2CusO10 (2223 faz1 olarak
adlandirilmistir) siiperiletkeninde bir miktar Bi yerine Pb katki yapilmasinin, keskin bir
normal-siiperiletken faz doniisimii sagladigi, Te, He ve Jc degerlerini arttirdigi, erime
noktasin1 diisiirdiigii ve siiperiletken 6zellikleri daha kararli hale getirdigi yapilan

caligmalarla kanitlanmistir (Bruno vd.1991, Dorris vd. 1994).

Bu tez c¢alismasinda, BijgsPbp3sCasSroCusOx  ve  Big,gsPbp 35Ca,Sr,CuzOx
stokiyometrisine sahip olacak sekilde katihal reaksiyonu ve sivi amonyum nitrat
yontemleri ile Pb katkili B(Pb)SCCO tozu iiretilmistir. Baslangi¢ tozlari olarak BiyO3
(% 99,99), PbO (% 99,9995), SrCO; (% 99,994), CaCOs3 (% 99,9+) ve CuO (%
99,9995) istenilen stokiyometride tartilarak karistirilmistir. Sr ve Ca kaynagi olarak
karbonatli bilesikleri tercih edilmistir. Ciinkii SrO ve CaO atmosferden H,O ve CO,’i
sogurarak hedeflenen yapi olusmadan Once bu bilesiklerin hidrooksit ve karbonatli
yapilart olusur. (Balachandran, vd, 1989, Hellstrom 1995). Kullanilan elementlerin

agirliklari ve bilesiklerin 6zellikleri sirasiyla ¢izelge 3.1-3.2°de verilmistir.

Cizelge 3.1 Elementlerin agirliklar

Element Atomik agirhigi (au)
Bi 208,98
Pb 207,19
Sr 87,62
Ca 40,08
Cu 63,54
C 12,01
0] 15,99
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Cizelge 3.2 Bilesiklerin 6zellikleri

Bilesik Saflik (% ) Atomik agirlig Rengi Ergime
sicakligi
(mol gram)

Bi,O3 99,99 465,96 Acik sar1 860 °C
PbO 99,9995 223,19 Koyu gri 200 °C
SrCOs3 99,994 147,6282 Beyaz 1497 °C
CaCOg3 99,9+ 56,08 Beyaz 1339 °C
CuO 99,9995 79,5454 Siyah 1362 °C

Bu iiretimlerde kimyasal formiil su sekilde yazilabilir.

1. BiygsPbg35Ca,Sr,CusOy stokiyometri igin;
(0,925)Bi,03 + (0,35)PbO + (2)SrCO3 + (2)CaCO; + (3)CuO+ —»
Biy gsPbg 35Sr,Ca,CusOx + Gazlar
2. Stokiyometri i¢in (Biy gsPbg 35Ca,Sr,CusOy);
(0,825)Bi,03 + (0,35)PbO + (2)SrCO3 + (2)CaCO; + (3)CuO+ —»
Biy g5Pbp 35Sr,Ca,Cu3Ox + Gazlar
seklinde olur. Uretilecek numunenin 1 moliiniin a.k.b. (atomik kiitle birimi) cinsinden
mol grami T olarak hesaplanir. Reaksiyona gore bir orant1 kurulacak olursa ve A, 1 mol
baslangic maddesinin a.k.b. cinsinden miktari, X ise numune hazirligr i¢in baslangi¢

madde miktar1 ve N hazirlanacak numunenin gram cinsinden miktari olmak iizere;

_ N(gram).A(a.k.b.)
B T(a.k.b.)

(3.1)

denklemiyle verilir.

Buna gore, denklem 3.1 kullanilarak baslangic toz miktar1 10 gram olan

Bi1,85Pbo,35CaZSr2Cu30X ve Bi1,65Pbo,35CaZSrZCu30X stokiyometrileri i¢in hesaplar
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yapilmistir. Bu stokiyometriler i¢in, toz hazirlanirken kullanilmasi gereken bilesiklerin

toz miktarlari ¢izelge 3.3’de verilmistir.

Cizelge 3.3 Bi1,35Pb0,35C8.28I’2CU3OX ve Bi1,65Pbo,35CaZSr2Cu30x stokiyornetrisi igin
hesaplanan baslangi¢ toz miktarlari

Bilesik Bi1.gsPDo 35Ca,S,CU3Ox Bix6sPDo 35Ca2Sr2Cu30x
(gram) (gram)
Bi,Os 4,0469 3,7568
PbO 0,7335 0,7634
SrCO; 27722 2,8855
CaCO; 1,8795 1,9562
CuO 2,2405 2,3319
Toplam 11,6727 11,6938

10 gram numune hazirlamak i¢in toplamda 10 gramdan fazla madde girisi vardir, arta

kalan madde miktar1 reaksiyondan gaz olarak cikar.

Katihal reaksiyonu metodu ile BijgsPbg35Ca,SroCusOx ve Big gsPbg 35Ca2Sr,CusOx
olacak sekilde iki farkli stokiyometride B(Pb)SCCO tozu iiretilmistir. B(Pb)SCCO
iretimi i¢in gerekli olan bilesikler ¢izelge 3.3’deki agirliklarda hassas terazi ile
tartilmistir. Katihal reaksiyonu metodu ile toz iiretim asamasi basamaklar1 asagidaki

gibi yapilmistir;

1. Toz karisimi ilk olarak agat havan icine konularak 1 saat homojen bir karigim
olusuncaya kadar karistirilmistir. Daha sonra 3 saat boyunca 75 devir/dak. hiz ve
agilikca top:toz orani 1:3 olacak sekilde bilyeli degirmen (ball-milling) cihazi ile

ogltiilmiistir.

2. Birinci 0giitmesi tamamlanan tozlara 10 °C /dak. 1sitma, 3 °C /dak. sogutma hizi ile
775 °C’de 12 saat siire ile kalsinasyon islemi yapilmistir. Kalsinasyon siireci sekil

3.1°de gosterilmektedir.
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3. Tozlar tekrar bilyeli degirmene konulup, ilk 6glitmeyle ayni sartlarda karigtirilmustir.

4. Tkinci 6giitmesi tamamlanan tozlara 10 °C/dak. 1sitma, 3 °C/dak. sogutma hiz1 ile 810
°C’de 24 saat siire ile kalsinasyon islemi yapilmistir. Kalsinasyon siireci sekil 3.1°de

gosterilmektedir.

5. Kalsinasyon islemi tamamlanmis olan tozlar son kez agat havanda 1 saat siireyle

ogutilmiistir.

Sicaklik (° C)
»
Isil islem siiresi
(24 ve 12 saat)
810 4 >
75T
10 (° C/dak.) 3 (° C/dak.)

>

Siire (saat)

Sekil 3.1 Tozlarin kalsinasyon siireci

Amonyum nitrat metodu ile de BiygsPbo35CaSroCusOx ve Biy gsPbg35Ca,SroCusOx
olacak sekilde iki farkli stokiyometride B(Pb)SCCO tozu iiretilmistir. Amonyum nitrat
metodu ile toz iiretimde; 10 gr B(Pb)SCCO tozu elde etmek igin, Bi,O3, PbO, SrCOs,
CaCOg3 and CuO bilesiklerin ¢izelge 3.3’de hesaplanan madde miktarlar1 hassas terazi
ile istenilen stokiyometride tartilarak hazirlanmistir. Daha sonra 10 gr B(Pb)SCCO
tozuna, 10 gr amounyum nitrat ilave edilmistir ve amonyum nitratin buharlagmasi i¢in
bu tozlar beher iginde 250 °C’de gaz ¢ikis1 bitine kadar karigtirilmistir. Elde edilen
tozun kalsiyonasyon ve o6glitme kosullar1 katihal reaksiyonu metodu ile ayni sekilde

yapilmigtir. Elde edilen B(Pb)SCCO tozu kiilge ve tel/serit yapimi i¢in kullanmistir.
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3.2 Kiilce Numunelerin Uretimi

1 gr’ik B(Pb)SCCO tozlari, 400 MPa basing altinda 13 mm ¢apinda kiilge numune
haline getirilmistir. Bu numunelerin 1sil islem sicakligi sabit tutulup, 1s1l islem siiresinin
stiperiletkenlik 6zellikler tizerine etkisi arastirilmistir. Biitiin numuneler 845 °C’de 1s1l
isleme tabi tutulmustur. Ayrica iki farkli tiretim metodu ve iki farkli stokiyometri orani
birbirleriyle karsilastirilmistir. Uretilen kiilge numunelerin adlandirilmalar ¢izelge
3.4’de Ozetlenmektedir. Numuneler X-Y seklinde isimlendirilmistir. Burada X=
SS(1,85), SS(1,65), AN(1,85) ve AN(1,65) seklinde ifade edilmistir. Bu numunenin
hangi stokiyometriye sahip oldugunu ve hangi yontemle iiretildigini gostermektedir.
SS, katihal reaksiyonu metodu ile, AN amonyum nitrat metodu ile ve (1,85), (1,65)
sirastyla Bij gsPbg 35Sr,Ca,CusOy Biy gsPbg 355r,Ca,CusOy stokiyometriye sahip olarak
tretildigini ifade etmektedir. Y, ise saat cinsinden 1sil islem siiresini gostermektedir.
Omegin; SS(1,85)-48s numunesi; BijgsPbg3sSr.Ca,CusOy  stokiyometrisine sahip,
katihal reaksiyon yontemi ile iiretilmis, 845 °C’de 48 saat 1s1l isleme tabi tutulmus

numunedir.

Cizelge 3.4 Kiilge numunelerin isimlendirilmesi

Katihal reaksiyonu yontemi S1vi amonyum nitrat yontemi

Bi1'g5pb01355|’2C32CU3OX

Bi1165pb0'35sr2C32CU3ox

Bi1185pb0'35sr2C32CU3ox

Bi1,65Pb0,35Sr2Ca2Cu30X

SS(1,85)- 48s
SS(1,85)-72s
SS(1,85)-96s

SS(1,85)-120s

SS(1,65)- 48s
SS(1,65)-72s
SS(1,65)-96s
SS(1,65)-120s

AN(L,85)-48s
AN(1,85)-72s
AN(1,85)-96s
AN(1,85)-120s

AN(1,65)- 48s
AN(L,65)-72s
AN(L,65)-965

AN(1,65)-120s

Kiilge numunelerin 1s1l islem siireci sekil 3.2’de verilmistir. Kiilge numuneler oda
sicakliginda firma konulduktan sonra 600 °C’ye kadar 5 °C /dakika, 600 °C’den 845
°C’ye kadar 1 °C/dakika ile 1sitilmistir. 845 °C’de 1s1l islem siiresi kadar bekledikten
sonra sekil 2°de gosterildigi gibi 600 °C ve daha sonra oda sicakligina kadar sirasiyla 1
°C/dakika ve 3 °C/dakika hiz ile kontrollii olarak sogutulmustur.
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Sicaklik (°C)

Isil islem siiresi
(48, 72, 96 veya 120 saat)
$450C Pi=m=imi i >

1 (°C/dak.)

600Ch-=mm gl m e e e e oA -

5 (°C/dak.) 3 ("C/dak.)

Oda
Sicakhig

Siire (saat)

Sekil 3.2 Kiilge numunelerin 1s1l islem siireci

3.3 Tel Numunelerin Uretimi

Tel numunelerin hazirlanmasinda "tiip i¢inde toz- powder in tube PIT" yoOntemi
kullanilmistir. 10 cm uzunlugundaki tiiplerin, u¢ kismi 2 cm’lik aliiminyum folyo ile
kapatilmis ve tiiplerin i¢ine kalsinasyonu tamamlanmis tozlar konulduktan sonra tiipiin
diger ugtan 1,5 cm’lik kismu1 da aliiminyum folyo ile kapatilmistir. Bu sekilde hazirlanan
teller, istenen ¢apa kadar birka¢ cm/s hizda her adimda ¢ap1 0,05 mm inceltilerek, konik
seklindeki haddelerden gecirilerek tel cekme cihazi ile ¢ekilmistir. Doldurulan tiiplerin
sematik gosterimi, tel gekme cihazi ve ¢ekilmis telin baslangi¢ ve son hali sekil 3.3°de

verilmektedir.

2cm 15

Sekil 3.3 Doldurulan tiiplerin sematik gosterimi, tel gekme cihazi ve ¢ekilmis telin
baslangi¢ ve son hali

Tel numuneler giimiis (Ag) , niobyum (Nb) ve giimiis-bakir (Ag-Cu) alasimhi kilif

malzemeleri kullanilarak iki farkli yontem ve iki farkli stokiyometri i¢in hazirlanmistir.
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Ayrica Bij gsPbg 35Sr2Ca,CusOy stokiyometriye sahip tozdan, Ag kilif kullanilarak ¢ok
damarl teller tretilmistir. Tel numunelerde, kilif malzemesi, firin 1sitma hizinin, 1sil
islem sicakliginin, 1s1l islem siiresinin ve firin sogutma hizinin siiperiletkenlik 6zellikleri

tizerindeki etkisi arastirilmistir.

Tel numunelerin 1s1l islem siireci sekil 3.4’de verilmistir. Tel numuneler oda
sicakliginda firina konulduktan sonra 845 °C’ye kadar firin 1sitma hizi 1, 3 ve 5
°C/dakika olacak sekilde 1sitilmistir. 845 °C’de 1s1l islem siiresi kadar bekledikten sonra
sekil 3.4°de gosterildigi gibi firin sogutma kismu iki sekilde yapilmistir. Birincisi 600 °C
kadar 1 °C /dakika hiz ile kontrollii olarak sogutulmustur. Ikinci ise, kontrolsiiz bir

sekilde firin sogutmasina birakilmstir.

-
r Isil islem siiresi
845 °C _| (72 ve 120 saat)
Firmn sogutma hiz
(1 °C/dak. ve kontrolsiiz
auft
wn 1s1tma hin cgutma)
600°C "7 @,3ves°Cidak)
Oda
Sicakhg

Siire (saat)

Sekil 3.4 Tel numunelerin 1s1l islem siireci

3.3.1 Ag kilifli tel numuneler

Baslangicta dis kilif capt 6 mm ve i¢c kilif capt 4 mm olan glimiis boru igersine
stiperiletken B(Pb)SCCO tozu konulup, son durumda dis ¢ap1 1,15 mm olan Ag kilifli
teller iiretilmistir. Ag kilifli tel numuneler, iki farkli yontemle hazirlanan siiperiletken
B(Pb)CCO tozlar1 kullanarak yapilmistir. Katihal reaksiyonu ve sivi amonyum nitrat
yontemi ile BijgsPbg35Sr,Ca,CusOy stokiyometriye sahip olacak sekilde iiretilen
stiperiletken tozlar kullanilarak hazirlanan Ag kilifli stiperiletken teller 845 °C’de, 72

saat ve 120 saat olmak tlizere iki farkli siirede 1sil isleme tabi tutulmustur. Bu
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numunelerde, 1s1l iglem siiresinin, firin 1sitma hizinin ve firin sogutma hizinin

stiperiletkenlik 6zellikler tizerindeki etkisi aragtirilmigtir.

Bu tellerin o6l¢iim sonuglar1 g6z Oniine alinarak, katihal reaksiyonu metoduyla
Bi1,85Pb0,35Sr2Ca2Cu30x stokiyometriye sahip olacak sekilde tiretilen tozlar
kullanarak hazirlanan Ag kilifli siiperiletken teller 845 °C’de, 120 saat 1s1l isleme tabi
tutulmustur.  Bu numunelerde de, firin 1sitma hizinin ve firin sogutma hizinin
siiperiletkenlik ozellikler iizerindeki etkisi arastirilmistir. Uretilen tel numunelerin
adlandirilmalan ¢izelge 3.5°de gosterilmektedir. Cizelge 3.5’de gdsterilen numunelerin
isimlendirilmeleri kiilge numune isimlendirmeyle benzer sekilde yapilmustir. Ornegin,
AN(1,65)AgT1F-120s numunesi; amonyum nitrat yontemiyle iretilmis ve
Bi1,65Pb0,35Sr2Ca2Cu30x stokiyometrisine sahip; Ag kilifli tel, 1°C/dak hiz ile 845
°C’ye 1sitilmisg, bu sicaklikta 120 saat bekledikten sonra, kontrolsiiz firin sogutmasina
birakilmigtir.  SS(1,85)AgT5-120s  numunesi; katithal reaksiyonu  metoduyla
Bi1,85Pb0,35Sr2Ca2Cu30x stokiyometrisine sahip; Ag kilifli tel, 5 °C/dak hiz ile 845
°C’ye 1sitilmig, bu sicaklikta 120 saat bekledikten sonra, 1 °C/dak hiz ile 600 °C’ye

kadar kontrollii olarak sogutulmustur.

Cizelge 3.5 Ag kilifli iiretilen tel numunelerin adlandirilmalari

Katihal reaksiyonu yontemi S1vi amonyum nitrat yontemi
Bi1'85Pb0,35Sf'zcaQCU3OX Bi1,65Pbo,35Sr2Ca2Cu3Ox Bi1,65Pbo,35Sr2Ca2Cu3Ox

SS(1,65)AgT1-72s AN(1,65)AgT1-72s
SS(1,65)AgT1F-72s AN(1,65)AgT1F-72s
SS(1,65)AgT3-72s AN(1,65)AgT3-72s
SS(1,65)AgT3F-72s AN(1,65)AgT3F-72s
SS(1,65)AgT5-72s AN(1,65)AgT5-72s
SS(1,65)AgT5F-72s AN(1,65)AgT5F-72s
SS(1,65)AgT1-120s AN(1,65)AgT1-120s

SS(1,85)AgT1 -120s SS(1,65)AgT1F-120s AN(1,65)AgT1F-120s

SS(1,85)AgT3-120s SS(1,65)AgT3-120s AN(1,65)AgT3-120s

SS(1,85)AgT5-120s SS(1,65)AgT3F-120s AN(1,65)AgT3F-120s
SS(1,65)AgT5-120s AN(1,65)AgT5-120s
SS(1,65)AgT5F-120s AN(1,65)AgT5F-120s
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3.3.2 Ag-Cu alasim kilifli tel numuneler

% 1Cu - % 99Ag, % 2Cu - % 98Ag, % 3Cu - % 97Ag ve % 4Cu - % 96Ag olmak iizere
dort farkli oranda glimiis ve bakir igeren alasimh kiliflar kullanilarak giimiis bakir
alagiml teller tretilmistir. Bil,65Pb0,35Ca2Sr2Cu30x stokiyometrisine sahip katihal
reaksiyonu yontemi ile hazirlanan siiperiletken toz kullanilarak, farkli oranlarda bakir
katkisina sahip glimiis bakir alagim kilifli (% 1Cu - % 99Ag, % 2Cu - % 98Ag, % 3Cu -
% 97Ag, % 4Cu -% 96AQ) iiretilen teller, 845 °C’de, 120 saat 1sil isleme tabi
tutulmustur. Bu numunelerde, dis kiliftaki bakir oraninin ve firin 1sitma hizinin
stiperiletkenlik ozellikler iizerindeki etkisi arastirilmistir. Bu tellerin 6l¢iim sonuglart
gdz Oniline alinarak, katithal reakiyonu metoduyla Bil,85Pb0,35Sr2Ca2Cu30x
stokiyometriye sahip olacak sekilde iiretilen tozlar kullanarak hazirlanan % 1Cu - %
99Ag kiliflh siiperiletken teller 845 °C’de, 120 saat 1s1l isleme tabi tutulmustur. Bu
numunelerde de, firm 1sitma hizinin siiperiletkenlik &zellikler tizerindeki etkisi
arastirilmistir. Uretilen tel numunelerin adlandiriimalarn cizelge 3.6°da gdsterilmektedir.
Cizelge 3.6’da gosterilen numunelerin isimlendirilmeleri Ag kilifli tel numune

isimlendirmeyle ayn1 sekilde yapilmistir. Ornegin,

-SS(1,65)Cu4T1-120s numunesi; katihal reaksiyonu metoduyla Bij gsPbg 35Sr2Ca,CuzOx
Bi1 6s5Pbo 35Sr,Ca,CusOx  stokiyometrisine sahip; % 4Cu - % 96Ag kilifli tel, 1 °C/dak
hiz ile 845 °C’ye 1sitilmis, bu sicaklikta 120 saat bekledikten sonra, 1 °C/dak hiz ile 600

°C’ye kadar kontrollii olarak sogutulmustur.

-SS(1,65)Cu3T3-120s numunesi; katihal reaksiyonu metoduyla Bij gsPbg 35Sr2Ca,CusOx
stokiyometrisine sahip; % 3Cu - % 97Ag kilifli tel, 3 °C/dak hiz ile 845 °C’ye 1sitilmus,
bu sicaklikta 120 saat bekledikten sonra, 1 °C/dak hiz ile 600 °C’ye kadar kontrollii

olarak sogutulmustur.
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Cizelge 3.6 Ag-Cu alagim kilifli tel numunelerin adlandirilmalari

Katihal reaksiyonu yontemi

Bi 1,65Pb0,35S |"2C&2CU3OX

Bi1,85Pb0,35S rzcach;J,Ox

% 1CU-% 99Ag kilif

SS(1,65)CulT1-120s
SS(1,65)CulT3-120s
SS(1,65)CulT5-120s

SS(1,85)CulT1-120s
SS(1,85)CulT3-120s
SS(1,85)CulT5-120s

% 2Cu-% 98Ag kihif

SS(1,65)Cu2T1-120s
SS(1,65)Cu2T3-120s
SS(1,65)Cu2T5-120s

% 3Cu-% 97Ag kilif

SS(1,65)Cu3T1-120s
SS(1,65)Cu3T3-120s
SS(1,65)Cu3T5-120s

% 4Cu-% 96Ag kihf

SS(1,65)Cu4T1-120s
SS(1,65)Cu4T3-120s
SS(1,65)Cu4T5-120s

3.3.3 Nb kalifls teller

Biy gsPbg 35Sr,Ca,CusOx  stokiyometrisine sahip katihal reaksiyonu yontemi
hazirlanan siiperiletken B(Pb)SCCO tozu kullanilarak, Nb kilifli tel numuneler
tiretilmistir. 20 cm uzunlugundaki dis ¢ap1 6 mm, i¢ ¢ap1 4,8 mm olan, i¢i bos Nb tiipiin
u¢ kismindan 2,5 cm’lik kismi aliiminyum folyo ile kapatilmustir. I¢i toz ile
doldurulduktan sonra diger uctan 1,5 cm’lik kismi tekrar aliiminyum folyo ile
kapatilarak ¢ekme islemine hazirlanmistir. Hazirlanan tel 2,00 mm capa gelince kadar
cekilmistir. Nb kilifli siiperiletken teller 845 °C” de, 48 saat, 72 saat ve 120 saat olmak

izere ii¢ farkli siirede 1s1l isleme tabi tutulmustur. Uretilen tel numunelerin

adlandirilmalar ¢izelge 3.7°de gosterilmektedir.
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Cizelge 3.7 Nb kilifli tel numunelerin adlandirilmalari

Katihal reaksiyonu yontemi

Bi1|85Pb0,358r2Ca2Cu3OX

SS(1,85)NbT1-48s
SS(1,85)NbT1-72s
SS(1,85)NbT1-120s

Nb kilifli tel numuneler ilk olarak hava ortaminda 1s1l isleme tabi tutulmustur. Ancak
sekil 3.5.a’da da goriildiigii lizere malzeme tamamen oksitlenmistir. Bunun {izerine 5
cm uzunlugunda kesilen teller sekil 3.5.b’de gosterildigi gibi havasi bosaltilmis kuartz
tiiplerin i¢ine konularak 1sil igleme tabi tutulmustur. Isil islem tamamlandiktan sonra
tipiin ucu kirllarak numune tiipiin dismna ¢ikartilmis ve AA alinganlik Olctimleri
almmistir. Ancak bu malzemelerde siiperiletkenlik 6zelliginin olugmadigl tespit
edilmistir. (Sekil 3.20°de alinganlik Ol¢iimleri gosterilmistir.) sekil 3.5.c’de goriilen

numuneler olduk¢a kirilgan yapiya sahip oldugu elle kirilarak belirlenmistir. Bu seride

tiretilen Nb kilifl1 biitiin numuneler benzer 6zellikler tagidig: belirlenmistir.

Sekil 3.5 Nb teller: a. hava ortaminda 1s1l iglem gormiis, b. havasi bosaltilmis tiipler
i¢inde, c. 1s1l islemden sonra

3.3.4 Cok damarh Ag kihifh teller

Biy gsPbg 35Sr,Ca,CusOx  stokiyometrisine sahip katihal reaksiyonu yontemi ile

hazirlanan stiperiletken B(Pb)SCCO tozu kullanilarak, Ag kilifli bir seri tek ve c¢ok
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damarli tel numuneler tretilmistir. Dis kilif 6zellikleri farkli ii¢ seri ¢ok damarli tel

tiretilmistir. Bu tellerin kilif 6zellikleri gizelge 3.8”de verilmektedir.

M, MX ve MY serilerinin 1s1l islem siiresi aynidir. Uretilen tek ve ¢ok damarli Ag kilifl
siiperiletken teller 1 °C/dak hiz ile 845 °C’ye 1sitilmis, bu sicaklikta 120 saat
bekledikten sonra, 1 °C/dak hiz ile 600 °C’ye kadar kontrollii olarak sogutulmustur.

Cizelge 3.8 Ug seri ¢cok damarli tellerin kilif dzellikleri

M serisi MX serisi MY serisi
(Ag kilif) (Ag kalif) (Ag kilif)

clggar Dis kihif-i¢ klif (mm)

Sayist 3 ¢

1 8-5 6-4 7-6

7 8-5 6,3-5,8 7-6

49 8'5 613-518

M serisi:

Biy gsPbg 35Sr,Ca,CusOyx  stokiyometrisine sahip katihal reaksiyonu yontemi ile
hazirlanan siiperiletken B(Pb)SCCO tozu kullanilarak, dis ¢capt 8 mm ve i¢ ¢apt 5 mm
olan 15 cm uzunlugundaki i¢i bos Ag tiiplin u¢ kismi 2 cm’lik aliiminyum folyo ile
kapatilmis ve i¢i toz ile doldurulduktan sonra diger uctan 1,5 cm’lik kismi tekrar
aliminyum folyo kapatilarak tek damarli tel ¢ekme islemine hazirlanmistir. Tel gekme
islemi sonunda, 1,65 mm c¢apinda, 293 cm uzunlugunda tek damarli Ag kilifli tel

tretilmistir.

Bu tek damarli telden 20 cm uzunlugunda 7 adet tel kesilerek dis cap1 8 mm ve i¢ ¢ap1 5
mm olan, 20 cm uzunlugundaki Ag tiipiin i¢ine konularak, 7 damarli Ag kilifli tel
cekme islemine hazirlanmistir. Tel ¢ekme islemi sonunda, 1,65 mm ¢apinda, 342 cm

uzunlugunda 7 damarli Ag kilifl1 tel tiretilmistir.
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Daha sonra 7 damarl telden 20 cm uzunlugunda 7 adet tel kesilerek dis ¢ap1 8 mm ve i¢
capt 5 mm olan, 20 cm uzunlugundaki Ag tiipiin icine konularak, 49 damarli Ag kilifl
tel gekme islemine hazirlanmistir. Tel ¢gekme islemi sonunda, 1,65 mm capinda, 307 cm
uzunlugunda 49 damarli Ag kilifli tel iiretilmistir. Uretilen tellerde kullamlan Ag
tiiplerinin ¢api, tliplerin duvar kalinligi, elde edilen tellerin ¢aplar1 ve tellerin ulasilan

uzunluklar ¢izelge 3.9°da verilmektedir.

Sekil 3.6.a,b’de sirastyla numune hazirlanmasi esnasinda ¢ekilen 7 ve 49 damarl tellere

ait fotograflar gosterilmistir.

Cizelge 3.9 M serisi numune 6zellikleri

Filaman Dis cap Ic cap Duvar kalinlig1 | Son ¢ap | Son uzunluk
saylst (mm) (mm) (mm) (mm) | (cm)

1 8 5 1,5 1,65 293

7 8 5 1,5 1,65 342

49 8 5 1,5 1,65 307

(@) (b)

Sekil 3.6 M serisi: a. 7 damarli, b. 49 damarli tellerin fotograflar

Sekil 3.7.a, b, c’de sirasiyla 1, 7 ve 49 damarlit MA serisine ait teller numunelerin optik

mikroskobu ile alinan goriintiileri gésterilmistir.
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Uretilen tek ve ¢ok damarli Ag kilifli siiperiletken teller 1 °C/dak hiz ile 845 °C’ye
isitilmig, bu sicaklikta 120 saat bekledikten sonra, 1 °C/dak hiz ile 600 °C’ye kadar

kontrollii olarak sogutulmustur.

a)

Sekil 3.7.a. 1 damarli, b. 7 damarl, c. 49 damarli M serisine numunelerin optik
mikroskobu ile alinan goriintiileri

Uretilen tel numunelerin adlandiriimalari gizelge 3.10°da gosterilmektedir.

Cizelge 3.10 M serisi tel numunelerin adlandirilmalari

Katihal reaksiyonu yontemi

Bi1|g5pbo’35sr2C62CU3OX

M-1
M-7
M-49

Cizelge 3.10’da gosterilen ¢ok damarli tel numuneleri X-Y seklinde isimlendirilmistir.
Burada X=M, MX ve MY seklinde ifade edilmistir. M, MX ve MY kullanilan giimiis
kilifin i¢ ve dis ¢ap 6zelligini gostermektedir. Y= 1,7,49 seklinde ifade edilmistir. Bu 1,

7 ve 49 sayilar1 ise damar sayisini belirtmektedir.

Ornegin; M-7 numunesi; dis ¢apt 8 mm ve i¢ ¢cap1 5 mm olan giimiis boru kullanilarak

uretilen 7 damarli teli ifade etmektedir.
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MX serisi:

Bi1 gsPbo 35S5r,Ca,CusOx  stokiyometrisine sahip katithal reaksiyonu yontemi ile
hazirlanan siiperiletken B(Pb)SCCO tozu kullanilarak, dis ¢apt 6 mm ve i¢ ¢apt 4 mm
olan 12 cm uzunlugundaki i¢i bos Ag tiipiin u¢ kismi1 2 cm’lik aliiminyum folyo ile
kapatilmis ve i¢i toz ile doldurulduktan sonra diger uctan 1,5 cm’lik kismi tekrar
aliminyum folyo kapatilarak tek damarli tel cekme islemine hazirlanmistir. Tel ¢gekme
islemi sonunda, 1,90 mm capinda, 86,8 cm uzunlugunda tek damarli Ag kiliflh tel

tiretilmistir.

Bu tek damarli telden 10 cm uzunlugunda 7 adet tel kesilerek dis ¢cap1 6,3 mm ve i¢ ¢ap1
5,8 mm olan, 15 cm uzunlugundaki Ag tiipiin icine konularak, 7 damarli Ag kilifli tel
¢cekme islemine hazirlanmistir. Tel ¢gekme islemi sonunda, 1,90 mm c¢apinda, 97 cm

uzunlugunda 7 damarli Ag kilifls tel tiretilmistir.

Daha sonra 7 damarli telden 10 cm uzunlugunda 7 adet tel kesilerek dis ¢ap1 6,3 mm ve
i¢ ¢capt 5,8 mm olan, 10 cm uzunlugundaki Ag tiipiin i¢cine konularak, 49 damarli Ag
kilifli tel cekme islemine hazirlanmistir. Tel ¢ekme islemi sonunda, 1,90 mm capinda,
60 cm uzunlugunda 49 damarli Ag kilifl tel {iretilmistir. Uretilen tellerde kullanilan Ag
tiiplerinin ¢api, tiiplerin duvar kalinligi, elde edilen tellerin caplar1 ve tellerin ulasilan

uzunluklari ¢izelge 3.11°de verilmektedir.

Cizelge 3.11 MX serisi numune 6zellikleri

Filaman Dis cap I¢ cap Duvar kalinligt | Son ¢ap Son uzunluk
T (mm) (mm) | (mm) (mm) (cm)

1 6 4 1 1,90 86,8

7 6,3 58 0,25 1,90 97

49 6,3 5,8 0,25 1,90 60

Sekil 3.8°de tel tiretim esnasinda cekilen bazi fotograflar gosterilmistir.
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Sekil 3.8 MX serisi tellerin fotograflari

Sekil 3.9.a.b’de sirasiyla 7 ve 49 damarli MA serisine ait teller numunelerin optik

mikroskobu ile alinan goriintiileri gdsterilmistir.

(a) (b)

Sekil 3.9.a. 7 damarli, b. 49 damarli MX serisine numunelerin optik mikroskobu ile
alinan goriintiileri

Uretilen tek ve ¢cok damarli Ag kilifli siiperiletken teller 1 °C/dak hiz ile 845 °C’ ye
isitilmig, bu sicaklikta 120 saat bekledikten sonra, 1 °C/dak hiz ile 600 °C’ye kadar
kontrollii olarak sogutulmustur. Uretilen tel numunelerin adlandirilmalari ¢izelge

3.12°de gosterilmektedir.

Cizelge 3.12°de gosterilen numunelerin isimlendirilmeleri ¢ok damarli M serisi tel
numuneleriyle ayni sekilde yapilmistir. Ornegin; MX-49 numunesi dis ¢ap1 6,3 mm ve

i¢ capt 5,8 mm olan giimiis boru kullanilarak tiretilen 49 damarh teli ifade etmektedir.

Cizelge 3.12 MX serisi tel numunelerin adlandiriimalari

Katihal reaksiyonu yontemi
Bi1,35Pb0,35SrZCa2Cu30X
MX-1
MX-7
MX-49
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MY Serisi:

Bi1 gsPbo 35Sr,Ca,CusOx  stokiyometrisine sahip katthal reaksiyonu yontemi ile
hazirlanan siiperiletken B(Pb)SCCO tozu kullanilarak, dis ¢apt 7 mm ve i¢ ¢apt 6 mm
olan 25 cm uzunlugundaki i¢i bos Ag tiipiin u¢ kismi1 2 cm’lik aliiminyum folyo ile
kapatilmis ve i¢i toz ile doldurulduktan sonra diger ugtan 1,5 cm’lik kismi tekrar
aliminyum folyo kapatilarak tek damarli tel ¢cekme islemine hazirlanmistir. Tel ¢ekme
islemi sonunda, 2 mm c¢apinda, 151 cm uzunlugunda tek damarli Ag kilifli tel

tretilmistir.

Bu tek damarli telden 14 cm uzunlugunda 7 adet tel kesilerek dig ¢ap1 7 mm ve i¢ ¢ap1 6
mm olan, 14 cm uzunlugundaki Ag tiiplin i¢ine konularak, 7 damarli Ag kilifli tel
cekme islemine hazirlanmistir. Tel ¢ekme islemi sonunda, 2 mm ¢apinda, 43 cm

uzunlugunda 7 damarli Ag kilifl tel tiretilmistir.

Bu seride tel iiretim esnasinda kopmalar meydana gelmistir. Istenilen uzunluk elde
edilemedigi i¢in 49 damarli tel iiretilememistir. Uretilen tellerde kullamlan Ag
tiiplerinin ¢api, tiiplerin duvar kalinligi, elde edilen tellerin ¢aplar1 ve tellerin ulasilan

uzunluklart ¢izelge 3.13’de verilmektedir.

Cizelge 3.13 MY serisi numune 6zellikleri

Filaman Dis ¢ap Iccap | Duvarkalmhigi | Songap | Son uzunluk
SISt (mm) (mm) | (mm) (mm) (cm)

1 7 6 0,50 2 151

7 7 6 0,50 2 43

Uretilen tek ve ¢ok damarli Ag kilifli siiperiletken teller 1 °C/dak hiz ile 845 °C’ye
isitilmig, bu sicaklikta 120 saat bekledikten sonra, 1 °C/dak hiz ile 600 °C’ye kadar
kontrollii olarak sogutulmustur. Uretilen tel numunelerin adlandirilmalar cizelge

3.13’de gosterilmektedir.
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Cizelge 3.14 MY serisi tel numunelerin adlandirilmalar

Katihal reaksiyonu yontemi
Bi gsPbp 35Sr,Ca,CuzOy
MY-1
MY -7

Cizelge 3.14°de gosterilen numunelerin isimlendirilmeleri ¢ok damarli M serisi tel
numuneleriyle ayn1 sekilde yapilmistir. Ornegin; MY-1 numunesi dis ¢apt 7 mm ve i¢

¢ap1 6 mm olan giimiis boru kullanilarak iiretilen tek damarl teli ifade etmektedir.

3.4 BSCCO Siiperiletken Bobin Yapimi

Bu tez ¢alismasinda, tiretilen teller ve ticari olarak satilan yiiksek sicaklik siiperiletkeni
Bi-2223 seritler kullanilarak iki tip bobin sarimi yapilmustir. Uretilen teller ve satin
alman Bi-2223 seritler ile sirasiyla solenoid ve pancake tipi bobin sarimi

gerceklestirilmistir.

Yapilan ¢aligmalar sonucu dis ¢apt 6 mm, i¢ ¢apt 4 mm olan, Im uzunlugundaki Ag
tiiptinden baslanarak 1,2 mm c¢apinda 19,8 m uzunlugunda siiperiletken tel iiretimi
gerceklestirilmistir (Sekil 3.10.a,b) . Sonra bu tel izolasyon malzemesi ile oriilerek

yalitimli hale getirilmistir (Sekil 3.10.c).

(a) (b)

Sekil 3.10 Bobin sarimi i¢in kullanilan: a. 19,9 m uzunlugundaki tele ait gorsel, b.
tamburda tel cekme islemi yapilirken ve c. dis1 yalitilmis tele ait gorsel
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Izolasyonu tamamlanmis olan bu tel kullanilarak ¢ap1 70 mm olan quartz camin etrafina
32 sarim, 2 tabakali solenoid bobin yapimi gerceklestirilmistir. Hazirlanan solenoid
seklindeki bobine ait bazi1 fotograflar sekil 3.11°de gosterilmektedir. Siiperiletken yapiy1

olusturmak i¢in hazirlanan bobin 845 °C’de 48 saat 1s1l isleme tabi tutulmustur.

Sekil 3.11 Uretilen telden bobin sarimi esnasinda ¢ekilen fotograflar

Dis kilifta farkli giliclendirme malzemesi kullanilan iki g¢esit Bi-2223 seritler satin
alimmustir. Bu dis kiliflardan, biri paslanmaz celik (SS), digeri ise bakir alasim (CA)’dur.
Satin alinan bu seritlerden pancake tipi bobinler yapilmistir. Bu seritlerin ve yapilan
pancake tipi bobinlerin ozellikleri ¢izelge 3.15°de verilmistir.  Sekil 3.12°de bobin

sarimi esnasinda ¢ekilen bazi fotograflar gosterilmektedir.

Cizelge 3.15 Bi-2223 seritlerin ve pancake tipi bobinlerin 6zellikleri

Bobin adi Serit Serit I¢ kalif /D1s kalif Ic cap— | sarim sayisi-
genisligi | kalinlhigi Malzemesi dis cap kullanilan
serit
(mm) (mm) (mm) uzunlugu
SS 4.6+0.3 |0.33 Ag/Paslanmaz 64 - 144 110-30m
celik (20 pym) x 2
CA 4.6+£0.3 | 0.39 Ag /Bakir alagim 64 - 144 95-26m
(50 um) x 2
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Sekil 3.12 Satin alinan seritten bobin sarimi esnasinda ¢ekilen fotograflar
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4. BULGULAR

4.1 XRD Analizleri

Numunelerin kristal yapisini, Orgii parametrelerini, miller indislerini ve ana fazin
yaninda olusabilecek safsizliklar1 belirlemek icin  X-151m1 kirinimi  yontemi
kullanilmistir. XRD 6l¢iimleri Rigaku marka D/Max-IIIC model difraktometre ile CuKa
(A=1,5418 A) radyasyonu kullanilarak yapilmistir. Tiim dlgiimler oda sicakliginda, 20=
3-60° araliginda 0,02 derece/dak tarama hiziyla alinmistir. Elde edilen desenlerde
piklerin indislenmesi ve yap1 parametrelerinin belirlenmesi i¢in XRD PDXL programi

kullanilmistir.

4.1.1 Kiilge numunelerin XRD analizleri

Sekil 4.1 - 4.4°de, 845 °C’de 48, 72, 96 ve 120 saat 1s1l isleme tabi tutulmus, sirasiyla
SS(1,85), AN(1,85), SS(1,65) ve AN(1,65) grubu kiilge numunelere ait XRD grafikleri
verilmektedir.

" ** Ca,PbO,
SS5(1,85), 845 C * dustk T_ (2212)
3 ] <
5 * yiksek T_ (2223)
5 S 5 b + bilinmeyen
8 T 8% T
TR E 5TL S & .
% fg“.rﬂm &:(5 ]« d oo &L
8t % Sllaz T “‘\“ 2 oM +E = 55
= 120 saat g ST MY ME MARA m,ﬁ‘&w

et Nonppgponttseomarrrmsshovssmsinions vt | Pose V‘a\mmfv,, N

L 96 saat B ﬁj\“ ANMJJM‘JK}WM’\W

siddet (k.b.)

72 saat 1 \\ | bl
| o L \ A ;
- e NS N e r

48 saat N \ M‘V

I Y I J I 4 I L [ 4
10 20 30 40 50 60
20 (derece)

Sekil 4.1 SS(1,85) grubu kiilge numunelere ait XRD grafikleri
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siddet (k.b.)

siddet (k.b.)

*** Ca,PbO,

o
AN(1,85),845°C = e T
s % L * yiksek T, (2223)
o - 3§ o +bilinmeyen
R Y ?\,’ 3 =] H b
& b ! i - I 218 T & LE
| 120h L UL CJENS | g{U R
[\ our PRTMEOROpI) | L—.JV‘\‘M“"\.\; i P \/ WW*WW

96 hour
L o

72 hour

356 (dereceA)0 = %

Sekil 4.2 AN(1,85) grubu kiilge numunelere ait XRD grafikleri

o *** Ca,PbO,
SS(1,65), 845 C . . ** dusik T, (2212)
Eé gg 4 1, 'yi?lfsek T, (2223)
8 ¢ § é i . . + bilinmeyen
p . | | e & @ :
8 @ o )1 N
[ 120 saat LTI GBS ) gj+L ol
WWWMW‘*W’MW b \A\v‘ uu' &Ww ‘A‘V/M \jw JW
96 saat
72 saat
48 saat
L] l L] l L] I T I L) I L
10 20 50 60

3029 (derece")0

Sekil 4.3 SS(1,65) grubu kiilge numunelere ait XRD grafikleri
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o > Ca,PbO,
AN(1 ,65), 845 C * dustk T_(2212)
* yuksek T_(2223)
+ bilinmeyen

02

M" 120 saat

M\WMM\/\M

siddet (k.b.)

48 saat

10 20 0 40 50 60
20 (oserece)

Sekil 4.4 AN(1,65) grubu kiilge numunelere ait XRD grafikleri

Bu XRD desenlerindeki piklerin siddetlerinden yararlanilarak kiilge numuneler i¢in

2223 ve 2212 fazlarmin hacimsel orami sirasiyla denklem (4.1) ve (4.2) yardimi ile

hesaplanmuistir;
2 Innry
f = (4.1)
@229 = S Lyt + 2 Loue
2 i)
fa212) = (4.2)

X uen + 2 1uakn

Burada Iy(hkl) ve I (hkl) sirasiyla Bi-2223 ve Bi-2212 fazlarin kirmim desenindeki
piklerin siddeti olarak verilmektedir. Ayrica Bi-2223 ve Bi-2212 fazlarina karsilik gelen
pikler kullanilarak “WHATFOR” programi yardimiyla oOrgli parametreleri
hesaplanmistir. SS(1,85), AN(1,85), SS(1,65) ve AN(1,65) gruplart i¢in bu iki fazin

hacimsel oranlar1 ve 6rgili parametreleri sirasiyla ¢izelge 4.1 - 4.4°de verilmistir.
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Cizelge 4.1 SS(1,85) grubu numuneler i¢in 2223 ve 2212 fazlarinin hacimsel orani ve
Orgii parametreleri

Isil islem siiresi | Hacimsel oran (% Bi-2223 Bi-2212
) &) &)
SS(1,85) grubu (£0,01 A) (£0,01 A)
2223 2212 a=b C a=b c
48 saat 27 73 5,29 36,99 5,41 30,84
72 saat 19 81 5,47 36,55 5,41 30,95
96 saat 39 61 5,38 36,87 5,38 30,52
120 saat 51 49 5,22 37,05 5,38 30,63

Cizelge 4.2 AN(1,85) grubu numuneler i¢in 2223 ve 2212 fazlarinin hacimsel oran1 ve
Orgii parametreleri.

Isil islem siiresi | Hacimsel oran (% Bi-2223 Bi-2212
) &) A)
AN(1,85) grubu (0,01 &) (0,01 &)
2223 2212 a=b C a=b c
48 saat 20 80 5,32 36,62 5,37 29,21
72 saat 19 81 5,16 37,33 5,35 29,45
96 saat 20 80 5,16 37,23 5,39 29,28
120 saat 21 79 5,32 36,54 5,38 29,20

Cizelge 4.3 SS(1,65) grubu numuneler i¢in 2223 ve 2212 fazlarinin hacimsel orani ve
Orgii parametreleri.

Isil islem siiresi | Hacimsel oran (% Bi-2223 Bi-2212
) &) &)
SS(1,65) grubu (£0,01 &) (£0,01 &)
2223 2212 a=b c a=b c
48 saat 15 85 5,36 36,81 5,44 30,82
72 saat 15 85 5,35 36,87 5,45 30,84
96 saat 13 87 5,35 36,69 5,43 30,73
120 saat 18 82 5,30 36,69 5,44 30,60
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Cizelge 4.4 AN(1,65) grubu numuneler i¢in 2223 ve 2212 fazlarinin hacimsel oran1 ve
Orgii parametreleri

Isil islem siiresi | Hacimsel oran (% Bi-2223 Bi-2212
) (A) A)
AN(1,65) grubu (20,01 A) (£0,01 A)
2223 2212 a=b c a=b c
48 saat 18 82 5,31 36,61 5,42 30,62
72 saat 21 79 5,34 36,60 5,42 30,60
96 saat 17 83 5,25 36,95 5,45 30,73
120 saat 16 84 5,35 36,82 5,45 30,79

XRD grafikleri incelendiginde firetilen biitiin kiilge numunelerde Bi-2223 ve Bi-2212
fazinin yaninda ¢ok az miktarda Ca,PbO, pikinin varlig1 tespit edilmistir. SS(1,85)
grubunda 1s1l islem siiresi arttikga Bi-2223 fazinin arttigi goriilmektedir. Ancak
AN(1,85) SS(1,65) ve AN(1,65) gruplarina bakildigr zaman 1s1l islem siiresinin Bi-

2223 ve Bi-2212 fazlan iizerinde belirgin bir etkisi gozlenmemistir.

4.2 AA Ahnganlik Olgiimleri

Uretilen numunelerin manyetik 6zelliklerini karakterize etmek igin AA alinganlik
Ol¢timleri yapilmistir. AA alinganlik 6l¢iimleri, yliksek sicaklik siiperiletkenlerinin tane-
ici ve taneler aras1 Ozelliklerini belirlemede yaygin olarak kullanilan siiperiletken yapiy1
bozmayan bir yontemdir. AA alinganlik 6l¢iim sistemi; karsilikli indiiktans Ol¢tim
yontemi ile manyetik alinganliin faz i¢i ve faz dis1 bilesenini sicakligin, uygulanan AA
alanin frekansinin ve genliginin fonksiyonu olarak dlgen bir sistemdir. AA alinganlik
Olctimleri “Lake Shore 7130 AC Susceptometer” sistemi kullanilarak yapilmistir. AA
manyetik alinganlik y= yx'+ix"” seklinde ifade edilir. Burada %', AA manyetik
alinganliin reel kismi ve y” ise AA manyetik alinganlifin sanal kismidir. Genellikle
yiiksek sicaklik siiperiletkenlerinde y’, sicakligin bir fonksiyonudur ve iki kademeli
gecis gosterir. T. yakinindaki ilk gecis tane-igci ve bunu takip eden daha diislik
sicakliklardaki diger gecis ise taneler-arasi Ozelliklere karsilik gelmektedir. y"‘de
numune lizerinde sogrulan enerjiye karsilik gelir. Yani AA kayiplart ile iliskilidir. " ve

AA kayip arasindaki iligki
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Q=mx"S 2 (4.3)
Ho

denklemiyle ifade edilir (Clem 1988) Burada Q kayip, S numunenin kesit alan1 ve B

manyetik aki yogunlugudur.
4.2.1 Kiilce numunelerin AA alinganhk dl¢iimleri

Biitin AA alinganlik grafiklerinde, numunelere ait faz i¢i bilesenin alinganlik
degerlerine gore normalize edilerek ¢izilmistir. Sekil 4.5 ve 4.6°de sirasiyla SS(1,85),
AN(1,85) ve SS(1,65), AN(1,65) grubu numunelerin AA alinganliginin sicaklia karsi
grafigi verilmistir. Bu grafikler de 48, 72, 96 ve 120 saat olmak tizere dort farkli 1sil
islem stiresinin siiperiletken 0Ozelliklerine etkisi gosterilmistir. Bu numunelerin
Ol¢iimlerinde AA manyetik alan (Hai) 640 A/m ve frekansi (f) 125 Hz olarak
secilmistir. Grafiklerde alinganligin hem faz — igi (x* ) hem de faz— dis1 (" ) bilesenleri

gosterilmektedir.

02 02

SS(1,85) - 845 °C AN(1,85) - 845 °C
125 Hz - 640 A/m 125 Hz - 640 A/m

" ’ / “
o,o_’ . £ A‘A A‘Ll 0- ',-/’ ..u". \Vﬂn‘

x 0,0
= x
/ S y
((D & A u =z o
z « < o
5 . V]
< 004 4Z o0
= |
3 2 .
-0,2 4 é 02 »
' o+
%
-0,4 0,4 /*
) = o® ./
06 06 D
w -‘~“
08 o - | w e
—— 48 saat 08 Vobd ’/‘ —l- 48 saat
® 72saat s z‘ ® 72saat
oY —A— 96 saat e o —&— 96 saat
10 p—0—e & 120 saat -1.0 -..15/1/ 120 saat
40 6‘0 8’0 1(‘)0 120 40 6’0 8‘0 160 120
T(K) T(K)

Sekil 4.5 Farkli 1s1l islem siireleri i¢cin SS(1,85) ve AN(1,85) grubu numunelerin AA
alinganhik grafigi
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02 02

SS(1,65) - 845 °C ? AN(1,65) - 845 °C
125 Hz - 640 A/m | 125 Hz - 640 A/m

Ad
b A
@ AN AL ‘:'4 ‘ o}
= o » A oA, N4 ?
2004 A | - 200+ /¢
Z b
g i - :
z o £
. -
;0,0 3 <0,0
el D] e
PP
02 Zanees ) 02 2 guprnay
/ &/ / /
4 1t L
A
0,4 “,.o/ A 0,47 |
o e o/
- 1 / » - i
= / S " A/ = Iy
o # aard 067 /
" ¥
» s | /&
A /)
-0,84 A na- y/ e
i "W 48 saat 4@ 1 B 46 saat
g A @ 72 saat / @ 72 saat
104X —&— 96 saat _(‘ A 96 saat
: @ 120 saat -1.0 @ 120 saat
T : : : v :
40 60 80 100 120 40 60 80 100 120
T(K) T(K)

Sekil 4.6 Farkli 1s1l islem siireleri i¢cin SS(1,65) ve AN(1,65) grubu numunelerin AA
alinganlik grafigi

Sekil 4.5°deki grafiklerden goriildiigi iizere, biitiin numuneler i¢in alinganligin faz-igi
bileseni, y’, iki adimda siiperiletken faza gecis yapmistir. T, yakinindaki ilk gecis tane-
ici Ozelliklere karsilik gelmektedir. Boylece ilk olarak taneler siiperiletken faza gecis
yapmusitr. Bunu takip eden daha disiik sicakliklardaki diger gecis ise taneler-arasi
ozelliklere karsilik gelmektedir. Yani siiperiletken akimlarin taneden taneye akisim
belirleyen taneler-arasi bolgenin siiperiletken oldugu durumu gostermektedir. Bu
ozellik, kiilge numunenin tanecikli yapiya sahip olmasi ile iliskilidir. x"‘de benzer
davranis1 sergilemekte olup, " ‘de biitiin nunumelerde iki pik gézlenmektedir. Bu pikler
karisik durumda bulunan siiperiletkenin tizerinde sogrulan enerjiye karsilik gelir. Yani

AA kayiplar ile iliskilidir.

SS(1,85) grubu numunelerde y’’de, 1s1l islem siiresinin belirgin bir etkisi gozlenmezken

AN(1,85) grubu numunelerde 1s1l islem siiresi arttikca siiperiletken gegisin daha
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keskinlestigi ve akim tasima kapasitesinin, kritik akim yogunlugunun arttig

goriilmektedir.

Sekil 4.6’daki grafiklerden de gorildiigii lizere her iki grup numune i¢in alinganligin
faz-igi bileseni, ’, iki adimda siiperiletken faza gegis yapmustir. T, yakinindaki ilk
diisiis 2223 fazina ait, bunu takip eden daha diisiik sicakliklardaki diger diisiis ise 2212
fazina ait oldugu diistiniilmektedir. " ‘de iki pik gozlenmektedir. Bu pikler karisik
durumda bulunan siiperiletkenin AA kayiplar1 ile iligkilidir. SS(1,65) grubu
numunelerdeki y’ bileseninde 1s1l islem siiresinin olumlu etkisi oldugu goriilmektedir.
120 saatlik 1s1l islem siiresine sahip olan numunenin farkli bir firinda 1s1l islemi
gerceklestirildiginden sistematik davranigi bozdugu diisiiniilmektedir. AN(1,65) grubu
numunelerde ise 1s1l iglem siiresinin belirgin bir etkisi gézlenmemistir. SS(1,65) ve

AN(1,65) grubu numunelerinde 2212 fazinin baskin oldugu grafikten anlasilmaktadir.

AA alinganligin reel kisminin sicakliga baglh grafiginden reel kismin egimi (dy’/dT)
hesaplanmustir. SS(1,85) ve AN(1,85) grubu numunleri igin sirasiyla sekil 4.7 - 4.8’de
(dy’/dT)’nin sicakliga kars1 grafigi verilmektedir.

0,16
—=— 48 saat SS(1,85) - 845 °C
—e— 72 saat 125 Hz - 640 A/m
—+— 06 saat
0121 | 120 saat
— 008
°
=
©
0,04 |- I
0,00 [r—es—e il | L
F L 1 " 1 L 1 N 1 L 1 n l 1 1
40 50 60 70 80 90 100 110 120

T (K)
Sekil 4.7 SS(1,85) grubu numunelerin d %’/dT nin sicakliga kars1 grafigi
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0,12

AN(1,85) - 845 °C
125 Hz - 640 A/m

—=— 48 saat
—— 72 saat
—— 96 saat
—+— 120 saat

0,08

dy'/dT

0,04

0,00

40 80

T(K)

100 120

Sekil 4.8 AN(1,85) grubu numunelerin d y’/dT nin sicakliga kars1 grafigi

Grafikte goriilen pikler tane i¢i ve taneler arasi kritik gecis sicakliklarina karsilik
gelmektedir. SS(1,85) serisi numuneler i¢in tane i¢i ve taneler arasi siiperiletkenlige
gecis sicakligi sirasiyla yaklasik olarak 106 K ve 76 K olarak bulunmustur. AN(1,85)
serisi numunelerde ise tane-igi siiperiletkenlige gecis sicakligi 106 K civarinda iken,

taneler aras1 siiperiletkenlige sicakligit  tavlanma siiresine bagimlilik

gegis
gostermektedir. AN(1,85) seride tavlanma siiresi arttik¢a taneler arasi siiperiletkenlige
gecis sicakligr artmistir. dy’/dT karst sicaklik grafiginden elde edilen gecis sicakliklar

cizelge 4.5°de gosterilmistir.

Cizelge 4.5 SS(1,85) ve AN(1,85) grubu numunelerin tane i¢i ve taneler arasi
stiperiletkenlige gecis sicakliklar

Stiperiletkenlige gecis sicakligi | Siiperiletkenlige gecis sicaklig
Isil islem (K) (K)
sliresi (saat) 58.(1’85) grubu AN(1'85) grubu
Tane-igi Taneler arasi Tane-igi Taneler arasi
(2223 faz1) (2212 faz1) (2223 faz1) (2212 faz1)
48 106.1 76,3 106,2 63,0
72 106,2 76,3 106,5 64,0
96 106,6 76,2 107,1 66,9
120 106,2 76,2 107,4 73,0
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SS(1,65) ve AN(1,65) grubu kiilge numunelerin siiperiletkenlige gecis sicakligi,
SS(1,85) ve AN(1,85) grubuna benzer olarak belirlenmistir. Siiperiletkenlige gecis
sicakliklar cizelge 4.6°da verilmistir. SS(1,65) ve AN(1,65) grubu numunelerin 1s1l
islem siiresinin 2223 ve 2212 fazina gecis sicakligi lizerinde belirgin bir etkisi

olmamustir.

Cizelge 4.6 SS(1,65) ve AN(1,65) grubu numunelerin tane i¢i ve taneler arasi
stiperiletkenlige gecis sicakliklar

Stiperiletkenlige gecis sicakligi | Siiperiletkenlige gecis sicakligi
Isil islem (K) (K)
stiresi (saat) $8.(1’65) grubu AN(1’65) grubu
Tane-i¢i Taneler arasi Tane-i¢i Taneler arasi
(2223 faz1) (2212 faz1) (2223 faz1) (2212 faz1)
48 106,7 58,0 107,5 58,5
72 107,2 57,5 107,8 56,1
96 106,7 61,0 108,0 58,5
120 107,3 61,0 108,0 58,5

SS(1,85), AN(1,85), SS(1,65) ve AN(1,65) grubu numunelerinin 48 saat, 72 saat, 96
saat ve 120 saat 151l iglem siireleri icin AA alinganliginin reel kisminin sicakliga baglh
degisimi sekil 4.9’da gosterilmistir. Katihal reaksiyonu ve amonyum nitrat yontemi ile
uretilen numunelerin AA alinganlik 6zelligi incelendiginde katihal reaksiyonu yontemi
ile tiretilen numunelerin daha i1yi oldugu gozlenmektedir. Bunun nedeni ise amonyum
nitrat yontemi ile liretilen numunelerde kalsinasyon islemi sirasinda istenmeyen gazlarin
tam olarak yapidan  uzaklastinlamamis  olmasmdandir. ki stokiyometri
karsilastirildiginda ise Bij gsPbg 35Sr,Ca,CusOy stokiyometrisi ile iiretilen numunelerin
Bi1 65Pbo 355r,Ca,CusOy stokiyometrisi ile tiretilen numunelerden daha iyi siiperiletken
ozellikte oldugu goriilmektedir. SS(1,85) ve AN(1,85) grubu numunelerde siiperiletken
faza gecis SS(1,65) ve AN(1,65) grubu numunelerine gore daha keskin ve akim tasima

kapasitelerinin daha yiiksek oldugu sekil 4.9’daki grafiklerden anlagilmaktadir.
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Sekil 4.9 Farkli 1s1l islem siireleri (48/72/96/120 saat) i¢in SS(1,85), AN(1,85),
SS(1,65) ve AN(1,65) grubu numunelerin AA alinganliginin reel kisminin

sicakliga bagli degisimi

Sekil 4.10°da SS(1.85)-120s, AN(1.85) -120s, SS(1.65) -120s ve AN(1,65) -120s
numunelerine ait 125 Hz frekansta farkli AA alan biiyiikliklerinde olgiilen AA

alinganlhigin reel kismi gostermektedir. Manyetik alan 80, 640 ve 1280 [A/m]

biiytiklikklerinde uygulanmigtir. Alan 80[A/m]’den 1280[A/m]’ye arttirildigr zaman y’

davranisi diisiik sicakliga dogru degismektedir. Yani numuneler diisiik alan degerinde

daha gii¢lii bir diyamanyetik davranig gostermektedir. Malzemelere kiiciik manyetik

alan uygulandig1 zaman numunelerin akim tasima kapasiteleri daha ytiksektir.
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Sekil 4.10 SS(1,85)-120s, AN(1,85)-120s, SS(1,65)-120s ve AN(1,65)-120s
numunelerinin 125 Hz’de 80, 640 ve 1280 [A/m] AA alan biiyiikligi

4.2.2 Tel numunlerin AA alinganlhik 6l¢iimleri
4.2.2.1 Ag kilifli tellerin AA alinganlik 6l¢iimleri

Katihal reaksiyonu yontemi ile Bijy gsPbg3s5Sr,Ca,CuzOy stokiyometriye sahip olacak
sekilde tiretilen siiperiletken toz kullanilarak hazirlanan Ag kilifl1 siiperiletken teller 845
°C’de, 72 saat ve 120 saat olmak lizere iki farkli siirede 1s1l isleme tabi tutulmus
numune serilerinin sirasiyla sekil 4.11 - 4.12°de AA alinganliginin reel kismimin (y’ )
sicakliga karsi grafigi verilmistir. Bu dl¢imlerde AA manyetik alan Hay = 640 A/m ve
frekans =125 Hz olarak se¢ilmistir. Bu grafiklerde tel numunelerin firin 1sitma hizinin

ve firin sogutma hizinin siiperiletken 6zellikleri iizerindeki etkisi aragtirilmastir.
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Sekil 4.11 845 °C’de, 72 saat 1s1l islem siiresine tabi tutulmus SS(1,65)Ag tel numune
serilerinin AA alinganliginin reel kisminin sicakliga kars1 grafigi
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Sekil 4.12 845 °C’de, 120 saat 1s1l islem siiresine tabi tutulmus SS(1,65)Ag tel numune
serilerinin AA alinganliginin reel kisminin sicakliga kars1 grafigi
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Her iki seride de numune yavas 1sitilip, kontrollii olarak sogutuldugu zaman (1 °C/dak)
stiperiletkenlik 6zelliklerinin iyilestigi goriilmektedir. Her iki grafikte de 1 °C/dak ile
1sitilip, kontrollii sogutulan numuneler daha fazla akim tasima kapasitesine sahiptirler.
Sekil 4.11 - 4.12°de ki (yx’-T) grafiklerden T¢ o, degerleri belirlenmistir. Her iki grup
numune i¢in siiperiletkenlige gecis baslangi¢ sicakligt (Tcon), yaklagik 108 K’dir. Isil
islem siiresinin T¢on lizerinde kayda deger bir etkisi olmamistir. 72 saat 1s1l islem
siiresine sahip numunelerde Bi-2212 faz1 baskin iken 120 saat 1s1l islem siiresine sahip

numunelerde Bi-2223 fazinin baskin oldugu degerlendirilmektedir.

AA alinganligin reel kisminin sicakliga bagl grafiginden reel kismin egimi (dy’/dT)
hesaplanmustir. dy’/dT-T grafiginde olusan pik degerinden kritik sicaklik degeri T¢, y’-T

grafiginden ise T on degerleri belirlenmistir.

SS(1,65)AgT1-72s ve SS(1,65)AgT1-120s numunelerine ait AA alinganliginin reel
kisminin sicakliga karsi grafigi sekil 4.13’de verilmistir. Bu numunelerde 1s1l islem

stiresinin stiperiletken 6zellikler tizerindeki etkisi arastirilmistir.

125 Hz ; 640 A/m
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Sekil 4.13 SS(1,65)AgT1-72s ve SS(1,65)AgT1-120s numunelerine ait AA
alinganliginin reel kisminin sicakliga karsi grafigi
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Isil islem siiresi arttikga T o degerinde kayda deger bir degisiklik gézlenmemistir. Isil
islem siiresinin arttirilmasi ile Bi-2212 fazinin Bi-2223 fazina doniisiim saglayarak Bi-
2223 fazinin artmasini sebep oldugu degerlendirilmektedir. Ayrica sekil 4.13’deki
grafikten anlasilabilecegi tlizere daha uzun siire 1s1l isleme tabi tutulmus numunenin

daha yiiksek akim tasima kapasitesine sahip olacagi asikar bir sekilde goriilmektedir.

Amonyum nitrat yontemi ile Bij gsPbg35Sr,Ca,CuszOx stokiyometriye sahip olacak
sekilde tiretilen siiperiletken toz kullanilarak hazirlanan Ag kilifli siiperiletken teller 845
‘C’de, 120 saat siirede 1s1l isleme tabi tutulmus numune serilerinin sekil 4.14°de AA
alinganliginin reel kisminin (y’ ) sicakliga kars1 grafigi verilmistir. Bu tel numunelerin

firin 1s1tma ve sogutma hizinin stiperiletken 6zellikler iizerindeki etkileri arastirilmigtr.
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Sekil 4.14 845 °C’de, 120 saat 1s1l islem siiresine tabi tutulmus AN(1,65)Ag tel numune
serilerinin AA alinganliginin reel kisminin sicakliga karsi grafigi

Firin 1s1itma hizi 1 °C/dak’dan 5°C/dak’ya ¢ikartildigi zaman numunelerin diyamanyetik
davraniginda sistematik olarak bir bozulma goriilmektedir. Ayrica firin sogutma hizi,
kontrolsiiz olarak firinin kendi sogumasina birakildigi zaman yani firin sogutma hizi
arttirildig1 zaman yine numunelerin diyamanyetik davranisinda bozulma goriilmektedir.

Sekil 4.14°deki grafikten goriildigi tlizere; AN(1,65)Ag tel numune serisinde de

47



numuneler yavas 1sitilip, kontrollii olarak sogutuldugu zaman (1 °C/dak) siiperiletken
ozellikler iyilestirilmistir. 1 °C/dak olarak islem goren numuneler diger numunelere

gore daha fazla akim tasima kapasitesine sahiptir. Bu gruptaki numuneler i¢in T

degeri yaklasik 109 K’dir.

Bu 0lgiim sonuglari g6z Oniline alinarak; katithal reaksiyonu metoduyla
Bi1.g5Pbo 35Sr2,Ca,CusOy stokiyometrisine sahip ile giimiis kilif kullanilarak hazirlanan
tel 845 °C 1s1l islem sicakliginda, 120 saat 1s1l islem siiresinde bekledikten sonra, 1
°C/dak hiz ile 600 °C’ye kadar kontrollii olarak sogutulmustur. Sekil 4.15°de AA
alinganliginin reel kisminin sicakliga karsi grafigi verilmistir. Bu 6l¢limde AA manyetik

alan Hay; = 640 A/m ve frekans f=125 Hz olarak se¢ilmistir.
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Sekil 4.15845 °C’de, 120 saat 1s1l islem siiresine tabi tutulmus SS(1,85)AgT1 tel
numunenin AA alinganliginin reel kisminin sicakliga kars1 grafigi

Sekil 4.16’da her iki stokiyometriye sahip, katithal reaksiyonu ve amonyum nitrat
yontemi ile Ag kilif kullanilarak, 845 °C’de 1s1l isleme tabi tutulmus, 120 saat 1s1l islem
stiresine sahip 1 °C/dak firin 1sitma ve sogutma hizina sahip numune serisinin AA
alinganliginin reel kisminin sicakliga kars1 grafigi verilmektedir. SS(1,65)AgT1-120s,
AN(1,65)AgT-120s ve SS(1,85)AgT1-120s numuneleri igin sirasiyla T¢ o, degerleri 107
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K, 110 K ve 110 K olarak belirlenmistir. Bu numunleri i¢in, AA alinganligin reel
kisminin sicakliga baglh grafiginden reel kismin egimi (dy’/dT) hesaplanmistir. dy’/dT-
T grafiginden elde edilen; SS(1,65)AgT1-120s, AN(1,65)AgT-120s ve SS(1,85)AgT1-
120s numuneleri i¢in T, degerleri ise sirasiyla 106 K, 108 K ve 108 K olarak
belirlenmigtir. Sekil 4.16’daki grafik degerlendirildiginde AN(1,65)AgT1-120s ve
SS(1,85)AgT1-120s  numuneleri  benzer  davranis  gostermektedir.  Ancak
AN(1,65)AgT1-120s numunesinin akim tasima kapasitesinin daha yiiksek oldugu

degerlendirilmektedir.
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Sekil 4.16 845 °C’de, 120 saat 1s1l islem siiresine tabi tutulmus SS(1,65)AgTl1,
AN(1,65)AgT1 ve SS(1,85)AgT1 tel numunelerin AA alinganliginin reel
kisminin sicakliga kars1 grafigi

4.2.2.2 Ag-Cu alasim kilifl tellerin AA alinganhk 6l¢iimleri

Sekil 4.17°de Biy,g5Pbg 35Ca,Sr,CusOx  stokiyometrisine sahip katihal reaksiyonu
yontemi ile hazirlanan siiperiletken toz kullanilarak, 845 °C’de 120 saat 1s1l isleme tabi
tutulmus, farkli oranlarda bakir katkisina sahip giimiis bakir alasim kilifli % 1Cu-%
99A(, % 2Cu-% 98Ag, % 3Cu-% 97 Ag, % 4Cu-% 96Ag) tel numune serilerinin AA

alinganliginin reel kisminin sicakliga karsi grafigi verilmistir. Bu grafikler de
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numunelerin, dis kiliftaki bakir oraninin ve firin 1sitma hizinin siiperiletkenlik 6zellikler

tizerindeki etkisi aragtirilmigtir.

SS(1,65)Cu4 serisi hari¢ genel olarak 1 °C/dak 1sitma hizina sahip numunelerin
stiperiletkenlik o6zelliklerinin daha 1yi ve siiperiletkenlige gecisin daha keskin oldugu
goriilmektedir. Sekil 4.17°deki y’-T grafiginden Ag-Cu alasgim kilifli tel numunelerin
Tcon degerleri belirlenmistir.AA alinganligin reel kisminin sicakliga bagli grafiginden
reel kismin egimi (dy’/dT) hesaplanmistir. dy’/dT-T grafiginde olusan pik degerinden
Ag-Cu alasim kilifli tel numunelerin T, degerleri belirlenmistir. Elde edilen bu gegis

sicaklik (Tcon Ve Tc) degerleri gizelge 4.7°de verilmektedir.
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Sekil 4.17 845 °C’de 1s1l isleme tabi tutulmus, 120 saat 1s1l islem siiresine sahip: a.
SS(1,65)CulT, b. SS(1,65)Cu2, c. SS(1,65)Cu3 d. SS(1,65)Cu4 alasim
kilifli tel numune serilerinin AA alinganlifinin reel kisminin sicakliga karsi

grafigi
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Cizelge 4.7 Cu-Ag alasim kilifl1 tellerin AA alinganlik grafiklerinden elde edilen kritik
sicaklik degerleri

Numune ad1 Teon (K) T (K)
SS(1,65)CulTl 109 106
SS(1,65)CulT3 109 106
SS(1,65)CulTs 109 106
SS(1,65)Cu2T1 108 105
SS(1,65)Cu2T3 108 105
SS(1,65)Cu2T5 108 80
SS(1,65)Cu3T1 108 103
SS(1,65)Cu3T3 108 80
SS(1,65)Cu3T5 108 80
SS(1,65)Cu4T1 107 105
SS(1,65)Cu4T3 107 107
SS(1,65)Cu4T5 107 80

Firin 1sitma hizinin Tc,on degeri lizerinde etkisi gézlenmezken, Tc degerleri iizerinde
etkisi gozlenmistir. Firmn 1sitma hiz1 5 °C/dak olarak tretilen tel numunelerde 80 K
civarinda keskin bir gecisin oldugu anlasilmaktadir. 5 °C/dak firin 1sitma hizina sahip
numunelerde Bi-2212 fazi baskin iken 1 °C/dak firin 1sitma hizina sahip numunelerde
ise Bi-2223 fazinin baskin oldugu degerlendirilmektedir. Dig kiliftaki bakir oraninin
etkisine bakildiginda, cizelge 4.7°den de goriildiigii iizere, alasim kilif malzemesindeki
bakir orani yiizdece arttikga Tc,0n degerinde sistematik bir azalmanin oldugu

belirlenmistir.

Tel numunlerde dis kilif malzemesinin siiperiletken {izerinde etkisini arastirmak i¢in Ag
kilifli ve Ag-Cu alagim kilifli tel numuneler Kkarsilastirilmistir.  Sekil 4.18°de
Bi1.65Pb0.35Sr2Ca2Cu30x stokiyometrisine sahip, katihal reaksiyonu yontemi ile Ag
kilif ve Ag-Cu alasim kilif kullanilarak, 845 °C’de 1s1l isleme tabi tutulmus, 120 saat
1s1l islem siiresine sahip 1 °C/dak firin 1sitma hizina sahip numune serisinin AA

alinganliginin reel kisminin sicakliga kars1 grafigi verilmektedir.
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Sekil 4.18 845 °C’de 1s1l isleme tabi tutulmus, 120 saat 1sil islem siiresine sahip
SS(1,65)AgT1, SS(1,65)CulTl, SS(1,65)Cu2T1l ve SS(1,65)Cu3T1l tel
numunelerin AA alinganliginin reel kisminin sicakliga kars1 grafigi

SS(1,65)AgT1-120s Ag kilifli tel numunenin T o, degeri 107 K iken, SS(1,65)CulT1-
120s, SS(1,65)Cu2T1-120s ve SS(1,65)Cu3T1-120s alagim kilifli tellerin T¢on degeri
yaklasik 109 K civarindadir. Ag-Cu alasim kilifli teller Ag kilifli tele gore daha yiiksek
Tcon degerine sahiptir. Bu serideki numuneler karsilastirildiginda en keskin
stiperiletkenlige gecisin SS(1,65)CulT1-120s numunesine ait oldugu goriilmektedir.
Ancak orta sicaklik bolgesinde (77 K) SS(1,65)AgT1-120s ve SS(1,65)CulT1-120s
telleri benzer davranis sergilemektedir. Diislik sicaklik bolgesinde ise Ag-Cu alasim
kilifli tellerin Ag kilifli tele gore daha yiiksek akim tasima kapasitesine sahip oldugu

degerlendirilmektedir.

Sekil 4.19’da Bij gsPbg35Sr,CayCusOx  stokiyometrisine sahip, katihal reaksiyonu
yontemi ile Ag ve % 1Cu-% 99Ag kilif kullanilarak, 845 °C’de 1sil igsleme tabi
tutulmus, 120 saat 1s1l iglem siiresine ve 1 °C/dak firin 1sitma ve sogutma hizina sahip

numune serisinin AA alinganliginin reel kisminin sicakliga kars1 grafigi verilmektedir.
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Sekil 4.19 845 °C’de 1s1l isleme tabi tutulmus, 120 saat 1sil islem siiresine sahip
SS(1,85)AgT1 ve SS(1,85)CulTl1 tel numunelerin AA alinganliginin reel
kisminin sicakliga kars1 grafigi

SS(1,85)AgT1-120s ve SS(1,85)CulT1-120s numuneleri igin T¢on degerleri sirasiyla
110 K ve 109 K; T degeri ise 108 K ve 107 K olarak belirlenmistir. 85 K sicakliginin
altinda SS(1,85)CulT1-120s numunesinin akim tasima kapasitesinin daha yiiksek
oldugu grafikten anlagilmaktadir.

BSCCO yapist igerisinde CuO diizlemleri siiperiletkenlikten sorumlu diizlemlerdir. CuO
diizlem sayis1 n=1 den n=3’e arttikca kritik sicaklik degeri artmakta ve Bi-2201
fazindan Bi-2223 fazina dogru geg¢is olmaktadir. n=3 degeri BSCCO yap1 i¢in bulunmus
optimum degerdir. n>4 oldugu durumda ise CuO diizlemleri artmasi ragmen
stiperiletkenlik 6zelliklerinin kdtiilestigi bilinmektedir. Cu’nun fazlasi siiperiletkenlik
ozelliklerini kotiilestirmektedir. Uretilen tellerde kullanilan bakir alasimli tiiplerde dis
kiliftaki Cu orani arttikca siiperiletkenlik 6zelliklerde bozulma goriilmektedir. Bunun
sebebi i1se kilif malzemesi igerisinde yer alan bakirin ylizdesinin arttikca, bu fazla
Cu’nun siiperiletken cekirdek ile etkilesime girerek stokiyometride bozulmaya sebep

oldugu degerlendirmektedir.
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4.2.2.3 Nb kihifhi tellerin AA alinganhk 6l¢iimleri
katihal reaksiyonu

Sekil 4.20’de Biy gsPbo35Sr,Ca,CusOx  Sstokiyometrisine sahip,
yontemi ile Nb kilif kullanilarak, 845 °C’de 48 ve 72 saat 1s1l isleme tabi tutulmus

numunelere ait AA alinganligin reel kisminin sicakliga karsi grafigi gosterilmektedir.
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Sekil 4.20 845 °C’de 1s1l isleme tabi tutulmus, iki farkli 1sil islem siiresine sahip
SS(1,85)NbT1-48s ve SS(1,85)NbT172s tel numunelerin AA alinganliginin

reel kisminin sicakliga karsi grafigi

Numunelerde siiperiletkenlik gegisi gézlenememistir. Bu 6l¢iim sonuglar1 géz Oniine
alinarak tretilen SS(1,85)NbT1-120s numunesinin 6l¢iimii alinmamistir. Ayrica bu

sonuclara gore, Nb kilifin BSCCO siiperiletken tel/serit malzeme hazirlamak i¢in uygun
bir malzeme olmadigina karar verilmistir.
4.2.2.4 Cok damarh Ag kilifl tellerin AA alinganhik 6l¢iimleri

Bi1.85Pbo 35Sr,Ca,CusOx stokiyometrisine sahip katithal reaksiyonu yontemi ile giimiis
kilif kullanilarak hazirlanan, 845 °C’de 120 saat 1s1l isleme tabi tutulmus M, MX ve MY

serisi numunelerin AA alinganliginin reel kisminin sicakliga kars1 grafigi sirasiyla sekil
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4.21 - 4.23’de verilmistir. Bu 6l¢imlerde AA manyetik alan Hy, = 640 A/m ve frekans

=125 Hz olarak secilmistir.
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Sekil 4.21 M serisi numuneler i¢cin AA alinganligin reel kisminin sicakliga kars1 grafigi

Sekil 4.21°de ki M serisi numunelerine bakildig1 zaman yaklasik T¢on degerlerinin 110

K’lik bir sicakligmna sahip olduklar1 goriilmektedir. Diyamanyetik gegis goriillmekle

beraber numuneler tam olarak diyamanyetik doyuma ulagmamistir. M-1 telinin en

yiiksek akim tagima kapasitesine sahip oldugu goriilmektedir. Sekil 4.22°de ki MX

serisi, M serisine benzer olarak 110 K’lik bir T¢on degerine sahiptir. MX serisi M

serisine ile karsilastirildigi zaman, MX serisi daha keskin bir siiperiletkenlik gegisi

yapmistir. MX serisinde de diyamanyetik gecisteki plato bolgesine tam olarak

ulasilamamustir.
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Sekil 4.22 MX serisi numuneler icin AA alinganligin reel kisminin sicakliga karsi
grafigi

[SFa W
0.0 845 "C; 120 saat &
125 Hz; 640 A/m

-0,2 4
_ /
= ]
T ,
=5 -044
pd
<
2
: —0,6 =
<
<

‘018 -

J ¥ ]
-
PR = S —m— MY-1
—o— MY-7
I ) | ' | ] | : | d

! — T 1
40 50 60 70 80 90 100 110 120
T(K)

Sekil 4.23 MY serisi numuneler icin AA alinganlifin reel kismmin sicaklifa karsi
grafigi
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Sekil 4.23°deki MY serisi ise 109 K’lik bir T o, degerine sahiptir. MY-1 numunesi 60 K
degerinin altinda plato bolgesine ulasmistir ve akim tasima kapasitesi MY-7’ye gore

daha yiiksek oldugu distliniilmektedir.

Bu grafiklerden yola ¢ikarak biitiin serilerin tek damarl telleri karsilastirilmistir. Sekil
4.24°de 845 °C’de 120 saat siireyle 1s1l isleme tabi tutulmus M-1, MX-1 ve MY-1

numunelerinin AA alinganligin reel kisminin sicakliga kars1 grafigi verilmektedir.
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Sekil 4.24 M-1, MX-1 ve MY-1 serisi numuneleri i¢in AA alinganligin reel kisminin
sicakliga kars1 grafigi

Bu numuneler hemen hemen ayni1 T¢on degerine sahiptirler. Ancak MY-1 numunesi bu

numuneler arasinda en yiiksek akim tasima kapasitesine sahiptir.

4.3 p-T Olciimleri

Ohmmetre kullanarak diistik direngli 6rnekleri 6l¢gmek zordur. Multimetre lizerindeki
ohmmetre ayarinin kullanilmasi, sekil 4.25’de goriildiigii gibi, numunenin ve

numunedeki kontak noktalariin direncinin 6l¢iilmesi demektir. Bir numunenin yalnizca

direncini 6lgmek i¢in, 4 nokta kontak teknigini kullanmak gereklidir. Sekil 4.26’da

S7



gosterildigi gibi 4 nokta kontak metodunda, numunenin uglar1 boyunca akim uygulanir
ve numunedeki iki nokta arasindaki voltaj farki Sl¢iiliir ve ohm yasasi kullanilarak
direncin degeri bulunur. Bu durumda, oOl¢iilen diren¢ numunenin voltaj farkinin

olustugu iki nokta arasindaki direngtir (http://www.cpp.edu 2018).

Ohmmetre

94

Numune

Sekil 4.25 Ohmmetre kullanilan diren¢ 6l¢lim diizenegi

Voltmetre

BN

Akim Numune
kaynagi

Sekil 4.26 4 nokta kontak yontemiyle direng 6lgiim diizenegi

4.3.1 Kiilce numunelerin p -T o6l¢iimleri

Kiilce numuneler iizerindeki 1s1l islem siiperiletkenlik parametreleri tizerindeki etkisini
arastirmak i¢in 50 ile 140 K aralifinda standart dort nokta kontak yontemi ile numune
tizerinden 50 mA DC akim uygulanarak sicakligin fonksiyonu olarak elektriksel direng
Olctimleri alinmustir. Sekil 4.27 - 4.28’de sirasiyla SS(1,85) ve AN(1,85) serisi kiilce

numunelerin p -T grafikleri verilmistir.

Sekil 4.27°de SS(1,85) serisi kiilge numuneleri i¢in sifir direng gecis sicakligl yaklasik

109 K olarak belirlenmistir. Isil islem siiresinin siiperiletkenlige gegis sicakligi lizerinde
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bir etkisi gozlenmemistir. Bu serideki kiilge numunelerin siiperiletkenlik gecisi oldukca
dar ve keskindir. SS(1,85)-96s numunesinin onset sicakligi tizerindeki direnci diger

numunelerden daha kiigtiktiir.
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Sekil 4.27 SS(1,85) serisi kiilge numunelerin p -T grafikleri
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Sekil 4.28 AN(1,85) serisi kiilge numunelerin p-T grafikleri
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Sekil 4.28’den AN(1,85) serisi i¢in sifir direng gecis sicakligi 1s1l islem siiresi 48, 72, 96
ve 120 saat i¢in sirasiyla 111 K, 109 K, 111 K ve 111 K olarak belirlenmistir. AN(1,85)
serisi i¢inde 1s1l islem siiresinin siiperiletkenlige gecis sicakligr iizerinde belirgin bir
etkisi gozlenmemistir. Bu serideki numuneler de olduk¢ca dar ve keskin bir
siiperiletkenlik gecisine sahiptirler. AN(1,85)-120s numunesinin onset sicakligi
tizerindeki direnci diger numunelerden daha biiyiiktir.  SS(1,85) ve AN(1,85)

serisindeki onset sicakligi iizerinde biitiin numuneler metalik davranis sergilemektedir.

4.3.2 Tel numunelerin p-T Olgiimleri

Tel numuneler {izerinde 1s1l iglem siiresinin, firin 1s1tma hizinin ve firin sogutma hizinin
stiperiletken oOzellikleri lizerindeki etkisini aragtirmak i¢in 50 ile 140 K araliginda
standart dort nokta kontak yontemi ile numune iizerinden 50 mA DC akim uygulanarak

sicakligin fonksiyonu olarak elektriksel direng dlgiimleri alinmstir.

4.3.2.1 Ag kiliflh tellerin p-T él¢iimleri

Sekil 4.29°da SS(1,65)AgT1-72s, SS(1,65)AgT3-72s ve SS(1,65)AgT5-72s seri

numunelerin p T grafikleri verilmistir.
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Sekil 4.29 SS(1,65)Ag-72s serisi numunelerin p -T grafigi
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SS(1,65)AgT1-72s, SS(1,65)AgT3-72s ve SS(1,65)AgT5-72s numuneler igin sifir
direng gecis sicakligr firin sirasiyla 67, 67 ve 61 K olarak belirlenmistir. Gegis
sicakligindan anlasilabilecegi lizere bu numunelerde sadece Bi-2221 fazi olusmustur.
Stiperiletkenlige ge¢is oldukca genistir. Bu numunelerin AA alinganlik grafiklerinde Bi-
2223 faz1 da gozlenmisti. Burada Bi-2223 fazim1 goremeyisimizin sebepleri sunlar

olabilir:

p -T ve AA alinganlik 6l¢iimleri ayn1 anda 1s1l islem gérmiis 8 cm uzunluktaki telin
farkli parcalarindan alinmistir. p -T ve AA alinganlik 6l¢iimlerindeki bu uyusmazligin
nedeni ayni numuneye ait farkli parcalar kullanilarak oOl¢iimlerin alinmasindan
kaynaklandig1 ya da numune p -T 6l¢iimiine hazirlanirken seramik yapinin mekaniksel

olarak zarar goérmiis olabilecegi diisiiniilmektedir.

Sekil 4.30°da  SS(1,65)AgT1-120s, SS(1,65)AgT3-120s, SS(1,65)AgT5-120s,
SS(1,65)AgT1F-120s ve SS(1,65)AgT3F-120s numunelerin p -T grafikleri verilmistir.
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Sekil 4.30 SS(1,65)Ag-120s serisi numunelerin p -T grafigi

SS(1,65)AgT1-120s, SS(1,65)AgT3-120s, SS(1,65)AgT5-120s, SS(1,65)AgT1F-120s
ve SS(1,65)AgT3F-120s numunelerin sifir direng gecis sicakligi sirasiyla 102, 73, 98,
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99 ve 101 K olarak belirlenmistir. SS(1,65)AgT1-845-120 numunesi en yiiksek
stiperiletkenlige gecis sicakligia sahiptir. SS(1,65)AgT3-120s numunesi sistematik
davranigt bozmaktadir. Dis kilif malzemesi olan glimiisiin yumusak bir malzeme
olmasindan dolay1 disaridan gelen en ufak bir sert davranista giimiis kilif igerisindeki
BSCCO yapmin iginde c¢atlaklar olusabilmektedir. Bu sebeple SS(1,65)AgT3-120s
numunenin zarar gordiigli veya dolum faktorii ve tel ¢ekme isleminin etkisi oldugu
diisiiniilmektedir. Firimi 1 "C/dak hiz ile 600 "C’ye kadar kontrollii sogutmasinin olumlu
etkisi p -T grafiklerinde de goriilmektedir. Onset sicakligr tizerinde biitiin numuneler

metalik davranis sergilemektedir.

Sekil 4.31°de AN(L,65)AgT1F, AN(L,65)AgT3, AN(L,65)AgT3F AN(L,65)AgT5 ve
AN(1,65)AgT5F numunelerin p-T grafigi verilmistir.
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Sekil 4.31 AN(1,65)Ag-120s serisi numunelerin p-T grafigi

AN(1,65)AgT1F, AN(1,65)AgT3, AN(1,65)AgT3F AN(1,65)AgT5 ve AN(1,65)AgT5F
numuneleri i¢in sifir direng gecis sicakligi sirasiyla 101, 93, 90, 95 ve 62 K olarak
belirlenmistir. AN(1,65)AgT1F-120s numunesi en yliksek siiperiletkenlige geg¢is
sicakligina sahiptir. AN(1,65)AgT1-120s numunesinin AA alinganlik &lgiimlerinde

keskin bir gecise sahip olmasmna ragmen, p-T Olclimiinde siiperiletken gecis
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gbzlenmedigi i¢in burada gosterilmemistir. Bunun sebebi olarak p-T Sl¢ilimiiniin baska
bir parga ilizerinden alinmasi ve muhtemelen numune 6lgiime hazirlanirken mekaniksel

olarak zarar gormiis olabilecegi degerlendirilmektedir. AN(1,65)Ag-120s serisi

numunelerde sistematik bir davranis gézlenmemistir.
4.3.2.2 Ag-Cu alasim kilifhi tellerin p-T dl¢iimleri

Sekil 4.32-4.35’de 845 °C’de 120 saat 1s1l isleme tabi tutulmus, sirasiyla SS(1,65)Cul,
SS(1,65)Cu2, SS(1,65)Cu3 ve SS(1,65)Cu4 alagim kilifli tel numune serilerinin p-T

grafigi verilmistir.
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Sekil 4.32 SS(1,65)Cul serisi numunelerin p-T grafigi
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Sekil 4.33 SS(1,65)Cu2 serisi numunelerin p-T grafigi
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Sekil 4.34 SS(1,65)Cu3 serisi numunelerin p-T grafigi
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Sekil 4.35 SS(1,65)Cu4 serisi numunelerin p-T grafigi
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Bu grafiklerden SS(1,65)Cul, SS(1,65)Cu2, SS(1,65)Cu3 ve SS(1,65)Cu4 alasim kiliflh

tel numune serilerinin sifir direng siiperiletkenlige gecis sicakhigi ¢izelge 4.8°de

verilmektedir.

Cizelge 4.8 SS(1,65)Cul, SS(1,65)Cu2, SS(1,65)Cu3 ve SS(1,65)Cu4 alasim kilifl tel
numune serilerinin p-T grafiklerinden elde edilen kritik sicaklik degerleri

Numune adi T (K)
SS(1,65)CulT1-120s 106
SS(1,65)CulT3-120s 105
SS(1,65)CulT5-120s 106
SS(1,65)Cu2T1-120s 95
SS(1,65)Cu2T3-120s 92
SS(1,65)Cu2T5-120s 78
SS(1,65)Cu3T1-120s 103
SS(1,65)Cu3T3-120s 80
SS(1,65)Cu3T5-120s 80
SS(1,65)Cu4T1-120s 101
SS(1,65)Cu4T3-120s 101
SS(1,65)Cu4T5-120s 78
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SS(1,65)Cul, SS(1,65)Cu2, SS(1,65)Cu3 ve SS(1,65)Cu4 serileri karsilastirildigi zaman
SS(1,65)Cul serisindeki numunelerin Bi-2223 fazina sahip oldugu goriilmektedir.
SS(1,65)CulT1-120s numunesi en yiiksek siiperiletkenlige ge¢is sicakligina sahiptir.
SS(1,65)Cu2T3-120s, SS(1,65)Cu2T5-120s, SS(1,65)Cu3T3-120s, SS(1,65)Cu3T5-
120s, SS(1,65)Cu4dT3-120s ve SS(1,65)CudT5-120s numunelerinde Bi-2212 fazinin
olustugu belirlenmistir. Bu dort serideki biitiin numuneler onset sicakligi iizerinde
metalik davranis sergilemektedir. Genel olarak firin 1sitma hizi 1 "C/dak olan

numunelerin onset sicakligi tizerindeki direnci diger numunelerden daha kiigtiktiir.

Sekil 4.36’da 845 °C’de, 120 saatlik 1s1l islem siiresine sahip SS(1,65)AgT]I,
SS(1,65)CulTl, SS(1,65)Cu2T1, SS(1,65)Cu3T1 ve SS(1,65)CudT1 numunelerin p-T
grafigi verilmistir. SS(1,65)CulT1-120s numunesi en yliksek gegis sicakligina sahiptir.
Ayrica SS(1,65)CulT1-120s numunesinin onset sicakligi tizerindeki direnci diger
numunelerden daha kiigtiktiir. SS(1,65)Cu2T1-120s numunesi muhtemel mekaniksel

deformasyon sebebiyle sistematik davranisi bozmaktadir.
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Sekil 4.36 SS(1,65)AgT1, SS(1,65)CulTl, SS(1,65)Cu2T1, SS(1,65)Cu3Tl ve
SS(1,65)Cu4T1 numunelerin p-T grafigi
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4.3.2.3 Cok damarh Ag kilifl tellerin p-T 6l¢iimleri

Sekil 4.37 - 3.38°de sirastyla 845 °C’de 120 saat siireyle 1s1l isleme tabi tutulmus M ve

MX serisi numunelerin p-T grafikleri verilmistir.
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Sekil 4.37 M serisi numunelerin p-T grafigi
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Sekil 4.38 MX serisi numunelerin p-T grafigi
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Bu grafiklerden elde edilen M ve MX serilerinin sifir direng siiperiletkenlige gegis
sicakliklart ¢izelge 4.9°da verilmektedir. Ayrica ¢izelge 4.9°da optik mikroskop
resimlerinden elde edilen siiperiletken yiizey alaninin, toplam yiizey alanina orani (t ile

ifade edilmektedir) da gosterilmistir.

Cizelge 4.9 M ve MX serisi numunelerin T¢o (K) ve t degerleri

Numune adi Teo (K) t

M-1 100 0,38
M-7 103 0,15
M-49 106 0,04
MX-1 94 -

MX-7 99 0,30
MX-49 101 0,30

M-49 ve MX-49 numunelerin Tc,0 (K) degerleri diger numunelerden daha yiiksektir.
Damar sayist arttikca Tc,0 (K) degeri sistematik olarak artmaktadir. Bunun sebebi su
sekilde agiklanabilir; akim her zaman gidebilecegi en kolay yolu tercih eder. Damar
sayisi arttikga akim, siiperiletkenligin olustugu bir yol bulmas kolaylagmistir. Uretilen

numunelerde damar sayisi arttikca, T o (K) degerinde artis bu sekilde aciklanabilir.

Onset sicakligi iizerinde ise biitlin numuneler metalik davranis sergilemektedir. Cizelge
4.9°da goriildiigli lizere, M serisinde damar sayist arttikga malzemedeki toplam
stiperiletken orani1 azalmakta, malzemedeki Ag orami artmaktadir. Onset sicakligi
tizerinde 49 damarli telin direnci diger numunelerden daha biiyiiktiir ve sistematik
olarak damar sayis1 azaldikca azalmaktadir. MX serisinde ise 7 ve 49 damarli tel i¢in t
degerinin ayni oldugu tespit edilmistir. p-T egrisinden onset sicaklig1 lizerinde bu iki

telin diren¢ davranisinin benzer oldugu goriilmektedir.
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4.4 1-V Olgiimleri

Hazirlanan tel numunelerin bir kismi, bu tellerden yapilan siiperiletken selonoid bobin,
satin alinan seritler (CA ve SS) ve bu seritlerden yapilan bobinlerin sifir manyetik
alanda s1v1 azot igerisinde transport kritik akim degerleri dort nokta kontak yontemi ile
Ol¢iilmiistiir. Transport kritik akim degerleri akim-gerilim grafiginden 1uV/cm kriteri

dikkate alinarak belirlenmistir.

Hazirlanan tel numunelerin bir kismimin kritik akim degerleri ¢izelge 4.10°da
verilmektedir. Cizelge 4.10’dan da goriildiigli iizere, iretilen tellerin kritik akim
degerleri ¢ok diisiiktiir. Hemen hemen biitiin tel numuneler yaklagik 1000 mA’lik bir
kritik akima sahiptirler. Elde edilen bu sonuglar SEM o6l¢iimleri ile de uyumludur. Tel
numuneler i¢in yapilan SEM analizinde yap1 igerisinde catlaklar ve bosluklar
goriilmiistiir. Uretilen tellerde siiperiletken malzeme doluluk orani arttirildigi zaman
kritik akim degerinin arttig1 tespit edilmistir. Bu amagla tellerin doluluk oranlar
arttirllmis ve ¢ok damarli teller {iretilmistir. Ancak tiretilen tellerde istenilen diizeyde
homojen ve kritik akim yogunlugu yiiksek toz hazirlanamadig i¢in dlgiilen en yliksek
kritik akim degeri yaklasik 5 A civarindadir. Uretilen siiperiletken selenoid bobin i¢in
kritik akim degeri 1 A 6l¢iilmiistiir.
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Cizelge 4.10 Hazirlanan bazi tel numunelerin sifir dig manyetik alanda transport kritik

akim degerleri (77 K)

Numune Adi Kritik Akim (I;) (mA)
SS(1,85)AgT5-120s 1100
SS(1,85)CulT5-120s 945
SS(1,65)AgT1-120s 917
SS(1,65)AgT1F-120s 904
SS(1,65)AgT3-120s 895
SS(1,65)AgT3F-120s 901
SS(1,65)AgT5-120s 904
SS(1,65)AgT5F-120s 898
SS(1,65)CulT1-120s 1034
SS(1,65)CulT3-120s 1012
SS(1,65)CulT5-120s 1380
SS(1,65)Cu2T1-120s 912
SS(1,65)Cu2T3-120s 906
SS(1,65)Cu2T5-120s 899
SS(1,65)Cu3T1-120s 920
SS(1,65)Cu3T3-120s 906
SS(1,65)Cu3T5-120s 891
SS(1,65)CudT1-120s 1903
SS(1,65)Cu4T3-120s 906
SS(1,65)Cu4T5-120s 899
AN(1,65)AgT1-120s 906
AN(L,65)AgT3-120s 299
AN(L,65)AgT5-120s 906

M-1 700

M-7 2200
M-49 550
MX-1 1600
MX-7 2300
MX-49 4100
MY-1 5000
MY-7 5150

Sumitomo Electric Industries Ltd.’den satin alinan iki farkli Bi-2223 serit ve bu

seritlerden yapilmig farkli ¢apa ve sarim sayisina sahip pancake bobinlerin kritik
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akimlari dl¢ilmistiir. Bu kritik akim degerleri cizelge 4.11°de verilmistir. Ayrica sekil
4.39°da serit ve bobinlerin I-V dlglimleri i¢in hazirlanan numunelerin resimleri

gosterilmektedir.

Cizelge 4.11 CA ve SS seritlerinin ve bu seritlerden yapilan pancake bobinlerin kritik

akim yogunlugu degerleri

Numune ad1 Kritik akim degeri (A)
SS (paslanmaz celik) serit (12 cm 183
uzunlugunda)
CA (Bakir alagimli) serit (12 cm 189
uzunlugunda)
CA bobin (2 sarim, 6,4cm i¢ cap, 61 160
cm uzunluk)
CA bobin (3 sarim, 6,4 cm i¢ ¢ap, 73 140
cm uzunluk)
SS bobin(110 sarim, 6,4 cm i¢ ¢ap, 93
30 m uzunluk)
CA bobin (95 sarim, 6,4 cm i¢ cap, 103
26 m uzunluk)

Sekil 4.39 Olgiim icin hazirlanan serit ve pancake bobinlerin resimleri
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Diiz seritlerin kritik akim degerleri, bobinlere gore daha yiiksek oldugu tespit edilmistir.
Bu beklenen bir sonugtur. Bobin yapmak i¢in serit ufak caplara sarildig1 zaman serit
icerisindeki siiperiletken ¢ekirdegin akim tasima kapasitesi yonelimden dolay1
azalmaktadir. Minimum biikiilme ¢ap1 iiretici firma tarafindan 6 cm olarak belirlendigi

i¢cin bobin sarimi gergeklestirilirken bu deger goz oniine alinmustir.

4.5 Taramali Elektron Mikroskop (SEM) Analizleri

Mikroyapt analizleri Abant Izzet Baysal Universitesi biinyesinde bulunan JEOL

6390LV taramali elektron mikroskobu ile gerceklestirilmistir.

4.5.1 Kiilce numunelerin SEM analizleri

Sekil 4.40°da dort farkli 1s1l islem siireleri (48/72/96/120 saat) i¢in SS(1,65) ve
AN(1,65) grubu kiilge numunelerinin SEM analizlerinden elde edilen mikroyapilari
verilmistir. Numuneler 20kV, 3000 biiyiitme uygulanarak incelenmistir. SS(1,65) ve
AN(1,65) serisi numunelerinde yaygin olarak cubuksu yapida tanelerin olustugu
goriilmektedir. Taneler gelisi gilizel bir dagilim gostermektedir. Katihal reaksiyon
yontemi ile tiretilen numunelerde tane boyutu yaklasik 10 um olarak belirlenmistir ve
amonyum nitrat metodu ile liretilen numunelerin tane boyutundan daha biiyiiktiir. Buna
ek olarak, amonyum nitrat metodu ile {iretilen numuneler de kismi erime ve bosluklu

yapinin daha fazla oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4.40.a. SS(1,65)-48s, b. SS(1,65)-72s, c. SS(1,65)-96s, d. SS(1,65)-120s, e.
AN(1,65)-48s, f. AN(1,65)-72s, g. AN(1,65)-96s h. AN(1,65)-120s
numunelerinin SEM mikroyap1 6l¢iimleri

4.5.2 Tel ve serit numunelerin SEM analizleri

Sekil 4.41°de iiretilen tel numunelerden bazilarinin SEM analizlerinden elde edilen
mikroyapilar1 verilmistir. Numune analizleri yapilmadan 6nce numuneler dik ve yatay
sekilde bakalite alinarak parlatilmistir. Numuneler 20kV, 3000 biiylitme uygulanarak
incelenmistir. Numunelerin gézenekli bir yapiya sahip oldugu, yapilarda bosluklar ve
catlaklar oldugu go6zlenmistir. Bu sonug, kritik akim degerlerinin diisiikk olmasi ile

uyumludur.
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Sekil 4.41.a. SS(1,65)AgT1-72s, b. SS(1,65)AgT1-120s, c. SS(1,65)CulT1-120s, d.
SS(1,65)Cu2T1-120s, e. SS(1,65)Cu3T1-120s, f. SS(1,65)Cu4dT1-845-120s,
g. AN(1,65)AgT1-845-72s h. AN(1,65)AgT1-845-120s numunelerinin SEM
mikroyapi dlglimleri

Satin alinan bakir alasimli seridin SEM analizlerinden elde edilen mikroyapilar ise
sekil 4.42°de gosterilmistir. Sekil 4.42.a’da seridin genelinden alinan SEM
goriintiisiinde, cok damarli siiperiletken bolge eliptik bir siiperiletken bir ¢ekirdek olarak
goriilmektedir. Sekil 4.42.b’de  BSCCO seridin ortasindan alinan siiperiletken
filamanlarin goriintiisii verilmistir. Yapinin olduk¢a homojen oldugu, kismi bosluklar
bulundugu goriilmektedir. Sekil 4.42.c’de seridin kesitten alinan goriintiide bosluklu
yapmin ve catlaklarin olmadigini, homojen bir yapiya sahip oldugunu soylenebilir.

Sekil 4.42.d°de ise Ag kilif kaldirilarak i¢ yiizeyinden alinmis goriintii verilmistir.
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20kV o X1,000 10um

15kV X270 S0um 15kV X1,000 10pum

Sekil 4.42 Bakir alagimli Sumitomo seridinin SEM mikroyapi dl¢limleri

4.6 Transport AA Kayip Olciimleri

Sekil 4.43°de sivi azot icinde transport AA kayip Ol¢lim diizenegi verilmistir.
Numunenin AA kaybinit 6lgmek i¢in Oncelikle numune sivi azot i¢ine konulup 1s1l
dengeye ulastiginda sisteme gii¢ kaynagindan alternatif akim verilir. Verilen bu akimin
degeri 1. shunt yardimiyla kontrol edilir. Sisteme baglanan trafo yardimiyla akim degeri
arttirtlip, numuneye akim indiiklenir. Artirilan bu akim 2. shunt yardimiyla olgiliir.
Daha sonra referans bobininden ve numune {izerinden gelen sinyal kilitlemeli yiikselteg
kullanilarak analiz edilir. Kilitlemeli yiikseltegden okunan numune {izerindeki gelen

gerilim degeri kullanilarak

Q=1T,lns Y
f

(4.4)
formiilityle kayip hesaplanir. Burada Q; kaybi, Iy sistemin akimini, Y; numune

iizerindeki gerilimi, 1; numune iizerindeki kontaklar arasindaki mesafeyi ve f; frekansi

gostermektedir.
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1. Shunt Osilosko Giig ;
0A-50mV P Kaynag:

-

e 0 : l .
k,"*am. metre
— r

II. Shunt

Sekil 4.43 Transport AA kayip diizenegi

4.6.1 Seritlerin transport AA kayip ol¢iimleri

Sekil 4.44 - 4.45°de sirastyla SS ve CA BSCCO seritlere ait transport AA kaybin
normalize akim degerine karsi ¢izilmis grafikleri verilmektedir. Transport AA kayip
Olgtimler 72,4 Hz, 144,8 Hz ve 289,6 Hz olmak tlizere 3 farkli frekansta alinmistir.
Ayrica bu dlgiimler Norris Model (Norris 1970) ile de karsilastirilmistir. Sekil 4.44 ve
sekil 4.45°de verilen grafiklerden de goriildiigii iizere; satin alinan SS ve CA Bi-2223
seritlerinin transport AA Ol¢limlerinde frekans bagimliligi gézlenmemistir. Frekans
bagimliliginin olmamasi seritlerde olusan kayiplarin tamamen histeretik oldugu
anlamina gelmektedir. Bu seritler i¢in yapilan SEM mikroyap1 6l¢iimleri (Sekil 4.42)
géz Online alindigt zaman siiperiletken c¢ekirdek kismin elips seklinde oldugu
goriilmektedir. Burada gozlenen kaybin Norris elips modeline daha yakin ¢ikmast SEM

sonuglari ile de uyum i¢inde oldugunu gdstermektedir.
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1.0E-02 Transport kayip at Bm=0 mT

=-===Norrns ellipse
Norrs strip
| —B—724HzSS
—e— 144 8 Hz 55
[ —&— 2896 Hz SS

1.0E-03

Transport kayip(J/m/cycle)

1.0E-04
—
—
—
1.0E-05
4 0E-01 I/l

Sekil 4.44 SS BSCCO seride ait transport AA kaybin normalize akim degerine karsi
grafigi

1.0E-02 Transport kayip at Bm=0 mT

====Norris ellipse
Norns strip

= [ :72.4 Hz Cu alloy
= @ -144 8 Hz Cu alloy
= /= - 2896 Hz Cu alloy

1.0E-03

1.0E-04 E

Transport kayip(J/m/cycle)

1.0E-05
40E-01 11,

Sekil 4.45 CA BSCCO seride ait transport AA kaybin normalize akim degerine karsi
grafigi
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Sekil 4.46’da 144,8 Hz’de CA ve SS BSCCO seritlerinin transport AA kaybin
normalize akim degerine kars1 grafigi gosterilmektedir. Uzerinde i¢i dolu daire sembolii
olan diiz ¢izgiler SS seritlerde 144,8 Hz’de alinmis olan deneysel AA kayip sonuglari,
ici bos daire sembolii olan kesikli ¢izgiler ise CA seritlerde 144.8 Hz’de alinmis olan
deneysel AA kaylp sonuclarini gostermektedir. Bu seritlerde frekans bagimlilig
gozlenmemistir. Yani bu seritlerde ki AA kayip tamamen histeretiktir. Ayrica bu
grafikten goriildiigii iizere, CA ve SS BSCCO seritleri i¢cin AA kayip aynidir (6lglimden
kaynaklanan ufak hatalar vardir.). Deney baska frekanslarda tekrarlanmistir ve herhangi

bir frekans bagimlilig1 gozlenmemistir.

1.0E-02 Transport kayip at Bm=0 mT
— -=-=-=Norris ellipse
[ Norris strip
— —o— 1448 Hz 55
[ = == 144 .8 Hz Cu alloy
1.0E-03
@
o
=
°Q
E
)
h=1
=
(o]
-
BE-04
o
w
=
s
-
1.0E-05
4.0E-01 /1,

Sekil 4.46 CA ve SS BSCCO seritlerinin 144,8 Hz’de transport AA kaybin normalize
akim degerine kars1 grafigi

4.6.2 Bobinlerin transport AA kayip ol¢iimleri

Bobinlerin transport AA kayiplar1 ol¢limleri alinirken, devreye bir potansiyometre
baglayarak okunan gerilim degeri 300 kat azaltilarak dlgtimler alinmistir. Bu sebebi ise

bobinlerden okunan gerilim degerleri kilitlemeli yiikseltecin okuyabilecegi degerden
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oldukga yiiksek olmasidir. Daha sonra alinan 6lgiimler (J/m) olacak sekilde normalize

edilmistir.

SS ve CA BSCCO seritlerinden hazirlanan pancake bobinlerin 3 farkli sekilde transport
AA kayip dl¢limleri alinmistir.

[k 6lciim igin sekil 4.47°de gosteriligi gibi gerilim kontaklar1 bobinin baslangic ve bitis

noktalarindan olacak sekilde seritlerin akim ucglarina 2 cm mesafeden lehim yapilmaistir.

Gerilim kontaklari

Sekil 4.47 Olgiim yontemi i¢in pancake bobinde gerilim kontaklarinin gdsterimi

Tim bobinden alinan sinyal ile oOlglimler tamamlandiktan sonra, sekil 4.48°de
gosterildigi gibi bobinin dis kismindan 1/3’likk kismi agilarak 3cm’lik iki adet halka
seklinde gerilim kontagi hazirlanmistir. Bu kontaklardan biri sekilde gosterildigi gibi
seridin tam ortasina gelecek sekilde serit ilizerine kapton bant ile yapistirilmigtir
(“kontaksiz halka”). Diger 3 cm’lik gerilim kontagi ise serit ilizerindeki yalitim
malzemesi kaldirilarak lehim yapilmis (“kontakli halka”) ve transport AA kayip

Olctimleri alinmistir.
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Sekil 4.48 Bobinler iizerindeki kontaksiz halkanin ve kontakli halkanin gosterimi

SS bobini i¢in 3 farkli sekilde alinan transport AA kaybin uygulanan akima kars1 grafigi

sekil 4.49°da gosterilmektedir. Olgiimler 72,144 ve 288 Hz frekans olmak iizere, 3

farkli frekansta alinmstir.

1,00E-01

1,00E-02

1,00E-05

1,00E-06

—e—SS572 Hz

50 —e—S5 144 Hz

 —A—S55 288 Hz

, ©--S572Hz
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< SS 144 Hz
kontaksiz
o\ SS 288 Hz
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...@... 72 HZ
4}

kontakli
- 144 Hz

kontakli
<o 288 Hz

kontakli

10

1(A)

ellipse
NORRIS

100

Sekil 4.49 SS bobin i¢in transport AA kaybin uygulanan akima kars1 grafigi

Sekil 4.49°daki grafikte gdsterilen mavi gizgiler, gerilim kontaklar1 bobinin baglangi¢ ve

bitis noktalarindan alinan 6l¢timleri (30 m uzunlugundaki telden alinan Slgiimlerdir,

(J/m)’ye normalize edilmistir), kirmizi1 kesik ¢izgiler, kontaksiz halkadan alinan




Olctimleri, yesil kesik ¢izgiler ise kontakli halkadan alinan 6l¢iimleri gostermektedir. SS
bobini i¢in, 3 farkl sekilde yapilan transport AA kayip dl¢limlerinde frekans bagimlilig
yoktur. Biitlin halka ve kontaksiz halkadan alinan dl¢timler birbirleri ile uyum i¢indedir.
Kontakli halkadan alinan 6lgiimler ise diger iki dl¢iime kiyasla yaklagik % 10’luk bir
hata sz konusudur. Olgiim sirasinda kontakl halka i¢in kullanilan halkanin seklinin
bozulmus olabilecegi ve bu sebeple halka i¢cinden gecen akiyr yanhs algiladig igin

6lciim sonuglarinda diger iki 6l¢time gore hata olustugu diistintilmektedir.

CA bobini i¢inde, 3 farkli sekilde alinan transport AA kaybin uygulanan akima karsi
grafigi sekil 4.50°de gosterilmektedir. . Olgiimler 72,144 ve 288 Hz frekans olmak

lizere, 3 farkli frekansta alinmustir.
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Sekil 4.50 CA bobin i¢in transport AA kaybin uygulanan akima kars1 grafigi

Sekil 4.50°deki grafikte gosterilen kirmizi ¢izgiler biitiin bobinden alinan dlgiimleri (26
m uzunlugundaki telden alinan Slgiimlerdir, (J/m)’ye normalize edilmistir), mavi kesik
cizgiler kontaksiz halkadan alinan Slgiimleri, yesil kesik cizgiler ise kontakli halkadan

alman Olctimleri gostermektedir. CA bobini i¢in 3 ayr1 yontem ile Olcililen sonuglar
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birbirleri ile giizel bir uyum i¢indedir. Ayrica frekans bagimliligi yoktur. Bobinlerde
Olgiilen kayiplar saf histeretik kayiplardir. Ciftlenim veya eddy akim kayiplar1 soz
konusu degildir. Self-alanda baska bir alternatif manyetik alan yoksa eliptik bir yiizey
icin birim hacimde tek bir dongiideki kayip I® ile orantilidir (Norris 1970). Bu tez
calismasinda incelenen bobinlerdeki ve seritlerdeki kayiplarin I® ile orantil oldugu

bulunmustur. Bu sonuglar Norris model ile de uyum i¢indedir.

Sekil 4.51°de 3 farkli frekanstaki SS ve CA bobinler i¢in transport AA kaybin

uygulanan akima kars1 grafigi gosterilmektedir.

1,00E-01 —e—SS 72 Hz
—o—SS 144 Hz
0002 —A—SS 288 Hz
—e—CA 72 Hz
—o— CA 144 Hz
1,00E-03
_ —a&— CA 288 Hz
£
= --6--SS 72 Hz
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kontaksiz
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--&--CA 144 Hz
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1(A) NORRIS

Sekil 4.51 SS ve CA bobinler icin transport AA kaybin uygulanan akima kars1 grafigi

Sekil 4.51°deki grafikte gosterilen mavi cizgiler SS bobini i¢in biitiin bobinden alinan
Olctimleri, mavi kesik c¢izgiler SS bobini i¢in kontaksiz halkadan alinan Ol¢iimleri,

kirmiz1 ¢izgiler CA bobini i¢in biitiin bobinden alinan dl¢limleri, kirimizi kesik ¢izgiler
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ise CA bobini kontaksiz halkadan alinan Olgiimleri gostermektedir. Bobin boyutlari
yaklagik olarak ayni olmasia ragmen SS bobindeki kayip CA bobindeki kayiba gore
daha fazladir. Bunun sebebi, SS bobinin sarim sayisinin, CA bobinin sarim sayisina

gore fazla olmasindan kaynaklandigi diisiiniilmektedir.

4.7 Siiperiletken Bobinlerin Analizi

4.7.1 indiiktans

Sekil 4.52°de dairesel sarimli pancake bobinin sekli verilmistir. Burada di; mm
cinsinden bobinin i¢ ¢apini, dgg ise mm cinsinden bobinin dis ¢apini, s mm cinsinden
sarimlar arasi boslugu, w mm cinsinden iletkenin genisligini ve h ise mm cinsinden

iletkenin kalinligimi gostermektedir.

Sekil 4.52 Dairesel sarimli pancake bobin sekli
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Pancake tipli bobin sarimi gergeklestirirken bobinin teorik olarak sarim sayisini

hesaplamak i¢in

dgs =dic +2*xw+ (w+s) (2N —1) (4.5)
denklemi kullanildu.
Daha sonra bobinlerinin indiiktanslari teorik olarak hesaplandi.

Bobinin indiiktans degerini teorik olarak hesaplamak icin,

N2d,.C ([ C
L= %((ln ?2) +Cap + C4p2> (4.6)

denklemi kullanilabilir.

Burada p doluluk oranidir ve

ddl$ F— di(;
p=-25 "k 4.7
das + d;c (47)
denklemi ile ifade edilir.
dort ortalama gaptir ve
dg. +d;
dore = —15— (48)
seklinde ifade edilir.

C,, Cy, C3 ve C4 ise bobinin sekline bagli olarak degisen sabitlerdir. Pancake bobinin
sarim sekline gore bu sabitler degisir. Cizelge 4.12°de pancake bobinin sarim sekline

gore Cq, Cy, C3 ve C4 sabitlerinin degerleri verilmistir (Zhao 2010).
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Cizelge 4.12 Pancake bobinin sarim sekline gore degisken sabitlerinin degerleri

Pancake bobinin sarim | C; C, C; Cy
sekli

Kare 1,27 2,07 |0,18 |0,13
Hegzagonal 1,09 {223 |0 0,17
Ortagonal 1,07 1229 |0 0,19
Dairesel 1 246 |0 0,2

Denklem 4.6’dan yararlanarak, SS ve CA bobinlerinin indiiktanslar1 teorik olarak
hesaplanmistir. SS ve CA bobini i¢in hesaplanan indiiktans degerleri sirasiyla 1511,4

uH ve 1128,1 pH’dir.

SS ve CA bobinlerinin sarimi yapildiktan sonra, indiiktansmetre yardimiyla bobinlerini
indiiktanslar1 deneysel olarak Olgiilmiistiir. SS ve CA bobini i¢in Olgililen indiiktans
degerleri sirasiyla 1502,4 pH ve 1133,5 pH’dir. Her bir bobin i¢in hata pay1 yaklasik

olarak % 0,5 olarak bulunmustur.

4.7.2 Depolanan enerji

SS ve CA siiperiletken bobinlerin depoladigi enerji

1
E; = ELI 2 (4.9
denklemi kullanilarak bulunabilir. Burada L, bobinin indiiktansi; I, bobininden gecen
akim gostermektedir (Pascal 2008). Indiiktanslar1 ve kritik akim degerleri belli olan SS
ve CA bobinleri i¢in denklem 4.9 kullanilarak depoladigi enerji sirasiyla 6,497 J ve

7,903 J olarak bulunmustur.
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4.8 Farkli Geometriye Sahip Siiperiletken Bolgenin AA Kayiplar:

Bu tez ¢alismasinda ayni alana sahip elips, dikdortgen ve daire seklindeki siiperiletken
bolgelerin COMSOL paket programi yardimiyla transport AA kayiplari hesaplanmistir.

Farkli geometrinin AA kayipla iliskisi incelenmistir.

Genel olarak siiperiletkenlerin elektromanyetik davranisinin modellenmesi icin 3 temel
model kullanilmaktadir. Bunlar; A-V formiilasyonu (manyetik vektor potansiyeli A’ya
dayal1) (Campbell 2009, Yildiz vd. 2017) , T-Q formiilasyonu (akim vektor potansiyeli
T dayali) (Amemiya vd. 1998) ve H formiilasyonu (dogrudan 2 boyutlu manyetik alan
¢oziimiine dayali) (Hong vd. 2006) seklinde ifade edilebilir.

Bu caligmada ayni alanli, farkli geometriye sahip siiperiletken bolgeler icin AA kayip
COMSOL MP yaziliminda A-V formiilasyonu kullanilmas1 esasina dayanmaktadir. A-

V formiilasyonu temelinde, manyetik vektor potansiyeli varliginda Amper-Maxwell

denklemi
\Y (1V A)— = (aA+VV) 410
X 0 X =]J=-0 T (4.10)
ile ifade edilir.

Burada A z-ekseni boyunca vektor potansiyelini, J akim yogunlugunu, V skaler
potansiyeli, p manyetik alinganlifi ve o siiperiletkenin iletkenligini gdostermektedir.

Manyetik aki1 yogunlugu B ile manyetik vektor potansiyeli A arasindaki iliski

B=VxA (4.11)

ile ifade edilir. Diger taraftan elektrik alanin, manyetik vektor ve skaler potansiyel

cinsinden ifadesi asagidaki gibi verilir:
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E=——-VWV (4.12)

Stiperiletken bolgenin manyetik 6zelligini tanimlamak igin
B = pH (4.13)
denklemi kullanilir.

Stiperilteken bolgeyi tanimlamak i¢in ¢izgisel olmayan E-J arasindaki baginti

n

E=E, (L) (4.14)
Je

seklindedir. Burada, E; elektrik alan karakteristigini (I pV/m), J; siiperiletkenin kritik

akimini ve n gii¢ degerini gostermektedir. Denklem 4.14’de elektrik alan yerine ¢izgisel

ohm kanunu E=pJ bagintis1 yazilirsa siiperiletken bolgenin 6zdirenci

p=te () (@15

olur ve o=1/p iliskisinden siiperiletken bolgenin iletkenligi

1/n

5=le (E) (4.16)

seklindedir . Sonug olarak, , denklem 4.16’da verilen siiperiletken bolgenin iletkenligi
kullanilarak, COMSOL MP yazilimi yardimi ile Amper-Maxwell denklemi 4.10

cozdiiriilerek siiperiletken bolgenin akim dagilimi elde edilmektedir.

COMSOL MP programi kullanilarak siiperiletken bolgenin yapisi ve yapilan hesaplari
sonlu bir alanda yapabilmek i¢in bosluk olarak tanimlanan bir yap1 olusturulmustur.
Ayni alana sahip elips, dikdortgen ve daire seklindeki siiperiletken bdlgelerin

modellemeleri i¢in kullanilan parametreler sirasiyla cizelge 4.13- 4.15°de verilmistir.
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Cizelge 4.13 Elips seklindeki siiperiletken bolgenin AA kayip hesaplarinda kullanilan

parametreler
Parameters
¥ Parameters
33 -

MName Expression
bel 0.0000965[m]
ael 0.0019595[m]
10 0.1%1c
Ic 100[A]

Ec Te-4\V/m]
deltaY Te-5[V/m]

n 25

mug A#pi*1e-T

R 50e-3[m]

An Se-4

f T2[HZ]

Jc Ic/(ael*bel*pi)

Value Description
9.65E-5m Elipsin kuck yaricapi
0.0019595 m Elipsin blydk yarnicapi
104 Uygulanan Akim

100 A Kritik akim

TE-4 V/m iletkenlik parametresi
1E-5 V/m iletkenlik parametresi
25 Glg yasasi n dederi
1.2566E-6 Manyetik gecirgenlik
0.05 m Boslugun capi

S5E-4 Vektdr potansiyeli

72 Hz Frekans

1.6834E8 A/m*

Kritik akim yogdunlugu

Cizelge 4.14 Dikdortgen seklindeki siiperiletken bolgenin AA kayip
kullanilan parametreler

¥ Parameters
»

Name Expression
ael 0.0019595[m]
bel 0.0000965*pi
R 10e-3[m]

Ic 100[A]

10 0.1%lc

n 25

An S5e-4

f 72[Hz]
mu0 4*pi*le-7
Jc Ic/(ael*bel)
Ec | le-4{V/m]
delta¥ 1e-5[V/m]

Value

0.0019595 m
3.0316E-4
001 m

100 A

10A

25

5E-4

72 Hz
1.2566E-6
1.6834E8 A/m
1E-4 V/m

Description
| dikdortgen bdlgenin uzun kenan
dikdortgen bolgenin kisa kenar
Boslugun ¢api
Kritik akim degeri
Uygulanan akim
| Glg yasasi n degeri
Vektor potaniyel
Frekans
Manyetik gegirgenlik
Kritik akim yogunlugu
iletkenlik parametresi

|1E-S V/m | iletkenlik parametresi
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Cizelge 4.15 Daire seklindeki siiperiletken bolgenin AA kayip hesaplarinda kullanilan

parametreler

Parameters

¥ Parameters

3
Name Expression

ael 4.348468121e-4
R 10e-3[m]

Ic 100[A]

10 0.1%lc

n 25

An Se-4

f T2[Hz]

mu0 A*pi*le-7

Jc Ic/(ael*ael*pi)
Ec Te-4[V/m]
delta¥ 1e-5[V/m]

Siiperiletken bolgelere akim

[(t) = I, sin(2rft)

Value
4.3485E-4
0.01 m
100 A

10 A

25

SE-4

72 Hz
1.2566E-6
1.6834E8 A
1E-4 V/m
1E-5 V/m

Description

Dairenin yaricapi
Boslugun capi

Kritik akim
Uygulanan akim

Glic yasasi n degeri
Vektér potansiyeli
Frekans

Manyetik gecirgenlik
Kritik akim yodunlugu
lletkenlik parametresi

lletkenlik parametresi

(4.17)

seklinde siniisoidal bi¢imde uygulanmistir. Elips, dikdortgen ve daire seklindeki
stiperiletken bolgeler i¢in 10A, 20A, 30A, 40A, 50A, 60A, 70A, 80 A, 90A ve 100 A

olmak iizere 10 farkli akim degeri i¢in hesaplamalar yapilmistir. Ayrica stiperiletken

bolgelere alternatif akimin uygulandigi durumlar ele alinmis, dis bir kaynaktan kaynaklanan

manyetik alan uygulanmamuigtir.

COMSOL MP yazili kullanilarak yapilan hesaplamalar sonucu elips seklindeki
stiperiletken bolgenin belli bir zamandaki 10A, 20A, 30A, 40A, 50A, 60A, 70A, 80 A,

90A, 100 A ve 110A akim degerleri i¢in akim yogunlugunun ve manyetik alan dagiliminin

goriintimii sirastyla sekil 4.53 - 4.54°de verilmistir.
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Sekil 4.53 Elips seklindeki siiperiletken bolgenin akim yogunlugu dagiliminin gosterimi

90 A 100 A 110 A

Sekil 4.54 Elips seklindeki siiperiletken bolgenin manyetik alan dagiliminin gosterimi

Sekil 4.53°de gosterilen elips seklindeki siiperiletken bolgeye uygulanan akim arttikca
akim yogunlugu artmistir. Sekil 4.55’de uygulanan akim degerlerine karsi gelen akim

yogunlugu gosterilmistir.
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2,0x10°
1,8x105—-
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1,4x108—- o
1,2x103—-
1,0x10° ] P

8,0x10"

normdJ (A/m*2)

6,0x10" 2
4,0x10"

2,0x10" P

0,0 T y T Y T s T : T : T T T : T

v A
10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Sekil 4.55 Elips seklindeki siiperiletken bolge icin uygulanan akim degerlerine karsi
gelen akim yogunlugu grafigi

COMSOL MP yazili kullanilarak elips seklindeki siiperiletken bdlge igin yapilan
hesaplamalar dikdortgen ve daire seklindeki siiperiletken bolgeler igin de yapilmustir.
Dikdortgen seklindeki siiperiletken bolgeler icin 10A, 20A, 30A, 40A, 50A, 60A, 70A,
80 A, 90A ve 100A akim degerleri i¢in akim yogunlugunun ve manyetik alan dagiliminin

goriinimii sirasiyla sekil 4.56 - 4.57°de verilmistir.

| - | — E =

10 A 20 A ' 30 A 40 A
l I

[ ] [ - ) -] [ ]

50 A ' | 60 A ' | 70 A 80 A
| I

== FE—

9 A | 100 A '

Sekil 4.56 Dikdortgen seklindeki siiperiletken bdlgenin akim yogunlugu dagiliminin
gosterimi
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Sekil 4.57 Dikdortgen seklindeki siiperiletken bolgenin manyetik alan dagiliminin
gosterimi

Daire seklindeki siiperiletken bolgeler igin 10A, 50A ve 100A akim degerleri igin akim
yogunlugunun ve manyetik alan dagiliminin goriinimii sirasiyla sekil 4.58 - 4.59’da

verilmistir.

. x107
x10° m
12 14
B 1 12
08 !
2 o8
o8
s 08
M., o o
oz 02
o o
H° 02 He o2
1 o6 o8
oo o8
o :
2
12

,710.A. v e : : 50A Toar 4 e 100‘,4

Sekil 4.58 Daire seklindeki siiperiletken bolgenin akim yogunlugu dagiliminin
gosterimi

Time=0.125 (2) s Surface: Magnetic flux density norm (T} o Time=0.125 (2) 5 Surface: Magretic flux densty norm (T) o Time=0.125 (2) s Surface: Magnetic flux denskty norm (T) o
107 x10% 107 :
= x10" ek w107 %] x107
3 as 28 i s
25 y 12
4 2 2 N
3 1
1 X
15| 35 ox 3s
i 4 s
i s s 04 3
94 @ M. 05| 1 A |
i 1 g o8
4 1s ; .
15 it s e
2 1
1 2 s
2 4 )
25 12
o 25 14
9 16 0s
35 ¢ 18
0,004 0.003 0,002 Y 0002 0003 ® 0003 0002 -0.001 0001 0002 0003 m Y S S Y 15 x10%m

“10A 50 A 100 A

Sekil 4.59 Daire seklindeki siiperiletken bolgenin manyetik alan dagiliminin gosterimi
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Siiperiletken bolgenin bir dongiisiindeki AA kaybi (W/m cinsinden) asagidaki integral
vasitasiyla hesaplanabilir (Grilli vd. 2014):

P= fol/fdt ff J.E (4.18)

Comsol MP yazilimi kullanilarak siiperiletken bolge i¢in E.J yiizey integralinin
degerleri hesaplanmistir. Bu degerler icin Mathematica programinda yazilan kod
yardimi ile interpolasyonu yapilmistir ve Denklem 4.18 ¢ozdiiriiliip ayni1 alana sahip
elips, dikdortgen ve daire seklindeki siiperiletken bolgelerin transport AA kayiplari
hesaplanmistir.  Sekil 4.60°da ayni alana sahip elips, dikdortgen ve daire seklindeki
siiperiletken bolgelerin transport AA kayiplari verilmistir. Ayrica bu kayiplar Norris

elips ve Norris serit modelle karsilagtirilmistir.

—=— Norris elips [W/m]
—— Norris serit [W/m]
1|—&— Elips [W/m]
0.0008 || ®  Dikdortgen [W/m]
Daire [W/m]

P [W/m]

Sekil 4.60 Ayni alana sahip elips, dikdortgen ve daire seklindeki siiperiletken bolgelerin
transport AA kayip grafigi

Sekil 4.60’dan goriildiigli lizere ayni alana sahip siiperiletken bolgeler geometriden

bagimsiz olarak ayn1 AA kayba sahiptirler.
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5. SONUC

Bu tez c¢alismasinda, BijgsPbg35CarSro,CusOx  ve  Big,esPhg 35Ca,Sr,CusOx
stokiyometrisine sahip olacak sekilde katihal reaksiyonu ve sivi amonyum nitrat
yontemleri ile Pb katkili B(Pb)SCCO tozu iiretilmistir. Uretilen bu B(Pb)SCCO
tozlarindan ilk olarak SS(1,85), SS(1,65), AN(1,85) ve AN(1,65) olmak iizere 4 grup
kiilge numuneler hazirlanmistir. Hazirlanan kiilge numunelerin 845 °C’de farkli 1s1l
islem siiresine tabi tutulmustur ve 1s1l iglem siiresinin siiperiletken 6zelliklerine etkisi

arastirilmistir.

Dort grup numune igin alinganhigin faz-igi bileseni x’, ve faz-dis1 bileseni, y’’, iki
adimda siiperiletken faza geg¢is yapmustir. Biitiin serilerde siiperiletkenlige ilk gecis
sicakligr (tane ici siiperiletkenlige gecis sicakligl) yaklasik olarak 106-107 K olarak
belirlenmistir. Ancak SS(1,85), SS(1,65), AN(1,85) ve AN(1,65) gruplar1 igin taneler
arasi siiperiletkenlige gecis sicakligi sirasiyla yaklasik 76 K, 70 K, 60 K ve 58 K olarak
belirlenmistir. Katihal reaksiyon ve amonyum nitrat yontemi ile iiretilen numunelerin
AA alinganlik davraniglar1 incelendiginde katihal reaksiyonu yontemi ile iiretilen
numunelerin daha iyi stiperiletken 6zellikler gosterdigi belirlenmistir. Bunun sebebi
olarak i1se amonyum nitrat yontemi ile iiretilen numunelerde kalsinasyon islemi
sirasinda istenmeyen gazlarin tam olarak yapidan uzaklastirilamadigi diisiiniilmektedir.
Iki stokiyometri karsilastirildiginda ise BiygsPbgssCaSroCusOx  stokiyometrisi ile

tiretilen numune serilerinin daha iyi siiperiletken 6zellikte oldugu goriilmiistiir.

Kiilce numunelerde analizler tamamlandiktan sonra B(Pb)SCCO tozlarindan tel
numunelerin tiretimi gergeklestirilmistir. Tel numuneler giimiis (Ag) , niobyum (Nb) ve
giimiis-bakir (Ag-Cu) alasimli kilif malzemeleri kullanilarak iki farkli yontem ve iki
farkli stokiyometri igin hazirlanmistir. Ayrica Bij gsPbg35Sr2Ca,CusOy stokiyometriye
sahip tozdan, Ag kilif kullanilarak ¢ok damarli teller iiretilmistir. Tel numunelerde, kilif
malzemesi, firm 1sitma hizinimn, 1s1l islem sicakliginin, 1s1l islem siiresinin ve firin
sogutma hizinin siiperiletkenlik 6zellikleri iizerindeki etkisi arastirilmistir. Nb kilifli
teller hava ve asalgaz ortaminda 1s1l isleme tabi tutulmustur. Ancak BSCCO yapisinin

oksitli olmast sebebiyle Nb kilif bozulmustur ve Nb ile hedeflenen caligmalar
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yapilamamistir. Ag ve Ag-Cu kilifli tel numuneler 845 °C’de, 72 saat ve 120 saat olmak
tizere 2 farkl siirede 1s1l isleme tabi tutulmustur. Alinan 6l¢imler sonucunda optimum
parametreler, 120 saat 1s1l islem siiresi, 1 C/dak firm 1sitma ve sogutma hizi ve % 1Cu -
% 99Ag kilif olarak belirlenmistir. Ancak % 1Cu - % 99Ag kilif kullanilarak
hazirlanan SS(1,65)CulT1-120s telinin kritik akim degeri yaklasik 1 A’dir.

Bu sebeple farkli caplarda ve farkli et kalinligina sahip dis kilif malzemeleri
kullanilarak ¢ok damarli tel numuneler hazirlanmistir. Cok damarl: tellerde ulasilan en

yiiksek kritik akim degeri yaklasik 5 A civarindadir.

Bu tez caligmasinda, iiretilen teller ve ticari olarak satilan yiiksek sicaklik siiperiletken
Bi-2223 seritler kullanilarak iki tip bobin sarimi yapilmistir. 1m uzunlugundaki
baslangic Ag tiipiinden baslanarak 1.2 mm capinda 19,8 m uzunlugunda {iretilen
siiperiletken telden selonoid seklinde bobin sarmi gerceklestirilmistir. Uretilen
stiperiletken selenoid bobin i¢in kritik akim degeri 1 A Olgiilmiistiir. Hedeflenen
kalitede siiperiletken toz tiretilememesi sebebiyle kritik akim degerlerinin diisiik oldugu
diisiiniilmektedir. Dis kilifta biri SS, digeri ise CA giiclendirme malzemesi kullanilan
yaklagik kritik akim degerleri 180 A olan iki ¢esit Bi-2223 seritler satin alinmigtir. Satin
alman bu seritlerden pancake tipi bobinler yapilmistir. Uretilen SS ve CA bobininin

kritik akim degerleri sirasiyla 93 A ve 103 A olcililmiistiir.

Satin alinan Bi-2223 seritlerin ve bu seritlerden yapilan bobinlerin siv1 azot sicakliginda
kilitlemeli yiikselte¢ cihaz1 kullanilarak 6z alan altinda transport aa kayiplar
Olciilmiistiir. SS ve CA Bi-2223 seritlerine ait transport AA kayip Olctimleri 3 farkh
frekansta almmustir. Her iki seridinde Olglimde herhangi bir frekans bagimlilig
gozlenmemistir. Bu seritlerde olusan kayiplarin tamamen histeretik oldugu seklinde
yorumlanabilir. Ayrica alinan veriler Norris model (Norris 1970) ile de
karsilastirilmistir. Cekilen SEM fotograflarina bakildigi zaman siiperiletken g¢ekirdek
kismin elips seklinde oldugu goriilmektedir. Burada gozlenen kaybin Norris elips
modeline daha yakin ¢ikmast SEM sonuglar1 ile de uyum iginde oldugunu

gostermektedir.
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SS ve CA pancake bobinlerde de transport AA kayip Olglimleri 3 farkli sekilde ve 3
farkli frekansta alinmistir. CA bobinde 3 ayr1 yontem ile dlgiilen sonuglar birbirleri ile
uyum i¢indedir. Frekans bagimlilig1 yoktur. Fakat SS bobinde kontakli halka 6l¢timleri
diger iki 6l¢iimden % 10 biiyiik ¢ikmistir. Burada 6lgiim sirasinda kontakli halkanin
seklinin bozuldugu disiiniilmektedir. SS ve CA pancake bobinlerde de frekans
bagimliligi gozlenmemistir. Bu yiizden oOlgiilen kayiplar saf histeretik kayiplardir.
Ciftlenim veya eddy akim kayiplar1 s6z konusu degildir. Self-alanda baska bir alternatif
manyetik alan yoksa eliptik bir yiizey i¢in birim hacimde tek bir dongilideki kayip EBile
orantilidir (Norris 1970), bu calismada olglilen kayiplar Norris model ile uyum
icindedir.

SS ve CA bobinlerinin indiiktanslar1 teorik olarak hesaplanmis ve bu bobinlerin sarimi
gerceklestirildikten sonra indiiktans metre ile deneysel olarak 6l¢iilmiistiir. Ayrica SS ve
CA bobinlerinin depoladigi enerji hesaplanmistir. SS ve CA bobinlerinin depoladigi
enerji sirastyla 6,497 J ve 7,903 J olarak bulunmustur.

Son olarak; bu tez ¢alismasinda elips, dikdortgen ve daire seklinde geometriye ve ayni
alana sahip siiperiletken bolgelerin COMSOL paket programi yardimiyla transport AA
kayiplar1 teorik olarak hesaplanmistir. Ayni alana sahip olduklarindan AA kayiplarin

geometriden bagimsiz oldugu bulunmustur.
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