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OZET

Bu ¢alhsmada, yilksek sicakhk {istiiniletken YBCO ince filmler ko-
partma (sputtering) yontemi kullambirak hazirlanmigtir. Bu amagla en
yvahn kopartma sistemi olan dogru akim (d. a.) kopartma sistemi ku-
rulmustur.

Kurulan d. a. kopartma sisteminde vakum odasi sadece mekanik
pompa ile pompalanmstir. Sistemnde d.a. glii¢ kaynagi, su sogutmal
bakir hedef tutucu, alttag isitici, YBCO hedef, MgO alttas, engelleyici,
Platin-Rodyum 1silcift, hedef ve alttas aras: bélgeye gaz tiflenebilmesi
icin ince kuartz cam boru mevcuttur.

Hedef, katthal reaksiyonu yontemi ile Y903, BaCOgj, CuO toz
kansimina kalsinasyon ve sinterleme islemlerinin uygulanmasi ile
elde edilmis YBCO tstiiniletkenidir. Kopartma gazi, argon ve oksijen
gaz karnigmmdir ve toplam gaz basmci 2 mbar olarak sabit tutul-
mustur.

Yapilan deneylerde degisik alttas sicakliklarinda ince filmler
hazirlanmistir ve bu filmlerin elektriksel 6zellikleri incelenmistir.
700° C alttas sicakhginda hazirlanan ince filmde yaniletken o6zellik
gozlenirken, 800°C' de hazirlanan filmde yarn iletken-metalik dav-
rams bulunmustur. Ancak bu filmlerde Gistiiniletkenlige gecis gézlen-
memigtir.

Alttag sicakhiginda artiga bagh olarak filmler normal durumda metalik
davrams gostermislerdir. Sicaklik 800° C-860° C araliginda ytikseltil-
diginde metalik davramsin arttigy gozlenmistir. 840°C alttag sicak-
hginda hazirlanan filmde en yiiksek gegis sicakligs 81.4 K olarak elde
edilmistir. Buna karsin YBCO hedef gecis sicakhgi 85 K' dir.

Elde edilen filmlerin gecis sicakliklarimin hedef gecis sicakhginin

altinda kalmas: filmlerde oksijenin rastgele yoéneliminin hedefe gore
daha ¢ok oldugunun bir gostergesidir.
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ABSTRACT

In this work, high T, superconducting YBCO thin films were prepared
by sputtering technique. For this purpose, a simple d. c. sputtering
system was constructed.

In the d. c. sputtering system, vacuum chamber pumped only by a
mechanical pump. The system consist of a d. ¢. power supply, water-
cooled Cu target holder, substrate heater, YBCO target, MgO
substrate, shutter, Platinum-Rhodium thermocouple and thin quartz
pipe which is used for injection of gas mixture to target-substrate
region.

The YBCO target was prepared through a solid state reaction by
calcining and sintering of Y503, BaCO3, CuO powder mixtures. The
sputtering gas was Ar-O; mixture and total gas pressure was
maintained at 2 mbar.

In the experiments, thin films were prepared at different substrate
temperatures and electrical properties of the films were investigated.
The film formed at 700° C shows a semiconducting behavior
whereas the one formed at 800° C shows semiconducting-metallic
behavior. But for these films no superconducting transition were
seen.

The films show metallic behavior at normal state at high substrate
temperatures. It is observed that by increasing substrate tempera-
ture from 800° C to 860° C this behavior also increases. The
maximum transition temperature to superconductivity of the film
formed at 840° C was 81.4K. However for YBCO target, this tempe-
rature was 85K.

The critical transition temperatures of the sputtered films are lower
than the target. This result may indicate a more random ordering of
oxygen in the films than in the powder.
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1.GiRiS

Ustiiniletkenlik ilk kez 1911 yiinda Onnes'in .Civaun elektriksel
direncinin 4.2 K' de sifir oldugunu goézlemesi ile tanindi. Bu sicaklhiga
gecis sicakhigy denildi. Daha sonra Niobium elementinin gegis sicakhigy
9.2 K olarak gozlendi.

1933 yilinda Meissner ve Ochsenfeld tsthniletkenlerin magnetik
ozellikleri tizerinde yaptiklann c¢alismada gecis sicakhgi altinda
magnetik akinin ustiiniletken tarafindan digan itildigini buldular
(Meissner and Ochsenfeld, 1933). Aym: zamanda bu maddelerin
sicaklia bagh kritik bir magnetik alan degerinde tistiiniletkenliklerini
kaybettikleri bulundu.

1935 yiinda Fritz ve London tarafindan Gstiniletkenler i¢in bir teori
gelistirilmigse de tstniletken durumu aciklayan temel teori John
Bardeen, Leon N. Cooper ve J.Robert Scirieffer tarafindan 1957
yilinda gelistirilmistir (Bardeen, Cooper, and Scirieffer, 1957). BCS
teorisi olarak bilinen bu teorinin merkezinde Cooper ¢iftleri denilen
elektron ciftlerinin olusumu vardir.

1962 yihinda Brian D. Josephson ince bir yahtkan engel ile
birbirinden aynlmus iki Ustiniletken arasma bir gerilim
uygulandiginda akan akimin, bu elektron ciftleri tarafindan
tagmdigimi bulmustur (Josephson, 1962).

1986 yilinda Bednorz ve Miiller gegis sicakligl 30 K olan La-Ba-Cu-O
tisttiniletkenini buldular. Bu malzeme ylksek sicaklik tstiiniletkeni
olarak adlandirildi (Bednorz and Miiller, 1986). Bu ¢ok biytik bir
olaydi. Ciinkii 0 zamana kadar bulunan en yiiksek gecis sicakligi
Niobium ve Germanyum alasiminda 23 K olarak bulunmugtu. Kisa
bir siire sonra Y-Ba-Cu-O sisteminde gecis sicakligi 92 K olarak
gozlendi (Wu, 1988). 1988 yili ortalarinda gecig sicakligy Bi-Sr-Ca-
Cu-O sisteminde 110 K (Maeda, 1988) , TI-Ba-Ca-Cu-O i¢in 120 K



(Sheng, 1988) olarak goézlendi. Zaman zaman daha ytiksek gecis
sicakliklarn olan tstaniletkenlerden sézedilsede bu deneylerin
tekrarlanabilirligi tartismalidir. Sekil 1.1' de yillara bagh olarak gecis
sicaklhiginin kronolojik degisimi gortilebilir.

T(X)

130~ Tl-Ba-Ca-Cu-O

120~ ﬁBi-Ba-Ca-Cu-O

110k

100
|, YBa,Cu,0._,

90 al
80k
7oL

50} | Tt—La‘SnCu-O

L3-Ba-Cu-O

: ; ! 1 | |
1910 1930 1950 1970 1990
KESIF YILI

Sekil 1.1. Ustiiniletkenlige gecis sicakhgimin kronolojik degisimi

Ustiiniletken 6zelliklerin kullamlabilmesi igin tistiiniletkenlerin gecis
sicakligy altinda tutulmalar zorunludur. Gegis sicakligl altinda tutul-



maya c¢ahgilan ustliniletken malzemenin soguk kalabilmesi icin
disardan olan 1s1 aktarmmu ile buharlasan sivi helyum ve s azotun
sisteme tekrar eklenmesi gerekir. Yaksek sicakhik tistiiniletkenlerinde
siivilastinlmus helyuma gore ¢ok daha ucuz olan sivi azot kullamlarak
listiiniletken davrams gozlenebilmektedir.

Usttiniletkenler 1. tip ve 2. tip olarak iki gruba aynlmslardir.
Yalmzca baz1 elementlerin tstiniletkenlik gosterdigi grup 1. tip
Usttiniletken grubu olarak adlandirilmustir. Bunlar oldukc¢a diasiik
sicakliklarda gecis gdstermeleri ve diisiik akim tasima kapasite-
lerinden dolayir genis uygulama alam1 bulamadilar. Saf metallerin
cogu 1. tip Gsthniletken davramis: gosterir. Ancak bazi metallere uy-
gun dlctide kansim elementleri katilmak sureti ile 1. tip’' den 2. tip' e
donebilirler. Mesela % 2 oraninda Indium katkis: ile kursun 1. tip'
den 2. tip 'e gecebilir (Durlu, 1992).



2.TEMEL BILGILER

2.1. Ustiiniletkenlerin Elektriksel ve Magnetik Ozellikleri

Usthniletkenlerin akima kars: elektriksel diren¢ gostermemeleri
teknolojik ve bilimsel uygulamalann temelini olugturur. Geg¢is sicak-
l1ig1 Gizerinde normal bir iletken 6zelligi gosteren maddeler, bu sicakhk
altinda tstiiniletken o&zellik gosterirler. Ustiniletkenlik durumuna
gecis her zaman keskin degildir. Ornek tamamuyle saf ve yapisi mii-
kemmmel ise gecisin keskin olmasi1 beklenir. Ancak metalik bir
alasimda gecis keskin degildir.

Sifir diren¢ Ustlniletkenlerin tek ayirtedici o6zelligi degildir. Bir
ustiiniletken zayif bir magnetik alan icerisinde miikemmel diamagnet
ozelligi gosterir. Bu Ozellik Meissner etkisi olarak bilinmektedir.
Normal bir iletken icerisine alan rahathkla girebilirken, Gstiiniletken
icerisinde alan yoktur, ¢linkil disan itilmistir. Alan yeterince gugcla
ise tsthniletkeni normal iletken durumuna gecirebilir. Bu alan kritik
alan adm almaktadir. Sicakhiga bagh olan bu alan gegis sicakhginda
sifir degerini, T=0K icin maksimum degerini alir. Metal iistinilet-
kenler icin Gauss mertebesinde olan kritik magnetik alan degeri,
alagimlar i¢in birkag kilogauss' a ulagabilmektedir (Omar, 1975).

Kritik alanin dis alan olma zorunlulugu yoktur. Ustiiniletken bir
halkada akan akim kendi magnetik alanimi yaratir. Akim yeterince
yiksek olursa kendi alami kritik degere ulasir ve bu durumda
usttiniletkenlik yok olur. Bu akim degerine karsi gelen akim
yogunlugu kritik akim yogunlugudur. Polikristal ytksek sicaklhk
tstaniletkenlerinde tanecikler gelisiglizel yonelime sahiptir. Tanecik-
ler arasinda zayif Gstiniletken baglar vardir. Bu baglar nedeni ile
alamin tiim Ornege girmesi Kkritik sicakhgin altinda olur. Polikristal
orneklerde kritik akim yogunlugunun distik olma nedeni tanecikler
arasmda zayif tistiiniletken baglarin olmasidir. Ince filmlerde tanecik-



simur etkisi y1gin érneklere gore daha diistiktiir. Bu nedenle polikristal
drneklerde kritik akim yogunlugu 105 - 107 A/m?2 arah@inda degisir-
ken yonlenmis, tek kristal ince filmlerde 1010 A/m2' ye ulasmaktadir
(Ekin, 1987).

Genel olarak bir ytiksek sicakhk tisttiniletken sisteminde faz gecisi iki
adimda olusur. Magnetik duygunlukta iki belirgin davrams gozlenir.
Bu davranislar yiksek sicakhk ustGniletkenlerinde tanecik igi ve
tanecikler arasi zayif etkilesmenin sonucudur.

Yiiksek sicakliklarda gerceklesen birinci faz gecisi tanecik ici diamag-
netik gecistir. Elektriksel direng egrisinde gecis sicakhigina karsi gelen
sicaklik (T,,) magnetizasyon egrisinde ikinci diamagnetik gecisin
basladigi sicakliga karsi gelir. Bu durumda taneciklerin hepsi
diamagnetik davrams gosterir. Ancak tanecikler aras:1 faz yeni dia-
magnetik davrams gostermeye baslammstir. Bu durumda magnetik
alan tanecik i¢lerinde tamamen dislanmustir. T, ile birlikte tanecik
' ara ylizeylerinde magnetik alan diglanmaya baslar. Sicaklik daha da
dastraldiginde tanecikler arast diamagnetik gecis tamamlanir. Bu
sicakhik degerinde duygunlugun sanal kismu maksimum degerini
alacaktir (Ozcan, 1992).



2.2. Y;Bay,CugO,_, Ustiiniletkeninin Yapisal Ozellikleri

Yiksek sicaklbik tsttiniletkenleri ortorombik ya da tetragonal yapida
kristallesirler. Yapilan Perovskite olarak adlandinlhir. Genel perovskite
yap1 formilt ABOg' dir. Burada A ve B metal iyonlarn, O oksijendir.
YBagCugO7_, istiniletkeninde A konumlarna Y ve Ba iyonlan
oturmustur. Cu iyonlan ise B konumlarina yerlesmistir.

® BAKIR

OKSIJEN

Q OKSIJEN
(% 50}

Sekil 2.2. Y{BagCugOy_4 Gstiiniletkeninin kristal yapisi



Kristal yapr Sekil 2.2' de gortilebilir (Siegrist, 1987). Sistemde Cu (1)
atomlari birim htcrenin koselerini ve Cu (2) atomlan birim htc-
renin (0, 0, +1/3) pozisyonunu doldururlar. Cu (2) dizlemleri pira-
mitsel yapida olup oksijenle ¢evrelenmistir. Yapida beg tane kristalog-
rafik oksijen yeri vardir. O (4) ve O (5) yerleri yan yariya dolu iken
diger yerler tam doludur. Ba atomlan Y merkezliginde birbirlerinden
ayrilmuslardir. Y ise birim hiicreninin merkezinde bulunmaktadir. Bi-
rim hticrenin b ekseni boyunca Cu - O zincirleri olusmustur.

Yapida bakirin degerliginin artmasi ancak yapiya oksijen katilmasi
ile mumkiindtr. Bakir + 3 degerlige sahip oldugunda kristalografik
O0rgti parametreleri degismekte ve yap: ortorombik olmaktadir. Bu ise
gecis sicakligm ve normal durum direncini etkilemektedir
(Fukushima, 1987).

Yapiya bakir yerine baska bir element konuldugunda gecis
sicakhiklarinda dastsler oldugu gozlenmistir. Sisteme Ta, Ca, Fe, Al,
Ge katkilandiginda bu elementler Cu (1) ditizlemlerini, Pt, Ni, Zn
katkilandiginda ise Cu (2) diizlemlerini tercih ederler (Kili¢,1993). Cu
(1) diizlemlerinin tstiiniletken ozellikler acisindan c¢ok biiylik bir
6nemi vardir.

Y;BayCugO; stokiyometrisinden sapmalar tstiiniletken o6zelliklerde
onemli degisikliklere neden olur. Cliinkii kristal yapida bir elektronun
digerini takip etmesi igin gerekli sartlan muhtemelen oksijence
zengin zincirler saglar. Ustiniletken durum ile normal durum
arasindaki temel fark kristal oOrglhdeki bazi oksijenlerin yerinde
olmamasi nedeniyle carpismalarin mimkin  olabilmesidir.
Y;BasCugzO; ile aym kristal yapida olmasma ragmen Y;BagCuzOg
bilesigi yariiletken o6zellik gosterir. Sekil 2.3' de baz1 gruplar tarafin-
dan yapilan ¢alismalarin sonucu olarak Y;BaoCuzO7 , uUstiniletkeni
icin gecis sicakligimin oksijen miktarina baghlig: gosterilmistir. X=0
icin ortorombik kristal yapr mevcuttur ve ge¢is sicakhgi maksimum
degerine sahiptir. X degerindeki azalmaya bagh olarak gecis sicaklig:
azalmakta ve x=1 icin tetragonal kristal yapi olusmaktadir.
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Sekil 2.3. Gegis sicakliginin oksijen stokiyometrisine baghhigs (Cava,
1987) , (Tarascon, 1987) , (Raveau, 1988) , (Meufiless, 1988)

YBCO tstiiniletkeninin elde edilmesi sirasinda sinterleme sicakligina
bagh olarak Tetra 1, Orto 1, Orto2 ve Tetra 2 fazlan elde edilir. Bu
fazlar icin gecis sicakliklan 1.3 K, 90 K ve 60 K' dir. Her faz i¢in 6rgi
parametreleri degisiktir. Orto 2 fazi i¢in 6rgli parametreleri a =3.885
A, b=3.880 A, c=11.744 A degerlerini almaktadir (Nakazawa, 1987).

Sekil 2.4' de tistiiniletken hazirlanma sicakhgma bagh olarak oksijen
miktarinin degisimi gosterilmistir. Gegis sicakliklan 390° C ve 715° C
olarak bulunmustur. Sekilde x*=7-x olmak tizere 0<x<0.5 icin érnek
ortorombik , 0.Bb<x<l icin tetragonal kristal yapiya sahiptir.Bu
sonuclar yuksek sicakhk X 1sm kinmum  sonuglan ile de
dogrulanmistir (Kulpa, 1990).
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Sekil 2.4. Sicakhiga bagh olarak oksijen miktarmn degisimi

2.3. Kopartma (Sputtering ) Olay1

Bir hedef ylizeyinin enerji yiikli1 parcaciklar tarafindan bombardiman
edilmesi sonucu yiizey atomlanmn firlailmasmnma kopartma denir.
Bombardiman pozitif iyonlarla yapihiyor ise katot kopartmasi adim
ahr. Firlatilan ya da kopartilan atomlar ince film olusturmak tzere
anota yerlestirilen alttas Gizerine yogunlasirlar.

Kopartma olayr ilk kez 1852 yiinda W. R. Groove tarafindan
bulunmustur (Groove, 1852). Oysa bu teknik yakin tarihli olarak
bilinmektedir. Ctinkii gelisim ¢ok yavas olmustur. Bunun nedeni
mevcut materyallerin eksikligine ve pek cok teknolojik gelismenin
20. yizyiin ikinci yansmda olmasma baghdir. Ancak ilerleyen
teknoloji ile kopartma isleminin gelistirilmesi diigik ve yiksek



basmc¢h kopartmayi, hem aragstirma hem uretim amaglan i¢in ¢ok
yonld, kuvvetli bir depolama teknigi haline getirmistir.

Katot kopartmas: ile ilgili degisik kuramlar mevcuttur. En kabul
edilebilir aciklama Stark tarafindan ileri stirtlmas (Stark, 1909),
Langmuir tarafindan gelistirilmis (Langmuir, 1923} ve Henschke
(Henscke, 1962) tarafindan matematiksel forrnuna sokulmustur. Bu
hipoteze gore hareket eden parcaciklardan kristal yapiya momentum
transferi vardir. En basit durumda momentum iyondan direk
yaymlanan atoma transfer edilir. Ancak bu tiir kopartma toplam
kopartma miktarma kii¢iik bir ytizde ile katkida bulunur. lyonlarm
buyiik kismu katod iginde daha derinlere sizabilir ve momentum bir
atomdan diger bir atoma aktanlhr.

Keywell' in teorisine gore (Keywell, 1955) iyonun madde i¢inden geg¢isi
sirasinda yeri degisen atomlar "Knock - on" olarak adlandmnbr.
Bunlardan bazilan yilizeye dagihp kopartilan atomlan olustururlar ve
diger "Knock - on" atomlarimi olusturacak kadar yeterli enerjiye sahip
olabilirler.

Sekil 2.5' de kopartma isleminin sematik gosterimi goértlebilir. Ko-
partma isleminin etkin olabilmesi i¢in gelen parcaciklarin atomik
boyutlarda olmasi gerekir. Elektron gibi ¢ok kiiciik bir parcacik
gerekli momentumu tasiyamayacag gibi bliytik bir pargacikta tek bir
atom veya molekiille etkilesim yapamayacak kadar bfytlik olabilir.
Gazlar bu is icin uygundur. Bombardiman parcacigi ve hedef
arasmda herhangi bir kimyasal reaksiyon olmamasi i¢in asal gazlar
tercih edilir.

10



Yiizey

e o o

) )
o ® -]

v O ®
© ®

@ -]
o ® -0

@ ® ®
Gelen iyon © \\0/‘ o
/. ®o—
K ] -]

J @ \ @
o © -]

e, ©
© - -]

® ®
o ] e

-] @

Sekil 2.5. Kopartma isleminin sematik gésterimi

Kopartma verimi gelen iyon basma hedeften koparilan ortalama atom
sayisidir. Iyonun enerjisinin ve kitlesinin artmasi ile artar. Verim
hedef normali ve iyonlarin gelis dogrultusu arasindaki a¢i 6 olmak
Gzere (Cos 0)! ile orantiidir. Koparilan hedefin atomik kiitlesinin
artmasi ile verimin azaldig1 gézlenmistir. Verim ¢ok yiiksek sicakliklar
disinda (600° C ustl) hedef sicakliginindan bagimsizdir (Chopra,
1969).

Iyon enerjisine bagh olarak verimin degisimi Sekil 2.6' da gos-
terilmistir (Hass and Thun, 1966). Egri bes parcaya ayrilabilir. I.
bolgede kopartma islemi hen(iz baglamamstir. II. bélgede yeni baslar
ancak c¢ok azdir. Henschke iki tip kopartma esigi oldugunu
gostermistir. Y(zeye maksimum sayida bag ile baglanan bir ytizey
atomunun koparilmas: icin gerekli en kug¢iik iyon enerjisi 1. esigi,
yluzeye minimum diizeyde bag ile baglanan bir ylzey atomunun

11



koparilmasi i¢in gerekli enerji 2. esigi olusturur. Bu esik enerjileri
altinda kopartima meydana gelmez. Esik bélgesi tipik olarak 5 eV - 25
eV arasmdadir. III. bolgede iyon enerjisinin artmas: ile beraber ko-
partma verimi artar. IV. bdlgede bu artis devam eder ancak artig
azalmustir. Bu bolgede iyonlar daha derinler sizabilir. Bu durumda
verim azalir. V. bélgede verim iyon enerjisine bagh degildir. Iyon
sizma derinligi diisiik verime neden olacak kadar biytktiir. Hidrojen,
helyum gibi hafif iyonlar ylizeye kolayca girebildiklerinden
maksimum kopartma verimine birka¢ bin eV' da ulasilabilir. Ancak
agir iyonlar icin iyon enerjisi 50 kev ve daha ¢ok uygulandiginda
maksimum verime ulasilir. En uygun c¢alisma arahigi 20 eV ve lkeV
arasi bolgedir (Schuegraf, 1988).

10
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Basit bir d. a. kopartma sistemi $ekil 2.7' de gosterilmistir (Chap-
man, 1980). Temel olarak iki elektrot arasma bir elektrik alan
uygulanir. Bu alan elektronlarin ivmelenmesine neden olur. Eger
elektronlar yeterince hizh ise gaz atomlanna carptiklaninda onlarin
iyonizasyonuna neden olurlar. Iyonizasyon iglemi sonrasinda ikincil
elektronlar olusur. Bu elektronlar yeni iyon ve elektronlarin
olusumuna neden olurlar. Bu sekilde plazma olusur ve islemin bu
sekilde devamlilig: saglanir.

Kopartma olayinda iyon bombardimani sonucunda katotta isinma
meydana gelir. Bu 1s1 fazla ytiksek olmadig: taktirde kopartma veri-
mini etkilemez. Ancak alttasin 1smmmasi, gazin i1smmasi gibi
istenmeyen etkileri vardir. Bu nedenle katodun akan bir su ile ya da
baska bir sogutucu sivi ile sogutulmasi gerekir.

Argon gaz
1N
| Hedef
Alttag

= L

_ Vakum Odasi
DC Giig
Kaynag:

Sekil 2.7. Basit bir d. a. kopartma sistemi

Kopartma icin istenen basing ideal olarak diistik olmahdir. Sistemde
yiksek basing sézkonusu ise alttas ytizeyi kopartilan atomlarin yani
sira gaz molekilleri tarafindan da bombardiman edilir. Béylece gaz
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molekilleri de biytiyen ince tabakamn i¢ine gémiliirler. Bu durum-
da pek ¢ok amag¢ igin uygun saf ince filmler elde edilemez. Diger
taraftan yiiksek basm¢ nedeni ile kopartilan atomlarin ortalama
serbest yollarn kisalir ve enerjileri azalir. Alttas yhzeyine carpan
firlatilmng atomlarin ortalama enerjilerinin  yiiksek, yonlerinin
kontrolli olmas1 dtistik basin¢gh ptiskiirtmenin arzu edilen ozelligi-
dir.

Kopartma isleminin devamh olabilmesi i¢in iyon sayisimin belli bir
diizeyde tutulmas: gerekir. Bu amacla cesitli kopartma teknikleri
geligtirilmistir. Uclii kopartma ad1 verilen yontem bunlardan birisidir.
Bu yontemde anot ve katoda ilave olarak 1sitic1 bir filaman kullaruhr.
Filamandan yaymlanan elektronlar anota dogru ivmelenirler ve gaz
atomlarinin bayiik bir kistmmin iyonizasyonuna neden olurlar. Bu
sekilde yiiksek depolama hizlarma ulasmak miimkiin olacaktir. islem
sirasinda plasma yogunlugunun bagimsiz kontroli filmin depolanma-
s daha hassas diizenlemeyi saglar. Ancak bir dezavantaji vardir.
Filaman kirlenmeye neden olarak filmin kalitesini diigtirebilir.

Plazma yogunlugunun Kkontroliinde bir diger gecerli yontem
Magnetik Kopartma yontemidir. Magnetik alan temelde elektronlarn
hedefe yakin tutmak icin kullamilir. Hedef ylizeyindeki negatif
potansiyel hedefe dik bir elektrik alan olusturur. Hedef ylzeyine
parelel bir magnetik alan uygulandiginda -elektronlar hedef 6niinde
cembersel yortingelerde hareket etmeye meyil kazamrlar. Bu elek-
tronlar iyonizasyona biytiik 6l¢itide katkida bulunurlar ve bu sayede
yiksek depolama hizlarina ulasilabilir. Elektrik alan ile aym yondeki
boyuna bir magnetik alamn aymi yénde hareket eden elektronlar
tizerinde bir etkisi yoktur. Ancak her iki yéonde magnetik alan
uygulandiginda toplam verimin %30 oraninda arttigi goézlenmistir
(Schuegraf, 1988).

Ucli kopartma ve magnetik kopartma disinda Getter kopartma
(Chopra, 1969), Reaktif kopartma (Wirz, 1989), Rf kopartma (Hass
and Thun, 1966) ve diger kopartia sistemleri amag ve ihtiyaclar dog-
rultusunda yaygm olarak kullamlmaktadir.
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Ince filmlerin hazirlanmasmda kullamlan bir diger ydéntem
buharlagtirma yéntemidir. Bu yéntemde maddeyi kati1 fazdan buhar
faza gecirmek gerekir. Bunun i¢in bir 1sitici kaynak kullanilir. Bu
kaynak sistemde kirlenmeye neden olabilir. Cok yiliksek ergime
noktali filmlerin buharlastirma ile ince filmlerinin hazirlanmas:
zordur. Kopartma yontemi ile ¢ok yiksek ergime noktali maddelerin
filmlerinin hazirlanmasinda herhangi bir zorluk sézkonusu degildir ve
buharlastirma kaynag) tarafindan filmin kirlenme tehlikesi yoktur.
Genis bir alanda ince tabakanin olugsumu ve kalinhgin her yerde aym
olmasi mumkiindir. Bir diger 6nemli nokta ise kopartma yoénteminde
kopan bir atomun enerjisinin buharlagtirma ile kopan bir atomun
enerjisinden ¢ok biiylik olmasidir. Kopartma yontemi ile karmasik
yapidaki maddelerin filmleri elde edilebilir. Film kalinhg: kolayca
kontrol edilebilir. Ayrica bu yontem sadece depolama teknigi olarak
kullanilmamaktadir. Bir ytizeyin ortadan kaldinlmasinda yaygin ola-
rak kullamlmaktadir.

2.4. ince Filmlerin Olugum Agamalan

Ince filmlerin kalinhig: genellikle 1 pm' den daha azdir. Bu durumda
ince filmler birka¢ atomik tabaka kahnhginda olacaktir.

Ince filmlerin elde edilmesi ya da biytime mekanizmas: Sekil 2.8' de
gosterilmistir. Depolanacak madde alttasa atomik ya da molekiiler
formda ulasir (Sekil 2.8 a). Alttas ytizeyine gelen atomun uygun bir
yapisma enerjisi ile baglanabilecegi cok sayida yer vardir. Gelen atom
bu yerlere ¢ok kolay olarak yapisacaktir. Sekil 2.9' da kare yapida bir
alttag ylzeyinde uygun yapisma yerleri gosterilmistir. Gelen atom ve

alttas arasindaki cekici etkilesmenin btiyGklGga bir atomu yerinden
kopartmak icin gereken kuvvet cinsinden tammlanir. Yapisma ener-
jisi ise atomu sonsuza gottirmek icin gerekli enerji olarak bilinir.
Yapisan atom oldugu yerde sabit kalmaz. Bu atomlar uygun yapigma
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yerlerine sicrama hareketi yaparlar. Sigrama icin gerekli ytlizeye
diftizyon enerjisi, yapisma enerjisinden kticiik oldugundan sigrama
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Sekil 2. 8. Ince film olusum asamalan

hareketi daha olasidir. Bu hareket ile atomlar kristal tzerinde en
uygun durumlan bulmaya caligirlar (Sekil 2.8 b). Sigrama disinda
carpisma ve birlesme olaylarn meydana gelir. Atomlann alttasa
ulasma hizina bagh olarak sigrayan bir atomun bir diger atom ile
carpisip cift olusturma olasiligi vardir (Sekil 2.8 c). Cifte bagka
atomlarnin katilmas1 ile atomlar arasindaki baglanma kuvvet-
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lenecektir. Bu sekilde atom gruplan olusacaktir ve bu gruplar belli
bir bayutkliige ulastiginda parcalanma olayindan c¢ok biytime
olaymin olma olasilig: artacaktir (Sekil 2.8 d). Bu gruplar depolanan
diger atomlarin katilmasi ile belirli bir kristalografik formda
btuytyeceklerdir (Sekil 2.8 e). Bu biyltime sonucunda atom gruplarn
bir diger gruba degebilecek duruma gelecektir (Sekil 2.8 g). Gruplar
biraraya geldiginde atom swalarmn tam bir dogru boyunca
karsilagsmayabilirler. Bu ytizden genelde tek kristal alttaslar tizerinde
tek kristal filmler elde edilemez. Btylmenin devam etmesi
sonucunda alttas ylizeyi tamamen kaplanacaktir (Sekil 2.8 h). Filmin
depolanmasinda streklilik ancak alttas ylizeyinin kaplanmasmdan
sonra elde edilir (Leaver and Chapman, 1971).

Alttag ytlizey atomlari

@ Olasi yapigma yerleri

@ Yapigan atom

Sekil 2. 9. Alttas ytizeyinde olasi yapisma yerleri
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3.DENEYSEL

38.1. Hedefin Hazirlanmasi

Hedef, ustiniletken malzemelerin hazirlanmasinda yaygmn olarak
kullanmilan katihal reaksiyonu yéntemi ile hazirlanmmstir. Bu yontem-
de 6rneklere kalsinasyon ve sinterleme islemleri uygulanir.

Kalsinasyon islemi i¢in maksimum 1050° C' ye ¢ikabilen kutu firin
kullanildi. Sicakbik kontrolii igin 4+ 0.5° C duyarhihga sahip orantih
sicaklik kontrolctisti kullamilmstir.

Sinterleme islemi i¢in tGp yapisinda bir finn kullamlmistir.
Kalsinasyon firm gibi maksimum 1050° C' ye ¢ikan bu firinda aym
duyarlihiga sahip orantih sicaklik kontrolctisti kullamldi.

Baslangi¢ bilegikleri %99.9 saflikta olan Yo Og, BaCOg ve CuO toz
numuneleridir. Bu bilesikler stokiyometrik oranlarda ve 104 g
duyarhilikta tartildi. Elde edilen kangim homejenlige sahip olana
kadar agat havan igerisinde 6giitme islemine tabii tutuldu. Daha
sonra seramik bir kap icine alinan kansim 900° C' de 24 saat
kalsinasyon iglemine maruz birakildi. Bu islemle ;

1/2 Y2 03 +2 BaCO3 +3 CuO —» YlBa2Cu3O7_x + 2C02

ile verilen katihal reaksiyonu sonucunda istenilen kimyasal yap: elde
edilmis oldu. islem sonunda elde edilen malzeme tekrar dgitildukten
sonra 1.1 X103 N kuvvet altinda preslenerek tablet haline getirildi.
Elde edilen tabletin ¢ap1 5 cm , kalinligt 5 mm olarak Sl¢iilmiistiir.
Tabletin seramik yigin (bulk) 6rnek haline gelebilmesi icin sinterleme
islemi yapildi. Bu islem sirasinda tablet 950° C sicaklik altinda 48
saat sure ile tutuldu. Bu stire sonunda 2° C/dak sogutma hiz ile oda
sicakhgina kadar sogutuldu.

18



3.2. D. a. Kopartma Sistemi

Kurulan sistem Sekil 3.1' de gortilebilir. Sistemde kullamlacak YBCO
hedef katithal reaksiyonu yontemi ile hazirlanmis olup ¢apr 5cm,
kalinhg 5 mm' dir (Boliim 3.1).

Hedef tutucu hedef tizerinde yiiksek sicakliklarin aciga cikmasimn
onlenmesi amaciyla su gondermek sureti ile sogutulacak bigcimde
bakir kullanilarak yapilmustir. Hedef tutucu ve hedef arasindaki
elektriksel yalitmn saglamak icin kalnhg 0.15 mm olan kapton
kagittan yararlanmilmmsgtir. Hedef tutucu tzerine kapton, kapton tize-
rine kahnhgi 0.06 mm olan bakir yaprak vernik kullanilarak
yapistinlmistir. Bakir yaprak tzerine hedef giimiis boya kullanmak
suretiyle sabitlenmistir.

Ince filmlerin hazirlanmasinda yaygm olarak kullamlan alttaglar MgO
ve SrTiOg' dir. Alttas secilirken alttag ile filmin 6rgii uyumu ile
beraber sicaklhiga bagh olarak alttas ve film arasindaki etkilesmenin
en az olmasi istenir. Ayrica 1sil genlesme katsayilarinin farkh olma-
masil istenir. Aksi taktirde dGzgiin bir film elde edilemeyecegi gibi film
alttag tizerinden kolayca kalkabilir. Yapilan deneylerde alttas olarak
MgO kullanmilmustir.

Alttas ytzeyleri lpm' lik aliimina parlatma macunu kullamlarak
parlatilmistir. Parlatma islemi sonrasinda sirasiyla aseton, asetik
asit, saf su ve metanol ile ultrasonik temizleyici kullamlarak yikama
islemi yapildi. 800° C' de yanim saat tutulmak sureti ile temizleme
islemi yapilmustir. Daha sonra paslanmaz celikten yapilan alttas
tutucuya yerlestirilmistir.

Alttas: istenilen sicakhiga cikarmak icin altimina parca elmas kesicide
tarak seklinde kesilerek tlizerine direnci 90 @ olan kantal tel
sarilrmstir. Giris varyak kontrollli olmak ftizere istenilen sicakhga
ulasmak mtmk{ndir. Isiticl tarafindan yaymlanan ismma ile vakum
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odasi icinde meydana gelen diger i1sinmalan o6nlemek amaciyla
1sic1 cevresine kalinhgi 2 mm olan bir c¢elik kafes yerlestirilmistir.
Alttas sicakhigimn olciminde alttas tzerine bir ¢elik kiskac ile
tutturulan Platin - Rodyum 1s1l ¢ift kullamilmistir.

D. a. gii¢c kaynag: yapmminda 300 W gilicinde bir transformatér
kullamldi. Giris varyak kontrollii olmak tizere dogrultma devresi ve
bir stizgecten meydana gelen giic kaynaginda OV - 375V araliginda
calismak mitmktindar. Devre blok diagrami Sekil 3.2' de gosteril-

/
+

Iih Y

:50 uF

220V

N

I~
!

Sekil 3.2. D. a. Gii¢ Kaynag:' nin devre semasl

Sistemde kullamlan gazlar argon ve oksijen gaz karnsimu olup istenen
akis hizlan iki adet igne vana kullamilarak akigsmetre kontroltinde
elde edilmistir. Elde edilen argon-oksijen kansimmin hedef ve alttag
arasma tflenebilmesi i¢cin uygun sekilde bir kuartz cam boru
kullamlmmstar.
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3.3. Filmin Elde Edilisi

Deney baslangicinda hedef ylizeyinin temizlenmesi igin hedef ve
alttas arasi bir engelleyici ile kapatilmig olup belli bir stire sonunda
acilarak etkin bir depolanmaya baglanmistir. Bu asama 6n - kopart-
ma olarak adlandinhr.

Sistemde mekanik pompa kullanilmak suretiyle basing 10-3 Torr' a
diastrialdikten sonra alttas: istenilen sicakliga cikarmak igin isitici
devreye sokulmustur. Istenilen alttas sicakhiina ulasildiginda
sisteme 120 cm3/dak akig hizina sahip argon ve 30 cm3/dak akis
hizinda oksijen gonderilmesi ile toplam basing 2 mbar (~ 1.5 Torr)
olarak deney stresince sabit tutulmustur.

Yapilan d. a. gii¢ kaynag: kullanilarak plazmanin olusumu saglan-
mustir. Bir saatlik 6n - kopartma islemi sonrasinda kopartma akim
200 mA, kopartma gerilimi 200 V olmak tizere depolama islemine
baglanmustir. 10 saatlik depolama islemi sonrasmda d. a. gii¢ kay-
nag1 kapatilmig ve sisteme argon gonderimi kesilmistir. Daha sonra
mekanik pompa kapatilarak iceriye ~ 600 Torr basincinda oksijen
gonderilmistir ve isiticiyr1 besleyen varyak devre disi birakilarak
filmler bu oksijen ortamunda oda sicakligina kadar sogutulmustur.
Hazirlanan filmlere ait depolama kosullan Cizelge 3.1' de verilmistir.

Elde edilen filmlerin ytizeylerinin siyah renkte ve dizgin oldugu
gozlendi. Ancak ytizeylerin yeteri kadar parlak olmamas: nedeni ile
Angstrometre kullanilarak film kalnhgt hassas olarak tayin
edilememistir ama ~ 7000 A mertebesinde oldugu saptlanmistir.
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3.4. Elektriksel Diren¢ Ol¢iim Diizenegi

3.4.1. Filmlerin Diren¢ Ol¢iimii i¢cin Hazirlanmas:

D. a. kopartma yontemi kullanilarak elde edilen filmlerin akim ve
gerilim kontaklarn maske kullamlarak film ytizeyine 106 Torr
vakumda giimtis buharlastirilarak elde edildi. Kontak noktalarina ¢a-
p1 0.05 mm olan bakir tel gimis boya kullamlarak yapistirildi.
Kontaklar1 tamamlanan filmler 6rnek tutucuda bulunan Si diyot
termometresinin Gizerine vernik kullanarak yapistinimustir.

3.4.2. Ol¢iim Diizenegi

Elektriksel direng 6l¢gtim dlizenegi i¢ ana kisimdan olugur.

1. 48 K - 300 K sicakhk arahginda dl¢giim kapasitesine sahip sivi azot
kryostats .

2. Ormnek cubugu ve érnek ¢ubugunu Kkryostat icine sabit sogutma
hiz ile daldirma sistemi.

3. Bilgisayarh kontrol ve veri toplama sistemi.

Siv1 azot kryostati i¢ ige gecmis iki ince paslanmaz celik borudan
olusur. Iki celik boru arasi bdlge vakuma alinarak azot tank igerisine
yerlestirilir. Siv1 azot kabina uygulanan basing ile kryostatin dip
kisminda bulunan igne vanadan i¢ kisimdaki hazneye sivi azot ahnir.
Bu sekilde 77 K' ne kadar ol¢iim yapmak mtmkiindar. Daha dasak
sicakliklara ulasumak istendiginde igne vana kapatihr ve kryostatin



i¢ kismm mekanik pompa ile pompalanir. Bu sekilde sicaklik kontrollii
olarak duastirtilebilir.

Ornek gubugu paslanmaz celik boru ve u¢ kisminda yer alan drnek
tutucudan olusmaktadir. Ornek gubugunun tist kisminda elektriksel
baglanti elemanlan bulunmaktadir. Ornek sicakhg &érnek tutucu
icine gémiilmiis Si diyot termometresi ile Olgiilebilmektedir. Ornek
sicaklhiginin kontrollii olarak degistirilebilmesi icin 6rnek ¢ubugunun
daldirilma hizi bir d. a. motoruna beslenen gerilim ile kontrol edil-
mektedir. Bu amacla HP3497A Dijital/anolog ¢eviricisi kullamilmak-
tadir. Motora beslenen gerilim degistirililerek soguma hiz1i sabit
tutulmaktadir.

Elektriksel direnc¢ alternatif akim dort nokta diren¢ ol¢tim teknigi ile
dlgtilmektedir. Sematik gosterim Sekil 3.3' de bulunmaktadir. Sinyal
ureteci 6rmegin akim kaynagidir. Beslenen akim iki nokta arasinda
érnek direnci ile orantili gerilim dtismesine neden olur. Ornek sinyali
ve referans sinyali bir Lock - in ylkseltecine gelirler. Lock - in
yiikselteci 6rmek sinyali a. a. ytkselteci, faz duyarli dedektér, RC
filtresi ve d. a. yiikseltecinden meydana gelmistir. A. a. ytikseltecinde
bir filtre yerlestirme yoluyla sadece 6mek sinyali frekansi etrafindaki
dar bir banddaki sinyallerin gecisi saglanmir. Bu sekilde band disinda
kalan degisik faz ve frekanslardaki garilti sinyalleri elenmis olur.
Yikseltilen drnek sinyali ve referans sinyali faz duyarh dedektére
gelirler. Burada ( 6rnek sinyali X referans sinyali ) elde edilirken aym
zamanda faz kaydirma devresi kullanilarak o6rnek sinyali, referans
sinyaline gore 0° - 360° arasinda kaydirilabilir. Faz duyarhh dedektér
cikisinda bir RC filtresi vardir. Filtreye gelen sinyallerin zaman
icerisinde ortalamasi alinir. Bu islemle 6rmek sinyali frekansma yakin
olup hala var olan garilti sinyallerinin ortalamas: sifira gider.
Ortalamasi alinan sinyal bir d. a. ytkseltecine gelir ve ytkseltilir. Bu
sekilde cikista ornek sinyal buytklaga ile orantii bir d. a. gerilim
elde edilir. Bu yontemle 6mek sinyali gerilim dismesi disindaki tGm
etkilerden arindirldigindan c¢ok kii¢tik gerilim degerleri ol¢tilebilir
(Scofield, 1994).
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Sekil 3.3. A. a. dort nokta direng 6lgtim teknigi

RC filtresinin zaman sabiti énemlidir. Ctinki zaman sabiti ne kadar
biiylik ise ortalamada o kadar dogru degere gidilebilir. Ancak zaman
sabitinin buyuklaga o6l¢gim siresini uzatir. Bu durumda O6l¢ilen
diger buyukliklerde hata meydana gelebilir. Sicakhk 6l¢timiinde
ornegin termometre ile termal dengeye gelmesi lazimdir. Bu durumda
zaman sabiti siiresince termal dengenin saglanmis olmasi sarttir.
Deneyde zaman sabiti 0.3 s olarak sec¢ilmistir. Soguma hizi 50 mK/s
olup deney siiresi bir saattir. Sekil 3.4' de bilgisayar kontrollii direng
dlgtun diizenegi gosterilmistir (Ozdas, 1993). Sistemde direng dl¢timii
icin LR400 Faz Duyarli Dort Nokta Direng¢ Képriist kullanidmmstir.
Koprii, frekans: 16 Hz ve etkin degeri 30 mA-10pA arasinda degisen
alternatif akimu 6rnege uygular. Olctilen diren¢ degeri Keithley 181
Nanovoltmetre tizerinden bilgisayara aktarthir. Ornek sicakhigi Lake
Shore DRC80 Sicaklik Kontrolciisti tarafindan bilgisayara aktanlir.
Sicaklik 6l¢tim duyarhlig: 0.05 K' dir.

Elde edilen sicaklik ve buna karsi gelen diren¢ degerleri bilgisayarda
bir kiitiie kaydedilir. Ol¢iim bitiminde d. a. motorunun besleme
gerilimi ters gevirilerek 6rnek ¢ubugu yukan ¢ikarilir.
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4. DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA

4.1 SONUCLAR

D. a. kopartma ydnteminde kullamlan YBCO hedefin hazirlamsi
Boltim 3.1' de ve hazirlanan filmlerin depolama kosullan Cizelge 3.1
de verilmisti.

Katihal reaksiyonu ydntemi ile hazirlanan YBCO hedef icin elektriksel
diren¢ oOl¢tim dizenegi kullanilarak yapilan o6l¢timler neticesinde
bulunan sicakhga bagh diren¢ degisimi Sekil 4.1' de ve X 15um
kinmmmu sonucunda elde edilen 26-Siddet deseni Sekil 4.2' de
verilmistir. Cizelge 4.1' de ise elektriksel diren¢ 6l¢iim sonuglan
gosterilmistir. Bu cizelgede ;

a) Te, , direng-sicaklik egrisinin sicakhk eksenini kestigi degerdir.

b) Teon degerinin bulunmasi igin ilk olarak egrinin metalik davramsg
gozlenen kismindan bir dogru gecirilmistir. Gegis noktasi civarindan-
daki déniim noktasindan cizilerek elde edilen teget ile bu dogrunun
kesim noktasi bulunmus ve teget uzunlugunun % 90' ma kars1 gelen
sicaklik degeri alinmustir.

c) AT degeri, T.on - Teo farkina esit olan gecis sicakhk araligidir.
d) R (280K), 280K sicakhigindaki diren¢ degeridir.

A ve B filmlerinin diren¢ odl¢imiinde sicakhk sivi azot kryostati
kullanilarak 48K’ ne kadar diistiriilmistir. A filmi 300K-48K sicak-
hk arahginda tamamyle yan iletken &zellik gostermistir. Metalik ya
da tistniletken davranisa rastlanmarmustir. B filmi i¢in sicakliga bagh
olarak elektriksel direncin degisim grafigi Sekil 4. 3' de gortulebilir. Bu
film 300K - 83.4K sicakhk arahiginda yariletken o6zellik gosterirken
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83.4K - 48K sicaklik aralhiginda metalik davrams gostermistir. A ve B
filmlerinin 280K ve 48K sicakhgindaki diren¢ direng degerleri Cizelge
4.2' de verilmistir.

Hedef R (280 K) Teo Teon AT
(mQ) (K) K) K)
YBCO 9.02 85 90 5

Cizelge 4.1. Hedefin elektriksel direng dl¢ciim sonuclan

Film ad1 Alttas sicakhigt R (280 K) R (48K)
(°C) Q) (Y
A 700 200 1110
B 800 20.8 24.2

Cizelge 4.2. A ve B filmlerinin alttas sicakliklarina bagh 280K
sicakligindaki ve 48K sicakhgindaki direng degerleri




Alttag sicaklhigindaki artis ile beraber 280K ve 48K sicakligindaki
diren¢ degerlerinin kti¢tldga gézlenmektedir.

Sicakhga bagh direng egrileri C filmi icin Sekil 4.4' de, D filmi icin Se-
kil 4.5' de, E filmi icin Sekil 4.6' da goralebilir. Bu filmlerde metalik
davrams ve ustiiniletkenlige gecis durumlan gozlenmistir. C, D, E
filmleri icin ise alttas sicakligina bagh R (280K) ve R (90K)/R(280K)
buaydklikleri Cizelge 4.3' de gosterilmistir.

Film ad1 Alttas sicakligy R(280K) R(90K)/R(280K])
(°C) ()
C 820 5.97 0.94
D 840 0.56 0.57
E 860 0.85 0.53

Cizelge 4.3. C, D, E filmlerinin alttas sicakhigina bagh 280K sicak-
higindaki direng¢ degerleri ve R(90K)/R(280K) oranlar

280K sicakligindaki en ytiksek diren¢g degeri ve R(S0K)/R(280K)
orani 820°C alttas sicakhginda elde edilen C filminde gozlenmistir.
Alttas sicakhgindaki artis ile R(280K) ve R(90K)/R(280K) degerlerinde
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azalma goézlenmistir. R(90K)/R(280K) orammmn azalmasi metalik
davranisin arttiginin bir gostergesidir. Bu durumda alttas sicakligimin
artmasi ile beraber filmlerde metalik davranisin arttigi sonucu elde
edilir. Cizelge 4.4' de C, D, E filmleri i¢in T, , Teon Ve AT degerleri
gosterilmistir. En yliksek T, degeri ve en ytiksek T, degeri 840° C
alttas sicakliginda elde edilen D filminde gozlenmistir. AT icin en
ktictik deger E filminde elde edilmistir.

Film adi Alttas Teo Teon AT
sicakhg K) (K) (K)
S
C 820 62 84 24
D 840 81.4 87.5 6.1
E 860 78.4 84 5.6

Cizelge 4. 4. C, D ve E filmlerinin alttas sicakhigina bagh T., Teon
ve AT degerleri

Sekil 4.7' de C, D, E ve hedef icin direnc¢-sicaklik egrilerinin 280K
sicakhigindaki diren¢ degerlerine gore normalize olarak cizimleri
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Sekil 4. 3. B filmi igin s1cakha bagh direng egrisi
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Sekil 4. 6. E filmi igin sicakliga bagh direng egrisi
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gosterilmigtir. Hazirlanan tim filmlerin gecis sicakhklarimin hedef
gecis sicakhg: altinda kaldig: goriilmektedir.

4.2. TARTISMA

Degisik alttas sicakhklarinda d. a. kopartma islemi uygulanarak
YBCO filmler elde edilmistir. Bu filmlerin yapisal ve elektriksel 6zel-
liklerine etki eden faktérler ve bunlarnn sonuclan sunlardir :

4. 2. 1. Oksijen Stokiyometrisi

Elektriksel direncin normal durumda metalik davramsi Cu - O zincir-
lerinde diizenli bir yapimin olustugunu ve yapi igerisinde Cu (1)
dazlemlerine oksijen atomlarinin girdigini gosterir. Bu durumda baka-
rin degerligi artar ve + 3 degerini alir. Cut3 degerligi ile birlikte
kristalografik o6rgii parametreleri degismekte ve yapir ortorombik
olmaktadir. (Fukushima, 1987) . Dolayisiyla diizenli Cu - O zincir-
lerinin olusumu ile elektriksel iletim artacaktir.

YBCO tstihniletkeninde oksijen stokiyometrisine bagh olarak gecis
sicakhgmin degisim gosterdigi bilinmektedir. Bu durum B6liim 2.3
de incelenmisti. Ornek icerisinde, oksijen miktarindaki artis bir
baska deyisle Omegin yeteri kadar oksijen alabilmesi gegis
sicakliginda artisa neden olmaktadir. Yapilan diren¢ 6l¢iimii sonu-
cunda bulunan YBCO hedef gecis sicakhgi 85 K' dir. Bu sicaklik
degerine karsi gelen x degeri Sekil 2.3 kullamilarak 0.2<x<0.3 arali-
ginda kalmaktadir. Bu durumda hedefin ortorombik kristal yapiya
sahip oldugu agiktir (Kulpa, 1990). Hedef icin elde edilen X ismm
deseni ortorombik kristal yap: icin beklenen desendir. 47 °ve 58 °'de
bulunan piklerde gozlenen yarilmalar Ortol faz: icin karekteristiktir
(Nakazawa, 1987). Ancak oOrnegin 90K olan gecis sicakhigma sahip
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olabilmesi i¢cin x degerinin 0<x<0.2 araliginda kalmas:1 gereklidir.
Cinkd bu aralikta gecis sicakhigimmda 6nemli bir degisim sdzkonusu
degildir. Hazirlanan YBCO hedef bu arallk disinda kalmistir. Bu
durumun sonucu olarak gegis sicakhiginda beklenen degere gore azal-
ma gozlenmistir.

Teknolojik uygulama acgisindan ytiksek sicaklik stliniletkenlerinde
malzemenin kalitesini belirleyen 6zelliklerden T.,ve T,o, degerlerinin
olabildigince ytksek, AT degerinin kiiciik olmasi istenir. Hedef i¢in
gecis sicakhiginda gozlenen azalma AT degerinde artisa neden olmus-
tur.

C, D ve E filmlerinin normal durumda metalik davramis gostermeleri
bu filmlerde diizenli Cu-O zincirlerinin olustugunun gostergesidir. Bu
filmler icin bulunan gecis sicakhiklan kullanilarak D ve E filmleri icin
x degeri 0.2<x<0.3 araliginda, C filmi i¢cin 0.4<x<0.5 arahgmda
kalmaktadir. Boliim 2.3' de aciklandigh tizere 0<x<0.5 icin Ornek
ortorombik, 0.5<x<1 icin tetragonal kristal yapiya sahiptir. Bu du-
rumnda D ve E filmlerinin ortorombik yapida olup Ortol fazim
tasidiklan gortilmektedir. Ancak C filmi Ortol fazima degil Orto2
fazina sahiptir. Bu film icin AT' nin biytik, D ve E filmleri icin kii¢tik
olmasi bu sonuglan desteklemektedir. Bdylece alttas sicakligimin
artmas ile ideal kristal yapiya gidildigi dogrulanmis olur. Bu sonug
Muralidhar 'n sonuglarina uymaktadir (Muralidhar, 1991) .

Hazirlanan filmlerde gecis sicakliklarinin hedef gecis sicakhig: altinda
kalmaktadir. Yapilan deneysel calismalarda yigin o6rneklere gore
oksijenin rastgele diizeni daha fazla oldugundan filmlerin daha
diistik gegis sicakligina sahip olduklan gézlenmistir (Hong , 1987).
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4. 2. 2. Tanecik Yonelimi

Alttas sicaklig elde edilen filmlerin elektriksel dzelliklerine ve kristal
yapilarina etki eden 6nemli bir faktordar.

Diistik alttas sicakhiklarinda elde edilen filmlerde rastgele yoénelim
artar ve istenilen kristal yapiya ulasilamaz. X igmnlarinda pik siddet-
lerinin yiiksek oriantasyona sahip filmlere gore iki kat daha zayif
olmasi beklenilir (Karkut, 1990) . Alttas sicakhg: diastk tutuldugun-
da film a ekseninde tercihli olarak yonelir (Linker, 1989). Ortorombik
fazin filmde ©baskin olabilmesi icin taneciklerin ¢ ekseni
dogrultusunda tercihli yonelim géstermesi gerekir. Bu durum yiliksek
alttas sicakliklarinda mutmkindar. Alttas sicakhigis yiksek tutul-
dugunda tanecikler a ve ¢ (a/c) kansik yonelme ya da c ekseninde
yonelme gosterir (Zheng, 1991).

YBCO hedef kullamlarak hazirlanan A filminde tamami ile yan
iletken, B filminde yan iletken-metalik davrams goézlenmistir. Film-
lerin yan iletken davrams gostermeleri filmin yapisinda taneciklerin
cogunlukla a ydnelimine sahip olmalar1 neden olmaktadir. Bunun
yanminda a/c kansik yoneliminin varligi sonucunda yan iletken ve
metalik davrams goriilmektedir (Tozer, 1987). O halde A filminin a
yonelimine sahip oldugu, alttas sicakhgimn artirilmas: ile birlikte elde
edilen B filminin a/c karisik yénelime sahip oldugu agiktir. Filmlerin
¢ ekseninde tercihli yonelim géstermesi, C, D, E filmlerinde oldugu
gibi metalik ve istaniletken davranmisin elde edilmesi sonucunu
dogurur.

C eksenli filmlerde akim Cu - O ditizlemlerine parelel tasmdigindan
Cooper ciftlerinin birbirini takip etmesi icin gerekli oksijence zengin
zincirler saglanms olacaktir. Oysa a yonelimli filmlerde dtizenli Cu-O
zincirlerinin olmamasi normal durum direncinde buiytik 6l¢tide artisa
neden olmaktadir. Bu nedenle C, D, E filmlerinin 280K sicaklhigindaki
direnclerinin A ve B filmlerine gore ¢ok kiigiik oldugu gézlenmistir.
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4. 2. 3. Film-Alttag Etkilesmesi

Hazirlanan filmin kalitesi agisindan en distik T, degeri beklenildigi
gibi en ytksek alttag sicakhginda hazirlanan E filminde gozlen-
memigtir. Bunun nedeni yiiksek alttas sicakliklarinda film - alttas
etkilesmesinin artmasidir (Goiloux, 1989). Etkilesme sonunda altta-
sin filme diftizyonu ile kristal yapt degisir. Bu durumda elde edilen
filmlerde ylizey diizginliigii bozulur hatta filmde yer yer delinmeler
olusabilir. E filminin hazirlanmasimda bu etkinin kismen olustugu
olctilen T., degerinden anlasilmaktadir.

4. 2. 4. Diger Etkiler

a ) Oksijen Basines :

D. a. kopartma yontemi ile elde edilen filmlerin ozelliklerine etkiyen
bir diger 6nemli faktér oksijen kismi basmcidir. Duagiik oksijen
basmgclannin film Gizerindeki en 6nemli etkisi geri kopartma olayimun
meydana gelmesidir. Geri kopartma olaymnda film ylzeyi yliksek
enerjili parcaciklar ile bombardiman edilir ve YBCO igin tercihli
olarak baryum ytizeyden koparilir. Bu etki ozellikle kopartma ortarm
olarak argon ve oksijen gaz kansmm kullanildiginda baskin
olmaktadir. Geri kopartma olayinda homojen olmayan ve hedef
kompozisyonundan c¢ok farkl filmler elde edilir (Migliuolo, 1990). Bu
olaymm o6nlenmesi i¢in oksijen basmci yiiksek tutulur. Bu sekilde
oksijen iyonlan alttasa gelmeden c¢ok sayida sacihima ugrarlar.
Yiiksek oksijen basmcimin bir diger avantaji hedef icerisine giren
oksijenlerin hedef iletkenligini artirmasidir .

Dtistik oksijen basinglarinda film igerisindeki oksijen bosluklarinin
sayis1 fazladir. Bu durumda kristal yap: tetragonal yapiya dogru ka-
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yar. Basing artinldiginda O (4) konumlarindaki oksijen eksikligi azahr
ve ideal kristal yapiya ulagilir.

Ancak d. a. kopartma yonteminde Bolim 2.3' de agiklandig: tizere
yilksek basmcin istenmemesinin ¢ok oOnemli bir nedeni wvardir.
Yiaksek basmcta kopartilan atomlarn ortalama serbest yollar: kisalir
ve alttas ytizeyine ortalama enerjileri ¢ok kii¢iik olarak gelirler.

Yapilan calismada sisteme 30 cm3/dak akig hizinda oksijen
gonderilerek oksijen basmca 0.37 Torr gibi diisik bir degerde
tutulmusgtur. Bunun nedeni kopartma sistemlerinde c¢ eksenli film-
lerin ytiksek sicakhkta, distik oksijen basinglarinda, a eksenli film-
lerin dastk sicaklikta ve yiliksek oksijen basinglarinda elde
edilmesidir (Fujita, 1988).

b ) Hedef- Alttag Uzakhg :

Elde edilen filmler ait bir diger 6nemli &zellikte hedef ve alttas
arasindaki uzakhktir. Yapilan calismada bu uzakligin degistirilme-
sinin etkisi incelenmemistir.

Kopartma sistemlerinde yapilan deneylerde hedef - alttas uzakhg
artinldiginda gecis sicakhiginda artis gozlenmistir (Kobayashi, 1993) .
Ancak bu artisin film kalinhgimin azalmasmdan dolay1 olmadig: tespit
edilmistir. Bu mesafenin azalmasi durumunda gelen parcaciklarin
enerjisi fazla olacaktir. Film yapisal ozellikleri gelen parcaciklarin
enerjisine bagh ise hedef - alttas mesafesine de bagh olacaktir.
Boylece gecis sicaklhiginda degisme beklenir.
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c ) Alttag Yapis1 :

Yapilan bu ¢ahsmada filmlerin sadece elektriksel ozellikleri deneysel
olarak incelenmistir. Alttag icin yapilan X 1smm ¢alhismalarinda MgO'
in ( kristal + amorf ) yapiya sahip oldugu anlasilmistir. Bu alttaslar
tizerinde btytliyen filmlere ait X ismm desenlerinde, pik siddetleri
alttas piklerine gore c¢ok kii¢iik oldugu godzlenmistir. Bu nedenle
filmlerin yapisal 6zelliklerine ait bir bilgi alinamammstir.

Yapilabilecek daha genis bir ¢calismada oksijen kismi basincimn, he-
def - alttas arasi uzakhgimn, depolama akim ve zamanmmn, diigtk
gecis sicakhgina sahip oOrneklerde tavlama sicakhiimin filmlerin
elektriksel ve kristal 6zelliklerine etkisi incelenmelidir.
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