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OZET

AL-KATKILI Bi-2223 SUPERILETKEN SERAMIKLERE AIT
OLAN YAPISAL, SUPERILETKENLIK VE MEKANIK
OZELLIKLER DEGiSiMi
YUKSEK LISANS PROGRAMI
ANIL KORPE
BOLU ABANT iZZET BAYSAL UNiVERSITESI
FEN BILIMLERI ENSTITUSU
MAKINE MUHENDISLIiGi
(TEZ DANISMANI: DOC. DR. GURCAN YILDIRIM)

BOLU, EYLUL - 2019

Bu kapsamli ¢aligsma, geleneksel kati hal reaksiyon yontemi ile 24 saat 840 °C sabit
tavlama sicakliginda iiretilen Bil.8Sr2Ca2.2Cu3.0AlxOy seramik kupratlarinin
mikroyapisal, elektriksel ve stiper iletkenlik 6zelliklerinin degisimini Kiitle
yogunlugu, dc direng (p-T), tasima kritik akim yogunlugu (Jc), X-isin1 kirmimi
(XRD) ve Vickers mikro sertlik incelemeleri gibi standart karakterizasyon 6l¢timleri
sayesinde inceler. Elde edilen sonuglar, tim o&zelliklerin Bi-2223 siiperiletken
matrisindeki Al konsantrasyonunun arttirilmasiyla bozuldugunu, bunun &tesinde
yalnizca Bi-2223 plakalar arasindaki ¢arpilma nedeniyle degil, gézenekliliklerde ve
tane sinirinda zayif baglantilarm artisindan dolay1 bozuldugunu dogruladi. Ornegin;
onset(offset) kritik sicaklik degerleri, kirlilik igerigi ile birlikte 109,61 K(107,18
K)’den 92,63 K(13,41 K)’e diiser. Ote yandan, kritik akim yogunlugu (J) 81
A/cm?’den (saf numune i¢in) ile 17 A/cm?’ye (Al-6 i¢in) aralifinda 6lgiiliir. Dahasi,
XRD o6l¢timleri, Al katkilamasinin Bi-2223 fazmin olusum hizini azaltarak kristal
yapiya girdigini gostermektedir. Vickers mikrosertlik 6l¢timlerine gelince, kristal
yapisindaki Al safsizliklarinin varligi mekanik performansi oldukga azaltir. Aslinda,
Al konsantrasyon seviyesinin arttirilmasi, mekanik dayaniklilik, sertlik, stineklik,
tokluk, sertlik, kirilma ve ozellikle yerel mikroyapisal bozulma, gozeneklilik,
yanlisliklar dahil olmak tizere yeni olusturulan yapisal problemler nedeniyle 6zellikle
biikiilme mukavemeti gibi temel mekanik tasarim 6zelliklerine siirekli olarak zarar
verir. Ayrica, lretilen Orneklerin mekanik karakterizasyonlari ve mikrosertlik
degerleri Meyer yasasi, orantili numune direnci(PSR) modeli, elastik / plastik
deformasyon(EPD) modeli ve Hays-Kendall (HK) modeliyle analiz edilmistir. Elde

edilen deneysel sonuglara gore, HK modeli bu ¢alismada hazirlanan 6rneklerin



mikrosertlik hesaplamalari i¢in en uygun modeldir. Sonug¢ olarak, iiretilen
Bi1.8Sr2Caz2Cu3 0AlxOy  seramiklerinin  yapisal, elektriksel, stiperiletkenlik ve
mekanik 6zellikleri Al katkilama miktarinin artmasiyla yavas bir sekilde azalir.

ANAHTAR KELIiMELER: Bi18Sr2Caz2Cu3.0AlOy, Al ilavesi, Katkilama

mekanizmasi.
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ABSTRACT

THE INVESTIGATION OF STRUCTURAL, SUPERCONDUCTIVITY AND
MECHANICAL PERFORMANCES BELONGING TO AL-ADDED BI-2223
SUPERCONDUCTOR CERAMICS

MASTER DEGREE
ANIL KORPE
BOLU ABANT IZZET BAYSAL UNIVERSITY GRADUATE SCHOOL OF
NATURAL AND APPLIED SCIENCES
MECHANICAL ENGINEERING
(SUPERVISOR: ASSOC. PROF. DR. GURCAN YILDIRIM)

BOLU, SEPTEMBER 2019

This comprehensive study investigates the change of the microstructural, electrical
and superconducting properties of the Bil.8Sr2Ca2.2Cu3.0A1xOy ceramic cuprates
produced by the conventional solid state reaction method at the constant annealing
temperature of 840 °C for 24 h with the aid of the standard characterization
measurements such as bulk density, dc resistivity (q-T), transport critical current
density (J¢), X-ray diffraction (XRD) and Vickers microhardness examinations. The
results obtained confirm that all the properties degrade with the enhancement of the
Al concentration level in the Bi-2223 superconducting system because of not only
the distortion between the Bi-2223 slabs but also the increase in the porosities and
grain boundary weak-links. For example; the onset (offset) critical temperature
retrogrades from 109.61 K (107.18 K) to 92.63 K (13.41 K) depending on the
augmentation of the Al concentration level. However, the transport critical current
density is measured in the range from 81 A/cm2 (for pure sample) to 17 A/cm2 (for
Al-6 sample). Moreover, one can see from the XRD measurements that Al particle
introduces into the crystal structure by reducing the formation velocity of the Bi-
2223 phase. As for Vickers microhardness measurements, the presence of Al
impurities in the crystal structure diminishes remarkably the mechanical
performance. In fact, the enhancement Al concentration level damages constantly the
key mechanical design properties such as the mechanical durability, hardness,
ductility, toughness, stiffness, fracture and especially flexural strengths due to new
induced structural problems including the local microstructural distortion, porosity,

misorientations (grain alignment distributions), defects, lattice strains, structural

vii



inhomogeneity and grain boundary coupling problems in the crystal matrix. Further,
the mechanical characterization and microhardness values of the samples produced
are analyzed by Meyer’s Law, Proportional Sample Resistance (PSR) Model,
Elastic/Plastic Deformatin (EPD) Model and Hays-Kendall (HK) Model. According
to the experimental results obtained, HK model is the best model for microhardness
calculations of the samples prepared for this study. As a result, the microstructural,
electrical and superconducting properties of BiisSr2Caz2Cus0AlOy ceramics
degrades slowly with the enhancement of the Al dopant level.

KEYWORDS: Bij 3Sr2Caz 2Cus 0AlcOy, Al inclusion, Doping mechanism.
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1. GIRiS

Bir metal tizerinden bir elektrik akimi aktiginda elektronlarin malzeme
boyunca hareketine karsi bir direng vardir. Bu direng, metalin safligina baglidir. Bu
akimin devamimi saglamak i¢in bir potansiyel fark uygulamak gereklidir. Bilindigi
gibi, stiperiletken malzemeler hi¢ direnci olmayan bir malzemedir. Bununla birlikte,
metallerin pek ¢cogu normal oda sicakliginda bir elektrik direnci gostermekle beraber
ancak mutlak sifira cok yakin bir sicaklik degerine sogutuldugunda bu malzemelerde
stiperiletkenlere doniistir. Artik bu malzemenin igerisinde akim geg¢irildiginde
herhangi bir direngle karsilasmadan ve boylelikle de herhangi bir gerilime veya
elektrik harcamasina ihtiya¢ duymadan siiresiz olarak akim tagtyabilir. Bu nedenle,
malzemelerin siiperiletkenlik  6zelliklerinin  kesfedilmesi 6nem kazanmistir.
Malzemelerin gosterdigi bu olaganiistii davranisi belirleyebilmek icin ilk ¢aligmalar
Heike Kamerlingh Onnes tarafindan yapilmistir. Oncelikle, Onnes ve diger
arastirmacilar maddenin ¢ok diistik sicakliklarda elektriksel 6zelliklerini belirlemeye
calistilar. Yaptiklar1 ¢alismalarda, bakir (Cu), platin (Pt), altin (Au) gibi bazi metalik
malzemelerde, azalan sicaklikta elektriksel direncin  stirekli azaldigim
gozlemlemislerdir. Dahasi, stiperiletkenlik ilk énce Hg'de 4,20 K'da 1911'de Heike
Kamerlingh Onnes tarafindan kesfedildi (Onnes, 1997) Daha sonrasinda da, Onnes bu
calismayi takip ederek indiyum (In), kalay (Sn) ve kursun (Ph) 'nin sirasiyla 3,4, 3,7
ve 7,2 K'da stiper iletken oldugunu gosterdi. Ancak, malzemelerin elektrik direncinin

~ 9

“kritik sicaklik” veya “gecis sicakligr” altinda kaybolmasi siiperiletkenlerin sira disi
tek ozelligi degildir. Dolayisiyla, disaridan uygulanan bir manyetik alan da
malzemenin elektrik direncini etkileyen diger bir etkendir. Buna ilaveten,
stiperiletkenlerin manyetik 6zellikleri bakimindan ideal bir diamagnetik malzeme
oldugu 1933'te Walther Meissner ve Robert Ochsenfeld tarafindan kesfedildi.
Stiperiletkenlik olayinin ilk teorik agiklamasi 1957'de John Bardeen, Leon Neil Cooper
ve John Robert Schrieffer tarafindan ortaya konulan BCS teorisi ile basarildi (Bardeen
ve ark., 1957). Daha sonra, John Bardeen, Leon Neil Cooper ve John Robert Schrieffer
1972'de ortaya koyduklar1 BCS teorisi ile fizik dalinda Nobel Odiilii'ne layik goriildii.
Bununla birlikte, civali tel iletkenlerinde stiperiletkenligin kesfedilmesinden beri ilk

onemli gelisme 1973’te NbsGe bilesigi icin kritik gecis sicakliginin 23,4 K degerine
1



yiikselmesiyle elde edilmistir. Yani, 1986 yilina kadar, bilesikler arasinda gézlenen en
yiiksek kritik sicaklik degeri 23,4 K ile Nb3Ge bilesigine aitti. 1986'da George
Bednorz ve Karl Alex Miiller (Bednorz ve Miiller, 1986), bakir okside dayali
stiperiletken olan La-Ba-Cu-O seramiklerinde T.=30 K'da kesfetti. Bu kesif yepyeni
bir siiperiletken tiirti olan yiiksek sicaklik stiperiletkenleri i¢in baslangi¢ noktasi
olmustur. Kesiflerinden dolay1 iki bilim insanina 1987'de fizik dalinda Nobel Odiilii
verildi (Bednorz ve Miiller, 1988). Daha sonra, Cava ve arkadaslar1 (Cava ve ark.,
1987; Chu ve ark., 1987; Cava ve ark., 1987), Ba ile Sr’nin yerini degistirdiklerinde
T, degerinin 36 K degerine kadar yiikseldigini buldular. Buna ilaveten, 1987 yilinda
La yerine Y ile yer degistirilerek M. K. Wu ve P. W. Chu yo6netimindeki gruplar ile
stvi azotun (77 K) kaynama noktasindan daha yiiksek 93 K gecis sicakligina sahip
YBCO siiperletken sistemini kesfedildigini agikladilar (Wu ve ark., 1987; Le Page ve
ark., 1987). Bu kesiften kisa bir siire sonra, Maeda ve arkadaslar1 Bi-Sr-Ca-Cu-O
sisteminde 105 K’da siiperiletken buldular (Maeda ve ark., 1988). 1988 yilinda, bir
bagka karakteristik bakir oksit siiperiletken bilesigi olan TI-Ba-Ca-Cu-O Sheng ve
Hermann tarafindan kesfedildi Schilling ve ark., 1993; Sheng ve ark., 1988; Sheng ve
Hermann, 1988). Bu bilesiklerin kimyasal formiilii, Bi-tabanli sisteminkine benzer.
Dabhast, 1993'te 135 K gecis sicakligina sahip Hg bazli bakir oksit bilesikler kesfedildi
(Schilling ve ark., 1993; Gao ve ark., 1993). Bu bilesigin 30 GPa yiiksek basing
altindaki gecis sicakligr 164 K olarak kaydedilmistir (Schilling ve ark., 1993; Gao ve
ark., 1994; Chu ve ark., 1993). Son olarak, 2001 yilinda 39 K gec¢is sicakligina sahip
olan metalik bilesik magnezyum diborid bilesikleri kesfedildi (Nagamatsu ve ark.,
2001).
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Sekil 1.1, Kamerlingh-Onnes'in kesfinden bu yana gecis sicakliklarinin

gelisimini gostermektedir.



2. SUPERILETKENLIK PARAMETRELERI

2.1. Sifir Diren¢

Onnes 1911 yilinda yaptigi kati civanin elektrik direnci 6lgme deneyini yaptigi
sirada daha once gozlemlemedigi ve simdilerde siiperiletkenlik olarak bilinen
olaganiistii davranig1 bulmustur. Yaptig1 6l¢timde, bir V potansiyel farki uygulayarak
akan akimi buldu ve ohm yasasini da kullanarak R direncini hesapladi. Fakat, sicaklik
4.2 K’nin altina diistiigii zaman, Onnes gerilimi kapatmasi durumunda akimin durmasi
gerekirken akimin akmaya devam ettigini gozlemlemistir. Yani malzemenin direnci
sifir olmustu. Dolayisiyla, direncin sifir olmasiyla beraber siiperiletkenligin ilk
karakteristik 6zelligi olan sifir direng 6zelligi kesfedildi. Sekil 2.1°de Onnes’in orijinal
iletkenlik 6l¢timlerinin bir grafigini ve stiper iletkenligin ilk gézlemini gostermektedir.
Sekil 2.1°den de gorildigu gibi sicaklik 4.22 K-4.20 K gibi ¢ok dar bir sicaklik
araliginda direng degerinin 0.11 ohm'dan 0.00001 ohm degerine diistiigi
goriilmektedir ve ayrica azalan sicaklik degerlerinde de diren¢ degerinin daha da
azaldigim1 gézlemlemistir. Bu gozlem de daha diisiik sicakliklarda malzemenin
neredeyse sifira yakin direng gosterdiginin ve artik stiperiletken duruma gectiginin

gostergesidir.
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Sekil 2. 1. Civa direncinin sicakliga bagliligin1 gosteren direng-sicaklik grafigi
(Onnes, 1997)

2.2. Kritik Manyetik Alan

Malzemelerin siiperiletken o6zelliklerine zarar vermeden bir siiperiletkene
uygulanabilecek manyetik alanin bir iist sinir1 vardir. Ornegin; bir metal siiperiletken
durumda ise ve uygulanan manyetik alanin degeri yavasea artarsa, belli bir degerden
sonra uygulanan manyetik alan degeri malzemeyi siiperiletken durumdan ¢ikaran bir
degere ulasabilmektedir. Bunu yapan manyetik alanin biiyiikliigii kritik alan H¢ olarak
adlandirilir. Siiperiletkenligi ortadan kaldirmak i¢in gereken minimum manyetik alan
kritik manyetik alan olarak adlandirilir. He degeri malzemeye baglidir. Belirli bir stiper
iletken i¢in bu kritik degerin biiytiklugii He (T) alani, sicaklik gegis sicakliginin altina
distigtinde artar. Bununla birlikte manyetik alan siddetinin sicakliga bagl olarak

degisiminin fonksiyonu su bagmtiyla agiklanabilir:

He = He O |1 - (Z)]

Yukarida yazdigimiz denklem Sekil 2.2°de ile gosterilmistir.
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Sekil 2. 2. Kritik manyetik alanin sicakliga bagli degisimi (Onnes, 1997)

Bu grafik yardimi ile bu egrinin i¢inde kalan bolgede malzeme siiperiletkenlik
ozellik gosterirken, disinda kalan kisimda ise normal metal olarak davranmaktadir.
Normalden siiper iletken duruma ani ge¢is, yalnizca gecis sicakligi (Te) ile degil ayni
zamanda manyetik alan giicti ile tanimlanan bir sinirda gergeklesir. Uzerinde siiper
iletkenligin tahrip oldugu kritik bir manyetik alan (Hc) degeri vardir. Bununla birlikte,
ayn1 malzeme Tc'nin altindaki diistik bir sicakliga sogutularak stiper iletken hale
getirildiginde, manyetik kuvvet cizgileri tamamen malzemenin i¢inden ¢ikarilir. Bu
etki Meissner etkisi olarak adlandirilir. Dahasi, siiperiletken malzemeler, uygulanan
manyetik alan degerine goére I. Tip ve IL tip stiperiletkenler olarak simiflandirilir,
Bununla birlikte, siiperiletken durumundan normal duruma keskin bir gecis varsa
normal durumda, o zaman bu malzeme tiiriine bir tiir I. Tip siiperiletken ad1 verilir. Bu
tir davraniglar genel olarak saf metallerle gosterilir. Bu durum Sekil 2.3°te
gosterilmistir. I1. Tip stiperiletkenlerde ise, I. Tip sitiperiletkenlerden farkli olarak kritik
alanin iki degeri vardir. Bu kritik alanlar alt kritik alan, Hc; ve tist kritik alan, Heo olarak

belirlenmistir.(Sekil 2.3)

LTip

Normal

L Magretk Alan

Sicaklik Ta Sicaklik T.

Sekil 2. 3. I. Tip ve II. Tip stiperiletken malzemeler i¢in manyetik alan-
sicaklik faz diyagrami (Onnes, 1997)



Uygulanan manyetik alan degeri H<H.i i¢in, manyetik alan siiperiletkenden
tamamen ¢ikarilmistir. Bununla birlikte, H>Hc1 degeri i¢in, uygulanan manyetik alan
malzemeye yavasca niifuz eder ve malzemenin tamamen siiperiletken durumdan
normal duruma tamamen dontistiigii He2 degerine kadar devam eder. Ayrica, manyetik
alanin He1 ve He; arasindaki durumuna girdap veya karisik durum denir. II. Tip
stiperiletkenlere uygulanan manyetik alan degeri Hc, manyetik alan degerine
ulastiginda ise siiperiletkenlik tamamen tahrip olmustur. Yiiksek T. siiper iletkenler

icin He degeri diisiik iken Hex degeri ise oldukea yiiksektir.

2.3. Kritik Akim Yogunlugu

Gegis sicaklig (Te¢) ve kritik manyetik alan (Hc) gibi kritik akim yogunlugu (J¢)
da malzemelerin stiperiletken ve normal durumlari arasindaki smir1 belirleyen 6nemli
parametredir. Bilindigi gibi, kritik manyetik alanin varligt malzemelerin
stiperiletkenlik durumunu smirlandiran olgudur. Ayn1 zamanda da boyle bir kritik
manyetik alanin varligi stiperiletken malzemelerin tasiyabilecegi maksimum akim
yogunlugu anlamma geln kritik akim yogunlugu parametresi fikrini ortaya ¢ikarmistir.
Bu durum, siiperiletkenlik durumun malzemeden kaldirilmadan 6nce akabilen
maksimum bir akim miktarinin varligm ifade eder. Buna ilaveten, kritik akim
yogunlugu kritik bir manyetik alanin varliginin dogrudan bir sonucudur, ¢linkii akim
bir manyetik alan tretir ve bir manyetik alan bir akim tiretir. Kritik akim yogunlugu
(Jo) malzemenin tagiyabilecegi maksimum miktarinin akimin gectigi kesit alana
boliinmesi ile bulunur. Bu kritik siirin tistiinde, dc akimu siiper iletken durumunu yok
eder. Kritik bir akim, stiper iletken durumu sondiiren malzemenin yiizeyinde bir
manyetik alan tretir. Kritik alan Hc ve kritik akim J., basit ifade ile birbirleriyle su

sekilde iligkilidir:

B¢ = poALJc

Burada, po bos alanin gecirgenligi olarak adlandirilan, degere sahip evrensel bir
fiziksel sabit, ALise sicaklik degerine bagl olarak degisen sizma derinligidir. Ayrica,
kritik akim yogunlugu da sicaklik bagimliligina sahiptir. Bununla birlikte,

stiperiletkenligin devamliliginin saglanmasi i¢in ii¢ parametrenin kritik siirin altinda



olmas1 gerekmektedir. Tc, Jc ve Hc¢ parametrelerinin faz diyagrami Sekil 2.4’te

gosterilmistir.

Siiperiletken
.rc Bélge

: /j
Kritik ylizey

faz diyagram H

Sekil 2. 4. Kritik yiizey faz diyagrami (Cevizci, 2013)

2.4 Meissner-Ochsenfeld Etkisi

Stiperiletkenlerin iistiin 6zelliklerin yan1 sira, olaganiistii manyetik 6zelliklere
sahip oldugu distiniilmistiir. 1933 yilinda Meissner ve yiiksek lisans ogrencisi
Ochsenfeld, giinimiizde Meissner etkisi olarak bilinen siiperiletkenlerin ikinci
karakteristik 6zelligini kesfetti. Yapilan deneylerde, normal bir metal manyetik alana
yerlestirildiginde, alan Sekil 2.5(a)'da gosterildigi gibi icinden gecmektedir. Meissner
ve Ochsenfeld yaptiklar1 deneyde kritik bir sicakligin (T<T.) altinda bir siiperiletkenin
bir manyetik alan icerisine yerlestirildiginde, manyetik alanin siiperiletken tarafindan

disarilandigini gézlemlemislerdir.
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Sekil 2. 5. Meissner etkisi (a) T>Tc; (b) T<Tc¢ durumunun gosterimi (Cevizcei, 2013)

Burada dikkat edilmesi gereken nokta, siiperiletkenin bir manyetik alana yerlestirildigi
zaman sadece manyetik bir alanin (T<T. i¢in) diglanmasi degil, ayn1 zamanda da
basglangicta normal bir numunede bulunan bir alanin disar1 atilmasidir. Ayrica, bir
metal manyetik alan icerisine yerlestirilir ve sonra da metal kritik sicakligin altina
sogutulursa ayni sekilde manyetik alanin disar1 atilacagini bulunmustur. Fakat, kritik
manyetik alanin (H¢) altindaki tiim manyetik alan degerlerinde dislanma s6z konusu
iken uygulana deger H.'yi astiginda manyetik alanlar1 engelleme olmadan kabul eder.
Bu durum, stiperiletkenlikte mitkemmel diyamanyetizma olarak adlandirilir. Dahasi,
herhangi bir malzemede uygulanan manyetik alan, miknatislanma ve manyetik

indiiksiyon arasinda su sekilde bir iligki bulumaktadir (Jackson, 1962):

B = po(H + M)

Miikemmel bir diamagnetik malzemede M = -H, ve dolayisiyla B = 0. Bu durum,

sekilsel olarak Sekil 2.6’da goriilmektedir.



M

Sekil 2. 6. Malzemeye uygulanan manyetik alanin miknatislanma ile degisimi
(Cevizcei, 2013)

Sekil 2.6’ya gore, H'nin herhangi bir degeri i¢in, tam olarak M degerine karsilik gelen
bir deger vardir ve B, sifir veya poH'dir. Bu, manyetik alanin yiiklendigi yoldan

bagimsiz olarak gecerlidir.

2.5 Siiperiletkenlik Teorileri

Stiperiletkenlik olaymi tam olarak anlayabilmek i¢in pek ¢ok model
Onerilmistir. Ciinki, yapilan deneylerde stiperiletken durumda akim ilerlemesinin bir
cift elektron icerdigine dair gostergeler vardi, ve bu yiizden fizik¢iler bu eslesmenin
nasil gergeklestigini merak ettiler. Bu nedenle, stiperiletkenlik 6zelliginin
kesfedilmesinden sonra onerilen ilk model Gorter ve Casimir tarafindan ortaya
konulmustur (Gorter, 1957). Bu modele gore, bir siiperiletkende iki tiir sarj tastyicisi
oldugunu diistiniiliir ve siiperiletken durumun, metalin iletken elektronlarinin sirali bir
hali oldugunu belirtir. Stiperiletkenlik ile ilgili diger bir model de 1957'de Bardeen,
Cooper ve Schrieffer (BCS) tarafindan agiklanmistir (Bardeen ve ark., 1957). Bu teori,
katidaki elektronlar arasinda normal elektrostatik itme glicliiklerinin {istesinden gelen
cekici bir etkilesim 6neriyor ve bu sayede Cooper ¢iftleri olarak bilinen elektron bag
ciftleri olusturuyor. Burada, bir arada tutulan Cooper ¢iftleri cinsinden formiilasyonu,
BCS fononu olarak bilinir. Bu teori, 6rgii boyunca hareket eden iletim elektronlarinin

ilerlemesi ile Sekil 2.7’ de gosterilmektedir.
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Sekil 2. 7. Elektron-fonon etkilesimi kaynakli Cooper ¢ifti olusumu (Cevizci, 2013)

Sekil 2.7’ye bakildiginda, bir kafes boyunca hareket eden kafes elektronlarinin
yol boyunca 6rgii atomlarinin bozulmasina neden olmaktadir. Béylece, merkezdeki
dort atomun elektrona dogru hafifce yer degistirdigi gériillmektedir. Bu bozulma ile
kafes elektronlarinin oldugu bolgede kafesin geri kalanindan biraz daha fazla pozitif
olan bir bolge olusur. Dolayisiyla, arkadan gelen elektronlar pozitif yiikli bolgeye
dogru cekilir ve boylece iki elektron bir arada hareket ederek o bolgeden geger. Birlikte
gecen elektronlar kafesleri hafifce bozar, boylece titresim frekanslar1 degisir. Bu

bozulma bolgesi, iletken elektronu kafes i¢inden gecerken takip eder.

2.6 Uyum Uzunlugu

Stperiletkenlik teorisine katki, genel olarak & ile gosterilen bir tutarlilik uzunlugu
kavramini ortaya koyan Ginzburg ve Landau tarafindan yapildi. Ginzburg ve Landau
tarafindan ortaya konulan hipotezlerini ortaya koyarken elektronlar arasinda bir
etkilesim oldugu kabul etmislerdir. Bu nedenle de sinirli bir mesafede gergeklesen bu
etkilesimi tanimlamaya c¢aligmislardir. Ortaya koyduklari hipotezlerde temel olarak,
uyum uzunlugu bir ¢ift elektronun birbiriyle etkilesime girme ihtimalinin bir 6l¢iisii
olarak tanmimlanmigtir. Genel anlamda, uyum uzunlugu Cooper c¢iftini olusturan iki
elektronun bir arada hareket edebilecegi maksimum mesafe olarak belirlenebilir ve &
simgesi belirtilir. Bununla birlikte, tutarlilik uzunlugunun dogrudan 6l¢timii zordur.
Bu nedenle, tutarlilik uzunlugunun degeri, spesifik 1siya, duyarliliga veya iletkenlige

olan dalgalanma katkilarindan elde edilebilir. Dahasi, I. Tip sliperiletkenlerde, uyum
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uzunlugu 1000 A civarinda iken, II. Tip siiperiletkenler olan yiiksek sicaklik
stiperiletkenlerde uyum uzunlugu bu degerden birkag kat kiigiik boyuttadir.

2.7 S1zma Derinligi

Daha o6nceki boliimlerde de belirttigimiz {izere, uygulanan manyetik alan degeri Hei
degerinin altina azaldiginda, dis manyetik alan, bir siiperiletken malzemenin yiizey
bolgesinde stirekli bir stiper akimla diglanir, bu da uygulanan alana tam olarak uyan
bir alana neden olur. 1938'de Fritz ve Heinz London kardesler, elektromanyetizma
teorisini temel alarak Meissner etkisi hakkinda bir agiklama yapti. Yapilan
aciklamada, uygulanan manyetik alanin bir ylizey akimini indiikledigini gosterdiler;
ve dolayisiyla bu yiizey akimi, siiper iletken i¢indeki uygulanan alani tam olarak iptal
eden bir i¢c manyetik alan tretir. Boylelikle, malzemenin igerisinde hicbir manyetik
alan yoktur. Yani, indiiklenen i¢ alan, uygulanan alana gore biiytikliik olarak aynidir
ve esit zithktadir. Bu nedenle bu iki manyetik alan birbirini iptal eder. Ancak, Fritz ve
Heinz London kardesler bu durumun daha ayrintili bir analizini yaptiklarinda bazi
manyetik alanlarin gercekten siiper iletkenin yilizey katmanlarina niifuz ettigini ve
yiizey akimmin aktifi yerde bulundugunu belirlemislerdir. Boylelikle, uygulanan
manyetik alanin yalnizca stiperiletken malzemenin tamamindan gegebildigini degil
yalnizca ¢ok kiigtik bir ylizey bolgesinden gegebildigi belirlenmistir. Bu yiizeyin
derinligine penetrasyon derinligi (A) denir ve dis alan stiper iletkene azalan bir sekilde
girer. Diger bir ifade ile, niifuz etme derinligi, uygulanan bir manyetik alanin
ylizeydeki degerinin 1/e degerine diistiigli mesafe olarak tanimlanmaktadir. Ayrica,
niifuz etme derinliginin biiyikligii malzemeye ve sicakliga baglidir. Ayrica,
stiperiletkenleri siniflandirma kolaylhig1 i¢in, Ginsburg-Landau oran1 k = A/¢ olarak
tanimlanmistir. I Tip siiperiletkenlerde x < 1/+/2°dir; yani, tutarlilik uzunlugu
penetrasyon derinliginden daha biiyiiktiir. Dahasi, herhangi bir manyetik alan, bir
uyum uzunlugu igindeki elektronlar1 etkileyecek kadar niifuz etmeyecektir. II. Tip
siiperiletkenlerde ise bu durum Kk > 1/+/2 olarak ger¢eklesmektedir. Yani,
stiperiletkenlik, malzemeye niifuz eden yakindaki bir manyetik alanla yasayabilecegi

kadar kisa bir tutarlilik uzunlugunda sinirlandirilmistir.
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3. DENEYSEL YONTEM

3.1. Numune Hazirlama

Al ile katkilandirilmis Bi-2223 siiperiletken malzemeler katihal reaksiyon
yontemi ile hazirlanmigtir. Kullandigimiz kimyasal tozlar hassas terazide tartildi.

(Sekil 3.1)

Sekil 3. 1. XR 205SM-DR Precisa terazi

Daha sonra, homojen bir anayapi elde etmek i¢in Al hari¢ diger kimyasal tozlar
ogiitiicti makinede 6 saat boyunca karistirildi. Elde edilen karisim PROTHERM-
MODEL PTF 12/75/200 programlanabilir kiil firinda (Sekil 3.2) 5°C/dk. 1sitma ve
sogutma hizi ile 800°C’de 36 saat kalsinasyon islemine tabi tutuldu.
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Sekil 3. 2. PROTHERM (Model PTF 12/75/200) programlanabilir kiil firin

Kalsinasyon isleminden sonra AlL03 kimyasal tozlari
Bi1.8Sr2Ca2.2Cu3.0AlxOy bilesiginde yedi farkli molar konsantrasyonda elde edilen
karisima katkilandi. x=0, 0.01, 0.03, 0.05, 0.07, 0.10 ve 0.30 gibi yedi farkli molar
konsantrasyonlarda hazirlanan her bir karisimin homojen olmasi i¢in agat havanda
yaklasik olarak yarim saat boyunca karistirildi. Daha sonra, elde edilen katkili toz
karisim 300 MPa basing altinda ve oda sicakliginda kaliplar yardimiyla
1.5cm x 0.5 cm x0.2 cm boyutlarinda dikdortgen ¢ubuk elde edebilecegimiz sekilde
preslendi. (Sekil 3.3)
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Sekil 3. 3. TSEK TUMAS pres cihaz

Sonrasinda hazirladigimiz dikdortgen gubuklar 5°C/dk. 1sitma ve sogutma hizi
ile 840°C’de 24 saat tavlama islemine tabi tutuldu. Farkli molar konsantrasyon
oranlaria gore Bi-2223 sistemine Al katkilanmis ve tavlanmis numuneler sirasiyla

Al-0, Al-1, Al-2, Al-3, Al-4, Al-5 ve Al-6 olarak isimlendirildi.

3.2 Deneysel Olgiimler

3.2.1 Elektriksel Ozdiren¢ Analizi

Hazirladigimiz numunelerin elektriksel 6zdireng 6l¢timleri dort nokta yontemi
ile elde edildi. Dort nokta yontemi o6zdireng 6lgme yontemleri arasinda en ¢ok
kullanilan y6ntemlerin baginda gelir. Dort nokta yonteminde malzeme yiizeyinde dort
adet baglant1 noktasi(ug¢) bulunur. Bu baglant1 noktalarindan dis kisimda olanlarindan

akim gegcirilirken igteki iki baglant1 noktas1 yardimiyla potansiyel fark 6l¢iiliir. Elde
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ettigimiz veriler Keithley 2700 nano-voltmetre ve 5 mA dogru akim uygulayan
Keithley 220 programlanabilir akim kaynagi yardimiyla 35 K-105 K sicaklik
araliginda ve helyum gazi bulunan ¢evrimli bir kriyojenik sogutma sisteminde
ozdireng olctimleri gerceklestirildi. Elde edilen sicaklik-6zdireng egrileri sayesinde
oda sicaklig1 6zdirenci, artik 6zdireng, artik 6zdireng orani, derece genislemesi, +0.01

K sicaklik hassasiyetinde offset ve onset kritik gecis sicaklik parametreleri belirlendi.

Sekil 3. 4. Kriyostat sistemi

3.2.2 X-Isinlar1 Analizi

Hazirladigimiz 6rneklerin kristal yapi1 analizleri oda sicakliginda 36 kV ve 26
mA giicelinde 1.54 A dalgaboyuna sahip Ka 1sinina sahip X-iginlar1 yayan Rigaku
Multiflex +XRD 2 kW difraktometre ile gerceklestirildi. Kirinim goriintiisiindeki
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kirmim tepeleri 2°/dk tarama hizinda 0.02° asama hiz1 ile 3° ve 60° arasindaki 20
acilarinda elde edildi. Orneklerin X-1smlar1 egrilerinin tanimlanmas: islemi,
uluslararasi kirnim verileri merkezi (JCPD-ICDD) veri tabaninda bulunan 41-0317
ve 41-0374 numarali JCPDS endeks kartlarina gore yapildi. Bununla birlikte, X-
1sinlart egrileri yardimiyla numunelerin faz oranlari, ortalama kristal boyutlari,
hareketli hol tasiyici konsantrasyonlari, Lotgering indisleri ve &rgii hiicre

parametreleri belirlendi.

Sekil 3. 5. Rigaku X-Isin1 Kirinim Olgeri

3.2.3 Vickers Sertlik Analizi

Al katkili Bi-2223 siiperiletken malzemelerin mekanik 6zelliklerinin
belirlenmesi oda sicakliginda ve hava ortaminda SHIMADZU HVM-2 model dijital
mikrosertlik cihazt kullanilarak yapilan Vickers sertlik 6l¢timleri yardimiyla
gercgeklestirildi. Sertlik 6lgiimleri yapilirken dikdortgen ¢ubuk seklinde hazirladigimiz
numuneleri dijital test cihazina dikey olarak yerlestirildi. Bununla birlikte, girinti test
yiikleri 10 s yiikleme zamani i¢in 0,245 N-2,940 N araliginda ¢ubuklara uygulandi.
Malzeme ylizeyindeki izlerin ortalama degerleri, yaklasik +£0.1 pum hassasiyetle
malzeme yiizeyinde 8 farkli yerden yapilan dl¢iimlerden belirlendi. Hazirlanan tim
malzemeler i¢in esneklik katsayisi, akma dayanimi, kirilma toklugu, ¢ekme dayanima,

esneklik katsayist ve gevreklik indeksi gibi parametrelerin hesaplanmasi yapildi.
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Ayrica, numunelerden elde edilen deneysel veriler sayesinde Meyer Yasasi, orantili
numune direnci(PSR) modeli, elastik/plastik deformasyon(EPD) modeli ve Hays-
Kendall(HK) yaklagimi gibi dort farkli teorik yaklasimla Vickers mikrosertlik

deneysel sonuglar1 incelendi.

3.2.4 Tasiyic1 Kritik Akim Yogunlugu Analizi

Tastyic kritik akim yogunlugu 6l¢timleri dort nokta yontemi kullanilarak sifir
manyetik alan altinda ve 77 K sabit siv1 azot sicakliginda el yapimi bir sistemle
gerceklestirildi. Oz alanh kritik akim degerleri 1 pV/cm standart kriter sayesinde
belirlendi. Sicaklik degisimini gézlemek igin £0.01 K kesinlik ve hassasiyetle ¢alisan
Lakeshore sicaklik kontrol cihazi (Model:340) kullanildi ve deneysel bulgular

Labview yazilimi ile kayit altina alindi.

3.2.5 Kiitle Yogunlugu Analizi

Uretilen inorganik seramiklerin kiitle yogunluk analizleri Arsimed su yer
degistirme yontemine dayanan yogunluk 6l¢tim kiti (Sartorius) ile deneysel olarak
belirlendi. Literatiirde tanecikli olma derecesi olarak bilinen gozeneklilik ve taneler

arasindaki baglantinin giicti kiitle yogunluk analizi yardimiyla gerceklestirildi.
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4. SONUCLAR ve TARTISMA

4.1 Elektriksel Ozdiren¢ Olciimleri

Stiperiletken polikristal malzemelerin dc elektrik direncinin sicakliga baglhiligi,
grafiksel olarak Sekil 4.1°de verilmistir. Numunelerin 6zdireng-sicaklik egrilerinin Al
icerigi seviyesiyle degistigi sekilden agikc¢a goriilmektedir. Baslangictaki kritik gecis
sicakligmin altinda siiperiletkenlik durumuna gegis elde eden saf ve Al katkili
ornekler, Tom¢ sicaklik degerlerinin tizerinde 6zdirencin pozitif sicaklik katsayisia

sahip olmastyla metalik davranis sergilerler.

— A0 —
—Al-1

— A2

—Al-3 !
124 Al4 g
—Al-5 L
10d—Al8 R

De Elektriksel Ozdirenc (mlem)

T T r T T T T
10 30 S0 70 90 110 130 150
Sicakhk (K)

Sekil 4. 1. Hazirlanan stiperiletken malzemelerin 10 K-150 K sicaklik araligindaki
sicakliga bagh 6zdireng grafikleri

Incelenen numunelerin oda sicakligi direncine (300 K'de) gelince, direng
degerleri bozukluk ve lokalizasyon probleminin bir sonucu olarak Bi-2223
matrisindeki Al katki maddelerinin varliginda sistematik olarak artmaktadir (Cizelge
4.1). Baska bir deyisle, Al pargaciklar1 Bi-2223 yapisina dahil edilirken, ti¢ degerlikli
durumdaki Al katkilamalar1 iki degerli durumdaki Cu ve Ca gibi elementlerin yerine
geemis olabilir. Bu durum da, her katkilmadaki Al atomunun her dopinginin kristal
yapidaki bir deligi doldurmasi ger¢egine baglanir. Boylelikle, Cu-O> diizlemindeki hol
tagtyict konsantrasyonu azalmaya baslar ve sistemlerin oda sicakligina direnci

monoton bir sekilde artar (Turkoz ve ark., 2013). Bu c¢alismada, oda sicakligi
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direncinin saf numune i¢in yaklagik 3.90 mQcm oldugu gézlenirken, Al-6 numunesi
icin 16,29 mQcm'nin direnci oldugu belirtilmistir. pres, p11ok ve RRR parametreleri ile
ilgili olarak, ilk parametre, herhangi bir sicakliktaki numunenin direngliliginin iki ana
kisimdan olustugu Matthiessen kuralindan belirlenebilir (Ekin, 2006). Bu parametre,
dogrudan sicaklik-bagimsiz 6zdirence uygundur, ve bu 6zellik 6zdireng-sicaklik
egrilerinden ekstrapolasyon yontemi ile elde edilir. Dahast, pres parametresi kristal yap1
kalitesi ve bolgeler aras1 bolgeler arasindaki metalik baglantilarla iligkilidir (Li ve ark.,

2010).

Cizelge 4. 1. Hazirlanan numunelerin 6zdireng sicaklik grafiginden elde edilen
verilerin sayisal degerleri

- P300k Pres RRR Pk To0 T 14
Ornekler AT. (K) P (%)
(mQcm)  (mQcm)  (P3oox/Pr1108) (mQcm) K) (K) (g/en’)

Al-0 3,90 2,03 1,34 2,91 107,18 109,61 2,43 5,87 6,50
Al-1 5,99 3,99 1,25 4,79 93,14 106,62 13,48 5,71 9,36
Al-2 6,91 495 1,20 5,75 75,08 102,95 27,87 5,68 9,84
Al-3 7,92 6,25 1,15 6,89 59,89 98,75 38,86 5,57 11,58
Al-4 8,84 7,27 1,12 7,90 49,29 97,15 47,86 5,51 12,53
Al-5 9,80 8,34 1,09 8,97 32,66 93,40 60,74 5,46 13,33
Al-6 16,29 15,08 1,05 15,52 13,41 92,63 79,22 5,38 14,60

Bu deneysel ¢alismada, pres degerlerinin baglangigta 2,03 mQcm'den maksimum deger
olan 15,08 mQcm'ye hizli bir sekilde yiikseldigi ve Al konsantrasyon seviyesinin
artmastyla birlikte bu artiginda daha hizl oldugu gézlemlenmistir (Cizelge 4.1). Ikinci
olarak poox parametresine gelince, psook Ve pres parametrelerindeki benzer azalma
egilimini (artan katkilama seviyesine bagli olarak hizli sekilde azalmay1) bu parametre
degerinde de gormekteyiz. Buna gore, Al-0 malzemesi 2,91 mQcm degerini
gosterirken, Al-6 malzemesi ise 15,52 mQcm degerini sunar (Cizelge 4.1). Son olarak,
artik 6zdireng orani olarak bilinen RRR(psoox/p11ok) parametresi, 6zdireng-sicaklik
egrilerinden elde edilen {igiincti karakteristik parametredir. Bu karakteristik 6zellik,
ornek tiretim kalitesi ile tutarlidir, ve psook ve piiok parametreleri arasindaki orandan
elde edilen degerdir (Xu ve ark., 2009). Cizelge 4.1°den, saf bilesik i¢in bu degerin
1,34 ile minimum degerde oldugunu, en kotii bilesik olan Al-6 icin ise bu degerin
azalarak 1,05’e kadar azaldigin1 gormekteyiz. Dolayistyla, artan katkilama seviyesine

bagli olarak RRR parametresinin azalma egiliminde oldugu ve artan katkilama
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seviyesi ile de malzemenin kalitesinin kotiilestigi tespit edildi. Yani, Al-6
malzemesinin en diisik ornek kalitesini sergiledigi gergegini ortaya koyar.
Dolayisiyla, karakteristik elektriksel egrilerin Al konsantrasyon seviyesine gli¢lii bir
sekilde bagimli oldugu belirlenmekle birlikte incelenen malzemeler arasinda da Al-
0(Al-6) seramik malzemesinin en iyi(en koti) elektriksel ozellikleri gosterdigi
belirlenmistir. Sekil 4.1'den elde edilen diger muhtemel sonug¢ baglangigtaki kritik
gegisin (Tco™et) ve offset kritik gegisin Tco™et sicakliklarinin Al katkilamasinin
artmastyla degismesidir. Burada, T ve Tt degerleri, izole edilmis tanelerin
stiperiletken hale gecisine ve temel fazin veya tanelerarasi bilesenin 6zelliklerinin
hacim kesirine baglanir. Tco™t ve Tt degerlerinin Bi-2223 matrisindeki Al
katkilmalarinin bir fonksiyonu olarak degisimi Cizelge 4.1'de goriilebilir. Hem hol
konsantrasyonundaki azalmasindan hem de siiperiletken taneler arasindaki
gozenekliligin ve zayif baglantilarin artmasindan dolayr Bi-2223 sistemine Al
parcaciklarinin artistyla T.o"° degerleri ve Tt degerleri énemli olgiide azalir.
Ayrica, Bi-2223 levhalar1 arasindaki bozulma ve o6rgi titresimindeki muhtemel
degisiklikler de T.o™t ve Tcoffet  degerlerinin diismesine yol acabilir. Incelenen
orneklere ait maksimum Tt ve Tt degerlerinin, saf 6rnek i¢in sirasiyla yaklasik
109,61 K ve 107,18 K oldugu bulunmustur. Ote yandan, Al-6 6rnegi 92,63 K'daki en
kiigiik Tcoet ve 13.41 K'daki Tt elde etmistir. Bu sonuglara dayanarak, ATc(To
- T degerlerinin degismesi, Bi-2223 matrisindeki Eu igeriginin arttirilmasi ile
tutarli sekilde artmaktadir. ATc'nin (genislemenin derecesi) saf numune i¢in yaklagik
2,43 K oldugu belirtilirken, 79,22 K'nin maksimum AT.:’si Al-6 &rnegine aittir.
Sonugta, Al katkilamasmin Bi-2223 faz olusumunun hizi i¢in elverissiz oldugunu

sOylemek yanlis degildir.

4.2 X-Isinlan1 Olciimleri

Tezin bu boliimiinde, ¢alisilan Bi-2223 siiper iletken dokme malzemelerine ait
kristal diizlem hizalama, tane buyiikliigii, faz analizi ve hiicre parametreleri incelenen
kirinim desenlerinden ¢ikarilmaktadir. Sekil 4.2 ve Sekil 4.3’te, Bi-2223, Bi-2212 ve
Bi-2201 fazlarina karsilik gelen karakteristik tepeleri sirasiyla (hkl)H, (hkI)L ve
(hk)VL Miller indisleri ile gosterilir. Ayrica, Bi-2212 fazinin olusum hizinin

stiperiletken anayapidaki Al konsantrasyon seviyesi attike¢a arttigi sekilden agikca
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goriilebilir. Baska bir ifadeyle, Al pargaciklar: Bi-2223 faz olusumu i¢in elverissizdir.
Ayrica, Sekil 4.2 ve Sekil 4.3°te, saf ve Al katkili Bi-2223 malzemelerin kirinim
cizgilerinin degisen yogunlugu ile siiperiletken fazlar (Bi-2223,Bi-2212,Bi-2201)
elde ettigini gostermektedir. Bi-2223 fazina ait tiim karakteristik tepe yogunluklari
sistematik olarak azalirken, Bi-2212 fazinin tepe yogunluklari, Al katkilartyla stirekli
olarak artma egilimdedir. Belirli bir katkilama seviyesinden sonra ise her iki faz

yogunluklari hizli bir sekilde azalmaya baslar.
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Sekil 4. 2. Al-0, Al-1 ve Al-2 malzemelerinin XRD desenleri
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Sekil 4. 3. Al-3, Al-4, Al-5 ve Al-6 malzemelerinin XRD desenleri

Dahasi, Al katkilamasi ve diger katyonlar dahil olmak tizere farkli bir fazin

olmamasi, Bi-2223 sisteminde Almnin ¢oztniirlik sinirmin uyguladigimiz molar
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konsantrasyon seviyesine kadar olmadigin1 onaylar. Aslinda, katkilanan biitiin Al
pargaciklarmin Bi-2223 kristal yapisina tamamen girildigini séylemek daha dogru
olacaktir (Vinu ve ark., 2008; Shabna ve ark., 2009). Elde edilen verilere gore, Bi-
2223 yiiksek fazinin 6nemli 6l¢tide azaldigi, disiik Bi-2212 fazinin, Bi-2223 kristal
yapisindaki Al safsizliklarinin artmasiyla giderek daha giliclii hale geldigi
goriilmektedir. Artan katkilama seviyesine bagli olarak Bi-2223 fazinin giderek
bozuldugu bununla birlikte ¢ok diisiik Bi-2201 fazinin ise Al-4, Al-5 ve Al-6 kodlu
orneklerde bariz bir sekilde gorilmektedir. Dahasi, Al yabanci safsizliklarinin artigiyla
birlikte (008)H ve (1119)H zirveleri ortadan kalkarken (006)VL ve (0012)VL zirveleri
gozlemlenmistir. Bu durumda, malzemenin yiiksek fazli yapidan diisiik fazli yapiya
dogru doniistiigiiniin gostergesidir. Buna ilaveten, x=0,30 olmas1 durumunda ise 26=
35,02° ve 26=42,99° AL,O;s bilesigine ait yeni zirveler gézlemlendigi belirlenmistir.
(Sekil 4.3). Boylelikle, Al pargaciklarinin Bi-2223 kristal sistemindeki ¢oziniirliik
sinirlarinin yaklasik olarak x = 0.10 oldugu tespit edilmistir. Uretilen malzemelerin faz
yogunluklarina bakacak olursak, Bi-2223 yiiksek faz yogunlugunun kristal yapidaki
Al katkilamasinin artmasiyla gozle gorilir 6l¢tide azaldig: tespit edilmistir. Benzer
sekilde, Bi-2212 diisiik faz yogunlugunun ise katkilama seviyesinin artigina bagl
olarak artis gostermektedir. Uretilen 6rneklerin zirve yogunlugundaki degisiklik,

asagidaki denklemler yardimiyla hacim kesir degerlerini hesaplayabiliriz:

2 223(hkn)
F(2223) = X%100
2 boosniy + 2 212y + 2 2201 mk) T 2 La 050k )
2 borzenky
f(2212) = x%100
2 Loosniny + 2 2120y + 2 2201mk0) T 2 La,05hk0)
2 Iz01(hk)
f(2201) = x%100
2 Loosniny + 2 212y + 2 2201 mk0) + 2 La,05hk0)
1
F(ALO,) = 2 Lat,04(hit) 96100

2 bozzniny + 2 2120y + 2 201k T 2 Lag,05hicr

Yukarida verilen denklemlerdeki I degeri mevcut fazin tepe yogunluguyla ilgilidir.
Yapilan hesaplamalar sayisal olarak Cizelge 4.2'de verilmistir. Bi-2223 yiiksek fazinin
hacim kesir degeri %82,53'den %11,21'e diistiigii Cizelge 4.2°de acikga goriillmektedir.
Diger taraftan, Bi-2212 diisiik fazina ait hacim kesir degeri ise artarak %73,47'ye
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yiikselmektedir. Dahasi, orgii parametreleri, a ve c, yliksek sicaklik siiper iletken
sistemindeki siiperiletkenlik 6zelliklerinin degisimini arastirmak i¢in 6nemlidir. Bu
calismada, hiicre parametreleri, tetragonal birim hiicre yapisi i¢in belirlenen d degerleri
ve (hkl) dizlemleri vasitasiyla en kiiciik kare yontemiyle hesaplanmaktadir. Elde
edilen a ve c¢ hiicre parametreleri Cizelge 4.2’de listelenmistir. Cizelgeye dikkatlice
bakildiginda, a eksen uzunlugu yavas bir sekilde uzarken ¢ ekseni uzunlugunun ise Al
pargaciklariin katkilanmasinin artmasiyla diizenli olarak kiigtildiigii goriilebilir. Bu,
hiicre parametresinin a i¢indeki Cu-O bag uzunluguyla diizenlendigi gergegine
baglanmaktadir. Cu-O; (diizlem i¢i) diizlemleri, sistemin taban diizlemlerindeki
boyutlardan sorumludur. a 6rgii parametresindeki artis, etkin Cu degerindeki artisin
sonucu olarak fazladan elektronlardan baglanma karsiti yoriingeye doniisir
(Sanderson ve Hewitt, 2005). ¢ 6rgli parametresine gelince, oksijeni eksik olan Bi-O
diizlemlerindeki pozitif yiikiin degisimi Bi - O ¢ift katmanlarindaki oksijen yiikleri ile
dengelenir. Boylelikle, Cu-Ca-Cu ve Ca-Sr bolgelerinin ara tabaka mesafeleri
sistematik olarak genislerken, Sr- Bi, Bi-Bi ve Sr-Bi-Bi-Sr sahalarmin uzaklig
katkilama miktarin artisina bagl olarak yavasca kiigiiliir. Bagka bir ifadeyle, Bi ve
O yiizeyleri arasindaki itme Bi-O katmanlarindaki net pozitif yiikteki azalmayla
birlikte azalir. Bu durum, Bi-O ¢ift katmanindaki Bi-O baglarinin kopmasinin yaninda

¢ ekseni uzunlugunda kii¢iilmeye yol agar (Nguyen-van-huong ve ark., 1997).

Cizelge 4. 2. Hazirlanan numunelerin X-1sinlari, kritik akim yogunlugu ve tane
boyutu &l¢iim sonuglarinin sayisal degerleri

Ornekler a(d) c(d) 2211/(.;11'7’8}(;;;20”-( :;/02)01 ALO; Averag&ifin e (A.Z:n'z)
a0 5,398 37,268 1747 82,53 0 0 43,91 81
Ll 5,401 37,035 3524 64,76 0 0 40,55 76
L2 5,404 36,975 48,84 51,16 0 0 40,79 64
L3 5,408 36,860 5834 41,66 0 0 39,66 52
i 5,409 36,424 68,24 2943 2,33 0 38,02 41
LS 5,410 36,057 7347 20,12 641 0 32,62 26
L6 5,412 35,179 69,30 1121 11,71 7,78 28,48 17
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Ayrica, XRD tepe noktalarinin genislemesi 6zelligi kullanilarak, nanometre
6l¢eginde bulunan kristalit buyiikliigl, asagidaki formiil ile XRD modellerinden
belirlenebilir (Yildiz ve ark., 2012);

t=09414
Bcos b,

burada t, kristal kalinligidir; k, dalga boyunu gosterir, ve B mikronize edilmis karsilik
gelen tepe kullanilarak diizeltilen Bragg tepe noktasinin maksimum yarisindaki

(FWHM) tam genisligi belirtir ve 0, Bragg acisidir. Ayrica,
B2 b B2 _BZ

burada da Bs, standart malzemenin yart genisligini radyan cinsinden temsil eder.
Uretilen tiim 6rneklerin XRD desenleri incelendiginde, saf numunenin en dar FWHM
degerini elde etmesi en biiyiik tane biiyiikligiinii (43,91 nm) ve en iyi kristalligi ve

taneler arasindaki baglantiy1 kanitlar. (Cizelge 4.2).

4.3 Vickers Mikrosertlik Ol¢iimleri

Vickers sertlik (Hv) degerleri geleneksel Denklem kullanilarak hesaplanir.

F
Hy, = 18544 (ﬁ)

Vickers mikrosertliginin siiperiletken malzemelerin yiizeylerinde (0,245 N-
2,940 N araliginda) uygulanan yiike gore degisimi Sekil 4.4°te gosterilmektedir. Bu
sonug, kristal yap1 problemleri, gézeneklilik, bosluklar, catlaklar, bozukluklar, 6rgii
gerilimleri, bozukluklar, ¢arpitmalar, catlak {ireten omnipresent kusurlari, tane
hizalama dagilimlar1 ve Bi-2223 sisteminin bitisik katmanlarinda baglanma sorunlari

gibi yapisal deformasyonlardan kaynaklanabilir.
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Sekil 4. 4. Inceledigimiz 6rneklerin Vickers Hv sertlik parametrelerine karsi
uygulanan girinti test yiikiintin farklilagmast

Bu yapisal deformasyonlarin, Al katkilama seviyesinin artmasiyla stirekli
arttig1 gozlenmektedir. Bu nedenle, Bi-2223 kristal matrisinde Al ilavelerinin varligi
hem kritik stres degerinin hem de dayanikli tetragonal fazin azalmasina yol agtigi
sOylenebilir. Ayn1 zamanda, Al pargaciklari, kristal sistemde c¢atlak lireten kusurlar
olarak hareket eden gerilme yiikselticileri ve ¢atlak baglatma bolgelerini kalici olarak
sebep olur, boylelikle ¢atlak baglatan kusurlarin, bosluklarm, ¢atlaklarin ve ¢ikiklarin
yaylilmast, kritik yayilma hizina ulagsmak i¢in miimkiin oldugu kadar hizlanir. Ayrica,
stiperiletken malzemelerin endiistriyel uygulamalar i¢in gerekli olan elastik modiilii
(E), akma dayanimi (Y), kirilma toklugu (Kic), elastik sertlik katsayisi(Ci1), parlaklik
indeksi (B) ve siineklik (D) parametrelerinin 6zellikleri (Zhao ve ark., 2004; Birajdara
ve ark., 2009; Zhao ve ark., 2009; Ozturk ve ark., 2012) asagida verilen deklemler

yardimiyla bulunabilir:

E=819635H,
_H

4

K, =v2Ea (a, yizey enerjisi)

B=—
KIC

C11 :Hv%
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D=-=
B

Hesaplanan sonuglar Cizelge 4.3'te verilmistir. Cizelgedeki Hy degerlerine gore, Bi-
2223 siiper iletken sistemindeki Al safsizlik seviyesindeki artisin mikro sertlik
degerlerine 6nemli 6lgiide zarar verdigini anlamak kolaydir. Ornegin, 0,245 N sabit
girinti deney yiikiinde Hy parametreleri, 4,772 GPa'dan (saf i¢in), genel minimum
3,725 GPa degerine (Al-6 i¢in) diismek iizere elde edilir. Uygulanan herhangi bir test
yiikiinde, diger Hy parametreleri i¢in de benzer bulgular kolaylikla gerceklestirilebilir.
Al katki maddesi seviyesinin artmasina bagli olarak Hy degerlerinin hizli bir sekilde
azaltilmasi, yapisal deformasyonun Bi-2223 kristal yapisinda indiiklendigine isaret
eder. Cizelgeye gore, katkilama mekanizmasi ve uygulanan test yiikleri, elde edilen
kritik parametreleri kuvvetle etkiler. Yani, katkilama seviyesi yiikseldik¢e, her
parametre sistematik olarak diigme egilimindedir. Bu bakimdan, Bi-2223 siiperiletken
sistemine yerlestirilen Al katkilamasinin yiike bagli mekanik performanslar tizerindeki
olumsuz etkisi ag¢iktir. Young modiilii (Y) degerleri, 0,245 N’lik sabit uygulamali test
yiikiinde 1,591 GPa (saf i¢in) — 0,998 GPa (Al-6 i¢in) araliginda bulunuyor. Benzer
sekilde, 1,591 GPa'nin degeri, uygulanan girinti deney yiikiindeki 2,490 N degerine
kadar olan artis ile 1,453 GPa degerine dogru duser. 2,490 N yukiindeki Al-6
bilesiginin degeri gelince, elastik modiil (E) 0,988 GPa degerine dogru azalir. Diger
parametreler icin de benzer sonuglar elde edilmistir. Sonuglar, Al-6 bilesiginin,
malzemenin mukavemetinde, stabilitesinde, sertliginde ve dayanikliligindaki énemli
disiis nedeniyle, uygulanan yiikle kirilmasi i¢in en kiigiik enerji degerini gerektirdigini
gostermektedir. Dahasi, mikrosertlik bulgular ile uygulanan test yiikleri arasinda nasil
bir iligki oldugunu girdap test yiikleri {izerindeki mikrosertlik degerlerindeki degisimin
dordiincli dereceden formiillerden ¢ikarilan uydurma denklemlerinin {iretilen
malzemeler i¢in en yiiksek korelasyon degerinde R?>=1 oldugu durumda inceliyoruz.
Yapilan tiim hesaplamalar sayisal olarak Cizelge 4.4'te verilmistir. Cizelge 4.4’ten elde
edilen verilere gore, x* parametresinin degisimi, Al katkilama miktarina kuvvetlice
bagli oldugu agiktir. x* parametrelerinin sistematik olarak 0,0442'den 0,2952'ye kadar
artig gosterdigi bulunmustur. Bu durum, fazla katki maddesinin daha fazla sayida
catlak ve daha fazla smirlandirilmamis yer degistirme hareketi ile sonuglanmasina ve
bununla birlikte kritik stres, sertlik, mekanik dayanim, plastik deformasyona karsi
direng gibi temel 6zelliklere baglanmaktadir. Ayrica, artan Al miktarina bagli olarak

yeni geometrik olarak gerekli yer degistirmeler ve yerinden ¢ikma ¢arpma bolgeleri
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o6nemli Ol¢iide olugmaya baslar. Ayrica, Al-0 6megi i¢in minimum 0,0442 degeri,

uygulanan daha biiyiik mekanik yiiklerin, kristal yapisinda ¢atlak-baslatict kusurlarin,

catlaklarm ve ¢ikiklarin baslatilmasi igin gerekli oldugunu dogrular.

Cizelge 4. 3. Hazirlanan Al katkili Bi-2223 siiperiletken malzemeler i¢in yiike bagl
elastik modilt (E), akma dayanimi (Y), kirilma toklugu (Kic), elastik sertlik
katsayisi(Cr11), parlaklik indeksi (B) ve stineklik (D) parametrelerinin sayisal degerleri

Ornekler F (N) d(um) H, (GPa) E (GPa) Y (GPa) (MI{Z ';'n ”) (Gg:ll)m (ml_;,/z) 1 0_31))(’” ”)
0245 292,552 5308 435096 1,769 6.870 18,565 772,747 1,294
0490 418,460 51890 425317 1,730 6,792 17,841 764,013 1,309
AF0 0,980 597,319 5003 417,481 1,698 6,720 17269 756,943 1,321
1,960 846934 5067 415318 1,689 6712 17,113 754,979 1,325
2040 1039516 5045 413,532 1,682 6,697 16985 1753354 1,327
0245 302,472 4966 407,023 1,655 7492 16520 662,837 1,509
0490 435952 4781 391871 1,594 7351 15458 650,382 1,538
ALI 0980 624,179 4665 382,324 1,555 7261 14805 642,412 1,557
1,960 885,106 4639 380268 1,546 7241 14,666 640,682 1,561
2040 1086316 4620 378,668 1540 7226 14559 639,333 1,564
0245 316,111 4547 372659 1,516 7.590 14,157 599,006 1,669
0490 458,195 4328 354747 1,443 7406 12,987 584,432 1,711
Al-2 0980 657,599 4202 344451 1401 7297 12335 575,888 1,736
1,960 932,298 4182 342,744 15394 7279 12228 574,460 1,741
2040 1144392 4163 341210 1388 7263 12,133 573,173 1,745
0245 331,104 4144 339673 1381 7.679 12,037 539,710 1.853
0490 484375 3873 317,436 1,291 7423 10,692 521,745 1917
A3 0,980 696,803 3,743 306,782 1,248 7297 10,072 512,914 1,950
1,960 987,629 3726 305416 1242 7,281 9,994 511,771 1,954
2040 1211,936 3712 304237 1237 7267 9926 510,782 1,958
0245 343,387 3.853  315.807 1,284 7.066 10,596 483,655 2.068
0490 508,825 3510 287,662 1,170 7,603 8999 461,600 2,166
Al-4 0980 733,832 3375 276,603 1,125 7456 8403 452,640 2,209
1,960 1040004 3360 275429 1,120 7.440 8340 451,679 2214
2040 1276071 3348 274424 1,116 7,426 8287 450,854 2218
0245 360,764 3491 286117  Ll64 8,163 8915 427,647 2338
0490 539,656 3,120 255733 1,040 7717 7325 404,303 2,473
AL5 0,980 783,799 2958 242,460 0,986 7514 6,672 393,671 2,540
1,960 1110644 2947 241,507 0,982 7499 6,627 392,897 2,545
2040  1362,740 2936 240,627 0,979 7486 6,584 392,181 2,550
0245 372,194 3280 268814 1,093 8419 7993 389,568 2,567
0490 563,067  2.866 234909 0,955 7870 6313 364,173 2,746
Ak6 0,980 823,191 2,682 219811 0,894 7,613 5620 352,275 2,839
1,960 1166395 2,672 218972 0,891 7598 5583 351,602 2,844
2040  1430,159 2,666 218475 0,889 7590 5561 351,203 2,847
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Cizelge 4. 4. Saf ve Al katkil1 Bi-2223 6rnekler i¢in mikrosertlik 6l¢iim sonucu ile
uygulanan yiik arasindaki iliskiler

Ornekler Denklemler(R*=1)
Al-0 y =0,0442 x* - 0,3273 x> + 0,8656 x* — 0,9954 x + 5,5050
Al-1 y =0,0995 x* - 0,6917 x3 + 1,6804 x* — 1,7210 x + 5,2965
Al-2 y =0,1285 x* - 0,8831 x3 +2,1094 x% —2,0997 x + 4,9470
Al-3 y =0,1859 x* - 1,2528 x3 +2,9037 x* — 2,7561 x + 4,6629
Al-4 y =0,2664 x* - 1,7691 x3 + 4,0065 x* - 3,6618 x + 4,5347
Al-5 y =0,2685 x* - 1,7985 x3 + 4,1294 x* - 3,8518 x + 4,2121
Al-6 y =0,2952 x* —1,9812 x* + 4,5632 x* - 4,2750 x + 4,0812

4.3.1 Gercek Mikrosertlik Degerlerinin Teorik Modellerle incelenmesi

Bu boliimde, saf ve Al katkili siiperiletken malzemelerin doygunluk-limit
bolgesinde mikrosertlik Slctimleri yiikten bagimsiz olarak Meyer Kanunu (MK),
Orantili Numune Direnci (PSR) Modeli, Elastik/Plastik Deformasyon (EPD) Modeli
ve Hays Kendall (HK) Modeli gibi 4 farkli teorik modeller ile incelendi.

4.3.1.1. Meyer Kanununa (MK) Dayah Inceleme

Meyer kanunu, bir malzemenin mekanik karakterlerini tanimlamak i¢in giivenilir ve

kullanisli yontemlerden biridir ve asagida verilen formiil tanimlanmustir:
F= AMeyerdn

Burada n, Meyer sayisini, Ameyer ise mikrosertlik degerini gosterir. n degeri, ¢alisilan
materyalin Centik Boyutu Etkisi(ISE) ve Ters Centik Boyutu(RISE) davranisini
belirlememize yardimci olmaktadir. Buna gore materyalin n degeri, n>2 oldugu
durumlarda malzeme ters g¢entik boyutu etkisi (RISE) davramisi gosterirken, n<2

oldugu durumda ise ¢entik boyutu etkisi (ISE) gosterir ve yiike bagli olarak
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mikrosertlik degeri azalir. Eger Meyer sabiti n=2 olursa malzemenin mikrosertlik
degerleri yiike bagimli olmaktan ¢ikar (Mohammed ve ark.,2009). Hazirladigimiz
ornekler i¢in, In F ve In d (Sekil 4.5) egrilerinde bulunan n ve Ameyer degerleri Cizelge

4.5'te listelenmistir.

Cizelge 4. 5. Saf ve Al katkil1 Bi-2223 6rnekler i¢in mikrosertlik 6l¢tim sonucu ile
uzgulanan ﬂ'}'k arasindaki iligkiler

Meyer Yasasi PSR Model EPD Model HK Model
Ornekler AXMIE(;{ B axI0 pxI0C | dexd0 Aeox10% | W10 Agcx10
(/) Npm) (Npmd) | (pm)  Npm) | N) (Npmd)
Al-1 3,621 1,945 | 6,895 2,424 0,215 0,156 0,181 2,476
Al -2 3,531 1,934 7,730 2,172 0,253 0,147 0,207 2,229
Al -3 3,499 1,919 8,679 1,922 0,300 0,139 0,234 1,985
Al -4 3,637 1,899 | 10,048 1,717 0,363 0,131 0,273 1,787
Al -5 3,782 1,876 | 11,644 1,486 0,446 0,122 0,331 1,563
Al -6 4,082 1,852 | 13,183 1,331 0,526 0,116 0,381 1,415

Elde edilen sonuglar incelendiginde, n degerlerinin 2’den kiigiik oldugu goriilmektedir

ve bu nedenle tiretilen 6rnekler ¢entik boyutu etkisi(ISE) davranisini gostermektedir

(Dogruer ve ark., 2013).
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Sekil 4. 5. Orneklerin InF in Ln d ile degisim grafigi
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4.3.1.2. Orantih Numune Direnci (PSR) Modeli

Orantili Numune Direnci (PSR) Modeli 1993 yilinda Li ve Bradt tarafindan kullanilan
malzemelerin yiike baglh ve yiikten bagimsiz mikrosertlik 6zelliklerini incelenmistir
(Li ve Bradt, 1993). Bu model, malzemenin mekanik 6zellikleri ile ylizey enerjisi
arasinda iliski kurar ve enerji degerini formiile eder. Bu iliski iki kisitmdan olusur ve
ilkinde yiizey enerji degeri (a), ikincisinde ise mikrosertlik (B) degerleri
hesaplanabilir(Michels ve Frischat, 1982; Frohlich ve ark., 1977). B degeri
malzemenin mekanik karakteristigini gostermekle birlikte bu degerin negatif veye
pozitif olmasi Onemlidir. Bu deger pozitif ise malzemenin tipik ISE davranisi
sergiledigini acgiklarken, negatif olmasi durumunda ise RISE davranisi gosterdigi
sOylenebilir. Dahasi, asagidaki denklem sayesinde {iretilen 6rneklerin yiizey enerjileri

ve mikrosertlik degerleri hesaplanabilir:

F = ad + pd?

Incelenen tiim 6rneklerin yukaridaki denkleme gore o ve P degerlerinin

hesaplanabilmesi i¢in F/d-d grafigi cizilmistir. (Sekil 4.6)
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Sekil 4. 6. Orneklerin F/d-d degisim grafigi
Hesaplanan tiim degerler Cizelge 4.5°te verilmistir. Elde edilen veriler gore, katkilama

miktarinin artmasiyla a degeri artmis B degeri ise azalmistir. Bununla birlikte, tiretilen
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stiperiletken malzemelerin de doygunluk limitindeki bolgede yiike bagli olmadan

mikrosertlik degerlerini asagidaki formiil yardimiyla inceledik.
Hpsg = 18544

Ayrica, elde edilen Hpsr degerleri Cizelge 4.6’da rapor edilmistir.

Cizelge 4. 6. Uretilen drneklerin E"}kten bag‘ 1msiz mikrosertlik deg erleri

Ornekler Hpsg (GPa) Hgpp (GPa) Hyk (GPa) Hv (GPa)
Al-1 4,495 4,513 4,591 4,966-4,620
Al -2 4,028 4,007 4,133 4,547-4,163
Al -3 3,564 3,583 3,681 4,144-3,712
Al -4 3,184 3,182 3,314 3,853-3,348
Al -5 2,756 2,760 2,898 3,491-2,936
Al -6 2,468 2,495 2,624 3,280-2,666

Cizelge 4.6’da goriildiigli gibi, bu model sayesinde hesaplanan yiikten bagimsiz mikro
sertlik degerlerinin yiike bagh sertlik degerinden uzaktir. Dolayisiyla, bu modelin,
trettigimiz 6rneklerin orijinal mikro sertlik degerinin belirlenmesinde yeterli

olmadigmi sdylemek yanlis degildir.

4.3.1.3. Elastik/Plastik Deformasyon (EPD) Modeli

Bu model, bir malzemenin ISE ve RISE davranisini tartigmak i¢in bagka bir modeldir.
Bu modelde, girinti boyutunun uygulanan yiike bagimliligi formiil ile hesaplanabilir
(Ozkurt, 2014):

F = Aygpp(de + dp)z

Burada, Aosgpp, elastik deformasyon (de) ve plastik deformasyonla (dp) iliskili

oldugunda yiikten bagimsiz mikro sertlik sabitini belirtir. Inceledigimiz siiperiletken
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orneklerin de ve Azgpp parametrelerini bulabilmek igin F'?'ye karsi dy'nin dogrusal

grafikleri, Sekil 4.7°de gorsellestirilmistir.
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Sekil 4. 7. Orneklerin F1/2-d degisim grafigi

Azepp ve de degerleri Cizelge 4.5°te toplanmistir. Dahasi, yiikten bagimsiz mikro

sertlik degeri su denklem ile tanimlanabilir:

HEPD = 1854,4‘ AZEPD

Bu denklemden elde edilen veriler Cizelge 4.6’da verilmistir. Buna gore, bu modele
gore hesaplanan yiikkten bagimsiz mikrosertlik degerleri gercek mikrosertlik
degerlerinden oldukga uzaktir. Dolayisiyla, bu model gergek mikrosertlik degerinin

belirlenebilmesi i¢in uygun bir model degildir.

4.3.1.4. Hays Kendall (HK) Modeli

Hays-Kendall (HK) modeline gore, plastik deformasyonun bir malzemedeki elastik
deformasyona kiyasla daha baskin bir rol oynamaya basladigi minimum bir test yiikii
(W) vardir (Tarkanian, 1973). Eger, test yiikii minimum degerin altindaysa, elastik

deformasyon sadece malzemede meydana gelir (Hays ve Kendall, 1973). Boylece,
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uygulanan yiik (F) yerine etkili bir yiik Fesr = F-W ile orantili olarak 6lgiilen girinti
biiyukliigii asagidaki denklemde bulunabilir:

F - W == A3HKd2
Burada, Asuk sertlik sabitini belirtir. Asux ve W parametreleri, Sekil 4.8’de
gosterildigi gibi F-d? dogrusal grafiginden elde edilir.
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Sekil 4. 8. Orneklerin F-d? degisim grafigi
Grafikten elde edilen degerler Cizelge 4.5’te verilmistir. Elde edilen W degerlerine
bakildiginda, Al-0 (0,0145 N) kodlu 6rnek en iyi mekanik 6zelliklere sahip oldugu
goriilirken, bu oran arttikca malzemenin mekanik dayanimi, kritik gerilme degeri,
sertligi ve uygulanan kuvvete karst gosterdigi dirence kotu etkilemistir. Ayrica, bu
modelde de tiim 6rneklerin mikrosertlik degerleri doygunluk limit bolgesinde yiike

bagli olmadan asagidaki denklem ile incelenmistir:

HHK = 1854,4 A3HK

Yukaridaki denklem yardimiyla elde edilen Hpx degerleri Cizelge 4.6’da
verilmektedir. Bu degerlere bakacak olursak diger modellere kiyasla doygunluk limit
bolgesinde yiike bagli olmayan mikrosertlik degerlerinin ger¢cek degerlere yakin olarak
hesaplandig1 ortaya ¢ikmistir. Buna bagli olarak, HK modelinin saf ve Al katkili Bi-
2223 stiperiletkenlerinin mekanik karakteristiklerini ve mikrosertlik ozelliklerini

belirlemede basarili oldugunu soyleyebiliriz.
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4.4 Tasiyic1 Kritik Akim Yogunlugu Olgiimleri

Tasinim ve manyetik kritik akim yogunlugu ol¢tiimleri, bir siiperiletken
malzemenin sikistirma mekanizmasini incelemek ve kristal yapidaki siiperiletken
taneler arasindaki baglanti kalitesini belirlemek i¢in iki ana yontemdir (Yildirim ve
ark., 2012). ilki, numunenin tamami boyunca akisla ilgilidir, ikincisi ise hem diisiik
hem de yiiksek uygulamali alanlarda gercek yogunluktan ¢ok farkli olan yogunluk
degerini 6lger (Horvat ve ark., 2004). Bu nedenle, bu ¢alismada, Al parcaciklarinin
kritik akim yogunlugu tizerindeki rolii, tasinim kritik akim yogunlugu olgiimleri
vasitastyla incelenmekte ve tiim bulgular sayisal olarak Cizelge 4.2'de detayli olarak
gosterilmektedir. Cizelgeye gore, oldukga belirgin bir ger¢ek, belirlenen J¢
degerlerinin Bi-2223 matrisindeki Al siislemelerine saglam bir sekilde bagh
oldugudur. Saf numune i¢in 81 A/cm? en yiiksek J. degeri gozlenirken, Al-6 numunesi
77 K sabit sicaklikta 17 A/cm? minimum Jc degerini gosterir. Al'nin dahil oldugu
tasimm  kritik akim yogunlugu degerindeki bu azalma, tane simirindaki zayif
baglantilar, gozeneklilik ve tane sinir 6zdirencindeki artisin bir sonucu olarak, Bi-2223
siiperiletkenlerinde aki sabitleme merkezlerinin bozulmasina karsilik gelir (Dogruer

ve ark., 2013).

4.5 Kiitle Yogunlugu Olgiimleri

Hem saf ve Al katkil stiperiletken malzemelerin gozeneklilik analizi hem de
yapidaki tane sinirlarinin taginim 6zellikleri i¢in Archimedes su yerdegistirme metodu
temelinde yogunluk ol¢timlerini gergeklestirdik. Malzemelerin nispi yogunluklarini,
yaklasik 6,302 g/cm?® olarak kabul edilen saf BSCCO sisteminin yogunlugunun
yardimiyla belirleyebiliriz (Yang ve Chaki, 1993; Kocabas ve Ciftcioglu, 2000). Elde
edilen nispi yogunluklar Cizelge 4.1’de gosterilmektedir. Cizelgeden goriilebilir ki, Al
katkilamasinin artmasiyla birlikte kiitle yogunlugu degerleri 5,87 g/cm? degerinden
5,38 g/cm’'e diiser. Maksimum yogunluk degeri saf 6rnegine aitse de, en kiigiik deger
Al-6 6rnegine aittir. Kiitle yogunlugu degerindeki bu azalma, kritik akim yogunlugu
Olctimleri ile de desteklenen siiperiletken taneler arasindaki baglantinin bozulmasi ile
iligkilidir (Yucel ve ark., 2011). Dahasi, hesaplanan goéreceli yogunluk degerleri Bi-

2223 sistemindeki taneciklik (gézeneklilik) derecesindeki degisimi belirlememize
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yardimc1 olur, ve boylelikle stiperiletken taneler arasindaki baglantinin giicii hakkinda
bilgi sahibi olabiliriz. Ayrica, malzemelerin gozeneklilik degerleri i¢in, literatiirde
daha once tanimlanan iki yontem kullaniyoruz (Poole ve ark., 1995; Reddy ve ark.,
1996). Hesaplanan gozenekler Cizelge 4.1’de gosterilmektedir. Gozeneklilik
degerlerinde, Al konsantrasyon seviyesinin artmasi ile sistematik bir artig oldugunu ve
bunun 6tesinde%14,60 degerine dogru daha keskin bir artis oldugunu c¢izelgeden
acgikea goriilmektedir (Cizelge 4.1). Bu sonuglarin 15181 altinda, Bi-2223 matrisindeki
Al katkilamalarinin varligi stiperiletken taneler arasindaki etkilesimi bozdugu

sOylenebilir.
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SONUCLAR VE ONERILER

Bu ¢alismada, X-1s1m1 kirinimi, dc direng, tasima kritik akim yogunlugu, kiitle
yogunlugu, gézeneklilik 6l¢timleri, mekanik dlgtimler gibi standart 6lgiim teknikleri
sayesinde Bi-2223 siiperiletken matrisine katkilanan Al pargaciklarmnin elektriksel,
yapisal, mekanik ve siiperiletken 6zellikler tizerindeki roliinii belirlemeyi amagladik.
X-1gm1 kirmim  Slgtimleri, kristal diizlemi hizalamasini, kristal yapisini, kristal
buytkligini, faz safligin1 ve kafes sabit parametrelerini incelememize olanak saglar.
XRD bulgularina gelince, Al igerik seviyesinin artmasina bagl olarak kirinim ¢izgi
yogunlugundaki ve c¢ hiicre parametresindeki azalma Al safsizliklarinin Bi-2223
fazinin olusum hizini azaltarak Bi-2223 kristal yapisina dahil oldugunu gosterir. Baska
bir deyisle, Al parcaciklar1 Bi-2223 faz olusumu i¢in elverigsizdir. XRD egrilerinden
elde edilen tane buyiikliigii ol¢iimleri sayesinde tane boyutlarindaki kiigiilmeler
belirlenmis ve boylelikle Bi-2223 sistemine katkilanan Al nanopargaciklarmin
artmastyla orneklerin kademeli olarak koétiilestigi gortilmiistiir. Ayrica, dc direng
incelemeleri oda sicakligi direncini, kritik gecis sicakligini, gecis sicakligimin degisimi
ile ilgili konularda bilgi sahibi olmamizi saglar. Dahasi, Al konsantrasyon seviyesi
arttikca, numunelerin oda sicakligi ozdirenci ve atik direng gibi parametreler
numunelerdeki yapisal bozukluklardan ve lokalizasyon probleminden dolay1 yavas bir
sekilde artar. Buna ilaveten, drneklere ait T ve T degerlerinin her ikisi de
stiperiletken taneler arasindaki gozeneklilik ve zayif baglantilarin artmasi nedeniyle
o6nemli 6l¢tide azalir. Bu durum da, genisleme derecesinin (AT.) katkilama seviyesi ile
arttig1 da s6ylenebilir. Yani saf numunede, 109,61 K maksimum T ve 107,8 K
Tofbet degerlerine sahipken(AT=2,43 K), Al-6 numunesi i¢in AT degerinin yaklagik
79,22 K oldugu belirtilmistir. AT.’deki bu hizli artig, Bi-2223 plakalar1 arasindaki
bozulmadan ve ozellikle de sistemdeki gozenekliliklerden ve tane sinirlar1 zayif
baglantilardan kaynaklanmaktadir. Saf ve Al ile katkilanan tiim 6rnekler, T ot
degerlerinin lizerindeki sicakliklarda metalik davranisi sunar. Dc  6zdireng
incelemelerine benzer sekilde, tane sinir1 zayif baglantilarin, gdzenekliligin ve tane
siir1 6zdirencin artmasinin bir sonucu olarak orneklerin aki sabitleme merkezleri
azalmaktadir. Bundan dolayi, tasima kritik akim yogunlugu degerleri, Al katkilama
seviyesine bagli olarak Onemli ol¢lide azalma gostermektedir. Yogunluk ve
gozeneklilik analizlerine gelince, kiitle yogunlugu degerlerinin Al katkilama

seviyesinin artmasiyla sistematik olarak azalmasi stiperiletken taneler arasindaki
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baglantinin azalmasinin sonucudur. Ote yandan, digerleri, tane simirindaki zayif
baglar, numune ¢atlama/gézeneklilik, diizensizlik, safsizlik fazlar1 ve diizensiz tane
yonelimi dagilimindaki artigtan dolayr ISE davranigini sunmaktadir. Ayrica,
mikrosertlik olgtimlerinin deneysel sonuglari, Meyer yasasi, PSR, EPD ve HK
yaklagimlar1 gibi farkli standart yontemlerle incelenmistir. Elde edilen deneysel
verilere gore, bu caligmada incelenen saf ve Al katkili Bi-2223 siiperiletken polikristal
ornekler ISE davranis1 gostermektedir. Dahasi, PSR ve EPD modelleri hazirladigimiz
orneklerin mekanik ozelliklerini aciklayamazken HK modeli orijinal mikrosertlik
degerlerini agiklamada en iyi oldugu tespit edilmistir. Yani, HK modeli tiim 6rneklerin
mekanik 6zelliklerini tanimlamak igin en iyi Ornektir. Ozetlemek gerekirse,
hazirladigimiz tim Orneklerin yapisal, elektriksel, mekanik ve stiperiletkenlik
ozellikleri Al katkilama seviyesine bagli olarak giderek bozulmaktadir. Dolayisiyla,
Bi-2223 siiperiletken sistemine Al katkilamasinin temel 6zelliklere 6nemli Slgtide

zarar verdigi sonucuna varilabilir.
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