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Ag KATKILI Bi-2223 SUPERILETKEN SERAMIKLERIN MEKANIK
OZELLIKLERININ SAPTANMASI

0z

Bu caligmada bizmut tabanli yiiksek sicaklik siiperiletken seramik sistemlerine
bakir eksilterek yapilan glimiis katkisinin mekanik ve siiperiletkenlik ozellikleri
iizerine etkileri incelendi. Ornekler bakir yerine degisen katki oramiyla giimiis
eklenerek katihal tepkime ydntemi ile hazirlandi. Orneklerin karakterizasyonu x-1sin1
kirmim desenleri (XRD), Ac manyetik alinganlik, taramali elektron mikroskobu

(SEM) ve mikrosertlik 6l¢timleri alinarak yapildi.

XRD sonuglar silver katkinin artmasiyla drneklerin yliksek sicaklik fazinin hacim
kesrinin azaldigini ve 0,03 katkidan sonraki drneklerde diisiik sicaklik fazina kaydigi
goriilmektedir. Taramal1 elektron mikroskobu (SEM) fotograflar1 glimiis katkinin
artmastyla orneklerin tanecik boyutunun ve bosluklarin arttigimi gosterir. AC
manyetik alinganligin sicaklifa bagli grafiginden Orneklerin kritik sicakliklar
belirlendi. Bu sonuglara gore katkili 6rneklerin kritik sicakliklar1 108-69 K araliginda
degismektedir.

Vickers sertlik testi bes farkli yiik (0,294 — 2,942 N) araliginda yapildi. Yiike
bagl sertlik degerleri Ag katkinin artmasiyla artmistir. Vickers mikrosertlik, yiikten
bagimsiz sertlik, young modiilii, kirilma toklugu ve akma daynimi katkili ve katkisiz
ornekler i¢in hesaplandi. Sertlik 6lgtimlerinden elde edilen sonuclar Meyer yasasi,
PRS modeli, MPRS modeli, Elastik-plastik deformasyonmodeli ve HaysKendall
yaklasimi kullanilarak analiz edildi. Sonug olarak Hays- Kendall yaklasimi bizim

orneklerin mekanik 6zelliklerini tanimlamada en basarili model olarak belirlendi.

Anahtar Kelimeler: Ag katki, BSCCO, Vickers sertligi.
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TO DETERMINE MECHANICAL PROPERTIES OF AG DOPED Bi-2223
SUPERCONDUCTORS CERAMICS

ABSTRACT

In this study, the effect of silver substutition for copper on mechanical and
superconducting properties of silver doped Bi-2223 have been investigated. The
samples were prepared by substituting silver (0.00-0.12) for copper with changing
ratios by solid state reaction method. The prepared samples were characterized using
X-ray powder diffraction(XRD), Ac magnetic susceptiblity, scanning electron

microscope (SEM), and microhardness measurements (Hv).

X-ray diffraction (XRD) analysis suggests that the fraction of high-temperature
phase decreases with silver substitution and after substituon of 0.03 the system
shifted to the low-temperature phase. Scanning electron microscopy (SEM)
examination reveals that both the number and size of the voids at the sample surface
increase with Ag- doping rate. The critical temperatures were estimated from the
temperature dependence of the ac susceptibility curves. We observed from the results

that all the doped samples had a critical temperature in the range of 108-69 K.

The Vickers hardness test applied to samples with five different load (0.294 —
2.942 N). The values of load dependent hardness increase with increasing Ag
amount. Vickers microhardness, load independent hardness, Young's modulus,
fracture toughness and yield strength values were calculated separately for doped and
undoped samples. Experimental results of hardness measurements were analyzed
using the Meyer's law, proportional sample resistance (PSR) model, modified
proportional sample resistance (MPRS) model, Elastic-Plastic deformation model
(EPD), and Hays-Kendall (HK) approach. Finally, the Hays-Kendall (HK) approach
was determined as the most successful model describing the mechanical properties of

our samples.

Keywords: Ag substition, BSCCO, Vickers Microhardness.
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BOLUM BiR
GIRIS

1.1 Siiperiletkenlik Tarihi

1908 yilinda Hollandali Fizik¢i H.Kammerling Onnes’ un kaynama sicaklig 4,2
K olan Helyumu sivilastirmasiyla metallerin diisiik sicakliklarda direnglerinin
sicaklikla degisiminin arastirilmasini miimkiin hale getirmistir. Onnes, sivilastirdigi
helyumu kullanarak metallerin degisen sicakliklardaki 6zdirenglerini incelemistir.
1911 yilinda civanin direncini Olgen Onnes, direncin 0 K’ de sifira gitmesini
beklerken 4,19 K’de ve bu sicakligin altindaki sicakliklarda hep ‘‘sifir direng”
gosterdigini kesfetmistir. K. Onnes civanin sonsuz iletkenlik sergilemesini yani
direncini sifira diisiirmesini siiperiletkenlik olarak adlandirmis ve yaptigi kesif ona
1913 yilinda Nobel Fizik Odiiliinii getirmistir. Bu kesiften hemen sonra
stiperiletkenlik iizerine yogun caligsmalar baslamis ve periyodik cetvelde bulunan Pb

(7,2 K), Nb (9,2 K) gibi baz1 elementlerin siiperiletkenlik sergiledigi gézlenmistir.

Siiperiletkenligin kesfinden 25 yil sonra 1933 yilinda Walter Meissner ve doktora
ogrencisi Robert Oschenfeld gegis sicakliginin altinda sogutulan bir kiirenin
manyetik alan1 digladigin1 ve siiperiletkenligin belirleyici unsurlarindan bir digeri
olan diyamagnetik Ozellik sergilediklerini gozlemlemislerdir (Meissner ve diger.,
1933). Siiperiletkenlerin gostermis oldugu bu o6zellik Meissner etkisi olarak

adlandirilir.

Heintz ve Fritz London kardesler 1935 yilinda siiperiletkenlerin elektrodinamik
ozelliklerini aciklayan ve temeli Maxwell denklemlerine dayanan ilk teoriyi ileri
stirmiislerdir. London modeli ad1 verilen bu teoride uygulanan bir manyetik alanin
stiperiletken igerisine ne kadar niifuz edebilecegini (Ar); London nufiiz derinligi
ifadesini ortaya atarak gdstermislerdir. 1940’ 11 yillara kadar saf materyaller {izerine
yogunlasan siiperiletkenlik aragtirmalar1 daha sonralar1 metal oksitlere ve 1950 li

yillarda da metalik ve metalik olmayan alagimlara degisim gdstermistir.



Bir diizen parametresi yardimiyla siiperiletkenligi tanimlayan Landau ve
Ginzburg 1950 yilinda siiperiletkenligin ilk kuantum mekaniksel teorisini ileri
stirmislerdir. Kuantum mekanigini kullanarak siiperiletkenlerin elektriksel
davranigin1 agiklamaya c¢alismislar ve London niifuz derinligine ek yeni bir

karakteristik parametre olarak esuyum uzunlugunu (&) tanimlanmiglardir.

Stiperiletkenligin  dogasinin anlagilmasin1  saglayan siiperiletken maddenin
mikroskobik yapisi1 dikkate alinarak 1957 yilinda J. Bardeen, L. Cooper ve J. R.
Schrieffer tarafindan BCS teorisi ortaya atilmistir. Bu teoriye gore siiperiletken akim,
bagli elektron ciftleri tarafindan taginmakta ve normal durum ile siiperiletken durum
arasinda bir yasak enerji aralig1 oldugu kabul edilmektedir. Bu teori Bardeen, Cooper

ve Schrieffer’ a 1972 Nobel ddiiliinii getirmistir.

1980° 1i yillarda K. A. Miiller, diisiik elektron yogunlugunun perdeleme etkisini
azalttigini ve bir sekilde Cooper ciftlerinin olusumunu saglayan etkilesimi
kuvvetlendirdigini diisiinmiis ve meslektast George Bednorz ile birlikte bu etkiyi
gorebilmeyi limit ederek ©zel bir dizilise sahip yiizlerce seramigi (perovskiti)
incelemislerdir. Sonunda 1986 yilinda lantan, baryum, bakir ve oksijenden olusan
(LaBaCuO ) bir seramigin 35 K’de siiperiletken olabildigini gozlemlemislerdir
(Unalan, 2011). Bu yeni tip siiperiletkenler “Yiiksek Sicaklik Siiperiletkenleri”
(HTSC) olarak adlandirilmistir. Bu caligmalar1 ile 1987 yilinda J. G. Bednorz ve K.
A. Miiller, Nobel fizik 6diiliinii almislardir. Bu kesif iizerine diinyanin her yerinden
arastirmacilar daha yiiksek kritik sicaklikliga (T.) sahip siiperiletkenler elde etmek

icin ¢esitli seramik kombinasyonlari tizerine ¢alismalar yapmislardir.
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Sekil 1.1 Siiperiletken maddelerin kesif yillar1 ve sicakligi.



1987 yilinda, C.W.Chu ve M.K. Wu baskanligindaki bir grup arastirmaci,
LaBaCuO sisteminde La yerine Y katarak YBaCuO bilesiginde 93 K’ lik kritik
sicakliga ulasmay1 basardilar. Boylece ilk kez sivi azottan (77° K) daha yiiksek
sicakliklarda stiperiletkenlik elde edilmistir. 1988 yilinin baslarinda BiSrCaCuO
bilesiginin bulunmasi ile birlikte gecis sicakligi 110° K’e ulagmistir (Maeda ve
diger., 1988; Michel ve diger., 1987). 1988 yilinda gegis sicakligr 120 K- 125 K olan
T1-Ba-Ca-Cu-O sistemi bulunmustur. (Sheng ve Herman,1988). 1995 yilinda kritik
sicakligi 138 K olan Hg-TI-Ba-Ca-Cu-O seramik sistemleri kesfedilerek normal
basing altinda en yiiksek kritik sicakliga sahip yiiksek sicaklik siiperiletkenleri

bulunmustur.

2001 yilinda Akimutsu ve digerleri 39 K’de gegis gosteren MgB,’ {in
stiperiletkenlik o6zelligi sergiledigini gérmiisler. Metalik bir siiperiletkene gore bu

bilesik yiiksek bir kritik sicaklik sergilemektedir.

Hosono ve digerleri 2008 yilinda 26 K civarinda gecis gosteren demir tabanl
LaOFeAs bilesigini sentezlemisler ve ilk kez demir igerikli bir malzemede
siiperiletkenlik gozlemlemislerdir. Bu malzemelerin kritik sicakligi yapilan

katkilamalarla 55 K’ e kadar yiikseltilmistir.

1.2 Siiperiletkenlerin Fiziksel Ozellikleri

1.2.1 Sifir Direng

Sifir direng 6zelligi, siiperiletken durumun belirlenmesinde en temel 6zelliktir.
Stiperiletkenlerin sifir diren¢ durumu direng-sicaklik ve manyetik duygunluk
Olctimleri ile belirlenebilmektedir. Metallerde direng; elektronlarin fononlar,
safsizliklar ve kristal kusurlarindan sagilmalari ile olusmaktadir. Elektronlar metalik
bir iletken boyunca orgii titresimleri (fononlar), orgii kusurlar1 ve safsizliklar

tarafindan sagilmaya ugrarlar.



Matthissen kuralina gore bir metalin direnci fononlardan gelen katki ve orgi

kusurlarindan gelen katkidan olusur (Poole, 1995).

p(T) = po + ps(T) (1.1)

Po; Orgli kusurlarindan gelen sicakliktan bagimsiz katkiyr ifade ederken, ps(T);
fononlardan gelen sicakliga bagl katkidir. p f (T) fonon terimi yiiksek sicakliklarda T
sicakligiyla orantili iken, diisiik sicakliklarda T° ile orantilidir (Poole, 1995). Yani
herhangi bir metalin daima safsizliklara sahip olmasi1 nedeniyle elektronlar
sicakliktan bagimsiz olarak sacilirlar ve sicaklik 0 K’ e giderken direng gosterirler.
Ancak bir siiperiletkende sicakligin diismesiyle direng siirekli olarak azalir ve kritik
sicakliga gelindiginde direng¢ aniden sifira gider. Siiperiletken durumda dogru akim
icin elektriksel direng sifirdir bu yiizden siiperiletken bir halkada akim ¢ok uzun stire
enerji kaybi olmadan akabilir. Tanecikli yapiya sahip yiiksek sicaklik
siiperiletkenlerinde sifir diren¢ tanecikler arasindaki baglanti saglandigi zaman

olusmaktadir.

1.2.2 Kritik Sicaklik (T,)

Stiperiletkenlik sergileyen element, alasim ve bilesiklerin direng ve manyetik
alinganlik o6l¢iimlerindeki direncin sifirlandig1 sicaklik degerine karsilik gelen
sicaklik degeri, kritik sicaklik degeri olarak tamimlanir. Kritik sicaklik da
siiperiletken maddenin temel O6zelliklerinden biridir. Siiperiletken malzemenin
sicakligt bu degerin altina getirildiginde direncin aniden sifira diistiigii ve

diyamanyetik 6zellik sergileyerek uygulanan manyetik alan1 digarladig1 goriiliir.
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Sekil 1.2 Siiperiletken bir malzemenin direng-sicaklik grafigi.

Stiperiletkenlige gecis sicakligl, malzeme direncinin diismeye basladigi sicaklik
(T.°") ile direncin sifir oldugu andaki sicaklik( T, ™) arasindaki farka esit bir AT,
sicaklik araligina sahiptir (Sekil 1.2). AT, araliginin genis olmasi drnegin saf bir
stiperiletken olmadigi, dar olmasi ise Ornegin saf, homojen, tek kristalli yapida
oldugunu gosterir. BPSCCO, YBCO gibi II. Tip siiperiletkenler polikristal yapiya
sahip olup igersinde ¢ok miktarda safsizlik barindirir bu nedenle bu siiperiletkenlerin

AT, aralig1 I. Tip siiperiletkenlere oranla daha genistir.

Resistance (arbitrary units)
T
Resistance (arbitrary units)
T
Resistance (arbitrary units)
T

Sekil 1. 3 Sicakliga baglh olarak normal durumdan siiperiletkenlik duruma gegisin sematik
gosterimi.



1.2.3 Kritik Manyetik Alan

Stiperiletken 0zellik sergileyen bir malzemeyi bir manyetik alan igerisine
yerlestirdigimizde 6rnegin manyetik alani1 disarladigini, yani diyamanyetik 6zellik
sergiledigini goriirliz. Manyetik alanin siddeti arttirilmaya basglandiginda 6rnek belli
bir degere kadar siiperiletkenlik 6zelligini korurken, manyetik alan siddeti belli bir
kritik degere ulastiktan sonra normal duruma geger ve akima karsi direng gostermeye
baslar. Sicakligin bir fonksiyonu olan ve siiperiletkenligi bozan bu alan kritik

manyetik alan (H,) olarak tanimlanir.

Kritik manyetik alanin sicakliga bagl iligkisi

H(r) = 1 1= (T, ] (12

(1.2) denklemi ile verilmektedir. Burada H.(0) mutlak sifir sicakligi i¢cin kabul
edilen kritik manyetik alan degeridir. Bu denkleme gore sicaklik T. kritik sicaklik
degerine yaklastik¢a kritik manyetik alan degeri azalmaktadir. Sicaklik T, degerine
ulagtiginda kritik manyetik alanin degeri H.(T) = 0 olur. Yani dig manyetik alan
ornek igine tamamen girer ve siiperiletkenlik ozellik kaybolur. Ornek iizerine
uygulanan dis manyetik alan degeri kritik manyetik alan degerinden diisiikse
malzemenin akima kars1 gosterdigi direng sifir, kritik akim degerinden yiiksek ise

direng sifirdan farklidir.

1.2.4 Kritik Akim (1) Ve Kritik Akim Yogunlugu (J.)

Hareketli yiiklii pargaciklar etrafinda bir manyetik alan olusturur. Dolayistyla bir
tel iletken icersinde gecen akim da bir manyetik alan kaynagidir. Siiperiletken
icinden gecen akimin olusturdugu manyetik alan siiperiletkenlik 6zelligini bozabilir.
Bu nedenle belli bir akim limiti olmalidir. Bu akim limitine ‘‘Kritik Akim’’ denir. I,

ile gosterilir. Akim siddeti bu kritik degeri asarsa diren¢ ortaya ¢ikar. Kritik akim



degerini asan akimlar siiperiletken hali normal hale doniistiiriir. Bir stiperiletken
malzemenin tasiyabildigi maksimum akim siddeti malzemenin geometrisine ve

yapisal ozelliklerine baglhdir.

Tel seklinde bir siiperiletken igersinde herhangi bir noktadaki akim yogunlugu f ;

J=J+Js (1.3)

seklinde verilen toplam ifadesinden bulunur (Aymak, 2007). ]:; iletim akimlarindan

kaynaklanan akim yogunlugu ikenTs; akim yogunlugu perdeleyici akimlardan
kaynaklanir. Siiperiletken malzemeyi disaridan uygulanan bir manyetik alan igerisine
yerlestirildiginde olusan perdeleme akimlar1 da iletken igersine giren manyetik aki
yogunlugunu yok edecek sekilde dolanirlar. Bu nedenle bir siiperiletken icindeki
kritik akim yogunlugu bu iki bilesenin toplamina esittir. Stiperiletkenlik, toplam
akim yogunlugu f ‘nin biyiikligl kritik akim yogunlugu ]7 degerini asarsa bozulur.
Stiperiletken 6rnek iizerindeki akim yogunlugu ﬁ kritik degerine ulagtiginda bununla
iligkili manyetik alan siddeti de H. degerine sahip olacaktir. Kritik manyetik alan
siddeti (H.) sicakliga baghdir ve sicaklik artikca degeri azalir, sicaklik T, kritik
sicakliga ulastiginda sifira diiser. Bu durum, kritik akim yogunlugunda da gegerlidir.
Yani kritik akim yogunlugu yiiksek sicakliklarda azalir (Sekil 1.4).



Siiperiletken Bolge

Kritik yiizey faz
diyagrami
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Sekil 1.4 Kritik yiizey faz diyagramu.

1.2.5 Meissner Olay

Stiperiletken bir maddenin i¢inden gegen akima karsi bir direng gostermemesi
stiperiletken durumun karakteristik 6zelliklerinden biri olarak bilinir. Ancak bdyle
stiperiletken malzemelerin manyetik 6zelikleri nelerdir ve bir manyetik alan icine
yerlestirildiginde ne gibi tepki verirler? 1911 yilinda K. Onnes’un sifir elektrik
direncini kesfetmesinden 22 yil sonra Meissner ve Ochsenfeld siiperiletken
maddelerin sahip oldugu miikemmel diyamanyetizma olarak tanimlanan ikinci temel
bir karakteristik ozellik sergilediklerini deneysel olarak gozlemleyerek bu sorularin
yanitlarin1 bulmugslardir. Bu ¢alismayla siiperiletkenlerin manyetik 6zellikleri tizerine

yapilan tartigmalara 6nemli bir katki saglamiglardir.

Normal bir iletkene B dis manyetik alant uygulanirsa iletkenin yiizeyinde
manyetik alan siddetinin degisimine kars1 koyan girdap akimlar1 olusur. Olusan bu
akimlar alanin iletken i¢ine girmesini Onler. Manyetik alan siddeti son degerine
ulastiginda, yani zamanla degisen bir manyetik alan siddeti olmadiginda, girdap
akimlar1 dagilir. iletken i¢inde ve disinda manyetik alan esit olur. Yani siiperiletken
malzemelerde zit yonde miknatislanmaya neden olan, Lenz yasasi geregi dis

manyetik alan uygulanmasi sonucu olusan yiizey akimlaridir.
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Sekil 1.5 Degisen manyetik alana karst olusan perdeleme (girdap) akimlari.

Eger siiperiletken maddeyi kritik sicaklifin altindaki bir sicaklifa sogutup bir
manyetik alan i¢ine koyarsak siiperiletken yiizeyinde dis manyetik alanin 6rnek igine
girmesini engelleyen indiiksiyon yoluyla iiretilen kalic1 perdeleme akimlar1 olusur
(Sekil 1.5). Bu akimlar, manyetik alan siddeti maksimum degerini alsa, yani
manyetik alanda zamanla degisim olmadiginda, ya da manyetik alan kaldirilsa dahi
ornek icinde varligmmi korur. Siiperiletken yiizeyinde olusan perdeleme (girdap)
akimlar1 stiperiletkenin i¢inde ve disinda bir alan yaratir. Siiperiletken maddenin
icinde, uygulanan alan ve indiiklenen manyetik alan nétrlesirken siiperiletkenin
disindan toplanir. Bu sonucu B manyetik alanin disarlanmasi olarak gozleriz.
Ornegin iginde manyetik alan sifir iken 6rnegin disinda yiizeye yakin bolgelerde

artan bir alan gozlenir. Bu siire¢ Sekil 1.6’ da gosterilmektedir.

r

IR
TYY

Siiperiletken Sifir Dirence
Gegis

Sekil 1.6 Normal ve siiperiletken durum (Meissner etkisi).



Manyetik bir madde i¢inde manyetik alan1 hesaplamak i¢in kullanilan temel esitlik

(1.4)deki gibidir.

B = p,(H+ M) (1.4)
Siiperiletkelik durumda
B=pu,(H+M) =0 (1.5)
esitlik 1.5 “deki gibi olur.
M=-H (1.6)

Bu yiizden miikemmel bir diyamanyetiklik i¢in uygulanan alana karst maddenin

tepkisini belirten manyetik alinganlik degeri esitlik1.7° de oldugu gibi (-1)’dir.

dM
=1 (1.7)

Stiperiletken bir maddenin kritik sicaklik altindaki (T.) sicakliklarda manyetik
gecirgenligi ise k = 1 + y =0 olur (Fossheim ve Sudbo, 2004).

1.3 I. Ve IL. Tip Siiperiletkenler

Stiperiletkenler iizerine uygulanan dis manyetik alana bagli olarak ya normal
durum ya da siiperiletken durumda olmak tizere iki durumda karsimiza cikarlar. Eger
disaridan uygulanan manyetik alan degeri, her siiperiletken madde i¢in farkh
degerlere sahip kritik manyetik alan (H,, He; ve Hcy) degerlerinin {izerinde artilirsa
malzemenin Meissner etkisini bozar. Yani disaridan uygulanan manyetik alan
siiperiletkenin igerisine niifus etmeye baslar (Fossheim ve Sudbo, 2004).
Stiperiletkenler, Tip I ve Tip II siiperiletkeleri olmak iizere manyetik alandaki

davraniglarina gore iki grupta incelenir.

Civa, kursun, Aliminyum ( Nb, Va hari¢) gibi tiim elementler birinci tip
stiperiletkenler olarak adlandirilir. T, kritik sicakligin altindaki herhangi bir T

10



sicakliginda bulunan bir siiperiletken uygulanan manyetik alaninin belirli bir H,
maksimum degerine kadar milkemmel diyamanyetik 6zellik sergilerken, bu kritik
degerin iizerinde drnek normal duruma geger manyetik alan tamamen 6rnegin igine
nifus eder ve Ornek artik siiperiletkenlik 6zelligini yitirir. Birinci tip

siiperiletkenlerde tek bir kritik manyetik alan degeri vardir (Sekil 1.7a).

Nbs;Sn, NbTi gibi alasim ve gecis metalleri ve tim yiiksek sicaklik
stiperiletkenleri II. Tip siiperiletkenlik 6zelligi sergilerler. II. Tip siiperiletkenleri H;
ve He, olmak iizere iki kritik manyetik alan degerine sahiptirler. Bu tip siiperiletken
malzemeler alt kritik manyetik alan degerine ulagana kadar I. Tip stiperiletkenler gibi
tim manyetik alani1 disarlarlar; meissner fazindadirlar. Dis manyetik alan Hg;
degerini astiktan sonra alanin bir kismi diglanirken bir kismi malzemenin icersine
niifus etmektedir. Bu durumda 6rnek hala siiperiletkenlik 6zellik sergilemektedir.
H., ile He, degerleri arasinda uygulanan alanlarda malzeme karisik durum olarak
tanimlanan manyetik alanin siiperiletken malzemeye aki cizgileri ve aki tiipleri
seklinde girdigi durumdadir. Kiigiik silindirik normal bolgeler formundaki bu aki
cizgiler “‘vorteks’’ olarak adlandirilir ve siiperiletken bolgeler tarafindan sarilmig
durumdadirlar. Manyetik alan degerinin artmasiyla sayica artan vorteksler birlesip
biiyliyerek normal hale gecerler. Yani uygulanan manyetik alanin degeri iist kritik
manyetik alan degerini gectikten sonra ornek artik siiperiletkenlik 6zelligini yitirir ve
uygulanan alan tamamen Ornegin i¢ine girer. II. tip siiperiletkenler diisitk H.; ve

yiiksek Hc, degerlerine sahiplerdir( Sekil 1.7b).

Tipik bir Ltip siiperiletkende T. kritik sicakligin altindaki bir sicaklikta kritik
manyetik alan degeri yaklaistk 10® gauss civarindadir. Buna ragmen IL Tip
siiperiletkelerde iist kritik manyetik alan degeri 10° gauss civarinda olabilir. Bu
nedenle II. Tip stiperiletkenler yiiksek siddete sahip miknatis yapiminda oldukca
Ooneme sahiptir ( Ashcroft ve diger., 1976).

11



Normal Durum
Normal Durum

Siiperiletken Durum
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Sekil 1.7 (a) I. Tip ve (b) 1. Tip Siiperiletkenlere ait manyetik alan-sicaklik grafikleri.
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BOLUM iKi
SUPERILETKELIK TEORILERI

2.1 London Teorisi

1935 yilinda Fritz ve Heinz London kardesler siiperiletkenlerin iki temel
elektrodinamik o6zelligini, miikemmel iletkenlik (sifir direng) ve miikemmel
diyamanyetizma Ozelliklerini agiklamiglardir. Bu iki temel o6zelligi birlestiren
London denklemleriniolusturmuslardir. Stiperiletkenligin elektrodinamik

Ozelliklerini agiklayan ilk teoriyi ortaya atmislardir.

London kardesler, klasik yiiklii bir sivinin siirtlinmesiz aktig1 ve akimin girdapsiz
oldugunu kabul ederek iki akiskan modelini ortaya atmislardir. Bu modele gore
stiperiletken icersindeki elektronlarin yogunlugu (n,= ns + n, ) seklinde ifade eder.
ng; siiperelektronlarin yogunlugu n,; normal elektronlarin yogunlugudur, n,; birim
hacime diisen elektron sayisidir. Siiperiletkenlerin sicakligi 0 K’ den kritik sicakliga,

T, yukseltiginde, siiperelektronlarin yogunlugu ngden sifira diiser.

L. tip siiperiletkenler icin ohm yasasin1 degistirerek, hem elektriksel iletkenligi
hem Meissner etkisini agiklamislardir. London kardesler Maxwell denklemlerine ek
olarak siiperiletkenlerdeki elektromanyetik alani ifade eden iki yeni denklem ortaya

koymuslardir (Saxena, 2010).

E elektrik alaninda kaynaklanan elektriksel kuvvet altinda hareket eden

stiperelektronlarin hareket denklemi:

m— = —eE (2.1)

seklinde ifade edilir.

Stiperakim elektronlarinin yogunlugu E,

Js = ng(—e)vs 2.2)
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Akim yogunlugunun zamana gore tiirevini alindiginda,

>

djs dVs

e ns(—e) " (2.3)
dis _ nse’ g 2.4
at  m (2.4)

(2.4) esitligi elde edilir. Bu ifade I. London denklemi olarak ifade edilir. Kararli
durumda siiperakim yogunlugu siiperiletken i¢inde sabittir. Siiperakim yogunlugunun
zamana gore tiirevi sifirdir. Yani kararli durumda, stiperiletken i¢inde elektrik alanin
sifir oldugu sonucuna ulasiriz. Diger bir deyisle siiperiletken boyunca voltaj diismesi

stfirdir (Davarcioglu, 2006).

Birinci London denkleminin rotasyonelini alalim;

Ys — Ls® GyF (2.5)

dB 1
L~ _VxE (2.6)
dB = [djs m
= VX [mzns] 27)
— 2 -
V), = — (‘"n’:) B 2.8)

(2.8) ifadesi ikinci London denklemi olarak bilinir. Bu denklemden, amper

yasasini esitlik (2.9) kullanarak Meissner etkisini aciklayan denklem tiiretilebilir.

VxB = pu,J (2.9)
R 2.
VxVxB - _ e nsB (2.10)
Ko m



- m —_— 5 —
B = ——— (VaVxB) Q2.11)
VxVxB = V.(V.B) — V2.B 2.12)
- - m 2
B=-—"-V.B (2.13)

Denklemi tek boyuta indirgeyelim

d’B  ngue? =

-t B0 (2.14)

Meissner etkisi diisiiniildiiglinde sinir sartlart B(0)= B, ve B(0)=0 olarak alinir.

Boyle bir ikinci dereceden denklemin ¢oziimii
B(x) =B,e /2 (2.15)

(2.15) esitliginde verildigi gibidir. Siiperiletken orneklerde meydana gelen ylizey
akimlari, manyetik alanin maddenin i¢ noktalarindan disarlanmast sonucunu
olugmaktadirlar. Bu akimlar yalnizca yilizeyde ¢ok ince bir tabakada olusmazlar.
Aksine olusan bu yiizey (perdeleme) akimlari, ylizeyden maddeye niifus ederek sonlu
kalinlikta bir tabaka tizerine dagilirlar. Manyetik alan da bu ince tabakalarda derinlik
ile (2.15) esitliginde oldugu gibi baglidir. Bu esitlik manyetik alanin siiperiletken
yiizeyden itibaren iistel degisimini gosterir. Tam ylizeydeki Bo degerinden sifir

degerine tistel olarak azalmaktadir (Sekil 2.1). Burada

/‘1=( m )1/2 (2.16)

nsuoe?

(2.16) esitligi ile verilen A degeri niifus derinligini ve karekteristik bozunma
uzunlugunu ifade eder. (2.5) ve (2.15) denklemleri siiperiletkenligin iki temel

0zelligini milkemmel diyamanyetizma ve sifir direncin dogru tanimlamasini verir.
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Sekil 2.1 Ornek yiizeyinden itibaren manyetik alanin penetrasyonu.

2.2 Ginzburg — Landau Teorisi

1950 yilinda London teorisine alternatif olarak sunulmus stiperiletkenligin ilk
kuantum teorisidir. Ginzburg-Landau teorisinde biitiin elektronlar 6zdes davranis
gosterdigi kabul edilir ve bu sekilde tiim elektronlarin tek bir uzaysal koordinata
bagli, tek parametreli dalga fonksiyonu ile temsil edilmesi miimkiindiir. Siiperiletken
icersinde bulunan n tane elektronun hareketini temsil eden tek bir dalga fonksiyonu

vardir. Bu fonksiyon kompleks pseudo-dalga fonksiyonu y(r) ile tanimlanir.

Stiperiletkenligin termodinamigi incelendiginde T=T. da ( H.=0 yani dis manyetik
alan uygulanmadiginda) entropideki degisim sifirdir ve siiperiletkenin 6z 1s1sinda bir
stireksizlik goriilir. Bu durum normal durumdan daha diizenli bir durum olan
stiperiletkenlik fazina geg¢isin ikinci dereceden bir faz gegisi oldugunun gostergesidir.
Ikinci dereceden faz gecisi, bir siiperiletken icin diizen parametresinin y fonksiyon
T > T, oldugunda yok olacagini, kritik sicaklik yakinlarinda |T — T,| < T, sifirdan
farkli olacagi anlamma gelir. Boylece teori basitlesir ve davranig GL denklemleri

tarafindan tanimlanabilir.
GL teorisinde y parametresi,
[Y|? = n (2.17)

stiperelektronlarin yogunlugu olarak tanimlanir. Siiperiletkenlerin Ginzburg-Landau
serbest enerjisi, siiperiletken ve normal durumlar arasindaki gecis i¢in diizen

parametresinin yerine konan y(r) dalga fonksiyonunun terimlerinde agilir.
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Manyetik alan icersinde bulunan bir cismin siiperiletkenlik fazinin serbest
2
enerjisine manyetik alan, :—; terimi ek olarak girer. ¥ etkin dalga fonksiyonu
oldugundan dolayi, bir H dis manyetik alan varliginda, serbest enerji birim hacim
2

basina sadece :—; ile artmayacak bir de ¥’ nin gradyeni olan bir terimin katkisiyla

artacaktir. Ciinkii manyetik alanin varliginda ¥ degismez degildir. Bu nedenle

serbest enerji ifadesine ekstra bir terim eklenir.
L |—ihrw + S EEw| 2.18)
2m ' c r (2.
A(%), uygulanan H manyetik alanin vektdr potansiyelidir ve e*, etkin yiiktiir.

D1s bir manyetik alan i¢cinde bulunan siiperiletken bir cismin serbest enerji ifadesi

esitlik 2.19” daki gibi olur.

2 * 2
F,=F,+ f{a|¢| +=BlpI2 + 25+ —ihV‘I’+%A(F)\P| }dv (2.19)

Sistemin denge durumunu bulmak i¢in, burada minimum degere sahip olan
serbest enerji kullanilmalidir. Serbest enerji varyasyonu yontemiyle serbest enerji
SW’ ye gore minimize edilip sonuclar sifira esitlenerek basitce I.Gizburg-Landau

denklemine ulasilir.

1 e* =\
aly| + Blw|2yY +%<—ihV—?A) =0 (2.20)

Bu esitlik bize birinci Landau denklemini verir. Bu denklem vy’ nin uzaysal

degisimin dengesi olarak tanimlanir.

Ayn1 sekilde serbest enerji ifadesini 54 ya gore minimize edersek II. Gizburg-

Landau denklemi elde edilir.

ie*h

=52 vy — ) — S pl2A @21
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Bu ifade e* yiiklii ve m kiitleli pargaciklar i¢in kuantum mekaniksel akim ifadesiyle

aymidir (Saxena, 2010).

GL Teorisi, pek ¢cok durum i¢in kullanisli olmasina ragmen 6nemli bir sinirlama
s0z konusudur. Siiperiletken durumun serbest enerjisini diizen parametresinin seri
acilimiyla ifade ettigi i¢in, yalnizca acgilima yakin noktalarda yani siiperiletken
tastyici yiikk konsantrasyonunun sifira gittigi T, kritik sicaklig1 civarinda gegerlidir

(Miiller ve Ustinov, 1997).

2.3 BCS Teorisi

Kritik sicakligin altindaki geleneksel stiperiletkenlerde, siiperiletkenlik durum iki
ayrt Ozellikle karakterize edilir: Milkkemmel elektriksel iletkenlik (p=0) ve

miikemmel diyamanyetizm (B=0).

Stiperiletkenligin kesfinden sonra birgok aragtirma yapilmis, bazi metaller ve
alasimlar disiik sicakliklarda miikemmel iletkenlik gosterirken bazilari ise sifir
diren¢ durumuna gegis gosterememislerdir. Siiperiletkenligin bilinen 6zelliklerine
dayanan pek cok teori ileri siirlilmesine ragmen, teorilerden higbiri siiperiletkenligin
temel mekanizmasini yani elektronlarin nasil olup da siiperiletken hale gectiklerini

aciklayamamustir.

1957 yilinda Bardeen, Cooper ve Schrieffer siiperiletkenligin ilk mikroskobik
teorisi olan BCS teorisini ortaya koymuslardir. Ciftlenmis elektronlara ait dalga
fonksiyonun nasil insa edildigini gostermislerdir. Serbest enerjiyi minimize ederek
elde edilmis dalga fonksiyonu mikroskobik teorinin temelini olusturur. Buna gore

stiperiletkenlik durumu makroskobik 6lgiide bir kuantum durumudur.
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Metallerde kristal orgli ve elektronlar arasindaki etkilesme elektriksel direncin
temel mekanizmasin olusturur. Baz1 kosular altinda elektron-6rgii etkilesimi direncin

elektron — orgii etkilesiminden dolay1 siiperiletkenlik 6zelligi olusmaz.

Negatif yiiklii elektron ve pozitif yiiklii 6rgii arasindaki Coulomb etkilesiminden
dolay1 elektron, érgii bozuklugu yaratma egilimindedir (Mourachkine, 2002). Iyon
Orgiisii siiperiletkenlik durumunu yaratmada aktif katilim saglar. Elektronlar ve
kristal Orgiiniin kuantize olmus uyarilmalari (fononlar) arasindaki -etkilesme,
elektronlar arasinda ek bir etkilesme meydana getirir. Bir elektronun yarattig1 orgii
bozuklugu ikinci bir elektronu bu bolgeye gecer. Bu durum iki elektron arasindaki
zayif gekici etkilesmenin ortaya ¢ikmasina neden olur. ki elektron arasindaki cekici
etkilesme, elektronlar arsindaki itici coulomb itmesinden daha giiglii olursa, bu

elektronlar siiperiletkenlik durumunu olusturan g¢iftler olustururlar (Sekil 2.2).

Iki elektron arasindaki bu cekici etkilesim fononlar araciligiyla saglanir. Bir

metalde mutlak sifir sicaklifina erisildiginde fonon olusmaz o halde fononlar
yardimiyla elektronlar nasil etkilesir? Kristal iginde E dalga vektoriine sahip
serbest bir elektron ele alalim. Bu elektron bazi anlarda bir orgii titresimini uyarir.
Yani elektron daha 6nce mevcut olamayan yeni bir fonon yaratir ve k_{ durumuna
gecis yapar. Yaratilan fononun dalga vektorii g olsun. q dalga vektoriine sahip

fonon, E dalga vektoriine sahip baska bir elektron tarafindan sogurur (Miiler ve

Ustinov, 1997).
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Sekil 2.2 Elektron-fonon etkilesimi ve cooper ¢ifti olusumu.
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BOLUM UC

SUPERILETKENLERIN KRISTAL YAPILARI

Yiiksek sicaklik siiperiletkenleri yapisal olarak perovskit adi verilen kristalografik
ailenin tyesidirler. Perovskitler 6zel bir atomik dizilise sahip seramiklerdir. Bu
yapinin ideal sekli ABXj3 seklinde formule edilen ii¢ ayr1 kimyasal elementten olusan
kiiplerden meydana gelir. Ideal bir perovskit yapida, A ve B atomlar1 metalik
katyonlar (pozitif yiiklii), X atomlar1 metalik olmayan anyonlardir (negatif ytiklii). A
atomlar1 B atomlarina gore daha biiylik ve kiibiin merkezinde bulunur (Sekil 3.1).
Daha kiiciik olan B katyonlar1 kiibiin koselerine yerlesmistir. X anyonlar ise 12

kenarin orta noktalarina dizilmistir (Saxena, 2010).

@
- ‘.
o

Sekil 3.1 Simetrik bir perovskit kristalin o6rgii yapisi.

A Katyonu

‘ B Katyonu

X Anyonu

CuO; diizlemleri igeren siiperiletkenlerin (Cuprate) fiziksel 6zelliklerini anlamak
icin kristal yapisini (atomlarin yerlerini) bilmek gerekir. CuO, diizlemleri oldukca
yiiksek anizotropik kristal yapiya sahiptirler. Boyle bir yapi cupratelerin bir¢ok
fiziksel oOzelliklerini belirler. Geleneksel stiperiletkenlerde koherens (esuyum)
uzunluk London girinti derinliginden daha uzun oldugundan dolay:r yapisal etkinin

bir 6nemi yoktur. Ancak cuprateler i¢in bu durum gecerli degildir.

Genellikle, yiiksek sicaklik siiperiletkenleri tetragonal yapiya sahiptirler.

Hepsinde bir ya da birden fazla ¢ok 1yi iletken olan CuO, diizlemleri vardir. CuO,
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diizlemleri nadir toprak elementlerinden (Bi, O, Y, La, Ba vb.) olusan yalitkan
diizlemlerle ayrilmaktadir. Bu tabakalar yiik depolar1 olarak isimlendirilirler ve CuO,

diizlemlerine yiik tasiyicilari saglarlar.

CuO, diizlemlerinde, her bir bakir iyonu yaklagik 1,9 A° aralikla dort oksijen
iyonuyla sikica baghdir (Sekil 3.2). Karakteristik CuO, diizlemleri iceren bir¢cok
bilesik tiretilmistir. Bu bilesiklerde birim hiicre basina diisen CuO, diizlemlerinin

sayis1 (N)) farklidir (Mourachkine, 2002).

Yiiksek sicaklik siiperiletkenlerindeki CuO diizlemleri sayist ile kritik sicaklik
arasinda dogrudan bir iliski oldugu one siiriiliir. CuO diizlemleri periyodik olarak
kendini tekrarlayinca kadar eklenmesi siiperiletkenlik gecis sicakligini (T,) arttirir.
CuO, diizlemlerinin sayist arttikca siiperiletkenlik gecis sicakligt (T.) Once artar,

diizlem sayis1t maksimum N; = 3 ulastiktan sonra diiser (Bilgili, 2007).

S
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Sekil 3.2 CuO, diizlemi.

,’/
N
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3.1 Y-Ba-Cu-O (YBCO) Bilesiklerinin Kristal Yapilar:

Stv1 azot sicakliginin iizerinde gecis sicakligr T, > 77 K gosteren ilk siiperiletken
malzemedir. Bu siiperiletken sistemine ait kararli bilesiklerden en ¢ok calisilani
YBa;CusOn genel formiilii ile verilmektedir. Yapidaki atom oranlarina bagli olarak

YBCO siiperiletken malzemeler 1-2-3 malzemeleri olarakta anilmaktadirlar (Zan,
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2006). Kristal yapisinda ortorombik bir birim hiicreye sahiptir. Orgii sabitleri a =
3,82 A%, b=3,89 A°vec~ 11,7 A° dir.
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Sekil 3.3 YBCO siiperiletken seramigin kristal yapisi.

CuO,-Y-CuO, tabakas1 disinda BaO diizlemleri ve Cu-O zincirleri vardir. iki
CuO; diizlemi BaO tabakasi tarafindan ikiye ayrilir. Tek bir Yitriyum atomu CuO,
diizlemlerini bir arada tutmayi saglar (Sekil 3.3). Yapida rolii ¢ok biiyiik degildir.
Lantanit serisinden +3 degerlige sahip bagka bir nadir-elementi Y yerine sisteme
koymak sistemin siiperiletkenlik 6zelliginde fark edilebilir derecede degisime sebep
olmaz. CuO, diizlemindeki her bir bakir iyonu bes oksijen iyonu piramidi tarafindan

sarilmistir (Mourachkine, 2002).

YBCO tek boyutlu Cu-O zincirlerine sahip tek yliksek- T, siiperiletkenidir. Bu
zincirlerdeki oksijen atomlarinin varligr siiperiletkenlik icin olduk¢a dnemlidir. Bu
siperiletken bilesikler oksijen stokiyometrisine ¢ok hassastir ve buna bagli olarak
farkli fiziksel ve yapisal Ozellikler gostermektedir. Bu bilesiginin genel formiilii
YBa,Cu; O7x (0 < x<1) seklindendir. YBa,Cus O ‘nun kritik sicaklik degeri
(T.) x-degerlerinin degisimiyle degisir. x> 0,6 oldugunda yapida artik oksijen
atomlariin zincirleri bulunmaz ve sistem siiperiletkenlik 6zelligini yitirir (Saxena,

2010).
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3.2 Bi-Sr-Ca-Cu-0O (BSCCO) Bilesiklerinin Kristal Yapilar:

1987 yilinda Micheal ve arkadaglari 22 K sicaklikta akima karsit direng
gbstermeyen yeni bir bilesik Bi-Sr-Cu-O kesfetmislerdir. Maeda ve grubu Bi-tabanl
bu siiperiletken bilesige Ca ekleyerek 1988 yilinda kritik sicakligit 105 K’e
yiikseltmeyi basarmislardir. Ayni1 yi1l Tokano ve arkadaglarinin Bi-Sr-Ca-Cu-O
bilesigine kursun ekleyerek 110 K sicakliginda sifir direng gosteren Bi-Pb-Sr-Ca-Cu-
O siiperiletken bilesigini kesfetmislerdir.

Bizmut tabanl yliksek sicaklik siiperiletken ailesinin {i¢ {iyesi vardir. Bi- Sr- Ca-
Cu- O sisteminin ii¢ faz1 Bi,S1,Ca,.Cu,Oy (n =1, 2 ve 3) genel formiilii ile verilir.
Bi: Sr: Ca: Cu: O katyonlarinin oranlarmma gore 2201, 2212, 2223 fazlar1 olarak
adlandinlirlar. Bu sistem fazlart Bi,SroCuQg, BirxSroCaCu,0g, BirSroCar,CuzOqg
seklindedir.

n=1  Bi,Sr,Cu;0y icin tabakalarin siralanisi Bi- Sr- Cu- Sr- Bi

n=2 Bi,Sr,Ca;Cu,0y icin tabakalarin dizilisi Bi-Sr-Cu- Ca- Cu- Sr- Bi
n=3  Bi,Sr,Ca,Cu;0y icin tabakalar1 Bi-Sr-Cu- Ca-Cu - Ca- Cu- Sr- Bi
seklindedir.

CuO, diizlemi artikca T, kritik sicaklik artar. Bi-tabanli yliksek sicaklik
siiperiletkeleri (2212, 2223) YBCO bilesiklerine gore daha iistiindiir.  Bu
stiperiletken bilesikler suya ve nemli atmosfere karsi daha direnglidir. Oksijen
dengesi avantajina sahiptir. Yani 850°C isitildiginda stiperiletkenlik fazlarinda
oksijen kaybi1 ya da kazanci yoktur. Bi-O tabakalar1 Vander walls baglarindan olusur
ve boylelikle materyal kolayca yuvarlanabilir. Bu 6zellik onun bant seklini almasini
saglar ve ayrica bu malzemeler tiinelleme ve diger dlglimler i¢in olduk¢a uygundur
(Saxena, 2010). Bi1 tabanli yapilarda oksijen igerigi oda sicakliginda sabittir. Bi-O
tabakalar arasindaki bag oldukga zayiftir, bu ylizden kolayca boliinebilir.
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3.2.1 Bi,Sr,CuQg Bilesiginin Kristal Yapisi

Ik kez Tarascon ve arkadaslar1 tarafindan bulunan Bi,Sr,CuOg (2201) 6rneginde
bir Cu-0O, iki Sr-O ve iki Bi-O diizlemi vardir. Ca diizlemi yoktur. Sekil 3.4’de
goriildiigh gibi Bi-O diizlemi tabanda, Cu-O diizlemi merkezde bulunmaktadir. Sr-O

diizlemi ise Bi-O ile Cu-O diizlemi arasinda yer almaktadir.

Bu fazin birim hiicreleri orijine gore (1/2,1/2, z) kayma seklinde istiflenmektedir.
Bu istiflenmede bir diizlemin Bi atomu siradaki ardisik oksijen atomunun asagisinda
yer alir. Cu atomunun oksijen atomuna gore koordinasyonu oktahedraldir (Bogaz,
2006). Yani bu bilesiklerde bir Cu atomu, alti komsu oksijen atomu ile kare tabanl

oktohedral yap1 olusturur.
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Sekil 3.4 Bi-2201 fazinin kristal yapist.

3.2.2 Bi;Sr,CaCu,0;s Bilesiginin Kristal Yapisi
Bi,S1,CaCu,0s bilesigi Bi, SrpCa,.1CuyOnonia genel serisinde n = 2 degerine gore

olusan ve diislik sicaklik fazi olarak da (2212) adlandirilan bir bilesiktir. Maeda ve
arkadaslar1 (Maeda, 1988), (2201) fazini olusturan {igliiye kalsiyum (Ca) ilave ederek
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(2212) fazinn kritik sicakligini 85 °K olarak bulmuslardir. Sekil 3.5, Bi,Sr,CaCu,Og
bilesiginin kristal yapisin1 gostermektedir. Bi-2212 bilesigini olusturan kristalin
birim hiicresinde, (2201) bilesigini olusturan diizlemlere ek olarak, SrO
diizlemlerinin arasina yerlesmis bir Ca-CuQO, tabakas1 yer almaktadir. Yapisal olarak
iki CuO; diizlemi, oksijen atomu igermeyen bir Ca tarafindan ikiye ayrilmaktadir.
Birim hiicrede bulunan katmanlarin istif sirasi [ (BiO); - SrO -CuO, — Ca - CuO, -
SrO -(BiO), ] seklindedir. Bu bilesikteki Cu atomlarinin her biri, bes komsu oksijen
atomu ile kare tabanli piramit seklinde bir bag yapmaktadir. Bi-2212 tetragonal bir
orgili yapisina sahiptir ve 6rgii sabitleri axb= 5,4°A ve c~ 30,89 °A. Ca atomu iki
CuO, tabaka arasina girer, birim hiicre iki yar iletken BiO ve iki yalitkan SrO

tabakalarindan olusur (Mourachkine, 2002).
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Sekil 3.5 Bi-2212 bilesiginin kristal yapist.

3.2.3 Bi»Sr:Ca;Cu30y Bilesiginin Kristal Yapisi

Gegis sicakligi 110°K olan Bi>SryCa,.1Cu,O,44 genel serisinde n =3 degerine gore
olusan ve yiiksek sicaklik fazi olarak da (2223) adlandirilan siiperiletken bir
bilesiktir. Sekil 3.6’da Bi-2223 bilesiginin kristal yapisini gostermektedir. (2212)
fazinin kristal yapisindaki diizlemlere ilave bir Ca-CuO, katman1 bulunan bilesik en

yiiksek kritik sicaklik degerine sahiptir. Boylece, SrO katmanlar1 arasinda
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sandviglenen ili¢ adet CuQO, diizlemleri vardir. Bu CuO, diizlemlerinin her biri,
digerinden oksijen igermeyen bir Ca diizlemi ile ayrilmistir. Bu katmanlar [ (BiO), -
SrO - CuO; - Ca - CuO; - Ca - CuO; - SrO -(BiO), | seklinde siralanir. (2223)
bilesigi iki farkli Cu atomu iceren diizlemlere sahiptir. Cu atomlar1 ise atomu oksijen
atomlariyla koordinasyona sahiptir. Dort komsu oksijen atomu ile birlesen Cu
atomlar1 merkezde bulunur ve iki boyutlu kare 6rgii seklinde koordine olur, asagi ve
yukaridaki Cu atomlar1 bes komsu oksijen atomlariyla kare tabanli piramitsel yapida

koordine olurlar.
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Sekil 3.6 Bi-2223 bilesiginin kristal yapisi.

3.3 TI-Ba-Ca-Cu-O (TBCCO) Sistemlerinin Kristal Yapilar:

Tl- Ba- Cu-O sisteminde siiperiletkenlik ilk kez Sheng ve Herman tarafindan 1987
yilinda gozlenmistir. Sheng ve Herman’nin olusturdugu Ornekler Ca atomu
icermemektedir ve bu Orneklerin  nominal bilesenleri TI,Ba,CuzOg.x ve
T1BaCu30s s5.x seklindedir. Bu o6rnekler 80 K iizerinde sifir direng gostermektedir.
Kisa bir siire sonra bu orneklere Ca ekleyerek bu sistemin kritik sicakligini 100 K
tizerine ¢ikarmayr basarmiglardir. Sheng ve Herman’nin Orneklerindeki
stiperiletkenlik fazlar1 (Tl1Ba,CaCu,Os ve Tl,Ba,Ca,Cu3O;9 ) Hazen ve ark.
tarafindan tanimlanmistir. Parkin ve ark. Tl,Ba,Ca,Cu3O,o siiperiletken fazinin
miktarini artirmak i¢in isleme kosullarini degistirmisler ve 125 K ‘de bir stiperiletken

bulk tiretmislerdir (Saxena, 2010).
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Tl-Ba-Ca-Cu-O sistemleri Tl BaxCa ,.1CuyOznt1y+m (m=1, 2 ve n=1-6) genel
formiiliiyle ifade edilir. Bu sistem n = 1, 2 ve 3 olmak flizere ii¢ farkli smnifta

incelenmistir.

n =1 i¢in — T,Ba,CuOg — 2021 faz1 — Tc = 80 °K — tetragonal yap1
n =2 i¢gin — TI,Ba,CaCu,Og — 2122 fazi — Tc = 110 °K— tetragonal yapi
n = 3 i¢in — Tl1,Ba,Ca,Cuz0,9— 2223 fazi — Tc = 125 °K— ortorombik yap1

Talyum oksitlerin hepsi oda sicaklifinda tetragonal yapiya sahiptirler. Talyum
tabanli yiiksek sicaklik siiperiletkenlerinin kristal yapisi Bizmut tabanli yiliksek
sicaklik siiperiletkenlerinin kristal yapisina ¢ok benzerdir. Bu bilesiklerde Bizmut
yerine Talyum, Stronsiyum yerine Baryum atomlar1 geger. Tl-Ba-Ca-Cu-O sistemi
Bi-Sr-Ca-Cu-O sistemi ile ayni kristal yapiya sahip olmasina ragmen farkli
stiperiletkenlik ve normal durum 6zelliklerine sahiptir (Mourachkine, 2002). TI-Ba-
Ca-Cu-O sistemleri TI- Ba- Cu- Ca- Cu- O seklinde dizilise sahiptir. Ca burada CuO

tabakalarimi bir arada tutar.

3.4 Hg-Ba-Ca-Cu-O (HBCCO) Sistemlerinin Kristal Yapilari

HgBaCa ,,.;1Cu,Oons3 (n= 1, 2, 3) genel formiiliine sahip kritik sicakligi 134 K’e
kadar artinlmis bir yiiksek sicaklik siiperiletken ailesidir. 1993 yilinda Putilin ve
diger. birim hiicre basina tek bir CuO, tabakasi iceren 94 K’den diisiik sicaklikta
stiperiletkenlik 6zelligi gosteren HgBa,CuOy4.;5 bilesigini sentezlemislerdir. Ayn1 yil
A. Schilling ve diger. bu sisteme kalsiyum ilave ederek gecis sicakligini 130 K
olarak bulduktan sonra 1994 yilinda Gao ve arkadaslar1 gecis sicakligim1 133 K’e
yiikseltmislerdir. Schilling ve arkadaslar1 yapiya ait 6rgii parametrelerini a =b = 2,7

A ve c=16,1 A oldugunu belirleyerek yapinin tetragonal oldugunu bulmuslardir.
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Hg-1201 Hg-1212 Hg-1223 Hg-1234 Hg-1245
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Sekil 3.7 HgBa,Ca,_;Cu,O,,,3 sisteminin farkli fazlari i¢in kristal yapisi.

Sekil 3.7°de goriildiigii tizere CuO, tabakalarindaki Cu** iyonlar1 dért, bes veya
alt1 O, iyonu ile birlesip oktahedral yapida koordine olurlar, kenar paylagimli yar1 ya
da tam oktahedral bir tabakali yapi1 olustururlar. HBCCO yiiksek sicaklik
siiperiletken ailesinin tim iyelerinin kritik sicakligi paralel basing altinda
artirilabilir. n=3 i¢in Hg-1123 bilesigine uygulanan basin¢g denemelerinde T, kritik
sicaklik 164 K’e yiikseltilmistir (Chu, 2012).

3.5 Demir Tabanh Siiperiletkenlerin Kristal Yapilar

Hosono ve digerleri 2008 yilinda 26 K civarinda gegis gosteren demir tabanl
LaOFeAs (Sekil 3.9 (a)) bilesigini sentezlemislerdir (Kahamira, 2008). Bu kesiften
birka¢ hafta sonra sisteme F (Flourin) katkilanmis ve La yerine +3 degerli daha
kiigiik 1yonik capa sahip toprak elementleri getirilerek sistemin T, kritik sicaklig1 55
K’e yiikseltilmistir. Daha sonra Sasmal ve digerleri yeni bir demir tabanli AFe;As,
sisteminde A: K, Cs ve Sr elemetlerini koyarak Tc kritik sicakligi 38 K’e
yiikseltmislerdir.

Bu sistemler (RO)TPn genel formiiliine sahiptir. Bu formiilde R; La gibi nadir

toprak elementlerini, T; Fe ve Ni gibi ge¢is metallerini, Pn; P ve As gibi nitrojen

gruplarini igerir.
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Sekil 3.8 Cuprateler ve Fe- tabanli siiperiletkenlerin iletkenlik tabakasi ve yiik saglayan tabakalarin

sematik gosterimi.

Tim Fe- tabanli siiperiletken bilesiklerde (Fe,As;) tabakasi 6nemli bir tabakadir.
Demir tabanli siiperiletkenlerde cuprateler gibi ii¢ sekilde siniflandirilir. Baz1 fiziksel
ozelliklerin farkli olmasina ragmen ii¢ ailede siiperiletkenlikten sorumlu iletkenlik
tabakas1 ve elektron ya da hole katkisi saglayan yiik reservuar tabakali ortak yapiy1
paylasirlar (Sekil 3.8). Cupratelere benzer sekilde, yiik tasiyicilar1 Fe,As, tabakalari
icinde hareket eder, (R,O,) tabakalari modiilasyon katki tabakasidir ve (Fe,As;)
tabakalarinin  yapisal biitlinliigiinii ~ siirdiirmesini  saglar. Ancak R(OF)eAs
tabakalarinin yapisi cupratelerden farklidir. Cupratelerde dort komsu oksijen atomu
ile birlesen Cu atomlar1 kare 6rgili seklinde koordine olurken, Fe*” atomlar1 dort As
atomlariyla tetrahedral sekilde koordine olur. Sekil 3.9 (b)’de goriildiigii gibi
AFe;As, (A=K ve Cs) siiperiletkenleri, ROFeAs bilesigine benzer (Fe,As;)

tabakalar1 vardir, ancak tek elemental A tabakasi tarafindan ayrilir (Sasmal, 2008).
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(a) (b)
Sekil 3.9 (a) LaOFeAs ve (b) K/sr Fe,As; kristal yapilari.
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BOLUM DORT

MEKANIK OZELLIKLER

D1s kuvvetlerin uygulanmasi halinde bir cismin seklinin ve biyiikliigliniin
degismesi olasidir. Bu degisimler olurken, cisim bozulmaya karsi direng gosterirler.
Dis kuvvetlerin etkisi altinda degisik zorlanmalar karsisinda, malzemede olusan sekil
degisiklikleri ve bu etkiler altinda malzemenin gosterdigi dayanma giicii 6zelliklerine

mekanik 6zellikler denir (Baradan, 2003).

Stiperiletken seramiklerin elastik 6zellikleri, siiperiletkenlik olgusunun hem
teoriksel anlam1 hem de pratik uygulamalari i¢in 6nemlidir. Siiperiletkenligin BCS
teorisinde elektron-fonon etkilesimi siiperiletkenlik durumlarinin olusmasi igin ¢ok
biiylik 6neme sahiptir. Bu yiizden uzun dalgaboylu fonon spektrumu malzemenin
elastik  Ozellikleriyle yakindan iligkilidir, bunu takiben siiperiletkenlik

karakteristikleri de malzemenin elastik 6zellikleriyle iliskili olmak zorundadir.

Anderson’nin 1965 yilinda yaptigi bir calismada T, kritik sicakligin kesme
modiliniin (G) karekdkiiyle orantili olarak degismesi gerektigini ifade etmistir

(Anderson, 1965).

T, a G/? 4.1)

Mekanik Ozellikler denince kati cisimlerin, kendilerine uygulanan kuvvetlere
kars1 gosterdigi yapisal tepkiler anlasilir. Cesitli zorlanmalarin etkisiyle malzemede
olusan degisiklikler ve gerilmeler gozlemle ve Olglimle tespit edilebilir. Sekil
degistirme eger ¢ok kiiciik bir gerilme altinda meydana gelmisse elastik deformasyon
s0z konusudur. Ancak belli bir sinirin {lizerindeki gerilmeler malzemede plastik, yani
kalict sekil degisikligi yaratir (Giirii ve Yalgin, 2006). Malzeminin mekanik
Ozelliklerini anlayabilmek icin gerilme ve sekil degistirme kavramlarini bilmek

gerekir.
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4.1 Zor-Zorlanma

Katilarin mekanik 6zellikleri Zor ve Zorlanma (bozulma) kavramlariyla agiklanir.
Dis kuvvetler altinda dengede olan kat1 bir cisim diisiinelim. Bu cisme uygulanan
kuvvetler cismin i¢indeki her atoma etkiyen i¢ kuvvetleri olustururlar. Atomlar arasi
baglar1 yay gibi diislinlirsek bu dis kuvvetler yaylar1 gerip ya da sikistiran ig
kuvvetleri olustururlar. Kuvvetler yerine par¢a boyutundan bagimsiz zorlanma
siddetini belirten gerilme tanimi yapilabilir. Zor; birim alana denk gelen kuvvet
olarak tanimlanir. Yani kuvvetler altinda dengede duran bir cismin birim kesitine dik

olarak uygulanan kuvvetin dl¢iisiidiir.

g=— 4.2)

Birimi SI birim siteminde N/m?’dir.

Eger uygulanan kuvvet cismin kesitine paralel ise o zaman gerilme tegetsel

gerilme (kesme, kayma, makaslama) olarak ifade edilir (Sekil 4.1).

== 4.3)

(a) (b)

Sekil 4.1 (a) Normal gerilme ve (b) tegetsel gerilmenin sematik gdsterimi.

Zor (gerilme) bir, iki ve 1ii¢ eksenli olmak iizere cesitli sekillerde cismi
etkileyebilir. Tek eksenli gerilmede en biiyiik gerilme kuvvete dik olan kesitte olur.
Iki ve {i¢ eksenli gerilme halinde, en biiyiik gerilmeler kayma gerilmelerinin sifir

oldugu asal diizlemlerde olur (Baradan, 2009).
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Zorlanma ise bir cisimde bozulmanin derecesinin bir dlgiisiidiir. Ornegin; silindir
seklindeki 1, uzunluklu Ay kesit alanina sahip bir cisme bir eksende F ¢ekme
kuvvetinin uygulandigimi distiniirsek cismin kuvvet yoniinde boyunun degistigini
gozlemleriz (Sekil 4.2). Cismin boyunda meydana gelen uzamaya zorlanma denir
(Esitlik 4.4). Yani cismin boyunda meydan gelen artisin cismin baslangic boyuna
boliinmesidir (Smith, 2001) .

g= 2Ll (4.4)

Lyt AL

Sekil 4.2 Silindirik cismin kuvvet etkisiyle boyunda meydana gelen degisim.

Mekanik ozelliklerin kaynagi atomlar arasi1 bag kuvvetleri olmakla beraber i¢
yapiya ve cevre kosullarina biiyiik Ol¢lide baglidir. Aralarinda dogrudan bir bag
kurmak olanaksizdir. Atomsal teoriler bir¢ok olaylar: niteliksel yonden aciklamada

yararli olmakla beraber nicelik yoniinden yetersizdir.

Sekil degistirme siirecinde atomlarin nasil davrandiklarini ve i¢ yapida ne gibi
degisikliklerin olustugunu bilmek gerekir. I¢ yapiyr degistiren etkenler 6zellikleri de
degistirir. Bu etkenler ve uygulama yontemleri iyi bilinirse i¢ yapida gerekli
degisiklikler yapilarak 6zellikler uygulama amacina uygun hale getirilebilir. Ancak

bu degisiklikler dogal olarak siirlidir ve uygulayicilarin bu sinirlari bilmesi gerekir.

Cisimlerin mekanik 0zelliklerin incelenirken, cisimlerin birer siirekli ortam
oldugu varsayilir. Bu siirekli ortamlarin uygulanan dis kuvvetlere karsi tepkisi

deneysel olarak saptanir. Bu asamada atomlarin nasil davrandiklar ve i¢ yapida ne
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gibi degisikliklerin olustugu gbz oniine alinmaksizin uygulanan kuvvete kars1 olusan
sekil degistirmeler Olciiliir. Boylece belirli kosullar altinda elde edilen zor-sekil
degistirme bagintilar1 malzemelerin mekanik davraniglari ile ilgili ¢ok yararl bilgiler
saglar. Mekanik davraniglar incelenirken malzemenin i¢ yapisim1 bilmeye gerek

yoktur (Onaran, 1993).

4.2 Zor - Zorlanma Diyagram

Zor-Zorlanma diyagrami; malzemelerin dayanimlarini belirlemek i¢in kullanilan
cekme deneyinden elde edilen veriler kullanilarak cizilen gerilme - birim sekil
degistirme grafigidir (Sekil 4.3). Bu grafik malzemenin orant1 smiri, esneklik
modiilii, akma dayanimi, ¢ekme dayanimi ve kopma dayanimi gibi mekanik

ozellikleri hakkinda bilgi edinmemizi saglar.

= Kopma
Cekme Dayanim
Dayanim

AKma
—  Davamim —>

(X N N N J
- - o000 00
5 eco oo
Elastik Gerilme
o= Plastik Sekil
Degistirme
= \—"= Elastikivet Modili

ZORLANMA

Sekil 4.3 Zor-zorlanma diyagramu.

Orant1 sinir1 gerilmelerin birim sekil degisimlere orantili oldugu bolgenin en
bliyiik gerilme degeridir. Baslangi¢ noktasindan egriye teget cizilerek, tegetten ilk
sapmanin goriildiigii yerde orant1 sinir1 gozlenir. Elastik limit; kalic1 sekil degisimi

birakmadan malzemenin dayanabilecegi en fazla gerilme degeridir.
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Malzemenin kalic1 sekil degistirmeye basladig1 gerilme degerine akma dayanimi
denir. Gerilme bu degere ulastiktan sonra uzamalarin artmasi i¢in artik gerilmelerin
cogalmasina gerek yoktur. Bu smirda malzeme icinde biiyiik degisiklikler ve
kaymalar olur. Kaymanin fark edilir ve etkili oldugu durumundaki gerilme akma

dayanimidir.

Cekme Dayanimi; akma bolgesinden sonra diyagramda tekrar bir yiikselme
gorlliir ve yine birim sekil degistirmelerin artmasi ancak gerilmelerin artmasiyla
miimkiin olur. Bu bdlgede grafigin egimi elastik bolgeye kiyasla kiiciiktiir. Gerilme
arttikca bu egim siirekli bir sekilde azalir ve sifir olup yanal daralmalarin artmasiyla
malzeme kopmaya baglar. Cekme dayanimi malzemenin kopmadan evvel
dayanabilecegi en biiylik kuvvetin ilk alana bdliinmesi ile elde edilir. Kopma
Dayanimi; kirilma (kopma) aninda uygulanan yiikiin orijinal alana bdliinmesi ile

bulunan gerilmedir ( Baradan,2009).

4.3 Sekil Degistirme

Bir maddenin fiziksel ve elektriksel Ozellikleri, katiyr olusturan atomlarin,
iyonlarin ve molekiillerin dizilisine ve aralarindaki etkilesim kuvvetlerine birinci
derecede baglidir. Bir kat1 maddenin i¢ yapisinin degisimiyle mekanik 6zellikleri de
degismektedir. Ciinkii maddenin i¢ yapist ve onun mekanik 6zellikleri arasinda siki

bir iligki bulunmaktadir.

Uygulanan bir kuvvetin blyilikligline bagli olarak bir maddenin seklinde
meydana gelen degisim deformasyonun OoOlgiisiidiir. Bir maddeye bir kuvvet
uygulandiginda o madde deformasyona ugrar. Uygulanan kuvvet (gerilme) kiigiik
oldugunda malzemeler genellikle elastik davranis sergiler. Atomlar arasi baglar yay
olarak diistinelim. Yaya uygulanan kuvvet yayin esneklik sinirin1 agmadigi siirece
yiik kaldirildiginda atomlar eski konumlarina geri donerler. Ancak uygulanan kuvvet
esneklik smirin1 agarsa yay deformasyona ugrar ve atomlarin bir kismi kalic1 olarak
yer degistirir ve ilk konumlarina geri donemezler. Deformasyon; uygulanan kuvvetin

kalkmasiyla maddenin eski boyutuna dondiigli elastik deformasyon ve uygulanan
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kuvvetin kalkmasiyla maddenin eski boyutuna donemedigi kalici etki yaratan plastik

derformasyon olmak {izere iki sekilde incelenir.

Zor-Zorlanma egrisinde elastik smira kadar materyal elastiktir. Elastik
deformasyonda uygulanan kuvvet kalkinca madde eski haline donebilir. Elastik
simirdan sonra ise plastiktir; yapida olusan deformasyon kalicidir. Molekiiler yap1
tekrar eski halini almaz (Sekil 4.3). Metaller gibi c¢ekilebilir malzemeler plastik
deformasyon goOsterirken; cam, seramik gibi kirilgan malzemeler plastik

deformasyon gostermez.
4.3.1 Elastik Sekil Degistirme

Bir malzeme iizerine uygulanan kuvvete karsi (zor), malzemenin tepkisi
(zorlanma) orantili olarak degisiyorsa bu malzeme elastik deformasyona maruz
kaliyor demektir. Elastik deformasyon zor ve zorlanmanin orantili degisim gosterdigi
deformasyon seklidir. Zor-Zorlanma egrisinde bu deformasyon lineer bir dogruya
denk gelir. Bu lineer kismin egimi elastiklik modiiliine karsilik gelmektedir. Bu
modiil bir maddenin elastik deformasyona karsi direnci ya da maddenin sertligi
olarak diisiiniilebilir. Elastiklik modiilii ne kadar biiyiik olursa malzemenin sertligi o
kadar biiyiik olur. Uriin dizayn parametresi olarak elastiklik modiili oldukga

onemlidir (Callister, 1940).

Young modiilii olarak da bilinen elastiklik modiilii, malzemede birim sekil
degistirmek i¢in uygulanacak gerilme olarak tanimlanir. Yani uygulanan gerilemenin
elastik sekil degistirmeye oranidir. Elastik modiiliintin birimi N/m? dir (Esitlik 4.5)
Bir malzemenin elastiklik modiilii esas olarak atomik yapisinin bir 6zelligidir. (Giirii
ve Yal¢in,2006).

o =Ee 4.5)

Bir malzemenin elastik deformasyonu kalic1 degildir. Malzeme iizerine uygulanan

yiikiin kalkmasiyla, madde eski haline doner.
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Esneklik, bir cisme ne yapildigt ve o cismin buna nasil tepki verdiginin
karsilastirilmasidir. Bir maddenin esnekligiyle ilgili bilgiyi esneklik modiiliinii
bularak elde edebiliriz. Ug adet esneklik modiilii tanimi vardir; katinin boyundaki
degisime kars1 gosterdigi direncin bir Sl¢iisii olan “Young sabiti” (E), katinin atomik
diizlemlerin birbiri iizerinde kaymasi seklinde ortaya ¢ikan harekete karst gosterdigi
direncin bir 0l¢iisii olan “Kesme sabiti” (G), katilarin hacminde meydana gelen

degisime kars1 gosterdikleri direncin bir 6l¢iisii olan “Bulk modiili’’ (B).

Poisson orant yardimiyla {i¢ esneklik modiiliinii birbiriyle iliskilendirmek
miimkiindiir. Poisson orani; bir maddede kuvvet uygulanan yondeki kisalma miktar
ile diger yondeki uzama miktar1 arasindaki bagintidir. Diger bir deyisle cisimlerdeki
enine kisalmanin boyuna uzamaya oranidir. Bu oran pozitif ve negatif olabilir. Bagka
bir 6nemli elastik deformasyon bolgesi 6zelligidir.

V= —€enine (4.6)

€boyuna
V; pOISsOn Oranl, Eepine; €NINE UZama Oranl, Enyum,; bOyuna uzama oranidir.
Homojen ve izotropik maddeler i¢in G (kesme modiilii), E (young modiilii), B (Bulk
Modiilii) ve v (poisson orani) arasindaki iligki esitlik (4.7), (4.8) ve (4.9)’ da oldugu
gibidir (Aymak, 2007).

E

G = ) 4.7
9BG

" 3B+G (4.8)
3B-2G

V= eBi2G (4.9)

Atomik Olcekte, makroskobik elastik zorlanma atomlar arasi baglarin
gerinmesinde ve atomlar arasi mesafede meydana gelen kiiciik degisimler olarak
ifade edilir. Sonug¢ olarak, elastiklik modiiliiniin biiytlikliigi komsu atomlarin
ayrilmaya kars1 gosterdigi direncin (yani atomlar arasi bag kuvvetlerinin) bir
Olcuisiidiir. Elastiklik modiilii atomlar aras1 kuvvetin atomlar aras1 ayrilmaya karsi

cizilen grafigin egimiyle orantilidir ( Esitlik 4.10).

oF

Ea (—)T (4.10)

ar
o
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Atomlar arasi bag kuvveti itici ve c¢ekici kuvvetlerin bir bileskesidir. Bir
maddenin atomlar1 arasinda var olan bag kuvveti ne kadar biiyiik olursa atomlari
arasinda meydana gelecek ayrilma o kadar kiigiik, maddenin elastiklik modiilii de o
kadar biiylik olacaktir. Yani giiclii bag kuvvetine sahip maddelerin esneklik modiilii

zayif baglanmis maddelerin esneklik modiiliine gore daha biiytiktiir (Sekil 4.4).

Maddelerin bir kuvvet altinda elastik davranisi atomlar arasi1 mesafe ve bag
kuvvetleri ile agiklamir. iki atom arasindaki etki ve tepki kuvvetleri gdz oniine
alindiginda denge konumunda atomlar arasindaki kuvvetler ¢ok kiigiik mertebededir.
Atomlar birbirine yaklastikga degerlik elektronlari birbirinin elektron gaz bulutuna
girerler. Iyonlar birbirine yaklastikca, elektronlarin iyon merkezinden olan ortalama
uzaklig1 azalir. Bir iletken kristalde iyonlar pozitif yiiklii, elektronlar negatif yiiklii
olduklarindan elektronlarin ve iyon merkezlerinin arasindaki mesefa azaldikca
sistemin potansiyel enerjisi azalir. Iyonlar ve elektronlar birbirine yaklasirken
aralarinda ayni oranda olmayan itici ve ¢ekici kuvvetler olusur. Bunlarin arasindaki

net kuvvet bu kuvvetlerin bileskesidir (Baradan, 2009).

Kuvvetli Bagh
Atomlar

Atomlar arast mesafe (r)

Zayif Bagh

Atomlar

Sekil 4.4 Zayif ve giiclii baglh atomlar i¢in kuvvet-atomlar aras1 mesafe grafigi.
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4.3.2 Plastik Sekil Degistirme

Atomik agidan, plastik deformasyon atomlarin komsulartyla yapmis oldugu
baglar1 kirip ve birbirine gore goreli olarak hareket eden ¢ok sayida atomlarla ya da
molekiillerle yeniden bag olusturmasidir. Malzeme iizerine uygulanan kuvvet
kaldirilmasi bile atomlar eski haline donemezler. Plastik deformasyon mekanizmasi
kristaller ve amorf yapili malzemeler i¢in farklidir. Kiristal yapili olmayan katilarda
( stvilar ) plastik deformasyon bir viskoz akis mekanizmasi ile gerceklesir. Amorf
yapili cisimlerin sekil degistirmeleri de kristal yapilarda oldugu gibi i¢ yapiya ve i¢
yapi tiirtine biiyiik ol¢iide baghdir.

Kristal yapili katilarda plastik deformasyon, kayma etkisinde hareket eden
dislokasyonlar tarafindan olugturulur. Atomlarin kristalografik diizlemleri tizerindeki
dislokasyonlar tiim kristalografik yonlerde ayni kolaylikla hareket etmezler. Cok
kristalli malzemelerde her tane etrafindaki komsu tanelere tane sinir1 ile bagh
oldugundan serbestce hareketi imkansizdir. Herhangi bir malzemede taneler rastgele
dizilmislerdir. Yani her bir tanedeki kristal dogrultusu farkli yonlerdedir. Bu nedenle

plastik deformasyon en uygun y&nlenmis tanelerde baslar ( Aksoy ve Onel, 1990).

Normalde bazi 6zel dogrultular boyunca diskolasyonlarin meydana geldigi tercih
edilmis bir diizlem vardir. Bu diizleme kayma diizlemi denir ve bu diizlem kayma
yonii olarak adlandirilan hareket dogrultusunu izler. Belirli bir kristal yap1 i¢in
kayma diizlemi en yogun diizlemsel yogunluga sahip diizlemdir. Yani atomlarin en
yogun yerlestigi diizlemdir. Kayma yonii ise bu kayma diizlemi icersinde atomlarin

birbiriyle sikica yerlestigi en yiiksek lineer yogunluklu dogrultudur (Callister, 1940).

. Kuvvet
/= XS

Sekil 4.5 Kristal yapil1 bir metalde kayma diizlemi.
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BOLUM BES

SERTLIK

Maddenin mekanik 6zelliklerinden biri sertliktir. Sertlik; katilarin bilesigiyle ve
yapistyla sikica iligkili mekaniksel bir parametredir. Maddenin igsel bir 6zelligidir.
Sertlik yaygin olarak kalite kontrolii ve goreli performans parametresi olarak
kullanilan bir 6zelliktir. Cisimlerin kalict deformasyona (¢izilmeye, iz olusumu vb.)
kars1 gosterdikleri direng "sertlik" olarak bilinmektedir (Askeland, 2010). Bir
maddenin sertligi sert bir cisimle ¢izilerek ya da kesilerek bulunabildigi gibi
cogunlukla kolay uygulanabilir oldugu ve yikict etkileri olmadig1 icin iz birakma

yontemi kullanilarak bulunur.

Sertlik bagil bir kavram olup, sertlik derecesinin saptanmasi sertligi bilinen bir
referans madde (sertlestirilmis celik, tungsten karbiir, elmas) kullanilarak
belirlenebilir. Bu yontemde belirli bir kuvvet altinda sert bir girinti (elmas piramid,
vb.) ucu maddenin iizerine kalic1 bir iz birakir. Uygulanan yiik ile girinti boyutu

arasinda iliski kurularak maddenin sertligi hesaplanabilir.

Bir cismin sertliginin bilinmesi bize maddenin kokeni ve diger ozellikleri
hakkinda bilgi verir. Ornegin, sertlik maddenin islenebilme 6zelligini gosterebilir.
Genellikle sertlik ile iglenebilme oOzelligi arasinda ters bagintt vardir. Diger bir
deyisle, sert maddeleri islemek zordur (Askeland, 2010). Mikrosertlik her zaman
Olciilen bir mekaniksel karakteristik degil ayn1 zamanda yapisal parametrelerin bir
arastirma yontemi olarak gelismektedir. Bu yiizden sertlik deneyleri bir maddeyi

karakterize etmede ¢ok dnemli olmustur (Giannakopoulo, 1999).

Sertligin 6l¢limii, hangi sertlik testinin kullanildigina baglidir. Bunun sonucu
olarak bir¢cok sertlik degerinden bahsedilmektedir. Bu sertlik birimlerini birbirine
doniistiiren herhangi bir yontem yoktur. Ancak sertlik, homojenlik ¢aligmalarinda
tiretim kontrolii ve malzeme se¢iminde ¢ok 6nemli bir 6zelliktir. Sertlik testleri, diger
yapilan testler ile karsilastirilinca daha az maliyetli olmasi ve temel olarak

malzemeyi fazla tahrip etmemesi nedeniyle ¢ok yaygindir. Sertlik degerleri deney
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kosullarina ¢ok bagli oldugundan ancak ayni kosullar altinda elde edilen sonuglar
birbirleri ile karsilastirilmalidir. Sertlik deneyleri basit ve tahribatsiz olmasindan
dolayr malzemenin diger 6zellikleri hakkinda malzemeyi elden ¢ikarmadan fikir

sahibi olunabilir.

Sertlik her ne kadar temel bir bilgi vermezken, ¢abuk uygulanan basit ve tahripsiz
bir deney oldugundan, endiistride malzemelerin iiretim kalitesinin belirlenmesi ve
Ozellikle 1s1l islemlerin etkinliginin kontroliinde ¢okca kullanilir. Ayrica imalatin
kalite kontroliinde ve kabul deneylerinde sertlik Olglimleri iyi bir fikir verir.
Endiistride standardize edilmis cesitli sertlik deneyleri vardir. Cisimlerin sertligi

6lcme yontemleri ii¢ gruba ayrilabilir.

5.1 Cizme Yontemi ile Sertlik Tayini

Bu tip sertlik ¢izik sertligi olarak bilinir. “ Mohs sertlik” ¢izelgesine gore c¢esitli
mineraller birbirini ¢izme yetenegine gore siralanir. Bu skala 10 adet mineralin
sertlik derecelerini siraya konularak hazirlamistir. En yumusak mineralin ¢izik

sertligi 1 en sert mineralin ¢izik sertligi 10 kabul edilir.

5.2 Sicratma yontemi ile sertlik Tayini

Silindirik elmas uclu bir ¢ekic veya sert celik bilye belirli bir yiikseklikten
malzeme iizerine diisiiriiliir. Dligme sonunda geri ziplama yiiksekligi elastik sertligin
bir olciisti olarak kabul edilir. Yumusak malzemenin esneklik sinir1 diisiiktiir. Bu
nedenle daha ¢ok enerji emer ve geri ziplama yiiksekligi daha az olur. Bu sertlik

derecesi ile lastikler ile plastiklerin sertlikleri ve metallerin esnekligi karsilastirlir.

5.2.1 Shore Sertligi

Shore sertliginin tayin i¢in 20 g kiitleli bir bilye, bir boru igersinden sertligi

Olciilecek malzemenin {izerine disiiriiliir. Enerjinin kiiciik bir kismi malzeme

tizerinde sekil degistirmeye harcanir. Sert malzemelerde bilyenin birakmis oldugu iz
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kiictiktlir. Enerjinin geri kalan kismi bilyenin yukari dogru geri sigramasina neden

olur. Geri sigrama yliksekligi malzemenin sertliginin bir dl¢tistidiir.
5.3 Girinti (penetrasyon) ile Sertlik Tayini

Bu yontemde sertlik, malzemenin yiizeyine batirilan sert bir cisme gosterdigi
direng olarak belirlenir. Malzemenin sertligi ylizeyine bir u¢ batirilarak belirlenir.
Genellikle kiire, piramit ve koni seklinde olan ug, sertligi ol¢iilecek malzemeden
daha sert bir malzemeden yapilir. Ornegin, sertlestirilmis ¢elik, volfram karbiir veya
elmas yaygin olarak kullanilan u¢ malzemelerdir. Standart sertlik deneylerinin
cogunda, yiik, batict u¢ yavasca malzeme ylizeyine dik olarak batirilir. Bir siire
bekledikten sonra u¢ yiizeyden kaldirilir. Batma derinligi veya batma kesit alan1 esas
aliarak sertlik degeri hesaplanir ( Smith, 2001). Kullanilan standart ucun big¢imine,
uygulanan yiike ve olusan izin degerlendirme yontemine gore farkli sertlik dlgme

yontemleri vardir.
5.3.1 Brinell Sertligi

Genellikle metaller igin kullanilir. Ol¢iimde kullanilan girinti ucu sertlestirilmis
celik bilyedir. Bilye ¢ap1 2,5 mm, 5 mm, veya 10 mm dir. Fakat genellikle 10 mm
caplt bilye kullanilir. Uygulanan yiik malzeme sertligine ve ornek kalinligina goére
degisir. Bilye sertligi Olclilecek malzemenin iizerine belirli yiiklerde batirilir. Bilye
kaldirildiktan sonra bilyenin malzeme {lizerinde birakmis oldugu izin ¢ap1 ol¢iiliir.

Brinell sertlik degeri ( BSN)

F

BSN = (x2)(p—Vp2-a2)

(5.1)

bagintisiyla hesaplanir. Burada F uygulanan yiik (kgf), D bilye ¢ap1 (mm) ve d iz

¢apt (mm)’ dir. Buna gére brinell sertligin birimi kgf/ mm? cinsinden bulunur.
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Sekil 5.1 Brinell girinti ucu.

5.3.2 Rockwell Sertligi

Brinell sertligi dlglimlerinde malzemede biiylik bir iz olusur. Bu nedenle daha
duyarli bir sertlik elde edilebilir. Diger taraftan bu sertlik Ol¢limii malzeme
yiizeyinde islemeden ileri gelen hatalarindan etkilenmez. Fakat deney yapilan
pargay1 zedeledigi ve yavas 6lgme yaptig1 i¢in Brinell yerine Rockwell sertlik dlgme

metodu daha ¢ok kullanilir.

Cesitli batic1 ug ( elmas koni, 1/16 ing ve 1/8 in¢ capli ¢elik bilye) ve yiiklere
gore c¢esitli Rockwell sertlik skalalari hazirlanmistir. Degisik batici uglarla farkl
sonuglar elde edilir. Bu nedenle Rockwell sertligi verilirken skalanin belirtilmesi
gerekir. Rockwell sertlik derecesi Rockwell sertligi= k-500t bagintistyla bulunur.
Burada t ug izi derinligi (mm), k ise sabit bir sayidir (Giirii ve Yal¢in,2006).

5.3.3 Vickers Sertligi

Bu yontemde batic1 ug¢ piramit bigiminde olup elmastan yapilmistir. Piramidin
tepe agis1 136° dir. Vickers sertlik deneyi s6z konusu batici ucun malzemenin
ylizeyine, malzeme cinsine gore secilen bir ylik altinda belirli bir siire batirilmasi ile
olusan izin kdsegen uzunluklarinin 6l¢iilmesinden ibarettir. Belirli bir yiikle malzeme

yiizeyine batirilan u¢ Sekil 25° de goriildiigii gibi bir dikdortgen iz olusturur.
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Vickers sertlik degeri

. 1369
2F sin

Hy = ——2% = 1.8544% (GPa) (5.2)

bagntisi ile elde edilir. Burada; P uygulanan yiik olup, d (d = (M

> )) izin ortalama

kosegen uzunlugudur.
Vickers sertligi 6lgme yontemi daha uzun zaman almakla beraber en duyarli

sertlik 6lgme yontemlerinden biridir, 6zellikle arastirma amaci ile mikro ve nano

boyuttaki sertlikleri lgmeye elverislidir (Aymak, 2007).

- dy =
. .f.-fffa .- 0 d?

Sekil 5.2 Vickers girinti ucu ve iz sekli.

5.3.4 Knoop Sertligi

Ozellikle ¢ok ince malzemeler icin Vickers sertlik testine alternatif olarak
kullanilan Knoop sertlik testi ,Vickers sertlik testinden hem ¢enticinin geometrisi
hem de sertlik taniminin 6zelliginden dolay1 farklidir. Knoop ¢enti¢i eskenar dortgen
tabanli piramid seklindedir ve centi¢inin zit yiizeylerinin iki ¢ifti arasindaki acilar
esit degildir. Biiylik ac1 172°30” ve kiigiik ac¢1 130° dir. Bir boyutu digerinin yaklasik
7 kat1 biytikliigiinde olan bir iz olusturur.

Vickers sertlik 6lgme deneyine gore daha diisiik kuvvetler uygulanir. Malzeme
tizerine uygulanan yiik genellikle 1kgf’dan daha kiiciiktiir. Knoop sertligi uygulanan

yiikiin kalic1 1zin temas ylizey alanina orani olarak hesaplanir (Baradan,2009).
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F
Hg = 14.229 (5.3)

bagintistyla knoop sertlik degeri hesaplanir. Burada L olusan izin uzun kdsegenin

uzunlugudur.
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BOLUM ALTI

YAPILAN CALISMALAR

1988 yilinda A. Siwek ve arkadaglart (Bi-Pb-Sr-Ca-Cu-O) siiperiletken ve
paslanmaz c¢elik tozlarindan elde edilen iki fazli kompozit pelletlerle yapmis oldugu
bir ¢alismada sinterleme sicaklifinin ve g¢eligin hacim kesrinin mekanik 6zellikler
tizerine etkisini incelmisler. Sinterleme sicakliinin ve ¢eligin hacim kesrinin
artmasiyla young modiili, E, ve elastik limit, R , degerinin azaldigini, sinterleme
siiresinin artmasiyla da elastik 6zelliklerin gelistigini gézlemlemislerdir. Ayni yil
Odeleye ve arkadaslarinin yapmis oldugu bir ¢alismada da (Bi, Pb)SrCaCuO
(BSCCO)’nun mekanik o6zellikleri incelenmistir. Bu ¢alismada gozenekli yapinin
elastik modiile, esneklik dayanimina, sertlige ve kirilma tokluguna etkisi
arastirilmistir. Elastik modiiliiniin ve sertligin gdzenek hacmiyle yakin bir iliski

gosterdigi goriilmiistiir.

1999 yilinda Michal R’abara ve arkadaslari ¢ekme testini kullanarak mekaniksel
davranigin  Bi-2223  bantlarinin  siiperiletkenlik ~ 6zellikleri  {izerine etkisini
incelemisler, belli bir zorlanma seviyesinden sonra kritik akimda kiigiik bir azalma
meydana geldigini gormiislerdir. Bu seviyenin gec¢ilmesi ile oksit seramik
merkezlerin i¢inde genis kirilmalar meydana geldigini ve bu kiriklarin da akimin akis

yolunu etkiledigini agiklamislardir.

Z.LU ve arkadaglar1 2000 yilinda yaptiklar1 bir ¢alismada biikme ve ¢ekme
zorlarin Ag ve AgMn kaplanmis Bi-tabanl bantlarin kritik akimlar iizerine etkisini
incelemislerdir. Kritik akim degerleri uygulanan kuvvet degerinin artmasiyla
azalmistir. AgMn kapli Bi- tabanli bilesiklerin mekanik 6zellikleri daha iyi oldugu
gozlenmis. Bi-2223 siiperiletken bilesiklerin secilen uygun kaplama materyali
yardimiyla mekanik ozellikleri gelistirilebilecegi gozlenmistir. Ayni yil M.M.
Ibrahim ve arkadaslar Bi,.,Pb,Sr,Ca,Cu30y bilesigine Bi yerine Pb eklemis ve Pb
miktarinin BSSCO siiperiletkenlerin mikrosertligi tizerine etkisini incelemistir. Bu

calismada Pb miktarinin belli bir degere kadar artmasiyla mikrosertlik degeri artmis
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belli bir degerden sonra mikrosertligin azaldig1 gozlenmistir. Pb miktar1 x= 0,3

degerine ulastiginda en uygun degerleri verdigi gdzlenmistir.

Khalil (2001), geleneksel katihal tepkime yontemi ile Bi2 Pb Sr2Ca2Cu30
X X y

(x=0,0, 0,18, 0,22, 0,25, 0,3, 0,35 ve 0,5) siiperiletkeni iiretmislerdir. Pb
konsantrasyonundaki artma ile birlikte, Young modiilii, akma mukavemeti ve
sertlikte kademeli bir artisin oldugunu bildirmigler ve bu parametrelerin en yliksek
degerlerinin x=0,3 katkisinda gergeklestigini bu degerden sonra azalma oldugunu
belirtmislerdir. Bu sonuglari, taneler arasi1 baglarin mukavemeti ve malzemenin daha
homojen bir yapiya sahip olmasiyla iliskilendirmislerdir. x=0,3’den sonraki
katkilardaki azalmanin ise taneler arasi zayif baglardan ileri geldigini rapor

etmislerdir.

S.M.Khalil ve ark. 2005 yilinda Bi-2212 sistemi {izerine 1s1l islem sicakliginin
etkilerini aragtirmistir. Bu aragtirmada elde ettigi Vickers mikrosertlik degerlerinin

1s1l islem sicakliginin artmasiyla arttigini gézlemlemislerdir.

2006 yilinda U.Kélemen ve arkadaslart Bij sPbg4SrCar—SmyCuzOy seramiginin
Sm (Samaryum) miktarina gore yiike bagli goreli mikrosertlik ve yiikten bagimsiz
sertlik degerlerini aragtirmislardir. Sm katkisiyla yiizeydeki gozeneklerin azaldig: ve
buna bagli olarak yiikten bagimsiz sertlik degerleri Sm miktariin artmasiyla arttigin
kaydetmiglerdir. S.M. Khalil ayn1 yil Bij,Pbg36SrCarCdCu3Oy(x = 0,0 — 0,55)
stiperiletkenine degisik oranlarda Cd (kadmiyum) ekleyerek yaptigi ¢alismada Cd
miktarinin mekaniksel ve siiperiletken oOzellikler iizerine etkisi incelenmistir.
Mekanik ozellikler sinterlenmis Orneklerin mikrosertlik degerleri 6lciilerek
karakterize edilmistir. Cd miktarinin belli bir degere kadar artmasiyla (x=0,35)
mikrosertlik degeri arttigi ve belli bir degerden sonra Cd miktariin artmasiyla
mikrosertlik degerinin azaldig1 goriilmiistiir. Bu davranisin sebebi siiperiletkenlerin
tanecik anizotropisinden meydana gelen istenmeyen zorlanmalarin rahatlamasina izin
veren bir plastik- akig bolgesi saglamasindan kaynaklanabilecegi hatta Cd varligi,
stiperiletkenler ve Cd parcaciklart arasinda termal acilim uyumsuzlugundan dolay1

siperiletkenlik matrisinde basing gerilmeleri indiikleyebilecegini ve siiperiletkenlik
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matrisindeki basin¢ gerilmeleri ¢atlaklar1 sikistirabilecegini ve catlak yayilimini

Onleyebilecegini ifade etmislerdir.

M.B. Solunke ve arkadaslar1 (2007) Bi;7..GasPbg3Sr:Ca;Cu,Oy (x= 0,0-0,3)
siiperiletken malzemelere Bi yerine Ga eklemis sistemin elastik davranigin
ultrasonik pulse iletim teknigi kullanarak belirlenmislerdir. Ga (Gallium) miktarinin
artistyla 6rneklerin atomik bag dayamikliliginin dolayisiyla mekanik o6zelliklerinin
arttigini gozlemlemislerdir. K.halil ve diger. (2007) Bi-2223 siiperiletkenin vakumda
sabit bir sicaklikta (850°C) 1si1l islem siiresini degistirmis, Bi-2223 siiperiletken
ornekleri lizerine mekaniksel ve fiziksel 6zelliklerini incelemistir. Bu ¢alismada 1s1l
islem siiresinin artmasiyla sertlik degeri artmis, belli bir degerden sonra ise azalma

gOrilmiistiir.

M. Yilmazlar ve diger 2007 yilinda Au ( altin) katkilamanin ve 1s1l islem siiresinin
Bi-Pb—Sr—Ca—Cu—O’in mekaniksel o0zellikleri tiizerine etkisini incelemisler.
Deneysel verilerden elde edilenlere gore Au katkilama miktar1 ve difiizyon 1s1l iglem
stiresinin artmas1 siiperiletkenlige gecis sicakligini, Vickers sertligini, young
modiiliinii, akma dayanimini, kirilma toklugunu arttirdig1 ve tanecikler arasi baglari

kuvvetlendirdigi sonucuna varmislardir.

2008 yilinda Madre ve ark. tarafindan sol- gel yontemiyle hazirlanilan (Bi; g
Pbg 4)Sr,CaCu,0g,5 siiperiletken 6rnegine Ag eklenerek sistemin siiperiletkenlik ve
mekanik 6zelliklerini incelemisler. Bu calismada elde edilen sonuglar; Ag eklemenin
oda sicakligindaki direnci, kritik akimi ve esneklik dayanimin arttirdig1 ancak kritik
sicakligr degistirmedigini gostermistir. Glimiis eklemek mekanik ve siiperiletkenlik
ozellikleri gelistirmistir. Ayn1 y1l A. Sedky Bi-2212 siiperiletkenine Ca yerine nadir
toprak elementinden Y, Gd, Nd, La eklemis ve bu elementlerin sertligin iizerine
etkisini incelemistir. Bu calismaya gore mikrosertlik degeri degisen Y, Ga, Nd, La

miktarina gore lineer olmayan bir azalis gdstermistir.

48



H. Aydin ve ekibi 2009 yilinda yapmis oldugu bir calismada Bi; gPby3ss
Sri9Cay 1 Cus0y siiperiletken seramigine Gd ekleyerek sistemin mekanik 6zellikleri
incelenmistir. Bu ¢alismaya goére Gd miktarinin artmasiyla kritik sicaklik degeri
(Tc), mikrosertlik (Hy), kirilma toklugu (K,.), akma dayanimi degerlerinin azaldigi
gozlenmis. Sisteme Gd girisi sistemin siiperiletkenligini ve mekanik 6zelliklerini

olumsuz etkiledigi goriilmiistiir.

2011 yilinda Amira ve diger. Bi; ¢Pbg 4Sr,CayCu3O,F; sistemine x = 0, 0,2; 0,4 ve
0,6 oranlarinda Flourin eklemis ve sistemin siiperiletkenlik, mekanik o6zelliklerini
incelemistir. Bu c¢alismada x=0,2 katkilama oranina kadar sistemin Vickers
mikrosertlik degerleri artarken bu degerden sonra hem siiperiletkenlik hem de

mekanik ozelliklerinin bozuldugu goriilmiistiir.

Oztiirk 2012 yilinda yaptig1 bir ¢alismada Bi; gPbg35Sr; 9Cas CusOy siiperiletken
sistemine Fe difiize etmis ve farkli difiizyon 1s1l iglem siirelerinin siiperiletkenlik ve
mekanik 6zelliklerini nasil etkiledigini arastirmistir. Sistemin mekanik 6zelliklerini
Vickers sertlik testini kullanarak incelemis ve sistemin mekanik ozelliklerini yiike
bagli ve yiikten bagimsiz olarak bulmustur. Sistemin kritik gecis sicakligl, ¢ orgi
parametresi, kritik akim yogunlugu ve vickers sertligi Fe katkis1 ve 1s1l islem stiresi

arttikca artmaktadir.

Hermiz ve diger. (2012), katihal reaksiyon yontemi ile hazirladigi Bije
Pbg 4St; sBag ,Ca;Cus- (Ni,Ojpi5 (x = 0; 0,8; 1, 2) sisteminin mekanik o6zellikleri
arastirilmis. Bi2223 siiperiletken sisteminin Vickers mikrosertligi, young modiilii,
akma dayanimi, kirilma toklugu ve yilizey enerji Vickers mikrosertlik testleri
yapilarak degerlendirilmis ve Ni katkisinin artmasiyla sistemin mekanik

ozelliklerinin olumsuz etkilendigi goriilmiistiir.

Asikuzun ve ark. (2012) Bi-2212 siiperiletken sisteme 0,1; 0,3; 0,5; 0,7 ve 1,0 %
oranlarinda Pr,O3 eklemis ve sistemin yapisal, siiperiletkenlik ve mekanik 6zellikleri
tizerine etkisini arastirmiglardir. Pr eklenmis Bi-2212 sisteminin yiike bagli ve

yikkten bagimsiz sertlik degerleri geleneksel yontem ve yart deneysel teoriler
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kullanilarak hesaplanmigtir. Bu sistemin yiike bagli ve yiikten bagimsiz sertlik

degerleri Pr,O; katki miktar1 arttikca azalmistir.

Literatiirde katkilamanin, 1s11 islem siirecinin ve sicakligimin siiperiletken
maddenin mikroyapisi, mekanik ve siiperiletkenlik Ozellikleri iizerine etkisini
arastiran birgok c¢aligma yapilmistir. Yapilan caligmalara bakildiginda bazi katki
elementleri sistemin mekanik Ozelliklerini gelistirirken bazilar1 sistemin hem
mekanik 6zelligini hem de siiperiletkenlik 6zelliklerini kotii etkilemistir. Isil islem
stiresinin artmasi sistemlerin 6zelliklerini iyilestirmistir. Ve sistem iizerine etkiyen

kuvvetin degismesi kritik akim degerini etkilemistir.
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BOLUM YEDI
DENEYSEL YONTEMLER

7.1 Biy7Pby3Sr,Ca,CuzAgOy ( x=0,00; 0,03; 0,06; 0,09; 0,12) Bilesiginin

Hazirlanmasi

Bi; 7Pbg3Sr,CarCus <Ag,Oy seramik siiperiletken Ornekleri standart katihal
reaksiyon yontemi kullanilarak sentezlendi. Ham madde olarak %99.99 yiiksek
safliga sahip Bi,Os, PbO, SrCO;, CaCO; CuO ve Ag,O tozlan kullanildi. Farkli
katkilama oranlarinda sisteme Cu yerine Ag)O eklenerek bes farkli Ornek
olusturuldu. Bu 6rnekler igcerdikleri katki miktarina bagli olarak A (x = 0.00 ), B (x
=0.03), C (x =0.06), D (x =0.09) ve E (x =0.12) seklinde isimlendirildi.

0,85 Bi,03 + 0,3 PbO + 2 SrCO3 + 3 CaCOs + (3-x) CuO + (x) A0 —»
Bi]’7Pb(),3SI'2C32CU3_XAgXOy

Ornek A (x=0,00): Bi; 7Pbg3Sr,CayCu30y

Ornek B (x=0,03): Bi; 7Pb( 3Sr,Ca,Cu 5.97Ag 0,030y
Ornek C (x=0,06): Bi; 7Pby3Sr,Ca,Cuy 04Ag 0,060y
Ornek D (x=0,09): Bi; 7Pbg3Sr2CarCuy91Ag0 000y
Ornek E (x=0,12): Bi; 7Pbg 3Sr2Ca,Cus ssAg 0,120y

Gerekli atomik oranlarina gore Tablo 7.1° de hesaplanan, agirliklart Olgtilmiis
tozlar dogrudan karistirthip dgiitiildii. Ogiitme isleminden sonra karisan tozlar 800°C
sicaklikta 20 saat kalsine edildi. Bu slirecten sonra Ornekler oda sicakligina
sogutuldu. Kalsine edilmis toz bilesikler iyice 6giitiildiikten sonra bu tozlarin her biri
yaklasik 4 ton basing altinda 13 mm ¢apinda ve 1-1.5 mm kalinliginda tabletler

haline getirildi.
Tabletleri sinterlemek; stiperiletken fazi elde etmek, karisimi olusturan atomlar

arasindaki baglar1 kuvvetlendirmek, polikristalleri meydana getirmek ve kristal

kusurlarin1 azaltmak i¢in gereklidir. Bu nedenle hazirlanan tabletler, oda sicakliginda
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firma yerlestirildi ve 5° C/dak. hizla 845°C’ye kadar 1sit1ldi. Bu sicaklikta 100 saat
bekletildikten sonra 5 °C/dak. hizla oda sicakligina kadar sogutuldu.

Tablo 7.1 Bi; 7Pbg3S1,Ca,Cu;z (Ag,O, sistemimi i¢in gerekli tozlarin agirlik hesabi.

Ornek X Bi,03 PbO SrCO; CaCO; CuO Ag,0
A(0,00) 0,00 | 3,9606 0,66959 2,9526 2,0018 2,38641 -

B (0,03) 0,03 | 3,9606 0,66959 2,9526 2,0018 2,362546 0,034761
C (0,06) 0,06 | 3,9606 0,66959 2,9526 2,0018 2,338682 0,069522
D (0,09) 0,09 | 3,9606 0,66959 2,9526 2,0018 2,314817 0,104283
E (0,12) 0,12 | 3,9606 0,66959 2,9526 2,0018 2,290954 0,139044
Toplam 19,8033 3,347985 14,763 10,009 11,69341 0,34761

Sekil 7.1 Ornek hazirlarken kullamlan &lgiim cihazlar ve firm.

7.2 XRD Ol¢iim Yéntemi

Bi; 7Pbg3Sr,CarCus «AgcOy Orneklerine ait X-1sin1 kirmim desenleri Rigaku
D/Max-2200/PC diffractometresi ile 1,5418 A ° 'lik bir dalga boyuna sahip CuK,
radyasyonu kullanilarak elde edildi. XRD olgtimleri (20) kirimim agilart 3° ile 60°
arasinda degisen genis bir aralikta tarandi. Tiim 6rnekler toz seklinde ogiitiilerek X-
1sint Olgiimleri yapildi. X-1gin1 6l¢iimleri kullanilarak oOrneklerin siiperiletkenlik
fazlar, safsizlik fazlari, Orgii parametreleri ve kristal yapilariyla ilgili bilgi
edinilebilir. Tiim Orneklere ait faz analizi X- powder programi ve Pdf2 veritabani
kullanilarak incelendi. Her bir 6rnegin belirgin H(hkl) ve L(hkl) yansimalarinin pik
siddetleri kullanilarak Bi-2223 ve Bi-2212 fazlarinin hacim kesirleri hesaplandi. Bi-
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2223 ve Bi-2212 fazlarinin hacim kesirleri esitlik 7.1 ve 7.2 kullanilarak
hesaplanmistir (Bilgili ve diger, 2008).

Bi — 2223(%) = — 210D 100 7.1)
ZIH(hkl)+EIL(hkl)

Bi — 2212(%) = — 22k 1109 (7.2)
ZIH(hkl)+ZIL(hkl)

Bu formiilde ¥ Iy(nkry Ve X I (rkry Strasiyla Bi-2223 ve Bi-2212 fazlari igin (hkl)

kirinim ¢izgilerinin siddetleridir (Bilgili, 2008).

Orneklerin XRD desenlerini kullanarak ayn: zamanda tanecik boyutlarmi elde
edebiliriz. Siiperiletken 6rneklerin tanecik boyutlarini scherrer formiiliinii kullanarak

hesaplayabiliriz (Esitlik 7.3) (Ozturk, Terzioglu ve diger., 2011) .

_ 0.91
" B(radyan)cos )

(7.3)

Burada D; ortalama tanecik boyutu, A; 6l¢limde kullanilan X-1s1mninin dalga boyu,
B, (Sekil 7.2) kirinim deseninde goriilen maksimum siddete sahip piklerinin

yarisinda, pikin ¢izgi genisligidir (FWHM) ve 0 Bragg acisidir.

Sekil 7.2 Pik deseninin yar1 genisligi (FWHM).
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7.3 AC Manyetik Alinganlik Ol¢iim Yéntemi

Stiperiletken bir maddenin iki ayirt edici 6zelligi vardir. Biri belli bir kritik
sicakligin altina sogutuldugunda sifir direng gostermesi digeri ise kritik sicaklik ve
kritik manyetik alan degerlerinin altinda miikemmel diyamanyetik 6zellik

sergilemesidir.

Bi; 7Pbg3Sr,CayCus.Ag,Oy (x=0,00; 0,03; 0,06; 0,09; 0,12) seramik sistemlerin
manyetik alinganlik degerlerinin sicaklikla degisimi incelendi. Orneklerin manyetik
alinganliklari, laboratuarimizda bulanan kriyostat, Lock-in Yiikseltici (Model 830
SR DSP Lock in Amplifier), Lock Share (331 Temperature controller), Vakum,
Kompresor ve Bilgisayardan olusan sistem ile Olgiildii (Sekil 7.3). Manyetik
alinganlig1 belirlerken kullandigimiz bilgisayar programi ise LabView’dir. Bu sistem
cesitli frekanslarda ve manyetik alan genliklerinde (siddetlerinde) alinganlik 6l¢iimii
yapmamiza olanak saglar ve ayni zamanda alinganlifin reel ve sanal kisimlarinm

Olgebiliriz.

Dikdortgen cubuk seklinde kesilen Orneklerin Olgimleri 30-150 K sicaklik
araliginda (30 K sicakliktan baglayarak dakikada 3 K arttirilarak 150 K’e
¢ikartilmistir) yapildi. Her bir 6regin T, ve T.™ belirlemek i¢in 1000 Hz

frekanslit AC manyetik alanin genligi 2 Oe alarak dl¢limlerimizi gergeklestirildi.

Sekil 7.3 Ac manyetik alinganlik 6l¢iim cihazi.
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7.4 SEM Ol¢iimii

Yiiksek sicaklik siiperiletkenleri birbirlerine zayif baglarla baglanmis tanecikli
yapiya sahiptirler. Zayif baglar tanecik sinirlarindaki diizglin olmayan ydnelimler,
bosluklar, oksijen eksikligi ve bilesimdeki degisimlerden kaynaklanir. Siiperiletken
yizeyinde meydana gelen, kiriklar, catlaklar, tortular, siiperiletken olmayan
safsizliklar ve daha diisiik gecis sicakligia sahip siiperiletkenlik fazlar1 yani zayif
baglar hakkinda 6rnegin yiizey morfolojisi incelenerek bilgi edinilebilir. Taramali
Elektron mikroskopu ile yapilan SEM analizleri bize malzemelerde 1s1l islem
stiresince meydana gelen degisiklikleri yani, kristal biiylimesi, atomik oranlar ve

kristal yapist gibi 6zellikler hakkinda ayrintili bilgi saglamaktadir.

Ag katkili ve katkisiz drneklerin yilizey morfoloji goriintiileri JEOL JXA 733
taramali elektron mikroskobu (Scanning electron microscope) Siiperprob cihazi ile

alimmistir. Mikrofotograflarin biiyiitmesi X2000’dir.

7.5 Vickers Mikrosertlik Ol¢iimleri

Stiperiletken seramiklerin sertlik Sl¢ctimleri oda sicaklifinda Mitutoyo dijital
mikrosertlik test cihaz1 (HM-200 serisi) (Sekil 7.4) kullanilarak yapilmistir. Cihazin
girinti ucu piramidal u¢ seklinde olup uygulayabildigi kuvvet araligi 0,4903 mN ve
1960 mN araliginda degismektedir. Cihaz iz 6l¢ltimiinde kullanilmak iizere X10,
X50, X100 biiyiitmeli li¢c objektife sahiptir.
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Sekil 7.4 HM-200 serisi dijital Vickers mikrosertlik cihazi.

Farkl yiiklerde (0,245; 0,490; 0,980; 1,960 ve 2,940 N) bir Vickers piramidal ug
10 s boyunca seramik Ornek iizerine batirilarak olusturulan girintinin kosegen
uzunlugu £+ 0.1 um hassasiyetle Ol¢iildii. Girintiler girinti kdsegenin en az iki kati
uzaklikta olacak sekilde Ornek ylizeyinin farkli kisimlarina yapildi. Seramik
yiizeyinin farkli yerlerinden alinmig 5 farkli 6l¢limiin ortalamasi alinarak her yiik
degeri i¢in ortalama sertlik degerleri hesaplandi. Elde edilen girinti kdsegen uzunluk
degerleri hesaba katilarak Vickers Mikrosertlik (goreli sertlik) degerleri esitlik (7.1)
kullanilarak hesaplandi.

H, = 1854.4 (d—";) ( GPa) (7.1)

Burada F uygulanan test yiikii olmak {izere birimi Newton, d girinti izinin

kosegen uzunlugu birimi ise um’ dir (d=(d;+d>)/2) .
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BOLUM SEKiZ
DENEYSEL SONUCLAR VE BULGULAR

8.1 XRD Ol¢iim Sonuclar

Kristal yapiya sahip olan malzemelerin yapisal analizlerinde X-iginlart kirinim
desenleri analizi 6nemli bir yer tutar. X-1sinlar1 analizi, liretilen seramik 6rneklerin
kristallesme silireci ve bu siiregte ortaya ¢ikan kristal fazlarin ve safsizliklarin

tanimlanmasinda biiyiik yararlar saglar.

Sekil (8.1- 8.5)’de katihal tepkime yontemiyle hazirlanan ve 845 °C’de 100 saat
sinterlenen Bi; 7Pbo3SrCayCuscAgOy (x = 0,00; 0,03; 0,06; 0,09; 0,12) seramik
orneklerine ait X-isinlar1 kirinim desenleri yer almaktadir (siiperiletken fazlar ve

safsizlik fazlar1 bu desenler lizerinde isaretlenmistir).

5000 4 x=0.00 ® 02223
©2212
0Ca,PbO

° R
4000 - % CuO
- © '
S
& 3000
.é’ ®
7 @
[
]
E 2000+ o
o
1000 — 0 0

20 ( Degree)

Sekil 8.1 Bi; 7Pbg3Sr,Ca,Cus0y (x=0.00) 6rnegi i¢in XRD deseni.
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Sekil 8.2 Biy 7Pbg3Sr,CayCu; 97A8 0,030y (x=0.03) 6rnegi icin XRD deseni.

x= 0.06
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| ” Ca,PbO,
©
— 3000
5 ©
& ]
£ °
(2]
c
3
i=

10 20 30 40 50 60
20 (a.u.)

Sekil 8.3 Bi; 7Pbg3S1r,Ca,Cu, 94Ag 0,060y(x=0.06) 6rnegi icin XRD deseni.
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Sekil 8.4 Bi; 7Pbg 3Sr;,CaCus 91 Agp 090y(x=0.09) drnegi igin XRD deseni.
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Sekil 8.5 Bi; 7Pbg 3Sr,Ca,Cu, ggAg 120y (x=0.12) drnegi igin XRD deseni.

Analizlerden elde edilen sonuglara gore hazirlanan Cu yerine Ag katkili
Bi 7Pbg3Sr,CarCus <Ag, Oy siiperiletken Ornekleri  yiiksek-Tc  (Bi-2223) ve
diisiik-Tc (Bi-2212) fazlarmi bir arada barindiran ¢ok fazli bir yapiya sahiptir ve bu
orneklerde ana faz Bi-2223 fazidir. BPSSCO sistemine ait karakteristik pik olan
H(002) ve L(002) pikleri yaklagik 20 = 4,8° ve 20 =5,76° agilarinda rahatlikla

gorilmektedir.
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L(002) ve H(002) fazlarina ait en yiiksek siddet degerleri A 6rnegindedir (Sekil
8.1). H(002) karakteristik pikinin siddeti Cu yerine katkilanan Ag miktarinin
artmasiyla azalmistir. x=0,06 katkili Ornekten sonraki Orneklerde bu pik artik
gorilmemektedir. C ve D orneklerinde Bi-2223 fazina ait piklerin siddetleri gittikce
diismiis ve bu faza ait bazi pikler kaybolurken baskin pik artik Bi-2212 fazina ait
pikler olmustur. BSSCO sistemine ait fazlar en ¢ok 20=15°- 40° araliginda
gorilmektedir. Tim oOrneklerde goézlenen en belirgin pikler; L(008) yaklagik
20=23,16°, L(115) yaklasik 20 =27,56°, H(0012) yaklasik 26=29,04° ve L(0012)
yaklasik 20 = 35,02° agilarinda goriilmektedir. Tiim drneklerde gozlenen L(008) piki
en yiiksek siddet degerine sahiptir. H(0012) pikinin en biiyiik degeri A Orneginde
goriilmektedir. XRD grafiklerinden goriildiigii izere B 6rnegi haricinde Ag,O katkisi
arttik¢a H(0012) pikinin siddeti azalmaktadir. Ayn1 zamanda Ag,O katkisi arttikca
Bi-2223 ve Bi-2212 fazina ait piklerin siddetleri azalmistir.

XRD ol¢timleri ayn1 zamanda safsizlik fazlar1 hakkinda bilgi edinmemizi saglar.
Bi; 7Pbg3Sr,CayCus.<Ag,Oy Orneklerinde goriilen safsizlik fazlari CuO ve CaPbOy
fazlaridir. Katkisiz 6rnekte 26= 38,8° acgisinda CuO faz1 goriilmektedir bu faz katkili
orneklerde gozlenmemektedir. Diger bir safsizlik fazi olan Ca,PbO, fazi tiim
orneklerde 20 = 17,32° agisinda goriilmektedir. A, C ve D 6rneklerinde Ca,PbOy
fazina ait piklerin en yliksek siddet degerlerini almaktadir.

En kiiciik kareler yontemini kullanarak XRD verilerinden sistemin 0rgi
parametrelerini  hesapladik. Katkisiz 6rnekle karsilastirlldiginda Ag  katkili
orneklerde ¢ Orgii sabitinin degerinin azaldigi goriilmektedir. Bu sonug¢ x=0,03

katkidan sonra sistemin diisiik sicaklik fazina kaydigin1 gosterir.

Orneklerin goreli hacim kesirleri ve tanecik boyutlar1 Tablo 8.1°de dzetlenmistir.
Sekil 8.6° da goriildiigli lizere Bi-2223 fazinin hacim kesri artan katki oraniyla
azalirken, Bi-2212 fazina ait hacim kesri artmistir. Orneklerin tanecik boyutlar:
Scherrer formiilii kullanilarak hesaplanmis. Buna gdre ana yansimalarin kristal
boyutu sirasiyla A, B, C, D, E i¢in 35,4 nm, 35,733 nm, 36,875 nm, 37,375 nm, 43,9

nm’ dir. Bu sonug¢ orneklerin SEM analizi ile de desteklenmektedir. Tiim 6rneklerin
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birim hiicresi ortorombik kristal yapiya sahiptir. Bi;;Pbg3Sr,CayCus.(Ag,Oy
(x=0,00-0,12) orneklerinin birim hiicre boyutlar1 Tablo 8.1’ de verilmistir. Ag
katkisinin artmasiyla, c¢ parametresinin degeri Onemli oranda azalirken a
parametresinin degeri artmistir. Oksijen elementleri bizmut oksit (Bi,03) tabakasina
yerleserek a orgii parametresinde bir artig ve ¢ orgii parametresinde bir azalisa neden
olacagi diisiiniilebilir. Bu sonuglar bize sunu gostermektedir; sisteme Cu yerine
yerine dahil edilen Ag,O miktarmin artistyla siiperiletkenlik o6rneklerin yapisal

Ozellikleri bozulmustur.

Tablo 8.1 Orneklerin hiicre parametreleri, Bi-(2223) ve Bi-(2212) fazlarmin hacim kesirleri ve tanecik

boyutlari.
Faz Faz Scherrer
Oram Oram Tanecik
a (A% b (A% c(AY Kristal yapi
(%) (%) boyutu
2223 2212 (nm)
A 5.3990 5.4130 37.130 ortorombik 52.40 47.60 35.400
B 5.4084 5.4209 37.075 ortorombik 49.89 50.11 35.733
C 5.3890 5.4080 30.550 ortorombik 39.29 60.71 36.875
D 5.3946 5.3895 30.649 ortorombik 36.60 63.40 37.375
E 5.4070 5.4120 30.771 ortorombik 25.19 74.81 43.900
I |—= Bi-2223
70 | Bi-2212
65 |-
60 |-
E 55 —
2 gl T &
E T
o 45 1
«© I
T ol =
35| =
30 [
25| =
1 L 1 1 1 " 1 1 1 e 1 n 1
0.00 0.02 0.04 0.06 0.08 0.10 0.12

Ag Miktari

Sekil 8.6 Bi-(2223) ve Bi-(2212) fazlarimin hacim kesirleri.
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8.2 SEM Ol¢iim Sonuclar1

Orneklerin taramali elektron mikroskop (SEM) fotograflar: sirasiyla A, B, C, D, E
ornekleri icin Sekil 8.7, 8.8, 8.9, 8.10 ve 8.11° de verilmistir.

Sekil 8.7 Bi; 7Pbg 3Sr;,Ca,Cuz0y (x=0.00) 6rnegi i¢in SEM goriintiisii.

— K o . =

_ .
Sekll 8.9 Bi1.7Pb0.3SI'2C32C112,94Ag O,O6Oy (X=006) Omegl lqm SEM goruntusu
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Bi; 7Pbg3Sr,Ca,Cus.« Ag,O, Orneklerinin tanecik boyutlarini, tanecik sinirlarinda
meydana gelebilecek olas1 yigilmalarini ve yiizey morfolojilerini belirleyebilmek i¢in
SEM goriintiilerinden yararlaniriz. Katkisiz 6rnekte (A) taneciklerin, Bi-2223 fazina
ait oldugu diisiiniilen, igne-tipi tanecik yapisi sergiledigi gozlenmektedir (Oztiirk,
Cetinkara, Asikuzun ve diger, 2011).

Sekil 8.8” de goriildiigii lizere katkisiz A 6rneginde igne-tipi yapida homojen bir
olusum ve oldukca az gozenekli yap1 sergilenmektedir. A 6rneginin ylizeyi diizgiin
ve yogundur. A 6rneginin tane boyutu katkili 6rneklerin tanecik boyutuna goére daha
kiigliktlir. Yani artan katki oraniyla tanecik boyutunda meydana gelen artis gozle
goriilebilmektedir. Bunun aksine igne-tipi tanecik olusumu ise artan katki oraniyla
kaybolmus ve tabaka-tipi tanecik olusumu goriilmeye baslanmigtir. Tabaka- tipi

tanecik yapisinin Bi-2212 fazina ait bir olusum oldugu diisiiniilmektedir (Khalil,
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2001). SEM fotograflarindan goriildiigii tizere, Ag katkili orneklerin tanecikleri
rastgele yonelmis ve zayif¢a baghdir. Artan katki oraniyla, gézeneklilik miktarinin
ve safsizlik fazlarinin artmaya bagladig1 goriilmektedir. C, D ve E 6rnekleri biiyiik
gozeneklere ve tabaka-tipi tanecik olusumlarina sahiptir. Bu sonuglar XRD
sonuclarindan elde edilen sonuglarla uyum igersindendir ve katki miktarinin

artmastyla 6rneklerin ylizey yapisinin bozuldugu goriilmektedir.

8.3 AC Manyetik Alinganlik Olciim Sonuclar:

Tim Bi; 7Pbg3SrCarCus.AgcOy siiperiletken seramiklerin AC Manyetik
siiseptibilite- sicaklik grafikleri sekil 8.12, 8.13, 8.14, 8.15 ve 8.16°da gosterildigi
gibidir. Farkli 6rneklerin manyetik alinganlik degerlerinin farkli olmas1 disinda tiim
ornekler benzer davranis sergilerler. Degerlerin farkli olmasi 6rneklerin boyutlarinin
farkli olmasindan kaynaklanmaktadir. Buna benzer bir davranis Giil ve diger. 2006
yilinda Bi (2223) sistemine farkli oranlarda Ag,CO; katkiladigi Orneklerde

gbzlenmistir.

04 x=0.00 @@« @®

T &

= (@ @@
= 14 @m‘“m‘«
= f‘
2 ] &

2 24 &

p{==) w
2 ] /
.é '3- [

- -

5% h

& g

=

s 4 ’
2" :

= -5 '

&
6 <¢(<((((((0'
L ) ¥ 1 L] ] ¥ 1 LS ] L2 1
20 40 60 80 100 120 140
T (K)

Sekil 8.12 Bi; 7Pby 3S1,Ca,Cu30, Ac manyetik siiseptibilite sicaklik egrisi.
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Sekil 8.13 Bi; 7Pby3Sr,Ca,Cu 5 97Ag 030y Ac manyetik siiseptibilite-sicaklik egrisi.
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Sekil 8.14 Bi; 7Pbg 3Sr,Ca,Cu; 04Ag 0,060y Ac manyetik siiseptibilite-sicaklik egrisi.
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Sekil 8.15 Bi; 7Pbg 3Sr,Ca,Cu, 91Ago 000y Ac manyetik siiseptibilite-sicaklik egrisi.
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Sekil 8.16 Bi; 7Pbg3Sr,Ca,Cu; g3Ag o 1,0y Ac manyetik siiseptibilite- sicaklik egrisi.

A, B, C, D ve E 6rneklerinin sirasiyla T.* sicaklik degerleri 107,65 K, 108,25
K, 70 K, 72, 105 K, 70,274 K’dir. A ve B Orneklerinde Sekil 8.12 ve 8.16’da
goriildiigi lizere iki basamakli gecis gozlenir. Bu iki basamakli ge¢is BSCCO
sisteminin tanecikli dogasindan kaynaklanmaktadir. Yiiksek sicaklik bdlgesinde

goriilen ilk adim tanecik i¢i bolgenin gegisidir. Sicaklik T, degerin altina diisiince
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tanecikler manyetik alani disarlamaya baslarlar. Diisiik sicaklik bolgesinde goriilen
ikinci adim ise, tanecikler arasi gecistir. Sicaklik degeri daha da diismeye
basladiginda goriilen ikinci gegis aslinda diisiik-T, fazinin yogunlugunu bize
gostermektedir. Yani Kritik sicakligin  hemen altinda Oncelikle tanecikler
siiperiletken olmakta ve ardindan sicaklik daha da diistiigiinde tanecikler arasi
bolgeler siiperiletken olmaktadir. Bu davranis BSSCO siiperiletken drnekleri igin
literatiirde yapilan bazi ¢alismalarda da goriilmektedir (Karaca ve diger., 2003;
Salamati ve diger., 2010) . C, D ve E orneklerinde tek basamakli bir gecis goriiliir.
Bu durum x= 0,06 katk:1 degerinden itibaren Ag katkilama 6rneklerin tanecikler arasi

baglarini gelistirmedigini gosterir (Bolat ve diger.,1998).

8.4 Vickers Mikrosertlik Ol¢iimleri ve Degerlendirildigi Metodlar

Stiperiletken bilesikler oldukca diisiik esneklik ve yiiksek kirilganlik sergilerler.
Bu materyaller pratik uygulamalarini sinirlandiran zayif mekaniksel o6zelliklere
sahiptir. Mekanik 0Ozellikler yiliksek sicaklik siiperiletkenlerinin endiistriyel
uygulamalarinda dayanma giicii, kirilma toklugu ve sertlik gibi mekanik 6zellikler
kritik sicaklik, kritik akim yogunlugu, kritik manyetik alan gibi siiperiletkenlik
Ozellikleri kadar Oonem tasir. Dolayisiyla siiperiletken bilesikler {izerine yapilan
calismalarda mekanik 6zelliklerini gelistirmek Onemli bir arastirma alani haline

gelmigtir.

Bir maddenin sertligi sert bir cisimle ¢izilerek ya da kesilerek bulunabildigi gibi
cogunlukla kolay uygulanabilir oldugu ve yikici etkileri olmadig1 icin iz birakma
yontemi kullanilarak bulunur. Sertlik bagil bir kavramdir ve bir malzemenin sertligi
yine sertligi bilinen bir referans madde (sertlestirilmis celik, tungsten karbiir, elmas)
kullanilarak belirlenir. Mekanik 6zellikleri belirlemek i¢in en yaygin yontemlerden
biri Vickers mikrosertlik testidir. Bu testten elde edilen sertlik degeri uygulanan

yiikiin bir fonksiyonudur ve goéreli mikrosertlik olarak anilir.

Literatiirde BSCCO siiperiletken malzemelerin kritik sicaklik, kritik akim

yogunlugu gibi siiperiletkenlik ozelliklerini gelistirmek ve iyilestirmek icin ¢ok
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sayida calismalar yapilmistir (Sedky, 2009; Sakiroglu ve diger., 2011). Ancak
mekanik Ozellikleri gelistirmek i¢in yapilan ¢alismalar ise son yillarda artmistir.
Stiperiletken bilesiklerin 1s1l islem siiresi ve sicakligr degistirilerek veya katkilama
yapilarak bu bilesiklerin  mekanik Ozelliklerini gelistirmeyi amaclayan bazi
calismalar mevcuttur (Uzun ve diger., 2005; Sozeri ve diger., 2007; Khalil, 2007;
Amira ve diger.,2011; Awad ve diger., 2011, Oztiirk, Terzioglu ve diger., 2011).

Bi-tabanli siiperiletken malzemeye Ag katkilamanin mekanik 6zellikler lizerine
etkisi incelemek i¢in Vickers mikrosertlik testi kullanilmistir. Siiperiletken
malzemenin sertligini hesaplamak i¢in test yiikiiniin (F) bir fonksiyonu olarak girinti
izinin kosegen uzunlugunu (d) 6l¢iilmistiir. Ve elde edilen verilere gore farkli yiikler
icin hesaplanmis yiike baglh mikrosertlik degerleri, Elastik modiilii, krilma toklugu

ve akma dayanimi Tablo 8.2’ de 6zetlenmistir.
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Tablo 8.2 A, B, C, D ve E orneklerine ait uygulanan yiikiin fonksiyonu olarak Hv, E, Y ve Kic

degisimleri.
Ornek Kuvvet (N) H, (GPa) E (GPa) Y (GPa) Kic(Pa/ m"?)

A 0,294 0,425 34,83 0,142 547,94
0,490 0,300 24,59 0,100 460,40
0,980 0,251 20,57 0,084 421,09
1,961 0,239 19,59 0,080 410,93
2,942 0,224 18,36 0,075 397,82

B 0,294 0,506 41,47 0,169 715,94
0,490 0,421 34,51 0,140 653,10
0,980 0,298 24,43 0,099 549,50
1,961 0,270 22,13 0,090 522,99
2,942 0,248 20,33 0,083 501,28

C 0,294 0,680 55,74 0,227 974,01
0,490 0,599 49,10 0,200 914,16
0,980 0415 34,01 0,138 760,82
1,961 0,298 24,43 0,099 644,82
2,942 0,278 22,79 0,093 622,80

D 0,294 0,787 64,51 0,262 1093,03
0,490 0,703 57,62 0,234 1033,01
0,980 0,438 35,90 0,146 815,39
1,961 0,332 27,21 0,111 709,88
2,942 0314 25,74 0,105 690,44

E 0,294 0,894 73,28 0,298 1205,16
0,490 0,797 65,32 0,266 1137,82
0,980 0515 4221 0,172 914,66
1,961 0,371 30,41 0,124 776,35
2,942 0,345 28,28 0,115 748,67

Tablo 8.2 den goriildiigii lizere Bi-2223 siiperiletken malzemede Cu yerine Ag
katki arttikga 6rneklerin mikrosertlik degerleri artmistir. Ag katki miktar1 g6z oniine
alinmadan bir 6rnege uygulanan yiik miktar1 arttikca mikrosertlik degerleri lineer
olmayan bir azalig sergilemektedir. Mikrosertlik degerinde oldugu gibi esneklik
modiilii (E), akma dayanimi (Y) ve kirilma toklugu degerleri yiike bagli olarak

degismektedir. Uygulanan yiik arttikca bu degerler azalmaktadir.
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Sekil 8.17 A, B,C, D ve E ornekleri i¢in yiikle mikrosertligin degisim grafigi.

Sekil 8.17, uygulanan yiikiin bir fonksiyonu olarak Vickers sertligindeki degisimi
gostermektedir. Tiim oOrnekler icin mikrosertlik degerleri yiike baglh (goreli)
mikrosertlik degerleridir. Grafikten gorildigii lizere artan Ag katki oraniyla

mikrosertlik degerlerinin arttig1 gozlenmistir.

Bi-2223 siiperiletkenlerinde katki miktarinin artmasiyla Vickers sertliginin arttig
gozlenmektedir ( Ibrahim ve ark., 2000; Yilmazlar ve ark., 2006; Khalil, 2007;
Oztiirk, 2012). 0,294- 2,942 N araliginda degisen yiik miktarinin artmasiyla
mikrosertlik degerinde hizli bir azalis gézlenmektedir. Bu davranisin sebebi zayif
tanecik sinirlariin dagilimiyla iliskilendirilebilir. Hesaplanan mikrosertlik degerleri
uygulanan yiikiin artmasiyla 1,961 N degerine kadar lineer olmayan bir sekilde diislis
gosterir. Bu degerden sonra doyuma ulagsma egilimindedir ve mikrosertlik
degerindeki degisim cok kiigtiktiir. Bu bolge plato bolgesi olarak anilir ve drneklerin
yiikten bagimsiz (gercek) mikrosertlik degerlerine karsilik gelir. Bu ¢alismada A
(x=0,00) 6rnegi i¢in plato bolgesindeki gercek sertlik degerleri H, =0,239-0,224
GPa, B i¢in H, =0,270-0,248 GPa, C i¢in H, =0,298-0,278 GPa, D i¢in H, =0,332-
0,314 GPa, E i¢in H, =0,371-0,345 GPa araliginda degismektedir.
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Yiikle degisen mikrosertligin bu lineer olmayan davranisi literatiirde Bi-Pb-Sr-
Ca-Cu-O siiperiletkenleri i¢in gozlenmis bir durumdur ve girinti boyut etkisi olarak
anilmaktadir (ISE)( Nursoy ve diger., 2008; Aydin ve ark., 2009; Terzioglu, 2011,
Cavdar ve ark., 2012). Bu etkiye gore biiylik girinti kuvvetlerinde mikrosertlik
degerleri kiigiik, kiigiik girinti kuvvetlerinde ise biiylik mikrosertlik degerleri elde
edilmektedir. Bu davranig Khalil (2001) tarafindan biiyiik girinti kuvvetlerinde zayif
tane smirlarmin varliginin mikrosertlik degerini kiicliltmiis olabilecegini, kiiciik
girinti yiiklerinde ise Olgiilen sertligin biiylik olmasi tanecik sinirlarindan girisim

olmaksizin tek kristal durumun gostergesi olarak atfedilmistir.

Literatiirde girinti boyut etkisini arastiran bircok ¢alisma yapilmistir. Sonug olarak
uygulanan test yiikiiyle girinti boyutunun degisimini tanimlamak i¢in bazi yaklagim
ve modeller ortaya atilmistir. Meyer yasasi, Hays-Kendall yaklasimi, elastik- plastik
deformasyon modeli, enerji-denge yaklasimi, orantisal 6rnek direnci modeli gibi
deneysel ve yari-deneysel denklemler Onerilmistir. Meyer yasast disindaki tiim
yaklagimlar gercek sertlik degerinin (yiikten bagimsiz sertlik degerinin)

belirlenmesine katilir.

8.4.1 Meyer Kanunu

Girinti ytik etkisini tanimlamak i¢in kullanilan en yaygin deneysel denklem meyer

yasasidir. Dar bir girinti yiik araliginda uygun sonuglar verir.

F = Ad" 8.1)

n, kuvveti Meyer sayisidir ve A sabiti standart sertlik sabitidir. Bu parametreler
deneysel verilerden diizenlenmis egriden dogrudan bulunur. n degeri girinti boyut
etkisinin bir Ol¢iisii olarak kullanilir. n < 2 oldugunda sertlik degeri azalan yiikle
artar. n>2 oldugunda ise yiik artikca sertlik degeri de artar. ny = 2 oldugunda ise
sertlik uygulanan yiikten bagimsizdir ve Kick yasasiyla F = A xd? verilir
(Terzioglu, 2011). Onitsch’e gére 1 <n< 1.6 arasinda ise materyal sert n>1,6

oldugunda metaryel yumasaktir (Onitsch, 1947).
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Sekil 8.18 Tiim 6rnekler i¢in uygulanan yiikiin (InF) kosegen (Ind) ile degisimi.

Sekil 8.18’de grafiginin egimi ny meyer numarasi ile orantilhidir ve grafik
egrilerinin her birinin dikey kesisimi A gk standart sertlik sabiti ile orantilidir. Lineer
baglanim analizi yoluyla Sekil 8.18’den elde edilen ng, A ve R ( baglanim katsayisi)
degerleri Tablo 8.3’de verilmistir. Tablodan goriildiigii lizere her bir veri takimi iyi
bir lineer baglanti sergiler. R (baglanim katsayisi) 0,99969-0,99682 araliginda
degismektedir. Grafikten elde edilen lineer baglanim katsayisinin yiiksek olmasi
PRS, MPRS ve Hays- Kendall yaklasimini kullanarak deneysel verilerin mikrosertlik

degerlerini hesaplamak i¢in uygun oldugunu gosterir.

ni degerleri 1,38 ile 1,59 araliginda degismektedir. Elde edilen n; degerleri 2 den
kiicliktlir. Ag katkinin artmasiyla n; degerleri azalmaktadir. Elde edilen n, degerleri
orneklere uygulanan yiikiin artmasiyla Orneklerin sertliginin azaldigr gdzlemini
desteklemektedir. Elde ettigimiz sonuglara gore (n<2), ornekler Kick yasasina
uymaz. Kick yasasi deneysel bir yasa oldugundan A;px parametresinin fiziksel
anlami hala bilinmemektedir. Kick yasasi niteliksel olarak bizim verilerimizin girinti
boyut etkisini agiklayabilir. Tiim bilesikler yiiksek girinti yiiklerinde doyuma ulasir.
H,’nin bu doymus degeri mikrosertligin yiikten bagimsiz degerine uyar. Bu yiizden
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yiiksek yiik bolgelerinde deneysel verilerin tanimlanmasi i¢cin Meyer Yasasi yeterli

degildir.

Tablo 8.3Esitlik 8.1°e gore deneysel verilerden elde edilmis en iyi degerler.

Ornekler InA ( Gpa) Meyer numarast | Lineer Baglamim Katsayisi
[UN

A -6,99821 1,59 0,99134

B -6,55717 1,52 0,99969

C -5,91609 1,41 0,99838

D -5,73803 1,38 0,99682

E -5,66820 1,38 0,99880

8.4.2 Hays-Kendall Yaklasimi

Hays ve Kendall, ¢esitli materyallerin mikrosertlik ol¢limlerinde, uygulanan
kuvvetler i¢in kritik degerden daha diisilk degerlerde sadece elastik deformasyon
gbzlenmedigini, ayn1 zamanda kritik degerin iizerinde uygulanan yiiklerde plastik
deformasyon gozlendigini 6ne silirmiislerdir. Bu Oneriden bes yil 6nce Gane ve
Bowden, c¢esitli materyaller i¢in, uygulanan girinti yikii belli bir kritik degere
ulasana kadar 6rnegi delemedigini ve ancak bu kritik degerin iistiinde uygulanan
yiiklerin aniden Ornek yiizeyinde girinti olusturdugunu gézlemlemiglerdir. Dahasi,
uygulanan yiikiin artmasiyla girinti boyutunun artmasina ragmen yiik kritik degere

ulasana kadar boyut artmaz (Ozturk, Erdem ve diger., 2013).

Girinti boyut etkisinin incelemek i¢in, Hays Kendall bir girinti olusturmak i¢in
minimum yiik olarak isimlendirilen, Wgk, uygulanan test yiikiiniin minimum
seviyesinin varligini ortaya atmiglardir. Kick yasasina etkili girinti yiikiinii Fe =
F—Wpyk eklemislerdir. Bu yasa artik modifiye edilmis Kick Yasasi olarak anilir

(Kdlemen ve diger., 2006).

Fet= F-Wpk =Ajuxd’ (8.2)
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Bu yaklasim deneysel yolla elde edilen girinti iz boyutunun uygulanan yiikiin F
yerine etkili yiik Feg = F - Wy ile orantili oldugunu gosterir.
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Sekil 8.19 Uygulanan yiik - girinti izinin kdsegen uzunlugunun karesi.

Sekil 8.19, tim Orneklerin kdsegen uzunlugunun fonksiyonu olarak uygulanan
yiikii gosterir. Grafikten elde edilen degerler Tablo 8.4’ de verilmektedir. Tablodan
goriildiigl tizere her bir veri takimi iy1 bir lineer iligki sergiler. R ( lineer baglanim
katsayis1) 0,99855-0,99354 araliginda degismektedir. Her bir ¢izginin egimi yiikten
bagimsiz sertlik sabitine A;ux ve her bir ¢izginin grafigin dikey ekseni ile kesisimi
girinti olusturmak i¢in gerekli minimum yiikii Wy verir. Wyk ve Ajgg degerleri Ag
katkinin artmasiyla artmistir. Wyg degerleri 0,155’den 0,289’a Ag katkinin
artmastyla artmistir. Pozitif Wpg degerleri, uygulanan yiikiin elastik ve plastik

deformasyon yaratmak icin yeterli olabilecegi seklinde yorumlanabilir.

HHK: 1854,4A1HK (GPa) (83)

Hays —Kendall yaklasimina gore gergek sertlik degeri esitlik (8.3) kullanilarak

hesaplanmistir ve Tablo 8.4’ de gosterilmektedir.
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Tablo 8.4 Esitlik (8.2) ve( 8.3)’e gore deneysel verilerin en iyi fit degerleri.

Yiikten Ornek Lineer Lineer
. Bagimsiz direng Baglamim Baglanim Plato Bolgesindeki
Ornekler Rk Hv
Sertlik Sabiti | basinci Katsayisi Katsayisi H, (GPa)
Apx (GPa) Wak (N) LRC LRC
A 11,31x10° 0,155 0,99855 2,04 | 0,99906 0,210 | 0,239 -0,224
B 12,31 x107 0,235 0,99504 2,01 | 0,99083 0,228 | 0,270 -0,248
C 13,53 x107 0,277 0,99462 1,95 | 0,99386 0,251 | 0,298 -0,278
D 14,50 x107 0,275 0,99591 1,92 | 0,99850 0,269 | 0,332-0,314
E 16,59 x107 0,289 0,99354 1,97 | 0,99159 0,307 | 0,371 -0,345
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Sekil 8.20 Tiim 6rneklere ait In(F-Wyg) —Ind grafigi.

Sekil 8.20, In(F-WHK) - Ind egrisini gostermektedir ve bu ¢izgilerin egiminden

elde edilen nyx = 2 degerleri Tablo 8.4’de gdsterilmistir.

HK yaklagimi kullanilarak hesaplanan sertlik degerleri artan katki oraniyla 0,210,
0,228, 0,251, 0,269, 0,307 seklinde artmaktadir. Tablo 8.4’den goriildiigii iizere

Hays-Kendall yaklasimiyla hesaplanan gergek sertlik degerleri geleneksel yolla

hesaplanan sertlik degerlerinden daha diistiktiir (Tablo 8.2).
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8.4.3 Elastik/Plastik Deformasyon Modeli

Girinti boyut etkisinin uygulanan yiike bagliligin1 hesaplamak icin ortaya atilmis
bir yaklasimdir. Bu modele gore girinti bir elastik kisim igerir. Deformasyonun
elastik kismi yiik kaldirilirken rahatlar. Bu nedenle gercek sertlik hesabi yapilirken
Olgiilen plastik girinti yarikdsegen uzunluguna d,, bir elastik bilesen d. eklenir

(Asikuzun ve diger., 2012) . Gergek sertlik su sekilde tanimlanir.

F

H, = 18544 — (GPa) (8.4)
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Sekil 8.21 Tiim oOrneklere ait kdsegen uzunlugunun fonksiyonu olarak uygulanan yiikiin karekdk

grafigi.

Esitlik (8.4) girinti kdsegenlerinin uygulanan yiikiin karekokiine gore cizilen
egrilerinin lineer olmas1 gerektigini gostermektedir. Sekil 8.21°deki ¢izgilerin egimi
H,'"” ile orantilhidir. Her bir ¢izginin grafigin x-ekseni ile kesisiminden girintinin d.

elastik kismi bulunur.

Grafikten goriildiigii izere bdyle ¢izgiler 99.7%’den daha iyi olan lineer baglanim

katsayilariyla dogrusaldir. Esitlik (8.4) tiim Ornekler igin girinti verilerinin gercek

76



sertligini hesaplamak i¢in anlamli bir tanim saglamaktadir. Elde edilen H,, d. ve LRC

degerleri tablo 8.5’de verilemektedir.

Tablo 8.5 Esitlik (8.4)’e gore deneysel verilerin en iyi fit degerleri.

H, d. LRC Plato Bolgesindeki
H, (GPa)
A 0,177 -17,34 0,99844 0,239 - 0,224
B 0,185 -23,01 0,99811 0,270 - 0,248
C 0,191 -27,70 0,9969 0,298 — 0,278
D 0,209 -27,00 0,99767 0,332 -0,314
E 0,232 -26,07 0,99673 0,371 - 0,345

Tablodan goriildiigii lizere, H, degerleri artan katki oranmiyla artmistir. Quinn ve
arkadaslar1 (1997) seramik metaryeller i¢in yapmis oldugu calismalarinda girinti
yiikiinlin bir fonksiyonu olarak Vickers mikrosertliginin degisimini arastirmislardir.
Sertlik-yiik egrileri sabit sertlik seviyesi platosuna (doymus bolge) ayri bir gecis
gosterir. Bu gecis materyalin gercek sertlik degerine karsilik gelmektedir. Bu
calismada tiim ornekler i¢in 1,961 N kuvvet degerinde bu bolgeye gecis gdzlenmistir.
Tablo 8.5’de goriildiigli lizere Orneklerin gergek sertlik (H,), geleneksel yolla
hesaplanan plato bolgesindeki sertlik degerlerine gore oldukea kiigiiktiir. Katkisiz
ve Ag katkili 6rneklere ait d, ( elastik bilesen) biiyiikliigii, A i¢in -17,34 pwm, B igin
-23,01 wm, C igin - 27,70 um, D i¢in - 27,00 pm ve E i¢in -26,07 wm dir. d.
degerlerinin negatif ¢ikmasi sunu gosterir. Malzemede sadece ya da cok yiiksek
olasilikla yalnizca plastik deformasyon gézlenmistir. Yani uygulanan yiiklerde

hemen hemen higbir elastik deformasyon gézlenmemistir.

8.4.4 Enerji Dagilim Modeli

Bu model elastik islemden ziyade girinti boyunca bir enerji dagilim siireci olarak
diistintilebilir. Bu modelde, gercek bir mikrosertlik degeri uygulanan yiikten bir
dagitict kisim F, ¢ikarilarak hesaplanir (Mohammed ve ark., 2011).

(F-Fo)
Ho = 1854,4 —% (GPa) (8.5)
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Sekil 8.22 Uygulanan yiikiin girinti kdsegen uzunlugun karesine gore grafigi.

Tablo 8.6 Deneysel verilerin esitlik (8.5)’e gore en iyi fit-edilmis sonuglari.

H, F, LRC Plato

Bolgesindeki
H, (GPa)

A 0,210 0,15513 0,99855 0,239 - 0,224

B 0,228 0,23549 0,99504 0,270 - 0,248

C 0,251 0,27651 0,99462 0,298 — 0,278

D 0,270 0,27536 0,99591 0,332 -0,314

E 0,308 0,28949 0,99354 0,371 - 0,345

Sekil 8.22, tiim drneklere ait girinti kdsegen uzunlugun karesinin bir fonksiyonu
olarak uygulanan yiikii gostermektedir. Her veri seti iyt bir lineer iliski
sergilemektedir. Grafikte yer alan her ¢izginin egiminin 1854,4 degeri ile carpimi
yiikten bagimsiz sertlik sabitine (Hy) ve bu ¢izgilerin grafigin dikey ekseni ile

kesisimi ise 6rnek direng basincini (F,) vermektedir.

Hesaplanan Fy, Hy ve Lineer baglanim katsayis1 Tablo 8.6’de listelenmistir.
Tabloya gore katkisiz 6rnegin gercek sertlik degeri katkili 6rneklere gore bliyiiktiir.

Katki miktarinin artmasiyla da 6rneklerin gercek sertlik degeri artmaktadir. Her bir
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Ornegin lineer baglanim katsayist degerleri oldukca iyidir. Esitlik (8.5) deneysel

verilere uygulamak tiim 6rneklerin girinti verileri i¢in anlamli bir betimleme saglar.
8.4.5 Orantil Numune Direnci (PSR) Modeli (Enerji Denge Modeli)

Girinti boyut etkisini analiz etmenin alternatif yollarindan biri orantisal yiik
direnci (PRS) modelidir. Bu model girinti ucu tarafindan disaridan yapilan isi iki
bilesene ayrir. 11k bilesen izin alaniyla orantil1 yiizey alani bilesenidir. Ikinci bilesen
ise girinti izinin hacmiyle orantili zorlanma enerji bilesenidir. Bu varsayim ortalama
girinti kosegen uzunlugu (d) ile uygulanan yiik (F) arasindaki iliskiyi gosterir ( Awad
ve ark., 2011). PRS modeline gore, bu davranis

F=yd+ Apsrd® (8.6)
seklinde ifade edilir.

y and Apsr katsayilar1 sirasiyla drnegin ylizey enerjisi ve yiikten bagimsiz sertlik

degerlerine karsilik gelir. Bu denklem yeniden diizenlenerek su sekilde yazilabilir.

F
T=v+ Aipgrsd (8.7)

Deneysel gozlemlerden kdsegen uzunlugunun uygulanan yiike sikica bagli oldugu
sonucuna ulasilmistir (Cetinkara ve diger., 2009). Bu modele gore ylikten bagimsiz

sertlik degeri esitlik (8.8) kullanilarak hesaplanmistir.

Ho=1854.4Aprs (GPa) (8.8)
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Sekil 8.23 Tiim 6rnekler i¢in F/d- d ¢izgileri.
Tablo 8.7 Esitlik (8.6)’ ye gore deneysel verilerin en iyi fit edilmis sonuglari.
Ornekler | H, (GPa) ¥ x 107 (N/um) LRC Plato Bolgesindeki
H, (GPa)
A 0,164 4,31 0,98259 0,239 - 0,224
B 0,169 6,18 0,99291 0,270 — 0,248
C 0,160 8,51 0,97546 0,298 — 0,278
D 0,171 9,26 0,97457 0,332-0,314
E 0,190 9,91 0,98093 0,371 - 0,345

Sekil 8.23, tiim Ornekler i¢in girintinin kdsegen uzunlugun bir fonksiyonu olarak
F/d degerlerini gostermektedir. Grafigin egimi, Apgs. gercek mikrosertlik sabitini ve
her cizginin dikey eksenle kesisimi ise Orneklerin ylizey enerjisi sabitini, 7,
vermektedir. Grafikten elde edilen Apgs, Y ve lineer baglanim katsayist Tablo 8.7°de
verilmektedir. Tablodan goriildiigli iizere oOrneklerin ylizey enerjisi artan katki
orantyla artmistir. Bu gozlem yiizey c¢atlaklarimin  enerji  dagilimiyla
iliskilendirilebilir. Tiim 6rneklerde yiizey enerjisinin pozitiftir bu sonug¢ 6rneklerde
plastik deformasyonla birlikte elastik deformasyonda oldugunu gosterir. F/d—d
egrisinin anlamli lineerlik gostermedigi goriilmektedir. Deneysel verilerin lineer

baglanim katsayis1 R< 0.99291 iyi bir dogrusal iliski gostermemektedir. Bu model
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uygulanan yiikiin genis araliginda kullanigh degildir. Ag katki orani arttik¢a
orneklerin gergcek mikrosertlik degerlerinin arttig1 gozlenmistir. Elde edilen sertlik
degerleri plato bolgesindeki sertlik degerlerinden oldukga diisiiktiir. PRS modeli
BSCCO polikristalleri i¢in gercek sertlik degerlerini hesaplamada yetersiz
kalmaktadir.

Bir¢ok materyalde, Elastik modiil (young modiili), E, Vickers sertligi ile
baglantisi

E = 81,9635H, (8.9)
Akma dayaniminin sertlik ile baglantisi ise
Y~H./3 (8.10)
ile verilmektedir.

Maddenin kirilmaya kars1 gosterdikleri direncin gostergesi olarak tanimlanan
kirllma toklugu, materyalin mekanik ozellikleri ile dogrusal artan bir iliski
gostermektedir. Mekanik 6zelliklerinin artmasi kirilma toklugunun da arttigina isaret
etmektedir. Dolayisiyla, bir malzemenin kirilma toklugu mekanik ozelliklerle
yakindan ilgili bir parametredir. Gerilim siddet yogunlugu olan K parametresi, catlak
civarindaki baskinin bir sunumudur. Gerilme siddet yogunlugunun kritik degeri
genellikle kirilma toklugu olarak adlandirilir. K. sembolii ile gosterilir. Kirllma
toklugu, E elastik modiil ve y yiizey enerjisinin karekokiiyle orantilidir. Esitlik
(8.11) ile hesaplanmaktadir. Esitlik (8.7-8.8) denklemlerinden elde edilen gercek
sertlik degerleri ve bu degerlere bagl olarak hesaplanan E, Y ve K,  degerleri

Tablo 8.8°de listelenmektedir (Oztiirk, 2007) .
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Tablo 8.8 Hesaplanmis yiikten bagimsiz Hy, E, Y,ve K;c degerleri.

Ornekler Ho (GPa) E (GPa) Y (GPa) Kic(Gpa / m"?)
A 0,164 13,442 0,0547 0,3404
B 0,169 13,852 0,0563 04138
C 0,160 13,114 0,0533 04724
D 0,171 14,016 0,0570 0,5095
E 0,190 15,573 0,0633 0,5556

Tablodan goriildiigii lizere, katki oranin artmasiyla yiikten bagimsiz H,, E, Y ve
Kjc degerlerinde artig goriilmektedir. Tablo 8.2 ve Tablo 8.8 kiyaslandiginda, yiikten
bagimsiz sertlik degerlerinin ylike bagl sertlik degerlerine gére daha diisiik oldugu

sonucuna varilmistir. Bu durum literatiirle uyum igerisindedir (Brunel ve ark., 2002).

8.4.6 MPSR (Modifiye edilmis Orantili Ornek Direnci) Modeli

PRS modeline gore, girinti kosegen uzunlugu d=0 oldugu zaman 6rnegin direnci
(W=yd) sifir olmaktadir. Bu kalic1 deformasyon i¢in gerek duyulan minimum yiik
miktarinin sifir olmasi anlamina gelmektedir. Bu nedenle PRS modeli yeniden
diizenlenmis ve modele Wyprs ifadesi eklenmistir. Bu model ISE etkisini agiklamak

i¢in Onerilmistir ( Asikuzun ve diger., 2012). Bu modele gore,

F = Wyprs + Aomprsd + Ajmprsd? (8.12)

Wyprs bir girinti olusturmak icin uygulanan minimum yiike, Aomprs V€ A1MPRS
sirastyla birim alan basina yeni yilizey olusturmak i¢in ve birim hacim basina kalici
deformasyon iiretmek i¢in harcanan enerji olarak tamimlanir. A;pprs, MPRS
modelinden belirlenen ylikten bagimsiz sertlik degerinin bir 6l¢iisiidiir.

MPRS modeline gore

HMPRS = 1854'4A1MPRS (813)

yikten bagimsiz sertlik degeri esitlik (8.13)’de wverilen denklem kullanilarak

hesaplanir.
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Sekil 8.24 Tim o6rnekler i¢in girinti kdsegen uzunluguna gore uygulanan yiikiin degisimi.

Tablo 8.9 Esitlik (11) ve (12)’ ye gore deneysel verilerin fit edilmis degerleri.

Plato Bolgesindeki
WMPRS AOMPRS AIMPRS LRC HMPRS
H, (GPa)
A 0,059 2,42x107 10,0997x 10” 0,99851 0,187 0,239 -0,224
B | -0,066 8,36 x10” 7,83886 x 107 0,99966 0,145 0,270 - 0,248
C 0,025 7,36x107 9,00338 x 10~ 0,99811 0,167 0,298 - 0,278
D 0,060 7,11 x107 10,6182x 10” 0,99878 0,197 0,332-0,314
E 0,007 9,81 x10” 10,2804 x 10” 0,99854 0,191 0,371 - 0,345

Sekil 8.24, tiim ornekler i¢in girinti kdsegen uzunluguna (d) gore uygulanan
yiikiin (F) degisimini gostermektedir. Deneysel veriler y = A + Bx + Cx? polinom
denklemini kullanarak fit edilmistir. Grafikten elde edilmis Wyprs, Aompsr, A1mpPRS,
R ve esitlik (8.13) kullanilarak hesaplanan gercek sertlik degerleri Tablo 8.9’da

listelenmistir. Tablodan goriildiigii lizere, Orneklerin baglanim katsayilar1 R >

0.99811 yani veriler arasinda kurulan iliski oldukca iyidir. Orneklerin gercek sertlik

degeri plato bolgesindeki mikrosertlik degerinden oldukga diistiktiir. MPRS modeli

de o6lgiilen girinti verileri i¢in bir tanim olusturur.
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BOLUM DOKUZ
SONUC VE TARTISMA

Standart katithal reaksiyon yontemiyle Ag katkili Bi;7Pbg3SrCarCuszAg Oy
stiperiletken seramikleri hazirlandi. Seramiklerin XRD ve AC manyetik alinganlik
Olctimleri yapilarak siiperiletkenlik 6zellikleri incelendi. BSCCO seramik sisteminin
faz analizi, hiicre parametreleri ve tanecik boyutlar1 XRD analizi ile belirlendi.
Seramiklerin ylizey morfolojisi, SEM fotograflar1 c¢ekilerek incelendi ve mekanik

ozellikleri Vickers mikrosertlik testi uygulanarak belirlendi.

Seramiklerin X-1s1nlar1 kirinim desenleri incelendiginde, Bi-2223 ait faz oran1 Ag
katkilama miktar1 x=0,03 miktarina kadar artarken bu degerden sonra diismiistiir. E
ornegi icin %36,6 degerine kadar azalmistir. B 6rneginden sonra sisteme ait fazlar
diisiik sicaklik fazi olan Bi-2212 fazina dogru kaymistir. Orneklerin tanecik boyutu
ise artan katki oramiyla artmistir. Bu sonu¢ SEM fotograflariyla da
desteklenmektedir. SEM fotograflar incelendiginde Ag katki miktarinin artmasiyla
ornek yiizeyinde bosluklarin sayisinin ve biiyiikligiiniin - arttig1  gézlenmistir.
Katkisiz 6rnekte (A) hemen hemen homojen bir yap1 ve Bi-2223 fazina ait olduguna
inanilan igne-tipi tanecik sekli goriiliirken, Ag miktarinin artmasiyla Bi-2212 fazina
ait oldugu diisiiniilen plaka-tipi tanecikler baskin olmaya baslamis ve gézenekliligin

arttig1 goriilmiistiir.

Tiim Orneklerin birim hiicresi ortorombik kristal yapiya sahiptir. Ag katkisinin
artmastyla, ¢ parametresinin degeri 6nemli oranda azalirken a parametresinin degeri
artmistir. Bunun nedeni birim hiicrede bulunan oksijen igeriginin artmasindan
kaynaklanabilir. Oksijen elementleri bizmut oksit (Bi,O3) tabakasina yerleserek a
orgli parametresinde bir artis ve ¢ orgli parametresinde bir azalisa neden olacagi
diistintilebilir. Bu sonuglar bize sunu gostermektedir; sisteme Cu yerine dahil edilen

Ag>0 miktarmin artigiyla stiperiletkenlik 6rneklerin yapisal 6zellikleri bozulmustur.
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onset

A, B, C, D ve E siiperiletken seramiklerin AC manyetik alan dl¢imlerinden T,
sicakliklart sirasiyla 107,65 K, 108,25 K, 70 K, 72,105 K, 70,274 K olarak
bulunmustur. x= 0,03 degerine kadar Cu yerine katkilanan Ag miktarinin artmasiyla
T sicakligr artmis bu degerden sonra x=0,12 degerine kadar yaklasik aym
degerde kalmistir. Buna gore Cu yerine katkilanan Ag’in belli bir degerinden sonra
sistemin stiiperiletkenlik 6zelliklerini olumsuz etkiledigini gosterir. Ag atomlar1 Cu

atomlar1 yerine gegememis olabilir.

Seramik Orneklerin Vickers mikrosertlik deneylerinden sertlik degerleri
hesaplanmistir. Bu degerler yiike bagl (goreli) sertlik degerleridir. Her bir seramik
ornek i¢in biiyiik yiik degerlerinde kiigiik sertlik degerleri elde edilir, kiigiik yiik
degerlerinde ise biiyiik sertlik degerleri elde edilir. Mikrosertligin yilike baglilig
lineer olmayan bir degisim gosterir. Orneklerin bu davranis1 girinti boyut etkisi
olarak adlandirilir. Bizim 6rneklerimizde de bu davranis goriilmektedir. Yiike bagh
ve yiikten bagimsiz degerler uygulanan kuvvet 1,961 N degerine ulasincaya kadar
lineer olmayan bir sekilde diislis gdstermistir. Bu kuvvet degerinden daha biiyiik

degerlerde ise sertlik degeri hemen hemen sabit kalmistir.

Seramik orneklerin test yiikiiyle girinti boyutunun degisimini tanimlamak igin
ortaya atilan deneysel ve yar1 deneysel modeller kullanilarak yiikten bagimsiz sertlik
(gercek sertlik) degerleri hesaplandi.  Orneklerin hesaplanan yiikten bagimsiz
mikrosertlik degerleri (H,), elastik modiili (E), akma dayanimi (Y) ve kirilma
toklugu (Kjc) yiike bagli olarak hesaplanan degerlerden daha diisiiktiir. Yiike bagli ve
yiikten bagimsiz sertlik degerleri Ag katkinin artmasiyla artmistir.

Hays-Kendall yaklasimi Olgililen girinti verileri i¢in anlamli bir tanim saglar.
Orneklerin  gdstermis oldugu girinti boyut etkisini incelerken, mikrosertlik
degerlerini hesapladigimiz diger modeller arasinda Hays- Kendall yaklasgimindan
elde ettigimiz sertlik degerleri en iyi sonucu vermektedir. Bu yaklagimdan elde
ettigimiz gercek sertlik degerleri plato bolgesindeki sertlik degerlerine en yakin olan
degerlerdir. Buna gore Hays - Kendall yaklagimi o6rneklerin mikrosertligini ve

mekanik 6zelliklerini belirlemek i¢in kullanilan iyi bir yontemdir.
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Vickers mikrosertlik degerleri Ag katki miktarinin artmasiyla artmistir bu sonug
SEM goriintiileriyle uyum gostermemektedir. Sisteme Ag ekleyerek orneklerin
tanecik baglantilarinin azaldig1 ve dokunun degistigi goriilmektedir. Giimiis yumusak
ve kolay sekil verilebilir bir malzemedir. Ancak seramik malzemelerde Ag eklemek
malzemelerin sertligini artirmistir. Bu ise su sekilde agiklanabilir. Tanecikler aras1 ve
tanecik ylizeyleri arasindaki bosluklara yerlesen Ag atomlar1 Orneklerin mekanik

Ozelliklerini arttirmistir.

Sisteme katkilanan Ag miktarinin artmasi drneklerin siiperiletkenlik 6zelliklerini
olumsuz etkilerken mekanik 6zelliklerini olumlu etkilemistir. Sisteme eklenen Ag
atomlar siiperiletkenlikten sorumlu tabaka olarak diisiiniilen CuO tabakalarinda Cu
atomlar1 yerine gecememis olabilir. Ancak sistem icersinde diger atomlarla kurmus

oldugu baglarla sitemin mekanik 6zelliklerini arttirmis olabilir.

Bi- tabanli siiperiletken seramik sistemine katkilanan Ag,O miktar1 degistirilerek,
sistemde bulunan diger elementler yerine Ag katkilanarak, kalsinasyon ve sinterleme
sicakliklart  degistirilip daha 1iyi kosullarda hazirlanan &rneklerin  mekanik

ozelliklerinin yani sira siiperiletkenlik 6zellikleri de gelistirilebilir.
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