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(Bi, Pb)-2223 SUPERILETKEN SERAMIKLERIN YAPISAL OZELLIKLERI
UZERINE NANO-SnO; PARCACIKLARININ ETKISI

0z

Bu c¢alismada, nano-kalay dioksit katkili Bil,7-xPb0,3SnxSr2Ca2Cu30y
siiperiletken Ornekler katihal reaksiyon yontemiyle hazirlanmistir. Orneklerin
sirastyla mikroyapi incelemesi, ylizey morfoloji analizi taramali elektron mikroskobu
(SEM) kullanilarak gerceklestirilmistir, faz olusumu ve hacim kesri x-1511 toz
kirinim (XRD) ol¢limleri kullanilarak karakterize edilmistir. Kalay dioksit katkili

orneklerin kritik sicakligi (Tc) ac alinganlik sistemi ile bulunmustur.

Omneklerin baslangig kritik sicakligr sirastyla 108,559 K, 109,985 K, 101,281 K,
101,670 K ve 92,676 K’ dir. Alinganlik 6l¢timleri, x esittir 0,05 kalay dioksit nano-
parcgacik katkili 6rnege kadar kritik sicakligin arttigini ve kalay dioksit nano-pargacik
katkilamanin artistyla kritik sicakligin azaldigini gostermistir. Katkisiz ornekten
katkilt orneklere dogru tabakalagsmis yapilarin yerini daha diizensiz yapilarin yer

aldig1 SEM goriintiilerinden gozlenmistir.

XRD desenlerinden siiperiletken oOrneklerin ¢oklu faza sahip oldugu
gosterilmigtir.  Biitin ~ 6rneklerin  yogunluk degerleri Arsimet metoduyla
hesaplanmistir. BSCCO sisteminin literatiirde verilen teorik yogunlugu 6,3 gram
bolii santimetre kiiptiir. Bu g¢aligmadaki orneklerin yogunluk degerleri gdzenekli
yapilar1 nedeniyle 5,2006, 5,3438, 5,3056, 5,2802 ve 5,2324 gram bolii santimetre

kiip olarak belirlenmistir.

Anahtar kelimeler: Siiperiletkenlik, BPSCCO, nano-kalay dioksit katkisi.
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EFFECT OF NANO-SnO; PARTICLES ON STRUCTRAL PROPERTIES OF
(Bi, Pb)-2223 SUPERCONDUCTING CERAMICS

ABSTRACT

In this work, superconducting samples of Bil.7-xPb0.3SnxSr2Ca2Cu30y added
by nano-tin dioxide were prepared by conventional solid-state reaction method. The
phase formation and volume fraction were characterized using X-ray powder
diffraction (XRD) measurements, the microstructure examination, surface
morphology analyses of the samples were carried out using scanning electron
microscope (SEM), respectively. The critical temperature (Tc) of tin dioxide doped

samples were determined with ac susceptibiliy system.

Onset temperatures of samples are 108.559 K, 109.985 K, 101.281 K, 101.670 K
and 92.676 K respectively. AC susceptibility measurements were shown that the
critical temperature increased up to tin dioxide nano-particles doped sample x equals
0.05 and decreased with increasing tin dioxide nano-particles addition. It was
observed from SEM micrographs that plate-like structures have been replaced by

more disordered structures to doped samples from undoped sample.

It was shown from XRD patterns that superconducting samples have multi-
phases. The density values of all the samples were calculated with the Archimedes
method. In the literature, the theoretical density of BSCCO system is 6.3 grams per
cubic centimeter. The densitiy values of samples in this work because of the porous
structure were determined to be 5.2006, 5.3438, 5.3056, 5.2802 and 5.2324 grams

per cubic centimeter.

Keywords: Superconductivity, BPSCCO, nano-tin dioxide substitution.
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BOLUM BiR
GIRIS

1.1 Siiperiletkenlige Giris

Bilim tarihinin son yiizyilldaki en Onemli kesiflerinden biri siliphesiz
stiperiletkenligin kesfidir. Siiperiletkenlik elektrik akiminin bir iletkenden hi¢ enerji
kayb1 olmadan akmasi olayina denir. 1908 yilinda Helyum’ u sivilastiran Hollandali
fizikgi Heike Kamerlingh Onnes diisiik sicakliklar {izerine yaptigi arastirmalarla
bilinen bir bilim insanidir. 1911 yilinda H. Kamerlingh Onnes ve asistan1 Gilles
Holst tarafindan Leiden Laboratuvarinda civa metalinin direncinin Sekil 1.1° de
goriildigii gibi 4,19 K’ de yaklasik olarak sifira diistiiglinii gozlemlemeleriyle
stiperiletkenlik kesfedilmistir (Onnes, 1911).
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Sekil 1.1 Civanin direncinin sicakliga bagl degisimi (Buckel ve Kleiner, 2004)

Benzer c¢aligmalar Kalay (Sn), Kursun (Pb) ve Niobiyum (Nb) gibi baz1 metaller
tizerinde denendiginde sirasiyla 3,7 K, 7,2 K ve 9,2 K’ de direnglerinin sifira diistiigii
gozlemlenmistir (Akega, 2010; Aydogan, 2011). Bu calismalar 1s181nda kritik sicaklik
(T.) olarak adlandirilan belirli sicaklik degerleri altina diisiildiigiinde bir¢ok
malzemenin normal durumdan siiperiletken duruma gectigi gorlilmiistiir. Daha

sonraki yillarda bircok elementin yani sira alagimlar ve bilesiklerin de siiperiletken



ozellik gosterebildigi anlagilmistir (Sekil 1.2). Uzun siire kritik sicakligin (T,) 18 K
olarak kalmasiyla birlikte bu siireg 1970 yilinda Nb3;Ge alagimi ig¢in 23,3 K’ ¢
ulasilmasiyla asilmistir (Aydogan, 2011).

1986 yilinda IBM Ziirich Arastirma Laboratuvarinda J. George Bednorz ve K.
Alex Miiller’ in Lantan (La) tabanli LaBaCuO seramik bilesiginin T, kritik
sicakligini yaklasik 30 K civarinda bulmalariyla yiliksek sicaklik siiperiletkenleri
donemi baglamistir (Bednorz ve Miiller, 1986). Yine 1986 yilinda Tanaka ve ark.
Baryum (Ba) yerine Stronyum (Sr) katkilayarak kritik sicakligi 42,5 K bulmusglardir.
Daha sonra 1987 yilinda C. W. Chu ve M. K. Wu Lantan (La) yerine Itriyum (Y)
katkilayarak YBaCuO seramik bilesiginde 93 K’ e ulastiklarini rapor etmislerdir (Wu
ve ark., 1987). Bu bulus sogutma iglemi igin gerekli olan siv1 azot sicakligindan (77
K) daha yiiksek olmasi nedeniyle bilimsel dneminin disinda teknolojik acidan da

biiyiik 6nem tagimaktadir.

1988 yilinda Bi,Sr,Cu Oy bilesiginin kesfiyle Bizmut (Bi) tabanl siiperiletkenler
lizerine ¢alisilmaya baglanmistir. Daha sonra bu sisteme Maeda ve ark. Kalsiyum
(Ca) katkilamastyla BiSrCaCu,Oy seramigi 105 K’ de siiperiletken 06zellik
gostermistir (Maeda ve ark., 1988). Bi»SrCa, ;Cu,Oy stiperiletken seramiklerinde
kritik sicaklik degerleri n=1 i¢in yaklasik 10 K, n=2 i¢in 85 K ve n=3 i¢in 110 K

bulunmustur (Tarascon ve ark., 1988).

Z. 7. Sheng ve A. M. Hermann 1988 yilinda Talyum (Tl) tabanli Tl-Ba-Cu-O
sistemde 90 K’ in {izerinde yapinin siiperiletken oldugunu, TI-Ba-Ca-Cu-O
sistemlerinin de 120 K’ de siiperiletken oldugunu belirtmislerdir (Sheng ve Hermann,
1988). Hazen ve ark. Tl,Ca;Ba,Cu30;¢45 ve Tl,Ca;Bay,Cu,Ogs.5 siiperiletken fazlarini
belirlemislerdir. Parkin ve ark. 1988 yilinda T1,Ca;Ba,Cu3Ox siiperiletken bilesiginde
kritik sicakligr 125 K’ de gozlemlemislerdir (Parkin ve ark., 1988).

1993 yilinda A. Schilling ve ark. tarafindan Civa (Hg) tabanli Hg-Ba-Ca-Cu-O
sisteminin 130 K’ de siiperiletken 6zellik gosterdigini kesfetmislerdir. Bu bilesigin

kritik sicakligt normal atmosfer basincinda 130 K iken yiiksek basing altinda



yaklagik 150 K bulunmustur (Schilling ve ark., 1993; Chu ve ark., 1993). Civa (Hg)
tabanli siiperiletkenlerde kritik sicaklik 138 K’ e ulasmistir ve bu 1994 yilinda Dr.
Ron Goldfarb tarafindan dogrulanmistir. Daha sonra civa tabanl siiperiletkenlerde

yiiksek basing altinda kritik sicaklik 164 K gozlemlenmistir (Gao ve ark., 1994).

2001 yilinda kritik sicakligi 39 K olan metalik stiperiletken Magnezyum dibortir
(MgB») Jun Nagamatsu ve ark. tarafindan kesfedilmistir (Nagamatsu ve ark., 2001).

2006 yilinda Kamihara ve ark. tarafindan ilk defa Demir (Fe) tabanl stiperiletken
kritik sicakligit 4 K olan LaOFeP bilesigi sentezlenmistir daha sonra 2008 yilinda
LaFeAsO,<Fx bilesigini elde edip 26 K’ de siiperiletken 06zellik gosterdigini
gbzlemlemislerdir. Demir (Fe) tabanli siiperiletken bilesiklere Sm, Ce, Pr gibi nadir
toprak elementlerinin katkilanmasiyla kritik sicaklik 55 K’ e kadar ytikseltilmistir
(Hosono, 2008; Kamihara ve ark., 2008).

o Diiglik Sicaklik Stiperiletkenleri

9Yenl Stperiletken

8

Kritik Sicakiik (K)

-~
3 8

Sekil 1.2 Siiperiletkenligin tarihsel gelisimi (Ekizer, 2013)



1.2 Siiperiletkenligin Temel Parametreleri
1.2.1 Miikemmel Iletkenlik

Elektrik akimi yiikli parcaciklarin hareketi ile olusmaktadir. Katilardaki elektrik
akimi da elektronlarin akisiyla saglanmaktadir. Metallerde elektrik akimini saglayan
elektronlar, ayrilmis olduklar1 atomik yapilarla (fononlar, Orgii kusurlart ve
safsizliklar) ¢arpisarak sacilmaya ugrarlar. Bu durum siirtiinmenin olustugunu yani

elektrik akiminin bir direng ile karsilagtigini gosterir.

Stiperiletkenlik durumunda, dogru akim i¢in elektriksel direng sifirdir yani
siiperiletken durumda akim herhangi bir kayba ugramadan akabilmektedir. Direncin
sifir olmasi, elektronlarin siirtinmesiz bir ortamda hareket etmeleri anlamina
gelmektedir. Maddenin bu davranisi fizikgilerin iizerinde yillarca arastirma yaptigi
bir konu olmugtur. Siiperiletken durumun belirlenmesinde en temel 6zelliklerden biri

miikkemmel iletkenlik, yani sifir direng, p=0 6zelligidir.
1.2.2 Kritik Sicaklik

Bazi metal, alasim ve bilesiklerin sicakliga bagli elektriksel direng Olgiimii
yapildiginda belirli bir sicaklik altinda direngleri sifir olur. Normal durumdan
stiperiletken duruma gegctikleri bu belirli sicakliga "gecis sicakligi" ya da "kritik
sicaklik" ad1 verilir ve T, ile gosterilir (Sekil 1.3).

Metaller ¢ok kiiclik miktarlarda safsizliklar igerdigi i¢in kritik sicakliklar1 keskin
degildir. Siiperiletkenler baslangi¢ sicaklig1 ve bitig sicaklii olmak tizere iki farkl
karakteristik sicaklifa sahiptir. Onset sicakligi olarak da adlandirilan baslangic
sicakligr (T2™), direng sicaklik egrisinde lineerligin bozuldugu yani direncin

azalmaya basladig ilk sicaklik degeridir. Offset sicakligi olarak da adlandirilan bitis
sicaklig (Tcof ! ) ise direncin yaklasik sifir oldugu sicaklik degeridir. Bu sicaklik

kritik sicaklik olarak da adlandirilmaktadir. AT, = T2™ — Tcof T olarak tanmmlanan



AT,, siiperiletken bir malzemenin niteliginin belirlenebildigi kritik sicaklik araligidir

(Sekil 1.4). Bu aralik ne kadar dar olursa 6rnek o kadar saf elde edilmis demektir.
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Sekil 1.3 Siiperiletken durum ve siiperiletken olmayan durum i¢in 6zdireng-sicaklik grafigi
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Sekil 1.4 Siiperiletken bir malzemenin direncinin sicakliga bagli degisimi (Cevizci, 2013)

1.2.3 Meissner Etkisi

Stiperiletken bir malzeme, miikemmel iletkenlik 6zellik gdstermesinin yani sira
mitkemmel diyamanyetik davranis da gostermektedir. Walter Meissner ve Robert
Ochsenfeld tarafindan 1933 yilinda, bir siiperiletken manyetik alan icerisine konulup
kritik sicakligmin altina kadar sogutuldugunda manyetik akiyr disarladiginm

bulmuglardir (Meissner, 1933). Siiperiletken bir malzemenin disg bir manyetik alani

disarlamasi olayina "Meissner etkisi" denilmektedir (Sekil 1.5).



T=Te

Sekil 1.5 Normal durum ve siiperiletken durum (Meissner etkisi) (Ekizer, 2013)

Ideal bir iletken malzeme, &nce sogutulup sonra dis bir manyetik alan
uygulandiginda malzemenin i¢ kisimlarina manyetik alanin niifuz etmedigi ve alanin
disarlandig1 goriiliir. Tam tersi olarak ideal bir iletken malzemeye once manyetik

alan uygulanip sonra sogutuldugunda manyetik aki ¢izgileri malzemeye niifuz eder.

Siiperiletken bir malzemeye Once sogutma sonra manyetik alan uygulama islemi
yapilmasi ya da Once manyetik alan uygulanip sonra sogutma iglemi yapilmasi
manyetik aki ¢izgilerinin malzemenin i¢inden disarlanma durumunu degistirmez.
Islem siras1 énemli olmaksizin manyetik alan malzemeden disarlanir. Bu durumda

her ideal iletkenin siiperiletken olmadig goriiliir.
1.2.4 Kritik Manyetik Alan

Bir maddenin siiperiletken hali sadece kritik sicakliga bagli olarak degil, kritik
manyetik alana bagli olarak da bozulabilir. Bir malzeme siiperiletken durumda iken
dis bir manyetik alan uygulandiginda belirli degere kadar siiperiletkenlik korunurken,
siddetli bir manyetik alan uygulandiginda bu 6zelligini kaybeder. Siiperiletken
malzemenin, siliperiletken durumdan normal duruma gegtigi bu manyetik alan
degerine "kritik manyetik alan" denir ve H. ile gosterilir. Deneysel olarak bulunan ve

sicakligin bir fonksiyonu olarak tanimlanan kritik manyetik alan Hc(T);

) =HO [1- (T/7)] (1.1)



ifadesi ile verilmektedir. Bu matematiksel bagintida H(T), herhangi bir
T anindaki kritik manyetik alan siddetini, H.(0) ise 0 K’ deki manyetik alan siddetini
gostermektedir. Kritik manyetik alan T=0 K’ de maksimum degerini alirken, T
degeri kritik sicaklhiga (T.) yaklastik¢a, kritik manyetik alan degeri azalmaktadir.
Ayrica kritik manyetik alan degeri, sicakliga bagli oldugu gibi malzemenin cinsine
de baghdir. Sekil 1.6° da kritik manyetik alanin sicakliga bagli degisimi

gosterilmistir.

Mormal

Manyetik Alan
T

T

Sicakhk

Sekil 1.6 Kritik manyetik alanin sicaklikla degisimi

1.2.5 Kritik Akim ve Kritik Akim Yogunlugu

Bir malzemenin siiperiletken halini, sadece dis manyetik alan degil, malzeme
icinden gecen ve yeterince yiiksek akimlar tarafindan olusturulan manyetik alan da
bozabilir. Siiperiletkenligi bozan bu akim limitine "kritik akim" denir ve I. ile
gosterilir. Akim siddeti kritik akim degerini astiginda direng ile karsilasir.
Stiperiletken durumdan normal duruma gecis, akimin kritik akim degerini agmasiyla
gerceklesir. Malzeme siiperiletken durumda iken yani direng sifir ise tastyabilecegi
maksimum akim degerine "kritik akim yogunlugu" denir ve J. ile gosterilir. Bu

durumda bir siiperiletken teldeki kritik akim yogunlugu;

Jo = 2B./or (1.2)

kritik akim ise;

I. = 2nrB./u, (1.3)



ile ifade edilmektedir.

Bir siiperiletken malzemenin siiperiletken 6zelligini devam ettirebilmesi igin ii¢
temel parametresinin kritik degerlerinin altinda bulunmasi gerekmektedir. T, J. ve

H. olan bu ii¢ temel parametrenin faz diyagrami sekil 1.7’ de gosterilmistir.

Siperiletken
.rc ‘ Bélge
Kritik ylizey
faz diyagrami Hc
| B

Sekil 1.7 Kritik yiizey faz diyagrami (Cevizci, 2013)

1.2.6 Niifuz Derinligi

Stiperiletken bir malzemenin icerisine manyetik alanin girmesini, ylizeyinde
olusan akimlar engeller. Bu akimlar siiperiletken malzemenin iizerinde ¢ok ince bir
tabakada akmaktadirlar. Dis bir manyetik alan uygulanan siiperiletkende aki
yogunlugu birden sifirlanmaz, yiizey akimlarimin oldugu bolgede yavasga azalir.
Azalarak ilerleyebildigi bu derinlige "niifuz derinligi" adi verilmektedir ve A, ile

gosterilir.

Stiperiletken malzemenin yilizeyinden igeri dogru gidildik¢e eksponansiyel olarak

azalan manyetik alan;

B(x) = B(0)e™*/* (1.4)

denklemi ile ifade edilmektedir. Niifuz derinligi malzemenin cinsine ve sicakligina

baghdir. Sicakliga bagl niifuz derinligi ise;



1

Ar= 21— (1)4]_5 (1.5)

Tc

denklem 1.5 te oldugu gibi sicaklik arttik¢a niifuz derinligi de artmaktadir. A (niifuz

derinligi) ifadesi London teorisinin bir kazanimidir.

stiperiletken

Sekil 1.8 Uygulanan manyetik alanin siiperiletken i¢ine niifuz etmesi

1.2.7 Esuyum Uzunlugu

Esuyum uzunlugu, 1953 yilinda Pippard tarafindan bulunan temel uzunluk
Ol¢iistidiir. Stiperiletkenlik 6zelliginin olusabilecegi en kiiclik boyut veya elektron
ciftlerinin bir arada bulunabilecegi mesafe "esuyum uzunlugu" olarak

tanimlanmaktadir ve (§) ile gosterilir.

Esuyum uzunlugu, bir metalin normal durumdayken elektronlarinin ortalama
serbest yolunun uzunlugunun bir 6l¢iisii olarak da tanimlanmaktadir. Ayrica normal
durumdayken ne kadar biiyiikse siiperiletken durumdayken de bu uzunluk biiyiik
olabilmektedir. Esuyum uzunlugu metalin safsizligina baglidir. Ciinkii safsizliklardan
kaynaklanan sagilmalardan dolay1 elektronlarin ortalama serbest yolu azalacagindan
esuyum uzunlugu da azalmaktadir. Malzemenin iyi bir siiperiletken olabilmesi i¢in

esuyum uzunlugunun biiyiik olmas1 gerekmektedir.



BOLUM iKi
SUPERILETKENLIK TEORILERI

2.1 London Teorisi

1935 yilinda Fritz ve Heinz London kardesler, 1934 yilinda Gorter ve Casimir
tarafindan gelistirilen iki akiskan modeli iizerine katkida bulunarak siiperiletkenligin

elektrodinamik 6zellikleriyle ilgili ilk teoriyi ortaya atmislardir (London, 1935).

London teorisinde kardesler, Ohm yasas1 lizerinde degisiklik yapip zamana bagh
olarak kabul etmistir ve Maxwell denklemlerini kullanmiglardir. Bu teoriye gore bir
stiperiletkendeki toplam elektron yogunlugu, siiperelektron grubunun yogunlugu olan
ns ve normal elektron yogunlugu olan n, olmak iizere iki gruptan olusur. n = ng +

n, seklinde ifade edilir.
Hareketleri  sirasinda  siiperiletken igerisinde  siiperelektronlar  direngle
karsilagsmazlar. Herhangi bir direngle karsilasmadiklart i¢in de elektrik alan

olusturmazlar. Dis bir elektrik alan uygulanirsa, siiperelektronlarin hareket denklemi

(2.1)’ deki gibi ifade edilmektedir.

m— = —eFE 2.1)

Stiperelektronlar tarafindan olusturulan akim yogunlugu;

Js = —nsed, (2.2)

denklem (2.2)’ deki gibi ifade edilip denklem (2.1)’ de yerine yazilip tiirevi alinirsa I.

London denklemi elde edilir. I. London denklemi;

m d]_;
nge? dt

E =

(2.3)
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seklinde ifade edilmektedir. Bu denklemin her iki tarafinin rotasyoneli alindiginda;

— T 2, -

Vxh = 2Ly XE (2.4)
denklem (2.4) elde edilir. Maxwell denklemlerinden VXE = —%g—lj kullanilarak
yeniden diizenlenirse;

a7, nse? gl _

2|V xT; +==B| =0 2.5)

denklem (2.5) ifadesi elde edilir. Parantez igindeki ifade sifira esitlendiginde ise bize

II. London denklemini vermektedir. II. London denklemi;

— — 1’1562 -

VXJg=— B (2.6)

3

seklinde ifade edilmektedir.

London denklemleri, stiperiletkenligin miikemmel iletkenlik ve miikemmel
diyamanyetizma ozelliklerini agiklar. Teorileriyle birlikte, siiperiletken bir
malzemeye dis bir manyetik alan uygulandiginda, malzeme igerisine ne kadar niifuz
edebilecegini ifade eden ve kendi adlariyla anillan London niifuz derinligi
parametresini ortaya atmiglardir. Bu teori, normal durum ile siiperiletken durum
arasindaki ara ylizey enerjisini pozitif olarak acgiklamasindan kaynakli I. tip
stiperiletkenlerin davranisini agiklarken, II. tip siiperiletkenlerin davranisini

aciklayamaz.
2.2 Ginzburg - Landau Teorisi

1950 yilinda Ginzburg ve Landau tarafindan I. tip siiperiletkenlerin anlasilmasini
saglayan siiperiletkenligin ilk kuantum mekaniksel yaklasimi ortaya atilmistir.

Ginzburg ve Landau, inceledigi 6zellikler bakimindan makroskopik bir teori olup,

siiperiletkenligi bir diizen parametresi ile aciklamaya calismiglardir. Bu diizen
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parametresi, siiperelektronun etkin dalga fonksiyonu ¥ (r) olmak iizere ve ng
stiperelektronlarin yerel yogunlugu olmak iizere serbest enerji yogunlugu;
ns

PmI? =

. 2.7)

seklinde ifade edilir. Dis bir manyetik alan varliginda serbest enerji yogunlugu F; (7),
normal durumdaki enerji yogunlugu F, (7') olmak iizere homojen bir siiperiletken i¢in

serbest enerjinin |¥|? cinsinden seri agilimi;

. 2
R = B@ —alv + 51w+ = |(<inV - L) w| - [“WdB, (@238

seklinde verilir. Ginzburg—Landau’ nun birinci denklemi, serbest enerji ¥ diizen

parametresine gore minimize edildiginde;

)

2 1 A qA _
—a¥ + BI¥IPY + —(—inV - L) ¥ =0 (2.9)

denklemi bulunur. Ginzburg—Landau’ nun ikinci denklemi olarak adlandirilan akim

yogunlugu, serbest enerjinin A vektdr potansiyeline gére minimize edildiginde;

. o> qul * * q2 * e
js(F) = —=(@'VY —yvy )_EW YA (2.10)

2m

ifadesi seklinde bulunur. Ginzburg-Landau’ nun birinci denkleminde A=0 ve

B¥|? « a kabul edildiginde ¢dziimii;

exp(ix/\/A%/2ma) (2.11)

olarak bulunur. Bu c¢oziimde parantez igindeki ifade bir sabit olup esuyum
uzunlugunu () vermektedir. Buradan Ginzburg—Landau parametresi olarak
adlandirilan (x); sicakliga bagh niifuz derinliginin (4), sicaklia baghh esuyum

uzunluguna oraniyla tanimlanir.
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(2.12)

I

Ginzburg—Landau parametresi siiperiletkenler i¢in 6nemli bir karakteristik parametre

olup siiperiletkenlerin tipini belirlemede rol oynar. Esuyum uzunlugu, niifuz

derinliginden biiyiikse (§ > A) yani k < \/—15 ise malzeme L. tip siiperiletken, esuyum

uzunlugu niifuz derinliginden kiigiikse (¢ < A) yani k > % ise IL. tip stiperiletkendir.

2.3 BCS Teorisi

1957 yilinda John Bardeen, Leon Neil Cooper ve John Robert Schrieffer
tarafindan fononlarin da yardimiyla elektronlar arasindaki etkilesmenin, aralarinda
cekici bir kuvvet olusturacagi temeline dayanan siiperiletkenligin ilk mikroskobik

teorisi ortaya atilmistir.

Soyadlarmin bag harflerinden olusan BCS teorisi (Bardeen, Cooper, Schrieffer
teorisi), siiperiletkenlerin yap: taslarinin elektron ciftleri oldugunu kabul etmislerdir.
Ayrica teorilerinde siiperiletken durumun dengesini saglayan bir enerji araliginin
varhigindan ve ikinci dereceden bir faz gecisi oldugundan bahsetmektedirler

(Bardeen ve ark., 1957).

Stiperiletken bir malzemede elektronlarin siiperiletken hale ge¢melerini simdiye
kadar ortaya atilan teoriler agiklayamamistir, BCS teorisiyle birlikte bu sorun
¢Ooziime kavusmustur. Ayrica elektronlarin orgii titresimleri ve safsizliklardan

sacilmaya ugramadiklarini da agiklayabilmislerdir.

BCS teorisine gore, Fermi yiizeyine yakin dar bir enerji aralifindaki elektronlar
arasinda c¢ekimsel bir etkilesme olmaktadir. Bu elektronlar zit momentum ve spine
sahip bir diger elektronla ciftlenerek Cooper ciftleri olarak anilan elektron ¢iftini
meydana getirirler (Sekil 2.1). Eksi yiiklii elektron, pozitif yiikli iyonlarin yanindan
gecerken onlar etkileyerek kristal orgiisiinde o bolgede bir daralmaya neden olur. O

noktadan gecen diger bir elektron da o tarafa gekilir. Bu durumda dolayl1 yoldan da
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olsa pozitif iyonlar aracilifiyla iki elektron arasinda cekici bir etkilesim meydana
gelmis olur (Sekil 2.2). Etkilesim Fermi yiizeyine sadece 2A kadar yakin

elektronlarla fononlar arasinda gergeklesir.

Spin
Asaf

p _ F -p

1. Elektron
vonNaly 'F

Spin
Yukan

Sekil 2.1 Cooper ¢iftinin sematik gdsterimi (Ekizer, 2013)

BCS teorisine gore, siiperiletken durumda yiik tasiyicilart Cooper ¢iftleridir. Bu
elektron ciftleri arasinda uygun bir ¢ekici etkilesim oldugunda yeni taban durumu
siiperiletken olur ve en diisiik uyarilmis durumla arasinda sonlu bir E; enerji aralig
olusur. Bu enerji aralig1 Cooper ciftlerinin kirilmasi i¢in gerekli olan kritik sicakliga

bagli minimum enerji olup E; = 2A = 3,53kgT, esitligi ile verilmektedir.

BCS teorisi, diisiik sicakliga sahip siiperiletkenlerin biiyiik bir kismina basariyla
uygulanmasina ragmen, yiiksek kritik sicakliga sahip siiperiletkenlerde basarili

olamamistir. Fakat bu durum 2001 yilinda MgB,’ nin bulunmasiyla tartisilir hale

gelmigtir.
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Sekil 2.2 Elektron-fonon etkilesiminden kaynaklanan Cooper ¢ifti olusumu
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BOLUM UC
YUKSEK SICAKLIK SUPERILETKENLERI

3.1 Yiiksek Sicaklik Siiperiletkenlerine Giris

Yiiksek sicaklik siiperiletkenliginin baslangici, 1986 yilinda A. Bednorz ve G.
Miiller’ in La-Ba-Cu-O bakir oksit bilesiginde yaklasik 30 K’ de siiperiletkenligi
kesiflerine dayanmaktadir. Bilim diinyasinda bu bulus biiyiik bir ¢igir agmis olup
calismalar1 yiiksek sicaklik siiperiletkenleri lizerine ¢ekmistir. Kritik sicakligi daha
yiikksek olabilecek malzemeler iizerine arastirmalar yogunlasmistir (Colakoglu,

2005).

1987 yilinda C. W. Chu ve M. K. Wu tarafindan Y-Ba-Cu-O seramik bilesiginde
kritik sicakligin 93 K’ e ulastigi gozlemlenmistir. Bu gelisme ile birlikte helyumlu
sogutucular yerine s1v1 azot ile ¢alisan sogutucular kullanilmaya baslanmistir. Clinkii
Y-Ba-Cu-O sivi azot sicakligimin (77 K) tizerinde siiperiletken 06zellik
gostermektedir. Daha ucuz ve daha kullanishi bir sogutucunun elde edilmesi de

yiiksek sicaklik siiperiletkenleri ile ilgili caligmalar1 daha miimkiin hale getirmistir.

Bakir oksit diizlemi igeren bilesiklerin arastirmalari sonucunda kesfedilen
sistemler sirasiyla; 1988 yilinda Maeda ve ark. tarafindan 105 K’ de Bi-Sr-Ca-Cu-O
seramik bilesigi, yine 1988 yilinda Sheng ve Hermann tarafindan 120 K’ de TI-Sr-
Ca-Cu-O seramik bilesigi, 1993 yilinda Schilling ve ark. tarafindan 130 K’ de Hg-

Ba-Ca-Cu-O siiperiletken seramigi olmustur.

Yiiksek kritik sicakliga sahip malzemelerin ¢ogu bakir oksit tabakalar1 igeren
perovskit yapilardan olusmakta ve buradan da kritik sicaklik ile bakir oksit
tabakalarimin sayis1 arasinda dogrudan bir iliski oldugu gozlenmektedir (Ekizer,

2013).

Yiiksek sicaklik stiperiletkenlerinin Cu-O tabakalarina sahip olmalarinin yaninda,

miilkemmel iletkenlik ve miikemmel diyamanyetizma 6zelliklerine sahip olduklari
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bilinmektedir. Ayrica tanecikli veya seramik yapiya sahiplerdir. Yiiksek sicaklik
stiperiletkenleri, IL. tip siiperiletkenler olup iist kritik manyetik alanlar1 100 Tesla’
dan daha biiyiiktiir. Direncin, bakir oksit diizlemlerine paralel dogrultuda ¢ok kii¢iik,
bu diizlemlere dik dogrultuda ¢ok biiylik olmasinin gozlemlenmesiyle son derece
anizotropik yani yone bagimli Ozelliklere sahip oldugu sonucuna varilmistir.
Kristalografik ¢aligmalarla siiperiletkenlerin kristal yapilart incelenmis ve bakir oksit
tabakalarindaki atomlarin yerine baska atomlarin katkilanmasi stiperiletkenligi
bozmakta veya yok etmektedir. Niifuz derinlikleri biiyiik ve esuyum uzunluklari
oldukea kiigtiktiir. Bulk (hacimli) yapidaki siiperiletkenlerin tanecikleri arasindaki
zayif bag etkisinden dolayr kritik akim yogunluklar1 da distliktir. Isil islem
uygulayarak bu engel ortadan kaldirilmaya ¢alisiimaktadir.

Yiiksek sicaklik siiperiletkenlerinin nemden ¢abuk etkilenmeleri, kirilgan yapiya
ve diisiik akim yogunluguna sahip olmalari, esnek olmamalari, diisiik sicakliklara
inilip ¢ikildiginda mekanik hasarlara ugramalar1 nedeniyle kullanim siireclerinde

olumsuz sonuglar dogabilmektedir.

Yiiksek sicakliga sahip siiperiletken seramiklerin perovskit yapida kristallestikleri
bilinmektedir. Perovskit yap:r (Sekil 3.1), A ve B atomlar1 ve ii¢ tane oksijen

atomundan olugan birim hiicresi ABO; genel formdilii ile verilen yapidan olusur.

Sekil 3.1 Perovskit kristalin 6rgii yapist

Perovskit yapilar kristal yapilarina gore {i¢ simifta toplanir. Birinci sif
perovskitler, BaPb; ,BisO3 gibi 0rgli parametreleri a=b=c olan kiibik perovskitler,

ikinci smif perovskitler, La;gsSrp15CuO4 gibi Orgli parametreleri a=b+#c olan
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tetragonal yapiya sahip tek tabakali perovskitler ve li¢iincii sinif perovskitler,

YBa,Cu305 gibi 6rgili parametreleri a#b+#c olan ortorombik perovskitlerdir.

3.2 Bizmut Tabanh Yiiksek Sicaklik Siiperiletkenleri

1987 yilinda ilk defa Bizmut tabanl siiperiletken olan Bi-Sr-Cu-O sistemi Michel
ve ark. tarafindan kesfedilmistir (Michel ve ark., 1987). Daha sonra Maeda ve ark.
tarafindan 1988 yilinda bu sisteme Kalsiyum (Ca) katkilanarak kritik sicaklik 105 K’
e ulasmistir (Maeda ve ark., 1988). 1988 yilinda Tokano ve ark. tarafindan Bi-Sr-Ca-
Cu-O sistemine Kursun (Pb) katkilayarak siiperiletken oldugu kritik sicaklik 110 K
elde edilmistir (Tokano, 1988; Shi ve ark., 1989).

Bi-tabanli yiiksek sicaklik siiperiletkenlerinin genel formiili Bi,Sr,Ca,
CuyOons44y seklinde ifade edilir ve li¢ temel faza sahiptir. Formiildeki n, bir birim
hiicredeki CuO, tabakalarinin sayisint sembolize etmektedir. n=1, 2 ve 3 igin
sirastyla Bi>S1oCuQOg,y (2201), BixS1oCaCu)Og4y (2212) ve BirSryCayCuszOio.y fazlar
elde edilmistir (Kameli ve ark., 2006). Siiperiletken bir malzemenin kritik sicaklig
ile CuO, tabakalarinin sayist arasinda dogru oranti vardir. Tabaka sayis1 arttikca
kritik sicaklik da artmaktadir. Fakat n=3" ten fazla deger aldiginda kritik sicaklik
degeri azalmaktadir (Maeda ve ark., 1990). Bi-tabanl siiperiletkenlerin kisaca Bi-
2201, Bi-2212 ve Bi-2223 olarak anilan ii¢ fazinin birim hiicrelerinin sematik

gosterimi Sekil 3.2° de verilmistir.
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Sekil 3.2 Bizmut tabanli siiperiletkenlerin birim hiicre yapilarinin sematik gosterimi (Koralay, 2007)

3.2.1 Bi,Sr,Cu0g.y, (n=1) Bilesiginin Yapist

Bi-2201 olarak adlandirilan BirSr,CuOg,y bilesigi genellikle hacim merkezli
tetragonal yapiya sahip olup birim hiicresinde iki tane Sr-O, iki tane Bi-O ve bir tane
Cu-O diizlemi vardir. Bazen ortorombik yapiya da sahip olabilir. Bi-2201 bilesiginin
tetragonal yapiya ait birim hiicredeki 6rgii parametreleri a=b=54 A, c=24.4 A,
ortorombik yapiya ait birim hiicredeki 6rgii parametreleri de a=b=3,9 A, c=24,4 A’
dur. Bi-2201 smifi tek kristalli yapiya sahiptir. Yapisindaki bakir atomlar1 en
yakinindaki 6 oksijen atomu ile bag yaparak diizgiin bir oktohedral yap1
olusturmaktadir (Maeda ve Togano, 1996). Bi-2201 fazinin kristal yapisi
Bi0O/SrO/Cu0O/SrO/BiO bigiminde istiflenmis ve Kalsiyum (Ca) atomu icermez,

yapinin sematik gosterimi Sekil 3.3’ te gdsterilmistir.
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Sekil 3.3 Bi-2201 fazinin kristal yapist (Bogaz, 2006)
3.2.2 Bi,Sr,CaCu;0s,, (n=2) Bilesiginin Yapisi

Bi-2212 olarak adlandirilan Bi;Sr,CaCu,0Os.y bilesiginin birim hiicresi genellikle
tetragonal yapiya sahiptir. Birim hiicresinde ikiser tane Bi-O, Sr-O, Cu-O diizlemleri
ve Ca-O diizlemi vardir. Orgii parametreleri tetragonal yapida iken a=b=5,39 A,
c=30,6 A, ortorombik yapida iken a=5,39 A, b=5.41 A ve ¢c=30,8 A’ dur. Bi-2212
fazinin dizilisi ise BiO/SrO/CuO/CaO/CuO/SrO/BiO seklindedir. n=1 (Bi-2201)
fazindan farkli olarak iki Cu-O diizlemleri arasina Ca-O diizlemi yerlesmistir. n=2

fazinin kristal yapisinin sematik gosterimi Sekil 3.4 te verilmigtir.

L ® o O
A a O Bi

| . | @ Sr
e® o : @ Ca
1 @ |/ @®cu

Sekil 3.4 Bi-2212 fazinin kristal yapis1 (Bogaz, 2006)
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3.2.3 Bi;Sr;CaCu3019.y (n=3) Bilesiginin Yapisi

Bi-2223 olarak adlandirilan Bi,Sr,Ca,CusOi4y bilesigi tetragonal bir yapiya
sahiptir. Birim hiicresinde ikiser tane Bi-O, Sr-O, Ca-O diizlemleri ve {i¢ tane Cu-O
diizlemi vardir. Yiiksek sicaklik fazi olarak da bilinen Bi-2223 fazinin dizilisi
BiO/SrO/Cu02/Ca0/Cu02/Ca0/Cu02/SrO/BiO seklindedir. Orgii parametreleri
a=b=5,396 A, ¢=37,180 A’ dur (Koyama ve ark., 1988). Sekil 3.5’ te Bi-2223 fazinin

kristal yapisinin sematik gésterimi verilmistir.

e O
o Bi
@ Sr
@ Ca
@ Cu

Sekil 3.5 Bi-2223 fazinin kristal yapist (Bogaz, 2006)

Saf Bi-2223 fazini elde etmek olduk¢a zordur, faz olusumu sirasinda Bi-2212 ve
Ca,PbO, fazlariyla karsilasilabilir. Bu olumsuz etkileri ortadan kaldirmak igin

hazirlama tekniklerinde degisiklik, katkilama gibi ¢aligmalar yapilmaktadir.

3.3 Bizmut Tabanh Yiiksek Sicaklik Siiperiletkenlerine Katkilamanin Etkileri

Bilim diinyasinda heyecan verici bir olay olan siiperiletkenligin kesfinden sonra,
bilim insanlar1 bu kesfi uygulama alanlarina aktarabilmek i¢in ¢aligmalar yapmaistir.
Oda sicakliginda siiperiletken olan malzemeler iiretebilmek ve bunu endiistriyel
alanda kullanabilmek bir devrim yaratacaktir. Fakat tiim bunlardan 6nce asilmasi

gereken yiiksek sicaklik siiperiletkenleri ile ilgili bazi ciddi sorunlar vardir.
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Yiiksek sicaklik siiperiletkenleri lizerine simdiye kadar yapilan ¢aligmalarin cogu
yeni sliperiletken malzemeler iiretmenin yani sira iiretilen malzemelerin 6zelliklerini
karakterize etmek ve bunlar1 gelistirmek olmustur. Seramik siiperiletkenlerin hepsi
II. tip siiperiletkenlerdir ve yiiksek kritik manyetik alana sahiptirler. Kirilgan bir
yaptya sahip olup tel haline getirilmeleri zordur, yiiksek akim tagima kapasitelerine
sahip degillerdir ve zaman i¢inde kararsiz hale gelme egilimindedirler (Beiser, 2008).
Bu sorunlar1 asabilmek i¢in arastirmacilar malzemenin hazirlama tekniklerinde
degisiklikler denemis Ozellikle katkilama ve yerdegistirme ¢alismalar1 yapmislardir.
Katkilamanin ve yer degistirmenin, fiziksel (kritik sicaklik (7,), kritik akim
yogunlugu (J.), Orgli parametreleri gibi), siiperiletken, manyetik, mekaniksel

ozelliklerine ve elektriksel kararliligina etkileri incelenmistir (Bilgili, 2013).

BSCCO sistemlerine katkilama; malzemenin &zelliklerini  degistirerek
stiperiletkenligi hakkinda daha fazla bilgi sahibi olmak ve malzemenin yogunlugu,

tanecik yapis1 ve kirllganligini gelistirebilmeyi amaglamaktadir.

BSCCO ailesinin Bi-2223 fazin1 saf bir sekilde elde etmek zordur. Uretilen
yiiksek sicaklik siiperiletkeninde safsizlik ve Bi-2212 fazlariyla karsilagmak olasidir.
Bu sorunu asmak i¢in Bizmut (Bi) yerine kismi Kursun (Pb) katkilanmistir, Bi-2223
fazinin olusumuna olumlu yonde etki ettigi ve kararliligmni 1yilestirdiginin

kanitlanmas1 yeni atom katkilama ¢aligmalarini arttirmistir (Sykorova ve ark., 2002).

2001 yilinda Khalil tarafindan, katihal reaksiyon yontemi ile daha kararli bir
yaptya sahip olan Bi,(Pb,Sr,CarCuzOy genel formiiliine sahip siiperiletken sisteme
x=0,00-0,05 araliginda Pb katkisit yapilmistir. x=0,3 degerine kadar katki arttikca
stiperiletken ozelliklerinin arttig1 gozlemlenmistir. Tanecikler arasindaki baglanma
artmis, porozite azalmistir. Kritik sicakligi 113 K elde edilmistir. x=0,3’ ten sonra

Pb katkilamasinin arttirilmasi olumsuz yonde etkilemeye baglamistir (Khalil, 2002).
Nadir toprak elementleri olarak da adlandirilan Lantanitler (C, Si, Ge, Sn, Pb)

zay1f metallerdir, farkli iyonik yaricaplara ve farkli manyetik momentlere sahiptirler.

Bu 6zelliklere sahip olmasi yiiksek sicaklik siiperiletkenlerine katkilanmasinda 6nem
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kazandirmigtir. Kalay (Sn) elementi, yumusak, tel ve haline getirilebilen, tetragonal
bir yapiya sahip metalik bir elementtir (Sekil 3.6). Oksijenli bilesigi olan SnO,,
yiiksek optik gecirgenligi ve elektrik iletkenligi sayesinde bilim ve teknolojik
uygulama alanlarinda biiyiik 6l¢iide yer almaktadir (Ozkendir, 2006).

Sekil 3.6 SnO, bilesiginin kristal yapis1 (Ozkendir, 2006)

2002 yilinda Garnier ve ark., literatiirde siklikla kullanilan baslangic
stokiyometrisi  Bij gsPbg3sSr;CayCus Snpg;  olan  Bi-2223  fazima nano-SnO,
parcaciklar1 katkilamanin etkilerini agiklamayr amaglamislardir. Katkisiz ornekten
katkilt 6rnege dogru ¢ parametresinde artig gozlemlemislerdir. XRD o6l¢iimlerinden
iki karakteristik pik elde etmislerdir ve bunun Ca,PbOs ve Ca,SnOy4 safsizlik
fazlarina ait olabilecegini diistinmiislerdir. SEM goriintiilerinden de elde ettikleri
sonuclardan ayni safsizlik fazlariin olustugunu goézlemlemislerdir (Garnier ve ark.,

2002).

2011 yilinda A. I. Abou-Aly ve ark. tarafindan, katihal reaksiyon yontemi ile
hazirlanan Bi; ¢Pby4S1,Ca;Cu30¢45 siiperiletken fazina nano-SnO, pargaciklari
eklenerek fiziksel ozelliklerine etkisi arastirilmistir. Orneklerin faz olusumunun
analizi ve mikroyapis1t XRD, SEM ve EDS ile, elektriksel diren¢ ve kritik akim
yogunlugu dort-nokta u¢ metodu ile incelenmistir. Bu arastirmada SnO; nano
pargaciklar1 6rnegin toplam kiitlesinin agirhiginca yiizdesi olarak (x=0,0-2,0 wt%)
katkilanmistir  [(SnO,),Bi; ¢Pbg 4S1r2Ca,Cuz00s45]. Ornek x=0,4 wt% degerinde
maksimum kritik sicaklik, kritik akim yogunluguna, hacim kesrine ve c¢ orgil

parametresine ulasmistir (Abou-Aly ve ark., 2011).
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2012 yilinda R. Awad ve ark. tarafindan SnO, nano par¢aciklarinin eklenmesiyle
Bi; 6Pb 4S1,Ca,Cu30,0.5 stiperiletken fazinin  Vickers mikrosertligine etkisi
incelenmistir. Omnege agirhigmca (x=0,0-2,0 wt%) SnO, nano parcaciklari
katkilanmistir ve x=0,4 wt% degerinde maksimum Vickers mikrosertlik degerini
almigtir. (Bi, Pb)-2223 06rnegi SnO, nano parcaciginin belirli degerlere kadar
katkilanmasiyla en uygun kosullara sahip olur ve bu nedenle de tel ve bant olusumu

gibi endiistriyel uygulama alanlarinda ¢ok caziptir (Awad ve ark., 2012).

2014 yilinda A. Agail ve R. Abd-Shukor tarafindan, agirliginca (x=0,0-0,05 wt%)
SnO, nano pargacik katkilanan Bi;¢Pbg4Sr,Ca,CuszSnyOjp siiperiletken seramige
etkisi incelenmistir. SEM ve XRD sonuglarindan, 6rnegin kritik sicakligi, kritik akim
yogunlugu, yapisi ve mikroyapisi hakkinda bilgi edinilmistir. x=0,02 wt% degerinde

maksimum sonuglara ulagilmistir (Agail ve Shukor, 2014).

2015 yilinda Aljurani ve Aldulaimi tarafindan, (Bi, Pb)-2223 fazina nano-SnO,
katkilamanin siiperiletken 6zelliklerindeki gelisimi arastirilmistir. Katihal reaksiyon
metoduyla hazirlanan  (SnO;)<Bi; 7Pbg3SrCayCuszOy9+5  stokiyometrisine  sahip
siiperiletken seramige agirliginca (x=0,0-0,8 wt%) ilk o6nce 120-200 nm
boyutlarinda normal SnO, parg¢aciklar1 daha sonra 20-40 nm boyutlarinda SnO; nano
pargaciklar1 eklenerek analiz edilmistir. Her ikisinde de x=0,4 wt% degerine kadar
siiperiletken gecis sicakligi ve hacim kesri artarken, katkilarin daha yiiksek
konsantrasyonlarinda degerler azalmaktadir. Yani tanecikler arasindaki baglanmada
zayiflama, taneler arast akim yogunlugunda bozulmalar oldugu sonucuna

varmiglardir (Aljurani ve Aldulaimi, 2015).
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BOLUM DORT
DENEYSEL YONTEM

4.1 Siiperiletken Malzeme Hazirlama Yontemleri

Yiiksek sicaklik stiperiletken seramik malzemeleri iiretilirken siiperiletken
Ozellikleri hazirlama yontemlerine gore degisiklik gosterdigi i¢cin amaca yonelik
hazirlama yontemleri tercih edilir. Siiperiletken malzeme hazirlama yontemlerinden
bazilar; katihal reaksiyon yontemi, ¢ozelti-jel yontemi, eritme-dokiim yontemi, cam-
seramik yontemi, ince film ve kalin film iiretme yontemleridir. Tiim bu yontemlerin
ortak bir amaci vardir. Gerekli stokiyometride pargacik boyutunu kii¢iiltiip homojen

bir malzeme tretebilmektir.

4.1.1 Katihal Reaksiyon Yéntemi

Stiperiletken seramik malzeme iiretilirken ucuzlugu ve kolaylig1 agisindan en ¢ok
tercth edilen yontemlerden biri katithal reaksiyon yontemidir. Baslangic tozlari
atomik stokiyometriye gore uygun miktarlarda tartilip, karistirilir ve homojen hale
gelene kadar agat havanda ogitiiliir. Oda sicakliginda ogiitiilen baslangi¢ tozlari
stiperiletken sistemine bagli olarak sicakligi ayarlanarak kalsine edilir. Boylece ilk
1s1] islem uygulanmis olur. Kalsinasyon isleminde amagc; karigtirma ve Ogiitme
sirasinda malzemede olusan atiklarin, oksitlerin, karbondioksitlerin ve yabanci
maddelerin sicaklik uygulanarak malzemeden ayrismasini saglamaktir. Saptanan
sicakliktan tekrar oda sicakligina diismesi beklendikten sonra soguyan tozlar firindan
cikarithip tekrar Oglitme igleminden gegcirilir. Karigtirma, 6giitme ve kalsinasyon
islemi gerekli goriiliirse birkag kere tekrar edilebilir. Kalsine edilmis tozlar tanecikler
arasindaki baglantilar1 giiclendirmek i¢in, siiperiletken sistemine bagl olarak uygun
basing altinda pellet haline getirilir ve yine uygun sicaklikta sinterlenir. Sinterleme
isleminin amaci; kritik sicakiligin yiikseltilmesi, tanecikler arast baglantilar
giiclendirmek ve orgii kusurlarini ortadan kaldirmaktir. Sinterleme islemi bittikten

sonra firin oda sicakligina kadar yavas¢a sogutulmalidir.
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4.2 Orneklerin Hazirlanmasi

Bi; 7.xPbg 3Sn,Sr,Ca,Cu30y (x=0,00, 0,05, 0,10, 0,15, 0,20) genel formiiliine sahip
stiperiletken seramik 6rnekler katihal reaksiyon yontemi ile hazirlanmistir. Bilesigi
olusturan baslangi¢ tozlar1 olarak %99 saflikta Bi,Os, PbO, SrCO;, CaCO;, CuO,
SnO, tozlar1 kullanilmistir (Tablo 4.1).

Katkisiz ve boyutlar1 yaklastk 100 nm’ den biiylikk SnO, nano pargacik
katkilanmis toplam bes 6rnek, katki oranlarina gore sirastyla Sn0, Snl, Sn2, Sn3 ve

Sn4 olarak adlandirilmistir.

Ornek Sn0 (x=0,00) — Bi 7Pbg3Sr2Ca,Cus30,

Ornek Sn1 (x=0,05) = Bij 65Pbg 3Sn05Sr2Ca;Cuz0y
Ornek Sn2 (x=0,10) — Bi; 60Pbo 3Sng,10Sr2CarCuz Oy
Ornek Sn3 (x=0,15) - Bij 55Pbg 3Sng,15Sr2Ca;Cuz0y
Ornek Sn4 (x=0,20) — Bi 50Pbg 3Sn020Sr2Ca;Cu30y

Ornekler Tablo 4.2° de oldugu gibi stokiyometrik oranlarina gore hassas terazide
tartilip, homojen hale gelene kadar oda sicakliginda agat havanda her biri 15 dakika
ogiitiilmiistiir. Ogiitiilen tozlar aliimina kroze kaplara yerlestirilmistir. Elde edilen
tozlar programlanabilir kiil firmda 820 °C’ de 20 saat kalsine edilmistir. Ilk
kalsinasyondan sonra firin oda sicakligina kadar sogutulup 6rnekler tekrar 6giitiilmek
tizere ¢ikarilmistir. Topaklar haline gelen ve rengi koyulasan ornekler tekrar agat
havanda iyice ogiitlilmiistiir. Daha sonra homojenligi arttirmak i¢in ikinci kez 820
°C’ de 20 saat kalsine edilmistir. Firin oda sicakligina kendiliginden soguduktan
sonra her bir kaptaki 6rnek tekrar ogiitiiliip presleme aleti ile 450 MPa’ lik basing
altinda 13 mm ¢apinda ve 1-1,5 mm kalinliginda pelletler haline getirilmistir. Pellet
haline getirilen 6rnekler aliimina kroze kaplara yerlestirilmis ve son 1s1l igslem olan
sinterleme islemi gerceklestirilmistir. Kiil firnda 845 °C’ de 120 saat boyunca
sinterlenmistir. Oda sicakligina kadar soguduktan sonra ornekler firindan ¢ikartilip
havayla temasin1 engellemek i¢in nem tutucu desikatorde muhafaza edilmistir ve

istenilen Ol¢limler alimmustir. Tablo 4.3’ te hazirlanan Orneklere uygulanan 1sil
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islemler verilmistir. Sekil 4.1’ de 6rnek hazirlama asamalarinda kullandigimiz 6l¢tiim

aletleri ve cihazlarin goriintiileri verilmistir.

Tablo 4.1 Bilesigi olusturan baslangi¢ tozlarinin saflik dereceleri ve molekiil agirliklar

Bilesik Saflik Derecesi (%) Molekiil Agirligr (g/mol)
Bi,03 %99,99 465,959
PbO %99,99 223,199
SrCO; %99,99 147,630
CaCOs3 %99,99 100,090
CuO %99,99 79,545
SnO, %99,99 150,710

Tablo 4.2 Bi, 7.,Pby35n,Sr,Ca,Cuz0, drnegi i¢in baslangi¢ tozlarinm agirlik hesabi

X Bi,03 PbO SrCO; | CaCOs CuO SnO, Toplam
0,00 | 3,3085 | 0,5593 | 2,4664 | 1,6722 1,9934 - 10,000
0,05 | 3,2223 | 0,5613 | 2,4749 | 1,6779 2,0000 | 0,0632 | 9,9996
0,10 | 3,1355 | 0,5632 | 2,4835 | 1,6838 2,0072 | 0,1268 10,000
0,15 | 3,0480 | 0,5652 | 2,4922 | 1,6896 | 2,0142 | 0,1908 10,000
0,20 | 2,9600 | 0,5671 | 2,5008 | 1,6955 2,0212 | 0,2553 9,9999

Tablo 4.3 Hazirlanan 6rneklere uygulanan 1s1l islemler

Program Sicaklik Stire
I. Kalsinasyon 820 °C 20 saat
I1. Kalsinasyon 820 °C 20 saat
Sinterizasyon 845 °C 120 saat
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Sekil 4.1 Ornek hazirlama sirasinda kullanilan 6l¢iim aletleri ve cihazlar
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BOLUM BES
DENEYSEL SONUCLAR

5.1 AC Manyetik Alinganlik Sonuglari

Yiiksek sicaklik siiperiletkenlerinin iki karakteristik 6zelligi olan miikemmel
iletkenlik ve miikemmel diyamanyetizmaya sahip olup olmadiklari, direncinin ve
siiseptibilitesinin sicaklikla degisiminin Sl¢iilmesiyle miimkiindiir. Siiseptibilite yani
ac manyetik alinganlik Ol¢limii elde edilen malzemenin siiperiletkenlige gegcis
sicakligint ve diyamanyetik gecisini gdzlemlemek i¢in yapilir. Karsilikli indiiktans
teknigi ile yapilan ac manyetik alinganlik dlgiimlerinde gergek (') ve sanal (y')

olmak iizere iki bilesen karsimiza ¢ikmaktadir.

AC manyetik alinganlik 6l¢iim cihazi ile boyutlar1 dikdortgen seklinde kesilerek
hazirlanan 6rneklere, sabit frekansta (1000 Hz), 0,25, 0,5, 1 ve 2 Oe degerinde farkl
ac alanlart uygulanarak 30 K ile 150 K sicaklik degerleri arasinda 6lgiim yapilmistir.
Bi; 7.xPbo3SnSr:CarCuzOy siiperiletken seramiklerin 0Ol¢iim sonuglarindan elde
edilen Sn0, Snl, Sn2, Sn3 ve Sn4 Ornekleri i¢in ac manyetik alinganligin sicakliga
bagl degisim grafikleri Sekil 5.1, 5.2, 5.3, 5.4 ve 5.5’ te verilmistir. Sekil 5.6 da
Olcimlerimizi aldigimiz ac manyetik alinganlik Ol¢clim cihazinin  goriintiisii

verilmistir.

AC manyetik alinganligin sicakliga bagli grafiklerinin y'- T egrilerinde iki
belirgin diisiis gézlenir. Bu diisiisler diyamanyetik gecisi ifade etmektedir. Sn0, Snl,
Sn2, Sn3 ve Sn4 ornekleri i¢in ilk diyamanyetik gegis olan T2™ ile gdsterilen onset
sicaklik degerleri sirasiyla 108,559 K, 109,985 K, 101,281 K, 101,670 K ve 92,676

K olarak gozlemlenmistir. Maksimum 72" degeri Snl drneginde elde edilmistir.

AC manyetik alinganligin sanal kism1 olan y”'- T egrilerinde maksimum pik T,

degerini verir. Bu deger ac alan siddetine bagli, diyamanyetik ge¢is sirasinda
tanecikler arasindaki bdlgede kayip enerji olarak tanimlanmaktadir (Bilgili ve

Kocabas, 2014). 0,25 Oe, 0,5 Oe, 1 Oe ve 2 O¢’ e karsilik gelen 20 A/m, 40 A/m, 80
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A/m ve 160 A/m ac alanda T, degerleri Sn0, Snl, Sn2, Sn3 ve Sn4 Ornekleri i¢in
strastyla 62-59 K, 60-59 K, 58-55 K, 63-60 K ve 55-52 K degerleri gdzlemlenmistir.

Tablo 5.1’ de tiim Ornekler igin farkli ac alanlarda 72" ve T, sicaklik degerleri

verilmistir. Manyetik alan siddetine bagl T, degerlerinin degisimi Sekil 5.7° de

gosterilmistir.

Tablo 5.1 Sn0, Snl, Sn2, Sn3 ve Sn4 Ornekleri i¢in farkli ac alanlarda onset sicakliklar1 (T2™) ve

maksimum pik (T,) sicakliklari

Ornek | T2 (K) T,(K)

20 (A/m) 40 (A/m) 80 (A/m) 160 (A/m)
Sn0 | 108,559 | 62,136 61,364 60,886 59,948
Snl | 109,985 | 60,261 58220 60,408 59,157
Sn2 | 101,281 | 58,626 56,013 55,535 55,223
Sn3 | 101,670 | 63,864 63,239 61,404 60,954
Sn4 | 92,676 55,223 53,972 53,494 52557

S0 & 70 80 80
T(K)

100 110 120

Sekil 5.1 Sn0 (Bi, 7Pbg 3S1,Ca,Cu30y) &rnegi i¢in ac manyetik alinganlik-sicaklik grafigi
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Sekil 5.2 Snl (Bi, 6sPbg 3Sn00sSr,Ca,Cu30y) 6rnegi i¢in ac manyetik alinganlik-sicaklik grafigi
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Sekil 5.3 Sn2 (Bi; 6 Pby3Sn,10S1,Ca,Cu30y) drnegi igin ac manyetik alinganlik-sicaklik grafigi
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Sekil 5.4 Sn3 (Bi; s5Pbg3Sn,1551,Ca,Cu30y) drnegi igin ac manyetik alinganlik-sicaklik grafigi
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Sekil 5.5 Sn4 (Bi, 50Pbg 3500 20S1,Ca,Cu30y) 6rnegi i¢in ac manyetik alinganlik-sicaklik grafigi
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Sekil 5.6 AC manyetik alinganlik 6l¢iim cihazi
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Sekil 5.7 Sn0, Snl, Sn2, Sn3 ve Sn4 6rnekleri igin Hy, ile maksimum pik sicakligr (T,) degisimi
5.2 XRD Ol¢iim Sonuclar:
SnO, nano pargacik katkili Bij 7.xPbg3Sn,Sr,Ca,CusOy (x=0,00, 0,05, 0,10, 0,15,

0,20) siiperiletken seramiginin yapisindaki yiiksek-T, fazi (Bi-2223), diisiik-T, fazi

(Bi-2212) ve safsizlik fazlar1 X-1s1n1 toz kirinim desenlerinden analiz edilmistir.

Tim ornekler icin Sekil 5.8 de XRD desenleri verilmistir. XRD desenleri

incelendiginde siiperiletken 6rnegin yapisinda birbirlerine yakin miktarlarda Bi-2223
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faz1 ile Bi-2212 fazi, az miktarda da Ca,PbOs ve CuO safsizlik fazlar1 tespit
edilmistir. Sekil 5.8” de @ ile gosterilen Bi-2223 fazini, O ile gosterilen Bi-2212
fazim, 4 ile gosterilen Ca,PbOy safsizlik fazin1 ve © ile gosterilen CuO safsizlik
fazin ifade etmektedir. Bi-tabanl siiperiletken fazin iki karakteristik piki; Bi-2223
ve Bi-2212 igin 20~4,7" ve 20~5,7" de gozlemlenmistir. Safsizlik fazi olan
Ca,Pb0Oy icin 20~17,8°, CuO igin 260~40"" de gozlemlenmistir. Saf Ornekte
gozlemlenmeyen Ca,PbOy fazi, SnO; nano pargaciklarinin katki orani arttik¢a siddeti
artmistir. Safsizlik fazinin gozlemlenebilir derece artmasindan dolay1 katkinin yapiy1

olumlu yonde etkilemedigini sdyleyebiliriz.

Siddet (a.u.)

20 (Derece)

Sekil 5.8 Sn0, Snl, Sn2, Sn3 ve Sn4 6rnekleri i¢cin XRD desenleri (@ Bi-2223 fazi, O Bi-2212 fazi,
@ CuO, 4+ Ca2Pb0O4)
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XRD desenlerinden Bi-2223 ve Bi-2212 fazlarinin pik siddetleri belirlenerek

hacim kesirleri hesaplanmaistir.

Vpiz223 = pizz2s X 100% (5.1)

2IBi22231+2IBi2212

Vpiz212 = pizz12 X 100% (5.2)

2IBi22121+2IBi2223

Denklem (5.1) ve (5.2)’ de verilen Igjp223 Ve Igiz212, Bi-2223 ile Bi-2212
fazlarinin pik siddetlerini ifade etmektedir (Baqgiah ve ark., 2009). Hesaplanan hacim
kesirleri Tablo 5.2” de verilmistir. Bi-2223 fazinin en yiiksek, Bi-2212 fazinin ise en
diisiik degeri Sn2 Orneginde gozlemlenmigstir. Sekil 5.9° da Bi-2223 ve Bi-2212

fazlarinin hacim kesirlerinin katki oranina bagl olarak degisimi verilmistir.

Tablo 5.2 Sn0, Snl, Sn2, Sn3 ve Sn4 6rneklerinin Bi-2223 ve Bi-2212 fazlarinin hacim kesirleri

. Hacim Kesri (%)
Ornek
Bi-2223 Bi-2212

Sn0 48,18 51,82
Snl 47,60 52,40
Sn2 49,49 50,51
Sn3 47,36 52,64
Sn4 44,74 55,26
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Sekil 5.9 Bi-2223 ve Bi-2212 fazlarimin katki oranina gore degisimi

5.3 SEM Sonugclari

Taramal1 elektron mikroskobu ile yapilan SEM analiziyle siiperiletken
malzemenin yiizeyinde olusan catlaklar, kiriklar, tortular, siiperiletken olmayan
safsizliklar ve daha diisiik gecis sicakligina sahip siiperiletken fazlar kolaylikla tespit
edilebilir. Tanecikli yapida olan siiperiletken seramik orneklerde tanecikler rastgele

yonelime sahip ve tanecikleri arasinda zayif baglanma oldugu gézlenmektedir.

Katkisiz ve katkili Bi; 7.,Pbo3Sn,Sr.Ca,CusOy (x=0,00, 0,05, 0,10, 0,15, 0,20)
stiperiletken orneklerine uygulanan 1s1l islemler sonucunda, siiperiletken orneklerin
kristal yapisinda meydana gelen degisiklikler SEM goriintiilerinden analiz edilmistir.
Yiizey morfoloji goriintiileri X5000 biiyiitme ile Sn0, Snl, Sn2, Sn3 ve Sn4 6rnekleri
icin sirastyla Sekil 5.10, 5.11, 5.12, 5.13 ve 5.14’ te verilmistir.
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18kVY XS, 866

Sekll 5.11 Snl (Bil,65Pb0,3SnO,OSSIZCaZCu3Oy) omegl 1(;11'1 SEM goruntusu
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4‘)
A

18kV XS, 8808 1Z 48 S

Sekll 5.13 Sn3 (Bi1,55Pb0,3Sn0,|SSrZCaZCu3Oy) omegl 1@11’1 SEM goruntusu
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Sekil 5.14 Sn4 (Bi; 50Pbg 3Sn(2S1,Ca,Cu30y) 6rnegi i¢in SEM goriintiisii

SEM goriintiileri incelendiginde katkisiz drnegin diizgiin tabakalasmis homojen
bir yapiya sahip oldugu goriilmektedir. SnO, nano parcaciklarinin katkilanmasiyla
yapida diizensizlik ve bosluklarin arttifi, kiiciik igne benzeri yapilarin olustugu,
tanecik boyutlarinin ve homojenligin azaldigr gozlemlenmektedir. SnO, nano
parcaciklarinin katkisi arttikga bariyer olarak rol oynadigi ve tanecik biiylimesine

engel oldugu diisiiniilmektedir (Abou-Aly ve ark., 2011).

5.4 Yogunluk Ol¢iim Sonuclar:

Bij 7.xPbp 3SnSr,Ca,CuzOy siiperiletken seramigine SnO, nano pargaciklarinin
katkilanmasiyla elde edilen bes 6rnegin yogunluk dl¢limleri Arsimet prensibine gore
yapilmigtir. Orneklerin havadaki agirhiklari ve saf sudaki agirliklart 6lgiiliip 5.3” te

verilen bagint1 kullanilarak yogunluk degerleri hesaplanmistir.

wh)p(s)-p(h)]
~ 0,99983[W(s)-W(h)] +p(h) (5.3)

Bagintida, W (h) 6rnegin havadaki agirligini, W (s) ornegin saf sudaki agirhigini,
p(h) havanin yogunlugunu (p(h) = 0,0012 g/cm?) ve p(s) saf suyun yogunlugunu
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ifade etmektedir. BPSCCO sistemleri i¢in orgii parametrelerinden elde edilen teorik

yogunluk degeri yaklasik 6,3 g/cm®” tiir (Kocabas ve ark, 2010).

Tiim ornekler i¢in Arsimet prensibi kullanilarak yapilan yogunluk 6l¢iimlerinden
elde edilen degerler Tablo 5.3’ te ve bu yogunluk degerlerinin katki oranina baglh
olarak degisimi Sekil 5.15° te verilmistir. Ayni orneklerin yogunluklart boyut
Slgiimlerinden sirasiyla 4,1247 g/em®, 3,9673 g/em’, 3,7922 g/em’, 4,0222 g/em’ ve
3,9076 g/cm’ olarak elde edilmistir.

Tablo 5.3 Sn0, Sn1, Sn2, Sn3 ve Sn4 6rneklerinin yogunluk degerleri

- Yogunluk degeri
Ornek ( g/cm3)
Sn0 5,2006
Snl 5,3438
Sn2 5,3056
Sn3 5,2802
Sn4 5,2324
536
534 .
532
- 530 T .
2
= 5.28 .
E 526 +
Eﬁ 524 |
>- [ ]
522
520 F
5,18 : . . '
0.00 0,05 0,10 015 0,20
Katki Orani (x)

Sekil 5.15 Sn0, Snl, Sn2, Sn3 ve Sn4 drneklerinin katki oranina bagli yogunluk degisimi

Orneklerin teorik yogunluk degerleri 6,3 g/cm’ alindiginda, siiperiletken
malzemenin tanecikleri arasindaki bagliligin ve go6zenekliligin gostergesi olan
porozitenin Sn0, Snl, Sn2, Sn3 ve Sn4 icin sirastyla %35, %37, %40, %36 ve %38

olarak hesaplanir. Porozitenin katki oranma bagl olarak degisimi Sekil 5.16° da
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gosterilmistir. Arsimet prensibinden yararlanilarak 6l¢iilen yogunluk degerleri teorik

yogunlugun sirastyla %83, %85, %84, %84 ve %83’ i kadardir.
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Sekil 5.16 Sn0, Snl, Sn2, Sn3 ve Sn4 6rneklerinin katki oranina baglh olarak gozeneklilik (porozite)

degisimi
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BOLUM ALTI
SONUCLAR VE TARTISMA

Bu c¢alismada, (Bi-Pb)-2223 siiperiletken seramiklere SnO, nano pargaciklarinin
katkilanmasiyla yapisal Ozellikleri iizerine etkisi incelenmistir. Katihal reaksiyon
yontemi kullanilarak Bi; 7..Pbg3Sn,Sr-CarCuzOy bilesigine x=0,00, 0,05, 0,10, 0,15
ve 0,20 oranlarinda SnO, nano pargaciklar1 katkilanmistir ve 6rnekler sirasiyla Sn0,
Snl, Sn2, Sn3 ve Sn4 olarak adlandirilmislardir. Elde edilen siiperiletken ornekler ac
manyetik alinganlik, X-151m1 toz kirinimi (XRD), taramali elektron mikroskobu

(SEM) ve yogunluk 6l¢iimleri alinarak analizleri yapilmistir.

AC manyetik alinganlik Olclimlerinden seramik siiperiletken Orneklerin
siiperiletkenlige gecis sicakligt TP™ ve pik sicakligr olarak adlandirilan T, sicakligi
saptanmustir. Olgiim sonuglar1 incelendiginde en yiiksek siiperiletkenlige gegis
sicakligi Snl Orneginde 109,985 K oldugu goriilmigtiir. Tim Orneklerin T,

degerlerine bakildiginda uygulanan alan siddeti arttik¢a azaldiklar1 gézlemlenmistir.

XRD desenlerinden siiperiletken fazin yapisinda yiiksek-T, faz1 Bi-2223, diisiik-
T, faz1 Bi-2212, safsizlik fazlar1 Ca,PbO4 ve CuO bulundugu goézlemlenmistir. Bi-
2223 fazimin ve Bi-2212 fazinin belirgin olan piklerinin siddetlerinden hacim
kesirleri hesaplanmistir. Hesaplanan bu degerlere bakildiginda saf siiperiletken
seramigin yapisinda birbirine yakin degerlerde Bi-2223 fazi ve Bi-2212 fazinin
oldugu tespit edilmistir. Sn2 6rneginde digerlerine gore daha ¢ok yliksek-T, fazi ve
daha az diisiik-T, faz1 bulunmaktadir. Safsizlik fazlar1 incelendiginde, CuO biitiin
orneklerde belirirken, Ca,PbO4 katkisiz Ornekte gozlemlenmemektedir. Fakat
katkisiz 6rnekten katkili 6rnege dogru siddeti artmaktadir. Yapida safsizlik fazlarinin
olusmasi, 1s1l islem boyunca kristallesme sirasinda yeterli zaman veya sicaklik

uygulanmamasindan kaynaklanabilir.
SEM goriintiileri incelendiginde katkisiz 6rnegin homojen ve diizgiin tabakali

yaptya sahip oldugu goriilmektedir. SnO, nano parcaciklarinin katkilanmasiyla

stiperiletken Orneklerin yiizeyinde kiigiik igne benzeri yapilarin meydana geldigi,
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bosluklarin artti§1, yapinin diizensizlestigi ve tanecik boyutlarinin azaldig
gozlemlenmistir. Kiigiik igne benzeri yapilar, SnO; nano pargaciklarinin varligindan

ya da safsizlik fazlarinin artmasindan kaynaklabilir.

Stiperiletken bir malzemenin yapisindaki porozitenin varligim1 yorumlamaya
yardimci olan yogunluk degerleri Arsimet prensibine gore hesaplanmistir. Sn0, Snl,
Sn2, Sn3 ve Sn4 drnekleri i¢in hesaplanan yogunluk degerleri sirastyla 5,2006 g/cm’,
5,3438 g/em’, 5,3056 g/em’, 5,2802 g/em’ ve 5,2324 g/em” tiir. En yitksek yogunluk
degeri Snl Orneginde gozlemlenmis ve katki orami arttikca yogunluk degerlerinde

azalma olmustur.

Son zamanlarda yapilan caligmalarda (Bi, Pb)-2223 siiperiletken fazina nano
parcaciklarin  katkilanmas1 aki ¢ivilemesi, kritik sicaklik ve kritik akim
yogunlugunun artisinda Onemli bir rol oynamaktadir. Fakat bu katkilama
stiperiletken tanecikler arasinda dizilim hatasi, dislokasyonlar gibi olumsuz sonuglari

dogurabilir.

1992 yilinda Nkum ve Datars yaptiklar1 ¢alismada Sn katkisinin Bi-2223 fazinin
hacim kesrini arttirdigini belirtmislerdir. Bugiline kadar yapilan kalay ile ilgili
calismalarda ¢cogunlukla Bi-2223 fazina kalaymn oksit bileseni olan SnO;’ nin nano
boyutta agirlikca katkilama caligmalar1 yapilmistir. Belirli katki oranlarma kadar
SnO;’ nin yapiya olumlu yonde etki ettigi goriilmiistiir. Bizim ¢alismamizda ise Bi
yerine nano boyutta Sn pargaciklart katkilanmistir, sonuclara bakildiginda bu
katkilamanin yapida biiylik degisikliklere yol agmadigr goézlemlenmistir. Bunun
nedeni ise hazirlama agamalarinda karistirma ve 6giitme sirasinda 6rneklerin havayla

temasindan kaynaklanabilir.

2002 yilinda Garnier ve ark. yaptiklari calismada Bi-2223 faz olusumuna
ortalama boyutu yaklagik 20 nm civarinda olan SnO; nano parc¢aciklar1 katkilamiglar
ve yapmin c¢ O0rgli parametresinde iyilesme gozlemlemislerdir. 2011 yilinda Abou-
Aly ve ark. tarafindan (Bi, Pb)-2223 fazina boyutlar1 40 nm olan SnO, nano

parcaciklar1 katkilanmis ve kritik sicaklik, kritik akim yogunlugu ve hacim kesrinde
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olumlu gelismeler gozlemlenmistir. 2014 yilinda Agail ve Abd-Shukor Bi-tabanl
stiperiletkenlere boyutlar1 yaklastk 50 nm civarinda SnO, nano pargaciklar
katkilayip, kritik sicaklik, kritik akim yogunlugu ve hacim kesrinde iyilesme
gozlemlemislerdir. 2015 yilinda Aljurani ve Aldulaimi tarafindan yapilan ¢alismada,
(Bi, Pb)-2223 fazina 20-40 nm boyutlarinda SnO, nano pargaciklari katkilandig1 ve
bu katkilamanin hacim kesri ile siiperiletken gecis sicaklifi {izerinde olumlu
gelismelere yol actigi raporlanmistir. Bizim c¢alismamizda da (Bi, Pb)-2223
siiperiletken seramigine boyutlart 100 nm’ den biiylik SnO, nano parcaciklar
katkilanmigtir. Katkilama ¢aligmamizin belirgin bir sekilde olumlu ya da olumsuz
sonu¢ vermemesinin bir nedeni de katkilanan SnO, nano pargaciklarinin
boyutlarindan kaynaklanabilir. Benzer c¢alismalar incelendiginde daha kiiciik
boyutlarda nano parcacik eklenmesiyle daha iyi sonuglar elde edilebilecegi

goriilmektedir.
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