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FARKLI OZELLIKTE BOR TOZLARI KULLANILARAK URETILEN MgB> KULCE
SUPERILETKENLERININ YAPISAL VE SUPERILETKENLIK OZELLIKLERININ
ARASTIRILMASI
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Bu tez ¢aligmasinda magnezyum tozu ve farkli 6zellikteki bor tozlar1 kullanilarak kati
hal tepkime ve sicak presleme yontemi kullanilarak silindirik MgB: kiilge siiperiletkenleri
uretildi. Tane boyutu, saflik ve kristallik 6zellikleri farklilik gosteren dokuz farkli bor tozu
tek tip magnezyum tozu ile belli stokiyometrik oranda agat havanda karistirilarak, 250°C
sicaklik ve 14 ton basing altinda preslendi. Calismada farkli 6zellikteki bor tozlarinin MgB:
bilesiginin siiperiletken 6zellikleri lizerine etkisinin anlagilabilmesi igin ayn1 sicaklik degeri
ve ayni1 1sitma-sogutma hizlarinda sinterleme islemi tiip firinda gerceklestirildi. Orneklerin
yapisal analizleri XRD, SEM ve EDX ol¢iimleri ile stiperiletkenlik 6zellikleri ise manyetik
kaldirma kuvveti ve manyetizasyonu Ol¢limleri ile gerceklestirildi. Yapilan 6l¢iim ve
analizler sonucunda MgB, iiretiminde kullanilan bor tozunun bilesigin siiperiletken

ozellikleri lizerine etkileri arastirilarak optimum 6zellikte bor tozu belirlendi.

Anahtar Kelimeler: MgB», Siiperiletken, Kat1 Hal Sinterleme, Sicak Pres, Manyetik
Kaldirma Kuvveti, Kritik Akim Yogunlugu
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SUMMARY

INVESTIGATION OF THE STRUCTURAL AND SUPERCONDUCTIVE
PROPERTIES OF MgB> BULK SUPERCONDUCTORS PRODUCED USING
DIFFERENT PROPERTIES OF BORON POWDERS
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In this thesis, MgB: bulk superconductors were produced by hot-press and solid state

sintering method using Mg powder and B powders with different properties. Nine different
boron powders, which differ in grain size, purity and crystallinity, were mixed with a single
type of magnesium powder in a agate mortar in appropriate sizes for a certain period of time,
and each mixture was pressed in the hot press mold used for the experimental study. In order
to understand the effects of boron powders with different properties on superconductivity,
the sintering process was carried out in a tube furnace at the same temperature and heating-
cooling rates. For each sample, XRD, SEM, EDX and magnetic levitation analysis were
performed. As a result of the measurements and analyzes, the effects of the boron powder

used in the production of MgB> on the superconducting properties of the compound were

investigated and the optimum boron powder was determined.

Key Words: MgB», Superconductor, Solid State Sintering, Hot Press, Magnetic

Levitation, Critical Current Density
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1. GIRIS

1.1. Siiperiletkenlige Genel Bir Bakis

Bir malzemenin elektriksel iletkenligi 6zdirenc (p) ile karakterize edilir ve malzemeler
genel olarak iletkenler ve yalitkanlar olarak ayrilirlar. Sirasiyla giimiis (Ag), bakir (Cu) ve
altin (Au) elektriksel iletkenlikleri en yiiksek metaller olmalarina ragmen siiperiletken
ozellik gostermezler. Ancak, aliiminyum (Al), kursun (Pb) ve civa (Hg) gibi elektriksel

iletkenligi daha diisiik metaller ise siiperiletkenlik 6zellik gosterirler [1].

Stiperiletkenlik; bir malzemenin, kritik sicaklik altina sogutuldugunda elektriksel
olarak sifir diren¢ gostermesi ve malzemeye uygulanan manyetik alani tiimiiyle diglamasi
olarak tanimlanmaktadir. Siiperiletkenlik ilk olarak Hollandali bilim insan1 Heike
Kamerlingh Onnes tarafindan 1911 yilinda Leiden Laboratuvarinda kesfedilmistir. Bu kesfe
giden caligmalar siiperiletkenligin kesfinden {i¢ y1l dnce 1908 yilinda baslamistir. Diisiik
sicaklik fizigi 4,2 K kaynama sicakligina sahip helyumu, Heike Kammerling Onnes’in
stvilagtirmasi ile baglamistir. Onnes’in ¢alismalar1 sayesinde birka¢ Kelvin’lik sicakliklara
ulagmak icin gerekli olan sogutma yontemi ortaya ¢ikmistir. 1911 yi1linda Onnes, civanin 4,2
K sicaklik altina sogutuldugunda, elektriksel direncinin birdenbire sifira diistiiglini
gozlemlemis ve bu fenomen olay1 “Siiperiletkenlik™ olarak adlandirmistir. Bu kesfin en
dikkat cekici kismi, sicakligin azalmasi ile direncin kademeli olarak degil de birdenbire
ortadan kalkmasidir. Siiperiletkenlige gecisin aniden meydana geldigi sicakliga “kritik
sicaklik” denilir ve “T.” ile gosterilmektedir. Civada siiperiletkenligin kesfedilmesinin
ardindan indiyum (In), kalay (Sn), aliiminyum (Al), kursun (Pb), ve niyobyumda (Nb)’da
stiperiletkenlik bulunmasiyla birgok alasim ve intermetalik (ara) bilesigin siiperiletken
oldugu ortaya ¢ikmustir. Siiperiletken durumun ortadan kaldirilmas: yalnizca numuneyi
isitarak  degil, aynm1 zamanda zayif bir manyetik alana yerlestirmek suretiyle de
gergeklestirilebilecegi bulunmustur. Bu alan malzemenin “kritik manyetik alan1” olarak

isimlendirilir ve H, ile ifade edilmektedir [2].



Sekil 1. Siiperiletken olan ve olmayan malzemelerin direnglerinin
sicaklik ile degisimi [1].

Normal bir metalin 6zdirenci, sicakliin azalmasiyla birlikte sicakliktan bagimsiz
olarak neredeyse sabit bir degere ulasir. Bir siiperiletkende ise 6zdireng kritik sicaklik
tizerinde yiiksek sicakliktaki bir metalden daha biiyliktiir. Bu durum diisiik elektrik
iletkenligine sahip bir metal davranist olarak tanimlanir [1]. Her siiperiletken malzemenin
kendine has kritik sicakligi (7¢), kritik manyetik alan1 (H.) ve kritik akim yogunlugu (J.)
vardir. Ayrica siiperiletken malzemenin sicakligi ile kritik manyetik alan birbiriyle iliskilidir.
Onnes’in bu kesfinin ardindan siiperiletkenlik {izerine ¢aligmalara diger bilim insanlarinca
da yogunlasilmis ve kursunun (Pb) 7,2K’de, niyobyumun (Nb) 9,2K’de siiperiletken

davranis sergiledigi kesfedilmistir.

Stiperiletkenlerle ilgili olarak bahsedilmesi gereken 6nemli bir konu da “Meissner
etkisi”dir. Bir metale manyetik alan uygulandiginda bu alan metale niifuz eder, ardindan
metal sogutuldugunda siiperiletken halde yapidaki manyetik alan disarlanir. Manyetik alanin
giicii, siiperiletkenin sicakliga bagli kritik alanindan daha diisiikk olursa manyetik alan
disarlanir ve bu durum Meissner etkisi olarak adlandirilmaktadir [3]. Siiperiletken bir
malzemeyi diger malzemelerden ayiran ikinci onemli 6zelligi Meissner etkisinin sonucu
olarak miikemmel diyamanyetik olmasidir. Manyetik kaldirmanin sebebi acikga Meissner
etkisidir [1]. Belirli sicaklik altinda elektriksel direncin aniden ortadan kalkmasi, bilim
diinyasinda yillarca siiren bir meraka yol agmustir. 4,2 K’nin tizerindeki sicakliklarda civada
meydana gelen elektriksel direncin, bu sicakligin altinda aniden ortadan kalkmasi bilim

insanlarii bu durumu agiklamaya itmistir.



Meissner ve Ochsenfeld 1933°te harici bir manyetik alanin-siiperiletken tarafindan
dislandigin1 ortaya c¢ikarmistir. Siiperiletkenlik gegis sicakligr altina sogutulan kalay ve
kursun 6rnekleri manyetik alan igerisinde iken, 6rneklerin disindaki manyetik aki dagilimin
Olctiiler. Aslinda elde ettikleri sonuglar siiperiletken malzemenin yalnizca direngsiz bir metal
oldugu fikriyle agiklanamamaktadir. Miikemmel iletkenlik durumundaki bir iletken,
elektriksel alanini siirdiiremez ve bu nedenle malzeme iizerinde higbir elektromotor kuvvet
(emk) gelismez. Bu durum Michael Faraday’in elektromanyetik indiiksiyon kanunundaki,
icinden gecen manyetik indiiksiyonun zamanla degisemeyecegi anlamina gelmektedir. Bu
sekildeki bir malzeme manyetik alana yerlestirildikten sonra siiperiletken hale geldigi
sicakligin altina sogutuldugunda, uygulanan manyetik alan donar ve sonradan uygulanan

alan degismez. Bu durum Sekil 2’de gosterilmistir [4].

Sekil 2. Siiperiletken bir malzemenin manyetik davranisi [4].



Sekil 2’ye gore bir dis manyetik alan yokken, numune (a)’dan (b)’ye sogudugunda
elektrik direncini kaybetmektedir. (c)’de direngsiz bir numuneye dig manyetik alan
uygulanmakta ve (d)’de manyetik alan kaldirilmaktadir. (e)’den (f)’ye numune dis manyetik
alan varken direngsiz hale gelerek (g)’de dis manyetik alan kaldirilmaktadir. Bu asamadan
sonra (d) ve (g) karsilastirmasi yapilarak miikemmel iletkenlik gdsteren bir numunenin

icindeki manyetik alanin onun ge¢misteki haline bagli oldugu sonucuna varilmaktadir [4].

Stiperiletken malzemelerin miikemmel diyamanyetik 6zelliklerinin kesfinden sonra da
Oonemli buluglar ortaya ¢ikmaya devam etti. 1935 yilinda, Heinz ve Fritz London kardesler
“London Teorisi” adinmi verdikleri bir bulusu duyurdular. London kardesler Ohm yasasini

elektriksel iletkenlik ve Meissner olayini L. tip siiperiletkenler i¢in agiklamaya ¢alismislardir

[5].

Ginzburg-Landau tarafindan 1950 yilinda Onerilen teoride, girme derinligi A’nin
koherens uzunlugu £’ye orani bir parametre ile tanimlanmistir. Ginzburg ve Landau genel
ikinci dereceden faz gecisleri teorisi i¢inde bir diizen parametresi olarak karmasik bir dalga

fonksiyonunu tanitmistir [6].

1957 yilina gelindiginde siiperiletkenlik, John Barden, Leon Cooper ve J. Robert
Schrieffer tarafindan BCS teorisi adiyla tanimlanmistir. Bu teorinin temel konusu zayif bir
elektron-fonon etkilesmesi sonucunda, iki elektron arasindaki g¢ekici potansiyelin ortaya
¢ikmasi ve bunun sonucunda “Cooper g¢iftleri” olusmasidir [7]. MgB2’nin siiperiletkenligide

BCS teorisi ile aciklanmistir.

1962 yilinda Brian D. Josephson tarafindan gelistirilen teoriye gore; iki siiperiletken
malzeme arasinda, ince bir yalitkan katman var iken bir elektrik akiminin akabilecegi
Ongoriisiidiir. Yapi itibariyle siiperiletken-yalitkan-siiperiletken bigciminde bir sandvig
yapidir. Yalitim tabakasi oldukga ince olup, yaklasik olarak 10-15 A kadardir. Bu yapida iki
stiperiletkenin bagli oldugu varsayildiginda voltaj farki olmasa dahi, bir siiper akimin
yalitkan baglantidan akacagina dair 6ngoriide bulunmustur. Bu akan akim baglantidan gegen
manyetik alan ile baglantili olmaktadir [4]. Bu fikir bir siire sonra dogrulanmis ve simdilerde
“Josephson etkisi” olarak bilinen bu tiinelleme olayina dayanan siiperiletken teknolojisi
yavas yavas geliserek, glinlimiizde ¢ok diisiik manyetik alanlar1 6lgebilecek cihazlarin temeli

olusturulmustur.



Stiperiletkenligin gozde bir ¢alisma alan1 haline gelmesini saglayan gelisme, Bednorz
ve Miiller’in 1986°da yiiksek kritik sicakliga sahip olan seramik malzemeleri kesfetmesiyle
baslamistir. Bu sistemin gecis sicakligi 35 K’dir. Bednorz ve Miiller’in kesfettigi La-Ba-Cu-
O malzemesi, ¢ok yiiksek gecis sicakligina sahip olmasa bile yiiksek sicaklik
stiperiletkenlerinin kesfedilmesine katki saglamistir. Bu sicaklikta seramik bir malzemenin
stiperiletken 6zellik gostermesi bilim diinyasinda ses getirmistir. 1987 yilina gelindiginde,
M. K. Wu ve arkadaslar1 tarafindan 92 K’de YBaCu3zO7x (YBCO) bilesiginde
stiperiletkenlik 6zelligi kesfedilmistir. Bu sayede helyumla calisan sogutucularin yerini,
kaynama sicakligr 77 K olan azot kullanilan sogutucular almistir ve bu sogutucular ile
stiperiletkenlik alaninda calismak daha kolay hale gelmistir [8]. 1993 yilina gelindiginde,
atmosfer basincinda gegis sicakligi 133 K ve yiiksek basing altinda ki gegis sicaklig1 yaklasik
olarak 164 K olan Hg-Ba-Ca-Cu-O bilesiginde siiperiletkenlik kesfedilmistir [10].

Sekil 3. Kritik sicakligin gegmisten giiniimiize kadar yillara gore degisimi [9].

MgB2’nin  siiperiletken oldugunu 2001 yilinda Jun Akimitsu, Japonya’da

gergeklestirilen “Symposium on Transition Metal Oxides” kongresinde agiklamistir.



Intermetalik bir bilesik olan MgB», 39 K gegis sicakliginda siiperiletken 6zellik
gostermektedir [45]. Sekil 3’te farkli gecis sicakliklarindaki siiperiletkenlerin, gegmisten bu

giine kadar olan degisimi yillara gore verilmistir.

1.2. Kiritik Sicakhk

Gliniimiizde siiperiletken malzemeler kritik sicakliklarina gore siiflandirilirlar. Bu
sicaklik malzemenin diren¢ ve manyetik Ol¢iimlerdeki ani degisimlerine karsilik gelen
sicaklik olup normal bir iletkenin iletken durumdan siiperiletkene gegtigi sicaklik ifadesi ile
tanimlanir ve 7. ile gosterilir. Siiperiletkenlige gecen malzeme, kritik sicakligin altinda
stiperiletken 6zellik gdstermektedir [16]. Siiperiletken malzemeler kendileri i¢in gegerli olan
kritik sicaklik altinda sogutulduklarinda malzemede direng aniden sifira iner ve tam olarak

diyamanyetik duruma gegerek uygulanan manyetik alani disladig1 gozlenir.

1.3. Kritik Manyetik Alan

Stiperiletken malzemelerde stiperiletkenlik gecisini etkileyen bir diger unsur kritik
manyetik alandir. Kritik sicakliga benzer sekilde siiperiletken durumda olan bir malzeme,
bir dis manyetik alan uygulandiginda, bu alanin belirli bir degerine kadar malzeme
stiperiletkenligini muhafaza ederken, yeterli giicte bir manyetik alanin uygulanmasi
durumunda siiperiletkenlik durumu ortadan kalkabilir. Siiperiletkenlik 6zelliginin
kaybedilmesine sebep olan manyetik alan kuvvetine kritik manyetik alan kuvveti denir ve
H. ile gosterilir. Sicaklik 7,’nin altinda iken, H. sicakliktaki diisiise bagli olarak artis gosterir
[16]. Siiperilketkenligin kaybedilmesi sonucunda malzemenin normal direnci tekrar ortaya

cikabilir. Kritik manyetik alanin sicaklikla bagimlilig::

He=H(0) [1-(T/Tc)’] (1.1)

ile ifade edilmektedir.



Bu bagmti ile herhangi bir T sicakliginda kritik manyetik alanin degeri ifade
edilmektedir. 0 K sicakligindaki manyetik alan degeri H.(0) ile ifade edilmektedir. T=0 K’de
kritik manyetik alan en yiiksek seviyede iken, sicakligin artmasiyla manyetik alan siddeti

azalmaktadir.

14. Kritik Akim Yogunlugu

Malzemelerin siiperiletkenlik durumunu etkileyen bir diger faktor ise kritik akimdir.
Stiperiletken bir malzemede akimin direngle karsilastigi andaki biiyiikligii seklinde
tanimlanir ve 1. ile gosterilir. Akim siddeti kritik seviyenin iizerine c¢iktiginda direng
meydana gelir ve bu direncin ortaya ¢ikmasi malzemenin siiperiletken durumdan normal

duruma ge¢mesine neden olur.

Direncin sifir oldugu siiperiletkenlik durumunda malzemenin tagiyabilecegi en yliksek
akim yogunlugu kritik akim yogunlugu olarak tanimlanir ve J. ile ifade edilir [54]. Ayrica
bir stiperiletkende kritik akim degeri, akim yogunlugu tarafindan gegilir ise siiperiletkenlik
ortadan kalkacaktir. Kritik akim yogunlugu J. ‘nin degeri T = 7. de sifir degerinden, 0 K’de
maksimum J. degerine kadar artmaya egilimlidir. J. degeri hem deneysel hem de yar1 teorik
olarak iki yontemle bulunabilmektedir. Yontemlerin birincisi akim — gerilim (Z-V)
karakteristiklerinden hesaplanabilen yontem, digeri M-H histeresiz egrileridir. Histeresiz
egrileri ile yar teorik akim yogunlugunu hesaplamak i¢in Bean formiilii adiyla bilinen

denklemler kullanilmaktadir [17].

(1.2)

(1.3)



Formiildeki AM = M* - M" 6rnegin manyetizasyonu, a, b ve ¢ drnege ait boyutlar ve d
tanecik boyutudur. Ornegin boyutuna gore yapilan hesaplamalarda denklem (1.3) kullanilir.
Denklem (1.2) tanecik boyutuna bagli Ol¢iim hesaplamalarinda kullanilmaktadir. Bu
denklemler neticesinde elde edilen degerler cogunlukla yar1 teorik olarak kabul edilmesinin
yani sira, kritik akim yogunlugunun hesaplanmast icin en ¢ok tercih edilen denklemlerdir.
Kritik akim yogunlugu (J.), bir siiperiletkenin diren¢ gostermeden tasiyabildigi maksimum
akim yogunlugu seklinde ifade edilir. Cooper ¢iftlerinin bozulmasi, bir siiperiletkende kritik
akim yogunlugunu belirleyen durumlardan biridir. Bu durumda, bozulan Cooper ¢iftlerinin
yogunluklariyla orantili olarak ornekte kismen normal iletken davranis goriiliir. Cooper
ciftlerinin II. tip siiperiletkenlerde bozulmasinin haricinde kritik akim yogunluguna

girdaplarin hareketi de etki edebilmektedir.

1.5. Siiperiletken Malzemeler

Metalik elementlerin yirmiden fazlasi siiperiletken 6zellik gosterir ve en yaygin olarak
bilinenleri aliminyum, kalay, kursun ve civadir. Bilinen siiperiletkenlerin ¢ogu bilesik veya
alagimdir. Kendini olusturan elementler siiperiletken olmasa dahi bir bilesigin siiperiletken
olmas1 miimkiindiir. Stiperiletken malzemeleri teknolojik agidan 6nemli kilan bazi temel
ozellikleri mevcuttur. Bu 6zelliklerin en basinda elektriksel agidan dogru akima (DC) sifir
direng gostermeleridir. Dogru akima karsi sifir direng gostermeleri normal iletkenlerle
kiyaslandiginda, siiperiletkenlerin yiiksek akim tasima kabiliyetine sahip olmalarim
saglamaktadir. Bu Onemli Ozellik sayesinde siiperiletkenler elektrik akimini tagimada,
depolamada ve giiclii miknatislarin imal edilmesinde ¢ok dnemli bir yere sahiptir. Ayrica
yiiksek frekanslarda gosterdikleri ¢ok diisiik direng, devre elemanlar iizerinde ve cihazlarda
1sinma sorununa sebep olmamakla birlikte neredeyse 151tk hizina yakin hizlarda sinyal

tasiyabilme kabiliyeti ile haberlesme ve savunma sanayinde ciddi 6nem arz etmektedir.

Stiperiletkenlerin en bilinen kullanim alanlarindan biri siliper-miknatislardir. Bir
stiperiletken, siiperiletkenlik gecis sicakligi 7.’nin altinda uygulanan bir manyetik alan
tarafindan manyetize edildiginde, kalic1 bir miknatis gibi davranabilir. Manyetizasyon iglemi
sirasinda Ornek yiizeyinde indiikklenen es merkezli siiper akimlar, dis alan sifira

diisiiriildiiglinde bile akmaya devam ederler. Bu akimlar sonucunda meydana gelen manyetik



alan oldukca yavas azalir ve kararli bir manyetik alana yol acar. Bu manyetik alan
“Tuzaklanan manyetik alan” olarak adlandirilir. Bununla birlikte tuzaklanan manyetik alan
buytikligl genellikle geleneksel Nd-Fe-B esasli geleneksel miknatislar kullanilarak elde
edilenden c¢ok daha biiyiik olmaktadir. Bu nedenle bu tiir miknatislar niikleer manyetik
rezonans goriintileme (NMR) ve parcacik hizlandiricilar gibi yiiksek manyetik alanin

istendigi durumlarda miikemmel bir secenektir [26].

Miknatis olarak giinliilk yasamdan verilebilecek en temel 6rnekler, insan viicudunu
goriintlilemeye yarayan manyetik rezonans goriintiilleme (MRI) cihazlar1 ve manyetik olarak
havalanmis (Maglev) trenlerdir. Giiniimiiz diinyasinda niifusun artmasi ve yasam alanlarinin
genislemesi gibi sebepler gz Oniine alindiginda hali hazirdaki toplu tasima araglarinin
mevcut ulagim talebini karsilayamayacak hale gelecegi agikca bellidir. Bununla birlikte
modern diinyada ulagimin daha hizli ve giivenilir bir bicimde yapilabilmesi gerekliligi her
gecen giin artmaktadir. Fosil yakith ulagim araglari ile kiyaslandiginda ¢evre dostu olusu ve
ulasim maliyetinin daha diisiik olacagi da unutulmamalidir. Geleneksel bir trene gore
Maglev treni tekerlekler yerine elektromiknatislar kullanarak kilavuz yol iizerinde havaya
kalkar ve zemine temas olmaksizin elektromekanik olarak itme kuvveti iiretilerek hareket
edebilmektedir. Bu sebeplerden dolay1 Maglev trenlere olan ihtiyag¢ giin gectikce daha fazla
hissedilir olmus ve bu konuda bilimsel ¢aligmalar hiz kazanmistir. Bu teknolojinin yalnizca
tren uygulamalar i¢in degil, ucak ve uzay araci firlatma sistemleri i¢in de kullanilabilecegi

diistinilmektedir [11]. Sekil 4’te siiperiletkenlerin bazi kullanim alanlar1 goriilmektedir.

Sekil 4. Stiperiletkenlerin kullanildig1 bazi uygulamalar
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Ozellikle son yillarda demiryolu tasimaciligindaki siiperiletken uygulamalar1 oldukga
popliler hale gelmistir. Mevcut geleneksel demiryolu tagimaciligi diisiiniildiigiinde, ayn1
mesafeler i¢in kimi durumda karayolu tasimacilifa kimi durumda ise havayolu
tasimaciligina alternatif olabildigi sdylenemez. Yiiksek hizli trenlerin giivenlik gerekgeli hiz
kisitlamalar1 sebebiyle 400 km’yi asan mesafelerde havayolunun daha hakim olacagi
disiiniilmektedir. Halen gelistirilmeye devam edilen Maglev sistemleri, karayolu ulagiminin
ve hatta havayolu ulasiminin yerine, insanlarin demiryolunu tercih etmesi i¢in miikemmel
bir secenektir. Japonya’nin Tokyo-Osaka arasinda Shinkansen hattin1 210 km/sa igletme
hiziyla agmasi demiryolunun kara tagimaciliginda, yiiksek hizli tren konseptini baslatmistir.
Bu calismanin ardindan altyapinin gelistirilmesi ve gelismis vagonlar sayesinde bu hattin
isletme hiz1 240, 270 ve ardindan 300 km/sa hiza kadar yiikseltilmistir. Bu hattin 2017 yil
itibariyle yilda 400.000’den fazla yolcu tasidigi belirtilmistir. Benzer sekilde Fransa’da
isletme hizi 270 km/sa’e ulasan Paris-Lyon hatt1 417 km uzunluga sahip olarak kullanima
acilmigtir. Ardindan 2001 yilinda Marsilya- Lyon hatt1 330 km/sa hiza ulasan seyir hiz1 ile
acilmis olmasiyla birlikte demiryolu tagimaciligi 6n plana c¢ikarak, giiniimiizde gelistirilen

Maglev sisteminin dnemini artirmaktadir [12].

Yakin bir tarihte 1,5 ve 3,0 T MRI sistemlerinin MgB, miknatislarin kavramsal
tasarimlari iizerine ¢aligsma yapilmistir. MgB2’nin 2001 yilindaki stiperiletkenlik 6zelliginin
kesfinden sonra, MgB: siiperiletken telin gelistirilmesinde ilerleme kaydedilmis ve birkag
yiiz amperlik akimi destekleyebilen, 1 cm?’den daha kiigiik kesit alanina sahip olan
stiperiletken tel liretmek miimkiin olmugstur. MgB: stiperiletken telin 10 km uzunlugunda
iretilebilmesi miimkiindiir. Bu sekilde siiperiletken tel iiretilerek, MRI miknatis bobinlerine
benzer boyutlara ve akimlara sahip miknatis bobinleri elde edilebilir. MgB: siiperiletken
telin boyutu 1,19 x 1,81 mm? olup, 1.5 T miknatis icin %10 MgB2 ve %27 Cu igeren tel ve
3 T muknatis i¢in %15 MgB2 ve %42 Cu igeren tel liretilmistir. Tasarlanan bu MgB»
miknatislarin mevcut MRI sistemlerinde sogutma islemi de diigiiniildiigiinde 1.5 T ve 3.0 T

manyetik alan iireten NbTi’nin yerine gegebilecegi diistiniilmektedir [13,27].
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1.6. Yiiksek Sicaklik Siiperiletkenleri

Yiiksek sicaklik siiperiletkenleri (HTS), basit kriyojenik sogutucu olarak kabul edilen
s1v1 azotun, kaynama sicakligi olan 77 K’den daha yiiksek sicakliklarda siiperiletken 6zellik
gosteren malzemeler olarak tanimlanmaktadirlar. Yiiksek sicaklik siiperiletkenlerinin bir
kism1 seramik malzemelerdir. 39 K gegis sicakligina sahip MgB: bilesigi de yiiksek sicaklik
stiperiletkeni olarak kabul edilir. Ancak geg¢is sicakliginin diisiik olmasi1 sebebiyle sogutma

araci olarak siv1 azot yerine s1vi helyum kullanilmasi uygundur [41].

1.7. I ve Il Tip Siiperiletkenler

Ginzburg — Landau teorisinin araciligiyla yiizey enerjisini inceleyen bilim insani
Abrikosov, II. tip siiperiletkenlerin var oldugu Ongoériisiinde bulunmustur. 1960’lardan
beridir kesfedilen bilesikler II. tip siiperiletkenlerdir. I. tip siiperiletkenlerde koherens
uzunlugu (&), girme derinliginden (A1) daha kiigiik iken, II. tip stiperiletkenlerde bu durum
tam tersidir [17]. Yiiksek manyetik alan, siiperiletkenligi ortadan kaldirir ve normal iletken
durum geri gelmis olur. Bu degiskenligin karakterine bagli olarak siiperiletkenler, tip I ve tip
IT olarak ayrilmaktadir. Meissner etkisi sebebiyle kimi stiperiletkenlerin, siiperiletkenlik
Ozelligi aniden ortadan kalkarken kimi siiperiletkenlerde ise stiperiletkenlik durumu kismi

olarak ortadan kaybolmaktadir.

Sekil 5. . tip siiperiletkenlerin (a) ve II. tip siiperiletkenlerin (b) davranisi [18].
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Sekil 5. (a)’da, uygulanan manyetik alanin artis1 ile i¢ manyetik alan kuvveti B;
gosterilmektedir. Burada ani gecisin ortaya ¢iktigi kritik manyetik alan B.’ye ulasana kadar,
Meissner etkisi sebebiyle i¢ alan sifir olmaktadir. Bu durum sebebiyle uygulanan alan i¢
kisma niifuz etmektedir. Iste Meissner etkisi ile siiperiletkenlik durumunu aniden kaybeden
bu siiperiletkenler “tip I siiperiletken” olarak adlandirilir. Uygulanan manyetik alana bundan
farkl1 tepki veren siiperiletkenlere ise “tip II siiperiletkenler” denilmektedir. Tip II
stiperiletkenlerin durumu Sekil 5. (b)‘deki grafikte gosterilmistir. Grafikte sifir noktasindan
artan bir manyetik alan sonrasinda, iki kritik alan vardir. Manyetik alan B.;’de siiperiletkenin
icine niifuz eder fakat bu noktada siiperiletkenlik kaybolmaz ve korunmaya devam eder.
Bc2’nin tizerinde ise siiperiletkenlik kaybolur. B.; ve B.; araliginda uygulanan manyetik alan
stiperiletkene kismi olarak niifuz edebilmektedir. Teknolojik olarak ele alacak olursak, tip II
siiperiletkenler tip I’e kiyasla ikinci kritik alanin yiiksek olmasi sebebiyle daha
kullanishdirlar. Ornegin NbsSn’den (niyobyum kalay) imal edilmis olan teller 24,5 Tesla
gibi yiiksek bir ikinci kritik alana (B.2) sahiptir. Bu sayede MRI (manyetik rezonans
goriintiileme) gibi yiiksek manyetik alan gerektiren cihazlarda bu siiperiletkenlerin

kullanimini miimkiin kilar [18].

Ti, Al, Hg, Pb gibi metaller kritik sicakliklarin altina sogutulduklarinda, normal
durumda gosterdikleri elektriksel direng tamamen ortadan kalkarak siiperiletken 6zellik
gosterirler. Siiperiletken olarak kesfedilen ilk metaller bunlar olup, daha sonra I. tip

stiperiletkenler olarak adlandirilmislardir [19].

IL. tip siiperiletkenler ise Rus bilim insan1 Abrikosov tarafindan Ginzburg — Landau
teorisiyle iliskilendirilmistir. Calismaya gore bu siiperiletkenler manyetik alana maruz
kaldiginda, alt kritik alan degerinden iist kritik alan degerine kadar devamli olarak artacak
sekilde siiperiletkene aki niifuz edecegini ifade etmistir. Metalik kimyasal elementlerden
olusan I. tip siiperiletkenlere karsin, II. tip siiperiletkenler metal alasimlar1 veya oksit
bilesiklerden olusabilmektedir. II. tip siiperiletkenlere dahil olan metal ve metal alagimlar 15
K ve alt1 sicakliklarda stiperiletken 6zellik gostermekte olup, diisiik sicaklik siiperiletkenleri
adin1 alirlar. Oksit siiperiletkenler ise 30 K iizerinde siiperiletkenlik gecis sicakligl 7¢.’ye

sahip olup yliksek sicaklik siiperiletkenleri adini alirlar [19].



13

1.8. MgB2’nin Siiperiletkenligi ve Avantajlar:

MgB: bilesigi 1950’lerden bu yana bilim insanlari tarafindan bilinen inter-metalik bir
bilesiktir. Ozellikle son 15 yildir bilim diinyasinda biiyiik ilgi gérmekte ve teknolojik
uygulamalar i¢cin miikkemmel bir secenek olmakla birlikte tek kristal, ince film, serit, tel ve
kiilge gibi farkli geometri ve boyutlarda tiretimi miimkiindiir. Sekil 6’da farkli geometrilerde

tiretilmis MgB> ornekleri goriilmektedir.

Sekil 6. Farkli geometrilerde tiretilmis MgB2 6rnekler

Uzun yillardir arastirmacilar  tarafindan  bilinmesine ragmen, MgB2’nin
stiperiletkenligine dair bir bilgi yoktu. 2001 yilinda siiperiletkenliginin kesfinin ardindan
hem deneysel hem de teorik calismalar hiz kazanmistir. 100 K iizerinde gecis sicakliina
sahip olan pek ¢ok yiiksek sicaklik siiperiletkeni mevcuttur. Ancak MgB>’ye gosterilen
ilginin baz1 sebepleri vardir. Gegis sicakligi intermetalik bilesikler arasinda NbszGe’nin
T=23 K’lik gegis sicakligindan daha yiiksektir. Yiiksek sicaklik siiperiletkenlerini olusturan
element sayisi fazla oldugundan hem sentezlenmesi hem de kimyasal yapilar1 karmasik olup,
MgB: ile kiyaslandiginda avantajsiz durumdadirlar. Daha yiiksek kritik akim yogunluguna
(J¢) sahip olan MgB», bazi siiperiletkenler ile karsilastirildiginda siiperiletken akimlari daha
1yl tastmaktadir [20].

MgB: temel olarak yiiksek kritik sicaklik, yiiksek kritik akim yogunlugu, basit kristal

yap1 gibi 6zelliklere sahiptir ve bu 6zellikler, stiperiletkenlik teknolojisi i¢in MgB»’nin imit
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verici bir aday oldugunu ortaya koymaktadir. Ayrica benzersiz ikili bant yapist
stiperiletkenlik mekanizmas1 hakkinda bilgi sunmaktadir. MgB2’nin 2001 yilinda
stiperiletken 6zelligi kesfinin hemen ardindan, tane sinirlarinin bu malzemede siiperakimlara
engel olmadig anlasildi. Bu bilgi ¢ok 6nemli bir avantajdir. Ciinkii bakir tabanli yiiksek
sicaklik stiperiletkenlerinde (6rnegin YBCO, GdBCO) kritik akim yogunlugu, tane siniri
yonelim agist ile eksponansiyel olarak azalmaktadir. Bu nedenle bakir tabanli yiiksek

sicaklik siiperiletkenlerinde 6zel {iretim yontemlerine ihtiya¢ duyulmaktadir.

Bununla birlikte MgB>’nin kritik sicakligi, yiiksek sicaklik stiperiletkenlerine (HTS)
kiyasla iki-ii¢ kat kadar daha diisiik oldugu bilinmektedir. MgB>’nin HTS malzemelere gore
bir bagka avantaji ise MgB2’nin polikristal durumda, HTS’den daha yiiksek kritik akim

yogunlugu sergilemesidir [21].

MgB>’ye gosterilen yogun ilginin sebebi ve MgB>’nin avantajlar1 asagida maddeler

halinde siralanmistir:

» 39 K’lik yiiksek gecis sicakligi

* Uzun koherens uzunlugu (~ 6 nm)

* Diisiik hammadde maliyeti

* Diisiik yogunluk yani hafiflik (2,6 g/cm®); YBCO igin ( 6,38 g/cm?)

* Nispeten kolay iiretim kolaylig1

* Diistik anizotropi

= Polikristal 6rneklerde giiclii aki akis1 nedeniyle yiiksek J.

» Bakir tabanli siiperiletken malzemelerden farkli olarak; ince film, bulk, serit gibi farkl
geometri ve biiyiik boyutlu {iretime uygun olmasi

= Bakir tabanl yiiksek sicaklik siiperiketkenlerinde goriilen, taneler arasi zayif baglanti

sorununun olmamasi.

MgB>, bor ve magnezyum olmak iizere iki elementten meydana gelir ve oksit
stiperiletkenlere kiyasla az sayida elementten olusur. Meydana geldigi element sayisinin az
olmasi sebebiyle bilesigin olusturulmasi kolay olmakla birlikte kimyasal yapilar1 basittir. Bu

sayede kolay ve ucuza tiretilebilir.
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MgB>’nin koherens uzunlugunun bakir tabanli siiperiletkenlerden (kupratlar) daha
uzun oldugu (~ 6 nm) tespit edilmistir [23]. Bu nedenle yap1 i¢indeki kusurlar, bosluklar,

tane sinirlar1 ve safsizliklar aki ¢ivileme merkezi olarak gorev yapar.

MgB>’yi elektronik uygulamalari i¢in uygun yapan 6zellikleri arasinda; yiliksek gecis
sicakligina sahip bakir tabanli stiperiletkenlere kiyasla diisiik gecis sicakligina sahip olmasi,
Josephson baglantilar1 (tiinelleme) tiretilmesi i¢in uygun olacagi rapor edilmistir. Bunun
nedeni olarak daha az anizotropiye, daha az arayiiz sorununa ve daha az malzeme

karmasasina sahip olmalar1 gosterilmistir [22,24].

Gilintimiizde ytiksek sicaklik siiperiletkeni olarak kabul edilen, diisiik sicaklik
stiperiletkenleri ile kiyaslandiginda yukarida belirtilen avantajlara sahip olmasina ragmen
MgB2'nin endiistriyel kullanimini sinirlayan iki temel problem vardir. Bunlardan birincisi
yiiksek kiilge yogunluguna sahip MgB> liretiminin zorlugudur. Bunun baslica nedeni; Mg
elementinin yiiksek buharlasma 6zelligi ve oksitlenme egilimidir. MgB2> nin siiperiletkenlik
ozelliklerini iiretim kosullarin1 degistirerek 1yilestirmek miimkiindiir. Son 15 yilda
literatiirde yiiksek kiilce yogunluguna sahip, dolayisiyla kaliteli kiilge MgB; {iretimi i¢in;
Yiiksek basmngli sinterleme [60,61], Spark plazma [62], ve Infiltrasyon [63] gibi ¢esitli
tiretim yontemleri gelistirilmis veya kati hal tepkime gibi geleneksel {iretim yontemleri
optimize edilmistir. Yiiksek kiilge yogunlugu, yiiksek Je, yiikksek manyetik aki tuzaklama

kabiliyeti ve iyl manyetik kaldirma performansi ile sonuglanir.

Literatiirde pek ¢ok ¢alismada, MgB2’nin zay1f noktasinin manyetik alan altinda kritik
akim yogunlugunda J.(B), hizli diisiis oldugu vurgulanmaktadir. Alansiz J. (~10°A/cm?)
yiiksek olmasina ragmen c¢ivileme merkezlerinin eksikligi, kritik alanlardaki anizotropi ve
diisiik st kritik manyetik alan (H.2) nedeniyle, artan manyetik alanla J. hizli bir sekilde
diiser [38,64]. Endiistriyel uygulamalar i¢in gerekli en 6nemli iki parametre olan Tuzaklanan
Alan (Br = J.r) ve Manyetik Kaldirma Kuvveti (F.= JyXBy), kritik akim yogunluguna gii¢lii
sekilde baglidir. Bu nedenle, calisma sartlarinda sogutucu olarak pahali He gerektiren Nb
esasli LTS malzemelerinin yerini almasi igin MgBo'nin alan altindaki performansini
arttirmak son derece Onemlidir. Literatiir aragtirmast yapildiginda, bu sorunun en etkili
¢ozlim yollarindan birinin MgB:'ye kimyasal katkilama (doping) veya ekleme (adding)
oldugu goriiliir. Ozellikle karbon (C) ya da karbon iceren bilesiklerin katkisinin MgB2'nin
stiperiletken 6zelliklerinin iyilestirilmesinde basit fakat oldukga etkili bir yol oldugu birgok
calismada vurgulanmistir [26,38,39,65,66].
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Karbon, MgB: sistemi i¢inde bor ile yer degistirebilen tek elementtir ve ¢ivileme
merkezi (pinning centre) gibi davranarak J.’de belirgin bir artisa neden oldugu bulunmustur.
Ayrica C katkisi, anizotropiyi azaltip, kristaliniteyi bozarak MgBo'de iist kritik manyetik alan
(H.2) ve alan altinda J. (B)‘yi arttirmak i¢in umut verici bir aday oldugu kanitlanmastir.

Bununla birlikte Ti katkili MgB» drnekler iiretilmis ve 20 K’de yiiksek bir J. degerine
ulasiimistir. J.’deki bu artis taneler arasindaki baglantinin ¢ok iyi olmasiyla ve MgO nano
parcaciklar1 tarafindan saglanan yiiksek yogunluklu igneleme merkezleri sayesinde
aciklanmistir [14]. SiO; nano pargaciklar1 eklenerek MgB», kat1 hal reaksiyonu ile iiretilmis
ve T, biraz azalmis, J. ise dnemli olgiide iyilestirilmistir. Mikro yapisal analiz ile MgB:
taneleri i¢inde yiiksek yogunluklu MgSi» nano pargaciklarinin (10-50nm) bulundugu ve bu

yapinin nano kompozit siiperiletken olusumunu sagladig: bilgisine ulagilmigtir [15].

1.9. MgB2’nin Kristal Yapisi

MgB: bilesiginin bilinirligi 1953 yilina dayanmasina ragmen, siiperiletkenlik 6zelligi
yaklasik elli yil sonra kesfedilmistir. Magnezyum diborid (MgB>), ikili bir intermetalik
bilesik olup basit kristal yapilidir. MgB: bilesigi basit kristal yapili ikili bir intermetalik
bilesiktir ve yapis1 AlB; olarak adlandirilir [24]. MgB> katmanl bir yapiya sahip olmakla
birlikte bor atomlar1 altigen katmanlardan olusur ve magnezyum atomlar1 bu altigenlerin
merkezlerinin iistiinde, bor diizlemlerinin arasina yerlesir [25]. Sekil 7°de MgB>’nin kristal

yapist goriilmektedir.

Sekil 7. MgB>’nin kristal yapis1 [28].
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MgB», magnezyum katmanlari ile ayrilmis petek boron katmanlarindan olugmaktadir.
Mg atomlart iyonizedir ve MgB»>, karbon petek katmanlarini olusturan grafit igin

izoelektronik olmakla birlikte MgB> nin yapis1 grafite benzemektedir [29].

Basit bir ikili bilesik olan MgB», boratlar (borides) arasinda sik goriilen basit
hegzagonal AIB; tipi yapiya (P6/mmm uzay grubu) sahiptir. Orgii sabitleri ise a = 3.083 A
ve c=3.5213 A olarak tespit edilmistir [24]. Mg (0, 0, 0); B (1/3, 2/3, 1/2) ve (2/3, 1/3, 1/2)
ile P6 /mm uzay grubunda karakterize edilmektedir. MgB>, Mg un olusturdugu hegzagonal
sik1 paket tabakalari tarafindan ayrilmis grafit tipi (petek benzeri) bor tabakalarindan
meydana gelen hegzagonal kristal yapiya sahiptir. MgB: bilesigindeki B tabakalari grafitteki
hegzagonal karbon tabakalar1 ile benzerdir. Grafit yapida oldugu gibi MgB>’deki B
tabakalar1 da sp? hibrit orbitallerini olusturur ve bu orbitaller aracilifryla B atomlar1 kendi
aralarinda ¢ bagi olusturmaktadir. Mg atomlar1 altigen seklinde bigimlenmis bor
yiizeylerinin merkezine yerlesmislerdir ve elektronlarini bor diizlemlerine vererek iyonik
bag olusturmuslardir. Yapinin koselerinde, iist ve alt ylizey merkezlerinde Mg bulunurken,
yapinin hacim merkezinde bulunan B diizlemsel bir yapiya sahiptir. Grafite benzer olarak
MgB:, B-B uzunluklarinda gii¢lii bir anizotropi gostermektedir. Bor diizlemleri arasindaki
mesafe, B diizleminin i¢indeki B-B aras1 mesafeye kiyasla uzundur. Bu nedenle, MgB2’nin

stiperiletkenliginde metalik B tabakalar1 6nemli bir rol oynamaktadir [20].

Yapilan calismalarda kovalent B-B ve iyonik B-Mg baglariyla birlikte tutulan
MgB:’nin tipik bir durum yogunlugu (DOS) ile elektronik olarak bir sp metali oldugu tespit
edilmistir [30]. Gegis sicakligl da yaklasik olarak ikili siiperiletkenlerdeki en ytiksek 7. nin
iki katidir. Kristal yapinin bir semasi; B petek kafesinde alternatif Mg katmanlari seklinde

goriilmekte olup bu 6zellik siiperiletkenlik 6zelliklerde anizotropiye neden olmaktadir.

Mg-B ikili sistemi i¢in faz diyagrami Sekil (8.a.)’da ve Mg:B orani i¢in 0,5’ten biiyilik
Mg-B sistemi i¢in sicaklik-basing faz diyagrami Sekil (8.b.)’deki grafiklerde agikca
goriilmektedir. Sekil (8.a.) ii¢ peritektik reaksiyonu (MgB2, MgB4, ve MgB7 fazini
olusturmak i¢in) ve baska bir fazda birbirinin ithmal edilebilir ¢oziiniirliigiinii gdsterir.
Bununla birlikte Mg2Bas, MgB2o, Mg2B1o gibi bor zengini allotroplar nedeniyle yar1 kararli
fazlardir. MgB>’nin kararlilig1 basincin diismesi ile azalir. Bu durum Mg’ nin yiiksek buhar

basinci ile agiklanabilmektedir [31].
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Sekil 8. (a) Mg-B sisteminin faz diyagrami, (b) MgB>’nin sicaklik-basing faz diyagrami[31].

1.10. MgB: Uretim Yontemleri

MgB: genel olarak iki farkli yontemle iiretilmektedir. Bunlardan ilki in-situ olarak
adlandirilan Mg ve B tozlarinin karistirilmast ve ardindan 1sitilmasi, ex-situ olarak
adlandirilan diger yontem ise MgB: tozlarinin sinterlenmesidir. In-situ yOntemde
sinterlenmis MgB>’nin yogunlugu diistiktiir. Ex-situ yontemde ise MgB» kristallerinin zay1f
baglanmasi sebebiyle kirilgandir. Bu durum ise ancak sinterleme asamasinda yiiksek sicaklik

ve yiiksek basinci uygulanarak iyilestirilebilmektedir [32].

MgB: tiretimi i¢in gelistirilen in-situ ve ex-situ yontemlerden yaygin olarak kullanilani
in-situ yontemidir. Bu yoOntem temelde basitce karistirllan Mg ve B tozlarindan
olusturulmakta, gii¢lii tane baglanmasi ve yiiksek J. degerine kolayca ulagilabilmektedir. Bu
yontemde Mg tanelerinin eriyerek B tanelerine yayilmasi ile diisiik kiitle yogunlugu ve
diisiik baglant1 ile bosluklar meydana gelir. Diger taraftan, ex-situ yontemde MgB> tozu
onceden reaksiyona sokulmus olup yigin yogunlugu agisindan uygun oldugu ve yiizde
yetmis bese yakin bir atomik paketleme faktoriiniin beklenebilecegi bildirilmistir. Soguk
islemin ardindan yapilan 1s1l islem ile taneler aras1 baglarin giiglendirilmesi, J. yi iyilestirme

acisindan etkili olabilmektedir. Ayrica 1s1l islem goérmiis ex-situ MgB>’nin J. degeri, taneler
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aras1 birlestirmenin yetersiz olusundan dolay1 in-situ yontemle iiretilen MgB> ninkinden

daha distktiir [33].

Sinterlemede itici gili¢, kati-buhar ara yiizleri ile iliskili olan fazla enerjidir. Bu
sebepten dolay sistem, kati-buhar ara yiizlinii azaltip kati-kat1 arayiizii elde etmek icin tane

siirlar1 olusturarak Sekil 9°da goriildiigii gibi bir asama elde eder.

Sekil 9. In-situ veya ex-situ yonteminde sinterleme siirecinde boyun bolgesi
olusumunun sematik gdsterimi [31].

Yiizey-hacim orani azalarak tanecik boyutu artar. Sinterlemenin ilk kisminda boyun
olusumu ortaya ¢ikarak boyunda i¢ biikey bir egrilik meydana gelir. Ara evrede boyun,
malzeme taginmasi sonucunda biiyiir. Tane sinirindan boyun bolgesine hareket eden atomlar
(kirmizi ile gosterilen) yogunlagsmaya yol agar ve bununla birlikte ylizeyden boyun bdlgesine
gb¢ eden atomlar (mavi ile gosterilen) mevcut degildir. Son evrede ise, digbiikey pargacik
ve i¢biikey boyundan kaynaklanan buhar basinci farki atomlart boyun boélgesine hareket
ettirir [31].

Sinterleme islemindeki olumsuzluklar iizerinde yiliksek basing kullaniminin etkisi olsa
da, yiiksek basin¢li kap kullanma ihtiyact MgB; Orneklerinin {iretimine simirlama

getirmektedir.
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MgO gibi safsizlik fazlarin varligi MgB>’de J. nin azalmasina neden olabilmektedir.
Ustelik catlaklar, bosluklar ve diger siiperiletken olmayan fazlarin varlig: siiperakim akisini
engelleyebilir. Sonug olarak yiiksek yogunlukta MgB. iiretimi ilgi ¢ekici olmakla birlikte,

asilmas1 gereken bir liretim problemi de karsimiza ¢ikmaktadir.

1.10.1.In-situ Yontemi

Mg ve B tozlarinin stokiyometrik oranlarda karistirilarak 600 — 800 °C arasinda 1s1l
isleme tabi tutuldugu geleneksel ve literatiirde en ¢ok kullanilan yontemdir. In-situ yontemde
Mg taneleri erir ve B tanelerine yayilir [33]. Ancak Mg elementinin yiiksek uguculugu ve
MgB> olusumundaki biiziilme nedeniyle bu yontemle iiretilen MgB> 6rnekleri yaklasik
teorik yogunlugun %50’sine sahiptir. Bu yontemde tiretim MgO olusumunu engellemek i¢in
inert atmosfer altinda gerceklestirilir ve tane sinirlar1 oldukca temizdir. Bu nedenle in-situ
ornekler diisiik artik direng ve yiiksek elektriksel direng gosterirler. Goriilen bu 6zelliklerin
nedeni; tane sinirlarmin yeni olusan MgB»> yiizeyleri tarafindan olusturulmus olmast
sebebiyledir. Bu yontemdeki en Onemli dezavantaj tretilen oOrneklerin genellikle
yogunluklarinda meydana gelen diisiistiir. Bunun birinci nedeni 1s1l islem siirecinde Mg ve
B tozlarimin MgB> olusumundaki biiziilmesi ve ikinci neden ise Mg’ nin yiiksek uguculugu
nedeniyle ornek igerisinde biiylik bosluklarin olusabilmesidir. Bu uguculuk sebebiyle MgB>

olusumunda ayrica hacim daralmasinin meydana gelmesi de beklenir [31].

1.10.2.Ex-situ Yontemi

Onceden sentezlenmis MgB, tozu nispeten yiiksek sicakliklarda sinterlenmesiyle
MgB: iiretiminde, in-situ yonteminden sonra en ¢ok kullanilan geleneksel yontemdir. Bu
yontem Mg uguculugu ve reaksiyona bagh biiziilme gibi sorunlarin ortaya ¢ikmamasi gibi

sebeplerden dolayi tercih edilebilmektedir [34].

Bu yontem ile iiretilen 6rnekler in-situ yonteme kiyasla olduk¢a yogundur. Ayrica
reaksiyon kinetiginde gelisim saglamak adina daha yiiksek sicaklik (~1000°C), yiiksek
basing veya bilyali 6giitme gibi diger tekniklerde siklikla kullanilabilmektedir [31].
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Ogiitme islemiyle MgB> tozunun kristal boyutu kiigiiliir ve yeni tane yiizeyleri
meydana gelir. Bu olusan reaktif yiizeyler 1s1l islemde taneler arasinda daha iyi bir baglanma
saglamaktadir. Ancak bununla birlikte 6glitme siiresi artirilirsa, tozun reaktivitesi artabilir
ve tavlama esnasinda MgB»,, Mg ve MgB4’e ayrisabilmektedir [34]. Bu yontemde MgB»
tozunun yiizeyi MgO gibi nano boyutta oksit tabakasi icermekte oldugundan, 6rneklerin

yogunluklar: yiiksek olmasina karsin taneler arasi diisiik baglanti gézlenmektedir [31].

1.10.3.Basin¢

Basing kullanimi iki sekilde kategorize edilebilir: ilki baslangi¢ tozlar kiilge haline
getirilirken genellikle gbzenekli yapiy1 en aza indirmek ve parcaciklar arasi temasi arttirmak
i¢in in-situ ve ex-situ sinterleme metotlarinda yiiksek basing tercih edilir [31]. Diger bir
yontem ise ornek yogunlugunu artirmak i¢in 1s1l islem boyunca basing kullanimidir. Basing
kullanima ile kalip iginde Mg buhari {iretilir ayrica toz akist yoluyla gdzenekli yap1 en aza
indirilir. Boylece yap: icindeki kusurlarin pinning (aki ¢ivileme) merkezi olarak gorev
yapmasina neden olur [59]. Yiiksek basing altinda sinterlenen 6rneklerin kiilce yogunlugu

basing ile artar ancak bu artis lineer degildir.

1.11. Bor Tozlarimn Uretilmesi

Elementel bor tozlar1 dort kimyasal yolla iiretilmektedir.
a) Mg ile (Metallothemal Indirgeme) veya Moissan Y &ntemi

Moissan yontemi olarak da bilinen bu yontem, bor oksit tozu ile magnezyumun toz
veya yonga seklinde indirgenmesine dayanmaktadir. Bu son derece yiiksek ekzotermik
stirece, “Kendiliginden Yayilan Yiiksek Sicaklik Sentezi” (SHS) denir. Bu, amorf borun

endiistriyel liretimi i¢in en dnemli ve yaygin bigimde kullanilan iglemdir.
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Stokiyometrik reaksiyon, borat yan iiriinlerine yol acan yan tepkimeler su denklemler

ile temsil edilir;

B203+3 Mg — 2B +3 MgO (1.4)
2 B203 + 3 Mg — 2 B + Mg3(BOs)2 (1.5)
4 B203+3 Mg — 2B + 3 Mg(BO2)2 (1.6)

MgO ve boratlarin uzaklastirilmas1 HCl ile sicak asit li¢i, ardindan siizme yikama ve
kurutmayla gerceklestirilir. Amorf bor tozunun nihai verimi %86 ile %88 olup borid, bor
oksit ve suboksit safsizliklarinda halen magnezyum (%10-12) igerir. Moissan yontemi
araciligi ile erisilebilecek maksimum saflik %90-92 ile sinirlidir. Kalan miktar Mg (%4-6)
ve bor oksitlerden meydana gelmektedir. Simdiye dek endiistriyel islemler araciligi ile
ulagilabilen en uygun standart olan %95-97 gibi daha yiiksek saflik dereceleri elde
edebilmek icin, elementel klor veya KBF4, HF veya KF ile daha fazla islem gereklidir.
Moissan Yontemi ile iiretilen bor tozlari tamami ile amorf degildir fakat 6nemli miktarda

kristal fraksiyon igerir.
b) SHS boronun kimyasal modifikasyonu

Bu teknik araciligiyla tiretilen bor tozu yaklagik 900°C’de erimis tuz akisi ile kimyasal

modifiye edilir ve parcacik boyut dagilimi 1 mikron degerinin altina diigtiriliir.
¢) SHS borun tavlanmasi

SHS yontemi ile iiretilen bor tozu, koruyucu argon atmosferinde, yiiksek sicakliklarda

(T>1000°C) tavlanir ve nihai kiitle ¢esitli boyutta eleklerde ezilir ve elenir.
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d) Bor hidritlerin pirolizi (boranlar)

Sicaklik araligina bagli, reaksiyona uygun olarak diboranin substratlar iizerinde gaz

faz1 pirolizi ile yliksek sicaklikta amorf (<1000°C) veya yar1 kristalli bor tiretilir.

BoHsg + substrate «<» 2B (on substrate) + 3H» (1.7)

Yukarida boran yolu aracilifiyla {iretilen elementel bor tozu >%99 bor igerip
magnezyum igermez ve parcacik boyutu dagilimi 400nm’nin (dgo) altindadir. Bu tez

calismasinda kullanilan bor tozlari Pavezyum Kimya tarafindan Moissan yontemi

kullanilarak iiretilmistir.



2. DENEYSEL CALISMALAR

2.1. Kullanilan Mg ve B Tozlan

Bu calismada Alfa-Aesar firmasindan temin edilen 44um tane boyutuna sahip (325
mesh), %99,8 safliktaki magnezyum (Mg) tozu ile Pavezyum firmasindan temin edilen farkl

tane boyutu ve saflik derecesine sahip dokuz farkli 6zellikte bor (B) tozu kullanilmugtir.

Tablo 1. Pavezyum (PAVTEK) firmasindan temin edilen bor tozlarinin saflik, tane
boyutu ve kristallik 6zellikleri

Ornek Bor Tozu C
Adi Ozelligi Kiristalinite Tane Boyutu Saflik
Bor 86
Bl Standart Bor Amorf | d50<1.5 mikron 686,888,
86 <12% Mg
Bor 86 M
B2 | Modifiye Bor Amorf | d50<1 mikron %86-88 B,
86 <12% Mg
. %87-89 B,
B3 Bor 86 S Amorf | d50<1 mikron <11% Mg
Bor 90
B4 | Standart Bor Amorf | d50<1 mikron %90-92 B,
90 <6% Mg
%91-93 B,
BS Bor 90 S Amorf d50<800 nm <5% Mg
Bor 95
B6 |StandartBor | Amorf |d50<lmikron | 027 B:
95 <1.5% Mg
Bor95 M
B7 | Modifiye Bor Amorf | d50<800 nm %95-97 B,
95 <1.5% Mg
' %95-97 B,
B8 Bor 95 K Kristal d50<800 nm <1.5% Mg
B9 | NP Amorf | d50<400nm | %99 B
Standart




25

Calismada kullandigimiz bor tozlarinin sekiz tanesi amorf bir tanesi ise kristal
yapilidir. Uretim ydntemi olarak “Sicak Presleme” (hot press) ve “In-situ” ydntemi birlikte
kullanilarak ¢ift 1s1l islem uygulanmistir. Bor tozlarina ait ayrintili bilgi Tablo 1’de

verilmistir.

2.2. MgB: Orneklerinin Uretimi

MgB>’yi meydana getiren elementlerin sayisinin az olmasi ve bu bilesigin karmagik
bir kristal yapiya sahip olmamasi sayesinde, MgB> bilesiginin iiretimi nispeten kolaydir.
Ancak, teknolojik uygulamalarda kullanilacak kaliteli bir MgB; siiperiletkeninin
tiretilmesini engelleyebilecek bazi sorunlar mevcuttur. MgB: bilesigi yliksek higroskopik
(havadan su emme) 6zelliktedir. Ayrica, magnezyumun yiiksek buharlagsma 6zelliginden
dolayi, bilesik yapisinda heterojen dagilan oksit fazlarinin olusumu ve stokiyometrideki
kaymalar, yiiksek kiilce yogunlugunda tiretimini zorlastirmaktadir. Fakat bu olumsuz durum
literatlirde yaygin bir bigimde uygulanan yontem olan; bilesige fazla Mg eklenmesi ile
giderilmeye calisilmistir. Literatiirden edinilen bilgiye gore; fazladan Mg eklenmesi ile
taneler arasindaki baglanti artmakta ve ayni zamanda mikro c¢atlaklarin azalmasiyla
iletkenligi arttirdigr bilinmektedir [8]. Ayrica bilesige fazladan Mg eklenerek iletkenligin
gelismesi ile diisiik alan J. degerlerini artirdig1 ve 750°C’de sinterlenmis %10 fazladan Mg
eklenmis numunelerin diisiik alan J. degeri, normal MgB, numuneleriyle kiyaslaninca ii¢ kat
daha ytikseldigi calismalarda belirlenmistir. Fazla Mg eklenmesi, MgB> kafes yapisina
oksijenin katilmas icin katki saglayip sistemdeki MgO’nun varligini azaltir, baglanabilirligi
tyilestirir ve bu sayede kritik akim yogunlugunun artmasini saglayarak, ticlincii bir elementin
sisteme dahil olmasia ihtiya¢ duymadan fazladan Mg ilavesi ile J. nin artirilmasi igin

¢Oziim olarak sunulmustur [36].

MgB: kiilce 6rneklerinin hazirlanmasinda dokuz farkli 6zellikte bor tozu kullanildi.
Bu calismada iiretilecek her bir 6rnegin 1,5 gr olmasi istenmistir. Oncelikle bor ve
magnezyum tozlar stokiyometrik oranda karistirild1 ve 1,5 gr’lik 6rnekler elde edebilmek
icin her bir drnegin liretim asamasinda bor ve magnezyum tozlar1 hassas terazide titizlikle
tartildi. Bununla birlikte magnezyumun yiiksek buharlasma 6zelligi de dikkate alinarak

toplam miktar {izerinden %10 daha fazla magnezyum eklendi ve toz kiitlesi 1,65 gr’a
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yiikseltildi. Tartim islemi tamamlanan tozlar, homojen bir karisim elde edilinceye dek Sekil

10°da goriildiigii gibi agat havanda hava ortaminda 30 dakika karistirildi.

Sekil 10. Agat havanda karigtirilan magnezyum ve bor tozlari

Hazirlanan toz karisim, Sekil 11°deki Col-Int Tech — Vivtek TC-508 model sicak
presleme cihazinin 20 mm capindaki haznesine; iki disk plaka arasina dokiilerek hidrolik
pres altma sikica yerlestirildi. Sicak pres cihazi 250°C’ye ayarlandi. Istenilen sicakhiga

ulasiimasinin ardindan hidrolik pres manuel olarak sikistirilarak 14 ton/cm? basinca ulagildi.

Sekil 11. Mg ve B tozlarinin 250°C’de preslenmesi
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Uygulanan bu basing 10 dakika sonunda kaldirild1 ve hot press cihazinin sicaklik ayar1
diisiiriilerek sistem, ortam sicakliginda sogumaya birakildi. Cihaz {izerindeki sicaklik
degerinin 60°C’y1 gostermesinin ardindan mevcut aparatlar kullanilarak MgB» 6rnegi kalip
icerisinden dikkatli bir bigimde ¢ikarildi. Soguyan kaliptan ¢ikarilan yaklasik 3,5 mm
kalinliginda ve 20 mm ¢apindaki MgB: 6rnekleri, Sekil 12°de goriildiigii gibi parlak ytizeyli
bir disk olarak tiretildi.

Sekil 12. Hot press haznesinden ¢ikarilan bir MgB» 6rnegi

Kiilge MgB> orneklerin iiretimi i¢in; firin i¢ine yerlestirdigimiz, hem vakum alinip
ortam atmosferinden arindirilarak argon atmosferi olusturmamizi saglayan hem de
sinterleme esnasinda yiiksek uguculuk gosteren Mg’ nin sistem disina ¢ikisini engellemek
amaciyla silindirik paslanmaz krom (Cr) tiip imal ettirildi. Hazirlanan sistemde in-situ
yontem i¢in, MgB» 6rneklerinin i¢ine konuldugu krom tiipe ait teknik ¢izim, 6rnek gorsel ve

kullanima hazir son hali Sekil 13’te verilmistir.

Gorselde gri renkli krom tiip ile kahverengi dis kaplama birbirine TIG kaynag ile
kaynatilmis ve dis kisma dis agilmistir. En dista goriilen kirmizi kismin igine de kilavuz
actirilarak, dise monte edilip sokiilebilir bir bicimde yaptirilmistir. Kirmizi parganin yan
yiizeyinde goriilen delikli kisimlara iki yandan da basing altinda gaz kagagi olmayacak
bicimde kiiresel vanalar monte ettirilmistir. Bunlar vasitastyla, vakum alinip hem krom tiip
icindeki hava bosaltilabilmekte hem de sinterleme isleminde krom tiip icerisine argon gazi

verilerek sinterleme islemi yapilabilmektedir.
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Sekil 13. In-situ yontem igin tasarlanmis olan krom tiip ve tlipiin teknik ¢izimi

MgB: iiretimi i¢in imal ettirilen silindirik Cr tiip, tiip firinin tam merkezine gelecek
sekilde ve firmin seramik i¢ yapisina her taraftan esit mesafede olacak sekilde titizlikle
yerlestirildi. Hazirlanan kiilge MgB, 6rneklerinin sinterleme asamasinda, Mg’ nin uguculugu
g0z Oniline alinarak, onceden hazirlamis oldugumuz titanyum folyo hazneye Sekil 14’te

goriildiigi gibi yerlestirildi.

Sekil 14. Titanyum folyo hazne i¢ine yerlestirilen MgB» 6rnekleri
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Hazirlamis oldugumuz titanyum folyo haznesi sayesinde sinterleme asamasinda
buharlasan magnezyumun tiip i¢ine yayiliminin kisitlanmasi ve bu sayede magnezyum
buharinn folyo iginde yogunlasmasi amagclandi. Islem boyunca MgB: &rnekleri yogun bir
sekilde magnezyum buharina maruz birakildi. Yiiksek ucuculugu diisiintildiigiinde,
magnezyumun hazne i¢inde yogunlagmasi ve yliksek Mg buhar basinci olusturmasinda etkili

bir yontem olmustur.

Titanyum folyodan yaptigimiz haznenin iist kapagi kapatilarak hazne, silindirik tiipiin
merkezine gelecek sekilde dikkatle yerlestirildi ve tiipiin agz1 sikica kapatildi. Sinterleme
islemine baslamadan 6nce VARIAN DS 302 model vakum pompasi araciligiyla silindirik

tiip ve baglant1 borular vakum (1072 bar) alind.

Orneklerin sinterleme islemi icin Sekil 15°te goriilen Protherm marka tiip firin

kullanildi. Ol¢iim dncesinde firinin kalibrasyonu yapildi.

Sekil 15. Firn igine yerlestirilen krom tiipiin vakum alinmasi
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Tiip firmin baglangic sicakligi 25°C ve sinterleme sicakligi 775°C olacak sekilde
ayarlandi. Ayrica baslangig sicakligindan sinterleme sicakligina 5°C/dk hizla ¢ikip yine ayni
hizda baslangi¢ sicakligina soguyacak sekilde programlandi. Sinterleme isleminin basinda

tiip icerisine 2 bar basingta argon gazi verilmeye baslandi.

Islemin sonuna kadar sisteme argon gazi verilmeye devam edilerek sinterlemenin

argon atmosferinde gerceklesmesi saglandi.

Sekil 16°da sinterleme asamasina ait sicaklik- zaman grafigi verilmistir. Grafikten de
anlasilacagi tlizere ortam sicakligindan sinterleme sicakligina ulasma ve tekrar soguma

asamalarmin her biri 150dk, bununla birlikte 775°C’de sinterleme asamasi ise 120dk siirdii.

Sekil 16. MgB2 orneklerinin sinterleme islemine ait 1s1l islem grafigi

Bu caligmada farkli bor tozlarin etkileri incelenecek oldugundan, tozlarin karisma
orani, presleme sicakligi ve basinci, sinterleme siiresi ve sicakligi degeri gibi islem

asamalarinin tiimii diger kiilge MgB> 6rneklerinin tiretilmesinde de ayn1 sekilde uygulandi.
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2.3. Analizler

2.3.1. X151 Kirinim (XRD) Olciimii

X-1sinlarinin enerjileri yaklasik olarak 100eV ile 10MeV arasinda degismekte ve dalga
boyu 10 ila 10” nm arasinda degismektedir [40]. X-1511 kirnim ydntemi (XRD) érneklerin
kristal 6zelliklerinin ve faz kompozisyonlarinin analizi amaciyla kullanilir. Her kristal fazin
kendine 6zel atomik dizilimleriyle baglantili olarak x-1sinlarimi kirmasi {izerine gerceklesir.
Bu kirinim profilleri her bir faz i¢in ayr1 bir tanimlamadir. X-1g1m1 kirinim yontemi,
numuneyi tahrip etmeden analiz eder ve ¢ok az miktardaki numuneleri de analiz
edebilmektedir. XRD analiz islemi ile fazlarin miktari, kristal boyutu, kafes parametreleri,
kristal yonlenmesi gibi yapisal bilgilere ulasilir. Temelde x-1s1nlar1 kristal iizerine gelir ve
elektronlar tarafindan sogurularak salinim yapilmaya baslar. Salinan bu elektronlar ile her
yone x-151n1 fotonlar1 yayilir ve bu fotonlar bir dedektor vasitasiyla toplanarak olgiilebilen

bir x-151n1 siddeti olusturur. Sekil 17°de XRD’nin temel ¢alisma prensibi goriilmektedir.

Sekil 17. X-1s1n1 kirinimi temel prensibi

MgB> kiilge Orneklerinin = x-151m1 kirmnim  desenleri, Rigaku D/Max—III
difraktometresinde CuKa (A= 1.5418 A, 40 kV, 30 mA) 1sininu ile birlikte tespiti yapildi.
Tim olgtimler 20° < 20 < 80° araliginda 0,2°/dk tarama hizinda ve oda sicakliginda yapildi.
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2.3.2. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) Goriintiilemesi

Taramal1 elektron mikroskobu temel olarak elektron tabancasi, dedektorler ve
manyetik lenslerden olusur. Hizlandirilmis elektronlar elektron tabancasindan ¢ikar ve
manyetik lensler aracilifiyla odaklanarak numune {izerine gonderilir. Yiiksek enerjiye sahip
bu elektronlar numune ile etkilesim gostererek numunenin ylizeyindeki kompozisyon ve
topografiyle ilgili bilgi i¢eren sinyaller olusturur. Taramal1 elektron mikroskobunda goriintii
elde edebilmek amaciyla elektron demetinin uyardigi, numune atomlarinin yaydigi ikincil
elektronlardan yararlanilir. Numune {izerinde degisik yerlerden kopan ikincil elektronlarin
sayisindaki farklilik demet-yiizey acisina baghidir. Elektronlar farkli agilardan sacilir ve
dedektdr vasitasiyla toplanarak elde edilen sinyaller taramali elektron mikroskobunun
yazilimi tarafindan islenerek mikro ve nano mertebesinde goriintiiler elde edilir. Taramali
elektron mikroskobu ile sivi Ozellik tasimayan iletken ve yalitkan numuneler
incelenebilmekle beraber, yalitkan numuneler iletken bir malzeme ile kaplanmak suretiyle

incelenebilir hale getirilir.

Sekil 18. MgB: 6rnek ylizeylerinin SEM analizinden 6nce altin ile
kaplanmasi

Taramali elektron mikroskobu ile goriintiilenecek numuneler, dncesinde Metkon
Micracut 150 marka kesme cihazi kullanilarak kesildi. Ardindan elde edilen pargalar

taramal1 elektron mikroskobu cihazinin tutucusu iizerine ¢ift tarafli bir bant yardimiyla
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tutturuldu. Net bir goriintii elde edebilmek amaciyla, tutucu lizerindeki numuneler Sekil

18’de goriilen SPI-Module Sputter Coater cihazi araciligryla Au (altin) ile kaplandi.

MgB: 6rneklerinin her biri i¢in Sekil 19°da goriilen Zeiss Evo LS 10 marka taramali

elektron mikroskobu kullanilarak farkli biiylitmelerde SEM fotograflari alindi.

Sekil 19. Mikro yap1 incelemesinde kullanilan taramali elektron
mikroskobu (SEM)

2.3.3. Enerji Dagilimh X-1sinlar1 (EDX) Analizi

EDX analizi taramali elektron mikroskobu ve gecirimli elektron mikroskobuna
eklenebilen ve elementlerin enerjilerinden faydalanmak suretiyle kimyasal analiz yapmak
amactyla kullanilir. EDX analizinde numune yiizeyine yiiksek enerjili elektronlar gonderilir
ve numuneden bazi elektronlar kopar. Kopan bu elektronlar eger ¢ekirdege yakin

yoriingelerin birinden kopmussa atomlar kararliliklarin1 kaybedecektir.
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Atomlarin tekrar kararli hale gelebilmesi icin dis yoriingelerden kopan elektronun
yerine dogru hareket olacaktir. Ancak bu gecis esnasinda dig elektronlarin enerjileri
yiiksektir ve gecis esnasinda bir miktar enerji kaybederler. Bu enerji x-151n1 olarak ortaya
cikar. Bu x-151m1 yayildigi elementin karakteristik oOzelligidir. Ortaya c¢ikan x-1sinlari
elektronik alicilar vasitasiyla algilanarak bilgisayarda her bir elemente ait pikler olustururlar.

Elementlerin 6rnek i¢indeki yiizdeleri, bu piklerin altlarinda kalan alan ile orantilidir.

Iste bu sekilde numune iginde ydriinge degistiren elektronlardan elde edilen x-1s1n1,
EDX analizinin kaynagini olusturur. EDX sistemi temel olarak yiiksek enerjiye sahip bir
radyasyon kaynagi, kati hal dedektdrii ve sinyal isleme tiinitesinden meydana gelir.
Elektrondan yayilan x-151n1 6rnek hakkinda temel bilgi vermek i¢in EDX dedektorii ile tespit
edilir. Dedektoriin algiladig1 x-1s1nlar elektrik sinyali haline doniistiiriilerek histogram elde
edilir. Histogram sayesinde malzemedeki her elementin tiirii ve miktarina dair bilgi saglanir.
X-1ginlart tiim yonlerde yayilabilir oldugundan, dlgme olasiligi x-1sininin enerjisine ve
detektore ulasana kadarki gecilen malzemenin bilesimine ve yogunluguna baglidir. X-1s11
enerji degerleri, bilinen karakteristik x-1s1n1 degerleri ile karsilagtirilarak 6rnek icinde var
olan elementin tiirii belirlenir. Bu sekilde bordan (B) uranyuma (U) kadar degisen farkli atom

numarasina sahip elementler tespit edilebilir.

2.3.4.Manyetik Kaldirma Kuvveti Ol¢iimii

Uretilen kiilce MgB> drneklerinin diisiik sicakliklarda manyetik kaldirma kuvveti (F;)
ve yanal (kilavuzlayici) kuvvet (F,) 6lgiimleri, TUBITAK tarafindan desteklenen “Manyetik
Kaldirma Kuvveti Olgiim Sistemi” kullanilarak Recep Tayyip Erdogan Universitesi,
Stiperiletkenlik Arastirma Laboratuvarinda gerceklestirildi. Manyetik kaldirma kuvveti
6l¢iim sisteminde; Edwards Next400d model turbo molekiiler pompa, vakum odasi, Varian
DS302 model rotary pompa, Micos marka 3 boyutta hareket edebilen hareket sistemi,
Lakeshore 336 model sicaklik kontrolorii, 3 adet yiik sensorii, kriyostat kafas1 ve helyum

kompresorii ile kapali devre su sogutma sistemi vardir. Sistem Sekil 20°de goriilmektedir.
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Sekil 20. Manyetik kaldirma kuvveti 6l¢lim sistemi

Manyetik kaldirma kuvveti Olgiimiinde igten disli tutucuya yerlestirilerek 6zel
yapistirict ile yapistirilmistir. Ardindan kriyostat igindeki yuvaya yerlestirilmistir. Alan
saglayici olarak kullanilan miknatis ve siiperiletken Orneginin arasindaki mesafe alanlt
sogutma (FC) ve alansiz sogutma (ZFC) usullerine gore belirlenen mesafe, 6l¢lim sistemine
bagl olarak bilgisayar kontroliinde titizlikle ayarland1 ve kriyostat kapatildi. On vakum
almak i¢in dl¢iim sistemine bagli Rotary pompa vasitasiyla 102 torr vakum alind1 ve sonra
turbo molekiiler pompa ile kaba vakum 10710 torr alind1. Kapal1 devre su sogutma iglemi
acilarak kompresor devreye sokuldu. Bu agama esnasinda sogutma igleminin durumuna gore
veriler sisteme bagli donanim ve bilgisayar yardimiyla ayarlanarak ol¢timler alindi.
Manyetik alana kaynak olarak MgB: siiperiletkeninin altinda eksenel ve radyal yonde
hareket eden NdFeB silindirik miknatist (¢apt 19mm ve yiiksekligi 10mm) kullanildi.
Miknatisin iist ylizey merkezi ve MgB» 6rneginin alt yilizey merkezi arasindaki diisey mesafe

ile baglantili olarak, diisey manyetik kuvvet (F7z) bilgisayar kontrolii ile 6l¢tildii.
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MgB, ornekleri miknatistan 50mm {stte iken diisey ZFC o6l¢iimleri i¢in oda
sicakligindan asagiya dogru sogutularak, miknatis ve 6rnek arasindaki en diisiik mesafe 1,5
mm oluncaya dek ytikseltilip ilk pozisyona indirildi. Yapilan birinci él¢iim 35 K’de alinip
stiperiletkene ait kaldirma kuvveti test edildi. Yapilan bu deneme isleminin sebebi,
olusabilecek kuvvetlerin kriyostat sistemini zorlayabilecegi hatta sistemi bozabileceginden

dolayidir. Bu sayede sisteme zarar verebilecek durumlar 6nceden fark edilebilmektedir.

FC olgiimleri ise 6rnek ve miknatis arasindaki mesafe 1,5 mm’deyken sogutma
yapilmak suretiyle, aralarindaki mesafenin 50 mm’ye kadar artisinin ardindan yine 1,5

mm’ye diisliriilmesi esnasinda alindi.

Stiperiletken ile miknatis arasinda bulunan manyetik kuvvetin, siiperiletkenin
manyetik alan altinda ve alansiz sogutma (ZFC) rejimine de bagl olarak degiskenlik
gosterdigini ifade eden pek ¢ok calisma literatiirde mevcuttur. Dikey kaldirma kuvveti
Olctimleri, alansiz sogutma 6l¢iimii (ZFC) ve alanl sogutma 6l¢timii (FC) rejimleri altinda

25 K sicaklikta ol¢tildii.



3. BULGULAR

3.1. XRD Sonugclari

Sekil 21, dokuz farkl: 6zellikte bor tozu kullanilarak iiretilen MgB: kiilge 6rneklerinin
x-151n1 kirinimi desenlerini  gostermektedir. Tiim orneklerde MgB: siiperiletken faz
olusumunun gerceklestigi ve yapida az miktarda MgO ve reaksiyona girmemis Mg safsizlik
fazlarinin olustugu gozlendi. Bu durum, yapida MgB: reaksiyonuna katilmayan Mg
elementinin varligini1 gosterir. MgO tiim sentezleme islemlerinde yaygin olarak goriilmekte
olan safsizlik olup oksijeni MgB>’nin herhangi bir sentezinin disinda tutmak miimkiin
degildir [55]. MgB: yapisinda Mg eksikligi stokiyometri kaymasina ve dolayisiyla borca
zengin safsizlik fazlari olusmasma neden olur. Orneklerin XRD desenleri incelendiginde;
MgB4 ve MgB7 gibi yiiksek bor igeren ve siiperiletken olmayan safsizlik fazlarina ait pikler
gozlenmemistir. Bu durum baslangicta tim oOrneklere fazladan agirlikca %10 Mg
eklenmesinin borca zengin faz olusumunu engelledigini gostermektedir. Ayrica Mg’ un
yiiksek bir buhar basincina sahip olmasi nedeniyle B pargaciklar1 ile Mg buhar1 arasindaki

bir reaksiyonun sonucu da olabilir.

Sekil 21 incelendiginde, B8 6rneginde yani kristal bor tozu kullanilarak {iretilen
ornekte MgB> fazina ait (101) ana pik siddetinin diger drneklere kiyasla olduk¢a diisiik
oldugu ve ana pik siddetinde diger orneklere kiyasla genigleme oldugu gézlenmistir. Ayn
ornekte MgB» fazina ait (101), (002) ve (110) pik siddetlerinde de belirgin azalma ve diisiik
acilara dogru kayma goriilmiistiir. Pik siddetlerinin azalarak daha kii¢iik acilara kaymasi ve
pik genislemesi yap: iginde Orgii bozukluklarmin ve 6rgii geriliminin arttigin1 gosterir.
Acikea goriilmektedir ki amorf bor i¢in reaksiyon kinetigi genellikle daha hizlidir ve kristal
bor tozundan farkli olarak herhangi bir ara faz olusumu olmadan MgB, faz1 olusur [31].
Giunchi caligmasinda kristal borun amorf bora goére diisiik reaktivitesinin Gnemini
vurgulamistir [57]. Ayrica B3, B4, B6 ve B9 6rneklerinde MgB» fazina ait (101) ana pik
siddetinin diger drneklere kiyasla daha yiiksek oldugu goézlenmistir.

B9 6rneginde yani %99 saflikta amorf nano bor kullanilarak iiretilen MgB» 6rneginde,
MgB: piklerinin daha keskin ve siddetli oldugu ve yapida saf Mg fazinin olmadigi

goriilmektedir. Bu durum, faz safligt ve kristalinitenin bor tozunun safligina ve tane
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boyutuna bagli oldugunu yani yiiksek saflik ve nano boyutta kullanilan bor tozunun faz
olusumunu ve faz igerigini belirledigini gostermektedir. XRD sonuglari incelendiginde tiim
orneklerdeki MgO faz miktarinin hemen hemen ayni oldugu gozlenmistir. Sinterleme islemi
argon gazi atmosferinde gerceklestiginden magnezyumun diisiik miktarlarda oksitlendigi

ancak genel olarak oksitlenme olmadan kaldig diisiiniilebilir.

(a)

Sekil 21. MgB» orneklerine ait x-1s1n1 kirinim desenleri (a) ve (b)
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Sekil 21’°in devamu

(b)

Yapilan bir calismada agirlik¢a fazladan %10 ve %15 Mg eklenmis orneklerin kritik
akim yogunlugu (J.), manyetik kaldirma (F;) ve kilavuzlayict kuvvet (Fy) degerlerinde
belirgin bir iyilesme gozlenmistir [46]. Benzer sekilde, arastirmacilar 2007 ve 2014
yillarinda yaptiklar1 ¢alismalarda asir1 Mg eklenmesi ile MgO miktarinda belirgin bir azalma

gozlediler ve Mg’nin, MgB» orgiisiindeki oksijen alimini kolaylastirdigi, tane baglantisin
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lyilestirdigi ve bu sayede J. ‘yi arttirdig1 sonucuna vardilar [48,49]. 2022 yilinda yapilan bir
calismada, agirlik¢a % 10 fazla Mg eklenmis ornekte hi¢ eklenmemis 6rnege kiyasla MgB4
miktarinda %11 den 0’a carpici bir diisiis ile yogunlukta % 68 den % 79’a 6nemli bir artis
gozlemlendi [47]. Bu sonucu Le Chatelier prensibi “reaksiyon kosullarindaki bir degisiklik
dinamik dengeyi bozarsa, denge konumu bu degisiklige karsi koyar” diisiincesi ile agikladi.
Bu durumda 2MgB: (k) <> MgBs (k) + Mg (g) ayrisma reaksiyonunda fazladan Mg
eklenmesi olmadigi durumda, MgB> dinamik dengeye ulasincaya kadar MgB4 (k) ve Mg
(g)’ye ayrisir. Tim sonuglar bize fazla Mg eklenmesinin, Mg’nin diisiik sicakliklarda
buharlagsmasi nedeniyle MgB>’den buharlagsmasini engelleyen pozitif bir Mg buhar basinci

olusturdugunu gosterir.

3.2. SEM-Mikroyapilarin Incelenmesi

Uretilen 6rneklere ait taramali elektron mikroskobu analiz goriintiileri Sekil 22, 23, 24
ve 25°te verilmistir. Taramal1 elektron mikroskobu ile dokuz farkli kiilge MgB> 6rneklerinin
mikro yapisal Ozellikleri incelendi ve yapi i¢inde olusabilecek safsizlik fazlarmin, yap:
kusurlarinin ve bosluklarin nasil bir yapilasma olusturdugu belirlenmeye calisildi. Elde
edilen goriintiiler Karadeniz Teknik Universitesi, Merkezi Arastirma Laboratuvarinda Zeiss
Evo LS10 model taramali elektron mikroskobu vasitasiyla elde edildi. Bu ¢alismada dokuz
farkli 6rnege ait SEM fotograflar1 alinacagindan, 6rnek yilizeylerinde farkli biiyiitmelerde
goriintiiler alinarak daha saglikli bir yorum yapilabilmesi amaglandi. Bu sebeple her bir
ornegin farkli biliylitme oranlarina ait goriintiiler, verilen fotograflar yardimiyla
kiyaslanabilmektedir. Bu c¢alismadaki her bir goriintii 10kV hizlandirma voltajinda farkli
biiyiitme oranlar1 ile fotograflanmistir. SEM fotograflar1 incelendiginde tiim orneklerin

MgB>’nin karakteristik yapis1 olan tanecikli bir mikro yapi sergiledigi goriilmektedir.
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Sekil 22. Tiim kiilce MgB» 6rneklerine ait 250x biiyiitmeli SEM fotograflar

Sekil 23. Ttim kiilge MgB> 6rneklerine ait 1000x biiylitmeli SEM fotograflar
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Sekil 24. Tiim kiilge MgB» 6rneklerine ait 3000x biiylitmeli SEM fotograflari

Sekil 25. Tiim kiilge MgB» 6rneklerine ait 12000x biiyiitmeli SEM fotograflar
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SEM fotograflar1 incelendiginde tanelerin diizensiz sekilli bir yapidan meydana
geldigi sOylenebilir. Yiiksek biiylitme oranina sahip SEM fotograflarinda daha acik bir
sekilde goriilebilen, baz1 ylizey g¢ukurlart mevcuttur. Olusan bu g¢ukurlarin tiip firinda
sinterleme esnasinda magnezyumun elemental erime sicakligi olan 650°C’nin {izerine
¢ikilmasi iizerine, Mg’un buharlasarak numune yapisin1 terk etmesi sonucu olustugu
diistintilebilir. Ancak %10 fazla Mg eklendigi dikkate alindiginda bu durumun yiizey
bolgelerinde ve magnezyumun kiiciik kiimelenme noktalarinda olustugu kanaatine
varilmaktadir. Orneklerin titanyum folyo ile tiip firina yerlestirildigi diisiiniiliince, fazla
magnezyumun folyo i¢cinde magnezyum buhar basinci saglamasi sayesinde yapidan Mg’ nin

uzaklagmasi biiylik 6l¢iide engellenmis ve sinterleme Mg atmosferinde gergeklesmistir.

B1 o6rnegine ait SEM fotograflari incelendiginde gozenekliligin fazla ve tanecikli bir
yapinin hakim oldugu, B3 6rneginin ise B1’e kiyasla daha az gézenekli fakat diger 6rneklere
kiyasla daha fazla gozenekli yapiya sahip oldugu sdylenebilir. Diisiik biiylitmeli SEM
fotograflarinda daha genis bir alan goriintiilendiginden, en diisiik yiizey piiriizliliigliniin B4
orneginde oldugu goriilebilmektedir. Bununla birlikte tanecikler arasi kaynagmanin ise, daha
kiigiik boyutlu bor tozu kullanilan 6rneklerde daha yiiksek oldugu yiiksek biiyiitmeli SEM
fotograflarindan ayirt edilebilmektedir. B1 6rneginin yiizeyinde diger orneklere kiyasla
tanecikler aras1 kaynasma zayiftir. Bu durumun bor tane boyutunun diger 6rneklere gore
daha biiylik olmasinin sebep olabilecegi diisiiniilmiistiir. Nitekim nano bor tozu kullanilan
B9 6rnegi ile kiyaslandiginda B1 6rneginin tanecikleri arasindaki baglanmanin zayif oldugu
daha 1yi anlasilabilmektedir. B4 ve BS5 Orneklerine ait farkli biiyiitmelerdeki SEM
fotograflarinda taneler arasi etkilesimin diger 6rneklere gore daha fazla oldugu ve bu nedenle
diisiik gozeneklilik goriilmektedir. Yine benzer sekilde nano boyuta sahip olmasi sebebiyle
B9 6rnegine ait farkl biiyiitmeli goriintiilerde, tanecikler aras1 kaynagmanin yiiksek oldugu,
gbzlenen tane boyutunun diger drneklere kiyasla kiiciik oldugu ve tane yapisinin diger

orneklere gore daha diizgiin oldugu goriilmektedir.

3.3. Enerji Dagihmh X-isinlar1 (EDX) incelemeleri

Uretilen kiilge MgB» drneklerine ait Enerji Dagilim X-1sinlar1 (EDX) analizi sonuglari

verilmistir. Bu sonuglara gore her bir 6rnegin icindeki elementlerin tiirii ve miktarina dair
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bilgiler saglanmistir. Bu calismada orneklerin EDX analizi i¢in Jeol JSM-6610 serisi

taramali elektron mikroskobu kullanildi.

Magnezyum ve bor elementlerinin yapiya nasil dagildigini tespit etmek amaciyla
elementel haritalama yapilarak goriintiiler elde edildi ve Sekil 26’da verildi. Her bir drnege
ait elde edilen goriintiilerde, 6rneklerin icerdigi elementler ayr1 ayr1 verilmek yerine tek bir
fotograf tizerinde birlikte verildi. Yesil renk magnezyumu, kirmizi renk boru ve mavi renk
oksijeni temsil etmek iizere renklendirildi. Her bir 6rnegin yapisinda bulunan elementlere ait
agirlikca yiizdeler grafiklerde verilmistir. Grafiklerde elementlerin analizi esnasinda x-
1sinlart aracilig ile hangi enerji seviyesinden yayimlandigi belirlenebilir ve alicilar araciligi
ile bilgisayar tarafindan grafikte goriilen pikler olusturuldu. Grafiklerde magnezyuma ait Ka
ve La enerji seviyelerine karsilik gelen pikler goriiliirken, bor ve oksijene ait Ka enerji

seviyesine karsilik gelen degerler goriilmektedir.

EDX goriintiileri incelendiginde B4 ve B8 orneklerinde bor taneciklerinin yer yer
yogunlastigt ve bu bolgelerde yapidaki borun kiiciik heterojenlikler olusturdugu
goriilmektedir. Bununla birlikte 6rneklerin tamaminda borun yapiya homojen bir sekilde
dagildig1 agikga sOylenebilir. Grafiklerde bora ait piklerin kii¢iik olarak goriilmesi, EDX
analizinde borun tam olarak tespit edilebilmesinde yasanan zorluktan kaynaklanmakta
oldugu diisiiniilmektedir. Ancak yine de tespit edilen bor alanlar1 géz oniine alindiginda,

borun yapida homojen bir dagilim sergiledigi goriilmektedir.

Yapiy1 olusturan diger element magnezyum ise, yapida bazi kiiclik heterojenlikler
gostererek yogunlagsma meydana getirmis olsa bile magnezyumun iiretilen tiim 6rneklerde
oldukca homojen bir dagilim sergiledigi goriilmektedir. Gorilintiillerde magnezyumun
oldukca genis bir alanda varligini gostermesinde, bor tozlarinin iiretilmesi asamasinda Mg
kullanilmast ve nihai iiriinlerde az miktarda da olsa magnezyumun mevcut olmasinin pay1

oldugu diistiniilmektedir.

Orneklerdeki oksijen varligi mavi renkli kisimlarda goriilmektedir. Fazladan
magnezyum eklenmesiyle her ne kadar magnezyum oksit (MgO) olusma ihtimali en aza
indirilse dahi, analiz sonucu tespit edilen oksijen goriintiilerinin MgO’in olusmasi
sonucunda goriintiilendigi diisiiniilmektedir. Ornekler, iiretimden analiz islemlerine dek
gecen siirede her ne kadar hava ortamindan uzak tutulup oksitlenmemesi konusunda gayret

edilse de, magnezyumun azda olsa oksitlenebilecegi malumdur. Bu nedenle analiz
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goriintiilerinde oksijenin tespit edilmesi olagan bir durumdur. Bazi analiz goriintiilerinde gri
renkli bolgeler goze carpmaktadir. Bu alanlar cihaz tarafindan diizglin okunamayarak

elementel tanimlama yapilamayan alanlardir.

(a)

Sekil 26. MgB» 6rneklerinin EDX elementel haritalama goriintiileri (a), (b) ve (c)
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Sekil 26’nin devami

(b)



Sekil 26’ nin devami
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(c)
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3.4. Manyetik Kaldirma Kuvveti Analizleri

3.4.1. Alansiz Sogutma Olgiimleri

Alansiz sogutma olgiimlerinde (ZFC); Nd-Fe-B miknatisin (¢=19,7 mm, h=9,8mm,
manyetik alan = 0,5T) iist yiizey merkeziyle, siiperiletkenin alt ylizeyi arasindaki mesafe
z=50 mm’de iken siiperiletken numune sogutulur ve bu duruma alansiz sogutma (Zero Field
Cooled, ZFC) ad1 verilir. Bu mesafede, miknatisin siiperiletken numune iizerinde neredeyse
etkisiz oldugu diistiniiliir. ZFC rejimindeki dl¢iimde Meissner etkisi sebebiyle manyetik itici
kuvvet, manyetik ¢ekici kuvvete kiyasla yiiksek ol¢lilmektedir [38, 39]. ZFC rejiminde Fz-
z Ol¢iimlerinde siiperiletken 6rnek z = -50 mm’de sogutuldu ve miknatis 25 K sogutma

sicakliginda, z = Omm — 50 mm — 0 mm dongiisii ile harekete baslandi.

Kiilge MgB.> orneklerinin T=25 K sicakliginda ZFC rejiminde, manyetik kaldirma
kuvvetinin (Fz) dikey harekete (z) bagh degisim grafigi Sekil 27°de gosterilmektedir.
Sekildeki (1) ve (2) ile isaretli oklar sirasiyla, kalict miknatisin (PM) 6rnege dogru ve daha
sonra Ornekten uzaklagma hareketini gostermektedir. Bu asamada miknatis siiperiletkene
dogru hareket ettigi zaman siiperiletkeni etkileyen manyetik alan artar ve bu sayede dikey
kaldirma kuvveti (Fz) artacaktir. Orneklerin yiizeyine dogru hareket ettiginde ise dikey
kaldirma kuvveti artar. Bir siiperiletkenle kalict miknatis (PM) arasindaki kaldirma kuvveti,
kalic1 miknatisin manyetik alan gradyenti ve siiperiletkenin manyetik momenti ile orantilidir.
Bu sebeple manyetik kaldirma kuvveti asagidaki denklem vasitasiyla hesaplanabilmektedir

[50].

F=m(dH/dz), m=MVveM=AJ:r 3.1)

Burada verilen m siiperiletkenin manyetik momenti, (dH / dz) kalict miknatis
araciligiyla tiretilen alan gradyentidir. Stiperiletkenin manyetizasyonu M = AJ.r’dir. Birim
hacim (V) basina manyetizasyon m = MV ile tanimlanmaktadir. Burada A MgB: 6rneginin
geometrisine bagli bir sabit, J. siiperiletkenin kritik akim yogunlugu ve r ise perdeleme akim

halkasinin yarigapidir [50,51].
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Sekil 27. MgB, 6rneklerinin ZFC rejimi altinda 25 K’de 6lgiilen, 6rnekler ile kalict
miknatis arasindaki dikey mesafeye (z) kars1 dikey kaldirma kuvveti (Fz)
grafikleri
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Manyetik kaldirma kuvvetinin en belirgin 6zelligi siiperiletken 6rnek ve kalici
miknatis arasindaki uzaklik degisirken, kaldirma kuvveti degisiminin histeresiz bir davranis
sergilemesidir. Histeresiz egrileri siiperiletken Orneklerin aki ¢ivileme potansiyelini

gosterirken dar orgii ise daha giiclii ¢civileme potansiyeline denk gelmektedir [42,43].

Sicakligin azalmasiyla birlikte kaldirma kuvveti artar ve histeresiz alan1 azalmaktadir.
Bu, yiiksek kritik akim yogunlugunun (J.) ve diisiik girme derinliinin sonucudur [44].
Kalic1 miknatis ve 6rnek arasindaki uzaklik azaldik¢a dikey kaldirma kuvveti iistel olarak

artar ve aralarindaki uzaklik minimuma indiginde maksimum kaldirma kuvveti elde edilir.

25 K ol¢lim sicakliginda en yliksek dikey maksimum kaldirma kuvveti B4 6rneginde
15,48 N olarak 6l¢iildii. Onun hemen arkasindan ikinci en yiiksek dikey kaldirma kuvveti
15,41 N degeri ile B7 6rneginde tespit edildi. En diisiik manyetik kaldirma kuvveti ise kristal
bor tozu kullanilarak tiretilen B8 6rneginde 8,00 N olarak olgiildii. B8 6rneginin diger
orneklere kiyasla daha genis histeresiz gostermesi, 6rnek i¢inde normal bdlge yogunlugunun
daha fazla olmasi ve manyetizasyon 6zelliginin diger drneklerden daha zayif olmasinin

sonucudur.

3.4.2. Alanh Sogutma Olgiimleri

Alanli sogutma dl¢iimlerinde (FC); stiperiletken numune ile kalict miknatis arasindaki
mesafe z=1,5 mm’de, normal halden siiperiletken hale gecerken Ornegin, miknatisin
manyetik alan1 altinda sogutulmasi alanli sogutma (Field Cooled, FC) rejimi olarak
adlandirilir. Bu sogutma rejiminde manyetik aki ornek icinde tuzaklanir. Cekici kuvvet
(negatif) FC rejiminde ZFC’den daha giiclii iken, itici kuvvet (pozitif) ZFC; FC den daha
giicliidiir. Eksensel yonde manyetize olmasindan dolay1, miknatis siiperiletken numuneye
maksimum manyetik alan uygulamaktadir. Cekici kuvvet FC rejiminde ZFC rejimine

kiyasla daha gii¢lii iken, itici kuvvet ZFC rejiminde FC rejimine kiyasla daha giicliidiir.

Farkli 6zellikte bor tozlar1 kullanilarak {iiretilen kiilge MgB> 6rneklerinin T=25 K
sicakliginda FC rejiminde, manyetik kaldirma kuvvetinin (Fz) diisey yer degistirmeye bagh

(z) degisim grafigi Sekil 28°de gdsterilmektedir.
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1 '25K | () | | i

Sekil 28. MgB; orneklerinin FC rejimi altinda 25 K’de 6lgiilen kalict miknatis ve 6rnekler
arasinda dikey mesafeye (z) kars1 dikey kaldirma kuvveti (Fz) grafikleri
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Sekil 28’de tiim ornekler i¢inde en yiiksek c¢ekici manyetik kuvvet (negatif kuvvet)
degeri B4 o6rneginde -4,72 N olarak belirlendi. Onun hemen ardindan B7 6rneginde cekici
kuvvet -4,67 N olarak 6l¢iildii. En diisiik ¢ekici kuvvete sahip olan 6rnek ise -3,30 N degeri

ile kristal bor tozu ile iiretilen B8 6rnegi olmustur.

Tiim ornekler i¢in elde edilen maksimum itici ve ¢ekici kuvvete ait degerler Tablo 2’de

verilmistir.

Tablo 2. ZFC ve FC rejimlerinde, 25 K sicaklikta 6l¢iilen, 6rneklerin maksimum
itici kuvvet ve maksimum ¢ekici kuvvet degerleri

Ornek Maksimum Itici Maksimum Cekici

Kuvvet F; maks) (N) Kuvvet Fymaks) (N)
B1 14,27 -4,22
B2 14,40 -4,32
B3 11,59 -4,13
B4 15,48 -4,72
B5 15,06 -4,62
B6 13,54 4,49
B7 15,41 -4,66
B8 8,00 -3,30
B9 15,12 -4,13
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Sekil 29. Orneklere ait maksimum itici kuvvet ve maksimum cekici kuvvet degerlerinin
grafiksel gosterimi

3.4.3. Yatay Manyetik Kuvvet Olciimleri

Yatay manyetik kuvvet (kilavuzlama) dl¢limlerinde; yatay manyetik kuvvet (Fy) —
yatay uzaklik (x) olgtimleri, 25 K sogutma sicakliginda ve FC rejiminde miknatis x=0mm
— +9mm — -9mm —0mm — +9mm (z = 1,5mm) dongiisii olacak sekilde harekete bagladi.
MgB: 6rneklerinin manyetizasyon dl¢limleri T=25 K sicaklikta Hyuas=9 T manyetik alan
araliginda, Inonii Universitesi, Bilimsel Arastirma Merkezi, Quantum Design PPMS
sisteminde yer alan titresim Orneklemeli manyetometre VSM (vibrating sample
magnetometer) modiilii kullanilmak suretiyle tamamlandi ve sonuglar Sekil 30°da

verilmistir.
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Sekil 30. MgB» orneklerinin T=25 K sicaklikta yatay uzakliga (x) kars1 yatay
manyetik kuvvet (Fy) grafikleri
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3.5. Manyetik Alana Bagh Manyetizasyon Ol¢iimleri

3.5.1. Kritik Akim Yogunlugu Hesaplamalari

Siiperiletkenlerin teknolojik uygulamalari i¢in manyetik alan varliginda yiliksek akim
tasima kabiliyeti, yani yiiksek kritik akim yogunluguna sahip olmalar1 olduk¢a onemlidir.
Yiiksek manyetik alanda ytliksek kritik akim yogunlugu degeri i¢cin MgB> Orneginin aki
civileme performansinin iyilestirilmesi gerekir. Bu boliimde MgB; tiretiminde kullanilan bor
tozu Ozelliginin kritik akim yogunlugu iizerine etkisi arastirildi. Literatiirde dogal kusur
eksikliklerinden dolay1 kritik akim yogunlugunun hizli bir sekilde diistiigii ve akim
yogunlugu iyilestirmek icin Orneklere ¢ivileme merkezlerinin eklenmesi gerektigi

vurgulanmaktadir [52,53].

Orneklerin manyetizasyon dl¢iimleri (M(H) egrileri) 25 K sabit sicaklikta, -4 T ile +4
T arasinda manyetik alan uygulanarak National Institute of Materials Physics-Romanya’da
yapildi. Olgiim 6ncesinde &rnekler aki tuzaklanmasina karsin kritik sicakhigin {istiine
1sitildiktan sonra manyetik alan uygulanmadan 6lgiim sicakligma sogutuldular. Olgiimde
manyetik alan uygulamasi dort asamada gerceklestirildi: 0T - +4 T; 44T —-0T;0 T — -
4Tve-4T—-0T.

M-H o6lgiimlerinden, manyetik alan artirilirken ve azaltilirken 6rneklerin gosterdikleri
pozitif ve negatif manyetizasyon degerleri kullanilarak kritik akim yogunluklar1 (J.)
hesapland1 ve sonuglar grafikte gosterildi. Manyetizasyon verileriyle kritik akim
yogunlugunu hesaplayabilmek amaciyla Bean’in kritik durum modeline dayandirilan ve

denklem (3.2)’de gosterilen bagint1 kullanildi.

(3.2)

(3.3)
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Burada a ve b uygulanan manyetik alanin dik dogrultudaki kisa ve uzun kenarlarini
(a<b) ifade eder. J. hesaplanirken diizlem geometriler i¢in gelistirilen Bean modeli
(denklem 3.3) kullanilmistir. AM ise manyetizasyon farki olup, M-H ilmeginde ikinci ve
besinci ¢eyreklerdeki manyetizasyon degerleri arasindaki farktir. Burada AM, emu/cm?® ve

Je, A/cm? birimlerindedir.

Kritik akim yogunlugu hesaplanan 6rnekler dikdortgenler prizmasi seklinde olup, kesit

alan1 2ax2b ve b>a seklinde olmalidir.

Sekil 31. (a) 25 K sicakliginda MgB: 6rnegi icin dlciilen tipik bir M-H dongiisii,
(b)Silindirik 6rnekten bu 6l¢iim i¢in kesilmis numune
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Sekil 32. Orneklerin 25 K’de manyetik alana bagl kritik akim yogunluklar1

Orneklerin denklem (3.2) kullanilarak elde edilen manyetik alana bagl kritik akim
yogunlugu degisimleri Sekil 32°de gosterilmistir. Sabit sicaklikta uygulanan manyetik alan
arttik¢a kritik akim yogunlugu azalir. En ytiksek kritik akim yogunlugu degeri nano bor tozu
(%99 saflikta) ile iiretilen B9 6rneginde 2,43x10° A/cm?, hemen ardindan B4 &rneginde
2,10x10° A/cm? ve en diisiik kritik akim yogunlugu degeri ise kristal bor tozu kullanilarak

iiretilen B8 drneginde 2,25x10* A/cm? olarak hesaplanmistir.

MgB:> bir¢cok element ile kimyasal olarak inert olmasina ragmen, siiperiletken
ozellikleri toz kristalinitesi ve kullanilan tozlarin safligindan etkilenir. Tane sinirlarinda
olusan Mg ve B oksit gibi safsizliklar stiper akimlarin akisini engeller. B tozundaki artan
saflik; artik direnci azaltir, iletkenligi artirir ve bunun sonucunda J.‘deki artigla sonuglanir.
Sekil 32°de goriildiigii gibi tiim 6rnekler icerisinde en yiiksek J. degeri en yliksek safliktaki
B tozu kullanilarak tiretilen B9 6rneginde elde edilmistir. Bu sonug literatiirden elde edilen

bilgiler ile tutarhidir [35,56].
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Ayrica B tozunun kristalinitesi MgB> sentezlenmesinde Onemli bir faktordiir.
Literatiirde kristal borun amorf bora kiyasla daha biiylik bir aktivasyon bariyerine sahip
oldugu vurgulanmaktadir [31]. Kristal bor tozu kullanilarak tiretilen MgB» 6rneklerinde,
MgB; faz olusumu Mg;B»s5 gibi dengesiz fazlarin olusumu yoluyla meydana gelir [57].
Kristal bor tozu genellikle 900°C’den daha yiiksek sicakliklarda reaksiyona girerken amorf
bor 600°C gibi nispeten diisiik bir sicaklikta tamamen reaksiyona girer [31].

MgB:; iiretiminde diger dnemli faktor ise baslangicta kullanilan B ve Mg tozlarinin
pargacik boyutu dagilimidir. Ciinkii sonucta elde edilen 6rnek yogunlugunu belirleyen
onemli bir faktordiir. Bu ¢alismada ayni bor tozu saflik degerine sahip (%86-88B, <12%
Mg) B1 ve B2 6rneklerinden B1 6rneginde kullanilan bor tozunun tane boyutu <1,5 pm iken
B2 6rneginde kullanilan bor tozu tane boyutu <1 um’dir. ikinci bir 6rneklendirme olarak
ayn1 bor tozu saflik degerine sahip (%95-97 B, <1.5% Mg) B6 ve B7 orneklerinin tane
boyutlar1 ise sirasiyla <1 um ve <800 nm’dir. Bu iki grup 6rnegin J. degerleri Sekil 32°de
incelendiginde literatiirle uyumlu olarak, daha kii¢iik bor taneciklerine sahip B2 6rneginin
Je degeri B1 6rneginden yiiksek ve yine kiigiik boyutlu bor taneciklerine sahip B7 6rneginin
J. degeri ise B6 0rnegininkinden yiiksek oldugu belirlenmistir.

Iri taneli toz kullanimi MgBo.x gibi siiperiletken olmayan borca zengin safsizlik
fazlarinin olusumuna neden olur. Wang ve arkadaslar1 baslangi¢ tozlarinin niteligini, in-situ
yontemiyle irettikleri Fe kapli MgB, seritlerinin mikro yap1 ve sliperiletken 6zellikleri
lizerine etkisini arastirdilar. Ince Mg tozu kullanimimin (10 um) daha yiiksek 6rgii gerilimi,
daha iyi iletkenlik ve bunun sonucunda J.’de artisa neden oldugunu buldular. 10 pm
boyutundaki Mg tozuyla iiretilen 6rnekler 40 um ve 70 um ile iiretilenlere gore daha yiiksek
bir J. gosterdi [58]. Ciinkii MgB,’de tane sinir1 pinning’i dominant mekanizma oldugundan

B ve Mg i¢in daha ince pargacik boyutu daha yiiksek performansa yol agar.
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4. SONUCLAR

Bu tez ¢alismasinda 250°C’de sicak presleme yapilan ve ardindan 775°C’de tek
adimda sinterleme yontemi ile silindirik MgB: siiperiletken 6rnekleri dokuz farkli bor tozu
ve tek tip magnezyum tozu kullanilarak iiretildi. Orneklerin yapisal analizleri XRD, SEM,
EDX analizleriyle, siiperiletken 06zellikleri ise manyetik kaldirma kuvveti, yanal
(kilavuzlama) kaldirma kuvveti ve manyetik alana bagli manyetizasyon dl¢iimleri (M-H) ile

incelendi.

XRD analizinde tiim 6rneklerde MgB: ana fazinin yaninda MgO safsizlik fazi ve artik
Mg fazinin olustugu gézlenmistir. Artik Mg fazinin varligi 6rnek iiretiminde fazladan Mg
eklenmesi ile agiklanabilir. Bununla birlikte nano bor tozu kullanilarak tiretilen B9 6rneginin
XRD deseninde diger drneklere kiyasla Mg piki siddetinin daha az oldugu gozlenmistir.
Bunun sebebi olarak nano boyuttaki bor taneciklerinin MgB> faz1 olusturmak i¢in Mg ile

reaksiyona girebilmesinin diger érneklere kiyasla daha kolay oldugu anlamina gelmektedir.

Orneklere ait SEM fotograflari incelendiginde 6zellikle en diisiik saflik ve en yiiksek
tane boyutuna sahip olan B1 6rneginde gozenekli (bosluklu) yapinin diger 6rneklere kiyasla
fazla oldugu gozlenmistir. B9 6rnegi ise nano boyutlu bor tanelerinden olugsmasi sebebiyle
taneler arast kaynagsmanin daha fazla oldugu dolayisiyla bosluklu yapinin daha az olustugu

gozlenmistir.

Orneklerin EDX gériintiilerinde; B4 ve B8 &rneklerinde borun kiigiik yogunlasma
bolgeleri gbze carpsa da, tiim Orneklerde hem bor hem de magnezyum yapi icerisinde
homojen bir dagilim gostermistir. Bununla birlikte grafiklerde bora ait piklerin kiiciik
olmasinda EDX analizinde borun tespit edilmesindeki zorlugun etkisi de mevcuttur.
Goriintiilerde magnezyumun yapida yogun sekilde goriilmesinde, hem bor tozlarinin
tiretiminde fazladan Mg eklenmesinin hem de bor tozlarinin SHS yontemiyle iiretilmesinin
etkisi vardir. EDX analizinde ortaya ¢ikan oksijen varliginin MgO fazi sebebiyle oldugu

sOylenebilir.



60

25 K sicaklikta yapilan manyetik kaldirma kuvveti dl¢timlerinde maksimum itici
kuvvetin en yiiksek degeri 15,48 N olarak B4 6rneginde elde edilmistir. En diisitk maksimum
itici manyetik kuvvet degeri ise 8,00 N olarak kristal bor tozundan iiretilen B8 6rnegine aittir.
Yine 25 K sicaklikta en yiiksek c¢ekici kuvvet degeri -4,72 N olarak B4 6rneginde ve en
diisiik ¢ekici kuvvet kristal bor tozu ile iiretilen B8 6rneginde -3,30 N olarak 6l¢iilmiistiir.
B8 6rneginin MgB?2 ornekleri arasinda en diisitk manyetik kuvvet performansi géstermesi
taneler arasi zayif baglantinin bir sonucudur. Bu sonug kritik akim yogunlugu sonucu ile

tutarlidir.

ZFC ve FC rejimlerinde yapilan dlglimlerde bor tozlarinin safliginin artmasi ile
kaldirma kuvveti degerinde belirgin bir artis goriilmiistiir ancak en yliksek saflik degerine
sahip B9 6rneginde diisiis goriilmiistiir. Yanal kuvvet 6l¢iimlerinde B8 6rnegine ait histeresiz
diger drneklere gore daha genis olup, bu durum numune igerisinde diger drneklere kiyasla

daha fazla normal faz yogunlugundan kaynaklanmaktadir.

Kritik akim yogunluklar1 karsilastirildiginda nano bor tozu ile iiretilen B9 6rnegi
2,43x10° A/cm? ile en yiiksek J. (0) degerine, kristal bor tozu ile iiretilen B8 6rnegi ise
2,25x10* A/cm? ile en diisiik J, degerine sahip oldugu belirlenmistir. Elde edilen bu sonuglar,
endiistriyel uygulamalar i¢in en 6nemli siiperiletken parametrelerinden biri olan kritik akim
yogunlugunun MgB; iiretiminde kullanilan bor tozlarinin safligina, tane boyutuna ve kristal

ozellikleriyle yakindan iligkili oldugunu géstermistir.

Diisiik safliktaki bor tozlarindan iiretilen B1 ve B2 Orneklerinin, kaldirma kuvveti
uygulamalari i¢in uygun oldugu, yliksek safliktaki bor tozundan iiretilen B9 6rneginin ise
yiiksek J. degeri elde edebilmek i¢in uygun oldugu sonucuna varilmistir. Bu ¢aligmanin
sonucunda diisiik saflikta dolayisiyla daha diisiik maliyetli bor tozlarmin Maglev gibi
manyetik kaldirma kuvveti uygulamalarinda kullanilmak {izere iiretilecek MgB: kiilgeleri

icin uygun oldugu belirlenmistir.

Bu calismanin sonucunda bor tozu dogasinin MgB: sentezindeki Onemli
parametrelerden biri oldugu anlagilmistir. Bor tozunun kristallik, par¢acik boyutu ve saflig
MgB>’nin mikro yapisini ve siiperiletkenlik 6zelliklerini biiyiik olciide etkiledigi tespit

edilmistir.
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