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OZET

Yiiksek Lisans Tezi

MgO ALTLIK UZERINDE YBCO VE NdBCO CIFT KATMANLI INCE
FILM CEKiRDEK KULLANARAK USTTEN ASILAMA-ERITME-BUYUTME
[TOP SEEDED-MELT-GROWTH (TSMG)] YONTEMI ILE URETILEN
EKLENMIS YBCO KULCE SUPERILETKENI

Kiibra Nur BATUR

Karadeniz Teknik Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Fizik Anabilim Dali
Danigman: Prof. Dr. Alev AYDINER
2023, 70 Sayfa

Bu ¢alismada teknolojik uygulamalarda kullanilmak iizere asilama malzemesi olarak
NdBCO/YBCO/MgO (300 nm NdBCO/ 20 nm YBCO/ MgO) ince film cekirdegi
kullanilarak ve TSMG yontemi uygulanilarak Y123 + %25Y211 (YBCO) 6rnekleri ile Y123
+ %25Y211 + %20Ag20 (YBCO-AQ20) ekleme oOrnegi iiretildi. Ekleme orneginden
yaklasik 1,5 mm kalmhginda iki adet dilim kesildi. Ug adet YBCO &rnegi ve iki ekleme
malzemesi c-eksenine paralel olacak sekilde, iist iiste istiflenerek eklendi. Eklenmis 6rnege
su jeti yontemi uygulanarak siiperiletken halka haline getirildi. Siiperiletkenlik 6zelliklerinin
incelenmesi i¢in eklenen kiilgelerden kesilen kii¢iik pargalarin direng ve manyetizasyon
olgtimleri yapildi.

Uygulanan ekleme yontemi sonucunda ornekler ve ek bolgelerinin mikro yapi
analizinde mikro ¢atlaklara rastlanirken, kritik akim yogunluklari egrilerinden ¢atlaklarin
akim akisina engel olusturmadigi, 6rnegin bir biitiin olarak uygulanan manyetik alana kars1

dayanikli oldugu ve direng gegislerinin beklendigi sekilde tekdiize (~92 K) oldugu goriildii.

Anahtar Kelimeler: YBCO, TSMG, NdBCO/YBCO/MgO ince film g¢ekirdek, Kiilge
siiperiletken, Lehim malzemesi ile ekleme yontemi, Kritik akim
yogunlugu
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SUMMARY

MsC. Thesis

USING YBCO AND NdBCO DOUBLE-LAYER THIN FILM CRYSTAL ON MgO
SUBSTRATE AND WELDED YBCO BULK SUPERCONDUCTOR
MANUFACTURED BY TOP SEEDED-MELT-GROWTH (TSMG) METHOD

Kiibra Nur BATUR

Karadeniz Technical University
The Graduate School of Natural and Applied Sciences
Physics Graduate Program
Supervisor: Prof. Alev AYDINER
2023, 70 Pages

In this study, Y123 + %25Y211 (YBCO) samples and Y123 + %25Y211 + %20Ag-0
(YBCO-AQ20) welding sample were produced by using NdBCO/YBCO/MgO (300 nm
NdBCO/ 20 nm YBCO/ MgO) thin film seed as seeding material and applying TSMG as
production method to be used in technological applications. Two slices of approximately 1.5
mm thick were cut from the welding sample. Three YBCO samples and two addition
materials were added parallel to the c-axis, stacked on top of each other. The
superconducting ring was formed by applying the water jet method to the attached sample.
In order to examine the superconductivity properties, resistivity and magnetization
measurements of the small pieces cut from the welded bulks were made.

As a result of the applied welded method, microcracks were encountered in the
microstructure analysis of the samples and welding regions, while it was seen from the
critical current density curves that the cracks did not prevent to the current flow, attached
sample were resistant to the applied magnetic field as a whole and the resistance transitions

were uniform (~ 92 K) as expected.

Key Words: YBCO, TSMG, NdBCO/YBCO/MgO thin film seed, Bulk superconductor,
Method of joining with solder material, Critical current density
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1. GENEL BILGILER

1.1. Giris

Siiperiletkenler belli kosullar saglandiginda elektrik direnci aniden sifir olan (~10-2°
Q) malzemelerdir. Enerji kaybi olmadan bir akimin akmasini saglamak siiperiletken
malzemelerle miimkiin hale gelir. Teknolojik alanlarda kullanilmast amaciyla
stiperiletkenler toz, tel, serit, kablo, silindirik-kare kiil¢e, ince film, kalin film gibi ¢esitli
sekillerde iiretilirler (Namburi vd., 2021). Kiilge seklindeki siiperiletkenler, yiiksek akim
tagima kapasitesine sahip olmalari, klasik miknatislara gore ¢ok daha fazla manyetik alan
tuzaklayabilmeleri, elektromiknatislarda oldugu gibi manyetik alani1 olusturan akimi
saglamak icin hicbir giic kaynaginin ve dogrudan baglantinin gerekli olmamasindan dolay1
miihendislik uygulamalarinda tercih edilirler (Ainslie ve Fujishiro, 2020; Namburi vd.,
2021).

Tek kristal kiilge siiperiletkenlerde kalici miknatislardan farkli olarak 6rnek hacmi
veya tane boyutunun artmasiyla akim tasima kapasitesi artar ve sonug olarak malzemenin
tuzaklayacagi alan da artar. Bu nedenle teknolojik uygulamalarda biiyiik boyutlu, biiyiik tek
taneli, kritik akimm miimkiin oldugunca yiliksek ve bir engelle karsilagmadan aktigi
siiperiletken Orneklerin tiiretilmesi onem tasir (Durell vd., 2014; Congreve vd., 2021;
Namburi vd., 2021).

Biiyiik boyutlarda tek kristal halka seklindeki kiilge siiperiletkenler ise olusturduklar
perdeleme etkisiyle uygulanan alani etkili bir sekilde koruyabilirler ve yiiksek alan
tuzaklama yetenegi ile yliksek akim tasima kapasitesine sahiptirler (Dennis vd., 2007; Durell
vd., 2014).

Ek olarak siiperiletken bir malzemeye uygulanan alan tersinmez manyetik alan
(Htersinmez) degerinden biiylik oldugunda akim tasinamaz. Htersinmez, karisik duruma sahip
stiperiletkenler icin ¢ivileme kuvvetinin sifir oldugu, aki ¢izgilerinin serbestce hareket
etmeye basladigi noktadaki alan degeridir. Bu deger malzemenin alan tuzaklama
kapasitesinin {ist sinirni temsil eder, st kritik alan degerinin (Hc2) biraz altindadir ve
sicaklik azaldikga artar. Uygulama alanlarinda manyetik alan sinir1 olarak bu deger dikkate
almnir. Ornek olarak YBa2CusO7.x (YBCO) sistemi igin Heersinmez degeri 77 K’de 5-6 T gibi
yiiksek bir degerdir. Tomita ve Murakami (2003), YBCO kiilge siiperiletkeninde 17,24 T



tuzaklanan alan degerine, Durell vd., (2014) ise yiiksek sicaklik GdBCO Kkiilge siiperiletken
malzemede 17,6 T tuzaklanan manyetik alan degerine ulasmistir. Siiperiletken sistem veya
alagimlar arasinda REBCO [REBaCuO (RE: nadir toprak elementleri (Rare Earths): Y, Nd,
Sm, Gd,...)], TBaCaCuO, BiSrCaCuO gibi sistemler genis bir sicaklik araliginda en yiiksek
Hiersinmez degerlerini gosterir. Bu nedenle yliksek manyetik alanlarda biiyiik akimlar1 tagima
konusunda bakir oksit diizlemlerine sahip kiilge stiperiletkenler umut vericidir (Cardwell,
1998; Ainslie ve Fujishiro, 2020).

Kiilge siiperiletkende alan tuzaklamayi artirmak ve malzeme igerisinde akimin
ilerlemesini kolaylastiracak homojen, kristalografik olarak tek bir yonde yonelimi olan bir
mikroyapi elde etmek i¢in bir agilama malzemesi kullanilarak biiyiik taneli tek kristal kiilge
ornekler tiretilmelidir. Bu noktada agilama malzemesinin ne oldugu, hangi formda ve hangi
sekilde oldugu, kristal yapisi, termal olarak kararli olup olmadig: gibi 6zellikler tanenin
bliytimesi ve kiilgenin mikroyapisini belirlemede 6nemli parametrelerdendir.

Tek kristal kiilge siiperiletken {iretim yoOntemlerinde, asilama malzemesi olarak;
siiperiletken olmayan malzemeler, REBCO c¢ekirdek kristalleri ve ince/kalin filmleri
kullanilir. Asilamada siiperiletken olmayan malzemeler kullanildiginda siiperiletken
olmayan ¢ekirdek ile ana ornek arasinda 6rgili uyusmazligi olma olasilig1 yiiksektir. Ciinkii
cekirdek ve ana Ornek farkli kimyasal bilesimde olacagindan 6rgii uyumsuzlugu olacak
bunun sonucunda da ¢oklu tane olusumu riski her zaman mevcut olacaktir. Literatiirde
stiperiletken olmayan MgO c¢ekirdegi kullanilarak yapilan biiyiitmelerde ¢ogunlukla ¢ok
taneli yapiya rastlamldig1 goriilmektedir. Ote yandan yapilan bazi deneylerle gekirdekten
kaynaklanan ¢ok taneli yapinin, 1sil islemde hizli sogutma araliginin azaltilmasiyla
bastirilabilecegi goriilmiistiir (Cai ve Fujimoto, 2000).

Literatiire bakildiginda asilamada genellikle REBCO kristali ve daha ¢cok REBCO
stiperiletken ince film g¢ekirdekleri kullanilmaktadir (Li vd., 2010; Chen vd., 2015; Namburi
vd. 2018). Cekirdek kristaller kiilge orneklerden koparilan parcalardir. REBCO ¢ekirdek
kristallere kiyasla daha yiiksek peritektik ayrisim sicakligi ve termal kararliliga sahip
olmalar1 nedeniyle daha fazla ¢esitte REBCO kiilgelerde kullanilacagindan REBCO ince
film ¢ekirdeklerin kullanimi tercih edilmektedir (Chen vd., 2015).

YBCO kiilge siiperiletkeni i¢in kullanilabilecek REBCO kristalleri yiiksek erime
sicakliklart ve benzer orgli yapilar1 sebebiyle Sm123 (SmBCO) ve Nd123 (NdBCO)
kristalleridir. Bu sistemler karsilastirildiginda da NdBCO ¢ekirdekleri yiiksek peritektik

ayrisim sicakligina sahip olmasi nedeniyle SmBCO ¢ekirdegine gore daha yaygin kullanilir.



NdBCO ¢ekirdek kullanilarak tampon destekli-iistten asilama-eritme-biiyiitme
yontemi [Buffer Assisted-Top Seed-Melt-Growth (BA-TSMG) Method], tampon destekli-
istten asilama-sizma-biiyiitme yontemi [Buffer Assisted-Top Seed-Infiltration-Growth
(BA-TSIG) Method], iistten asilama-eritme-biiyiitme yontemi [Top Seed-Melt-Growth
(TSMG) Method] ve tistten asilama-sizma-biiytitme yontemi [Top Seed-Infiltration-Growth
(TSIG) Method] gibi ¢esitli yontemlerle biiyiitiilen 6rneklere yapilan X-1sinlar1 analizi ve
tuzaklanan alan dl¢limleriyle 6rneklerde tek taneli bilylime goriilmiistiir (Namburi vd., 2016;
Namburi vd., 2018). Ote yandan cekirdegin erken eriyip kiilceye ihmal edilecek diizeyde
niifuz ettigi de goriilmiistiir (Shi vd., 2006).

Cekirdek kristalinde mevcut olabilecek gozeneklerin, 1s1l islem sirasinda ortaya ¢ikan
stv1 fazla (Ba-Cu-O bilesimi) tepkimeye girerek, ¢ekirdek kristalin erimesine ve kiilgenin
kristalografik dizilimiyle uyumlu olmayan bir ¢ekirdek kristalografisine neden olabilecegi
bilinmektedir. Biiyiitme yontemlerindeki farkliligin ¢ekirdek mikro yapisindaki etkisini
gozlemek amaciyla biiyiitme yontemleri farkli olan [TSMG, MG (eritme-biiylitme yontemi),
TSIG] ii¢ adet kiilge siiperiletken 6rnek iiretildi. TSMG yontemiyle iiretilen NdBCO
ornekten koparilan ¢ekirdek kristalin daha fazla gézenekli yapida oldugu goriiliirken TSIG
yontemiyle iiretilen Mg-NdBCO 6rnekten koparilan ¢ekirdek kristalinde en az goézenekli
yapiya rastlandi (Namburi vd., 2018).

Ince film gekirdeklere gelindiginde, YBCO/MgO (MgO altlik iizerine YBCO ince film
katmani) ince film ¢ekirdek kullanilarak biiyiitiilen 6rneklerin X-1s1inlar1 analizinde giiglii c-
ekseni yonelim pikleri goriildii. Tuzaklanan alan 6l¢timlerinde konik seklinde tek geometrik
tepe elde edildi. Tek geometrik tepe, yapinin tek taneli olduguna isaret eder. Ayrica ¢ekirdek
ve Ornek arasinda diizlem i¢i hizalamanin tek tane olusumunda 6nemli oldugu goriildii (Tang
vd., 2005; Tang vd., 2006).

SmBCO/MgO siiperiletken ince filmi ile liretilen 6rneklerde, 6rnek yiizeyinde diizgiin
bir kare sekli ve ¢ekirdekten ¢apraz olarak olugan dort biiylime yonii ¢izgisi ile tek bir tane
biiylimesi gozlendi ve c-ekseni yonelimli bilylime gerceklesti. Kimi 6rneklerde ¢ekirdegin
erken erimesi sebebiyle MgO tabakasindan cekirdeklenme oldugu gozlenerek coklu tane
olusma ihtimali oldugu goriildii (Sun vd., 2009; Oda vd., 2009; Cheng vd., 2011; Li vd.,
2010).

Yapilan ¢aligmalarda MgO altlik tizerine NdBCO siiperiletken ince filmi biiytitiilmiis
NdBCO/MgO siiperiletken ince filmin termal kararliliginin 1100 °C oldugu goériildii. Bu
sicaklik degeri biitliin REBCO Kkiilge siiperiletkenlerinde biiyiitme islemi i¢in kullanilabilir



bir degerdir. Biiyiitiilen orneklerin ylizeyinde goriilen dort yonlii desen, kristalin yonli
yapisin1 gosteren C-ekseninin simetrisini yansitir. Biiyiitiilen 6rneklere yapilan X-1sinlari
analizi tanenin 6rnek yiizeyine dik olan c-ekseni ile biiylidiigiinii gdsterdi. Tuzaklanan alan
Ol¢timlerinde ise tek tepeli konik geometrisi elde edildi (Fujimoto ve Ozaku, 2004).
NdBCO/MgO ince filmi REBCO sisteminde ve biitiin biiylitme yontemlerinde kullanimi
elveriglidir. TSIG ile biiylitme yapilan bazi calismalarda safsizliklar veya sivi fazla
etkilesime girme gibi olabilecek sebeplerle ¢ekirdegin erken eriyerek 6rnegin MgO althiktan
biiylidiigii ve bu nedenle ¢ok taneli yapiin olustugu goriildii (Cai ve Fujimoto, 2000;
Fujimoto ve Ozaku, 2004; Sun vd., 2009; Muralidhar vd., 2010; Cheng vd., 2011; Namburi
vd., 2018).

Volochova vd. (2016), NdBCO/YBCO/MgO (MgO altlik tizerine YBCO iizerine
NdBCO ince film katmani) ince film ¢ekirdekte, 200-700 nm araligindaki farkli kalinliklarda
tretilen NdBCO ince film katmaninin termal dayaniklhiliginin incelenmesiyle, hangi
kalinlikla ve uygulanan hangi sicaklikla 6rnekte tane biiyiimesinin daha iyi sonug verdigini
incelediler. Yapilan SEM analizi incelemelerinde NdBCO/YBCO/MgO ince filmde NdBCO
kalinliginin artmasiyla BaCuO safsizliklarin konsantrasyonunda bir artis oldugu ve kalinlik
arttikca safsizliklarin daha biiyiik hale geldigi goriildii. En yiiksek termal kararlilik
maksimum 1118 °C sicaklik uygulandiginda 300 nm kalinliginda NdBCO katmanina sahip
olan NdBCO/YBCO/MgO ince film g¢ekirdeginde gozlendi. Bu ince film ¢ekirdek
kullanilarak yapilan biiylitmelerde c-ekseninde iyi yonlenmis tek kristal 6rnekler elde edildi
(Xuvd., 2012; Yu vd., 2013).

Biiylik boyutlara ulasmak, kiilge siiperiletkenlerin uygulama alanlarinda kullanima
elverisli olmas1 i¢in manyetik alan tuzaklama yetenegi ile akim tasima kapasitesi ve
stirekliligi artirilmus siiperiletken malzemeler ortaya ¢ikarmak i¢in 6nemlidir. Bu nedenlerle
¢alismanin amaci; biiyiik tane elde etmek igin NdBCO/YBCO/MgO ince film ¢ekirdegi
kullanilarak iiretilen YBCO kiilge siiperiletken 6rnekleri, akimin kesintiye ugramayacagi

yontemlerle tst iiste istifleyerek biiylik boyutlu halka tipi siiperiletken 6rnek elde etmektir.

1.2. Siiperiletkenligin Tanim ve Tarihcesi

Iletkenlerde elektrik direnci sicakligin diismesiyle azalir. Ancak bu direncin tiimiiyle

yok edilebildigi ilk kez 1911 yilinda H. Kamerlingh Onnes tarafindan 4 K civarindaki



sicakliga sogutulan civa metali yoluyla kesfedildi ve bu olay siiperiletkenlik olarak
adlandirildu.

Sicakligr diisiiriilen bir metal sicaklik diisiisiiyle orantili bir sekilde elektriksel
direncini kaybetmeye baslar. Bu iletkenler mutlak sifira yakinken bile safsizlik ve orgii
kusurlar1 gibi etkenler sebebiyle her zaman bir miktar direng gosterirler. Stiperiletkenlerde
ise madde karakteristik kritik sicakligin altina indiginde direnci aniden sifir olur (~10-6 Q)
(Sekil 1.1).

A .
Normal
Durum ~.
=g
2
e
= Siiperilctken

OK Te Sicakhk

Sekil 1.1. Siiperiletken malzeme ve normal bir metalin 6zdirenglerinin sicaklikla degisimi
(Kittel, 1971).

1933 yilinda Walther Meissner ve Robert Ochsenfeld siiperiletkenlerin manyetik alan
altindaki davraniglarini incelediler. Siiperiletken haldeki bir malzemenin uygulanan
manyetik alani ittigini/disariladigin1 gozlediler. Bu olayla siiperiletkenlerin miikemmel
iletkenliklerinin yaninda miikemmel diamanyetik maddeler olduklar1 kesfedildi. Normal bir
metale veya kusursuz, milkkemmel bir iletkene uygulanan bir manyetik alan aki ¢izgileri bir
sekilde malzeme i¢ine niifuz edebilir. Siiperiletkenlik 6zelligi gosteren herhangi bir malzeme
uygulanan alan1 disarilar. Diamanyetik durumdaki malzemeye bir manyetik alan
uygulandiginda, malzemedeki atomlarin tamaminin uygulanan alana tam zit yonde manyetik
alan olusturmasi sebebiyle ortaya ¢ikacak olan gii¢lii bir itme kuvveti olacaktir (Miiller ve
Ustinov, 1997).

1935 yilinda Fritz ve Heinz London, Maxwell denklemleriyle iliskili olarak Meissner
etkisini London denklemleri ile agikladi. Uygulanan alanin belli bir kritik degerden sonra
arttk malzeme igerisine niifuz ettigini ileri siirdii ve alan ¢izgisinin malzemeye girme

mesafesini tanimlayan bir ifade gelistirdi. Girme mesafesinin deneysel olarak sicakliga



bagimli oldugunu gosterdi. Bu mesafe London niifuz derinligi (1) olarak adlandirildi. Bu
gelismeyle siiperiletkenlerin kendi igerisinde de ayrilabilecegi anlasildi (London ve London,
1935).

1950 yilinda Ginzburg ve Landau, kuantum mekaniksel ozellikleri g6z Oniinde
bulundurarak siiperiletkenlerin elektriksel davranislarini agiklamaya calisti. Ginzburg-
Landau teorisi ikinci dereceden faz gecisi yapan bir sistemin termodinamigini inceler
(Ginzburg ve Kirznits, 1982).

Ayni yillarda yapilan bir¢ok deney ile ayni elementin farkli izotoplarinin gecis
sicakliklar1 incelendi. Buna gore izotoplarda, Frohlich teorik olarak, Maxwell ise deneysel
olarak atomik kiitlenin artmasiyla gegis sicakhiginin diistiigiinii gézledi. Izotop etkisi olarak
adlandirilan bu durum 6rgii hareketlerinin siiperiletkenlik mekanizmasinda énemli bir rol
aldigini1 gostermektedir (Frohlich, 1950; Maxwell, 1950).

Izotop etkisinde elektron ve kristalin &rgii yapisi arasindaki etkilesmelerin elektronlar
arasinda ilave bir etkilesmeye neden olabilecegi diisliniildii. Baz1 sartlarda elektronlarin
Coulomb etkilesimiyle birbirini itme etkisinden daha kuvvetli olarak birbirlerini ¢ektigi bir
durum ortaya atildi. Burada kabaca bahsedilen bu durum 1957 yilinda Bardeen, Cooper ve
Schrieffer tarafindan aciklanan BCS teorisidir. BCS teorisi atomik boyutlarda
stiperiletkenligi agiklayan en kapsamli teoridir. Genellikle element ve basit alagimlar gibi
diisiik sicaklik siiperiletkenleri i¢in 1yi sonuglar verdigi bilinir (Bardeen vd., 1957).

1986 yilinda Bednorz ve Miiller, lantanyum, baryum, bakir ve oksijen elementlerinin
karisimiyla olusturulan seramik La-Ba-Cu-O sisteminde 30 K kritik sicakligin1 kesfetti
(Bednorz ve Miiller, 1986). Sonrasinda baryum yerine stronsiyum kullanilarak veya basing
uygulanarak kritik sicaklik bir miktar daha artirildi.

1987 yilinda La-Ba-Cu-O sisteminde lantanyum yerine itriyum elementi (Y)
kullanild1 ve atmosfer ortaminda Y-Ba-Cu-O sisteminde 92 K kritik sicakligina ulasildi (Wu
vd., 1987). Daha sonra Bi-Sr-Ca-Cu-O ve TI-Ba-Ca-Cu-O sistemlerinde sirayla 110 K ve
125 K civarindaki kritik sicakliklar1 gozlendi (Maeda vd., 1988; Sheng vd., 1988). Simdiye
kadar atmosfer ortaminda ulasilan en yiiksek kritik sicaklik degeri 135 K civarindadir ve Hg-
Ba-Ca-Cu-O sisteminde elde edilmistir (Schilling vd., 1993; Rey ve Malozemoft, 2015).
Basing uygulanarak oda sicakliginda ve oda sicakligina ¢ok yakin kritik sicaklik degerlerine

ulasilan bilesikler elde edilmeye devam edilmektedir.



1.3. Siiperiletkenlige Ait Temel Bilgiler

Siiperiletkenler kendilerine 6zgii kritik sicaklik (Tc), kritik akim yogunlugu (Jc) ve
kritik manyetik alan (Hc) degerlerine sahiptirler. Stiperiletken 6zellik gosteren her malzeme
kendi kritik sicaklik degerinin altinda iken (bir alan uygulanmadigi ve akim verilmedigi
siirece) siiperiletken fazdadir. Bu durumdayken siiperiletkene giderek artan manyetik alan
uygulandiginda belli bir alan degerinde siiperiletkenlik bozulur ve normal hale geg¢is
gerceklesir. Eger malzeme yine kritik sicakligin altinda iken, bu durumda malzemeden bir
akim gegiriliyorsa belli bir akim degerinden sonra da siiperiletkenlik bozulur ve normal hale
gecis gergeklesir. Tipk iletkenlerde oldugu gibi siiperiletkenlerde de belli bir akim tagima
siur1 vardir. Eger malzemeden gegirilen akima ek olarak bir manyetik alan da uygulaniyorsa
bu alandan dolay1 olusan akim da kritik akima katki saglar, ancak malzemede iletilen akimi
kisitlar ve belli bir degerden sonra yine siiperiletkenlik bozulur.

Alan uygulandiginda biitiin siiperiletken malzemeler uygulanan alana kars1 yonde bir
manyetik yonelim gosterirler, yani mitkemmel diamanyetik 6zelliktedirler. Diamanyetik bir
malzemedeki atomlar disaridan alan uygulanmadig: siirece net bir manyetik momente sahip
degildir. Ciinkii yoriingelerindeki tiim elektronlar ¢iftlenmis haldedir. Bu nedenle karsilikli
elektronlarin manyetik momentleri birbirini sifirlar ve ortada belli bir yonde manyetik
yonelim kalmaz. Bu durumda malzeme miknatislik gostermez. Disaridan bir manyetik alan
uygulandiginda ise, malzeme uygulanan alana zit yonde bir manyetizasyon meydana getirir.

Elektromanyetizmada bu durum su sekilde aciklanabilir; disaridan uygulanan
manyetik alan siiperiletken yilizeyinde bir akim olusturur. Bu akim perdeleme akimidir.
Yiizeyin belli bir kalinliginda ilerleyen bu akim uygulanan manyetik alana esit fakat zit
yonde bir manyetik alan olusturur ve manyetik alanin siiperiletkenin i¢ kismina girmesini
engeller. Sonugta malzeme igerisinde B=0 olur ve bdylece malzemenin i¢ kismi miikemmel
diamanyetiktir. Bu durumun bir kanit1 olarak, Ohm kanunu olan E= pf ifadesinde, bir
iletken icerisindeki elektrik alanin o iletkenin 6zdirenciyle orantili oldugu goriiliir.

Stiperiletken malzeme i¢in p 6zdirenci sifir olacagindan elektrik alan da sifir olur ve

oB

- (1.1)
Jt

VXE=—

esitliginden siiperiletken i¢inde zamanla degisen manyetik alanin sabit olacagi goriiliir

(Serway, 1996).



Kritik akim yogunlugu, siiperiletken bir malzemenin tasiyabildigi maksimum akim

miktaridir. Bir siiperiletken malzemenin yiizeyinden gecen akima iki katki vardir. Bunlar

iletim ve perdeleme akimlaridir. iletim akimi (/7) stiperiletken malzemeye disaridan
gonderilen akimdir, herhangi bir kablodan gecen bir akim olarak diisiiniilebilir. [letim akim1

Biot-Savart yasasina gore telde,

ool [dSXT (12)
4m T2

seklinde bir manyetik alan olusturur. Disaridan bir manyetik alan uygulandiginda ise bu

uygulanan manyetik alan da bir akim meydana getirir ve bu akima perdeleme akimi ( E)

denir. Perdeleme akimi iletim akimini sinirlayarak toplam akima etki eder, yani toplam akim

yogunlugu f’yi belirler. Perdeleme akiminin fazla olmasi iletim akimini azaltacak ve
temelde birim alan bagina diisen, yiik tasiyan akim miktarini (iletim akimi) azaltacaktir.

Herhangi bir noktadaki toplam akim yogunlugu,

T =T +T. (1.3)
denklemiyle verilir. Yiizeydeki akim yogunlugunun kritik degerine ulasmasinin bir sonucu
olarak ytlizeydeki manyetik alan degeri olan Hc de kritik degerde olur.

Bir siiperiletkeni tanimlayan ti¢ kritik parametre kritik sicaklik, kritik akim yogunlugu

ve kritik manyetik alandir. Sekil 1.2°de goriilen faz diyagraminda kritik parametrelerden

herhangi bir degerin asilmasi durumunda siiperiletkenin normal duruma gectigi goriiliir.



Kritik akim yogunlugu

Stiperiletken
bolge

1,
Kritik sicaklik

Kritik manyetik alan

Sekil 1.2. Siiperiletkenligin kritik parametrelere (kritik akim yogunlugu, kritik sicaklik ve
kritik manyetik alan) bagimlilig1 (Rose-Innes ve Rhoderick, 1980).

Stiperiletken bir malzemenin kritik sicaklik sart1 saglandiginda direnci ani bir sekilde
sifira diiser ve siiperiletken duruma ge¢is olur. Ancak siiperiletkenlige gecis, Ornegin
tamaminda ayni1 anda ani bir sekilde ger¢eklesmez. Bu durumda 6rnek igerisinde halen
normal bolgeler bulunur. Siiperiletkenligin yaratilabildigi veya yok edilebildigi en kiiciik
mesafe es uyum uzunlugu olarak adlandirilir. Bu mesafe saf bir siiperiletken igin 1074 cm
civarindadir ve bu deger malzemenin safsizligina baglidir (Rose-Innes ve Rhoderick, 1980).
Tipki normal metal elektronlarimin orgii icerisinde aldigi serbest yol mesafesi gibi
malzemede safsizlik arttik¢a alinan yol yani es uyum uzunlugu da kisalacaktir (Serway,

1996). Saf malzemeler i¢in es uyum uzunlugu &, olarak gosterilirken saf olmayan

malzemeler i¢in & olarak gosterilir. Sicaklik cinsinden es uyum uzunlugu,

S
J1=T/T,

seklinde ifade edilir (Hook ve Hall, 2006).

(T) = (1.4)

Manyetik alan altindaki davramiglarina gore siiperiletkenler 1. tiir ve II. tiir
stiperiletkenler seklinde siniflandirilir. Malzemenin hangi tiirde oldugu Ginzburg-Landau
parametresi olan « = A/& degerine gore belirlenir. Bu deger 1/4/2 oranindan kiigiik

oldugunda malzeme I. tiir siiperiletken, biiyiik oldugunda ise II. tiir siiperiletkendir. Diger
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bir deyisle II. tiir siiperiletkenler belli bir manyetik alan degerinden sonra normal bolgeler
barindirir. Dolayisiyla girme derinligi L. tiirlere gére daha fazla olacaktir. Bu nedenle A/
oranindaki artig II. tiir siiperiletkenlerde goriiliirken, bu degerin azalist1 I. tiir
stiperiletkenlerde goriiliir (Abrikosov, 2004; Cardwell ve Ginley, 2003; Rose-Innes ve
Rhoderick, 1980).

I. tiir stiperiletkenlere disaridan bir manyetik alan uygulandiginda tek bir kritik
manyetik alan degerinde siiperiletkenlik bozulur. Hc kritik degerine kadar malzemede
Meissner olayr gozlenir. I. tiir siiperiletkenlerin kritik manyetik alan degeri ¢ok diigiik
oldugundan siiperiletken miknatis formunda kullanish degildir (Askerzade, 2005). II. tiir
stiperiletkenlerde ise Hc1 ve He2 olmak tizere iki tiir kritik manyetik alan degeri vardir (Sekil

1.3).

Normal Hal

Girdapl: Hal

Meissner Hali

Sekil 1.3. Siiperiletkenlerde kritik manyetik alanlar (Serway, 1996).

Bu malzemelerde alt kritik manyetik alan (Hc1) degerinin altinda Meissner olay1
gbzlenirken iist kritik manyetik alan (Hc2) degerinden sonra siiperiletkenlik bozulur. He1 ve
Hc2 degerleri arasinda malzeme karisik haldedir. Karisik hal, girdapli veya vorteksli hal
olarak da adlandirilir. Bu araliktaki manyetik alanda bulunan siiperiletken, manyetik alani
tuzaklar fakat Meissner halini devam ettirir, sadece etkisi giderek zayiflar. Manyetik alan
tuzaklama malzeme igerisindeki siiperiletken olmayan/normal bolgelerle saglanir.

Il. tiir siiperiletkenlerde Hc1 ve Hcz kritik alan araligindaki karigik durumda alan
kaldirildiginda bile 6rnek i¢inde bir miktar aki tuzaklanir. Disaridan uygulanan manyetik

alanin olusturdugu aki cizgileri siiperiletken malzemenin yalnizca belli bdlgelerinde



toplanir. Bu bolgeler vorteks, girdap veya aki gizgileri olarak da adlandirilan Sekil 1.4°te

goriilen silindir seklinde yapilardir.
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Sekil 1.4. Vorteks yapisi ve ideal 6rgii diizeni (Rose-Innes ve Rhoderick, 1980).

Bir girdab1 ¢evreleyen akim (her bir silindiri ¢evreleyen akim), diger herhangi bir
cekirdegi cevreleyen girdap akiminin {iirettigi manyetik alanla etkilesime girer ve sonug
olarak herhangi iki ¢ekirdek birbirini iter. Girdaplarin karsilikli etkilesmelerinden dolay:
karisik durumda malzemedeki girdaplar diizenli, periyodik bir altigen seklini alirlar. Bu ideal

dizilim girdap orgiisii olarak bilinir. Her bir bolge ayn1 miktarda aki igerir. Bu miktar,

R
B = 5= 2.0679107F (Tm?) (1.5)

seklindedir.
Her girdabin merkezine dogru siiperelektronlarin yogunlugu (ns) sifira diiser, bu

nedenle her girdabin merkezi boyunca normal malzemeden ¢ok ince bir ¢ekirdek (bir ¢izgi)
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bulunur. Ak1 yogunlugunun silindir merkezinden itibaren azalarak sifirlandigr mesafe niifuz
veya girme derinligi olarak adlandirilir. Siiperelektron yogunlugundaki diistisler, yaklasik es
uyum uzunlugu genisligindedir (Sekil 1.4 (b)). Silindirlerin merkezinde uygulanan alandan
kaynaklanan aki yogunlugu (B) en fazla degerde iken silindirin merkezinden itibaren
kenarlara dogru gidildik¢e azalarak minimum degere ulasir (Sekil 1.4 (c)) (Rose-Innes ve
Rhoderick, 1980).

1.4. YBCO Sistemi

Y203, BaCOs ve CuO bilesiklerinin belli oranlarda karigtirilarak uygun sicaklik
degerlerinde 1s1l islem uygulanmasiyla YBCO sistemi YBa2CuszO7x (Y123) ve Y2BaCuOs
(Y211) fazlari elde edilir. Biiyliime mekanizmasinin daha iyi anlasilmasi ve kontrol edilmesi
icin farkli sicaklik degerlerinde YBCO sistemindeki fazlarin nasil davrandigini bilmek
onemlidir. Bu fazlar YBCO tek kristal biiyiitme sirasinda yiiksek sicakliklarda birbirlerine
veya kismen eriyerek sivi faza doniisebilir. YBCO faz diyagrami bu doniisiimler hakkinda
bilgi verir. Faz diyagrami dikkate alinarak uygun bir 1s1l islem semas1 olusturuldugunda
kaliteli siiperiletken malzemeler tiretilir.

YBCO sisteminde iki tiir peritektik reaksiyon bulunmaktadir. Peritektik reaksiyon;
belli bir sicaklik degerinde bir sivi ve kat1 fazin bagka bir kati faza doniismesi olarak
tanimlanir.

Sekil 1.5, YBCO bilesigi i¢in faz gecislerinin gosterildigi, peritektik reaksiyonlari
Ozetleyen diyagramdir. YBCO bilesigi, 1si1l islemde sicaklik 1200 °C’nin {izerine
cikarildiginda ayrisarak Y20s3+L (Y203, kat1 faz ve L, s1v1 faz) bolgesini olusturur.

Y,0; + L(BaO + Cu0) - Y,BaCuOs (1.6)

Burada sivi faz, BaO ve CuO bilesiklerinden olusur. Daha sonra sicaklik azaltildiginda
(1000-1200 °C araliginda) bu iki faz peritektik olarak yeniden birleserek 211+L bolgesini

olusturur.
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1400 L
Y:0:+L
1200 |-
— 211+L
1000
123+ L
B 211 +123
800 |
5Y203 211 123 3BaCu0?
+2Ba0 + 2Cu0

Sekil 1.5. YBCO bilesigi i¢in ikili faz diyagrami (Murakami, 1992).

Sicaklik 1000 °C civarma azaltildiginda Y211 fazi siviyla tekrar reaksiyona girer ve
Y 123 fazini olusturur. Diger bir deyisle Y211 kat1 faz1 Y123 fazi i¢ine tuzaklanir.

Y,BaCuOs + L(3BaCu0, + 2Cu0) — 2YBa,Cu30, (1.7)

Sekil 1.6’da optik fotografi verilen bu durum peritektik reaksiyonun kanitidir. Sicaklik
1000 °C’nin altina distiigiinde ise yapida bulunan farkl bilesiklerin oranina gore 211+123
veya 123+L fazlari olusacaktir.

Sekil 1.6. Y123 igine hapsolmus Y211 fazinin optik fotografi (Pinmangkorn vd., 2020).
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Kristal biiylitme islemi sirasindaki birgok durumda, tane icinde veya polikristal
orneklerde taneler arasindaki, kusurlar, safsizliklar ve bosluklar gibi olabilecek nedenlerle
baglanti ¢ok zayiftir. YBCO siiperiletkeni olustuktan sonra fiziksel 6zelliklerinin iyi olmasi
icin Y123 faz1 iginde tuzaklanan sivi fazin yapi igerisine homojen bir sekilde dagilmasi
gerekir.

Y123 fazinin biliyiimesi i¢in hem Y211 hem de sivi bolge olusturulmalidir. Y211
dagilimi diizgiin olmadiginda, Y211 fazinin olmadig1 ya da az oldugu bolgelerde reaksiyon
stirekli bir gekilde ilerleyemez. 211+L bolgesindeki 6rnek yavasga sogutulursa Y211 daha
bliyiik ve homojen olmayan bir sekilde dagilir. Bu sekilde siiperiletken fazda zayif baglanti
olusacaktir.

Eger ornek nispeten yiiksek sicaklikta belli bir zaman boyunca eritilirse ve sonra
peritektik sicakliga hizla sogutulur ve ardindan yavas sogutulursa iri taneli Y211 olmadan
gozenek sayisi azaltilabilir. Boylece 1si1l islemlerde kiigiik degisiklikler yapilarak hem
yapidaki gozeneklilik azaltilir hem de Y211 boyutu kontrol edilerek siiperiletken fazin
iletkenligi basarili bir sekilde iyilestirilebilir (Murakami, 1992).

Sekil 1.7°de YBCO bilesiginin kristal yapisinda atomlarin dizilimi ve yapiya ait
diizlemler gosterilmektedir. YBCO bilesiginin temel yapisi ii¢ adet kiibik birim hiicreden
olusur. Bu hiicreler i¢ igce gegmis kristal yapilar seklindedir. YBCO sisteminin kristal
yapisinda c-ekseni boyunca bakir ve oksijenin CuO zinciri ve CuOz diizlemleri ile birlikte
dort adet farkli katman bulunur. Bu katmanlar sirayla CuO-BaO-CuO2-Y-CuO2-BaO-CuO
seklinde dizilerek Y atomunun her iki yaninda simetrik bir dizilim gosterirler.

Yapidaki CuO2 diizlemleri; c-eksenine dik olarak uzanirlar. Perovskit yapinin kare
tabanlarinin koselerden birlestirilmesi, ab-diizlemleri boyunca uzanan CuO2 diizlemlerini
meydana getirir. YBCO sisteminde biitiin yapilarda iki adet CuO2 katmani bulunur. CuO
zinciriyle birbirlerine perovskite piramitlerinin tepesindeki oksijen atomu yoluyla
baglidirlar. Bu diizlemler iletim katmanlaridir, elektron tasiyicilar bu diizlemlerden ilerler.
Katman sayisinin artmasi kritik sicaklik degerini olumlu yonde etkiler. Stiperiletkenlik olay1

bu diizlemlerde gerceklesir (Askerzade, 2005; Rey ve Malozemoft, 2015).
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Sekil 1.7. YBCO bilesiginin kristal yapis1 (Cakir, 2010).

YBCO bilesiginin normal durum ve siiperiletken durumda olmasi bilesikteki oksijen
miktarina baghdir. YBa2CuszO7-x yapisinda bulunan oksijen miktar1 0,5<x<I oldugunda
YBCO kristal yapisi tetragonal fazda, 0<x<0,5 oldugunda ise ortorombik fazdadir. Kristal
orgii yapisi ortorombik fazda iken 6rnek siiperiletken hale geger (Cardwell ve Ginley, 2003).
Oksijen miktar:i malzemenin hazirlanmasi sirasinda uygulanan 1sitma ve sogutma sartlarina
baghdir. Oregin, YBCO siiperiletken fazi ¢evredeki atmosfere ve oksijen kismi basinci
degerine bagli olarak 600-750 °C sicakliklar1 arasinda ortorombik-tetragonal faz gegisi
gosterir (Cakir, 2010).

Stiperiletkenlige gecis sicakligi da oksijen miktarina duyarlidir. Oksijen miktarinin
artmasiyla gegcis sicakligi artar, birim hiicre hacmi kiigiiliir, 6rgii parametrelerinden a ve ¢

parametresi azalir ve yap1 ortorombik hale geger. Ornegin, birim hiicredeki oksijen atomlari



16

sayis1 7 oldugunda gecis sicakligi 90 K’nin tlizerindedir. Bu miktar 6,7 degerine diistiigiinde
gecis sicakligr 55-60 K civarina kadar azaldigi bilinir. (Celik, 2006).

1.5. TSMG Yontemi ve Kiilce Siiperiletken Biiyiime Mekanizmasi

Yiiksek sicaklik kiilce REBCO malzemeler, tane smirlarinin zayif baglantili yapasi,
mikro yapida mevcut olan goézenekler ve kusurlarin varligr ile ciddi sekilde
siirlandirildigindan dogast geregi taneli (polikristal) olma egilimindedir (Namburi vd.,
2021). Bu taneli ve/veya kusurlu yapiyr iyilestirmek i¢in ¢esitli liretim ydntemleri
gelistirilmistir. REBCO Kkiilge siiperiletken iiretiminde kullanilan temel yontemler kati hal
tepkime yontemi ve eritme yontemleridir. Stiperiletken liretiminde daha basarili sonuglar
elde edildiginden eritme yontemleri tercih edilir (Murakami, 1992). Temelde biitiin eritme
yontemleri 1000 °C ve 1080 °C arasinda meydana gelen bir kat1 faz ile bir siv1 fazin
birleserek yeni bir kat1 faz olusturdugu peritektik reaksiyonlara dayanir (Cakir, 2015). Bu
yontemlerin ortak hedefleri, yliksek kritik akim yogunluguna sahip homojen orneklerin elde
edilmesidir. Uretim ydnteminin ne oldugu ve uygulanan 1sil islem, malzemenin mikro
yapisini iyilestirmede olduk¢a belirleyicidir. Mikroyapmin iyi oldugu durumda
malzemelerin kritik akim yogunlugu degeri de yiiksek olacaktir (Murakami, 1992; Namburi
vd., 2021). Ayn1 zamanda bu hazirlama yontemleri malzemelerin daha iyi fiziksel 6zellikler
ve yiiksek kritik sicaklik gostermesi agisindan da oldukga belirleyicidir (Oldier vd., 2004).

Tane sinir1 sorununun istesinden gelmek ve tiim Ornegi tek bir biiyiik taneye
doniistiirmek i¢in ani sogutma-eritme-biiyiitme yontemi [Quench-Melt-Growth (QMG)
Method], eritme-toz-eritme-biiyiitme yontemi [Melt-Powder-Melt-Growth (MPMG)
Method], oksijen kontrollii-eritme-biiyiitme yontemi [Oxygen Controlled-Melt-Growth
(OCMG) Method], TSMG, TSIG, BA-TSMG ve BA-TSIG yontemleri dahil olmak tizere
bir dizi etkili eritme yontemi gelistirildi. TSMG teknigi ile baslangigta basar1 oran1 % 30-40
ile smirli olsa da zaman ig¢inde zayif yonleri iyilestirilerek yiiksek kaliteli siiperiletkenlik
ozelliklerine sahip REBCO tek kristallerinin {iretilmesi saglanmis ve bu amagla TSIG, BA-
TSIG ve BA-TSMG gibi yontemler gelistirilmistir (Namburi vd., 2021).

TSMG yéntemi son yirmi yilda, 77 K’de 10* A/em?'yi asan akim yogunluklarini
destekleyebilen REBCO tek kristallerinin iiretimi i¢in en pratik ve basarili yontem olarak
ortaya cikmistir. TSMG yoOnteminde heterojen tane g¢ekirdeklenmesini ve biiyiimesini

kontrol etmek i¢in bir asilama malzemesi (¢ekirdek) kullanilarak eritme-biiyiitme islemi
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sirasinda olusan tane smirlarinin sayisin1 azaltmak amaglanir. Ornek olarak YBCO
stiperiletken malzemesi iiretilirken uygun oranlardaki Y123 ve Y211 (biiylimenin daha hizli
ilerlemesi ve etkin ¢ivileme merkezleri igin Y211) kullanilarak toz karisimi hazirlanir ve
tablet haline getirilir (Namburi vd., 2021). Tablet {izerine ¢ekirdek konulma zamanina gore
TSMG yontemi, soguk asilama [Cold-Seeding-Method (CSM)] ve sicak asilama [Hot-
Seeding-Method (HSM)] olmak tizere ikiye ayrilir. Cekirdek, 6rnek firina konulmadan, yani
oda sicakliginda rnegin iizerine yerlestirilirse bu ydntem soguk asilamadir. Ornek firinda
iken ve biiyiitme asamasina gegmeden yerlestirilirse bu yontem sicak agilama yontemidir.

Asilama siirecinde kullanilacak cekirdegin bazi 6zelliklere sahip olmasi gerekir.
Bunlar, iiretilen malzemeyle uyumlu kristal yapi, 1s1l islem sirasinda olusabilecek sivi ile faz
kararlilig1 ve tek bir tane halinde biiyiitiilen REBCO sisteminden daha yiiksek bir erime
sicakligidir (Namburi vd., 2021).

REBCO malzemelerinden biri olan kiillge YBCO’nun {iiretiminde en iyi sonucu elde
etmek ic¢in kullanilacak ¢ekirdek YBCO kristal yapisiyla uyumlu olan REBCO
sistemlerinden biri olmalidir. Ayrica bu sistemin erime sicakligi YBCO’nun peritektik
ayrisim sicakligi tizerinde olmalidir. Tablo 1.1’de REBCO sistemindeki nadir toprak

elementlerinin peritektik ayrisim sicakliklari verilmistir.

Tablo 1.1. REBCO elementlerinin peritektik ayrisim sicakliklari (e.n) ve iyon yarigaplari
(i.y) (Murakami vd., 1996).

RE La Nd Sm Eu Gd Dy Y Ho Er Tm Yb Lu
iy(A) 1,160 1,109 1,079 1,066 1,053 1,027 1,019 1,015 1,004 0,994 0,985 0,977
en(°C) 1090 1090 1060 1050 1030 1010 1000 990 980 960 900 880

Tabloda verildigi iizere elementlerin artan iyonik yarigapiyla Tp (peritektik ayrisim
sicakligi) degerleri artmakta ve itriyum elementinin peritektik ayrisim sicakliginin 1000 °C
oldugu goriilmektedir. Yani itriyum tabanli YBCO bilesiginin farkli fazlara (kati ve sivi)
ayristigl sicaklik 1000 °C’dir. Biiyiitme isleminde 1s1l islemde uygulanacak maksimum
sicaklik (Tmax) degerinin ne oldugu 6nemlidir. Hinai vd. (2001), YBCO seramiklerinin
katilagmasi tizerinde Tmax'in etkisinin arastirilmasi ¢aligmasinda, drnekte biiylime modunun
giiclii bir sekilde Tmax'a bagli oldugunu ortaya ¢ikarmistir. YBCO kiilge 6rnek iiretimi igin
uygulanan 1s1l islemde maksimum sicaklik araliginin 1040-1050 °C oldugu dikkate
alindiginda kullanilabilecek cekirdekler La, Nd, Sm ve Eu element bazli ¢ekirdekler
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(REBaCuO, RE: La,Nd,Sm,Eu) olacaktir (Hinai vd., 2001). La’un erime sicakliginin
oldukca ytliksek olmasi ve kritik gecis sicakliginin sivi azot sicakliginin yukarisinda
olmasindan dolayr LaBaCuO sistemi diger sistemler i¢in ¢ekirdek olarak kullanilabilecek
niteliktedir. Fakat kritik akim yogunluklarmin diisiik olmasi ve sivi azot sicakliginda
manyetik alanin artmasiyla birlikte de bu degerin aniden azalmasi bu malzemelerin
kullanilmasi i¢in problem yaratir. Eu ise radyoaktif bir elementtir ve bu islem igin uygun
degildir. Sonu¢ olarak YBCO sisteminde yiiksek Tp degerleri ve yiiksek kritik akim
yogunluklarindan dolay1 genellikle NdBCO ya da SmBCO sistemlerinin kii¢iik kristalleri ve
ince filmleri ¢ekirdek olarak kullanilmaktadir (Cakir, 2015).

YBCO kiilge 6rneginin biiyiitiilmesi siireci genellikle 6rnegin peritektik bozunma
sicakliginin tlizerine 1sitilmasini igerir. Y123 tanesi bir tek kristal ¢ekirdekten epitaksiyel
olarak ¢ekirdeklenir ve yavas sogutma sirasinda Y211 parcaciklarinin birer karisimindan ve
sivi faz bilesiminden biiylir. Tek kristal kiilge stiperiletkenlerin biiyiime mekanizmasinda

Sekil 1.8”de goriilen kenar eriyik dagilimi (Edge Melt Distribution-EMD) modeli kullanilir.

211+L

211 eriyik

Biiyiime cephesi

211+L

_______________________

Sekil 1.8. Kenar eriyik dagilim modeli (Diko vd., 2003).

Bu modelin temelinde biiyiiyen kristal kenarindaki kiitle aktarimi ile c-ekseni boyunca

itilen Y211 pargaciklarinin ¢ekirdek konumundan bir sivrilme ile birlikte koni seklinde bir
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C-biiylime alan1 meydana getirmesi vardir. Y123 tanesinin biiylimesi i¢in itriyum iyonlari
stirekli bir sekilde Y123 fazina gonderilmelidir.

Isil islem sirasinda Ornegin tane biiyliime asamasina ge¢ildiginde biiyliyen tane
tarafindan itriyum tiiketimi sebebiyle biiyiime cephesinde d kalmliginda Y** konsantrasyon
gradyanina sahip bir katman olusur. Bu katmanda Y211 pargaciklari ¢oziilerek Y123 tanesi
icin Y*® iyonlar saglar. Bu iyonlar biiyiime cephesinin kenarlarinda a/a ve a/c yiizeylerine
dagilmalidir.

Sekilde EB'C ile gosterilen bolge tane biiyiimesi sirasinda, c-biiylime bdlgesine ve
EB’A ile gosterilen bolge ise tanenin a-biiyiime bdlgesine dahil edilir. Buna ragmen EAC
ile tanimlanan bolgedeki eriyigin atomlarinin c- veya a-biliylime bolgesine dahil olmasi
olasilig1 esittir. Sonug olarak bu bdlgenin yaris1 (EBC) c-biiylime bdlgesine, diger yarisi
(EBA) a-biiyime bolgesine karisir. EB'B ile gosterilen bolge ise a- ve c-biiyiime
oranlarindaki farkla iligkilidir. Bu bolgede c-ekseni biiyiime bolgesi, D kalinligindaki eriyik
tabakasi icindeki iyonlar1 i¢ine alir. c-biiylime bolgesi almadig1 takdirde bu iyonlar a-
biiylime bolgesi icine alir.

Biiytime sirasinda c-biiylime bolgesi Oniinde birikebilecek fazla sivi, d bolgesinin

disinda kalan Y211/s1v1 bolgelerine kayabilir (Sekil 1.9).

\\\\\ TR - SR \
\§ Itilen Y211 L
| pargaciklar | ‘

Sekil 1.9. Biiyiime cephesinin dniindeki diflizyon katmanindaki baslangi¢ basincinin
sematik gdsterimi (Diko vd., 2003).

Eriyik icindeki Y211 pargaciklari, d bolgesi disina kaydirilan sivinin geri akigini
engellemek iizere c-biiyiime bolgesine dogru itilerek bir bariyer gibi davranirlar. Eger

biiylime cephesinin ¢ok ilerisindeki bolgeye kiyasla bu katman i¢inde daha diisiik Y211



20

derisimi ve dolayisiyla daha diisiik viskozite s6z konusu olursa fazla sivi bu kez bir miktar
igeri akacaktir. Bu akisa YBCO’nun a- ve c-ekseni biiylime hizlarindaki fark neden olur.
Biiylime bolgeleri arasindaki agilar 45°°den biiylik oldugunda c- yoniindeki biiyiime hizi,
45°°den kii¢iik oldugu durumlarda a- yoniindeki biiytime hizi daha biiyiik olacaktir. Stvinin
i¢ tarafa akisi, biiytiyen kristali yukar1 dogru kaydiran katilagan Y 123’{in c-ekseni biiylime
cephesinde d tabakasi i¢inde bir basing aciga ¢ikarir. Bu basing biiyiiyen kristalin yukari
dogru yer degistirmesine neden olur.

Bu islemin aralikli bir sekilde devam etmesiyle ¢ekirdek konumundan bir dizi biiyiime
basamaklar1 ile Sekil 1.9°da koni bi¢cimde goriilen c-biiyiime bolgesi olusur. Y211
parcaciklarinin kuvvetle itilmesiyle c¢ekirdek konumundan sivrilme meydana gelir. Bir
sivrilme gozlenmedigi durumlarda ise Y211 parcaciklarinin zayif bir sekilde itildigi sdylenir
(Diko vd., 2003).

1.6. Kiilge Siiperiletkenlerin Boyutlarimin Artirilmasi

Uygulama alanlar1 i¢in biiyiik boyutlu ve yiiksek alan tuzaklama yetenegine sahip
kiilge siiperiletken malzemelere ihtiya¢ vardir. Yiiksek alan tuzaklama i¢in siiperiletken
ornegin Jc degerinin iyilestirilmesi gerekir. Bunun i¢in uygun bir 1s1l islemle birlikte 6rnek
icerisindeki Y211 parcaciklari homojen dagilmali ve 6rnek olabildigince biiyiik bir tek
kristale sahip olmalidir. TSMG yontemiyle iiretilen orneklerde tane ¢ap1 10 cm degerine
varan Ornekler iiretilebilir ancak bu durumda 6rnek tiretimi olduk¢a zaman alic1 ve zordur
(Cakar, 2015). Siiperiletken 6rnegin tek kristal biiyiikliigiinti artirmak i¢in TSMG yaninda
MSMG (Multy-Seed-Melt-Growth) iiretim teknigi de kullanilabilir (Jee vd., 2000). Ancak
MSMG tekniginde ayn1 6rnek {lizerinde birden fazla tane biiyiidiigii i¢in tane sinirlar1 veya
burada olusabilecek kusurlar zayif baglantiya neden olur ve bu durum akim gegisine engel
olusturur. Bu durumda TSMG yo6ntemi kullanilarak tek kristal 6rneklerin birbirine
eklenmesiyle, miihendislik uygulamalar1 i¢in arzu edilen biiylikliklerde kiilge
stiperiletkenler iiretilerek siiperiletkenlerin boyutlar artirilabilir.

Ekleme islemi icin Ornekler hizli ve pahali olmayacak bir yontemle iiretilmelidir
(Yoshioka vd., 2002). Ana 6rnekler ve eklenecek drneklerin kristal yapisi uyumlu olmali ve
ayrica ek kisimlarinda olusabilecek kusurlar tane sinirlarinda siiper akimlarin akmasin
engelleyebileceginden ek islemi basarili olmali ve ekleme 6rnegi kaliteli olmalidir (Noudem

vd., 2001).
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Kiilge siiperiletkenleri birlestirmek i¢in ¢esitli ekleme yontemleri denenmistir. Bu
yontemler genel olarak, dogrudan ekleme yontemi ve kaynak malzemeli ekleme yontemleri
seklinde siniflandirilabilir (Iida vd., 2004; Noudem vd., 2001; Salama ve Selvamanickam,
1992). Dogrudan ekleme yontemi kiilge siiperiletkenlere arada herhangi bir kaynak malzeme
olmadan disaridan basing uygulanarak dogrudan eklenmesi islemidir. Bu yontemi ilk olarak
Salama ve Selvamanickam (1992), orneklerin birbirine kaynasmasini kolaylastirmak
amaciyla yiizeyleri iyice parlatilan iki kiilce YBCO siiperiletkeni yliz yiize yerlestirerek
denemislerdir. Daha sonra eklenmis 6rnek birkag MPa basing altinda 910 °C’de 18 saat
bekletilmis ardindan 930 °C’ye isitilarak burada 12 saat daha bekletildikten sonra oda
sicakligia sogutmuslardir. Bu yontemle birlestirilen 6rnegin uygulanan alanla kritik akim
yogunlugu degeri her bir 6rnegin akim yogunluguna gore giderek azaldigi goriildi. Birlesme
arayliziinde bosluk ve sinirlara rastlandi.

Basing uygulanarak denenmis birlestirme yontemlerinde ise kii¢iik boyutta 6rneklerin
basarili bir sekilde eklendigi goriildii. Basing uygulanmadan yapilan birlestirmede 6rnekler
arasinda belirgin sinir ve bosluklarin olmasi, artik sivi faz gibi kusurlarin eklenmis ara
yiizeyde kalmasi zay1f baglantiya sebep olmustur. Ornekler arasinda kalan biiyiik bosluklar
orneklerden sivi faz kaybina yol agmakta ve 123 fazinin biitiinliigiinii siirlamaktadir
(Noudem vd., 2001).

Kaynak malzemeli ekleme yonteminde ise kiilge 6rnekler arasinda son derece yogun
sinterlenmis kaynak malzemesi kullanilir. Eklenecek kaynak malzemesi oncelikle ana
orneklerle uygun kristal yapida olmalidir. Kristalografik farkliliklar temas bolgelerinde
olusacak stresten dolay1 oksijen tavlama islemi sirasinda catlak olusumlarina yol agabilir
(Harnois vd., 2002). Kaynak veya ek malzemesi ana Orneklerden daha diisiik bir erime
sicakligina sahip olmalidir. Bu 6zelliklere gore ek malzemesi olarak YBCO’nun erime
noktasindan daha diisiik sicakliklarda sivi fazda bulunan BaCuO2-CuO bilesikleri (tercihen
3BaCuO2z + 2Cu0), Rel23 (Re = Ho, Er, Tm, Yb) bilesimleri ve YBCO/Ag20 bilesimi
kullanilir (Bozzo vd., 2006; Cakir, 2019; Iida vd., 2002; Harnois vd., 2002; Noudem vd.,
2001; Schmitz vd., 1998; Yoshioka vd., 2002; Zheng vd., 1999).

Kaynak malzemeli ekleme yonteminde karsilasilan baslica problemler, 6rneklerin
birlesme bolgelerinde ikincil fazlarin (RE211, BaO, CuO) olusmasidir. Ciinkii bu fazlar
stiperiletken akimlarin 6niindeki engellerdir. Bu engeller kaynak malzemesinin kalinligi,
lehimdeki RE211 baslangi¢ miktari, boyutu ve kompozisyonda farkli malzemelerin
kullanilmasi gibi etkilerdir (Harnois vd., 2002).
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Ho123, Er123, Tm123 ve Yb123 siiperiletkenlerinin erime noktalar1 yaklasik olarak
990 °C, 980 °C, 960 °C ve 900 °C olup YBCO siiperiletken fazindan daha diisiiktiir. Bu
kiilgeler 900-990 °C arasinda uygun bir sicakliga sitilirsa bu siiperiletkenlerin ince
dilimlerinde siirtiklenme ya da kismi sivi faz olusur. Bu sicaklik azaltilirsa malzemedeki
fazlar siiperiletken olmaya baslar, boylece ek kisminin ara yiizeyinde karakteristik yap1
bozulmamis olur. Yb123 malzemesinde sivi kaybi1 fazla oldugundan zayif siiperiletken
Ozelliklere sahiptir ve dolayisiyla tercih edilen bir kaynak malzemesi degildir. Tm123
malzemesi kullanilan kaynak islemlerinde birlesme bdlgesinin siiperiletkenlik ve
mekaniksel Ozelliklerinin YBCO kiilgesine benzer olmasinin yaninda kaynak islemini
basitlestirdigi ve islem siiresini azalttig1 i¢in pratik uygulamalar i¢in umut vericidir (Prikhna
vd., 2003). Hol23 ve Er123 malzemeleri ise YBCO’ya benzer siiperiletken ozelliklere
sahiptir ve bu 6zelliginden dolay1 kaynak malzemesi olarak iyi birer adaylardir (Iida vd.,
2004). Fakat buradaki temel sorun ise ferromanyetik 6zellikte olan bu malzemelerin
stiperiletken fazda iiretilebilmesidir (Cakir, 2015).

Kaynak malzemesi olarak kullanilabilecek bir diger malzeme ise Ag20 bilesigidir.
YBCO siiperiletkenine yapilan giimiis katkist (YBCO+Ag ), uyumlu bir kristalografi ile
birlikte 6rnegin siiperiletken 6zelliklerini bozmadan YBCO’nun ayrisma sicakligint 970
°C’ye azaltir. Ag, YBCO’ya ikinci bir faz olarak dahil olur. Bu sekilde 6rnek mikro
yapisindaki bosluklar1 doldurarak mekanik dayaniklilik saglar ve ¢atlak olusumunu en aza
indirir. Boylece tane baglantisini da artirarak Jc degerini olumlu etkiler (Congreve vd., 2019;
Cakir vd., 2019; Diko vd., 2001; Harnois vd., 2002; Puig vd., 2001). Ekleme isleminde de
birlestirme yiizeyleri arasindaki bosluk genisliinin azaltilmasi ve dolayisiyla sivi faz
kaybinin en aza indirilmesiyle basarili bir ekleme 6rnegi elde edilebilir (Noudem vd., 2001).
Bahsedilen 6rnekler kiilge seklindeki siiperiletkenlerdir. Ek malzeme olarak kiilge yerine Ag
folyolar kullanilarak uygun bir 1s1l islemle yine basarili ekleme 6rnekleri tiretilebilmektedir
(Bartolome vd., 2010).

1.7. Kiilce Siiperiletkenlerin Uygulama Alanlari

Olusturduklar1 mevcut alanin geleneksel kalict miknatislardan ¢cok daha yiiksek olmasi
ve akimin bir enerji kaybi olmadan iletilmesi kiilgce siiperiletkenlerin teknolojik

uygulamalarda kullanimini 6ne ¢ikaran baslica 6zellikleridir.
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Geleneksel neodimyum (NdFeB) miknatislar 1,5-2 T manyetik alan {iretebilirken,
kiilge siiperiletken malzemeler 50 K degerinde bile 10 T {izerindeki manyetik alanlari
tuzaklayabilmektedir. Cambridge Universitesi Kiilce Siiperiletken Arastirma Grubu 26 K
sicakliginda  yiiksek sicaklik  siiperiletken  (high-temperature-superconductor-HTS)
malzemede tuzaklanan manyetik alan degerini 17,6 T olarak Ol¢tii ve siiperiletken
miknatislarda yeni rekor degere ulasildi (Durell vd., 2014; Ainslie ve Fujishiro, 2020).

Biiytik taneli yliksek sicaklik kiilge siiperiletkenler, kiilge siiperiletken ile kalic1 bir
miknatis arasindaki kuvvetin kullanildigi motorlar ve volan i¢in manyetik yataklar, enerji
depolama sistemleri ve manyetik olarak havaya kaldirilan araglar1 (Maglev) igeren
uygulamalarda, etkili manyetik perdelemenin gerceklestirildigi uygulamalarda, yiik tasima,
yik kaldirma ve alan tuzaklama miknatislari olarak miihendislik uygulamalarinda ve
MRI/NMR cihazlarinda kullanilir.

MRI goriintiileme sistemlerinin  performansim1  iyilestirmek icin kullamilan
stiperiletken miknatislarla ulagilan yiiksek ve c¢ok kararli manyetik alanlar sayesinde
goriintiidde yliksek ¢oziintirliige ulasilir. Ogawa vd. (2011), halka seklindeki alt1 adet EuBCO
kiilge siiperiletkeni c-yoniinde st {iste istifleyerek siiperiletken manyetik rezonans
mikroskobu/sistemi gelistirmis ve bu sistemi kullanarak, sabitlenmis bir fare fetiistiniin net
bir 3D goriintiisii elde etmislerdir (Larbalestier vd., 2001; Nakamura vd., 2007; Durell vd.,
2018; Namburi vd., 2021).

Halka seklindeki kiilge siiperiletkenler st kritik alan altindaki belirli bir kritik alan
degerinin altinda verimli manyetik perdeleme olarak islev goriirler. Perdeleme, halka veya
tiip seklindeki siiperiletken malzemenin duvar kalinlig1 veya dis tabakasi boyunca dolasan
akim dongiileri tarafindan saglanir. Siiperiletken perdelemenin verimliligi, disaridan
uygulanan alan (Ha) ve bu alana kars siiperiletkende olusan akimin yarattigi manyetik aki
yogunlugu (B) arasindaki oran ile belirlenebilir. Bu oran perdeleme faktorii (shielding factor
- SF) olarak isimlendirilir.

Stiperiletkenin perdelemeyi etkili kilacak 6zellikleri perdeleme faktori ile limit/esik
manyetik indiiksiyon (Besik) degeridir. Esik manyetik alan degeri, B alanina ulagma
derecesidir. Genel olarak perdeleme faktorii ve esik alan degerinin yliksek olmasi perdelenen
alan1 artirir. Bunlarla birlikte 6rnegin en/boy orani da perdeleme hacmini etkiler. Kisa boylu
halka tipi silindirik siiperiletkenlerde uzun silindirlere kiyasla perdeleme hacminin azaldigi
goriilmekle birlikte 6rnekte olusan yiizey akimlari yalnizca birka¢ milimetrelik derinlikte

akacagi i¢in halkanin duvar kalinligi silindirin Jc degeri bakimindan 6nem tagir. Cilinkii esik
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alan degeri silindirin duvar kalinlig ile orantilidir (Niculescu vd., 1994; Wera vd., 2019;
Namburi vd., 2021).

Perdeleme 0Ozelligi ile hassas cihazlar1t manyetik olarak izole etmek/korumak ve
stiperiletken cihazlar gibi yiiksek manyetik alan cihazlarini ¢alistirirken ayni zamanda
alandan bagimsiz bir bolge olusturularak dis ortami korumak amaglanir. Istenmeyen harici
alanlan i¢ ortamdan uzaklastirmak, kablo veya iletkenlerden gelen radyasyonu azaltmak
amaciyla ihtiyaca yonelik olacak sekilde manyetik odalar ve kablo, kutu, kapak, boru gibi
cesitli sekillerde makro boyutlardan, nano diizeyde yiiksek hassasiyetli 6lgme cihazlarina
kadar cesitli uygulamalarda diisiik bir manyetik alan arka planinin elde edilmesi i¢in genis
6lgekte kullanilirlar (Degen, 2008; Gu vd., 2017; URL-1, 2023).

Stiperiletken malzemeler olusturduklar1 perdeleme etkisiyle manyetik alanlari,
esdeger bir ferromanyetik halkadan daha verimli bir sekilde koruyabilmektedir.
Ferromanyetik malzemelerle esik manyetik alan degeri siiperiletkenlerin aksine oldukca
diistiktiir.

Yapilan bir ¢calismada AC ve DC eksenel manyetik alana maruz kalan ¢ok kristalli Bi-
2223 siiperiletken halkanin, uygulanan eksenel manyetik alani bir esik eksenel alan degerine
kadar etkili bir sekilde korudugu gosterilmistir. Burada malzemenin kaldirabildigi esik alan
degeri halkanin uzunlugu ve ortalama yaricapi ile belirlenir (Tomkow vd., 2015; Namburi
vd., 2021). Baska bir ¢alismada ise YBCO silindirinde 20 K'de ~1,5 T'lik perdeleme elde
edilmistir (Wera vd., 2017).

Stiperiletken manyetik firlaticilar kullanilarak geleneksel firlaticilara gore cok daha
yiiksek hizlara ulasilabilmektedir. Kalkis sistemi olmayan araglarda (hedef ucak, IHA gibi)
kalkis, firlatma sistemleriyle gerceklestirilir. Geleneksel sistemlerde kalkis hiz1 sabittir ve
firlatma yapildiktan sonra sistemin hareket kabiliyeti bir siire kisitlanir. Siiperiletken
miknatislarin kullanildigi elektromanyetik firlaticili sistemlerde kalkislar daha kontrollii hale
gelir ve bu sekilde sistemin gévdesinin zarar gérmesi engellenir (Basaran vd., 2021).

Volanlh sistemlerde donme kayiplarini azaltmak ve %90’a kadar enerji depolama
verimliligi elde etmek i¢in siiperiletken miknatislar kullanilarak kinetik enerjinin biiyiik bir
donen kiitlede toplanmasiyla volanli enerji depolama sistemleri gelistirilmistir (Strasik vd.,
2010; Werfel vd., 2012).

Manyetik olarak kaldirilmis Maglev treni kiilce siiperiletken miknatislarin birlesimiyle
olusturulan bir siiper yiiksek hizli tagima sistemidir. Trenin ¢alisma prensibinde; yol boyu

dizilmis olan elektromiknatislara alternatif akim verilir. Aragtaki siiperiletken malzemeler
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ile yol boyu dizilen elektromiknatislar, itme ve ¢ekme kuvvetleriyle birlikte trenin havaya
kalkmasini saglayarak aracin dogrusal hareketini saglayan, tek bir es zamanli motor
olusturur (Aydiner, 2006). Bu olay Meissner Etkisine denk gelir. Meissner Etkisinde
disaridan uygulanan miknatisin yarattig1 manyetik alan siiperiletken malzeme ylizeyinde bir
elektrik akimi olusturur. Bu akimin yarattigi manyetik alan da disaridan uygulanan alana ters
yondedir ve karsilikli alanlar sifirlanarak arada bir manyetik yastik olusur ve miknatis
havada kalir. Cin'de Maglev teknolojisi i¢in tahliye tiipiiyle tasima da dahil olmak {izere
giiniimiizde havaya kaldirma iizerinde aktif olarak calisan birka¢ grup vardir (Hull ve
Murakami. 2004; Sotelo vd., 2012; Jiang vd., 2012).

T1bbi ve biyoteknolojik uygulamalarda, ¢esitli ¢ozeltileri karistirmak icin kirlilige ve
filtre temizlemesi i¢in zahmete neden olan mekanik karistiricilar yerine manyetik aki
tuzaklayan siiperiletken kiilge ile alt ve st tabakada iki kalict miknatisin itme-¢ekme
etkisinin kullanilarak gelistirilen doniis hiz1 iyilestirilmis temasiz bir sekilde kullanilabilen
manyetik karistiricilar da uygulama alanlar1 arasinda yer alir. Bunlarin ¢alisma prensibi

manyetik yataklarla aynidir (Koyama vd., 2006).



2. YAPILAN CALISMALAR

2.1. Baslangi¢c Tozlarinin Hazirlanmasi
2.1.1. YBa,CuzOrx Bilesiginin Hazirlanmasi

Molekiil agirliklart ve saflik dereceleri Tablo 2.1°de verilen Sigma Aldrich marka
Y203, BaCOs ve CuO baslangi¢ tozlarinin uygun oranlardaki miktarlar1 asagidaki kimyasal
tepkime kullanilarak hesaplandi ve YBa2CusO7x (Y123) toz karisimi elde edildi. Tozlarin

tartilmasinda 0,1 mg hassasiyetli Sartorius marka elektronik terazi kullanildi.

1/2Y,05 + 2BaC0; + 3Cu0 — YBa,Cuz0,_, + 2C0, (2.1)

Tablo 2.1. Kullanilan toz bilesiklerin molekiil agirliklar1 ve saflik dereceleri

Tozun adi Sembolii Molekiil agirlig Saflik derecesi(%)
Itriyum OKksit Y203 225,81 99,99
Baryum Karbonat BaCOs 197,34 99,999
Bakar Oksit CuO 79,54 99,99

Hazirlanan Y123 toz karisimi akik tasindan yapilmis havan iginde bir siire elle
karistirtldi ve homojen bir karisim elde etmek amaciyla 15 dakika siireyle Retsch marka
ogiitme aletinde 6giitiildii. Ogiitme sonrasinda toz karisimi aliimina pota (Al203) igerisinde
KSL-1700X-A2 MTI marka kare firma yerlestirildi. Toz karistmdan nem ve CO2 gaz1 gibi
11l islem sirasinda agiga ¢ikacak gazlari veya safsizliklari uzaklastirmak i¢in Sekil 2.1°deki
151l islem semasinda verilen kalsinasyon islemi yapildi. Homojenligi artirmak i¢in A ve B
noktalarinda toz karisim firindan alinarak 15°er dakika siireyle ara 6giitme islemi yapildi.
Kalsinasyon igleminden sonra toz karisim ogiitiicii ile tekrar 15 dakika 6giittildi.

Kalsinasyon islemi sonrasinda elde edilen Y123 toz karigimi eritme islemi i¢in platin
(Pt) bir potaya konuldu ve kare firina yerlestirildi. Sekil 2.2°de verilen 1s1l islem semasindaki
gibi 1450 °C’ye 1s1tild1 ve bu sicaklikta 5 dakika bekletildikten sonra eriyik haldeki karigim
firmdan alinip bakir bir levhaya dokiildii. Karisimin yiiksek sicakliktaki faz durumunu

korumak i¢in {izerine bakir bir plakayla hizli bir sekilde vurularak eriyik haldeki karisim
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sogutuldu. Eritilip hizli bir sekilde sogutularak elde edilen ince plakalar akik havanda elle
biraz karistirtlip toz haline getirildikten sonra 6giitme makinesinde 15 dakika siireyle

ogiitiildi ve eritilmis Y123 toz karisimi hazir hale geldi.

T(°C) ,
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Sekil 2.1. Y123 ve Y211 toz karigimlarinin kalsinasyon islem semasi

T(°C),

1450
1200

50

t (dakika)

Sekil 2.2. Y123 toz karigiminin eritme 1s1l islem semasi

2.1.2. Y;BaCuOs Bilesiginin Hazirlanmasi

Siiperiletken olmayan Y2BaCuOs (Y211) toz karisimini elde etmek igin Tablo 2.1°de
saflik dereceleri ve molekiil agirliklari verilen Sigma Aldrich marka Y203, BaCOs ve CuO

baslangi¢ tozlarinin uygun oranlardaki miktarlar1 asagidaki kimyasal tepkime kullanilarak
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hesaplandi ve Y211 toz karisimi elde edildi. Tozlarin tartilmasinda 0,1 mg hassasiyetli

Sartorius marka elektronik terazi kullanildi.

Y,05 + BaCO; + Cu0 - Y,BaCuOs + CO, (2.2)

Elde edilen toz karisimi akik havanda elle bir siire karistirildi. Y211 toz karigiminin
yapi igerisindeki boyutlarinin kiigiik olmasi gerektiginden Retsch marka 6giitme aletinde 30
dakika siireyle ogiitiildii. Ogiitme sonrasinda toz karisimi aliimina pota (Al203) icerisinde
KSL-1700X-A2 MTI marka kare firma yerlestirildi. Sekil 2.1°deki 1s1l islem semasinda
verilen kalsinasyon iglemi yapildi. Homojenligi artirmak i¢in toz karisgm A ve B
noktalarinda firindan alindi ve Y123 baslangi¢ tozunun 1s1l isleminden farkli olarak bu kez
30 dakika siireyle ara 6giitme islemi yapildi. Kalsinasyon isleminden sonra firindan alinan
toz karisim 30 dakika tekrar ogitildi ve Y211 toz karisimi 6rnek kompozisyonunda

kullanilmak tizere hazir hale geldi.

2.2.  YBCO Siiperiletken Orneklerinin Uretimi
2.2.1. Y123 + %25 Y211 Orneklerinin Uretimi

Hazirlanan toz karisimlardan Y123:Y211 = 1:0,25 oraninda 14 gram tartilarak 10
ton/cm? basing altinda 20 mm ¢apinda silindirik tabletler hazirlandi.

Tabletlerin altina sivi faz kaybini 6nlemek amaciyla Y203 tozu serpildi (Chaud vd.,
2000) ve tanelerin c-ekseni boyunca yonlenerek biiyiimesi i¢in list yiizey merkezlerine 2 mm
x 2 mm boyutunda NdBCO/YBCO/MgO (MgO altlik {izerinde 20 nm kalinlikli YBCO ve
300 nm kalinlikli NdBCO) ince film ¢ekirdek, NdBCO katmaninin bulundugu parlak yiizey
ornekle temas edecek sekilde yerlestirildi. Hazirlanan tabletler KSL1700X MTI marka kare
firma konularak Sekil 2.3’te goriilen 1s1l islem semasi uygulandi. Yapi icerisindeki
gbzeneklerin sayisini azaltmak amaciyla 940 °C sicakligina ulasildiktan sonra bu sicaklikta
ornek bir siire bekletildi (Li vd., 2017). Bu asamadan sonra YBCO faz diyagramindaki (Sekil
1.4) 211+L bolgesinde maksimum 1045 °C sicakliga sitilarak 60 dakika boyunca bu
sicaklikta bekletildi. Ardindan 1002 °C’ye hizla sogutularak 211+123 bolgesindeki tanelerin
olugsmasi saglandi. Bu adimdan sonra olusan tanelerden 211+123 bolgesinde tek bir tane
olusumunu saglamak i¢in drnek yavas bir sekilde sogutularak sicaklik 990 °C’ye diisiirtildii

ve ardindan 6rnek oda sicakligina sogutuldu. Ayni bilesime sahip toplamda ii¢ adet ana
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ornek tiretildi ve ornekler S-D20-1, S-D20-2, S-D20-3 seklinde isimlendirildi. Burada S ana
ornegi, D ise 6rnegin ¢apini temsil etmektedir. Uretilen Y123 + %25Y211 6rneklerinin iist

ylizey fotograflar1 Sekil 2.4’te goriilmektedir.

T(°C),

N
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Sekil 2.3. 20 mm ¢apinda {iiretilen Y123 + %25Y211 6rneklerinin 1s1l islem semasi

S-D20-3

Sekil 2.4. 20 mm ¢apinda tiretilen Y123 + %25Y211 6rneklerinin iist yiizey goriiniimii
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2.2.2. Y123 + %25Y211 + %20Ag.0 Ekleme Orneginin Uretimi

Kaliteli ve daha biiyiik boyutlarda siiperiletken kiilce iiretmenin pratik bir yolu
orneklerin birbirine eklenmesidir. Ekleme isleminin basarili olmasi igin tiretilecek ekleme
ornekleri ile ana ornekler benzer yapida olmali ve ekleme 6rneginin erime sicakligi daha
diisiik olmalidir. Ag20 katkili 6rnekler bu 6zelliklerin yaninda mekanik dayanikliligi da
saglamasiyla ek malzemesi olarak tercih edilebilir ve Ag20O katki orani siiperiletken fazi
bozmayacak sekilde belli degerlerde olmalidir (Ates ve Yanmaz, 1998). Bu calismadaki
ekleme 6rneginde %20 oraninda Ag20 toz karisimi kullanildi.

14 gram 6rnek i¢in Y123 + %25Y211 + %20Ag20 karisimi hazirlandi ve toz karigim
10 ton/cm? basingta 20 mm capinda silindirik tablet haline getirildi. Tabletin altina siv1 faz
kaybin1 6nlemek amaciyla Y203 tozu serpildi ve iist ylizey merkezine 2 mm x 2 mm
boyutunda NdBCO/YBCO/MgO ince film ¢ekirdek yerlestirilerek Sekil 2.5’te goriilen 1s1l
islem uygulandi. Giimiis katkis1 6rnegin erime noktasini diisiirdiiglinden 1s1l islemde
maksimum sicaklik 1030 °C olarak belirlendi. Ardindan 6rnek 995 °C’ye hizla
sogutulduktan sonra sicaklik yavas bir sekilde diisiiriilerek tane biiyiimesi saglandi. Uretilen
ornek A-D20 seklinde isimlendirildi. Burada A, ekleme 6rnegini, D ise 6rnegin ¢apini temsil
etmektedir. Uretilen Y123 + %25Y211 + %20Ag20 orneginin fotografi Sekil 2.6°da

goriilmektedir.
T(°C) ),

1030
995

,16 °C/dak.

935

50

N

t (dakika)

Sekil 2.5. Y123 + %25Y 211 + %20Ag20 ekleme 6rneginin 1s1l islem semasi
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A-D20

Sekil 2.6. 20 mm capinda tiretilen Y123 + %25Y211 + %20Ag20 ekleme 6rneginin iist
ylzey gorunumu

2.3. Kiilge YBCO Siiperiletkenlerin Eklenmesi

Uretilen Y123 + %25Y211 ana Orneklerini ekleme islemi igin erime noktasi daha
diistik olan glimiis katkil1 Y123 + %25Y?211 + %20Ag20 ekleme 6rnegi kullanildi. Ekleme
ornegi, kalinlig1 yaklasik 1 mm olacak sekilde yatay olarak ince dilimler halinde kesildi.
Y123 ornekleri ve kesilen ekleme Orneklerinin birbirine temas edecek yiizeyleri
zimparaland1 ve {ist iiste istiflenerek iki Al2Os plaka arasma konuldu. Ornekler arasinda
dengeyi saglamak ve 1s1l islem sirasinda olusabilecek sivi faz kaybini 6nlemek amaciyla
plakalarla 6rnek arasina Y203 tozu serpildi. Orneklerin birbirine eklenmesini saglamak i¢in
istiflenmis Ornekler iizerine 2,4 kg’lik bir kiitle yerlestirildi ve 1si1l islem uygulandi.
Uygulanan 1s1] islemde istiflenmis 6rnek 1030 °C’ye yiikseltildikten sonra bu sicaklikta 60
dakika bekletildi ve oda sicakligina sogutuldu (Sekil 2.7).

T(°C),

7z

1030[ =TT -

50 600 750

N

t (dakika)

Sekil 2.7. Ekleme isleminin 1s1] islem semasi
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Sekil 2.8 (a)’da istiflenmis orneklerin 1s1l islem uygulanmadan onceki goriintiisii ve
Sekil 2.8 (b)’de ise 1s1l islem uygulandiktan sonra 6rneklerin eklenmis halinin goriintiisii
verilmigstir. Eklenmis 6rnek W-D20 seklinde isimlendirildi ve bu 6rnegi siiperiletken halka
haline getirmek i¢in ¢ekirdegin bulundugu konum merkez alinarak 8 mm ¢apinda oyuk agild1
(Sekil 2.9). Oyuk agma islemi ¢atlak olusumunu en aza indirmek, kisa siirede temiz ve kesin
bir kesme saglamasi ve siiperiletken yapiya herhangi bir zarar vermediginden su jeti yontemi
kullanilarak yapildi (Withnell vd., 2005). Yap1 icgerisindeki oksijen atomu bosluklarini
gidermek amaciyla 450 °C’de 200 saat siireyle oksijenle tavlama islemi uygulandi.
Oksijenleme isleminden sonra drnek dikey olarak ikiye boliindii. Iki parcadan birinin farkl

bolgelerinden kiigiik parcalar kesilerek yapisal ve fiziksel 6zellikleri incelendi.

Y 7:?: Kiitle

S

Sekil 2.8. (a) Y123+ %25Y211 + %20Ag20 ekleme 6rnegi kullanilarak istiflenmis Y123+
%25Y211 ornekleri (b) Is1l islem sonrasi eklenmis 6rnek
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W-D20

Sekil 2.9. Isil islem sonrasi eklenmis ve 8 mm oyuk agilmis W-D20 6rnegi

2.4. Yapisal Analiz
2.4.1. Diferansiyel Termal Analiz (DTA)

DTA analizi, 6l¢iimii yapilacak 6rnek ve erime sicakligi ¢ok yiiksek olan referans bir
malzemeye kontrollii bigimde ayn1 sartlarda ayni sicaklik programi uygulanirken 6rnek ile
referans malzeme arasindaki sicaklik farkinin (AT), sicakligin fonksiyonu olarak 6l¢tildiigii
bir tekniktir (Skoog vd., 1998). Elde edilen veriler malzemelerin faz degisimleri (erime,
kristallenme) ve tepkimelerin yapisi (endotermik, ekzotermik) hakkinda bilgi verir.

Baslangi¢ tozlarinin kalsinasyon ve erime sicakliklarinin belirlenmesi i¢in EXTAR Sl
TG/DTA6300 marka DTA cihazi kullamldi. Olgiim yapilacak toz karisgrmi DTA cihazinin
kiiglik aliimina (Al203) potalarindan birine yerlestirildi. Referans malzemesi olarak diger
potaya yiiksek erime sicakligindan dolay1 Al203 tozu (2030 °C) yerlestirildi. Cihaz Y123 toz
karigimlart i¢in 1100 °C sicakligina, Y211 toz karisimi i¢in 1300 °C sicakligina 1sitildi.
Referans malzemenin termogiftinin sinyalinden elde edilen degerler termografigin yatay
ekseni olarak kaydedilirken 6rnek ile referans malzemenin sicaklik farki, potansiyel farkina

dontstiiriilerek grafigin dikey ekseni olusturuldu.

2.4.2.  X-Isilar1 Kirinim Analizi (XRD)

X-1gmlart kirmimi kati bir kristalde bulunan cesitli fazlarin kendine 6zgii atomik

dizilimlerine bagl olarak X-1sinlarin1 karakteristik olarak kirmasi ile gerceklestirilir. Olusan
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kirimim desenleri ile kristalde bulunan farkli fazlar ve bu fazlarin kendine 6zgli dogrultulari,
malzemenin safligi, atomlarin geometrik diizeni ve atomlar arasindaki mesafe hakkinda
bilgiler elde edilir (Skoog vd., 1998).

Baslangig tozlarinin ve 6rneklerin X-1sin1 kirinim desenleri XPert3 Powder marka toz
difraktometresinde CuKo. 1stnimi (A=1.54059 A, 45 kV, 40 mA) kullanilarak elde edildi.
Olgiimler atmosfer ortaminda ve oda sicakliginda 20°-60° araliginda, 3°/dak. hizinda ve
0.02° adimlarla yapildi. Olgiimler yapilmadan dnce &rneklerin iist yiizeyleri zimparalanarak

parlatildi.

2.4.3. Polarize Optik Mikroskop (POM)

Polarize optik mikroskop 1s181n polarizasyon (kutuplanma) 6zelliginden yararlanilarak
yapilan bir cihazdir. Polarize mikroskoplarda 151k kaynagindan gelen isinlar polarizasyon
filtreleri (prizmalari) yardimiyla tek bir dogrultuda titresen polarizasyon iginlara ¢evrilerek
ylizeyden goriintii alinir.

Uretilen &rneklerin iist yiizeyleri dnce zzimparalandi daha sonra malzeme iizerindeki
kirlilikleri gidermek amaciyla elmas parlatma kremi ile kecesi kullanilarak parlatildi.
NIKON ECLIPSE ME600 marka polarize 1sikli optik mikroskop kullanilarak yiizey mikro
yapilar1 incelendi. Polarize optik fotograflari x5, x10 ve x20 biiylitmelerde ¢ekildi.

24.4. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) ve Enerji Dagilmh X-Isim
Spektrometresi (EDS)

Taramali elektron mikroskobu ile yliksek biiyilitmelere cikilarak yiizey goriintiisii
alinir. Gorlintlinlin olugmasi, yiiksek voltaj uygulanarak hizlandirilan elektronlarin manyetik
lensler aracilifiyla odaklanarak ornek iizerine gonderilmesiyle saglanir. Gelen elektronlar
ile 6rnek atomlarindaki elektronlarin etkilesmesi sonucu sagilan elektronlardan elde edilen
sinyallerle goriintii elde edilir.

Baslangi¢ tozlarinin parcacik boyutlarinin analizi ve eklenmis Orneklerin ekleme
bolgelerinin igyapr analizlerinin yapilmasi amactyla CARL ZEISS EVO LS-10 marka
Taramal1 Elektron Mikroskobunda SEM fotograflar elde edildi.

Taranan bdlgelerde bulunan elementlerin oranmi ve dagilimlarimin belirlenmesinde

SEM cihazina bagli EDS sistemi kullanildi. Her bir elemente 6zgii olan X-1ginlar1 enerji
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histogrami haline doniistiiriilerek bolgedeki her bir elementin ne oldugu ve miktar

belirlendi.

2.5. Fiziksel Analiz
2.5.1. Diisiik Sicaklhik Diren¢ Ol¢iimii

Direng-sicaklik degisimleri, standart dort nokta yontemi ile Quantum Design fiziksel
ozellik 6lgme (PPMS) sistemi kullanilarak, 40-300 K araliginda yapildi. Ornekler 40 K
degerine sogutulduktan sonra 1 K/dak. hizla 300 K degerine cikartilirken 6l¢iim alindi.
Orneklerin direng 6lgiimii ZFC (Zero-Field-Cooled, alansiz sogutma) yontemi ile 0, 1, 2, 3,
4,5, 6 ve 7T gibi farkli manyetik alanlar uygulanarak yapildi. ZFC yonteminde 6rnekler
once sogutulur, daha sonra manyetik alan uygulanir. Manyetik alan 6rneklerin c-eksenine
paralel olacak sekilde uygulandi.

Olgiim islemi igin istiflenmis &rnekten ek bolgeyi de kapsayacak sekilde 3 mm x 3 mm
x 8 mm boyutlarinda Sekil 2.10 (a)’da goriilen ek bolgelerinden WR-iist-ek ve WR-alt-ek

seklinde isimlendirilen iki dikdortgen prizma 6rnek kesildi.

Y123

WR-iist-ek Ek bolgesi

Y123 ° o.
Ek bolgesi

Y123

WR-alt-ek

a) b)

Sekil 2.10. a) Direng 6l¢iimii i¢in eklenmis 6rnekten kesilen iki dikdortgen parga ve b)
Standart dort nokta yontemi ile direng 6l¢limiiniin sematik gosterimi

Standart dort nokta yontemi i¢in kesilen 6rnege dort noktadan giimiis boya kullanilarak
kontak yapildi. Ol¢iim hatalarni en aza indirmek icin noktalarin mesafeleri esit alind1. Sekil
2.10 (b)’de goriilen standart dort nokta yontemi ile dis iki bakir telden sabit bir akim gegirildi
ve igteki iki bakir tel arasindaki potansiyel fark yoluyla direng ol¢iildii.
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2.5.2. Diisiik Sicaklik Manyetizasyon Ol¢iimleri

Diisiik sicaklik manyetizasyon olgtimleri Quantum Design fiziksel 6zellik 6lgme
(PPMS) sisteminin VSM modiilii kullanilarak 50 ve 77 K’lik sabit sicakliklarda, 100 Oe/s’lik
stiptirme hizinda ve —6 T ile +6 T arasinda manyetik alan uygulanarak yapildi.

Orneklerin kritik akim yogunluklari (Jc) Denklem 2.3’te verilen Bean modeline gére

belirlendi.

_ 204M 2.3)

[t 3]

c

Denklemde verilen AM emu/cm? cinsinden manyetizasyon egrisinin genisligidir. a ve
b (a < b) cm cinsinden dikdortgen seklindeki 6rnegin boyutlaridir.

Diisiik sicaklik manyetizasyon 6l¢iimii i¢in Sekil 2.11°de goriildiigii gibi yaklagik 3
mm x 3 mm x 4 mm boyutlarinda iist ek bolgesinin tizerinden (W-iist) ve altindan (W-orta),
ek bolgelerinden (W-iist-ek ve W-alt-ek) ve alt ek bdlgesinin altindan (W-alt) olmak {izere
toplam bes dikdortgen prizma 6rnek kesildi.

Y123 W-iist
Ek bolgesi W-iist-ek
Y123 W-orta
EKk bolgesi W-alt-ek
W-alt

Y123

Sekil 2.11. Manyetizasyon 6l¢iimii i¢in eklenmis 6rnekteki farkli bolgelerden kesilen
parcalarin sematik gosterimi



3. BULGULAR VE TARTISMA

3.1. Baslangi¢c Tozlarimin Yapisal Analizi
3.1.1. Taramah Elektron Mikroskop (SEM) Analizi

900 °C’de 36 saat kalsine edilmis Y123 ve Y211 tozlari ile 1450 °C’de eritilip hizl
sogutulmus Y123 eritme tozlarmin pargacik boyutlarini analiz etmek i¢in Sekil 3.1°de
verilen SEM gdriintiilerinden yararlanildi.

Kalsine tozlarin iiretimi esnasinda, iki toz karigimina da ayni 1s1l islem uygulandi ve
Y 123 toz karisiminin iiretiminde ara 6giitme siiresi 15 dakika, Y211 toz karistminda bu siire
30 dakika olarak belirlendi. Ciinkii toz karisimlarinin tiretim asamalarinda 6giitme sirasinda
parcaciklarin tane boyutlar1 ¢ok fazla kiiclildiigiinde, Y211 katkili 6rneklerde daha fazla
olmak {iizere, siiperiletken 6rneklerde diamanyetik davranis yaninda ferromanyetik davranis
gibi diger manyetik etkilerin de oldugu ve bu durumun 6rnegin siiperiletkenlik 6zelligini
azaltan bir etki gosterdigi bilinmektedir (Hasanain, 2010). Ferromanyetik 6zellik gosteren
siiperiletken drneklerde de Jc degeri olumsuz etkilenir. Oyle ki bu 6rneklerdeki Jc degeri
Y211 katkisinin olmadigt drneklerin Jc degerinden bile daha diisiiktiir. Bu nedenle tane
boyutunun kiigiilmesinden kaynaklanan ferromanyetik etkinin giderilmesi i¢in 6rneklerin
oglitme slireleri veya 6glitme sirasinda uygulanan kuvvet onemlidir. Toz karigimlarina
uygulanan ara 6giitme siireleri bu durum dikkate alinarak belirlendi (Cakir, 2015).

Sekil 3.1 (a) ve (b)’de kalsine edilmis ve eritilip sogutulmus Y123 toz karigimlarinin
pargacik boyutlart sirayla ~ 0,7-4,6 um ve ~ 0,6-2,3 gm civarindadir. Literatiirde de
belirtildigi gibi Y123 i¢in uygun boyut 1-3 um araligindadir (Namburi vd., 2018; Wei Zhang
vd., 2017).

Ideal bir civileme merkezi olarak Y211 pargacik boyutunun siiperiletken uyum
uzunlugu diizeyinde olmasi gerekir. 1-2 um boyutlarindaki Y211 parcaciklariin Y123
matrisi i¢erisinde diizgiin bir sekilde dagilarak Y123 6rneginin siiperiletkenlik 6zelliklerinde
iyilesmeye yol actign goriilmiistiir (Pinmangkorn vd., 2020). Ote yandan Y211
parcaciklarinin ¢ivileme igin etkili boyutlar1 esas olarak 1 x#m civarindadir (Radusovska vd.,
2018). Sekil 3.1 (c)’de goriildiigii gibi olgiilen Y211 parcacik boyutlart ~ 0,8-2,8 um

degerleri arasindadir.
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EHT = 10.00 kY Signal A= SE1 IProbe= 100 pA Karadeniz Technical University
WO=105mm Mag= 1500 KX Central Research Laboratory

EHT = 10.00 kY Signal A= SE1
WD=105mm Mag= 1500KX Central Research Laboratory

IProbe = 100 pA Karadeniz Technical University

2 pm EHT = 10.00 kY Signal A= SE1 IProbe= 100 pA Karadeniz Technical University
WD=105mm Mag= 1500KX Central Research Laboratory

Sekil 3.1. a) 900 °C’de 36 saat kalsine edilmis Y123, b) Eritilip-hizli sogutulmus Y123 ve
¢) Kalsine edilmis Y211 tozlarinin SEM goriintiileri



39

3.1.2. Diferansiyel Termal Analiz (DTA)

900 °C’de 36 saat kalsine edilmis Y123 ve Y211 tozlar ile 1450 °C’de eritilip hizli
sogutulmus Y123 eritme tozlarinin kati hal faz gegislerini belirlemek i¢in 6rnekler 1sitilirken

DTA analizi yapildi. Sekil 3.2°de analiz sonuglar1 goriilmektedir.
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Sekil 3.2. a) 900 °C’de 36 saat kalsine edilmis Y123, b) Eritilip-hizli sogutulmus Y123 ve
c) Kalsine Y211 tozlarinin DTA egrileri
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Her bir toz karisimi i¢in bulunan erime sicaklik degerleri grafikteki i¢ sekil i¢erisinde
goriildiigii gibidir. Sekil 3.2 (a) ve (b)’de verilen toz karisimlarinda, ilk kimyasal islem olan
kalsinasyon islemiyle elde edilmis Y123 tozunun erime sicakligi 1015 °C, kalsinasyon
isleminden sonra eritme islemi uygulanmis Y123 tozunun erime sicakliginin ise 1013 °C
degerinde oldugu goriildii.

Sekil 3.2 (a)’da 300 °C civarindaki endotermik pik ve (b)’de 300-400 °C civarinda
goriilen kiigiik ekzotermik pikler, 6rnegin oksijen kaybettigi sicakliklar1 gostermektedir
(Oztiirk, 2006). Y123 karisimi, YBa2CusOs kompozisyonunda siiperiletken olmayan
tetragonal fazdadir. Tetragonal fazda bulunan 6rnek igerisinde ¢ok sayida oksijen bosluklari
bulunmaktadir. Orneklere uygulanan oksijen tavlama islemiyle yapi icerisindeki eksik
oksijen igerigi giderilerek tetragonal fazdan siiperiletken faza gecis saglanir. Sekil 3.2 (a) ve
(b)’de 300 °C’de goriilen kiigiik pikler ile 800-950 °C’de goriilen endotermik pikler, bu toz
karisimlar1 i¢in oksijen tavlama isleminde en uygun sicaklik araliginin 300-800 °C arasinda
olabilecegini gosterir (Fossheim ve Sudbu, 2004; Cakir, 2015; Khuanbay vd., 2022).

Sekil 3.2 (a) ve (b)’de goriilen Y123 toz karisimlarinin her ikisinde de 800 °C
sicakligindan itibaren erime sicakligina kadar olan endotermik pikler malzemedeki
safsizliklar, farkli fazlarin erimesi ve salinan veya sogrulan oksijen gaziyla olusan kati hal
faz degisimlerini gosterir (Hlasek, 2019). Y123 toz karisimindaki bu piklerin sayisinin
kalsine Y123 toz karisimina gore daha fazla olmasi eritilip hizli sogutulmus toz karisimin
daha fazla farkl bilesimde faz i¢erdigini gosterir (Cakir, 2015). Sekil 3.2 (b)’de 925-950 °C
civarinda goriilen endotermik pik, toz karisiminda reaksiyona girmemis oksitlerin varligini
gosterir (Li vd., 2017).

Sekil 3.2 (c)’de 1260 °C’ye kadar olan 1s1l islem siirecinde belirgin bir katihal faz
gecisinin olmadig goriilmektedir. 1260 °C civarinda Y211 toz karisiminin erimeye bagladigi
ve 1275 °C sicaklikta eridigi goriilmektedir. Toz karisimlarinin erime sicakligi degerlerine
bakildiginda Y211 toz karisiminin erime sicakligit Y123 toz karigimlarindan oldukca
yiiksektir. Siperiletken Ornek bilesiminde siiperiletken olmayan Y211 parcaciklari
kullanilir. Cilinkii Y211 pargaciklar1 6rnekte aki ¢ivileme merkezleri olarak gorev alir. Y211
parcaciklar1 yiiksek sicakliklara dayanikliligi sayesinde erimeyerek, kiiciik boyut ve
homojen dagiliminin da saglanmasiyla birlikte siiperiletken malzemede etkin c¢ivileme

merkezleri olustururlar (Murakami, 1992).
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3.1.3. X-Isinlar1 Kirinim Analizi (XRD)

900 °C’de 36 saat kalsine edilmis Y123 ve Y211 tozlari ile 1450 °C’de eritilip hizl
sogutulmus Y123 eritme tozlarinin yapisindaki siiperiletken ve diger fazlar XRD desenleri

yardimiyla belirlendi. Toz karigimlarinin analiz sonuglar1 Sekil 3.3’te goriilmektedir.

)
S * Y211
—
(@ T A BaCuO,
0 CuO
E3
A Kalsine Y123
X A U

—~
©
—
—
~

(b)

Eritilip sogutulmus Y123

Siddet (keyfi birim)
>

Kalsine Y211

20 25 30 35 40 45 50 55 60
20 (derece)

Sekil 3.3. a) 900 °C’de 36 saat kalsine edilmis Y123, b) Eritilip-hizli sogutulmus Y123 ve
¢) Kalsine edilmis Y211 tozlarinin X-1511 kirinim desenleri

Toz karisimlarindaki BaCOs bilesiginin erime noktasi 811 °C civarinda olup bu bilesik
kalsinasyon sirasinda kaybolacagindan X-1sin1 desenlerinde gozlenmemistir (URL-2, 2022).
Y203 bilesigindeki itriyum (Y) elementinin de erime noktasinin ¢ok yiiksek oldugu
bilindiginden bu elementin malzeme igerisinde Y123 ve Y211 gibi farkli fazlara doniistigi

distiniilmektedir.
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Sekil 3.3’teki kalsine edilmis Y123 toz karisiminda (116) piki ve net bir sekilde (103)
stiperiletkenlik piki goriildii. Bununla birlikte yapida Y211, BaCuO2 ve CuO gibi
stiperiletken olmayan ikili ve ticlii fazlarin bulundugu goériilmektedir. Cogunlukla 20-30°
civarinda goriillen BaCuO2 ile Sekil 3.3. (a) ve (b) toz karigimlarinda olusan Y211
bilesiklerinin malzeme igerisinde gergeklesen eksik reaksiyonlar veya bu eksik reaksiyonlar
sonucu olusan bilesiklerin yeniden tepkimeye girmesi sonucunda olustugu diistiniilmektedir
(Suharta vd., 2013; Cakir ve Aydiner, 2017). Sekil 3.3 (a) ve (b)’deki toz karigimlarinda
goriilen bu farkl fazlar siiperiletken yapinin heniiz tam olusmadigini gostermektedir (Ates,
1998; Cakir, 2015).

Baslangic toz karisimlarindan kaliteli siiperiletken Ornekler elde edebilmek icin
yapidaki Y211 fazinin Y123 fazi igerisinde diizgiin dagilmasi gerekir (Murakami vd., 1991).
Bu durum Y203 bilesiginin sivi faz i¢erisinde (Ba ve Cu igeren bilesikler) homojen dagilmasi
ile saglanir. Homojen dagilimi saglamak i¢in kalsine toz karisimi yiiksek sicakliklarda (1450
°C) eritildikten sonra bakir plaklar kullanilarak hizli sogutma islemi uygulandi ve Sekil 3.3
(b)’de goriilen toz karisimi elde edildi. Sonugcta eritilip hizli sogutulmus toz karisiminin
kalsine toz karigimina gore Ba ve Cu elementlerinden daha zengin oldugu ve ¢ogunlukla
BaCuO: fazindan (sivi fazdan) olustugu goriilmektedir. Bu karisimda sadece (200)
stiperiletkenlik piki goriildii.

Sekil 3.3 (c)’deki kalsine Y211 toz karisiminda malzemenin neredeyse tamaminin
baskin bir sekilde Y211 fazlarini igerdigi goriilmektedir. Bu durum uygulanan 1s1l islemle

saf bir Y211 fazinin tretildigini kanitlar niteliktedir (Rotta vd., 2019).

3.2. Y123+ %25Y211 Orneklerinin Yapisal Analizi
3.2.1. X-Isinlar1 Kirinmm Analizi (XRD)

Sekil 3.4°te 20 mm ¢aplt Y123 + %25Y211 kompozisyonuna sahip S-D20-1, S-D20-
2 ve S-D20-3 orneklerinin 20 =20-60° araligindaki X-1s1n1 kirmnim desenleri goriilmektedir.
Her bir 6rnegin X-i1sin1 kirinim desenlerinde yalnizca c-ekseni yoniinde yonelen (00¢)
pikleriyle birlikte 29-30° civarinda siddeti ¢cok az olan siiperiletken olmayan karakteristik
Y211 pikleri goriilmektedir. Sonug olarak 6rneklerin baskin bir sekilde c-ekseninde tercihli

bir yonelime sahip tek kristaller olarak biiyiidiigii goriilmektedir.
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Sekil 3.4. S-D20-1, S-D20-2 ve S-D20-3 6rneklerinin X-1s1n1 kirinim desenleri

3.2.2. Polarize Optik Mikroskop (POM)

Sekil 3.5’te S-D20-1, S-D20-2 ve S-D20-3 tek kristal drneklerinin polarize optik
fotograflar1 goriilmektedir. Daha iyi goriintii alinmasi i¢in her bir Grnegin iist yiizeyi
parlatildi ve x5, x10 ve x20 biyiitmelerde optik fotograflar1 c¢ekildi. Mikroskop
incelemelerinde Ornek yiizeyinde farkli yonelimde baska bir tane olusumundan
kaynaklanabilecek herhangi bir renk farkina rastlanilmadi. Sekilde siyah renkte goriilen
kisimlar yiizeydeki bosluk veya kirliliklerdir (Roa vd., 2012). Ornekler tek kristal olarak

tiretildiginden polikristal olarak iiretilen 6rnekler gibi yapida tane sinirlar1 ve sinirlarda



akima engel olusturabilecek safsizliklar olmayacagindan tek kristal orneklerde Jc

degerlerinin daha yiiksek olacagi beklenmektedir (Murakami, 1992).

Sekil 3.5. S-D20-1, S-D20-2 ve S-D20-3 6rneklerinin x5, x10 ve x20 biiyiitmelerde alinan
polarize optik fotograflari

3.3. Y123 + %25Y211 + %20Ag,0 Ekleme Orneklerinin Yapisal Analizi
3.3.1. X-Isinlar1 Kirinim Analizi (XRD)

Sekil 3.6’da 20 mm ¢apli Y123 + %25Y211 + %20Ag20 kompozisyonuna sahip
ekleme 6rneginin (A-D20) 20 =20-60° araligindaki X-1s1n1 kirnim desenleri verilmektedir.
Ornegin kirinim desenlerinde (00¢) pikleri baskin bir sekilde goriilmektedir. Bu durumda
ornegin c-ekseninde tercihli bir yonelime sahip oldugu sdylenebilir. XRD desenlerinde tek
bir a¢ida glimiis pikine rastlanmustir. Tek kristal piklerinden (005), (006), (007) piklerine

yakin agilarda Ag20 piklerinin de acilart mevcuttur. Dolayisiyla var olan giimiislerin bu c-
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ekseninde yonlenmis piklerin yiiksek siddeti sebebiyle baskilandig1 ve ana drneklerin pik
siddetlerine gore glimiislii 6rneklerin pik siddetlerinin azaldigi, bu durumda giimiisiin yapiya
iyi difiiz ettigi sdylenebilir (Suan vd., 2017). Orneklerde giimiis dagilimi ileride bdliim
3.3.3’te verilecek olan Enerji Dagilimli X-Isin1 Spektrometresi (EDS) analiziyle

gorilmiistir.
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Sekil 3.6. A-D20 6rneginin X-151n1 kirinim deseni

3.3.2. Polarize Optik Mikroskop (POM)

Sekil 3.7°de A-D20 ekleme 6rneginin bir kismindan ¢ekilen polarize optik fotograflar
goriilmektedir. Ornegin iist yiizeyi parlatildi ve x5, x10 ve x20 biiyiitmelerde optik
fotograflar ¢ekildi.

Sekil 3.7. A-D20 6rneginin polarize optik fotograflari
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Mikroskop incelemelerinde ekleme Grneginin de ana Orneklerde oldugu gibi farkli
yonelimlere ve tane smirlarina sahip taneler igermedigi, dolayisiyla kullanilan ince film
cekirdek ile tek taneye sahip Ornek iiretiminin basarili oldugu goriildii. Ekleme isleminin
basarili olmasi i¢in ana Orneklerle birlikte ekleme 6rneginin de c-yoniinde yonlenmis tek
kristal olmas1 akimin engelsiz akmasi ve manyetik alanin tekdiize olmasi bakimindan gerekli
Ozelliklerden biridir (Cakir, 2023).

Cekirdek kristali kullanilarak TSMG yontemi ile tiretilen 6rneklerle kimi zaman farkli
yonelimler oldugunu gosteren farkli renk tonlarina da rastlanirken, ince film g¢ekirdek
kullanilarak yapilan biiyiitmelerle tek taneye sahip Ornek iiretiminin basarili oldugu
goriilmiistiir (Cakir, 2023).

Literatiire bakildiginda kompozisyona eklenen Ag20 bilesiginin YBCO ile tepkimeye
girmediginden mekanik dayaniklilig1 artirdigi bilinir (Salama vd., 1989; Murakami, 1992;
Congreve vd., 2019). Sekil 3.7°de x10 ve x20 biiytitmelerde goriilen parlak renkli kisimlar
yapidaki boslugu doldurarak akimin engelsiz akmasina yardim edecegi diisiiniilen ve ayni

zamanda dayaniklilig1 da artiran glimiislerdir.

3.4. Eklenmis Orneklerin Yapisal Analizi

Sekil 2.9°da goriilen eklenmis ve merkezden oyuk agilmis siiperiletken halkanin dikey
olarak kesilmis bir parcasindan WR-iist-ek ile WR-alt-ek seklinde isimlendirilen iki
dikdortgen parca ek bolgesinden kesildi. Parcalarin {ist yiizeyi parlatilarak ek bolgelerinin
kalitesini gézlemlemek ve mikro yapiy1 incelemek amaciyla SEM analizi yapildi. Kesilen

parcalar Sekil 2.10 (a)’da sematik olarak gdsterilmistir.

3.4.1. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) ve Enerji Dagihmh X-Isim
Spektrometresi (EDS) Analizi

Ekleme isleminin basarili olmasi i¢in ekleme 6rnekleri ile ana 6rneklerin aralarinda
herhangi farkli bir faz veya artik bir faz olugsmasina izin vermeden siiperiletken matrisin
stirekliligi saglanmalidir.

Eklenmis 6rnek Y123 fazin peritektik sicakligi civarina (1000 °C) sitildigindan bu
sicaklikta BaCuO ile zengin s1v1 faz siiperiletken fazdan ayrisir. Ek bolgesinde Y123 fazinin
stirekliliginin saglanmasi i¢in Y211 fazinin ve burada ortaya ¢ikan sivi fazin tepkimeye

girmesi gerekir. Tepkimelerin siirekliligi halinde Y123 fazi olusur. Aksi halde burada olusan
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ikincil fazlar (Ba, Cu, O elementlerinden olusan ¢esitli bilesikler ve Y211 fazi) akim akisini
engelleyen kusurlar gibi davranir. Oyle ki bu fazlar 6zellikle ek bdlgesinde ve bosluklarda
olugmaya egilimlidir. Basarili ekleme islemi i¢in kilit faktor, sinir bolgelerde asir1 miktarda
Y211 partikiilleri veya BaCuO gibi fazlarin birikimi olmadan birbiriyle uyumlanmis temiz
sinirlarin elde edilmesi ve ek arayiizii boyunca kristalografik hizalamanin korunmasidir.
Sekil 3.8 (a) ve (b)’de WR-iist-ek ile WR-alt-ek 6rneklerinden alinan SEM analizinin
goriintiisii verilmistir. Her iki sekilde de sar1 renkli ¢izgiler arasindaki bolge ek bolgesidir.
Sekildeki siyah bolgeler ile WR-alt-ek 6rneginin sinirinda goriilen siyah dikey ¢izgiler yapi
icerisindeki bosluklardir. Bosluklar 1sitma ve sogutma islemleri sirasinda ortaya
cikmaktadir. Isitma hizinin yiiksek veya diisiik olmasi bosluk boyutu ve yogunlugunu etkiler.
Ornek olarak, 1sitma hiz1 fazla ise tane biiyiime siirecleri sirasinda olusan oksijen gazi
malzeme igerisinden ¢ikmak i¢in yeterli siireyi bulamadigindan bu durumun yapida gézenek
olusmasiyla sonuglandigi bilinmektedir. Bununla birlikte bosluklarin  bulunduklar
ylzeydeki diizlemleri kesintiye ugratmalarina ragmen tanenin biiylime yoniine etkisi
olmadig: ve stiperiletkenlik 6zellikleri 6nemli dl¢iide etkilemedigi bilinmektedir (Cloots vd.,
2005). Her iki goriintiiden ek oOrnekleri ile ana Orneklerin kristalografik olarak iyi

uyumlandig sdylenebilir.
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Sekil 3.8. a) WR-iist-ek ile b) WR-alt-ek drneklerinden alinan SEM goriintiileri

Ekleme malzemesindeki bosluklarin ana 6rneklerde bulunan bosluklara gore énemli
Olciide daha kiiciik oldugu ve daha az sayida oldugu goriilmektedir. Ayrica her iki ek
bolgesinde mikro catlaklarin var oldugu ve WR-alt-ek 6rnegindeki gatlak yogunlugunun

WR-iist-ek ornegine gore daha fazla oldugu gozlenmistir.
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Kompozisyona eklenen giimiisiin yapida var olan bosluklar1 doldurarak gézeneklerin
kiiciilmesine katki sagladigi ve boylece mevcut bosluk boyutunu azaltarak ek bolgelerinde
dayanimi veya toklugu artirdig1 sdylenebilir. Bununla birlikte ana 6rnek ve ekleme 6rnegin
tiretiminde uygulanan 1s1l islemlerin farkliligi da géz oniinde bulundurulabilir (Cakir ve
Aydiner, 2017).

Ek 06rnegi kompozisyonunda %20Ag20 mevcuttur. Yapiya eklenen glimiisiin
genellikle c¢atlaklar1 azalttii, Ozellikle %20Ag20 oranmna sahip Orneklerde ¢atlak
mesafesinin ana orneklere gore dnemli 6l¢iide azaldig: literatiirden bilinmektedir (Ates ve
Yanmaz, 1998; Mendoza vd., 2000). Ote yandan ekleme isleminin basarili olmas1 igin
istiflenmis Orneklerin tizerine konulan kiitlenin WR-alt-ek 6rneginin bulundugu ekleme
ornegine daha fazla ylik uygulamis oldugu diisiiniilebilir. Bununla birlikte catlaklarin
tuzaklanan alan ve dolayisiyla kaldirma kuvvetine dnemli Olciide etki edecek yonde (c-
eksenine dik) olmadig1 ve mikro diizeyde olduklar1 sdylenebilir (Hlasek vd., 2019; Antal
vd., 2009). Ayrica ekleme isleminden sonra 6rneklere uygulanan oksijenleme isleminin
yapidaki ¢atlaklar1 artirdi@i bilinmektedir. Yapida oksijenden kaynaklanan catlaklar
oldugunu gosterebilecek ac- yoniinde fakat mikro diizeyde catlaklarin varligi goriilmektedir
(Shi vd., 2004; Antal vd., 2009). Ek olarak incelenen ek bolgeleri 6rnegin oyuk kenarindan
kiiciik bir kismi temsil eder. Oyuk agma iglemi, sliperiletken malzemeyle kimyasal tepkime
vermemesi ve Orneklerde daha az catlaklara rastlanmasi amaciyla su jeti yontemiyle
yapilmistir. Ayrica TSMG yontemiyle iiretilmis 6rneklere uygulanan oyuk agma isleminin
su jeti yontemi ile yapilmasinin Orneklerin kritik akim yogunlugunu etkilemedigi
bilinmektedir. Yine de oyuk agma isleminin ¢atlaklara sebep olmasi durumu olasidir
(Duman, 2022).

Sekil 3.9 ve Sekil 3.10°da WR-iist-ek ile WR-alt-ek 6rneklerinin SEM goriintiileri,
ayni1 bolgenin elementel dagilimini gosteren EDS goriintiileri ile birlikte verilmistir. Her iki
bolgenin elementel dagilimlarinin oldukga diizgiin oldugu ve 6zellikle glimiisiin sadece ek
bolgesinde degil ana Orneklere de yayilim sergiledigi, WR-alt-ek bolgesindeki giimiis
dagiliminin st ek bolgesine gore daha homojen oldugu goriilmektedir.

Ekleme isleminde uygulanan 1si1l islemin 1000 °C iizerinde olmasi (glimiisiin erime
sicakligina yakin) ve tavlama isleminde de 6rnegin tekrar 1stya maruz kalmasi giimiisiin
eklenmis biitiin yapiya dagilimiyla sonuglanmis olabilecegini diisiindlirmektedir. Giimiigiin

biitiin 6rnege yayilabilmesi, tiim yapida ek 6rneklerin ve ana orneklerin iyi uyumlandigi ve
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ana orneklerde de tane biiytimesinin ab- diizlemleri ile c-ekseni boyunca homojen oldugunu,
bu durumun akimin gecisini de kolaylastiracagi sonucuna varilabilir (Congreve vd., 2021).
Orneklerin SEM goriintiisiinde goriilen beyaz renkli kiigiik bolgelerin gatlaklara
yerlesme egiliminde olan baryum hidratlar veya BaCuO sivi fazi ile 6rnegin genelinde Y211
faz formunun mevcut oldugu soylenebilir. Yapidaki beyaz bolgeler 6rnegin neredeyse
tamaminda goriilmiistiir (Diko vd., 2018; Congreve vd., 2019). EDS analiziyle goriintiilenen

bolgelerde yapida mevcut olmayan yabanci bir elemente rastlanmamastir.

Sekil 3.9. WR-iist-ek 6rneginden alinan SEM goriintiisii ve EDS spektrumu
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Sekil 3.10. WR-alt-ek 6rneginden alinan SEM goriintiisii ve EDS spektrumu

3.5. YBCO Siiperiletken Orneklerinin Fiziksel Analizi
3.5.1. Diisiik Sicaklik Diren¢ Olciimleri

Eklenmis ve oyuk acilmis halkanin (Sekil 2.9), dikey olarak kesilmis bir pargasindan
aliman WR-iist-ek ile WR-alt-ek (Sekil 2.10) pargalarinin siiperiletkenlik gegisini
gozlemlemek i¢in 0, 1, 2, 3,4, 5, 6 ve 7 T gibi farkli manyetik alanlar uygulanarak érneklerin
Ozdirencinin sicakliga baglilig 6l¢iildii. Her 6l¢iim 6ncesi 6rnekler gecis sicakliginin iizerine
1sitilarak alansiz olarak (ZFC) tekrar sogutuldu. Orneklerin farkli manyetik alanlar altinda

direnglerinin degisim egrileri Sekil 3.11°de gorildigi gibidir.
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Sekil 3.11. Siiperiletken halkadan alinmis WR-iist-ek ile WR-alt-ek 6rneklerinin farkli
manyetik alanlar altinda direng-sicaklik degisimleri

Orneklerin gegis araliklari (AT), kritik gecis sicakliklari (Tc) ile direncin ani bir sekilde
diismeye basladigi sicaklik (Tc, bastangig) Ve sifirlandigi sicaklik (Te, sifir) degerleri Tablo 3.1°de
verilmistir. Orneklerin farkli manyetik alanlar altindaki kritik sicaklik degerleri, Tc, baglangic
ve Tc, afir sicaklik degerlerinin bir ortalamasi olarak belirlenir. Uygulanan manyetik alan
arttikca siiperiletkenlige gecis sicakliklari azalmakta ve gecis araliklar artmaktadir (Sekil
3.11 ve Tablo 3.1). II. tiir siiperiletkenlerin dogasi geregi uygulanan manyetik alanin
artmasiyla siiperiletken olmayan bdlgeler artacagindan ve dolayisiyla malzemenin
stiperiletken faz biitlinliigliniin azalmasiyla gecisteki keskinliklerin giderek azalmasi

beklenen bir durumdur.
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Tablo 3.1. Siiperiletken halkadan alinan WR-iist-ek ile WR-alt-ek 6rneklerinin Tk,
baslangig, Tc, sifir, AT ve Tc degerleri

0T 1T 2T 3T 4T ST 6T 7T

o Te bastange 94,38 93,82 93,64 9346 93,52 930 92,67 92,50
i; T, sifir 91,83 90,19 89,10 8797 8690 86,22 8584 8535
;J-T; AT 2,55 3,63 4,54 5,49 6,52 6,78 6,83 7,15
> T. 93,10 91,98 9150 91,03 90,00 89,80 89,60 89,70
. Te bastange 93,94 93,75 93,71 93,32 9230 92,73 9254 92,47
;‘J Te, aifir 9244 90,71 89,34 8883 8820 87,67 8680 86,38
5:55 AT 1,50 3,04 4,37 4,49 4,10 5,06 5,74 6,09
> T. 9254 91,30 92,06 90,53 90,56 90,25 89,10 89,10

Bununla birlikte ge¢is genisliginin malzeme igerisindeki safsizlik ve yapidaki tane
siirlarindan ileri geldigi bilinmektedir (Rose ve Rhoderick, 1980; Murakami, 1992;
Volochova, 2014). Sekil 3.4-7°de verilen X-1s1n1 kirinim desenleri ve optik fotograflarda ana
ornekler ile ekleme orneklerinin tek kristal oldugu goriilmektedir. EDS analizine
bakildiginda herhangi bir yabanci elemente rastlanmadi. Ancak yapida olusabilecek
reaksiyona girmemis artik sivi fazlarin var olabilecegi igyap1 analiziyle gortldii (Sekil 3.9-
10).

Tablo 3.1°de her iki 6rnekte de baslangic sicaklik degerlerinin kendi igerisinde
birbirine ¢ok yakin oldugu, biiyiik dlclide dalgalanmadig1 goriilmektedir. Malzemenin Tc
degeri yapidaki oksijen oranina biiyiik 6l¢iide baglidir. WR-iist-ek ve WR-alt-ek 6rnekleri
oyuk smirinda oldugundan ve siiperiletken malzeme halka haline getirildikten sonra
oksijenlenme islemi yapildigindan pargalardaki YBCO bilesik sitokiyometrisindeki oksijen
degerlerinin neredeyse ayni olacagi tahmin edilebilir (Li vd., 2015). Bu beklenen bir
durumdur. Ayrica her bir 6rnek ab-diizlemleri yoniinde homojenligi saglayarak tekdiize
manyetik alan olusturmak bakimindan siiperiletken kalitesini artirmak amaciyla {ist iiste
dizilmistir. Tablo 3.1°de bu bolgelerdeki baslangi¢ Tc degerleri ve kritik sicaklik degerlerinin
YBCO siiperiletken fazdan beklendigi gibi tekdiize oldugu goriilmektedir. Dolayisiyla WR-
tist-ek ile WR-alt-ek 6rnekleri ana 6rneklerin alt kismina yakin konumda olmasina ragmen
YBCO tanenin ¢ekirdekten itibaren c-yoniinde Ornegin alt konumlarina kadar iyi
biiyiidiigiinic ve ekleme Ornegiyle uyumlandigini gosterir. WR-iist-ek ile WR-alt-ek

ornekleri ana 6rnekler ile ekleme 6rneklerini icerir. Gegislerin tek asamada gerceklesmesi
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de ana orneklerle ekleme malzemesi arasindaki baglantinin iyi oldugunu gosteren bir isarettir
(Rani vd., 2014).

WR-iist-ek ile WR-alt-ek orneklerinin kritik gegis sicakliklari, 6lgiilen 6zdireng ve
sicaklik degerleri (p-T degerleri) kullanilarak elde edilen dp/dT tiirevinin sicaklikla degisim
grafigi kullanilarak belirlendi. Orneklerin dp/dT tiirevinin sicaklikla degisim egrileri Sekil
3.12°de goriildigi gibidir. Sekilde goriilen tiirev piklerinin tek olmasi ve her pikin
devaminda ikinci bir pikin goriilmemesi, ek bolgenin alt ve iist drnekle iyi uyum sagladigina,
YBCO ve giimiis bilesiginin tek bir bolge gibi davrandigini gosterir. (Han vd., 1997; Rani
vd., 2014). 0 T degerinde tiirev piklerinden 6zellikle WR-alt-ek 6rneginin tiirev pikinin
keskin oldugunu sdyleyebiliriz. Bu durumda 6rneklerde kritik akim yogunlugu degerinin
yiiksek olmasi beklenebilir. Uygulanan alanin artmasiyla piklerin genisliginin arttig1 ve

siddetlerinin azaldig1 goriilmektedir.
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Sekil 3.12. Siiperiletken halkadan alinmis WR-iist-ek ile WR-alt-ek 6rneklerinin farkli
manyetik alan altinda dp/dT tiirevlerinin sicaklikla degisimi
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3.5.2. Diisiik Sicaklik Manyetizasyon Ol¢iimleri

Sekil 2.11°de gosterilen eklenmis siiperiletken halkanin ana o6rnekler ve ekleme
orneklerden olmak {izere oyuk sinirindan alinarak W-iist, W-orta, W-alt, W-iist-ek ile W-alt-
ek olarak adlandirilmis parcalarinin 50 ve 77 K sicakliklarinda, disaridan uygulanan alana
kars1 gosterilen manyetizasyon davranisi o6lgiildii. Manyetik alan c-eksenine paralel olarak
uygulandi (Hassan vd., 2020).

WH-iist, W-orta, W-alt, W-ust-ek ile W-alt-ek orneklerinin farkli sabit sicakliklardaki
birim hacim basina manyetizasyon egrileri sirayla Sekil 3.13 ve Sekil 3.14’te verilmistir.
Sekilde her bir 6rnekte 50 K sicakligindaki ¢evrim genisliginin 77 K sicakligindaki ¢evrim
genisliginden daha fazla oldugu goriilmektedir. Sicakligin degismesiyle drneklerde civileme
merkezleri sayist dolayisiyla Jc degerleri degiseceginden histeresis egrisinin genisligi de
degisecektir. Sicakligin azalmasiyla kritik akim yogunlugu artacagindan sekillerdeki tiim
histeresis egrilerinin de alaninin artmis oldugu goriilmektedir. Ayrica her iki sicaklik
degerinde de egrilerin seklinin ayni olmasi 6rnegin uygulanan manyetik alana kars1 kararlt
oldugunu gosterir. Uygulanan 6 T manyetik alanda egrinin tamamen kapanmadigi
goriilmektedir. Bu durum 6rnegin 6 T tlizerindeki uygulanacak yiiksek manyetik alana bile
dayanikli olabilecegini, dolayisiyla 6rneklerin genel olarak Hc2 degerlerinin 6 T degerinden
yiiksek oldugunu gosterir (Murakami vd, 1989; Gokhfeld vd., 2018).

Egrilerin sekline bakildiginda genel olarak 0 Oe alandan itibaren (1. Bolge) uygulanan
manyetik alanin artmasiyla siiperiletken O6rnegin manyetizasyon degerinin belirli bir
manyetik alan degerine kadar arttig1 (M degerinde artma) ve belli bir tepe degerinden sonra
artan manyetik alanla M degerinde azalma oldugu seklinde yorumlanabilir.

Stiperiletken halkadaki farkli bolgelerden alinan bes par¢anin AM genisliklerinin
halkanin {ist bolgesinden (W-iist 6rneginden W-alt 6rnegine dogru) asagi dogru gidildikge
giderek arttig1 goriilmektedir. W-alt 6rnegine dogru gidildikge siiperiletkenin uygulanan
manyetik alana karst daha iyi manyetizasyon gosterdigi ve AM genisliginin arttig
goriilmektedir. AM genisligi kritik akim yogunlugu miktar ile orantilidir (Jun vd., 2011;
Hassan vd., 2020). Burada AM genisliginin W-alt 6rnegine dogru gidildikge giderek artmasi
halkanin akim tasima kapasitesinin tekdiize olmayacagini giderek artacagini gosterir.
Bununla birlikte tiim 6érnek boyunca AM degerindeki degisimin homojen oldugu, buradan

ana Ornekler ve ek bolgelerinin tek bir 6rnek gibi davranarak iyi uyumlandig séylenebilir.
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Sekil 3.13. W-iist, W-orta ile W-alt 6rneklerinin 50 ve 77 K sicakligindaki manyetizasyon
egrileri
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Sekil 3.14. W-iist-ek ile W-alt-ek drneklerinin 50 ve 77 K sicakligindaki manyetizasyon
egrileri

Sekil 3.15, W-iist, W-iist-ek, W-orta, W-alt-ek ile W-alt-ek 6rneklerinin 50 ve 77 K
sicakliklarinda, uygulanan manyetik alana gore kritik akim yogunluklarinin degisimini
gostermektedir. Kritik akim yogunlugu degerleri, Bean kritik durum modeline dayali
manyetizasyon histeresisinden hesaplandi.

Sekilde her iki sicaklik degerinde de uygulanan alanin artmasiyla orneklerin Jc
degerlerinin giderek azaldig1 goriilmektedir. Tek kristal Orneklerde kritik akim
yogunlugunun giderek azalmasiin girdaplarin hareket etmesinden kaynaklandigi bilinir
(Zheng vd., 2005). Orneklerin 6 T alanda bile Jc degerlerinin sifirlanmadig1, bu durumda
alan uygulanmaya devam edildiginde bile orneklerin manyetizasyon gostermeye devam

edecegi anlasilmaktadir. Ayn1 zamanda Orneklerin manyetizasyon egrilerindeki AM
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genisliklerine bakildiginda W-iist 6rneginden W-alt 6rnege dogru gidildikge kritik akim
yogunlugunun beklendigi gibi AM ile orantili bir sekilde artmis oldugu goériilmektedir.
Kritik akim yogunlugu degerlerinde malzeme yapisindaki Y211 dagilimi 6nemli bir
parametredir (Murakami, 1992). Jc degerlerinin bolgesel oldugu bilinir. Y211 ile veya
civileme merkezi olarak davranan kusurlarin yogun olan bolgelerde kritik akim
yogunlugunun daha yiiksek ¢ikmasi beklenebilir veya yogunluk cok fazla oldugunda bu
bolgeler siiperiletken fazdan ¢ok normal bolge 6zelligi gostereceginden grafikte bu etki ani
diisiis, pik veya dalgalanmalar seklinde goriilebilir. Grafiklere bakildiginda biitiin 6rneklerde
eksponansiyel olarak diizgiin bir azalma goriilmesinin yapidaki Y211 dagilimmin homojen

olmast ile iliskilendirilebilir.

40
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Sekil 3.15. W-iist, W-iist-ek, W-orta, W-alt-ek ile W-alt-ek 6rneklerinin 50 ve 77 K’deki
kritik akim yogunlugu egrileri
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Tablo 3.2°de Orneklerin 50 ve 77 K’de uygulanan her bir alana karsilik gelen Jc
degerleri verilmistir. Genel olarak her iki sicaklik degerinde de W-alt 6rnegine dogru
gidildik¢e kritik akim yogunlugunun biitiin 6rneklerde arttigi, artigin bozuldugu alanlarin
mertebe olarak bozulma olmaksizin daha ¢ok 77 K sicakliginda oldugu goriilmiistiir. Her iki
sicaklik degerinde de alan uygulanmadiginda ve 2 T alan altinda 6rneklerin kritik akim
yogunlugu degerlerinin W-list rneginden baslayarak net bir sekilde arttig1 goriilmektedir. 1
T’da 50 ve 77 K’de W-alt-ek ile W-orta 6rnekleri arasinda kiigiik farklilik, 3 T ve 4 T°da 77
K’de W-alt ile W-alt-ek o6rnekleri arasinda kiigiik farklilik, 5 T*da her iki sicaklik degerinde
de sadece W-alt ile W-alt-ek 6rnekleri arasindaki kritik akim yogunlugu degerlerinde kiigiik

farkliliklar oldugu goriilmiistiir.

Tablo 3.2. Orneklerin 50 K ve 77 K sicakligindaki A/cm? cinsinden kritik akim yogunlugu

degerleri

0T 1T 2T 3T 4T 5T
) 50K 2,30x10* 1,43x10* 1,05x10* 0,89x10* 0,80x10* 0,74x10*
Wit 77K 154x10* 0,74x10* 0,56x10* 0,48x10* 0,44x10* 0,40x10*
] 50K  307x10° 1,84x10° 1,35x10° 1,17x10° 1,06x10° 0,98x10*
WSS 21k 1080°  092610°  0720° 06310° 057x10°  05310°
50 K 3,221x10* 2,18x10* 1,55x10* 1,28x10* 1,13x10* 1,02x10*
Worta 77K 221x10* 1,15x10* 0,82x10* 0,69x10* 0,61x10* 0,56x10*
50 K 3,49x10* 2,16x10* 157x10* 1,35x10* 1,22x10* 1,14x10*
WAt 1k 23140 100d0° 0830° 074x10° 068:10°  0,64x10"
50K 3,63x10° 2,26x10° 1,63x10° 1,238x10° 124x10° 1,13x10*
WA 1K 23600 113400 08410° 0710°  065x10°  0,60x10"




4. SONUCLAR

Baslangi¢ toz boyutu ~ 0,8 — 2,8 um araliginda olan ve kompozisyonda %25 oraninda
Y211 kullanilan 6rnekte diamanyetikligi baskilayabilecek ferromanyetik 6zellik
olduguna dair bir bulgu goriilmedi.

NdBCO/YBCO/MgO ince film ¢ekirdek ile biiyiitiilen 6rneklere yapilan XRD analizi
ile Orneklerin c-yoniinde tercihli yonelime sahip tek kristaller olarak biiyidigi
goriildii.

Mikro yapi1 analizinde ekleme Orneginde goriilen bosluk sayisi ana Orneklerle
karsilagtirildiginda oldukca azdir. Yapiya eklenen gilimiis bilesigi bosluklar
doldurarak yapiya 1yi difiiz etmistir.

Sadece ekleme orneklerine eklenen giimiis bilesiginin, ekleme 1s1l islemiyle biitlin
yaptya dagilmis oldugu EDS analiziyle goriildii. Bu durumda tanenin her ornekte
homojen biiyiidiigii ve kaliteli bir ek yapilmis oldugu sdylenebilir.

Yapilan mikro yapi1 analizi ile ekleme 6rnekleri ve ana 6rnekler arasindaki baglantinin
iyi oldugu, bununla birlikte ek arayiiziinde bosluklarin olabilecegi goriildii.

Direng (p - T) olgtimlerinde 0 T’da gegislerin keskin olmasi 6rnegin elektriksel
Ozelliklerinin iyi oldugunu, manyetizasyon (M — H) dl¢timlerinde egrilerin simetrik
olmasi stiperiletken halkada Y211 veya safsizliklarin diizgiin dagildigini gosterir.
Kritik akim yogunlugu Olclimlerinde uygulanan alanin artmasiyla egrilerin
eksponansiyel olarak diizgiin bir sekilde azalmasi orneklerde Y211 dagiliminin

homojen oldugunu goéstermektedir.



5. ONERILER

Is1l islemde 940 °C’deki bekleme siiresi ve yavas sogutma basamaklari iyilestirilebilir.
Gozenekliligi azaltmak amaciyla ornekler TSIG, BA-TSIG veya BA-TSMG gibi
yontemlerle tretilebilir.

Eklenmis 6rnegin mikro yapisinda olabilecek ¢atlak olusumuna 6nlem almak amaciyla

ekleme yonteminde uygulanan kiitlenin agirlig1 azaltilabilir.
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