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Bu caligmada, klasik katihal reaksiyon yontemiyle hazirlanmig
Bi1.6Pbo_4SrzcaolgzsNaolo75CU2.xNbx03 (X: 0, 0.05, 0.075, 0.10, 0.15 ve 020) SiSteminde, bakir (Cu)
tarafina yiiksek degerlikli Nb katkisinin siiperiletkenlik 6zelliklerine etkileri incelenmektedir.
XRD analizi sonucu tiim 6rneklerde ana faz Bi-2212 olmakla birlikte Bi-2201 ve Bi-2223 fazlarina
ait kiiciik siddette kirinim desenleri gozlenmistir. Ayrica Orneklerin 6rgli parametreleri Nb
katkistyla birlikte diigmiistiir. SEM fotograflarindan tiim 6rneklerde rastgele yonelmis yer yer plaka
benzeri yer yer de ignemsi taneler goze carpmaktadir. Tim oOrneklerde 10, 20 ve 30 K
sicakliklarinda II. Tip siiperiletkenlere 6zgii simetrik M-H egrileri elde edilmistir. Civileme
yeteneklerinin bir 6lgiisii olan kalici manyetizasyon degerleri (M;), Nb katkilamasiyla birlikte
artmigtir. Ayni sekilde 6rneklerin kritik akim yogunluklart (J;) degerleri de Nb igerigiyle birlikte
artmistir.  Sonu¢  olarak, Bi.gPbg4SrCapersNago7sCUr«NbOg  sisteminin  siiperiletkenlik
Ozelliklerinin iyilestirilmesi agisindan Nb eklenmesi kullanigli bir yontem olarak kargimiza
cikmaktadir.

Anahtar Kelimeler: Bi-2212, XRD, SEM, M-H, J,
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ABSTRACT

In this study, the effects of high-valent Nb addition to the copper (Cu) site on the
superconductivity properties of BiygPbg4Sr,Cagg2sNag07sCU2<NbOg (x= 0, 0.05, 0.075, 0.10, 0.15
and 0.20) system prepared by the classical solid state reaction method are investigated.. As a result
of XRD analysis, although the main phase is Bi-2212 in all samples, small diffraction patterns of
Bi-2201 and Bi-2223 phases were also observed. In addition, the lattice parameters of the samples
decreased with the addition of Nb. Randomly oriented platelet-like and occasionally needle-like
grains were observed from SEM images. Symmetrical M-H curves specific to type superconductors
were obtained at the temperatuees of 10, 20, and 30 K, for all samples. The permanent
magnetization values (Mr), which is a measure of the pinning abilities, increased with the Nb-
subsitution. Likewise, the critical current densities (J.) values of the samples also increased with
the Nb content. As a result, Nb addition is a useful method in terms of improving the
superconducting properties of the Bi;.sPbg.4Sr.CaggsNag075CU»xNbyOg System.

Keywords: Bi-2212, XRD, SEM, M-H, J,
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1. GIRIS

Elektrik akimi, disaridan bir elektrik alan etkisiyle, elektronlarin hareketi sonucunda
olusur. Pozitif yiiklii pargaciklar alan dogrultusuna paralel, negatif yiiklii parcaciklar ise s6z konusu
bu elektrik alana anti-paralel olacak sekilde ivmelenirler. Kati malzemelerde ise elektrik akimi eksi
yiiklii serbest elektronlarin hareketi sonucu olusur. Bir kati malzemedeki elektronlarin akigini karsi
koyan niceliklere elektriksel 6zdireng (p) denir. Bu nicelikler elektronlarin hareketi sirasinda
malzemedeki Orgii titresimleri sonucu olusan fononlardan ya da safsizlik bolgelerinden
kaynaklanir. Elektriksel iletkenlik (o), elektriksel direncin tersi olup (6=1/p) malzemenin elektrigi
iletme kabiliyetinin bir Olglistidiir. Tiim malzemeleri elektrigi iletme kabiliyetine gore yalitkan,
yariiletken, iletken ve siiperiletken olarak smiflandirabiliriz. Sekil 1.1°de yalitkan, yariiletken,

iletken ve siiperiletken bir malzemenin elektriksel direng-sicaklik grafigi verilmektedir.
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T. Sicakhik
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Sekil 1.1. Yalitkan, yariiletken, iletken ve siiperiletken bir malzemenin 6zdireng-sicaklik grafigi
(https://www.e-sciencecentral.org/articles/Table.php?xn=asct/asct-27-030&id=).

Plastik, cam, teflon, mika ve kagit gibi yalitkan malzemelerin degerlik elektronlar
atomlarina siki sikiya baghdir ve degerlik bandi ile iletkenlik bandi arasinda 4eV’dan daha biiyiik
bir yasak enerji araligi oldugundan serbest elektronlari bulunmaz. Buna bagl olarak yalitkan
malzemelerin elektriksel direngleri ¢ok yiiksektir. Sekil 1.1°de goriildiigi gibi yalitkan
malzemelerin elektriksel direngleri sicakligin degismesiyle birlikte belirgin bir degisiklige
ugramaz. Germanyum, silisyum ve GaAs gibi yariiletken malzemeler iletkenlik bakimindan
iletkenler ile yalitkanlar arasinda yer alir ve degerlik band: ile iletkenlik band1 arasinda 0.76-1.43
eV gibi yalitkanlara nispeten daha az bir enerji araligi vardir. Bu agidan sicakligin artmasiyla

birlikte degerlik bandindaki elektronlar enerji kazanarak iletim bandina gegis yapar ve yariiletken



malzemelerin elektriksel 6zdirenci, Sekil 1.1°de goriildiigi gibi sicakligin artmasiyla azalir. Altin,
giimiis, bakir ve aliiminyum gibi metaller iletken malzemeler simifina girer. Bu tip malzemelerde
degerlik bandi ile iletkenlik bandi arasinda bir yasak enerji aralig1 yoktur ve degerlik elektronlari
atomlartyla siki sikiya bagli olmayip serbest haldedir. Buna bagh olarak iletken malzemelerin
elektrik direngleri 10° Q.cm gibi diisiik degerlere sahiptir. Sekil 1.1°de goriildiigii gibi iletken
malzemelerde elektriksel 6zdireng sicaklikla birlikte dogrusal olarak diiser. Bunlarin disinda 6zel
bir malzeme grubu olan siiperiletkenlerde ise sicaklik kritik gegis sicakligi (T¢) dedigimiz sicakliga
gelindiginde 6zdireng keskin bir sekilde diiser. Oyle ki bu deger iyi bir iletkenden 10" kat daha
diisiik olup 10 Q.cm civarinda oldugundan pratik agidan sifir kabul edilir. Siiperiletkenlik, 1911
yilinda Hollandali bilim insan1 Kamerlingh Onnes tarafindan saf civada (Hg) 4.2 K sicakliginda
bulunmustur. O yillarda metallerde sicakligin diigmesiyle birlikte elektriksel direncin diismesi
bilinen bir durumdu. Ancak mutlak sifira yakin sicakliklara inilemedigi i¢in diisiik sicakliklarda
elektriksel direncin ne olacagini éngoren ii¢ goriis vardi. Bu ii¢ goriisiin 6nerdigi elektriksel direng

sicaklik grafigi Sekil 1.2°de verilmektedir.
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Sekil 1.2. Lord Kelvin, Matthiessen ve Dewar’in 6nerdigi mutlak sifira dogru metallerin direng-
sicaklik grafigi (http://libratez.cu.edu.tr/tezler/8864.pdf).

Matthiessen’e gore sicakligin diismesiyle birlikte direnc de diisecek ancak mutlak sifirda bile
sifir olmayacaktir. Kristal icerisindeki bazi safsizliklardan dolay1 az da olsa bir direng olacagini
ongdrmistiir. Lord Kelvin ise mutlak sifira dogru elektrik akisi esnasinda elektronlarin donacagini
ifade ederek, diren¢ degerlerinin mutlak sifira yaklasirken, sonsuza dogru artacagini iddia etmistir.
Dewar ise mutlak sifirda fonon sagilmalarinin olmayacagimi ve direncin de sifir olacagim ifade
etmistir. 1908 yilinda, Kamerling Onnes helyumu sivilagtirmay1 basararak deneysel olarak diisiik
sicakliklara dogru diismeyi basardi. Bunun {izerine mutlak sifira dogru elektriksel direncin nasil bir

seyir alacagini arastirmak i¢in ve bir anlamda var olan gorisleri test etmek igin birgok malzemenin
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diren¢ sicaklik olgilimlerini yapmistir. Metalik civayla ilgili yaptigi deneyde civanin direnci,
sicakligin 4.2 K degerine geldiginde aniden sifira dogru distiigiinii gézlemlemistir. Defalarca
yaptig1 deney sonrasi ayni sonuglara ulagtigi icin yeni bir sey kesfettigini anlamig ve bu kesfettigi
fiziksel olguya siiperiletkenlik adim1 vermistir. Kamerlingh Onnes bu kesfinden dolay1 1913 yilinda
Nobel Odiilii kazanmustir.

1.1. Siiperiletkenlikle ilgili bazi temel bilgiler
1.1.1 Sifir Direng

Siiperiletken bir malzemedeki en temel 6zellik direncin sifir olmasidir. Sifir direng durumu
sicaklik-6zdireng (p-T) 6l¢iimii sonucu belirlenebilmektedir. Siiperiletken bir malzemede sicakligin
diismesiyle birlikte direnci giderek azalir (normal durumda metalik 6zellik gosteren siiperiletken
malzemeler igin) ve kritik sicakliga (T.) ulasildiginda diren¢ aniden sifira iner. Artik kritik
sicakligin altindaki sicakliklarda siiperiletken bir malzemede dogru akim gectiginde elektriksel
direng¢ sifirdir. Bagka bir deyisle, siiperiletken durumda akimda herhangi bir kayip yasanmaz.
Bundan dolay: siiperiletken halkada dolanan bir akim ¢ok uzun siire kayipsiz akabilir. Asagidaki
sekilde normal bir iletkenle ile siiperiletken bir malzemenin 6zdireng-sicaklik grafigi verilmektedir.
Normal metalin 6zdirenci 0 K’de bile sifir olmazken siiperiletken malzemenin 6zdirenci T,

altindaki her sicaklikta sifir degerine yakm olur.
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Sekil 1.3.  Normal bir metal ile siiperiletken bir malzemenin &zdireng-sicaklik grafigi
(http://www.superconductors.org/Typel.htm).

1.1.1. Meissner Etkisi

Meissner ve Ochsenfeld (1933), manyetik alan igindeki bir siiperiletkeni gegis sicakliginin
altina kadar soguttuklarinda, manyetik alan c¢izgilerinin disar itildigini, siiperiletkenin ideal bir
diyamanyetik gibi davrandigini gozlemlemislerdir. Siiperiletken bir malzemenin manyetik alan
digsarlamasi durumuna Meissner Etkisi denilmektedir. Sekil 1.4’ de Meissner Etkisi’nin sematik bir

gosterimi mevcuttur. Sekil 1.4° de gorildigi gibi Siiperiletken yilizeyinde manyetik alana esit



biiytikliikte ve zit yonde olusan akim (I) sonucunda Meissner Etkisi olusmustur. Bu sayede T,
degerinin altindaki sicakliklarda bulunan siiperiletkenlerde manyetik indiiksiyon sifir (B=0) olur

ve malzeme diyamanyetizma 6zelligi gosterir.

T>T, T<T
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Sekil 1.4. Meissner Etkisi’nin sematik gosterimi (https://astarmathsandphysics.com/).

1.1.2. Kritik sicaklik, kritik manyetik alan ve kritik akim yogunlugu

Bir siiperiletken malzemenin sifir direng ve Meissner etkisi gibi iki temel o6zelligini
koruyabilmesi i¢in kritik sicaklik, kritik manyetik alan ve kritik akim yogunlugu dedigimiz 3
parametre sinirlar1 icerisinde olmalidir. Oncelikle bir malzemenin siiperiletken duruma gegmesi
icin belirli bir sicakliga kadar sogutmamiz sarttir. Malzemenin direncinin keskin bir sekilde sifira
dogru azaldig1 ve malzemenin siiperiletkenlik faza gectigi sicakliga kritik gecis sicakligi (T¢) denir.
Malzeme stiperiletken durumda iken malzemeye manyetik alan uygulayalim ve bu manyetik alani
kademeli olarak artirdigimizi diislinelim. Malzeme siiperiletken durumda oldugu i¢in Meissner
Etkisi gosterecek ve manyetik alan1 disarlayacaktir. Manyetik alan degerini belli bir seviyenin
tstiine ¢ikardigimizda malzemedeki siiperiletkenlik faz yok olup malzeme Meissner Etkisi
ozelligini gostermeyecektir. Iste malzemenin siiperiletkenligini bozan bu alan degerine kritik
manyetik alan degeri (H.) denir. Son olarak bir siiperiletken malzemenin tasiyabilecegi maksimum
bir akim yogunlugu vardir. Bu akim yogunluguna kritik akim yogunlugu (J;) denir. Her
malzemenin kendine 6zgii T,, H, ve J. degeri vardir. Bu degerler icinde kalan bélgeye o
malzemenin siiperiletken bolgesi denir. Sekil 1.5° de YBCCO, NbTi, NbSn ve NbGe
malzemelerinin siiperiletken bolgeleri gosterilmistir. Bir siiperiletken malzemenin teknolojik olarak

one ¢ikmasi igin stiperiletken bolgesinin genis olmasi gereklidir.
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Sekil 1.5. Baz1 malzemelerin stiperiletken bolgeleri (http://www.futurescience.com).

1.1.3. London girme derinligi ve uyum uzunlugu

1935 yilinda Fritz ve Heinz London kardegler, Drude modeli ve Maxwell denklemlerini
kullanarak Meissner etkisini agiklamis ve London girme derinligi (A) parametresini
tanimlamiglardir. Buna gore manyetik alan siiperiletken malzemeden hemen diglanmayip, A
parametresine bagli olarak {istel olarak perdelenir. Bu durum Sekil 1.6’ da gosterilmistir. Sekle
gore London girme derinligi (A), ylizeydeki manyetik alan degerinin 1/e kadar diistigii (Ho/e)

uzakliga denir.

H, Siiperiletken

H[; e- x/A

Sekil 1.6. Manyetik alanin bir siiperiletken 6rnekte iistel olarak azalmast (Mourachkine, 2004).

1950 yilinda ise Ginzburg ve Landau siiperiletkenlik fazini temsil eden bir diizen
parametresi tanimladilar. Siiperiletkenlik yogunlasmasmnin dalga fonksiyonu olan bu diizen
parametresi uyum uzunlugu dedigimiz ve ¢ ile gosterilen bir uzaklik boyunca etkisini gosterir. Yani
Sekil 1.7’ de goriildiigii gibi siiperelektron yogunlugu normal bir bolge ile siiperiletken bolgenin
sinir ylizeylerinde keskin bir sekilde ya da bir anda sifira diismez. Bunun yerine & mertebesine bagh

olarak kademeli bir sekilde sifira diiser.
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Normal Bolge

Sekil 1.7. Siiperiletken durumdaki elektron yogunlugunun uyum uzunlugu sonunda sifira diismesi
(https://slideplayer.com/slide/10118345).

1.1.4. 1. Tip ve II. Tip siiperiletkenler

Siiperiletken malzemeleri manyetik alan altindaki davraniglarina gore I. ve Il. Tip olmak
tizere iki smifta incelenir. 1. Tip stiperiletkenler, T.’nin altinda tamamen diyamanyetiktir yani
malzeme Meissner Etkisi gosterdiginden uygulanan manyetik alan malzemeden gegemez. Ancak
kritik manyetik alan degeri asildiginda malzemedeki siiperiletkenlik faz kaybolur ve malzeme
normal duruma geger. 1. Tip stiperiletkenlerde manyetizasyon-manyetik alana (M-H) ve manyetik
alan- sicaklik (H-T) grafikleri Sekil 1.8’de verilmistir. I. Tip siiperiletkenlerin diger bir 6zelligi ise,

uyum uzunlugunun London girme derinliginden biiyiik olmasidir (&> 4).
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Sekil 1.8. 1. Tip stiperiletkenlerde manyetik alan-manyetizasyon ve manyetik alan-sicaklik grafigi
(http://libratez.cu.edu.tr/tezler/9772.pdf).

II. Tip siiperiletkenlerde ise alt kritik manyetik alan (H¢;) ve iist kritik manyetik alan degeri
(Hc2) olmak tizere iki kritik manyetik alan degeri vardir. Eger manyetik alan Hc;’in altindaysa II.
Tip siiperiletken malzeme 1. Tip siiperiletkenler gibi Meissner etkisi gosterir ve manyetik alani

disarlar. Manyetik alan Hg; degerini astigi vakit malzemeye manyetik alan kuantumlu vorteksler



seklinde girer. Malzeme bu durumda iken siiper akimlarin gegtigi siiperiletken bolgeler ve
manyetik alan ¢izgilerinin gectigi vorteks bdolgelerinden olusur. II. Tip siiperiletkenlerde
Hc<H<H,; araligina vorteks durumu, karigik durum ya da Shubnikov fazi denir. Manyetik alan
degeri Hc, degerini astig1 vakit vorteksler biitiin malzemeye kaplar ve siiperiletkenlik faz kaybolur.
Sekil 1.9°da II. Tip stiperiletkenlerde manyetizasyon-manyetik alana (M-H) ve manyetik alan-
sicaklik (H-T) grafikleri verilmistir. II. Tip siiperiletkenlerin diger bir Ozelligi ise, uyum

uzunlugunun London girme derinliginden kiigiik olmasidir (£<42).
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Sekil 1.9. 1I. Tip siiperiletkenlerde manyetik alan-manyetizasyon ve manyetik alan-sicaklik grafigi
(http://libratez.cu.edu.tr/tezler/9772).

1.1.5. BCS Teorisi

J J. Bardeen, L. Cooper ve J. R. Schrieffer, 1957 yilinda elektron-fonon etkilesimine dayali
“Microscopic Theory of Superconductivity” isimli ¢aligmalariyla siiperiletkenligi mikroskobik
diizeyde agiklamay1 basarmiglardir. Sonrasinda bu g¢alisma yazarlarin bas harfleri alinarak BCS
teorisi olarak isimlendirilmis ve 1972 yilinda Bardeen, Cooper ve Schrieffer bu c¢alismalarindan
dolay1 Nobel 6diilii almiglardir. Bir elektron kristal igerisinde hareket ederken pozitif yiiklii iyonlar
kendine dogru ¢eker ve oOrgiide bir kutuplanma olusur. Bu kutuplanmadan ikinci bir elektron
etkilenerek iyona dogru yaklasir. Bu kutuplanmanin neden oldugu c¢ekici kuvvet iki elektron
arasindaki Coulomb itme kuvvetinden biiyiikse elektronlar uyumlu bir hareket ederek bir cift
olugturur. Bu elektron ¢iftine Cooper ¢ifti denir. Sekil 1.10° da Cooper ¢ifti sematik olarak
verilmistir. BCS teorisine gore Fermi diizeyine yakin elektronlar arasinda Cooper ¢iftleri olusur ve
bu giftlerin olugsmasiyla sistemin enerjisi diiser ve siiperiletken duruma 6zgii enerji araligi (Ao)

ortaya gikar.



Sekil 1.10. Cooper ¢ifti (http://www.chm.bris.ac.uk).

1.2. Bakar Oksit Tabanh Siiperiletkenler

BCS teorisi siiperiletkenligin olusumunu elektron-fonon etkilesimi yoluyla agiklamis ve
T'ye 30 K gibi bir iist limit getirmistir. Bu teorinin deneyle miilkemmel uyum iginde olmasi
sebebiyle uzun yillar siiperiletkenlik 30 K’nin altinda ortaya ¢ikan ve teknolojik uygulamalari
kisith bir fiziksel olgu olarak goriilmiistir. Bu durum 1986 yilinda J. G. Bednorz ve K. A.
Miiller’in bakir tabanli LaBaCuO sisteminde 30 K’de siiperiletkenligi kesfetmesiyle ortadan
kalkmistir. Bu kesiften kisa bir siire sonra kritik sicakligi azotun kaynama noktast 77 K’nin iistiinde
Y-Ba-Cu-O (YBCO), Bi-Sr-Ca-Cu-O (BSCCO), TI-Ba-CaCu-O (TBCCO) ve Hg-Ba-Ca-Cu-O
(HBCCO) gibi bir¢ok bakir tabanli siiperiletken sistem ortaya ¢ikmustir. Bu sistemler sivi
helyumdan ¢ok daha wucuz olan sivi azot sicakliklarinda siiperiletken olabildigi igin
stiperiletkenlerin kullanim maliyetleri diismiis ve teknolojik uygulamalar1 artmistir. Bakir oksit
tabanli siiperiletkenler kupratlar, seramik stiperiletkenler ya da yiiksek sicaklik siiperiletkenleri gibi
isimlerle anilir. Bakir oksit tabanli siiperiletkenler tabakali yapida olup siiperiletkenligin ortaya
cikt1ig1 bakir oksit diizlemleri ve bu diizlemlere yiik saglayan LaO, BaO, CaO ve BiO gibi yalitkan

diizlemlerden olusur. Simdi bu yapilar1 kisaca taniyalim.

1.2.1. LSCO

[k bakir oksit tabanli siiperiletkeni 1986 yilinda J. G. Bednorz ve K. A. Miiller tarafindan
bulunan LaBaCuO sistemidir. Bu sistemde Ba yerine Sr kullanildiginda sistemin Tc’si 38 K’ye
kadar ¢ikar. Bilesik formiilii La,«SrCuO, seklinde olan bu sistem kisaca LSCO olarak da
adlandirilir. Bu sistemde La atomlarmim bir kismi Sr atomlariyla yer degistirmistir. Tetragonal
yapida kristallesen bu sistemin 6rgii parametreleri a=b=3.787 A ve ¢ = 13.18 A’ dur. Sekil 1.11" de
LSCO yapisinin kristal yapist goriilmektedir. Buna gore LSCO siiperiletkeni, LaO ve CuO,
diizlemlerinin stii iste istiflenmesinden olusur. Burada CuO, diizlemleri elektriksel iletimi

saglarken LaO diizlemleri yiik deposu olarak gorev yapar.
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Sekil 1.11. LSCO sisteminin kristal yapist
(http://hoffman.physics.harvard.edu/materials/Cupratelntro.php).

1.2.2. YBCO

[k yiiksek sicaklik siiperiletkeni olan LSCO sisteminin kesfinden 1 yil gegmeden gegis
sicaklig1 80 ile 93 K arasinda degisen Y-Ba-Cu-O sistemi, Alabama Universitesi’nden M.K. Wu ve
lisansiistii 6grencileri J.R. Ashburn ve C.J. Torng tarafindan kesfedilmistir. Bu sistemin 6nemi T.’si
sivi azotun kaynama noktasi olan 77 K’nin iizerinde olmasidir. Bu sistemle birlikte sogutma i¢in
dogada bol miktarda bulunan s1v1 azotun da etkin kullanilmasiyla sogutma maliyetlerin belirgin bir
sekilde diismiistiir. Oksijen miktarina bagl olarak ortorombik ya da tetragonal yapida olan YBCO
sisteminin 6rgii parametreleri a~3.82A, b= 3.89A ve c=11.7 A’dir. YBa,Cu307.;, YBCO’nun genel
formiilii olmak tizere, YBCO sistemi, 6> 0.5 i¢in tetragonal, < 0.5 i¢in ortorombik yapidadir.
Sekil 1.12° de YBCO sisteminin kristal yapisi verilmektedir. Sekilde goriildigii gibi, iki CuO,
tabakasi bir Y ile ayrilmistir. Itriyumun (Y) gorevi bakir oksit tabakalari ayirmaktir. Y yerini

nadir toprak elementleri alirsa sistemin siiperiletkenlik 6zelliklerinde belirgin bir degisme olmaz.



¢c=11.6802 A

>
a= 3.82A

Sekil 1.12. YBCO’nun kristal yapisi (http://hoffman.physics.harvard.edu).

1.2.3. TBCCO Sistemi

Tl-Ba-Ca-Cu-O (TBCCO) sistemi ABD’de bulunan Arkansas Universitesi'nden Z.Z.
Sheng ve A.M. Hermann tarafindan, 1988 yilinda bulunmustur ve Tl,Ba,Can1Cu,O2n3 genel
formiiliine sahiptir. m=1 ve n=1,2,...,6 i¢in TIBa,Ca,.;Cu O3, m=2 ve n=1, 2, 3, 4 i¢in T1Ba,Ca,.
1CUnOyn+3 Sistemleri mevcuttur. Bu sistemin T, degerleri Ca miktarma goére 90 ile 125 K arasinda
degisir. Sekil 1.13°’de TBCCO’nun kristal yapis1 verilmektedir. m=2 ve n=3 i¢in TI,Ba,Ca,Cuz019
yapisinda, 125 K ile en yliksek T, degerine ulagilir. TBCCO sisteminde Ba yerine ayni degerlikli
ancak daha diisiik iyonik ¢apli Sr elementiyle iiretilen TI-Sr-Ca-Cu-O sistemi de stiperiletkendir.
TBCCO yapismmin tek faz olarak biiyiitmedeki giigliikler ve TI’nin zehirli bir element olmasi

nedeniyle bu yapiya ¢ok fazla ilgi olmamaktadir.
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Sekil 1.13. TBCCO’nun kristal yapisi
(https://en.wikipedia.org/wiki/Thallium_barium_calcium_copper_oxide).

1.2.4. HBCCO Sistemi

Civa bazli HgBaCaCuO siiperiletken yapis1 yiiksek T.’ye sahip olmasiyla ilgi ¢ekicidir. Bu
yapinin ilk tiyesi HgBa,CuO,.; olup 94 K T, degerine sahiptir ve 1993 yilinda S.N. Putilin
tarafindan bulunmustur. Daha sonra A. Schilling ve ark., Hg-Ba-Ca-Cu-O sisteminde 133.5 K T,
degerine ulasmislardir. HBCCO sisteminin genel formiilii Hg,Ba,Can.1Cu,O,,5 0larak verilir. m=1
icin T,=97 K olan Hg-1201, T.=128 K olan Hg-1212, T.=135 K olan Hg-1223, T.=127 K olan Hg-
1234, T.=110 K olan Hg-1245 ve T,=107 K olan Hg-1256 fazlar1 mevcuttur. m=2 i¢in ise Tc=44 K
olan Hg-2212, Tc=45 K olan Hg-2223 ve Tc=114 K olan Hg-2234 fazlar1 mevcuttur. Yiksek
basing altinda kritik gegis sicakligi 150 K’nin iizerlerine kadar ¢ikabilir (C.W. Chu ve ark., 1993).
Hg1223 faz1 ig¢in 45GPa basing altinda kritik gegcis sicakligi 164 K olarak gézlenmistir (L.Gao ve
ark., 1994). HgBaCaCuO yapisinin siiperiletkenlik 6zelligi gostermesi igin, yiiksek basing degerine
ihtiya¢ duyuldugundan, bu yapimin pratik uygulamalar agisindan uygun olmamasinin en biiyiik
sebebidir. Ayrica bu yapi atmosfer ortaminda nem ve CO, varligina hassas olup stiperiletkenlik
ozelligini kaybetmektedir. Sekil 1.14’de Hgl1201, Hgl212 ve Hgl223 fazlarinin kristal yapist

verilmektedir.
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Hg1201 Hg1212 Hg1223

Sekil 1.14. HBCCO sisteminin kristal yapisi (https://arxiv.org/pdf/1807.08954.pdf)

1.2.5. BSCCO Sistemi

1987 yilinda Michel (C. Michel ve ark.) ve arkadaslari, siiperiletken gegis sicakligi 20 K
civarinda olan Bi-Sr-Cu-O sistemini kesfettiler. Bu sistemin kritik sicakligmin diisiik olmasi, 2 ay
oncesinde kesfedilen ve azotun kaynama noktasinin lizerinde kritik gecis sicakligina sahip YBCO
sisteminin bulunmasi, o dénemdeki Bi-Sr-Cu-O sistemine olan ilgisizligin nedenleri arasinda
sayilabilir. Ancak 1988 yilinda, H. Maeda ve arkadaslarinin sisteme Ca eklemesiyle kesfettikleri
Bi-Sr-Ca-Cu-O sistemini nadir toprak elementi igermedigini ve 105 K ile mevcut YBCO sisteminin
gecis sicakligindan 10K daha fazla siiperiletken gegis sicakligina sahip oldugunu bildirdiler.
BSCCO sistemin genel formiilii Bi;Sr,Ca,.1Cu,Oznia+y seklinde olup n=1, 2, 3 i¢in Bi-2201, Bi-
2211, Bi-2223 fazlar1 mevcuttur. Buradaki n sayis1 CuO, diizlemlerinin sayisimi belirtir ve bu
diizlemlerin sayisinin artmasiyla T, degeri de artmaktadir. Sekil 1.15” de Bi-2201, Bi-2212 ve Bi-
2223 fazlarinin kristal yapist verilmektedir.

Bi-2201 fazinda iki BiO tabakasi arasinda SrO ve CuO tabakalar1 mevcuttur. Cu ve O
atomlar1 kare piramit yapidadir ve her bir Cu 6 tane O atomuyla ¢evrilmistir. Ayrica Sr atomuna
komsu 9 O atomu vardir. Tki BiO tabakasi arasindaki uzaklik 3.1 A iken BiO ve SrO tabakalari
arasindaki uzaklik 2.9 A’dur. Bi-2201 fazinin kristal yapisi tetragonal yapr gostermekle birlikte
bazi durumlarda ortorombik yapida da olabilir. Tetragonal yapinin 6rgii parametreleri a= b=5.4 A,

c=24.4 A, ortorombik yapinin 6rgii parametreleri ise a=5.3 b=5.4 A, c=24.6 A>dur.

Bi-2212 fazinin T.’si 80-90 K arasinda degismekte olup kristal yapisi Bi-2201’e
benzemektedir. Aralarindaki fark ise Bi-2212 fazinda, Bi-2201 fazindaki CuO diizlemi arasina Ca
atomu yerlesmistir. Bi-2212 fazinda, iki BiO diizlemleri arasina sirasiyla SrO-CuO-Ca-CuO-SrO

diizlemleri yerlesmistir. Bu yapinin tetragonal ve ortorombik olmak iizere iki farkli birim hiicre

12



yapist vardir. Tetragonal yapimin drgii parametreleri, a=b=5.39 A, ¢=30.6 A, ortorombik yapr igin
ise a=5.39 A, b=5.41 A ve c=30.8 A’ dur.

Bi-2223 fazinin T’si 110 K ile BSCCO yapisinin en yiiksek degerine sahiptir. Bu fazda c-
ekseni boyunca ikiser BiO ve SrO diizlemlerine ek olarak ii¢ tane CuO ve iki tane CaO diizlemleri

yerlesmektedir. Kristal yapist sozde (pseudo) tetragonal yapida olup 6rgii parametreleri a= b=5.4
A, c=37.1 A’ dur.
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Sekil 1.15. Bi-2201, Bi-2212 ve Bi-2223 fazlarinin kristal yapisi
(https://www.wikiwand.com/en/High-temperature_superconductivity).

1.3. Motivasyon ve Tezin Amaci

BSCCO siiperiletken sistemi en ¢ok c¢aligilan yiiksek sicaklik siiperiletkenlerinden biridir. Ca
icermeyen Bi-2201 fazi diisiik T, degerine sahip oldugundan fazla ilgi ¢ekmemis olmasina ragmen
Bi-2212 ve Bi-2223 fazinin ortaya ¢ikmasina onciiliik ettigi igin 6nem tasir. Bi-2223 fazi en yiiksek
T, degerine sahip olmasina ragmen, kisa bir sicaklik araliginda kararli olmasi, Bi-2212’ye gore
daha pahali olmasi, flretilmesi i¢in uzun sinterleme siirelerine ihtiyag duymasi gibi bazi
dezavantajlara sahiptir. Ote yandan Bi-2212 fazi, Bi-2223’e gore daha diisiik T, degerine sahip
olmasina ragmen genis bir sicaklik araliginda kararli olmasi, Bi-2223’e gore daha az zayif baglanti
(weak links) problemlerinin olmasi ve nispeten daha ucuz olmasi sebebiyle arastirmacilar
tarafindan yogun ilgi gosterilmektedir. Litaratlire baktigimiz zaman Bi-2212 fazinin biiyiitiilmesi

icin katihal reaksiyon yontemi, sol-jel yontemi, eritme-dokiim yontemi ve polimer yontemi gibi
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birgok yontem kullanilmigtir. Bu ydntemlerin yaninda Bi-2212 fazinin degisik kristal bolgelerine
farkli elementler katkilanarak CuQ; diizlemlerindeki desik (hole) konsantrasyonlarinin optimize
edilmesi, tersinmezlik alaninin (Hjy) artirilmasi ve g¢ivileme kuvvetlerinin artirilmast gibi
siiperiletken dzelliklerinin iyilestirilmesi hedeflenmistir. Ornegin, Ozcelik ve ark. (2015), Bi-2212
sisteminde Ca tarafina Na elementi katkilayarak Bi-2212 sisteminin siiperiletken 6zelliklerini
onemli olgtide iyilestirmislerdir. Polimer yontemiyle iirettikleri Bi,Sr,Ca;.xNayCu,0Oy (x = 0, 0.05,
0.075, 0.1, 0.15 ve 0.20) orneklerin ¢ivileme enerjilerinin belirlenmesi igin degisik alanlarda
manyeto-direng Olgiimleri gergeklestirmisler ve Na igerikli 6rneklerin daha yiiksek (en yiiksek
x=0.075) civileme enerjilerine sahip oldugunu bulmuslardir. Ayrica litaratiire baktigimiz zaman
Bi-2221 sisteminde Bi tarafina yapilan Pb katkilamasi yoluyla da siiperiletken o6zelliklerini
iyilestirildigi birgok calisma mevcuttur. Ornegin Sotelo ve ark. (2014) Bi, «Pb,Sr,CaCu,0, (x = 0.0,
0.2, 0.4 ve 0.6) malzemelerin lazer yiizer bolge (LFZ) yontemiyle tiretmisler ve x=0.4 6rneginin
mikro-yapisinin en iyi oldugu ve en yiiksek T, ve J; degerlere sahip oldugunu ifade etmislerdir.
Karacora Nane ve Ozgelik (2019), Bi,Sr,Ca; \Nb,Cu,0y sistemini klasik katihdl yontemiyle
iiretmisler ve Ca tarafina yapilan yiiksek degerlik Nb*> katyonunun x=0.5 ve 0.10 degerlerinde J
ve c¢ivileme kuvvetlerinin (Fp) arttirdigini ifade etmislerdir. Biitiin bu literatiir 15181nda bu tez
kapsaminda klasik katihal yontemiyle Bi;.gPbg 4SroCag g25Nag 075CU2.«<NbOg (x= 0, 0.05, 0.075, 0.10,
0.15 ve 0.20) oérnekleri hazirlanmistir. Pb miktart 0.4 ve Na miktar1 0.075 oraninda sabit tutulmus
ve Cu tarafina degisen oranda Nb katkilamasinin siiperiletkenlik Ozelliklerine olan etkisi

arastirilmigtir,
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2. ONCEKI CALISMALAR

Litaratlire baktigimiz zaman BSCCO sistemiyle ilgili binlerce ¢alisma bulunmaktadir. Bu
caligmalarin biiyikk bolimii BSCCO sisteminin ¢esitli kristal bolgelerine yapilan katkilamalar
yoluyla sistemin siiperiletkenlik 6zelliklerini iyilestirmeyi amaglamaktadir. Bu tez kapsaminda
biitin bu ¢alismalardan bahsetmek miimkiin olmadig1 icin &zellikle Cukurova Universitesi
bilinyesinde yapilan c¢alismalardan bahsedilecektir. Ayrica BSCCO sistemine katkilanmis yiiksek
degerlikli katyonlarla ilgili bazi ¢calismalardan da bahsedilecektir.

Ozgelik ve ark. (2014), polimer ydntemiyle hazirladiklart Bi-2212 sisteminde Ca tarafina
yapilan K katkisinin sistemin siiperiletkenlik 6zelliklerine olan etkisini, XRD, SEM, elektriksel
Ozdireng-sicaklik, manyetik Ol¢limler yoluyla incelediler. XRD ve SEM sonuglari tiim ornekler K
katkisindan bagimsiz olarak Bi-2212 fazinin karakteristik o6zelliklerini yansitmistir. Ayrica
Bi,Sr,Ca;.«K«Cu,0y sistemin mikro yapisinda K katkilama diizeyinin x=0.075 oldugu duruma
kadar iyilesmeler oldugunu gozlemlemislerdir. Aymi sekilde, T, degerleri de K katkisinin 0.075
degerine kadar artis gostererek 91 K sicakligina kadar yilikselmis x=0.10 6rneginde T, degeri bir
miktar diismistiir. M-H egrileri de 0.075 K katkisina kadar genislemis daha yiiksek K katkisinda
daralma seyrine girmistir. Bean Modeliyle hesapladiklar1 6rneklerin kritik akim yogunluklarinin
manyetik alanla degisimi Sekil 2.1°de verilmistir. Grafikte A 6rnegi x=0, B 6rnegi x=0.05, C

ornegi x=0.10 ve D 6rnegi x=0.10 katkilamasina karsilik gelmektedir.
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Sekil 2.1. Bi,Sr,Ca;xK«Cu,0y drneklerinin 10 K’deki kritik akim yogunluklarinin manyetik alanla
degisimi (Ozcelik ve ark., 2014).

Ozgelik ve ark. (2015), polimer yéntemiyle hazirladiklart Bi,Sr,Ca; xNaxCu,Oy sisteminde

Ca tarafina yapilan Na katkisinin sistemin siiperiletkenlik 6zelliklerine olan etkisini, XRD, SEM,
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elektriksel ozdireng-sicaklik, manyetik Olcimler yoluyla incelediler. XRD sonuglarindan tiim
orneklerin hemen hemen Bi-2212 tek fazindan olustugunu goézlemlediler. SEM sonuglarindan
tanecik yapilarinin Na igerigiyle birlikte arttigim1 gozlemlediler. Elektriksel 6zdireng-sicaklik
Olgtimleri sonucu tiim 6rneklerin normal durumda metalik gosterdigini ve T, degerlerinin de Na
icerigiyle birlikte arttirdigini belirlemiglerdir. M-H egrilerinin Na katkisiyla genisledigini
gdzlemleyen Ozgelik ve ark. Bi,Sr,Cai.«Na,Cu,Oy orneklerinin kritik akim yogunluklarini Bean
Modeli’ni kullanilarak hesaplamiglardir. Sekil 2.2°de hazirladiklart orneklerin  kritik akim
yogunluklarinin manyetik alanla degisimi verilmektedir. En ytiksek kritik akim yogunlugu degerine

sahip 6rnek x=0.075 6rnegi (Na-03) olarak bulmuslardir.
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Sekil 2.2. Bi,Sr,Ca;xNasCu,0y orneklerinin 10 K’deki kritik akim yogunluklarimin manyetik
alanla degisimi (Ozcelik ve ark., 2015).

Nane ve Ozgelik (2016), +5 gibi yiiksek degerlikli V (Vanadyum) igeriginin katihal
yontemiyle hazirladiklart Bi,Sr,Ca;V«Cu,Ogsy sisteminin yapisal, morfolojik ve siiperiletken
Ozelliklerine olan etkisini XRD, SEM-EDS, M-T ve M-H yoluyla incelemislerdir. XRD sonuglarina
gore, Bi,Sr,Ca;«VxCu,Og.y sisteminde ana faz Bi-2212 olmakla birlikte artan V igerigiyle birlikte
Bi-2201 fazinda bir artig olmustur. Bununla birlikte 0.05 oranindaki Ca yerine V katkilamasi
sisteminin T¢’sini 2.3 K kadar artirdigin1 ve M-H egrilerini genislettigini gézlemlemislerdir. Buna
bagli olarak 0.05V katkil1 6rnegin Jc ve givileme kuvvetleri (F,) degerleri diger drneklere gore daha
yiiksek bulunmustur. Sekil 2.3” de Bi;Sr,Ca;.VxCu;Og:y 6rneklerinin 10 K’deki F, degerinin
manyetik alanla degisimi verilmektedir.

Yazici ve ark. (2012), eritme dokiim yontemiyle irettikleri Biy gPbo 4VSroCasCusyTiyO1215
(x=0.1vey=0.05,0.1, 0.2 ve 0.3) sistemine eklenen VV*° ve Ti** gibi yiiksek katyonlarm sistemin

civileme enerjilerine olan etkisini incelemislerdir. Hazirladiklar1 érneklerin 0, 0.5, 1,2, 4 ve 7 T
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alan altinda manyeto-direng Ol¢limlerini alarak Orneklerin  tersinmezlik alanlarini  (Hir)
belirlemiglerdir. Ayrica manyeto-direng Olgiimlerinden elde ettikleri In(p/po)-1/T ¢izimlerinin
egimlerinden hareketle rneklerin givileme aktivasyon enerjilerini (U) hesaplamislardir. Orneklerin
U degerleri Ti katkisiyla birlikte arttigimi ve Ti’nin sistem igerisinde ¢ivileme merkezleri gibi
davranarak vortekslerin enerji bariyerlerini yiikselttiklerini ifade etmislerdir. Sekil 2.4 de
hazirladiklar1 A (y=0.05), B (y=0.1), C (y=0.2) ve D (y=0.3) 6rneklerinin U degerlerinin manyetik

alanla degisimi verilmektedir.

H (kOe)
Sekil 2.3.  Bi,Sr,Ca;«V«Cu,0g.y Orneklerinin 10 K’deki F, degerinin manyetik alanla degisimi
X y P g
(Nane ve Ozgelik, 2016).
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Sekil 2.4.  Biy gPb4V,Sr,CazCus TiyO1p:5 Orneklerinin U degerlerinin manyetik alanla degisimi
(Yazici ve ark., 2012).
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Asghari ve ark. (2017), kat1 hal yontemiyle hazirladiklari Biy gsPbg35-xNbySr,Ca,Cuz0io+5
(x = 0.0, 0.05, 015, 0.25 ve 0.35) &rneklerinde Pb tarafina yapilan Nb* katkismim sistemin
siiperiletkenlik 6zelliklerini nasil etkiledigini arastirmuslardir. XRD sonuglarindan Nb* katkismin
sistemdeki Bi-2223 fazini azalttigini ve Bi-2212 fazini artirdigini gézlemlemislerdir. Ayrica M-H
egrilerinin alanin da Nb igeriginin artmasiyla azaldigini ifade etmiglerdir. Aymi sekilde, Bean
modeliyle hesapladiklar1 J. degerleri de Nb icerigiyle birlikte azaldigin1 bulmusglardir.
Bi1g5Pbo 35-xNbyxSr,Ca,CuzO 45 6rneklerinin 10 K’deki M-H egrileri Sekil 2.5 de verilmistir.
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Sekil 2.5.  BiygsPbo35-xNb«Sr,Ca,Cus0¢:; 6rneklerinin 10 K’deki M-H egrileri (Asghari ve ark.,
2017).

Ulgen ve Yildirm (2019), Sr*?  tarafina yiksek degerlikli Ti*  katkilanmis
Biz1Sr 0« Ti1xCa11CU,00, seramigini klasik katthal yontemiyle hazirlayarak siiperiletken
ozelliklerini incelemislerdir. XRD analizine gore Ti** igerigi artikca Bi-2201 fazmin kademeli
olarak arttigzim ve x=0.07 Ti** igerikli ornekle birlikte TiO,’ye ait safsizlik piklerinin ortaya
¢iktigini gozlemlemislerdir. Direng-sicaklik dlgiimlerine gore artan Ti™ birlikte, oda sicakligindaki
ozdireng degerleri (psoox) ve artik Ozdireng (prs) degerlerinin kademeli olarak arttigini ve
siiperiletken gegis sicakliklari T™ ve T ™ degerlerinin de kademeli olarak diistiigiinii
raporlamislardir.

Ekicibil ve ark. (2005), eritme-dokiim yontemiyle iirettikleri Biy 7Pbg 3 «GdySr,CazCusOnz4y
(x=0.01, 0.05, 0.075, 0.10) sisteminde Pb tarafina yapilan Gd katkilamalarin sistemin siiperiletken
Ozelliklerine olan etkisini elektriksel ozdireng, XRD, SEM ve manyetik Ol¢limler yoluyla
incelemislerdir. Elektriksel 6zdireng Slgiimlerinden artan Gd igerigiyle birlikte To™" ve To™

degerlerinin diistigiinii gozlemlemiglerdir. XRD analizinden ise Gd igerigiyle birlikte Bi-2223 faz
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miktarinin diistiigiinii Bi-2212 fazinin ise arttigini ifade etmislerdir. Ayrica 6rneklerin J. degerleri
de artan Gd igerigiyle birlikte diistiigiinii raporlamiglardir.

Kaya ve ark. (2013), LFZ yontemiyle iirettikleri Bi,Sr,Ca;4CesCu,0s5 Sisteminde Ca
tarafina x=0.0, 0.01, 0.05, 0.10 ve 0.25 oranlarinda Ce katkilamasinin sisteminin siiperiletkenlik
ozelliklerine olan etkisini XRD, SEM, elektriksel diren¢ ve DC manyetik olgiimleri yoluyla
incelemislerdir. XRD analizinden tiim 6rneklerde Ce konsantrasyonundan bagimsiz olarak Bi-2212
fazinin baskin oldugunu gozlemlemislerdir. Elektriksel diren¢ olgiimlerinden TC™® ve ToOfe
degerlerinin Ce konsantrasyonuyla birlikte dustiigiinii belirtmiglerdir. Ay sekilde M-H egrilerinin
genis Ce icerigiyle birlikte azalmis ve buna bagli olarak J; degerleri de Ce icerikli 6rneklerde daha
az bulunmustur. Sekil 2.6’da Bean modeliyle hesapladiklart J. degerlerinin manyetik alanla
degisimi verilmektedir. A, B, C, D ve E ornekleri sirastyla x=0.0, 0.01, 0.05, 0.10 ve 0.25 Ce
katkili 6rneklere karsilik gelmektedir.
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Sekil 2.6. Bi,Sr,Ca;.xCexCu,0g.5 6rneklerinin 10 K’deki kritik akim yogunluklarinin manyetik
alanla degisimi (Kaya ve ark., 2013).

Giindogmus ve ark. (2013), LFZ yontemiyle trettikleri Bi,Sr,CaCu,.YbyOs.s Sisteminde
Cu tarafina x=0.0, 0.01, 0.05, 0.10 ve 0.25 oranlarinda Yb katkilamasinin sisteminin
stiperiletkenlik 6zelliklerine olan etkisini XRD, SEM, elektriksel ozdireng ve DC manyetik
Olgiimleri yoluyla incelemislerdir. Elektriksel 6zdireng olgtimlerinden T, degerlerinin azaldigini
gozlemlemislerdir. Ayrica M-H egrilerinin Yb igerigiyle birlikte daraldigini raporlamislardir. Sekil
2.7’ de hazirladiklar1 6rneklerin 10 K’deki M-H egrileri verilmektedir.
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Sekil 2.7. Bi,Sr,CaCu,., YbyOg.s 6rneklerinin 10 K’deki M-H egrileri (Giindogmus ve ark., 2013).

Ozaslan ve ark. (2014), LFZ yontemiyle iirettikleri Bi,Sr,CaCu,.«Co,Oy sisteminde Cu
tarafina x=0.0, 0.01, 0.05, 0.10 ve 0.25 oranlarinda Co katkilamas1 yaparak bazi siiperiletkenlik
ozelliklerini XRD, SEM, p-T ve M-H olgiimleri yoluyla incelemislerdir. XRD analizinden tiim

onset ve T degerlerinin

orneklerin Bi-2212 fazindan olustugu goriilmiistiir. p-T Sl¢timlerinden T,
Co konsantrasyonuyla birlikte dramatik olarak diistiigiinii gozlemleyen grup M-H egrilerinin
genisliginin de Co ile daraldigini ifade etmislerdir.

Ozgelik ve ark. (2014), Ta ve Nb gibi yiiksek degerlik li elementleri (Bi,Pb)-2223
sistemine ekleyerek sistemin siiperiletkenlik 6zelliklerini incelemislerdir. (BiPb),Ta,Sr,CasCus.
yNbyO12:5 (x=0.1 ve y=0.0, 0.025,0.05,0.075 ve 0.1) siiperiletkenlerini klasik katihal y&ntemini
kullanarak iireten grup, manyeto-direng 6l¢limleri yaparak sistemin tersinmezlik alani (Hiy) ve
civileme aktivasyon enejilerini (U) belirlemislerdir. Sistemin Hi,, Nb igerigiyle birlikte diisiik
sicaklilara dogru kaydigin1 ve U degerlerininse azaldigini raporlamiglardir. Sekil 2.8 6rneklerin U

degerlerinin manyetik alanla degisimi verilmektedir. Sekilde A, B, C, D ve E ornekleri sirasiyla

x=0.1 ve y=0.0, 0.025, 0.05, 0.075 ve 0.1 degerlerine karsilik gelmektedir.
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Sekil 2.8. (BiPb),Ta,Sr,CasCusyNb,O1,:5 U degerlerinin manyetik alanla degisimi (Ozgelik ve
ark., 2014)

Turk ve ark. (2014), W katkili Bi1.6Pb0_4sr2C32CU3_XWXOg+5 (X = 0.0, 0.05, 0.10 ve 015)
stiperiletkenlerini klasik katihal yontemiyle hazirlamis ve W’nin siiperiletkenlik ozelliklerine
etkisini XRD, SEM, 6zdireng-sicaklik ve M-H 6l¢iimleri yoluyla incelemislerdir. XRD analizinden

onset e T2 degerlerinin

orneklerin 6rgii parametrelerinin ve dzdireng-Sicaklik 6l¢timlerinden de T,
W igerigiyle birlikte ifade etmislerdir. Ayrica, M-H egrilerinin de W ile daraldigin1 ve buna bagh
olarak J. degerlerinin de dustigini belirlemislerdir. Sekil 2.9” da BijgPbgsSr,CaCuz(WyOsis
orneklerinin J; degerlerinin manyetik alanla degisimi verilmektedir. Sekilde Bi-(Cu)0, Bi-(Cu/W)1,
Bi-(Cu/W)2 ve Bi-(Cw/W)3 ornekleri sirastyla x = 0.0, 0.05, 0.10 ve 0.15 degerlerine karsilik

gelmektedir.
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Sekil 2.9. Biy gPbg 4Sr,Ca,Cuz W, Oyq.5 6rneklerinin J, degerlerinin manyetik alanla degisimi (Tiirk
ve ark., 2014).
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3. MATERYAL VE METOT

3.1. Giris

Stiperiletken sistemlerin iiretim asamasinda farkli metotlar kullanilmaktadir. Bu {iretim
metotlart arasindaki farkliliklar, numunelerin manyetik ve fiziksel 6zelliklerini etkilemektedir.
Biitiin bu tiretim metotlarinda 6nemli olan nokta ise stokiyometriye uygun bir bigimde numunelerin
hazirlanmasidir. Uretim metotlar1 arasinda yer alan baz {iretim metotlar1 ise klasik kat1 hal tepkime
yontemi, eritme dokiim yontemi, cam-seramik yoOntemi, ¢ozelti sol-jel yontemi ve polimer
yontemidir. Bu béliimde bazi tiretim metotlar1 hakkinda bilgilerden kisaca bahsedilecek, bu tez
kapsaminda iiretilen Orneklerin hazirlanma basamaklar1 anlatilacak ve Ol¢limler i¢in kullanilan

yontemler paylasilacaktir.

3.2. Klasik katihal tepkime yontemi

Klasik kati hal tepkime yontemi, az maliyetli ve nispeten kolay olmasi sebebiyle en yaygin
kullanilan yontemler arasinda yer almaktadir. Bu yontem numunelerin kristallesmesi i¢in uzun
sinterleme siireci icermesine ragmen temel olarak Ogiitme ve sinterleme islemlerine dayalidir.
Oksitler, karbonatlar ve nitratlar bu yontemde baslangi¢ malzemeleri olarak kullanilir. Ornegin
BSCCO sistemi i¢in kullanilan baslangi¢c malzemeleri, BiO3, SrO, CaO ve CuO’dur. Burada SrO
ya da CaO yerine daha ucuz olmasi dolayisiyla Sr ve Ca’nin karbonatl bilesikleri olan SrCO3 ve
CaCO; daha siklikla kullanilmaktdir. Istenilen 6zellikte malzeme iiretebilmek igin baslangicta
kullanilan malzemelerin safligi énem arz etmektedir. Ik olarak bir elektronik terazi yardimiyla
baslangi¢c malzemleri molar oranlariyla orantili olacak sekilde tartilir. Sonrasinda homojen bir
karisim elde etmek ve parcacik boyutunu kiigiiltmek i¢in tartilan tozlar bir agat havana konularak
ogiitiiliir. Ogiitme isleminde daha pratik olmasi agisindan bilyali degirmen de (ball milling)
kullanilabilir. Ogiitme isleminden sonra homojen ve kiiciik parcaciklar haline getirilen tozlar bir
alumina kroze igerisine konularak yiiksek sicaklik firnlaria kalsinasyon islemi icin yerlestirilir.
Kalsinasyon igleminin amaci, numune igerisine Ogiitme ve karigtirma asamasinda girebilme
ihtimali bulunan yabanci maddeleri ve baslangi¢ malzemesi olarak karbonatlar kullanilmigsa
karbonatlar1 sicaklik yoluyla uzaklastirmak ve sonraki 1sil islem i¢in ¢ekirdeklenme olugmasini
saglamaktir. Ik kalsinasyon islemi yapildiktan sonra firm icerisinden ¢ikarilan tozlar tekrar
havanda ogiitiliip 2. kez kalsine iglemine tabi tutulabilir. Kalsinasyon islemi 750 ile 800°C
arasinda bir sicaklia ulasabilir ve bu sicaklik araligit malzeminin yapisina gore degisiklik
gostermektedir. Kalsinasyon igleminden sonra 2. adim olan sinterleme islemidir fakat numunenin
sinterleme agamasina gecebilmesi i¢in pargaciklar arasindaki mesafeyi azaltmak ve bu sayede
atomlar arasindaki difiizyonu kolaylastirmak igin toz pargaciklari 3000 ile 5000 kg/cm? arasinda
basing uygulayip uygun kaliplarda pelet haline getirilmelidir. ~ Sinterleme isleminde malzemenin

erime sicakliginin hemen altindaki bir sicakliga kadar belirli bir hizla yiikseltilir ve bu sicaklikta
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bekletilir. Buradaki beklemedeki amag ise siiperiletken fazlarin biiyiitiilmesini saglamak, atomlarin
aralarinda olusturdugu baglar1 daha giiclii hale getirmek, malzemede olusan bazi 6rgii kusurlarini
ortadan kaldirmaktir. Daha sonrasinda malzemeler oda sicaklifina dogru yavasga sogutularak
firindan ¢ikartilir. Eger bu sogutma islemi kontrollii bir sekilde yapilmazsa malzemede

deformasyon ve dislokasyonlar olusabilir.

3.3. Eritme-Dokiim Yontemi

Ik olarak baslangi¢ tozlar1 diger yontemlerde oldugu gibi elektronik terazi yardimiyla
molar oranlarda tartilir. Daha sonrasinda tartilan tozlar bir agat havan igerisine konularak 6giitiiliir.
Ogiitiilen tozlar bir aliimina kroze igerisine konulur ve kalsinasyon islemi igin firma yerlestirilir
Kalsinasyon islemi BSCCO sistemi igin 2 kez yapilir. {lk olarak 700°C°de 12 saat bekletilen tozlar
firindan ¢ikarilarak agat havana konur ve 30 dakikalik bir 6giitme islemine tabii tutulur. Sonrasinda
tozlar 2. kalsinasyon islemi igin tekrar firmna konularak 800°C’de 12 saat bekletilerek firindan
cikarilir. Kalsinasyon sonucu elde edilen tozlar bir platin igerisine konularak ayarlanabilen bir
yiiksek sicaklik firmimna yerlestirilir. Oda sicakligindan itibaren belirli bir artis oraninda
malzemenin eriyebilecegi yiiksek bir sicakliga c¢ikilir (BSCCO igin 1100-1200°C sicakliga
cikilabilir) ve belirli bir siire bekletilir. Bu sicaklikta eriyik haline gelen toz karigimlari, baska bir
firinda 1sitilmis olan bakir kaliplara dokiiliir. Burada dikkat edilmesi gereken husus dokiim yapilan
bakir kalibin sicakligi ile eriyik halde bulunan &rnegin sicakliginin birbirine yakin degerde
olmasidir. Ciinkii kalip ile eriyik tozlar arasinda asir1 bir sicaklik farki oldugunda kalip catlayabilir.
Bu yontemde kullanilan bakir kalibin geometrik sekline gore ornekler elde edilir. Dokiim iglemi
sonucu elde edilen 6rneklere son kez bir 1sil islem uygulanir. Tavlama olarak isimlendirilen bu
asamada Ornekler erime noktasinin altindaki bir sicakliga kadar 1sitilip belli bir siire bekletilerek

stiperiletken fazlarin elde edilmesi saglanir.

3.4. Cam-Seramik Yontemi

Bu yontemin ilk agamalar olan tartma 0giitme ve kalsinasyon klasik kati-hal yontemiyle
aynidir. Kalsinasyon islemi sonucu elde edilen tozlar erime noktasi ¢ok yiiksek olan bir pota
icerisine konulur ve bu pota firina yerlestirilir. Sonrasinda oda sicakligindan belirli bir artig
orantyla sicaklik tozlarin eriyebilecegi bir sicakliga ¢ikartilir ve bir siire bekletilir (BSCCO i¢in
1100-1200°C sicakliga cikilabilir). Bu siire sonunda eriyik haline gelen toz karisim hizl bir sekilde
soguk bir plakaya dokiiliir ve ikinci bir plakayla hizlica tizerine bastirilir. Boylece eriyik malzeme
¢ok ince tabakalar sekline gelerek cam Ozelligi kazanmig olur. Bu cam ozelligi kazanmis
malzemeler Ogiitiilerek toz getirilir ve bu tozlar preslenerek pelet haline getirilir. Sonrasinda,
peletler yiiksek sicaklik firinlarina konularak siiperiletken fazlarin olusmasi igin katihal yonteminde

uygulanan tarzda bir sinterleme islemi gergeklestirilir.
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3.5. Cozelti-Jel Yontemi

Bu yontem katihal yontemi kadar ¢ok yaygin kullanilmasa da ince taneli homojen yap1 elde
etme ve kisa 1s1l islem gibi avantajlarindan dolay1 tercih edilmektedir. Bu yontemde bir beher
igerisine baglangi¢ tozlari, amonyum nitrat ve su eklenerek bir manyetik karistirici yardimiyla bir
miirekkep mavisi s1vi karisim elde edilene kadar karistirilir. Sonrasinda karigima sitrik asit ve etilen
glikol eklenir. Sonrasinda beherdeki karisim bir potaya konulup 180-200°C arasi bir sicakliga
cikartilir. Kisa bir siire sonra CO,, NO; ve N,O gibi zehirli gazlar salinir. Isitma islemi sonucu su,
nitrat ve amonyum uzaklastirildiktan sonra jel olarak isimlendirilen siyah renkli bir ¢okelti olusur.
Olusan bu ¢okelti 6giitiiliir ve toz haline getirilir. Toz haline gelmis karisim bir kroze icerisine
yerlestirilerek katithal yontemine benzer bir kalsinasyon islemine tutulur. Kalsine isleminden sonra
elde edilen tozlardan presleme yoluyla peletler elde edilir. Sonrasinda bu peletlere sinterleme

islemi uygulanarak stiperiletken fazlarin biiytitiilmesi saglanir.

3.6. Polimer Yontemi

Bu yontemde, bir beher icerisine baglangic malzemelerin sulu asetatlari, asetik asit ve
damitilmig su eklendikten sonra bir manyetik karistirici yardimiyla miirekkep mavisi bir sivi
karigim elde edilene kadar karigtirtlir. Sonrasinda karisim igerisine uygun miktarda polietilemin
(PED) eklenir ve karigimin rengi koyu mavi olana dek karistirilir. Daha sonra bu mavi karisim
donen bir buharlastirict sistemde 1sitilarak asetik asit ve suyun buharlagmasi saglanir. Bir miktar
hacim kaybetmesinin ardindan kalan karisim 180-200°C sicakliktaki plakalara konularak kurumasi
saglanir. Kuruyan karigim klasik katithal yontemindekine benzer bir kalsinasyon isleminden
gecirilir. Sonrasinda elde edilen karisim preslenerek pelet haline getirilir ve bu peletlere

stiperiletken fazlarin elde edilesi i¢in sinterleme iglemi uygulanir.

3.7. Bi1.6Pb.4Sr,Cagg25Nag 075Cu,.«NbOg 6rneklerinin hazirlanmasi

Bi1.6Pbo 4Sr2Cag 925Nag 075CU,xNbOg (x= 0, 0.05, 0.075, 0.10, 0.15 ve 0.20) drneklerinin
hazirlanmasinda kolay olmasi, tekrarlanabilir olmasi ve nispeten ucuz olmasi dolayisiyla klasik
klasik katihal tepkime yontemi kullanilmistir. 1k olarak % 99 safliktaki Bi,O3; PbO,SrCO; CaCOs,
Na,COs, Nb,Os ve CuO baslangi¢ malzemeleri elektronik terazi yardimiyla stokiyometrik oranlarda
tartilmistir. Sonrasinda bu baslangic malzemeleri Sekil 3.1°de bir 6rnegi verilen agat havana
konulmus ve bir tokmak yardimiyla yarim saat boyunca ogiitiilmiistiir. Iyice Ogiitiilen tozlar
aliimine kroze (Sekil 3.2) igerisine konulduktan sonra yiiksek sicaklik kare firinina (Sekil 3.3)
yerlestirilmistir. {1k olarak 750°C’de 12 saat siireyle 1.kalsinasyon islemi uygulanmistir. Firindan
¢ikarilan tozlar agat havana konarak yarim saat boyunca 6giitiilmiistiir. Ogiitme isleminden sonra
alumina krozelere konan tozlar 2. kalsinasyon islemi igin 800°C’de 12 saat boyunca firinda
bekletildikten sonra firindan ¢ikarilmistir. Kalsinasyon islemi sonucu elde edilen tozlar kalip setine

(Sekil 3.4) konduktan sonra kalip seti pelet pres sistemine (Sekil 3.5) yerlestirilmis ve 5000
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kg/cm?lik basing uygulanarak 1.3 cm ¢apinda peletler haline getirilmistir. Peletler haline getirilen
ornekler aliimina kroze igerisine konulmus ve sinterleme islemi icin silindir firina (Sekil 3.3)
yerlestirilmistir. Sinterleme isleminde peletler 860°C’de 60 saat bekletildikten sonra sicaklik
dakikada 1°C sogutularak 795°C’ye diisiiriilmiis ve bu sicaklikta da 12 saat beklenmistir.
Sonrasinda peletler hizlica firindan ¢ikarilarak sinterleme islemi tamamlanmis ve ornekler 6lgliim

i¢in hazir duruma gelmistir.

Sekil 3.1. Agat havan ve tokmak (https://www.nukleonlab.com.tr).

Sekil 3.2. Alumina Krozeler (https://turkish.alibaba.com).
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Sekil 3.4. Pelet yapimu i¢in kalip seti (https://www.indiamart.com/proddetail/kbr-pellet-making-
die-set-4359230955.html).

Sekil 3.5. Pelet  pres  sistemi (https://ru.vwr.com/store/product/8622474/pellet-press-pp-
25#gallery).
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3.8. Deneysel Ol¢iimler
3.8.1. Diferansiyel Termal Analiz (DTA) Ol¢iimleri

Diferansiyel Termal Analiz (DTA) olgiimleri 1sitma sirasinda referans malzeme ve
hazirlanan 6rnek arasindaki sicaklik farki lgiimiine dayanir. Olgiim sirasinda referans malzeme ile
ornek ayni sartlarda 1sitilmaktadir. Olgiim araliklarinda drnekte herhangi bir reaksiyon ya da faz
degisimi oldukga Ornek ile referans malzeme arasinda bir sicaklik farki olacaktir. Endotermik faz
degisiminde ornegin sicakligi referans malzemenin sicakligindan kiigiik olur ve grafiklerde asagi
dogru ¢ukur meydana gelir. Ekzotermik olaylarda ise ornegin sicakligi referans malzemenin
sicakligindan biiyiik olur ve grafiklerde tepe noktalar: olusur. Sekil 3.6’da Cukurova Universitesi
Merkezi Arastirma Laboratuvari’nda (CUMERLAB) bulunan DTA cihazinin bir gorseli

verilmektedir.

= e
1 - -

Sekil 3.6. DTA cihazi (https://cumerlab.cu.edu.tr/cu/laboratuvarlar/cihazlar-listesi/tga-dta).

3.8.2. X-151m kirimim diffraktometresi (XRD) Ol¢iimleri

X 11 kinmim diffraktometresi (XRD) analizleriyle birlikte hazirlanan 6rnegin kristal
yapisi hakkinda bazi bilgilere ulasiriz. XRD cihazi temel olarak bir X-igin1 tiipii, dedektor ve 6rnek
tutucudan olusur. Ik olarak X-1smn1 tiipiinde bulunan filaman isitilarak elektronlarin yayilmasi
saglanir. Sonrasinda bu yayilan elektronlar yiiksek voltaj altinda hizlandirilarak bakir, demir, krom
ya da molibdenden olusan bir hedefe c¢arptirilir. Yeterince enerjik olan bu elektronlar hedef
malzemenin elektronlarin1 uyararak elektronlarin iist yoriingelere ge¢melerini saglarlar. Bu
elektronlar tekrar eski yoriingelerine dondiiklerinde karakteristik X-1sinlar1 yayilir. Bu 1sinlar ¢esitli
filtremeler kullanilarak birbirine paralel monokromatik hale getirilerek 6rnek tutucuda bulunan
ornege gonderilir. Ornek ve detektdr donmeye basladiginda yansiyan X-isinlar kaydedilir. Eger
ornege carpan X-1sin1 Denklem 3.1°de verilen Bragg yasasini sagladiginda yapict girisim meydana

gelir ve ilgili agilarda pikler kaydedilir.
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2dsinf=n\ (3.1)

Burada #=gelen 1smin agis1, A= X-1s1n1 dalga boyu ve d’de 6rnegin atomlarindaki diizlemler arasi
mesafe olarak verilir. Burada A hedef malzemenin cinsine gore bilinen bir degerdir rnegin CuK,
icin A=15418A’dur. 0 ise deney sirasinda ol¢iiliir ve Bragg yasasi kullamlarak d mesafesi
hesaplanir. Boylece XRD analizi sonucu, ornegin kristal yapisi, uzay grubu, orgii sabitleri, faz
icerikleri gibi cesitli bilgilere ulasilir. XRD analizi icin CUMERLAB biinyesinde bulunan ve Sekil

3.7°de gorseli verilen Panalytical Empyrean Difraktometresi kullanilmustir.

Sekil 3.7. XRD sistemi (https://cumerlab.cu.edu.tr/cu/laboratuvarlar/cihazlar-listesi/xrd)

3.8.3. Taramal Elektron Mikroskobu (SEM)

Taramali elektron mikroskobu ya da kisaca SEM sisteminde elektron tabancisinda iiretilen
elektron demeti yiiksek voltaj altinda hizlandirilarak hazirlanan 6rnege carptirilinca gesitli fiziksel
olaylar ortaya cikar. Elektron-6rnek etkilesimi sonucu Sekil 3.8’de verildigi gibi Auger
elektronlari, ikincil elektronlar, geri sagilan elektronlar, karakteristik X-1sinlar1 ve siirekli X 1ginlar
olusur. Goriintiillemede ikincil elektronlar ve geri sagilan elektronlar kullanilir. Tkincil elektronlar
10 nm derinliklerinde gelen elektron demetinin 6rnekten kopardigi elektronlardir. Bu elektronlar
yardimiyla drnegin yiizey yapisiyla ilgili topografik goriintiiler elde edilebilir. Daha yiiksek enerjili
geri sacilan elektronlar ise 6rnegin daha derin bolgelerinden (500 nm) sagilan elektronlardir. Bu
elektronlar 6rnegin komposizyonu hakkinda bilgi sunarken ikincil elektronlara gére daha diisiik

¢Oziiniirliikte goriintiiler saglar.
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Sekil 3.8. SEM’de elektron demeti-ornek etkilesimi sonucu ortaya c¢ikan g¢esitli sinyaller
(http://nukbilimler.ankara.edu.tr/elektron-mikroskobu/).

SEM analizi sonucu 6rnegin yiizey yapisi, rnek komposizyonu, tane biiyiikliikleri ve yonelimleri,
ornek yapisinda olusabilen bosluk ve catlaklar hakkinda bilgilere ulagilir. SEM analizi igin
CUMERLAB biinyesinde bulunan ve Sekil 3.9°da gérseli verilen FEI-Quanta FEG 650 SEM

sistemi kullanilmugtir.

FE

Sekil 3.9. SEM sistemi (https://cumerlab.cu.edu.tr/cu/laboratuarlar/cihazlar—listesi/sem).

3.8.4. Manyetizasyon-Sicakhk (M-T) ve Manyetizasyon-Manyetik Alan (M-H) Ol¢iimleri
Hazirlanmig olan orneklerin siiperiletken Ozelliklerini belirlemek igin manyetizasyon-

sicaklik (M-T) ve manyetizasyon-manyetik alan (M-H) 6l¢iimleri gergeklestirilmistir. Bu 6l¢iimler

CUMERLAB biinyesinde bulunan ve Sekil 3.10°da gérseli verilen Quantum Design DynaCool-9
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marka Fiziksel Ozellikler Olgiim Sistemi’nin (PPMS) Titresen Ornek Magnetometresi (VSM)
opsiyonu ile yapilmustir. Her iki 6l¢iim i¢in 6rneklerin agirliklart belirlenerek manyetizasyon emu/g
cinsinden elde edilmistir. M-T 6lglimleri 130 K ile 10 K sicakliklari arasinda ve 100 Oe manyetik
alan altinda alan sogutmali (FC) modunda gergeklestirilmistir. M-H olg¢iimleri 10, 20 ve 30 K
olmak tizerek 3 farkli sicaklikta yapilmistir. M-H 6lgiimleri, ilk olarak manyetik alan 0’dan 2T’ye
500e/sn hizla ¢ikartilmis daha sonra sifira disiiriilerek zit yonde -2T’ye ¢ikmasi saglanmis ve ilk
yoniine dogru sifirdan gegip 2T’ye ylikseltilerek histerezis dongiisii tamamlanacak sekilde
gerceklestirilmistir. M-H egrileri kullanilarak 6rneklerin kritik akim yogunluklar1 (J;) degerleri

Bean formiilii kullanilarak hesaplanmustir.

]

Sekil 3. 10. M-T ve M-H 6l¢timleri i¢in kullanilan PPMS
(https://cumerlab.cu.edu.tr/cu/laboratuvarlar/cihazlar-listesi/ppms-fiziksel-ozellikler-olcum-

sistemi).
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4. BULGULAR VE TARTISMA

Bu boliimde, Biy gPbg4SrCag gsNag07sCU,0g seramik siiperiletkeninde bakir (Cu) tarafina
yiiksek degerlikli Nb gibi katkisinin siiperiletkenlik O6zelliklerine etkileri incelenmektedir. Bu
dogrultuda, Biy.gPbg 4SrCag.925Nag 075CUL.xNbOg (x= 0, 0.05, 0.075, 0.10, 0.15 ve 0.20) siiperiletken
malzemeleri klasik katihal yontemiyle hazirlanmis ve yapisal, morfolojik, termal, elektriksel ve
manyetik 6zellikleri DTA, XRD, SEM, M-T ve M-H &lgiimleri sonucu incelenmistir. Bu dlgiimler
sonucunda hazirlanan malzemelerin, termal 6zellikleri , yapisal Ozellikleri, fiziksel 6zellikleri |
kritik gecis sicakliklar1 ve kritik akim yogunlugu (Jc) gibi ¢esitli 6zellikleri ortaya cikarilmaistir.
Metin boyunca, Bij.gPbg4SroCaggasNag ¢75CU,.«Nb,Og 6rnekleri x= 0, 0.05, 0.075, 0.10, 0.15 ve 0.20
strastyla Nb0.00, Nb0.05, Nb0.075, Nb0.10, Nb0.15 ve Nb0.20 olarak isimlendirilmistir.

4.1. Biy.Pbg4Sr,Cag g2sNag 075CU,.<Nb,Og 6rneklerinin DTA sonuclari

Bi1.6PPo.4SroCag 925Nag g75Cus«Nb,Og Orneklerinde ekzotermik ve endotermik aktivitelerin
izlenmesi, Bi-2201 ve Bi-2212 fazlarinin kristallesme sicakliklarinin belirlenmesi ve buna gore
sinterleme islemini optimum sicakliklarda gerceklestirmek i¢in DTA analizleri yapilmistir. Sekil
4.1-2°de Nb i¢cermeyen Nb0.00 ve en yiiksek Nb0.20 igerikli 6rnegin 5, 10, 20 ve 30 K/dk 1sitma
hizlarinda elde edilen DTA grafikleri verilmistir.
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Sekil 4.1. Nb0.00 6rneginin DTA grafigi
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Sekil 4.2. Nb0.20 6rneginin DTA grafigi

Sekil 4.1°de goriildiigii gibi Nb0.00 6rneginde 1sitma hiziyla bir miktar artan ve 1080.93 K
ile 1120.17 K arasinda degisen Bi-2212 fazinin kristallesme sicakligina denk gelen endotermik
pikler gozlenmistir. Ayn1 sekilde Sekil 4.2°’de goriildiigii gibi Nb0.20 6rneginin Bi-2212 fazinin
kristallesme sicakligi 1sitma hizina baglh olarak 1092.75 K ile 1112.1 K arasinda degismektedir.
Grafiklerdeki 30 K/dk isitma hizi dikkate alindiginda 0.20 Nb igerigi Bi-2212 sisteminin
kristallesme sicakligini yaklasik 8 K diisiirmiistiir. Daha Onceki litaratiir sonuglar1 ve Cukurova
Universitesi Fizik Boliimii’ndeki ¢alismalar dikkate alinarak tiim orneklerin sinterleme sicakligi
DTA analizlerinde gozlenen kristallesme sicakliginin biraz tizerine ¢ikilarak 1133 K (860°C)
sicakliginda yapilmistir.

4.2. Biy.gPbg4Sr,Cag g25Nag 075CU,.<NbyOg drneklerinin XRD sonuglar:

Bi1.6Pbo 4Sr,Cag gpsNag 075CU«NbOg  6rneklerine ait XRD oOlglimleri oda sicakliginda
yapilmis olup 6lglim sonuglar1 26=10° ile 26=70° araliklar1 igin Sekil 4.3’ de verilmistir. Grafikten
ilk géze carpan durum, tiim 6rneklerin XRD desenlerinin birbirine oldukga benzer oldugudur. Tiim
orneklerde, sirasiyla 1, 2 ve 3 ile gosterilen Bi-2201, Bi-2212 ve Bi-2223 fazina ait kirmim
desenleri gozlenmistir. Burada, Bi-2212 fazi tiim desenlerin ¢ogunlugunu olusturmus ve az
miktarda Bi-2201 ve Bi-2223 fazlar1 da gézlenmistir. Bu durum katthal yontemiyle hazirlanan Bi-
2212 sisteminde siklikla goriiliir (Giiner ve ark., 2019). Ayrica, tim Nb katkili 6rneklerde, Nb
elementini i¢eren herhangi bir safsizlik pikine rastlanmamustir. Buradan Nb elementinin Bi-2212

kristal yapisina girdigi soylenebilir (Vinu ve ark., 2008). XRD ol¢iimlerinde gozlenen pikler,
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tetragonal yapidaki Pgmmm Uzay grubuna dahil edilmis ve 6rneklerin 6rgii parametreleri a, b ve ¢

asagida verilen denklemle hesaplanmistir (Kittel,1996).
===+ =+ = (4.1)

Burada, h, k ve | Miller indisleri ve d diizlemler arasi mesafedir. Denklem (4.1) yardimiyla elde
edilen orgii parametreleri Tablo 4.1°de tiim Ornekler i¢in verilmistir. Tablodaki verilere gore,
orneklerin 6rgii parametreleri Nb katkisiyla birlikte bir miktar diismiistiir. Bu durum Nb*’in iyonik
yarigapmin (0.64 A), Cu*®nin iyonik yaricapindan (0.73 A) kiiciikk olmasiyla agiklanabilir. Ote
yandan, hesaplanan 6rgli parametreleri Bi-2212 faziyla uyumludur. Ayrica orneklerin Kkristal

boyutlar1 (D), Denklem 4.2 ile verilen Debye-Scherrer formiilii kullanilarak hesaplanabilir.

09411
. B cosbg

(4.2)

Burada, 4 kullanilan X-1g1ninin dalga boyu, £ secilen pik’in yar1 genisligi ve 65’de yansima agisidir.
Hesaplamada, 6=27.26°, 0=30.77° ve 6=32.91° agilarinda gozlenen en siddetli 3 pik se¢ilmistir.
Daha sonra bu piklere karsilik gelen D degerlerinin ortalamasi alinarak érneklerin ortalama kristal
boyutlar1 hesaplanmis ve Cizelge 4.1°¢e yerlestirilmistir. Cizelgeye gore hesaplanan kristal boyutlari
Nb igerigiyle birlikte bir miktar diismiis olup 31.25 nm ile 22.74 nm arasinda degismektedir.
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2 1: Bi-2201 2: Bi-2212 3: Bi-2223

Siddet (k.b.)
[5
%

Nb0.075

L A Al IL‘ “ " f‘ I Nb0.05
A

Derece (20)

Sekll 4.3. Bi1.5Pb0_4srgca0_925N30.075CU2-XNbX08 orneklerinin XRD sonuc;larl

Cizelge 4.1. Bi;.¢Pbg 4Sr2Cag 925Nag 075CU,.<NbyOg 6rneklerinin hesaplanan 6rgii parametreleri ve
ortalama kristal boyutlari

Ornekler a=b c(A) D
A) (hm)
Nb0.00 | 5.4364 31.1388 | 31.25
Nb0.05 | 5.4215  31.0210 | 25.71
Nb0.075 | 5.3870 | 30.7240 @ 24.65
Nb0.10 | 5.3818 | 30.7167 | 23.52
Nb0.15 | 5.3879 ' 30.6838 | 22.96
Nb0.20 | 5.3810 | 30.3366 | 22.74

4.3. Biy.gPbg4Sr,Cag g25Nag 075CU,.<NbyOg 6rneklerinin SEM sonuglar:

Klasik kat1 hal tepkime yontemi kullanilarak tiretilen Bi;.gPbg4Sr2Cag g25Nag075CU,.«NbyOg
orneklerinin SEM fotograflar1 Sekil 4.4-9’da Nb0.00, Nb0.05, Nb0.075, Nb0.10, Nb0.15 ve Nb0.20
ornekleri igin sirasiyla verilmistir. SEM fotograflart 20 kV yiiksek voltaj altinda ikincil elektron
modunda (SE) ve 10000x biiyiitmede elde edilmistir. SEM Ol¢iimleriyle birlikte 6rneklerde tane
dizilimlerinin sekli, gézeneklilik (porosity), mikro Ol¢ekteki bosluklar (voids) ve tanecikler arasi
baglanti ozellikleri gibi bircok fiziksel ozellikler belirlenmistir. Fotograflara bakildiginda tim
orneklerin rastgele yonelmis tanelerden olustugu goriilmektedir. Bu taneler yer yer grain olarak,
plaka benzeri (platelet-like) yapida, yer yer ignemsi yapida oldugu goriilmektedir. Nb
katkilamasiyla birlikte ignemsi yapida artig gézlenmistir (6zellikle Nb0.10). Ayrica tiim ornekler
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taneler arasinda yer yer bosluklar da géze ¢arpmaktadir. Orneklerde goriilen bu morfolojik yapi
klasik katihal tepkime yontemiyle iiretilen Bi-2212 fazinin karakteristik bir 6zelligidir (Cabassi ve
ark.,2020).

sy S # ‘, s v, A4 -
oy | 4/13/2022 HV W W d —5pm —
9:57:11 AM | 20.00kV | 41.4 pm : -3 10 000 x | 8.0 mm e Cukurova University

£

Sekil 4.4. Nb0.00 6rneginin 10000x bityiitmedeki SEM fotografi.
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4/13/2022 HY [ oressun mag
10:08:42 AM | 20.00kV | 41.4 pm | 7.87e-4 Pa | 10 000 x

—5um—

HV }.—{FW mag [ D . t B
1 | 20.00KV | 41.4 pm 10000 x | 7.5 mm ©
Sekil 4.6. Nb0.075 6rneginin 10000x bityiitmedeki SEM fotografi.
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"‘w'—‘ b 1?3

[\ g

r , d i’
;}t:’m 4/13/2022 HV HPW pressure mag [ WD det @ —5pum—
% | 10:28:55AM | 20.00 KV  41.4 ym | 4.58e-4 Pa | 10000 x | 7.5 mm | ETD R4

Sekil 4.7. Nb0.10 6rneginin 10000x biiyiitmedeki SEM fotografi.

;}%1 / HV HFW pressure mag [ WD det 7@ —5um—
%° | 10:33:40AM | 20.00 KV | 41.4 pm | 4.29e-4 Pa | 10000x | 7.4 mm | ETD Bl  Cukurova University |

Sekil 4.8. Nb0.15 6rneginin 10000x biiyiitmedeki SEM fotografi.
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2 4/13/2022 HV HPW p mag O] | WD det @ P —
* | 10:38:09 AM | 20.00 kV 41.4pum | 4.0 Pa | 10000 x 7.3 mm | ETD [ilasd Cukurova University

Sekil 4.9. Nb0.20 6rneginin 10000x biiytitmedeki SEM fotografi.

4.4. Biy.gPbg 4Sr,Cag 925Nag g75CU,.<Nb,Og 6rneklerinin manyetizasyon-sicakhk (M-T) sonuglari

Bi1.6Pbg 4Sr,Cag gp5Nag 075CU,-«NbyOg 6rneklerinin kritik gecis sicakliklarinin belirlenmesi i¢in
manyetizasyon-sicaklik olgtimleri (M-T) gergeklestirilmistir. Bu olgimler i¢in Cukurova
Universitesi Merkezi Arastirma Laboratuvari’'nda (CUMERLAB) bulunan Fiziksel Ozellikler
Olgiim Sistemi’nin (PPMS) Titresen Ornek Manyetometre (VSM) opsiyonu kullanilmistir. M-T
Olgtimleri 10 ile 130 K sicaklik araliginda ve alan sogutmali (FC) olarak 100 Oe manyetik alan
uygulanarak gergeklestirilmistir. Tiim 6rneklerin M-T grafikleri Sekil 4.10°da verilmistir. Sekilden
goriildigi gibi tim ornekler yiiksek sicakliklarda sifira yakin bir manyetizasyon sinyali verdikten
sonra keskin bir sekilde diyamanyetik sinyal iiretmeye baslamislardir. Orneklerde goriilen bu
diyamanyetik faza net gecis Orneklerdeki yigin tipi (bulk) siiperiletkenligin varligin1 gosterir
(Giirsul ve ark.,2019). M-T grafiklerinden orneklerin kritik gegis sicakliklar1 (T,) Nb0.00, Nb0.05,
Nb0.075, Nb0.10, Nb0.15 ve Nb0.20 igin sirasiyla 77.7, 77.9, 77.5, 77.6, 78.1 ve 78.4 K olarak
gbzlenmistir. Buradan, Nb katkisinin Orneklerin kritik geg¢is sicakliklar tizerinde belirgin bir
etkisinin oldugunu sdylemek giictiir. Ayrica 10 K’ ya dogru 6rneklerin manyetizasyon degerleri
doyuma (saturation) ulasmistir. Orneklerdeki manyetizasyon doyum degerleri Nb0.00, Nb0.05,
NDb0.075, Nb0.10, Nb0.15 ve Nb0.20 igin sirastyla -0.166, -0.172, -0.177, -0.184, -0.159 ve -0.145
emu/gr olarak bulunmustur. Doyum miknatislanma degerleri 6rneklerdeki siiperiletkenlik hacimle
orantili oldugundan Nb igeriginin 6rneklerdeki siiperiletkenlik hacmi olumsuz etkilemedigini ve

x=0.05, 0.075 ve 0.10 katkilamalar1 i¢in bir miktar siiperiletkenlik hacmi artirdigini séyleyebiliriz.
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Sekll 4.10. Bil.6Pb0_48r2C3.0.925N30.075CU2_XN bXOB orneklerinin M-T SOHquaI’l.

4.5. Bi;.gPbg 4Sr,Cag o2sNag 07sCU,.<NbOg drneklerinin manyetizasyon-manyetik alan (M-H)

sonuclari

Bi1.6Pbg4Sr.Cag gosNag 075CU> xNbyOg  Orneklerinin - manyetizasyon-manyetik  alan  (M-H)
Olctimleri PPMS’nin  VSM opsiyonu kullanillarak +2T manyetik alan araliklarinda
gergeklestirilmistir. Sekil 4.11°de Nb0.00 6rneginin 10 K’de M-H grafigi verilmektedir. 0’dan 2
T’ye artig (1 nolu ok), 2T’den 0 T’ye diistis (2 nolu ok), 0T’den -2T’ye diisiis (3 nolu ok), -2T’den
0 T’ye artis (4 nolu ok) ve 0T’den 2T’ye artis (5 nolu ok ve sonrasinda 1 nolu ok) sonucu M-H
grafigi elde edilmistir. Oncelikle manyetik alan 0T’den itibaren 2T’ye dogru artirilarak M-H
dongiisii baglatilir. Diisliik manyetik alan degerlerinde malzeme Meissner etkisi gostererek yliksek
diyamanyetik sinyal iiretir. Buna bagli olarak manyetizasyon eksi yonde dogrusal olarak artar.
Daha sonra grafikte goriildiigii gibi manyetizasyon degeri dogrusalliktan saparak diismeye baglar.
Iste manyetizasyonun dogrusalliktan saptigi ve degerinin azalmaya basladigi alan degeri
malzemenin alt kritik manyetik alan (H;) degeridir. Nb0.00 6rnegi igin Hg, 1235 Oe (0.1235 T)
degerine karsilik gelir. Bu alan degeri asildiginda manyetik alan vorteksler seklinde malzemeye
girdiginden manyetizasyon degeri diismeye baslar. Manyetizasyon degerinin sifira diistiigli andaki
manyetik alan degeri, malzemenin iist kritik manyetik alan (H) degeridir. Bu manyetik alan
degerinde vorteksler malzemenin tiimiinii kaplar ve bu alan degeri asildiginda malzemedeki
stiperiletkenlik faz1 yok olur. Sekil 4.9’a bakildiginda H; degerinden sonra manyetik alanin

artmastyla manyetizasyon degerinin mutlak degerce diismeye basladigi goriilmektedir. Ornegin,
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manyetik alan Hc’e ulastigi anda manyetizasyon -3.50 emu/gr iken manyetik alan 2 T’ye
artirildiginda manyetizasyon -0.95 emu/gr degerine kadar diigmektedir. Sekilde goriildiigia gibi
manyetik alanin 2 T oldugu anda manyetizasyon sifira diigmedigi i¢in hazirladigimiz 6rmegin He,
degeri 2 T’den daha yiiksek bir degerdedir. Manyetik alan 2 T’ye ulastiktan sonra 0 T’ye dogru
disiise gegmistir. Bu durumda M-H egrisi 2 nolu ok yoniinde hareket etmektedir. M-H egrisinin
geldigi yonii takip etmeyip (1 nolu oku) 2 nolu oku takip etmesi manyetik tersinmezlik olarak
bilinir (Sharma, 2021). Tersinmezligin ortaya ¢ikmasinin sebebi aki tuzaklanmasidir. Eger aki
tuzaklanmasi ya aki ¢ivilenmesi olmasaydi M-H egrisi geldigi yoldan geri donecekti (1 nolu ok
yoniinde). Ornegin 1. Tip siiperiletkenlerde aki ¢ivilenmesi olmadig1 icin M-H egrisi tersinir
davranig gosterir (Sheahen, 2002). Bu tersinmezlik durumu sonucunda, manyetik alanin sifir
oldugu durumda oOrnekte pozitif bir manyetizasyon sinyali gézlenmistir. Sifir alandaki 6rnekte
goriilen bu manyetizasyon kalici (remnant) manyetizasyon (M,) olarak bilinir ve manyetizasyonun
biytikligii malzemenin aki ¢ivileme giiciiyle dogru orantihidir (Albiss ve ark., 2010). Nb0.00

ornegi i¢in 10 K’de M, degeri 1.86 emu/gr olarak gozlenmistir.

{10 K

—
|

Aki tuzaklanmasi

M (emu/gr)
(=]

i
—_
1

]
%]
1

! | N 1 N I ' | ! ] ! I
20 15 10 -05 00 05 10 15 20
Manyetik Alan (T)

Sekil 4.11. Nb0.00 6rneginin 10 K’deki M-H sonuglart.

Bi1.6Pbg4Sr.Cag g2sNap g75CU «NbyOg  Grneklerinde sicakligin da M-H egrisine olan etkilerinin
incelenmesi i¢in 10, 20 ve 30 K olmak {izere 3 farkli sicaklikta 6lgtimler alinmis ve elde edilen M-

H sonuclar1 Sekil 4.12-17°de Nb0.00, Nb0.05, Nb0.075, Nb0.10, Nb0.15 ve Nb0.20 i¢in sirastyla

verilmistir.
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M (emu/gr)

1Nb0.00

— —
20 -15 -10 -05 00 05 10 15 20
Manyetik Alan (T)

Sekil 4.12. Nb0.00 6rneginin 10, 20 ve 30 K’deki M-H sonuglari.

— 10K
— 20K
——30K

1{NDbO0.05

— ——
20 -15 -10 -05 00 05 10 15 20
Manyetik Alan (T)

Sekil 4.13. Nb0.05 6rneginin 10, 20 ve 30 K’deki M-H sonuglari.
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M (emu/gr)

3 — 10K
) ——20K
{ Nb0.075 —— 30K

-5 I ! 1 I I I ! | i I

—— r——r
20 15 -10 05 00 05 10 15 20
Manyetik Alan (T)

Sekil 4.14. Nb0.075 6rneginin 10, 20 ve 30 K’deki M-H sonuglart.

= — 10K
——20K
——30K

1 Nb0.10

— —
20 -15 -10 -05 0.0 0.5 1.0 1.5 20
Manyetik Alan (T)

Sekil 4.15. Nb0.10 6rneginin 10, 20 ve 30 K’deki M-H sonuglari.
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3] —— 10K
: —— 20K

Nb0.15 —— 30K

—— —— T
20 -15 -10 -05 00 0.5 1.0 1.5 2.

Manyetik Alan (T)

Sekil 4.16. Nb0.15 6rneginin 10, 20 ve 30 K’deki M-H sonuglari.

M (emu/gr)
o
|

1 Nb0.20

— — =
20 -15 10 -05 0.0 0.5 1.0 1.5 2.0
Manyetik Alan (T)

Sekil 4.17. Nb0.20 6rneginin 10, 20 ve 30 K’deki M-H sonuglari.
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Sekil 4.12-17 incelendiginde tiim &rnekler 10, 20 ve 30 K sicakliklarinda tipik II. Tip
stiperiletken M-H egrilerine sahiptir. Tim Orneklerdeki simetrik yapidaki M-H egrilerinin varlig
orneklerde ylizey tipi ¢ivilemeden ziyade yigin (bulk) tipi ¢ivilemenin hakim oldugunu gosterir
(Zhou ve ark., 2016). Ayrica sicakligin artmasiyla birlikte M-H egrilerinin alanlarinda daralma
olmustur. Bu durum, termal enerjiyle birlikte siiperiletken bolgelerin azalmasi ve tanecikler arasi
baglantilarin zayiflamasi1 sonucu olusur. Ayrica, sicaklikla birlikte tiim 6rneklerin c¢ivileme
kuvvetleri distiigii i¢in M, degerleri de diismustiir (Albiss ve ark., 2010). Tim 6rneklerin her 10, 20
ve 30 K sicakliklarindaki H¢; ve M, degerleri M-H egrilerinden belirlenmis ve Cizelge 4.2’ye
yerlestirilmistir. Cizelge incelendiginde sicakligin artmasiyla birlikte beklenildigi gibi He ve M,
degerlerinde azalma meydana gelmistir. Ancak burada onemli olan durum Nb icerikli drnekleri
daha yiiksek He; ve M, degerlerine sahip olmasidir. Ozellikle ¢ivileme yeteneklerinin bir dlgiisii
olan M, degerleri Nb igerigiyle birlikte (6zellikle Nb0.10 6rneginde) belirgin olarak artmustir.
Buradan Nb**® katkilamasinin Biy.gPbo4Sr,Cag 025Nag 075CU»-«NbyOs siiperiletkeninde etkili ¢ivileme

merkezleri olusturdugunu soyleyebiliriz.

Cizelge 4.2. Biy.gPbg 4Sr.Cag 925Nag 075CU,xNbyOg 6rneklerinin 10, 20 ve 30 K sicakliklarindaki Hey
ve M, degerleri.

Ornekler He (Oe) M, (emu/gr)
10K 20 K 30 K 10K 20 K 30 K
Nb0.00 1235 752 483 2.07 0.82 0.64
Nb0.05 1293 790 508 2.63 1.34 0.81
Nb0.075 1303 871 523 2.71 141 0.86
Nb0.10 1337 889 569 2.87 1.47 0.93
Nb0.15 1276 778 505 2.65 1.35 0.83
Nb0.20 1243 760 502 2.04 0.71 0.61

Orneklerin kritik akim yogunluklar1 (J.), Bean modeli (Bean, 1962) kullanilarak M-H egrilerinden

Denklem 4.3 ile hesaplanabilir.

]c = (43)
Burada J., A/lcm? cinsinden kritik akim yogunluklar, AM pozitif manyetizasyon ile negatif
manyetizasyonun farki (AM = M* — M~) ve d’de o6rneklerin kalinliklaridir. Tiim &rneklerin

hesaplanan kritik akim yogunluklarimin manyetik alanla degisimi 10, 20 ve 30 K sicakliklarinda

Sekil 4.18-20’de sirastyla verilmistir.
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& 05 —e— Nb0.05
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=l 15
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Sekll 4.18. Bi1.6Pbo,4srzca().925Naolo75CU2.xN bX03 Orneklerinin 10 K’deki kritik akim
yogunluklarinin manyetik alanla degisimi.

16
20 K

12 -
. —=— Nb0.00
= —e— Nb0.05
3 —4— Nb0.075
+ 8- —v— Nb0.10
= —4—Nb0.15
;; —<— Nb0.20

4 -

0 T 1 N I

T T T T T T T T T T
025 050 075 100 125 150 175 200
Manyetik Alan (T)

Sekll 4.19. Bi1.6Pbo,4srzca().925Nao.075CU2_xN bX03 orneklerinin 20 K’deki kritik akim
yogunluklarinin manyetik alanla degigimi.
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Sekll 4.20. Bi1.6Pbo_4srgcao_925Na.o.07ch2.xN bXOB Orneklerinin 30 K’deki kritik akim
yogunluklarinin manyetik alanla degisimi.

Sekillerden goriildiigii gibi, 6rneklerin J. degerleri manyetik alanla ve sicaklikla diismiistiir.
Sicakligin ve manyetik alanin artmasiyla birlikte Cooper c¢iftlerinin sayis1 azalacagindan J.
degerlerinin azalmasi beklenen bir durumdur. Ancak orneklerin J; degerleri Nb katkisiyla birlikte
artis gostermistir. Orneklerin H= 0.25, 0.5 ve 1 T alan altinda ve 10, 20 ve 30 K sicakliklarindaki
Jc degerleri Cizelge 4.3-5 sirasiyla verilmistir. Cizelgelere gore, Nb0.20 disindaki tiim Nb igerikli
orneklerin J; degerleri Nb icermeyen Nb0.00 6rnegine gore daha yiiksek bulunmustur. Sisteme Nb
eklenmesi ¢ivileme merkezlerinin aki tuzaklama miktarlarim1 artirarak M-H  egrilerinin

genislemesine ve malzemelerin akim tagima kapasitelerinin artmasini saglamustir.
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Cizelge 4.3. Orneklerin H= 0.25 T alan altinda ve 10, 20 ve 30 K sicakliklarindaki J. degerleri

Ornekler J. (10*°xAlcm?) Jo (10*xA/cm?) J. (10*xA/cm?)
10K 20K 30K
Nb0.00 23.03 9.11 4.11
Nb0.05 25.12 10.65 4,79
Nb0.075 29.07 12.84 5.68
Nb0.10 35.11 14.77 6.56
Nb0.15 23.55 9.69 4.39
Nb0.20 19.67 7.92 3.31

Cizelge 4.4. Orneklerin H= 0.5 T alan altinda ve 10, 20 ve 30 K sicakliklarindaki J. degerleri

Je (10*xAlcm?) Jo (10*xAlcm?) Jo (10*xAlcm?)
10K 20K 30K
Nb0.00 16.73 6.25 2.11
Nb0.05 18.11 7.26 2.52
Nb0.075 21.78 8.70 2.94
Nb0.10 25.52 9.82 3.29
Nb0.15 17.22 6.53 2.26
Nb0.20 14.15 5.32 1.66

Cizelge 4.5. Orneklerin H= 1 T alan altinda ve 10, 20 ve 30 K sicakliklarindaki J. degerleri

Ornekler Je (10*xAlcm?) Jo (10*xAlcm?) Jo (10*xAlcm?)
10K 20 K 30 K
Nb0.00 11.69 3.74 0.68
Nb0.05 12.64 421 0.84
Nb0.075 15.33 5.03 0.88
Nb0.10 18.03 5.85 0.97
Nb0.15 12.32 4.01 0.73
Nb0.20 10.19 3.06 0.47
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5. SONUCLAR VE ONERILER

Bu tez kapsamlnda, Bi1.GPb0_4srzcao_gzsNao.msCUz.xNbXOg (X: 0, 0.05, 0.075, 0.10, 0.15 ve
0.20) siiperiletken malzemeleri klasik katihal yontemiyle hazirlanmis ve yapisal, fiziksel, termal,
elektriksel ve manyetik 6zellikleri XRD, SEM, M-T ve M-H &lgiimleri sonucu incelenmistir. Bu

Olclimler neticesinde asagidaki sonuglara ulasilmstir.

e XRD ol¢iimlerinde tim orneklerde Bi-2201, Bi-2212 ve Bi-2223 fazinin yansimalari
gozlenmistir. Ancak Bi-2212 fazi ana faz olarak tiim drneklerde gozlenmis Bi-2212 ve Bi-
2223 fazlan ikincil fazlar olarak yer almistir.

+25

o Orneklerin 6rgii parametreleri Nb*™’in iyonik yarigapmm (0.64 A) Cu™®nin iyonik
yarigapindan (0.73 A) kiiciik olmasina bagli olarak Nb icerigiyle birlikte azalmustir.
Ornegin, ¢ parametresi Nb igermeyen Nb0.00 drneginde 31.1388 A iken en yiiksek Nb
icerikli Nb0.20 6rneginde 30.3366 A degerine kadar diismiistiir.

e Orneklerin kristal boyutlar1 (D), 6=27.26°, 6=30.77° ve 0=32.91° acilarinda gdzlenen en
siddetli 3 pik se¢ilip Debye-Scherrer formiilii kullanilarak hesaplanmistir. Yapilan
hesaplamalara gore drneklerin kristal boyutlar1 Nb katkilamasiyla azalmakta olup 31.25 nm
ile 22.52 nm arasinda degismektedir.

e SEM fotograflarinda tim Orneklerde Bi-2212 fazimin karakteristik fiziksel 6zelligi olan
gelisigiizel yonelmis yer yer plaka benzeri taneler yer yer de ignemsi taneler gézlenmistir.
Nb igeriginin artmasiyla birlikte ignemsi tanelerin sayisinda artis olmustur.

e Orneklerin T, degerlerinin belirlenmesi icin M-T dlgiimleri gerceklestirilmistir. Olgiim
sonucu Nb0.00, Nb0.05, Nb0.075, Nb0.10, Nb0.15 ve Nb0.20 6rneklerinin T, degerleri
strastyla 77.7,77.9, 77.5, 77.6, 78.1 ve 78.4 K olarak belirlenmistir.

e Orneklerdeki siiperiletkenlik hacim ile orantili olan manyetizasyon doyum degerleri
Nb0.00, Nb0.05, Nb0.075, Nb0.10, Nb0.15 ve Nb0.20 6rnekleri i¢in sirasiyla -0.166, -
0.172, -0.177, -0.184, -0.159 ve -0.145 emu/gr olarak bulunmustur. Buna gore, Nb icerigi
Bi1.6Pbg4Sr.Cag gpsNap g75CU» «NbyOg  sisteminin  siiperiletkenlik  hacmini  bir miktar
artirmistir.

e Omeklerin M-H &lciimleri 10, 20 ve 30 K sicakliklarinda alinmustir. Tiim 6rneklerde
Olciilen sicakliklarda II. Tip siiperiletkenlere 6zgli simetrik M-H egrileri elde edilmistir.
Sicakligin artmasiyla birlikte M-H egrilerinin genisligi azalmistir.

e Civileme yeteneklerinin bir Ol¢iisii olan kalici manyetizasyon degerleri (M;) Nb
katkilamasiyla birlikte artmistir. Ornegin 10 K’de Nb0.00 6rneginin M, degeri 2.07 emu/gr
iken NDb0.10 6rneginde 2.87 emu/gr degerine yiikselmistir. Buradan Nb igerigi
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Bi;.6Pbg 4Sr,Cag gpsNag g75CU,«NbOg  sisteminin - aki  tuzaklama yetenegini artirdigini
sOyleyebiliriz.

Orneklerin J. degerleri Bean Modeli kullanilarak 10, 20 ve 30 K sicakliklar1 icin
hesaplanmigtir. Tim Orneklerin J. degerleri manyetik alanin ve sicakligin artmasiyla
birlikte azalmistir. Ancak hesaplanan tiim sicaklik ve manyetik alan degerlerinde Nb
icerikli 6rneklerin (Nb0.20 hari¢) J. degerleri Nb i¢cermeyen Nb0.00 6rneginden yiiksek
bulunmustur. Ornegin 10 K sicakliginda ve 0.5 T manyetik alan altinda Nb0.00 érneginin
Jo degeri 16.7 x 10* Alcm? iken Nb0.10 6rneginde 25.6 x 10* A/lcm? degerine kadar
yiikselmistir.

Tim bu sonuglara gore, Biy.gPbo4SrCagexsNago7sCua.xNbOg sisteminin  siiperiletken
Ozelliklerinin iyilestirilmesi i¢in bir miktar Nb eklenmesi (6zellikle x=0.10 miktarinda)

kullanislt bir yontem oldugu soylenebilir.

Bu sonuglara ek olarak bundan sonraki ¢alismalar i¢in asagidaki oneriler verilebilir.

Bi;.6Pbg 4Sr,Cag gp5Nag g75CU,«NbOg  Orneklerinin - aktivasyon (givileme) enerjilerinin
belirlenmesi i¢in degisik manyetik alanlarda magneto-direng dlgiimleri yapilabilir.
Magneto-direng  Glgtimleri  sonucu  Biy.gPbg4SrCag.g25Nag075CU,.xNbOg  6rneklerinin
tersinmezlik alan degeri (Hirr) ve iist kritik manyetik alan degeri (H.;) hesaplanabilir.

Tane yoOnelimlerinin saglanmasi i¢in Bij.sPDbg4Sr.Cag 925Nag 075CUxNbOg 6rnekleri lazer
yiizen bolge (LFZ) yontemi kullanilarak hazirlanabilir.

Bu tez kapsaminda Biy.gPbg4Sr,Cagg2sNago7sCU,xNDcOg Orneklerinin J. degerleri Bean
Modeli kullanilarak hesaplanmigtir. Hesaplama yerine deneysel ol¢iim yapilarak J.
degerleri belirlenebilir.

Bi1.6Pbg.4Sr,Cag 925Nag g75CU-.xNbyOg Orneklerinin mekanik ozelliklerinin belirlenmesi i¢in

mikro-sertlik 6l¢iimleri yapilabilir.
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