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OZET

Bi1sPbg.4Sr,CasCus01, SUPERILETKENIN CUBUK FORMUNDA URETIMI VE
KARAKTERIZASYONU

ENIS, Osman Nuri
Yiksek Lisans Tezi, Fizik Anabilim Dal
Tez Danigmani: Dr. Ogr. Uyesi Abdullah OZKARTAL
Haziran 2018, 45 sayfa
Bi16Pbg 4Sr,CazCus01, (BSCCO) bilesik yapisindaki siiper iletken numunesi
eritme-dokiim yontemiyle ¢ubuk seklinde iiretildi. Uretilen numune 10cm boyunda ve
6mm g¢apindadir. Uretilen numuneye 20V potansiyel fark, 2.5A dogru akim uygulandi.
Numunenin fiziksel yapisi, akim uygulanmadan 6nce ve uygulandiktan sonra X-1s1n1
kirmmi (XRD) ve taramali elektron mikroskobu (SEM) ile incelendi. Uretilen

numunelerde dogru akim bolgesi (DCZ) ve dogru akim tavlamasi (DCA) nasil

uygulandigi ac¢iklandi.

Anahtar kelimeler: Bi; gPbg 4Sr,CazCu,O1;, bilesigi, Dogru akim bélgesi, Dogru

akim tavlama, Stiper iletken.






ABSTRACT

PRODUCTION AND CHARACTERISTICS OF Bi1_6Pb0,4sr2C33CU4012
SUPERCHETRACT BAR FORM

ENIS, Osman Nuri
M. Sc. Thesis, Physics Department
Thesis Advisor: Assist. Prof. Dr. Abdullah OZKARTAL

June 2018, 45 pages
The superconducting sample of BijygPbg4SroCasCus0O1, (BSCCO) compound
structure was produced as a rod form by melting-casting method. The produced sample
is 10cm in length and 6mm in diameter. The produced sample was applied 20V voltage
and a 2.5A direct current. The physical structure of the sample was examined before and
after application of current by X-ray diffraction (XRD) and scanning electron
microscopy (SEM). It has been revealed how the direct current zone (DCZ) and direct

current annealing (DCA) are applied in the produced samples.

Keywords: Bi; gPbg4Sr,CazCu;O1, compound, Direct current zone, Direct

current annealing, Superconductruty.
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1. GIRIS

Stiper iletkenlik belli bir sicaklik degeri altinda malzemenin direncinin tamamen
sifir olmasidir. Bu konudaki calisma 1911 yilinda Heike Kamerlingh Onnes tarafindan
yapildi. Onnes kati civanin sicakligini 4.2K degerine diislirdiigiinde civanin direncinin
sifir oldugunu gozlemledi. Daha sonraki calismalarda kursun, niyobyum nitrat gibi
bircok malzemenin de siiper iletkenlik 6zelligi gosterdigi goriildii. Siiper iletkenlik
ozelligi kuantum mekanigi ile aciklanabilen bir olgudur. Bakir, glimiis, altin gibi
iletkenlik 6zelligi tastyan malzemelerinde sicaklig diistiriildiikce direng degerleri sifira
diismez. Bunun sebebi olarak metalin tamamen saf olmamast ve yapisindaki
bozukluklar buna engel olur. Siiper iletken malzemelerin sicakliklart belirli bir sicaklik
degerinin alta diisiiriildiiglinde malzeme siiper iletkenlik durumunu gosterir. Siiper
iletken malzemede elektrik akimi malzemenin i¢inde higbir kaynaktan giic almadan
akmaya devam eder. Siiper iletken malzemelerin siiper iletkenlik gdstermeye
basladiklar1 kritik sicakliga kadar sogutmak i¢in genellikle sivi azot kullanilir. Kritik
sicakligi azotun kaynama sicakligi olan 77K’den diisiik olan malzemelere diisiik
sicaklik siiper iletkenleri, yiiksek olanlara ise yliksek sicaklik siiper iletkenleri olarak
adlandirilir. Siiper iletkenlerin tamami Meisner etkisi olarak bilinen bir 6zellik gosterir.
Meisner etkisi, siiper iletken malzemelerin siiper iletken durumda iken (sicakligr kritik
sicakligin altindayken) manyetik alan1 diglamasidir. Harici bir manyetik alanin siddeti,
stiper iletken malzemenin icine girdikten ¢ok kisa bir mesafeden sonra sifira diiser. Bu
mesafe siiper iletken malzeme i¢in 100 nanometre civarindadir.

Yiiksek sicaklik siiper iletken ailesine mensup olan, kritik sicakligi T, > 90K
durumunda siiper iletkenlik 6zelligi gosteren REBa;Cu3O7 bilesiginin bulunmasindan
itibaren birgok bilim adami bu konu flizerinde arastirma yapmaya basladilar. Bu
arastirmalarda CuO zincirleri veya CuO; diizlemlerini ihtiva eden farkli malzemelerin
de arastirma konusu yapila bilmesini de sagladi. Bu arastirmalardan ilki Bi,Sro,CuOg
yaklasik bir formiiliine sahip bilesigin Michel ve arkadaglari tarafindan bulunmasi oldu.
Bi,Sr,CuQg bilesigin yaklasik olarak 20K’lik bir T’ ye sahip yeni bir bakir oksit igerikli
stiper iletken ailesinin kesfedilmesini sagladi (Michel ve ark., 1987; Sihan, 1989).



Bu sisteme biiyiik ilgi 1988’de Bi,Sr,CaCu,Og bilesik yapisinin bulunmasiyla
oldu. Maeda ve arkadaslart Bi,Sr,CaCu,Osg bilesiginin 90K’lik bir T, degerinde
uyarildigini belirledi. Yine bu veriler 1s18inda Chu ve arkadaslar1 BSCCO (Bi-Sr-Ca-
Cu-O) sistemi igin 1988’de Bi,Sr,Ca,CuzO19 Ve BiSrCaCu,Oy bilesiklerinin 110K’de
stiper iletkenlik gosterdiklerini ortaya cikardilar. Bu arastirmanin bir sonucu olarak da
nadir toprak alkali metal elementler veya zehirli elementler icermedigini de agikladilar.
Yukardaki bu sistemlerin daha yiiksek gecis sicaklifina sahip bilesikler i¢in de
potansiyel i¢erdigi kabul edilmektedir (Chu ve ark., 1987; Kijima, 1988; Maeda ve ark.,
1988)

BSCCO sisteminin biitlin kimyasal bilesimleri igin BizSroCan.1CunOznesg
(n=1,2,3) formiiliiyle genel bir yazilim elde edilerek yapilabildi. Basitlik acisindan, bu
safhalar siras1 ile 2201 (n=1), 2212 (n=2) ve 2223 (n=3) fazlar1 olarak literatiire
gececektir (Cava, 1988; Balestrino, 1989).

Yukardaki faz durumlarindan en kolay bi¢imde, oksitlerden olusturulan ve
90K’den diisiik-T; (2212) faz1 oldugu belirlendi. Bu daha sonraki 1sil islem ile
110K’den yiiksek-T¢ faz1 olan (2223) olusturmak icin gelistirilse de doniisiim yavas ve
eksik gerceklestigi belirlendi. Tek fazli bir numunenin iretile bilmesi, siiper iletkenin
kalitesini arttirmak i¢in ¢ok Onemli bir durum oldugu acgiga ¢ikti. Bunun
gerceklestirilebilmesi  i¢cin  biiyilkk emek sarf edildi. Farkli arastirma ekipleri
Pb®™ Sb'* AR Ni'® Rb® ve TIY gibi farkli elementlerle katki yapmay1 denemisler ve
sistemin nasil bir durum sergiledigini inceleme ve gdzlem yaparak bulmay1 denediler.
Bu katki elementleri igerisinde Pb eklenmis bilesigin veriminin daha yliksek olmasi,
arastirmalarin bu bilesim {lizerinde yogunlagsmasina sebebiyet verdi. Bu arastirma, tek
bir yiiksek-T. fazinin olusturulmasi i¢in Pb’ in BSCCO sisteme eklenmesiyle miimkiin

hale getirildi (Greaves, 1988; Sastry, 1988; Kaneko,1990; Kumakura, 1990).
1.1. Bi,Sr,Can1CunOzng Sisteminin Temel Kristal Yapisi

BSCCO sistemin de Bi, Pb, Sr, Ca ve Cu elementlerinin oksitleri, nitratlari,
hidroksitleri ve karbonat bazli bilesikleri (BiO3) 2212, 2223, 2234, 2245 veya 111z
bilesik malzemelerini hazirlamak i¢in kullanilabilir. Burada, z normal olarak 1 ve 5

arasindadir. Bundan sonraki asamada, baslangictaki karisimlarin gergeklestirilmesinden



sonra farkli sicakliklarda ve farkli atmosfer altinda, kalsite islemi veya sintelleme islemi
de yapilabilir (Takano, 1988; Zandbergen, 1988; Wang, 1989 ).

Siiper iletken malzeme iiretimi yapilirken toprak alkali metal elementlerin
karbonat icerikli bilesik yapisiyla, oksit bazli bilesiklerin bir araya getirildigi
reaksiyonda, nasil bir durum sergiledikleri gz oOnlinde bulundurulmasi gereken bir
asama olarak bilinmelidir. Bu reaksiyon esnasinda, toprak alkali metallerin karbonat
bazli bilesik yapi igerisindeki karbon yapisinin, ayni anda ayrismasini igeren oksit
yapidaki bizmut ve bakir oksit Ogelerinin bir araya getirilip bir biitiin olarak
birlestirilmesi reaksiyon esnasinda, karbonatlarin tam ayrigmasi oncesinde, oksit bazl
yapilardan kaynakli s1vi olusumu meydana gelir. Olusan bu s1vi1 fazlarin ayrilmasi, daha
sonradan bilesikte homojen olmayan malzeme iiretimine sebebiyet vermektedir. Bu
problem siiper iletken bilesik olusturmak i¢in Bi ve Pb oksitleri bir araya getirmeden
once, karbonatlarin ve CuO’ un 6n kalsinasyonu yapilarak, bu durumun olusmasi
azaltilabildi (Ramesh, 1988; Ramakrisha, 1989).

Cok-fazli polikristal seramiklerdeki yiiksek-T. fazinin hacim bdliimiinii
arttirmak icin ¢esitli seramik isleme yontemleri kullanilir. Pb ilavesi Cu ve Ca
bakimindan zengin bilesimlerinin yani sira, erime noktasinin altindaki sicaklik
degerinde uzun siire 1s1l islem uygulanmasi gibi yontemler kullanilmalidir (Oota, 1988;
Nagata, 1989).

Kumakura ve arkadaslar1 swrasiyla yiiksek-T, ve diisiik-T, fazlarinin
kalsinasyonu igin 800°C ve 850°C sicaklik degerlerini kullandilar. Takano ve
arkadaslar1 BSCCO sisteminde, Bi i¢in Pb’nin kismen eklenmesiyle ytliksek-T¢ fazinin
hacim parcasini arttirmada cok etkili oldugunu arastirmalar sonucunda buldular.
Sintenleme yonteminde bagslangic materyalleri ve tavlama siirecinin iyilestirilmesi
yoluyla T.=107K olan Big7Pbo3SrCaCu;sOy bilesik yapisina sahip siiper iletken
seramik hazirlamay1 basardilar. Ayn1 zamanda, 2223 yiiksek-T, fazi i¢in ¢esitli oksijen
basincinda, Pb ile desteklenmesiyle beraber uzun siireli tavlama islemi ile birlikte
hemen hemen saf bir bilesik olarak hazirlamaya gayret gosterdiler. 2223 maddesinde Bi
icin Pb’nin kismen eklenmesi yiiksek-T. fazinin hacim pargasinin %80’e ve kiigiik
miktarda (< %5) diisiik-T. fazina kadar arttirildigi bilgisini elde ettiler (Takano, 1988;
Kumakura ve ark, 1990).



Pb’nin eklenmesiyle BSCCO sisteminde hem n=2 hem de n=3 yapilarinda etkili
olabilecegini, en belirgin n=3 fazinda, yapinin kararlilifina onemli etkileri oldugu
belirlendi. Pb ilavesi erime sicakligini diisiiriir ve numune Bi,Sr,Ca,CuzOy yazilabilen
bilesige yakin hazirlandigindan, yiiksek-T. fazinin olusumu tizerindeki etkisi ile ilgili
duruma sahiptir. Bununla birlikte, asir1 Pb ilave edilmesi yiiksek-T. fazinin yerine
diisiik-T; fazinin olusumuna yardimci oldugu goriilen, Ca,PbO,; fazinin ortaya
citkmasina da neden olur. Reaksiyon 1sis1 800°C diisiiriildiigiinde, Pb’nin normal
direncini de degistirirse, o zaman n=2’de Ca’ in yerini alabilir (Nobumasa, 1988;
Mazaki, 1988).

Bi,SroCan1CunOones  (n=1,2,3,...) sistemindeki siiper iletkenlik fazlarmin
sematik modelleri Sekil 1.1°de gosterilmektedir. N, 1°den, 2’ye, 3’¢ yiikseldiginde siiper
iletkenlik gecis sicakligi da sirasiyla 20K (2201)’den, 80-85K (2212)’ye, 105-110K
(2223)’e dogru gitmektedir. Bu nedenle BSCCO yapis1 Bi-O katmanlar1 arasina
yerlestirilmis bir, iki veya lic CuO; diizlemini igeren (ABO; peroksit yapisina sahip
karisik metal oksitlerdir. ABO, genel formiiliine sahip benzer yapidaki oksit gruplarinin
genel ad1 verilir.) peroksit benzeri birimlerden olusur (Sihan, 1989; Tallon, 1989).

Tarascon ve ark. (1988) 2212’nin yapisimi Sekil 1.1b’de gosterildigi gibi
a=3,817A ve ¢=30,6A olan tetragonal yapiin, alt hiicresi agisindan yapisini tarif ettiler.
Yapinin ¢ ekseni boyunca en son Bi,O; ve peroksit yapidaki tabakalardan olustugunu
gosterdiler. Her bir Bi,O, tabakasi, Bi ve O atomlarinin dizilimi, kaya tuzu yapisina
benzer diizen yapisindaki, Bi ve O diizlemlerini igerir. Bu yap1 igerisindeki her peroksit
tabakasi iki CuOy, iki SrO ve Ca katmanlarinin bulundugu goriiliir. Tiim arastirmacilar ¢
ekseni boyunca siralamada hem fikir olduklari, simetriginin ayrintilari ve ne gesit
olduklar1 konusunda, ortak bir karar alarak bu durum i¢in fikir birligine vardilar. Bu
bicimdeki hiicrenin orta noktasindaki Ca atomu, iist ve alt yarimlar arasinda, her biri
2212 birimini igeren bir ayna diizlemini tanimladilar. Ca ve Sr katyonlar1 burada, Y ve
Ba’nin 123 bilesiginde yaptig1 gibi benzer bir amaca hizmet etmektedir. 123 yapisinda
dogrusal zincir yapilar1 bulunmaktadir. Bu dogrusal zincirlerin yiiksek sicaklik icin sart
olmamasi kosuluyla Bi-O gibi, iki tabakali katmanlarla degistirilir. Yiiksek-T. 2223 fazi
(n=3) siiper iletkenligi i¢cin ilave Ca ve CuO; katmanlarina sahip peroksit tabakalardan
olusur. Burada c parametresi 36A’a yiikseltildi. Sekil 1.1¢’de gosterilmektedir. 2201 ve
2223 siiper iletkenleri benzer yapilara sahiptirler. Burada 2201 fazinin (Sekil 1.1a)



yapisi ile 2223 yapisinin istiindeki her bir peroksit tabakasindan bir ¢ift Ca ve CuO;
tabakasi ¢ikarilarak elde edilir (Sekil 1.1c) (Sastry, 1988; Tanaka, 1989).
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Sekil 1.1. Bi-Sr-Ca-Cu-O sistemindeki stiper iletken fazlarin sematik modelleri.



1.2. Bi-Sr-Ca-Cu-0 Sisteminde Cam Olusumu

BiSrCaCu,0y siiper iletken bilesigin kesfi ile ilgili ilk raporlardan sonra,
BSCCO sisteminde kararli kristal yapilar olarak Bi,SroCan.1CunO2n+1 (N=1,2 ve 3) en az
ti¢ stliper iletken fazin mevcut oldugu iyi bilinmektedir. Bu nedenle, numunelerdeki cam
olusumunu, yukardaki bilesik yapilarda incelemek cok ilging ve dnemlidir (Endo, 1988;
Koyama, 1988).

Bununla birlikte, geleneksel eritme-sogutma yontemini Komatsu ve arkadaslari
asagidaki sekilde tarif ettiler. Yiiksek safliktaki Bi,O3 SrCOs;, CaO, ve CuO’un tozlari
bir platin potada 1150°C-1250°C’de 30-40 dakika zaman siiresi icerisinde elektrikli firm
icinde eritilecektir. Eriyik daha sonra bir demir plaka iizerine dokiilmiis ve baska bir
plaka kullanilarak hizli bir sekilde 1,5-3mm kalinliginda preslendi. Dolayisiyla,
Bio sSrCaCu,Oy eritilerek-sogutulmus numunenin amorf olmadigi, Bi;,SrCaCu,Oy ve
Bi,SrCaCuOy numunelerinin amorf oldugu rapor edildi. Eritme-sogutma islemi ile
yapilan numune Orneklerinden BiSrCaCu,Oy kismen amorf oldugu goriildi. Ciinkii
20=30° civarinda zayif bir halojen yap1 gozlemlendi. Aynmi zamanda BigsSrCaCu,Oy ve
BiSrCaCu,Oy numuneleri i¢in kristal fazlar Bi(Sr,Ca),CuOy (¢ok diisiik-T. faz1) ve
CuO; kristal yapilar1 olarak saplandi. Cama gegis (Tq) ve kristallesme sicakligr (Ty)
sirastyla 417°C ve 467°C olarak bulundu (Ramakrish, 1989; Kumar, 1990).

XBiO3/.ySrO-zCa0-2CuO sistemindeki cam olusturma bolgesi (x=0,5-3, y=0,5-
2 ve z=0,3-2) seklinde ifade edildi. Bi,O3-SrO-CaO-CuO sistemindeki bilesimlerden
camsi bir yap1 olusturma yoniinde, giiclii bir egilime sahiptirler. Bi,O3 ilavesi 6zellikle
cam olusumunu kolaylastirmada etkilidir (Koyama, 1988; Arendt, 1990).

Birgok arastirma grubu, bu {i¢lii sistemdeki cam olugma bdlgesini incelediler.
Cam Orneklerinin BiSrCaCu,0Oy ve Bi,Sr,Ca,CusOy bilesenlerini iceren, bilesik
yapilarda genis bir bolgede elde edildigini agikladilar. Abe ve arkadaslar1 eriyik halde
1150°C’de BiSrCaCu,Oy bilesigini, SiO veya pyres cam tiiplerinin i¢ine vakumla emme

islemi uygulayarak cam c¢ubuklar ve bobinler hazirlamayi basardilar (Abe ve ark.,
1992).

Diistik-T; fazinda Bi,Sr.CaCu,Oy bilesimi ile ilgili cam olusumunu, cesitli
arastirma gruplar1 yapmis olduklar1 incelemelerin sonuglarini agikladilar. Yoshimura ve

arkadaslar1 Bi,Sr,CaCu,Oy bilesiminden 20pm kalinliginda amorf filmler iiretmeyi



basardilar. Bu filmleri iiretirken bir ¢ift silindir ve hizli eritme-sogutma yontemini
kullanarak iiretmeyi basardilar. Zheng ve Mackenzie ise geleneksel eritme-sogutma
teknigini kullanarak 1mm kalinliginda BisSr3CaszCusOy bilesiminden cam hazirladilar.
Sekil 1.2.a ve Sekil 1.2.b’de geleneksel eritme-sogutma yontemi ile hazirlanan
Bi»Sr,Ca,CuzOy bilesimin cam yapist icin, DTA sonuglar1 gosterilmektedir (Zheng ve
Mackenzie, 1988).

Ayrica Ty ve Ty degerlerinin sirasiyla 435°C ve 486°C oldugu gosterilmektedir
(Yoshimura, 1988; Komatsu, 1991).
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Sekil 1.2. (a) DTA sonuglar1 ve (b) TgVve Ty degerleri gosterilmektedir.

Yiiksek-T¢ fazli Bi,Sr,Ca,CusOy bilesimine sahip camsi yapiyi, hizli eritme-su
verme teknigi ile basarili bir sekilde {iretebildiler. Bu nedenle Bi-Sr-Ca-Cu-O
sisteminde Bi’nin, Pb’nin yerine ge¢mesi raporundan sonra, Bi-Pb-Sr-Ca-Cu-O
sistemindeki cam olusma bolgesini incelemek ¢ok 6nemli bir durum haline geldi.

Sato ve arkadaslari, geleneksel bir eritme-sogutma yontemini kullanarak
Bi1,6Pbo4Sr,Ca,Cu,0y bilesimine ayit camsi yapiyr hazirlamay: basardilar. Yamanaka
ve arkadaslari, Kani ve digerleri BijgPbg4Sr.Ca,Cu,Oy ve BiyPbgaSr,Ca,CusOy
bilesimlerini, geleneksel yontem kullanarak, camsi bir formda hazirlanabilecegini de
buldular. Pek ¢ok arastirma grubu, daha sonraki 1s1l islemlerle birlikte eritme-sogutma
teknigini kullanarak BSCCO malzemelerini siiper iletken haline getirebildiler (Sato ve
ark., 1987; Niwa, 1988; Mori, 1989; Kani ve ark., 1991).



2. KAYNAK BiLDiRiMi

2.1. Bi-Sr-Ca-Cu-O Malzemelerinin Kristallesmesi

Eriyik halde islenmis BSCCO malzemelerde siiper iletkenligi elde etmek igin, bu
malzemelerin uzun siire erime noktas: civarindaki bir sicaklikta tavlanmasi gerektigi
bilinmektedir. Bu nedenle, yaklasik olarak 800°C sicakliktaki tavlama sirasinda eritme-
sogutma yontemi ile elde edilen numune, diisiik-T. fazinin olugsmasindan 6nce yaklasik
olarak 500°C’de Biy(SrCa),CuOy fazinin olustugunu rapor ettiler. Yamanaka ve
arkadaslar1 ayni safhayr 500°C ile 750°C arasindaki sicakliklarda buldular. Burada
diisiik-T. ve yiiksek-T, fazlari, swrasiyla 600°C ve 820°C’de yaklasik olarak,
Bi1,6Pbo 32Sr1,77Cay 62CuU2 740y malzemesinde eritme ve sogutma islemi ile numunede
elde edebildiler. Komatsu ve arkadaslar1 ayrica, Bi; 2SrCaCu,0Oy orneklerinden olusan
bilesik yapida, Bi(Sr,Ca),CuOy fazinin da 550°C’de ve 700°C’de 3 saat boyunca
tavlandigin da ve 8 saat 820°C’de tavlanmis numunelerde esas olarak, diisiik-T, fazina
atandigin1 dogruladilar. Aymi zaman da CuO’ un c¢okelmesini de gozlemlediler

(Komatsu ve ark., 1991).
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Kismi erime sicakligina yakin bir sicaklikta tavlama igleminin, yiiksek-T, fazinin
hacim grubunu arttirmada etkili oldugu bilinmektedir. Shi ve arkadaslar
Bi,Sr.Ca,CuzOy, BiySr,CazsCusOy, BirSr,CasCuzOy  adlart  belirtilerek  yapilan
kompozisyonlar ile kristalize, Bi-bazli camlarin siiper iletkenlik 6zelliklerini
inceledikten sonra, Bi,Sr,CazCusOy ve Bi,Sr,CasCusOy kristalize numunelerin (10 giin
boyunca 870°C’de tavlanmus) her ikisinin de direng degerini, 110K yakinindaki tek bir
nokta da stiper iletkenlige gecis sergilediklerini manyetik deneylerle belirlediler
(Komatsu ve ark., 1991; Yoshimura, 1988).

830°C veya 840°C civarindaki sicakliklarda BiggPbg,SrCaCuxOy’un (x=1,5-1,8
ve 2) uzun siire tavlanmasiyla yiiksek-T; fazinin hacim grubunu arttirmada ¢ok etkili
oldugu agikliga kavustu. Ek olarak 840°C’de 250 saat siireyle tavlanmis numunelerin,
hem diisiik-T; hem de yliksek-T, fazlarin1 gosterdiler. Bu islem sirasinda diisiik-T, fazi
tavlama igleminden sonra bile 300 saat boyunca gozlemlendi.

Ideal bilesimden sapmanin T’ in (sifir) degerini hassas bir sekilde etkiledigini,
hatta Ca ve Cu’nun biraz fazla olmasi bile 95K’e diigmesine neden oldugu bulundu.
Egawa ve arkadaslar1 eritme-sogutma yontemi ile hazirlanan BiySroCai+oxCuz+xOy
(x=0,0.2 ve 1.0) degerlerindeki bilesimleri incelediler. Arastirmacilar oksit siiper
iletkenlerdeki tane i¢i kritik akim yogunlugunun (J;) genel olarak manyetik alan ve
sicakliga, giiclii bir sekilde bagimli oldugunu 6nerdiler. Bu 6zellikleri gelistirmek igin,
BSCCO sistemindeki malzemelerin i¢ine, biraz yapay tutma merkezi yerlestirilmesini
gerekli gorerek uyguladilar. Ayrica Cap,CuOgs ¢okeltilerinin, bir sigrama-sondiirme
yontemi ile taneciklere eklenebilecegini ve bunun da sabitleme kuvvetini arttirdigini
acikladilar. Egawa ve arkadaslart J¢’ in, Ca ve Cu igerigini zenginlestirerek gelistirildigi
fikrini desteklediklerini ifade ettiler (Miyashita, 1989; Egawa ve ark., 1991).

Eritme potalarinin ve Cu elementi konsantrasyonun BiggPbg,SrCaCuOy siiper
iletken seramikler lizerindeki etkileri arastirildi. Al elementinin (Al,O3 potalarindan) ve
Cu fazlaliginin siiper iletkenlik 6zelliklerinde bozulmaya neden oldugu tespit edildi.
Ayrica platin potalarin, Al,O3 potast kadar numuneyle reaksiyona girmedigini de fark

ettiler.

2.2. Siiper iletkenin Ozellikleri
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Yiiksek-Te siiper iletkenlerini yararli kilmak i¢in en 6nemli 6zelliginin, 6zellikle
teknik uygulamalar i¢in arzu edilen, ¢ok yiiksek manyetik alanlardaki kritik akim
yogunlugunun olmasidir. Ayrica sinterleme islemi ile iiretilen dokme numunenin ¢ok
gbzenekli mikro yapida ve kuvvetli anizotiropik yapi ile siiper iletken tanelerin rastgele
diizenlenmesi ve zayif baglar nedeniyle asi disiik bir J. (77K ve 10-20A/cm? alan
tizerinde) degeri gosterdigine isaret edilmektedir. Siiper iletken taneler arasindaki
sinirlar, sintenleme isleminin, bu avantajli olmama durumunun {stesinden gelmek icin
eritme islemi, BSCCO sisteme uygulanmaktadir.

BiSrCaCu,0y cam seramiklerinin siiper iletken 6zellikleri birkac arastirma grubu
tarafindan rapor edildi. Bu raporlarda T; degerleri 75K civarinda oldugu da bildirildi.
Komatsu ve arkadaslar1 geleneksel eritme-sogutma yontemiyle hazirlanan ayni bilesimi
inceledi ve seramikte T=92K’de kritik akim yogunlugu J. (77K’de alan yok) ile siiper
iletkenlik sergilendigini, 102A/cm? degerinde oldugunu gozlemlediler. Ayrica azot
atmosferinde 800°C nin iizerindeki sicakliklarda tavlanmis drneklerde 80K iizerinde T’
ye sahip siiper iletkenler oldugunu bildirdiler. Siiper iletken BiggPbgSrCaCu,Oy
eritme-sogutma yontemi ile hazirlanan seramik 800°C’de 200-250 saat siireyle
tavlandiktan sonra sifir alanda 77K’de 35-50A/cm’® civarinda kritik bir akim
yogunlugunun (J¢) oldugunu bildirdiler. Ayrica BigoPbg1SrCaCu,Oy cam seramiginin
bIr Tebaglangi)=116K ve Tsnn=100K ile siiper iletkenlik sergiledigini buldular. 830°C,
850°C ve 870°C’deki sicakliklarda 20 saat siireyle havada (hava sogutmali numune)
Bi1 2SrCaCu,0y tavlanmis numunelerin 6zdirenglerinin, sicaklik bagimliligt 850°C’de
ve 870°C’de tavlanmis orneklerin degerlerinden asagi olmayan direng degerlerinin
oldugunu agikladilar ve 830°C’de tavlanmis numune &rneklerinkinden daha biiyiik
oldugunu gordiiler.

Eriyik halde islenmis Bi»Sr,CaCu,0y veya BisSr;CazCusOy seramiklerinin siiper
iletkenlik 6zellikleri bir¢ok arastirmada bildirildi. Bock ve arkadaslar1 2212 grubu siiper
iletken malzemenin tek fazimi hazirlayip, bir bakir kalip icerisine dokerek katilagsmis
malzeme elde ettiler. Elde edilen bu malzeme i¢indeki hava yardim ile tavlama islemi
uygulanarak toz halinde katilagmis eriyik elde ettiler. Toz numunelerin diger fazlarinin
yani sira 2212 ve 2211 karigimlarinin 60K ve 70K arasinda sergiledikleri T, degerleri
biitiin olarak numunenin tek fazli 2212 T paglangiey=89K Ve Tewmn= 84K degerleri

icerdigini buldular.
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Lee ve arkadaslar1 SiO, cam tiiplerine vakumlu dokme ile ince cubuklar
(p=2mm) seklindeki 2212 bilesimini hazirladilar. Eritme-sogutma isleminde ince
cubuklarin bir kisminin hizla sogutulmasi durumunda, esasen camsi kaldigir ve diger
ince ¢ubuklarin yavas yavas sogutulmasi iglemi sirasinda kendiliginden camsi yapidan
cok, kristalli yapiya doniistiiglinii gézlemlediler. Hizli sogutulmus ve yavas sogutulmus
malzemelerin tavlanmasi (50 saat i¢in 820°C-830°C) durumunda T, degerlerinin
sirastyla 90K ve 70K oldugu goriildii. Hizla sogutulmus ve tavlanmis ¢ubuklarda
maksimum (Jo- 450A/cm?, alan yok) gdzlemlendi (Lee ve ark., 2000).

Egawa ve arkadaslar1 sprey-sogutma ile hazirlanan ve tavlama islemine tutulan
sembolik bilesim, BizSroCai+oxCuz+xOy (x=0,0.2,0.1) mikro yapilarin1 ve siiper
iletkenlik ozelliklerini incelediler. Ice ¢ekilmis kritik akim yogunlugu (Jc)
manyetizasyon Ol¢iimiinden (B//c-ekseni) hesapladilar. 42K’deki J-B &zelliklerinin
ornek bilesimden hemen hemen bagimsiz oldugunu buldular. Bununla birlikte 15K’den
yiikksek sicakliklarda, Jc’in alan bagimliligi, daha biiyiikk olan x ornekleri i¢in daha
kiigtiktlir. Tahmini kritik akim yogunluklart (J¢), 2212 ve 2233 ornekleri igin 4,2K’de
10°-10°A/cm? idi. Ancak 77K’de 2233’iin J, degeri 2212 6rneginden daha yiiksektir. Ca
ve Cu igerigini zenginlestirerek sabitleme kuvvetinin arttirllmasi daha yiiksek
sicakliklarda daha belirgin, oldugu sonucuna varilmasina sebep oldu (Miyashita, 1989;
Lee ve ark., 2000; Egawa ve ark., 1991).

2.3. Diger Uretim Islemleri

Yiiksek-T. siiper iletken seramikler kolaylikla iiretilemez ve cok kirilgan
oldugundan son derece dikkatli isleme tabi tutulmalar1 gerekmektedir. Ince veya kalin
film, tel ve bant hazirlamada pek ¢ok sorun ortaya ¢ikmaktadir.

Baslica sorunlardan biri, yalnizca bir asamayir elde etmeyi amagladigindan,
materyalde farkli fazlarin meydana gelmesidir. Bir siiper iletken olusturmak i¢in iki
yaklasim miimkiin olabilir. Birincisi optik eylaf veya manyetik bir celik bant gibi
egirme veya hizli sogutma ile uzun bir tel elde etmektir. Bu durumda telin siiper
iletkenlik Ozelliklerinin gelistirilmesidir. Diger yaklagim, miimkiin oldugunca 1iyi
Ozelliklere sahip bir siiper iletken kristal elde etmek ve daha sonra uzun bir kristal

uretebilmektir.
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S1v1 azot sicakliginda akim yogunlugunu arttirmak i¢in kati reaksiyon siirecinde,
eritme siireci, kiirekle kaplama, haddeleme (sicak veya soguk bozuma ugratarak
istenilen bigime sokma siireci), presleme, kesme, ¢izme gibi farkl: iiretim teknikleri bazi
bilesimler i¢in kullanilabilir. Erimis fazda, katilasma islemi kullanilarak yapilan, eritme
islemi ile yogun bir siiper iletken elde etmek uygun bir ydntemdir. 7x5x1mm?®
boyutlarinda ve 84K kritik sicakligina sahip siiper iletken, tek kristaller i¢in BioO3 ve
CuO fazlaligr iceren bir ¢ozelti kullanarak kendi aki yontemi ile biyiitiilmesi
miimkiindiir. BSCCO’ un tek kristalleri yonlii katilasma yoluyla biiyiitiiliir. Smm
capmnda ve 80mm uzunlugundaki BSCCO kristalleri, yiizen bdlge eriyik metodu ile
biiyiitiiliir ve kat1 eriyikten sonra katilasmasi beklenir. Katilasmasi saglanan malzeme bu
siirecten sonra tavla islemine maruz birakilir.

Soguk presleme veya soguk haddeleme ile sinterlemenin birlestirilmesiyle
hazirlanan Orneklerde, ¢ eksenin hizalanma egiliminin yiiksek oldugu goriliir.
Yuvarlamanin, yogunlasma ve yonlendirme i¢in iyi bir yontem oldugu bilinmektedir.
Sinterleme ve 1s1l islemlerin arasindaki ara presleme islemi J;’in artmasinda etkili bir
islemdir. Yiiksek-T; 2223 fazi ara preslemede uygulanan Ag kilif yontemi ile imal
edilir. Ag metal bantlarin tizerine filmlerin yerlestirilmesi ile 76K’de sifir direnci olan,

yiiksek oranda yonlendirilmis filmler iretilmesine imkan saglamaktadir.
2.4. ince ve Kalin Filmler

Filmlerin imalat1 i¢in c-ekseni ile alt oranina dik tanelerin yonelimi ¢ok sayida
yayinda aciklanmaktadir. Filmler i¢in {retim islemleri, plskiirtme, birlikte
buharlastirma ve baski gibi yontemlerdir. Son tavlama siireci iyi 6zellikler elde etmek
icin gerekli olup, tavlama siiresi de uzun olmalidir. Rapor edilen tavlama sicakliklar
800°C-890°C civarindaki erime noktasmin altindaki sicakliklardir. Ince filmler

870°C’nin iistiinde ve uzun siire tavlanirsa en iyi sonug elde edilir.
2.5. Teller ve Bantlar

Toz tiip yontemi, teller ve bantlar yapmak icin kullanilir. Tozlar farkh

boyutlarda borularda paketlenir. Giimiis tiip ¢cogunlukla bu islem i¢in kullanilir. Ancak
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gimiis kilifi haddeleme islemi yaparken, ortaya ¢ikan zorlu asamalara dikkat
edilmelidir. Bu haddeleme islemi sirasinda giimiis kilif kolayca kirilabilir veya
kopabilir. Bu ¢atlaklara ve nakil akim yogunlugundaki J. bozulmalarinin nedenlerinden
biriyle sonuglanabilir. Kilifi giiglendirmek i¢in ¢ift kilif kullanilabilir veya kiliflar
arasina aglar atarak cekirdek capi disiiriilerek J; degerinin gelistirilmesi saglanabilir.
Tip, toz ile doldurulduktan sonra kivrilir, ¢ekilir, haddelenir veya preslenir.
Numunelerin bu adimlar arasinda tavlanmasi gerekmektedir. Tavlama yapilmasi, kilifin
ayrilmasimi Onlemek ve toz malzemenin yonlendirilmesine yardimci olmak igin

gereklidir.

2.6. Bi(Pb)-Sr-Ca-Cu-O Sistemini Eritme Islemi

Meada ve arkadaslart tarafindan yiiksek-T; siiper iletken BiSrCaCu,0y
seramiginin bulunmasindan bu yana yiiksek performansh siiper iletken Bi-Sr-Ca-Cu-O
(Bi-bazli) seramiklerin hazirlanmasinda kapsamli arastirmalar yapmaktadir. Bi esash
siiper iletkenlerin toplu numuneleri genellikle, geleneksel bir yontem olan toz
sinterleme yontemi ile hazirlanmaktadir. Ancak Komatsu ve arkadaslari, Bi(Pb) bazli
stiper iletken seramikleri hazirlama teknigi olarak eritme-sogutma yontemini
gelistirdiler. Bu teknigin kompozisyonlarinda, homojen dagilim gdsteren numune
tiretmek i¢in daha uygun bir yontem olarak kullandilar. Ayrica BiysSrCaCu,Oy ve
Bio,sPbosSrCaCu,0y gibi bazi numuneler eritilmis-sogutulmus 6rneklerinin tamamen
amorf yapiya sahip oldugunu buldular (Maeda ve ark., 1988).

Cams1 yap1 Ozelligi gosteren BSCCO sisteminin, 800°C’in iizerindeki
sicakliklarda tavlanmasi sonucunda siiper iletken hale geldigi goriilmektedir. O
nedenledir ki bu teknige yliksek-T. siiper iletkenlik cams1 seramik yontemi adi verilir.
Bu yontemin amaci camsi bir yapt olan numunenin asagidaki gibi yeniden
kristallestirme reaksiyonu i¢in, c¢ok homojen olmasi beklenen bir malzeme
tiretebilmektir. Burada eritme-sogutma yoOnteminin avantaji  yiiksek-T. siiper
iletkenlerinin, lif sargilar1 ve cubuklart gibi istenen herhangi bir sekle biirlindiiriilerek

tiretebilmektir (Komatsu ve ark., 1991).
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3. MATERYAL VE YONTEM

3.1. Bi-(Pb)-Sr-Ca-Cu-O Sistemi I¢in Deneysel Yontem

BSCCO (2234) bilesiginin elektriksel bakimdan incelenebilmesi i¢in islem
adimlari soyle siralana bilir:
- (2234) toz liretimi
- Uretilen tozdan eritme-dokiim yontemi kullanarak cubuk formunda kiilge
iretimi
- Uretilen gubuklara akim verilebilmesi i¢in gerekli deneysel hazirligin yapilmasi

- Atmosfere bagl davranislari inceleme

3.2.(2234) Bilesiginin Toz Formunda Hazirlanmasi
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BSCCO (2234 (Pb-katkil1)) sisteminin ¢ubuk formunda tretilebilmesi igin toz

karisimin hazirlanmasi gerekmektedir.

Bunun i¢in asagidaki toz malzemeler kullanildi ve BSCCO (2234 (Pb-katkil))
¢ubuk formu i¢in 6n toz karisimi elde edildi. Bu karisimda kullanilacak toz bilesiklerin

saflik oranlar1 da Cizelge 3.1°de belirtilmektedir.

Cizelge 3.1. Kullanilacak tozlar ve 6zellikleri

Bilesik Atom agirlig Saflik oranlari
Bi,O3 465,96 %98
PbO 223,19 %95
SrCO3 147,63 %90
CaO 56,03 %99
CuO 79,5359 %97

Bununla birlikte, Bi,Sr,Can.1Cu,O2n+4 serisi de Cizelge 3.2°de gosterilen Pb
katkilt bilesimlerde dahil olmak iizere yukardaki kimyasallar1 kullanarak ii¢ farkli
kompozisyon (n=2,3 ve 4) hazirlanabilir. Bu serilerden Pb katkili olan 2234 bilesimi

tizerinde calisilacaktir.

Cizelge 3.2. Bi(Pb)-Sr-Ca-Cu-O sisteminin bastan asagiya bilesimleri

n Kimyasal formiil Kisaltma

2 Bi28r2C31Cu208 2212

3 BiszzC&zCU30lO 2223

3 Bil_sto_4Sr2Ca2Cu3010 2223 (Pb-Katklll)

4 Bi28r20a30u4012 2234

4 Bi115Pb0_4SI’2C&3CU4012 2234 (Pb-Katklll)
Bi(Pb)-Sr-Ca-Cu-O toz hazirligi, standart kat1 hal reaksiyon teknigi kullanilarak

hazirlandi.

3.3. Kanistirma

Bi,O3, PbO, SrCO;, CaO ve CuO tozlar Cizelge 3.3’de gosterildigi sekilde,

2234 bilesiminin elde edilmesi i¢in kimyasal degerlerinin matematiksel islemler sonucu
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elde edilen toz degerleri oraninda elle karistirildi. Karisim oranlari asagida belirtilmekle
birlikte hazirlanan karisim 20gr i¢indir. Karistirilan bu toz malzeme 30 dakika kadar

agart havan kabin icinde 6giitiildii. Ogiitme isleminde toz karisimin gri bir renk almasi

bir sonraki islem i¢in dnemlidir.

Ayrica toz karigimi daha iyi 6glitebilmek i¢in karigimin igine etanol ve seramik
toplar ilave edilebilir. Karisimin istenilen kivama geldiginde etanoliin ugurulmasi igin
bir kurutma firmm 100°C-150°C’de olmasi gerekmektedir. islem {ic saat boyunca
devam ettirilmelidir.

Cizelge 3.3. Karigim oranlart

Bilesik Karisim orani
Bi,03 12.04

PbO 2.88

SrCO;3 9.54

Cao 543

CuO 10.28

3.4. Kalsinasyon

Tanim olarak bir katinin erime sicakligi altinda isitilarak eritmeden faz
dontisiimiine veya termal bozulmaya ugratilmasidir.

2234 (Pb-katkil1) bazli tozlar 6giitme ve kurutma isleminden sonra kalsinasyon
islemine tabi tutulmalidir. Elde edilen toz aliiminyum potaya aktarilmis ve 1s1 kontrollii
programli firnda 10 saat boyunca 845°C’de isitilmigtir. Isitma ve sogutma

sicakliklarinmn hizlar da, yine sirastyla 300°C/h ve 50°C/h olarak ayarlanmistir.

3.5. Ogiitme

Ogiitme islemi, 10 saatlik kalsinasyondan sonra, 2234 bilesiginin kalsine edilen

tozlarina uygulandi. Numune potadan, seramik bir kap i¢ine ezilerek ¢ikarildi ve 30
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dakika kadar ogiitiildii. Bu 6gilitme islemindeki amag, tozlarin partikiil boyut halindeki,
tozu eritmek icin kontrol edilebilir olmasidir. Sekil 3.1°de hazirlanmis toz karisgim

gorilmektedir.

Sekll 3.1. Bi1'6Pb0_4SI’2C3.3CU4012 bIIGSIglnln toz hali.

3.6. Bi(Pb)-Sr-Ca-Cu-O Malzeme Eritme Siireci

3.6.1. Eritme-Dékiim Siireci

2234°1n ince tozu hazirlandi. Hazirlanan toz aliiminyum pota aktarildi. Firin
icindeki reaksiyon esnasinda malzemenin sicramasini Onlemek ve eritme sirasinda
malzeme kaybini en aza diislirmek i¢in potanin iistii aliminyum plaka ile kapatildi.
Aliiminyum pota firmnin igine kondu ve toz malzeme tamamen eriyene kadar 1200°C’lik
sicakliga kadar 1sitildi. Eriyik daha sonra onceden 1sitilmis olan bakir kaliba dokiildii.
Dokiim islemi yapilirken bakir kalibin 1sitilmasi ¢ubuklarda olugsmasi istenmeyen ¢atlak
ve kiriklari 6nlemek i¢in yapilmig bir islem olarak uygulanmaktadir. Sekilde 3.2°de
dokiim islemi sirasinda kullanilan bakir kalip gdsterilmektedir. Bakir kalibin boliinmiis

fotografinda belirtilen, dort esit ebattaki boliimlere sahip oldugu ve kaliptan 6mm capli
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bir delik acildig1 goriilebilmektedir. Dokiim islemi sirasinda, dort parca sekildeki gibi
sekiz vida ile birlestirilir ve uygun bir sicaklikta 1sitilmaktadir.

Bakir kalibin 6n 1sitma sicakliginin kolaylikla en uygun hale getirebilmenin
miimkiin olmadigim1 belirtmek gerekmektedir. Ciinkii agirlik, kalinlik, sicaklik ve
kalibin firin iginde tutulma siiresi ¢ok dnemli faktdrlerden biri olmaktadir. Bu ¢calismada
1200°C’lik uygun sicaklik degerinde ve 3 dakikalik zaman siireci icerisinde bakir
kalibin firin icerisinde tutulmasi gerekmektedir. Bu bilgiler, deneyde en iyi sonucun
alimmasi i¢in gerekli sartlarin saglanarak yapilmasi ve arastirmalar sonucunda elde
edildi. Dokiim i¢in bir diger Onemli faktor, i1sitma islemi sirasinda bakir kalibin
oksitlenme durumu olmustur. Bakir kalip uzun siire 500°C’nin iizerinde tutulursa (3
dakikanin tizerinde) kalip iizerinde kalin bir oksit tabakasi olugmaktadir. Bu durum
dokme cubuk iizerinde oksitlenmis bir yiizeyin olusmasina sebebiyet verebilir. Buda
imal edilen cubugun fiziksel ve mikro yapisal Ozelliklerini etkileyebilir. Dokiim
esnasinda oksitlenmeyi en aza indirebilmek igin yiiksek sicaklikta ve kisa siire tercih

edildi. Katilasmig gubuk Sekil 3.3’de gosterildigi gibi, boliinmiis kaliptan ¢ikarilabilir.

(c) iist

(b) birlesik



20

(d) alt

Sekil 3.2°de Dokiim islemi i¢in kullanilacak bakir kalibin gériiniimleri.

3.6.2. Eritme-Sogutma Siireci

Bu teknik 2234 (Pb-katkili) kompozisyonuna uygulandi. Yukarda belirtildigi
tizere 2234 (Pb-katkili) i¢in hazirlanan toz aliiminyum potaya aktarilmig ve eritme
firminda 1200°C’de tamamen eriyene kadar 1sit1ld1. Eriyikler bakir kalip i¢ine dokiilerek
2234 (Pb-katkili) ¢ubuk formu elde edildi. Cok kisa bir katilasmadan sonra dort pargali
bakir kalip agilarak 2234 (Pb-katkill) kompozisyonunun c¢ubuk sekli iretildi.
Cubuklarin kaliba tutunmamasi i¢in hizli davranarak kalip acildi. Kaliba tutunmus
cubuklar1 kirmadan ve catlak olusmadan ayirmak i¢in sogumasi beklendi. Bu siire

zarfinda ¢ubugun kaliptan ayrildig1 da goriildii.

Sekil 3.3. Bij gPbg 4Sr.CazCusO1, un ¢ubuk formunda tiretilen durumu.
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Bakir kalip uygun bir sekilde 1sitilmadan dokiim islemi yapilmasi durumunda
cubuklarm kirildig1 veya g¢atladigi goriildii. Ayrica hizli sogutma islemi sirasinda yine,

cubuklarin ayni sekilde tepki verdigi goriildii (Sekil 3.4).

Sekil 34. Bi1,6Pb0,4sr2C3.3CU4012 g:ubugun kusurlu durumu.

3.7. Eritme-Dékiim-Sogutma Islemi ve BSSCO Malzemelerin Tavlanmasi

Eritme isleminin uygulanmasindan sonra siiper iletkenligi saglamak igin
malzemelere bir tavlama programi uygulanmasi gerektigi iyi bilinmektedir. Bu nedenle,
eritme-dokiim-sogutma islemiyle elde edilen g¢ubuklar {izerinde bir tavlama islemi
gerceklestirildi. Tavlama isleminin asil hedefi ¢ubuklarin mikro yap1 ve siiper iletkenlik
ozelliklerine ve tavlama sicakliginin etkisini aragtirmak olmalidir.

3.8. Dokme BSCCO Cubuklarinda Dogru Akim Bélgesi (DCZ) ve Dogru Akim
Tavlamasi1 (DCA)

BSCCO c¢ubuk 2234 (Pb-Katkil1) kimyevi degerlerinde, eritme-dokiim yontemi
ile hazirlanmis olan ¢ubuklar kullanildi. Bu ¢ubuklara belirli kosullar altinda bir elektrik
alan uygulandi. Uygulanan bu elektrik alan {iretilen gubuk boyunca pozitiften negatif
elektroda dogru ilerledigi tanimlandi. ilerleme esnasinda bir sicak bdlgenin olustugu
goriildii. Uretilen malzemelerin bazilarinda meydana gelen kusurlu bdlgeleri diizeltmek
ve sicak bolgenin olusmasi igin gerekenin biraz altinda bir akim uygulayarak esit

sekilde 1sitma islemi de yapildi. DCZ ve DCA yontemlerinin uygulanmasi durumunda
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malzemelerdeki mikro yap1 ve fiziksel 6zelliklerinin nasil oldugu ilerleyen bagliklar

altinda aciklanip sekilleri verildi.

3.9. Deneysel Kurulum

Deney diizenegi sekildeki gibi sematik olarak gosterilmektedir. Dokme
cubuklar, iki piring u¢ arasina monte edildi. Temas direncini azaltmak i¢in ¢ubuklarin
uc kisimlarma iletken glimiis boya siiriildii. Bundan sonraki durumda ¢ubuklar havada
tutularak bir DC gii¢ kaynagindan (60V, 50A) bir akim uygulandi. Sekil 3.5’deki

deneysel kurulum hazirlandi.

M rL — Piring

l S Sicak Bolge

S Numune

i

Sekil 3.5. Deneysel kurulumun sematik sekli.

3.10. Dogru Akim Bolgesi (DCZ)

BSCCO c¢ubuklarina bir elektrik alan (60V ve 0.3A) uygulandi ve bu akim
cubugun direncini diisiirdii. 1 veya 2 dakika sonra ilk voltaj 20V ye diisliriildii ve akim
2,5A’e kadar yiikseltildi. Belirli kosullar altinda, pozitif elektrotta iyi tanimlanmis bir
sicak bolge olustu ve bu g¢ubuk boyunca ilerledi ve negatif elektrota ulastiginda
kayboldu. Sicak bolge negatif elektrotta yaklastiginda uygulanan akimdaki (0.2A) ufak
bir artig, pozitif elektrotta yeni bir sicak bolgeyi liretti. Bu daha sonra, birinci ile ayn
davranigt sergiledigi goriildii. DCZ’ in ¢ubugun mikro yapisi iizerindeki etkilerini

arastirmak i¢in, akimin kapatilmasiyla birinci geciste ¢ubugun ortasinda bir sicak
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bolgenin durdurulmasina sebebiyet verdi. Bu nedenle, mikro yapiy1 incelemek igin dort
bolgenin incelenmesine karar verildi. Bu bolgeler sekilde gosterildigi gibi kontaklar,
bolge gecisi, sicak bolge (akkor) ve sicak olmayan parcalara ayrilmis bolgeler olarak
incelenecektir. Buna ek olarak sicak bolgenin ilerlemesi ve bitmesinden sonra tekrar
ayni islemin gerceklesmesi i¢in akimda bir artis saglanmasi gerekti. Akkor bolgenin
sayisini, akimi dikkatle kontrol ederek daha da artirabildik. Bunu yaparken ¢ubugun
akkor bolgesinin  kolaylikla eriyebilecegini de g6z Onilinde bulundurulmasi

gerekmektedir (Sekil 3.6).

+ eV
e [51] Islem GOrmiis Bolge
l e Sicak Bolge (Akkor)
e [51] [slem Gormemis Bolge
- eV

Sekil 3.6. DCZ yontemiyle islenmis bir BSCCO ¢ubugun sematik gosterimi.

3.11. Dogru Akim Tavlama (DCA)

Ayrica, bir ¢cubuk {iretmek i¢in gerekenin hemen altinda bir akim uygulanarak
biitiin ¢ubugu esit bir sekilde 1sitmakta miimkiindiir. Bu islem i¢in DCZ ile isleme tabi
tutulmus ¢ubuklara havada ¢esitli zamanlarda 2A akim uygulandi. Bu durumun oldukc¢a
istikrarli oldugu ve birka¢ saat silireyle korunabilecegini gordiik. Tiim numuneler alti
kere, boliinmiis ve daha sonra gosterilen siire boyunca 2A akim gegirilerek tavlandi.

(DCA).
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3.12. X-Isim Kirinimi (XRD) Analizi

X-151m1 kirmnim seimens x-1sin1 difrakto metresi ile CuK, 1simnim1 kullanilarak bir
taramada (20°<20<60°) 0.05° adimlarla 5 saniyeligine adimlar atilarak gerceklestirildi.
X-1s1m1 kirmim 6lgekleri asagidaki kosullar altinda kullanildi:

Cu hedefi,35KV,25mA

Yanit Isn

Tam-tarama-kirimnim (FSD) orani, 108

Kazang saniyede 10adim

Toz numune, enine kesit, silindir, silindir boyuna kesit pargalar1 kullanilarak tiim

X-1511 kirinim dl¢iimleri yapildi.

3.13. Taramamal Elektron Mikroskobu (SEM)

Toz haline getirilen Bi; gPbg4Sr,CazCusO;, ¢ubuk, Jeol 840A taramali elektron
mikroskobu kullanilarak arastirildi. Analizin bir enerji dagilimi X-ray analizi (EDX)
sistemi kullamlarak gergeklestirildi. Incelenecek malzemeler plastik recine iizerine
monte edildi ve cilalandi. Daha sonra numuneler, SEM’de herhangi bir sarji 6nlemek
icin karbonla kaplandi. Enerji dagilimli x-151mm1 analizi, enerjilerine dayali olarak
karakteristik x-isinlarin1 ayirir. Incelenen numunede x-i1sinlart olusturmak icin ince
odaklanmis bir elektron demeti kullanilir. X-151m1  spektrumundaki ¢izgilerin
yogunlugundan, mevcut elementler tanimlanabilir ve konsantrasyonlar1 belirlenebilir.
Kantitatif analizde, numunelerden gelen X-i1smn1 ¢izgilerinin yogunluklari, bilinen
bilesimlerin standart 6rnekleri ile karsilastirilir.

Sekil 3.7°de enine kesiti alinmis numunenin goriintiisii gortilmektedir. X-151n1
difraksiyonu goriintiistinde tretilen ¢ubuklarin yiliksek oranda amorf oldugu, yani cam
oldugu sdylenebilir. Cok az bir kisminda kristalik faz goriilmektedir. Burada su sonucu
sOyleyebiliriz. Alinan X-1511n da taban durumu giiriiltiilii gortiilmektedir. Bu da yapida
kristal fazin az oldugunu 26=30-40 arasinda iki tane ger¢ek pikin oldugu gézlemlendi.
Zira bu pikler yapinin icerisinde iletkenlik fazinin oldugunu isaret etmektedir. Bu
iletken fazlar sayesinde hedeflenen deneyin gergeklestirilmesi i¢in bu fazlara ihtiyag

vardir.
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Bi1 6Pbp.4SroCazCuyOy
160 — Cross Section (Enine Kesit)

120 —

ni

80 —

40 —|

o 20 40 60 80 100

20

Sekil 3.7. Biy gPbg 4Sr,CazCu,01; enine kesitinin X-1sin1 difraksiyonu.

Sekil 3.8’de bir ¢ubuk numunenin dis yuvarlak kismindan alinan x-11m1
gosterilmektedir. Yani silindirik yapist 6mm olan numunenin dis yilizeyinden alinan
sonu¢ goriilmektedir. Sekildeki x-1511 difraksiyonundan sdyleyebilecegimiz husus
silindirik yapidan dolay1 ¢ok diisiik acilarda siddet daha fazla olmasidir. Bu da tamamen

cihazla ilgili bir durumdur.

Bil.GPbo_4Sr2Ca3Cu4Oy

30 —

20 —

.

10 —

o 20 40 60 80 100

20
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Sekil 3.8. Biy gPbg 4Sr,CazCus0;; silindir seklin X-1s1n1 difraksiyonu.

Sekil 3.9’da 2234 (Pb-katkili) ¢ubuk haline getirilen numunenin, toz halindeki x-
1511 sonucu gosterilmektedir. Toz haline getirdigimizde tiim fazlarin ortaya ¢ikmasi
daha olasidir. Diisiik orandaki fazlarin goériilmesi i¢in toz halinde alinmasi en dogru
yoldur. Bu sekilde goriildiigii gibi 20=31.68de bir tepe goriilmektedir. Toz
malzemenin yapisinda yiiksek oranda amorf yapi igerdigi goriilmekte ve tekleme
seklinde goriilen kristalik fazlarin oldugu goriilmektedir. Tam amorf olmadigini
gosteriyor. Bu da %60 oraninda faz degisimi oldugunu gosteriyor. Ayrica 2234 kristal

yapinin, liretilen malzemede elde edildigini géstermektedir.

500
Bij gPbp 4Sr>CagCuyo,,
Powdered (Toz Haline Getirilmis)

400 ——

— LN Cao

@ @ Srid-<xCaxOy , xX=6.5-7
300 —
S
e —
K< PSS
200 — >4
A WWWMW
© \
o 20 40 60 80 100
20

Sekil 3.9. Bij gPbg 4Sr,CazCu401; toz halindeki X-1sin1 difraksiyonu.

Sekil 3.10°da goruldigi gibi taban durumlari ¢ok giiriiltiilii gériillmektedir. Bura
da amorf yapilarin oldugunu séyleyebilecegimiz iyi bilinmektedir. Bir sivi maddenin
katilasma ytizeyi disardan iceri dogru sonlanir. Yani silindirin dis yiizeyinin i¢ faza gore
¢ok hizl1 sogumasidir. Ornegin bir anda dis bolgede soguma gergeklesirse, hangi madde
olursa olsun biitiin maddeler amorf yap1 kazanabilirler. I¢ kisimdaki soguma yavas

oldugu igin kristalik faz daha fazla olur.
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300
Bi gPbg 4Sr2CagCuygOy
Yrm Cylindir Yitm (Silindir Yizey Boyuna)
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Sekil 3.10. Biy 6Pbg 4Sr,CasCu,0;; silindirik yiizey boyunca X-1s1m1 difraksiyonu.

Sekil 3.11°de X-151n1 degerleri bir arada gosterilmektedir.

2000
1600 —
1200 —|
=< _
|
800 —|
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Sekil 3.11. BiygPbo4Sr,CazCusOy, biitiin - X-151m1  difraksiyonlarinin = bir arada

gosterilmesi.

BSCCO sistemindeki (2212), (2223), (2234) ve (2234(Pb-katkili)) malzemelerin

kristallesme durumlarinin goriilmesi amaci ile sekil 3.12°de eklendi (Yanmaz, 1992).
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Sekil 3.12. BSCCO’ in farkl fazlardaki kristallesme durumlari.

Sekil 3.13.a ve Sekil 3.13.b’de eritme-dokiim yontemiyle iiretilmis ¢ubuk sekilli
2234 (Pb-katkili) numunesinin enine ve boyuna kesitinin mikro yapilar1 goriilmektedir.
Resme bakildigin da, yogun bir homojen kiitle goriilmektedir ve hemen hemen %100
yogunluklu kabul edilebilir. Kesit resmine tekrar bakilirsa dis ylizeyinde ince catlaklar
goriliiyor. Bu ¢atlagin sebebi hizli sogumadan ileri gelir ve yine bilindigi gibi disardan
iceri dogru katilasmanin gergeklesmesindendir. Bu neden dolayr en hizli soguma dis
bolgede oldugundan dolay: catlama ihtimali yiiksektir. Kalibin 6n 1sitilmasi bu ¢atlag:
ortandan kaldirmak icindir. Resimde goriilen siyah noktalar ilerde detayli gorecegimiz
kalsiyum ve bakirin ikili kompozisyonlar: olabilir. Resme dikkatli bakildiginda kenar
bolgelerinin i¢ bolgelere gore daha siyah bir yapida oldugu goriilmektedir. Bu siyahligin
sebebi mikroskop altinda camsi yapida olmasindandir. Ayn1 zamanda mikro yapida ve

makro yapida ¢atlaklar goriildii. Bu ¢atlaklar numunenin kusuru da olabilir.
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CROSSECTION-ACCENT VOLT:20,
MICRON MARKER:1mm.\WD:40

O u

HORIZONTAL-ACCENT VOLT:20, MAG:12, MICRON- &
MARKER:1mm, WD:39 4

Sekil 3.13. Biy gPbg 4Sr.CazCu401, enine ve boyuna kesitinin mikro yapisi.

Sekil 3.13.a’da goriilen fotografin biraz daha biiyligli Sekil 3.14.a, Sekil 3.14.b
ve Sekil 3.14.c’de goriilmektedir. Sekil 3.13.a’da fotograf yiizeyinde siyah bosluklarin
varligr tespit edildi. Maddenin karakteristik ozelliklerini etkileyecek sekilde ¢ok
olmadig1 diisiiniilmektedir. Bosluk bolgelerinin muhtemelen kalsiyum oksit (CaO) veya
tirevlerinin yapist oldugu disiiniilmekte ve bu bolgelerin yumusak fazinin
ayrismasindan kaynaklanmaktadir. Yumusak oldugu i¢in numunenin Kkesilip
parlatilmas1 aninda dokiildiigii goriilmektedir. Bilindigi gibi baslangi¢c yapisi homojen

olursa son anda ki beklenen yapida homojen olur. Sekil 3.14.b ve Sekil 3.14.c’de, Sekil
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3.13.a’daki yapinin daha detayli resimleri goriilmektedir. Ayni1 zamanda mikro yapidaki
ve makro yapidaki catlaklar daha detayli bir sekilde goriilmektedir. Bu catlaklar
numunenin kusuru da olabilir. Yapiya bakildiginda ¢cok yogunluklu ve tanecikli oldugu

goriildli. Ayrica siyah bolgeler ana yapi1 olan Bi ve Pb yapilarinin olustugunu gosteriyor.

. 7 g r

HORIZONTAL-ACCENT VOLT:20, MAG:1000, MICRON
MARKER:500um, W:40

HORIZONTAL-ACCENT VOLT:20, MAG:3000, MICRON
MARKER:5um, WD:14

Sekil 3.14. Biy 6Pbg 4Sr,CasCu;0;, boyuna kesitinin mikro yapisi.
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MARKER:5pum, WD:14

Sekil 3.14. Biy 6Pbg 4Sr,CasCu,0;, boyuna kesitinin mikro yapisi (devam).

Sekil 3.13.b’deki yapmin detayli ve biiyiitiilmiis resimleri Sekil 3.15.a, Sekil
3.15.b ve Sekil 3.15.c‘de goriilmektedir. Resimleri inceledigimizde tanelerin belli bir
spektrumda oldugu nano boyut dan mikro boyutuna kadar bir degisim mevcuttur. Ayni
zaman da nano pargaciklarin temel karakteristigi olan topaklanma olay1 burada agikca
goriilmektedir. Kristallesme gelisi giizel dogrultuda yani, serbest dogrultuda
biiylimiistiir. Tipik karakteristik BSCCO yapisinin ignemsi sekilde olmasi gerekirdi.
Fakat burada bloklar halinde paketlendigi goriilmektedir. Yogunlugun yine yiiksek

oldugunu diisiiniiyoruz.

CROSSECTION-ACCENT VOLT:20,
MICRON MARKER:10um, WD:40

Sekil 3.15. Biy gPbg 4Sr,CasCu,0;, enine kesitinin mikro yapisi
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CROSSECTION-ACCENT VOLT:20,
MICRON MARKER:5um, WD: 40

CROSSECTION-ACCENT VOLT:20, MAG:5000, MICRON
MARKER:5pum, WD:40

Sekil 3.15. Biy gPbg 4SroCasCus01; enine kesitinin mikro yapisi (devam).

Sekil 3.16.a, Sekil 3.16.b ve Sekil 3.16.c’deki resimlerinde toz morfolojisi
goriilmektedir. Resimlere baktigimizda irili ufakli tanecikler goriilmektedir. Genellikle
bu taneciklerin kiiresel yapida olduklari1 ve fazli taneciklerin de bloklar halinde oldugu
gorildii. Boyut analizi yapmaktaki amag, nano boyuttan mikro boyuta genis bir aralikta
tane boyutunun mevcut olmasidir. Bir¢ok taneciginde silindirik yapida oldugu goriildii.
Homojen yap1 olmasindan dolayi, fazin ¢ok fazla oldugunu, kontrast farkinda ¢ok

olmadigia ve camsi bir yapinin oldugu da agikca goriilmektedir. Biitiin yapini camsi
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oldugu goriildii. Isil islem yapildiktan sonra bu yapinin daha farkli renklerde olmasi
beklenmektedir.

Onceki boliimde, BSCCO’ un yiiksek yogunluklu, iiniform geometrik &n
maddeleri liretmek i¢in eritme-dokiim ve eritme-sogutma yontemleri anlatildi. Bu
yontemler 151¢inda hazirlanan ¢ubuk malzeme diger bir islem icin incelemeye alindi. Bu
bolimde, 2234(Pb) kompozisyonu dokme cubuklarina dogru akim uygulanmasinin

etkisi incelenmis ve ¢ubuklarin mikro yapisal ve siiper iletken 6zellikleri agiklandi.

4?&.\*._. e ;
POWDER ACCENT VOLT:20, MAG:25, MICRON '
MARKER:1mm, WD:16

POWDER-ACCENT VOLT:20, MAG:3000, =
MICRON MARKER:5um, WD:17

Sekil 3.16. Biy gPbg 4Sr,CasCu,0;, toz morfolojisi.
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POWDER-ACCENT VOLT:20, MAG:5000, MICRON
MARKER:5um, WD:14

&

Sekil 3.16. Biy gPbo 4Sr.CasCu401, toz morfolojisi (devam).

3.14. Malzeme Hazirhg:

Yukardaki Sekil 3.5’teki gibi hazirlanan deney diizenegin de goriildiigi gibi,
dogru akim uygulamasi i¢in (2234 (Pb-katkili)) eritme-dokiim yontemi ile ¢ubuk
halinde iiretildi ve dogru akim uygulandi. Malzeme {izerinde yapilan incelemeler

tamamlandi.

3.15. DCZ Metodu ile Tedavi Edilen 2234 (Pb) Cubuklarin Mikro Yapisinin

Incelenmesi

2234 (Pb, x=0.4) sembolik bilesimin dokme gubugu hem amorf hem de kristal
fazlardan olusur. DCZ’ in bir g¢ubuk ftzerindeki etkisini arastirmak icin, akimin
kapatilmasiyla ilk geciste ¢ubugun ortasinda, bir sicak bolge tutularak dort farkl

parcada mikro yapisal arastirmalar gerceklestirildi.

Sekil 3.17. a’da goriilen yapida numune de biiziisme ve boyca kisalma

gerceklesti. Camsi yapinin erimesinin sonucu olarak boyca kisalma gézlemlendi.
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Sekil 3.17. BiygPbg4Sr,CazCusO12 ¢ubuguna, DCZ metodu uygulandiktan sonraki

mikro

yapisl.

Sekil 3.17.b’de pozitif elektrotta 1yi tanimlanmis bir sicak bdlge olugmakta ve
cubuk boyunca gezinmektedir. Islemden sonra ¢ubuk iizerinde oluklu bir yiizey
biraktiktan sonra negatif elektrota ulastiginda kayboldu. Olusan bu oluklu bolge
yukardaki sekillerde gosterilmektedir. Bu fotograflar stereo mikroskop ile ¢ekildi.
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Sekilde gosterildigi gibi gubugun dort kisimli pargalara ayrildigr ve elektrotlarda
+Ve kisimlar1 da Sekil 3.18’de gosterilmektedir.

+eVE |

7 0Nlu Parca

\ e Sckillendirme

e 7o0nlanmasiz Par¢a

- eV
Sekil 3.18. DCZ yontemiyle islenmis bir BSCCO ¢ubugunun sematik gosterimi.

3.16. Sekillendirme Bolgesi

Sekillendirme bdlgesinin uzunlamasina bir kesitinden mikro yapisinin durumu
Sekil 3.19.a’da gosterilmekle birlikte ayni bolge Sekil 3.19.b’de daha yakindan
gorilmektedir. Sekil 3.19.a’da, mikrografi de zonlu veya zonlanmamig malzeme
arasindaki bolgede keskin bir ara yiiz bulundugunu gdstermektedir. Cubukta hareket
eden yeni bir kristallesme ve doniisiim cephesi oldugu goriilmektedir. Sekillendirme
sonrasinda ¢ubugun mikro yapisinin ilk dokme durumundan radikal olarak degistigi
goriilebilir. Ara yiizin hemen arkasindaki parga bolgesi, ince bir faz karisimi igerir ve
Sekil 3.19.c’de gosterildigi gibi yuvarlak Cu (x1) parcaciklari serpistirilir ve bu

pargacilar Sekil 3.19.d’de turuncu renkte gosterilir.
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Sekil 3.19.a, Sekil 3.19.b, Sekil 3.19.c ve Sekil 3.19.d’deki resimlerde yarisi
zonlanmis yaris1 zonlanmamis bolgeler farkli yapidadir. Yani 1sil islem gormiis ve

gérmemis bolge arasindaki fark goriilmektedir.

160pum

40pum

Sekil 3.19. Biy gPbg 4SroCasCus01, ¢ubugundaki zonlu ve zonlanlamis bolgenin renkli

gorunimul.
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68um

Sekil 3.19. Biy 6Pbg 4Sr,CasCu,0;, ¢ubugundaki zonlu ve zonlanlamis bélgenin renkli

goriiniimii (devam).

Yukardaki sekillerde goriilen iki farkli bolgenin katihal fiziginde metal-metal,

metal-ametal veya metal-siiper iletken yapilari bu islemle gergeklestirilebilir.
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4. TARTISMALAR VE SONUC

4.1. Bi-Pb-Sr-Ca-Cu-O Sisteminin Mikro Yap1 ve Fiziksel Ozellikleri

1-

6-

Bi(Pb)-Sr-Ca-Cu-O sistemindeki (2234 (Pb-katkili)) ¢ubuk yapis1t (10 cm,
¢apt 6mm) eritme-dokiim ve eritme-sogutma yontemleriyle basarili bir
sekilde hazirlandu.

2234 bilesimi, ¢cogunlukla ¢ubugun merkezinde meydana gelen bazi ikili
veya Ug¢lii kristal fazlar igerir.

Uretilen numunelerin SEM analizinden kismen kristal yapida oldugu ve Sr-
Ca-Cu-O yapisinin igne goriiniimiinde, CaO yapisinin yuvarlak goriiniimde
oldugu belirlenmistir. Ayrica numunelerde bol miktarda Cu oldugu
belirlenmistir.

Uretilen numuneler XRD analizinden son olarak 450°C’de tavlanmasi
sonucunda kristal yap1 kazandig1 belirlenmistir.

Ozdireng ve AC duyarlilik &lgiimlerinden ve XRD analizinde tavlamanin
eritme-dokiim ve eritme-sogutma materyalleri igerisindeki yiiksek-T. faz
hacim franksiyonunu arttirmada ¢ok etkili oldugu bulundu.

Tavlanan numunenin T=105K’de siiper iletkenlik sergiledi.

4.2. BSSCO Cubuklarinda Dogru Akim Bolgeleri (DCZ) ve Dogru Akim
Tavlanmasi (DCA)

1-

2-

Bir dokme BSCCO 2234 (Pb-katkil1) ¢ubuktan bir DC akimi (60V, 0.3A)
gecirildiginde, numune 6nce genel bir 1sitma isleminden gecirilir ve cubugun
direnci diiser, ardindan 1 ila 2 dakika sonra baslangi¢c voltaji 20V’ a
diistirtildi.

Akim 2.5A civarinda yiikseldiginde pozitif elektrotta iyi tanimlanmis bir
sicak bolge goriiniir ve bu bolge ¢ubuk boyunca hareket ederek negatif

elektrotta kaybolur. Cubuk tizerinde oluklu bir ylizey birakir.
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4- Sicak bolge numunenin DC uglarina ters baglandiginda tersine donmdistiir.
Buna ek olarak sicak bolge tutuklanabilmekte ve akim asamali olarak
azaltilarak yok edilmistir.

5- Ayrica, bir ¢ubuk iiretebilmek icin gerekli olanin hemen altinda bir akim
uygulanarak biitiin cubugu esit bir sekilde 1sitmak miimkiindiir.

6- DCZ ve DCA’ in kombinasyonu, ¢ubuk mikro yapisini degistirir ve 80K’de
diisiik-T¢ siiper iletken fazin olusumuyla sonuglanir.

7- Sonmiis bolgenin uzunlamasia bir kesitinin mikro yapisi, zon edilmis ve
zon edilmemis malzeme arasinda keskin bir ara yliz gosterir. Cubuk boyunca
hareket eden yeni bir kristallesme dnermektedir. Ara yiiz ve hemen ardindaki
bolge de giizel bir faz karisimi icerir ve yuvarlak serbest Cu partikiilleri

igerir.

4.3. BSCCO Davrams i¢cin Olas1 Bir Model

Olaylarin kat1 haldeki elektrolizden 6tiirii oldugu ve O iyonlar1 —eV elektrottan
+eV elektrotta bir elektrik alan grandyenti altinda gog ettigi diisiiniilmektedir. Boylece
+eV elektrotta O™ iyon konsantrasyonunda bir artis meydana gelir. Direngli 1sitma
nedeniyle bir sicak bolge olusturulur. Malzeme sicaklasti§inda oksijen kaybolur, direng
diiser. Bolge daha sonra bir baska yiiksek direngli bolgeye geger. Bu sekilde bolge
cubugun altina iner ve hareket ettik¢e oksijen igerigini diisiiriir. Bu bir kere bittiginde
siire¢ tekrar baslar. Cubugun kristallestirilmesi genel direnci diislirecek ve bu nedenle
stabilize bir mikro yap1 elde edilinceye kadar sonraki kosullarda mevcut durum
degisecektir. Cubugun DC baglantis1 tersine yapildiginda bolgenin hareket yoniinii

tersine ¢evrildigi gozlenmistir.
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