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Bu tez calismasinda, Bi tabanli siiperiletken seramiklerin temel 6zellikleri
tizerine nikel oksit (NiO) katkisinin etkileri arastirilarak, siiperiletkenlik ve
elektriksel performansinin gelistirilmesi hedeflenmektedir. Bu hedef dogrultusunda
NiO metalik bileseni Bi-2223 seramiklerinin iizerine kat1 hal reaksiyon yontemi ile
0.0-1.2 molar oranlari arasinda NiO eklemesi yapilmistir. NiO katkisi yapilan Bi-
2223 seramik Orneklerin yapisal, mekanik, elektriksel, manyetik ve siiperiletken
Ozellikleri iizerindeki etkileri sistematik olarak yorumlanarak ¢alisma
sonlandirilmistir. Stiperiletken 6rnekler X-151m1 kirinimi (XRD), taramali elektron
mikroskobu (SEM), elektriksel 6zdireng (R-T), manyetizasyon (M-H) ve dinamik

Vickers mikrosertlik 6lgiimleri gergeklestirilerek analiz edilmistir.

ANAHTAR KELIMELER: Bi-2223 Seramik, NiO katkilama, Ozdire¢, XRD,
Dinamik Mikrosertlik



ABSTRACT
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In this thesis, it is aimed to improve superconductivity and electrical
performance by investigating the effects of nickel oxide (NiO) additives on the
basic properties of Bi-based superconducting ceramics. In line with this target, NiO
additions between 0.0-1.2 molar ratios were made on the NiO metallic component
Bi-2223 ceramics with the solid-state reaction method. The study was concluded
by systematically interpreting the effects on the structural, mechanical, electrical,
magnetic and superconducting properties of NiO-doped Bi-2223 ceramic samples.
Superconducting samples were analyzed by performing X-ray diffraction (XRD),
scanning electron microscopy (SEM), electrical resistivity (R-T), magnetization

(M-H) and dynamic Vickers microhardness measurements.

KEYWORDS: Bi-2223 Ceramic, NiO Doped, Resistivity, XRD, Dynamic
Microhardness
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1. GIRIiS

Elektrik glici modern uygarligin temelini olusturmaktadir. Aydinlatmamizi
saglar, fabrikalarimizi caligtirir ve tiim motorlarimiza, veri merkezlerimize ve
telekomiinikasyon aglarimiza gii¢ saglar. Elektrik enerjisi genellikle jeneratorler
tarafindan alternatif akim (AA) olarak iiretilen alternatif gerilimlerdir. Giig
sistemlerinde bu iretilen AA gerilimler elektrik sebekesi ile daha sonra
transformatorler aracilig ile uygun bir gerilime doniistiiriilerek uzun mesafelerce
iletim hatlariyla taginir ve yerel dagitim igin tekrar uygun gerilime doniistiiriiliirler.
Elektrik sebekesi veya kisaca "sebeke", elektrik giicliniin biiyiik cogunlugunu temiz
ve rahat bir sekilde diinyaya saglayan birbirine bagli agdir.

Sebeke, tiretim ve kullanim arasindaki tiim elektrik baglantilarindan olusur.
Jeneratorler, fosil yakitlar, niikleer enerji ve yenilenebilir enerji gibi enerji
kaynaklartyla beslenen tiirbinlerden saglanan mekanik enerjiyi trafolar, salt
cihazlar1 ve voltaj regiilatorleri gibi ekipmanlarla elektrik enerjisine doniistiiriir. Bu
genis kapsamli karmasik ekipman dizisi, merkezi denetleyici ve veri toplama
(SCADA) sistemlerini, yerel ve bolgesel kontrol merkezlerini ve giderek artan bir
sekilde izleme, kontrol, calistirma ve iiretimi korumaya yonelik bilgisayarli
sistemler ve bilesenleri igeren karmasik bir iletisim ve denetleme agi tarafindan
denetlenir. Bu fiziksel sistemi kapsami, bir ekonomik ve i aginin yani sira, miisteri
islemleri, birden fazla sebeke kurulusu ve bunlarin tedarik ve destek zincirleri
arasindaki finansal ve bilgi aligverislerine uzanan bir diizenleyici agdir(1).

Elektrik miihendisligi acisindan bakildiginda, sebeke, devre kesiciler ve
anahtarlar tarafindan gerektigi sekilde kesilen direngler, indiiktorler ve kapasitorler
gibi dev bir empedans agidir. Gii¢ hatlari, kablolar, transformatorler ve donen
makineler, bu temel elemanlardan olusan esdeger bir devre ile modellenebilir.
Elektrik akimlar1 bu ag iizerinden Kirchoff yasalarinin belirledigi bir sekilde akar.
Bununla birlikte akilli sebekelere giderek artan bir yonelim vardir. Bu durum iki
yonlii elektrik ve bilgi akisini saglamak, sebekedeki akim akisini kontrollii bir
sekilde ayarlanmasi ve yonlendirilmesi, sebekenin isleyisini miisterinin sahasina
kadar takip edilmesi ve miisteri talebini karsilayabilmek i¢in modern sensor ve
iletisim teknolojisini kullanma gereksinimi dogurmaktadir. Bu tiir bir denetimi
saglamak icin genellikle gili¢ elektronigine dayali esnek AA iletim sistemleri

(FACTS) gibi yeni cihazlarin ortaya ¢ikmasini saglamustir.



Yillar gectikce elektrik enerjisi hayatin her alaninda temel bir ihtiyag¢ haline
geldi. Elektrik enerjisinin hayatimizin her alanina dahil olmasi, enerji sistemlerinin
planlanmas1 ve analizinin 6nemini artirmaktadir. Gii¢ sistemleri birgok sorunla
kars1 karsiyadir. Bu sorunlardan bazilari kisa devreler, asir1 yiikler, diisiik gerilim,
yeni iletim hatlart i¢in yetersiz alan ve yiiksek kayiplar olarak siralanabilir.
Geleneksel giig iletim ve dagitim sistemlerinin kayiplari en aza indirmesi gerekir.
Kentsel alanlarda artan enerji talebi daha fazla giig iletim, kayip ve gerilim diistimii
sorunlarina neden olmaktadir. Bu konulara ek olarak, ¢evreye zararsiz temiz enerji
olarak tanimlanan yenilenebilir enerji kaynaklarina olan ilgi giderek artmaktadir.
fleride enerji birim fiyatmin artacag diisiiniildiigiinde, kayiplarin daha da 6nemli
bir konu haline gelmesi kag¢inilmazdir.

Gelecekte gii¢ sistemlerinde meydana gelecek sorunlar ve bu sorunlari
¢ozmek i¢in ihtiyag duyulan gelismeler Tablol.1°’de gosterilmistir. Giig
sistemlerinde olusabilecek sorunlar birbirini tetikleyen tiirdendir. Yani enerji
talebinin artmasi beraberinde daha fazla enerji iletimini ve kayiplart getirmektedir.

Enerjideki bu kayiplar CO2 emisyonunun artmasina sebep olmaktadir(2).

Tablo 1.1. Giig sistemlerini bekleyen sorunlar ve bu sorunlarin ¢éziimii (2)

Gelecekteki Gii¢ Sistemleri

Gelecekteki giic sistemlerinde meydana Bu sorunlar sonucunda ihtiya¢ duyulan
gelecek sorunlar gelismeler
Glig kesintileri ve bozulmalar1 meydana Giivenli ve giivenilir bir sebekeye ihtiyag
gelmekte duyulmakta

Daha fazla enerji depolama ve tiretimde Alilh el e T diulbisn

esneklik

Daha fazla enerji ihtiyaci/petrole olan Enerji verimliliginde gelismeye ihtiyag
bagimliligin artmasi duyulmakta

Daha fazla CO2 emisyonu/ artan gevre Cevresel olarak temiz bir sebekeye ihtiyag
sorunlari duyulmakta

Daha fazla enerji iletimi/ iletim ve dagitimda Kayiplar minimize edilmeli

kayiplarin artmasi

Bir gii¢ sistemlerinde kayiplar1 azaltmanin yollarindan biri, sistemdeki
elemanlart siiperiletken denilen bir malzemeden yapilmis elemanlarla
degistirmektir. Siiperiletken malzemelerin birgok uygulamasi sistemin daha kararl

ve gilivenilir calismasini saglamakta, sistemin verimliligini artirmakta, yeni



teknolojileri miimkiin kilmakta, sistemde kullanilan elemanlarin boyutlarini
kiigiiltmekte ve agirliklarin1 azaltmaktadir. Giig sistemlerinin karsilastiklar
glicliikleri (gerilim ¢okmesi, asir1 yiiklenme, kayiplar vb.) en aza indirmek {izere
siiperiletken malzemelerden bir¢ok uygulama yapilmis ve hala ¢esitli uygulamalar
gelistirilmeye devam edilmektedir. Bu uygulamalarin en dnemlileri Siiperiletken
Manyetik Enerji Depolama (SMES)(3-8), gii¢ iletim kablolart (9-14), gii¢
transformatorleri, ariza akim sinirlayict (FCL) dir (15-19). Bu siiperiletken
donanimlar hakkinda bir¢ok ¢alisma yapilmustir.

Stiperiletken elemanlarin gii¢ sistemlerinde kullanilabilmeleri igin,
stiperiletken malzemelerin belirli sartlar1 (kritik sicaklik, kritik manyetik alan, kritik
akim yogunlugu) sagliyor olmalar1 gerekmektedir. Bu agidan 77 K sivi azot
sicakligin iizerinde siiperiletken oOzelliklere sahip YSS (Yiiksek Sicaklik
Stiperiletken) malzemeler biiyiikk onem tasimaktadir. Bu malzemelerden en popiiler
olan1 Bi bazli BSCCO siiperiletken seramik malzemelerdir. Bir¢ok Bi bazli
siiperiletken malzemenin elektriksel, mikroyapisal, mekanik ve aki sabitleme
ozelliklerini gelistirmek igin farkli oksitler, elementler ve partikiillerin eklenmesi
veya yer degistirmesi ile kimyasal katki tretilir. Kolay ve hizli faz olusumu,
termodinamik stabilitesi, ucuz ve zararsiz kimyasal igerikleri ile bi-bazli bilesikler,
850 °C gibi daha yiiksek tavlama sicakliklarinda kazan¢ veya oksijen kaybi
olmaksizin Tretilebilir olmalar1 endiistriyel ve miihendislik uygulamalari igin
kullanim alan1 saglayabilmektedir (20-22). Bi tabanli siiperiletken seramiramik
malzemelerdeki Bi-2223 fazi faz kararlilig1, yiiksek kritik sicakligi, manyetik alani
ve akim tasima kapasitesi gibi 6zelliklerinden dolay1 en kullanisl olanidir (23).

Bu ¢alisma kapsaminda yiiksek saflikta bulunan hazir stokiyometrik oranda
Bi1.8Pbo.4Ca22Sr2CuzOx (Bi-2223 fazi) toz bilesigi kullanilarak standart kati1 hal
reaksiyon yontemi ile farkli oranlarda Nikel oksit (N1O) katkilamas1 yapilarak siiper
iletken seramik malzemeler tiretilmistir. Hazirlanan Bi1.gPbo.4Caz.2Sr2CusOx+ XNiO
YSS malzemelerin yapisal, elektriksel ve mekanik ozellikleri incelenmistir.
Endiistriyel ve teknolojik uygulamalar i¢in, saf ve NiO katkili numuneler i¢in
elektriksel sonuglar, karakteristik kritik gecis sicakliklari, kristallik kalitesi kafes
parametresi, kristal yapi1 kalitesi, tane hizalama dagilimlari, yilizey morfolojisi
goriinimii  ve Vickers mikrosertlik degerleri gibi Onemli &zellikler
karsilagtirilmistir. Bi-2223 seramik malzemeye farkli oranlarda eklenen NiO metal

oksit bilesigin siiperiletken seramik malzemenin elektriksel performansini



gelistirmesi amaglanmuistir. Literatiire bakildiginda Ni elementinin Bi-2212 seramik
malzemeye yer degistirme reaksiyonu ile katkilamasi yapilmig ve Ni’nin
stiperiletken 6zellikleri bozdugu goriilmistiir (24). Ayrica Ni’in iginde bulundugu
diger gecis metalleri grubundan farkli elementlerin Bi-2223 siiperiletken seramik
malzemeye eklenmesi ile hem olumlu hem de olumsuz etki ettigi goriilmiistiir (25—
28). Bu sebepden dolay1 Bi-2223 siiperiletken malzemede NiO farkli katkilama
oranlar1 ve iiretim safhasinda sinterleme sicakligi, peletleme basinci, karigtirma
siiresi gibi degiskenlerde degisiklik yapilarak malzemenin yapisal, mekanik ve
elektriksel 6zelliklerinde gelismeler olmasi1 beklenmektedir.

Calismanin ikinci boliimde siiperiletkenlerin genel o6zellikleri yiiksek
sicaklik stiperiletkenleri, BSCCO seramik malzemenin yapis1 ve ozellikleri ile
stiperiletkenlerin gii¢ sistemlerinde ve diger alanlardaki uygulamalari incelenmistir.
Uciincii boliimde diinya literatiiriinde yapilan bizmut tabanli YSS malzemelerde
katkilama, elektriksel, yapisal ve mekanik o6zellikleri ile ilgili yapilan ¢aligmalar
anlatilmistir. Dordiincii boliimde ¢alismada yapilan deneysel yontem, numunelerin
hazirlanmas1 ve calismada kullanilan deneysel 6l¢lim yontemleri anlatilmaktadir.
Besinci boliimde ise farkli oranlarda katkilama yapilan BSCCO malzemelere iliskin
deneysel sonuglar tartisilmis ve literatiirde yapilan benzer c¢alismalar ile
karsilastirilmistir. Son boliimde ise elde edilen sonuglar degerlendirilip gelecekte

yapilacak ¢alismalar i¢in Oneriler verilmistir.



2. SUPERILETKENLIK VE GENEL OZELLIiKLERI

Stiperiletkenlik ilk olarak 1911 yilinda Lieden’de Hollandali fizik¢i Heike
Kamerlingh Onnes ve ¢alisma arkadaslari tarafindan kesfedilmistir (29). Onnes
arastirmasinda, sivi helyum kullanarak civa elementinin sicakligmi 4.2 K
sicakligma diisiirerek civanin direncinin sifira (<102’Qm) yaklastigin1 gdrmiistiir.
Direncin sifira gittigi bu sicaklik degerine kritik sicaklik (Tc) denir. Civa direncinin
Tc'nin altinda her zaman sifir oldugunu gormiislerdir. Siiperiletkenligin kesfini
saglayan bu calisma ayni ekibin 1908 yilinda helyumu sivilastirmasiyla

gerceklesmistir. Onnes ve arkadaslar1 yaptiklari bu caligma ile 1913 yilinda Nobel

odiliinti kazanmustir.
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Sekil 2.1. Civanin sicaklik-direng grafigi (29)

Civanin siiperiletkenliginden sonra kalay (Sn), kursun (Pb), indiyum (In),
aliminyum (Al) ve neobiyum (Nb) gibi bir¢ok elementin siiperiletken oldugu
deneysel ¢alismalarla kanitlanmistir. Daha sonra 1940 yilinda NbN ve 1973’te siv1
hidrojende NbzGe bilesiklerinin siiperiletken oldugu bulunmustur. Tablo 2.1°de

stiperiletken olan bazi element ve bilesiklerin siiperiletken olduklar1 kritik

sicakliklar gosterilmistir.



Tablo 2.1. Siiperiletken bazi elementler/bilesikler ve kritik sicakliklari.

Element ve Bilesikler T¢ (K)
Al 1.175
In 3.4
Sn 3.72
Hg 4.2
Pb 7.2
Nb 9.2
NbN 17
NbsGe 23.2

Stiperiletkenligin  kesfinden sonra, Yyeni bir doniim noktasi sayilan
siiperiletkenlerin iizerlerine uygulanan manyetik alanlar1 dislama 6zelligi
gosterdikleri 1933 yilinda W. Meissner ve R. Ochsenfield tarafindan kesfedilmistir
(30). Bir manyetik alan varliginda siiperiletken malzeme Tc'nin altina sogutulurken,
stiperiletkendeki akinin kayboldugu, yani siiperiletken i¢cindeki akinin diglandigi
bulunmustur. Bu gozlem Meissner Etkisi olarak adlandirilmaktadir.

1957'de John Bardeen, Leon N. Cooper ve J. Robert Schrieffer,
malzemelerin siiperiletken davranislarini kuantum mekanigi ile BCS teorisi olarak
bilinen mikroskobik diizeyde agiklamiglardir (31). BCS teorisi, elektronlarin
hareket ettigi kristalin fonon kafes titresimlerinin meydana getirdigi Cooper g¢ifti
ad1 verilen bozonik giftlerde elektronlarin nasil baglandigini agiklar (32).

Siiperiletken malzemelerin 6zelliklerini etkileyen temel {i¢ parametre kritik
sicaklik (T¢), kritik manyetik alan kuvveti (Hc) ve kritik akim yogunlugu (Jc) olarak
bilinir. Buradan sonra siiperiletkenler ile ilgili cok yaygin kullanilan bazi terim ve

kavramlar agiklanacaktir.

2.1 Kiritik Sicakhik (T¢)

Bir malzeme siiperiletken 6zellik gostermesi i¢in sicakligi belirli bir
degerin, yani siiperiletken normal bir durumdan siiperiletken duruma gectigi
sicaklik degerinin altinda oldugunda siiperiletkenlik gosterir. Bu sicakliga kritik
sicaklik denir ve Tc ile gosterilir. Kritik sicaklik degerinin altinda malzemenin
direnci aniden sifira diiser. Bunun anlami, kritik sicaklik degeri altindaki
sicakliklarda, dogru akimin kayipsiz bir sekilde malzeme icinden
akabilmesidir(33). Sekil 2.2.°de siiperiletken olmayan metal ve siiperiletken

malzemelere ait karakteristik 6zdireng-sicaklik grafigi verilmistir.
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Sekil 2.2. Siiperiletken olmayan metal ve siiperiletken malzemelere ait
karakteristik 6zdireng-sicaklik grafigi

Genel olarak, siiperiletken gegis sicakligi, sicaklik gecis genisligi adi verilen
bir araliga sahiptir ve ATc ile ifade edilir. Bu, malzeme direncinin azalmaya
basladig1 (Tc2™®) sicaklik ile direncin sifir oldugu andaki sicaklik (Tc™e) arasmdaki
farka esittir. Bu AT. araliginin genisligi malzemenin ne kadar saf olup olmadigini
gosterir.  Yiiksek saflikta tek kristalli ve gerilimsiz metal veya alasiml
siiperiletkenlerde AT: 107 K'den kiiciiktir. BSCCO, YBCO gibi II. Tip
siperiletken malzemelerin gecis genisligi (ATc¢), dahili homojen olmama, zayif
baglanti, taneciklilik ve kusurlar gibi igsel 6zellikleri nedeniyle genellikle 0,5-1 K
araligindadir. Bunedenle II. Tip siiperiletkenlerin ATc aralig1 I. Tip siiperiletkenlere
oranla daha genistir. Sekil 2.3’te saf ve saf olmayan iki malzemenin sicaklik-direng

egrisi sematik olarak gosterilmistir.
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Sekil 2.3. Saf ve saf olmayan iki siiperiletken malzemenin sicaklik-direng
egrisi



2.2 Kritik Manyetik Alan Kuvveti (Hc)

Stiperiletkenler, uygulanan harici bir manyetik alanda manyetik alan
kuvveti ya da siiperiletkenin iginden ge¢en akimin kendi {izerinde olusturdugu
manyetik alan kuvveti belirli bir degeri astiginda siiperiletkenliklerini kaybederler.
Bir siiperiletkenin stiperiletkenlik 6zelligini kaybetmesine neden olan manyetik
alan kuvvetine kritik manyetik alan kuvveti denir ve Hc ile gosterilir. He sicakligin
bir fonksiyonudur. Sicaklik kritik sicaklik T¢'den diisiik oldugunda sicaklik diistist
ile orantili olarak siirekli artar. Sekil 2.4’te kritik manyetik alan kuvvetinin

sicaklikla degisimi gorsel olarak verilmistir.
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Sekil 2.4. a) L.tip siiperiletken kritik manyetik alan kuvveti grafigi, b) ILtip
stiperiletken kritik manyetik alan kuvveti grafigi (34)

Kritik sicaklik Tc gibi, siiperiletken normal durumdan siiperiletken duruma
gectiginde, Hc civarinda Hc alan gecis genisligi vardir (34). L. tip stiperiletkenler,
kritik manyetik alan (Hc) denilen alandan daha diisiik manyetik alanlarda ideal
diyamanyetizma 6zelligi gosterir. Kritik alandan daha yiiksek alanlarda ise keskin
bir sekilde normal duruma bir gecis yaparlar. II. Tip siiperiletkenlerde ise {ist kritik
alan Hcz ve alt kritik alan Hc1 olmak iizere iki kritik alan vardir. Eger siiperiletken
alt kritik alan Hci degerinin altinda ise ideal diyamanyetizma &zelligi gozlenir.
Hc1’den biiyiik ve Heo’den kiicilik degerlerde ise manyetik aki ¢izgileri siiperiletken
malzeme i¢ine kismen girmeye baslar ve karisik durum ortaya ¢ikar. Uygulanan
alan, ist kritik alan Hc2’den biiyiik oldugunda siiperiletkene uygulanan manyetik
alan malzemeye niifuz eder bu durumda diyamanyetizasyon 6zelligi kaybolur yani

normal iletken durumuna geger.



2.3 Kritik Akim Yogunlugu (Jc)

Stiperiletkenligin olugsmasin1 engelleyen baska bir kritik parametre daha
vardir. Sicaklik kritik sicakligin altina diistiiglinde, stiperiletken malzeme
stiperiletken hale gelir ve direngsiz akim tasiyabilir, ancak direngsiz akim tasima
yetenegi smirlidir. Tagima akimi belirli bir degerden daha biiylik oldugunda,
siiperiletken malzeme siiperiletken durumdan normal duruma gecer. Bir
stiperiletkenin sifir direngle aktarabilecegi maksimum DA ’a kritik akim I¢ veya bir
akimin kritik degeri numune boyutuna bagli oldugundan kritik bir akim yogunlugu,
yani bir siiperiletkenin birim kesiti boyunca iletilen akim olarak tanimlanir. Bu
deger Jc ile gosterilir ve A/m? ile Alcm? ve diger birimlerle 6lgiiliir (33). Sekil 2.5°te

siiperiletken malzemenin sicaklik-kritik akim yogunlugu grafigi gosterilmistir.
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Sekil 2.5. Siiperiletken malzemenin sicaklik-kritik akim yogunlugu grafigi
(35)

2.4 Meissner EtKisi

W. Hans Meissner ve Robert Ochsenfeld, 1933 yilinda siiperiletkenlerin
manyetik 6zelliklerini incelemisler ve siiperiletkenin miikemmel diyamanyetizma
olarak adlandirilan ikinci belirgin 6zelligini kesfetmislerdir (30). Manyetik alan
icinde sogutulan bir siiperiletkenin kritik sicakligin altindaki sicakliklara dogru
inildiginde, Sekil 2.6.(b)’de gosterildigi gibi, siiperiletkenin i¢indeki manyetik
akinin yok oldugunu (B=0) buldular.

Stiperiletken, siiperiletken olmayan bir durumda bir manyetik alana maruz
kaldiginda, manyetik alan siiperiletkene niifuz edebilir ve bu nedenle i¢ manyetik
alan normal durumunda sifir degildir. Bununla birlikte, siiperiletken, siiperiletken

durumdayken i¢indeki manyetik aki siiperiletkenden tamamen dislanir ve ig



manyetik alan sifirdir, yani siiperiletken tamamen diyamanyetiktir. Bu olgu
Meissner etkisi olarak adlandirilir. Sekil 2.6’da Meissner etkisi sematik olarak

gosterilmistir.
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Normal durum Siiperiletken durum
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Sekil 2.6. Meissner Etkilerinin Semalar1 (34)

2.5 1. vell. Tip Siiperiletkenler

Stiperiletkenler 1950’11 yillarda A. Abrikosov tarafindan dis manyetik
alandaki davranislarina gore 1. ve II. tip olmak iizere iki sinifa ayrilmislardir. Bu iki
tip siiperiletken arasinda siiperiletkenligin olusumu acgisindan bir fark yoktur.
Ancak, bu tipler arasinda Meissner Olay1 tiimii ile degisik sekillerde meydana gelir.

Klasik siiperiletkenler veya yumusak siiperiletkenler olarak da bilinen Tip I
siiperiletkenler, yalnizca bir kritik manyetik alan Bc'ye sahiptir. Sicaklik kritik
sicakligin (T < T¢) ve dig manyetik alan B < B¢'nin altinda ise siiperiletken Meissner
durumundadir yani milkkemmel diyamanyetizma gosterir ve icerideki manyetik alan
sifirdir. D1g manyetik alan arttik¢a ve kritik manyetik alan Bc=uoHc'ye ulastiginda,
stiperiletken hemen siiperiletken durumdan normal duruma geger. Sekil 2.7 normal
durumlarda ve siiper iletken durumlarda Tip I siiper iletkenlerin manyetik alanini
ve manyetizasyonunu gosterir. Sekil 2.7 (b)'de gosterildigi gibi, Tip I siiperiletkenin
manyetizasyonu tersine g¢evrilebilir ve sadece iki durum vardir, yani siiperiletken
(Meissner) ve normal durumlar. Siiper iletken faz diyagrami Sekil 2.7 (a)'da
gosterilmistir. Genel olarak, bir Tip I siiper iletken, ¢ok diistik kritik manyetik alani

Bc nedeniyle yiliksek manyetik alanda kullanisl degildir.
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Sekil 2.7. Tip I siiperiletkenin a) manyetik alani, b) manyetizasyonu (34)

Tip II siiperiletkenler, tip I siiperiletkenlerden farkli olarak, alt kritik
manyetik alan Bci=uoHc1 ve st kritik manyetik alan Beo=uoHc2 olarak ayri ayri
tanimlanan iki kritik manyetik alana sahiptir. Harici manyetik alan B<Bc1'l
sagladiginda, siiperiletken Meissner durumunda kalir ve bastan sona sifir manyetik
alana ve tam diyamanyetizmaya sahiptir. Harici manyetik alan Bc<B<Bc
araliginda oldugunda, karigik durum olarak bilinen siiper iletken durum ve normal
durum bir arada bulunur ve manyetik aki numunenin gévdesine kismen niifuz eder.
Manyetik akinin bir kisminin numuneye niifuz ettigi, bazen girdap durumu olarak
da adlandirilan karigik bir durum meydana gelir. Son olarak harici manyetik alan
daha fazla arttiginda (B > Bc2), sliperiletken bolge yavas yavas azalir ve normal alan
genigler. Boylece siiperiletken durum tamamen normal duruma doner. Sekil 2.8 (a)
ve Sekil 2.8 (b), her ikisinin de Tip I siiperiletken ile tersinir olarak benzer oldugu

bir Tip II siiperiletkenin manyetik alanin1 ve manyetizasyonunu gosterir.

T<T,

S, N

> H

: H :
0 Ho(T)  HaT) 0 Ho(T) HoAT)

(a) (b)

Sekil 2.8. Tip Il siiperiletkenin T sicakligindaki a) manyetik alani, b)
manyetizasyonu (34)

11



2.6 Yiiksek Sicaklik Siiperiletkenleri

Civanin 4.2 K’de siiperiletkenliginin kesfinden sonra bilim adamlari
yaklasik 75 yil boyunca daha yiiksek sicakliklarda siiperiletkenlik gosteren yeni bir
malzeme elde etmeye calismislardir. Arastirmalar sonucunda seksenlere kadar
sadece birkac metal, alagim ve sadece kritik sicakligi 23 K olan (Nb3Ge alagimi)
olan bir grup seramik malzeme bulunmustur. Sekil 2.9°da zaman iginde Kritik

sicakligin gelisimi goriilmektedir.
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Sekil 2.9. Zaman i¢inde kritik sicakligin gelisimi (36)

1986 yilinda IBM Ziirich Arastirma laboratuvarinda J.G. Bednorz ve K.A.
Mueller, La-Ba-Cu-O (LBCO) sisteminde 30 K yeni bir siiperiletken bulmuslardir
(37) ve bunun igin kisa siirede fizikte Nobel Odiilii'ne layik goriildiiler. Bir yil
sonra, M.K. Wu ve C.W. Chu (38), kritik sicakligi 92 K olan Y-Ba-Cu-O (YBCO)
sisteminde siiperiletkenleri  kesfetmislerdir. Bu bulus yiiksek sicaklik
stiperiletkenligi icin bir doniim noktast olmustur. Ciinkii ilk defa sivi azotun
kaynama sicaklig1 olan 77 K’den daha yiiksek kritik sicaklik elde edilmistir. 1988
yilinda Maeda ve arkadaslar1 Bi-Sr-Ca-Cu-O (BSCCO) sisteminde kritik sicakligi
110 K civarinda olan siiperiletkenleri kesfetmislerdir (39). Ayni yil igersinde Sheng
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ve Hermann tarafindan TI-Sr-Ca-Cu-O seramik Dbilesiginin 120 K’de
stiperiletkenlige gectigi bulunmustur (40). 1993 yilinda Schilling ve grubu
tarafindan 130 K’de civa (Hg) tabanli Hg-Ba-Ca-Cu-O siiperiletken seramigi
kesfedilmistir. Bu bilesigin kritik sicakliginin basing ile hemen hemen orantili

olarak degistigi fark edilince 17 K bar basing altinda bu yapiya ait gecis sicakliginin
150 K’e yiikseldigi gorilmiistiir (41,42).

2.6.1 Bi-Sr-Ca-Cu-O (BSCCO) sistemi

1988  yilinda  Bi-Sr—Ca—Cu-O  (BSCCO)  yiiksek  sicaklik
stiperiletkenlerinin kesfedilmesiyle (39), bu malzemelerin hem teknolojideki hem
de endiistrideki temel arastirma ve uygulamalarina olan ilgi, sahip olduklar1 dikkate
deger yiiksek gecis sicakligi, daha kiicilik gii¢ kayiplar, yiiksek akim ve manyetik
alan tagima kapasitesi, optik ve elektronik Gzellikler sayesinde her gecen giin
artmaktadir. Katmanli bir yapiya sahip olan BSCCO sistemi kimyasal bilesimlerine
gore Bi-2201 faz1 (n =1, T¢ 20 K), Bi- 2212 fazi1 (n = 2, T¢ 85 K) ve Bi-2223 faz1
(n =3, Tc 110 K) ti¢ farkli faza sahiptir (43,44).

2.6.2 Bi2Sr2CuOes (Bi-2201) Sisteminin Kristal Yapisi

Michel ve digerleri tarafindan kesfedilen Bi2Sr.CuQOs (2201) bilesigi
1987'de Bi-tabanli siiperiletkenler arasinda en diisik Tc’ye (0-20 K) ve kafes
parametreleria=b =5.39 A, c = 24.6 A olan bir tetragonal simetriye sahiptir (45).

Bi2Sr,CuOs sisteminin birim hiicresi Sekil 2.10'da gosterilmistir (46).
Sekilden goriildiigii gibi, ¢ ekseni boyunca iki Sr-O ve bir Cu-O katmanindan
olusan blok, xy diizleminde a/2, a/2 6telenmesi ile kendini tekrar ederek birim
hiicreyi olusturur. Ayrica bazlar Bi-O katmanlaridir ve bakir atomlar kristal yapida

en yakin 6 oksijen atomu ile oktahedral bir yap1 olusturur.
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@ Bi

Sekil 2.10. Bi>Sr.CuOeg bilesiklerinin kristal yapisi (46)

2.6.3 Bi2Sr2CaCu20s (Bi-2212) Sisteminin Kristal Yapisi

Maeda ve digerleri 1988 yilinda Bi2Sr2CuOs sistemine Ca ekleyerek
Bi,Sr.CaCu,0s (2212) bilesigini kesfetti. Kristal yapis;,a=b=5.4 A vec=30.6 A
kafes parametreleriyle tetragonaldir (46). Saflik ve hazirlama kosullarina gore kritik
gecis sicakligiin 75 K'dan 85 K'e degismektedir. Sekil 2.11 Bi2SroCaCu20s
bilesiklerinin kristal yapisin1 gostermektedir. Bi-2212 sisteminin tabanlarda Bi-O
katmanlar1 ve iki Sr-O katmani, iki Cu-O katmani ve bir Ca katmanindan olustugu
sekilden acik¢a goriilmektedir. Bakir atomlar: sirastyla 2201 bilesiginde 6 oksijen
atomlu oktahedral bir yap1 ve 2212 bilesiginde 5 oksijen atomlu piramit yapi
olusturur. Bununla birlikte, Ca atomlari, Cu-O piramitleri arasindaki ab diizlemi

boyunca oksijen bagli olmadan gomiiliir.
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Sekil 2.11. Bi>Sr.CaCu20s bilesiklerinin kristal yapisi (46)

2.6.4 Bi2Sr2Ca2CusO10 (Bi-2223) Sisteminin Kristal Yapisi

Bi bazli siiperiletken seramik serisinde Bi2Sr.Ca2CusO10 (2223) bilesigi 110
K ile en yiiksek kritik gecis sicakligina sahiptir. Kafes parametreleri a= b= 5.4 A,
c= 37.1 A olan bir tetragonal yap: seklindedir (46). Sekil 2.12, Bi 2223 fazinin
kristal yapisin1 gdstermektedir. ki Bi-O katmani, iki Sr-O katmani, iki Ca ve ii¢
Cu-O katmanindan olusan Bi-2223 sisteminin hem Ca hem de Cu-O2 katmaninin
eklenmesiyle olustugu sekilden goriilebilir. Kristal yapisina ek olarak bir Ca ve bir

CuO diizleminin gelmesi, c-eksenini 37.1 A’a yiikseltmistir.
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Sekil 2.12. Bi>Sr2Ca>CusO1o bilesiklerinin kristal yapisi (46)

2.7 Siiperiletkenlerin Uygulama Alanlari

Yiiksek sicaklik siiper iletken (YSS) malzemelerin kesfi ile diinya ¢apinda
kolay bulunuyor olmasi ve uygun fiyath sogutma sistemleri (sivi azot 77 K) ve
diigiik maliyeti ile YSS’lere olan ilgi arttirmistir. YSS malzemelerin yiiksek gegis
sicakliklari, yiiksek kritik akim yogunluklari, yiliksek manyetik alan tagima
kapasiteleri ve ¢ok diisiik giic kayb1 gibi 6zelliklere sahip olmalar1 teknolojide
cesitli miknatislara ve gii¢ ekipmanlarina uygulanmasi i¢in tesvik edici olmustur.
YSS’ler elektrik gii¢ sistemlerinde SMES, SFCL, motor, jenerator, transformator
ve glic kablolar1 gibi uygulamalariyla yer alirlar. Bunlar disinda ulasim, medikal,

teknoloji ve elektronikte de uygulamalari1 bulunmaktadir.

2.7.1 SMES (Siiperiletken Manyetik Enerji Depolama)

SMES icinden akan DA akimin olusturdugu manyetik alanda elektrik
enerjisini depolayabilen biiyiik bir siiperiletken bobindir (47). Elektrik sebekesinin
gii¢ gereksinimlerine gore gercek glic ve reaktif giic SMES bobini tarafindan sarj
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veya desarj edilebilir. SMES sistemleri, hizli tepkileri ve yliksek verimlilikleri
(%95'in tlizerinde bir sarj-desarj verimliligi) nedeniyle hem elektrik kuruluslarinin
hem de askeri alanlarda kullanilmaktadir. SMES’lerin uygulamalar1 arasinda yiik
dengeleme, dinamik kararlilik, gecici kararlilik, gerilim kararliligi, frekans
regiilasyonu, iletim kapasitesi gelistirme, gii¢ kalitesi iyilestirme, otomatik tiretim
denetimi, kesintisiz gii¢ kaynaklar1 vb. sayilabilir (48). Sekil 2.13.’de SMES
sisteminin blok diyagrami verilmistir. Gili¢ diizenleyici sistemi (Power
Conditioning System (PCS)), sogutma, kontrol ve koruma sistemi de dahil olmak

tizere bir SMES sisteminin sematik gosterimi verilmistir.

Akim kablolars PCS |—— Sebeke
el
Vakumhu r—4L| Kontrolve |
kabin :':_—_'E-- - - < koruma
— sisfemi
" — .
Sofutma =—— Siiperiletken bobin
sistemi I ]

Sekil 2.13. SMES sistemi ve kontrolii (49)

SMES sistemi siiperiletken bobbin, gii¢ diizenleyici sistemi (PCS), sogutma

sistemi ve kontrol ve koruma sistemi gibi birlesenlerden meydana gelir.

2.7.2 SFCL (Siiperiletken Ariza Akim Sinirlayici)

Bir elektrik sebekesi icin yildirim diismesi, kisa devre, topraklama vb.
sebeplerle olusan cesitli arizalar gibi olaganiistii doga olaylar1 yasanmasi uygun
sekilde sinirlandirilmamig ve gii¢ sistemi giivenligi tarafindan kontrol edilmemis
bir sistemde biiyiik akimlarin akmasina neden olabilir. Bu durumunda yangin, cihaz
ve tesis hasar1 gibi ciddi beklenmedik olaylar ve hatta elektrik kesintisi meydana
gelebilir. Siiperiletken ariza akimi sinirlayicilar (SFCL), biiytik bir kisa devre ariza
akimini sinirlandirilmanin en etkili yoludur. SFCL'nin prensibi basittir. Bir hatta
seri olarak bir siiperiletken eleman eklenir. Normal caligma sirasinda sistem

herhangi bir sinirlama olmaksizin calisir ¢ilinkii siiperiletken elemanin direnci
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stfirdir. Bununla birlikte, bir ariza sirasinda ariza akimi, nominal degerin birkag
katina ulastiginda, siiperiletken eleman hizla normal durumuna déner yani direnci,
onceden tanimlanan bir degere yiikselir. Artan direng/empedans, ariza akimini
istenen seviyede sinirlar. Ariza ortadan kalktiginda, stiperiletken bobin sistemin
normal akimini sifir direngle tasir (50,51). Insan miidahalesine ihtiya¢ duymadan
otomatik olarak ¢alisan kompakt sistemlerdir. Fiyati uygun, hafif ve son derece
giivenilirdirler. Sekil 2.14°te siiperiletken ariza akim simirlayici esdeger devresi

verilmistir.

Ln

Sinirlandiricl

Sekil 2.14. SFCL esdeger devresi (2)

SFCL esdeger devresi AA gerilim kaynagi, hat direnci (Rn), hat empedansi
(Ln), stiperiletken kablo (Rsc), stipeiletken kabloya parallel bagli koruma direnci (R)
ve ylikten olusmaktadir.

2.7.3 Siiperiletken Motor ve Jeneratorler

YSS tel tabanli siiperiletken motor ve jeneratorler daha hafif daha kiiciik
hacimli ve yiiksek verimle calisirlar. Ayni kapasitedeki geleneksek rakipleriyle
karsilastirildiklarinda yari1 boyutta ve hacimdedir. Tablo 2.2’de aymi gii¢ degerleri
ile iiretilen normal ve siiperiletken ekipman i¢in boyutsal degisim oranlarini

gostermektedir.
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Tablo 2.2. Siiperiletken uygulamalarin geleneksel uygulamalara gére boyut ve
agirhigindaki azalma oranlari. (2)

Uygulama Alani Boyut ve agirhiktaki azalma
Jeneratorler %30-50
Transformatorler %30-50

Kablolar >%50

Siiperiletken jeneratdr teknolojileri, boyut ve agirlik i¢in degerli bir azalma
saglar. Riizgar tiirbini sistemleri i¢in YSS jeneratorleri, temiz enerji maliyetini
diistiriir. Kompakt ve hafif 10 MW sinifi YSS jeneratorleri ve yiiksek giiclii riizgar

tiirbini sistemleri pratik ve az bakim gerektiren operasyonlar saglar (52).

2.7.4 Siiperiletken Transformatorler

Transformatdrler, bir elektrik sebekesinde en yaygin kullanilan ekipmandir.
Giiciin ¢ogu, nispeten yiiksek gerilimlerde AA olarak tiretilir ve diisiik gerilimlerde
kullanilir. Ancak giiciin biiylik kismi iiretim noktalarindan tiiketim noktalarina ¢ok
yiiksek gerilimlerde iletilir. Transformatorler, elektrik giiciinii bir gerilim
seviyesinden digerine donistiiriir. Genel olarak, gii¢, tiretim ve kullanim noktalar1
arasinda neredeyse 5-10 kez dondstiiriiliir (53). Geleneksel bir transformatérde
normal iletken (bakir veya aliiminyum) sargilar kullanilir ve giiciin kii¢iik bir kismi1
bu sargilarda 1s1 seklinde kaybolur. Bir transformatoriin ortalama veriminin (tiim
boyutlar dahil) yaklasik %99 oldugu varsayildiginda, transformatorlerde toplam
giicin %5 1ila %10'unu kaybetmek miimkiindiir. Normal iletken sargilar
stiperiletken sargilarla degistirerek transformatorlerdeki enerji kaybim1 %60 veya
daha fazla azaltmak miimkiindiir. Siiperiletken transformatérler geleneksel
rakiplerine gore dmiirleri daha uzun, asir1 yiikklenmeye dayanikli, daha kii¢iik boyut
ve agirliklara sahiptirler. Ayrica geleneksel transformatorlerden farkli olarak
sogutma islemi i¢in yag yerine sivi azot kullanmalar giivenilir ve ¢evre dostu

olmalarin1 saglar (54).

2.7.5 Siiperiletken Gii¢ Iletim Kablolar:
Stiperiletken kablolarin en bliyiik avantaji yiiksek akim tagima kapasitesi
sayesinde ayni kesitteki geleneksel kablolardan 2-10 kat daha fazla akim tasirlar.

Geleneksel kablolarin aksine, YSS kablolar1 yakin g¢evrelerine 1s1 yaymaz ve
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geleneksel rakiplerine gore birim uzunluk basina ¢ok daha hafiftir. Bu ozellikler,
YSS kablolarinin geleneksel kablolardan ¢ok daha kolay ve uygun maliyetli bir
sekilde kurulmasini saglar. Yer altina yerlestirilen geleneksel ytiksek giiclii kablolar
yeterli 1s1 dagiliminmi saglamak i¢in yiizeye yakin, genellikle termal olarak iletken
0zel kumla ¢evrili ve komsu yeralt1 altyapisindan bir metre veya daha fazla uzaga
yerlestirilirken stiperiletken kablolar diger kablolarin yanina veya daha derine

yerlestirilebilirler (1,55).

2.7.6 Teknolojideki Diger Uygulamalar

Stiperiletkenlerin teknolojide birgok sektorde uygulama alani vardir.
Bunlardan bazilar1 ulasim, medikal, elektronik ve bilimsel arastirmalar olarak
sayilabilir.

Uygulama alanlarindan ulagim sektoriinde manyetik levitasyon (MAGLEV)
trenlerinin yapiminda kullanilirlar. MAGLEV trenleri altinda bulunan giiglii
siiperiletken miknatislar sayesinde hava askida kalir. Bu sayede siirtiinme olmadan
500 km/s gibi yiiksek hizlara ulasabilirler.

Siiperiletken bobin ve miknatislar killanildigt manyetik rezonans
goriintileme (MRI) ve Nikleer manyetik rezonans (NMR) gibi medikal
uygulamalarda kullanilmaktadir.

Bir bagka uygulama alani ise bilimsel arastirmalarda kullanilan, Josephson
baglantilarini igeren siiperiletken dongiilere dayanan, son derece ince manyetik
alanlar1 6lgmek i¢in kullanmilan SQUID (siiperiletken kuantum girisim cihazi)
cihazidir. SQUID'ler 5x107%* T’ya kadar diisiik alanlar1 dlgebilecek hassasiyete
sahiptir.
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3. LITERATUR ARASTIRMASI

1986'daki kesfinden bu yana, birgok sirket ve laboratuvar, kristal yapisinin
igerisinde bakir oksit iceren Bi tabanli malzemelerin siiperiletken 6zelliklerini
gelistirip ticarilestirmek icin g¢aba sarf etmistir. Bi tabanli bakir oksit siiper
iletkeninin s1v1 azot kaynama sicakligindan (77 K) daha yiiksek kritik sicakliklara
sahip olmasi, yiksek manyetik alan tasima kapasitesi, yliksek kritik akim
yogunlugu yapi igerisinde nadir toprak elementi icermemesi ve insan sagligina
zarar verici madde bulundurmamasi gibi bazi 6nemli avantajlara sahiptir. Bu
avantajlt 6zellikleri nedeniyle BSCCO siiperiletkenleri {izerine bir¢cok c¢alisma
yapilmistir. Literatirde BSCCO sseramik malzemeler iizerine ¢aligmalar, genel
olarak ya kristal yap1 igerisine katkilama/ekleme ya da hazirlanis siirecinde
kalsinasyon sicakligi/siiresi, sinterleme sicakligi/siiresi ve peletizasyon basinci gibi
parametreleri degistirilerek optimum degerleri bulmaya yonelik ¢aligmalardir.

Magsood ve arkadaglari (1992), BPSCCO siiperiletken seramik malzmeye
kat1 hal reaksiyon yontemi kullanilarak (x = 0.4, 0.05, 0.6, 0.8 ve 1.6) farkh
oranlarda baryum (Ba) eklemis ve iiretilmis numunelerin yapisal ve elektriksel
ozelliklerini incelemislerdir. Uretilen numunelerin XRD analizi incelendiginde
kristal yap1 igerisine 0.4-0.8 arasinda baryum eklenmesi Bi-2223 yiiksek sicaklik
faz yapisini destekledigi goriilmistiir. x=0.8’in lizerinde ekleme oranlarinda Bi-
2223 fazinin diisiik sicaklik Bi-2212 faz1 ve diger fazlara evrilmistir. Elektriksel
direng 6l¢limii sonucunda en yliksek siiperiletken gecis sicakligi x = 0.8 oraninda
Ba eklenmis ve 160 saat sinterleme islemi uygulanan numunede elde edilmistir
(56).

Hamid ve arkadaslar1 (2000), Bi-2212 ve Bi-2223 siiperiletken seramik
malzelerine sirasiyla (x = 0.0, 0.05, 0.10 ve 0.15) ve (y = 0.0, 0.10, 0.10, 0.20 ve
0.40) farkli oranlarda kati hal reaksiyon yontemi kullanilarak TiO2 eklenmis ve iki
farkli 6rnek dizisi elde etmistir. Bu 6rnekler XRD, SEM ve DA elektriksel dl¢iimler
kullanilarak analiz etmistir. XRD 6l¢lim sonuglarindan elde edilen sonuglarda Bi-
2212 yiiksek sicaklik fazinin temel faz yapisinin Bi-2212 sistemine ait tim
numunelerde gézlendigi goriilmiistiir. Bi-2223 sistemi ile elde edilen XRD 6l¢iim

sonuglarinda Bi-2212 ve Bi-2223"in faz yapisinin birlikte olustugu goriilmiistiir.
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Elektriksel ol¢iimler, yapidaki artan TiO> igerigi, Bi-2212 sisteminde safsizlik
fazlarinin olusumu ve Kristal tane yapisinin bozulmasi nedeniyle kritik gegis
sicakliginda kademeli bir diisiis gosterdi. Bi-2212 sistemine benzer sekilde Bi-2223
sisteminin elektriksel 6l¢iim sonuglari, TiO2 yapisinin Bi-2223 faz yogunlugunun
azaltmasi, siiperiletken tane yapisin1 olumsuz etkilemesi gegis sicakligi ve kritik
akim yogunlugu degerlerinin azalmasina neden olmustur. TiO2'nin her iki sistemde
de yapiya eklenmesi siiperiletken 6zelliklerde azalma meydana gelmistir (25).

Sykorova ve arkadaslar1 (2004), Li ve Cs elementlerini Bi-2223 seramik
malzemesine katkilayarak siiperiletken 6zelliklerini incelemislerdir. Numuneleri
Bis2PbogSrsCasCu7VxOy (A = Li, Cs ve x = 0.0, 0.2, 0.4, 0.6, ve 0.8) nominal
bilesiginde kat1 hal reaksiyon yontemi ile hazirlanmis ve XRD analizi, 6zdireng ve
alinganlik dl¢timleri ile analiz etmislerdir. Sonuglar, katkili tiim numunelerin 104—
110.5 K araliginda Tc'ye sahip oldugunu gostermistir. Li katkili numunelerde Bi-
2223 fazmin gecis genisligi AT, katki konsantrasyonu artisi ile artmigtir. Sezyum
katkili orneklerde, gecis genisligi, artan Cs seviyesi ile x = 0.6'ya kadar azalmus,
ardindan biraz artmistir. Lityum igeren numunelerin Jo degerleri, katkili lityum
miktart arttikca azalmistir. Diisiik miktarda Cs (x = 0.2, 0.4) katkili numuneler,
katkisiz numuneden 6nemli dl¢lide daha yiiksek kritik akim yogunluklarina sahip
oldugu gozlemlenmistir. Bununla birlikte, Cs miktar1 yiiksek olan 6rneklerin J¢ 'leri
standardinkinden daha kétiidiir. Lityum, x = 0.6 hari¢ tiim konsantrasyonlarda Bi-
2223 fazinin olusumu iizerinde olumlu bir etkiye sahip oldugu goriilmiistiir. Cs
katkilt numunelerde Bi-2223 fazinin hacmi katkisiz numuneye gore daha yiiksek
olmasina ragmen lityum katkili numunelerdeki kadar yiiksek olmadig1 gortilmiistiir
(57).

Igbal ve arkadaslar1 (2006), antimon (Sb) elementinin Bi-2223 siiperiletken
tizerine katkilamasinin etkilerini incelemistir. Biz.7Pbo.4Sr2xSbxCaCuzOy (x= 0.00,
0.02.0.04, 0.05, 0.06, 0.08 ve 0.15) nominal bilesime sahip bir dizi antimon katkil1
Bi-2223 siiper iletken malzeme kat1 hal reaksiyon yoluyla iiretilmistir. Antimonun
orneklerin siiperiletken davranis tizerindeki etkisi XRD, DA elektrik 6zdirenci, AA
manyetik alinganlik ve enerji dagilimli X-1s1m (EDX) analizleri ile arastirilmistir.
Sb icerigi x= 0.06 olan numune i¢in Bi-2223 fazinin hacim yiizdesinin maksimum
degeri 69.44 ¢ikmis ve ayn1 ornek, diger drnekler arasinda 107 K ile en yiiksek Tc
degerini de gostermistir. Tiim numunelerin, AA manyetik alinganlik ve XRD

verileriyle gosterildigi gibi ¢cok fazli bir karaktere sahip oldugu goriilmiistiir. Kafes
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parametrelerinin ve hiicre hacminin, stronsiyum bdlgesindeki antimon ikamesinden
etkilendigi bulunmustur. Antimon bu sistemde %4-6 gibi diisiikk bir katlilama
seviyesinde yiiksek T¢ fazinin olusumunda etkili bulunmustur (58).

Biju ve arkadaslar1 (2007), Bi-2212 siiperiletken sisteminde Bi elementinin
azaltilarak, yerine eklenen kursun ve bazi toprak elementlerinin etkilerini
incelemislerdir. BioxPbSroCar1Cu21RE0250y (x = 0.0, 0.4 RE = La, Gd ve Yb)
nominal bilesiginde siiperiletken seramikler kati hal reaksiyon yontemi ile
iiretilmistir. Uretilen malzemelerin XRD, SEM ve elektriksel 6zdireng dlciimleri ile
analizleri yapilmistir. Bi-2212'nin olusum sicakliginin RE ilavesi ile arttig1, ancak
Bi bolgesinde Pb ikamesi ile azaldigi sonucuna varilmistir. SEM 0Olgiim
sonuglarindan elde edilen bulgularda, nadir toprak elementleri i¢ceren 6rneklerde,
Pb elementi yapiya dahil edildiginde daha diizenli bir dizilim ile daha biiyiik
parcaciklarin olusumu gozlenmistir. Elektriksek 6l¢iim sonuglarindan elde edile
bulgularda, tek basina Pb ve tek basina RE (La, Gd ve YD) katkili sistemlere kiyasla
Pb ve RE ortak katkili sistemin siiperiletkenlik 6zelliklerinde 6nemli bir gelisme
oldugu gostermistir (59).

Terzioglu ve arkadaglar1 (2009), altin difiizyonunun Bi-2223 siiper iletken
numunelerinin kristal yapist ve siiper iletken Ozellikleri iizerindeki etkisini
arastirmistir. Bu ¢alismada, Bi16Pbo.4Sr1.9Ca2.1CuzOy bilesimi ile kat1 hal reaksiyon
yontemi kullanilarak altin, difiizyon islemine tabi tutulan numuneler hazirlanmistir.
Diflizyon isleminin uygulandigi numunenin yiizeyi sinterleme isleminden once
altin kaplamis ve 1s1l islem uygulamigtir. Saf numunelerin ve altin diflizyonlu
numunelerin Bi-2223 faz orani, kafes parametreleri, tane boyutu ve elektriksel
ozellikleri hakkinda bilgi elde etmek i¢in sirasiyla XRD ve SEM, kritik gegis
sicakligi, kritik akim yogunlugu ve oda sicakligi 6zdireng dl¢limleri yapilmistir.
XRD olgtimleriyle altinin kristal yapiya niifuz ettigini ve altinin safsizlik fazinin
olmadigi sonucuna varilmistir. Elektriksel 6l¢iimlerdeki bulgularda ise, Bi-2223 faz
yogunlugu ve taneciksel 6zelliklerinin gelisimi siiperiletken gecis sicakligi degerini
arttirmis oda sicakligr direng degerini ise azaltmistir. Edinilen bulgulardan da
anlasildig1r gibi sinterleme asamasindan Once uygulanan altin diflizyon islemi
numunenin temel siiperiletkenlik 6zelliklerini arttirmistir. Bu ¢alisma elde edilen
bulgularda sinter asamasi Once uygulanan altinin difiizyonlu ornekte temel

stiperiletkenlik 6zellikleri gelistigini gézlemlenmistir. (60).
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Sasakura ve arkadaglar1 (2009), Bi-2212 faz1 i¢in Bi yerine bor katkisi
yapmis ve siiperiletkenlik 6zellikleri lizerindeki etkisi aragtirmistir. Siiper iletken
numuneler, baslangi¢ bilesimi Bi2.xBxSr.Ca>,Cu.0Oy (x = 0.0, 0.2, 0.4, 0.6, 0.8 ve
1.0) kullanilarak kat1 hal reaksiyon yontemiyle hazirlanmistir. Numuneler XRD,
elektriksel 6zdireng ve manyetik alinganlik Slgiimleri yapilarak analiz edilmistir.
XRD 6l¢iim sonuglarina gore drneklerin 0.0<x<0.6 kompozisyon araliginda sadece
2212 fazindan oldugu gorilmiistiir. Manyetik alinganlik ve elektrik direng
Olctimlerinden, siiperiletken gecis sicakliginin artan x ile x=0,6'ya kadar arttig1
bulunmustur. Bu sonuglar (Bi>—xBx) Sr.CaCu.0O; sisteminde x=0,6'ya kadar Bi
yerine bor ikamesinin bu sistemde delik tasiyici sayisinin azalmasina neden
oldugunu gostermistir (61).

Sarun ve arkadaslar1 (2009), kursun katkili Bi-2212 siiperiletken sistemine
farkli oranlarda itriyum katkilamasi yapmustir. Bi17Pbo4Sr2Cas 1Cu2.10s + 5 + Yx (X
= 0.0, 0.1, 0.2 0.3, 0.4 0.5) baslangi¢ bilesiminde numuneler kati1 hal reaksiyon
yontemiyle hazirlamis ve hazirlanan numuneler XRD, SEM ve elektriksel direng
Olctimleri ile karakterize edilmistir. XRD 06l¢iim sonuglarina gore temel fazin Bi-
2212 faz1 oldugu gozlemlenmistir. Bi-2212 faz yogunlugu X = 0.3'liikk bir katkilama
oranina kadar artmis, x = 0.3’lin {izerine ¢iktiginda Bi-2212'nin faz yogunlugunun
azaldig1 goriilmiistiir. SEM Ol¢iimlerinden elde edilen sonuglara gore x=0.1 itriyum
katkil1 6rnek diger drneklerden daha biiyiik 6l¢ekte ve daha az bosluklu tanelerden
olusmustur. Elektriksel dl¢iimlerden elde edilen bulgularda ise, kritik sicaklik (T¢)
ve kritik akim yogunlugunun (J¢), optimum Y ilavesi ile onemli Slgiide arttig
bulunmustur. T¢ ve Jc'nin maksimum degerleri sirasiyla x=0,3 ve 0,2 igin
gozlemlenmistir (62).

Vinu ve arkadaslarni (2010), kursun katkili Bi-2212 siiperiletken
malzemesine liitesyum katkis1 yaparak malzemenin mikro yapist ve elektriksel
Ozelliklerini incelemislerdir. Numuneler Bi1ePbosSroxLuxCar1Cu210y (X = 0.0,
0.025, 0.05, 0.075, 0.1, 0.125 ve 0,15) baslangi¢ bilesiminde kati hal reaksiyon
yontemi kullanilarak iiretilmistir. Hazirlanan numuneler XRD, SEM, elektriksel
0zdireng ve manyetik alinganlik ol¢timleri gergeklestirilerek analiz edilmistir. XRD
analizi, Lu atomlarinin (B1i, Pb)-2212 sistemine basarili bir sekilde niifuz edildigini
gostermistir. Lu katkisinin artist ile Bi-2212 faz siddetlerinin azalmaya basladigi
goriilmiistiir. SEM 0Ol¢limii ile yapilan mikro yapr analizlerinde Lu katkisinin

artmasiyla plaka benzeri tane olusumu giderek azalmis ve gézenekli yap1 artmustir.
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Elektriksel Ol¢lim sonuglarma gore, orneklerde Lu katkisinin artmasi ile gecis
sicakligi artmigtir. Lu ikameli numuneler arasinda x=0.10 i¢in maksimum Jc
degerine sahip oldugu goriilmiistiir. (63).

Azhan ve arkadaslar1 (2010), Bi-2223 siiperiletkenler {izerine zirkonyum
katkilamasi yapilarak 1s1l islemin etkileri aragtirmistir. Siiperiletken numuneler kati
hal reaksiyon yontemi ile Bi1.6Pbo.4Sr.Ca>CusOy+Zry (x = 0.00, 0.01, 0.02, 0.05, 0.1
ve 0.2) baslangi¢ bilesiminde sentezlenmistir. Numune 850°C'de sinterlenmis ve
daha sonra 830 ve 860°C'de 30 saat 1s1l isleme tabi tutulmustur. Hazirlanan
stiperiletken seramik numuneler, XRD ve elektriksel 6zdireng 6l¢iimleriyle analiz
edilmistir. Ornekler XRD ve R-T 6l¢iimleri ile analiz edilmistir. x= 0.01 Zr katkil1
ve sinterleme sonrasi 30 saat 830 °C'de 1s1l islem gérmiis numunede Bi-2223 fazinin
olusumu daha yiiksek oranda olmus ve en yiiksek gecis sicakligi bu numunede
gorilmistiir (26).

Yildirnm ve arkadaslart (2011), Bi1.gSr20CrxCar1Cu220y nominal
bilesimindeki siiperiletken 6rnekler i¢erisine x =0.0, 0.1, 0.3, 0.5, 0.7 ve 1 oranlarda
Cr elementi eklemislerdir. Ornekler kat1 hal reaksiyon yontemine gore hazirlanmig
ve XRD, SEM ve elektriksel Ozdireng Olglimleri ile incelenmistir. XRD
Ol¢iimlerinden faz ve kafes parametreleri belirlenmistir. Yapisal modiilasyon
dikkate alinarak yapilan hiicre parametrelerinin iyilestirilmesine dayal1 olarak, Cr
ilavesi, katkilanmamis numuneye kiyasla numunelerin kafes parametresi artarken
hiicre parametreleri azalmistir. Ayrica krom orani arttik¢a Bi-2212 fazi azalmis Bi-
2201 fazi artmistir. SEM Ol¢limlerine gore katkisiz 6rnek diger 6rneklere gore daha
1yi bir morfolojik yapiya sahiptir. Elektriksel 6l¢lim sonuglari incelendiginde ise,
gecis sicakliginin artan Cr ile azaldigi goriilmektedir (27).

Ozkurt tarafindan (2012), Bi-2212 seramik malzemesine nikel katkisi
lizerine bir ¢alisma yapilmistir. Kat1 hal reaksiyon yontemi ile hazirlanan Bio-
xNixSr2Cai1Cu20y (x = 0.00, 0.05, 0.10 ve 0.20) siiperiletkenlerin 6zellikleri XRD,
DA elektriksel diren¢ ve manyetizasyon Olclimleri ile incelenmistir. XRD
sonuglarina gore orneklerin temel fazinin Bi-2212 fazi oldugu gézlemlenmistir.
Elektriksel 6zdireng 6l¢timii (R-T) sonuglarina gore, Ni katkisi arttik¢a siiperiletken
gecis sicakligiin giderek azalmistir. Numunenin manyetik 6zelliklerini incelemek
icin uygulanan alana karst miknatislanma (M-H) oSlgiimleri sonucu elde edilen

bulgularda manyetik 6zelliklerin giderek azaldigi goriilmustiir (24).
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Bilgili ve Kocabas tarafindan gerceklestirilen ¢alismada (2014), farkh
oranlarda Nb2Os ilavesinin Bi1.7.xPbo.3sNbxSr.Ca,CusOy (x=0.00-0.20) siiperiletken
numunelerin yapisal ve manyetik ozellikleri iizerindeki etkileri arastirilmistir.
BPSCCO siiper iletken numuneler, geleneksel kati hal reaksiyon yontemiyle
hazirlanmis ve XRD, SEM ve manyetizasyon Ol¢iimleri ile incelenmistir. XRD
sonuglari numunelerin ana bilesenler olarak Bi-2223 ve Bi-2212 fazlarmin ve
ikincil olarak siiper iletken olmayan faz CaPbQO4'lin bir karistmindan olustugunu
ortaya koydu. Nb ilavesi arttirlldiginda, yilizey morfolojisi ve tane
baglanabilirliginin bozuldugu, x=0.2 Nb ilaveli numune haric SEM gdriintiileri
numunelerin tane boyutlarinin azaldigr ve numunelerin gozenekliliginin arttig1
gostermistir. AA alinganlik 6l¢timlerinden, artan Nb ilavesiyle (x=0.00-0.20) kritik
baslangi¢ sicakliklarinin yaklagik 108-98 K'den diistiigii gozlemlendi (28).

Ozkurt tarafindan gerceklestirilen diger bir ¢alismada (2015), BizSr.CaiCu-
xNaxOy nominal bilesigine geleneksel kati hal reaksiyon yontemiyle farkli oranda
(x = 0.3, 0.35, 0.4 ve 0.5) sodyum (Na) katkis1 yapilmis ve numunelerin yapisal,
fiziksel ve elektriksel 6zellikleri incelenmistir. Hazirlanan numuneler XRD, SEM,
DA elektriksel 6zdireng¢ ve M-H oOl¢timleri kullanilarak analiz edilmistir. Bu
calismada maksimum x=0.5 Na i¢erigi igeren numune i¢in Bi-2212 fazinin graniiler
yapisinin  6nemli Olgiide iyilestigini SEM  goriintiilerinden  gdzlemlemistir.
Manyetizasyon sonuclari elde edilen bulgulara bakildiginda x=0.5 Na igerigine
sahip numunenin, daha graniiler mikroyapist ile kanitlanmis siiperiletkenlik
ozellikleri nedeniyle en yiiksek Jc degerlerine sahip oldugunu bulmustur (64).

Cam ve arkadaslar1 (2016), (x = 0.0, 0.05, 0.10, 0.15, 0.2) i¢in Biy7s.
xPD0.2sSbxSr2Ca2CusOy  siiperiletkeninin  yapisal ve siiperiletken 6zellikleri
tizerindeki antimon (Sb) katkisinin etkilerini arastirmistir. Seramik siiperiletken
ornekler kat1 hal tepkime reaksiyon yontemi ile hazirlanmis ve XRD, SEM ve
elektriksel olgtimler kullanilarak incelemistir. XRD analizi Bi-2212 fazindan
olusan numunelerin tiim numunelerde baskin oldugunu ve katki oraninin artmasiyla
safsizlik fazlarmin arttigini gostermistir. Diigiik sicaklik fazi1 Bi-2212 ve yiiksek
sicaklik fazi Bi-2223 tepe noktalarinin yogunlugu artan Sb katkisi ile azalmstir.
SEM o6l¢iimlerinden elde edilen yilizey analizi tim numunelerin rastgele
yonlendirilmis plaka benzeri pargaciklardan olustugunu gostermistir. Direncin

sicakliga bagimli oldugu elektriksel 6zdireng 6lgiim sonuclarma goére en yliksek
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stiperiletkenlik gecis sicakligi x=0.1 Sb katkili 6rnekte 110 K olarak bulunmustur
(65).

Giin ve arkadaglar1 (2017), Cr katkili Bi2Sr2CaiCu2xCrxOy (x = 0.0, 0.05,
0.1 ve 0.25) stiperiletken seramik 6rnekleri polietilen yontemiyle hazirlamis olup,
LFZ yontemi kullanilarak diizgiin kristal yap1 elde ettigini gostermistir. Hazirlanan
ornekler XRD, SEM, DA o6zdiren¢ ve M—H dl¢iimleri kullanilarak incelenmistir.
XRD 6l¢tim analizleri tiim numunelerin temel olarak Bi-2212 fazindan olustugunu
gostermistir. Bu durum Cr’nin kristal yapiya yerlesebilecegini gostermistir. Yiiksek
oranda Cr katkili numunelerin mikro yapisi, taneler arasindaki iletkenligi azaltan
bazi safsizlik fazlariin ortaya ¢iktigini gostermistir. SEM mikroyapi analizi ile elde
edilen yiizey goriintiilerinde, tim numunelerin LFZ yonteminin 6zelligi olan iyi
hizalanmis pargaciklardan olustugu goriilmiistiir. Elektriksel 6zdireng 6l¢iimiinden
elde edilen sonuglar ise, 0.05 Cr katkilt 6rnegin en yiiksek siiperiletken gegis
sicakligina sahip oldugunu gostermistir. Ayrica sicaklik- 6zdireng Slglimlerinde
x=0.25 oraninda Cr katkil1 6rnekte siiperiletken gecisi elde edilmemistir. Manyetik
Olciim sonuglarma gore ise, x=0.05 Cr katkili numunenin 0.2-0.9 T arasinda
uygulanan manyetik alanlarda kritik akim yogunlugu (J¢) degerinin en iyi numune
oldugunu ifade etmistir (66).

Safran ve arkadaslari (2017), Bi1.gsPbo.3sSr2Ca2CuzOy bilesigini kullanarak
Bi-2223 yiiksek sicaklikta siiperiletken sisteminde tavlama igleminden sonra
numuneler lizerine ikinci presleme (400 MPa) iselemi ve her 6rnegi farkli siirelerde
151l islem (845°C’de 40, 60 ve 120 saat) uygulayarak sistemin yapisal mekaniksel
ve siiperiletken &zellikleri incelemislerdir. Ug farkli y1gin numunenin hazirlanmasi
icin geleneksel kat1 hal reaksiyon yontemini kullanmistir. Hazirlanan numuneler
XRD, elektriksel direng, manyetik ve mikro sertlik dl¢limleri ile analiz edilmistir.
XRD olciimlerinde yiiksek oranda yiiksek sicaklik siiperiletken Bi-2223 fazi
belirlenmistir. Manyetizasyon 6l¢iimii ve elektriksel direng dl¢iimii ile elde edilen
gecis sicakligl 6l¢iimii sonucunda 40 saat 1s1l islem gérmiis numunede en iyi Bi-
2223 faz yapisi olustugu tespit edilmistir. Mekanik 6l¢iim sonuglari 0,245-2,940 N
kuvvet degerlerinde Vickers mikro sertlik ol¢iimii ile ger¢eklesmis ve sinterleme
isleminden sonra ikici defa 845 °C'de 40 saat 1s1l islem uygulanan numunenin daha
Iyi mekanik sonuglar gosterdigi tespit edilmistir (67).

Arani ve arkadaslar1 (2018), Bi-2212 kristal yapisina bor oksit ekleyerek

temel siiperiletkenlik 6zelliklerini incelemislerdir. Bi2Sr.Ca,Cu0y+(B203) (X =
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0.0, 0.05, 0.1, ve 0.2) esitligine sahip siiperiletken seramik Grnekler kati hal
reaksiyon yontemi ile hazirlanmistir. Seramik 6rnekler XRD, SEM, manyetizasyon
ve kritik akim yogunlugu Olgiimleri kullanilarak analiz edilmistir. XRD
Ol¢timlerinden elde edilen bulgular, numunedeki temel faz yapisinin Bi-2212 faz
yapisi oldugunu gostermektedir. SEM analizinde x=0.05 bor oksit eklenen 6rnegin
daha biiyiik taneler, daha kuvvetli taneler aras1 baglar ve daha az bosluklu yapiya
sahip oldugu gozlemlenmistir. Manyetizasyon Ol¢iimii ile x=0.05 bor oksit katkili
numunenin kritik akim yogunlugu Je = 3.71x10° A/cm? olarak bulmustur ve
manyetik histerezis dongiisii ile kritik akim yogunlugu degerine bakildiginda
x=0.05 bor oksit katkili numunenin en iyi numune oldugu goériilmistiir (68).

Vera ve arkadaslar1 (2019), Bi-2212 siiperiletken seramik malzemenin Sr
bolgesine indiyum (In203) katkisinin 6rneklerin siiperiletkenlik 6zellikleri {izerine
etkisini arastirmislardir. Ornekler BizSr>xInkCaCuz0s+g (0.0-0.8) baslangig
bilesiginde kat1 hal reaksiyon yontemi kullanilarak tiretilmistir. Hazirlanan 6rnekler
XRD, SEM ve elektriksel direng 6l¢iimleri ile incelenmistir. XRD 06lgiimiine gore
Bi-2212 fazinin baskin oldugu ve x=0.4 ve iizerinde indiyum katkili numunelerde
ikincil fazlarin olusumu tespit edilmistir. SEM ol¢limleri sonuglarinda diisiik katkili
numunelerde kiiglik tane yapilart olusurken katki oranmnin yiiksek oldugu
numunelerde tane yapisinin biiyiidiigli gorlilmistiir. Sicaklia bagli 6zdireng
6l¢timiinde ise x=0.2 indiyum katkili numunenin en iyi siiperiletken gecis sicakligi
degerine sahip oldugunu ifade etmislerdir (69).

Shalaby ve arkadaslar1 (2021), Bi-2223 sistemine farkli oranlarda nano
boyutta BixTes katkisinin yapisal ve fiziksel ozellikleri tizerindeki etkisini
incelemistir. (Biz.6Pb) 0.4Sr2Ca2CuzO10+5)1-x /(Bi2Tes)x (x =0.00, 0.01, 0.02 ve 0.03)
baslangi¢ bilesiminde kati hal reaksiyon yontemi ile iretilmistir. Hazirlanan
ornekler XRD, SEM, EDX ve manyetik Ol¢limler ile analiz edilmistir. XRD
Olglimiinde ana fazlarin Bi-2212 ve Bi-2223 fazlar1 oldugu bulunmustur. SEM
Ol¢iimleri ile elde edilen sonuglar ile, plaka benzeri bir tane yapis1 gozlemlenirken,
artan Bi2Tes ilavesiyle tene boyutu azalmis ve gozeneklilik artmistir.
Manyetizasyon (M-T) sonuglarindan elde edilen bulgular, x=0.00 katkilanmamis
malzemenin kritik akim yogunlugunun (J¢) diger numunelere gore daha iyi
oldugunu gostermistir (70).

Dogruer ve arkadaslar1 (2021), Bi-2223 siiperiletken sisteminde Sr

bolgesine neodyum (Nd) katkilamasi yaparak aki pinleme mekanizmasindaki
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degisim ile fiziksel, mekanik ve yapisal 6zelliklerini incelemislerdir. Ornekler
Bi1.8Pbo.35Sr1.9.yNdyCaz 2CusOx (0<x<0.1) bilesimde kat1 hal reaksiyon yontemi ile
hazirlanmistir. Hazirlanan 6rnekler SEM, DA 6zdireng, statik ve dinamik mikro
sertlik Ol¢limleri ile analiz edilmistir. SEM Olgiimleri Nd katkilamasinin tane
baglantilar1 ve yiizey morfolojisinde 6nemli Ol¢lide bozulmalara yol agtigini
gostermistir. Elektriksel 6l¢iim sonuglarma bakildiginda, saf numunenin en iyi
manyetik performansa sahip oldugu ve Nd katki miktar1 arttikca manyetik
Ozelliklerin azaldig1 goriilmiistiir. Statik mikro sertlik sonuglarina bakildiginda her
numunenin girinti boyutu etkisi ¢entik bolgesi davranist gosterdigi goriilmektedir.
Dinamik micro sertlik sonuglarinda ise, uygulanan yik (1, 2, 3, 4, ve5 N)
biiytikliikleri ile sertlik degerleri artmistir. Sonug¢ olarak, tiim numuneler igin
uygulanan yiikiin artmasiyla sertlik degerlerinin aarttigini ifade etmislerdir (71).
Literatiir ¢alismalarindan da anlasilacagi gibi BSCCO siiperiletkenleri ile
kullanilan Nb, B, Cd, Sn, Ag, Pb, Ni, Na gibi birgok faydali element yapinin

stiperiletkenlik 6zelliklerini 6nemli dl¢giide 1yilestirmistir.
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4. DENEYSEL YONTEMLER

4.1 Kat1i Hal Reaksiyon Yontemi

Stiperiletken malzemeler iiretmek igin birgok islem siireci vardir.
Miikemmel fazlar elde etmek i¢in istenen numuneler yogun, daha diisiik gézenekli,
daha biiyiik taneler ve iyi tanimlanmis mikro yapilar olmalidir. Kat1 hal teknikleri
genellikle toz sentezi, stokiyometrik oksitlerin  karigtirllmasi, 6gilitme,

bi¢imlendirme, presleme ve tavlamaya dayanir (72—75).

4.2 Numunelerin Hazirlanmasi

Bu ¢alismada BPSCCO-2223 sistemine nikel oksit (NiO) ilavesinin etkisi
incelenmistir. Baslangic malzemeleri ticari olarak temin edilebilen %99,99
saflikdaki hazir BiygPbo.4Caz2Sr.CusOy (Alfa Aesar Co., Ltd.) ve NiO tozlaridir.
Bi1.8Pbo.4Caz2SrCusOy + x(NiO) nominal bilesigi x = 0.0, 0.1, 0.3, 0.6, 0.9 ve 1.2
mol oranlarinda standart kati hal reaksiyon yontemi ile hazirlanmigtir.

Ik olarak yiiksek safliktaki BiigPbosCaz2Sr.CusOy (BPSCCO) tozu,
agrliklar1 ve boyutlart farkli seramik bilyeler ile cam bir kaba (1g toz/4g bilye)
oraninda konulmus, 2 saat boyunca karistirma makinesinde (Fotograf 4.1) bilyeli
ogiitme (ball-milling) yapilarak karistirilmis ve oOgiitiilmiistiir. Ogiitme ve
karistirma islemi daha homojen ve daha ince tanecikli bir toz elde etmek i¢in yapilir.

Deneyde kullanilan karistima makinesi Fotograf 4.1°de gosterilmistir.

Fotograf 4.1. Karistirma makinesi
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Ogiitme isleminden sonra homojen toz 800°C’de 24 saat 5°C/dk 1sitma ve
sogutma hizinda kalsinasyon islemine tabi tutulmustur. Bilindigi gibi sinterleme
islemine gore daha diisiik sicakliklarda gergeklestirilen kalsinasyon islemi, toz
igerisindeki nemin uzaklastirilmasi ve istenmeyen karbonlarin serbest kalmasina
yardimci olur. Siiperiletken numune hazirlanirken bu siireg, safsizlik fazlarinin
olusumundan kurtarilmasinda hayati bir rol oynar.

Kalsinasyon isleminden sonra NiO tozlari Bi1.gPbo4Caz 2Sr2CuzOy +x(NiO)
baslangi¢ bilesiginde 6 farkli molar oranda x = 0.0, 0.1, 0.3, 0.6, 0.9 ve 1.2
katkilanmistir. Homojen bir yap1 elde edebilmek icin katkilama yapilan her bir
karigim akik havanda 1 saat boyunda karistirilmigtir. Daha sonra elde edilen karigim
sikigtirtlmast i¢in 25mm x4mm boyutunda kalip kullanilarak oda sicakliginda
SPECAC (Model GS25011) hidrolik pres kullanilarak 0.98 GPa basing altinda 3
dakika preslenmis ve kiilge seklinde dikdortgen ¢ubuklar elde edilmistir. Yapilan
calismada kullanilan hidrolik pres Fotograf 4.2’de verilmistir.

Fotograf 4.2. SPECAC (Model GS25011) hidrolik pres

Preslenen numuneler siiperiletken fazlari olustumak, yapisal Kkristal
kusurlarini en aza indirmek, polikristaller olusturmak ve atomlar arasindaki baglari
giiclendirmek igin sinterlenmelidir. Hazirlanan kiilge formundaki numuneler
PROTHERM (Model PTF 12/75/200) programlanabilir kil firin1 kullanilarak
840°C sicaklikta 36 saat 5°C/dk 1sitma ve 5°C/dk sogutma hizinda sinterlenmistir.

Sinterleme islemi i¢in kullanilan kiil firininin gorseli Fotograf 4.3’te verilmistir.
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Fotograf 4.3. PROTHERM (Model PTF 12/75/200) programlanabilir kiil

firmni

Sinterleme isleminden sonra x = 0.0, 0.1, 0.3, 0.6, 0.9 ve 1.2 molar
oranlarinda katkilanan numuneler sirasiyla NiO, Nil, Ni2, Ni3, Ni4 ve Ni5 olarak
isimlendirildi ve 6l¢tim i¢in hazir hale getirildi. Sekil 4.1’de numunelerin hazirlanis

stireci akis semasi olarak gosterilmektedir.

4.1 Deneysel Ol¢iimler
Deneysel olarak iiretilen NiO katkili BPSCCO seramik siiperiletkenlerin
yapisal, elektriksel ve mekanik 6zelliklerini analiz edebilmek i¢in X-151m1 kirmim
Ol¢timii (XRD), taramal1 elektron mikroskobu 6lgiimii (SEM), elektriksel 6zdireng
(R-T), DA manyetizasyon ve dinamik Vickers mikro sertlik olgtimleri

gergeklestirildi. Olgiim yontemleri devam eden boliimlerde agilanacaktir.
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Sekil 4.1. Numune hazirlanig prosediirii

4.1.1 X Istmi Kirim (XRD) Ol¢iimii

X-Ism1 difraktometresi, bir malzemenin yapisini sagilma modelinden
incelemek i¢in en 6nemli araglardan biridir. Calisma mekanizmasi, yiiksek enerjili
radyasyon 1sinlar1 veya yiiklii pargaciklar ile bir malzeme arasindaki etkilesime
baglidir. Bu calismada, numunelerin faz bilesimleri, kristal yap1 analizleri ve 6rgii
parametrelerinin tespiti i¢in oda sicaklifinda 36 kV ve 26 mA giiceiinde 1.54 A
dalgaboyuna sahip Ka 1sinina sahip X-1sinlar1 yayan bilgisayar kontrollii Rigaku
Multiflex+XRD 2 kW difraktometre cihazi kullanilmistir. X-1s1m1 krinimi
Olctimiinde kullanilan ciahaz Fotograf 4.4’de verilmigstir. Kirmim olglimleri

2.50°/dk tarama hizinda ve 20 =3-65° araliginda gergeklestirildi. XRD 6l¢liimiinden
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elde edilen pik degerleri Uluslararasi Kirinim Verileri Merkez (ICDD) yazilimi
vasitasiyla analiz edilerek orneklerdeki farkli siiperiletken fazlari ve Miller indis

degerleri saptanmustir.

Fotograf 4.4. Rigaku MultiFlex 2kW X-Isin1 kirinim 6lgeri

4.1.2 Taramal Elektron Mikroskobu (SEM) Ol¢iimii

Taramali elektron mikroskobu (SEM), yiiksek enerjili bir elektron demeti
yardimiyla bir malzemenin yiizey morfolojisini tespit etmek i¢in kullanilir. Bu
calismada numunelerin taneleri arasindaki olasi catlak, bosluk ve smirlarin
dagilimlar1 gibi parametreler FEI Quanta FE-SEM elektron mikroskobu ile 20 kV
harici voltajlardax1500 biiyiitmede goriintii alinarak gergeklestirilmistir. Fotograf

4.5’te taramal1 elektron mikroskobu 6l¢iim cihazi gosterilmistir.

s |

Fotograf 4.5. FEI Quanta FE-250 20 kV Taramali electron mikroskobu
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4.1.3 Elektriksel Direnc¢ (R-T) Ol¢iimii

Hazirlanan numunelerin elektriksel o6zellikleri, sicakliga bagli 6zdireng
Olclimii yapilarak incelenmistir. Bu 6l¢iim ile numunelerin siiperiletkenlige gecis
sicakligin1 (T¢) belirlendi. Elektriksel 6zdireng Ol¢iimleri standart dort nokta
yontemi ile elde edilmistir. DOrt nokta yontemi ile malzemenin yiizeyine giimiis
pasta ve bakir teller ile birbirine paralel 4 kontak notasi yapilmistir. Bu kontak
noktalarindan dis tarafta olanlara akim kaynagi vasitasi ile akim verilir ve i¢

kisimda olan iki kontak notasindan voltmetre araciligi ile potansiyel fark ol¢iiliir.

DA Gug Ampermetre
Kaynagi
e ®
| O/
Voltmetre
A
O,
/ Gerilim Uclan \
e o Omek o o
h N b 4
Akim Uclan

Sekil 4.2. Dort nokta dl¢lim yontemi

Bu calismada sicaklik-6zdireng (R-T) Olgiimleri siiperiletkenlige gegis
sicakligmin (TP ve T™) belirlenmesi igin 30-300 K sicaklik araliginda ve
helium gazi bulunan kapali dongii bir kriyojenik sogutma sisteminden

yararlanilmagtir.

4.1.4 Manyetizasyon (M-H) Ol¢iimii

Teknolojide siiperiletken malzemelerin elektriksel iletim uygulamalarina ek
olarak bu malzemelerin diyamanyetik o6zelliklerde kullanimi da 6nemli bir
uygulamadir. Bu nedenle, siiperiletken malzemelerin gelistirme arastirmalarinda
manyetik analiz de olduk¢a onemlidir. Numunelerin manyetik &zelliklerinin
belirlenmesinde manyetizasyon histerezis egrilerinden yararlanilmistir. Manyetik
histerezis egrileri siiperiletken numunelerin diyamanyetik davranigini gosteren
Oonemli bir grafiktir ve histerezis egrilerinin altinda kalan alan (dM/dH)

numunelerin duygunlugunu, yani siiperiletken 6zelligin kaybolmas i¢in gerekli
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minimum enerji miktarini ifade eder. Ayrica, DA manyetik alanin bir fonksiyonu
olarak kritik akim yogunlugu (Jc) hesaplanmustir.

Calisma kapsaminda iiretilen numunelerin manyetik dl¢iimleri 7407 model
Lake Shore titresimli numune manyetometresi (VSM) sistemi ile yapilmistir.

Olgiimler 15 K sicaklikta ve £2 T manyetik alan altinda gerceklestirilmistir.

4.1.5 Dinamik Mikrosertlik Ol¢iimii

Bu calismada kullanilan Vickers mikro girinti tekniginde mekanik
parametreler hem plastik hem de elastik deformasyon dikkate alinarak
hesaplanmistir. Bu tiir 6l¢limlerde malzemenin mekanik 6zellikleri hesaplanabilir.
Malzemenin mekanik davramisinin anlasilabilmesi igin elastik modili (E) ve
mikrosertlik (H) degerleri bu deneyler sonucu elde edilmistir. Girintinin enine kesit
gorliinimii ve dinamik girinti Ol¢iimlerinden elde edilen yiikleme/bosaltma
penetrasyon derinligi egrisinin bir ornegi Sekil 4.3'te gosterilmistir. Ayrica
yiikleme/bosaltma islemi sirasinda, malzeme elastik ve plastik deformasyona
maruz Kalir. Sekilde hf son temas derinligini ve hmax, maksimum temas derinligini

gostermektedir.

Pmaksimum

Yiik kaldirildiktan Sonral

- Nimaksimum
Prmaksimum ‘da yiizey

o

3
2

Yiik (N)

7 Yiiklenme
S=dP/dh

T
final N Pimax
Derinlik (um)

(b)

Sekil 4.3. (a) Girintinin kesit goriiniimii, (b) Ornek yiikleme/bosaltma-
derinlik egrisi (76)
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Malzemenin  sertligini ve elastik modiliinii  belirlemek igin,
yiikleme/bosaltma penetrasyon derinligi egrisinden tepe yiikii (Pmax), temas alani
(Ac) ve ilk yiik bosaltma temas sertligi (S) tanimlanabilir. Mikro girinti sertligi

asagidaki denklem 4.1°de tanimlanmustir.

Pmax _ Pmax

A,  24.5h?

H= (4.1)

Burada A, = mh?tan? a, girinti baskismin alamdir ve he, Sekil 4.3 (b)'de
gosterildigi gibi bosaltma egrisinin ayarlanmasiyla hesaplanan temas derinligidir.
Bir Vickers veya Berkovich girintisi igin, temasin éngoriilen alam A, = 24.5h2'dir
ve bu baglamda esdeger bir konik girinti igin yar1 ¢ap1 70.3 alinabilir. Yiik bosaltma
egrilerinden temas derinligini (hc) belirlemek igin farkli yaklagimlar yapilmistir. Bu
yaklagimlardan biri de 1992'de Oliver ve Pharr (77) tarafindan bulunmustur. Oliver
ve Pharr yontemi, bosaltma egrisini ampirik bir gii¢ yasast iligkisine egri

uydurmakla baslar.
P =a(h—he)™ (4.2)

Burada P uygulanan yiik, h girintinin diyagonal uzunlugu, hs nihai derinlik,
o ve m montaj parametreleridir. Bosaltma egrisinin ilk kismi ve denklem 4.2

kullanilarak rijitlik degeri su sekilde hesaplanir (78).
dP 2
S=|—|=—=E,/A .
|dh ,_T[ r c (4 3)

Burada Er, indirgenmis elastik modiiliidir. Bu calismadaki mekanik
ozellikler yukarida bahsedilen Oliver ve Pharr yontemi kullanilarak hesaplanmistir.

Malzemelerin mekaniksel Ozellikleri, Vickers u¢lu dinamik ultra mikro
sertlik test cihaz1 (Bruker UMT TriboLab) kullanilarak analiz edilmistir. Malzeme
davraniginin incelenmesi igin 6rnekler 10 s siire ile 0.4, 0.8, 1.2, 1.6 ve 2 N gibi
sistematik farkli yiiklemelere maruz birakilmigtir. Dinamik mikrosertlik
Ol¢iimlerinde elde edilen temas derinligi (h¢), elastik modiilii (Er) ve maksimum yiik

(Pmax) Ol¢iim verileri elde edilmistir. Daha sonra bu ham veriler yiik-derinlik
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grafiklerini elde etmek i¢in kullanilmistir. Mikrosertlik 6l¢limiinde kullanilan cihaz

Fotograf 4.6’da verilmistir.

Fotograf 4.6. Ultra mikro sertlik test sistemi
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5. BULGULAR VE TARTISMA

5.1 X-lsim Kirmim (XRD) Ol¢iimii Analizi

Bi-seramikte kristal yapt ve olasi ¢ok fazin varligi Bi-seramiklerin
stiperiletkenlik Ozelliklerini kesin olarak etkiler (79-81). Bu nedenle, NiO
ilavesinin, Bi-seramiklerin faz teshisi/kaymasi, kafes parametreleri ve kristal
boyutu dahil olmak iizere kristalografik yap1 tizerindeki etkisi, numunelerin X-151n1
kirinim (XRD) spektrumlarinin analizi yoluyla tanimlanmistir. Saf-Bi ve Ni katkili

Bi-seramiklerin dl¢iilen XRD spektrumlart Sekil 5.1'de gosterilmektedir.

Ni-1.2 h n
Ni-0.9 A
A
D
=)
© Ni-0.6 A n
~
4
2 Ni-0.3
c
=) -
o
g —— Pure-Bi =1
>~ —Ni-0.1
—Ni-0.3
—— Ni-0.6 g
—— Ni-0.9 1 g
—Ni-1.2 g
. -
= © —
Ri T, T
Pure-Bi m
T T T

2Teta (derece)

Sekil 5.1. Saf ve Ni katkili Bi-seramiklerin XRD spektrumlar1 ve
karakteristik H(117) zirvesinin genislemesiyle birlikte.

XRD spektrumlarinda gézlenen tepe noktalari, Uluslararasi Kirinim Verileri
Merkezi (ICDD) yazilim paketi araciligiyla endekslenmistir. Sekil 5.1'deki saf-Bi
orneklerinin pikleri, Bi-seramiklerin tetragonal Bi-2223 ve Bi-2212 fazi1 (ICDD no:
46-0780 ve 46-0545) ile iyi uyum saglamistir. Bi-2223 fazi Bi-seramik
stiperiletkenler (82) i¢in yiiksek T degeri sergiledigi igin, bu Bi-2223 faz1i XRD
spektrumlarinda “H” olarak gosterilirken Bi1-2212 fazi “L” olarak Sekil 5.1°de

gosterilmigtir. Ni0 6rneginde hem yiliksek hem de diisikk fazlar bulunur. Bi-
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seramiklere Ni ilavesi ile fazlardaki pik yogunluklar1 ve fraksiyonel degisiklikler
acikca goriilmiistir. Ni ilavesiyle Bi-seramiklerin yiiksek fazinin genel
yogunluklar1 azalmis ve H(0010), H(115), H(119) faz spekturumlarinin varhigi
goriinmez hale gelmistir. Ayrica, Ni katki konsantrasyonu 0.3 molara ulastiginda
ve asildiginda, Sekil 5.1'de VL olarak gosterilen Bi-seramik siiper iletkenin (83) Bi-
2201 fazina ait yeni bir faz meydana gelmistir. Kristal yapidaki baskin fazlari
belirlemek i¢in saf ve Ni katkili Bi-seramiklerin yiiksek (Bi-2223), diisiik (Bi-2212)
ve ¢ok diisiik (Bi-2201) faz konsantrasyonunun (f) ytizdeleri denklem 5.1, 5.2 ve

5.3 ile hesaplanmustir.

f B 21(2223)(hkl) (5.1)
2223) — .
( ) 21(2223)(hkl)+21(2212)(hkl)+21(2201)(hk1)
r B 21(2212)(hkl) (5.2)
2212) — .
(2212) = § 1@2223) ey * 212212 (gepy Y2 2200 ey
21(2201) hkl
foozon = (rKD (5.3)

X 1(2223)(hk1) + 21(2212)(hk1) +Z 1(2201)(hkl)

Burada I, mevcut fazlarin en yiiksek yogunluklaridir. Hesaplanan f degerleri
Tablo 5.1'de listelenmistir. Bi-seramiklerin yiiksek fazi, saf Bi numuneler igin
kristal yapiya hakimdir. Ni ilavesiyle birlikte Bi-seramiklerin disiik fazlari
kristalografide baskin hale gelir. 0,9 molar Ni ilavesine kadar, diisiik Bi-2212
fazinin katkis1 kademeli olarak artar. Ni konsantrasyonu 0.9 molara ulastiginda,
yuksek Bi-2223 fazinin konsantrasyonu %35.8'den %38.7'ye yiikselirken, diisiik
Bi-2212 fazinin bir kismi1 azalir. Ni igerigindeki daha fazla artis, diisiik Bi-2212
fazin gelistirir. Bu gozlem, Ni igerigi 0.3 Molar'1 astiginda kristal yapida iki yonli
faz degisikliklerinin mevcut oldugunu ve Bi-2223 ve Bi-2212 fazi arasinda higbir
sistematik faz evrimi olmadigim gostermektedir. Ote yandan, ¢ok diisiik Bi-2201
fazinin varhigi, 0.6 molar Ni ilavesinden sonra goriiniir hale gelmekte ve Ni
iceriginin artmastyla oran1 %1.5'ten %3.7'ye ylikselmektedir. Gozlenen ¢ift yonlii
faz degisiklikleri, Ni ve Bi-seramiklerin elementleri arasindaki ikame reaksiyonuna
baglanabilir. Dissanayake ve arkadaslari, BSCCO sisteminde Ni atomlarinin Cu ile
yer degistirdigini bildirmistir (84). Memon ve Tanner, Ni'nin 6ncelikle Bi atomlar1
ve kismen de Cu atomlari ile ikame edildigini bildirmistir (85). Ote yandan, Celebi,

Ni ve Ca bolgeleri arasindaki yer degistirme sayesinde nominal bilesimsel
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stokiyometrinin tiretildigini bildirmektedir (86). Baz1 durumlarda, katki atomlar1 ve
BSCCO atomlar arasinda ¢oklu ikame reaksiyonu meydana gelebilir (87). Bu
nedenle, iki yonlii faz degisiklikleri, Ni igerigine bagl olarak farkli kisimlara sahip
Ni ve BSCCO atomlar1 arasindaki ¢oklu ikame reaksiyonu ile iliskilendirilebilir.
Kiigiik atom yarigap1 (88) ve BSCCO malzemelerindeki elementlere kiyasla Ni'nin
benzer/daha yiiksek elektron ilgisi ile bu ¢oklu ikame reaksiyonu olasiliklarini
destekler.

Olgiilen XRD difraktogramlari, baskin fazin, saf-Bi numuneleri igin
BPSCCO sistemlerinin yiiksek (Bi-2223) fazi oldugunu gostermistir. Bu nedenle,
H(117) diizleminin karakteristik piki, tiim numunelerin kristal boyut gelisimi i¢in
kullanilmistir. Ni ilavesinden once ve sonra H(117) zirvesinin genislemesi Sekil
5.1'de gosterilmektedir. Artan Ni igerigi ile H(117) tepe konumunun neredeyse
daha yiiksek a¢ilara dogru kaydigi, yogunluk ve genisleme degerlerinin Ni ilavesine
bagli olarak farkliliklar gosterdigi gozlemlenmistir. Pik pozisyonundaki bu
varyasyonlar ayn1 zamanda Ni atomlarmin saf BSCCO kristal matrisine dahil
edilmesinden kaynaklanmaktadir.

H (117) diizleminin tepe genisleme degerlerinde elde edilen varyasyonlar

kullanilarak, ortalama kristal tane boyutu (D) denklem 5.2 ile hesaplanmustir.

091 (5.4)
~ BCos(H) '
Burada g, karakteristik H(117) diizleminin FWHM'sidir, A (= 1.54 A)
XRD'de kullanilan X-1ginimnin dalga boyudur ve 0, Bragg agisidir. Hesaplanan D
degerleri de Tablo 5.1'de verilmistir. D degeri Ni konsantrasyonuna bagli olarak

46.1 nm ile 29.3 nm arasinda degismektedir.
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Tablo 5.1. Bi bazli seramigin bazi kristalografik parametreleri

Hacim Kesri (%) Ortalama
D Tanecik aveb c
Bi-2223  Bi-2212  Bi-2201  Boyutu (A) (A)
(hm)

NiO 54.7 45.3 - 46.1 5.420 36.87
Nil 41.9 58.1 - 43.2 5.419 36.44
Ni2 38.9 61.1 - 39.1 5.402 36.40
Ni3 35.8 62.7 15 41.5 5.395 36.41
Ni4 38.7 58.7 2.6 37.4 5.406 36.34
Ni5 35.4 60.9 3.7 29.3 5.408 36.15

Tablo 5.1'de gorildiigii gibi, Ni konsantrasyonu arttikga Ni3 numunesi
disinda D degerleri neredeyse dramatik bir sekilde diismektedir. Ortalama tane
boyutunda gozlemlenen azalma, tane baglantisini bozabilir. Tane boyutu diigiik
malzemeler olarak taneler arasindaki sinir sayilari artar. Hareketli yiiklerin
sacilabilecegi ve/veya tutulabilecegi (89,90) tane sinirlar1 arasinda bulunan ¢ok
sayida kusurlu bolge nedeniyle, elektriksel/stiper iletken oOzellikler, zayif tane
iletkenlik 6zelliklerinden (91) zarar gorebilir. Ayrica a ve ¢ parametrelerinin kafes
sabiti de ilgili yiiksek fazli dortgen yapmin d degeri ve karsilik gelen (hkl)
diizlemleri kullanilarak en kiiciik kareler yontemi ile hesaplanmistir (92). Kafes
parametrelerinin hesaplanmasi1 sirasinda H(117) ve H(200) diizleminin tepe
dagilimi kullamlmustir. Bi-2223 fazinin tipik kafes sabitleri a= 5.41A ve ¢=37.2
A'dir ICCDD Kkart no: 46-0780'de) ve Bi-seramiklerin hesaplanan a ve ¢ degerleri
Tablo 5.1'de listelenmistir. NiO 6rnekleri igin a'nin parametreleri tipik degerlere
yakinken, ¢ parametreleri ICDD'den elde edilen tipik degerden biraz daha kiigiiktiir.
Bu, NiO numunesi i¢in sikistirma stresinin varligina isaret edebilir. Hem a hem de
¢ kafes parametreleri, Ni konsantrasyonunun varligina bagli olarak degisiklik
gosterir. Nil numuneleri i¢in ¢ degerinde keskin bir diisiis gdzlemlenirken, bir
parametre hemen hemen ayni kalmigtir. Ni miktarinin konsantrasyonunda daha
fazla artig, Ozellikle Ni2 numunesi i¢in a degerinde keskin bir diisiis de
gozlenmistir. Ni3, Ni4 ve Ni5 numuneleri i¢in Ni igeriginde sistematik olmayan
varyasyonlarin daha da arttif1 gozlemlenmistir. Literatiirde amin hiicre
parametresinin Cu-O sitelerinin diizlem uzunlugu tarafindan kontrol edildigi rapor

edilmistir (92,93). Ek olarak, ¢ parametresinin diisiisti, Bi, Sr ve/veya Ca'dan (93)
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daha kiigiik olan Ni (88) yaricap1 dikkate alinarak anlasilabilir. Bu gézlem, Ni'nin
BCSSCO matrisine dahil edildigini ve Ni igerigine bagli olarak ¢oklu trafo
reaksiyonlarinin varligini gosterir. Bu bulgular, (85)'de daha 6nce bildirilen ¢alisma
ile uyumludur. XRD analizi, toplu Bi-2223 seramik matrisindeki Nikel ilavesinin
yalnizca yiiksek faza 6nemli dl¢lide zarar vermekle kalmay1p, ayn1 zamanda diisiik
ve safsizlik fazlarini da giiglendirdigini gostermistir. Bunun nedeni, nikelin
kurtarilamayan yapisal sorunlara, bozukluklara, bozulmalara, kafes gerilmelerine,
tane yanlis yonlendirmelerine ve tane sinir1 birlestirme etkilesim sorunlarina yol

acmasidir (94).

5.2 Taramal Elektron Mikroskobu (SEM) Ol¢iimii Analizi

Bi-2223 seramiklerinin yiizey morfolojik evrimi, tane dagilimindaki
herhangi bir bozulma, Bi-seramiklerin siiperiletken ozelliklerini 6nemli 6lgiide
degistirebilecek tane baglantisini etkilemesi nedeniyle ¢ok 6nemlidir. Bu nedenle,

tiretimi yapilmig Bi-seramiklerin SEM goriintiileri Sekil 5.2'de gosterilmektedir.
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Sekil 5.2. (a) Ni0, (b) Nil, (c) Ni2, (d) Ni3, (e) Ni4 ve (f) Ni5 numunelerinin
SEM goriintiisii

44



Bu mikrograflar, ozellikle NiO numunelerinde HTS Bi-2223 faz
olusumunun (80,95) tipik bir yapist olan ¢esitli boyutlarda plaka benzeri taneler
sergiler. Plaka benzeri tanelerin boyutu, Ni0 numunesine kiyasla Nil'de
gelistirilmistir. Ylizey tanelerinde boyut artisina ragmen, Nil'deki tam taneler
arasindaki baglantilarin NiO numunelerine gore daha zayif oldugu goriilmektedir.
Ozellikle Ni4 ve Ni5 i¢in Ni igerigindeki daha fazla artis, trombosit benzeri tane
sekillerinin pul pul katmanlarina belirgin sekilde zarar verir. Ni ilavesi x=0.3'e
ulastiginda, ana dokunun bazi bolgelerinde erimis olusumlarin (71,95) (kirmizi
daire ile gosterilmistir) olduguna dikkat edilmelidir. Ni igerigi arttik¢a, ergime
olusumunun dagilimi artar, bu da sadece homojen olmayan olusumlarin hizli
biiytimesine degil, ayn1 zamanda Bi-seramiklerin kristallik kalitesini bozan taneler
ve bosluklar arasindaki zayif baglarin artmasina neden olur (71,95-97). Sonug
olarak, Ni ilavesinin varligi, Bi-seramik sistemde tane sinir1 birlestirme-etkilesim
sorunlarmma neden olan yerel yapisal sorunlara, kismi erime bolgelerine, doku

bozulmasina yol acar.

5.3 Elektriksel Diren¢ (R-T) Ol¢iimii Analizi

NiO katkilama orani farkli Bi1sPbo4Sr.Caz2CusOy 6rnekleri i¢in genel
elektiksel ve siiperiletkenlik 6zellikleri, 30 K ila 300 K arasinda alinan sicakliga
bagl elektriksel 6zdireng Olgtimleri, 10 mA dogru akim altinda Helyum kapali
¢evrim kriyostat sisteminde dort kontak yontemi ile deneysel olarak arastirilmistir.
Tiim 6zdireng egrileri Sekil 5.3’te gosterilmistir. Sekilden NiO katkilanmig Bi-2223
numunelerine ait karakteristik sicakliga bagl 6zdireng egrilerinin NiO katk1 oranina
bagli olarak 6nemli 6l¢iide degistigi goriilmektedir. Ayrica, tim NiO katkili Bi-
2223 numuneleri, baslangic gecis sicakliginin 6tesinde sicakliga karsi elektrik
direncinin pozitif lineer varyasyonu (Fermi enerji seviyesinde elektronik

durumlarin (DOS) logaritmik dagilimina dayali olarak) ile standart metalik benzeri

ozelligi sunmaktadir (98,99).
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Sekil 5.3. Saf ve farkli oranlarda NiO katkilanmis Bi bazli seramiklerin
sicaklik-6zdireng egrileri

Sekil 5.3’teki grafiklere gore, 0.1 mol oraninda NiO katkilanan
Bi1.gPbo.4Sr2Caz 2Cu3Oy seramik numunesi, saf numune hari¢ diger numunelere
nazaran daha biiyiik oranda bir mikrokristal birlesme yonelimi, kimyasal olarak
kararli baglarin olusumu, yilizey morfolojik 0Ozellikleri, taneler arasindaki
baglantilar ve diisiik mikroskobik yapisal problemleri goz 6niine sermektedir. XRD
ve SEM bulgulart bu tartismay1 desteklemektedir. Sicaklik-6zdireng deneysel
verileri ayn1 zamanda numunelerin temel elektriksel ve siiperiletken
niceliklerindeki farkliliklart degerlendirmemiz amaciyla bazi biiyiikliklerin
tespitinde kullanilmistir. Bu biiytikliikler; farkli oranlarda NiO katkilanmis Bi-
2223’lin oda sicakliginda 6zdireng degeri (p3ook), artik-direng (pres), artik-direng
oran1 (RRR), p11sk, pnorm, Ap, ofset gegisi (Tc°™eY), onset (TP"*) kritik sicakliklar
ve kritik gecis sicaklig1 genisligidir (ATc =To™e -T2, Tablo 5.2'de tiim temel

elektrik 6zdireng parametreleri sayisal olarak verilmistir.
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Tablo 5.2. Oda sicaklig1 6zdirengleri, artik 6zdirengler, artik 6zdireng oranlari,
prorm V€ Ap dahil olmak tizere cesitli 6zdireng degerleri.

Ap
P115K D300K RRR Pnorm
Numune (p300K- P115K)
(QOm) (mQ. mm) (p3oo|</p115|<) (p115/Ap)
(mQ.mm)
NiO 5.9677 13.13 2.2002 7.1623 0.8332
Nil 4.447 7.878 1.7715 3431 1.296
Ni2 19.715 24.957 1.2658 5.242 3.7609
Ni3 5.955 8.926 1.4989 2.971 2.0044
Ni4 4.422 8.271 1.8704 3.849 1.1489
Ni5 6.542 10.49 1.6035 3.948 1.657

Oda sicakliginda 6zdireng degerinin (psook) ilk parametresine gelince, saf
numune maksimum 13.13 mQ.mm degerine sahipken, Nil numunesi minimum
7.878 mQ.mm degerine sahiptir. Daha yiiksek katkilama degerine sahip diger
numuneler igin bir artis bulunmaktadir. Bu baglamda Ni2, Ni3, Ni4 ve Ni5 6rnekleri
sirastyla 24.957, 8.926, 8.271 ve 10.49 mQ.mm p3ook parametresine sahiptir. psook
degerlerine dayanarak, NiO katkilama oraninin; kristal yap1 kalitesi, Cu-O2 ara
katman birlestirme giicleri ve siiperiletken taneler arasindaki etkilesim giicleri
tizerinde ¢ok Onemli bir rol oynadigi aciktir. Bu temelde kristal yapidaki
mikroskobik yapisal problemlerdeki azalma nedeniyle iyi kristallik kalitesini
gostermesi ile alakalidir.

Deneysel sonuclar, NiO katkisinin temel kristal yap1 kalitesini ciddi sekilde
etkiledigini gostermektedir. Ayn1 zamanda, saf ve NiO katkili Bi-2223 seramik
numunelerinin 115 K’deki (p11sk) elektrik 6zdireng degerleri NiO katkisinin, ¢atlak
kusurlar, kafes gerinim alanlari, kalict yapisal problemler, ana matris ile birlikte
tane igi/taneler arasi sinir eslesmeleri ve kirlilik sagilmalar1 {izerindeki etkisini
aragtirmak igin kapsamli bir sekilde incelenmistir. Tablo 5.2°de Ni2 numunesinin
en biiyiik p1isk degerine sahip oldugunu (24.957 mQ.mm) gostermektedir. Buna
gore Ni malzemesinin kiigiik oranlarda katkilanmasinin iyi bir tercih oldugu
sOylenebilir. Bu nedenle, deneysel sonuglar, yiiksek kaliteli malzeme iiretimi i¢in
0.1°den daha kii¢iik bir deger oldugunu gostermektedir. Bunun nedeni, 0.1’in
altindaki degerlerde, ana matris ile birlikte ¢atlak olusturan kusurlari, kafes gerinim

alanlarini, gegirgen yapisal sorunlari, tane ici/taneler arasi sinir baglantilarini ve
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safsizlik sagilmalarini 6nemli 6l¢iide azaltacaginin diistiniilmesidir. Ayrica Tablo
5.2’de elektriksel 6zdireng grafiklerinden yararlanilarak, farkli oranlarda NiO
katkilanmis Bi-2223 o6rnekleri ile kristal yap1 kalitesi ve elektriksel iletkenlik
davraniglarindaki degisikliklerini incelemek i¢in artik 6zdireng oranlar1 (300 K ile
115 K arasindaki direkt 6zdireng oranidir) verilmistir. Tablodan, saf numunenin
2.2002 RRR parametresi ile maksimum degeri gosterdigi, minimum degerin ise Ni2
ornegine (1.2658) ait oldugu goriilmektedir. En iyi 6rnegin saf oldugunu fakat
literatiirdeki ¢alismalardan 0.1 oranindan daha diisiik oranlarda iyi sonuglar elde
edilebilecegi diisiiniilmektedir (100). Buna gore, yeni siiperiletken matrisin
manyetik rezonans goriintiileme, manyetik enerji depolama, levitasyon trenleri, gii¢
iletim kablosu, kriyojenik seviye sensorleri, pargacik hizlandiricilar gibi endiistriyel
ve teknolojik uygulama alanlarinda yiiksek enerji fizik deneylerinde ve akim

smirlayici teknolojilerinde ¢ok daha fazla yer alabilecegi agiktir.
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Sekil 5.4. p3ook Ve p11sk 0zdireng degerleri arasindaki korelasyonlar

Sekil 5.4’te 65 K ile 300 K arasinda gerceklestirilen sicakliga bagh
elektriksel 6zdireng grafikleri yardimiyla NiO katkilama orani ile 115 K ve 300 K
Ozdirencleri (ayrica tabloda Ap=psook -p11sk) arasindaki fark, piisk ve Ap

parametreleri kullanilarak elde edilen pnorm (p115k/Ap) orani sunulmustur. (101,102)
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referansli caligmalarin vurguladigir gibi, prorm, kristal yapidaki kalici yapisal
sorunlar1, mikroskobik yapisal bozukluklar1 ve ¢atlak tireten kusurlar1 belirlemek
igin yararli bir parametredir. Mevcut c¢alismada, elde edilen minimum pnorm
parametresi saf numuneye ait olup degeri 0.8332'dir. Elde edilen sonuca gore Bi-
2223 siiperiletkenlerinde optimum nikel iyonlarinin varliginin, rafine kristal yap1
kalitesi ve siiperiletken taneler arasindaki etkilesim sonucunda malzeme kalitesini
ciddi sekilde kotiilestirdigi agiktir. paook, p115sk Ve pnorm'in 0zdirenci arasindaki olasi
korelasyon Sekil 5.4'te gisterilmektedir. Hesaplanan direngleri egilimi ve dagilimi
benzer davranig sergilemistir, yani koralesyon disi hi¢bir anormal degisiklik
gbzlemlenmemistir. Bu ayn1 zamanda yapisal bozukluklarin ek sagilma bolgeleri

yaratarak yigin yapinin direncini etkileyecek kadar yiiksek olmadigini da gosterir.

5.4 NiO Katkih Numunelerin Siiperiletkenlik Ozellikleri

DA clektrik o6zdireng grafikleri, farkli NiO katkilama oranlart (X =
0,0.1,0.3,0.6,0.9 ve 1.2) ile Bi1gPbo4Sr.Caz2CusOy seramik bilesiklerinin kritik
ofset (Tc™eY), onset (T2 ve kritik gegis sicaklign genisligi (ATe =Tt -T oY)
gibi temel siiperiletkenlik parametrelerinin degerlerini bulmak i¢in kullanilmistir.
I¢ kisim, metalden siiperiletkenlige faz gegisi, siiperiletken kiimelerde bipolaron
olusumlari, eslesme mekanizmasi (elektron-fonon ve elektron-elektron arasindaki
etkilesimlerin baglangici) ve dogrudan taneler arasi bilesenin elektriksel
karakteristigi ile ilgilidir (103). Buna uygun olarak, bir malzeme T degerinden
once tamamen siiperiletken 6zellikler sergiler. Diger bir parametre Tc°™*, ana
matristeki tanecikler aras1 bolgelerin siiperiletken gegisine isaret eder ve bu nedenle
metastabilite, orbital hibridizasyon mekanizmasi, oksidasyon durumundaki
homojensizlikler, ¢ift baglanma enerjisi, siiper elektronlarin sira parametresi, temiz
veya kirli limit karakteristikleri, elektronik durum yogunluklarinin lokalizasyonu
ve Cu-3d ve O-2p dalga fonksiyonlari i¢in Ortiisme mekanizmasi gibi bazi kritik
parametrelerdeki degisiklikleri tartismak i¢in yararlidir (104). Ayrica, ana
sistemdeki kalic1 yapisal problemlerin, mikroskobik yapisal bozukluklarin ve ¢atlak
tireten kusurlarin varyasyonu, Tco"

belirlenir (101,105). Tco™ ve TP™e arasindaki farklilasmaya iliskin ikinci

parametresi tarafindan kapsamli bir sekilde

parametreye gelince, AT degeri bir malzemenin iiretim kalitesin tarafindan
dogrudan etkilenir. Bu nedenle, parametre, malzemenin ileri teknolojideki

potansiyel uygulamalar i¢in uygun oldugunu tartigsmak i¢in kullanilir.
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Tablo 5.3. Dékme seramik siiperiletkenlerin baslangi¢/kayma kritik gecis
sicakliklar1 ve bosluk tasiyict yogunluklar

Numune Toofset (K) Teonset (K) AT: (K) P Degeri
Ni0 98.97 108.02 8.14 0.15954
Ni1 70.58 92.20 15.04 0.159116
Ni2 61.83 95.48 31.06 0.157969
Ni3 52.66 88.44 25.78 0.158015
Ni4 56.01 90.08 23.93 0.158215
Ni5 59.78 93.43 23.56 0.158292

Bu tez i¢in yaptigimiz arastirmada, NiO katkili Bi-2223 siiperiletken
numuneleri i¢in 65 K ile 300 K arasinda alinan sicakliga bagli elektrik 6zdireng
egrilerinden T, ToMetve AT, parametrelerini ¢ikardik. Tablodan NiO katkisinin
parametreleri 6nemli Olglide etkiledigi goriilmektedir. Bu baglamda saf numune
sirastyla 98.97 K ve 108.02 K olarak Tco™ ve T2 degerleri sergilemektedir. NiO
icerigindeki artigla Tc'nin diistligli ve tiim katkili numuneler i¢in ikinei siiperiletken
gecisin goriildiigii bulunmustur. Buna uygun olarak, stiperiletken gecis genisligi
(ATc), NiO igerigini artmasi ile yiikselmistir. Bu da siiperiletken taneler arasindaki
daha yiiksek homojenlige ve baglanti sirasina atfedilebilir. Bu bakimdan, en yiiksek
TOMe ve T degerlerine sahip saf numune, sadece optimum eslesme
mekanizmasini, siiperiletken kiimelerde bipolaron olusumlarini, taneler arasi
bileseni degil, ayn1 zamanda en iyi kristal yap1 kalitesini, Cu-O, ara katman
birlestirme giicleri ve superiletken taneler arasindaki etkilesim sunamaktadir
(106,107). Ayrica, NiO katkisinin etkisini belirlemek i¢in saf ve NiO katkili Bi-
2223 siiperiletkenler icin gecis genislikleri degerleri hesaplanmistir. Hesaplanan
her AT, parametresi Tablo 5.3°de hassas bir sekilde verilmistir. Tablo 5.3’e gore,
AT degerleri 31.06 K ila 8.14 K araliginda bulunmustur. Saf numune 8.14 K AT,
degerini gosterirken katkili numuneler arasinda minimum deger (12.04 K) Nil
seramik numunesinde gézlemlenmistir. Bu agidan katkili numuneler arasinda Nil
numunesi en iyi kristal yapi kalitesini ve siiperiletken taneler arasindaki etkilesimi

gosterdigi agiktir.
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Son olarak, NiO katkilama oraninin, bosluk tuzak enerjisiyle ilgili diizlem
ici Cu-O2 katmam x? — y? bantlarindaki ¢ bag-onler hareketli bosluk tasiyici
yogunluklar1 tizerindeki etkisine, sicakliga bagli 6zdireng Slgiimlerini kullanarak
yapinin stabilizasyonu ve orbital hibridizasyon mekanizmasi incelenmistir. Bu
baglamda, Bi-seramik bilesikler i¢in mobil bosluk tasiyict konsantrasyonu (P)

sayilarini asagidaki baginti araciligiyla sayisal olarak hesaplanmaktadir (108):

P=016— [( °,f,f,f,ft) /82. 6J (5.5)

Mobil bosluk tasiyici yogunluklarinin sayilari Tablo 5.3'te gériilmektedir.
Ni katkisinin  Bi-2223 kristal sisteminin  bosluk kapani enerjisini, yap1
stabilizasyonunu ve orbital hibridizasyon mekanizmasimni ciddi sekilde etkiledigi
tablodan agik¢a goriilmektedir (109). Sayisal olarak, saf numune 0.15954 P
degerine sahipken, Nil bilesigi i¢cin maksimum 0.159116 olarak bulunmustur.
Dolayisiyla NiO katkilamasmin artmast P degerinin 0.159116'den 0.158292'e

azalma egiliminde oldugu goriilmektedir.

5.5 Manyetizasyon (M-H) Ol¢iimii ve Manyetik J. Hesap Analizi
Saf, 0.1 ve 0.9 mol oraninda katkilanmis Orneklere ait 15 K’de

gerceklestirilen manyetik-histerezis ¢cevrim 6l¢timleri Sekil 5.5°te verilmistir. Sekil
5.5’te gorildigi lizere ¢evrim egrilerindeki genislik katki miktar1 arttikca
azalmistir. Aki sabitleme kuvveti, ikincil veya istenmeyen fazlarin varligi, tutarlilik
uzunlugu ve mikroyapr kalitesi gibi bircok parametre manyetik histerezis
cevriminin boyutunu etkilemektedir (110-113). Bu etkinin sebebi elektriksel
Ol¢iimlerde SEM yardimiyla agiklanan sebeplerle aynidir. Ayrica tiim orneklerin
MH o6lglimlerinde goriilen diyamanyetik davraniglar1 drneklerin geleneksel tip-I1

stiperiletkenler oldugunu desteklemektedir.
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Sekil 5.5. Orneklere ait 15 K’de 6lgiilen manyetizasyon egrileri

Bilindigi gibi Jc ile gosterilen kritik akim yogunlugu, siiperiletken faz
yapisini bozmadan bir malzemeden gegebilen maksimum akim miktaridir. Siiper
iletken malzemelerin kritik akim yogunlugu degerini 6lgmenin birgok yolu vardir.
Pratikte kritik akim yogunlugu, malzemeye uygulanan voltaj farkindan akim degeri
olgiilerek bulunabilir. Ote yandan teorik olarak da kritik akim yogunlugu
degerlerine ulagabilmektedir. Teorik olarak numunelerin Jc degerleri Bean modeli

(114) kullanilarak 15 K'da histerezis dongiilerinden hesaplanmuistir.

Je =30 % (5.6)

Burada Jc santimetre kare basina manyetik akim yogunlugudur. AM = M -
M. manyetik histerisis ¢evriminden elde edilen manyetizasyon degisimidir ve d

malzemenin kalinhigidir. Sekil 5.6’da orneklere ait 15 K’de hesaplanan manyetik

kritik akim yogunluk-manyetik alan egrileri verilmistir.
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Sekil 5.6. Orneklere ait 15 K’de hesaplanan manyetik kritik akim yogunluk-
manyetik alan egrileri

Biitiin drnekler i¢in hesaplanan J¢’lerde NiO katki oranin olumsuz etki
yaptigr goriilmektedir. Katkili Orneklerin saf Ornege gore kritik akim
yogunluklarindaki 6nemli diisiis, aki ¢ivileme merkezleri olarak davranis
gostermeyen daha diisiik siiperiletkenlik 6zelliklerine sahip Bi-2212 fazinin varhig
ve katkili 6rneklerin aki siiriiklenmelerine kars1 gosterdigi direncin daha diistik
olmasiyla agiklanabilmektedir. Manyetik alansiz durumda maksimum Jc degeri Nil
numunesine ait olup degeri 37799.23 A/cm?dir. NiO katkismnin daha az oranlarda
yapilmasiyla kritik akim yogunluklarinda artma beklenebilirdi fakat bu ¢aligmada
katkilanan oranlarin yiiksek oldugu agikg¢a goriilmektedir. Diisiik oranlarda
katkilamanin yapay ¢ivileme merkezleri olarak davrandigi fakat yiiksek
katkilamalarda istenmeyen fazlarin olusumu, gozeneklilik, zayif baglar ve
kusurlarin arttig1r ve Jc’nin azaldigi bilinmektedir. Bu yorum o6nceki bdliimlerde

anlatilan XRD ve SEM 6l¢tim sonuglari ile benzerlik gostermektedir.
5.6 Dinamik Mikrosertlik Ol¢iimii Analizi

Bi-2223 siiperiletken seramik numunelerinde farkli yiik biyiikliikleri igin
NiO, Nil, Ni2, Ni3, Ni4 ve Ni5 6rnekleri igin yiikleme/bosaltma derinligi egrileri
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Sekil 5.4’te verilmistir. Tiim numuneler i¢in yiikleme/bosaltma derinligi egrilerinde

kiiglik sagilmalar vardir. Bu sagilmalar yapisal homojensizlikten kaynaklanabilir.
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Sekil 5.7. (a) Ni0, (b) NiZ, (c) Ni2, (d) Ni3, (e) Ni4, (f) Ni5 numunelerinin
yikleme/bosaltma derinligi egrisi
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Tablo 5.4. Her numune i¢in dinamik mikro girinti analizinin sonuglari

e F()rTla)x Nefm) — ma(uum) — bimin Crer?))(ﬂ A (MI\Sl/m) (GHPa) (G%a)
NiO 04 1752 1953 1434  3.38 7.52E-09  0.19858 0.0530 2.0289
NiO 079 3632 4027 29507 454 3.233E-08  0.20045 0.0244 0.9877
Ni0 118 50701 5472 4149 427 6.299E-08  0.2936  0.0187 1.0366
Ni0 16 51076 5362 4498 056 6.391E-08  0.6290 0.0250 2.2043
Ni0 213 52.287 54 4622 3.66 6.698E-08 12436 0.0318 4.2572
Nil 04155 5849  6.62 4.84 1 8.3816E-10  0.5389  0.4957 16.4925
Nil 08163 9.6006 10536  7.96 123  2.2582E-09  0.8727 0.3615 16.2706
Nil 12106 14.8853 16.1695 12.03  1.83  5.42852E-09 0.9427 02230 11.3360
Nil 16467 160846 17.3419 1349 175  6.3385E-09 13097 0.2598 14.5752
Nil 22289 17.8804 19.2451 14.92 23451 7.83286E-09 1.6333 0.2846 16.3503
Ni2 04134 62047  7.05 49178 081  94321E-10 04891 0.4383 14.1088
Ni2 08398 14.3515 157737 119 1614  50462E-09 05905 0.1664 7.36498
Ni2  1.2055 14.7017 16.3979 1183 1.3551 52954E-09 07107 02276 8.65318
Ni2 16 161265 17.9205 12607 1.2028 6.3716E-09  0.8919 02511 9.8994
Ni2 217 196909 216812 154 23295 9.4994E-09 10903 02284 9.9112
Ni3 04 142776 157889 1172 326  4.9943E-09  0.2647 0.0801 3.3182
Ni3 08192 13.6891 1489 1071 168  45911E-09  0.6822 0.1784 8.9199
Ni3 12 139319 148145 1207 18145 47554E-09 13596 0.2523 17.4686
Ni3 16 161157 1726 14053 158  6.3630E-09 13982 0.2515 15.5304
Ni3 22094 180398 19.26 1554 281  7.9731E-09 18107 02771 17.9665
Ni4 04228 6.7522 7.3844 568 10658 1.1170E-09  0.6688 0.3785 17.7291
Ni4 08145 18.2969 19.6714 1574 35714  82020E-09 05926 0.0993 5.7972
Ni4 1.2 191002 204022 16.687 2.8022 89380E-09 09217 0.1343 8.6374
Ni4 16 17.8387 191537 152 22229  7.7964E-09 12167 0.2052 12.2090
Ni4 21867 18.9991 20.5392 15941 3.3496  8.8437E-09 14198 02473 13.3770
Ni5 04 215137 22.8535 18788 21925 11340E-08  0.2986 0.0353 2.4840
Ni5 08192 19.3994 211635 162 27863 9.2203E-09  0.4644 0.0888 4.2848
Ni5 12 182761 199 14738 24515 8.1834E-09  0.7390 0.1466 7.2375
Ni5 16 23175 249 19123 28078 1.3159E-08 09275 0.1216 7.1641
Ni5 21665 24.0796 26 19.47 6 1.4206E-08 11282 0.1525 8.3863

Tablo 5.4 incelendiginde malzeme rijitliginde uygulanan kuvvet arttik¢a

artma egiliminde oldugu goriilmiistir. Ayrica 0.4 N uygulama yiikii bazi

numunelerde bu davranisin aksini gosterse de diger uygulama yiiklemelerde de

davranig ayni egilimde oldugu anlasilmaktadir. NiO katkili bi-2223 siiperiletken

seramigi Ni0-Ni2 numunelerinde uygulama yiikiiniin artirllmasiyla sertliginde

diistis goriilmesine ragmen Ni3-Ni6 numunelerinde sertlikte ylikselme tespit

edilmistir. Sertliklerdeki bu degisim bize Ni0O-Ni2 numuneleri arasinda geltik
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etkisinin (ISE) oldugunu gosterirken Ni3-Ni6 numunelerinde ters ¢eltik etkisinin
oldugunu gostermektedir. Buradan da anlasilacagi iizere NiO katkisi 0.6 mol
tizerine ¢ikmasi durumunda davranis degisimi goézlemlenmistir. Ayrica saf
malzeme haricinde NiO katkili numunelerde kayma uzamasi (creep) NiO

miktarinin artirilmasiyla arttig1 goriilmustiir.
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Sekil 5.9. Uygulanan yiikiin fonksiyonu olarak indirgenmis elastisite

modiiliiniin degerleri
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Tiim numuneler incelendiginde NiO katkisinin malzemenin hem sertliginde
hem de elastisite modiiliinde gozle goriiliir artiglar goriildiigi saptanmistir. Bu
baglamda da NiO katkisinin Bi-2223 siiperiletken seramiginin mekanik davranisi

tizerinde gozle goriiliir bir 1yilesme gosterdigi sonucuna varilabilir.
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6. SONUC VE ONERILER

Bu c¢alismada hazir olarak satin alinmis Bi-2223 tozlarina NiO sonradan

katkilanarak NiO katkisinin Kristalografik, morfolojik, elektriksel, siiperiletken

karektaristigi ve mekanik davraniglari iizerindeki etkileri incelenmistir. Bu

calismada elde edilen 6l¢tim sonuglari ve aralarindaki korelasyonlar dahil edilerek

sistematik olarak arastirilmistir ve asagidaki sonuglar elde edilmistir:

1.

XRD analizi, toplu Bi-2223 seramik matrisindeki Nikel ilavesinin
yalnizca yiiksek faza onemli Olgiide zarar vermekle kalmayip, ayni
zamanda disiik ve safsizlik fazlarin1 da giiclendirdigini gostermistir.
Bunun nedeni, nikelin kurtarilamayan yapisal sorunlara, bozukluklara,
bozulmalara, kafes gerilmelerine, tane yanlis yonlendirmelerine ve tane
sinir1 birlestirme etkilesim sorunlarina yol agmasidir.

SEM analizlerinden elde edilen bulgular Ni ilavesinin varliginin, Bi-
seramik sistemde tane sinir1 birlestirme-etkilesim sorunlarina neden
olan yerel yapisal sorunlara, kismi erime bolgelerine, doku bozulmasina
yol actigini gostermestir.

Nikel oksit katkili Bi-2223 numunelerine ait sicakliga bagli 6zdireng
egrilerinin, NiO katki oranina bagli olarak 6nemli 6l¢iide degistigi fark
edilmistir. Bu, termal enerjinin itici giicii nedeniyle kristal yapida
kaplanan NiO safsizlik atomlarinin farkli derinlik seviyelerine
penetrasyonuyla agiklanabilir. Ni‘'in Bi-2223 matrisine dahil edilmesi,
stiperiletkenin metalik karakteristik davranisini etkileyen bir faktordiir,
clinkii diizlem i¢i Cu-O baglarmi birbirine baglayan ¢ bag-onleyici
hareketli bosluk tasiyan varyasyonlar etkilenmektedir.

P300K, Prorm Ve p11sk'de 6zdireng degerleri katkilanan numuneler arasinda
Nil en optimum degerleri sergilemekte olup, Bi-2223 ana matrisinde
catlak olusturan kusur yogunluklarinda, tane igi/taneler aras1 sinir kuplaj
problemlerinde ve safsizlik sacilmalarinda minimal varlik gostermistir.
Nikel oksit katkisinin kritik akim yogunluguna olumsuz bir etkisi
oldugu manyetizasyon 6l¢iimleri ile gosterilmistir.

Dinamik Vickers mikroserlik sonucunda, tiim numuneler incelendiginde
NiO katkisinin malzemenin hem sertliginde hem de elastisite

modiiliinde gozle goriliir artiglar gortildiigi saptanmistir. Bu baglamda
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da NiO katkisinin Bi-2223 siiperiletken seramiginin mekanik davranigi

tizerinde gozle goriiliir bir iyilesme gosterdigi sonucuna varilabilir.
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