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OZET

ITRIYUM(1-X) LUTESYUM(X) BARYUM(2) BAKIR(3) OKSIJEN(7-8)
SUPERILETKEN SISTEMINE LUTESYUMUN ETKIiSININ ARASTIRILMASI

YAGSI, Cemile Cevher
Kirikkale Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Fizik Anabilim Dali, Yiksek Lisans Tezi
Danisman: Prof. Dr. Saffet NEZIR
Mayis 2011, 81 sayfa

Bu calismada, YixLuxBa,CusO7s siiperiletken bilesikleri, x yerine farkl
miktarlarda Lutesyum (Lu) katilarak iiretildi. Uretilen numunelerin elektriksel
Ozdirencleri, taramali elektron mikroskobu (SEM) gorintiileri sertlik ve elastite

modiilii 6lgiimleri yapilarak incelendi.

Katkisiz olarak iiretilen numune igin kritik gegis sicaklik degeri (T.=93 K)
olarak ol¢iildii. Yapilan katkilamalara bagli olarak bu deger artarak x=0,2 katkis1 i¢in
kritik gecis sicakligi (T.=95,8 K) olarak belirlendi.

Sertlik ve elastite olglimlerine gore incendiginde uygulanan yiik arttikca sertlik ve
elastite modiiliinde azalma gozlendi. Bu azalma belli bir degerden sonra yaklasik

olarak sabit kalmaktadir.

Anahtar Kelimeler:YBCO,Siiperiletkenligin Ozellikleri,Sertlik ve Elastite
Modiilii, SEM, Elektriksel Ozdireng
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ABSTRACT

RESEARCH OF THE EFFECTS OF LUTESYUM IN SUPERCONDUCTIVE
SYSTEM
ITRIYUM(1-X) LUTESYUM(X) BARIUM(2) COPPER(3) OXYGEN(7-5)

YAGSI, Cemile Cevher
Kirikkale University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Physics, M.Sc. Thesis
Supervisor: Prof. Dr. Saffet NEZIR
May 2011, 81 pages

In this study, Y;.xLuxBa,CuzO7s superconductive compounds were produced
by replacing x with different amounts of Lutesyum. For these samples electrical
resistivity and elastisite modul mesurements were performed, in additon, SEM

investigation of the samples were also performed.

Critical temperature value for the sample, which was produced without
dopping measured as (T.=93 K). The results showthat this value is depend on the
amount of dopping and critical temperature became (T.=95,8 K) for x=0,2
measurements of hardness and elastite module show that applied bad results in
decreasing in hardness and elastite module in creasing. This decreasing become

nearly constant after a specific value.

Key Words:YBCO,Properties of superconductivity,elastisite  modul

mesurements,SEM, electrical resistivity
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1. GIRIS
1.1. Kaynak Ozetleri

H. K. Onnes® tarafindan 1911°de stiperiletkenligin kesfedilmesiyle ilgili yazilan ilk
makale olup siiperiletkenligin kesfi ve olusumu hakkinda detayli bilgi veren ilk
kaynaktir.

C. W. Chu ve arkadaslari® tarafindan 1998 yilinda kaleme almman ve Physical
Review Letters’da yaymlanan 114 K’de Bi-Al-Ca-Sr-Cu-O bilesiginin
stiperiletkenligini arastiran, ayni zamanda siiperiletkenligin olusumu ile ilgili

konulara da yer veren bir makaledir.

I. Avei® tarafindan 2002 yilinda izmir Dokuz Eyliil Universitesi tarafindan yiiksek
lisans tezi olarak kabul goren ve Yiiksek Sicaklik Siiperiletkenlerinin 6zelliklerini,
YBCO ince filmlerin hazirlanmasini ve Josephson kavsaklarinin elde edilis teknigini

anlatan bir kaynaktir.

R. A Serway(S) tarafindan 3 cilt olarak ¢ikarilan Serway Physics isimli kitabin
3.cildinde siiperiletkenligin dogasi, olusumu, temel esaslari, teorileri, bulgular1
uygulama alanlar1 ve gelisimi iizerine agiklayici bilgilere yer veren, okuma pargalari

ile de konu biitiinliiglinii destekleyen essiz bir kaynaktir.

W. Meissner ve R. Ochsenfeld® tarafindan 1933°de kaleme alinan ve Meissner etkisi
olarak bilinen, siiperiletkenligin yeterince diisiik sicakliklarda bir manyetik alan
altinda diamanyetik bir malzeme gibi davranmasini ve etrafindaki manyetik alani

dislamasini konu alan eser, bu alanda yazilan ilk makale olma 6zelligine sahiptir.

B. David Josephson!”) tarafindan bulunan iki siiperiletken arasma yerlestirilmis
yeterince ince bir yalitkandan siiperelektronlarin gecisini anlatan ve 1962 yilinda
Physical Review Letters’da yaymnlanan bu alandaki ilk makale olma 6zelligine

sahiptir.

J. G. Bednorz ve K. A. Miiller® 1986 yilinda lantanyum, baryum ve bakirm bir

oksidinde 30 K’nin iizerinde siiperiletkenligin varligin1 kesfetmeleri ile Yiiksek



Sicaklik Siiperiletkenligi fikri dogdu ve bu alanda sayisiz yaym yapildi. 1986 yilinda
Z.Physics’de yaymlanan bu kaynak bu alandaki ilk makaledir.

Uzun et al, (2004) ©, soguma oranmimn/sartlarinin mikro yap1 ve mekanik ozellikler
tizerine etkisini incelemek i¢in eriyik dondiirme yontemi (M-S) ile Al-%8wt.Si ve
Al-%16wt.Si alasimlarmi hizli katilagtirmiglardir. Hizli katilastirilmis seritleri ve
normal olarak dokiilmiis numuneleri optik mikroskop, elektron mikroskobu ve X-
1s1n1 kirinimi (XRD) yontemleri ile incelemislerdir. Calismalarinda M-S yontemi ile
retilmis seritlerin homojen bir sekilde dagilmis « -Al matrisi ve Otektik Si
fazlarindan meydana geldigini ve birincil silikon fazmin olusmadigini
gozlemlemislerdir. XRD analizi sonucunda, Si’nin o -Al matrisi icerisindeki
¢cOzilinlirliiglinlin hizli katilastirmayla 6nemli Olglide arttigini tespit etmislerdir.
Bunlara ek olarak, hem normal dokiim numuneleri hem de eriyik dondiirme teknigi
ile katilagtirilmig seritler1 Vickers sertlik testi kullanarak 0.098N yiik altinda
incelemisler ve hizli katilagtirilmis seritlerin normal katilagtirilmis numunelerden
yaklasik olarak ii¢ kat daha sert olduklarmi tespit etmislerdir. Hizli katilastirilmis
alasimlarda sertligin daha yiiksek ¢ikmasinin asir1 doymus « -Al kat1 ¢ozeltisinden
kaynaklanabilecegini ileri siirmiiglerdir. Ayrica hizli katilastirilmis seritleri Vickers
sertlik testi ile farkli yiikler altinda inceleyerek, sertligin uygulanan yiike bagimlh

oldugunu rapor etmislerdir.

Sahin et al. (2006) “®, farkli yonelimlere sahip B —Sn tek kristalleri iizerinde
10-50 mN yiik araliginda yaptiklar1 ¢alismada, Vickers mikrosertlik de§isiminin
yiilke ve yonelime baghiligni arastirmislardir. Bu arastirmalar sonucunda, genel
egilim olarak ¢entik boyut etkisinin gézlendigini ve yiik artisi ile sertlik degerlerinin
yonelime bagliligmnin azaldigmi rapor etmislerdir. Gozlenen ¢entik boyut etkisini;
Meyer, PSR, ve MPSR modelleriyle analiz etmislerdir. Bu analiz sonuglarinda,
malzemelerin yiikten bagimsiz sertliklerinin hesaplanmasinda MPSR modelinin diger

modellerden daha etkili oldugunu ortaya koymuslardir.

Kolemen et al. (2006)(16), derinlik duyarli Vickers ¢entme deneylerini kullanarak
yaptiklar1 ¢caligmada, MgB; siiperiletken numunesinin ylik-yerdegistirme egrilerini
Oliver-Pharr (1992) metodu ile analiz etmislerdir. Sertlik ve elastik modiillerinin

yike baglh olarak degistigini gozlemislerdir. Ayrica, farkli yiiklerdeki hp /hm (hp;



plastik derinlik, hm; maksimum derinlik) degerlerinin ortalamasini literatiirde verilen
kritik degerden (0.7) daha diisiik olarak bulmuslar ve buna gére MgB, numunesinin

cokme (sink-in) davranig1 gosterdigini ortaya koymuslardir.

Uzun et al. (2003) ®® eriyik dondiirme yontemi ( melt spinning ) ile hizli
katilagtirilmis  Al-Si  seritleri iiretmislerdir. Hazirladiklar1 seritlerin  Vickers
mikrosertliklerini 0.098-1.96 N yiik araliginda incelemislerdir. Sertligin, kritik bir
yiik degerine (0.49 N) kadar uygulanan yiikle arttig1, bu degerden sonra ise azaldigini
bildirmislerdir. Ayrica, katilagtirma hizinin artis1 ile mikrosertlik degerinin biiyiik

Olciide arttigin1 vurgulamislardir.

J. Akimitsu® tarafindan 2001 yilinda MgB; alagimn kritik gecis sicakligmin
yaklasik 40 K’de siiperiletken oldugu aciklanmistir. Bu kaynak 2001 yilinda Physical

Review Letters’da yayinlanan bu alandaki ilk makaledir.

E. Kiscam® tarafindan yazilan ve 2005 yilinda izmir Dokuz Eyliil Universitesi’nce
yiiksek lisans tezi olarak kabul géren bu g¢alismada Bij 75.xPbg 25SbxSr.Ca,CusOy
sisteminde x katki oran1 (0,00; 0,05; 0,10; 0,15; 0,20) alinarak katki oraninin Onset

sicakligina, siiperiletkenlik ve yapisal 6zelliklerine etkisi incelenmistir.

M. E. Yakinci® tarafindan yazilan ve 1992 yilinda University of Warwick
tarafindan yiiksek lisans tezi olarak kabul edilen bu calismada kalin cam filmlerin

yapimi ve seramik siiperiletkenler hakkinda ayrint1 bilgiler yer almaktadir.

Gong et al. (1999)“Y, farkli seramik malzemeler ( SisN4 , ZrO; ) iizerinde yapilan
diger bir ¢alismada, seramik malzemelerin mikrosertlik degerlerinin ¢entik boyut
etkisi davranigi sergiledigi bildirilmistir. Sertligin, uygulanan yiikiin artig1 ile
eksponansiyel olarak azalmasi ile ilgili olan ISE davranismi agiklamak i¢in
onerdikleri MPSR modeli ile ylikten bagimsiz sertlik hesaplamalar1 yapmislardir.
Ayrica, numunelerin 6l¢iime hazirlanmasi asamasinda maruz birakildiklari iglemlerin
(kesme, parlatma vb.), numunelerin mikrosertlik Olgtimlerini etkiledigini

bildirmislerdir.



Uzun et al. ( 2005) “®, farkli pik yiikleri altnda (0.49, 0.73, 0.98 ve 1.22 N)
polikristal YBaCuO siiperiletken malzemesi iizerinde derinlik duyarli Vickers
centme deneyleri yapmuglardir. Elde ettikleri ylik-yerdegistirme egrilerini kullanarak
bu malzemelerin mekaniksel Ozelliklerini (elastiklik modiili ve sertlik) analiz
etmislerdir. Analizlerinde kontak katiligini diizelterek, enerji-denge modeli ile

yiikten bagimsiz sertlik ve elastiklik modiilii degerini elde etmislerdir.

Muralidhar et al. (1991), farkli (Pb) konsantrasyonlarina sahip Bi,Ca,Sr,Cu,0s.s tek
kristali ve BSCCO polikristali {izerinde mikrosertlik analizi yapmislardir.
Arastirmalarinda yiik-sertlik verilerinin, diisiik yiliklerde yiiksek degerlere sahip
oldugu ve 0.04 kg’lik yiike kadar yiikteki artma ile birlikte sertlikte bir azalmanin
goriildiiglinii ve daha sonraki yiiklerde ise hemen hemen bir platoya ulastigmi rapor
etmiglerdir. Ayrica, Pb konsantrasyonunun artmasi ile birlikte sertlik degerlerinin
azaldigini ifade etmislerdir. Sicakligin 77K ‘den 300K’e kadar artmasi ile birlikte ise
sertligin azaldigin1 ve bu sicaklik araliginda, BSCCO numunesinin siiperiletkenlik
gecis sicakhigi bolgesinde, bu egilimi degistirecek anormal bir durumun
gozlenmedigini bildirmisler ve elde edilen sonuglar1 atomlar aras1 bag mukavemeti

ile iliskilendirmislerdir.

Gong et al. (1998), SisNs seramiklerinin sertliklerinin degisimini, genis bir yiik
araliginda incelemislerdir. Deneysel verilerin tanimlanmasinda, PSR modelinin
uygun olmadigini ifade etmislerdir. Uygulanan ytik ile ¢entik boyutu arasindaki iliski
icin yar1 deneysel bir denklem Onererek, sertlik dlclimlerinde yiizey etkilerini 6n

plana ¢ikarmiglardir.

Xu et al. (2001), Mgi1.xMn,B; siiperiletkeni tizerinde magnetik kirliligin etkisini
aragtirmiglardir. Mn konsantrsayonu X’in artmasi ile birlikte a orgii parametresinin
hemen hemen degismez kalirken ¢ 6rgii parametresinin (boron tabakalarina dik) %
1.4 oraninda azaldigimi bildirmislerdir. Gegis sicakligi T¢’ nin X ile birlikte hizla
azaldigmi gozlemislerdir. Ayrica, MgB, malzemesinin siiperiletkenlik durumundan

Mn?* manyetik kirliliklerinin sorumlu oldugu sonucuna varmuslardir.



Khalil (2001), geleneksel katihal tepkime yontemi ile BiyxPbyxSr,Ca,CuzOy (x=0.0,
0.18, 0.22, 0.25, 0.3, 035 ve 0.5) siperiletkeni Tlretmislerdir. Pb
konsantrasyonundaki artma ile birlikte, Young modiili, akma mukavemeti ve
sertlikte kademeli bir artisin oldugunu bildirmiglerdir. Biitiin bu parametrelerin
yiiksek degerlerinin x=0.3 katkisinda gerceklestigini belirtmislerdir. Bu sonuglari,
taneler arasi baglarin mukavemeti ve malzemenin daha homojen bir yapiya sahip
olmasiyla iliskilendirmislerdir. x=0.3’den sonraki katkilardaki azalmanin ise taneler

aras1 zay1f baglardan ileri geldigini rapor etmislerdir.

Osorio-Guillen et al. (2002), MgB; siiperiletkeninin elastik ve baglanma 6zelliklerini
incelemiglerdir. Elastik 6zelliklerinin oldukg¢a yiiksek bir sekilde yone baglilik
(anizotropik) gosterdigini tespit etmislerdir. Bu sonucglarin son zamanlarda yapilan
deneylerle uyum igerisinde oldugunu bildirmislerdir. Ayrica, sistemin mekaniksel
ozelliklerinin kontrol edilmesi ile birlikte MgB; siiperiletkeninin miimkiin alagim

elementleri ile kritik gec¢is sicakliginin (T;) artirilabilecegi sonucuna varmislardir.

Prikhna et al. (2003), %2-10wt Talyum (Ta) katkili MgB; siiperiletken numunesini
800-900°C’de (2GPa basing altinda) 1 saat siireyle sinterlemeye tabi tutmuslar ve bu
malzemenin mekaniksel oOzelliklerini incelemislerdir. Malzemenin matriX inin
0.469N’ da ki Vickers sertliginin H,=12.54+ 0.86 GPa’ oldugunu bildirmislerdir.
Matrix’de yerlesen MgB; tek kristallerinin 60mN’luk yiik altinda nanosertliginin
35.6+0.9GPa oldugunu bununda Sapphire’in nanosertliginden (31.1+2.0GPa),
yiikksek oldugunu, bundan dolayr MgB; siiperiletkeninin siiper set malzemeler

smifina ait oldugu bildirilmistir.

Yamamoto et al. (2003), farkli 1s1l islemlerin, tiip iginde toz yontemi (Powder in-
tupe) ile tretilen MgB, siiperiletken tellerinin mekaniksel ve siiperiletkenlik
ozellikleri tizerindeki etkisini incelemislerdir. MgB, numunesi lizerinde yaptiklari
dc-direng Olglimleriyle kritik gegis sicakligmmn (T;) 32.4 K’de oldugunu
bildirmislerdir. Daha sonra, bu numune iizerindeki degisik sinterleme kosullar1 ve
degisik zamanlar altindaki argon tavlamasi sonucu gecis sicakligmin T, = 37.3 -
38.4K araliginda degistigini bulmuslardir. Dikkate deger bir bicimde, tavlanmis

numunelerin kalitelerinin dnemli derecede gelistigini gozlemisler ve 1323 K’ deki



tavlama ile en kaliteli numunenin kritik akim yogunlugunu (J;), 2.0 Tesla’da 470
A/mm? olarak elde etmiglerdir. Ayrica, gerilme kuvveti (tensile load) altinda
mekaniksel Ozellikleri incelemislerdir. Bunun sonucunda, akma zorunun (yield
stress) 450MPa’dan 110MPa’a kadar azaldigimi bildirmiglerdir. Ayn1 zamanda,
tellerin 1073 ile 1323 K sicaklik araliginda 1sil igleme tabi tutulmasi sonucu oda
sicakhigindaki gerilme zorunun (tensile stress) akma zoruna (yield stress) ulastigini

tespit etmislerdir.

Fu et al. (2003), tiip icerisinde toz yontemini kullanarak, Ti katkili ve katkisiz
MgB,/Ta/Cu seritler iretmislerdir. Seritlerin, faz komposizyonu, mikroyap1 ve
stiperiletkenlik ozelliklerini; XRD, SEM ve SQUID magnometresi kullanarak
incelemisledir. Ti katkili MgB,/Ta/Cu seritlerin kritik gegis sicakligmnin (T;) 38K
civarinda oldugunu tespit etmislerdir. Titanyum dopingli seritlerden elde edilen
manyetik kritik akim yogunlugunun dopingsiz seritlerden elde edilenlerden daha
yiiksek oldugunu bildirmislerdir. Ti katkis1 ile tane boyutunun daha da azaldigini ve
Titanyum katkili seridin yogunlugunun daha yiiksek oldugunu ve bununla birlikte
MgB; siiperiletken seridinin kritik akim yogunlugunun (J¢) arttigini rapor etmislerdir.
Ayrica, Titanyum katkis1 ile birlikte Orgli parametrelerinin  degismedigini

belirlemislerdir.

Rodriguez and Gutierrez (2003), farkli fazlara sahip celiklerin mekanik 6zelliklerini
DDM teknigi ve ¢ekme-kopma testi ile karsilastrmali olarak incelemislerdir.
Calismalarinda, nanosertligin akma ve kopma zorlarina lineer baghh oldugunu,
mikrosertlik degerinde gozlenen ISE davramiginin ise bu lineerligi etkiledigini
gbzlemislerdir. Ayrica, nanosertlik ile akma ve ¢cekme zorlar1 arasindaki lineerligin

egimlerini sirasi ile 2,8 ve 4,3 olarak bildirmislerdir.

Bektes et al. (2004), farkli Mn oranlarina sahip Fe-Mn alasimlarinin, oda
sicakhiginda ve 0.245-4.9N’luk yik araligindaki mikrosertlik davranisini
arastirmislardir. Caligmalarinda, alasimlarin sertliklerinin Mn orani arttik¢a daha da
arttigin1 rapor etmislerdir. Ayrica, malzemelerde gozlenen ISE davranigini Meyer

Kanunu ve PSR modelini kullanarak ac¢iklamaya ¢aligmiglardir.



Feng et al. (2004), MgB; fazinin sekillenmesi fiizerine degisik sinterleme
sicakliklarinin etkisini incelemisler ve MgB; malzemesinin {iretilmesi i¢in gereken

optimum sicakligin 750°<T< 900° arasinda oldugunu tespit etmislerdir.

Zong Ve Soboyejo (2005), Au, Ag, ve Ni tek kristal ince filmlerin (001), (011), ve
(111) diizlemlerindeki c¢entik boyutu etkisinin yonelime baglilig1 arastirilmistir.
Centik derinliginin azalmasi ile birlikte sertligin artismi, Nix ve Gao (1998)’nun
ortaya koydugu plastik zorlanmanin degisimi (Strain gradient plasticity) modelini
kullanarak agiklamiglardir. (001) yonelimindeki, glimiis kristallerindeki yigilmalarin
ayn1 yonelime sahip altin ve nikel kristallerinkinden ¢ok kiiciik oldugunu belirtmis ve
bu yigilmalarin (pile-up) numunenin sertligi ve kristal yonelimi ile iligkili oldugunu

bildirmislerdir.

Xia et al (2005), Al,03-%5 wt. MgB, kompozitlerinin mekaniksel ve mikroyapismni
elektron mikroskobu (SEM) ve Vickers sertlik ol¢timleri ile incelemislerdir. Al,O3-
%5 wt. MgB; yapismin ayni sicaklikta sinterlenmis Al,O3 den dikkate deger sekilde
farkli oldugunu bildirmislerdir. Ayrica, Al;O3-%5 wt. MgB; kompozitinin kirilma
toklugunun (Fracture toughness) 4.0 MPa.m"? olarak temiz Al,O3 seramiginden az

bir sekilde yiliksek oldugunu rapor etmislerdir.



1.2. Siiperiletkenligin Kesfi

Stiperiletkenlik, bazi metallerin yeterince diisiik sicakliklardaki manyetik ve
elektriksel 6zelliklerinin sira dis1 haline verilen addir. Bir siiperiletken sicaklik belli
bir degerin altina diigiirildiigiinde, elektrik yiik akigina kars1 tiim elektriksel direncini
kaybeder, maddenin, faz degistirdigi bu sicakligi, “kritik sicaklik” denir ve T, ile
gosterilir[1].

Stiperiletkenlikle ilgili ilk ¢alismalar 1908 yilinda Hollandali fizik¢i Heike

Kamerling Onnes’in kaynama sicaklig1 4.2 K (-269 °C) olan helyumu sivilastirmasi

ile baglamistir. O zamana kadar oksijen, azot ve hidrojen gazlar1 sivilastirilmis ve
sivilagtirilmamis son dogal gaz olarak helyum kalmisti. 1908 yilinda Onnes
calismalar1 sonucunda elde ettigi 60 cm® liik sivi helyumun yogunlugunun suya gore
cok daha diisiik oldugunu ve farkli bir fiziksel olayin ortaya c¢iktigimi gordii. Bu
olaydan sonra ¢aligmalarmi diisiik sicakliklardaki malzemelerin sistematik davranisi

iizerine yogunlastird1.

O yillardaki bir grup arastirmaci yeni kesfedilmis sivi helyumu kullanarak oda
sicakliginda (300 K) miikemmel iletkenlik gdsteren Bakir (Cu), Altin (Au) ve
Platinyum (Pt) davranigin1 arastirmaya basladilar. Yeterince diisiik sicakliklarda bu
metallerin direncinin belli bir seviyede sabit kaldigin1 gézlemlediler. Bu davranisida
malzemedeki safsizliklara bagladiklar1 i¢in, Onnes saf olarak bulunmasi kolay olan

civay1 (Hg) deneylerinde kulllanmaya karar verdi[2].

Bu 1iyi bir secimdi ve helyum atmosferik kaynama sicakligi, T=4.2K olan civanin
kritik gecis sicakligina ¢ok yakindi ve civa, o zamanda elde edilebilecek bir

sicaklikta siiperiletken hale gegmekteydi.
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Sekil 1. 1. Civa’da kritik sicaklik ile direncin degisimi[3].

Onnes, civa direncinin sicaklik azalirken beklenen bir azalma gosterdigini, fakat
daha diisiik sicakliklarda direncinin 0.8 Q’dan 3x107° gibi ¢ok daha kiiciik bir
degere diistligiinii ve bu diisiisiin 0.01 K lik bir sicaklik araliginda oldugunu

gozlemledi[4]. Onnes, yasami1 boyunca siiperiletkenligi farkli agilardan inceledi ve

siiperiletkenligin elektrik akimlarindan, manyetik alanlardan ve sicakliktan

etkilenebilecegini buldu. 1913 yilinda bu calismalarmdan dolayr Nobel Odiiliinii

kazandi[5].
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Sekil 1. 2. Cok iyi iletken olan gilimiis ile siiperiletkenlik gosteren kalayin 6z

direncinin, sicaklikla degisimi [Ku,1987].



1.3. Tarihsel Gelisme

Maddelerin, oldukca diisiik sicakliklarda nasil bir davranis sergiledigini anlamak i¢in
1933 yilinda ikinci biiyiik adim, Walter, Meissner ve Robert Ochsenfeld’in; bir
stiperiletkenin dis bir manyetik alan1 digladigini kesfetmeleri ile atildi[5].

Bu malzemelerin, kritik B¢ (T) manyetik alanlarindan daha biiyiik manyetik alanlarda
stiperiletkenlik Ozelliklerini kaybettigi gozlemlendi. Bu etki; “Meissner Etkisi”
olarak adlandirilmaktadir ve bir miknatisin siiperiletken tizerinde gercekten asili
kalabilecegi kadar gii¢liidiir. 1945 yilinda bir Rus fizik¢i olan V. Arkadiev ilk olarak
Meissner etkisini  kullanarak kiiclik bir muknatisin = siiperiletken tarafindan

kaldirildigin1 gézlemlemistir.

Ilerleyen yillarda farkli siiperiletken alagim, metal ve bilesikler kesfedildi. 1941
yilinda metalik Niyobyum-Nitrat bilesiminin 16K’de ve 1953 yilinda da Vanadyum-
Silikon bilesiminde 17.5 K’de siiperiletken faza gectigi belirlendi. 1962°de ilk ticari
stiperiletken teli olusturuldu. Bu telin yiiksek enerjideki ilk kullanimi ise, 1987°de

Fermilab’da parcacik hizlandirici elektromiknatislarda oldu.

Stiperiletkenlikle ilk sezgisel teori, Frity ve Heinz London tarafindan 1935 yilinda
gelistirilmistir. Ancak daha fazla kabul goren, siiperiletkenligin asil dogasmi ve
kokenini agiklayan ilk teori, 1957°de John Bardeen, Leon N. Cooper ve J. Robert
Schrieffer tarafindan gelistirildi. BCS teorisi olarak bilinen bu teorinin ana temasi;

iki elektron arasinda “Cooper Ciftleri” olarak bilinen bagli bir halin olusmasidir[1].

1972 de Nobel Odiilii kazandiran BCS teorisi, matematiksel olarak karmasiktir ve
stiperiletkenligi, elementler ve basit alagimlar i¢in mutlak sifira yakin sicakliklarda
aciklar. Yani daha yiiksek sicakliklarda ve farkli siiperiletken sistemler igin,

stiperiletkenligin nasil olustugunu tamamaiyla agiklamada yetersizdir.
1962°de Brian D.mJosephson’un iki siiperiletken olmayan malzeme ya da yalitkan

ile ayrildiginda bile, elektrik akimin olusacagini ileri siirmesi, bir baska dnemli teorik

gelisme oldul™. Bugiin pek ¢ok cihazm fiziksel olarak anlagilmasi Josephson olayma
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dayanmaktadir. Josephson Etkisi en zayif manyetik alanlar1 bile dedekte edilebilen

bir alet olan SQUID gibi elektronik aletlere uygulanabilmistir.

1980’ler siiperiletkenlik alanindaki buluslarin en parlak donemi oldu. 1964’de,
Stanford Universitesinden Bill Little’in organic (karbon-tabanli) siiperiletkenlerin
olasiligin1 onermesinden sonra bu teorik siiperiletkenlerin ilki 1980°de Kopenhag
Universitesinden Danimarkali arastirmac1 Klaus Beechaard ve ii¢ Fransiz tarafindan

basaril1 bir sekilde sentezlendi.

1986 yili siiperiletkenler i¢in bir doniim noktasi olmustur. IBM Arastirma
Laboratuarindaki arastirmacilardan Alex Miiller ve George Bednarz!®, lantanyum,
baryum ve bakirin bir oksidinde 30 K’nin iizerinde siiperiletkenligin varligini haber
verdiler. Bu olay, siiperiletkenlik alaninda hareketlilik yaratti. Diinyanin her
tarafindan arastirmacilar, daha yiiksek kritik sicaklikli (T¢), diisiiniilebilecek her tiirlii
seramik kombinasyonlar1 hazirlamaya basladilar[5]. Bu g¢alismalarin birinde 1987
yilinda, C.W. Chu ve M.K.Wu bagkanligindaki bir grup arastirmaci, Miiller ve
Bednard yapidaki Lantanyum yerine Itriyum Kkatarak Y-Ba-Cu-O bilesigini
sentezlemisler ve 92 K’lik kritik sicaklik degerine ulagsmayi1 basarmuglardir[1].
Boylece ilk kez, bir malzemede olduk¢a yaygin bir sogutucu olan siv1 azotta ¢alisan
sogutucular yerine daha ucuz olan azotla ¢alisan sogutucular1 kullanarak,
siiperiletken malzemelerin endiistride kullanimi da 6nemli miktarda artmustir.
Boylece, yeni donem olan “yiiksek sicaklik siiperiletkenligi” ne geg¢ilmistir. Bu
calismalar1 ile J.G. Bednard ve K.A Miiller, 1987 yilinda Nobel Fizik Odiiliinii

almiglardir.

Bu ilging malzemeler bilim diinyasinda ¢ok ilgi gordi. Bu malzemeleri daha iyi

anlayabilmek i¢in mekaniksel 6zelliklerini iyilestirme iizerine ¢aligmalar yapildi.

Malzemelerin ham madde halinden teknolojide kullanilabilecek hale getirilmesi
asamasinda en Oonemli unsur mekaniksel 0zelliklerdir. Malzemenin {iretim kosullar1
ve mikro yapist mekaniksel Ozellikleri dogrudan etkilemektedir. Mekaniksel

karakterizasyon teknikleri genellikle malzeme iizerine uygulanan dis kuvvet etkisi
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altinda malzemelerin davraniglarimi inceleme esasina dayanmakta ve endiistrinin

ihtiyaci olan ug tirlinlerin performans degerlendirmelerinde kullanilmaktadir[9].

Stiperiletken malzemelerin mekaniksel 06zellikleri katilardan yapilmis aletlerin
performansini belirlemede kullanilan yapisal, fiziksel ve elektriksel 6zellikleriyle
dogrudan iliskilidir. Ornegin; MgB,’nin elastik sabitleri siiperiletken malzemelerin
Cooper elektron ¢itlerinden sorumlu olan fonon spekturumlarini belirledigi igin
onemlidir. Kompozit siiperiletkenlerin fabrikasyonu ve dizayni agisindan da bu
sabitlere dikkat edilmesi gerekmektedir. Metalden yapilmis olan malzemeler
stiperiletken akimlarmi desteklerken de yiik tasirlar ve siiperiletken polikristal
malzemedeki tane yapisi siiperiletkenlerin sertligini 6nemli derecede etkilemektedir.
Ornegin; siiperiletken tek kristal malzemelerin sertligi siiperiletken polikristal
malzemelere gore olduk¢a yiiksektir[10]. Siiperiletkenlerin tane yapisini,
yogunlugunu, kritik akim yogunlugunu ve sertligini belirlemede mekaniksel

ozelliklerin etkisi bliyiiktiir.

Kat1 malzemelerin mekaniksel 6zelliklerini belirmemede en ¢ok tercih edilen metot
sertlik testidir[9] . Vickers mikro sertlik testi malzemelerin mekaniksel 6zelliklerini
belirlemede en ¢ok tercih edilen yontemdir. Bizim bu g¢alismamizda kullanmis
oldugumuz derinlik duyarli (veya dinamik) Vickers mikro ¢entme metodu geleneksel
Vickers mikrosertlik testinden daha biiyiik avantajlara sahiptir[12,13,14,15]. Vickers,
mikrosertlik testi glniimiizde degisik malzemeler {izerine uygulanmistir
[9,16,17,18,19,20]. Baz1 malzemelerde yiikteki azalmayla sertlik artmis (¢entik boyu
etkisi;ISE), baz1 malzemelerde ise yiikteki azalmayla birlikte sertlikte de azalma

gozlenmistir (Ters ¢entik boyu etkisi; RISE).

Bundan dolayr malzemelerin karakterizasyonlarini belirlemede ISE ve RISE
davranislarinin olmasi engel teskil edebilmektedir. Glinlimiize kadar literatiirde ISE
davranisinin orijinini agiklayabilmek amaciyla cesitli ¢alismalar yapilmistir. Bu
calismalardan sonra miimkiin olabilecek birkag¢ ag¢iklama tizerine odaklanildi. Bunlar;
centme islemi esnasinda meydana gelen sertlesme[21,22], baslangic plastik
deformasyonu olusturmak i¢in uygulanan yiik[23], ¢entme elastik geri kazanimi

[21,24] elastik plastik deformasyonu malzemeye gostermis oldugu tepki [25], ¢centme
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esnasinda sekil kazanan dislokasyon ilmeklerin boyutu [26], dislokasyonlarla ilgili
zorlanma gradyentleri [27] ve g¢entici numunenin siirtiinme direncidir [28]. Biitiin
sebepler gbz Oniine alinarak ISE davranisi lizerine yapilan ¢calismalar bu davranisin

sebebini net bir sekilde agiklayamamaktadir[29,30,31].

Yiiksek gecis sicaklikli seramik siiperiletkenlerin simdilerde revagta olan simifi
civali-bakir alasimlaridir. Bu bilesenlerden birinin ilk sentezi, Ziirih’teki (Isvigre) bir
grup tarafindan basarilmistir. HgBa,;Ca,Cu3Og.s bilesiginde T, diistik ve yaklagik 30
Gpa basing altinda sirasiyla 134 K ve 164 K’lik rekor degerine ulastirilmistir. Su
anda bilinen en yiiksek kritik sicaklik rekoru 1995 yilinda, 138 Kelvinle (normal
basingta) Hgp sBa,Ca,—Cu3Osg 33 bilesigi kullanilarak elde edildi[1].

Bu arada 1979 yilindan 2001 yila kadar gegen siire zarfinda saf metal ve alagimlar
iizerinde 6nemli bir adim atilamamistir. Bunu nedeni ise; 6zellikle 1986 yilindan
itibaren oksit bazli yiliksek sicaklik siiperiletkenlerin kesfi ile g¢alismalarin bu

sistemler iizerine yogunlagsmasi olarak gosterilmektedir.

2001 yilinin ocak aymda; Jun Akimitsul®? ve ekibi tarafindan MgB,’in 40 K
civarinda siiperiletkenliginin ortaya ¢ikarilmasi hem teorik hem de deneysel olarak
yogun c¢alismalar1 baglatmistir. Basit kristal yapisi, biiyiik koherans uzunlugu, yiiksek
kritik akim yogunlugu (Jc) ve kritik alan (Bc) ve Grain smirlarinin akima karsi
gecirgenlikleriyle MgBy; hem biiyiik 6l¢iideki uygulamalar1 hem de elektronik alet
uygulamalari igin iyi malzeme olacagmin soziinii verir. Iyi bir bilesik olan MgB,,
Hekzagonal AIB; yapisinda kristallesir ayrica spesifik 1s1, raman sag¢ilmasi ve NMR
incelemeleri MgB;’nin, S-dalga simetrili elemantel BCS siiperiletkeni oldugunu
gostermistir[1].

Sekil 1.3’de tarihsel gelisim siirecinde bazi element ve bilesiklerin kritik gecis

sicakliklar1 gosterilmistir.

13



T 1 L4 T T ] LS T ‘l 2 Ll Ll 1 1 SR pand '
160 HgBa Ca Cu _‘0g ( Yuksek basingta ) ‘. -
] I" US':
140 ' G
i HgBaECa,Cu‘Ox [®
- i TI’,BaJCa‘Cu,O,O‘ 3 1
X i BiZSr:CazCu_‘()m‘l‘

< 100 B ] | )
S L YBa,CuO, , @ S
O gol_ Sm azot sicakhd ' 2
T T—
g II. tip Siuperiletkenler —— b
—_ ™ E
X  60f- o
[ T oS .

| I tip Stuiperiletkenler MoB
40l l.az‘,‘Sr,‘Cug)J a 2]
i ./ ®BaKBiO
. = Nb.Sn Nb‘fb / 3
20} NbN S — .
t  pp Nb_O— _ & BaPbBiO, 1
[ Hgp—"9 NbQ % Na Wo, ]

0 L e O S T S i ey O Y | g X 4§ 9 o 2
1900 1920 1840 1960 1680 2000

Kesif Yili

Sekil 1. 3. Siiperiletkenlerin kesif tarihleri ve kritik gecis sicakliklari, diiz ¢izgiler

birinci tip siiperiletkenleri, kesikli ¢izgiler ise ikinci tip sliperiletkenleri temsil

etmektedir[33].

1.4. Siiperiletkenlerin Bazi Temel Ozellikleri

Stiperiletkenlik, metal ve alasimlar arasinda olduk¢a yaygindir. Genelde: Alkali

metallerde (Li, Na, K, Rb), iyi iletkenlerde (Cu, Ag, Au) ve antiferromanyetik ve

ferromanyetik metallerde (Cr, Mn, Fe, Co, Ni) beklenilenin aksine siiperiletkenlik

gozlenmez.

Bugiin 6000°den fazla siiperiletken malzeme bilinmektedir ve bu say1 her gegen giin

artmaktadir. Genellikle, elementlerden daha c¢ok alasim ve bilesik siiperiletkenler

vardir. Bugiine kadar bilinen en yiiksek kritik sicakliga sahip element Niobiyum

(9,26K) ve en diisiik kritik sicaklikli element ise radyumdur (0.000325K).
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Stiperiletkenlerin iki belirleyici 6zelligi vardir.

1. Madde igerisindeki elektrik akimi, madde yapisin1 olusturan iyon
orgiileriyle ¢arpigmasi sonucu engellenir. Bu olay, maddenin elektrik
akimina kars1 gosterdigi direnci olusturur. Siiperiletken bir maddede ise,
bu iyon orgiileri, elektrik akimmi engellemek yerine, ona katki saglar ve
bu sayede direng sifira iner.

2. Siiperiletkenler; ¢evrelerindeki manyetik alan1  diglarlar, yani; bir
miknatis, kritik sicakligin altindaki bir stiperiletkeni, sanki karsisinda ters

kutuplu bir miknatis varmis gibi iter.

1.4.1. Sifir Direnc ve Gegcis Sicakhgi

Bir iletkende akim, metal i¢cinde serbest¢e hareket eden iletim elektronlar1 tarafindan
taginir. Elektronlar dalga dogasina sahiptir ve metal i¢inde ilerleyen bir elektron, ayni
dogrultuda ilerleyen bir diizlem dalga tarafindan temsil edilebilir. Iletken bir
malzemeden bir elektrik akimi gegirildiginde, iletim elektronlar1 kristal orgii ile
elastik olmayan ¢arpigsmalar yaparlar ve bu da enerjilerinin bir kismin1 1s1 enerjisi
olarak harcamalarma sebep olur. Bu etkiye de malzemenin elektriksel direnci denir.
Kristal orgiide safsizlik atomlar1 ve diger kusurlarin rastgele yayilmasi kusursuz
periyodikligi bozar. Isisal titresimler ve bu nedenlerden dolayi iletkenlik elektronlar1
bu ortamlarda ilerlerken elektriksel direngleri artar. Sicaklik diisiirtildiigiinde
atomlarmn 1sisal titresimleri azalir ve iletkenlik elektronlar1 daha az siklikla sacilir,

ortalama serbest yollar1 artar.

Stiperiletkenler sogutulduklarinda elektriksel direngleri metallerinkine benzer sekilde
azalir. Kritik sicaklik olarak isimlendirilen belirli bir sicakligm (T;) altinda bazi
metal ve alagimlarin direngleri tamamen ortadan kaybolur[1]. Bu da siirekli akimlara
yol agar. Yani bir siiperiletken malzemede; baslatilan akim, herhangi bir voltaj
uygulanmasina gerek kalmadan gegmeye devam edecektir. Bu ohm kanununun, yani
R=0 olmasinin bir sonucudur[1]. Bazen asir1 akim olarak da adlandirilan bu siirekli

akimlarm, herhangi bir kayba ugramadan birkac yil stirdiigii gézlenmistir.(Sekil 1.4.)
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1956 yilinda Biiyiikk Britanya’da S.S. Collins tarafindan yapilan bir deneyde, bir
stiperiletken halkadaki akim 2,5 yil siirdiiriilebilmistir. Bu akim, halkay1 kritik
sicakligin altinda tutmak i¢in gereken sivi helyum saglanmasini bir grev dolayisiyla

gecikmesi sonucu durmustur.(Steve Van Wyk)

Y

Akigizgileri

Sekil 1. 4. Siirekli akim sekil diyagrami[59].

1.4.2. Kritik Manyetik Alan (H.)

Siiperiletkenlik sadece malzemenin sicakligini artirarak degil, zayif bir manyetik
alana yerlestirilerek de ortadan kaldirilabilir. Siiperiletken bir madde, dis manyetik
alana konuldugunda, uygulanan bu manyetik alana kars1 koyar. Ancak bu alan, belirli
bir degerden daha yiiksek olur ise maddenin siiperiletkenlik 6zelligi kaybolur.
Uygulanan manyetik alan, bulk malzemenin kritik alani olarak isimlendirilir ve Tunn

yasast ile yaklasik olarak verilen, asagidaki esitlikle sicakliga baglilik gosterir[34].

He (T)=Hc(0) [1- (T/Tc)*] (1.1)

Bu ifadedeki Hc(0), her malzemeye 0zgii mutlak sifirdaki kritik manyetik
alandir[59].
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Sekil 1. 5. Sicaklik ile kritik manyetik alanin (a) I. tip stiperiletkenlerde ve (b) II. tip

stiperiletkenlerdeki degisimi

Cizelge 1.1°de bazi siiperiletkenlerin kritik gecis sicakliklar1 ve kristal yapilar

gosterilmektedir.
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Kritik ) (")rgii
Kristal _
Yapi Faz Sicakhk | N Parametreleri
Yap1
(K) (A)
La; sBap 4CuO, 214 30 1| Tetragonal | a=3,79;c=13,21
LaoxSrkCuOy 214 38 1| Tetragonal | a=3,78;c=13,23
] a=3,82;
YBa,Cu307 123 92 2| Ortorombik
b=3,89;c=11,68
_ a=3,84 ; b=3,87
YBa,Cu,4Os 124 80 2| Ortorombik
;¢=27,23
] a=3,85; b=3,87;
Y2BasCu;014 247 40 2 | Ortorombik
c=50,2
Bi,Sr,CuQg Bi-2201 20 1| Tetragonal a=5,39 ; c=24,6
Bi,Sr,CaCu,0g | Bi-2212 85 2| Tetragonal a=5,39 ; ¢=30,6
Bi,Sr,Ca,Cuz019 | Bi-2223 110 3| Tetragonal a=5,39; c=37,1
TIBa,CuOs TI-1201 25 1| Tetragonal a=3,74 ; ¢=9,00
TIBa,CaCu,0; | TH1212 90 2| Tetragonal | a=3,85;c=12,74
TIBa,Ca,Cu3Og | TH1223 110 3| Tetragonal | a=3,85; c=15,87
TIBa,CazCus01; | TH1234 122 41 Tetragonal | a=3,86 ; c=19,01
T1,Ba,CuOg TI-2201 80 1| Tetragonal | a=3,86 ; c=23,22
Tl,Ba,CaCu,0g | TI-2212 108 2| Tetragonal | a=3,86 ; c=29,39
Tl,Ba,Ca,Cusz0y | TI-2223 125 3| Tetragonal a=3,85; ¢=35,9
Hg—
HgBa,CuO, 94 1| Tetragonal a=3,87 ; ¢c=9,51
1201
Hg—
HgBa,CaCu,0¢ 128 2| Tetragonal | a=3,85;c=12,66
1212
Hg—
HgBa,Ca,Cu30g 1923 134 3| Tetragonal | a=3,85;c=15,78

Cizelge 1. 1. Baz yiiksek sicaklik siiperiletkenlerinin gecis sicakliklari, kristal

yapilari, birim hiicredeki CuO; sayilar1 (n) ve orgii parametreleri[35].
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1.4.3. Kritik Akim Yogunlugu (J;)

Stiperiletkenligi bozan kritik alan, dis kaynaklardan uygulanmasinin yaninda,
malzemeden uygun bir iletim akimi gegirilerek de iiretilebilir. Bir siiperiletkenden
akan akim J; olarak adlandirilan, kritik akim yogunlugu degerini gectigi zaman

stiperiletkenlik ortadan kalkar[36].

Malzemeden gecirilen akim kritik degerini gectiginde, olusturdugu manyetik alan
ylizey akimlarini tamamen ¢okertir ve normal hale ge¢mesini saglar, kritik iletim

akimindan dolay1 siiperiletkenligin bozulmasi Silsbee Etkisi olarak isimlendirilir.

Direng ilk olarak yiizeyin herhangi bir kisminda toplam manyetik alan degeri, kritik
manyetik alan degeri H¢'ye yaklastiginda goriliir. Ancak c¢izimlerin geometrik
sekilerinden dolayr manyetik alan tiim ylizeylere aym1 oranda etki etmeyebilir.
Ornegin; manyetik alandaki bir kiirenin ekvator gevresi manyetik aki ¢izgilerinin
yogunlugu nedeniyle H; degerine daha cabuk ulasarak ekvator g¢evresini normal
duruma gecirir fakat diger bolgeler siiperiletken olmaya devam eder. Ancak bu olay

I1. tip siiperiletkenlerdeki, siiperiletken-normal durum ile karigtirilmamalhidir[37,38].

R yarigaplh yeterince ince silindirik bir telde kritik akim yogunlugunu incelersek; bu

telden I akimi gegirildiginde Amper yasasina gore;

¢ H.dl = po.l (1.2)

Stiperiletkeni ¢evreleyen bir H alani olusur. H degeri, kritik H¢ degerine ulastiginda;

teldeki akimda kritik degerine ulasmais olur, ve;

lc =2mHc/po  esit olur. (1.3)
Bu durumda, bir siiperiletken malzeme icin belirlenmesi gereken ve bu malzemeye
Ozgi iic temel biiyliklikkten s6z edilebilir. Bunlar; kritik sicaklik (T¢), kritik akim
yogunlugu (J:=J/A) ve kritik manyetik alan (Hc)

Kritik akim yogunlugu da;
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Je = 2Hc/por (1.4)

Seklinde ifade edilir.

Histerezis egrilerinden yararlanarak yar1 teorik akim yogunlugunun hesaplanmasinda

kullanilan denklemler;

_ 30AM
;'rr, - d
(1.5)
_ 20AM
¢ - a-
(1- 3pla
(1.6)

olup; Bean formiilii olarak bilinirler[39].

1.4.4. Meissner Etkisi

Siiperiletkenligin kesfinden sonra, 22 yil boyunca bir siiperiletkenin yalnizca ideal
bir iletken, yani sifir direngli bir metal olduguna inanildi. Aslinda miikemmel bir
iletken, dig manyetik alan sifirken, kritik sicakligin altina kadar sogutulup daha sonra
bir manyetik alan i¢ine sokuldugunda, manyetik alan c¢izgilerini dislarlar. Bunun
nedeni de alanin iletken yiizeyine niifuz etmesiyle birlikte, Lenz kurali geregince
alana zit yonde bir manyetik alanin ortaya ¢ikmasidir. Fakat iletkene dncelikle bir
alan uygulanip daha sonra sogutuldugunda, malzeme igerisine giren manyetik aki dis
manyetik alan kaldirilsa bile degismez. Miikemmel iletkenlerin, manyetik alan
icerisindeki davranisi, alan degisimlerini Onlemeye c¢alisan Eddy akimlar1 ile

aciklanir[ 1].

Stiperiletkenlerinde manyetik alana karsi ayn1 davranigi gosterecegi diisiiniiliiyordu.
Fakat W. Meissner ve R. Ochsenfeld bu diisiincesinin dogru olmadigint ve T<T.’de
stiperiletken i¢inde indiiklenen alanin (B), dis manyetik alanin uygulanig sirasindan

tamamen bagimsiz olarak sifir oldugunu gozlemlediler[1]. Siiperiletken bir malzeme
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dis manyetik alan i¢inde sogutulursa, gegis sicakligina ulastiktan sonra, i¢cindeki tim
manyetik alan ¢izgilerini uzaklastiracaktir (B=0). Siiperiletken i¢indeki manyetik
akiy1 bu sekilde tamamen disarilamasi Meissner Etkisi olarak bilinir. 1945°de V.
Arkadiev bu 6zelligi bir siiperiletkenin yiizeyinin iizerindeki kiiciik bir miknatisi
uzaklastirarak gostermistir ve bu artik Meissner etkisini gosteren klasik deney haline

gelmistir[ 1].

T<T T>T

Sekil 1. 6. Meissner Etkisiyle havada kalan miknatis[40].

Bu kesif, son derece dnemlidir. Ciinkii sifir indiiksiyon, H<H.’de siiperiletkenler i¢in
ayrt edici 0zellik olarak kullanilabilir ve daha dnemlisi siiperiletken hale gecisin bir

faz gecisi oldugunu gosterir.
Disaridan uygulanan H manyetik alani, siiperiletken yiizeyinde bir akim indiikler ve

bu akimin yaratti§1 manyetik alan, dis manyetik alana karsi koyar. Bir manyetik

alana zit yonlii bir manyetik alanla karsilik veren malzemeler diamanyetik olarak
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tanimlanir. Cogu malzeme, c¢cok az da olsa diamanyetik Ozellik gosterir.

Stiperiletkenlerde bu 6zellik ¢ok siddetli bir sekilde gozlenir[40].

1.4.5. Siiperiletkenligin Mikroskobik Modeli (BCS)

1957 yilinda Bardeen, Cooper ve Schrieffer; Kritik sicaklikta ortaya g¢ikan ikinci
mertebe faz gecisini, T=0K civarinda exp (-To/T) olarak degisen ve enerji araligmin
kanit1 olan elektronik spesifik 1s1y1, Meissner etkisi (H=0), sinwrsiz iletkenlik
etkilerini (E=0) ve kritik sicakligin izotop kiitlesine bagliligin1 baz alarak bir teori

gelistirmislerdir[1].

Bu teorinin 6zii; fermi yiizeyine yakin dar bir enerji araliginda bulunan elektronlar
arasindaki net bir ¢ekimsel etkilesme olup, mutlak sifir civarindaki siiperiletkenligi
aciklamaya yoneliktir. Bu teoriye gore, her elektron zit momentum ve spine sahip
diger bir elektron ile c¢iftlenmis olup bunlar "Cooper Cifti” olarak anilirlar.
Elektronlar; zit momentum ve spine sahip olduklar1 zaman baglanma enerjileri en
biliyiik degerini almaktadir. Elektronlar arasindaki bu cekim etkilesmesi, taban
(stiperiletken) durumu, {ist (normal) durumdan ayiran bir enerji arali§1 olusturur. Bu

enerji aralig1 Fermi enerji diizeyine yerlesmistir[41].

Q
Sekil 1. 7. Negatif yiiklii bir atom, siiperiletken kafesindeki pozitif yiiklenmis iki
iyon arasindan gecerken iyonlar ice ¢ekilir. Kafes yapisindaki bu bozunma bu

bdlgede pozitif ylik artmasina ve bu bolgenin negatif yiiklii elektronlar i¢in bir cekim

uygulamasina sebep olur[42].
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Bu teoriye gore; negatif yliklenmis bir elektron siiperiletken kafes yapisinda pozitif
yiikklenir ve bir iyonun yanindan geger. Bu durum da fononlarin itilmesine ve
elektronlarm etrafinda pozitif bir yiikk olusmasina sebep olur. Sekil 1.7°de hareket
eden bir elektronun ¢ekimden dolay1 kafes yapisinda meydana gelen degisim
goriilmektedir[41].Elektronlar gegerken ve gectikten sonra kafes yapisi bir yay gibi
ileri geri hareket eder ve ikinci elektronda bu yolu takip eder. Bu islem esnasinda
birbirini itmesi gereken elektronlar bir ag olustururlar. Fononlarm olusturdugu ¢ekim
kuvveti; elektronlarn birbirini itmesine sebep olan kuvveti etkisiz hale getirerek
stiperiletkenligi saglarlar. Bu gecis sirasinda iletken icerisinden gegen elektronlar
birbirine baglanmislardir. Elektronlar, fononlar tarafindan aralarinda belirli bir

mesafe olmak kaydiyla siraya dizilirler.

Cooper ¢iftindeki elektronlar; momentumlar1 degismeyecek sekilde birbirlerini
sacarlar. Zayif bag ile birbirlerine bagli olduklar1 i¢in siirekli pargalanirlar ve baska

esler ile bir araya gelerek yeni ¢iftler olustururlar.

BCS teorisi; diisiik sicaklik stiperiletken malzemelerin (L.tip) biiylik bir kismina
basar1 ile uygulanmis olmasma karsin yiiksek sicaklik siiperiletken malzemeler
(ILtip) i¢in gecerli degildir. BCS teorisinin basarili oldugu yonleri su sekilde

siralayabiliriz:

Elektronlar arasindaki ¢ekim etkilesmesi, taban durumu uyarilmis durumdan ayiran
bir enerji araligi olusturur. Kritik alan, termal Ozellikler ve elektromanyetik

ozelliklerin cogu enerji araliginin sonuglaridir.
Es uyum uzunlugu ve sizma derinligi BCS teorisinin bir sonucudur. London
denklemi uzayda c¢ok yavas degisen manyetik alanlar icin elde edilirken; siiper

iletkenlerde ise Meissner olay1 dogal yolla elde edilir.

Enerji aralig1 ve gecis sicakligi arasindaki iliski E¢/ksTc = 3,53 olup, boyutsuz bir
buiytikliiktiir.
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Bir siiperiletken halkadan gegen akim kuantumlanmistir ve etkin yiik, e’nin iki kat1

yani 2¢e’dir[32].

1.4.6. Mekaniksel Ozellikler

Rijitlik malzemenin elastite modiilii veya gostermis oldugu direng elastik sekil
degistirmeyi belirleyen etmenlerdir. Malzeme icerisinde meydana gelen kalici
degismeler veya kirilma olusturan gerilme sinmrin1i  mukavemet olarak
tanimlayabiliriz. Mekaniksel 6zelliklerin hepsi malzemenin igyapisina bagli degildir.
Ornegin; elastite modiilii atomlar arasi baglar tarafindan belirlenen bir 6zelliktir ve
malzemenin i¢yapisina bagli degildir. Ancak malzemelerin plastik sekil degistirme
yeteneklerini belirleyen siineklik, mukavemet ve sertlik malzemenin igyapisina ve

deney kosullarina dogrudan baglhidir.

Mekanik 6zellikler malzemelerin i¢cyapisina ve ¢evre kosullarina biiyiik 6l¢lide bagh
olduklarindan atomlar aras1 bag kuvvetleri ile aralarinda dogrudan bir bag kurmak
olanaksizdir. Atomsal teoriler olaylar1 nicelik yoniinden agiklamada yetersiz
kalmaktadirlar. Ornegin; ¢elik bir malzemenin bilesimi ayn1 kalmak sartiyla 1sisal
islemlerle sertlik ve mukavemetini 2-3 kat artirabiliriz. Bu olay1 atomlar arasi baglara
dayali teoriler agiklamada yetersiz kaldiklar1 i¢in malzemelerin igyapisinda meydana

gelen degisikliklere bakmak gerekmektedir.

Sekil degistirme silirecinde icyapida meydana gelen degisimleri ve atomlarin nasil
davrandiklarmi bilmek gerekmektedir. i¢yapida degisikliklere neden olan etmenler
malzemelerin 6zellikleri iyi bilinirse icyapida gereken degisiklikleri yaparak istenilen
ozellikler uygulama amacma uygun bir sekilde ayarlanabilir. Ancak bu

ayarlamalarinda belli siirlarda oldugunu uygulayicilarm iyi bilmesi gerekmektedir.

Cisimlerin mekaniksel 6zeliklerini iki asamada inceleyebiliriz. ik asama bunlarin
stirekli bir ortam oldugu varsayilir. Uygula gozle yontemi ile siirekli ortamlarin dig
kuvvetlere kars1 gdstermis oldugu tepkiyi deneysel olarak saptayabiliriz. Bu asamada

icyapidaki degisiklikleri ve atomlarin davraniglarini g6z oniine almaksizin uygulanan
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gerilim altindaki sekil degistirmeler Ol¢iiliir. Bu sekilde belirlenmis kosullar altinda
bulunan gerilme-sekil degistirme bagmtilar1 malzemelerin mekaniksel davraniglari
ile ilgili birgok yararh bilgiler verir. Ikinci asama siirecinde i¢yapida meydana gelen
degismeleri, atomlarin nasil davranis sergilediklerinin bagka bir deyisle kirilma ve

sekil degistirme mekanizmalar1 ele alinir.

Birinci asama siirecinde malzemelerin mekaniksel davraniglarini bilmeye gerek
yoktur. Tlk asamada mekanik davranisla ilgili bilinmesi gereken temel bilgiler verilir,
gerilme ve sekil degistirmenin tanimlar1 yapilir, mukavemet, sertlik ve siineklik gibi
temel kavramlar tanitilir ve bunlar1 deneysel olarak nasil saptayabilecegimizden
bahsedilir. Ornegin kristal yapili malzemelerde tane biiyiikligii arttig1 zaman

stineklik azalir, malzemenin mekaniksel davranislarii asagidaki gibi siralayabiliriz.

1. Sertlik

Malzemelerin en O6nemli mekaniksel Ozelliklerinden biri sertliktir. Sertlik, bir
malzemenin iizerine batirilan sert cisme karsi gostermis oldugu diren¢ olarak
tanimlanir. Sertlik belirli kosullar altinda malzeme iizerinde (ylizeyinde) olusturulan
plastik veya kalici izin biyiikligiine gore belirlenir. Sertlik aymi zamanda
malzemelerin plastik degistirmeye karst gostermis olduklar1 diren¢ olarakta
tanimlanabilir ve dolayisiyla akma mukavemeti ile ilgili olmas1 gerekir. Sertlik
deneyi malzeme ylizeyinde kii¢lik bir iz olusturdugundan tahribatsiz bir deneydir.
Ayn1 zamanda c¢ok ¢abuk ve kolay uygulanabildiginden kalite kontrolii ve

karsilastirma amaci ile ¢ok tercih edilen bir uygulamadir.

[Ik sertlik dlciimleri ilkel ¢aglarda taslar: birbirine siirterek yapilmistir. Cizen cisim,
cizilen cisimlerden daha sert sayilir. Gliniimiizde minerallerin sertligini 6lgmede
uygulanan Mohs sertligi bu yonteme dayalidir. Bu yontemde standart bir ucun
malzeme ylizeyinde olusturdugu ¢izginin genisligi olgiilerek degerlendirme yapilir.
Uzun siiredir uygulanan diger sertlik 6lgme yontemi de cismin yiizeyine diisiiriilen
standart bir bilyenin sicrama yiiksekligine dayanan Shore sertligidir. Bu iki sertlik
Olgme yonteminde de istenilen duyarlilik saglanamadigindan bu yOntemlerin

endiistride kullanim alanlar1 ¢ok kisithidir. Endiistride genis kullanim alanina sahip
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sertlik O0lgme yOntemleri malzeme yiizeyine standart bir ucgla olusturulan izin

biiyiikliigiinii 6lgmeye dayanmaktadir.

Sertlik 6lgme yontemleri kullanilan standart batict ucun sekline, uygulanan yiike ve
olusan plastik izin degerlendirme yontemine gore degisiklik gdstermektedir. Sertlik
0lgme metotlar1; Vickers, Brinell, Rockwell, Knoop ve Berkovich sertlikleri diye

siralayabiliriz. (Onaran, 1993)

2. Nano Centme Testi

Malzemelerin sertlik ve elastik modiiliinii hesaplama da kullanilan en 6nemli
testlerden biri nanogentme testidir. Bilinen ¢centme sertlik testleri malzeme iizerinde
olusturulan kalict plastik iz boyutunun 6l¢giilmesi prensibine dayanmaktadir. Bu da
verilen bir centici yiikii i¢in kontak alaninin bulunmasini saglar. Nanogentme
testlerinde kalic1 izin boyutu birkag mikron mertebesindedir. Bundan dolay1 bu
testlerde, optik yontemler kullanarak 6lgiim almak zordur. Nanogentme testlerinde
malzeme ylizeyi altinda meydana gelen girme derinligi uygulanan yilike gore
degisiklik gosterir. Centicinin geometrik yapisi da biliniyorsa kontak alanimin boyutu
belirlenebilir. Bu ayn1 zamanda malzemenin elastik modiiliiniin kontak kalmlhigindan
yik ve derinlik degisim hizindan hesaplanmasini saglar. Sonuglarin istenilen bir
sekilde yorumlanabilmesi i¢in gercek centme testi mekanizmasi ve kullanilan

centicilerin dogasini iyi bilmek gerekmektedir.

1.4.7. Centici Tipleri

Genellikle nanogentme sertlik testlerinde piramitsel veya kiiresel c¢enticiler
kullanilmaktadir. Piramitsel c¢enticilere Ornek olarak verebilecegimiz Vickers
centicide karsit yiizeyler arasindaki ag1 68° dir ve numunenin diiz yilizeyi ile f=22°
bir a¢1 olusturmaktadir. Kontak yarigapt a, kiiresel ¢enticinin yaricapt R olan bir
centicide sinf=a/R gibi bir iligki vardwr. Burada p=22° oldugundan a/R orani
0,75°dir. Kiiresel gentici, kullanilan birincil sertlik testlerindeki ¢entme gerilimini
verir ve bu sebepten dolayi1 secilen Vickers centici icin 0=68°’dir. Genellikle kiiciik

skalali gentme islerinde kullanilan Berkovich g¢entici de bir piramitsel ¢enticidir ve
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Vickers ¢enticinin 3 yiizlii haline benzer, Berkovich c¢enticilerinin kesicilik derecesi
son derece yiiksektir. Nanocentme testlerinde kullanilan Berkovich ¢enticinin yilizey
ac1s1 65,27° dir. Bu aginin siniisii izdiistim alaninin derinlige oranini verir. Berkovich
centicilerin ylizey agis1 65,03° dir. Bu durum Vickers centicide de oldugu gibi gercek
yiizey alanmin derinlige orani ile hesaplanir Berkovich genticiler i¢in u¢ yarigcapi 50-
100 nm araligmdadir. Bu yaricap kullanima gére 200 nm’ye kadar ¢ikmaktadir. Tki
farkli yiiz agisma sahip 4 yiizli piramit seklinde olan Knoop ¢enticide bir piramit
centicidir. Olusturulan kalic izin farkh kdsegen uzunluklarmin 6lgiimiiyle, malzeme
ylizeyinin yone bagli olmayisini arastirmak i¢in kullanilan 6nemli bir yontemdir.
Genelde sert malzemeleri test etmek icin bu ¢entici tipi kullanilmaktadir. Daha uzun
olan kdsegen uzunlugu, malzemenin si1g derinliklerinde daha kolay 6l¢iim yapmay1
saglamaktadir. Son zamanlarda kiip koseli ¢enticilerinde popiilaritesi artmigtir. Kiip
koseli ¢enticiler Berkovich centiciye benzerdir fakat yiizeyler arasindaki yar1 ag1 35,
16° dir. Konik ¢enticiler eksenel bir simetriye sahiptirler. Piramit ve konik ¢enticiler

arasindaki esit izdlistim kontak alana;

_ 2 2
A= nhp tan® o 17)

ile elde edilmektedir.

Burada h, kontak alani veya kiirenin kenarlarindan 6lgiilen girme derinligidir.
Berkovich veya Vickers centiciler i¢in izdiisiim kontak alam1 A= 24.5 h? dir ve bu
sebeple esit bir konik centici i¢in yart ag¢1 70,3° dir. Tepe acist esitlik 1.7’den
hesaplanabildigi eksenal simetrik konik centiciler ile yapilan ¢entme isleminin veri

analizleri, piramidal ¢enticilerle yapildiginda daha uygundur.
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Sekil 1. 8. Farkli geometrilere sahip ¢entme uglari; (a) Brinell ¢entici, (b) Kiiresel
Centici, (c¢) Vickers ¢entici, (d) Berkovich Centici

Kiiresel centiciler artan bir kullanim alanma sahiptir. Sekil 1.8’te gosterildigi gibi
centici tipik olarak kiiremsi bir koni seklinde goriinmektedir. Bu geometrik yap1
numune ylizeyine girmek icin ¢ok kullanighdir. Elmas uglu kiiresel centiciler 1
mikrondan daha kiigiik yaricapa sahiptirler. Centicileri uclarma goére keskin uclu
veya kor uglu olmak iizere iki sinifa aywrabiliriz. Fakat bu smiflandirma diislince
konusudur. Ornegin; bazi ¢alismacilar keskin uclu ¢enticileri yiikiin kaldirilmasi ile
malzemede meydana getirdigi kalict  deformasyonunun sonuglar1 olarak
smiflandirmaktadir. Bu duruma elmas u¢lu Vickers piramidi 6rnek verebiliriz. Buna
ek olarak kor uclu g¢enticilerdeki gibi a>70° lik bir koni yarigapi ile piramit veya
konik bir ¢enticiyi siniflandirmak i¢in tercih edilir. Bundan dolay1 elmas uclu

Vickers bir piramidi (6=68°) kor uglu ¢entici olarak diisiiniilebilir.
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Kiiresel ¢enticileri kontak noktasindaki egim acisia gore uyguladigimiz yiike bagh
olarak keskin veya kor uclu ¢enticiler olmak iizere iki gruba ayirabiliriz. Bagka bir
smiflandirma keskin uc¢lu centiciler icin olusan kayma ¢izgi teorisine gore plastik
akmanin gozlendigi malzeme davranigina baglidir ve malzeme rijit bir plastik kati

gibi davranir.

Kor ¢enticilerde malzemenin davranisi, yiikiin biiylikliigline ve malzemenin ¢esidine
bagli olan elastik siirlama modeli veya genisleyen kavite modeli tarafindan tahmin
edileni takip eden bir davranis sergiler. Kiiresel ¢enticiler kor, konik ve piramitsel ise

keskin uglu ¢enticilerdir.

1.3.7.1. Kiiresel Centiciler

Kiiresel ¢enticilerle olusturulan izin ortalama kontak basincini asagidaki denklemle

bulabiliriz.

(1.8)

Bu esitlikteki d kontak kiiresinin yarigcapidir. Kalic1 izin boyutlar1 ¢ok kiigiik
oldugundan bilinen tekniklerle bu boyutu 6lgmek zordur. Bunun yerine kontak
kiiresinin derinligi o6lgiiliir. (hp: plastik derinlik) ve kontak alanini1 ¢enticinin
geometrisini bilerekte hesaplayabiliriz. Kiiresel ¢enticiler i¢in kontak alan1 asagidaki

formuller verilir.
A=r(2Rh,—h})~27Rh, (1.9)

Centme derinligi c¢enticinin yaricapindan kiiglik oldugu durumlarda yukaridaki
yaklasiklik gecerlidir. Esitlik 1.8’de belirlenen ortalama kontak basinci izdiisiim
kontak alan1 dl¢iimlerine dayanmaktadir ve bu durum Meyer sertligi olarakta bilinir.
Bunun aksine Brinel sertlik numaras: (BHN) izin egrilik yiizeyinin ger¢ek alanini

kullanir ve asagidaki formiilden bulunur.
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BHN = 2P (1.10)

2D(D—+/D? —d?)

Bu esitlikteki D ¢enticinin  yarigapidir. Brinell sertligi a/R oranmin 0,4 oldugu
degerlerde uygulanir. Vickers ¢entici agist ¢gentme zorlanma degerinin 0,4 olabilmesi
icin segildi. Brinell testinde kalic1 izin gercek yiizey alaninm kullanilmasi test

stiresinde malzemenin zorlanma sertlesmesine karsilik geldigi diistiniilmiistiir.

Ancak daha sonralar1 Meyer sertliginin fiziksel olarak daha anlaml icerige sahip
oldugunun farkma varildi. Meyer, uygulanan yiik ile olusan kalici izin yarigap:
arasindaki iliskinin ampirik bir boyutta oldugunu buldu ve bu durum Meyer yasasi

olarak kabul gordii.
P=kd" (1.11)

Bu esitlikteki k ve n malzemeye 6zgii sabitlerdir. n degeri kullanilan ¢enticinin
yaricapina baghdir ve n=x+2 ye gore malzemenin zorlanma sertlesmesinin {issii ile

iligkilidir. Bu degerin 2 — 2,5 arasinda oldugu saptanmustir.

1.3.7.2. Vickers Centiciler

Vickers elmas ¢enticinin kare piramit karsit yiizeyler 136° lik agida kenarlar1 148° ve
yiiz ag1 168° dir. Vickers elmas sertligini (VDH) olusan izin gercek yiizey alanini ve
centici yiikiinii kullanarak hesaplayabiliriz. VDH degeri ortalama kontak basincindan

yaklasik olarak % 7 daha kiigiiktiir Vickers elmas sertligini;

VDH =2—58in% =1,8544d—P2 (1.12)

Denklemini kullanarak hesaplayabiliriz. Buradaki d parametresi kalici izin bir
kenarindan diger kenarma Olgiilen kosegen uzunlugudur. Genellikle Vickers
sertligini hesaplamak icin esitlik 1.12 kullanilmaktadir ve bulunan deger Vickers
sertligi olarak bilinir ve HV ile gosterilir. Ortalama kontak alanini kullanarak Meyer

sertligini veya ortalama kontak basincini buluruz.
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P=H=2— (1.13)

Seklinde ifade edebiliriz.
Meyer sertligi olan H ile HV arasindaki iligki ise; HV=94,5 H olarak yazilir.

Nanogentme testlerinde, kontak alam plastik derinlikte (hp) bulunur izdiisiim kontak

alani;
A=4h’ tan® 68 = A= 24,504h’ (1.14)

olarak verilir.

1.3.7.3. Berkovich Centiciler

Dort yiizlii Vickers geometrisinden daha sekilli keskin bir u¢ yapisina sahip olan
Berkovi¢ centici rutin olarak nanogentme testi i¢in kullanilir. Centme testlerinde
daha keskin kontrol sagladigi i¢in tercih edilmektedir. Ortalama kontak basincini

plastik girme derinligi (hp) ile hesaplariz ve izdiisiim alani;
A=3y3n?tan? @ (1.15)
ile hesaplanir. 0=65,27° olarak yerine yazilirsa;
A=24,5h (1.16)

olarak hesaplanir ve ortalama kontak basmcini veya sertlik;

He P _
24,5h

p

(1.17)
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olarak wverilir. Vickers genticide oldugu gibi Berkovich ¢enticide gercek yiizey
alaninin ¢entme derinligine oranmin ayni olmasi i¢in dizayn edilmistir ve 65,0333°
lik bir yiizey acisma sahiptir. Berkovich ve Vickers ¢enticiler i¢in malzeme

icerisindeki temsil zorlanma degeri yaklasik %8’dir.

1.3.7.4. Kiip Centiciler

Kayma c¢izgisi teorisine dayanan Berkovich ve Vickers g¢enticilerden farkli olarak
genisleyen oyuk modeli ile deformasyonu saglayan daha biiylik yiiz agilarma sahip
centicilerdir. Cok yiiksek yiik altinda olusan zorlanmalara karsilik gelmektedir.
Centme, radyal ve medial catlaklarin kirilma toklugunu 6l¢mek icin bir kesme
hareketiyle malzemeyi ¢entme islemlerinde kullanilmaktadir. Kiip kenarl ¢entici bu
kosullar altinda gerekli bir dar yiiz acisina sahiptir. Centicilerin keskinligine ragmen
alisilmis davranista nanogentme testini yapmak miimkiindiir ve kontak alani ifadesi,

yiiz agis1 6=35,26° oldugunda asagidaki sekli alir.
A=3{3n? tan” 9 = A=2,60h (1.18)

1.3.7.5. Knoop Centiciler

Vickers centiciye benzeyen Knoop c¢enticiler yaklasik 7 kat daha uzun kosegen
uzunluklarma sahiptir. Knoop ¢enticilerin sahip olduklar1 karsit yiizeylerin agilari
172,5° ve 130° dir. Cok sert malzemeleri arastirmada Knoop ¢enticiler
kullanilmaktadir. Kosegen uzunluklar1 diger centici tiplerine goére daha uzun

oldugundan 6l¢iim yapmak daha kolaydir.

Ciinkii olusturan izin izdiisiim alanmni belirlemek i¢in uzun kdsegen kullanilir. Knoop
sertlik degeri izdiistimiin kontak alanina dayanmaktadir ve asagidaki esitlikle ifade

edilir.

KHN = 2P (1.19)

al [cot 172,5 tan 130}
2 2
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1.4.8. ISE Davranisi ve Sebepleri

Plastik deformasyonunun baslangi¢ asamalarinda plastik deformasyonun nasil bir rol
oynadigmi yorumlayabilmek icin ¢entme testlerine olan ilgi artmaktadir. Ilginin
artmasimin diger bir nedeni de genellikle kiiciik yiiklerde biiyiik sertlik degerlerinin
elde edilmesinin (Centik boyu etkisi) nedenlerinin aragtirilmak istenmesinden

kaynaklanmaktadir.

Centik terslerinin temel dogasini daha iyi anlayabilmek icin kiigiik ¢entik test
yiiklerinde plastik deformasyonun baslangic asamalar1 diizenli takip edilmelidir.
Centik testlerine gosterilen bu ilgi hem ¢entik yiikii/deformasyon davranisi hem de
centik uygulanan malzemenin yapismin gézlenmesinde giinlimiizde test aletlerinin
oldukc¢a duyarli hale gelmesi ile birlikte giiniimiize kadar yapilan ¢aligmalara yeni bir

boyut kazandirmistir. (Armsrong et, 2006)

Daha onceden malzemeler iizerinde yapilan deneyler mikro sertligin uyguladigimiz

test yiikiine bagl oldugunu gostermektedir[9,12,44,45,46].

Ters Centik Boyutu Etkisinin
Gozlendigi Bolge

l (n< 2)

Centik Boyutu Etkisinin
Gozlendigi Bolge
(n< 2)

/

v Yiike l?a{;upll .': "~ Yiikten Bagimsiz
+ Mikrosertlik Bolgesi . Mikrosertlik Bolgesi

MIKROSERTLIK

Y

CENTIK TEST YUKU (BOYUTU)

Sekil 1. 9. Mikrosertligin test yiikiine gore degisimi

Sekil 1. 9’da goriildiigii gibi mikro sertlik; ¢entik test yiikiiniin artmasi ile azalan,
centik boyut etkisi ve ¢entik yiikiinlin artmasiyla artig gdsteren ters centik boyut
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etkisi olarak karsimiza c¢ikmaktadwr. Her iki etkide de sertlik degeri kritik bir
degerden sonra sabit kalmaktadir. ISE davranisini etkileyen bir¢ok neden vardir.
Centigin elastik toparlanmasi [Tate, 1945; Matt 1950], ¢entme islemi esnasinda
olusan islem sertlesmesi[47,48], plastik deformasyonunu baglayabilmesi i¢in gerekli
olan minimum yiik[49], c¢entme esnasinda olusan dislokasyon ilmeklerinin
biiyiikliigii [Upit and Varchenya, 1986], malzemenin plastik/elastik deformasyona
kars1 gostermis oldugu tepki[50], gerilme gradyentinin dislokasyonlarla olan
iligkisi[51], ylizeysel izlerde ¢entici koselerinin plastik bir mentese gibi hareketi [Ma
and Clarke, 1995], yiizeyde olusan oksitlenme ve kimyasal kirlenmeler[24], sicaklik
[Ren et al, 2002] ve ¢entici etrafinda meydana gelen yigilma (pile up) ve ¢okme (sink
in) [Gao and Huang, 2003] gibi sebepler ISE davranigini etkilemektedir.

1.4.9. Derinlik Duyarh Centme

Malzemelerin serlik analizleri i¢in ¢gentme testleri yaygin olarak
kullanilmaktadir. Geleneksel ¢entme testleri ile derinlik duyarli mikrosertlik (DDM)
analizleri arasindaki bazi farkliliklar olmasima ragmen her iki testte de amag aynidir.
Geleneksel sertlik testlerindeki ¢enticiyle uygulanan yiikiin kaldirilmasindan sonra
olusan iz, kontak alanini belirleyebilmek amaciyla optik olarak 6l¢iiliir. Uygulanan
yiiklin malzeme {izerinde olusturdugu izin kontak alanina orani sertlik olarak

tanimlanir ve asagidaki esitlikle ifade edilir.

IDu ulanan
Hmakro = Ay\g : (120)

kalan

Bu esitlikte hesaplanan sertlik degeri malzemeye uygulanan yiike karsi malzemenin
gostermis oldugu plastik tepkidir. Kontak alanma hassas bir sekilde belirlenmesi izi
goriintiileyen mikroskobun ayirma giicline baghdir. Optik mikroskobun ayirma
giiciinden daha kiigiik Olgeklerde Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) veya
Taramali U¢ Mikroskobu (SPM) ile goriintii almak daha iyi sonuclar verir.
Nanometre boyutundaki dl¢imlerde bu tekniklerden higbirisi uygun olmamaktadir.

Bu tiir 6l¢iimlerde Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM) kullanilmaktadir.
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Yiik miktar1 dogru bir sekilde olgiiliir ve yiikk ¢ok hassas bir sekilde malzemeye
uygulanirsa ¢entilen bolgeyi mikroskobik yontemlerle incelemeye gerek kalmaz.
Geleneksel tekniklerde sadece numune yiizeyinde kalan plastikligi 6l¢ebilirken DDM
teknigi ile yiikiin kaldirilmasi esnasinda ortaya cikan elastik geri kazanimi ve

baslangig elastikligini de dlgebiliriz.

Nanogentme testlerinde yiikiin uygulanmasi ve kaldirilmasi siiresince yer degistirme
verileri kaydedilir. Bu dlgtimler en az 0,1 nm yer degistirme ¢oziiniirliigline ve 0,1

uN yiik duyarliligina sahip aletlerle yapilmaktadir. (Baker and Burnham 2000)

Sekil 1,10°da derinlik duyarli ¢enticiler i¢cin bir yiikleme profili ve bu profile karsilik
gelen yiik degistirme egrisi gosterilmektedir. Ug siiriiklenmesi belli bir degerin altina
indiginde centme testi islemi baslayacaktir. Egrinin ylikleme kismi batmaya karsi
gosterilen direncin bir 6l¢iisiidiir. Yiikleme egrisinin egimi numunenin ¢entici sekline
ve boyutuna gore farkliliklar géstermektedir. Zamana bagh plastiklik ya da siiriinme
analizlerinde ise yiikiin maksimumda tutuldugu bolim kullanilmaktadir. Yiikiin
kaldirilmasiyla batma derinligindeki geri kazanim miktar1 elastiklik derecesi ve geri

kazanilmis elastik deformosyanla dogrudan iligkilidir.

Maksimum ylkte
. 1 bekletme

Yuk
L L
Yuk
1 1
1
1
1
1
1
1
1
3 1
s :
1
1
1
1
\J

| 3 I Yukle /
- ' / Yilkii kaldirma

(Bosaltma)

\

(@) T T T T 1T 1 1> (b T T T T T T T T T
Zaman Yerdegistirme

Sekil 1. 10. Tipik bir centme testi i¢in a) Yiikleme profili b) Yiik-yerdegistirme egrisi
Malzeme iizerindeki yiikiin kaldirilmasiyla elastik olarak deforme edilmis

malzemedeki iz ortadan kalkacaktir. Bu durumu yer degistirme egrisinde, bosaltma

egrisinin, yiikleme egrisi lizerine geri doniisii olarak gézlemlenecektir.
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Elastoplastik bir malzemeye ait yiik degistirme egrisi ise sekil 1.11°de goriilmektedir.
Elastoplastik malzemeler hem elastik hem de plastik 6zellik gosteren malzemelerdir.
Plastik deformasyona ugramis malzemelerde genellikle higbir geri kazanim
gozlenmez. Sekil 1.11°de tamamen elastik 6zellik gosteren kaucuk bir malzemede
centme yOntemi ile sertlik Olciimii yapildiginda belirli bir sertlik degeri
gbzlenemeyecektir. Ciinkli bu tiir malzemeler ¢entme isleminden sonra tamamen
kendini toparlayarak c¢entme izi birakmamaktadir. Bundan dolay1 derinlik duyarli
centme testleri bu malzemelerin incelenmesini imkan verdiginden dolay: biiytlik

avantajlar saglamaktadir.

Yiikleme-bosaltma egrilerinin her bir bolimi icin farkli analiz teknikleri

gelistirilmistir.
Yiikleme kismi hem elastikligi hem de plastikligi iceren bir model gerektirmektedir.

Yiikii tutma kismi genellikle siiriinme davranigini incelemek i¢in kullanilmaktadir.

Yiikiin kaldirildig1 kismi ise malzemenin elastik geri kazanimi gostermektedir.

a) Ideal Elastik b) Elastoplastik c) Kati Plastik

Yik
Yuk
Yuk

Y/

(@) (b) (c)

Yerdegistirme Yerdegistirme Yerdegistirme

\/

Sekil 1. 11.Elastiklikteki farkliliklar1 gdsteren yiik yer degistirme egrileri a) Ideal
elastik b) Elastoplastik c¢) Kat1 plastik numune

Kullanilan modele en az bagimlilik gosterdiginden dolay1 ¢entme egrisinin bosalma
egrisinin kullanildig1 teknikler uygulamalarda yaygin olarak kullanilmaktadir.
Nanocentme deneylerinden elde edilen sonuglar1 degerlendirmek igin dort varsayim
kullanilmaktadir. Bunlar; (i) ¢enticinin egrilik yaricapt numune yiizey ile

karsilastirildiginda ¢ok kiigiik oldugu (ii) ¢enticinin ve numune boyutlarinin kontak
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alanmna gbére ¢ok biiyiikk oldugu (iii) g¢entik boyutunun tiim sistemle
karsilastirdigimizda ¢ok kiiclik oldugu ve (iv) kontak durumundaki cisimlerin
strtinmesiz oldugu ve sadece normal dogrultusundaki kuvvetlerin numuneye

iletildigi kabul edilmektedir.

1.4.10. Yigilma (Pile-Up) ve Cokme ( Sink-in) Davranislari

Malzemelerin mekaniksel 6zelliklerini belirlemek amaciyla yapilan yiik degistirme

deneylerinde ¢entici etrafinda yigilma ve ¢okme gézlenmektedir. (Sekil 1.12.).

Gorunen kontak capi Gorlnen kontak ¢api
"—’,z ;‘,\?
(Yllgllma)/ e E&Kﬂﬁ
pile-up | |
! :'*x Gergek
Gercek kontak capi
kontak capi

7
»” _Centici kenar

v/ _Gercek kontak yiizeyi

s
2~  cevresi

Sekil 1. 12. Pile up ( yig1lma) ve sink-in (¢c6kme) davranigsinin sematik gosterimi

Bundan dolay1 kontak alani net bir sekilde Sl¢iilemediginden yapilan Ol¢limlerde
hatali ¢ikmaktadir. Ornegin; sert altlik iizerine kaliplanan yumusak ince filmlerde

yigilma etkisi olduk¢a yaygin bir sekilde goriilmektedir. (Beegan, 2003)

Sertlik hesaplar1 yapilirken olusan yigilma ve c¢okmeleri dikkate almak
gerekmektedir. Ciinkii Oliver-Pharr modeli yigilma etkisini hesaba katmadigindan
dolay1 bu modelle hesaplanan sertlik degerleri beklenilenin iizerinde ¢ikar ve hatali
sonuglar verir. Sonraki durum i¢in materyalde yigilma ya da ¢dkme meydana

gelirken dnceki durumda ¢entici etrafinda ¢okme meydana gelmemektedir. Bundan
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dolay1 ¢okmenin bagka olarak gozlendigi sert seramiklerle yigilmanin gozlendigi
yumusak materyaller i¢in bu metotla belirlenen kontak alani hesaplarinin hatali
olmas1 beklenilen bir durumdur. Dogru kontak alani arasindaki fark yigilma ve
cokmelerden dolay1 siirekli artmaktadir. Bu durumu ortadan kaldirmak igin yer

degistirme yaklasimi kullanilmaktadir.

1.4.11. Ol¢iim Sonuclarinin Degerlendirildigi Metot

Tipik yiikleme ve bosaltma egrileri lizerinden yer degistirme yaklasimi kullanilarak
Olciim sonuglar1 degerlendirilmektedir. Yikleme sirasinda ¢entici numunede hem
plastik hem de elastik deformasyon olusturur. Yiikleme egrisi malzemenin sertlik

hesabinda kullanmaktadir.

hf *
_1-d"S (1.21)

maks

Bu esitlikteki d* Vickers piramit i¢in 5°dir.

Denklemde h¢h degerlerini kullanarak S degerlerinin hesaplayip daha sonra

% =9.96-12.64(1—-S) +105.42(1-S)* - 229.57(1- S)* +157.67(1-S)* (1.22)

max

1.22 denkleminden hareketle Anaks degeri elde edildi daha sonra

H = —maks (1.23)

maks

denkleminden sertlik degerleri ki burada H sertliktir

E=" (1.24)

denkleminden ise Elastisite modiilii degerleri elde edildi ki burada E etkin elastik

modiludir.
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1.5. Yiiksek Sicaklik Siiperiletkenleri

1.5.1. Giris

Siiperiletkenligin 4K’de civada bulunusundan sonraki yaklagik 75 yil boyunca bilim
adamlarmin amagclar1 daha yiiksek sicakliklarda siiperiletkenlik gosterebilen yeni
malzemeler elde edebilmek oldu. Yapilan arastirmalar sonucunda seksenli yillara

kadar yalnizca bilinen birka¢ metal, alasim ve bir grup seramik malzeme bulundu.

BCS teorisinin 6ngoriisiine goére 30K’in {istiinde kritik gecis sicakligma sahip
stiperiletkenler “yiiksek sicaklik stipekiletkenleri” (YSS) olarak adlandirilmaktadir ve
ilk 6rnekleri 1986 yilinda ortaya ¢cikmistir. Bundan sonra 1986 yili, yiiksek sicaklik
stiperiletkenligi ilizerine yapilan ¢aligmalarin baslangici sayildi ve yeni YSS oksitler
hizl1 bir sekilde ortaya ¢ikarilmaya baglandi. Bu alanda en 6nemli olay; 1987 yilinda
Alabama ve Houston iiniversitelerindeki arastirma gruplarmin; yitriyum, baryum,
bakir ve oksijenden (YBayCu3O;x) olusan karisik bir fazda 92K civarinda

stiperiletkenligi gozlemeleri olmustur.

Yiiksek J. ve H¢ degerlerine sahip olmalar1 nedeniyle teknolojik olarak yiiksek
kullanim potansiyeline sahiptirler. Ayrica, uygulamalarda {iretimi ucuz ve kolay olan

siv1 azot sicakliginda kullanilabilmektedirler.

YBaCuO, BiSrCaCu, TIBaCaCuO ve HgBaCaCuO gibi yiiksek sicaklik siiperiletken
seramik oksitler izotropik tabakali kristal yapidadirlar. Bu tir malzemelerin
birgogunda bakir oksit bulunur ve bu tiir siiperiletkenlerde, siiperiletkenligi saglayan
bu CuO; tabakalaridir[52]. YSS seramiklerinin diger 6nemli bir 6zelligi de; metalik
davranis gostermeleridir. Pek c¢ok oksit malzeme, elektriksel bakimdan yalitkan
ozellik gosterdigi halde YSS seramik oksitler metalik 6zellik gosterirler. Bakir iceren
oksit kristallerinin oda sicakligindaki iletkenlikleri, bazi diizensiz metalik

alasimlarinin iletkenlikleri mertebesindedir.
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Bugiin ulasilan en yiiksek kritik sicaklik Hgi,ThBagy CazCussOi27  igin
138K’dir[53]. Bu malzemeleri kullanarak; elektromanyetik beyin dalga detektorleri,
levitasyon trenleri (maglev), yiiksek ¢oziiniirliiklii mikrodalga filtreleri ve yiiksek

alanli miknatislar iretme ¢aligmasina devam edilmektedir.

1.5.2. Yiiksek Sicakhk Siiperiletkenlerinin Yapisal Ozellikleri

Stiperakimlarinin maksimum degerlerinin, Cu-O diizlemlerine dik dogrultuda ¢ok
diisiik ve diizlemlerde ise yiiksek oldugu kesin olarak bilinmektedir.YBa,Cu3O7.g
ince filmlerindeki bakir-oksijen diizleminde 10 A/m? lik kritik akim yogunlugu
degerine ulasiimistir[1]. C dogrultusundaki akim yogunluklar1 ¢cok daha diisiiktiir. Bu
bize akimin iki boyutlu oldugunu gostermektedir. Bulk seramiklerde akim yogunlugu
smir etkileri gibi faktorler yiiziinden ¢ok daha diisiiktiir. Cok kristalli yapidaki
YBa,Cu3z07.5 drneklerinde kritik akim yogunlugu 10° — 10" A/ m? arasindadir[54]. Bu
degerlerin pek ¢ok uygulama i¢in ¢ok diisiik oldugu goriilmiistiir. Bu malzemelerde
icinde akimin ¢ok iyi aktig1 tanecikler ve bu tanecik ara yilizeylerinde yalitkan gibi
davranan safsizliklar mevcuttur. Akim hem taneciklerden, hem de tanecikleri ayiran
simirlardan gegmek zorundadir. Bundan dolayi tanecikler arasi akim sadece zayif bag
davranis1 olarak bilinen Josephson olay1 ile gecer. Pek c¢ok bilim adami, bu

malzemelerdeki kritik akimi1 bu etkilerin sinirlandirdigina inanmaktadir[1].

Yiiksek sicaklik siiperiletkenlerinde es uyum uzunlugu, niifuz derinliginden g¢ok
kiigiik oldugundan bu siiperiletkenler II. Tip siiperiletkenlerdir. Yiiksek sicaklik
stiperiletkenlerinde =~ manyetik  vortekslerin ~ (girdaplarin)  sabitlenmesinin
zayiflamasinda ve bunun sonucunda akim etkisinin azalmasinin sebebi alt kritik
manyetik alan He degerinin diisiik, st kritik manyetik alan Hc, degerinin ¢ok yiiksek
olmasidir[52].

Yiiksek sicaklik siiperiletkenlerinde hemen hemen tamamu izotropik olan diisiik
sicaklik siiperiletkenlerin aksine yiliksek uzaysal anizotropi goriilmektedir. Kritik
akim yogunlugu, kritik alan, manyetik alanin girme derinligi ve direng dl¢timlerinde

anizotropi kendini gostermektedir. Bi- tabanl bilesikler La ve Y tabanli bilesiklerden
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daha anizotropiktir. Anizotropi, yliksek sicaklik siiperiletkenligi i¢in esas oldugu
varsayilan tabakali kristal yapidan kaynaklanmaktadir.

Yiiksek kritik sicakliklt yeni materyaller yapmak i¢in arastirmacilar yiiksek sicaklik
stiperiletkenlerine ¢esitli nadir element iyonlar1 katkilamislardir. Bu katkilamalarin
bazilar1 T¢’yi arttirmasma ragmen bazilarinin azalttigi goriilmiistiir[41,55]. Diisiik
sicaklik siiperiletkenleri ile yiiksek sicaklik siiperiletkenleri arasindaki 6nemli bir

farklilikta ytiksek sicaklik stiperlitekenlerinin homojen olmamalaridir.

1.5.3. YBCO’nun Kristal Yapisi

Stv1 azot sicakligmin {izerinde gecis sicakligi gdsteren ve sivi azot kullanilarak
sogutulan 1ilk siiperiletken malzemelerdir. YBCO yapidaki atom oranlarina baglh
olarak 1-2-3 malzemeleri olarakta anilir. YBCO oksijen stokiyometresine gore ¢ok
hassastir ve buna bagh olarak farkli fiziksel ve yapisal ozellikler gdstermektedir.
YBa;Cuz07., genel formiiliiyle verilen bu malzemeler y’nin iki farkli degerinde ¢ok
belirgin farkliliklar gostermektedir. y =0 i¢in YBa,CuOy bilesiginin gecis sicakligi
92 K olup ortorombik yapida diizenli zincir yapiya sahiptir, buna karsm vy =1 i¢in
YBa,CusOg bilesiginin gecis sicakligi yaklagik olarak 60 K olmakta ve kristal yap1
tetragonal olup zincir yapr gostermemektedir. Fakat siiperiletken durum sadece

ortorombik yapida meydana gelmektedir[1].
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Sekil 1. 13. YBCO’nun Kristal Yapisi

Yitriyum atomu CuO, diizlemlerini ayirir. Yitriyum yerine ii¢ degerlikli atom
konulursa, siiperiletken 6zelliklerde ¢ok fazla degisiklik gézlenmez[56]. Ortorombik
fazda a-yoniindeki oksijen eksikligi, birim hiicrenin hafif¢e sikismasina neden olur.
Boylece a-Orgii parametresi b-0rgii parametresinden kiiclik olur[56]. Ortorombik
yapida hem CuO; diizlemleri hem de Cu-O zincirleri siiperiletkenlige katki saglarlar.

CuO; diizlemleri tastyici yiikleri igerirler.

1.5.4. YBa,CuO; Bilesiginin Faz Diyagramm

YBCO (123) bilesigi, 1200 ‘C’nin iizerindeki sicakliklarda Sekil 1.14’de goriildiigii
gibi Y,03t+s1v1 faz (L) olarak ayrisir. [59] Burada sivi faz L, BaO+CuO karigimi

42



olarak bilinmektedir. Sicaklik 1200 'C’nin altina disiiriildiiginde ise, bu iki faz
peritektik reaksiyonla Y,BaCuOs (211) bilesigini olusturur. Sicaklik 1000 'C
civarinda iken Y,BaCuOs (211), siv1 faz ile tekrar reaksiyona girerek YBa,Cu3Ox

bilesigini olusturur.

YzBaCUO5+L(3BaCU02+2CuO) — 2YBa,CuzOy (1.25)
Sicaklik (°C)

1400 — L
Y;03+L

1200

211+L

1000
123+L

211+123

800 [~

5Y,0; 211 123 3BaCu0;
+2Ba0 +2Cu0

Sekil 1. 14. Y-Ba-Cu-O sisteminin ikili faz diyagrami[57].

Kritik akim yogunlugu gibi fiziksel 6zelliklerin istenilen diizeyde sonu¢ vermesi igin,
Y Ba,CusOy siiperiletkenlerinin olugsmasindan sonra, artik kalan sivi fazi siiperiletken
yap1 icerisine homojen olarak dagilmasi gerekmektedir. En son olusan yapinin
homojen olabilmesi i¢in 6ncelikle 211 siv1 faz icerisine diizenli ve kiigiik ¢aplarda
dagitilirsa siiperiletken fazin biiylime orani artacaktir[58]. Ancak 211+L bolgesinde
211’in biiyiikliigiiniin kontrolii imkansizdir. Bundan dolay1 baslangic noktasi olan
Y203 bolgesinin kontrolii ile yapilabilir. Ciinkii 211°ler Y,03’den olusmaktadir.
Sonug olarak; eger Y,O3 kati parcaciklar1 baslangicta sivi faz igerisinde homojen

olarak dagitilirsa, 211 faz1 da 123 faz igerisinde homojen olarak dagilmis olacaktir.
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Bunu elde etmek icin Eritme Hizli Sogutma Yontemi ¢ok yaygin olarak
kullanilmaktadir[58].

Bu yontem uygulanirken eritilip hizla sogutulmus olan YBa,CusOx numunesi,
dogrudan biiyiitme islemine tabi tutulmamalidir. Ciinkii hizli sogutulmus olan
plakalar yapisal olarak homojen degildir ve Y03 pargaciklar1 biiyiiktiir. Son yapida
211’in  homojen ve kiigiik boyutta dagitilmast i¢in bu plakalar iyice
ogitiilmelidir.[59]

1.5.5. YBa,Cu30Oy Bilesiginin Kristal Yapisi

Oksit siiperiletkenler; perovskite yapiya sahiptirler. Simdiye kadar bulunan pek ¢ok
yiliksek sicaklik oksit siiperiletken, iki veya {ic metalle birlikte bakir metalinden
olusmustur. Ornegin 123 bilesigi olarak bilinen YBa,CusO7x , Y, Ba ve Cu
metalinden olusmustur. Burada “x” oksijen eksikligini gostermektedir. YBCO
stiperiletkenlerinin kristal yapisi, oksijen miktarma olduk¢a baghdir. Bu deger x=1
(YBa,Cu30g) ve x=0 (YBa,Cu307) arasinda degistigi takdirde, siiperiletkenin kristal
yapist ortorombik yapidan tetragonal yapiya doniisiir. Bu, Sekil 1.13.°de

gosterilmistir. Eger 0<x<0,5 ise bilesik ortorombik ve siiperiletken; 0,5<x<1 arasinda

ise tetragonal ve yar1 iletken 6zellik gostermektedir[53].

Bu durum g¢izelge 1.2.’de gosterilmistir. Oksijen miktarindaki degisim malzemenin
hazirlanmasi sirasinda 1sitma ve sogutma sartlarma baghdir. Oksijen miktar1 arttikca,

stiperiletkenlige gecis sicakligi da artar.

Kompozisyon X-degeri Gegis Sicakligi
YBa,Cu307 0 ~92 K
Y Ba,Cu306 75 0,25 ~60 K
Y Ba,Cu306 50 0,50 ~25 K
YBa,Cu30y 1,0 Stiperiletken degil

Cizelge 1. 2. Oksijen Miktar1 ve Kritik Sicakliklar
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Sekill.13.’de goriildiigi gibi, YBa,CuzO; ortorombik birim hiicresi c-ekseni boyunca
Y, Cu(2), BaO,Cu(1), BaO, Cu(2) ve Y diizlemlerinden olusan bir paket gibidir.
Temel yapida {i¢ kiibik yapi vardir. Bunlardan ikisinin merkezinde Ba atomu,
digerinde ise Y atomu yer alir. Bu kiiplerin her kdsesinde Cu atomlari, kenar
ortalarinda ise oksijen atomlar1 yer almaktadir. Yitriyuamun en yakin sekiz oksijen
komsusu, baryumun ise en yakin on oksijen komsusu vardir. Ayrica iki tane Cu(1) ve
iki tane Cu (2) diizlemleri vardir. Cu (2) diizlemleri perovskite yapiya Ornektir.
Oksijen boslugu ise Y diizleminde dort tane, Cu(l) diizleminde ikiser tane olmak

iizere toplamda sekiz tanedir[59].
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2. MATERYAL VE YONTEM

2.1. Giris

Bu bolimde, siiperiletken malzeme hazirlama yontemleri ve c¢aligmalarimizda
kullandigimiz malzemenin hazirlanis1 ve kullanilan deneysel Ol¢lim yontemleri
tanitilacaktur.

Yiiksek sicaklik siiperiletkenlerinin fiziksel 6zellikleri malzeme hazirlama
teknikleri ile dogrudan etkilenmektedir. Bu nedenle, seramik siiperiletkenler
hazirlanirken ¢ok degisik metodlar denenmektedir. Bu metotlardan bazilar1 sunlardir:
Nitrat yéntemi[sol, Eritme-Dokiim yéntemi[51], Sol-Gel yontemi, Piiskiirtmeli

Kurutma yontemi, Cokeltme yontemi, Katihal Tepkime Yontemi. Bu yontemlerden

birkag tanesini inceleyelim.

i. Katihal Tepkime Y ontemi

Bu yontemde bilesikler, oksit veya karbonat gibi baslangic maddeleri ile hazirlanir.
Baslangi¢c maddeleri uygun oranlarda karistirilir ve homojen bir karigim elde etmek
icin saatlerce havanda ogiitiiliir. Ogiitiilen tozlara ilk 1s1l islem olan kalsinasyon
asamasinda uygulanir. Kalsinasyon isleminin amaci1 baslangic karigimindaki
istenmeyen bazi maddelerin gaz halinde ortamdan uzaklastirilmasini ve ikili bazi
fazlarin olusmasini saglamaktir. Bu islem katihal tepkime ydnteminin temelini

olusturmaktadir.

Bir potaya konulan tozlar kalsinasyon iglemi i¢in programlanabilir bir firin igerisinde
belli sicakliklarda belirli siirelerde tutulurlar. Daha sonra firindan ¢ikarilan tozlar

agat havan igerisinde ara 6glitme islemine tabi tutulurlar.

Kalsinasyon isleminden sonra sinterleme islemine gegilir. Sinterleme Oncesi sekil
vermek ve tanecikler arasi baglantilar1 giiclendirmek i¢in 4-6 ton basing altinda
presleme islemi yapilir. YBCO numuneleri oksijene duyarli malzemeler olduklar1

icin sinterleme islemi oksijen ortaminda yapilir. Sinterleme islemi numunenin oda
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sicakligindan belirlenen sicakliga kadar artirilmast ve belirli bir siire o sicaklikta

bekletildikten sonra yavasga oda sicakligina sogutulmasi islemlerini igermektedir.

Bu yontemde ara 6gﬁtme[62], tavlama sicakligi, bekleme siiresi ve yavas sogutma ¢ok
onemlidir[63]. Numunelerin i1sitilmasindan sonra i¢inde meydana gelebilecek i¢
zorlanma ve gerilmelerden kaginmak i¢in firmm yavasca sogutulmalidir. Dikkat
edilmesi gereken bir noktada kalsinasyon kabinin dogru se¢ilmesidir| 1].Kalsinasyon
kabmin yapildigi malzemede yiiksek sicakliklarda numune icerisinde sizmalar

olabilir.

Katihal tepkime yonteminde kalsinasyon, 6giitme ve sinterleme siiresi ve sicakligi
stiperiletken malzemenin cinsine gore degismektedir. BSCCO ile TBCCO aileleri

icin 750 — 850 'C arasinda ve YBCO ailesi i¢in 850 — 950 'C arasindadir[64].
ii. Eritme Dokiim Yontemi

Bu yontemde baslangi¢ tozlar1 stokiyometrik oranlarda tartilip karistirilarak 20-30
saat ogiitiiliir. Hazirlanan karigim erime noktasi yiiksek bir pota icerisine konularak
kalsinasyon islemine tabi tutulur[1,61,64]. Kalsinasyon islemi oda sicakligindan
itibaren malzemelerin eriyebilecegi yiiksek bir sicaklik (1050-1250 ‘C) altinda
yapilir. Istenilen sicaklikta malzeme belirli bir siire bekletilir. Eriyik haline gelen toz
karisim ¢ok kisa bir siirede soguk plakaya dokiiliir ve ikinci bir plaka hizlica lizerine
bastirilir. Bu sekilde ¢ok ince tabakalar halinde elde edilen malzeme amorf yapi
ozelligi kazanmig olur. Daha sonra bu ince tabaka halindeki malzemeler 6giitiilerek
toz haline getirili. Bu tozlar preslenerek istenilen biiyiikliikte kalip haline
donistiiriiliir ve gerekli sicaklikta yeterli siire bekletilerek siiperiletken malzeme elde

edilmis olur.

Bu yontem; yap1 igerisindeki gozenekleri azaltarak yliksek yogunlukta homojen
numunelerin  hazirlanmasma imkan saglamaktadu[59]. Bu yontemle pargaciklar
arasindaki baglantilar artmakta ve var olan baglantilarda giiclenmektedir. Bunun
sonucunda da malzemenin elektriksel, yapisal ve mekanik Ozellikleri

iyilesmektedir[59]. Bu yontemin bagka bir avantaji da istenilen biiyiikliikte ve sekilde

47



numune Uretebilmesidir. Yine katihal tepkime yonteminde de oldugu gibi bu
yontemde de pota ile numunenin kimyasal reaksiyon vermemesine dikkat
edilmelidir. Bu tiir istenmeyen kimyasal reaksiyonlar1 engellemek icin yiiksek

ergime sicakligina sahip platin krozeler kullanilmaktadir[59].
iii. Nitrat Yontemi

Seramik siiperiletken hazirlama yontemleri katihal ve eritme dokiim metotlarina
alternatif olarak son yillarda ortaya c¢ikmistir. Bu metotta, hazirlanmak istenen
malzeme miktar1 kadar, amonyum nitrat malzemeye karistirilir. Hazirlanan karisim
beher igerisine konularak yaklasik 180-220 'C arasindaki sicaklikta karistirilarak sivi
hale getirilir N,O, NO, vb. gazlarin ¢ikis1 gozlenirken karistirma islemine devam
edilir. 180 ‘C’den sonra sicaklign daha hizli bir sekilde artirilmasiyla yaklasik 240
‘C’de ekzotermik bir reaksiyon gerceklesir ve yogun bir gaz cikist gdzlenir.
Sicakhigin aniden 400 ‘C’ye ¢ikarilmasiyla sivi haldeki karisim siyah renkli kat1 hale
gecer. Hizli bir ekzotermik reaksiyonun stokiyometri kaymasina sebep olabilecegi
diisiincesiyle diisiik hizli 1sitma islemi tercih edilir. Yavas sogutma ve siirekli
karistirma gaz ¢ikisinin diizenli ve siirekli olmasini saglar. Bu sekilde hizli bir
ekzotermik reaksiyon gozlenmeyip sivi halden kat1 hale doniisiim daha uzun siirede

gergeklesir[59].

Kat1 haldeki ¢okelti 6giitiilerek toz haline getirilir ve 24-48 saat araliginda kalsine
edilir. Kalsine edilen tozlara ara 6glitme islemi yapilarak preslenerek yiiksek
sicakliklarda 1s1l isleme tabi tutularak siiperiletken malzeme elde edilmis olur. Bu
yontemin diger yontemlere gére homojen olmasi, ince taneli yapida olmasi ve kisa

1s1l iglem siiresine sahip olmas1 gibi avantajlar1 vardir[59].
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2.2. Deneysel Cahismalar

2.2.1 YBa,;Cu30y7.; Bilesiginin hazirlanmasa.

Y1xLuxBa,CusO7.5 bilesigini hazirlamak i¢in kimyasal bilesiklerin saflik

dereceleri ve molekiil agirliklari ¢izelge 2.1.’de verilmistir.

Simge Saflik (%) Molekiil Agirhigi Isim
Y03 99,99 225,81 Itriyum OKksit
Lu20s 99,90 397,93 Lutesyum OKksit
BaCO; 99,98 197,35 Baryum Karbonat
CuO 99,995 79,54 Bakir oksit

Cizelge 2. 1. Y14LuBa,Cuz07. 5 bilesigini hazirlamak i¢in kimyasal bilesiklerin

Cizelge 2.1°de kimyasal bilesikler kullanilarak;

saflik dereceleri ve molekiil agirliklar1

[(L1-%)/2]Y,0, + (x/ 2)Lu,0,+2BaC0,+3Cu0 +(1/2)0, - Y, Lu Ba,Cu,0, ,+2CO,

(2.1)

bagintis1 kullanilarak baslangi¢c kompozisyonu hazirlandi.Bu denklemde x= 0, 0,05,

0,1, 0,2, 0,3 ve almarak 8-9 gramlik toplam bes farkl karisim, ¢izelge 2.2. gibi

hazirlandi.

Y,0s (gr) | BaCOs(gr) | LupOs(gr) | CuO(gr) | Toplam
Temiz 2,2581 3,9470 0 2,3862 8,5913
0,05 2,1451 3,9470 0,1989 2,3862 8,6773
0,1 2,0322 3,9470 0,3979 2,3862 8,7634
0,2 1,8064 3,9470 0,7958 2,3862 8,9355
0,3 1,5806 3,9470 1,1937 2,3862 9,1076

Cizelge 2. 2. 8 gramlik Y1.4LuxBayCu3O7. s bilesigin; iiretmek i¢in kullanilan

baslangi¢ karigim miktarlari
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Bu kimyasal bilesikler, 1/10000 gr hassasiyete sahip Precisa XB 220A hassas terazi
ile tartildi. Bu tozlar; agat havan icerisinde 30 dakika karistirildiktan sonra homojen

bir karisim elde etmek i¢in, yaklasik olarak 2 saat kadar elle 6giitiildiiler.

Seramik potalara konulan toz numuneler oda sicakliginda Protherm 1sil kontrol
birimi kullanilan ALSER marka programlanabilir bir firina yerlestirildi. Firin
sicakligi dakikada 3 “C hizla artirilarak her bir katki i¢in farkli sicakliklarda 1s1l islem
uygulandu.

2.2.2. Lutesyum Katkisi icin Uygulanan Isil islemler

Oda sicakliginda firma konulan lutesyum katkili YLuO,YLu005, YLuO1, YLu02,
YLu03 toz numuneler; sekil 2.1 goriildiigii gibi dakikada 3 “C hizla 1sitilarak A=895
‘C derecede 20 saat bekletildi. Daha sonra 1°'C/dk hizla oda sicakligina kadar
sogutuldu. Elde edilen bilesigin sert yapida ve siyah renkte oldugu goriildii.

T (°O)

20 Saat
895 [,

\ 4

3°C\dk 1°C\dk

» t (Saat)

Sekil 2. 1. Toz karisimin kalsinasyon iglemi

2.2.3. Presleme Islemi

Toz bilesikler yeterince 6giitiildiikten sonra; bu tozlarin her biri 1gr gelecek sekilde
tartild1 ve sekil 2.3°de goriilen kaliplara konuldu. TUMAS (Max 40 MPa) marka
hidrolik pres ile Sekil2.4 ‘de. 3 ton/cm? basing altinda 5 dk kadar preslendi. Sonugta

~lcm ¢apinda preslenmis numuneler iiretildi. (Sekil 2.2)

50



Sekil 2. 2. Kaliplanmis numuneler

Sekil 2. 3. Kalip
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Sekil 2. 4. Press

2.2.4. Tavlama Islemi

Numuneler tavlama islemleri i¢in sekil 2.6’da gdsterilen Protherm marka silindirik
bir firina oda sicakliginda konuldu ve 3°C/dk hizla 650 ‘C’ye, bu sicaklik dakikada 3
‘C artirilarak 950°C’ye kadar sitildi. Bu sicaklikta 25 saat oksijen atmosferinde
bekletilen numulerin sicakligi 1°C/dk hizla 650°C’ye diisiiriildii ve bu sicaklikta 6
saat oksijen atmosferinde bekletildi. Ardindan dakikada 1°C hizla oda sicakligina
kadar sogutulan numuneler firindan ¢ikartildi. Sinterlenen bu numunelerin siyah

renkte olduklar1 gézlemlendi ve bu iglemler tiim numuneler i¢in ayr1 ayr1 tekrarlandi.
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T (°C) O, verild)

25 Saat
950 >

1°C\dk
3°C\dk 6 saat
650

Sekil 2. 5. Sinterleme islemi grafigi

Sekil 2. 6. Protherm marka silindirik bir firm

2.2.5. SEM (Taramah Elektron Mikroskobu) Calismalar:
Taramal1 Elektron Mikroskobunda (SEM) goriintii, yiiksek voltaj ile hizlandirilmig

elektronlarin numune {izerine odaklanmasi, bu elektron demetinin numune yilizeyinde

taratilmasi sirasinda elektron ve numune atomlar1 arasinda olusan cesitli girisimler

53



sonucunda meydana gelen etkilerin uygun algilayicilarda toplanmasi ve sinyal
giiclendiricilerinden gecirildikten sonra bir katot 1smnlar1 tiipliniin ekranina
aktarilmasiyla elde edilir. Boylece, numunelerin yiizey yapilari, icerdikleri fazlar ve

taneciklerin yapi icerisindeki dagilimlar1 hakkinda bilgi edinilebilir.

SEM goriintiileri Kirikkale Universitesinde JEOL5600 marka taramali elektron
mikroskobu kullanilarak 250-1000-1500-2000-2500 kat biiyiitme ile alind1.

2.2.6. Elektiriksel Ozdirenc¢ Olciimleri

Urettigimiz numunelerin 6zdireng dlgiimleri icin standart doért nokta ydntemini
kullandik. Numuneleri sekil 2.7.de gosterildigi gibi ultrasonik lehim makinesi
kullanilarak bakir tellerle indium lehim kontaklar yapildi. Ol¢iim hatalarini en aza
indirebilmek icin kontaklarin ayni hat iizerinde yer almalarina ve kontaklar arasi
mesafelerin esit olmasma dikkat ettik. Daha sonra numunelerin 6zdirenglerini sekil
2.7 de gosterilen deneysel diizenekle sicakligi bagli olarak
VA
1t 2.2)

Bagintisi ile hesaplandi.

o

Bu bagmtidaki A, numunenin kesit alan1 (A=a.h mmz) ; £, i¢c kontaklar aras1 mesafe;

V, i¢ kontaklardan 6lgiilen gerilim ve I, numuneye uygulanan akimdir.

Sekil 2. 7. Standart dort nokta ydontemine gore (a) numunelere yapilan kontaklar ve

(b) parametrelerin sematik gosterimi
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Elektiriksel 6zdireng dlgiimleri, Bolu Abant Izzet Baysal Universitesi’ndeki sekil
2.8.de gosterilen’’Cryogenic Liquid Helium Cryostat Sistem (10-300K )’ arasinda
Ol¢itim yapabilen kriyostat sistemi ile gergeklestirildi. Bu dl¢iimlerle numunelerin
stiperiletkenlik, kritik gegis sicaklig1 ve normal bolge 6zdirenci gibi parametreleri

belirlendi.

)
1

Sekil 2. 8. Ozdireng dl¢iimlerinin yapildig1 Cryogenic marka sivi helyum kriyostat

sisteminin fotografi

b

Kaydedici
T L

’/ \\//

0°C

Sekil 2. 9. Standart dort-nokta yontemi ile 6zdireng 6l¢lim diizenegi
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2.2.7. Malzemenin Hazirlanmasi ve Parlatilmasi

Numuneler ¢entme isleminden dnce kaliplama ve parlatma iglemi olarak iki

asamadan gegcirildi.

i. Kaliplama: Soguk kaliplama isleminin kullanildig1 bu asamada, 15 birim epoksi
ve 2 birim sertlestirici karisim haline getirildi ve bu karisim 15 dakika boyunca
karistirildi. I¢inde kabarciklarin olusmamast igin, karisimin tek yonde ve yavasca
karistirilmasina dikkat edildi. Daha sonra hazirlanan bu siv1 karisim, 6nceden kalip
icine konulmus numunelerin lizerine dokiildii ve tamamen sertlesmesi i¢in yaklasik

18 saat bekletildi.

ii. Parlatma: Bu asama bir dizi parlatma asamalarini igerir. Her kademenin numune
ylizeyinde olusturdugu deformasyon ve ¢izigi minimuma indirmek ig¢in, her
kademede bir oncekinde kullanilan asindiricidan daha ince asindirict kullanildi.
Parlatma islemi Gripo-2V cihazinda yapildi. 1k olarak numuneler sirasiyla 1200,
2400, 4000 meshlik zimpara kagitlarina tutuldu. Bu islemler esnasinda, numunenin
1sinmasini 6nlemek i¢in zimpara kagitlarina siirekli su tatbik edildi. Daha sonra, nihai
parlatma i¢in suyla siispansiyon halinde bulunan farkli tane boyutlarina sahip elmas
tanecikler kullanildi. Swrasiyla, 3um ve Ium boyutlarindaki elmas siispansiyonlari
farkli ¢uhalarm iizerine uygulandi. Bu asamada malzemenin 1sinmasini 6nlemek i¢in

su yerine yaglayici (lubricant) sivi kullanildi.

Biitiin parlatma kademelerinde ¢arkin devir hiz1 200 devir/dk. olarak ayarlandi. Her
kademeden sonra, numune ylizeyinde kalan parcaciklarm bir sonraki kademedeki
cizici etkisini engellemek i¢in, numuneler bol suyla yikandi. Ayni zamanda numune
yiizeyindeki tek yonlii asinmay1 6nlemek i¢in belirli araliklarla malzemenin ¢ark
iizerindeki tutulma yonii degistirildi. Bir sonraki daha ince olan kademeye ge¢ildikge
numunelerin ¢arka tutulma siireleri uzatildi. Numune yiizeylerine her bir agamadan

sonra optik mikroskopla bakilarak, asinma miktarlar1 kontrol edildi.
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2.3. Malzemelerin Mekaniksel Ozelliklerin incelenmesi

Mekanik Ozelliklerin belirlenmesinde Vickers uglu dinamik ultra mikrosertlik test
cihaz1 (shimadzu, DUH-W201) kullamildi. Olgiimler basamakli yiikleme/bosaltma
(step load/unload) modunda alinmustir. Degisik derinliklerde malzemenin davranisini
kolayca yorumlayabilmek ayni bolgede diizenli araliklarla 150, 300, 450, 600, 750,
900, 1050 ve 1200 mN’luk kuvvetler uygulandi. Yikleme hizi olarak 14,7 mN/s
secildi. Olusabilecek deneysel hatalara karsi, her bir yilik i¢in ortalama 5-6 Olgiim

alindi.

Sekil 2. 10. Dinamik ultra mikrosertlik test cihazi (Shimadzu, DUH-W201)

2.3.1. Yiikleme Metodu

Yiikleme sistemi prensibinin sematik gdsterimi Sekil 2.11°de gosterilmistir. Yiikleme
sistemi, test yiikli liretme iinitesi, kuvvet uygulama kolu (lever), elastik yiik destek

noktasi, denge agirlig1 ve ¢enticiden olugmaktadir.

Test yiikii tiretme {initesi (sekil 2.12) , elektromanyetik ylikleme metodunu kullanir

ve 9.8x10° N’luk diisiik test yiikii uygulayabilmeyi miimkiin kilmaktadir. Sekil
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2.12’de de goriildiigii gibi test yiikii liretim {initesi, slirekli (permanent) magnet ve
kuvvet bobini ihtiva eder. Siirekli magnet sabitlenmis, kuvvet bobini ise hareketlidir.
Bobin {izerinden bir akim gegtigi zaman, elektromanyetik kuvvet ( F ), bobinden

gecen akimla ( 1) orantili olarak elde edilecektir.

F=2zrnBlI (2.3)
. i & Kuvvet uygulama kolu
e 4 S /////
Denge agirligi - u m —
B = Test yiikii liretme
unitesi
|  Elastik yiik destek

Centici -~ noktasi

Sekil 2. 11. Yiikleme Prensibinin Sematik Gosterimi.

Denklem (2,3) de, ( r ) , bobininin yarigapi, n, bobinin sarim sayisi ve ( B )
miknatisin manyetik aki yogunlugudur. Sertlik test cihazi, bobin {lizerindeki akimin
kontrol edilmesiyle elde edilen elektromanyetik kuvvet belirli bir yiik uygulayabilir.
Elektromanyetik kuvvet iiretim linitesinde olusturulan bu kuvvet ( EMK ), ¢enticiye,
kuvvet uygulama kolu yardimiyla ve ¢entici destek kolu araciligi ile tagmnir. Cihaz,
centicinin Ornek yiizeyine dikey olarak batirildig1 elastik yiik destek noktasini
kullanan Rovberval mekanizmasindan yararlanir. Uygulanan kuvvet 0.1mN dan

1961mN arasinda ayarlanabilir.
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Elektromanyetik kuvvet  ic force

Kuvvet Bobini coil

L[T . .

] | ; Bobin lizerinden 1
| | gecen akim
o | N | B; Manyetik aki flux
yogunlugu
5 \
Miknatis
Magnet

Sekil 2. 12. Test yiikii iiretim {initesinin sematik gosterimi.

Bununla birlikte yapilan analizler sonucu elde edilen sonuglar asagidaki gibi
Ozetlenebilir:

Diger siiperiletkenlere ( BSCCO ve MgB; ) benzer sekilde YBaCuO siiperiletkeni
centik boyutu etkisi gosterir. Yani Olgiilen sertlik degerleri ¢entme yiikiiniin

artmastyla artar.
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3. BULGULAR VE TARTISMA

3.1. Giris

Katihal tepkime yontemi ile hazirlanan ve lutesyum miktari sirasiyla 0, 0,05, 0,1, 0,2
ve 0,3 almarak iretilen Y, Lu,Ba,Cu,0,  siiperiletken bilesiklerinin Taramali
Elektron Mikroskobu (SEM) ile yiizey incelemeleri yapildi. Daha sonra elektriksel
direncleri 6l¢iildii ve katki miktarinin numunenin yapisal ve elektriksel 6zelliklerine
etkisi incelendi. Yiik-yerdegistirme analizleri ile lutesyum katkisinin, malzemenin

nano-mekaniksel 6zelliklerine etkisi incelendi.

3.2. Elektriksel Ozdiren¢ Ol¢iimleri

Oksijen ortamimda 950°C’de 25 saat tavlanarak iiretilen YBa,Cu,O, ; siiperiletken

numunesinin standart dort-nokta yontemine gore Olgiilen direncinin sicakliga bagli
olarak degisimi Sekil 3.1°de goriilmektedir. Buna gore, numune yaklasik olarak 93 K
civarinda kritik gecis sicakligma sahiptir ve 3 K kadar dar bir sicaklik araliginda

stiperiletken hale gegmektedir.

Hazirlanan numunelerde, tezin amacina uygun olarak itriyum yerine belli miktarlarda
lutesyum katilmis ve yine benzer sartlarda numuneler tiretilmistir. Sekil 3.2°de ise

X =0,2 alinarak iiretilen Y, zLu,,Ba,Cu;0,_; siiperiletken bilesiginin elektriksel
direncinin sicaklikla degisimi goriilmektedir. Buna gore, numune T.= 95,8 K

degerinde kritik gecis sicakligina sahip olmaktadir. Yani, bu miktardaki Lu katkisi
Tc degerini yaklasik olarak 3 K kadar artirmaktadir.
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0,08

0,06 -

0,04 ~

Direng (Q2)

0,02 -

0,00 e X
90 92

Sicaklik (K)

Sekil 3. 1. 950°C’de 25 saat tavlanan YBa,Cu,O, ; siiperiletken numunenin

direncinin sicakliga bagl degisimi.

0,012 rrrTTTrTTTTTTT T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T

0,010 +

0,008 -

0,006 -

Direng (QQ)

0,004 -

0,002 -

0,000 Laxwesoescstonsaoobobonbonton Lt i
90 92 94 96 98 100 102 104

Sicaklik (K)

Sekil 3. 2. 950°C’de 25 saat tavlanan Y, gLu,, Ba,Cu;0,_; siiperiletken numunenin
direncinin sicakliga bagl degisimi.
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Sekil 3.3’de, liitesyum katki miktar1 degisirken sicaklikla normalize edilmis direng
degerlerinin degisimini gostermektedir. Buna gore, diisiik miktarlardaki ( x=0,05)
litesyum katkist kritik gecis sicakligini hissedilir sekilde degistirmezken katki
miktart X=0,2 degerine ulastiginda Tc degeri yaklasik 3 K kadar artarak 95,8 K

olmaktadir.
1,0 —+————— r
0,8 4
S
06
£
[
)
N
g 0,4 -
@]
< Katkisiz
x=0,05
0,2 4 x=0,2
x=0,3
0,0_ XXX RxXoothhonlgndeef L0 0 b b b b
90 92 94 96 98 100 102 104

Sicaklik (K)
Sekil 3. 3. Farkli miktarlarda liitesyum katilan Y, Lu,Ba,Cu,O, ; siiperiletken

numunelerin 105 K’de normalize edilen direnglerinin sicaklikla degisimi.

3.3. SEM ile inceleme

Y., Lu,Ba,Cu,0, ; numunelerin taramal elektron mikroskobu 2500 kat biiyiitme ile

cekilen resimleri Sekil 3.4-3.7°de goriilmektedir. Numuneler, parlatma islemine tabi
tutulmadiklar i¢in yiizeyde kiigiik kirntilar goriilmektedir. Sekle gore, ortalama tane

biiyilikliiklerinin 10 pm’nin lizerinde oldugu anlagilmaktadir.
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AZ, DEE  1BmMm JEM-55868

Sekil 3. 4. Katkisiz YBa,Cu,0, ; siiperiletken numunesinin 1000 kez biiyiitme ile

(tstte) ve 2500 kez biiylitme ile (altta) elde edilen goriintiileri.
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Sekil 3.5°de, Yy g5Lugy s Ba, Cuz 0,5 bilesiginin 2500 kat biiyiitme ile ¢ekilmis
elektron mikroskobu resmi goriilmektedir. Resme gore ortalama tane boyutlarinin bir

miktar arttig1 gézlenmektedir.

Sekil 3. 5. Liitesyum katki miktar1 X=0,05 igin Yj 5z Lu, oz Ba, Cuz O,_; bilesiginin

2500 kez biiyiitme ile elde edilen SEM goriintiisii.

Nispeten oldukga iri taneler arasindaki bdlgelerde ise birbirlerine zay1f bir bir sekilde

temas eden ¢ok daha kiigiik tanecikler kendisini hissettirmektedir.
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2Bkl 1. 888  18Mm

ZBakU XZ. 288

Sekil 3. 6. Ty sLuy s Ba;Cu; 075 numunesinin 1000 kez (istte) ve 2500 kez (altta)

biiyiitme ile elde edilen SEM fotograflar1.
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Sekil 3.6’da ise litesyum katki degeri x=0,1 olan numunenin 1000 ve 2500 kat
biiyilitme ile elde edilen SEM fotograflar1 goriilmektedir. Yiizeyi parlatma islemine
tabi tutulmusg olan bu numunede digerlerine gore ortalama tane boylarinin kii¢iildiigii

ve tanelerin birbirlerine ¢ok daha iyi temas ettigi goriilmektedir.

Ypslug,Ba,Cuz0,_; bilesiginin 2500 kat biiyiitme ile elde edilen elektron
mikroskobu resmi, Sekil 3.7°de goriilmektedir. Yiizeyin parlatilmamasindan
kaynaklandig diistiniilen kirmtilarin arkasinda kalan tanelerin bazilarinm oldukga iri

oldugu anlagilmaktadir.

< HE, SBB";‘ b Ry

8 F .

T ——

Sekil 3. 7. Liitesyum katki miktar1 x =0,2 degeri i¢in Yy gLuy ;Ba; Cuy 0;_5 bilesiginin

2500 kez biiyiitme ile elde edilmis SEM goriintiisii.
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Sekil 3.8’de Y, ,Luy;Ba,Cu;0,_; bilesigine ait SEM fotografi goriilmektedir. Bu
numunenin ortalama tane biliylikligiinin litesyum degeri x=0,2 olan
numuneninkinden bir miktar kiigiik, fakat x=0,1 degerindeki numuneninkisinden

ise daha biliylk oldugu goriilmektedir. Taneler arasinda hissedilir bosluklar
olmamasina karsin numunenin kiigiik boyutlu ¢ok taneli olusunun, taneler arasi

elektriksel temasi bir miktar azaltacagi tahmin edilmektedir.

KZ: 38 1B8mm

Sekil 3. 8. Oksijen ortaminda 950°C’de 25 saat tavlanarak iiretilen ¥j ;Lug ;Ba; Cuz 075

bilesiginin 2500 kez biiyiitme ile elde edilen SEM goriintiisii.
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3.4. Yiik-Yerdegistirme Egrilerinin Analizi

Farkli litesyum katkist ile tretilen Y, Lu,Ba,Cu,O, s siiperiletken numunelere 150,

300, 450, 600, 750, 900, 1050 ve 1200 mN’luk kuvvetler uygulanarak elde edilen
yiikk-yerdegistirme egrileri swrastyla Sekil 3.9-3.10-3.11-3.12-3.13’de verilmistir.
Egrilerden goriildiigii gibi malzemeler elasto-plastik davranis gostermektedir. Diger
yandan, farkli maksimum pik yikleri altindaki yiikleme egrilerinin iist liste gelme

karakterlerinden dolayi, deneysel tek bir egri seklinde fit edilebilecegi goriilmektedir.

1600
Temiz YBCO
1400
1200

1000 -~

800

Yiik (P; mN)

600 -

400 ~

200 H

Yerdegistirme (h; um)

Sekil 3. 9. Katkisiz YBa,Cu,0, ; numunesinin yiik-yerdegistirme egrisi.

68



1600

1400

1200

1000

800

Yiik (P:; mN)

600

400

200

0.05 Lu

1 2 3 4 5

Yerdegistirme (h; um)

Sekil 3. 10. ¥j 55Lug osBa; Cu; 0, _gsiiperiletken numunesinin ylik-yerdegistirme egrisi

1600

1400 -+

1200 -

Yiik (P; mN)

400 A

200

1000 ~

800

600

0.1 Lu

/4

1 2 3 4 5

Yerdegistirme (h; um)

Sekil 3. 11. Lu degeri x=0,1 olan Y; 3Lu, ;Ba;Cu; 0,_; siiperiletken bilesiginin yiik-

yerdegistirme egrisi.
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~ 1000 -
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g; 800 -
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Sekil 3. 12. ¥; g Luy ;Ba; Cu; 0,_gsiiperiletken numunesinin yiik-yerdegistirme egrisi.
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Sekil 3. 13. 0.3 Lu katkil1 YBCO siiperiletkeninin Yiik-yerdegistirme egrisi
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Sekil 3.14°de yaklasik olarak 1000mN’a kadar uygulanan yliikiin artmasiyla beraber
nanosertlik degerlerinin lineer olmayan bir bigimde azaldigi ve daha sonraki
yiiklerde doyuma ulagma egiliminde iginde oldugu goriilmektedir. Lineer olmayan
bu davranig bigimi literatiirde YBaCuO, BiSrCaCuO ve MgB; siiperiletken
malzemeleri iginde gozlenmistir. Ozellikle kiigiik yiik bdlgesi incelendigin de yiiksek
sertlik degerlerinin goriinmesi yliksek sicaklik siiperiletkenlerinin oksitlenmeye karsi
cok duyarl olusundan ileri gelmektedir. Daha sonra daha yiiksek yiiklerde olusan
izlerde meydana gelen yer degistirmelerde sertlik degerleri bir azalma gdsterip sonra
ise belli bir yiik degerinde diizliige ulasir. Buda daha derinlere dogru gidildik¢e ana
yapiya ulasildiginin bir gostergesidir. Bu olay genel olarak literatiirden de ¢ok iyi
bilinen Centik Boyut Etkisi (CBE) davranisina karsilik gelmektedir. Diger bir
yandan, Quin ve Quin (1997) degisik seramik malzemeler i¢in ¢entme yiikl ile
Vickers mikro sertli§in degisinimi incelemiglerdir. Bu arastirmacilar sertlik yiik
degisim egrilerinde sertligin sabitlestigi acik bir plato gecis bolgesi gozlemislerdir.
Bu bolgeye karsilik gelen sertlik degerini ise malzemenin gergek sertligi ile
iligkilendirmislerdir. Bu calismada sertlik degerinin yaklagik olarak 1000mN

civarlarinda platoya ulastig1 sdylenebilir.

3,5
—— Load vs Temiz_H
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3.0 A —A— |oadvs 0.1Lu_H
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>
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P(mN)

Sekil 3. 14. Sertligin yiike bagh degisimi
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Mekaniksel ozellikler bakimindan diger bir Onemli parametrede Elastisite
modiilidiir. Genelde literatiirden de bilindigi lizere Elastisite modiilii ile sertlik
benzer davranig sergiler. Sekil 3.15°de de goriildiigii gibi Elastisite modiilii yiikiin

artmasi ile birlikte azalmaktadir.
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Sekil 3. 15. Elastisite Modiiliiniin yiike bagli davranisi
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Temiz 0.05 Lu 0.1 Lu 0.2 Lu 0.3 Lu
0,7069 0,6932 0,6827 0,7173 0,7294
0,6657 0,6942 0,6792 0,6793 0,6899
0,6605 0,7076 0,6739 0,6626 0,6766
0,6813 0,7120 0,6647 0,6489 0,6547
0,6932 0,7057 0,6671 0,6383 0,6435
0,7063 0,6977 0,6586 0,6328 0,6285
0,7034 0,6906 0,6595 0,6314 0,6186
0,7008 0,6848 0,6573 0,6285 0,6074
0,7010 0,6819 0,6578 0,6348 0,5962
0,6995 0,6749 0,6568 0,6321 0,5871
Tablo 1. hyon/Nmaks oranlari
Temiz 0.05 Lu 0.1Lu 0.2 Lu 0.3 Lu
0,2979 0,2704 0,2783 0,2930 0,2765
0,5103 0,4474 0,4523 0,5048 0,4803
0,6915 0,5908 0,5994 0,6812 0,6384
0,8313 0,7245 0,7483 0,8496 0,7727
0,9546 0,8661 0,8630 0,9973 0,8844
1,0394 1,0065 1,0107 1,1414 1,0089
1,1786 1,1395 1,1261 1,2750 1,1249
1,3007 1,2714 1,2415 1,4075 1,2433
1,4038 1,3873 1,3641 1,4990 1,3623
1,5210 1,5118 1,4789 1,6437 1,4886

Tab|0 2 hmaks'hson degerlerl
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4. SONUC

Y 1xLuxBa,CusOy7.s siiperiletken bilesigine farli miktarlarda Lutesyum katkis1 yaparak
irettigimiz numunelerin Taramali Elektron Mikroskobu ile ylizey incelemeleri
yapildi. Yapilan katkilamalarin numunelerin yapisal ve elektriksel 6zelliklerine etkisi
incelendi. Yer degistirme analizleri ile lutesyum katkisinin, malzemenin nano-

mekaniksel ozellikerine etkisi incelendi.

Oksijen ortamimda 950°C’de 25 saat tavlanarak {iretilen YBa,Cu3O7.5 siiperiletken
numunesinin kritik ge¢is sicakligi 93 K olarak 6l¢iildii ve 3K kadar dar bir sicaklik

araliginda siiperiletken hale gegmektedir.

x=0,2 alinarak iiretilen Yogluo2Ba,CusOrs siiperiletken bilesiginin kritik gegis
sicakligr 95,8K olarak 6l¢iildii. Yani, bu miktardaki Lu katkis1 Tc degerini yaklasik
olarak 3K kadar artirmaktadir.

Diisiik miktarlardaki (x=0,05) Lutesyum katkis1 kritik geg¢is sicakligini hissedilir
sekilde degistirmezken katki miktar1 x=0,2 degerine ulastiginda T. degeri yaklagik
3K kadar artmaktadir.

Uretilen numunelerde ortalama tane biiyiikliiklerinin 10 pm’nin iizerinde oldugu
goriilmektedir. X=0,05 katkisinda tane boyutunun bir miktar arttigi gézlenmistir.
Nispeten oldukga iri taneler arasindaki bolgelerde ise birbirlerine zayif bir sekilde
temas eden ¢ok daha kiiciik tanecikler kendisini hissettirmektedir. x=0,1 katkili
numune de diger numunelere gore ortalama tane boylarinin kiiciildiigii ve tanelerin
birbirlerine ¢ok daha iyi temas ettigi gézlenmistir.x=0.2 katkisinda ise olduke¢a iri

taneler oldugu anlagilmistir.

X=0,3 katkili numunenin ortalama tane biyiikligiiniin lutesyum degeri x=0,2 olan
numuneninkinden bir miktar kii¢iik, fakat x=0,1 degerindeki numuneninkinden ise
daha biiylik oldugu goriilmiistiir. Taneler arasinda hissedilir bosluklar olmamasina
karsin numunenin kiiclik boyutlu ve ¢ok taneli olusunun, taneler arasi elektriksel

temasi bir miktar azaltacagi tahmin edilmektedir.
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Farkli lutesyum katkisi ile iiretilen siiperiletken numunelere 150, 300, 450, 600, 750,
900, 1050 ve 1200 mN’luk kuvvetler uygulayarak yiikk degistirme egrileri elde
edilmistir. Egrilerden malzemenin elasto-plastik davranig gosterdigini soyleyebiliriz.
1000mN’a kadar uygulanan yiikiin artmasiyla beraber nanosertlik degerlerininin
lineer olmayan bir bigimde azaldigi ve daha sonraki yiiklerde doyuma ulagma

egiliminde oldugu goriilmektedir.

Malzeme iizerine uygulanan yiikiin artmastyla birlikte malzemenin sertlik ve elastite

modiiliinde azalma goriilmiistiir.
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OZET

ITRIYUM(1-X) LUTESYUM(X) BARYUM(2) BAKIR(3) OKSIJEN(7-8)
SUPERILETKEN SISTEMINE LUTESYUMUN ETKiSININ ARASTIRILMASI

YAGSI, Cemile Cevher
Kirikkale Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Fizik Anabilim Dali, Yiiksek Lisans Tezi
Danisman: Prof. Dr. Saffet NEZIR
Mayis 2011, 81 sayfa

Bu ¢alismada, Yi.xLuxBa;CusO;s siiperiletken bilesikleri, x yerine farkli
miktarlarda Lutesyum (Lu) katilarak iiretildi. Uretilen numunelerin elektriksel
Ozdirencleri, taramali elektron mikroskobu (SEM) goriintiileri sertlik ve elastite

modiilii 6lgiimleri yapilarak incelendi.

Katkisiz olarak iiretilen numune igin kritik gegis sicaklik degeri (T.=93 K)
olarak ol¢iildii. Yapilan katkilamalara bagli olarak bu deger artarak x=0,2 katkisi i¢in
kritik gegis sicakligi (T:=95,8 K) olarak belirlendi.

Sertlik ve elastite Ol¢limlerine gore incendiginde uygulanan yiik arttik¢a sertlik ve
elastite modiiliinde azalma gozlendi. Bu azalma belli bir degerden sonra yaklasik

olarak sabit kalmaktadir.

Anahtar Kelimeler: YBCO,Siiperiletkenligin Ozellikleri,Sertlik ve Elastite
Modiilii, SEM, Elektriksel Ozdireng



ABSTRACT

RESEARCH OF THE EFFECTS OF LUTESYUM iN SUPERCONDUCTIVE
SYSTEM
ITRIYUM(1-X) LUTESYUM(X) BARIUM(2) COPPER(3) OXYGEN(7-5)

YAGSI, Cemile Cevher
Kirikkale University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Physics, M.Sc. Thesis
Supervisor: Prof. Dr. Saffet NEZIR
May 2011, 81 pages

In this study, Y;.xLuxBa,CuzO;.5 superconductive compounds were produced
by replacing x with different amounts of Lutesyum. For these samples electrical
resistivity and elastisite modul mesurements were performed, in additon, SEM

investigation of the samples were also performed.

Critical temperature value for the sample, which was produced without
dopping measured as (T.=93 K). The results showthat this value is depend on the
amount of dopping and critical temperature became (T.=95,8 K) for x=0,2
measurements of hardness and elastite module show that applied bad results in
decreasing in hardness and elastite module in creasing. This decreasing become

nearly constant after a specific value.

Key Words:YBCO,Properties of  superconductivity,elastisite  modul

mesurements,SEM, electrical resistivity
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