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Bu calismada, (Y;.,Lu,)Ba;Cuz07 siiperiletken bilesikleri x yerine farkli miktarlarda
Lutesyum (Lu) katilarak iiretildi. Uretilen numunelerin elektriksel ozdirencleri, kritik
akim yogunluklari, manyetik alinganliklar1 6l¢iildii. X-1g1n1 kirtnimi desenleri (XRD),
taramali elektron mikroskobu (SEM) goriintiileri ve Enerji Ayirma Spektrometresi

(EDS) sonuglar incelendi.

Katkisiz olarak iiretilen numune i¢in kritik gecis sicaklik degeri (T¢ =92 K) ve kritik
akim yogunlugu (Jo =150 A/ecm?®) olarak 6l¢iildii. Yapilan katkilamalara bagh olarak
bu sonuglar giderek azaldi ve Lu’un x=0,9 degeri icin T¢ =50 K ve Jo =40 Alem?

olarak belirlendi.

XRD desenlerinin karsilastirilmasi sonucunda katki miktarinin artis1 ile karakteristik
piklerinin tepe degerlerinin kiiciik acilara dogru kaydig1 gozlendi. Boylece diizlemler
aras1 mesafenin arttig1 sonucuna varildi. XRD desenleri incelendiginde agirlikli fazin

Y123 oldugu ve az da olsa Y211 fazinin oldugu gériildii. Ayrica XRD desenlerinden



oOrgii parametreleri ve birim hiicre hacimleri hesaplandi. Katki oranindaki artisla 6rgii

parametrelerinin ve birim hiicre hacminin arttig1 anlasildi.

Numunelerin AC manyetik alinganlik 6l¢iimleri, sabit 1 kHz’lik frekansda 350, 700,
1050 ve 1400 A/m’lik manyetik alanlarda yapildi. Uygulanan manyetik alanin
siddetinin artmasi ile T, pik sicakliklarinin diisiik sicaklik bolgesine dogru kaydig:
gozlendi. Bu durum, yiiksek sicaklik siiperiletken (YSS) bilesiklerde girdaplarin
civileme mekanizmasi ile iligkili olan bilinen tipik bir davramstir. Ayrica, AC
alinganlik 6l¢timlerinden T¢ degerleri de elde edilmis olup deneysel olarak bulunan
degerlerle uyumlu oldugu goriildi. AC kayiplann biiyiik olciide Histeresiz

kayiplarindan kaynaklanmustir.

EDS o6l¢iimlerine gore, katki miktarinin artmasi ile Y miktar1 azalirken Lu miktarinin
arttig1 goriildii. Buna karsin Cu ve Ba’un miktarlarinda beklenildigi gibi 6nemli bir

degisiklik gozlenmedi.

Anahtar Kelimeler: Siiperiletken, YBCO, YSS, Lu Katkisi, Oz Direng, Kritik
Sicaklik, Kritik Akim Yogunlugu, Manyetik Alinganlik, SEM,
EDS.
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ABSTRACT

INVESTIGATION of the LUTETIUM’s
EFFECT on the YBa,Cu3O7.5

SUPERCONDUCTOR SYSTEM

TURKOZ, Mustafa Burak
Kirikkale University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Physics, Ph. D. Thesis
Supervisor: Prof. Dr. Saffet NEZIR
January 2011, 105 pages

In this study, (Y.xLu,)Ba;Cus07_s superconductor compounds were synthesized with
the addition Lu in the place of x in various amounts. Electrical resistivity, critical
current density and magnetic susceptibility of the produced samples were measured.
X-ray diffractometer (XRD) patterns, scanning electron microscope (SEM) images

and energy dispersion spectrometer (EDS) results of the samples were examined.

Critical transition temperature value of T¢ = 92 K and critical current density of
Je =150 A/em® were measured. These values were decreased depending on the
amount of dopants. For the Lutetium (Lu) value of x=0.9, T¢ = 50 K and J¢ = 40

Alcm? values were determined, respectively.

When the amount of dopants was increased, a shift in peak values of characteristic
peaks to the smaller angles was observed. Therefore, distances between the planes
were increased. When XRD patterns were examined, main phase was Y123 with a
small amount of Y211. Moreover, lattice parameters and unit cell volumes were

calculated from the XRD patterns.
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AC magnetic susceptibility measurements of the samples were carried out at a
constant frequency of 1 kHz and the magnetic fields of 350, 700, 1050 and 1400
A/m, respectively. With an increase in applied magnetic intensity, a shift in peak
temperatures of T, to low temperature regions was observed. This situation is a
known typical behaviour nailing mechanisms of vortexes in high temperature
superconductor (HTS) compounds. Moreover, T¢ values were observed from AC
susceptibility measurements and a match between these values and experimental

values was observed. AC loses were mostly resulted from Hysteresis loses.

According to EDS measurements, a simultaneous decrease in Y amount and increase
in Lu amounts was observed with an increase in dopant amounts. On the contrary, not

a major difference was observed in Cu and Ba amounts as expected.

Key Words: Superconductor, YBCO, HTS, Lu Doping, Resistivity, Critical
Temperature, Critical Current Density, Magnetical Susceptibility,

SEM, EDS.
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1. GIRiS

Siiperiletken, yeterince diisilk sicakliklara inildiginde iletkenlerin
ozelliklerinden farkli bir takim elektrik ve manyetik 6zellikler sergileyen bazi metal
ve bilesiklere verilen addir. Siiperiletkenlik, ilk kez 1908 yilinda Hollandali fizikgi
Kamerlingh Onnes tarafindan gozlendi. Siiperiletkenlerin kritik sicaklik adi verilen
sicaklik degerlerinin altinda oOzdirengleri gozlenmemekte ve uygulanan bir dis
manyetik alana kars1 bir miknatislanma gostermektedirler. Ornegin halka seklindeki
bir siiperiletken malzeme yeterince sogutulup siiperiletken oOzellik gostermeye
basladigr durumda, halkadan elektrik akimi gecirilmeye baglanirsa, bu akim hemen
hemen hi¢ azalmadan gegmeye devam edecektir. Bu da siiperiletkenin, dogru akima
neredeyse hi¢ diren¢ gostermedigi yani herhangi bir 1sinma ve akim kayb1 olmadigi
seklinde yorumlanabilir. Siiperiletkenlerin bu 6zelliklerinden dolayr oldukga biiyiik
bir kullamm alan1 olmasina ragmen, diisilk sicakliklar gerekmesi, iiretim
tekniklerinin zor ve masrafli olmasindan dolayr heniiz etkin bir sekilde

kullanilamamaktadir.

Siiperiletkenlerin davramiglar1 ve Ozellikleri klasik fizik tarafindan
aciklanamamaktadir. Bu davramis ve Ozelliklerin agiklanabilmesi i¢in kuantum

fiziginden yararlanilsa da bu aciklamalardan bazilar1 teoriden Gteye gegcememistir.

Yapilan literatiir incelemeleri sonucunda, YBa,Cu3;O;s siiperiletken
bilesiginde itriyum (Y) yerine pek ¢ok farkli element katildig1 ve yapilan katkilarin,
stiperiletkenlikle ilgili baz1 parametreleri az ya da ¢ok degistirdigi goriildii. Lu
katkisina ait caligmalara ise ¢ok az rastlandi. Bu nedenle, bu tez calismasinda Y

yerine Lu katkist yapildi.

Bu calismada, iiretim asamasindaki avantajlarindan dolay1 nitrath bilesikler
kullanilarak (Y,..Lu,)Ba,Cu3;O;s siiperiletken numuneleri iiretildi. Y yerine,
elektronik yapisinin uygunlugu nedeniyle farkli miktarlarda (x = 0,05 - 0,9) Lu
katildi. Bu katkilama ile elektriksel 6zdireng, kritik akim yogunlugu ve manyetik
alinganlikta olusmasi beklenen degisiklikleri gozlemeyi hedefledik. Ayrica
numunelerin X-1g1nlar1 kirinim desenleri ve taramali elektron mikroskobu goriintiileri

elde edildi.



1.1 Kaynak Ozetleri

1.1.1 YBCO Siiperiletken Bilesiginde Itriyam Yerine Yapilan Katkilamalar

Lantanyum {igiincii gecis serisinin ilk elementidir ve bu gruptaki diger
elementler olan Ce, Pr, Nd, Pm, Eu, Gd, Tb, Dy, Ho, Er, Tm, Yb ve Lu’nun son
yoriingelerinde 2 ve 14 arasinda degisen elektronlara sahiptirler. Bunlarin hepsi Y’de
oldugu gibi 3+ oksidasyon durumundadirlar. Ayn1 zamanda Ce, Pr ve Tb kararli 4+

durumuna ve Eu, Sm ve Yb kararli 2+ oksidasyon durumuna sahiptirler.

Y 0,9 A’luk bir iyonik yaricapa sahiptir, bu deger Lu icin 0,848 A’dur (1).
Genellikle Ce ve Tb kararhi tetravalent durumunun baskin olmasindan dolayr Y
yerine katkilanamaz. Lu ise nispeten kii¢ciik yaricapa sahip olmasindan dolay1 Y ile

tam olarak yer degistiremez.

2010 yilinda, A. Oztiirk ve arkadaslar1 (2), geleneksel katihal tepkime
yontemi ile Y,03;, BaCO;, CuO ve LuyOs tozlart uygun oranlarda karistirilarak
(Y.,Lu,)BayCu307.5 numunesinde Y yerine x=0, 0,2, 0,4 ve 0,5 oraninda Lu katkis1
yaptilar. Bu calismaya gore a, b ve ¢ orgii parametreleri Lu katki miktarinin artmasi
ile azalma gosterdi (2). Malzemede Y yerine % 50 oraninda Lu katildiginda birinci
kritik alan H; ve kritik akim yogunlugu, diisiik sicaklik bolgesine dogru degistigi
bildirilmistir (2).

2009 yilinda, C. W. Luo (3), Y.,Pr,Ba,Cu;O7s numunesinde Y yerine
x=0,1 ve x=0,2 oraninda Pr katkis1 yaparak ince film hazirlamis ve bu numunelerin

femtosaniye spektroskopisinde girdap uyarmasini inceledi.

Hazirlanan Pr katkih YBCO ince film numunelerinin c-ekseni
yonelimindeki kristallesme, XRD deseni Olciimleri ile incelendi. Gegis sicakligi
standart dort nokta metodu ile tayin edilmistir. Buna gore x=0,1 Pr katkili YBCO
ince film numunesi icin sifir diren¢ gecis sicakligi olan T¢ =80,5 K ve x=0,2 Pr

katkil1 YBCO ince film numunesi i¢in T¢=66,5 K olarak belirlendi (3).

2008 yilinda, S. Celik ve arkadaslari; Y,03, Yb,03, Gd,O3, BaCO3 ve CuO
gibi  oksitli  bilesikler  kullanarak,  katthal  tepkime  yontemi  ile

(Y1xYb,2Gd,n)Ba,Cusz0O7.5 siiperiletken bilesigini iiretmisler ve c-6rgii parametresi,



Arrhenius aktivasyon enerjisi ve aktivasyon enerjisinin manyetik giic sabitinin x’e
bagh degisimlerini incelemislerdir (4). Burada, karisim oranlar olarak; x=0,0, 0,2,
0,4, 0,6, 0,8 ve 1,0 kullanildi. XRD verileri kullanilarak c-orgii parametreleri
hesaplandi. Aktivasyon enerjisi ve onun manyetik alan bagimliliginin x ile kontrol

edilebilecegini iddia etmislerdir (4).

2007 yilinda, K. Oztiirk ve arkadaslar;; YBa,CuzOr.s stiperiletkeninde
(REBayCu307.5) Y yerine RE = Nd, Sm, Eu, Gd ve Yb katkis1 yaparak bazi
stiperiletkenlik Ozelliklerini incelemislerdir (10). Bu calismada numuneler yiiksek
saflikta Y,03, BaCO; ve CuO oksitli bilesikleri kullanilarak, katihal tepkime metodu
ile hazirlanmistir. Sonug¢ olarak, Y123 numunelerinin yogunluklari, 5,94 ve 5,97
g-cm'3 arasinda hesaplandi (5). Yb katkilanmis numuneler icin kritik akim yogunlugu
katki yapilmamis Y123 numunesine oranla 5 K’da 1,64-10* A/cm®den 56 K’da
1,91-10* A/em® ye artmustir. Buna karsilik 77 K’de 135 A/cm® dir. Ayrica Yb katkisi
Y123 bilesiginin T¢ degerini 3 K civarinda artirmaktadir (5).

2007 yilinda, H. S6zeri ve arkadaglar1 (6); YBCO siiperiletken seramikleri,
amonyum nitrat kullanarak katithal tepkime metodu ile ireterek siiperiletkenlik
ozelliklerini aragtirmislardir. Cesitli oranlarda katki yapilmis YBCO numuneleri 850,
900, 950 ve 1000 °C’de sinterlenmistir. Yapilan XRD ol¢iimlerinde iiretilen YBCO
numunelerinin sadece Y-123 fazin1 icermekle kalmayip Y-211 fazimi da icerdigi
goriildii. Halbuki 900 ve 950 °C’de ayn1 metotla hazirlanan saf YBCO numunesi igin
sadece Y-123 fazinin olustugu gozlendi. Katkili YBCO numuneleri ig¢in 900 °C’de Y-
123 faz1 gozlenmedi. 950 °C’de ise sadece Y-123 fazi gozlenmistir. Hazirlanan Y-
SS-950 numunesinin 77 K’de sifir manyetik alan altinda Olgiilen kritik akim
yogunlugu 350 A/cm? civarinda, Y-AN-900 ve Y-AN-950 numunelerinin kritik akim
yogunluklar: 100 A/cm? olarak bulunmustur (6).

2002 yilinda A. E. Carrillo ve arkadaslar1 (7); eritme dokiim biiyiitme
(MTG) REBagCu3O7/RE/ »BaCuOQs bilesikleri elde etmiglerdir. Burada RE yerine
nadir toprak elementleri Y, Yb, Lu, Er, Dy, Tm, Ho’nun dogal bir karisimi olan ve
Brezilya’dan cikarilan Xenotime adi verilen bir mineral kulanildi. RE', olarak ise
Tulyum (Tm) kullamilmigtir. RE yerine degisik oranlarda karstirilmig nadir toprak
elementleri/itriyum ve RE, yerine ise Tm/itriyum kullanilmistir. Tipik bir Xenotime

% mol olarak; %54 Y,03;, %14 Yb,03;, %11 LuyO3, %10 Er,03, %7 Dy,0s,



%2Tmy03 ve %2 Ho,Os3 icermektedir. Bu caligmada REBa,Cu30,/RE,BaCuOs
bilesiklerinde biiyiitme mekanizmasi incelenmistir. Ilk olarak “xenotime” dogal agir
toprak elementleri karisimi kullamlarak REBCO seramikler hazirlanmistir. Ikinci
olarak RE yerine Tm katkilanmig REBa,Cu3;0-/RE;BaCuOs bilesiginde bir model
sistem incelenmistir. Burada siiperiletken oOzellikler YBa,Cuz07/Y,BaCuOs
bilesiklerinde MTG oldukca benzer olarak goriildii ve bu materyaller i¢in bir

bilylitme mekanizmasi onerilmistir (7).

2001 yilinda, L. Zang ve arkadaglart (8), (Y.Pr,)Ba;CusO7;
numunesindeki faz gegislerini inceleyerek 400 °C ve 800 °C’da iki faz gegisinin
oldugunu gormiislerdir. YBCO numunesinde Y yerine farkli oranlarda Pr katkisi
yaparak, bu numunelerde sicakliin; 1s1 akisi ve agirlik kaybina ne sekilde bagimh
oldugunu arastirmiglardir. Yapilan Pr katkisi arttik¢a 1s1 akis miktar1 ve agirlik kayip
miktarinin azaldigim gézlemlemislerdir. 400 °C ve 800 °C’de oksijen atomlarinin
hazirlanan numunelerden uzaklasmasi sebebiyle yapilan katki miktarinin artisiyla
orantili olarak numunelerin yapisi degismis ve agirlik kaybi meydana geldigi
gozlenmistir. Ayrica x=0,6 katkisinda endotermal anormalligin, ekzotermal
anormallige doniistiiglinii ve agirlik kaybinin aksine agirlik artist meydana gelerek

stiperiletkenligin bozuldugu gozlendi (8).

1990 yilinda, A.G. Ivanov ve L. T. Tsymbal (9) tarafindan tanecikli RBCO
(R=Y, Gd) bilesiginde termal elastikiyetin ultrasonik incelemesini yapmislardir.
Parcacikli RBCO’nun elastik parcasinin (modiiliiniin) sicaklik davranisi, elastik
niifuz bolgeleri ve kendiliginden zorlama acisindan izah edilmistir. Deneysel
sonuclar, teoriksel hesaplamalarla cok da fena olmayan uyum gostermistir. Bu
durum, termal zorlama ile taneciklilik ve gomiilii parcaciklarin (intergranular) iliski

kosullarina baghdir (9).

Eu'nun katkilanmasi ile katki miktar1 arttikca T, artis gosterir. Sm’nin

katkilanmas1 durumumda ise kritik sicaklikta bir degisim olmadigi gozlend: (10).

Ayrica 3+ degerlikli Sc’nin katkilanmasi ile elde edilen bilesiklerde kritik
sicaklik, x=0,5’e kadar degisen katki oranina kadar etkilenmemektedir.

Yo0.755¢0.25sBa;Cus0O7.5 icin T =92 K olarak bulunmustur (10).

Al katkilamasi ile olusan Y .,Al,Ba;CusO7 bilesiginde artan x oranina bagh

olarak, T¢ degeri 90,6 K’dan 50 K’ya dogru azalmaktadir (10).



Yo.9Hop 1Ba;Cus07_ bilesiginde T¢=60 K olarak olciildii (11).

YoMy, 1Ba;CuszO7.5 bilesiginde M=Mg, Ca, Sr ve Ba seklindedir. Kritik
sticakligin M’nin iyonik yarigapina bagh oldugu gézlenmistir. M = Ba i¢in T¢ =95 K,
M=Sricin T¢=91,3 K, M=Ca i¢in T¢=87,7 K ve M=Ba i¢in T¢=92 K olarak o¢l¢iildii
(10).

Y. Feng ve arkadaslart (12), x=0, 0,2, 0,4, ve 0,6 oranlarinda yapilan katki
miktarlar i¢in Y;.,Ho,Ba,Cu30O, siiperiletkenin kritik akim yogunlugunun manyetik
alanla degisimini incelemislerdir. Ho katkisi ile, numunenin kritik sicakliginda az bir
artig gozlenmistir. 77 K’de dis manyetik alan yokken, x=0,6 katki miktarli numunede

1,3-10° A/cm? degerine karsilik gelen alanin ¢ok yiiksek oldugu goriilmiistiir.

H. Takuya ve arkadaslart (13), YBCO siiperiletkeninde Y yerine Pr
katkilamiglar ve numunelerin kritik akim yogunlugu ile katkinin kritik sicakliga
etkisini incelemislerdir. Ayrica katki miktarlarinin 0<x<0,3 oldugu aralik igin
Ozdirencin sicaklikla nasil degistigini incelemislerdir. Farkli miktarlardaki Pr
katkilanmis numunelerin tiimii i¢in kritik sicakligin altinda 6zdirencte keskin bir
diigiis oldugunu ve katki miktan arttikca da kritik sicakligin monotonik olarak
azaldigim bildirmislerdir. Katkisiz numunelerin kritik sicakligi 90 K civarinda iken,
x= 0,3 Pr katkilanmis 6rnegin kritik sicakligim 60 K civarina kadar diistigiinii
bulmuglardir. Hem 70 K hem de 5 K i¢in degisik manyetik alanlarda farkli
miktarlardaki Pr katkilari igin kritik akim yogunlugunu 6l¢miislerdir. Ik durum igin
manyetik alan uygulanmadig1 zaman katki miktar arttik¢a kritik akim yogunlugunun
monotonik olarak azaldigin1 ve manyetik alan daha da arttirildigir zaman kritik akim
yogunlugundaki artisin daha fazla oldugunu goézlemislerdir. 4 T gibi biiyiik bir
manyetik alanda kritik akim yogunlugunun maksimum degerini standart numunenin
kritik akim yogunlugunun yaklasik iki kat1 bulmuslardir. Ikinci durum igin, 5 K’de
farklt manyetik alanlar icinde belli katki degerlerinde kritik akim yogunlugunda bir
maksimum gozlemlemislerdir. YBCO’daki Pr iyonlariin nanometrik homojensizligi
ve bu homojensizliklerin manyetik alanda etkili igneleme (pinning) merkezleri gibi

davrandigini bulmuslardir.

Y1.:ABa,Cu3075 bilesiginde A=K, Rb, Cs katkilamasi yapilmis ve
bunlardan en yiiksek kritik sicaklik degeri Y(95Cso0sBa,Cu3O7.5; malzemesi igin

T¢=95,5 K olarak bulunmustur (10).



L. Shlyk ve arkadaslart (14), kritik sicakligin, tersinmez alanin ve kritik
akim gibi siiperiletken parametrelerin (Y,Ca)BCO 6rnegindeki hem Ca katkisina hem
de oksijen miktarina kuvvetli sekilde bagli oldugunu bulmuslardir. 77 K’de
tavlamadan once ve sonra Ca katkihi YBCO’nun kritik akim yogunlugunun
uygulanan alanla nasil degistigini incelemislerdir. Standart YBCO, agirlikca % 0,1
Ca katkili YBCO, tavlama yapilmis agirlikca % 0,1 Ca katkili YBCO, agirlikca %
0,2 Ca katkih YBCO, tavlama yapilmis agirlikca %0,2 Ca katkih YBCO igin
alinganligin sicaklikla degisimini incelemislerdir. Ayrica 77 K’de farkli miktarlarda
Cd katkisina sahip YBCO ig¢in kritik akim yogunlugunun uygulanan alana
bagimliligim ve farkli miktarlardaki Cd i¢in alinganlhifin sicakliga bagimliligini
incelemislerdir. Kritik sicaklik ve tersinmez alan Cd katkisindan az etkilenmistir.
Farkli sicakliklarda Cd katkih YBCO i¢in normalize edilmis pinning kuvvet

yogunlugunu azalan alana gére incelemislerdir.

Lantanitlerden olan Gd (Gadolonyum)’un YBCO siiperiletken bilesigine
katilmasina iliskin pek ¢ok calisma yapildi. Y,,Gd,Ba,CuszO7s bilesigine x=0,6
katkisin haricinde normal durum 6zdirenglerinde artiglar gozlendi (15). Ayrica A. El
Ali ve arkadaslarinin yaptigi calismada (16), Gd katkisinin artign ile oOrgii
parametrelerinin de biyiidiigii gozlenmistir. Gd katkisinin x=0,4 degeri i¢in,
karigimin olduk¢a homojen ve diger katkilara gore en yiiksek T¢ ve J¢ degerine sahip

oldugu goriildii (17).

Gd;..YBa;Cu307, ince filminde x’in artis1 ile manyetik alan altinda Jc

degerinde artis gozlenmistir (18).

Y..Gd,Bay,Cu305 bilesigine Gd difiizyon edildiginde tanecikler arasindaki
ciftlenimin karakteristik gerilimi T¢ ve J¢ degerlerini arttirarak, kritik sicakligi
88 K’den 91 K’e ve akim yogunlugunu 55 A/cm® den 122 A/cm? ye cikardigi
bildirilmistir. Gd katkist ile elde edilen bu sonucun, tanecikler arast baglanmanin

karakteristik bir dayanim kuvveti oldugu seklinde yorumland1 (19).



1.2 Siiperiletkenlik

Siiperiletkenligin kesfi bilim cevreleri tarafindan olduk¢a dnemli goriilmiis
ve biiylik heyecana sebep olmustur. Siiperiletkenlik olaymin temeli, 1908 yilinda
Hollandali bir fizik¢i olan H. Kamerlingh Onnes’in kaynama sicakliglr 4,2 K olan
Helyum’u sivilagtirmasina dayanir (20). O zamana kadar metallerin elektriksel
direnclerinin 20 K’e inildik¢e sicaklik ile dogrusal olarak azaldigi bilinmekteydi.
Fakat 20 K’in altindaki sicakliklara inilemedigi i¢in mutlak sifira dogru elektriksel
direncte nasil bir degisim olabilecegi bilinmemekteydi. Onnes’in Helyum’u
stvilagtirmasiyla  birlikte, metallerin  diisik  sicakliklardaki ~ 6zelliklerinin

arastiritlmasinin onii agilmis oldu.

Aragtirmacilar oda sicakligl olarak kabul edilen 300 K’de iyi birer iletken
olan Cu, Au ve Pt’un sivi Helyum’un kaynama sicakligi olan 4,2 K’deki elektriksel
iletkenligini incelemeye basladilar. 4,2 K’e dogru inildikce bu metallerin
direnclerinin belli degerlere kadar inerek, o degerlerde sabit kaldiklarim
gozlemlediler, bunu ifade eden grafik Sekil 1.1.a’da goriildigii gibidir. Bu duruma
malzemeler igerisindeki safsizliklarin sebep oldugu aciklamalari yapildi. Bunun
tizerine Onnes 1911 yilinda saf olarak bulunabilen Civa (Hg) iizerinde yogunlasarak,
safsizlik etkilerini ortadan kaldirmak istedi ve oldukga sasirtici bir sonugla karsilast.
Hg’nin sicakligr azaltildik¢a Sekil 1.1.b’de gosterildigi gibi elektriksel iletkenligi
diger metallerdeki gibi diismekteydi, fakat sicaklik 4 K civarina indiginde elektriksel
direnci 0,01 K kadarlik cok kiigiik bir aralikta aniden ol¢iilemeyecek bir degere
distigiinii gozlemledi (20). Direncin sifira gittigi bu sicaklik degerinin altinda
maddenin siiperiletken, bu sicaklik degerinin iizerinde ise normal halde olmasi, bu
durumun bir faz gecisi olarak degerlendirilmesine sebep olmustur. Sekil 1.1.a’da
stiperiletkenlik 6zelligi gostermeyen metallerin sicaklifa kars1 direng grafigi, Sekil
1.1.b’de ise siiperiletkenlik 6zelligi gosteren maddelerin sicakliga kars1 direng grafigi
kabaca cizildi. Daha sonradan hal degisiminin meydana gelerek, siiperiletkenlik

ozelliginin ortaya ¢iktig1 bu sicakliga, T¢ yani kritik sicaklik ad1 verildi.

Onnes, yasaminin geri kalan yillar1 boyunca siiperiletkenlik olayim farkl
acilardan inceleyerek siiperiletkenlerin sicakliktan, manyetik alanlardan ve hatta

elektrik akimlarindan etkilenebilecegini ortaya c¢ikardi. 1913 yilinda siiperiletkenlik



alaninda yapmis oldugu calismalardan dolayr Nobel Fizik Odiilii almaya layik
goriildi (21).
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Sekil 1.1.a) Platin (Pt) i¢in normalize direng,
b) Civanin (Hg) siiperiletkenlige gecis sicakligi (20).

1.3. Siiperiletkenlerin Bazi Ozellikleri

Stiperiletkenler icin belirlemesi gereken ii¢ temel 6zellik vardir. Bunlar,
kritik sicaklik (T¢) ve sifir direng, kritik manyetik alan (H¢), kritik akim yogunlugu

(J¢) olarak siralanabilir.

1.3.1. Kritik Sicaklik ve Sifir Direnc

[letkenlerde akim, metal igerisinde serbestce hareket eden iletim elektronlari
tarafindan tasimir. Bu malzemeden bir elektrik akimi gecirildiginde, iletim
elektronlart kristal orgii ile elastik olmayan carpismalar yaparlar. Bu carpigsmalar

sonucunda iletim elektronlari enerjilerinin bir kismini 1s1 enerjisi olarak kaybederler.



Bu durum malzemenin direnci olarak adlandirilir. Buna karsilik siiperiletken
numunelerde kritik sicaklik olarak adlandirilan belirli bir sicakligin altinda bazi
alagim ve metallerin direngleri ve siirekli akimlar ortaya cikar. Yani malzemeye bir
kere akim verildiginde, disaridan uygulanacak herhangi bir voltaj degerine gerek
kalmadan akim akmaya devam edecektir. Bu aslinda ohm kanununda R=0 olmasinin

bir sonucudur.

S. S. Collins, Ingiltere’de yaptig1 bir deneyde (22); siiperiletken bir halkaya
akim vererek bu akimin ¢ok uzun siireyle kaybolmadan akmasimi gozlemistir. Bu
sebeple boyle akimlara siirekli akimlar adi verildi. Bu deney bir grev sebebiyle sivi

helyum bulunamamasi dolayisiyla iki buguk yilla sinirla kalmistir (22).

1.3.2. Kritik Manyetik Alan

Siiperiletkenlik 6zelligini ortadan kaldirmanin bir yolu malzemeyi yeterli
biiyiikliikteki bir dis manyetik alana koymaktir. Bu manyetik alana, kritik alan (H¢)
ad1 verilir. Deneysel gozlemler sonucunda elde edilen ve Denklem 1.1°de verilen

Tunn Yasasi ile sicaklikla kritik alan1 birlestiren yaklagik bir ifade;

H(T) = He(0)[1-(T/Tc)’] (1.1)

seklinde ortaya ¢cikmistir.

Burada H¢(0), mutlak sifirdaki kritik sicakligi ifade etmekte olup her

malzeme icin farkli degerlerdedir.

Siiperiletkenlik Ozelligini ortadan kaldiran manyetik alan, dis kaynakh
olabilecegi gibi malzemeden uygun bir akim gegirilerek de olusturulabilir. Fakat bu
durumda dikkat edilmesi gereken bir durum vardir ki, bu da uygulanan akimin belli
bir kritik degere ulasmamasidir. Bu degere ulasildiginda siiperiletkenlik o6zelligi
ortadan kalkacaktir. Bu akima da kritik akim adi verilir ve I¢ ile gosterilir. Kritik
iletim akimindan dolay1 siiperiletkenligin kalkmasi durumuna Silsbee Etkisi adi

verilir.



1.3.3. Kritik Akim Yogunlugu

Bir siiperiletkenden akan akim, numunenin kesit alanina boliinmesiyle elde
edilen ve Jc olarak adlandirilan kritik akim yogunlugu degerini gectigi zaman

stiperiletkenlik ortadan kalkmaktadir (23).

Cisimlerin geometrik sekilleri nedeniyle manyetik alan tiim yiizeyleri ayni
miktarda etkilemeyebilir. Mesela; manyetik alandaki bir kiirenin ekvator g¢evresi
manyetik aki ¢izgilerinin yogunlugu nedeniyle H¢c degerine daha cabuk ulasarak
ekvator ¢evresini normal hale ge¢irir ve diger bolgeler siiperiletken olmaya devam
eder. Ancak bu durum II. tip siiperiletkenlerdeki siiperiletken-normal durum gegisleri

ile karistirilmamalidir (24).

Kritik akim yogunlugunu incelemek icin silindirik yapida ve r yaricapl
yeterince ince (r = A) siiperiletken bir telden 7 akimi gecirildigi diistiniiliirse, Amper

Yasasina gore;

J.H-dE:,uOI (1.2)

stiperiletken teli cevreleyen bir H alani olusur. Bu H alaninin degeri, Hc degerine
ulastiginda, teldeki akim da kritik alan degerine ulagsmis olur. Bunun sebebi, kritik
akimin, siiperiletkenlerde kritik manyetik alan olusturan akimdan biiyiik

olamamasidir.

Kritik akim; siiper iletken telin, siiperiletken olma 6zelligini tamamen

kaybettigi akim degeri olduguna gore kritik akim denklem (1.2)’den cekilirse;

H
I, =2mr—=<
Hy

(1.3)
seklinde olur.

Burada r telin yaricapini, yy boslugun dielektrik sabitini, H¢ kritik manyetik

alan ifade etmektedir. Denklem (1.3)’den kritik akim yogunlugu;

Jo="r (1.4)

seklinde bulunur. Bu ifadede J¢ kritik akim yogunlugu ve A kesit alanidir. Denklem
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(1.3) ve Denklem (1.4) birlestirilerek siiperiletken telde Denklem (1.5) ile verilen
kritik akim yogunlugu igin;

Jo= (iJ (1.5)
Hor

ifadesi elde edilir.

II. tip siiperiletkenlerin kesfine kadar gecen siirecte, I. tip siiperiletkenler
yilksek akimlar tasityamadiklarn icin pratikte kullanilmamiglardir. II. tip
stiperiletkenlerin kesfi ile 1. tip ve IL. tip siiperiletkenlerin tasiyabildikleri akim
degerleri arasinda biiyiik fark goriilmiis, boylece hem II. tip siiperiletkenler tizerine
caligmalar yogunlagmis, hem de endiistride yaygin olarak siiperiletkenler

kullanilmaya baglanmistir.

1.3.4. Meissner Etkisi

1933’de W. Meissner ve R. Ochsenfeld, bir siiperiletkenin disaridan
uygulanan bir manyetik alan1 disarladigini kesfettiler (25). Bu durum Meissner Etkisi

olarak adlandirilmakta olup Sekil 1.2’de gosterildigi gibidir.

T>T:

Sekil 1.2. Bir H<H¢ manyetik alaninda T>T¢ ve T<T¢ iken manyetik aki cizgilerinin
davranist.

11



Iyi bir iletkende, dis manyetik alanin olmadig: bir durumda manyetik alanin
iletken yiizeyine niifuz etmesiyle Lenz kuralina goére zit yonde bir manyetik alan
ortaya cikacaktir. Buna karsilik malzemeye oncelikle bir manyetik alan uygulanip
daha sonra malzeme kritik sicakligin altina sogutulursa, malzemeye giren manyetik
aki dis manyetik alan kaldirilsa bile degismeyecektir. Siiperiletkenlerin manyetik

alan icindeki bu davranislart Eddy Akimlar ile agiklanmaktadir.

H(O)
%
_
%
e
Ha

g

-~

Sekil 1.3. Uygulanan dis manyetik alanin siiperiletken malzemeye niifuz etmesi (26).

Uygulanan bir manyetik alan siiperiletken madde igerisine Sekil 1.3’de
goriildigii gibi iistel olarak azalarak niifuz etmektedir. Kritik sicaklik bolgesinde
Cooper ciftlerindeki azalma niifuz derinliginde artisa sebep olur. YBCO

siiperiletkenler icin niifuz derinligi 1400 A mertebesindedir (27).

1.3.5. 1. Tip ve II. Tip Siiperiletkenler

Siiperiletkenler, manyetik alan igerisindeki davranislarina gore, 1. ve I tip
siiperiletkenler olmak {iizere iki gruba ayrilabilirler. Niobiyum (Nb) ve Vanadyum
(V) gibi siiperiletkenlik 6zelligi gosteren elementler digindaki tiim metalik elementler

L. tip siiperiletkendir. Nb ve V elementleri ile siiperiletkenlik 6zelligi gosteren tiim

12



alagim ve bilesikler, II. tip siiperiletkenler sinifin1 olugtururlar. Bununla birlikte biitiin

yiiksek sicaklik siiperiletkenleri II. tip siiperiletken sinifina girerler.

Bahsedilen 1. tip ve IL. tip siiperiletkenlerdeki temel mekanizma aynidir,
yani her iki siiperiletkende de elektron-fonon etkilesmelerinden bahsedilebilir. Aym
zamanda, sifir manyetik alan durumundaki siiperiletken - normal durum

gecislerindeki 6zellikler de benzer davraniglar gostermektedirler.

Iyi bir 1. tip siiperiletken, Hc kritik manyetik alan degerine kadar tiimiiyle
diamanyetik ozellikte olup, manyetik alan cizgilerini disarlayacaktir. Hc’den biiyiik
bir manyetik alan degeri uygulandiginda ise, Sekil 1.4’de goriildiigii gibi siiperiletken

durum birdenbire ve tamamiyle ortadan kalkacaktir.

Iyi bir I tip siiperiletken de ise gozlenen siiperiletkenlik durumu; Sekil
1.5°de gosterildigi gibidir. Burada, II. tip siiperiletkenler H; kritik manyetik alan
degerine kadar I. tip siiperiletkenlerdeki duruma benzer bir davranis sergilerler. Buna
karsilik uygulanan manyetik alan H¢;’den daha biiyiik bir degere sahipse I. tip
stiperiletkenlerin tersine olarak siiperiletkenlik ©zellikleri ortadan kalkmaz. Fakat
uygulanan manyetik alan H., ile ifade edilen ikinci bir manyetik alan degerine

ulastiginda siiperiletken 6zellik tamamen ortadan kalkacaktir.

MNormal
dunumn

H. H

Sekil 1.4. 1. tip siiperiletkenlerin manyetik alan icerisindeki davraniglari.



—» Girdap

H":Hﬂ Hc'.":H":Hc:

Sitpertletken durum

Normal
dunun

Iy

Sekil 1.5. II. tip siiperiletkenlerin manyetik alan icerisindeki davranslari.

IL. tip siiperiletken malzeme H.; - Hc, arasinda bir manyetik alana maruz
kaldiklarinda, manyetik alan c¢izgilerini kismen disarilamakla birlikte, kismen de
stiperiletken 6zelliklerini kaybettikleri girdapli bir durum sergilerler. Siiperiletken
malzemelerin bahsedilen bu iki durumu birden sergiledikleri ve karisgik hal adi
verilen durumundan bahsedilebilir ki (28), bu durum, Sekil 1.6’da gosterildigi gibi,
stiperiletken bir hacim i¢inde yer alan ince ¢ubuklardan (manyetik aki) veya kiiciik

dairesel bolgelerden olusur.

- :
H \, i/ =1 i
A A ATTEED ) e |
I I( ’ j i g
. il SRS
[ :r':‘T“ # H =41 & H
dants »" o+ U3 g
;"/
Akom

Sekil 1.6. H.;-H,, araligindaki II. tip siiperiletken icerisindeki aki girdaplari.
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Normal iletken durumundaki bu kiigiik bolgelere fluxoid adi verilir. Bu
durumda dis manyetik alan girdap i¢ine diizgiin bir sekilde girer. Bununla birlikte dig
manyetik alan, siiperiletken madde icerisine A niifuz derinligi olarak adlandirilan bir

derinlige kadar girebilir.

Uygulanan manyetik alan degeri artirilirsa malzeme igerisindeki girdap
sayist da artar. H, alan degerinde meydana gelen girdaplar iist iiste binerler ve
malzeme siiperiletken fazdan normal faza gecis yapar. Malzeme icerisinde olusan
girdaplar Sekil 1.6’da goriildiigii gibi hegzagonal bir yapi olustururlar. Bu yapinin
orgii parametresi ag ile belirtilir ve Denklem 1.6’da verildigi gibi uygulanan H
manyetik alana baglhidir. Bu yap1 ilk olarak Abrikosov tarafindan teorik olarak

bulundugu icin; Abrikosov Orgiisii olarak adlandirilir ve

A
a, =\ (1.6)

ile verilir.

Denklem 1.7°de ¢, icin bir ifade verilmis olup, her bir girdaptaki

kuantumlanmig aki miktarini ifade etmektedir. Biiyiikliigii ise;

@, = zi =2,068-10"° Weber (1.7)
e

seklinde olup, buradaki 4 Planck sabiti ve e elektronun yiikiidiir (29).

Siiperiletken malzemedeki bu aki girdaplanmasi sayesinde, malzeme
tamamen normal hale gecmeden uygulanan gii¢lii dis manyetik alanlara karsi
dayanabilir. Stiperiletkenlik {ist kritik manyetik alan degeri olan Hc’ye kadar
korunur. Ust kritik manyetik alan degeri yiiksek gecis sicakligina sahip oksit
stiperiletkenler i¢in, yaklasik olarak 150 Tesla’ya kadar ¢ikabilmektedi (30).

IL. tip siiperiletkenler, genellikle normal durumda yiiksek 6zdirence sahip,
yani elektronik ortalama serbest yollar kiiciik olan alasim veya gecis metalleridir.
Buna karsilik, Hc, degerinin yiliksek olmasi, yiiksek manyetik alan saglayan
stiperiletken miknatislarin yapimina imkan verdiginden, II. tip siiperiletkenler
teknolojik uygulamalarda 6nemli yer alabilmektedirler.

I. ve 1L tip siiperiletkenler arasinda bulunan nemli farkliliklardan birisi de,

normal durumda iletim elektronlarinin ortalama serbest yollarinin farkli olmasidir.
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L. tip siiperiletkenler icin es uyum uzunlugu, niifuz derinliginden biiyiiktiir. Ortalama
serbest yol kiiciikse, es uyum uzunlugu da kiiciik olur. Fakat bu durumda niifuz

derinligi biiylir ve siiperiletken II. tip olur.

1.3.6. BCS Teorisi

1950’lerde ayn1 elementlerin farkli izotoplarmin geg¢is sicakligi
incelendiginde T¢ kritik sicakligin M"? ortalama atomik kiitle ile degistigi gozlendi.
Mesela, civanin 199Hg izotopu incelendiginde T¢ = 4,161 K iken, 204Hg izotopunda
Te = 4,126 K’dir. Bu durum, siiperiletkenlik mekanizmasinda, orgii titresimlerinin
onemli bir yer tuttugu anlamia gelmekteydi. izotop etkisi olarak bilinen bu durum
stiperiletkenlik olayinin agiklanmasinda, fononlar ile elektronlar arasindaki

etkilesmenin hesaba katilmas1 gerektigini ortaya ¢ikardi (31).

L. Cooper, 1956 yilinda Fermi enerji seviyesine kadar dolu olan serbest
elektron gazinin taban durumuna iki tane elektron eklendiginde, bu elektronlar
arasindaki potansiyelin kiiciik olmasi durumunda, birbirlerine bagimli bir hal
sergileyeceklerini gosteren teori icin altyapt olusturmustur. Bunun ardindan, 1957
yilinda siiperiletkenligin ilk mikroskobik kuantum teorisi, John Bardeen, Leon
Cooper ve John Schrieffer tarafindan olusturulmus ve bu bilim adamlarinin

isimlerinin ilk harfleri ile anilan BCS Teorisi olarak ortaya atilmistir (32).

Bu teoriye gore her elektron, zit momentum ve spine sahip diger bir elektron
ile c¢iftlenmis olup bu elektronlara Cooper ciftleri adi verilir. Elektronlar, zit
momentum ve spine sahip olduklar1 zaman baglanma enerjileri en biiylik degerini

almaktadir (32).

Sekil 1.4’de gosterildigi gibi pozitif 6rgii iyonlar1 arasinda hareket eden
birinci elektron ile bu orgii arasinda g¢ekici bir etkilesme olur ve bdylece burada
pozitif bir yiik yogunlugu olusur. Orgii yapisindaki bu bozulma eski halini alamadan
bu bolgedeki ikinci elektron bozulmaya ugramis pozitif yiiklii bolgeye dogru ¢ekilir
(31). Bu islem esnasinda aymi yiiklii olan ve birbirini itmesi gereken elektronlar
birbirini ¢ekmis gibi davranirlar. Fononlarin olusturdugu ¢ekim kuvveti, elektronlarin
birbirini itmesine sebep olan kuvveti etkisiz hale getirerek siiperiletkenligi saglar. Bu

gecis sirasinda iletken icerisinden gegen elektronlar birbirlerine baglanmislardir (31).
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1. eleletron

>0 0 0}0 6=

-

2. elektron =

—0—0—=0

Sekil 1.7. iki elektron arasinda 6rgii bozulmasindan ortaya ¢ikan ve Cooper Cifti
olarak adlandirilan cekici etkilesmenin sematik gosterimi (31).

Cooper ciftindeki elektronlar, momentumlar1 degismeyecek sekilde
birbirlerini sagarlar. Zayif bag ile birbirlerine bagl olduklart icin siirekli par¢alanirlar

ve bagka esler ile bir araya gelerek yeni ciftler olustururlar.

BCS teorisi; 1. tip diisiitk sicaklik siiperiletkenlerin biiyiik bir kismina
basariyla uygulanmis olmasina ragmen, II. tip yiiksek sicaklik siiperiletkenler igin

yeterli olamamaktadir. Bu teorinin basarili oldugu alanlar su sekilde siralanabilir,

1.  Elektronlar arasindaki cekim etkilesmesi, taban durumu uyarilmis durumdan
ayiran bir enerji aralifi olusturur. Kritik alan, termal Ozellikler ve
elektromanyetik 6zelliklerin ¢ogu enerji araliginin sonuglaridir.

2.  Es uyum uzunlugu ve s1izma derinligi BCS teorisinin dogal bir sonucudur.
Enerji aralig1 ve gegis sicakligr arasindaki iliski E, = 3,53 kT¢ seklindedir.

4.  Bir siiperiletken halkadan gecen aki kuantumlanmistir ve Denklem (1.7)’de

verildigi gibi Cooper ¢iftine baglidir (25).

17



1.3.7. Siiperiletkenlerde Zay:f Baglar

Klasik yontemle iiretilmis siiperiletken numuneler tanecikli yapiya
sahiptirler. Bu yapidaki tanecikler birbirlerine zayif baglarla tutunurlar. Tanecikli
yapt ve bu tanecikli yapidan kaynaklanan etkiler kapsamli olarak arastirildi.
Arastirmalar sonucunda yiiksek sicaklik siiperiletkenlerdeki zayif baglarin

malzemenin akim tagima kapasitesinde sinirlayici bir rol oynadigi belirlend1 (31).

Yiiksek sicaklik  siiperiletkenlerde, =zayif baglarin cesitli tipleri
bulunmaktadir. En yaygin zayif bag tipi tanecik smirlarinda meydana gelenleridir.
Geleneksel siiperiletkenlerde, tanecik sinirlari zayif bag ozelligi sergilemektedir.
Buna karsilik zayif baglantilardan kaynaklanan, hareketli tanecik sinirlar geleneksel
stiperiletkenlerin kritik akimlar1 i¢in sinirlayici bir 6zellik tasimamaktadir. Bunun en
belirgin sebebi uyum uzunlugunun tanecikler arasi mesafeden ¢ok biiyiik olmasidir.
Bu durum 1980 yilinda Raboutou tarafindan, bir siiperelektron yogunlugunun, bir
zayif bagi gecerken sifirlanmadigi seklinde aciklandi (33). Yiiksek sicaklik
siiperiletkenlerinin uyum uzunlugunun, birim hiicre basamaginda oldugu
bilinmektedir. Bu nedenle, dalga fonksiyonu bir tanecik iizerinden baska bir tanecik

izerine gecerken bozunuma ugrar.

Tanecikler aras1 baglarin zayif olmasi nedeniyle, bu baglar uygulanan alana
karsi cok hassas davranirlar. Bir dis magnetik alamin varliginda, siiper akimlar
tanecik sinirlar icinden akarken, alamin varlig1 yiiziinden diizgiin akislar1 bozulur.
Bununla birlikte, magnetik alanin I¢ tizerine olan gercek etkisi bilinmemektedir.

Benzer sekilde tanecik sinirlarinin, sicaklikla iliskisinin oldugu da diistiniilmektedir.

2
Kritik akim I¢ ile sicaklik arasinda ise Ic(T)= Ic(0)[1-(T/T¢)] bagintisi
bulunmaktadir (34).

Likharev 1979 yilinda yaptig1 calismada (35), zayif baglan “siiperiletken-
normal-siiperiletken” (s-n-s) eklemine benzetmistir. Bu eklemde yer alan normal bir
metaldeki siiperelektron ciftinin ilerleme mesafesi, eklemin kalinligindan kiigiik ise

eklemin zayif bagh bir bag gibi davranacagini ifade etmistir.
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1.4. YBa,;Cu307.; Siiperiletkenleri

1953’de Vanadyum-Silikon bilesiminin siiperiletkenlige gecis sicakliginin

T¢=17,5 K oldugu bulundu.

1986 yilinda IBM Arastirma laboratuarindaki aragtirmacilardan G. Bednorz
ve K. A. Miiller kritik sicakligi T¢=30 K olan ve yiiksek sicaklik siiperiletkenlerinin
onciisii  olarak bilinen La-Ba-Cu-O (La;.Ba,CuQ4) bilesigini buldular (36).
Boylelikle yiiksek sicaklik siiperiletkenlik yani YSS donemi baslamis oldu. Bu kesif
stiperiletkenler iizerinde calisma yapan arastirmacilart harekete gecirerek, daha
yiikksek kritik sicakliga sahip olabilecegini diislindiikleri cesitli siiperiletken
karisimlarim  hazirlamaya bagladilar. Ba yerine Sr ve Ca katkilayarak

La, ,Ba,CaCuQy bilesigi ile 60 K’e ulasilmistir (37).

Daha sonra 1987’nin baglarinda Wu ve arkadaglari, iirettigi La-Ba-Cu-O
bilesiginde Lantanyum yerine Itriyum katarak kritik sicakhigi T¢ = 93 K olan
YBa,Cu3;07.s (YBCO) bilesigini buldular (38). Boylelikle de siv1 azot sicakligindan
(77 K) daha yiiksek sicaklikta siiperiletkenlik durumuna gegis sz konusu oldu. Yani,
artik s1v1 helyumla calisan sogutucular yerine iiretilmesi daha ucuz olan, s1v1 azot

sogutucular1 kullanilarak siiperiletkenlik ¢alismalar1 yapmak miimkiin hale geldi.

1988 yilinda H. Maeda ve arkadaslari, Bi;Sr,Ca;,CuzO;9 (BSCCO) bilesigi
ile 110 K’e ulagsmay1 basarmislardir (39).

Aym yil Z. Z. Sheng ve A. M. Hermann TIl,Ba,Ca,Cu;0,y (TBCCO)
bilesigi ile 125 K’e ulasmay1 bagsarmiglardir (40).

1993 yilinda A. Schilling, M. Cantoni HgBa,Ca,Cu;0g,; bilesigi ile 132 K’e
ulagmisglardir (41).

1.4.1. YBa,Cu307_s Siiperiletken Bilesiklerinin Baz Ozellikleri

YBa,Cu307.5 bilesiginin kristal yapisinin onemli bir 6zelligi, bakirin Sekil
1.9°da goriilen kristalografik olarak bagimsiz iki durumu olan CuO, diizlemindeki
Cu(2) ve Cu-O zincirindeki Cu(1) varh@dir. iki adet CuO, diizlemi ve bir adet Cu-O

zinciri vardir.
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Sekil 1.8. Katkisiz YBa;Cu3O7.s’'nin numunesinin X-1s1n1 kirtnim desenleri:

a) Ortorombik yap1, b) Tetragonal yapi (42).

Bilindigi gibi YBCO siiperiletken bilesikleri oksijen eksikligine
duyarhdirlar. Oksijen miktarindaki diigme Cu-O diizlemlerini etkileyerek numunenin
stiperiletkenlik gostermesini engelleyebilir. Oksijen eksikligi olan YBCO, Sekil
1.8’de goriildiigii gibi tetragonal yapida olmaktadir. Buna karsilik oksijeni yeterince
alarak siiperiletkenlik gosteren YBCO aym sekilde iistte goriildiigii gibi ortorombik
yapida olmaktadir. XRD grafiklerindeki (110) piki (013) pikinden biiyiik ise yapinin

ortorombik oldugu yani oksijen eksikliginin olmadigi anlasilir. Sekil 3.2’de ii¢ farkl
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firinlama siiresi icin hazirlanan 6rneklerin XRD grafikleri goriilmektedir. Bu ii¢

grafiktede (110) pikinin (013) pikinden biiyiik oldugu goriilmektedir.

(i0)
A e Tineini
J-0(4)

Cu2) ‘
; Y
C 1102 - 0{2) y

Diizlewndent
X

0{1)
Sekil 1.9. YBa,Cu;307; bilesiginin kristal yapisi (Ortorombik yap1 a =~b ve c=3a).

Oksijen kaybima duyarli olan Cu-O zincirleri, YBay;Cu3O7.s siiperiletken
bilesiginde ortorombik-tetragonal faz gecisine sebep olur. Bu gecis, sicakliga ve
oksijenin kismi basincina bagh olan, stokiyometrik olmayan oksijen parametresi ¢

tarafindan zorlanan bir diizen-diizensizlik faz gecisidir (43).

Tek boyutlu Cu-O zincirindeki O(1) yerlerine oksijen atomlarinin
yerlesmesiyle (d=0) oksijenlerin tamamlandigi ortorombik durum meydana gelir.
Sayet 0 artarsa, oksijen malzemeden ayrilarak; O(1) yerlerinden, bos olan O(5)

yerlerine oksijen gec¢isi meydana gelir ve diizensizlik olusur (43).
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YBa,Cu4Os bilesigi cift zincirli olup 80 K civarinda gbzlenen kritik sicakligi
oksijen kaybina hassas degildir. Y,BasCu;0,s bilesigi ise yliksek gecis sicakligina
sahiptir. YBa,Cu30; siiperiletkenleri zincir kisimlarindaki oksijenlerin kayiplarima

oldukca hassastirlar (44).

Ideal bir perovskit yapinin birim hiicresinde ii¢ adet negatif yiiklii oksijen
(anyon) atomu bulunur ki bu durum tiglii perovskit hiicrede dokuz adet oksijen
konumunu belirtir. ideal bir perovskit yapida oksijen atomlar1 on iki adettir.
YBa,Cus05.5 bilesigi ise ideal perovskit yapiya gore oksijen eksikligine sahiptir. Bu
eksiklik Y atomlarinin on iki yerine sekiz adet oksijen atomu tarafindan ¢evrelenmis
olmasindan kaynaklanmaktadir. Bununla birlikte nétron kirinimi ¢alismalarinda Ba
atomlan arasindaki taban diizleminde, birim hiicre kenarindaki oksijen atomlarindan

bir tanesinin olmadig1 gozlenmistir.

YBa;Cu307.5’nin normal haldeki elektrik direnci akim yoniine baglidir, yani
anizotroptur. Akimin z-yoniinde akarken meydana getirdigi direng, xy-diizleminde
aktig1 durumdakinden ¢ok daha yiiksektir. Buradan yola ¢ikilarak iletimin agirlikl

olarak CuQ; diizlemindeki tasiyicilardan kaynaklandig1 sonucuna varilabilir.

YBa,Cu30;.5’nin igerisinde oksijen miktarmin degistirilmesi ile yapida bir
takim degisiklikler meydana gelmektedir. Mesela d=1 olarak alimirsa YBa,Cu3O¢
bilesigi elde edilmis olur. Sekil 1.10’da goriilen bu malzemede O(5) atomlar1 yer

almaz.

YBa,Cu;0g bilesigi normalde elektriksel olarak yalitkandir. Bu malzemede
CuO, diizlemi yaklagik olarak Cu** ve O* iyonlarindan olustugu diisiiniilebilir. Cu**
iyonlar disg kabuklarinda dokuz adet 3d degerlik elektronuna sahiptir ve toplam spin
Vp’dir. Bakir'in spinleri 400 K’in hemen {izerinde antiferromanyetik 6zellik
gosterirler. O” iyonlari ise, degerlik kabugundaki yériingeleri tamamen dolu

oldugundan herhangi bir manyetik 6zellik gostermezler.

Sayet YBa,Cus;O¢’ya bir oksijen ilave edilirse, ilave edilen bu oksijen
atomlan yar iletkenlerdeki alici safsizliklar gibi davranarak kristalde desiklerin
(hollerin) sayisimi arttirirlar. Bu hollerden bazilar1 CuO, diizlemlerine yerlesirler,

fakat desiklerin konsantrasyonu az iken iletim gézlenmez.
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Sekil 1.10. Yalitkan olan YBa;Cu3Og bilesiginin kristal yapisi (Tetragonal yapi).

Sonu¢ olarak 0=0,6 degerine sahipken, YBa,Cu;O;; bilesigi
antiferromanyetik durumdadir. Degiklerin yerlesimi, elektron-elektron etkilesmesinin

CuQ; diizlemlerinde 6nemli oldugunu gostermektedir (45).

0=0,6 ya yaklagigt zaman; kristal tetragonalden ortorombik (a#b+#c,
a=B=y=90°) yapiya doniisiir ve bir yalitkan ge¢isi meydana gelir. Kristal yapida ise
Xy simetrisi bozularak CuO zinciri meydana gelir. Iletim hollerin bolgesel

olmamalarindan dolay1 ortaya ¢ikar.

Sonug olarak kritik sicaklik, orgiideki oksijen miktariyla oldukga iliskilidir.
Bu durum Sekil 1.11°daki grafikte goriilmektedir (46). Yapilan notron kirinimi
caligmalarindan, oksijen bosluklarinin diizenlenmesi ile maksimum kritik sicakliga
ulagilabilecegi anlasildi. Mesela 0~6,5 iken kritik sicaklik 60 K civarinda, =7
civarinda iken kritik sicakligi 90 K olan iki farkli siiperiletken bilesik vardir. Biitiin
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bunlarin 1s18inda siiperiletkenlikten, oksijen bakimindan fakir Cu-O tabakalarinin

sorumlu oldugu sdylenebilir (46).

100

YBa,Cu,0,
80 — T

T (K)

40 —

20 —

5,5 6,0 6,5 7,0

Oksijen miktari,s

Sekil 1.11. YBa,Cu3Os bilesiginde, kritik sicaklikgin, oksijen miktariyla J ile
degisimi (8).

1.6. YBCO Bilesiginin Faz Diyagram

YBCO bilesiginin faz diyagrami Sekil 1.12°de goriildiigii gibidir. Buna gore;
1200 °C den daha yiiksek sicakliklarda Y,O3; + Sivi faz (L) olacak sekilde bir
reaksiyon meydana gelir (47). Burada sivi faz L, BaO + CuO’in karisimindan
olugmaktadir. Sayet sicaklik bir miktar diisiiriilirse kati ve siv1 fazlar, peritektik bir
reaksiyonla (bir kat1 fazin 1sinmasi sirasinda ve peritektik sicakliginda, ayr bilesenli
bir s1v1 ve bir de kat1 iki faza ayrigmasiyla sonuglanan tersinir tepkimeye peritektik
tepkime adi verilir) Y,BaCuOs (211) bilesigi meydana gelir. Sicaklik, 1000 °C
civarinda iken Y,BaCuQs (211) kat1 fazi1 ile L s1iv1 fazi tekrar reaksiyona girerek

YBa,;Cu;0; bilesigini olusturur. Bu reaksiyon;
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Y2BaCu05 + L(3BaCu02 + ZCUO) — 2YB32CU30§

seklindedir.

YBa,Cu;0; siiperiletken bilesiginin olusmasindan sonra, geriye kalan sivi
fazin siiperiletken yap1 icerisinde homojen olarak dagilmasi gerekmektedir. Sayet
homojen bir dagilma meydana gelmezse fiziksel Ozelliklerde beklenen sonuglara

ulasilamayabilir.

Stiperiletken malzemenin iiretim asamasi tamamlandiktan sonra elde edilen
yapmin homojen 6zellik gosterebilmesi i¢in Oncelikle 211 fazinin yap1 icerisinde
homojen dagilmis olmas1 gerekmektedir. Sayet Y,O;3 kat1 pargaciklar1 baslangigtaki
sivi faz igerisine homojen olarak dagitilirsa, 211 fazi da 123 fazi igerisinde homojen
olarak dagilmis olacaktir. Bunu elde etmek i¢in Eritme — Hizli Sogutma yontemi cok

yaygin olarak kullanilmaktadir (47).

T

1400 —
Y203+L

1300

1200

1100 211+L

1000

12341

211+123

a00—

5Y,0,+ 2Ba0 211 123 3B aCqu+2CUO

Sekil 1.12. YBCO faz diyagrami (47).
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2. MATERYAL ve YONTEM

2.1. Deneysel Calismalar

Bu tez calismasinda Y yerine degisik oranlarda (x= 0,05 - 0,9) Lu katkis1
yapilarak iiretilen siiperiletken numunelerin elektriksel, manyetik ve yapisal

ozelliklerinin incelenmesi hedeflendi.

Y ve Lu’un atomik ve iyonik yarigaplari birbirine yakin oldugu i¢cin YBCO
bilesiginde Y ile Lu’un yerdegistirmesine karar verildi. Y’ un atomik yaricap1 2,27 A
ve iyonik yaricap1 0,9 A, Lu’un atomik yaricap1 2,25 A ve iyonik yaricapi ise 0,848
A’dur.

( 1 -X)Y(NO3)3' 6H20+xLu(NO3)3yH2+Cu(NO3)2~ 3 (H20)+Ba(NO3)2 —

(Y1,Luy)Ba,CuzO7+k(N,0)+b(NO,)+#(NO)+6H,0...  (2.1)

(Yi,LuyBa,Cuz0;7 numunesinin  hazirlanmasinda kullanilan  nitrath

bilesiklerin safliklar1 ve molekiil agirliklari ise Cizelge 2.1°de verilmistir.

Cizelge 2.1. YBCO numunesinin hazirlanmasinda kullanilan nitrath bilegikler.

Elementler
Safliklar: (%) Molekiil Agirhiklar:
Simge Alman Firma
Y (NO3);-6H,O Aldrich 99,9 383,01
Lu(NOs3);yH, Aldrich 99,999 360,99
Ba(NOs), Merck 99,0 261,35
Cu(NO3),-3(H,O) Merck 99,5 241,60

Katkisiz ve 11 farkli Lu katkisi yapilarak hazirlanmis (Y,Lu,)Ba;CuszO;
bilesigindeki Lu katki miktarlar1 ile hazirlanan numunelerin sinterleme sicakliklar

Cizelge 2.2’de verilmistir.
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Cizelge 2.2. (Y,.Lu,)Ba,Cu307 bilesigindeki Lu katki miktarlar1 ve sinterleme

sicakliklari

Lu (x) Hazirlanan Bilesik T4 (°C)
0 YBa,Cuz075 970
0,05 Yo,05Lug,0sBarCuszO7.5 970
0,075 Yo.925Lu 075BaxCu307.5 970
0,1 Yoolug 1 Ba,CuzO7.s 970
0,2 Yo sLup2Ba,CuzO7.s 967
0,3 Yo.7Luo3Ba,CuzO7.s 967
0,4 Yo,6Luo4Ba,CuzO7.s 965
0,5 YosLugp sBa,CuzO7.5 960
0,6 Y.4Lug¢Ba,CuzO7.s 960
0,7 Yo 3Luo7Ba,CuzO7 960
0,8 Yo LuggBa,CusO7.s 955
0,9 Yo,1LuooBa,CuzO7.5 955

Cizelge 2.2’ye gore iiretilecek olan malzemeyi hazirlamak icin gereken
nitrath bilesikler, bir beher icerisine koyularak ¢ceker ocaga yerlestirildi. Daha sonra
oda sicakligindan itibaren 1s1l igleme tabi tutuldu. Sicaklik 100°C civarina ulastiginda
nitrath bilesiklerde bulunan nitratlar yavas yavas erimeye ve azot iceren gazlar
yayillmaya basladi. Eriyik, reaksiyonun kontrollii gerceklesebilmesi igin siirekli
karistirllarak yavas yavas artan 1siya tabi tutuldu. Malzemenin 200°C civarinda
tamamen eridigi goriildii. Sicaklik, kontrollii bir sekilde yaklasik 2 saatlik bir siirede
500°C’ye kadar cikarildi. Mavimsi bir renk alan karistm, bu asamadan sonra
nitratlarin1 kaybetmeye siyah renkli bir kati haline gelmeye basladi. Yaklasik

500°C’de s1v1 yapinin neredeyse tamamen kati hale diiniistiigli gozlendi.
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Elde edilen bu karisim, icinde kalmasi muhtemel azotlu bilesiklerin
ortamdan uzaklastirilabilmesi i¢in 800 °C’deki bir firinda 10 saat kadar ek bir 1s1l

isleme tabi tutuldu.

Agat havanda yarim saat kadar 6giitillen bu karisim, 60 barlik basing altinda

13 mm’lik tabletler haline getirildi.

Bu tabletler, Sekil 2.1°de goriilen Protherm marka silindirik firinda oksijen
atmosferinde Sekil 2.2’de goriilen grafikteki siire¢ yardimiyla siiperiletken tabletler

haline getirilmistir.

Sekil 2.1. Protherm marka silindirik firm ve K-tipi 1s1l ¢ift sicaklik dlger.

T (°C)
A
0O, atmosferi
20 saat
R : : ‘//
3°C/dak E 10(-:
650 {-----1 O i S :
300 | 2CMak Ll bl
L 3°Crdak

t (saat)
Sekil 2.2. Hazirlanan numunelerin sinterleme siireci.
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Sekil 2.2°de goriilen T4 sicakligi, katki miktarinin artmasi ile numunelerde
erime meydana geldigi i¢in azaltlmistir. Hazirlanan tim siiperiletken numunelerin

sinterleme sicakliklar1 Cizelge 2.1°de gosterildigi gibidir.

2.1.1. Sinterleme islemi

Ideal sinterleme siiresinin tespiti igin Sekil 2.3’de goriilen siirec izlendi. Bu
sekilde numuneler, 970 °C’de 20, 40 ve 60 saat olmak iizere ii¢ farkli sicaklikta
sinterlendiler. Katkisiz olarak iiretilen YBCO numuneleri, dikdortgen seklinde
kesilerek, bunlara giimiis pasta, indiyum lehim ve giimiis teller yardimiyla dort
noktadan kontak yapildi. Daha sonra numunelerin kritik akim yogunluklari, kritik
gecis sicakliklari, AC alinganliklar1 6lciildii, XRD desenleri elde edilerek, SEM

goriintiileri ve EDS ol¢iimleri yapildi.

T (°0)
A 20 saat
40 saat
60 saat
970 f----------- ;
3°Cldak/ 1°C/dak
650 t----=#-"-- d-mmmoocmmmomomomoeS Y .
: : L\ °Crdak
5°C/dak ! : !
300 L. /o O Lo
| : I 3 °C/dak

Sekil 2.3. Hazirlanan katkisiz numunelerin sinterleme siireci.

2.1.2. Dort-Nokta Yontemiyle Oz Direnc Olciimii

Dort nokta direng 6lgiim metodu, baglanti direncini elimine etmektedir. Bu
metodun sematik gosterimi Sekil 2.4’de goriildiigii gibidir. C; ve C, kontaklari

arasina, bir giic kaynagi baglanarak numune iizerinden kiiciik bir akim gec¢mesi

29



saglanir. Bu sirada P1 ve P2 kontaklar arasina bir voltmetre baglanarak potansiyel

diigmesi gozlenir.

l>‘-:P1_x_P:$- ?L
T v

Sekil 2.4. Standart dort-nokta yontemi (55).

Numunenin 6zdirenci; numunenin tesir kesiti, voltmetreden ol¢iilen deger ve

uygulanan akim kullanilarak, Denklem 2.2 yardimiyla su sekilde hesaplanabilir;

A
0= (EJV (2.2)

Bu yontemle iiretilen numunenin siiperiletken olup olmadigi, T¢ gecis

sicakligr gibi birtakim 6zellikleri belirlenebilir.

Dort nokta yontemi ile siiperiletken ol¢iim sistemi Sekil 2.5’de sematik
olarak gosterilmistir. Silindirik sekilde iiretilen numuneler, dikdortgenler prizmasi
olacak bicimde kesilerek ayni diizlemde bulunan dort noktaya, dort adet kontak

yapilir.

4 Kayd@dw1 k
el
]

Sekil 2.5. Dort nokta yontemi ile dzdireng Sl¢iim diizenegi (30).
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Hazirlanan numune, dis kontaklar1 temsil eden Cl1 ve C2 noktalar
yardimiyla akim kaynagina baglandi. Hassas aralikta 6l¢tim yapabilen bir voltmetre
ise, i¢c noktalar1 temsil eden P1 ve P2 noktalarina baglandi. Daha sonra, bu sekilde

baglantilar1 yapilan numunelerin 6zellikleri dlciilebilir.

2.1.3. Elektriksel Ozdirenc

Elektriksel —o6zdireng olgiimleri; Abant Izzet Baysal Universitesi
Siiperiletkenlik Arastirma Laboratuvari’nda, Sekil 2.6’da goriilen Oxford (10-300 K)
marka kriyostat sistemi kullanilarak ve SmA’lik akim uygulanarak yapildi.

Sekil 2.6. Ozdireng olgiimlerinin yapildigi Oxford marka kapali devre s1vi helyum
kriyostat sistemi.

2.1.4. Taramal Elektron Mikroskobu (SEM) Incelemeleri

Elektron mikroskobunun c¢alisma prensibi, yiiksek gerilim altinda

hizlandirilan elektronlarin malzeme yiizeyine carptirilarak yansimasi ve buna bagh
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olarak ortaya ¢ikan X-isinlar1 yardimi ile malzemenin yiizeyinin fiziki goriintiisiiniin

elde edilmesi seklindedir.

Elektron mikroskobu yardimiyla incelenmek istenen numunenin, yiizey
goriintiisi, malzemenin icerdigi fazlar, taneciklerin yapi igerisindeki dizilimleri

hakkinda bilgi sahibi olunabilir.

Bu tez c¢alismasinda incelenen numunelerin analizleri, Sekil 2.7°de
gosterilen ve Abant Izzet Baysal Universitesi’nde bulunan JEOL JSM-6390L marka
taramal1 elektron mikroskobu kullanilarak yapildi. SEM goériintiileri, 20 kV calisma
voltajinda ve 3000 kat biiyiitme ile alindu.

Sekil 2.7. JEOL JSM-6390L model taramali elektron mikroskobu.

2.1.5. X-Istm Kirimmm (XRD) (")lgijmleri

Bir malzemenin X-1s1m1 kirmmim desenleri (XRD) oOlctimleri ile malzemenin
kristal yapisi, malzemenin 6rgii tipi, malzemenin 6rgii parametreleri gibi malzeme ile

ilgili yapisal bilgilere ulasilabilir.
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Uretilen numunelerin XRD o&lgiimleri, Abant Izzet Baysal Universitesi'nde
bulunan, Sekil 2.8’da gosterilen Rigaku Multiflex marka difraktometrede, Cu
flamandan 36 kV’luk potansiyel fark altinda 26 mA’lik akim gegirilerek olusan Ka
1sinlart ile yapildi. 6 acist ile numuneye gonderilen 1smlarin numuneden yansiyarak
20 acisiyla dedektore donmesiyle elde edilen kirmmim desenleri, 0,02° 6rnekleme

adimlar ile 20°<20<60° tarama araliginda ¢izildi.

Ortorombik yapiya sahip olan YBCO siiperiletkenlerinde a, b, ¢ orgii

parametreleri, XRD desenlerinden yararlanilarak denklem 2.3’de verildigi gibi,

1 h* k* 0P
St 2.3)

seklinde hesaplanir. Burada, d diizlemler arasi mesafe ve A, k, £ Miller indisleridir.

Sekil 2.8. Kirinim desenlerinin belirlenmesinde kullanilan Rigaku Multiflex marka
XRD cihazi.

2.1.6. Kritik Akim Yogunlugu (J¢) Olciimleri

Siiperiletkenlerin ~ teknolojik ~ kullamimi  acgisinda  Onemli  olan

parametrelerinden birisi de kritik akim yogunlugu’dur. Kritik akim yogunlugu (J¢)
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olelimii Sekil 2.9°da sematik olarak gosterilen sistem yardimiyla 6lciildii. Olgiimler,
Abant Izzet Baysal Universitesinde Sekil 2.10’da goriilen diizenek yardimiyla sivi
azot sicakliginda (77 K) yapildi. 6 kV’luk calisma potansiyeline sahip cihazla,
numuneden 0,25 A’lik adimlarla akim gecirilerek i¢c kontaklar arasinda 5 pV’luk
potansiyel fark olustugunda gozlenen akim degerinden J¢ belirlenir. Bu sicaklikta
numunelere, dis uclarindan 6 kV gerilimde ¢alisan yiliksek akim gii¢ kaynag: ile
0,25 A’lik artiglarla 0-10 A arasinda akim verilerek ve i¢ uglardan uygulanan akim

degerine karsilik gelen gerilim degerleri bilgisayar yardimiyla ol¢iiliir.

o)
Svm dmat (FTED
J ==
Olgiilmelk — (g
/ istenen — Kaymag
Mt
3
3 ANV
™ Direng

i
¥
g

Sekil 2.9. Kritik akim 6l¢timlerinde kullanilan sistemin gematik goriiniimii.

Sekil 2.10. Kritik akim 6l¢iimlerinde kullanilan sistemin goriiniisii.
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2.1.7. Enerji Ayirma Spektrometresi (EDS) Olciimleri

X-1sinlarinin her element iizerinden farkli dalga boyunda ve farkli agida
sacilmasi prensibine gore calisan sisteme Energy Dispersive Spektrometresi (EDS)
ad1 verilir. Elektron mikroskobundan gonderilen elektron demetinin numune
yiizeyindeki atomlar ile etkilesmesi sonucunda farkli dalga boyunda X-i1sinlari
olusur. Bu X-isinlari, dedektor tarafindan algilanip uygun yazilimlar tarafindan

islenir (48).
EDS ile noktasal analiz yapilarak, malzemede olusan fazlar ve yapidaki

atomik yiizdeler gibi bilgiler elde edilir.

EDS analizleri Abant Izzet Baysal Universitesinde bulunan ve Sekil 2.7°de
goriilen elektron mikroskobuna ilave edilmis olan Sekil 2.11°de goriillen EDS2006
Model 550i IXRF System dedektor kullanilarak yapildi.

Sekil 2.11. Enerji Ayirma Spektrometresi.

2.1.8. AC Manyetik Ahnganhk Olciimii

Bir siiperiletken malzeme icin en temel iki 6zelligin sifir direng ve sifir

manyetik indiiksiyon oldugu diisiiniiliirse, bir malzemenin siiperiletken olup
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olmadigin1 belirlemek icin yapilacak en uygun Olciimler, direng¢ ve manyetik

alinganlik 6l¢iimleri olacaktir.

Siiperiletken malzemelerin manyetik alana kars1 oldukca duyarli olmalarinin

temel sebebi, tanecikli yapilar ve bu tanecikler arasindaki zayif baglardir.

Manyetik alinganlik Olciimleri, malzemelerin diyamanyetik gegisini
gozleyebilmek icin yapilir. Manyetik alinganlik y ile gosterilmekte olup, malzemede
olusan M manyetizasyonunun, disaridan uygulanan H manyetik alana gore

degisimini veren bir ifadedir.

Bir siiperiletken malzeme Denklem 2.5’de verilen AC dis manyetik alan

icerisine koyuldugunda;
H(t) = h,SinWt (2.5)
malzemede meydana gelen manyetizasyon Denklem 2.6’da verildigi gibidir.

M) =h,S [y, Sin(aWr)- 7 Cos(nWr)] (2.6)

n=l1

Burada y” ifadesi harmonik alinganhigin faz i¢i bilesenini ve y” ifadesi ise

faz dis1 bilesenini ifade etmektedir.

Sayet dis manyetik alan DC olsaydi, siiperiletken numunenin toplam

manyetik momenti Denklem 2.7 ile verilen zamandan bagimsiz ifade olurdu.

M= yH
2.7

Manyetik alinganlik dl¢iimii malzemenin tamami hakkinda bilgi edinmemizi
sagladigindan olduk¢a onemlidir. Diren¢ Ol¢iimil ise malzemenin tamami hakkinda
bilgi vermeyebilir. Bunun sebebi, malzeme igerisinde az bir bolgede bile sifir direng
gosteren bir alan varsa akimin bu alan1 kullanmasidir. Boylelikle de diger bolgelerin

ozellikleri incelenememis olur.

Manyetik alinganlik olciimleri Ankara Universitesi  Siiperiletkenlik
Laboratuvarinda Sekil 3.12°de goriilen kapali devre Lake Shore 7130 Kriyostat
sistemi ile yapildi. Sekil 2.14’de temsili olarak parcalar1 gosterilmistir. Bu sistemde
numune Sekil 2.15’de goriilen kisitma koyulmaktadir. Yine Sekil 2.15°de numune

probu ve numune tutucu kisim goriilmektedir.
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Sekil 2.13’de sistemin ana parcalar1 sematik olarak goriilmektedir. Sekil

2.14’de ise numune tutucu yer almaktadir.

Sekil 2.12. Manyetik alinganlik 6l¢tim sistemi.
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Numune Yikleme

Kapag
(Sizdumaz Kapak)
Numune Bolgest Valcum Bolgest
Pompa Cilagt / Pompa Cikist
ofljo o
Vikleme
Kilich \\ ollle o
™~ \
Elektiik
Besleme
Sensor
Bogaltma Valfi (Spsi)
PN T TP L ]
Cift Yonli Gaz — 1

Helyum Valfi .-

P Vakum [zolasyon Tankt

sisteminin temsili gosterimi (49).
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Sekil 2.12°de goriilen manyetik alinganlik sistemi 15 K ile 325 K arasinda
degisen sicaklik degerlerine +0,2 K hassasiyetle ve 0,1 K kararlilikla
ayarlanabilmektedir. Ayn1 sekilde, manyetik alan da 0,1 A/m (0,00125 Oe) ile 1600
A/m (20 Oe) arasindaki degerlere +0,05 % hassasiyetle ayarlanabilmektedir. Ayrica
bu sistemde frekans ayarlanarak, frekansa bagli oOlctimler de yapilabilmektedir.
Sistemin frekans ayari; 1 Hz aralikla 1 Hz’den 1 kHz’e kadar ve 10 Hz aralikla
1 kHz’den 10 kHz’e kadar yapilabilmektedir (50).

Sekil 2.14’de goriilen manyetik alinganlik sisteminde es eksenli ve esit
sarim sayili ikincil bobinler, birincil bobinlerin igerisine yerlestirilir. incelenecek
numune ise ikincil bobinlerden birisinin igerisinde yer alir. Birincil bobinler, bir AC
akim kaynag ile beslenir. Esit ve zit sarimli bu bobinlerin ug¢larinda herhangi bir
malzeme incelenmedigi durumda potansiyel fark sifir olacaktir. Alinganligi olan
malzeme incelenirken bobinler arasindaki potansiyel fark, sifirdan farkli olacaktir ve

gerilim sifirdan farkli degerler alacaktir.

39



Motor Baglanti

Somunu Monte Edilmemis Tipik

Numune Tutucu
(Buyultulmig Gosterum)

Numune Probu
(0,64¢cm capinda)

Kauguk Conta

/ Fazla Gaz Sibobu

Numune Probu

Izolasyon Cubugu
Sizdumazlik Contast

(8-32 dis)

Teflon Sizdrmazhlc
Elemam
To_plam ik Set

Conta
Ustve Alt

Tutucu Halka

Dolu/Bos Izareti

e e P

Numune Tutucu
Kovam

Numune
Tutucu Kapag

/ Tipik Numune Tutucu

-
Makgimum Numune Boyutu: Numune
cap:3,6mm Tutucu

boy: 13mm 0,635cm

Sekil 2.14. Manyetik alinganlik 6l¢iimiinde kullanilan kriyostat sisteminde kullanilan
numune probunun kesit goriiniisii (51).
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3. ARASTIRMA BULGULARI

3.1. ideal Firinlama Sartlari i¢cin Elde Edilen Sonuclar

Uretilen katkisiz numuneler degisik sicakliklarda sinterlenmis ve en uygun
sinterleme sicakligi 970 °C olarak tespit edilmistir. 970 °C’de iiretilen numuneler

Sekil 3.1°de goriildiigii gibi sinterleme isleminden sonra bir miktar kiiciilmektedir.

Sekil 3.1. 970°C’de iiretilen YBCO numunesi.

Hazirlanan  katkisiz  numunelerin, ideal firinlama  sicakliklarinin
belirlenmesinden sonra, ideal firinlama siirelerinin belirlenmesi i¢in, numunelerin
XRD, o6zdiren¢ ve kritik akim yogunlugu Olc¢timleri yapildi. Buna gore en uygun
sinterleme siiresi 20 saat olarak belirlendi. Sekil 1.10’da Kikuchi ve arkadaslar
tarafindan yapilan X-151m1 kirmnim desenleri Sekil 3.3’de goriilmektedir (42). Buna
gore iiretilen numunelerin kirinim desenleri ortorombik faz ile biiyiikk bir uyum
icindedir.

970 °C’de 20, 40 ve 60 saat siireyle 151l islem uygulanmis katkisiz YBCO
orneklerinin E — J. grafikleri sirasiyla Sekil 3.3, 3.4 ve 3.5°de verilmis olup Sekil
3.6’da ise bu grafikler ortak olarak ¢izilmistir. Ayn1 numunelere ait dzdirencin

sicaklikla degisimi grafikleri ise Sekil 3.7 — 3.9’da goriilmektedir.
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Sekil 3.2. 970°C’de farkl siirelerde 1s1l isleme tabi tutulmus katkisiz YBCO
numunelerinin XRD desenleri.
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Sekil 3.3. 970 °C’de 20 saat sinterlenen katkisiz YBCO numunesinin E-J¢ grafigi.
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Sekil 3.4. 970 °C’de 40 saat sinterlenen katkisiz YBCO numunesinin E-J¢ grafigi.
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Sekil 3.5. 970 °C’de 60 saat sinterlenen katkisiz YBCO numunesinin E-J¢ grafigi.
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Sekil 3.6. 970 °C’de 20, 40 ve 60 saat 1s1l islem uygulanmis katkisiz YBCO
numunelerinin E-J¢ grafikleri.
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Sekil 3.7. 970 °C’de 20 saat sinterlenen YBCO numunesinin p-T grafigi.
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Sekil 3.8. 970 °C’de 40 saat sinterlenen YBCO numunesinin p-T grafigi.
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Sekil 3.9. 970 °C’de 60 saat sinterlenen katkisiz YBCO numunesinin p-T grafigi.
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Sekil 3.7’ye gore (110) pikinin (013) pikinden biiyiilk oldugu boylece

numunelerin ortorombik yapida kristallendikleri anlasilmaktadir.

Ayrica 20 saat sinterlenen numuneye ait piklerin digerlerine gore daha

belirgin oldugu goriilmektedir.

Uc numuneye ait E-Jo grafikleri incelendiginde (Sekil 3.6) 20 saat
sinterlenen numunenin Jc degerinin 150 Alem?® oldugu goriilmektedir. 40 saat
sinterlenen numunenin J¢ degerinin 80 A/cm? civarinda ve 60 saat sinterlenen
numunenin J¢ degerinin de 70 A/cm? civarinda oldugu goriilmektedir. Bu verilerden
de 20 saat sinterlenen numunenin J¢ degerinin digerlerinden oldukg¢a iyi oldugu

goriilmektedir.

970 °C’de 20, 40 ve 60 saat sinterlenen numunelerin dzdireng degerlerinin
sicaklikla degisimleri Sekil 3.7-3.9’da goriilmektedir. Buna gore, oda sicakligia
karsilik gelen oOzdireng degerlerinde ©nemli bir degisiklik gozlenmezken, T¢
degerlerinin, sinterleme sicakliginin artmasi ile 90,5 K’den 83 K’e azaldigi

goriilmektedir. Bu da uygun tavlama siiresinin tespitinde onemli bir katki saglamistir.
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3.2. Lu Katkih Numuneler i¢cin Yapilan Olciimler

3.2.1. Ozdireng - Sicakhk Olciimleri

Sekil 3.10-3.20°de Lu katkili numuneler icin elektriksel O6zdirencin
sicaklikla degisim (p-T) grafikleri goriilmektedir. Olgiimler, Abant Izzet Baysal
Universitesi Siiperiletkenlik Uygulama ve Arastirma Laboratuarinda bulunan ve
Sekil 2.7°de gosterilen Oxford marka kapali devre sivi helyum kriyostat sistemi ile
dis manyetik alan uygulanmadan ve daha sonra 200, 400 ve 600 mT dis manyetik
alan uygulanarak yapildi. Sekillerden goriilebilecegi gibi uygulanan manyetik alanin

artmasit ile kritik sicaklik degerleri belirgin bir sekilde diismektedir.

0,0020

x=0,05
0.0016 S

2 00012 |
9
=
=
&
= 0.0008 -

0,0004

—() T _
200 mT
=400 mT| 1

e 500 MT
1 T T T T
70 80 920 100 110

TX)

Sekil 3.10. x=0,05 Lu katkili numunenin p-T grafigi.
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Sekil 3.11. x=0,075 Lu katkili numunenin p-T grafigi.
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Sekil 3.12. x=0,1 Lu katkili numunenin p-T grafigi.
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Sekil 3.13. x=0,2 Lu katkili numunenin p-T grafigi.
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Sekil 3.14. x=0,3 Lu katkili numunenin p-T grafigi.
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Sekil 3.15. x=0,4 Lu katkili numunenin p-T grafigi.
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Sekil 3.16. x=0,5 Lu katkili numunenin p-T grafigi.
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Sekil 3.17. x=0,6 Lu katkili numunenin p-T grafigi.
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Sekil 3.18. x=0,7 Lu katkili numunenin p-T grafigi.

51



B e I S m e o e e S B A B e s e
0.010 H
x=0.8
0,008 <
. )
E 0,006 —
9
= J
=
=]
~ ;
a 0.004 —
0,002 H —0T
— 200 mT
1 e 400 MT|
G500 mT
0,000 ——r———— 7

10 20 30 40 50 60 70 8 9 100 110
T(X)

Sekil 3.19. x=0,8 Lu katkili numunenin p-T grafigi.
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Sekil 3.20. x=0,9 Lu katkili numunenin p-T grafigi.
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Sekil 3.21’de Lu katki miktarinin artisina baglh olarak kritik gecis
sicakliginin degisimi goriilmektedir. Buna gore katki miktarmin artmasi ile diisiik
sicaklik bolgesine dogru bir kayma gozlenmektedir. Az miktarlardaki katkilarda
(x=0,05 ve 0,075) 6zdirencin degisiminde AT¢ bolgesinde bir ¢ikinti gdzlenmekte,
x=0,1 degerinde ise T¢ en biiyilk degerine (T¢ = 92,5 K) ulasmaktadir. Bundan
sonraki katkilar (x=0,7 degerine kadar) T degerini orantili bir sekilde azaltmaktadir.

x=0,8 ve 0,9 degerlerinde ise ¢ok keskin bir diisiis gozlenmektedir.

Numunelere daha sonra 200, 400 ve 600 mT ik alan uygulanmis ve
manyetik alandaki bu artisin, diisiik sicaklik bolgesine kaymayir 4-20 K kadar

artirdig1 gozlenmistir.

Lu katkist x=0,5’in iizerine c¢iktiginda, AT¢ artmakta ve uygulanan dis
manyetik alanlar sonucunda meydana gelen diisiik sicaklik bolgesine dogru kayma
H,=600 mT i¢in 20 K civarinda olmaktadir. Ayrica x=0,8 ve 0,9 katkilarinda ise

ayrilmanin T¢™" degerinden itibaren bagladigi gozlenmektedir.
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Sekil 3.21. Katki miktar1 ile T¢ degerlerinin degisimi.
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Sekil 3.22’de uygulanan alan H,= 200 mT iken dlgiilen T¢ degeri (T¢*™) ile
alan uygulanmadan o6l¢iilen T¢ degeri (T¢") arasindaki farkin, katki miktarina gore

degisimi goriilmektedir.

25 - [ | —

20 4 —

— 15 1 4

(K

AT

10 4 —

[ ]
o - 4

5 - \ - :

u
] (e \././. ]

0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 07 0,8 0,9 1,0
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Sekil 3.22. To* ile T¢” arasindaki farkin katki miktarina gore degisimi.

Buna gore, diisiik katki miktarlarinda (x= 0,05 ve 0,075) fark yaklagik olarak
8 K iken, x=0,1 — 0,5 arasinda yaklasik 2-3 K kadar gozlenmektedir. Katki miktar1
x=0,8’e ulastiktan sonra ise fark anormal bir sekilde artmakta ve yaklasik 20-25 K

kadar olmaktadir.

Sekil 3.23’de Lu katki miktarn x’e karsi 120 K’deki 6zdireng degerlerinin

degisimi goriilmektedir.
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Sekil 3.23. Katki miktart ile 120 K’deki 6zdirenglerin karsilagtirilmast.
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3.2.2. E - J¢ Grafikleri

Sekil 3.24’de Lu’un katki miktar1 x’e gore kritik akim yogunlugunun
degisimi goriilmektedir. Katki yapilmamis numunede 150 Alem® olan J¢ degeri, katki
miktarmin artis1 ile giderek azalmakta ve x=0,9 katkisinda yaklasik 40 Alem?
degerine diismektedir. Ancak diisiik katkilar i¢in 6zdiren¢ Olctimlerinde gozlenen

anormallik bu dl¢iimlerde ortaya ¢ikmamaktadir.
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Sekil 3.24. Katki miktar1 ile J¢ degerlerinin degisimi.
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3.2.3. XRD Grafikleri

Sekil 3.25 - 3.28’de Lu katkili numunelerin X-1sinlar1 kirinim desenleri
goriilmektedir. Katki miktarinin x=0,05 degeri i¢in baslangicta 20=33°de gdzlenen
(110) pikinin siddetinin 20~32,6de gozlenen (013) pikinin siddetinden biiyiik
oldugu goriilmektedir. x= 0,8 ve 0,9 katkilarinda ise ortorombik faza ait olan (110)

piki ortadan kaybolmaktadir.
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Siddet (Keyfi Birim)
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20 (Derece)

Sekil 3.25. Katkisiz ve x=0,05, 0,075, 0,1 Lu katkili numunelerin XRD grafigi.
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Sekil 3.26. Katkisiz ve x=0,2, 0,3, 0,4 Lu katkili numunelerin XRD grafigi.
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Siddet (Keyfi Birim)

20 25 30 35 40 45 50 33 60
26(Derece)

Sekil 3.27. Katkisiz ve x=0,5, 0,6 0,7 Lu katkili numunelerin XRD grafigi.
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Siddet (Keyfi Birim)

003
10810

26(Derece)

Sekil 3.28. Katkisiz ve x=0,8, 0,9 Lu katkili numunelerin XRD grafigi.

Sekil 3.29’da  goriilen 31°<20<34° arahgmndaki XRD desenlerinin
karsilagtirilmasi sonucunda katki miktarinin artmasi ile birlikte XRD desenlerinin

kiiciik acilara dogru kaydigi gozlendi.

XRD desenlerinin incelenmesi sonucunda agirlikli fazin Y123 fazi oldugu

fakat azda olsa * ile belirtilen Y211 fazinin da oldugu goriildii.

61



Siddet (Keyfi Birim)

26 (Derece)

Sekil 3.29. Lu katkili numunelerin 26=31-34° arasinda 6lciilen XRD desenleri.

62



Sekil 3.30’da (110) ve (013) piklerinin tepe degerlerinin, Lu katkist ile

degisimleri goriilmektedir.

I T | T | T | T
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0,0 0,2 0,4 0,6 0,8

x (Lu Katki Miktarr)

Sekil 3.30. Lu katkisi ile (110) ve (013) piklerinin tepe degerlerinin degisimi.
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3.2.4. Orgii Parametreleri

Cizelge 3.1°de Lu katki miktan x ile a, b, ¢ Orgii parametreleri arasindaki
iliski ve bu parametrelerden yararlanarak hesaplanan birim hiicre hacimleri
goriilmektedir. Ayrica birim hiicre hacimlerinin katkisiz numuneye gore degisimleri
de verildi. Buna gore katki miktar1 x=0,5’den itibaren birim hiicre hacminde
hissedilir bir degisim ortaya ¢ikmaktadir. Bu degisim biiyiik katkilarda V,-V; iyice

belli olmaktadir.

Cizelge 3.1. Katki miktan ile 6rgii parametreler arasindaki iliski.

Katki Orgii Parametreleri ) )
Miktar: V(AY | VeV, (AY)

(x) a(A) b A ¢ (A)
0 3,813 3,880 11,652 172,40 -
0,05 3,827 3,892 11,693 174,15 1,75

0,075 3,827 3,889 11,708 174,24 1,84
0,1 3,827 3,887 11,709 174,16 1,76
0,2 3,827 3,903 11,731 175,23 2,83
0,3 3,833 3,889 11,740 175,00 2,60
0,4 3,833 3,901 11,746 175,66 1,89
0,5 3,833 3,910 11,764 176,33 3,26
0,6 3,835 3,919 11,782 177,10 3,93
0,7 3,838 3,928 11,800 177,90 4,70
0,8 3,901 3,925 11,810 180,84 5,50
0,9 3,940 3,946 11,950 185,78 13,38

Sekil 3.31’de XRD desenlerinden hesaplanan a, b, ¢ 6rgii parametrelerinin

katki miktar1 ile degisimi goriillmektedir.
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Sekil 3.31. Hesaplanan a, b, ¢ orgii parametrelerinin katki miktarina gore degisimi.

A. Oztiirk ve arkadaslariin yaptiklari calismanin (2) aksine, katki
oranindaki artigla 6rgii parametrelerinin ve birim hiicre hacminin arttigi gézlendi.

Buna, tiretim yontemindeki farkliligin neden oldugu diisiiniilmektedir.
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3.2.5. AC Alinganhk Olciimleri

Sekil 3.32’de nitrath bilesikler kullamilarak 970 °C’de 20 saat sinterlenerek
tiretilen YBa,CusO7s siiperiletken bilesiginin sabit 1 kHz’lik frekansta 350, 700,
1050 ve 1400 A/m’lik manyetik alan altinda ol¢iilmiis manyetik alinganligin gercel
ve sanal kisimlar1 goriilmektedir. Beklendigi gibi alanin siddetinin artis1 ile tane
sinirlarindaki histeresiz kayiplarindan (veya karisik halde bulunan siiperiletkenlerde
AC kayiplarindan kaynaklanan) sanal kismin tepe degeri diisiik sicakliklara dogru
kaymaktadir (42, 52). Sekil 3.32’ye gore T =91 K’de siiperiletkenlige gecis

gostermektedir.
T T T T T T
0,02
t«\x’
0,00 -
-0,02 -
= 0,04
oo
=
g, -0.06 -
<
T
S -0.08
-0,10
T 1 —=— 350 A/m
-0,12 —4— 700 A/m
—=— 1050 A/m i
—— 1400 A/m
-0114 T T T T T T T T T T T T
40 50 60 70 80 90
TK)

Sekil 3.32. Katkisiz YBa;Cusz07.s numunesinin fakli alanlar i¢in AC manyetik
alinganlik 6lciimleri.

Sekil 3.32-3.43’de sabit 350, 700, 1050 ve 1400 A/m’lik manyetik alanlar
alinda Lu katkili (Y..Lu,)BayCu3O075 (x =0,05 - 0,9) numunelerinin manyetik
alinganhik oOlctimleri goriilmektedir. Uygulanan alanin siddetine bagli olarak T,
degerleri elektriksel 6zdireng Olctimlerinde oldugu gibi diisiik sicaklik bolgesine

dogru kaymaktadir.
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Sekil 3.33. x=0,05 i¢in AC manyetik alinganlik 6l¢iimlerinin karsilastirilmasi.

Goldfarb ve arkadaslarinin yaptiklar calismaya gore manyetik alinganligin
sanal kisminda kritik gecis sicakliginin hemen altinda, siddeti ciftlenim
kayiplarininkinden daha diisitk olan kendinden (intrinsic) kaynaklanan kayiplar
gozlenmektedir. Hc’den daha biiyiikk alanlar uygulandiginda bu pikler ortaya
cikmaktadir (52). Alan yeterince biiyiik degilse tane icinde Meissner etkisi olacak ve
bu sogurma piki gozlenmeyecektir. Numunelere uygulanan manyetik alanin
siddetinin 350 A/m’den 1400 A/m’ye dogru artis1 sirasinda sézkonusu kayiplar
belirgin hale gelmektedir.

x=0,05 katkili numunede ise 1400 A/m’lik manyetik alanda bile kayiplar
gozlenmemektedir. Bu da uygulanan alanin, bu numunenin H,; degerinden diisiik

olduguna isaret etmektedir.

Ikeda ve arkadaglart (53) ile Mazaki ve arkadaslarnn (54) yaptiklar
calismalarda toz haline getirilen numunelerde, ¢iftlenim diamanyetik perdelemenin

gozlenmedigini ortaya koydular.
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x=0,075 katkisindan itibaren tanelerden kaynaklanan etki giderek kendini
belirgin bir sekilde hissettirmekte ve x=0,1 katkisi1 i¢in bu deger maksimuma
ulagmaktadir. Daha sonra katki miktar1 arttikca bu etki yavas yavas ortadan
kalkmaya baslamistir. x=0,8 ve 0,9 katkilarinda ise bu etki gdozlenmemektedir. Buna

gore katki miktarinin artmasi ile He; degerininde arttigi tahmin edilmektedir.

Numunelerin  manyetik  alinganlik  Olgiimlerinin  gercek  kisimlari
incelendiginde ciftlenim diamanyetik perdelemenin x=0,075 - 0,2 katkilar1 i¢in
digerlerine gore daha az oldugu, x=0,3 degerinden sonra ise giderek etkinligini

arttirdig1 gozlenmektedir.
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Sekil 3.34. x=0,075 icin AC manyetik alinganlik 6l¢timlerinin karsilagtirilmasi.
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Sekil 3.35. x=0,1 icin AC manyetik alinganlik 6l¢iimlerinin karsilastirilmasi.
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Sekil 3.36. x=0,2 icin AC manyetik alinganlik 6l¢iimlerinin karsilastirilmasi.
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Sekil 3.37. x=0,3 icin AC manyetik alinganlik 6l¢iimlerinin karsilastiriimasi.
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Sekil 3.38. x=0,4 icin AC manyetik alinganlik 6l¢iimlerinin karsilastirilmasi.
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Sekil 3.39. x=0,5 icin AC manyetik alinganlik 6l¢iimlerinin karsilastiriimasi.
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Sekil 3.40. x=0,6 icin AC manyetik alinganlik 6l¢iimlerinin karsilastirilmasi.
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Sekil 3.41. x=0,7 i¢cin AC manyetik alinganlik 6l¢iimlerinin karsilastiriimasi.
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Sekil 3.42. x=0,8 icin AC manyetik alinganlik 6l¢iimlerinin karsilastiriimasi.
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Sekil 3.43. x=0,9 icin AC manyetik alinganlik 6l¢iimlerinin karsilastirilmasi.

Numunelere sabit 1 kHz frekansta 350 A/m’lik manyetik alan
uygulandiginda, manyetik alinganligin sanal kisminda ortaya cikan tepe degerine
karsilik gelen pik sicakliklar1 Ty, ile T¢ degerlerinin Lu katk: miktar x ile degisimleri

Sekil 3.44’de goriilmektedir.

Katkisiz numune i¢in kayma miktar1 yaklasik 13 K civarinda iken, Lu’un
x=0,05 degeri i¢in bu fark katkili diger numunelerde ¢ok az sayilabilecek 3,5 K gibi
bir degere diismektedir. T, ile T¢ degerleri arasindaki fark, katki miktarinin artis1 ile
once bir miktar artmakta ve x=0,1 i¢in 10 K kadar olmaktadir. Bu fark, x=0,7
degerine kadar yavas yavas azalmakta ve x=0,7 katki miktarinda yaklasik olarak 4 K
olmaktadir. Bundan sonraki katkilarda ise aniden biiyiik bir fark ortaya ¢ikmakta ve

yaklagik 30 K olarak gbzlenmektedir.
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Sekil 3.44. Lu katki miktari x ile T, ve T¢ degerlerinin degisimi.
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3.2.6. Histeresiz Kayiplari

AC alinganlik olctimleri yardimiyla, AC kayiplarinin ana mekanizmasini

olusturan, histeresiz kayiplari incelenebilir.

Sekil 3.45’de AC kayiplarinin en Onemli sebeplerinden olan histeresiz
kayiplari i¢in bulunan sonuglar goriilmektedir. Bu histeresiz kayiplar1 350, 700, 1050

ve 1400 A/m olarak uygulanan manyetik alan degerleri i¢in bulunmustur.

0,05

—H—=0,05
—8—=0,075
1| —A—x=0.1

—k—x=0,2 fx/
—O0—x=0.3 e
0,04 — =04 / —
=0.5 e

—#r—2=0.6

0.03 _— i

(au.)
*
§
/

Tp
»

= 0.02 4 e

0.01 -

0.00 , . , :
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Sekil 3.45. Hazirlanan numuneler i¢in histeresiz kayiplari.

Sabit bir AC alan genligi ile DC alan artik¢a, AC alinganligin sanal kismi
olan ¥/ niin hem onset sicakliklari ve hem de T, ile ifade edilen pik sicakliklar diisiik
sicaklik bolgesine dogru kaymaktadir. Bu davranis yiiksek sicaklik siiperiletkenler de
bilinen tipik bir davramis olup girdaplarin ¢ivileme (pining) mekanizmasi ile

iliskilidir.
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Sabit frekansta (1 kHz) ve sabit DC manyetik alanda, pik sicakliklarinin
alan bagimliliginin, farkli AC alan genliklerinde degisimi incelenirse; X// (T)’deki

pikler alan genliginin artmasi ile diisiik sicakliklara dogru kaymaktadir.

AC kayip mekanizmalari,

. Histeresiz kayiplar
. Eddy akim kayiplari
° Ciftlenim kayiplari

olarak {ii¢ baslik altinda toplanabilir. Bununla birlikte diisiik frekanslarda olciilen AC

kayiplan biiyiik ol¢iide histeresiz kayiplarindan kaynaklanmaktadir.
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3.2.7. SEM Goriintiileri

Sekil 3.46-3.57°de hazirlanan siiperiletken numuneler icin Abant Izzet
Baysal Universitesinde 20 kV’luk hizlandirma potansiyeli altinda elde edilen SEM
goriintiileri bulunmaktadir. Sekil 3.46’de goriilen katkisiz numunenin, homojen

olmayan biiyiikliikteki cogunlugu iri tanelerden olustugu goriilmektedir.

S5um 0000 AIBU

Sekil 3.46. Katkisiz numunenin 3000 biiyiitmede SEM goriintiisii.

Lu’un x=0,05 ve x=0,075 gibi nisbeten az miktarlarda kullanildig1
numunelerde ise (Sekil 3.47 ve 3.48) ortalama tane biiyiikliigtiniin sadece birka¢ pm
civarinda oldugu goriilmektedir.

x=0,1-0,4 degerinde numunelerde siv1 fazdan kaynaklandigi tahmin edilen
anormal bir tane biiyiikliigii gozlenmektedir. Bundan sonraki katki degerlerinde ise
(x=0,5-0,9) tane biiyiikliikkleri bir miktar azalmakta ve katkiyla pek fazla

degismemektedir.
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T e 5% h ~ il s : e
20kv  X3,000 5um 0000 AIBU

Sekil 3.48. x=0,075 Lu katkili numunenin 3000 biiyiitmede SEM goriintiisii.
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20kv  X3,000

20kv  X3,000 5pum 0000 AIBU

Sekil 3.50. x=0,2 Lu katkili numunenin 3000 biiyiitmede SEM goriintiisii.
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20kY  X3,000 Sum 0000 AIBU

Sekil 3.51. x=0,3 Lu katkili numunenin 3000 biiyiitmede SEM goriintiisii.

20kv  X3,000 5pm 0000 AIBU

Sekil 3.52. x=0,4 Lu katkili numunenin 3000 biiyiitmede SEM goriintiisii.
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20kY  X3,000 Sum 0000 AIBU

Sekil 3.53. x=0,5 Lu katkili numunenin 3000 biiyiitmede SEM goriintiisii.

20kY  X3,000 Sum 0000 AIBU

Sekil 3.54. x=0,6 Lu katkili numunenin 3000 biiyiitmede SEM goriintiisii.
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Pasd V

X3,000 Sum 0000 AIBU

20kv  X3,000 5pm 0000 AIBU

Sekil 3.56. x=0,8 Lu katkili numunenin 3000 biiyiitmede SEM goriintiisii.
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20kv  X3,000 S5um 0000 AIBU

Sekil 3.57. x=0,9 Lu katkili numunenin 3000 biiyiitmede SEM goriintiisii.
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3.2.8. EDS Sonuclari

Sekil 3.58’de (Y,Lu,)Ba,Cu3O7s siiperiletken bilesiklerinin x katki

miktarlarina karsilik atomik yiizdelerini gosteren EDS analizleri goriilmektedir.

Numuneler, Ba, Cu ve O miktarlar sabit tutularak, Y yerine Lu katkilanmasi ile

hazirlanmistir. Bu durum, Sekil 3.58’de ortalama olarak sabit gibi davranan Ba ve

O’e ait egrilerde kendini acik¢ca gostermektedir. Daha da onemlisi Y yiizdesi katki

miktarinin artisi ile azalirken Lu yiizdesi diizgiin bir sekilde artmaktadir.

Bu analizler SEM goriintiileri ile birlikte degerlendirildiginde, x=0,2

degerinden itibaren tanelerin anormal biiyiikliiklerinin sebebi anlasilabilir. O halde

bu biiyimeye Lu’un neden oldugu sdylenebilir.
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Sekil 3.58. Katki oranina gore karsilagtirmali EDS grafigi.
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4. SONUCLAR ve TARTISMA

(Y,Lu,)BayCusz055 siiperiletken sistemine uygun olacak sekilde, nitrath
bilesikler kullamlarak baslangic karistmi hazirlandi. Oncelikle katkisiz olarak
hazirlanan karisim 970 °C’de 20, 40 ve 60 saatlik farkli siirelerde sinterlendi. Bu
numunelerin, kritik akim yogunluklari, elektriksel 6zdirengleri ve X-1s1m1 kirinim
desenleri Olciildii. Yapilan olgiimler sonucunda 20 saat sinterlenen numunelerin
yaklagik 150 A/cmz’lik, 40 saat sinterlenenlerin 82 A/cm”’lik ve 60 saat
sinterlenenlerin de yaklasik olarak 70 A/cm®lik kritik akim yogunluguna sahip
olduklar1 anlasildi. Aynit numunelerin T¢ (p = 0) degerleri sirasiyla 90,5, 89 ve 83 K
olarak ol¢iildii. Normal diren¢ bolgelerinde ise onemli bir degisiklik gozlenmedi.
X-1sinlar1 - kirmnim  desenlerinin  incelenmesi sonucunda 20 saat sinterlenen
numunelere ait piklerin, digerlerinden belirgin bir sekilde daha siddetli ve yari-
maksimum genisliklerinin daha dar olduklar goriildii. Bdylece ideal sinterleme
stiresi 20 saat olarak kabul edildi.

Y yerine Lu katmak icin katki degeri, x = 0,05, 0,075, 0,1 — 0,9 olacak sekilde
secildi ve toplam 11 adet katkili numune oksijen ortaminda 20 saat sinterlenerek
iiretildi. Uretilen numunelerin X-1s1n1 kirimim desenleri elde edildi. SEM ile yiizey
goriintiileri alindi ve EDS analizleri yapildi. Manyetik alan altinda elektriksel
ozdirengleri, kritik akim yogunluklar1 ve manyetik alinganliklar 6l¢tildii.

Elektriksel ozdiren¢ ©Olciimleri incelendiginde, x=0,05 katkisinda ATc¢
bolgesinde bir tiimsek ortaya ¢ikmakta ve 92 K civarinda sifira diismesi beklenen
Ozdireng degerinin yaklasik 90 K’de sifira diismesine neden olmaktadir. Benzer
durum x=0,075 katkis1 i¢in de gozlenmekte ve bu kez yaklasik 91 K’de sifira
diismesi beklenen deger, yaklasik 89,5 K’de gozlenmektedir. x=0,1 degerinde ise bu
anormallik hemen hemen ortadan kalmakta ve T¢ yaklasik olarak 92 K olarak
Olctilmektedir. Bu durum, manyetik alinganlik olctimlerinde de bariz olarak
goriilmektedir.

Katki miktan 0,1 ile 0,7 arasinda iken T¢ degeri yavas yavas azalarak 83 K’e
diismektedir. Bundan sonra ise (x=0,8, 0,9) ¢ok hizli bir diisiis yasanmakta ve

T-=50 K civarinda olmaktadir.
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Manyetik alan altinda 6zdireng¢ Sl¢iimleri incelendiginde x = 0,05 ve x = 0,075
katkilart icin manyetik alanin etkisi ile T¢ degeri yaklasik 8 K kadar azalirken,
x=0,1-0,4 katkilar1 i¢in bu fark sadece 2-3 K kadar olmaktadir. Budan sonra fark
yavas yavas artmakta ve x=0,7 i¢in yaklasik 5 K olarak gdzlenmektedir. x = 0,8, 0,9
katkilarinda ise fark, alan uygulanmadan yapilan 6l¢iimlerde oldugu gibi ¢ok hizli bir
sekilde acilmakta ve yaklasik 22-25 K kadar olmaktadir.

Ozdirencin sicaklikla degisim egrilerinden yararlanarak, normal direng
bolgesinde 120 K’de olgiillen degerler karsilastirildiginda, katkisiz numune igin
yaklagik olarak pi0=1 mQ-cm olan Ozdiren¢ degeri, Lu’nun x=0,05 degerinde
kullanildigr numunede 2 mQ - cm ’ye arttigr goriildii. x=0,1-0,5 katkilar1 i¢in bu deger

1-1,5 mQ-cm arasinda olmaktadir. Katki degeri, x=0,6-0,9 arasinda ise 6zdirencin

hizla arttigi goriilmektedir. x=0,8 katkili numunede 120 K’deki 6zdirencin yiiksek
olusunun nedeni, digerlerine gore biraz daha fazla gozenekli yapida olusuna
baglanmaktadir.

26=20-60° arasinda ol¢iilen X-1s1n1 kirimim desenleri incelendiginde diisiik
katkilar icin elde edilen desenlerin, literatiirle biiyilk bir uyum icinde oldugu
anlagilmaktadir. 26=33"de gozlenen (110) pikinin, 26=32,6"de gozlenen (013)
pikinden daha biiylik olmasi, iiretilen numunelerin ortorombik yapida oldugunu
gostermektedir. Katki miktar1 x=0,3 degerinden sonra piklerin gozlendigi ac1
degerleri, katki ile orantili bir sekilde diisiik acgilara dogru kaymaktadir. Bu da
diizlemler aras1 mesafe d’nin, dolayisi ile Orgii parametrelerinin artigina isaret
etmektedir. x=0,7’yi astiktan sonra ise s6z konusu iki pik ¢akisik hale gelmektedir.
Bu durum, 6zdireng 6l¢iimlerini desteklemektedir.

X-151m1 kirmmim  desenleri  yardimiyla hesaplanan oOrgii  parametreleri
incelendiginde, Lu katildiktan sonra biitiin degerlerin arttig1 anlasilmaktadir. a 6rgii
parametresinde, beklendigi gibi x=0,7 degerine kadar hemen hemen hi¢ degisiklik
olmamaktadir. Oksijen eksikligin gbzlendigi y-ekseninde ise katki miktarina bagl
olarak b Orgii parametresi yavas yavas artmaktadir. ¢ Orgii parametresi de buna
paralel olarak degismektedir. Bu artisa, Y’nin yerine Lu iyonlarinin ge¢cmesinin
neden oldugu tahmin edilmektedir.

Kristal orgiide z-ekseninin yarisinda bilindigi gibi Y yer almakta ve bu xy-
diizlemi boyunca Y atomlarinin yanlarinda oksijen bulunmamaktadir. Y diizleminin

altinda ve iistiinde ise birer CuQO, diizlemi vardir. Bu diizlemdeki Cu(2) atomlarinin
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her biri, beser oksijenle piramit seklinde bir bag yaparlar. Bu durum, z-ekseni
boyunca atomik bagin, xy-diizlemi boyunca olan atomik bagdan daha zayif olacagi
anlamina gelir. Benzer sekilde oksijen eksikliginin gézlendigi O(5) yerlerinden
dolayi, Cu-O zincirlerinin oldugu bu y-ekseni boyunca bag da bir miktar zayif
olacaktir.

Y iyonlarinin yerlerine, bir miktar daha kiiciik yaricapa sahip olan Lu iyonlar1
yerlestirilmeye c¢alisilmaktadir. Ancak, Y’un biraktifi bosluklari, Lu tam olarak
doldurmayacaktir. Bu diizlemde oksijen atomu olmadigindan ve z-ekseni boyunca da
aym cins atomlar karsilikli yerlestiklerinden, bu atomlarin birbirlerini itmeleri ve
boyle c-orgii parametresinin artmasi beklenir.

Numunelerin manyetik alinganliklari, sabit 1 kHz’lik frekansli dort farkli
manyetik alan altinda olciildii. Katkisiz YBa,Cu3O7.5 numunesinde alanin siddeti
arttikca tane sinirlarindaki histeresiz kayiplarindan veya AC kayiplarindan dolay1
sanal kisimlardaki piklerin tepe degerleri diisiik sicakliklara dogru kaymaktadir.
Uygulanan alanin siddeti arttik¢a 6zden diyamanyetik perdelemeye ait nispeten daha
kiigiik ikinci bir pik belirmeye baglamaktadir. Bu pikin varligi, H¢ degerinin
asildigina isaret etmektedir.

(YLuy)BayCu3zO7.s numuneleri de ayni manyetik alanlara tabi tutularak,
manyetik alinganliklar1 6l¢iildii. Katkisiz numunede gozlenen 6zden diyamanyetik
perdeleme, x=0,05 Lu katkili numunede H,=1400 A/m’lik manyetik alan altinda bile
gozlenmedi. x=0,75 degerinden sonra ise tanelerden kaynaklanan etki kendini
hissettirmektedir.

Manyetik alinganlik olgiimlerinden elde edilen T, degerleri ile kritik gegis

sicaklig arasindaki iliski incelendiginde, katkisiz numune i¢in H, =350 A/m alan1

altinda yaklasik 13 K’lik bir fark gozlenirken, x=0,05 alinan katkili numunede bu
fark sadece 3,5 K kadar ortaya ¢ikmaktadir. x=0,1 alinan numunede bu fark 10 K
civarlarina kadar artmakta, bundan sonraki katkilarda ise yavas yavas azalmaktadir.
x=0,7 olan Lu katkili numunede bu fark 4 K kadardir. Bundan sonra ise hem kritik
gecis sicakhigt hem de T, sicakligi anormal bir sekilde diismektedir. Buna, katilan
Lu’un artik sadece orgiiye degil kusurlar olusturacak sekilde orgiiler arasi bosluklara
da yerlesmesinin neden oldugu tahmin edilmektedir.

Taramali elektron mikroskobu kullanilarak numunelerin yiizeylerinden elde

edilen goriintiiler incelendiginde katkisiz numunenin 6zdes olmayan biiyiikliikte
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tanelerden ve kismi bosluklardan olustugu goriilmektedir. Lu katki miktar1 x=0,05 ve
x=0,075 olan numuneler ise sadece birka¢ um’lik tanelere sahiptirler. Bu taneler,
x=0,05 olan numunede birbirlerini daha iyi temas etmektedirler. x=0,1-0,4
numunelerinde ise ¢ok daha biiyiik taneler ortaya ¢ikmaktadir. Bu duruma, Lu’un bu
katkt miktarlarinin, (Y;..Lu,)BayCuszO7s bilesiginde sivi fazi artirmasinin neden
oldugu tahmin edilmektedir. Bundan sonraki katki degerlerinde ise, katki ile
boyutlar1 degismeyen, tane boylar1 ise nisbeten bir miktar daha kiiciik olan yap1
goriilmektedir.

EDS analizleri sonucunda katki miktarinin artmasi ile Y yiizdesinin azaldig,
buna karsin Lu yiizdesinin de ayni oranda arttig1 acik¢a goriilmektedir.

Sonug¢ olarak, bu katki oranlar1 degerlendirildiginde, Lu’un x=0,05 olarak
alindiginda kritik gecis sicakliginin 2 K kadar, kritik akim yogunlugunun ise yaklasik
% 10 kadar azalmasina karsin numune 1400 A/m’lik alanda bile diyamanyetik

perdeleme gostermemektedir. Yani biiyik bir H degerine sahip oldugu

diistiniilmektedir.

Diger yandan, katki miktar1 x=0,1 oldugunda numunede tane sirlar1 ¢ok

belirgin olan oldukga iri taneler gézlenmektedir. Uygun deney sartlar1 belirlenerek

bunlardan, tane biilyiitmesi yapilabilir.
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Spectmm’

Ba
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Sogurma Acist 35.0°
Ol¢iim Siiresi 40.0 dk

Sekil 1. x=0,05 Lu katkili 6rnegin EDS grafigi.
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L bl
o
[Vert=453 Window 0005 - 40.955= 26684 ent
Component | Type | Conc. Units
Y Calc | 19.056 wt.%
Lu Calc | 1.734 wt. %
Ba Calc | 44.707 | wt.%
Cu Calc 18.110 wt.%
(0} Calc | 16393 | wt.%
100.000 | wt.% | Total
Elt. | Line | Intensity | Error | Conc Units
(c/s) 2-sig
(0} Ka 49.18 2217 | 16.393 wt.%
Cu | Ka 91.94 3.032 | 18.110 wt.%
Y La 69.27 2.632 | 19.056 wt. %
Ba | La 126.40 3.555 | 44.707 wt.%
Lu | La 222 0.471 1.734 wt.%
100.000 | wt.% | Total
20.0kV
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fCursor=
[Vert=354

Fz

Windoeer 0,005 - 40.955= 23051 ent

Sogurma Acis1 35.0°
Ol¢iim Siiresi 40.0 dk

Sekil 2. x=0,075 Lu katkil1 6rnegin EDS grafigi.
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Component Type | Conc. Units
Y Calc 17.520 wt.%
Lu Calc 1.441 wt.%
Ba Calc 45.183 wt.%
Cu Calc 17.898 wt.%
(¢} Calc 17.959 wt.%
100.000 wt.% Total
Elt. | Line | Intensity Error | Conc Units
(c/s) 2-sig
(¢} Ka 46.24 2.150 17.959 wt.%
Cu Ka 75.45 2.747 17.898 wt. %
Y La 52.89 2.300 17.520 wt. %
Ba La 106.55 3.264 45.183 wt.%
Lu La 1.53 0.391 1.441 wt.%
100.000 wt. % Total
20.0kV




Spectrums

Cun

[Cursor=
[Fert=392

[Bia

Window 0.005 - 40.255= 24187 ent

Sekil 3. x=0,1 Lu katkil1 6rnegin EDS grafigi.

96

Component Type | Conc. Units
Y Calc 16.813 wt.%
Lu Calc 1.573 wt.%
Ba Calc 44.052 wt. %
Cu Calc 19.608 wt.%
(¢} Calc 17.955 wt.%
100.000 | wt.% Total
Elt. | Line | Intensity | Error | Conc Units
(c/s) 2-sig
o Ka 48.85 2.210 17.955 wt.%
Cu Ka 86.88 2.947 19.608 wt.%
Y La 53.18 2.306 16.813 wt.%
Ba La 110.03 3.317 | 44.052 wt.%
Lu La 1.76 0.419 1.573 wt.%
100.000 | wt.% | Total
20.0kV
Sogurma Acgisi 35.0°
Ol¢iim Siiresi 40.0 dk




Spectrum?

Cu

Fa

Component | Type | Conc. Units
Y Calc | 13.591 wt. %
Lu Calc | 7.903 wt. %
Ba Calc | 43.322 | wt.%
Cu Calc 17.326 wt.%
(0} Calc | 17.859 | wt.%
100.000 | wt.% | Total
Elt. | Line | Intensity | Error | Conc Units
(c/s) 2-sig
o) Ka 41.29 2.032 | 17.859 | wt.%
Cu | Ka 64.64 2.542 | 17.326 | wt.%
Y La 35.54 1.885 | 13.591 | wt.%
Ba | La 89.72 2.995 | 43.322 | wt%
Lu |La 7.43 0.862 | 7.903 wt. %
100.000 | wt.% | Total

20.0 kV

Sogurma Acgist 35.0°
Olgiim Siiresi 40.0 dk

Sekil 4. x=0,2 Lu katkil1 6rnegin EDS grafigi.
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Spectrumé

Ba

Component Type | Conc. Units

Y Calc 11.751 wt.%

Lu Calc 7914 wt.%

Ba Calc 45.022 wt.%

Cu Calc 13.107 wt.%

(0] Calc 17.848 wt.%

100.000 | wt.% Total
Elt. | Line | Intensity | Error | Conc Units
(c/s) 2-sig
(0] Ka 42.38 2.050 | 17.402 wt.%
Cu | Ka 66.33 2.603 17.503 wt.%
Y La 30.48 2719 | 12.361 wt.%
Ba | La 94.32 3.034 | 44.621 wt.%
Lu La 7.77 0.875 | 8.113 wt.%
100.000 | wt.% | Total
20.0 kV

Sogurma Acist 35.0°
Ol¢iim Siiresi 40.0 dk

Sekil 5. x=0,3 Lu katkil1 6rnegin EDS grafigi.
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Specthum?s

Cu
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Component | Type | Conc. | Units

Y Calc | 10.145 | wt.%

Lu Calc | 8.379 wt.%

Ba Calc | 45.708 | wt.%

Cu Calc | 18.321 | wt.%

O Calc | 17.447 | wt.%
100.000 | wt.% | Total

Elt. | Line | Intensity | Error | Conc Units

(c/s) 2-sig

0 Ka 4328 2.080 | 17.447 wt.%

Cu | Ka 69.75 2.641 | 18321 wt.%

Y La 26.54 1.629 | 10.145 wt.%

Ba | La 97.44 3.122 | 45.708 wt.%

Lu |La 8.03 0.896 | 8.379 wt.%

100.000 wt. % Total

20.0kV

Sogurma Acist 35.0°
Ol¢iim Siiresi 40.0 dk

Sekil 6. x=0,4 Lu katkili 6rnegin EDS grafigi.
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Spectrum¥
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Windowr 0.005 - 40.355= 18720 cnt

Component | Type | Conc. | Units

Y Calc | 10.005 | wt.%

Lu Calc | 9.906 wt. %

Ba Calc | 44.582 | wt.%

Cu Calc | 18.167 | wt.%

(0] Calc | 17.340 | wt.%

100.000 | wt.% | Total
Elt. | Line | Intensity | Error | Conc Units
(c/s) 2-sig
0] Ka |43.02 2.174 | 17.640 | wt.%
Cu | Ka 65.75 2.691 | 18.157 | wt.%
Y La 21.11 1.619 | 10.395 | wt.%
Ba | La 82.95 3.180 | 44.742 | wt.%
Lu |La 9.06 0.986 | 9.066 wt.%
100.000 | wt.% | Total

Sogurma Acgisi 35.0°
Ol¢iim Siiresi 40.0 dk

20.0kV

Sekil 7. x=0,5 Lu katkil1 6rnegin EDS grafigi.
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Spectrimn’

[Ba

Component | Type | Conc. | Units
Y Calc | 8.874 wt. %
Ba Calc | 43.579 | wt.%
Cu Calc | 17.384 | wt.%
O Calc | 17.799 | wt.%
Lu Calc | 12.365 | wt.%
100.000 | wt.% | Total
Elt. | Line | Intensity | Error | Conc Units
(c/s) 2-sig
O |Ka |37.55 2.238 | 17.799 | wt.%
Cu | Ka |56.74 2.750 | 17.384 | wt.%
Y |La 19.80 1.625 | 8.874 wt. %
Ba |[La | 7897 3.245 | 43.579 | wt.%
Lu |La 10.16 1.164 | 12.365 | wt.%
100.000 | wt.% | Total
20.0 kV

Sogurma Acisi 35.0°
Ol¢iim Siiresi 30.0 dk

Sekil 8. x=0,6 Lu katkil1 6rnegin EDS grafigi.
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Spectramd

Ea

Component | Type | Conc. | Units
Y Calc | 4.332 wt. %
Ba Calc | 45.332 | wt.%
Cu Calc | 15.501 | wt.%
0] Calc | 17.964 | wt.%
Lu Calc | 16.871 | wt.%
100.000 | wt.% | Total
Elt. | Line | Intensity | Error | Conc Units
(c/s) 2-sig
O |Ka |45.11 2452 117.964 | wt.%
Cu | Ka |57.51 2.769 | 15.501 | wt.%
Y |La 10.74 1.197 | 4.332 wt. %
Ba |La |92.65 3.515 |45.332 | wt.%
Lu |La 15.73 1.448 | 16.871 | wt.%
100.000 | wt.% | Total
20.0 kV
Sogurma Acgisi 35.0°
Ol¢iim Siiresi 30.0 dk

Sekil 9. x=0,7 Lu katkil1 6rnegin EDS grafigi.
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Spectnims

[Ea

Component | Type | Conc. | Units
Y Calc | 3.357 wt. %
Ba Calc | 42.101 | wt.%
Cu Calc | 19.973 | wt.%
0) Calc | 17.680 | wt.%
Lu Calc | 16.889 | wt.%
100.000 | wt.% | Total
Elt. | Line | Intensity | Error | Conc Units
(c/s) 2-sig
O |Ka |4541 2460 | 19.780 | wt.%
Cu | Ka |58.13 3.014 | 14973 | wt.%
Y |La |8.69 1.945 | 3.967 wt. %
Ba |La | 83.61 3475 | 44.691 | wt.%
Lu |La 17.41 1.483 | 16.589 | wt.%
100.000 | wt.% | Total
20.0kV

Sogurma Acist 35.0°
Ol¢iim Siiresi 30.0 dk

Sekil 10. x=0,8 Lu katkili 6rnegin EDS grafigi.
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Spectrumé

Windonsr 0005 - 40 255=

Fia

14105 cnt

Component | Type | Conc. | Units
Y Calc | 2.214 wt. %
Ba Calc | 43.301 | wt.%
Cu Calc | 18.112 | wt.%
O Calc | 19.122 | wt.%
Lu Calc | 17.251 | wt.%
100.000 | wt.% | Total
Elt. | Line | Intensity | Error | Conc Units
(c/s) 2-sig
O |Ka |1698 2.503 | 18.122 | wt.%
Cu | Ka |58.83 3.029 | 17.912 | wt.%
Y |La 3.99 1.129 | 2.216 wt. %
Ba |La 86.40 3.192 | 43.101 | wt.%
Lu |La 18.10 1.783 | 18.649 | wt.%
100.000 | wt.% | Total
20.0kV
Sogurma Agisi 35.0°
Ol¢iim Siiresi 30.0 dk

Sekil 11. x=0,9 Lu katkil1 6rnegin EDS grafigi.
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