KASTAMONU UNIVERSITESI

FEN BILIMLERI ENSTITUSU

YUKSEK LISANS TEZI

FARKLI ARGON BASINCINDA VE FARKLI ISIL ISLEM SURELERINDE
URETILEN MgB, SUPERILETKENININ MiKROYAPI, ELEKTRIKSEL VE
MEKANIK OZELLIKLERININ KARAKTERIZASYONU

SEYDANUR KAYA

FiZIK ANABILIMDALI

Temmuz 2013

KASTAMONU

Her Hakki Sakhdir



TEZ ONAYI

Seydanur KAY A tarafindan hazirlanan “Farkh Argon Basincinda ve Farkl Isil
Islem Siirelerinde Uretilen MgB, Siiperiletkeninin Mikroyapi, Elektriksel ve
Mekanik Ozelliklerinin Karakterizasyonu” adli YUKSEK LISANS tez

calismasinin uygun oldugunu onaylarim.

Dog.Dr. Ozgiir OZTURK
Tez Danigmani, Fizik Anabilim Dali

Bu ¢aligma, jiirimiz tarafindan oy birligi ile Fizik Anabilim Dalinda YUKSEK
LISANS TEZI olarak kabul edilmistir.

Prof. Dr. M.Atif CETINER
Fen Edebiyat Fakiiltesi, KU

Dog. Dr. Ozgiir OZTURK
Fen Edebiyat Fakiiltesi, KU

Dog. Dr. Ahmet KILIC
Fen Fakiiltesi, AU

Tarih: 08.07.2013
Bu tez ile K.U. Fen Bilimleri Enstitiisii Yonetim Kurulu YUKSEK LISANS
DERECESINI onamustir.

Dog. Dr. Omer KUCUK
Fen Bilimleri Enstitiisii Mudiira



ICINDEKILER

OZET ... i
ABSTRACT ...t e il
TESEKKUR . ...t iii
SIMGELER DIZINI......ooiiiiiiiiiiiiiii e iv
TABLOLAR DIZINL....oouiiiiiiiiiiiii e, v
SEKILLER DIZINI. ..o vii
LI RIS . 1
1.1. Siiperiletkenligin Kronolojik Tarihgesi............ovvuiiiiiiiiiiiiiiiiiienen 1
2. MAGNEZYUM DIBORAT ......ccoitiiiiiiiiiiiiiiiaaaeee et 7
2.0, MOB2 1N KeSti. ..o 7
2.2.MgB2’ nin Kristal YapiSi......uvoiuiiiiii e 8
2.3. MgB>’ nin Fiziksel OzelliKIeri. .. ............coouiiiiiiiieeiiie e, 9
2.3.1. Anizotropik OzelliKIEri. ... ... ...eve i 9
2.3.2. TaneCiK BaglantiSi. ... ....oveuineiriiieeiee e e 10
2.3.3.Basincin EtKisi......oooiiii i, 11
2.3.4. S1cakli@in BtKiSi......oouiiei i e 12

2.4. MgB2 nin Siiperiletkenlik Ozellikleri....................ccooeieiiieiiiiiiieeiina, 13
2.4.1.Kritik S1cakIK (Tc)..oooneiiiii e 13
2.4.2. Kritik akim YoZunlugu (Jo)..o.veneeneiiiiii e 13
2.4.3.120t0P BHKIST ...vvniinii e, 14
2.4.4. Es Uyum (Koherens) Uzunlugu............ccooeiiiiiiiiiiiiiiii e, 15
2.4.5 Niifuz Etme Derinligi.........cooooiiiiiiiii e 17
2.5.MgB; Bilesigi Uzerine Yapilan Calismalar.....................cccoeeueiieiiniinn, 20
2.6.Mekanik OzelliKIEr. ..............oiuriiiiie e, 25
2.6.1. Sertlik. .. .o 25
2.6.1.1. Vickers MikroSertligi.........ccovuveiiiiiiiiiiiiiiiiiieieeeeeeeee, 26
2.6.1.2. Sertligin Yiikle Degisimi.........oceviiiiniiiiiiiiiiiii e 28
2.6.1.3. MgB;’nin Mekanik Ozellikleri Uzerine Yapilan Calismalar...........29

3. MgB, URETIM YONTEMLERI VE KARAKTERIZASYONU.................... 32
3.1. MgB; Siiperiletkeni Uretme Yontemleri................cccoeiuiiiiiieineeinn, 32
3.1.1. Katihal Tepkime YONtemi.........oovvuiiniiiiiiiiiiiiiieeeeieaieeeienn e, 32

3.1.1.1. In-Situ Ve EX-Situ Reaksiyon YOntemi.............c..ceoevuiuiuinnnnne 32



3.1.2. Mg DIflzyon YONtEMI......eeeuieeiieriieeiieiieeie et eee et 33

3.1.3. Powder In Tube (PIT) YOntemi.........c.coviniiiiiiiiiiiiieiiieeeeie e, 34
3.1.4. Ince Film iiretme YONtemIeri. .. ...........ovuueuueieiiniiieieeieieeee 35
3.1.5. Kalin Film Uretme Yontemleri..............cc..vvueeineiiieieeiaiieeiien., 35
3.1.6. Sicak Izostatik Presleme (HIP)..........c.oeuieeieeiiieiiieieieiee, 36

3.2. Numunelerin Uretilmesi. .. .........oouuerinrineiieeiee e 37
3.2.1. Farkli Atmosfer ve Farkli Basing Degerlerinde Isil Islem................. 38

3.3. Karakterizasyon TekniKleri.............ooooiiiiiiii e, 39
3.3.1. X-Isin1 Kirinimi (XRD) Analizi.........coooeiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiii e 39
3.3.2. Taramal1 Elektron Mikroskobu (SEM) Analizi.................ceevennnnn. 40
3.3.3. Manyetik Alan Altinda Ozdireng- Sicaklik Olgiimleri..................... 40
3.3.4. Vickers Mikrosertlik OlgHmIEri...............oouviuiiiiiiiiiiieieieeie, 41

4 BULGULAR ve TARTISMA . ...t 43
4.1.Yap1sal ANAlIZ. ..o 43
4.1.1. X-Isin1 Karinimi (XRD) Analizleri.............ocoooiiiiiiiiiiiiiiiianne., 43
4.1.2. Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) Analizleri.................c...coeeee 48
4.1.3. Enerji Dagilim Spektrometresi (EDS) Analizi...................ooooinin. 53

4.2. Manyetik KaraKterizasyon. ... .......c.o.oiiiiiiiii e e 61
4.2.1. Magnetoresistivity Olgimleri.................cccoueeiiiiiiiieiiieieeeiie, 61
4.2.2. AKEIVASYON ENCIJIST. . uininiiiiiieii e 70

4.3. Malzemelerin Mekanik Ozelliklerinin Karakterizasyonu......................... 78
4.3.1. Vickers MiKrosertlik Testi...........ouvuiuiuiiiiiiiiiiiiii e 78
4.3.1.1. Meyer Kanununa Gore Analiz.............cooviiiiiiiiiiiiiiiiee e, 88
4.3.1.2. PSR Modeline Gore Analiz............cocoiuieiiniiiiiiinniiiii e, 91
4.3.1.3. Gelistirilmis PSR (MPSR) Modeline Gére Analiz.......................94
4.3.1.4. Elastik/ Plastik Deformasyon Modeline Gore Analiz.................. 97
4.3.1.5. Hays-Kendall Yaklagimina Gore Analiz...............ccoevvveeeennnn.n. 99
4.3.1.6. Centici Kaynakli Yarilma (IIC) Modeline Gore Analiz............. 103
5.SONUGLAR. ..ot e 107
KAYNAKLAR . . e 111
ERLER . ..o e 124
EK 1 Tiip Firin I¢in Sicaklik Bolgesinin Belirlenmesi..................c.....coo.u.... 128

OZGE OIS . ., 128






OZET
Yiiksek Lisans Tezi

FARKLI ARGON BASINCINDA VE FARKLI ISIL ISLEM SURELERINDE
URETILEN MgB, SUPERILETKENININ MiKROYAPI, ELEKTRIKSEL VE
MEKANIK OZELLIKLERININ KARAKTERIZASYONU

Seydanur Kaya
Kastamonu Universitesi

Fen Bilimleri Enstittst
Fizik Anabilim Dali

Danigman: Dog. Dr. Ozgﬁr OZTURK

MgB,; siiperiletkenleri, ex-situ reaksiyon yontemiyle vakum ortaminda, Ar
atmosferinde 0 Bar, 10 Bar ve 20 Bar’lik basing altinda olmak iizere 0,5 ve 1 saatlik
1s1l islem siirelerinde iretildi. Bulk formunda {iiretilen numunelerin mikroyapisal,
elektriksel ve mekanik ozellikleri tizerine; basincin ve 1s1l islem siiresinin etkilerini
incelemek icn XRD, SEM, EDS, Magnetodzdireng, Vickers Mikrosertlik 6l¢timleri
gerceklestirildi. Vakum ortaminda iiretilen numunelerin hesaplanan a ve c orgii
parametreleri ile tanecik boyutu degerleri en yiiksek degerde olup uygulanan
basincin artmasiyla azalmistir. Basincin, atomlar arasindaki bag mesafesini
kisaltmastyla tanecik boyutu azalmistir. Daha kiiclik tanecik boyutu daha siki bir
tanecik baglantisina neden olarak; tasinabilecek kritik akim yogunlugunun (Jc)
artmasina yol acar. SEM goriintiileri, liretilen numunelerin MgB,’ nin karakteristik
morfolojisi olan tanecikli bir yapiya sahip oldugunu gostermistir. Ayrica uygulanan
basincin artmasiyla tanecik boyutunun kiiciildigii ve dolayisiyla tanecik
baglantisinin giiclendigi SEM goriintiileriyle teyit edilmistir. Magnetodzdireng
Olclimlerine gore, vakum ortaminda iiretilen numunelerin T¢ degerleri en yiiksek
degerdedir ve basincin artmasiyla azalmistir. Bu calismada 6zellikle {iretilen MgB;
numunelerinin mekanik 6zellikleri detayli olarak incelenmistir. Vickers mikrosertik
degerleri hesaplanmis ve bu degerlerin yiike bagh oldugu goriilmiistiir. Uygulanan
basincin artmasiyla numunelerin sertlik degerleri azalmistir.0,5 saatte 20 Bar basing
altinda iiretilen numune CBE davranis1 gosterirken, diger tiim numuneler TCBE
davranig1 gostermistir. Tim numuneler i¢cin Meyer kanunu, PSR Modeli, MPSR
modeli, EPD modeli, HK modeli ve IIC modelleri analiz edilmistir. CBE davranisi
gosteren numune i¢in en uygun model HK, TCBE davranisi gosteren numuneler igin
ise IIC modeli olarak belirlenmistir.

2013, 130 sayfa
Anahtar kelimeler: Siiperiletkenlik, MgB,, XRD, SEM, Aktivasyon Enerjisi,
Magneto Ozdireng, Mikrosertlik.



ABSTRACT
M.Sc. Thesis

Characterization Of Microstructural, Electrical And Mechanical Properties Of Mgb,
Superconductor Fabricated By Different Argon Pressure And Different Annealing
Time

Seydanur KAYA
Kastamonu University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Physics

Adviser: Assoc. Prof. Dr. Ozgur Ozturk

MgB; superconductors were produced in a vacuum ambient, in Ar atmosphere, under
10 Bar and 20 Bar Ar pressure by ex-situ reaction method and annealed at 850 °C for
0,5 and 1 hour. XRD, SEM, EDS, Magnetoresistivity, Vickers microhardness
measurements were performed in order to investigate the effects of pressure and
different annealing times on microstructural, electrical and mechanical properties of
bulk samples produced. a and c lattice parameters of the samples that annealed in
vacuum ambient have the maximum values and both of them decreased with
increasing applied pressure. The grain size of the samples decreased owing to
decreasing bond distance between the atoms with pressure. Smaller grain size caused
high J. values in the samples by providing strong grain connectivity. SEM images
show that the samples produced have the characteristic morphology of granular
MgB,. It is also confirmed decreasing grain size and so that enhanced grain
connectivity between grains by SEM images. T, of the samples produced in vacuum
ambient have the maximum values and they decreased with increasing pressure. In
this study, particularly, the mechanical properties of MgB, samples produced were
examined in detail. Vickers Microhardness values of all the samples were calculated
and it is seen that these values are load dependent. Microhardness values of the
samples decreased with increasing pressure. The sample that produced under 20 Bar
for 0,5 hour shows ISE behavior while rest of them show RISE behavior. All the
samples were analyzed by using the some models such as the Meyer’s law, EPD
Model, PSR Model, HK approach and 11C model. HK approach best explains the ISE
behavior of sample produced under 20 Bar for 0,5 hour and 1IC model best explains
the RISE behavior of rest of them.

2013, 130 Pages
Keywords: Superconductivity, MgB,, XRD, SEM, Activation Energy,
Magnetoresistivity, Microhardness.
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ait kalibrasyon grafigi...........cooiiiiiiii i 125
Sekil E3. Set sicaklig1 900 °C iken tiip firma (PROTHERM)
ait kalibrasyon grafigi...........ccoooiiiiiiiiiiii 126
Sekil E4. Set sicaklig1 950 °C iken tiip firna (PROTHERM)
ait kalibrasyon grafigi...........ccooviiiiiiiiii e 127
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1.GIRIS
1.1. Siiperiletkenligin Kronolojik Tarihcesi

1900’1 yillarin basinda birgok arastirmaci, gazlar yliksek basing altinda ¢ok diisiik
sicakliklara kadar sogutarak sivilastirma gabasi igerisindeydi. Bu c¢abalarin bir
sonucu olarak Hollandali diisiik-sicaklik fizikgisi Heike K. Onnes helyumu — 268
(4,2 K) °C’de sivilastirmayr basardi. Ve c¢ok diisiik sicakliklarda gozlenen
stiperiletkenlikle ilgili ¢alismalar baslamis oldu. Bu kesfin akabinde Onnes ve ekibi
stvi helyum i¢ine batirilan metallerin davranisini incelemeye basladi ve sivi helyum
kullanilarak sogutulan civa telden ilerleyen elektrik akiminin higbir elektriksel
direncle karsilasmadigini kesfettiler (Onnes, 1911). Metallerin aksine Civa telin
direncinin sifir olmas1 demek elektrik akiminin hicbir kayip olmadan sonsuza kadar
akmas1 demekti. Ustelik bu direng, dngoriilenin aksine yavas yavas degil, Sekil
1.1°de gosterildigi gibi aniden sifira diismekteydi. Materyalin kendine 6zgii bir kritik
sicakligin  altinda  elektriksel  direncinin  tamamen  ortadan  kalkmasi
“stiperiletkenlik’’, bu davranisi gosteren malzemeler de ‘‘siiperiletken’’ olarak

adlandirildi (1913).

Siiperiletken
olmayan metal

\

Ozdirenc (p)

4= Siperiletken

o
S

>
»

0K T, Sicaklik

Sekil 1.1. Siiperiletken ve siiperiletken olmayan iki malzemede p — T degisimi



1933 yilinda siiperiletkenlerin manyetik 6zelliklerini inceleyen alman arastirmacilar
Walther Meissner ve Ogrencisi Robert Ochsenfeld; siiperiletken durumda
malzemelerin uygulanan bir dis manyetik alana esit ve zit yonde bir i¢ manyetik alan
tireterek net alami sifirladiklarimi kesfetti (Meissner ve Ochsenfeld 1933). Yani
stiperiletken durumda malzeme uygulanan dis manyetik alanin malzeme igine niifuz
etmesine izin vermez. Siiperiletken malzeme bir H, degerine kadar miikemmel bir
iletken davranis1 olan diamanyetik 6zellik gostermektedir. Siiperiletkenligin diger bir

karakteristik bir 6zelligi olan bu durum, ‘‘Meissner Etkisi’’ olarak adlandirildi.

¢

Sekil 1.2. Meissner Etkisi



1934 yilinda C.J Gorter ve H.B.Casmir, siiperiletkenligin bazi termodinamik ve
termoelektrik oOzelliklerini iKi akiskan modeli ile agiklamislardir. Buna gore bir
siiperiletkendeki elektronlar; siliperelektronlar ve normal durum elektronlar1 olmak

tizere iki akigkan gruba ayrilmaktadir.

1935 yilinda ise Heinz ve Fritz London kardesler, iki akiskan modelini géz Oniine
alarak Meissner etkisini teorik olarak agiklamislardir. Maxwell denklemlerinden yola
cikarak, London denklemlerini gelistirmislerdir. Maxwell denklemleri sadece normal
durum elektronlarinin davranisini agiklarken London denklemleri siiperelektronlar
da aciklamaktadir. Ayrica London kardesler manyetik akinin siiperiletken
malzemeye belli bir mesafeye kadar sizabilecegini agiklayarak niifuz etme derinligi

(A;) kavramini da tanimlamislardir (London et al., 1935).

1950 yilinda Vitaly Ginzburg ve Lev Landau tarafindan siiperiletkenligi
termodinamik yaklagimla ele alan “Ginzburg-Landau Teorisi” gelistirilmistir
(Ginzburg et al., 1950). V.L. Ginzburg ve L.D. Landau, London denklemleriyle ayni
ifadeye sahip olan sicakliga bagh niifuz etme derinligini (1) ve sicakliga bagh es
uyum uzunlugunu (&) teorik olarak elde etmislerdir. GL parametresi olarak bilinen x
iki uzunluk arasindaki orandir (k = 1/¢). Bu oran daha sonra Abrikosov tarafindan
kullanilarak malzemeler manyetik alandaki davranislarina gore siniflandirilmistir.
Aynt yil igerisinde izotop etkisi olarak adlandirilan saf metaller i¢in izotopik kiitle
artttkca gecis sicakliginin diisecegi, E. Maxwell tarafindan deneysel olarak
(Maxwell, 1950), H. Frolich tarafindan da teorik olarak gosterilmistir (Frohlich,
1950).

Stiperiletkenlik mekanizmasiyla ilgili ilk mikroskobik teori, kesfinden neredeyse 50
yil sonra John Bardeen, Leon Cooper ve J. Robert Schrieffer tarafindan gelmistir
(Bardeen et al., 1957). BCS teorisi olarak adlandirilan bu teoriye gore bir
stiperiletkende elektronlar fononlar araciliiyla etkilesip ciftler halinde hareket
ederler. Yani siiperiletkende yiik tasiyicilar normal bir elektrondaki gibi ferdi
elektronlar (e) degil; Cooper c¢iftleri (2e) olarak adlandirilan siiperelektronlardir.

BCS teorisi ilk olarak siiperiletkenligi diislik sicaklik ve diisiik manyetik alanlarda



aciklamigtir fakat daha sonra teori gelistirilerek yiiksek sicaklik ve manyetik alanlar

icin uygun hale getirilmistir (Gorkov et al., 1962).

Alexei Alekseevich Abrikosov ise bir dis manyetik alanda stiperiletken davranisini
teorik olarak incelemistir. Ginzburg-Landau teorisinden yola ¢ikarak, 1957 yilinda,
stiperiletken malzemeleri 1. Tip ve II. Tip siiperiletken olarak iki gruba ayirdi
(Abrikosov, 1957). Buna gére G-L parametresi k < 1/+/2 ise malzeme . Tip; k >

1/+/2 ise malzeme II. Tip siiperiletken davramsi gostermektedir. Bu iKi tip
stiperiletken arasindaki ana fark; uygulanan dis manyetik alana verdikleri tepkidir. II.
Tip siiperiletkenlerde alt kritik manyetik alan (H.,) ve iist kritik manyetik alan (H_,)
olmak tizere iki kritik alanin varligimi tespit edilmistir. Bir siiperiletkene uygulanan
dis manyetik alan (H.;) degerinden kiigiikse, malzeme I. Tip siiperiletken davranisi
gostererek uygulanan manyetik alanin tamamini disarilar. Manyetik alanin H,
degerine arttirtlmasiyla manyetik akinin bir kismi malzeme igine sizar vorteks
(karma) durumu olusur. Alan (H.;) degeri yukarisina kadar arttirilmaya devam

ederse manyetik aki tamamen malzeme i¢ine niifuz eder ve malzeme normal duruma

geger.

HealO)— Normal durum

Normal durum

._\\

N
™,

Karisik \
durum \{'fcz (T)
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Sekil 1.3. L Tip ve I1. Tip stperiletken i¢in H¢(T) bagimlilig



BCS teorisinden sonra siiperiletkenlige ikinci mikroskopik yaklagim 1962 yilinda
Brian D. Josephson tarafindan gelmistir. Josephson, siiperiletken iki levha arasina
ince yalitkan bir tabaka konulursa, levhalar arasina voltaj uygulanmaksizin Cooper
elektron ¢iftlerinin bir siiperiletkenden digerine kuantum tiinelleme yaparak
gecebilecegini ve dogru akim meydana getirebilecegini ongdrmiistiir (Josephson,
1962). Ertesi yil, deneysel olarak da dogrulanan bu durum Josephson Etkisi olarak
bilinmektedir. Bu prensipten yola g¢ikarak Josephson eklemleri gelistirildi.
Stiperiletkenlik uygulamalarinda bu sistem baz alinarak SQUID ad1 verilen cihazlar
tretildi ve halihazirda tip, jeoloji, metroloji ve elektronik alanlarinda

kullanilmaktadir.

Stiperiletkenlik mekanizmasini hem teorik hem de deneysel olarak agiklama c¢abasi
devam derken diger yandan bir¢ok yeni siiperiletken de kesfediliyordu. 1970’lerde ve
1980’lerde Dbirgcok siiperiletken kesfedilmistir. Fakat bilim insanlar1 yiiksek
sicakliklarda siiperiletken olan malzeme arayis1 icindeydiler. Tim bu

sliperiletkenlerin arasinda ge¢is sicakligi en yiiksek olan 23,2 K ile Nbs;Ge idi.

1986 yil1 0o zamana kadar diisiik sicaklikta gozlenen siiperiletkenlik i¢in bir doniim
noktas1 olmustur. Johanne George Bednorz ve Karl Alexander Miiller LaBaCuO
elementlerinden olusan bir seramigin 35 K’de siiperiletken oldugunu kesfettiler
(Bednorz ve Miiller 1986). Bu sicaklik degeri BCS teorisinin 6ngordiigii sicaklik
degerinden cok daha yiiksekti. Ertesi yi1l Bednorz ve Miiller’e Nobel getiren bu
kesifle birlikte, yiiksek sicaklik siiperiletkenleriyle ilgili caligmalar da baglamis oldu.
Bu seramik sistemde La yerine Y katkilayarak elde ettikleri Y-Ba-Cu-O
kompozisyonunda gegcis sicakligini 92 K olarak gozlendi (Chu et al., 1987). Bu
kesiflerle birlikte sogutucu olarak helyumun yerine temini daha ucuz ve kolay olan
stv1 nitrojen kullanilmaya baglanmistir. Mitchel C.W, (1987); 20 K’lik T,’ye sahip
Bi-Sr-Cu-O sistemini kesfetti. Maeda ve arkadaslar1 ise bu sisteme Ca ekleyerek
gecis sicakligr 85-110K araliginda degisen, Bi,SrCuOy (Bi-2201), Bi,Sr,CaCu,0x
(Bi-2212) ve Bi,Sr,Ca,Cu3Ox (Bi-2223) olmak iizere 3 farkli faza sahip BSCCO adi

verilen seramik bilesikleri sentezledi (Maeda et al., 1988).



Yiiksek sicaklik stiperiletkenligi iizereine caligmalar 120 K’lik T,.’ye sahip Tl-Ba-
Ca-Cu-0O sisteminin kesfiyle devam etti (Hongbao et al.,1989 ; Kaneko et al.,1990) .
1993 yilinda ise 5 farkli faza sahip ve normal sartlar altinda gecis sicaklig1 134 K,
yiiksek basing altinda ise 164 K olan HgBa,Ca,.1CunOan+s sistemi kesfedilmistir (
Schilling et al 1993). Giinlimiizde en yiikksek kritik sicaklik Hg temelli
stiperiletkenlerde olup yliksek basing altinda bu degerler artirilabilmektedir. Bilim
adamlarmin ise oda sicakliginda siiperiletken malzeme elde etme ¢abasi devam

etmektedir.

Tiim bu kesfedilen yiiksek sicaklik siiperiletkenler tabakali ve kompleks yapiya sahip
malzemelerdir; dolayisiyla ¢ogu 6zelliginin anlagilmasi ve diizenlenmesi bir o kadar
da zordur. 2001 yilinda ise yiiksek sicaklik siiperiletkenlik tarihinde yeni bir sayfa
acacak olan MgB; nin siiperiletkenligi Akimutsu tarafindan aciklandi (Akimitsu et
al. 2001). Bu kesifle birlikte 1950°1i yillarin basindan beri bilinen ve deneysel
anlamda kullanilan MgB,’nin gecikmeli siiperiletkenligi arastirmacilar tarafindan
heyecanla karsilandi. Hg temelli kompleks siiperiletkenlerle karsilastirilinca 39 K’lik
nispeten diisiik bir gecis sicakligina sahip bu malzeme; hem tabakali olup hem de
sadece 3 atomdan olusan basit elektronik yapisiyla vaad ettigi uygulamalar yiiziinden
ilgi odagr olmustur. Ayrica yapilan calismalara gore bu malzemede 20 K’de, her
cm?den bir milyondan fazla amperlik elektrik akimi akabilmekteydi (Takano, et al.
2001). Bu kadar yiiksek akim yogunlugunun maliyeti diisiik bir malzemeden elde
edilmesi teknolojik uygulamalari i¢in biiyiik bir avantajdir. Ayrica sivi He yerine ¢ok
daha ucuz olan sivi azot veya hidrojen bu malzeme i¢in sogutma asamalarinda
kullanilabilir. Tiim bunlara ek olarak yiiksek koherens uzunlugu, diisiik anizotropisi,
giiclii tanecik baglantis1 bu malzemeyi pratik uygulamalar i¢in elverisli kilar.
Gilimiizde hala tam olarak agiklanamayan ve gelistirilemeyen Ozellikleri bulunan

MgB; tizerine ¢aligsmalar yogun bir sekilde devam etmektedir.



2. MAGNEZYUM DIiBORAT

2.1. MgB>’ nin Kesfi

MgB bilesigi, ilk kez 1954’te X-1s1nlar1 kirmnim yontemiyle gozlenmistir ve ayni yil
Kaliforniya Teknoloji Enstitiistinde ilk kez sentezlenmistir (Jones, 1954). Bu tarihten
itibaren bu bilesigin kimya alaninda deneysel arastirmalarda kullanilmasina ragmen
stiperiletkenligi yaklasik 50 yil sonra ancak ‘’kazara’ kesfedilebilmistir. Jun
Akimitsu, 10 Haziran 2001’de MgB,’nin 39 K’de siiperiletken hale gectigini
Japonya’daki ‘‘Transition Metal Oxides’> sempozyumunda agikladi (AkKimitsu,
2001). MgB;’ m ferromanyetik 6zelliklerini incelerken tesadiifen kesfettikleri bu
durum MgB;’ taki siiperiletkeligin neden 50 yi1l boyunca kesfedilemedigini akillara

getirmistir.

Gliniimiizde stiperiletkenliginin kesfiyle birlikte fizik¢i arastirmacilarin ilgi odagi
haline gelen MgB;, 50 yil o6nce kimya alaninda deneysel arastirmalarda
kullaniliyordu. 1957°te New York’taki Syracuse Universitesi'nden Robinson Swift
ve David White adli iki kimyaci; diger tabakali yapilarda oldugu gibi MgBy’ nin
ozgiil 1s1s1nm T2 ye bagl olup olmadigini belirlemek igin dl¢iimler gergeklestirdiler.
Elde ettikleri sonuglara gore MgB,’nin 6zgiil 1s1s1 T?’ye baghlik gostermedi.
Deneysel sonuglar Journal of the American Chemical Society’de grafik olarak degil
tablo olarak yaymlandi. Bu sonuglar Akimitsu’nun 2001°deki bildirisinden sonra
yeniden analiz edildiginde 38-39 K yakininda siiperiletkenligi gosteren kiiciik bir
0zgil 1s1 saptandi. Tiim bunlara bakarak Syracuse’ deki kimyacilarin verilerini grafik
formunda fizik¢ilere gosterselerdi; stiperiletkenligin tarihinin bugilinkiinden ¢ok daha
farkli olabilecegini sdylenebilir. Amerikali fizik¢i Paul Micheal Grant’a gore ise,
CERN’deki Biiyiik Hadron garpistiricisinda niyobiyum titanyum alasimina ihtiyag
olmayacaktt bunun yerine MgB, kullanilacakti. Belki de bu malzemeden yapilan

siiperiletken kablolar1 ve rotarlar1 kullanimda olacakti.



2.2. MgB>’nin Kristal Yapis1

MgB,, diger yliksek sicaklik siiperiletkenleri gibi tabakali yapiya sahip bir metaldir.
Kristal yapisinda Mg ve B atomlarinin olusturdugu tabakalar, ¢ ekseni boyunca
doniistimlii olarak siralanmistir. MgB». cogu bor alasimin uydugu P6/ mmm uzay

grubuna ait AlB;, tipi basit hekzagonal yapiya sahiptir (Buzea, 2001).

Sekil 2.1. MgB; nin hekzagonal kristal yapist (Larbalestier et al., 2001)

Sekil 2.1; MgBy’in kristal yapisim1 gostermektedir. Her bor tabakasi grafitinkine
benzer sekilde hekzagonal bir orgliye sahiptir. Siki paketlenmis her bir Mg atomu ise

elektronlarini bor diizlemlerine vererek bu hekzagonlarin (altigenlerin) merkezine

yerlesmistir. Birim hiicrede Mg i¢in atom pozisyonlari (0,0,0), bor atomlar1 i¢in é, %,

%) ve (%, é, %)’dir (Ivanovski, 2003; Tzeli et al., 2005). Oda sicakliginda 6l¢iilen 6rgii

parametreleri ise yaklagik
a=b=3.0864
c=3.5244

olarak belirlenmistir (Bueza et al., 2001).



Hekzagonal orgiideki bor atomlar1 kovalent baghidir. Magnezyum atomlar1 ise
elektronlarini bor tabakasia verir ve bdylece bor ve Mg arasinda giiclii bir iyonik
bag meydana gelir Yiiksek sicaklik siiperiletkenlerinden bakir oksitlerle benzer
olarak B tabakalari, malzemenin siiperiletkenliginde Onemli rol oynar. ab
diizlemindeki B atomlar1 arasindaki mesafe ¢ yoniindeki mesafeden daha kisadir. Bu
da anizotropik 6zellikleri ortaya ¢ikarir fakat MgB,’de anizotropik 6zellikler HTSC

malzemelerdeki kadar etkili degildir.

2.3. MgB>’ nin Fiziksel Ozellikleri
2.3.1. Anizotropik Ozellikleri

Malzemeler i¢in farkli kristal eksenler boyunca odlgiilen fiziksel parametrelerin tiim
yonlerde ayni olmasi izotropi, farkli olmasi ise anizotropi olarak tanimlanir. Yani

anizotropik malzemede kristografik yonlere bagimli 6zelliklerin gézlenmesi beklenir.

Diger yiiksek sicaklik siiperiletkenlerinde oldugu gibi MgB,’de de tabakali yapidan
dolay1  anizotropik  Ozellikler  gozlenmesi  beklenir.  Yiiksek  sicaklik
siiperiletkenlerinin ¢ogunda gozlenen anizotropi, tabakali kristal yapidan
kaynaklanmaktadir. Buna karsilik diisiik sicaklik siiperiletkenlerinin neredeyse

tamami 1zotropik davranis sergiler.

MgB,’nin anizotropik 6zellikleri, bu bilesigin siiperiletkenliginin kesfinden 50 yil
once de biliniyordu (Russel et al., 1953; Jones et al., 1954). Yapilan ¢alismalar
MgB_’nin elektronik, manyetik ve siiperiletkenlik 6zelliklerinde bir anizotropiye
sahip oldugunu gosterdi. Fakat bu bilesigin anizotropi degerleri diger yiiksek sicaklik

stiperiletkenlerine nazaran daha diisiik degerdedir.

MgB;’ nin st kritik manyetik alani, H., degerlerinin anizotropisi iizerine yapilan ilk

ab
Olclimler sonucunda anizotropi degeri, y = Hez e~ 1.7 olarak bulunmustur. Fakat
c2

bu deger Olgiilen malzemenin c¢esidi (ince film, toz v.b), saflig, iiretim tekniklerine
ve kosullarma gore degisiklik gostermektedir. Bu yiizden farkli arastirmacilar farkl

sonuglar elde etmislerdir (Buzea et al., 2001; Angst et al., 2003).



MgB,’ nin niifuz etme derinligi A, koherens uzunlugu ¢, kritik akim yogunlugu J.
gibi siiperiletkenlik oOzellikleri ve sikistirilabilirlik, termal genlesme gibi normal
durum o&zelliklerinin anizotropisi de incelenmistir. Literatlirdeki sonuglara gore;
MgB’nin niifuz etme derinligi diisiikk sicakliklarda neredeyse izotropiktir ve
sicakligin artmasiyla y, ~ 2.6 degerine ulasir (Kogan et al., 2002). Koherens
uzunlugu ise tek kristalde ab diizlemi yoniinde, & ,,=68A ve c-ekseni yéniinde & =

23A olarak bulunmustur (Eltsev et al., 2002). Kritik akim yogunlugu anizotropisi ise

ab

¢ /.c =15  olarak hesaplanmistir (Lima et al., 2002).
c

MgBy’nin 0Orgli parametrelerinin de anizotropik oldugu bilinmektedir. Oda
sicakliginda uygulanan basincin bir fonksiyonu olarak orgli parametrelerindeki
degisim incelendiginde, c-ekseni boyunca meydana gelen sikisma, ab diizleminden
yaklagik olarak % 64 daha fazladir (Parassides et al., 2001; Jorgensen et al., 2001),
bu da c-ekseni boyunca olan Mg-B baglarinin zayifligina isaret eder. c-ekseni
yoniindeki termal genlesme (11K-279K) ise ab diizlemi yoniindeki termal
genlesmenin yaklagik iki katidir (Jorgensen et al., 2001). Bu durum AIB,-tipi
diboridler icin normaldir fakat bu diboridlerin ¢ogu MgB,’inki gibi yiiksek
anizotropi gostermez. MgB;’deki bu anizotropi bag kuvvetlerindeki farkliliktan
kaynaklanir. B-B baglari, Mg tabakalar1 ile B atomlarin1 bir arada tutan Mg-B
baglarindan ¢ok daha gii¢liidiir. Bu da bu malzemede nispeten uzun bir c- ekseni, c-
ekseni boyunca daha biiyiik bir genlesme, sikisma ve daha yiiksek bir titresim

genligini MgB,’ nin karakteristik 6zelligi olarak karsimiza ¢ikarir.
2.3.2. Tanecik Baglantisi

MgB; bilesiginin kesfinden beri mikroyapisinin tanecikli bir yapilasma gosterdigi
biliniyordu. Bu tanecikli yap1 diger metal alagimlar arasinda da yaygin olan
karakteristik bir Ozelliktir. Boyle tanecikli yapilarda ortaya cikan en biiyiik
problemlerden biri; tanecik gruplarimin birbirinden uzak konumlanarak tanecikler
aras1 zayif baglanma 6zelliklerini ortaya ¢ikarmasidir. Tanecik smirlarinda gézlenen
zayif baglar siiperakimin ge¢mesini engelleyerek malzemenin performansini
etkileyen disiik J. Ozelliklerini ortaya ¢ikarir. Diger yiiksek sicaklik

siiperiletkenlerinde ciddi bir sorun olarak ortaya cikan tanecikler arasi zayif
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baglanma 6zellikleri MgB; siiperiletkeninde gozlenmemektedir. MgB,’de tanecikler,
siiperakimin ge¢cmesine olanak verecek sekilde giliclii bir baglanma sergiler
(Larbalestier, et al. 2001; Kambara, et al. 2001). Bu durum, diger yiiksek sicaklik
siperiletkenleriyle karsilastirlldiginda MgB,’de gdzlenen nispeten yiiksek Jc’nin

nedenleri arasinda sayilabilir.

MgB:;, siiperiletkeninde tanecikler arasi baglantiy1 etkileyen bircok parametre vardir.
Diisiik yogunluga neden olan yiiksek gozenekligin, tanecikler arasi baglantiyi
azalttigi bilinmektedir (Collings et al., 2008). Muranaka et al. 2005, malzeme
yogunlugunun arttiritlmasiyla tanecikler arasi baglantinin arttigini ve bdylece yiiksek
Jelde edildigini kaydetmistir. MgB; iiretiminde tanecik sinirlarinda sikca gdzlenen
MgO ve diger safsizliklar tanecik baglantisini zayiflatarak J.’yi disiiriir (Bueza et al.,
2001; Jiang et al., 2006; Collings et al., 2008). Varilci v.d, 2009, tavlama
sicakliginin 650 °C’den 850 °C’ye artmasiyla tanecik baglantisinin ve dolayisiyla
Jo nin arttigmi kaydetmislerdir. Kimyasal katkilamalarla da tanecikler arasi
baglantinin arttirilabilecegi gosterilmistir. MgB;’ ye C ve Cu katkistyla tanecik
morfolojisinin iyilestigi kaydedilmistir (Ahn et al., 2009). Basing ve iiretim kosullar
da tanecikler arasi baglantiy1 etkileyen bir diger faktordiir. Sicak izostatik presleme
(HIP) (Serquis et al., 2002; Handstein et al., 2001; Giimbel et al., 2001) ve yliksek
basingta tavlama ( Pradhan et al 2001; Takano et al., 2001) islemleriyle malzeme
sikigtirilarak, tanecikler arasi baglantinin artmasi sonucu malzemenin J. degeri

arttirilabilir.
2.3.3. Basincin Etkisi

Basingla, malzemelerin atomlar arasi mesafeleri kisaltilarak elektronik baglanma
durumlarinin degistirilmesi suretiyle fiziksel 6zellikleri diizenlenebilir. Basing, MgB»
siiperiletkeni iiretme asamasinda da biiyiik bir 6neme sahiptir. Uretim esnasinda
Mg’nin buharlagmasini ve oksidasyonunu engeller ve mekanik agidan daha yogun
yap1 olusumunu tetikler. Yiiksek basingta iiretilen malzeme daha yogundur ve
genellikle daha yliksek homojenite, giiclii tanecik baglantis1 ve dolayisiyla yiiksek
J gosterir (Sinha et al., 2010; Huang et al., 2005; Serquis et al., 2001; Hsieh et al.,
2006).
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Yapilan deneyler MgB,’nin hekzagonal kristal yapisinin yiiksek basingta bile
degismedigini gostermistir (Bordet et al., 2001). Daha 6nce de bahsedildigi iizere;
orgli parametrelerinin basingla degisimi anizotropiktir. Basingla ¢ ekseni orgii
parametreleri a ekseni 0rgii parametrelerinden %64 daha hizli azalir. Bunun nedeni
a-ekseni boyunca olan B-B baglariin c-ekseni boyunca olan Mg-B baglarindan daha
giiclii olmasidir (Bueza et al., 2001). Basing ile MgB,’nin T, degerinin degisimi
bircok grup tarafindan incelenmistir 7T, {iizerine basimncin pozitif bir etkisi
bulunamamustir. Cogu ¢alismada artan basing degerleriyle T, azalmistir (Tissen et al.,
2001; Tomita et al., 2001; Saito et al., 2001; Vogt et al., 2001; Monteverde et al.,
2001; Lorenz et al., 2001; Prassides et al., 2001).

2.3.4. Sicakhgin Etkisi

Daha once de deginildigi ilizere bir yapinin fiziksel ozellikleri basing, sicaklik,
kimyasal katkilama gibi siireglerle farkli sekillerde diizenlenebilir. Yiiksek kaliteli
MgB; kristali sentezi i¢in 1s1l islem ve sinterleme sicakliklar1 6nem arz etmektedir.
MgB; i¢in optimum 1s1l islem siireci sonucu daha yogun, optimize olmus tanecik
boyutu, daha gii¢lii tanecik baglantis1 gdsteren dolayisiyla daha homojen bir yap1
elde edilebilir. Bu da nispeten yiiksek bir /. elde edilmesini saglar.

Her metal gibi MgB; metal alasimi da sicakliga tepki vermektedir. MgB;’ye 1s1
verildiginde atomlar arast bag uzunluklarinin artmasi sonucu kristal orgil
parametrelerinde artma gozlenir. (Jorgensen et al., 2001) Sikistirilabirlige benzer
olarak, termal genlesme de bir anizotropi gosterir. MgB, igin c-ekseni boyunca
gbzlenen termal genlesme miktar1 a-ekseni boyunca gozlenen degerin neredeyse iki
katidir ( Bueza et al., 2001). Bu durum yine diizlemler aras1 Mg-B baglarinin diizlem

ici B-B baglarindan daha zayif olmasi ile agiklanir.
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2.4. MgB’nin Siiperiletkenlik Ozellikleri

2.4.1. Kritik Sicakhk (T;)

Bir malzemenin siiperiletken olmaya basladig1 sicakliga gecis sicakligr denir. 39
K’lik gecis sicakhigiyla MgB,, diger yiiksek sicaklik siiperiletkenleriyle
kiyaslandiginda distiik; alasimlar, saf metaller ve diger bor alasimlariyla
kiyaslandiginda yiiksek bir gecis sicakligina sahiptir. Fakat intermetalik bilesikler
arasinda en yiiksek T,’ye sahip olan siiperiletkendir. Bu yiiksek T,.’nin nedeninin
hafif bor atomlarmin titresim frekansi oldugu diisiiniilmektedir. Bu da MgB;’de

giiclii elektron-fonon etkilesiminin oldugunu dogrular.

Teknolojik ve endiistriyel uygulamalart igin MgB,’nin kritik sicakliginin daha
yiiksek sicakliklara ¢ekilmesi onemlidir. Bunun i¢in yapilan kimyasal katkilamalar
olumlu bir sonu¢ vermemis aksine ¢ogu katkilamayla birlikte T,.’de diisiis
gozlenmistir. Mg alanina Al katkisi ve B alanina C katkis1 T, de bir diislis meydana
getirmis ve daha yiiksek katki oranlarinda siiperiletkenlik ortadan kalkmistir
(Kazakov et al., 2005; Slusky et al., 2001; Mickelson et al., 2002).

2.4.2. Kritik akim Yogunlugu (J;)

Stiperiletken bir malzemenin kesit alan1 bagina tasiyabilecegi maksimum akim
degerine kritik akim yogunlugu denir. Cogu yliksek sicaklik siiperiletkeninde akim
tasima kapasitesini diisiiren zayif baglarin MgB, taneciklerinde gdézlenmemesi bu
malzemedeki yiiksek /. nin nedenleri arasinda gosterilebilir (Larbalestier et al, 2001;
Kawano et al., 2001). MgB;’nin nispeten yiiksek kritik akim yogunluguna sahip
olmasina karsin, /. manyetik alanin artmasiyla ani bir diisiis gosterir. Bunun nedeni
malzemenin diisik H., degeri ve manyetik alan altinda gosterdigi zayif ¢ivileme
kuvvetidir. Bunun iistesinden gelebilmek i¢in MgB,’nin aki ¢ivileme 6zelliklerinin
gelistirilmesine ihtiya¢ duyulmaktadir. MgB;’ nin kritik akim yogunlugu, taneciklerin
boyutu, tanecikler arasi baglanti, tavlama sicaklig1 ve siiresi gibi bircok parametreye
baglidir. Bunlarin disinda yapilan kimyasal katkilamalarin da J.’yi biiyiik oranda
arttirdig ¢esitli calismalarda kaydedilmistir.
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2.4.3. izotop Etkisi

Teorik altyapisi ilk olarak Fronlich tarafindan olusturulan izotop etkisi ¢alismalarina
son halini, deneysel gozlemlerle Maxwell ve Reynolds vermistir. Jzotop etkisi, bir
elementin farkli izotoplarmin farkli kritik sicakliklara sahip olmasi olarak ifade

edilir. izotop etkisinin &l¢iisii
T.M* = sabit (1.1)

olarak formiilize edilmistir. Burada T,, kritik sicaklik, M izotop kiitlesi ve « ise
izotop etkisi katsayisidir. Bu ifadeye gore diisiik kiitleli elementlerde yiiksek T,
gozlenmesi beklenir. Buna gore MgB,’de gozlenen T,.’de Mg ve B izotoplarinin
kiitlelerinin etkisi gézlenmesi beklenir. Yapilan ¢alismalara gére B’nin izotop etkisi
katsayisi = 0,26 ( Bud’ko et al., 2001) ve x= 0,3 (Hinks et al., 2001) olarak
bulunmustur. Mg igin ise bu deger = 0,02 (Hinks et al., 2001) olarak elde
edilmistir. Buna goére Magnezyum atomlarinin titresimlerinin T,’ye etkisi, Bor
atomlariinkinin yaninda ¢ok kii¢tiktiir. Sekil 2.2; Mg ve B’nin farkli izotoplar1 i¢in
MgB;’nin gecis sicakligi degisimini gostermektedir.

0.2 . .
Mg ve B IZOTOP ETEISI

T (K)

Sekil 2.2. MgB; icin izotop etkisi grafigi (Buzea et. al., 2001)
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Grafige gore, B elementinin farkli izotoplar1 T.’de yaklasik 1 K’lik kayma
olustururken Mg elementinin farkli izotoplar1 sadece 0,1’lik bir kayma meydana
getirmistir. Buradan yola ¢ikarak MgB,’de yiiksek kritik sicakligin nedeninin Bor
atomlarinin diisiik kiitlesi oldugunu sdylenebilir. Bu atomlar daha yiiksek titresim
frekanslarina sahip olduklarindan (izotop etkisinden dolay1), kritik sicakligin
yiikselmesine neden olurlar. Ozellikle B izotopunun T.’ye etKisi; atom

titresimlerinin, elektronlar arasindaki etkilesimi olusturdugunun bir gdstergesidir

Izotop etkisi, siiperiletkenlik mekanizmasi igin temel testlerden biridir. Cooper
ciftleniminin fononlar araciligiyla oldugu BCS tipi siiperiletkenlikte, izotop etkisi
iissii 0,5 veya daha diisiik olmalidir. Yapilan ¢alismalara gére MgB;’deki toplam
izotop etkisi katsayisi, ar= op+0umg, yaklasik olarak 0,3 olarak elde edilir. Bu degerin
0,5’ten kiiciik olmast MgB,” de siiperiletkenligin fonon etkilesimli BCS tipi

oldugunu dogrulamaktadir.
2.4.4. Es Uyum (Koherens) Uzunlugu

Es uyum uzunlugu en genel haliyle bir siiperiletkende Cooper ciftlerinin bir arada
bulunabilecegi mesafe olarak tanimlanabilir. Buradan yola ¢ikilarak bu kavram
malzemede siiperiletkenligin  olusturulabildigi en kii¢iik boyut olarak da
diistintilebilir. Bagka bir yaklasim olarak konumla birlikte degisen bir manyetik
alanin varliginda stiperiletkenlerin enerji band araliginin (E;) degismemesinin bir
sonucu olarak; bu bandin genisligi seklinde ifade edilir (Cava et al., 1987). Yani
normal ve siiperiletken faz arasindaki bir ara seviyenin minimum genisliginin bir
Olciisiidiir. BCS teorisi ¢ergevesinde uyum uzunlugu ve enerji araligt T = 0’da

birbirleriyle iliskilidir. Bu durum

hvg

f =507 (12)

Bagintisiyla ifade edilir. Burada vy fermi ylizeyindeki elektronlarin hizi, A enerji
araligi, 2 Planck sabitidir. &, ise Pippard 6z uyum uzunlugu olarak da adlandirilir ve
sicakliktan bagimsizdir. Ginzburg- Landau teorisine gore ise, sicaklik bagimli uyum

uzunlugu ile 6z uyum uzunlugu arasinda
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(1.3)

SN

$o

A | =

seklinde bir baglant1 vardir. Burada ¢ bir elektronun ortalama serbest yoludur. Es
uyum uzunlugu malzemenin safligiyla alakali bir parametredir. Ciinkii elektronun
carpismadan Once aldigi yol olarak ifade edilen ortalama serbest yol safsizliklar
yiiziinden azalir bu da es uyum uzunlugunun azalmasina neden olur. Dolayisiyla

daha saf malzemelerin uyum uzunlugunun daha biiyiik olmasi1 beklenir.

Birgok siiperiletkende oldugu gibi MgB,’ de de uyum uzunlugu hem ab diizlemi
boyunca hem de ¢ ekseni boyunca 6lgiildiigii igin anizotropiktir. MgB, igin ab-
diizlemi boyunca &lgiilen uyum uzunlugu &,, = 37 — 128 A arasinda, c- ekseni
boyunca ise &, = 16 — 50 A olarak elde edilmistir (Handstein et al.,2001). Uyum
uzunlugu degerleri malzemenin safliina ve formuna bagli olarak degisiklik
gostermektedir. Tablo 2.1’de farkli iiretim kosullarinda ve farkli formlarda tiretilen
MgB; siiperiletkenin ab diizlemi ve c-ekseni yoniindeki koherens uzunluklari

verilmistir.

Tablo 2.1. Farkli formlardaki MgB; stiperiletkeni icin koherens uzunluklar

Form Eab (0) (nm) &:(0) (nm) Kaynak
Bulk 55 5,0 (Handstein, 2001)
Yonlenmis kristal 7,0 41 (de Lima, 2001)
Ince film 3,7 3,0 (de Lima, 2001)
5,0 2,8 (Patnaik, 2001)
5,0 2,6 (Patnaik,2001)
Tek kristal 6,1 3,7 (Jung, 2001)
6,5 2,5 (Xu, 2001)
Toz 11,4 1,7 (Bud'ko, 2001)
12,8 1,6 (Simon,2001)
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2.4.5. Niifuz Etme Derinligi

Stiperiletken bir malzemede manyetik alan1 disarilamak {izere olusan yiizey akimlari
ylizeyde ince bir tabakayla smirli kalmaz; aksine yilizeyden malzeme igine niifuz
ederek maddenin i¢ kisimlarina kadar dagilir ve daha sonra sifira diiser. Dolayisiyla
i¢ bolgede manyetik alanin sifir olmasina karsin, ylizeye yakin bdlgelerde bir miktar
manyetik alanin malzemeye sizdig1 gozlenir. Manyetik alanin malzeme igine
sizabildigi mesafeye niifuz etme derinligi (1) denir. Rose ve Innes (1977); niifuz

etme derinligini

H(x)= Hye /2 (1.4)
AH
Ho Superiletken
> - -x/A\
Normal Durum H(x)=Ho e
>
A
-

Sekil 2.3. Niifuz etme derinliginin manyetik alanla degisimi

seklinde ifade etmistir. Burada dis manyetik alan numune yiizeyine paraleldir ve x,
numune yiizeyinden olan uzakliktir. Yani yiizeydeki H(0) manyetik alan degeri tistel
olarak azalir ve malzeme iginde sifira diiser, boylece malzemeye A mesafesinde

sizmis olur. Niifuz etme derinliginin diger bir ifadesi ise
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mc? 2
A= l l (15)

4mn, e?

olarak verilir (Rose-Innes, 1977). Burada m elektronlarin kiitlesi, ¢ 1s1k hizi, ng
elektron yogunlugu, e ise elektron yiikiidiir. Bu ifadeden, niifuz etme derinliginin
direkt olarak siiperiletimi meydana getiren elektron yogunluguna (ns) bagli oldugu
goriillir. Siiperiletimi meydana getiren elektronlarin da sicakliga bagliligi gz oniine

alinirsa; A de sicakliga bagli olur. Sicakliga bagli A bagintisi ise

-1/2

A(T) = 2, [1 _ (T/TC)Z] (1.6)

ile verilir. Bu ifadeye gore, bir metalde T = 0’da tiim iletim elektronlar1 siiperiletken
halde olur. Sicaklik (T) arttikca ve T,’ye yaklastikga A sonsuz olur ve numune
normal hale gecer. Gegis sicakligina yakin sicakliklardaki numunelerde miikemmel
diamanyetiklik gozlenmez. Sicaklik T’ nin altina diistiik¢e niifuz etme derinligindeki

azalma ¢ok hizhidir.

Niifuz etme derinligi (1), ist kritik manyetik alan (H_,) degerlerinden belirlenebilir.
MgB, icin, H., degerlerinden belirlenen A degerleri 85-203 nm arasinda

degismektedir (Bueza et al., 2001).

MgB: icin niifuz etme derinligi ¢alismalarina baktigimizda alt kritik alan degerleri
kullanarak hesaplanan A degerleri 85-203 nm arasindadir. Diger 6zelliklerinde
oldugu gibi bu 6zelliginde de anizotropi gozlenir. Tek kristallerde yapilan ¢alismalar
sonucu degerler &= 2242 ve & = 100+10 nm olarak elde edilmistir (Caplin et al.,
2003).
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Tablo 2.2. MgB; 'nin bazi siiperiletkenlik parametreleri (Bueza et al., 2001)

Parametre Degeri
Kritik sicaklik T.=39-40K
Orgii parametreleri a=0,3086 nm

¢ =0,3524 nm
Teorik Yogunluk p=2,55 g/cm3

Basing Katsayisi
Tastyict Yogunlugu
Izotop Etkisi Katsayist
Ozdireng (T=T,)
Ozdireng Orani

Ust Kritik Manyetik Alan

Alt Kritik Manyetik Alan
Tersinmezlik Alani

Koherens Uzunlugu

Niifuz Etme Derinligi
Enerji Araligi

Debye Sicakligi

Kritik Akim Yogunluklari

dT/dP = -1.1 - 2 K/GPa

ns = 1,7-2,8 x 1023 holes/cm®
oT =aB +aMg= 10,3 + 0,02
p(40K) =0,4 - 16 nQcm

RR= p(40K)/p(300K) = 1 - 27
Heollan(0) =14 -39 T
Hell(0)=2-24T

He(0) = 27 - 48 mT
Hin(0)=6-35T

Ean(0) =3,7-12nm
£,(0)=1,6-3,6 nm

A(0) = 85 - 180 nm
A0)=1,8-7,5meV

©D =750 - 880 K
Jo(4,2K,0T) > 107 Alcm?
Jo(4,2K,4T) = 106 Alcm?
Jo(4,2K,10T) > 105 Alcm?
J((25K,0T) > 5 x 106 A/em?
J.(25K,2T) > 105 Alcm?
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2.5. MgB; Bilesigi Uzerine Yapilan Calismalar

Stiperiletkenliginin kesfinden beri farkli liretim yontem ve teknikleri deneyerek;
cesitli element veya bilesik katkis1 yaparak MgB; nin siiperiletkenlik, mikroyapisal,

manyetik ve elektriksel 6zelliklerini gelistirmek {izere bir¢ok ¢alisma yapilmstir.

Zn, Be, Cu, Ti, Nb, Si, Li, Ni, Fe, Al, C, Co gibi elementlerin katkis1; H., J,
degerlerinde bir gelisme saglamasina ragmen, T,.’yi genellikle daha diisiik degerlere
cekmistir (Buzea ve Yamashita, 2001). Fakat sadece Zn elementi katkisinda T, ’de

kiigiik bir artis gozlenmistir.

Yapilan katkilamalar arasinda C, SiC, B4C ve hidrokarbonlar gibi C-temelli yapilar
ve nano boyuttaki SiC en yiiksek /. ve H, degerleri elde edilmistir. (Collings et al.,
2008; Jiang et al., 2006; Dou et al., 2006; Dou et al., 2007; Yeoh et al., 2007; Bhatia
et al., 2005)

Dou et al., (2002), Jung et al., (2009); Kovac et al., (2009); MgB;’ye SiC katkisi
yaparak basarili sonuglar elde etmislerdir. Elde edilen sonuslara gére, bu bilesige Si
ve C katkisinin, bu elementlerin atom yarigaplarinin B’nin atom yari¢apina yakinligi

nedeniyle T, deki diisiisii azalttigi1 sdylenebilir.

Chou et al., (2004), MgB; ince filmlere Au kaplamasinin etkisini aragtirmiglardir. Au
filmlerin iyi termal iletkenliginin MgBy’nin termal kararliligina yardimci
olabilecegini diisiinmiislerdir. Au ince filmin kalinligim1 arttikga J.’nin arttiginm

kaydetmislerdir.

Delfany et al., (2004); MgB; iizerine Al,O3 katkisinin etkilerini incelemisleridir.
Al,O3 miktarinin artmasiyla birlikte MgO safsizliginin da artigint ve boylece .’ de

azalma meydana geldigini gézlemlemislerdir.

Shen et al., (2005); Bi-2212 katkisiyla bulk polikristal MgB,’nin /. degerinin 6nemli
derecede arttigin1 buldular. Mikroyapisal analizler, kiicik bir miktar Bi-2212
yapisinin CuO yapisina bozundugunu, geri kalan Bi-2212 parcaciklarinin ise MgB,
yapisinda kaldigini1 gézlediler. Ve tiim bunlarin etkin aki ¢ivileme merkezi olarak

davrandigini saptadilar.
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Aksan M.A. vd., (2004); 0, 0,45 ve 1 T manyetik alan altinda hazirladiklar1 MgB2
Numunelerin mikroyapisal ve elektriksel Ozelliklerini incelemislerdir. XRD
sonuglarindan manyetik alan ile birlikte pik siddetlerinde bir artis gozlenmis ve
uygulanan manyetik alan ile tanecikli yapinin daha diizenli bir hale geldigi ortaya

cikmustir. T . ve J .degerleri de manyetik alandan olumlu yonde etkilenmistir.

Tissen et al., (2001); 28 GPa’a kadar basing altinda tiretilen MgB, numunelerinin T ..
davranigini incelemislerdir. Uygulanan basincin artmasiyla T . degerlerinde azalma

gozlenmistir.

Jung et al., (2001), tavlama sicakliginin (500 °C, 700 °C, 800 °C, 950 °C ) yiiksek
basing (3 GPa) altinda bulk formunda  {iretilen MgB, {izerine etkilerini
aragtirmiglardir. Isil isleme tabi tutulmayan MgB; nin siiperiletkenlik 6zelliklerinin
zayif oldugu; tavlama sicakligr arttikca siiperiletkenlik 6zelliklerin 6nemli derecede
arttigini tespit etmislerdir. 800 °C ve lizerinde en iyi geg¢is ve manyetik ozellikleri

saptamislardir.

Lorenz et al., (2001); MgB;’nin T, degerleri lizerine yiiksek basincin etkisini teorik
olarak incelemislerdir. Basincin artmasiyla T, ’nin azalacagmi oOngérmiislerdir.
Ayrica bu sonucgtan MgB;’nin siiperiletkenliginde elektron-fonon etkilesmesinin

onemli bir rol oynadigini belirtmislerdir.

Jorgensen et al., (2001); MgB’nin 6rgii parametrelerinin sicaklik (11 K-273 K) ve
basingla (0,62 GPa’ a kadar) degisimini incelemislerdir. a ve ¢ 6rgii parametrelerinin,
sicaklikla arttig1 ve basingla azaldigini belirtmislerdir. Bu degisimin diger boridlere
oranla daha biiyiikk bir anizotropi sergiledigini gbézlemlemislerdir. c-ekseni termal
genlesmesinin  ve sikistirabilirliginin - a  ekseninden daha fazla oldugunu

kaydetmislerdir.
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Eltsev et al., (2002); tek kristal MgB,’de elektronik anizotropiyi incelemislerdir.

Sonuglara gore st kritik manyetik alan anizotropi oranin1 T, degerine kadar y =
ab

Hez He = 2,2; 30K ve yukarisinda 3 olarak belirlemisleridir. Koherens uzunlugunu
c2

&, = 68A ve & = 23A, elektronik ortalama yolu isel,, = 240 A, I, = 60 A olarak

belirlemiglerdir.

Li et al., (2001); paslanmaz gelik altlik kullanarak trettikleri MgB, ince filmlerinin
stiperiletkenlik 6zelliklerini incelemislerdir. MgB; ince filmlerin 660 °C’ye kadar 1s1l
isleme tabi tutulmasiyla ve oda sicakligina hizli sogutulmasiyla iiretilebilecegini
belirtmislerdir. Tim MgB, yapisinin % 10’nun  MgO safsizligt  oldugunu
saptamiglardir. Fakat 800 °C’de 4 saat 1s1l isleme tabi tutulan numunede MgO’nun
yaninda MgBy safsizligina da rastlamislardir. Hizli {iretime tabi tutulan numunelerde

daha iyi tanecik baglantisi ve 8x10* degerinde bir J. degeri gdzlemislerdir.

Zhang et al., (2006); % 2,5 — 15 ZrBr; katkili MgB,/Fe bantlar1 in-situ powder-in-
tube metoduyla iiremislerdir. Katkisiz numuneyle kiyaslandiginda % 10 katkil
numunenin J . degerinde dnemli bir artis gézlenmistir. Fakat T, degerinde bir diisiis
kaydedilmistir. J ’deki bu artigin nano skaladaki birikmelerin veya ZrBr; katkisiyla
meydana gelen kusurlarin etkin aki c¢ivileme merkezi olarak davranmasindan

kaynaklandig1 diisiiniilmektedir.

Vajpayee et al., (2011); nano(n)-SiC katkili bulk MgB, lizerine sicakligin etkisini
incelemislerdir. MgB,+(n-SiC)x x= 0,0; 0,05; 0,10 kompozisyonunda hazirlanan
numuneler 850, 800, 750 ve 700 °C’de 1s1l ileme maruz birakilmistir. Yiiksek J . Ve
H., gibi siiperiletkenlik 6zelliklerine sahip n-SiC katkili bulk MgB; iiretmek igin
optimum degerin 750 °C olarak oldugu belirlenmistir. C- yerdegistirmesi H,,
degerinin artmasindan sorumlu olurken; diisiik sicaklik sentezi daha kii¢lik tanecik
boyutu ve kusurlardan kaynaklanan yiiksek J ’den sorumlu oldugunu ifade

etmislerdir.
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Yamamoto et al., (2006); bulk MgB;’nin aki ¢ileme Ozellikleriyle kristalinitesi
(crystallinity) arasindaki iligskiyi incelemislerdir. Yiiksek manyetik alan yiiksek aki
civileme Ozellikleri gosteren numunelerin diigiik kristallik gosterdigini gozlediler.
Orgiideki zorlanma ve kusur kaynakli artan safsizlik sacilmalari yiiziinden
kristallesmede meydana gelen koétiilesmenin tanecik siirlarindaki aki ¢ivileme
Ozelliklerini arttirdigin1  belirtmislerdir. Ayrica disiik sicaklik sentezi ve C-

substitution, yiiksek manyetik alan altinda yiiksek J . dzellikleri gostermesine neden

olacak kdtiilesmis kristaliniteye neden oldugu dogrulamis oldular.

Zhao et al., (2009); 5’ten 30 s’e kadar degisen 1sitma oranlarinin bulk MgB, nin
mikroyapisal ve siiperiletkenlik 6zellikleri tizerine etkilerini incelemislerdir. 5’ten 20
sVe kadar yiizey morfolojilerinde farklilik gézlenmesine ragmen numunelerin
tanecik boyutunda herhangi bir degisiklik gozlenmemistir. Tanecik boyutunda
degisim 30 s oraminda gozlenmistir. En yiiksek J . degeri ise 5 st oraninda
gbzlenmistir. Bu sonuca gore en 1iyi tanecik baglantis1 diisiik sicakliklarda
gozlenmektedir. 30 s' oraninda yani yiiksek sicakliklarda ise Mg’ nin
buharlagsmasinin numunede biiyiik bosluk ve safsizlik yaratarak tanecik baglantisinin

etkilenmesine yol agtigini kaydetmislerdir.

Matsumoto et al., (2002); tavlama sicakligi ve zamanimmin MgBj/paslanmaz celik
serit ve kablolarm ] Ozellikleri ve mikroyapisi tizerine olan etkilerini
incelemislerdir. Kablo ve seritler PIT metodu ile farkli tavlama sicakligi ve
zamanlarinda iiretilmistir. J .’de artis 400 °C ile 800 °C aralig1 ve yaklagik 1 s’lik kisa
bir siire boyunca tavlamada gozlenmistir. Mikroyapi incelemeleri, J ’deki artigin

MgB; tanecik baglantisinin artmasiyla gergeklestigini gostermistir.

Wu et al., (2003); yogun ve siiper iletken bulk MgB; iiretmek igin optimum sentez
kosullarini aragtirmiglardir. Deneysel sonuglar1 tavlama sicakliginin 800-850°C ve
0,5 saat olarak belirlemislerdir. Ayrica T, degerlerinin tavlama kosullarina bagh
oldugunu ve 1,5 saatten kisa siirelerde iiretilen numunelerde daha yiiksek T, elde
edildigini 6ne siirmiislerdir. Daha uzun tavlama siiresinin ise daha fazla safsizlik fazi

olusturabilecegini ve artik direng¢ oranini arttirabilecegini belirtmislerdir.
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Yamamoto et al., (2007); TiC ve SiC katkilarinin tanecik boyutunun bulk MgB;’nin

J . ve mikroyapist lizerine etkisini aragtirmiglardir. XRD sonuglarina gore nano-
boyutlu TiC ve SiC’nin Mg ve B ile olan reaktivitesi mikro-boyutlu TiC ve SiC’nin
reaktivitesinden ¢ok daha fazladir. Yiiksek manyetik alanda yiiksek J . eldesi nano-
boyutlu TiC ve SiC katkilarinda saglanmistir. Ayrica TiC katkisinin MgB, nin
tanecik boyutunu azaltarak tanecik smirlarimin giiclendirilmesi suretiyle aki
civilemesini arttirdigt bulunmustur. Buradan safsizlik katkilamalarinin MgB5,’nin
kritik akim 6zelliklerine etkisinin tanecik boyutundan onemli derecede etkilendigi

sonucuna ulagmislardir.

Katsura et al., (2007); nadir toprak oksitlerinin ( REO,: RE= La, Pr, Nd, Sm, Eu,
Gd, Th, Dy, Ho, Er, Tm, Yb ve Lu) MgB;’nin siiperiletkenlik 6zellikleri {izerine
etkisini aragtirmislardir. Eklenen ¢ogu katkinin RE = La-Gd-Yb i¢in REBg ve
RE =Tb-Tm-Lu i¢in REB, seklinde safsizlik fazina doniistigii saptamiglardir.
Ayrica Lu katkisiyla c-ekseni uzunlugunun 5,523’ten 3,533°¢  arttigim
gbzlemlediler. T, degeri ise en ¢ok Yb-katkili numunede olmak ilizere Sm, Eu, Gd,

Tm katkilarinda da diismiistiir.

Shcherbakova et al., (2007); 750 °C’de 1 saatte trettikleri saf ve SiC katkili bulk
MgB; bilesigi iizerine oda sicakligina sogutma oranlariin( 0 sa,0,3 sa; 14sa; 25 sa)
etkilerini incelemiglerdir. Elde ettikleri sonucglara gére sogutma oraninin 0’dan 25
saate artmasiyla tanecik boyutunun yaklasik 10 kat arttigini gbzlemiglerdir. Saf
MgB; numunesi i¢in sogutma oraninin 0’dan 25 saate artmasiyla Orgi
zorlanmalarmin azaldigini tespit etmislerdir. Yarica 6zellikle SiC katkili numuneler
icin sogutma orani arttikca meydana gelen Mg,Si gibi safsizliklarin miktarinin
artigin1 - gozlemlemislerdir. Sonu¢ olarak MgBy’nin diger yiiksek sicaklik
stiperiletkenleri gibi sogutma oraninin ¢ok hassas olmadigim1 fakat optimum
kosullarda saf ve SiC kablo ve serit iiretebilmek i¢in bu oranin gbz oniine alinmasi

gerktigini vurgulamislardir.
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2.6. Mekanik Ozellikler

Bir malzemenin uygulanan mekanik yiikk karsisinda gosterdigi tepki mekanik
Ozelliklerini olusturur. Mekanik Ozellikler temel olarak malzemenin atomlar arasi
bag oOzelliklerinden kaynaklanir. Bir malzemenin ¢esitli alanlardaki pratik
uygulamalar1 i¢in 6nemli bir rol oynayan mekanik 6zellikler; yapisal, fiziksel ve
kimyasal oOzelliklerle yakindan iligkilidir. Son yillarda malzeme bilimlerindeki
gelismelerin etkisiyle arastirmacilar mekanik 6zellikleri diizenleme ve gelistirmeye
yonelik c¢alismalara hiz vermislerdir. Bir malzemenin cesitli iiretim stiregleri ve
islemleriyle yapisal ve fiziksel ozellikleri; farkli element ve bilesik katkilamalariyla
kimyasal 6zellikleri diizenlenebilmektedir. Baslica mekanik 6zellikler; ¢ekme/basma
(tensile/compression), darbe (impact), kirilma (fracture), yorulma (fatigue), siiriinme
(creep) ve sertlik (hardness) olarak siralanabilir. Bu 6zellikler arasinda sertlik, bir
katinin mikroskopik skalada mekanik Ozelliklerini belirlemede en Onemli

parametrelerden biridir.
2.6.1. Sertlik

Sertlik, en basit haliyle, bir malzemenin yiizeyine batirilan sert bir cisme verdigi
tepki olarak tanimlanabilir. Sertlik ilk bakista yapisal bir 6zellik olarak goriinse de
bir malzemenin spesifik bir amag i¢in kalitesini ve kullanilabilirligini belirleyen belli
basli parametrelerden biridir. Sertlik; artik endiistride sik¢a kullanilan siiperiletken
malzemelerin ham halden istenilen forma (tel, bant, film) getirilmesi siirecinde

mekanik 6zelliklerini belirleyen pratik bir kalite kontrol arac1 olmustur.

Malzemelerin sertligini belirlemek i¢in birgok deneysel yontem ve teknik vardir.
Bunlarin arasinda ¢entme sertlik testi en ¢ok kullanilan yontemlerden biridir.
Ozellikle bulk ve ince film formunda kristal malzemelerin sertlik testlerinde bu
yonteme sik¢a bagvurulur. Gelistirilen sayisiz ¢entme yontemi arasindan Brinell testi,
Rockwell sertlik testi, Vickers sertlik testi, Knoop sertlik testi ve Berkovich sertlik
testi en yaygin kullanilanlaridir. Prensip olarak ayni olan bu ¢entme sertlik testleri;
batict ucun geometrisine, uygulanan kuvvetin biiylikliigline ve olusan izin analizine

gore birbirinden ayrilir.
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Siliindirik Konik Kurésel Tetragonal Piramidal
(Brinell) (Berkovich) (Vickers)

Sekil 2.4. Farkli geometrik sekillerdeki ¢entici uglar

Malzemenin cinsine, boyutuna, hacmine, sekline gore farkli testler kullanilabilir.
Farkli geometrik sekillere sahip gentici uglart Sekil 2.3’te verilmistir. Bunlar arasinda
kare piramit formunda elmas uca sahip Vickers Mikrosertlik Testi, en sik kullanilan

yontemlerden birisidir.

2.6.1.1. Vickers Mikrosertligi

Vickers mikrosertlik testi 1925 yilinda Ingiltere’de Brinell sertlik testine alternatif
olarak gelistirilmistir. Bu yontem diger sertlik testleri arasinda en zahmetli ayni
zamanda en hassas sonug¢ veren yontemlerdendir. Vickers sertlik testi prensip olarak
Brinell testine benzemesine ragmen mikrosertligi belirlemesi agisindan digerlerinden
ayrilir. Diger sertlik testleriyle Olcililemeyecek kadar hassas ve ince olan kiiciik

malzemelerin mikroskobik boyutta sertlik analizinde oldukc¢a yararhdir.
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(@) (b)

Sekil 2.5. (a) Vickers gentici ( b) izin diagonal boyu

Vickers Sertlik testinde batict ug¢ kare piramit formunda olup elmastan yapilmistir.
Piramidin tepe yiizeyleri arasindaki ag1 136°dir (Sekil 2.5 (a)). EImas piramit belli
bir kuvvetle (ylikle) malzeme yiizeyine bastirilip kaldirildiktan sonra yilizeyde olusan
dikdortgen seklindeki izin (Sekil 2.5 (b)) kosegenleri mikroskopla dlgiiliir. Vickers
sertlik degeri (H), uygulanan yiik ile olusan izin koésegenlerinin ortalamasinin

karesinin oranidir ve

H, = 18544 (1.7)

(drf

bagintist ile hesaplanir. Burada F uygulanan yik degeri, d ise kosegen

uzunluklarinin ortalamalarinin karesidir.

Bu yontem sertlik hesabinin g¢entici boyutundan bagimsiz olmasi nedeniyle diger

testlerden ayrilir. Ayrica batici ucun bilinen en sert malzeme olan elmastan yapilmasi
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sebebiyle, her sertlikte malzemelere uygulanabilir. Kuvvet seciminde malzeme

kriteri yoktur. Narin malzemelere ¢ok kii¢iik yiiklerde dahi sertlik 6l¢iimii yapilabilir.
2.6.1.2. Sertligin Yiikle Degigimi

Vickers Sertlik bagintisina bakilirsa katilarda sertlik degerinin uygulanan yiikle
degisecegi net olarak goriilebilir (F/d?). Sertligin uygulanan yiikle degismesi deney
kosullarina ve malzeme ¢esidine gore farklilik gostermektedir. Literatiirde sertligin
yiikle degisimi 4 farkli sekilde kaydedilmistir. Bunlar; uygulanan yiik karsisinda
sertligin azalmasi, degismemesi, artmast ve maksimum ve minimum gostererek

dalgal1 bir davranis sergilemesidir (Sekil 2.4).

YUke bagh YUkten bagimsiz
sertlik bélgesi sertlik bdélgesi

r

n>2 TCBE’nin
g6zlendigi bolge

n<2 CBE'nin
gb6zlendigi bélge

Mikrosertlik( GPa)
c

A\

Uygulanan ytk (N)

Sekil 2.6. Mikrosertligin uygulanan yiikle degisimi
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Sertligin uygulanan yiikle azalmas1 malzemeler arasinda en sik rastlanan sonugtur ve
yiikle birlikte sertlik degerlerinde azalma gozlenir. Belli bir yiikk degerinden sonra
sertlikteki degisim ¢ok kiiciik olur ve sertlik yilikten bagimsiz 6zellik gosterir (Sekil
2.3,1). Bu davranis Centik Boyut Etkisi (CBE) olarak adlandirilmistir. Malzemelerde
en sik gozlenen davranis olan CBE davranisiyla ilgili literatiirde bir¢ok caligma

bulunmaktadir (Sahin vd., 2009; Sangwall et al., 2002; Graaf et al., 2004 ).

Sertligin uygulanan yiikle artmasi ise Ters Centik Boyutu Etkisi (TCBE) olarak
adlandirilir ve yiiksek bir yiik degerinden sonra degisim ihmal edilecek kadar az olur
(Sekil2.3, 2). TCBE davranisinin heniiz tam olarak agiklanamamastyla birlikte bunun
centicideki bir kusurdan veya c¢entme siiresinde meydana gelen catlama ve
yariklardan kaynaklanabilecegi diisiiniilmektedir. CBE davranisi kadar sik
olmamasina karsin bu davranigla alakali ¢alismalar literatiirde mevcuttur ( Sangwal

et al., 2000; Gong et al., 2001, Basu et al., 2009).

Bazi malzemelerde ise uygulanan yiikle sertlik maksimum ve minimum noktalarina
ulagir (Sekil2.3,3). Bu tiir davranig nadir olmakla birlikte baz1 organik kristallerde
(Marwaha et al., 1988) ve bazi polimerik (Bajpai et al, 1986) malzemelerde

gbzlenmistir.

Uygulanan ylikle sertlikte bir degisme goézlenmemesi (Sekil2.3,4) ise ideal bir
malzeme davranigidir ve yalnizca birka¢ malzemede gozlenmistir (Constantinidis et

al., 1988; Ascheron et al., 1989).
2.6.1.3. MgB,’nin Mekanik Ozellikleri Uzerine Yapilan Calismalar

MgB, bilesiginin siiperiletkenliginin  kesfiyle (Akimitsu, 2001) birlikte
aragtirmacilarin ilgisi bu malzemenin siiperiletkenlik 6zelliklerine kaymistir. Fakat
bunun yaninda, bu bilesigi pratik uygulamalarda optimum verimle kullanabilmek
i¢cin, mekanik Ozelliklerinde c¢esitli diizenlemeler yapmak kac¢inilmaz olmustur. Bu
amagla, farkli liretim metot ve teknikleri deneyerek, cesitli element ve bilesik
katkilamalar1 yapilarak MgB, siiperiletkeninin basta sertlik olmak iizere diger

mekanik ozellikleri incelenmistir.

Koélemen (2006), bulk formundaki MgB, siiperiletkenin sertligindeki CBE

davranigini, ¢esitli modellerle (Meyer Kanunu, Hays-Kendall Yaklasim,
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Elastik/Plastik Deformasyon Modeli, Orantili Numune Direnci Modeli, Gelistirilmis
Orantili Numune Direnci Modeli) incelemistir. Uretilen MgB, nin mikrosertligini

incelemek i¢in en uygun modelin MPSR modeli oldugunu tespit etmistir.

Gilimbel et al., (2002); mekanik alasimlama teknigiyle iirettikleri nanokristal MgB,
bulk siiperiletkeninin tanecik boyutunun nano-seviyelere diisiiriilmesiyle tanecik
sinir1 sayisinin artmasi suretiyle mekanik 6zelliklerinin gelistigini belirtmislerdir. Ak1
¢ivileme merkezi olarak davranis gosteren tanecik sinirlari daha yiiksek J. elde

edilmesine saglamistir.

Prikhna et al., (2007); farkli element katkilariyla yiiksek basingta ve yiiksek
sicaklikta trettikleri MgB; siiperiletkeninin Vickers sertligini incelemislerdir. 4,9 N
yik altinda katkisiz numunenin sertligini 12+1.39 GPa, %10 Ta katkisiyla
13.08+1.07 GPa, % 2 Ti katkisiyla 12.1+0.08 GPa olarak hesaplamislardir. Ayrica
kirllma dayanimini 148.8 N yiik altinda katkisiz numune i¢in K,c=4.4+0.04 MPa
m®®; % 10 Ta katkis i¢cin K\c= 7.6+ 2.0 MPa m®® olarak belirlemislerdir.

Giiglii (2006); PIT metotuyla tiretilen Ti-katkili (%0, % 5 ve % 10) MgB,/Cu
stiperiletken kablolarin mekanik 6zelliklerini dinamik ultra-mikrocentme teknigiyle
incelemistir. Vickers g¢entici ucu kullandiklart bu metotta sertligin (H) ve elastik

modiiliniin (E) Ti katkisiyla arttigin1 kaydetmislerdir.

Kitaguchi et al., (2001); PIT metoduyla 1s1l islemsiz iirettikleri MgB,/stainless steel
stiperiletken seritlerin kritik akimimin (I¢) lizerine mekanik zorlamanin (strain)
etkilerini incelemislerdir. Mekanik zorlamanin sifirdan % 0.4’e kadar artmasiyla I’
de lineer bir artig gozlemlediler. Bu da MgB2/stainless steel iletkenlerin mekanik bir
zorlanmaya maruz kalsa da pratik wuygulamalarda basarili  bir sekilde

kullanabilecegini gosterir.

Dancer et al., (2008); hazir MgB, tozu kullanarak 200-1100 °C araliginda 1 saatlik
1s1l islem siiresinde tretilen bulk ve kablo formunda MgB; siiperiletkeninin Vickers
mikrosertligini incelemislerdir. Isil islem sicakhiginin 200 °C’den 1100 °C’ye

artmasiyla numunelerin sertliginin arttigin1 kaydetmislerdir.

Gorur et al., (2009); bulk formundaki MgB; siiperiletkeninin mekanik 6zellikleri

tizerine tavlama sicakliginin etkisini arastirmislardir. Tavlama sicakliginin 650
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°C’den 850 °C’ye artmasiyla mikrosertlik, elastik modiilii, gerilme ve kirilma
dayanmu gibi mekanik &zelliklerin arttigi 950 °C°den sonra ise azalmaya basladigini
tespit etmislerdir. Ayrica MgB; siiperiletkeninin  sertliginin  YBaCuO ve
Bi(Pb)SrCaCuO gibi diger HTSC’lerden daha biiyiik oldugunu belirtmislerdir.

Dogruer et al., (2012); farkli 1s11 islem siirelerinin (0.5 , 1, 1.5 ve 2 sa) Cu difiize
edilmis MgB, siiperieltkenin mekanik 6zellikleri {izerine etkilerini arastirmislardir.
Deney sonuclarina gore Vickers mikrosertlik degerlerinin 1s1l islem siiresine bagl
oldugunu ve CBE davranis1 sergiledigini goézlemlemislerdir. Ayrica 1si1l isem
stiresinin 0.5’ten 2 saate artmasiyla elastik modiilii, gerilme ve kirilma dayanimi gibi

mekanik 6zelliklerin azaldigini1 kaydetmislerdir.

Goldacker et al., (2002); ex-situ teknigi ve PIT metoduyla 900-950 °C araliginda
tirettikleri MgB, siiper iletken kablolarinin mekanik 6zellikleri {izerine {izerine 1s1l
islemin etkilerini incelemislerdir. Calisma sonucunda 1s1l islem gormiis kablolarin
soguk islem gérmiis kablolardan oldukca farkli mekanik 6zellik sergiledigini ve akim

tagima kapasitesinin yaklasik 10 kat fazla oldugunu belirtmislerdir.
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3. MgB, URETIM YONTEMLERI VE KARAKTERIZASYONU
3.1. MgB; Siiperiletkeni Uretme Yéntemleri

3.1.1. Katihal Tepkime Yontemi

Yiiksek sicaklik siiperiletkenlerini iiretmede en ¢ok kullanilan yontem olan katihal
tepkime yontemi hem kolay hem de maliyeti diislik bir siirectir. Bu 6zelliginden
dolayr MgB, siiperiletkenini iiretmede de en ¢ok tercih edilen yontemlerdendir.
Baslangic olarak %99,9 saflikta Mg tozu ile %99,9 safliktaki amorf B tozu
stokiyometrik kompozisyonda argon atmosferinde karistirilarak homojen karisim
elde edilir. Magnezyum, aktif metalik 6zelliklerinden dolayi, havadaki O, ile hemen
tepkime verip malzemenin oksitlenmesine neden olmaktadir. Bunu engellemek i¢in
malzemelerin glow-box’ta karistiritlmasi saf malzeme eldesi i¢in ¢ok 6nemlidir. Toz
karistm daha sonra uygun basing altinda pelet (tablet) haline getirilir Ar gaz
ortaminda yaklasik olarak 600-900 °C aralifinda degisen bir sicaklikta ve belirlenen
bir siire i¢inde 1s1l isleme tabi tutulur. Isil iglem siirecinde de bulk MgB; ile O,
etkilesmesini ve 650 °C’de buharlasmaya baslayan Mg’nin kaybini énlemek igin,
malzeme Ta veya Mo folyoya sarilmalidir. Isil islem sonunda numune oda
sicakligina yavasca sogutulur. Bunun nedeni tabletlerin yiiksek sicakliklarda 1sil
isleminden sonra malzeme i¢inde i¢ zorlanmalar meydana gelecegi icin olusabilecek

mikro-gatlaklarin onlemektir.

3.1.1.1 In-Situ Ve EX-Situ Reaksiyon Yontemi

In-situ ve Ex-situ reaksiyon metodu katihal tepkime metodunun 6zel bir hali olmakla
birlikte prensip olarak aynidir. In-situ reaksiyon yonteminde saf Mg ve B tozlar
stokiyometrik oranlarda agat havanda karistirilir ve elde edilen homojen toz karisim
preslenerek bulk formuna getirilir. Bulk malzeme Fe tiip i¢ine konur ve 600- 1000 °C
sicaklik araliginda degisen farkli sicakliklarda 1s1l igleme tabi tutulur. Isil islem siiresi
birka¢ dakikadan 2 saate kadar degisebilir. Isil islem Ar atmosferinde ortam
basincinda ve tiip firin kullanilarak gergeklestirilir. Isil islem sonrasinda ise malzeme

oda sicakligina kademeli sogutularak siire¢ tamamlanir. Ex-Situ reaksiyon yontemi
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icin ise piyasadan hazir olarak temin edilmis MgB; tozu kullanilir ve ex-Situ

reaksiyon iglemi i¢in yukarida saydigimiz islemler tekrarlanir

3.1.2. Mg Difiizyon Yontemi

Film, bulk, toz, tel, bant ve film formunda MgB; iiretmek i¢in kullanilan diger bir
yontem Mg difiizyon metodudur. Bu metotta Ta veya Mo bir tiip icine B
elementinden yapilmis tel veya bulklar yerlestirilip etrafi saf Mg tozlar ile
cevrelenir. Bu islemin tiip igerisinde yapilmasimnin nedeni Mg’ nin buharlagmasini
engellemektir. Daha sonra toz Mg’ye tel veya bulk formundaki B’ye 800-900 °C
araliginda 1s1l iglem uygulanir. Isil islem siiresince Mg, B icerisine difiiz eder ve
MgB; formunda yapilagir. Bu yontem siiperiletken MgB; kablo iiretmek i¢in en kolay
yontemlerdendir. Ayrica ilk siiperiletken MgB, kablo bu yontemle iiretilmistir
(Canfield et al., 2001). Istege bagl olarak bu siirecin ardindan tiiplerden ¢ikarilan
malzeme Ogiitiilerek MgB; siiperiletken tozlar elde edilebilir. Bu tozlar tekrardan
islenip istenilen forma kavusturuslabilir. Fakat bu yontemin kisa malzemeler igin
ugulanabilir ve faz homojenliginin zayif olmasi dezavantajlar1 olarak karsimiza
cikar. Buna ragmen yap1 olarak sert ve kirillgan bir malzeme olan MgB,’nin arzu

edilen mekanik 6zelliklerde iretilmesi agisindan Mg difiizyon yontemi énemlidir.

BulkB |
Pt

\ Ta tlp Ta tup
Toz veya kiilge _ o, (S ™ [—]
020 o dadl o
O d

Mg
’ i Kaynakli bolge

Ta tlp
| h Reaksiyon « f [Tatip ]
" icin 1sil islem ' ‘ '
Delik ‘L ¢ ? Tip firn

Kaynakl bdlge

. Bulk MgB,

Tup firn _Tat“—P“ | * Isil islem * .

Ba—

Sekil 2.7. Mg difiizyon yontemiyle bulk MgB; siiperiletkeni tiretimi
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3.1.3. Powder In Tube (PIT) Yontemi

Endiistride bircok alanda siiperiletken teknolojisinden yararlanabilmek i¢in yiliksek
manyetik alan {ireten bobinlerine ihtiya¢ vardir. S6z konusu bobinlerin {iretimi i¢in
de uzun mesafeli kablolar, bantlar gereklidir. Bant, tel, kalin film, kablo MgB,
iretmek i¢in en uygun yontemlerden biri PIT yontemidir. Bu yoOntemde
stokiyometrik oranlarda karistirilmis Mg ve B tozlar1 veya hazir olarak temin edilmis
MgB; tozu; SS (stainless steel- paslanmaz ¢elik), Cu, Ag, Ni, Nb, Fe veya Ag/SS,
Cu-Ni, Ta/Cu seklindeki alasimlardan yapilmis bir tiipe yerlestirilir. Metalik tiipiin
iki ucu kapatildiktan sonra presleme, biikme, burma gibi ¢esitli mekanik stireglerden
gecirilir. En son asama ise 1s1l islem stirecidir. Elde edilen bant veya tel formundaki
malzemeler Ar gazi atmosferinde 500-700 °C sicaklik araliginda 1- 24 saat siiresinde
1s1l isleme tabi tutulur. Gerekli goriilirse mekanik ve 1s1l islemler tekrarlanabilinir.
Diisiik maliyeti ve kolay mekanik islemleri yiiziinden bu metot kablo iiretmede
olduk¢a sik kullanilmaktadir. Ayrica bu yontem ¢oklu filamente sahip kablo veya

bant tiretebilmek i¢in tek yoldur.

... ...
RO

) ) 7 N =
B Mg ‘ - /
(In situ) —) ;"

Fe tilp iine \
s :. ) _ yerlestirilir

MgB,
(Ex-situ) l
Karismis Mg+B tozu

N

Y/

Ar gazi akisinda
1s1l islem

Serit haline yuvarlama

Sekil 2.8. In-situ ve Ex-situ reaksiyon metotlari i¢in PIT yontemi



3.1.4. ince Film Uretme Yontemleri

Mikroelektronikte (Josephson eklemlerinde, elektronik devre paketlerinde,
mikrodalgalarda v.b) sik¢a kullanilan ince filmler birgok sekilde tiretilebilmektedir.
Ince film MgB, iiretmek icin; Darbeli Lazer Depozisyon (PLD), Kimyasal
Buharlagtirma, Bilesikten Depozisyon, Mg Diflizyonu, Magnetron Kaplama en sik
kullanilan yéntemlerdendir. Ince film iiretme ydnteminde, altlik (substrate) iiretimi
siiperiletkenlik o6zelliklerini belirleyici 6zellik tagimaktadir. Althklar, fiziksel
(fiziksel bubhar biriktirme-PVD) veya kimyasal yolla (kimyasal buhar biriktirme-
CVD) iiretilebilir. Bu siiregte buharin herhangi bir kimyasal etkilesmeye girmemesi
icin islemin vakum ortaminda veya kontrollii atmosferde yapilmasi gerekmektedir.
MgB?2 ince film iiretiminde kullanilan en uygun altliklar; SiC, Si, LaAlOs, SrTiOs,
MgO, Al,O3 ve paslanmaz ¢elik (SS) olarak belirlenmistir. Bu yontemlerle yiiksek T
ve /.’ ye sahip 200A-3um araligindaki boyutlarda ince film tiretilebilmektedir.

3.1.5. Kalin Film Uretme Yontemleri

Kalinlig1 yaklasik 1 um ile 100-500 um arasinda degisen kalin filmler, ince filmlere
gore daha ucuz ve kolay siireglerle elde edilebilr. Kalin film hazirlamada; dip-
coating, sol-gel, elektroforez, termoforez, spray pyrolysis, screen printing, slip
casting, doctor blade metodlar1 kullanilir. Tiim bu metodlarda iiretilecek siiper
iletken malzemenin tozlar1 uygun organik sivilar ve tutucu maddelerle miirekkep
haline getirlir. Miirekkep, siiperiletken tozlarin uygun bir ¢dziicii ve organik bir alkol
ile karigtirilmasiyla yapilir. Daha sonra elde edilen karisima 1s1l islem uygulanir ve
miirekkebin organik bilesimleri yakilarak buharlastirilir, parcaciklarin birlikte
eriyerek parcaciklar arasi baglantiyr saglar. Yiiksek sicaklik gerektiren bu asamada
taban ile malzeme arasinda kimyasal bir etkilesmenin olmamasina dikkat edilmelidir.
Bu siire¢ sonunda elde edilen malzemenin nispeten gozenekli olmasi ve dolayisiyla

diisiik /. elde edilmesi bu yontemin dezavantajlari arasinda sayilabilir.
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3.1.6. Sicak Izostatik Presleme (HIP)

Toz malzemeden bulk {iretimi i¢in veya pelletlerin ¢esitli 6zelliklerinin diizenlenmesi
icin sicak izostatik presleme yontemi uygulanir. Bu yontem ayn1 anda hem 1s1l islemi
hem de basinca maruz birakma siireglerini kapsar. Bu islemde sicak izostatik basing
saglayan aletlerden yararlanilir. Bir sicak izostatik presinde, basing ve sicaklik her
yonden esit miktarda genellikle Ar atmosferinde saglanir. MgB, tozu kimyasal
etkilesime girmeyecegi bir kap i¢ine sikica kapatilir. Daha sonra aragtirmacinin
amacina gore malzemeye istenilen sicaklik ve basing degeri uygulanir. Bu yontemde
cok yiiksek sicakliklara ulasilabilmekte fakat cok yiiksek basing degerlerine
ulagilamamaktadir. Sicak izostatik pres cihazlari ticari olarak temin edilebilen

aletlerdir.

(a) (b)

Sekil 2.9. (a) HIP’in sematik gosterimi (b) Sicak izostatik pres cihazi
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3.2. MgB; Numunelerinin Uretilmesi

Tez kapsaminda lizerinde calisilacak malzemelerin {iretimi i¢in ex-situ reaksiyon
yontemi kullanildi. Piyasadan hazir olarak temin edilen % 99.99 safliktaki MgB,
(Alfa Aesar) tozu kullanildi. Her bir malzeme icin toz miktar1 0.6 gr olarak
belirlendi. 0,6 g’lik tozlarin tiim 6l¢iimleri SI-234 Denver Instrument marka hassas
terazi (Sekil 3.1 (a)) ile yapilmistir. Daha sonra tiim toz bilesimler Specac marka
manuel hidrolik pres aletiyle (Sekil 3.1 (b)) bulk formuna doniistiiriilmiistiir.
Presleme siirecinde 5 ton basing uygulanarak 1-1.5 mm kalinliginda 8 adet bulk
malzeme elde edilmistir. Bu islemlerden sonra vakum ortaminda ve farkli basing

degerlerinde 1s1l islem asamasina gegilmistir.

(b)

Sekil 3.1 (a) Malzemelerin tiretiminde kullanilan hassas terazi (b) manuel hidrolik
pres
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3.2.1. Farkli Basin¢ Degerlerinde ve Farkl Siirelerde Isil islem

Vakum ortaminda ve farkli Ar basinglarinda 1s1l islem siirecini gerg¢eklestirmek i¢in
tiip frin, sanayi tiipii icinde temin edilen % 99 saflikta Ar gazi, numunenin 1s1l isleme
maruz kalacagi havayla temassiz ortami olusturmak i¢in firinin igine girebilecek
boyutlarda tasarlanmis ¢elik boru ve vakum cihazindan olusan diizenek Sekil

3.2’deki gibi hazirlanmistir.

Sekil 3.2 MgB; iiretim diizenegi

Isil islemler 3 bolgeden olusan Alser Protherm (Sekil 3.2) marka dijital kontrollii tiip
firinda gerceklestirilmistir. Presleme islemi sonucu elde edilen bulk malzemeler Ta
folyoya iki kat olmak iizere sikica sarilmistir. Bu islemin amact; 1sil islem siirecinde
malzemenin ortamdaki olas1 safsizliklardan ve oksijenden etkilenmesini dnlemektir.
Ta folyoya sarilmis malzeme celik tiip i¢ine direkt yerlestirilmistir. Celik tiip i¢indeki
hava vakum cihaziyla ¢ekilip vakum ortami saglandiktan sonra firin oda
sicakligindan 850 °C’ ye kadar 5 °C/dk hizla kademeli olarak 1sitildi. Bu sartlarda
0,5 ve 1 saatlik saatlik malzemeler tretildi. Daha sonra ortamdaki hava yine
vakumlanarak ortama Ar gazi akisi sagland1 ve boylece 850 °C’de 0,5 ve 1 saatlik

basingsiz Ar atmosferindeki malzemelerin iiretimi gerceklestirildi. En son agamada

38



ise ortama sirastyla 10 ve 20 barlik Ar gazi verilerek, basing altindaki malzemeler
tiretildi. Her 1s1l islem sonunda firm 850 °C’den oda sicakhigina 5 °C/dk hizla

kontrollii olarak sogutulmustur.

Stire¢ sonunda, vakum ortaminda basingsiz, Ar atmosferinde basingsiz, Ar
atmosferinde 10 Bar ve Ar atmosferinde 20 Bar olmak tizere 0,5 ve 1 saatlik iki

seriden olusan toplam 8 adet malzeme tiretildi.
3.3. Karakterizasyon Teknikleri
3.3.1. X-Istm Kirinima (XRD) Analizi

Malzemelerin kristal yapisini incelemek ve ana fazin yaninda olusabilecek
safsizliklar1 belirlemek igin x-1g1n1 kirmimi yontemi kullanildi. XRD 6lgiimleri
laboratuarimizdaki Bruker D8 Advence model difraktometresi ile CuKa (A=1,5405
A) radyasyonu kullanmilarak yapilmistir. Tiim 6lgiimler oda sicakliginda, 20= 3-90°
araliginda 0,6 deg/min tarama hiziyla alindi. Elde edilen desenlerde piklerin
indislenmesi ve yapi parametrelerini belirlenmesi i¢in XRD Evalution programi ve

kiittiphanesi kullanildi.

Sekil 3.3. Bruker D8 Advance model difraktometre
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3.3.2. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) ve Enerji Dagilim Spektoroskopisi
(EDS) Analizi

Malzemelerin yiizey morfolojisi, faz olusumlari, yapi igerisindeki taneciklerin
konumlanmalarin1 ve tanecik boyutu ile ilgili incelemeler i¢in taramali elektron
mikroskobu analizi gerceklestirildi. Numune icerisindeki element konsantrasyonunu,
yogunluk ve siddetini ayrica herhangi bir safsizligin olup olmadigini belirlemek igin
EDS ol¢timleri gergeklestirildi. EDS ol¢timleri SEM ile ayni diizenekte ayni ¢alisma
prensibiyle gerceklestirilmistir. SEM ve EDS analizleri; JEOL 6390-LV model
elektron mikroskobuyla, 20 kV calisma araliginda gerceklestirildi.

Sekil 3.4. JEOL JSM-6390LV SEM ve EDS Olgiim sistemi

3.3.3. Manyetik Alan Altinda Ozdirenc-Sicakhk Olgiimleri

Malzemelerin elektriksel 6zelliklerini incelemek i¢in manyetik alan altinda 6zdireng-
sicaklik degisimleri incelendi. Sicakligin fonksiyonu olarak magneto 06zdireng,
p(LOH, T), Olctimleri i¢in klasik dort nokta kontak metodu kullanildi. Dikdortgen

forma getirilen malzemelere voltaj ve akim kontaklar1 iletken giimiis boya ile yapildi.
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Olgiimler 10-50 K sicaklik ve 0 -5 T ( 0, 0.5, 1, 2, 3, 4, 5 T) arahginda degisen
manyetik alan degerleri altinda alindi. Olgiimlerin alindign Kryostat sisteminde

uygulanan manyetik alan, 5 mA’lik sabit akima paralel olarak uygulanmistir.

Sekil 3.5. Kryostat sistemi

3.3.4. Vickers Mikrosertlik Olciimleri

Malzemelerin mekanik o6zelliklerinin karakterizasyonu i¢in Vickers Mikrosertlik
ol¢iimleri gergeklestirildi. Olgiimler Shimadzu HVM-2 model (Sekil 3.6) mikrosertlik
cihazi ile oda sicakliginda alindi. Elmastan yapilmis kare piramit seklindeki Vickers
batic1 ucu malzemenin parlak yiizeyine farkli ytikler (0.245, 0.490, 0.980, 1.960 ve
2.940 N) altinda batirilmis ve olusan izin kdsegen uzunluklari dl¢lilmiistiir. Her bir
yiik degeri i¢in 10’ar 6lglim alinmis ve bunlarin ortalamalariyla d; ve d, kdsegen

uzunluklar1 hesaplanmistir. Vickers Mikrosertlik degeri daha once verilen (1.7)
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denklemiyle hesaplandi. Elde edilen sertlik (Hy) degerlerinden malzemelerin elastik
modiilii (E),

E = 81,9635H, (1.8)
gerilme (Y),
Y ~H,/3 (1.9)
kirtlma dayammi (K\c),
Kic =+[2Ey (1.10)

gibi diger mekanik parametreleri yukarida verilen bagintilarla hesaplanmistir.

Sekil 3.6. Shimadzu HVM-2 Mikrosertlik cihazi
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4. BULGULAR ve TARTISMA
4.1. Yapisal Analiz

4.1.1. X-Istm1 Kirinnm1 (XRD) Analizleri

0,5 ve 1 saatte iiretilen tim numunelerin X-1511 kirnim desenleri Sekil 4.1°de

verilmistir. Numunelerin kirmim piklerinin hkl Miller indisleri belirlenmis ve sekilde

isaretlenmigtir. Kirmnim piklerinin deseninin ana faz olan MgB;’ye ait oldugu

grafiklerden acikca goriilmektedir. MgB,’ nin karakteristik pikleri, 26= 33.61, 42.22,

51.66, 59.72, 75.83 ve 83.05 ag1 degerlerinde olusmustur.
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Sekil 4.1. (a) 0,5 saatte (b) 1 saatte iiretilen MgB, numunelerine ait x-
1s1n1 kirmim desenleri

Tiim numuneler i¢in, hemen hemen ayni ag¢1 degerlerinde ayni pikler goriilmiis ve
herhangi bir safsizlik fazina rastlanmamistir. Her iki seri i¢in, vakum ortaminda
tiretilen numunelerin pik siddetleri yiiksek ve pik genislikleri digerlerine gére daha
dardir. Uygulanan basing degerinin artmasiyla pik siddetleri azalmis ve pik
genislikleri artmistir. Pik siddetindeki bu azalmanin nedenini, uygulanan basingla

birlikte tanecik boyutunun azalmasina yorabiliriz.

Numunelerin (101) diizlemine ait XRD pikleri Sekil 4.2°de verilmistir. MgB-05
serisinde vakum ortamindan Ar atmosferine gecilmesiyle ve artan basing degerleriyle
birlikte piklerde diisiik derecelere dogru bir kayma saptanmistir. Bu kayma c ekseni
uzunlugunun kisaldigini gosterir ki bu durum ¢ 6rgii parametresi hesaplamalariyla da

dogrulanmistir.
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Sekil 4.2. (a) 0,5 saatte, (b) 1 saatte iiretilen numunelerinin (101)
diizlemine ait x-151m1 kirinim pikleri
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Numunelerin tanecik boyutu

D = 0,9411/Bcosf (4.1)
B? = B> — B2, (4.2)

Scherer-Warren bagintisiyla hesaplanip, sonuglar Tablo 4.1°de verilmistir. Burada D;
tanecik boyutu, A; X-isminin dalga boyu, B;; maksimum pik siddetinin yarisina
karsilik gelen genisliktir (FWHM) ve bu deger radyan cinsinden 6l¢iiliir. By, sabit bir
deger olup 6 ise en yiiksek pike ait agidir.

Tablodan da goriilecegi gibi MgB-05-V ve MgB-1-V numuneleri sirasiyla 36,86 nm
ve 38,94 nm degerleriyle en biiylik tanecik boyutuna sahiptirler. Uygulanan basincin
artmasiyla tanecik boyutu degerlerindeki azalma acikga goriilebilir. Basing 20 B
degerine ulastiginda ise MgB-05-20B ve MgB-1-20B numunelerinin tanecik boyutu
31,57 nm ve 32,14 nm degerlerine kadar diismiistiir. Ayrica MgB-1 serisinin tanecik
boyutunun, MgB-05 serisinin tanecik boyutundan daha biiyiik oldugu tablodan agikca
gortilebilir. Yani fazla siire 1s1l isleme maruz kalan numunelerin tanecik boyutu daha
biiytiktiir. Bu durum 6nceki ¢aligmalarla tutarhidir (Dogruer v.d., 2012); ayrica X-

1511 kirmim sonuglariyla ve SEM gortintiileriyle dogrulanmistir.

Basincin, atomlar arasindaki bag mesafesini kisaltmasiyla tanecik boyutu azalmistir.
Tanecik boyutunun azalmasi bir siiperiletken i¢in olumlu bir 6zelliktir. Cilinkii kiigiik
tanecik boyutu daha siki bir tanecik baglantisina neden olarak; tasinabilecek kritik

akim yogunlugunun (/) artmasina yol agar (Larbalestier et al. 2001; Kambara, et al.

2001).

Hekzagonal formda kristallesen MgB; yapisinin Orgii parametrelerini, literatiirde
yaklagik a = 3,086A ve ¢ = 3,5241& olarak elde etmislerdir (Bueza et. al.,
2001).
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Bu calismada ise kristal 6rgii parametreleri

1 4(h*+hk+k%) 7

2z 302 + po) (4.3)

bagintisiyla hesaplanmis ve sonuglar Tablo 4.1°de verilmistir.

Tablo 4.1. Numunelere ait a ve ¢ orgii parametreleri ve tanecik boyutlar

Numune a(4d) c (A) Tanecik
boyutu (nm)

MgB-05-V 3,098 3,527 36,86
MgB-05-0B 3,096 3,511 35,76
MgB-05-10B 3,096 3,509 34,27
MgB-05-20B 3,092 3,506 31,57
MgB-1-V 3,099 3,537 38,94
MgB-1-0B 3,098 3,531 36,05
MgB-1-10B 3,097 3,520 35,15
MgB-1-20B 3,093 3,508 32,14

Tablo 4.1’e gore; vakum ortamindan Ar atmosferine gec¢ilmesiyle ve uygulanan
basincin artmasiyla hem a hem de c 6rgli parametrelerinde azalma gézlenmistir.
Uygulanan basincin, MgB; icerisindeki bag uzunluklarin1 kisaltarak a ve ¢ orgii
parametrelerinin degerlerini azalttigt Onceki caligmalarla da teyit edilmistir (
Jorgensen et al., 2001; Vogt et al., 2001; Zhang et al., 2011). Ayrica yine tablodan
goriilecegi lizere ¢ Orgli parametresindeki degisim a Orgii parametresindeki degisime
gore daha fazladir. Bu anizotropik durum, MgB; bilesiginin a ve ¢ yonlerindeki bag

kuvvetlerinin farkliliklarindan kaynaklanir. Bu farkliligin nedeni a ekseni yoniinde
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konumlanan kovalent B-B baglarinin, ¢ ekseni yoniinde konumlanan iyonik Mg-B

baglarindan ¢ok daha giiclii olmas1 seklinde ifade edilmistir (Schneider et al., 2005).

Ayrica 0,5 saatte ve 1 saatte iiretilen numuneler kiyaslandiginda; 1 saatlik 1s1l isleme
maruz kalan numunelerin a ve ¢ Orgii parametrelerinin daha biiyiik oldugu
goriilebilir. Bu da, 1s1l iglem siiresinin artmasiyla daha fazla termal etkilesime maruz
kalan numunelerde meydana gelen termal genlesmeyle aciklanabilir. MgB,’ nin diger
ozelliklerinde oldugu gibi burada da anizotropi goze ¢arpar. Uretilen iki seriye de
bakildiginda 1s1l islem siiresindeki artigla birlikte ¢ degerlerinde meydana gelen
degisim a degerlerindekinden daha fazladir. Bu durum onceki c¢alismalarla
uyumludur (Jorgensen et al., 2001). Bu sonuglar SEM goriintiileriyle de teyit

edilmistir.

4.1.2. Taramal elektron mikroskobu (SEM) Analizleri

Uretilen MgB, numunelerinin taramali elektron mikroskobuyla 3000 biiyiitmede
alan goriintiileri Sekil 4.3 ve Sekil 4.4’ te gosterilmistir. SEM fotograflarindan yola
¢ikarak, tiim numunelerin MgB; nin karakteristik morfolojisi olan tanecikli bir yap1
sergiledigi tespit edilmistir. Bu tanecikli yapilarda, tanecik boyutlar1 birbirinden
farkli olup yer yer topaklanmalar gézlenmistir. Ayrica tanecikler arasinda belirli bir

yonelim de s6z konusu degildir

20kV X3,000 Sum 0000 AIBU
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20kv  X3,000 Sum 0000 AIBU

(d)

Sekil 4.3. 0,5 saatte iiretilen numunelere ait SEM fotograflari
(a) MgB-05-V, b) MgB-05-0B, c) MgB-05-10B, d) MgB-05-20B
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2.
20kV X3,000 Sum

20kV  X3,000 Sum 0000 AIBU
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20kv  X3,000 SHm 0000 AIBU

(d)

Sekil 4.4. 1 saatte liretilen numunelere ait SEM fotograflari
(@) MgB-1-V, b) MgB-1-0B, c) MgB-1-10B, d) MgB-1-20B

Uretilen MgB; numunelerine bakildiginda, 1 saatte iiretilen numunelerin tanecik
boyutlarinin bariz bir sekilde daha biiyiik oldugu goriiliir. Bilindigi lizere 1s1l islem
stiresi ve sicakligi arttikca malzemenin tanecik boyutu artmaktadir (Dogruer et al.,
2012). Bunun yaninda her bir seri i¢in, kendi igerisinde, uygulanan basincin
artmasiyla, tanecik boyutu kii¢lilmiistiir. Tanecik boyutunun kii¢iilmesiyle (6zellikle
MgB-05-20B ve MgB-1-20B i¢in) tanecikler arast bosluklarin azaldig1 ve boylece
daha giiglii bir tanecik baglantisinin elde edildigi sdylenebilir. Giiglii tanecik
baglantis1 da yiiksek J. eldesi i¢in 6nemlidir. Ayrica tanecik boyutunun azalmasi,
gozenekliligi azaltarak, numunenin mekanik agidan daha sert bir hale gelmesine
neden olur. Bu durum sonraki béliimlerde bahsedilecegi tizere Vickers Mikrosertlik
Ol¢iimleriyle dogrulanmistir. MgB-V ve Mg@B-0B numuneleri kiyaslandiginda ise
vakum ortaminda iiretilenlerin tanecik boyutlarinin daha biiyiik oldugu dolayisiyla
nispeten zayif tanecik baglantisina sahip olduklar1 Sekil 4.3 ve Sekil 4.4’ten agikca

goriilebilir.
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4.1.3. Enerji Dagilim Spektrometresi (EDS) Analizi

Uretilen numunelerde hem 1s1] islem hem de basing ile degisen iyon miktarlarmin
belirlenmesi i¢in gergeklestirilen EDS Ol¢limlerine ait sonuglar Sekil 4.5 ve 4.6’da

verilmistir. Ayrica grafiklerden elde edilen verilerin tablolar1 asagida gosterilmistir.

Spectnums
Mg
14
E O z
T T T T T T T T T T
5. 10.
Carsor=
[Vert=32541 Windeear 0.005 - 40.255= 32132 ent
(a)

Tablo 4.2. Sekil 4.5 (a) grafigine ait veriler

Element Siddet (c/s)  Yogunluk

B 7,02 68,839

0 9,13 4,422

Mg 713,88 26,739
100,00
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Spectrumd

Cursor=
[Vert=3226

Mz

Window 0.005 - 40.555= 34117 ent

(b)

Tablo 4.3. Sekil 4.5 (b) grafigine ait veriler

Element Siddet (c/s)  Yogunluk

B 6,65 67,655

@) 9,44 4,462

Mg 755,24 27,883
100,00
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Spectramf

Cursor=
[Vert=4242

Window 0.005 - 40.855= 371835 ent

(©)

Tablo 4.4. Sekil 4.5 (c) grafigine ait veriler

Element Siddet (c/s)  Yogunluk

B 7,00 67,190
) 10,57 4,618
Mg 821,17 28,192

100,00
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Spectrum?

Mz
=4
E O c n
T T T T T T T T T
5 1.
Cursor=
[Vert=2605 Windeear 1.005 - 40.255= 34125 ent

Sekil 4.5. 0,5 saatte tiretilen numunelere ait EDS grafikleri
a) MgB-05-V b) MgB-05-0B c) MgB-05-10B d) MgB-05-20B

Tablo 4.5. Sekil 4.5 (d) grafigine ait veriler

Element Siddet (c/s)  Yogunluk

B 8,81 70,350

@) 11,61 5,086

Mg 726,20 24,564
100,00
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Spectrum?

[oarsor=
[Fert=3578

Windowr 0005 - 40.835= 34340 ent

(@)

Tablo 4.6. Sekil 4.6 (a) grafigine ait veriler

Element Siddet (c/s)  Yogunluk
B 8,78 70,502
10,08 4,364
Mg 760,66 25,136

100,00




Spectrum?

Carsor=
Wert=4107

Windoer 0005 - 40.955= 37349 ont

(b)

Tablo 4.7. Sekil 4.6 (b) grafigine ait veriler

Element Siddet (c/s)  Yogunluk

B 9,94 70,203
13,64 5,268

Mg 818,57 24,529

100,00
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Spectmumll

Cursor=

[Fert=3655 Window 0.005 - 40.955= 32255 ent

(©)

Tablo 4.8. Sekil 4.6 (c) grafigine ait veriler

Element Siddet (¢/s)  Yogunluk

B 8,17 70,016

) 10,89 5,007

Mg 702,28 24,977
100.00
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Spectraml 2
Mz
Z
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T T T T T T T T T T
5 10.

Cursor=
[Fert=3683 Window 0.005 - 40.855= 32470 ont

Sekil 4.6. 1 saatte tiretilen numunelere ait ait EDS grafikleri
a) MgB-1-V, b) MgB-1-0B c) MgB-1-10B d) MgB-1-20B

Tablo 4.9. Sekil 4.6 (d) grafigine ait veriler

Element Siddet (c/s)  Yogunluk

B 8,64 70,827

0 10,10 4,583

Mg 709,49 24,590
100.00

Tim bu sonuglara gore yapi igerisinde Mg, B ve az miktarda O elementlerine
rastlanmistir. Bu ¢alismada hazir toz kullanilmasina ragmen O elementinin varlig1 az

da olsa safsizlik fazlarinin mevcut olduguna isaret eder. Tablodan da goriilecegi
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tizere 1 saatte liretilen numunelerdeki oksijen miktar1 0,5 saatte iiretilenlere nispeten
daha fazladir. Bu da daha fazla 1s1] islem siiresinin numunelerde oksijen miktarin

arttirabilecegi sonucunu dogurur.

MgB; iiretiminde oksijeni yapidan tamamen uzak tutmak neredeyse imkansizdir.
Fakat laboratuar ortaminda numune iiretirken ¢ok aktif bir metal olan Mg’nin O ile

temasinin en aza indirilmesi olumlu sonuglar verebilmektedir.
4.2. Elektriksel Karakterizasyon
4.2.1. Manyetik Alan Altinda Ozdiren¢ Olciimleri (Magnetoresistivity)

Uretilen MgB, numunelerinin manyetik alan altinda zdireng degerlerini incelemek
icin p — T olgiimleri gergeklestirildi. Tim 6l¢iimler 10-50 K sicaklik ve 0-5 Tesla
manyetik alan araliginda degisen degerler altinda alindi. Tiim numunelerin manyetik
alan altinda 6zdirencinin sicakliga bagli degisim egrisi Sekil 4.7 ve Sekil 4.8° de

verilmigtir.

0,6

Normazlize Ozdireng (ohm.mm)
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61



T T T
= T T T
FuoFFE - o ~
codnN®w | < | ok~ | o
_F__”__ co-HNm< O]
TErav e L]
. 4 .
' : < 4 1 ﬂ i N _
< L | _ 3
18
q:"'.'.lv"v"lv > —_ B —
; — —_— — e
A s s 5Ty X o - — _ _
S —8- 8 _ 8 g _g_ -
_.-QL;|L0...,|.P — = — b — © W e e e e o e
|Ln.-u.LinLulknL:nL..]L:lnLiu X | 4-4_4___4 A - e o
41....4444..4. o 4 (92] © fe) < &~ - 4
< . Al .‘.4..‘...‘.‘...‘..‘4‘ o ~ 4‘.‘ ‘....‘...J..
,OIOI.’I — — — —e— -— g 4 L D - .
O-—-~-0.~.9. . _ 4 » hd e — e
e ¢ o _ o . -
N - - -9 ._. .8
™ B ~
8 —
N
< -
N
i i i i I 1 1 | 1
«Q © < N o — «Q © < N
o o o o o o o o

(wwwyo) Suaipzo eziEULIoN {ww wya) duaapzo azieway

(©)

Sicaklik (K)
62



Normalize Ozdireng {ohm.mm)

Normalize Ozdireng (chm.mm)
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Sekil 4.7. 0,5 saatte iiretilen numunelerin p — T grafikleri
(a) MgB-05-V, (b) MgB-05-0B, (c) MgB-05-10B, (d) MgB-05-20B
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Sekil 4.8. 1 saatte tiretilen numunelerin p — T grafikleri
(a) MgB-1-V (b) MgB-1-0B (c) MgB-1-10B (d) MgB-1-20B

Siiperiletkenlige gegis sicakligi olan T2™5¢¢ ve direncin sifira diistiigii sicaklik olan

Tcof fset degerleri, p— T grafiklerinden belirlenerek Tablo 4.10 ve Tablo 4.11°de
verilmistir. Grafikten de goriilecegi iizere numunelerin hepsi, T,°™¢ degerinin
yukarisinda metalik davranis gostermektedir. Kritik sicaklik degerleri manyetik
alanin bir fonksiyonu olarak degismektedir. Her numune i¢in artan manyetik alan
degerleri ile birlikte T.2™set ve T/7*¢* degerlerinde azalma meydana gelmektedir. Bu
durum numunelerde manyetik alanla birlikte artan siiperiletken tanecikler arasi zayif
baglardan kaynaklanmaktadir. Manyetik alan numunelerin igerisine zayif baglarin

oldugu sinirlardan girmeye baslar ve siiperiletkenligi olumsuz etkiler.
MgB; numunelerini teker teker analiz edildiginde ise iki seride de vakum ortaminda
dretilen numunelerin kritik sicaklik degerlerinin en yiiksek oldugu goriiliir. Ar

atmosferinde liretilen numuneler vakum ortaminda iiretilenlere gore daha diisiik T,
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degerleri sergilemislerdir. Uygulanan basincin artmasiyla bu T, degerlerinde diisiis
meydana gelmistir. . MgB-05-V ve MgB-1-V i¢in sirasiyla 40,00 ve 39,99 K olan T,
degerleri; MgB-05-20B ve MgB-1-20B i¢in 39,69 ve 38,11 K degerlerine kadar
diigmiistiir. MgB- 05 ve MgB-1 serileri kiyaslandiginda ise 1 saatte iiretilen

numunelerin ¢ok az farkla daha diisiik T, degerleri sergiledigi sdylenebilir.

Stiperiletken metallerde basingla birlikte T,.’de meydana gelen azalma birgok
calismada gozlenmistir (Gubser et al., 1975; Jennings et al., 1958; Wittig 1966; 11’ina
et al., 1970). BCS tipi basit metallerde basincin T¢’ de diisiis meydana getirdigi
bilinmektedir. Bu durum MgB; metalik siiperiletkeni i¢in de gegerlidir. Su ana kadar
caligilan en yiiksek basing degerine kadar MgB; basinca olumsuz tepki vermis ve
gecis sicakligr diigsmiistiir (Vogt et al., 2001; Bordet et al., 2001). Basingla birlikte T’
nin dislisli, bu bilesikte B elementinden kaynaklanan yiiksek fonon frekansli BCS
tipi ciftlenimin oldugu fikrini destekler (Hirch et al., 2001).Bu durum, B-B ve B-Mg
baglarinin kisalmasindan kaynaklanan Fermi enerjisindeki durum yogunlugunun
azalmasinin, T.” de artisa sebep olabilecek fonon frekansindaki artisa karsi daha

baskin oldugunu gosterir.
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Tablo 4.10. Numunelere ait T2™5¢t degerleri

Tconset (K)

Numune 0T 05T 1T 2T 3T 4T 5T
MgB-05-V 40,00 39,66 39,11 37,11 37,00 3588 35,27
MgB-05-0B 39,74 39,40 37,72 37,00 3599 3542 34,56
MgB-05-10B 39,71 38,61 37,61 36,81 3597 3539 34,42
MgB-05-20B 39,69 38,37 37,00 36,74 3583 3443 33,15
MgB-1-V 39,99 3941 38,94 38,63 37,87 37,11 35,00
MgB-1-0B 39,97 38,88 38,44 38,23 37,65 36,66 34,07
MgB-1-10B 38,69 3855 3791 3750 36,26 3513 33,55
MgB-1-20B 38,11 37,36 36,80 35,83 34,77 33,75 30,54
Tablo 4.11. Numunelere ait T/"*" degerieri

Tcoffset (K)

Numune 0T 05T 1T 2T 3T 4T 5T
MgB-05-V 38,44 38,00 36,77 3555 34,44 33,66 31,94
MgB-05-0B 38,41 37,87 36,50 3522 34,32 33,08 31,90
MgB-05-10B 38,29 3722 36,36 3516 33,75 32,61 31,36
MgB-05-20B 37,93 37,44 35,22 3480 33,33 3243 31,32
MgB-1-V 39,74 38,30 37,48 36,13 35,75 34,88 32,06
MgB-1-0B 38,30 38,22 37,21 36,00 34,93 33,61 31,99
MgB-1-10B 38,04 36,66 3583 34,33 3361 32,63 30,33
MgB-1-20B 35,88 35,13 34,72 33,47 32,00 31,25 30,27
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Sekil 4.9. 0,5 saatte iiretilen numunelerin 0 T manyetik alan altinda p — T grafikleri
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Sekil 4.10. 1 saatte iiretilen numunelerin 0 T manyetik alan altinda p — T grafikleri
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Uretilen MgB; siiperiletkenlerinin normalize edilmis 6zdireng- sicaklik grafikleri
Sekil 4.9 ve sekil 4.10°da verilmistir. Iki seride de MgB-V numunelerinin en yiiksek
Ozdireng degerlerine sahip oldugu saptanmistir. Bunun yaninda MgB-0B, MgB-10B
ve MgB-20B numunelerinin 6zdireng degerlerinde kayda deger bir farklilik
gozlenememistir. Daha saglikli kiyaslama yapabilmek agisindan MgB-V ve MgB-20
B numunelerinin 0,5 ve 1 saatteki p — T sekil 4.11 ve Sekil 4.12°de verilmistir. MgB-
05-V ve MgB-1-20B i¢in 6zdireng degerleri sirastyla 0,0525 ve 0,0110 ohm.mm
olarak bulunmustur. MgB-1-V ve MgB-1-20B i¢in 6zdireng degerleri ise 0,0242 ve
0,0052 ohm.mm olarak tespit edilmistir. Buradan yola ¢ikarak 1s1l islem siiresinin ve

basincin artmastyla numunelerin 6zdirencinin azaldigi sdylenebilir.
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Sekil 4.11. MgB-05-V ve MgB-05-20B numunelerinin p — T grafikleri
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Sekil 4.12. MgB-1-V ve MgB-1-20B numunelerinin p — T grafikleri

4.2.2. Aktivasyon enerjisi
Siiperiletkenlerde aki g¢ivileme Ozellikleri 6nemli bir rol oynar. Aki ¢ivileme
yetenegi, aki ¢ivileme kuvveti yogunlugundan veya aktivasyon enerjisinden
belirlenebilir (Pu et al., 2001; Vinu et al., 2009). Aktivasyon enerjisi (U,) ise,
civileme merkezlerinde manyetik akinin tutulmasi igin potansiyel enerji bariyeri
olarak ifade edilebilir. Diger bir deyisle aktivasyon enerjisi bir siiperiletkenin aki
civileme kuvvetinin bir dl¢iisiidir (Vinu et al., 2009). Aktivasyon enerjisi, Arrhenius

bagntist ile ifade edilen termal desteklenmis aki akisi teorisinden (TAFF) elde edilir

(Anderson, 1962; Anderson ve Kim, 1964). Arrhenius bagintisi

p (B,T) = poexp (=Uy(B,T))/kgT) (4.4)
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ile verilir. Burada p, alandan bagimsiz eksponansiyel faktor, Uy, aktivasyon enerjisi,
kg 1ise Boltzman sabitidir. Burada U,(B,T) = Uy(B)Uy(T) seklinde yazilir.

Aktivasyon enerjisinin sicaklik bagimliligr ise Up(T) = (1 — T/Tp)m olarak ifade
edilir. Ifadeden de anlasilacag: iizere aktivasyon enerjisi hem manyetik alana hem de
sicakliga baghdir. In p/py’1in 1/T’ye karst grafiginin fit edilmesi Arrhenius egrisi
olarak adlandirilir. Ve bu grafigin kuyruk kismindaki lineer verilerin e§imi manyetik
alana bagli aktivasyon enerjisini Uy(B) verir (Abou-Aly et al., 2010; Abou-Aly et
al., 1999) Tiim numunelerin farkli manyetik alanlar (0-5T) altindaki In p/py’mn 1/T
grafikleri Sekil 4.13 ve Sekil 4.14°te; grafiklerden hesaplanan aktivasyon enerjileri
Tablo 2.12°de verilmistir.
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Sekil 4.13. 0,5 saatte tiretilen numunelerin In p/p,- 1/T grafikleri
(a) MgB-05-V, (b) MgB-05-0B, (c) MgB-05-10B, (d) MgB-05-20B
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Sekil 4.14. 1 saatte tiretilen numunelerin In p/p,- 1/T grafikleri
(2) MgB-1-V, (b) MgB-1-0B, (c) MgB-1-10B, (d) MgB-1-208
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Tablo 4.12. 0,5 ve I saatte iiretilen numunelerin aktivasyon enerjileri

Numune Aktivasyon enerjisi (J/mol)
0T 05T 1T 2T 3T 4T 5T
MgB-05-V 8769 7472 6811 5438 4171 3215 2644
MgB-05-0B 9295 8657 8006 6437 5418 4280 3486
MgB-05-10B 9673 9232 8531 7316 6410 5249 4253
MgB-05-20B 9902 9507 8891 7478 6816 5444 3689
MgB-1-V 7345 6813 5943 4535 3934 2856 1778
MgB-1-0B 8690 7989 7076 6014 5142 4027 2956
MgB-1-10B 9102 8428 7549 6678 5594 4790 3810
MgB-1-20B 9521 8992 7989 6984 6042 5306 4215
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Sekil 4.15. (a) 0,5 saatte, (b) 1 saatte iiretilen numunelerin (U,) - H (T) grafikleri

Tablo 4.12°de verilen degerlere gore vakum ortamindan Ar atmosferine gegilmesiyle
ve daha sonra uygulanan basincin artmasiyla numunelerin aktivasyon enerjileri
artmigtir. Vakum ortaminda fiiretilen MgB-05-V ve MgB-1-V numunelerinin U,
degerleri (0 T) sirasiyla 8769 ve 8345 iken; MgB-05-20B ve MgB-1-20B numuneleri
icin 9902 K ve 9521K degerlerine ulasmistir. Aktivasyon enerjilerindeki bu artis;
basingla birlikte tanecik boyutunun ve numune igerisindeki bosluklarin azalmasiyla
aciklanabilir. SEM goriintiileriyle de desteklenen bu durum numune yogunlugunun
artmasina neden olarak daha 1yi ara ylizey mikroyapisina dolayisiyla daha 1yi tanecik
siirlara ve giliglii tanecik baglantisina neden olur. Bu da numunede yiiksek /. elde

edilebilecek bolgelerin olusumunu tetikler (Vo et al., 1995).

Bunun yaninda farkli 1s1l islem siirelerinde tiretilen numunelerin aktivasyon enerjileri
de farklilik gostermektedir. Tablodan da goriilecegi tlizere 0,5 saatte iiretilen (MgB-
05) serinin U, degerleri, 1 saatte tiretilen (MgB-1) seriye gore daha yiiksektir. Yine

bunun nedeni uzayan 1si1l islem siiresiyle birlikte; gézenekliligin, tanecik boyutunun
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ve tanecikler arasindaki bosluklarin artmasiyla ortaya ¢ikan zayif baglarin aki
¢ivilemesini azaltmasiyla agiklanir (Vo et al., 1995, Abou-Aly et al., 2010; , Abou-
Aly et al., 2012).

Ayrica uygulanan manyetik alanin artmasiyla tiim numunelerin aktivasyon enerjileri
azalmistir (Sekil.4.15). Bu beklenen bir sonugtur ¢linkii artan manyetik alanla
birlikte tanecikler arasindaki zayif baglarin tahrip olmasiyla manyetik alan igeri

girmeye baslar ve bu da siiperiletkenligi bozar (Abou-Aly et al.,2012).
4.3. Numunelerin Mekanik Ozelliklerinin Karakterizasyonu

MgB;’nin yiiksek sicaklik ve manyetik alanlardaki endiistriyel uygulamalar igin
fiziksel, elektriksel, mikroyapisal ve siiperiletkenlik 6zelliklerinin yaninda sertlik,
elastik modiilii, gerilme, kirilma dayanimi gibi mekanik 6zelliklerinin de belirlenmesi
ve optimizasyonu oOnemlidir. Mekanik ozellikleri belirlemek i¢in kullanilan en

yaygin ve kullanigh yontemlerden biri sertlik testleridir.
4.3.1. Vickers Mikrosertlik Testi

Sertlik, uygulanan bir kuvvete malzemenin gosterdigi karakteristik dirence denir.
Sertlik; yogunluk, termal iletkenlik gibi i¢ bir 6zellikten ziyade bir dig 6zellik olarak
kabul edilir. Bir malzemenin sertligi uygulanan metod ve tekniklere baglidir. Bu
calismada iiretilen MgB; numunelerin sertlik degerlerini saptamak i¢in Vicker’s
Mikrosertlik Testi kullanilmigtir. Vickers Mikrosertlik testi, uygulama kolayligi, kisa
zaman alamasi, tahrip edici bir ydntem olmamasindan dolayr diger sertlik
testlerinden ayrilir. Ayrica Vickers centici ucu kiiresel uglara oranla daha hassas

sonu¢ vermektedir.

Vickers Mikrosertlik testinde elmas uc¢lu piramit, 0,245 N, 0,490 N, 0,980 N, 1,960
ve 2,940 N olmak tizere 5 farkli yiikle numuneler tlizerine 10 s siireyle bastirildi.
Daha sonra yiizeyde olusan dikdortgen izin kosegenleri mikroskopla Ol¢iildii.
Hesaplanan ortalama kosegen uzunlugu asagida verilen esitlikte kullanilarak

numunelerin Vickers mikrosertlik degerleri belirlendi.

78



F
H, = 1854.4 ———— (4.5)

E55)

Her bir numune i¢in 2,940 N yiik altinda olusan izin fotograflari ¢ekilerek Sekil 4.16
ve Sekil 4.17°de gosterilmistir.

(@) (b) (©) (d)

Sekil 4.16. 0,5 saatte liretilen numunlerin 2,940 N yiik altinda optik iz fotograflari
a) MgB-05,-V b) MgB-05-0B, ¢) MgB-05-10,B d) MgB-05-20B

(a) (b) (©) (d)

Sekil 4.17. 1 saatte {iretilen numunelerin 2,940 N ytik altinda optik iz fotograflar
(a) MgB-1-V, b) MgB-1-0B, c) MgB-1-10B, d) MgB-1-20B

Numunelerin optik iz fotograflarindan belirlenen kosegen uzunluklar1 ve denklem
(1.7), (1.8), (1.9), (1.10) kullanilarak farkl yiik altindaki mikrosertlik (H,,), elastik
modiilii (E), gerilme (Y) ve kuirilma dayanimi (K;¢) degerleri hesaplandi ve degerler
Tablo 4.13’de verildi.
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Tablo 4.13. Numunelerin uygulanan yiike bagimli H,, E, Y ve K\c degerleri

Numune Uygulanan don (zm)

H,(GPa) E (GPa)

Y(GPa) K.,(Pa/m'?)

Yiik(N)
MgB-05-V 0,245 42,46 0,252 20,654 0,084 388,296
0,490 57,06 0,279 22,867 0,093 408,575
0,980 75,12 0322 26,392 0,107 438,932
1,960 103,24 0,341 27,949 0,113 451,694
2,040 12427 0,353 28,933 0,117 459,576
MgB-05-0B 0,245 37,91 0,316 25,900 0,105 423,964
0,490 49,82 0,366 29,998 0,122 456,213
0,980 67,06 0,404 33,113 0,134 479,378
1,960 92,47 0,425 34,834 0,141 491,678
2,040 112,08 0,434 35572 0,144 496,859
MgB-05-10B 0,245 33,88 0398 32,621 0,132 410,273
0,490 45,28 0,443 36,309 0,147 432,844
0,980 62,24 0,469 38440 0,156 445,365
1,960 86,30 0,488 40,080 0,162 454,766
2,040 104,52 0,499 40,890 0,166 459,339
MgB-05-20B 0,245 21,01 1,0290 84,340 0,343 1130,003
0,490 33,02 0833 68,275 0,277 1016,702
0,980 49,92 0,729 59,751 0,243 951,120
1,960 78,62 0,588 48,194 0,196 854,199
2,940 100,20 0,543 44,506 0,181 820,865
MgB-1-V 0,245 44,73 0,227 18,605 0,075 274,160
0,490 61,53 0,240 19,671 0,080 281,905
0,980 84,41 0,255 20,900 0,085 290,578
1,960 116,23 0,269 22,048 0,089 298,452
2,040 139,78 0,279 22,860 0,093 303,898
MgB-1-0B 0,245 40,64 0275 22,539 0,091 346,926
0,490 54,85 0,302 24,752 0,100 363,559
0,980 74,89 0,324 26,556 0,108 376,575
1,960 102,34 0,347 28,441 0,115 389,711
2,040 124,10 0,354 29,015 0,118 393,624
MgB-1-10B 0,245 38,78 0,302 24,752 0,100 368,966
0,490 53,12 0,322 26,392 0,107 380,993
0,980 72,57 0,345 28,277 0,115 394,364
1,960 99,51 0,367 30,080 0,122 406,743
2,040 119,15 0,384 31,473 0,128 416,054
MgB-1-20B 0,245 37,56 0,322 26,392 0,107 440,732
0,490 51,62 0,341 27,949 0,113 453,546
0,980 70,46 0,366 29,998 0,122 469,877
1,960 94,26 0409 33,523 0,136 496,718
2,040 113,26 0425 34,834 0,141 506,338
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Tablo 4.13’e bakildiginda farkl 1s1l islem siirelerinde ve farkli basinglarda iiretilen
MgB; numunelerin sertliklerinin uygulanan yiike bagl oldugu goriiliir. MgB-05-20B
hari¢ tim numunelerin sertlikleri uygulanan yiikle artmistir. Bu davranis literatiirde
ters c¢entik boyutu etkisi (TCBE) olarak adlandirilir. MgB-05-20B numunesinin
sertligi ise davramis degistirerek, ylikle azalmis ve ¢entik boyutu etkisi (CBE)
davranigi gostermistir. Ayrica tablodan 0,5 saatte iiretilen numunelerin, 1 saatte

iretilenlere oranla daha sert oldugu agikca goriilebilir.

1,2 T I I I
—8— MgB-05-V
-m— MgB-05-0B
1 L2 - -&- - MgB-05-20B
A,
p— 0,8 I~ ~ ]
=
S .
T’
0,6 | Tte-e_al_ .
- - __A
s —— - —— - ——— &
04 - e —— - o
~a ®
://V/,’_r_’-_ v
0,2 ] ] ] ] ]
0,5 1 15 2 2,5 3
F(N)
(a)

Uretilen numunelerin Vickers Mikrosertliklerinin basingla degisimi Sekil 4.19°da
verilmistir. Sekilden de goriilecegi iizere uygulanan basincin artmasiyla sertik
degerleri artmigtir. Bu durum gozenekliligin azalmasi sonucu sertligin artmasina

yorulabilir.
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Sekil 4.18. (a) 0,5 saatte (b) 1 saatte iiretilen numunelerin mikrosertliginin
uygulanan yiike bagli degisimi

H (GPa)

0,56 |- .
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Sekil 4.19. (a) 0,5 saatte (b) 1 saatte tiretilen numunelerin mikrosertliklerinin

basingla degisimi
Numunelerin yiike bagh elastik modiilii (E), gerilme (Y) ve kurilma dayanimi (K;¢)
gibi diger mekanik 6zellikleri de hesaplanip Tablo 4.1°de verilmistir. Tablodan da
goriildiigii tizere 0,5 saatte tiretilen seride elastik modiilii, gerilme, kirilma dayanimi
degerleri Ar atmosferinde basingsiz olarak iiretilen numunede vakum ortaminda
tiretilen numuneden daha yiiksektir. Ve basincin sirasiyla 10B ve 20B degerlerine
ulasmasiyla E, Y ve (K;-) degerleri de artmuistir. Ayrica MgB-05-V, MgB-05-0B,
MgB-05-10B numunelerinde E, Y ve (K;c) degerleri uygulanan yiikiin artmasiyla
artmigtir. Fakat MgB-05-20B numunesinde bu degerler uygulanan yiikiin artmasiyla
azalmistir. Bu durum CBE davranisiyla iliskilidir.

1 saatte iiretilen numunelere bakildiginda ise E, Y ve (Kc) degerlerinin 0,5 saatte
tiretilen numunelere kiyasla daha diisiik oldugu goriiliir. Burada da vakum ortaminda
tiretilen numunenin E, Y ve (K;¢) degerleri Ar atmosferinde basingsiz olarak iiretilen

numuneden daha kiigliktiir. Uygulanan basincin 10B ve 20B degerlerine ulasmasiyla
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E degerleri belirgin bir artis gostermistir. Ayrica 1 saatte tiretilen tiim numunelerde
uygulanan yiikiin artmasiyla E, Y ve (K¢ degerleri de artmigtir. Tiim numueler i¢in
elastik modiiliiniin (E) ve gerilmenin (Y) uygulanan yiikle degisimi Sekil 4.20’de

gosterilmistir.

90 : , . |
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Sekil 4.20. (a) 0,5 saatte, (b) 1 saatte liretilen numunelerin elastik

modiiliintin (E') uygulanan yiike bagl olarak degisimi
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E (GPa)

Y (GPa)
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Sekil 4.21. (a) 0,5 saatte, (b) 1 saatte liretilen numunelere ait
Elastik modiilii (E) - Basing grafikleri
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Elastik modiiliiniin (E) ve gerilmenin (Y) uygulanan basingla degisimi Sekil 4.21 ve
Sekil 4.22°’de verilmistir. E ve Y degerleri Vickers Mikrosertlik degerleriyle
dogrudan iligkili oldugu i¢in beklenildigi iizere basincin artmasiyla artmistir. MgB-1

serisinin E ve Y degerlerinin, MgB-05 serisinden daha biiyiik oldugu grafiklerden

acikeca goriilebilir.
0115 [ [ [ [ I I
0,14 + A
0,13 - i
L 4
g
(L] 0,12 -
— a
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0,09 1 1 1 1
0 4 8 12 16 20

Basing (Bar)
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Sekil 4.22. (a) 0,5 saatte, (b) 1 saatte {iretilen numunelere ait

Y- Basing grafikleri
Literatiirde numunelerin uygulanan yiik karsisinda gosterdikleri CBE ve TCBE
davraniglarini incelemek i¢in ¢esitli metotlar gelistirilmistir. Bunlar

= Meyer Kanunu

»  Orantili Numune Direnci (PSR) Modeli

= Hays-Kendall (HK) Modeli

= Elastik/Plastik Deformasyon Modeli

=  Gelistirilmig Orantilt Numune Direnci (MPSR) Modeli

= Centici Kaynakli Yarilma (11C) Modeli

olarak siralabilir. Uretilen numunelerin sertliginin yiikle gosterdigi davranisi

incelemek iizere tim modeller uygulanmis; yapilan analiz ve sonuglar siralanmigtir.
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4.3.1.1. Meyer Kanununa Gére Analiz

Meyer kanunu, numunelerdeki CBE davranisini incelemek {izere gelistirilmis basit
deneysel bir ifadededir. Bu kanuna gore ¢entme yiikii F ile olusan izin diagonal

uzunlugu d arasindaki iligki
F = Ad" (4.6)
InF =InA+nlind (4.7)

ifadesi ile verilir (Tabor, 1951). Burada A bir sabit ve n iissii boyut etkisi tissii olarak
da bilinen Meyer indisidir. Denklemdeki A ve n deneysel verileri, yiikleme verilerine
bir egrinin fit edilmesinden direkt olarak elde edilir. Eger bir numunede n < 2 ise
CBE, n > 2 ise TCBE davranisi gozlenir. n = 2 oldugu durumdaysa Meyer kanunu

Kick yasasima doniisiir. Kick yasasi
F = AlK dZ (4’8)

bagintist ile verilir. Bu durumda sertlik yiikten bagimsizdir. Buradan yola ¢ikarak
Kick yasasi; Meyer kanununun 6zel bir hali olarak ifade edilebilir. Numunelere ait

Ind — InF grafikleri sekil Sekil 4.23’te verilmistir.
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Sekil 4.23. (a) 0,5 saatte (b) 1 saatte tiretilen numunelerin Meyer
kanununa gore InF — Ind grafigi
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Grafigin egimi ny, diisey ekseni kestigi nokta ise A;x degerini verir. Elde edilen
veriler lineer bir davranis gosterdi. Numunelerde MgB-05-20B hari¢ tiim numunelerde
Meyer indisi, n degeri, 2’den biiyiik ¢ikmistir. Bu da s6z konusu numunelerde 7CBE
davraniginin gozlendigini dogrulamaktadir. MgB-05-20B numunesinde ise n degeri
2’den kiigiik ¢ikarak bu numune i¢in CBE davranisinin gozlendigini teyit etmistir.

Tiim bu veriler Tablo 4.14’te verilmistir.

Tablo 4.14. Meyer kanununa gore elde edilen ny. Inaix ve LRC degerleri

Numune Egim ny Inak (GPa) LRC
MgB-05-V 2,321 -10,091 0,9996
MgB-05-0B 2,283 -9,664 0,9993
MgB-05-10B 2.190 -9,087 0,9997
MgB-05-20B 1,591 -6,259 0,9998
MgB-1-V 2,180 -9,694 1
MgB-1-0B 2,227 -9,643 0,9999
MgB-1-10B 2,212 -9,499 1
MgB-1-20B 2,261 -9,620 0,9998

Onitsch (1974), numuneleri n degerlerine gore siniflandirmistir. Buna gore “n” degeri 1
ile 1,6 arasinda olan numuneler ‘‘sert’’, 1,6’dan biiyiikk olan numuneler *‘yumusak”
olarak gruplandirilir. Tablo 4.14°te verilen n degerlerinin (MgB-05-20B numunesi harig)
1,6’dan oldukga biiyiik olmasi tiretilen numunelerin yumusak oldugu sonucunu dogurur.
Fakat MgB-05-20B numunesinin n degerinin 1,6’dan kiigiik oldugunu goz oniine alarak

bu numune i¢in sert bir numune diyebiliriz.

Meyer kanunu, CBE davranisinin varligin1 ortaya koymasina ragmen bu davranigi tam
olarak agiklayamamaktadir (Li et al., 1996; Sahin v.d., 2008). Ayrica yiikten bagimsiz
sertlik degerini belirleyememekte ve bu gecisi tanimlayamamaktadir (Kélemen, 2006).
Bu yiizden {retilen MgB,; numunelerinin sertlik degerlerinin kapsamli olarak

incelenebilmesi i¢in literatiirdeki diger modellerin de uygulanmasi faydali olacaktir.
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4.3.1.2. PSR Modeline Gére Analiz

CBE davranisini incelemek igin kullanilan bir diger model olan PSR modeli; Li ve
Bradt (1994) tarafindan one siiriilmiistir. Bu modelde; numune direncinin Hays
Kendall yaklasimindaki gibi sabit olmadig1 ve ¢entik derinligi ile arttig1 ifade edilir.
Bu modeli ifade eden denklem

F = ald + azdz (4‘9)

ile verilir. F/d — d grafiginden hesaplanan a, elastik deformasyon ve a, plastik
deformasyon ile alakali sabitlerdir (Machaka et al.. 2011). a,, yiizey enerjisini
verirken, a, yiikten bagimsiz sertlik degerini verir. PSR modelinde yiikten bagimsiz
sertlik degeri

Hpsp = 1884.4 a, (4.10)

bagintisi ile hesaplanir. Numunelerin F/d — d grafikleri (Sekil 4.24) ve grafiklerden
hesaplanan a4, a,, LRC, yiikten bagimsiz ve yiike bagli sertlik degerleri (Tablo 4.15)

verilmistir.
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Sekil 4.24. (a) 0,5 saatte, (b) 1 saatte liretilen numunelering F /d — d grafigi

Tablo 4.15. a4, a,, LRC, (Hpsr) ve (Hy) degerleri

Numune a;x10®  a;x10° LRC Hesr Hy
(N) (N/um) (GPa) (GPa)
MgB-05-V 3,65 2191  0,9997 0,406 0,322-0,353
MgB-05-0B  -347 26554  0,9999 0,492 0,404-0,434
MgB-05-10B  -2,58 29,34  0,9999 0,544 0,469-0,499
MgB-05-20B 7,57 22,04  0,9962 0,408 0,543-0-588
MgB-1-V -2,02 16,32  0,9996 0,302 0,269-0,279
MgB-1-0B 2,67 21,17  0,9998 0,392 0,347-0,354
MgB-1-10B  -2,75 22,71  0,9994 0,425 0,367-0,384
MgB-1-20B  -368 2586  0,9985 0,479 0,409-0,425
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Tablo 4.15’ten de goriildigi gibi, MgB-05-20B hari¢ tiim numunler i¢in a, degerleri
negatif ¢ikmistir. Bu, dretilen numunelerde yer degistirme karakterinin 7CBE
seklinde oldugunu gostererek, TCBE davranisi sergileyen numunelerde sadece
plastik deformasyonun oldugunu dogrular. MgB-05-20B i¢in ise a; pozitif ¢ikmistir.
a; degerinin pozitif ¢ikmasi da bu malzemelerde CBE davranisinin gozlendigini ve

plastik deformasyonun yani sira elastik deformasyonun da oldugunu dogrular.

Yiikten bagimsiz Hpsg degerini kullanarak yiikten bagimsiz elastik modiilii (E,).
gerilme (Yy) ve kirilma dayammi (K,c) degerleri sirasiyla (4.11), (4.12), (4.13)

denklemleri ile hesaplanip Tablo 4.16° da verilmistir.

E, = 81.963H, (4.11)
Y, ~ Hy/3 (4.12)
K, = /2Eoy (4.13)

Tablo 4.16. Uygulanan yiikten bagimsiz hesaplanan E, Y, Ve K¢ degerleri

Numune Ho(GPa) Eo(GPa) Yo (GPa) K. (Pa/m¥?)  H,(Gpa)

MgB-05-V 0,406 32,277 0,135 485,409 0,322-0,353
MgB-05-0B 0,491 40,244 0,163 528,482 0,404-0,434
MgB-05-10B 0544 44,588 0,181 479,660 0,469-0,499
MgB-05-20B 0,371 30,408 0,123 678,510 0,543-0-588
MgB-1-V 0,302 24,752 0,100 316,224 0,269-0,279
MgB-1-0B 0,392 32,129 0,130 414,208 0,347-0,354
MgB-1-10B 0,425 34,834 0,141 437,706 0,367-0,384
MgB-1-20B 0,479 39,260 0,159 537,544 0,409-0,425
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Quinn ve Quinn (1997), sertlik-yiik degisimi egrilerinde belli bir yiik degerinden
sonra sertligin degismeden kaldig1 acik bir plato gegis bolgesi gozlemislerdir Plato
bolgesi olarak adlandirilan bu bolgeye karsilik gelen sertlik degerini numunenin
gercek sertligi oldugunu ifade etmislerdir. Uretilen MgB; siiperieltkenlerinin H,
degerleri analiz edildiginde (Tablo 4.13) MgB-05 serisinde MgB-05-20B
numunesinin 1,960 N’dan sonra, diger numunelerin 0,980 N’dan sonra plato
bolgesine gegtigi goriiliir. MgB-1 serisinin tiim numunelerinin ise 1,960 N’dan sonra
plato bolgesine gegtigi gozlenir. Elde edilen yiikten bagimsiz (Tablo 4.16) ve Hpsg (
Tablo 4.15) sertlik degerleri plato bolgesine karsilik gelen degerlerle
kiyaslandiginda; bu degerlerin plato bolgesinden oldukga uzak oldugu gorilir. Bu
nedenle bu modelin {retilen MgB; numunelerinin gergek sertlik degerini

belirlenmesinde yetersiz kaldig1 sonucuna ulasilmistir.
4.3.1.3. Gelistirilmis PSR (MPSR) Modeline Gére Analiz

MPSR modeli, CBE davranisini inceleyen PSR modelinin gelistirilmis halidir. PSR
modeline gore girme derinligi d=0 oldugunda numunenin direnci, W = A;d = 0
olur. Bu durumda bir numunede kalici deformasyon olusturabilmek i¢in gerekli
minimum yiik de sifir olur. Fakat Gong et. al., (1999); ylizey parlatilmasi ve
zimparalanmasi gibi mekanik siireclere maruz kalan numunelerin serbest bir yaydan
ziyade sikistirilmig bir yay olarak davranacagini ifade ederek bu durumun pek olasi
olmadigini belirtmiglerdir. Buna ilaveten PSR modelindeki F/d — d grafigindeki
lineerlikten sapmanin, plastik deformasyona karst numune direncinin yanlis
tanimlanmasindan kaynaklanabilecegi ifade edilmistir (Sahin, 2006). Bu nedenlerden

dolay1 PSR modeli
F =W + a,d + a,d? (4.14)

seklinde yeniden diizenlenmistir (Gong et. al.,, 1999). Denklemde W, yiizey
gerilimiyle ilgili bir sabittir. a,ve a, degerlerinin fiziksel anlami PSR
modelindekiyle aynidir. Bu parametreler F —d grafiginden elde edilir. MPSR
modelinde yiikten bagimsiz sertlik degeri

Hypsg = 1854.4 a, (4.14)
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Ifadesi ile hesaplanir. Bu ¢aligmada iiretilen MgB, numunelerinin MPSR modeline
gore F — d grafikleri Sekil 4.25’te; W, a4, a, ve yiikten bagimsiz sertlik degerleri
Tablo 4.17°de verilmistir.
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Sekil 4.25. (a) 0,5 saatte (b) 1 saatte tiretilen numunelerin F — d grafigi

Tablo 4.17. F — d grafigine gore hesaplan. W, a4, a,, Hupsr Ve LRC degerleri

Numune W a,x10° a,x10° LRC Huprs Hy

(N) (Num) (N um®) (GPa)  (GPa)
MgB-05-V  -0,00916 -34400 21,85 10,9999 0405  0,322-0,353
MgB-05-0B  -0,07866 -90,47 24,83 1 0,460  0,404-0,434
MgB-05-10B -0,00372 -24245 2924 0,9999 0542  0,469-0,499
MgB-05-20B  0,08843 1190,80 18,22 10,9999 0,337  0,543-0,588
MgB-1-V -0,10565 -485,13 17,95 10,9999 0,332  0,269-0,279
MgB-1-0B  -0,01556 -317,84 21,57 09999 0,399  0,347-0,354
MgB-1-10B  -0,14149 -717,98 2569 09999 0,476  0,367-0,384
MgB-1-20B  -0,18314 -967,08 30,07 10,9999 0557  0,409-0,425
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Tablodan TCBE davranis1 gosteren numunelerde (MgB-05-20B hari¢), a; degerinin
negatif oldugu goriilmektedir. Bu TCBE davranigi gosteren numuneler i¢in beklenen
bir durumdur. Bu numunelerde sadece plastik deformasyon gozlenir. Yiizey zorlar
bazi numuneler i¢in sikistirma, bazilarinda ise ¢ekme durumundadir. Li ve Bradt
(1993)’e gore elastik yiizey zorlarmin sikistirict olmasi durumunda a,’in isareti
pozitif; yilizey zorlarinin gerilme etkisi yarattigt durumda ise a;’in isareti negatif
olmaktadir. Bu durum literatiirde mekanik islemlerin ylizeye yakin bdlgelerde
sikigma, yiizeyin altinda ¢ekme durumunda olmasi olarak yorumlanmistir (Gong et.
al.,, 2000). TCBE davranisi, gentici tarafindan ylizeyde olusturulan bu zorlarin
gevsemesi ile alakalidir. Tablo 4.17°de verilen degerlerden de anlasilacag: iizere
numunelerin ylikten bagimsiz sertlik degerleri plato bdlgesine karsilik gelen sertlik
degerlerinden oldukca uzaktir. Numunelerdeki TCBE etkisini incelemek igin
kullanilan MPSR modeli, CBE davranis1 gosteren MgB-05-20B numunesi dahil,

numunelerin sertlik degerlerini agiklamada yetersiz kalmistir.
4.3.1.4. Elastik/ Plastik Deformasyon Modeline Gére Analiz

Cogu centik testinde gentigin boyutu, ¢entici numune iizerinden kaldirildiktan sonra
Olciiliir. Ug kaldirildiktan sonra kalan ¢entik izi etrafinda elastik geri kazanim ortaya
cikar. Boylece c¢entik boyutu belli bir dereceye kadar kiiciiliir bu durumu g6z oniine
alarak yiikten bagimsiz sertlik degerini hesaplamak i¢in 6lgiilen ¢entik boyutuna yeni
bir terimin eklenmesi uygun goriilmiistiir (Tarkanian et. al., 1973). Bu durumu géz

alarak, EPD modelinde sertlik,
F2 = 41%d, + AY?d, (4.15)

ifadesinden elde edilir. Burada Burada de; elastik geri kazanimdan dolayr dy’ye
eklenen diizeltme terimidir. A ve d. degerleri Fllz-dp grafiginden (Sekil 4.26) elde
edilir. EPD modelinde yiikten bagimsiz sertlik ise

Hyppp = 1854,4 A, (4.16)

bagintisi ile verilir.
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Sekil 4.26. (a) 0,5 saatte (b) 1 saatte iiretilen numunelerde plastik
deformasyonun (dj), uygulanan yiikiin karekokii (F?) ile degisimi
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Tablo 4.18 EPD modeline gore hesaplanan A21/2’ de, LRC, Hepp degerleri

Numune A, de (um) LRC  Hgpp (GPa) H, (GPa)
MgB-05-V 0,0149  -0,144  0,9999 0,411 0.322-0.353
MgB-05-0B 0,0164  -0,120 0,9991 0,498 0.404-0.434
MgB-05-10B 00171  -0,082  0,9999 0,542 0.469-0.499
MgB-05-20B 0,0153 0,193  0,9991 0,434 0,543-0-588
MgB-1-V 0,0128  -0,087  0,9999 0,303 0.269-0.279
MgB-1-0B 0,0164  -0,120  0,9999 0,498 0.347-0.354
MgB-1-10B 0,0151  -0,103 0,9998 0,422 0.367-0.384
MgB-1-20B 0,0162  -0,131 0,9995 0,486 0.409-0.425

Tablo 4.18’de iretilen numuneler i¢in elde edilen A;/Z, d., LRC, Hepp degerleri
verilmistir. Hgpp degerleri ile plato bolgesine karsilik gelen H, degerleri
karsilastirildiginda bir uyum goézlenememektedir. Ayrica CBE davranigi gosteren
MgB-05-20B numunesi hari¢ tiim numunelerde d, degeri negatif ¢ikmistir. Yani
uygulanan bu yiiklerde hicbir elastik deformasyon goézlenmemistir. MgB-05-20B
numunesinde CBE davranis1 gozlenmesinin sebebi ise plastik deformasyonun
yaninda elastik deformasyonun da olusumudur. Sonug olarak EPD modeli de iiretilen

MgB; numunesinin davranigini aciklamada yetersiz kalmistir.

4.3.1.5. Hays-Kendall Yaklagimina Gore Analiz

Hays ve Kendall, bir numunede kalict deformasyon olusturabilmek i¢in minimum bir
yik degerinin (W) olmas1 gerektigini ileri slirmiislerdir. Eger uygulanan yiik bu
direnci asamaz ise kalici deformasyon olusmaz ve sadece elastik deformasyon
meydana gelir. Yani bir test yiikii belirli bir limit degerinin altinda sadece elastik
deformasyon, bu degerin iistiinde ise hem plastik hem de elastik deformasyon
meydana getirilebilecektir.. (Hays ve Kendall, 1973). Daha sonra bu durum, farkl
numunelerde ¢enticinin kritik bir ylik degerine kadar numuneye girmemesi bu
degerden sonra aniden numuneye girmesi seklinde gozlenmistir (Gane ve Bowden,

1968). Ayrica kritik yiik degerine ulagsmadan, test yilikiiniin artmasma ragmen
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centigin biyiikliigiinin artmadigi goézlenmistir. Hays-Kendall (1973) tarafindan,
deneysel olarak olgiilen izin biiyiikligiiniin, uygulanan test yiikii P yerine etkin

yik Fetkin = F — Wy ile orantili oldugu
F - WHK - AIHKdZ (4‘.17)

bagintistyla verilmistir. Burada A; uygulanan yiikten bagimsiz bir sabittir. W ve A,
degerleri P — d? grafiginden (Sekil. 4.27) hesaplanir. Bu modelde yiikten bagimsiz
sertlik degeri,

ile hesaplanir. Numunelerin F — d? ve In(F — Wyy) — Ind grafikleri sirasiyla 4.27

ve 4.28’de verilmistir.

3 .
25 i
2 | -
= 15 + i
LL
1k -
05 & o —e— MgB-05-V
B -®— MgB-05-0B
A | |
) ) ) ) _ - -4&--MgB-05-20B
0 | | | | |
0O 2000 4000 6000 8000 1 10* 1,210%1,4 10%1,6 10*
d*(um?)
(a)

100



2,5

F(N)

15

| . —— MgB-1-V
’7‘ -m— MgB-1-0B
— — MgB-1-10B
| --&--MgB-1-20B
5000 110* 1,5 10* 2 10*
d?(um?)
(b)

Sekil 4.27. (a) 0,5 saatte (b) 1 saatte iiretilen numunelerin F-d? grafigi

Tablo 4.19. Hays-Kendal kanununa gére hesaplanan Ay Hyx Wyk, nyx  degerleri

Numune  Yiikten bagimsiz Whk NHK Yiikten bagimsiz Hy
Aink (GPa) (N) Huk (GPa) (GPa)

MgB-05-V 19,83x10° -0,137 1,96 0,367 0,322-0,353
MgB-05-0B  24,24x107 -0,108 1,99 0,449 0,404-0,434
MgB-05-10B 27,52 x10 -0,077 1,98 0,510 0,469-0,499
MgB-05-20B 27,74 x10° 0,199 2,52 0,514 0,543-0-588
MgB-1-V 15,38 x10” -0,910 1,13 0,285 0,269-0,279
MgB-1-0B 19,68 x10° -0,099 1,96 0,364 0,347-0,354
MgB-1-10B 21,24 x10” -0,108 1,92 0,393 0,367-0,384
MgB-1-20B 23,74 x10° -0,140 2,94 0,440 0,409-0,425
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Tablo 4.19°da 6zetlenen veriler incelendiginde W degerlerinin (MgB-05-20B harig)
negatif ¢ikmasi uygulanan yiikiin plastik deformasyon olusturmak i¢in yeterli fakat
elastik deformasyon i¢in yetersiz oldugu seklinde yorumlanabilir (Awad et al., 2011).
Bu sonuca gore elastik deformasyon sadece numunesinde gozlenmis, diger
numunelerde gozlenmemistir. MgB-05-20B numunesi i¢in 0,514 olan Hgpp degeri
plato bolgesine yakin olmasi sebebiyle EPD modelinin bu numunenin sertiligini

belirlemede en uygun model oldugu soylenebilir.
4.3.1.6. Centici Kaynakh Yaridma (IIC) Modeli

I1C modeli, numunelerdeki TCBE davranisini agiklamak igin gelistirilmistir (Li et.
al., 1996). TCBE davraniginda numunenin sertligi uygulanan yiikle artmaktadir. Bu
davranis c¢esitli numunelerde gozlenmekle birlikte nedeni hala tam olarak
aciklanamamistir. Literatiirde farkli yaklagimlar mevcuttur. Metalik numuneler i¢in
yiikkleme sirasinda numunenin sertlesebilecegi; kirllgan numuneler i¢in ¢enticinin
yiiklenmesi sirasinda numunede yariklarin olusabilecegi ifade edilmistir. Feltham ve
Banerjee’ye gore ise bu davranis; yiikkleme sirasinda numunede centici etrafinda
ufalanmalarin olmasiyla meydana gelen enerji kabiyla alakalidir. Cilinkii numunede
yariklarin olusmasi daha kiigiik ¢entik boyutuna sebep olur ve bdylece ¢entme

isleminde, uygulanan yiikle daha yiiksek mikrosertlik degerleri elde edilir.

Centme esnasinda yariklarin olusumu numunede elastik deformasyon enerjisi
salimimina neden olur. Bu da numunenin ¢enticiye karsi olan direncini azaltir.
Uygulanan test yiikii maksimum derinlikte toplam numune direnci tarafindan

dengelenir. Bu direng
F=R,+Rf+R,+R, (4.18)

seklinde ifade edilir. Burada F uygulanan test yiikii. Re elastik deformasyondan, Rs
ara yiizeylerde ucun ya da numunenin kaymasindan, R, plastik deformasyondan ve

R numune yariklarindan kaynaklanan direnctir.

Bu modelde sertlik degeri,

Hy, = K (5) + K (57) (4.19)
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bagintisiyla verilir. Burada d izin ¢api, A,; K; ve K,sabittir. K, sabiti uygulanan yiike
bagh iken K; gentici geometrisine bagl bir degerdir.ideal bir plastik numune igin
H=Ky(P/d?). 2,=1 ve Ko(P**/d*)=0 iken kusursuz kirilgan katilar icin H,= K,
(P*/d3) ve 1,=0" dir. Denklem (4.19) i¢in d = 7h alinabilir. Bu esitlik ¢enticinin
karsilikli kenarlar1 arasindaki 148%lik agi ile ilgili olup; h, olusan izin derinligidir.
Eger incelenen numune kirilgan bir numune ise denklemin sadece ikinci kismi
kullanilir. Bu c¢alismada MgB-05-20B numunesi hari¢ tiim numunelerde elastik
deformasyon gozlenmistir. Yani kirilganliklar1 fazladir. Bu nedenle denklem
(4.19)’dan tiiretilen denklem (4.20) kullanilarak numuneler i¢in sertlik degerleri
hesaplanacaktir.

pS/3\™

)

H,,:K(—

- (4.20)

K ve m degerleri yiikten bagimsiz sabitlerdir ve In(HV)-In(P5/3/d3) grafiginden elde
edilir (Sekil 4.29). m tssii ISE davranisini agiklamada kullanilir. m > 0,6 iken
numune normal CBE davranis1 gosterirken, m < 0,6 oldugunda ise TCBE davranisi

gosterir.
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Tablo 4.20. IIC modeline gore hesaplanan m, K ve H;qc degerleri

Numune m Kx10* Hiic Hy,

(NG (@73m) (GPa) (GPa)
MgB-05-V 0,37 3,69 0,307 0,322-0,353
MgB-05-0B 0,35 3,61 0,388 0,404-0,434
MgB-05-10B 0,29 2,92 0,457 0,469-0,499
MgB-05-20B 1,16 13,43 0,807 0,543-0-588
MgB-1-V 0,28 2,43 0,255 0,269-0,279
MgB-1-0B 0,32 3,03 0,322 0,347-0,354
MgB-1-10B 0,30 2,91 0,340 0,367-0,384
MgB-1-20B 0,34 3,37 0,372 0,409-0,425
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Grafigin egiminden bulunan m {iissii, MgB-05 serisi i¢in sirastyla 0,37; 0,35; 0,29 ve
1,16 MgB-1 serisi i¢in ise 0,28; 0,32; 0,30; 0,34 olarak elde edilmistir. MgB-05-20B
icin m degerinin 0,6’dan biiyilk olmasi bu numune i¢in CBE; diger numunelerin m

degerlerinin 0,6’dan kiiclik olmas1 ise TCBE davranisinin gézlendigini teyit eder.

Tablo 4.20°deki veriler incelendiginde 1IC modeli sertlik degerlerinin, TCBE
davranig1 gosteren numunelerin sertlik degerlerine yakin oldugu gériiliir. Bu durum
MgB-05-20B hari¢ tiim numunelerde elastik deformasyon gozlenmedigi, plastik

deformasyon gozlendigi sonucunu dogrular

Uygulanan tiim modelleri kiyaslamali olarak analiz edebilmek i¢in her bir modelin
sertlik degerleri Tablo 4.21°de verilmistir. Tablodan da goriilecegi iizere CBE
davranig1 gosteren MgB-05-20B numunesi ig¢in en uygun modelin HK yaklagimi;
TCBE davranisi gosteren diger tim numuneler i¢in ise en uygun modelin 1IC

modelidir.

Tablo 4.21. Tiim modellere gére hesaplanan sertlik ve H,, degerleri

Numune Hpsr Hwpsr Hepp Hhk Hiic Hy
(Plato Bolgesi)
(GPa) (GPa) (GPa) (GPa) (GPa) (GPa)
MgB-05-V 0,406 0,405 0,411 0,367 0,307 0,322-0,353

MgB-05-0B 0,492 0,460 0,498 0,449 0,388 0,404-0,434
MgB-05-10B 0,544 0,542 0,542 0,510 0,457 0,469-0,499
MgB-05-20B 0,408 0,337 0,434 0,514 0,807 0,543-0-588
MgB-1-V 0,302 0,332 0,303 0,285 0,255 0,269-0,279
MgB-1-0B 0,392 0,339 0,498 0,364 0,322 0,347-0,354
MgB-1-10B 0,425 0,476 0,422 0,393 0,340 0,367-0,384
MgB-1-20B 0,479 0,557 0,486 0,440 0,372 0,409-0,425
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5.SONUCLAR

Bu calismada ex-situ yontemiyle iiretilen MgB; siiperiletkenin yapisal, elektriksel,
stiperiletkenlik ve mekanik o6zellikleri incelendi. Numuneler ex-Situ reaksiyon
yontemiyle hazirlandi. Hazirlanan numuneler vakum ortaminda, basingsiz, 10 bar ve
20 barlik Ar atmosferi olmak tlizere 4 farkli ortam sartlarinda; 0,5 ve 1 saat stireyle
1s1l isleme maruz birakilarak iki seri MgB; iiretildi. Numunelerin mikroyapisal
ozelliklerini incelemek i¢in XRD, EDS, SEM ol¢iimleri gergeklestirildi. Elektriksel
ve siiperiletkenlik Ozelliklerini arastirmak i¢in manyetik alan altinda 6zdireng
Olctimleri yapildi. Mekanik 6zelliklerini incelemek igin ise Vickers Mikrosertlik testi
gerceklestirildi. Tim numunelerin Vickers mikrosertlik degerlerine Meyer kanunu,
PSR Modeli, MPSR modeli, EPD modeli, HK modeli ve 11C modeli uygulanarak en
uygun modelin saptanmasi amaglandi. Tim bu Olgimlerden elde edilen veriler,
cesitli hesaplamalar ve bilgisayar programlariyla literatiir bazli analiz edilerek ¢ikan

sonuclar asagida maddeler halinde siralandi.

= Uretilen MgB; siiperiletkenlerinin a ve ¢ parametreleri MgB-V
numunelerinde en yiiksek degerde ¢ikti. Ar atmosferine gegilmesiyle ve
uygulanan basincin artmasiyla kayda deger bir azalma gozlendi. En diisiik
orgli parametreleri degerleri MgB-05 serilerinde go6zlendi. Bu durum
literatiirdeki sonuclarla tutarlidir ¢ilinkii basincin baglar arasindaki mesafeyi

kisaltmas1 sonucu orgii parametrelerinde azalma meydana gelir.

* Numunelerin tanecik boyutlarina bakildiginda ise yine MgB-V serilerinin
tanecik boyutlarinin diger numunelere kiyasla biiyilik oldugu gortildii. Tanecik
boyutundaki azalma yine basicin etkisiyle iligkilendirilebilir. 0,5 ve 1 saatte
iretilen numuneler kiyaslandiginda ise 1 saatlik 1s1l islem gérmiis serinin
tanecik boyutunun daha bilyiik oldugu saptandi ki bu durum Onceki
caligmalarla tutarlidir. Bunun nedeni 1s1l islem siiresinin artmasiyla termal
genlesmeden dolay1 tanecik boyutu artmasi olarak diisiintilebilir. Bu sonuglar

SEM goriintiileriyle de dogrulanmaigtir.
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SEM goriintiileri incelendiginde, tiim numunelerin MgB;’nin karakteristik
morfolojisi olan tanecikli bir yap: sergiledigi gozlenmistir. Bu tanecikli
yapilarda, tanecik boyutlar1 birbirinden farkli olup yer yer topaklanmalar
gozlenmistir. Ayrica tanecikler arasinda belirli bir yonelim de s6z konusu
degildir. Tanecik boyutunun kiigiilmesiyle (6zellikle MgB-05-20B ve MgB-1-
20B icin) tanecikler arasi bosluklarin azaldigi ve bdylece daha giiglii bir
tanecik baglantisinin elde edildigi sOylenebilir. Gliglii tanecik baglantis1 da
yikksek J. eldesi icin Onemlidir. Ayrica tanecik boyutunun azalmasi,
gozenekliligi azaltarak, numunenin mekanik agidan daha sert bir hale
gelmesine neden olur. Bu durum Vickers Mikrosertlik o&lgiimleriyle

dogrulanmistir.

EDS olglim sonuglarna gore, yapi icerisinde Mg, B ve az miktarda O
elementlerine rastlanmigtir. Hazir toz kullanilmasina ragmen O elementinin
varli§1 az da olsa safsizlik fazlarinin mevcut olduguna isaret eder. 1 saatte
tiretilen numunelerde Oksijen miktarinin daha fazla oldugu goriildii bu da
daha fazla 1s1l islem siiresinin numunelerde oksijen miktarini arttirabilecegi

sonucunu dogurur.

Manyetik 6zdiren¢ Ol¢lim sonuglarina gore, iki seride de MgB-V
numunelerinin yiiksek 6zdireng degerlerine sahip oldugu saptanmistir. MgB-
V ve MgB-20B o6zdiren¢ degerleri arasinda bariz bir fark saptandi. Bunun
yaninda MgB-0B, MgB-10B ve MgB-20B numunelerinin 06zdireng
degerlerinde kayda deger bir farklilik gozlenememistir. Bu sonuca gore 1sil
islem siiresinin ve basincin artmasityla numunelerin 6zdirencinin azaldigi

sOylenebilir.

Hesaplanan aktivasyon enerjisi degerlerine bakildiginda vakum ortamindan
Ar atmosferine gecilmesiyle ve daha sonra uygulanan basincin artmasiyla
numunelerin aktivasyon enerjileri arttigi goriildii. Aktivasyon enerjilerindeki
bu artig; basingla birlikte tanecik boyutunun ve numune igerisindeki
bosluklarin azalmasiyla agiklanabilir. SEM goriintiileriyle de desteklenen bu

durum numune yogunlugunun artmasina neden olarak daha iyi ara ylizey
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mikroyapisina dolayisiyla daha iyi tanecik sinirlarina ve giiclii tanecik
baglantisina neden olur. Bu da numunede yiiksek /. elde edilebilecek

bolgelerin olusumunu tetikler.

Vakum ortaminda {retilen numunelerin kritik sicaklik degerlerinin en
yiiksektir. Ar atmosferinde iiretilen numuneler vakum ortaminda iiretilenlere
gore daha distik T, degerleri sergilemislerdir. Uygulanan basincin artmasiyla
bu T, degerlerinde diisiis meydana gelmistir.  Siiperiletken metallerde
basingla birlikte T,’de meydana gelen azalma bir¢ok ¢alismada gézlenen bir
durumdur ve MgB; siiperiletkenin basinca olumsuz tepki verdigi
bilinmektedir. Bu durum, B-B ve B-Mg baglarinin kisalmasindan
kaynaklanan Fermi enerjisindeki durum yogunlugunun azalmasinin, T.’ de
artisa sebep olabilecek fonon frekansindaki artisa kars1 daha baskin oldugunu

gosterir.

Vickers Mikrosertlik dlgtimlerine gore, farkli 1s1l islem siirelerinde ve farkli
basinglarda iiretilen MgB, numunelerin sertliklerinin uygulanan yiike bagl
oldugu goriildii. MgB-05-20B hari¢ tiim numunelerin sertlikleri uygulanan
yiikle artmistir. Bu davranis literatiirde ters c¢entik boyutu etkisi (TCBE)
olarak adlandirilir. MgB-05-20B numunesinin sertligi ise davranig
degistirerek, yilikle azalmis ve c¢entik boyutu etkisi (CBE) davranisi
gostermistir. Ayrica tablodan 0,5 saatte iiretilen numunelerin, 1 saatte
iiretilenlere oranla daha sert oldugu saptandi. Bu durum i1s1l islem siiresinin

artmasiyla numune i¢indeki bosluklarin artisindan kaynaklanmis olabilir.

0,5 saatte tiiretilen seride elastik modiilii, gerilme, kirilma dayanimi degerleri
Ar atmosferinde basingsiz olarak iretilen numunede vakum ortaminda
tiretilen numuneden daha yiiksektir. Ve basincin sirasiyla 10B ve 20B
degerlerine ulasmasiyla E, Y ve (K;;) degerleri de artmustir. Ayrica MgB-05-
V, MgB-05-0B, MgB-05-10B numunelerinde E, Y ve (K;c) degerleri
uygulanan yiikiin artmasiyla artmistir. Fakat MgB-05-20B numunesinde bu
degerler uygulanan yiikiin artmasiyla azalmistir. Bu durum ¢BE davranisiyla

iligkilidir.
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Meyer kanunu, PSR Modeli, MPSR modeli, EPD modeli, HK modeli ve IIC
modelinin tiim numunelere uygulanmas: sonucu CBE davranisi gosteren
MgB-05-20B i¢in en uygun modelin HK; TCBE davranis1 gosteren diger tiim
numuneler i¢in 11C modelinin uygun oldugu belirlenmistir. Yani MgB-05-20B
numunesinde hem elastik hem plastik deformasyon; diger numunelerde

sadece plastik deformasyon gozlenmistir.
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EKLER

EK 1:

TUP FiRIN iCIN SICAKLIK BOLGELERININ BELIRLENMESI

Yiiksek kalitede siiperiletken malzeme hazirlamak amaciyla, tavlama esnasinda
kullanilan firinin kalibrasyonu oldukg¢a 6nemlidir. Bu amagla, firin bir thermocouple
ile kalibre edildi ve sicakligin ayni oldugu bolgeler belirlendi. Farkli sicakliklara ait
veriler grafiklerde gosterildigi gibidir. Genel olarak, set sicakligindan 3 —5 K ’ lik

bir sapma gozlendi.
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Sekil E1. Set sicakligi 800 °C iken tiip firina (PROTHERM) ait kalibrasyon grafigi
yon gralig
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Sekil E2. Set sicaklign 850 °C iken tiip firna (PROTHERM) ait kalibrasyon grafigi
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Sekil E3. Set sicakligi 900 °C iken tiip firma (PROTHERM) ait kalibrasyon grafigi
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Sekil E4. Set sicaklign 950 °C iken tiip firna (PROTHERM) ait kalibrasyon grafigi
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