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Özet: Bi1.6Pb0.4Sr2Ca3Cu4O12 (BSCCO) bileşik yapısındaki süperiletken numunesi eritme-döküm 

yöntemiyle çubuk şeklinde üretildi. Üretilen numune 10 cm boyunda ve 6 mm çapındadır. Üretilen 

numuneye 20 V’luk ve 2.5 A ‘lik doğru akım uygulandı.  Numunenin fiziksel yapısı, akım uygulanmadan 

önce ve uygulandıktan sonra X-ışını kırınımı (XRD) ve taramalı elektron mikroskobu (SEM) ile 

incelendi. Üretilen numunelerde Doğru Akım Tavlaması (DCA)’ nın etkisi açıklandı. Üretilen numunenin 

Tc kritik sıcaklığı 105 K olarak belirlendi. 

Anahtar kelimeler: Bi1.6Pb0.4Sr2Ca3Cu4O12 bileşiği, süperiletken, doğru akım tavlama. 

The Effect of Direct CurrentAnnealing on 

Bi1.6Pb0.4Sr2Ca3Cu4O12 Superconductor Bar Form 

Abstract: The superconducting sample of Bi1.6Pb0.4Sr2Ca3Cu4O12 (BSCCO) compound structure was 

produced as a rod form by melting-casting method. The produced sample is 10 cm in length and 6 mm in 

diameter. The produced sample was applied with 20 V potentia ldifference and a 2.5 A direct current. The 

physical structure of the sample was examined before and after application of currentby X-ray diffraction 

(XRD) and scannin gelectron microscopy (SEM). It has been revealed how the direct current zone (DCZ) 

and direct current annealing (DCA) are applied in theproduced samples. The Tc critical temperature of the 

produced sample was determined to be 105 K. 

Keywords: Bi1.6Pb0.4Sr2Ca3Cu4O12 compound, superconductor. direct current annealing. 

Giriş 

Süperiletkenlik belli bir sıcaklık 

değeri altında malzemenin direncinin 

tamamen sıfır olması ya da sıfıra çok 

yakın olmasıdır. Bu konudaki ilk çalışma 

1911 yılında Heike Kamerlingh Onnes 

tarafından yapılmıştır (Nabumasa ve ark., 

1988; Kittel, 1996). Onnes, katı civanın 

sıcaklığını 4.2 K değerine düşürdüğünde 

civanın özdirencinin 4.10
-25

 Ω.m gibi çok

küçük bir değerde olduğunu 

gözlemlemiştir. Bu değer bakırın 

özdirencinden 10
7
 kat daha küçük bir

değerdedir ve pratikte süperiletken kabul 

edilir. Daha sonraki çalışmalarda kurşun, 

niyobyum nitrat gibi birçok malzemenin 

de süperiletkenlik özelliği gösterdiği 

görülmüştür. Süperiletkenlik özelliği 

kuantum mekaniği ile açıklanabilen bir 

olgudur. Bakır, gümüş, altın gibi iyi 

iletkenlik özelliği taşıyan malzemelerin 

sıcaklığı düşürülse de direnç değerleri 

sıfıra düşmez. Bunun nedeni olarak 

metalin tamamen saf olmaması ve 

yapısındaki bozukluklardan 

kaynaklandığı öngörülmektedir.  Süper 

iletken malzemelerin sıcaklıkları Tc kritik 

sıcaklık denilen belirli bir sıcaklık 

değerinin altına düşürüldüğünde malzeme 

süperiletkenlik özellik gösterir. 

Süperiletken malzemede elektrik akımı 

malzemenin içinde hiçbir kaynaktan güç 

almadan akmaya devam eder. 

Süperiletken malzemelerin 

süperiletkenlik göstermeye başladıkları 

kritik sıcaklığa kadar soğutmak için 

genellikle sıvı azot kullanılır. Kritik 

sıcaklığı azotun kaynama sıcaklığı olan 

77K’den düşük olan malzemelere düşük 

sıcaklık süper iletkenleri, yüksek olanlara 

ise yüksek sıcaklık süper iletkenleri 

olarak adlandırılır. Kritik sıcaklığın 

yüksek değerlerde olması pratik hayatta 

süperiletkenlerden daha fazla yararlanma 

olanağı sunacaktır. Bu nedenle bu 
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çalışmada BSCCO bileşiğinin üretimi ile 

yüksek sıcaklık süper iletkenliği 

hedeflenmiştir. 

Materyal ve Yöntem 

BSCCO bileşiğinde, Bi, Pb, Sr, Ca 

ve Cu elementlerinin oksitleri, nitratları, 

hidroksitleri ve karbonat bazlı bileşikleri 

(Bi2O3) 2212, 2223, 2234, 2245 veya 

111z bileşik malzemelerini hazırlamak 

için kullanılabilir. Burada, z normal 

olarak 1 ile 5 arasında değerler alabilir. 

Bundan sonraki aşamada, başlangıçtaki 

karışımların gerçekleştirilmesinden sonra 

farklı sıcaklıklarda ve farklı atmosfer 

altında, kalsite işlemi veya sinterleme 

işlemi de yapılabilir. 

Kumakura ve ark. (1990), sırasıyla 

yüksek-Tc ve düşük-Tc fazlarının 

kalsinasyonu için 800
o
C ve 850

o
C

sıcaklık değerlerini kullanmışlardır. 

Takano ve ark. (1988), BSCCO 

bileşiğinde, Bi için Pb’nin kısmen 

eklenmesiyle yüksek-Tc fazının hacim 

parçasını arttırmada çok etkili olduğunu 

tesbit etmişlerdir. Sinterleme yönteminde 

başlangıç materyalleri ve tavlama 

sürecinin iyileştirilmesi yoluyla Tc=107K 

olan Bi0,7Pb0,3SrCaCu1,8Oy bileşik 

yapısına sahip süperiletken seramik 

hazırlamayı başarmışlardır. Aynı 

zamanda, 2223 yüksek-Tc fazı için çeşitli 

oksijen basıncında, Pb katkılı bir 

numuneyi uzun süreli tavlama işlemi ile 

hemen hemen saf bir bileşik olarak 

hazırlamayı başarmışlardır. 2223 

maddesinde Bi için Pb’nin kısmen 

eklenmesi yüksek-Tc fazının hacim 

parçasının %80’e ve küçük miktarda 

(     düşük-Tc fazına kadar arttırıldığı 

sonucuna varmışlardır. 

BSCCO (2234) bileşiğinin üretim 

ve analiz aşamaları şöyle sıralanabilir: 

- (2234) toz üretimi,  

- Üretilen tozdan eritme-döküm 

yöntemi kullanarak çubuk şekline 

getirme, 

- Üretilen çubuklara doğru akım 

tavlaması yapılması, 

- Elektriksel ve yapısal 

özelliklerinin incelenmesi. 

BSCCO (2234) bileşiğinin elde edilmesi 

için kimyasal değerlerinin matematiksel 

hesaplamaları sonucunda 20 g toz 

karışımı elde etmek için Bi2O3,PbO, 

SrCO3, CaO ve CuO tozlarından sırasıyla 

6.0 g, 1.42 g, 4.75 g, 2.7 g, 5.13 g elle 

karıştırılmıştır (Arent ve ark. 1990; 

Kaneko ve ark. 1990; Mazaki ve ark. 

1988; Michel ve ark. 1988).  

Elde edilen toz karışım kalsinasyon 

işlemi için alüminyum potaya aktarılmış 

ve ısı kontrollü programlı fırında 10 saat 

boyunca 845
o
C’de ısıtılmıştır. Numune

potadan, seramik bir kap içine ezilerek 

çıkarıldı ve 30 dakika süresince öğütülme 

işlemi yapılmıştır. Öğütülmüş BSCCO 

tozu, alüminyum pota içerisinde fırının 

içine kondu ve 1200 
o
C de toz malzeme

tamamen eritilmiştir. Eriyik daha sonra 

önceden ısıtılmış olan bakır kalıba 

dökülmüştür. 

Şekil 1. BSCCO (2234) bileşiğinin kalsinasyon 

işleminden sonraki öğütülmüş durumu. 
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Şekil 2. Eriyik haldeki BSCCO (2234) bileşiğinin 

döküm yapılacak kalıbı. 

Eritme-dökme işleminin sonucunda 

kalıptan çıkarılan Şekil 2’ de gösterilen 

numunenin süperiletkenlik özellik 

kazanması için tavlama işlemi yaygın 

olarak kullanılmaktadır (Kumar ve ark., 

1990; Lindberg ve ark., 1990). Bu 

nedenle, eritme-döküm-soğutma 

işlemiyle elde edilen çubuklar üzerinde 

bir tavlama işlemi gerçekleştirilmiştir. 

Tavlama işleminin asıl amacı sıcaklığın 

çubukların mikro yapısına ve 

süperiletkenlik özelliklerine etkisini 

incelemektir. 

Şekil 3. Üretilen numunenin çubuk şeklinde 

döküm kalıbından çıkarılmış hali 

Şekil 4. Üretilen numuneye uygulanan Doğru 

Akım Tavlama devresi 

Üretilen numuneler Şekil 4’te 

gösterildiği gibi Doğru Akım Bölgesi 

(DCZ) olarak tanımlanan doğru akım 

devresine bağlanmıştır. Devreye akım 

akım verildiğinde çubuk numune 

üzerinde bir sıcak bölge oluştuğu ve 

devrenin artı ucundan eksi ucuna doğru 

ilerlediği gözlemlenmiştir. Uygulanan 

voltaj azaltılarak ve akım küçük küçük 

artırılarak bu işlem birkaç defa 

tekrarlanmıştır. Daha sonra bu sıcak 

bölge numunenin tam ortasında iken 

devre kapatılmış ve numune üç kısma 

ayrılarak ısıl işlem görmemiş bölge, sıcak 

bölge ve ısıl işlem görmüş bölge olarak 

tanımlana numuneleri XRD ve SEM ile 

yapısal özellikleri incelenmiştir. Bu 

işlemede Doğru Akım Tavlaması (DCA) 

olarak tanımlanmıştır. 

Sıcak Bölge (Akkor) 

Pirinç Uç 

Numune 

+  

- 

DC Güç Kaynağı 

/ I
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Bulgular ve Tartışma

Şekil 5. Üretilen numunenin en son çubuk 

şeklinin öğütülmüş toz halinin SEM 

görüntüsü. 

Şekil 5’ te BSCCO 2234 (Pb-

katkılı) numunenin en son çubuk şeklinde 

elde edilmesinden sonra fiziksel yapının 

daha iyi anlaşılması amacıyla yapılan ve 

öğütülerek toz haline getirilmiş ve toz 

halinin SEM görüntüsü verilmiştir. 

Görüntülerde irili ufaklı bir yapının 

oluştuğu anlaşılmıştır. Genellikle bu 

taneciklerin küresel yapıda oldukları ve 

kristal fazlı taneciklerin de bloklar 

halinde olduğu görülmüştür. Boyut 

analizini yapmaktaki amaç nano boyuttan 

mikro boyuta geniş bir aralıkta yapının 

oluştuğunu göstermektir. 

Şekil 6. Üretilen numunenin DCA uygulandıktan 

sonraki SEM görüntüsü. 

Şekil 6’ da ise süperiletkenlik 

özellik kazandırmak için DCA işlemi 

uygulanmış hali görülmektedir. Bu DCA 

işlemi,uygulanan akımda 0.2 A artışlar ile 

birden fazla tekrarlanmıştır. Her 

tekrarlanan DCA işleminden sonra 

numunenin direnci biraz daha azalmıştır  

(Balestrino ve ark., 1989; Endo ve ark., 

1988; Greaves ve Blower, 1988Kijima ve 

ark., 1990; Zandbergen ve ark., 1988). 
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Cross Section (Enine Kesit)

Şekil 7a. Üretilen numunenin enine kesitinden 

XRD sonucu 
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Şekil 7b. Üretilen numunenin boyuna kesitinden 

XRD sonucu 

Şekil 7a ve Şekil 7b’ den üretilen 

numunenin enine ve boyuna kesitinden 

XRD sonucu görülmektedir. Grafiklerden 

anlaşılacağı üzere malzemenin daha çok 

amorf yapıda olduğu ve orta kısımlarda 

ise hafif de olsa kristalleşme olduğu 

görülmektedir. Bunun nedeni ise orta 

kısımların daha yavaş soğumasına ve 

numunedeki Pb katkısına bağlanmıştır. 

5 µm 

2440 µm 
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Şekil 8’ de üretilen numunenin 

SEM (Taramalı Elektron Mikroskobu) 

görüntüsü verilmiştir. Görüntülerden 

nano boyuttan mikro boyutuna kadar 

çeşitli kümelenmelerin mevcut olduğu 

anlaşılmaktadır. Nano boyuttaki 

parçacıkların temel karakteristiği olan 

topaklanma olayı burada görülmüştür. 

Kristalleşmenin belirli bir yapıda 

olmadığı, gelişi güzel doğrultuda olduğu 

görülmüştür. Tipik karakteristik BSCCO 

yapısının iğnemsi şekilde olması 

beklenirken burada bloklar halinde 

paketlendiği görülmüştür.  

Şekil 8. Üretilen numunenin enine kesitinden 

SEM görüntüsü 

Şekil 9. Üretilen numunenin boyuna kesitinden 

SEM görüntüsü 

Şekil 9’ da üretilen numunenin 

DCA işlemi uygulama aşamasında iken 

tavlama bölgesinin tam ortada 

durdurulmuş halinin SEM görüntüsü 

verilmektedir. Görüntünün sol kısmı 

tavlama işlemi uygulanmış, sağ tarafı ise 

uygulanmamış kısmını içermektedir. Bu 

görüntüden de DCA işleminin 

numunenin yapısında önemli değişikliğe 

neden olduğu görülmektedir. DCA 

işleminin numunenin direncini düşürdüğü 

ve süperiletkenlik özellik kazandırdığı 

tespit edilmiştir. Yapılan ölçümler 

sonucunda üretilen numunenin oda 

sıcaklığındaki özdirencinin 15.7x10
-3

Ω.cm iken ölçüm sıcaklığını yavaş yavaş 

düşürdüğümüzde özdirencinin de yavaş 

yavaş düştüğü görülmüştür. Fakat ölçüm 

sıcaklığı 105 K’ ne geldiğinde 

özdirencinin 10
-5

 Ω.cm mertebesine

aniden düştüğü tespit edilmiştir. Buradan 

da Tc kritik sıcaklığının 105 K (-168 C) 

olarak belirlenmiştir. 
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