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Ozet: BiygPbg,Sr,CazCu,01, (BSCCO) bilesik yapisindaki siiperiletken numunesi eritme-dokiim
yontemiyle ¢ubuk seklinde iiretildi. Uretilen numune 10 cm boyunda ve 6 mm ¢apindadir. Uretilen
numuneye 20 V’luk ve 2.5 A ‘lik dogru akim uygulandi. Numunenin fiziksel yapisi, akim uygulanmadan
once ve uygulandiktan sonra X-isin1 kirinimi (XRD) ve taramali elektron mikroskobu (SEM) ile
incelendi. Uretilen numunelerde Dogru Akim Tavlamasi (DCA)’ min etkisi agikland1. Uretilen numunenin
T, kritik sicaklig1 105 K olarak belirlendi.

Anahtar kelimeler: Biy ¢Pbg 4Sr,CazCu,0;, bilesigi, stiperiletken, dogru akim tavlama.

The Effect of Direct CurrentAnnealing on
Bi, gPbg 4Sr,CazCu,O4, Superconductor Bar Form

Abstract: The superconducting sample of BiygPbg4Sr,CasCusO1, (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 Idifference 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 T, critical temperature of the
produced sample was determined to be 105 K.

Keywords: Bij ¢Pby 4Sr,CazCu,01, compound, superconductor. direct current annealing.

Giris

Siiperiletkenlik belli bir sicaklik
degeri altinda malzemenin direncinin
tamamen sifir olmas1 ya da sifira ¢ok
yakin olmasidir. Bu konudaki ilk ¢aligma
1911 yilinda Heike Kamerlingh Onnes

metalin tamamen saf olmamasi1 ve
yapisindaki bozukluklardan
kaynaklandig1 ongoriilmektedir.  Siiper
iletken malzemelerin sicakliklar1 T kritik
sicaklik denilen belirli bir sicaklik

tarafindan yapilmistir (Nabumasa ve ark.,
1988; Kittel, 1996). Onnes, kat1 civanin
sicakligint 4.2 K degerine diisiirdiiglinde
civanin dzdirencinin 4.10% Q.m gibi ¢ok
kiigiik bir degerde oldugunu
gozlemlemistir. Bu  deger bakirin
ozdirencinden 107 kat daha kiiciik bir
degerdedir ve pratikte siiperiletken kabul
edilir. Daha sonraki ¢alismalarda kursun,
niyobyum nitrat gibi bir¢ok malzemenin
de siiperiletkenlik oOzelligi gosterdigi
goriilmistiir.  Siiperiletkenlik  6zelligi
kuantum mekanigi ile agiklanabilen bir
olgudur. Bakir, giimiis, altin gibi iyi
iletkenlik Ozelligi tasiyan malzemelerin
sicakligi diisiiriilse de direng degerleri
sifira diismez. Bunun nedeni olarak

degerinin altina diisiiriildiigiinde malzeme
stiperiletkenlik ozellik gosterir.
Stiperiletken malzemede elektrik akimi
malzemenin i¢inde higbir kaynaktan gii¢
almadan akmaya devam eder.
Stiperiletken malzemelerin
siiperiletkenlik gostermeye basladiklari
kritik sicakliga kadar sogutmak igin
genellikle sivi azot kullanmilir. Kritik
sicakligi azotun kaynama sicakligi olan
77K’den diisiik olan malzemelere diistik
sicaklik siiper iletkenleri, yiiksek olanlara
ise yiiksek sicaklik siiper iletkenleri
olarak adlandirilir. Kritik  sicakligin
yiiksek degerlerde olmasi pratik hayatta
stiperiletkenlerden daha fazla yararlanma
olanagr sunacaktir. Bu nedenle bu
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calismada BSCCO bilesiginin tretimi ile
yiksek  sicaklik  siiper iletkenligi
hedeflenmistir.

Materyal ve Yontem

BSCCO bilesiginde, Bi, Pb, Sr, Ca
ve Cu elementlerinin oksitleri, nitratlari,
hidroksitleri ve karbonat bazli bilesikleri
(BioO3) 2212, 2223, 2234, 2245 veya
111z bilesik malzemelerini hazirlamak
icin kullanilabilir. Burada, z normal
olarak 1 ile 5 arasinda degerler alabilir.
Bundan sonraki asamada, baslangigtaki
karigimlarin gergeklestirilmesinden sonra
farkli sicakliklarda ve farkli atmosfer
altinda, Kkalsite islemi veya sinterleme
islemi de yapilabilir.

Kumakura ve ark. (1990), sirasiyla
yiksek-T, ve  diisiik-T, fazlarinin
kalsinasyonu i¢in 800°C ve 850°C
sicaklik  degerlerini  kullanmiglardir.
Takano ve ark. (1988), BSCCO
bilesiginde, Bi i¢in Pb’nin kismen
eklenmesiyle yiiksek-T; fazinin hacim
pargasini arttirmada c¢ok etkili oldugunu
tesbit etmislerdir. Sinterleme yonteminde
baslangic  materyalleri ve tavlama
stirecinin iyilestirilmesi yoluyla T,=107K

olan Bio,7Pbo3SrCaCu1 g0y  bilesik
yapisina sahip siiperiletken seramik
hazirlamay1 basarmiglardir. Ayni

zamanda, 2223 yiiksek-T. faz1 i¢in ¢esitli
oksijen basincinda, Pb katkili bir
numuneyi uzun siireli tavlama islemi ile
hemen hemen saf bir bilesik olarak

hazirlamay1 basarmiglardir. 2223
maddesinde Bi i¢in Pb’nin kismen
eklenmesi yiiksek-T. fazinin hacim

pargasinin  %80’e ve kiiciik miktarda
(< %5) diisiik-T, fazina kadar arttirildigi
sonucuna varmislardir.
BSCCO (2234) bilesiginin iiretim
ve analiz asamalar1 s0yle siralanabilir:
- (2234) toz liretimi,
- Uretilen tozdan eritme-dokiim
yontemi kullanarak ¢ubuk sekline
getirme,

- Uretilen cubuklara dogru akim
tavlamasi yapilmast,
- Elektriksel ve
ozelliklerinin incelenmesi.
BSCCO (2234) bilesiginin elde edilmesi
icin kimyasal degerlerinin matematiksel
hesaplamalar1 sonucunda 20 g toz
karisimi  elde etmek igin BiyO3,PbO,
SrCOs, CaO ve CuO tozlarindan sirasiyla
6.0 g, 142 g, 475 g, 27 g, 5.13 g elle
Karigtinnlmistir  (Arent ve ark. 1990;
Kaneko ve ark. 1990; Mazaki ve ark.
1988; Michel ve ark. 1988).

Elde edilen toz karisim kalsinasyon
islemi icin aliiminyum potaya aktarilmis
ve 1s1 kontrollii programli firinda 10 saat
boyunca 845°C’de 1sitilmistir. Numune
potadan, seramik bir kap icine ezilerek
cikarild1 ve 30 dakika siiresince 6giitiilme
islemi yapilmistir. Ogiitiilmiis BSCCO
tozu, aliiminyum pota icerisinde firinin
icine kondu ve 1200 °C de toz malzeme
tamamen eritilmistir. Eriyik daha sonra
onceden 1sitilmis olan bakir kaliba
dokiilmiistiir.

yapisal

Sekil 1. BSCCO (2234) bilesiginin kalsinasyon
isleminden sonraki 6giitiilmils durumu.
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[ g
Sekil 2. Eriyik haldeki BSCCO (2234) bilesiginin
dokiim yapilacak kalibi.

Eritme-dokme isleminin sonucunda
kaliptan ¢ikarilan Sekil 2’ de gosterilen
numunenin siiperiletkenlik  ozellik
kazanmasi icin tavlama islemi yaygin
olarak kullanilmaktadir (Kumar ve ark.,
1990; Lindberg ve ark., 1990). Bu
nedenle, eritme-dokiim-sogutma
islemiyle elde edilen cubuklar {izerinde
bir tavlama islemi gergeklestirilmistir.
Tavlama isleminin asil amaci sicakligin

cubuklarin mikro yapisina ve
siiperiletkenlik  ozelliklerine  etkisini
incelemektir.

Sekil 3. Uretilen numunenin c¢ubuk seklinde
dokiim kalibindan ¢ikarilmig hali

N
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\ T Blge (Akkor)

N Numune

o

Sekil 4. Uretilen numuneye uygulanan Dogru
Akim Tavlama devresi

Uretilen numuneler Sekil 4’te
gosterildigi gibi Dogru Akim Bdlgesi
(DCZ) olarak tanimlanan dogru akim
devresine baglanmistir. Devreye akim
akim  verildiginde ¢ubuk  numune
tizerinde bir sicak bolge olustugu ve
devrenin arti ucundan eksi ucuna dogru
ilerledigi  gozlemlenmistir. Uygulanan
voltaj azaltilarak ve akim kiiclik kiigiik
artirilarak  bu  iglem  birkag defa
tekrarlanmistir. Daha sonra bu sicak
bolge numunenin tam ortasinda iken
devre kapatilmis ve numune iic kisma
ayrilarak 1s1l islem goérmemis bolge, sicak
bolge ve 1s1l islem gérmiis bolge olarak
tanimlana numuneleri XRD ve SEM ile
yapisal Ozellikleri incelenmigstir. Bu
islemede Dogru Akim Tavlamasi (DCA)
olarak tanimlanmustir.
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Bulgular ve Tartisma

Sekil 5. Uretilen numunenin en  son gubuk
seklinin ogiitilmiis toz halinin SEM
goruntusu.

Sekil 5° te BSCCO 2234 (Pb-
katkil1) numunenin en son ¢ubuk seklinde
elde edilmesinden sonra fiziksel yapinin
daha iyi anlagilmasi amaciyla yapilan ve
ogitiilerek toz haline getirilmis ve toz
halinin SEM  goriintiisii  verilmistir.
Gorlntiilerde irili ufakli bir yapinin
olustugu anlasilmistir. Genellikle bu
taneciklerin kiiresel yapida olduklart ve
kristal fazli taneciklerin de bloklar
halinde oldugu goriilmiistir. Boyut

analizini yapmaktaki ama¢ nano boyuttan
mikro boyuta genis bir aralikta yapinin
olustugunu gdstermektir.

Sekil 6. Uretilen numunenin DCA uygulandiktan
sonraki SEM goriintiisii.

Sekil 6’ da ise siiperiletkenlik
Ozellik kazandirmak icin DCA islemi
uygulanmis hali goriillmektedir. Bu DCA
islemi,uygulanan akimda 0.2 A artislar ile
birden  fazla  tekrarlanmistir.  Her
tekrarlanan DCA isleminden sonra
numunenin direnci biraz daha azalmistir

(Balestrino ve ark., 1989; Endo ve ark.,
1988; Greaves ve Blower, 1988Kijima ve
ark., 1990; Zandbergen ve ark., 1988).

Bi 6Pbg.4Sr2Ca3Cu40y
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Sekil 7a. Uretilen numunenin enine kesitinden

XRD sonucu
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Sekil 7b. Uretilen numunenin boyuna kesitinden
XRD sonucu

Sekil 7a ve Sekil 7b’ den iiretilen
numunenin enine ve boyuna kesitinden
XRD sonucu goriilmektedir. Grafiklerden
anlasilacagl lizere malzemenin daha ¢ok
amorf yapida oldugu ve orta kisimlarda
ise hafif de olsa kristallesme oldugu
goriilmektedir. Bunun nedeni ise orta
kisimlarin daha yavas sogumasina ve
numunedeki Pb katkisina baglanmastir.
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Sekil 8 de iiretilen numunenin
SEM (Taramali Elektron Mikroskobu)
goriintiisii ~ verilmistir.  Goriintiilerden
nano boyuttan mikro boyutuna kadar
cesitli kiimelenmelerin mevcut oldugu
anlasilmaktadir. Nano boyuttaki
parcaciklarin temel karakteristigi olan
topaklanma olayr burada goriilmiistiir.
Kristallesmenin ~ belirli  bir  yapida
olmadigi, gelisi giizel dogrultuda oldugu
goriilmiistiir. Tipik karakteristik BSCCO
yapisinin  ignemsi  sekilde  olmasi
beklenirken burada bloklar halinde

paketlendigi gorilmiistiir.

A/ O DA *
!
» A" b".‘ .
X )
Sekil 8. Uretilen numunenin enine kesitinden
SEM goriintiisii

68 um

Sekil 9. Uretilen numunenin boyuna kesitinden
SEM goriintiisii

Sekil 9’ da iiretilen numunenin
DCA islemi uygulama asamasinda iken
tavlama bolgesinin tam ortada
durdurulmus halinin SEM goriintiisii
verilmektedir. Gorilintiiniin  sol  kismi
tavlama islemi uygulanmis, sag tarafi ise

uygulanmamis kismini icermektedir. Bu
goriintiiden de DCA isleminin
numunenin yapisinda énemli degisiklige
neden oldugu goriilmektedir. DCA
isleminin numunenin direncini diigtirdiigii
ve siiperiletkenlik 06zellik kazandirdigi

tespit  edilmistir.  Yapilan  Glgiimler
sonucunda iretilen numunenin oda
sicakligindaki ~ 6zdirencinin 15.7x10°®

Q.cm iken Ol¢lim sicakligini yavas yavas
diisiirdiigiimiizde 6zdirencinin de yavas
yavag diistiigii gortiilmiistiir. Fakat 6lciim
sicakligt 105 K’ ne geldiginde
ozdirencinin  10° Q.cm  mertebesine
aniden diistligl tespit edilmistir. Buradan
da T kritik sicakligimmin 105 K (-168 C)
olarak belirlenmistir.
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