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OZET

Bu calismada iilkemiz igin stratejik bir 6neme sahip olan bor elementi ile elde edilen ve teknolojik
acidan ¢ok genis Ol¢ekli bir kullanim alanina sahip olan magnezyum diborir, % 0, 1, 2, 3, 4
oraninda ¢ok duvarli karbon nanotiip katkilamasi ile klasik katithal reaksiyon yontemi kullanilarak
tretilmistir. Stokiyometrik oran ile karistirilan tozlar belirli bir basing altinda tabletler haline
doniistiiriilerek, kapali ortamda 650 °C’de 1 saat boyunca argon atmosferinde firinlanmustir. Elde
edilen numunelerin yapisal, elektriksel ve manyetiksel 0Ozellikleri incelenmistir. Yapilan
incelemeler sonucunda, elde edilen numunelerde MgB,’ye ait karakteristik piklerin keskin bir
sekilde goriuldiigi, tim numunelerin diyamanyetik karaktere sahip oldugu, numunelerin
mikrosertlik 6zelliklerini en iyi acgiklayan modelin gentici kaynakli yarilma modeli oldugu, tum
numunelerin ¢entik boyut etkisi davranisi sergiledigi saptanmistir. Ayrica Gok duvarli karbon
nanotlip katkilamanin kritik ge¢is sicakligini disiirdiigii ve kritik akim yogunlugunu arttirdig
goriilmiis olup dielektriksel agidan ise ¢ok duvarli karbon nanotiip katkisinin MgB; (zerinde
kapasitans etkisini azaltip iletkenlik 6zelligini arttirdig1 saptanmustir.
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ABSTRACT

In this study, magnesium diboride, which is obtained with the boron element, which has a strategic
importance for our country, and has a very large-scale usage area, was produced by using classical
solid state method with the addition of 0, 1, 2, 3, 4 % multi-walled carbon nanotube. The powders
mixed with stoichiometric ratio were converted into tablets under certain pressure and baked in
argon atmosphere at 650 °C for 1 hour in a closed environment. Structural, electrical and magnetic
properties of the samples obtained were analyzed. As a result of the examinations, it has been
determined that the characteristic peaks of MgB: are seen sharply in the samples obtained, that all
samples have diamagnetic character, the approach that best explain the microhardness properties of
the samples is indentation induced cracking approach, and all samples exhibit indentation size
effect behavior. In addition, it has been observed that multi-walled carbon nanotube admixture
decreases the critical transition temperature and increases the critical current density, and
dielectrically, it has been determined that multi-walled carbon nanotube admixture reduces the
capacitance effect on MgB; and increases its conductivity feature.
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SIMGELER VE KISALTMALAR

Xiv

Bu calismada kullanilmis simgeler ve kisaltmalar, aciklamalar1 ile birlikte asagida

sunulmustur.

Simgeler
de

dp
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Hy
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Je

Kisaltmalar
SEM
XRD
VSM

Aciklamalar

Elastik deformasyon
Plastik deformasyon
Uygulanan yuk

Di1s manyetik alan
Vickers sertlik degeri
Kritik gecis sicakligi
Kritik akim yogunlugu

Aciklamalar

Scanning electron microscopy
X-ray diffraction
Vibrating sample magnetometer



1. GIRIS

Her gecen giin gerceklesen toplumsal yasantinin hizli degisimi beraberinde de yeni
teknolojilere ihtiyaci dogurmaktadir. insanoglunun aktarimsal bilgi birikimi, her tarihsel
donemin kendisine has birtakim teknolojileri gelistirdigini gostermektedir. Magara
duvarlarina ¢izilen resimler icin kullanilan sivriltilmis spatulalardan 3D yazicilara,
tekerlegin ilk kullanilisindan yiiksek hizli trenlere degin, bu gelisim biiyiik bir yelpazeye
sahiptir. Teknolojinin etkinligi acisindan bu gelisim, ¢cagin yasam kosullar1 ile beraber
diistiniildiiglinde, iiretilecek iriiniin fiziksel boyutuyla da dogrudan iliskilendirilmektedir.
Nanoteknolojide boyut nano mertebelere kadar inmistir ki bu durum aragtirmacilara

oldukgca kiiciik boyutlarda ¢alisabilme imkan1 sunmustur.

Giliniimiizde elektronik aletlerden, tekstil sektoriine, savunma sanayisinden, tip
caligmalarina kadar bir¢gok sahada nanoteknoloji kullanilmaktadir. Nanoteknolojinin
uygulama alanlarindan birisi de karbon nanotiiplerdir. Karbon nanotiiplerin olumlu fiziksel
Ozelliklerinden otlrli karbon nanotiipler iizerine bazi ¢alismalar yogunlasmistir. Buna
paralel olarak karbon nanottplerin sentezlenme teknikleri de gelismistir. GUnumizde
yogun olarak karbon nanotiplerin sentezleme yontemlerinden, ark bosalim, lazer

asindirma ve kimyasal buhar biriktirme yontemleri ile kullanilmaktadir [1].

1950’1 yillarin baglarinda beri bilinmesine ragmen 2001 yilinda siiperiletkenlik 6zelligi
saptanan MgB: bilesigi basit kristal yapisi, elde edilme kolayligi, maliyetinin nispeten
ucuzlugu, fiziksel ve kimyasal 6zelliklerinin iyi olmas1 gibi olumlu 6zelliklerinden otiirti
birgok ¢alismanin konusu olmustur [2]. Ulkemiz agisindan diinya rezervleri arasinda en iist
sirada olan bor elementinin MgB: bilesigini olusturmada kullanilmasi, bizler i¢in ayr1 bir

Oonem tagimaktadir.

Bu calismada MgB;, katkisiz ve c¢ok duvarli karbon nanotiip katkili olacak sekilde
iiretilmistir. Karbon nanotiip katki oran1 % 0, 1, 2, 3 ve 4 olacak sekilde belirlenip
stokiyometrik oran hesabina bagli kalinarak bor, magnezyum ve ¢ok duvarli karbon
nanotiip tartilip belli siire karigtirllmistir. Karisim haldeki tozlar belli basing altinda tablet
héle dontstiiriilerek argon gazi altinda kapali ortamda firmlanmistir. Elde edilen MgB>

bilesiginin yapisal, manyetiksel ve elektriksel 6zellikleri incelenmistir.
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Bu tezin birinci boliiminde genel bir bakis acisi ile birtakim bilgileri verilmistir. Ikinci
bélimde kuramsal kisim olarak tezde var olan bilgiler temel diizeyde agiklanmistir.
Ucgiincii boliimde calismada kullanilan deneysel yontem ve analiz yontemleri hakkinda
bilgiler verilmistir. Dordiincti bolimde deney basamaklart ve deneysel bulgular

anlatilmistir. Besinci boliimde ise sonuglara yer verilmistir.



2. KURAMSAL TEMELLER

2.1. Karbon Nanotupler ve Uygulama Alanlari

Canli yapilarda var olan tiim organik bilesikler iceriklerinde karbon atomlarini
barindirirlar. Genetik materyallerimiz olan DNA’dan RNA’lara, tiim viicut yapimizdan
hiicrelerimize ve proteinlere kadar organik olarak adlandirilan tim yapilarda karbon
elementi bulunmaktadir. Karbon elementi dogrudan elementel olarak ya da dolayli olarak
bir organik bilesigin igerisinde bulunmasi hali ile tiptan biyomiihendislige,
nanoteknolojiden tekstile, otomotiv sanayisinden enerji sistemlerine kadar bir¢ok farkl
sahada kullanilmaktadir [3]. Karbon elementinin atomlarinin uzayda farkli sekillerde
dizilerek farkli geometrilerde yapilar olusturmasi yani ¢ok sayida allotropunun bulunmasi,
karbonu diger birgok elemente kiyasla daha kullanilabilir hale getirmektedir [4]. Oyle ki
hali hazirda nano yapilar lizerinde yapilan ¢alismalarin cogu karbon temelli malzemelerden
olusmaktadir. Elmas, grafit, camsi karbon, siyah karbon, karbinler, karbolitler, amorf

karbon ve siv1 karbon, karbon esasl yapilarin genel olarak gruplaridir.

Karbon nano yapilar karbon toplar, karbon tipler, karbon cubuklar ve karbon halkalar
olarak siiflandirilirlar. 1991 yilinda Sumio lijima tarafindan kesfedilen karbon nanotiipler
yapisal, mekanik, elektriksel ve termal iletkenlik gibi olumlu 6zelliklere sahiptir [5]. Bu
gibi ozelliklerinden dolay1 karbon nanotiipler, nanoteknolojik ¢alismalarda diger karbon
nano yapilarindan daha fazla tercih edilmektedir. Karbon nanotiipler teknolojik cihazlarin
yani sira, kanserli hiicrelerin tespiti, ilag sanayi ve genetik ¢aligsmalar gibi tip sahasinda da

etkin bir bicimde kullanilmaktadirlar.

Karbon nanotiipler, yuvarlanmis katmanli karbon atomu tabakalarindan (grafen) olusan
silindirik molekullerdir. Karbon nanotipler gucli bir kimyasal bag ile baglandigindan,
elektriksel ve termal iletkenlikleri yiliksek, mekaniksel olarak dayanikli ve diisiik agirliklh
olarak Uretilebilmektedirler. Cap olguleri ve katman sayilarina gore, tek duvarli ya da ¢ok
duvarl karbon nanotiipler olarak adlanmaktadirlar. Silindirik sarim sekline bagli olarak tek

duvar karbon nanotiipler; koltuk, kiral ve zikzak gibi ii¢ farkli formda bulunur.

Tek duvarl bir karbon nanotiip yapisi, kiral vektorii tanimlayan ve dogrudan nanotiiplerin
elektriksel 6zellikleri tizerinde bir etkiye sahip olan bir ¢ift (n, m) katsayilari ile karakterize

edilirler.



Soyle ki; m=0 ise yap1 zigzag nanotiip, n=m ise yap1 koltuk nanotiip ve bu iki durumun
disinda olan durumlar ise kiral nanotiip yapilar olarak adlanirlar. Sekil 2.1.’de bu ii¢ yap1
sematik olarak gosterilmektedir ve Sekil 2.2. tek duvarli ve ¢ok duvarli karbon nanotlpin

sematik gosterimidir [6].

zigzag

Sekil 2.1. Tek duvarli zigzag, koltuk ve Kkiral yap1 nanotiiplerin sematik gésterimi

Tek katmanli karbon nanotiipler, uzun bir i¢i bos tiip olusturmak i¢in yuvarlanmis grafen
tabakalaridir. Mekanik agidan esnekligi fazladir ve kolayca biikiilebilirler. Fakat her
malzemede oldugu gibi bu yapilarda da biikiilmeye dayanabilecekleri belli bir kuvvet sinir
degerleri vardir. Bu degerin tizerinde bir kuvvet uygulandigi takdirde, karbon nanotiiplerde

onarimi miimkiin olmayan deformasyonlar olusabilmektedir.

Tek katmanli karbon nanotiipler saflik dereceleri diisiik ve tek bir grafen tabakasindan
olusmasima ragmen, atmosferik ortamda kontrollii olarak iiretilmesi oldukc¢a zordur.
Cevresel kontaminasyonlara maruz kalmamasi agisindan kapali sistemlerde iiretilmesi daha
uygundur. Cok katmanli (duvarli) karbon nanotiipler ise birden fazla es merkezli tabakadan

meydana gelmistir. Bu yapilar elektriksel ve 1s1] olarak oldukea iyi iletkenlerdir.

Karbon nanotipler birgok malzemeye entegre edilebilir ve kullanim alanlar1 yaygindir.
Fiziksel olarak bir kuvvet uygulanilip gerilmeye tabi tutulduklarinda mekanik direngleri

oldukca fazladir.



Sekil 2.2. a) Tek duvarli karbon nanotiipiin sematik gosterimi b) Cok duvarli karbon
nanotiipiin sematik gosterimi

Karbon nano tiiplerin kesfedilen olumlu ydnlerinden sonra, karbon nanotiip sentezleme
yontemleri de gelistirilmeye calisilmistir. Gaz fazi islemleri igeren karbon nanotiip
yapilarini iiretmek i¢in birkag yontem gelistirilmistir. Bu kapsamda kullanilan yontemler,

ark bosalim yontemi, lazer aberasyon yontemi ve kimyasal buhar biriktirme yontemidir.

Her bir karbon nanotiip Uretim yonteminin kendisine has olumlu ya da olumsuz 6zellikleri
mevcuttur. Kullanim yogunlugu agisindan bakildiginda da, yiiksek sicakliklarda karbon
nanotiip iiretim ydntemlerinden lazer aberasyon ve ark bosalim yontemleri, 800 °C’ nin
altinda tiretim imkanm1 veren kimyasal buhar biriktirme yontemine yerini devretmis

durumdadar.

Tarihsel akis igerisinde bakildiginda, ilk kullanilan yontem ark bosalim ydntemidir. Diger
karbon nanotiip sentez yontemlerine kiyasla, yapisal kusur olusturmamak icin oldukca
yiiksek sicakliklarda uygulanabilmektedir. Genel olarak ¢ok katmanli karbon nanotiip
tiretiminde katalizor onciilleri kullanilmadan, tek katmanli karbon nanotiip Uretiminde ise
katalizor onciilleri kullanilarak gergeklesir. Ark bosalim yonteminin en biiyiik avantaji ¢ok
miktarda karbon nanotiip liretim imkan1 saglamasi iken, en biiylik dezavantaji ise iiretilen
karbon nanotiiplerin geometrik agidan siralanma zorlugudur. Bir diger dezavantaj ise

reaksiyon i¢in kullanilan metal katilizorden dolay1 olusabilecek safsizlik durumlaridir.



Bir diger karbon nanotiip sentezleme yontemi ise lazer aberasyon yontemidir. Bu yontemin
temel prensibinde, karbon kaynagi olarak belirli oranlarda metal iceren grafitin yiksek
sicakliklarda karbon nanotiip formuna doniistirmek vardir. Bu yodntemde Gretilen
malzemede yapi kusurlarinin artmamasi ve istenilen karbon nanotiiplerin elde edilmesi
icin, sicaklik degeri 900 °C altina inmemelidir. Clinkii 900 °C’nin altinda yap1 kusurlart
artmaktadir ve buna ek olarak da 200 °C’nin altindaki sicakliklarda da karbon nanotiipler

olusmamaktadir [7].

Ark bosalim yontemi ile karsilagtirildiginda, lazer asindirma yonteminde karbon nanotip
olusumu ¢ok daha fazla goriilmektedir ve amorf karbon yapilarinin olusma orani daha
azdir. Ancak lazer asindirma yontemi ark bosalim yontemine gdére uygulama maliyetleri
daha yuksek bir yontemdir. Bu yontemin temel avantaji, nispeten yiiksek verim ve diisiik
safsizliktir. Dezavantaji ise, elde edilen karbon nanotiiplerin, geometrik agidan diizgiin

olma zorlugu, bir miktar yapi icerisinde dallanmalarin olmasidir.

Oldukga sik kullanilan bir diger karbon nanotiip iiretim yontemi ise kimyasal buhar
biriktirme yontemidir. Kimyasal buhar biriktirme yontemi, karbon nanotiiplerin farkli
malzemeler iizerinde biiylimesini saglar ve bir hidrokarbonun bir alt tas iizerindeki
kimyasal parcalanmasi temeline dayanmaktadir. Esas olarak ark bosalim yonteminin
uygulanma mantig: ile olduk¢a benzemesine ragmen bu yontemde karbon nanotiiplerin
metal hedefe temas etmesi s6z konusudur. Bu sayede yapi iizerinde karbon nanotiipler

bliylidiigii gibi, metal yap1 karbonla tamamen katkilanabilmektedir.

Kimyasal buhar biriktirme yontemi, diger karbon nanotiip olusturma yontemlerine kiyasla
birgok avantaja sahiptir. Homojen yap1 elde edilebilmesi, karbon nanotlp Uretim veriminin
yilksek olmasi (%70), gaz akis hizi, sicaklik, deney siiresi, hidrokarbon kaynagin
belirlenmesi gibi deney sartlarinin aragtirmaci tarafindan tayin edilebilmesi, diger karbon
nanotlip Uretim yontemlerine kiyasla tiretim maliyetleri daha diisik olmasi, hem tek
duvarli, hem de ¢ok duvarli karbon nanotiip iiretimi i¢in elverisli olmasi kimyasal buhar

biriktirme yonteminin avantajlarindan bazilaridir [8].

Reaksiyon siiresi, reaksiyon sicakligi, karbon kaynagi olarak kullanilan gazin ve inert
gazin akis hizi, karbon nanotiip sentezinin sartlarin1 optimize etmek ve kaliteli bir iiretim

yapmak maksadi ile olduk¢a 6nemli parametrelerdir [9].



Kimyasal buhar biriktirme yonteminin temeli, karbonca zengin gazlarin yiiksek
sicakliklarda metal katalizorleri varliginda pirolizi ve agiga ¢ikan pargalanma iirlinlerinin
karbon nanotiipe dontistiiriilmesidir [10]. Yani kimyasal buhar biriktirme yontemi,
hidrokarbon igeren gazin katalizér tlizerinde birikimi olarak adlandirilabilir. En ¢ok
kullanilan hidrokarbon tiirleri asetilen ve etilendir. Bu gazlar 550-750 °C arasinda tiip
reaktorde dekompoze olurlar [11]. Kimyasal buhar biriktirme yonteminde Fe, Ni, Mg, Mn,
Al, Zn, Cu veya Co gibi katalizorler kullanilir. Karbon ytiksek sicakliklarda bu metaller

icinde ¢6ziinmez ve nanotiip olusturmak tizere ¢okelme meydana gelir [12].

Karbon nanottpler; boyutlart ve elektriksel, mekanik, termal 6zellikleri gibi birgok olumlu
fiziksel oOzelliklerinden dolayi, teknolojide genis bir kullanim alanina sahiptir. Karbon
nanotipler, kompozit malzemelerde, gaz sensérlerinde, biyoprop ve biyosensorlerde, yakit
hicrelerinde, lityum iyon pillerinde, kapasitorlerde, organik giines pillerinde, lityum iyon
pillerinde, sliper kapasitor elektrotlarda, bataryalar ve kapasitorlerdeki elektrotlarda, elyaf
ve kumas gibi tekstil {rlinlerinde, iletim hatti kablolarinda ve daha bir¢cok alanda

kullanilmaktadir.

Karbon nanotiplerin burada bahsedilen ve bahsedilmeyen birgok g¢alisma sahast mevcuttur.
Bu tez calismasinda ¢ok duvarli karbon nanotipler MgB: bilesiginin mevcut fiziksel

ozelliklerini olumlu agidan etkileyecegi diisiincesi ile kullanilmastir.

2.2. Superiletkenlik ve Temel Kavramlar

1908 yilinda Onnes tarafindan helyumun 4,2 K degerinde sivilastirilmasi ile baslayan
siiperiletkenlik ~ caligmalari,  glinimiizde olduk¢a farkli ¢alisma  gruplarinca
incelenmektedir. Teknolojik gelismelerin biiyiik olglide enerji transferlerine dayandigi
diistiniildiiginde, enerji transferinin  kayipsiz gerceklesmesinin  6nemi On plana

cikmaktadir.

2.2.1. Elektriksel direng

Herhangi bir malzemenin elektriksel iletkenliginin anlasilabilmesi i¢in, malzemeden
gegmeye calisan elektrik akiminin maruz kaldigi direncin bilinmesi gerekmektedir. Bir

malzemede ilerleyen elektrik akiminin maruz kaldigi elektriksel direng, malzemenin 6z



direnci, malzeme igerisindeki fonon titresimleri ve malzemenin yapi kusurlar ile
baglantilidir. Genel olarak metaller diisliniildiigiinde, metalin sicakliginin artmasi, metal
icerisinde enerjinin artmasina bagli olarak titresim hareketlerinin de artmasina sebep
olacaktir. Metalde bulunan elektronlar ne kadar ¢ok ¢arpismaya maruz kalirsa ilerlemesini
o kadar zor siirdiirecektir. Dolayist ile metallerde elektriksel iletim sicakligin artmasina
bagl olarak azalis gosterecektir. iletkenligi izah etmeye calisan bircok model olsa da band
modeli hem elektronlar1 hem de iyonlar1 dikkate aldigi i¢in nispeten daha basarili bir
modeldir. Bu modele gore kabaca 6zetlenecek olursa; bir cismin iletken olabilmesi icin
elektron hareketi gergeklesmelidir. Elektronun hareket etmesi ig¢inde orbitalin tam dolu
veya tam bos olmamasi gerekmektedir. Elektriksel iletimin band diyagramima bagl
yorumu yapilacak olursa, valans bandi ve iletim bandi arasi enerji boslugu tartisilmalidir.
Oyle ki iletken maddelerde, valans bandi ile iletim band1 arasinda enerji aralig1 neredeyse
yok gibi iken, yalitkan maddede, bu aralik oldukg¢a fazladir, yariiletken maddelerde ise bu
enerji aralif1 nispeten yalitkan ve iletken enerji araliginin ortasinda bir degerdedir. Iletim
bandinda olan elektronlar elektriksel iletimden sorumlu olduklarindan yariiletken maddeye
belli bir esik seviyesinde enerji verildiginde valans bandinda bulunan elektronlar iletim

bandina taginir ve elektriksel iletkenlik gerceklesmis olur.

Siiperiletkenlerde ise iletkenlik mekanizmasi diger malzemelerden farklidir. Normal
kosullar altinda metal veya ametal 6zelligi gosteren malzeme, eger siiperiletken 6zellik
tasiyorsa, belli bir sicaklik ve manyetik alan degerinde elektriksel direncini neredeyse sifira
diistirerek siiperiletken o6zellige gecebilmektedir. Sekil 2.3. metal, superiletken ve

yariiletkene ait sicakliga bagl elektriksel diren¢ degisimini gosteren grafiktir.

Metal

Siiperiletken

Yaniletken

_/

/

Elektriksel Direnc

Sicakhk

Sekil 2.3. Metal, siperiletken ve vyariiletkene ait sicakliga bagli elektriksel
direng degisimi



Sekil 2.3. incelendiginde sicakliga karsi malzemelerin vermis olduklar1 elektriksel direng
tepkileri gozlenmektedir. Bu sekil incelendiginde metal malzeme igin sicakligin artmasi ile
beraber elektriksel direncinden arttigi goriillmektedir. Yariiletken malzemede ise metal
malzemenin sicakliga karsi vermis oldugu elektriksel direng tepkisinin tersi bir elektriksel
direng tepkisi g0zlenmektedir. Siperiletken malzemede sicakligin azalan degerinde
elektriksel direncin azaldigir ve belli bir kritik sicaklik degerinden sonra ise elektriksel

direncin tamamen kayboldugu goriilmektedir.

2.2.2. Kritik gecis sicakhig

Bir element ya da bilesik eger dogasinda siiperiletkenlik 6zelligi var ise, belli bir manyetik
alanda belli bir degere kadar sogutuldugunda elektriksel direncini sifira diisiiriir ve normal
durumdan siiperiletken duruma gegis yapar. Bu esik sicaklik degeri Tc ile simgelenir ve
kritik gecis sicakligi olarak adlandirilir. Her siiperiletkenin kendisine has bir kritik gegis
sicakligi vardir. Cizelge 2.1. Baz1 bilesik ve elementlerin sahip olduklart kritik gegis

sicakliklarini vermektedir [13].

Cizelge 2.1. Bazi bilesik ve elementlerin kritik gegis sicakliklari

Bilesik Tc (K) Element Tc (K)
NbsSn 18,05 Ga 1,08
NbsGe 23,20 Al 1,20
NbzAl 17,50 Th 1,38
BSCCO (Bi-2234) 104,00 Cr 3,00
V3Si 17,10 La 4,88
Rb2CsCeo 31,30 Hg 4,15
MgB:2 39,00 Sn 3,72
CeLizCaz 11,15 Cd 0,52
CsK 0,14 Ir 0,12
CsKHg 1,40 Hf 0,13
FeSe 65,00 Ru 0,49
NaFeAs 20,00 Os 0,66
GdBCO 91,00 Zr 0,61
CeoKs 19,80 Mo 0,92
LaBe 0,45 Be 0,03
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Cizelge 2.1. incelendiginde her bir element ya da bilesigin kendisine has bir kritik gecis
sicakligr degerinin oldugu anlagilmaktadir. Ayni1 zamanda bazi element ya da bilesiklerin
kelvin cinsinden oldukca kiiciik kritik gecis sicaklik degerine sahip oldugu, bazi
bilesiklerin ise kelvin cinsinden oldukca yiksek kritik gecis sicaklik degerine sahip oldugu
gorulmektedir. Hem superiletken faz halleri ile teknolojide malzemelerin kullanilabilir
olmasi agisindan sogutucu sistemlerin maliyetinin azaltilmas: hem de stperiletkenin daha
yaygin kullanimi1 noktasindan kritik gecis sicaklik degerinin kelvin cinsinden yiiksek bir

degerde olmasi istenilen bir durumdur.

2.2.3. Kritik manyetik alan

Kritik gecis sicakligr altinda bir sicaklik degerinde siiperiletkene belli bir manyetik alan
uygulandiginda, belli bir sinir degerine kadar siiperiletkenlik 6zelligi korunabilirken belli
bir esik degerinden sonra siiperiletkenlik 6zelligi olumsuz yonde etkilenir ve
stiperiletkenlik kaybolur. Manyetik alanin bu esik degerine kritik manyetik alan denir.
Kritik manyetik alan degeri Denklem 2.1.’de gosterildigi gibi sicakliga bagli olarak

hesaplanir.

H,T = H,(0) [1 - (TLC)Z] 2.1)

Burada Hc(T), T sicakligindaki manyetik alan degeri, H¢(0) ise T=0 K sicakligindaki

manyetik alan degeridir.

2.2.4. Kritik akim yogunlugu

Siiperiletken bir malzemenin tagiyabilecegi akim yogunlugunun degeri sinirhidir. Belli
degerin iizerinde malzeme, akimi kaldiramaz ve siiperiletkenlik 6zelligi malzemede
kaybolur. Jc ile gosterilen kritik akim yogunlugu denilen bu smir deger, malzemeden
malzemeye degisiklik gosterir. Siiperiletkende istenen durum, kritik akim yogunlugu
degerinin yiiksek olmasidir. Siiperiletkenlikte; sicaklik, manyetik alan ve kritik akim
yogunlugu birbirleri ile baglantili kavramlardir. Sekil 2.4. bu kavramlari tek bir diyagram
Uzerinde gosterimini temsil etmektedir [14]. Sekil 2.4.’te belirlenen sicaklik, manyetik alan

ve akim yogunlugu degerinin sinirlart verilmistir.
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Bu smir degerlerinden herhangi birisinin asilmasi durumunda yapinin siiperiletkenlik
ozelligi kaybolur. Dolayis1 ile Sekil 2.4. bize siiperiletkenlik fazinin bozulmamasi i¢in
cikilabilecek maksimum sicaklik, manyetik alan ve akim yogunlugu sinirlarini

belirtebilmektedir.

Sicakhlk

Sekil 2.4. Bir siiperiletkende sicaklik, manyetik alan ve akim yogunlugu arasindaki iligki

Kritik akim yogunlugu deneysel yollarla hesaplanacagi gibi bu tez ¢alismasinda kullanilan
yart deneysel olan Bean Yontemi ile de hesaplanabilmektedir. 1962 yilinda Bean
tarafindan bulunan [15] ve teorik hesaplamalara olanak saglayan Bean Yontemi oldukca

yaygin bir sekilde kullanilmaktadir. Denklem 2.2. Bean Yontemi’nin formilind temsil

etmektedir.
20AM
]c = (2.2.)
a(1-33)

Burada M manyetizasyon degeri, a ve b ise malzemenin boyutlaridir. Bu tez ¢aligmasinda,
numunelere ait M-H grafiginden yola ¢ikilarak AM degeri bulunup numune boyutlar1 ve

AM denklemde yerine yazilarak kritik akim yogunlugu hesaplanmastir.

2.2.5. Niifuz derinligi

London kardesler tarafindan bulunan niifuz derinligi A ile temsil edilir ve kuramsal agidan

London Denklemleri ile agiklanmaktadir [16]. Stiperiletken malzemeler belli bir sinir
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degerine kadar kendilerine uygulanan dig manyetik alani1 disarlar. Bu disarlama esnasinda

malzemenin yiizeyinde akimlar var olmaya baslar. Yiizeyde olusan akimlar zamanla

malzemenin igerisine niifuz etmeye baslar. Bu durumda akimin malzeme igerisinde niifuz

durumuna niifuz derinligi denilir. Niifuz derinligi sicakliga bagli olarak Denklem 2.3. ile

hesaplanabilmektedir.

(2.3.)

Burada A niifuz derinligi, Tc kritik gecis sicakligidir. Rose ve Rhoderick yaptiklar

caligmada manyetik alanin, malzeme yiizeyinden uzaklig: ile degisimini incelemislerdir ve

Sekil 2.5. bu degisimi grafik iizerinden gostermektedir [17].

A -
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Sekil 2.5. Manyetik alaninin, numune yiizeyinden x uzakligi ile degisimi

Sekil 2.5. incelendiginde disardan H ekseninin keskin bir sekilde diisiis gostermedigi

aksine tiissel bir azalis davranis1 sergiledigi gozlenmektedir. Bu durum manyetik alanin

yap1t igerisine sizmaya baslamasinin, yapi icerisinde iissel bir manyetik aki azalist

dogurdugunu ifade etmektedir.
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2.2.6. Esuyum uzunlugu

¢ ile temsil edilen esuyum uzunlugu siiperiletkenler i¢cin Onemli bir parametredir.
Superiletken malzeme Uzerine, konuma bagli olarak degisen bir manyetik alan
uygulandiginda, elektron derigiminin yaklasik olarak sabit kaldigi uzakligin o6l¢iisiine
esuyum uzunlugu adi verilir. Kuramsal agidan bu ifadeye ilk olarak Landau-Ginzburg
denklemlerinde Kkarsilagilir. Malzemelerin 6zglin esuyum uzunlugu adinda bir de
karakteristik & degerleri vardir ki bu deger Fermi yiizeyi ile baglantilidir. Denklem 2.4.

0zgiin esuyum uzunlugunu vermektedir.

_ Zh'UF

So =

by (2.4.)

Bu denklemde ve Fermi yizeyindeki elektron hizidir. Saf olmayan malzemelerde ve
alasimlarda es uyum uzunlugu, 6zgiin es uyum uzunlugundan daha kisadir [18]. Sekil 2.6.

1. tip ve 2. tip superiletkende, esuyum uzunlugu ve niifuz derinligini temsilen ¢izilmistir.

Manvetik Ak
Yogunlugu

Normal Materyal ’y
1. Tip Siiperiletken

0 X
Manvetik Ak
Yogunlugu
=
Normal Materval A 2. Tip Siiperiletken
0 X

Sekil 2.6. 1.tip ve 2.tip siiperiletkenlerde numune sinirindaki esuyum uzunlugu ve niifuz
derinligi
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Sekil 2.6. incelendiginde esuyum uzunlugu degerinin ok ile aralik halinde gosterildigi
goriilmektedir. 1. Tip ile 2. Tip siiperiletken arasinda bu aralik degeri genisligi farkl
degerlerdedir. Siiperiletkene konuma bagli bir manyetik alan uygulandiginda
superiletkenin ortalama elektron yogunlugunun sabit kaldigi deger olan esuyum
uzunlugunun siiperiletken iizerine uygulanan konuma bagli manyetik alan altinda nasil

degistigi Sekil 2.6. sayesinde saptanabilmektedir.

2.2.7. Meissner etkisi

Meissner etkisi veya mukemmel diyamanyetizma olarak da adlandirilan bu 6zellik
stperiletkenlere has bir manyetik karakterdir. Dig manyetik alandan bagimsiz olarak
sogutulan malzeme kritik gec¢is sicakligina ulastifinda i¢ manyetik alan1 disarlayarak
malzemenin i¢inde manyetik alani sifira disiirir. Bu durum Meissner etkisi veya

mikemmel diamanyetizma olarak adlanir [19].

Kritik gecis sicakligina ulagsmamis olan siiperiletken malzeme hentiz siiperiletken
Ozelligine sahip olmadigindan, bir dis manyetik alana maruz birakilirsa manyetik alan
cizgileri malzemenin icerisine niifuz eder. Kritik gecis sicakligina ulasildiktan sonra ise
manyetik alan ¢izgileri malzeme igerisinden disarlanarak i¢ manyetik alan sifir degerine
diiser. Bu disarlama hali, uygunlastirilmis sicaklik ve manyetik alan sartlar1 var oldukca

devam etmektedir.

Malzemelerin manyetik karakterlerini belirlemede kullanilan manyetik hassasiyet ym
birimsizdir ve bagil gecirgenlik katsayisi pr ile iligkilidir. Denklem 2.5. manyetik

hassasiyet ve bagil gecirgenlik katsayilarini iliskilendirmektedir.

Xm = U —1 (2.5)

Diyamanyetizmada uyarilarak elde edilen manyetik momentin siddeti ¢ok kiicliktlir ve
manyetik moment uygulanan alanin yoéniine gore zit yonlidiir. Dolayisi ile bagil
gecirgenlik degeri 1°den kiictiktiir. Denklem 2.5. diisiiniildiigiinde bagil gecirgenlik degeri
1’den kiigiik hangi degeri alirsa alsin manyetik hassasiyet hep negatif ¢ikacaktir ki bu da
manyetik hassasiyetin negatif ¢ikmasi durmunun diyamanyetizmanin bir dl¢iitii oldugu

anlamindadir.
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2.2.8. 1. Tip ve Il. Tip superiletkenler

Stiperiletkenlerin manyetik alan karsisinda vermis olduklar1 tepkileri farkliliklar
gostermektedir ve bu farktan Otari superiletkenler 1. Tip ve 2. Tip olarak
gruplanmaktadirlar [20]. Sekil 2.7. 1. Tip ve 2. Tip siiperiletkenligin faz diyagramlarin

temsil etmektedir.

H a
L TiP ‘ IL. TIP

A

Normal Hal

Karisik Hal

H(T)

Siiperiletken Hal

Siiperiletken Hal

> L

Tc

Sekil 2.7. 1. Tip ve 2. Tip siiperiletkenlere ait faz diyagramlari

Sekil 2.7. incelendiginde 1. Tip ve 2. Tip siiperiletkenlerde manyetik alan degisiminin
meydana getirdigi etki yorumlanabilmektedir. Oyle ki; 1.Tip stperiletkende belli bir
seviyeye kadar manyetik alan malzeme i¢inden disarlanirken, malzemenin dayanabilecegi
manyetik alan degerinin iizerine ¢ikildiginda manyetik alan aniden malzemenin igerisine
nifuz eder ve siiperiletkenlik yapisi bozulur. Bu durumda, siiperiletkenlikten normal

duruma kademeli bir ge¢is yoktur aksine aniden bir doniisiim s6z konusudur.

2. Tip stiperiletkende ise belli bir Hcl alanina kadar malzeme i¢ manyetik alan1 tamamen
disarlar, Hcl degerinin {izerine ¢ikildiginda malzeme manyetik alan1 kismen digarlar. Fakat
bu esnada, 2.Tip siiperiletken yapisi igerisine manyetik alan tamamen girmedigi i¢in bir
miktar siiperiletkenlik 6zelligi korunur. Alan Hc2’ye ulastifinda ise manyetik alan
malzemeye tamamen niifuz eder ve superiletkenlik 6zellik ortadan kalkar. Bu sekilde 2.

Tip stiperiletkenlerde normal duruma gegis kademeli olarak gerceklesir
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2.2.9. Ginzburg-Landau Teorisi

Ginzburg-Landau (G-L) Teorisi siiperiletkenligi makroskobik 6lgiide anlamlandirabilmek
adina Ginzburg ve Landau tarafindan yapilmis sUperiletkenligi aciklamaya calisan ilk
kuantum teorisi olma o&zelligine sahiptir [21]. G-L teorisi niifuz derinligi ile esuyum
uzunlugunu oranlayarak malzemenin 1. Tip ya da 2. Tip siiperiletken grubuna girdigi

konusunda bizlere fikir vermektedir.

Siras1 ile G-L niifuz derinligi ve G-L esuyum uzunlugu denklemleri Denklem 2.11. ve

2.12.” de gosterilmektedir.

A= m (2.11)
h2
¢ = 2m|al (2.12.)

Denklem 2.11. ile Denklem 2.12. taraf tarafa oranlanirsa G-L parametresi Denklem

2.13.’te gosterildigi gibi elde edilir.
A
X6-L = 3 (2.13)

Malzemenin 1. Tip veya 2. Tip superiletken olmasi, G-L parametresinin 0,707 degerinden
biiyiik veya kiigiik olmasina gore sekillenmektedir. Bu deger 0,707 den kiiciik ise malzeme
1.Tip stiperiletkendir ve ayni1 zamanda yiizey enerjisi pozitiftir. G-L parametresi 0,707 den
blyuk ise malzeme 2. Tip superiletkendir ve ylizey enerjisi negatiftir [22].

2.2.10. London teorisi

Meissner etkisinin bulunmasindan sonra, bu etkinin mekanizmasini agiklamak maksadi ile
London kardesler bir dizi calismalar yapmiglardir ve yaptiklar1 ¢alismalar neticesinde
London teorisini olusturmuslardir ve bu baglamda London teorisi, siiperiletkenligin

elektrodinamigi agisindan yapilan ilk ciddi ¢alisma diye bilinmektedir [16].



17

London denklemleri konumdan bagimsiz niifuz derinligini AL olarak alir ve London
denklemleri siras1 ile 1. London ve 2. London Denklemleri olarak; Denklem 2.6. ve
Denklem 2.7.”deki héli ile ifade edilir.

d
E=polt L] (26,

B = —p, 2V xJ (2.7)

London denklemleri, stperiletkenlik 6zelliklerini agiklamakta kullanilir ve bu denklemler

Ginzburg-Landau Denklemlerinden elde edilir.

Maxwell Denklemleri ile London Denklemleri ortak ¢ozumlemeler ile manyetik alan ve
akim yogunlugu kavramlarini baglantili kilabilmektedir. Denklem 2.8.’de verilen Amper

Yasasi ile Denklem 2.7.’yi ele alalim.
VXB = o] (28.)

J degeri Denklem 2.7.°de yerlestirilir ve B elimine edilirse Denklem 2.9. elde edilir.
vz =L 2.9))
A

Yine London 1. ve 2. Denklemleri ¢ozumlenerek Denklem 2.10. elde edilir ve bu London

nifuz derinligi denklemi olarak adlandirilir.

1

AL = ( Te 2)_2 (2.10.)

HoNnge

Bu denklemlerde; me elektron kitlesi, ns siiperelektron sayisi, AL London nufuz derinligi, E

elektrik alan, B manyetik alan olarak bilinmektedir.



18

2.2.11. BCS (Bardeen, Cooper, Schrieffer) Teorisi

Bardeen, Cooper ve Schrieffer 1957 yilinda, siiperiletkenligin kuantum modelini ortaya

koymuslardir [23]. BCS teorisi birtakim sonuglari dogurmaktadir. Bu sonuglar siralanirsa;

1. Elektronlar arasindaki ¢ekici etkilesme, taban ve uyarilmis durumlar arasinda bir enerji
araliginin ortaya ¢ikmasina yol agar ki enerji araligi birtakim fiziksel 6zelliklerin de
sebebidir.

2. Elektron-orgu-elektron etkilesmesi, gozlenen biiyiikliikte bir enerji araligimi ortaya
koyabilir.

3. Niifuz derinligi ve esuyum uzunlugu BCS teorisinin dogal sonuglarindandir.

4. Fermi diizeyinde bir spin durumu igin orbitallerin elektron yogunlugu D(ef) ve elektron-
orgli etkilesmesi U, bir element veya alasim i¢in gegis sicakliginin Onemli
parametreleridir.

5. Bir siiperiletken halkadan gegen manyetik aki kuantumlanmistir.

Superiletkenlerde sistematik olarak iki elektron tek bir elektron cifti olusturacak sekilde

ciftlenir. Olusan bu elektron giftlerine Cooper Cifti denilir.

2.3. Magnezyum Diborur

2.3.1. MgB2’nin kesfi ve avantajlan

MgB: bilesigi 1950’1i yillarin basindan beri bilinen bir bilesik olmasina ragmen, 2001
yilinda Akimitsu ve arkadaglari bu bilesigin siiperiletken oldugunu kesfetmislerdir [2].
MgB: bilesiginde bulunan bor elementinin, iilkemiz sinirlarinda yogun rezervlerinin
oldugu diistiniiliirse, lilkemiz ag¢isindan bu bilesigin 6nemi de artmaktadir. MgB2, sahip
oldugu olumlu fiziksel ve kimyasal Ozelliklerinden dolayi, bircok deneysel ve teorik
caligmanin ana unsuru olmustur. MgB> hem iyonik hem de kovalent bag icermektedir.
MgB:, gerek bor atomlarinin diizlemsel siralanisi, gerekse de kristal yapisinin iki boyutlu

olmasindan o6tiirti, elektronik anizotropik yapiya sahiptir.

MgB2, genel olarak amorf bor tozlarinin belirli oranlarla metalik magnezyum tozlar ile

klasik katihal reaksiyon yontemi kullanilarak karistirilmasi sonucu elde edilir.
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Elde edilen MgB., ihtiyaca gore yigmn ya da toz halde kullanilabilir. MgB: bilesigi, iki
elementin tozlarinin digardan karigtirilip reaksiyona sokulmasi ile elde edilebilecegi gibi,
iki elementin tozlar1 bir kilif materyal icerisinde de reaksiyona tutulup elde edilebilir.
Ornegin MgB: tel iiretimi gerceklesecekse, bu islem yaygin olarak tiip icerisi ve tiip dist
teknikleri ile yapilmaktadir. Tiip igerisi tekniginde, tliplin i¢inde karistirilan tozlar
firinlanarak tretim yapilirken, tiip dist tekniginde, disaridan karistirilarak firmlanan

numunelerin tiip igerisine alinarak tel Uretimi yapilmaktadir.

Tel harici Uretimlerde ise klasik katihal reaksiyon yontemi yaygin olarak kullanilmaktadir.
Bu tez ¢alismasinda da klasik katihal reaksiyon yontemi kullanilmistir. Magnezyum ve
borun c¢evresel kontaminasyon riski fazlaligindan dolayr elde edilme reaksiyonlari
yalitilmis kapali ortamlarda, inert gaz akisi altinda yapilmaktadir. Kontaminasyonun
olusmamasina ¢ok dikkat edilse de istenmeyen safsizlik fazlari olusabilmektedir. Bu
durum MgB: bilesiginin mevcut fiziksel 6zelliklerini olumsuz yonde etkilemektedir. Sekil
2.8.’de XRD deseni MgB: bilesiginin olusumu esnasinda ortaya ¢ikan MgO safsizlik
piklerini gdstermektedir [24].

10| (011)

0.8t 4

0.6+ —
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(110}

| I mgo (012) (020) (021) __
0.0 A |- ‘ (1) A A An
I [ MgO | I I
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Normalize Edilmis Siddet
o
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Sekil 2.8. MgB:’ye ait XRD deseni
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Duncan ve arkadaslarinin yaptigi bu ¢alismada safsizlik pikleri goriilmektedir. Bu durum
elde edilen numunenin elektriksel, mekaniksel, manyetiksel ve optiksel 6zellikleri Gizerinde
negatif bir etki yaratmaktadir [24]. Yapilan deneylerde cevresel kontaminasyon sonucu
birtakim safsizlik atomlar1 olusabilmektedir. Bu durumun en aza indirgenmesi adina,
caligmalar inert gaz altinda kapali ortamda gergeklestirilir. Bu tez calismasinda kapali
ortamda inert gaz altinda numune eldesi gergeklesmeden once, numuneler tantalyum
folyolara sarildi. Bu sayede safsizlik atomlarin olusmasinin 6niine gegilmeye calisildi.

Ayn1 zamanda olasi siiblimlesmelerden olusabilecek olumsuzluklarin da 6niine gegildi.

Genel olarak bakildiginda yapilan ¢alismalarda MgB:z’nin tercih edilmesinin altinda yatan
baz1 sebepler; MgB2’nin basit kristal yapisi, nispeten yiiksek kritik sicaklik degerine sahip
olmasi, esuyum uzunlugunun genis olmasi, tanecikler arasi gii¢lii baglarin olmasi, ytiksek
kritik akim yogunlugunun olmasi, yiikksek miknatislanma 06zelliginin olmasi, iiretim

maliyetinin nispeten diisiik olmasi olarak siralanabilmektedir.

2.3.2. MgB2’nin kristal yapisi

Sekil 2.9.’da MgB: bilesiginin kristal yapisi gosterilmektedir [25]. Basit hegzagonal
(aralarmdaki ac¢1 120° olan iki esit eksen ve iiciinciisii diger ikisine dik yapi. a=b#c,
0=P=90°, y=120°) bir kristal yapiya sahiptir. MgB2, bu 6zelligi ile bircok bor alagimlarina
oldugu gibi AIB2 gibi bir alasima da benzemektedir. MgB2’nin kristal yapisi
magnezyumun olusturdugu altigen kapali paket katmanlar tarafindan ayrilmis olan grafit
tipi bor katmanlarindan olusur. Magnezyum atomlari, bor atomlar tarafindan olusturulmus
olan altigenlerin merkezinde bulunur ve magnezyum atomlari elektronlarini bor diizlemine

VErir.

Mg

Sekil 2.9. MgB2 nin kristal yapisi
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MgB: grafitin yapisina benzer bir sekilde B-B arasinda giiglii bir anizotropi sergiler. Bor
diizlemleri arasindaki mesafe, bor diizlemi igindeki B-B mesafesinden daha uzundur.
Kristal parametreleri, a=3,086 A ve ¢=3,524 A olarak bulunmustur. Ayrica bor atomlari
arasindaki mesafe 0,178 nm ve magnezyum atomlar1 arasindaki mesafe 0,3086 nm
civarindadir. Bag uzunlugu degerleri Mg-B bagi i¢in 0,2517 nm, Mg-Mg bag: i¢in 0,3086
nm ve B-B bagi i¢in 0,1779 nm olarak bulunmustur [26].

MgB: bilesigini olusturan magnezyum ve bor elementinin bazi fiziksel 6zelliklerini
incelemek amaci ile Cizelge 2.2.°de bor ve magnezyum elementlerinin bazi fiziksel

ozellikleri verilmistir.

Cizelge 2.2. Bor ve magnezyumun bazi fiziksel 6zellikleri

Fiziksel Ozellik Bor Magnezyum
Atom Numarasi 5) 12
Atom Agirlig 10,81 g/mol 24,31 g/mol
Erime Noktasi 2200 °C 650 °C
Kaynama Noktas1 2250 °C 1090 °C
Atomik Cap1 90 pm 150 pm
Isil Iletkenlik 27,40 W/(m.K) 156 W/(m.K)
Yogunluk 2,08 g/cm?® 1,74 g/cm3
Buharlasma Isis1 508 kJ/mol 128 kJ/mol

MgB2’nin yogunlugunun diisiik olmas1 magnezyum ve borun diisiik yogunluguna bagh
oldugu Cizelge 2.2.’de gorulmektedir. MgB> olusumunun basladigi sicaklik olan ortalama

600 °C, magnezyumun erime noktasina yakin bir degerdedir.

2.3.3. MgB2’nin Izotop Etkisi

Izotopik kiitlenin siiperiletkenlikte kritik gecis sicakligi iizerinde ciddi bir etkisi
bulunmaktadir. Atomik kiitleye bagli kritik gegis sicakligi iliskisi Denklem 2.14. ile

gosterilmektedir.

M®T, = sabit (2.14))
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Burada o izotop katsayisi, M atomik kiitledir. Bu denklem deneysel sonuglarla da
uyumludur. Cizelge 2.3. o’ nin maddeden maddeye gozlenen degerlerini vermektedir [27].
Bu ¢izelgedeki degerler incelendiginde izotop katsayisinin maddeden maddeye degisiklik

gosterdigi anlasilmaktadir.

Cizelge 2.3. o’ nin maddeden maddeye gozlenen degerleri

Madde o Madde o

Zn 0,45+0,05 Os 0,15+0,05
Cd 0,32+0,07 Mo 0,33

Sn 0,47+0,02 NbsSn 0,08+0,02
Hg 0,50+0,03 Zr 0,00+0,05
Pb 0,49+0,02 Ru 0,00+0,05
Mg 0,02 B 0,30

Magnezyumun izotop etki sabiti degerinin, borun izotop etki sabiti degerinden diistik bir
degerde olmasi, MgB: icin kritik gecis sicakligi lizerinde, magnezyum atomlarinin bor
atomlar1 kadar etkili olmamasi sonucunu dogurmustur. Oyle ki bu degerler bor igin

ag=0,30 ve magnezyum i¢in ise oamg=0,02 degerindedir [28].

2.3.4. MgB2’nin esuyum uzunlugu

Diisiik diizeyde de olsa diizlemsel yonelime bagh olarak fiziksel 6zelliklerinde degisiklik
gorilen malzemelerin fiziksel 6zelliklerini belirlemede tiim diizlemlerinin biliniyor olmasi
gerekmektedir. Nitekim MgB2’nin zayif bir anizotropik 6zellik sergiledigi [29] bilinse de
hem ab hem de c dizlemi boyunca MgB>’ye ait Ol¢iimler yapilmaktadir. Bu durum,
esuyum uzunlugu gibi siiperiletkenlik i¢in 6nemli bir parametrenin hem ab hem de ¢

diizleminde hesaplanmasini zorunlu kilmaktadir.

MgB: esuyum uzunlugu degerleri, ab dizleminde 37-128 A, ¢ diizleminde ise 16-50 A
arasinda degerler almaktadir [30]. Uretim tekniklerinin ve malzemenin ne olarak
tretildiginin, katkilama yapilip yapilmadiginin ve daha bir¢cok faktérin esuyum

uzunlugunu etkiledigi bilinmektedir.
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2.3.5. MgB2’de anizotropi

Anizotropi kavrami mekanik, elektrik, manyetik, optik gibi bir takim fiziksel ¢zelliklerin
malzeme igerisinde degisiminin yonelime bagliligin1 vurgulamaktadir. Denklem 2.15.

MgB: i¢in anizotropi degerinin hesaplanmasinda kullanilan formiilii vermektedir.

_ Hca/ab
Y= e (215)

Yapilan ¢alismalar anizotropik deger olan y’nin MgB2’nin uretim teknikleri ve elde edilen
iriiniin y1g1n, tel veya farkli bir formda olmasina bagl olarak degistigini gostermektedir

[31-37].

2.4. Dielektrikler

Bir malzemede elektriksel iletkenlik, serbest elektronlarin varlig: ile iliskilidir. Elektriksel
iletkenligi saglayan serbest elektronlar bir malzemede yeterince bulunmuyorsa, malzeme
dielektrik dzelliktedir. Serbest elektronlarin yeterince bulunmamasi, malzemeleri guclu bir
elektriksel dirence sahip héle getirir. Bir dielektrik malzemeye elektrik alan uygulanirsa,
malzeme igerisinde bulunan pozitif ve negatif yiikler zit yonlii olacak sekilde farkli
kutuplara cekilirler. Bu sayede malzeme icerisinde bir kutuplanma meydana gelir.
Kutuplanmanin neticesinde dipol momentleri olusur. Bir kisim dielektrik malzemelerde
elektrik alanin kalkmasi ile kutuplanmada kalkarken, bir kistm malzemelerde ise elektrik
alana bagli olmayan kalict kutuplanmalar gdzlenebilmektedir. Olusan dipol momentleri
malzemenin yiizeyinde elektriksel yik indiiklemesine firsat tamidigi igin, dielektrik

malzemeler kondansat6r yapimina uyumluluk sergilerler.

2.4.1. Dielektrik kutuplanma

Dielektrik malzemeye bir dis elektrik alan uygulandiginda, malzemenin icindeki
molekdller, uygulanan alanin yoniinde dipol momenti kazanirlar. Sekil 2.10. Elektrik
alansiz ve uygulanan bir dis elektrik alan altinda dielektrik malzemenin vermis oldugu

kutuplanma tepkisini temsil etmektedir.
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Elektrilzs alan olmadan dielekitrilc Elektrilkk alan uygulandigmda
malzemede polar molekiiller dielektrili malzemede polar
molelkiiller

Sekil 2.10. Dielektrik malzemede elektrik alansiz ve elektrik alan uygulamali polar
molekdl tepkileri

Sekil 2.10. incelendiginde goriilmektedir ki; malzeme igindeki yiikler, elektrik alan altinda
z1t kutuplarina ¢ekilmektedir. Iki plaka diisiiniildiigiinde yiikler esit miktarda dagilacak
sekilde art1 ve eksi bolgelere birikecek ve malzeme igini elektriksel agidan noétr hale
getirecektir. Bu durumda polarize olmus dielektrige bir iletken degdirilse dahi yiiklerde bir
iletim meydana gelmeyecektir. Bu durumda olan yiiklere bagl yiikler denilir ki bu durum
dielektrik malzemenin kutuplanmasinin dogal bir sonucudur.

Kutuplanma dielektrik malzemelerde asagida siralandigr gibi farkli mekanizmalarla

meydana gelmektedir.

a) Elektronik kutuplanma,
b) Atomik kutuplanma,
c) Yonelimli kutuplanma,

d) Araylizey (uzay) yiik kutuplanmasi.

Dielektrik malzemede her bir kutuplanma mekanizmasinin toplami, toplam kutuplanma

olarak ifade edilir ve a ile temsil edilir.

Elektronik kutuplanmada elektronlarin yon degisimi etkilidir. Negatif yilke sahip
elektronlar kayarak yapisal simetrinin bozulmasina sebep olur fakat bu durum kalici
degildir. Elektronik kutuplanma tiim malzemelerde ortalama 10 Hz gibi yiiksek frekans
degerlerinde goriilebilmektedir. Atomik veya diger ad1 ile iyonik kutuplanmadan sorumlu
yapilar iyonlardir. Dis elektrik alana maruz kalan malzemede art1 ve eksi yiiklii iyonlar zit

yonlii birbirlerinden uzaklasir ve bag yapisinda bir miktar stres meydana getirir.
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Bag yapisinda olusan bu stres iyonlarin birbirinden uzaklagmasimin sonucudur ve bu
durumda malzemede kutuplanma olusur. Atomik kutuplanma yaklasik olarak 10*2-10%° Hz
araliginda ger¢eklesmektedir. Yonelimli kutuplanma kalic1 dipoller sayesinde gergeklesir.
Yonelimli kutuplanmaya yatkin malzemelerde dis bir tetikleyici elektrik alan olmasa dahi
rastgele siralanmig  kalici  dipoller vardir. Bu tarz malzemelere elektrik alan
uygulandiginda, kalict dipoller uygulanan elektrik alan yoniinde rotasyon hareketi yaparak
dipol momente sahip olurlar ve bu sayede de kutuplanma olusur. Yonelimli kutuplanma
yaklasik olarak 103-10° Hz degerlerinde gozlenmektedir. Arayiiz diger bir ad1 ile uzay yiik
kutuplanmasinda elektronlar, desikler veya iyonlar gibi yiik tasiyicilar sorumludur.
Malzeme iizerine diisiik frekansl bir elektrik alan uygulandiginda, yiik tasiyicilar malzeme
icinde olmalar1 gereken yeri degistirerek farkli yerlere tasinirlar. Malzemenin arayiiziinde
yiik tasiyicilar yogun olarak birikerek kutuplanmay1 gergeklestirirler. Yiik tasiyicilarin
biriktikleri yerler arayiizler oldugundan, bu kutuplanma tiirii arayiiz kutuplanmasi olarak
bilinmektedir.

2.4.2. Dielektrik karakteristikler

Dielektrik karakteristikler malzemenin birtakim fiziksel Ozellikleri hakkinda bizlere
aciklayict bilgiler sunmaktadir. Denklem 2.16. kompleks dielektrik fonksiyonunu

vermektedir.

€ =€ —je" (2.16.)

Burada €’ gercek, € sanal kisimdir ve sirasi ile dielektrik sabiti ve dielektrik kayip olarak
da adlandirilir. Dielektrik fonksiyon, gercek (g") ve sanal (¢'") kisimlar, kirilma indisi (n) ve

soniim katsayisi (k) degerleri ile nitelendirilir.

Kompleks dielektrik fonksiyonunu olusturan gergek ve sanal kisimlar frekansa bagli olarak

degisim gostermektedir ve Sekil 2.11. bu degisimi géstermektedir [38].
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Sekil 2.11. Kompleks dielektrik sabitinin gercel (¢') ve sanal (") bilesenlerinin frekans
bagl degisimi

Dielektrik karakterlerden bir digeri ise kayip faktorii, bir bagka adiyla kayip tanjantidir. Bu
kavram bir takim nedenlerden 6tiirli elektromanyetik enerjinin 1s1 enerjisine doniisiimiiniin

bir lgtstdur. Denklem 2.17. kayip tanjant1 ifade etmektedir.

tané = < 2.17)

€

Dielektrik  karakteristiklerin ~ bilinmesi  malzemenin  elektriksel  6zelliklerinin
aciklanmasinda olduk¢a Onemlidir. Dielektrik karakterizasyon deneysel 6lctmlerle

yapilabildigi gibi yar1 deneysel yar1 teorik olarak ta yapilabilmektedir.

2.5. Literatur ozeti

MgB: bilesiginin birgok olumlu yonlerinden dolayi, bu bilesige ait galismalar1 kapsayan

literatur orneklerine siklikla rastlanmaktadir.

Kumakura ve arkadaslar yliksek performansli MgB; tel 6zelliklerini gelistirmeye yonelik
yaptiklar1 bir ¢alismada, bor tozlarina karbon kaplayarak magnezyum diflizyon metodu ile
MgB: tel iiretmislerdir. 10 T ve 4,2 K degerlerinde, kritik akim yogunlugunu 1,3x10°
A/cm?, 20 K ve 5 T altinda ise kritik akim yogunlugunu 7,6x10* A/cm? olarak bulmuslardir
[39].



27

Yanwei PIT (Powder in Tube) metodu ile MgB; tel ve serit iiretmistir. 80 saat boyunca
oguitiilmiis karbon atomlarini katkilayarak elde ettigi numunede 4,2 K, 10 T’da kritik akim
yogunlugunu 4,3x10* Alem?, 4,2 K, 14 T’da ise kritik akim yogunlugunu 10* A/cm?
olarak 6lgmiistiir [40].

Patel ve arkadaslart MgB2’nin pratik uygulamalara yonelik tasarimlart hakkinda bir
calismalarinda farkli kimyasal katkilamalarla numunelerin fiziksel birtakim 6zelliklerine
bakmiglardir. En 1yi sonuglarin malik asit katkili numunelerde saptandigi rapor edilmistir.
Bu numunede 4,2 K ve 10 T degerinde kritik akim yogunlugu 4x10* A/cm? olarak
bulmuslardir [41].

Jiang ve arkadaslar1 bor tozlarinin saflastirilmasinin MgB2 nin tanecikler arasi baglantisina
etkisini aragtirdiklar1 bir ¢alismada, safsizlik olarak olusan MgO fazlarinin akim bariyeri
olarak yapida negatif bir etki olusturdugu bunun yapiy1 safsizlastirilarak onii alinabilecegi

rapor edilmistir [42].

Egilmez ve arkadaglar1 2006’da yaptiklar1 bir ¢calismada MgB2/Mg bilesiginin elektriksel
ve mekaniksel 0zelliklerini incelemislerdir. Magnezyum yiizde 0, 5, 10, 15 ve 20 oraninda
yapiya dahil edilip homojen karistirilip tabletler héline getirilerek analizler yapilmistir.
Sonu¢ olarak metal matrix metodunun MgB: iretimi igin uygun bir metot oldugu,
magnezyumun akis ile MgB2 bosluklarina doldugunu ve yogunlugu arttirdigi, katki
oraninin artmasinin, kritik sicaklik degeri ve normal hal fiziksel 6zelliklerinin iyilestigi

saptanmustir [43].

Vitali, bir caligmasinda yigin haldeki MgB. numunesinin mekanik ve stperiletkenlik
Ozelliklerini incelemistir. Belli stokiyometrik oranlar ile karigtirilan Mg ve B tozlarimni,
sicak izostatik presleme yontemi ile yiiksek argon gazi altinda 196 MPa basing
kullanilarak, 10 saat boyunca 700 °C’de firinlayarak MgB iiretmistir. Sonug olarak sicak
izostatik presleme yontemi ile elde edilen MgB2‘nin yiiksek yogunluklu olmasi, mekanik
acidan saglamligi, yiiksek elastik modiil degeri ve alimiina ile kiyaslanabilir bir kirilma
tokluguna sahip olmasi gibi bazi 6zellikler kazanmasindan dolayi, sicak izostatik presleme

yoénteminin MgB: iiretimi i¢in uygun yontem oldugu disiiniilmiistiir [44].
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Ferromanyetik 0zellikteki FesO4 bilesiginin nano pargaciklarinin, MgB2’ye katkilanmasi ile
MgB2 nin fiziksel 6zelliklerindeki degisimin incelendigi bir ¢alismada, bu katki sayesinde

MgB2’nin mevcut kritik akim yogunlugunda ciddi artisin gbzlendigi rapor edilmistir [45].

CuFe204 nano parcaciklarinin MgBz2’ye eklenerek mevcut fiziksel 6zelliklerin nasil
degistigini belirlemeye calisilan bir ¢alismada, Fe kilif i¢inde MgB>’ye CuFe;O4 farkl
oranlarda eklenerek MgB: tel elde edilmistir. Yapilan 6lgtimler sonucunda, CuFe204 nano
parcaciklarinin katkilanmasinin, MgB2 nin hem manyetik hem de ge¢is 6zellikleri {izerinde

ciddi bir bozulma olusturdugu rapor edilmistir [46].

Cheng ve arkadaslart MgB2xCx (x=0%, 5%, 8%, 10%) bilesimine sahip elmas nano
parcaciklarinin  katkisimi arastirmiglardir. Kritik sicaklik degeri, katkilama miktariyla
azalmig fakat Hir ve Jo degerleri artmistir. Bu sonucun gozlenmesi elmas nano
parcaciklarinin bu bilesiklerde aki tuzaklama 6zelliklerinin artmasindan kaynaklandiginm
ifade etmislerdir. Mikro yapisal analizlerde, elmas katkilanmis MgB: siiperiletkeninin siki
paketli MgB2 nano tanecikler (=50-100 nm) ve tanecikler igerisinde diizgiin bir sekilde
dagilmis elmas nano pargaciklarinin (=10-20 nm) varligin1 gosterdigini ifade etmislerdir

[47].

Soltanian ve arkadaslari, MgB,.xCx (x=0, 0,05, 0,1, 0,2, 0,3 ve 0,4) sistemini hazirlayarak
aki tuzaklama, Orgii parametreleri, kritik sicaklik ve kritik akim yogunluk o6zellikleri
incelenmistir. Karbon iyonunun ortalama boyutunun (0,077 nm) bor iyonundan (0,082 nm)
daha kiiglik olmasi nedeniyle a parametresinde bir diisiis gézlenmis ancak c¢ ekseninde
degisim gozlenmemistir. 5, 10, 20 K sicaklik degerindeki x=0,4 Ornegi hari¢ diger
orneklerde katkisiz MgB2 6rneginin kritik akim degerinin {istiinde bir degere sahip oldugu
bulunmugtur. Karbon katkisi kritik sicakligi diisiirmiis ve Tc¢ degerindeki diisiis az olup
x=0,4 i¢in 2,7 K olarak bulunmugstur. Ayrica karbon yapida magnezyum ile nano boyutta
Mg2Cs ve M@gB2C, fazlarini olusturmustur. Sonug¢ olarak nano boyutta katkilamanin
yiiksek alanlarda aki tuzaklama oOzelliklerinin artisindan sorumlu oldugu belirlenmistir

[48].

S. Ueda ve grubu Mgi-2xB2(Na2COz)x (x=0-0,1) sistemini incelemislerdir. Karbon kaynagi
olarak sodyum karbonat kullanilmis. Na,COs miktar1 x=0,055 katki degerine kadar Jc

degerini artirmis, asir1 katkiyla birlikte azalmistir.
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Katkilamayla birlikte Tc’de diisiis gézlenmistir. Kiiglik MgO pargaciklari ve karbon iceren
lokal bolgeler Mg(B,C). tuzaklama merkezleri gibi davranip aki ¢ivileme (Flux Pinning)
kuvvetini artirmig, buna bagli olarak da kritik akim yogunlugu degerinde artis
gozlenmistir. x=0,055 6rnegi i¢in T¢ degeri azalmis (37,6 K) fakat 20 K de, 6 T manyetik
alanda en yiiksek kritik akim yogunluguna sahip oldugu belirlenmistir (Jc=3,8x10° A/cm?)
[49].

Bir baska c¢alismada Ye ve arkadaslar tarafindan karbon ihtiva eden koronen (C2sH12) ile
Pavezyum firmasi tarafindan tiretilen nano bor tozlar1 kullanilmistir. Bor tozlar1 kaplanarak
MgB: sistemi ile demir kilifli tel PIT ( Powder in tube) ve IMD (Internal Mg diffusion)
metotlar1 kullanilarak tretilmistir. Karbon kaynagi olarak kullanilan Ca4Hi2, MgB2/Fe
telindeki kritik akim yogunlugunu arttirmistir. Farkli oranlardaki karbon, PIT metodu ile
uretilen MgB: teli igine katkilanmis, 4,2 K de ve 8-10 T manyetik alan arasinda, en yuksek
kritik akim yogunlugunun %10 C katkisinda oldugunu belirlemislerdir. IMD metodu ile
uretilen MgB2/Fe teli igin, yine farkli oranlarda karbon katkis1 yapilmis, 4,2 K de ve 10-12
T manyetik alan arasinda kritik akim yogunluk degerleri incelendiginde %5 karbon

katkisinin en yiiksek degeri verdigini gostermislerdir [50].

Kim ve arkadaslar1 yapmis olduklar1 bir ¢alismada, ¢ok duvarli karbon nanotiip katkisinin
MgB: siiperiletkeninin kristal yapisi, 6rgii parametresi, kritik akim yogunlugu ve kritik
gecis sicaklik degerleri lizerindeki etkilerini incelemislerdir. Bu ¢alismada Mg %99, B %
99 ve c¢ok duvarli karbon nanotiip % 95 saflik oraninda se¢ilmistir. MgB2xCx bilesiginde
x=0,2 belirlenmistir. Yontem olarak in-sitii ve PIT yontemi uygulanan bu ¢aligmada kilif
materyal olarak Fe secilmistir. Hazirlanan Fe kilif igerisindeki numuneler 900 °C sicaklik
altinda 30 dakika boyunca argon gazi altinda firinlanmistir. Referans olmasi agisindan,
ayni kosullarda katkisiz bir numune de hazirlanilmistir. Elde edilen numunelerin X-151m1
kirinimi analizi sonuglarinda (1 0 0), (1 0 1), (0 0 2), (1 1 0) diizlemlerine karsilik gelen
FWHM degerleri katkisiz numune i¢in sirasi ile, 0,3080, 0,3920, 0,4280, 0,4280 ¢ok
duvarl karbon nanotiip katkili numune i¢inse siras1 ile 0,4000, 0,5100, 0,4280, 0,05520
olarak bulunmus ve bu genisleme durumu karbon katkisindan dogan 6rgii bozukluklarina
baglanmistir. Tc degeri katkisiz numunede ortalama 38,1 K, katkili numunede ise 35,4 K
olarak bulunmus ve bu diisiiste karbon oranina baglanmistir. Karbonun bora tutunmasina

bagli olarak esuyum uzunlugunda azalma ve Jc degerinde karbon katkis1 ile artma
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saptanmugtir. Orgii parametrelerinden ‘a’ degerinde azalma gériiliirken ‘c’ degerinde ise bir

degisim goriillmemistir [51].

Dou ve arkadaslari, yapmis olduklari bir ¢alismada karbon nanotiip katkisinin MgB:
siiperiletkeninin kritik akim yogunlugu {izerindeki etkilerini arastirmislardir. In-sit(i
yontemi kullandiklar1 ¢alismalarinda MgB2.xCx bilesiginde x miktarin1 0, 0,005, 0,1, 0,2,
0,3 olarak, Mg ve B safliklarin1 % 99, ¢ok duvarli karbon nanotiip boyutlar1 20-30 nm
olarak belirlenmistir. Toz karisim hazirlandiktan sonra hidrolik pres ile sikistirilan tozlar
Fe tiipe konulmustur. 700, 750, 800, 850, 900 ve 1000 °C’de argon gazi altinda firinlanarak
numuneler elde edilmistir. Elde edilen numunelerin analiz sonuglarina gore, firinlama
sicakligimin artmasi kritik sicakligi azalttigi, yiiksek alan altinda tiim numunelerde kritik
akim yogunlugu degerinin katkisiz numuneye nazaran daha yiiksek ¢iktigi, en yiksek
kritik akim yogunlugunun x=0,2 katki durumunda goriildiigli yine aki ¢ivilemesine bagh
olarak x=0,3 katki durumunda kritik akim yogunlugu en diisiik degere sahip oldugu
goriilmiistiir. Firinlanma sicakliginin artis1i genel olarak tiim numunelerde kritik akim
yogunlugunu arttirmis oldugu fakat 1000 °C’de firinlanan numunede kritik akim
yogunlugu degeri diistiigii bu durumunda karbon katkilarinin aki ¢ivileme mekanizmast

olarak isledigi sonucuna varildigi goriilmistiir [52].

Chandra ve arkadaslari, karbon nanotiip katkisi ile MgB2’nin fiziksel baz1 6zelliklerini
inceledikleri ¢alismalarinda numunelerin hazirlanmasinda klasik katihal reaksiyon yontemi
kullanmiglardir. Sprey polraysis yontemi ile elde edilen karbon nanotiipler hazir halde
aliarak katkilanmistir. Mg ve B safliklarin1 % 99, ¢ok duvarli karbon nanotiip boyutlar1 5-
20 nm olarak belirlenmistir. MgB2.xCx bilesiginde x miktarini yiizdelik olarak 0, 5, 10, 15,
25 ve 35 oraninda belirleyip, homojen karisim eldesi igin aseton igerisinde tozlar
karistirilmigtir. Karigim haldeki toz soguk presleme ile kalip haline getirilip oksitlenmeden
korumak igin Ta folyoya sarilarak argon altinda 600 ve 800 °C’de 1 saat 900 °C’de ise 2
saat boyunca saatte 100 °C 1sitma hizinda firmlanmistir. Numunelerin tamaminda en giiclii
karakteristik pikler (1 0 1) diizlemine ait oldugu goriilmiistiir. % 10 oraninda katki ile elde
edilen numunede Orgii parametreleri a=0,30581 nm c¢=0,3522 nm olarak katkisiz
numunede ise a=0,3083 nm ve ¢=0,3524 nm olarak bulunmustur. Bor atomlar1 arasina
giren karbon atomlar1 6rgili parametresindeki a degerini bir miktar azaltirken ¢ degerinde
pek bir degisiklik meydana getirmemistir. Karbon yiizdeliginin artis1 kritik sicaklik
tizerinde azaltic1 bir etki yaptig1 goriilmustiir. Kritik akim yogunlugu degeri en yiiksek 900
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9C°de firmlanan numunede goriilmiistiir. Katki yiizdeligi olarak ise en yiiksek kritik akim
yogunlugu degeri 900 °C’de firmlanan, % 10 katki oranma sahip numunede 20 K’de
yaklasik olarak 2,3x10% A/cm? olarak bulunmustur. 20 K’de % 15 ve % 25 oraninda
katkilanan numunelerde sirasi1 ile kritik akim yogunlugu degerleri 1,51x10° Alcm? ve
1,0x10° A/cm? olarak &lgiilmiistiir. Katkilanan numunelerin tamaminda bulunan kritik
akim yogunlugu degeri katkisiz numuneye oranla daha yiiksek ¢ikmistir. Oyle ki 20 K’de
katkisiz numunede kritik akim yogunlugu degeri yaklasik olarak 0,718x10% A/cm? olarak
bulunmustur [53].

Yeoh ve arkadaglari, farkli boyutlarda karbon nanotiip katkilama ile elde ettikleri
MgB2’nin baz1 fiziksel Ozelliklerini inceledikleri g¢alismalarinda, normal yontemle ve
ultrasonikasyon yontemi ile karistirilarak numuneler elde etmislerdir. Ultrasonikasyon
yonteminde kolayca buharlasabilme o6zelliginden otlirli homojen karigim eldesini
kolaylagtirmas1 adina aseton kullanilmigtir. Boyutsal farklar1 baz alinarak yapilan
isimlendirmede numuneler A, B, C ve D numunesi olarak adlandirilmistir. A, B, C, D
numunelerinin dis ¢aplar1 (nm) ve ortalama uzunluklar1 (um) sirasi ile < 8 ve 0,5-200, 8-15
ve 0,5, 200, 20-30 ve 0,5-2,00, 60-100 ve 5-15 olarak belirlenmigtir. MgB18Co2 oraninda
belirlenmistir. Karigtiritlan numune preslendikten sonra Fe tiip igerisinde argon gazi altinda
900 °C’de 30 dakika boyunca firnlanmistir. Normal yolla karistirilan ve ultrasonikasyon
yontemi ile karigtirilan numuneler kiyaslandiginda, ultrasonikasyon yontemi sonucunda
numunelerin yogunluklarinin ve kritik akim yogunlugunun arttigin1 bulmuslardir. Normal
yolla karisim ile elde edilen numunelerde birim hiicre hacminin daha biiylik oldugu
goriilmiustiir. Kritik gecis sicakligi ise tiim numunelerde katkisiz numunelere nazaran daha
disiik ¢ikmistir. Kritik akim yogunlugunun artisi ve kritik gecis sicakliginin azalmasi
karbon nanotiiplerin yap1 igerisine homojen dagilmasi ve bu durumunda karbon nanotipler

ile MgB:> arasindaki bagin giiglendirdiginin sonucu oldugu diistintlmiistiir [54].

Yeoh ve arkadaslari, farkli boyutlarda karbon nanotiip katkilamasi ile elde ettikleri
numunelerin bazi fiziksel Ozelliklerini inceledikleri ¢alismalarinda, kullandiklar1 karbon
nanotuplerin boyutsal farklar1 baz alinarak yapilan isimlendirmede numuneleri A, B, C ve
D numunesi olarak adlandirmislardir. A, B, C ve D numunelerinin dis ¢aplart (nm) ve
ortalama uzunluklar1 (um) siras1 ile < 8 ve 0,5-200, 8-15 ve 0,5, 200, 20-30 ve 0,5-2,00,
60-100 ve 5-15 olarak belirlenmistir. Magnezyum, bor ve ¢ok duvarli karbon nanotiip

tozlar, MgB18Co2 oraninda tartilip klasik katihal reaksiyon yontemi ile elde
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karistirilmistir. Elde edilen numuneler preslendikten sonra argon gazi altinda 900 °C’de 30
dakika boyunca firinlamislardir. Karbon nanotiip katkisinin kritik akim yogunlugunu
arttirdigl, orgii parametresi a degerinin numunelerin tamaminda arttigi ve bu durumun
kritik gecis sicakligini azalttifi, karbon nanotiip uzunlugunun azalmasi topaklanmalari

arttirdig1 sonuglart saptanmistir [55].

Patel ve arkadaslari, ¢ok duvarli karbon nanotiip katkisi ile elde edilen MgB> telinin
fiziksel Ozelliklerini inceledikleri ¢alismada in-sitii ve PIT yontemlerini kullanmiglardir.
MgB2.xCx bilesiginde x=0,2 olarak belirlemislerdir. Karigtirllan Mg, B ve ¢ok duvarl
karbon nanotiip tozlari, Fe kilif icerisinde 850, 900 ve 950 °C sicakliklarda argon gazi
altinda firinlanmistir. Elde edilen numunelere ait 4,2 K’de yapilan ol¢iimlerde en yiiksek
kritik akim yogunlugu degeri 900 °C’de firmlanan numunede goriiliirken bu degerin en
diisiik oldugu numune ise 950 °C’de firinlanan numune oldugu bulunmustur ve bu deger
parcacik boyutunun biiyiikliigi ile iliskilendirilmistir. Karbonun yap1 igerisinde kusurlar
olusturmasindan dolay1 katkili numunelerde kritik gegis sicakliginin katkisiz numuneye

oranla daha diisiik oldugu goriilmiistiir [56].

Yeoh ve arkadaglarinin 2007 yilinda yaptiklar1 bir ¢alismalarinda, ¢ok duvarli karbon
nanotiip ve nano karbon katkisinin MgB:2 tel ve yigin numunesi {izerinde etkilerini
incelemiglerdir. MgB2xCx bilesiginde x miktarim1 0, 0,05, 0,1, 0,2, 0,3 olacak sekilde
secmislerdir. In-sitii ve PIT yontemleri ile hazirlanan numuneler 30 dakika boyunca argon
gaz1 altinda 800 ve 900 °C’de firmlanmustir. Elde edilen numunelerin analizleri sonucunda
900 °C’de firinlanan numunede; 5 T, 5 K araliginda hem nano karbon hem de karbon
nanotiip katkisinin kritik akim yogunlugu iizerinde arttirict etki olusturdugu, x=0,3
degerinde bile bu durumun degismedigi dolayis1 ile MgB2’nin yiiksek oranda dahi karbon
katkisina uyum sagladigi, katki orani olarak karbon katkisi i¢in x=0,1 karbon nanotip
katkis1 iginse x=0,2 oraninin en uygun katki miktar1 oldugu, nano karbon katkisinin karbon
nanotiip katkisina oranla daha fazla aki ¢ivilemesi etkisi yarattigi dolayisi ile karbon
nanotiip katkili numunenin daha yiiksek kritik akim yogunlugu degerine sahip olacag,
karbonun yapi igerisine yerlesmesi sonucunda 6rgii parametresi a degerinde azaligin ortaya

¢iktig1 sonuglarina varilmistir [57].

Wei ve arkadaslari, kimyasal buhar biriktirme yontemi ile elde ettikleri karbon nanotupleri

MgB:’ye katkilayarak elde ettikleri numuneyi analiz etmislerdir. Mg:(B:C) = 1:2((1—x):x)
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(%) orani kullanilarak hazirlanan karisim tablet haline getirilip paslanmaz c¢elik kilifa
sartlarak argon gazi altinda kapali firnda 2 saat boyunca 950 °C’de sinterlenmistir.
Yapilan analiz sonuglarinda katkilamanin % 10 seviyesinde oldugu MgB>’nin 06rgl
parametresi a degerinde azaltici, ¢ degerinde ise arttirict bir etki yaptigr goriilmiistiir. Bu
durum karbon atomlarinin B-B mekanizmasina yerlesmesine baglanmistir. Yine karbon
yiizdeliginin artis1 a parametresini arttirmistir. Kritik gecis sicakligi ise katkilama oraninin

artmasi ile azalig géstermistir [58].

Yapilan ¢aligmalardan dogan ortak sonuglardan bazilari; karbon nanotiip katkisinin 6rgii
parametrelerinden a parametresini azalttigi, kritik gecis sicakligini disiirdiigii, kritik akim

yogunlugu degerini arttirdigidir.
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3. DENEYSEL YONTEMLER

3.1. Numune Hazirlama

Bu tez c¢alismasinda, numune hazirlamada siklikla kullanilan klasik katihal reaksiyon
yontemi kullanilmistir. Bu yontemin temelinde, belli oranlar ile tartilan tozlarin belli sartlar
altinda karigtillip elde edilen karigimin, onceden tayin edilmis bir sicaklik altinda
firlnlanmas1 yatmaktadir. Bu yontemde kullanilacak deney sartlari literatiirde var olan ve
en 1yl deneysel sonuglarin elde edildigi sartlar gozetilerek tayin edilmistir. Tozlar
stokiyometrik oran hesabi ile tartilmistir. Tartilan tozlar iki asamada karistirilmistir.
Homojenligi elde edebilmek adina otomatik karistiricida 3 saat karigtirilan bor ve
magnezyum tozlari, hem homojenligi elde etmek hem de ¢ok duvarli karbon nanotiip
yapilarinin zarar gormemesi adina, ¢ok duvarli karbon nanotiipler belli oranda tartilip bor
ve magnezyum tozlari ile beraber agad havan kullanilarak 30 dakika boyunca elde
karistirtlirmigtir. Karistirilan tozlar belli bir basing altinda hidrolik presle tabletler haline
getirilerek firinlanmistir. Firinlanma esnasinda, kontaminasyon ve siiblimlesme meydana
gelebilmesi ihtimaline karsin, bu durumlarin yasanmamasi adina, tabletler tantalyum

folyolara sarilarak firinlanmistir.

Bu calismada taban malzeme olarak katkisiz MgB> ve farkli oranlarda ¢ok duvarli karbon
nanotiip katkili MgB> Uretilmistir. Elde edilen numuneler i¢in magnezyum (Mg) tozu (>%
99 saflikta, Sigma-Aldrich ), amorf nano bor (B) tozu (> %95 saflikta, Sigma Aldrich) ve
cok duvarlt karbon nanotiip tozlar1 (= %90 saflikta, Sigma Aldrich) kullanildu.

Stokiyometrik oranlara bagli kalimarak 5 g bilesik elde edebilmek icin, 2,6461 g
magnezyum ve 2,3538 g bor tozlari tartildi. Tartilan tozlar, Retsch-PM 400 marka
karistiricidda  toplamda 180 dakika boyunca karistirildi. Bu karigtirma isleminde
numunelerin oldugu hazneler, 6ncelikle 5 dakika saga doniip ardindan durup 5 dakika
bekledi. Daha sonra, 5 dakika sola donlip ardindan durarak 5 dakika boyunca bekledi.
Karigtirllan magnezyum ve bor tozlart 1’er g olacak sekilde 5 kisma bolundi. Bolinen
karisim tozlari, 1 pargasi taban olarak katkisiz iiretilmek iizere, diger 4 parcasi ise GOk
duvarli karbon nanotiip eklenerek tretilmek tizere ayrildi. Karisim tozlarina sirasi ile

toplam agirliklarinin % 0, 1, 2, 3 ve 4’1 ¢ok duvarli karbon nanotiip olacak sekilde
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katkilama yapildi. Boylece taban malzeme dahil 5 farkli toz karisimi elde edildi. Katkilama

yapilan tozlar ayr1 ayr1 30 dakika boyunca elde karistirildi.

Karistirilan tozlar 2 ton/cm? basing altinda hidrolik pres ile 13 mm ¢apinda tabletler haline
getirildi. Preslenen numuneler ayr1 ayr1 kapali argon ortaminda 1 saat boyunca 650 °C’de
firmlandi. Firinlanan numuneler yeniden 6gitiiliip ayni sartlar altinda yeniden preslenip

ikinci kez firinlandi.

Numunelerin elde edilmesinin ardindan numuneler, analizler igin Struers marka kesici
cihaz ile kiguk parcalar halinde kesildi. Numunelerin XRD, SEM, R-T, M-H, J,

mikrosertlik ve dielektrik analizleri yapildi.

3.2. X-1s1m1 Kirinim Analizi

X-1ginlar1 1895 yilinda Rontgen tarafindan kesfedilmis olsa da, bu isinlarin dogast 1912
yilinda, x-1s1nlarinin kristaller tarafindan kirmima ugramasi ile anlagilmistir. X-1s1mniin
kirmmima ugramasi onun bir elektromanyetik dalga oldugunu goésterdi ve maddenin ince
yapisinin bu 1sinlar sayesinde arastirilabilecegi anlasildi. Kirinim bulgularindan 6nce x-
1s1n1, madde igerisindeki catlaklarin veya kiriklarin bulunmasi icin kullaniliyordu. Bu
maksatla maddenin bir tarafina fotograf filmi konularak diger taraftan da maddeye x-
1sinlar1 gonderiliyordu. Maddenin yogun kisimlar1 x-1sinlarii sogurup film tlizerine golge
olusturularak radyograf elde ediliyordu. Bu sayede de catlaklar veya kiriklar tespit
edilebiliyordu. Bilimsel galigsmalarin ilerlemesi ile x-1sinlar1 su an daha etkili bir bicimde

kullanilmaktadir.

Bragg vyasalarimin analiz sistemlerinde kullanilmasi ile dalga boyu bilinen x-151m1
kullanilarak kristal i¢inde diizlemlerin d mesafeleri tespit edilebilmistir. Bu, literaturde
genisce yer edinen yapir faktoridur. X-igin1 kirinim  yontemi; malzemenin 6rgu
parametreleri, kristal yapis1 ve Miller indisleri gibi 6zelliklerinin belirlenmesinde oldukca
yaygin kullanilan bir yontemdir. Bu yontem uygulama kolayligi, sonuglari verme
dogrulugu, cabuk analiz yapabilme 6zelligi gibi olumlu yanlarindan otiirii jeoloji, gevre
bilimi, kimya, fizik, biyoloji, malzeme bilimi, miithendislik gibi bir¢ok farkli sahada ¢alisan

cok sayida arastirmacinin morfolojik analizlerde ilk basvurdugu yontemlerdendir.
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Numunenin kristal yap1 tespiti, yap1 icerisindeki safsizliklarin hesaplanmasi, birim hiicre
boyutlar1 x-1s1n1 kirinim yontemi ile tespit edilir. X-1sin1 kirinim yontemi toz numune igin
genel olarak su sekilde uygulanmaktadir: Oncelikle numune, ince bir toz halinde lamel
Uzerine dokdlir ve numunenin iizerine bir kat daha lamel konularak Ol¢iim cihazina
yerlestirilir. Ardindan x- 1511 kaynagi gerekli degerlere ayarlanir. Numune etrafinda
dairesel olarak dolanan x-1s1n1 kaynagi, numuneye 1sinlar yollayarak yansiyan ve sogurulan
isinlar elde ederek bir desen olusturup Ol¢iim tamamlanir. Sekil 3.1. X-1sm1 kirmim

6lcerinin 6l¢tim alirken numune etrafinda nasil bir pozisyon aldigini gostermektedir.

X-151Nn1

tipi Dedektor

Sekil 3.1. X-1s11 kirmnim 6lgerinin sematik olarak calisma prensibi

X-1s1n1 kirinim dlgerinin birtakim 6geleri bulunmaktadir. Bunlar:
a) X-1s1m1 kaynagi,
b) Numune,
c) Optik 1510,
d) Aci olger,
e) Numune tutucu,

f) X-1sm1 detektoriidiir.

Sistemde numune ile x-1511 kaynagi arasindaki ag¢1 ©, x-151n1 kaynagi ile X-1s1m1 dedektorii
arasindaki ac1 ise 20’dir. Kirinim desenleri retilmesi i¢in © ile 20 arasinda tarama
yapilir. Bu ac1 aralifinda kaynak sabit tutulurken dedektor farkli agilarda numune etrafinda

dolanir. Analizi yapilan numunenin kristal yapist ve 6l¢iim yapmak istedigimiz siireye gore
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tarama agilar1 degiskenlik gosterebilir. Genellikle taninmayan bir numune igin tarama

aralig1 olabildigince genis tutulur.

X-151n1 kaynagi i¢in genel olarak olarak molibden, bakir, demir ve krom kullanilmaktadir.
Dedektor olarak yaygin bir sekilde orantili dedektor, sintilasyon dedektorll ve katihal
dedektorii kullanilmaktadir.

Bu tez calismasinda elde edilen numunelerde, karakteristik diizlem piklerinin olusup
olusmadig1, pikler olustu ise hangi sartlar altinda en diizgiin yapinin olustugu, numunelerin
kristal biiytikligi ve diger farkli kristografik 6zelliklerini tayin etmek maksadi ile X-151n1

kirinimi analizleri yapilmistir.

3.3. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM)

Taramal1 elektron mikroskobu (SEM), malzemelerin ylzey analizlerini yapabilmek icin
kullanilan bir cihazdir. Bu cihazda genel olarak bir elektron tabancasindan g¢ikan
elektronlarin hedef malzemeye gonderilip, hedef malzeme ile elektronlarin etkilesiminden
faydalanilir. Elektronlar hedef malzeme ile etkilesince birtakim sinyaller elde edilir ve bu
sinyaller toplanarak bir gorlintliye doniistliriiliir. Taramali elektron mikroskobunda
kullanilan elektron kaynaklari; tungsten, lanthanum, hekzaboraid ya da alan emisyonlu

elektron tabancasi olabilmektedir.

Bir taramal1 elektron mikroskobu;
a) Elektron kaynagi,
b) Elektron lensleri,
c) Ornek zemini,
d) Dedektor,

e) Ekran / veri ¢ikis cihazlar gibi ekipmanlardan meydana gelir.

SEM analizi, ¢ozme derinliginin yiiksekligi, ¢ozinirliigiin ve odaklanmanin yiiksek
olmasi, geometrik olarak diizgin olmayan cisimlerinde incelenebilmesi gibi
ozelliklerinden dolay1 siklikla tercih edilen bir morfolojik analiz yontemidir. Fakat bu
yontemde verimli sonug¢ alinabilmesi i¢in, goriintiileme islemi birden farkli noktada ve

farkli gortintli biiylitmelerinde yapilmalidir. Aksi halde tek bir noktadan tek bir buyitme
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durumunda alinan gorlintiiler, numunenin genel durumu i¢in yaniltict veriler

verebilmektedir. Sekil 3.2. Taramali elektron mikroskobunun sematik gosterimidir [59].

Elektron
Tabancas1

Elektron Demeti

Anot

+— Yogunlastirma Lensi
Ekran

Tarama Bobinleri

Geri Sacilim Elektron
Dedektérii Ry = Ikincil Elektron

Sekil 3.2. Taramal1 elektron mikroskobunun sematik gosterimi

Resim 3.1. Taramal: elektron mikroskobu
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Resim 3.1. bu tez ¢aligmasinda elde edilen numunelerin analizi i¢in kullanilan Jeol-JSM
6060 LV marka taramali elektron mikroskobudur. Bu mikroskop ile farkli biiyiitme

oranlarinda goriintiiler alinarak yap1 hakkinda morfolojik yorumlar yapilmistir.

3.4. Mikrosertlik Olguimii

Malzemelerin mekanik Ozelliklerinden olan sertlik, malzemenin digsal bir etkiye karsi
kendi yapisal biitlinligiinii bozmadan dayanabilme esigidir. Sertlik malzemenin diger
mekanik Ozellikleri ile baglantili oldugu igin, malzeme ag¢isindan oOlgtimii oldukca
onemlidir. Ornegin sertligi fazla olan bir malzemenin islenebilmesi daha giictiir, ya da baz1
malzemelerde sertligin artmasi boyca uzamayi engellemektedir. Dolayisi ile sertlik
parametresi diger bir¢ok mekanik Ozellikle baglantilidir. Malzemelerin sertlikleri,
ginimizden o6nceki dénemlerde, birbirlerine sirtllerek cizilebilir olma durumuna gére
tayin ediliyordu. Bu temel diisiince zaman igerisinde gelistirilerek giiniimiizde hem
endiistriyel alanda hem de bilimsel c¢aligmalarda siklikla bagvurulan mikrosertlik
Olctimlerine donlismiistiir. Giinlimiizde kullanilan mikrosertlik analizleri; Vickers sertligi,
Brinell sertligi, Rockwell sertligi, Knoop sertligi ve Berkovich sertligi analizleri olarak

karsimiza ¢ikmaktadir. Bu tez ¢alismasinda ise Vickers sertlik analizi kullanilmistir.

Malzeme (zerinde ciddi hasarlar olusturmamasi, basit ve diisik maliyetlerle
uygulanabilmesi, mikrosertlik 6l¢climlerinin avantajlarindandir. Mikrosertlik olcumleri
Vickers  sertlik analizi  dogrultusunda, baz1  yaklasim  modellerine  gore
degerlendirilmektedir. Bunlarin en ¢ok kullanilanlar1 agagida siralanmaistir.

a) Meyer kanununa gore sertlik 6l¢imi

b) Orantili numune direnci modeline gore sertlik analizi

c) Hays-Kendall yaklasimina goére sertlik analizi

d) Elastik/Plastik deformasyon modeline gore sertlik analizi

e) Centici kaynakli yarilma modeline gore sertlik analizi.

Bu analizlerin hangisinin daha net sonu¢ verdigini sdylemenin dogru olmadig1 farkh
kristaller {izerinde yapilan mikrosertlik ¢aligmalarinda goriilmistiir [60]. Farkli malzemeler
Uzerinde yapilan deneylerde, mikrosertligin uygulanan test yiikiine bagli oldugu
gozlenmektedir [61-67]. Sekil 3.3. mikrosertligin test yiikiine gore degisimini
gostermektedir [68].
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Ters centik boyutu etKisinin
gézlendigi balge
(n=2)

|

Centik boyutu etkisinin
gozlendigi bolge
(n=2)

MIKROSERTLIK

. Yiike badgl g Yiikten bagqimsiz
» mikrosertlik balgesi . mikrosertlik bdlgesi

CENTIK TEST ¥YUKD

Sekil 3.3. Mikrosertligin test ylikiine gore degisimi

Sekil 3.3.’den anlasilacagi gibi mikrosertlik 6lglimaine tabi tutulan malzemelere ait n degeri
2’den kicuk ise malzemede centik boyut etkisi davranisi gozlendigi, n degeri 2’den biiyiik
ise malzemede Ters centik boyut etkisi davranisinin gézlendigi goriilmektedir. Centik test
yiikiiniin belli bir degerinden sonra malzemeler yiikten bagimsiz bir mikrosertlik degerine
sahip olurlar. Centik test yiikiiniin belirli bir esik degerinden sonra, malzemelerin
mikrosertlik degerleri doyuma ulasir ve malzemelerin mikrosertlik degerleri degismez. Bu
duruma plato bolgesi denmektedir. Bu tez calismasinda, numunelerin mikrosertlik
analizleri, Resim 3.2.’de gosterilen Shimadzu HVM-2 model dijital mikrosertlik 6l¢im
cihaz1 ile yapildi. Olgiimde kullanilan ug, yiizeyleri arasinda belli bir a¢1 degeri bulunan bir
elmas piramittir. Elmas piramit u¢, numuneye belli bir kuvveti 5-30 saniye kadar
uygulayarak, numune iizerinde kare seklinde iz olusturur. izin kdsegen boyutlari analiz

islemlerinin yorumlanabilmesi i¢in kullanilir.

Resim 3.2. Mikrosertlik cihazi
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Vickers analizlerinde birtakim denklemler kullanilmaktadir.

Hv = 1854,4— (3.1
d="22 (3.2)
E = 81,9635. Hv (3.3)
vy ~ 1Y (3.4.)

3

Burada Hy Vickers sertlik degeri, d1 ve d2 numune {izerinde olusan gentici izinin kdsegen

uzunlugu, E elastik modiilii ve Y gerilme degeridir.

3.4.1. Meyer kanununa gore sertlik 6lgimu

Meyer yapmis oldugu ¢alismalarla, malzemeye uygulanan zor ile batma derinligi arasinda

bag kuran bir kanun gelistirdi.

F = Ad™ (3.5.)

Meyer 3.5. denklemi ile bu kanunu matematiksel olarak ifade etmistir. Burada nk Meyer

Ussid, A bir sabittir.

Meyer kanunu malzemenin centik boyut etkisi ya da ters centik boyut etkisi davranigi
gosterdigini saptar. Bu saptamayir Meyer issii belirler ve bu kanunda analiz sonuglarini
yorumlayabilmek icin (¢ farkli durum vardir. Bu durumlar asagida siralanmustir.

a) Meyer Ussi 2’den kugciik ise malzeme ¢entik boyut etkisi davranigini sergiler

b) Meyer Ussl 2’de biyik ise malzeme ters ¢entik boyut etkisi davranisi sergiler

C) Meyer iissii 2’ye esit ise sertlik uygulanan yiike baglh degildir yani Meyer kanunu

yerini Denklem 3.6.’da tanimlandig: sekli ile Kick kanununa birakir.

Pmax=Ch¢? (3.6.)

Ayn1 zamanda Meyer iissii aldig1 degere gére numunenin sert veya yumusak olduguna dair

fikirler de vermektedir.
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3.4.2. Orantih numune direnci modeline gore sertlik 6lcimu

Malzemelerde gorilen centik boyut etkisi davranisinin agiklanmasi igin Gong ve
arkadaglar1 ilk olarak orantili numune direnci modelini gelistirmislerdir [62]. Daha
sonralar1 Li ve Bradt tarafindan da gelistirilen bu yaklasim, ¢entik boyut etkisi agiklamada

olduk¢a basarilidir. Bu modelde mikrosertlik analizi yapilirken bir dizi denklemler

kullanilmaktadir.

F = Wpspd + A1pspd® (3.7)
F

7= Wpsr + A1psrd (3.8.)

Burada Wpsr ve Aipsr degerleri orantili numune direnci modelinin 6ngérdigi (F/d)- d
grafiginden egim bulunarak hesaplanir. Aipsr gercek mikrosertlik degeri hesaplamalarinda
kullanilmaktadir. Bu modelde yiikten bagimsiz mikrosertlik degeri Hpsr=1854,4.(A1psr)
esitligi ile bulunabilmektedir. Bu deger mikrosertligin yiikten bagimsiz oldugu kisimdan
dolay1 bir karakteristik gosterir. Belirli bir malzemenin mikrosertlik degerinden yola
cikarak H ifadesi, Meyer kanunu disindaki yaklasimlarda, birer farkli sabit olarak
karsimiza ¢ikmaktadir. Nitekim bu hesaplama ile elde edilen yiikten bagimsiz mikrosertlik
degeri, numunenin Vickers analizi ile bulunan plato bolgesi ile Ortiislip Ortiismedigine
bakilarak, kullanilan yOntemin, analizi yapilan numunenin mikrosertlik karakterini
aciklamada yeterli olup olmadig1 degerlendirilir. Analiz neticesinde elde edilen yiikten
bagimsiz mikrosertlik degeri plato bolgesi araliginda ise, kullanilan analiz yontemi analiz
edilen numunenin mikrosertlik karakterini agiklamak igin uygun, yiikkten bagimsiz
mikrosertlik degeri plato boOlgesi araliginda degilse de analiz edilen numunenin

mikrosertlik karakterini agiklamak i¢in uygun bir yontem degildir denilmektedir.

3.4.3. Hays-Kendall yaklasimina gore sertlik ol¢iimii

Herhangi bir malzeme flizerine bir kuvvet (¢cekme, basma, egme, kayma, burma gibi)
uygulandiginda, malzeme belli bir esik degerine kadar yapisimmt bozmadan
koruyabilmektedir. Fakat bu esik deger asildiktan sonra malzemede telafisi miimkiin

olmayan hasarlar olugabilmektedir [69]. Bu hasarlara plastik deformasyon denmektedir.
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Hays-Kendall yaklasiminda, bu duruma vurgu yapilarak, belli bir diren¢ esigine kadar
uygulanan kuvvetlerde malzeme (zerinde plastik deformasyon olugsmayacagini, elastik

deformasyon olusacagini ortaya koymustur.

Hays-Kendall yaklasiminda asagida belirtilen, Denklem 3.9. ve Denklem 3.10.

kullanilmaktadir.
Fetkin = F — Wyg (39)
F — Wy = Ayygd? (3.10.)

Bu yaklasimda yiikkten bagimsiz mikrosertlik degeri Hnk=1854,4.(A1hgk) esitligi
kullanilarak bulunabilir. Bu deger, Vickers yontemi ile bulunan numuneye ait plato bolgesi
araliinda olursa, incelenen numune i¢in Hays-Kendall yaklasgiminin numunenin
mikrosertlik karakterini agiklamada uygun oldugu, plato bolgesi araliginda degilse de
incelenen numune icin Hays-Kendall yaklasiminin numunenin mikrosertlik karakterini
aciklamada uygun olmadigi sonucuna varilir. Ayrica Whk degerinin pozitif ¢ikmasi,
uygulanan yikin numune Gzerinde hem plastik deformasyon hem de elastik deformasyon

olusturmak i¢in yeterli oldugu seklinde yorumlanmaktadir [70].

3.4.4. Elastik/Plastik Deformasyon modeline gére sertlik 6l¢imu

Bu mikrosertlik 6lcim modelinin temelinde, ¢entici blyiikligi ile uygulanan yikin
baglantis1 bulunmaktadir. Elastik/plastik deformasyon modeli bu baglantiyr 3.11.

Denklemi ile saglamaktadir.

F = Ay(dy, + d,)? (3.11.

Burada A, numuneye ait bir sabittir. dp ve de degerleri Elastik/plastik deformasyon
modelinin éngordiigii FY2-d, grafiginden egim bulunarak hesaplanabilir. Bu yaklasimda
numunenin elastik veya plastik deformasyonlardan hangisi veya hangilerine sahip oldugu
noktasinda bilgiler alinmaktadir. Dolayisi ile de elastik deformasyon ile dp ise plastik
deformasyon ile baglantili katsayilardir. Bu yaklasimda yiikten bagimsiz mikrosertlik
degeri Hepp =1854,4.(A>) esitligi kullanilarak bulunabilir.
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3.4.5. Centici kaynakh yarilma modeline gore sertlik 6l¢im

Centici kaynakli yarilma modeli ters ¢entik boyut etkisi davranigi gésteren numunelerin
mikrosertlik davranislarini agiklamak amaci ile Li ve arkadaslar tarafindan gelistirilmistir
[71].

Bu modelde numuneye uygulanan bir dis yiike karsi toplam numune direnci; elastik
deformasyon, plastik deformasyon, numune yariklar1 ve ara yiizeylerde u¢ ya da numune
kaymasi olarak dort ana unsura sahiptir. Bu modelde gentik yariklarinin, numune {izerinde
ters gentik boyut etkisi davranisi olusturabilecegi goriisii hakimdir. Bu yaklagimda yikten

bagimsiz mikrosertlik degeri Denklem 3.12. yardimi ile bulunur.

_ F F/3

Burada d izin ¢ap1, A1, K1 ve Koz sabitlerdir. Ki gentici sekline bagl iken, K> uygulanan
yiike bagli bir parametredir. Plastik malzemelerin ideal formunda Hy=Ki(F/d?), M=1 ve
K2(F*3/d*)=0 iken, kirilgan katilar icin Hy= Kz (F*3/d®) ve A1=0’dir. Burada d=7h olarak
alinabilir. Bu esitlikte h ¢enticinin yiizeyde olusturdugu izin derinligidir.

5

/3\ " .
Numune kirilgan ise ylikten bagimsiz sertlik degeri; H, = K (u) denklemi ile

d3

bulunabilir.

Bu modelin 6ngérdiigii yorumlar In(Hy)-In(F*3/d®) grafigi ¢izilerek yapilabilir. Cizilen
grafigin egim degerinden elde edilen m degerine gére numunenin ¢entik boyut etkisi ya da
ters gentik boyut etkisi davranisi gosterdigi saptanir. Eger m>0,6 ise numune ¢entik boyut
etkisi davranisi, m<0,6 oldugunda ise numune ters ¢entik boyut etkisi davranisi gosterir
[72].

3.5. Manyetizasyon Ol¢limi

Malzemelerin manyetik Ozellikleri ile teknolojiye uyarlanabilmeleri arasinda bir iligki
vardir. Elektrik jeneratorleri, transformatorler, elektrik motorlari, radyolar, ses sistemleri
gibi birgok alet, malzemelerin manyetik 6zelliklerinden yararlanilarak gelistirilmistir. Bu
dogrultuda malzemelerin manyetik 6zelliklerinin arastirilmasi bir¢ok calismanin konusu

olmustur.
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Stiperiletken yapilarda ise manyetik 6zellik, basli basina bir belirleyici parametredir. Bu
baglamda, siiperiletkenlik caligmalarinda yapilan analizlerin baginda manyetik analizler yer
almaktadir. Literatiir ornekleri incelendiginde olduk¢a fazla sayida manyetik ozellik

calismalarina rastlanmaktadir.

E.W. Collings ve arkadaslar1 yapmis olduklar1 bir calismada MgB»/Fe teli PIT yontemi ile

iretip manyetik 6zelliklerine bakmuglardir [73].

Bir baska ¢alismada ¢ok filamanli Bi-2223/Ag serit ve farkli kilif malzemesine sahip tek
ve ¢ok filamanli MgBo teller icin alternatif akim (AA) kaybi1 deneysel olarak dl¢iilmiis ve
teorik olarak manyetik alan serit ylizeyine dik olarak uygulandigr zaman alternatif akim
kayip hesaplanarak deneysel sonuglarla karsilastirilmistir. Sonug¢ olarak ferromanyetik
malzeme ile kaplanan numunelerin kritik akimlarinda artigin yani sira alternatif akim
kayiplarinda azalma gozlenmis, alternatif akim kaybiin manyetik alana bagimliliginda ise

sicaklik arttik¢a kaybinda dogrusal olarak arttig1 belirlenmistir [30].

Bir bagka caligmada, katkili MgB: siiperiletken yigmnlar iretilip sicaklik degisimi ve
manyetik alan degisimi altinda numunenin manyetik karakteri incelenerek akim tasima
ozelliklerine bakilmistir. Sonu¢ olarak en diisiik kritik sicaklik degeri % 5 katkili
numunede 38,07 K ve en yiiksek kritik sicaklik degeri % 0,5 katkili numunede 38,55 K
olarak belirlenmis, 5 K sicakliginda M-H 6l¢iimlerinden, en yiiksek kritik akim yogunlugu
% 0,5 katkili numunede 1x10° A/cm? oldugu bulunmustur [74].

Bir grup arastirmaci yiiksek manyetik alan altinda polikristal MgB> superiletkeninin kritik
akim yogunlugunu arastirmis, yapilan ol¢timlerle yiiksek manyetik alan altinda yiiksek
kritik akim yogunlugu elde etmek icin, paketleme faktoriiniin kaginilmaz oldugu sonucuna

varmiglardir [75].

Nagamatsu ve arkadaslari yapmis olduklar1 bir ¢alismada MgB2 numunesi igin
manyetizasyon ve diren¢ Ol¢limlerinden yola c¢ikarak bu bilesik icin kritik gecis

sicakliginin 39 K oldugunu saptamiglardir [76].

M. Mudgel ve arkadaslarinin farkli katkilama oranlar1 ile NbB2 bilesigi {izerine yapmis

olduklar ¢aligmada bu bilesigin manyetik 6l¢timlerini yapmislardir. Saf NbB: bilesiginde,


https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0921453410003801#!
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5 K degerinde negatif manyetik moment gézlenmezken bu bilesikte paramanyetik karakter
saptanmigtir. NbB22 numunesinde, artan ve azalan alan degerlerinde, az miktarda negatif
manyetik moment goériilmiis, diger tiim numunelerde ise artan bor katkist manyetik
momente zit yonde bir etki olusturmustur. M-H analizlerinde de niobyum borid bilesiginin

ikinci tip siiperiletken oldugu goriilmiistir [77].

Maddeler genel olarak;
a) Ferromanyetik,
b) Diyamanyetik,
c) Paramanyetik,

d) Antiferromanyetik

olarak, manyetik oOzellikleri agisindan gruplanmaktadirlar. Bagil manyetik gecirgenlik
katsayisi (r) 1’den kiiciik olan maddelere diyamanyetik madde, bagil manyetik gegirgenlik
katsayist (ur) 1’den biyik olan maddelere paramanyetik maddeler denir. Herhangi bir dis
alan olmaksizin kalic1 manyetik momente sahip maddeler ferromanyetik maddeler olarak
adlanir. Madde igerisinde komsu atomlarin ya da iyon ¢iftlerinin spin momentlerinin
birbirlerine zit yonde dizilmesi durumu maddelerde antiferromanyetizma olarak adlanir.
Ayni zamanda bu maddeler dipol yonelimlerine gore de birbirlerinden ayrilmaktadirlar.

Sekil 3.4.’da manyetik agidan gruplanan maddelerin dipol diizenleri gériilmektedir [78].

S T 1t 1t 1
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Ferromanyetik Ferrimanyetik

Sekil 3.4. Manyetik malzemelerin dipol duzenleri
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Bir malzemenin manyetik karakteri M-H egrilerinden saptanabilir. Burada M
manyetiklesme katsayisi; H ise malzemeye disaridan uygulanan manyetik alandir. Aym
zamanda M-H egrilerinden yola ¢ikarak yapi igerisindeki safsizlik durumlari, tanecikler

arasi baglant1 giicleri gibi 6zellikler de anlasilabilmektedir.

Bu tez c¢alismasinda, numunelere uygulanan dis manyetik alana karsi numunelerin
gostermis olduklart manyetik moment tepkileri VSM yodntemi ile M-H 6l¢timii yapilarak

saptanmustir.

VSM yontemi temelde Faraday’in aki degisimi ile bobinlerde olusturulabilecek
elektromanyetizma varligina dayanir. Sekil 3.5.’de genel bir VSM sistemi gorilmektedir
[79]. Sekilde gosterildigi gibi numune, bobinler arasinda hareket ettirilir. Osilator
doniistiiriicti yardimi ile dikey titresimleri, siniisoidal bir sinyale doniistiiriir. Numune
belirlenen bir frekans degerinde numune ¢ubuguna sabitlenir. Numune ¢ubugu yiiksek bir
manyetik alan {reten elektromiknatisin iki kutbu arasina merkezlenir. Bobinler
elektromanyetik kutuplara konulur. Bobin ve numune ¢ubugunun manyetik merkezleri
boylece ¢akisir. Numunenin bu sekilde miknatislanmasi bobinlerde bir voltaji olusturur.
Numune periyodik olarak bobinler arasinda hareket ettirilir. Olgiimler diizenegi ¢ok Kiigiik
manyetik momentlere dahi duyarli oldugundan bu periyodik hareketlerde var olan

manyetik moment degisimleri tespit edilip 6l¢timlendirme gerceklestirilir.

Bobin Numune Cubugu

Elektromagnet

\

Numune
/

Sekil 3.5. VSM sisteminin sematik gosterimi
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3.6. Kritik Akim Yogunlugu Hesabi

Kritik akim yogunlugu bir siiperiletken malzeme i¢in olduk¢a onemli bir parametredir.
Stiperiletkenlige dair yapilan birgok ¢alismada, Uretilen malzemelerin kritik akim
yogunluklarinin artirilmasina odaklanilmaktadir. Malzemeye ait kritik akim yogunlugu
degerinin artirilmasi, malzeme iizerinden tasinacak akimin miktarini da artacagi anlamina
geldigi i¢in enerji transferleri agisindan kritik akim yogunlugunun oldukca 6nemli oldugu

acikca anlasilmaktadir.

Kritik akim yogunlugu degeri tamamen deneysel yolla bulunabilecegi gibi yar1 deneysel
yolla da bulunabilmektedir. Bu tez ¢alismasinda kritik akim yogunlugu yari deneysel

yontem ile bulunmustur.

1962 yilinda Bean tarafindan bulunan ve teorik hesaplamalara olanak saglayan Bean
yontemi oldukga yaygin bir sekilde kullanilmaktadir. Bu yontemin uygulanabilmesi ic¢in
manyetizasyon egrisine ve numune boyutlarina ihtiyag duyulmaktadir. Denklem 3.13.

Bean yonteminin matematiksel formulinu gostermektedir.
AM

Burada M manyetizasyon degeri, a ve b numune boyutlaridir. AM, M-H grafiginden elde

J. = 20. (3.13)

edilen, numuneye uygulanan dis manyetik alana karsi numunenin vermis oldugu manyetik
tepkinin pozitif ve negatif bolge bandindaki farkidir [AM=(M")-(M") ]. Numune boyutu
olan a ve b degerleri cm cinsindendir. Boyutlar uygulanan alana dik ve alinan boyutlardan
a, b’ye nazaran daha kiiglik olmalidir. Sayet b degeri a degerinden kii¢iik olursa Denklem

3.14. kullanilmaktadir.

(3.14.)

3.7. Sicakliga Bagh Elektriksel Diren¢ Ol¢iimii

Stiperiletkenlik calismalarinda olduk¢a dnemli ve siiperiletkenligin varliginin bir gostergesi
olan Ol¢lim yontemlerinin basinda elektriksel direng dlgiimleri gelmektedir. Bu yontemde

belli bir manyetik alan altinda sogutulan malzemenin kritik gecis sicakligi degerlerinde
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elektriksel direncinin sifira inmesi beklenir. Bu beklenti karsilaninca malzemenin
siiperiletken olarak iretildigi sonucu ortaya c¢ikar. Bu sonu¢ elde edildikten sonra
siiperiletkenlige has diger Olciimlere devam edilebilir. Ornegin kritik gecis sicaklig
bolgesinde elektriksel direng eger sifira iniyorsa kritik akim yogunlugu hesabina veya dis
manyetik alan altinda manyetizasyon tepkilerinin 6l¢iimiine gegilebilir. Sekil 3.6. herhangi

bir superiletkende gorulmesi beklenen genel direng-sicaklik grafigini temsil etmektedir.

Direnc

0K T. Sicakhk

Sekil 3.6. Herhangi bir stiperiletkene ait direng-sicaklik grafigi

Sekil 3.6. incelendiginde azalan sicaklik yoniinde okunan grafik igin, sicaklik kritik
sicaklik degerine ulasinca elektriksel direncin kayboldugu gorulmektedir. Burada
elektriksel direncin sifira inmesi bir anda olmamaktadir. Grafik iizerinde isaretlenen A ve
B noktalar1 elektriksel direncin kayboldugu degere ulasim basamaklaridir. A noktasi
Tcoastange B noktast ise Tc™' olarak adlandirilmaktadir yani A noktasi gegisin basladigi B
noktasi ise gecisin bittigi yerdir. Bu iki noktasi aras1 fark ise ATc olarak tanimlanir. ATc ne
kadar az ise gecis o denli kolay olmus denilebilmektedir. Bu durum siiperiletken
malzemeler icin olumlu bir O6zelliktir. Resim 3.3. bu tez calismasi ile elde edilen
numunenin, sicakliga bagl elektriksel diren¢ 6lgimi igin giimiis ile kontaklanmig halini

gostermektedir.



Resim 3.4. Sogutucu liniteli direng 6l¢lim cihazi
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3.8. Dielektrik Olguim Yo6ntemi
Bu tez c¢alismasinda elde edilen numunelerin frekansa bagli dielektrik kapasitelerinin

Olgiilmesi amaci1 ile oda sicakliginda, farkli bias voltajlarinda dielektrik 6lgimleri Resim

3.5.°te gosterilen, LCR Meter ST 2826 cihazi ile yapilmustir.

Resim 3.5. LCR Meter ST 2826 cihazi

LCR metrenin kelvin probe (dort tel kontak) olarak adlandirilan baglanti ekipmani
kullanilarak 13 mm ¢apinda ve 1 mm et kalinliginda yiizeyi piiriizsiiz bakir tablet seklinde
elektrotlar arasina numuneler yerlestirilmistir. Osilasyon sinyali 50 mVrms uygulanarak

LCR {izerinden frekansa bagli kapasitans 6l¢iimleri yapilmistir.
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4. DENEYSEL BULGULAR VE DEGERLENDIRME

4.1. Numunelerin Hazirlanmasi

Bu béliimde numunelerin hazirlanmasi, analiz parametreleri ve analiz sonuclarindan elde
edilen grafik ve cizelgelere yer verilerek numunelere ait analizler sonucu elde edilen
veriler tartisilmistir. Bu tez calismasinda yapilan deneyler asagida gosterilen sira

gozetilerek gerceklestirilmistir.

1) Numunelerin hazirlanmast

2) Bor, magnezyum ve ¢ok duvarli karbon nanotlip tozlarinin tartimi ve tartilan
tozlarin karistirilmasi

3) Karistirilan tozlarin tablet haline doniistiiriilmesi

4) Elde edilen tabletlerin firinlanmasi

5) Numunelerin analizler i¢in hazirlanmasi

6) Numunelerin analizlerinin yapilmasi

Bu tez calismasinda elde edilen numuneler 5 farkli kodla isimlendirilmistir. Herhangi bir
katki olmaksizin iiretilen MgBy i¢in 0 numunesi, % 1, 2, 3 ve 4 oraninda ¢ok duvarli
karbon nanotiip katkili numuneler icin ise siras1 ile 1, 2, 3 ve 4 numunesi isimleri
verilmistir. Literatir 6rneklerinde MgB> deneyleri genelde MgBz’de yapi bozukluklari
olusmamas1 i¢in ¢ok yiiksek firinlama sicakliklarinda yapilmadigi gibi MgB2 fazinin
olusturulabilmesi i¢in de ¢ok diigiik sicakliklarda yapilmamaktadir. Nitekim saf MgB:
oksijensiz ortamda 700 °C ile 1400 °C araliginda sentezlenebilmektedir [80-81]. Dural ve
arkadaslari, yiiksek enerjili balonlar ve karbon kaynaklar1 kullanarak elde ettikleri MgB»
bilesiginin o6zelliklerini inceledikleri calismalarinda, reaksiyon sicakligmi 1000 °C
secmiglerdir [82]. Ansari nano Fe katkili MgB2’nin ac-duyarlilik 6l¢iimleri ile dinamik
davranisini inceledigi calismasinda reaksiyon sicakligini 800 °C se¢mistir [83]. Tolendiuly,
2017 yilinda yaptigi yiiksek argon gazi basinci altinda MgB, sentezleme ve analiz
calismasinda reaksiyon sicakhigini 650 °C ile 1100 °C arasinda belirlemistir [84].
Paranthaman karbon katkisinin MgB> slperiletkeninin fiziksel o6zellikleri (zerindeki
etkilerini arastirdig1 calismasinda reaksiyon sicakligini 890 °C olarak belirlemistir [85].

Tampieri ve arkadaslari, sicak presleme ile iiretilen MgB2’nin firinlama siirecinden nasil

etkilendigini inceledigi ¢aligmalarinda, sicaklik parametresini 1070 °C ile 1190 °C
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araliginda belirleyerek ticari MgB2’ler iizerinde arastirma yapmustir [86]. in sitii yontemi
ile Uretilen MgB2’de olusacak gozeneklerin incelendigi bir calismada Kim ve arkadaslari
MgB: sentezini 600 °C ile 900 °C araliginda yapmuslardir [87]. 2009 yilinda, in sitii
yontemi ile elde edilen MgB: numunelerindeki gézenek sekillerinin incelendigi ¢alismada
Yi ve arkadaslar1 MgB2’yi 600 °C ile 1000 °C araliginda iiretmislerdir [88]. Yiiksek
manyetik alan altinda, dogal bir karbon kaynagi olan sekerin MgB2’ye eklenmesi ile
mevcut fiziksel 6zelliklerinin degisiminin incelendigi bir ¢calismada, sentez sicakligr 700
C ve 900 °C olarak belirlenmistir [89]. Yeoh ve arkadaslar ultrasonikasyon ve dogrudan
karbon nanotiip eklenmesinin aki tuzaklamasi {izerindeki etkilerini arastirdiklari
calismalarinda, inceledikleri tim MgB, numunelerini 900 °C’de sentezlemislerdir [90].
Literatiirdeki 6rnekler ile karsilastirildiginda, bu tez ¢alismasi icin belirlenen 650 °C’lik
firinlama sicakliginin MgB> olusumu i¢in uygun bir sicaklik oldugu agikca goriilmektedir.
Katki maddesi olarak ¢ok duvarli karbon nanotiipin MgB2’nin fiziksel 6zellikleri

iyilestirmesi agisindan ideal bir tercih oldugu diistiniilmektedir.

4.1.1. Bor, magnezyum ve karbon nanotiiplerin tartimi ve tartilan tozlarin

karistirilmasi

Bu tez ¢aligmasi i¢in amorf bor, magnezyum ve ¢ok duvarli karbon nanotiip kullanilmistir.
Calisma kapsaminda 5 farkli numune hazirlandi ve numunelerden biri yalnizca amorf bor
ve magnezyum ile Uretilip taban numune olarak kullanildi. Diger 4 numune ise toplam
agirliklarinin sirast ile % 1, 2, 3 ve 4’1 ¢cok duvarli karbon nanotiip olacak sekilde elde
edildi. Belirlenen tozlardan 5 g bilesik olusturmak igin su stokiyometrik hesap kullanildi:
Mg+2B—MgB> genel denkleminden yararlanarak magnezyumun ve borun atom
agirliklarini kullanip hesaplamalar yapildi. Mg atom agirligr 24,305 g, B atom agirligi
10,81 g. Bu degerlerle 5 g bilesik i¢in kullanacak miktar hesaplanabilir.

Mg +2B—MgB:

(24,305)+2.(10,81)=45,925 g toplam bilesik varsa 5 g i¢in orant1 kurulabilir.

45,925 g bilesikte 24,305 g Mg varsa
5 g bilesikte 2,6461 g Mg vardir
45,925 g bilesikte 21,62 g B varsa

5 g bilesikte 2,3538 g B vardir

O hélde 5 g bilesikte 2,6461 g Mg ve 2,3538 g B vardir.
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Karistirma islemi otomatik karistirict ve agat havanda elle karigtirma olmak {izere iki
asamada gerceklesmistir. Oncelikle 5 g karisim icin Mg ve B tozlar1 otomatik karistiricida
karistirildiktan sonra, 1’er g olacak sekilde tartilip 1 g katkisiz, kalan 4 adet 1’er g ise ¢ok

duvarli karbon nanotiip katkili olarak elle agat havanda karistirllmistir. Resim 4.1. tartim

icin kullanilan hassas terazi gostermektedir.

Resim 4.1. Hassas terazi

Toplamda 5 g olacak sekilde tartilan magnezyum ve bor Resim 4.2.’de goOsterilen Retsch

PM 400 marka otomatik karistirici cihazi ile 3 saat boyunca karistirilmistir.

*
et =t
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Resim 4.2. Otomatik karistiric
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Bu cihaz iki adet haznenin es zamanli ve dengeli bir bi¢imde donmesi ile karistirma
islemini gerceklestirir. Haznenin birisine karisacak tozlar ve karigima yardimci olacak agat
bilyeler, diger hazneye ise 1/10 agirlik oraninda agat bilye konuldu. Cihaz calisirken her
iki haznede es zamanli dondii. Burada donme hiz1 111 rpm olarak belirlendi. Karigtirma
esnasinda hem ¢ok hizli donme sonucu olusacak 1s1 ile karistirilan tozlara zarar vermemesi
adia hem de toz karisimda gerekli homojenlik saglanmasi adina, hazneler 5 dakika saga
doniip 5 dakika durduruldu, ardindan 5 dakika sola doniip 5 dakika durduruldu. Toplamda
3 saat karistiricida islem gordiikten sonra tozlar alinip 5 farkli saklama kabina 1’er g olarak

ayrild.

0 numunesine herhangi bir katki yapilmadi. Toplam agirligit 1 g olan 1 numunesine,
numunenin toplam agirliginin % 1’i kadar ¢ok duvarli karbon nanotiip eklendi ve 0,01 g
cok duvarli karbon nanotiip ile 1 g magnezyum bor karisimi Resim 4.3.’te gosterildigi gibi
agat havanda elle 30 dakika boyunca karigtirildi. 2, 3 ve 4 numunesine de yiizdelik oran
hesab1 yapildiktan sonra sirasi ile 0,02, 0,03, 0,04 g cok duvarli karbon nanotiip eklenerek
her bir numune ayr1 ayr1 agat havanda manuel 30 dakika boyunca olarak karistirildi. Bu
sayede 5 numunede sirast ile % 0, % 1, % 2, % 3 ve % 4 oranlarinda ¢ok duvarli karbon

nanotiip miktar1 elde edilmis oldu.

Resim 4.3. Agat havanda elle karigtirma
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Cok duvarli karbon nanotiiplerin otomatik cihazda karistirtlma durumunda zarar grebilme
ihtimaline karsi, elde agat havan kullanarak ¢ok bir baski uygulamadan homojen olarak

karistirllmaya c¢aligildi. Karistirma isleminin ardindan, tozlarin tabletlenme basamagina

gecildi. Resim 4.4. elde edilen toz karisimi gostermektedir.

Resim 4.4. Toz haldeki karisim

4.1.2. Kanistirilan tozlarin tablet hiline doniistiiriilmesi

Olusturulan toz karisimda tanecikler arasi bosluklari azaltmak ve daha gii¢lii tanecikler
aras1 baglant1 saglamak amaci ile elde edilen toz karisimlar Specac marka hidrolik
presleme aleti ile preslenip tabletler haline dontstirilmistir. Resim 4.5.a. hidrolik

presleme aletini Resim 4.5.b. ise tablet kaliplarini géstermektedir.

Resim 4.5. a) Manuel presleme aleti b) Tablet kaliplar

Tabletleme islemi asagidaki basamaklar takip edilerek yapilmistir:
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1. Karigimlar ayri ayri her biri 0,5 g olacak sekilde tartildi. Bu sayede her numuneden 2
adet tartim olusturuldu.

2. Tablet kaliplarinin igerisine numune desteklemesi i¢in paslanmaz ¢elik ham maddeli
tablet konuldu.

3. 0,5 g hélinde tartilan toz karisim, kabin silindir seklindeki geometrik goriintiisiinii
alacak bicimde yavasca ve diizeltilerek konuldu.

4. Toz karisimin iizerine bir baska paslanmaz ¢elik ham maddeli tablet konulup
sikistirma ¢ubugu yerlestirildi.

5. Tablet kalibi presleme aletine konulup 2 ton/cm? basing altinda sikistirildi ve 5
dakika bu sekilde beklendi.

Resim 4.6.’da gosterildigi gibi silindirik tabletler elde edildi ve tabletler firinlanma

islemine hazirlandi.

Resim 4.6. Elde edilen tablet

4.1.3. Elde edilen tabletlerin firinlanmasi

Tablet halinde hazirlanan numuneler, heniiz sikistirilmig birer karisim oldugu igin bilesige
doniismesi adina belli bir reaksiyon sicakliga erisilmelidirler ki numuneyi olusturan
elementler enerjilerini artirip reaksiyona girebilecek hale gelsinler. Yapilan ¢alismalarda
MgB; olusumu ortalama 650 °C dolaylarinda gergeklesmektedir. Bu deger magnezyumun
erime sicakligina da karsilik gelmektedir. Dolayisi ile yapilacak bir MgB> calismasinin bu
sicaklik degeri altinda yapilmamasi gerektigi aksi halde yapinin olusamayacagi agik¢a
goriilmektedir. Hazirlanan tabletlerin, firinlanma esnasinda herhangi bir kontaminasyona
ugramamast ve sicaklikla olusacak siiblimlesmenin Oniine gegilebilmesi adina Resim

4.7.’de gosterildigi gibi tantalyum folyolar ile ayr1 ayr1 sarildilar.
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Resim 4.7. Herbir tabletin tantalyum folyoya sarilmasi

Tabletler 650 °C’de ayr1 ayr1, kapali celik tiip icerisinde, 8 bar argon gazi altinda 60 dakika
boyunca firinlandi. Firinda celik tip icerisinde havanin uzaklastirilmasi ig¢in vakumlama
islemi yapildi. Celik tlpun igi belirli bir siire vakumlandiktan sonra ortama % 99,99
saflikta argon gazi verilip tekrar vakumlama islemi uygulandi. Bu islem birka¢ kez
tekrarlanarak celik tlp icerisindeki hava tamamen uzaklastirilip ¢elik tip icerisinde argon
atmosferi olusturuldu. Firm i¢i sicaklik degeri, dakikada 5 °C artacak bigimde ayarlandi ve
hedef sicaklik degeri olan 650 °C’ye ulasildiktan sonra, bu hedef sicaklikta 60 dakika
beklenip firinlanma islemi tamamlandi. Numunelerin firinlanmas1 Ankara Universitesi
Fizik Bolimi Katihdl Laboratuvari’nda, Resim 4.8.’de gosterilen Vecstar marka yatay

firin ile yapilmistir.

Resim 4.8. Yatay firin

Firinlanma isleminin ardindan alinan tabletler yeniden agat havanlarda 6giitiiliip, preslenip

ikinci kez bir daha firmlanmistir.
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Ogiitiilme sonucu elde edilen tozlarm ikinci kez presleme ve firmlama isleminde kullanilan
deney sartlari, yapilan ilk islemlerde kullanilan deney sartlarina bagli kalinarak

gerceklestirilmistir.

4.1.4. Numunelerin analizler i¢in hazirlanmasi

Elde edilen numunelerin analizlerinin bir kismi tahribatli oldugundan ve her bir analizin
farkli bir merkezde yapilmasindan 6tiirli numuneler her bir dlgiim i¢in saglikli verilerin
elde edilebilmesi adina, Resim 4.9.a’da gosterilen Struers Accutom-5 marka kesim cihazi

ile kesilerek Resim 4.9.b’de gosterildigi gibi kiigiik pargalara ayrilmistir.

Resim 4.9. a) Struers Accutom-5 marka kesim cihazi b) Kesilmis haldeki numuneler

Bu basamagin ardindan numunelerin analizleri basamagina gecilmistir.

4.2. X-15tm Kirmimi Ol¢iim Sonugclar:

Bu tez ¢aligmasinda elde edilen numuneler, Resim 4.10.’da gosterilen Rigaku MiniFlex 2
marka X-1s11 kirmim dlger cihazi ile dalga boyu A=1,5418 A, 40 kV, 30 mA CuK, 151m
kullanilarak dakikada 0,02 derecelik bir tarama ile 26=20°- 80° araliginda, X-1sin1 kirmnimi
analizine tabi tutulmustur. Bu Olgim Ankara Universitesi Fizik Boéliimii Katihal
Laboratuvari’nda yapilmistir. Kristografik analizin yapilmasi bizlere, deneysel c¢aligsma
sonucu olusturulan numunenin MgB2 olup olmadigim1 saptayabilmek, farkli yapilarin

olusup olusmadigina bakabilmek, hangi katkilama orani ile elde edilen numunede MgB>
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yapisinin daha diizgiin olustugunu goérebilmek, elde edilen numunelerin Kristal biyiikligii

analizini yapabilmek gibi birtakim avantajlar sunmaktadir.

Resim 4.10. X-1s1n1 kirinim 6lger cihazi

Sekil 4.1.’de farkli sicakliklarda elde edilen MgB2 numunelerinin x-1sin1 kirinimi desenleri
gosterilmistir [91]. Desenler incelendiginde, magnezyumun erime sicakligi dolaylarinda
yap1 olusumunun baslamis oldugunu ve MgB.’ye ait 42,00°" lik diizlem pikinin bu sicaklik
degerinden sonra baskinlagmaya basladigi goriilmiistiir. Bu tez ¢aligmasinda belirlenen 650

C’lik firmlanma sicaklig1 literatiir degerleri ile uyumludur.

L L L T
T .
I § § § ¥

A

Siddet (K.B.)

Sekil 4.1. Farkli sicakliklarda tiretilen MgB2 numunelerine ait X-1g1n1 kirmnimi grafigi
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Bu tez calismasinda iretilen numunelere ait x-15m1 kirmmim deseni Sekil 4.2.°de
gosterilmektedir. Sekil 4.2. incelendiginde MgB>’ye ait (0 0 1), (1 01), (00 2), (1 0 2),
(2 00) ve (20 1) karakteristik duzlem pikleri tim numunelerde goérilmektedir. (1 0 1)
diizlemine ait pikin diger diizlemlere ait piklerden daha siddetli oldugu goriilmektedir.
Dolayis1 ile yapilan deneyler neticesinde istenilen MgB: yapisinin olustugu agikca
gorulmektedir.

2 nolu numuneye ait (1 0 1) diizlem pikinin genisligi diger numunelere nazaran daha
dardir. Pik genisliginin dar olmasi kristografik gecisin daha hizli ve daha diizgiin olduguna,
kristalitenin de daha iyi olduguna isaret eder [92]. MgB: bilesigine ek olarak tiim
numunelerde tiretim kosullarina bagli olarak bir miktar safsizlik pikleri goriilse de, bu

durum genel yapinin bozulmasina sebep olacak olgiide degildir.

T01)

X X: Mg, MgO

A I
% g, 1 j ‘ l\l X = X | It X 3 <
-wu N V2 Y N
I\ :
ZID | 3III] | 4I0 | SID | GID | ?IO | SIO

2009
Sekil 4.2. Elde edilen numunelere ait X-1s1n1 kirinimi grafigi
X-1g1n1 kirinim desenlerinde pik siddetlerinin artmasi yapi igerisinde safsizligin azaldigi ve

tanecikler aras1 bagin arttigina isarettir. EIde edilen numunelerde katkilamaya bagl olarak

tim dizlem piklerinde bir miktar genisleme goriilmektedir. Bu durum ¢ok duvarli karbon
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nanotlip katkilanmasi sonucu yapiya dahil olan ¢ok duvarli karbon nanotiip atomlarinin,
magnezyum ve bor atomlari arasina girmesi ile olmaktadir. Bu durumda, magnezyum ve
bor atomlar1 arasindaki bagin bir miktar strese maruz kaldig, dolayisi ile oOrgi
parametrelerinde bozukluk ve kristal yapinin zarar gordiigii distiniilmektedir. Katki
oranina bagli olarak MgB>’ye ait dizlem piklerinde kaymalar gozlenmektedir. Bu durum
cok duvarli karbon nanotiip ve bor atomlarmin iyon yarigcaplarinin farkli olmasindan

dolay1, yapiya ait orgii parametrelerinin azalmasina sebep oldugunu gostermektedir.

Kristal biiylikliigi hesab1 Scherrer Denklemi ile yapilmaktadir [93]. Elde edilen her bir
numunenin kristal boyut analizi Denklem (4.1.) ile formile edilen Scherrer Denklemleri

kullanilarak yapilmastir.

KA
- B.cos®

(4.1

Burada D kristal biiyiikliigii (nm), K Scherrer sabiti (0,9), A x 1s1m1 kaynagindan génderilen
1s1in dalga boyu (0,15418 nm), B en siddetli pikin yar1 pik genisligi (FWHM) (radyan) ve
©; pik agis1 (radyan) olarak tanimlanmaktadir. Denkleme ait B ve © degerleri, en keskin
pik degerine karsilik gelen (I O 1) diizlem piki kullanilarak hesaplanmistir. Bu
hesaplamada dikkat edilmesi gereken husus, derece cinsinden verilen B ve © degerlerinin

dereceden radyana ¢evrilerek denklemde kullanilmasidir.

Yapilan hesaplamalar sonucu, 0 numunesinin Kristal biiytikligii 21,50 nm, 1 numunesinin
kristal biiyiikliigii 19,68 nm, 2 numunesinin Kkristal biiytikligi 20,03 nm, 3 numunesinin
kristal biytikligi 19,83 nm ve 4 numunesinin kristal biyiikligi 21,37 nm olarak
bulunmustur. Cok duvarl karbon nanotiip katkisi kristal biiyiikliigii iizerinde azaltici bir

etki yapmistir.

Elde edilen 0, 1, 2, 3 ve 4 numunelerinin en siddetli diizlem piki olan (1 0 1) pikine karsilik
gelen 20 acilar sirast ile 42,38°, 42,94° 42,79°, 42,55° 42,40° olarak bulunmustur.
Yapilan hesaplamalar sonucunda, 0, 1, 2, 3 ve 4 numunelerinin diizlemler aras1 mesafeleri
sirast ile 0,2132 nm, 0,2106 nm, 0,2113 nm, 0,2124 nm, 0,2131 nm olarak bulunmustur.
Bu durum ¢ok duvarli karbon nanotiip katkisinin diizlemler arasi mesafeyi arttirdig

sonucunu vermektedir.
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Elde edilen numunelerin 0rgu parametrelerinin  bilinmesi fiziksel ag¢idan yapinin
yorumlanabilmesi i¢in onemli bir olgiittiir. Bu baglamda MgB2’nin hekzagonal yapida
oldugu bilindiginden o&tiirii Denklem 4.3. ile gosterilen hegzagonal yapi igin Orgi
parametresi hesaplama denkleminden yararlanilarak elde edilen yapinin 6rgii parametreleri

bulunmustur.

+ = (4.2.)

c2

1 _4[h2+hk+k2] 12
dz 3

a2

Bu denklemde d diizlemler arast mesafe, h, k, 1 Miller indisleri, a ve c¢ 0rgi
parametreleridir. Hekzagonal yapida a=b oldugundan bulunan a degeri ayni zamanda b
degeri olarak tanimlanir. Hegzagonal yapida yiikseklik parametresi ¢ olarak tanimlanir.
Orgii parametresinin bulunabilmesi i¢in 6ncelikle (0 0 2) diizlem pikinden yola ¢ikarak her
bir numunenin ¢ parametresi bulunmustur. Ardindan en siddetli pike sahip olan (1 0 1)

diizlemi kullanilarak a ve b parametreleri bulunup Cizelge 4.1. olusturulmustur.

Kristallerin mekaniksel, elektriksel, manyetiksel ve optiksel gibi 6zellikleri yonelime bagh
olarak diizlemlere gore degismektedir. Bu yiizden bu tez galismasi boyunca daha ¢ok, en
siddetli pike sahip (1 0 1) diizlemi iizerinde tartisilmistir. Cizelge 4.1. elde edilen

numunelerin 6rgl parametrelerini gostermektedir.

Cizelge 4.1. Elde edilen numunelerin 6rgu parametreleri

Numune a=b (nm) ¢ (nm)
0 0,2842 0,4264
1 0,2806 0,4212
2 0,2817 0,4226
3 0,2832 0,4248
4 0,2840 0,4262
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4.3. Taramah Elektron Mikroskobu Ol¢iim Sonuclar

Numunelerin morfolojik yapisinin anlasilabilmesi adina Gazi Universitesi Teknoloji
Fakiltesi, Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) Laboratuvari’nda, Resim 3.1.’de
gosterilen Jeol JSM-6060 LV marka cihaz ile numunelerin, farkli biiylitme oranlarinda
fotograflar1 alindi. Alinan fotograflarda MgB2 ve ¢ok duvarli karbon nanotiiplere ait

karakteristik goriintiilere ulasildi.

Malzemelerin SEM fotograflar1 alinip bu fotograf yardimi ile malzemelerin morfolojik
analizleri yapilirken dikkat edilmesi gereken bir takim hususlar vardir. Kiiclik bir
malzemeden oldukga yiksek biiylitme oranlarinda fotograflar alindigindan 6tiirli yiizeyin
birbirine yakin birden fazla fotografinin alinmasi saglikli bir analiz i¢in 6nemlidir. Ciinkii
az sayida fotograflama islemi yapilirsa yalnizca odaklanilan yiizeyin goriintiileneceginden
dolay1r genel bir yorum yapabilmek giiclesir. Bu nedenle olabildigince c¢ok fotograf
alinmalidir. Eger birden ¢ok numune kiyaslanacak olursa bu durumda da her bir numune
icin ¢ok sayida fotograf alinmali ayn1 zamanda da alinan fotograflarin kiyaslanabilmesi
adina malzemelerin esit biiylitme oranlarinda fotograflar1 alinmalidir. Malzemelerin
iletkenlik ve yalitkanlik durumlarina goére de fotograflama Oncesi malzeme hazirlik
asamalar1 farkliliklar géstermektedir. Bu tez c¢aligmasinda numuneler 20 kV’de 2500 ve

5000 buyltme oranlarinda fotograflanmistir.

Resim 4.11. Cok duvarli karbon nanotiiplerin taramali elektron mikroskobu fotografidir
[94]. Bu resim gok duvarli karbon nanotiiplerin tiip seklinde goriilecegini anlatmaktadir.
Bu resimde goriilen ¢ok duvarli karbon nanotiipler eger bir yapiya katkilama yolu ile dahil
edilirse genel olarak yapi yiizeyinde tekli halde ya da toplu ipliksi yumaklar1 halinde
gozlenmektedir. Bu gozlemlenen ¢ok duvarli karbon nanotiip sekilleri deney sartlarina
bagl olarak kiicliik degisiklikler gosterse de, ¢ok duvarli karbon nanotiiplere ait
karakteristik tiip sekli her zaman korunmaktadir. Resim 4.12. saf MgB>’ye ait SEM
fotograflarin1 gostermektedir [95]. Bu fotograflarda Mg ve B yapisal olarak yan yana
bulunmaktadir. Bu durum elde edilen bilesigin olusturulabilmesi agisindan Gnem arz
etmektedir. Bu tez ¢aligsmasi ile elde edilmis numunelerin SEM fotograflari Referans 94 ve
Referans 95 ile oldukca uyumludur.
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Resim 4.12. Katkisiz MgB2’nin SEM fotograflari
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181

(b)
Resim 4.13. 0 numunesine ait SEM fotograflari ( a- 2500 blyiitmede, b- 5000 biylitmede)

650 °C’de firmnlanarak elde edilen katkisiz 0 numunesinin, SEM fotograflarindan yapinin
genel olarak buyuk parcalar halinde toplu bir sekilde bulundugunu, preslemenin sayesinde
yapmin toz numune gibi birbirinden uzaklagsmasinin 6niine gecildigi gortlmektedir. Bu

durumun tanecikler arasi baglantiy1 artirdig1 sdylenebilmektedir.
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(b)
Resim 4.14. 1 numunesine ait SEM fotograflari ( a- 2500 blyiitmede, b- 5000 biylitmede)

I numunesi hazirlanirken numunenin toplam agirliginin % 1’1 kadar ¢cok duvarli karbon
nanotiip katkisi yapilmistir. Resim 4.14. a ve Resim 4.14. b’de oldukga belirgin bir sekilde
¢ok duvarli karbon nanotiip yapilar1 kendilerini ipliksi hallerde belli etmektedir. Bu durum
Resim 4.11. ile ortiismektedir. MgB2 yapilart ise birbirinden uzaklasmig hélde
bulunmaktadir. Bu durum ¢ok duvarli karbon nanotiiplerin, biylk kimelenmelerin 6niine

gecmesinin bir sonucudur.
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(b)
Resim 4.15.2. numunesine ait SEM fotograflari ( a- 2500 blyiitmede, b- 5000 biyltmede)

2 numunesi hazirlanirken numunenin toplam agirliginin % 2’si kadar ¢ok duvarli karbon
nanotiip katkis1 yapilmigtir. Bu numuneye ait fotograflarda da ¢ok duvarli karbon nanotiip
yapilarn goriilmektedir. Bu fotograflarda, ¢ok duvarli karbon nanotiiplerin 1 numunesinde
oldugu gibi yiizeyde toplanmadigi; aksine yapinin igerisine daha fazla niifuz ettigi
goriilmektedir. Bu tez ¢alismasinda, sonug boliimiinde bu durumun 6rgili parametrelerinde,

kritik akim yogunlugu ve kritik gecis sicakliginda nasil bir etki yaptigina yer verilmistir.
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(b)
Resim 4.16. 3 numunesine ait SEM fotograflari ( a- 2500 blyiitmede, b- 5000 biylitmede)

3 numunesi hazirlanirken numunenin toplam agirhiginin % 3’ kadar ¢ok duvarli karbon
nanotiip katkis1 yapilmistir. Bu numuneye ait fotograflarda da ¢ok duvarli karbon nanotup
yapilart ipliksi halleri ile varligini gostermektedir. Katkilama orani artist ile karbon
nanotiiplerin yapiyr ¢evreledigi de goriilmektedir. Bu durum MgB: yapisinin biiyiik

kiimeler halinde bulunmasinin 6niine gegmektedir.
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(b)
Resim 4.17. 4 numunesine ait SEM fotograflari ( a- 2500 blyiitmede, b- 5000 biyltmede)

4 numunesi hazirlanirken numunenin toplam agirhiginin % 4’ kadar ¢ok duvarli karbon
nanotiip katkis1 yapilmigtir. Bu numuneye ait fotograflarda da ¢ok duvarli karbon nanotiip
yapilarin1 géormek miimkiindiir. Katki oraninin en fazla oldugu 4 numunesine ait Resim
4.17.°den anlasilmaktadir ki; MgB> yapilarinin arasina oldukga fazla miktarda sizan ¢ok
duvarli karbon nanotiipler, MgB2’nin tamamen kiigliik parcalar halinde bir arada olmasini

saglamigtir.



72

Bu durumun mikrosertlik o6zellikleri iizerindeki etkisine bu tez calismasinin sonug
boliimiinde detaylica yer verilmistir. Morfolojik analizin yapildigi bu kisimda SEM

fotograflar1 bize 5 numunede de istenilen goriintiilerin elde edildigini géstermektedir.

4.4. Mikrosertlik Analiz Sonuclari

Yiike bagli mikrosertlik, elastik modiilii, gerilme degerleri, tiim malzemeler icin bes farkl
(0,24, 0,49, 0,98, 1,96, 2,94 N) dis yiikk uygulanarak hesaplanmis ve Cizelge 4.2.
olusturulmustur. Cizelge 4.2.’deki degerler kullanilarak numunelerin Origin Programi
yardimi ile uygulanan yuk ile mikrosertlik degerlerinin degisim grafigi ¢izilmis ve bu
sayede numunelerin hangi mikrosertlik davranis1 gosterdikleri bulunmustur. Numuneler
kendi aralarinda karsilastirildiklarinda goriilmektedir ki numuneye uygulanan ¢ok duvarli
karbon nanotiip katkis1t numune iizerinde yumusaklig1 artirict etki olustururken, numunede
yiizey gerilimlerini de azaltmaktadir. Bu durum tanecikler arasi baglantinin katkilama ile
birlikte azaldigin1 gostermektedir. Ayrica her bir d parametresi incelendiginde en yogun
girme derinliginin 4 numunesine ait oldugu, dolayisi ile ¢ok duvarli karbon nanotiip katki
oraninin artmasi girme derinligini de artirdigi diisliniilmektedir. Bu durum numunenin
yumusakligi ile baglantilidir. Tanecikler arasi baglantinin zayiflamasiyla daha yumusak bir
hal alan numuneye uygulanan dis kuvvet kaynagi u¢, numune icerisine daha rahat niifuz
edebilmektedir. Yiizey gerilim degeri azalisi, katkilamaya bagli olarak dogru oranti arz
eden bir durum gostermese de genel durumdan da anlasilacag iizere ¢ok duvarli karbon

nanotiip katkisi yiizey gerilimini azaltmistir. Sekil 4.3. numunelere ait Hy-F grafigidir.
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Sekil 4.3. Vickers yontemine gore numunelere ait mikrosertlik degerlerinin uygulanan yiik
ile degisim grafigi
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Hv-F grafigi incelendiginde baglangi¢ mikrosertlik degerleri en yiliksek olan numunenin 0
numunesi oldugu, baslangi¢ mikrosertlik degerleri en diisik olan numunenin ise 4
numunesi oldugu gorilmektedir. Cizelge 4.2. numunelerin mikrosertlik parametrelerini

gOstermektedir.

Cizelge 4.2. Tum numuneler icin hesaplanan mikrosertlik parametreleri

Numune F (N) d (um) Hv (Gpa) | E(Gpa) Y
0 0,245 21,588 0,975 79,903 0,324
0,490 31,774 0,900 73,769 0,300
0,980 47,237 0,814 66,755 0,271
1,960 70,706 0,727 50,589 0,242
2,940 88,678 0,693 56,825 0,231
1 0,245 22,702 0,882 72,254 0,293
0,490 33,402 0,814 66,754 0,271
0,980 51,448 0,687 56,275 0,228
1,960 77,663 0,603 49,391 0,200
2,940 96,071 0,591 48,416 0,196
2 0,245 22,108 0,930 76,189 0,309
0,490 32,782 0,846 69,303 0,281
0,980 49,497 0,742 60,798 0,247
1,960 73,301 0,676 55,445 0,225
2,940 90,319 0,668 54,779 0,222
3 0,245 22361 0,909 74,474 0,302
0,490 33,494 0,810 66,387 0,269
0,980 50,566 0,711 58,255 0,236
1,960 75,949 0,630 51,646 0,210
2,940 93,423 0,625 51,199 0,208
4 0,245 23,528 0,821 67,270 0,273
0,490 35,397 0,725 50,441 0,241
0,980 52,010 0,672 55,065 0,223
1,960 77,902 0,599 49,089 0,199
2,940 96,730 0,583 47,758 0,194
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Genel olarak MgB; numunesinin yumusak oldugu Kdlemen ve arkadaslarinin yaptigi bir
calismada rapor edilmistir. Bu ¢aligmada katkisiz MgB> numunesinin sertlik karakteri
Oliver-Pharr yontemi kullanilarak agiklanmaya ¢alisilmistir. Neticede numunenin
uygulanan yuk ile cokme davranis1 gosterdigi yani yumusak oldugu saptanmistir [96]. Bu
tez ¢alismasinda elde edilen MgB2 numunesinin yumusaklik 6zelligi, Kélemen’in yaptig
calisma sonucunda elde edilen numunelerin yumusaklik 6zelligine benzer oldugu
gorilmektedir. Literatirde rapor edilen Uzun ve arkadaslarmin yaptigi Al-Si seritler
iizerinde gerceklestirdigi calismada, numuneye uygulanan yiikiin artmasi ile mikrosertligin
artt1g1, belli bir yiik degerinden sonra ise artigin azalig yoniinde degistigi gorilmiistiir [97].
Bu durum numunelerde tek bir davramigin istikrarli olarak var olmadigmi da

goOstermektedir.

Vickers mikrosertlik analizine gore yapilan degerlendirmede, numunelerin uygulanan
yiikiin artmasi ile birlikte, tanecikleri aras1 boglugunun arttig1, dolayisi ile yukin artmast ile
birlikte azalan bir mikrosertlik degerine sahip oldugu goriilmektedir. Bu durum
numunelerin ¢entik boyut etkisi davranigsina sahip oldugu anlamindadir. Kdlemen’in
yapmis oldugu bir calisma bu durumu destekler niteliktedir. Kolemen yigin MgB:
numunesinin farkli yaklasimlar ile mikrosertlik karakterini inceledigi ¢alismasinda tiretmis
oldugu MgB>’lerin ¢entik boyut etkisi davranisi gosterdigini saptamistir [98]. Uygulanan
yiikiin 2 N degerinin iizerindeki degerlerinde, numunelerin mikrosertlik agisindan ¢ok
degisken olmayan bir duruma girdigi goriilmektedir. Plato durumu denilen bu hal
numunenin uygulanan kuvvete karsi olusturdugu doygunluk seviyesidir ve malzemeden
malzemeye degiskenlik gostermektedir. Vickers mikrosertlik analizi ile yapilan bu
tespitlerden sonra, numunelerin mikrosertlik karakterinin hangi yaklasim yontemi ile daha
kapsamli bir bi¢gimde ag¢iklanabildigini gérebilmek adina, bir dizi yaklasim yontemleri ile

numuneler analiz edilmistir.

4.4.1. Meyer kanununa gore mikrosertlik analizi sonucu

Meyer kanununun 6ngérdiigii InF ve Ind degerleri hesaplanarak, Origin Programi yardimi
ile Sekil 4.4.de gosterilen grafik ¢izilmistir. Elde edilen grafik ile her bir numuneye ait
genellestirilmis y=ax+b egim denklemi hesaplanilarak, bu denklemden Meyer iissi (nk)
olan a parametresi ve InAw degeri olan b parametresi bulunup Cizelge 4.3.

olusturulmustur.



75

I ' | ! 1 ! 1 ' 1 ! I ' | ! | 4 1
3,0 3.2 34 3.6 38 4,0 4,2 44 4,6

Ind (pm)

Sekil 4.4. Meyer kanununa gore numunelerin InF- Ind grafigi

Cizelge 4.3. Meyer kanununa gore deneysel verilerden elde edilen parametreler

Numune Egim(ny) InAw(GPa) H.(GPa)
0 1,75 -6,78 0,97-0,69
1 1,70 -6,70 0,88-0,59
2 1,75 -6,83 0,92-0,66
3 1,72 -6,77 0,90-0,62
4 1,75 -6,96 0,82-0,58

Incelenen numuneler i¢in Meyer {issii degerinin 2’den kiiciik ¢ikmasi, mikrosertligin
uygulanan yiikle azaldigi yani numunenin centik boyut etkisi davranisi goésterdigini
dogrulamaktadir. Meyer issii degeri ¢entik boyut etkisi davraniginin bir dlgiisiidiir. Eger
Meyer Usst 2 ve 2’den daha blyilkse malzemede ¢entik boyut etkisi davranisi goriilmez
[99].

Meyer iissli degeri ayn1 zamanda malzemenin sert mi yumusak mi olduguna dair de bilgiler
vermektedir. 1<nk<1,6 durumu malzemenin sert malzeme oldugunu, 1,6<nx durumu ise

malzemenin yumusak oldugunu ifade eder [100].
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Incelenen numunelerin Meyer iissii degerinin 1,6’dan daha biiyiik oldugu goriilmektedir.
Dolayist ile malzemelerin yumusak oldugu sonucuna varilmaktadir. Ayrica numunemizde
magnezyum ve bor atomlarinin oksitlenebilme yatkinliklar1 oldugundan yapi igerisine oksit
tabakalarda nifuz etmistir. Oksit tabakalarda malzemenin daha yumusak olmasin
saglamistir. Yapi icerisinde istenmeyen fazlarin dniine gegilmesine gayret edilse de bunun

tam olarak basarilmasi pratikte oldukea giictiir.

4.4.2. Orantih numune direnci modeline gére mikrosertlik analizi sonucu

Orantili numune direnci modeline gore numunelerin® Wpsr, Azpsr Ve Hpsr degerleri
hesaplanilarak Cizelge 4.4. olusturulmustur. Ayrica Vickers analizi sonucu elde edilen
temel verilerden yararlanilarak Sekil 4.5.’te gosterilen F/d-d grafigi ¢izilmistir. Burada
Whpsr parametresinin negatif veya pozitif ¢ikmasi elde edilen numunelerin ¢entik boyut
etkisi veya ters centik boyut etkisi davranisini isaret etmektedir. Oyle ki Wpsr negatif ise
numuneler ters centik boyut etkisi, Wpsr pozitif ise centik boyut etkisi davranisi

goOstermektedir.
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Sekil 4.5. Orantili numune direnci modeline gore numunelerin F/d-d grafigi
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Bu model centik boyut etkisi davranisini agiklamada basarili olurken ters ¢entik boyut
etkisi davranisini agiklamada pek basarili degildir. Bu bilgiye paralel olan sonuglar orantilt
numune direnci modelinde ortaya c¢ikmustir. Vickers mikrosertlik analizi ile gizilen
grafiklerde numunelerin sertlik degerlerinin degismedigi plato bolgesi Quinn ve
arkadaslarinin  (1997) yapmis oldugu calismada gercek sertlik degeri olarak kabul

edilmistir.

Cizelge 4.4. Orantili numune direnci modeline gore deneysel verilerden elde edilen
parametreler

Numune Aipsr (N/(um?) Wpsr  (N/(um) | Hpsr(GPA) Hv(GPA)

0 32x10° 49x10* 59x1072 97x10%/69x107
1 26x10°° 53x10™ 48x107? 88x10°%/59x10
2 30x10° 44x10* 55x107 92x107%/66x107
3 28x10°° 49x10™* 51x1072 90x10°%/62x1072
4 27x10° 42x10* 50x1072 82x10%/58x10

Bu tez calismasinda elde edilen numunelerin Vickers mikrosertlik analizi ile elde edilen
mikrosertlik plato bolgesi, orantili numune direnci modeline ile elde edilen yikten
bagimsiz sertlik deger araligina olduk¢a uzaktir. Dolayist ile literatiirden destek
alindiginda, elde edilen numunelerin mikrosertlik davranisi Orantili numune direnci
modeline ile agiklanamaz sonucunu gorebiliriz. Orantili numune direnci modeli ¢entik
boyut etkisini arastirabilmek ic¢in, Hays-Kendall yaklasimimin gelistirilmis halidir. Li ve
grubu farkli malzemeler i¢in mikrosertlik testleri yapmis ve Orantili numune direnci

modelinin, ¢entik boyutu etkisini agiklamada basarili oldugunu gérmiistiir [101].

Cizelge 4.4. incelendiginde tim numunelerin Wpsr degerleri pozitif ¢ikarak numunelerin
centik boyut etkisi davranisi gosterdigi bulunmustur. Bu durum Vickers mikrosertlik
analizi ile elde edilen Hy-F grafigi ile de uyumluluk gostermektedir. Her ne kadar bu bilgi
Vickers mikrosertlik analizi ile uyumlu olsa da orantili numune direnci modeli ile
hesaplanan yiikten bagimsiz mikrosertlik degerleri Hpsr ¢izelge tizerinden incelendiginde,
numunelerin  Hpsr degerleri plato bdlgesi Hy araligima diismedigi gorilmektedir.
Literatiirde sik¢a bahsedildigi iizere orantili numune direnci modeli daha ¢ok centik boyut
etkisi davranis1 gosteren numuneleri aciklamada basar1 gostermistir. Oyle ki Gong ve
arkadagslar1 seramik yapilar ilizerinde yapmis olduklari ¢alismada seramik malzemelerin

centik boyut etkisi davranigi gostermesini Orantili numune direnci modeli ile agiklamigtir
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[102]. Fakat Cizelge 4.4. incelendiginde Hpsr degerleri hicbir numunede plato bolgesine
denk gelmemektedir. Dolayisi ile bu model bu tez c¢alismasi ile elde edilen numunelerin

mikrosertlik karakterinin agiklamada yeterli degildir.

4.4.3. Elastik/Plastik Deformasyon modeline gére mikrosertlik analizi sonucu

Numune iizerine uygulanan kuvvet degerinin karekdkii ile d parametresi kullanilarak F¥2-d
grafigi ¢izilmis ve 3. Bolimde bahsi gecen hesaplamalar yapilarak, (A2)*2, de ve Hepp

parametreleri bulunup Cizelge 4.5. olusturulmustur.

Elastik/Plastik Deformasyon modelinde temel onciil de degeridir. Bu degerin negatif veya
pozitif ¢ikmasi numune iizerinde elastik veya plastik deformasyonun olusup olugmadigi
hakkinda bilgiler verir. Eger de degeri negatif ¢ikarsa numuneye uygulanan yiik ile
numune iizerinde elastik deformasyon olusmadigin1 fakat plastik deformasyonun
olustugunu, de degeri pozitif ¢ikarsa da hem plastik hem de elastik deformasyonun

olustugunu ifade eder.
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Cizelge 4.5. Elastik/Plastik Deformasyon modeline gore deneysel verilerden elde edilen
parametreler

Numune (A2)Y2(N/(um?) | de (um) Hepp (GPa) Hv (GPa)

0 18x10°3 11x10 33,37 97x107%/69x102
1 16x10°3 13x10° 29,67 88x10%/59x10%
2 17x10°3 11x102 31,52 92x1072/66x102
3 16x107° 12x1072 29,67 90x10%/62x1072
4 16x107° 11x1072 29,67 82x10%/58x1072

Elastik deformasyona yatkin numunelerin {izerine bir disg yiik uygulandiginda numune
uzerinde bir deformasyon meydana gelse de, numune elastik bir tepki gostererek
Uzerindeki deformasyonu yeniden toparlayarak diizeltme egilimi gosterecektir. Bu durum
numune tiizerinde ¢entik derinliginin kii¢iilmesi anlamina gelmektedir. Cizelge 4.5.
incelendiginde tiim numunelerde de degeri pozitif ¢iktifi dolayisi ile plastik ve elastik
deformasyonun her ikisinin de olustugu anlagilmaktadir. Bazi hallerde malzemeye
uygulanan yiikiin kalkmasi ile beraber, her ne kadar malzeme plastik deformasyon
gosterme egiliminde olmus olsa da toplam deformasyonun bir kismi elastik sekil degisimi
olarak geri gelir. Bu toparlanma numunenin kirilmasindan sonra da olusabilir. Sertlik
deneyleri zaten malzemede lokal bir tahribat olusturur ve bu durum Oolgiilen sertlik
degerinin mutlak bir deger olmasindan ¢ok bagil bir deger oldugu anlamindadir [103].
Cizelge 4.5. incelendiginde numunelerin hicbirinde Hepp degeri yiikten bagimsiz
mikrosertlik deger araligina denk gelmemektedir. Dolayist ile bu yaklagim modelinin, bu
tez ¢aligmasi ile elde edilen numunelerin mikrosertlik karakterlerini agiklamada yetersiz

oldugu anlagilmaktadir.

4.4.5. Hays-Kendall yaklasimina gore mikrosertlik analizi sonucu

Hays Kendall yaklasimina gore Sekil 4.7.’de gosterilen F-d? grafigi ¢izilmis ve 3. bolimde
bahsi gecen hesaplamalar ile Aink, Whk ve Huk degerleri bulunup Cizelge 4.6.
olusturulmustur. Grafigin egim degerinden Aink bulunmus, 1854,4.A11k denkleminden de
Whk degeri hesaplanmigtir. Bir numuneye dis bir kuvvet uygulanarak mikrosertlik 6lguim
yapilirken Hays-Kendall yaklasimina gore plastik deformasyon igin yeterli kuvvete
ulagildig1 fakat elastik deformasyon i¢in uygun kuvvet olusturulmadigt Whk degerinin

negatif ¢ikmasi ile anlasilmaktadir. Bu deger pozitif ¢ikarsa hem elastik hem plastik
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deformasyon meydana geldigi sonucuna vartlir. Elde edilen numunelere ait Whk
incelendiginde tim numunelerde bu degerin pozitif ¢iktig1 goriilmiistiir. Dolayist ile bu
yaklagima gore numunelerde hem elastik hem de plastik deformasyon olusmustur. Ayrica
bu yaklasim i¢in olusturulan mikrosertlik degerleri, numunenin temel mikrosertlik
degerlerinden elde edilen plato bolgesi ile kiyaslandiginda, Huk degerleri plato bolgesi
disinda bulunmaktadir. Bu durumu elde edilen numunelerin mikrosertlik karakterlerini

aciklamada Hays-Kendall yaklagiminin yeterli olmadigin1 gostermektedir.
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Cizelge 4.6. Hays-Kendall yaklasimina gore deneysel verilerden elde edilen parametreler

Numune

AilHk Whk (N) Huk (GPa) Hv(GPA)
0 36x10™° 12x1072 66x1072 97x10%/69x1072
1 30x10™° 13x10%2 55x1072 88x1074/59x102
2 34x10° 10x1072 63x107? 92x107%/66x107?
3 32x10° 11x107 59x107? 90x107%/62x107?
4 30x10™° 11x107 55x107? 82x107?/58x107?
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4.4.6. Centici kaynakh yarilma modeline gére mikrosertlik analizi sonucu

Centici kaynakli yarilma modelinin 6n gordiigii hesaplamalar yardimi ile Sekil 4.8. ve
Cizelge 4.7. olusturulmustur. Elde edilen egim degeri olan m 0,6’dan biiyiik oldugu
durumda numuneler centik boyut etkisi davranisi gosterirken, m 0,6’dan kiigiik oldugu
durumda ise numuneler ters ¢entik boyut etkisi davranigi gostermektedir. Cizelge 4.7.’de
goriildiigl tlizere, elde edilen tiim numuneler icin m degeri 0,6’dan biiyiik ¢ikmistir. Bu
durum malzemelerin centik boyut etkisi davranisi gosterdiklerini ifade etmektedir ve

numuneler iizerinde yapilan Vickers analizi sonuglari ile de uyumludur.
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Sekil 4.8. Centici Kaynakl1 Yarilma modeline gére numunelerin In(Hv)/ In(F¥3/d®) grafigi

Cizelge 4.7. Centici Kaynakli Yarilma modeline gore deneysel verilerden elde edilen
parametreler

Numune m Hv(GPA)

0 29x10% 97x1072/69x102
1 16 x10? 88x1072/59x1072
2 23 x10! 92x1072/66x102
3 19 x10? 90x10%/62x102
4 27 x10*1 82x107%/58x10
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Elde edilen numunelerin mikrosertlik davranigslarini agiklamada bu modelin yeterli
goriilmektedir. Tim yaklasimlar g6z oOniinde bulundurularak genel bir degerlendirme
yapilacak olursa, numuneye katkilanan ¢ok duvarli karbon nanotiiplerin MgB2’nin
yapisinin tanecikler arasi baglantisini azaltarak MgB2’yi daha yumusak yaptigi; numuneye
uygulanan dis kuvvetin, numune Uzerinde hem plastik hem de elastik deformasyon
olusturdugu; numunelerin genel olarak literatlirle uyusur nitelikte yumusak oldugu
numunelerin mikrosertlik davranisin1 agiklamada c¢entici kaynakli yarilma modelinin

yeterli oldugu sonuclarina ulagilmaktadir.

4.7. Sicakliga Bagh Elektriksel Diren¢ Ol¢iim Sonucu

MgB:’ye ait kritik gecis sicakligi iiretim yontemleri ve bu yontemlerde kullanilan deney
parametrelerine bagl olarak oldukga genis bir yelpazede degisiklik gostermektedir. Saf
MgB: i¢in kritik gecis sicakligi aralign 34,50 K ile 39,40 K degerleri araliginda
gortlmektedir [104]. Literatiirde malzemelere gesitli katkilamalar yapilarak malzemelerin
kritik gecis sicaklik degerlerinde artiglar ve ya azalislar olusturuldugunu gorebilmek
mimkiindiir. Fakat bir siiperiletkende aranan bir diger fiziksel 6zellik ise kritik akim
yogunlugudur. Oyle ki bu tez calismasmin kuramsal kisminda agiklandigi gibi MgB,’de
karbon ve karbon nanotiiplerin katkis1 kritik akim yogunlugunu artirmaktadir. Her ne kadar
karbon nanotiipler kritik gecis sicakligini azaltic1 yonde etki ediyor olsa da kritik akim
yogunlugunu artirdig i¢in tercih edilen bir katki maddesidir ki bu tez ¢calismasinda da ¢ok

duvarl karbon nanotiip katkisi bu ac¢idan degerlendirilerek kullanilmistir.

Literatiir 6zeti kisminda detaylica ifade edildigi gibi, MgB2’ye karbon nanotiip katkisi
yapildig1 takdirde MgB2’nin kritik gecis sicakligi degerinde diisiisler gozlenir. Bu diistisler
katk1 oranina bagh olarak dogru orantili bir sekilde ger¢eklesmektedir. Sekil 4.9. bu tez
caligmasinda elde edilen numunelerin sicakliga bagli elektriksel direnglerinin degisimini

gostermektedir.
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Sekil 4.9. Numunelere ait sicakliga kars1 elektriksel direng¢ degisim grafigi
Cizelge 4.8. Elde edilen numunelere ait gecis sicaklik degerleri iliskisi
Numune Baslangic Degeri Bitis Degeri (K) ki Nokta Arasi
(K) (chaslanglc) (chitis) Fark (K) ( ATC)
0 36,00 34,00 2,00
1 35,80 33,80 2,00
2 34,30 32,70 1,60
3 33,40 27,90 5,50
4 32,00 25,00 7,00

Sekil 4.9.°den anlasilacagi tizere tiim numuneler belli bir sicaklik degerinden sonra
elektriksel direnclerini kaybetmislerdir. Elde edilen her bir numunenin siiperiletkenlige
gecis icin baslangi¢ ve bitis sicaklik degerleri hesaplanip Cizelge 4.8. olusturulmustur. Bu
islemde her bir numune igin R-T grafiginde, numunelerin elektriksel direnglerinin ani
azalisa basladigi ve elektriksel direncin azalisinin bittigi noktalara yatayda ve dikeyde

eksenler ¢izilerek ayri ayr1 kesisim noktalar1 kullanilmistir.

Cizelge 4.8.’den anlasildig1 iizere Tc ®a¢¢ degeri en yiiksek 36,00 K degeri ile 0
numunesi iken, bu deger katki orani artis1 ile ters orantili bir sekilde azalis gostermektedir.
Ayrica siiperiletkenlige gecis i¢in baglangi¢ ve siiperiletkenlige gecis icin bitis degerleri
arasindaki farkin en fazla oldugu numune, katki oraninin en yogun oldugu numunedir ki bu
durum gecisin yavas oldugunu ve istenmeyen bir hal oldugunu gostermektedir. AT en
diisiik olan numune ise 2 numunesidir. Bu durum 2 numunesinin siiperiletken duruma en

hizli gegis yaptigin1 gostermektedir. Bu durum 2 numunesine ait x-15m1 kirmim
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desenlerinden de anlagilmaktadir. 2 numunesine ait karakteristik diizlem pikleri diger
numunelere gore daha keskin ve daha dar bulunmustu. Numunenin kristalitesinin kalitesi
ile iliskili olan bu halin numunenin AT degerini de etkiledigi goriilmektedir. Dolayisi ile
X-1s1n1 kirinim deseninde elde edilen pikler ne kadar dar ve siddetli ise kristal yap1 o denli
iyidir, kristal yapinin iyi oldugu numunelerin ise sicakliga bagli elektriksel direng diisiis

hiz1 o denli yiiksektir.

4.5. Dis Manyetik Alana Kars1 Gosterilen Manyetik Tepki Ol¢iim Sonucu

Maddelerin itme ¢ekme ozellikleri olarak bilinen manyetizma olduk¢a 6énemli bir fiziksel
Ozelliktir. Bu sebeple MgB. numunesinin manyetik 6zelliklerini aragtirmaya ve mevcut
manyetik Ozelliklerini iyilestirmeye yonelik bircok calisma gerceklestirilmistir. Bu tez
calismasinda elde edilen numuneler Kastamonu Universitesi, Fizik Boliimii
Laboratuvari’nda, Lake Shore VSM cihazi ile 20 K sicaklikta, -20000 Oe ile 20000 Oe
araliginda bir manyetik alan altinda M-H 6lgimune tabi tutuldu. Sekil 4.10. numunelere

ait manyetik alana kars1 manyetik moment degisimi gostermektedir.
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Sekil 4.10. Numunelere ait manyetik alana karst manyetik moment degisim grafigi

Numunelere ait M-H egrileri incelendiginde tiim numunelerde diyamanyetik 6zellige has

bir histeristik goriilmektedir. Egrilerin daralma oranlart ve manyetiklik degerleri
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birbirlerinden farklilik gostermektedir. Uygulanan manyetik alana gére numunelerin sahip
olduklart manyetizasyon degerleri biiyiikkten kiiciige 2, 4, 1, 3 ve 0 seklinde
siralanmaktadir. Numunelere ait egrilerde herhangi bir kirilma gézlenmemistir. Bu durum
yap1 icerisinde var olan safsizlik fazlarinin belirgin olmamasi anlamina gelmektedir. Tiim
numunelerin, uygulanan manyetik alanin 0 Oe degerinin {izerine ¢ikmasi ile beraber
manyetiklik degerlerinde azalma goriilmiistiir. Bu durum numunenin kendi igerisinde
topaklanmasi sonucu tanecikler arasi bagin azalmasinin neticesi olarak yorumlanmaktadir.
Manyetik alanin 0 Oe lizerindeki degerlerinde, i¢ alanini en ¢ok azaltan numunenin 0
numunesi oldugu goriilmektedir. Bu durumun numune kendi i¢inde buyuk pargalar halinde
topaklanmalarin yogun oldugu anlamindadir ki tanecikler arasi1 bagin da azaldigi bu hal 0
numunesine ait SEM fotograflarinda da agik¢a goriilmektedir. M-H egrileri igerisinde
kalan alanin artmasi percinleme 6zelliginin artmasi sonucu kritik akim yogunlugunun artisi
olarak disiiniilmektedir [105]. Bu durumda egri i¢ alan1 en fazla olan 2 numunesinin
percinlenme 6zelliginin arttig1 dolayisi ile de kritik akim yogunlugunun en yiiksek degere
sahip olacag diistiniilmektedir. MgB2 numunesinde karbon nanotiip katkisinin kritik akim
yogunlugunu artirdig1 bilinmektedir. 2 numunesine ait egrinin i¢ alan1 diger numunelere ait
egrilerin i¢ alanindan daha biiyiik ¢ikmustir. I¢ alanin en az ¢iktig1 numunenin de katkisiz
numune oldugu gorulmektedir. Dolayist ile bu sonugtan, ¢ok duvarli karbon nanotiip

katkisinin manyetizasyon iizerinde arttiric1 bir sonucu oldugu gériilmektedir.

4.6. Kritik Akim Yogunlugu Hesaplama Sonuclari

Superiletken bir malzemenin teknolojik sahada etki alanini genisletmenin temel yolu,
stiperiletken malzemenin tasiyabilecegi akim yogunlugu miktarmi artirmaktan
gecmektedir. Bu tez c¢alismasinda literatiirde siklikla vurgu yapilan karbon nanotiip
katkisinin kritik akim yogunlugunu iyilestirdigi bilgisinden yola ¢ikilarak ¢ok duvarli
karbon nanotiip katkilamasi ile Uretilen MgB, numunelerinin kritik akim yogunluklari
incelenmistir. Bu baglamda yapilan yar1 deneysel hesaplamalarda Denklem 3.13. ve
Denklem 3.14. kullanilmistir. Bu denklemlerde kullanilan AM degerleri igin, numunelere
20 K sicakliginda, belli bir manyetik alan uygulanip numunelerin vermis olduklari
manyetik moment tepkileri Olculerek manyetik alan - manyetik moment (M-H) grafigi
cizilmigtir. Bu grafik verilerinden elde edilen AM degerleri ve her bir numunenin
geometrik Olcileri ilgili denklemlerde kullanilarak kritik akim yogunlugu degerleri

hesaplanip Sekil 4.11. grafigi cizilmistir.
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Sekil 4.11. Numunelere ait manyetik alana kars1 kritik akim yogunlugu degisimi grafigi

Sekil 4.11. incelendiginde, manyetik alanin artmasi ile birlikte tiim numunelerde kritik
akim yogunlugu azaldigi goriilmektedir. Manyetik alanin sifira yakin oldugu bir noktada,
ortalama 1,0x10* A/cm?’lik akim yogunluguna sahip 0 numunesi en diisiik kritik akim
yogunluguna sahip olan numunedir. Katki orani ile birlikte, kritik akim yogunlugu degeri
her ne kadar dogru orantili bir artig egilimi gostermis olmasa da, katkilamanin oldugu tiim
numunelerde katkisiz numuneye kiyasla daha yiiksek bir kritik akim yogunlugu degeri
gorulmektedir. Kritik akim yogunlugu degeri ortalama olarak 3,2x10* A/cm? degeri ile 2
numunesine aittir. 0’a yakin manyetik alan degerinde 1, 3 ve 4 numunelerinin kritik akim
yogunlugu degerleri ortalama olarak sirasi ile 1,3x10* A/cm?, 1,4x10* A/lcm? ve 2,3x10*
Alcm?’dir. Bu sonug¢ manyetizasyon 6lciimii ile elde edilen grafikte numunelere ait i¢ alan

genislikleri ile olduk¢a uyumludur.

4.8. Dielektrik Olciim Sonugclar:

Oda sicakliginda yapilan 6l¢iimlerde V(bias) -5 V, 0 V ve 5 V degerlerinde elde edilen
sonuglar ile Sekil 4.12., Sekil 4.13. ve Sekil 4.14. ile gosterilen grafikler ¢izilmistir.
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Sekil 4.12. Numunelerin 0 V(Bias) degerinde frekansa bagli kapasitans degisim grafigi
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Sekil 4.13. Numunelerin -5 V(Bias) degerinde frekansa bagl kapasitans degisim grafigi
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Sekil 4.14. Numunelerin 5 V(Bias) degerinde frekansa bagli kapasitans degisim grafigi

Farkl1 bias voltajlarinda ¢izilen frekansa bagli kapasitans degisim grafikleri incelendiginde,
tim grafiklerde 0 numunesinin belli bir miktar kapasitans degeri goriiliirken ¢ok duvarh
karbon nanotiip katkili numunelerde kapasitans degeri sifira diismektedir. Kapasitans
degeri ile iligkili olan dielektrik sabiti, malzemenin depolayabildigi enerjinin bir ifadesidir.
Enerji depolamasi ise kapasitans tanimlanir. Dolayist ile ¢ok duvarli karbon nanotip
katkis1t dielektrik sabiti sifira gotiiriircken numuneleri yalitkanliktan uzaklastirip daha
iletken héle getirmistir. Bu durum ¢ok duvarli karbon nanotiiplerin iyi birer elektriksel

iletken olduklarinin bir sonucudur. Bu baglamda ¢ok duvarli karbon nanotip katkilama

dielektrik ozellikleri olumsuz anlamda etkilemistir.
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5. SONUCLAR

Karbon katkisinin MgB5 Uzerinde olumlu etkileri bilinmektedir. Bu tez ¢alismasinda klasik
katihal reaksiyon yontemi ile MgB2 numuneleri ¢ok duvarli karbon nanotiip katkilanmasi
ile dretilip elde edilen numunelerin mekaniksel, elektriksel ve yapisal oOzellikleri
incelenmistir. Bulunan tiim sonugclar literatiir sonuglart ile uyumluluk i¢indedir. Bu tez
calismasi klasik katihal reaksiyon yontemi kullanilarak ¢ok duvarli karbon nanotip
katkilama ile tretilen MgB2 superiletkeni icin bircok fiziksel bulguyu barindirdigindan

konu ile ilgili diger benzer ¢alismalardan ayrigmaktadir.

Katk1 orani i¢in belirlenen % 2 degerinde, numune Uzerinde ¢ok duvarli karbon nanotiip
katkisinin olumlu etkileri en iist seviyeye ulasirken; bu katki degerinin Uzerindeki
degerlerde ise katki maddesinin numune iizerindeki olumlu etki hizinda disiisler
saptanmigtir. Yalnizca numune iiretim iglemi sonundaki analizler sonucunda degil ayni
zamanda iiretim esnasinda da bu durum ortaya ¢ikmustir. Oyle ki soguk hidrolik presleme
asamasinda % 2 katki oraninin tizerindeki oranlarda katki ile iiretilen numunelerde yogun
olarak yilizey catlamalarina rastlanmistir. Nitekim bu durumun ortadan kalkmasi igin ve
ayn1 zamanda da tanecikler arasi etkilesimin artacag diigiincesi ile firinlanma basamag: iki
kez tekrarlanmistir. {lk firinlamadan sonra numunelerin daha gevreklestigi tespit edilip
yeniden 6giitiilmiis, preslenmis ve ayni sartlar altinda tekrar firnlanmistir. Bu durum ilk
firmlama ile nemlilik oraninin distirildigiic MgB: icin, daha kolay preslenen ve tanecikler

arasi daha gili¢lendirilmis bir olusumu dogurmustur.

Numunelerin kristografik yapisi hakkinda bilgi edinmek i¢in yapilan X-1sinlart kirimnimi
analizinde, tim numunelere ait karakteristik piklerin baskin olarak var oldugu
gorilmektedir. Bu durum oOncelikle MgB: yapisinin olusumu anlamini tasimaktadir.
Kristografik desenlerde birtakim safsizlik pikleri de gorilmektedir. Kimyasal bir reaksiyon
sonucu elde edilen kimyasal malzemede tespit edilen safsizlik atomlari, reaksiyon dncesi
veya reaksiyon esnasinda ¢evresel kontaminasyonlar netice ortaya ¢ikabilir. Magnezyumun
oksijen ile kolay reakte olmasi Ozelliginden dolayr deney esnasinda, magnezyumlar
oksitlenmistir. Bu durum numunelerin manyetik 6zellikleri, kritik gecis sicakligi degerleri
ve kritik akim yogunlugu gibi fiziksel durumlarinda nispi olarak olumsuz bir durum var

etmistir. Ayni zamanda yapiya dahil olmayan magnezyum atomlar1 ve elektriksel agidan
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iyi birer iletken olan c¢ok duvarli karbon nanotiipler numunelerin metalik Gzelligini

dogrudan etkileyerek numunelerin kapasitif etkisini de azaltmistir.

2 nolu numuneye ait piklerin diger numunelere ait piklere nazaran daha dar oldugu
goriilmektedir. Bu durum 2 nolu numunenin kristalitesinin daha iyi oldugunu ve yap1
olusumunu daha hizli ve daha diizgiin bir bicimde tamamladigin1 géstermektedir. Resim
5.1.’de 2 numunesinin SEM fotografi bu durumu dogrular niteliktedir. SEM fotografinda,
taneciklerin bir birlerine daha yakin oldugu bu durum tanecikler arasi bagin arttigini,
yapmin diizglin olustugunu ve fiziksel Ozelliklerin olumlu yonde etkiledigini
gostermektedir. Nitekim buna bagli olarak 2 numunesinin kristalite diizglinliiglinden otiirt,
diger numunelere nazaran M-H, Jc ve R-T gibi sonuglar1 da superiletkenlik 6zellikleri
acisindan daha iyi ¢ikmistir. Yine 2 nolu numunenin pik siddeti diger numunelere nazaran

daha fazla ¢ikmistir. Bu durum tanecikler arasi giiclii bag ile iligkilidir.

Cok duvarli karbon nanotiip katkili olan tiim numunelerde, katkisiz olan numuneye
nazaran sahip olduklar karakteristik piklerde bir miktar genisleme goriilmektedir. Bu
durum bor ve magnezyum atomlarinin arasina giren ¢ok duvarlt karbon nanotiiplerin
hegzagonal MgB: yapisini bir miktar strese maruz biraktigr; bu durumunda numunelerde
orgii parametrelerinde bozulmalar meydana getirdigi sonucuna ¢ikarilmaktadir. Nitekim
katkili numunelerin Orgli parametreleri incelendiginde, katkisiz numuneye ait 6rgu
parametresi degerlerinden farkli degerler elde edildigi anlasilmaktadir. Resim 5.1.
incelendiginde ¢ok duvarli karbon nanotiip katkili numunelerde, 0 numunesindeki gibi
blyuk kimelenmelerden ziyade daha kigik parcalar halinde yigilmalar gorulmektedir.
Ipliksi goriiniimdeki yapilar ¢ok duvarli karbon nanotiipler iken, kiigiik yigmlar MgB;
yapilaridir. Her kiigilk MgB> kiimesinin, aslinda ¢ok duvarli karbon nanotiiplerin yapiya
dahil olmas1 neticesinde, buylk kimelenme héalinde MgB: olusumunu engelledigi
goriilmektedir. Netice olarak bu durum tanecikler arasi bagi da zayiflatmistir. Aslinda bu
durum siiperiletkenlige gecis sicaklik aralig1 lizerinde de artirict bir etki olusturmustur. Bu
durum, ¢ok duvarli karbon nanotiip katkisinin kritik gegis sicakligina gecis araligini artirict

yonde etkiledigini gostermektedir.

Katkisiz numunenin kristal biiylikliigli cok duvarli karbon nanotiip katkili numunelerden
daha fazla ¢ikmistir. Dolayisi ile ¢ok duvarli karbon nanotiip katkisi kristal biiyiikligiini

azaltic1 yonde etkilemistir. Bu durum SEM fotograflari ile de ortiismektedir.
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X-1gin1 kirmimi analizi sonucu elde edilen kirinim desenlerinden yararlanilarak Cizelge
5.1. olusturulmustur. Cizelge 5.1. incelendiginde tum numunelerde katkisiz numuneye
nazaran karakteristik diizlem piklerinde bir miktar kaymalar gézlenmistir. Katkisiz
MgB:’ye ait (0 0 1) duzlem pikinin 25,58° degerinden ortalama 26,50° degerine, (0 0 2)
dizlem pikinin 52,18° degerinden ortalama 52,50° degerine, (1 0 2 ) diizlem pikinin 63,41°
degerinden ortalama 63,50° degerine kaydigi goriilmektedir. Bu durum ¢ok duvarli karbon
nanotiip, bor ve magnezyum atomlarinin iyon yarigaplarinin birbirinden farkli olmasindan
dolayr ¢ok duvarli karbon nanotiip katkilanmasi ile beraber, numunelerde 0rgu
parametresinin azaldigini gostermektedir. Nitekim Orgii parametresinin en fazla oldugu
numune katkisiz olan 0 numunesi iken, katkilama ile Orgli parametresinde diisiisler

goriilmiistiir. Bu durum numuneler kendi arasinda kiyaslandiginda da bariz bir bicimde

ortaya ¢cikmaktadir.

Cizelge 5.1. Elde edilen MgB2 numunelerine ait h-k-1 diizlemleri ve bunlara karsilik

gelen 20 acilar
Numune
(hkl 0 1 2 3 4
001) 25,58 (20) | 26,47 (20) | 26,56 (20) | 26,84 (20) | 26,15 (20)
(101) 42,38 (20) | 42,94 (20) | 42,79 (20) |42,55(20) | 42,40 (20)
(002 52,18 (20) |52,25(20) |52,35(20) |52,35(20) | 51,82 (20)
(102 63,41 (20) | 63,47 (20) | 63,49 (20) | 63,55(20) | 63,04 (20)
(200) 70,71 (2©) | 70,73 (2©) | 71,06 (20) | 70,26 (20) | 69,86 (20)
(201) 76,44 (20) | 76,53 (20) | 76,67 (20) | 76,55 (20) | 76,10 (20)
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Resim 5.1. Numunelere ait SEM fotograflari

Resim 5.1. incelendiginde yapinin bir buttn olarak buyik parcalar halinde bulunmasinin
katki oran1 ile azaldigi gorilmektedir. Bu durum numunelerin yiikten bagimsiz
mikrosertlik degerlerinde de degisiklige neden olmustur. Yapinin biiyiik pargalar halinde
bulundugu 0 numunesine ait yiikten bagimsiz mikrosertlik degeri, ¢ok duvarli karbon
nanotlip katkili numunelere ait yiikten bagimsiz mikrosertlik degerine nazaran daha fazla
cikmustir. En diistik yiikten bagimsiz mikrosertlik degeri ise katki oraninin en fazla oldugu
4 numunesinde goriilmiistir. SEM fotograflarinda 4 numunesinde ipliksi ¢ok duvarh
karbon nanotiiplerin yapinin iist ve alt bolgelerinde sarim seklinde durdugu goriilmektedir.
Bu durum biiyiik bir kiimelenmesinin 6niine ge¢mektedir ve numuneye uygulanan dis
kuvvetle birlikte kuvvet uygulayici u¢ daha kolay numuneye niifuz edebilmektedir. Bu
durumu Cizelge 4.2.’de d parametresinde agik¢a goriilmektedir. Katki orani arttik¢a d
parametresi yani girme derinligi de artmaktadir. Dolayis1 ile ¢ok duvarli karbon
nanotiiplerin numune iizerinde yiikten bagimsiz mikrosertlik degerinde diisiislere sebep

oldugu, bu durumun yapry1 yumusattig1 sdylenebilmektedir.

Mikrosertlik analizlerinde ylzey gerilim degerinin de katki orani artis1 ile genel olarak
azaldig1 goriilmektedir. Esneklik degeri malzemeler icin ayirt edici bir 6zelliktir. Elde
edilen numunelerde bulunan borun yaklasik olarak 320 GPa; magnezyumun 45 GPa; ¢ok
duvarli karbon nanotiiplerin ise yaklasik olarak 30 GPa kadar gerilme kuvvetine

dayanabilecegi disiiniildiigiinde, numuneler igeriklerindeki bor, magnezyum ve c¢ok
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duvarli karbon nanotiipiin elastiklik degerine gore, kendilerine uygulanan dis kuvvete belli
bir seviyeye kadar esneyerek karsi koyabilecek belli bir seviyede kuvvetin iistiinde ise
numuneler karsi koyabilme giiciinii gosteremeyip kalici hasarlara ugrayacaktir. Elastik-
plastik deformasyon yaklagimina gore de parametresinin pozitif ¢ikmasi numunelere
uygulanan dis kuvvet sonucu hem plastik hem de elastik deformasyon olustugunu soyler ki
bu durumda bor, magnezyum ve c¢ok duvarli karbon nanotiiplerin dis kuvvete karsi
yapilarini bozmadan koruyabilme Ozelliklerinin birbirlerinden farkliliginin dogal bir

sonucudur.

Numunelerin tamami mikrosertlik karakter agisindan g¢entik boyut etkisi davranisina
sahiptir. Centik boyut etkisi davranisina sahip malzemelerde, malzeme lizerine bir dis
kuvvet uygulanirsa, malzeme giderek mikrosertlik degerini azaltir. Sekil 4.3.’te goriilen, en
hizli mikrosertlik degerini azaltan numune katki1 orani en ylksek olan 4 numunesidir. Cok
duvarli karbon nanotiipiin numuneleri daha yumusak hale getirdigi burada da

gorilmektedir.

Manyetik 06zellikler stperiletken numunelerin fiziksel karakterlerinde belirleyici rol
oynamaktadir. Bu bakis agisiyla, 20 K sicaklik degerinde numunelere -20000 Oe ile
+20000 Oe arasinda bir manyetik alan uygulanarak numunelerin manyetik moment
tepkileri 6lculdiu ve M-H grafigi elde edildi. M-H grafiklerinde, ilgili numuneye ait egrinin
i¢ alaninin biiyiikligii, negatif ve pozitif bolgede numunenin verdigi maksimum manyetik
moment tepkisi degerine gore degistiginden Otiirli, yiiksek manyetik moment tepkisi
yiikksek i¢ alam1 doguracaktir ki bu durumda kritik akim yogunlugunu dogrudan
etkileyecektir.

M-H egrilerinde i¢ alan degerleri numuneler arasinda kiyaslandiginda biiyiikten kiigiige
dogru 2, 4, 1, 3 ve 0 numunesi seklinde siralanmaktadir. Dolayist ile katkisiz numunenin i¢
alaninin en az ¢ikmis olmasi ve katki miktar1 ile i¢ alanin artmasi ve kritik akim
yogunlugunun artis1 seklinde dogal bir sonug ¢ikarmasi tez ¢alismasinin bagindan itibaren
beklenilen bir durumdu. Kritik akim yogunlugu ile iliskili olan perginlenme 6zelligi de ¢ok
duvarli karbon nanotiip katkisi ile artmaktadir. Manyetiklik degerinin azaligi, numunenin
blylk parcalar hélinde topaklanarak tanecikler arasi baglantinin azalmasmin bir
sonucudur. Bu durumda Resim 5.1. incelendiginde biiyiik parcalar halinde bulunan 0

numunesinin manyetiklik degerinin diger numunelere kiyasla neden daha az c¢ikmis
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olmasimnin sebebi anlasilmaktadir. Ayrica egrilerin higbirinde kirilma goriilmemesi,
numunelerdeki safsizlik fazlarinin baskin olmadigini ayni zamanda herhangi bir faz

gecisinin de gézlenmedigini gostermektedir.

Siiperiletken bir malzeme manyetik alan ve sicaklik gibi kosullar uygunlastirildiginda,
elektriksel direnglerini sifira disiiriirler. Bu baglamda elde edilen numunelerin sicakliga
kars1 elektriksel direngleri Olgiilerek R-T grafigi cizilmistir. Bu grafik bize yapimin
siiperiletken olup olmadigini, siiperiletkenlik fazi olustu ise numunelerin hangisinde daha
hizl1 gegis oldugu gibi bir dizi 6n bilgiler verir. Yapilan analizler neticesinde literatiirde var
olan MgB: i¢in mevcut kritik gecis sicakligr araliginda, tiim numunelerde siiperiletken
yapiya gecisler goriilmiistiir. En yiiksek gecis sicakliglr 36,00 K olarak katkisiz numunede
goralirken en disiik gegis sicakligt 32,00 K olarak katki orani en yiiksek olan 4
numunesinde goriilmiistiir. Katki oranmin artisi ile kritik gecis sicakligi degerinde ters
orantili bir azalisin goriilmesi, ¢ok duvarli karbon nanotlip katkisinin kritik gegis

sicakligini azalttigr anlamini gelmektedir.

X-151n1 kirmimi analizi sonucu elde edilen kirinim desenleri incelendiginde, safsizlik
pikleri en siddetli olarak 4 numunesinde goriilmektedir. Ayn1 zamanda MgB> icerisine
katkilanan ¢ok duvarli karbon nanotiipler de safsizlik faz1 olarak degerlendirildiginde en
yogun safsizlik atomlarinin x-1s1n1 kirinim desenlerinde 4 numunesinde goriilmesi olagan
bir durumdur. Nitekim SEM fotograflarinda da ¢ok duvarli karbon nanotipler ipliksi
halleri ile yogun olarak 4 numunesinde goriilmektedir. Safsizlik atomlarinin fazlahigi
tanecikler arasi arasi baglantiy1 azaltirken siiperiletkenlige gegis sicakligr araligi olan ATe
degerini artirmaktadir. ATc degeri 7,00 K ile en fazla 4 numunesinde gorilmektedir.
Stiperiletkenlige gegis sicakligi araligimin numuneler arasinda gézlenen en diisiik degerin
1,60 K ile 2 numunesinde gorulmesi, 2 numunesine ait x-1gin1 kirinimi analizi sonucu elde
edilen kirmim desenlerindeki keskin ve dar piklerle iligkilidir ki bu durum tanecikler arasi
bagin fazlalig1 ve yapidaki diizgiin kristalite ile de baglantilidir. Dolayis1 ile bu durum
superiletkenlik 6zelliklerine de pozitif etki yapmaktadir. Ayrica siiperiletkenlige gegisin
bittigi sicaklik degeri 25 K olarak katki orani en ¢ok olan 4 numunesinde goérulmektedir.
Stiperiletkenlige gecisin bittigi sicaklik degerinin azalis1 da, safsizlik atomlarina baglidir.
Sonug olarak ¢ok duvarli karbon nanotiip katkis1 ATc'yi artirirken, TcPU degerini de
azaltmistir. Numuneler ortalama 40 K degerine kadar omik bir davranig gosterirken, gecis

sicakligr bandina girdiklerinde aniden omik olmayan bir héle evrilmektedirler. Bu durum
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oda sicakliginda numunelerin elektriksel iletkenliginin c¢ok duvarli karbon nanotiip

katkisiyla birlikte artmasinin omik 6zellik ile gii¢lii bir baginin oldugunu gostermektedir.

Numunelerde ¢ok duvarli karbon nanotiip katkis1 artisi ile birlikte kritik akim yogunlugu
degeri de artmistir. Kritik akim yogunlugunun en diisiikk goriildiigi numune katkisiz 0
numunesi iken, en yliksek kritik akim yogunlugu degeri 2 numunesinde goriilmektedir. Bu
durum M-H grafiginde numunelere ait egrilerin altinda kalan alan biiyiikliikleri ile de
iliskilidir.

2 numunesinin SEM gorintulerindeki tanecikler arasi mesafenin azligi, X-1sin1 kirinimi
analizi sonucu elde edilen kirinim piklerinin keskin ve dar olusu, M-H egrisinde, egrinin i¢
alaninin fazlaligi, AT¢ degerinin azlig1, safsizlik atomlarinin ¢ok olmayis1 gibi durumlar bu
tez calismasinda elde edilen numuneler i¢inde en iyi fiziksel Ozelliklerin goriildiigii

numunenin 2 numunesi oldugunu gostermektedir.

Numuneler dielektriksel agidan kapasitif etkilerini ¢cok duvarli karbon nanotiip katkis ile
kaybetmislerdir ve oda sicakliginda iletkenliklerini artirmigtir. Bu durum c¢ok duvarl

karbon nanotiipler iletkenlik degerinin yliksek olmasinin dogal bir sonucudur.

Bu tez galismasi ile maddeler halinde asagida siralanan sonuclar elde edilmistir:

Cok duvarli karbon nanotiip katkis1t MgB2 Uzerinde;
a) Kiritik gegis sicakligini diisiirticd,
b) Kritik gegis sicaklik araligini arttirici,
c) Kiritik akim yogunlugunu arttirici,
d) Manyetizasyon degerinde artirici,
e) Orgii parametrelerinde bazi bozukluklar olusturucu,
f) Mekaniksel olarak daha yumusak ve esnek bir hdle dontistiiriici,

g) Oda sicakliginda kapasitif etkisini yok edici bir etki olusturmustur.

Ayrica, MgB: siiperiletkenine ait fiziksel 6zelliklerin iyilestirilmesi adina yapilacak en
ideal ¢cok duvarli karbon nanotiip katki oraninin, bu tez c¢alismasinda uygulanan katki

oranlar igerisinde degerlendirildiginde, % 2 degeri oldugu saptanmustir.
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