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Ozet

Bu calismada yiiksek miktarda saf Bi-2212 fazini elde etmek igin 6rnekler 2234 faz kompozisyonundan
hazirlandi. Geleneksel kati hal tepkime yontemi ile x = 0,05 and y = 0; 0,05; 0,1; 0,2 igin
(BiPb),Ce\Sr,CasCua., TiyO1245 bilesikleri Gretildi. Yapi Gzerine Seryum ekleme ve titanyum katkilamanin
etkileri elektriksel direng, XRD desenleri ve manyetik histerezis dongli dlgiimleri ile arastirildi. Butiin
orneklerin yeterli stperiletkenlik karakteristigini icermedigi anlamina gelen vyariiletken davranisi
sergiledigi bulundu. Butlin 6rneklerin gegis sicakhginda bir pik verdigi gézlemlendi. Buna ek olarak disik
sicakhklarda histerezis déngi olguimleri, 6rneklerde istenilen Bi-2212 fazlarin olustugu anlamina gelen Il.
Tip stperiletkenlerin temel meissner etkisine sahip oldugunu gostermektedir. Histerezis dongtlerinin
genisliginde azalma Ti konsantrasyonu ve artan sicaklik ile artmaktadir.

Anahtar kelimeler
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Effect of Cerium adding and Titanium doping on the BPSCCO

Superconductor Materials

Abstract

In this study the samples were prepared by 2234 phase composition to achieve the high levels of pure
Bi-2212 phase. It have been produced the (BiPb),Ce,Sr,CasCus.,TiyO12+5 compounds for x = 0.05 ve y = 0,
0.05, 0.1, 0.2 by conventional solid state reaction method. The effects of cerium adding and Ti doping
on the structure have been investigated by electrical resistance, XRD patterns and magnetic hysteresis
loop measurements. XRD results clearly show that all samples It has been found that all samples show
semiconducting behavior, which means not to include adequate superconducting characteristics. It has
been observed all the samples give a peak at transition temperatures. In addition, the hysteresis loop
measurements at low temperatures show that samples have the basic meissner effect of type I
superconductors, meaning that the desired Bi-2212 phases in samples occur. The decrease at the
magnitude of hysteresis loops increase with increasing temperature and Ti concentration.
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daha
kaybolmaktadir. Enerji iletiminde yuksek verime

1. Giris kismi kullanilmadan ] yoluyla

Glnumuzde gelisen teknolji ile birlikte enerjiye
duyulan ihtiyag da hizli bir sekilde artmaktadir.
Enerjinin Gretimi kadar Uretilen enerjinin verimli

ulasma c¢alismalari glinimizde halen blyik bir
hizla devam etmektedir. Yiiksek enerji verimliligi

saglayacak onemli malzemelerden birisi de

kullanimida gliniimiizde ¢ozilmesi gereken 6nemli

problemler arasindadir. Barajlarda Urettigimiz

enerji evlerimize iletken kablolar ile tasinmaktadir
ve bu iletimde kullanilan tellerin elektriksel

direnglerinden dolayi Uretilen enerjinin 6nemli bir

slperiletkenlerdir.

Superiletken malzemeler, belirli bir kritik sicakhk
altinda sifir direng gosteren malzemlerdir. Bu



BPSCCO Siiperiletken Malzemeler Uzerine Seryum Ekleme ve Titanyum Katkilamasinin Etkisi, Ozkurt

malzemeler slperiletken fazda sifir elektriksel
dirence sahip olduklarindan kayipsiz elektrik akimi
saglamaktadirlar.  Slperiletken malzemelerin en
onemli problemleri ise; slperiletken faza ulasmak
icin disik sicakliklara inme zorunlulugu ve
uygulanan yiksek manyetik alanlarda hizla diisen
kritik akim yogunlugu (Jc) degerleridir. Sivi azotun
(77K) gecis

sicakligina sahip superiletkenlerin kesfi ile distk

kaynama  sicakliginin Gzerinde
sicakliklara inmedeki maliyet problemi nispeten
cozlilmustir. Yiksek sicaklik sdperiletken ailesi
icerisinde, termodinamiksel olarak en kararl fazlara
sahip olmasi, toksik element icermemesinden
dolayi insan saghgina daha az zararl ve hazirlama
maliyeti acgisindan en uygun malzeme Bi tabanli
BSCCO siperiletkenlerdir. Maeda ve arkadaslari
tarafindan Bi-tabanh Bi,Sr,Can1CunOx (n =1, 2, 3)
stperiletkenlerin kesfedilmesinden buyana yapilan
calismalarin temel amaci, disiuk J. degerlerine
sebep olan zayif baglh superiletken taneleri
gelistirmek ve manyetik alan tasima kapasitelerini
(He) arttirmak icindi. Sifir elektriksel direng ve
meissner etkisi geleneksel Il. Tip stperiletkenlerin
en temel Ozellikleridir. 1l. Tip stperiletkenlerde Bi-
2223 fazi, Bi-2212 fazindan daha yiksek kritik
sicakliga (T.) ve kritik akim yogunluguna (J.)
sahiptir. Ancak termodinamiksel olarak Bi-2212 fazi
daha kararhdir. Boylece, bircok calisma Bi-2212
stperiletkenlerin elektriksel ve yapisal ozelliklerini
anlamak icin  gergeklestirildi. Bu ¢alismalar
gostermistir ki, Nb, B, Cd, Sn, Ag, Pb gibi bircok
katkilandig

sliperiletkenler daha yliksek Jc ve Hc kapasitelerine

element ile zaman Bi tabanli
ulasabilmektedir [2-13]. Son zamanlarda, yuksek
stperiletkenlik fazlarini elde etmek igin BPSCCO
sliperiletkenleri Gizerine ikili katkilamalar yapilmaya
baslandi [14-15]. Yapilan bu calismalar acikca
BSCCO sistemi

yapisindan farkli elementlerin eklenmesi BSCCO

gostermistir ki, icerisine ana

sisteminin superiletkenlik ozelliklerini

gelistirebildigi  gibi bazilari da yuksek T.
stperiletkenlik fazlarini bozarak malzemenin yari
iletken 6zellik gostermesine sebep olmustur. Bu
BSCCO

yapilacak katkilama elementinin secilmesi kadar

sonuglar gostermektedir ki; sistemine

katkilama miktarinin belirlenmesi de oldukca
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onemlidir. BSCCO sliperiletkenler Bi, Sr, Ca ve Cu
gibi bir cok katyon icermektedir. Bu sisteme yapilan
farkli element katkilamalar ile istenilen fazlarin
ozelliklerinin gelistirilmesi kadar istenmeyen ikincil
fazlarin olmayan) da

olusmasi (stperiletken

mimkin olmaktadir. Boylece yilksek miktarda
istenilen fazlari sentezlemek oldukga zordur. Diger
bir  taraftan, Bi sicaklik

slperiletkenler Cu-O diizlemlerde yiik tasiyicilarina

tabanli  ylksek
oldukg¢a duyarhdirlar. Daha iyi elektriksel iletimi
saglayan yik tasiyicilarinin sayisinin arttirabilmeleri
sebebiyle Cu-O sitelere katkilama yapmak oldukca
onemlidir. Bu nedenlerden dolayi, bu calismada
Cu-O sitelere yiiksek valans degerleri ile Titanyum
katkilanirken yapi icerisine seryum (Ce) eklendi.

Sunulan ¢alisma; BPSCCO vyapisi igerisinde Cu

siteleri i¢cin Titanyum katkilanirken, Seryumun
arayer olarak eklemenin etkisini incelemek ile
ilgilidir. Orneklerin fiziksel &zellikleri X-ray toz
(XRD),

Olglimler ile arastirild.

kirinim elektriksel diren¢ ve manyetik

2. Materyal ve Metot

Bi1.7Pbo.3CexSr,CasCusy TiyO1245 (x = 0,05 ve y = 0,0;
0,05; 0,1 ve 0,2) stiperiletkenler, Bi,Os3, PbO, CeO,,
SrCOs3, CaCOs;, CuO ve TiO;
miktarlarlarindan hazirlandi. Yiksek miktarda Bi-

tozlarin  uygun

2212 fazina ulasmak icin, baslangic kompizosyonu
olarak Bi-2234 fazinin yapisi segildi [16]. Homojen
bir malzeme hazirlamak i¢in 6nce o6rnekler el
havaninda iyi bir sekilde karistirildi. Karistirilan
tozlar, RETSCH marka o6gitliclide 1 saat boyunca
ogutuldi ve 12 saat boyunca 750 °C’de hava
ortaminda kalsine edildi. Kalsine asamasindan
sonra, karistirilan tozlar 2 saat boyunca tekrar
ogutuldi ve 12 saat boyunca 800 °C’de hava
ortaminda kalsine edildi. Daha sonra elde edilen
tozlar 5 ton basin¢g uygulanarak 13 mm capinda
tablet halinde preslendi. Son olarak hazirlanan
Bi-2212 fazina

°C’de

malzemelerde vyiksek oranda
ulasmak i¢cin 140 saat boyunca 850

sinterlendi.

x = 0,05 ve y = 0,0; 0,05; 0,1 ve 0,2 ile 6rnekler
bundan sonra sirasiyla A, B, C ve D olarak
isimlendirilecektir.
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Diren¢ ve manyetik Olcimleri kapali dongl He
sistemi icerisinde yaklasik olarak 2 K sicakliklarina
inebilenPPMS Orneklerdeki
mevcut fazlari incelemek igin X-ray toz sacgilma

ile gerceklestirildi.

analizleri, 2 derece/dk sabit bir tarama hizinda
Rigaku Ultima IV X-Ray Diffractometresi kullanimi
ile gerceklestirildi. Orgli parametreleri ise, 6.0
ICDD slrimli 1.6.01 PDXL yazihm
versiyonu ile otomatik olarak hesaplandi.

veritabanli

3. Bulgular

Sekil 1 butlin ornekler igin toz XRD desenlerini
Bltliin orneklerde Bi-2212 faz
istenmeyen

gostermektedir.
mevcutken, safsizhk  fazi da
olusmustur. Ti miktarinin artmasi ile stiperiletken
olmayan fazlarin yapisinda ve miktarinda énemli bir
degisiklik
otomatik olarak elde edilen 6rgli parametreleri A,
B, C ve D ornekleri icin sirasiyla  a =5,384 A b=
5397 A, c=30,703 A; a=5378A, b=544 c=
30,608 A;a=5394A,b=5399A,c=30,683A;a
= 5403 A, b =5,392 A, ¢ = 30,774 A olarak
belirlendi. Ti miktarinda artis ile 6rneklerin 6rgi

gozlenmemektedir. Diger taraftan,

parametrelerinde 6nemli bir degisme gorilmezken,
tim sonuglar istenilen Bi-2212 fazinin kristal

parametrelerine uygundur.

Sekil 2 butlin 6rnekler igin sicakhga (T) kars! direng
(R) egrilerini gostermektedir. Bitin ornekler 70-90
K arasinda stperiletkenlige gecis bolgesinde, faz
degisimi anlamina gelen bir pik gostermis, fakat
stperiletkenlik gecis tamamlanmamis ve tim
ornekler  vyariiletken  davranisi  gostermistir.
Superiletkenlik durumuna ulasmak icin elektron
fonon etkilesimleri kuvvetli olmak zorundadir.
Diger taraftan XRD oOlcimleri tim orneklerde
istenen Bi-2212 siiperiletkenlik fazlarin olustugunu
gostermektedir. Boylece ornekler direng
stperiletkenlik
Cu-O

dizlemlerinde yeterli hole miktarinin olusmamasi

Olgimlerinde  gorilduga  gibi

davranis sergilememesinin sebebi
olabilir. lyi bilinmektedir ki, stiperiletkenlik gegis

sicakliklart CuO, dizlemlerindeki hole sayilarina
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yakindan baglidir. Sonug¢ olarak, sadece C ve D

ornekleri direng grafiklerinde duslk direng

degerleri ile daha iyi bir superiletken benzeri
davranis sergilemesine ragmen hicbir numune

stiperiletkenligin sifir direng ozelligine
ulasamamistir.
Orneklerde  siiperiletken  Bi-2212  fazlarinin

olusumunun énemli bir kaniti da M-H egrilerinde ki
davranisi incelemektir. Bitin oOrnekler igin M-H
histerezis dongiileri sirasiyla Sekil 3, 4, 5 ve 6'da
gosterilmektedir. Bltliin M-H histerezis dongtileri
sifir manyetik alanda 6rneklerin sogutulmasindan
sonra elde edildi ve 10, 20, 40 ve 80 K'de +2T alan
arasinda Olglldi. Histerezis dongtlerinin genel
davranisi, orneklerin manyetik davranisi
katkilamanin seviyesine ve artan sicakliga son
derece bagimli oldugunu gostermektedir.
Katkilama miktarinin artarken, manyetizasyonun
genisligi Ancak

Meissner etkisini sergilemektedir.

azalmaktadir. ornekler hala

Bu davranis
uygulanan manyetik alan, kritik manyetik alani
kadar

diyamanyetik davranis

asana manyetik alani disarladigini  ve

tamamen sergiledigini
gostermektedir. Yazici ve arkadaslar tarafindan
gerceklestirilen ¢alismada [14], BSCCO sistemine
Vanadium-Titanium ikili katkilama yapilmis ve bazi
orneklerin sliperiletken davranis gosterirken, belirli
bir katki

tamamen vyariiletken oldugunu gostermislerdir. Bu

konsantrasyonundan sonra yapinin

¢alismada en onemli olay elektriksel olarak

ornekler yariiletken davranis gostersebile, Bi-2212
genis
dongliye sahip olmalaridir. Diger taraftan, Sekil 6

fazini icermelerinden dolayi histerezis
bitlin o6rneklerin histerezis alaninin tamamen
kayboldugunu isaret eden 80 K'de paramanyetik
karaktere sahip oldugunu gostermektedir. Bu

calismada orneklerin  J. degerleri histerezis
dongiilerinden ayrica hesaplanabilmektedir. Ancak
Ti miktarinin artmasi ile orneklerin daha dar
histerezis dongleri diger ¢alismalarda goraldigu

gibi daha duslik J. degerleri verecektir [17,18].
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Sekil 2. Bitin 6rneklere ait R-T grafigi
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T = 10K
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Sekil 3. 10 K sicaklikta +2T alan arasinda manyetik histerezis 6lcimi

T = 20K
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—a— ' Ormegi

M{emu/gr)

e I Grmegi

sekil 4. 20 K sicaklikta £2T alan arasinda manyetik histerezis dlgimu

T=40K

—— A froegi
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— e I rmegi

sekil 5. 40 K sicaklikta £2T alan arasinda manyetik histerezis dlgimu
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T=80K
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Sekil 6. 80 K sicaklikta £2T alan arasinda manyetik histerezis dlcimi

4. Sonuglar

BSCCO sisteminde Ce ekleme ve Ti katkilanmasina
dayali bu calismada, (BiPb),Ce,Sr.CaszCua.,Ti,O1245
baslangic kompozisyonunda malzemeler kati hal
tepkime yodntemi ile hazirlanmistir. Orneklerin
temel Ozellikleri XRD, Diren¢ ve M-H egrileri ile
incelenmistir. XRD sonuglari, tim 6rneklerde yeterli
miktarda Bi-2212 stperiletkenlik fazinin olustugunu
ve artan Ti miktarinin Bi-2212 fazinda énemli bir
degisiklik yaratmadigini gdstermektedir. BSCCO
sistemi icerisine yapilan katkilama ile stiperiletken
olmayan fazlarin olusumuda mimkiindiir. Ancak
yapilan pek ¢ok galisma gostermistir ki olusan bu
safsizlik fazlar, givileme merkezi (effective pinning
center) olarak davranirsa teknolojik uygulamalar
icin cok dnemli olan yiksek Jc meydana getirebilir.
Disaridan bir manyetik alan uygulandiginda, Il. Tip
bir slperiletkenin karisik (vortex) bolgesinde
manyetik alan gizgilerin hareket etmesi korunumlu
olmayan bir elektrik alan meydana getirmeketedir.
Elektriksel dirence sebep olan bu davranis, hareket
eden manyetik alan akisinin belirli yerlerde
¢ivilenmesi ile Onlenebilir. Eger bu ikincil fazlar
etkin c¢ivileme merkezi olarak davranmaz ise
slperiletken fazlarin azalmasina sebep oldugu icin
sistemin  siperiletkenlik  6zelliklerini  olumsuz
etkileyecektir. XRD sonuclari bu 6zelligi yansitacak
herhangi ikincil bir fazin olusumunu goéstermiyor.
Tim orneklerde safsizlik fazi olarak sadece
Sr,Cu0z34  bulunmustur.  Ayrica, bu 6rnegin
hazirlanmasinda son asama olarak 850 °C de 140
saatlik bekleme siiresi secildi. Yuksek sicaklik
firminda uzun beklemenin avantaji etkin civileme
merkezi meydan getiren safzilik  fazlarinin

AKU FEMUBID 16 (2016) 021101

olusmasidir [19, 20]. Ancak bu siirecte olusan ikincil
fazlar c¢ivileme merkezi olusturmaz ise yapinin
elektriksel &zellikleri negatif etkilenir. Orneklerin
dire¢ Olgiimleri, tim orneklerin  yariiletken
davranisa sahip oldugunu gosterdi. Geleneksel Bi-
2212 fazina ait gecis sicakliginda bir pik meydana
gelmektedir. Ancak hicbir oOrnekte sifir direng
ozelligi gerceklesmemistir. Bu davranis, orneklerin
Cu-O dizlemlerinde siperiletkenlik den sorumlu
hollerin yeterli sayida olusmamasindan yada 6l¢iim
hatalarindan meydana gelmis olabilir. Manyetik
dongli  egrileri ile slperiletken malzemlerin
ozelliklerinin  belirlenmesinde elektriksel direng
Olcimleri kadar o6nemli bilgiler vermektedir.
Orneklerin M-h egrileri, XRD sonuglari ile uyumlu
olarak  Bi-2212  fazinin  varligini  gostren
diyamanyetik davranis gostermektedir. Ayrica, M-h
egrisinde bir manyetik dongliniin kapladigi alan,
sistemin  Ozelliklerini  bozmak icin  disaridan
verilmesi gereken enerjiyi gostermektedir. Ti
katkilanan tim  Orneklerde magnetizasyon
egrilerinin  kapladigi alan hizli  bir sekilde
daralmaktadir. Bu sonuglar, x=0,05 sabit miktarda
Ce katkisi ve artan Ti miktari ile BSCCO
sliperiletkenlerin 6zelliklerinin bozuldugu anlamina
gelmektedir.
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