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ONUR SOZU

Yuksek Lisans Tezi olarak sundugum “ Ultrasonik Spray Pyrolysis (USP) yontemi ile
MgB, Siiperiletken Ince/Kalin Filmlerin Hazirlanmasi ve Karakterizasyonu “ baglikli bu
caligmanin bilimsel ahlak ve geleneklere aykir1 disecek bir yardima bagvurmaksizin
tarafimdan yazildigin1 ve yararlandigim butin kaynaklarin hem metin i¢inde hem de
kaynak¢cada yontemine uygun bigimde gosterilenlerden olustugunu belirtir, bunu

onurumla dogrularim.

Kiibra ONAR



OZET

Yiiksek Lisans Tezi

ULTRASONIK SPRAY PYROLYSIS (USP) YONTEMI ILE INCE/KALIN MgB,
SUPERILETKEN FILMLERIN HAZIRLANMASI VE KARAKTERIZASYONU

Kiibra ONAR

Inona Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisu

Fizik Anabilim Dali

87 + xi sayfa

2011

Danigman: Dog. Dr. Yakup BALCI

Bu caligmada nano boyutlu MgB; tanecikleri Ultrasonik Sprey Piroliz (USP) teknigi
kullanilarak tretilmistir. Nano pargaciklar, tastyici gaz olarak Argon kullanilarak Al,O3
altliklar Gizerine ¢okeltilmistir ve boylece farkli kalinlikta filmler elde edilmistir. Bu filmlerin
yapisal, elektriksel ve manyetik 6zellikleri XRD, SEM-EDX, R-T, M-T ve M-H ol¢tiimleri ile
gerceklestirilmigtir.  MgB, filmlerin sonuglarindan 1yi yapisal ozellikler sergiledigi
goriulmugtir. Filmlerin kritik sicakligi, T, ~ 38 K olarak bulunmugtur. Butin filmlerde

2

mitkemmel manyetik davramslar elde edilmistir. Filmler, 10° Acm ™’ nin iizerinde Bean

formiilu ile hesaplanan kritik akim yogunlugu gosterdiler.

Anahtar Kelimeler: Superiletkenlik, MgB, siiperiletkeni, Ultrasonik Sprey Piroliz,

elektriksel ve manyetik 6zellikler



ABSTRACT

M.Sc. Thesis

PREPARED AND CHARACTERIZATION OF THIN/THICK SUPERCONDUCTING
MgB, FILMS BY ULTRASONIC SPRAY PYROLYSIS (USP) TECHNIQUE

Kiibra ONAR

Inénii University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Physics

87 + ix pages

2011

Supervisor: Dog¢. Dr. Yakup BALCI

In this study, the nano-sized MgB, particles were fabricated using ultrasonic spray
pyrolysis technique. The nano particles fabricated were deposited onto Al,O3 subtrates using
argon as the carrier gas and films in different thicknesses were obtained. Structural, electrical
and magnetic characterizations of the thin films obtained were carried out by XRD, SEM-
EDX, R-T, M-T and M-H measurements. It was seen from the results that the MgB, films
showed good structural/microstructural properties. Critical transition point (7;) of the films
were found to be 38 K. Perfect magnetic behavior was obtained in all the films. Films showed

critical current density, J., calculated by Bean’s formula, above 10° Acm™.

Key Words: Superconductivity, MgB, superconductors, Ultrasonic Spray Pyrolysis,

Electrical and Magnetic properties.
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1. GIRIS

Suiperiletkenlik Hollandali fizik¢i Heike Kamerling Onnes ve asistani Gilles
Holst tarafindan Leiden’de 1911 yilinda kesfedilmistir [1]. Sekil 1.17 de gosterildigi
gibi, Civa’ nin 4.2 K’ nin altinda aniden sifira distigt bulunmug ve Kamerling Onnes

bu kesfiyle 1913 yilinda Nobel 6duliini almigtir.
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Sekil 1.1. /911’ de H. Kamerling Onnes ve Gilles Holst tarafindan civada elde edilen
stiperiletken duruma gegisin goriildiigii ilk deneysel veri [2].

Ciwvada superiletkenligin kesfinden iki yil sonra, Kursunun 7.2 K’ de
siperiletken oldugu bulunmustur [3]. 1930 da siiperiletkenlik, 9.2 K’ de Niyobyum’
da kesfedilmistir [4]. Superiletkenlerin manyetik o6zellikleri 1920 ve 1939 yillar
suresince buytk dikkat ¢ekmistir. W. Meissner ve R. Ochsenfeld’ in manyetik alanin
belli bir esik degerinin altindaki akisini stperiletken igerisinden disladigint ve bunun
yeni bir termodinamik dizen olusturdugu 1933° te ortaya c¢ikmistir [5]. Bu olay
Meissner etkisi olarak bilinir ve stperiletkenligin termodinamik davramigt i¢in bir
temel olusturur.

Suiperiletken tarafindan manyetik akinin dislandiginin kesfedilmesinin ardindan
Fritz ve Heitz London kardegsler 1935 yilinda elektrik ve manyetik alani etkileyen iki
esitlik ileri surmuglerdir [6]. Bu esitlikler, zayif bir dis manyetik alanda

stiperiletkenlerin diyamanyetizmasinin tamimini verir. Iki akiskan modelinin temelinde,



normal elektronlar sadece Maxwell esitliklerine gore hareket ederken, Maxwell
esitlikleriyle birlikte London esitlikleri siiperiletken elektronlarin davraniglarini
tanimlar. London esitlikleri sadece Meissner etkisini agiklamaz, ayni zamanda “
London sizma derinligi (A1) ” olarak adlandirilan stperiletkenlerin karakteristik bir
uzunlugu i¢in de bir ifade olusturur.

Superiletkenlerdeki girdap’lar (vortex) 1937° de L.V. Shubnikov ve
meslektaglar1 tarafindan kesfedilmistir [7]. Dig manyetik alan igerisinde bazi
siperiletkenlerin aligilmigin diginda bir davranig sergiledigini bulmuglardir. Aslinda II.
Tip superiletkenler i¢in iki tane kritik manyetik alanin bulundugunu ve “ Mixed state
(karigik durum) “ olarak tanimlanan siiperiletkenler igin yeni bir durum kesfetmiglerdir.

1950° de E. Maxwell ve C. A. Reynolds tarafindan izotop etkisi bulunmustur
[8]. Civanin farkli siiperiletken izotoplarinin ¢alisilmasiyla kritik sicaklik (T.) ve izotop

kiitlesi (M) arasinda bir iliski saptanmuistir (T.M "2

= sabit ).

Yine 1950° de V. Ginzburg ve L. Landau siiperiletkenligin tinlii teorilerinden
birini ileri sirmuglerdir [9]. Teori, L. Landau tarafindan gelistirilen ikinci dereceden
faz gegislerinde kullanilmaktadir. Ginzburg-Landau Teorisi, siiperiletken durumun
fiziginin anlagilmasinda 6nemli bir rol oynar. Bu teori, giigli manyetik alanlarda
superiletkenlerin davraniglarini tamimlayabilir. Ginzburg-Landau Teorisi, London

(13

esitliklerindeki sizma derinligi gibi “ Koherens (uyum) uzunluk “ denilen ikinci bir
karakteristik uzunluk ifadesini de verir.

Siiperiletkenligin ilk mikrokopik teorisi, 1957° de ginumuzde BCS teorisi
olarak bilinen, J. Bardeen, L. Cooper ve R. Schrieffer tarafindan ortaya atilmistir [10].
BCS teorisinin temel disiincesi, iki elektron arasindaki g¢ekici potansiyelin ortaya
cikmasina neden olan zayif bir elektron-fonon etkilesmesidir. Bunun sonucunda,
Cooper ¢iftleri olusur.

Iki siiperiletken arasindaki ince bir yalitkan engel vasitasiyla Cooper ciftlerinin
kuantum mekaniksel olarak tinellemesi 1962° de B. D. Josephson tarafindan teorik
olarak tahmin edilmistir [11]. Josephson’ 1n tahminleri bir yil i¢inde dogrulanmig ve
ginimizde “ Josephson etkisi “ olarak bilinmektedir.

1970 ve 1980’ lerde bir¢ok yeni siiperiletken kesfedilmistir. Bakir oksitlerde
superiletkenlik kesfedilmeden 6nce 23,2 K ile en yuksek kritik sicaklik 1973’ te NbsGe

bilesiginde gozlenmisgtir.



Yuksek sicaklik siiperiletkenlerin gergek tarihi Bednorz ve Miiller’ in La-Ba-
Cu-0 seramiginde gegis sicakliginin ~30 K’ de stperiletkenligin bulundugu 1986 * da
basladi [12]. 1986’ da bilim diinyas1 bakir oksitlerde ytiksek sicaklik siiperiletkenligin
kesfiyle sasirtildi. Cinki oksitler ¢ok kotu iletkendirler. Siperiletkenlik alaninda
calisan ¢ogu bilim adaminin ilk tepkisi, fonon aracilikli siiperiletkenligin ¢ok yuksek
bir sicaklikta imkénsiz olmasindan dolayr yeni bir mekanizmanin olabilecegi
disiincesiydi. Superiletken bakir oksitlerin kesfi bilim tarihinde gériilmemis bir oranda
buyliyen aragtirmalar ile devam etmistir.

19877 de M. K. Wu ve P. W. Chu denetimindeki Alabama ve Houston
universitesindeki gruplar ortaklasa 93 K’ de superiletken olan Y-Ba-Cu-O bilesigini
kesfettiler [13]. Sadece bir yil sonra 1988’ in baglarinda Bi- ve TI- tabanli siiperiletken
bakir oksitleri T, =110 K ve T,= 125 K’ de kesfedilmistir [ 14, 15 ]. Daha sonra
T, = 135 K ile en yiiksek kritik sicakliga sahip Hg- tabanli bakir oksitler 1993’ te
kesfedilmistir [16]. Yiiksek basing altindaki kritik sicakligi 164 K’ e ¢ikabilmektedir.

1995’ te V. J. Emery ve S. A. Kivelson stperiletkenligin, elektron ¢iftlesmesini
ve faz uyumunu gerektirdigini vurgulamislardir [17]. Aym yil 1995 te J. M.
Tranquada ve meslektaglari noétron kirinimindan Nd katkilanmis  La(SriCuQOy4
(LSCO)’ da spinlerin ve yuklerin (hole’ lerin) dinamik modiilasyonu olan ¢iftlenmenin
var oldugunu bulmuslardir [18].

2001 Ocak ayinda Magnezyum Diboride (MgB,)” in 39 K’ de siiperiletken
oldugu Japon Akimitsu ve grubu tarafindan bulunmustur [19].

2007 yilinda Liang ve arkadaglari, La-Fe-P tg¢li alagimini kullanarak LaOFeP
superiletkenini sentezleyip yapisal ozelliklerini belirlemiglerdir [20]. Bu bilesik,
yaklagik olarak 4.1 K’ de siiperiletkenlik gecisi gostermektedir. Hemen ardindan
Kamihara ve arkadaslart Fe katilmig LaOFeAs bilesigi ile T. degerini 26 K’ e
yikseltmiglerdir [21]. Sonug¢ olarak, yapilan bu ¢aligmalarla siperiletkenlik ve

manyetizma arasinda da yeni bir pencere agilmis oldu.



2. SUPERILETKENLIKTE KURAMSAL KAVRAMLAR

2.1. SUPERILETKENLIKTEKI FiZIKSEL PARAMETRELER

Hollandal1 fizik¢i H. Kamerling Onnes 1911 yilinda Helyum gazinin
stvilagtirilmast ve ¢ok dustk sicakliklara dustlmesi sonucunda, Hg (Civa) metali
tzerindeki elektriksel direncin 4,2 K civarinda aniden sifira digmesi ile
siperiletkenligi bulmusgtur.

Superiletkenler ilk olarak ti¢ temel faktor ile belirlenir. Bunlar; Kritik sicaklik
(Te), Kritik manyetik alan (H¢) ve Kritik akim yogunlugu (J.)* dir. Stperiletkenligi
ortadan kaldirmak i¢in bu ¢ temel parametreden birini bozmak yeterli olacaktir.
Bunlara ilaveten Meissner etkisi, sizma derinligi (A), koherens uzunluk (&), izotop

etkisi ve Josephson etkisi de siiperiletkenligi tanimlayan diger 6nemli parametrelerdir.

2.1.1. Kritik Sicaklik (T

Normal durumdan siiperiletken duruma faz gecisi “ Kritik sicaklik “ denilen bir
sicaklikta gergeklesir. Tablo 2.1.” de baz1 metalik siiperiletkenlerin gegis sicakliklari ile

birlikte diger fiziksel parametreleri gosterilmistir.

Tablo 2.1. Bazi Elementler igin Kritik sicaklik (T,), Sizma derinligi (1), Koherens
uzunluk (&) ve Kritik manyetik alan (H,) degerleri [26].

Element T.(K) A (0)(A) £, (A) H.(T)
Al 1.1 500 16000 0.01
Pb 72 390 830 0.08
Sn 3.7 510 2300 0.03
In 34 640 4400 0.03
71 2.4 920 - 0.02
Cd 0.56 1300 7600 0.003

Goruldugi gibi, her stuperiletkenin kritik sicaklik degeri kendisine 6zgudur.




Normal Metal

p(T)
7(T)

Sitiperiletken

_1 )

0 Tc 0 T.
Sicaklik (T) Sicaklik (T)
(a) (b)

Sekil 2.1. a) Bir Siiperiletken ve Normal Metalin Elektriksel Direncinin Sicakliga
baghligi, b) Bir Siiperiletkenin Diyamanyetik faza gegisi [22].

Sekil 2.1. (a) ve (b)’ de bir stiperiletkenin iki basit karakteristik 6zelligi kisaca
aciklanmistir. Bunlardan sekil 2.1. (a)’ da kritik sicaklikta ( p=0 ) sifir dirence aniden
gecis ile stperiletken olmayan durum kargilagtirmali olarak verilmistir. Sekil 2.1. (b)” de
ise, kritik sicakligin altinda ideal diyamanyetik duruma ( x=-1 ) gecis gosterilmigtir.
Superiletkenligin en 6nemli 6zelliklerinden bir tanesi diyamanyetik faza aniden gecis
yapmasidir. Diyamanyetizmanin baslangici, 6zdirencin sifira yaklastigi ( p—0 ) sicaklik
eksenindeki noktaya olduk¢a yakindir. Sekilde manyetik duygunlugun ( y ), T.’ nin
tizerinde pozitif fakat oldukea kiigiik oldugu gorilur [22].

2.1.2. Kritik Manyetik Alan (H,)

Suiperiletkenligin temel parametrelerinden bir tanesi de kritik manyetik alandir.
Bir siperiletken madde belirli bir kritik manyetik alan (H;) degerine kadar uygulanan
manyetik alani diglayarak, superiletkenlik 6zelliklerini korurken, kritik manyetik alanin
tizerindeki alanlarda stuperiletkenlik 6zelliklerini kaybederek normal duruma gecerler.

Siiperiletkenlerin diglayabilecekleri manyetik alamin buyukluginin bir sinir1
vardir. Bu sinir, stperiletkenden superiletkene ve sicaklikla degismektedir. Buna bagli

olarak, bir stiperiletkenin kritik manyetik alant;



H,.~H, 0) [1(?} ] (2.1)

2.1.3. Kritik Akim Yogunlugu (J.)

Ile belirlenir.

Siiperiletken malzeme igerisine bir akim gonderildiginde, bu akim numune
icerisinde herhangi bir direngle karsilasmayacagi igin, bir enerji kaybi olmaz ve
dolayisiyla iletim kayipsiz olarak gerceklesir. Normal metallerde ise, gonderilen elektrik
enerjisinin bir kismi 1s1 enerjisine dontsir ve iletimde kayiplar meydana gelir.

Siiperiletkenlerin temel parametrelerinden biri olan kritik akim yogunlugu (J.),
kayipsiz akim tasiyabilme yetenegi olarak tamimlanir. Superiletkenler, bu akimin
altindaki akimlar1 kayipsiz olarak tasiyabilirken, kritik akim yogunlugunun iizerindeki

akimlarda stiperiletkenlik 6zelliklerini kaybederek normal duruma gegerler.

2.1.4. Meissner Etkisi

19117 de Onnes’ in buldugu sifir elektriksel direncin kesfinden 22 yil sonra
Meissner ve Ochsenfeld, superiletken durumun “ Mikemmel Diyamanyetizma “ olarak
tanimlanan diger bir karakteristik 6zelligini kesfettiler. Meissner etkisi olarak bilinen bu
ozellik, stperiletkenlerde manyetik alanin diglanmasi olayidir. Bir manyetik madde igin
olusturulan esitlik, siiperiletken durumda;

B=p, (HtM)=0 (2.2)
seklinde yazilir. Suiperiletkenlikte bu durum,;

M=-H (2.3)
anlamima gelir. Dolayisiyla, manyetik duygunluk, mikemmel diyamanyet i¢in ideal
degeri olan;

dM
=M 24
X @9

olur. Cunki, gecirgenlik, k =1 + % olup, kritik sicakligin altinda k = 0 olur [22].
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Normal Siiperiletken

Sekil 2.2. Meissner Etkisi [22].

Bir siipperiletken, zayif bir manyetik alan altinda kritik sicakliginin altina
sogutuldugunda, yiizey akimlar: indiiklenir. Indiiklenen bu yiizey akimlari, siiperiletken

icerisinde net manyetik alanin sifir olmasini saglar. Bu akimlar, zamanla degismez ve

(14 (14

sifir  elektriksel direngli Mikemmel Diyamanyetizma olusur. Superiletken

malzemeleri bu 6zelliklerinden dolay1 miitkemmel iletkenlerden ayiriyoruz.

.-""\.A‘II\fih ,ITI'-./[\.!'
Wy

Fal

soguinluyor

soguinluyor

H-0 ; T=Tc H=0; T<Tec
(b)

Sekil 2.3. (a) Siiperiletken bir numunede manyetik alan daima dislanyr, numune
icerisinde B = 0’ dur. (b) Ideal bir iletkene sogutmadan énce alan uygulaniyor. Numune
Tc’ nin altina kadar sogutulduktan sonra alan kaldirildiginda numune icerisinde bir
miktar aki tuzaklaniyor [22].



2.1.5. I. ve 1L Tip Siiperiletkenler

I. Tip superiletkenler, belli bir H, kritik manyetik alanina kadar Meissner etkisi
gosterirken, kritik alan degerine geldiklerinde siiperiletken durumdan normal duruma

kesin bir gecis yaparlar.

M
L Tip

Siiperiletken

Manyetizasvon

. N

0 H,

C

TUygulanan Alan

Sekil 2.4. H, alaminda (Sy) Meissner durumundan aniden degisen [. Tip
siiperiletkenlerin tipik davranislart [22].

Sekil 2.5. 1. Tip Siiperiletkenlerin F'az Diyagrami. Sy, = Siiperiletken (Meissner) Fazi,
N = Normal Faz [22].

II. Tip superiletkenlerin en 6nemli 6zellikleri iki tane kritik manyetik alana sahip
olmalaridir. II. Tip stperiletkenler, diisik kritik alan H; degerinin altinda Meissner etkisi
gosterirken Hy; < H; < H; arasindaki alanlarda, yeni bir durum olan “ karigik durum
(Mixed State) “’ da bulunurlar. Bu durumda B=0 olup Meissner etkisi tam olugmamisgtir.

H.; ile H; arasinda numuneye aki niifuz etmesine karsin siiperiletken 6zellik korunur. He,



yiksek kritik alan degerine gelindiginde ise manyetik alan tamamen numune igerisine

niifuz eder ve numune normal duruma geger.

o
—

IL. Tip Siiperiletken

Manvetizasvon

[ I
I I
| I
| |

0 H, H,

Uvgulanan Alan

Sekil 2.6. /1. Tip Siiperiletkenlerin Farkli Davranislar: [22].

H

CL

cl

%

C

T

Sekil 2.7. 1. Tip Siiperiletkenlerin Faz Diyagrami. Sy = Meissner Fazi, Sy = Vortex
Fazi, N = Normal Faz [22].

2.1.6. IL. Tip Siiperiletkenlerin Manyetizasyonu

Materyallerin  manyetik  davraniglari, uygulanan manyetik alanin  (H),
manyetizasyon’ a (M) karsi ¢izilen grafikleri ile temsil edilir. sekil 2.8." de ideal olarak
dustnilen bir II. Tip siiperiletkenin M-H egrisi gorilmektedir. Uygulanan alan tam
olarak sifira diigiruldigtunde, materyalde, kalict miknatislarda oldugu gibi bir miktar artik

miknatisliga neden olan aki tuzaklanmasi vardir [23].



Sekil 2.8. Ideal II. Tip Siiperiletkenin M-H Egrisi [23].

1970° te J. E. Evetts bu durumun faz smirlarinda ve 6zellikle yizeyde aki
tuzaklanmasmin varligmdan kaynaklandigini gostermistir [24]. Béylece bir miktar aki
tuzaklanmast II. Tip siiperiletkenlerde kagmilmazdir ve bu tuzaklamalarin biyik bir
kismu1 pratik uygulamalarin ¢ogu i¢in istenilen bir durumdur.

Gergek bir 1. Tip siiperiletkenin manyetizasyon egrisi sekil 2.9.7 da gorildigi

gibi daha karmagik bir yapiya sahiptir.
M

Ak \
Tuzaklama \

Sekil 2.9. Gergek bir I Tip Siiperiletkenin M-H egrisi [23].

Oncelikle, H alam1 H,; geger gegmez M manyetizasyonundaki ani degisim ortadan

kalkar ve dogrusalliktan hafif bir sapma meydana gelir. Bu, materyale bir miktar akinin
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niifuz ettigi ve diyamanyetizmanin artik miikemmel olmadigt anlamina gelir. Sonugta, H
alaninin artmast M manyetizasyonunun azalmasina ve aki nifuzunun geniglemesine yol
acar. Hy alanina ulasildiginda ise tam bir aki nifuzu gozlenir ve bu durumda B=p H
olur. Bu durumda madde normal durumdadir. Uygulanan manyetik alan (H)
azaltildiginda, B=po(H+M) oldugundan B yiksek kalir. Bu, M manyetizasyonunun
pozitif degere gidecegi anlamindadir. Dolayisiyla, H=0 oldugunda B’ nin degeri sonlu bir

degerde kalir [23].
2.1.7. Sizma Derinligi (A )

Bir stuperiletkende, uygulanan manyetik alan1 Meissner etkisiyle diglamanin yolu,
superiletken ig¢inde uygulanan alani tamamen yok eden yuzeyindeki siirekli akimlari
olusturmaktir. Bu yiizey akimlari, sizma derinligi denilen A kalinli§inda ¢ok ince bir
tabakada akarlar. Sizma derinliginin limiti direk olarak ny akim yogunlugu ile iliskilidir
[25].

m'c’

HO T )

@2.5)

burada, m*, tagtyici yukiin etkin kutlesi, e, elektron yiiki, ¢ ise 11k hiz1’ dir.

Bir siiperiletken 6rnege manyetik alan uygulandiginda, igerideki akiy1 yok etmek
icin dolanan yiizey akimlari, bu yilizey tabakasindan akacaktir. Sonug¢ olarak, aki
yogunlugu, metalin sinirinda hemen sifira dilsmez, fakat yiizey akimlarinin aktig1 bolgede

gittikge azalir ve sekil 2.10.” da gosterildigi gibi bu azalma tsteldir [26].

Siiperiletken

-H =Hy¢c o

Normal

X

Sekil 2.10. Bir Siiperiletken ornekte manyetik alanin sizma derinligi [27].
H(x)=H e*'* (2.6)

Burada Hy, stiperiletken disindaki manyetik alanin biyiklugudur.
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2.1.8. Uyum (Koherens) Uzunlugu

Bir Cooper ciftinin iki elektronu arasindaki uzaklik “ koherens (uyum) uzunluk
(&) “ olarak adlandirilir. BCS teorisinin temelinde, koherens uzunluk ve enerji araligi
birbiri ile iligkilendirilir. Buna gore;
h9,
= F_ 27
£o (0) 2.7)
ile verilir. Burada, 9, , fermi hizidir. & niceligi, sicakliktan bagimsiz gergek koherens

uzunluktur. Ginzburg-Landau teorisinin temelinde, sicakliga bagli koherens uzunluk ve
gergek koherens uzunluk arasindaki iligki;
1

éJFZ (2.8)

1
4
ile verilir.

Buradaki ¢, bir elektronun alacagi serbest yoldur. Dusiik sicakliklarda, & = ¢,

oldugunda ¢, santimetre uzunlugunda olabilir. Koherens wuzunluk, metal

2

siiperiletkenlerde bityiiktiir. Ornegin, Al igin koherens uzunluk & = 16000 A ve Nb icin
koherens uzunluk & =380 A dur [25].

2.1.9. Josephson Etkisi

1962’ de Josephson, ince yalitkan bir bariyer ile Cooper ¢iftlerinin tiinellemesi ve
bu esnada olusan akimlar1 hesaplamistir. Josephson akimi, siiperiletken durumda
mikroskobik dalga fonksiyonunun fazi ile yakindan iligkilendirilen ¢ok sayida sasirtict

ozellik sergiler. Bu kesfi ile Brian D. Josephson 1973’ te Nobel odiliini almigtir.

} AKim

Siiperiletken-1
***+w+++ L

Bariver

Siiperiletken-2

v
Sekil 2.11. Ince bir bariyer ile ayrilmis iki siiperiletkenin geometrisi [28].
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Cooper ¢iftlerinin tunellemesinden kaynaklanan sifir gerilim akimi DC-
Josephson etkisi olarak adlandirilir. Josephson, dc akima ek olarak, sirekli bir voltaj

tinel bariyerine uyguladiginda, degisken bir siperakimin akacagini da bulmustur. AC

superakimin agisal frekansi, :26% ‘ dir. DC bir gerilim tinel bariyerine

uygulandiginda akan cooper ciftlerinin titresim akimi AC- Josephson etkisi olarak

adlandirilir. Bu Josephson etkileri, siiperiletkenlik uygulamalarinda 6nemli bir rol oynar.
Gergekte, josephson etkisi sadece tiinelleme eklemlerinde degil, ayn1 zamanda

zay1f baglant1 olarak adlandirilan diger durumlarda da bulunur. Sekil 2.12.” de farkl: tiir

eklemler ve zayif baglanti yapilart sematik olarak gosterilmistir [27].

(a) (b) (©
D ED-olE
N
" 20A — Sigm e
(d) (e) . (D)
K’KS/(/’
E> S C ff_-N P z -_--!1/;111
I} = A

Sekil 2.12. a) SIS Tiinel eklemi, b) SNS Sandvi¢, ¢) Bir daralti ile sekillenmis mikro
koprii, d) nokta kontak eklemi, e) ve f) yakinlik etkisinden dolayt zayif baglanti [27].
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2.2. SUPERILETKENLIKLE ILGILIi TEORILER
2.2.1. London Esitlikleri

1935 te F. Ve H. London bir siiperiletkenin elektrodinamigi tizerine bir makale
yayinladilar [6]. Maxwell esitlikleriyle London esitlikleri kullanilarak, uygulanan
manyetik alanin siiperiletken igerisinde aniden sifira digsmedigini fakat belli bir derinlikte
nifuz ettigini gosterdiler [29].

Bir stperiletken metaldeki siiperelektronlar, hareketleri sirasinda herhangi bir
direngle kargilagmazlar. Surekli bir E elektrik alant materyale uygulanirsa, elektronlar bu

alan altinda hizlandirilirlar [26];
mgs = ek (2.9)
burada, 9 superelektronlarin hizi, m; kiitlesi ve e; yukudiir.
ns, 9 hiziyla hareket eden birim hacimdeki stuperelektronlarin sayisi ise, olugsan
akim yogunlugu;
J, =ned, (2.10)
seklinde ifade edilir. (2.9) esitligine gore;

el
m

4,

oldugundan,

Esitlik (2.10) ile verilen akim yogunlugu ifadesinin zamana gore tiirevi alinarak 9,

ifadesi esitlikte yerine yazildiginda;

J = (2.11)

Elde edilir.

Manyetik alanin elektrik alan ve akim yogunlugu ile iligkilendirildigi Maxwell

denklemlerti;
B=-VxE (2.12)
VxB=u,J, (2.13)
seklindedir [30].
GoomeE e B iy (2.14)
m ne
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Elde edilir. (2.14) esitligi (2.12) esitliginde yerine yazildiginda;

= m — =
B=- VxJ 2.15
ne’ ’ @15)
halini alir.
(2.13) esitligine gore;
js :Lﬁxg ise, (2.16)
Hy
Bu ifadenin zamana gore tiirevi alinarak (2.15) esitliginde yerine yazilirsa;
R ?x(ﬁxé) (2.17)
U,n.e

elde edilir. % o ifadesinin o gibi bir sabite esit oldugu kabul edilirse,
0"%s

E:—oﬁx(ﬁxé) (2.18)
olur. (2.18) esitligindeki V x (ﬁ % E) ifadesi,
Vx(VxB)=v(VB) - VB (2.19)

seklinde yazilabilir. Buna gore diger bir Maxwell esitligi VB=0 (diVB =0) ile verilir
[29]. Dolayisiyla

B=aVB ve vE-Llp (2.20)
o

elde edilir. Bu diferansiyel bir denklemdir [25].

o’B 1 .

=—2~h 2.21

'« 21)
seklinde yazilabilir. Bu denklemin ¢ozimi;

B(x)=B exp(_—xj (2.22)

0 ’\/; .

seklindedir.
Bu denklemler milkkemmel bir iletkenin manyetik o6zelliklerini tamamen

aciklamasina ragmen, bir superiletkenin davramigini tanimlamada yetersizdir. F. ve H.

London bir siiperiletkenin manyetik davraniginin sadece B ile degil, ayn1 zamanda B ile
de dogru olarak tanimlanabilecegini gosterdiler [26]. Buna gore;

m

ne’

s

B=-

VxJ, (2.23)
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J =2 (2.24)

Siiperiletkenlerin  elektrodinamigini tamimlayan daha oncede ifade ettigimiz, bu

(13

denklemler, “ London Esitlikleri “ olarak bilinir. (2.24) esitligi, bir metaldeki direng

ozelligini, (2.23) esitligi ise diyamanyetizmay1 tanimlar.

B(x) = B, exp(_f;cj (2.25)

Esitligi, aki yogunlugunun ustel olarak azaldigini gosterir. (2.22) esitligi kullamildiginda
akt yogunlugunun, London sizma derinliinde (AL), x=+Ja’ daki degerinin % > sine
diiser [25]. London sizma derinligi,

A = —— (2.26)
Uyhne

ile ifade edilir. London denklemleri, bir stperiletkenin ylzeyindeki aki yogunlugunun

cok hizli bir sekilde iistel olarak diistiigiinii tahmin etmistir.
2.2.2. Ginzburg-Landau Teorisi

Ginzburg-Landau teorisi, 1950 yilinda yayinlandi. Bu teori, stperiletkenlerin
tagtyict yiklerinin yogunlugunun sabit oldugunu varsayan London teorisinin 6nemli
olgiide genisletilmig halini temsil eder [31]. Teorinin 6nemi siperiletken durumun 6nemli
fiziksel ozelliklerinin yavas yavag ortaya ¢ikmasiyla agiga kavusmustur. Dugik kritik
sicakliklar i¢in teorinin BCS teorisinden elde edildigi Gor’kov tarafindan gosterilmistir
[32]. Teorinin buyuk basarilarindan bir tanesi de A. A. Abrikosov tarafindan vortex
durumunun tahmin edilmesiydi [33]. Teori, dort biyik bilim adami olan Ginzburg,
Landau, Abrikosov ve Gor’kov’ un ¢aligmalarindan sonra giinimiizde GLAG teorisi
olarak ifade edilmektedir. 2003 te A. A. Abrikosov ve V. L. Ginzburg, A. J. Leggett ile
birlikte fizikte superiletkenlik ve siperakigkanlik teorisini gelistirmelerinden dolay1
Nobel oduliini aldilar.

GLAG teorisi, manyetik alanin yoklugunda normal-siiperiletken faz gegisinin
ikinci dereceden faz gegislerine bagli oldugunu ifade eder. Landau, tam olarak boyle faz

gecigleri i¢in bir teori gelistirmistir. Teoride, stperiletken durumu tanimlamak igin

Ginzburg ve Landau diizen parametresi olarak bir i (r) fonksiyonu tiretmislerdir. ‘w(r) >

nin miktar1, stperiletken tastyici yiiklerin yogunlugu olarak ifade edilir [28].
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Ginzburg-Landau teorisinde serbest enerji,
2 ﬁ 4
F(T)y=F(I+aly| + EM +... (2.27)
Ile verilir. Esitligin tiirevini alip sifira esitledigimizde;

or

=0 = (e + By | =0 (2.28)
v

Bir ¢oziim || = 0 oldugu durumdur. Diger bir alternatif ise, (a + ﬁ’l//’z) =0’ dir. Bu,

2 04
wl = = (2.29)
ot -{5)
verir. a =« ,(I'—T,) burada, «,, bir sabit olup yararl bir yaklagim bulmamizi saglar.
o
| ==+, - 1) (2.30)
B
A 1
2
%] ¥~ (T~ T)

N
(wiﬁ

Sekil 2.13. Diizen parametresinin sicakliga bagliligi [22].
P
ly|= (ﬁj (1, -7)2 %0 231)
B
Simdi GL teorisinden elde edilen koherens uzunluga bakalim;
a(T)+ ﬁ‘l//‘zl// + %(— ihV)Zl// =0 —1I GL Denklemi (2.32)
m

Bu, diizen parametresinin degisimi i¢in bir diferansiyel esitliktir;
_n oy
2m ox’

+a(T W + Bly| w =0 (2.33)

o parametresi ile boliinduglinde,

£= (2’”0{(”} (2.34)

elde edilir.
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II. GL denklemi;

2 2
. e
J=2y" (- 2ed)y = Al oldugundan (2.35)
m m
London esitliginden,;
J=- ! - A idi.
HoAr
Bu iki denklemden;
4e*|y|’ 1
vl _ o= A= (2.36)
mo ek (2¢)” 11,

olarak elde edilir.

Elde ettigimiz £ ve A, onemli sonuglari, siiperiletkenlikte baslica dneme sahip

olan x === ile ifade edilen “Ginzburg Landau Parametresi”

<

ni ortaya ¢ikarmistir.

Buna gore, k < L ise numune, 1. tip superiletkenlerin, x > % ise numune, II. ti
g K/E p sup 2 p

superiletkenlerin 6zelliklerini gosterir.
2.2.3. BCS Teorisi

Ginzburg-Landau teorisi, stperiletkenlerin temel 6zelliklerinin ¢ogunu anlatmada
sagirtict  derecede basarili olmasina ragmen sirhydi. Cunki siperiletkenligin
mikroskobik kokenini agilayamiyordu. 1957° de Bardeen, Cooper ve Schrieffer (BCS),
elementel superiletkenlerin  6zelliklerinin  ¢ogunu nicel olarak tahmin eden
superiletkenligin mikrokopik teorisini sundular [34].

Mikrokopik teorinin aragtirilmasindaki bu ilk adim 1950° de Frohlich’ in, iki
elektronun birlikte bir ¢ift olusturabilecegi elektron-fonon etkilesmesine dikkat
cekmesiyle atilmigtir. Frohlich’ in ifade ettigi etkilesmede, bir elektron diger bir elektron
tarafindan hizli bir sekilde sogrulan bir fonon yayinlar ve bir fononun sogrulmasi,
elektronlar arasinda zayif bir etkilesmeye neden olur. Kisacast elektronlar arasindaki

etkilesmeyi, bir fonon yayinlanmasi olarak digiinebiliriz [26].
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Sekil 2.14. Fonon araciligi ile elektron-elektron etkilesmesi [27].

Daha sonraki ¢aligmalarda, elektron-orgt-elektron etkilesmesi bir enerji arali§ina
yol agtig1 ortaya ¢ikmistir. Bu dolayli etkilesme bir elektronun o6rglyle etkilesip onu
deforme etmesi ve ikinci bir elektronun bu o6rgi deformasyonunu goriip enerjisini
azaltacak sekilde durumunu yeniden diizenlemesiyle olur. Buna gore, iki elektron 6rgii
deformasyonu araciligiyla etkilegirler. Bununla birlikte, elektron ve kristal 6rglstniin
uyarilmalar1 arasindaki etkilesmelerin elektron-elektron ¢ekimi halini aldig1 ve bu
¢cekimin, Coulomb itmesinden daha kuvvetli oldugunda siiperiletkenligin olustugu
bulunmustur [35]. Bu durum soyle agiklanabilir; mutlak sifir sicakliginda, kristal orgu
icerisine bir elektron girdiginde, kristal 6rgu igerisinde bulunan pozitif yukli ¢ekirdekler
ile arasinda bir etkilesme ortaya ¢ikacaktir. Cekirdekler agir ve yavas olduklart igin yer
yer pozitif yilk yogunlasmasina neden olacaktir. Orgiiye ikinci bir elektron girmesi
durumunda, birinci ve ikinci elektronlar arasinda bir Coulomb etkilesmesi meydana
gelecek, ancak elektronun kristal 6rgii ile etkilesmesi elektronlar arasindaki etkilesmeden
daha kuvvetli oldugu i¢in Coulomb etkilesmesini perdeleyecek ve iki elektronun birlikte
hareket etmesi saglanacaktir.

Superiletkenligin temelinin arastirilmasindaki diger bir isaret izotop etkisinin kegfi
ile ortaya ¢ikmustir. Superiletkenlerin farkli izotoplarimin farkli kritik sicakliklara esit

oldugu bulunmustur ve 7'M = sabit seklinde ifade edilir. M, izotop kitlesidir. BCS

teorisine gore, stperiletken elementlerin ¢ogu i¢in « , 0.5’ e yakindir [36].
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2.3. MgB, SUPERILETKEN SISTEMi

MgB,, 1950’ den beri bilinen eski bir materyaldir. Fakat basit hegzagonal yapisi
ve ~40 K civarinda dikkate deger derecede yiiksek kritik sicaklikta stiperiletken oldugu
yakin bir zamanda kesfedilmigtir [19,37].

MgB;’ de siperiletkenligin kesfi, siiperiletkenlik alanindaki ilgileri canlandirmis
ve Bor bilesikleriyle ilgili siiperiletkenlik arastirmalari baglamigtir [38,39,40]. Bu
bilesiklerin temel ozellikleri, intermetalikler arasinda ¢ok yiiksek kritik sicakliga sahip
olmalari, anizotropik tabakali yapiya sahip olmalar1 ve siiperiletkenlik ile manyetizma
arasinda gugli bir karsilikli etkilesimlerinin olmasiydi [41]. Dolayisiyla, bu kesif hafif
elementleri igeren bilesiklerdeki yuksek kritik sicaklik tahminlerini dogrulamigtir ve
MgB;’ nin siperiletkenliginde metalik Bor tabakalarinin 6nemli bir rol oynadigi
disiincesi olusmustur [42].

MgB,’ nin siiperiletkenlik bildirisi, Tc=9.5 K’ de TaB,, T=0.7 K’ de BeB;7s,
T=35 K’ de grafit-siilfiir bilesigi gibi MgB; ile iliskilendirilebilen bir¢ok siiperiletkenin
kesfi i¢in katalizor olmugtur [43,44,45]. Bunlardan en etkili olani ise, T=11.2 K’ de tek
bir element i¢in ¢ok yiiksek bir kritik sicaklik olan Bor elementinin basing altindaki
superiletkenligi ile ilgili kesiftir [46].

Akimitsu ve grubunun 10 Ocak 2001° de Sendai’ deki bir konferansta MgB, nin
superiletken oldugunu bildirmesinin ardindan, fizik¢iler toplulugundan MgB,’ ye neden
boyle bir ilginin oldugu sorulan sorulardan bir tanesidir [19]. Neticede kritik sicakligi,
Civa tabanli yiksek sicaklik siiperiletkenlerden elde edilen 134 K’ den u¢ kat daha
kigukti. Bakir-oksitlerden farkli olarak MgB,, dusik anizotropiye, buyik koherens
uzunluga, akim akigi i¢in tanecik sinirlarinda saydamliga sahip olmasi ve daha birgok
ozelligi Magnezyum Diboride alagimini pratik uygulamalar i¢in tercih edilebilir duruma

getirmistir.
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2.3.1. MgB,; Siiperiletkeninin Genel Ozellikleri

Intermetalik siiperiletkenlerde veya bakir-oksit igermeyen siiperiletkenlerde,
superiletkenlik gecis sicakligin sinirinin 30 K kadarlik bir bolgede oldugu biliniyordu.
MgB, kesfedilinceye kadar intermetalik bir stperiletkenin sahip oldugu en yiksek
superiletkenlik gegis sicakligi T.=23 K ile NbsGe siiperiletkenine aitti. Ancak MgB,’ nin
kesfedilmesiyle intermetalik bilesikler icerisinde en yiiksek gegis sicakligr T.~40 K’ de
gozlenmis oldu [37].

Yaklagik 40 K’ deki kritik sicakligit BCS teorisinden tahmin edilen teorik degere
oldukga yakindir [47]. BCS teorisinin temelinde kiigik kiitleli elementlerin, yiksek fonon
frekansina sahip olmalarinin stperiletkenlik gecis sicakliginin  artmasina neden
oldugundan bahsedilir. Dolayisiyla, MgB,’ deki yiiksek kritik sicaklik degeri hem hafif
bir element olan Bor ile hem de Bor diizlemleri arasindaki giicli kovalent bag ile
desteklenir [22].

MgB,, P6/mmm uzay grubunda olup, sekil 3.1." de gosterildigi gibi basit
hegzagonal yapiya sahiptir.

() (b)

Sekil 2.15. a) MgB: ‘ nin kristal yapisi [28] b) MgB-’ nin yapisal analizinden elde edilen
kristal yapisi

/
\

Yap:, Magnezyum ve Bor tabakalarinin birbirini izlemesinden olusur. Mg

tabakalar1, tiggen orgu dizlemlerinden ve B, tabakalar1 grafite benzer sekilde hegzagonal
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bal petegi orgii dizlemlerinden olusur. Bu dizlemler iki boyutlu yapiya sahip
olduklarindan, materyalin kristal yapisinin bir sonucu olarak iki boyutta stiperiletkenlik
sergilemeleri beklenir. B, tabakalarindaki komsu B atomlar1 arasindaki mesafe yaklagik
olarak 0.178 nm ve Mg tabakalarindaki komgsu Mg atomlar: arasindaki mesafe yaklagik
olarak 0.3086 nm’ dir. Mg atomlari, B atomlar ile sekillenen hegzagonal kosegenlerin
merkezine yerlestirilirken, B atomlar1 60° dondiiriilen i¢ hegzagonda yer almaktadir. Bu
yap1 AlB,-tipi kristal yap1 olarak ifade edilir [48,49].

MgB,, II. tip bir superiletkendir. Bunu kritik manyetik alan degerlerine bakarak

kolayca gorebiliriz.

40
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Sekil 2.16. Farkli geometrilerdeki MgB icin en yiiksek H.»>(0) degerleri [53].

Sekil 3.2.” de farkli sekillerdeki MgB; i¢in diisiik sicakliklarda en yitksek He(T)
degerlerinin egrileri gosterilmistir. Yuksek kritik alanin en yiksek degerleri filmler igin
elde edilmistir. 39 K kritik sicakligi ile filmler, Ho(T)=32 T yiiksek kritik alan degerine
sahiptir [50]. Yuksek kritik alan i¢in ikinci en iyi deger He»(0)=25 T ile tek kristallerden
elde edilmigtir [48]. Bunu H(0)=19 T ile bulk [S1] ve 16 T ile serit MgB, takip etmistir
[52]. Sekil 3.3.7 te ise sicakliga kars1 dustk kritik alan verileri gosterilmistir. Degerlerin

cogu 25 ile 48 mT arasina yerlestirilmigtir.
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Sekil 2.17. Sicakliga kars diisiik kritik alan H.»(T) [53].

Anizotropi, bir numunedeki karakteristik ozelliklerin, numunenin eksenlerine
gore farklilik gostermesidir. MgB,” nin yapisindaki baglanmalarda dusik olmasina
ragmen agik bir sekilde anizotropi dikkat ¢eker. Bunu, a ve ¢ eksenleri boyunca mevcut
orgi parametrelerinin basing ile degisiminde gorebiliriz. Buna gore, c-eksenindeki orgu
parametreleri, Mg-B dizlem dis1 baglarinin Mg-Mg baglarindan daha zayif oldugunu
gosteren a-eksenindeki orgl parametrelerinden basing ile daha hizli azaldigini soyler.

Cogu manyetizasyon ve transport 6l¢iimleri, MgB, nin tanecik sinirlarinda weak-
link elektromanyetik davranigini sergilemedigini gosterir [54]. Weak-link bakir tabanli
yiksek sicaklik siiperiletkenlerde yaygin ve ciddi bir problemdir. Weak-link davraniginin
olmayist MgB; i¢in bir avantaj olup, bu, akimin tanecik sinirlarindan etkilenmeden

numunede bastanbasa akacagini dogrular.
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Tablo 2.2. MgB; nin Siiperiletkenlik parametreleri ve degerleri [53].

Parametreler Degerleri
Kritik Sicaklik (T.) T.~40 K
Hegzagonal Orgii Parametreleri a=0.3086 nm
¢=0.3524 nm
Tastyict1 Yik Yogunlugu ng=1.7-2.8x 10” holes/cm’
Izotop Etkisi a,=ayta,,=03+0.02

Yuksek kritik Alan (He,)

He//ab(0) = 1439 T
He//c(0) =2-24 T

Dusiik Kritik Alan (He;)

Hei(0) =27-48 mT

Tersinmezlik Alant (Hiy)

Hix(0)=6-35T

Kritik Akim Yogunluklari (J,)

(42K 0T 10’ 4
I( 01> 4m2
(42K 4T —_106‘4
I( 4T 4m2
(42K 10T 10° 4
J( 5 )> / 2

Koherens Uzunlugu

Eab(0)=3.7-12 nm
£c(0)=1.6-3.6 nm

Sizma Derinligi

2(0)=85—-180 nm

Enerji Araligi

A(0)=18-7.5 meV
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2.3.2. MgB; Siiperiletkeninin Band Yapisi

MgB, c¢aligmalarindaki teorik aragtirmalar etkileyici ve basarili bir sekilde
yuritilmistir. ilk olarak MgB, nin elektronik yapist ve elektron-fonon ciftlenmesi
ortaya g¢ikarilmigtir. MgB,’ de enerji araligi ve band tamimlamalarini izleyen teorik
caligmalarin sonucu, deneylerle olaganiistii bir bi¢imde uyum i¢inde oldugu gorilmustiir.

MgB, tabakali yapiya sahip bir metaldir. Sekil 3.4.” te gosterildigi gibi Bor
atomlar1 bal petegi tabakalari gseklinde olusmustur ve Magnezyum atomlar1 Bor
dizlemleri arasindaki hegzagonlarin merkezine yerlestirilmistir. Fermi seviyesindeki
elektronik durumlarin baglicalart Bor orbitallerindeki (o ) ve () baglaridir. o -baglari
Bor duzlemleriyle sinirlandirilmistir. Boylece, MgB,, tabakali yapisindaki o -baglarini
kismi olarak doldurmasiyla olusabilir. o -bagit Bor atomlarinin dizlemdeki titresimiyle
cok giigli bir gekilde birlesir. Bu giicli ¢iftlenmenin ortalama 6.8 meV enerji araligt (A)
ile o -baginin gugli elektron ¢ifti sekillenimi ile sonuglandigr gorilir. Fermi ytzeyinin
sadece belli bir kismi veya Bor duzlemlerinde sinirlandirilan bu gigli ¢iftlenme
superiletkenlikten sorumlu temel katkidir. Ancak fermi yiizeyinin kalan kismindaki 7 -

bagi ortalama 1.8 meV enerji aralig1 ( A) ile daha zayif ¢iftlenme olusturur [55].

Sekil 2.18. a) MgB, nin kristal yapisi, b,c) Bor’'un Pxy orbitallerinden elde edilen fermi
seviyesindeki baglanma durumlari, d) Bor’ un Pz orbitallerinden elde edilen fermi
seviyesindeki 1 -bagmin durumu, e) Bor atomlarmin titresim modlart [55].
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MgB;’nin Fermi yiizeyindeki elektronlar, Magnezyum atomuna iletkenlik
bandindaki s elektronlarini veren Bor atomunun baglica p elektronlaridir [56,42]. Dort
tane iletkenlik bandi vardir. Bor atomunun iki adet o -bandinin, o -bagt Pxy
orbitallerinden elde edilirken, iki adet 7z -bandi, hole-tipi 7 -bagi ve elektron-tipi Pz
orbitallerinden elde edilir. o -bagi Bor dizlemlerinde smirlandirilmis olup, iki
boyutludur ve 7 -bagi, biutin yonlerde genisleyen ti¢ boyutlu baglardir [42,55]. Elektron
yogunluk dagilimi, Bor diizlemlerindeki baglarin giiglii kovalent, bu diizlemler arasindaki
baglarin ise metalik oldugunu gosterir [57]. MgBy ninfermi yiizeyi sekil 3.5 te
verilmigtir. IT"-A ¢izgileri etrafindaki iki silindir, iki adet ¢ -bagidir ve iki perdeli tiinel,

iki adet 7 -bagindan dolayidir.

Sekil 2.19. MgB,’ nin fermi yiizeyi. Yesil ve mavi silindirler (hole-tipi) o -bandlari ve
mavi (hole-tipi) ve kirmizi (elektron-tipi) tiip seklindeki aglar r -bantlaridr [58].

BCS teorisine gore tanimlanan A(0) = 1.764 kT, ifadesinden o -band aralig1
T.=45 K’ de ve m-band aralig1 T, = 15 K’ de siiperiletkenlige neden olur. Bu yiizden,
bunlar arasindaki ¢iftlenme sonucu siiperiletkenlik MgB,’ de ~40 K’ de meydana gelir

[59].
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2.3.3. MgB,’nin Basimca Bagh Ozellikleri

MgB, kristal yapisinin basinca karsit cevabi, birbiri ile yarisan teorik modellerin
tahminlerini kontrol etmek i¢in énemlidir. Ornegin, Al gibi BCS-tipi Siiperiletkenler olan
basit metallerde kritik sicaklik, basing altinda gli¢lenen 6rgiiden elektron-fonon ¢iftlenme
enerjisi azaldigt i¢in duger [60].

Bir dig basing uygulandiginda, kritik sicakligin artmasina neden olabilen giigli
fonon frekansinin baskin oldugu B-B ve B-Mg baglarinin kiigiilmesinden dolayr fermi
enerjisindeki durum yogunlugunun azaldigin1 goruliir.

MgB;’ nin stperiletkenligini agiklamak i¢in hole-tabanli teorik bir yaklagim, artan
basingla B-B diizlemindeki mesafenin azalmasinin bir sonucu olarak, kritik sicaklik
tizerine pozitif bir basing katsayist oldugunu tahmin eder [61].

MgB,, en yiiksek basinglara kadar sert bir bi¢imde hegzagonal olarak kalir,
yapisal bir degisim gozlenmez. Bu sekil 3.6.” da verilen normalize edilmis hegzagonal

orgl sabitleri a ve ¢’ nin basing ile degisiminde gosterilmisgtir.

e a Orgii
058 - -——--.5_;}{, parametresi
H‘““\n—!__ u [ _—__———h__h_-___"“h——-__
-—R"‘-»,_ . T
08 + L \“E«m_ T g
— . -__""‘——-_____\_ .
¥ S B J
S ! " -
o oe4 - - - —
. Py Hx._ o
§ | .8 & -
= S N oy
cE2 T S N " 8 g
g 4 T
L] g o, X ¢ orgii
05+ = - | parametresi
o
ces+ 3 ;
10 15
P (GPa)
0.86 + + + : + .
o 10 15 20 25 30 35 45
P (GPa)

Sekil 2.20. Orgii parametrelerinin basing ile degisimi [53].
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2.3.4. MgB,’ nin Termal Genlesmesi

Termal genlesme, MgB,;’ nin basinca bagliligina benzer olarak, sekil 3.7 de
goruldugu gibi c-ekseninde, a-ekseninden yeteri kadar biyik bir tepkiyle giicli bir
anizotropi gosterir. C-eksenindeki 6rgii parametresi, a-eksenindeki 6rgli parametresi ile

karsilastirildiginda, ayni sicaklikta iki kat daha biyiik oldugu gortlir [62].

1.002

Termal Genlesme

1.0018 1

1.0012

a/a., ¢/co

1.0008 1

1.0004 +

0 50 160 150 200 250 300
T(K)

Sekil 2.21. a ve c-eksenleri boyunca gozlenen Termal Genlesme [53].

Bu ger¢ek, Mg-B duzlem disi baglarinin Mg-Mg diizlemindeki baglardan daha
zay1f oldugunu gosterir. Giigli B-B kovalent bag ile baglanmisken, Mg iyonize olmustur

ve iki elektronunu B iletim bandina vermigtir [42].
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2.3.5. izotop Etkisi

Sekil 3.8.” de Mg ve B’ un yerini alan izotoplar1 i¢gin MgB,’ nin kritik sicakliga
etkisi gosterilmistir. Bor’ un izotop katsayist a, =026 ve Mg’ un izotop katsayisi
Ay, =0.027°dir [52]. Bu, Mg’ un titresim frekansinin kritik sicaklik tzerinde ¢ok kiigik

bir katkiya sahip oldugu ve MgB,’ nin superiletkenliginde B atomlarinin titresimlerinin

onemli bir rol oynadigi anlamina gelir.

0.2

Mg ve B izotop Etkisi

D_..

—EI.E--

M (a.u.)

i+

L&+

=0 3/0.28

081

38 40 41

38 37 3

8
T (K)

Sekil 2.22. Mg ve B’ un yerine gecen izotoplart igin sicakliga karsi manyetizasyon
egrileri [53].

Bor atomunun yerine izotopunun gec¢mesi, kritik sicakligi yaklagtk 1 K

degistirirken, Mg atomunun yerine izotopunun geg¢mesi, kritik sicakligr on kat daha az

degistirir.
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2.4. MgB, INCE FILM HAZIRLAMA TEKNIKLERI

Ince filmler, her teknolojik materyalin teknolojik uygulamalarina ek olarak temel
aragtirmalar i¢in o6nemlidir. 2001° de T. ~ 39 K’ de MgB;’ nin siperiletkenliginin
kesfinden sonra [37], MgB; ince filmlerin tretilmesi i¢in biiyiikk ¢aba harcanmigtir. Bu
cabalarin sonucu olarak, yiiksek kalitede MgB; ince filmler tretilmis ve yiksek manyetik
alan iletkeni olarak elektronik aletlerde, devrelerde ve radyo frekanslarinda kullanilmstir.

MgB; ince filmler alanindaki ilerleme, Mg’ un buharlagmasini, MgB,’ nin faz
diizenini [63], yikselen sicakliklarda Mg’ un diisiik yapigskanlik katsayisini ve Mg’ un
oksijenle reaktifligini[64,65] iceren bir seri biiyik zorluklarin basariyla ustesinden
gelinmesiyle sonuglanmigtir.

Mg’ un ugucu olmasindan dolayi, yeterli Mg buhar basinct olmadiginda yiiksek
sicakliklarda MgB, bozunur. MgB; ince filmlerin ¢okeltilmesi i¢in en 6nemli gereksinim,
yiikselen ¢okeltme sicakliklarinda yiiksek Mg buhar basinct saglamaktir [63].

MgB, ince filmlerin ¢okeltilmesi i¢in MgB,’ nin basing-sicaklik faz diyagramini
bilmek onemlidir. Cinkii Mg ugucu bir element iken, B yiiksek bir erime sicakligina
sahiptir. Bu durum, Mg’ un buhar basinci ile B arasinda ¢ok buyiik bir dengesizlik ortaya
cikarmaktadir. MgB,’nin  basing-sicaklik faz diyagrami Liu et al. tarafindan
hesaplanmigtir [63] ve sekil 3.9 da goOsterilmistir [66].
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Sekil 2.23. X,/ Xp> 1/2 atomik oranmdaki Mg: B i¢in basing-sicaklik faz diyagrami [63]
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Sekil 3.9’ da, MgB;’ yi termodinamik olarak dizenli tutmak i¢in ¢ok yiksek Mg
buhar basinci gereksinimini karsilayan “Gaz + MgB,” ile gosterilmistir. Ornegin,
epitaksiyel MgB, ince filmlerin buyiitiilmesi i¢in istenen 750 °C’ deki ¢okeltme
44mTorr’ dan daha biiyiik bir Mg buhar basinci gerektirir. Azaltilan ¢okeltme sicakligt
ile filmlerin kristalligi azalirken karsilagilan bu gereksinimin zorlugundan kaginilabilinir.
Ornegin, faz diizeni i¢in gereken Mg buhar basinci, kolayca elde edilebilen 300 °C’ de
yaklagik 10°® Torr civarindadir [66]. MgB, filminin bilesimi, Mg kismi basinci oldukca
buyutildigu surece atomik olarak kontrol edilebilir. Yani, Mg/B oran1 2 ° den ¢ok
buyuktir ve gaz fazinda Mg fazlalig1 uzaklastirilir. Sekil 3.9” da verilen basing-sicaklik
taz diyagraminda gorildugu gibi biitiin MgB,’ ler i¢in oran Xw/Xpg>1/2  dir [63].

Kaliteli MgB, filmler turetmek i¢in, ¢okeltiime boyunca oksijen ve karbondan
gelen safsizliklar1 6nlemek ciddi derecede onemlidir. Mg, Oksijen ile yiiksek derecede
reaktiftir [67]. Mg’ un oksitlenmesi, Mg buhar basincinin etkisini azaltir ve MgB,
olugsmasini engelleyen MgO sekillenir. Bu da nanokristal yapiya ve zayif stperiletkenlik
ozelliklerine neden olur. Karbon katkilanmasi, MgB;’ nin kritik sicakligini digiiriir [68].
Film tretimi sirasinda karbon safsizlig1 ¢cogunlukla puskirtme veya lazer ablasyonundaki
kaynak materyallerden gelir. Ancak, oksijen ve karbon katkilanmasi da MgB,’ nin
yiiksek kritik manyetik alan degerini artirabilir [69].

MgB, materyalinin bulk sekillenimi difiizyon veya katihal reaksiyon metotlar: ile
kolayca hazirlanabilir [70]. Ancak ince film tretimi i¢in biiyiik ¢aba sadece yiiksek T,
elde etmek icin degil, ayn1 zamanda yiiksek kritik akim yogunlugu ve iyi manyetik
ozellikler elde etmek i¢in harcanmigtir [71,72]. Caligmalar, yiksek kalitedeki ince
filmlerin 6zellikle PLD (Pulsed Laser Deposition) [73], elektron-beam Epitaxy [74],
HPCVD ( Hybrid Physical Chemical Vapor Deposition) ve termal buharlagtirma
metotlar1 kullanilarak tretilebildigini gosterir. Yiiksek kaliteli MgB, filmlerin tGretimi igin
hazirlama metodunun ¢esidine bagli olarak, hedef materyalin kalitesi, ¢okelme zamant,
in- situ ya da ex-situ 1sitma siireglerindeki giiclukler, uygun altlik ve altlik problemleri

gibi baz1 6nemli giiclikler ortaya ¢ikabilmektedir [75].

2.4.1. Lazerle Cokeltme (Pulsed Laser Deposition-PLD)

Lazerle ¢okeltme streci (Pulsed Laser Deposition-PLD), 20 yildan daha uzun bir
suredir kullanilmaktadir. Bununla birlikte son zamanlarda yeni yuksek T, 1i stiperiletken

ince filmlerin sentezi i¢in en uygun ve en verimli teknik olarak oncelik kazanmistir. Bu

31



islem, vakum c¢emberi igerisindeki hedefe ylksek giicte lazer tutulmasi, hedefteki
malzemenin buharlagarak altlik tizerine kaplama yapilabilmesini saglar. Bu islem, ¢ok
yiksek basingli vakum ortamlarinda veya bir alt gazin atmosferinde yapilabilir. Lazer
demeti hedefe ulastiginda, enerji hedef tarafindan absorplanarak termal enerjiye gevrilir.
Buharlagsma olusur ve plazma ortaya ¢ikar. Plazmanin igerisinde ¢ok yiiksek enerjili
parcaciklar vardir. Bu pargaciklar sicak altlik iizerinde birikerek film tabakasini olusturur
[76].

Yuksek kalitedeki MgB; ince filmler MgO ve Al,Os3 altliklar iizerine PLD ile elde
edilirler. Standart iki adimli prosedirde, amorf bir tabaka, oda sicakliginda
sitokiyometrik hedeften ¢okeltilir [77]. Bu amorf tabaka, amorf Mg-B filmleri, amorf B
filmleri ve sitokiyometrik olmayan oranlarda karigmis B ve Mg karigimi olabilir [78].
Daha sonra superiletken fazi kristallendirmek i¢in magnezyum atmosferinde tavlama
yapilir [77]. Elde edilen filmler, 38 K’ de kritik sicakligi, 15 K’ de 22 T’ ya kadar ¢ok
yiiksek kritik manyetik alani ve XRD analizleri ile kanitlanan c-ekseni boyunca gii¢li bir
yonelim gosterir [77]. Ancak farkli materyallerin entegrasyonunu gerektiren uygulamalar
icin tavlama siiregleri bazi dezavantajlar sunar. Bu yiizden MgB, stiperiletkeninin in-situ

cokeltilmesi gerekli goriilmektedir [77].

2.4.2. Molekiiler Demet Epitaksi (Moleculer Beam Epitaxy-MBE)

Genellikle in-situ buyttmeler, MBE’ deki (Moleculer Beam Epitaxy) gibi ¢ok
yiksek vakum (Ultra High Vacuum) sistemlerinde yapilir [79]. K. Ueda, buyutilme
sicakligl, kalinliga baghilik, Mg fazlaliginin etkilerini ve in-situ tavlamanin etkilerini
yaymlamistir. Caligmasinda filmler,~300 °C’ de MBE sistemi ile uygun altlik tizerinde
buyutilmustar [79].

MBE, oksitlerden yariiletkenlere kadar genis bir yelpazedeki materyallerin
epitaksiyel filmlerini buytitme islemidir. Ilk kez yariiletken bilesiklerin buyutilmesi igin
uygulanmistir. Gunimuizde de elektronik endiistrisinde bazi materyallerin yiiksek
teknolojik degerinden dolay1 buyik olgiide yaygin kullanimi olan bir yontemdir. Bu
yontemde, yiksek vakum ortaminda 1s1ldayan atom ve molekiillerin atomik olarak saf bir
yuzey elde etmek i¢in onceden 1sitilmig bir kristal tizerine diigmesi olayidir. Gelen
elektronlar, altlik ile birleserek epitaksiyel film gibi bir kristal tabakast olustururlar. Bu
filmler dikkate degerdir. Ciinkii bilesim hemen hemen atomik olarak beklenmeyen kristal

ara yuzeylerinin olusumunu hizla degistirebilir. Boylece, bliyime sirasinda tam olarak
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kontrol edilen tek yapilar1 genis bir yelpazede tretmek mumkindir. Buiyutilme
ortaminin safligindan ve buitin bilegenlerin tam olarak kontrol edilmesinden dolayi, MBE

sistemi katihal teorisinde kullanilan hemen hemen idealize edilmis bir modeldir [80].

2.4.3. Magnetron veya iyon Demeti Yoluyla Piiskiirtme (Magnetron Sputtering)

Kullanilan diger bir ince film ¢okeltme teknigi de magnetron veya iyon demeti
yoluyla puskiirtme yontemidir. Diger yontemlere gore birgok avantaj sunan bu yontemde,
agir kitleli gaz iyonlarinin (genellikle Argon gazi) hizlandirilarak hedef maddesinin
bombardiman edilmesi ve boylece hedef malzemeden atomlarin sokiilmesidir. Altligin
ust tarafi, hedef malzemeden ¢ikan parcaciklarin ve ek olarak konulan reaksiyon
gazlarinin dogrudan kendisine gelmesi ve ince filmin buyutilmesi i¢in hedef malzemeye

dogru yonlendirilmistir. Kristal yapinin olusumu igin altlik, bir 1sitict yardimiyla 1sitilir.

2.4.4. Buharlastirma (Evaporation)

Bu tekniklere ek olarak buharlastirma metodu da 6nemli bir metottur. Bir bor
tabakasi, buharlastirict bir aygit ile tretilir ve daha sonra tavlama siireci Mg buharinda
gergeklestirilir [81]. Siiperiletkenlik 6zellikleri de 39 K’ de gozlenen kritik sicakligr ve
sifir alanda 107 Acm™’ yi asan ¢ok yiiksek kritik akim yogunlugu ile mikemmeldir [81].
Ancak film c¢okeltilmesinden kaynaklanan oksijen ve karbon kirliliginden kurtulmak
zordur. Oksijen, ¢okelme siiresince disik vakumdan dolayi filmde ortaya ¢ikar ve karbon
ise kaynak materyalde mevcuttur. Son zamanlarda Hana et al. Mg buharinda CVD ile
kaplanan B filmlerini ¢okelterek saf MgB, filmleri Gretmistir [82]. Bor kaynagi olarak
diborane (B;Hg) ve Hidrojen tasiyict gazini kullanarak CVD ¢okeltme ¢ok saf filmlerin

elde edilmesi ile sonuglanmaisgtir.

2.4.5. Kimyasal Buhar Cokeltme (Chemical Vapor Deposition-CVD)

Kimyasal buhar ¢okeltme (Chemical Vapor Deposition-CVD) etkinlestirilmis bir
ortamda (1s1, plazma ile) gazli tepkenlerin kimyasal reaksiyonlarint ve ayrigmalarini
kapsar. Bu siireci diizenli bir Grtiniin olusumu takip eder. Cokeltme, gaz fazinda meydana
gelen homojen gaz reaksiyonlarini ve tanecik veya filmlerin olusumuna neden olan

isitilmig bir ylizeyin ¢evresinde meydana gelen heterojen kimyasal reaksiyonlari kapsar.
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Bu atomik ¢okeltme metodu, atomik veya nanometre skala seviyesinde yapisal kontrol ile
yiksek derecede saf materyalleri elde etmeyi mimkiin kilar. CVD metodunun belirgin
avantajlari, sinirlandirmalar1 yaninda daha agir basmaktadir. Genellikle, CVD, ¢ok yonli
bir ¢okeltme teknigidir. Genis yelpazedeki uygulamalar i¢in temel olusum metotlarindan
bir tanesini olusturur [83]. CVD metodu ile MgB, ince film tretilmesi i¢in, bor filmler
yaklasik 495 °C’ de B,Hg (diborane)’ dan kimyasal buhar ¢okeltme (CVD) ile ¢okeltilir
ve bunu 800 °C’ de Mg buharinda tavlama takip eder. Tavlanan filmler 39 K’ de
T.(baslangi¢) ve yaklasik 36 K” de T(0) kritik sicaklik degerine sahiptirler [84].

2.4.6. HPCVD (Hybrid Physical Chemical Vapor Deposition)

Bitiin MgB, ince film tretim teknikleri igerisinde (Hybrid Physical Chemical
Vapor Deposition) HPCVD en etkili olanidir [85-87]. Bu teknikte, Mg termal olarak
buharlasan kat1 (bulk) Mg parcalarindan, B ise diborane (B,Hs)’ dan dan saglanir.
Teknik, ¢okeltme i¢in kullanilan sicaklikta termodinamik faz durumunu tatmin eden
yiksek bir Mg buhar basinci saglar ve Mg’ un oksitlenmesini ortadan kaldiran, tiretim
sirasinda Hidrojen ortamini azaltmak i¢in kullanilir. Orijinal HPCVD sisteminde tek bir
alici hem althigi hem de altligin yaninda yer alan Mg pargalarini 1sitmak i¢in kullanilir.
Altlik yaklagik 100 Torr H; tastyict gazda, 700 °C civarinda indiktif olarak 1sitildiginda,
altlik cevresinde yitkksek bir Mg buhar basinct olusur. BoHg gazi reaktorde ortaya
cikarildiginda MgB, olusmaya bagslar. Cokeltme B,Hg gazinin kapatilmasiyla sona
erdirilir ve film Hy’ de oda sicakligina sogutulur. Iyi kalitede epitaksiyel MgB, ince
filmler, ortamda H, azaltildigindan dolayr HPCVD ile uiretilir ve yiiksek saflikta Mg ve B
kaynaklar1 bu teknikte kullanilir.

2.4.7. Ultrasonik Sprey Piroliz (USP) Yontemi ile MgB; ince Filmlerin Hazirlanmas:

MgB, superiletkeni, Nb-tabanli siiperiletken materyaller gibi teknolojik
uygulamalarda kullanilan bilinen diistik kritik sicakliga sahip materyallerin yerini almaya
aday bir materyaldir. Ucuz ham maddesiyle, basit metalik kristal yapist mevcut MgB,
materyalini ticarilestirmede, diger siiperiletken materyaller arasinda yiiksek derecede
rekabet¢i yapar. Arastirma gruplarinin ¢ogu fiziksel ozelliklerinin g¢alisilmasi Gizerinde
durmustur, bazilari ise uygulamalar alaninda yogunlagmistir. Uygulamalar agisindan

MgB, materyalinin ince/kalin film sekillenimi sadece elektronik sektort igin degil ayni
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zamanda HT. sistemlere gore daha disik maliyeti ve daha kolay tretim metotlarindan
dolayi ilgili endiistrilerdeki tel, serit ve kablo tiretimleri de ¢ok buyiik énem tagimaktadir.
Uygulamalar i¢in nano boyutlu ve ¢ok ince tanecikli MgB,’ ye ihtiya¢ vardir [88].

Nano boyutlu MgB, tanecikli Ultrasonik Sprey Piroliz (USP) yontemi ile
hazirlanabilir. Ultrasonik Sprey Piroliz (USP), kiiresel metal ve oksit nano pargaciklarin
uretimi i¢in oldukga kolay bir metottur. USP, son urtin 6zelliklerini, ¢ozelti ve ¢ozelti
konsantrasyonunun se¢imi veya aerosol bozunma parametrelerinin degisimi ile kontrol
edilebildigi i¢in, kontrol edilen pargacik boyutu ile parcaciklarin kigiik ve buyiik ¢aptaki
uretimi i¢in faydali bir aragtir. Ayni zamanda baslangi¢ ¢ozeltisinin molar orani,
viskozitesi ve c¢ozicunin cesidi gibi ¢ozelti ozellikleri, istenilen Urtin bilesimi ve

morfolojisini elde etmek i¢in secilebilir [89].

2.4.8. Ultrasonik Sprey Piroliz ile Sprey Piroliz Tekniginin Karsilastirilmasi

Ultrasonik Sprey Piroliz (USP), oldukg¢a diistiik sinterleme sicakligina, mikron alti
ve dar pargcactk boyut dagilimina sahip, kimyasal ve faz bilesimi belirlenen yiksek
saflikta, homojen pargaciklarin dretimi i¢in faydali bir metottur. Bu metot, baglangi¢
cozeltilerinin ultrasonik atomizasyonu ve yilkselen sicakliklarda firinda olusturulan
aerosol’ lerin uretiminden olusur [90]. Kisacasi, USP metodu, aerosol olusumuna ve bu
aerosol taneciklerinin istenilen boyutlarda partikiillere doniigsmesine dayali olarak ¢aligir.

Ultrasonik Sprey Piroliz (USP), ince film tretimi i¢in en basit tekniklerden bir
tanesidir. Sadece bir baglangi¢ ¢ozeltisi, ultrasonik nebulizer, hava destegi, boru seklinde
bir tip ve isitilmig altlik yiizeyi gereklidir. Ultrasonik nebulizer 1-3 wm araliginda
damlacik ¢apina sahip bir aerosol teknigi meydana getirir. Sekil 2.24° deki diizenekte
goruldugu gibi, aerosol 1sitilmig altlik Gizerine boru seklindeki tiip vasitasiyla ve hava

destegi ile ¢okeltilir. Altlik tizerine tasinmig olan aerosol, yogun bir film olarak sekillenir

[91].

35



Baslangic Gaz- S

Cizeltisi Ayrigma Tﬁpﬁ\ S
=
- ]
Filtrelenmis Hava ——» = 0= =o—>° |
TUltrasonik | \ ! Gax Gl
Nebulizer \ gt . Althik
[

Isity
e RN

Sekil 2.24. Ultrasonik Sprey Piroliz igin deneysel kurulum [92]

Ultrasonik Sprey Piroliz islemi boyunca, aerosol damlaciklari, ¢oziici
buharlagmasi, ¢oziinen maddenin ¢okelmesi, kuruma, ¢okelen pargaciklarin termolizi ve
en son olarak ta sinterlemeyi igeren farkli stregler ile yogun pargaciklara donistirilir.
Bu olusum siiregleri, Sekil 2.25° te gorulmektedir. Yiiksek 1sitma oraninin bir sonucu

olarak, baslangi¢ ¢ozeltisinin homojen kismi elde edilen pargaciklarda gézlenir [90].

Buharlasma Cikelme Kuruma Parcalanma/ Sinterlenme E—
— Rediiksivon —

—_— Ciziicii-Buhar

Is1 Transferi

Sekil 2.25. Ultrasonik Sprey Piroliz (USP) yonteminde aerosol-partikiil doniisiim
mekanizmasmin sematik gosterimi.

Bu metodun sundugu avantaj, yukarida bahsettigimiz biitiin streglerin bir adimda

gergeklesmesi ve buna ek olarak her aerosol pargaciginin ayni reaksiyon durumlarinda
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bulunmasidir. Elde edilen pargaciklarin, faz bilesenlerini, homojenligini, boyut dagilimini
ve morfolojisini kontrol etmek mimkiindiir [90].

Sprey Piroliz teknigi, Ultrasonik Sprey Piroliz tekniginden farkli bir olusumdur.
Verilen bir altlik i¢in filmin kalitesinin sadece tavlama sekline degil, ayni zamanda
hazirlama gekline de bagli oldugu bilinmektedir. Bundan dolayi, Sprey Piroliz, ince ve
kalin filmler, seramik kaplamalar ve tanecikler hazirlamak i¢in arastirmalarda dikkate
alinan bir olusum teknigidir. Sprey Piroliz kolay ve ekonomik olmasinin diginda ytksek
kalitede altlik ve kimyasal gerektirmez.

Nano boyutlu, kiiresel MgB, tanecikleri, aki tuzaklama (flux pinning) 6zelliklerini
gelistirmek ve yiksek kritik manyetik alan (Hc;) degerini artirmak i¢in Sprey Piroliz ile
basarili bir sekilde duretilebilir. Mikroyapt ve ortalama pargacik boyutu, c¢ozelti
konsantrasyonu, firin sicakligi ve tasiyici gazin akis kiitlesi ile etkilenir. Pargacik boyutu,
cozeltide ¢ozinen konsantrasyonunun azalmasiyla kiigiillir ve daha sonra diizenli hale
gelir [93].

Bir baglangi¢ ¢ozeltisi, altlik, 1sitici, sicaklik kontrol aygiti ve nebulizer’ den
olusan Sprey Piroliz yonteminin deneysel kurulumu Sekil 2.26” da gorilmektedir. Sprey
Piroliz deneysel kurulumunu kullanarak ex-situ metot ile farkli kalinliklarda MgB;

filmler basaril1 bir sekilde tiretilebilmistir [94].

L ome B e =T /\

Bor Cozeltisi
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Sekil 2.26. Sprey Piroliz deneysel kurulumunun sematik gosterimi [94]

37



Esit olarak mikron ve mikron alt1 parcacik boyut dagilimina sahip damlaciklar
elde etmek icin bir nebulizer kullanilir. Genellikle baslangic ¢ozeltileri, belirli bir
frekansta calisan nebulizer ile buharlastirilir. Olusan buhar, tastyicit gaz, hava ve bir cam
boru ile 1sitilmig altlhiga tasinir. Baslangic ¢ozeltisi, ultrasonik dalgalar ile kugik
damlaciklara donustirilir. Bu damlaciklar, dar parcacik boyut dagilimina sahiptir ve
isitilmadan tasiyict gaz ile tasinabilsin diye hareketleri duragan degildir. Coziicu
buharlastirilarak, altlik Gizerine ulastirilir. Tepkenler altliga difiiz eder ve bir heterojen
reaksiyon ince/kalin filmlerin olusumuna olanak saglayarak elde edilir. Bu yontemdeki
avantaj ise, gaz akis oraninin aerosol akis oranindan bagimsiz olmasidir [95].

Sprey Piroliz’ 1 kullanarak film ¢okeltme ise, baslangi¢ ¢ozeltisinin atomizasyonu,
olugan aerosol’ iin déniisimii ve altlik yizeyinde bozunmasi olmak tizere ti¢ temel adima
ayrilabilir. Aerosol, damlaciga donisir ve sonugta buharlagir. Sekil 2.27° de Sprey
Piroliz metodunda aerosol donisimi gorilmektedir. Filmlerin bir kimyasal buhar
cokeltme seklinde sicak altlik yiizeyine ¢ok yakindan gecen damlaciklarin buharindan

olusturuldugu dusinilir [96].
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Sekil 2.27. Sprey Piroliz yonteminde aerosol doniisiim mekanizmast [96]
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2.4.9. Ultrasonik Sprey Piroliz (USP) ile Elde Edilen Damlaciklarin Boyutlarinin

Hesaplanmasi

Ultrasonik nebulizer ile piisktiriilen damlaciklarin ortalama ¢apt;

e
D, = 0.34(%} (2.37)
pf

esitligi ile yaklagik olarak hesaplanmigtir [93].

Dq4. damlacik ¢api, y; ¢ozeltinin yiizey gerilimi, o ; ¢6zeltinin yogunlugu ve f;
uygulanan ultrasonik frekanstir.

Sonug¢ olarak, Ultrasonik Sprey Piroliz teknigi kullanilarak elde edilen trtintin
boyutunu, ozelliklerini etkileyen baglica faktorler oldugu soOylenebilir. Bunlardan
baslicalari, baglangi¢ ¢ozeltisi ve konsantrasyonu, sicaklik, ultrasonik nebulizerin ¢aligma
frekansidir. Bu faktorlerin degismesiyle farkli ozelliklere sahip urinler elde etmek
miimkiin olacaktir.

Baslangi¢ ¢ozeltisi goz ontine alindiginda, ¢ozilebilirligi ve uguculugu elde edilen
uriin agisindan 6nem tagimaktadir. Ayni zamanda baslangi¢ ¢ozeltisinin konsantrasyonu
elde edilen Griiniin boyutu ve morfolojisi agisindan onem tasiyan faktoérdiur. Reaksiyon
sicakliginin artmasi da yine tanecik boyutunu ve tanecik boyut dagiliminin azaldigini
gostermektedir. Calisma frekanst ise, damlacik ¢apt i¢in verilen 2.7 esitliginde de
goruldugt gibi damlacik boyutu ile ters orantili olarak degismektedir. Frekans arttik¢a

daha kiigiik damlaciklarin olustugu gorulir.
2.4.10. MgB,; ince Filmler icin Uygun Althk Secimi

En iyi kalitede ince filmler tiretmek i¢in, altlik se¢imi 6énemli bir parametredir.
Cokeltilen ince film ve altligin o6rgii parametresi arasindaki uyumsuzluk, ince film
olusum reaksiyonunu etkiler. MgB, siiperiletkeni, hegzagonal kristal yapiya sahiptir. Iyi
kalitede MgB; ince filmler tiretmek i¢in kullanilan altligin 6rgti parametreleri, MgB,’ nin
orgi parametreleri ile uyum ig¢inde olmalidir.

Ince film bilyiitiilmesi iizerine yapilan arastirmalarda AlL,O; (001) tek kristalinin,
MgB; filmlerin epitaksiyel buyutilmeleri igin en iyi altlik oldugu bulunmustur. In-situ

1s1l iglem siirecinde ¢ok 6nemli olan, yiksek sicaklik 1sil iglem davraniglarinda MgB;
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filmler ile reaksiyonda bulunmayis1 ve 6zellikle elektronik uygulamalar i¢in gerekli olan

yiksek dielektrik sabiti de Al,O3 altliklarin avantajidir [97].

Tablo 2.3. MgB. ve yaygin olarak kullanilan bazi althiklarm kristal yapr ve orgii

parametreleri [98].

Althk Kristal Yap: a (A) C (A) Yiizey (Orgii Sabiti (A)
SrTiO3 Kubik 3.905 (100) Kare (3.905)
MgO Kubik 421 (100) Kare (4.21)

Si Kubik 5.431 (100) Kare (5.43)

(111) Hegzagonal (3.84)
Al,O3 Hegzagonal 4.76 12.99 C Hegzagonal (4.76)
R Dikdortgen (4.76x15.39)

SiC Hegzagonal 3.081 15.12 (001) Hegzagonal (3.081)

MgB, Hegzagonal 3.086 3.522 (001)
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2.5. MgB, INCE FIiLMLERIN URETiMIi KONUSUNDA YAPILAN
CALISMALAR

2001 yilinda MgB,’ de siiperiletkenligin kesfinden sonra, arastirmacilar tarafindan
cok fazla ilgi toplamig ve MgB, nin bulk, tel, serit, ince/kalin film sekillerinde bir¢ok
calismalar yapilmustir. Ince filmlerin teknolojik agidan kullanilabilirligi ve ozellikle
MgB, ince filmlerin elektronik sektorl icgin tercih edilebilir olmasi MgB, ince film
tretimini énemli hale getirmistir. Bunun sonucu olarak, farkli yontemler, altlik ve 1sil
islem siiregleri kullanilarak en iy1 T, ve J. degerlerine sahip MgB, ince filmler uretmek
amaglanmig ve aym zamanda kullanilan yontemlerin T, ve J. gibi siiperiletkenlik
ozelliklerine etkileri incelenmigtir. Bu anlamda yapilan ¢aligmalardan bazilar1 asagida
Ozetlenmigtir.

X.H.Fu vd. [84] tarafindan siiperiletken MgB, ince filmler, iki adimda ex-situ
yaklagim ile Al,O; altlik tizerine hazirlanmistir. Amorf bor filmler, yaklasik 495 °C’ de
% 99,99 safliktaki B,Hs gazi kullanilarak CVD (Chemical Vapor Deposition) ile
¢okeltilmis ve bunu 800 °C’ de magnezyum buharinda tavlama islemi takip etmistir.
Tavlanan filmler, 39 K’ de T.(baslangi¢) ve 36 K’ de T.(0) kritik sicaklik degerlerine
sahiptirler. XRD kirinim desenlert, altlik yiizeyinde ytksek derecede c-eksenine yonelmis
bir kristal yapisi gosterir. SEM incelemeleri ise, puriizsiiz ylizey ve iyi kristallesmis
MgB; tanecikleri igeren filmler ortaya ¢ikarmistir.

V. Ferrondo vd. [77] tarafindan yiiksek kalitede MgB, ince filmler MgO ve Al203
altliklar tizerine PLD (Pulsed Laser Deposition) ile elde edilmistir. Ilk adim, bir
superiletken faz elde etmek icin ikinci adimda tavlanan stperiletken olmayan bir
tabakanin ¢okeltilmesidir. Yaygin olarak kullanilan bu tabakalar, sitokiyometrik hedeften
oda sicakliginda ¢okeltilen amorf Mg-B filmler, amorf B filmlerdir. Bu ilk adimdan sonra
superiletken fazi kristallestirmek i¢in magnezyum atmosferinde tavlanir. Elde edilen
filmler, 38 K’ de kritik sicakliga sahip olup, XRD analizleri gii¢li bir sekilde c-ekseni
yonelimi gosterir.

R.Micunek vd. [99] tarafindan 200 nm kalinliginda stperiletken MgB, ince
filmler, bor ve magnezyumun safir altlik tzerine buharlastirilmasiyla hazirlanmistir.
MgB; ince filmler, rf magnetron puskirtme ile bor ve dc-magnetron piskirtme ile
magnezyum olmak tizere iki bagimsiz magnetron kaynagindan ¢okeltilmistir. Altliklar,
vakum g¢emberine yerlestirilmeden once etanol, alkol ve saf su ile kimyasal olarak

temizlenmis ve daha sonra ¢okeltme iglemi boyunca donen dairesel bir tutucu Ulzerine
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kilitlenmistir. Vakum c¢emberi, 10" Pa basingtaki turbo molekiller pompa ile

bosaltilmistir ve hemen ardindan 7.4 x10 *Pa basingta Argon gazi ile doldurulmustur.
Bor, 250 W giigteki rf magnetron piiskiirtme ile ¢okeltilmis ve magnezyum 29 W giicteki
dc-magnetron puskirtme ile ¢okeltilmigtir. Bor ¢okeltme islemi siirekli devam ederken,
magnezyum ¢okeltme igslemi her iki dakikada 30 saniye siire ile devam etmis ve 40
dakikada 200 nm kalinliginda MgB, ince filmler elde edilmistir. Daha sonra 500-700 °C
sicaklik araliginda, Argon atmosferinde ex-situ tavlama iglemi yapilmis ve elde edilen
MgB; ince filmler T(baslangic)< 35 K ve T,(0)< 32 K kritik sicaklik degerleri ile
diizglin bir siiperiletkenlik gegisi gosterirler.

Y.Zhang vd. [101] tarafindan7.5 nm’den daha az kalinlikta ¢ok ince siiperiletken
MgB, filmler, Al,O; altlik Gzerine HPCVD (Hybrid Physical Vapor Deposition) ile
epitaksiyel olarak buyutulmiistir. MgB, fazinin termodinamik diizeni i¢in gerekli olan
yiksek Mg buhar basinct 660-720 °C araligindaki bozunma sicakliginda Mg kaynagi
isitilarak elde edilmistir. Bor, B;Hs gazinin termal bozunmasi ile saglanmistir. Elde
edilen filmler, saf, oksitsiz bir faz diizeni ve sureklilik gosterirler. 7.5 nm kalinligindaki
film icin J. degeri yaklasik olarak 10° Acm * seklinde elde edilmistir.

Z.D.Yakinci vd. [100] tarafindan 350-1150 nm kalinlikta MgB, filmler, ytksek
saflikta B ve Mg taneciklerinden Al,Oz (001) tek kristal altliklar tzerine termal
buharlastirma metodu ile hazirlanmstir. Iki adimda hazirlama ve yiiksek vakum filmlerin
tiretimi i¢in kullamlmustir. 1k adimda, B istenilen kalinliga bagl olarak 20-60 dakika
arasinda 400 A’ e kadar dc akim kullanilarak tek kristal Al,Oz (001) altlik tizerine
buharlastirilmistir. Ikinci adimda, Mg istenilen kalinliga bagli olarak 10-30 dakika 260
A’ e kadar dc akim kullanilarak B kaplanan altliklar Gizerine buharlastiriimigtir. Hem Mg
hem de B tabakalarinin buharlastirilmasindan sonra, altliklar vakum ¢emberi igerisinden
alinarak, 0.5 gr saf Mg tanecikleriyle birlikte molibden tiip igerisine yerlestirilmis ve 15
dakika Argon atmosferinde 950 °C’ de 1sil islem uygulanmustir. Uretilen filmler,
Mikroyapi, transport ve manyetik ozellikler ile analiz edilmistir. En iyi T, ve T¢(0)
degerleri 39.5 K ve 38 K’ de elde edilmistir. Hazirlanan filmlerin kritik akim

yogunlugunun yiikksek derecede kalinliga bagli oldugu bulunmus ve maksimum kritik

akim yogunlugu degeri 10 K’ de 3.18x10° Acm ? olarak hesaplanmustir.
M.E.Yakinci vd. [75] tarafindan stuperiletken MgB, ince filmler Ultrasonik Sprey
Piroliz (USP) sistemi kullanilarak hazirlanmistir. 2.4 MHz USP sistemi ve farkli Mg, B

2

saf su ve LAPSA konsantrasyonlarini igeren ¢esitli ¢ozeltiler ve gaz atmosferi, 500 nm ile
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1 um kalmhginda MgB, filmler elde etmek i¢in kullamlmistir. Uretilen filmlerin

bazilarina ¢okeltme boyunca puskiirtme ¢emberinde in-situ islem uygulanmig ve bazilari
da magnezyum buhar basincit altinda tip firinda ex-situ tavlanmigtir. Hazirlanan
orneklerin T, ve T(0) degerleri ex-situ ve in-situ hazirlanan filmler i¢in sirasiyla 39.5 K
ile 37.4 K ve 39.5 K ile 37 K olarak elde edilmistir. En yiiksek kritik akim yogunluklar1
ex-situ tavlanan filmler i¢in 4.12x10° Acm * ve in-situ hazirlanan filmler icin 4.01x10°
Acm ? olarak elde edilmistir.

C.Shekhor vd. [94] tarafindan farkli kalinliklarda polikristal MgB, filmler MgO
(100) altlik tizerine Sprey Piroliz ile ¢okeltilmistir. Bu ¢ozelti, farkli zaman araliklarinda
MgO altlik iizerine 300 °C’ ye 1sitilmig bir firin i¢inde puskirtilmustir. Piskirtme
tamamlandiktan sonra Ornekler oda sicakligina kadar sogutulmustur. Daha sonra, bu
filmlerin etrafina Mg metal pargalari konularak Ta boat igerisine yerlestirilmis ve tip
firinda 900 °C’ ye 1sitilmigtir. Bu sicaklikta Mg, film etrafinda yeterli Mg buhar basinci
olusturmustur. Elde edilen filmlerin direng davranigi, siiperiletkenlik gecis egrisinin dar

bir gecis araligt ile 39-37 K araliginda oldugu gozlenmistir.

43



3. MATERYAL VE YONTEM

3.1. Numunelerin Hazirlanmasi

Tez kapsaminda, Universitemiz Bilimsel ve Teknolojik Arastirma Merkezinin
(IBTAM) Siiperiletkenlik laboratuarinda, Ultrasonik Sprey Piroliz (USP) teknigi
kullanilarak tek kristal Al,O; ve MgO altliklar tizerine ilki digiik sicakliklarda olmak
tizere iki farkli sekilde yapilan piskirtme sonucu farkli kalinlikta filmler elde edilmistir.

Yaptigimiz ¢aligmalarda % 99.5 saflikta Magnezyum asetat tetrahidrat
((CH3CO0);Mg.4H,0) kimyasal malzemesi (Merck), % 99.99 saflikta Borik asit
(H3BO3) kimyasal malzemesi (Alfa Aesar) ve % 99.9 saflikta Magnezyum Diboride
(MgB;) kimyasal malzemesi (Alfa Aesar) kullanildi.

Yaptigimiz ilk ¢alismada, Magnezyum asetat tetrahidrat (1.25 gr) ve saf su (15ml)
karigtmi manyetik karistiricida 15 dakika homojen bir karigim elde edilinceye kadar
karistirildi. Daha sonra Borik asit (2gr) ile saf su (30 ml) karigimi da homojen bir karigim
elde edilinceye kadar karistirildi. Magnezyum asetat tetrahidrat ve Borik asit kimyasal
maddelerinin ayr1 ayn saf suda ¢ozdurilmesiyle elde edilen bu iki ¢ozelti, ayr1 bir beher
icerisinde birbirine katilarak tamamen homojen bir karigim elde etmek i¢in manyetik
karistirict yardimiyla 24 saat karistirildi.

Alkol ve aseton ile temizlenmis ve kurutulmus olan tek kristal Al,Os3 ve MgO
althiklar tzerine piiskiirtme iglemi yapildi. ~250 °C’ deki tag firin igerisinde tek kristal
Al,O; altliklar 1sitilarak belirli bir mesafeden (~30 c¢cm) bes’ er dakika ara ile ~60 saniye
kadar puskirtme igslemi yapildi (her piskirtme sonrasi, altliklarin tizerindeki kaplamanin
kurumast beklendi). Bu islem bes kez tekrarlandiktan sonra altlik Gizerindeki kaplamanin
homojen oldugu gortldu. Tek kristal MgO altliklar {izerine yapilan kaplamada ise, belirli
bir mesafeden (~30 cm) ~ 60 saniye kadar puskiirtme yapilarak, altliklar ~650 °C’* de
1sitilmig olan tip firina sirilerek 10 dakika isitildi. Bu islem de beg kez tekrarlandi. Her
puskirtme sonrast altliklarin isitilmasiyla da diuzgin bir kaplama elde edildi. Farkli
altliklar Gzerine yapilan her iki film de Mg’ un yiiksek sicakliklarda buharlagmasindan
dolayi, bir miktar MgB, tozu ile birlikte Titanyum folyo ile tizeri kapatilan bir alumina
bot igerisine konuldu ve bir tiip firina yerlestirildi. Yine MgB,’ nin ¢ok hizli bir sekilde
oksitlendigi dustiniilerek tip firin vakum altina alindiktan sonra, Argon atmosferinde
dakikada 10 °C ile 640 °C ° ye ¢ikildi ve bu sicaklikta 20 dakika beklendikten sonra 10 °C

ile oda sicakligina dugsturildi.
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Tablo 3.1. Ik yontemle hazirlanan numunelere ait kodlar

Sembol Uygulanan Islem
MgAIB; Disiik sicaklikta 1sitilmig Al, O3 altlik Gizerinde elde edilen film
MgMgB, Dusiik sicaklikta 1sitilmig MgO altlik tizerinde elde edilen film

Yaptigimiz ikinci ¢aligmada ise, Ball Milling ¢ de (Retsch MM400) 2 saat
inceltilmis olan Magnezyum Diboride (MgB;) kimyasal malzemesi ile etanol (8 ml)
karigtmi manyetik karigtirict yardimi ile 2 saat karistirildiktan sonra puskiirtme yapildi.
Tek kristal Al,Os; altliklar 400 °C’ de sabit tutuldu. Bu arada altliklar iizerinde
bulunabilecek alkol veya asetondan gelen safsizliklarin buharlagmasi saglandi. Daha
sonra altliklar, 900 °C’ ye ¢ikarilip 20 dakika bekletildikten sonra 30 saniye sire ile
Magnezyum Diboride (MgB;) puskiirtiildii. Kaplanmis olan altliklar, 600 °C* de tutulan
fira surilerek Argon atmosferinde 5 dakika bekletildi. Altliklarin ytizeyi tam olarak
(diizgiin ve homojen) olarak kaplanabilmesi i¢in 12 ve 24 kez bu islem tekrar edildi. 12
kez kaplanan filmlerin yaklagik kalinliginin ~ 57.7 um ve 24 kez kaplanan filmlerin
kalinliginin ise ~518.25 um oldugu elektron mikroskobu yardimi ile tespit edildi. Her iki
yontemle elde edilen filmlerin SEM, XRD, R-T, M-T, M-H 6l¢tiimleri yapilmigtir.

Tablo 3.2. Ikinci yontemle hazirlanan numunelere ait kodlar

Sembol Uygulanan Islem
. Yuksek sicaklikta 1sitilmig AlOs altlik tzerine 12 kez puskiirtme
Ince yapilarak elde edilen MgB; film
Yuksek sicaklikta isitilmig AlOs altlik tzerine 24 kez puskiirtme
Kalin

yapilarak elde edilen MgB; film
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3.2. X-Istm Kirimim (XRD) incelemeleri

Uretilen filmlerin X-iginlar1 kirnim desenleri, iiniversitemizin Bilimsel ve
Teknolojik Arastirma Merkezinin (IBTAM) Siiperiletkenlik biriminde bulunan “Rigaku
RadB-DMAX-IT” bilgisayar kontrolli X-Isint difraktometresi ile yapildi. Kristal yap1
analizleri ise “Jade 6.0+ Crystal Refinement” programinda bulunan referans verilerle
karsilagtirarak hesaplandi.

Olgiimler sirasinda, film yiizeyinde herhangi bir hasar (catlak, gizilme... vb.)
olusturmayacak sekilde X-Isin1 cihazinin 6zel cam ornek tutucusu tzerine altliklar
yapistirilarak, olgiimler 20 =3 —80° arasinda ve sabit olarak 3°/ dakika tarama hiz1 ile
alinmis olup, olgiimler stresince A =1.5405 A dalga boyuna sahip CuKow radyasyonu

kullanilmaigtir.

3.3. Taramal Elektron Mikroskobu (SEM) incelemeleri

Insan goziiniin ¢ok ince ayrintilart gorebilme olanagi simirlidir. Bu nedenle,
goruntii iletimini saglayan 1sik yollarinin merceklerle degistirilerek, daha kiguk
ayrintilarin gorilebilmesine olanak saglayan optik cihazlar gelistirilmistir. Elektro-optik
prensipler cergevesinde tasarlanmig taramali elektron mikroskobu (Scanning Electron
Microscope-SEM) bu amaca hizmet eden bir cihazdir. Taramali elektron mikroskobunda
(SEM) goruntti, yuksek wvoltaj ile hizlandirilmig elektronlarin numune Uzerine
odaklanmasi prensibine dayanir.

Uretilen filmlerin yiizey yapilarinin incelenmesi, tniversitemizin Bilimsel ve
Teknolojik Arastirma Merkezinin (IBTAM) Siiperiletkenlik biriminde bulunan X-Isini
spektroskop (EDX) ° a sahip olan LEO EVO-40XVP model taramali elektron
mikroskobu ile gerceklestirildi.

3.4. Elektriksel Direnc Olgiimleri (R-T)
Uretilen filmlerin elektriksel ozellikleri, filmlerin elektriksel direncinin sicaklikla
degisimi (R-T) belirlenerek incelenmistir. Olgtimlerimiz Leybold LT-10 kapali devre He

cryostat sistemi kullamlarak alinmistir. Olgtimler, 25-290 K arasinda alinmis olup,

olgtimler sirasinda dort nokta kontak metodu ve gimus boya kullanilmigtir.
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3.5. Manyetik Olciimler (M-T), (M-H)

Uretilen filmlerin manyetizasyonunun uygulanan alanla degisimi (M-H), histerisiz
egrileri ve (M-T) egrileri “Physical Properties Measurement Systems, Quantum Design-
9 T (PPMS)” ile elde edilmistir. Olgiimler 5, 10, 15, 20, 25, 30 ve 35 K olmak iizere yedi
farkli sicaklikta -9 T ile +9 T arasinda alinmigtir. Buradan elde edilen manyetizasyon

degerleri yardimiyla,

J =—"—"_ Acm’ (3.1)

ile verilen Bean formilu kullanilarak, filmler igin kritik akim yogunlugu degerleri

hesaplanmig ve kritik akim yogunlugunun uygulanan alanla degisimi grafikte verilmisgtir.
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4. TARTISMA VE BULGULAR

Tez kapsaminda yaptigimiz calismalarda 6nceki boliimde de belirttigimiz gibi iki
yontem tabip ettik. Ik olarak ALO; ve MgO tek kristal altliklar {izerine kapladigimiz ince
filmlerin 1s1] iglemleri sirasinda Mg’ un yiiksek sicakliklara cikildiginda cok hizli bir
sekilde buharlastigin1 dikkate alarak diisiik sicakhiklarda 1s1l islem uyguladik. Ikinci
calismada ise, AlLO; tek kristal althiklar yiiksek sicaklikta belli bir siire bekletildikten
sonra, sicak altlik tizerine piiskiirtme yaptik ve her piiskiirtme sonrasi kisa siireli 1s1l islem
uyguladik. Bu sekilde ince ve kalin olmak {iizere farkli kalinlikta filmler iirettik.
Kullandigimiz her iki yontem, farkli sonuglar gérmemizi sagladi. Buna gore, elde

ettigimiz sonuglar asagida sirasi ile verilmektedir.

4.1. DUSUK ISIL iSLEM UYGULANAN ORNEKLER

4.1.1. ALLO3 ve MgO Althkh Filmlere Ait XRD Sonuclan

Diisiik 1s1] iglem uygulanarak ALO; ve MgO tek kristal altliklar {izerinde {iiretilen
filmlerin XRD analizi sonuglar1 sekil 4.1. ve sekil 4.2.” de verilmektedir. Sekillerde
gorildigi gibi filmlerde MgB, fazma ait herhangi bir bulguya rastlanilmamigtir. Bu
durumun ortaya c¢ikma sebebi ise, daha o6nce de belirtildigi gibi diisik 1s1l islem
uygulanmasindan kaynaklanmaktadir. Sekil 4.1.a° da Al,Oj3 altlik {izerinde {tiretilen filme
ait XRD sonucu goriilmektedir.

20 40 60 80

904 ——— MgAIB

[o2]
o
1

Siddet (K.B.)

w
S
1

MWWWWWMMMMMWW}w

L YT

20 40 60 80
20 (Derece)

Sekil 4.1. Diisiik sicaklklarda Al:O; altlik tizerine tiretilen filmlerin XRD grafikleri
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Bu grafige gore, altlik tizerinde olusan fazin amorf bir karaktere sahip oldugu
soylenebilir. Al,Os althk tzerinde, bizim urettigimiz filmlerin kirinim desenlerinde
goruldugu gibi, althiga ait herhangi bir pike rastlanilmamistir. Bu, altlik tzerindeki film
tabakasinin yeterince kalin ve bosluklarin bulunmadigi anlamina gelir.

Sekil 4.2 de ise, MgO altlik tizerinde tretilen filme ait XRD analizi sonucu

gorulmektedir.
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Sekil 4.2. Diigiik sicaklklarda MgO altlik iizerine iiretilen filmlerin XRD grafikleri

Bu grafikte de MgB,’ ye ait herhangi bir faz bulunmamaktadir. Sadece MgO tek
kristal altliga ait bir pik gorulmektedir. Bu durum ise, MgO tzerinde iretilen film
tabakasinda, distk 1s1l islem sicakhigi, dusik Mg buhar1 gibi yetersiz deney kosullari ve
MgB; siiperiletkeninin hassas bir karaktere sahip olmasi nedeniyle, XRD analizi sonuglari

beklenildigi gibi elde edilememistir.
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4.1.2. ALLO3 ve MgO Althkh Filmlere Ait SEM-EDX Sonuclar

Hazirlanan filmlerin, kalinliklar1 ve ytizey morfolojileri SEM-EDX analizleri
kullanilarak incelenir. Buna gore, Al,O; ve MgO althk tzerinde tretilen filmlerin
karakterlerini tam olarak yorumlamak i¢cin SEM-EDX analizlerinden faydalandik. Sekil
4.3.” te AlLOs altlik tzerinde tretilen filme ait farkli buyttmelerdeki SEM goruntiileri

gorilmektedir.

100um
—

Mag= 215X WD= 11mm  EHT=2000kv  SignalA=SE1 IBTAM

(a) (b)

Mag= 454X WD= 1imm  EHT=2000kv SignalA=sEt IBTAM

=
Y §
5/

Mag= 250K X WD= fimm  EHT=2000kv  Signa A=sEt IBTAM

[Om L meg= s00x WD= fimm  EHT=2000kv SignaA=sEt IBTAM

10pm

(c) (d)

Sekil 4.3. Diisiik sicakliklarda Al,O; altlik iizerinde iiretilen filme ait SEM goriintiileri a)
215 biiyiitme, b) 454 biiyiitme, ¢) 500 biiyiitme, d) 2500 biiyiitme sonucu film yiizeyinde
goriilen genis ¢atlaklar

Sekilde goruldugiu gibi, altlik tzerindeki film tabakasinda ¢ok fazla miktarda
catlak hemen dikkat ¢ekmektedir. Bu ¢atlaklarin olusmasindaki temel neden, ¢ok yiiksek

sicakliklara ¢ikilmadigi igin film tabakasini olusturan tanecikler arasinda giiglii ve diizgiin
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bir baglanma olusmamistir. Ayni zamanda belli siirelerde puskiirtme yapilarak hemen
ardindan althiklarm belli siirelerde 1sitilmasi sirasinda, nemli olan altlik yuzeyindeki film
tabakasinin aniden kurutulmasi ve film tabakasinin ani bir buharlasmaya maruz kalmast
catlaklarin bu derece fazla olmasinin diger bir sebebidir. Bununla birlikte pusktrtme
sayisinin fazla olmasi nedeniyle altlik tzerindeki film tabakasinin kalinligi artmis ve
bundan dolay1 olusan ¢atlaklar altlik ylizeyine inmemektedir. Gergekte, elde ettigimiz bu
sonu¢ XRD analizinin sonucu ile uyum igerisindedir. Ciinkiit XRD analizleri sonucunda
da Al,Os tek kristal altiga ait herhangi bir faza rastlanilmamistir.

Sekil 4.4.” te AL,O; altlik tizerinde tretilen filme ait EDX sonuglar1 ve normalize

edilmis atomik agirliklar1 goralmektedir.

1216
SE MAG: 100 x HV: 20.0 kV WD: 11.1 mm

kev

Element | Atomik Agihk (%)
B 19.15
C 77.84
Mg 3.02

Sekil 4.4. Diisiik sicakliklarda Al,Os altlik iizerinde iiretilen filme ait EDX sonucu
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EDX analizi sonuglarma gore, tretilen film tabakasi lzerinde, MgB, fazinin
olusmasini engelleyen safsizlik fazinin olduk¢a baskin oldugu gorulmektedir.
Sekil 4.5 te MgO altlik tzerinde uretilen filme ait farkli buytitmelerdeki SEM

goruntileri gorulmektedir.

7

10pm
H

Mag= 1.00KX WD= 10mm  EHT=2000kv SignalA=SE1 IBTAM ,ﬂ‘ Mag= 250 KX WD= 10mm  EMT=2000kv  SignalA=SE1 IBTAM

(b)

10um

Mag= 5.00KX WD= 10mm  EHT=2000kv SignalA=SEl IBTAM

(©) (d)

Sekil 4.5. Diisiik sicaklikta MgO altlik iizerinde iiretilen filme ait SEM goriintiileri a)
1000 bityiitme, b,¢) 2500 biiyiitme, d) 5000 biiyiitme sonucu film yiizeyinde goriilen genig
ve derin ¢atlaklar

Burada da Al,O; altlik tizerinde uretilmis filme benzer sekilde ¢ok sayida catlak
mevcuttur. Ancak buradaki catlaklarin Al,Os altlik tzerinde tretilmis olan filmden daha
genis ve derin oldugu soylenebilir. Bunun nedeni, distk 1sil islem uygulanmasindan
dolay1 tanecikler arasinda gu¢lii bir baglantinin bulunmamasidir. Bununla birlikte, daha
once de belirtildigi gibi tanecikli bir yapiya sahip olan MgB, i¢in en uygun althigm Al,Os
tek kristal althk olmasiydi. Cunki MgB, gibi hegzagonal yapiya sahip olan Al,Os altligin

kristal orgli parametreleri ve termal genlesmesi MgB; i¢in en uygun degerdedir. MgO
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althk tzerinde elde ettigimiz filmde de MgB; fazi olusmamasina ragmen, catlaklarin
derinlikleri ve sayisi artmustir. Aslinda bu sonugta XRD analiz sonuglari ile uyum
icerisindedir. Cunkii MgO altik tizerinde dretilen filme ait herhangi bir faza
rastlanilmamasina karsin, XRD sonuglarinda MgO althga ait pik, catlaklarin neden
oldugu bosluklardan dolay1 gozlenmistir.

Sekil 4.6.” da MgO althik tzerinde uretilen filme ait EDX analizi sonucu ve

normalize edilmis atomik agirlhiklar1 gorilmektedir.

1218
SE MAG: 250 x HV:20.0 kV WD:11.1 mm

cps/ev

Element Atomik Agirhk
B 31.95
C 62.98
Mg 5.07

Sekil 4.6. Diisiik Sicakliklarda MgO althk iizerinde iiretilen filme ait EDX analiz sonucu

Burada da, c¢ok yiuksek sicakliklara ¢ikmadigimiz i¢in numuneden

uzaklastiramadigimiz C* dan kaynaklanan safsizlik fazinin olduk¢a baskin oldugunu
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gormekteyiz. Bu sonuglara gore, her iki altlik Gizerinde uretilen filmlerde de ¢ok fazla

catlak olmasi, film yilizeyinin siireksiz olmasina neden olmustur.

4.1.3. ALLO3; ve MgO Althk Uzerinde Uretilen Filmlere ait Manyetik Ol¢iim (M-T,
M-H) Sonuclan

Sekil 4.7.” de Al,O3 ve sekil 4.8.” de MgO altlik tizerinde uretilen filmlere ait M-T
egrileri gorilmektedir. Yaptigimiz XRD ve SEM sonuglarindan da anlasildig: gibi, her
iki altlik Gizerinde uretilen filmlerde stuperiletken MgB, fazi olusmamistir. Bundan dolay1

manyetik 6l¢iim sonuglarinda da herhangi bir stiperiletken faz gegisi gorilmemektedir.

0,0
IV gAIB2
-1,0x10”
= -2,0x10°
=
&
=
L -5
£ -3,0x10°
=}
=
-4,0x10°
BOx10T ~—
T L T T T E T J T ! T L T T T
10 20 30 40 50 60 70 80

Sicaklik (K)

Sekil 4.7. Diisiik sicakliklarda ALO; althk iizerinde iiretilen filme ait M-T grafigi
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Sekil 4.8. Diisiik sicakliklarda MgO altlik iizerinde iiretilen filme ait M-T grafigi

Orneklerin  manyetik ~ davranislarini, uygulanan manyetik alamin  (H),
manyetizasyona (M) kars1 ¢izilen grafikleri ile ifade ediyoruz. Sekil 4.9.” da Al,O3; ve
sekil 4.10.’da MgO altlik tizerinde iretilen filmlere ait M-H egrileri goriilmektedir. Her
iki ornek i¢in sonuglar, 5 K, 10 K ve 15 K olmak tizere ti¢ fakli sicaklik degeri i¢in elde
edilmistir.

Sekil 4.9 da verilen AlLOs; althk izerinde tretilen filme ait M-H egrisi
incelendiginde, daha onceki sonuglarda da ifade edildigi gibi siiperiletken bir faz
olugsmadig i¢in bir stperiletkenin sahip olmasi gerekenden ¢ok farkli bir M-H egrisi elde

ettik.
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Sekil 4.9. Diisiik sicaklikta Al,O; altlik iizerinde iiretilen filme ait M-H grafigi
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Sekil 4.10. Diisiik sicaklikta MgO altlik iizerinde iiretilen filme ait M-H grafigi




4.1.4. Diisiik Isil islem Uygulanan Ornekler i¢cin Genel Degerlendirme

Yaptigimiz bu ¢alismada, alinan 6lgiim sonuglarindan anlagildig: gibi siiperiletken
MgB,; fazini elde edemedik. Daha 6nceki bolimlerde de agiklandigi gibi MgB; ince film
uretiminde birgok problemle karsilagiimaktadir. Bu problemlerden en 6nemli olanlari
MgB, materyalinin hava ortaminda birakildiginda ¢ok hizli bir sekilde oksitlenmesi ve
bunun sonucunda olusan MgO fazinin siiperiletken MgB, fazinin ortaya g¢ikmasini
engellemesidir. Bir diger énemli problem ise, yiiksek sicakliklara ¢ikildiginda Mg’ un
buharlagmasidir.

Biz de yaptigimiz ¢aligmalarda bu problemlerle karst karsiya kaldik. Yaptigimiz
bu ¢aligmada dusiik sicakliklari tercih etmemizin sebebi, Mg’ un yiiksek sicakliklarda ¢ok
hizli bir sekilde buharlagma 6zelligine sahip olmasiydi. Ancak bu durumda da EDX
sonuglarindan da gorilebilecegi gibi, ¢cok yitksek sicakliklara ¢ikamadigimiz i¢in deney
sirasinda olugmast miimkiin olan (C gibi) safsizliklart 6rnekten uzaklastiramadik. Digiik
sicakliktaki 1s1l iglemi, kullandigimiz firin1 vakuma aldiktan sonra, Argon atmosferinde
yapmig olmamiza ragmen, puskiirtme sirasinda film yiizeyinin oksitlenmesine engel
olamadik.

Dugik sicaklikta 1s1l islem uygulamamizin olumsuz etkilerinden bir tanesi de,
SEM mikroskobik goruntilerinden de kolayca goriilebilecegi gibi, altlik tizerindeki film
tabakasinin yiizeyinde olusan ¢ok sayida catlaktir. Film yiizeyinde olusan bu catlaklar
dolayisiyla R-T 6l¢imiinii alamadik. Bunun temel nedeni, meydana gelen bu ¢atlaklar
film yuzeyi uzerinde taneciklerin birbirinden ayrilmasi ve sonugta sireksiz bir film
yizeyi elde edilmesidir. Bu da film ytizeyi iizerinde akimin akisin1 engellemektedir. Ayni
zamanda tanecikli yapiya sahip olan MgB, materyaline yeterli 1s1l iglem uygulanmadigi
icin tanecikler arasinda giiglii bir bag olugmamistir ve bu durum kristallesmenin
olmadiginin bir kanitidir.

Sonug olarak, karsilagtigimiz problemlerin stperiletken MgB, fazinin olugsmasina
engel oldugunu gordiikk. Bundan dolayi, siiperiletken MgB, fazini elde edebilmek icin
farkli bir yontem denedik ve bu yontem sayesinde siiperiletken MgB, fazini elde etmeyi
basardik. Bu yontemi kullanarak Al,Oj; altlik Gzerinde urettigimiz ince ve kalin olmak
tizere farkli kalinliklarda elde ettigimiz filmlere ait olumlu sonuglar asagida sirasiyla

verilmektedir.
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4.2. ALO; ALTLIK UZERINE COKELTILEN INCE/KALIN FILMLER
4.2.1. ALO; Althk Uzerinde Uretilen ince/Kaln Filmlere Ait XRD Sonuclar

Basit hegzagonal yapiya sahip, P6/mmm uzay grubunda yer alan ve kristal orgi

parametreleri, @ =0.3086 nm vec = 0.3524 nm olan toz haldeki saf MgB,’ nin XRD

analiz sonucu sekil 4.10.” da gorilmektedir.

700

R Saf MgB,
600 - i
500

N

o

o
|

Siddet (K.B.)
@
o
|

- (100)

i ' : , . : i .
20 30 40 50 60 70 80
20 (Derece)

Sekil 4.11. Saf haldeki MgB: i¢in XRD analiz sonucu

Bu sonuglara gore, MgB; i¢in hesaplanan kristalografik parametrelerin degerleri

ise Tablo 4.1.” de verilmektedir.
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Tablo 4.1. Saf haldeki MgB:’ ye ait kristalografik parametreler

d (4) 1 (Siddet) (hk) 26

3.5221 40 (001) 25265
2.6741 26.0 (100) 33.482
2.1295 100.0 (101) 42411
1.7608 12.0 (002) 51.884
1.5433 210 (110) 59.884
1.4706 11.0 (102) 63.171
14135 5.0 (111) 66.043
13363 40 (200) 70.401
1.2494 11.0 (201) 76.123
1.1603 11.0 (112) 83.189

Al,O5 altlik tzerinde ince ve kalin olarak ayirdigimiz iki farkli kalinliktaki

filmlerin XRD analiz sonuglari sekil 4.12.” de goriilmektedir.

- Ince
= o K alin|
_
A
¥
=
[P]
S
=
18
| ! | ! | ! | ! | ! | ! |
20 30 40 50 60 70 80

20 (Derece)

Sekil 4.12. Yiiksek sicaklikta isitilmis ALO; altlik iizerinde 12 ve 24 kez piiskiirtme
yapilarak farkl kalmlikta diretilen ince/kalin filmler igin XRD sonuglari
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Al,O5 uzerinde elde ettigimiz filmlerin XRD analiz sonuglari, saf MgB, ile
karsilastirildiginda uyum iginde oldugu gorilmektedir. Bu da, Al,O3 altlik tizerinde ince
ve kalin olmak tizere iki farkli formda tretilen filmlerin, her ikisinin de stperiletken
fazda oldugunu ifade eder. Ayni1 zamanda, XRD analizi sonucunda siiperiletken MgB,
fazinin disinda herhangi bir safsizlik fazi ve bununla birlikte Al,O; tek kristal altligina da
ait herhangi bir faz gozlenmemektedir. Bu durum, tanecikli yapiya sahip olan MgB,’ nin
tanecikleri arasindaki baglantinin ¢ok giiclii oldugunu ve tanecikler arasinda bogluklarin
onemsenmeyecek kadar az (ya da bulunmadigini), dolayisiyla uygulanan X-1sininin altlik
yizeyine inemedigini gostermektedir.

XRD analizleri i¢in en 6nemli gozlem, elde edilen piklerin giddetidir. Clnka
Al,O; altlik Gizerinde elde ettigimiz ince ve kalin film i¢in piklerin siddeti degismektedir.
Pik siddeti kalin film i¢in daha fazla olup, ince filmde kalin filme gore yaklagik olarak
%27.5 azalmaktadir.

Sonug olarak, yaptigimiz bu ¢aligmada yuksek sicaklikta 1sitilmig olan Al,Os tek
kristal altliklara pusktrtme yaparak ince ve kalin film elde ettik. Altlik ytuksek sicaklikta
isitildigr i¢in ve her puskirtme sonrast yine yilksek sicakliktaki bir firin igerisine
surildigi i¢in elde edilen filmlerde iyi bir kristallesme oldugu yani tanecikler arasi

baglanmanin gugli oldugu ve safsizlik fazlarini igermedigi sonucuna ulastik.

4.2.2. ALO; Althk Uzerinde Uretilen ince/Kalin Filmlere Ait SEM-EDX Analiz

Sonuclari

Diuizgiin, parlak bir yiizey yapist ile uygun 1s1l islem sicakliklarinda iyi kalitede
MgB; ince ya da kalin film tiretebilmek i¢in kullanilmasi gereken en ideal altligin Al,O;3
tek kristal atlik oldugunu belirtmistik. Buna bagli olarak yiksek sicakliklarda 1sitilmig
olan Al,Os3 altlik Gizerinde diizgiin ve homojen bir kaplamanin ger¢eklegmesi i¢in 12 ve
24 kez puskiirtme yaparak ince ve kalin formda filmleri trettik. Elde edilen SEM analiz
sonuglarina gore, filmlerin kalinliginin, morfolojilerine bagli olmadig: tespit edilmistir.

Sekil 4.13.” te yitksek sicaklikta sitilmis Al,Os altlik Gizerinde 12 kez puskiirtme
yapilarak ve her puskirtme sonrasinda belli bir sicaklikta 1sitilarak iretilen ince filme ait

SEM goruntileri gorulmektedir.
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Mag= 1.00 KX WD= 11mm

——— Mag= 5.00KX WD= 11mm  EHT=2000kv SignalA=3E1 IBTAM — Mag = 10.00 KX WD= 11mm  EMT=2000kv  SignalA=SEi IBTAM

Mag= 2000KX ~ WD= f1imm  EHT=2000kv SignalA=SE1 IBTAM

(e)

Sekil 4.13. Yiiksek sicaklikta isitilmis ALOs althk iizerinde 12 kez piiskiirtme yapilarak
tiretilen ince filme ait a) 1000 biiyiitme, b) 2500 biiviitme, ¢) 5000 biiyviitme, d) 10000
bityiitme ve e) 20000 biiviitmedeki SE M goriintiileri
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Elde edilen SEM goruntilerine gore, tanecikli yapiya sahip olan MgB;
materyalinin, ince film formunda tanecik buyukliklerinin hemen hemen birbirine yakin
oldugu gorilmektedir. Puskirtme yapilmadan oOnce altligin yuksek sicakliklarda
1sitilmasi, puskirtilen taneciklerin altlik ylizeyine tutunmasini kolaylastirmis, puskiirtme
sayisinin fazla olmasi taneciklerin homojen olarak dagilmasini saglamig ve her piskiirtme
sonrast althigin 1sitilmast da tanecikler arast baglanmayr gi¢lendirerek 1yi bir
kristallesmenin olmasina olanak saglamigtir.

Sekil 4.14. te yine sicak altlik tizerinde 24 kez puskiirtme ile ayni sekilde iiretilen
kalin filme ait SEM gorintilerini gorilmektedir. Kalin formdaki film i¢in de ortalama
tanecik buyikliginin birbirine yakin oldugunu farkli biyitme oranlarindaki SEM
goruntilerinden kolayca gorilmektedir. Tanecik buyiikliklerinin birbirine yakin olmasi
aslinda, altlik yiizeyi tizerindeki her noktaya ayni uzakliktan, esit miktarda kaplama
yapildigint gostermektedir. Bunun sonucu olarak altlik yiizeyi tizerinde taneciklerin belli

bolgelerde daha fazla yogunlagmadigi homojen bir tanecik dagilimi elde ettik.
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Mag= 1.00KX WD= 10mm  EHT=2000kv  Signal A=SE1 IBTAM Mag= 250K X WD= 10mm  EHT=2000kv SignalA=SEi IBTAM

Mag= 500K X WD= 10mm  EHT=2000kv SignalA=SE1 IBTAM Mag= 1000KX ~ WD= 10mm  EMT=2000kv  SignalA=SEt IBTAM

(©) (d)

Mag= 2000KX  WD= 10mm  EWT=2000kv SignaA=SE1 IBTAM

(e)

Sekil 4.14. Yiiksek sicaklikta isitilmis Al,O;s altlik iizerinde 24 kez piiskiirtme yapilarak
tiretilen kalin filme ait a) 1000 biiyiitme, b) 2500 biiyiitme, ¢) 5000 biiyiitme, d) 10000
biiyiitme ve e) 20000 biiyiitmedeki SEM goriintiileri

63



Her iki SEM gortntiisiinden de anlasildig1 gibi filmlerin ince ya da kalin olmasi,
althk tzerindeki film tabakasinin yuzeyinde bulunan taneciklerin dagilimini
etkilememektedir. Her iki olusumda da taneciklerin dagilimi homojendir.

Yuksek sicaklikta 1sitilmis Al,Os altlik tGzerinde ince ve kalin formda tretilen
MgB; filmler i¢in sekil 4.15. a ve b> de verilen EDX analiz sonuglari, filmlerin tim
ylzeyi Uzerinde homojen bir MgB, faz dagilimmin bulundugunu gosterir. Film
yluzeyinde reaksiyona girmemis Mg, B tanecikleri ya da diger safsizlik fazlarina
rastlanilmamistir. Bu da altlik ytizeyi tizerindeki MgB, film tabakasinin iy1 bir sekilde
kristallestiginin kanmitidir. Ancak tretilen MgB, film ylizeyinin oksijene yiksek derecede
duyarli oldugu ve hava ortaminda c¢ok kisa stirede MgO fazmin film ylizeyinde
olusabilecegi ve bunun da uretilen filmlerin stiperiletkenlik 6zelliklerini olumsuz yonde

etkiledigi bulunmustur.

LT I
1350
SE MAG: 500 x HV: 20.0 kV_WD: 11.2 mm

60—

40—

Element Atomik Agirhk
B 53.28
Mg 46.72
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1351
SE MAG: 500 x _HV: 20.0 KV WD: 10.0 mm

cps/eV.

50—

Element Atom Agirhg:
B 52.98
Mg 47.02

(b)

Sekil 4.15. Yiiksek sicaklikta isitilmis Al,Os althk iizerinde iiretilen a) 12 kez piiskiirtme
vapilan ince filme, b) 24 kez piiskiirtme yapilan kalin filme ait EDX analiz sonuglart

4.2.3. ALO; Althk Uzerinde Uretilen Ince/Kahn Filmlere Ait Elektriksel Ol¢iim R-T
Sonuclan

Yuksek sicaklikta isitilmis Al,Os altlik tGzerinde ince ve kalin formda turetilen
filmlere ait R-T grafigi sekil 4.16.” da gortulmektedir. Stiperiletken MgB; ince film i¢in
Ty(bas) ve T.(0) degerleri sirastyla, ~ 38.86 K ve~30.05 K’ dir. Stuperiletken MgB; kalin
Film i¢in T¢(bag) ve T¢(0) degerleri ise,~ 37.12 K ve ~29.67 K’ dir.
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Sekil 4.16. Yiiksek sicaklikta ALO;s althik tizerindel2 ve 24 kez piiskiirtme yapilarak
iiretilen ince ve kaln filmlere ait R-T grafigi

Bilindigi gibi siiperiletkenlik faz gecisi sirasinda A7, =7 (bas) —7.(0) ile verilen
AT araliginin dar olmasi, materyalin o kadar homojen ve kaliteli bir stiperiletken oldugu

anlamma gelir. SEM goruntilerinden de hatirlanacak olursa, film yuzeyi Uzerinde

olusmasi mumkin c¢atlaklar gibi yizeyde akimin akisini engelleyen bir faktore

rastlanmadigi i¢in diizgtin bir R-T grafigi elde edilmisgtir.
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4.2.4. A1,O;3 Althk Uzerinde Uretilen ince/Kahn Filmlere Ait Manyetik Ol¢iim (M-T,
M-H) Sonuclan

Siiperiletkenlige gecis sicakligini  hesaplamak ve uygulanan alanin gegis
sicakligina olan etkisini incelemek i¢in manyetizasyonun sicakliga bagl olarak degisimi
(M-T) olgtimlerini yaptik. Yiiksek sicaklikta Al,O; altlik tizerinde ince ve kalin formda
tretmis oldugumuz filmlere ait M-T grafigi sekil 4.17.” de verilmistir. Sekilde gorildigi

gibi hem ince hem de kalin film i¢in dizgiin bir egri elde edilmistir.

0,000 4
-0,002 4
=
g
L
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g
o
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e ] e K a]in
v T m T v T r T r
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Sekil 4.17. Yiiksek sicaklikta Al,O; altlik iizerindel2 ve 24 kez piiskiirtme yapilarak
iiretilen ince ve kalin filmlere ait M-T grafigi

Elde ettigimiz M-T egrilerinde, manyetik momentlerin hizli degismeye bagladig:
andaki sicaklik degeri ya da bagska bir ifadeyle diyamanyetizmaya gecis sicakligi
numunenin siperiletkenlige gecis sicakligina (Tepag)) karsilik gelir. Buna gore, ince film
icin diyamanyetizmaya gecis ya da siiperiletkenlik gecis sicakligi ~38.71 K iken bu deger
kalin film i¢in~38.46 K’ dir. Elde ettigimiz bu sonuglarin, daha 6nce belirttigimiz R-T
sonuglart ile uyum igerisinde oldugu gorilmektedir.

Manyetizasyon  olgtimleri,  siperiletkenlerin  krittk akim  ozelliklerinin

aciklanmasinda 6nem tagimaktadir. Kritik akim yogunlugu, bir stiperiletkenin (pinning)

67



aki tuzaklama ozelliklerine baglidir. Yapisal ya da kimyasal safsizliklar kristal igerisinde
aki hareketini engelleyen birer faktor olarak davranirlar, bu durumdan dolay: yapida
pinning merkezleri olugur. Pinning siddeti ne kadar biyiik olursa, kritik akim yogunlugu
o kadar buyik ve histerisiz egrisi de genis olur. Superiletkenlerin pratik uygulamalarinda
yuksek manyetik alan altinda, superiletkenlerden yiiksek akimlar gegirebilmek igin
mumkiin oldugunca ¢ok pinning merkezlerinin bulunmasi istenen bir durumdur.

Al,O3 altlik tizerinde elde ettigimiz ince ve kalin filmlerin M-H 6lgiimleri 0 K ile
35 K arasinda yedi farkli sicaklikta alinmigtir. Sekil 4.18. a ve b’ de goruldugu gibi,
diyamanyetik davraniglarindan dolay: saf stperiletken materyallerin sahip oldugu genel

ozellige sahip olan histerisiz egrileri elde edilmistir.

3000

2000

— 5K

1000 —

-1000

Manyetizasyon (emu/cm3)

-2000

-3000 -———

Manyetik Alan (T)
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Sekil 4.18. Yiiksek sicaklikta Al>Os altlik iizerinde iiretilen a)l12 kez piiskiirtme yapilan
ince film, b) 24 kez piiskiirtme yapilan kalin film icin M-H egrileri

Sekil 4.18 a ve b” de goruldagi gibi ol¢timler -9 T ile +9 T arasinda alinmis olup,
manyetik alan arttirildiginda manyetizasyon azalmaktadrr ve her sicaklikta aldigimiz
6letim sonuglarinda simetrik M-H egrileri elde edilmigtir.

Ince ve kalm filme ait M-H egrileri incelendiginde, 5 K’ de en genis M-H
egrilerinin ve 35 K’ e gelindiginde ise en kiigik M-H egrilerinin elde edildigini
gormekteyiz. M-H egrisinin genisliginin artmasi ile numune igerisindeki pinning
merkezlerinin sayisi orantilidir. Dolayistyla kritik akim yogunlugu da artmaktadir. Elde
ettigimiz grafiklerden faydalanarak, her bir sicaklik degeri i¢in tiim sicakliklarda;

J =720AM Acm™>

a l—i
3b
ile verilen Bean esitligini kullanarak kritik akim yogunlugunu hesapladik. Burada,

AM =M, -M _, elektromanyetik alanin 1 cm’” tinde 6lgiilen manyetizasyon, a ve b

filmin boyutlari ve J; ise kritik akim yogunlugudur.
Tablo 4.2.a,b,c,d,e’ de ince film i¢in ve Tablo 4.3.a,b,c.d” de kalin film i¢in her
alan degerine karsilik gelen kritik akim yogunlugu degerleri goriilmektedir
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Tablo 4.2. a) 5 K’ de 8 1" ya kadar b) 10 K’ de 8 T’ ya kadar ¢) 15 K’ de 8 1" ya kadar

d) 20K’ de 7 T’ ya kadar ve €) 25 K’ de 5 T’ ya kadar 12 kez piiskiirtme yapilan ince film
icin hesaplanan kritik akim yogunluklari

200
H (T) M. M AM =M M | 77 a Acm
“[ 3bj
0 22216683 | 22173279 | 4438.9962 4410000
0.2 8520742 | -1911.5181 |  2763.5923 2750000
0.4 497.4243 | -1216.9397 | 1714.364 1760000
0.6 206.6791 | -768.6087 | 10652878 1060000
0.8 202.9980 | -583.9231 7869211 783000
1 157.4957 | -491.5803 649.076 646000
12 117.0041 | -410.2146 527.3087 524000
1.4 1014314 | -334.5119 435.9433 433000
1.6 66.0571 2280.8400 346,898 345000
18 56.6118 | -231.0387 287.6505 286000
2 36,0040 | -200.9857 236,897 235000
22 265588 | -171.7913 108.3501 197000
24 162549 | -152.0421 168.207 167000
26 115182 | -121.1878 132.706 132000
2.8 6.2100 11,0137 117.2237 116000
3 13441 290.6654 92,0095 91500
3.2 33,6032 81,3847 77,7815 77400
3.4 62521 67,4177 61.1656 60800
3.6 0.1418 56,3405 47.1987 46900
3.8 117907 | -45.2633 33.4726 33300
4 13.2618 41,2536 27.9918 27800
42 132320 | -34.8248 21,5028 21400
4.4 12.9924 | -30.0758 17.0834 17000
46 12,8023 257228 12.9205 12800
48 21116 | 224135 10,3019 10200
5 11,4498 19,4208 7.921 7930
55 29,4556 15,1160 5.6604 5630
6 7.7382 117776 4.0394 4020
6.5 76,0208 29,3504 3.3206 3310
7 24,9080 74315 2.5235 2510
75 3.9967 26,0208 2.0241 2010
8 32870 75,0044 17174 1700




20AM 2
HO) | M, Mo M= | T A
“[ 3bj
0 1881.2024 -1874.9443 3756.1467 3730000
0,2 574.2607 -1503.381 2077.6417 2060000
0,4 330.6828 -939.4814 1270.1642 1260000
0,6 241.7045 -656.9755 898.68 894000
0,8 163.8486 -515.7226 679.5712 676000
1 138.2673 -438.9789 577.2462 574000
1,2 89.0094 -340.6385 429.6479 427000
1,4 71.5193 -296.5331 368.0524 366000
1,6 45.6644 -235.6980 281.3624 280000
1,8 36.5391 -199.9573 236.4964 235000
2 27.4138 -182.4672 209.881 208000
2,2 19.0490 -147.4870 166.536 165000
2,4 11.1594 -126.9742 138.1336 137000
2,6 6.3687 -108.6096 114.9738 114000
2,8 1.9771 -94.6365 96.6136 96100
3 -4.2301 -75.3326 71.1025 70700
3,2 -8.0014 -62.3194 54318 54000
3,4 -10.4656 -51.2844 40.8188 40600
3,6 -11.3471 -41.5533 30.2062 300700
3,8 -11.9122 -36.2107 24.2985 24100
4 -12.4845 -30.4147 17.9302 17800
4,2 -12.2043 -26.0086 13.8043 13700
4,4 -11.7424 -21.6913 9.9489 9900
4,6 -11.3871 -19.2345 7.84774 7810
4,8 -10.9201 -17.3564 6.4363 6400
5 -9.8643 -15.0215 5.1572 5130
5,5 -8.1018 -11.6353 3.5335 3510
-6.3099 -8.8423 2.5324 2520
6,5 -4.9385 -6.8904 1.9519 1940
-4.0426 -5.5191 1.4765 1460
7,5 -3.2517 -4.4677 1.216 1210
8 -2.6209 -3.5672 0.9463 942
(b)
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20AM 2
HO) | M, R A I e
“[ 3bj
0 1503.1754 -1532.3608 3035.5362 3020000
0,2 554.7967 -1314.9769 1869.7736 1860000
0,4 306.7472 -881.5619 1188.3091 1180000
0,6 151.8282 -499.1896 651.0178 648000
0,8 120.4862 -395.3133 515.7995 513000
1 90.0397 -333.5248 423.5645 421000
1,2 61.8141 -285.0715 346.8856 345000
1,4 37.5268 -224.3533 261.8801 260000
1,6 32.8731 -191.8811 224.7542 223000
1,8 16.9317 -151.1419 168.0736 167000
2 10.0434 -130.6739 140.7173 140000
2,2 3.3520 -107.8442 111.1962 110000
2,4 -1.1745 -87.5730 86.3985 86000
2,6 -8.4669 -67.8561 59.3892 59100
2,8 -9.9363 -53.7741 43.8378 43600
3 -12.7527 -46.6719 33.9192 33700
3,2 -13.9714 -35.3189 21.3475 21200
3,4 -13.8575 -29.0613 15.2038 15100
3,6 -13.4410 -24.2711 10.8301 10700
3,8 -12.6426 -20.2445 7.6019 7560
4 -11..4624 -17.4675 6.0051 5970
4,2 -10.8214 -15.2752 4.4538 4430
4,4 -9.7120 -13.4261 3.7141 3690
4,6 -8.6026 -11.5610 2.9584 2940
4,8 -7.8891 -10.3498 2.4607 2440
5 -7.2207 -9.1195 1.8988 1890
5,5 -5.4284 -6.9978 1.5694 1560
-4.2269 -5.3128 1.0859 1080
6,5 -3.2980 -4.0205 0.7225 719
-2.6006 -3.1460 0.5454 542
7,5 -2.0529 -2.4428 0.3899 388
8 -1.5864 -1.8726 0.2862 284
©
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, __20AM
H (T) M, M AM =M -M_ ¢ . a
“[ 3bj
0 1189.3936 -1198.8048 2388.1984 2370000
0,2 328.2080 -887.1098 12153178 1200000
0,4 201.6277 -565.9026 767.5306 764000
0,6 100.6560 -363.9597 464.6157 462000
0,8 58.2187 -287.8651 346.0838 344000
1 44 9408 -247.1406 292.0814 290000
1,2 23.7821 -188.7243 212.5064 211000
1,4 13.2028 -156.9863 170.1891 169000
1,6 2.6235 -114..2090 116.8325 116000
1,8 -4.9744 -85.1373 80.1629 79800
2 -9.2923 -72.1836 62.8913 62600
2.2 -12.2636 -50.3616 38.098 37900
2.4 -13.5849 -38.9102 24 3253 25200
2,6 -14.1797 -30.3083 16.1286 16000
2.8 -13.8408 -24.1298 10.286 10200
3 -12.6303 -19.1811 6.5508 6520
3,2 -11.2050 -15.6693 4.4643 4440
3,4 -9.6479 -12.9691 3.3212 3300
3,6 -8.5048 -10.9980 2.4932 2480
3.8 -7.2628 -9.2339 19711 1960
4 -6.3267 -7.8838 1.5571 1550
472 -5.4987 -6.8487 1.35 1340
4.4 -4.8452 -5.9790 1.1338 1120
4.6 -4.2546 -5.0968 0.8422 838
4.8 -3.6188 -4.2607 0.6419 639
5 -3.1512 -3.7654 0.6142 611
5,5 -2.1235 -2.5166 0.3931 391
6 -1.3728 -1.6406 0.2678 266
6,5 -0.8213 -0.9901 0.1688 168
7 -0.4288 -0.5169 0.0881 87

(d)
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20AM 2
HO) | M, R A I e
“[ 3bj
0 858.7007 -856.1583 1714.859 1700000
0,2 208.3849 -602.3635 810.7484 807000
0,4 84.9752 -342.1298 427.105 425000
0,6 47.9522 -218.1835 266.1357 264000
0,8 16.8315 -168.8196 185.6511 184000
1 10.3927 -137.6989 148.0916 147000
1,2 4.4905 -94.7137 99.2647 98800
1,4 -3.9370 -66.2985 62.3685 62000
1,6 -12.7454 -43.3648 30.6194 30400
1,8 -13.9141 -30.7182 16.8041 16700
2 -13.0809 -21.1357 8.0548 8010
2,2 -11.1977 -14.4109 3.2132 3190
2,4 -9.0555 -10.8692 1.8137 1800
2,6 -7.3893 -8.5160 1.1267 1120
2,8 -5.8630 -6.7725 0.9093 905
3 -4.8843 -5.6836 0.7993 795
3,2 -3.9779 -4.5570 0.5791 576
3,4 -3.1828 -3.6645 0.4817 479
3,6 -2.5841 -2.9119 0.3278 326
3,8 -2.0233 -2.3055 0.2822 280
4 -1.5647 -1.7176 0.1529 152
4,2 -1.1948 -1.2608 0.066 65
4,4 -0.9466 -1.0183 0.0717 71
4,6 -0.7146 -0.7701 0.0555 55
4,8 -0.2791 -0.3035 0.0244 24
5 -0.2070 -0.234 0.027 26
6 - - - -
7 - - - -
8 - - - -
©
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Tablo 4.3. a) 5K’ de 8 T’ ya kadar b) 10 K’ de 8 1" ya kadar ¢) 15 K’ de 8 T’ ya kadar
d) 20 K’ de 6 T’ ya kadar 24 kez piiskiirtme yapilan kaln film i¢in hesaplanan kritik akim
yogunluklari

2000
H (T) M. M AM =M -M |77 a Acm
“[ 3bj
0 546.6362 | -545.2855 1091.9217 865000
02 | 2623899 | -497.4480 759.8388 602000
04 | 1868220 | -341.4601 528.0821 418000
0.6 | 1223466 | -221.5520 341.8986 272000
08 | 862059 | -157.0466 243 3425 192000
1 745100 | -129.3153 203.8253 161000
12 | 627242 | -105.0503 167.7745 132000
14 | 502451 93,2645 143.5096 113000
16 | 384593 773190 115.7783 91700
18 | 308332 65,5332 963664 76300
2 22,5138 613738 838876 66400
22 | 183541 49,5876 67.9417 53800
24 | 148877 41,2682 56.1559 44500
26 | 147630 32,1340 46.897 37100
28 | 123373 297083 46.0456 33300
3 9.9116 24,8569 34.7685 27500
32 7.4859 22,8354 303213 24000
3.4 5.4644 15,5583 21.0227 16600
3.6 3.2852 114.8695 18.1547 14300
3.8 2.5590 12,0858 14.6448 11600
4 12277 10,6364 11.8641 9400
42 0.5015 8.5758 9.0773 7190
44 | 02246 78496 7.625 6040
46 | 05626 61185 56159 4450
48 | -1.0461 24,9636 3.9175 3100
5 10461 38093 2.8532 2260
55 | -1.1593 2.7444 15851 1250
11,0657 11,9634 0.8977 71
65 | 08413 15145 0.6732 533
7 20.6071 11730 0.5639 443
8 203671 20.6615 0.2944 233
(a)
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20AM 2

H (T) M. M A =M M |77 a Acm
“[ 3bj
0 413.0804 | -472.4987 8855881 702000
02 | 2235633 | -335.0094 558.6627 442000
04 | 1385741 | 273.0572 411.6313 326000
06 | 929631 | -168.5204 261.4835 207000
08 | 734156 | -142.4570 2158726 171000
1 63.5002 | -119.5099 183.0101 145000
12 | 47.0689 296.5628 143.6317 113000
14 | 405531 835311 124.0842 98300
16 | 340373 63,0836 08,0209 77700
18 | 244051 54,0682 78.4733 62200
2 20.1335 48,9790 69.1525 54800
22 18.4368 43.4531 61.8899 49000
24 12.9100 36,1905 49.1014 38900
26 11,1742 27.0333 38.2075 30200
2.8 7.2808 227164 20.9972 23700
3 5.0611 197991 24.8602 19700
3.2 43001 16,1208 20.4206 16100
3.4 27131 133219 16.035 12700
3.6 0.6606 293728 10.0334 7950
3.8 0.3057 75338 7.8395 6210
4 20,4685 T6.4047 5.9362 4700
42 20.9821 756300 4.6488 3630
4.4 14413 45213 3.08 2440
46 114046 35897 21851 1730
48 13244 31512 1.8298 1450
5 114953 27126 12173 964
55 11591 71,9050 0.7459 591
6 20.9091 114070 0.4979 394
6.5 207108 1.0578 0347 275
7 205361 20.7862 0.2501 108
3 20.2675 204322 0.1647 130
(b)
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H M. M AM=M_-M_ |77 a
“[ 3bj
0 | 348.1941 | -388.4953 7366894 583000
02 | 1944014 | -279.2558 4737472 375000
04 | 1191071 | -219.4449 338552 268000
0,6 | 773524 | -143.8350 221.1874 745000
08 | 541051 | -1023059 156.411 123000
1 462056 | -91.6979 137.9035 109000
12 | 358233 | -788329 114.6562 90800
14 | 331149 | 632595 96,3744 76300
16 | 226562 | -502671 72.9233 57800
18 | 176574 | -41.7398 59,3072 47000
2 142759 34976 49.2526 39000
22 | 108943 | -29.8309 40.7252 32200
24 | 9.1301 23.0679 32.198 25500
26 | 40789 16,8587 20,9376 16500
28 | 2.1005 214.0560 16.1565 12800
3 1.4225 1112935 12716 10000
32 | 01793 88071 3.0864 7120
34 | 06376 71732 6.5356 5180
36 | 09510 5.2874 43364 3430
38 | 13111 241916 2.8805 2280
4 [1.5215 33,3744 1.8529 1460
42 | -1.5836 2.8362 1.2526 992
44 | -14646 22979 0.8333 660
46 | -1.369 2.0285 0.6586 522
48 | -1.2387 11,7320 0.4933 301
5 11,0867 21,5090 04223 334
55 | -08052 11,0867 02814 223
6 20.5820 20.7877 0.2057 163
65 | -04193 205611 0.1418 12
7 202848 20.3837 0.0989 78
3 20.086 20.1333 0.0473 37
(©)
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T 20AM
H M. M A =M. -M_ |77 a
“[ 3bj
0 | 3063098 | -305.0184 6122282 485000
02 | 133.6640 | -2543971 388.062 307000
04 | 908925 | -1602979 251.1904 199000
0.6 | 527862 | -104.1105 156.8967 124000
08 | 393712 | 79419 118.7904 94100
1 325665 | -70.4759 103.0424 81600
12 | 236232 | -502562 73.8794 58500
14 | 190516 | -43.6460 62.7976 49700
16 15422 33,1846 457268 36200
18 | 75537 218748 29.4285 23300
2 53842 [18.5736 239578 18900
22 | 32148 (142347 17.4495 13800
2.4 1.0021 210.0778 11.0819 8780
26 | 07168 72165 6.4997 5150
28 | -1.2269 24,9966 3.7697 2980
3 11,5440 33,7370 2193 1730
32 | -1.6068 22,4607 0.8539 676
3.4 | 14348 11,9834 0.5486 434
36 | -12984 21,7076 0.4002 324
38 | 11775 11,5407 03632 287
4 20.9873 11.2796 02913 230
42 | 08447 21,0316 0.1879 148
44 | 04716 20.8347 0.1631 129
46 | -0.5681 20.7066 0.1385 109
48 | 04734 20.5033 0.1199 05
5 20.3973 20.4795 0.0822 65
55 | -02101 20.2759 0.0658 52
6 20.0487 20.0902 0.0415 32
7 - - - -
8 - - - -

(d)

Elde ettigimiz bu kritik akim yogunlugu degerlerini kullanarak, kritik akim
yogunlugunun uygulana manyetik alana (J.-H) kars1 grafigi ince ve kalin filmler igin

asagidaki sekil 4.19. ve sekil 4.20.” de gosterilmistir.
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—me=5 K

=o==10 K
emdem 15 K
=ye=20 K
—d==25 K

C

J (Acm’z)

H (T)

Sekil 4.19. ALL,O; Altlik iizerinde 12 kez piiskiirtme yapilarak iiretilen ince film igin J-H
grafigi

—me=5 K

—e=10 K
—dAe= 15 K
=—v=20 K
—e=25 K

H(T)

Sekil 4.20. AL,O; Althk iizerinde 24 kez piiskiirtme yapilarak iiretilen kalin film igin J-H
grafigi
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Kritik akim yogunlugu hesaplamalarinda, uygulanan alanin artmasiyla bir
azalmanin gozlenmesinin sebebi, siperiletken materyalin sahip oldugu pinning
ozellikleridir. Bilindigi gibi ideal bir II. tip siiperiletkenin histerisiz egrisi tersinir bir
karaktere sahiptir. Ancak gercek bir siiperiletkende olasi safsizliklardan dolayr numune
icerisinde bir miktar aki tuzaklanacaktir. Burada da uygulanan alan arttik¢a stiperiletken
numune igerisinde tuzaklanan aki azalir. Bu da kritik akim yogunlugunun azalmasina
neden olur. Bunun diginda elde ettigimiz kritik akim yogunlugunun sicaklia bagli
grafiklerinde film kalinliginin artmasiyla kritik akim yogunlugunun azaldig:

gorilmektedir.

4.2.5. Yiiksek sicakliklarda Isitilmis ALOs; Althk Uzerinde Uretilen ince/Kaln

Filmler icin Genel Degerlendirme

Yaptigimiz bu ¢aligmada, deneysel hatalart miimkiin oldugunca en aza indirerek
MgB; siiperiletken fazini elde etmeyi basardik. MgB, siiperiletkeninin en biiyiik problemi
olan oksitlenme 6zelligini, kullandigimiz bu yéntemde ihmal edilebilecek kadar azalttik.
Soyle ki, olabilecek oksitlenme, her piiskiirtme sonrasi yapilan 1s1l iglem sirasinda film
600 °C’ de kururken, kullandigimiz etanol’ iin igeriginden dolay1 Argon gazinin etkisiyle
su buhart seklinde disar1 atilir. Boylece, stperiletken fazin olugmasini engelleyen veya
tretilen filmin kalitesini diisiiren oksitlenme faktoriinii en aza indirgemis olduk. Aslinda,
urettigimiz filmlere ait SEM mikroskopik goriintiileri de bunu destekleyecek yondedir.
Cunki elde ettigimiz filmler oksitlenmig olsaydi, SEM goruntilerinde oksitlenmig
bolgeler yer yer beyazliklar seklinde kargimiza ¢ikardi.

Bu yontemle elde ettigimiz ince ve kalin filme ait tim analiz sonuglari
bekledigimiz yonde ortaya ¢ikti. Son olarak, M-H egrilerinden faydalanarak kritik akim
yogunluklarint -9 T ile +9 T arasinda hesapladik. Buna gore, kritik akim yogunlugunun,
sicaklik ve uygulanan alana ilaveten film kalinligina da bagli olarak degistigini gorduk.
Bu da, MgB; filmlerin manyetik 6zelliklerinin diskolasyonlara ve ¢ok kiigiik miktardaki

safsizliklara dahi yiiksek derecede hassas oldugunu gostermektedir.
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5. SONUC

Tez kapsaminda yaptigimiz bu ¢aligmada, iki yontem takip etmemizin nedenti, ilk
olarak duguk sicaklikta sicak altlik tzerine puskirtme ve daha sonrasinda dugik
sicaklikta 1s1l iglemler yaparak stperiletken fazi ortaya ¢ikarmakti. Ancak, denedigimiz
bu yontem sonucunda altlik yizeyinde olusturdugumuz film tabakasinda iyi bir
kristallesme ve stperiletken faz elde edemedik. Bu durum bizi daha farkli bir yontem
denemeye yoneltti.

Kullandigimiz ikinci yontemde basarilt sonuglar elde ettik. Elde ettigimiz ince ve
kalin filmlerin XRD analiz sonuglart siiperiletken MgB, fazinin olustugunu, SEM
mikroskopik gorintileri, tanecikli bir yapiya sahip olan MgB,’ de ortalama tanecik
buyiukliklerinin birbirine yakin oldugunu, yiizeyde catlaklarin ve dikkat ¢eken oranda
oksitlenmenin olmadigint ortaya ¢ikardi. Ayni zamanda elektriksel 6lgtimler, beklenildigi
gibi ince filmler i¢in~38 K’ de ve kalin filmler i¢in~37 K’ de T.(bas) degerine sahiptirler.
5K, 10 K, 15 K, 20 K, 25 K, 30 K ve 35 K’ deki sicakliklarda elde ettigimiz tim
histerisiz egrilerinin birbirinin simetrigi oldugunu gorduk. Elde ettigimiz M-T
egrilerinden faydalanarak diyamanyetizmaya geg¢is sicakligini ya da stperiletkenlik gegis
sicakligint (Twag) elde ettik. Ayni zamanda buldugumuz degerleri R-T ol¢timlerinden
elde ettigimiz Twag degerleri ile karsilastirarak her iki sonucun uyumlu oldugunu
gozlemledik. M-H egrilerinden faydalanarak kritik akim yogunluklarini hesapladik ve en
yiiksek kritik akim yogunlugu degerinin ince film i¢in 5 K’ de 4.41 x 10° Acm 2 oldugunu
ve kalin film i¢in de yine 5 K’ de 8.65x 10> Acm * oldugunu gordiik.
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