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Bu ¢aligmada Bi-2223 tozlar farkli peletizasyon basing degerleri ile kiilge formuna getirilmis ardindan kiilgeler
840°C’de 36 saat tavlanmistir. Basincin Bi-2223 kiilgelerin yapisal, mekanik ve elektriksel 6zellikleri iizerine
etkileri incelenmistir. Yapisal analizlerin degerlendirilmesi i¢in X-151n1 Kirinimi (XRD) spektroskopisi dl¢iimleri
kullanilmistir. Mekanik analizler i¢in oda sicakliginda Vickers Mikrosertlik dlglimleri yapilmistir. Elektriksel
analizlerde ise dort kontak I-V olglimleri kullanilmistir. Elde edilen sonuglara gore, Bi-2223 kristal faz
yogunlugunun, sertlik degerinin ve elektrik tasima kapasitesinin basinca ciddi bir sekilde bagli oldugu
goriilmiistiir. Bu baglamda, basincin artmasi ile sertlik degerlerinin kristal yapidaki faz gecislerine ve yiizey artik
basing gerilim bolgelerinin artigina bagli olarak yiikseldigi tespit edilmistir. Ayrica, hesaplanan elastisite modiilii
ve akma dayanimi gibi genel mekanik performans degerlerinin basinca baglt olarak arttig1 gézlemlenmistir. Bu
bulgu kristal yapida hali hazirda var olan kovalent ve &zellikle iyonik bag kuvvetlerinin artmasinin sonucu
olabilir. Bununla birlikte, numunelerin plato limit bdlgelerinde yiikten bagimsiz mikrosertlik degerleri Meyer
yasast, Orantilt Numune Diren¢ (OND) ve Indentation Induced Cracking (IIC) yontemleri ile analiz edilmistir.
Analiz sonucunda IIC modelin ger¢ek mikrosertlik degerlerini incelemede daha basarili oldugu bulunmustur.
Kritik akimin uygulanan basmcin artmas ile diistiigii gézlemlenmistir. Orneklerin yogunluklar1 Arsimet yasasi
kullanilarak o&l¢iilmiistiir. Teknolojik kullanim alanina bagl olarak kiilge Bi-2223 6rneklerin iiretiminde
uygulanmasi gereken optimum basing degeri detaylariyla tartigilmstir.

Anahtar Kelimeler: Bi-2223, Vickers Mikrosertlik, Basing etkisi

The Effect of Pelletization Pressure on Structural, Electrical, and
Mechanical Properties of Bi-2223 Superconducting Ceramics

ABSTRACT
In this present work, Bi-2223 powders were used to fabricate the bulk form via various pelatization pressures
and then bulks were annealed at 840 °C for 36 hours. The effects of pressure on the structural, mechanical and
electrical characteristics of Bi-2223 bulks were investigated. X-ray Diffraction (XRD) spectroscopy
measurements were used to evaluate the structural analysis. Vickers Microhardness measurements were
performed at room temperature for mechanical analysis. Four contact I-V measurements were used in evolution
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of electrical analysis. Considering to the obtained results, it was observed that the relative ratio of the Bi-2223
crystalline phase, the hardness value and the electrical carrying capacity were strictly dependent on the pressure.
In this context, it has been determined that with the increase of pressure, the hardness values increase depending
on the phase transitions in the crystal structure and the rise in the surface residual pressure stress regions. In
addition, it has been observed that the overall mechanical performances such as the calculated modulus of
elasticity and yield strength increase with the pressure. This finding may be the result of improved covalent and
especially ionic bond strengths already present in the crystal structure. Also, load-independent microhardness
values at plato regime of the samples were analyzed through the Meyer’s law, Proportional Sample Resistance
(PSR), and Indentation Induced Cracking (11C) model. The ICC was found to be more effective in determination
of the real microhardness values. The decline on the critical current was also observed with increasing the
pressure. Densities of the samples were calculated through the Archimedes’ law. The optimum pressure value to
be applied in the fabrication of bulk Bi-2223 samples, depending on the technological usage field, is discussed in
detail.

Keywords: Bi-2223, Vickers Microhardness, Pressure effect

|. GIRIS

Stiperiletkenler dogru akima sifir direng gosterme ve belirli sartlarda {izerlerine uygulanan manyetik
alana miikkemmel diyamanyetik 6zellik sergilemeleri gibi geleneksel malzemelerde bulunmayan essiz
ozelliklere sahiptirler [1]. Ancak belirli bir sicaklik altina sogutulma gereksinimleri, tasiyabildikleri
akim ve dislayabildikleri manyetik alanlarin sinirli olmasi uygulamalarda geleneksel ekipmanlarin
yerini almakta giligliik yasamalarina sebep olmustur. Siperiletkenlerin bilimde [2], [3], gii¢
sistemlerinde [4], [5], ve medikal alanlarda [6], [7] daha fazla uygulama alan1 bulmalar1 seramik bazli
Yiiksek Sicaklik Stiperiletkenlerin (YSS) kesfi ile gerceklesmistir [8]. YSS’lerin kullaniminin daha da
artmasi ve geleneksel iletkenlerin yerini alabilmesi igin bilim insanlart YSS’lerin kritik sicakliklarini
(Te) ve kritik akim yogunluklarinit (Jc) gelistirmek adina birgok ¢alisma yapmislardir [9]-[11]. Basing
ve katkilama islemleri YSS’lerin T. ve Jc degerlerini yiikseltmek icin kullanilan en yaygin ve etkili
yontemlerdir.

Sen ve arkadaslari, Bi-2212 ve Bi-2223 orneklerine farkli peletizasyon basinglart uygulanmis ve en iyi
siiperiletkenlik 6zellikleri Bi-2212 fazi i¢in 600 MPa, Bi-2223 fazi i¢in ise 400 MPa basing ile liretilen
orneklerde goézlemlemistir [12]. Tepe ve arkadaslar1 tarafindan yapilan c¢aligmada, Bi-2223
seramiklerine son presleme asamasinda 100-500 MPa degerleri arasinda basing uygulanarak
seramiklerin yapisal ve elektriksel ozellikleri incelenmis olup 400 MPa basing altinda iiretilen
orneklerde akim tasima Kkapasitelerinin gelistigi gozlemlenmistir [13]. Kocabas ve arkadaslari
tarafindan yapilan c¢aligmada, normal ve Ag katkili Bi-2223 seramiklerin siiperiletkenlik 6zellikleri
150, 300, 450, 600 ve 750 MPa basing degerleri uygulanarak hazirlanan 6rnekler i¢in incelenmis olup
en iyi siiperiletkenlik 6zelliklerin 450 MPa basing degeri ile iiretilen 6rneklerde oldugu gosterilmistir
[14]. Marconi ve arkadaglar1 yaptiklart ¢alismada, Ba katkili Bi-2223 seramiklerin yapisinda farkli
sicakliklardaki sinterleme Oncesi presleme icin 196 ve 392 MPa basing degerlerini uygulayarak
orneklerin siiperiletkenlik 6zellikleri iizerine etkileri arastirilmistir. Yapilan calismada daha yiiksek
basing ve daha yiiksek sinterleme sicakligi ile Bi-2223 yiiksek sicaklik faz yogunlugunun arttigi
goriilmektedir [15]. Habanjar ve arkadaslari, Bi-2223 seramikleri kalsinasyon iglemi 6ncesi 300-1900
MPa basing degerleri arasinda peletizasyon iglemine tabii tuttular ve en iyi numunenin 1400 MPa
tiretildigini belirttiler [16]. Abdulridha ve arkadaslari, Tungsten katkili Bi-2223 seramiklerin 200-1000
MPa basing degerleri arasinda pelet haline getirmisler ve en iyi Ozelliklere sahip numunenin 400
MPa’da iiretilen numune oldugunu gostermislerdir [17].

Bu ¢aligmanin amaci farkli peletizasyon basing degerleri ile iretilen kiilge Pb katkili Bi-2223

seramiklerin yapisal, mekanik ve elektriksel 6zelliklerini karsilastirarak numune iiretiminde optimum
basing degerini tespit etmektir.
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II. MATERYAL VE YONTEM

Bu c¢alismada oOrneklerin hazirlanmasi i¢in %99.9 yiiksek saflikta ticari Kursun katkili Bizmut
Kalsiyum  Stronsiyum Bakir Oksit (BPSCCO) (ALFA AESAR) tozlann kullanildi.
Bi1sPbo.4Caz2Sr.CusOy (Bi-2223 fazli) nominal bilesimine sahip polikristal numuneler, standart kati
hal reaksiyon ydntemleri ile hazirlandi. Oncelikle yiiksek safliktaki toz 20 farkli boyutta seramik bilye
ile cam bir kaba konuldu, 2 saat boyunca bilyeli 6giitme (ball milling) yapilarak karistirildi ve
ogiitiildii. Ogiitme isleminden sonra homojen toz 800°C’de 24 saat kalsinasyon islemine tabi tutuldu.
Kalsine edilen toz bir akik havanda 45 dakika boyunca iyice ogiitiildiikten sonra numunelerin
sikigtirilmasi i¢in 25mm x 4mm boyutunda kalip kullanildi. Kaliptaki tozlar oda sicakliginda 25 ton
kapasiteli SPECAC (Model GS25011) hidrolik baski kullanilarak farkli sikistirma basinglarinda (2.5,
5, 10 Ton, 3 dakika boyunca) dikdortgen kiilge seramikler haline getirildi. Son olarak preslenen
numuneler, faz olusumu icin PROTHERM (Model PTF 12/75/200) programlanabilir kiil firim
kullanilarak 840°C sicaklikta 36 saat 5°C/dk 1sitma hizinda ve 5°C/dk sogutma hizinda tavlandh.
Orneklerin hazirlams prosediirleri Sekil 1°de gosterilmistir. Buradan sonra 2.5 ton ile preslenen
numune P1, 5.0 ton ile preslenen numune P2 ve 10 ton ile preslenen numune P3 olarak
adlandirilmistir. Numunelere uygulanan basincin temas ettigi yiizey 1 cm?dir. Bu sebeple 2.5, 5.0 ve
10 ton sirasiyla 245, 490 ve 980 MPa’a karsilik gelmektedir.

] Kiilge forma
Ball Milling Kalsinasyon doniistiirmek - Tavlama
‘ » 2saat | 7| 24saat800°C | > — > 36 saat 840°C
- slemi

Sekil 1. Numune hazirlanis prosediirii.

Tavlama iglemi ardindan olusan siiperiletken ve safsizlik fazlarmi saptamak i¢in X-1s1m1 kirinim
desenini (XRD) elde etmek gerekir. Bu amagla XRD ol¢limleri Fizik boliimiinde yer alan Rigaku
difraktometresinde CuKo X-iginlarindan yararlanilarak 5°<26<65° araliginda gergeklestirildi. Bu
calismada Orneklerin mekanik Ozelliklerinin tespitinde statik Vickers Mikro-Sertlik yontemi
kullanilmistir. Olgiimler oda sicakliginda gergeklestirilmistir. Kuvvetler 0.245-2.94 N araliginda 10
saniye siire ile uygulanmustir. Olgiimlerin dogrulugu igin her kuvvet degerindeki 6lgiim 3 defa
tekrarlanmistir. Vickers sertligi asagidaki denklem ile hesaplanmistir [18]:

H,=1.8544*F/d? (1)
Burada Hy, MPa cinsinden Vickers sertligi, F (veya P), Newton cinsinden uygulanan kuvvet ve d, um
cinsinden numune iizerine birakilan izin degeridir. d degeri numune iizerine birakilan izin iki farkl
yerinden Ol¢iiliip ortalamasi hesaplanarak alinmistir. Elastisite modiilii (E) ve akma dayanimi (Y)
asagidaki denklemler ile hesaplanmustir [19], [20]:

E=81.9635H, (2)
Y=H.,/ (3)

Sertlik degerlerinin analizi ve modellenmesinde Meyer yasasi, Orantili Numune Direng (OND) ve
Indentation Induced Cracking (11C) modelleri kullanilmistir.
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I11. DENEYSEL BULGULAR

A. YAPISAL ANALIZ

Uretilen Bi-2223 seramiklerin kristalin miikemmelliginin yorumlanmasinda, &rgii parametreleri
belirlenmesinde ve kristal yiizlerinin indislenmesinde X-i1sin1 Kirmimi (XRD) spektroskopisi
kullanilmistir. Farkli peletizasyon basincinda iiretilen seramiklere ait XRD spektrumlart Sekil 2°de
gOsterilmistir.
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Sekil 2. Farkli peletizasyon basin¢larinda tiretilen Bi-2223 orneklerine ait XRD élgiimleri.

XRD ol¢timiinden elde edilen pik degerleri Uluslararas1 Kirinim Verileri Merkez (ICDD) yazilimi
vasitasiyla analiz edilerek ornekteki farkli siiperiletken fazlar1 ve Miller indis degerleri saptanmistir.
Elde edilen sonuglar 1s181nda, ana fazin tetragonal kristal yapili Bi-2223 faz1 oldugu gézlemlenmistir.
Bi-2223 faz1 yani sira yapida bir miktar Bi-2212 fazi ve belirli belirsizde olsa Bi-2122 fazinin da yer
aldig1 sonucuna ulagilmistir. Elde edilen verilerin literatiirde yer alan BPSCCO seramiklerinin
stiperiletken fazlariyla uyumlu oldugu bulunmustur [21], [22]. Ayrica, kirmim pik siddetleri
(kristallerin yonelimi) peletizasyon basinci arttirildikga artis gostermistir. Bu kristal yapmin daha
diizenli hale geldiginin gostergesidir. Ancak, peletizasyon basincinin artist BPSCCO sisteminde
istenmeyen Bi-2212 fazlariin olusumuna pozitif bir etki olusturdugu ve yapidaki mevcut Bi-2212
fazlarinin pik siddetlerini orantisal olarak Bi-2223 fazindan daha fazla artirdig1 goriilmiistiir. Bi-2212
fazmma ait L(008), L(107) ve L(1115) pik siddetlerindeki belirgin yiikselis bu durumun bir
gostergesidir.

Diger taraftan, ortalama tanecik boyutu (D) tiretilen ornekler igin literatiirden iyi bilinen Debye—
Scherrer formiilii [23] kullanilarak H(200) pik degerine ait parametreler araciligiyla hesaplanmistir.
Hesaplanan D degerleri Tablo 1°de listelenmistir. Tablodan agik¢a goriilecegi lizere, peletizasyon
basincinin artmasiyla D degeri bir miktar artis géstermesine karsin, basing en yiiksek degere ¢iktiginda
D degeri 36.5 nm civarina diigsmiistiir. Yine de en diisiik basing degerinde iiretilen P1 6rnegine kiyasla
D degeri artis gdstermistir. Tetragonal kristal yapiya ait 6rgli parametreleri olan a degeri H(200) piki
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kullanilarak, ¢ degeri ise Bi-2223 fazinin diger bir karakteristik piki olan H(117) kullanilarak
hesaplanmistir. Hesaplanan a ve ¢ orgii parametrelerin numerik degerleri Tablo 1°de listelenmistir.
BPSCCO formundaki siiperiletken seramiklerde akimin c-parametresi {izerinden tagindigi géz 6niine
alindiginda, c-parametresindeki degisimler énem arz etmektedir. ICDD analiz programindan elde
edilen referans numuneye ait c-parametresi 37.202 A olarak belirlenmistir. Diisiik peletizasyon
basincinda iiretilen P1 6rneginin C-parametresinin ideal degere en yakin oldugu goéziikmektedir. Basing
artigiyla beraber P2 ve P3 6rneklerindeki c-parametresinde P1 6rnegine kiyasla azalma goziikmektedir.
Bu azalmanin nedeni yiiksek basingla beraber 6rgii parametrelerine etki eden sikistirma kuvveti
olabilir. Hesaplanan c-parametrelerinin literatiirle uyumlu oldugu ayrica gozlemlenmistir [24], [25].
XRD analizlerinden elde edilen veriler gozetildiginde P1 6rnegi diigiilk miktarda istenmeyen Bi-2212
faz1 olusmas1 ve ideale en yakin C-parametresine sahip olmasiyla once cikarken, pik siddetlerinin
yiiksekligi nedeniyle P3 6rnegi 6ne ¢ikmaktadir.

Tablo 1. XRD analizleri sonucunda elde edilen bazi biiyiikliikler.

260 (200) Tanecik adegeri  cdegeri Bi-2212

Ornek (Derece) Boyutu (nm) (A) (A) Oram
P1 32.855 34.4 5.446 37.097 Diisiik
P2 33.236 40.6 5.384 36.296 Orta
P3 32.846 36.5 5.447 36.691 Yiiksek
Ref. (ICDD) 33.078 - 5.409 37.202 -

B. MEKANIK ANALIZ

Vickers mikrosertlik 6l¢iimleri sonucunda elde edilen verilerin Denklem (1)’de yerine konulmasiyla
Hy degerleri elde edilmis olup sonuglar Sekil 3’te gosterilmistir. Uygulanan yiikiin artmasi ile sertlik
degeri artan 6rneklerin Ters Centik Boyutu Etkisi (TCBE), azalan 6rneklerin ise Centik Boyutu Etkisi
(CBE) davranis1 gosterdigi bilinmektedir [26], [27]. P1 ve P2 6rnekleri yiike karsi fazla degisiklik
gostermemistir. Olgiimlerin 3’er defa tekrarlanmasi sonucunda P1 ve P2 &rneklerinin kismen TCBE
davranis1 gosterdikleri gorilmektedir. Bi-2223’{in literatiirde CBE davranigi gosterdigi bilinse de
iiretilen Orneklerin yeterli preslenmedigi (yumusak olmalarindan) ve TCBE davranis1 gosterdikleri
goriilmiistiir (basing pargaciklarin birbirine daha da yaklagmasma neden olmustur). P3 0Ornegi ise
belirgin bir sekilde CBE davranisi gostermektedir. Bu davranig dnceden yapilmis caligmalar ile
paralellik gostermektedir [16], [17]. Sekil 3a’da peletizasyon isleminde uygulanan basing artigi ile
sertlik degerinin arttigt acgikga goriilmektedir. Bu artisin sebebi kristal yapidaki iyonik bag
kuvvetlerinin, kayma sistemlerinin ve ylizey artik basing gerilim bolgelerinin artmasindandir. Yine
benzer olarak, basing artigt Bi-2223 siiperiletken igerisinde dayanikli tetragonal fazi daha fazla
stabilize ederken stres kaynakli fazin aktivasyonu ise azaltmustir. Bu baglamda, kritik ¢atlak boyut
biiylimesi i¢in dislokasyon hareketini ve gatlak ilerlemesini terminal hiza kadar hizlandirmak i¢in ¢ok
daha fazla yiik gereklidir. Boylece, materyal iizerine yeteri bilyiikliikte yiik uygulandiginda kirilma
agirlikli olarak transkristal (tanecik igerisinde) bolgelerde meydana gelir ve gatlak ilerlemesi ideal
peletizasyon basing degeri ile kolayca kontrol edilir. Ote yandan, diisiik/yetersiz peletizasyon basinci
yeni stres konsantrasyon bolgeleri i¢in catlak baslatici kusurlarini, kafes gerinim alanlarini ve kristal i¢
yap1 stres konsantrasyon yiikseltici bolgelerini arttirmistir. Bu durumda, g¢atlak ilerlemesi ve hatta
kirllmalar yogunluklu olarak taneler aras1 bolgeler boyunca meydana gelmistir.

Ayrica Arsimet yasasi yardimiyla orneklerin yogunluklar1 dlglilmistiir. P1, P2 ve P3 &rneklerinin
yogunluklar sirasiyla 2.806, 3.719 ve 4.018 gr/cm® 6l¢iilmiistiir. Basing degerinin artmasiyla sikisma
miktar1 artmakta bu da yogunlugu gelistirmektedir. Dolayisiyla, sertlik degerinin basinca paralel
olarak artmasi 6rneklerinin yogunluklarinin gelisimi ile iliskili olabilir.
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Sekil 3. (a) H\-F grafigi, (b) Hr-basing grafigi.

Sekil 3b’de ayrica sertlik-basing grafigi verilmistir. Bu grafikte sertlik-uygulanan yiik grafigi hakkinda
sOylenenler daha acik goriilmektedir. Gortldiigl lizere diisiik basing ile preslenen 6rneklerin sertlik
degerleri uygulanan kuvvete karsi farklilik gostermez iken yiiksek basing ile iretilen Ornekte
uygulanan kuvvete karsi bagimlilik daha yiiksektir. Tablo 2°’de Denklem 2 ve 3 ile elde edilen
Elastisite modiili ve akma dayanimi sonuglari verilmistir. Elastisite modiili ve akma dayanimi
degerleri Tablo 2’de verilmigtir. Ayn1 kuvvet degerlerinde, basing artisi ile iki biiyiikliglinde arttigi
gozlenmistir. Elastisite modiilii (E), kuvvet uygulandiginda meydana gelen sekil degisiminin, kuvvetin
kaldirildiktan sonra malzemenin eski sekline gelme 6zelligini ifade eden bir degerdir. Sonuglardan
gorildigi iizere P3 6rnegi diger orneklere gore daha elastik formdadir. Ayrica, bu numune igin her
uygulama yiikiinde kaydedilen (maksimum) degerler, sadece dayanikli tetragonal fazin
stabilizasyonunu ve transgraniiler boyunca catlak yayilimindan degil, ayn1 zamanda Bi-2212
siiperiletken sistemdeki aktif calisabilir kayma sistemindeki artistan kaynaklanmaktadir. Diger bir
yandan, P1 numunesinde olusan stres konsantrasyon bdlgelerinin olusumlarina dayali olarak stres
kaynaklt faz doniislimiiniin baglamasi, numuneyi uygulanan dis kuvvete en duyarli materyal
yapmaktadir. Akma dayanimi (Y) ise malzemenin elastiklik sinirindan sonra ani olarak uzamaya
bagladigi ve belirli bir kalici deformasyon saglayan mukavemet degeridir. Bulunan diger mekanik
karakteristik degerlerine paralel olarak P3 malzemesi her uygulanan test yiikiinde en yiiksek Y degerini
sergilemektedir. Aksine, P1 6rnegi en diisiikk Y degerini sergilemistir. Diger bir deyisle, uygulanan
peletizasyon basing degerinin artmasiyla, stres konsantrasyonu ve yapisal problemler ciddi sekilde
artar ve daha diisiik test yiikiinde dislokasyon ve ¢atlak ilerlemesi ortaya cikar.

Tablo 2. Sertlik i¢iimleri sonucu elde edilen biiyiikliikler.

Ornek F d Hy E M
(N) (um) (MPa) (GPa) (MPa)
0.49 113.439 71 5.8194 23.7
p1 0.98 150.33 80 6.5571 26.7
1.96 203.355 88 7.2128 29.3
2.94 227.97 105 8.6062 35
0.49 81.66 136 11.147 45.3
p? 0.98 127.97 111 9.0979 37
1.96 173.41 120 9.8356 40
2.94 208.423 125 10.2454 41.7
0.49 42.14 512 41.9653 170.7
p3 0.98 75.22 321 26.3103 107
1.96 118.35 260 21.3105 86.67
2.94 152.88 233 19.0975 77.7
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Deneysel olarak elde edilen sertlik degerleri kullanilarak bazi modellemeler olusturulmakta ve
ornekler hakkinda yorumlar yapilabilmektedir. Bu boliimde yiike bagimli mikrosertlik degerleri
modellenerek analizleri yapilmistir. CBE davranigint modellemek igin kullanilan basit bir yontem
Meyer yasasidir. Bu yasada asagidaki denklem kullanilir.

F=Kd" (4)

Burada n Meyer sayis1 ve K sertlik sabitidir. Bu modelleme sonucunda n degeri 2’den kiigiik ise
malzeme CBE davranisi, biiyiik ise TCBE davranigi géstermektedir. Bu deger 2’ye esit oldugunda ise
Kicks yasasi kullanilmaktadir [28]. Burada Sekil 4’te goriildiigii gibi InF-Ind grafikleri ¢izdirilmekte
ve bu egrilerde egim n’yi, dikey kesisim ise InK degerini vermektedir. Tablo 3’te elde edilen n ve InK
degerleri verilmis olup n degerleri incelendiginde P3 6rneginde CBE, P1 ve P2 6rneklerinde ise TCBE
davranis1 goriilmektedir.
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0.0
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-0.8 4
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Lnd

Sekil 4. InF-ind grafigi.

Bagka bir ¢alismada Li ve Bradt [29] CBE davranisi gosteren malzemelerde gergek sertlik degerini
hesaplamak icin OND modelini gelistirmis ve asagidaki denklemi kullanmislardir:

F/d=Ki+Kxd (5)

Burada K, K, degerleri yiike bagimli birer katsay1 olup Sekil 5’te gosterilen F/d—d grafiklerinden elde
edilmektedirler. Hesaplanan K1, Kz ve Honp degerleri Tablo 3’te verilmistir.
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K1 degerinin negatif ¢ikmasi ornegin TCBE davranisi gosterdigini belirtmektedir [29]. Bu sonug, P1
ve P2 orneklerine uygulanan kuvvetin kaldirilmasi sonucunda oOrneklerin plastik deformasyon
gosterdigini ve rahatlama gergeklestirmediklerini gostermektedir. P3 6rneginin Ki degeri ise pozitif
cikmistir. Bu da 6rnegin CBE davranisi gosterdigini belirtmektedir. Bu modelleme sonucunda elde
edilen diger bir deger olan K, ise farkli basing ile iiretilen Orneklerde sistematik bir davranig
gostermemektedir. Ayrica, elde edilen K> degeri 1854.4 ile carparak plato bolgesinde OND modeli ile
elde edilen gergek sertlik (Honp) degeri bulunur. Her bir numunenin Honp degerleri Tablo 4’te
listelenmistir. Tablodan goriildiigii tizere OND modelin bulgular1 gergek mikrosertlik degerlerinden
uzak kalmistir. Bu baglamda, OND model materyallerin mekanik karakteristik 06zelliklerini
aciklamada bagarili olsa da teorik olarak yiik bagimsiz mikrosertlik degerleri hesaplamada yeterli
degildir.

Calismada kullanilan diger bir model de IIC yaklagimidir [30], [31]. Bu yaklasimda Li ve Bradt’in
onerdigi modelin gelistirilerek TCBE davranigini agiklamak hedeflenmistir.

Happ=K3(P>*/d*)™ (6)
Burada m ve K3 yiike bagimli katsayilardir. InHy-In(F¥*/d®) grafikleri Sekil 6’da verilmis olup buradaki

egrilerin egimi m’yi, dikey kesisimler ise Ks’ii vermektedir. Eger m katsayis1 0.6’dan biiyiik ise CBE
aksi durumda TCBE davranisi goriilmektedir [31].
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Modelleme sonucu elde edilen m degerleri Tablo 6’da gosterilmistir. P1 ve P2 6rneklerine ait m
degerleri 0.6 degerinden kii¢iik iken P3 6rnegine ait m degeri 0.6 degerinden biiyiiktiir. Bu da yukarida
da bahsedildigi iizere P1 ve P2 orneklerinin uygulanan kuvvete karst TCBE, P3 6rneginin ise CBE
davranisi gosterdigini tekrar kanitlamistir.

Tablo 3. Meyer, OND ve IIC modelleri sonucunda elde edilen biiyiikliikier.

Meyer Kanunu OND Modeli 11C Modeli
Ornek In K K1 K,
(GPa) LRC (Num)  (MPa) LRC m Ks LRC

P1 2505 -12577 0994 -0.0041 0.071 0971 04351 7.2140 0.993
P2 1917 -9.211 0.990 -0.00012 0.065 0.972 0.3055 0.2395 0.999
P3 1392 -596 0995 0.0083 0.070 0.986 0.8795 28253 0.999

Ayrniyeten, Sekil 6’daki grafikler kullanarak iiretilen tiim numunelerin k degerleri bulunmustur. Altinci
esitlikten gereken hesaplar yapilarak plato bolgesinde IIC modeli ile gergek sertlik (Hono) degeri
hesaplanmigtir. Tablo 4’te elde edilen Hic degerleri verilmistir. Tablodan agik¢a goriildiigi iizere ICC
modelin bulgulart gercek mikrosertlik degerlerine yakindir. Bu baglamda, ICC model caligma
kapsaminda {iretilen numunelerin hem mekanik karakteristik (CBE ve TCBE davranis1) 6zelliklerini
aciklamada hem de yiikten bagimsiz bolgede gercek mikrosertlik degerleri incelemede basarili
bulunmustur.

Tablo 4. HOND ve HIIC parametreleri ile plato limit bolgelerinin yakiminda yiikten bagimsiz mikrosertlik
parametrelerinin karsilastirilmasi.

Ornek Hono Hicc H.,
(MPa) (MPa) (MPa)
P1 132 85 88-105
P2 121 122 120-125
P3 129 331 233-226
C. ELEKTRIKSEL ANALIZ

Kritik akim, bir stiperiletkenin kayipsiz olarak tasiyabildigi diger bir deyisle siiperiletken durumunu
koruyabildigi maksimum dogru akim degeridir. Uretilen 6rneklerin elektriksel 6zelliklerini incelemek
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amaciyla 4 kontak kritik akim olgiimleri yapilmistir. Olgiilen akim ve gerilim degerleri kullanilarak
orneklere ait Elektrik Alan-Akim Yogunlugu egrileri Sekil 7°de verilmistir. Kritik akim tespiti i¢in
Olciimiin yakinlagtirilmis bir goriintiisii Sekil 7°de ayrica verilmistir. Literatiirde farkli yontemler ile
kritik akim yogunlugu tespiti yapilmaktadir [16], [32], [33]. Olgiim diizenegimize ve okunan gerilim
degerlerimize en uygun kriter olarak, drneklerin iizerindeki elektrik alanin 10pV/cm oldugu degerlere
karsilik gelen akim degerleri kritik akim olarak secilmistir.

Kritik akim yogunluk degerleri P1, P2 ve P3 ornekleri i¢in 77 K’de sirasiyla 2.941 kA/m?, 2.278
kA/m?ve 1.538 kA/m? olarak 6l¢iilmiistiir. Dolayisiyla peletizasyon basincinin artmasi ile kritik akim
yogunluk degerlerinin azaldigi belirlenmistir. XRD sonuglarinda bu ¢alisma 6zelinde istenmeyen faz
olan Bi-2212 fazinin yapi igerisindeki oranin peletizasyon basinct ile arttigi belirlenmisti. Ayrica
BPSCCO siiperiletkenlerde akimin c-6rgii parametresi iizerinden tagindig1 da bilinmektedir. Ideale en
yakin c-parametresi de diisikk peletizasyon basincinda iretilen P1 6rnegi igin elde edilmistir.
Dolayisiyla kritik akimin P1 6rneginden P3 6rnegine dogru sistematik olarak azalmasi kristal yapidaki
degisimlerden kaynakli olabilir. Yine peletizasyon basincinin artmasi ile tanecikler arasi baglarin
artmasi numunenin icerisinde var olan aki ¢ivileme merkezlerinde bir azalmaya neden olmustur. Diger
bir deyisle, daha diisiik uygulanan akimda numune icerisinde daha biiyiik yaricapli aki girdaplar
olusmus (daha az aki ¢ivileme bdlgeleri olmasi yiiziinden) ve numunenin aki tasima kapasitesi hizli bir
sekilde diismiistiir. Bunu nedeni, materyal igerisinde elektrik enerjisini 1s1 enerjisine doniisiimiine ve
aki ¢izgilerinin hizlica olusumuna neden olan Lorentz kuvvetinin artmasidir.

2500 4

| —A—P1
= 2000 e P2
O 1500 —a— P3
> 4
21000
W 500 4
0 -5
T T T T T T T T
0 1 2 3 4
60 n
_ 501 R
1 [
E 40 //” /
> ] / A
= 30 ] /l . /
w 20 _. u ../ A/A
10 . P 7S
0 j=——0ocpqpegoeey —0 " , , AL
T T T T T T
0 1 2 3
J (KA/Im?)

Sekil 7. E-J dl¢giimleri.

IV. SONUC VE ONERILER

Bu calismada hazir Bi-2223 tozlar farkli basing degerleri ile kiilge haline getirilmis ve basincin
kiilgelerin yapisal, mekanik ve elektriksel 6zellikleri {izerine etkileri incelenmistir. Caligma sonucunda
ortaya ¢ikan sonuglar 6zet olarak verilecek olursa;

e Farkli basinglarda iiretilen kiilge 6rneklerin basinca duyarli oldugu XRD, sertlik ve elektriksel
Ol¢timler sonucunda gozlemlenmistir.

e XRD sonuglarina gore peletizasyon basinci arttik¢a yapi i¢indeki Bi-2223 fazi azalirken Bi-
(2212) faz1 orantisal olarak artmaktadir. Ancak peletizasyon basinci her iki fazda kristal pik
siddetlerini gelistirmektedir.

e Yine XRD sonuglarina gore siiperiletkenlerde akimin tasindigi kabul edilen c-parametresi en
uygun olarak diisiik peletizasyon basincinda tiretilen P1 6rneginden elde edilmistir.
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e Basing degeri arttikca 6rneklerin yogunluklarinin da arttifi gézlemlenmistir.

e Sertlik sonuglar1 sonucunda farkli basing degerlerinde preslenmis 6rneklerin prese bagiml
oldugu goriilmistiir. P3’{in kristal yapisinin ise diger orneklere gore daha fazla aktif kayma
sistemi ile daha elastik formda ve daha rijit oldugu gézlemlenmistir. Buna ek olarak, yine P3
ornegi daha dayanikl tetragonal fazi sergilemis ve bu numunenin kristal yapisinda catlak
yayilimlari tanecikler arasi yerine transgraniiler bolgeleri tercih ettigi sonucuna varilmaistir.

e Mekanik karakteristik 6zelliklerine gelinecek olursa, P1 ve P2 &rnekleri uygulanan yiike kars
TCBE, P3 o6rnegi ise CBE davranisi gostermistir. Benzer olarak, mekanik modelleme
caligmasi sonucunda tiim modeller bu bulgular1 desteklemistir. Ayrica, bu iki model arasinda
calisma kapsaminda {iretilen numunelerin yiikten bagimsiz bolgede gercek mikrosertlik
degerlerini incelemede IIC teorik yaklasimi OND modeline gore daha basarili bulunmustur.

e |-V 6l¢iim sonuglarina gore, peletizasyon basimcimin yiikselmesi ile Lorentz kuvvetinin artmasi
materyal i¢i aki ¢ivileme merkezlerinde azalmaya neden olmustur. Bu nedenle, disiik
elektriksel akimlarda bile numune igerisinde diren¢ olusumuna sebep olan aki girdaplar
olusmaktadir.

TESEKKUR: Sarflar ve dl¢iimler yazarlar tarafindan karsilanmistir.
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