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ÖZET 

Doktora Tezi 

 

ORGANİK BİLEŞİK KATKILI MgB2 SÜPERİLETKEN TELLERİN ÜRETİMİ VE FİZİKSEL 

KARAKTERİZASYONU 

 

Hasan AĞIL 

Ankara Üniversitesi 

Fen Bilimleri Enstitüsü 

Fizik Anabilim Dalı 

 

Danışman: Prof. Dr. Ali GENCER 

Bu tez çalışmasında katkı malzemesi olarak çeşitli karbon içeren bileşikler kullanılarak MgB2 külçe, tel ve 

şerit numuneler üretilmiştir. Bu katkı malzemelerinin MgB2’nin süperiletkenlik özelliklerine etkileri 

araştırılmıştır.  

Hazırlanan numunelerin faz oluşumları x-ışını kırınımı ile incelenmiştir. Mikroyapısal özellikleri ise 

taramalı elektron mikroskobu ve enerji dağılımlı x-ışını spektroskopisi ile analiz edilmiştir. Üretilen 

numunelerin termal davranışları diferansiyel taramalı kalorimetre ölçümleri ile araştırılmıştır. Numunelerin 

kritik sıcaklıkları ac alınganlık ve direnç ölçümleri ile belirlenmiştir. Üretilen numunelerin manyetik 
özellikleri ise mıknatıslanma ölçümleri ile incelenmiş ve kritik akım yoğunlukları bu ölçümler yardımıyla 

hesaplanmıştır.  

Üretilen tüm numunelerin x- ışını kırınım deseni analiz edildiğinde hegzagonal MgB2 yapısının oluştuğu 

ve az miktarda magnezyum ve magnezyum oksit safsızlıklarının bulunduğu saptanmıştır. Üretilen 

numunelerin taramalı elektron mikroskobu görüntüleri analiz edildiğinde MgB2’ye ait karakteristik 

tanecikli yapının oluştuğu ve oluşan yapının homojen olduğu saptanmıştır. Enerji dağılımlı x- ışını 

spektrumları incelendiğinde ise yapıda magnezyum, bor, karbon ve oksijen elementlerine ait pikler 

gözlemlenmiştir. Termal analizler sonucunda tüm numunelerin ısı akışına karşı sıcaklık eğrileri 
incelendiğinde bir endotermik pik ve iki ekzotermik pik görülmektedir. Ac alınganlık ve direnç ölçüm 

sonuçları analiz edildiğinde karbon katkılaması ile kritik sıcaklığın azaldığı tespit edilmiştir. Üretilen tüm 

numunelerin mıknatıslanma eğrileri analiz edildiğinde bir süperiletkenin göstermesi gereken tipik 

diamanyetik özelliği sergiledikleri görülmektedir. Üretilen numunelerin farklı sıcaklıklardaki manyetik 

kritik akım yoğunlukları mıknatıslanma eğrisinin genişliğinden Bean modeli kullanılarak hesaplanmıştır. 

Karbon katkılaması ile beklendiği gibi kritik akım yoğunluğunda artış gözlemlenmiştir.  

 

Nisan 2014, 166 sayfa 

Anahtar Kelimeler: Süperiletkenlik, MgB2 külçe, tel ve şerit, karbon içeren bileşikler, akı perçinlemesi      
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ABSTRACT 

Ph. D. Thesis 

PRODUCTION AND PHYSICAL CHARACTERIZATION OF ORGANIC COMPOUND ADDED IN 

MgB2 SUPERCONDUCTING WIRES 

 

Hasan AĞIL 

Ankara University 

Graduate School of Nature and Applied Sciences  

Department of Physics 
 

Supervisor: Prof. Dr. Ali GENCER 

In this thesis, MgB2 bulk, wire and tape samples have been fabricated by using the various carbon-

containing compounds as an additive material. The effects of these additives on the superconducting 

properties of MgB2 were investigated.    

The phase formation of the manufactured samples was examined by means of x-ray diffraction. The 

microstructural characteristics of these samples were analysed by using scanning electron microscopy and 

energy dispersive x-ray spectroscopy. The thermal behaviors of the non-sintered powder samples were also 

studied their characteristics via thermal analysis techniques including Thermogravimetry and Differential 

Scanning Calorimetry simultaneously. The critical temperatures of pure and doped samples were 

determined by ac susceptibility and resisitivity measurements. The magnetic properties of the prepared 

samples were examined by magnetization measurements and the magnetic critical current density was 

calculated from these measurements.    

The x- ray diffraction patterns clearly reveal the presence of the hexagonal crystal structure of MgB2 with 

a small amount of magnesium and magnesium oxide impurity for all samples. When the scanning electron 

microscopy images of the samples were analysed, it is observed that the samples has a granular structure 

and homogeneous mixture. When the energy dispersive x- ray spectra of the samples were examined, it is 

observed that magnesium, boron, carbon and oxygen peaks have been occured at our sample structure. It is 

clear from thermal curves of our samples that there exists one endothermic and two exothermic peaks. 

When the ac susceptibility and resistivity measurement results were analysed, it is found that the critical 

temperature was depressed with carbon doped. When the magnetization curves of all the samples were 

analysed, it is seen to have typical diamagnetic property of a superconductor. The magnetic critical current 
densities of all the samples at various temperatures were calculated from the hysteresis loops by using 

Bean’s critical state model. Improvements in the critical current density have been observed on carbon 

doping in the samples.  

 

April 2014, 166 pages       

Key Words: Superconductivity, MgB2 bulk, wire and tape, carbon containing compounds, flux pinning   
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1. GİRİŞ 

Süperiletkenlik 1911 yılında Hollandalı fizikçi Heike Kamerlingh Onnes tarafından 

keşfedilmiştir. Onnes, saf civanın elektriksel direncinin sıcaklığa bağımlılığını 

incelerken civanın doğru akım direncinin, helyumun kaynama sıcaklığının (4,2 K) 

altına soğutulduğunda aniden sıfıra düştüğünü gözlemlemiştir. Onnes bu yeni olaya 

“Süperiletkenlik” adını vermiştir (Onnes 1911). Fizikçiler süperiletkenliğin keşfinden 

beri birçok farklı malzemede süperiletkenliği gözlemlemişlerdir. Bu malzemeler 

arasında demir içeren bileşikler, C-60 tek kristalleri ve hatta DNA bile bulunmaktadır.     

Süperiletken metaller ve alaşımlar normal iletkenlikten süperiletkenliğe geçiş 

sıcaklığı (Tc) olarak adlandırılan bir karakteristik kritik sıcaklığa sahiptir. Bir 

malzemenin özdirenci süperiletken geçiş sıcaklığının altında hemen hemen sıfırdır. 

Süperiletkenler elektrik akımı taşıdığında elektriksel enerjilerinde herhangi bir kayıp 

olmaz. Bu yüzden süperiletken malzemelerden yapılan oldukça ince teller çok büyük 

akımlar taşımak için kullanılabilir. Ancak her malzemenin taşıyabileceği belirli bir 

maksimum akım vardır. Bu akım değerinin üzerinde süperiletkenlik yok olur. Eğer 

bir süperiletken çok fazla akıma maruz bırakılırsa bu süperiletken geçiş sıcaklığının 

altındaki bir sıcaklıkta olsa bile normal dirençli durumuna geri dönecektir. Kritik 

akım yoğunluğu (Jc) sıcaklığın bir fonksiyonudur. Yani bir süperiletkeni ne kadar çok 

soğuk tutabilirseniz o süperiletken daha fazla akım taşıyabilir. Bir teldeki elektrik 

akımı tel etrafında bir manyetik alan üretir. Teldeki akım artarken manyetik alanın 

şiddeti de artar. Süperiletkenler büyük akımları enerjilerini kaybetmeden 

taşıyabildiklerinden güçlü elektromıknatıslar yapmak için çok uygun malzemelerdir. 

Bir süperiletken geçiş sıcaklığının altına (Tc) soğutulduğunda ve bu süperiletken 

etrafındaki manyetik alan arttırıldığında süperiletkenin çevresinin bir kısmı manyetik 

alan oluşturur. Eğer manyetik alan kritik bir noktaya kadar arttırılırsa süperiletken, 

normal dirençli durumuna geri dönecektir.  

Belli bir sıcaklıkta manyetik alanın maksimum değeri kritik manyetik alan (Hc) olarak 

bilinmektedir. Bu parametrelerin her biri diğer iki özelliğe çok bağlıdır. Süperiletken 

durumun sürdürülmesi için hem manyetik alan ve akım yoğunluğu hem de sıcaklığın 

kritik değerlerinin altında olması gerekmektedir. Bu değerlerin hepsi malzemeye göre 
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değişmektedir. Tüm süperiletkenler için manyetik alan ve sıcaklığın bir bölgesi 

bulunmaktadır. Bu bölge dışında malzeme normal durumdadır. Normal durumdan 

süperiletken duruma geçiş meydana geldiğinde dış manyetik alanlar süperiletkene 

nüfuz etmez. Bu etki Meissner etkisi olarak isimlendirilir. Bu etkiye dayanarak 

yüksek hızlı ve manyetik olarak havada giden trenler yapılmıştır. Ayrıca yine bu 

etkiye dayanarak Manyetik Rezonans Görüntülüme (MRG) de kullanılmak üzere 

güçlü ve küçük süperiletken mıknatıslar yapılmıştır.  

1958’de Abrikosov süperiletkenleri manyetik alan altındaki davranışlarına göre iki 

gruba ayırmıştır: Tip-I ve tip-II süperiletkenler (Abrikosov 1957). Tip-II 

süperiletkenlerde alt kritik alan (Hc1) ve üst kritik alan (Hc2) olmak üzere iki kritik 

alan değeri vardır. Eğer dış manyetik alan Hc1’den daha düşükse manyetik alan 

tamamen dışarlanır ve malzeme tip-I süperiletkene benzer bir davranış gösterir. 

Manyetik alan Hc1’in üzerinde Hc2’ye kadar arttırılırsa akı süperiletkene girdaplar 

şeklinde kısmen nüfuz eder. Bu girdapların normal elektronlardan oluşan çekirdek 

bölge çapı süperiletkenin eş-uyum uzunluğu (ξ) mertebesindedir. Alan Hc2’ye doğru 

artarken akı tüm numuneye tamamen nüfuz eder ve numune normal duruma geri 

döner. Bir tip-I süperiletken zayıf bir dış manyetik alan içine konulursa bu alan 

süperiletkene sadece kısa bir mesafe için nüfuz eder. Bu mesafeye nüfuz etme 

derinliği (λ) adı verilir.  

Yüksek akım uygulanan bir süperiletken içinde manyetik girdapların hareketi, genel 

olarak Lorentz kuvveti ve perçinleme kuvveti arasındaki hassas denge ile 

açıklanabilir. Uygulanan akımın büyüklüğüne bağlı olarak malzeme içinde 

perçinleme kuvveti aşılabilir. Bu durum sonucunda manyetik girdaplar hareket 

etmeye başlar ve direnç ortaya çıkar. Manyetik girdaplar atomik kusurların bulunduğu 

konumda perçinlenirler. Akı perçinlemesi süperiletken malzemenin kristal 

yapısındaki bu tip ufak kusurlarda oluşur.  

1962’de Brian Josephson, iki süperiletken arasında elektriksel olarak yalıtılmış çok 

ince bir film (birkaç nm kalınlığında) varsa beklenenin aksine elektrik akımının 

yalıtkan boyunca akmaya devam edeceğini göstermiştir (Josephson 1962). Bu 

süperiletken akım, süperakım olarak isimlendirilir. Bu durum kuantum mekaniksel 
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bir olay olan tünelleme ile açıklanmaktadır. Bu etki süperiletken uygulamaları 

açısından çok önemlidir.  

Düşük sıcaklık süperiletken (DSS) malzemeler sahip oldukları kritik sıcaklıklara göre 

ya 10 K civarındakiler ya da 15 ile 23 K arasındakiler olarak sınıflandırılır. Bu metalik 

malzemeler tüm yönlerde elektriği iletir. Bu da iletkenin üretimini 

kolaylaştırmaktadır. Bu malzemeler ağırlıklı olarak polikristal biçimde kullanılır ve 

çok yüksek akım yoğunluklarına dayanabilirler. 

1986’da K. A. Muller ve J. G. Bednorz elektriği tamamen dirençsiz iletebilen yeni bir 

malzeme grubu keşfetmişlerdir (Bednorz ve Muller 1986). Bu malzemeler o ana kadar 

var olanlara göre daha yüksek kritik sıcaklıklarına sahip olduklarından süperiletkenlik 

açısından en önemli keşiflerden biri olmuştur. Yüksek sıcaklık süperiletkenler (YSS) 

düşük sıcaklık süperiletkenler ile karşılaştırıldığında oldukça yüksek kritik 

sıcaklıklara sahip olmalarına ve bazılarının 77 K’ de sıvı azot içerisine daldırılması 

ile süperiletken olmalarına rağmen birçoğu zayıf-bağ problemi yüzünden pratik 

uygulamalar açısından uygun değillerdir (Ekin vd. 1987). Yüksek sıcaklık 

süperiletkenlerin en önemlilerinden birisi bizmut, stronsiyum, kalsiyum, bakır ve 

oksijen içeren BSSCO bileşiğidir. BSSCO bileşiğinin yüksek maliyeti onun kullanımı 

önündeki ciddi sorunlardan birisidir. Şu anda BSCCO üreticileri bile bu malzemeye 

alternatif olabilecek daha ucuz bir malzeme aramaktadırlar. 

Dünyadaki birçok laboratuvarda araştırmacılar bir diğer yüksek sıcaklık süperiletkeni 

olan yitriyum baryum bakır oksitten (YBCO) tel yapıp özelliklerini geliştirmek için 

rekabet etmektedirler. YBCO teller BSCCO tellerden daha düşük maliyetlidir. Ayrıca 

YBCO tellerin manyetik alan altında BSCCO tellerden daha yüksek akım 

taşıyabileceği beklenmektedir. Eğer YBCO teller kullanıma uygun uzunluklarda 

üretilebilirse yüksek sıcaklık süperiletkenliği hem düşük maliyet hem de yüksek 

performans açısından 21. yüzyılın teknolojisi haline gelebilir. 

YBCO süperiletkeni oldukça yüksek akım taşıma kapasitesine ve güçlü akı 

perçinleme özelliklerine sahip olmasına rağmen polikristal yapısının çok fazla zayıf- 

bağ içermesinden dolayı kullanılamayabileceği çok yakın bir zamanda 



4 
 

doğrulanmıştır. Tanecikler arasındaki tanecik sınırları akımın akması için saydam 

değildir ve akıma karşı güçlü bir bariyer gibi etki eder (Dimos vd. 1990).    

10 Ocak 2001 tarihinde Jun Akimitsu ve ekibi Japonya’nın Sendai kentinde 

düzenlenen “Symposium on Transition Metal Oxides” kongresinde 39 K’de MgB2 

bileşiğinde süperiletkenliğin keşfini duyurmuşlardır. Bileşik magnezyum ve bor 

tabakalarını içermektedir. Kristal yapısı anizotropiktir (Patnaik vd. 2001). Zayıf- 

bağların olmayışı tel üretimi açısından oldukça önemli bir gelişmedir (Patnaik vd. 

2001, Kambara vd. 2001). Nb3Sn süperiletken tellerin performansından daha iyi 

performanslar elde etmek için tek eksenli yapıya ihtiyaç olduğu literatürde 

gösterilmiştir (Patnaik vd. 2001). 

MgB2’nin zayıf-bağ probleminin olmamasından dolayı tüp-içinde-toz (TİT) yöntemi 

ile hazırlanan düşük maliyetli yüksek performansa sahip süperiletken teller 

üretilebilir. MgB2 süperiletken tellerin düşük sıcaklık uygulamalarında 

kullanılabileceği beklenmektedir. 

MgB2 süperiletkeni diğer geleneksel metalik süperiletkenler ile karşılaştırıldığında 

sahip olduğu 39 K’lik yüksek geçiş sıcaklığı (Nagamatsu vd. 2001), Mg ve B 

tozlarının düşük maliyeti ve doğada bol miktarda bulunmaları ve büyük eş-uyum 

uzunluğu gibi özelliklerinden dolayı oldukça avantajlı durumdadır. Hem farklı 

element veya bileşik katkılamasının hem de sentezleme koşullarının iyileştirilmesinin 

MgB2 külçe ve tellerin kritik akım özelliklerini iyileştirmede etkili olduğu 

bulunmuştur. Bu tip amaçlar için C en etkili katkı malzemesidir (Larbalestier vd. 

2001, Dou vd. 2002, Ribeiro vd. 2003a, Kumakura vd. 2004, , Yamamoto vd. 2005a, 

Yamada vd. 2006). Hem üst kritik alanın (Hc2) hem de kritik akım yoğunluğunun (Jc) 

iyileştirilmesi MgB2’nin 39 K’lik kritik sıcaklığından (Tc) tamamen yararlanmak için 

gereklidir. Bunu başarmak için birçok teknik denenmiştir. Bilyeli öğütücü 

(Matsumoto vd. , 2005, Xu vd. , 2006) ve kimyasal katkılama (Ueda vd. 2004, 

Soltanian vd. 2005, Kim vd. 2006, Yeoh vd. 2006) bu teknikler arasındadır. Bu 

tekniklerden kimyasal katkılama, basit ve kolaylıkla uygulanabilir bir tekniktir.  
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MgB2’nin düşük anizotropisi ve oldukça büyük eş-uyum uzunluğundan dolayı akı 

çizgileri ip-gibi ve tanecikler içinde çökelmeler ile perçinlenebilir. Bu, kimyasal 

katkılama ile yapılabilir (Ueda vd. 2004). MgB2’ye yapılan kimyasal C katkılaması 

için kullanılan birçok bileşik arasında Jc ve tersinmezlik alanını (Hirr) iyileştirmede 

etkili olduğu için, SiC en etkili olanıdır (Dou vd. 2004, Kumakura vd. 2004). Birçok 

durumda numuneler katı hal tepkime yöntemi ile hazırlanmaktadır. Özellikle nano 

boyutta başlangıç tozları kullanıldığında karıştırma yöntemi kullanılarak homojen 

karışım elde edilebilmesinin çok zor olduğunu belirtmek önemlidir. Başlangıç 

tozlarındaki nano katkıların topaklanması yaygın olarak gözlenen bir olaydır. Farklı 

tipteki C katkılamalarında bor ile karbonun yerdeğiştirmesi MgB2’nin oluşma 

sıcaklığında gerçekleşmeyebilir. Bu tez çalışmasında, karşılaşılan bu güncel 

problemleri çözmek için farklı tipte aromatik hidrokarbonlar ve karbon içeren asitler 

gibi katkı malzemeleri kullanılmıştır. 

Bu tez çalışmasındaki ana taslak şu şekilde verilmiştir. Bölüm 2’de katkı malzemesi 

olarak kullanılan karbon içeren bileşiklerin önemli avantajları literatür taraması ile 

kısaca tartışılmıştır. Bölüm 2’de ayrıca karbon katkılaması sonucu bor ile karbonun 

yerdeğiştirerek Jc, Hirr ve Hc2 değerlerinde iyileşmeye yol açtığı üzerinde durulmuştur. 

Bölüm 3’de ise kullanılan deneysel yöntemler ile ilgili ayrıntılar yer almaktadır. 4. 

bölümde ise karbon içeren farklı organik bileşiklerin katkılanması ile üretilen MgB2 

külçe, tel ve şeritlere ilişkin deneysel sonuçlar tartışılmıştır. Son bölümde ise elde 

edilen sonuçlar değerlendirilmiştir.     

 

 

 

 

 

 

        



6 
 

2. KURAMSAL TEMELLER ve KAYNAK ÖZETLERİ 

2.1 Giriş 

MgB2 yaklaşık 50 yıldır bilim insanları tarafından bilinen bir malzemedir. Ancak daha 

önce hiç kimse bu malzemedeki süperiletkenliği incelememiştir.  

Ocak 2001’de Tokyo’daki Aoyama Gaukin Üniversitesi’nden Jun Akimitsu ve araştırma 

grubu 39 K’de MgB2’nin nasıl süperiletken olduğunu yayınladığında her şey değişmiştir. 

Bu sıcaklık şu anda var olan ikili bileşiklerin sahip olduğu kritik sıcaklık değerinin 

neredeyse 2 katıdır.  

MgB2’nin yüksek kritik sıcaklığı (Tc), basit kristal yapısı, büyük eş uyum uzunluğu, 

yüksek kritik akım yoğunluğu (Jc), yüksek üst kritik alanı (Hc2) ve de tanecik sınırlarının 

saydamlığı bu malzemenin hem büyük ölçekli uygulamalar hem de elektronik cihazlar 

için yüksek kalitede bir malzeme olacağını göstermektedir. MgB2; külçe, tek kristal, ince 

film, şerit ve tel şeklinde farklı biçimlerde üretilmiştir. Yayınlanmış araştırma sonuçları 

yeni keşfedilen bu malzemenin araştırma camiasında büyük ilgi uyandırdığını ortaya 

koymaktadır. Bu bölümde MgB2 süperiletkeninin temel özellikleri üzerinde durulacak ve 

yapılan araştırmalara genel bir bakış yapılacaktır.   

2.2 Neden MgB2 Çok Özel? 

MgB2’yi önemli bir araştırma konusu haline getiren nedir? 

 Şu ana kadar MgB2’nin kritik sıcaklığı (Tc) tüm metalik bileşiklerin süperiletken 

geçiş sıcaklıkları arasında en yüksek olanıdır; 

 Yüksek sıcaklık süperiletkenlerinden daha düşük anizotropiye sahiptir; 

 Büyük eş uyum uzunluğu (ξ = 50 Å); 

 Tanecik sınırlarında zayıf bağ probleminin olmayışı; 

 Külçe numunede 4,2 K’den 25 K’e kadar olan sıcaklık aralığında 106 A/cm2 

mertebesinde yüksek taşıma kritik akım yoğunluğu (Jc) ve yüksek üst kritik 

manyetik alanı (Hc2) (Larbalestier vd. 2001, Kambara vd. 2001); 
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 30 K’nin altındaki sıcaklıklarda endüstriyel uygulamalar açısından MgB2’nin 

avantajlı bir malzeme olmasının diğer bir önemli sebebi de yüksek sıcaklık 

süperiletken şerit ve tellerin aksine dış kılıf malzemesi olarak gümüş (Ag)  

gerektirmeden ekonomik olarak üretilmesidir. Yüksek sıcaklık süperiletken 

tellerin % 70’i gümüş kılıflıdır (Grant 2001). Bundan dolayı üretim maliyeti 

yüksektir. 

2.3 MgB2’nin Kristal ve Elektronik Yapısı 

MgB2 basit hegzagonal AlB2-tipi yapıya (P6/mmm uzay grubu) sahiptir. MgB2 yapısı 

şekil 2.1 - 2.2’de gösterilmektedir. Yapı sıkı paketlenmiş hegzagonal magnezyum 

tabakaları ile ayrılmış grafit-tipi bor tabakalarını içerir. Oda sıcaklığında örgü 

parametreleri a = b = 3,0851 Å ve c = 3,5201 Å olarak rapor edilmiştir (Lee vd. 2001). 

Magnezyum atomları, bor atomlarından oluşmuş altıgenin merkezinde 

konumlanmıştır ve elektronlarını bor düzlemlerine vermiştir.  

Grafite benzer olarak MgB2, B-B uzunluklarında güçlü bir anizotropiye sahiptir: bor 

düzlemleri arasındaki mesafe düzlem-içi B-B mesafesinden önemli ölçüde uzundur. 

MgB2’nin geçiş sıcaklığı ikili bileşikler arasında en yüksek Tc’ye sahip olan Nb3Ge 

(Tc = 23 K)’nin neredeyse 2 katı kadar yüksektir. Diğer süperiletkenler ile bir 

karşılaştırma yapıldığında (Şekil 2.2) MgB2’nin en yüksek kritik sıcaklıklı düşük 

sıcaklık süperiletkeni olabileceğine dikkat edilmelidir (Buzea ve Yamashita 2001). 

 

Şekil 2.1 MgB2’nin birim hücre yapısı 
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Şekil 2.2 MgB2 ile farklı tipteki süperiletkenlerin kristal yapıları arasındaki karşılaştırma 

2.4 MgB2’de Süperiletkenlik Mekanizması 

MgB2’de süperiletkenliğin keşfinin duyurulmasının hemen ardından en önemli soru 

süperiletkenlikten sorumlu mekanizmanın geleneksel BCS teorisi ile mi yoksa daha 

değişik bir teori ile açıklanıp açıklanamayacağı olmuştur. Bu soruya cevap verebilmek 

için birçok deneysel ve kuramsal çalışmalar yapılmıştır. Şu ana kadar bu bileşikteki 

süperiletkenlik mekanizması çoğunlukla bor izotop etkisi ve enerji aralığı çalışmalarına 

dayanak BCS-tipi fononlar aracılığıyla çiftlenme açısından yorumlanmıştır.  

2.4.1 İzotop etkisi 

İlk olarak Canfield ve grubu büyük bir bor izotop etkisinin varlığını iddia etmişlerdir 

(Bud’ko vd. 2001, Canfield vd. 2003). Onlar şekil 2.3’te gösterildiği gibi Mg10B2 ve 

Mg11B2 numunelerinde sıcaklık bağımlı mıknatıslanma, direnç ve öz ısıyı gözlemleyerek 

bu bulgulara ulaşmışlardır. Büyük bor izotop etkisinin MgB2’de süperiletkenlikten 

sorumlu mekanizma olduğu ve bor atomlarının titreşimlerinin çok önemli olduğu 

anlaşılmaktadır. 
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(a) 

 

(b) 

Şekil 2.3.a. İzotop etkisi: üst grafik mıknatıslanma ve alt grafik özdirenç, b. Sıfır (dolu 

                     çemberler) ve 90 kG (açık üçgenler) uygulanan alanlarda Mg10B2 (üst) ve  

                     Mg11B2 (alt)’nin sıcaklık bağımlı öz ısısı 
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2.4.2 Süperiletken enerji aralığı 

BCS teorisine göre süperiletken enerji aralığının değeri Δ = 1,76 kBTc ile verilir (Wolf 

1985). Tc değerinin 39 K olduğu göz önüne alınırsa MgB2 süperiletkeni için Δ = 5,9 meV 

değeri elde edilir. MgB2 süperiletkeninin keşfinden bir müddet sonra Fermi enerjisi 

yakınında bu süperiletkenin enerji bant yapısı teorik olarak hesaplanmıştır (Kortus vd. 

2001, An ve Pickett 2001, Bohnen vd. 2001, Yıldırım vd. 2001, Liu vd. 2001, Kong vd. 

2001, Ravindran vd. 2001, Papaconstantopoulos ve Mehl 2001, Choi vd. 2002a, Harima 

2002). Bu bileşiğin bant yapısı şekil 2.4’te gösterilmiştir.  

 

Şekil 2.4 B p karakterine sahip MgB2 süperiletkeninin bant yapısı 

Karapetrov vd. tarafından daha önce yapılan taramalı tünelleme spektroskopisi ölçümleri 

ile 4,2 K’de MgB2’deki süperiletken enerji aralığı değerinin 5 meV olduğu gösterilmiştir 

(Karapetrov vd. 2001). 

Rubio-Bollinger vd. de MgB2’nin küçük taneciklerindeki tünelleme spektroskopisi deney 

sonuçlarını bildirmişlerdir ve 2 meV’lik bir aralık değeri ile BCS teorisi ile uyumlu bir 

değer elde etmişlerdir (Rubio-Bollinger vd. 2001).  

Öz ısı ölçümleri, nokta kontak spektroskopisi, Raman spektroskopisi, tünelleme 

spektroskopisi ve Andreev yansıma spektroskopisi yöntemleri ile birlikte yapılan detaylı 

çalışmalar MgB2’nin iki farklı σ (Δ (0) = 7 meV) ve π (Δ (0) = 2 meV) enerji aralığına 
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sahip olduğunu göstermektedir (Bouquet vd. 2001, Wang vd. 2001,  Yang vd. 2001, 

Szabo vd. 2001, Giubileo vd. 2001, Chen vd. 2001, Tsuda vd. 2002, Uchiyama vd. 2003, 

Samuely vd. 2003). Süperiletken enerji aralıkları sıcaklıkla azalmakta olup şekil 2.5’te 

gösterildiği gibi T = Tc’de sıfır olur. Şekil 2.5’te gösterilen dikey koyu eğriler 4 K ile 38 

K sıcaklık aralığında süperiletken enerji aralığı değerlerinin dağılımını göstermektedir. 

Yapılan teorik çalışmalar da bu sonuçları desteklemektedir (Choi vd. 2002b, Kristoffel 

vd. 2003, Ghosh 2003, Choi vd. 2003). MgB2 bileşiğinin Fermi yüzeyinin dört bant 

içerdiği gösterilmiştir. Şekil 2.6’da iki tane iki boyutlu σ bandı ve iki tane üç boyutlu π 

bandı gösterilmektedir (Kortus vd. 2001, Shulga vd. 2001, Dahm ve Schopohl 2003). 

Yeşil ve mavi silindirler px,y bantlarından, mavi boru biçimindeki ağ ise pz bandından ve 

kırmızı boru biçimindeki ağ da bağlanmamış pz bandından gelmektedir. Son iki yüzey K 

noktasında temas etmektedir. Bu Fermi yüzeyi topolojisi de Has-van Alphen sonuçları ile 

de çok iyi bir şekilde doğrulanmıştır (Carrington vd. 2003a, Carrington vd. 2003b). 

 

Şekil 2.5 MgB2’de süperiletken enerji aralığının sıcaklık bağımlılığı

 

Şekil 2.6 MgB2 süperiletkeninin Fermi yüzeyi 
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2.4.3 Anizotropi 

Birçok grup süperiletkenlerdeki akım taşıma kapasitesine etki eden güçlü anizotropi 

etkisini araştırmıştır. MgB2; Mg ve B hegzagonal bölgelerin katmanlı yerleşimini 

içerdiğinden bu anizotropi meydana gelir. Farklı üretim konfigürasyonları için anizotropi 

oranının değerleri γ = Hc2//ab/Hc2//c şeklinde değişmektedir. Şekil 2.7’de (Buzea ve 

Yamashita 2001) 1,2’den 7’ye kadar elde edilen γ değerleri gözlemlenmiştir. MgB2’de 

anizotropinin derecesini tam olarak belirlemek için büyük tek kristaller üzerinde birçok 

deney yapmak gerekmektedir.  

 

Şekil 2.7 MgB2 tek kristaller, tel ve tozlar için üst kritik alan anizotropisinin sıcaklık 

                   bağımlılığı 

 

Anizotropi, malzemenin akı perçinleme gücü ve kritik akım değeri üzerinde son derece 

etkili olduğu için, anizotropi değerinin belirlenmesi malzemenin temel olarak anlaşılması 

ve pratik uygulamaları açısından oldukça önemlidir. MgB2’ nin anizotropi değerinin 

belirlenmesi üzerindeki çelişkiler halen devam etmekte olup, γ için 1,1 ile 9 arasında 

değişen değerler rapor edilmiştir. Üretilen külçe ve kısmen yönlendirilmiş kristaller için 

anizotropi parametresinin γ = Hc2//ab/Hc2//c 1,1 ile 1,7 arasında değerler aldığı rapor 
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edilmiştir (Handstein vd. 2001, de Lima vd. 2001a, de Lima vd. 2001b).  c-ekseninde 

yönlendirilmiş ince filmler için ise 1,2 ile 2 arasında (Jung vd. 2001, Ferdeghini vd. 2001, 

Patnaik vd. 2001); tek kristallerde ise (1,7 ile 2,7 arasında) yönlendirilmiş toz veya ince 

filmlerden biraz daha büyük değerler elde edilmiştir (Jung vd. 2001, Xu vd. 2001, Lee 

vd. 2001). Tozlar için ise beklenmedik büyük değerler (5 ile 9 arasında) elde edilmiştir 

(Bud’ko vd. 2001, Simon vd. 2001). 

2.4.4 Eş uyum uzunluğu 

Buzea ve Yamashita çizelge 2.1’de görülebileceği gibi yönlendirilmiş tozlar, ince filmler, 

tek kristaller ve gelişigüzel yönlendirilmiş tozlardan elde edilen eş uyum uzunlukları, 

anizotropi parametresi γ ve üst kritik alan (Hc2) değerlerini karşılaştırmışlardır (Buzea ve 

Yamashita 2001). Onlar, üst kritik alandan anizotropik eş uyum uzunluklarının 

değerlerini ortaya çıkarmak için anizotropik Ginzburg-Landau eşitliklerini 

kullanmışlardır: c-ekseni boyunca uygulanan manyetik alan için Hc2 // c = Φ0/2ab
2 ve 

ab-düzleminde uygulanan manyetik alan için ise Hc2 // ab = Φ0/2abc eşitliklerini 

kullanmışlardır. Burada Φ0 manyetik akı kuantumu, ab ve c ise sırasıyla ab düzlemi ve 

c-ekseni boyunca eş uyum uzunluklarıdır.  

Sonuç olarak onlar ab düzlemi boyunca eş uyum uzunluğunu ab(0) = 3,7 ile 12,8 nm 

aralığında ve c-ekseni boyunca ise c(0) = 1,6 ile 5 nm aralığında rapor etmişlerdir. 

Muhtemelen tek kristaller için en güvenilir veriler ab(0) = 6,1 – 6,5 nm ve c(0) = 2,5 – 

3,7 nm’dir.  

Çizelge 2.1 Yönlendirilmiş tozlar, ince filmler, tek kristaller ve gelişi güzel 

yönlendirilmiş tozların deney sonuçlarından elde edilen üst kritik alan ve eş-

uyum uzunluğunun anizotropisi 

Biçim Referans 

 T

H
ab

c )0(
||

2

 

 T

H
c

c )0(
||

2  
 nmab )0(

 

 nmc )0(

 

  

Külçe Handstein vd. 2001 12 11 5,5 5,0 1,1 

Yönlendirilmiş 

Kristaller 

de Lima vd. 2001b 

de Lima vd. 2001a 

11 

12,5 

6,5 

7,8 

7,0 

6,5 

4,1 

4,0 

1,7 

1,6 
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Çizelge 2.1 Yönlendirilmiş tozlar, ince filmler, tek kristaller ve gelişi güzel 

yönlendirilmiş tozların deney sonuçlarından elde edilen üst kritik alan ve eş-

uyum uzunluğunun anizotropisi (devam) 

Biçim Referans 

 T

H
ab

c )0(
||

2

 

 T

H
c

c )0(
||

2  
 nmab )0(

 

 nmc )0(

 

  

Filmler Jung vd. 2001a 

Ferdeghini vd. 2001 

Patnaik vd. 2001 

Patnaik vd. 2001 

Patnaik vd. 2001 

30 

26,4 

22,5 

24,1 

39 

24 

14,6 

12,5 

12,7 

19,5 

3,7 

4,7 

5,0 

5,0 

4,0 

3,0 

2,6 

2,8 

2,6 

2,0 

1,25 

1,8 

1,8 

1,9 

2 

Tek Kristaller Jung vd. 2001b 

Xu vd. 2001 

14,5 

25,5 

8,6 

9,2 

6,1 

6,5 

3,7 

2,5 

1,7 

2,6 

Tozlar Bud’ko vd. 2001 

Simon vd. 2001 

20 

16 

2,5 

2 

11,4 

12,8 

1,7 

1,6 

5-8 

6-9 

 

2.4.5 Zayıf bağların olmaması 

 

Şekil 2.8 MgB2 süperiletkeninde zayıf bağların olmadığını kanıtlayan deneysel sonuçları 

içermektedir (Buzea ve Yamashita 2001). Yoğun külçe numunelerin yüksek manyetik 

alan altında gerçekleştirilen transport ölçümleri, indüktif ölçümlerden elde edilen Jc 

değerlerine çok benzer değerler vermektedir (Dhalle vd. 2001, Kim vd. 2001). Bu sonuç 

indüktif akımın malzeme boyunca tamamen aktığını doğrular. Sonuç olarak akı hareketi 

Jc’nin alan ve sıcaklık bağımlılığını belirleyecektir. Jin vd. tüp-içinde toz yönteminde tüp 

veya kılıf olarak kullanılan bazı malzemelerin MgB2’nin kritik akımını önemli ölçüde 

azalttığını bulmuşlardır (Jin vd. 2001). Normal şartlarda MgB2 zayıf bağ yapısına sahip 

olmadığı halde tel yapımında kullanılan dış kılıf malzemesinin kontaminasyon etkisi 

zayıf bağ probleminin oluşmasına yol açmaktadır (Buzea ve Yamashita 2001). 
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Şekil 2.8 Kritik akım yoğunluğunun manyetik alan ve sıcaklık bağımlılığı 

2.5 MgB2 Süperiletkenlerin Üretimi/ Hazırlanması 

Polikristal MgB2 ticari olarak hali hazırda var olmasına rağmen süperiletken elektronik 

cihazların üretimi için gerekli yüksek kalitede süperiletken MgB2 numunelerin 

hazırlanmasının önünde halen bazı teknik sorunlar bulunmaktadır. Bazı malzeme 

hazırlama metodları bu bölümde tartışılacaktır: örneğin in-situ, ex-situ, mekanik 

alaşımlama, sıcak ve soğuk presleme, tel ve şeritler için tüp-içinde-toz yöntemi ve sıvı 

filtreleme yöntemi vb. Bu üretim tekniklerinde karşılaşılan ciddi problemlerden biri 

yüksek ısıl işlem sıcaklığına duyulan gereksinimdir. Bu durum magnezyumun yaklaşık 

600 oC’de erimesinden kaynaklanmaktadır. Bu sıcaklığın üstündeki sıcaklıklarda ise hem 

magnezyum oksit hem de bor oksit oluşabilir. Bölüm 4’te en uygun ısıl işlem sıcaklık 

aralığını belirlemek için katkısız MgB2’nin diferansiyel termal analiz (DTA) sonuçları 

rapor edilmektedir. Daha sonraki bölümde tartışılacak olan MgO ve B2O3 oluşumu 

MgB2’nin süperiletkenlik özellikleri üzerindeki olumsuz etkisi birçok araştırmacı 

tarafından da kabul görmektedir.  

2.5.1 Külçe numuneler  

Külçe MgB2 süperiletkenlerin yapısal ve elektriksel özelliklerini belirlemek büyük 

ölçekli teknolojik uygulamalar (kablo, manyetik enerji depolayıcı, hatalı akım sınırlayıcı, 
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magnet gibi) açısından son derece önemlidir. Tablet şeklinde biçimlendirilen külçe 

numuneler MgB2’nin diğer formları (ince film, tek kristal vb.) ile karşılaştırıldığında 

hazırlanması daha kolaydır ve bu tabletler uygulamaya yönelik araştırmalar için daha 

faydalı olmaktadır. Aşağıdaki bölümlerde farklı külçe numune üretim yöntemleri 

açıklanmaktadır. 

2.5.1.1 In-situ ve ex-situ yöntemleri 

MgB2 üretiminin avantajlarından biri 1950’lerin başından beri sentezlendiği için hazır 

MgB2 tozun kimyasal üreten firmalar tarafından temin edilebilir olmasıdır. Ancak bazı 

pratik uygulamalar açısından ticari olarak elde edilen MgB2 tozun kalitesi istenilen 

düzeyde olmamaktadır. Örneğin, MgB2 hazır toz stokiyometrik oranda Mg ve B 

tozlarının laboratuarda birleşimi ile elde edilen malzemeye kıyasla daha geniş bir 

süperiletkenliğe geçiş aralığına (Tsindlekht ve Felner 2001) ve daha düşük Tc’ye  sahiptir 

(Buzea ve Yamashita 2001).  Zhao vd. in-situ yöntemi ile hazırlanan ince filmin Jc-H 

davranışının ex-situ yöntemi ile hazırlanan filminkine oranla daha zayıf bir alan 

bağımlılığı gösterdiğini rapor etmişlerdir (Zhao vd. 2004). Bu durum in-situ olarak 

hazırlanan ince film içinde daha güçlü akı perçinlenme merkezlerinin meydana geldiği 

şeklinde yorumlanabilir. Şekil 2.9’daki küçük-tanecik özelliği ve in-situ MgB2 filmde 

görülen yüksek oksijen seviyesi Jc, Hirr ve Hc2’nin önemli ölçüde iyileştirilmesi için 

belirleyici olabilir (Şekil 2.10 - 2.11). 

 

Şekil 2.9 In-situ ve ex-situ yöntemleri ile hazırlanan MgB2 ince filmlerin AFM 

                       görüntüleri 

 
          a. 500 x 500 nm2 alanındaki in-situ film, b. 2 x 2 m2 alanındaki ex-situ film 
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Şekil 2.10 İki farklı yöntem ile hazırlanan MgB2 ince filmlerin M-H eğrisinden  

                         hesaplanan kritik akım yoğunlukları 

 
         Dolu semboller: ex-situ film ve açık semboller: in-situ filmi göstermektedir. 

 

Şekil 2.11.a. In-situ ve ex-situ filmler için tersinmezlik çizgisi, b. İki film için üst kritik 

                      alana karşı sıcaklık eğrileri 
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Chen vd. MgB2 külçe numunelere in-situ ve ex-situ olarak eklenen Cu katkısının etkilerini 

göstermişlerdir. Bu çalışmada ısıl işlem sıcaklığını 600 oC ile 900 oC arasında değiştirerek 

etkilerini araştırmışlardır (Chen vd. 2005a). In-situ numunelerde MgO fazı bulunmuştur 

ve hazır MgB2 tozunda da bir miktar MgO gözlenmiştir.   CuB24, sadece Cu ve B’nin 

reaksiyonu ile oluşan bir bileşiktir ve bu bileşiğe tüm in-situ numunelerde rastlanırken 

ex-situ numunelerin sadece bazılarında rastlanmıştır. In-situ numunelerde düşük ısıl işlem 

sıcaklıklarında bile birçok faz gözlemlenmiştir (Çizelge 2.2). MgB2, magnezyumun erime 

sıcaklığının altında olan 600 oC’de oluşmuştur.  

Kumakura vd. in-situ yönteminde Mg başlangıç tozunun mikrondan daha küçük 

olmasının Jc’yi arttırmak için oldukça etkili olduğunu rapor etmişlerdir (Kumakura vd. 

2007). Bazı karbon bileşiklerinin başlangıç tozuna ilavesi MgB2 kristalinde bor ile 

karbonun yerdeğiştirmesine ve Hirr’in artmasına sebep olur. Genellikle ex-situ yöntemiyle 

hazırlanan MgB2 şeritler, in-situ yöntemiyle hazırlanan şeritlerden daha düşük Jc 

gösterirler. Bir ex-situ şeritte yüksek bir Jc elde etmenin yolu MgB2 başlangıç tozunun 

yüksek kalitesidir.   

Çizelge 2.2 Farklı ısıl işlem sıcaklıklarında in-situ ve ex-situ malzemelerdeki faz oluşumu 

Isıl İşlem Sıcaklığı In situ Ex situ 

600 oC MgB2, Mg2Cu, CuB24, 

MgO, MgCu2 

MgB2, Cu, MgO 

700 oC MgB2, MgCu2, CuB24, 

MgO 

MgB2, Cu, MgO 

800 oC MgB2, MgCu2, CuB24, 

MgO 

MgB2, MgCu2, CuB24, 

MgB4, MgO 

900 oC MgB2, MgCu2, CuB24, 

MgB4, MgB6, MgO 

MgB2, MgCu2, CuB24, 

MgB4, MgO 

         

2.5.1.2 Mekanik alaşımlama (MA) 

Mekanik alaşımlama, nanoparçaçık ve/veya nanokristallerin üretiminde şu anda kullanım 

açısından pratik, basit ve yararlı bir üretim tekniğidir. Mekanik alaşımlama cihazlarının 
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birçok çeşidi olmasına rağmen yüksek enerjili bilyeli öğütücü nano boyutta parçacık üretmek için 

kullanılır. Yüksek enerjili bilyeli öğütücüde parçacık boyutunun küçültülmesi zaman içerisinde 

gerçekleşir. Standart X-ışını kırınım tekniklerinden belirlenen tanecik büyüklükleri tipik olarak 

öğütme süresinin bir fonksiyonu olarak sunulur. Mekanik alaşımlamanın performansı bilye ve 

jarın tipi, bilye büyüklüğü, bilye-toz oranı, öğütme süresi ve hızı, ortam çeşidi vb. farklı faktörlere 

bağlıdır. Parçacık topaklanması uzun öğütme süreleri için ciddi bir sorundur. Sonuç olarak 

öğütme ortamından kaynaklanan (örneğin paslanmaz çelik bilye ve jar) kirliliğin (kontaminasyon) 

etkileri henüz tam olarak araştırılmamış ciddi bir problemdir. Bütün bu en uygun şartları sağlamak 

açısından yaşanan zorluklara rağmen mekanik alaşımlama çok yaygın olarak kullanılmaktadır 

(http://cbe.tulane.edu/faculty/mitchell/JournalArticles/Nanoparticles%20Review.pdf ). 

Xu vd. % 96 saflığa sahip B tozu kullanarak kuru karıştırma yöntemi ile hazırlanan MgB2 

malzemeyi aynı bor tozu ile toluen ortamında 12 saat öğütme ile hazırlanan malzemeyle 

karşılaştırmışlardır (Xu vd. 2006). Küçük tanecik büyüklüğünden dolayı yüksek alan 

Jc’de önemli bir artış görülmüştür (Şekil 2.13’de kırmızı renk). Bu durum FWHM 

değerleri ile de doğrulanmıştır (Şekil 2.12.c). MgB2’de çok sayıdaki tanecik sınırları 

güçlü perçinleme merkezleri olarak davrandıkları için kısmen daha iyi reaksiyona girdiği 

gözlemlenmiştir. Onlar deneysel yöntemlerinde C içeren bir ortam kullanmalarına 

rağmen numuneler arasında C ilavesinin etkilerine rastlamamışlardır (Şekil 2.12.a’da a-

ekseni parametresi ile gösterildiği gibi). C’nin katkılanma seviyesi 12 saat öğütme süresi 

içinde hemen hemen aynıdır fakat örgü zorlanması artan öğütme sürelerinde ortaya çıkan 

kusurlardan dolayı artar (Şekil 2.12.d). 

http://cbe.tulane.edu/faculty/mitchell/JournalArticles/Nanoparticles%20Review.pdf
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Şekil 2.12.a. a- ve c-ekseni örgü parametreleri, b. c/a, c. (110) pikinin FWHM, d. Farklı 

                      B kullanılarak üretilen MgB2 numunelerinin örgü zorlanması 

 

 

Şekil 2.13 Tüm MgB2 numunelerinin 5 ve 20 K’de manyetik kritik akım yoğunluğunun 

                  dış manyetik alana bağımlılığı 

 
 Numune isminde ikinci B’den önce gelen sayı öğütme süresini vermektedir. 

 

Herrmann vd. nano-yapıdaki karbon katkılı MgB2-xCx külçe numunelerin 

süperiletkenliğini sistematik olarak araştırmışlardır (Herrmann vd. 2007).  Bu deneyde 

külçe numuneler mekanik olarak alaşımlanmış başlangıç tozlarının basınç altında 

sinterlenmesi ile hazırlanmıştır. Mekanik olarak alaşımlanmış başlangıç tozlarının çok 

küçük tanecik büyüklüğünden dolayı (Şekil 2.14) külçe numuneler aynı zamanda 

nanokristal bir mikro yapı göstermişlerdir. Perçinleme merkezleri gibi davranan tanecik 
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sınırlarının fazla olmasından dolayı kritik akım yoğunlukları 8 T ve 4,2 K’de 1 x 104 

A/cm2’den büyüktür (Şekil 2.15). Mekanik alaşımlama ile başlangıç tozunun yüksek-

enerji ile işlenmesi MgB2’nin süperiletkenlik özelliklerini iyileştirebileceği daha önce de 

gösterilmiştir (Guembel vd. 2002, Senkowicz vd. 2007, Haessler vd. 2007).  

 

Şekil 2.14 Karanlık alan modunda istatistiksel TEM verilerinden elde edilen mekanik 

                    olarak alaşımlanmış başlangıç tozunun tanecik büyüklüğü dağılımı 

 

 

Şekil 2.15 4,2 K ve 20 K’de katkısız ve karbon katkılı MgB2 külçe numunelerin kritik 

                   akım yoğunluğuna karşı uygulanan manyetik alan eğrisi 

 

2.5.2 Tel ve şerit numuneler 

MgB2’nin 39 K’lik bir geçiş sıcaklığına sahip olduğu ilk kez bildirildiği 2001 yılından 

beri iletken gelişimi ilerlemiştir. Kilometre uzunluğunda MgB2 süperiletken tel yapılarak 

magnet ve bobinlerde kullanılmıştır. Son zamanlarda ticari olarakta temin edilebilen 
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MgB2 tellerin süperiletken cihazlarda kullanıldığı görülmektedir. MgB2 süperiletken tel 

ve bobinler manyetik rezonans görüntüleme (MRG), hatalı akım sınırlayıcıları (HAS), 

trafolar, motorlar, jeneratörler, adiyabatik demanyetizasyon soğutucular, manyetik 

ayrıştırıcılar, manyetik kaldırma uygulamaları, enerji depolama ve yüksek enerji fiziği 

gibi birçok uygulamada kullanım açısından olağanüstü bir potansiyele sahiptir. Bu 

bölümde son birkaç yıl içinde MgB2 iletken ve bobin gelişimindeki ilerleme 

tartışılacaktır. 

2.5.2.1 Mg difüzyon yöntemi 

MgB2 çekirdek yoğunluğunu arttırmak için kullanılan en ilginç yöntemlerden biri 

difüzyon tekniğidir (Ueda vd. 2005, Togano vd. 2006). Canfield tungsten-çekirdek B 

damarlarını Mg buharına maruz bırakarak ilk kez tel üretmiştir (Canfield vd. 2001). 

Togano vd. B/Fe-Mg kompozit bir şerit üretmişlerdir ve B tabakası ve Fe-Mg alaşım 

tabakası arasındaki difüzyon reaksiyonu ile yüksek yoğunluklu bir MgB2 tabakası elde 

etmişlerdir (Togano vd. 2006). Bu kompozit şerit için elde edilen Jc değerleri büyük 

olasılıkla Mg’nin oksitlenmesinden dolayı tüp- içinde- toz yöntemiyle üretilen şeritlerin 

Jc değerlerinin altında olmasına rağmen bu difüzyon yönteminin Jc değerlerini arttırmak 

için anahtar tekniklerden biri olduğu görülmektedir.  

2.5.2.2 Tüp- içinde -toz (TİT) yöntemi    

Büyük uzunluklarda süperiletken tel üretmek için çoğunlukla tüp-içinde-toz (TİT) 

yöntemi kullanılmaktadır.  

Şerit ve tel üretiminin yaygın yöntemi tüp-içinde-toz yöntemidir (Soltanian vd. 2001, 

Glowacki vd. 2001, Dhalle vd. 2001, Jin vd. 2001, Grasso vd. 2001, Kumakura vd. 2001, 

Matsumoto vd. 2002). Bu yöntem metal boruların tozla doldurulması daha sonra tel 

şeklinde çekilmesi ve son olarak şerit haline getirilmesiyle karakterize edilir (Şekil 2.16). 

Tel üretimi için şimdiye kadar literatürde birçok yöntem rapor edilmiştir. In-situ tüp-

içinde-toz yöntemi bu tekniklerden birisidir. Bu yöntem elementel Mg ve B tozları ile 

metal boruların doldurulmasını daha sonra bu boruların deformasyona uğramasını ve son 
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olarak ısıl işlem uygulanmasını içerir (Dhalle vd. 2001, Glowacki vd. 2001, Suo vd. 

2001).  

 

Şekil 2.16 Tel ve şeritler için tüp-içinde-toz yöntemi 

2.5.2.3 Sürekli tüpü toz ile doldurma (STTD) yöntemi 

Hypertech Research şirketi, patentli bir yöntem olan STTD tekniğini kullanmaktadır 

(Şekil 2.17). Aşağıdaki gösterim yöntemin kavramsal bir diyagramını göstermektedir. Bu 

teknikte bir şerit içine sürekli toz doldurularak şerit kapatılır ve daha sonra tel çekme 

işlemi gerçekleştirilir.  

 

Şekil 2.17 Sürekli tüpü toz ile doldurma yöntemi 
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2.5.3 TİT yöntemi için kılıf malzemeleri 

Birçok grup kılıf malzemelerinin MgB2 tel ve şertilerin süperiletkenlik özellikleri üzerine 

etkilerini araştırmıştır (Buzea ve Yamashita 2001, An ve Pickett 2001, Glowacki vd. 

2001, Jin vd. 2001, Grasso vd. 2001, Kumakura vd. 2001, Suo vd. 2001, Song vd. 2001, 

Matsumoto vd. 2002, Kovac vd. 2002, Goldacker ve Schlachter 2002a Liao vd. 2003a, 

Giunchi vd. 2003, Flukiger vd. 2003a). Kovac vd. Fe, Nb ve Ta kılıflı tek çekirdek MgB2 

telleri in-situ ve ex-situ TİT yöntemi ile hazırlayarak rapor etmişlerdir (Kovac vd. 2006).  

 

Şekil 2.18 Jc(B) bağımlılıkları 

a. 500 oC’den 750 oC’ye kadar olan sıcaklıklarda ısıl işleme tabi tutulmuş in-situ MgB2 teller için, b. 950 

 oC’de ısıl işleme tabi tutulmuş ex-situ teller için 

 

Fe, Nb ve Ta kılıflı in-situ teller için karşılaştırılabilir Jc(B) karakteristikleri elde 

edilmiştir. Nb ve Ta kılıflı ex-situ teller Fe kılıflı ex-situ tel ile karşılaştırıldığında çok 

daha düşük Jc’ye sahip olduğu görülmüştür. En iyi Jc(B) performansını Nb kılıflı in-situ 

tel için bulmuşlardır. En kötü Jc(B) performansı (büyüklük olarak 2 mertebe daha düşük) 

ise ex-situ tel için elde edilmiştir. Onlar bu farklılığın Nb kılıflı ex-situ MgB2’de tel 

üretimi süresince meydana gelen çatlaklara bağlı olabileceğini düşünmüşlerdir. Bu 

hasarın son ısıl işlem ile de giderilemeyeceğini öngörmüşlerdir. Şu ana kadar yapılan 

deneyler en iyi Tc ve Jc’nin demir kılıflı ex-situ tellerde elde edildiğini fakat en yüksek 

Jc’ye ise Nb kılıflı in-situ tellerde ulaşıldığını ortaya koymuştur. In-situ teller için en 
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yüksek Tc Ta kılıfta bulunmuştur. En iyi MgB2 homojenliğine demir kılıflı in-situ tellerde 

ulaşılmıştır.    

2.5.4 Başlangıç malzemelerinin süperiletkenliğe etkisi 

2.5.4.1 Mg başlangıç tozu 

2.5.4.1.1 Mg’nin özellikleri 

Mg grimsi-beyaz oldukça sert bir metaldir. Doğada Mg birçok formda bulunmaktadır. 

Mg havada çok az kararır ve ısıtıldığında hemen tutuşur. Normal olarak Mg bir oksit 

tabakası (MgO) ile kaplanır. Bu tabaka Mg’yi havadan ve sudan korur. 

2.5.4.1.2 Mg tozunun büyüklüğü        

Başlangıçtaki Mg tozunun kalitesinin (saflığı ve parçacık büyüklüğü) MgB2’nin 

süperiletkenlik özelliklerini belirlemede önemli bir rol oynadığı gözlemlenmiştir. En ince 

veya nano boyutta Mg tozu kullanımının kritik akımı attırmak için etkili olduğu 

bulunmuştur. Yamada vd. ticari Mg tozu ile nano boyuttaki Mg tozunu kullanarak Mg ve 

B arasındaki reaksiyonun daha etkili olduğunu doğrulamıştır (Yamada vd. 2004, Yamada 

vd. 2005). Bundan dolayı daha iyi tanecik bağlılığı sağlanmış ve bu da Jc’nin artmasına 

yol açmıştır. Yamada nano boyutta Mg tozu kullanılarak üretilen katkısız ve % 10 mol 

SiC katkılı şeritlerin transport Jc değerlerinin 4,2 K ve 10 T’da sırasıyla 90 ve 250 

A/mm2’ye ulaştığını göstermiştir. Ancak nano boyutta Mg tozu ticari olarak satılan Mg 

tozu ile karşılaştırıldığında daha pahalıdır. Bilyeli öğütücü ile hazırlanan oldukça ince Mg 

ve B tozu karışımının kullanımının da tanecikler arası bağlantıları iyileştirdiği ve Jc 

değerlerini arttırdığı gözlemlenmiştir (Fischer vd. 2003, Fang vd. 2003). 
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Şekil 2.19 10 μm büyüklüğünde Mg ve yüksek saflıktaki bor tozu ile hazırlanan 

                        MgB2/Fe şeritlerin 20 K’de transport kritik akım yoğunluğuna karşı 

                        manyetik alan eğrisi 

 
        Isıl işlem sıcaklığı 700 oC’dir 

 

MgB2 üretimi için daha ucuz ve daha ince herhangi bir Mg tozu bulunabilirse toplam 

üretim maliyeti önemli ölçüde azaltılabilir. Ma ve grubu başlangıç tozu olarak biraz daha 

ucuz fakat 10 µm büyüklüğünde Mg tozu kullanmıştır. Mg, B tozu ile daha düzgün ve 

hızlı reaksiyona girmiştir. Bu yüzden üretilen MgB2’nin tanecik büyüklüğü azalmıştır. Bu 

yüzden şekil 2.19’da görüldüğü gibi Jc artmıştır. Yamada’nın elde etttiği sonuçlardan 

daha iyi sonuçlar elde edilmiştir (Wang vd. 2007). 

2.5.4.1.3 Mg eksikliği       

Isıl işlemden sonra (> 650 oC) tüm MgB2 numunelerde doğal olarak Mg eksilir. Çünkü 

yüksek sıcaklıklarda Mg’nin çok uçucu olduğu iyi bilinmektedir. Bu yüzden numune 

üretimi süresince bir miktar Mg’nin kolaylıkla kaybolacağı basit olarak öngörülebilir. 

Başka bir ifadeyle hazırlanan numunelerde genellikle Mg eksikliği olur. Buna rağmen 

Mg malzeme içerisindeki diğer elementler kadar çok reaktif bir elementtir. Mg tozu 

büyük bir yüzey alanına sahiptir ve toz üretimi, saklama ve kullanma süresince kolaylıkla 

oksitlenir. Bu yüzden bor tozu ile karışmadan önce bile hava ile teması sonucunda MgO 

oluşur. Bir sonraki bölümde MgB2’nin süperiletkenlik özellikleri üzerine MgO’nun 

etkileri tartışılacaktır. 
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Hemen hemen tüm Mg başlangıç tozu ile ilgili makalelerde Mg stokiyometri etkisine 

dikkat edilmesi söylenmektedir. Fakat Mg’nin saflığının kritik akım yoğunluğu ve geçiş 

sıcaklığı üzerine etkileri hakkında ayrıntılı bilgi verilmemiştir (Ribeiro vd. 2002, Ribeiro 

vd. 2003b, Xiao vd. 2003, Franco vd. 2004, Zhou vd. 2004). Ancak şimdiye kadar kritik 

sıcaklık üzerine etkilerin yer aldığı tüm raporlar çoğunlukla farklılıklar göstermektedir. 

Bunun sebebi muhtemelen farklı üretim koşulları ve başlangıç tozlarıdır. Genellikle Mg 

eksikliği kritik sıcaklığı azaltır. X. Z. Liao vd. Mg eksikliğinin MgB2’nin kristal 

örgüsünde önemli bir zorlanmaya yol açtığını rapor etmişlerdir (Liao vd. 2004). Jiang vd. 

ise Mg eksikliğinin MgB2/Fe in-situ tel için yüksek alan altında Jc’yi geliştirdiğini 

bulmuşlardır (Jiang vd. 2005a).  

2.5.4.1.4 Mg fazlalılığı  

Lezza vd. MgB2 tozuna % 5 Mg ilavesi ile ne Jc de ne Hc2 üzerinde herhangi bir etki 

gözlemlememişlerdir (Lezza vd. 2004). Ancak son zamanlarda yüksek-alan uygulamaları 

için geliştirilen cihazların sonuçları bir miktar fazla Mg ile hazırlanan MgB2 

numunelerinin yararlı olamayacağını işaret eder (Fujii vd. 2002). Bununla birlikte fazla 

Mg’nin, Mg eksikliği problemini önlediği ve mikro-çatlakları da yok ettiği rapor 

edilmiştir. Bundan dolayı MgB2 tellerde bağlılığıda iyileştirmiştir (Serquis vd. 2003a). 

Biraz fazla Mg ve mekanik alaşımlama ile hazırlanan numuneler yüksek bir kritik sıcaklık 

(Tc), yüksek Jc (7,5 K’de sıfır alanda 1,53 x 106 A/cm2) ve homojen ve düzgün bir 

mikroyapı göstermiştir (Perner vd. 2005a). Son zamanlarda Zeng vd. fazla Mg’nin, 

MgB2’nin kristal yapısı, manyetik ve transport süperiletkenlik özellikleri üzerine 

etkilerini normal MgB2 numunelerle karşılaştırarak araştırmıştır (Zeng vd. 2007). 

Başlangıç tozundaki fazla Mg sistemdeki zararlı MgO miktarını azaltır ve bağlılığı 

iyileştirir ve bundan dolayı kritik akım yoğunluğu ve üst kritik alan önemli ölçüde artar. 

Jc, Hirr ve Hc2’deki artışlar ısıl işlem sıcaklığına güçlü bir şekilde bağlıdır. 650 oC’de 

sinterlenen % 10 fazla Mg bulunan numuneler en iyi Hirr ve Hc2’ye sahipken 750 oC’de 

sinterlenen % 10 fazla Mg bulunan numunelerde düşük-alan Jc’de maksimum artışa 

ulaşılmıştır. Susner vd. hem katkılama hem de fazla Mg’nin, MgB2’nin süperiletkenlik 

özellikleri üzerine etkilerini araştırmışlardır. Onlar 20 K’nin altındaki sıcaklıklarda fazla 

Mg+SiC katkılamasının en iyi transport özelliklerini vermesine rağmen 20 K’nin 
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üzerindeki sıcaklıklarda sadece fazla Mg ile hazırlanan numunelerin en kötü transport 

özellikleri vermesini rapor etmişlerdir (Susner vd. 2007). 

2.5.4.1.5 Mg’nin yerine MgH2    

Kumakura ve grubu magnezyumun süperiletkenlik özellikler üzerindeki etkilerini 

sistematik olarak çalışmışlardır. MgH2 (Mg yerine) kullanılarak üretilen numunelerin, 

Mg+B toz karışımı kullanılarak hazırlanan numunelere kıyasla iki kat daha büyük Jc’ye 

ulaştığını rapor etmişlerdir (Fujii vd. 2002, Matsumoto vd. 2004, Kitaguchi vd. 2004, 

Nakane vd. 2005a, Kumakura vd. 2005, Nakane vd. 2006a, Hata vd. 2006, Nakane vd. 

2006b, Jiang vd. 2007, Kitaguchi vd. 2007, Nakane vd. 2007, Yamada vd. 2007, Zhu vd. 

2007, Kumakura vd. 2007,). 

2.5.4.2 B başlangıç tozu 

2.5.4.2.1 Bor tozunun özellikleri 

Bor metalik olmayan bir elementtir ve doğada % 19,9 10B izotopu ve % 80,1 11B izotopu 

bulunmaktadır. Yüksek saflıkta kristal bor BCl3 veya BBr3’ün hidrojenle buhar fazına 

indirgenmesi ile hazırlanabilir. Saf olmayan veya amorf bor kahverengimsi-siyah bir tozdur. Bu 

toz Mg ile B2O3 ısıtılarak elde edilebilir. % 99,9999 saflıktaki bor üretilmiştir ve ticari olarak 

bulunmaktadır. Standart sıcaklıklarda bor zayıf bir elektriksel iletken olmasına rağmen yüksek 

sıcaklıklarda iyi bir iletkendir (http://www.speclab.com/elements/boron.htm ). 

2.5.4.2.2 Bor başlangıç tozunun saflığı 

Son zamanlarda W. Häßler vd. MgB2 şeritlerin Tc ve mikroyapısının oksijen saflığı ve B 

başlangıç tozunun tanecik büyüklüğü ile ilişkili olduğunu ortaya koymuştur (Häßler vd. 

2006). Onlar firmalar tarafından sağlanan düşük saflıktaki borun karakterizasyon için 

yeterli olmadığını göstermişlerdir. Jiang vd. boru saflaştırma sürecinde B2O3’ü ortadan 

kaldırarak MgB2’deki MgO fazının önemli ölçüde azaltılabileceğini kanıtlamışlardır 

(Jiang vd. 2006). 

http://www.speclab.com/elements/boron.htm
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Birçok grup kristal bor tozundan hazırlanan numunelerin amorf bor tozundan 

hazırlananlara göre daha düşük Jc’ye sahip olduğunu rapor etmişlerdir (Chen vd. 2005b, 

Cavallin vd. 2007,). Amorf bor daha çok B2O3 içermesine rağmen bu bordan yapılan 

numuneler kristal bordan yapılan numunelere göre çok daha az Mg(B)-O içerir (Chen vd. 

2005). Xu vd. amorf bor tozunun süperiletkenlik özellikleri üzerine etkilerini 

çalışmışlardır (Xu vd. 2007); MgB2 külçe numuneler % 96, %99 ve bir saflaştırma 

işleminden sonra % 92 saflıktaki ticari bor tozları kullanılarak hazırlanmıştır. Sonuçlar 

orjinal % 96 ve saflaştırılmış % 92 saflıktaki tozların % 99 saflıktaki bor tozuna göre daha 

büyük parçacık büyüklüğüne sahip olduğunu göstermiştir. Bu nedenle manyetik kritik 

akım yoğunlukları azalmıştır (Şekil 2.20). Fakat onlar en azından saflaştırılmış % 92 

saflıktaki bor tozu kullanılarak hazırlanan numunelerin orjinal % 96 saflıktaki bor tozu 

ile hazırlananlara göre kritik akım değerlerini iyileştirmişlerdir. 

 

Şekil 2.20 Farklı numuneler için manyetik alanın fonksiyonu olarak a. 5 K, b. 20 

              K’de normalize hacim perçinleme kuvveti (Fp) 
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Düşük kalitedeki % 96 saflıktaki bor tozu kullanarak hazırlanan MgB2, düşük malzeme 

maliyetinden dolayı endüstriyel uygulamalar açısından kısmen faydalı olabilir (Xu vd. 

2008). % 99 saflıktaki bor çok pahalıdır. Bu yüzden araştırmacılar hala daha ucuz 

alternatifler bulmak için çalışmaktadırlar.  

2.6 MgB2 Süperiletkenlerinin Temel Özellikleri   

2.6.1 Kritik parametreler 

2.6.1.1 Kritik sıcaklık (Tc) 

Kritik bir sıcaklığın (Tc) altında bir malzemenin elektriksel direncini kaybetmesi 

anlamına gelen süperiletkenlik, yoğun madde biliminde hala en etkileyici olaylardan biri 

durumundadır. Ancak bir literatür araştırması MgB2’de 39 K’deki süperiletkenliğin diğer 

bor-tabanlı bileşikler ile karşılaştırıldığında tamamen beklenmedik olduğunu 

göstermiştir. Ancak şimdiye kadar MgB2’nin süperiletken olduğu sıcaklıklarda diğer 

herhangi bir bor-tabanlı malzemenin süperiletken özelliği göstermediği rapor edilmiştir. 

Malzeme sentezleme koşulları, kristal yapı, kristal kusurları, zorlanma, kimyasal bileşim, 

katkılama, dış basınç, bir manyetik alanın varlığı vb. birçok faktör bir süperiletkenin 

kritik sıcaklığını etkileyebilir. Vinod vd. Tc’ye karşı farklı parametrelerin davranışını 

rapor etmişlerdir. Bunlardan bazıları şekil 2.21 - 2.22’de gösterilmiştir (Vinod vd. 2007a).  

 

Şekil 2.21 Farklı katkı malzemeleri için katkı düzeyi ile MgB2’nin Tc’nin değişimi 

 
     Grafikteki veriler Vinod vd. tarafından yapılan yayından alınmıştır. Grafikte görülen referans 

      numaraları aynı yayına göre yazılmıştır. 
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Şekil 2.22 MgB2 için Tc’nin: a. a-ekseni, b. c-ekseni, c. ışınlama, basınç veya katkılama 

                 altında hacimdeki değişimle değişimi 

 
Grafikteki veriler Vinod vd. tarafından yapılan yayından alınmıştır. Grafikte görülen referans numaraları 

aynı yayına göre yazılmıştır. 

 

2.6.1.2 Kritik akım yoğunluğu (Jc)        

Araştırmacılar bir süperiletkenin elektriksel dirençsiz akım taşıyabildiği nokta olan kritik 

akım yakınında bir süperiletken malzemenin ilk mikroskobik görüntüsünü üretmişlerdir. 

Uygulanan manyetik alan bir süperiletken içine “manyetik girdaplar” biçiminde yoğun 

bir dizi oluşturacak şekilde nüfuz edebilir. Kritik akım değerinde ve üzerinde bu girdaplar 

hareket edebilir ve geometrik desenler oluştururlar. Manyetik girdap desenlerinin 

doğasını anlamak çok önemlidir. Çünkü onlar süperiletken boyunca akımın akmasını 

kontrol ederler. 

MgB2’deki kritik akım yoğunluğu geometri, üretim tekniği, ısıl-işlem aşaması, kalite ve 

parçacık büyüklüğü gibi birçok faktöre bağlıdır (http://garnet.acns.fsu.edu/~dnn9636/hw15.pdf ). 

Bu durum MgB2 şerit, tel ve ince film için farklı gruplar tarafından 20 K ve 4,2 K’de elde 

edilen Jc’nin bir karşılaştırılmasının verildiği çizelge 2.3’te gösterilmiştir (Flukiger vd. 

http://garnet.acns.fsu.edu/~dnn9636/hw15.pdf
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2003a). MgB2 film için Moon vd. tarafından rapor edilen sıfır alanda ve 20 K’de en 

yüksek Jc değeri 7x106 A/cm2’dir (Moon vd. 2001). Bu denli yüksek akım taşıma 

kapasitesi atmosferik basınçta hidrojenin kaynama noktasında (20,3 K) endüstriyel 

uygulamalar için MgB2’nin yüksek potansiyele sahip olduğunu işaret eder. Film ile 

karşılaştırıldığında şerit ve teldeki kritik akım yoğunlukları daha küçüktür fakat hala çok 

yüksektir. 0 T ve 20 K’de Jc ~ 5x105 A/cm2’dir (Suo vd. 2001). 

Çizelge 2.3 Farklı manyetik alanlar ve sıcaklıklar için çeşitli MgB2 şerit, tel ve filmlerdeki 

                   kritik akım yoğunlukları 

 
Kılıf/Altlık Hazırlama 

Yöntemi 

Tip Ölçüm 8 T’daki  

Jc (A/cm2) 

6 T’daki  

Jc (A/cm2) 

2 T’daki  

Jc (A/cm2) 

Referans 

4,2/ 5 K 

Fe Ex-situ Şerit R 3x103 - - Suo vd. 2001. 

Fe Ex-situ Şerit R 3
103x  104 - Goldacker vd. 

2002b. 

Ta Cu In-situ Tel R & I 102 (R) -  I4
10  

Canfield vd. 

2001. 

Cu In-situ Tel I - - 2x102 Glowacki vd. 

2001. 

Ta In-situ Tel  R & I - 102 (R) 104 (I) Pradhan vd. 

2001. 

Cu In-situ Tel R 3
102x  104 6x104 Eisterer vd. 

2002. 

Yumuşak 

Çelik 

In-situ Tel R - 104 4x105 Giunchi vd. 

2003. 

SS Ex-situ Tel R - 4
102x  5

10  Serquis vd. 

2003b. 

Fe  In-situ Tel R 9x103 4
102x  5

10  Dou vd. 2003a. 

SrTiO3  Film 

(3) 

I - 105 2x106 Eom vd. 2001. 

SrTiO3  Film 

(2) 

I 1,6x105 2,7x105 7,3x105 Eom vd. 2001. 

Al2O3  Film I - - 5x106 Kang vd. 2002. 
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Çizelge 2.3 Farklı manyetik alanlar ve sıcaklıklar için çeşitli MgB2 şerit, tel ve filmlerdeki 

                   kritik akım yoğunlukları (devam) 

 
YSZ  Film  R 5

10  5
102x  5

102x  Komori vd. 

2002. 

Al2O3  Film I 4
105x  5

10  2x106 Bu vd. 2002. 

Kılıf/Altlık Hazırlama 

Yöntemi 

Tip Ölçüm 4 T’daki  

Jc (A/cm2) 

2 T’daki  

Jc (A/cm2) 

0 T’daki  

Jc (A/cm2) 

Referans 

20 K        

Fe Ex-situ Şerit R & I 3
102x

(R) 

5x104 (I) 5x105 (I) Suo vd. 2001. 

Ta In-situ Tel R & I 2
102x

(R) 

- 2x105 Canfield vd. 

2001. 

Ta Cu In-situ Tel R & I - 3x102 >3x104 Pradhan vd. 

2001. 

Fe In-situ Tel  I - 4
104x  5

103x  Wang vd. 2001. 

Yumuşak 

Çelik 

In-situ Tel R - 5
10  - Giunchi vd. 

2003. 

Fe In-situ Tel R 6x103 5
10  - Dou vd. 2003a. 

SrTiO3  Film 

(3) 

I - 1,7x105 6
102x  Eom vd. 2001. 

SrTiO3  Film 

(2) 

I 1,5x104 5,3x104 5
103x  Eom vd. 2001. 

Al2O3  Film  R 4x102 6x104 6
102x  Paranthaman 

vd. 2001. 

Al2O3  Film I 3x103 4x105 4x106 Bu vd. 2002. 

Al2O3  Film R - - 7x106 Moon vd. 2001. 

 

Çizelge 2.3’teki sonuçlar Buzea ve Yamashita’nın 2001’deki yayınlarından çıkarılabilir. 

YSS’den farklı olarak MgB2 için Jc (T, B) değeri perçinleme özelliklerinden belirlenebilir. 

Fakat zayıf bağ etkileri ile belirlenemez. Bu perçinleme özellikleri güçlü bir şekilde 

manyetik alana bağımlıdır. Ancak düşük manyetik alanlarda bu etki oldukça zayıf olur. 

Yoğun külçe numunelerde mikroskobik akım yoğunluğu yapıda dağılmış tozlarda ölçülen 

tanecikler-içi Jc değerine pratik olarak özdeştir (Dhalle vd. 2001). Bundan dolayı akım 

tanecik sınırları tarafından sınırlandırılmamıştır (Kawano vd. 2001). 
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Son zamanlarda Dresden grubu yüksek enerjili bilyeli öğütücü ile hazırlanan bir TİT 

şeritte yüksek alanda en yüksek Jc’yi (14 T’da 10000 A/cm2) olarak rapor etmişlerdir. 

2.6.1.3 Üst kritik alan (Hc2) 

MgB2 tip-II bir süperiletkendir. Bu nedenle hem Hc1 hem de Hc2 ile analiz edilmesi 

gereklidir. Üst kritik alan değeri (Hc2) süperiletken uygulamalarında önemli bir rol 

oynamaktadır ve genellikle manyetodirenç ölçümlerinden belirlenmektedir. Jc’de olduğu 

gibi MgB2 için Hc2 değeri de birçok faktöre bağlıdır. Şekil 2.23 farklı geometrilerde 

hazırlanmış MgB2 numuneler için elde edilen en yüksek değerleri göstermektedir. Jung 

vd. ince MgB2 film için 1 K’den daha düşük sıcaklıklarda 32 T’ya kadar varan yüksek bir 

Hc2 değerini deneysel olarak gözlemlemişlerdir (Jung vd. 2001). Ayrıca Patnaik çok 

düşük sıcaklıklarda Hc2(T) eğrisinden elde edilen 40 T’lık bir Hc2 değerini rapor etmiştir 

(Patnaik vd. 2001). 

 

Şekil 2.23 Farklı numuneler için sıcaklığın fonksiyonu olarak üst kritik alan (Hc2) 

Gurevich yüksek dirençli MgB2 ince film için 50 T’ya kadar varan çok yüksek bir üst 

kritik alan değerini rapor etmiştir (Gurevich 2003). Bu çalışmada direnç ve Hc2 arasında 

bir ilişki olduğu bulunmuş ve Hc2’nin arttırılmasının MgB2’deki çift enerji bantlı 

süperiletkenlik çerçevesinde açıklanabileceğini göstermiştir. 
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2.6.1.4 Alt kritik alan (Hc1)      

MgB2 için alt kritik alan değerleri 25 ile 48 mT arasındadır. Tek kristaller kullanılarak 

ölçülen anizotropik Hc1//ab ve Hc1//c üzerindeki veri (Xu vd. 2001) külçe için alınan 

değerleri kapsamamaktadır (Joshi vd. 2001, Sharoni vd. 2001). Alt kritik alan verisinden 

elde edilen nüfuz etme derinliği değerleri 85 ve 203 nm aralığındadır. Yüksek saflıkta tek 

kristal numune için alınan ölçümlere göre Hc1 değerleri 120 ile 250 mT arasında 

değişmektedir (Caplin vd. 2003).   

2.6.1.5 Tersinmezlik alanı (Hirr)       

Hirr akım yoğunluğunun sıfıra gittiği alandır. Sıfırdan farklı kritik akımlar bu alanın 

altındaki manyetik alanlar ile sınırlandırıldığından bu alanın bilinmesi süperiletken 

uygulamalar açısından önemlidir. Grasso vd. MgB2 şerit yapmak için ex-situ toz 

yöntemini kullanarak şeride dik olarak uygulanan bir alan içinde 12 T’dan biraz daha 

yüksek Hirr değeri bulmuşlardır (Grasso vd. 2003). Şeritlerde belirlenen Hirr değeri için 

yaklaşık 1,4’lük bir anizotropi faktörü şeritler için rapor edilmiştir (paralel yönelim, dik 

yönelimden daha yüksektir (Grasso vd. 2002)). Ex-situ tekniğini kullanarak Flukiger vd. 

𝐻⊥ ve H//  için 4 K’de sırasıyla 11,9 ve 15,1 T’lık Hc2 değerleri bulmuşlardır (Flukiger vd. 

2003b). 𝐻⊥ ve H//  için 4 K’de Hirr sırasıyla 8 ve 10,4 T olarak ölçülmüştür. MgB2’nin 

bilyeli öğütücüde öğütülmesi ile Hirr ve Jc’nin arttığı görülmüştür (Flukiger vd. 2003a). 

Kumakura ve grubu in-situ yönteminde SiO2 ve SiC’nin kullanımını araştırmışlar ve bu 

malzemelerin hem Jc’yi hem de Hirr’yi oldukça iyileştirdiğini bulmuşlardır (Matsumoto 

vd. 2003). Sumption vd. SiC katkılı ve katkısız MgB2’de Hirr ve akı perçinlenmesini rapor 

etmişlerdir (Sumption vd. 2004). 

Yamamoto vd. düşük sıcaklıkta katı-katı reaksiyonundan dolayı kristallenmenin 

kötüleşmesi ile Hirr’in iyileştirilebileceğini rapor etmişlerdir (Yamamoto vd. 2005b). Eom 

vd. FWHM > 1˚ olan safsızlıkların olduğu bir film yapmışlar ve bunun sonucu olarak 

Hc2’yi yaklaşık 50 T’ye geliştirmişlerdir (Eom vd. 2001). Lee vd. FWHM değeri yaklaşık 

0,06˚ olan temiz bir tek kristal için oldukça düşük Hc2 (yaklaşık 20 T) değerini rapor 

etmişlerdir (Lee vd. 2003). 
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MgB2 külçe, film, tel, şerit ve tozlar için sıfır sıcaklıkta 6 ve 12 T aralığında bulunan Hirr 

değerleri şekil 2.24’te gösterilmiştir (Buzea ve Yamashita 2001). Daha düşük Tc’ye sahip 

MgB2 ince filmlerde 4,2 K’de ve 1 T’da 106 ile 107 A/cm2 aralığında çok büyük bir Jc’nin 

eşlik ettiği tersinmezlik çizgisinin önemli bir artışı rapor edilmiştir (Patnaik vd. 2001, 

Eom vd. 2001, Ferdeghini vd. 2001). Bu sonuçlar yüksek akım uygulamaları için MgB2 

kullanımının daha teşvik edici olduğunu göstermektedir. 

 

Şekil 2.24 Farklı geometrilerdeki MgB2 (külçe, film, tel ve toz) için tersinmezlik alanına 

                 karşı sıcaklık eğrisi 

 

Çizelge 2.4 MgB2’nin süperiletkenlik parametrelerinin listesi 

Parametre Değerler 

Kritik sıcaklık Tc = 39 – 40 K 

Hegzagonal örgü parametreleri a = 0,3086 nm. , c = 0,3524 nm. 

Teorik yoğunluğu ρ = 2,55 g/cm3 

Basınç katsayısı dTc/dP = -1,1 – 2 K (GPa)-1 

Taşıyıcı yoğunluğu ns = 1,7 – 2,8 x1023 holes cm-3 

İzotop etkisi αT = αB + αMg = 0,3 + 0,02 

Tc civarında özdirenç ρ (40 K) = 0,4 – 16 μΩ cm 

Özdirenç oranı RR = ρ (40 K)/ ρ (300 K) = 1 - 27 

Üst kritik alan Hc2 || ab (0) = 14 – 39 T 

Hc2 || c (0) = 2 – 24 T 

Alt kritik alan Hc1 (0) = 27 – 48 mT 
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Çizelge 2.4 MgB2’nin süperiletkenlik parametrelerinin listesi (devam) 

Tersinmezlik alanı Hirr (0) = 6 – 35 T 

Eş-uyum uzunluğu ξab (0) = 3,7 – 12 nm. 

ξc (0) = 1,6 – 3,6 nm. 

Nüfuz etme derinliği λ (0) = 85 – 180 nm. 

Enerji aralığı Δ (0) = 1,8 – 7,5 meV 

Debye sıcaklığı ΘD = 750 – 880 K 

Kritik Akım Yoğunlukları Jc (4,2 K, 0 T) > 107 A cm-2 

Jc (4,2 K, 4 T) = 106 A cm-2 

Jc (4,2 K, 10 T) > 105 A cm-2 

Jc (25 K, 0 T) > 5x106 A cm-2 

Jc (25 K, 2 T) > 105 A cm-2 

 

2.7 Kimyasal Katkı Etkileri  

Saf MgB2’nin zayıf akı perçinlenmesi ve düşük Jc, Hc2 ve Hirr değerlerinden dolayı 

uygulamalar için çok ilgi çekmediği görülmektedir. MgB2’de kritik akım yoğunluğunun 

önemli bir artışına farklı tipteki kimyasal katkı malzemeleri ile ulaşılabilmiştir. MgB2’nin 

39 K’lik Tc’den faydalanmak için hem üst kritik alanı hem de Jc’yi arttırmak gereklidir. 

Bunu başarmak için kimyasal katkılama (Dou vd. 2002, Soltanian vd. 2003, Wilke vd. 

2004, Senkowicz vd. 2005, Chen vd. 2005c, Ma vd. 2006a), aydınlatma (Bugoslavsky 

vd. 2001) ve farklı termo-mekanik işleme tekniklerini (Serquis vd. 2003c, Flukiger vd. 

2003a, Glodacker vd. 2003, Glowacki vd. 2003) içeren birçok teknik denenmiştir. 

Kimyasal katkılama basit ve kolaylıkla gerçekleştirilebilecek bir tekniktir.  

2.7.1 C- kaynağı katkılama     

MgB2’de kritik akım yoğunluğunun (Jc) önemli bir artışına SiC, C, B4C, karbon 

nanotüpler (KNT), hidrokarbonlar, karbonhidratlar vb. karbon içeren bileşiklerle 

kimyasal katkılama aracılığıyla ulaşılabilmiştir. C, bor atomlarının yerine geçerek MgB2 

yapısına girer ve bundan dolayı Jc ve Hc2, iki-bantlı MgB2’de safsızlık saçılmasından 

dolayı önemli ölçüde artar. Birkaç grup karbon katkısının MgB2’deki süperiletkenliğe 

etkilerini çalışmışlardır. Nano-SiC katkısı MgB2’ye yapılan ilk nano katkılamadır.  
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Mickelson vd. uygun bir karbon kaynağı olarak B4C’yi ilk kez kullanmışlardır 

(Mickelson vd. 2002) ve Ribeiro vd. de bir karbon kaynağı olarak B4C’nin yüksek 

potansiyele sahip olduğunu rapor etmişlerdir (Ribeiro vd. 2003a). B4C’nin ayrışma 

sürecinden dolayı oldukça aktif C parçacıkları oluşmaktadır.  

Ancak onlar daha yüksek ısıl işlem sıcaklığı ve daha uzun ısıl işlem süresi gerektiğini 

göstermişlerdir. Dou vd. bir karbon kaynağı olarak SiC kullanarak karbon katkılı 

MgB2’nin süperiletkenlik özelliklerini iyileştirdiğini rapor etmişlerdir (Dou vd. 2003b). 

Bu katkı malzemesi düşük bir ısıl işlem sıcaklığı (650 oC) gerektirir.  

Çizelge 2.5 daha önce araştırılan ve farklı dergilerde yayınlanan farklı C-kaynaklı katkılı 

MgB2 külçe, tel ve şeritlerde Jc, Hc2, Hirr, akı perçinlemesi ve bağ oluşumunun önemli 

artışını göstermektedir.  

Çizelge 2.5 Katkı malzemesi olarak rapor edilen C-kaynakları           

C-kaynağı çeşidi Referans 

C ve nano-C Takenobu vd. 2001, Ferdeghini vd. 2005 

B4C Mickelson vd. 2002, Lezza vd. 2006 

SiC Dou vd. 2002, Matsumoto vd. 2006 

Karbon nanotüp Wei vd. 2003, Serquis vd. 2007 

Elmas Zhao vd. 2003, Cheng vd. 2003a 

Grafit Xu vd. 2004, Shekhar vd. 2007a 

Polimerler (PCS & PVA) Vajpayee vd. 2007, Shcberbakova vd. 2007 

Hidrokarbonlar Yamada vd. 2006, Kim vd. 2008 

Karbonhidratlar Zhou vd. 2007, Hossain vd. 2007, Gao vd. 2007 

Karbitler Yamamoto vd. 2006, Wilke vd. 2005 

Na2CO3 Ueda vd. 2004 

Silikon Yağı Wang vd. 2007 

 

2.7.2 Tek element katkıları 

Hem metal hem de metal olmayan bazı elementler Mg atomu ile yer değiştirebilir ve bazı 

elementlerde B atomu ile yer değiştirebilir. Farklı dergilerde yayınlanmış olan MgB2’de 

kullanılmış katkı malzemesi olarak metal/metal olmayan elementlerin uzun bir listesi 
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vardır. Tüm tek element katkı malzemeleri MgB2 süperiletken malzemelerdeki Jc’ye 

pozitif etkiler yaratmamıştır.  

Çizelge 2.6 Katkı malzemesi olarak rapor edilen tek elementler 

Metal/Metal olmayan element çeşidi Referanslar 

Al Peήa vd. 2002, Xu vd. 2006a 

Li Cimberle vd. 2002, Li vd. 2003 

Si Cimberle vd. 2002, Wang vd. 2003 

Zn Martίnez vd. 2003 

Cu Kazakov vd. 2001, Hishinuma vd. 2006 

Be Ahn vd. 2002 

Mn Cheng vd. 2003b, Xu vd. 2001 

Nb Yamamoto vd. 2002 

Ti Zhao vd. 2002a 

Fe Jin vd 2001, Kuroda vd. 2006 

Co Kuhberger ve Gritzner 2002, Kuzmann vd. 2002 

Ni Moritomo ve Xu 2001 

Zr Feng vd. 2001, Yan vd. 2006 

Na Toulemonde vd. 2003, Li vd. 2001 

Ag Sun vd. 2002, Shekhar vd. 2007b 

Mg Hinks vd. 2002 

B Hinks vd. 2002 

Sn Kuhberger ve Gritzner 2002 

Mo Cheng vd. 2003b 

Ca Cheng vd. 2003b, Toulemonde vd. 2003 

Y Cheng vd. 2003b 

Pb Gu vd. 2003 

Ir Sekkina ve Elsabawy 2003 

V Trociewitz vd. 2003 

O Eom vd. 2001 

Au Xu vd. 2003 

Cd Wang vd. 2004 

La Kimishima vd. 2004, Shekhar vd. 2005 

Ta Prikhna vd. 2002 

Hf Goto vd. 2003, Kovac vd. 2004a 

W Kovac vd. 2004a 
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Çizelge 2.6 Katkı malzemesi olarak rapor edilen tek elementler (devam) 

F Sekkina ve Elsabawy 2002 

In Tachikawa vd. 2003a, Tachikawa vd. 2003b 

Bi Zhang vd. 2007 

 

 2.7.3 Diğer bileşik katkıları 

Katkı malzemesi olarak MgB2’de kullanılmış olan birçok oksit, silikat, borid ve hidridler 

vardır. 

2.7.3.1 Oksitler 

Çizelge 2.7 Katkı malzemesi olarak rapor edilen oksitler 

Bileşik Çeşidi Referanslar 

Al2O3 Delfany vd. 2004, Rui vd. 2004 

Co3O4 Awana vd. 2006 

Dy2O3 Chen vd. 2006 

Ho2O3 Cheng ve Zhao 2006 

Fe2O3 Prozorov vd. 2003 

SiO2 Matsumoto vd. 2003, Perner vd. 2005b 

MgO Soltanian vd. 2001, Liao vd. 2003b 

TiO2 Zhao vd. 2002b, Kishan vd. 2007 

ZnO2 Chen vd. 2004 

Y2O3 Wang vd. 2002 

Tb4O7 Vinod vd. 2008 
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2.7.3.2 Silikatlar 

 Çizelge 2.8 Katkı malzemesi olarak rapor edilen silikatlar 

Bileşik Çeşidi Referanslar 

ZrSi2 Ma vd. 2003, Matsumoto vd. 2004, Ma vd. 2006b 

WSi2 Ma vd. 2003, Ma vd. 2004 

Mg2Si Matsumoto vd. 2004, Jiang vd. 2005b 

MoSi2 Zhang vd. 2006 

 

2.7.3.3 Boridler ve hidridler   

Çizelge 2.9 Katkı malzemesi olarak rapor edilen boridler ve hidridler 

Bileşik Çeşidi Referanslar 

ZrB2 Bhatia vd. 2005, Zhang vd. 2006, Yamamoto vd. 2002 

NbxB2 Yamamoto vd. 2002, Nakane vd. 2005b 

TiB2 Xu vd. 2005, Xu vd. 2006b 

WB Fujii vd. 2003 

ZrH2 Xu vd. 2007 

  

2.8 Diğer Katkı Malzemeleri ile Karşılaştırıldığında Karbonhidratlar Neden 

      Özeldir? 

 

 

Önceki bölümde tartışılmış olan C-içeren katkı malzemelerinin farklı tipleri arasında 

MgB2’ye SiC katkısı ile alan altında yüksek Jc (H), Hc2 ve Hirr değerlerine ulaşılmıştır 

(Dou vd. 2002, Dou vd. 2004, Zheng vd. 2004). Bu ulaşılan yüksek değerler birçok 

araştırma grubu tarafından da doğrulanmıştır ve şimdiye kadar elde edilen bu değerler 

henüz geçilememiştir. Yüksek alanlarda en yüksek Jc değerlerine SiC katkılı MgB2 

tellerde ulaşıldığı doğrudur. Fakat sıfır ve düşük alanda zayıf özellikler göstermektedir. 

Nano boyutta başlangıç tozları pahalıdır. Başlangıç tozlarındaki nano katkılar her zaman 

topaklanmaktadır. Farklı biçimdeki C katkılaması için borun karbon ile yer değiştirmesi 

MgB2’nin oluşma sıcaklığından başlayarak aynı sıcaklıklarda mümkün olmayabilir. Bu 

yüzden tam bir yer değiştirme etkisi için oldukça reaktif taze C üretmek imkânsızdır. C 
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yer değiştirmesi için benzen gibi hidrokarbonlar kullanılmıştır (Yamada vd. 2006). Ancak 

C ilave seviyesi bu bileşiklerin yüksek uçuculuğundan dolayı sınırlıdır.  

Bu problemi çözmek için katkı malzemesi olarak çeşitli karbonhidratlar (DL-malic asit, 

DL- tartaric aist vb.) kullanılmıştır. Karbonhidrat katkılamasının önemli avantajları: 

(1) Karbonhidratlar, pahalı nano katkı malzemelerinden daha ucuzdur. 

(2) Karbonhidratlar bir çözücü içinde çözülebilir. Bundan dolayı karışım B tozu ile 

çamur oluşturabilir. Çözücünün buharlaştırılmasından sonra B tozu yüzeyi 

üzerinde karbonhidrat bir kaplama oluşturur.  

(3) Karışımdaki karbonhidratlar daha düşük sıcaklıklarda erir ve MgB2’nin oluşma 

sıcaklığının altındaki sıcaklıklarda ayrışır. Bundan dolayı atomik ölçekte oldukça 

reaktif ve taze C üretilmiş olur.  

(4) Bu şekilde elde edilmiş olan C’nin yüksek reaksiyon vermesinden dolayı bor 

yerine karbon geçmesi MgB2’nin oluşma sıcaklığındaki sıcaklıklarda meydana 

gelebilir. 

2.9 Akı Perçinlemesi 

Akı perçinlemesi MgB2 gibi akım-taşıyan bir tip-II süperiletkendeki manyetik akı 

çizgilerine etkiyen Lorentz kuvvetine rağmen bu akı çizgilerinin hareket etmediği 

(tuzaklanmış veya “perçinlenmiş” olduğu) yerde gerçekleşen bir olaydır. Bu olay, tip-I 

süperiletkenlere manyetik alan nüfuz edemediği için (Meissner-Ochsenfeld etkisi) bu 

süperiletkenlerde meydana gelmeyebilir.  

Akı perçinlemesi süperiletkenlik uygulamalarında önemlidir ve oldukça ilgi çekmektedir. 

Herhangi bir süperiletkende var olan atomik veya kristal kusurları, dislokasyonlar, 

tanecik sınırları, boşluklar, nokta kusurları, zorlanmalar, ikiz düzlemler, safsızlıklar ve 

ikinci fazlar etkin perçinlenme bölgeleridir. Akı perçinlemesi süperiletkenin farklı 

parametreleri uygun hale getirilerek Jc’yi maksimize etmek için iyileştirilebilir.   
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Katsura vd. saf MgB2’de daha küçük tanecik büyüklüğünden dolayı daha büyük alanlı 

tanecik sınırlarının, perçinleme merkezlerinin kaynağı olabileceğini rapor etmişlerdir 

(Katsura vd. 2007).       

Katkısız (Zhu vd. 2001) ve C-katkılı (Soltanian vd. 2003) MgB2’deki TEM çalışmaları 

perçinleme merkezleri olarak davranan ξ-ölçekteki tanecikler-içi safsızlıkların varlığını 

ortaya koymasına rağmen bu tip safsızlıklar sadece oldukça düşük Jc’ye sahip olan MgB2 

kristallerde gözlenmektedir. Bundan dolayı benzer tanecikler-içi mikroyapı uygun Jc 

özellikleri ile polikristal tel ve şeritler de beklenmeyebilir. Çünkü daha küçük tanecik 

büyüklüğüne sahiptirler (Flukiger vd. 2003a). 

Şu ana kadar rapor edilmiş olan en iyi katkı malzemelerinden biri olan SiC, MgB2 

tanecikleri içinde çok miktarda nano boyutta (5-30 nm) bozulmalara yol açmıştır (Dou 

vd. 2002, Dou vd. 2003b) ve bu bozulmalar akı çizgilerini güçlü bir şekilde 

perçinleyebilir. SiC, sıvı Mg ve amorf bor ile ısıl işlem sıcaklığında reaksiyona girdiğinde 

SiC nanoparçacıkları MgB2 oluşturmak için çekirdek bölgeleri olarak davranacaktır ve 

Mg2Si; BC, reaksiyona girmeyen Si ve diğer reaksiyon ürünleri gibi süperiletken olmayan 

fazlar tanecikler içinde bulunabilir (Dou vd. 2002, Dou vd. 2003b, Hata vd. 2006). 

SiC’deki bazı karbonlar B atomları ile yerdeğiştirebilir ve bor düzlemlerinde düzensizlik 

oluşturabilir. Vinod vd. tarafından rapor edildiği gibi bu durum σ bant saçılmasının 

artmasına ve bundan dolayı da Hc2’de bir artışa yol açacaktır (Vinod vd. 2007b). 

2.10 MgO Oluşumu ve Etkileri 

Birçok grup MgB2’nin süperiletkenlik özelliklerine MgO’nun etkilerini çalışmışlardır. 

Kovac vd. ex-situ MgB2 tellerin Jc özelliklerine ticari MgB2 tozlarındaki MgO içeriğinin 

etkilerini rapor etmişlerdir (Kovac vd. 2004b). Onlar MgO miktarının artmasıyla 

tanecikler-arası bağlantının kötüleştiğini iddia etmişlerdir. Fakat daha iyi dağılmış ve 

daha küçük tanecik büyüklüğüne sahip MgO parçacıklarının akı perçinlemesini 

geliştirdiğini de rapor etmişlerdir. MgO oksijen atmosferindeki filmlerin izotropik 

perçinlemeye sebep olduğunu göstermektedir (Haruta vd. 2005). Fakat tanecik 

sınırlarındaki fazla oksit fazlarının kötü etkisi tanecik bağlantısının kötüleşmesine yol 

açar. 
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Jiang vd. nano boyuttaki MgO parçacıklarının MgB2’nin manyetik ve transport Jc 

değerlerini arttırmak için etkili olduğunu da doğrulamışlardır (Jiang vd. 2005c). Onlar 

katkı miktarının ağırlıkça % 1,25’den az olduğu durumda kritik sıcaklığın (Tc) önemli 

ölçüde değişmediğini gözlemlemişlerdir. Fakat nano-MgO miktarının daha da 

arttırılmasının Tc’de şiddetli bir düşüşe yol açtığını bulmuşlardır. Jc artışının katkı 

miktarının ağırlıkça % 5’den daha küçük olduğunda gerçekleştiğini fakat en uygun 

değerin ağırlıkça % 1,25’de olduğunu göstermişlerdir. Bu sonuç tanecikler arasındaki 

bağlantının ve MgB2 süperiletkeninin akı perçinleme yeteneğinin MgO fazının miktarına 

çok hassas bir şekilde bağlı olduğunu doğrulamaktadır. Transport ve manyetik Jc 

sonuçları sırasıyla şekil 2.25 - 2.26’da gösterilmiştir. 

 

Şekil 2.25 Farklı miktarlarda nano boyutta MgO ilaveli MgB2/Fe şeritlerin transport Jc 

                   özelliklerinin alan bağımlılığı  

 
 Ölçümler 4,2 K’de ve şerit yüzeyine paralel alanlarda gerçekleştirilmiştir (Jiang vd. 2005c). 

 

 

Şekil 2.26 Farklı miktarlarda nano boyutta MgO ilaveli MgB2/Fe şeritlerin 5,20 ve 30 

  K’de manyetik Jc özelliklerinin alan bağımlılığı (Jiang vd. 2005c) 
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Kim vd. MgO oluşumunun mekanizmasını Gibss serbest enerjisinin yorumlanması ile 

açıklamışlardır (Kim vd. 2007). MgB2 içinde MgO oluşumu için temel sebep, havadaki 

Mg’nin potansiyel bir oksijen tutucu olarak davranmasından dolayı muhtemeldir. Yani 

az miktarda da olsa MgO başlangıç malzemelerinde zaten bulunmaktadır.   

2.11 MgB2 için Market ve Gelecekteki Beklentiler 

MgB2 malzemesinin özellikle medikal alanındaki endüstriyel uygulamalar için 

(süperiletken MRG magnetlerde kullanılmaktadır) hali hazırda var olan süperiletkenler 

ile yarışma potansiyeline sahip olduğu ispatlanmıştır.  

MgB2 iletkenlerinin kullanımını esas alan çok iyi bilinen bir şirket olan “ASG 

Superconductors” bir açık MRG magnet tasarlamaya başlamıştır.  

MgB2 pratik uygulamalar için ekonomik bir malzemedir ve MgB2’nin 

maliyet/performans oranı hem Mg hem B ve hem de kullanılan kılıf malzemelerinin ucuz 

olmasından dolayı diğer süperiletkenlerden daha düşüktür. MgB2 uzay uygulamaları gibi 

özel hafif uygulamalar için de uygundur. Çünkü yoğunluğu 2,6 g cm-3’tür. Bu değer diğer 

süperiletkenlerden ve bakırdan daha düşüktür. Hyper Tech Research Inc, Columbus 

Superconductors ve diğer firmalar yüksek Jc (H) değerlerine sahip uzun boylarda çok 

damarlı MgB2 iletkenleri geliştirmişlerdir.  

Aslında MgB2’nin yeni nesil yüksek alan manyetik malzemesi ve hâlihazırda kullanılan 

NbTi ve Nb3Sn iletkenlere güçlü bir rakip olma potansiyeli kanıtlanmıştır. Çizelge 

2.10’da Iwasa vd. tarafından rapor edilmiş olan farklı performans faktörlerine göre farklı 

tipteki süperiletkenlerin bir karşılaştırması görülmektedir (Iwasa vd. 2006). Magnet 

uygulamalarının dışında MgB2 iletkenlerinin 1 T’lık alanlarda ve 25 K civarındaki 

sıcaklıklarda süperiletken transformatörlerde, motorlarda ve iletim kablolarında 

kullanılma potansiyeli vardır (Vinod vd. 2007b). Birkaç uzun boyutta iletken zaten 

üretilmiş ve farklı üreticiler tarafından müşterilere teslim edilmiştir. 20 K’de soğutma-

sıvısız bir ortamda çalışabilen büyük bir MRG magnet yapılmış ve başarıyla test 

edilmiştir. Şekil 2.27’de çeşitli durumlarda MgB2’nin gelecekteki yol haritası 
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görülmektedir. Bu durum, MgB2’nin süperiletken malzemeler içinde gelecekteki 

markette birinci aktörlerinden biri olacağını işaret etmektedir (Braccini vd. 2007). 

Çizelge 2.10 MgB2, BSCCO ve Nb-Ti için parametre değerleri  

Malzeme Parametre Değeri 

MgB2 Doluluk Faktörü % 17 

 Jc (1 T, 25 K) 5,7 kA/cm2 

 İletken Maliyeti (1 T, 25 K) 2,4 €/kA m 

 Malzeme Maliyeti  0,14 €/cm3 

 Üretim Hızı 8 – 14,5 m/sa 

 Malzemeden elde edile verim % 15 – 30 

   

BSCCO Jc (0,005 T, 77 K) 9,1 kA/cm2 

 İletken Maliyeti (0,005 T, 77 K) 91 €/kA m 

 Malzeme Maliyeti 8,2 €/cm3 

 Üretim Hızı 8 m/sa 

 Malzemeden elde edile verim % 15 

   

Nb-Ti Doluluk Faktörü % 20 

 Jc (2 T, 4,2 K) 77 kA/cm2 

 İletken Maliyeti (2 T, 4,2 K) 0,91 €/kA m 

 Malzeme Maliyeti 8,2 €/cm3 

 Üretim Hızı 14,5 m/sa 

 Malzemeden elde edile verim % 15 

 

 

Şekil 2.27 MgB2 tel gelişimi ve ticari MgB2 magnetler için yol haritası 
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3. MATERYAL ve YÖNTEM 

3.1 Katkısız ve Katkılı Külçe Numunelerin Hazırlanması 

Bu bölümde katkısız ve çeşitli organik bileşik (anilin (C6H5NH2), hekzilbenzen (C12H18), 

silikon yağı ((-Si(CH3)2O-)n), succinic asit (C4H6O4) ve phenyl methanone (C15H12O2)) 

katkılı külçe numunelerin üretiminden bahsedilecektir. Bu numuneler katıhal reaksiyon 

yöntemi ile üretilmişlerdir. Bu katkı malzemelerinden bazıları sıvı bazıları da katı 

haldedir. Bu nedenle numunelerin hazırlanma aşaması birbirinden bazı farklılıklar 

göstermektedir. Öncelikle sıvı katkılı malzemelerin hazırlanma sürecinden 

bahsedilecektir. Yukarıdaki katkılanan numunelerden anilin, hekzilbenzen ve silikon yağı 

sıvı haldedir. Bu numuneler hazırlanırken başlangıç tozu olarak Mg (& 98, Alfa Aesar) 

ve B (% 95-97, Sigma Aldrich) kullanılmıştır. Belirlenen miktarda organik bileşikler 

(anilin, hekzilbenzen ve silikon yağı) stokiyometrik oranda Mg ve B tozları şekil 3.1’de 

gösterilen bilyeli öğütücüde 5 saat 150 rpm hız ile döndürülmüş ve karıştırılmıştır.  

 

Şekil 3.1 Retsch PM400 Bilyeli Öğütücü  

Daha sonra hazırlanan bu karışımdan belirlenen miktarda toz alınarak 10 ton basınç 

altında ve 13 mm çapında numuneler şekil 3.2’de gösterilen pres ile preslenerek tablet 

haline getirilmiştir.  
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Şekil 3.2 Specac marka pres ve 1,3 cm çaplı kalıp seti 

Katıhal reaksiyon yönteminde en önemli aşamalardan biri de ısıl işlemdir. Süperiletken 

fazın oluşması bu aşamada gerçekleşir. Bu numunelerden katkısız, anilin ve hekzilbenzen 

katkılı numuneler Ar atmosferinde 10 bar basınç altında 850 oC’de 1 saat ısıl işleme tabi 

tutulmuştur. Silikon yağı katkılı numune ise 600 oC’de 4 saat, 780 ve 900 oC’de 30 dakika 

ısıl işleme tabi tutulmuştur. Malzeme üretiminde uygulanan ısıl işlem süreci şekil 3.3’de, 

ısıl işlemin şematik görünümü şekil 3.4’te ve kullanılan paslanmaz çelik tüp ve fırın ise 

şekil 3.5’te gösterilmiştir.  

 

Şekil 3.3 Malzeme üretiminde kullanılan ısıl işlem süreci 

 

Şekil 3.4 Isıl işlemin şematik görünümü 
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Şekil 3.5 Isıl işlemlerde kullanılan paslanmaz çelik tüp ve fırın 

Katı halde olan succinic asit ve phenyl methanone katkılı numunelerin hazırlanma süreci 

ise şu şekildedir. Öncelikle bor ve belirlenen miktarda katkı malzemeleri 100 rpm hızda 

1 saat bilyeli öğütücüde homojen bir karışım elde etmek için sıvı halde bulunan etil toluen 

(C9H12) ortamında karıştırma işlemine tabi tutulmuştur. Bu işlemden sonra ortaya 

çamursu bir yapı çıkmaktadır. Bu çamursu karışım etil toluenin buharlaşma sıcaklığı ve 

katkı malzemelerinin ayrışma sıcaklığında 3 saat vakum fırınında kurutulmuştur. Daha 

sonra ise bu karışım tartılarak uygun miktarda Mg ile bilyeli öğütücüde 150 rpm hızda 5 

saat karıştırılmıştır. Son karışımdan belirlenen miktarda toz alınarak şekil 3.2’de 

gösterilen pres ile numuneler preslenerek 850 oC’de ısıl işleme tabi tutulmuşlardır. 

3.2 Katkısız ve Katkılı Tel Numunelerin Hazırlanması 

Tez kapsamında hem STTD yöntemi ile hem de TİT yöntemi ile tel üretimi yapılması ve 

bu tellerin fiziksel özellikleri arasındaki farkların araştırılması planlanmıştır. Bu 

bağlamda tasarımı araştırma grubumuz tarafından yapılan çok damarlı tel üretimini 

mümkün kılan STTD sistemi ve TİT sistemi tamamen yerli üretim ile yapılmaya 

çalışılmıştır. Bu sistemlerden TİT sistemi şu anda çalışır durumdadır. STTD sisteminde 

ise tez süresi içinde bazı problemler ortaya çıkmış ve halen çözümü için uğraşılmaktadır. 

Bu nedenle STTD sistemi ile tel üretimi gerçekleştirilememiştir. Ayrıca TİT sistemi ile 

üretilen tellerin STTD sistemi ile üretilenlere göre daha yoğun bir toz karışımına sahip 

olduğu bilinmektedir. Bu nedenle her iki yöntemle üretilen tellerin karakterizasyonlarının 

karşılaştırılması tam olarak mümkün değildir.  
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MgB2/Fe tek damarlı tel in-situ TİT (Tüp İçinde Toz) yöntemiyle üretilmiştir. Mg (% 98) 

ve B (% 95 – 97) tozları başlangıç malzemeleri olarak kullanılmıştır. Belirlenen miktarda 

organik bileşikler (DL-Malic asit (C4H6O5) (≥ % 99, Sigma Aldrich), DL- Tartaric asit 

(C4H6O6) (% 99, Sigma Aldrich), benzen (C6H6) (≥ % 99, Sigma Aldrich), toluen (C7H8) 

(% 99,8, Sigma Aldrich) ve hekzilbenzen (C12H18) (% 99,8, Sigma Aldrich)) 

stokiyometrik oranda Mg ve B tozları ile bilyeli öğütücüde karıştırılmıştır. Bu katkı 

malzemelerinden bazıları külçe numunelerde olduğu gibi sıvı ve bazıları da katı haldedir. 

Toz hazırlama işlemi külçe numunelerde olduğu şekildedir. Daha sonra, hazırlanan bu 

karışım 150 mm uzunluğunda bir demir (Fe) tüp içerisine doldurulmuştur. Fe tüpün dış 

çapı 10 mm ve iç çapı 8 mm’dir. Doldurma işlemi hava ortamında gerçekleştirilmiştir. 

Tüpün her iki ucu alüminyum parçaları ile kapatılmıştır. Bu şekilde hazırlanan 

malzemeler istenen çapa kadar (yaklaşık 1,8 mm) Tübitak tarafından desteklenen bir 

proje ile tasarımı gerçekleştirilen ve tamamen yerli üretimle yaptırılan ve şekil 3.6 - 3.7’de 

gösterilen cihaz ile çekilmiştir. Tel çekme işlemi birkaç cm/s hızda konik şeklinde 

haddelerden geçirilerek yapılmıştır. Üretilen teller 900 oC’de de 1 saat Ar atmosferi 

altında ısıl işleme tabi tutulmuştur. Daha sonra fırın içinde soğumaya bırakılmıştır. Isıtma 

hızı 5 oC/dak. ‘dır.  

 

Şekil 3.6 TİT yöntemiyle tel üretimi için yaptırılan cihazın tasarım şekilleri 

  

 
 

Şekil 3.7 TİT yöntemiyle tel üretimi için yaptırılan cihazın şu andaki hali 
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3.3 Numune Karakterizasyonu 

3.3.1 X-ışını kırınımı 

Mikroyapı ve faz oluşumu analizi X-ışını kırınımı (XRD) ile incelenmiştir. Örgü 

parametreleri FullProf programı yardımıyla belirlenmiştir. Bu araştırmada XRD cihazı 

olarak şekil 3.8’de gösterilen Rigaku Miniflex II Desktop X-Ray Diffractometer 

kullanılmıştır. 1.5405 Ǻ dalgaboyuna sahip Cu - Kα ışınımı, 20 – 80˚ (2θ) aralığında 

Bragg yasası ile pikleri indekslemek için kullanılmıştır. 

 

Şekil 3.8 Rigaku Miniflex II Desktop X-Ray Diffractometer 

Yarı maksimumdaki tam genişlik (FWHM) araştırılan numunelerde gözlemlenen üç ana 

pik için ((100), (101) ve (110)) FullProf yazılımı ile belirlenebilir. Scherrer eşitliğine göre 

FWHM değerindeki bir artış aynı zamanda tanecik büyüklüğünde aşağıdaki eşitlikte 

verildiği gibi bir azalmayı işaret eder: 





cos

94.0

21

pD        (3.1) 

Bu eşitlikte Dp kristal büyüklüğü, λ dalgaboyu, β1/2 FWHM ve θ pik konumudur. Bu 

eşitlikten kristal büyüklüğü pik genişliğinin (FWHM) bir fonksiyonu olarak kolaylıkla 

hesaplanabilir. 
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3.3.2 Taramalı elektron mikroskobu (SEM) 

Taramalı elektron mikroskobu (SEM) bir görüntü elde etmek için ışık yerine elektronların 

kullanıldığı bir mikroskoptur. Bir ışık mikroskobu yerine SEM kullanımının birçok 

avantajı vardır. SEM büyük derinlikli bir alana sahiptir. Bu nedenle bir seferde odakta 

olan büyük miktardaki bir numuneyi bile incelememize olanak sağlar. SEM aynı zamanda 

yüksek çözünürlüklü görüntüler üretir. Çoğu SEM cihazı sadece numunenin iletken 

olmasını gerektirdiğinden numune hazırlanması oldukça kolaydır. Yüksek çözünürlüğe 

sahip olması, büyük derinliğe sahip odağı ve numune hazırlamasının kolay olması 

taramalı elektron mikroskobunu bugünkü araştırmalarda en çok kullanılan cihazlardan 

biri yapmıştır. Cihaza bağlı olarak çözünürlük 1 nm’den daha az ve 20 nm arasındaki 

yerlerde düşebilir. SEM, enerji dağılımlı X-ışını spektroskopisi (EDS/EDX) eki ile 

donatılmıştır. EDS ağırıklı olarak kimyasal karakterizasyon için kullanılan bir araçtır. 

Numunelerin elementel içeriğini belirlemek için X-ışınının enerji spektrumunu kullanır.  

3.3.3 Diferansiyel termal analiz (DTA) 

DTA bir test numunesi ve eylemsiz bir referans arasındaki herhangi bir sıcaklık farkını 

kaydederken benzer koşullar altında numune ve referansın ısıtılmasını ve soğutulmasını 

içerir. Bu diferansiyel sıcaklık daha sonra zamana veya sıcaklığa karşı çizdirilir. Isının 

soğurulmasına veya yayılmasına yol açan numunedeki değişiklikler eylemsiz referansa 

bağlı olarak belirlenebilir. DTA ile herhangi bir numunenin ısıl işlem aralığını tayin 

edebiliriz. Numunelerin termal analizinde kullanılan cihaz şekil 3.9’da gösterilmiştir. 

 

Şekil 3.9 TA Instruments SDT Q600 TGA/DSC cihazı 
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Tüm numunelerin DSC ölçümleri oda sıcaklığı ile 800 oC arasında SDT Q600 

Thermogravimetry cihazı kullanılarak alınmıştır. Ölçümler 400 ml/dak yüksek saflıkta 

Argon atmosferinde gerçekleştirilmiştir. Isıl işlem görmemiş Mg: B (1: 2) ve katkılı 

numuneler yaklaşık 13 mg tartılarak 90 µl Al2O3 kap içine konulmuş ve daha sonra tekrar 

Al2O3 kapakla kapatılmıştır. 

3.3.4 Tc, Jc, Hc2, Hirr ölçümleri 

Malzemelerin kritik sıcaklığı (Tc) diamanyetik özelliklerin gözlemlenmeye başladığı 

sıcaklık olarak tanımlanır. Üretilen numunelerin kritik sıcaklıkları ac alınganlık ölçümleri 

ile belirlenmiştir. Ayrıca üst kritik alan (Hc2) ve tersinmezlik alanı (Hirr), direnç (R) – 

sıcaklık (T) eğrisinden (50 mA ac) Hc2 = 0,9 R (Tc) ve Hirr = 0,1 R(Tc) alınarak belirlenir. 

Malzemelerin mıknatıslanması (M) 5, 20 ve 30 K’ de 50 Oe/s’ lik tarama hızıyla 8 T’ ya 

kadar zamanla – değişen bir manyetik alanda şekil 3.10’da gösterilen PPMS (Physical 

Properties Measurement System Quantum Design) cihazı kullanılarak ölçülmüştür.  

 

Şekil 3.10 Quantum Design PPMS cihazı 

Fiziksel ölçüm sistemi, manyetik alan akım kaynağı, sıvı azot ceketli helyum tankı ve 

tüm bu bileşenleri hassas bir şekilde kontrol edebilen Quantum Design Model 6000 ana 

kontrolcüsünden meydana gelmektedir. Bu kontrolcüde ise sıcaklık kontrolcüsü (1,9 K – 

400 K) ve manyetik alan kontrolcüsü (-8, +8 T) bulunmaktadır. Ana kontrolcü bilgisayar 

tarafından kontrol edilebilmekte ve veriler bilgisayar ortamına aktarılmaktadır. Bu 
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sistem, ilgili modülü değiştirilerek çeşitli ölçüm sistemlerine dönüştürülebilmektedir. Bu 

modüllerden manyetizasyon ölçümünde kullanılan VSM modülü, şekil 3.11’de 

gösterilmiştir.  

Titreşim örneklemeli manyetometre sistemindeki manyetizasyon ölçümünde temel 

prensip, örneğin algılama bobini yakınında bobinin eksenel yönünde titreştirilmesi 

sırasında eş zamanlı olarak algılama bobininde etki ile voltaj oluşturulması ve bu voltajın 

ölçümüdür.  

Manyetik kritik akım yoğunluğu (Jc), Bean modeli kullanılarak mıknatıslanma eğrisinin 

genişliğinden hesaplanmıştır (Bean 1964).  

 

 

Şekil 3.11 VSM modülünün sıvı azot ceketli sıvı helyum tankındaki konumları 

 
          Üst taraf gradiyometre, alt taraf ise algılama bobininin büyütülmüş halini göstermektedir. 
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3.3.5 AC alınganlık ölçüm sistemi 

AC alınganlık ölçümleri “Lake Shore 7130 AC Susceptometer” sistemi kullanılarak 

gerçekleştirilmiştir. Bu sistem, karşılıklı indüktans ölçüm yöntemi ile manyetik 

alınganlığı sıcaklığın, uygulanan ac alanın genliğinin ve frekansının fonksiyonu olarak 

ölçen bir sistemdir. Kapalı devre sıvı helyum kullanan bir soğutma sistemi ile 15 – 325 K 

arasında sıcaklık kontrolü sağlanabilmektedir. Sistemin içinde iki aşamalı CTI – 

CRYOGENIC 350 cp Cold Head soğutma birimi bulunmaktadır. Bu soğutma birimi 

helyum gazının sıkıştırılıp genişletilmesi prensibi ile soğutma yapmaktadır. Kroyostat 

içindeki bobinlerden algılanan sinyaller EG & G PARS 5209 Faz Duyarlı Detektör (FDD) 

tarafından sayısal olarak okunur. FDD, ara birim yardımıyla okuduğu değerleri 

bilgisayara aktarmaktadır. Sistemin kontrolü bu bilgisayar aracılığıyla yapılmaktadır. 

Sistemin sıcaklık kontrolü ise, Lake Shore DRC – 91CA ünitesi ile sağlanmaktadır. 

Ölçüm alınan malzemenin istenen sıcaklıklarda kararlı olarak kalabilmesi için ısı 

kaybının önlenmesi gerekir. Bunun için yüksek düzeyde vakum yapılması gereklidir. 

Sistemdeki vakum moleküler pompa ve rotary pompa yardımıyla yapılmaktadır. AC 

alınganlık ölçüm sisteminin şeması şekil 3.12’de gösterilmiştir.  

 

Şekil 3.12 AC Alınganlık Ölçüm Sistemi Şeması 
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4. ARAŞTIRMA BULGULARI 

Bu bölümde üretilen külçe ve tel numunelerin sırasıyla yapısal, termal, elektriksel ve 

manyetik karakterizasyonlarından bahsedilecektir. Öncelikle üretilen külçe numunelere 

ait sonuçlar üzerinde durulacak daha sonra tel numunelere ait analizler hakkında bilgi 

verilecektir. 

4.1 Saf ve Organik Bileşik Katkılı Külçe Numunelerin Yapısal, Termal, Elektriksel 

      ve Manyetik Karakterizasyonları  

 

 

Saf, hekzilbenzen, anilin, silikon yağı, succinic asit ve phenyl methanone katkılı MgB2 

külçe numuneler üretilerek karakterizasyonları gerçekleştirilmişir. Bu bölümde üretilen 

numunelerin sırasıyla yapısal, termal, elektriksel ve manyetik özelliklerinden 

bahsedilecektir.    

4.1.1 X- ışını kırınımı (XRD) analizleri 

Üretilen saf ve katkılı külçe numunelere ait x- ışını kırınım desenleri toz difraktometresi 

ile ayrıntılı olarak incelenerek yapı oluşumları hakkında detaylı bilgiler edinilmiştir. 

Hekzilbenzen (C12H18) katkılı MgB2 külçe numuneler katıhal reaksiyon yöntemi ile 

üretilmiştir. Toplam MgB2 miktarının % 1, 2, 3, 4, 5 ve 6 molü kadar hekzilbenzen ilave 

edilmiştir. C12H18 katkılı ve katkısız numunelere ait X-ışını kırınım (XRD) desenleri şekil 

4.1’de gösterilmiştir. Malzemelerin XRD desenleri analiz edildiğinde bu desenlerin 

hegzagonal MgB2 fazı ve az miktarda MgO safsızlığını içerdiği görülmektedir.  

 

Şekil 4.1 Saf ve % 1-2-3-4-5-6 mol C12H18 katkılı numunelerin X-ışını kırınım desenleri 
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Çizelge 4.1’de katkısız ve C12H18 katkılı numunelerin XRD desenlerinden FullProf 

programı ile hesaplanan örgü parametreleri görülmektedir. Bu değerler incelendiğinde a 

örgü parametresinin katkı ile azaldığı ve c örgü parametresinin ise hemen hemen aynı 

kaldığı anlaşılmaktadır. a örgü parametresindeki bu küçülme karbon atomları ile bor 

atomlarının yerdeğiştirdiğine işaret etmektedir (Kazakov vd. 2005, Senkowicz vd. 2005). 

Bunun sebebi karbon atomunun yarıçapının (70 pm) bor atomunun yarıçapından (85 pm) 

daha küçük olmasıdır. 

Çizelge 4.1 Saf ve C12H18 katkılı MgB2 numunelerine ait örgü parametreleri  

Hekzilbenzen (C12H18) miktarı 

(% mol) 

a-örgü parametresi (Å) c-örgü parametresi (Å) 

0 3,08297 3,52624 

1 3,07886 3,52180 

2 3,08326 3,52598 

3 3,07899 3,52359 

4 3,07977 3,52365 

5 3,06360 3,50921 

6 3,08163 3,52474 

 

Anilin katkılı (C6H5NH2) MgB2 külçe numuneler de in-situ katıhal reaksiyon yöntemi ile 

üretilmişlerdir. Toplam MgB2 miktarının % 0,2- 0,4- 0,6- 0,8 ve 1 molü kadar anilin ilave 

edilmiştir. Anilin katkılı ve katkısız numunelere ait X-ışını kırınım (XRD) desenleri şekil 

4.2’de gösterilmiştir. Malzemelerin XRD desenleri analiz edildiğinde bu desenlerin 

hegzagonal MgB2 fazı ve az miktarda MgO ve Mg safsızlığını içerdiği görülmektedir. 

 

Şekil 4.2 % 0,2-0,4-0,6-0,8-1 mol C6H5NH2 katkılı numunelerin X-ışını kırınım 

                      desenleri 
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Çizelge 4.2’de anilin katkılı numunelerin XRD desenlerinden FullProf programı ile 

hesaplanan örgü parametreleri görülmektedir. Bu değerler incelendiğinde a ve c örgü 

parametrelerinin katkı miktarı ile düzgün bir dağılım göstermediği görülmektedir. 

Özellikle % 0,4 katkılı numunede reaksiyona girmeyen Mg miktarının çok fazla olduğu 

ve bundan dolayı hesaplanan örgü parametrelerinde düşüş gözlemlenmiştir.  

Çizelge 4.2 C6H5NH2 katkılı MgB2 numunelerine ait örgü parametreleri  

Anilin (C6H5NH2) miktarı 

(% mol) 

a-örgü parametresi (Å) c-örgü parametresi (Å) 

0,2 3,08388 3,51740 

0,4 3,07040 3,52372 

0,6 3,08746 3,52447 

0,8 3,07530 3,51935 

1 3,09113 3,53397 

 

Silikon yağı [-Si(CH3)2O-]n katkılı numuneler katıhal reaksiyon yöntemi ile üretilmiştir. 

Toplam MgB2 miktarının ağırlıkça  % 10’u kadar silikon yağı ilave edilerek numuneler 

hazırlanmış ve farklı sinterleme sıcaklık ve sürelerine tabi tutulmuşlardır. Farklı ısıl işlem 

sıcaklıklarında üretilen katkısız ve silikon yağı katkılı numunelerin x-ışını kırınım 

desenleri şekil 4.3’te gösterilmiştir.  

 

Şekil 4.3 650 ve 900 oC’de sinterlenmiş katkısız MgB2 ve 600 ve 900 oC’de 

                         sinterlenmiş Si-yağı katkılı MgB2 numunelerin XRD desenleri 
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Hem katkısız hem de Si-yağı katkılı MgB2 numunelerin XRD desenlerine bakılırsa 

hegzagonal MgB2 fazını ve az miktarda MgO fazını içerdiği görülmektedir. 600 oC’de 4 

saat sinterlenmiş Si-yağı katkılı MgB2 numunesinde Mg2Si’ye ait pikler açıkça 

görülmektedir. Ancak Mg2Si fazının miktarı daha yüksek sıcaklıklarda sinterlenmiş 

malzemelerde önemli ölçüde azalmıştır ve 900 oC’de sinterlenen numunelerde hemen 

hemen yok olmuştur. Saf ticari Si-yağının ayrışması 800 oC’de aşağıdaki reaksiyon ile 

gerçekleşmektedir: 

.32)( 262 COSiCHCSiOnOHSiC   

Düşük sıcaklıklarda sinterlenen malzemelerde Si-yağının ayrışmasının bir sonucu olarak 

bir arada bulunan Si ve C’dan dolayı SiC oluşmayabilir. Bu nedenle XRD deseninde SiC 

fazı gözlemlenmemiştir. Kimyasal olarak aktif Mg’nin Si ile reaksiyona girdiğine ve 

bunun da oldukça düşük sıcaklıklarda Si-yağının ayrışmasına sebep olduğuna 

inanılmaktadır. Artan C, Mg2Si ile birlikte MgB2 tanecikleri içerisine gömülecek ve 

MgB2 kristal örgüsündeki B atomlarının yerine geçecektir. 

Hem saf hem de Si-yağı katkılı numuneler için a-örgü parametresi sinterleme sıcaklığının 

bir fonksiyonu olarak çizelge 4.3’te gösterilmiştir.  

Çizelge 4.3 Hem saf hem de Si-yağı katkılı malzemelerin XRD deseninden hesaplanan 

                   parametreleri 

 
Numuneler Sinterleme 

Koşulları 

a (Å) c/a Zorlanma % FWHM 

MgB2 + % 10 Si-yağı 600 oC, 4 saat 3,078 1,1434 0,575 0,676 

MgB2 + % 10 Si-yağı 780 oC, 30 dakika 3,075 1,1465 0,475 0,6 

MgB2 + % 10 Si-yağı 900 oC, 30 dakika 3,077 1,1444 0,44 0,55 

Saf MgB2 650 oC, 30 dakika 3,086 1,143 0,56 0,56 

Saf MgB2 800 oC, 30 dakika 3,085 1,1432 0,375 0,475 

Saf MgB2 900 oC, 30 dakika 3,084 1,1415 0,36 0,44 
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Çizelge 4.3’ten de görüldüğü gibi saf ve ağırlıkça % 10 Si-yağı katkılı malzemeler için 

a-örgü parametresi sırasıyla 3,086’dan 3,078 Å azalmıştır. Farklı sıcaklıklarda sinterlenen 

hem saf hem de katkılı malzemeler için c-örgü parametresi hemen hemen sabit kalmıştır. 

Düşük sinterleme sıcaklığındaki a-örgü parametresinin önemli miktardaki azalması hem 

C atomları ile B atomlarının yerdeğiştimesi hem de kristaldeki örgü zorlanmalarına sebep 

olan kusurların oluşumunu işaret etmektedir.  

Çizelge 4.3’te ayrıca farklı sıcaklıklarda sinterlenen saf malzemelerin c/a oranları da 

gösterilmiştir. Avdeev vd. tarafından önerilen yönteme göre (Avdeev vd. 2003) C 

yerdeğiştirmesinin miktarı (Mg(B1-xCx)2 deki x) aşağıdaki eşitlik kullanılarak kolaylıkla 

hesaplanabilir: 

x = 7,5 x Δ(c/a)         (4.1) 

Burada Δ(c/a) bir saf malzeme ile karşılaştırıldığında c/a’daki değişimdir. Si-yağı katkılı 

malzemelerdeki C(x)’in tam miktarı sinterleme sıcaklığı 600’den 900 oC’ye kadar 

artarken 0,004’ten 0,023’e arttığı bulunmuştur. Bu sonuç 600 oC’lik düşük sinterleme 

sıcaklığında bile C yerdeğiştirmesinin meydana gelebileceğini işaret etmektedir. Düşük 

sıcaklık ısıl işlem yöntemi güçlü tanecik sınırı perçinlemesine yol açtığından dolayı bu 

bir karbon kaynağı olarak Si-yağı kullanımının avantajlarından birisidir.  

Çizelge 4.3’te ayrıca hem katkısız hem de katkılı numuneler için örgü zorlanmasının 

sinterleme sıcaklığı ile değişimi de gösterilmiştir. Zorlanma artan sinterleme sıcaklığı ile 

azalmaktadır. Bu durum yukarıda bahsedildiği gibi tanecikler içindeki kusurlar ve C-

yerdeğitirmesi ile açıklanabilir. Başka bir deyişle yüksek sıcaklıklarda sinterlenen 

malzemeler için tanecik büyümesinden kaynaklanan kristallenmenin iyileşmesi 

tanecikler içindeki kusurları azaltabilir. Sonuç olarak zorlanma ile Tc arasında güçlü bir 

ilişki vardır. 600 oC’de sinterlenen numune diğer numunelere göre daha yüksek zorlanma 

değerine (~ % 0,57) sahiptir. Bu da MgB2 tanecikleri içinde çeşitli tuzaklanmış kusurların 

akı perçinleme merkezleri olarak davranabileceğinin göstergesidir.   

Çeşitli XRD pikleri arasında (110) pikinin yarı yükseklikteki tam genişliği (FWHM) 

düzlem-içi kristallenme ile ilgilidir. Williamson-Hall’e göre hem zorlanma hem de 
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tanecik büyüklüğü FWHM değerini etkileyebilir (Williamson ve Hall 1953).  FWHM’nin 

analizi ile örgüdeki mikro-zorlanma ve kristal büyüklüğü hakkında bilgi sahibi olunabilir. 

Çizelge 4.3’ten hem saf hem de katkılı numuneler için sinterleme sıcaklığı artarken 

FWHM değerinin azaldığı görülmektedir. Scherrer eşitliğine göre FWHM değeri tanecik 

büyüklüğü ile ters orantılıdır. Katkılı numunelerin FWHM değerleri saf 

numunelerinkinden daha büyüktür. Bu da sinterleme sıcaklığına bakılmaksızın katkılı 

numunelerdeki tanecik büyüklüğünün saf numuneninkilerden daha küçük olduğu 

anlamına gelmektedir.  

Succinic asit katkılı (C4H6O4) MgB2 külçe numuneler katıhal reaksiyon yöntemi ile 

üretilmiştir. Toplam MgB2 miktarının ağırlıkça  % 10, 20 ve 30’u kadar succinic asit ilave 

edilerek numuneler hazırlanmış ve MgO’nun elektronik ve süperiletkenlik özelliklere 

etkileri araştırılmıştır. 900 oC’de 30 dakika sinterlenen katkısız ve succinic asit katkılı 

MgB2 külçe numunelere ait x-ışını kırınım desenleri şekil 4.4’te gösterilmiştir. 

 

Şekil 4.4 Saf ve succinic asit katkılı MgB2 külçe numunelerin XRD desenleri 

Saf ve succinic asit katkılı külçe numunelerin XRD desenleri analiz edildiğinde 

hegzagonal MgB2 fazının oluştuğu ve az miktarda MgO safsızlığı bulunduğu 

görülmektedir. Şekil 4.5’te ise üretilen saf ve succinic asit katkılı numunelerdeki MgO 

miktarının (Rietveld arıtımı ile hesaplanan) artan katkılama miktarı ile arttığı 

görülmektedir.   
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Şekil 4.5 Saf ve succinic asit katkılı MgB2 numunelerdeki MgO miktarı 

Üretilen saf, % 10, 20 ve 30 succinic asit katkılı numuneler için hesaplanan MgO 

miktarları sırasıyla % 4,30, 4,33, 10,52 ve 16,63’tür. Kovac vd. düzgün dağılmış ve küçük 

boyutlardaki MgO’nun tanecikler arasındaki bağlantıyı geliştirmesinden dolayı MgB2 

tellere yararlı olduğunu rapor etmişlerdir (Kovac vd. 2004b). Ancak MgO miktarı çok 

olduğunda da akı perçinlemesi zayıflar. Çok miktardaki MgO yalıtkan çökeltiler olarak 

MgB2 tanecikleri arasında kalır. Bu da numunenin etkin süperiletken yüzey kesit alanını 

küçültür ve bundan dolayı süperakımların akmasına engel olur.  

Şekil 4.6’da MgB2 + C4H6O4 numunelerinin Rietveld arıtımı ile XRD verilerinden 

hesaplanan a-örgü parametresinin katkı miktarına göre değişimi gösterilmiştir.   

 

Şekil 4.6 Saf ve succinic asit katkılı numunelerin a- örgü parametresi. İçteki grafik ise 

                 succinic asit katkılı MgB2 numunelerdeki gerçek C yerdeğiştirme miktarını (x) 

                 göstermektedir 
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Şekil 4.6’dan % 10 katkılı numunede a- örgü parametresinin keskin bir şekilde azaldığı 

görülmektedir. Ancak % 20 ve 30 katkılı numunelerde ise az miktarda artış 

gözlemlenmiştir. Örgü parametresindeki bu değişim C atomlarının, B atomlarının yerine 

geçmesinin bir sonucudur. Burada gözlemlenen ilginç bir nokta ise % 10 katkılı 

numunede eklenen C’nin tamamının B ile yerdeğiştirmiş olmasıdır. C4H6O4 miktarı daha 

da arttırılmasına rağmen (% 20 ve 30) a- örgü parametresi sadece bir miktar değişmiştir. 

Bu nokta çok önemlidir. Çünkü MgB2’ye yapılacak olan katkılalama miktarı sınırlıdır. 

Burada olduğu gibi C yerdeğiştirmesi için sadece % 10 succinic asit katkısı yeterlidir. 

Avdeev vd. öngörüsüne göre succinic asit katkılı numunelerdeki C-yerdeğiştirme 

miktarını belirlemek için a- örgü parametresinin değerleri kullanılmıştır (Avdeev vd. 

2003). Şekil 4.6’daki içteki grafikteki C yerdeğiştime miktarı eşitlik 4.1 kullanılarak 

hesaplanabilir. Grafikten en yüksek C yerdeğiştirme miktarının % 10 katkılı numunede 

olduğu ve bu değerden sonra doyuma ulaştığı görülmektedir. Bu, kademeli olarak katkı 

miktarı arttırılmasına rağmen C yerdeğiştirmesi için % 10 katkı miktarının yeterli olacağı 

anlamına gelmektedir.  

Phenyl (3-phenyloxiran-2-yl) methanone (C15H12O2) katkılı MgB2 külçe numuneler 

kimyasal karışım yöntemi ile üretilmiştir. Toplam MgB2 miktarının ağırlıkça  % 5, 10 ve 

20’si kadar C15H12O2 ilave edilerek numuneler hazırlanmıştır. Şekil 4.7’de saf ve 

C15H12O2 katkılı MgB2 külçe numunelerin x-ışını kırınım desenleri gösterilmiştir. 

 

Şekil 4.7 Saf, % 5, 10 ve 20 C15H12O2 katkılı MgB2 külçe numunelerin x-ışını kırınım 

                 desenleri 
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Saf ve C15H12O2 katkılı külçe numunelerin XRD desenleri analiz edildiğinde az miktarda 

MgO ve Mg fazı ile birlikte hegzagonal MgB2 yapısının açıkça oluştuğu görülmektedir. 

Üretilen numunelerdeki MgO yüzdesi (FMgO) eşitlik 4.2 ile hesaplanmıştır (Lee vd. 2010): 

100*(%)

2MgB

MgO

MgO
I

I
F           (4.2) 

Saf, % 5, 10 ve 20 C15H12O2 katkılı numuneler için FMgO değerleri sırasıyla % 3, 4, 6 ve 

12’dir. MgO miktarının özellikle düşük katkı miktarlarında yeterince düşük olduğu 

görülmektedir. Bu bulgular C15H12O2’nin içerdiği düşük oksijen miktarı ve vakum altında 

yapılan ön ısıl işlem açısından değerlendirilebilir. XRD verilerinden hesaplanan örgü 

parametreleri çizelge 4.4’te verilmiştir. 

Çizelge 4.4 Saf ve C15H12O2 katkılı numunelerin FullProf programı ile hesaplanan örgü 

        parametreleri 

 
C15H12O2 Miktarı (%) a (Å) c (Å) 

0 3,08297 3,52624 

5 3,07961 3,52113 

10 2,97074 3,45102 

20 3,05759 3,49679 

 

4.1.2 Taramalı elektron mikroskobu (SEM) analizleri 

Üretilen saf ve katkılı MgB2 külçe numunelerin mikroyapıları, taramalı elektron 

mikroskobu görüntüleri ile detaylı bir şekilde incelenmiştir. Şekil 4.8 - 4.9’da katkısız, 

hekzilbenzen ve phenyl methanone katkılı külçe numunelerin 5000 kez büyütülmesi 

sonucu elde edilen SEM görüntüleri görülmektedir.  

Şekil 4.8’de verilen saf ve hekzilbenzen katkılı numunelere ait SEM görüntüleri analiz 

edildiğinde MgB2’nin karakteristik tanecikli yapısının üretilen numunelerin hepsinde 

oluştuğu ve ayrıca tüm numunelerin homojen olduğu gözlenmektedir. Ancak az miktarda 
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da olsa gözenekli yapı dikkati çekmektedir. SEM görüntülerinden parçacık büyüklüğünün 

1 µm’nin altında olduğu tahmin edilmektedir. 

Şekil 4.9’da ise saf ve phenyl methanone katkılı külçe numunelere ait SEM 

görüntülerinden % 5 katkılı numunenin tanecikleri arasında çok küçük boşluklarla birlikte 

büyük kristal taneciklerinin oluştuğu açıkça görülmektedir. Diğer yandan % 10 katkılı 

numunede ise iğnemsi bir tanecik yapısının oluştuğu gözlemlenmiştir. Reaksiyon 

sürecinin oldukça kritik ve başlangıç katkı miktarına tamamen bağlı olduğu bulunmuştur. 

Bu bulgular daha sonraki bölümlerde üzerinde durulacak olan hem termal hem de 

manyetik ölçüm sonuçları ile de büyük bir uyum içindedir. Termal ölçümlerden % 5 

katkılı numunenin katı - katı reaksiyon sıcaklığının daha düşük olduğu ve bunun 

sonucunda MgB2 oluşumunun daha erken başladığı gözlemlenmiştir. Ancak % 10 katkılı 

numunede ise katı - katı reaksiyon sıcaklığında bir artış olduğu ve bunun sonucunda Mg 

ve B arasındaki reaksiyonun geciktiği görülmektedir.  

                

                  

 

Şekil 4.8 5000 kez büyütmedeki a. katkısız, b. 1HB, c. 2HB, d. 3HB, e. 4HB, f. 5HB, g. 

                6HB numunelerine ait SEM görüntüleri 

(a) (b) (c) 

(d) (e) (f) 

(g) 
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Şekil 4.9 a. Saf, b. % 5, c. % 10 phenyl methanone katkılı MgB2 külçe numunelerin 

                       SEM fotoğrafları 

 

 

4.1.3 Termal analizler 

Üretilen saf, hekzilbenzen, anilin ve phenyl methanone katkılı külçe numunelerin uygun 

ısıl işlem sıcaklık aralığını belirlemek için diferansiyel taramalı kalorimetri (DTK) 

ölçümleri alınmıştır. Bu ölçüm sonuçları şekil 4.10 - 4.12’de gösterilmiştir.  

Şekil 4.10 - 4.11’deki hekzilbenzen ve anilin katkılı külçe numunelere ait grafikler analiz 

edildiğinde, tüm ölçüm sonuçlarında 2 adet ekzotermik ve 1 adet endotermik pik 

gözlemlenmektedir. İlk ekzotermik pik Mg (katı) – B (katı) etkileşmesini işaret 

etmektedir. İlk MgB2 oluşumu bu sıcaklık değerinde başlamaktadır. Çizelge 4.5 - 4.6’da 

hekzilbenzen ve anilin katkılı numunelere ait katı – katı etkileşme başlangıç sıcaklıkları 

(Tb) verilmiştir. Ölçümlerdeki endotermik pikler ise 647 ile 651 oC aralığında 

değişmektedir. Bu pik stokiyometrik karışımdaki Mg’nin erime sıcaklığıdır. 

Grafiklerdeki 2. ekzotermik pik ise Mg (sıvı) + B (katı) etkileşmesi sonucu MgB2 

oluşumunu işaret etmektedir. Bu sıcaklık değerleri (Tp) de çizelge 4.5 - 4.6’da verilmiştir. 

Grafiklerden ölçümlerin alındığı 800 oC’ye kadar MgB2 oluşumunun hala devam ettiği 

görülmektedir. 

 

 

 

 

 

(c) (c) (a) (b) 
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Şekil 4.10 Saf ve hekzilbenzen katkılı MgB2 külçe numunelerin DTK eğrileri  
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Şekil 4.11 Saf ve anilin katkılı MgB2 külçe numunelerin DTK eğrileri  

Termal açıdan bakıldığında hekzilbenzen ve anilin katkılaması ile üretilen numunelerin, 

katı – katı etkileşme sıcaklıklarını oldukça düşük sıcaklıklara çektikleri görülmektedir. 

Pik sıcaklıklarında meydana gelen dalgalanma ise termogravimetri ölçümleri 

incelendiğinde katkı oranına bağlı olarak kütle kaybı sonrası belirli sıcaklıklarda Mg’nin 

oksitlenmesi ile ilgili olup, bu olaya eşlik eden ekzotermik olayında bu durum içerisine 

karışması sonucu değişiklikler ortaya çıkarmaktadır. Ayrıca çizelge 4.6’dan da görüldüğü 

gibi % 0,4 anilin katkılı numunede bol miktarda Mg’nin reaksiyona girmemesinden 
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dolayı katı – katı etkileşme sıcaklığının diğer katkılı malzemelere göre daha fazla düştüğü 

görülmektedir.   

Çizelge 4.5 Üretilen saf ve hekzilbenzen katkılı numunelere ait termal parametreler 

Numune ismi Tb (oC) Tp (oC) 

Saf 491,6 532 

2HB 483,5 508,6 

3HB 467,4 505,3 

4HB 448 481,9 

5HB 448,8 505,3 

6HB 444 467,4 

 

Çizelge 4.6 Üretilen anilin katkılı numunelere ait termal parametreler 

Numune ismi Tb (oC) Tp (oC) 

02AN 459,32 498,87 

04AN 418,97 446,41 

06AN 436,72 484,34 

08AN 454,48 505,32 

1AN 453,67 494,03 

 

Phenyl methanone katkılı MgB2 külçe numunelere ait DTK eğrileri şekil 4.12’de 

gösterilmektedir. Bu eğrilerde de tıpkı anilin ve hekzilbenzen katkılı numunelerde olduğu 

gibi bir endotermik pik ve iki ekzotermik pik vardır. Katı - katı reaksiyonunun başlangıç 

sıcaklıkları (Tb) ve ilk ekzotermik pikin pik sıcaklıkları (Tp1) çizelge 4.7’de verilmiştir. 

Diğer yandan endotermik pikin pik sıcaklıkları 646,8 ve 648,2 oC arasında değişmektedir. 

Bu pikler magnezyumun erime sıcaklıklarına (Tm) karşılık gelmektedir. İkinci ekzotermik 

pik ise sıvı Mg ve katı B arasındaki sıvı - katı reaksiyonunu işaret etmektedir. Bu pik için 

sıcaklık değerleri de çizelge 4.7’de gösterilmiştir. Şekil 4.12’de ölçümlerin alındığı 800 

oC’ye kadar MgB2 oluşumunun hala devam ettiği görülmektedir. 
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Şekil 4.12 Saf ve C15H12O2 katkılı MgB2 külçe numunelere ait DTK eğrileri 

Çizelge 4.7 Saf ve C15H12O2 katkılı MgB2 numunelerin termal analizlerinden elde edilen 

        sonuçlar 

 
C15H12O2 Miktarı 

(%) 

Tb (oC) Tp1 (
oC) Tp2 (

oC) Tm (oC) 

0 471,2 516,6 670 646,8 

5 459,3 511,8 673,2 648,2 

10 520,7 569,9 668,4 647,4 

20 515,5 557,5 680,4 647,6 

 

4.1.4 AC alınganlık ölçümleri 

Şekil 4.13 – 4.26’da üretilen katkısız, hekzilbenzen, anilin ve phenyl methanone katkılı 

numunelerin temel harmonik alınganlığının sıcaklığa göre değişimleri gösterilmektedir. 

Bu ölçümlerde ac manyetik alan Hac = 160, 320, 640 ve 1280 A/m ve frekans f = 125 Hz 

seçilmiştir. Numunelere ait alınganlık değerlerinin maksimum ve minimum değerleri 

belirlendikten sonra [0,-1] aralığına normalize edilerek grafikler elde edilmiştir. Temel 

harmonik alınganlığın iki bileşeni vardır. Bunlar, 
'

1  (faz – içi bileşen) ve 
''

1  (faz – dışı 
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bileşen) olarak bilinmektedir. Eğrilerde alınganlığın hem faz – içi hem de faz – dışı 

bileşenleri gösterilmiştir.   

 

Şekil 4.13 Saf MgB2 numunesine ait temel harmonik alınganlığının faz–içi ve faz-dışı bileşenlerinin farklı 

                  ac alan genliklerinde sıcaklığa bağlı olarak değişimi  

 

 

Şekil 4.14 % 1 mol C12H18 katkılı MgB2 numunesine ait temel harmonik alınganlığının faz–içi ve faz-dışı 

                  bileşenlerinin farklı ac alan genliklerinde sıcaklığa bağlı olarak değişimi 

 

 

Şekil 4.15 % 2 mol C12H18 katkılı MgB2 numunesine ait temel harmonik alınganlığının faz–içi ve faz-dışı 

                  bileşenlerinin farklı ac alan genliklerinde sıcaklığa bağlı olarak değişimi 
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Şekil 4.16 % 3 mol C12H18 katkılı MgB2 numunesine ait temel harmonik alınganlığının faz–içi ve faz-dışı 

                  bileşenlerinin farklı ac alan genliklerinde sıcaklığa bağlı olarak değişimi 

 

 

Şekil 4.17 % 4 mol C12H18 katkılı MgB2 numunesine ait temel harmonik alınganlığının faz–içi ve faz-dışı  

                  bileşenlerinin farklı ac alan genliklerinde sıcaklığa bağlı olarak değişimi 

 

 

Şekil 4.18 % 5 mol C12H18 katkılı MgB2 numunesine ait temel harmonik alınganlığının faz–içi ve faz-dışı 

                  bileşenlerinin farklı ac alan genliklerinde sıcaklığa bağlı olarak değişimi 



73 
 

 

Şekil 4.19 % 6 mol C12H18 katkılı MgB2 numunesine ait temel harmonik alınganlığının faz–içi ve faz-dışı 

                  bileşenlerinin farklı ac alan genliklerinde sıcaklığa bağlı olarak değişimi 

 

 

Şekil 4.20 % 0,2 mol C6H5NH2 katkılı MgB2 numunesine ait temel harmonik alınganlığının faz–içi ve 
                     faz-dışı bileşenlerinin farklı ac alan genliklerinde sıcaklığa bağlı olarak değişimi 

 

 

Şekil 4.21 % 0,6 mol C6H5NH2 katkılı MgB2 numunesine ait temel harmonik alınganlığının faz–içi ve 

                     faz-dışı bileşenlerinin farklı ac alan genliklerinde sıcaklığa bağlı olarak değişimi 
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Şekil 4.22 % 0,8 mol C6H5NH2 katkılı MgB2 numunesine ait temel harmonik alınganlığının faz–içi ve 

                     faz-dışı bileşenlerinin farklı ac alan genliklerinde sıcaklığa bağlı olarak değişimi 

 

 

Şekil 4.23 % 1 mol C6H5NH2 katkılı MgB2 numunesine ait temel harmonik alınganlığının faz–içi ve faz- 

                   dışı bileşenlerinin farklı ac alan genliklerinde sıcaklığa bağlı olarak değişimi 

 

 

Üretilen katkısız, C12H18, C6H5NH2 ve C15H12O2 katkılı numunelerin süperiletkenliğe 

geçiş sıcaklıkları (Tc) ac alınganlık ölçümlerinden belirlenmiştir. Bu değerler çizelge 4.8 

– 4.10’da verilmiştir. Saf numunenin ac alınganlık eğrisi incelendiğinde 37,8 K’de keskin 

bir süperiletken geçişe sahip olduğu görülmektedir. Katkılı numunelerde ise geçişin 

yayvanlaştığı gözlemlenmiştir.  

Ayrıca % 6 mol C12H18 katkılı numuneye ait ac alınganlık grafiği analiz edildiğinde faz-

içi bileşenin Tc’nin hemen altındaki sıcaklıklarda iki farklı eğimle düşüş sergilediği 

görülmektedir. Birinci keskin düşüş, süperiletken içindeki taneciklerin öncelikle 

süperiletken olmaya başlamasının bir işareti olarak kabul edilmektedir. Eğimin daha az 

keskin olarak azaldığı diğer düşüş ise, taneden taneye süperiletken akımların akmaya 

başladığının bir göstergesi olarak nitelendirilir.  



75 
 

Ayrıca katkısız numunede herhangi bir alan bağımlılığı gözlenmezken, anilin katkılı 

numunelerde alanın artması ile geçiş sıcaklığı da azalmaktadır. % 0,4 mol anilin katkılı 

numunede ise herhangi bir geçiş gözlemlenmemiştir. Bu nedenle bu numune birkaç kez 

daha üretilerek ac alınganlık ölçümleri tekrarlanmış ve her defasında aynı durumla 

karşılaşılmıştır.    

Çizelge 4.8 Saf ve C12H18 katkılı numunelerin süperiletkenliğe geçiş sıcaklıkları   

C12H18 miktarı 

(% mol) 

Tc (K) 

0 37,89 

1 37,67 

2 36,05 

3 35,05 

4 34,99 

5 37,44 

6 36,94 

 

Çizelge 4.9 Saf ve C6H5NH2 katkılı numunelerin süperiletkenliğe geçiş sıcaklıkları   

C6H5NH2 miktarı 

(% mol) 

Tc (K) 

0 37,89 

0,2 29,21 

0,4 - 

0,6 29,04 

0,8 28,88 

1 27,89 

 

C15H12O2 katkılı numunelerin Tc değeri şekil 4.24 – 4.26’dan da görüldüğü gibi katkı 

miktarının % 5’ten % 20’ye artması sonucunda kademeli olarak azalmaktadır. Kritik 

sıcaklıktaki bu tedrici düşüş genellikle C atomlarının B atomları ile olası yerdeğiştirmesi 

ile açıklanmaktadır. Ancak yüksek katkı miktarlarında Tc’deki bu azalmanın x-ışını 

kırınım analizlerinden de görüldüğü gibi reaksiyona girmeyen Mg’den kaynaklandığı 
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düşünülmektedir. % 10 katkılı numunenin örgü parametrelerindeki dikkate değer 

azalmanın da reaksiyona girmeyen Mg’den kaynaklandığı düşünülmektedir. Bazı C- 

katkılı MgB2 numunelerde a- örgü parametresindeki azalmanın zorlanma etkileri ve Mg 

eksikliğinden kaynaklandığı rapor edilmiştir  (Wang vd. 2010). Özellikle C- katkılaması 

durumunda sadece a- örgü parametresinde bir azalma beklenirken, C15H12O2 katkılı 

numunelerde her iki parametrenin de azaldığı görülmektedir.   

 

Şekil 4.24 % 5 C15H12O2 katkılı MgB2 numunesine ait temel harmonik alınganlığının faz–içi ve faz-dışı  

                   bileşenlerinin farklı ac alan genliklerinde sıcaklığa bağlı olarak değişimi 

 

  

Şekil 4.25 % 10 C15H12O2 katkılı MgB2 numunesine ait temel harmonik alınganlığının faz–içi ve faz-dışı 

                   bileşenlerinin farklı ac alan genliklerinde sıcaklığa bağlı olarak değişimi 
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Şekil 4.26 % 20 C15H12O2 katkılı MgB2 numunesine ait temel harmonik alınganlığının faz–içi ve faz-dışı 

                  bileşenlerinin farklı ac alan genliklerinde sıcaklığa bağlı olarak değişimi 

 

 

Çizelge 4.10’da saf, % 5, 10 ve 20 C15H12O2 katkılı MgB2 numunelerin kritik sıcaklıkları 

gösterilmiştir.   

 

Çizelge 4.10 Saf ve C15H12O2 katkılı numuneler için elde edilen kritik sıcaklık (Tc)   

                 değerleri 

 
C15H12O2 Miktarı (%) Tc (K) 

0 37,8 

5 37,1 

10 35,9 

20 35,7 

 

4.1.5 Direnç ölçümleri 

Üretilen saf ve succinic asit katkılı numunelerdeki MgO parçacıklarının olumlu veya 

olumsuz etkilerini daha iyi anlayabilmek için bu numunelerin özdirenç ölçümleri 

gerçekleştirilmiştir. Sonuçlar şekil 4.27’de verilmektedir.  
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Şekil 4.27 Saf ve succinic asit katkılı numunelerin özdirençlerinin sıcaklık bağımlılığı 

Çizelge 4.11’de 900 oC’de 30 dakika sinterlenen saf ve succinic asit katkılı MgB2 külçe 

numunelere ait direnç ölçümlerinden elde edilen bazı veriler bulunmaktadır. 

Çizelge 4.11 Saf ve succinic asit katkılı MgB2 numunelerin direnç ölçümlerinden elde  

                     edilen veriler 

 
C4H6O4 Miktarı 

(%) 

Tc (K) ρ40 (Ω.cm) ρ300 (Ω.cm) AÖO (ρ300/ρ40) 

0 37,11 34,5 73,5 2,13 

10 35,45 91,8 151,2 1,65 

20 34,06 92,7 154,4 1,66 

30 33,45 81,1 156,4 1,93 

 

Çizelgedeki değerlerden de anlaşılacağı gibi katkı miktarı artarken, 40 ve 300 K’deki 

özdirenç değerleri de artmaktadır. Özellikle 300 K’deki daha düşük bir özdirenç değeri 

tanecikler arası bağlantının iyi olduğunun işaretidir. Bu durum aktif özdirenç oranı 

(AÖO) değerleri incelendiğinde daha iyi anlaşılmaktadır. Katkı miktarı artarken AÖO 

değerleri 2,13’ten 1,65’e kadar azalmaktadır. Veriler, katkı miktarı arttırıldığında C4H6O4 

katkılı numunelerin parçacıkları arasındaki bağlılık etkilerini açıklayabilmektedir. MgO 

miktarının artması hem tanecik-içi hem de tanecikler-arası bağlantının kötüleşmesine yol 
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açmaktadır. Bu nedenle daha sonraki bölümlerde üzerinde durulacağı gibi hem düşük 

hem de yüksek manyetik alanlarda Jc’de büyük farklılıklar göze çarpmaktadır.   

4.1.6 Üst kritik alan (Hc2) ve tersinmezlik alanının (Hirr) belirlenmesi  

Üretilen % 1 mol hekzilbenzen, silikon yağı ve succinic asit katkılı numunelere ait üst 

kritik alan (Hc2) ve tersinmezlik alanı (Hirr) değerleri R – T eğrisinin alan bağımlılığından 

hesaplanmıştır. Hesaplama yapılırken normal durum özdirencinin sırasıyla % 90 ve % 

10’luk kriteri kullanılmıştır.  

% 1 mol C12H18 katkılı numunenin Hc2(T) ve Hirr(T)’nin değişimleri sıcaklığın fonksiyonu 

olarak şekil 4.28’de gösterilmiştir. 

 

Şekil 4.28 % 1 mol C12H18 katkılı numune için üst kritik alan ve tersinmezlik alanının 

                   sıcaklık bağımlılığı 

 

 

Grafik analiz edildiğinde karbon katkılamasının bir sonucu olarak Hc2 ve Hirr değerlerinde 

bir iyileşme söz konusudur. Üst kritik alan (Hc2) ile eş-uyum uzunluğu (ξ) arasında eşitlik 

4.3’deki gibi bir bağıntı bulunduğu bilinmektedir (Zhang vd. 2009).  

2

0

0

2
2 


cH          (4.3) 
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Burada ξ eş-uyum uzunluğunu, Φ0 süperiletken akı kuantumunu ve µ0’da manyetik 

geçirgenliği ifade etmektedir. Bu bağıntı eş-uyum uzunluğu azalırken üst kritik alanın 

artacağını ifade etmektedir. Eş-uyum uzunluğu, ortalama serbest yol ile arttığından dolayı 

ortalama serbest yolu etkileyen tüm faktörler üst kritik alanı değiştirecektir. Bu nedenle 

% 1 mol C12H18 katkılı numunede örgü bozuklukları ve C atomlarının B atomları 

yerdeğiştirmesinden kaynaklanan saçılmalardan dolayı ortalama serbest yol azalacaktır. 

Ortalama serbest yolun azalması ise üst kritik alanın artmasına sebep olacaktır. 

Katkısız ve Si-yağı katkılı numunelerin üst kritik alan (Hc2) ve tersinmezlik alanının (Hirr) 

sıcaklık bağımlılıkları şekil 4.29 - 4.30’da gösterilmiştir.   

 

Şekil 4.29 Katkısız ve Si-yağı katkılı MgB2 numunelerin üst kritik alanının normalize 

                   sıcaklık bağımlılığı 

 

 

Şekil 4.30 Katkısız ve Si-yağı katkılı MgB2 numunelerin tersinmezlik alanının 

                         normalize sıcaklık bağımlılığı 
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Silikon yağı katkılı MgB2 numunelerin dHc2/dT ve dHirr/dT değerleri saf MgB2 

numuneninkinden daha hızlı artmaktadır. Ayrıca bu değerler sinterleme sıcaklığından 

hemen hemen bağımsızdır. Hc2’deki bir iyileşmenin hem band-içi hem de band-arası 

saçılmanın iyileşmesinin işareti olduğu iyi bilinmektedir. Bu durum C atomlarının B 

atomlarının yerine geçmesinden kaynaklanır. 600 oC’de sinterlenen numune ile 900 oC’de 

sinterlenen numunenin hemen hemen aynı Hirr değerlerine sahip olduğu görülmektedir. 

Buradan şu şekilde bir sonuç çıkarılabilir: düşük bir sinterleme sıcaklığı akı 

perçinlemesini iyileştirmede daha etkilidir.  

900 oC’de 30 dakika sinterlenen C4H6O4 katkılı ve saf MgB2 numunelerin normalize Hc2 

ve Hirr’nin sıcaklık bağımlılığı şekil 4.31 - 4.32’de gösterilmiştir. 

 

Şekil 4.31 Saf, % 10, 20 ve 30 succinic asit katkılı MgB2 numunelerin üst kritik alanının 

                 (Hc2) sıcaklık bağlı değişim eğrisi 

 

 

Şekil 4.32 Saf, % 10, 20 ve 30 succinic asit katkılı MgB2 numunelerin tersinmezlik 

                     alanının (Hirr) sıcaklık bağlı değişim eğrisi 
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En yüksek Hc2 ve Hirr değerleri % 10 succinic asit katkılı numunede elde edilmiştir. Çünkü 

% 10 katkılı numune için dHc2/dT’nin eğimi hem % 20 hem de % 30 katkılı numunelerin 

eğimleri ile karşılaştırıldığında daha büyüktür. % 20 ve 30 succinic asit katkılı 

numunelerde yüksek MgO miktarından kaynaklanan zayıf tanecikler-arası ve tanecik-içi 

bağlantıdan dolayı Hc2 ve Hirr değerleri azalmaktadır.  

4.1.7 M-H ölçümleri 

Şekil 4.33 – 4.35’te saf, % 1 mol C12H18 ve % 6 mol C12H18 katkılı numunelere ait M-H 

grafikleri gösterilmiştir. Ölçümler 50 Oe/s tarama hızı ile 8 T’ya kadar değişen manyetik 

alanlarda 5, 20 ve 30 K’de gerçekleştirilmiştir. Mıknatıslanma değişimi alanın bir 

fonksiyonu olarak elde edilmiştir.  

 

Şekil 4.33 Saf, % 1 mol C12H18 ve % 6 mol C12H18 katkılı MgB2 külçe numunelerde 

                     mıknatıslanmanın T = 5 K’de alana bağlı değişimi 

 

 

5 K’de alınan ölçümlerden görülebildiği gibi mıknatıslanmada meydana gelen keskin 

düşüşler akı sıçraması olarak adlandıracağımız bir fiziksel durumu göstermektedir. 

Manyetik alanın süpürme hızı daha yavaş olduğunda numuneye giren manyetik akı 

çizgileri daha yavaş dengeye gelerek perçinleme merkezlerinde sabitleneceği için akı 

sıçraması oluşma olasılığını azaltması beklenmektedir. 
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Şekil 4.34 Saf, % 1 mol C12H18 ve % 6 mol C12H18 katkılı MgB2 külçe numunelerde 

                     mıknatıslanmanın T = 20 K’de alana bağlı değişimi 

 

Şekil 4.35 Saf, % 1 mol C12H18 ve % 6 mol C12H18 katkılı MgB2 külçe numunelerde 

                     mıknatıslanmanın T = 30 K’de alana bağlı değişimi 

 

 

Saf ve hekzilbenzen katkılı numunelere ait M-H eğrileri incelendiğinde tip-II 

süperiletkenlerin karakteristik eğrileri görülmektedir. Sıcaklığın 5 K’den 30 K’e artması 
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ile eğrilerin genişliğinde daralma olduğu görülmektedir. Bu daralmadan dolayı kritik 

akım yoğunluğunda da bir düşüş gözlenmektedir.   

4.1.8 Kritik akım yoğunluğunun (Jc) belirlenmesi 

Saf, hekzilbenzen, silikon yağı, succinic asit ve phenyl methanone katkılı MgB2 külçe 

numunelerin manyetik kritik akım yoğunlukları Bean kritik durum modeli (Bean 1964) 

kullanılarak 4.4 bağıntısından belirlenmiştir. 

)
3

1(

20

b

a
a

M
J c




            (4.4) 

Burada ΔM birim hacimdeki mıknatıslanmayı, a ve b ise numune boyutlarını ifade 

etmektedir. Saf ve hekzilbenzen katkılı numunelerin kritik akım yoğunlukları T = 5, 20 

ve 30 K için hesaplanmış ve sonuçlar şekil 4.36 - 4.38’de gösterilmiştir.  

 

Şekil 4.36 Saf, % 1 mol ve % 6 mol hekzilbenzen katkılı MgB2 numunelerin T = 5 K’de 

                  hesaplanan kritik akım yoğunluğunun alana bağlı değişimi 
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Şekil 4.37 Saf, % 1 mol ve % 6 mol C12H18 katkılı MgB2 numunelerin T = 20 K’de 

                      hesaplanan kritik akım yoğunluğunun alana bağlı değişimi 

 

 

Şekil 4.38 Saf, % 1 mol ve % 6 mol C12H18 katkılı MgB2 numunelerin T = 30 K’de 

                      hesaplanan kritik akım yoğunluğunun alana bağlı değişimi 

 

 

Saf ve hekzilbenzen katkılı numunelere ait eğriler incelendiğinde öz alandaki Jc 

değerlerinin numunelerdeki C miktarının artmasıyla azaldığı görülmektedir. Bu durum 

katkılı numunelerde daha büyük örgü bozuklukları, MgO gibi safsızlık fazlarının daha 

fazla olması ve tanecik sınırlarında reaksiyona girmeyen C atomlarının bulunması ile 

açıklanabilir. Ancak 5 K’deki ölçümlerde % 1 mol katkılı numunenin Jc değerinin 2,5 

T’dan daha büyük alanlarda katkısız numuneninki ile karşılaştırıldığında iyileştiği 
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görülmektedir. Saf ve hekzilbenzen katkılı numunelerin T = 5, 20 ve 30 K’de Jc değerleri 

çizelge 4.12’de gösterilmiştir. 

Çizelge 4.12 Saf ve hekzilbenzen katkılı numunelerin T = 5, 20 ve 30 K’de hesaplanan Jc  

          değerleri  

 
Numune İsmi Sıcaklık (K) B (T) Jc (A/cm2) 

Saf 5 7 1,4x102 

1HB 5 7 4,2x102 

6HB 5 7 2,6x102 

Saf 20 0 1,2x105 

1HB 20 0 1,18x105 

6HB 20 0 3x104 

Saf 30 0 4,7x104 

1HB 30 0 3x104 

6HB 30 0 8,5x103 

 

Şekil 4.39 - 4.40’da farklı sıcaklıklarda sinterlenmiş saf ve silikon yağı katkılı MgB2 külçe 

numunelerin T = 5 ve 20 K’de kritik akım yoğunluğu, manyetik alanın bir fonksiyonu 

olarak gösterilmiştir.  

 

Şekil 4.39 Farklı sıcaklıklarda sinterlenmiş katkısız ve Si-yağı katkılı numunelerin 20 

                    K’de kritik akım yoğunluğunun manyetik alan bağımlılığı 
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Şekil 4.40 Farklı sıcaklıklarda sinterlenmiş katkısız ve Si-yağı katkılı numunelerin 5 

                     K’de kritik akım yoğunluğunun manyetik alan bağımlılığı 

 

 

Şekil 4.39 - 4.40’dan da görülebileceği gibi hem 5 K’de hem de 20 K’de düşük alan 

bölgesinde 650 ve 900 oC’de 30 dakika sinterlenmiş katkısız numunelerin Jc değerleri Si-

yağı katkılı numunelerinkinden daha yüksektir. 3 T’dan daha büyük alanlarda 900 oC’de 

sinterlenmiş Si-yağı katkılı numunenin 20 K’deki Jc değerleri katkısız numuneninkinden 

daha yüksektir. Bu durum Si-yağı katkılı numunelerde akı perçinleme şiddetinin 

iyileşmesi ile açıklanabilir. Aynı zamanda katkılı numunelerin Jc değerleri sinterleme 

sıcaklığına çok bağımlıdır. 600 oC’de sinterlenmiş katkılı numunelerin 5 K’deki Jc 

değerleri 8,7 T’lık bir alana kadar 900 oC’de sinterlenenlerinkinden daha yüksektir. 

Ancak 20 K’de 1 T’nın üzerindeki alanlar için 900 oC’de sinterlenen numune 600 oC’de 

sinterlenen numuneden daha yüksek Jc değerleri göstermiştir. 600 ve 900 oC’de 

sinterlenen numunelerin 5 K ve 8 T’daki Jc değerleri yaklaşık 1,2 x 104 A/cm2’dir. 5 K 

ve 5 T’da 600 oC’de sinterlenen numunenin Jc değeri 9 x 104 A/cm2 iken 900 oC’de 

sinterlenen numuneninki ise 5 x 104 A/cm2’dir. Si-yağı katkılı MgB2 numunelerde elde 

edilen bu Jc değerleri daha önce nano SiC katkılı MgB2 numunelerde elde edilmiş olan 

en iyi Jc değerleri kadar yüksektir. Bu durumda Si-yağı gibi sıvı ilavelerin hem ucuz 

olması hem de uygun bir alternatif katkı malzemesi olması dolayısıyla katı nano SiC tozu 

ile yerdeğiştirebileceği anlaşılmaktadır.  

Üretilen katkısız ve succinic asit katkılı MgB2 numunelerin T = 5 ve 20 K’de kritik akım 

yoğunluğunun (Jc) uygulanan manyetik alan (B) bağımlılığı şekil 4.41’de gösterilmiştir. 
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Şekil 4.41 Katkısız, % 10, 20 ve 30 succinic asit katkılı MgB2 külçe numunelerin 

                       manyetik kritik akım yoğunluğu 

 

 

Şekil 4.41’den görüldüğü gibi % 10 succinic asit katkılı numunenin 5 K ve 8 T’daki Jc 

değeri 104 A/cm2’ye ulaşmıştır. Öz alandaki Jc değerleri katkısız numuneninkinden bir 

miktar daha düşüktür. Katkılama miktarı artarken sıfır alan ve yüksek alan Jc değerleri 

sistematik olarak azalmaktadır. Bu davranış numunelerdeki süperiletken hacmin 

küçülmesi ile açıklanabilir. Ayrıca numunelerin sinterlenmesi sırasında oluşan MgO 

miktarı da Jc değerlerini etkilemektedir. Ancak % 20 ve 30 succinic asit katkılı 

numunelerin yüksek alan bölgesindeki Jc değerleri saf MgB2 ile karşılaştırıldığında yavaş 

bir şekilde düşmektedir.  

Sonuç olarak, succinic asit katkılamasının MgB2 külçe numunelerin süperiletkenlik 

özelliklerine olan etkisi sistematik olarak araştırılmıştır. Succinic asit katkılı numunelerde 

C-yerdeğiştimesinden dolayı beklendiği gibi a- örgü parametresinde ve Tc’de azalmalar 

gözlemlenmiştir. % 10 succinic asit katkılı numunede yüksek manyetik alan bölgesinde 

Jc değerlerinin arttığı görülmektedir. % 10 succinic asit katkılı numunede daha az MgO 

bulunmasından dolayı tanecikler arası bağlantının güçlendiği, Jc, Hc2 ve Hirr değerlerinin 

diğer numunelere göre daha iyi olduğu sonucuna varılmıştır.  
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Saf ve C15H12O2 katkılı malzemelerin akı perçinlemesi özelliklerini araştırmak için 5, 20 

ve 30 K’de manyetik ölçümler gerçekleştirilmiştir. Şekil 4.42 - 4.44’de saf, % 5 ve % 10 

C15H12O2 katkılı MgB2 külçe numunelerin T = 5, 20 ve 30 K’de kritik akım yoğunluğu 

değişimi manyetik alanın bir fonksiyonu olarak gösterilmiştir.  

 

Şekil 4.42 Saf, % 5 ve % 10 C15H12O2 katkılı MgB2 numunelerin 5 K’deki kritik akım 

                   yoğunluğu değerlerinin manyetik alana bağlı değişimi. İçteki grafik kritik 

                   akım yoğunluklarının hesaplanması için kullanılan M – H eğrisini  

                   göstermektedir. 

 

 

 

Şekil 4.43 Saf, % 5 ve % 10 C15H12O2 katkılı MgB2 numunelerin 20 K’deki kritik akım 

                  yoğunluğu değerlerinin manyetik alana bağlı değişimi. İçteki grafik kritik  

                  akım yoğunluklarının hesaplanması için kullanılan M – H eğrisini  

                  göstermektedir. 
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Şekil 4.44 Saf, % 5 ve % 10 C15H12O2 katkılı MgB2 numunelerin 30 K’deki kritik akım 

                  yoğunluğu değerlerinin manyetik alana bağlı değişimi. İçteki grafik kritik  

                  akım yoğunluklarının hesaplanması için kullanılan M – H eğrisini  

                  göstermektedir. 

 

 

Çizelge 4.13’te saf ve C15H12O2 katkılı numunelerin öz alan ve 7 T manyetik alan altında 

hesaplanan manyetik Jc değerleri verilmiştir. 

Çizelge 4.13 Saf ve C15H12O2 katkılı numunelerin Jc değerleri  

C15H12O2 Miktarı (%) Sıfır alan Jc (A/cm2) 

(20 K) 

Sıfır alan Jc (A/cm2) 

(30 K) 

7 T Jc (A/cm2) 

(5 K) 

0 1,2x105 4,6x104 1,4x102 

5 3,6x105 1x105 8x102 

10 1,5x105 4,7x104 2,7x102 

 

Çizelge 4.13’den de görüldüğü gibi % 5 C15H12O2 katkılı numunenin bütün sıcaklık 

değerleri için hesaplanan manyetik Jc değerleri hem saf hem de % 10 C15H12O2 katkılı 

numuneninkinden daha yüksektir. Bu sonuç yapısal ve termal analizler ile de uyum 

içerisindedir.  

 4.1.9 Perçinleme kuvvetinin (Fp) belirlenmesi 

Silikon yağı ve phenyl methanone katkılı numunelerin akı perçinlemesi mekanizmasını 

araştırmak için perçinleme kuvveti eşitlik 4.5 kullanılarak hesaplanmıştır.  
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)(TBJF cp                                                    (4.5) 

Saf ve C15H12O2 katkılı numunelerin T = 20 K sıcaklık değerinde hesaplanan akı 

perçinleme kuvvetlerinin manyetik alana bağlı değişimi şekil 4.45’te gösterilmiştir.  

 

Şekil 4.45 Saf, % 5 ve % 10 C15H12O2 katkılı MgB2 numuneler için 20 K’de akı 

                        perçinleme kuvvetlerinin (Fp) manyetik alana bağlı değişimi. İçteki  

                        grafik her bir numune için elde edilen normalize akı perçinleme  

                        kuvvetlerinin (Fp/Fp,max) manyetik alana bağlı değişimini göstermektedir. 

 

 

 

Şekil 4.45’den görüldüğü gibi % 5 C15H12O2 katkılı MgB2 numunesinin perçinleme 

kuvveti saf ve % 10 katkılı numune ile karşılaştırıldığında önemli ölçüde geliştirilmiştir. 

Akı perçinleme kuvvetindeki bu artış C’nin MgB2 yapısına başarılı bir şekilde girdiğinin 

bir göstergesidir. Ancak % 10 katkılı numune perçinleme kuvvetinde herhangi bir 

iyileşmeye yol açmamıştır. Bu sonuç çok önemlidir. Çünkü Jc’nin iyileşmesi ve MgB2 

süperiletkenindeki başlangıç C miktarı arasında hassas bir denge vardır. Termal ve 

yapısal analizlerden elde edilen bulgulara paralel olarak bu sonuçlar % 10 katkısının 

oldukça kritik olduğunu ortaya koymaktadır.  

Şekil 4.46 - 4.47’de saf ve Si-yağı katkılı numunelerin normalize perçinleme kuvveti 

yoğunluğunun (fp = Fp/Fp,max) indirgenmiş manyetik alan bağımlılığı gösterilmiştir.  



92 
 

 

Şekil 4.46 650 oC’de sinterlenmiş saf MgB2 ve 600 ve 900 oC’de sinterlenmiş Si-yağı 

                    katkılı MgB2 numunelerin 20 K’de perçinleme kuvvetinin indirgenmiş  

                    manyetik alan (b = B/Birr) bağımlılığı 

 

 

 

Şekil 4.47 650 oC’de sinterlenmiş saf MgB2 ve 600 ve 900 oC’de sinterlenmiş Si-yağı 

                    katkılı MgB2 numunelerin 20 K’de perçinleme kuvvetinin indirgenmiş  

                    manyetik alan (b = B/Bmax) bağımlılığı 

 

 
Bir tek perçinleme fonksiyonu olarak genellikle aşağıdaki eşitlik kullanılmaktadır: 

fp (b) = A bp (1-b)q                                             (4.6) 

Bu eşitlikte p ve q perçinleme tipini ifade eden parametrelerdir ve b ise indirgenmiş 

alandır (b = B/Birr). Bu modelde perçinleme tipini belirleyen parametreler Kramer 

tarafından şu şekilde öngörülmüştür (Kramer 1973): 
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2
2

1
 qvep  olduğunda yüzey perçinlemesi 

21  qvep  olduğunda ise nokta perçinleme 

p ve q için 20 K’de tüm numuneler için en uygun değerler şekil 4.46’da koyu çizgiler ile 

gösterilmiştir. Bu eğriden p = 0,8 – 1,2 ve q = 2,9 – 3,4 olarak elde edilmiştir. Elde edilen 

bu değerlerden baskın olan perçinleme mekanizması hakkında bir bilgiye 

ulaşılamamaktadır.  

Perçinleme mekanizması hakkında daha detaylı bir bilgiye ulaşmak için genişletilmiş 

normalize perçinleme kuvveti yoğunluğu (fp = Fp/Fp,max) incelenmiştir. Bunu yaparken 

eğri b = B/Birr yerine b = B/Bmax karşı çizdirilmiştir. Burada Bmax, perçinleme kuvvetinin 

(Fp) maksimumundaki manyetik alan değeridir. Higuchi vd. tarafından önerilen fp – b 

ilişkisi çoğunlukla şu şekilde analiz edilir (Higuchi vd. 1999): 

Normal nokta perçinlemesi için: 2
)

3
1(

4

9
)(

b
bbf                                                                 (4.7)                                                                                   

Yüzey perçinlemesi için: 25,0
)

5
1(

16

25
)(

b
bbf                                                                         (4.8) 

Şekil 4.47’de en uygun sonuçlar da koyu çizgiler ile gösterilmiştir. Tüm numuneler için 

düşük manyetik alanlarda elde edilen deneysel veriler nokta perçinleme mekanizması ile 

iyi bir uyum içerisindedir. bmax’tan daha yüksek normalize manyetik alanlarda 600 oC’de 

sinterlenen katkılı numuneler için yüzey perçinlemesi baskınken saf numunede ise nokta 

perçinleme mekanizması baskındır. 900 oC’de sinterlenen silikon yağı katkılı numune 

için deneysel veriler hem yüzey hem de nokta perçinleme için teorik eğrinin arasında 

kalmaktadır. Bundan dolayı bu numune için akı perçinlemesi hem yüzey hem de nokta 

perçinlemesi ile elde edilmiştir. Bu sonuçlar aynı zamanda 600 oC’de sinterlenen silikon 

yağı katkılı MgB2 numunesinin tanecik büyüklüğünün 900 oC’de sinterleneninkinden 

daha küçük olması gerçeği ile uyuşmaktadır. Bu, tanecik sınırı yoğunluğunun ve onun akı 

perçinlenmesine katkısının düşük sıcaklıkta sinterlenen numunelerde baskın olduğu 

anlamına gelmektedir.  
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Sonuç olarak çeşitli karbon içeren MgB2 külçe numuneler in-situ katıhal reaksiyon 

yöntemi ve ıslak karıştırma yöntemi ile üretilerek termal, yapısal ve manyetik 

karakterizasyonları gerçekleştirilmiştir. Üretilen numunelerin faz oluşumları 

incelendiğinde hegzagonal MgB2 yapısının oluştuğu ve az miktarda MgO ve Mg 

safsızlıklarını içerdiği tespit edilmiştir. Katkılı numunelerin termal ve mikroyapısal 

analizlerinden tanecik yapılarında önemli farklılıklar oluştuğu bulunmuştur. Katkılanan 

tüm numuneler MgB2’nin akı perçinleme özelliklerini iyileştiren bir C kaynağı olarak 

kullanılabileceğini göstermektedir.   

4.2 Saf ve Organik Bileşik Katkılı Tel Numunelerin Yapısal, Termal, Elektriksel ve 

      Manyetik Karakterizasyonları  

 

 

Saf, malic asit, tartaric asit, hekzilbenzen, etil toluen ve benzen katkılı MgB2 tel 

numuneler Tüp-İçinde-Toz (TİT) yöntemi ile üretilerek karakterizasyonları 

gerçekleştirilmişir. Başlangıç tozları olarak Mg, B ve katkılanacak C içeren bileşikler 

belirlenen stokiyometrik oranda alınarak bilyeli öğütücüde öğütülmüştür. Daha sonra bu 

toz bir demir boru içine doldurularak tel çekme işlemine tabi tutulmuştur. Son olarak tel 

çekme işlemi tamamlandıktan sonra telin farklı yerlerinden ufak parçalar kesilerek ısıl 

işlem uygulanmaktadır. Bu bölümde üretilen tel numunelerin sırasıyla yapısal, termal, 

elektriksel ve manyetik özelliklerinden bahsedilecektir.    

4.2.1 X-ışını kırınımı (XRD) analizleri 

Bu kısımda sırasıyla saf, malic asit, tartaric asit, hekzilbenzen, etil toluen ve benzen 

katkılı MgB2 tellerin faz oluşumlarından bahsedilecektir. Üretilen numunelerin x-ışını 

ölçümleri kılıf malzemesi çıkarılarak sadece MgB2 çekirdeği üzerinde 

gerçekleştirilmiştir. Şekil 4.48’de saf MgB2 telin x-ışını kırınım deseni gösterilmektedir. 
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Şekil 4.48 Demir kılıf çıkarıldıktan sonra saf MgB2’ye ait x-ışını kırınım deseni  

XRD deseninden de görüldüğü gibi numunede ana fazın MgB2 olduğu ve az miktarda 

MgO safsızlığının bulunduğu saptanmıştır. MgO kesri (FMgO) eşitlik 4.2 kullanılarak 

belirlenmiştir. Bu eşitlik kullanılarak hesaplanan değer % 3’tür. a- ve c- örgü 

parametreleri FullProf programı ile Rietveld arıtımı yapılarak XRD deseninden 

hesaplanmıştır. a- ve c- örgü parametresi için hesaplanan değerler sırasıyla 3,08297 ve 

3,52624 Å’dur. Bu değerler literatürde bildirilen değerler ile uyum içerisindedir. 

Malic asit katkılı tel üretimi için kullanılan tozlar iki farklı yöntemle hazırlanmıştır. 

Bunlar: 

i. Kuru karıştırma yöntemi 

ii. Islak karıştırma yöntemi 

Bu bölümde hem kuru karıştırma yöntemi hem de ıslak karıştırma yöntemi ile hazırlanan 

malic asit katkılı MgB2 tellere ait faz oluşumları hakkında bilgi verilecektir. Her iki 

yöntemle de numune üretimi bölüm 3’te ayrıntılı olarak anlatılmıştır. Hem kuru hem de 

ıslak karıştırma yöntemi ile hazırlanan malic asit katkılı MgB2 teller farklı sıcaklıklarda 

(700, 800 ve 900 oC) ısıl işleme tabi tutulmuş ve ısıl işlem sıcaklığının süperiletkenlik 

özellikleri üzerindeki etkileri araştırılmıştır. 
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Şekil 4.49’da kuru karıştırma yöntemi ile hazırlanarak farklı sıcaklıklarda sinterlenen 

numunelerin XRD desenleri gösterilmektedir. Üretilen tellerin kırınım deseninden tıpkı 

katkısız numune de olduğu gibi MgB2 ana fazının oluştuğu ve az miktarda MgO fazına 

sahip olduğu gözlemlenmiştir. 

 

Şekil 4.49 Kuru karıştırma yöntemi ile hazırlanarak farklı sıcaklıklarda sinterlenen 

                      malic asit katkılı MgB2 tellere ait x-ışını kırınım desenleri  

 
      a. 700 oC, b. 800 oC, c. 900 oC 

Şekil 4.50’de ise ıslak karıştırma yöntemi ile hazırlanarak farklı sıcaklıklarda ısıl işlem 

uygulanan % 10 malic asit katkılı MgB2/Fe tellerin x-ışını kırınım desenleri gösterilmiştir.  

 

Şekil 4.50 Islak karıştırma yöntemi ile hazırlanarak farklı sıcaklıklarda a. 700 oC, b. 800 

                  oC, c. 900 oC ısıl işlem uygulanan % 10 malic asit katkılı MgB2 tellerin XRD 

                  desenleri 
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Şekil 4.50’den artan ısıl işlem sıcaklığı ile MgO(220)/MgB2(102) şiddet oranının 

değişmediği görülmektedir. Bu durum numune hazırlanması süresince malic asitteki 

oksijenin etkisinin MgO oluşumu için ihmal edilebilir olduğunu işaret etmektedir.  

Isıl işlem sıcaklığındaki artışın etkisi MgB2’nin (100) ve (110) piklerinin XRD deseninde 

bir miktar daha yüksek açı değerlerine kayması olarak gözlemlenmiştir. Bu durum C 

atomlarının B atomları ile yerdeğiştirdiği şeklinde yorumlanabilir.  

Kuru ve ıslak karıştırma yöntemi ile hazırlanan tartaric asit katkılı MgB2 tellerin Rietveld 

arıtımı ile belirlenen yapısal parametreleri şekil 4.51’de gösterilmiştir.  

 

Şekil 4.51 Islak ve kuru karıştırma yöntemi ile üretilen farklı miktarlarda tartaric asit 

                    katkılı tellerin % MgO ağırlığı 

 

 

Şekil 4.51’den de görülebileceği gibi kuru karıştırma yöntemi ile üretilen tellerde tartaric 

asit miktarının % 5’ten % 30’a artması ile MgO miktarı da artmaktadır. Bu durumun 

tartaric asitte bulunan oksijen ile ortamdaki magnezyumun reaksiyona girmesi sonucu 

meydana geldiği düşünülmektedir. Islak karıştırma yöntemi ile üretilen tellerde ise MgO 

miktarının tartaric asit içeriğinden bağımsız olduğu ve ıslak karıştırmanın toz üretimi 

süresince artık oksijeni yok etmeye yardımcı olduğu gözlenmiştir.  

Hekzilbenzen ile külçe numune üretimi gerçekleştirilmiş ve elde edilen sonuçlara daha 

önceki bölümlerde yer verilmiştir. Bu sonuçlar baz alınarak % 1 mol C12H18 katkılı demir 
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kılıflı MgB2 süperiletken tel üretimi gerçekleştirilmiştir. Üretilen tellerin örgü 

parametreleri x-ışını kırınım deseninden Rietveld arıtımı ile hesaplanmıştır. Şekil 4.52’de 

% 1 mol hekzilbenzen katkılı MgB2/Fe telin x-ışınım kırınım deseni gösterilmiştir. 

 

Şekil 4.52 % 1 mol hekzilbenzen katkılı MgB2/Fe telin x-ışını kırınım deseni 

X-ışını kırınım deseninden Rietveld arıtımı ile hesaplanan örgü parametreleri çizelge 

4.14’te verilmiştir. 

Çizelge 4.14 Üretilen % 1 mol hekzilbenzen katkılı numunenin Rietveld arıtımı ile 

                     hesaplanan örgü parametreleri 

 
Numune a-örgü parametresi (Å) c-örgü parametresi (Å) 

% 1 mol hekzilbenzen  3,07886 3,52180 

Saf 3,08297 3,52624 

 

Çizelgeden görülebildiği gibi a- örgü parametresinde beklendiği gibi bir azalma olurken 

c- örgü parametresi hemen hemen değişmemektedir. Bunun sebebi karbon atomu ile bor 

atomunun yerdeğiştirmesine bağlanmaktadır. 
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% 10 mol etil toluen (C9H12) ve % 2 mol benzen (C6H6) katkılı demir kılıflı MgB2 

süperiletken tellerin üretimi TİT yöntemiyle gerçekleştirilmiştir. Bu numunelerin XRD 

deseni şekil 4.53 - 4.54’te gösterilmiştir. Bu malzemelerin ısıl işlemi sırasında 

magnezyum buharlaştığı için başlangıç tozuna fazladan bir miktar magnezyum ilave 

edilmiştir. Buna bağlı olarak XRD deseninde reaksiyona girmeyen Mg pikleri 

görülmektedir.   

 

Şekil 4.53 Etil toluen katkılı MgB2/Fe tele ait XRD deseni 

 

Şekil 4.54 Benzen katkılı MgB2/Fe tele ait XRD deseni 
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Etil toluen katkılı telin XRD kırınım deseni analiz edildiğinde MgB2’ye ait ana piklerde 

kayma olduğu görülmektedir. Saf numunenin ana pik açı değeri 42,75 derece iken etil 

toluen katkılı numunenin ana pik açı değeri 42,5 derecedir. Ana pikteki bu kayma karbon 

atomları ile bor atomlarının yerdeğiştirmesi ile açıklanabilir. Dolayısıyla karbon 

katkılaması başarıyla gerçekleştirilmiştir.  

Benzen katkılı telin XRD deseninden Rietveld arıtımı ile örgü parametreleri 

hesaplanmıştır. a- ve c- örgü parametreleri için hesaplanan değerler sırasıyla 3,0722 ve 

3,524 Å’dur. Elde edilen değerler saf numuneninki ile karşılaştırıldığında a- örgü 

parametresinde bir azalma gözlemlenirken c- örgü parametresinin hemen hemen 

değişmediği görülmüştür. a- örgü parametresindeki bu azalma karbon atomları ile bor 

atomlarının yerdeğiştirmesi ile açıklanabilir.  

4.2.2 Termal analizler 

Katkısız ve katkılı numunelerin termal davranışları termal analiz teknikleri (TG ve DTK) 

kullanılarak incelenmiştir. Termal analizler sırasında tozlar kapaklı bir Al2O3 kap içine 

yerleştirilmiştir. Ölçümler yüksek saflıkta Ar atmosferi altında 5 oC/dk ısıtma hızında 

gerçekleştirilmiştir. Bu ölçümler MgB2 faz oluşumu sırasında meydana gelen temel 

termal olayların (kristallenme, erime noktası, oksitlenme ve buharlaşma gibi) etkilerinin 

araştırılması açısından oldukça önemlidir.  

Öncelikle üretilen tellerin en doğru ısıl işlem sıcaklık aralığını belirlemek için saf 

MgB2/Fe tel ve sadece Fe’nin DTA ölçümleri alınmıştır. Sonuçlar şekil 4.55’de 

gösterilmiştir.  
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Şekil 4.55 Saf MgB2 tel ve sadece Fe’nin taramalı termal analizi 

MgB2/Fe (Mg+2B+Fe) numunesi için şekil 4.55’den görülebileceği gibi iki ekzotermik 

ve de iki endotermik pik vardır. Fe ise sadece bir endotermik pike sahiptir. Şekilde 

görülen ilk ekzotermik pik B2O3 ve Mg arasındaki reaksiyonla ilişkilidir. Yani Mg, B2O3 

ile reaksiyona girerek MgO oluşturmaktadır. İkinci ekzotermik pik ise MgB2 oluşumu ile 

ilişkilidir. Diğer yandan Fe için 750 oC civarında görülen endotermik pik büyük olasılıkla 

sadece Fe’nin Curie sıcaklığı ile ilgilidir. 910 oC civarında görülen ikinci endotermik pik 

ise kılıf ile çekirdek arasındaki ara yüzeyde Fe2B’nin oluşumundan kaynaklanmaktadır. 

Sonuç olarak MgO oluşumu 425 oC’den itibaren başlamakta iken MgB2 oluşumu ise 575 

oC’de başlamakta ve daha sonra 640 oC’de bitmektedir. Fe2B fazı ise 910 oC’nin üzerinde 

oluşmaktadır. Bu bulgulardan saf MgB2/Fe süperiletkeni için en uygun ısıl işlem sıcaklık 

bölgesinin 650 ile 900 oC arasında olduğuna karar verilmiştir.  

Katkılı tellerin termal analizleri hazırlanan tozlar ile gerçekleştirilmiştir. Bu tozların ısı 

akışına karşı sıcaklık eğrisi incelendiğinde bir endotermik (ısı alan) ve iki tane de 

ekzotermik (ısı veren) pik açıkça görülmektedir. Endotermik pik magnezyumun erimesini 

işaret etmektedir. İlk ekzotermik pik MgB2 fazının oluşması için Mg ve B arasında 

meydana gelen katı – katı reaksiyonuna yorulabilir. İkinci ekzotermik pik ise sıvı 

magnezyum ve katı bor arasında gerçekleşen sıvı – katı reaksiyonundan 

kaynaklanmaktadır.  
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Şekil 4.56’da ıslak karıştırma yöntemi ile hazırlanan malic asit katkılı tozun TG eğrisi 

gösterilmiştir. 

 

Şekil 4.56 Islak karıştırma yöntemiyle hazırlanan % 10 malic asit katkılı MgB2 tozunun 

                  TG eğrisi 

 

 

Şekil 4.56’dan görüldüğü gibi oda sıcaklığından 150 oC’ye kadar % 0,7’lik bir kütle kaybı 

gözlemlenmiştir. Bu sıcaklığa kadar olan kaybın malic asitin ayrışması ve etil toluenin 

buharlaşmasından kaynaklandığı düşünülmektedir. Daha sonra bu sıcaklıktan 470 oC’ye 

kadar % 5,07’lik bir kütle kaybı meydana gelmiştir. Bu kütle kaybının safsızlıklardan ve 

nemden kaynaklandığı düşünülmektedir. Ölçümlerin % 99,995 saflıkta asal gaz 

ortamında gerçekleştirilmesine rağmen 470 oC’den sonra bir kütle artışı 

gözlemlenmektedir ve bu artışın Mg’nin oksitlenmesi ile ilişkili olduğu düşünülmektedir. 

Şekil 4.57’de % 10 malic asit katkılı MgB2 toz için elde edilen ısı akışına karşı sıcaklık 

eğrisi gösterilmiştir. Bu grafikten görüldüğü gibi 655 oC’de magnezyum erimektedir. Katı 

– katı reaksiyonu ise 572 oC’de başlamaktadır. Sıvı magnezyum ve katı bor arasındaki 

reaksiyon ise 685 oC’de başlamıştır.  
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Şekil 4.57 Islak karıştırma yöntemiyle hazırlanan % 10 malic asit katkılı MgB2 tozunun 

                  DTK eğrisi 

 

 

% 1 mol hekzilbenzen katkılı MgB2 toz karışımına ait ısı akışına karşı sıcaklık eğrisi şekil 

4.58’de gösterilmiştir. Şekilden hekzilbenzen katkılı toz karışımı için magnezyumun 

erime sıcaklığı yaklaşık 647,6 oC’de gözlemlenmiştir. Katı – katı reaksiyonunun 

başlangıç sıcaklığı 419,6 oC ve pik sıcaklığı ise 468,9 oC olarak belirlenmiştir.  

 

Şekil 4.58 % 1 mol hekzilbenzen katkılı MgB2 toz karışımının DTK eğrisi 

% 2 mol benzen katkılı ve % 10 mol etil toluen katkılı MgB2/Fe tellerin DTK eğrileri 

şekil 4.59 - 4.60’da gösterilmiştir. 
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Şekil 4.59 - 4.60’daki DTK analizlerinden benzen ve etil toluenin ayrışma sıcaklıklarının 

sırasıyla 90 oC ve 110 oC olarak gözlemlenmiştir. Bu sıcaklık değerleri dikkate alınarak 

toz üretim aşamasında bor-benzen ve bor-etil toluen karışımı bilyeli öğütücüde 

karıştırıldıktan sonra ortaya çıkan çamursu yapı vakum fırınında kurutulmuştur. Her iki 

şekilde de 430 oC’de görülen pikin B2O3 ile Mg arasında oluşan kimyasal tepkimeden 

kaynaklandığı ve bunun MgO oluşumuna sebep olduğu düşünülmektedir. 650 oC’de 

görülen endotermik pik ise MgB2’nin oluşma sıcaklığını işaret etmektedir. Şekil 4.59 - 

4.60’da 770 oC’de görülen pik ise demirin Curie sıcaklığını işaret etmektedir.  

 

Şekil 4.59 % 2 mol benzen katkılı MgB2/Fe tel için uygulanan DTK ölçümlerinden 

                     elde edilen ısı akışına karşı sıcaklık eğrisi 

 

 

 

Şekil 4.60 Etil toluen katkılı MgB2/Fe tel için uygulanan DTK ölçümlerinden elde 

                      edilen ısı akışına karşı sıcaklık eğrisi 
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4.2.3 Taramalı elektron mikroskobu (SEM) ve enerji dağılımlı x-ışını spektroskopisi  

         (EDS) analizleri 

 

 

Saf ve katkılı MgB2/Fe tellerin mikroyapıları taramalı elektron mikroskobu görüntüleri 

ile ayrıntılı bir şekilde incelenmiştir. Demir kılıflı saf MgB2 tel için demir kılıf 

çıkarıldıktan sonra elde edilen SEM fotoğrafı şekil 4.61’de gösterilmiştir. Saf MgB2 

numunesinin SEM fotoğrafı analiz edildiğinde pürüzlü ve gözenekli bir mikroyapıya 

sahip olduğu görülmektedir. MgB2’nin gözenekli mikroyapısı ise doğrudan etkin akım 

yolunun azalması anlamına gelmektedir.  

 

Şekil 4.61 Demir kılıf çıkarıldıktan sonra saf MgB2 numunesine ait SEM fotoğrafı 

Şekil 4.62’de ise hem kuru hem de ıslak karıştırma yöntemi ile hazırlanan tartaric asit 

katkılı tellerin taramalı elektron mikroskobu (SEM) görüntüleri gösterilmiştir. Görüntüler 

incelendiğinde yüzey morfolojilerinin benzer olduğu görülmektedir. Özellikle farklı 

karıştırma yöntemleri ile hazırlanan tozların tanecik büyüklüğünün aynı kaldığı 

görülmektedir. Fakat kuru karıştırma ile hazırlanan numunelerin topaklandığı 

gözlemlenmiştir. Islak karıştırılan tellerin, kuru karıştırılan tellere nazaran daha homojen 

bir yapıya sahip olduğu ve tanecikler arası bağlantıların daha iyi olduğu görülmektedir.  
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Şekil 4.62 a. Kuru, b. ıslak karıştırma yöntemi ile üretilen tartaric asit katkılı tellerin 

                         SEM görüntüleri 

 

 

Şekil 4.63’te benzen katkılı MgB2/Fe tellerin 1000 kez büyütme ile alınan SEM 

görüntüleri görülmektedir. SEM görüntüleri incelendiğinde tozun yoğun bir yapı 

sergilediği gözlemlenmektedir. MgB2’nin karakteristik olarak sahip olduğu gözenekli 

yapıya rastlanmasına rağmen daha yoğun ve düşük oranda boşlukların olduğu bir 

mikroyapı elde edilmiştir. İyi nitelikli MgB2 toz üretim aşamasında sıkça karşılaşılan 

topaklanma sorununa bu numunede rastlanmamıştır. Sonuç olarak benzen katkısının 

topaklanmayı azalttığı görülmüştür.  

 

Şekil 4.63 Benzen katkılı MgB2/Fe tel numunenin 1000 kez büyütme ile elde edilen 

                     SEM görüntüsü 

 

 

Şekil 4.64’te de etil toluen katkılı tellerin 1000 kez büyütme ile alınan SEM görüntüleri 

sunulmaktadır. Alınan SEM görüntüleri incelendiğinde benzen katkılı MgB2/Fe tellere 

benzer olarak az sayıda boşluk içeren, yoğun ve topaklanmanın olmadığı homojen bir 

yapı elde edilmiştir.  
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Şekil 4.64 Etil toluen katkılı MgB2/Fe tel numunenin 1000 kez büyütme ile elde edilen 

                   SEM görüntüsü 

 

 

Üretilen benzen ve etil toluen katkılı tellerin kimyasal karakterizasyonunu ve element 

analizini yapmak için analitik bir teknik olan Enerji Dağılım Spektroskopi (Energy-

dispersive X-ray spectroscopy – EDS/EDX) kullanılmıştır. EDS analizi ile malzeme 

içerisindeki atomların ağırlık ve atomik yüzdeleri belirlenmektedir. Şekil 4.65 - 4.66’da 

sırasıyla benzen ve etil toluen katkılı MgB2/Fe tellere ait EDS analiz sonuçları 

gösterilmiştir.  

 

Şekil 4.65 Benzen katkılı MgB2/Fe tel numunesi için elde edilen EDS analiz sonuçları 
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Şekil 4.66 Etil toluen katkılı MgB2/Fe tel numunesi için elde edilen EDS analiz 

                         sonuçları 

 

 

Hem benzen hem de etil toluen katkılı tellerin EDS görüntüleri incelendiğinde demir kılıf 

ile MgB2 arasında kimyasal reaksiyon oluşmadığı ve bir miktar oksitlenme gerçekleştiği 

görülmektedir. EDS analiz sonuçları çizelge 4.1 - 4.16’da verilmiştir. 

Çizelge 4.15 Benzen katkılı MgB2/Fe telin EDS analiz sonuçları 

Element Atom Numarası Şiddet (c/s) Atomik Yüzde (% ağırlık) 

B 5 5,76 49,486 

C 6 6,86 20,088 

O 8 22,83 8,868 

Mg 12 685,95 20,761 

Fe 26 11,63 0,796 

   100,00 

 

Çizelge 4.16 Etil toluen katkılı MgB2/Fe telin EDS analiz sonuçları 

Element Atom Numarası Şiddet (c/s) Atomik Yüzde (% ağırlık) 

B 5 5,76 22,606 

C 6 56,66 54,446 

O 8 16,54 7,449 

Mg 12 504,66 14,614 

Fe 26 14,57 0,885 

   100,00 
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Şekil 4.65 - 4.66’da verilen iç şekiller benzen ve etil toluen katkılı tel numunelere ait EDS 

yüzey resimlerini göstermektedir. Bu resimlerde oluşan yapı içerisindeki elementler renk 

analizi yardımıyla belirlenmiştir. Mor renk Mg elementine, kırmızı renk ise B elementine 

ait olup yapı içerisinde homojen bir şekilde dağılmıştır. Yeşil renk ise C elementine ait 

olup, yer yer yapı içinde yer almıştır. Mavi renk ise oksijen elementine ait olup 

numunenin kısmen oksitlendiğini işaret etmektedir. Sarı renkteki Fe elementi ise sadece 

dış yüzeyde görülmektedir. Bu da kılıf malzemesi olan demirin MgB2 ile reaksiyona 

girmediğini doğrulamaktadır.  

4.2.4 AC alınganlık ölçümleri 

Üretilen katkısız ve katkılı tellerin kritik sıcaklıkları ac alınganlık ve direnç ölçümleri ile 

belirlenmiştir. Bu bölümde ac alınganlık ölçüm sonuçları üzerinde durulacaktır. Bu 

ölçümlerde demir kılıf içerisinden çıkarılan MgB2 çekirdeğinin ölçümü alınmıştır. Temel 

harmonik alınganlığın iki bileşeni vardır. Bunlar, 
'

1  (faz – içi bileşen) ve 
''

1  (faz – dışı 

bileşen) olarak bilinmektedir. 

Şekil 4.67 – 4.70’de üretilen katkısız demir kılıflı MgB2 telin normalize temel harmonik 

alınganlığının sıcaklığa göre değişimleri gösterilmektedir. Bu ölçümlerde ac manyetik 

alan Hac = 160, 320, 640 ve 1280 A/m ve frekans f = 125 Hz seçilmiştir. Eğrilerde 

alınganlığın hem faz – içi hem de faz – dışı bileşenleri gösterilmiştir.   

Farklı ac manyetik alan genliklerinde alınan ölçümler incelendiğinde süperiletkenliğe 

geçişin keskin olduğu görülmektedir. Ayrıca grafiklerden elde edilen kritik sıcaklık 

değerlerinin ac manyetik alana bağlı bir değişim göstermediği ve 37,8 K’de süperiletken 

faza geçişin gerçekleştiği görülmektedir.  
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Şekil 4.67 Saf MgB2/Fe tel numunesine ait temel harmonik alınganlığının faz–içi ve 

                     faz-dışı bileşenlerinin 160 A/m ac alan genliğinde sıcaklığa bağlı olarak  

                     değişimi 

 

 

 

Şekil 4.68 Saf MgB2/Fe tel numunesine ait temel harmonik alınganlığının faz–içi ve 

               faz-dışı bileşenlerinin 320 A/m ac alan genliğinde sıcaklığa bağlı olarak  

                     değişimi 

 

 

 

Şekil 4.69 Saf MgB2/Fe tel numunesine ait temel harmonik alınganlığının faz–içi ve 

               faz-dışı bileşenlerinin 640 A/m ac alan genliğinde sıcaklığa bağlı olarak  

                     değişimi 



111 
 

 

Şekil 4.70 Saf MgB2/Fe tel numunesine ait temel harmonik alınganlığının faz–içi ve 

                 faz-dışı bileşenlerinin 1280 A/m ac alan genliğinde sıcaklığa bağlı olarak  

                    değişimi 

 

 

Şekil 4.71 – 4.75’te kuru karıştırma yöntemi ile üretilen malic asit katkılı tellerden 800 

oC’de ısıl işleme tabi tutulan telin 125 Hz frekansta ve farklı manyetik alanlar altında 

alınan ac alınganlık ölçümlerinden elde edilen sonuçlar gösterilmektedir. 

 

Şekil 4.71 % 10 malic asit katkılı MgB2/Fe telin Hac = 80 A/m alan altında elde edilen 

                   ac alınganlık eğrisi 
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Şekil 4.72 % 10 malic asit katkılı MgB2/Fe telin Hac = 100 A/m alan altında elde edilen 

                  ac alınganlık eğrisi 

 

 

Şekil 4.73 % 10 malic asit katkılı MgB2/Fe telin Hac = 120 A/m alan altında elde edilen 

                  ac alınganlık eğrisi 

 

 

Şekil 4.74 % 10 malic asit katkılı MgB2/Fe telin Hac = 140 A/m alan altında elde edilen 

                  ac alınganlık eğrisi 
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Şekil 4.75 % 10 malic asit katkılı MgB2/Fe telin Hac = 160 A/m alan altında elde edilen 

                  ac alınganlık eğrisi 

 

 

Bu grafiklerden görüldüğü gibi süperiletken faza geçiş yaklaşık olarak 25 K civarında 

başlamaktadır. Kuru karıştırma yöntemi, üretilen tellerin elektriksel ve manyetik 

özelliklerini olumsuz yönde etkilemektedir.  

Islak karıştırma yöntemi ile farklı sıcaklıklarda (700, 800 ve 900 oC) ısıl işleme tabi 

tutulmuş % 10 malic asit katkılı MgB2/Fe tellerin farklı ac manyetik alanlar altında 

ölçülen ac alınganlığının faz-içi bileşenlerinin sıcaklığa bağlı değişimleri şekil 4.76 – 

4.78’de gösterilmiştir. 

 

Şekil 4.76 700 oC’de ısıl işleme tabi tutulmuş % 10 malic asit katkılı MgB2/Fe telin 

                     uygulanan Hac = 160, 400, 800, 1600 A/m genlikli alanlar altında ac  

                     alınganlığının faz-içi bileşeninin sıcaklığa bağlı değişimi 
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700 oC’de ısıl işleme tabi tutulmuş numunelerin dört farklı alan altında alınan ölçüm 

sonuçlarına göre kritik sıcaklık yaklaşık olarak 35,1 K’dir.  Süperiletken faza geçiş 

sıcaklık değerinin uygulanan ac manyetik alana bağlı değişimi çizelge 4.17’de verilmiştir.  

Çizelge 4.17 700 oC’de ısıl işleme tabi tutulmuş % 10 malic asit katkılı MgB2/Fe tele ait 

                     kritik sıcaklık başlangıç değerleri 

 
Uygulanan Alan (A/m) Kritik Sıcaklık Başlangıç Değeri (K) 

160 35,1 

400 34,9 

800 34,2 

1600 34 

 

 

Şekil 4.77 800 oC’de ısıl işleme tabi tutulmuş % 10 malic asit katkılı MgB2/Fe telin 

                     uygulanan Hac = 160, 400, 800, 1600 A/m genlikli alanlar altında ac  

                     alınganlığının faz-içi bileşeninin sıcaklığa bağlı değişimi 

 

 

800 oC’de ısıl işleme tabi tutulmuş numunelerin dört farklı alan altındaki ölçüm 

sonuçlarına göre kritik sıcaklık değerleri yaklaşık olarak 35 K’dir.  Şekil 4.77’den de 

görülebileceği gibi uygulanan manyetik alan arttıkça kritik sıcaklık başlangıç değerinin 

daha düşük sıcaklıklara kaydığı gözlemlenmektedir. Bu ölçümlerden elde edilen sonuçlar 

çizelge 4.18’de özetlenmektedir.  
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Çizelge 4.18 800 oC’de ısıl işleme tabi tutulmuş % 10 malic asit katkılı MgB2/Fe tele ait    

                      kritik sıcaklık başlangıç değerleri 

 

Uygulanan Alan (A/m) Kritik Sıcaklık Başlangıç Değeri (K) 

160 35 

400 34,5 

800 34,4 

1600 34,3 

 

 

Şekil 4.78 900 oC’de ısıl işleme tabi tutulmuş % 10 malic asit katkılı MgB2/Fe telin 

                     uygulanan Hac = 160, 400, 800, 1600 A/m genlikli alanlar altında ac 

                     alınganlığının faz-içi bileşeninin sıcaklığa bağlı değişimi 

 

 

Şekil 4.78’den elde edilen kritik sıcaklık başlangıç değerleri çizelge 4.19’da 

özetlenmektedir.  

Çizelge 4.19 900 oC’de ısıl işleme tabi tutulmuş % 10 malic asit katkılı MgB2/Fe tele ait 

                      kritik sıcaklık başlangıç değerleri 

 
Uygulanan Alan (A/m) Kritik Sıcaklık Başlangıç Değeri 

(K) 

160 35 

400 34,9 

800 34,8 

1600 34,7 
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Bu ölçümler sonucunda uygulanan alan değerinin (Hac) artması ile kritik sıcaklığın düşük 

sıcaklıklara kaydığı fakat önemli bir değişikliğe yol açmadığı gözlemlenmiştir.  

AC alınganlığın faz-dışı bileşeninin (χ’’) tepe değerlerinde, ac alan genliği numune 

merkezine girebilecek tam akı giriş alanı Hp’ye eşit olur. Farklı sıcaklıklarda ısıl işleme 

tabi tutulmuş olan malic asit katkılı malzemelerin tepe sıcaklıkları, Hac = 160, 400, 800 

ve 1600 A/m alan genliklerinde ölçülmüş ve şekil 4.79 – 4.81’de tepe sıcaklığına karşı 

sızma alanının grafikleri gösterilmiştir. 

 

Şekil 4.79 700 oC’de ısıl işleme tabi tutulmuş malic asit katkılı numunenin farklı ac alan 

                                genlikleri için χ’’ den elde edilen tepe sıcaklıklarına (Tp) karşı sızma alanı (Hp) 

 

 

 

Şekil 4.80 800 oC’de ısıl işleme tabi tutulmuş malic asit katkılı numunenin farklı ac alan 

                                genlikleri için χ’’ den elde edilen tepe sıcaklıklarına (Tp) karşı sızma alanı (Hp) 
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Şekil 4.81 900 oC’de ısıl işleme tabi tutulmuş malic asit katkılı numunenin farklı ac alan genlikleri için χ’’  

                 den elde edilen tepe sıcaklıklarına (Tp) karşı sızma alanı (Hp) 

 

 

Yukarıdaki şekillerden görülebileceği gibi Hac değiştiğinde, farklı sıcaklıklarda faz-dışı 

(χ’’) bileşeninin tepe değerleri farklı maksimum değerler almaktadır. Hac = Hp olduğunda, 

malzeme merkezine tam akı girişi söz konusudur. Farklı sıcaklıklarda üretilen malic asit 

katkılı tellerde yapılan ölçümlerden elde edilen tepe sıcaklıkları çizelge 4.20 – 4.22’de 

verilmiştir.  

Çizelge 4.20 700 oC’de ısıl işlem yapılan % 10 malic asit katkılı telin farklı alanlarda 

                      tepe sıcaklığı değerleri  

 
Hac (A/m) Tp (K) 

160 33,8225 

400 33,145 

800 32,4775 

1600 32,005 

 

Çizelge 4.21 800 oC’de ısıl işlem yapılan % 10 malic asit katkılı telin farklı alanlarda  

                     tepe sıcaklığı değerleri 

 
Hac (A/m) Tp (K) 

160 33,6525 

400 33,425 

800 32,6025 

1600 32,6475 
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Çizelge 4.22 900 oC’de ısıl işlem yapılan % 10 malic asit katkılı telin farklı alanlarda 

                      tepe sıcaklığı değerleri  

 
Hac (A/m) Tp (K) 

160 34,9675 

400 32,6275 

800 31,925 

1600 31,9425 

 

Şekil 4.82 – 4.85’de % 1 mol hekzilbenzen katkılı tellerin dört farklı alan altındaki (Hac 

= 160, 320, 640 ve 1280 A/m) temel ac alınganlığın hem faz-içi (χ’) hem de faz-dışı (χ’’) 

bileşeni gösterilmiştir. 

 

Şekil 4.82 % 1 mol hekzilbenzen katkılı MgB2/Fe telin Hac = 160 A/m alan altındaki 

                     temel ac alınganlığa karşı sıcaklık eğrisi 

 

 

Şekil 4.83 % 1 mol hekzilbenzen katkılı MgB2/Fe telin Hac = 320 A/m alan altındaki 

                     temel ac alınganlığa karşı sıcaklık eğrisi 
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Şekil 4.84 % 1 mol hekzilbenzen katkılı MgB2/Fe telin Hac = 640 A/m alan altındaki  

                     temel ac alınganlığa karşı sıcaklık eğrisi 

 

 

Şekil 4.85 % 1 mol hekzilbenzen katkılı MgB2/Fe telin Hac = 1280 A/m alan altındaki 

                    temel ac alınganlığa karşı sıcaklık eğrisi 

 

 

Grafiklerden de görülebileceği gibi başlangıç kritik sıcaklığının 37,6 K olduğu 

belirlenmiştir. Ac alınganlığın hem faz-içi (χ’) hem de faz-dışı (χ’’) bileşenleri 

incelendiğinde MgB2 tanecikleri arasında güçlü bir çiftlenimin varlığını gösteren tek 

aşamalı bir faz geçişi gözlemlenmektedir.  

Şekil 4.86 - 4.87’de sırasıyla benzen ve etil toluen katkılı tellere ait ac alınganlığın 

sıcaklık bağımlılığı gösterilmiştir. Ac alınganlık ölçümleri 4 A/m alan altında, 733 Hz 

frekansta ve 10-45 K sıcaklık aralığında alınmıştır.   
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Şekil 4.86 % 2 mol benzen katkılı MgB2/Fe tellerin ac alınganlığının sıcaklıkla değişimi 

 

Şekil 4.87 % 10 mol etil toluen katkılı MgB2/Fe tellerin ac alınganlığının sıcaklık ile 

                    değişimi 

 

% 2 mol benzen katkılaması ile belirlenen başlangıç kritik sıcaklık değeri 38,39 K iken 

% 10 mol etil toluen katkılaması ile belirlenen başlangıç kritik sıcaklık değeri ise 38,35 

K’dir.  
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4.2.5 Direnç ölçümleri 

Üretilen katkısız ve katkılı tellerin direnç ölçümleri dört nokta kontak yöntemi ile 

gerçekleştirilmiştir. Bu bölümde öncelikle saf numunelerin direnç ölçümlerinden 

bahsedilecek daha sonra da katkılı tellerin sonuçları üzerinde tartışılacaktır.  

In-situ ve ex-situ TİT yöntemiyle üretilen MgB2/Fe tellerin direnç ölçümleri için 2 cm 

uzunluğunda parçalar kesilmiş ve 900 oC’de ısıl işleme tabi tutulmuştur. In-situ ve ex-situ 

TİT yöntemiyle üretilen MgB2/Fe tellerin R - T eğrileri şekil 4.88 - 4.89’da 

gösterilmektedir.  

 

Şekil 4.88 In-situ TİT yöntemiyle hazırlanan MgB2/Fe telin R - T eğrisi 

 

Şekil 4.89 Ex-situ TİT yöntemiyle hazırlanan MgB2/Fe telin R - T eğrisi 
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In-situ yöntemiyle üretilen telin kritik sıcaklık (Tc) değeri beklendiği gibi yaklaşık olarak 

38 K olarak ölçülmüştür Hazır MgB2 toz kullanarak üretilen telin kritik sıcaklık değeri 

ise 39 K olarak belirlenmiştir. Elde edilen bu değerler ac alınganlık ölçümlerinden elde 

edilen değerler ile hemen hemen aynıdır.    

Kuru karıştırma yöntemiyle üretilen malic asit katkılı tellerin direnç ölçümleri manyetik 

alan altında gerçekleştirilmiştir. Üretilen tellerden 800 oC’de ısıl işlem yapılan 

numunenin 0 - 3 T manyetik alan altında alınan R – T eğrisi şekil 4.90’da gösterilmiştir. 

 

Şekil 4.90 Kuru karıştırma yöntemi ile hazırlanan 800 oC’de ısıl işleme tabi tutulmuş %  

                  10 malic asit katkılı MgB2/Fe telin 0 – 3 T alan altında R – T eğrisi 

 

 
Bu grafik analiz edildiğinde; 

 Alan uygulamadan ölçülen R – T eğrisinden kritik sıcaklığın (Tc) başlangıç 

değerinin yaklaşık 31 K ve bitiş değerinin de 25 K olduğu görülmektedir. 

 0,5 T manyetik alan altında elde edilen sonuçlar Tc’nin başlangıç ve bitiş 

değerlerinin sırasıyla yaklaşık 30,4 ve 24,8 K olduğunu göstermektedir.  

 1 T manyetik alan altında elde edilen değerler sırasıyla Tc = 29,7 ve 23,9 K’dir. 

 3 T manyetik alan altında ise Tc’nin başlangıç ve bitiş değerleri 29,3 ve 21,1 K’dir.  
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Sonuç olarak karbon kaynağı olarak kullanılan malic asit (C4H6O5) katkısının artması ile 

öngörüldüğü gibi kritik sıcaklık değeri düşmektedir. Ayrıca uygulanan manyetik alanın 

artması ile de kritik sıcaklık azalmaktadır.  

Islak ve kuru karıştırma yöntemi ile üretilen farklı miktarlarda tartaric asit katkılı tellerin 

kritik sıcaklığı (Tc) şekil 4.91’de gösterilmiştir.  

 

Şekil 4.91 Tc’nin tartaric asit katkı miktarına bağlı değişimi 

Islak karıştırma yöntemi sayesinde katkı malzemesinin üretilen tartaric asit katkılı tellerin 

kritik sıcaklık değerleri üzerindeki olumsuz etkileri minimize edilmiştir. Bu durum aynı 

zamanda karbonun bor ile yerdeğiştirme oranı ile de ilişkili olabilir. Daha fazla karbon 

atomunun MgB2 örgü yapısındaki bor atomları ile yerdeğiştirmesi durumunda Tc’de 

belirgin bir düşüş gözleneceği iddia edilmektedir.  Ancak kuru karıştırma durumunda 

gözlenen Tc’deki büyük düşüş, karbon yerdeğiştimesinden çok MgO oluşumu ile 

ilişkilidir.  

Üretilen saf ve % 10 tartaric asit katkılı (hem ıslak hem de kuru) tellerin diğer özellikleri 

hakkında bilgi edinmek için normal durum özdirençleri ölçülmüştür. Sonuçlar çizelge 

4.23’te özetlenmiştir.  
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Çizelge 4.23 Islak ve kuru karıştırma yöntemi ile üretilen % 10 tartaric katkılı tellerin 

                     ölçülen özdirenç değerleri ρ300 K ve ρ40 K, artık özdirenç oranı AÖO ve aktif 

                     yüzey-kesit alanı kesri AF 

 
 

 

 

 

 

Genellikle artık özdirencin  K40  tanecik-içi safsızlık saçılması ile ilişkili olduğu, buna 

karşılık oda sıcaklığı özdirenci ve artık özdirenç arasındaki farkın  KK 40300    

tanecikler-arası bağlantı ile ilişkili olduğu iddia edilmektedir (Rowell 2003). Basit olarak 

300 K’deki özdirencin 40 K’deki özdirence oranı olarak tanımlanan artık özdirenç oranı 

(AÖO) saf, ıslak karıştırılmış ve kuru karıştırılmış teller için sırasıyla 1,93, 1,76 ve 

1,67’dir. Oldukça yüksek AÖO değerlerine sahip numunelerin yüksek kaliteli olduğu 

bilinmektedir (Matsushita vd. 2008). Aktif yüzey-kesit alanı kesri (AF) eşitlik 4.9 ile 

tanımlanmaktadır (Rowell 2003). 

KK

ideal

FA
40300 _ 


        (4.9) 

Burada, K40 ve K300  sırasıyla 40 K’de ve 300 K’de ölçülen özdirenç değerleridir. 

ideal  ise ideal bir numune için 40 K ve 300 K’deki özdirenç farkıdır ve genel olarak 

7,3 µΏ cm değeri kullanılmaktadır (Kim vd. 2010). Saf, ıslak ve kuru karıştırılmış tellerin 

alan kesirleri sırasıyla 0,214, 0,128 ve 0,117’dir. Bu sonuçta tanecikler arası bağlantı 

açısından ıslak karıştırma yönteminin daha verimli olduğunu desteklemektedir. Daha 

önce de belirtildiği gibi ve çizelge 4.23’ten de görülebileceği gibi σ ve π bağları arasındaki 

safsızlık saçılmalarının MgB2 telin Jc’ni etkileyebileceği kanıtlanmıştır. 

Numuneler ρ300 K 

(µΏ cm) 

ρ40 K 

(µΏ cm) 

Δρ 

(µΏ cm) 

AÖO AF 

Saf MgB2 70,55 36,45 34,10 1,93 0,214 

MgB2 + % 10 tartaric 

asit (ıslak) 

131,56 74,67 56,89 1,76 0,128 

MgB2 + % 10 tartaric 

asit (kuru) 

154,85 92,56 62,29 1,67 0,117 
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% 2 mol benzen ve % 10 mol etil toluen katkılanmış demir kılıflı MgB2 tellerden farklı 

kalınlıklarda 3 tane parça kesilerek şerit üretimi de gerçekleştirilmiştir. Bu şeritler 750 

oC’de 1 saat Ar atmosferi altında ısıl işleme tabi tutulmuşlardır. Üretilen şerit örneklerinin 

dirençlerinin sıcaklıkla değişimi şekil 4.92 - 4.93’te gösterilmiştir.  

 

Şekil 4.92 Farklı kalınlıklarda hazırlanan benzen katkılı MgB2/Fe şeritlerin direnç 

                       değerlerinin sıcaklık ile değişimi 

 

 

 

Şekil 4.93 Farklı kalınlıklarda etil toluen katkılı MgB2/Fe şeritlerin dirençlerinin 

                        sıcaklığa bağlı değişimi 

 

 

Şekil 4.92’den benzen katkılı şerit örneklerin kritik sıcaklıkları 37 - 37,4 K aralığında 

değişmektedir. Kritik sıcaklıklar arasında 0,04 K gibi küçük bir fark bulunmaktadır. Bu 

durum 3 m uzunluğunda üretilen tel numune içinde homojen bir yapının sağlandığını 

göstermektedir. 
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Etil toluen katkılı şerit örneklerinin kritik sıcaklıkları ise 36,5 - 37,5 K aralığında 

değişmektedir. Kritik sıcaklıklar arasında 0,1 K’lik fark bulunmaktadır. Artan şerit 

kalınlığı ile kritik sıcaklığın azaldığı gözlemlenmiştir. Bu da üretilmiş olan 3 metre 

uzunluğundaki bu numunenin tel boyunca homojen bir yapıya sahip olmadığını ortaya 

koymaktadır. Presleme ile taneler arasındaki bağlantının arttırılarak kritik sıcaklığın 

geliştirilebileceği düşünülmektedir. 

4.2.6 M - H ölçümleri 

Üretilen saf ve katkılı tellerin manyetik özellikleri mıknatıslanma ölçümleri ile 

araştırılmıştır. Demirin ferromanyetik özellik göstermesinden dolayı kılıf malzemesinin 

içerisinden çıkarılan parçayla ölçümler gerçekleştirilmiştir. Ölçümler 5, 20 ve 30 K’de 50 

Oe/s tarama hızında bir PPMS kullanılarak alınmıştır. 

Şekil 4.94 - 4.96’da üretilen saf demir kılıflı MgB2 telin mıknatıslanma ölçümleri 

gösterilmiştir.  

 

Şekil 4.94 Demir kılıflı MgB2 tel için 5 K sıcaklık değerinde elde edilen mıknatıslanma 

                  eğrisi 
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Şekil 4.95 Demir kılıflı MgB2 tel için 20 K sıcaklık değerinde elde edilen 

                              mıknatıslanma eğrisi 

 

Şekil 4.96 Demir kılıflı MgB2 tel için 30 K sıcaklık değerinde elde edilen 

                              mıknatıslanma eğrisi 

 

 

5 K’de uygulanan ölçüm sonuçlarına bakıldığında tipik akı-sıçraması davranışı üretilen 

tüm numunelerde görülmektedir. Bu akı sıçraması olayı ilk kez bir MgB2 külçe numunede 

Dou vd. tarafından gözlenmiştir (Dou vd. 2001). Akı sıçraması olayı manyeto-optik 

görüntüleme teknikleri kullanılarak doğrudan gözlemlenebilir ve numuneye hızlı akı 

nüfuzu ile açıklanabilir. Akı sıçraması davranışını minimize etmek için tarama hızının 

azaltılması gerekmektedir. Sıcaklığın 5 K’den 30 K’e artması ile eğrilerin genişliğinde 

belirgin bir daralma olduğu görülmektedir. Bu azalma aynı zamanda manyetik kritik akım 

yoğunluğunda bir düşüş gözlenmesi anlamına gelmektedir. 
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Şekil 4.97 - 4.98’de ıslak karıştırma yöntemi ile üretilen ve 700 oC’de ısıl işlem yapılmış 

olan % 10 malic asit katkılı demir kılıflı MgB2 telin mıknatıslanma eğrileri gösterilmiştir.  

 

Şekil 4.97 Islak karıştırma yöntemi ile üretilen ve 700 oC’de ısıl işlem yapılmış olan % 

                  10 malic asit katkılı demir kılıflı MgB2 tel için 5 K’de elde edilen      

                  mıknatıslanma eğrisi 

 

 

 

Şekil 4.98 Islak karıştırma yöntemi ile üretilen ve 700 oC’de ısıl işlem yapılmış olan % 

                   10 malic asit katkılı demir kılıflı MgB2 tel için 20 K’de elde edilen  

                   mıknatıslanma eğrisi 

 

 

Sıcaklığın 5 K’den 20 K’e artması ile beklendiği gibi mıknatıslanma eğrisinin 

genişliğinde daralma olduğu görülmektedir.  
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Şekil 4.99 - 4.101’de % 1 mol hekzilbenzen katkılı demir kılıflı MgB2 telin mıknatıslanma 

eğrileri gösterilmiştir.  

 

Şekil 4.99 % 1 mol hekzilbenzen katkılı demir kılıflı MgB2 tel için 5 K’de ölçülen 

                      mıknatıslanma eğrisi 

 

 

Şekil 4.100 % 1 mol hekzilbenzen katkılı demir kılıflı MgB2 tel için 20 K’de ölçülen 

                      mıknatıslanma eğrisi 



130 
 

 

Şekil 4.101 % 1 mol hekzilbenzen katkılı demir kılıflı MgB2 tel için 30 K’de ölçülen 

                      mıknatıslanma eğrisi 

 

 

Şekil 4.102 - 4.104’te benzen katkılı demir kılıflı MgB2 telin mıknatıslanma eğrileri 

gösterilmiştir. Ölçümler 5, 15 ve 25 K’de 50 Oe/s tarama hızı ile 3 T’ya kadar alan altında 

bir PPMS kullanılarak alınmıştır. Grafiklerden 5 ve 15 K’de alınan ölçümlerde akı 

sıçraması olayı görülmektedir. Akı sıçraması olayının minimize edilmesi için daha önceki 

bölümlerde önerildiği gibi tarama hızının azaltılması gerekmektedir. 25 K’de alınan 

ölçümlerde ise olağan bir süperiletkenin davranış göze çarpmaktadır.  

 

Şekil 4.102 Benzen katkılı MgB2/Fe telin 5 K’de elde edilen mıknatıslanma eğrisi 
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Şekil 4.103 Benzen katkılı MgB2/Fe telin 15 K’de elde edilen mıknatıslanma eğrisi 

 

Şekil 4.104 Benzen katkılı MgB2/Fe telin 25 K’de elde edilen mıknatıslanma eğrisi 

4.2.7 Kritik akım yoğunluğunun (Jc) belirlenmesi 

Saf ve organik bileşik katkılı tellerin kritik akım yoğunlukları Bean kritik durum modeli 

(Bean 1964) kullanılarak mıknatıslanma eğrisinin genişliğinden hesaplanmıştır.  

Şekil 4.105 - 4.107’de saf MgB2/Fe tel numunelerin 5, 20 ve 30 K’de kritik akım 

yoğunluğu, manyetik alanın bir fonksiyonu olarak gösterilmiştir.  
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Şekil 4.105 MgB2/Fe telin 5 K sıcaklık değerinde manyetik kritik akım yoğunluğunun manyetik alana 

                       bağlı değişimi 

 

 

 

Şekil 4.106 MgB2/Fe telin 20 K sıcaklık değerinde manyetik kritik akım yoğunluğunun manyetik alana  

                      bağlı değişimi 

 

 

 

Şekil 4.107 MgB2/Fe telin 30 K sıcaklık değerinde manyetik kritik akım yoğunluğunun manyetik alana 
                      bağlı değişimi 
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Saf MgB2/Fe tele ait ölçüm sonuçları analiz edildiğinde, sıcaklık artışı ile hesaplanan 

kritik akım yoğunluk değerlerinin düştüğü gözlemlenmiştir. T = 5 K’de ve 6 T manyetik 

alan altında kritik akım yoğunluğu 3 x 102 A/cm2 değerine ulaşırken, T = 20 K ve 30 K’de 

öz alan kritik akım yoğunluğu değerleri ise sırasıyla 1,6 x 105 ve 6 x 104 A/cm2 olarak 

elde edilmiştir (Buzea ve Yamashita 2001).   

Şekil 4.108 - 4.109’da 900 oC’de ısıl işlem yapılmış olan saf ve 700 oC’de ısıl işlem 

yapılmış olan % 10 malic asit katkılı MgB2/Fe tel numunelerin 5 ve 20 K’de kritik akım 

yoğunluğu, manyetik alanın bir fonksiyonu olarak gösterilmiştir.  

 

Şekil 4.108 900 oC’de ısıl işlem yapılmış olan saf ve 700 oC’de ısıl işlem yapılmış olan % 10 malic asit 

                      katkılı MgB2/Fe teller için 5 K’de elde edilen manyetik kritik akım yoğunluklarının 

                      manyetik alana bağlı değişim eğrileri 

 

 

Şekil 4.109 900 oC’de ısıl işlem yapılmış olan saf ve 700 oC’de ısıl işlem yapılmış olan % 10 malic asit 

                      katkılı MgB2/Fe teller için 20 K’de elde edilen manyetik kritik akım yoğunluklarının  

                      manyetik alana bağlı değişim eğrileri 
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Manyetik kritik akım yoğunlukları analiz edildiğinde 5 ve 20 K’de gerçekleştirilen 

ölçümlerden düşük alanlarda saf telin malic asit katkılı tele göre daha yüksek değerlere 

sahip olduğu ve yüksek alanlarda ise bunun tersi bir durum oluştuğu görülmektedir. 

Grafiklerden katkılı numunenin 5 K’de ve öz alan Jc değerinin yaklaşık 1,1 x 105 A/cm2 

değerine ulaştığı ve 8 T manyetik alan altında ise yaklaşık 4 x 102 A/cm2 değerine sahip 

olduğu görülmektedir. 20 K’de gerçekleştirilen ölçüm sonuçlarından ise öz alan ve 4 T 

alan altında hesaplanan Jc değerleri ise sırasıyla 5,1 x 104 ve 1 x 102 A/cm2’dir.   

Şekil 4.110 - 4.112’de % 1 mol hekzilbenzen katkılı tellerin T = 5, 20 ve 30 K’de kritik 

akım yoğunluğu değerleri, manyetik alanın bir fonksiyonu olarak gösterilmiştir. Ölçüm 

sonuçları analiz edildiğinde sıcaklık arttıkça hesaplanan kritik akım yoğunluklarının 

değerlerinin düştüğü gözlemlenmiştir. T = 5 K’de ve 5 T alan altında kritik akım 

yoğunluğu 3,6 x 102 A/cm2 değerine ulaşırken, 20 K ve 30 K’de öz alan kritik akım 

yoğunluğu değerleri ise sırasıyla 4,1 x 104 ve 2,2 x 103 A/cm2’dir.  

 

Şekil 4.110 % 1 mol hekzilbenzen katkılı MgB2/Fe telin T = 5 K’de manyetik kritik 

                       akım yoğunluğu değerinin manyetik alana bağlı değişimi 



135 
 

 

Şekil 4.111 % 1 mol hekzilbenzen katkılı MgB2/Fe telin T = 20 K’de manyetik kritik 

                      akım yoğunluğu değerinin manyetik alana bağlı değişimi 

 

 

 

Şekil 4.112 % 1 mol hekzilbenzen katkılı MgB2/Fe telin T = 30 K’de manyetik kritik 

                      akım yoğunluğu değerinin manyetik alana bağlı değişimi 

 

 

Şekil 4.113’te benzen katkılı tellerin 25 K’de kritik akım yoğunluğu, manyetik alanın bir 

fonksiyonu olarak gösterilmiştir. Kritik akım yoğunluğu 5 ve 15 K’de meydana gelen akı 

sıçraması olayından dolayı sadece 25 K’de hesaplanmıştır.  
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Şekil 4.113 Benzen katkılı MgB2/Fe telin T = 25 K’de manyetik kritik akım yoğunluğunun manyetik 

                        alana bağlı değişimi 

T = 25 K’de öz alanda kritik akım yoğunluğunun yaklaşık değeri 5,3 x 105 A/cm2 iken 

2,5 T alan altında bu değer yaklaşık olarak 7 x 102 A/cm2’dir. Bu değerler, saf numune 

için elde edilen değerleri ile karşılaştırıldığında kritik akım yoğunluğunda kayda değer 

bir artış söz konusudur. Yapılan karbon katkılaması sonucunda MgB2 süperiletkenin akım 

taşıma özellikleri belirgin bir şekilde iyileştirilmiştir.  

Islak ve kuru karıştırma yöntemi ile üretilen tartaric asit katkılı tellerin 4,2 ve 20 K’deki 

taşıma ölçümlerinden elde edilen Jc - B eğrileri şekil 4.114’te gösterilmiştir. Islak 

karıştırılmış telin Jc değeri 9,6 T manyetik alan altında ve T = 4,2 K’de 104 A/cm2 kadar 

yüksektir. Kuru karıştırılmış telde ise aynı sıcaklık noktasında bu değere B = 8,7 T’da 

ulaşılmıştır. Bu durum ıslak karıştırmanın taşıma kritik akım yoğunluğu üzerinde olumlu 

etkiler oluşturmasına işaret etmektedir.  

 

Şekil 4.114 Saf ve % 10 tartaric asit katkılı (ıslak ve kuru karıştırma ile hazırlanan)  

                        tellerin kritik akım yoğunluğunun manyetik alana bağlı değişimi 



137 
 

4.2.8 n-değeri  

Saf ve tartaric asit katkılı tellere ait n-değerinin manyetik alana bağlı değişimleri şekil 

4.115’te gösterilmiştir. Genellikle bir iletkenin veya telin n-değeri, aşağıdaki özellikler 

hakkında önceden bilgi sahibi olmak için önemli bir rol oynamaktadır (Takahashi vd. 

2006, Kim vd. 2010):  

(i) Eklemlerin bozulma özellikleri 

(ii) Elektriksel kayıplar 

Üretilen saf ve tartaric asit katkılı tellerin n-değerleri güç yasasına göre (Ec = E (V/Vc)
n) 

log E’ye karşı log J eğrisinin eğiminden belirlenmiştir. Bu eşitlikteki Ec ve Vc kritik 

değerleri göstermektedir.  

 

Şekil 4.115 Saf ve % 10 tartaric asit katkılı (ıslak ve kuru karıştırma ile hazırlanan) 

                        tellerin n-değerinin manyetik alana bağlı değişimi 

 

 

Şekil 4.115’ten manyetik alan altında n – değer değişiminin Jc – B davranışına çok benzer 

olduğu görülmektedir. Burada ilginç olan durum ıslak karıştırılmış MgB2 telin n-

değerlerinin saf ve kuru karıştırılmış teller ile karşılaştırıldığında daha yüksek olduğu 

çarpıcı bir şekilde gözükmektedir. Daha yüksek n-değerlerinin elde edilmesi 

homojenliğin sağlanması ve tanecikler arası bağlantıların güçlendirildiği anlamına 

gelmektedir.  

Ölçüm alınan sıcaklıklarda üretilen tartaric asit katkılı tellerin n-değerleri ve kritik akım 

yoğunlukları arasındaki güç yasası ilişkisi şekil 4.116’da gösterilmiştir.  



138 
 

 

Şekil 4.116 Saf ve % 10 tartaric asit katkılı (ıslak ve kuru karıştırma ile hazırlanan) 

                       tellerin n-değerleri ile Jc arasındaki ilişkisi 

 

 

Genellikle kritik akım yoğunluğu (Jc) ve n-değeri arasındaki güç yasası ilişkisi (m) gibi 

bir üstel kritik değere (
m

cJn  ) işaret etmektedir. Bu değer uygulanan karıştırma 

yöntemine oldukça bağlıdır.  Islak karıştırılmış, kuru karıştırılmış ve saf teller için m 

değerleri sırasıyla 0,563, 0,539 ve 0,509 olarak elde edilmiştir. Sonuç olarak daha yüksek 

Jc daha yüksek n-değerine sebep olmaktadır. 
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5. TARTIŞMA ve SONUÇ 

Bu tez çalışmasında karbon içeren farklı organik bileşiklerin MgB2 içine in-situ olarak 

katkılanması ile süperiletkenin temel özelliklerini geliştirmek amaçlanmıştır. Günümüze 

kadar yapılan araştırmalar, MgB2 süperiletkenin elektriksel ve manyetik özelliklerini 

geliştirmek için en uygun katkılama elementinin karbon olduğunu göstermektedir. Saf 

karbon veya karbon içeren birçok organik bileşik (hidrokarbonlar, karbonhidratlar ve bazı 

asitler) bu nedenle kullanılmasına rağmen üretim aşamasında hala ideal bir durum 

sağlanamamıştır. Bu güncel soruna çözüm bulmak için farklı karbon kaynaklarının 

denenmesi, üretim yöntemlerinin karşılaştırılması ve en uygun üretim parametlerinin 

belirlenmesi gibi çeşitli unsurlar bu tez çalışmasının kapsamı içerisindedir. Katkı 

malzemesi olarak farklı karbon bileşikleri (benzen (C6H6), etil toluen (C9H12), anilin 

(C6H5NH2), silikon yağı ([-Si(CH3)2O-]n), succinic asit (C4H6O4), phenyl methanone 

(C15H12O2), malic asit (C4H6O5), tartaric asit (C4H6O6) ve hekzil benzen (C12H18)) 

kullanılarak MgB2 külçe, tel ve şerit numuneler üretilmiştir. Bu bileşiklerin faz oluşumu, 

örgü parametreleri, mikroyapısı, termal özellikleri, kritik sıcaklık değerleri (Tc), kritik 

akım yoğunluğu değerleri (Jc) ve özdirençleri (ρ) gibi termal, yapısal, elektriksel ve 

manyetik özellikleri ayrıntılı bir şekilde araştırılmıştır. 

Külçe, tel ve şerit numunelerin üretimi kullanılan katkı malzemesinin sıvı veya katı halde 

olmasına bağlı olarak farklılıklar göstermektedir. Sıvı katkı malzemeleri belirlenen 

miktarda doğrudan MgB2’ye ilave edilirken katı katkı malzemelerinde durum biraz 

farklıdır. Katı katkı malzemeleri önce bor tozu ile etil toluen ortamında bilyeli öğütücüde 

karıştırılıp daha sonra katkı malzemesinin ayrışma sıcaklığında kurutulduktan sonra Mg 

ile karıştırılarak son karışım elde edilmektedir. Dolayısı ile numune üretim işleminin de 

süperiletkenlik özellikleri nasıl etkilediği üzerine ayrıntılı olarak araştırma yapılmıştır. 

Bunun sonucunda ıslak karıştırma yöntemi ile üretilen numunelerin daha homojen bir 

yapıya sahip olduğu ve süperiletkenlik özelliklerinin geliştiği sonucuna varılmıştır.  

Üretilen numunelerin termal özellikleri DTK/TGA analizleri ile yapısal analizleri XRD, 

SEM ve EDS ölçümleri ile elektriksel özellikleri dört-nokta kontak yöntemi ile alınan 

direnç ölçümleri ile ve manyetik özellikleri ise PPMS sistemi kullanılarak M - H 

ölçümleri ile belirlenmiştir. M - H ölçümlerinden yararlanılarak üretilen numunelerin 
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kritik akım yoğunlukları hesaplanmıştır. Yapılan çalışmalarda ortaya çıkan sonuçları şu 

şekilde sıralayabiliriz: 

1. Üretilen numunelerin faz oluşumu x-ışını toz kırınımı ile ayrıntılı bir şekilde 

incelenmiştir. XRD sonuçlarına göre üretilen tüm numunelerde ana fazın MgB2 

olduğu ve az miktarda Mg ve MgO fazlarına rastlanmıştır. Örgü parametreleri 

XRD verisi kullanılarak Rietveled arıtımı ile belirlenmiştir. Belirlenen örgü 

parameterelerinde beklendiği gibi a- örgü parametresi azalırken c- örgü 

parametresi hemen hemen değişmemiştir.  

2. Üretilen numunelerin mikroyapısı ise taramalı elektron mikroskobu (SEM) ve 

enerji dağılımlı x-ışını spektroskopisi (EDS) ile incelenmiştir. Üretilen 

numunelerin SEM görüntüleri analiz edildiğinde MgB2’ye ait karakteristik 

tanecikli yapının oluştuğu ve oluşan yapının homojen olduğu saptanmıştır. EDS 

spektrumları incelendiğinde ise yapıda Mg, B, C ve O elementlerine ait pikler 

gözlemlenmiştir. Bu sonuçlara göre C yapı içerisinde yer almıştır.  

3. Üretilen numunelerin ısıl işlem sıcaklıklarını belirlemek ve ısıl işlem süresince 

malzemede meydana gelen değişiklikleri gözlemlemek için DTK/TGA analizleri 

yapılmıştır. Bu analizler sonucunda ısı akışına karşı sıcaklık eğrileri 

incelendiğinde bir endotermik pik ve iki ekzotermik pik görülmektedir. Bütün 

ölçümlerdeki ilk ekzotermik pik, MgB2 fazını oluşturmak için Mg ve B arasındaki 

katı-katı reaksiyonunu işaret etmektedir. Diğer yandan endotermik pik ise 

magnezyumun erime sıcaklığına karşılık gelmektedir. İkinci ekzotermik pik ise 

sıvı Mg ve katı B arasındaki sıvı-katı reaksiyonunu işaret etmektedir. Ayrıca 

ölçümlerin alındığı 800 oC’ye kadar MgB2 oluşumunun hala devam ettiği 

görülmektedir. 

4. Üretilen numunelerin kritik sıcaklıkları (Tc) ac alınganlık ve direnç ölçümleri ile 

belirlenmiştir. Ölçüm sonuçları analiz edildiğinde karbon katkılaması ile kritik 

sıcaklığın azaldığı tespit edilmiştir. Numune üretim aşamasında öncelikle kuru 

karıştırma yöntemi denenmiştir. Bu yöntemle üretilen numunelerin ac alınganlık 

ölçümlerinden elde edilen kritik sıcaklık değerlerinin çok düşük olduğu (20-30 K) 

gözlemlenmiştir. Bunun sebebi olarak üretim aşamasında numunelerin 

topaklanması ve bunun sonucunda da homojen bir yapı elde edilememesi olduğu 
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düşünülmektedir. Bu nedenle daha sonra üretilen tüm numuneler ıslak karıştırma 

yöntemi ile üretilerek karakterizasyonları gerçekleştirilmiştir. Islak karıştırma 

yöntemi ile üretilen numunelerin kritik sıcaklık değerleri ise 35-39 K 

aralığındadır.            

5. Üretilen numunelerin manyetik özelllikleri bir fiziksel özellikler ölçüm sistemi 

(PPMS) kullanılarak mıknatıslanma eğrisi ile araştırılmıştır. Mıknatıslanma 

eğrileri analiz edildiğinde düşük sıcaklıklarda (5 K) akı sıçraması olayı 

gözlenmektedir. Akı sıçraması olayını minimize etmek için tarama hızı 

düşürülmelidir. Diğer sıcaklıklardaki (20 ve 30 K) mıknatıslanma eğrileri 

incelendiğinde ise bir süperiletkenin göstermesi gereken tipik diamanyetik 

özelliği sergiledikleri görülmektedir.  

6. Üretilen numunelerin farklı sıcaklıklardaki manyetik kritik akım yoğunlukları (Jc) 

mıknatsılanma eğrisinin genişliğinden Bean modeli kullanılarak hesaplanmıştır. 

Karbon katkılaması ile beklendiği gibi kritik akım yoğunluğunda artış 

gözlemlenmiştir. Bunun iki sebebi olduğunu değerlendirmekteyiz. Birincisi 

parçacık büyüklüğünün azalması ile artan tanecik sınırları perçinleme merkezi 

olarak davranmıştır. İkincisi ise bor ile yerdeğiştiren karbon etkili bir perçinleme 

merkezi olarak davranmıştır. 

Sonuç olarak, bu tez çalışmasında farklı organik bileşikler kullanılarak perçinleme 

merkezleri nano boyutta oluşturulmuş ve bu merkezlerin MgB2 içerisinde homojen 

dağılımı sağlanmıştır. Bu katkılamaların fiziksel özelliklere etkileri araştırılmıştır. Bu 

katkılamalar ile MgB2’nin süperiletkenlik özelliklerinin iyileştirildiği gözlemlenmiştir. 

Bu açıdan bakıldığında daha iyi ve homojen toz üretim yöntemi geliştirilerek literatüre 

katkı sağlanmıştır.              
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