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RESUMO

Este trabalho apresenta o desenvolvimento de uma rotina de controle e automacao de
um equipamento baseado num método AC para medidas de resistividade e de
magnetorresisténcia em funcdo da temperatura. Este desenvolvimento é aplicado a uma
investigacdo experimental da magnetorresistividade e da linha de irreversibilidades
magnéticas do supercondutor granular de alta temperatura critica YBa,Cu,essFe 015075, As
medidas de transporte foram realizadas com campo aplicado variando entre 1 Oe e 200 Oe. Os
estudos do comportamento resistivo nas proximidades da transi¢cdo ao estado supercondutor
revelam uma transicdo ao estado de resisténcia nula em duas etapas. Inicialmente observa-se,
a medida que a temperatura decresce, o estabelecimento da supercondutividade no interior
dos grdos da amostra. Posteriormente, em temperaturas proximas ao estado de resisténcia
nula, a supercondutividade é estabelecida ativando as ligacGes fracas entre os grdos da
amostra. A transicdo resistiva é fortemente afetada e dependente da intensidade do campo
magnético aplicado. A linha de irreversibilidades magnéticas é estudada através de medidas de
transporte elétrico. O comportamento da linha de irreversibilidades magnéticas, na regido de
campos magnéticos utilizada, segue uma linha do tipo Almeida-Touless. A interpretacao fisica
da linha de irreversibilidades magnéticas é discutida com base no modelo vidro
supercondutor. Tal modelo parte do principio da existéncia de um arranjo desordenado de

graos supercondutores fracamente acoplados via efeitos de proximidade ou efeito Josephson.
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INTRODUCAO

ApOds a descoberta da supercondutividade de alta temperatura critica, uma diversidade
de novos materiais supercondutores foi desenvolvida e intensamente estudada. O composto
YBa,Cus0,.5 (YBCO) pertence a classe de sistemas genericamente denominada de cupratos
supercondutores. Estes compostos apresentam uma estrutura cristalina complexa, onde a
principal caracteristica é a presenca de planos atdmicos de cobre e oxigénio. A esses planos é
atribuida a ocorréncia da supercondutividade. Entretanto, muitas das propriedades fisicas
destes materiais necessitam ser melhoradas para viabilizar aplica¢Ges tecnolégicas.

Os cupratos supercondutores apresentam caracteristicas que ainda ndo sdo
completamente entendidas do ponto de vista tedrico. Um exemplo é a transicdo para o estado
de resisténcia nula em materiais granulares.

A forte anisotropia planar verificada nas propriedades fisicas destes compostos é
devida a sua estrutura cristalina complexa, caracterizada pelos planos atémicos de Cu-O. Este
tipo de estrutura favorece o aparecimento de varios tipos de defeitos. Tais defeitos, aliados
aos pequenos comprimentos de coeréncia, se manifestam em diversas propriedades das fases,
normal e supercondutora. Os efeitos de granularidade, por exemplo, se manifestam nas
propriedades de transporte na fase mista e nas linhas de irreversibilidades magnéticas. A
transicdo resistiva destes materiais € um processo que se desdobra em duas etapas.
Inicialmente o estado supercondutor se estabiliza no interior dos grdaos que compdem o
material. Em seguida ocorre um fenémeno de percolacdo entre os graos do material, por
tunelamento Josephson ou por efeito de proximidade. S6 quando um agregado de graos
acoplados se estabelece em toda a amostra é obtido o estado de resisténcia nula.

Flutuacdes termodindmicas na fase do pardmetro de ordem, que sdo associadas a
estrutura de defeitos, estdo fortemente ligadas as irreversibilidades magnéticas. Estes
fendmenos irreversiveis podem ser observados em medidas de magnetizacio e
magnetotransporte. Com a aplicacdo de campos magnéticos fortes, os efeitos de dinamica de
vortices de Abrikosov intragraos passam a dominar o comportamento do sistema.

O presente trabalho é dedicado ao estudo das irreversibilidades magnéticas em uma



amostra policristalina de  YBa,Cu,ggsFeq 015075 (YBCO-Fe), utilizando medidas de
magnetorresisténcia. As medidas realizadas em funcdo da temperatura para diferentes valores
de campos magnéticos aplicado possibilitam a obtencdo de um diagrama H-T, permitindo o
estudo detalhado da linha de irreversibilidades magnéticas no sistema estudado.

No capitulo 1 é apresentado um breve histdrico e sdo abordados tépicos genéricos
relevantes a supercondutividade, tais como as propriedades eletronicas e estruturais e ainda
tépicos relacionados a natureza inomogénea dos cupratos supercondutores.

No capitulo 2 é apresentada uma revisdo dos conceitos tedricos relacionados aos
sistemas estudados. E feita uma descri¢do das propriedades magnéticas dos supercondutores
de alta temperatura critica, colocando em destaque a linha de irreversibilidades magnéticas.

No capitulo 3 realiza-se a descrigdo dos procedimentos experimentais utilizados na
preparagdo e caracterizagdo de uma amostra de YBCO-Fe. E descrito, ainda, os equipamentos
e os procedimentos utilizados nos experimentos.

No capitulo 4 é apresentado o novo software de controle da medida de resistividade
elétrica em funcdo da temperatura, onde sdo comentados os procedimentos para a
configuracdo inicial da medida. Ainda, sdo comentadas as técnicas utilizadas para automatizar
alguns procedimentos.

No capitulo 5 sdo apresentados os resultados obtidos nas medidas de resistividade
elétrica da amostra policristalina de YBCO-Fe.

Por fim, no capitulo 6 sdo apresentadas as conclusdes relevantes obtidas ao longo do

desenvolvimento deste trabalho.



CAPITULO 1. 0OS SUPERCONDUTORES DE ALTA TEMPERATURA
CRITICA

1.1 HISTORICO

A supercondutividade é um fendmeno fisico caracterizado pelo desaparecimento da
resistividade elétrica abaixo de uma certa temperatura critica, Tc. Ocorre também a completa
expulsdo da indugdo magnética do interior do material em temperaturas inferiores a Tc.

Em 1911, Heike Kamerling Onnes (1), quando estudava o comportamento resistivo dos
metais em baixas temperaturas, verificou que a resistividade do mercurio caia abruptamente
qguando sua temperatura era aproximadamente 4,2 K. Varios outros sistemas metalicos
supercondutores foram descobertos a seguir. No entanto, as baixas temperaturas exigidas
para o desaparecimento da resistividade nos metais tornavam essa tecnologia
economicamente invidvel.

Para reverter essa inviabilidade se comegou a buscar materiais com temperatura
critica elevada. Com o passar do tempo encontrou-se materiais que transitavam para o estado
supercondutor em temperaturas mais elevadas, até que em 1987, Wu e col. (2) anunciaram a
descoberta de um novo composto que se tornava supercondutor acima da temperatura de
ebulicdo do nitrogénio. Esse era um composto oxido que apresentava uma transicao
supercondutora em surpreendentes 90 K, como mostrado na Figura 1.1. Esse resultado

também foi observado quando o itrio foi substituido pela maioria dos terras-raras.
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Figura 1.1 - Transi¢ao supercondutora do YBa,Cu;0,_s medida por Wu e col (2)

A euforia que se seguiu apds a descoberta do YBa,Cu305.5 (YBCO) se consolidou com a
descoberta de materiais com temperatura critica ainda mais alta, tais como Tl,Ca,Ba,Cu30,q
que apresenta supercondutividade em 125 K (3) e o HgBa,Ca,Cu30, em 135 K (4). Atualmente,
os principais trabalhos nessa drea tém como objetivo principal o entendimento do mecanismo
responsavel pela estabilizacdo da supercondutividade em temperaturas tdo elevadas. A Figura
1.2 mostra o aumento da temperatura critica com o passar do tempo, onde se pode notar que,
a partir da descoberta dos supercondutores de alta temperatura critica, houve uma
significativa evolucdo na temperatura de transicao, ultrapassando a temperatura de liquefagao

do nitrogénio.
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Figura 1.2 - Evolugdo da temperatura critica maxima dos supercondutores



1.2 EFEITO MEISSNER

Concomitantemente ao estado de resisténcia nula, um material supercondutor, na
presenca de campo magnético externo, expulsa o fluxo magnético de seu interior. Esse efeito é
conhecido por efeito Meissner. Um material supercondutor no estado normal, sujeito a
presenca de um fraco campo magnético externo, tem seu interior penetrado pelo fluxo
magnético, conforme é mostrado na Figura 1.3 (a). Ao resfriar este material abaixo da
temperatura critica, esse passa para o estado supercondutor e correntes elétricas superficiais
serdo induzidas no material. Estas correntes superficiais produzem um campo magnético de
igual intensidade, porém de sentido oposto ao campo externo, o que cancela o fluxo
magnético no interior da amostra, como visto na Figura 1.3 (b). Desta forma os

supercondutores comportam-se como diamagnetos perfeitos.

T>Tc T<Tc
(a) (b)

Figura 1.3 — Comportamento do fluxo magnético em um supercondutor na fase normal. (b) Expulsdo do
fluxo magnético no interior de um supercondutor. Efeito Meissner

Este efeito é observado em todos os supercondutores, desde que sejam aplicados
campos magnéticos suficientemente fracos. A resposta desses materiais a presenca de campos
magnéticos determina sua classificacdo, que pode ser como: supercondutores do tipo | ou

supercondutores do tipo Il

1.2.1 SUPERCONDUTORES DO TIPO 1

Estes materiais apresentam somente dois estados, o estado normal e o estado
Meissner. A fronteira entre estes estados depende do valor do campo magnético aplicado,
denominado campo critico Hc (Figura 1.4 (a) e (b)), e este valor por sua vez depende da

temperatura (Figura 1.4 (c)). Em geral estes campos criticos sdo muito fracos. Abaixo de Hc a
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expulsdo do fluxo magnético é total e para campos aplicados maiores que Hc o estado
supercondutor é totalmente suprimido. A maior parte dos elementos metdlicos

supercondutores estdo nesta classificacdo.

A A A
B -M H

Hc

Ty

Hc

Ty

T

=¥

(a) (b) (c)

Figura 1.4 — O comportamento (a) da indugdo magnética em fungdo do campo aplicado; (b) da
magnetizacdo em fun¢do do campo aplicado e (c¢) do campo aplicado em fungdo da temperatura para
supercondutores do tipo |

1.2.2 SUPERCONDUTORES DO TIPO 11

Nos supercondutores do tipo Il é observada a presenca do estado Meissner somente
abaixo de um determinado valor de campo magnético, Hc;. Acima deste valor observa-se a
penetragdo parcial de fluxo magnético, coexistindo, assim, supercondutividade e fluxo
magnético no interior do material. Este é o estado misto ou estado de vortices, onde temos
um efeito Meissner incompleto. Esse estado persiste até outro valor critico de campo
magnético, denominado Hc,. Assim como nos supercondutores do tipo |, Hc; e Hc, variam com

a temperatura.
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(a) (b) (c)

Figura 1.5 - O comportamento (a) da indu¢do magnética em fun¢do do campo aplicado; (b) da
magnetizagdo em fun¢do do campo aplicado e (c¢) do campo aplicado em fungdao da temperatura para
supercondutores do tipo Il

A teoria do estado misto foi proposta por Abrikosov (5), que propds que o campo
magnético penetra no material sob a forma de linhas de fluxo quantizadas, denominadas

vortices. Esta previsao foi, posteriormente, confirmada pelos experimentos.

1.2.2.1 O SISTEMA YBazCu3z075

A busca do entendimento deste sistema tem sido motivada por suas muitas
peculiaridades, como por exemplo, a estrutura cristalina complexa, excelentes propriedades
supercondutoras. A estrutura do YBCO é ortorrGmbica e os parametros de rede tipicos sdo
a=3,820 A, b=3,893 A e c=11,688 A (6)(7). Conforme podemos ver na Figura 1.6, esta estrutura
contém dois planos de CuO, separados por um plano formado pelo atomo de itrio. A estrutura
ainda apresenta uma dupla cadeia de Cu-O, que é representada na Figura 1.6 através da

disposicdo de dtomos de Cu; e O,.
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Figura 1.6 - Estrutura cristalina da cela unitdria do YBa,Cu;0,_s. A estrutura cristalina dos compostos do
tipo RBa,Cu30, s é obtida pela substituicdo do atomo de Y por um atomo de terra-rara.

Acredita-se que os planos de Cu-O, tenham um papel relevante para o
estabelecimento do estado supercondutor. Na cela unitdria dois atomos de cobre estdo no
plano Cu0O,. O terceiro 4tomo esta rodeado por atomos de oxigénios, formando um plano ao
longo do eixo a, denominada cadeias de Cu-O. A regidao em torno das cadeias funciona como
um reservatorio de portadores de carga, alimentando o plano de condugdo Cu-0,.

Sabe-se que em compostos do tipo perovskita os desvios na estequiometria na
concentracdo de oxigénio sdo uma caracteristica inevitavel (8). No YBCO o oxigénio pode variar
entre seis e sete atomos por cela unitaria. Quando os sete atomos de oxigénio estdo
presentes, estes estdo acomodados de tal forma a constituir as cadeias de Cu-O. Quando a
estequiometria corresponde a seis atomos a estrutura se transforma em tetragonal (9) e as
cadeias sdo eliminadas. Esta variagdo causa uma redug¢do no estado de oxidagao do oxigénio.
Devido a isto ocorre a transferéncia de cargas entre a camada de conducdo e o reservatoério,
criando lacunas na camada de condugdo quando os elétrons sdo transferidos para o
reservatorio.

O comportamento da temperatura critica em fungdo da concentragdo de oxigénio é
mostrado na Figura 1.7. No limite de =1 o sistema é tetragonal, antiferromagnético e isolante.
Abaixo de 6=0,5 o estado fundamental torna-se supercondutor. Nesta concentracdo ocorre a
formacdo de uma fase ordenada, denominada ortorrombica I, caracterizada pela presenca de
cadeias de Cu-O, preenchidas alternadamente, gerando uma cela dupla ao longo do eixo b.

Podemos notar que o melhor valor para a concentragdo do oxigénio corresponde a 6=0,08.
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Figura 1.7 - Temperatura critica do YBa,Cu;0;_s em fungdo da concentragdo do oxigénio (10)

1.2.2.2 PROPRIEDADES ELETRONICAS

1.2.2.2.1 RESISTIVIDADE NO ESTADO NORMAL

Uma caracteristica interessante no sistema YBCO ¢é a possibilidade deste composto ter
um comportamento quase que linear da resistividade elétrica com a temperatura em uma
regido que se estende desde a temperatura ambiente até temperaturas proximas a
temperatura de transicdo. Este comportamento é altamente dependente da concentragdo de
oxigénio no composto. Com a diminui¢cdo na concentracdo de oxigénio surgem vacancias na
estrutura cristalina e, assim, ha um rompimento nas cadeias de Cu-O. Em razdo disto ocorre
uma transicdo da fase ortorrdmbica para a fase tetragonal, que é isolante e também
antiferromagnética, como citado anteriormente. Observa-se na Figura 1.7 que, para uma
concentracdo de oxigénio de aproximadamente 6=0,6, ocorre a transicdo tetragonal -
ortorrébmbica, uma vez que a partir desse valor de 6 come¢amos a observar estado
supercondutor.

Devido ao seu carater anisotrépico, os supercondutores de alta temperatura critica
apresentam acentuadas variagcdes em suas propriedades ao longo dos seus eixos
cristalograficos. Em amostras bem oxigenadas observa-se um comportamento metalico. Uma
forte anisotropia é evidenciada quando se compara a resistividade elétrica medida nas
direcbes a e b, que tem magnitude comparada a sistemas metdlicos, com a resistividade
medida no eixo ¢, que apresenta valores muito maiores. Esta anisotropia na resistividade
ocorre porque os planos CuO, (plano ab), que sdo bons condutores, estdo separados por

planos altamente resistivos. A anisotropia planar caracteristica desses sistemas oxidos
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influencia as propriedades de transporte, resultando num comportamento metalico no plano
ab e, em alguns casos, semicondutor na dire¢ao perpendicular c. Nesta situa¢do a derivada da

resistividade ao longo de c em relagdo a temperatura é menor que zero

dp, 0 Equagdo 1.1
< 0.
dT

A resistividade no plano ab, p., apresenta um comportamento linear com relagdao a

temperatura. A dependéncia da resistividade ao longo do eixo c, p, com a temperatura se
torna ndao metadlica (comparando-se com um metal normal) quando se reduz a concentra¢do
de oxigénio no composto. A Figura 1.8 apresenta o comportamento das resistividades: p,, p, €

pc para um monocristal de YBCO bem oxigenado.
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Figura 1.8 - Resistividade elétrica em fun¢do da temperatura ao longo dos eixos cristalograficos a, b e ¢
para o YBa,Cu30,.5 (11)

As curvas p,, pp € p. representam medidas da resistividade elétrica, nas quais a
corrente elétrica foi aplicada paralelamente as direcdes cristalograficas, a, b e ¢
respectivamente. Nota-se que p, é cerca de duas vezes maior que p, € p. € da ordem de
30 vezes maior que p, e 75 vezes maior que p,. Estas diferencas na resistividade se dao devida

a forte anisotropia da estrutura cristalina.

1.2.2.2.2 EFEITOS NA TRANSICAO RESISTIVA

Medidas de resistividade elétrica também revelam o cardter ndo homogéneo do
sistema YBCO. Em amostras policristalinas desordenadas além da granularidade associada aos
cristalitos ha defeitos estruturais, tais como vacancias de oxigénio e poros que alargam, com a
temperatura, a transicdo resistiva do estado normal para o estado supercondutor. Em muitos

destes casos observa-se que a derivada da resistividade em fungao da temperatura apresenta
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dois picos, conforme mostrado na Figura 1.9 (b). Estes picos sugerem que a transicdo para o

estado supercondutor ocorra em dois estagios.
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Figura 1.9 - (a) Medida tipica da resistividade em fun¢do da temperatura no YBa,Cu;0;.s. (b) Derivada da
transi¢do para o estado supercondutor (12)

O pico de maior temperatura corresponde ao estabelecimento do estado
supercondutor no interior dos graos enquanto que o pico de menor temperatura indica que as
juncdes entre os graos tornam-se supercondutoras. Estas ligacdes entre os graos podem ser
conseqiéncia de tunelamento Josephson ou efeito de proximidade e estas mostram-se
dependentes da densidade corrente, do campo magnético aplicado e da temperatura. Com a
presenca de campo magnético, observa-se um enfraquecimento nas ligagdes entre graos
colaborando assim para o alargamento com a temperatura da transi¢do supercondutora
diminuindo ainda mais a temperatura em que o sistema atinge o estado de resisténcia nula
(Figura 1.10). Efeito semelhante ocorre com o aumento da densidade de corrente aplicada.

Para campos magnéticos acima de um determinado valor, o interior dos graos é
afetado e a dindmica de vortices de Abrikosov passa a desempenhar um papel fundamental
nos efeitos dissipativos, alargando também a transicdo resistiva. A aplicacdo de campos
magnéticos seqlencialmente mais altos diminui cada vez mais a temperatura de resisténcia
nula, onde a transicdo entre grdos é fortemente afetada pelo campo aplicado e a transicdo
intragrao praticamente nao é afetada.

Este comportamento de dupla transicdo também é observado em amostras
monocristalinas e texturizadas, evidenciando assim que o carater inomogéneo é quase uma

propriedade intrinseca dos supercondutores éxidos de alta temperatura critica.
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Figura 1.10 - (a) Curvas de resistividade elétrica em fungao da temperatura para os campos magnéticos
aplicados de 0, 0.005, 0.01, 0.02, 0.05, 0.1, 0.2 e 0.5 kOe. (b) Derivada da resistividade em funcdo da temperatura

para os mesmos valores de campo magnético (13)
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CAPITULO 2. IRREVERSIBILIDADES MAGNETICAS NOS
SUPERCONDUTORES DE ALTA TEMPERATURA CRITICA

2.1 ENERGIA DE SUPERFICIE

A energia extra encontrada na interface entre uma regido normal e uma regidao
supercondutora, em uma mesma amostra, € chamada de energia de superficie. Através desse
importante parametro podemos distinguir os supercondutores do tipo | dos supercondutores
do tipo Il.

A razdo entre o comprimento de penetragdo A; e o comprimento de coeréncia & é

definida como parametro Ginzburg-Landau

AL

= Equagdo 2.1
KgL = ? quagc

Caso kg < 1/4/2, a energia de superficie serd positiva, ou seja, trata-se de um
supercondutor do tipo | e caso kg, > 1/\/5, a energia de superficie serd negativa, ou seja,
trata-se de um supercondutor do tipo Il (5).

Analisando a Figura 2.1 (a) vemos que a energia de condensac¢do dos elétrons diminui
lentamente a medida em que se penetra na regido supercondutora, diminuindo a energia da
interface normal, enquanto que a energia magnética aumenta rapidamente devido a expulsdo
do fluxo magnético. Com isso a energia total possui uma energia de superficie positiva que
dificulta a formacdo de interfaces normal-supercondutoras. Ja na Figura 2.1 (b) vemos que a
energia de condensac¢do decresce mais rapidamente que o aumento da energia magnética,
gerando com isso uma energia de superficie negativa, que facilita a formacdo de interfaces,

provocando o estado misto.
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Figura 2.1 - Energia de superficie na interface normal-supercondutor em sistemas (a) do tipo | e (b) do

tipo 11 (19)

2.2 AESTRUTURA DE UM VORTICE

A distribuicdo do campo magnético no interior de um supercondutor foi solucionada

pela teoria de Abrikosov. A penetracdo do fluxo magnético ocorre na forma de vodrtices, que

divide a amostra em regides normais e supercondutoras, conforme a Figura 2.2.

O vortice, ou fluxdide, apresenta a estrutura de um nucleo cilindrico circundado por

supercorrentes de blindagem, conforme pode ser observado na Figura 2.2. Ele se orienta

paralelamente as linhas de indu¢dao magnética. No nucleo o material esta no estado normal.
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Figura 2.2 — (a) Estrutura de um vortice na rede de Abrikosov. (b) Vista superior de um vértice (14)

Uma caracteristica comum a todos os vortices é que cada um deles é atravessado por

apenas um quantum de fluxo magnético, o qual é dado por
h .
= — =2.067x107"° Tm?, Equagio 2.2
bo 2o

O nucleo normal tem raio igual a £, comprimento de coeréncia de Ginzburg-Landau,
enquanto que espessura maxima da distribuicdo das correntes de blindagem é igual ao
comprimento de penetragdo, 4;. Como, em supercondutores do tipo Il, a energia de superficie
é negativa, a menor energia livre do sistema corresponderd a maximiza¢do do nimero de
vortices. Por esta razdo, cada um deles corresponde a apenas um quantum de fluxo
magnético.

Como no centro do vortice, a supercondutividade é suprimida, o pardmetro de ordem
supercondutor, ¥ (7), se anula e conseqiientemente a densidade de super particulas, ng, vai a

zero nesta regido, uma vez que [Y(7)|? = n (7).
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Na Figura 2.3 (a) temos a relagdo entre o comprimento de coeréncia e a densidade de

super-particulas, e em (b) a relagdo entre o comprimento de penetracdo e a indugdo
magnética para um vértice isolado.
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Figura 2.3 - Variagdo espacial (a) da densidade de super particulas e (b) da indugdo magnética em um
vortice (15)

2.3 A REDE DE VORTICES

No estado misto as linhas de fluxo magnético, na forma de vértices, ndo penetram no

material aleatoriamente. Uma vez que as linhas de fluxo magnético sdo circundadas por super

correntes, essas interagem repulsivamente (Figura 2.4) via for¢a de Lorentz, tendendo a
formar um arranjo peridédico.

Figura 2.4 - Interacdo entre dois vortices. A repulsdo deve-se as supercorrentes de blindagem, que sdao
antiparalelas na regido entre os voértices (14)
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Uma rede hexagonal ou triangular corresponde a estrutura mais estavel, ou seja, o
estado de menor energia. Essa estrutura periddica foi proposta, em 1957, por A. Abrikosov (5).

Esta rede, conhecida como rede de Abrikosov, é descrita na Figura 2.5.

Figura 2.5 - Arranjo hexagonal de vértices num supercondutor do tipo Il no estado misto

Nessa configuragdo a distancia de separagdo entre os vortices é dada por (15)

a, = 1.075 % Equagdo 2.3

Nota-se que a separa¢do entre os vortices é inversamente proporcional a inducdo
magnética. Com o aumento desse, a distancia a, tende a diminuir. Quando a, fica da ordem
do comprimento de coeréncia, &, os nlcleos normais tendem a se sobreporem, destruindo a
supercondutividade do material. Neste ponto o material passa do estado misto para o estado

normal, onde é determinado o campo critico H,,.

2.4 APRISIONAMENTO DAS LINHAS DE FLUXO MAGNETICO

Como visto na se¢do 2.1, no centro de um vértice a densidade de portadores, ny(7), é
nula. Como a densidade de portadores é proporcional ao médulo quadrado do parametro de
ordem,

WJ(FNZ = ns(F), Equagdo 2.4

este também é nulo. Em geral, admite-se que os vértices sdo atraidos para regides da amostra
que estdo no estado normal, ou seja, regides onde o parametro de ordem supercondutor é
deprimido. Portanto, nessas regides cria-se uma condicdo energeticamente favoravel a
estabilizacdo de vortices, razdo pela qual motiva o fluxo magnético a ancorar-se pelos defeitos

do material.
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A energia de aprisionamento de um vortice é dada por
1 N
E 2.5
UP:AE XV = EH(‘Z‘ xV, quagio

onde V é o volume do vdrtice aprisionado e AE é a energia de condensac¢do por unidade de
volume.

Deve-se notar que nao ha necessidade de um centro de aprisionamento por vortice.
Conforme descrito na se¢do 2.3, estes interagem repulsivamente e, portanto, bastam alguns
vortices aprisionados para imobilizar a rede como um todo. Esses defeitos na rede impedem as

linhas de fluxo de se moverem, a menos uma forga exceda a forga critica de aprisionamento.

2.5 EFEITOS DISSIPATIVOS

Um supercondutor do tipo Il ideal (sem imperfeicGes na rede cristalina), no estado

misto e na presenca de campo magnético, quando percorrido por uma densidade de corrente

-

J, perpendicular ao campo aplicado, sofre uma forca de deflexdo que tende a colocar os
vortices em movimento, com uma velocidade v,;, num sentido perpendicular ao plano
formado entre a densidade de corrente e o campo magnético aplicado, como ilustrado na

Figura 2.6.

mw!

Figura 2.6 - Forca defletora de Lorentz causada por uma densidade de corrente em uma rede de vértices
(14)

A forga total sobre a rede de vértices (por unidade de volume) é uma forca de Lorentz
e é dada por
FL’ — ]" X E;’ Equacdo 2.6
Essa forca F; faz com que os vortices se movam coletivamente com uma velocidade de

S
deriva 74 e esse movimento induz um campo elétrico, antiparalelo a J, dado por
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Elnd = B X E; Equagdo 2.7

O campo elétrico induzido gera uma corrente elétrica contraria a f, degradando-a, e
fazendo com que o transporte de densidade de corrente pelo material supercondutor seja
dissipativo. Portanto, um supercondutor do tipo Il ideal quando percorrido por uma densidade
de corrente elétrica e na presenga de um campo magnético comporta-se como um condutor
dissipativo.

No entanto, a estrutura de um supercondutor ndo € ideal e possui defeitos que geram

forcas de aprisionamento. Conseqlientemente, enquanto as forgas de aprisionamento forem

P — g
maiores que a forga de Lorentz esse efeito dissipativo ndo ocorrerd, até o limite de F;, = -Fp.

Esse limite assinala corrente critica que o supercondutor pode transportar sem dissipacao.

2.6 EFEITO JOSEPHSON

Conforme mencionado no Capitulo 1, se¢do 1.2.2.2.2, a transi¢cdo supercondutora de
um supercondutor do tipo Il granular se dd em duas etapas. A primeira, com temperatura mais
elevada, é a transicdo intragranular e a segunda, com temperatura inferior, é a transicdo entre
os grdos da amostra.

A transi¢do entre os graos supercondutores ocorre quando ha comunicacdo entre os
graos, ja supercondutores, da amostra e essa comunicacdo se da através de efeitos de
proximidade ou de efeito Josephson.

O efeito Josephson, representado na Figura 2.7, ocorre quando ha tunelamento de
pares de Cooper entre dois supercondutores através de uma barreira isolante. A barreira
isolante esta representada na figura pelo material ndo supercondutor. Na figura, ¥, é o
parametro de ordem do supercondutor S;, enquanto que i, é o parametro de ordem do
supercondutor S,. Quando a barreira isolante é fina o suficiente, ha superposicdo das fungdes
de onda de um grdo com o outro, havendo com isso a transmissdo do parametro de ordem, 1,
de um supercondutor para o outro. Essa transmissdo é denominada efeito de Josephson.

Quando o espacador entre os eletrodos supercondutores for um metal normal (ndo
supercondutor) ocorre o efeito de proximidade, segundo o qual a supercondutividade é

induzida através do material metalico.
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Figura 2.7 - Representagdo esquematica do efeito Josephson (15)

2.7 VORTICES INTERGRANULARES

Os também chamados vértices de Josephson diferem dos vortices de Abrikosov pelo
fato de estarem situados na regido entre os graos supercondutores, onde o pardmetro de
ordem é fraco (15). Devido ao fato da natureza fraca do acoplamento entre os grdos as linhas
de fluxo penetram mais facilmente e com maior profundidade nesta regido. O aprisionamento
desses vdrtices é causado pelas jungdes Josephson. O aumento da intensidade do campo
enfraquece o acoplamento dessas jungées.

Na figura abaixo podemos observar uma representacdo esquematica dos vértices no
interior dos grdos supercondutores (vértices de Abrikosov) e dos vortices entre os graos

supercondutores (vortices de Josephson).
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Grao Junc¢odes
Supercondutor Josephson

Vortices Vortices Rede de Vortices
Intragranulares Intergranulares Triangular

Figura 2.8 - Representagao dos vértices no interior de um supercondutor granular (15)

2.8 LINHA DE IRREVERSIBILIDADE MAGNETICA

Em supercondutores do tipo Il as forgas de aprisionamento dos vdrtices e as forgas de
Lorentz, ﬁeﬁ respectivamente, que atuam nesses, sdo responsaveis pelas propriedades
dindmicas e estaticas da rede de vortices. Quando as forcas de Lorentz sdo maiores que as de
aprisionamento temos os vortices em movimento. Quando as for¢as de aprisionamento
vencem, os vortices ficam enraizados. O enraizamento dos vortices acaba gerando uma fase
magneticamente irreversivel no diagrama H-T desses materiais.

O estudo da linha de irreversibilidade magnética nos supercondutores de alta
temperatura critica comegou com o trabalho de Miller (16) em amostras granulares, cujo
resultado pode ser visto na Figura 2.9. A linha de irreversibilidades magnética, constituida pelo
conjunto de pontos de T;(H), separa a fase mista em duas regides distintas. De acordo com a
interpretacdo de Miiller, abaixo da linha as forgas de aprisionamento sdo maiores que as
forcas de Lorentz, mantendo, com isso, os vértices aprisionados em um estado de
congelamento denominado vidro de vértices. Esse estado é caracterizado por possuir uma fase
magneticamente irreversivel. Ja acima da linha, sdo as forgas de Lorentz que dominam e os
vértices se movimentam livremente, e a magnetizagdo apresenta um carater reversivel,

denominado de liquido de vértices.
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Figura 2.9 - Linha de irreversibilidade magnética de uma amostra de La,.,Ba,CuO,5 (16)

Em um grande nimero de amostras supercondutoras de alta temperatura critica, a
linha de irreversibilidade magnética apresenta um comportamento em lei de poténcias do tipo
Almeida-Thouless (17) quando campos magnéticos baixos sdo aplicados. Esse comportamento
é dado pela Equacgdo 2.8.

Y
Tir (H) Equagdo 2.8
Tyrr(H = 0)

H= Hy|l-

ondey = 3/2.
De uma maneira mais geral, a Figura 2.10 apresenta o diagrama de fase H X T tedrico
para um supercondutor de alta temperatura critica genérico, onde pode ser visualizado as
fases normal, mista e Meissner. A linha verde separa a fase normal da fase mista, ja a linha

azul separa a fase mista da fase Meissner. Entretanto, fase mista é dividida entre a fase sélido

e liquido de vértices, representada pela linha vermelha.
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Figura 2.10 - Diagrama de fase H versus T ilustrando a linha de irreversibilidade magnética (15)

Alguns modelos foram propostos na tentativa de descrever a linha de irreversibilidades
magnética. Essencialmente, as teorias dividem-se entre aquelas que descrevem a linha T;.(H)
como um efeito de aprisionamento termicamente ativado e aquelas que se fundamentam em
fendmenos de transicdo de fase. Este trabalho serda somente discutido sobre a perspectiva do

modelo de vidro supercondutor.

2.8.1 VIDRO SUPERCONDUTOR

Este modelo apresenta como ingrediente importante a frustragdo magnética associada
as ligacoes fracas existentes entre os graos, acoplados via efeito Josephson. Este modelo foi
empregado por Miller e col. (16) para interpretar o comportamento da linha de
irreversibilidades magnéticas em um supercondutor granular de La,,Ba,CuQ,s . Este modelo

baseia-se na aplicacdo do seguinte Hamiltoniano
H= _Z]ij COS(Gi - 0; - Aij) ) Equagdo 2.9
Lj

sendo, J;; a energia de acoplamento Josephson entre os grdos vizinhos i e j, 6; e 6; as fases do
parametro de ordem supercondutor e A;; é o deslocamento de fase gerado pelo campo

magnético entre os graos i e j, ou seja

Ajj = Zlf]ﬁ dl. Equagdo 2.10
bo

Os efeitos de irreversibilidades estdo associados a uma transi¢cdao de fase com quebra

i

da ergodicidade do tipo vidro de spin. A desordem e a frustracdo entre acoplamentos sdo
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introduzidas pelo fator de fase, que gera deslocamentos aleatdrios entre os graos.

Sendo assim, a linha de irreversibilidade magnética, determinada experimentalmente
(18), pode ser interpretada como a linha de separagao entre a fase vidro supercondutor e um
sistema de graos desacoplados (19)(15).

Experimentalmente observa-se, para campos mais baixos, que a linha de
irreversibilidade apresenta comportamento do tipo Almeida-Thouless (17), representado pela

Equacdo 2.8. Para campos magnéticos mais elevados essa linha podera apresentar um
crossover para um comportamento do tipo Gabay-Toulouse (20), onde y = 1/2 conforme

observado em amostras granulares de YBa,Cuz0-.5.
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CAPITULO 3. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Neste capitulo sdo discutidos os procedimentos experimentais envolvidos na obtencao
do comportamento da resistividade elétrica em fun¢do da temperatura de uma amostra
policristalina de YBCO-Fe. Primeiramente, é discutido o processo de fabricacdo da amostra
policristalina. A seguir, apresenta-se o aparato criogénico e eletrénico envolvido no
experimento. Finalmente, discutem-se as técnicas de medidas utilizadas na obtencdo da

resistividade elétrica.

3.1 PRODUCAO DA AMOSTRA

3.1.1 AAMOSTRA POLICRISTALINA DE YBazCuz.9g5F€e0.01507-5

A amostra de YBa,Cu,ogsFens0-,5, denominada pela sigla YBCO-Fe' (21), foi
confeccionada por meio do processo de reacdo em estado sdlido. Inicialmente reuniram-se os
6xidos precursores para secagem com o objetivo de eliminar qualquer umidade eventual. O
Y,0; foi levado ao forno, para um processo de secagem, durante 12 horas a uma temperatura
de 600 °C.

Para obter uma amostra de 3,0 g, na estequiometria correta, foi utilizada a massa

inicial dos 6xidos precursores de acordo com a Tabela 3-1.

Tabela 3-1 - Massa estequiométrica dos oxidos precursores para obtengao da amostra de YBCO-Fe

Y203 BaC03 CuO F6203

Massa (mg) 453,9 1585,7 954,6 4,8

A seguir, os compostos precursores foram macerados, em um almofariz de dgata até a
homogeneizagdo da mistura para a otimizacdo do processo de reagdo. Essa mistura foi

colocada em um cadinho de alumina e levada ao forno para calcina¢do. O processo consistiu

A preparacdo da amostra foi realizada pelo entdo mestrando Marlon Hneda sob orientacdo da
Dra. Rosangela Menegotto Costa na Universidade Estadual de Ponta Grossa — UEPG.
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em trés etapas. Na primeira, parte-se da temperatura ambiente e levando 5 horas para atingir
a temperatura de 880 °C, ficando por 24 horas nessa temperatura e levando mais 5 horas para
retornar a temperatura ambiente. Na segunda etapa o processo é praticamente o mesmo. A
diferenca é que a temperatura maxima ndo é 880 °C e sim 900 °C. Na terceira etapa a
temperatura maxima foi de 920 °C. Entre uma etapa e outra o composto foi macerado. O

tratamento térmico foi realizado conforme mostrado na Figura 3.1

100 ———r——+—7——7—7 7T T 7 L L |
880 °C (24h) 900 °C (24h) 920 °C (24h)
800 [ .
— 5h
g-) 600 -
® 5h
2
m
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-
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0F .
PR | M | M | i 1 A 1 A 1 A 1 i 1 PR | P | M | M | i 1
10 0 0 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120
Tempo (h)

Figura 3.1 - Tratamento térmico utilizado nas calcinagcdes da amostra de YBCO-Fe

Apds o processo de calcinacdo o pd foi entdo prensado, numa forma cilindrica sob
5,36 GPa (area=0,64 cm?), e levado novamente ao forno para sinterizacdo, conforme esquema

representado na Figura 3.2.
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Figura 3.2 - Tratamento térmico utilizado na sinterizagdo da amostra de YBCO-Fe

O resfriamento lento entre 920 °C e 750 °C é importante para que haja a estabilizacdo
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da fase ortorrombica (22). Depois de sinterizada, a amostra foi levada ao forno para
oxigenacgdo por 48 horas a uma temperatura de 420 °C. Durante o processo de oxigenacgao, foi
mantido um fluxo continuo de oxigénio (O,). Na Figura 3.3 é mostrada uma visdo geral do

processo de confeccdo da amostra policristalina.

3x

3)Calcinagio (_.
N &

4)Remaceragdo

| o _!
il
8) Amostra Fo J \ 5)Fase '123'
Policristalina & J
7)Sinterizacio 6)Pransagem

Figura 3.3 - Procedimento geral para confec¢do da amostra policristalina de YBCO-Fe (23)

3.2 TECNICAS DE MEDIDA

3.2.1 0 SISTEMA CRIOGENICO

O criostato utilizado para estudo da resistividade em funcdo da temperatura esta
mostrado esquematicamente na Figura 3.4

Este consiste de um dewar externo, de inox, onde é colocado nitrogénio liquido o qual
fard uma blindagem térmica do sistema com o ambiente que o separa. Existe ainda, um dewar
interno, de vidro, que pode armazenar hélio ou nitrogénio liquido. Internamente ao dewar de
vidro esta localizado o anticriostato com paredes duplas de inox onde pode ser feito vacuo. A
comunicac¢do do anticriostato com o dewar de vidro é feita através de um capilar. Para impedir
o fluxo turbulento do gas evaporado e refletir a radiacdo eletromagnética foram colocadas

aletas ao longo do anticriostato.
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Figura 3.4 - Sistema criogénico utilizado nas medidas de resistividade elétrica do YBCO-Fe (8)

Com o auxilio de uma bomba de vacuo diminui-se a pressdo no criostato tornando

possivel a obtenc¢do, com nitrogénio liquido, de temperaturas minimas de até 65 K.

3.2.2 0 SOLENOIDE PARA PRODUCAO DE CAMPO MAGNETICO

As medidas de resistividade elétrica podem ser realizadas em presenca de um campo
magnético.

A bobina que produz o campo foi confeccionada com fio de cobre e esta posicionada
na parte inferior do criostato de vidro. Com ela pode-se gerar campos magnéticos da ordem de
1 kOe (8). Em uma regido esférica com raio de 7 mm, cujo centro é o centro geométrico do

solendide, a homogeneidade do campo é melhor que 0.6% (8). O culote do solendide foi
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confeccionado com aluminio e nos enrolamentos foi utilizado fio de cobre nimero 28. O
numero de espiras varia conforme a regido do solendide, nas regides 1 e 3 ha 6232 espiras e

na regiao 2 hd 1850 espiras. Na Figura 3.5 pode ser visualizada a geometria do culote.

(1) (2) (3)

Figura 3.5 - Geometria do culote da bobina utilizada para geragdo de campos magnéticos de grande
conformidade (8)

3.2.3 A CANA

A cana é a intermediaria entre a amostra e a eletronica de medida. Nela ha uma mesa
onde é colocada a amostra. Como a amostra deve estar no interior do anticriostato, a cana é o
agente responsavel pelo suporte e posicionamento da amostra no interior do criostato. Na

Figura 3.6 estd esquematizada a cana de medida.
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Figura 3.6 - Cana de medidas e seus componentes (8)

Na mesa porta amostra, além da amostra, € acomodado um aquecedor e um sensor
térmico. O porta amostra consiste de duas placas de cobre soldadas e entre essas placas esta
acomodado o sensor térmico, pois assim ha um melhor acoplamento térmico. O sensor
consiste em uma resisténcia de Platina Rosemount de 500 Q (em 273 K). Este termOmetro foi
calibrado para trabalhar em uma faixa de temperatura de 65 K a 300 K com uma precisdo de
1 mQ (24)

O aquecedor permite a variacdo de temperatura de maneira controlada. Este controle
é feito pela passagem de uma corrente elétrica em um enrolamento de Ni-Cr 100 Q/m
gerando dissipacdo térmica por efeito Joule. Ainda, para garantir uma maior homogeneidade
da temperatura o porta amostra é envolto por um cilindro de cobre. Na Figura 3.7 é mostrado

0 porta amostra e as posi¢cdes do termometro e do aquecedor.
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Aquecedor

(a) (b)

Figura 3.7 - Porta amostra. (a) vista frontal. A linha pontilhada representa a posi¢ao do termémetro; (b)
vista lateral (8)

3.2.3.1 0 GRADIENTE TERMICO

O gradiente térmico € um problema intrinseco a qualquer medida envolvendo
termO6metro e amostra, uma vez que é impossivel fixar o termémetro no mesmo lugar da
amostra. Com isso, a temperatura registrada pelo termometro é ligeiramente diferente
(podendo ser bem diferente em alguns casos) da real temperatura na amostra. Outro
problema consiste em que, dentro do sistema criogénico, uma massa muito grande acarreta
em uma inércia térmica muito grande, impossibilitando uma rapida resposta térmica. Por
outro lado, uma massa muito pequena dificulta a estabilidade térmica, uma vez que uma
pequena energia térmica é suficiente para variar rapidamente a temperatura.’

Nesse sistema criogénico o gradiente se dd devido ao fato que o aquecedor estd
colocado de um lado do porta amostra. Assim, a outra face do porta amostra pode ter uma
temperatura diferente se a transferéncia de calor ndo é feita de modo quase-estatico. Na
pratica esse gradiente acaba deslocando a curva resisténcia versus temperatura medida para
direita, quando essa é feita esquentando, e deslocando a curva para a esquerda, quando feita
esfriando. Para minimizar tal deslocamento utiliza-se taxas de variacdo de temperatura muito

pequenas. Na Figura 3.8 podemos observar o efeito do gradiente térmico em uma medida de

resistividade elétrica em funcdo da temperatura para um campo aplicado de 20 Oe. Note que a

> Um texto muito bom e esclarecedor sobre cuidados na confecgdo de um sistema criogénico
pode ser encontrado no capitulo 1 do manual controlador de temperatura da LakeShore Model 335
Cryogenic Temperature Controller. H4 uma cépia desse manual no laboratério de supercondutividade e
magnetismo do IF-UFRGS e o mesmo pode ser obtido no site do fabricante.
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curva FCC® (esfriando) estd deslocada para a esquerda enquanto que as curvas ZFC e FCW
(esquentando) estdo deslocadas para a direita. Na figura, a taxa de variagdo da temperatura,

durante a medida, foi entre 3 e 5 K/h.
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Figura 3.8 — Resistividade em fun¢do da temperatura nos procedimentos ZFC e FC e gradiente
observado quando as taxas de variacdo da temperatura de 3 a 5 K/h sdo utilizadas

3.2.4 EQUIPAMENTO ELETRONICO

Os equipamentos utilizados na obtencdo da resistividade elétrica sdo uma fonte de
corrente alternada de baixa freqiiéncia (35.7 Hz) fabricada no Instituto de Fisica - UFRGS, trés
resisténcias padrao, duas de 1 Q e uma de 10 Q da General Radio Company, um transformador
de baixo ruido Princeton Applied Research modelo 1900, um amplificador Lock-in da Stanford
Research Systems modelo SR830 DSP, uma Década indutiva da Electro Scientific Industries Inc.
modelo 73, dois multimetros digitais Keithley modelo 2001, uma fonte de corrente continua
de 1 mA fabricada no Instituto de Fisica - UFRGS, uma fonte de corrente continua Keithley
modelo 2400 SourceMeter, um gerador de rampa térmica fabricado no Instituto de Fisica —
UFRGS, uma fonte de corrente continua fabricada no Instituto de fisica — UFRGS e um
multimetro Keithley 195A (n3do representado na Figura 3.9).

A Figura 3.9 mostra o esquema da montagem eletronica e a Tabela 3-2 lista 0 nome

dos equipamentos fazendo referéncia a Figura 3.9

*0s procedimentos ZFC, FCW e FCC serdo descritos na se¢do 3.3.3
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Figura 3.9 - Esquema da montagem eletronica utilizada nas medidas de resistividade elétrica (25)

Tabela 3-2 - Principais equipamentos envolvidos nas medidas de resistividade elétrica
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Referéncia | Nome do equipamento
1 Fonte de corrente alternada de baixa freqiiéncia
2 Multimetro digital Keithley modelo 2001
3 Transformador de baixo ruido Princeton Applied Research modelo 1900
4 Amplificador Lock-in da Stanford Research Systems modelo SR830 DSP
5 Década indutiva da Electro Scientific Industries Inc. modelo 73
6 Multimetro digital Keithley modelo 2001
7 Fonte de corrente continua de 1 mA fabricada no IF-UFRGS
8 Fonte de corrente continua Keithley modelo 2400 SourceMeter
9 Gerador de rampa fabricado no Instituto de Fisica — UFRGS
10 Fonte de corrente continua fabricada no IF — UFRGS
11 Multimetro digital Keithley modelo 195A (ndo representado na Figura 3.9)

As medidas de resistividade elétrica foram realizadas utilizando a técnica de

corrente AC. Esta técnica consiste em passar, na amostra, uma corrente elétrica fornecida por

uma fonte de corrente alternada. Em série com a amostra existem duas resisténcias padrao.

Uma delas, de 1 Q, esta ligada em paralelo com um voltimetro. A leitura desse voltimetro é

que garante a maior precisdo do valor da corrente elétrica que esta passando pela amostra,

uma vez que se sabe o valor da resisténcia padrdo e o voltimetro Ié a diferenca de potencial,

facilmente se obtém o valor da corrente elétrica. Ainda, em série com a amostra ha outra

resisténcia, de 10 Q. Uma Década indutiva estd ligada, em paralelo, com essa resisténcia de

forma a gerar um sinal de compensagdo. A Década atua como um transformador variavel
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desse sinal e a relacdo de transformacao é dada por um valor ajustavel no equipamento. Este
sinal, de referéncia, é lido no canal B de um Lock-in.

Ao passar uma corrente elétrica na amostra uma diferenga de potencial é estabelecida
entre posi¢oes distintas. Esta diferenca de potencial é aplicada a um transformador de baixo
ruido e este sinal é lido no canal A do Lock-in. Este transformador pode amplificar o sinal da
amostra em até 1000 vezes. O Lock-in esta configurado para operar no modo a informar a
diferenca entre o sinal do canal A e do canal B, ou seja, A-B. Com esta configuracao, qualquer
flutuacdo na corrente elétrica que passa na amostra sera captada pelo canal A e também pelo
canal B e como o Lock-in faz a diferenca destes dois sinais essa flutuagao se anula, cancelando,
com isso, o efeito de uma eventual flutuagcdo na corrente elétrica. Ainda, um sinal de
referéncia da fonte de corrente elétrica é lida pelo Lock-in possibilitando um ajuste da
freqiéncia e da fase da corrente aplicada, melhorando assim a relagdo sinal/ruido.

Com a variacdo da temperatura, a resisténcia elétrica da amostra varia na mesma
propor¢do que o valor de tensdo lida pelo canal A do Lock-in, uma vez que a corrente é
mantida fixa. No momento em que o sinal do canal A (tensdo da amostra) se iguala ao sinal de
compensacao, previamente ajustado, lido no canal B do Lock-in significa que o valor da
resisténcia elétrica da amostra é proporcional ao valor previamente ajustado na Década. Nesta
técnica de nulo, a precisado do sinal nas medidas esta entre 1:10° e 1:10°.

Para a medida da temperatura é utilizado uma fonte de corrente continua muito
estavel que alimenta o termémetro de platina. Com um multimetro |é-se a tensdo e a corrente
elétrica nos terminais do termdmetro. De posse do valor da corrente elétrica e da tensdo é
calculada a resisténcia elétrica do termOGmetro, que varia com a temperatura. Existe um
polindmio, obtido através da calibracdo do termémetro, que faz a conversdo do valor da
resisténcia elétrica medida para a temperatura do sensor.

O controle da variacdo da temperatura é feito por um gerador de rampa que controla
a poténcia aplicada no aquecedor, que estda acomodado no porta amostra. O gerador de
rampa pode ser configurado para operar no modo local ou no modo remoto. O modo local
indica que o usudrio controla o aquecedor manualmente, aumentando ou diminuindo a
poténcia fornecida. J4 o modo remoto indica que esta funcdo sera passada para o software
que controla os dispositivos durante a medida. E este software quem tomara as decisdes de
quando deve aumentar ou diminuir a poténcia no aquecedor®. Com esse sistema de controle
de temperatura podemos obter taxas de variacdo de temperatura t3o baixas quanto 1 K/h.

Assim conseguimos obter, nas medidas de resistividade elétrica, pontos em intervalos de

* Mais detalhes sobre o controle automético da variacdo da temperatura estdo explicados na
secao 4.7.
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temperaturas na faixa de 0.01 K, com uma precisdo na medida de temperatura em torno de

1 mK.

3.3 PROCEDIMENTO DE MEDIDA

3.3.1 CONTATOS ELETRICOS

Para facilitar a determinacdo do fator geométrico nas medidas de resistividade
elétrica, a amostra, inicialmente cilindrica, foi cortada na forma de um paralelepipedo. As

dimensOes da amostra podem ser observadas na Tabela 3-3

Tabela 3-3 - DimensGes da amostra estudada

Comprimento (mm) Largura (mm) Espessura (mm)

8,7 3,0 2,3

Para a confeccdo dos contatos elétricos, quatro tiras paralelas de cola prata foram
depositadas na superficie da amostra. As duas tiras externas sdo os terminais de corrente
elétrica enquanto que as tiras internas sdo os terminais para medida de tensdo. Esta é a

técnica das quatro pontas e esta representada na Figura 3.10.
N .

Figura 3.10 - Disposicdao dos contatos elétricos utilizando a técnica das quatro pontas, onde L é o
caminho elétrico entre os terminais de tensdo, S é a area transversal da amostra, V sdo os terminais de tensdo e i
os terminais de corrente

Para garantir a cura e a aderéncia da cola prata a amostra foi colocada por uma hora
no forno a uma temperatura de 200 °C.

O proximo passo foi confeccionar uma base para servir de suporte para a amostra.
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Para a base cortou-se uma chapa plana de cobre, de aproximadamente 1cmX1lcm, e
espessura da ordem de 100 um. Para minimizar o gradiente térmico é desejado que este
suporte seja o mais fino e plano possivel, para melhorar o acoplamento térmico.

Apds, a base de cobre foi lixada (ambas as faces) por duas vezes. A primeira utilizando
uma lixa média tomando cuidado de tirar alguma deformacdo deixada pelo corte. A segunda,
utilizando uma lixa bem fina, para tirar os riscos deixados pela lixa média. Todo esse
procedimento serve para aumentar o contato térmico entre o porta amostra e a base onde
serad colocada a amostra. Como a base de cobre é condutora elétrica torna-se necessdria a
utilizacdo de um material isolante para evitar o contato elétrico entre a base e a amostra. Para
tal, utilizou-se papel de seda para fumo, que foi colado em uma das faces da base de cobre
utilizando verniz General Eletric para baixas temperaturas. Colou-se a amostra na base isolada
e logo apds foram colados, com cola prata, os fios que ligam a amostra a cana. Para secar a
cola prata, que fixa os fios de cobre aos contatos previamente preparados, a amostra foi
colocada sob uma lampada de 60 W, a uma temperatura de aproximadamente 80 °C, por
6 horas.

Por ultimo, utilizando um micrémetro, foi medida a distancia, L, entre os terminais que
revelam a diferenca de potencial elétrico e o valor encontrado foi de L=1,6 mm. Com isso a

amostra estd pronta para ser colocada na cana de medidas.

3.3.2 RESISTIVIDADE ELETRICA

Os procedimentos descritos aqui explicam como foram obtidas a resistividade elétrica
em funcdo da temperatura para a amostra policristalina de YBCO-Fe em campo nulo ou sob
campos magnéticos fixos aplicados. Depois de instalada a amostra na cana’ e ajustado o valor
do campo magnético aplicado, foi aplicado na amostra, usando uma fonte de corrente
alternada, uma corrente elétrica de 1 mA. Com isso, ajustando o Lock-in para mostrar somente
o sinal do canal A, leu-se a diferenca de potencial entre os terminais de tensdo. Utilizando a

Equacdo 3.1 calculou-se a resisténcia elétrica da amostra,

V(T x
R(Tamb) — ( C'lmb), Equagdo 3.1

onde i é a corrente elétrica, I'é a tensdo, T..» € a temperatura ambiente e R sua resisténcia
elétrica.
De posse da resisténcia elétrica, e utilizando a area da segdo transversal da amostra e

o caminho elétrico entre os terminais de tensdo conforme mostrado na se¢do 3.3.1, foi

5 .. . s .
A amostra foi instalada de forma que o sentido do campo magnético aplicado fosse paralelo
ao sentido da corrente elétrica que passa através dela.
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possivel calcular a resistividade elétrica utilizando a Equagado 3.2,

T) = 15 R(T Equacdo 3.2
p(T) = L (M,
onde g é o ganho gerado pelo transformador de baixo ruido, Sé a area da se¢do transversal da
amostra, L é o caminho elétrico entre os terminais de tensdo e R é a resisténcia elétrica da
amostra.

O Lock-in foi colocado a operar no modo A-B e ajustou-se a Década de modo a zerar o
sinal lido no Lock-in. Como o valor de transformacdo da Década, valor ajustado, é proporcional
a resisténcia/resistividade da amostra ele pode ser considerado como um valor de resisténcia
em unidades arbitrarias, e a conversdo para unidades convencionais sera descrito a seguir.

Para o controle da medida foi utilizado o programa “Medida de Resistividade v_6.3" e
suas configuracGes foram feitas de modo a tornar a medida totalmente automatizada. Os
dados coletados pelo software e direcionados para um arquivo de saida sdo a temperatura, em
Kelvin e a resisténcia em unidades arbitrarias, onde essa resisténcia é o valor de transformacao
da Década. Como mencionado acima é necessdria a conversao destas resisténcias obtidas em
unidades arbitrarias para unidades convencionais.

A conversado é feita multiplicando o valor de Década, obtido no arquivo de saida, pela
resisténcia elétrica obtida em temperatura ambiente e dividir pelo valor de Década que zerou
o sinal de tensdo em temperatura ambiente. Para obter a resistividade no lugar da resisténcia
elétrica basta levar em consideracdo os fatores geométricos da amostra. A Tabela 3-4 mostra

um exemplo da obtencdo da resistividade e resisténcia elétrica para a temperatura de 150 K.

Tabela 3-4 - Conversao da resistividade elétrica em unidades arbitrarias para unidades convencionais

R(Tamb) P(Tamb) Décadaamb Décadaiso R(T1s0) P(T1s0)

12,29 mQ 5,3 mQ.cm 0,1202600 0,1032815 10,56 mQ | 4,56 mQ.cm

3.3.3 SISTEMATICA DE MEDIDA

Foram feitas medidas de resistividade elétrica em fun¢do da temperatura para diversos
valores de campo aplicado, variando entre 0e3000Oe. Os campos foram aplicados
paralelamente ao sentido da corrente elétrica. Em todas as medidas a corrente elétrica foi

mantida fixa em 1 mA.

® Mais detalhes sobre o software de medida de resistividade elétrica est3o descritos no Capitulo
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As medidas foram feitas segundo os procedimentos ZFC, FCC e FCW, pois o objetivo é

estudar os efeitos das irreversibilidades magnéticas. Estes procedimentos sdo descritos a

seguir.

ZFC (Zero Field Cooled) Esse procedimento consiste em resfriar a amostra, do
estado normal para o estado supercondutor, sem campo aplicado e sem
corrente elétrica aplicada, para garantir que ndo haja campo induzido. Estando
no estado supercondutor aplica-se corrente elétrica e o campo magnético
desejado, entdo se efetua a medida esquentando a amostra do estado
supercondutor para o normal.

FCC (Field Cooled Cooling) Nesse procedimento a medida é feita resfriando a
amostra, do estado normal para o estado supercondutor, com campo aplicado.
FCW (Field Cooled Warming) Esse procedimento consiste em esfriar a amostra,
do estado normal para o supercondutor, com campo aplicado. Estando no
estado supercondutor mantém-se o campo magnético com o valor
inicialmente aplicado e entdo se efetua a medida esquentando a amostra do

estado supercondutor para o normal.

Para uma maior precisdo dos resultados, as taxas de variagdo da temperatura foram

mantidas bem baixas. Na regido medida a taxa foi ajustada entre 3 K/h e 5 K/h, o que permitiu

o registro de uma alta densidade de pontos, o que facilita os calculos numéricos da derivada

da resistividade em funcdao da temperatura. O intervalo de temperatura entre os pontos

adjacentes é de aproximadamente 0.02 K.
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CAPITULO 4. O SOFTWARE DE CONTROLE

Durante a medida da resistividade elétrica é necessario efetuar uma série de ajustes
de parametros nos equipamentos e ainda deve-se fazer a leitura dos dados desejados em
determinados momentos. Tais ajustes e leituras podem ser feitos manualmente, tornando a
medida cansativa e ainda possibilitando o registro de alguns dados errados, seja por impericia,
descuido ou até mesmo cansa¢co humano. Para solucionar esse problema foi proposta, na
década de 90, a confec¢do de um programa de computador que gerenciasse a maioria desses
ajustes e coletasse os dados desejados. Para isso utilizou-se um microcomputador 486 DX2-66
com uma placa GPIB’ com barramento ISA®. Para a confecgdo do software utilizou-se a
linguagem de programacdo Quick-Basic por ser uma linguagem de fécil aprendizado e muito
estavel, o que daria maior seguranca durante a medida. Com a confeccdo do software
praticamente todos os procedimentos ajustaveis foram automatizados, o que aumentou em
muito a precisdo e a quantidade dos dados coletados. No entanto trés pardmetros ndo foram
possiveis automatizar:

- o controle do aquecedor, que possibilita o controle da temperatura;

- a determinacdo se a resistividade da amostra estd aumentando ou diminuindo

com a temperatura;

- a determinagdo do passo de variacdo da Década previamente a obtencdo de um

ponto experimental.

Estes parametros continuaram sendo alterados pelo usudrio e embora a medida tenha
se tornado mais precisa e menos cansativa, o usudrio ainda deveria permanecer em frente ao
computador durante toda a dura¢do da experiéncia, que pode levar varias horas. O software

em tempo de execuc¢do pode ser visto na Figura 4.1.

7 GPIB é um barramento muito utilizado na industria para fazer a conexdo entre equipamentos.
Embora este barramento tenha aproximadamente 40 anos ele ainda é muito utilizado por ser muito
confiavel, uma vez que ja foi amplamente testado. Também importante é o fato de ser um barramento
muito robusto, ja que ainda hoje apresenta uma boa relagao velocidade de comunicagao-laténcia.

® ISA é o barramento que faz a conexdo entre a placa GPIB e o microcomputador. Este
barramento hoje estd em desuso.
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Des
16 , 90 1]
20, .0000]

dt: 3.51

0.026 Tx: 26.67 # 647

Figura 4.1 - Software antigo em uma medida de resistividade elétrica em fung¢ao da temperatura

Com o avango da informatica, componentes e barramentos foram mudando e com isso
as pegas e barramentos antigos deixaram de ser fabricados e utilizados. Com isso, se qualquer
peca do computador que controlava a experiéncia fosse danificada, ndo poderia ser reposta.
Isto acarretaria na interrupcao das medidas automatizadas, uma vez que o software foi
desenvolvido para utilizar uma placa GPIB especifica.

A solucdo para esse problema foi a aquisicao de um microcomputador moderno e uma
placa de aquisicdo de dados nova, com barramento atualizado (PCl) e a confeccdo de um novo
software. Optou-se pela utilizacdo da linguagem de programacao Visual Basic .NET, pois esta
tem alguma semelhanga com a linguagem anterior. Além disso, trata-se de uma linguagem de
programac¢dao moderna, também considerada de facil aprendizado.

A idéia basica do novo software de medida é a mesma do antigo. No entanto houve
algumas alteragGes devido as diferencas entre as duas linguagens de programacdo. A légica do

programa pode ser entendida, de forma muito simplificada, no fluxograma da Figura 4.2.
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Inicio
v
» Ler o Lock-in
» Canal A —Canal B
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TermOmetro
Calcula a
Temperatura
Altera o
. Ler o valor da |
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\ 4
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Figura 4.2 - Fluxograma simplificado do software de controle da medida de resistividade elétrica

Basicamente, o programa fica lendo o Lock-in, que informa a diferenga entre o sinal do
canal A e do canal B, até que identifique que a diferenca seja zero, ou seja, que os dois sinais
sdo iguais. Nesse momento sdo executadas fungdes para ler a tensdo e a corrente elétrica no

termOémetro e com isso calcular a resisténcia elétrica do termémetro. Apds a obtencdo da
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resisténcia do termdémetro, uma fung¢do que utiliza um polindmio de calibracdo é executada e
esta informa o valor da temperatura. Este valor de temperatura além de ser impresso na tela
também é direcionado para um arquivo de saida, para posterior analise, juntamente com o
valor de transformacdo previamente configurado na Década. Este valor de transformacdo
ainda devera ser convertido para resisténcia elétrica em unidades convencionais. Essa
conversdo foi descrita na se¢do 3.3.2. Apds salvar o valor da temperatura e da resisténcia, em
unidades arbitrarias, o software altera o valor de transformacdo da Década, alterando o valor
lido no canal B do Lock-in. Com esse procedimento o programa tira o Lock-in do estado de
nulo. O procedimento de mudar o valor de transforma¢do da Década é chamado de
Desbalango da Década. A magnitude desse valor é chamado de Step. Por fim, o software
espera alguns segundos, pré estabelecido pelo usudrio, para estabilizar o sistema e retorna a
ler o Lock-in fechando com isso o ciclo do programa.

Na inicializacdo do programa, alguns parametros devem ser configurados antes da

medida. Na Figura 4.3 podemos ver o layout do software de medida.

e

Vo dha Décacks
T2ep

Figura 4.3 - Layout do novo software de medidas de resistividade elétrica

4.1 ENTRADA DE PARAMETROS INICIAIS

Nesta op¢do o usuario pode configurar os seguintes parametros: numero de pontos da
média, tempo de estabilizagcdo do sistema, distancia entre os contatos de tensdo, espessura da
amostra, largura da amostra e fator de transformacao.

i Numero de pontos da Média: Para determinar quando o sinal do Lock-in é nulo

o programa faz uma média das ultimas “n” leituras e monitora quando essa
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média muda de sinal, o que indica que o sinal passou pelo zero. O valor de “n”
informado pelo usuario.

ii.  Tempo de estabilizagcdo do sistema: Toda vez que é alterado o valor do sinal de
compensacao, ou seja, quando a década é desbalanceada, ha uma perturbacgao
no sinal de medida. Essa perturbacdo é momentanea e por isso o software
espera um determinado tempo de estabilizacdo sem coletar dados.

iii. Distancia entre os contatos de tensdo: Essa op¢do serve para que o software
calcule, conforme descrito na secdo 3.3.2, a resistividade elétrica
automaticamente.

iv. Espessura e Largura da amostra: Essas opgdes, como descrito acima, também
servem para calcular a resistividade elétrica automaticamente.

V. Fator de Transformacdo: Como o sinal da amostra pode ser amplificado, esse

fator de amplificacdo devera ser levado em conta (se¢do 3.3.2).

-
Entrada de Parametros Iniciais

Composigao do Ambiente

Informe o Mdmero de Pontos para obter a Média 102
Informe o tempo de E stabilizacdo do Sistema (5] | 3000 £
Informe a Disténcia entre os Contatos de Tensdo [mm] 1.0000 £
Informe Espessura da Amostra [mm] 1,0000 £
Informe a Largura da Amostra [mm) | 1.0000 &
Informe o fator de Transformag3o 135

0K

Figura 4.4 - Layout da configuragao dos parametros iniciais do software

4.2 SAIDA DE DADOS

Aqui o usudrio determina qual o nome do arquivo onde serdo salvos os dados

coletados na medida e o pasta onde esse arquivo serd armazenado.
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-
Saida dos Dados

Opgoes de Salvamento

Pasta de Destino:
D:\Fazer Medida - Documentos\Medida de Resistividade\Dados

Nome do Arquivo:

Sem titulo.dat

Figura 4.5 - Layout da criagdo do arquivo de saida de dados

4.3 CONFIGURACAO DAS TEMPERATURAS

O controle da temperatura é determinado nessa janela. O usudrio podera optar por
controlar a variagao da temperatura manualmente, ou deixar essa atribuicdo para o software.
Na opgdo em que o software controla a taxa de variagdao da temperatura ha dois métodos. No

primeiro, o usudrio informa os valores maximo e minimo para a taxa. No segundo devera ser

feita uma seqiiéncia de medida.

r

Configuracdo das Temperaturas

) NBo Contiol & Tempesstura

(® Corirolar & Temperatua
Cordrole da Temperatura
Indormar uma Sequencia

Irifoarne & T emparatira (K) 11,000 & ©) Resistividade Diminuindo
Infoeme oValod Irferioe da Taua [K/h) [ 0,000 & (&) Resistvidade Aumentando
Infotrne o Valo: Supesice da Tasa K] | 0,000 5

Infoime o Campo Magnético Apbcado (O] [ 0s

0BS.: Mo modo " Informan Sequencia” ndo & possivel nformar um valon negativo para a Taxa.

oo ]
Da Temperatura Atusl alé 100,000 K com Tasa entre 3,000 K/h e 50000 KA com Campo de 10 Oe e com Resistradade Diminuindo

D& 100,000 K sté £0,000 K com T axs entre 3.000 K/h e 5,000 K./h com Campo de 10 Oe & com Resstvidade Diminundo

DeB0.000 K, sbé 1000000 K com T a:a ente 3000 K/ e 5.000 K/ com Campo de 10 De & com Resstividade Sument ando

Figura 4.6 - Layout da criagdao de seqiiéncia de temperaturas

4.4 CONFIGURACAO DO ZERO INICIAL DA MEDIDA

O usuario podera informar o valor inicial da década, ou solicitar ao software para

encontrar esse valor. O procedimento automatico sé terd éxito quando este for feito em
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equilibrio térmico, ou quando a taxa de variagdo da temperatura for muito pequena.

-
Configuracdo do Zero Inicial da Medida

Parémelro da Década
Informe Valor Inicial da Década 0,0000000 2 | [ Obter Valos Imecial Automaticamente ]

r... . . T _TTT5 T _r°+r 7T T T 71
1] 100 200 300 400 S00 B00 700 800 200 1000

Samples

Figura 4.7 - Layout da configuracao do valor inicial da década

4.5 CONFIGURACAO DO LOCK-IN

Esta janela esta dividida em dois topicos importantes: a configuracdo do Step e a

configuracdo da Subida/Descida.

4.5.1 CONFIGURACAO DO STEP

Nesta janela o usuario escolhe se informa manualmente o Step ou se deseja que o
programa calcule-o. Independentemente da opc¢do escolhida, o usudrio devera informar dois
parametros: a tensao inicial da amostra e o Step inicial.

i. Tensdo inicial da amostra — Canal A (V)’: O usudrio poderd informar
manualmente esse valor ou solicitar que o software o obtenha
automaticamente. Essa opgao serve para que o software calcule, conforme
descrito na secdo 3.3.2, a resistividade elétrica automaticamente.

ii. Step inicial: E o valor inicial do desbalanco da década.

A escolha do Step automatico implica na configuracdo adicional dos seguintes
parametros: incremento em temperatura, coeficiente angular da reta, coeficiente linear da
reta, nimero de pontos para fazer o ajuste e nimero de pontos do desvio da média do ajuste.

i Incremento em temperatura: é a estimativa que o software usa para calcular

9 ~ . . N < A . s
Note que falar em tensao é equivalente a falar de resisténcia, uma vez que a corrente elétrica
aplicada durante toda a medida é constante
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um Step que possibilite coletar pontos em um intervalo igual ao incremento
informado.

ii.  Coeficiente angular e coeficiente linear da reta: esses coeficientes determinam
a relagdo entre o valor de transformacgao da década e o sinal gerado por ela.

iii. Numero de pontos para fazer o ajuste: é o nimero de pontos utilizados para
calcular o ajuste que fara a previsdo do valor em que estara a tensdo apds o
incremento em temperatura.

iv. Numero de pontos do desvio da média do ajuste: apds o calculo do novo Step,
esse ndo poderd ser maior que a média mais o desvio da média dos ultimos n

Steps calculados, onde n é o nimero de pontos do desvio da média do ajuste.

g =)

Configuracio do Lock-in

CorfigueacBo do SWp | Configurachs da Subida/Descada

Infoeme & TersBo inicid da amastia - Canal 4 V) 1.0000000000 2 | Determinat a TensSo da Amostra - Canal A [V) ]
Indoerme o Slep Inicial 0,0000500 2
[¥] STEP Automstico

Corfigurago do Step

Indarne o Incsemento em Temperstua K] 0050 = Irdoeme o valores de Decada | 00000000 -
Indearne o Coliciente Angulat da rels 0,0000000001 = 0.0000000 = g:m
Infearre o Conficierte Lineas da tels 0,0000000000 & Ingere | 00000300
Inforne o Mimeno de Pontos paa fazer o Auste 200 = Ewchir | g%
Inégame o Mro de Portos do Deswo daMédia do Apste 103 | | AtengBo: Vool devesh ber cer- 1,001 000

teza que oz valoret intendos ndo | 0.0003000

cousam OVERLOAD no Lockin. | 0.0005000 as

[ Detemminal 0 Coslicientes

Samples

Figura 4.8 - Layout da Configuragdo do Step

4.5.2 CONFIGURACAO DA SUBIDA/DESCIDA

A opcgdo de determinar automaticamente se a resisténcia do material que estd sendo
medido esta subindo ou descendo em fun¢do da temperatura ainda ndo foi implementada.
Portanto, esta opgao nao esta ativada.

O ruido eletrénico da medida pode ser informado pelo usudrio. Alternativamente, o
usudrio podera solicitar para que o software determine automaticamente o ruido da medida.

Para a determinagdo automatica do ruido é necessdrio que o sistema esteja em equilibrio
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térmico. Uma variagdo na temperatura implicard numa variacdo da resistividade e essa

variacdo serd atribuida ao ruido eletrénico.
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Figura 4.9 - Layout da configuracdo da Subida/Descida

4.6 EXECUCAO DA MEDIDA

Por fim, apds fornecidas estas configura¢Oes iniciais a medida podera ser iniciada.

Entretanto, muitos dos parametros configurados podem ser alterados durante a medida, em
tempo de execucdo. Na Figura 4.10 pode ser observada uma medida de resistividade elétrica

em func¢do da temperatura utilizando a versdo do software 6.3.
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Figura 4.10 — Medida de resistividade elétrica em fun¢do da temperatura utilizando o novo software
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4.7 0 CONTROLE AUTOMATICO DA TAXA DE VARIACAO DA
TEMPERATURA

Para possibilitar o controle automatico da taxa de variacdo da temperatura, foi
necessario a implementacdo de um novo circuito no equipamento, o qual gera a rampa de

poténcia fornecida ao aquecedor. Este circuito pode ser visualizado na Figura 4.11.
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Figura 4.11 - Circuito anexado ao gerador de rampa para o controle automatico da taxa

O usuario, manualmente, deve colocar o gerador no modo remoto e, durante a
configuracdo inicial do software, informar o limite superior e inferior da taxa de variacdo da
temperatura. Durante a medida, o software fica monitorando essa taxa, conforme descrito na
secdo 4.3. Quando esta sai da faixa estipulada é executada uma rotina de tomada de decisao
que determinard se a rampa devera aumentar ou diminuir a poténcia do aquecedor para
manter a taxa proxima ao valor estipulado.

Observa-se que este procedimento ndo garante que a taxa de variacao da temperatura
fique entre os limites ajustados, pois o aquecedor é acionado somente quando o software
detecta que a taxa esta fora dos limites informados. Ao configurar uma seqiiéncia ocorre outro
problema, pois quando duas seqliéncias consecutivas possuem intervalos de taxas muito

distantes, leva certo tempo para a rampa se ajustar ao novo intervalo.

4.8 ADETECCAO AUTOMATICA DO STEP DA DECADA

Quando é identificada uma condi¢do de nulo, o que significa que o sinal da amostra é
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igual ao sinal gerado pela década é feita a medida e logo apds provoca-se um desbalanco na
Década. Esse desbalango nada mais é que a alteragdo do valor de transformac¢do da Década.
Logo apds o tempo de estabilizagdo o software fica lendo o Lock-in até o momento em que
ocorra outra condi¢cdo de nulo. Para entender como o programa calcula o quanto deve ser
desbalanceada a década deve-se compreender algumas consideracdes feitas. O Lock-in esta
configurado para fazer a diferenga entre dois sinais, o sinal do canal A e o sinal do canal B. O
sinal do canal A é dependente da temperatura, enquanto o sinal do canal B ndo depende da
temperatura e sim do valor de transformacdo configurado na década. A cada ponto coletado
em uma medida, o sinal do canal B esta fixo e o que varia é o sinal do canal A, uma vez que a
temperatura estd variando. No momento do desbalanco, como este é tdo rapido, é
considerado que o sinal do canal A esta fixo e o que deve ser variado é o sinal do canal B. O
que falta entdo é saber o quanto devera ser variado o sinal do canal B.

Para isso o software faz um ajuste linear dos ultimos n valores obtidos do Lock-in, onde
n é o numero de pontos do ajuste, citado na se¢do 4.5.1. Supondo que, em uma temperatura
proxima a registrada por ultimo, o sinal siga a tendéncia da reta calculada. Logo, apds um
determinado incremento de temperatura (descrito na sec¢do 4.5.1), o sinal do canal A terd
variado certo AV. Portanto é preciso saber de quanto devera ser mudado o valor de
transformacdo da década para gerar o mesmo AV no sinal do canal B.

S6 é possivel determinar a variagdo do sinal do canal B em funcdo do valor de
transformacdo porque a relagdo entre o sinal gerado e o valor de transformacdo é linear,

conforme pode ser visto na Figura 4.12.

0,00050 T v T v T v T v T v
0,00045 |- -
m 0,00040 |- e
©
C 3 o
©
(@]
o 0,00035 |- -
©
© 5 J
£
n
0,00030 |- -
0,00025 |- -
(] " (] " (] " (] " (] "
0,000 0,005 0,010 0,015 0,020 0,025
Valor de Transformagéao

Figura 4.12 - Relagao entre o sinal do canal B e o valor de transformagao
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Com o equilibrio térmico, ou seja, com o sinal do canal A fixo pode-se obter o
coeficiente angular dessa reta (procedimento descrito na se¢do 4.5.1). Sabendo-se a inclinagdo
da reta e a variagdo do sinal do canal B, AV, calcula-se qual deve ser a varia¢do do valor de
transformacdo, que é o Step. Uma esquematizacdo do procedimento descrito acima pode ser

visto na Figura 4.13.

Grafico da Resisténcia x Temperatura =

Leitura (A-B)
— Ajuste
Linha de Tendéncia

85,8450

I— Incremento —I

Samples

Figura 4.13 - Procedimento para obteng¢ao do valor do Step

Na figura, os pontos em vermelho sdo as leituras do Lock-in, ou seja, Canal A menos o
canal B. J4 a linha amarela é o ajuste dos pontos coletados do Lock-in. E este ajuste que fard a
previsdo do comportamento do sinal da amostra. A linha verde é a extrapolacdo da linha
amarela a partir da ultima mudanca no valor de transformacgdo. Observa-se que a linha verde é
a previsdo do comportamento do sinal da amostra, enquanto que a linha amarela serd a

previsdo. Ou seja, a linha amarela se tornara a verde quando houver o proximo desbalanco.
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CAPITULO 5. LINHA DE IRREVERSIBILIDADES MAGNETICAS NO
SUPERCONDUTOR GRANULAR YBazCuz.9ssFe0.01507-5

Neste capitulo sdo apresentados os resultados experimentais das medidas de
magnetorresisténcia em funcdo da temperatura em diversos campos aplicados na amostra
policristalina de YBCO-Fe. Durante as medidas a amostra foi percorrida por uma corrente
elétrica de 1 mA, paralela ao sentido do campo magnético. O objetivo concentra-se na
determinacgdo da linha de irreversibilidades magnéticas possibilitando com isso a confecgdo de

um diagrama de fases do tipo H x T.

5.1 A TRANSICAO PARA 0 ESTADO SUPERCONDUTOR

5.1.1 A TRANSICAO RESISTIVA EM CAMPO NULO

Inicialmente mediu-se a amostra desde a temperatura ambiente, sem campo aplicado,
até temperaturas inferiores a temperatura de resisténcia nula, conforme mostrado na Figura

5.1.
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Figura 5.1 - Comportamento da resistividade elétrica da amostra de YBCO-Fe em funcdo da temperatura
em todo o intervalo estudado

A Figura 5.2 mostra a curva de resistividade elétrica em fun¢do da temperatura e a sua
derivada em relagdo a temperatura nas proximidades da regido de transicdo ao estado
supercondutor. A largura da transicio é estimada em torno de 2 K. A temperatura de
resistividade nula, Tco, é aproximadamente 91 K. Ja o pico da derivada, Tc,, estd em 92,65 K.

Esta temperatura é préoxima a temperatura critica no interior dos graos supercondutores.
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Figura 5.2 - (a) Comportamento da transi¢do resistiva do YBCO-Fe. (b) Derivada da transicdo em relagdao
a temperatura
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5.1.2 COMPORTAMENTO DA TRANSICAO RESISTIVA SOB CAMPO
APLICADO

As medidas com campo magnético aplicado foram efetuadas segundo os
procedimentos ZFC e FCC. A Figura 5.3 e a Figura 5.4 mostram as curvas de resistividade
elétrica em fun¢do da temperatura, utilizando o procedimento ZFC, para diferentes valores de
campo aplicado, nas proximidades da regido de transicio para o estado supercondutor.
Observa-se que a intensidade do campo alarga a transi¢cdo resistiva, uma vez que a largura da
transicdo sem campo aplicado é de aproximadamente 2 K, enquanto que para 200 Oe fica em

torno de 12 K.

0O 10e

Temperatura (K)

Figura 5.3 - Curvas de resistividade elétrica em fun¢ao da temperatura, nas proximidades da transi¢do
para o estado de resisténcia nula, em baixos valores de campo aplicado
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O 100e

< 200 Oe

Temperatura (K)

Figura 5.4 — Curvas representativas de resistividade elétrica em fung¢do da temperatura, nas
proximidades da transi¢cdo para o estado de resisténcia nula, em diferentes valores de campo aplicado

J4 a Figura 5.5 e a Figura 5.6 mostram o comportamento tipico da derivada da
resistividade elétrica em relagdo a temperatura. Note que com a presenca de campo
magnético ha o aparecimento de um segundo pico, de menor intensidade em temperaturas
menores. Esse segundo pico evidencia o carater de transi¢do resistiva em duas etapas na
amostra de YBCO-Fe. Note ainda que a presenga de campo magnético afeta fracamente a
regido do maior pico, o que mostra que o campo magnético nao é significativo para a transicdo
intragranular. J4 o segundo pico, que mostra a transicdo intergranular, é fortemente afetado
pela presenca do campo magnético, mostrando os efeitos de ligagGes fracas no sistema

granular.
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Figura 5.5 - Derivada de resistividade elétrica em relagdo a temperatura nas proximidades da transicao
para o estado de resisténcia nula na presenc¢a de campos magnéticos fracos
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Figura 5.6 — Exemplos tipicos da derivada da resistividade elétrica em relagdo a temperatura nas
proximidades da transicdao para o estado de resisténcia nula. A insercdo permite uma melhor visualiza¢do do pico
secundario gerado pela presenga de campo magnético

Na Tabela 5-1 estdo resumidos os valores das temperaturas do pico de dp/dT para os

diferentes valores de campo magnético.
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Tabela 5-1 - Temperaturas de pico obtidas a partir da derivada da resistividade em fungdo da
temperatura, utilizando o procedimento ZFC, em presenga de diferentes valores de campos magnéticos aplicados

1 92,67 30 92,60
2 92,68 40 92,70
3 92,62 50 92,65
5 92,62 60 92,67
6 92,62 70 92,55
7 92,64 100 92,61
10 92,72 200 92,57
20 92,63 300 92,32

5.2 DETERMINACAO DA LINHA DE IRREVERSIBILIDADE
MAGNETICA

Com medidas de magnetorresisténcia utilizando os procedimentos ZFC e FCC, descritos
na secdo 3.3.3, é possivel a determinacdo da temperatura de irreversibilidade magnética,
Tir(H), cuja disposicdo dos pontos de T, (H) ao longo de um diagrama H-T permita a
determinagdo da linha de irreversibilidade magnética.

Assim, foram feitas medida de magnetorresisténcia na amostra de YBCO-Fe na
presenca de diferentes valores de campos magnéticos aplicados. Da Figura 5.7 até a Figura
5.10 sdo mostradas as curvas ZFC e FCC para alguns valores de campos magnéticos utilizados.
A insercdo nos graficos é para uma melhor visualizacgdo do ponto o qual marca, em

temperatura, a separagao entre as curvas.
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Figura 5.7 - Medidas de resistividade elétrica em fun¢do da temperatura realizada segundo os

procedimentos ZFC e FCC
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Figura 5.8 - Medidas de resistividade elétrica em fun¢do da temperatura realizada segundo os

procedimentos ZFC e FCC
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Figura 5.9 - Medidas de resistividade elétrica em fun¢do da temperatura realizada segundo os

procedimentos ZFC e FCC
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Figura 5.10 - Medidas de resistividade elétrica em fun¢ao da temperatura realizada segundo os

procedimentos ZFC e FCC

Para determinar precisamente as temperaturas de irreversibilidade a partir das
medidas de magnetorresisténcia, as curvas ZFC e FCC foram interpoladas numericamente com
o objetivo de igualar as temperaturas, permitindo, com isso, a operacao de subtracdo entre as
curvas ZFC e FCC. O critério para a escolha do ponto de separagdo entre as curvas ZFC e FCC foi

escolher o primeiro ponto a partir do qual a diferenga ndo mais ultrapasse a reta de referéncia
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(representada nas figuras abaixo por uma linha de cor laranja). Da Figura 5.11 até a Figura 5.14

sdo mostrados exemplos das diferencgas entre as curvas ZFC e FCC.
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Figura 5.11 - Exemplo de determinagdo da diferenga entre as curvas de magnetorresisténcia
determinadas segundo os procedimentos ZFC e FCC
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Figura 5.12 - Exemplo de determinagdo da diferenga entre as curvas de magnetorresisténcia
determinadas segundo os procedimentos ZFC e FCC
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Figura 5.13 - Exemplo de determinagdo da diferenga entre as curvas de magnetorresisténcia

determinadas segundo os procedimentos ZFC e FCC
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Figura 5.14 - Exemplo de determinagdo da diferenga entre as curvas de magnetorresisténcia

determinadas segundo os procedimentos ZFC e FCC

Na Tabela 5-2 estao resumidos os valores das temperaturas de irreversibilidades para

os diferentes valores de campo magnético aplicado.
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Tabela 5-2 - Temperaturas de irreversibilidades obtidas a partir de medidas de magnetorresisténcia para
os diferentes valores de campos magnéticos aplicados

1 92,6210,15 20 92,3240,20
2 92,58+0,20 30 92,381+0,16
3 92,55+0,20 40 92,3710,30
5 92,48+0,17 50 92,231+0,18
6 92,53+0,13 70 92,12+0,10
7 92,4240,22 100 91,7940,40
10 92,4940,17 200 91,4140,22

5.3 DISCUSSAO DOS RESULTADOS

A partir dos resultados experimentais registrados na Tabela 5-2 obtém-se o
comportamento da linha de irreversibilidades, conforme mostrado na Figura 5.15.

Para os valores de campo aplicado é possivel descrever a linha de irreversibilidades
magnéticas com um comportamento do tipo Almeida-Thouless(17), onde o ajuste dos pontos
experimentais foi feito utilizando a seguinte equagdo

Tirr (H ) 4

T~ 7 Equagdo 5.1
Tyrr(H = 0)

H = Ho[l_

onde Tj.-(H) é a temperatura de irreversibilidade na presengca de campo magnético de

intensidade H, T;-(H = 0) é a temperatura de irreversibilidade em campo magnético nulo e

y = 1,5
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Figura 5.15 - Resultados experimentais para a linha de irreversibilidades magnéticas na amostra de
YBCO-Fe. As barras de erro na determinagao de T;(H) estao representadas

Podemos observar que devido aos baixos valores de campos aplicados ndo é detectado
o possivel crossover do regime Almeida-Thouless para o regime Gabay-Toulouse, observado
nos resultados reportados por Fabris (24).

Os valores dos parametros determinados pelo ajuste estao descritos na Tabela 5-3.

Tabela 5-3 - Valores dos parametros ajustados pela equagao de Almeida-Thouless

H, 130,9 kOe
T;+(H=0) 92,6 K
14 1,50+0,16

Nota-se que Tj,-(H = 0) foi ajustado com um valor que ficou muito préximo ao valor
da temperatura de pico da medida sem campo magnético aplicado, que € Tc, = 92,65Ke o
valor de y ficou muito préximo ao previsto pela teoria.

O comportamento da linha de irreversibilidade apresentado pela amostra de YBCO-Fe
sugere que nesse sistema as irreversibilidades possam ser interpretadas com base no modelo
de vidro supercondutor. Tal modelo parte do principio da existéncia de um arranjo
desordenado de grdos supercondutores fracamente acoplados via efeito de proximidade ou

efeito Josephson.
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CAPITULO 6. CONCLUSAO

Este trabalho consistiu na confeccdao de um software para o controle das medidas de

magnetorresistividade em funcao da temperatura e no estudo experimental de algumas das

propriedades de magneto-transporte de uma amostra de YBa,Cu,ggsFeppi507.5 nas

proximidades da transicao supercondutora.

A andlise das medidas de magnetorresistividade em fun¢do da temperatura feitas

utilizando o novo software de controle levou as seguintes conclusdes:

A densidade de pontos obtidos durante a transicdo ao estado supercondutor é
alta. Isso revela que o software é agil o suficiente para a aquisicdo de dados,
dando uma rapida resposta as variacbes dos parametros de controle da
medida.

O controle automatico do aquecedor se mostrou eficaz para manter a taxa de
variacdo da temperatura entre os limites estipulados.

O calculo para a determinagdo da variacdo do valor de transformacdo da
década (Step) possui precisdo suficiente para possibilitar a obten¢do de uma
alta densidade de pontos, chegando a coletar mais de 100 pontos/K com a

taxa de variacao utilizada nesse estudo.

As medidas de magnetorresistividade, utilizando os procedimentos ZFC e FCC,

permitiram uma andlise da dependéncia da transicdo resistiva com o campo magnético

aplicado e a determinacdo da linha de irreversibilidades magnéticas e levaram as seguintes

conclusoes:

A intensidade do campo magnético aplicado afeta a transicdo para o estado
supercondutor, uma vez que com o aumento da intensidade do campo
magnético faz com que a largura da transicdo aumente. A derivada da
resistividade elétrica em relacdo a temperatura sugere, através da presenca de
dois picos, que a transicdo resistiva ocorra em duas etapas. Inicialmente a
supercondutividade é estabelecida no interior dos graos do sistema. Esta é a

transicdo  intragranular, representada por Tc,. Posteriormente a
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supercondutividade se estabelece na conexdo entre os graos do sistema.
Trata-se da transicdo intergranular, caracterizada pelo pico de menor
intensidade. Observa-se ainda que o aumento do campo magnético
praticamente ndo afeta Tc,. No entanto afeta fortemente o segundo pico,
fazendo com que o estado de resisténcia nula ocorra em temperaturas cada
vez mais baixas a medida que a magnitude do campo magnético aumenta. Isso
mostra que a presenca de campo magnético de fraca intensidade (H<500 Oe)
ndo afeta a transicdo intragranular, entretanto afeta fortemente a transicao
intergranular.

Os resultados obtidos de medidas de magnetorresisténcia segundo os
procedimentos ZFC e FCC sugerem que a linha de irreversibilidades magnéticas
segue um comportamento do tipo Almeida-Thouless no intervalo de campos
estudados, até 200 Oe. O sistema é granular e acoplado através de ligagGes
fracas. A frustragdo crescente com a intensidade do campo aplicado sugere
que a regidao proxima ao estado de resisténcia nula pode ser descrita pelo

modelo de vidro supercondutor.
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