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RESUMO: 

Foram realizadas Medidas de curva õe ma~netização 

e de pequenos 11 loops" de histerese em amostras cilínc'lricas de 

monocristais de nióbio, em diversos trataMentos: polimento quí-

mico superficial e tratamento térmico, rl~forMa~ão plástica, cor-

~osão química superficial, e outros tratamento su~erficiais, em 

temperaturas en+-rp 3K e 6K, com o ohjetivo de d~ter.rninar a infl!:!_ 

ência do estado da superfície na corrente crítica de supcrcond~-

tores tipo-II no estado misto. 

Para a análise dos resultados foi necessário esten 

der o método original de ZenTeck, no qual não era sunosto uma va 

riar.ão espacial do qradiente da densiclarle de fluxo maanético na 

amostra a 

Observamos que o nrincipal fator de influência da 

_superfície em si, na corrente crítica, são as ruqosiàades super-

ficiais. ObservaMos também um qrande aunento da corrente crítica 

na proxirnirlade da superfície, que atribuímos a uma maior efetivi 

dade dos centros de aprisionamento das linhas de fluxo nessa re

gião. Foi elaborado o esquema de um rnoc1elo para explicar esses 

resultados. 
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INTRODUSJiO : 

Os superconrlutores de alto campo crítico apresentam 

em um intervalo de campo marrnético, que se cstendP. rlc um certo 

H (da order.t centenas õc Ocrsteds) até o canno H , onfl~ a super-
C! C 2 

condutividade é dcstruírla (H em al("funs material !i C: Mrtior crue 
c 2 

300K0e), um cstarlo em crue existe fluxo rnarrnC:tico interior elo matP--

rial na form<l ele urna rede trianqular rlc vórtices de corrente, com 

fluxo naqnético C!Uantizacl.o (Pstado r.1isto). 

Uma corrente de transporte intcraqc com essC!s v6rti 

ces, rnovi~cntando-os, gerando assim dissipa\:ão de enernia. 

Anõerson (12), cm 1962, estabe.leccu n:ue na r a tr2r~spo~ 

tar corrente sem resistência deve-se impedir o movincnto dos võr-

tices. Isso é consequido com a introdução de defci tos m.J.crosc6~)i-

cos no material. Os necanisMOs de interac:-ão dos vórtices com àcfci 

tOS gerandO 0 aprisionaMento clestes 1 tem Sido hosttl.ntc PStUà.él.flO 

(11, 64). A intensidade elas interações e número e distribuicão dos 

defeitos determinam a corrente niixima que o supcrconr.ntor pode 

transportar sem perrlas(corrente crítica). 

Di versos autores apontaram que qr<lnih..., norte rla cor-

·rente crítica dctcrminnrla experimentalmente é ilevic~o n superfície 

da amostra, s0nõ.o sugerido õ.iversos Mccnnismos para C'xnlicar a in 

fluência na sup0rfícic na corrente crítica: 

a) Correntes inrltlZidas na suprrcondutivi~arle super-

ficial(39) suportado principnlmcntc pelos experimento:. rr narncs 

e Fink(22) e Ullmaier e Gauster(23). 

h) Aprisionttnrmto elos vórtices flCla sup0rfícic, Oe-

vido no vórtice imaqcm(38). Suportado principalmente pelos cxpcr~ 

mentog de De nlois c De Sorho{GS), c usndo por diversos autores 

para explicar seus rPs\tltndo!l cxp~rimentaifi(35). 

c) Apri~ionnrncnto por ruqosirlndes superficiais, su-
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I 

.portado principalmente pelos experimentos de Hart e Swartz(J3), 

Flippen (28), Furtarlo(29) e Zerweck(21). 

Essos necanismos são cm grano~ nnrte contraditórios 

em si, por exemplo, as ruqosidad.cs dccrescf!M a efctividadc do 

vórtice irnaqcm. Se esse for o princinal m~canismo as rurrosirlades 

decrescem a corrente crítica, cofX) obscrvnrl.o neles Autorrs apon-

tad.os cm (b) • r1as os autores anont<1c'1os em (c) ohserv0m justancn-

te o contrário. 

Para tP.stas a influência separa0.1. de cana C!!"eito 

realizam medidas da corrente crítica supP.rficial «trzw0s elo nét~ 

do de Zcrwcck (21): rncclida da voltaqcm induzida em umn. hobinil r.mn 

tada sobre a amostra cilfndric.:t, compensad<1 nor outrã. hohln<l se-

melhante axial, mas fora da amostra, quando o camno ~xtcrno ~pós 

wn acréscir.lo até H0 (H < H < H ) é rlecrescir1o com m:-t~ t<1xa 
. Ct O C2 

const~nte, fl1l == Si\t1en rnonocristais d0 nióbio, con vilrios trata-

mentes nup~rficinis. 

Encontramos que o principal fator de contrihui~ão 

da superfície na corrente crítica são as ruqosiclailcs ~;un0rficiais 

não senõo importantP. os dois nrimeiros efeitos. 

Além da influêncin intríns~ca Oa sunC>r.f{C'ic, obscr-

vamos que existe um qranCt: aumentos rl.'"\ corrcmt0. crftir.a na proxi-

mi.dade da sup0rfÍci0. O pP.rfil ela densi(laOc (1" fluxo na ilMostra 

apresenta un qrndicntp mui to qrandc na nroxini(1ar~ ~a su~1rrfícic 

decaindo exponencialncntc ao valor rlc equilíbrio no intrrior dil 

amostru. 

Atril>ttimos (>SSC fato a ttMn maior cfctivida~c dos ccn·· 

ohservnç-ão levou-nos a cst0nd('_r o mPto(1o oriqinal de Zcrwrck, 

CJUC supunha um grnrlicntc da rlcnsict<tdc de fluxo conntantc na amon 

tra. nevem, tnmlH~M, serem rr.visados o~ nodPlo5 õc cntarlo crítico 



_CAP!TULO I: 

SUPERCONDUTIVIDADE - DESCRI~O FENOMENOLÓGICA 

A supercondutividade pode ser caracterizada pela 

resistência elétrica de nula e pelo di~maqnetismo perfeito, 

cuja consequência experimental é a exclusão do campo magnético 

do interior do material, mesmo quando a transição para o esta-

do supercondutor é realizada por decréscimo de temperatura, na 

presença de campo magnético.- efeito Meissner{l). 

A exclusão do campo magnético fornece um aumento 

na energia dada por H2 /8TT por unidade de volume. Se Hc for o 

campo no qual a supercondutividade é destruída, a diferença na 

energia livre entre o estado normal e o estado supercondutor a 

campo nulo é dada por: 

2 

-~1Tç F - F = s n Eq. I. 1 

Essa é a energia de estabilização do supercondu-

tor - decréscimo na encrqia do sistema devido a "condensação" 

que levou o material ao estado supercondutor. 

As equações de Maxwell não são suficientes para 

eletrodinãmica dos supercondutores. Sequndo London(2~duas coua 

çocs devem se acrescentadas: 

n j l = ê 
s 

'il X (À j ) ~ - jÍ 
8 c 

3 -
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A primeira descreve a ausência de resistência a 

corrente contínua; a segunda, junto com as equações de Maxwell, 

descreve o efeito Meissner: e através dela pode-se mostrar 

que o fluxo magnético, em um anel supercondutor ou em uma re-

gião normal inclusa cm uma matriz supercondutora é conservado 

-7 2 
e também quantizado, com o quantum dado por ~ ~ 2 x 10 G cm . 

(~ é a distância de penetração do campo maqnético - é observa 

do experimentalmente que o campo não é completamente excluído 

do supercondutor, existe uma penetração na superfície com o 

campo decaindo exponencialmente para o interior). 

Introduzindo o momcntum médio dos eletrons, de-

finido por: 

"' p 
s 

m 
s 

n e 
s 

j 
s 

e A 
+C' Eq. I. 2 

(onde m e n sao respectivamente a massa efetiva e a densida 
s s 

de dos supereletrons) , a equação L2 e as equaçoes de Maxwe 11, 

com transformações adequadas(3) nos dão: 

= o 
-> 
A 

s 
~c 

Eq. I. 3 

Isto significa que existe somente um valor dcfi 

nido de corrente cm um dado campo maqnético. Em um metal nor-

mal isolado, num campo maqnético externo temos: 

-> 
J = o 

n 
c Ã 

c Eq. I . 4 

Portanto, o supercondutor distinquc-ne do metal 

normal pelo fato de existir uma correlação de longo alcance 
-> 

nos supcrcletrons com rc~pcito no vetar momentum p, evitando 

que tenha valores locais, como no estado normal. 
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Essa correlação de longo alcance, implícita na 

eletrodinâmica macroscópica, oferece a possibilidade do supeE 

condutor ser reduzido a um modelo ·quanto-mecânico simples (4) , 

caso a distribuição dos momenta dos supereletrons seja aguda 

(f~to que é mostrado pela teoria microscópica da supercondut! 

vidade(S)). Um pico na distribuição dos momenta significa que 

a função de onda é espalhada. Como só existe uma distribuição 

de corrente para cada campo magnético, o estado quântico é in 

teiramente determinado pelas condições de contorno macroscóp_! 

cas, que são mesmas da eletrodinâmica. Podemos então carácte-

rizar o supercondutor como um mecanismo quântico puro em esc~ 

la macroscópica. Dai, podemos associar ao supercondutor uma 

função de onda W, normalizada de tal forma que !W\ 2 seja a 

densidade de supcreletrons, tendo como condição de contorno a 

superfície supercondutor-vácuo, e tendo um valor constante no 

interior. 

Pippard ( 6) apontou com base err. resultados expe-

- + ~ -rimentais que a relaçao entre J e A nao pode ser local nas 
~ 

equações de London; J deve estar relacionada com uma média de 

Ã tornada em uma região de raio ~ - o comprimento de coerência. 

Isto resulta que a função de onda não pode variar bruscamente 

em uma região menor que ~. Portanto na interface N-S a função 

de onda é nula, e só atinqe o valor de equilíbrio a uma distãn 

cia ~ da superffcie(assim como o campo magnético tem um valor 

na supcrffcic c só a uma distância ), da interface o valor po-

de ser considerado nulo). 

Ginzburg e Landau(7) usando inicialmente a tco-

ria de transiç5o de fase de 5cqunda ordem de I.and~u(B) c a 

seguir, considerando o efeito de um campo maqnético indcpende!! 

te do tempo, acrescentaram na encrqia livre o aumento devido a 

exclusão do campo e a passiveis modificações na função de onda 
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introduzidas pelo campo, obtiveram duas equaçoes que relacionam 

o vetar potencial e a função de onda supercondutora: 

-~ + ~~~ 2 ~ + (~V- A) 2 ~=O GLl 

As grandezas acima sao adimensionais - sao norma-

lizadas dividindo-se cada grandeza por valores característicos 

destas(por ex. À, Hc e $
00 

- função de onda no equilÍbrio, lonnc 

da superfície) . k é o parâmetro de GL e é dado aproximadamente 

por: k =À/~, característico para cada supercondutor. 

As equações de Ginzburg e Landau formam a base p~ 

ra a descrição da supercondutividade quando não se interessa p~ 

los efeitos em escala eletrônica. 

I- ENERGIA DE SUPERF!CIE: 

Podemos chegar a conclusÕes importantes sem rcsol 

ver explicitamente as equaçoes de Ginzburq e Landau. 

Para um supercondutor em um campo maqnético temos 

a contribuição para a energia livre devido a "condensação" dos 

supereletrons (decréscimo) , e devido a exclusão do campo maqnéti 

co (aumento) • 

Plotando essas duas contribuições temos um di .:wril 

ma enerqia x distância a sup<~rficie conforme a fiqura I .1: 

I E 
t 

' ~ 

FIGURA I.l- Contribui 
çõcs a en~rqia livre 
do supercondutor em 
campo maqnético. 
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d - ( , 2 Soman o as contribuiçocs e subtraindo do valor H - Jlc
2

/81T) , lon 

ge da interface, temos dois casos: 

c -E (·~l 

'" " 

FIGURA I. 2- Enerqia de superfície dos supercondutorcs C'Pl dois 
casos extremos. 

E, desta forma, dois tipos de supercondutores: 

Tipo I - energia de superfície positiva - k < 1/12 

Tipo II- energia de superfície negativa k > l/12 

No tipo I a transição para o estado normal é brusca, sendo a sua 

curva de magnetização dada pela figura I.3: 

FIGURA !.3- Curva de maqncti 
zação do supercondutor ti
po-I. 

Na região de O a H o campo no interior da amostra é nulo, desta 
c 

forma temos H ;;::-4nM nessa rcqião. Acima de llc temos t-1 =o. 

Devido ao fato da enerqia de supcrf!cie ser ncqati 

v a no tipo II, il formação de nova~; interfaces N-S para decrescer 

a energia interna do sistema, é favorável tcrmodinamicamcnte. 

Desta forma, é de se esperar que aci.ma de um certo campo, H , 
c, 

comece a penetrar fluxo maqnético no interior do supr.rcondutor, 

sob a forma de dom!nios normais, até um campo 11 onde a superco_n 
C2 



dutividade é destruída. O campo critico termodinâmico, llc que 

satisfaz a equação I.l é dado por: 

1 
41T 

H.41TM dH Eq. I.S 

e a curva de magnetização para este tipo de supercondutor e da 

da pela figura I.4: 

-r 
'· 

8 -

FIGURA !.4- Curva de müqneti~ 
zação dos supcrcondutor~s ti 
po-II, mostrando o campo cri 
tico termodinânmico. 

II - PROP!UEfll\flE fll\· Lit!lll\S flE,FLlJXO: 

A solução de Abrikosov(9) para as equaçoes de G.L. 

mostra que as regiÕes normais, em um supercondutor infinito for 

rnam uma rede quadrangular de vórtices de corrente,( cálculos da e 

ner~ia livre mostram que um arranjo trianqular é mais favorável) 

com a função de onda nula no centro, tendo alf também um campo 

magnético. A função de onda e o campo variam como na fiqura ahai 

xo: 

'[)\)\ 
0--~--- ---~-----lC 

O~·'•'-:. ·- I 

a) 
b) 

FIGURA I. 5- .:1) Variaç~o do camyx> (H) c õa dcnsid<1.rlP elo;; supr.r 
elctrons (n5 ) na amo!ltra, b) nepresentação cs'lucmática das li 
nhas de fluxo no supercondutor. 

O fluxo magnético, através de cada área m!nima tomadil de forma 

tal que seu pcr!mctro corresponda a I a O, é quantizado. Cada 



- 9 -

vórtice tem um quantum de fluxo(~ 2 x 10-
7 

G cm 1 ). o vórtice que 

é também chamado de linhas de fluxo tem as seguintes propricda-

des gerais (lO) : 

1 - Existe um núcleo no qual a função de onda e pequena(zero no 

centro) • 

2 - Próximo ao centro a função de onda aumenta linearmente com o 

raio. 

3- Se os vórtices estiverem bem separados, o parâmetro de ordem 

atinge o valor de equilÍbrio, l$wl, a um raio de aproximada-

mente ~. 

4 - O fluxo total transportado por um vórtice e um quantum de 

fluxo, rp 0 • 

5 - O campo magnético é máximo no centro. Se as linhas de fluxo 

estiverem bem separadas o campo decresce com e-r/\ paro 

r >> >... 

6- um vórtice nunca termina no material, ou termina em ambos la 

dos da superfÍcie ou forma caminhos fechados no material. 

7 - A linha de fluxo tem uma certa eneroia por unidade de compr~ 

menta constante para cada supercondutor, dependendo de À c C,. 

8 - As linhas de fluxo têm um arranjo triangular no pJano(com 

campo magnético perpendicular a este plano) , formLlndo no su-

pcrcondutor uma rede bidimensional de linhas de fluxo, a 

qual se pode associar constantes elásticas, cm comp.Jruc;5o <t 

rede cristalina de sólidos. 

As linhas de fluxo no supercondutor podem ser vi su:-:!. 

lizadas na figura I.S.b. Para efeito de nomenclatura, na curva ele 

maqnctizaçiio dos supcrcondutorcs tipo II{fiqura I.4), a rcqii\o de 

campo O a H é chamf!da estado Mcissncr (diamaqnctismo perfeito), 
CI 

e de H a 11 (onde existem os vórtices) tem-se o estado misto. 
C I Cl 
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CAP!TULO II: 

FUNDAMENTOS TEÓRICOS DO M~TODO EXPERIMENTAL 

Corno foi visto no capítulo anterior, o fluxo maqné-

tico nos supercondutores tipo II, existe, no estado misto, sob a 

forma de uma re.de de linhas de fluxo com as propriedades descri-

Uma corrente de transporte interaqe com as linhas 

de fluxo forçando-as a se moverem no supercondutor; esse movime~ 

to de fluxo gera dissipação de energia, fato incómodo quando se 

deseja usar os supercondutores para o transporte de energia em 

larga escala, ou na produção de altos campos magnéticos. 

Interações das linhas de fluxo com defeitos volumé

tricos(deslocações, precipitados com raio médio da ordem de (ou 

~, contornos de grão, etc) (ll)ecom a superfície do cristal(l2) 

reduzem a mobilidade das linhas de fluxo. Essas interações são 

devidas a variações espaciais na energia da linha de fluxo, ou 

da matriz supercondutora, introduzidas por esses defeitos. Cada 

defeito tem uma força de interação máxima fmáx., com uma linha 

de fluxo. O efeito de uma densidade de defeitos N, id~nticos, cm 

uma rede de linhas de fluxo é dado pela soma estatística(l3,14) 

das forças elementares aqindo sobre as linhas de fluxo ~ue intc-

ragem entre si. Uma soma estatística deve ser feita, pois nem 

todas as linhas de fluxo ocuparao posiçÕes nos defeitos, onde a 

força de aprisionamento é máxima, existindo ainda interaçõcs mú-

tuas entre as linhas de fluxo. Uma das expressões mais usadas p~ 

ra a força total por unidade de volume, resultante da soma esta-

t!stica das intcraçõcs de N defeitos idênticos com força elcmen-

tar m5xima, f ~ , é a derivada por Labusch{l3). 
max. 



F = 
v -maxa 

1 
8Trr 

B 3/2 
~-) 

~o 
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( 1 

Eq.II .1 

onde c
11

, c 44 e c
66 

sãO as constantes elásticas da rede de linhas 

de fluxo. 

I - ESTADO CRITICO: 

O aprisionamento das linhas de fluxo permite a exis 

tência de um gradiente de densidade de fluxo, dB/dr, na amostra, 

e consequentemente suportar uma corrente sem resistência. Porta~ 

to, a capacidade de transporte de um supercondutor é baseada na 

interação das linhas de fluxo, com defeitos{l.5). 

~ mostrado que um gradiente de fluxo ane em um volu 

me da rede de linhas de fluxo com uma força volumétrica dada por 

( 16) : 

p = ~( ~~, ) -ª--!!. 
v 4n oB or rev. 

Eq .II.2 

Pv e a chamada força de Friedel. O subscrito "rev" siqnifica ouc 

as quantidades entre parenteses são obtidas atrc1vés da curva de 

magnetização reversível, isto é, com a amostra. sem defeitos. 

Em geral temos(!?): 

an < 
lcrit Eq.II.J 

onde an/arlcrit é determinada pela força elementar c distribui

ção dos centros de aprisionamento. 
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Como o fluxo maqnético no interior de um superco~ 

dutor(Capítulo I) é conservado, as linhas de fluxo criadas ou 

destruídas para ajustar a magnetização do supercondutor após 

uma variação no campo externo, não podem ser diretamcnte criadas 

ou destruídas no interior do supercondutor, ou são nuclcadas na 

superfície c movem-se para o interior (campo crescente) , ou do 

interior movem-se para superfície, onde saem do supercondutor 

(campo decrescente) . Contra esse movimento atuam os centros de 

aprisionamento, que impcndem o movimen.to das linhas de fluxo 

até o gradiente dq densidade de fluxo iqualar-se ao q~adiente 

crítico. Uma vez estabelecido o estado crítico, as linhas de 

fluxo movem-se, entrando(ou saindo) do supercondutor, com o per 

fil de campo apresentando o qradiente crítico. 

Desta forma, nos processas de maqneti Z<lc3.o e de ma a 

netização o gradiente da densidade de fluxo ajusta-se a automa

ticamente a an/drl it estabeleCendo o estado crítico da eoua
cr . 

çao II. 3 1 iqualando a forca de Fricrlel com a ele anri~~ionament_o. 

De medidas experimentais sabe-se que além disso 

existe a possibilidade de variar o campo externo no sentido opo~ 

to ao anterior até um certo limite, 6.
0

H, sem entrada ou saída de 

fluxo. Esse fato tem que ser interpretado como descontinuidade 

crítica do fluxo na supcrfície(em analogia ao qradicnte crítico) 

Na cquaçâo de Fricdel(cquaçâo II.2), passando ao li~itc do qra-

dicntc infinito: 

D aul ~ B 

Pv = o 
4TI dB rev. ór 

ou 

Pv 6 ll a11! A n F (din/ ) Eq.II.4 = 411 = 
r õB rcv. o s cm 

11m ·\ ... o 
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Vemos que essa descontinuidade corresponde a uma fo~ 

ça superficial que representa a interação da rede de linhas de 

fluxo com a superfície da amostra. Essas interações no volume e 

na superfície introduzem uma histerese na curva de maqnetização 

(campo externo variando de O a H , e de H a zero) , bem como in 
C2 C2 

traduzem remanencia de fluxo, quando o campo magnético externo, 

após aumentar até um certo H (H < H ) , e decrescido a zero; ou 
m c1 m 

seja, a magnetização não se anula quando o campo magnético exter-

no retorna a zero. 

Existe uma relac;ão termodinâmica n (H) (para cada n rev 

é definido um certo H por esta relacão) . Chama-se B porque e · rev · 

uma quantidade que só pode ser medida quando a curva de maqnetiza 

ção(do mesmo material) é reversível. Por isso, cada oradiente de 

·fluxo corresponde a um gradiente de campo magnético na amostra, 

dado pela equação rr.s. 

1 <lH 
ar <JB/aH I rev 

Eq. rr.s 

<li! - l d d l dr esta re acionado com a dcnsi a e de corrente pe a equoçao de 

Maxwell: 

rot ii c EM 

Ent5o o qradiente crítico, an;ar!crit relaciona-se com un1a den

sidade de corrente critica J : 
c 

l 

Mil rcv 

;mI 
dr 1 crit 

Eq.II.6 



O mesmo argumento mostra que uma descontinuidade, 

âB, da densidade de fluxo, B, na superfície, corresponde a uma 

corrente crítica superficial, I , dada por: 
s 

I 
s 

= c 
4n 

1 

anl 3!1 

i\B = 

rev. 

c 
4n Eo.II. 7 

A corrente crítica total, por unidade de compri-

mente da amostra será cnt~o dada pela soma das contribuições no 

volume e na superfície: 

= I s + d 
r 

Eq. II . 8 

II - MCTOOO PARA MEDIR O GRADIENTE CR!TICO - EXTENSÃO DO MCTODO ---------

DE ZEPI·:ECK: 

As equaçoes do estado crítico permitem relacionar 

as correntes críticas(da superfície e de volume) e as forças m~ 

croscópicas de aprisionamento da rede de linhas de fluxo pelos 

defeitos do material. 

Como o fluxo se distribui no supercondutor nos 

processos de maqnetizaçilo e demaonetização sempre com o perfil 

apresentando o qradicnte critico, existe a possibilidade de de-

terminar este Último cfctuando pequenas oscil~çõcs no campo ex-

terno e medindo a voltaqPm induzida cm uma hohina de prova cir-

cundanrl.o a amostra(l8, 19, 20). 

Seja a amostra um cilindro lonqo com CiWIJJO rnannc-

tico externo, 11 , nplicado par<1lclo ao seu eixo, sem efeitos de 
o 

14 -

superfÍcie. A densidade de fluxo na superficie é !qual a induçilo 

que uma amostra ideal do mesmo material teria no mesmo campo 

11
0

• Os efeitos da superféic são manifestados pela descontinuid~ 

de do campo na llH~sma, 6. H. Incluindo estes efeitos, a densidade 
o 
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de fluxo na superfície será dada por~ 

ll H 
o ) -r- - campo aumentando monotonicamente 

B (O) = 

B (H 
rev 

- campo descrcscendo monotonicamcn 

' te 

Eq.:CI.9 

Seja x a variável que descreve a distância de um ponto na amos-

tra à superfície, se x << R{R é o raio da amostra) , o qradiente 

pode ser escrito como dB/dx. 

Nos modelos de estado crítico é suposto que o qr~ 

diente crítico é independente de x. Os nossos resultados mostra-

ram que isso é apenas uma aproximação, válida para distâncias a 

superféie maiores que algumas dezenas de micrometroS Assim, este~ 

deremos o modelo de Zerweck(21), introduzindo um qradicntc críti 

co com variação espacial: 

an 1 = 
(+ a(x) para campo decrescente 

<; 
ax crit 

- a(x) para campo crescente 

Eq.II.lO 

Efetuando um aumento monotõnico do càmpo externo até II 
o 

dade de fluxo na amostra será: 

B ( x) 
ll 11 

= B ( 11 - _Q_) 
rcv o 2 j: a(x') dx' 

a dcnsi 



- 16 -

Um decréscimo no campo externo de até 11 H mantém 
o 

essa distribuição inalterada devido as interaçõcs da rede de li 

nhas de fluxo com a supcrféic; cfetuando um decréscimo maior 

que 6
0

!1 a distribuição B(x) fica: 

t. !I r o rB ( 11 - 611 + . o ) + 
0 

a(x'}dx' para x < X rev o -r o 

B ( x) 

=lB (!I -

Eq.II.l2 
6 ll rx 
~) I ('( (X I) dX 1 para x > X rev o 2 Jo 

o 

Esse processo pode ser visualizado na figura II.l 

He se Xo 

FIGURA II.l- Distribuicão da densidade 
de fluxo na amostra, linha chcia-anós 
crescimento do canpo externo até H0 , 
linha pontilhada-nova distribuicão a 
pós decréscimo 6. lJ:.·tdi. X0 é o pÓnto a 
tê onde houve mudança na distribuiçãO 
do fluxo na amostrn. 

A linha cheia mostra a distribuiç~o da densidade 

de fluxo após aumento monotônico do campo até Il , a nova distri o --

buição; após decréscimo Iili > ti. H é mostrada rela ll_nha pontilh~ 
o 

da. 

x
0 

e determinado pela iqualdadc das duas soluçÕes (co. II .12) 

fi li 
B Ol - 61i + ~) 

rcv o 2 + 
(x 
' o 
' jo 

a(x')dx' = n (J! 
rcv o 

r X 
o 

fi li 
__ o __ ) 

2 

i a.(x')dx' 
Jo 
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obtém-se: 

1:0 

a(x') dx' = ~ fa (II
0

-l rev 

õ H 
o ) -r B (11 - õll + 

Usando o fato de que âll << H teremos: o 

(1 (X 1
) ÓX 1 1 

= 2 _3131 (,',11 -
311 rev 

li II) 
o 

rev o 

li II' 
o ' -2-) 

-

eq. I I.l3 

O decréscimo àa indução em cada ponto x.devido a esse decréscimo 

no campo externo é dado por: 

(x 
(MI- li 11) 

o 
313 I 
ifil - 2 ' a(x'}dx' 

f>B ( x) = B
11 

(x) 
o 

11 o 
- f>ll (x) 

rev. .o 

para x < X 
o 

para x > X 
o 

Eo. JI.l4 

O decréscimo do fluxo na amostra sera então: 

,',13(x) dx de 

c representa em nossa aproximacão, x << R(raio da nmostra), 
o 

contorno da seçao transversal rla amostra. 

Seja C o pcrlmctro deste contorno. Podemos ent5o escrever: 

dx l: dx' a(x') 

O decréscimo da indução média sera: 

311 1 --, an,rev 

Eq. I I.l5 

o 



F:q.II.l6 

onde A e a área da secao transvcr~al da amostrn. 

Seja o decréscimo do campo aplicaOo, linPar no tempo~ 

d !III • S 
dt 

Fo.II.l7 
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A voltaqem induzida em ttnn hcllinn ~e nrov~ nontarla 

sobre a amostra subtraída da voltanem induzida cm um<1 hohina 

idenfica(de compensação) montada colinearmente à nrirn.cira, f'lé'l.S 

distante da amostra será rlada por: 

~ = y 
d(B - ll) 

dt 
dB dll 

= y dt - y ctt 

onde y representa as propriedades qC'ométricas da bobina. 

Em nosso caso: 

dfiB + 
dilll 

~ = -y dt -,rt: 

d!ln + = -y s y s 
d/11! 

Sendo y B ~R, a voltanern rpsttltantc nas duas hohinRs srr~ 

(1 -

A couaçao II.l6 nos dá: 

c11.li c 
diK • ;..; •o 

En.II.lH 

S
•o - f-
0 

dx' a(x•\ •• o 
dt.ll 



usando a equaçao II.l3: 

d ~H 

dtill 
= c 

i\ 
_a!l_ / . 
CHI 

1 

rev. 

A voltooem(eq.II.l8) sera então: 

Temos que: 

B (x (Ali))= 
o 

c anJ 
A oH rcv 

B (H ) - B (f! -M!) 
r~e~v~~o~-.,_~r~c~v ___ o __ __ 

2 

Linearizando a equaçao acima tere~os: 

B(x ) = B 
o rev 

II.l- Perfil do Camno: 

1 
- 2 an \ 

Ali (\H rev 
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F.q. II .19 

Eq.II.20 

As equacoes II.l9 e 11.20 permitem~ transfor~ac~o 

diretn do qrãfico 11 x AFI em B x X, rlado assim o p0rfil rlo camnn. 

Plotando no eixo y a voltaqcm(arnnlifjcada) result;'\ntf' nas rluas 

bobinas, e no eixo X a varia~~o do caMno externo, AI!, as transfor 

maç5cs de escala, II.l9 e II.20, nos dão rlircta~r>ntr o porfil rl0 

campo na amostr~. 

l\ validade ctr>ste método estil conrlicionnd,t pr1ncira}: 

mcnt~ a validade da cqun~ão 10. Curvas expcorim0ntais h1 x t\1!) oh ti 

das para cnrnpos crescentes e Occrcsccntcs após õS tran!>formacÕC:J 

de escaln são vistas na fiQura II.2. 
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FIGURA 11.2- Perfil da densidade de 
fluxo na amostra, em campos ~xtcrno 
crescente c decrescente. t1ostrando 
uma reqião de alto gradiente na pro 
ximidade da superfícies. As curvas
são bem simétricas-

Como pode se ver, as curvas sao aproximadaJ-:1.ente sir:1Ptricas, o nue 

justifica a equação II.lO. 

II.2- Gradientes Críticos: 

A fiqura II.2 mostra que há uma variação da dcnsid<1 

de de fluxo hcm maior na proxirnidac'l.e da suncrfíciP. Jntcrnrctamos 

isso como sendo devido a uma Maior cf~tividadc dos crntrns de 

aprisionamento na proxi.mirtade da sunPrf!~ie, cm relilc5n ans mrs-

mos cpntros lonq0. desta:- nuc pocte spr atrihui_da a umZ! vari <H-· ?ln cs 

pecial da constante clfisticn efctiva da rede dr lin!1as dr fluxo, 

prÓXi_mO à SUpe>rffcic. A Võrié!cil.o MiliS simples OU(> S(' tJOrlP inf0rir 

dos rcsttltndos cxpcri~Pntnis ~ n cxponencjr1l: 

En.II.21 

é inversamente proporctonu.l é! constante el.:lstica cfetiva, podPmos 

supor, na e~ttaç~o 11.10, uma vari.acio C5pacial do orndicnte crfti 

CO dndR por: 



as I 
ax crit 

= cdx) = 
l-C e x/~

o 

En.II.22 
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Cal,e:ulemos aoora X
0

( H) (eouação II.l3) usando a relação acima: 

} ;1<'1 I 

2 ãiii Eq.H.23 
<e v 

Desta forma: 

= l 2._!~ I (l - c 
dH rev 

EC1.II.24 
2a 

00 

Para calcular as três constantes da couaçao II. 22 nu c nermi torn 

estabelecer a varitacão espacial do ar adi ente critico, três rrsul 

tados obtidos da curva ~~ x 1\ll são suficientes: 

a) d)J 

dllll 

b) clu 
dÃll 

c) 

~H = lim parn 
c + o 

para Ml » /1 li 
o 

para t\11, > > 1\ H 
o 

(/I H + El 
o (xo -- o) 

(x » À ) 
o 

(x >> \) 
o 

a) c b) sao ohtic]os clcrivilndo rt 0nuocao II. 19 com r0snri to ,, 

6!! e usanno n cnuac.lo IT.24: 

--1'1('(~111 >' 
(f, 11 + d " ~ 11 rrv 

t:.,. r r. 2';) 

o 

~~~~it.,, >> .. -fi 
" holl 
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Essas duas inclinações nos dão as grandezas c~-e aM 

Usando a equnçao II.23 no limite x,,,J- obtemos a re 

lação entre x
0 

e Nl para i\ H> D,.H: 

(j 11 
= 

- ~oH) an \ -- + l ln(l - C ) ati rev o 

Seja l'l 1 B = t..H- A H no ponto onde a reta descritil pcln ermarao 
o 

1!.26, e extrapolada, cruza a reta horizontal)!= R{isto é, 

xf = o) o 

o 

Desta forma teremos: 

= ~- aoo_ 
an1 
aH

1
rev 

9.n l 
r-=c 

o 

_que serve !-"'ara determinar 

Ea o II o 27 

Com a resolução simultanca das equaçoes II.25, II. 

26 e II.27, determina-se os parâmetros oue descreveM a variac~o 

espacial do qradiente critico(C , a , \}. 
o = 

A fiq. II.3, mostra uma C\lrva experiMent~l, in~icon 

do como sao obtidos os rcBul todos a) , b) e c) . 

o L"''(l~p~ ,.1 LlH 

- ' 

. --
l'iqo II.3 
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Poderemos distinquir então 3 reqiÕrs distintas do 

gradiente crítico: 

1 - Gradiente infinito na superfície, ou seja, descontinuidade 

dn•nd~~~o na superficie. Pelos resultados experimentais pod~ 

se dizer que esse qradiente ~ maior que 10 5 G/cm. 

2 - Reqião de alto qradiente critico - prc1xirno a snperfíci~ 

(x"' À), decainrlo exnonencialmente. 

3 - Reqião de crradientc constant~. 

Com as equações do estado crítico pode-se dctcrrn~ 

nar as correntes críticas, como função de x, e as forças de 

aprisionamento. 



- 24 

·CAP!TULO III: 

t extensivamente mostrado ouc a sup<"!rficic de um su 

percondutor pode suoortar urna corrPnte de transporte, tanto em ex 

perimentos onde é IT'1edida a voltaqern induzida quando o campo extc>r 

no é variável(22-30), ouanto em medidas diretas de corrente c vol 

taqem, com a amostra em campo mannético(31-37). N~o existe nn li-

teratura um acordo quanto aos mecanismos nue Qeran essa caparidn-

de de transporte. Tr~s tipos principais de mecanismos s~o anonta-

dos: 

a) Exist~ncia de uma barreira supPrficial para a penPtr~r~o ou 

saída das linhas de fluxo, devido às conc'!icÕes C.e contornos na 

interface supercondutor-normal (38) . 

b) Existência da supercondutivid~de superficial, ncs~o nara CRMno 

entre H e H nuc pode transportar um[l corrente sem rerc1a, 
C 1 C2 

podendo ocorrer junto com o efeito anterior(39). 

c) Aprisionu.M~;nto das linhas de fluxo nor drfeitos e irrcoulari-

dades na superféic(33-40). 

I - m;ci\N IS~10S DE INTEPJICÃO: ---------- ~--- ------ ~. ---

I.l- Rarrcir~ Suncrfi.cial: -----------------

Cons idcn--mos um surcrconõu to r sem i -i n fj n i tn com umc1. 

linha de fluxo paralela a Sll}Jr>rflcie. Esta linha dr fluxo !;cntf! 

duas forças distintfts na nroxtmidade da superféic(J8): 

a) Força Iraacrn- a conctiç~o <le contorno dr n~o existir rnrrentc 

normal a su~crficic ~ satisfeita adicionando uma linha de flu 

xo rlc sinal oposto do outro lnrlo dé\ supr.rfícic. Port,,nto hii 

uma atrnç~o de I.F pela superfície oue pode ser cillCtlladn cm 

função cln distiincin rli'l<lUCln ii sune:rfícic sabendo-se a cstrut\~ 
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ra da mesma(Cdpítulo I). 

b) Campo Externo - um campo externo penetrn. no superconôutor co

-x/~ mo H
0

e • Este canpo tem o mcs~o sinal auc a LF, produzindo 

então uma forca repulsiva superficial. 

A adic3o dessas contribui~~rs a encroia de intc 

raçao, E(x), e !'lotada para alouns Villorrs c1e cnmpo v.pl:ic.J.do, 11, 

para o caso de À = 10 r, nn finura III.l. 

FIGURA III.l- Dependencia da enerqia 
da linha de fluxo com a dintância à 
superfície, para vários camnos anli 
cados, em (38). · 

Uma })arreira para entrada de fltiYO õosnrarr'cc 

em 11 ~ no,(rrs "' 11 //2) 
c 

ao passo rrur cxistP sornre t1ra harrcirn 

ra a saída da mcsmu. 

As curvas ~o fiouralii.l for2r:1 obtidas n<lril ol-

tos v0lores de 1<, contucto nossa anostra anrPsrnt.a 1H'1 hnj xn K e 

cálculos nostrr1.m rruo paril. penu0no K a.s cur"21s ::;,,o j rlPnli c,"ls, h<~-

vendo apcnils um aumento no :r.azao H /11 (41). 
s c 

nos loc-olmPntc n]tos fncilitilnclo o Pntrilrln P dj fj_rulti"lnr~q ,, s.1f--

ela r1o fluxo 

I .2 - Sunrrconrllltividill'JP Sl-Jl00roficj al --- - . -· - - . - -- --- - - ·---- -· ----

Da tcorin(J9) tem-s~ OtlC n<l Stlnrrffri<• O O<lr<lmC 

tro de ordem é bem sup0rior <.,O vnJor elo volm"!1f', mPf>P'10 pnr<t Ci1I'1po 

aplicado rncnor nuc H c, a 
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distância a supcrficie pode ser visto na fiqura III.2 

FIGURA III,2- Variação do parâmc_ 
tro de ordem na proximidade da :1 
superfície, cm linha pontilhadu. 
para campo externo maior que Ilc2. 

Essa sunercondtJtividade sunprfj_cial pode tr2nsnortRr rnrrcntP srM 

resistência até unt valor em ouc elil se tornn instiivcJ, C" taMhi::;f:'\ 

blindaria o interior contra penuenas variac~cs do ca~nn pxtcrno, 

através de corrente nele induzida. Se o carnno não for ~xa.ttl.lT'Pntc 

paralel.o a supcrf~ie, cãlculos mostram(42) nuc a sunrrcot1r~utivir~n 

de supcrficiRl tamh~rn apresenta um estado rnisto(manchas nnrDais). 

Se o fluxo for cruantizado pode haver aprisiona!llentn(vilrLtr,-l.o PSP0 

cial da enerqia livre) dessas reoi6cs de fluxo, havcnrlo ent~n tir 

estado crítico rara a surerfície também. 

lelo a superficic, devido no 

ruqosidndcs sunerficiais e nao alinhamento do Pixo rln n~nstr~ rr,r1 

o campo cxtc.-rno. nc acordo com o modelo rlc Jlnrt e S•t~artz(3J), 

essa componente pcrncndicular intcrcC>ntêl a suncrronctnt· i vi (1;"'tdP •.;u 

pcrficial como um arranjo de "manchas de fluxo" ouantizadas. 

Como o fluxo é quantizado na sup .. rcondutividaõp su 

pcrficial, então pod~ se estabelecido nprisionancnto de fluxo, 

se houver variacacs espaciais na encrnia livre da ''mancha de flt~o''. 
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Con~ictern.nõo o vórtic\v ele corrente (nue CTPra a "man 

cha rlc fluxo") movendo nn superficie, se associarmos a ele um mo 

* menta maqnétir.o, li, normal à superTicie plana local, haverá UMa 

* * varin("5o espaciol na eneroia livre, dado nor \l. H, df"""viOo as va-

riac6es do campo Mann~tica nas ruqosid(ldes sunrrficinis. A ''Man-

* * cha de fluxo'' ser~ aprisionada onde 'J !i 5 um m!nimo-

A variac~o espacial na cncrnia livre Oas ''manchas 

de fluxo" devid,1. i1S runosidndes é mostrnc4a na finura III. 3. 

·--~------. 
l A.'l ~ '" ',_. 

FIGURA III.3- a) Linhas de fluxo cruzan 
do a superfície do supercondutor, b) e 
nerqia livre da linha devido a intera 
ção.do seu momento magnético com o cam 
po externo~ (33). 

No estado misto, a "rnnnchil de fluxo" c o locol r..a safrla d<1 linhil 

de fluxo na sunerficic. 

ll) JJrfPitos Pr6ximns n ~unRr~iciP ---. ·------- ----------

Yr~mcr .e Dtl.S Cupta(40) npontnrnM nt1P t1~ 11~ <1\lMPntn 

cr5scimn na cnnstnntc clfi~tica rfrtivn da rrrl~ rir lint1ns ~c fltl-

cfctivirlnde rlos rlrfcitos cm nnrjsion11r ~s lint1<1S de flttxo nrssa 
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região, aumentado a corrente crítica. 

Esses sao os princiapis mecanismos de interacão da 

rede de linhas de fluxo com a superfície apresentados na litera-

tura. 

O método descrito no capítulo anterior permite 

parar as contribuições·do volume e da superfÍCie na corrente 

se-

• Cr1 

tica. Realizando então, medidas da corrente crítica em vários es 

tados da superféie, pode.se determinar a variação da corrente 

crítica com o tratamento superficial. Se o estado da superfície 

for bem caracterizado em cada tratamento pode-se juloar a valida 

de e intensidade dos mecanismos de intcração apresentados na li-

teratura. 
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' CAP!TULO IV: 

I - ARRJ\NJO EXPERIHENTAL: 

De acordo com a teoria do método de medida do qra-

diente crítico, desenvolvida no Capitulo II, o procedimento exp~ 

rimental para se obter as curvas l-1 x l\H, de onde são determinndos 

os gradientes críticos, deve ser realizado da seguinte forma: 

1 - Deve-se aumentar o campo externo, monotonicamente até H , 
o 

H < H < H ·• O valor do campo é determinado experimental-
Cl O C2 

mente, medindo a voltagem através de um resistor padrão colQ 

cada na saída da fonte de alirr.entação do manneto que qera o 

campo externo - sabe-se a conversão corrente no maqneto para 

o campo fornecido. 

2 - Com um supressor de zero, a voltagem correspondente ao campo 

H0 é levada ao zero do eixo X de um registrador X-Y. 

3 - e efetuado um pequeno decréscimo ~H no campo externo com um 

gerador de varredura conectado a fonte de alimentação do maq 

neto. No eixo X é plotada essa variação. 

4 - No eixo Y é plotada a voltagem resultante das bobinas de pr.~ 

va(montadas ao redor da amostra) e de compensa~ão(montada 

coaxial a primeira, mas longe da amostra, após amplificação. 

O processo é repetido para outros campos iniciais, 

Desta forma, ohtém-se as curvas ~ x 

.6.11 em vários campos maqnéticos. 

Para o cálculo das qrandezas de interesse a partir 

destas curvas é necessário determinar a curva de maqnetização da 

amostra reversível. As curvas de maqnctização sao obtidas através 

da integração eletrônica(43) do sinal proveniente das bobinas, 

plotado no eixo Y; quando o campo externo varia de O a llf01f>Hc
2

) 
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e de Hf a O plotando a voltagem correspondente no eixo X. 

I.l - Curvas de Maonetizncão: 

A figura IV.l mostra a montaqem experimental para a 

rnedida das curvas de magnetização, as partes eM linha pontilhada 

são acrescentadas para medir as curvas lJ x t\H(pequenos "loops" ele 

histerese) . 

~ --- _-;? FIGURA IV .1 

r-1--l _______ +____j·NJ-------, 

~ t 

I 

Jl.l.a) Descriç~o das Partes: 

1 - l_r:Lt_eqr_<1QQt:,_gJ,_('_tr5ni_ço - construído no laboratório(44); 

2 - Çe:_rado~_qc~y_arrcdu~a - construído no laboratório(44). 

3 - ~J_<::"ns__u_d.Qx::_.das ___ j)_Obina~ - construído no laborutõri o ( •14) , sua 

função é zerar a voltarJ('Pl resultante n.1s bobinas qu<~ndo niio -

existe amostra, para compensar as pequenas variaÕcs ncomctri-

CiiS impO!'>sfvci~ d~ SC evit<lr ao construÍ-lns,~ u<_, c'''."'"•:" .. -,~ ,.--
c;..,, •"' ti' .,,. •,, r,,. 

4- Maqn~to- 5Kr.- construirlo com fio de cobre, apresenta uma r~ 

gião de 12cm de campo homoqên(~O, no centro, com di ãmctro da 

sccç~o transver~nl de cerca de 3cme Apresenta uma relação • 
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campo-corrente de 127 oe. O maqncto fica imerso em nitroaê-

nio liquido. 

5 - Resistor Padrão - para medir a corrente na saída õa fonte 

de alimentacão- resistência de O,Oln. 

6 - Bobinas de Prova e Comnensacão - construída sohre um supor-

te de PVC de 3cm de altura, com fio de cobre esmaltacto n9 40 

e cerca de 4100 espiras. 

I.l.h) Suporte de,AmQstra~ Criostato: 

Detalhes do suporte de amostra e do criostato sao 

mostrados na figura IV.2. 

r . 
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FIGURA IV.2- Criostato e su 
porte de amostra: 
1 câmara de hélio liquido 
2 v~lvula agulha e c~oilar 
3 resistência de manaânin 
4 supoerte de amostr~ 
5 bobina do camno externo 
6 recuperação d~ hélio 
7 escotilha 
8 saída ~ara bonbcumcnto 
9 conecçÕcs clétricas externas 
10 disco de PVC 
11 parafuso de lat~o 
12 porca de latão 
13 amostra 
14 bobina de cornncnsac;ão 
15 bobina de prova 

I 

I 
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O criostato, nas atuais condiçÕes, sem controlador 

automático de temperatura, permite uma variaão de temperatura de 

cerca de l.SK a 4.14K com precisão de centésimo de Kelvin e de 

4.14K a 15K com precisão de décimo. A tPmperatnra é rleterminaõa 

por dois resistores de carhono(Allen-Rraclle:y 1/SN, 500. a temper~ 

tura ambiente) calibrados contra a pressão de vapor de hélio li

quido, até 4.14K e acima de 4.14K através de um resistor pré-ca-

libraào com termopar de ouro-ferro, após vários banhos em hélio 

e aquecimento posterior a temperatura ambiente. 

Esse sistema experimental apresenta orandes vanta-

qens para um laboratório onde são proc1uzidos materin.is oue se 

tornam supercondutores, pois permite uma medida rápirla de curvas 

de maqnetização. Um sistema de escotilha permite a troca da amos 

tra sem ter que aquecer o criostato, numa mesma transferência 

de hélio, pode ser medidn a curva de mu.onetizacão completa(~ coE_ 

rente crítica) de várias amostras, permitinc"lo um controle dos ma 

terinis produzidos. 

I.l.C- Processamento ctas Curvns Ohtjil.as: -------------

A voltaqcm induzirla nas bobinas quando o campo ex-

terno varia a uma taxa de varredura constante, H(t) = St, é do.da 

por: 

a) Bobinn rle compensncno: 

onde R é o raio mérlio rla amostra, a é a constnn 

te do sistema de unidade. Na bobina de compcnsacao temos: na11
0

H·. 

nesta formll: 



'' = " R
2 

a ~(t) = " iFas = c dt 

b) Bobina de prova: 
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Eq.IV.l 

" = a _dj_ :, " -R' n n II 4 " a , mas = + nM dt seja 4nH = I 

~ = , R' a (dH + di) 
dT dt 

Portanto, lJ 

Suhtraindo a voltaqem das duas hobinas: 

di 
~R =-D ilt 

Inteqrando: 

~~R dt = - DI 

Plotando no eixo X do reqistrador o campo externo 

(voltaqem no resistor padrão) e o sinal \IR inteorado no eixo Y 

teremos um qráfico- DI x H. A constante o é determinada pelo 

trecho diamaqnético da curva onde devemos ter H== -I. 

Para determinar an/aJt tomn-se vãrios pontos na cur 

va de maqnctismo e faz-se um ajustamento polinormal, tendo então: 

r (li) = a + b!l + c !I 2 + •••• 

sabendo-se que B =li+ I, pode-se iletcrminar an/~lll 
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Essencialmente, a montaoem para obter as curvas 

ll x AH é a mesma para obter as curvas de macmetizar.êlo. O 5uporte 

de amostra e o criostato são os mesmos. A montaoem Oescrita para 

a curva de maonetizacão são acrescentadas as partes e~ linha ~nn 

tilhada e em vez do inteorador temos um amrlificaõor. 

I.2.a) Descrição das Partes,~,ver fiqura IV.l: 

1 - ~mp1ificador - Keith1ev 140 DC Precision 

Nanovoltimeter. 

7 - Supressor de Zero - construíOo no Lõborató-

rio(44). 

9 - Hicro-voltímetro, para determinnr o .:::-ampo, 

H
0

, onde é realizado o õecréscimo t\H, para 

ohtcr a curva experimental. 

I.2.h} Processamento das Curvas: 

De cada curva de pectueno "loon" rlc histerese, sao 

retiradas quatro qrandezas, da forma mostradrt na fi(mra II. 3, 

tendo como parâmetro a temperatura e o campo externo , 11
0

; onrlf> 

foi iniciada n curva. Essas qr.andezas, junt~~cntc com as equacocs 

II.25 c 1!.27, sao suficientes para determinar as constantes Oa 

equaçao 1!.22, 0ue descreve a varia~~o espacial ~o nrarlicnte cri 

tico, r, consequentemente ~a corrente critica. 

Esses dados s~o armazenados no coMp~Eador,c junta-

mente com o rcsnltarlo das curvas de maqncttzaçii:o(Polinêimio I(l!)) 

são proccssaci.os, através de um prooraPla especialmente elaborado 

para esse fim, por O.F.dc Lima(45). Na sa!da do pronrama s~o d~ 

dos os resultados: corrente cr!tica, gradiente cr!tico, força 

de nprisionamrnto e perfil rla inrlucão na amostra. 
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CAP!TULO V: 

AHOSTRJ\S 

As ~mostras usad~s no experimento, em número de 3 , 

sao cilindros de niÓbio com Sc:m d8 comprimento por 3mm de cLL.3rc 

tro. :'?orum corL1.:L-1::; c1e um Único cilindro de 17cr'l C'.c compri_m.~ 1lc I 

de um J\Clnocristal :::~c:;cido por f~silo zonal, cm .: pJ.ss.lg2:l:;. Com 

raio-X, através du. método J.0 Laue, foi d~t·~rr.'in.J.d0 sue o eixo de 

me iras mcJ.id-3.5 foram obtidas cerca de dois anos a pÓ:; o cr0s.:: ~i-lt"~.l-

d-2 li con.cord~u" ..:om os 
C2 

arrescntados na li::-.eratura ~aru nióbio de alta purcza(·~~,-17}. ,;s 

pontas das G.mostres for ara arredondadas com lim'l c L)Ol idus co>:1 po 

Je alcrina(ü.lpm), 1 _J~1r,1. diminuir o f~:tor de C.cr~a<JnE.tizaçãc(47,48). 

I - TRATAHENTOS 

Polimento químico da amostra foi realizado com uma 

solução de u.Ma p.:tri...c tle 85%E 3 Po4 , uma parte de 55%JIF c uma purte 

de G5~1!N0 3 , J,listur<.~c:os nesta ordem, durdnte 7 J:-dnutos(·1'J), 0.aitan 

do continuaJncntc a amostra. A seguir a un~ostra era lavad.:t com u-

gua destilada e 5lcool. Esse polimento retira da su?erffcic uma 

camada de 15\Jnt por minuto(50). O efeito desse polimento pede ser 

visto comparanJo as falos l c ~ (sttpL·rf!cic sem floliJncntn c SU)JCE 

flcic polida coJ,, sol_uçdo acima descrita, rcspectiv.1mcntc). 

Para dcqascificar a amostra c obter uma c11rva de I 

magnctizaç3o mais rcvcrsivcl possível, foi rcalizaUo trat.:u:-.cnto tér 
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_, 
mico cm forno ele indução a 2000QC com vacuo Melhor que lO TORr- du 

rante 8 horas(49). 

I. 3 - OXIDAÇÃO SUPERFICIAL li TE~IPERATURll HODEP!,DI\ 

Aquecimento da amostra <.1 cerca de 20 OÇ'!C, na a ~'liOS f Q 

ra, por cerca de 15 Inir1utos. 

Duas amostras for,1m J.eform,1das plasticamente cm 6 

e 12% com tensão uniaxial, aplicada por uma máquina Instron. Na 

saída das deslocações na superfÍcie, são formados degraus(~l) in 

traduzindo então, irregularidades na superfície. 

Na amostra deformada em 12%, as extremicLJ.cies foram 

cortada.s e novamente arredondadas e polidos, par<l. r e ti r ar a r c-

gião deformada pela fixação da amostra à máquina Instron. 

!.5 - CORROSÃO SUPERFICIAL 

A corros3o química da superfÍcie foi feita u~ando u 

ma solução com partes iguais de 96?.H 2so4, 55%HF, 1120 destilada c 

4 gÔt.J.s de 30%H 2o
2

• O efeito desta corrosão após b.>nho ,1c 1D Pdnu 

to~ é mostrado na foto 3. 

I. 6 - ELETRt"':lLISE-COP.EH.TURJ\ Di'\ i\:--10STRJ\ CC'l:·l Cn0RE 

A soluc;::io us<J.da na clctrÓlisc foi prcoClr.tda di.luin-

lil,h1<t. O .:modo foi uma placu. de cob .• .-c tJc cerca t.!c 2cm l:(~ l,lnJur,• 

coloc,Hlo c:n um bcquer de ~Om.~ .• ~ol usudd ur:1a corrcnb: Jr~ cerca de 

200mA c tcmr·o de 3 a•:r-Junrl.os aproximad;un{~ntc, a tc~fllP('r<ltur."'l ambien 

te. O rcsultarlo foi uma cobertura uniforme e bc1n <J.dcrcnte. A cam~ 

da de cobre pode ser facilment~ retirada com J!No 3 • 
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I. 7 - C0!3ERTURA DA At- !OST~\ COr-1 NIQUJ:L 

A soluç~o foi preparada da mesma forma, por~m nao 

foi bem sucedida, rnesmo variando a corrente c o tempo de elc ~r óli 

se (até SmA e cerca de 24 horas) . 

II - CONDIÇÕES DA ANOSTR1\ ~AS HSDIDl\S 

Nb1 - Amostra 1 como recebida 

Nb 1T - Amostra 1 após polimento qu! mico , tratamen

to térmico 2 oxidaç~o superficial . 

O estado da supcrf!cie untes e apos polimento •]u Lnl 

co é mostrado respectivamente nas fotos 1 e 2 . 

Fo"To .L (IOO)(\ Foro :L (1oox.) 

Nb1T2 - Amoslra 1 após novo tratamcnlo Lérmico . 

Nb1TD- Amostra 1 após clcfoemação 1)lás L c a ( S ~ . ) . 

:-Jb 2 - Amostra 2 como reccbiJv - SU}JCrfícic <..:ssc11ci.:u 

menlc cott o mcs .. to cslado du. foto 1 . 

Nh2T - Amostra. 2 após polimento qulmico c tru.t.:lm~n -

to térmico . 

-apo~ 1mlimcnto qu!mico de 4 m1nu-

ton (não se pode a!.;scgurar rcalmcnlc se honvc polimento , pois não 
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houve agi t aç~o da amostra) . 

Nb2T3 - Amostra 2 após corrosao química (30 minutos) 

o estado da superfÍcie pode ser visto nas fotos 3 e 4. 

F oro 4 l <..~ )(..) 

Nb 2Tc - Amostra 2 após eletrólise com cobre - soluç~o/ 

como descrita , mas outra combinaç~o corrente-tempo, havendo duran

te a eletrólise uma inversão na polaridade , e , desta forma , uma o 

xidação anÓdica da superfície , formando substancias estranhas na 

mesma, provavelmente NbxOy , Nbx(OII)y , NbxNy , Nbx(NO )y, etc . Sabe

se apenas que as possíveis substancias formadas são inertes ~o áci 

do nítrico(IINOJ) -li. cobertura de cobre não foi homoqêneu. 

Nb2TCT - ll.rnostra 2 após retirar a camadu de cobre du 

superfÍcie com ácido nítrico . 

Nb2 Tc2 - Amostra 2 coberta com cobre - com a cletró

lise descrita no item 6 de "Tratumentos ", após r5pida corrosão su

perficial , para retirar as substancias introduzida s na oxidação u

nÓdica . 

Nb 2TC 2T - ll.rnostra 2 apos retirar a camada de cobre I 

da superfície com ácido nltrico . 

Nb 2TI3 - ll.pÓs tentativa de depositar níc1uel. 

Nb 2TI3P - ll.rnostra como descrita acima após polimento 
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qufmico. 

Nb3 - Amostra 3 eomo recebida. 

Nb3T." - Amostra 3 após polimento químico e tratamento 

térmico - A superfÍcie é a mesma daquela mostrada na foto 2. 

Nb
3

TDC - Amostra 3 após deformação plástica de 12%. 

A rugosidade da superfície é determinada pelos degraus de saída de 

deslocações (linhas de deslizancnto). 

Nb3 TDP - Amostra 3 após deformação plásticrt com pol~ 

men to quimi co. 

Com medidas de gradiente crítico pelo método dos pe

quenos "loops", com tratamentos acima, podemos testar a influên

cia das rugosidades superficiais na corrente crítica, e das irreg~ 

laridades próxi~as a superfície, e assim testar os mecõnismos pro

postos pela literatura apresentados no capitulo 3, para explicar a 

corrente critica superficial. 



- 40 -

CAP!TULO VI: 

I - CURVAS DE ~IAGNETIZAÇÃO 

Para o cálculo das fôrças de aprisionamento ou da / 

corrente critica, a partir da curva~~ x l.dl (cap. II), devemos ter 

relações que dependam da curva de maqnetização reversível da amos-

tra .. 

Curvas de magnetização quase reversível fora~ obti -

das nas amostras polidas quimicamente e a seguir foi realizado um 

tratamento térmico (20009c, 8 horas, vácuo melhor que l0- 6 torr). A 

curva de magnetização completa ~ais reversível é mostrada na figu-

ra VI.l, foi obtida a temperatura de 4.14K. 

. '''i í ;- (' (' 

-.. ···- ----------- ... ' 
... ' ----: 

FIGURA VI.l- Curv<l d~ maqnetização experimental, apos poli_ 
menta superficial c tratamento térmico da amostra. 

A variaç5o dos campos criticas tic 1 , Hc e llc 2 com a 

temperatura e mostril.da na fiqura VI.2. Desta figura podemos con-

cluir que a temperatura critica do Nb é Te = 9.2K 
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FIGURA VI.2- Variação dos 
campos críticos com a ternpe 
ratura, a linha tracejada 
mostra resultados da liter~ 
tura para Nb bem puro. 

" N 

'" 

8. 9. lO 

As curvas de Maqnetização foram também dctcr~ina-

das em tonos os trata~Pnto Oescritos no capítulo anterior. 

Nas finurns ur. 3 a, h e c, sao mostrnO;:ts as curvas 

de maanetizacão. nos diversos trotamentos elas 3 arnostros pnrn a 

temperatura de 4.14K. 

O pecrucno Máximo próximo a H é o choMado e>fcit.o 
C2 

de pico(pcak effcct) e observado apenas nas amostras ch·forrnoé!as. 

~ associado{52, 53) a Mudan~as nas constantes cl~sticns rla rcdP 

de linhas õc fluxo n(l. proximi.õadc Oc H . Ohscrvn.mos niiP o pico c, 
decresce com n temperatura, praticamente n~o existe n T ~ 7Y- c 

desaparece por completo cm T z 8.3K. 

O~ valon--~ O.c 11 nos cliversns trotamentos nao es c, 
tão de acorclo corno que sf' poõcria cspPrar pPla harrf'1r<l ~\lpPr-

flcial õc ncam L1vJnn!lton(3R), Pot!l coJ1'10 poõc :-:;er visto, os vn-

lores de 11 siio mcnor0s pnra l'\ PJJ"'\\stra RpÓ~ no11f!'lcnto supC'rfi-
Cl 

cial, que~ contr~rio no que ~r poõeria csnrrar por llmn l1arrci-

ra nesse tiro(Cnr.III). 
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a) 

b) 

FIGURA VI. 3 

c) 
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l1erccc destacrue a qranclc histerese aprcscntc1.da pc

las curvas Nh 2Tc e Nh 2TCT, onc'!c houve inversão na polaridade du

rante a eletrólise, havendo uma oxidacão anódica. Rctirnndo uma 

camada superficial, onde estariam as suhstÂncias forMadas na oxi 

dação a curva voltou a ser quase reversível, corno da nmostra 

após tratamento térmico (Nh
2

T) • 

Na tentativa de depositar nicrucl na suncrf!cic, R 

amostra ficou bõstante teMpo na solucão da elc>trÓlisC' como cato-

do(cerca de 24 horas), a curva de mannctizõção foi mcctida cerca 

de 1 mês apos a tentativa, apresentando uma nrande histerese 

(Nb 2Tn). Essa qrande histerese é atribuida à difusão de ions da 

solução c a formação de precipitados no interior. Polimento ouí-

mico cm 7 minutos não modificou a curva, isso sianifica nuc os 

ions penetraram na amostra em uma distância hf'ITI ma. i o r rmc lOOtJm. 

As mudanças de H nos diversos tratnMcntos suaere c, 

a existência de uma barreira superficial à penetrac~o das linhas 

de fluxo, mas diferente da de Bean e Livinoston(38) cujas prcrli-

çoes para Hc
1 

são contrárias as variacões observadas . 

II - PF;OlJEt~O~ "LOOPS" nF. HI~TFRF~F.: 

As curvas ll x t\H obtidas expcrimcntalrnente, sequem 

a forma do modelo rle Zcrw0ck por nós nmpliail.o. Com a~ curvas oht~ 

das e com as errunr.Ões do capítulo II, pode-se> rlctcrr:"'inor a varin 

Çc10. espacial da corrente crítica.T(x): 

,1 (x) = 
c 

4n 

10 

~n I -, 
rlX~cut 

4n 
= 

10 

::!H I 
-I 

"nl rPv 

-~--
!H' <"-x/A 

o 

O trecho rl:taMat"fn6tico(t\ 0 H) corrcsrnnrlc n uma corrcn 

te supcrficinl, I • s 



Os resultaõos obtidos sao apresentados da. senuin-

te forma: 

As correntes críticas nas três reoiões distintõs; 

superfície, proximiõaõe da superfíCie e interior, são plotadas 

contrõ o fluxo(rPrluzido)n/R , cm torno do oual foi ohtido o pc 
C2 . . -

queno "loop'' de histeri'!se corresponrlente. São calcularlos como 

ahaixo: 

I (A/cm) 
s 

o 

- corrente critica superficial 

,T(x) dx - densidade de corrente crítica méciia 

na proximidade da sttperficie. 

44 

''v (l\/cm2) 
= Lim ,T(x) 

X >> À 
- Densidade ~e corrente critica no intrrior. 

Poderíamos apr~sentar rlireta~ente o nerfil do cn~ 

po n x X na amostrn, o nue tr?r.ia mais infornacões. ,..~as dcviGo 

a quantidade de dactos, c ao nosso nroy:)õsito, a anrcsPntac.lo corno 

descrita acima é mais ohietiva. 

Preferimos apresentar os r~sultados com corrente 

crítica do oue com ornàiente crítico ou fort:a.s Oc anrislonilmcnto, 

pornue assiM torna. mais f.:=ícil comrarnr os n-·sultarlos com a li.l~ 

ratura.. Na fiqura VI.ld s~o plotadas forcas rle aprisj_onam~nto, 

Pf, na Stlperfície vcrstts campo mann~tico em v~rias trr1p0raturas, 

a forma da curva, como se poàe ver, e difPrcntr Oa.s anrc>sPnt:.vl.as 

pela corrente crftlcn.. 

As curvil.s, lt x i\Jl, forom torn(!c~c=~s 0m rHv0rsas tcr1p0 

raturas, os rPsultados s~o apresentados antti cm t ~ T/Tc = .44 

oue reprsPntn n m~dja dos rlc=~dos nhtiàos rm t = .4S(T ~ 4.14K) p 

t ""' .43(T = 3 .9SK). () cnP'IportilMento npr,-.,1 dos corn"'ntrs crft1cos 

com a ternrr>rnturn ~como r na fjqura VI.4c. A finurn VI.1(1 Mos
s 

trn o afttst~'m""'nto típico nos pontos Pxpcrimcmtais ns curvos tra 

çadas. 
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Alguns valores típicos de A(profundidade efctiva da região de 

maior gradiente crítico·.na proximidade da superfície) são plo-

tados na fig. VI.4b. 

II.I - AHOSTRA 3: 

As correntes críticas para a amostra 3 estão 

pl~adas na fiqura VI.5, em todos os estados da amostra. 

O efeito de pico ohservado nas curvas de maqncti 

zação, também e observado aqui, nos estados deformados da amos 

tra. 

Houve um grande aurilcnto na corr-ente cr í ti C<l supc~ 

ficial, após a deformação da amostra(comparar amostra após tr~ 

tarnento térmico, Nb 3T e apÓs a deformação, Nh 3TnC). Posterior 

po-limento químico da superfície decresceu siqniflcativamcntc -

I . Podemos interpretar esse fato cano sendo causado pelo arri s -

sionamento das linhas de fluxo nos dcqraus da superfície intra 

duzidos pela deformação. 

Houve tanbérn(vcr fia .VI .5b) , corn esse polJr.ocnto, 

um decréscimo nas correntes críticas da proximidade da ~uperff 

e do volume (J ) , porém bem menos que cm I , o que a in 
v s 

fluência da superfície em nosso experimento cxtendc-sP até cc~ 

ca de algumas centenas de micromctros de distância, o que cor-

responde a alquns milhares de parâmetros da rede de linJ1as de 

fluxo. 

Para n;n ~ 1, hi uma descontinuidade na corrcn c, 

te crítica superficial, como é visto na finura VI.Sc. Acima de 

H , o valor de I é apenas sobre-estimado, pois o sinal <~ pc-cz s 

qucno, da ordem das limitações dos t"lparclhos. Essa corrente p~dc 

de ser devida a: 1··- supercondutividade superficial; 2 -subA-
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tânciu.s na superfície com campo crítico maior que o do nióbio p~ 

ro(54), 

II.] - AMOS~RA 1: 

Nas figurus VI.6 a e b sao apresentadas as corren 

tes criticas para a amostra 1, cm seus diversos tr.ntamcntos. 

Observa-se um sensível decréscimo nas correntes 

críticas após o segundo tratamento térmico (Nb 1 T 2 ) , onde também 

foram obtidas as curvas de magnetização mais reversíveis. A oxi

dação da amostra a temperatura de 200°c em ar causou correntes 

críticas(na superfície c no volume) ·bem maiores do que se espe

raria para a amostra após tratamento térmico a vácuo a 2üüü0 c .. 

Pode ser atribuído que esse tratamento em cerca de 15 r:ünutos 

foi suficiente para difundir qascs na amostra, fato tnmbém supoE_ 

ta do pelo aumento de H na curva de maqnctização. c, 

A deformaç~o(6%) levou a um aumento na corrente -

superficial, bem como em todas as outras correntes. Aqui tar.1bém 

o aumento de I
5 

é atribuído, em Qrancl.c parte, ao aprisionaMento 

das linhas de fluxo nas irrcqularidadcs suprrficiais, introc~uzi 

das pela deformação. 

II,3 -~MOSTRA 2· 

Nas fiqurns VI.ú c c d sao aprescntac1os os n~sult.1 

dos para a amostra 2 nos divrrsos tratamentos. 

Pode-se observar o qrandc dccré:.c:l.rno n.vl corrcontr~;, 

cr!ti.cas .:tpós polimento qu!mico c tr<ttamento térrnico(nh 2T}. lia

vendo a seguir um qrandc aumento nns correntes críticos, princi-

palmcntc na da supcrficic, qunndo foi feita corrosão C]UÍmica n;1 
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supcrflcie Nb 2T2 (4 min.), Nb 2 T3 (30 min.) , reforçando o fato de 

que a rugosidade da superfície é um forte mecanismo de aprisio-

namento dus linhas de fluxo. O aumento das correntes críticas 

no volume, embora menos do que na superfície, também suqere, c~ 

mo na amostra 3, que a superfície exerce influência a qrandes 

distâncias. 

Os resultados das curvas do tratamento onde houve 

oxidação anódica(Nb 2Tc e Nb 2TcT) não foram apresentados, pois 

as curvas experimentais não tinham a forma predita pelo modelo 

teórico- as substâncias formadas na oxidacão anorlica introduziraf:'l . -
variação na sinetria cilíndrica requerida pelo modelo. 

Posterior corrosao superficial retirou as sunsta~ 

elas, a amostra foi coberta com cobre(Nb 2 Tc2 ), as curvas volta

ram a ter a forma predita pelo modelo, com pequeno aumento nas 

correntes críticas, em relação a Nb 2T3 . Retirando a camada de 

cobre com BN0
3 

(Nb
2

'l'c
2

T) houve um decréscimo nas correntes críti 

cas. Isso nao pode ser atribuido simplesmente ao fato de haver 

sido retirada a camada de cobre, porque ta~)ém houve polimento 

da superfície do nióbio. Não foi possível determinar se havia -

realmente contato do nióbio com o cobre. Estes resultado~ nilo 

servem para a análise, pois esses estados não estão bem defini-

dos. 

Nil.o foi também possível aJ>r0sentor resultados pil-

ra Nh 2Tn c Nb 2TnP(amostras após tentativa de dP.positar niflUcl), 

pois as curvas obtidas foram trincados, devido oo grande ilumcn-

to no grodicntc(maior do que 10 vezes o maior. observado cm todos 

os outros tratamentos) . 



- 51 -

CAP!TULO VII: 

CONCLUSÕES 

Estudamos a influência da sup~rfície na corrente cri 
tica supcrcondutora, através dos pequenos 'loops' de histerese, 

aue nos d~ o perfil do campo mnqn~tico na amostra, R(x), até uma 

distância de cerca de 700 m da supe~fície. 

Varias autores tem recentemente realizado estudos de 

propriedades de aprisionamento de linhas de fluxo através do perfil 

do campo. A razão disto é que com o perfil do campo pode~ ser me ' 

lhor analisados os modelos de estado critico(SS), e o perfil reve-

la detalhes, como a distribuição espacial da corrente crítica, pc!:. 

mitindo estudar efeitos que ocorrem cm uma fina camada superficial 

(54), como tamhém fornece maior resolução no estudo da histerese 

causada por defeitos no material, por exemplo, desloca.cões{56). O 

perfil do campo mostra também ser de bastante utilidade para estu 

dar efeitos da história maonética{45 ,57). 

Esse método foi escolhido, em nosso caso, por forne 

cer maior resoluç~o e rapidez de anãlise da corrente crítica supeE 

·ficiel, revelando na curva de maqnetizac~o a parte da histerese de 

terminada pela superfície, como mostrCJ.do na fiqura. VII.!. 

-4nM 

FIGURA VII.l- Curva de maqnc 
tizaç5o es~ucmática, mostran
do h i!> teres. O co.r.ünho anon tã 
do por linha escura 6 o ~calf 

zado para obtcnr;õo dos peque= 
non 'loops'. 
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O trecho de inclinação -lC/Oe, mostrado cm linha 

pontilhada, representa a contribuiç~o da superfície. O pcoueno 

'loop• nada mais é do que a derivada d0ssa reqião amplific-ada. 

I. RESUHO DOS RESULTADOS ORTIDOS 

I .1 EFEITO DO POLH'Ft!TO OU!tHCO E TRATA 'lENTO TI'P'.IICO 
- - -------- • ----- -r • ~ ------------

Um qrnnde descn?scimo n0s correntes críticos, bem a 

centuado na corrente critica supcrfícial, ocorreu após polimento 

qu!mico s~ouido de tratamento t~rmico, o oue pode ser visto campa 

rando as curvas I• xB/n das amostra Nh3 e Nb3T ou Kh2 e Nh2T. As 
c 

curvas de rnaqnetizarão, apos esse trataMento co~)inado, mostraram-

se bastante reversíveis. O polimento nuÍmico resultou em uma su 

perfície hem polida, como se t>oàc ver nas fotos 1 e 2. 

Esse resultado n3o pode ser coprccnctido com a harrei 

ra superficial ele BP-an e Livinoston(38), pois, mesmo co!'l o interi 

or livre de defeitos era de ~e csncrar um aumento na corrontc cri 

tica superficial, causada pola Maior efetividade da lin~a de fluxo 

imaqem devido ao poLimento da superfície .. Foi tc1.mhém ohscrv,1e1o UP1 

decréscimo de H 
c 

fato contrârio ao ~ue se poderia csp('rar pela 

harreira dP Rcan e Livinosto11. 

I. 2 EFEITO DA DEF0R"~l\ÇÃO PLf1STTCJ\ 
---~------ ~--- --- -------------------

Além da corr0nt.P crítico no vn11Wte, a corr0ntc crftic-a su 

perflcial foi hastantc aumentada an6s rlcformaç~o nl5stjc-;t( rnm)Jarr~ 

Ig em Nh3Tnc c Nh3'1'). Havcn(lo rosteri.nrrH?nte urn df'lcr0sciiiln nas cor 

rentes crfticas, pri.ncinolm0nt<> sup0rficiol, com polimento rtufmico 

realizado na amostril dcform<H1a(Nb3TnP). Esse df'cr~scimo n.=io pode 

ser atrihuiclo no fato do poljmento rctnovf"r irrequlnridttdes qufmicas 

em uma cilmnda superficia1(~4), i.ntroduzidas devido ao lonqo tempo 

entre a!l mcdidn~ em Nb3 !! Nh3TDC. I?ois expondo novamente a amostra 
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na atmosfera por um período superior, nao houve mudanças nas cor-

rentes criticas. 

SÓ podemos concluir oue um forte mecanismo para 

o aumento da corrente crítica superficial sao as ruqosidadcs da 

superfÍcie, neste caso foram introduzidas pela deformação( 1 Slip 

lines') (51). O polimento retirou essas ruqosidades, decrescendo 

a corrente crítica. 

Na amostra deformada, foi evidenciada a região 

próxima a superfície com densidade de corrente bem superior oue 

no volume, decaindo exponencialmente até o valOr de equilíbrio. 

Nós atibuimos a existencia dessa região a uma rnai~efetividade 

dos centros de aprisionamcntos(rleslocações qeradas na deformação) 

na proximidade da superfície, e também ã influência ela superfície 

em 51 nesta região, confirmado pelo fato de ter havido um decrés 

cimo na corrente crítica dessa reqião após o polimento químico. 

I,3 EFEITO DE CORROSÃO ()ll!MICA-DA SUPI>RF!CIE --. ------~ 
A corrosão química descrita no cap. V, resultou em 

uma superf!cie com ruqosidades, como pode ser visto nas fotos 3 c 

4. Foi observado um qrande aumento na corrente crítica superficial 

, após a corrosão, {compare r 5 em Nb2T eNb2T3) .Esse qranf1e aumento 

não pode ser explicado devido simplesmente a -:tases absorvidos du 

r ante a corrosão, que podem formar precipitados cm uma camada su 

perficial de alqumas centenas de ânastrons {ver npênciicc) , pois 

houVe decréscimo cm posterior polimento oufmico, nue também cnvol 

ve a absorciio dos mesmos qases. 

Esses resultados apontam mais urna vez, a nrand<~ in 

flu~ncia das rugosidades superficiais no aprisionamento das linhitS 

de fluxo. 

I.4 EFEITOS DE OUTROS TRATAMENTOS-GASES -------·---
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Na figura. VI.6 c e d sao aprescntarlos os resultu.dos 

para a amostra coberta core cobre c sem cohre, respectivamente 

Nb2TC2 e Nb2TC2T·. A retirada do cobre com ácido nítrico resultou 

em um decréscimo na corrente crítica- , que não pode ser associado 

simplesmente ao fato de ter sido retirada a camada de cobre, pois 

na retirada deve ter havido polimento da superfície do nióbio. O 

fato de não podermos ass0qurar que havia contato do niÓbio com o 

cobre, impede de se fazer análise, dõ influência de uma cobertura 

de metal normal sobre a amostra. Na finura VI.6a e b vemos o rcsul 

tado de aquecer a a:mostra a 2009C nfl atmosfera(NhlTl), flOr cerca 

de 15 minutos, após ter sido feito tratamento térmico. Esse anueci 

menta gerou um aumento nas correntes críticas em relacÃo ao estado 

anterior, sendo, portanto, esse tempo suficiente para nuc houvesse 

difusão de gases na aMostra, formando precipitados nue aumentam a 

histerese da curva de maqnetizãcão, 

Oxidação an8dica qerou tamhéM arandc histerese na 

curva de maanetização(fiaura VI.3c) r retirada com r~nida corros~o 

superficial. Merece destaque o grande aumento na histcrc~;c ob~crva 

G~:-na amostra onde foi fPita tentativa de depositar nlrrurl, as me 

di das foram tomadas cerca de dois meses depoLs 'ver NhLTn). Poli mC'n 

.to superficial de sete minutos n3o ~fctou a orande histcr~sc a:~ 

curva de maanctizacão(Nb2'1'BP). l\s correntes - - . criticas s~o maiores 

que uma ordem de arandcza da maior observada cm outro~> trettamentos. 

I. 5 .CORRENTE CRf.TICA NA-. PROXP·1TDADP. DA f>tJPERF!C'JF. 
---------------.- ---- --·--·-----------

A cxist~ncia ela rcai5o de proftlnrlidacl<· ('f0tiva com 

maior corrente critica nuc no vnlt1m0 ~ h!~m evidPnci~cl~ nas amostras 

deformadas. Na fi~ura VII.2 pode ser vista a variaç~o da corrrntc 

crítica média nessa rcqiiio com os dlversos tratamentos. Temos ncs 
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-~--~··---~---~ 

FIGURA VII.2- Aumento da corrente crf 
tica rnédiu na proximidade da superfí -
cie, cm diversos estados da amostra.-

A variação de (JL-JV)/Jv com o polimcnt.o na amostra 

deformacla{Nh3TDP} suqere uma influência da superfície nR cor 

rente J , 
L 

também reforçado pelo fato de aue na amostra Nb2T3 

onde so houve introducão de defeitos superficiais,foi também obse~ 

v ado um aumento considerável em ~JL. Pode-se concluir ainda, que e 

xiste· um grande aumento na corrente crítica causado nflo propriame!!_ 

te pela superfície, mas por uma maior efetividadc dos centros de a 

prisionamento na proximidade da superfície, fato também observado 

por das Gupta c Kramer(36} em experimentos com merlidas diretas de 

corrente crftica. 

II. ANÂLISF. 

Com os diversos trcJtnmcntos realizados, nucicmos estu 

dar a infltt~ncia tio estaria da sttpcrffcic na corrcnt0 crftic~. 

Dos resultados obU dos pod0mos concuj r nue o prircipal 

lecer uma reqi~o na proximirladc da ~ltperffcic rlP alto nrar1ientc d~ 

campo r1evir1o a sup('>rffcic> em si ('_ a um aumento na 0fetividarle dos 

centros de apri.sionamPnto rl;ts li.nhas de f)uxo ncs~il relli.lo, causa 

do por uma variaç5o espacial da constante cl~sticn cfetiva da rede 

de linha de fluxo dcvicln a proximidade da Sllperffcje. 

De fato, 'loops' de histerese completos, nns amos 
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tras com superfície polida e com rugosidades mostraram aue as cur 

vas correspondentes a campo crescente e decrescente são sim~trica~ 

como pode ser visto na fiqura VII. 3. ·Portanto, os rcsul tados apre 

_sentados não podem .ser explicados com a barreira superficial de 

Bean e Livinoston(38), que prevê uma assimetria em ambos casos. 

~--------:";:"7--] 1 - f3 FIGURA VI I. 3- PEQUENOS 

( 
' 
' 

' ' 

FIGURA VII. 3- P~r~nrnos 

loops de histerese- li_ 
nha pontilhada: amostra 
com sunerffcie nolida
linha Cheia: amostra d~ 
formada, com superfície 
rugosa. 

Essa barreira tamhém nao se mani fcstou r. a~~ curvos de 

rnagnet.izacfio, ao contrário, os valores de Ilc foram menores nas a 

mostras polidas 0ue nas outras condiçÕes de superfície. j\.s vuria 

çÕes de Hc , relativamente qrandes, nos diversos trutarnentos(fiq. 

VI.3) sttqercm a existBnciu de uma barreira Stiperficial 5 entr~rla 

de linhas de fluxo, porem, de natur~za bem O.ifcrcntc da <ie Bcan e 

Livinqston. Os -resultados mostram tamhél"1 que a corrente crfticZl 

superficial n~o 5 determinada por corrente~ in~uzidas na supcrcon 

dutividadc superficial, como j5 ~pontada por outros autores(3·1 ,35) 

e rcforçarlo pelo fato de haver tirna nrandc descontin\Iirlnc1P na cor 

rente cr.Íticn d~1 supcrf!cic cm Il=!l , como é mostrado na fiq .. '1I5c. 
CQ. 

explicar nosAos restlltados. 

Um modelo a :~cr proposto dPvc prinrjpalr~Pntc expli 

cnr: 1) o aprisionaMento ~;up(>rficifll das linl1as de fluxo, manifes 

tacto pe>lil c1 Cscontinuldach: \:1' do cnmpo mnonétlro (ou pc ]o m0nos, um , 
grildicntc m.-:1tor nu0 10 G/cm cm uml\ rcqi.=io de alquns micromctros) , 

2) a influ6ncia da superfície c1n si a qrandcn dist~ncinn c 3) a ma 
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ior efetividade dos centros de aprisionamento na proximidade da 

superfÍcie. 

III. ES('UF.!".A DE lTM ~IODELO 

III.l APRISIONAMENTO POR IRREGULARIDADES NA SUPF.RF!CIE 

Sugerimos dois efeitos para explicar o aprisionarren 

to superficial das linhas de fluxo. Ambos estão baseados no fato 

de que as linhas de fluxo nao são exataniente paralelas a superfície 

da amostra, devido a possível desalinhamento de seu eixo com o cam 

po externo, ao fator de demaqnetização não nulo e as próprias irr~ 

gularidadcs superficiais. Um efeito é o apontado por Hart e Swartz 

(33) c descrito no cap.III. O outro efeito é causado pela mudança 

da estrutura da linha de fluxo ao cruzar uMa ruqosirtade, pois como 

é mostrado na fiqura VII.4, a linha de fluxo nÊÍo pode cruzar uma 

superfície inclinacta com a mesma estrutura do interior, pois havc 

ria corrente dos vórtices fora da amostra. 

FIGURA VII. 4- Linha de fluxo 
cruzando uma rugosidade supc_~ 

ficial, mostrando a:. sn!'crcor 
rentes fora do supcrcon(1utor-,
caso não houvesse mudança na 
estrutura da linha. 

Deve haver um certo'cntor.tamcnto'na linha para rmc !=:_ 

la cruze a superfície perpendicularmente. Isso qcra dissij}u.ção ele 

enerqia, cons0qucntcmcnte deve ser um mecanismo de aprisionamento. 

As linhas de fluxo'scntcm'cs~as i.nteraç6cs pelo fato 

de serem nuclcadas preferencialmente em torno das ruC"fosidadcs, ou 

nas extremidades da amostrll, onde há um acréscimo local no campo 

magnético, e como não podem terminar no interior do material, elas 
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devem crescer sempre com a extremidade na superfície, sentindo as-

sim os efeitos das rugosidades, até penetrar completamente no mate 

rial. Esse mecanismo é esquematizado na fiqura VII .. S. 

FIGURA VII.5- Curvatura nas linhas de fluxo 
nas ruqosidadcs superficiais, para evitar 
que suPcrcorrentes cruzem a interface. Li __ 
nhas de fluxo que já penetraram ainda sen_ 
tem a influência da superfície. 

Como as linhas de fluxo sao inclinadas, alaumas ain-

da tem uma parte presa à superfície e o resto 'sentinOo' os cen 

tros de aprisional'lento do volume. Isso explica a influência da S'C-

perffcie em qr<mdcs distâncias. 

III. 2 INFLU1':NCIA flA PPOXIIUflAI"ÍE flA SlTPr.RF!CIE ·- -------------
Cálculos rccentes(58) ~ostram uma variacão hrusca da 

constante clâstica efetiva da rede rle linhas de fluxo na proxirnirl~ 

de da supcrficic (ccrcn de l1!m), qunnrlo é suposta a exi~tência de 

uma rede ele linhas de fluxo imaqem. Esse câlculo foi realizado com 

as f5rmulas de nrandt(59), o processo ~ esquematizado na finura 

VII.6-: o c.~lculo P simplificado pelo fato rte <lUC para cada linhil 

de fluxo, a uma dist~ncia x da S\lprrfícic, existem linhas de fluxo 

a dist5ncias 10\l~is, com sinal contr5rio. 

O resultado drsscs cfilculos ~ mostrado na fiq. 

VII.7, cm VII.7b vemos o decréscimo na constante elástica cfcti 

v a. 
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Vácuo com a 
rede imagem 

Sunercondutor com a rede 
~de. linhas de fluxo 

I 

FIGURA VII.6- Su_ 
percondutor com r~ 
de de linhas de 
fluxo imarycm. Es_ 
quema c fórmulas 
para cálculos das 
constantes elást! 
eas (58) . 
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VII. 7- VnrJnr,=io f'!'ina.cicü dns 
da suprrffc1_r, ~0vido i1 r0d0 
<lu su~crfícir 

constnntrs rl~sticns nn nroxi 
~0 lin~as ~0 flttxn irJa0rn(58) 

UM outro mecanismo dr clt>créscimo ela constante clii:-

tica efctiva na proximidade da suprrffcic é npontn<lo por Brandt 

(60) : Devido a variação hrusca da trnr>ão sobre as linhas de flu 

xo na S\tpcrf!cic, as constantes cl5stica~ s6 ~tingem o valor de 

equilíbrio a umn certa di!itância dil supcrfíc.t0.( da ordem de 10 3Â) 
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Alem rlesses dois mecantsmos, existe ainda o apont~ 

do por Kramer e DasGupta(40), descrito no cap. 3. -Esses 3 mcca 

nismos se somam; certamente de uma forma não linear, gerando um 

decréscimo bem acentuado da constante elástica efetiva. 

Esse decréscimo na constante elástica efetiva da re 

de linhas de fluxo qera uma maior efetividade dos centros de apri 

sionamento, sequnc'l.o a fórmula de Labusch(13), mostrada no cap.II 

-0 fato das linhas estarem inclinadas qera uma profundidade maior 

desse efeito. Em nossos resultados essa maior efetividade estende-

se po:r urna região de até 100.-tun, suqerindo alem dos mecanismos .1.ci 

ma, um de maior profudidade, ~ue não pudemos divisar. 

IV. CONCLl!S.fíO ---------
Os resultados aaui apresentados mostrü~ ~uc a cor 

rente crftica,em alguns rnicrometros de distância da supcrfícic,é 

determinada fundamentalmente pela intcracão das linhas de fluxo 

com as rugosidades superficiais e pelo qrande aumento da cfctivi 

dade de aprisionamento na sua proxir.üdadc. 

O fato de supcrcondutorcs de alto- campo poderem ser 

agora obtidos por técnica de difusão, poderá permitir brevemente él 

construção de cahos supcrcondutorcs microfilan1cntarcs, com filamcn 

tos de lpm de diâmetro; confe-rindo à superfície prioridade (_~ impo:_: 

tância iÜH;oluta nu tccnolooia dos cabos supcrcondutores. 
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GASES EH NI<'lnro 

1) TRJ\Tl\HENTO Tf:RIHCO F.!l l\LTO VI\CllO E!l TEl-lPERJ\'!'lTRJ\ !:L!Yl\fll\: ------- - -----

O principal q;t;, resirlual cn UPl nmhicntp rn \CUC foi 

feito vácuo por bOP1ha ele ctifusão é hiclroqênio. nrvirlo a fz\1 ti"\ Oa 

camada de óxiO.o nrotctora, retirada no tr0tarncnto, ncnhnn,"\ h,"lrrei 

ra se opoc a pcnct)·:-a<;ão õo hic1roo0n:i_n. O tipo Oc cstrntur<1. c:ur o 

hidroqênio terá no niÓhio dcncnõcr~ ela velociõaOr ctc resfriamento 

(61}. F.m nosso caso obB~rvnnos c:ue o hidroo~nio clifnncliu sem for 

mar precipitactos, pois na curva rle P1ilrrn0tizar.rio honv0 nrrt auncnto 

do cmnno crítico H c apr0scntanõ.o-sc beM reversível. 
C2 

2) CONTl\!HNl\C/\0 Nl\ 1\':'l~OS!'F.Rl\: ----

O nióhio oxir1u. na atnosfcra cnvolvc-nrn oxin0nio 0. 

e nitrogênio(com un aquccincnto rápido rc crrcu. rlc t100°C, c:ss<t 

reni?ío tem umo csnc~sura ele ccrcn rlc lllrn(-17), (1ifnnc1 ic'tas unifor-

mcmcntP. Como observou r1ochlcckc ( 49) essa canac~õ i1Uí.lc~nL1 <1 n:vP:r 

rncnto na histC!rcse Pl.i111néticn c nns corrcntrs crítica.~. 
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; 3) CONTNHNI\~ÍÍO EM POLir1ENT_9_ (1ll11~_:_ 

Hahn c Halama(197G) estudaraM a contaminação super

ficial do nióbio após poli~cnto ~u!rnico s~mclhantc ao nosso; eles 
o 

encontraram que em uma caMada mais externa Oc cerca de 50 A é for 
o 

mado o com!)osto Nb20r::, ·não sunercondutor. Em UJ'!la cama0a de rle SOA " . 

mais interna coexistem !1h02 e NbO, que é sup~rconclutor de tcmper~ 
o 

tura crítica cerca ele 1,4K, e em outra camada de 50 l\ temos rJbD + 

Nb, superconrlutor com temperatura crítica de cerca i! e 6 n 7 J(, e 

a sequir temos oxigénio intersticial, que pouco rmda as nropried~ 

des supercondutoras rlo Nb. 

Bsses dados inrlicarn que o aumento do 9rarlir.nte crí-

tico na proxi~idade da superfície nao e clcvido só aos nases ahsor 

vidas, formanõo compostos c1e mais altas teMnernturas ~ C<lnl!'O crí-

ticos do que o nióhio, como afirr'\ou Das: Gupta et al (51) . 

Isso foi ohservaOo quanc'!o a anostra sofrPn oxic=tação 

anódica, ou s~rviu de catodo por UM ncríodo Muito qrnnc1c(+ 36 ho-

ras) em eletrólise. 

O diagrana õc fasc(63) superconc1utor nara o sistema 

Nb-0 e ~ostrado abaixo. 

' I 
4 I 

I 
I 

' \ 
Solid 

two Õ't•Jse. 
t-;b +M.>iJ 

.I 
-------' 

1.0 

' T....o rn.l'.e. I 

';bo + rwo2 
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