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RESUMO :

Foram realizadas medidas de curva de maanetizacao
e de pequenos "loons" de histerese em amostras cilindricas de
monocristais de nidbio, em diversos tratamentos: polimento qui-
mico superficial e tratamento térmico, deformacao nlistica, cor-
rosao quimica surerficial, e outros tratamento surerficiais, em
temperaturas entre 3K e 63, com o ohjetivo de determinar a influ
éncia do estado da superficie na corrente critica de supercondu-
tores tipo-II no eétado misto.

Para a anidlise dos resultados foil necessario esten
der o método original de Zerweck, no qual nac era suposto uma va
riagao espacial do gradiente da densidade de fluxo maonético na
amostra.

Observamos que © nrincinal fator de influéncia da

superficie em si, na corrente critica, sao as rucosidades super-

ficiais. Observamos também um grande aumento da corrente critica
na proximidade da superficie, que atribuimos a uma maior efetivi
dade dos centros de aprisicnamento das linhas de fluxo nessa re-
giao. Foi elaborado o esquema de um modelo para explicar esses

resultados.



INTRODUCAO

0s supercondutores de alto campo critico apresentam
em um intervalo de campo maanético, que se estende de um certo -
Hc:(da ordem centenas de Oersteds) até o camno ch, oncde a super-
condutividade é dcstruida(ch em alcuns materiais & maior que -
300K0e) , um estado em que existe fluxo maanético interior do mate-
rial na forma de uma rede trianqular de vértices de corrente, com
fluxo magnético cuantizado (estado misto) .

Uma corrente de transporte interage com esses vorti
ces, movimentando~os, gerando assim dissipacaoc de eneraia.

Anderson(12), em 1962, estabcleceu que para transpor
tar corrente sem resisténcia deve-se impedir o movimento dos vér-—
tices., Isso € consequido com a introducac de defeitos macroscéni-
cos no material., Os mecanismos de interacao dos vértices com defei
tos gerando o aprisionamento destes, tem sido bastante estudado
(11, 64). A intensidade das interagdes e nimero e distribuicao dos
defeitos determinam a corrente maxima que o supercondutor pode
transportar sem perdas (corrente critica)f

Diversos aﬁtorns arpontaram aue grande narte da cor-
‘rente critica determinada experimentalmente ¢ devido a superficie
da amostra, sendo sugerido diversos mecanismos para exnplicar a in
flucncia da superficie na corrente critica:

a) Correntes induzidas na supercondutividade super-
fici_al(39) suportado principalmente pelos experimentos de Barnes
e Fink(22) e Ullmaier e Gauster(23}.

b) Aprisionamento dos vortices pela superficie, de-
vido ao vortice imagem(38). Suportado principalmente pelos experi
mentos de De Blois e De Sorbho{65), e usado por diversos autores
para explicar scus resultados experimentais(35).

c) Aprisionamento por ruqosidades supnerficlails, su-



jp0rtado principalmente pelos experimentos de Hart e Swartz (33),
Flippen (28), Furtado(29) e Zerweck({21).

‘ Esses necanismos sao em grande parte contraditdrios
em si,'por exemplo, as rugosidades decrescem a efetividade do
vortice imagem. Se esse for o princiral mecanismo as rugosidades
decrescem a corrente critica, como observado pelos autores apon-
tados em (b). Mas os autores anontados em (c) observam justamen-
te o contrario.

Para testas a influencia separada de cada efeito
-realizam medidas da corrente crftica superficial através do néto
do de Zerweck(2l); medida da voltagem induzida em uma hobina rmon
tada sobre a amostra cilindrica, compensada nor outra bobina se-
melhante axial, mas fora da amostra, quando o carmmo externo apds
ym acréscimo ateé “o(Hc‘ < Hy < ch) é decrescido com uma taxa -
constante, Afl = SAt,em monocristais de nidhio, com varios trata-
mentos superficiais.

Encontramos que o principal fator de contrihuicao
da supcrficie na corrente critica saoc as rugosidades sunerficiais
nao sendo importante os dols nrimeiros efeitos.

Além da influéncia intrinseca da sunerficie, obser-
vamos que existe um qgrande aumontos da corrente critieca na proxi-
midade da superficie. O perfil da densidade des fluxo na amostra
apresenta um gradiente muito grande na nroximidade da sunerficie
decaindo exponencialmente ao valor de equilibrio no interior da
amostra.

Atribuimos esse fato a uma maior efetividade dos cen-
tros de aprisionamento devido a nroximidade da suprrficie. Essa
observacao levou-nos a estender o método original de Zerweck,
que supunha um gradiente da densidade de fluxo constante na amos

tra. Devem, tamhem, serem rovisados os modelos de estado critico

i 7 12y



:CAPITULO I:

SUPERCONDUTIVIDADE - DESCRICAO FENOMENOLOGICA

A supercondutividade pode ser caracterizada pela
resisténcia elétrica d¢ nula e pelo diamagnetismo perfeito,
cuja consequéncia experimental € a exclusao do campo magnético
do interior do material, mesmo quando a transicado para o esta-
do supercondutor €& realizada por decréscimo de temperatura, na
presenca de campo magnético. - efeito Meissner(l}.

A exclusao do campo magnético fornece um aumento
na energia dada por H?/87T por unidade de volume. Se H, for o
campo no qual a supercondutividade & destrulda, a diferenca na

"energia livre entre o estado normal e o estado supercondutor a

campo nulo é dada por:

_ =-H
rs F -gg— Eq. I. 1

Essa & a energia de estabilizacao do supercondu-
tor - decrescimo na encrqgia do sistema devido a "condensacao"
que levou o material ao estado superconduteor.

As equacoes de Maxwell nao sdo suficientes para

eletrodinamica dos supercondutores. Sequndo London (2) duas equa

goes devem se acrescentadas:
_%E (A 39) = E Ll
B
v x (A 38) - C LZ



A primeira descreve a auséncia de resisténcia a
‘corrente continua; a segunda, junto com as equaqées de Maxwell,
descreve o efeito Melssner; e atraﬁés dela pode-se mostrar -
que o fluxo magnético, em um anel supercondutor ou em uma re-
915; normal inclusa em uma matriz supercondutora € conservado
e também quantizado, com o quantum dado por ¢ = 2 X 10_7G cm? .
(A é a distidncia de penetracao do campc magnético - & observa
do experimentalmente que o campo nac € completamente excluido
do supercondutor, existe uma penetracao na superficie com o
campo decaindo exponencialmente para o interior).

Introduzindo o momentum médio dos eletrons, de-

finido por:

] J 5 Eq., I. 2
= ""‘_c‘: B—s—é-r"l q. .

(onde m e ng sao respectivamente a massa efetiva e a densida
de dos supereletrons), a equacao L, e as equacoes de Maxwell,

com transformacces adequadas(3) nos dao:
= -+
P =0 = J. == Eq. I. 3

Isto significa que existe somente um valor defi
nido de corrente em um dado campo magnético. Em um metal nor-

mal isolade, num campo magnético externo temos:

(I
f
=]
+
I+
h
|

n n c Eg. Y. 4

Portanto, o supercondutor distingue-se do metal
normal pelo fateo de existir uma correlagao de longo alcance

: -+
nos supcreletrons cem respeito ao vetor momentum P, evitando

que tenha valores locais, come no estado normal.



Essa correlacac de longo alcance, implicita na
eletrodinamica macroscopica, oferece a possibilidade do super
condutor ser reduzido a um modelo quanto-mecanico simples(4),
caso a distribuicac dos momenta dos supereletrons seja aguda
(fato que & mostrado pela teoria microscépica da superconduti
vidade(5) ). Um pico na distribuicao dos momenta significa que
a fungao de onda é espalhada. Como sé existe uma distribuicaoc
de corrente para cada campo magnhético, o estado guantico é in
teiramente determinado pelas condicoes de contorno macroscopi
cas, que sao mesmas da eletrodinimica. Podemos entZo caracte-
rizar o supercondutor comoc um mecanismo quantico puro em esca
la macroscopica. Dai, podemos associar ao supercondutor uma
fungio de onda ¢, normalizada de tal forma que |¢|? seja a
densidade de supereletrons, tendo come condiqéo de contorno a
superficie supercondutor-vacuo, e tendo um valor constante no
interior.

Pippard(6) apontou com base en resultados expe-
rimentais que a relacao entre J e R nio pode ser local nas -
equagoes de London; J deve estar relacionada com uma média de
R tomada em uma reqgido de raio £ - o comprimento de coeréncia.
Isto resulta que a funcao de onda nao pode variar bruscamente
em uma regiao menor que £. Portanto na interface N-S a funcao
de onda & nula, e s0 atinge o valor de equilibrio a uma distan
cia £ da superficie(assim como o campo magnético tem um valor
na superficie e s6 a uma distincia ) da interface o valor po-
de ser considerado nulo).

Ginzburqg e Landau(7) usando inicialmente a teco-
ria de transicdo de fase dec sequnda ordem de Landau(8) e a
sequir, considerandoc o efeito de um campo magnético independen
te do tempo, acrescentaram na energia livre o aumento devido a

exclusao do campo e a possivels modificagoes na fungao de onda



, introduzidas pelo campo, obtiveram duas equag¢oes que relacionam

o vetor potencial e a funcao de onda supercondutora:

¢+ Jpl? oy + (% R Vs ¢ = 0 GL1

g i
Vx ¥V ox A+ e (PO - Ty*) + Alyl? =0 o©L2
As grandezas acima sao adimensionais - sao norma-

lizadas dividindo-se cada grandeza por valores caracteristicos
destas(por ex. A, H e vy, - funcdo de onda no equilibrio, loncae
da superficie). k € o parimetro de GL e € dado aproximadamente
por: k = \A/t, caracteristico para cada supercondutor.

As equagCes de Ginzburg e Landau formam a base pa
ra a descricao da supercondutividade quando nao se interessa pc

los efeitos em escala eletrdnica.

I - ENERGIA DE SUPERFICIE:

Podemos chegar a conclusoes importantes sem resol
ver explicitamente as equacoes de Ginzburg e Landau.

Para um supercondutor em um campo maanético temos
a contribuicao para a energia livre devido a "condensagao" dos
supereletrons{decréscimo) , e devido a exclusdo do campo magnéti
co(aumento) .

Plotando essas duas contribuigoes temos um diaara

ma enerqgia x distancia a superficie conforme a fiagura I.l:

2

r

n o~
e
- FIGURA I.l-~ Contribui
coes a encrgia livre
do supercondutor em
W - $ campo maqnético.




. Somando as contribuigdes e subtraindo do valor(H® - Héz/Bﬂ}, logl

ge da interface, temos dois casos:

 Ea ~ Eglr) ' r Ew - Eale=)

N> $ A €

]
1

FIGURA I.Z2- FEnergia de superficie dos supercondutores em dois
casos extremos.

E, desta forma, dois tipos de supercondutores:

Tipo I - energia de superficie positiva - k < 1/¥2

Tipo II- energia de superficie negativa - k > 1/v2

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

curva de magnetizacao dada pela figura I.3:

}—HHM

FIGURA I,3- Curva de magneti
zagao do supercondutor ti
po-1I.

Iy

He

Na regiac de O a “c o campo no interior da amostra é& nulo, desta
forma temos H =-47M nessa reqgiado. Acima de ”c temos M = 0O,
Devido ao fato da eneraia de superficic ser neqgati
va no tipo II, a formagao de novas interfaces N-S para decrescer
a energia interna do sistema, e favoravel termodinamicamente.
Desga forma, ¢ de se esperar que acima de um certo campo, “c;'

comece a penctrar fluxo magnético no interior do supercondutor,

sob a forma de dominios normais, até um campo i, onde a supercon



~dutividade é destruida. 0 campo critico termodindmico, H, que

satisfaz a equagao I.l € dado por:

1 e, &
e H.47M dH = 'S_C " Eq.I.5

n
it
e a curva de magnetizacao para este tipo de supercondutor é da

da pela figura I.4:

] L

[

X .

\ FIGURA I.d4- Curva de magneti-

' zacao dos supercondutores tI
ok po-II, mostrandoe o campo crl

: tice termodinanmlco.

|

Heg H¢ Hen

II - PROPRIFEDADE DA-LINHAS DESFLUXO:

A solugao de Abrikosov(9) para as equagoes de G.L.
mostra que as reqides normais, em um supercondutor infinito for
mam uma rede quadranqular de vortices de corrente, ( calculos da e
nerala livre mostram cque um arranjo trianqular € mais favoravel),

com a funcao de onda nula no centro, tendo all também um campo

magnético. A funcao de onda e o campo variam como na figqura abai

X005 -
H P AV W NPV fH
o D GRIET=
: | y e '
] f Ol 'I 1@ - o '|
[ P o b
o= Y o eme— X ) oy [~ ey
! [ te) fot r=
L "sl ] !
W!—— (—' H J"'"['i_":“‘l__ ey _
| ! #
\f v i e v -~
oL,. | - - [ e X ,/ Lo
a) z

b)
FIGURA I.5- a) Variacao do campo (1} e da densidade dos super_

eletrons (ng) na amostra, b) Renresentacao esquematica das li
nhas de fluxo no supercondutor.

0 fluxoc magnético, através de cada area minima tomada de forma

tal que seu perimetro corresponda a I = 0, é quantizado, Cada



f i
_jvértice tem um quantum de fluxo(n 2 x 1077 G em?). O vértice que
€ também chamado de linhas de fluxoc tem as sequintes proprieda-

des gerais(10) :

1 - Existe um nicleo no qual a funcao de onda & pequenal(zero no
centro) .

2 - Proximo ao centro a fungao de onda aumenta linearmente com o
ralo.

3 - Se os vortices estiverem bem separados, o parametro de ordem
atinge o valor de equilibrio, {¢y_|, a um raio de aproximada-
mente £,

4 - O fluxo total transportado por um vbrtice & um quantum de -
fluxo, ¢q.

5 - O campo magnético & maximo no centro. Se as linhas de fluxo
estiverem bem separadas o campc decresce com eI/ para
r >>» X.

6 ~ Um vortice nunca termina no material, ou termina em ambos la
dos da superficie ou forma caminhos fechados no material.

7 - A linha de fluxo tem uma certa energia por unidade de compri
mento constante para cada supercondutor, dependendo de y\ e §.

8 - As linhas de fluxo tém um arranjo triangular no plano{com

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

percondutor uma rede bidimensional de linhas de fluxo, a

gual se pode associar constantes elasticas, em comparacao Q
rede cristalina de sGlidos.

As linhas de fluxo no supecrcondutor podem ser visua

lizadas na fiqura I.5.b. Para efeito de nomenclatura, na curva de
magnetizacao dos supercondutores tipo II(fiqura I.4), a reqiao de
campo 0 a “cx ¢ chamada estado Meissner (diamagnetismo perfeitol,

e de Hc; a Hc {onde existem os vortices) tem-se o estado misto.,
2
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- CAPITULO II:

FUNDAMENTOS TEORICOS DO METODO EXPERIMENTAL

Como fol visto no capltulo anterior, o fluxo magné-
tico nos supercondutores tipo II, existe, no estado misto, sob a
forma de uma rede de linhas de fluxo com as propriedades descri-
tas;

Uma corrente de transporte interage com as linhas
de fluxo forgando;as a se moverem no Supercondutor; esse movimen
to de fluxo gera dissipacao de energia, fato incdOmodo quando se
deseja usar os supercondutores para o transporte de energia em
larga escala, ou na produgao de altos campos magneticos.

Interacoes das linhas de fluxo com defeitos volumé-
- tricos(deslocacoes, precipitados com raioc médio da ordem de { ou
A, contornos de grao, etc)(lllecom a superficie do cristal(l2)
reduzem a mobilidade das linhas de fluxo. Essas interagoes sao
devidas a variagSes espaciais na energia da linha de fluxo, ou
da matriz supercondutora, introduzidas por esses defeitos. Cada

defeito tem uma forga de interacao maxima f , com uma linha

max.
de fluxo. O efeito de uma densidade de defeitos N, idénticos, em
uma rede de linhas de fluxo é dado pela soma estatistica(l3,14}
das forcas elementares aqindo sobre as linhas de fluxo que inte-
ragem entre si. Uma soma estatistica deve ser fejta, pois nem
todas as linhas de fluxo ocuparao posicoes nos defeitos, onde a
forca de aprisionamento é maxima, existindo ainda interagées mi-
tuas cntre as linhas de fluxo. Uma das expressces mais usadas pa
ra a forca total por unidade de volume, resultante da soma csta-

tistica das interagdes de N defeltos idénticos com forga elemen-

" tar maxima, £ ax.’ € a derivada por Labusch{l3).



1 .B ,3/2 1 1 2
F = {—) ( « + JfS.
Visx. 87w ¢O chd Ces /C44 C11 max N
B Eq.II.1
cnhde Cll' C44 e C66 sao as constantes elasticas da rede de linhas

de fluxo,.

I - ESTADC CRITICO:

O aprisionamento das linhas de fluxo permite a exis
téncia de um gradiente de densidade de fluxo, 3B/3r, na amostra,
e consequentemente suportar uma corrente sem resisténcia. Portan
to, a capacidade de transporte de um supercondutor & baseada na
interacao das linhas de fluxo, com defeitos(15),

E mostrado que um gradiente de fluxo ace em um volu
me da rede de linhas de fluxo com uma forga volumétrica dada por

(16) ;

EH’ ) B Eq.IT.2

_ B
P, = 77 (5 ar
rev.

PV & a chamada forca de Friedel. O subscrito "rev" significa aue

as quantidades entre parenteses sao obtidas através da curva de
magnetizacao reversivel, isto &, com a amostra sem defeitos.

Em geral temos(17):

9B < 2B
or Ir lcrit Eq.II,3

onde aB/ar| ¢ determinada pela forga elementar e distribui-

crit
¢ao dos centros de aprisionamento,
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Como o fluxo maagnético no interior de um supercon
dutor(Capitulo I) & conservado, as linhas de fluxo criadas ou
destrufdas para ajustar a magnetizacao do supercondutor apds -
uma variacao no campo externo, nao podem scr diretamente criadas
ou destrufdas no intericr do supercondutor, cu sao nucleadas na
superficie e movem-se para o interior(campo crescente), ou do
interior movem-se para superficie, onde saem do supercondutor
(campo decrescente) . Contra esse movimento atuam os centros de
aprisionamento, que impendem o movimento das linhas de fluxo
até o gradiente da densidade de fluxo igualar-se ao gradiente
critico. Uma vez estabelecido o estado critico, as linhas de
fluxo movem-se, entrando(ou sainde) do supercondutor, com o per
fil de campo apresentando o gradiente critico.

Pesta forma, nos processogde maqnetizagﬁo e demag
netizacao o gradiente da densidade de fluxo ajusta-sc a automa-

ticamente a 3B/3r| estabelecendo o estado critico da eaua-

crit,
¢ao I1I.3, iqualando a forca de Friedel com a de aprisionamento.
De medidas experimentais sabe-se que além disso
existe a possibilidade de variar o campo externo no sentido opos
to ac anterior até um certo limite, AOH, sem entrada ou saida de
fluxo. Esse fato tem que ser interpretado como descontinuidade
critica do fluxo na superficie{em analogia ao gradicnte criticol}.

Na equacao de Friedel(equacao II1.2), passando ac linite do gra-

diente infinito:

p = DB_ 3H BoP ou
v 4n 3B irev. r
B 311 _
= %% 3B = 2. 1.4
Pvér qn BBircv. AoB Fs(din/cm} Eag.II
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Vemos que essa descontinuidade corresponde a uma for
¢a superficial que representa a interacao da rede de linhas de
fluxo com a superficie da amostra. Essas interacoes no volume e
na superficie introduzem uma histerese na curva de magnetizacao
{campo extcrno variando de 0 a ch, e de ch a zero} , hem como in
troduzem remanencia de fluxo, quando o campo magnético externo,
ap0s aumentar até um certo Hm(Hcl < Hm), e decrescido a zero; ou

seja, a magnetizacac nao se anula quando o campo magnético exter-

. no retorna a zZero,

Existe uma relacao termodindmica B_oy W) (para cada B

& definido um certo H por esta relacao) . Chama-se Br porque é

ev
uma quantidade que sO pode ser medida guando a curva de maanetiza
¢ao (do mesmo material) & reversivel. Por isso, cada aradiente de

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

dado pela equacdo IX.5.

]

=
=

I

@
H
L
w
@
pus

ol
= = iy .II.5
a T Eq

%% estda relacionado com a densidade de correntc pela equacao de

Maxwell:
4
rot H = 4nd EM
c
Entao o gradlente critico, BB/BrEcrit relaciona-se com uma den-
sidade de corrente critica J.
ca .
L E A B s
Tox crit T B ‘erit



0 mesmo arqumento mostra que uma descontinuidade,

AB, da densidade de fluxo, B, na superficie, corresponde a uma

corrente critica superficial, Is' dada por:

_c 1 - L )
IS an -@ AB = in A_QE Ea.II.7
oH oy

rev.
A corrente critica total, por unidade de compri-
mento da amostra sera entao dada pela soma das contribui¢oes no

volume e na superficie:
1 =1 + gJ (r) d Eq.TII.8
5 c r

IT - METODC PARA MEDIR O GRADIENTE CRITICO - EXTENSAO DO METODO

DE ZEFWECK:

As equagées do estado critico permitem relacienar
as correntes criticas(da superficie e de volume) e as forcas ma
croscopicas de aprisicnamento da rede de linhas de fluxo pelos
defeitos do material.

Como © fluxo se distribui no supercondutor nos -
processos de maqgnetizagao e demaonetizagao sempre com o perfil
épresentando o gradiente critico, existe a possibilidade de de-
terminar este ultimo efetuando pequenas oscilacces no campo ex-
terno e medindo a voltagem induzida em uma hobina de prova cir-
cundando a amostraf{l8, 1%, 20).

Seja a amostra um cilindro lonao com campo maané-
tico externo, “o' aplicado paralelo ao seu eixo, sem efeltos de
superficie. A densidade de fluxo na superflcie ¢ igual a induga
que uma amostra ideal do mesmo material teria no mesmo campo
B . Os efeitos da superféie sao manifestados pela descontinuida

de do campo na mesma, AOH. Incluindo estes efeitos, a densidade

14

O



de fluxo na superficie sera dada por:

Brev(H - Egg) - caﬁpo aumentando monotonicamente
B(O) =
- ! 60H
LBrev(H + —f—) - campo descrescendo monotonicamen
te
Eq.T1.9

Seja x a variivel que descreve a distancia de um ponto na amos-
tra 3 superficie, se x << R{R é 0 raio da amostra), o qradiente
pode ser escrito como 3B/3x.

Nos modelos de estado critico & suposto que © gra
diente critico & independente de x. Os nossos resultados mostra-
ram que isso & apenas uma aproximacao, valida para distdncias a
superféie maiores gue alqgumas dezenas de micrometros Assim, esten
deremos o modelo de Zerweck(2l), introduzindo um agradiente criti

co com variacao espacial;

(+ a{x) para campo decrescente

w

aB
9xX

t H
cri - a{x) para campo crescente

~

Eq.1I.10

Efetuando um aumento monotonico do campo externc até HO, a densi

dade dec fluxo na amostra sera:

Bi{x) = B (HO -2, . alx') dx'



Um decréscimo no campo externo de até AOH mantém
essa distribuig¢do inalterada devide as interagoes da rede de 1i
nhas de fluxo com a superféie; efetuando um decréscimo maior

que A H a distribuicao B(x) fica:

AOH *o
_ - L] ' .
Brev(Ho AH + ) + a{x')dx' para x < X

o
B(x) = Eq.I11.12
AH [*
— —_ 3 1 ]
Brev(”o _7“) af{x')ydx para x > X _
2 o
Esse processo pode ser visualizado na figqura II,1
B FIGURA II.1- Distribuicac da densidade
} Breyl{Hg) : a
H -“rey a de fluxo na amostra, linha cheia-anas
pO a \_, y l‘A B crescimento do campo externo atéuno,
j-—-Lz>t0 linha pontilhada-nova distribuicao a_
pos decréscimoa Hyisll. Xo 6 o Donto a

N |

3B té onde houve mudanca na distribuicao
=ct{x) 4o fluxo na amostra.

He|SC Xo

A linha cheia mostra a distribuicao da densidade
de fluxo apds aumento monotdnico do campo até H ., a nova distri
buicao; apds decréscimo AH > A ¢ mostrada pela linha pontilha
da.

x, € determinado pela igualdade das duas solucoes (ea  IT.12)

A N [*o A
B (h - a0 + -2 + | af{x')dx' = B n - .-=) -
rev. o 2 Jo rev o 2
rx
%5
- i al{x')dx'
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R

obtém-se:
%o 1 a_H an
1 [ J— - - ) - :
. alx') dx 5 [Brev(HO _?_) Brev(HO AH + > t

Usando o fato de que AH << HO teremnos:

3B
ahi

(AH - A H) eq.IXI.13
rev ©

—
o]

=3

®

ol

b

|

ST

0 decréscimo da inducdo em cada ponto x,devido a esse decréscimo

no campo externo & dado por:

( | N
(AH~A H) | -2 alx")ax'
° rev. e
n _ _ (x) _ |
AB{x) BHO(X) H, - OH _W para x < X_
L o para x > X_

Fa. 11.14
0 decréscimo do fluxo na amostra seri entao:
X .
o}
Ay = AB(x) dx dc
o}
¢ representa em nossa aproximacao, xo << R{raio da amostra)l, o

contorno da segdo transversal da amostra.

Seja C o perimetro deste contorno. Podemos entao escrever:

X

© an!
Ap = C AB({x)dx = C x _{(AH - A_H) —, -
o o oyl

o ‘rev
X X
o

- 2C dx dx' ai{x') Eq. IT1,15

O o]

0 decréscimo da inducao média sera:
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x x
TH el _C _ an c °
AR = el xotem AOH’ s—ﬁl - %_ f dxg dx* alx*) Fq.I1.16
rov
[+ Q

. onde A & a area da secao transversal da amostra.

Seja o decréescimo do cammo aplicado, linear no tempo:

aa g

Fa.IT.17
dt

A voltagem induzida em uma hobina de mrova montada
sobre a amostra subtraida da voltagem induzida em uma haobina -
identica{de compensacac) montada colinearmente a nrimeira, mas

distante da amostra sera dada por:

a{B - H) aB éH

VEY Tag o T Yae T Yoae

onde Yy representa as propricdades geométricas da bobina.

Em nosso caso:

- ., dAn dhl
H = -y t dt
= -y g 90D s
Y S dan
Sendo ¥ s * B, a voltasem resultante nas duas hohinas sera
aAR,

p = g (1 - .&}l.ﬂ, Ef‘!.II.lf}

A equacao TI.16 nos da:

x
AN L € c an dx o dx
dan A O IH M A fam A w2 M. 5 dx' al(x*y 2
r o M . TR arn

o



usando a equagao II,13:

!

=
x

g ., 9B
A o ol |rev.

o o
2]

H
A voltaasem({eq.II.18) sera entao:
— ( r-}
u =8 ,'l ~ % 3Hlrev XO A[l)i Eag.IT.19

Temos que:

— I -
Brev{Ho) Brev_”‘O AH)

B (xO(AII))=

Linearizando a equacao acima teremos:

9R

o> Eaq.JII.Z20
aH 'rev a

AH

ol =

13} = -
(xol Brev

II.1 ~ Perfil do Campo:

As equacéés I1.1%9 e I1.20 permitem a transfornacao
. direta do qrafico p x AH em B x X, dado assim o perfil do campo.
Plotando no eixo v a voltacem{amplificadal resultante nas duas
bobinas, e no eixo X a variacao do campo externo, All, as transfor
macoes de escala, IT.19 e IT.20, nos dao diretamente o perfil ae
camﬁo na amostra.

A validade deste método esta condicionada principal
mente a validade da equacao 10. Curvas experimentats{u x AW} obti
das para campos crescentes e decrescentes apos as transformacoes

de escala sao vistas na fiqura II.2.



FIGURA II.2- Perfil da densidade de
fluxo na amostra, em campos externo
crescente e decrescente. lostrando
) uma regiao de alto gradiente na pro
50 G 1 ximidade da superficies. As curvas
sao bem simetricas-

Como pode se ver, as curvas sao aproximadamente simétricas, o aue

justifica a equagcao 1I.10.

II1.2 - Gradientes Critigpgi

A fiqura II.2 mostra que ha uma variacao da densida
de de fluxo bem maior na proximidade da superficie. Interprctamos
isso como sendo devido a uma maior efetividade dos centros de -
aprisionamento na proximidade da superficie, em relaciao ans mes-
mos centros longe desta: aue pode ser atribuida a uma variacao es
pecial da constante eldstica efeotiva da rede de linhas de fluxo,
préximo & superficie. A variacao mais simples aque se pade inferir
dos resultados experimentals ¢ a exponencial:

Cef(X) = Ccf(mlfl - CO e_x/l) Fea.TT1.21

Como o gradiente critico, pela formula de nLabusch(eauacao IY.1),
& Iinversamente proporcional a constante elastica efetiva, podemos
supor, na equacao II.10, uma variacao espacilal do aradiente critd

co dada por:



3B _ oo
_3_; = a{x) -—.———-_‘<-——7—>|- Ea.J1X.22
crit 1—(:o e -

Calculemos aaora XO( H) (eaquacao II1.13) usando a

Desta forma:

dx

1 3

dAH 2(100 e

Para calcular as treés

: LY
B L S P {pH ~ A W) Bq.T7.23

4
(1 - ¢ e X0'1, Fa.I1T.24

rev
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relacao acima:

constantes da equacac II1.22 aue rermiteom

estabelecer a varilacao espacial do cradiente critico, trés resul

tados obtidos da curva 1 x AH sao suficientes:

a)

b)

c)

dy _ lim B

A para AH c - o (AOH + €) (x0 o)

du

dry  para AR »> AOH (){0>> b
1 z - ¥ >

ulal) para AH AOH (MO > 2)

a) ¢ b) sao obtidos derivande a caunacao IT.19 com respeito

AY e usando a ecanacao IT,24;

ﬁaJ
AAN

r =+ 0
du

iﬁ'ﬁl
S ar v> oA m

1im a1+ ¢l
o

g € v (1~ e\ ML pq.Ir.2%
- -85 G rov) Fn (L~ )7 ™L tq.I7

c sn} 1 Y =
IR 1 Eq.II.26
rav -
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Essas duas inclinagoes nos dao as grandezas Cg '€ @

Usando a equagao IT.23 no limite x.») obtemos a re

lagao entre X, e A paradH>AH:

f _ (AH - AoH) 3B

o 2a,, aH 'rev + 2 endl - Co)

Seja A \H = AH - AOH no ponto onde a reta descrita pela ecuacao
I1.26, e extrapolada, cruzZa a reta horizontal p = R(isto &,

xf = o).

o

__2)\ Cleo 1 - .
AH = Sﬁw—h_ in T:E; Ea.IX .27

Qque serve nara determinar .

Com a resolucao simultanea das equacces IT.25, I7T.
26 e IT1.27, determina-se os parametros cue descrevem a variacao
espacial do gradiente critico(Co, a s A).

A fig. II.3, mostra uma curva experimental, indicon

do como sao obtidos os resultades a), b) e o).
Y A S S

IMB,cr. vwhG b0 W

‘\_
\.

o Ay o AH emeihe Cn Ay

FPig. 1.3



- 23

Poderemos distinaquir entao 3 reqices distintas do
gradiente critico:

1 - cradiente infinito na superficie, ou seja, descontinuidade
dawdv;zo na superficle. Pelos resultados experimentais pode
se dizer que esse agradiente & malor que 10° G/em.

2 - Reqlao de alto aradiente critico -~ préximo a superficie
{x ~ 1), decalndo exponencialmente,.

3 - Reqidc de aradiente constante.

Com as equagGes do estado critico pode-se determi
nar as correntes criticas, como funcao de x, e as forcas de -

aprisionamento.



)

CAPITULO III:

£ extensivamente mostrado aque a superficie de um su
percondutor pode suportar uma corrente de transporte, tanto em ex
perimentos onde e medida a voltagem induzida auando o camno exter
no & variavel{22-30), aquanto em medidas diretas dec corrente e vol

tagem, com a amostra em campo maaneético(31-37}. Nao existe na li-

teratura um acordo quanto aos mecanismos cue geram essa canacida-

- de de transporte. Trés tipos princivais de mecanismos sao anonta-

dos:

a) Existéncia de uma barreira superficial nara a penetracao ou -
safda das linhas de fluxo, devido as condicoes de contornos na
interface sumercondutor-normai(38) .

"b)} Existéncia da supercondutividade surerficial, mesmo nara campo
entre Hc1 e ch rfue pode transmportar uma corrente sem perda,
podendo ocorrer junto com ¢ cfelto anterior(39).

c) Aprisionamento das linhas de fluxo por defeitos e irrcoulari-

dades na superfcie(33-40).

I - MECANISMOS PE_INTERACRO:

}::_l__.‘_ _Barreira Superficial:

Consideoremos um supercondutor semi-infinito com uma
linha de fluxo paralela a suprrficie. Esta linha de fluxo sente
duas forcas distintas na nroximidade da superféic(38) :

a) Forg¢a Iraacem - A céndicﬁo de contorno de nao existir enrrente
normal a superficie & satisfeita adicionando uma linha de flu
xo de sinal oposto do outro lado da superficie. Portanto ha
uma atracao de LF pela superficie gue pode ser calculada em

funcac da distancia daquela & sunmerficie sabendo-se a estrutu




ra da mesma(Capitulo I}.
. b) Campo Externo - um campo externo penetra no supercondutor co-
-x/ .
mo Hoe . Este campo tem ¢© mesmo sinal cue a LF, produzindo
entao uma forca repulsiva superficial.
A adicdo dessas contribuicoes a eneraia de inte

racao, E(x), € plotada para alouns valores de campo anlicado, I,

para o caso de A = 10 £, na fiaqura TII.1l.

FIGURA III.1- Dependencia da enerqia
da linha de fluxo com a dintancia a
superficie, para varios campos anli
cados, en (38).

Uma barreira nara entrada de fluxo desararoce
em H = ln{lis ~ HC//Z) ao npasso aue existe sermpre uma harreira pa
ra a saida da mesma.

hs curvas da fiouralll.l forem ohtidas nara al-
tos valeores de K, contudo nossa amaostra anresenta nm haixo ¥ e
calculos mostram cque para pecueno K as curvas sao identicas, ha-
vendo apenas urm aumento na razao H /B _(41) .

Irreqularidades na surerficie nodewfornecer cam
pos localmente altos facilitando a entrada e dificultandn a saf-

da do fluxo

1.2 - Supercondutividade Swwerficial:
Da teoria{39) tem-se aue na sunerficie o parame
tro de ordem @ bem suprerior ao valor do volume, mesmo para campo

aplicado menor aue He,- A variacao do parametro de ordem com a



distancia A superficie pode ser vista na fiaqura I1I.2

FIGURA IIXI.2- Variacado do parame_
tro de ordem na proximidade da
superficie, em linha pontilhada

para campo externo maior que He2.,

Essa surercondutividade suncrficial pode transrmortar corrente sem
resisténcia até um valor em aue ela se torna instavel, ¢ tamhem
blindaria o interior contra peauenas variacoes do camro externo,
através de corrente nele induzida. Se o Cammno nao for ecxatarente
paralelo a superfcie, calcules mostram(42) aue a sunercondutivida
de supcrficial também apresenta um estado misto(manchas normais) .
~Se o fluxo for guantizado pode haver aprisionamento{variacao espa
cial da enerqié livre) dessas reaices de fluxo, havendo entao um

"estado critico para a superficie tamhem.

1.3 ~ Aprisionamento por Irreemlaridades.na Sunerficic:

a) Rugosidades Superficais:

Em aeral o camno maanctico externo nao & hem nara-
lelo a superficie, devido ao  fator de demacnetizacao nao nulo,
rucosidades superficiais e nao alinhamento do eixo da amastra com
0 campo externo. Pe acorde com o modelo de Mart e Swartz(33), -
essa componente perrpendicular intercenta a supercondutividade su
perficial como um arranjo de "manchas de fluxo"” auantizadas.

Como o fluxo ¢ quantizado na supercondutividade su
perficial, entdo pode se estabelecido aprisionamento de fluxo,

[}

se houver varlacoes espaclals na encraia livre da "mancha de fluo",



Considerando o vérticw de corrente(oue aera a "man

cha de fluxo") movendo na superficle, se associarmos a ele um mo
- + - o -
mento magnético, . normal a superfcie plana local, havera uma
- -+ -+
variacao esrnacial na eneraia livre, dado nor u. H, devido as va-
riacoes do campo maanética nas rugosidades superficinis. A "man-
- -+ - - -

cha de fluxo" sera aprisionada onde u H & um minimo-

A variacao esvacial na eneraia livre das "manchas
de fluxo" devida as ruaosidades é mostrada na fiocura III.3.

guPE R cpml T !

FIGCURA III.3- a) Linhas de fluxo cruzan
. do a superficic do supercondutor, b) e
nergia livre da linha devido a intera_
cao do seu momento magnético com o cam_
po externo.(33),

;o ——

e
ol e mop

No estado miste, a "mancha de fluxo" & o local da saida da linha
de fluxo na superficie.

b} Defeiltos Proximos a Sunerficie
P ober 25 X S 8 xuperticie

Framer e Das Gunta(40) apontaram cue ha um aurmento
da distincia de interacao entre as linhas de fluxo devido a cor-
rente Meissner{a corrente, cuijo camno acradoe por ela, da a dife-
renea entre a induecin média na amostra e fora, estendendo-se ate
uma distﬁnéia A~ 1000 A) da superficie). Isso implica ep un de-
créscimo na constante clastica efetiva da rede de linhas de flu-
%O nﬁandn o campo nao & paralelo a superficie, cerando uma maior

efotividade dos defeltos em anrisionar as linhas de fluxo nessa



regiao, aumentado a corrente critica.

Esses sao os princiapis mecanismos de interacdo da
rede de linhas de fluxo com a supefficie apresentados na litera-
tura.

] 0 método descrito no capitulo anterior permite se-
parar as contribulgdes do volume e da superfic¢ie na corrente cri
tica. Realizando entdao, medidas da corrente critica em varios es
tados da superfcie, pode.se determinar a variacao da corrente -
critica com o tratamento superficial. Se o estado da superficie
for bem caracterizado em cada tratamento pode-se julaar a valida

de e intensidade dos mecanismos de interacao apresentados na 1i-

teratura.

|
|
/




' CAPTITULO IV:

I - ARRANJO EXPERIMENTAL:

De acordo com a teoria do méteodo de medida do qra-
diente critico, desenvolvida no Capitulo II, o procedimento expe
rimental para se obter as curvas u x AH, de onde saoc determinados
05 gradientes criticos, deve ser realizado da sequinte forma:

l - Deve-se aumentar o campo externo, monotonicamente até Ho' -
Ho < Hy < chl 0 valor do campo é determinado experimental-
mente, medindo a voltagem através de um resistor padrao colo
cado na salda da fonte de alimentagéo_do maaqneto que gera o
campo externo - sabe-se a conversao corrente no magneto para
o campo fornecido.

2 = Com um supressor de zero, a voltagem correspondente ao campo
Ho & levada ao zero do eixoc X de um registrador X-Y.

'3 -~ £ efetuado um pequeno decradscimo AH no campo externo com um
gerador de varredura conectado 3 fonte de alimentagao do mag
neto. No eixo X & plotada essa variagao.

4 - No eixo Y & plotada.a voltagem resultante das bobinas de pro
va{montadas ao redor da amostra) e de compensacao{montada
coaxial a primeira, mas longe da amostra, apos amplificacao.

O processo é repetido para outros campos inicilals,

H maiores, até Ho " “c . Desta forma, ohtém-se as curvas i X
2

of
AH em varios campos magnéticos.

Para o calculeo das grandezas de intercsse a partir
destas curvas & necessario determinar a curva de magnetizagdo da
amostra reversivel. As curvas de magnetizacio sdo obtidas atraves

da inteqracao eletronica({43) do sinal proveniente das bobinas,

plotado no eixo Y; quandb o campo externo varia de 0 a Hf(Hf>HCz)



e de He a 0 plotandeo a voltagem correspondente no eixo X.

I.1 - Curvas de Magnetizacao:

A figura IV.1 mostra a montagem experimental para a

medida das curvas de magnetizacao, as partes em linha pontilhada

sao

acrescentadas para medir as curvas u x AH(pequenos "loops' de

histerese) .

1‘111

Ity FIGURA TV.1]

i ol |
i

[

II,1.a) Descricao das Partes:

Inteqrador eletronico - construido no laboratério(44):
Gerador de¢_varredura - construldo no laboratorio(44) .
Compensador das_bhobinas - construido no laboratorio(44), sua
fungdoc € zerar a voltagem resultante nas bobinas quando nao -
existe amostra, para compensar as pequenas variaces acometri-

cas impossivels de se evitar ao construf-las,=2 ov (iveno iz
L O L E LN LA PR FORE I o= %

Magneto - 5KG -~ construldo com fio de cobre, apresenta uma re
giEo de l2cm de campo homogéneo, no centro, com diametro da

secgao transversal de cerca de 3cm. Apresenta uma relagao -



campo-corrente de 127 Oe. O magneto fica imerso em nitroaé-

nio liduido.

5 - Resistor Padrao - para medir a corrente na saida da fonte

de alimentacdo - resisténcia de 0,010,

6 - Bobinas de Prova e Compensacao - construida sohre um supor-

te de PVC de 3em de altura, com fioc de cobre esmaltado n® 40

e cerca de 4100 espiras.

I.1.b} Suporte desAmestra.e Criostato:

Detalhes do suporte de amostra e do criostato sao

mostrados na fiqura IV.2.

‘ﬁi FIGURA IV.2~ Criostato e su
N porte de amostra: -
camara de hélio liquido
valvula aqulha e capilar
resisténcia de manganin
supcerte de amostra
bobina do campo externo
recupera¢ao do hélio

"@scotilha
safida para bombeamento
conecgoes elétricas externas

R ] 10 disco de pvC

D it P i 11 parafuso de latao

i 12 porca de latao

13 amostra

14 bokina de compensacio

15 bobina de prova )

-]
A et

=

€]

. m— e
(e

&
Y

.
L R

‘ﬁ‘-} o
bt
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O criostato, nas atuals condigSes, sem controlador‘
_automético de temperatura, permite uma variado de temperatura de
cerca de 1.5K a 4,14X com precisao de centésimo de Kelvin e de
4,14K a 15K com precisao de décimo. A temperatura & determinada
por dois resistores de carbono{Allen-Bradley 1/8W, 500 a tempera
tura ambiente) calibrados contra a pressao de vapor de hélio 11~
quide, até 4.14K e acima de 4.14K através de um resistor pré-ca-
librado com termopar de ouro-ferro, apds virios bhanhos em hélio

e amquecimento posterior a temperatura ambicnte,

Esse sistema experimental apresenta arandes vanta-
agens para um laboratOrio onde sao produzidos materiais aue se
tornam supercondutecres, pois permite uma medida rapida de curvas
de maanetizacao. Um sistema de escotilha permite a troca da amos

tra sem ter que aquecer o criostato, numa mesma transferencia

de hélio, pode ser medida a curva de maanetizacao completal(e cor
rente critica) de varias amostras, permitindo um controle dos ma

terials produzidos.

I.1:§ - Processamento das Curvas Obhtidas:

i e .

A voltagem induzida nas bobinas quando o campo cox-
terno varia a uma taxa de varredura constante, H{t) = St, ¢ dada
por:

a} Bobina de compensacao:

B = a d¢ mas ¢ = tR2 ab(t)
dt
onde R & o ralo médlo da amostra, a & a constan
te do sistema de unidade. Na bobina de compensacdo temos: Bﬂuoﬂa

Desta forma:
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u =1 R a g%(t) = ¢ R2as

I
o]

Eq.IV.1

b) Bobina de prova;

<, dd
U = a as : T R? aR, mas B = H + 4uM seja 4m™™ =1

Portanto, uw = C + D a7

Plotando no eixo X do registrador o campo externo
(voltagem no resistor padrao) e o sinal Mp inteosrado no eixo Y
teremos um grafico - DI x H. A constante D é determinada pelo

trecho diamagnético da curva onde devemos ter H = -T.

Para determinar 93B/3H toma-se varios pontos na cur
va de magnetismo e faz-se um ajustamento polinormal, tendo entao:
I(H) = a + PH + cH? + ....

sabendo-se que B = 1 + I, pode-se determinar 3B/3RH|

I.2 - Pequenos “"Loops" de Histerese:




Essencialmente, a montaacem para ohter as curvas
4 X AH &€ a mesma para obter as curvas de maanetizacao. O suporte
de amostra e o criostato sao os mesmos. A montadgem descrita para
a curva de maanetizacao sac acrescentadas as partes em linha pon

tilhada e em vez do intearador temos um amnlificador.

I.2.a)_De5cric50 das Partes.-sver fiqura Iv.,l:

1 - Amplificador - Keithlev 140 DC Precision
Nanovoltimeter.

7 - Supressor de Zero - construido no Laborato-
rio(44) .

9 -~ Micro-voltimetro, para determinar o zampo,

H onde & realizado o decréscimo AH, para

Of

obter a curva experimental.

I.2.b} Processamento das Curvas:

de histerese, sao

De cada curva de pefqueno "loon'
retiradas qguatro arandezas, da forma mostrada na ficura IT1.3,
tendo como parametro a temperatura e o campo externo , HD; onde
foi iniciada a curva. Essas qrandezas, juntamente c¢om as equacdes
I1.25 e 1I1.27, sac suficientes para determinar as constantes da
equagao IX.22, que descreve a variacdo espacial do aradiente cori
tico, e, consequentemente da corrente critica,

Esses dados sao armazenados no computador,e junta-
mente com o resultado das curvas de maanetizacao (Polindmio I({H)}.
530 processados, atravées de um proarama especialmente elahorado
para esse fim, por O,F.de Lima(45). Na salda do proorama sao da
dos os resultados: corrente critica, gradiente critico, forca

de aprisionamento e perfil da inducao na amostra.
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AMOSTRAS

As amostras usadas no experimento, em namero de 3 ,

sdo cilindros de nidObio com 5c¢m de comprimento por 3mm de dilre -

tro, Foram cortaldas de um unico cilindro de l17¢m de comprimeaite /

de wn ronccristal crescido por fusao zonal, em 4 pas agans. Com

17

raio-X, através do método de Laue, foi detarrminado gque ¢ eixo do
cilindro tem a dire;3of110. A pureza nominal & de 99.99%. As pri-
meiras medidas foram obtidas cerca de decis anos apds N Cressoiaica-
to do monocristal. liesnio assin 03 valores de= ch concordam Com OSs
aprescntados na liceratura para nidbio de alta pureza(f5,47). As

‘pontas das amostres foram arredondadas com lima ¢ polidas coem  pd

de alurina(0.lum), para diminuir o fator de deragnetizagac(47,48),

I ~ TRATAMENTQOS

I.1 POLINEa™0 OUTTCO

Polimento quimico da amostra foi realizade com uma
solugdo de uma parie de 858E,PO,, uma parte de 55%F e uma parte
de GSEHNOB, misturacdos nesta ordem, durante 7 minutos(49), agitan
do continuamente a amostra. A scguir a amnostra cra lavada com a-
gua destilada e alcool. Essc polimento retira da superficie uma
camada de 15mm por minuto(50}. O efeito desse polimento pode  ser
visto comparando as fotos 1 ¢ 2 (supcerficie sem polimento e super

ficic polida com solucdo acima descrita, respectivamente).

I.2 TRATAMENTO TERMICO
Para degaseificar a amostra ¢ obter uma curva de /

magnetizagio mals reverslvel possivel, fol recalizado tratamento tér



mico em forno de induglao a 20009C com viacuo melhor que lUHBTORﬂdE

rante 8 horas(49).

I.3 - OXIDI\Q_KO SUPERFICTAL A TEMPERATURA MODERADA

-

Aquecimento da amostra a cerca de 200°C, na atmosfe

ra, por cerca de 15 minutos.

1.4 =~ DEFORMACAO PLASTICA

Duas amostras foram deformadas plasticamente om 6
e 12% com tensdo uniaxial, aplicada por uma miquina Instron. Na
saida das deslocagécs na superficie, sdo formades degraus (%1), in
troduzinde entao, irregularidades na superficie.

Na amostra deformada em 12%, as extremidades foram
cortadas e novamente arredondadas e polidas, para retirar a re-

gido deformada pela fixagio da amostra a miaquina Instron.

I.5 - CORROSAO SUPERFICIAL

A corrosao quimica da superficie foi feita usando u
ma solugdo com partes iquais de 963H,S04, 55%HF, 1120 destilada e
4 gbtas de 30%H,0,. O efeito desta corrosao apds bhanho de 39 minu

tos © mostrado na foto 3.

1.6 - ELETROLISE-CORERTURA DA AMOSTRA COM CO3ZRE

A solucao usada na eletrolise foi preparada diluin-
do cobre puro até a saturagao om 50ml de 55%HNO3, foi acrcencenia-
do Sml de H,50; ¢ toda a solugao fod diluida e GIdr}l do Jgua Jos
tilada, O anodo foi uma placa de cobre de cerca de 2em Jde larqgury
colocado em um bequer de 50ml. Tol usada unma corrente de cerca de
200mA ¢ tempo de 2 sequndos aproximadamente, a temperatura amblen

te. O resultado fol uma cobertura uniforme e bem aderente, A cama

da de cobre pode ser facllmente retirada com HNO4.
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I.7 — COBERTURA DA AMOSTRA COM NIQUELL

A solugao foi preparada da mesma forma, porém nao
foi bem sucedida, mesmo variando a corrente e o tempo de eletroli

se (até 5mA e cerca de 24 horas).

II - CONDICOES DA AMOSTRA NAS MEDIDAS

Nbj - Amostra 1 como recebida

Nb T - Amostra 1 apds polimento quimico, tratamen-
to térmico = oxidagdo superficial.

O estadc da superficie antes e apds polimento quimi

co € mostrado respectivamente nas fotos 1 e 2.

Seore L (100%) Fere 2 (ic0X)

NbyTy - Amostra 1 apds novo tratamento té&rmico.

NbyTD = Amostra 1 apos deformagao plastica (5%).

Nby = Amostra 2 como recebidas - superficie cssencial
mente com o meswo estado da foto 1.

Nb,T = Amostra 2 apos polimento quimico e tratamen=
to térmico.

Nb,T, = Amostra 2 apds polimento quimico de 4 minu-

tos (nao se pode assegurar realmente se houve polimento, pois nao



houve agitagao da amostra).
NbpT3 - Amostra 2 ap0s corrosao quimica (30 minutos)

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

Nb,TC - Amostra 2 apds eletrSlise com cobre-solugio/
como descrita, mas outra combinacao corrente-tempo, havendo duran-
te a eletrblise uma inversao na polaridade, e, desta forma, uma o-
xidagao anddica da superficie, formando substancias estranhas na
mesma, provavelmente Nbxoy, Nbx(OH]y, Nbxﬂy, Nby (NO }y, etc. Sabe-
se apenas que as possiveis substancias formadas sao inertes do 5Ci
do nitrico (HNO3) ~ A cobertura de cobre nao foi homogénea.

Nb,TCT - Amostra 2 apos retirar a camada de cobre da
superficie com acido nitrico,

NbZTC2 - Amostra 2 coberta com cobre - com a eletrdo-
lise descrita no item 6 de "Tratamentos", apos rapida corrosao su-
perficial, para retirar as substancias introduzidas na oxidnqﬁo a-
nodica.

Nb,TC,T - Amostra 2 apds retirar a camada de cobre /
da superficie com acido nitrico.

Nb,TB - Apos tentativa de depositar niquel.

Nb,TBP - Amostra como descrita acima apds polimento



quimico.

Nby - Amostra 3 eomo recebida.

Nb3T. - Amostra 3 apds polimento quimico e tratamento
térmico - A superficie & a mesma daquela mostrada na foto 2.

NbBTDC -~ Amostra 3 apds deformagao plastica de 12%.
A rugosidade da superficie & determinada pelos degraus de salda de
deslocagoes (1inhas de deslizamcnto).

Nb,TDP - Amostra 3 apds deformagao plastica com poli
mento gquimico.
| Com medidas de gradiente critico pelo métode dos pe-
guenos "loops", com tratamentos acima, podemos testar a influen -
cia daé rugosidades superficiais na corrente critica, e das irregu
laridades proximas a superficie, e assim testar os mecanismos pro-
postos pela literatura apresentados no capitulo 3, para explicar a

corrente critica superficial.



CAPITULO VI:

I ~ CURVAS DE MAGNETIZACAO

Para o calculo das forgas de aprisionamento ou da /
corrente critica, a partir da curva y x AH (cap. II}, devemos ter
relagdes que dependam da curva de magnetizagao reversivel da amos-
tra.

Curvas de magnetizagao quase reversivel foram obti -
das nas amostras polidas quimicamente e a seguir foi realizado um
tratamento termice (2000°C, 8 horas, vacuo melhor que 107 %torr}). A
curva de magnetizacao completa mais reversivel & mostrada na fiqu-

ra VI.l, foil obtida a temperatura de 4.1l4K,

t
¢ i‘,c.:j.‘fr.‘-r-) AN

. -
wios
. I‘ . - . . ) . \

i EE T S Tl S R PR LU S PR " T

FIGURA VI.l- Curva de magnetizagao experimental, apos poli
mento superficial e tratamento termico da amostra.

A variagao dos campos criticos Hg,, He e H,, com a
temperatura e mostrada na figqura VI.2. Desta figura podemos con-

cluir que a temperatura critica do Nb & T, = 9.2K
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As curvas_de magnetizacao foram também determina-
das em todos os tratamento descritos no caritulo anterior.

Nas fiquras VI.3 a, b e c, saoc mostradas as curvas
de maanetizacao nos diversos tratamentos das 3 amostras para a
temperatura de 4.14K.

0 pequeno maximo préximo a ch & o chamadao efelto
de plco(peak effect) e obhservado apcnas nas amostras deformadas,
f associado{52, 53) a mudancas nas constantes elasticas da rode
de linhas de fluxo na proximidade de ch. Observamos aue o pico
decresce com a temperatura, praticamente nac existe a T = 7¥ ¢
desaparcce por completo em T = 8.3K,

0s valores de HCl nos diversos tratamentos nio es
tao de acordo com o que se poderia esperar pela barreira super-
ficial de RBeam Livinaston(38) ., Pols como pode ser visto, os va-
lorés de ”c; SA0 menores para a amostra apds polimento superfi-

clal, que € contrario ao que sc poderia esperar por uma barrei-

ra desse tipol(Cap.ITI}.
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Hercce destacque a qrande histerese apresentada pe-
las curvas thTC e thTCT, onde houve inversaoc na polaridade du-
rante a eletrolise, havendo uma oxidacao anddica. Retirando uma
camada superficial, onde estariam as substancias formadas na ox1
dagéo a curva veoltou a ser cquase reversivel, como da amostra -
apds tratamento térmico(thT).

Na tentativa de depositar nilauel na suverficle, a
amostra ficou bastante tempc na solucao da eletrdlise como cato-
do{cerca de 24 horas},_a curva de maanétizacio fol medida cerca
de 1 més apds a tentativa, apresentando uma arande histerese -
(Nb,TB) . Essa grande histerese ¢é atribuida & difusao de ions da
solucdo ¢ a formacao de precipitados no interior. Polimento cuf-
mico em 7 minutos nao modificou a curva, isso sianifica aue os

lons penetraram na amostra em uma distincia bem maior cue 100um.
As mudancas de ”c nos diversos tratamentos sudgere

1
a existénclia de uma barreira superficial 3 penetracao das linhas

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

coes para H,, sdo contrarias as variacoes ohbservadas

I1 - PEOUENOS "LOOPS" DE HISTERFSF:

As curvas p x AH obtidas experimentalmente, Ssequem
a forma do modelo de Zerweck por ndés ampliado. Com as curvas obti
das e com as equanoes do capitulo II, pode-se determinar a varia

¢ao espacial da corrente criticad{x):

4 nl f 4 ap !
J‘C(x) = ._T.T_ ?£| E.E.[ = .__TI .__._.| ._._....QQ_.__ _-_.—)?-/—i.
10 anp VO gxfcut 16 AR rev 1+("0 c

0O trecho diamaqnético(hoﬂ) corresponde a uma corren

te superficial, T _.

L)



0s resultados obtidos sao apresentados da seouin-
te forma:

As correntes criticas.nas trés reaices distintas;
superficie, proximidade da superficie e interior, sdao plotadas
contra o© fluxo(reduzido)ﬁ/ﬁcz, em torno do qual foil ohtido o pe

queno "loop” de histerése correspondente. Sao calculadas como

abhaixo:
I, (A/cm} = %% AOH(OG) - corrente critica superficial
A
N (A/cm’) = % J{x) dx - densidade de corrente critica media
© na proximidade da superficie.
Iy {(n/em?) = L1T>J{X) Nensidade de corrente critica no interior.

Poderiamos apresentar diretamente o perfil do can
po B x X na amostra, © cue traria mais informacces. Mas devido
a aquantidade de dados, e ao nosso proposito, a anpresentacao como
descrita acima & mais obijetiva.

Preferimos apresentar os resultados com corrente
critica do que com aradiente critico ou forcas de anrisionamento,
porane assim torna mais facil comparar os resultados com a lite
ratura. Na fiaura VI.ld sao plotadas forcas de aprisjonamento,
Pf, na superficie versus campo maanético em varias temperaturas,
a forma da curva, como se pode ver, e diferente das anresentadas
pela corrente critica,

As curvas, yu x AH, foram tomadas em diversas tempe

raturas, os resultados sao apresentados aaul em t = T/Te = .44
aue reprsenta a média dos dados obhtidos em t = .45(T = 4.14K) e
t = ,43(T = 3.95K), O comportamento aeral das correntes criticas

com a tempbratura & como Iq na fiqura VvI.4c. A fiacura vI.la mos-
tra o afastamento tipico dos pontos experimentals as curvas tra

" gadas.
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Alquns valores tipicos de A(profundidade efetiva da regiao de
malor gradiente critico na proximidade da superficie) sao plo-

tados na fig., VI.4db.

I¥.L - AMOSTRA 3:

As correntes criticas para a amostra 3 estido -
pltadas na fiqura VI.5, em todos os estados da amostra.

O efeito de pico ohservado nas curvas de magneti
zacdo, também é observado aqui, nos estados deformados da amos
tra.

Houve um grande aumento na corrente critica super
ficial, apds a deformagao da amostra({comparar amostra apds tra
tamento térmico, Nb3T e apds a deformagao, Nb3TDC). FPosterior
poiihento quimico da superficie decresceu significativamente -
IS. Podemos interpretar esse fato cormo sendo causado pelo apri
sionamento das linhas de fluxo nos dearaus da superficie intro
duzidos pela deformacao.

Houve também({ver fia.VI.5b), com esse polimento,
um decréscimo nas correntes criticas da proximidade da superfi
cie(JL) e do volume(Jv), porém bem menos que em I.,, o que a in
fluéncia da superficlie em nosso experimento extende-se atdé cer
ca de algumas centenas de micrometros de distancia, o que cor-—
responde a alguns milhares de parametros da rede de linhas de
fluxo.

Para B/BC2 = 1, ha uma descontinuidade na corren
te critica superficial, como & visto na fiaura VI.5c, Acima de
ch, © valor de I_ ¢ apenas sobre-estimado, pois o sinal ¢ pe-

queno, da ordem das limitagoes dos aparelhos. Essa corrente pode

de ser devida a: 1-- supercondutividade superficial; 2 - suba-
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tancias na superficie com campo critico maior que o do nidbio pu

ro{54) ,

IT1.2 - AMOSTRA 1:

Nas fiqufas VI.6 a o b sao apresentadas as corren
tes criticas para a amostra 1, em scus diversos tratamentos.

Observa-se um sensivel decréscimo nas correntes
criticas apés o sequndo tratamento térmico(Nbsz), onde também
foram obtidas as curvas de magnetizacao mais reversiveis. A oxi-
dagao da amostra a temperatura de 200°C em ar causou correntes
criticas(na superficie e no volume) bem maiores do que sc espe-
raria para a amostra apds tratamento térmico a vacuo a 2000°C,
Pode ser atrihuido que esse tratamento em cerca de 15 minutos
fol suficiente para difundir gases na amostra, fato também Supor
tado pelo aumento de ch na curva de magnetizacao.

A deformacao (6%) levou a um aumento na corrente -
superficial, bem come em todas as outras correntes. Agui tamhém
o aumento de Ig é atribuldo, em agrande parte, ao aprisionamento
das linhas de fluxo nas irrcgularidades superficiais, introduzi

das pela deformacao.

IT.3 -~ AMOSTRA Z:

Nas figquras VI.6 c ¢ d sao apresentados os resulta
dos para a amostra 2 nos diversos tratamentos,

Pode-se obscrvar o grande decréscime nas correntes
criticas apds polimento quimico e tratamento térmico(ﬂhzT). Ha-
vendo a seqgulr um grande aumento nas correntes criticas, princi-

palmente na da superficie, quando fot feita corrosao quimica na
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superficie Nb,T,{(4 min.}, Nb,T;(30 min.) , reforgando o fato de
que a rugosidade da superficie é um forte mecanisme de aprisio-
namento das linhas de fluxo. O aumento das correntes criticas
no volume, embora menos do que na superficie, também sugere, co
mo na amostra 3, que a superficie exerce influéncia a grandes
distancias,

0Os resultados das curvas do tratamento onde houve
oxidagdo anddica(Nb,Tc e Nb,TcT) nao foram apresentados, pols
as curvas experimentais nao tinham a fgrma predita pelo modelo
teérico~ as substdnclas formadas na oxidacao dnodica introduziram
variacdo na simetria cilindrica requerida pelo modelo,

Posterior corrosao superficial retirou as substan
cias, a amostra foi coberta com cobre(szTcz), as curvas volta-
ram a ter a forma predita pelo modelo, com pequenc aumento nas

~correntes criticas, em relagao a Nb,T, . Retirando a camada de
cobre com HNO,(Nb,Tc,T) houve um decréscimo nas correntes criti
cas. Isso nao pode ser atribuido simplesmente ao fato de haver
sido retirada a camada de cobre, porque também houve polimento
da superficie do niébio. Nao foil possivel determinar se havia -
realmente contato do niébio com o cobre, Estes resultados nao
servem para a andlise, pois esses estados nao estao hem defini-
dos.

Nao fol também possivel apresentar resultados pa-
ra Nb,TB ¢ Nb,TBP(amostras apos tentativa de depositar niquel),
pois as curvas obtidas foram trincadas, devido ao grande aumen-
to no gradiente{maior do que 10 vezZes o maior ohservado em todos

03 outros tratamentos).
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CAPITULO_ VII:

- — =

Estudamos a influéncia da superficie na corrente cxi
tica supercondutora, através dos peauenos 'loops' de histerese,
aque nos da o perfil do campo maagnético na amostra, B(x), até uma
distancia de cerca de 700 m da superficie.

Varios autores tem recentemente recalizado estudos de
propriedades de aprisionamento de linhas de flﬁxo atraves do perfil
do campo. A razao disto & que com o perfil do campo podem ser me_*
lhor analisados os modelos de estado critico(55), e © perfil reve-
la detalhes, como a distribuicao espaclial da corrente critica, pexr
mitindo estudar efeitos que ocorrem em uma fina camada sunerficlal
(54}, como também fornece maior resclucao no estudo da histerese
causada por defeitos no material, por exemplo, deslocacces{56). O
perfil do campo mostra também ser de bhastante utilidade para estu_
dar efeitos da histdéria maonetica{45,57).

Esse método fol escolhido, em nosso caso, por forne
cer mailor resolucao e raﬁidez de analise da corrente critica super
-ficiml, revelando na curva de maanetizacao a parte da histerese de

terminada pela superficle, como mostrado na fiqura VII.I.

$-4nM

. FICURQ VII.l~ Curva de magne
/ tizacac esquemiatica, mos tran
do histeres. O caminho aponta

Y do A i
por linha escura é o reall
fhmﬁli:::::f‘ : zado para obtengdo dos peque._

// S i g nos 'loops'.




O trecho de inclinacao -1C/0Ce, mostrado em linha
pontilhada, representa a contribuicao da superficie. O pequeno
'loop' nada mais @& do que a derivada dessa reaiao amplificada.

I, RESUMO DOS RESULTADOS ORTIDOS

e e — - —

I,1 EFREITO DO POLIMFNTO QUIMICO E TRATAMENTO THERMICO

. ———— — iy e m—— —— e

Um grande descréscimo nas correntes criticas, bem a
centuado na corrente critica superficial, ocorreu apds polimento
quimico seauido de tratamento térmico, o que pode ser visto compa
randoe as curvas Ith/nc das amostra Nb3 e Nbh3T ou Nh2 e NbIT. As
curvas de magnetizacdo, apos csse tratamento combinado, mostraram-
se bastante reversiveis. O polimento auimico resultou em uma su__
perficie bem polida, como se pode ver nas fotos 1 e 2.

Esse resultado nao node ser copreendido com a bharrei
ra superficial de RBean e Livinaston(38), nois, mesmo com o interi
or livre de defeitos era de se esperar um aumento na corrente cri
tica superficial, causada pela maior efetividade da tinha de fluxo
imagem devido ao polimento da superficie. Foi tamhém observado um
decréscimn de He, . fato contrario ao que se poderia esperar pela

barreira de Bean e Livinaston.

I.2 EFEITO DA DEFNRMACAO PLASTICA

Além da corrente critica no volume, a corrente critica su
perficial foi bastante aumentada ands deformacao nlastical compare
I4 em Nbh3TNC e Nh3T). Havendo posteriormente um decréscimn nas cor
rentes crfiticas, princivalmente superficial, com polimento quimico
realizado na amostra deformada(Nh3TDP). Esse decrascimo nao pode
ser atribuido ao fato do polimento remover irreqularidades aquimicas
em uma camada superficlal(54), introduzidas devido ac longo tempo

entre as medidas em Nb3 e NhITDC. Pois expondo novamente a amostra
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na atmosfera por um perlodo superior, nac houve mudancas nas cor-
rentes criticas.

S6 podemos conclulr que um forte mecanismo para
o aumento da corrente critica superficial sao as rudgosidades da
superficie, neste caso foram introduzidas pela deformacao(‘slip
lines') (51). O polimento retirou essas rugosidades, decrescendo
a corrente critica.

Na amostra deformada, fol evidenciada a regiao
proxima a superficie com densidade de cﬁrrente bem superior aue
no volume, decaindo exponenclalmente até o valor de equilibrio.
NOs atibuimos a existencia dessa regiao a uma maia efetividade
dos centros de aprisionamentos{deslocagées geradas na deformacao)
na proximidade da superficie, e também & influéncia da superficie
emgsi nesta reqiao, confirmado pelo fato de ter havido um decrés

cimo na corrente critica dessa reqiac apds o polimento quimico.

I.3 EFEITO DE_CORROSAO_OHWIMICA.DA SUPRRFICTE

A corrosao quimica descrita no cap. V, resultou em
uma superficie com rugosidades, como pode ser visto nas fotos 3 e
4. Fol observado um qraﬁde aumento na cdrrente critica superficial
~apods a corrosao,(compare IS em Nb2T «Nb2T21) .Esse qgrande aumento
nao pode ser explicado devido simplesmente a zases absorvidos du
rante a corrosao, que podem formar precipitados em uma camada su
perficial de algumas centenas de Snastrons(ver apéndice) , pois
houve decréscimo em posterior polimento auimico, aue tamhém cnvol _
ve a absorcaoc dos mesmos gases.

Esses resultados apontam mais uma vez, a orande in__
fluencia das rugosidades superficials no aprisionamento das linhas

de fluxo.

'I.4 EFEITOS DI OUTROS TRATAMENTOS-GASES




Na fiqura VI.6 ¢ e d sao apresentados os resultados
para a amostra coberta com cobre e sem cohre, respectivamente
Nb2TC2 e Nb2TC2T. A retirada do cobre com acido nitricc resultou
em um decréscimo na corrente critica-, que nao pode ser associado
simplesmente ao fato de ter sido retirada a camada de cobre, pois
na retirada deve ter havido polimento da superficie do nidbio. 0O
fato de nao podermos asscqurar que havia contato do nidbio com o
cobre, impede de se fazer analise, da influéncia de uma cobertura
de metal normal sobre a amostra. Na flqura VI.ba e b vemos o resul
tado de aquecer a amostra a 2009C na atmosfera(MhlTl), nor cerca
de 15 minutos, apds ter sido feito tratamento térmico. Esse acqueci
mento gerou um aumento nas correntes criticas em relacdo ao estado
anterior, sendo, portanto, esse tempo suficiente para auec houvesse
difusao de gases na amostra, formando precipitados cque aumentam a
histerese da curva de magnetizacao,

Oxlidacao an8dica qerou também arande histercse na
curva de magnetizacdo(fiaqura VI.3e), retirada com ranida corrosio
Superficial. Merece destaque © grande aumento na histerese obsecrva
d&"ra amostra onde foi feita tentafiva de depositar niouel, as me_
didas foram tomadas ceréa de dois meses depois{ver Nh2TR). Polimen
.to superficial de sete minutos nao afetou a arande histerese Ada
curva de maanetizacao(Mh2TBP). As correntes criticas sao maiores

que uma ordem deo grandeza da maior observada em cutros tratamentos.

I.5 CORRENTE CRITICA NA-PROXIMIDADE DA SUPERFICIE

————— e —— e — e e ——

A existéncia da reaqiao de profundidade cfetiva com
maior corrente critica cue no volume é bem evidenciada nas amostras
deformadas. Na filaqura VII.2 pode ser vista a varliacao da corrente
critica média nessa reqgido com os diversos tratamentos. Temos nes_

Sa fiqura qrdficos de(J; -3 /73, .



FIGURA VII.2- Aumento da corrente corf
tica média na proximidade da superfi
cie, em diversos estados da amostra.

A variagao de (J;-Jy)/J, com o polimento na amostra
deformada(Nh3TDP) sugere uma influéncia da superficie na cor__
Yente JLlr tambem reforcado pelo fato de aue na amostra Nb2T3
onde s6 houve introducdo de defeitos superficlais,foi também obser
vado um aumento consideravel em J. . Pode-se concluir ainda, que e_
Xiste um grande aﬁmento na corrente critica causado nao propriamen
te pela superficie, mas por uma maior efetividade dos centros de a
prisionamento na proximidade da superficie, fato também observado

por das Gupta ¢ Kramer (36} em experimentos com medidas diretas de

corrente critica.

II, ANALISE

Com os diversos tratamentos realizados, nudemos cestu
dar a influéncia do estado da sunerficie na corrente critica.

Nos resultados obtidos podemos concuir aque © prircipal
efeito de aprisionamento superficial sao as ruaosidades, c© estabe
lecer uma reaido na proximidade da superficie de alto aradiente de
campo devido a superficie em si e a um aumento na efetividade dos
centros de aprisionamento das linhas de fluxo nessa reqjao, causa_
do por uma variacao espacial da constante eldstica efetiva da rede
de linha de fluxo devido a proximidade da superficie.

be fato, 'loops' de histerese completos, nas amos_
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tras com superficie polida e com rugosidades mostraram aque as cur
vas correspondentes a campo crescente e decrescente sac simétricas
como pode-ser visto na figura VII.3. ‘Portanto, os resultados apre_
~sentados nao podem ser explicados com a barreira superficial de

Bean e Livinaston{38), cque prevé uma assimetria em ambos casos,

FIGURA VIX.3- PEQUENOS

FIGURA VII.3~ DPrrruenos
loops de histerese- 11
nha pontilhada: amostra
com superficie nolida-
linha cheia: amostra de
formada, com superficie
rugosa.

Essa barreira também nao se manifestou nas curvas de
magnetizacao, ao contrario, os valores de ”c foram menores nas a_
mostras polidas cue nas outras condicoes de superficie. As varia
cOes de Hc 5 relativamente arandes, nos diversos tratamentos {(fiqg.
VI.3) sugerem a existéncia de uma barreira superficial & entrada
de linhas de fluxo, porem, de naturcza bem diferente da de Bean e
Livingston. 0s yesultados mostram tambhém aue a corrente critica
superficial nac & determinada por correntes induzidas na supercon
dutividade superficial, como ja anontade por outros autores (341,35}
e reforcado pelo fato de haver uma arande descontinuidade na cor

rente critica da superficie em H= , como & mostrado na fig.V¥ISc.

IICQ
Nao existe na literatura um mndelo satisfatdrio para
explicar nossas resultados.
Um modele a ser proposto deve principalmente expli
car: 1) o aprisionamento sunerficial das linhas de fluxo, manifes
tado pela cdescontinuidade W' do campo maanctico(ou pelo menos, um

g .
gradicente maior aue 10 G/cm em uma reqiao de alquns micrometros) ,

2) a influéncia da superficie em si a arandes distancias e 3} a ma
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J
ior efetividade dos centros de aprisionamento na pfoximidade da

superficie.

III. ESCUEMA DE UM MODELO

IIT.) APRISIONAMENTO POR IRREGULARIDADES NA QUPERFICIE

Sugerimos dois efeitos para explicar o aprisionamren
to superficial das linhas de fluxo. Ambos estao baseados no fato
de que as linhas de fluxo nao sao exatamente paralelas a superficie
da amostra, devido a possivel desalinhamento de seu eixo com o cam
po externo, ao fator de demagnetizacao nao nulo e ds proprias irre
gqularidades superficiais. Um efeito € o apontado por Hart e Swartz
(33) e descrito no cap.IXI. O outro efeito é causado pela mudanca
da estrutura da linha de fluxo ao cruzar uma rucosidade, pols como
€ mostrado na fiaqura VII.4, a linha de fluxo nao pode cruzar uma
éuperffcie inclinada com a mesma estrutura do interlor, pois have_

ria corrente dos vortices fora da amostra.

FIGURA VII.4- Linha de fluxo

cruzando uma rugosidade super
ficial, mostrando as suncrcor
rentes fora do sunercondutor,
caso nao houvesse mudanca na

estrutura da linha.

PR L
I
WY
-

~

A

Deve haver um certo'entortamento'na linha para oue e
la cruze a superficie perpendicularmente. Isso gera dissipacao de
enerqgla, conscquentemente deve ser um mecanismo de aprisionamento.

As linhas de fluxo'sentem'essas interagoes pelo fato
de serem nucleadas prefercencialmente em torno das ruqosidades, ou
nas extremidades da amostra, onde hd um acréscimo local no campo

magnético, e como nac podem terminar no interior do material, elas
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devem crescer scempre com a extremidade na superficie, sentindo as-
sim os efeltos das ruqgosidades, até penetrar completamente no mate

rial. Esse mecanismo & esquematizado na fiqura VII.5.

FIGURA VIT.5- Curvatura nas linhas de fluxo

nas ruqgosidades superficiais, para evitar

que supecrcorrentes cruzem a interface. Li_|

nhas de fluxo gue 7ja penetraram ainda sen_
| tem a influéncia da superficie.

Como as linhas de fluxo sao inclinadas, algumas ain-
da tem uma parte presa & superficie e o resto 'sentindo' os cen
tros de aprisionamento do volume. Isso explica a influéncia da su-

perficie em grandes distdncias.

IIT.2 INFLUENCIA DA PROXIMIDADE DA SUPLRFICIE

Calculos recentes(58) mostram uma variacao brusca da
constante eldstica efetiva da rede de linhas de fluxo na proximida
de da superflicic {(cerca de 1lum), quando é suposta a existéncia de
uma rede de linhas de fluxo imagem., Esse calculo fol realizado com
as formulas de Nrandt(59), o processo & esaquematizado na fioura
VII.6= O calculo ¢ simplificado pelo fato de que para cada linha
de fluxo, a uma distancia x da superficie, existem linhas de fluxo
a distincias iaquals, com sinal contrario.

0 resultado desscs calculos é mostrado na fig.
VII.7, em VII.7b vemos o decréscimo na constante eldstica efeti

va.
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FIGURA VII.6~ Su_
percondutor com re
de de linhas de
fiuxo imagem, Es
quema e férmulas
para calculos das
constantes elasti
cas (58).
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FIGURA VIT.7- Variardo esnacial das constantes clasticas na nroxi
midade da superficie, devido a rede de linhas de fluxo inaren{58) .

midade da sunerficie

Um outro mecanismo de decréscimo da constante elds

tica efetiva na proximidade da superffcie & arontado por Brandt

(60) : Devido a variagao brusca da tensao sobre as linhas de f{lu

xo na superficie, as constantes elasticas s5 atingem o valor de

equilfbrio a uma certa distidncia da superffcic( da ordem de 103A)
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Alem desses dois mecandsmos, existe ainda o aponta
do por Kramer e DasGupta{40), descrito no cap. 3. -Esses 3 meca_
‘nismos se somam; certamente de uma forma nao linear, gerando um
decréscimo bem acentuado da constante elastica efetiva.

Esse decreéscimo na constante elastica efetiva da re
de linhas de fluxo gera uma malor efetividade dos centros de apri_
slonamento, sequnde a foérmula de Labusch(l13), mostrada no cap.II .
-0 fato das linhas estarem inclinadas gera uma profundidade maior
desse efeito. Em nossos resultados essa maior efetividade estende-

se por uma regiac de até 1l00.m, sugerindo alem dos mecanismos aci

ma, um de mailor profudidade, que nac pudemos divisar.

IV. CONCLUSRO
Os resultados acgui apresentados mostram que a cor
rente critica,em alguns micrometros de distdncia da superficie,é
determinada fundamentalmente pela intecracaoc das linhas de fluxo
com as rugosldades superficiais e pelo grande aumento da efectivi
dade de aprisionamento na sua proximidade.
O fato de supercondutores de alto campo poderem ser

agora obtidos por tecnica de difusao, podera permitir brevemente a

construcgao de cabos supercondutores microfilamentares, com filamen
tos de lpym de diametro; conferindo 3 superficie prioridade e impor

tancia absoluta na tecnoloalia dos cahos supercondutores.
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- APENDICE :

GASES FM NIOBIO

1) TRATAMENTO TERMICO EM ALTO VACUO TM TEMPERALURA_ELLVADA:

—_— ———— -~ ——

0 principal aias residual em um ambicnte en cue foi
feito vacuo por bomba de difusao & hidroacénio. Devido a falta da
camada de oxido protetora, retirada no‘tratamento, nenhuna barrei
ra se opde a penetracao do hidroaénio. O tipo de estrutura cue o
hidrogénio teria no nidbhio denendera da velocidade de resfriamento
(61) . Fm nosso caso observamos aque © hidroqénio difundiu sem for
mar precipitados, pois na curva de marmetizacdo houve um aunento
do campo critico Hc ¢ apresentando-se hem reversivel.,

2

2) CONTAMINACRO NA ATMOSFLRA:

0 nidéhio oxlida na atmosfera envolvendo oxiaodénio e
nitroaénio, formando uma realao de alta concentracrao de oxiaenio
e nitrogénio(com um aquécimentn rapido dc cerca de 100°C, essa
reaiao tem uma esnhessura de cerca de Lym{47), difundidas unifor-
memente . Como obscrvou Mochlacke (49) essa camada aumenta a rever
sibilidade da curva de maanetizacao, imnlicando cue nae sao for-
mados compostos de alto campo critico, cono MhN o MhO, Acuecimen
to ‘a 200°C por 15 minutos formou precipitados, pois houve um au-

mento na histerese maanética e nas correntes crfticas.



. 3) CONTAMINACAO EM POLIMENTO QUIMICO:

Hahn e Halama(1976) estudaram a contaminacao super-—
ficial do nidbio ards polimento aquimico semeclhante ac nosso; eles
encéntraram que em uma camada malis externa de cerca de 50 i é for
made o comnosto Nb 05,-n50 supercondutor. Em uma camada de de SOR
mais interna coexistem Nb02 e NhQ, que é supercondutor-de tempera
tura critica cerca de 1,4K, e em outra camada de 50 ; temos NbO 4+
Nb, supercondutor com temperatura critica de cerca de 6 a 7 K, e
a sequlr temos oxigenio intersticial, que pouco muda as proprieda
des supercondutoras do Nb.

Esses dados indicam que o aumento do gradiente cri-
tico na proximidade da superficie nao & devido s6 aos wases ahsor
vidos, formando compostos de mais altas temperaturas e campo cri-
ticos do que o niobio, como afirmou Das Gupta et al (54).,

Isso fol ohservado quando a amostra sofreu oxidacao
anddica, ou serviu de catodo por um veriodo muito grande(+ 36 ho-
ras) em eletrélise.

0 diagrama de fase(63) sunercondutor nara o sistema

Nb-0 & mostrado abaixo.
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