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RESUMO DA TESE.

Palavras_chaves: Supercondutores A-15, NbaSn, metodo soélido-li-

quido, aprisionamento coletivo dos vortices.

Un dos principais problemas tecnoldgicos na produgdo de
fios supercondutores de Nbg3Sn @ a otimizac3o dos tratamentos ter-
micos de formagado do composto intermetalico A-15 No presente
trabalha o fio supercondutor de Nb3Sn €@ produzido atraves do me-
todo da difusdo solido—-liquido que aumenta em muito os valores de
corrente critica do supercondutor. Nesse metodo o nidbio, o cabre
e a liga Sn7%pCu sdo mantidos no estado puro, dispensando trata-
mentos teérmicos intermediarios de recristalizagd3o durante o pro-
cesso de fabricacido do fio. Apds o fio pronto, foi feito o traba-
lho de otimizagao dos tratamentos termicos visando obter azs me-
lhores caracteristicas sﬁpercondutoras no fio. Foram feitas medi-
das de temperatura critica, corrente critica versus campo magne-
tico aplicado, resistividade normal e & temperatura ambiente, mi-
croscopla eletrdnica de varredura para determinacdo das camadas
de NbgSn formadas e medidas de microscopia eletrénica de trans-
missdao para determinagdo dos tamanhos de grdos no NbgSn formados
em cada tratamento térmico. As amostras foram analisadas wutili-
zando as Teorias de Aprisicnamento Coletivo dos vortices super-
condutores e foi obtida boa concorddncia entre os dados experi-
mentais e os teoricos. Foi determinado gue o processo de producdo
e o pequeno tamanho de filamento utilizados fizeram com que a

otimizagdo do fio fosse obtida com sucesso.



ABSTRACT

Hey_words: A—i5 Superconductors, Nb3Sn, solid-liquid method, col-

lective pinning.

One of the main technological problems concerning NbgSn
superconducting wires production is the optimization of heat
treatments for the formation of the intermetallic compound. At
the present work, NbzSn superconducting wire is produced by so-
lid-liguid diffusion method which increases considerably the cri-
tical current values of the superconductor. Through this method,
niobium, copper and SN7%wtCu alloy are kept in the pure state,
Thus, the method dispenses with intermediate heat treatments of
recrystallization during the manufacturing process of the wire.
After the wire was ready, optimization work of heat treatments
was accomplished aiming to obtairn its best superconducting cha-
racteristics. Critical temperature measurements, tritical current
versus applied magnetic field, normal and at room temperature re-
sistivity were performed, as well as scanning electron microscopy
for determination of Nb3Sn layers and transmission electron mi-
croscopy measurements for determining the grain sizes in Nb35n
formed in each heat treatment. The samples were analysed by em-
ploying the superconducting vortex collective pinning theories
and a satisfactory agreement between the experimental and theogre-
tical data was attained. The production process and the small si-
ze ot the filaments used made a successfull optimization of the

wire possible.
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INTBODUCAD.

Um dos maiores problemas com a maioria dos supercondu-
tores € que eles s3o pobres condutores de calor & maus condutores
de eletricidade no estado normal. A difusividade termica em su-
percondutores e 103 - 104 vezes menor que nos metais normais £ a
difusividade magnetica maior que nos metais por aproximadamente o
mesmo Fator. Como um resultado, o fluxo magnetico destroi a su-
percondutividade de um supercondutor antes que o calor seja dis-
sipado. Isso causa instabilidade termica e possibilita "saltos de
fluxoides” ("flux jumps", isto @, possibilita "quench" prematuro!}
no supercondutor. Entretanto, eles sap estabilizados intrinseca-
mente pela redugdo de seu diametro suficientemente (para cerca de
alguns micrometros) tal gue o ralor gerado durante um salto de
fluxoide seja absorvido pelo proprio filamento supercondutor sem
serias alteragoes na temperatura. Alternativamente, um supercon-—
dutor pode ser laminado com uma matriz de alta condutividade,
usualmente c¢obre, tal que o calor gerado duranfe um "Fflux jump"
seja dissipado.

Um supercondutor pratico @ geralmente fabricado na for-
ma muitifilamentar (MF) onde um grande numero de finos filamentos
sdo envoltos por uma matriz de cobre. O dutil supercondutor de
NbTi & preparado na forma multifilamentar pela colocacdo de um
grande npumero de barras de NbTi em uma matriz de cobre de alta
condutividade e coprocessando o "billet" composto (processando o
conjunto) ate o didmetro final requerido do fio. Esses fios sdo
individualmente trangados para desacaoplar eletricamente os fila-
mentos. Compostos condutores de Cu(NbTi) sao, atualmente, larga-
mente utilizados para aplicagdes gue necessitem de campo magneti-
co ate B Teslas.

Para aplicagles que necessitem de campos magneticos
maiores que B T, a escolha @ restringida a familia de compostos
supercondutores A-15 que s3o caracterizados pelos altos pardme-

tros criticos, Tc, Jc e Hep. Apesar de um grande numero de com-
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postos .intermetélicus S8rem 5upercandutufes,-snmente'uns POUCOS
listados na tabela 1.1 (CAP{TULD 1) s3o de uso pratico e, desses,
'somente o NbgSn & o Vaba tEm sido produzidos em escala comerc1al
_ Desde que todos os cumpostos A-15 sdo quebradlcms, eles
'inﬁu podem ser co-processados com cmbre apos a sua reagdo. Entre-
tanto, teéenicas alternativas tBm sido utilizadas para resolver
esse problema e produzir compésitos de tmbre"supercondutdr A~13.
A estratégia comum adotada nessas tecnicas e que as duebradicas
fases 9415 s3o formadas no estagio final de fabricagdo dos fios.
Dos processos de produgdo destacam—-se o do bronze, por
ser um Processo simples e de alta reprndutibilidade e 0 processo
da difusdo sélido- llquldc, poar apresentar altas correntes cr1t1*
cas. O primeiro praceaso tem algumas desvantagens tal como a ne-
cessidade de tratamento termico intermedidrio de recristalizag8o
para-alivin das tensdes internas a cada 30% de redug3o eh area.

0 segundo & um processo de grande interesse tecnologico
& gque p0551b111ta aplicagdes em altus campos magnet1cos Esses
Processos SErao descrltos no presente trabalho _

& sabzdo_ que a adlcan de dopantes, nos materiais gue
cnnstituehl o supercondutor, {azem com que a corrente critica e o
campo  magnetico critice superior sejam aumentados. Esse ihtereS«
sante comportamento tem sido explorado na obtencdo de fios super-
condutares que bnssibilitam énrolar magnetos que geram Ccampo mag-
nético ate 18 Teslas, - ' '

A caracter1zacao dos fios supercnndutmres produzldos e
uma daéfmaia importantes etapas na otimizacgdo da producaa e. deve
ser feita com Padrﬁes bem Estipulados e internacionalmente acei-
- tos.  Isso possibilita que 0S fios produz1d05 sejam aceitos  no
mercado internacional . : _ ) o

Mo caso dos supercondutnres intermetilicos A-15, a de-
term1nacao da denszdade de corrente critica na camada supercondu—
tora- & de grande 1mpDrtanc1a PGIS demanstra a real capacidade de
transporte de corrente do supercondutor formado.

_ Uutro pardmetro de interesse & o tamanho dos gr3os do
composto A- 15 formados durante o tratamentn termlcn A forga de

aprisignamento dos virtices 5upercundutores pelms . centros  de
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aprisionamento e, conseguentemente, a densidade de corrente cri-
ticra do supercondutor, sdo relacionadas a esse parametro pois e
conhecido que os contornos dos gr3os sao ous mais efetivos centros
de aprisipnamento, nesse tipo de material.

Varias teorias tentam explicar o mecanismo da supercon-
dutividade nesses materiais, mas a Teoria de Aprisipnamento Cole-
tivo dos virtices supercondutores € a mais promissora. € conve-
niente a analise dos +fios produzidos utilizando essa teoria vi-

sandn demonstrar a sua validade a esses materiais.



04

CARITULO_I - MEIODNS _DE_PRODUCED _DE_EIOS_SUPERCONDUTQORES _DE
NbgSa .

Nesse ponto serda feita uma reviedo das técnicas que tém
sido ou usadas com sucesso para a produgdo de supercondutores
A-15 ou est3o em processo de inicio de desenvolvimento e tém
apresentado resultados satisfatorios. Lembrando-se do escopo da
presente monografia, vamos nos ater a producao do supercondutor
A-15 de NbgSn nd3o esgquecendo que essas tecnicas de produc3o podem
ser utilizadas para outros A-15 além desse ultimo. Um dos pontos
principais da utilizagl3o viavel destes supercondutores & a
otimizacd8o de parametros de producdo essenciais a melhoria das
caracteristicas supercondutoras dos fios. Estes pardmetros de
produgcdo serdo apresentados e analisados durante a exposicao de

cada um dos metodos de producino.

1.1. PROCESSO DD BRONZE.

o0 inicio do wusoc dos supercondutores A-15 para
aplicagtes de campo magnético no intervalo 8-12 Teslas foi em
1970 com a descoberta do méetodo bronze (KAU70 e TAC70). DOs
supercondutores de NbgSn comerciais 53 atualmente produzidos
seguindo este processo,

Em geral existem dois metodos de produgdo de fios
supercondutores de Nb3Sn pelo processo do bronze, os quais estdo
representados na figura 1.1 (HILB1).

No primeiro método (figura 1.ia) & produzido o bronze
de Cu-13 a 14%p Sn na forma de tubo, que sera a fonte de Sn para
a rea¢do com Nb, onde sdp introduzidas as barras de Nb. Esse
monofilamneto € deformado mecanicamente até secgdo transversal
hexagonal e entdo & feito um embutimento de varios monofilamentos

em tubo de cobre de alta condutividade e isento de oxigénio
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(OFHC) com inicio de novo processo de deformacdo mecdnica. Esses
embutimentos em cobre OFHC podem ser repetidos para dar o numern
de filamentos t3o0 grande quanto o necessario e, consequentemente,
tamanho de filamento t3o pequeno quanto o necessario. Nesse
processo a estabilizag3o pode ser feita com a colocagao de cobre
no rcentro do fio envalto com uma barreira de Ta para evitar a
difusdo do Sn no Cu ou, ent3o, pode ser calculada a quantidade de
cobre nos émbutimentos visando a mencionada estabilizagdo
intrinseca.

No segundo metodo (figura I1.1ib) € produzido o bronze de
Cu-13 a 14%p 5n na forma de "billet" para extrusdo onde sao
feitos furos visando a colocagdo do numero necessario de barras
de Nb (multifilamentg). Esse compésito @ selado a vacuo por solda
de feixe de eletrons e extrudado em temperaturas de 700 a BOOCC,
em taxas de deformagdo que variam de 10 a 16 vezes. Para o
aumento do numero de Ffilamentos, o compdsito & deformado
mecanicamente até secgidoc hexagonal e e feito o reembutimento de
arios desses multifilamentos em novo "billet" de extrusdo que é
oldado e extrudado. Estes reembutimentos s3o repetidos tantas

vezes quantas forem necessarias e, apos conseguir-se a montagem

final, faz-se a deformagioc mec3nica através de trefilagao ate o
didmetro final desejado. Para efeito de estabilizagcio do
supercondutor, os "billets" de reembutimento s3o feitos de cobre

OFHC e usa—-se a barreira de Ta entre eles e os multifilamentos.
Estas deformagbes mecanicas intermediarias 530
realizadas com alguns tratamentos térmicos {"annelling"}
intermediarios para recristalizacdo, sendo este um dos maiores
desafios de melhoria do método pois durante a deformacdo mecdnica
ocorre o encruamento do bronze que induz ao rompimento do fio.
Para eliminar esse rompimento s3o feitos tratamentos térmicos
intermediarios de recozimento 3 temperaturas abaixo de 450°C a
cada 30% de redugcdo em area visando a.recristalizacﬁo do bronze.
Alguns parametros devem ser otimizados no processo  do
bronze, tais como: razdo de volume de bronze para filamento,
condig3o de tratamento térmico, tamanho de filamento, adigles de

elementos. Melhorias sensiveis na capacidade de transporte de



06

corrente nos materiais supercondutores produzidos pelo método do
bronze e por outros méteodos tém zido conseguidas atraves da
otimizagcdo desses pardmetros de adic3o de elementos (SUEBS) e,
por esse motivo, esse parametro de otimizagd3o serd tratado com
mais detalhe e em gquase todos os meétodos de producdo que serao
descritos.

As +figuras 1.2a e I.2b mostram as melhorias totais de
Jc e do perfil composicional de Sn ohtidos por dois estagios de
tratamento térmico (700°C por 4 dias + 730°C por 2 dias) dos
supercondutores de Nb3Sn feitos pelo método do bronze pela AIRCO
(HONB2) com diametro de 0.7 mm, 2869 filamentos e matriz de
Cu-13%pSn. 0O primeiro tratamento térmico providencia graons finos
(720 Angstrons), ao passno gue o segundo tratamento cresce o grac
mas ainda aumenta Jec atraves de um aumento de Hcp devido a uma
melhora na composicdo estequiométrica. Com isso ha um aumento de
Je (a 14 T e 4.2 K) de 2x10% para 2.8x10% A.cm 2 ainda gue o ta-
manho de grd3c médio aumente, muito pouco, de 720 para 740
Angstrons.

Os condutores de Nb3Sn processados pelo metodo do
bronze usualmente mostram uma marcada diminuic3o em Jc em campos
magneticos aplicados acima de 12 Teslas e mostram, também, pobre
tolerdncia com respeito a deformagbes. O valor tipico de ej,,,
isto €&, a deformagd3o na qual a degradagdo em Jc se torna
rpermanente, & 0.6%. A adicdo de elementos no ndcleo e na matriz
tem sido estudada visando melhorar esses dois inconvenientes.
Usando a adi¢do simultanea de S%at Hf no nicleo de nidbhio e 4%at
Ga na matriz de Cu-S%at Sn, Sekine et al (SEKB1) conseguiram
aumentar Tc de 17.1 para 17.7 Kelvins e Hcp de 19 para 285 Teslas.
Correntes criticas Jc de £.3 x 107 A.cm™2 (a 1B T e 4.2 K) tém
sido obtidas para a camada de NbaSn usando-se as adigbes acima e
com tratamento térmico a 7350°C por S0 horas. A deformacio ejpr
tambem tem sido encontrada com um aumento de 0.4 para 1% no NbaSn
dopado.

As adigles de Hf e BGa, entretanto, n3o tEm nenhum
atrativo devido aos fatores de custo. De outros aditivos, o

titdnio tem—se mostrado o mais promissor (TACS!1 e SUEB2). Kamata
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et al (KAMB3) aobtiveram um Jc total de 3 x 10% A.cm™ (a 15 T e
4,2 H) para um nicleo com 6289 filamentos de 10 micrometros de
Nb-3%at Ti que € varias vezes maior que o Jc obtido para o NbzSn
puro, comp mostrado na figura I.3. 0 tit3nio é, entretanto, mais
facilmente incorporado na camada de Nb3Sn quando ele e adicionado
com a matriz ao invés de quando ele e adicionado com o nicleo de
nidbio. DBaseados em seus estudos, Kamata et al (HAMB3), na
Hitachi Cable Co., Japdo, tiveram sucessoc na preparacac de
condutores multifilamentares praticos de Nb/Cu-7.5%at Sn-0.4Xat
Ti com 31 x 331 filamentos de 4.7 micrometros de didmetro e
mediram densidades de corrente critica total Jc de 3.5 «x 104
A.cm™@ (a 15 T e 4.2 K) para condutores tratados térmicamente em
&909C por 200 horas, como mostrade na figura 1.4. Compdsitos na
forma de fitas retangulares (9.3 x 1.8 mmS) consistindo de 349 «x
364 filamentos de 5 micrometros de diametro té&m sido fabricados
com sucessc em uma escdla de producdo total usando um processo de
extrus3o hidrostdtica de trés estagios. Esses compositos estdo
inicialmente sendo utilizados em um magneto de "bore" interno de
190 mm destinado a gerar um campo magnético central de $é6 Teslas.
A intenc3o de utilizagcdoc desse magneto, no National Research
Institute for Metals, Jap3o (NRIM), e para se gerar um campo
central de 18 T colocando-se uma insergao de VgBa.

Em seu artige sobre otimizagdo de NbgSn, Suenaga
(SUEBS) mostrou os dados sobre a variag3o nas caracteristicas
supercondutoras de condutores de Nb3Sn processados pelo metodo do
bronze com respeito A variagcd3o da concentracd3o e elemento de
dopagem. Na Ffigura 1.5 & mostrada a varia¢3o da temperatura
critica em funcdo da concentracdo de varips tipos de dopantes e
pode-se notar gque, no caso do tit3nio, o limite maximo para
evitar mudangas bruscas em Tc estd em concentragies ate
aproximadamente 1 .5%at. Na figura 1.6 s30 mostradas as variagdes
do campo magnético critico superior e da densidade de corrente
critica no Nb3gSn em fungdo da concentragdo de Ti no nicleo de
niébio. Pode-se notar que os maximos de Hcp e de Jc ocorreram em
concentracdes entre { e 2%p Ti e com esses valores de dopagem

pode~se conseguir supercondutores no "estado da arte' para
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aplicacdes que requeiram altos campos e correntes.

1.2. PROCESSD DA DIFUSAQ EXTERNA (ESTANHD EXTERNO) .

Nesse processo s3o produzidos monofilamentos de Nb—Cu e
@ feita uma eletrodeposicido de Sn na superficie do material
visando a difus3o externa do Sn para a reagdo com o Nh. Essa
eletrodeposicdo pode ser realizada facilmente com um banho
alcalino ou acido.

Apos a deposicdo de Sn nos monofilamentos, € feita a
deformacdo mecanica dos mesmos até seccd3o hexagonal que
possihilita o embutimento em tubo de cobre DOFHC para deformacao
visando novo embutimento ou deformac3o até o didmetro final.
Dessa forma s&do eliminados os problemas com o encruamento do
bronze, uma vez que todos os materiais estdo na forma pura (Nb,
Cu e Sn) e a deformag3do mecdnica e efetuada sem maiores
problemas.

Apesar disso, esce processo tem varios fatores que
limitam seu uso puis & um processo complexo onde e necessario
permanecer constante as condicfes de eletrodeposicdo por um tempo
muito longo enquanto que o fio multifilamentar necessita de
continuo controle de qualidade & espessura da camada de 8n
depositada. E sabido, tambeém, que uma camada de Sn mais espessa
que &6-10 micra aplicada a superficie externa de um fio de grande
didmetro € instavel e funde durante o processo de difus3do. Isso
causa a forma¢do de uma camada n3o-uniforme de NbaSn ao longo do
fio (GLOB7). Além disso, a formagdo de trangados de fios
eletrodepositados individualmente antes da reacao pode danificar
a camada finma de Sn e causar mudangas locais na formag3o da

camada de NbzaSn.
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1.3. METODO DA DIFUSAD INTERNA (ESTANHO INTERNQ).

0 desenvolvimento do assim chamado método da difus3o
interna ou meétodo do estanho interno (ZEIBS) & baseado em um
trabalho eprecedente de Hashimoto (HAS74), ho qual o Sn, colocado
como rnucleo, e feito difundir através do compésito. O problema de
tratamentos térmicos intermediarios associados com o© Pprocesso
pelo método do bronze € entdo contornado. |

0= passos essenciais envolvidos no processo de estanho
interno =30 mostrados na figura I1.7. Um “billet" composito de
cobre contendo barras de Nb & extrudado para a forma de tubo. O
burace central & preenchido com estanho e o compdsito & trefilado
ate dimensdo conveniente para embutimento, geralmente na forma
hexagonal. Um niumero desses sub-elementos s3o montados juntos, na
forma de feixe, em um tubo de cobre estabilizador OFHC com uma
fina barreira de tantalo e trefilado a fric ate a dimens3o final
de +fio. Desde que todos os componentes, isto &, cobre, niébio,
estanho e tantalo s3o diteis, o processo de fabricac3o do fio é
simples @ econdmico. Para aplicagfes de alta corrente, o fio pode
ser arranjado na forma de cabo, na configuragcds desejada. A
difusdo do estanho, que esta no centro do condutor, para reacdo
com o Nb @ feita em um processo de homogeneizag3oc por miltiplos
tratamentos térmicos & temperaturas entre 200 e S00PC por varios
dias. A reagac final para formac3o de Nb3Sn €& realizada em
temperaturas entre 650-750°C por alguns dias, dependendo do
tamanho do subelemento, tamanho do filamento, fracdo volumétrica
de estanho e o campo magnético para a aplicac3o na qual o fio
sera utilizado. A Intermagnetics BGeneral Corporation-1GC (ZEIBS),
seguindo esse processo, tem conseguide fabricar um fio sem
emendas da ordem de 27 Km de comprimento e com densidade de
corrente critica Jc total (excluindo barreira de Ta e cobre
estabilizador) da ordem de L x 109 A.cm 2 a 10 Teslas e 4.2
Kelvins (5HAB7).

Sensiveis melhorias em Jc de fios de Nb3Sn produzidos
pelo Processo de estanho  interno tém sida conseguidas

recentemente (YOSB5) atraves de adigbes de indio e tit3nio. Fios
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de Nb3Sn com ndcleo dopado de Sn-10% In e matriz dopada de
Cu-0.35% Ti tém sido fabricados. A adic3o de indio (matriz com
composicdo de Cu—14.9%p Sn—1.7% In) aumenta Jc em altos campos
com tamanho de filamento no intervalo -4 micra. Um Jc total de.
6.2 u 10% A.cm™® (a 12 T e 4.2 K) & obtido para fios com adicdo
de indio, didmetro de filamento de 4.2 micra e reagido a 7300C
por 50 haoras.

A adig3o de titdnio (matriz com composicdo Cu-20.8%
Sn—0.23% Ti) aumenta a razdo de crescimento da camada de Nb3Sn e
aumenta Jc em campos magneticos aplicados acima de 13 T. Valores
de Jc total de 3 x 10% A.ca @ (a 15 T e 4.2 K) s3o obtidos para
fios com filamentos de 11.7 micra e com adigdo de titdnio. As
curvas de densidade de corrente critica Jc versus campo magnético
aplicado para NbzSn puro e com adig8o de indio e titdnio produzi-
dos pelo processo do estanho interno est3o mostradas na figura
1.8. As adigdes de indio possibilitam um refinamento de grdo e as
de tit3nio um aumento de Hcp. As adigles simult3neas de indio e
de titd3nio possibilitam, ainda, aumentar os valores de Jc. Essa
combinacdo de adicbes e, talvez, o fator gque mais favorece aumen-
tos em Jc em campos acima de 10 Teslas. Suenaga et al (SUEBShH)
obtiveram valores de Jc total da ordem de 1.4 x 104 A.cm™2 (a 18
Teslas e 4.2 K) com uma adic3o de 1 .5% Ti para o nucleoc de
estanho que e trés a quatro vezes maior que o Jc cbtido com fios

de Nb3S5n puro produzidos de modo similar.

I.3.1. VANTAGENS DD PROCESSO DE ESTANHO INTERNO.

0O método de estanho interno tem ganho popularidade pelo
fato de que ele tem varias vantagens distintas sobre o método do

bronze, tais como:

1. N3o requer extrus3oc 3 quente ou tratamento térmico inter-
medidrio. N3o ha possibilidade de pré-reagdo durante a fabricacio
do +Fio. Todos os componentes s3o diteis e deformados ao mesmo

tempo e uniformemente.
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2. Nao ha restrig3o na quantidade de estanho utilizada. No
processc do bronze somente 13-14%pSn, o limite de solubilidade de
Sn em Cu, sdo possiveis. Portantpo, mais nidbio pode ser

convertido em Nb3Sn nesse processo.

3. A frac3o volumétrica n3o somente determina a cinética de
crescimento da camada de Nb3Sn mas aumenta a pre-deformacdo no
Nbg5n que possibilita ao fio composito tolerar maiores

deformacdes, e

4. 0 custo do processo @ aproximadamente igual a&ao da

tecnologia de Nb-Ti.

1.4. TECNICA ECN (DE P&).

Este método tem sido recentemente comercializado
segquinde © trabalbho intensivo da Netherlands Energy Research
Foundation, ECN e da HOLEC Wire, ambos da Holanda (WEEB3, VERB3 e
VERB4). 0 metodo e baseado na reagdo entre po6 de NbSnp e metal de
Nb . Os pPassos essenciais envolvidos na fabricagdo do fio

composito de Nb3Sn pela tecnica ECN s3o0 os seguintes:

i. Um grande numero de tubos de nidbio s3o preenchidos com
pé de NbSnp. As dimens8es do tubo s3o tais que ele contém estanho
suficiente para formar a quantidade requerida de Nb3Sn.

2. Estes tubos preenchidos com pod s3o0 embutidos em hexidgonos
de cobre com furos redondos em seu centro e, apos, s3o montados

juntos em um tubo de caobre.

3. D0 "billet" compodsito & extrudado e/ou trefilado até o
didmetro final de fio. Nenhum tratamento térmico intermediario

para recristalizac3o & necessario.
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4. 0 +io & reagido a cerca de &475°C por alguns dias para
formagdo do Nngn. Um minimo de 3%p de Cu & adicionado ao po de

NbSnp para manter a temperatura de reac3o abaixo de 700°C.

A formacdo do NbsS5n acontece via a fase intermediaria
de NbgSns (forma de agulha) que se forma durante o estdgio
inicial da difus3o-reac3o. A fase Nb3Sn & formada com o estanho
suprido tanto pela fase NbgSng como quanto pelo material da
nucleo. Consequentemente, o NbaSn & formado com duas estruturas
distintas - uma de grdo fino de Nb3Sn através da difus3o-reacio
no metal nidbio; e uma de gr3o "grosso" ou “grande" através da
conversdo de NbgSnsg pela perda de estanho.

A teéecnica tem a vantagem de contornar o problema de
tratamentos térmicos intermediarios. Fios compositos de dildmetro
de 0.8 mm com 18 filamentos com comprimento de até 1500 metros
tém sido obtidos utilizando somente trefilagd3o de Ffio. Para
compr imentos maiores, os "billets" tém sido extrudados
hidrostaticamente e seguidos de trefilagdo. Visando melhorias na
densidade de corrente critica Jc, tem-se aumentado o numero de
filamentos para 36, reduzido a razdo nidbio/pdé e reduzido a
quantidade de cobre. Para esses supercondutores multifilamentares
ECN tém-se determinado correntes criticas totais da ordem de 0.9
x 10% A.cm™ @ (a 18 Teslas e 4.2 Kelvins) e Hcp de 23 a 24 Teslas,
gdeterminados pelas curvas de Hramer, que serdo revistas no
decorrer do trabalho. Us dados para Jc total dos supercondutores
ECN est3o mostrados na figura I.9.

Estudos dos efeitos da deformacdo do supercondutor ECN
sobre Jc tém sido efetuados na ECN até 8 Teslas e na KK,
Kalsruhe, até 14 Teslas e nenhuma degrada¢do em Jc  tem sido
observada até deformagbes da ordem de 0.3 %. As torcdes ("twist™)
dos fios antes do tratamento térmico melhora a toler3ncia de
deformacd3o da corrente critica. Os fios tratados térmicamente
mostram uma degradacdc de Jc com maximo em 0.4 %. A degradagido e
causada por rompimentos nos filamentos que t8m uma deformacdo

maxima da ordem de 0.3 %.
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A preoducdo para comercializagdo e estudos em adigao de

elementos no pd de NbSnp j& est3o em progresso na ECN e HOLEC.

1.5. MeTODDO DO TUBD DE NISBIO.

Fios de Cu-NbgSn de alta performance t8m sido
produzidos, recentemente, por Murase et al. (MURB3) seguindo o
metodo do tubo de nidbio. Esse metodo tem vantagens similares as
do processo de estanho interno e da tecnica ECN e nenhum
tratamento térmico intermediario € necessario posto gque ndo ha
deformac3c de materiais com alta dureza. Alem disso, a
concentracdo de estanho ndo é restrita a 13-14%p, o limite de
solubilidade no cobre, como no processo do bronze.

Um nucleo simples (monofilamento) e fabricado pelo
enchimento do furo interno de um tubo de nidbio wutilizando um
niclea de estanhe envolto por cobre OFHC e vestindo todo o
composito (Nb + Cu + Sn) com uma camisa de cobre OFHC. Para um
condutor multifilamentar, varios destes fios de nucleos simples
s3o empacotados juntos em um tubo de cobre. O compdsito € ent3o
trefilado até o didmetro final de fio, sem tratamentos termicos
intermediarios, e & feito o tratamento térmico para reacdo do Nb
com o Sn. A performance em altos campos do compésito produzido
por esse método tem sido aumentada através da adig3o de 1%pTi no
tubo de Nb. Desde que a adig¢do de titanioc aumenta a capacidade de
deformac3c do nidhio, € possivel aumentar a concentracdo de
estanho até 30%p na liga Cu-Sn dentro do filamento e diminuir a
razdo Cu/5C ate cerca de 0.67. Esses condutores dopados, tratados
termicamente a &795-775°C por 1 a 342 horas, tém crescimento de
camada de Nb3Sn de 3 a 4 vezes maior que no condutor com Nb3Sn
purg. 0 tit3nio foi encontrado incorporado a camada de NbgSn e
ndo no cobre estabilizador.

A dependéncia de Jc com respeito as condi¢gdes de
tratamenta termico se torna mais aparente em altns campos. Os

condutores com 30%eSn tém Jc (sem tobre) de 3.5 x 10 a.cm™2 (a
17 Te 4.8 K) que & maior que o valor correspondente para os fios
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ECN-Holec em altﬁs campos . Um condutor na forma de fita, 1 .25 x
2.5 mnS, produzido por esse pracesso foi usado na enrolamento de
un solandide {(magneta) com didmetro interno de 40 mm 2 didmetro
evternc 140 mm. Esse solenoide produz um campo de i3. 6 T gquando
inserido em um soclendide "back-up" de Mb—-Ti. 0O solendide de
inserg3o (NbgSn) foi readido, depeis do processo de enrolamento,

8 uma temperstura de 785S°C por 181 horas e impregnado a vacuo.

1.4. PROCESS0 “JELLY ROLL".

Una outra versdo modificada do processo do bronze, o
chamado erocesso  "ielly roll" qQue teria uma tradugd3c grosseira
como  “geleia enrclada” ou "rolo de geléia", foi apresentado Ror
McDonald et al (McDB3) na Teledyne Wah Chang Albany, visando a
produzac de compositos de MbzBn. MNa versdc modificada, uma chapa
de N (0.05-0.5 inm de espessural & cortada e expandida com
controle de distincia de interconeccio de S5 a 150 mm. A chapa de
nichin expandida {aberta de 45 a B5%) & ent3o enrolada com  uma
chapa da liga £Cu-Sn, de espesssura apropriada, ao redor de  um
miclec de cobre estabhilizador OFHC e de uma barreira de tantalo
(folha de Ta), na forma de una espiral. O compésitn & ewtrudado e
reduzido a fio fino da mesma maneira que ND Processo convencional
{figura I 10},

A wvantagem desse método “"jelly roll" meodificado-MJIR
(SMAB5) & que o nucleo de bronze do processo  corvencional B
trorado por  um nucleo de cobre rodeado por uma barreira de Ta.
Isso torma o ambiente local de bronze em torno de cada filamento
quase wuniforme. Em contraste, o nucleo de bronze convencional
induz um forte gradiente radial de Bn due produz marcantes
diferencas na composicdo de estanho local & na morfologia de gr3e
da camada de Nb3Sn. Investigacies detalbadas das propriedades
supercondutoras dps fios compdsitos preparados pela tecnica MJIR
tém sido recentemente discutidos (SMABSS) atraveés da variacao da
razdo matriz/filamento e usando niobio puro e nuclecs de Nb-O 8%p

Ti. Todos ps fins tratados térmicamente em 7259C por &4 a 193
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horas t8m Jc = 5x10% & 7x10% A cm™® (a 10 T & 4.2 K}, comparivel
aons fiops obtidos pelo processo do bronze convenciconal. 0O wvaler de
Je em altos campos € aumentado com adigdo de titdniece. Fioes com
Nb-Q.8%pTi a Nb-L . 6%pTi t8m Jo = 1.3 x 10% e 2.0 x 0% A cm™ B,
respectivamente. 0 aumento em Jo em altos campos com adigd3c de

titdnio e devido ao aumento de Hcp.

1.7. TECNICA "IN-SITU".

Esta inteiramente nova e promissora técnica foi
primeiramente sugerida em 1973 por Tsuei (TEU7S). A técnica é
baseada na quase insignificante solubilidade do niodbio em cobre &
temperatura ambiente. Mo estado ligquido gualguer quantidade de
niocbic e miscivel em cobre mas assim que a linha de liduidos
{1700°C) e truzada, a maioria do niobioc € precipitada na matriz
de cobre. Abaixo rda temperatura do peritgtico (109000 3
solubilidade do nicbic em cobre & da ordem de 1 . 5%p e do cobre em
niobio e cerca de 2% sendo gue estas composicdes sdp conservadas
s 0 resfriamento £ rdapido.

& liga fundida, gue e uma mistura de duas fases, & la-
minada & trefilada até fio fino, sem tratamentos térmicos inter-
mediarios. Os precipitados de nicbio ficam alongados e tomam uma
forma filamentar. Em uma reducac de area suficiente, os filamen—
tos 530 reduzidos a didmetros submicromeétricos 2 a separagaoc in-
terfilamentar s2 torma menor gue o comprimento de coeréncia para
o metal normal ou a dist3ncia de fuga do par de Cooper, gque e da
ordem de 0.5 micrometros a 4 K, para o sistema Cu-Nb. Esses +fila-
mentos descontinuos  conduzem como supercandutor via efeito de
proximidade. 0 fio cromposito de Cu-Nb & ent3p coberto com  uma
quantidade apropriada de estanho e tratado téermicamente fazendo
tom gque o estanho difunda através dos filamentos de nidbic e
ocorra a reagdo para formar o NbaSn.

0 estanho pode, tambem, ser adircrionado durante a fusao
da liga Cu-Mbh mas o composito geradp necessita de tratamentoes

térmicos intermediarios de recozimento durante a deformagdo ate
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fio finp (TSU73 & SHA7D).

Boas revisfes schre supercondutores "in-situ” tEm
aparacida mnos dltimos ancs (ROBEL e BEVBi). Alguns trabalhos
pioneiros em compositos supercondutores "in-situ" de LCu—NhgS5m,
voltados para escala de laboratorio, tém sido realizados pelo
grupg Finnemore na lowa State University, pelo arupo Bevk na
Harvard University, pelo grupo Roberge na IRED em Quehec, e na
Nihon University. Varias técnicas de preparagdo de lingotes de
liga Cu-Mb teéem sido exploradas com sucessp por estes  grupos
dentre as quais podemos destacar: fusac por inducd3c, técnica de
levitagdn, molde (cadinho}! frip, fusdoc & arco cam alto gradiente
de temperatura, #fus3ic com arco consumivel. O objetivo basico
pretendidc em todos esses processos a@ra obter uma mistura
homogénea em altas temperaturas e fazer um “gquench" rapido para
reter a homogeneidade bem como a pequena dimens3io da
precipitagio.

& cobertura de estanho desse fivs compositos tem sido
realizada ou por eletrodeposicdo pu por banho a guente (imersdol.
0 problema da porosidade de Hirkendall limita o didmetro do fip a
0.4 mm para difusio externa A temperatura da difusdo-reagdo em
compositos "in-situ” e mantida entre 550 e 650 ©PC, gque e
significativamente menor gue a requerida no processo do bronze.
fgta @ uma vantagem adicional desta teécnica no métode de enrola e
reage para fabricac3c de magnetos. Um tratamento térmico de dois
estagios, similar ao ja mencionado para os condutores obbtidos
pelo processc do bronze, tem sido explorado para melhorar  as
caracteristicas de corrente critica dos coempésitos "in-situ”.

Yarios grupos obtiveram altos walores de Jc para
compositos  supercondutores "in-situ" de Cu-NbgSn preparados
usando diferentes técnicas. Harbison e Bevk (HAR?7) relataram um
Je total da ordem de 2 x 107 A.cm™2 (a 12 T e 4.8 H) para fios
tcompésitns de Cu-10%at Nb-2%at Sn preparados pela técnica de
levitac3o e tratados termicamente a &350 e 700PC. Verhoeven et al
(VER78) obtiveram um valar altoc de Jc = 6 x 1D A cm™ B (a B T e
4.8 H) para fios de Cu~NbzSn com diametros de filamentos de 75 e
150 micra. Festes fivs foram trefilados de ligas de Cu—-20%at Nb



cgbertas com T 3I%p Sn e tratados termicamemte a 400 8 550 OC

Fikey &t al (FIH??) relatdram Joc = i0% A.cm € (a 14 T e 4 B K
pard fios comppsitos de Cu-—3o%e NO-FQ%e Sn de O P3 mm de diamgtro
cOom uma vYaiad de vreJucaa em area de 1400 e trvatados termicamente
POT um dia.

Verhoeven et al (VER7?) prepararam dois tisgos de fios
compiésitos wsando a liga de Cu-20%r Nb fundida a arco. Mo
primeiro tipo, fios de Cu-Nb de 0.15 mm de diametro +faram
cabertos coam 10 a 20%p Sn 2 tratadoos termicamente a 5909C por S
dias Mo sBgundg tipu, o composito de Cu-Mb foi extrudada na
forma de um  tubn com miclec de Sn—S%e Cu lfgue sera discutido
posteriorment®? & trefilado até fioc com O 15 mm de didmetro. 0O
eatanho usada na ndeles sbmou aproximadamente  13Xvwol 2 foi
utilizado o mesmo trataments térmicn do primeiro tipo. Os valores
de Jo degses compositps de Cu-Mb3ISn est3dc mostrados na  figura
I.11.

Recentemente, Sharma et al (SHAPS! prepararam compdasti-
tos de Cu-Nh3Sn por eletrodeposicdo de estanho em fivs compdsitos
de Cu=-Nb (20-30Xat} de didmetro de O 21 mm furndides a arco. A
difusic do estanho foi realizada pelpo tratamento termico dos fias
atraves de uma sérle de estdpioe de temperaturas entre 200°C o
480°0C & finalmente reagindo o fip a ST0YC por &£4-250 horas Estes
fios de Cou=-NbBzEn tiveram Jc total num intervalo de 2 5 W 109
Aem® fta &Te a4 2H! aldwldtAacn B (aiBTesd@8K 0 Jc
total de dois destes flos tontendo 20%at Wb e 34-37%at S0 estdcoc
graficados na figura .12 contra o campa magnetico transwversal
drlicade ata P Teslas Para estes dois fios, as curvas de Hramer
possibilitam encontrar walores de Hcp da ordem de 24 Teslas

Mais vecentemente, um método de preparagdc de fios de
multielementos com nucleo de estanmhe btem sida  fAvestigada por
Ohkubo et al (OHHBS). Dois tipos de fios, um com um nacles  Sim-
ples de estanhg e gutro com sete nucleos de estanho, faram
preparados. Mo fio de ndclep simples o lingote de Cu—-E28%p Nb foi
veatjide com cobre & extrudado ate barras hedagonais Seis destas
barras com um ndcleo central de estanho foram encapsuladas juntas

em um tubo de nidbic {barreiral rodeado por cobre. £ compositoc B



LA

trefilado até fio de 0. &2 mm de didmetro

Fara o segundo fio de multielementas, o compdsitp de
Cu-Hbh & trefilado na forma de um tubo e esse tubo & preenchido
com 1% Sn 2 westide tenwvoltol) com cobre 0 compositg e
trefilado até barra hexagonal Sete destas barras =3o colocadas
juntas denkro de um tubo d& nidbio enwplto POr Cobre & o
compdsito & reduzido pars o didgmetro de | 26 mn Ambow os  fivs
sd0 tratados termicamente a 3509C por 190-170 horas 0O Jo tptal
f@xcliuwindo & barreira de Wb & o {u estabilizador) dog dols  fiws
sa0c mostrados na figura 1.13 0 Jc do fioc de sete nucleos a 1.2
10% A em® {a 1P T & 4.2 H!, que corresponde @ uma capscidade de
corrente de 71 Amperes

Uz estudos scbre a melhoria no comportamento de Jc com
adigies de elemegntos nos supsrcondutores  “ip-situ™  téae aido
castante limitados. Le Hurv et al (LeHB1! relataram uma melhaoria
em Jc em altpos campos magneticos com adigdes de Inm 2 Ta mas 0=
valpres de Jc total foram barxos. Os melhores valares de Jc para
fios de Cu~30%p MNb-d4%Np Zn cobertos com 13%e Sn & reagidos a 7009C
por 24 horas foram sgmente §.5 W 107 A.cm B {a 15T e 4 8 K1, que
B umg@ melhoria insignificante Fitas supercondutpras de MbgSn
foram obtidas por Yoshida =t al (YO583) pela tecnica “i1n-si1to”
atraves da adicdo de Ti A fita utilizou a liga Cu-40Xp (Nb-1 &6%p
Ti ! -20% Sn, reagida a &309C pgr 100 horgs ¢ supprtou Jo total de
d wu 104 A.cm e 1a 13 T ¢ 4 2 H! gquando o campo magnetica estava
aplicado ecaralelamente a superficle da fita Este valar de Jc &
Quase o mesmo gque o obtido para supercondutores de Nb3Sn pelo
métodn do bromze com adicdo de tit3mig (HAMBI)., como discutidp
anteriprmente, Est® aumento de Jo cam adic3p de titdnio @ causado
For  um aumento em Hep gue supostamente eatd associada com oum
aumento de Tc e da resistividade residual do Ng3En, pois o Ti e

encepntradg inecgrporado no Mbaﬁﬂ.
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1.8 HEIBLUREGIA DO Po

A metalutora do po (MAPD & um procrsco andustrial  bem
egstabelecida para preparacda de compesitas de elementas que
Fossuem rontos de fusdo muita altos, compostos com estruturas de
nav-edquiltihrio e materiais peresns N processn tem-se mastrann
bam  Joevtado para o fobricacio de supevcondutores multafila
mentares  A-15. Serde die-cotildos triés métoados oiferentes due tem
sitdp ulilyzados, por dilerenbtes grobus de petguita. fa prepdracao
de supercendutores A-10 de dbgsn, WalbGa 2 WbpAl,  atraves da
metalurgra dog prd Estes metgdos sac: mektpdo do po a frio, metardo

do pPo a zuerte e metodo de 1nfiltracdo.

M=TOCO DO FPo A& FRIO.

Flubkiger et al (FLUY7%) o MIT demonstraram gue o metodo
go po 2 frio pode ser usado para preparar compesitos multifila-
mentares e NbgSn com desemreEnho campardavel com os melhares "in-
gity™ e materiais convencionais. lipicamente, nesse metodo tem-ze
que o pd de niobhioc € muito fino (40 micral) 2 pPOF LSS0 4G
gstrukuras filamentares siac bem uniformes.

Figs cunpdsibtos de Cu-{(30%atiNb processadgs a fric cam
tawa de teducdn de SO0 2 encapsuladas dentro de liga Cu—ii HiplHe
tem fi1lamentos, guando deformados, muito mairs finos gue s Com
pactus fabricados com Cu e Culr. Um Jc total de 1.8 x 104 A cm™®
fta 14 T e 4 & H! tem stdo aohserwvada para fiops frocessados a frio
com  pd de Cu-35%pMb-C6%eSn Ccom tawa de reducio de 2000 Escp
valor & significativamenle maior gue o Jc ochiido em fios compo-—
sibos  eraesulados com Cu-Iv, com g mesms tarxa de raducio @ con-
teudg de nicbioc (figura I 13} fmbos os tipos de fiocse s3a cober-—
tps eswternamente com estanho 2 kratados termicamente a &S50YLE por
um dia. MNa 4igura 1.1% o Jo total do fio Cu-30%aNo~g3Xesn fabri -
cado em  um encansulamentn cam [u—HBe £ graficada cantra Eensaoc
aplicada em diferentes campus magnebicos dplicados  MNoba-ow  duwe

J aumenta com a tensdc alem de BJO MPa, comparado com SO0 MPa



24

para Fios Ffabricados com encapsulamento em Cu-Ir Isso carres-—-
ponde 3 umd defarmagde de 0. B%. A caracteristica geral das pro-
priedddfes bupercundubor 3% desses tonpositos € simildr aos super-—
condutores "in-situ” P superior aos materiais convencionais.

Fios de Wbg3En multifilamentares cgm dimgrisies submicro-
ietricas tem sido fabricados (OTUB3) usando, ao contrdario, pos ode
tamanha de eparticula grande 1230-300 micral Um pracedimento de
ampacotamente de miltiplos elementos tem sido usado epara simu-lar
produc3dop em grande escala com reducdes em area maigres aue 0%
Para cbter filamentogs submicrométricos. AmbDs pProcessos O
getanho waWternc & interno tém sido usadus com sucepsea. Fipes com-
positos tipicos de Cu-Nby5n com 3&%pMb arresentam Jc kotal de
%109 A.cm"8 a4 134 | 2 4.2 H) A produg3oc em grande escala de
fios mulbifilarentares de MbgaSn submicrometricos proacessados pela
mgtalurgia do pd cCgm alto desempenho €, portanto. poassivel

Igualmente bons resultadaos tEm sidg relatados  (POLAEJ)
para compisitos de Cu-Nbg5n processados por metalurgla da pé
atraves da extrusdo hidrostatica dos "billets", a tecnica wsual
aplicada na producdc em grande escala. & eficiéncia de um  fuD
tompousito de Cu-Nbg5n processado por MAP com 36%p MNb com 19
glemsntops, cada um com um nicleg de estamhao, e enrolado na forma
ge magneto, tem Sido relatada recentemente {(IALBY)Y . Este maanelo
foi tratado termicamente a &30°C por dois dias 2 impregnado  com
FeEsifha Bpoxry 4 FOOC pur 18 houras, a vacuo. A carrenke eritica do
magretu  foi medida  em um campo magrnético de 19 Teglas rcom o
criterio usual de voltagem de 1 microvolts/cm. Pela fioura I.1&. a
gficiéncia do magrneto coincide muikto bem com as caracteristicas
de megdidas em amgstras curtas em campos de ate 13 Teslas

Mais recentemante (FOUESY}, notou-se que, para o MNbgsSn
processado por MAP, o8 valores de Je aumentam com g acmento do
tonteddo de niédbier até 50%e Mb. A densidade de corvente critica
Jc & aurentada tambeém pela incorporacac de Ti no NbgSn  abraves
daz nucleos com Snel 9%e Ti. De comphsitas de difusdo esxterna de
gstanho rom S0%p Mo t8m um Jo de t B & 0% A4 cmC ta 17 Teslas e
4.2 HI.
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MiTODD DO P A OUENTE.

Esse metodo de producdo de compositos supercondutnores
A-13 tem sido desenvadlvidoe na Universidade de Gottingen Fara
resalver o problema do aumento de durezd dao nioblo pelo oxigBnia,
Bormann e Frgyvhardf (BORBD) incorporaram um "getter" com entalpia
de ligagdo com OxigeéniD Mmaior Hue para o nichio (da ordem de 390
kdSgl), tal comp Hf., Ca, Al, Mg os Ir, no campacto Grandes
reducies em 4rea w30 POSSIvEIiS Com extrusd3c a temperaturas
malores que F00YC g o compacto recultante, com baixa microdurerza.
pode ser trefilado a frioc para dar fios finos sem tratamentos
termicos intermediarios fi coploragio de estanho g@Wterno & 2
difusio e reagdoc entre 500 a 4009, possibilita um material com
altos pardmetros criticos Um Jo total de 10 A rm© ta 16T e
4 2 K) para © composito de Cu-30%p Wb-Sn extrudado a guente. £ um
Jc de 4Wi0% & em™® (3 19 T & 4.2 K! para o compAsito de Cu-30%p
V-Ga t&m sido recentemente relatadoz {(BORB3) .

Como esperado, os compadsitos de VgBGa suereram os compd-
sitps de WNhgSn com respeito aps seus comportamentos de Jo € pOS-
sivel s& processar sRm problemas, "billets” pesando varios quilo~
gramas. 0O tamanho do filampnto no f1p final pode ser comtrolado
pela escolha do tamanho do pd iniclal {granulemetria iniczall} A
reacdo completa dos finpgs filamentos leva a uma alta densidade de
corrente critica Jc.

Em 1¥81, Lima.O.F. {(LIMBl! ocbteve razoavelmente bons
resultsdos desenvolveando um métbde de preparagdo de fips de Qu-—
MbySn, inspirado no meétodn de metalurgia de poe a gquente. MNesse
trabalho partiu-se de uma mistura de pos. prensada, de Cu-Mb-A1,
que Fai aquecida @ vacuo até a faue liguida dao cobre (T=1250 DC)
€ eppis resfriada. Apdés 3I0X¥ de deformacdc em area B oum
tratamento de recristalirzacdoc as amostras foram laminadac até
fioa de eselo kransversal 0,4 W Q.45 mmS. Em saquida, pEqQUenas
amostras foram estanhadas p submetidas ao tratamento teérmico para

difusdoc & reagdoc do Sn, {formando o composto Nb3Sn.  Com  esce
metodo foram obtidow resultados de Jeo total = 4x10% Aascm® para
difus3o interna e Jc  total = &x10% Ascm® em 7 Teslas & 4 B2



Helvine. HNeste® trabalho foram determinados os comeortamegntios de
Te & Je cam relacdo an tamanhe das particulas de Wby wtilizadas.
Foi determinado que Jdc diminui quarndo o tamanhao da particula

aumenta, O que ja era esperado.

MeTODD DE INFILTRAGHD.

Ness® metodo, desenvolvido par Hemachalam e Pickus
(HEM74), pd de nidbio hidrogenade 2 desidrogenado (40 - &0 micral
é compac tado ististaticamente em  barras  gue 3o, enkan,
parcialmente sintprizadas a altas temperaburas (2230 C) em vicun
visdndo produzir wm megioc de trabalho com poros  interconectados
com 1520 % de varips. A barra @ enbtdo indfiltrada com estarho a
J50-400°C por um metouo de banho e e envolta com um  tubo  de
"mewiel®  com uma barreira de tankalo pdrd prevenir a expulsio de
gstanho durante p processamentn ppsterior. A barra @ reduzida pa-—
ra fip fine com uma redugdno de area de 4008 e tratada termicamen-
te & 950°C para produzir Mb3Bn A temeeratura critica. Tc. medi-
da por método indutiva, & 18 Helvin Um Je tokal de 104 &.em™8 (a
g2 T e 4.2 H! tem sido relatado (FICBO e FPICY4!) para materiais
compdsitos, como mostradao ma figura I.17.

Uma caracteristica desse metodo & gque ele tem sida
arlicado com sucessn a sistemas onde a difusdc de estado wolido
ndy & possivel. Mals recentemente, altos valares de Je tEm sido
gbtidos [HOMABS!) para supercondutores de MbgSn infiltrados com li-
quido & usando pd de MNb + 1Xat Ta. A figura I 1B mostra a depen—
déncia de Jc tom respelte a4 defarmacdo e 4o campo magnetico apla-
cado, entre 10 e 23 Teslas. O plce em Jc ocorre a B = O 13 % ao
inves de 0 3 % para condutores processados pelo metodo do bronze.
Este baiwo valor de ey @ o0 resultade da auséncia df uma matriz de
brornze nestes condutares infiltrados por liquida. O limite o,
entretanto, ocorre a4 1 L%, Uma densidade de corrente critica Jc
de 4 B w10 a.em 2 (2 20 T e 4.2 K) tem sido obtida, que & alka

o suficiente pard se enrolar am magneto de 20 Teslas.
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{.9. WaTODO DA DIFUSHD SolIDO-LiGUIDO

Dos  wédrios metodos de produgdc de fios supercondutores
de HNb35n 9que tEm sido utbtllizados nos dltimos anos, o metodo da
ditusdo wolido-llguido & o que apresenta melhores resuitados de
densidade d@ corrente critica Jc

Este metodo foi wtilizadg primeiraments, com algumas
variacies, par 5 Murase et al (MURVY) mas eles ndn Cconseguiram
bons resultados Y. Himura et al (HIM?%,HIMBO,0KUBO) desenvolwve-—
ram uma modificacdo desse metodp para fabricacdo de supercondutp—
res de NogSn usando uma liga de CuSn rica em Sn Como @553 liga €
liquida na teoreratura de reacao do Nb3Sn (da ordem de 7000C) & o
Wi permanece na fase molida, o m@todo foi chamado de metoda  da
difusdo solido-liquido.

As pPrimeiras amootras utilizando pcce metodo  foram
produzidas pela tecnica de embutimentos sucessivos @ trefilacag
(OHUBDY. Uma barra de liga 5n7%ply trefllada de um "billet” 4un-
dido em formd de inducdo, foli inserida dentro de um tubo de Hb.
trefilada ate 2-3 mm de didmetrp P entdo cortada em um numero de
segmentos de mesmo comprimento. Estes segmentos sac embutidos em
um tubo de Cu cuid fungdo € ser um establillzador depais da
formacdoc do supercendutor de MbBgSn. O composito, com cerca de 30
mn de diametro externo, o entdo trefilado ateée 1-2 mm de diametro
g finalmente tratade termicamente em temperaturas prosimas  a
FO00YC para formacao da camada de MNbgSn entre o lado inmterno  dos
tubgos de Wb 2 os nicleos de SnCu. O didmetro final dos micleos de
EnCu e menor gque S0 micra FPode-s€ ver €5sF congdutgr na figura
I 1%.

Um dos pontos de maiogr interesse neste metpdo @ gue os
materiais sig mantidos no estado puroc ate o diametro final do
fip o0 que elimina a necessidade de tratamentos termicogs, como no
processg do bronze, diminuindo @m muito o tenpo de processamento
B o custo total da fabricagao do fioc de Nb3Sn (YAMEE}.

Como a liga de Sn7%plu representa uma granrnde fontke de
§n e tem bos deformabilidade, @ possivel obter-se grossas camadas
de NbgSn (}20 micra) com tempos de tratamenio termico de S0 a 100
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haras em 7009C.

For pete metodo da difusapo stlidu-liguido, os
supercondutores mulbtifilamentares de Mbog5n, fom Ccamadas grossas
deate ¢omposto A-LT, apresentam altos valores de densidade de
corrgnt@ critica total que sA0 arroximadaments duas vezes maiores
que ©os abtidos nos condutores feitos pelo protesso do bronze
Estes valores alcangam Jc = 1. 5«t02 a.cm S a 10 teslas e qd, 2K,

Ma figura I .20 pode-se ver os valores de Joc para wvarios
didmetrgs de rcondutores e warias temperaturas e tempos  de
tratamento termico (YAMBZa) .

levido acxs altos wvalores de Jo em altos rcampos  para
supercondutores desenvolvidoa por este metodo, muitas pPesquilsas
téim sidp feitas rara se fabricar magnetos de FegqueEna & grande
escala com gstes condutores. B Sumitomo Electric Industries, LTD.,
JaFpdD, COMEFoW a4 comercialirar em 1988 um magneto de labmratario
com camps maghetico central de 10 Teclas, diametro interno de 40
mm, altura total de 340 mm e uniformidade de campo de Q.1% a cada
19 mm. fabricado com esse tipp de condutor (figura I.21).

A deformagdo ng procesco de difusao solide-liquide @
feita por  laminacao, trefilac3o e forjamento rotativo, pors
utilizagdo dea extrus3o implicaria em aguecer o "billet" a
tEmperaturas aActima de YOOPC & a liga de Sn7%pCu estaria liguida,
tornando o pProcesso PerigospD.

dté o momento n3e se tem noticia de estudos da
dependi§ncia das rcaracteristicas supercondutoras Com rEsgeltoc A
deformagdo aplicada nos condutares fabricados por este metodo
Também ndo ha dados sobre a aditdo de terceiro elementc nestes

condutorgs
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1.10 CONCLUSHED.

Neste primeirc capitulo foram apresentadaos  varios
métodos de produgdc de fios supercondutores de NbsSn. Para cada
métuodo foram apresentadas as vantagens & desvantagens de sua
utilizacdp na fabricac3c destes condutores.

Hode-se notar aque este e um campo muito fértil na
geracdn de novas ideéias e metodos.

D¢  todos os metodos de fabricacgl3c destaca-se pela  sua
simplicidade e otimas caracteristicas supercondutoras, o metodo
da difusdo zoélido-liguido.

Existem alguns pontos importantes a favor deste metodo
gque devem ser levados em consideracdo:

a) o composito Final toew excelentes propriedades de deforma-—
bilidade que implica na diminuigidc dos custos ¢ tempo de
fahrivacdo pela eliminagdo de tratamentos térmicos inter-—
madiarios.

B} 0% valores de Jc encontrados s3c muito altos, chegando a
ser terca de duas veres o encontrado no processo do brorn-
¢ (processo largamente utilizado comercialmente) .

€} ndc saoc necessdrias barreiras de Ta pois a parte externa
do tubo de Nb ndp reagida funciona coms tal . Isso simpli-
fica mais ainda o processo.

d} toda a deformagidc mecdnica @ feita "a frio" o que elimina
cuidados esperiais.

&) o metodo tem alto grau de reprodutibilidade e confiabili-
dade dos condutores finais, o gue otimiza a producd3c  in-

dustrial.

For esses mptivos de grande importdncia tecnolodgica e
econdmica, o método da difusdo solido-liquido foi escolhido para

produzir ps fipos supercondutores de NbgSnm no presente trabalho.
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TABELA I . 1. Supercondutores A-15 tecnologica—

mente importantes.

— .- —— - 1

A-13 Tl Htrat 4.7 K
No.Sn 18.3 25
MDAl 159.0 <33
MNb.Ge 219 nn
bah,Ga 0.3 335
¥ 15.0 220
Vi5i 171 225

a. TECNICA CONVENCIONAL DE TUBO

& EMBUTIMENTO

CONDUTOR COM
CONDUTOsIR“gEEI%UGLEO MUOLTIPLOS

, _  FILAMENTOS
b. TECNICA DE EXTRUSAD

@w -

BILLET DE CuSn EMBUTIMENTO DE CONDUTORES
DE NOGCLEO SIMPLES

— ~TREFILAGAQ ATE
DIAMETRO FINAL

__ 1- SOLDAGEM A VACUO

. 2-EXTRUSA
3-TREFILAGAO ATE

DIAMETRO FINAL

FIG. 1.1, TECNICA CONVENCIONAL DE TUBO E DE
EXTRUSAO PARA METODO DO BRONZE
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FIGURA 1.2, (a) Tratamsntg de dois estagios (700°C
ror 4 dias + 730°C por 2 dias) leva a um aumento de
Jo nos superconduiores multifilamentares de  Mbh+4Sn
com 2B&% filamentus procvssados pelo metode bronze
Frela AIRCE, Aquando comparado com o tratamento
termico simples, @ 700°C por 4 dias + 730°C por 2
dias, O 700YC por 4 dias + 730°PC por 2 dias e
¥ 730°C por P dias. (b) O perfil composicienal da
vamada de NbgSn tambem melhora com o tratamento
termico de dois estagios para o mesmo supercondutor
bromze da AIRCO. & 700°9C por 4 dias + 730+g+C por 2
dias 2 & 430CC por 1& dias + 8009C por 4 horas.

113



el 4
: T S5 IOUmLTO0CII00N
C e e ITE5L X0 -
SO B, et 7GR 1 100K .
T oL R T \/ IATESA # F7pen)
E RN TN 75CLron
) 3 S fora, 1
et B aiE,
- HBAISSalslfum] o, B
wl. 7eoeCesgn . Na -
m— L . u"‘ b "b‘ -
g :- \‘\ h“" 1
h = . \'1‘ "-'{‘I 4
a FIPLINe I R
b G200 A
YA ' 1
“1 L . N L. . L _ \
" R " A O
H{Tesla)

FIGURA I.3. Adic3o0 de 3%at Ti no nicleo de nidbio

aumenta o Je total dos fios compdsitos  contends
4PB9 filamentos de 10 um de didmetro e 331 filamen-

tos de 17 um de didmetro.

noo- .
10 .

lﬂ T -1 F T T T F . | T

- HbST, SEa-0. 1) .

8 §90°C n 200 br .
N ) -
g MBA T 0500, 2T)

6| §IDYL & JOO Hr
o
= 5 -
f: L E -1
- .
- MifY, 550 N
E il £P0°C 200 hr . i
ﬂ.’ -
oo
o
T NBAF ., b \ 4
=3 S £90°C » 100 hr 3

%
N
\
1 A 4 L 4, k ) 1 i .|
-T09 10 Ll 12 12 s 1y 16 17

H, Tgsl_a__

FIBURA [.4. Jc total em 4.2 K para fio compésito de
NbaSn  com 31x331 Filamentos dg'4.? um de didmetro
aumenta significativémente'em altos campos duandn
0.4%atTi & adicionado na matriz de Cu-7.3%at8n.

34



CR:TICAL MAGHETIE FIELD (T3

ERITICAL CoRASHT (52 armmE)

P

e e T p— Spp— NI
TRIZATMENT I?0hat 72570
u Pyt MlySn & 2r

Tl : & Hif -
Ta WG |

U3 ARPRODX, SOME,

| P I N | 1 P j. | I

2 9. . & a 19
. ALLOYING CONTENTS (ol %)

FIGURG 1.5, Temperatura .critita Te  versus !

‘conteddo de dopantes no processo do bronze. Todas
as medidas faram feitas Para os: REpécimes sem

A= :

34 5 8

Ti COMTENTS IN Wb CORE {wi %)

tal

' FIGURA 1.5, {a) Hcg e lc em 20 Teslas e 1.8 Kelvins
vE2rsus o tmnteudn de Ti ne nidcleo de Nb no processo
do bronze. Todas as medidas foram f91ta5 com &
matriz nos espgcimes. o

(b? Hcp em 4.2 Helvins para Nbgﬁn Processo  do
bronze versus conteudo de varios dopantes. Todas as

medidas foram feitas com & matriz de bronze.

removida,

35

A
L]

matriz.
froTmmpe— e — e —- ¥ I . ——— . il e et Tkt IETEEE T R
Tad 2% A
_ %M“a
Sy - -
" H ™
[ — his [T
- 5 L MUY A
. 4 I
- . t ::‘ } Ay LEAE S il
" .
- Akl FREAEME LT 1fdim & PTRFC g
F
1 1 el 1 i J_.._..T- - 4 1 r Y R—
o T H T +
. JALI Qe COHTIHTY [ab, |
_ My 20T ’
g Trlak i o
. ) th
. G
S R L | UV S



Nl BARRA 1peFILAGA SUBELEMENTO
TUBO COMPOSITO DE Sn
EXTRUDADO |

BARREIRA

. T
TUBO ESTABILIZADOR  FEIXE DE FIO FINAL

(Cu) SUBELEMENTOS

FIG. 1. 7. COMPONENTES ESSENCIAIS DE UM PROCESSO
DE ESTANHO INTERNO
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FIGURA I.8. Jc total para fios de NbgSn processados
por estanho interno com adigles de indioc e titdnio
versus campo magnético (4.2 K, reagdoc a 7509C). A,
S50 h, fio de Nb3Sn puro; B, S0 h, fio com adi¢3o de
indio; C, 40 h, fio com adigdo de titidnio. A compo-
sigAo da matriz para a curva B & Cu-14.9%p8n—1 . 7%p
In e para a curva C é Cu—-20.2%p5n-0.23%pTi.
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CAPITULOD_11 - EABRICACACD_DO_ELD. SUPEBCONDUTOR.MULYIE 1L AUENTAR
DE_NbzSo.

De acordo com o gque foi visto no capitulo anterior, u]
método & ser utilizado na produgdo do fio de Nb3Sn serd o metodo
da difusdo solido=-liguido.

No processo de producac de fios por esse método, varios
parametros precisam ser otimizados para que se obtenha &as melho-
res caracteristicas supercondutoras visando aplicagBes mais segu-

ras. Eussesz pardmeiros sio:

{. Bazdo.de_yplume_.de Niobio para.filameoto_de _Solu: Essa razio
influéncia a guantidade de Nbg5n formade durante o tratamento
termice e também o grau de deformacdo compressiva na camada de
Nb45h gquando o compdsito & resfriado até 4.2 Kelvins., A deforma-
A0 compressiva e ctausada por ums diferenca na contragdo termica
do Nb35n & da matriz.

2. Condic3p _de_tratapento_térmicg: O tratamento teérmico de compd-
sitos de NbaSn 2 o mais crucial pardmetro gue possibilita altos
valores de densidade de crorrente critica (Jc) atraves do controle
de trés fatores metalurgices:

2.1. 0 volume da rasca central de grdos finos da camada de
NbgSn, gue aumenta com a temperatura € a duragde do  tratamento
termico;

2.2. Tamanho medic do or3c de NbaSn, que influencia Jc dire-
tamente, & mantidoc pequenc desde gque & conhecido que os contornos
de or3ocs s3o os mais efetivos aprisionadores de fluxoc maanetico
nesse supercondutor. Uma temperatura de reagdc menor favorece uma
estrutura de grios finus. As temperaturas de reagao otimas conhe-
cidas para NbgSn est3c entre 630-7009C, dependendo do tamanho do
filamento e outros pardmetros;

2.3. 0 perfll composicional da camada A-15. 0 Sn mostra um

degrau de variacdc de concentragdo com um maximo no fim da camnmada
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de SnCu guando o compositoc @ tratado termicamente 4 temperaturas
comparativamente baixas. Uma temperatura de reagdoc mais alta con-—
tribui para uma composicdo mails constante na camada A-15 que leva
a maiores valores do campo magnetico critico superior Hep & por-
tanto altos Jc. Uma combinagdo de dois tratamentos termicos @
preferida - uma temperatura de reacac menor leva a graos finos
seguida de uma reagio a temperatura mais alta que melhnra a com—
posicdo da camada A-~15.

3. JTamanbg_deg_filapento: Um tamanho de filamento menor requer um
"menor" tratamento térmico ({ou em temperaturas mais baixas ou em
tempos de tratamento mals curtos) sendo importante, portanto, pa-
ra se caonseguir altps Jc. Esse procedimento tambem corta em muaito
os custos de processo.

4 fdicies _de_eleoeatos’ Adigies de terceiros elementos ao nacleco
g/ou 4 matriz tém me mostrado um metodo muito eficaz de aumentar
Jc, particularmente em altgs campos magneticos aplicados. O mate-
rial adicionade ou refina os grios de A-15 e aumenta Jc gm campos
magneticos acima de 10 T, ou aumenta Hcg sue @ responsavel por
altos Jc em altos campos. Melhborias sensiveis na capacidade de
transporte de corrente nos materiais supercondutores produzidos
palo método da difusdo sdlido-liguido @ por ocutros metodos tEm
sidoc conseguidas atraveés da otimizac3c desses pardmetros de adi-
30 de elementos (SUEBES). Mo presente trabalho esse pardmetro ndo
sara tratado por envolver condigoes de produtcio gue fogem do es-—
copo de um trabalho de mestratdo. Esse trabalho serd deixado para

uma abordagem futura,

No presente trabalho n3o serio levadas em consideragao
a adic3o de terceirn elemento e o romportamento do condutor fren-
te a deformagies (tenstes) aplicadas.

Gntes de descrever a fabrircagdc do fio, € necessario
discutir alguns resultados experimentais que ser3o muito uteis a
determinac3o da composicdc e tamanho dos fillamentos de SnCu, a
otimizag3o de Jc do fio e ao entendimento da formagdo do NbgSn

durante o processo de tratamento térmico.
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11.4. DEPENDENCIA DA CONCENTRAGCAD DE ESTANHO.

A importdncia do Cu na liga SnCu gue forma os nucleos
dos filamentos reside no fatoc que o S5n & mais ditil gue o Cu e o
Nb puros & no processc de deformagdo mecdnica o Sn e deformado
preferencialmente. Ma figura II1.1 pode-se ver a variac3oc da dure-—
za dos materiais envolvidos com relagdo 4 taxa de reduc3oc em area
no trabalho a frio (NAGH1) .

A Figura I1.2 (OKUBO) mostra os resultados das medidas
de corrente critica para condutores produzidos pelo metodo soli-
do~ligquido em fungd3o da concentrac3o de Sn na liga S5nCu. Nessa
figura pode-se ver que ligas com alta concentracio de estanho tém
altos wvalores de corrente critica. Uma outra propriedade a ser
notada e 0 aumento répido da corrente critica especialmente nas
ampstras de alto estamho, se o tempo de tratamento térmico e mais
longo.

Mo casc de B8 e 93%¥pEn, a corrente critica se torna sa-
turada se D tempc de tratamento térmico € 50 horas ou mais. No
caso de tratamentos termicos de S0 a 100 horas, a corrente criti-
ca mozstra Um pico em F3%pEn. isto é, Sn-7%¥pCu.

Desde que o didmetro do fio @ a razdo de Cu s3o as mes-
mas para kodas as amostras, as densiidades de corrente critica to-
tais exrluindo o Cu estabilizador mostram os mesmos comportamen—
tos da figura I1.2. As propriedades supericres da reagao =solido-
liguido s=3oc devidas & alta tawma de difusic da fase liguida p ao

alto tonteldo de estanbo nos filamentos.

11 2. EFEITO DO TAMANHG DO NUCLEC DE SnCu.

No caso do processo do bronze com liga rica em Cu, foi
visto no capitulo anterior que € essencial diminuir o tamanho dos
filamentnos de Nb para cerca de 3 micra visando aumentar a densi-—

dade de corrente critica.
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Mo processe de difusdo scolido-liguide, gue usard nu-
cleos de ligs Sn7%pCu {(secdo 11.1), a camada espessa de Nb35n @
formada em tempos de tratamento térmico menrores que 100 horas,
tempos t3o longos, gue ndoc e necessaric diminuir drasticamente o
tamanho dos nicleos, mas @ necessaArio gue o tamanbo do nidcleo naa
seja muito grande visando obter estabilidade adiabatica (OHUBO?

Pode-se ver o comportamento dos condutores com resgeito
g tamanhe dos filamentos de SnCu na figura I1.3 que mostra a va-
riac3c da densidade de corrente critica Jo versus o tempo de tra-—
tamento termico. Nota—-se que & necessaric mails tempo Para aumen-
tar Jc no caso de nicleos maiores, mas todas as curvas coincidem
com 0o mesmo valor guando o tratamento térmico exwcede S50 horas.

Entdo, a densidade de corrente critica Jc total tende a
ndo ter relacdo com o tamanhe do filamento no casc de tratamentos
longns 2 apresenta relagdo somente com a temperatura do tratamen-—
to, como & mostrado mais claramente na fisura I1.4. Acima de
&909C nap ha dependécia de tamanho e a densidade de corrente cri-
tica Jc @ constante, o gque significa Qque a reagdc fol realizada
tanto quanto possivel. Mas em temperaturas abaixo de &%09C pode-
se ver a influéncia de tamanho.

Como e mostrado na figura I1.3, a formagdo de NbgSn &
lenta no caso de didmetro de nucleo maior e tratamento termico
curto.

Para producdo de fios de NbySn visando aplicacbes com
alta corrente deve-se escolher as condigles onde a formacdc de
Nb35n seja saturada para obter altas densidades de corrente e re-
sultados reprodutiveis. Um dos pontos principais @ diminuir ao
maximo o custo e o tempo de producdo e isso pode ser obhtido, como
foi wvisto, fazendo-se uma combinacdo de tamanho de filamento e
temperatura de reagdpo gue possibilite 2 obteng3oc do fio final o
mais rapido e com o menor custo possivel. Com isso, procurou-se
diminuir o tamanho dos nlucleos de SnCu abaixc de 40 micra {(Ffigura
IT.3).



II.3. PRODUCED DO FID DE NbgSn.

Com base nos dados das secies precedentes pode-se cal-
cular o8 pardmetras de produgdoc do fio de Nb3Sn pelo método da
difusao solido-liguido.

Ma figura 1.9 & na figura 1] & pode—-se ver a programa-
cdc de produgdo do fio de NbgBn com 42 filamentos de Sn7%plu  do
presente trabkalho.

0 tubo de cobre que +oi utilizado come estabilizador e
comp "contailner" dos filamentos era de alta condutividade e i1sen-
to de axigénio (OFHT) com didametro externo de 15 mm & espeEssura
de parede de 1 mm.

a8 sequéncia de fabricag3oc consiste na montagem dos mo-—
nofilamentos, do primeiro esbutimento com sete monofilamentos e
do segundo & Ultimo embutimento com 42 filamentos.

0 monofilamentc foi produzido com a utilizac3a de  um
tubo de nidbio preparado com didmetro externo de 28 mm e um furgo
tentral de B mm de didmebtro onde foi introduzida uma barra de li-
ga Sn?%plu com 7,9 mm e didmetro. Esse ronjunto inicial de 130
mm de comprimente foi defor matls por forjamento rotativo ate dia-
metro edwterno de 4,0 mm 2 cortado em pedagns de 2 metros de com-
primento que seriam usados no primeiro embutimento.

Mo primeiro embutimento, 7 monofilamentos de MNb+&n7hpliu
foram arranmjados dentro de um pedago de tuby de cobre OFHC 4
mencionade e o coanjunto foi deformadeo ate didmetro ewterno de 4.0
mm & novamenite cortado em pedacos de 2 metros de compriments gue
sEriam usados no segundo embutimento.

No segundo embutimento, & multifilamentos de 7 filamen-
tne de Nb+5Sn7%plu obtidos no primeirc embutimento foram arrania-
dos dentro de um tubo de caobre idéntico ap anterior Jjuntamente
cam um nlicleo de cobre OFHC de 3,7 mm de didmetro. Esse multifi-
lamento Fimal tém, entdao, & « 7 = 42 filamentos de Sn7%plu  Ezoe
tomposito foi deformado até o didamekro de fic final de 1,0 mm.

Apos as deformagdes mecanicas realizadas, o fio finatl
foi tratado termicamente para a produsdo das camadas de Nbz5n  a
partir dos ndcleos de SnCu e foram feitas as medidas de caracte-

rizac3o supercondutora das amostras.
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fi partir desse pontn, no presente capitulo, passar—-se—3a
4 descrever os calculos de produc3c & cada uma das etapas acima

com mals detalhes. As medidas experimentais ser3o tratadas no
Praximoa capitulo.

I1.3.4. CALCWUL.O0S DE PRODUCHKD DO FIO.

Utitizando-se a conservac3o de massa dos mabteriais gue

estdc sendg deformados mecinicamente, pode—-se determinar as ca—
racteristicas do fio Final, tais roms- diimetro final do filamen-
to de SnCu, razao de Cu para supercondutor, razio de Cu para nio-

Cu & comprimento final do fio.

De acordo com os melhores dados experimentais obtidos

na literaktura existente sobre o assunto, procurou—se obter um fio

com razao de Nb/SnCu  de aproximadamente 12 (NAGH1) e raz3o

Cu/nao-Cu da ordem de 2.

ST TR T

0Os calculos de defarmacdo e distribuicids s3o os seguin-

tas .

al! Tubo de Cobre

) -
3
E' didmetro externc = 15 mm Bawt = 174,71 mmE
E didmetro interno = 13 mm At = 133,73 mmc
3 ﬁgeccgﬂ = 43,98 mmF
_ b} Monofilamento
r
i. didmetro inicial do Nb = 28 mm
; diametrn finzal do Mb = 4.0 mm
:
3 {n/4)(8E18 ~—mrm (w/4) (7,98 {daneu?® = 1,8737
3 (/A3 (48— (/83 (g, 1O dsheu = 1,189 mm
1
:
i Comprimento inicial = 130 mm
:
{(n/41¢2A)E  ~—wv 130 mm Liinal = 6,37 m

IM/8Y(4,008 ~——— g0
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c!) Primeirop enbutimento (7. monofilasentosi

- Bntes da deformagdo ate 4 mm diametro-

AgnCy = (F/M (1, 189)8 % 7 = 7,01 mm®
Agp = (T /8)(4,008 » 7 - 7,01 = BO,746 mmE
Ay = 43,98 ome

_ - 2
Armtal] = 7.01 + 80,94 + 43,98 = 131,94 mm

H

- Apous deformacdo:

131,94 -————— (M43 A8 » 7
(1/78)(84)8 ——— Frb+5nC0
Anp+ey = 8,38 mme

1/2
Pppesnoe = L0E,38 » 42747 wm )]

PNb+SPCe = 1,23 mm

131,94 ———————— 7,01 AgnCy = 0,67 mmE Lo

(T/74)44,018 —— A, ®SnCu = [(0,67 x 41/t7 xT )1
¢tency = 0,348 mm

121,94 ———————- 43,78

("/8)t4,008 -— A, Ary = 4,19 mmE

d) Segundg_ecbutimento_(42_filamentos)

— Antes da deformas i ate 2 mm didmetro;

Pgroe = & x 0,67 - 4,02 =

Ay = @ x 8,38 — 4,07 = 45,86 mmc

Apy = 6% 4,19 + 43,98 + 1 (3,7)9/4 = 79,87 maf
Atpta]l = 4,08 + 46,26 + 79,B7 = 130,15 mmF

Il
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- fpns deformagdo

130,15 ———————— §,38/7
(W/4) (118 ————— Afi] Np+ERCu
Afil Nb+SnCu = 7.28 » 1079 mmF
$£i1 Nb+SnCu = ¥5.9 um
130,15 —--—eee—— 0,L7/7
(T/4y ¢ 8 ————— ASnCu

Aoy = 9,78 » 107% nnf

fgnry = 7.1 um

Cu : Nb . Sa?¥%plu = 79,87 . 44,26 . 4,02
i#.% 0 11,9 1

Fara determinar ums estimativa da aresa de supercondubor

produzida, pode—se usar o seguinte procedimento:
Agpcu/ AN = 1711,5 = 0,087

Balango de massa: myp = 73 x 3 = 279 g
mogqry = LI, 740,93+463,5%«0,07 = 114 84 g
M Cu Y MR {i1a,9as279 = 0Q,41F°
AgneL PNh 1114,84/7,8142)/127%9/B.4) = 0,446
&l {rﬂcan F = Q,087/0,4&66 = 0,187 de Wb =sera

n

reagida.

Age = 0,187 x 46,86 = 8,63 min®

Ary/PRso-Cu = F9,.87/1446, 8468 028 = 1,57
Ay fhAcc = 79, 87/8, 63 = 9,84

Apesar desse valor da area de supercondutor ser estima-
do, pode-se netar gue o porcentagem de Nb reagidas serda da  ordem
de £0% {(F=0,1687). lsso determina gug haverd suficisnte Nb nao

reagido para funciopnar como barreira de difus3do de Sn entre  os



tilamentos e para separar os filamentos de NbagSn

0 comprimento final do fio sera dado por

130,15 —~—=momm—m - 2 m
(M/4) (118 ———————— Ltimal Liimal = 331 m

Desse comprimento pode-se utilizar cerca de 75% pPols as
duss pontas devem ser eliminadas por nap apresertarem  arranlos
perfeitos & por problemas na deformagds mecanica.

A tabela I1I.1 apresenta um resumo das caracteristicas
do fio multifilamentar de Nbzsn.

f partir de auora, passar-sp-a a descrever as  etapas

ewperimentais de produrap do fig.

I1.3.2 PREPARATED DAS BARRAS FURADAS DE Nb.

Como foi mencionado e pode-se ver na programacap de fa-
bricacdo dos fios {(figura 11.9 e figura [1.&4), o monofilamento de
Mb+5n+Cu  serd obtido inserindo-se um nuclec de Sn?%FCu de 7.9 mm
de didmetro dentro de uma barra de Nb furada =m s2U centro.

4 sequéncia Ui obiengdo dessas barras de Nh, partindo-
se de tarugos de 150 mm de diadmekrn produzidos por forng de feiue

de eletronsi{EBR), foi:

1} Laminagac ate 30 mn de diametro com 3 metros de  compri—
mento.

2} Decarpagem com 2HF + EHNO45 + iHaO0 para eliminar & oleosi-
dade e as impurezas produzidas na laminagao.

3} Tratamento térmico no forno de feixe de eletrons em cerga
de 1300YC para recristaliecacac P melhopra da granulometria. Essa
etapa foi feita usinando-se em cada barra o tipo de encaixe uti-
iizado no forno de EB da Fundagao de Tecnologia Industrial (FTI)
- Lorena (onde foi desenvolvido o trabalho)l. Apds essa usinagem,

as barras foram presas uma a uma no suporte da torre do forno de
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ER & "pasvadas” pelo feixe die ewlétrons A temperatura da barra de
L Nb ot controlada por meio de um pirdnetro ortico

4) fpds o tratamento térmico foi feito o corte em comprimen-
tos de 1% cm. Esse comprimento e devido ao fato de n3o ter sido
possivel  encontrar brocas de haste longa,. rara a furacdn, a ven-

da o mercado & foi precino s comprar brocas de haste curta Fo-

ra aumentar Wwm pouco o compr imento de furagan foi feita uma =mol-
dagem rnas  pontas das b o com hastes de ago fazendo tom que
mlas ticassem com alguns canlbimetros lteis a mals

Y43 Foi {gita a furac3o das barras com diagmetro interno de B
mm. Peln fato que o Nb foi térmicamente tratado antes da furacdo,
gsta fice um ppouro dificultada.

L) Apos a furac3o Toi feitda a usinagem final para o diametro
evterno de 28 mm. Essa usinagem final, o corte 2 a furagdo ante-
riores foram  feitos apos o tratamento termico porque neste as
barras  poden sofrer alguma deformagao termica 2 as suas  medidas

podem sofrer alteragies

Como pode ser visto na prodgramagdo, e faegendo uam calcu-
o simples de areas e conprimentos, foram necessarias 7 barras oe
N com 15 cm de comprimento 2 furadas para se ter materi1al sufu-
cisnte para os embutimentos subseauentes. Mas fotkes [Tl e IT 7
pode-se ver, respectivanente, o nidbio quando da fusdo oo foroo
de feixe de elétrons (didmetro de 190 am) € as barras de Nb com
o4 mn de digmetro antes g apds o Lralanento termico. VWeé-se clara-
mente O quio importante @ esue tratamento térmico de crescimento
de yrAos aeos a laminagao pois 2 isso nac fosue feito ocorreriam
problemas nas deformagdes que viriam depols dessa etaps. Com esse
tratamento termico  consegulu-se farer tom gue o Nb o suportasse
gramiie taxa de deformacdo pois o material campor bgu—-s8 como  SP
nin ti1vesoo recebido nenhuma deformacac mecanica anterior (granu-

lometria perfeita e de graos pequenocs)



11.3.3. FREPARACXD E COBTENGCEO DA LIGA Sn7%PCu.

Fara a fusaoc da liga Sn7%pCu foi utilizado estanho em
barras de 735 ® 5 mm com pureza de 99,99% que nao necessitou de
gualquer limpeza antes das fusides das ligas.

0 cobre utilizado foi em pd de alta pureza mas que ti-
nha alta oxidagdo superficial Pevido a4 issn fol necessarig e
fazer wma redugdc por hidrogeénio (hidrogenacan) para limpar esse
pg e obter uma liga final tdo livre de impurezas quanto possivel .

Serdoc descritos, agora, os procedimentos de preparacao

do &0 & doo Cu para a fusdo da liga.

Preparagdac oo Sn.

14 As barras de Sn foram cortedas em comprimentos de

cerca de 3 cm.

2! Emses compr inmentos foram prensados utilizando-se uma

matriz oe prensagem (fioura II1.7) para que fussem obtidos "Bil-
lets” de Sn que funciona iam como suportes solidos para o po de
cabre

Freparacgdo do Cu.

1} Fopi colocado o po de cobre em placas de Petri monta-
das em uma "cestinha’ feilta com arame de aco inas.

2! Apos 4 preparagdn do forng a ser utilizado (gue sera
descrito abaixol, a "cestinha" com as placas de Petri e o po de
cobre foram colocados dentro deszse forng.

4) Foi feito vacuo de bomba primaria até 10°% toarr.

4) fAgueceu-se o forno ate 350PC.

5) & valvula de vacuo do sistema foi fechada e inietou-
sz hidrogeénio gue foi utilizado para a limpeza (hidrogenacdo) do

Cu
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&) Manteve-se © sistema em 330"'C 2 numa atmosfera coanms-
tanle de hidrogénio de 1 atm par 3h30min.

7] Apods deslidar-se o forno, deixou-se o sistema em at-
mosfera de hidrog8nio ate esfriar totalmente, para gue n3g hou-

vess® ftva oxidacEe mais rapida devida a4 alta temperatura

Preparagdn da liga Sn7%pCu.

1’ Pesou-se alguns "billet=s" de 5n, da ordem de 5, en
uma balanga digital.

B! Fez-se o calculo de massa de Cu na liga Sn7%etCu ba-
seada no wvalor da massa de estanho do item 1, & pesoil-ss  psca
massa e Do na mesma balanga digital .

dy Utilizando a mesma matriz de eprensagem da  figura

[T 7 tez~-5e uma especie de "sanduiche" da forma-

5n
Cu
5n
Cu
5n
Cu
En
Cu
Sn

onde a mawssa de Cu fol diwvidida nos quatro locailis marcados acima
Ugi—ge essa disposicao do Sn e do Cu para que fosse nbtida uma
melhor hombgeneidade do Cu ne liga fundida.

41} Prensou—se esse "sanduiche™" .

a3 Colocou-se esse prensado num cadinho de grafite o
colocou-se  esse cadinho no mesmo formno utilizado na hidrogenacao
do Cu.

&) Fez-se vacuo de 102 torr no forno.
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! 0O forno foi agquecido a 6500 & mantido nessa tempe-
ratura por 60 minutos.
B) Deirou—seg o forng esfriar e retirgu—se o cadinha com

a liga de 5n7%pEu fundida.

0O fornmo utilizado 2 o esauematizado na figura 11 8,
que foi proJdetado visandu-se a ubilizagdo em alto wacuo, uma me-
lhpr distribuigio de sua . waidas e refrigeragdo superior com agua
tpara nAaw derreter o 0 110! [[nse forno e composto de um tubo de
40 1nox aguecido por resisiéncias embutidas em cimento refrata-
rio £ tem um ktubp interno de cobre cuja funcdo @ homogeneizar a
temperatura na camara de amostras. Dom esse forno pode-se hidro-
genar 3 po de CU, fundir as ligas & fazer toskes de tratamento
termico dos {ims_prnduzidﬂa.

Az ligas retiradas oo cadinho de gratite tinham suas
superficies irregulares e sujas devido as implirezas due sag eli—
minadas do Cu e do Sn e gue, apesar da hidrogenagdv do Cu v da
alta pureza do Sn, naoc podem ser sliminadas totalmente antes da
fusdo Por 1sso essas ligas foram usingdas onde retirgu-se cerca
de 2 mm da superficis de cada "billet" de SnlCu.

Com a liga pronta e usingda, fer—se 3 extrusdoc para we
nbter o didmetro final de 7,7 mm. Para essa extrus3o foi wtiliza-
da wma prensa hidrdulica de 100 toneladas e uma matriz de estru-

csaAp que Ffogi feita sopecialmente para esse fim Esda matriz (Figu-

ra [] %), coenfeccionada em marge/s/BY, foi1 feita de ago espercial
ED-3 da Eletraometal e possuil uma "cabega de trefilacac” (figura
IT i0) modular que pode ser trocada por outras com ocutros diame-
tros finais de extrusdo Essa ideia de "matriz modular" mostrou

s muito pratica pois com ela pode-se farer extrusles para gual-
quer diametro final! 2 ndo um especifico e consequentemente tmuti-—
vel .

Para determinar a homogeneidade das ligas produzidas,
foi feita analise guimica, de raico-X e metalogridfica das  amos-
tras £ analiee guimica revelou gue a liga estava com homogenel-—
dade de cobre de aprodimadamenkta 97% na direcdo radial e longirtu-

dinal, apos deformagcdoc (cerca de & amostras foram analisadas) A
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andlise por difrac3o de raipns—¥ forneceu informacties gualitativas
a respeito dos elementos constituintes da liga posto que o equi-
pamento utilizado ndo tinha condigdes de fornecer uma analise
guantitativa precisa. A analise metalografica revelou a presenca
ge no minimo duas fases (foto I1.3) apds ataque guimico durante
aprokimadamente 15 segundos com uma soclugdo de Sml de HCl + Pg de
FeCl + 30ml de HpO + 60 ml de dlcoogl absoluto. No diagrama de fa-
g2 do sistema binario S5n—-Cu {(figura II.11) pode-s& sncontrar que
da temperatura de fusdo utilizada até a temperatura ambiente ha a
formagcdo de fase n {eta) e bBetsa-Sn em 415°C e abaixo de 186°C
pcorre a transformacdoc para fase N'(eta linha} & beta-Sn. As fa-
ees gue podem ser vistas na foto JI. 3 seriam beta-5Sn {(matriz) e
fase eta linha {Fpontos escuros menores)!. & medida de microdureza
realizada na liga forneceu como resultado uma dureza media de
12,45 kg/mmE que & um valor confirmado por MNagata et al (NAGBL) .

A temperatura de fusdo de AS09C esrolhida foi baseada
no diagrama ode fase Sn-Cu (figura I1.11) visando-se uma tempera-
tura gue garantisse que a liga estivesse na fase liquida apids a
homogeneizagd3c e que a difusdo do pd de Cu (fase solida) na ma-
triz de Sn {(fase liquida}) fosse favorecida.

Fazendo-se um calculo de massas baseado na programacidp
de obtengdo do fio, notou-s& que a massa de lioga pecessaria para
cada fio é de BQO g, que & epquivalente a cerca de €15 cm de liga

com o didmetro de 7,9 mm.

I1.3. 4. PREPARACAD DO MONOFILAMENTO DE Nb+Sn7%pCu.

Como pode ser vista nas figuras I1 .5 e Il. &, & na secao
Il . 3 comegzou-se a descrever, o monofilamento fol preparado fazen-
do-se o embutimentoc da liga de SA7%Cu de 7,9 mm de diametro
dentro do tubo de nidbio de diametro externc de 28 mm e furo
central de B mm.

Antes desse embutimento as barras de niodbio sofreram

uma decapagem para limpera de suas paredes utilizands o procedi-



mentoc padrdo com 2 HNO3 + B2 HF + { Hz0 por aproximadamente 3 mi-—
nitos seguido de lavagem tom sgua e acetona.

Apds o0 embutimento, as barras de Nb + 7%pCu foram de-
formadas por forjamento rotativo - "swage" (apé€ndice A) ate o
didmetro de 8 mm . Essa "swage" & de marca Fenn Manufacturing,
Co., modelo S5F, ® & de propriedade da Pirglli Fios e Cabos Elé-
tricos 5/8. 0Os martelos sdo em conjuntos de 4 em cada passo e fo-
ram feitas redugles em area de aproximadamente 13% em cada passo,
iniciando~se em Pb mm de didmetro, com um total de 15 passos (15
trocas de martelas).

Messe forjamento as barras foram perdendo 5nCu de suas
pontas, © gue id era esperado pois o SnCu @ muito mais dutil Que
o Nb. Por essa razdo sd foi utilizado 2/3 do comprimento final em
4,0 mm de didmetro.

Apds o fourijamento rotativo, a deformacdo foi feita de
B, mm até 4,0 mm utilizando-se uma trefila monobloco marca Spama
modela T2 de prupriedads da Eletrometal Metais Especiais em Buma-
re-S5F. A reducdc em area entre cada passo foi de B%, levando a um
total de 15 passos de trefilagdo (apBrndice AY. Esse valor de re-
gucgdo foi escolhido como o mais viavel levando-se em conta a 1i-
teratura existente sobre o assunto (HILBL e YAC872 . Como lubrifi-
cante na trefilagdo, foi utilizado sabdoc especial, que & o proce-
dimento normal na producdo de arames da Elstrpmetal.

Durante a etapa de trefilagao, gue era a mais crucial,
o mancfilamento se comportou extremamente bem frente ao total des
redugde de 49 vezes em area desde 28 mm ate 4 mm. Ja durante o
processo de forjamento rotativo se garantiu o perfeito acorlamen-
to entre o nidbio 2 a liga Sn7%pCu visando melhorar as proprieda-
des de difus3o e formac3c do NbzSn durante o tratamento térmico.

A foto 11.4 mostra a metalowrafia de uma parte das bar-
ras apos a deformagdo. 0 material brilhante com coptorno escuro e
5nCu e o beje que contorna o SnCu e o nidbio. Pode-se notar gue o
filamento de SnCu central n3oc tem forma redonda perfeita, como o
material inicial. Essa alteragd3c foi devida a "swage" utilizada
gque tinha os martelos irregulares pois 530 usados para deformar

qualquer tipo de material e em guaisquer condigfes. 0 que aconte-
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te € gue as matrizes perdem a retifica de suas superficies g in-
duzem deformaciées irregulares no material.

Fazendo—se um caleule rarido de comprimentos, fol visto
ha segac II. 3.1 que o comprimento final do monofilamento foi de
4,4 m, dos aquais foram utilizados aproximadamente & metros. Para
a primeirc embutimento necessitou-se de 7 barras de 2 metroz ca-
da, o que da um total de (2 x 7)1/4 = 3,5 —» 4 barras de

Nh+5n7%pCu de 130 mm para fazer o fio final.

I1.3.5. PRIMEIRO EMBUTIMENTO.

Nesse estagio, o0s monofilamentos de Nb+Sn7%plLu  Fforam
endireitados & tortados em comprimentos de 2 m, tomando-se o cui-
dado de excluir as pontas, & decapados com 2 HF+2 HNOgz+i HpO. Es-
sas barras foram embutidas em numerc de 7 em um tubo de cobre
OFHC de diametro externc de 15 mm & espessura de parede de 4imm,
também decapado para eliminar a onidacdo superficial.

Esse conjunto fol deformado por trefilacdo ate o diame-
tro final de 4,0 mm, wvisando o segundo embutimento. Na trefilagdo
de 15 mm até B,0 mm vtilizou—s& uma trefila monobloco marca Spama
modelo T, e de B8 mm ate 4 mm utilizou-se a ja mencionada T2. Am—
bas as trefilas sdoc de propriedade da Eletrometal! Metais Espe-
ciais em Sumaré-5P, sendo gue a Tl e uvtilizada em produgdo 2 a T2
em pesguisa. Comp antes, fnoi utilizado sabdo especial como lubri-
ficante na ¥fieira visando ndoc alterar o processo de produgdo da
empresa citada acrima.

A redurdo em area entre cada passoc foi de BY%, levando a
um total de 30 passos de trefilagdo. O comprimento final calcula—-

do do material deformado seria:

(T/843(15)8 ——mm 2000
(F/81¢8)8  ———————— Lginal Lfinal = 28 m
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que ecta bem pronima do obtido ewperimentalmente 2 fol suficienle
para o 22 embutimento {onde se necessitow de & w 2 m = 12 m)] mes-
mo apos desfazer-se de L/3 do material totat, cortando-se as duas
pontas, onde a deformagao induzid distorgies na morfologia do
fio

a4 Foto I1.5 mostra a metalografia do primeiroc embuti-
mento onde se pode ver os sete nucleogs de Sn7%pCu envoltos por Mb
e o robre envolvenda todo o compdésito Nb+SnCuo.

Pelos calrulps da segde 11 3.1 encontra—se gue a defor-
macdo em area foi de S5!1B.2 do diametro de NBE+7%pCu desde 2B mm
ate 1,23 mm

I1. 3.4 FI10 FINAL COM 42 FILAMENTOS.

Mesza etapa, 0s materiais provenientes do primeiro em-—
but imento foram endireltados e rartades em comprimentos de 2000
mm, tomando-se o cuida:li 1k melrair as pontas novamente, e deca-
padas com o acide ja cil b

Essas barras faran cmbutidas em nimero de & em tubo de
cobre idémtico aoc anterigr, juntamente com uma barra central de
cobre OFHC de 3,7 mm de diametro. Esse tubp e essa barra de cobre
tambeém foram decapados para eliminar a oxidac3do superficial

Esse conjunto (oi deformade por trefilagdo até didmetro
de 1.47 mm. Na trefilac3oc de 15 mm at€ 8 mm utilizou-se a trefila
74 & de B,0 mm ate 1,&7 mm utilizou-se a trefila T2, ambas men-
cignadas anteriormente. Novamente foi utilizado sabdo especial
como lubrificante durante todeo o processo. A& reducdao em area en-—
tre cada passo Foi de B% levando a um total de aproximadamente 50
passos de trefilacdo.

0 motivo de ter-ge parado a trefilagdo em 1,47 mm de
didmetro Ffoi gue o material comegou a romper muito. Isso levou a
uma diminuicZe substancial no comprimenta do fio. As explicactes

para terem ccorrido esses rompimentos s30:
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it O tubo de cobre utilizado ndo {foi o ideal pois tinha
a parede muito fina, o0 que levou, apts a grande reducao f=ita, a
uma espeEssura de parede de aprpovimadaments apenas 0,2 mm no dia-

metro de fio de 1,857 mm, pois:

130,15 ———————— 43,98

(M/4)(1,67) -~ Ayubo Cu Atube Cy = 0.743 mmc
{T1/8){Da®-Di%) = Apupo cu = ©.943 med

Mmds Dp = 1,67 mm e ent3o Dy = 1,86 mm

e, tinalmente, Etubo Cu = P - Byi/2 = 0.2 mm

Eusa parede o realmente muito fina para sustentar 0o
sete  filamentos internos ao compdsito e o gue se notou foi aue &
parede  de cobre se detormava preferencialmente sos filamentos e
s rompia antes deles pPois a tensdoc lcarga rpor unidade de areal

no cobre pra multo maior gue no restante do material .

21 0 acoeplamento internoc entre os filamentos nao rai
perieito devido ao tipo do processp de deformagdo. A trefilacdo e
um  protesso de estiramenio com deformagdo devida 4 ten=3ao radial
o mater 1al {apéndice ). Iszupo levouw a Um alongamento preferen-—
ci1al no sentido longitudinal ao fio fazendn com Que os filamentos
e o cobre ndo ficassem per fritamente "onidos” apods a deformacg3o.
Essg expliracdo se torron evidenty guamndo, ag se manusear o Fio
de 1.&47 mm, pode—se ool gque Os filansntos interrnos estawvam
soltos 2 "estalavam" aa anqanny dobramento do fio. Esse problema
pode <=ser totalmente evitado an s2 fazer oo inicio da deformacao,
prime1iros o ou 3 passau, Jalvavés do for jamento rotativa, guse &
uma defarmacdo exclusivamente radial ao fio o que acopla perfei-—
tamento todos os materials do compositno.

Devidg a essyvs fatoures, as poténcias elevadas das ma-
quinas de producdco da Eletrometal era um entrave 34 continuagdo da

deformardo ate 1,0 mm de diametro.
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Mersse ponto achou-se melhor alterar o pltang de trabalho
a %wer realizado no Electrotechnical Laboratory (E1L), Fsukuba,
Japdc e em ver de somente me fazer as medidas de carscterizac3o
supercondutora dog  fig, se fazer a deformacdo final do fio, 0s
tratamentos termicos e, entdn, as medidas supercondutoras Eszsa
splugdo era ideal posto gue o ETL epossui um banco reto para tre-
filacdo de {igs acionado por motor de corrente continua, © que
possibilitou o controly da velocidade de trefilacin

Com isso for possivel se deformar o fio de 3,47 mm ate
1, mm de didgmetro. A 1oducdo em area entre rada passo foi de 5%
{vigsando diminuir o esfourco do (i1o) levando a um total de aprowi-
madamente 12 passos de 'rebilagrdn. D lubrificante utilizado foi
molikote misturado cos wlao para trefilacio, o que se mostrou
msito conveniente aon pricessio,

Coimz resultado, se obteve amostras de somente 3 metrnos
de comprimento, que era o comprimgnko do banco reto de trefilagao
do ETL Fara o presente trabalho, essas amostras foram suficien-
tes para demanstrar 4 validade do processo @ foi possivel se con-
pletar a fabricagoo fazendo-se os tratamentogs termicos 2 as medi-
das experimentals.

ArPos a5 perdas no processd, o comprimento total de fio
final foi de aproximadamente 40 metros.

A Jpoto I1.& mosira a metalografia do fio final com o
didmetro de 1,0 mm onde se pade ver gs 42 nucleos de Sn7%plu en-
voltose por Nb e o cobre no centro e envolvendo todo o composito
Nessa fpte pode-se ver que og filamentos de SnCu ndo t&m forma
bem definida, que foi devido basicamente a dois fatores: o pro-
bBlema das matrizes da "swage" utilirada estarem com superficies
irregulares {ja mencionado) & ac embutimento de perfis redondos
fazendo com que houvesse uma deformacdo preferencial do material
visando presncher os espagos vazios interngs ao composito

Fara eliminar esse problemsa, deve-se utilizar "swagos"
bem calibradas e com matrizes maiz bem cuidadas e sempre uwtilizar
perfis hexagomais juntamente com “fillere" de cobre para aumentar
o fator de empacotamento e fazer rom que todo o material tenha

quase a mesma geformarao, obtendo-se, no final da defarmac3o,
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aproximadamente a distribuicdo e forma dos materiais como quando
foram smbutidos no tubo de cobre

Pelos calculos da seq3c 11 3.1 pode~-se encontrar gue a
deformac¥o total em area foi de 8,5x10% do diSmetro de Nb+Sn7%plu

deede 2B mm ate 95,9 micrometros (fioc fimal?l.

IT.4. TRATAMENTO TERMICO PARA FORMACED DE NbgSn NO FIO.

Arpros a produgdo do composito final Cu-Nb~5SnCu de 1 mm
de diametra & com 42 +ilamentos de SnCu, $0i necessario fazer-se
o trabalbo de ctimizazdo dos tratamentos tErmicos para formatao
do composto intermetdlico A-19 de NbaSn.

fAintes de descrever o procedimento utilizado, &8 conve-
niente entender o processo de reagdn envolvide na método da di fu-
sdo s50lido-ligquido e tornar claro como o NbafSn @ formado com  a
Utilizagdon da liga S5nCu rica em Sn. Também e importante a eluci-
dagiv do mecanismo de aumento da formagdc do Nb3Sn pelo Cu na li-

ga Snicu .

11.4.1. 0 MECANISMO DE DIFUSED SoLIDO-L{GUIDO DE FDRMACXD  DE
NbgBn VIA NbSnz E NbgBns.

Ue acordo com o diagrama de tase Nb-5n (figura TI1 12},
trés fases (compostos) intermetalicas, NbSng, NbeSng & Nbg3Sn, sdoe
possivels £ bem estabelecido que a fase NbgSn & formada pela
reagdo entr2 Nb e 5n somente em altas temperaturas {(SHUET, LEWVA&ES
e LCHA70) & uma camadas de faseg simples de NbyS5n pode ser  formada
somernte pela reag3c do composito Nb/bronze 3 temperaturas  de
F0U0C pu menor {SUE7S e HAU71). Esse diagrama de fase foi primei-
ramente proposto par Charlesworth, J P et al (CHAT7Q) e confirma-
do, posteriormente, por Haltenbach, H., Gama, 5. e Padilha, A F.

{HAL.B4? Esses pesquisadores utilizaram bronze com diferentes
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toncentragdes de Sn noz pares de difusdo e determinaram gque gquan-
do nd3o havia Sn liguido presente em excesso, todaz as fases de
equilibrio podiam ser obsgrvadas, em certos intervalos distintos
e temperatura. Durante os tratamentos teérmicos, a fase NbSnp era
a pPrimeira a ser formada, devido aoc contato direte do Nb e o Sn
ligquida. Por razbes de cinética, as camadas de fases ricas em Nb
iNb3Sn e NbgS5nri foram formadas muito lentamente ate que a  fase
5n linuido fosse totalmente consumida.

Com o intuito de entender a formacdo do  intermetadlico
A~l0 de NbgBn, M. Yamasaki 2 ¥ Himura (Y&MB2) utilizaram +ios
produzidos pela Sumitomo Electric Industries. 0Os fios foram pro-
duzidos inserindo-se a liga Sn—i2%at Cu dentro de um tubo de HNb
envualvido por um tubo de cobre OFHD 0 conjunto foi trefilado ate
fio fino e o nuicleg de SnCu terminou com %) micrometros de didme-
tro. Os fios compositos produzidos foram entdo cortados em  cam-
primentos de 15 cm, encapsulados em btubo de guartzeo a vacua de
1073 Pa e tratados térmicamente a &4909C . Foi realizada micraans-
lisg de raio-X (XMA) para vbter o pertil composicional das cama-
das de difusdioc formadas na interface do Nb tom a liga SnCu, & as
fases 1ntermediarias foram identificadas. Depois da microandlise
de raio—-X, as amostras foram coloridas pela técrica de oxidagao
anddica pard distipguir as fases intermetdlicas de WNb-8Sn. Ac go-
pessuras das camadas de difusao foram medidas com um microscapio
ortico

As camadas i diTe=Fn formadas entre Nb 2 o nucleo de
Sn-7%pCu  analizadas por XMN =io mostradas na figura I1 .13, Pade
ser visto que para 4 reacao a A70YC o romposto intermetalico rico
em Sn, NbSnp, foi formado em primeiro lugar e, apos, transformado
em N Sng e, finalmente, em Nb3S5n depois de B0 & 100 horas de
tratamento teéermico. £ notado que as concentragtes de Cu  nesses
compostos intermetalicos sao muito baixas.

A figura 11.14 mostra os fios composites gue foram tra-
tados termicamente a &90° T por 10, 595 e 100 horas. Os vazios de
Kirkendall podem ser vistos no nicleo de SnCu formados pela difu-

s30 do S através do Nb.
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Ma +igura Il 15 pode-oe vir aw sspessoras das  camacas
dessas fases intermetalicas medidas com um microscopio ftico  Po-
de-s2# tambem wver claramente as mudancas durante a reacdo e a
transformac3oc da fase rica em 5n, NbSnp, inicialmente formada pa-—
ra a Fase NbgShn via a fase 1ntermediaria MbgSng  Como um resulba-
do {oi farmada uma camada grossa de MbsSn (3820 umd de um  ndcleo
finoc de SnCu ricog em Sn

0= valores de temperatura critica Tc fgram medidos pela
transicdo resistiva e (g1 oubhtbtido o valor medio de 17,4 H para as

r

amostras  tratadas por 5 horas e 17,7 K para amgstras tratadass
por 100 horas.

Visando elucidar o efeito do aumente da Formagaoc de
Nb3Sn a medida gue o 5n da liga 5nCu fosse consumido, a reagdo de
difusdo entre Nb e ligas de SnCu com varias concentragles de Cu
fo1 estudada (YAMBZ p YOMBPh! Depois da identificacdo de fases
por XMA das camadas de difusdio, as amostras foram coloridas  por
wridag 3o anodica & as espessuras das camadas de difus3o for an me-
didas com um microcopio otico. Os resultados para varias concen—
tragies de Cu (0, 10, 20, ..., 70%at) no niclec de SnCu = =m va-
rias temperaturas sao mostradoe ma Figura I1.1B. As fazmes intor-
metalicas formadas para as varias concentracdes de Cu e em varias
temperaturas s3o resumidas na figura 11 19, Fode ser visto clara-
mente que o NbSnp & formado em baixas temperaturas @ para baixo
tonteddo de Cu, isto @, alto conteldo de Sn; o Mba5n se forma em
temperaturas mais altas e para baixg conteddo de Sn; & o Nh4Sng
veorre em condicioes intermediar 1as

O comportamento mostrado nas figuras 11,18 e I1.19 elu-—
cida em parte ¢ fendmeno mostrado nas figuras I1.12 e I1.14. Isto
&€, 8 fase NbSnp foi formada inicialmente pela reagdo entre o Nb e
a liga S5n7%plu consumindo o 5Sn desta liga; sem mais 5n para ocor-—
rer essa reagac inicial, a fase NbSnp se transforma para NbgSnr e
finalmente para NbsSn no decorrer do tratamento termico  (figura
Il 1&) Como e esperadc por esse mecanismo, 4 transformag3o para
Wbatn ondo foi complets guando os fios tompositos com nidcleos in-
ternos de SnCu grandes foram usados, porgus o aumento das camadas

de NbSnz e Nb.Sng dificultava a migrac3a do Sn e este dltimo ndo
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era totalmente consumido t(figura I1.17). A utilizac3g de um  nu-
cleo interno de SnCu fina (diametro ¢ S50 um} envolto por Nb torna
possivel esse métpdo de difus3c =o6lido-liquids usando uma liga
Snlu rica em Sn. 0 didametro de nicleoc utilizado ne presente tra-
balho foi bem abaiwxw desse wvalor, da ordem de 27 um.

Us supercondutores multifilamentares de Mbg5n produzi-
des  per esse método tém uma alta razdo volumétrica de Nbgin e,

portanto, altas densldades de corrente critiecra totais.

IT.4 .2 TRATAMENTODS TERMICDS DD FID DE 42 FILAMENTOS.

Um dos pontos principais na producdo de fios supercon—
dutores de Nb35n & a otimizagdo dos tratamentos térmicos visando
phter as melhores caracteristicas supercondutoras no fioc. Em par-
ticular, aplicacdo imediata desses fios sera na construcio e
magnetos. Nessas aplicacdes € essencial gque o fio produzido tenha
altas densidades de corrente critica Jo, ou seja, tenha boas pro-
priedades de transporte de corrente no Mb35n. Um outro ponto iin—
portante @ que o fio tenta temperatura eritica bem conhecida
Essas caracteristicas podem ser otimizadas atraves te
sequéncias de tratamentos teérmicos hem escolhidas gque fagam com
que a camada de NbaSn formada seja aumentada mas com tamanho de
gric medio de NbySn pequenc dentro da camada.
Na wverdade, durante & reagao de difusdo existem dois
processos campetindog um com o outro:
1Y 0 aumentp da espessura de camada de Mb35n tende a
aumentar a corrente critica devido ao aumenta da
secgian transversal .

2) 0 crescimento dos grins dentro da camada de Nb38n
tende a reduzir a densidade de corrente devido a di-
minuit3do da densidade de sitios de aprisionamentos

(contorrnos de grios) .
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A situacac pode ser descrita pelos diagramas da figura
11 20

U tempo de reacdo Fara a corrente maxima depends da ec—
tolha da temperatura do tratamento 2 varia com o rampo magrnetico
aplicadu.

Pe acordo com o que foi eiposts nas segbes I .41 e
I1.4.2, ws melhores diametros de nicleos de SnCu w30  agqueles
abaixo de 50 micra pois ocorre a transformag3o total de fases pa—
ra NbgSn em tempos de tratamento inferiores a 100 horas e tempe-
raturas em torno de &90°C. Esse 8 o rasg do eresente  trabalbg
ppis o didmetro dos nucleos de SnCu foram calculados para  ficar
abhaixo desse wvalor, cerca de 27 micra.

Com base wnma literatura existente sghre ©  assunto
(OHLIBG, YAMBE, YAMB2a ,VACE7) escolheu-se, em principio, trabalhar
na d{aida de &BO a 7B0YC por tempos de tratamento que variagvam de
30 a 130 haras. Posto gue o diametro do filamento de Snlu  era
muito menor que 0% encontrados nessa literatura, resoclveu-se uti-
lizar temperatura ainda menores pois ja foi mencionado que r3o e
necessario temperaturas altas com filamentos peguenos e ainda gue
em temperaturas mais baixas ocorre um crescimento maior da camada
de MNb3z5n mantendo pequenc o tsmanho medio dos gracs. Por fim, as

sequéntcias de tratamenty lormico foram:

a) &409C por 3J0, D0, 75 e 100 h
b} 660PC por 30, 50, 100 & 150 h
c) &4BOOC por 40, S0 e 79 b

d} 7009C por 30, S0, 75 £ 100 h
e) 7209C por 30, S0, 75 e 100 h.

Esses tratamentos termicos foram realizados no Electra-
technical Labgratory — ETL, Tsukuba, Jap3oc. No caso de &802C po-
de-ge notar a falta da amestra em 100 h por terem ocorrido  pro-
blemas no sistema de tratamento e por nido ter havido tempo habil
rpara realizar novo tratamento durante a estadia me laboratorio

citado.



- = &£ = = F

hA

Mos casos acima ndu foram realizadas pre-reacig pata a
difusdoc simples do Sn na matriz de Nb . Varios pesuuisadores
{ZEIES, DIEBY) revelaram gue essa difusdo simples do Sn o sem ocor-
rer a reacdoc faz com que mieito mais composto Mb35n seia +formadao,
com granulometria mais Fina e conseguentemente maigres forgas de
aprisionamento dos vortivres & maiores rprrentes criticas. Com ba-
sE nesses  trabalhos, resolvicu-=e fazer matis alguns  tratamenlos

termicos visando comple! o1 o proresso de otimizacdo do fio:

a) 3H00BC/100 K + 700PC/70 h
b) 3IEDUC/S0 h + SHOCC/S0 h + 7009C/70 h
=) S309C/100 h + 7009C/70 h

Ds estagios nas temperaturas de 350°C e 5350°PC viwsam a
uma difusdo preferencial do Sn no Nb (ocorre pouca reacan  para
Mb35n) e o estagio em 700°C/70 h gsera o responsavel pela maior
parte do processo de reagao. Esse dltimo estagio foi escolhido
tom base nos dados de Jc e Tc obtidas ros tratamentos citados an-
teriormente. Eesps dados experimentals serdo descritos no proaximo

capitulo.

PROCEDIMENTD EXFERIMENTAL .

Fara ot tratamentos termicos sem pre-reacdn foram  se-—

guidps 0% seguintes passos:

1} As amostras foram cortadas em comprimentos de 15 cm
B limpas da oxidagcdo superficial do cobre. As extremidades das
amostras foram amassadas com um alicate visarnde evitar a perda de
S5n durante o tratamento térmico.

£} fAs amostras cortadas foram encapsuladas em tuhos de
quartzo sobre vatuo meRDr que 19_3 FPa sempre aos pares & sgpara-
das por tubos de ceramica (onde as amostras foram inseridas? wvi-

cando nao alterar as propriedades de cada amogstra
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3y Para cadsa temperatura, foram colocadas 4 cdpusnlas de
quartzo em um forno tubular de alumina horizontal e aberto, ague-—
Cido por elementos resistivos. O controle da temperatura foi fei-
ta utilizande um controlador PID digital marca Chino com precisio
de +/~ 2% . A regidc de homogeneidade do forno foi levantada antes
de se comegar os tratamentos e foi obtida uma regido de 5 cm (2,9
cm da centro do forno! . Es=za regido foi suficiente para se ghter
amostras curtas gue seriam utilizadas para medidas de Jc, Tc, re-
sistividade residual e mitroscopia elelranica.

4} Durante o tratamentwo, +pi fixada a temperatura e pa-
ra cada tempo reguerido foi exktraida uma capsula de guartzo com
az amogstras. Essas capsulas retiradas do forno foram identifica-
das escrevendo~se no quartzo a temperatura 2 o tempo de tratamen-
to.

5) Apos se farer todas as sequéncias de tratamento ter-
mico, as amostras foram retiradas dos tubos de guartzo e prepara-

das para as medidas experimentalis.

No caso das amostras com pré—reagdo visando a difusdo
simeles do 8n, apés cortar e encapsular as amostras seguindo o

exposto nos itens 1 & 2 arima, foil seguido o procedimento:

1) Foram colocadas duas cdpsulas de amastras dentro do
forno tubular e fol fixada a temperatura em 3IS0OC.

2) Foram retiradas as capsulas em tempos de S0k e 100h.

3 O fornoc foi fixado na temperatura de S50°C =&  foram
tolocadas a capsula retirada com 330PC/30 h e uma nova capsula.
Estas foram retiradas com tempos de S0 h e 100 h, respectivamen-
te

4} O forno foi fixado na temperatura de 700°0 e as tres
capsulas com amostras foram tratadas por 70 horas.

3) fAs amostras foram retiradas dos tubos de quartzo e

preparadas para as medidas cwperimentais

Com issg foram gbtidas todas as amostras necessarias

para se fazer & otimlzagao do fio de Nb35n de presente trabalho.



11.5. CONCLUSAD.

Mo presente capitulo foi detalhada toda a ocistemdtica
de produgdo de fios supercondutores e, em especial, de fivs  de
Nb35m produzidos pelo metedo da difusdo solido-liguido Foram le-
vantadas as dependéncias da concentracic de Sn mo nucleo de SnCu.,
do tamanho desse nlicleo e dus processos de tratamento térmico.

Foram vistos tambem todos vs calculeos de produc3o oo
fip ¢ a preparagap dos materiais Sn, Cu, Sn7%pCu & Nb utilizados.
Foram descritos os embutimentos, deformacdes mec3inicas ate a ab-
tencdo do fic final de imm de diSmetro e os problemas gue surgi-
ram com relagda a morfologia final do fip e as méguinas disponi-
¥E1s para serem utilizadas. Foi menciocnado gue todos os calculos
de producdo preveram com razpavel exatiddo as deformagees e di-
mensdes finais do fio.

Um ponto importante foi o entendiments da formagaoc do
Mbg5n via NbgSnes e Nobnp: durante o tratamento térmico.

A otimizagdm dro (io {foi feits definindo-se sequBncias
de tratamentos teérmicos tum e sem pre-reagaty do Sn. Todos os pro-
cedimentogs de tratamenlo termico das amostras também foram  des-
Critos

Com 1isso produziu-se o fio e foram feitas as reacoes
para formagdo do NbzSn procurando-se ter o controle de todas as

varidveis envolvidas no processo,
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TABELA II.1. Resum® das caracteristicaz do fio

myultifilamentar de Nb35n com 4B

filamentos.

Ciametro do fino

Nimero de filamentos

Diametro médio dos filamentos
Razda Cu:Nb:S5nCu

Raz3o Cu:SC

Taxa de deformagin total

Tratamentos térmicos

1 mm

42

27 um

19 .%:441 .51

. 86:1

B Sxi0f
A408C-7209C por
A5-15C horas
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FIGURA II.1. Mudangca na dureza com a reducdo em
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FIG. I1.5 ~PRODUCAQ DO FIO DE Kb,Sn
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CAPiTULD.III - MERIDAS_EXPERIMENIAIS.

Para a caracterizagds do fio foram feitos os tratamen-
tos termicos menciorados no capitula anterior 2, apos, foram fei-

tas medidas ewperimentais de-

Temperatura critica Tc

Resistividade residual { em 20 K)

Fesistividade em temperatura ambiente

Corrente critica % campo magnético aplicado (le = H)
Microscopia eletrinica de varredura (determinac3o de
espessura de camadas!?

Microscoria eletrdnica de transmiss3o (determinacde

de tamarbo de gridns de NbizSn)

Com estas medidas foi possivel ter-=z=e uma visd3u comple-
ta de todo o processo de octimizac3o e, em particular, com as me-
didas do item &, ter-se uma vis3o do comportamento das Teorias de

Arrisipnamento Coletivo dos vortices supercondutores frente ans

materiais reais,

I11.1. Medidas de Temperatura Critica.

Estas medidas wxperinentais visam determinar n3o so Te,
shviamente, mas tambem 3 qualidade da estrutura de Mb35n formada
pois e bem conhecido que a transicdo resistiva do eskado SupBr-—
tondutor para o estado normal! 2 t3oc melhor definida g com varia—
cio de Tc pefquena guanto mais homogSnea for & estruture de gr ans
quantoc A& granulometria, ou seja, guando a camada de Mb4Sn e com-

posta de grd3os com tamanhos muito proximos uns dos oubros, a

o L1 o B N
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transicao do estado supercandutor para o estado normal tem largu-
ra pegusna.

Estas medidas {oram feitas usando o sistema de T do
Laboratoric de Baiwxas Temperaturas do Instituto de Fisica "iileb
Wataghin' . 0 metodo utilizadp foi o chamado "metodo de 4 pontas”
no qual guatro fios sdo conectados na amostra, dois dos quais s3o0
para transportar a corrente eletrica de teste e ps gutros dois
530 para a leitura do sinal de voltagem gerado na amostra durante
& transigdo supercondutor-normal. Estes contatos de voltagem =30
soldados afastados dos de corrente visande fornecer a vooltagem

sobre uma regido com distribuigdo uniforme de corrente. @ Ccorren-

te escolhida para rFassar nas amgstras, = gerar a transicao, foi
B0 mA pois foi uma corrente e il herog A sensibilidade o 55—
tema. & jdentificagdo ‘las Liogas aburas foi efetuads mediante a

leitura de um termopar o fae 1o

Na Ffigura II1 14 puite ser visto o suporte de  amostra
utilizadg nas medidas de Tc. Esse suporte consiste basicamente de
um bloco de cobre eletrolitico, para homogeneizagado da temper abu-
ra, ontde as amostras sdoc presas e ligadas em =s2rie umas as autras
€ a fonte de corrente. D termorar de Au—-Fe estava fixada no meio
do bloco de Cu. U esquema elétrico—eletronico da medida de Te es-
ta esquematizado na figura I1] . 1b onde pode-se notar gue a volta-
gem gerada na amostra & amplificada por wun nanovoltimetro antes
de ser enviada para o registrador X-¥Y. A temperatura dg amostra &
nbtida enviando, diretamente ao registrador, a diferenca de pa-
tencial gerada entre a jung3o que esta Junto da amostra e a jun—
cio due esta em um banhp de agua + gelo (OCC) .

Durante & medida esperimental, a temperatura da amostra
fui variada levantando-se € abaixando-se o suporte de amostiras. 6
largura da transigdo supercondutor~-normal foi encontrada utiii-
zando 0 metodo padr3o de 10% e 90% da altura da transi1gdo Estes
dois pontos definem a rggiao mais linear da "subida® da tranmsicao
e eliminam os problemas de curvatura do inicio & do final da mes—
ma

Ma Figura IJ7I .2 podem ser wvistos os valores de o como

funcao daos tempos de reag3o s das temperaturas de tratamento Eér-—
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mico para todas as amostras prinduridas Nota-se que as temperatu-
TaE-EStED fna faida compreendida entre 17 e 189 Helvins, o gue ja
era esperado para fios multifilamentares de NbpSn.

Para determinacidoc da resistividade das amostras em bai-

Has temperaturas, usou—-s© 4 mesms montagem Mo suporte de amostras

2 a mesmg curva de transigdo, medindo-se a voltagem que aparece

na amostra em 20 HKelvins {nue & logo apos a tramsigio! Esta wol-
tagem e a corrente de 800 md& foram utilizadas na cobtencao da re-

sistividade atraves da expressio:

p= VA 1111 .13
11
pnde A e & area transversal do fio (A = 7. 85x10 2 cm€) 2 } & a
distadncia entre os contatos de voltagem () = 1 cm) .

(tuantop a resistividade a temperatura ambiente, novamen-
te foi utilizada a mesma montagem acima & com a mesma corrente
passando pelass amostras.

Na tabela III.1 encontram-me listados os dados ewxperi-
mentais de Tc, delta Tc (largura da transic3oc supercondutor-nor-
ma! rna medida de Te), resistividade normal, resistividade a tem-
peratura ambiente e RRR (resistividade a temperatura ambiente di-
vidida pela resistividade normal a 20 Helwvins) das amostras tra-
tadas sem pre-reagdo Na tabela I11 2 entontram-se listados ps

mESMDs Parametros mas para as amostras tratadas com pre-reaci3o.

Il 2 Medidas de Corrente Critica versus Campo Magneético.

Camo foi dito no capitulo I, as medidas de corrente
tritica sdo0 experimentos fundamentais na identificac3c das amos-

tras tratadas quanto & raparidade de transporte de corrente. Com

.estes dados exrerimentais pude-se dimensionar magretos com sxati-

g0 e seguranga fazendo com Que haja uma ecornomia substancial de

tempo € recursos.
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A comparagdo das curvas de Ic % B de todas as amostras
tratadas resultam em informacdes importantes a respeito da otimi-
zatdo dos tratamentos térmicos efetuados.

As medidas foram efetuadas np Electrotechnical Labora-
tory, Tsukuba, Japd3c utilizando um sistema Intermagnetics General
Carporation-IGC de campo magnetico maximo de 1S Teslas. Foram
utilizadas duas fontes de corrente gue forneciam um total de 1060

Amperes e 0 campo magnetico fol variado de & a {5 Teslas. As

ampstras medidas tinham S em de comprimento e foram cortadas da
parte central das amostras retiradas dos tubes de guartezo utili-—
zados no processo de tratamento termico. Para as medidas foi ne-
cessdrio fazer um suporte para ampstras curtas gue possibilitasse
a medida de pelo mengs & amostras simult3neas visando agilizar o
Processo e eronomizar o helioc gue seria invariavelmente perdido
com trocas constantes das amostras. Este suporte de amostras esta
esquematirado na Figura II11.3. A fiagdw de cobre foi caleulada
para suportar pelo menos a corrente de 1600 A& (+ 20% de seguran-
ta) ¢ fol colocada exposta diretamente ac gas helic para aue hou-—
vesse uma troca de calor mais eficiente.

0 esquema eletrico-eletrdnico utilizado para as medidas
de Jc % B esta esquematizado na figura IIIl. 4 onde pode-se notar
quP a&c amostras foram colocadas perpendicgularmente ao campo mag-
netico aplicado. Nesta configuracioc a forca de Lorentz & maxima
e, comoc Jc e diretamente relacionada ao movimento dos vortices
[processo  dissipativo), esta situssdoc @ a mais exigente para se
testar o desempenho de um fio supercondutor . Foram utilizados
duis geradores de wvarredura {("sweep") ligados a duas fontes de
carrente, sendo uma para o carregamerto do magneto & outra para a
variagdo da corrente nas amostras. Para amplificar o sinal da
transi¢dp foi utilizadg um nanovoltimetro. Uma resisténcia cali-
brads ("shunt"? foi colocada em série com as amostras para a ge-—
ragcao de uma voltagem na passatgem da corrente de teste. Fsta vol-
tagem yerada era enviada ao canal X do registrador grafico.

Os valores de rorrente critica das amostras foram obti-
dos através do critério de t u¥, ou seja, a corrente critica de

uma dete&rminada amostra € aquela que gera uma diferenca de poten-
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cial de | uV¥ entre os terminais de voliagem soldados na amostra.

Ha tabela III.3 encontram—-se listados gs valores abti-
dos de Ic ® B para as amostras sem £ Com pré-reacdo. Nas figuras
de III 95 a II!.% podem ser vistos os comportamentos de Ic x B das
amnstras tratadas a 64090, &60°PC, &B0OCC, 7009C e 720°PC, respecti-
vamente. A Figura IIT1.10 descreve os comportamentos das amostras
tratadas com temperaturas intermediirias para pré-reacdn. Nota-se
que, por esemplo em altos campos, a corrente critica aumenta a
medida que o tempo de tratamento cresce para uma mesma temperatu-
ra de reagzdo. Mo caso da temperatura de &5B0YC o que pode-se nptar
¢ que a amostra tratada com 75 horas tem correntes criticas muito
baikas. A explicacio para isso e gue, sem duvida, occorreud algum
problema no  tratamento dessa amostra e ela degradou. Ja que as
duas amostras que estava na capsula de guartzo demonstraram os
mesmos valores para Ic x B, esse problema deve ter sido no encar-
sulamentg da amostra., no controlador de temperatura do forno ou
mesmo no proprioc forno de tratamento. Poder-se-3 ver nas proximas
secpdes gque essa amostra tem comportamento anormal quando compa-
rada com us resultados experimentais das oukras amostras trata-
das .

Nas figuras de Il .41 & I1I 15 podem ser vistos os com—
portamentos de Jc na ctamada de NbgSn versus campo magnetico para
todas as amostras tratadas. A area da camada de NbgGn foi calcu-
lada através de micrografias de microscopio eletrinice de varre-
dura e serd discutida na proxima seccdo. Das figuras nota-se gque
os valores de Jc mais elevados aparecem guande hé tratamento ter-
mirc em temperaturas mais baixas e tempos mais longos. B medida
que a temperatura & aumentada os valores de Jo mais elevados aps-
recem em tempos de tratamentoc menores. A explicagdo para isso e
que em temperaturas mais altas ba um crescimento acentuado dos
grios de WNbgSn fazendoc com que a densidade de centros de aprisio-
namento diminua. Na tabela III 4 encontram—-se listados esses va—
lores de Jc na camada de Nbg5n para todas as amostras.

Na figura III. 16 podem ser vistos os comportamentos de
Jc na camada de Nb3Sn versus o tempo de tratamento termico para

todas as temperaturas 2 em camFo magnético de 10 Teslas. Esco-



oy

lheu-se esse campo magnetico por ser um ponto intermediario no
intervalo de campo magnetico de interesse B Por ser +facil encon-
trar-se dados na literatura scbre o comportamento de {fiops de
Nb3Sn nesse campo magnetico. Nota-se, nessa figura, due, com ex-
cess3o das amostras tratadas a &40°C e &BOPC, todas as  outras
amostras teém valores de Jc no NbgSn estabilizados para tempos de
tratamento térmico acima de 50 horas. Para as amostras tratadas 4
H80°C, nd3oc ha modo de se saber o comportamento total das amastras
pois & tratada por 75 horas estd degradada. Pode—se notar que os
valores em 30 e S0 horas nde sdo muito diferentes, sugerindo uma
estabilizacdo. Para as amostras tratadas em &40°C, existem varia-
cBes substanciais em todos os tempps de tratamento & os  valores
de Jc pars esta temperatura s3o bem mais elevados Que agueles pa-
ra temperaturas mais altas. Como sera visto nas proximas segdes,
esse comportamento de Jec é@ explicado pelo tamanho pequenc dos
griocs de NbgSn nessa temperatura de &4409C, © gue sumenta a densi-
dade de 4gr3os na camads supercondutara e, portanto, aumenta a
forca de aprisionamento dos vortices supercondutores.

O comportamento de Jc total excluindp-se a area de Cu
versus o tempo de tratamento térmico para as varias temperaturas
e em campo magnetico de 10 Teslas pode ser visto na figura
I11 17

1I11.2. Medidas em Microscopio Eletrbnica de Varredura (MEV).

Us valores de lc s3o valores totais para o condutor e
n3oc servem para uma compreensic completa e detalhada do que esta
otorrendo no NbhgSn. Para se resolver esse problems, o ideal & de-
terminar a5 camadas de NbySn e medir suas sreas a fim de obter a
regiic por onde realmente passa a corrente Ic.

Un dos modos utilizados para a determinagac das fases
na secldo transversal do fio foi através de oxidagao ancdica uti-
lizando um eletralito de: arido fosforico (100cm?) + acido latiro
(30 cm3} + etanol (70 cm3). A voltagem utilizada 01 37 V e o



38

tempo variando de 5 a 20 segundos, Fara essa solugdp, os o6xidos
depositados teriam diferentes coloragdes pars cada fase: alpha-Nb
seria azul, NbgBn seria lilas a marron—-avermelhada, NbgSng =&
NBSnp apresentariam tons proximos de laranja e alpha-Cu seria
amarelo claro. Portanto, as fases podem ser identificadas sem am-—
biguidade.

Ecse metodo revelou-se ndo satisfatorio para determina—
tdo das faszes nas presentes amgstras pois n3c houve grandes dis-
tingbes de cores devide 3s peguenss dimensies das camadas.  Isso
gerou imprecisfes nas medidas e resolveu-se utilizar outro mato-
do.

Nesse outro metodo para a determinacdo da drea de NbaSn
e o crescimento da espessura dessa camada em cada tratamento ter-—
mico, foi utilizado um microscopio eletronico de varredura marca
151 modelo 1008 no Electrotechnical Laboratory, Japdo. Foram ten—
tadas micrografias de amocstras palidas mas, devido ao proprio po-
limento, as fases foram mascaradas e ndo foi possivel identifica-
las inequivocamente.

s melhores micrografias foram obtidas atraves da su-—
perficie #raturada das amostras apos terem sido wmergulhadas  em
nitrogénic liquido. Esta condig3c fez com que os metais do compo—
sito (fio) ficaszem com menaor resist@ncia & fratura possibilitan-
do que eles fossem rompitdos facilmente e revelando todas as cama-
das de materials. Essa ruptura foi realizads atraves da utiliza-
¢a0 de dois alicates e tracionando-se, manualmente, as pontas de
cada amostra.

& Foto I11.1 & uma micrografia da superficie fraturada
do +io de Nb3zBn com didmetro de { mm & 42 filamentos de HNb-S8nCu
apts um tratamento térmico & &&0PC por 30 horas. A foto 111.2 @
uma amplisac3do de uma das regibes com 7 filamentops para 8 mesma
ampstra tratada a &60°C por 30 horas. A foto II1.3 & uma micro-
grafia de um filamento de Nb35n apos tratamento térmico a &60°C
por 100 horas . Nela podem ser observados o "vazio de Kirkendall™
central formado pela difusdo do Sn atraves do Nb, a regido de
gr3cs maiores correspondente &s fases ricas em 3n (NbgSng e

NESnal., a regidoc de Nb3Sn com grios finos & a regiac externa  ao



99

filamento referente ao Nb. A foto II1.4 @ uma micrografia de ou-
tro filamento reagido na amostra tratada a 6609C por 100 horas. A
foto III1.9 e uma micrografia de um filamento da amostra tratada a
7000C por 75 horas. A foto III & @ uma micrografia de um filamen—
to de NbySn da amostra gue foi submetida a um tratamento teérmico
a 7209C por 100 horas.

Pode-se notar gue. evidentemente, & partir fdo centro do
filamento ate a regiic referente ao Nb puro, o diagrama de fase
Nb-Sn €& totalmente varrido # pode—se encontrar todas as fases
desse diagrama ac longo da regido de difusio-reagdo.

Apds a obtengdoe das micrografias paras todas as amos-
tras, os contornos que limitavam as camadas de NbgSn em cada foto
foram tra¢ados & as aress internas a esses contornos foram medi-
das com a utilizagdo de um planimetro de marca Hoizume. Essas
dreas foram encontradas para um minpimo de seis fotps para cada
tratamentc e foi efetuada a media dos valores obtidos. Com isso,
fez-se possivel a obteng3o das aresas, de acordo com o tratamento
térmico, gque est3pg listadas na tabela II1.5 juntamente com o des-
vio das medidas. Na figura I1l .18 pude-se acompanhar a4 formagcdo
da camada de Nb3Sn para rada tratamento. Observa-s=, também, gque
& quantidade de MNb3Sn aumenta com o tempo de tratamentoc @ gue a
camada se forma mais rapidamente para temperaturas de tratamento
mais altas.

Estas A&reas de NbaSn foram utilizadas para se obter a
densidade de corrente critica Jc na camada de NbzSn para cada uma
das amostras tratadas. Estas correntes criticas sdp agquelas gue
descrevem com mais detalhe o comportamento dos gridos frente a
passagem de corrente, isto €, descrevem melhor o mecanismo de
aprisionamento dos vortices pelos grics de NbgSn. Por isso, estas
correntes criticas na camada A-15 foram utilizadas na aplicagdo
das terprias de aprisionamento ctoletiveo dos vertices superconduto-

res gue serac discutidas no proaximo capitulo.
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1I1.4 Medidas em Microscopio Eletriénico de Transmissio (MET).

Como fol mencionado anteriormente, a corrente critica
que um supercondutor consegue conduzir & diretamente ligada &
forga de aprisionamento (for¢a de Lorentz mawimal) gue os centros
de aprisionamento induzem na rede de linhas de fluxo magnético.
Ds centrps de aprisionamento de véorticres que atuam com mais in-
tensidade no NbgSn s3o0 os gr3os que compde a camada deste compos-
to A-153. Ouantp menor o tamanho do gr3p maior a corrente critica,
Fois maior serd a densidade de griaos.

Visando obter as melhores correntes criticas possiveis
no fio de Nb35n @ necessario otimizar o processo de tratamento
térmico de reagdo do Nb com o Sn para se obter a menocr granulome-
tria possivel. Para uma caracterizacio completa das amostras foi
necessaric determinar-se a estrutura de gr3oc de NbgSn para cada
temperatura e tempo de tratamento térmico. Com 1sso pode-se en-
contrar © comportamento do crescimento dos wrdos frente a cada
uma das condigies de otimizagdo.

Esta granulometria foi determinada atraves da medida de
tamanho de grdos em micrografias tiradas em Microscopio Eletroni-
co de Transmissdc (MET! para amostras colocadas longitudinalmente
em discos de ago inoxidavel de didmetro externc 2mm & interno de
g mm, comp mostrado na figura 111.L%. As amostras foram scldadas

a ponto nos discos de ago & afinadas por dois métpodos:

1. Por jato eletrolitico duplo com eletralito de B%X HF + 5%
HpS504 + 93X metanol utilizando voltagem de 120 ¥V e temperatura
ambiente;

2. Por eletrolise com eletrilito de 75% HNDg + 25% HF utili-

zando voltagem de 4 V e temperatura ambiente.

Em ambos o9 casos conseguiu-se boa transparéncia nas
regides de interesse. 0 microscopiao eletrénico de transmissdo
utilizado foi de POO kY, modele JEM-E00C, do Departamentio de Me-—
talurgia Nuclear, IFEN-CNEN/SP.
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fpos a preparacan das amostras aos digcos de ago inos,
elas +4oram colocadas na ¢3mara do micrpscoepio eletronico, uma &
Lma , ® Prepargu~se o sistema para s iniciar a secdo de fotos .
Como a ampliacdo recessaria para a obtencdon dos contornps  de
griaos erd muito grande {(da ordem de 100000 vezes) e perdia-se a
noCdo da regldao da amostra em que =ep gstava durante o decorrer oo
trabalho, utilizou-se uma teécnica de determinag3o da regido atra-
vés do padrdo de difragdoc do material. Essa técnira consistia em
obter o radrdo de difracaoc da regiao ongde se pstava e determinar
se epra uma regido de graos finos (Nb3zBn) ou de grdos  grossos
(NG ) D rpadrdo de difracac do Nb esta representado na foto I11.7
e mostra uma estrutura caracteristica de monocristais. Isso acon-
tecia devido aos graocs de Nb serem muito maipres que o feixe do
microscopio eletronico v o padrdo de difragdo se tornava p padrio
de gy ordo de Nb. A foto 111l H representa o padraoc de difrag3a da
regido de NbgSn, que tem grdo com didmetro muito menor que o dia-
metra do feixe do micru o dpia eletrdnico fazendo com gque muitos
graos contribuam para o difragdo e formando uma figura de difra-
cdo vircular .

Essa diferenga no tamanho dos grdocs do Nb 2 do NbaSn
pode ser ohservada na foto IT1T % gue representa a interface entre
as duas regifdes. Essa foto mostra claramente a abrupta passagem
de uma regido de Nb puro para puira due comtem Sn, NBaSn, mas ri-
ca em MNb

iJz tamanhos médios dus grios em cada micrografia foram
determinados através da tecnica de linha-teste onde sdo determi-
nados os numeras de intersecctes dos contornos de grdcs com  uma
linha de comprimento conhecido tracada em um parFel transparcnte.
Eese metodo de interseccdo @ rapido e pode ser empregado indepsen-
dentemente da forms do gr3c. Em ligas monofasicas, gue & O Cas0,

o diametro meédio dos grdos eode ser obtido por

n

Dg = _L1.

By M
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onde D = diametrg médin fdo ardn, |y = comprimento da linha-tes-—
te, M = aumento, Py = roeen dee intersecgies com contornos  de
ordo

U metodo usual para essa determinagdo & utilizar oo
circulo de comprimento conhecido aplicado na ampstra MNa determi-
nacao de Dg. recomerda-se a seleqdo de um circulo & de um aumentq
yue resulte em media em mais de seis intersecgbess por aplicacac
da circulo. A contagem deve ser feita considerando uma interserc-
cdu quando & linha—teste tangenciar o contorno do grdo = 1 L2
para pontos triplos

Para cada foto foi realizada da ordem de & medidas de
intersecgoes e determinada a media dessas medidas. Para cada tra-
tamento termico foram escolhidas 3 fotos & feita a media dos va-
lores de intersecgies obtidos em cada foto. Com isso Foi nbhtida
uma amostragem que representava os tamanhos de graos de cada tra-
tamento termicao. O precisio das medidas foi encontrada  atraves
das equagoes estatisticas de desvio padr3o em relaglo ao wvalor
mgdig

A foto III 10 e uma micrografia dos gr3os de NbaSn apos
um tratamento térmico a &60°PC por 100 horas. Fara pssa  amostra
encontrou—se  tamanho medio de gric em torno de 7&4b ﬂ_ A  foto
111 .11 & uma micrografia apds um tratamento térmico a 46000 por
50 horas e encontrou-se tamanho medioc de grao da ordem de 450 A
& foto III 12 @ uma micrografia apdos o tratamento a 48000 par 20
harat ¢ entontrou—-se B19 E como tamanbo medio de grio.

Em todas as fotos pode-se observar que ps tamanhos dos
gr3gs wariam em muite em torng do valor medio. Isso  representa
uma “flutuagdoc estatistica”™ que contribui para a dispersdo da
energia de interagdp entre vus vortices supercondutores e os cen-
tros de aprisionamento desses vortices. No caso do Mb45n  esses
centros de aprisionamenta s3p os contornos dos graocs. No prdaximo
rapitulo serd discutido a import3ncia dessa dispersdao no aumento
da forga de aprisionamenta dos vortices e ronspquentemente ro au-
mento da corrente critica que o supercondutor Cconsegue supor tar

MNa tabela III & encontram—-se listados os tamanhos de

grags mediogs obtidos para cada uma das amostras analisadas. o
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desvio listado signitira o desvio padraoc medio de cada medida
gfetuada nas fotos em relacdo ano valor médio obtido., MNa figura
111 20 pode-s& ver p comportamento do tamanho dos grios de NbsSn
para cada temperatura e tempo de tratamento térmice. Algumas ob-

servacoes podem ser levantadas rmesse ponto

1. FPara um mesmo tempo de tratamento térmiceo, o tamanbo me-—

dig dos griops de Mb35n aumenta 4 medida dque A temperatura de tra-

tamento 2 aumentada.

£ Levando-se em cansideracdo os desvios das medidas, nota-
SE QuUE para uma mesma temperatura o tamanho medio dos grins  de
NbaSn  aumenta com o tempo de tratamento. fs excessoes 4 es5sa re-
gra Ssdo &8 amostras tratadas a 70090 que, apesar dos deswvios,

arresentdm comportainento inverso.

Estas cbserwvagoes eram esperadas, pois sio compor tamen-
tos normalis do tratamento de otimizacdo de fios supesrcondutores

ge Nb4Sn e foram discutidas no primeiro capitulo do presente tra-
balho
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IIT.5. CONCLUSAD.

Mo presente capitulo foi feita a exposicaog das medidas
eiperimentals realizadas nas amostras tratadas a diferentes tem-
reraturas e tempos.

Foram mostradas as medidas de temperatura critice das
afmpgsktras £ notou-se que elas estavam entre 17 e 18 .9 Helvins.

Foram mostraddas as medidass de corrente critica wversus

campo magnetico para bl g o amostras e verificou-se oo LT
comportamentos de acordn rone a5 cundigoes de tratamento termico
Foram mostrados s valores da densidade de corrente

critica na camada de Nb35Sn versus o campo magnetico, da densidade
de corrente critica no Nb3Sn versus tempo de tratamento e da den-
sifdade de ¢orrente critica total sem o Cu estabilizador wersus
tempo de tratamento

Com essas medidas esxperimentais pide—-se encontrar gue a
otimizagdo dos tratamentos térmicos depende muito da tsmperatura
de tratamento e, fixada ecsa temperatura, depende do  tempo  de
tratamento. Viu-se que, tanto do ponto de vista da corrente cri-
tica Ic quanto da densidade de corrente critica no NbgSn, um dos
melhores tratamentos térmicos fgi o efetuado & &S40°C por 795 hio-
ras. Essa baixa temperatura ¢ devida ao pequeno tamanho dos nu-
cleos de SnCu no fio produrido e significa uma grande ecanomia de
energia e tempo na producdc dos fios supercondutores. O gue & im-
rportante salientar € gque todos os tratamentos termicos resultaram
Bm amostras com cwrrentes criticas plevadas, que mostra gue todas
az amodstras estavam otimizadas. & explicazdo reside oo fato gue
os filamentos de 5nCu eram muito pequenos, facilitando & difus3o
do estarnho e a reagdo ctom o A1abio praticamente a gualguer Lempe-
ratura e com qualguer um dos tempos de tratamento utilizadoe no
presente trabalho .

A determinag3o das areas das camadas de Nb3Bn para en-
contrar-se a densidade de corrente critira foi realizada atraves
de micrografias de microscopio eletrérico de varredura (MEVY!) onde

4% areas foram encontradas por planimetria.
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Os tamanbos dos ordos de MbgSn para cada um dos trata-
mgntos termicos foram sncontrados atraves de micrografias de mi-
croscopic eletrdnicog de transmissdo (MET) nas guais foi aplicada
a tecnica de linha-teste para a determinacdoc do tamanho medio dos
graos. Encontrou—-se gue, para cada amostra analisada, ha uma dis-

persio elevada dos tamanhos dos grdss em relacdo ao valor medio
obtido.
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TREELA 11J.3a - Corrente celticwn verpug denildade de campo magnetlco apllcado,
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CAELTULO LY - ANSLISE_DOS_TRATAMENIOS T£RMICOS_UTILIZONDO_aS_ TED-
BIAS _DE _AGEEISIONAMENTO COLETIVD_DOS. VARTICES.

Em todos os metodos de producic de fios superecondutores
de NbsSnhn a obtencdc do composto A-15 & feita atraves de tratamen-—
the termicos apbos © fio estar terminado. Neste estdagio ororre  a
difusao do Sn e, posteriarmente, a reagioc do Nb com o Sn formando
o compPosto a temperaturas em torno de 70090

A optimizacdoc dos tratamentos térmices & um dos pontos
tfundamentais para o bhom desempenho do fio. Uma temtativa para di-
miruir o grande trabalho experimental gue decorre dessa otimiza-—
¢dpn  {que fol mostrado no rapitulo anterior) @ a utilizac3o das
teorias de aprisignamentp coletivo de Larkin—Ovehinnikovy £ de
Brandt para analisar ow resultados experimentais.

Com o uso desuas teorias pode-se tentar determinar 3
relagag entre os dadous experinentais de Jo e tamanho dos gr3os de
Nb535Sn & os parametros vindos das tecrias Ver-se-a que, com hase
nos  dados experimentais de Joc, pode—-se entontrar um “wvoalume de
coerEncia’  que pode  ser associado com o velume dos  gr3os  de
Nb 350 Esta teoria se mostrara muito podernsa no sentido de des—
crever o comportamento experimental das amostr as tratadaz em di-
ferentes condigfes de tratamentos térmiros. Um dos pontos funda-
mentais desta analise € a determinagl3no das relagfes ewistentes
entre os pardmetros experimentais e ps tedricos, come mencionadg,

visando agilizar a otimizacdo da eroducdo dos fios de Nb55n



139

IV.1. TEORIA DE APRISIONAMENTO COLETIVC DAS LINHAS DE FLUXO.

IV.1.1. FUNDAMENTOS DE REDE DE LINHAS DE FLUXO E APRISIONAMENTO.

Os supercondutares tipo Il em suficientemente forte
campo  magnetico ficam no estado misto com uma rede de linhas de
fluwo magneético (vartices) (Figuras IV.1 & IV.B}). D campo critico
nesse estado & determinado pela forca de aprisicnamento, isto &,
pela interagdo da rede de linhas de fluxe com as incmogeneidades
(deteitns? do material.

Um supercondutor perfeito, sem defeitps em sua estrutu-—
ra, n3o supoarta qualgquer corrente critica, pois sob a ag3o da

+

+ + a4 - ) r - -
tar¢ae F = J x» B hda o movimento do vértice e portanto variagao de

fluxo Que gera, pela Lei de Lenz,

E = o {1V . 1)
dt

isto &, aparete um campo elétrico E que juntamente com a corrente
j dissipa a ensrgia J-E.

0 dnico modo de passar uma corrente eletrica no SUper—
condutor € criando defeitos no material visando aprisionar o mo-
vimento dos vortices. Esses defeitns podem ser células de discor-
ddncias criados na laminagdo ou trefilagdn (caso dao NbTi), con-
tornos de gr8os (caso do Nbgbn! ou precipitados de material nio

supercondutor dentro da matriz supercondutora.
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IV.1. 2 TEORIA DE LARKIN-OVCHINNIKOV

Larkin e Ovchinnikavy {LAR7%) estabheleceram um limite de
aplicacao da teoria de elastitidade para a rede de vértices. Lp-
vando em consideragao as interagiies fundamentais entre as inomo-
geneidades e a rede do vartices, o efeito pico ("peak effect")
oCOrre  para gs aprisivnaminbtos fracos, ou seja, a forga ce apri-
sionamento ;1 = 3 M E tiepnde fracamente do campo magnético mnum
intervalo drande de campo, mas perto de Heo apresenta um maK imo
muito alto e estreito Ja rara os aprisionamentos fortes, existe
a dependéncia em todo o intervalo de campo, apressntando um largo
maximo em campos fortes entre 0,3 & 0,9 Hcg.

Fara um material supercandutcar sem defeitos haveria, em

principio, uma rede de vartices perfeita HNo entanto, na presencs

das 1naomogenelidades,; eskta ordem de longo alcance desaparece. As-

Sim, a presenga dos defeitos no material, além de aprisionar os
vartices, causa o aparecimento de regides de ordem de curtp al-
cance .

Fara encontrar uma media da forca de aprisionamento &
rssencial que na presenca de centros de aprisionamento rda haja
ordem de longo alcance na rede de vortices. Em um certo volume Vc
ha uma ordem de curto alcance onde os vartires s3o arranjados pe—
riodicamente. Com o0 aumento da distdncia essa pericdicidade @
perturbada.

Quandg ha uma corrente eletrica abaixo do valor critice
passando no material, cada um dos volumes Vo se desloca indeprn—
dentemente frente & forca de Lorentz para uma distancia menor que
£ . tal que a forga de aprisionamentd que sSurge compensa a forga
de Lorentz j& que dentro do volume a rede & gquase regular 2 oS
centros de aprisionaments sic randomicamente distribuidos.

A manima forta de aprisionamento atuando sohre o volume
Ve €& igual a fN1/8, onde £ & a forca de interacdo de um centro
individual rom a rede e ¥ € o0 nimero de centros de aprfsinnamentn
no  volume VYo, Em uma densidade de fluwxo magnético B da ordem dao
valar critico BCE, cada centro interage com a rede com uma forga
da ordem de f. Pode—se notar |, também, aus N = n.Vc, onde n & a

densidade dos centros de aprisicnamento.
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A densidade de corrente critica J & expressa atraves da
farga de aprisionamento atuandn sobre um volume unitario. & forca
maxima por unldade de volume e dada por .
{NiKE

+ -
Fp = B-J =_fNY78 _ ¢ n ,1/8

= fn IV, 23
Ve Ve (inYcri7em

A ordem de maanitude desse volume VYo pode =er encontra-
da por simples consideragdes de energia. f enerdgia de interagdo
de um centro de aprisionamento com a rede de fluxe & igual a fa,
onde a e o parametro da rede de linhas de fluxo. 0 sinal dessa
energia e determinada pela posicdn do centro de aprisionamento na
rede de wvortices. Entretants, para inomogeneidades distriboidas
randomicamente, a energia de intera¢d3o por unidade de volume Yo e
igual a fanl/8 0s contornos de valume =30 deslocados de uma dis-
tancia da ordem de a, que cria um aumento na energia elastica.

A wvariagaoc da energia total por unidade de volume § F
evido as inomogeneidades & dada pelo uso dos calculos da rede
glastica ogue dd a energia elistica armazenada pela rede por wuni-

dade de wvolume como sendo:

W :éci_tel + Eg)8 +%c44:E4E + £g2) +%Caaﬁae L1V .3

onde £€; sdo as deformacibes da rede,
(44 & o médulo de deflewdo em relagdoc ao pixo 2, mantenda a
cerfao transversal no plano sy constante,
Cig, € 0 modulo de cisalhamento no plano xy,

Cp = Cy4 - Cauy onde Cyy € o modulo de compressio.

Fara muitas aplicacdes a rede de linhas de fluxe & in-
comproessivel (Cyy 2= ecy = €p 0. Com issg obtém—se a sxpres-

cao final:

6F = Loz ; V& Cag (-8 )& - fani/e IV 4)
c Le Ve
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onde R e {c s3don pos comprimentos transversal e longitudinal la
regido VYo em que hi a ardem de curto alcance, Cgy B £44 sdo o5
madulos de elasticidade da rede de fluxo aue serd3o discutideos

pusteriormente .

Substituindo N = n.VYc e Ve = lL.c RcE na equacla acima
tem—se
§F = Ceg (-2 1 + Caq (2 2 - fanl/é {1V . 5)
R Lc Hele
Derivando essa equagao com relacio a Rc e Lo encontra-
w2 O valor minimo de %F com relac3n a esses pardmetros, ewxpres-—

s0es para Re, para Lc e, consequentemente, para Yo, Essas deriva-

coes resultam em:

gF) -t £ anl/®8 by, s o 4

diLc P HulediE LcA
e = 1 £ nl/f 378 {1V .6}

1 Caq a

didF) - _ 2 gy a8 5 § a nl/8 _ 4

dRe R 3 ReeLcise
Rc = & Cgg Lci/E (IV.7)

fon

[auwalando (IV &)Y e (IV.7) obtem—sa:

Le = B Cgug Cgg a¥ (IV.8)
n &

Substituindo e&sse valor de Lc na equacaoc (IV. 7Y oo na

(IV . &) encontra—-se:

Rc = 3BY/8 £, 3/8 paal/2 47 (1v. 2}
n 42
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E v "volume de coeréncia" Vo serd dado por-

Ve =ILCHEE - 2934 ab anE Eé&q (I 101}
n3fb

Substituindo Yo na equatan (IV A tem-—-se.

Fo = Bd = ___ no¢t B {1V, 11}
16 adCgaCHeF

+

Esae "volume de coerégncia"™ VYo pode ser identificado co-
mey 0 volume efetive de aprisionamento gue € visto pelas linhas de
fluwo. No supercondutor de NbTi epsse volume de coeerdnoia e defi—
nitrs pelas paredes das células de discord3ncias & pelos precipi-
tados de Ti-alpha ou outra impureza. Ja no NthnJ que & 0O Cako fde
interesse no presente trabalho, esse Ve pode ser relacionade  ao
tamantity dee ardo gue mais efeito tem na captura das linhas de flu-

Ho, ou entdo ao tamanho medio desses gr3os.

IV. 1.3 TECRIA DE BRANUDI

Brandt em seu artigo (BRAASY procurou fazer um apanhado
geral spbre a tearia de aprisionamento coletive de Larkin-Owvchiti—
nikov melhorando e calculando novos pardmetros 0Os seus camenta-
rios sobre a teoria de aprisionamentn rcolebtivo (TACr s3o rewsumi-

dos por

1. Dentro de um "volume de coer@ncia" Vo ou volume de cor-
relagdo movendo-se coerentemente (quase rigido! contendo nepVc
rentros de aprisicgnamento {np = densidade volumetrica de centros
de aprisionamentol, as forgas de aprisionamento mlementares Ei
sd0 wstatisticamente independentes guandi as posicoes dos centros
Ao nao relacionadas. Agqui Ei e a forga gue o i-gsimo centre  de
aprisionamento exerce na rede de linhas de fluwo neste dado ins-—
tante A forga total média spbre um conjunto de tais sistemas

nesse volume Yo desaparece A flutuagd3o estatistica (raiz guadra-

da medial dessa forga nio desaparece e sera interpretada como  a
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forca deé aprisionamento total em Yoo & Farga de aprisionamento

volumatrica e ent30 obtida pela divisip dessa flutuac3oc por Yo
Fp = JeB = (ngVe (770w 021780 = (Wsvey 172 CIV 1P)
ande
W = ”p<($iE}apin5“ “<{$*;>E}$clume == npfpe

Pode-s& notar os diferentes tipos de médias: sohre ns
"pins" (tcentrozs de aprisionamento), o volume {guancdo as ;i S30
mudadas  pior uma fungao continual & spohre o conjunto. Desde que a
media sobre o conjunto de centros de aprisionamento esta  sempre

implicada, ela ndo & escrita explicitamente

2. 0 wvolume de coeréncia Ve (pu sed diametro 2RE & sew com-
primento ao longo das linhas de fluxo Plc) & estimado da  func3o
de autocorrelagio g(?} do campa de deslaocamento Lir das linhas

de +luwo causado pelops centros de aprisianamentn. VYo g definido

come & regido dentro da gual !Gir)! & menor gue 0 alcance rp das
furgas de aprisionamento,
-+ -+ -+
gir) = (| 1aGF) - ot dgniunto ¢ TR (T, 13)

E una particularidade dessa tearia gue o0 alcance rpo seja usado.
Fara centrios de aprisionamentn pontuais, e & a difmetro do cen-
tra ou o diametro do nuclec da linha de fluxa (da ardem do com-
primento de coeréncia £ } por naior que seja. O camprimento Rc
{=Ra, Rp) & Le (=L3, L), e gir) dependem da dimensionalidade do
Frroblema. A forma de Vo resultante da condig3o (IV.13) é um elip-
shide f#“fﬁiHEELE quando D=3, Eirculn1THEE guando D=2 f(usada
quando o aprisicnamento no material e tio fraco que as linhas de
fluxo naop se curvam apreclavelmente e pode—-se desprezar a terecei-
ra dimensaol, ou o comprimento 2L4 quando D=1 {aprisionamentno de
linhas de Fluwo isocladas e de linhas de disrord3ncias em e£ris—

tai1s) Define-zse R, HAp, Lg., & Ly por:



D =3 g3 = galrp.2), g3tRz, 0 = gqt0,.Lg) = r,@
DB g o= apirp) L, apiRpy oo LIV 1)
D=1 : g=gyt2) ,o9gtly) = rF
2. No limite de aprisionamento fraco, W e g{Fl padem  ser
+
calculados. Nesse limite as forgas £i sio ndn correlacioradas e,

-
calculando gir) dado pelas equagies IV 14 acima, pode-se obserwvar

-
que gir}) & proporcional a W.

Brandt, a partir da espressio deral para a fungaoc auto-

correlacas encontrada de IV 13

-+

a(r) = w J_d3k 1 - cos kr_ i (IV.15)
B3  ICgukp™ + Caglk? k& + aif

encontrou as ewpressiies para as varidveis e cada dimensdoc utili-

- o
2ando glir) rF,,'EI g as condicoes {1V 14) &, caonsequentemente, as
expressies para o volume Yo e para a forca de aprisionamento JcB.

D =23 Rg = trpE am 5441f2E663KE} /W
Ly = (_Laa »1/2 pg (Iv 16)
Cag
Fp = JcB = 3/ r3218)WE - 3 88x103 We
ro-Cq4066" CaaCes™ rp
D=2 HE-—FP Ef)ﬁ :.—.._B-”_ﬂ_____ 111’12
W In(2/aRg)
Fp = JcB - — M. 1 Ini2/arp) 178 (IV 17)
Vs AL 2]
onde a = ; o /e, o = Pardmetro de Labush
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D=1 . Ly =2r, Cag (E/Wnii/E
_ _ 2/3 11779 IV 181}
Fp JcB (Wl 5879 rquq C44133
a = . }iKE ;i n = densidade de LF
Cag 1/vn = espacamento das LF
1 = comprimento aproximadamente

igual a nl/2,0q

fAs pot@ncias de n fp @ a constante elastica efetiva £

B
no resultado geral sio {valido para D = 1,2 e 3.

Fp = JcB  (n, #,=22/{4-D) =D/ {4-D)

e seguem dos argumenlos muito gerais de escalonamento (HIL?7) se
supfe-se que a cambinagan W = onpE e valida.

As expressoes obtides para 3 dimensdes tambhém podem ser
encontradas uWsando o procedimento da segdo V. L.2. A& ernergia de
inter agdo por unidade de volume do “volume de coeréncia" Yo com a
rede de vartices e dada por .

fp rp (Mp VO 178 L 0 178 ¢ g (IV.1%)

Ve yel/e

onde o e o comprimento de correlacdoc descrito acima.
A variacdo da energia oa rede devido a variacdp elasti—
ca gque o centro de aprisionamento induz ¢ dada pela enuacdo

{1V .19 acima junto com & egquagdo anteriormente vista:

§F = é CLigy + €225 + ; Cagiea? + £55) + é CoeFe” (v 3

Usandn iss0, obtem-se para a variacdc da energia a oux—

Pressdc:

8F = Cgg (TP 3B + Cgq ¢ ' 18 - (n, §,221/8 (IV.20}
R3 L3 (47/3 RafLy)1/2




L&d

onde {01 usado o volume Y A HHEELE.
A

A Eenergis e minimizada como Foi feito em {IV. 1 2} ¢ en-

Contra—-se as BERPressoes:

Lz = B (47/3) gy Cgq Tp° (IV. 21}
Np pr
HE = (EEjle (4ﬁf3} CbbEKE quiKE TPE f]V.EE}
- *pE
Ve = (168 (4TI ? Cpe? Cgaf rpd t1V.23)
(np fpe)3
Fp = JcB = (n, foE12 (IV 24)

16 (41738 Cpp® Cag rp3

3.88_x 103 w2
Cee® Cagq rp?

Combinando essas expressies pode—se, tambem, #ncontrar
ocutras expressues uteis:
1/ (1Y 25

Rz = ( 2 Crg Tp
Fa

Ly = (4C - }.'le' LIV 28&)
ip

Quanto as constantes elasticas, Labush (LABLY? = LABGT)
as obteve baseando-se na teoria de Ginzburog-Landau, wvalida em
temperaturas proximas da temperatura critica Tc. Wilizando as
distorgdes na rede de linhss de fluxo provenientes das interagbes

tom os centros de aprisiovnamento, ele encontrou, com b = B/Bro

Cqqg = H-B = BE = Be 2 be {Iv. 273
Ko Ho
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Cos = Bcg® b b ¢t 0.5 {1V 28)
BU o XpL%

Coe = 0.13 Beaf (1-b)€ b > Q35 (IV.B7)
po keL?

As figuras (IV. 3 para C4q & (IV.4) para Cpy e Cgg  fo-
ram feitas para NbaSn com Bup = P1.5 Teslas e kg = 15, gue sdo
valores de significado real para esse tipo de material

Devido a0 limite T = Tc das constantes elasticas acima,
elas tém sideo rederivadas da teoria microscopica de Bor kov {va-
lida para temperaturas arbitrarias). fs modificacles do resultado
Hde G-L sao negligenciavelmente pegquenas em baixas temperaturas
para todas as constantes elésticas.

Brandt (BRAB&! encontrou as constantes elasticas Cgy,

Laa e Cyy nos intervalos 0,707 { ¥g { = @ (k™)L (b { 4 comp

sendo .
Coulk) = Bep® Bid-h12 ¢4 -1 ) (1-0.SBb+0.298)  (Iv.30)
bo BB g &
Cyptkdy = yBegPud-— L e 1+ a&y-Loamn@ g 2y~ 1eg,,  (Iv.31)
o ek f
Cagtk) = Bepf 10Bapt1-p)2, 4 (1+4EX" )~ Llayg2 p -2, (IV.32)
U o 2K Gt
onde A= (1-b) 178 ; ko= e l/BrE kg = A, £= p-ppr-l/E
' g
No limite de k = 0, epssas expressies tendem aos valores

encontrados por Labkush.

Para altus Kg_ os termps com 1/¥5 % podem ser neglicen-
ciados. 0D termo com o compriments de coeréncia efetivo E' & im-—
portante 50 muito perte de Bco. Para muitas aplircagdes, como ja
foi  dito anteriormente, a rede de linhas de fluko @ incompressi-

vel (Cyy Z=), ni3o liquida. desde que Cgg @ finita. A& "liberta-
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gaoc" rcompleta, ou seja, o ponto onde as linhas de Fluxn ficam

comp letamente livres para seg "entortarem” ocorre na superficie da

Zona de Hrillouin onde k = kg e 44 fice cam o valor:
Cqq = BEEE bil=-b3 {1 . 33)
to G
Hue e 0 wvalaor originalmente obtido por Larkin—-Bvchinnikov

tLAR74} As contribuigioes de cutros valores die bk & g "amolecimen-
to" de Cyjy ndo serdo considerados nessa prineira aproximacido

Brandt (BRAB&4a) calculou o comprimentn de correlacdo rp
e encontrou rp = 0.495 a5 , onde ag = 1.07 B,/8)1/8 & o parime-
tro da rede de linhas de fluka. Larkin e Ovchinnikovy (LAR74) mos—
traram que a teoria dio aprisionamento coletivo também explica o
"efeito pico” em Je perto de MHop devido & dispersdo em Cag.

Essas constantes elasticas foram encontradas com célcu-
lbs microscopicos fundamentais e d3a um valor da constante Cug
que & valido para (2¢52)"1 (b ¢ { e nBo & necessaria a cons-
tante Cg, de Labush.

Nas figuras (IY 5y g (IV &) podem ser vistos oS compor-
tamentos das constantes elasticas Caq e Cpy. respectivamente, pa-
ra o NbaSn com pardmetro de Ginzburg-lLandau Kz = 15 e Bep = 21 5§

Teslas, que, coms foi dito, & um exemplo bastante ilustrativeo.
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IV 2. APLICACGES DA TEORIA DE LARKIN-OVCHINNIHDV-BRANDT (1E0RIA
LOB} AS AMOSTRAS DO PRESENTE TRABALHD.

Messe ponte proacuran-se encontrar o comportamento  das
tecri1as das segbes precedentes frente as amostras do  presente
trabalho, tratadas a diferentes temperaturas s tempos.

Fara isso foi necessario se conbéecer alguns parimetraos
basicos das amostras tais romo: kg, Bcp & tamanhn de gri3o. D 4l -
timo  item Foi obtido, como mencionado, através de microscopia
eletronica de transmissac 0Os outros dois itens serdo menrcinnados
logo abaixo.

0 procedimento utilizado para o estudo tos parametros

tedricos das amostras foi o seguinte:.

1 A partir da curva de densidade de corrente critica no  NbgSn
versus B, #hcontra-se um ronto no qual se aplicara a teoria LOB.
Posto Qque esta & valida para toda a curva, pode—-se escolher o
ponto em que a forga de aprisionamento Fr = Jc B & maxima F=oe
punto de maxkimo, bem como Bop, sdo obtidos através das leis de
eacalonamgnto de Hramer onde se determina uma pquagdo gue descre-—

ve totla a curva Fp o« B,

a. Encontra-se o parametro de Ginzburg-Landau a partir de estra-

polacdo dos valores encontrados na literatura (LARBSS,

3 Conhecida Fp maxima, o valor do parimetro reduzido b B/Bep
onde ela ocorre & o pardmetro de Binzburg-landau, pode-se encon-
trar as wvalores de Lgg. Tz, ag & de fo Para e€sse ponto em parbti-

cular,

4 Ercantra-se os valores de Ro, Lc e do volume de coerencia  Wr

tem 4 dimensdées),

b Pode-se relacionar Vo com o volume Y9 do gr3oc de MBS Comno
no casn tridimensional o valume Yo & um elipsdide, a correlagdoc e
na realidade entre Rc & R, ou =eja, as linhas de fluka Ficam

aprisionadas pelo contarne do grig {(rontorne Re) e se "enturtam”



na diregao de Leg

Essa aplicagac da teoria LDB foi feita. a partir das
curvas Jg « B, com o auxilio oo programa de computador IV 1 ane-
4o, onde também pode-se ver um esemplo de tela de saida aerada
FOr £S5 Programa.

Os comportamentons de Jo no Mb35n verzus B para todas as
amostras  podem ser wvistos nas figuras I1I 14 a2 110 15 & os tama-
rnhos dos graos podem ser vistos na tabela I 6 ou IV.S.

Para as aplicacoes das teorias de aprisionamento cole-
tivo ¢ necessario saber-se a densidade de campo magnetico critico
superior Bco e o valor de B para o gqual a forga de aprisionanento
& maxima. Para isso, foi conveniente utilizar as Leis de Escalo-—
namernto de Hramer—-Ekin (ERA73, EKIE0 & RODEY) .

E=stas Leis sugerem fue a densidade de corrente critica
Jio 2 a densidade de cawmpy magnetico descrevem uma funcao da for-

Mo :

Jei/a gti-pi/a = 5 4+ tIwv . 343

ve  sefa, Jc e B, quando ponderados pelos expoentes acima descre-
vem uma teta com coeficientes a &2 . [s expoentes p B g S30 ajus-—
tados de modo que se obtenha a melhor reta IV .34 para os  dados
exper rmentals de intere

Ajustande gs dadrm. experimentais do presente  trabalho
de acordo com 8 equagaoc 1Y 314 acima, foram obtidos os valores de
F., o, a, ¢ e do coeficiente de reta r listados nas tabelas IV 1 a3
Iv. 4 Fsses ajustes foram feitos tomando se o cuidado de limitar
fisicamente & densidade de cawmpo magnetico critico superiar R
at valor de 23.5 Teslas. Esle valor maximo de Bco foi extraidn da
literatura existente sobre p assunto

Os pardmetros de Gingburg-Landau para cada amostra fo-
ram obtidns da figura IV .7 da referencia {LARBS! Esses wvalores
de kappa-GL foram encontrados baseando~-se na definigcdn usual como
el = Hcp/ 8He onde Hcop 2 dado pelo escalohamente de Kramer-—

Fhkin 0 fatc de gue es=a epquagao € escrita em termos de parame-



152

lrus facilmente mensurdvieis e calculdvers © nakuralmente alrativao
rara o calrulp do parametro de lGinzburg-Landau. Suenasa ¢ Welch
(5UEBDY B Verhoeven et al {(VYERB3) analisaram dados de monofila-
msntna. e em fins produzidos pelu metodo "in-situ"  sobre estes
termos. Suas conclusbes foram mistas por um lado a linearizacdo
da fungdo de aprisionamento € encorntrada, enguanto que por outro
lado os wvalores de kaPpa-Gl calculados sd3o da ardem de 10 tum Fa-
tur 1 9 a 2 vezes menor que o obtido haseando—se em Y, (RODBT)

15 resultados finals das aplicacdes da teoria der apri-

si1oriamento coletivo dos wvirtices s3o mostrados nas tzhelas IV .1,
IV 2 & IV 3 para as amnovtra, tratadas a &40°C e &&60°9C, aRGOC e
7O00YC, e 720°C, respectivamente Para as amostras tratadas  com
pre-1eagan, 05 resultadlos estdo mostrados na tabela IV.4.  Faoss

resultados faram encontrades no ponto de FPmaw: que foi encontra-

da maximizando Fp = JcBE

IV 3. ANALISE DE RESULTADDS.
Alguns comentarios ppdem ser feitas:

1. DOs wvalores de Lc e W sdo obtidos utilizando 05 menno-
res valores de C4qq (rede de linhas de fluwko completamente livres)
nue sdo 103 vezes menores gque o4 wbtidos por Labush e Cag tende a
Zero quandsos b tende a wum (fFiogura IV.9)

(= A arlicacdoc da teoria de aprisioramento coletivo
mostra que existem dois fatwres de graos gque devem ser controla-
dus para agumentar Fp: tamanho de grdo e flutuaedo estatistica. He
& relacionado diretamente a nF+PE e a diminuig3o do tamanho de
grag € necessaria para aumentar Jc. 0 aumento da flutuac3o esta-
tistica & diretamente relacionada 4 diminuicdo do comprimento de
correlagdog Rc Em campostos supercondutores de Mbs55n n3o se tem,
ate o momento, uma técnica para controlar a flutuacio.

No capitulp anterior foi visto que as amostras tratadas
tinham tamanhps dos grios wvariando em muito em torng do valor me-

dio. [sso representa uma "flutuacd3o estatistica" gue contribui
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par4 a4 dispersdc da engrgia de interagd3o entre ogs vorticen =uper-
condutores e os centros de aprisionamento Como fol visto po gre-
sente carpltulo, essa dispersdo teém grande import3mcia no aumentso
da forga de aprisionamento dos vortices e consequentemente no au-
mento da corrente critica que o supercondutor consegue suportar,

A Figura IV .8 mostra a forga de aprisionamentoc maxima
Fp wversus tamanho de gr3c para todas as amoskras tratadas Pode-
s notar o comportamento de diminuitao de Fp maxima com o aumsnto
der tamanbo do grdoc, como era esperado. Como excezs=30 3 e2ss3 regra
pode-se encontrar a amostra tratada a &46809C por 100 boras = as
amostras tratadas a 700 . Em ambos os caspos a explicatido reside
no fato de terem havido poucas fotos Uteis para o calculo do ta-
manho de grdp medio para essas amostras, e o valor encontrado po-
de ndo estar totalmente corretoc e sim ser um valor aproximado O
ponto referente a amostra tratada a 440°C por 30 horas ndo € re-
eresentative por ter s8ido calculado utilizando-se a densidade de
corrente critica total sem o Cu estabilizadar, onde b coreesto,
para Ccomparagao tom os outros dados, seria 4 utilizacldoc da densi-
dade de coprrente critica no NbgSn.

8z linhas dos desvios eswperimentais das medidas  foram
obtidas &achando-se o desvio padrdo médio dos valores medidos nas
fotos de microscopia eletronica de transmissdo # ¢ encontram
listados na tabela IV. 3.

A figura IV . % mostra Fp versus Vg (volume do graoc de
Nb35n, supondo ord3o esferico) para as amoskras tratadas 0O com-
portamento & similar ao da figura IV . B

a4 Figura IV 10 mostra Fp versus Ve [(volume de coeErén-
cia) rtaleulado a partir da tecria de aprisipnamento coletivo. No-
ta-se qgue o0s dados podem ser relacionados numa mesma curwva Em
geral, Y¢ aumenta gquando Fp diminuil pois Fp = (NKUE)iKE. der acor—
do com a teoris expusta. Essa figura mostra claramente o quao Fo-
derosa e a Teoria de Aprigionamento Coletivo dos Yertices (TaC!
para reproduzir g campartamento dos dados experimentais. Todas as
amostras, gualquer que =rja o tratamento termico, estidoc repressh-
tadas pela mesma curva Fp o (1/ve)11/2, que & uma express3n  gue
viem da tegria. Por outro lado, Ye contém toda a influEncia das

constantes elasticas, fatrn kappa de Binzburg-Landau, campt ori-
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tico, etc, mostrando que o efeito de aprisionamento tem uma com-
Plexa dependéncia de fatores geom@tricos e propriedades basicas.

A figura IV.11 mostra o comportamento do Raio do volume
de coeréncia (Rc) em relac3o ao Raio do gr3o de Nb3Sm (Rg) . Nesta
figura pode-se notar gue, para uma mesma temperatura de tratamen—
to termico e dentro dos desvios experimentais, Rc diminui gquando
Rg aumenta e ha uma estreita ligag¢do entre esses dois parametros.
Um ponto importante € que todas as amostras t8m valores de Rg
muito proximos dos valores de Rc, ou seja, as amostras est3o  ao
redor da reta Rc = HAg.

Como foi visto anteriormente, quando ha o aprisiocnamen-
to das linhas de fluxo pelos centros de aprisionamento, o volume
efetivo "visto" por essas linhas 2 o volume de coeréncia e tem a
forma de wum elipsoide. Como essas linhas de fluxo estd3oc livres
para se entortarem, o que ocorre, quando o elipsoide estd com o
eixo maior paralelo as linhas de fluxo, @ que elas ficam presas

na superficie do volume de coeréncia na regido circular desse vo-

lume (com raio Rc) e ndo tocam a ponta dao elipséide (com railo
Lc) Logo, de acordo com & teoria, o material estarda otimizado
Quando © raioc do griu (g atingir o sed valor maximo, gque &

igual ao raic do volume de coerencia (Rc).

Isso demontra que todos os tratamentos térmicos reali-
zados resultaram em amostras muito proximas da condig3o de otimi-—
zagdo, isto é, resultaram em amostras com forcas de aprisionamen-—
to elevadas e, consequentemente, com densidades de corrente cri-
tica também elevadas. Esse comportamento pode ser explicado pelo
regueno tamanho dos filamentos de SnCu utilizados que fez com que
todo o© estanho contido nestes filamentos difundisse atraves do
niobio e reagisse formando a maior quantidade de Nb35n possivel
para cada tratamenta teérmico. Qutro fator que auxiliou em muito a
difusdo do estanho foi a irregularidade da forma dos filamentos,
que fez com que o estanho contido em cada "brago® dos filamentos
ditundisse mais facilmente.

A figura 1V 12 mostra Fpphayx versus Rc/Rg. Esta curva &
conveniente pois pode-se encontrar o comportamento da forca de
aprisionamento maxima frente a uma variavel que, como foi visto

na figura IV.11, permanece proxima a unidade. Pode-se notar gue,
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levando-se@ em conta os desvios das medidas listados na tabela
IV.6, todas as amostras realmente est3o muito prdoximas & reta
Rc/Rg = 4 e afirmam o que foi exposto acima. ' _

Com isso foram analisados os dados obtidos da aplicacao
da Teoria de Aprisionamente Coletive dos Vértices e foi feita a

cnmparaaac com oOs dadus eNPerimentais.
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IV. 4. CONCLUSZO.

No presente capitulo foi feita uma introdug3o & teoria
de aprisionamento coletivo dos vortices supercondutores pelos
centros de aprisionamento. Foi visto que, no caso do Nb4Sn, os
centros de aprisionamento mais efetivos s3o os contornos doas
gr3os formados durante os tratamentos térmicos. Foram deduzidos
0os comprimentos de coeréncia Rc e Lc, usando-se os calculos da
rede elastica, e reproduziu-se os resultados de Larkin-Ovchinni-
kov e Brandt, que também usou a fungdo de auto-correlacdo gi(r) do
campo de deslocamento u(r) das linhas de fluxo.

Com essas expressies e com as novas constantes elasti-
cas Cygq e Cpy de Brandt, foi feito um estude detalhado das amos-
tras de Nb3Sn produzidas no presente trabalho e tratadas a dife-
rentes temperaturas e tempos. A boa concord3ncia dos calculos
tedricos com os dados experimentais revelou que a teoria concorda
e reproduz esses dados experimentais independentemente do trata-
mento termico realizado.

Concluiu-se, também, que os comprimentos de correlacido
Rc das amostras tratadas estavam muito proximos dos valares dao
raio do grdo de Nb3S5n das amostras. Posto gque, como visto, o au-
mento da forga de aprisionamento e, consequentemente, o aumento
de Jc se da quando o tamanho do gr3o atinge o didmetro do volume
de coeréncia, a conclus3o @ que as amostras estavam otimizadas
qualquer que fosse o tratamento térmico realizado. Isso foi devi-
do ao pequenao tamanho dos filamentos e & irregularidade da forma

dos filamentos apos a deformac3o mecinica.
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- Aplicacio da Teoria de Aprisionamentn Coletiveo

para as amistras tratadas em temperaturas de 446°C e 468 C.
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TABELA IV.4 ~ ﬁp]aca;aa da Teoria de Aprislnnamentn Lolet ivo
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o ’ N T
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PROGRAMA  IV.1 - Pragrama para calculo dos parametrus da Teorla LOB 165
para as emMostras. -

DIM B(30G),V(30)

5 GLS

i0 LOCATE 2,1

PRINT ™ QUE TIPO DE DADOS vocE TEM : ":PRINT:PRINT )

PRINT TABC1S);1;TAB{20):™ FORGA DE PINNING (N/M3) X CAMPD MAGNETIGO ™

PRINT :PRINT TABC15):2:TAB{20):" CORRENTE GRITIGA X GAMPD MAGNETICO ™
CPRINT:PRINT TAB(15):3.TAB(20);" DENSI|DADE DE GORRENTE (A/MM2) X CAMPD MAGNETICO "
PRINT:PRINT TAB(15),4:TAB(20};™ COEFICIENTES OFE KRAMER PARA JC "

PRINT:PRINT TAB(15):5:TAB(R0): " GOEFICIENTES DE KRAMER PARA iC "

PRINT:PRINT TABC3i5).B;TAB{20);™ VALDRES ABSCGLUTOS PARA FPMAX (N/M3); ace £ KAPPA ™.
PRINT: PRINT TAB(15);7;TAB(20):" TERMIND DA EXEGUSOD ™

PRINT: INPUT ™ GPAD - ",L C

GCLOSE . S '

IF 1=¢ QR L=3 THEN GOSUB 110 .
“tF L=5 OR L=2 THEN INPUT " QUAL 4 AREA PARA 0 CALCULO DA DENSIDADE DE CORRENTE (EM
REM ENTRADA DA AREA C

iF L=56 OR L=2 THEN INPUT #1,AR

ON L GOTD 20,30,40,80,83,80,100

20 PRINT:PRINT:PRINT™ 1) GALCULE FPMAX (NJHE) HGC2 E KAPFA. "

FRINT ™ 2) EXECUTE A& OPCAOQ B. "

FOR K=1 TC 14000

NEXT K

GOTO 5

30 REM

4G GOSUB 150 '

A=AMEL: B=CMEL: F=PMEL: Q=QMEL:R=RMEL

50 BGE2=-A/B :

HCMAX=—AXP/(EX{Q+P))

"FPMAX=( A+B*BGMAX ) “D*BGMAX “FX1E6

IF L=2 DR L=5 THEN FPMAX=FFMAN/AR .

B0 INPUT " GCALGULO AUTOGMATICO DE KAPPA DE G-L (S8/N) ":2$:I1F Z$="N" THEN INFUT " GQUA
K&PPA=-13,625+1.375%BC2

70 BOSUB 140

6070 & _
80 REM . '
PRINT:PRINT:PRINT" NA REGRA DE ESCALONAMENTO DE KRAMER TEMOUS /0 (1-P)/QT

PRINT TAB(46): _ : ' - ®JG H
PRINT:PRINT: FNPUT™ QUAL O VALOR DE P : ™,F .

INPUT " QUAL O VALGR OE § : ",Q

INPUT ™ QUAL O VYRL0R DE & : "
CANPUT T QUAL O VALOR DE B

G0TO 50

‘30 REM _
PRINT:PRINT . .

ENPUT ™ QUAL O VALOR DE FPMAX (N/M3) : ", FPMAX

INPUT " QUAL G VALOR DE BG EM FPMAX : ",BGMAX

INPUT " QUAL 0 VALOR DE BG2. oz ".BGR

GOTO B0 oo : - o

100 REM

IF tL=2 OR L=3 THEN anss 1

END

110 REM

PRINT:PRINT : . _ :
JNPUT " VOGE TEM UM ARQUIVO GOM 0S DADDS (S/N) "iX$:IF X$ (> "N" THEN 120 ELSE GOSU
@0 INPUT™ QUAL O NDME DD ARQUIVOD DE DADOS “;A$ - .

OFEN A$ FOR INPUT AS #1 :

Input #1,n .

FOR #=1 TO N . '

INPUT #1.B(F) :

".la



CPRINT T

INPUT B1,%40 ) B _ . S
HEXT | _ _ : .
RET RW . - :

140 REM
BHMAXA=HEMAK /BCE

Ca4={BC2 " C/{4%3. 1416*1F- ?}J*EH#HH*{1—HMﬁXH?IKhFPﬁ a2 )
CEE=CBCE "B/ (4%, 146X 1E-7 ) 1 *AMAKR* {1 -BMAXR } "B/B/KAPPA T* (1~ 1I{E*HAPPA E}}*(1 0.58x8
A0=1 . GF7X5QR(ZE~15/ACMAX )

RP=0,185%40

RC=S0R(Z*CEG*AP/FAMAY)

RG=AGCX1END : “EM AMBITRONS
LEeSQR{FECA4XAP FFPHMAX )

LCa{iC*iE1D “EM ANGATHOMS

YC=<23 1415/ I*LC*AC "2 EM ANGETRONS™3

INFUT " DENOMIMACAD FAAA AMOSTHA . “,P}

GLE '

LocaTE 2,1

FRIMT P% :PRINT:PRINT

PRINT 7
FRENT "
PRINT "
FRINT ©
“PRINT " KAPPY
FRINT ™ BGE

FRINT ™ FPMAX

E=R I =]
4 =2 =2 3 a
:Dﬂ-h'ﬂ'l:l

qRﬂFFﬂ

TiBGE:ERINT .
"IFFMAX:" nfM3"
",BGMAX:™ EM U.Cc.M,"
"B THSME" '
"i066;: "KSM2"
"IRFXTEG; "HM

= "RG:" ANGSTRONS "

FRINT BG EM FPHAK
PRIMT 6434

 PRIMT GEE

FRIBT * AP
FRINT:PRINT:PRINT ™ R
FRINT ™ LG ':LE:" ANGSTRONS ™
PRINT * vy : ":WE:" ANGSTRONS™3
PRINT:PRINT TABCTQY; "CONT ": INPUT C#
RETLURN

Y50 REM

SX=0:5¥%a0

CLS :

LOCATE 9.1

FGR i=1 TD N

LT T

SHE=5NN+B(]2xB(1]

H"ﬂ“.‘l Im ' m b uw\wm @A

© . WEXT 1

© PAINT " ROTEINA PARA CALGULO OGS PARAHMETROS OF ESCALOMWAMENTO OF KEAMER ":FRINT:PHEINT
. MEQ PRINT TABCSO); "1/ - {1-P}/QT:PAINT TAad{383}: "JC * B = & + $oxB"
PRINT (PRINT: INFUT ™ ENTERVALD FARA P -—- M{N,MAY,STEP -— 0,0.0 PARA STANGARD ™: PMIN
[F PHIN=0. ANO FMAX=0 aND PST=0 THEN PMIN=0,7:FMAX=1.0:P8T=0.01
CINFUT " INTERVALO FARA Q == MIN,MAX . STEF == 0,0,0 PARA STANDARD ™ CQOMIN, QMAX , QST

IF GMIN=0 AND QMAX=0 AND G5T<0 THEN OMIN=1.0:JMAK"3.0:087=0.01

PRINT:PRINT " PMIN,PHAK PET, QMIN,OMAX, 05T 2 ":PMIN: PMAX:PST:OMIN: OMAX: 05T
prlnt.print.:NPUT_“ LIMITE SUPERIOR DE BOZ - "LLEGE:FRINT

TIHED$aTiMES :

RMEL =R _
FOR P=PMIN TO FMAX STEP PYT
print ™ B = ":p.

FOR D=QMIN TO OMAX STEP 08T
EYef:8YY=0:5XY =0

FOIF 1271 "TO N
Y=NORIT0T/Q%BL 3 CLI-P /)
SYIGY4Y

SHY=SRYHYXEC}

SY¥=3¥ VAV Ry

NEXT I

D=M*SHH-GHXEH )
BA=(SKUXEY-SEESXY I/D



CAINAESHY-SXRST /D

Rz {NeEXY =SS I/ SOR I NRE NN ~GRNE N 12 (N*SYY =5y 2577

To7

IF ABS(RI>ABS(AMEL? and t=gfcl<= thgP THENW RMEL =R :amef=a::me|=c:QMEL=0:PMEL=F

NEXT g
KEXT F
FRINT:PHINT " INICID BE GALCULO =

TCTIMEDS

PRINT -PRHINT " FIM DE CALCULD = ", TrMES

‘B=HAGKNMEL-SXMEL%SEMEL

CAMEL = (SNAMELXSYMEL-SXMELXSXYMEL /0

GMEL = NS YMEL~SXMEL*SYMEL }/D

FRINT:FPRINT :#K IMT™ P, Q,A,C,A = ":FMEL.QUMEL: AMEL : CMEL . HMEL
FRINT:INPUT" DUTRO INTEAYALD COM (5 MESMOS DAODS

IF Bk="%" THENW GDTD 180 ELSE RETUAN

200 REM

FRIMT -PRINT.PHINT™ NUMEROD OE OADOS - ™.

INFUT &

[S/M)

Bk

PRINI-PRINT:-PRINT" ENTRADA DOS VALDRES DF P E OOS VALORCS DE iC DU JC ™

PRiNT

For 1=1 TQ N

PRIRT™ A (™ .1;™) = ™.

INPUT BY1)

FRINT ° T QU JE& €751 :72 2 ",
INPUT yi(11

FRIMNT

NEXT 1

HETURN

FHEMPFLLY OF TEI A DE SAIDA - 2MOSTHG BED C/30 horas

F LIN: 1|

1] = 2.7

] = 12.55004

L = —.534%137

F £ -, 53978017

KadFn * 185.68188

BCE = 23.405m

FPMAK = 1.83253E+11 N/M3

it EM FFMAX = E.2098 EM U,C.M.
a4 = 2YESET.C N/ME

1] = 18813.2 H/M2

RP = 3.7265497 NM

RG = ©75.0585 ANGSTRADKS
LG . 13B1.87 AMGSTHUNS
Ve = 4Q.370255E+08 AMNGSTRONS™3

7:36:08p

CONT 7
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CABITULD ¥ - CONCLUSUES EINAIS.

Mo presente trabalbo foram listados os PrinCipais meto-
dos  de produc3o de fios supercondutores de Nb38n. Esses métndos
SA0 0S5 mais variados possiveis e muitos deles geram resultados
watistatorinsg do ponto de vista tecnologico Dos metodos comer-—
cialmentg wutilizados, destaca-se o metodo do bronze gue ppssibi-
lita altos valores de correntes rriticas & boa reprodutibilida-—
He 0 inconveniente desse método & a recessidade de tratamentos
teérmicos intermedidrios de recristalizacdo do bronze visando ali-
viar as tensfes internas & possibilitar a deformag3o mecinica do
material.

Um outro metodeo de interesse listado foi o método da
difusdo solido-liquide onde, camo os materiais envolvidos no pro-
cessa 2stao na forma pura, ndo s3o necessarios tratamentos térmi-
cos  intermmdiarios na producldo do fio. Esse metodo resulta nas
mais altas correntes criticas = oem taracteristicas superconduto-
ras reprodutiveis na produg¢lo industrial do fio de Nb3Sn .

Por esses motivos, esse método da difus3o solida-ligui-
do fai escolhido para o desenvolvimento do presente trabalho dea
otimizacdo de fios supercondutores de NMb35n visando a producic
fara utilizacao em aplicagdes associadas .

) {io produzido com condicdes bem controladas tinha 1
mm de diametro externo, 42 filamentos com didmetro medio de 27 ym
e razdo Cu-Nb:SnCu 192.2:11 S5.1. O fio final apresentou filamen-
tbs sem forma perteita devido a Pproblemas na etapa de deformagio
mecadnica por forjamentg rotativo

A taxa de deformacdu total dgs filamentps de Nb+SnCu
foi de B.5 x 109

Ap0Os toto o processo de deformac3o meclrica do fio, foi
realizadeo g trabalho de otimirzagdo dos tratamentos térmicos vi-

Sarda obbter as melhagres correnates criticas prssiveis no superron-
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dutor Esses traltamentos térmicos foram realizados em formo tubu-
lar de alumina e em amostras encapsuladas em tubos de quartzo A
vacupn. As temperaturas e tempas de reacdo utilizados faoram &40 a
7280°C por 30 a 150 horas . Foram analisadas amostras tratadas Com
Pré-reagdn a 350°C ¢ a 55000

As amostras tratadas foram caractertzadas guanto a tem-
pPeratura critica, resistividade normal (20 Helvins!), resigtivida-
de a temperatura ambiente, corrente critica, Area de Nb45n farma-
da na reagao e tamanho de grio de MbgSn. Foram alcangadas densi-
Hades de carrente critica da ordem de 1. B x 10 A/cef em 10 Tes—
1as e 4.2 Helvins e da ordem de § x 105 A/cm® em 15 Teslas e 4. P
Kelvins. £sses valores €3p muito elevados g Fossibilitam aplica-
g0es  tom campos magneticos mais intensaos utilizando magnetos de
menoDr volume .

Essas altas correntes criticas foram rausadas pelps ta-
manhgs de filamentos peguenos (27 um), que auxiliaram a complata
difusdo do Sn contido, e pelas haixas temperaturas & curtos tem—
pos de tratamento térmice, que fizeram com que os gridds ndo cres-—
cessem  em demasia. Esse crescimento dos gr3os diminuiria a farga
de aprisionamento & a densidade de carrente critica.

0s ardos de NbgSn medidos por micrposcopia eletrénica de
transmissdo apresentaram valores entre 440 & e 1000 &. Esses wva-—
lores estdo coerentes com a literatura internacional

Foram detalbadas as teorias Larkin-Ovchinnikov-Brandt
(LOB? de aprisionamento coletivo de vartices supercondutores g
foram calculados os comprimentos de theréncia Rc 2 Lc. A aplica-
td0 das teorias as amostras do presente trabalho demostrou que a
teoria concorda e repraduz com perfeican o= tHados experimentais &
Pode ser ugada para analisar outros materiais tais como ceramicas
superContdutoras, ocutros A-15 e ligas metalicas.

Com a wutilizagdn da teoria, foi determinado que  as
amostras tratadas estavam otimizadas para todos os tratamentos
termicos utilizados no presents trabalho.

A conclusdo desse trabalho levou a uma definigao das
etapas necessarias & produgdo pilloto e industrial de fios super-

condutores e em especial, de fios de Mbh35Sn. Nesse Lltimos caso,
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foram determinadas todas as corndiclies essenciais & otimizacio = &
obtengdp de fios que apresentem altos valores de Jo, boa reprodu-
tibilidade de lotes de fios coam mesmas caracteristicas 2 baiwo
custn de predugdp. Os fios produzidos pelo método da difusio ao-
lido-liquide e seguindo as etapas descritas nesse trabalho  s3o
agqueles que geram maiores intgregsses comercials e tecnoldgicos.
Ma fabrirag3o de fios supercondutores visando o enrcla-
mento  de magnetos, devem ser levados em conslderagac alguns pon—

tos:

- Pelagap entre a drea de supercondutor 2 a area total

Jc total {Ic/Arprs)? que o fio consegue transportar
— Comprimento de fio necessaria para enrolar um magneto
— Didmetro maximo de filamento que ainda possibiiita a
reacdo total para NbsSn
- Custos envelvidos na producan do fio @ do magneto

- Treinamento técnico de fabricagdo do fio e do maaneto

Em anede {(figura ¥ . 1) esta um esboco inicial da progra—
macdc de produgao que serd utilizada na Fundacio e Tecrnologia
Industrial para a producdo piloto de {105. supgrcondutores de
Nbk3Sn . Un dos tipos de fips a serem produzidos tera 342 filaman—
tos. forma redonda com 1 mm de difmetro 2 filamento de 5rCu com
B.7 um de diametro. Uutro tiepo tera 1140 filamentos, forma redon-
da com 1 mn de diametro e filamento de S um de didmetro. A tecno—
lobgia necessadria & fabricacdo desses fios foi  desenvolvida no

presente trabalho.

Nesse ponto e conveniente propor alguns traballos futu-—

ros a serem feitos, visando complietar e ampliar esse trabalho:

1 A adigdo de terceirops elementos, coma T1 ou Ta, na
matriz de Nb e/ou na liga de SnCu aumenta os valeores de Jc e Bco
fazendo com que os ftins tenham melhor desempenbo nag aplicagies
que necessitam de altos campos magneticas. A dopagem de Ti no me-
todo da difusdoc sélido-ligquide @ um trabalbo inédito P é de ex-—

trema importancia ser realizado
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2. A disrersido da energia de interagio dos vartices su-
percaondutores com os centros de aprisionamento tem grande impor-
tancia no  aumento da forga de aprisionamento e da densidade de
corrente critica. No caso do Mbgbn esces centras de aprisionamen—
to s3ec os contornos de ar8os & & de vital importancia a determi
nagio das compositoes de elementos nos cantorros desses gricos vi-
szando determinar as suas influércias na energia de interacdoc vor-

tice-grio.

3. 0 exposto no trabalho 2 acima tambem & de Erucial
importdncia para o8 fios proaduzidos ecom dopagem de tercelvros gle-
mentas  (Ti). Um trabalho interessante a ser feito & a determina=-
td3p das concentracfes de elementos nos contarnos dos grios visan—~
do determinar o mecanismo de difus3o e reacdo na presenca de Ti e

suas influéncias na energia de interaclo.

4. Ainda ha muitas contradiglies na literatura sgbre a
reacdoc de difusdo do Nb + SnCu. Um trabalho de Iniciac3o Cienti-
tica interessante seria reproduzir os dados da formac3io do Nb3Sn

ho decorrer do tempo de tratamentu térmico,

5. Para apilizar b procedimento de caracterizagdo suw-
percondutara de grandes lotes de amostras e conveniente automati-
zar o8 sistemas de temperatura critica e corrente gritica wtili-
zando um microcomputador padre3o 1BM/PC vigsando mantar um Sistema
de Aguisicdo Automatica de Dados. Esse trabalho envolve conheci-
mentos na area de eletrdnica {interfaces), computacio {comput ador
e programas) e ficsica (medidas supercondutoras propriamente di-

tas) .

6. Devida aos vazios de Hirkendall que se formam dentro
dn material apos o tratamento térmico, um trabalho de interesse &
determinar o comportaments mec3nico do Mb35n sob altas tensdes e
qual o tipa de influéncia que esses vazios tém sobre egse compor-
tamentn. Es=a e a configuragio qLe oCorre no enrcalamento de  om

magneto quandn sujeits is tensles geradas pelo campao magnetico.
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BEENDICE _6_-_PROCESSOS_DE_CONFORMACAD_MECENICA.

f. 1. FORJAMENTO

A1 1. A OFERACEOD B O EQHTIPAMENTO

0 AForjamento de um metal conciste @am deforma -lo por

martelamento ou pPrensayem. E pussivelmeEnte a mais antiga oper a-
cao de conformagdo mecanica, praticads polos ferreiros com marte-
los & blygsrnas Normalmente & realizadn a gquente, mas, recente-

mente, tem sidp executado tambem a frieo

Matrizes sao as pegas, usualmentes de ago ferramenta,
que entram em contato com o metal durante i for jamento. Covumen—
te we classifica a operagaoc em pauta em forjamento em  maly i zee
abertas e em matrizes fechadas; no caso do forjamento em malbrizes
abertas, 4 restrigdo ao movimenta lateral do metal sendo coanes §—
mido & pequena, = as matrizes tém gepmetria bhagtante simples, co-
mue ilustrado na Fig A 1 1

Mo forjamento em matrizFes fechadas, © metal deve sdntar
a furma esculpida previamente nas duas matrizes, havendo forbes
restrigioes ao livre espalbamento do material . A Fig. dé.1 2 mostra
A wpier acan deste tipo

0 Fourjamento em matrizes abertas 2 u=sado normalmente
quando O numer o de pegas a produzir e relativamente peaguenos - o

tamanhg destas eegas & o ande (2idns e turbhinas e de navios,
drandes wvirabreguins e anats el A Fig M1 3 ilustra o forja-
mento  de angis; a pega P oaauerida oo olocada emoum mandril . Fomo
mostrado, & seguir, a et ¢ oy e cOompeyrime uma parte da o oaenel,
ocary fndo uma  dimingieg oo i coractoyra e consequente aumenlo do
cumprimento desta parte. o e oy aada wm oacrescimn no didaetr o o do
anel ABpos eseta comprewssda, & omatriz soperier & levantadas = a2
FEca 9glrada um pouca, fror jardlo-se uma reqgido adjacente & 14 pro-—
CESSaila Ecta pperagaoc  riepetida ate gue fodo o oanel tenha sideo
Foriaito.

& Fig. &A.1 84 ilustra o estiramentn de uma parte de uma
Badrra, Qe & uma operagao comumente realizada com matrizes abier-
toae i primeira ptapa do processan fornece a pEra mostrada na

Fig &.1.4b; a operag3o & realizada com mabtrizes de largura b onio
muilo grande e atraves de SUCESSIivas CONPFreEsSsSOes @ avancos da

ttarra (Fig. A.1 . 4c, d, e} fis ondulagies na suoperficie da  poga
sao dewvidas & pequena largura b, A Fig 61l 8+ mostra o aspecto
tda peta quanda se repetem as operagbes ja discutidas apds um girva
de %09 (da barra. Finalmente, alizam-=p as faces forjadac, tro-
Candor-si2 as matrizes par oulvas de maior largura b, a peca ohitida
estd mowtrada na Fig. A& .1 4g.

0 foriamento em matr izes fechadas ndn & feita de uma so

vi2Z2: Ualmnmam—se diversas cavidades em mabrizes, & a pega val sendo
sucessivamente {forjada nestas cavidades, chrergande gradualmente
até sua forma final. A Fig. N L 5 ilustera um exenplo deste casa
A Fig. A 1. 46 mostra dois exenpos de matrizes para foarjamentn  em
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mnmatrizes fechadas,; comuments, usinam—t.a: virias cavidades na mesma

matriz, que recebem o nume de impressies, aquelas utilizadas nan
tlapas Iniciais do forjamentu sin as impressoes preparador o), A
as faue fornecem a forma {inal da pega sdo as acabadaras . Estas

operazfies de usinagem s3n fililsis & caran; assim, so se justidi-
ca o emprego deste tipo oo ppecagio na fabir icagio de grande nume-
ro de peroas.

Um problema « 1 oeovitbierado no processo de forjamento
Em mabtrizes fechadas & 1 fromandio de rebarba, constituida poln
excessn de material que renecltra entre as matrizes duranmte A upe-
ragdo, coma mostrado na Mig »o 1. 7. UUna ver pronta a pega, 2 fne-—
tessaria uma operagan der rohiarhamento para a retirada deste ew-
ressoy de metal . “g matrizes podem ser dotadas de "calhas", oomo

1lustradeo na Fig. A.1. B, para evitar aue a rebarba seja muito ex—
Leriaa

Deve-se notar a vstrema import3ncia da boa selegdn e
tratamento teérmico do material a ser uszado nas matrizes de forja-
mento. 0 assunto foge ao escoro do presente texto 2 naoc sera
dd11 abordado.

0 estudo de forjamento em matrizes ferhadas e comelewxo
e eminentemente empirico, como ocorre na projeto das mabtrires

Oz egquipamegntos universalmente usados no forjamento c3o
ps marteles e a5 prensas. Mos martelos, A energia necessaria [ra-
ra executar uma operagidoc g fornecida por uma massa gue cai livee-
meenker DU impulsionada de uma certa altura,; esta massa eska  na
taixa dg 200 a 3. 380 kg, caindo de alturas de L m a 3,9 m M=
metudos mais comuns de levantamento destas massas s3o atraves de
fricgdn em tabuas {(Fig & 1. 9) ou atraves de ar comprimido. Fa-
bricam-=e pegas de atée 50 kg rneste tipo de magquinas Mos aarbe—
los prigumaticos {"power hammers"}, a massa gue cai & impulsiohnada
pOr  ar coamprimido. A capaclidade de forjamenkno deste squipamento
e muito superior ao caso dos martelos de gueda livre; seu contro-
le e mais facil, mas exige-se uma blgorna com ung grande massa.
A Fig. A.1. 10 mostra um martelo a ar comer imido.

Az prensas uti1lizadas no forjamento podem ter  aciona

mento mecanico oy hidraulico. As prensas mecinicas S30 acionadas
HiIF excentricos, e tém copacidade makime de arlicaglo de carga de
100 a B 000 tan. Seu curso & usualmente limitado. As  prensas

hidraulicas <30 acionadas por pistdes hidraulicos e podem  ter
grande cursp; sd0 fabricadas com capacidade de aplicac3o de carga
de 300 a 30.000 ton., & sao ronsideravelmente mais caras e an
prensas mecanicas.

Alem dos martelus & prensas, outros  equipamentos de
forja também sio empregados. para fins mais especificos [imey—
tir-ze-3g agqui brevemente alguns destes egquipamentos, a titulo de
tlustracio.

Uma maguina bastante empregada nog forjamento de barras

= a recalcadora ("upsetter " ou "header"?) . A Fig., A L. 11 mostra
um esguema das partes principals deste equipamento, cujo tuncio-
namegnto @ culo funcicnamento @ descrito a4 seguir . Inicialmente,

coloca-se uma barra, de compriments adequado, na posigac 1 da ma-
triz estacionaria; © mecanismo articulado é acidnado, deslocando-
58 na diregiac da seta e fechando a matriz movel sobre a estacioc-
flaria, & barra fica, ent3o, presa na posicdo 1. Gz ferramentas
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recalcadoras movem-se& na direcdn de seba, recalcando a cabecra da
barra. A seguir, as matrizes e feryamentas voltam A poslodn ori-
ginal, permitindop ao operador passar a Barra Ja posigac 1 para a
2; repete-se o c£icly ate que a pega estpijia praonta. A Fig 1 12
moctra um exemPlo de uma pegca fabr icada em 4 etapacs atraves deste
met e FPara maior clareza, a matr iz mowel nao e mostrada, B as
ferramentas recalcadoras est 30 decenhadas no fi1nal da cua oper a-—
CAD de compressao.

Uma outra operagio interessante & o fordamento rotab ivo
t"rutary swaging"), que pode ser realizado a quente ou a fric;
entre outras aplicagoes, & largamente empregado no apontanento
preliminar de barrag, Libos @ ar ames que sofrevan trefilacan a
Fig A 1 13 r2lustra o principio de funcionamento da magquina  foa-
s uma gadlola de rolos fisa, dentro da qual gira, a alta weloci- -
dade, um porta-matrizes. Ecta peca tem um erroy, ande duoas mabre i-
fes  podem mover-se radialmente: guando em contato coam os  rulas
lpusicdn fechadal, as matrizes encostam—-se uma na outra, farmanda

um canal cdnico perpendicular aoc plano do pagel. 0 giro do por -
ta-matrizes permite que as matrizes penetrem entre dois rolos,
abrindo-as {(posigdo abertal. Tem~se, assim, wna sucessao s gol-—

fes  sobre uma barra colocada entre as matrizes, & gue wval toncdo
=g s8cac reduzida ao ser alimentada em diregao a parke de menor
didmetro do furo cénico.

Fecentemente tEm sido construidos martelos que desen-
volwvem altas emergias ("High Energy Rabe Forging—HERF"}, onele Lum
pistda & acelerado por gases sob alta prescsip, movimentandn con-
sigo uma matriz de forjamento

A 1.2 DEFEITOUS EM FORJAMENTD

a) Falta de_reducso

Esse defeito consiste em uma penetracd3o  incomwleta
de forjamento, ocorrendo quando sdo usados golpes de marbtele ra-—
ridos 2 levea, de modo que 4 eskrutura do material n3do sela modi-
ficaa no interior da pecra {permanecem restos da estrutura diane
dritica de fusdo?d. Essa diferenca de estrutura no interior e na
superficie val acarvetar em diferentes propriedades mecdnicas. A
penettacgu incomplete do forjamento pode ser Facilmente detetada
atraves de micrografia de upay orcrao transvyersal da peca

O Sforjamento & (a1 oenta geralmente 2limina eswse pri-—
blema

by Jeiocas

Az trincas o pegas forjadas podem ter diver mas
Catlsas & diversas formas Jde o omatt i Feskbir eeme
1 Cupprficie - fAs trincas eese tipn SR Originam COmo Conse-

quencila de um ercessiva lrabalbg de periferia a temperaturas
de trabalho demasiadanente baixkas Tanmbém eodem ser produzi-
das devido ao material haver adauiridn rerta fragilidade a
dquente por efelito de atmnsfera inadequada no forno durante
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seu aquecimahto (Por exnemplo atmosferas ricas em enxolr e

=4 HMau_cebarhas - (figura A 1 14c) - Essas trincas aparecem nas

Pe
caz forjadas em matriz em regitoes de grande reducas, ocorren-—
do preferencialmente nas rebarhas Essas trincas penetram no
tnteripr das pegas auando e cfoelua a rebarbac3o. Ezwwr tipo
Uer defeito & mais froquend e muandn mais alto for o gran  de
ruedugcdn nas rebarhba om0 lazd3oc a4 espeasura original on ogaan-
to mals impuro {far ¢ ann 'odi-se diminuir esse problema an—
mentando-se a espesuura ila 1 cbarha, evitando-se as deforma-
LDEs excessivas, & famhem utilizando-se acos de boa qiralida-
de .

3 Internas — Esse tipo de lLrinca & menos freduente, originam-=e

no 1nterior do mater ial como consequéncia de tensoes de tra-
¢ac tangenciais secundarias ao se e{etuar grandes recalgues
Essas termsoes podem alcangar valores gue podem erovocar n]
aparecimento de trincas vm varios pontos (figura & L1 14
Fara se evitar o ararecimento desse defeito deve-se redurir o
gra de recalque —Sg/S1- f(relacd3o entre a2 espessura 1nicial
&2 finmal da pegal) por etapa ou fazer o recalque em matriz fe-
thada. Trincas interrnas ocarrem menos em  farjamento em ma—
triz fechada porgue tenstes de compressio laterais deseonwvol-
vEM—SE por reagbes das paredes da matriz. Matrizes abertas =n
furma de cunha | peduenc! facilitam o fluxo do material nas
superficies de contato, diminuindo o atrito de moda a reduzir
0 encarpamento da peca ha mebtade da altura e diminuir a for-
macdo de trincas internas

) Bota_fria (Ffigura &.1 14e)

Durante o processo de foriamento em matriz, OCor rem
as wvezes descontinuidade no material gque =e dendaminam "Gotas
Frias". Esse tipo de defeito se origina gquandg duas superficies
da metal dobram—se uma contra a outra sem chegar a soldar As

Possiveis causas da origem desses defeibns s3io:

- ps fluxos anormais do material gquente dentrgo das ma-
trizges durante o forjamento;

— as incrustacoes dag reharbas sobre as pegas compo con-
sequencias de dobras acidentais;

— a colocag3o inadequada dr material na makr 13;

-~ a distribuicio incorreta de massas de material em
pre=forjamenta.

o) lpccustacdp.de_oxidos

A camada de dxidos {formada durante o agueciments de
Feca pPode desprender—-se antes do fForjamento em matriz, pordm  em
vertas ocasibges, pode ficar incrustada ne peca e ao ser retirada
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com a rebarbacao, deixam a peca com varips, de onde os axwidos fo-
ram retirados.

e) Descachonetacdp.e_gueima

Essgs defeitos sac originados no aguecimento do me-
tal e devem ser evitados. Descarbonetagdn & a perda de carbong
gue a ago sofre em uma superficie com cunseguéneia de um aqueci-
mento inadequado ., & profundidade que pode alcancar esse fendomeno
depende da atmosfera do fovrno, do tipo do material e do tempo de
permanencia.

A queimd ocorre gquando o agquecimento alranca tempe—
ratur as proximas ao ponto de fus3o de aodo a3 provocar ding alteras
gao rpermanente do aga, devido a peretragio intercristalina de ga-
ses paidantes do metal 2 que dao origem a peliculas de axidos en-
tre we limites de gr3o, ou compostos resultantes de fusfes wtnci-
rientes de alguns dos constituintes de menor ponkto de fusao.

Llma +orma de combater esse fipo de defeitos ¢ efe-
tuar 0 aquecimento dos materiais a serem ftorjados por melios mais
adeguados, como por exemplo empregando-se fornos de induciEs

fi. 2. EXTRUSAD.
4 2.1. lotcoducdo

& extrusdo & um processo através do qual e reduzrida  a
secgac  transversal de um corpo metalico, atraves das aplicagcdes
de altas tensbes de compress3o, D rorpo metalico, geralmente de
farma cilindrica, & furgado a escoar atraves do arificig de uma
ferramenta Cecsa maneira & ppssivel nobter-~se barras, fics, tu-
bos & produtos de secpioes irregulares.

Comn as redugfies de secgies adotadas normalmente nesse
UrILESS0 SabD consideraveis, requer-se altas tensdes de  compy es-—
sdc, portantoc a maioria dos produtos & extrudada & quente, emhora
s@ja  poussivel também o prococsamenlo dos metais por exteuasdin A
frio Esse dltimo processp & adotado oeralmente para a fabricacao
de produtos de pequeno comprimenkto. ’

A extrusin pode ser empregada tomD Uma gperaca0 prima-
ria, ou de deshbaste ou como uma pperacaoc secundaria, ou de acaba-—
mento.

GQuango o processt & efetuado a guente, a estrutura do
metal w«& encontra recristalizada, portanto & possivel  submetber
esse materlal a3 intensas deformagies a frio posteriores, conmo por
edemplo  submeter uma barra ewtrodadae aon processg de trefilacan a
frio

0 processo de extrusdoc & bhastante utilizado para a ob-

tengdu de harras & perlfts o relais nd3o ferrosos, cohcorvemdo com
o processo ge laminac3o aprreomtando algumas wantagens, apesar da
limitac3io do comprimento do produto obtido extrusdo nesoe caso

permite a4 obtengdo de um produto estrutural e dimensionalmente
mais homogénec, devido a manutencido de temperaturas de trabalhog
mals ronstantes & permite tambem a obtencde de um produta com me-—
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rnor osxidagdo superficial,. devido ao pouro contato do tarugo oup o
mzio ambiente durante o processamento.

Fara os agos ¢ proacesso de exbtrusio a quenkte teaqm empre -
gu limitado em face das condigoes adversas de trabalho cararteri-
zadas por elevadas pressdes & temperaturacs.

A ewxtrusio apresenta algumas desvantagens ¢am relacso
att  processo de laminagdo, podendo-se citar o maior custo para
duuisigan do equipamento, limitacio do comprimento do produta oh-
tido, menor wvelocidade de trabalho e maior desunifarmidade no fi-
nal do processo.

D processo de extrusao f(a quente) pode ser classificadn
Como um processa cantinug, yuasv-estaciondrio, de compres:sio in-
direta e destinado a fabricagido de rperfis diversas e, em parbirn-
lar, de tubos e barras redondas. E dito de compress3o indireta
pOraue sao as paredes internas da ferramenta que provocam, devido
a reJafdo a pressdo do pungaoc, a agao de conpressan sobire o taru-
go, defarmando-o.

A figura A.2.1 aprv=senta as etapas do processo de eux-—
Frusdi

mais camum f(direta, a guenkel
A 7 1 a) o tarugo avuecidn p rolocada no recipiente;
A2 1 By @ iniciada 9 ealrusio;
e 1 ) e terminad.: o crtrusdo;
4.2 1.dY a ferramenta @ retiradag
A.2.1.&8) o pungap volta 4 pousigip inicial & ¢ residuo do
tarugo & rcrortacdo,

Exigstem wvarios critérios de classificas3o dos processos
de extrusdao, entre nos guais pode—se mencionar .

a' Classificagao quankto 4 temperatura de trabalho- a
quente ou a frio.

b) £lassificagdo guanto ao movimenta do metal em rela-
tdo 40 mavimento do pungauc: direta ou inversa

c) Classifirag3io gquanto & posicaoc da Prensa: vertircal
ou horizontal .

d} Classificacdo quanto ao tive de equipamento utitiza-
do: prensa hidrdulica, ouw mecanica.

e) Classificacdo quanto ao aetoda de aplicagdo da  car-
ga: extrusdy convencimnal, ewtrus3oc por impacto e ewx
trusdo hidrostatica

A.2.2. Extrusdp_a. fFrip
a. Descricdo_de.Brocesso

A ewtrusido a frio e utilizada para confeccianar pe-
vas de comprimgnto limitado. Como mater ial inicial s3o0 utiliza-
das pegas maci¢as ou ocas, como ROY esentlo, recortes de bharras,
tubos e chapas, & tambem pegas ja pre-deformadas por for jamnenta
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ou pstampagem.

A extrusao o f1io e divide em: extrusio direta, in-
versa, tambinada, transvorsal e por impacto.

Na extrusdo diveta (figura A.2.2) o metal escoa no
mesmo sentido do movimento de puncdo, gerando corpas macicos oy
ocos, com simetria axial. A ferramenta de extrus3o &€ composta
basicamente pelo pungado, matriz e extrator. Para a obteng3o de
corpos  ocos utiliza-se no tugar do extrater um mandril, ao redor
do gual o material escoa.

Na extrusao inversa o material! escoa em opesicIo ao
movimento do pungdo {(figura A.2.3). Esse processo @ utilizado
para fazer perfuracoes em pegas, sem remover material .

No caso da extrusdo combinada (figura A. 2.4} o mate-
rial escoa no sentido e em oposic3o aoc movimente do puncdo. & um
processo utilizado para produzir pegas com rebordos e rebaixos.

Na extrusao transversal {(figura A 2.5) o material é
forcado a escoar predominantemente na diregido transversal do mo-
vimento do pungdo.

Na maioria das vezes os processos de extrus3o a frio
Ja menciponados sd3o utilizados em combinacido com outros processos

de tonfarmagadao a fric tais como recalgue e corte. Pode-se citar
como exemplo a fabricagcdo de parafusos em recalcadores horizeon-
tais (figura A.2.6) . Iniciaimente @ extrudado o corpo e a seguir

e recalcada a rabega do parafuso.

A extrusdo por impacto & um processo utilizade para
a fabricagdo de pecas ocas de comprimentt e espessura de parede
PEqQUenas, como por exemplo tubos de pasta de dente. Para a con-
formagdo coloca-se sobre a matriz um disco metalico, cujo volume
e igual ao volume do tubo que se deseja obter A operacdo de de-
formacao ocorre em um so0 golpe da mdquina, a velocidade elevada .

Existem dois tipos de extrusao por impacto: direta
{em processo Hooker) (figura A.2.7) e inversa {(figura A .2 3)

A extrusao por impacto @ usada principalmente para
nao ferrosos diteis como chumba, estanho, zinco e aluminio.

b) Comparacdo_eontre_extrusdo. a frio_e_wsinaaen

0 processo de extrusao a frio concorre cam outros
processns de conformagao tais como forjamento seguido por usina-
gem oferecendo algumas vantagens, entre as quais pode—-se citar -

1. A perda do material & minima quando a peca € exbru-
dada a frio (S - 10%}, enquanto gue para uma pega semelbhante usi-
nada essa quantia de material perdido pode subir para até 80%

2. 0 tempo de producadc de uma peca por extrusdo a frio
8 comumente cerca de 10 vezes menor do gue & de uma peca seme-—
lhante usinada.

3. A extrusao a fripo aumenta a resisténcia do ametal,
devido ao encruamento. Aleém disso as fibras (fibrag3o mecdnica)
acompanham o contorno da peca formada, o que n3o acontece com a
pPECa usinada.
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4. Os produtos extrudados a frio apresentam bom acaba-
mento superficial e estreitas toler@Ancias dimensionais.

c} Materiais_para Extrusaa_a_Frio

Para a extrusado a {frio podem ser utilizados todos os
materials que apresentem alta plasticidade, ou seja, gue supartam
altos graus de deformacao a frio, sem se romper .

Como materiais comumente extrudados a frio potde-se
citar bps metais ndo ferrosos como o aluminio, o cobre, o chumho,
e suas ligas.

0 ago tambem pode ser extrudado a frio. 0 gue wvai
limitar ecsse processo sdo as elevadas tensoes a que sao submeti-
das as ferramentas, chegando em alguns casos a P60 kgf/mmE {1400
N/mmE)

O0s agos para trabalho a frio, utilizados na constru-
cdo das ferramentas de extrusdo, devem possuir as seguintes ca-
racteristicas: alta resisténcia a abras3o, elevada tenacidade,
alta resisténcia ao choque e grande estabilidade dimensional .

0s agos extrudaveis a frio s3p agqueles que possuem,
no ecstado recozido, baixo limite de escoamento e elevado alonga-
mento

d) Lubrificacdo._na Extrusda_a_Erio

A utilizagdao de um lubrificante adequado no processo
de extrusao a frio, além de diminuir as forgas de compress3o a
que sao submetidas as ferramentas, conseguentemente diminuinde o
seu desgaste, tambem confere um bom acabamento superficial! ao
produto.

Nao & possivel a utilizagdo de lubrificantes comuns
na extrusdo a frio, pPois, a pelicula desse tipo de lubrificantes
e facilmente expulsa da regi3o de trabalho devido as altas pres-
soes envolvidas, havendo novamente o contato entre as superfi-
ciei1s ativas.

Utiliza-se portanto, além dos lubrificantes conven-
cionais, como 6leos ou graxas, aditivos resistentes a altas pres-
sdes, como por exemplo cloretos, sulfetos e fosfetos.

Outra alternativa e a utilizag3o de lubrificantes
solidos, como por exemplo bissuli{eto de molibdénio.

e) Limitacfes_da. Extrusdo_a Frip

A principal limitacdo do processo de extrus3o a frio
refere—-se a alta forga requerida para a conformagdo, gue requer o
uso de grandes prensas, mesmo para metais pouro resistentes.

Outro fator limitante @ o proprio material para a

extrusan, pols nem todos os metais s3o extrudaveis a frio Tam—
bém fui mencionado que as ferramentas para extrusso a frio também
sac falores limitantes. Alem dos materiais especiais requer idos

para a fabricaga@o das ferramentas, os desenhos complicados de al-—-
gumas feryramentas colaboram para encarecer O pProcesso.

Mesmo utilizando-se materiais especiais, ocorre des-
gastes das ferramentas. 0 desgaste determina a gquantidade de pe-
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cas possiveis de extrudar com essas ferramentas, sem que o pradu-
to saia das tolerdncias permitidas.

A extrusdc a fric @ um pProcesso cara, portanto de
produgan em massa. Quanto maior for a sua produc3o, mais econd-
mica serda a sua utilizagao.

A.3. TREFILACAD,

A.3. 1. loftroducdo

No processo de trefilagdo o fio metalico €& tracionado,
passando atraves de uma ferramenta oca denominada fieira, onde
sofre deformagde plastica. Em concequéncia dessa deformac3o, o
diametro do fio e redu:ido » seu comprimento © aumentado (figura
A 3.1).

A finalidade Jo pmocesso de trefilagdo e a obteng3o de
fins de dimensdes, acabamento superficial e propriedades mec3ni-
cas controladas.

Comumente a fieira tem o furo com perfil tipico como os
tlustradons na figura 8.3.2. Nesses perfis, simplificadamente,
pode~se distinguir treés partes cdnicas e uma cilindrica.

A primeira parte cdnica € o denominada cone de entrada,
gue direciona o fio e a segunda €& chamada cone de trabalbho onde o
metal & deformado.

Na parte cilindrica ocorre o ajuste do diametro do fio
e a terceira parte conica e o cone de saida, cuja finalidade @
faci1litar a saida do fio.

Para cada material ha um perfil adequado de fieira, no
que diz respeitp an angule de entrada, 3ngulo de trabalho, angulo
de saida e comprimento da parte cilindrica.

0 denominado 3ngulo da fieira, gue € o 3ngulo do cone
de trabalho, comumente tem valores compreendidos entre 5 a 25%.

0 comprimento da parte cilindrica varia de 2ero a dois
diametros.

fis fieiras pava trefilar fios grossaos e médios  (ate
1,4mm de didmetro) s3o0 feitas de metal duro com a composigdo ti-
pica de 95% de carboneto de tungsténio e 5% de cobalto e para os
fips finos sao feitas de diamente.

Apos trefilar um grande comprimento de fio as fieiras
sofrem desgaste. Tanto as fieiras de metal duro quanto as de
diamante podem ser recalibradas e repolidas para serem usadas na
trefilagdo de fios de didametro maiores.

A wvida de uma fieira, trabalhando cam um determinado
diametro, & determinada pelo comprimento de fio trefilado sem gue
a fielira seja recalibrada.

Tres parametros s3o comumente utilizados para indicar a
variagao dimensional do fio no processo de trefiltac3o: alongamen-

to (A) indica o aumento porcentual que ocorre no fio ao passar
pela fieira. A reducdo de area (B), representa a diminuicdo por-
centual de area que o fio sofre ao ser trefilade. A redugiao de

diametro (6 ) representa a diminuicdo porcentual do diimetro do
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i  ao passar pela fieira. Na figura A 3 3 ohservam-se exemplos
dessss parametros.
Geralmente, para determinagac de reducoes de area, ve-

locidades e esforgos de trefilagdo, trabalha-se cam as seguintes
relagdes entre os parametros de variac3o dimensiaonal .

Y = 100 8 , B = __19_9___1_ § = 100(1-——/E_—)
100 B 100 X A

Na trefilagdo de metais ndo-ferrosos, as redugbes e
secgac par passe {(B) s30 geralmente de 10 a S0%, com 10 a 29% pa-
ra o0s mals espessos. Para a obten¢do de uma determinada reducdo
de Aarea, sao obtidas melhores propriedades mecd3nicas se farem
realizadas wvarias reducies parciais em vez de uma dnica redug3ao,
mesmo que o material suporte a redugdc total de area, em um Unico
Passe. o

Quase todos os metais nac-ferrosos s3o trefilados a
frio, sofrendo portanto variagoes nas suas propriedades mecani-
cas, devido ao encruamento do fio, sendo aumentados os seus limi-
tes de escoamento e resisténcia a tracd3o e diminuido o seu alon-—-
gamentog. Nas condigfies em que se deseja uma grande variacao de
seccao 8 necessario fazer o recozimento do metal numa determinada
etapa do processo, guande o metal atingir um grau de encruamento
demasiadamente elevado. Assim, o fio volta a ter a dutilidade
necessaria para o prosseguimento das redugdes.

0 recozimento pode ser feito, por longo tempo a tempe-
ratura mais baixa ou por tempo menor a3 altas temperaturas. No
PFrimelirc caso, os fornos utilizados geralmente sdo do tipo poco,
no gqual e introduzido o carretel. No segundo caso, muitas vezes
utiliza-se um forno tunel! acoplado com a maquina de trefilar, de
modo que o fio faz percurso continuo, passando pelo forno & pros-—
seguido com o processo de redugao.

0 atrito entre a fieira e o fio & um tator de extrema
importdncia no processo de trefilag3o, sendo portanto necessario
0 uso de um lubrificante.

As velocidades de trefilag¢do variam de 0,95 a 40 m/3,
dependendo da magquina, do didmetro de fic e do material trefila-
do.. Para os fios finos e capilares pode-se atingir altas veloci-

dades de trefilagcio, porém com o aumentao da velocidade aparecem
varios problemas: diminui a eficiéncia do lubrificante, ha difi-
culdade de dissipa¢do do calor produzido, aumenta o desgaste das
fieiras.

Para dar inicio ao processo de trefilag3o e necessario
fazer o apontamento do fio. Esse apontamento pode ser feito me-
canica ou eletroliticamente. Para os fios grossos o apontamento
rode ser feito em maquinas industriais com um dos principios de
funcionamento seguintes:

{a) dois tambores conicos e calibrados que giram am
sentido inverso, afinam a extremidade do fio ate o

didmetro desejado;

(b)) afinamento da extremidade do fio por estampagem;
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(c) método do recozimento e alungamento: © fio &€ colo-
cado entre contatos, por onde passa uma corrente: a
extremidade & recozida; os contatos s3o separados
provocando a ruptura do fio que € da Fforma cbonica
(fratura tagca-cone) .

Para os fips mais finocs, com diametro abaiwo de
0,400mm, o processo de afinamento usado & o eletrolitico.

Na trefilagd3o de cobre, antes de se iniciar o processo,
deve-se retirar da barra o dxide superficial formado nas opera-
clies anteriores de conformacac {laminagdo ou extrus3o a guente},
para gue a vida das fieiras ndn seja reduzida

A retirada do oxido de cobre pode ser feita por  dois
Processas: mecanico ou gquimico.

0 primeiro processo, chamado rebarbac3o, consiste em
paszar a barra de cobre por uma ferramenta, semelhante a uma
tieira invertida, cam dngulo de 5 a &2 em relacdo ao eixo de
avango da barra, provocando a retirada de pequena camada de mate-
rial da superficie.

O processo de decapagem @ constituido por trés etapas:

(a) imersdo em acido sulfurico, que ataca o oxido de
cobre, formando zais soluiveis de sulfato de cobre;

(b) lavagem com jatos de dgua fria para retirar o ex-
cesso de acido e sais soluveis;

(c) neutralizagao da superficie por imersao em solugdo
de tartarato de potassio.

0 primeiro praocessa, embora mais caro, € o que confere
melhor acabamento super ticial ao fio, porem, quando se deseja um
ctimo acabamento superiit i.l, comg para os fios rapilares de co-
bre, utilizam—-se barras que <ofreram decapagem seguida por rebar-—

hagdo .
A 3.2 Defeitovs_en. Trefilagac

Um contrele visual do fio, especialmente se for de co-
bre ou odtro metal dutil, pode muitas vezes revelar a causa da
ruptura do Ffio ou de gualquer autro defeito no mesmo. Para se
observar o fio deve-se embuti—-1lo no local da ruptura e examina-to
num microscopio otico.

Para melhor controle de qualidade do fio &€ importante
verificar se o defeito se reproduz ou nao, a intervalos regilares
an longo de todo o fio.

A seguir csera feita uma listagem dos principais tipos
de defeitos e de ruptura do fio:

(a) Quando um fio de cobre se rompre porque a resistén—
cia a tragao foi ultrapassada, as extremidades rom—
pidas apresentam uma forma irregular e se percebe
um estrangulamento perto da ruptura (Fig. A 3 4a)



(o)

{(c)

(d)

(e)

(+)
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Esse defeito provavelmente se deve a uma das se-

guintes causas: poucra lubrificagio, lubrificante
sjo, sujeita no fio, alongamento excessivo por
fieira.

A resistencia a ruptura do metal ¢ reduzida pelas
particulas de ferro alojadas no metal laminado, po-
dendo ocorrer ruptura (Fig. A& 3 4b). Para eliminar
esse defeita deve-4se melhorar o processo de lamina-
a0 .

As gretas redinzem a resisténcia a ruptura do mate-
rial, podundo levar a ruptura do fio (Fig & 3 4c)
Para solutionar ecsse problema € preciso melhorar o
processo de laminagao e evitar chogues térmicos no
fio.

Quando a redugdo € demasiadamente grande e a parte

cilindrica @ muito curta, o fio pode entr ar nessa
zona, sob um determinado angulo (Fig. A.3.4d), re-
sultando em uma deformacao desproporcional em um
dos lados do fio. Esse defeito pode nao Ccausar

ruptura imediata do fio, se o diametro for grande,
PoOrém vai provoca-la alguns passos depois. A ruptu-

~tura propriamente dita tera o aspecto da Fig A 3. 4e

Uma evidéncia desse tipo de defeito & o aparerimen—
to de irregularidades superficiais no fio rchamadas
"patas de corve" (Fig. A.323. 4d). Essas irregulari-
dades podem aparecer tambem quando uma particuta
do metal trefilado se aleoja na entrada da fieira,
deteriorando o per+til do canal (Fig. A . 3.4f) Qutra
possibilidade do aparecimento desse defeito é a
presenga de inclusdes, tais como particulas de fer-
ro, no cobre. Poreém, nesse caso as "patas de caor-
vo" aparecem somente proximas a regido onde se en-
contra alejadas a inclus3do (Fig A 3 4qg). Pnde-se
distinguir entre o aparecimento dessas irregulari-
dades devido a inclusotoes e devido as outras duas
causas, POL1s no Primeiro caso nao ha repeticiac dos
defeitos a intervalos regqulares e nos outros casos
essa repetigdo ocorre.

Uma redugdo insuficiente em uma fieira com excessi-
vo angulo de trabalbo provoca uma deformac3o nao
homogénea. Ocorre a ruptura do fio, quanto este
passa por uma fieira de menor diametro(Fig.A.3.4h)
A ruptura e do tipo "taga e cone'”, sendo que o
vertice do cone sempre indica a dire¢3o do alonga-
mento (Fig. A .3 .4i) .

0O fio trefilado apresenta-se ondulado. Esse defei-—
to provavelmente € causado por particudlas metali-
cas acumuladas na entrada da fieira (Fig. 6.3 .43}
devido a: forma incorreta da entrada do canal
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(longa e estreita), polimento incorreto, presengca
excessiva de residuos metalices no lubrificante ou
uma combinagcdo dos motivos anteriores. Um ~ontro-
le visual do Ffio ligeiramente ondulado acusara a
presen¢a de ranhwas, gque nd3o siao continuas; in-
terrompem—-se as vezes 8 reaparecem depois de Lem
certo intervalo. A figura 6.3 4h mostra um fio

de cobre ondulado.

Na tabela A.3.1 estdo listados os eventuais defeitos em
trefilacdo e seus efeitos sobre o produto final e sobre a fieira.

A.3.3 BHBnalise _das Variaveis_ de Influéncia_na_. Irefila-
[={s

e dificil analisar o processo de trefilag3oc de fios de-
vido ao grande ndmero de variaveis de influéncia e da dificuldade
em se 1solar seus efeitos.

As principais dificuldades experimentais para verificar
o comportamento do metal durante a trefilagio residem principal-
mente nas pegquenas secgoes dos fios (no caso de fios finos e ca-
pllares) e nas elevadas velocidades de trabalho.

As pequenas dimensoes dos fios apresentam dificuldades
na aplica¢ao das técnicas convencionais de ensaios mec3nicos para
determinagdo da resisténcia mecdnica e dutilidade do fio, ensaios
metalograficos, para exames da macroestrutura em secegdes trans-—
versais e longitudinais e verificagdes metrologicas, para medi-—
cdes de didametro e ovalizagdes do fic. Alem disso, as pequenas
dimensfes dos fios impedem a observacdoc dos modos de escoamento
pelo meéetodo wvisual de tragados de riscos em secgoes longitudi-
nais, como pade ser feito nos produtos extrudados.

As altas velocidades de trefilag3ao provocam alteracoes
ne ctomportamentoc do metal, e a abservag¢ac dessas alteracbes e
muito dificil.

0 objetivo basico da andlise das fatores de influBncia
no processo de trefilagdao @ encontrar as melhores condigies de
trabalho onde se deve obter:

- fips com qualidades mecd3nicas e metaldrgicas adequa-

das aos usos especificos;

- alta velocidade de trefilagdo, para se obter elevada

produtividade;

- forgas de trefilag3o baixas para se utilizar maguinas

de menor porte, e portanto de menor custo, e para
poupar energia.

Foram identificadas as variagcoes de influ@éncia no pro-
cesso de trefilagd3o e classificardas em quatro grupos: variaveis
de matéria prima, variaveis de materiais auxiliares, variaveis de
processamento e wvariavei. e produto final Na tabela A 3.2 esta
representada essa classi ficqa An
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{e)

Figura I+ - Etapas do processo de extrusio direta, a quente:

" A.2. a) o tarupgo agquecido ¢ colocado no recipiente:

- .

h} ¢ iniciada a extrusio:
c) termina a extrusio;
d} a ferromenta ¢ retirada: o
. ©) o pung¢do volta 3 posigiio inicial ¢ o residuo &

cortado.
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FIG,A.Q:;:'- Esquema simp]jficado do processo de trefilagio.
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ARENDICE.B_=. ENCRUAMENIO. E_BECOZIMENIA.

B.1. ENCRUAMENTG DO CRISTAL

Um crzbtal metalico sofre um processa de endurecimento
guando deformade plasticamente; esse fendmena de endurecimento.
por deformagdo plastica, que e denominado encruasenlo, pode ser
representada numa curva tens3a de cisalhamento vs deformacdo tan-
gencial (decompostos no plana e na diregdo de deslizamento) onde
ce observa a elevagio da tensdo com o aumento da de%ormacam A
inclinac30 da curva defing a taxa_de_ encxuamantu, isto &, estabe—--
lece o aumento de tensdo para uma dada variagdo de deforma;gu_
num dado setor da curva. '

A rcurva reprasentativa do fendmeno de d;formacao plas-
tica, e do encruamento decorrente, tem sido tradic ionalmente uma
parahola; para muitos problemas da conformacio plastica dos me—
tais a hipotese do comportamento parab011co ne relagdo entre ten-

c3n e deformag3o & adotada, como s30 tambem admitidas outros ti-

pos de curvas mals simplificadas. Entretanto analisando cada ti-
po de estrutura cristalina dos metails, verifica-se que & forma da
curva & mais complexa sendo impossivel caracfarlzar todo o com-
portamento de um metal.
0 - fenomeno de encruamento para um netal = 1n‘1uenc1ado

- estrutura cristalina do metal,.

— natureza quimica do metal;

- pPuUreza do matal; : .
. - orientac3o do cristal metdlico; ' . -
‘ - temperatura no processa de deformagio;

- {orma e dimens3oc do cristal metalico;

- condictes superficiais do cristal metalico.

Os pristais de estrutura cfc podem revelar trés esta-

gios na curva tens3o-d=formacdo réferida. 0O primeiro estagio e

representado por um encruamento linear de pequena inclinacdo, e
segundn apresenta uma inclinagidc acentuada e o tercezrp uma ‘acen-—
tuada atenuacao da inclinacdo. tontudo a inclinagdo & a extensao

‘desses estagios dependem dos fatores de infludncia mencionados,

particularmente as impurezas (natureza, gquantidade e forma de

-distribui¢c3n), a orientac3c do cristal 2 a temperatura no proces—

so0 de deformac3o. Qs_cristais.de_esirutura_coc apresentam uma
gradual diminuigac da declividade da curva ao longo do processc
de deformag3c e os cristais. de_estrutura_heg apresentam uma peque-—
na inclinag¢ido da curva ac longo desse processo. Essas curvas re-
presentadas numa figura (Fig. B.!) permitem comparar o comporta-
mento dos trés tipos de estrutura.

B.2. MUDANCAS DE PROPRIEEADES COM 0O ENCRUAMENTO

Algumas propr:edades das metals s30 alteradas pelo en—'
cruamento. 0O encruamento e obtido, nos produtos metidlicos, atra-
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va3s de processos de conformagdo plastica realizados com um traba-~
lho__a_frig; o trabalho a frio e realizado a uma temperatura, co-
mumente a ambiente, que nao pode ultrapassar a temperatura de re-
cristalizacdo (ver item B.3}, ou sgja, a uma temperatura que deve
sar hem inferior a temperatura de fusao do metal. Por exemplo,
para se realizar trabalho a frio nos metais tungsténio, ferro e
chunbo deve-se adotar temperaturas maximas de operagdo carrespon-
dantaes a S000C, 25S0°C e menor do que 0UC, respectivamente -

As prperiedades_mecinicas sdo alteradas peils crabalho a
frio; rum ensaio de tragao, por exempla, verifica—-se gue um metal
Mmais encruado apresenta mainres limites de escoamento e de resis-

t3ncia, maior dureza e menor alongamento e extricci3o, ou seja, a
medida que a resisténcia se eleva pelo encruamento a dutilidade
decresce (Fig. B.2). Num a¢o doce, por exemplo, o limite de es—

coamento pode passar de 17 a 100 kaf/mm

As proeriedades_fisicas como densidade e condutibilida-
ds elétrica - s3o alteradas diminuindo os seus aiveis com o au-
mznto do encruamento; o contrario acontece com a expans3o termi-
ca. : - - ' o ]

No trabalho a frio, através de processos de confarmagdo
plastica, como laminacdo e trefilagdon, a maior rparte da energia
dispendida (cerca de 90%) € dissipada em calor e a parte restante
& retida no reticulado, contribuindo para a eleva¢do do nivel de
eneraia__interna <{(Fig.- B.3). A energia armazenada pelo cristal
deformado pode se dar nas formas de vacdncias, de maclas e de fa-
lmas de empilhamenta; contudo a maicr parte dessa energia esta
relacianada a gera¢cdo e interaci3o de discordancias; o numero de
discordancias se =2leva consideravelmente com a elevacido da inten-
sidade de deformagcdo plastica, ou seja, aumenta a densidade de
discordancias no corpo metalico. ‘

A gicroestrutura se alter:z com o trabalho a frio; os
grdos deformadoes se tornam alongados e adgquirem uma orientagdo
cristalografica preferencial de acordo com a direcd3o do processo
de conformagio; essa microestrutura alterada pela deformacdo pla-
tica, e por tratamentos teérmicos posteriores, & denominada ftextu-
Ca. : .
A resisténcia_& corrosio do metal deformado plastica-—-
mente a frio tambeém & alterada; a energia interna acumulada pelo
encruamentno eleva a reatividade guimica do metal reduzindo sua
resisténcia a corrosdc. Além disso, para alguns materiais meta-
licos pode ocorrer o aparecimento do fendmeno ce corrosdaa sob
tensaa na forma de corrosido sazonal, como no caso de alguns la-
tdaes em presenca de meios quimicos corroasivos {(compostos de amd-—
nio, ou de mercurio, em presenca de umidade),

B.3. RECRISTALIZACAO

. temperatura que define o limite superiocr para o tra-
balha & Frio n3o pode ser expressa com exatid3o pois depende,
alem da composig3o quimica do material metalico, da intensidade e
velocidade de deformagao decorrente; de uma maneira aproximada
pocde-se afirmar que essa temperatura e inferior a metade da tem-—



215

peratura de fus3do da metal.

A energlia interna acumulada pela deformagdo plastica
depende, tambéem da natureza dgo metal considerado, e da temperatu-
ra de trabalho além de oulros fatores estruturals e operacionats.
As seguintes consideracnes podem ser feitas sobre a energia de
deformacdo acumulada;

(1) a energia livre de um metal na condicd3o deformada =
maior do que na recozida; a diferenca <& aproximaga-
mente igual & energia de deformac3c acumulada, pois
a entropia do metal se eleva com a deformagao plas-
tica, contudo o efeito & bem maior na energia in-
terna; a equac3o classica da termodin3mica.

Fag - T8

onde: F energia livre
E = energia interna ou acumulada pela defor-
magao plastica.
1= aumentn de entropia com a deformagdo
plastica

T = temperatura absoluta
pode ser reduzida a:

i1

F =E

(2) como a enerygia livre na condigdo @ maior do que na
recozida, o metal pode ampolecer espantaneamente;
contudo o metal n3o0 retorna a condicdon inicial ndo
encruada, isto e, amglecida, atraves de uma simples
reagao; as reagdes sdo de natureza complexa, can-—
sistem no movimento de Atomos ou vacancias e 530
sensivels ao nivel de temperatura; o aquecimentao do
metal acelera o processo de retorno a condigaoc ini-
cial encruada.

~

0 tratamento térmico que conduz o metal encruado a
condigdao inicial @ o recozimentg que consiste num 2quecimenta  a
uma determinada temperatura durante um certo tempo. No procecsso
de alivio da energia interna pode-se distinguir tr&s estagios:
recuperagcan, recristalizacdr e crescimento dos grdos (Fig. B.4).

A recuperacan € 0 primeiro estagio do processo de reca-
zimento onde as propriedades mec3nicas modificadas pelo trabalha
a fio tendem a retornar a seus valores iniciais; a microestrutura
que se apresenta com 05 grans deformados de forma alongada, ou
seja, nao saofre alteragdoc aparente. Contudo mesmo as diferentes
propriedades fisicas nao se alteram com a mesma intensidade e ve-
locidade, podendo ocrrer aiteragoes significativas somente duran-
te o0 estagio seguinte de recristalizag3c. Associado ao fendmeno
de recuperagao estd os ferdmenos de movimentacdo de discardancia
poOr mecanismbs de escorrecamento 2 de salto que podem conduzir a
eliminacdoe parcial das discordancias presentes (pela encontro de
discordancias de sinais opostos); além desses fendmenos, outro
que pode estar presente e o da poligonizagdo. Na recuperacao a
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energia interna acumulada 2 reduzida em pequena parte 2 as ten-
soes mecanicas internas sao aliviadas substancialmente.

A recristalizacd3o & um fendmeno diferente da recupera-
cao: num tratamento isotérmico o processo de recuperagac  ocorrve
de forma a ser intenso no inicioc e a seguir, gradativamente, per-
der wvelocidade; no processn de recristalizac3o, o inicio & lento,
a seguir a velocidade de reagdo aumenta para, no fim, voltar a
spr lenta (Fig. B.S). As propriedadecs mecanicas e fisicas retor-—
nam aos seus valores iniciais polis a microestrutura sofre modifi-
cacoes essenciais,; sdo nucleados cristais novos, e isentos de d=-
formagdo, <que gradativamente absorvem ps vizinhos deformados. A
energia interna acumulada pela deformacdo plastica & aliviada e a
textura encruada, apresentada peloc metal, & eliminada.

0O terceiro estagio do recozimenta, que segue o estagia-
de recristalizac3o, & denominado crescimecnto_do_ar3o; o cresci-
mento do grdo ocorre con a continuagdo do processo de recozimento
e consiste num aumento gradativo do tamanha dos g-dos as custas
dos griaos vizinhos ja c-istalizados.

0 +endmeng de recuperagan esta presente nos tratamentos .
térmicos para alivia d= tensfes internas; o crescimento de gria,
comumente & um estagio =2vitado; e a recristalizagcdo € um fendmeno
fundamental nos processos de trabalho a quente e nos tratamentos
téermicos pava reconstituir a estrutura deformada, com vistas a
permitir o prosseguimento de aplicagdo de processos de conforma-
¢3o a frio ou a conferir propriedades mecanicas especificas ao
produto conformado plasticamente. Em face da impovtdncia do fe-
ndoeno__de_recristalizazdg, convém analisar a influéncia de fato-
res diversos nNo processo: '

a) laofludncia_do_teopp.e_.da_temeeratura
. ,
) A representacd3oc do fendmeno de recristalirac3o pode
cer feita verificando a proporgdo de estrutura recristalizada em
fung3o do tempo para uma determinada temperatura, isto é, para a
condic3o de tratamento isotérmico (Fig. B.S). A analise das cur-
vas tracadas mara diversos niveis de temperatura permite observar
que: quanto wmaior a temperatura menor & o tempo necessario para
completar a recristalizac3oc. 0O fenomeno € caracterizado tipica—
mente por processos de nucleagdo e crescimento de grdos recrista-—
lizados a partir de grdos deformados e pode ser expresso, pPara
muitos metais, na forma das equagdes:

L}
e—K /T

1 _ % 1, -
7 - K log10 £ * c ou = A

o[

’ K' = Qr/R
ande:

temperatura absoluta de recristalizacdo (K)

= tempo necessdrio para recristalizar (total ou parcial-
mente} & temperatura T(h)

H.C.A,K = constantes

Qr = energia de ativac3o para recristalizac3o .constante em-

R

-
|

pirical){cal/mol).
= constante (2 cal/mol.%K)
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A partir do conhecimento do fenomenc € possivel definir
a temperatura__de recristalizacdp: € a temperatura T necessaria
para que um determinado metal, com um certo grau de encruamento,
se recristalize completamente com o tempo de tratamento de reco-
zimento de { hora. Essa e uma definig3o de referéncia paois em
muitos processamentos sao utilirados tempaos bem menores adotando
temperaturas de trabalho mailcres. '

Com © wvalor da energia de ativacio encontrdo para os
metais & relativamente elevado {(da ordem de dezena de milhares de

cal/mal), a temperatura de recristalizagdao tem praticamente um
valor minimo, denominado temperatura critica de recristalizagio,
abaixa do qQual ndo se observa o fentmeno. Em decorréncia pode—se

definir também um tempc critico abaixo do gqual n3o se completa a
recristalizacda para um dado nivel de temperatura & de encruamen-
to prévio.

b) InfluSocia do_arau_de_encruamenta

Para um grau maior de encruamento, grevino ao tratamento
de recozimento, menores podem ser o tempo e a temperatura de re-—
cristalizagao. A elevagd3o da intensidade de deformag3c plastica
conduz a um aumento da energia de ativac3o para a recristaliza-
c3o. Por outro lado verifica-se a existéncia de um grau de en-
cruamento critico, abaixo do gual ndo se nota o aparecimento do
fendomeno de recristalizacdo.

) c) Influf@ncia. da_patureza_da_metal

A presenga de pequenos teores de impurezas num metal
pode elevar consideravelmente a sua temperatura de recristaliza-
¢d0; por outro lado, os metais de elevada pureza rossuem relati-
vamente, baixas temperaturas de recricstalizagas. A influ2ncia se
da pela formacdo de solidos e pela interagdo entre os étomos de
soluto com os contornos dos gr3os; e a movimentagdo dos contur-
nas, gque ocorrFe com a formagcdo e crescimento dos nucleos de rve-
cristalizacdao, e dificultada pela presenca desses atomos. 0
efeito @ muitn mais pronunciado para os baixos teores do elemento
soluto do que para os teores mais - elevados; e a influéncia é di-

ferente para cdiversos elementos. Os elementos de liga que entram
em solugdo atuam da mesna forma; e os elementos que formam segun-
das fases, na forma de inclusi3o ou particulas dispersas, tambem

inibem o crescimento do grio.

B.4. MUDANCAS DE PROPRIEDADES COM A RECRISTALIZACAD

As propriedades do metal recristalizado s3o dependentes
do tamanho de grdo recristalizado. 0O tamanho do gr3o se define
assim que termina o processo de nucleagdg e crescimento de graos
na recristalizagdo, e inicia o srocesso de crescimento do ar3o ja
recristalizados as custas de vizinhos tambeéem ja recristalizados.

0 tamanho do grao recristalizado &€ dependente de todo o
processa de recristalizac3io e dos processos anteriores, ou seja,
e func3do da natureza do metal (ou.da liga metalica), do tamanho
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de grdo antes do encruamento e do grau de encruamento, alem do
tempo e da temperatura de recristalizacdo.

No caso particular de conformacio plastica de chapas de
aco por estampagem profunda o controle do tamanho c¢e gr3o de cha-
pa laminada a frio e recozida e muito importante. Se o tamanho
de gric for muito grande (n® ASTM S5) pode surgir na peca estampa-
da uma rugosidade superficial denominada comumente "casca de 1=
ranja" o aparecimento dessa rugosidade esta assaociadas - oatureza
anisotropica da defarmagdo plastica do cristal 22 se acentua pa-
ra graos maiores; a peca estampada com es—a rugosidade apenas’
apresenta problemas de aparéncia sem reflexa na sua resisténcia
mecdnica. Se o tamanhoc de gri3o for muito pequeno {n® ASTM 10) a
dutilidade se reduz e surge a possibilidade de rupturas na pega
durante a estampagem.

De qualguer +torma, entretanto, as propriedades mecdni-
cas dependem do tamanho de grd3o e o tratamento de recozimento,
associado a processos de conformagdo plastica, ¢ uma maneira
usual de controle dessas propriedades dos materiais metalicos.

Em relacdo ao metal previamente entruado, o recozimento
de recristalizagcdo provoca uma reducdo da resiscéncia mecdnica-
{limite de escoamentao e limite de resist@&ncia a tvag3o) e um au-
mento da dutilidade (alongamento e estricgdo) (Fig. B.&6). As
propriedades fisicas que sdo afetadas pelo encruamento também s3o
modificadas pela recristalizag3ao se bem que no sentido contrario.
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Y Lotdo com 35% Zn

bglf /mm2 Encruodo HS,O[df.lro)'
= 1000f - Tempo = 1h
. Q : . |
z -—
g
-
v
73
W
c 600 ‘
Yo
d L]
wo
o
-
3l :
=< 200f
] - 1 1 1 1 1 L n .
* 100 "300 - 500 700 °c_._ e
. . °/¢ . .. X o . | .
e - S
) ‘& 60_ o Ry . b .____.....-—-‘"-
w
= . o )
g a0k
@ ) ‘
= - (
Q )
b 20
q .
. 3 L 1
% 100 300 - 500 © 7100 oc
mm
o 0,100F
rof . |
- .
v N &
w 0.075F . _
o .
2 oosof
z -
-4 '
X 002%f
o
- |
. 1 + \ 3 ' . .
o n 100 . 300 500 760 o

TEMPERATURA DE RECOZIMENTO

® NA CONDICAO ENCRUADA .-
 FIG. B.6 ~ Curvas de Trecozimento para o latdo com 35% Zn, na forma
de arame reduzido em 53% e

-



