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RESUMO

Neste trabalho de tese, cstudamos as propriedades de transporte: resistividade,
magneto-resistividade ¢ efeito Hall no composto supercondutor A-15: Nb..Pt,..

Para este fim, desenvolvemos os métodos de Van der Pauw convencional e Van der
Pauw com ciclagem dos contatos. Este Gltimo estd baseado no método de Van der Pauw
convencional e no principio de simetria dos coeficicntes cinéticos de Onsager, com o que
cvila-se a inversio do campo magnético na medida do efeito Hall, Confirmamos

expenmentalinente que ambos o5 métodos para medir o efeito Hall sio equivalentes.

Das medidas de resistividade, P (1), e magneto-resistividade, NtH), consegunnos
determinar a ocorréncia de um acoplamento intergranular. Destas medidas de transporte e
das medidas de magnetizagio, elaboramos o plano HvsT deste composto. A Imha de
irreversibilidade { 11, ), foi obtida das medidas de magnetizagio e, a linha de He? foi obtida
das medidas de transporte. Este composto mostrou ter uma ampla regido reversivel
comparada com a observada em alguns IITS. Neste plano mostramos também a linha

associada a0 acoplamento Josephson, Hej,

Das medidas do eleito Hall no estado normal, p_ (11, T), usando ambaos os métodaos,
detcrminamos o tipo de portadores de carga, a densidade de carga, a mobilidade dos
portadores ¢ a constante de Hall do composto Nb-Pt. As medidas do efeito Hall no estado
supercondutor mostraram que o sinal medido por ambos os métodos ¢ um sinal "nio
Hall", Interpretamos este resultado como devido a um tipo de movimento guiado dos
vortices ou "guided motion".



ABSTRACT

In order to fulfil the requirements of thc Master programe in Physics we have
studied the transport properties: resistivity, magneto-resistivity and Hall effect in the
superconducting compound A-15: Nb,,Pt,..

For this, we have developed a conventional Van der Pauw method and a Van der
Pauw with cycling the contacts. This latter is based in the Van der Pauw method and the
symmetry principle of the kinetic coefficients of Onsager. With this, it is no more
necessary to invert the magnetic ficld when we measure the Hall effect. We confirm
experimentally that both methods are equivalents.

From resistivity, p_('T), and magneto-resistivity, p, (H), measurcments, we were
able to determing the occurrence of intergranular coupling. From transport and
magnetization measurcments, we have build the HvsT plane for this compound. The
irreversiblity line ( 1L ), was generated from magnetization measurements and the Hez line
from transport measurements. This compound has shown a wide reversible region, similar

to some HTS. In this plane we also show the line associated with the Josephson coupling,
Hgj.

I'rom Hall effect measurements in the normal state, P (1L T), using both methods,
we have determined the kind of charge carriers, the charge density, the carriers mobility
and the Hall constant in the Nb-Pt compound. 'The Hall measurements in the
superconducting state showed that the signal observed using both methods was a "no
Hall” signal. We have interpretated this result as a kind of guided motion of the vortices in
the mixed state.
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CAPITULO 1

INTRODUCAO

No ano de 1879, investigando a forga que agia em um condutor transportando
uma corrente eléinca na presenga de um campo magnético, E.1LHall''' observou que era
gerado um campo elétrico perpendicular tanto 3 corrente clétrica como ao campo
magnetico aplicado. liste campo elétrico K., desenvolvido transversalmente em um
condutor na diregio j x B, quando uma densidade de corrente J flui através de um campo
magnetico B, passou a se chamar de campo elétrico Hall ou simplesiente campo Hall, em
homenagem a quem o descobriu.

A origem do cfeito Hall estd baseada na forca de Lorentz. F = g(v x B), que
desloca os portadores de carga na diregiio perpendicular & velocidade dos portadores, v, e
do campo magnético B. Através do efeito Hall podemos determinar a densidade de carga,
a sua mobilidade e a naturcza ( elétrons ou buracos } dos portadores. Nos metais os
portadores de carga sio clétrons, mas durante muitos anos houve certa controvérsia
porque alguns materiais mostravam um eleito Hall gerado por portadores de carpa
positivos, O préprio Lorentz, chegou a dizer..." parece provar-se que devemos imaginar
dois tipos de elétrons livres; em alguns corpos predomina o movimento dos positivos ¢ em
outros os negativos.”... mas com a vinda da teora de bandas se pode explicar
satisfatoriamente este fendmeno, sendo os buracos os responsaveis desta "anomalia”.



Com a descoberta da supercondutividade em 1911 por Kamerlingh Onnes, surgiu
interesse em medir o efeito Hall no estado supercondutor. As primeiras tentativas de
observar o efeito Hall nio tiveram sucesso**!. O proprio Kanmelingh Onnes ¢ K. [lof !
em 1914 tentaram, sem sucesso, enconirar este efeito no Sn ¢ Pb. Somenie no ano de
1965 é que se conscguiu pela primeira vez observa-lo'”*!. Desde entdio, um consideravel
nimero de trabalhos tem relatado a ocorréncia do efeito Hall no estado supercondutor!”!

mas, apesar disto, ainda ha muitas questées em aberto,

Devido ao diamagnetismo perfeito do estado supercondutor ( efeite Meissner-
Ochsenfeld ) o campo magnético nio penetra no interior do material supercondutor e,
portanto, ndo se deve esperar a ocorréncia do efeito Hall neste caso. No entanto, quando
o0 campo maguctico for superior a He ( no caso dos supercondutores do tipo T') ou Hel (
no caso dos supercondutores do tipo 11 ) ocorre a penetragiio parcial do campo magnético
no interior do material formando-se a cocxisténcia de regibes normais com
supercondutoras, os chamados estados intermediario ( tipo 1 ) ou misto ( tipo IT ). Nestes
casos, como ja observado experimentalmente'”’, pode-se esperar a ocorréncia do efeito
Hall. Cabe aqui lembrar que mesmo nestes casos de penetragio parcial do campo
magnético, os elétrons normais que existem nas regides supercondutoras nio participam
do efeito Hall. Isto porque, quando se aplica uma diferenga de potencial entre dois pontos
num material no estado supercondutor, se gera uma densidade de corrente elétrica de
super-elétrons, j, ou pares de Cooper. No estado supercondutor, os pares de Cooper se
movimentam sem espalhamento causando entdo, um curto circuilo e eliminando assim a
diferenca de potencial entre estes dois pontos. Em consequéncia, o campo elétrico no seu
interior ¢ igual a zero, E=0, ¢ a corrente elétrica no estado supercondutor ¢ devida
somentc aos super-clétrons. Como o campo elétrico intemo ¢ zero, niio existe
patticipagdo dos elétrons normais 4 corrente, ou seja, eles ficam blindados pelos super-
elétrons.

No estado normal, os entes responsaveis pelo efeito Hall sio os portadores de
carga ( elétrons ou buracos ) enquanto no estado supercondutor os entcs responsiveis sio
as lamelas ( tipo 1) ou os vértices ( tipo I1 ). Como ¢ sabido!'"", os supercondutores de um
modo geral, se dividem em dois tipos: 0s do tipo 1 ( x<1/¥2 ) e os do tipo 11 { x=1/¥2 ),
onde k=A/E € o parimetro de Ginsburg-Landau, A é o comprimento de penetragio do
campo magnético num supercondutor e £ ¢ o comprimento de coeréncia dos super-
elétrons. A origem desta divisio em dois tipos de supercondutores tem por basc a

. R . . ) e .
natureza da energia de superficie por unidade de drea, o~ (He'/8n)E-1), associada a
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interface entre a fasc supercondutova (S ) e a normal ( N ). Quando A=E ( tipo 1), a
energia de superficie Gy, ¢ positiva, o que significa que neste tipo de supercondutores nio
¢ favoravel a formagio destas interfaces, ¢ o material passa parp o estado normal com o
campo penctrando em forma de lamelas para minimizar 2 area destas interfaces, Quando A
~E ( tipo I1 ), 4 energia de superficic o, ¢ negativa, sendo portanto favoravel a formagio
destas interfaces para minimizar a energia do material. Assim, o campo magnético penetra

1o supercondutor do tipo 1 formando vértices para maximizar a drea destas interfaces,

Deste modo, nos supercondutores do tipo 11, o campo magnético penetra cm
forma de vortices ou fluxos magnéticos quantizados ( ¢, = 2,07x 107 G-cm® ), que tem a
forma de cilindros orientados na diregio do campo magnético aplicado. Os vortices
podem ser considerados como tendo no seu interior { corc ) material no estado normal e
fora deles matcrial no estado supercondutor, com o campo magnético constante no core e
decaindo quase exponencialmente fora dele. Se o material nio possui deleitos, os vartices
petetram formando uma rede triangular’''!. Quando se aplica uma corrente elétric:
aparece uma forga de Lorentz atuando em cada vortice devido a interagio entre esta
densidade de corrente, j, ¢ o campo magnético B dos vontices, F = j x B. Devido a esta
forga os vortices podem se movimentar, I'm um supercondutor real ( com deleitos ), os
vortices podem preferir ocupar posigies onde exista defeitos { vacancias, impurezas. etc,
). pois nestes locais pode ser energélicamente mais ficil destruir a supercondutividade e,
em consequéncia, a rede triangular do caso ideal pode se deformar. Assim, 0s vortices
ficam nestes defeitos ( centros de aprisionamento ). presos pelas forgas de aprisionamento
( pinning ). Se a forca de lorentz € maior que a forga de pinning, os vértices s
movimentam. Quando o vortice se desloca, este leva com cle material no estado normal e
campo magnético no seu interior, Como vercmos em mais detalhes no capitulo 11, este
movimento dos vortices gera um campo elétrico perpendicular a sua trajetoria, segundo a
lei de Maxwell, E = - v x B. Este campo ¢ o respansavel pelo surgimento do camipo Hall,
Este campo Hall € gerado entdo pelo movimento dos vortices, sendo ostes os entes do
estado  supercondutor os responsiveis pela resistividade e o efeito Hall nos

supercondutores do tipo 1.

Desde a descoberta do efcito Hall no estado supercondutor tem sc observado
. . - .
diversos comportamentos andémalos. Por exemplo, o angulo de Hall ( 0, tg"F /1: .
como veremos no capitulo 11 ) algumas vezes muda de sinal quando entramos no estado

supercondutor, isto €, passa de positivo (1Tc) para negativo ('I=Te) em certos



supercondutores. Estes comportamentos andmalos nem  sempre foram explicados

J12-16]

plenamente pelas teorias existentes . ficando mivitas questdes em aberto.

Com a descaberta dos supercondutores de alta temperatura ( 1ligh Temperature
Superconductors-HTS ), no ano de 1986!"7) se renovou o interesse em estudar as
propriedades de transporte nestes malenais. Os HTS sio materiais que também tem
apresentado  comportamentos andmalos, um deles ¢ a mversio de sinal ™t da
resistividade Hall na transigio para o estado supercondutor. de modo semelhante a
observada nos supercondutores convencionais. Como nos HTS os portadores de carga
responsaveis pela supercondutividade podem ser elétrons on buracos, tem se observado
que a resistividade Hall passa de positiva ( TTc ) para negativa ( T-'T¢ } em
supercondutores dopados com buracos e o mverso para dopados com elétrons. Um outro
comportamento andmalo € a forte dependéncia da constante de Hall, R, com a
temperatura { Ry, o 1/1 ) no estado normal®'!, enquanto ¢m metals convencionais R,
mdepende da temperatura. Isto tem estimulado o surpimento de um bom nimero de

. . ' v 22-24
trabalhos experimentais e modelos teGricos sobre o efeito Hall 22",

A principal motivagio deste trabalho foi a de desenvolver aqui utna Lécnica muito
util e simples para medir o efeito Hall. Trata-se do método de Van der Pauw com
ciclagem dos contatos. Hsta téenica foi pela primeira vez proposta cm 1984, por Y.
Kopelevich, V. Makarov e 1. Sapozhnikova'>™! mas tem sido pouco utilizada em amostras
no estado supercondutor'®!. Neste trabalho nos propomos a desenvolvé-lo bem como o
metodo convencional e estudar o efeito Hall no estado supercondutor de um compuosto A-
15,

Neste trabalho de tesc de mestrado cstudamos as propriedades de transporte:
resistividade, magneto-resistividade e efeito Hall, em funcio da lemperatura ¢ campo
magnético aplicado no composto A-15: Nh. Pty bem como realizamos algumas medidas
das propriedades magnéticas deste material. As medidas de transporte foram feitas pelo
métoda de Van der Pauw convencional® e no caso do efeito Hall se usou este método e

. . 25
o método de Van der Pauw com ciclagem dos contatos!®”!

. com a finaldade de comparar
0s resultados obtidos por ambos 0s métodos. A seguir descrevemos como esti organizado

a apresentagiio deste trabalho.

No proximo capitulo sio apresentados os conceilos basicos do efeito Hall no
estado  normal ¢ no  estado  supercondutor.  Descrevemos  também o5 métodos

experimentais mais usados nas medidas de transporte; quatro pontas ¢ Van der Pauw

4



convencional, ¢ as condigdes experimentais que devem ser satisfeitas para usi-los, [,
como se utilizar do método de Van der Pauw com ciclagem dos contatos para medir o
efeito Hall. Para medir a resitividade Hall, py,, geralmente temos que inverter o campo
magnmético aplicado. No método de Van der Pauw com ciclagem dos contatos, baseado no

Ao ' . - - e 8
principio de simetria dos coeficientes cinéticos de Onsager ™

. mostraremos que nio €
necessaria a inversio do campo magnético aplicado. Em vez disto, deve-se ciclar os
contatos eletricos de corrente e tensdo, o gque como veremos, € equivalente a inverter o
campo magnetico. A grande vantagem deste método, € que em todo momento, o campo €
mantido constante, sendo por isto, um métode econdmico ¢ rapido sc comparado com os

Outros,

A amostra usada neste traballio é o composto A-15: Nb-Pt'*’L. No capitulo 111
descrevemos © método de preparagao da amostra, alguns de seus pardmetros
caracteristicos ¢ a i¢cnica desenvolvida para os contatos elétricos. Descreveremos o
sisterna que construimos para realizar as medidas de transporte & como foram [gitas as
medidas de resistividade, magneto-resistividade e eleito Hall. Apresentamos também o
procedimento utilizado para as medidas magnéticas. Devido ao sinal Hall ser hastante
baixo, alguns cuidados especiais com o ruido e a estabilidade da temperatura tiveram que
ser tomados. Descrevemos também como conseguimos boa reprodutividade nas medidas ¢

confiabilidade nos resultados, bem comeo foi automatizada a coleta de dados.

Na capitulo IV apresentamos emn detalbes os resultados obtidos e algumas
definigdes de parimetros e critérios adotados. Das medidas de transporte e de
magnetizagiio em fungio do campo magnético ¢ da temperatura, construimos o plano H vs
T ( campo vs temperatura ) deste composto supercondutor, No plano H vs T, mostramos
o campo crtico superior ( He2 ) em fimgdo da temperatura e a linha de irreversibilidade (
IL. ). Vale aqui antecipar que este material mostrou ter uma ampla regiiio reversivel,
similar as observadas nos HTS. Neste capitulo apresentamos também as medidas do efeito
Hall feitas inicialmente em uma amostra semicondutora padrio de GaSh. Aqui mostramos
como esperado, que usando ambos os métodos ( convencional e com ciclagem )
encontramos 0s mesmos resultados. Neste capitulo, mostraremos também o principal ¢
mais peculiar dos resultados encontrados ncsta amostra de Nb-1*t, apesar de ja ter sido
obscrvado anteriormente em outros materiais. E o de que o sinal medido por ambos os
métodos, no estado supercondutor desta amostra, ndo é devido a um efeito Hall. Por
outro lado, mostramos claramente que o sinal medido no estado nonnal ( T=Tc ), apesar

de pequeno, é devido ao efeito Hall,



As analises e discusies dos resultados sio feitas no capitulo V. Aqui sio discutidas
possiveis interpretagdes do que esta ocorrendo no estado supercondutor desta amostra de
Nb-Pt quando medimos o cfeito Hall por diferentes métodos, Terminamos a apresentagio
deste trabalho mencionando os sucessos alcangados, as conclusdes extraidas e fazemos

algumas sugestdes de como enriquecer ainda mais o estudo deste material.
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CAPITULO 11

EFEITO HALL

IL1) INTRODUCAQ

Apresentamos aqui uma breve descrigio do efeito Hall no estado normal ¢ no
estado supercondutor em um material isotrapice. Descrevemos também os métodos de
medida do efeito Hall: de quatro pontas, de Van der Pauw convencional e de Van der
Pauw com ciclagem dos contatos, e como medir a resistividade e magueto-resistividade
com o metodo de Van der Pauw.

I1.2) EFEITO HALL NO ESTADO NORMAL

Investigando a forga que agia em um condutor transportando uma corrente elétrica
ma presenga de um campo magnético, Hall observou que quando ¢ aplicado um campo
magnético em uma diregio perpendicular i direcio da corrente elétrica, um campo clétrico

¢ gerado em uma diregio perpendicular 3 diregiio da comente ¢ a0 campo magnético.

A figura -1l ilustra esta situagdo ideal onde mostramos uma tira de um material
percorrida longitudinalimente por uma corrente i. A seta associada i corrente, conforime a
convengao, indica o sentido em que se¢ moveriam os portadores de cargas caso cles sejam

positivos. Ela tanto pode representar nesta figura: a) cargas positivas movendo-se de cina



para baixo ( fig. 1a-11 ), ou b) cargas negativas que se movem de baixo para cima ( fig. 1b-

11).

\ d . ® ' d | @
P H(0,0,-H,) v H(0,0,-H;)
Y . v & Fi~q(vxB)
— -+
A Efn AlE B
F,= A4
4 x ?'. v=q(vxB )
v é { i

(a) (b)

figura la ¢ 1b-H. Movimento dos portadores de carga sob um campo magnético 11 a)
cargas positivas movendo-se de cima para abaixo e b) cargas negativas movendo-se de

baixo para cima.

No tempo t = 0, na auséncia de campo magnético aplicado, as cargas fluem
longitudinalmente de cima para baixo ou de baixo para cima scgundo s natureza dos
portadores de carga existente no material. Em wm instante t - t', aplica-se win campo
magnético. O campo aplicado exerce sobre os portadores de cargas uma forga igual a F|, =
q( vx B ). Sejam esses portadores positivos ou negativos, cles tenderdo a sc deslocar para
0 lade direito da tira. Os portadores de carga niio podem se acumular indefinidamente do
lado direito da tira condutora, ja que o proprio aumento de cargas iguais { do mesmo sinal
) gera um campo eletrostatico transversal que vai se opondo ao movimento das cargas
para o lado direito da tira. Apés um tempo (t = ", t" > ¢ ) atinge-se 0 estado de
equilibrio. Este campo transversal ¢ o chamado campo elétrico transversal de Hall, Este
campo elétrico transversal de Fall ¢ uma consequéncia da dilerenga de potencial de [1all

entre os pontos A e B ( fig 1-11 ), sendo dado pela seguinte expressio:
L, =V,/d (1)

onde V,,, é a diferena de potencial entre vs pontos A e Be d é a largura da amostra.

Quando atinge-se o estado de equilibrio (t = t" , a lorga magnetica transversal ( forga de
] G b ‘ "



Lorentz ). que atua sobre os portadores de cargas, scrd exalimente cancelada pela forga
elétrica dada pelo produto qE,,, devida ao campo elétrico de Hall, teremos entiio,

qE; +q(vxB)-0 (2)
que também podemos escrever,
E s=-(vxB) 3)

onde E;; € o campo elétrico transversai de Hall, v é a velocidade dos portadores de cargas
¢ B ¢ a indugiio magnética no interior do material. Na figura 2-11 mostramos o caso
estacionario ( t 2 t" ) quando os portadores de cargas siio elétrons.

o5

=

v H(0,0,-11,)
y F E "‘é—D FL FE=FL
A Ejivyd 1B

figura 2-11. Caso estacionario no efeito Hall quando os portadores de carga sio

elétrons.

Uma vez atingido o estado estacionario, a corrente flue paralelamente ao eixo y
oMo o comege, mas com a presenga do campo elétrico transversal E,, gerado pelo
gradiente de concentragiio dos elétrons, que é o chamado campo de Hall,

Uma definigio em termos dos componentes dos vetores envolvidos no efeito Hall
€ a seguinte: suponha uma amostra na ual aplicamos um campo magnético I = ( 0,0,] 1)

¢ um campo elétrico k = ( 0.E,,0 ), que pera uma densidade de corrente J=( 0,j,.0 ),
como € mostrado na figura 3a-11,
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(a) (b)

Figuras 3a e 3b-11. Distribuigio dos campos elétricos na presenga de uma densidade

de corrente j e do campo magnético 1. a) campao positivo e b) campo negativo.

Para medir o campo elétrico Ey,, na diregio x, sio colocados contatos ideais,
ortogonais 4 diregio da corrente clétrica, nas posigies A e B, O efeito Halt é
caracterizado pelo campo elétrico transversal ( componente transversal de E4 ). ou seja,
Egy a0 longo da diregio que une os pontos A e B da figura 3-11. A componente do campo
transversal Eg que ¢ uma fungdio impar em H, ( F(h) = - F(-h) ), é chamada "campo de
Hall", ou seja Ey,, enquanto que a parte par em H, ( F(h) = F(-h) ), ¢ chamada
simplesmente de "campo transversal par'l°l, ou scja Eqy. Quando se inverte o campo
magnético os portadores de carga se movimentam para o lado oposto gerando em
consequéncia um campo transversal oposto ao campo anterior ( fungdo impar em H,

figura 3b-11 ). Dai que podemos escrever o campo de Hall da seguinte forma,

By =12 EL 1) - Ey-11) | (4)
onde

Egl H)~ Eq H )+ Egy(11) (5)

sendo Eg, (H ) = - E4,(-H ), por ser uma fungdo impar em H ¢ Eg( H) = Eg(-H ), por

ser uma fungdo par. Substituindo a equagio (5) na equagio (4), temos que,
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Ey = VZ1EG(H )= Eg-1) |- 12 [(Eqy( H) 1 Egy( H ) 1 Egy( 11 )+ Eg(-11)) ] -
/2 [ EggCH ) 1 Egyl FL) R-Eg H) ¢ Egy( 1)
= 12 | Eg 1)+ Ego( 11)]- Ego(11) (6)
portanto
E,~Egl(H) (7)
que € a medida do campo transversal de Hall. Note que as cquagdes acima ji sugerem
inverter o campo magnético H, para obter o campo de Hall E,.

No estado estacionario, equagio (2),

F--qlE+l/c(vxB)|~0 (8)
temos que,

E--1c(vxB)- Unec(jx B) (%)
ou ( para portadores de carga negaliva ),

Py = - Unec (jl1) = jHR,, (10)

E, —jlR, (11)

onde R € a constante de proporcionalidade que ¢ conhecida como o cocficiente de all
ou constante de Hall. Assim, uma vez medido o campo de Hall pode se determinar o sinal
dos portadores de cargas, ja que para elétrons Ry, = - l/nec e para buracos R, = + I/pec.
Usando 2 equagiio (9) podemos também saber a densidade dos portadores de cargas
determinando o valor da constante de Hall.

Um outro pardmetro caracteristico do efeito Hall é o chamado angulo de Hall. No
tempo ¢ = 0, na auséncia de campo magnético externo 11, o campo elétrico 6 tem
componente na dire¢lio y. Entio, podemos dizer também que o efeito de aplicar um
campo magnético ¢ o de causar uma rotagio do catnpo elétrico intcial, IZy. num angulo
especifico, 8, onde 0;; ¢ o dngulo de 1all, de forma que ), ¢ dado pela seguinte expresio
( figura 3a-11),

0y - tg' (L, /Ey) (12)
M1
tg0,-EF,/ l",_y = Ruiyl'lz / E, (13)

Da eletrodindmica classica, sabemos que a condutividade elétrica o, ¢ definida por,

I



G —jy/ Ey (14)
Combinanda as equagoes (13) e (14) temos,

tg 0, = R, oH, - 11 (15)
onde

Ly ~R,a (16)

¢ a mobilidade de Hall, o que implica entio que medindo o campo de Hall ¢ a
condutividade elétrica o (inverso da resistividade) ao mesmo tempo, podemos detcrminar
o sinal dos portadores de cargas, sua densidade ¢ sua mobilidade como quantidades
separadas.

O campo de Hall pela densidade de corrente longitudinal na dircgdio do campo

elétrico aplicado, ou seja, Ej /1y, ¢ chamada a resistividade de Hall p,, ,
Pu:En/jy_ R,H (17)

a resistividade pode ser escrita em forma tensoral como:

Fre o fhy fha

= o (18)

WL P R &
Da equagiio (17} temos que,
R;=p,/H (19)

Combinando as equagdes (4), (18), ¢ (19), e com o campo aplicado na diregiio z, o
coeficiente de Hall fica:

R:I [ pva‘( ”; ) - p.\‘_\’( '”‘x ) l / 2”’ (20)



IL3) EFEITO HALL NO ESTADO SUPERCONDUTOR

Um supercondutor do tipe I no estado misto também pode exibir resistividade ¢
efeito Hall na presenga de uma corrente clétrica e de um campo magnético ortogonais
entre si. Suponhamos que aplicamos um campo magnético Il na dire¢do z. Suponhamos
também que o campo aplicado é maior que licl, de maneira que o supercondutor esteja
1o seu estado misto. Se nesta situaglo, aplicamos uma corrente elétrica i, na diregio Y,
devemos esperar que 0s vortices se movimentem. Isto porque da interagio da corrente
elétrica com os vértices resulta uma forga do tipo Lorentz. Cada vortice carrega com ele
uma indugdio magnética B, que tem uma distribuigio espacial que pode considerar-se
constante no corc e decaindo quase exponencialmente fora dele. Quando todos eles sc
movimentam temos um campo magnetico mudando no tempo, o que pode ser escrito
simplesmente como SB/6t.

Usando a equagio de Maxwell VXE = -(1/¢)5B/5t, podemos afinnar que existe um
campo eletrico gerado pelo movimento dos vortices. Este campo elétrico também csté
presente no interior do core do vértice, & como esta regiio esta no estado normal, ocorre
uma dissipagio resistiva no interior do core. Esta implicito aqui segundo este raciocinio
que a corrente imposta realmente flui através do core. Isto poderia causar surpresa como
realmente causa, porque para campos magnéticos fracos, quando a densidade de linhas de
vortices € pequena, a corrente tem um amplo espago para passar, e poderia percorrer a
amostra sem neccssidade de atravessar o core e fluir inteiramente nas regides

supercondutoras. Veremos mais adiante porque isto no acontece.

O core nio s6 € o responsivel pela resistividade, mas também pelo efeito Hall. A
possibilidade do efeito Hall acontecer no estado supercondutor foi apresentada pela
primeira vez por Volger, Staas e Vijfeijkenm'. Por outro lado, a dissipagio no core da
lugar a uma forga de atrito no vértice como um Lodo, que atua contra a forga de Lorentz
causada pela interagio da corrente de transporte com os vortices. Desta forma se atinge
uma situagio estaciondria, na qual todos os vortices movimentam-se com pma velocidade
constante.

Neste ponto  mencionaremos brevemente o fendmeno de flux pinning,

Experimentalimente s¢ observa que um supercondutor do tipo II no estado misto pode
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manter grandes correntes de transporte sem apresentar nenhuma resistividade, se as
amostras possuem inomogeneidades como fronteiras de griio, discordincias ou
precipitados. Desta observagiio, concluimos que as inomogencidades mencionadas sio
capazes de ancorar aos vértices em posicées fixas ( 5B/51= 0, E= 0 ). Estas for¢as de
pinning, portanto, atuam contra a forga de Lorentz ¢, desde que a forga de pinning scja
maior que a forga motriz ( driving ), a rede de vértices se mantera em repouso. A forga
motriz aumenta com o aumento da cormente de transporte i, até atingir um valor eritico,
conbecido como a corrente critica ic, a partir desse momento a forga de Lorentz ¢ maior
que a forga de pinning e a resistividade e o efeito Hall surgem como consequéncia do
movimento dos vortices, Na discussio que faremos a SCLUIr vamos assumir que nio cxiste
pinning, ou seja, a forga de pinning é zero ( f,=0 ), restringindo-nos a amostras
homogéneas. Neste caso qualquer corrente de transporte, por mais pequena que esta seja,
fara os vortices se movimentarem,

Para mostrar ualitativamente porque pelo menos parte da corrente de transportie ¢
forcada a passar através do core do vértice. consideraremos por simplicidade um Unico
vortice. Suponhamos por um momento que toda a corrente de transporte i, flui sem
atravessar o core, figura 4a-1I, onde a € o raio do core, Nesta situacio a distribuigio de
correntes, apesar de evitar a regiio do core, exerce uma forga sobre o voértice que,
segundo csta geometria, apouta na diregio x positiva. Chamaremos esta forca, atuando
sobre o vértice por unidade de comprimento, como F, . Devido a esta for¢a o vortice se
move, ¢ tio logo isto acontece € gerado um campo clétrico, como ¢ mostrado na figura
4b-11. Este campo clétrico induzido, por sua vez induz uma distribuigiio de corrente i, (
figura 4b-11 ). A distribuigio da corrente de transporte resultante ¢ a soma das
distribuigées de correntes das figuras 4a-II ¢ 4b-I1, no interior do core e ao redor dele. O
eféito do movimento do vortice, é entfio, produzir uma corrente elétrica dentro do core e
fazer com que toda a distribuigio da corrente de lransporte seja mais homogénea,
Podemos usar este mesmo raciocinio para o caso de um vortice aprisionado. Neste caso a
forca F, estd também presente, mas neste caso o vértice nio é colocado em movimento
porque esta forga ¢ equilibrada pela forga de pinning, Portanto, nesta situagio, nio existe

campo elétrico E e ndo ¢ induzida nenhuma corrente i_,
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figura 4-11. Diagrama para discutir a geragao de correntes no interior do core.

Em 1964, De Gennes ¢ Matricon'", sugeriram que o movimento das linhas de
fluxo livres das forgas de pinning nos supercondutores do tipo 11 scguiam as mesmas lfeis
da fluidodindmica do movimento de um vortice em um fluido classico sem cargas elétricas.
No caso de uma cotrente uniforme i com uma velocidade de deslocamento v| causa o
surgimente de uma forga motriz -( nge/c JVi X Qg por utidade de comprimento no vértice.
De acordo com De Gennes e Matricon os vortices respondem i esta forga motriz

assumindo uma velocidade v, tal que a scpuinte cquagio é satisfeita:

f-(nge/elviv, ) x @, =0 (21



onde f nesta equagio representa a forga de atrito atuando sobre o vortice. O termo com v,
¢ a forga de Lorentz, e o 1ermo contendo v, ¢ a chamada forga de Magnus. Esta equagio
descreve como um todo o movimento estacionirio do vértice,

Antes de continuar devemos mencionar duas coisas, em primeiro lugar, todas as
velocidades sio medidas com respeito 4 rede cristalina. Em segundo lugar, a equagio
acima se refere a um unico vértice, assim o campo magnético aplicado H é suposto ser s6
um pouco maior que Hcl, neste caso os vortices podem ser tratados como entes
independentes.

A for¢ga f pode scr vista como oriunda do espalhamento das quase-particulas
[32.33] 130]

¥

Presentes no  core pela redc cristalina. Quando Volger, Staas ¢ Vijfeijken
estudaram o problema de flux flow, cles seguiram a sugestdo proposta por De Gennes e

Matricon, partindo da equagio (21) e escreveram f como
f=-nv_ (22)

sendo 1 o coeficiente de amortecimento-viscoso, Combinando as equacdes (21) e (22)
pode-se encontrar as duas componentes v;, e v, .. No caso de um supercondutor do tipo 1I
puro, 1 € desprezivel, ficando catdo: (v, -V, ) x 9y = 0 ou v, = v,, isto &, as linhas de
fluxo movimentam-sc na mesma diregio que a corrente. Este é um resultado bem
conhecido da fluidodindmica no caso de fluidos ndo viscosos. Para um valor arbitrario de
N ¢ numa geometna tal que a densidade de corrente j, € v estio ao longo do eixo y

positivo ( ver figura 5-11 ), as equagdes das componentes das velocidades v, e v, §i0

MV - (nge/e X vi- v, ) o =0 (23)

NV, - (nge/e )V, g =0 (24)

A componente da velocidade v;, da lugar a um campe clétrico E, paralelo 3
corrente de transporte, isto ¢, observamos resistividade longitudinal. Do mesmo modo, Vi,
gera um campo elétrico K, perpendicular a corrente aplicada, isto é, observamos o efeito
Hall, com o dngulo de Hall 8, indicado na figura 5-11. E, o caso em que n—0, como ji
vimos, corresponde ao caso em que a resistividade longitudinal ¢ zero e se tem um eféito
Hall puro.
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figura 5-11. Diagrama mostrando as velocidades v, e v, . correspondentes as
equagies (23) e (24),

Por outro lado, da equagio (24) podemos obter dirctamente o valor do ingulo de
Hall,

tan 0, = E/E = | v |/ v, =ngeqg/me (23)

Neste modélo o dngulo de Hall, portanto, independe do campo magnético H. no
E i P P iy
limite de H~Hel. Varios outros modelos''*"***"! foram propostos para explicar o efeito
prop I xp
Hall no estado supercondutor, mas nenhum tem conseguido descrever completamente
todos os resultados experimentais observados.

Na figura 6-1I mostramos algumas caracteristicas verificadas para a dependéncia
do fingulo de Hall, 8;;, com a intensidade do campo magnético, para supercondutores
convencionais do tipo 1. No estado normal Oy varia linearmente com H e, com a

diminuigdo de H abaixo de Hc2, o campo critico superior, pode surgir no estado misto



tanto um grande aumento em 0;; como uma diminuigio em O, incluindo mesmo uma
troca de sinal em relagfo ao estado normal.
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figura 6-11. Angulo de Hall vs. campo aplicado para Ip-Pb e Pb-Bi””!, mostrando a
inversfio de sinal no ingulo de Hall.

Comportamentos anilogos tem sido observados em HTSP®. Com a descoberta
destes, virias outras interpretages tem sido propostas, mas ainda nfo h4 um senso
comum sobre a correta descrigiio do efeito Hall no estado supercondutor.
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11.4) METODOS DE MEDIDA DO EFEITO HALL

[1.4.8) METODO DE QUATRO PONTAS

kT . . L.
P16 o método mais empregado na caractenzagio de

O métado de quatro pontas
amostras pela facilidade do método e os bons resultados que com cle se obtem na medida
da resistividade longitudinal ou transversal. No método de quatro pontas convencional,
aplica-se uma corrente entre duas pontas, as mais distantes, ¢ mede-sc a queda de

potencial elétrico entre as outras duas pontas centrais, { figura 7-11. ).

- 5."""—52"“‘“55“"

figura 7-IL Lsquema do arranjo experimental para medir resistividade pelo método

de quatro pontas.

Na figura 7-1l se mostra como a corrente elétrica entra no material pelo ponto | e
sai pelo ponto 4 e a0 mesmo tempo mede-sc a voltagem entre os pontos 2 ¢ 3. 8. Sy e
53 sdo as disidncias entre os comatos, Segundo o nosso esquema, teremos uma carga
no ponto | ¢ uma carga igual e de sinal contrario -Q) no ponto 4. entio, a diferenga de
potencial entre as pontas 2 ¢ 3 pode ser avaliada substituindo-se as poutas de corrente por
fontes pontuais de carga de valor Q e -Q, respectivamente. Da eletrostatica sabemos que o

potencial gerado por uma carga pontual ¢ dado pela scgumte expressio,
V=0Q/r (26)

onde r neste caso € a distancia entre um pouto quaisquer da amostra e a posigio da carga
Q. Entdo os potenciais nos pontos 2 ¢ 3 devido is cargas Q ¢ -() que estiio localizadas nos

pontos 1 ¢ 4 sdo;
VQ—QII/SI—I/(SQ-FS-})I (27)
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Va=Q (S| 1 89)-1/83 ] (28)

entdo a diferenga de potencial entre 0s pontos 2 ¢ 3 ¢,

AV=Vy-V3=0Q[1/8) +1/83-1/(83+83)- 1S 483)] (29)
ou
AV-KQ (30)
onde
K= [ 1/8 +1/83-1/(83+83)-1/(8y+82)] (31)

A relagio entre o campo produzido, L, e a resistividade, p, do material é
proporcional a densidade de corrente. Por tanto;

i/2ar2--E/p (32)
onde i € a corrente injetada. Sabemos que,
F(r) = dV /dr=-Q/r? (33)
Substituindo (33) na equagiio (32) temos,
i2n--Q/p (34)
¢ substituindo (34) em (29) tcmos,
p—(AVH)2n /K| (35)

Esta equagdio (35). € a relagao mais geral entre ( AV/A ) ¢ a resistividade do material p,
sendo,

K={1/S; + 1/83-14S7 ¢S3)- 1M +S7)]= 1/ 8
(36)

no caso mais comum onde § = 51 — 87 = S3. Podemos reescrever (35) como,

P 2r/ KTAV/i)= 28 (AV /1) (37)
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expressdo que da a dependéneia da resistividade p, com a diferenga de potencial AV, e a
corrente aplicada i. Para medir no laboratorio a resistividade de [lall usa-se o método de
quatro pontas segundo o esquema mostrado na figura 8-11.

) ~ AVog

2

Figura 8-1I. Arranjo experimental para medir a resistividade Hall pelo método de

(quatre pontas.

Faz-se passar a corrente entre os contatos | c4(i,) emede-sca volltagem cnire
0s contatos 2 e 3 { V,,(I1)). Aqui ainda a equacgio (35) ou (37) ¢ valida tendo cuidado em
substituir as novas distancias entre os contatos. A reta que ute os confatos 2 ¢ 3 tem que
Ser uma reta ortogonal a reta que une os pontos | e 4. Devido ao problema de ser muito
dificil garantir experimentalmente que estes contatos ( 2 ¢ 3 ) estejam na posicio antes
mencionada, € necessario {azer as medidas invertendo o campo magnético para climinar o
provave] desalinhamento dos contatos. Por isto, mede-se tambéin Vai(-11) mantendo-se a
corrente no mesmo sentido. Obtendo-se assim a voltagem de Hall da semi-difercnga das
duas medidas, ou scja, V(1) — [ V,,(11) - Viyy(-H) |x0,5.

" Na pratica o método de quatro pontas é muito il quando podemos preparar a
amostra na forma geométrica apropriada para a medida, como no caso de amostras
grandes, p.ex. policristais ou filmes finos, Aqui entendemos como forma geomclrica
apropriada aquela que mais se aproxima das condices ideais, ou seja, que o comprimento
da amostra scja o maior possivel para que quando aplicarmos o campo elétrico eutre as
suas extremidades, a queda de potencial medida no centro da amostra sejn 4 mais
homogénca e uniforme possivel. No entanto. quando sa dispomos de amostras pequenas,
como p.ex. monocristais de 1TS que possuem apenas alguns mne2, fica dificil o emprego
deste método.

0 método de Van der Pauw convencional’t nos da uma solugdo a este problema,
¢ em especial para 0s monocristais de HTS, pois este método se aplica para amostras
planas e onde os contatos podem ser colocados em qualquer Jugar da borda na superficie
da amostra, sem ter que guardar arranjo geométrico cspecial,



11.4.b) METODO DE VAN DER PAUW CONVENCIONAL

Como vimos anteriormente, o método de quatro pontas niio é um método pritico
para fazer medidas de resistividade e efeito Hall em amostras pequenas. No ano 1958, Van
der Pauwl?”] desenvolveu uma técnica experimental para fazer este tipo de medidas em
amostras planas de forma arbitriria, sendo este método também apropriado para 08
monocristais de HTS, ja quc eles em geral sio lamelares ¢ pequenos. Para usar cste
método precisa-se satisfazer as seguintes condigdes:

1.- os contatos elétricos devem estar na borda da superficie da amostra

2.- as dimensdes dos contatos devem ser pequenas comparadas com as dimensies

da amostra.
3.- a amostra deve ter espessura homogénea.
4.- a superficie da amostra deve ser simplesmente conexa ( sem buracos ).

A figura 9-11 ilustra melhor estas condigoes.

{a) (b)

Figura 9-11. Esquema que ilustra as quatro condigies de Van der Pauw ¢ as duas

configurages de contatos usadas para medir a resistividade.
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Na figura 9-11 ilustramos as quatro condigoes que devem ser satisfeitas no uso do
método de Van der Pauw convencional, para medir resistividade ou cleito Hall, onde d, &

a espessura da amostra,

Definimos a resisténcia Ry, ,,. como a diferenga de potencial V), - V. entre os

contatos D e C por unidade de corrente que flue entre 05 contatos A e I3, oy seja
Rupne = (V= Vo) 1y, (38)

como ¢ mostrado na figura 9a-1l. Similarmente, definimos a resisténcia Ry Ay cOMO a
diferenga de potencial V, - V|, entrc os contatos A ¢ D por unidade de corrente que flue

entre os contatos BB ¢ C, como ¢ mostrado na figura 9b-11.

HL/\I) ( V VF)) IItLi (3“))

Para medir a resistividade pelo método de Van der Pauw convencional, ¢
necessario encontrar os valores de Ry, ¢ Rye,, Para isto usamos as duas
configuragdcs mostradas na figura 9-11, ou seja, em primeiro lugar aplicamos a corrente
elétrica pelos contatos A e B ( AR ), ¢ medimos a tensio entre os contatos € e D. Em
segundo lugar, aplicamos a corrente pelos contatos B ¢ C ( BC ), & medimos a tensio
entre os contatos I) ¢ A, Com estas medidas é posivel caleular os valores de Rahne €

Rycap € assim encontrar a resistividade p da amostra usando a equagio encontrada por
Van der Pauwi?7l,

exp [ TR Ay (d/p) |+ exp ['HRHL“AIJ (d/py] =1 (40)

onde d & a espessura da amostra. Esta equacio (40), relaciona o valor da resistividade .
como fungio das resisténcias Ry, ., Ry, 1, e 2 espessura d da amostra, Para [acilitar a

obtengdo da resistividade p, podemos'*”' escrever a equaciio (40) da segunte forma,
pP=(md/ M2 )[Ry + Rycan )/ 21 f( Raine / Riucan ) (41)
onde T ¢ uma fimgio da raziio Raine 7 Ry an © gue satisfaz a relagio;
(Ranne = Rican ) (Ryine ¥ Ry ) — T arccosh exp(n2/6)2 3 (42)

A figura 10-11 ilustra o comportamento da fungio f em funcio da razso Rone 7/

RHC./\I) '
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figura 10-11. Fungdo f em fungio da razio Ranne / Riycan

Assim, para encontrar a resistividade da amostra p. medimos a uma temperatura
fixa T as resisténcias R, e Ricap delinidas pelas equagdes (38) ¢ (39),
respectivamente. Desses dados podemos obter a razio Ranne ! Ry a © obter o valor de £
da figura 10-11. Dai para calcular a resistividade p. substituimos o valor de d, o valor de
e 0s valores de R, .. e Ry, Na equacdo (41), com o gue temos a resistividade p da
amostra de forma arbitriria e de espessura . Do mesmo modo podemos medir a
magneto-resistividade, p(H) de uma amostra de forma arbitraria. Para isto basta fixar a

temperatura ¢ encontrar estes mesmos valores variando o campo magnético aphcado,

Para usar 0 método de Van der Pauw convencional para medir o efeito Hall, s¢ us:
a configuragio mostrada na figura 11-11. Em primeiro lugar sc aplica o campo magnético
H. Depois disto, aplicamos a corrente por uma das diagonais formada por dois contatos
opostos entre si, p.ex., Be D ( igp ). € medimos a tensdo nos contatos restantes, A e C
Vac(H). Apos isto, inverte-se o campo magnético aplicado e mede-se novamente a tensio
gerada nestes mesmos contatos, V,.(-H). Com estes valores podemos encontrar as
resisténcias R, ., (I) e Rupac(-tl) e com estes valores encontrar, como VEremos, a
constante de Hall,



figura 11-11. Configuracio usada para medir a voltagem Hall usando o método de

Van der Pauw convencional.

Quando aplicamos um campo magnético perpendicular a superficie da amostra,
como ji vimos, aparecera uma diferenca de potencial transversal AV, dada por, AV, =V,
- V¢ ( a corrente passa entre B e 1) ) conforme a figura | 1-1I. Podemos considerar por
simplicidade uma amostra quadrada de espessura d e largura h, de modo que a secgiio
transversal seja igual a A=dh. Usando a equagio (17), R,.= p,,/H = E,//jH, ¢ substituindo
nesta equagdo (17) o valor de E; da equagio (1), E; = ( AV, Vh e da densidade de
corrente j aplicada entre os contatos B e D, j=i,, /dh obtemos,

Ry.= EyjH = [( AV Vh] / [dbiy,,H] = (UH) AV, (1D /iy,
ou
Ry = (de)I.RH!)J\L‘ (H) (43)

sendo entdo R;; determinada pela resisténcia R, .. (H) devido 4 aplicagio do campo
magnetico, pudendo-se encontrar da equagiio (16) a mobilidade dos portadores, Wy Ryydp
medindo-se previamente a resistividade da amostra.
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Como pelo método de Van der Pauw nio medimos o campo elétrico transversal
pwro, ou campo de Hall, que como vimos é uma fungio impar em H, devemos inverter o
campo magnético resultando a expressio (43) em;

Ry = (d721D)[ Ry o (H) = Ry ac (-H) ] (44)

¢ como vimos anteriormente, conhecendo a constante de Hall ¢ a resistividade, podemos

encontrar a mobilidade Hall, p,,, dos portadores e sua natureza.

IL4.c) METODO DE VAN DER PAUW COM CICLAGEM DOS
CONTATOS

Como vimos, geralmente para medir o efeito Hall precisamos inverter o campo
magnético. Usando o método de Van der Pauw com ciclagem dos contatos?®, evitamos a
inversio do campo magnético aplicado. FEste método com ciclagem consiste
essencialmente em utilizar o método de Van der Pauw convencional mas em vez de
inverter a dire¢io do campo magnético aplicado, se faz uma ciclagem no sentido horario
entre os pares de contatos de corrente e tensio ( ver fig 13-11).

O fato de inverter o campo magnético ser equivalente a ciclar os contatos esta
baseado no principio de simetria dos coeficientes de transporte ( principio de simetria de
Onsager dos coeficientes cinéticos?® ), onde Ry, o (-H)= R, p(H), onde Ry, €
R,cpp ja foram definidas anteriormente ( eqs. (38) e (39) ) figura 12-11 . Neste método
usa-se 0 esquema de Van der Pauw convencional, ou seja, quatro pontas na borda da
amostra. Para medir o efeito Hall, aplicamos um campo magnético H, passamos uma
corrente i entre dois contatos opostos quaisquer, por exemplo B ¢ D, ¢ medimos a
voltagem V, . nos outros dois contatos, com o que temos medido Ry, 4o(H). Pelo método
convencional teriamos agora que inverter o campo magnético para encontrar Ry, . (-H) ¢
poder calcular daqui a constante de Hall Ry; — (d/2H)[ Ry, o (H) = Ry 2¢ (-H) ], usando
8 equagio (44), mas, pelo principio de simetria de Onsager medir Rupre (-H) €
equivalente a medir R,.n, (H). A figura 12-11 ilustra esta simetria, Ry, .(-11)=
Rycnn(H), no caso de uma amostra isotropica de forma quadrada quc sc usou aqui para
facilitar sua compreensio, mas a relagio, Ry, so(-H)= Ry py(H), ¢ vilida para qualquer
geotmnetna,
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Uma maneira simples de obter esta relagiio de Onsager é mostrada na figura 12-11,
para o caso simples de uma amostra isotropica de forma quadrada. Na figura 12-1,
observamos de que se fizessemos uma reflexiio pelo plano "p*, obterinmos Rppact-H) =
Reaps(H), onde aqui temos considerado o fato que trata-se de uma amostra isotropica e
que qualquer ponto da amostra é indistinguivel sob operages de simetria no plano da
amostra. Com isto, temos invertido 0 campo magnético, ou que pode ser entendido como
que fomos do outro lado da pagina e em vez de observar o cammpo entrando o vemos
sgindo. E, por outro lado, como a amostra é isotrépica, podemos rotular os contatos
como mostrado na figura 12-11. Com esta operaciio de reflexdio temos obtido Rpp ac(-1) =

Reapp(H), onde podemos ver que tanto o8 contatos de corrente como os de tensio
encontran-se invertidos.

figura 12-11. Simetria de Onsager,

Para obter a relagio de Onsager, R,, = R,, ou seu equivalente para nossa
configuragio de contatos de corrente ¢ tenso, ou seja, Rapac-H)= Ryp pp(H), devemos
primeiramente inverter a posicdo dos contatos de corrente obtendo-se Reann(H) = -
Racpu(H), 0 que € equivalente a inverter a polaridade da corrente aplicada. Com isto, se
inverteu também a polaridade na tens#o. Se invertemos agora os sub-indices de tensdo no
lado direito da expressiio acima, estariamos invertendo novamente a polaridade na medida,
0 que ¢ equivalente a multiplicar por (-1) o lado direito desta expressdo, ficando
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Rl H) = CDER,c (D] = Rac (1D, Portanto, fazendo uma reflexiio ¢ duas
iversies de contatos temos obtido a relagio de Onsager, isto sipnifica, Ry, (-H) -
Racau(H).

® ®
H ( 0,0,H,)

H(0,0,H,)

o

A

Rgp, ac (H) Rac, so ( H)

figura 13-11. Configuragdes usadas para medir o efeito Hall pele método de ciclagem dos

contatos.

Para calcular a constante de Hall, R, (H), até aqui era necessério inverter o campo
magnético aplicado, usando para isto a seguinte equagio;

Riy = (d/2H) [ Ryyy aic (H) = Rygy e L) | (43)

mas, usando o principio de simetria de Onsager?¥, medir Ripac (1) e equivalente a
medir R, 5, (H ). Na figura 12-11 podemos observar que partindo de (a) podemos chegar
a {b) mvertendo o campo magnético aplicado e a0 mesmo tempo fazendo uma ciclagem

dos contatos. Podemos expressar ¢ geralizar matematicamente estas operaghes na seguinte
forma,

Rypac(-H)= Reapn ()= R (H) (46)



sendo entdo Ry, \ (-H ) = R, .. (1) que ¢ equivalente a dizer que na presenga de um
campo magmetico essa igualdade ¢ valida so quando inverte-se o sinal do campo

magmético numa das partes da igualdade e se cicla os contatos, cutdo;

RigiacC-H ) = Ry (1) (47)
substituindo csta equagdo (47) na equagio (45) temos:
R, - (d/ZH) | Ripac (H)- Rucp {11) ] {48)
onde R, é o coeficiente de Hall, sendo R, obtido ciclando os contatos ( fig 13-11).

Podemos cntio, determinar R, chaveando os pares de contatos em ver de inverter
0 campo magnético aplicado, o que além de ser mais simples econdmico e pratico deve
fonecer importantes informagoes sobre o efeito 1all no estado musto de una amostra
supercondutora,



CAPITULO 111

PARTE EXPERIMENTAL

I11.1) INTRODUCAQ

Neste capitulo descreveremos as técnicas ¢ métodos experimentais utilizados para
medir as propriedades do composto supercondutor A-15: Nb-Pt, A amostra utilizada neste
trabalho ja havia sido preparada anteriormente. mas descreveremos resumidamente o seu
método de preparagio e listamos alguns pardmetros ja medidos. Apresentamos também
cotmo estas amostras foram preparadas pava as medidas desejadas e algumas novas
caracterizagdes que fizemos. O estudo realizado compreende medidas de magnetizacio e
de propriedades de transporte cm fungio da temperatura e campo magnético aplicado:
resistividade, magneto-resistividade e efeito Hall. Descreveremos também o sistema de
medidas que construimos ¢ o desenvolvimento do método de preparagio dos contatos
elétricos usado nas medidas de transporte.



II1.2) CARACTERISTICAS DA AMOSTRA

W08 A-15 sdo

compostos que apresentam uma estrutura cibica como mostrado na figura 1-111 abaixo,

Os compostos A-15 foram descobertos no ano de 1933

cuja composicio estequiomstrica é A3B, onde o elemento A ¢ um metal de transigio
pertencente aos grupos 1V-VI da tabela periddica de elementos, e B, sio elementos (
metalicos ou ndo ) que s encontram i direita da linha determinada pelos elementos Mn-
Te-Re na tabela periddica. Os dtomos do elemento B formam uma sub-estrutura cabica de
corpo centrado, bee, € os dtomos do elemento A formam trés cadeias linearcs ortogonais
entre si que sc encontram sobre as faces da estrutura cibica formada pelos atomos do
elemento B,

Figura I-111. Estrutura cristalina dos compostos A-15.

Na maioria dos compostos A-15 a razio entre 0s raios atomicos dos elementos
constituintes € préxima da unidade ( t,, / T, 1 Y o que favorece a formagio destes
compostos. A maioria dos compostos A-15 sio supercondutores sendo csta estrutura
favordvel para a ocorréncia da supercondutividade. A supercondutividade nestes matcriais
foi detectada pela primeira vez por Hardly e Hulm'"* o ano de 1953 Os compostos A-15
supercondutores mais comuns sio os que tem como elemento A o Nb, 0 V ¢ o Mo, ¢
commo elemento B, hia uma grande possibilidade de elementos ( p.cx.: Ge, Al Sn, Si. Pt.

Au, etc. ). No nosso caso em particular, o composto A-15 estudado neste trabalho ¢ o
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Nb-Pt, onde o clemento A é o Nb ¢ o elemento B o Pt, como ¢ mostrado na figura i1-11L
Este composto supercondutor tem umna regiio de homogeneidade da fase A-15 entre 19,5
% at. Pt e 29,1 % at. de Pt a 1800°C'**) como ¢ mostrado no diagrama de fases deste
sisternal **), figura 2-111 abaixo. As propriedades supercondutoras deste composto A-15 etn
fun¢io da composicio ja foram estudadas quanto a ordem atdmical 3', a imadiagiio de
seutrons' '™ ¢ g0 campo critico superior, Hc2!*),
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p 190042 2400 ¥
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$ r I
w =
= 1800
2600
1300 s
12200
o
1Inoo
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300Q ‘
Q 0 &0 ] 80 - 1o} 100
Pt ATOMIC PERCENT NIOBILM Hb

F1G 2-11. Diagrama de fases do sistema Nb-Pt!**,

Posteriormente, um novo conjunto de amostras de Nb-Pt foi preparado para o
estudo da resistividade elétrica em fungdo da composicio no estado normal, usando o
método de quatro pontas’™). Uma destas amostras, a de composicio ( inicial )
tsiequiométrica Nb,,Pt,,, foi utilizada neste trabatho. Esta amostra nio recebeu o
fratamento térmico de baixas temperaturas ( 900°C/10dias ), que causa o ordenamento
#dmico dos dtomos de Nb e Pt nas posicdes A e B, tendo apenas recebido o tratamento
de altas tetnperaturas ( 1800°C/12horas ) para a obtengdo da fase tnica. Este ordenamento
usa um aumento da temperatura de transigiio supercondutora, Tc, e uma diminuvigio da
rsistividade elétrica, p, da amostra®®!, Portanto, podemos dizer que a amostra utilizada
iui possui uma certa desordem. Estas amostras foram preparadas’™ | usando o método de
fisio & arco numa atmosfera de arg6inio de alta pureza, repetindo-se este procedimento

pelo menos quatro vezes. Posteriormente, cada amostra foi cortada em duas semi-
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"esferas” e submetida a um tratamento térmico de 1800°C durante 12 horas { em vacuo de
10 Torr ) com a fmalidade de abler a fase tmica. O erro na composigdo € estimado em
menos de 0.2 % at., devido as perdas em peso durante o processo de fusdo. A composigio
final foi posteriormente corrigida pelas medidas do parimetro de rede. O parametro de
rede desta amostra ¢ 5,1552 + 0.0005A, o que corresponde a 24,9 % at, Pt. Para as
medidas de raio-x foi usado o método de raio-x de Debye-Scherrer, com irradiagiv de
CukK,, e a extrapolagio de Nelson-Riley, onde pode-se observar também a ocorréncia de

fase anica nesta amostra.

Cortamos uma das semi-esferas tratadas a 1800°C/12horas em dois pedagos. Um
pedago para ser usado sOmente para as medidas de magnetizagio e o outro pedago para
medir as propricdades de transporte: resistividade, magneto-resistividade ¢ efeito Hall.
Este segundo pedago foi cortado em forma quase-retangular ( -~ 2,2mm x - 2,7mm ) e
espessura de ~ 0,35mm, usando para isto uma serra de diamante. Posteriormente, este
pedago teve suas duas faces maiores polidas, flicando pronto para a colocagio dos
contatos clétricos na configuragio de Van der Pauw. Na tabela 1-11[ reunimos alguns dos

parimelros catacteristicos desta amostra ( alguns destes serfio apresentados mais adiante )

TABELA I-111. Parimetros caracteristicos da amostra.

composigiio | composigio parametro de Prr{n€l-cm) | py(pd-cm) | T HYK)
inicial corrigida rede (A) (H=0) (11=0) (H-0)
Nh75|’t25 Nl)75,|[‘t24‘g 5,1552 £ 0.0005 04 +7 64+ 5 8.8

11L.3) CONTATOS ELETRICOS

Para realizar as medidas de transporte optamos pela configuragio de Van der
Pauw, ou seja, quatro contatos elétricos localizados um em cada canto de uma das faces
maiores polidas da amostra quase-retangular, Nesta configuragio todas as medidas de
resistividade longitudinal, magneto-resistividade e resistividade Hall podem ser fitas com
apcnas estes quatro contatos.

Os contatos elétricos devem satisfazer as sepuintes caracteristicas: ter dimensoes
reduzidas comparadas com as dimensdes da amostra, ter rigidez mecinica, ter
coinportamento Ghmico e tler baixa resisténcia de contato. Para conscguir comtatos
clétricos com estas caracteristicas desenvolvemos um método de fusio ¢ dilusio de
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contatos. Este método consiste em fundir e difundir pequenos pedagos de In nos pontos
da superficie da amostra em que se quer fazer os contatos. Para isto devemos levar em
conta varios cuidados, em especial a limpeza tanto da superficie da amostra como do In a
ser difundido. A limpeza do In foi feita usando acido cloridrico diluido em agua ( 1:1)
durante 3 minutos, com o que se elimina a oxidagio superficial que experimenta este
elemento quando exposto ao ar. Apos isto, se deve enxaguar o In em agua abundante com
a finalidade de eliminar tragos de HCI que por ventura possam ter ficado no material
devido ao ataque quimico, ja que esses residuos podem gerar falhas e/ou falta de aderéncia
com a superficie da amostra. Posteriormente, deve-se ter cautela de deixa-lo bem seco,
podendo-se utilizar para isto de um secador de cabelos. A limpeza da superficie da
amostra foi feita utilizando uma mistura de icidos ( HF + HNO ) diluidos em 4gua (1 : 1
| ) durante 3 minutos, com o que eliminamos as primeiras camadas da superficie da
amostra, que poderiam conter 6xidos e/ou gorduras. A difusio do In na amostra depende
consideravelmente da temperatura e do tempo, tendo-se encontrado que as melhores
condigdes para a difusio do In sio 450°C durante 3min num fluxo de argénio, Ar, com a
finalidade de evitar que a amostra e o In se oxidem., Para este fim, usamos um forno
tubular Lindberg ( modélo 55342-4 ) onde era introduzida a amostra e o In dentro de um

cadinho de alumina e colocado proximo de um termopar para contréle da temperatura.

Figura 3-111. Foto da amostra de Nb-Pt com os contatos de In.

34



Inicialmente, a temperatura do forno ( 450°C ) e o fluxo de Ar eram estabilizados

durante 15min. e so depois era colocada a amostra. Apos o tempo necessirio para a
difusdo ( 3 min. ), o cadinho com a amostra eram puxados para fora da regido aquecida do
forno, mas ainda dentro do tubo com fluxo de Ar, e deixava-se esfiiar até a temperatura

ambiente.

Na figura 3-I11 mostramos uma foto tirada em um microscopio 6ptico, da amostra
com os quatro contatos de In. Pode-se observar que os pedagos de In ao se fundirem
tomam a forma esférica devido a tensdo superficial, e assim a regiio de contato com a
amostra, onde ocorre a difusiio, é bem reduzida.

Uma vez conseguida a difusdo, soldam-se fios de ouro de 25u de didmetro nas

~ esferas de In usando um ferro de solda de baixa poténcia com ponta fina. Deve-se ter a

i

cautela aqui de fazer os contatos rapidamente para evitar que todo o In se aquecga, o que
pode fazer com que a esfera de In desprendi-se da superficie ( menos a parte difundida ),
tornando-se entdo impossivel completar a solda. Neste caso seria necessirio repetir o

procedimento desde o inicio, o que implicaria em perder os contatos restantes. Na figura

4-111 mostramos uma foto da amostra com estes contatos e os fios de Au ja soldados.

Figura 4-111. Foto da amostra de Nb-Pt com os contatos de In e fios de Au ( 25p )
Jja soldados.
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A difusio ocorre de forma pontual ¢ as dimensdes efetivas dos contatos dependem
principalmente da guantidade de [n usado em cada contato. Utilizamos um microscopio
dptico com escala, estimamos que 2 drea média dos contatos vale ~ 0, Imm’. Deste modo,
o didmetro dos comtatos € da ordem de 10% do menor comprimento do lado da amostra
"retangular”, o que faz com que o tamanho destes contatos nio interfiram nas medidas’",
Estes contatos apresentaram também boa rigidez mechnica ( o que facilita seu manuseio ),
um comportamento 6hmico e uwma baixa resisténcia eletrica ( ~ 0,31 ), reduzindo-sc
assim possiveis problemas de aquecimento da amostra. Estes contatos possibilitaram o uso
de correntes de ate 20mA sem ter-se observado problemas de aquecimento em toda a
faixa de temperaturas medidas ( 2,3K-300K ). Para medir a resisténcia dos contatos a
temperatura ambiente aplicamos diferentes correntes ( lmA-40mA ) entre dois contatos
quaisquer da amostra, ver Fig. 5-H1 Medimos a tensfio gerada entre estes mesmos
contatos ( AV, ) ¢ também entre os vutros dois por onde ndo foi aplicada a corrente (A

V., ), para todos os valores de corrente,

AV,

A Ve

Fig. 5-111. Esquema da montagetn para medir a resisténcia dos contatos.

Como a resisténcia dos fios de Au é desprezivel, a tensiio medida entre os pontos
por onde foi aphcada a corrente é devida a amostra e aos contatos ( AV, ), e a tensio
medida entrc os outros contatos ( AV, ) é devida sdmente a amostra. A diferenca entre
cstas duas tensoes resulta na tensiio gerada apenas pela resisténcia dos dois contatos pelos
que foi aplicada a corrente, Por isto. calculamos a resisténcia de contato a partir da
diferenga entre estas duas tensdes e pela corrente aplicada na amostra ¢, como a corrente

aplicada passa através de dois contatos, este resultado foi dividido por dois com o que
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obtivemos a resisténcia média de um contato. Este valor é a resisténcia média dos contatos
por onde loi aplicada a corrente elétrica. Repetimos este procedimento para todas as
configuragoes possiveis de correntes pelos contatos, ¢ dos valores assim obtidos,
calculamos novamente a resisténcia média, mas agora dos quatro contatos, () maior valor
obtido foi de 0.357Q, e o menor loi de 0,2340) sendo o valor médio, como ja
mencionamos ( 0,31 0,06 )Q),

111.4) SISTEMA DE MEDIDA

As medidas realizadas neste trabalho, podem ser divididas em dois tipos quanto a
sua natureza. O prnmeirg correspondente as medidas dc magnetizagio em fumgiio da
temperatura ¢ campo, M(H,'T), ¢ o segundo correspondente as medidas de transporte em
fungdo da temperatura como também do campo magnético aplicado. Dentro deste
segundo grupo cncontram-se as nedidas da resistividade longitudinal, p (1), da
magmeto-resistividade, pyy (i), e da resistividade [lall ou transversal, p,,(H.'T'), em tungdo
da temperatura e campo magnético aplicado. A scguir descrevemos o sistema de medidas

utilizado, os procedimentos e cuidados tomados para realizar cstas medidas.

111.4.2) MEDIDAS MAGNETICAS

As medidas de magnetizagio em fimgio da temperatura e campo maghético,
M(H.T), foram feitas em um magnetdmetro com sensor SQUID da Quantum Design,
modélo MPMS-5, Liste magnetdmetro pode fornecer um campo magnético entre -5,5T ¢
5,51 ¢ temperaturas entre 1 8K e 400K, Para realizar as medidas de M(H,T) utilizamos
um compnmento de varredura da amostra de 3cm ( 36 pontos por varredura e média de
duas varreduras por medida ), 0 que causa uma inomogeneidade do campo da ordem -
0,05 “%.

Estas medidas de magnetizagdo foram utilizadas principalmente para detenminar a
regiio de reversibilidade dos vortices do plano H-T, ¢ assim saber onde estaremos
realizando as medidas de transporte. Para determinar csta regido encontramos a linha de
ireversibilidade, que separa a regido do estado misto onde os vortices estio aprisionados
da repigo onde eles estio livres, formada pelos pontos ( Hi,Ti ). Para encontrar estes

pontos, medimos a curva de magnetizagio M(H) com campo crescente e decrescente ¢
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definimos ( Hi, T ) quando surgia wma histerese na magnetizagio ( AM/M | % ), para
diferentes temperaturas,

Realizamos tambéin algumas medidas de magnetizagio M(T) em fungio da
temperatura para diferentes campos magnéticos. Para isto, a amostra era resfriada ( T="T¢
) sem campo ( ZFC- zero field cooled ), o campo desejado era aplicado apos atingir a
temperatura desejada. ¢ a medida da magnetizagio era feita durante o aquecimento até
acima de Tc. Em seguida, sem mudar o campo, a magnetizagdo cra medida durante o
esfriamento ( FCC - field cool cooling ). Para variar a temperatura da amostra nos nio nos
utifizamos do programa normal existente no MPMS-5 para este fim, mas um método

47 s L -
" que wtiliza a condutincia do termdmetro do MPMS-5 para estabelecer a

alternativo
temperatura. Deste modo, pudemos realizar incrementos de temperatura de - 0,02K com
uma oscilagdo em T menor que 0,004K tanto em ZFC commo FCC. Pode-se também definir
os pontos ( 11,11 ) destas medidas de M(T) quando as duas curvas ZFC e FCC se separam

( AM/M — 1 %), apesar de ndo termos adotado aqui este procedimento ( ver ligura 6-111

abaixo ).
I M T T | T T T T
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t d
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Fig.6-111. Medida da magnetizagio M('1') com ZFC ¢ I'CC para 11750 QOe.



11L4.b) MEDIDAS DE TRANSIFORTE:

Para realizar as medidas de transporte ( resistividade, magneto-resisténcia e efeito
Hall } em fungio do campo magnético e da temperatura, adaptamos o proprio
magnetdmetro MPMS-5 da Quantum Design para este fim. Este sistema possui um
sofiware com uma opgio chamada EDC ( External Device Control ) que permite a
abertura de uma "janela” para a introdugio de programas externos, € a0 mesmo tempo
utilizar seu contrdle de campo magnético e temperatura, ficando o sensor SQUID sem
uso. No lugar do suporte de amostras usual, colocamos um suporte fixo com dez fios

ligando a regido da amostra com o extenor.

Com a finalidade de medir o cleito Hall em fungio da temperatura ¢ campo
magnético na amostra de Nb.PL,., foi feito um apoio no suporte que permite manter a
superficie maior da amostra perpendicular a0 campo magnético aplicado. Este também foi
utilizado nas medidas de magneto-resistividade e resistividade com o campo perpendicular
a esta superficie. Para isto, construimos um suporte de apoio em forma de “L". onde
afixamos a amostra. Lste suporte foi feito de defrim. que ¢ win material isolante e facil de
trabalhar, Fste apoio foi preso no extremo inferior do suporte tubular fixo, tendo no seu
extremo superior um conector com 10 ternnnais. O imerior deste tube contém 10 fios que
ligam o conector da parte superior a 10 parafusos banhados em ouro, que se encontram no
extremo inferior do suporte tubular. Desses parafusos concctamos 10 fios de owro de
0,25mm de didmetro, que foram isolados empacotando-os com fita de teflon, até uma
placa de circuito impresso fixada proxima a amostra, Fimalmente, para fazer as medidas de
transpotte. soldamos os quatro fios da amostra no circuito impresso. Como a resisténcia
dos fos de ouro ¢ de 0.005(cm. diminmimos desta maneira significativamente a
dissipacio térmica ao redor da amostra. Conectamos o suporte ao sistema cletrénico
utilizado para fazer as medidas de transporte. Este sistema consistin de uma fonte de
corrente ( Keithley 228A ) com a qual fomecemos correite & amostra, um multiimetro
digital { Keithley 196 )} usado para medir a corrente que passava pela amostra, e um
nanovoltimetro digital { Keithley (81 ) onde medimos a tensio gerada na amostra.
Utilizamos também um sistema de chaveamento de contatos a base de relés que foi
alimentada com uma fonte de SV DC. O sistema de chaveamento serviu para ciclar os
contatos de corrente e de tensio, tanto na medida da resistividade pelo método de Van der

Pauw convencional como para medir o efeito Hall pelo método de Van der Pauw com
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ciclaigem dos contatos. Todos cstes aparelhos foram monitorados com o auxilio de um

microcomputador ( ver esquema na figura 7-111 ).
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Fig. 7-111. Esquema da montagem experimental utilizada nas medidas de magneto-

resistividade e do efeito Hall em fungio do campo maguético e da temperatura.

Fizemos varios programas no Extemal Device Control ( EIDC ) para monitorar o
campo magnélico, a temperatura ¢ os aparelhos periléricos. Com estes programas
podemos fixar os valores de campo e temperaturas ou varia-los a vontade quando for
necessario. Uma vez fixado estes valores podemos ler os valores de corrente e tensio nos
respectivos aparcthos, ao mesmo tempo que armazenar estes dados num arquivo. Comn
esles programas também & possivel controlar o intervalo de tempo entre 0 momento em
que a temperatura ¢ o campo ou ambos ficam estivels e 0 momento em que se faz a
leitura de dados. Também introduzimos nos programas um tempo de espera antes de fazer
as medidas, para que as “eddy currents” que surgem devido a variagio do campo
magnético aplicado na amostra, decaiam até um valor imperceptivel. Com isto, como seri
mostrado posteriormente, melhorou-se significativamente a precisio das medidas, o que
foi de muito valor, ein especial nas medidas do efcito Hall. A partir destes programas nos
fo1 possivel ciclar os contatos e assim mudar de configuragio, seja para medir resistividade

ou o cfeito Hall. Para isto, utilizamos o sial trigger do microcomputador,
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111.4.b.1) RESISTIVIDADE E MAGNETQ-RESISTIVIDADE

As medidas de resistividade ¢ magneto-resistividade foram feitas usando o sistema
de chaveamento. Algumas vezes ndo usamos o chavcamento mas, como veremos no
capitulo IV, 50 a configuragio que tem o maior sinal. Como a razio entre as voltagens se
mantém constante na faixa de temperaturas em que lizemos as medidas ( 2.3K até 300K ).
optamos por medir sdomentc uma configuragio, a de maior sinal. Esse sinal era da ordem
de 30uVolts para uma corrente aplicada de 20mA. A fonte de corrente Keithley 228A
forece corrente com um erro de + 0,005 mMA, o que equivale 2 uma mcerteza na medida

da tensdo na amostra de — 10nVolts, sendo por isto desprezivel.

Essas medidas foram monitoradas pelo computador com ou sem a utilizagio do
sistema de chaveamento. No caso das medidas de resistividade. MxlT), resfriava-se a
amostra até uma temperatura abaixo do Te ( T<Te ). sem campo apheado ( ZFC ),
aplicava-se o campo magnético, ¢ media-se a tensio aumentando a temperatora. L
outros casos, aphcou-se 0 campo magnético no estado normal ( T+Tc ), ¢ mediu-se a
tensao diminuindo a temperatura ( FCC ). Lm ambos 08 casos, o incremento na
temperatura era fixado pelo programa.

No caso das medidas de magneto-resistividade, resfiiava-se a amostra até uma
temperatura abaixo do Te ( T<I'c ), sem campo aplicado ( ZFC ). Media-sc a tensdo
aumentando o campo aplicado desde zero até um valor méiximo. Fm outros casos,
aplicava-se o campo magnético acima do Tc ( F=Tc ), e media-se a tensdo na amostra
diminuindo o campo.

Em todas essas medidas os instrumentos, principalmente o nanovoltimetro (
Keithley 181 ). permancciam ligados por varias horas antes de se iniciar a coleta de dados,
Assim, conscguimos que a eletrénica desses instrumentos tivesse uma distribuigio
uniforme de temperatura. Com isto, estabilizou-se a eletrénica do sistema de medidas com
a finahdade de diminuir-se o ruido que pode ser perado pelo "drift" de temperatura dos

mstrumentos. Desta forma, nio houve problemas de ruido no sinal de interosse.

111.4.b.2) EFEITO HALL

A ordem de grandeza do sinal obtido nas medidas de Hall neste composto metalico
supercondutor ( bulk ) estd entre nanovolts e alguns microvolts para correntes da ordem
de 20mA, sendo este um sinal bem baixo. Aqui, devemos fazer a subtragdo dc duas

configuragies, seja usando 0 método de Van der Pauw com ciclagem dos contatos ou
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usando o método de Van der Pauw convencional. No caso do método de Van der Panw
com ciclagem dos contatos, devemos fazer a subtragio das duas confipuragdes que o
sistema de chaveamento formece e, no caso do método de Van der Pauw convencional,
das duas configuragies geradas pela inversio do campo magnético aphicado. Lm
quaisquer dos casos este sinal € bmixo. Por isto € necessirio muito cuidado comn a raziio

sinal/ruido.

As medidas do sinal Hall pelo método de Van der Pauw convencional foram f[eitas
muitas vezes manualmente para se detectar onde tomar cuidados especiais ¢ ganhar
confianga nas medidas, assim como, para determinar o methor procedimento de medida.
Para realizar a medida, {ixamos a temperatura inicial T, ( '1'~T¢ ), e aplicamos a corrente
elétrica ( 20mA ) numa das diagonais formada por dois contatos opostos entre si.
Aplicamos o campo magnético ( p.ex., H=15T )., ¢ medimos a tensio ( V(ED ), gerada na
outra diagonal formada pelos dois contatos restantes. Invertemos o campo aplicado ( 1 -
5T ) e medimos a tensdo ( V(-H)Y ). novamente. O sinal Hall, ¢ calenlado tazendo a semi-
diferenga entre estas duas tensdes, Vi (T) — [V(H) - V(-I1)|x 0.5. Uma vez medido o sinal
Hall para esta temperatura. diminuin-se a temperatura para © scu valor sepuinte.
Mantendo-se o campo magnetico negativo { H--5T ). medimos outro valor de tensiio, V(-
H). Invertemos o campo aplicado e repetimos a medida da tensio, V(H), e calculamos
outro valor de Vi(T). Diminuimos a temperatura para wm novo valor e repetinos o
proccdimento de medida. O fato dc inverter o campo magnético faz com que a
temperatura saia do valor pré-fixado ¢ s¢ alterec em - 0.003K, sendo necessario csperar -
I135seg para cla voltar ao valor desgjado. Esse valor ( 0,003K ), representa 30% do
incremento de temperatura ( AT—0,01K ) normalmente utilizado. Assim, antes de cada
medida esperamos a temperatura se estabilizar, zeramos o nanovoltimetro, ¢ medimos a
tensio. Sc¢ adotou o critério de s6 considerar as medidas quando AT - 0,0002K. sendo A
T, a variagio ao redor de T. Esses valorcs de T ¢ AV, eram hdos diretamente na tela do
computador.

Posteriormente, se mediu o sinal Hall usando a outra diagonal, ou seja, aplicamos a
corrente pelos contatos que foram usados para medir a tensdo no caso antenor, e vice-
versa. Antes de fazer estas medidas, aumentamos o valor da temperatura ate um valor
acima de Tc ( T=Te ), e com campo magnético num valor maior ou igual a 'Tesla ( FE2IT
) zeramos o campo em forma oscilante, com a finalidade de evitar alguma remanescéncia
magnética que possa ficar na bobina supercondutora que gera o campo. Todas estas
medidas foram repetidas até 3 veres | verilicando-se a boa reprodutibilidade das medidas

que deu confianca nos resultados,
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As medidas do sinal Hall pelo método de Van der Pauw com ciclagem dos
contatos foram feitas, na maioria das vezes, manualmente, Para realizar as medidas deste
sinal, fixamos a temperatura inicial ‘I, ( '1=Fc ), ¢ aplicamos o campo magnético, ( p.ex..
H=5T), que mantivemos constante durante toda a medida. Aplicamos a corrente ( 20mA
). por uma das diagonais formadas por dois contatos opostos entre si. Medimos a tensio
gerada nos contatos restantes, ( V(H) ). Ciclamos os contatos, usando para isto uma
chave mecinica, de modo que a corrente passe pela outra diagonal, ou seja, pelos contatos
que na medida anterior foram usados para iedir a tensdo ¢ vice-versa. Medimos a tensio
gerada. ( Vo{H) ). O sinal Hall, ¢ calculado fazendo a semi-diferenga entre estas duas
tensdes, V= [V(I1) - Va(H)] x 0,5. Uma vez completada a medida nesta temperatura,
fixamos a temperatura no seu valor sepuinte e repetimos a medida. O fato de ciclar os
contatos elétricos, gerou um deslocamento na valor de referéncia ( zero ), do
nanovoltimetro, Por isto, 1o necessario zerar o nanoveltimetro antes de medirmos a
tensdio. Aqui também se usou, coma na medida com inversio de campo, o eritério do AT
0.0002K.

Estas medidas foram repetidas varias vezes, tanto aumentando como diminuindo a
temperatura, ¢ scmpre mostrou o mesmo comportamento para um dado valor de campo,
Também usamos o sistema de chaveamento a basc de relés, obtendo-s¢ o mesmo

resultado, como mostraremos mais adiante neste capitulo,

HL4.c) PROCEDIMENTOS NAS MEBRIDAS

Descrevemos aqui alguns cuidados e procedimentos que adotamos nas medidas
para melhorar a qualidade, confiabilidade e repredutibilidade dos resultados.

Ruido pode ser qualquer sinal cspirio que se adiciona com nosso sinal de
interesse. Nosso sinal de interesse ¢ a tensiio DC, gerada nas medidas de transporte, O
sinal Hall, ¢ um sinal de baixa intensidade e por esta razio ¢ o que se deve tomar mais
cuidados. Para proteger este sinal. de ruidos elétricos causados por sinais de interferéncia,
{ p.ex., 60 Hz e seus harmonicos ), introduzidos por acoplamentos cntre as linhas de
poténcia com os aparclhos de medida. utilizamos cabos blindados, conectando a
bimdagem destes cabos ao potencial de referéncia localizado na amostra. Evitamos fazer
"loops” entre os aparelhos de medida com a linalidade de evitar correntes elétricas, em
cspecial as geradas por flutuagoes de campo magnético aplicado, Variagdes do canmpo
magnetico podem fazer com que aparegam pequenas correntes que podem circular pelos

cabos, sua blindagem e assim pelo sistema. Estas correntes por mais pequenas que sejam,

43



pedem ser captadas pelo nanovoliimetro ( Keithley 181 ). Como exemplo, se tivermos um
sinal de 1000V gue poderia ser a tensiio Hall, uma resisténcia do fio de condugio de - 0.1
, e uma corrente parasita circulando entre os aparclhos de 100nA, teriamos uma tengio
de HnV, o que daria um ruido de 10nV, ou scja, um erro de 10% na medida da tensio
Hall.

Netn todos os loops podein ser evitados, sempre vio existir aqueles formados pela
amostra e os fios que vdo até os aparelhos de medida. Quando se¢ gera um campe de
30.000 Oe na bobina supercondutora do magnetémetro, temos na superficic externa do
magnetometro na mesma altura da bobina, um campo magnético de 60 Oc, ¢ cste cai
rapidamente para | Qe a uma distincia de 60 cm da superficie externa, na mesma altura da
bobina. O campo magnético na regiio dos nossos aparelhos ¢ de apenas | Oc¢ no maximo
e, tendo em consideragio que nossas medidas foram feitas apos o campao ficar estivel, o

efeito deste campo na medida da tensio € desprezivel.

Como consequéncip da variagio do campo magnético na amostra, surge uma
corrente parasita chamada de "eddy current” na propria amostra. Esta corrente tem uin
decaimento cxponencial com o tempo ¢ nio & mais detectada apos 30 seg, depois que o
campo ficou estavel. Este ruido foi eliminado programando as medidas para serem feitas
pelo menos 30 scgundos depois do campo estabilizar. Quando se realiza medidas na
presenga de um campo magnético, como no cfeito Hall, deve se ter cuidado também com
o ido que pode ser gerado pelo movimento dos fios conectados na amostra, resultante
da forga exercida pelo campo magnético. Para evitar este movimento tranga-se ¢ prende-
s¢ 05 fios, ou como no nosso caso, usa-se Hos curtos com pouca liberdade de movimento,

com o que elimittamos este tipo de ruido.

Existem muitas outras fontes de ruido cletrdnico. sémente para mencionar duas
mais comuns que também se devem ter ¢m conta. sio: o ruido térmico { ou de Johnson
JH, que € uma voltagem nio periodica que existe em todos 0s condutores que depende da
temperaturat®l, e o ruido de contato causado por flutuagies da condutividade devido a
uma imperfeita jungio entre dois condutores, que € comum encontrar em sistemas dec
chaveamento ou que usam relés, mas que também pode ser eliminade como veremos a
seguir,

Para fazer as medidas de resistividade p pelo inétodo de Van der Pauw
convencional ¢ de efeito Hall pelo método de Van der Pauw com ciclagem dos contatos
construimos um sistema de chaveamento a base de relés. Este sistema de chavemmento
consiste de uin circuito cletrénico acionado pelo “trigger” do micro-computador { ou de

qualquer aparelho com trigger ) ( ligura 8-111 ).
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Este pulso do trigger taz passar o tlip-flop de um estado a outro mantendo o estado ate
aparecer um outro pulso de trigger. Os pulsos do trigger aparecem apés feita wma leitura ¢
0 tempo entre pulsos ¢ controlado a partir dos programas com que moniloramos as
medidas. Lste flip-flop aciona os relés mantendo-os num estado, até que um pulso mude o
estado do flip-flop. Deve-sc observar, que um dos relés 1 ( RL1 ), é ascionado pela saida
QI do flip-flop, € que o relé 2 { RL2 ), é acionado pela saida Q2 do flip-flop. Em
consequencia, quando um relé se encontre para acima, o outro se encontrara para abaixo e
vice-versa. Na figura 8-111, se mostram os quatro contatos da amostra identificados pelas
letras, A, B, C. ¢ D. No estado inicial do sistema de chaveamento, a corrente passa pelos
contatos D' & B, ¢ a tensio ¢ medida nos comtatos A' e ", caleulando-se daqui
Rinac(H). Ao aparccer um pulso de trigger, os relés mudam de estado, e em
consequéneia a corrente passa pelos contatos C' A™ e a tensio é medida nos confatos B’ ¢
D, podendo-se caleular daqui R, ,,(11). Portanto, para calcular a constante de Hall,

R;{H). podemos usar a equagio (48).
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Figura 8-HI, Circuito eletronico do sisteia de chaveamento

Como nosso sinal de interesse & um sinal DC, este sistema também precisou ser

blindado contra frequéncias altas. Pary isto, usamos capacitores em todas as entradas de
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sinais ( figura 8-111 ). Desta forma filiramos também o ruido gerado pelo chaveamento dos
relés, que ¢ um ruido de alta frequéncia ¢ de curta duragho. Um segundo cuidado que
tomamos para reduzir este ruido de curta duragiio foi fazer as leituras alguns scaundos

apos o chaveamento, para assim esperar os relés ficarem estaveis.

Este sistema de chaveamento a base de relés, foi alimentado por uma fonte de
tensio de baixo ruido, Como cada relé quando acionado consome aproximadamente
100mA, e os integrados usados na construgio do sistema de chaveamento (Hip-Hop.
inversor, etc). todos juntos consomem aproximadamente mais 100mA, o consumo total de
corrente do sistema de chaveamento sera aproximadamente 300mA. Por isto, a fonte de
alimentagdo foi construida com um regulador de tensio ( 7805 ) de Svolts ¢ 1A de
capacidade, muito acima do consumo do sistema. Assim garante-se que na fonte de
alimentagio ndo exista flutuagoes de tensdo que possam aletar as medidas quando foram
acionados os relés, As medidas do efeito Hall realizadas com este sistema de chaveaniento
mostrarain boa scmelhanga tanto na forma das curvas como no tunanho dos sinms Hall

medidos manualmente.
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CAPITULO IV

RESULTADOS EXPERIMENTAIS

IV.1) INTRODUCAO

Neste capitulo apresentamos os resultados experimentais obtidos utilizando os
métodos descritos anteriormente. Alguns exemplos de como certas medidas foram
realizadas sio apresentados em mais detalhes, para sua melhor compreensio. Delinigoes
de pardmetros ¢ critérios adotados também sdo descritos. Apesar de ndio fazermos aqui
qualquer analise ou interpretagio dos resultados, procuramos chamar a atengiio para

algumas caracteristicas e peculiaridades dos dados que posteriormente serdo Utcis.



IV.2) RESISTIVIDADE

Iniciamos a apresentagio dos resultados pela resistividade, pPxxl’T), descrevendo
uma vez com mais detalhes o procedimento utilizado em todas as outras medidas
analogas. Para encontrar a resistividade da amostra pelo método de Van der Pauw ¢
preciso medir as tensdes geradas quando aplicamos a corrente nas duas configuragies
mostradas na figura 9-1. Com estes valores ¢ as eyuagdes (38) ¢ (39), se caloula
primeiramente as resisténcias Ry, ¢y, Ry 51 € usando a figura 10-1 o valor da fungio f(
Ranne ! Ryeap ). E necessario também medir g cspessura da amostra. Substituindo csses

vilores na equagdo (41) podemos caloular a resistividade, (T}, da amostra.

H | ' | U - | ' T

TK

FIG. 1-1V. Voitagem entre os contatos D ¢ C sem campo aplicado, H=0, em funcio

da temperatura.
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Como exemplo, mostramos na figura 1-1V os resultados de uma medida da tensio
entre os contatos DC em fungdo da temperatura, desde 6K até temperatura ambiente,
300K, usande um incremento de At=1K, quando aplicada uma corrente de 5 mA entre 03

contatos AB. ¢ sem campo magnético extermo ( 11-0 ).

Com estes dados calculamos R, (T) = V), / Ly, Mudando a configuragio,
medimos tambem a tensdo entre os contatos AD para varios ( =10 } valores de
temperatura entre 5K e 300K, quando aplicada uma corrente de S5mA entre os contatos
BC, obtendo-se assim o valor da resisténcia R, ,,, para estes valores de temperaturas,
Com estes dois valores para cada temperatura encontramos a relagdo R, 1, / Ry 4 = 19
+ 1 que ¢ constante no intervalo compreendido entre 5K e 300K, O alto valor desta
relagao entre as duas configuragoes é esperado devido a {orma irregular de nossa amostra

( figura 3-111).

Com este valor de R, ,o/Ryye Ay € usando a figura 10-11 encontramos o valor da
fungdo T'( R e/ Rycan ) — 0,60 £ 0.01. Este valor de f mostrou-se o mesmo para todas
as outras medidas realizadas, o que foi venficado diversas vezes anles de sc calcular a
resistividade. O erro avaliado em T ¢ um limite superior e inclui amplamente os desvios da

fontc dc corrente ( £ 5pA ) e do nanovoltimetro { £ 50 nV ),

Usando a equagio (41)

p= ( "‘“’ ][ R Ruc.ap } f Riy oo

in2 2 y
n RH('. A

e conhecendo a espessura da amostra ( 0.030 = 0,005 nun ). encontramos a resistividade
da amostra. O ermo absoluto no valor de p for estimado em 10%, sendo a maior
contribuigdo devido a incerteza na medida da espessura da amostra. (O erro relativo no
valor de p ¢ estimado em 2 %. Na figura 2-1V mostramos a dependéncia da resistividade

com a temperatura utilizando este procedimento com os dados da figura 1-1V.
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FI(G. 2-1V. Resistividade do composte Nby5Pty5 em fungdo da temperatura.

Desta figura podemos observar que p tende a uma saturagio do seu valor a altas
temperaturas ( pp — 104 p&2-cm ) ¢ a resistividade residual ( pg = 64p€d-cm ) € quase
constante proximo de Tc. Liste comportamento de p(7) ¢ os valores de py, e pg ( Tabela
I-111 } estdo ¢in bom acordo com as medidas ja feitas anteriormente nesta mesina amostra
pelo método de quatro pontas.{ figura 2, ref’29 ).

Ma figura 3-FV mostramos com mais detalhes a transigao supercondutora. Aqui,
foi aplicada uma corrente de 5 mA ( H-0 ) e a medida foi reahizada diminundo a
temperatura em imcrementos de 005K, Desta figura vemnos que a transigdo inicia em
Te"™ = 88K com uma largura de transigio ATc —~ 04K, A largura da transigio foi
definida como o intervalo de temperatura compreendido entre o inicio da transigdo e a

S aTr . -7 .
temperatura cm que a resistividade cai para 107 ohms-cm, ou s¢ja -~ 84K,
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FIG. 3-1V. Resistividade em fungdo da temperatura proximo da transigio

supercondutora.

ot )

Este valor de T¢! 8.8K esta em bom acordo com o observado anteriormente
para uma amostra de composigio estequiométrica sem o tratamento térmico de
ordenamento de baixas temperaturas que pode aumenti-lo para -~ LK™ Observamos
também desta figura que para baixas temperaturas ha o surgimento de um "joelho" na
transi¢do. Atribuimos este a0 acoplamento intergranular que ocorre na amostra, como
mostraremos mais adiante. Realizando cstas medidas aquecendo ou resfiiando a amostra

ndc observamos a existéncia de histerese.

Na ligura 4-1V mostramos alguns resultados obtidos das medidas de resistividade
em fungdo da temperatura para diferentes valores de campo magnético. Aqui podemos
observar que a presenga do campo magnético faz com que a transigio supercondutora se

desloque para baixas temperaturas sem alterar muito sua forma ou a largura da transigio,
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AT,. Medindo com menores incrementios de temperatura (AT — 0,02K) estas transigdes,
observamos novamente a ocorréncia de um joelho, como mostrado na figura 5-1V. A
transi¢do para o cstado supercondutor parece ocorrer em duas etapas, como nos matcriais
granulares, onde a primeira transigio 4 altas temperaturas estd associada ao surgimento da
supercondutividade dos grios ¢ a segunda ao acoplamento Josephson intergranular.

F&x(uﬂ-ﬂ’ﬂ)
B 8 & 8 8 3

=

45 &0 55 60 65 70 75 80 85 90 95

K

Figura 4-1V. Resistividade em fungiio da temperatura para diferentes campos

magnéticos aplicados.

Estas medidas foram feitas, em alguns casos, aumentando (ZI°C) ¢ diminuindo
(FCC) a temperatura. Como observamos na figura 5-1V, no caso em que a corrente
aplicada foi de SmA e o campo de 1,5 Tesla, nio houve histerese. (s circulos, foram
obtidos da medida em que se diminuiu a temperatura, e os quadrados pretos, da medida
£ (ue se aumentou a temperatura.
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FIG. 5-1V. Resistividade em fungiio da temperatura com campo aplicado, H-1,5 T

-0- diminuindo a temperatura, ¢ -m-aumentando a temperatura,

Destas medidas de resistividade em fungio da temperatura para diferentes campos
magnéticos determinamos a temperatura em que se inicia a supercondutividade, Tco, e
onde comega o acoplamento Josephson, ch- Para melhor determimar estas temperaturas,
utilizamos a derivada da resistividade cm relagio a temperatura na regiio da transicio. A
figura 6-1V mostra uma destas curvas (H= 1,5 T, a mesma da fig. 5-IV), e o critério
adotado para determinar Ty ¢ T

Nesta curva, observamos dois picos ¢ entre eles um minimo que adotamos cotno o
valor de ch. Apos estes picos, 4 allas temperaturas, quando a fungio cotecga a ficar

constante, encontramos o valor de T2, que corresponde ao campo critico superior, He2.
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Figura 6-1V. Derivada da resistividade cm fungdo da temperatura com campe magnético
aplicado, H=1,5T.

Se esta amostra tem de fato wma natureza granular, suas curvas de resistividade em
fungio da temperatura devem apresentar um "tail" que depende do valor da corrente de
transporte aplicada e também a transigio A altas temperaturas, associada a
supercondutividade dos griios, deve ser independente da corrente de transporte, desde que
esta seja menor que a corrente critica dos griios. Fizemos algumas medidas de p(T) para

diferentes valores de corrente de transporte e de fato observamos este comportamento,

Na figura 7-1V mostramos uma destas medidas para dois valores da corrente de
transporte (SmMA ¢ 20mA), quando temos aplicado um campo magnético de 5T, Aqui
podemos observar claramente que & altas temperaturas as duas curvas coincidem mas a

baixas temperaturas hia um "tail' que se estende até mais baixas temperaturas quanto

54



maior for a corrente de transporte aplicada. Destas medidas com diferentes correntes
podemos tambem determinar I, a temperatura em que se inicia 0 acoplamento inter-
granular. Como mostramos na figura 7-1V, ch ¢ a temperatura onde comegam a sc
separar as curvas de resistividade para diferentes correntes de transporte. Como verenmos
mais adiante neste capitulo, estes valores de T cstio em bom acordo comn aqueles

obtidos usando a derivada da resistividade (fig. 6-1V).

80 ' T v T v T ' | - | '
70 i Nb_ P, H=5T A
“I [——sm » !
T wf |—o—20mA ’ ]
O ‘ 1
o 4OF e ™~ -
-~ s O TCJ .
~— 30 - g -

% oe

& | o ® I
20 |- I:|I:I.I _
i | T oe .
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_10 1 | 1 | 1 1 1 | 1 1 1
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FIG. 7-1V. Resistividade em fungdo da temperatura com campo aplicado, H-5T,

para diferentes valores de corrente de transporte aplicada

1V.3) MAGNETO-RESISTIVIDADE

A magncto-resistividade ¢ a alteragio da resistividade de win material devido a
presenga de um campo magnético. Na figura 81V, mostramos algumas medidas da
magneto-resistividade para diferentes temperaturas em nossa amostra. Aqui podemos
observar que nestas medidas também se forma uin joelho durante a transigio, como loi

observado nas medidas de resistividade com campo magnético constante, figura 5-1V.
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FIG. 8-1V. Magneto-resistividade para diferentes temperaturas constantes.

Utilizando um procedimento analogo ao anterior, ou seja, encontrando a derivada
da  magneto-resistividade em relagio ao campo  magnélico, podemos novamente
determintar o campo critico superior, Hgz, € o campo em que se inicia o acoplamento
intergranular, ch. Na figura 9-1V, mostramos estas curvas para algumas temperaturas e o
cntério adotado para determinar os campos Heo e Hgj. Estes valores estio em bom

acordo com os determinados anteriormente das medidas de p(T) para diferentes campos e
correntes de transporte.

Realizamos também medidas de magneto-resistividade nesta amostra tanto

aumentando como diminuindo o campo magnético aplicado, e nio se observou nenhuma
histerese.
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FIG. 9-1V. Derivada da magneto-resistividade em fungio do campo aplicado para

diferentes temperaturas.

IV.4) MAGNETIZACAO

As medidas de magnetizagio realizadas no outro pedago desta mesma amostra,

foram feitas com a finalidade de determinar a regido reversivel do plano IlvsT desta

amostra, Para isto, determinamos a linha de irreversibilidade (H.) utilizando medidas de

magnetizagdo em fungdo do campo magnético extemo,

A magnctizagdo foi medida aumentando o campo magnético aplicado para depois

voltar diminuindo pelos mesmos valores de campo. A parte e gque ambas as curvas se

superpdem ( aumentando e dimmuindo ), € a chamnada regido reversivel ¢ a partir do

momento cm que elas se separam € a chamada regiiio de irreversibilidade. O ponto em que

as curvas se separam (AM/M-1%) ¢ o ponto que define o valor de H;. Na figura 10-1V
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mostramos uma destas medidas de magnetizagdo vs. campo magnético aplicado (T=
7,0K). Com estas medidas, para temperaturas diferentes, determinamos a linha de

irreversibilidade, que separa a regifio reversivel da regido irreversivel no plano H vs. T

0,00

0

~

EJEJDDDDDE'DD

T H

0,02} ! .

MEMU)

Nb. Pt
-0,04

T=7/K

0 2000 4000 6000

H(Oe)
FI1G. 10 -1V. Magnetizagdo vs campo magnético aplicado.

Na figura 11-IV mostramos uma medida da magnetizagio em fungio da
temperatura com ZFC e FCC para H=1,5 T. Desta figura podemos observar a
reversibilidade da magnetizagio nesta regiio de temperatura e a auséncia de qualquer
inflexio na curva de magnetizagio onde haviamos observado a formagio de um joelho nas
medidas de resistividade e magneto-resistividade. Isto porque as correntes induzidas aqui

pelo campo magnético fluem pelos grios,
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Figura 11-1V, Magnetizagio vs. temperatura, As setas indicam a diregiio em que

variamos a temperatura.

IV.5) PLANOH vs, T

Com as medidas de resistividade p(T), magneto-resistividade p(H) e magnetizagio
M(H}), construimos o plano HvsT desta amostra. Na figura 12-IV apresentamos todos
estes resultados. A linha de irreversibilidade (11.), como ja mencionamos, foi obtida das
medidas de magnetizagio em fungio do campo magnético M(H) e forma uma ampla
regido reversivel no plano HyvsT, semelhante ou mesmo maior que alguns supercondutores
de alta temperatura. A linha Hoo(1') que separa o estado normal do estado supercondutor
foi obtida das medidas de p(T) e p(H) utilizando as derivadas destas curvas comg
definimos anteriormente. Valores de Ho('T') também poderiam ser obtidos das medidas de
magnetizagio. Como o nosso objetivo principal aqui fo1 o de vernilicar o plano HvsT para
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confronti-lo com os resultados das medidas de efeito Hall, que é feita com corrente de
transporte, oplamos por usar somente os valores de H.2(T) determmados por medidas de
transporte. Notamos algumas vezes uma pequena dilerenga entre H,.» determinado por
medidas de magnetizagio (Tep.m) e por resisividade (Teap) Team < Te2ap, cuja
origem ndo compreendemos claramente. Na figura 12-1V do plano 1lvsT também
incluimos os pontos Tgj, quando sc inicia o acoplamento intergranular, determinados das
medidas de p(’I'} para diferentes campos e correntes e p(H). A linha lormada por estes
pontos, apesar de ndo ter um significado proprio em termos de um diagrama de fases do
plane HvsT, sera atil para compreendermos alguns resultados das medidas de efeito Hall

nesta amostra, pois € nesta regido que cste ocorre.
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Figura 12-1V, Plano H vs. 'T' do composto Nb,lt,.

As duas retas (Hg(T) e Hci(T)) desta figura 12-1V foram tragadas apenas para
ressaltar a separagio entre estes dois valores ¢ mostrar o deslocamento paralelo de Hei(T)

para baixos campos ¢ temperaturas em relagio a Hy(T).
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IV.6) EFEITO HALL

Antes de apresentar as medidas do sinal Hall no Nb-Pt, apresentaremos a
calibragiio de nosso sistema de medidas. Para isto, medimos o efeito Hall no composto
semmicondutor GaSb, amostra ja bem caracterizada'™, gue usamos como amostra padrio,
a qual possui portadores tipo p ( buracos ). Medimos o efeito Hall nesta amostra por
ambos os métodos de medida, Van der Pauw convencional e Van der Pauw com ciclagem
dos contatos, usando para isto dilerentes combinagdes de corrente, tensio e campo
magnético. Vamos iniciar descrevendo os resultados com o método de Van der Pauw
convencional, Para encontrar o sinal Hall, pelo método de Van der Pauw convencional,
aplicamos a corrente ( I=10mA ) por uma das diagonais ( D1 ). ¢ medimos a tensiio na
outra diagonal V(H), para H-0.5T e T 300K. lvertemos o campo ( 11--0,5T ) ¢
medimos a tensdo V|(-I1). Desses dados, calculamos a voltagem Hall da amostra por
V=l V{H)} - V(-H) Ix 0.5, para este valor de tcmperatura. Diminuimos a temperatura
com um ncremento de AT=20K e repetimos o mesmo procedimento até atingir 30K.
Medimos também a voltagem Hall aplicando a corrente pela outra diagonal ( D2 ) e
medimos a tensdio Va(H), para H-0.5T ¢ T=300K. Invertemos o campo ¢ medimos Vo(-
1), para todas as mesmas temperaturas do caso antcrior. Desses dados calculamos
novamente a voltagemn de Hall, V[ Vo(H)-Va(-H) 1x0,5 Os nimeros nsados como
sub-indice (| ou 2 ), indicam a conliguragio que foi usada durante cada medida. Na
figura 13a-1V mostramos os resultados Vi(T) destas duas séries de medidas, usando as
duas diagonais da amostra. Nesta ligura mostramos os resultados so até 60K para poder
ampliar mais o grafico. mas ¢ claro o comportamento exponencial de n—ngexp[-U/KT].
Como cra de se esperar, o sinal Hall independe da diagonal wiilizada no método de Van
der Pauw convencional, Cabe aqui chamar a atengio para o fato de que guando
compararmos estas duas séries de medidas devemos levar em consideracio o principio de
simetria de Onsager, ou seja, que V(H) — V3(-H) e V |(-H) - V(H).

Medimos também a voltagem Hall pelo método de Van der Pauw com ciclagem
dos contatos. Mantivenios 0 campo constante, H=0.5T, durante toda a medida. Aplicamos
a corretite { I=10mA ) na mesma diagonal (D1) acima, e medimos a tensio V[(H) na
cutra diagonal. Ciclamos os contatos no sentido horario, ou seja, aphcamos a corrente ia
outra diagonal (132), ¢ medimos a tensio Vo(H) na outra diagonal. Desses dados

calculamos a voltagem Hall, Vi1 V (11)-Va(11) |x0.5T. Isto [vi feito para as mesmas
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temperaturas que no método de Van der Pauw convencional. Na figura 13b-1V,
mostramos os resultados V(1) desta série de medidas com ciclagem ¢ campo lixo (
H-0,51 ), e também as duas sérics anteriores usande o método de Van der Pauw
convencional. Da figura podemos observar, como esperado, quc estas trés séries de
medidas dio essencialmente o mesmo resultado, Para verificar, ainda mais a validade deste
método, medimos também a voltagem Hall com campo invertido, ou seja, H--0,51,
obtendo-se a voltagem lall da expresio, Vi—[ V(-H)}-Va(-H) |x0,5, para as mesmas

temperaturas anteriores.
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Figura 13a e b-1V. Medida do efeito Hall no semicondutor GaSh ( tipo p ) usando o

método de Van der Pauw convencional e com ciclagem dos contatos.

Na figura 13b-I1V, mostramos também os resultados VR(T) desta séric de medidas
com ciclagem e campo invertido fixo ( H—-0,5T ). Como podemos observar da figura 13b-
[V, comn a ciclagemn para campos opostos a voltagem flall é simetricamente oposta. Para
entendermos porque isto  ocorre, montamos um csquema na figura 14-1V onde

apresentamos o método da ciclagem para as duas orientagdes de campo. Na figura 14-1V,
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poedemos ver que o sinal Hall depende do campo aplicado, ou seja, se para H positivo a
voltagem lall ¢ digamos positiva, V,'= V ~0, quando inverte-sc o Campo magnetico o
sinal Hall sera negativo, V,; — -V,,.

Entdo com estas medidas iniciais, no semicondutor de GaSb padriio ( dopado tipo
P ), j& conseguimos mostrar um de nossos objetivos principais. O de que o sistema que
construimos ¢ capaz de medir de modo eficaz o efeito Hall tanto pelo método de Van der
Pauw convencional como com ciclagem dos contatos. Como sub-produto deste teste com
uma amostra padriio, mostramos, mais uma vez, que estes dois métodos sio equivalentes

quanto a seus resultados e também as vantagens do método da ciclagem, pela simplicidade
¢ rapidez da medida.

+
® + @®
+
A D A D
Vac, B*D” Veo, act
+
Vi = ( Vac,8*no" = Vao, ac*)
B C 5 T C
® - @
(=) )
A D A
Vac, B 0* Vb, atc”

vl-; = lfz( VAC,B‘D* - Vg D, atc™) = _VJ

Figura 14-1V. Esquema wsando o método da ciclagem para as duas orientagdes de campo,
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I’stas medidas com uma amostra padrio também serviram para calibrarimos nosso
sistema quanto a natureza dos portadores de carga. Agora podemos identificar os
portadores de qualquer material. Para isio, colocamos o novo material no lugar da
amostra padrio ( tipo p ), com a mesma fiagio e por exemplo, com o campo magnélico
que chamamos de positivo ( p.ex., 11=1T ) ¢ verificamos o smal da voltagem Hall
resultante. Se esta for negativa ( a mesma que nosso padrio para csta configuragio )
podemos afirmar que os portadores de carga deste material sho buracos ( 0 mesmo de
nosso padrio, tipo p ), ¢ sc for positiva temos elétrons, como ¢ o caso dc nossa amostra

de Nb-Pt como veremos a seguir,

IV.6.2) METODO DE VAN DER PAUW CONVENCIONAL

Para realizar as medidas do cfeito Hall com o método de Van der Pauw
convencional colocamos nossa amostra de Nb-I't no lugar do padrio GaSb. Na figura 15-
IV mostramos a medida do sinal Hall por este método com inversio de campo, para uina
configuragio. Esta configuragio, consiste em ter a corrente elétrica através de uma
diagonal (D1), formada por dois contatos opostos entre si, ¢ medir a tensdo gerada nos
dows contatos restantes, V(H), na presenga do campo magnético positive ( H=5T ). A
seguir, invertemos o campo magnético manmtendo-se a corrente aplicada na mesina
diregio, e medimos a tensiio gerada, V((-H). Para obter a voltagem Hall, faz-se a semi-
diferenga dessas duas medidas, ou seja. V=] V(H) - V{-H) ]x0,5. Da figura 15-1V
vemos que no estado normal a voltagem Hall € bem pequena ( ~50nV ). Apesar de
pequeno, o sinal € positivo, ou scja, os portadores de carga sdo elétrons como esperado
para um composto itermetilico. No estado supercondutor ( 'I=Tc ), observamos a
ocorréncia de um maximo na voltagem Hall (--3000V ) em tomo de T-5,36K, seguido de
um rapido decréscimo do sinal para temperaturas menores -5.80K. Para verificar sc o
sinal que estamos medindo no estado supercondutor é de fato um sinal Hall, decidimos
fazer esta mesma medida utilizando outra configuragio, ou seja, a outra diagonal. Esta
segunda configuragio, consiste em aplicar a corrente elétrica pela outra diagonal (D2), ou
seja, através dos contatos que na primeira configuragio serviram de contatos de tensio, e
medir a tensao gerada, Vo(H), na presenga do campo magnético positivo ( 1157 ), nos
contatos restantes. Inverle-s¢ o campo aplicado mantendo-se a comrente na mcsma
diregdo, e medimos novamenle a tensio, Vo(-H). Para obter a voltagem Hall, faz-se,

como no caso anterior, a semi-diferenga dessas duas medidas, ou seja, V| Vo(ll) -
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Va(-H) [x0,5. Nestas medidas, aplicnmos uma corrente elétrica de 20 mA. () incremento
na temperatura foi de AT—0.02 K. As medidas seguiram o procedimento detalhado no

capitulo 1. Na figura 16-1V, mostramos os resuhiados destas medidas junto com as
anleriores.

0‘4 v | i I T I ! | ' 1 ' | ! I ! | !
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== 02 -
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T L 1 J
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TK)
Figura 15-1V. V|, obtida pelo método convencional, No estado normal do Nb-Pt, se

observa que o sinal € positivo (—-50nV), ou seja, os portadores sio elétrons.

Aqui podemos observar, que no estado nornmal ( 'I'=6K ), a voltagem Hall ¢ sempre
positiva, para ambas as configuragdes. Portanto, no estado normal os portadores de carga
no Nb-Pt sio de fato clétrons, ¢ o smal medido ¢ wm sinal de Llall pois independe da
configuragdo utilizada. Por outro lado, no estado supercondutor, ( 1<6K ), se observa um
minimo de - 300 nV na intensidade do sinal, proximo de T- 587K, para esta confliguragio
onde antes tinhamos um maximo. Para temperaturas menores gque - 57K, os dois smais
praticamente se anulam. Este comportamento peculiar, com sinais opostos e quase
simétricos, no estado supercondutor nio corresponde ao esperado para uma resposta de
cleito Hall da amostra. Portanto, no estado supercondutor o sinal medido com o mélodo

de Van der Pauw convencional ndo corresponde a um efeito FHall,
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FIG. 16-1V. Medida do efeito Hall com o método de Van der Pauw convencional, usando

duas configuragdes, H=+5 Tesla.

1V.6.b) METODO DE VAN DER PAUW COM CICLAGEM DOS
CONTATOS

As medidas do efeito Hall com o método de Van der Pauw com ciclagem dos
contatos foram feitas com a amostra de Nb-Pt nas mesmas condigdes que o método de
Van der Pauw convencional. Na figura 17-1V, mostramos duas séries de medidas do sinal
Hall usando o método de Van der Pauw com ciclagem dos contatos ( sem inversio de
campo ). Estas medidas foram obtidas para campos magnéticos opostos { 11=+5T ). Para
fazer estas medidas, em primeiro lugar fixamos o sistema numa temperatura acima do
estado supercondutor. Aplicamos o campo magnético positivo ( H=5T ) ¢ o mantivemos
fixo durante toda a medigio. Aplicamos a corrente ( 20 mA ) através de uma das
diagonais, (D1), e medimos a tensiio, V |(I1), entre os contatos restantes. Ciclamos os

contatos no sentido horario de mancira que a corrente seja aplicada pela outra diagonal,

66



(D2), e medimos a tensio Vo(H), entre os contatos restantes. Para obter o sinal Hall,
substraimos as duas tensdes assim medidas e o resultado o dividimos por dois, Vy(H) = [
Vi(H) - V2(H) ] x 0.5. A outra série de medidas foi feita do mesmo modo mas com o
campo magnético negativo ( H—5T ),
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Figura 17-1V. Medida do efeito Hall no Nb-Pt usando o método de Van der Pauw com

ciclagem dos contatos para campos magnéticos opostos.

Para H-5T, podemos observar na figura 17-1V que no estado normal ( T=6K ), a
voltagem Hall tem um sinal positivo, como obtido pelo método de Van der Pauw
convencional. Confirmando, portanto, que os portadores de carga sio elétrons. Comno ja
mostramos anteriormente, se este sinal no estado normal é de fato devido a um efeito Hall,
este deve trocar sua polaridade quando invertemos o sentido do campo magnélico. Na
figura 17-1V, mostramos na outra série de medidas ( H=-5T ) que isto de fato ocorre, ou
seja, a voltagem Hall passa a ser negativa com H=-5T, Confirmando, mais uma vez, que

no estado normal temos um efeito Hall,

No estado supercondutor { T<6K ) observamos novamente um comportamento

peculiar do sinal Hail, mas dilerente que com o método de Van der Pauw convencional,
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Este apresenta um pico no smal ( - 800nV ) para 'I--5,88K scguide dc uma inversio de
sinal com um profundo minimo ( - 15000V ) para 1--5,78K ¢ depois, para mcnorcs
temperaturas, o sinal praticamente sc anula. Com a inversio do campo magnético nio
ocorre a inversio de sinal esperada para um cfcito Hall, mas ha uma guase superposicio
do sinal destas duas medidas. Donde, concluimos novamente que no cstado supercondutor
com o meétodo de ciclagem também niio temos a ocorréncia de um efeito Hall. Isto de
certa forma era de se esperar, ja que com o método convencional também nido tinhamos
um efeito Hall no estado supercondutor desta amostra.

Estas medidas com ciclagem também foram feitas para outros valores de campo

magnético ( H=44T e 3T ). Na figura 18-V mostramos estes resultados para H-5T, 4T
¢ 3T.
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FI1G. 18-1V. Medida do sinal Hall, para varios campos magnéticos ( H-3T,4T e 5T

), usando o método de Van der Pauw com ciclagem dos contatos.

Com o campo magnctico invertido ( H—-4T e -3 ) ocorre a mesma sobreposigio

de sinal observada na figura 17-1V, para o estado supercondutor. No estado normal hia
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wina diminuigio do sinal Hall para estes campos menores, como cra de s¢ esperar ja que a
voltagem Hlall ¢ diretamente proporcional a 11 Da fipura 18-1V podemos observar que
jpara cstes trés valores de campo, o sinal, no estado supercondutor, se desloca para allas
temperaturas a medida que dinnnuimos o campo extemo, ou seja, segue 0 comportamento
de FHc2 com a temperatura. Notamos também que sempre temos um pico scguido de uma
inversio de sinal, com a diminuigdo de T, e que o sinal do minimo parece decrescer com a

diminuigdo do campo e se separa em dois minimos.

No proximo  capitulo todos estes resullados serfio discutidos e possiveis

interpretagbes serdo apresentadas e justilicadas.
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CAPITULO V

ANALISE E CONCLUSOES

Comecamos este capitulo com uma breve descrigio dos principais resultados
alcangados. Depois fazemos uma andlise de nossas medidas de Hall no estado
supercondutor confrontande com o existente na literatura, € apresemtamos possiveis
interpretagdes do fendmene observado. Finalizamos com as principais conclusdes do

trabalho ¢ algumas sugestdes de atividades futuras.

Um de nossos objetivos neste trabalho foi o de desenvolver as técnicas para inedir
o efeito Hall, em especial utilizando o método de Van der Pauw com ciclagem dos
contatos. Este método proposto pela primeira vez por Kopelevich, Makarov e

25]

Sapnxlmiknva' , tem sido usado para medir o efeito Hall em semicondutorcs € mesmo

. . |51] . . . .
em sisiemas magnéticos desordenados ' mas é muito pouco utilizado em mateniais no

26
estado supercmldutor' !

Dai também nosso interesse em lestar o método que
desenvolvemos em um material no cstado supercondutor. A implantagio do método de
Van der Pauw com ciclagen dos contatos consistiu principalmente na adaptagio do
magnetometro SQUID para este fim, Isto envolveu também a construgdo de um suporte
de amaostras, o desenvolvimento de softwares e a automatizagio das medidas, um sistema
de chaveamento de baixo ruido actonado pelo computador, e o desenvolvimento de uina
técnica de contatos elétricos a base de In. Com este sistema que construimos pudemos

tambem realizar medidas de efcito Hall com o método de Van der Pauw convenciongl bem



como de resistividade e magneto-resistividade. O sistema montado aqui foi testado e os
resultados obtidos se mostraram bem reprodutiveis ¢ confiaveis. O sucesso alcangado
pode scr visto claramente nas medidas do eitito Hall no semicondutor GaSb ( figura 14-
IV ), em que, usando ambos os meétodos, obtivemos praticamente 05 Mesmos resullados.
Exito semelhante foi conscguido no composto Nb-Pt, em que, apesar do baixo sinal
apresentado, foi possivel medir com razoavel precisio e de modo reprodutivel o sinal Hall

no estado normal e supercondutor.

A importéncia deste método com ciclagem estad em ser esta uma Lécnica rapida,
simples e econdmica, j4 que ciclar os contatos ¢ muito mais rapido e simples do que
mverter o campo maghético de uma bobina supercondutora. Ademais, quando se mverte o
campo magnético s¢ consome hélio, enquanto que na ciclagem dos contatos 1slo nio

0Ccorre.

Outro ponto importante deste trabalho foi o teste e calibragio do sistema que
construimos, com um semicondutor padrio. Com estas medidas na amostra padrio de
GaSb ( tipo p ) (figura 13-1V) demonstramos experimentalinente a equivaléncia do
método de Van der Pauw com ciclagem dos contatos com o método de Van der Pauw
convencional. Verificamos, como esperado da teoria. as dependéncias do sinal Hall com a
direciio do campo magnético e com as configuragdes, Como vimos, um sinal Hall medido
pelo método de Van der Pauw com ciclagem dos contatos imverte o sinal e mantem a sua
mesma intensidade quando se inverte o campo magnético aplicado, ou seta, Vyy(H) - -
V,(-H). Por outro lado, medindo o sinal Hall pelo método de Van der Pauw
convencional, nio deve existir diferenga com a troca dos contatos eléincos, ou scja, deve-
se obter o mesmo valor de V(H) mdependeniemente da diagonal em que se passa a
corrente, o que de fato foi observado na amostra de GaSb. Lstes diferentes modos de
medir sio muito importantes de serem feitos para sabermos se 0 que esta sendo medido ¢
um sinal Fall ou nido. Por outro lado, com estas medidas calibramos também nosso
sistema quanto a natureza dos portadores de carga ( buracos ou elétrons ), podendo agora
identificar qualquer matcrial.

Sobre as medidas na amostra de Nb-Pt, neste trabalho construnnos o plano HvsT
deste composto A-15 ¢ determinamos pela primeira vez a sua linha de irreversibilidade.
Observamos também uma natureza granular nesta amostra. Até onde sabemos, esta

tambeém € a primeira vez que ¢ medido o efcito Hall neste composto.
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Das medidas de resistividade, magneto-resistividade e magnetizagio elaboramos o
plano HvsT do composto Nb,Pt,., ligura 12-1V. Este composto mostrou ter uma ampla
regido reversivel, regido esta compreendida entre a linha do campo critico superior
Hc2(T) e a linha de irreversibilidade ( L. ), semelhante ou mesmo maior que a observada
em alguns HTS, E nesta regiio que os vortices ficam livres das forgas de pinning, podendo
assim se movimentar. Por essa razdo, nessa regido se observaim os processos dissipativos

denivados do movimento dos vortices comno: resislividade, magneto-resistividade ¢ efeito
Hall.

Atribuimos a esta amostra uma naturcza granular devido ao comportamento tipico
obscrvado das medidas de transporte, em especial com diferentes correntes. No plane
Hvsl, também mostramos esta linha onde ocorre o acoplamento Josephson, Hej(14,T),
que obtivemos destas medidas de transporte. Os pontos que a constituem foram obtidos
de virias maneiras, como foi descrito no capitulo IV, Alguns deles sao os pontos de
ocorréncia do "joelho” nas medidas de resistividade p(T) e de mapneto-resistividade p(11),
¢ outros o ponto em que as curvas de resistividade se separaram quando aplicamos
correntes eléiricas diferentes, p(T,i), durante a transi¢io supercondutora. Como no caso
dos HTS policristalinos em que também se tem observado esses comportamentos, cssa
forma ¢ associada ao acoplamemo mergranular deste composto. Para se entender melhor
esta naturcza granular devemos caractenzar mais 4 amostra neste sentido, por exemplo,

‘e ‘o . L. r 51
fazendo analise metalograficas e medidas da corrente critica intergranular Io(T HY "2,

Apesar do pequeno sinal. medimos com sucesso o efeito Hall no estado normal do
composto Nb,.Pt,; por ambos os métodos de medida. Como era esperado, a voltagem
tlall medida por ambas as diagonais usando o método de Van der Pauw convencional teve
o mesmo sinal, além de uma boa superposicio, figura 16-1V. Do mesmo modo, quande
usamos o metodo da ciclagem, figura 17-1V, observamos que a voltagem Hall teve sinal
oposto quando medido com campos magnéticos opostos, como esperado . Determinamos
também dessas medidas, levando em conta a calibragio com a amostra padrio de Gasb

{tipo p), que os portadores de carga no estado normal do Nb-Pt sio clétrons.

Obtivemos a partir destas medidas a constante de Hall no estado normat do Nb-It
que, como vimos, ndepende da temperatura:

R, = -15x 107 em™/C
a mobilidade dos portadores j,, - R /p - 2,35 em’/V-s
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e o namero de portadores n = -1/(R,,e) — 4,16 x 10% cm™,

Estcs valores estio em bom acordo para o esperado num composto intermetalico
em que o0s portadores de carga sio elétrons. A constante de Hall R,,, é inversamente
proporcional ao numero de portadores € no caso de um composto metilico em que o
nimero de portadores é grande, espera-se uma constante de Hall pequena. Por outro lado,
a ordem de grandeza da constante dc Hall obtida para o Nb-Py, estd em bom acordo com a
ordem de prandeza da constante de Hall de um grande nimero de metais'

No estado supercondutor era de se esperar que acontecesse 0 mesmo que no
estado normal, ou seja, que o efeito Hall ndio dependesse da configuragio utilizada com o
método de Van der Pauw convencional. Porém observamos que no estado supercondutor
aparece um pico positivo quando medimes por uma diagonal, ¢ um pico negativo quando
medimos pela outra diagonal ( figura 16-1V ). Portanto, no estado supercondutor o sinal
medido nfio se comporta como um sinal Hall, e dizemos que este é um sinal "pdo Hall", O
mesmo comportamento ocorre com o método da ciclagem, figura 17-1V. Era de se
esperar que o cfeito Hall dependesse da diregio do campo magnético, ou seja, se for
aplicado wm campo magnético positivo o sinal Hall senia por exemplo, positivo, enquanto
(ue para um campo negativo o sinal Hall seda invertido. No estado normal certamente
observamos este comportamento, por isto afirmamos que temos um efeito Hall no estado
normal. Por outro lado, no estado supercondutor ambas as curvas se superpdem, quando
deveriamos observar o contrario. Por isto, o sinal observado tambéi por este método no
estado supercondutor, como no caso anterior, ndo € um sinal Hall, e dizemos novamenie
que este sinal ¢ um sinal "nio Hall",

Esles comportamentos "nido Hall" ja foram observados anteriormente. Desde a
descoberta do efeito FHall no estado supercondutor tem-se observado sinais que niio sio dc
Hall*** o mesmo acontecendo com os HTS"™! Liste comportamento tem sido
atribuido ao que se chama genéricamente de "guided motion”, ou movimento guiado dos

057 o . . . e s
%7 Como consequéncia deste movimento guiado dos vortices em uma diregio

vortices
particular, ¢ possivel medir uma voltagem transversal na amostra que niio significa
intrinsicamente um sinal de Hall. Estes sinais "ndo Hall", como veremos mais adiante,
podem ser causadas por virias razoes e alguns podem apresentar comportamentos bem
complexos. Um dos casos mais simples de guided motion é o chamado "even Hall effect”
ou cfcito Hall par, Devemos chamar a atengiio aqui, de que este efeito, apesar do nome,

nio ¢ um efeito Hall verdadeiro ou intrinseco.
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Este ocorre em uma amostra ¢com um ou varios canais paraletos entre si formando
um dngulo o com a corrente de transporte j como é mostrado na figural-V, onde este
canal pode ser visto também como a resultante de todos os canais contidos na amostra.

Neste caso, o balango de forgas atuando sobre um vortice pode ser escrito como!™')
xpele~=nv -n[vi.xpg]-F, M

onde F_ ¢ a forga de pinning, que tem diregiio perpendicular ao canal. Para encontrar
o valor da velocidade do vortice v; duraute o movimento guiado, é necessario projetar a
equagio (1) sobre o eixo n ( n € o vetor unitario ao longo do canal ).

® H(00,-Hy)

O H(0,0,H,)

figura 1-V. No movimento guiado dos vortices a componente tranversal niio
depende do sinal do campo magnético, even Hall effect!™),

Como consequéncia disto, o termo que contém a forga de pinning da equagio (1)
se anula.

nljx@gle=-n(vpn)}n,(lvpxpgln) {(2)
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O ultimo termo em (2) é zero devido ao fato de que: v, = ( vi.n hn, (vt ) = 0,
onde t = /gl 9o x n ], € um vetor unitdrio orientado normal i diregdo do canal.
Portanto

Vi, = (Vean ) =-(9g/ on ) jet (3)

¢ a contribuigio ao campo elétrico é

E=-[v,x g Ve= (9o ¢n ) jut )t 9

O sinal do campo elétrico transversal e o sinal do campo longitudinal nio muda
quando o sinal do campo magnético muda, ou seja, comporta-se como uma fungiio par,
F(H) — F(-H). Por outro lado, o efeito lall ¢ uma fun¢do impar, F(H)=-F(-H). Da
equagio (4), a componente perpendicular 4 corrente de transporte ( componente “Hall" ) é
proporcional ao sen(Z(x)l 55', sendo, portanto, o campo de Hall independente da diregio do
campo magnético aplicado,

E, o sen(2a) (3)

Esta dependéncia angular do campo de Hall foi observada!™! em filmes de NBN,
Nb, NbCN e de PbBi. Neste experimento foram colocados varios contatos de voltagem no
filme e foi medida a voltagem transversal para diferentes dngulos com respeito a posi¢io
da corrente aplicada no filme, ¢ se observou que a intensidade do pico da voltagem
transversal tinha o comportamento descrito pela equagio (5). Desta dependéncia angular
se deduz que os canais no interior do filme sio permanentes.

Cabe aqui também chamar a atengio que o nome "even Hall effect” se refere
somente a0 caso em que temos um ou virios canais paralelos entre si e permanentes na
amostra. Isto porque tem sido empregado as vezes este nome na literatura para outros

tipos de guided motion, o que tem gerado confusoes.

Como ji antecipamos, existem véarios tipos de guided motion, que se diferenciam
segundo a origem do que cria esie movimento guiado dos vértices. Tentamos aqui
classifica-los em dois grupos; os artificiais e os naturais. Os guided motion artificiais
podem ser gerados modulando em uma diregio a espessura de um filme, criando-se vales
¢ cristas paralelos. Como a energia de um vortice é proporcional a seu comprimento, ele
tendera sempre a ficar nos vales deste filme ( minimos da espessura, H L a superficie ) sem

cruzar as cristas ( maximos da espessura ) que atuarido como longas barreiras de potencial,
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restringinde, portanto. o movimento dos vortices aos vales. Qutro modo muito frequénte
de se introduzir canais interios em um matetial, que atuam como guias ou barreiras, €
durante os processos de fabricagio da amostra, que resullam em uma assimetria estrutural,
como nos processos de laminagdo e extrusio. Uma outra forma artilicial diferente de criar
estes canais, & aplicando sobre a amostra os polos de um campo magnético com uma
forma ndo homogénia espacialmente. Certamente, outros meios de se criar artificishmente
estes guided motion poderiam ser citados, mas pretendemos aqui apenas dar uma idéia do
que classificamos como artificiais. Quanto aos guided motion que classificamos como
naturais podemos citar a propria morfologia da amostra. Os casos mais comuns sio o0s
canais formados pelas fronteiras de grio da amostra policristalina ou mesmo variages na
composi¢io ou fases secundirias. Outra forma de se ter canais naturais si#o os "twins"
formados no HTS de 123. Uma possibilidade diferente siio canais formados dentro da

o ;o . s 60
propria rede de vortices, gerados pelo movimento plistico dos mesmos

, Ou seja, canais
entre regides onde a rede de vortices estd aprissionada. Na ligura 2-V, mostramos o
resultado de wma simulagio deste modelo'™ onde se observam os canais perados pela
deformagio plastica da rede de vortices e como eles poderiam movimentar-se

eventualmente pelas regides livres de pinning, gerando consequentemente win movimento
guiado dos vortices.
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ligura-2-V. Simulagdo matematica dos canais gerados pela deformagio plastica dos
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Além destes diferentes tipos possiveis de guided motion, medidas experimentais
tem mostrado que a natureza pode se comportar de forma mais complexa. Por excmplo,
nas medidas realizadas em policristais do HTS 123!°* i baixos campos magnéticos, foi
observado um cariter aleatério do sinal da voltagem transversal ( ndo Hall } em relagiio a
polaridade do campo H aplicado, com o resfriamento da amostra abaixo de Tc. Além
disto, foi observada uma evolugdo temporal (30min.- 3hrs, dependendo do valor da
corrente ) aperibdica da magnitude e polaridade desta voltagem transversal. Para
descrever, pelo menos em parte, estes resultados foi proposta a existéncia de um "cluster”
percolative ( ver figura 3-V, regifio achuriada ) na amostra, formado por "depinned”
vortices que podem percolar através da secgdo transversal da amostra ao longo deste
cluster. Este cluster percolativo, que forma os canais que guiam os vortices, pode ter sua
forma alterada dando a este um comportamento anisotropico e aleatorio.

figura 3-V. Movimento percolativo de "depinned” vértices através da secglio

transversal da amostra ao longo de clusters™!,

Um modelo teérico mais elaborado, onde os vértices percolam sob a agiio da forca

de Lorentz através de uma rede de canais gerados aleatoriamente, foi proposto por
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wgs & . - .y
Meilikov'®'l. As previsdes deste modélo estio em bom acérdo com os resultados
experimentais descritos acima, inclusive com a dependéncia temporal observada.

Em relagio aos resultados encontrados neste trabalho, existe na literatura
observagdes experimentais muito semelhantes s encontradas por nos, pelo menos quanto
a forma da voltagem transversal no estado misto. Na figura 4-V, mostramos os resultados,
para um monocristal de 1231°% da resistividade longitudinal, P ( linha continua ), da
resistividade Hall, p,, ( circulos ) e da resistividade transversal nfo Hall ( linha pontithada,
mesma escala de p,, ) em fungio do campo magnético para duas temperaturas proximas

de T¢. Note que esta amostra possui componentes transversais tanto de Hall como "nio
Hall".
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figura 4-V. Resistividade longitudinal, p,,, de Hall, p,, e "néio Hall", p_ ( linha
pontilhada ) em fungdo do campo magnético em monocristais de YBCO"!,
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Desta figura observamos que a forma da resistividade transversal "ndo Hall" ¢ muito
semelhante a que observamos neste trabatho ( figura 17-1V ). Infelizmente, ncnhuma
discusio deste comportamento é apresentada. Realizando medidas da voltagem transversal
( no caso, trata-se de uwm even Hall eflect ), em [ilmes finos de Nb,NbN e NbCNI*, para
duas diagonais que formam um dngulo de 90° entre si, foi observado que esta voltagem
forma um pico em uma diagonal ¢ um minimo quase simétrico na outra diagonal, logo
abaixo de Tc. Este comportamento ¢ muito semelhante ao que observamos quando
medimos nosse sinal com o método de Van der Pauw convencional por duas diagonais, (
figura 16-IV ). Apesar de no nosso caso termos provavelmente uma situagio diferente,
estes resultados da literatura guardam pelo menos uma certa semelhanga no
comporiamanto da voltagem no estado misto.

Como ja vimos ( figura 12-1V ), o plano HvsT do composto Nb-Pt mostrou ter
uma ampla regido reversivel, e ¢ nessa regido reversivel bem préximo de He2(T) onde
acontecemn os processos dissipativos observados neste trabalbo. Das medidas de cfeito
Hall usando o método de Van der Pauw convencional encontramos nesta regiio uma
dependéncia com relagio a diagonal usada para passar a corrente. Por outro lado, das
medidas do efeito Hall pelo método de Van der Pauw com ciclagem dos contatos, sc
observou nesta mesma regido, com a diminui¢io da temperatura, o surgimento de um pico
positivo seguido de uma inversio de sinal e um pico negativo, para H=5T. Na figura 5-V,
reunimos todos estes resultados para H-5T. Aqui mostramos a voltagem longitudinal
V. (T) junto com as medidas do efeito Hall pelo método de Van der Pauw convencional (-
Bm-c-Ll-), e pelo método de Van der Pauw com ciclagem dos contatos ( -#- ¢ -0- ). Os
pontos - m - pertencem 4 medida feita passando a corrente por uma das diagonais pelo
método convencional, e, 05 pontos - M - pertencem a medida feita usando a outra diagonal.
A primeira dessas medidas ( - m - ) foi multiplicada por (-1) para mostrar a boa semelhanga
de ambos os picos. Os pontos -®- foram obtidos usando 0 método de Van der Pauw com
ciclapem dos contatos quando foi aplicado um campo H=-51. Os pontos -o- foram
obtidos usando o método de ciclagem com H=5T. Pode-se observar a perfeita
superposi¢io de ambas as curvas no estado supercondutor. E evidente pelo ji exposto,
que as medidas mostradas nesta figura 5-V, no estado supercondutor, ndo representam um
sinal Llall. Este sinal que medimos abaixo de Hc2(T) também nio ¢ um even Hall effect
como o descrito anteriormente pois 0 metodo de ciclagem, devido ao principio de simetria
de Onsager, s0 extrai a parte impar da voltagem, Assim acreditamos que temos aqui um
tipo especial de guided motion.
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O tipo deste guided motion seria muite semelhante ao proposto para descrever os
resultados dos policnistais de 123" mencionado anteriormente. Este pode ser visualizado
da sepuinte forma. Para as medidas em uma diagonal da amostra teriamos uma
configuracio de canais e, quando realizamos as medidas pela outra diagonal temos outra
configuragio de canais, diferente da anterior. Deste modo, néo tem significado comparar (
ou fazer a diferenca das voltagens ) estas duas configuragdcs, E como se tivessemos duas
amostras distintas quando medimos por uma ou por outra diagonal. I£ possivel até que
quando aplicamos a corrente de transporte pela amostra por uma diagonal, o proprio
campo elétrico aplicado cric uma determinada configuragio de canais e quando apheado
pela outra diagonal crie outra configuragdo, Em consequéncia, ciclar os contatos quando
se usa 0 método de ciclagem ou medir o efeito Hall pelo método convencional pelas duas
diagonais, significaria que temos cada vez uma amostra diferente.
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figura 5-V. Voltagem longitudinal V| {T) e voltagem Hall V;(T) no Nb-Pt medida pelos
métodos de V.d.P convencional (- m- ¢ - 11- ) e com ciclagem ( -®- ¢ -0- ).

Obscrvando o sinal "ndio Hall" medido com o método de ciclagem ( figura 5-V )
nolamos que, com a diminuigio da temperatura, logo abaixo de Te ha um aumento deste

sinal seguido de uma brusca mversio do sinal ¢ o surgimento de um minimo. Comparando

8()



este comportamento com as medidas de resistividade longitudinal { figura 5-V ) notamos
que a inversio brusca do sinal "niao Hall" coincide com a temperatura Tcj onde
observamos o inicio do acoplamento Josephson entre os grios da amostra. Isto pode
significar que quando a regifio intergranular comega a ficar supercondutora, novos canais
comegam a participar como guia dos vértices. Ao mesmo tempo, um tipo diferente de
vortices, os vértices Josephson, desta regifo intergranular, também passam a contribuir
para a voltagem, além dos vortices de Abrikosov dos grios. Nio ¢ clara a razdo porque,
quando os vortices Josephson e os novos canais formados comegam a participar da
voltagem, ha uma inversio de sinal Em todo caso, o tipo de guided motion aqui
imaginado deve por isto também considerar que a configuragio dos canais tenha uma
dependéncia com a temperatura. Como vemos, sem mais informagio sobre as

caracteristicas microscopicas da amostra bem como de outras medidas, pouco podemos
extrair de concreto sobre o que de fato esta ocorrendo.

Na regido reversivel do plano HvsT os vortices estiio livres das forgas de pinning
para se moverem, como mosiram as medidas de magnetizagio, mas como vimos acima na
regido proxima de Ho2(T) podemos ter uin movimento guiado dos vértices. Isto pode ser
entendido do seguinte modo: os canais atuam como barreiras para o movimento dos
vortices perpendicular 4 elas mas ndo ao longo dclas, permitindo assim que os vortices

entrem ou saiam liviemente da amostra, sendo por isto a magnetizagio reversivel,

Para se compreender melhor os mecanismos que atuam no guided motion & mesmo
no efeito Hall, no estado misto de um supercondutor, sio necessirios mais estudos
sistemiticos ¢ conirolados em amostras bem caracterizadas, assim como uma maior
formulagéio de modélos teoricos no tema. A seguir apresentamos as principais conclusdes
deste trabalho e algumas sugestdes para um trabalho futuro.

Conclusoes finais:

Desenvolvemos, testamos ¢ medimos com sucesso o método de Van der Pauw com

ciclagem dos contatos, assim como o convencional.

Usando uma amostra semicondutora, confirmamos que medir o efeito Hall pelo
método de Van der Pauw convencional ¢ equivalente a medir usando o método de Van
der Pauw com ciclagem dos contatos. Com esta amostra calibramos também nosso
sistema de medidas quanto ao sinal dos portadores de carga ¢ ao comportamento que deve
ter um sinal Hall ou nio Hall.
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Construimos o plano HvsT do composto Nb-Pt usando medidas de transporic ¢ de
magnetizagdo. Medimos pela primeira vez a linha de irreversibilidade deste composto A-

15 e mostramos que tem uma ampla regifo reversivel.

Usando medidas de transporte detectamos a natureza granular do composto Nb-t.
Determinamos destas medidas uma linha associada ao acoplamento intergranular, que
mostrou ser paralela a linha de He2('T).

Observamos pela primeira vez o efeito Hall no estado normal do composto Nb-Pt,
utilizando ambos 0s métodos. Mostramos também aqui, mais uma vez, a equivaléncia
destes métodos.

No estado supercondutor, mostramos que esta amostra apresenta uma voltagem que
nio & um efeito Haill mas que pode ser devido a um comportamento complexo de guided
motion.

Indiretamente mostramos a importincia de se testar sempre se o efeito Hall que
estamos medindo ¢é de fato Hall ou se nfio ha uma contribuigio "nio Hall".

Algumas sugestdes de medidas:

Planegjamos caracterizar melhor esta amostra de Nb-Pt ¢ medir p;, no estado
supercondutor para campos H menores até H=0, ja que mesmo em H=0 uma voltagem
transversal pode existir””),

Mais recomendavel seria fazer um estudo controlado em amostras que tenham um
alto p,;, por exemplo, em filmes finos. Com amostras bem caracterizadas, introduzir
sistematicamente guided motion artificiais e acompanhar a evolugio do sinal para tentar

extrair de modo mais controlado e quantitativo uma comprensio melhor do fenémeno.
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