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A minha mée, Geralda Mesquita.



Penso que o sentido da vida € se sentir bem sempre.

A palavra sentido ndo estd com o significado de rumo, mas com o de finalidade para a qual a
constru¢do de nosso corpo € baseada e do que devemos buscar. Vida significa existéncia, ou seja, o
tempo que nosso organismo permanece funcionando permitindo que tenhamos consciéncia,
capacidade de sentir e pensar. O se sentir bem se refere a sentimentos bons, que ocorrem nao apenas
devido a capacidade de sentir do corpo, mas sobretudo da satisfacdo que temos por conseguir coisas
que queriamos e pelo que temos, vivemos, somos, pensamos e desejamos. A palavra sempre indica o
tempo, ou seja, que devemos agir de tal modo que sintamos bem ndo apenas no presente, mas no
futuro também. Agora, tendo uma defini¢do do sentido, do que buscar, ainda ndo temos o problema
da vida resolvido, pois ter conhecimento de como agir a cada instante para que nos sintamos bem

talvez seja o maior de todos os desafios.
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RESUMO
Nesta tese estudamos possiveis origens do Segundo Pico da Magnetizagdo (SPM) em
supercondutores de alta e baixa temperatura critica, usando amostras monocristalinas de
Bi,Sr,CaCu;,0s,5 € de Nb. Para estudar o SPM fizemos medidas de curvas de magnetizacdo M X H
e suscetibilidade AC (vs. h e T). Através da aplicacdo de uma lei de escala, para suscetibilidade AC,
obtivemos o expoente de creep na regiao do SMP.
Em amostras de Nb verificamos os efeitos sobre as curvas M X H de nao homogeneidades
na amostra: deslocamentos de planos e oxigénio intersticial. Em amostras de alta pureza (bulk e
monocristalina) observamos que as curvas M xXH nado apresentam o SPM nem o Efeito Pico,

proximo a H_,. Ao adicionar ndo homogeneidades nas amostras, através de dopagem com oxigénio

e deformacdo por elongacdo, observamos o aparecimento do Efeito Pico, de instabilidades

termomagnéticas e de anisotropia do campo H ,.

Em amostras de Bi,Sr,CaCu,0s,5 observamos que o SPM estd associado com a componente
do campo aplicado paralela a direc@o c da rede cristalina, ou seja, que o SPM esta relacionado com
vortices de Abrikosov e que vortices Josephson parecem nao influenciar no SPM. Ao clivarmos a
amostra observamos que a intensidade do SPM se reduz e diminui a janela de temperatura onde ele é
visto. Obtivemos o expoente de creep e observamos que na regido do SPM o arrasto dos vortices
diminui em campos que antecedem o H,, , mas na regido de Hg,, o arrasto aumenta rapidamente
e depois volta a cessar. Interpretamos a variacdo brusca no expoente de creep como uma mudanca

de fase no sistema de vortices, que passa de um estado de quase-rede para um estado emaranhado de

vortices.
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ABSTRACT

In this thesis we have studied possible origins for the Second Magnetization Peak (SMP) in
high and low critical temperature superconductors, using samples of Bi,Sr,CaCu,0s,5 and Nb single
crystals. To study the SMP we did measurements of magnetization curves (M XH ) and AC
susceptibility (vs. h and T). We obtained the creep exponent in the SMP region, using a scaling law
for the AC susceptibility data.

In the Nb samples we have verified the effects on M X H curves due to inhomogeneities like
dislocations and interstitial oxygen. In high pure samples (bulk and single crystals) we have

observed that the M X H curves do not present either SMP or Peak Effect, near H_,. By adding

inhomogeneities in the samples, like doping them with oxygen or deforming by elongation, we have

observed the appearance of Peak Effect, thermomagnetic instabilities, and H_, anisotropy.

In Bi,Sr,CaCu,0s.5 samples we have observed that the SMP is associated with the magnetic
field component parallel to the crystal c direction of crystal net. This means that the SMP is related
to Abrikosov’s vortices and that Josephson’s vortices seem not to influence the SMP. After cleaving
the sample we observed that the SMP intensity was reduced and the temperature window were it
occurs was decreased. We have obtained the creep exponent and have observed that in the SMP
region the vortices creep diminish for fields below Hg,, , but around Hg,, the creep increases
abruptly and after the SPM it decreases again. We have interpreted the abrupt creep exponent

variation as a phase transition in the vortex system, that pass from a quasi-lattice state to an

entangled vortex state.
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1 INTRODUGCAO

1.1 Supercondutividade
As duas principais caracteristicas de uma amostra no estado supercondutor é a auséncia de

resisténcia elétrica e a capacidade de excluir campo magnético de seu interior. A amostra no estado
normal apresenta resisténcia elétrica e, dependendo do material que a compde, pode ser até isolante.
O estado supercondutor existe abaixo de uma temperatura critica de transi¢ao 7,, que depende do
material do qual a amostra ¢ feita, da intensidade do campo magnético aplicado nela e da corrente
elétrica que ela transporta. Na transicdo do estado normal para supercondutor, com campo
magnético aplicado, a amostra expulsa o campo magnético do seu interior. Esse fenomeno ¢é
chamado efeito Meissner e € o que diferencia a amostra supercondutora de um condutor perfeito. Na
transicdo, o que ocorre ¢ uma mudanga no comportamento dos elétrons responsdveis pela
supercondutividade, ao interagirem com a rede cristalina do material. Dizemos que no estado
supercondutor os elétrons passam para um estado condensado, pois ha uma energia de ligagcao entre
pares de elétrons. Dois elétrons ligados t€ém energia menor que se eles estivessem livres, por isso a

energia livre de Gibbs de uma amostra no estado supercondutor sem campo aplicado G,, € menor

que no estado normal G, e € dada[1] por
G,-G,=VH /8%, (1

onde H,(T)~ H, (0)[1—(T/TC)2} é um campo critico. O valor VH /87 corresponde a

energia que teria no volume V devido a presenga do campo H_ se ele ndo fosse expulso.

1.2 Blindagem do campo magnético aplicado

A amostra supercondutora blinda o seu interior contra um campo magnético aplicado H
por que € induzida corrente elétrica na sua superficie que gera um campo magnético (uma
magnetizacdo M ) de sentido contrdrio (diamagnética) ao campo aplicado, que anula a inducdo
magnética B no seu interior, pois B=H+47M .

Existem dois tipos de materiais supercondutores. Nos materiais chamados tipo I, conforme
se aumenta o campo magnético aplicado a corrente de blindagem aumenta até que num campo

critico H_ a amostra passa para o estado normal. Nos materiais chamados tipo II, conforme aumenta

o campo magnético aplicado hd um primeiro campo critico H,, onde comeca a entrar vortices de
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corrente para o interior da amostra. Continuando a aumentar o campo aplicado aumenta o ndmero de

vértices e hd um segundo campo critico H_, onde o interior da amostra € totalmente preenchido de
campo magnético, ou seja, passa para o estado normal. H4 um terceiro campo critico H , ~1,7H ,,

onde uma fina camada supercondutora na superficie da amostra € suprimida. Na Figura 1

apresentamos o diagrama de fases dos supercondutores do tipo II.

Superficial

He(0)

\
IIII
x

—

\
|I|

Hey(0)

Estado o
Meissner

Figura 1. Diagrama de fases de um supercondutor do tipo II mostrando a regido onde o campo
magnético aplicado € blindado do interior da amostra (Estado Meissner). A regido onde ha vértices
dentro da amostra (Estado Misto). A regido onde ha supercondutividade apenas numa camada na
superficie da amostra (Supercondutividade superficial) e a regido onde ndo hé supercondutividade
(Estado Normal)




1.3 Comprimento de penetracao e comprimento de coeréncia

A corrente elétrica que blinda o interior da amostra, gerando a magnetizacio M , é limitada
a regides da amostra onde a intensidade de h= 1B (campo magnético no interior da amostra) é
diferente de zero. Penetrando uma distancia x no interior da amostra, seja a partir da superficie ou a
partir do nidcleo de um vortice, a intensidade de h tem uma queda exponencial
fz(x) = fz(O) exp(—x/A), onde h (0) é a intensidade 4 na superficie da amostra ou no centro de um

vortice, e A é chamado comprimento de penetragdo de campo. Para um supercondutor do tipo IT 4

[ mc? % _24_5 S _é
/1_(47msezj : (TJ (f(l)} ’ )

z

onde n, é a densidade de elétrons supercondutores e ¢ é chamado comprimento de

¢ dado[1] por

coeréncia, sendo que

1

1 1
HORA )

onde [/ é o caminho livre médio dos elétrons.

O comprimento de coeréncia & € a distancia entre dois elétrons ligados (chamados par de
Cooper) e €, também, uma distancia caracteristica a partir da superficie da amostra ou do nicleo de
um vortice onde o valor da densidade de elétrons supercondutores n, cresce de zero até um valor
mdximo. Como em um raio &, a partir do centro de um vdrtice, o valor de n, tem uma queda
brusca, considera-se que cada vértice tem um nicleo de raio £ no estado normal. O valor do

comprimento de coeréncia € dado[1] por

S0 =~ (4)

onde v, € a velocidade dos elétrons com energia no nivel de Fermi e A(0) € a energia de

ligacdo de um elétron na temperatura 0 K. A energia de ligacdo do par de elétrons é dada[1] por



T 2
Eg=2A=3,528kBTC{1—Fj . &)

c

Os comprimentos A e & sdo caracteristicos de cada material. Para

K=

A
- 6
2 (6)

menor que 1/ V20 material é um supercondutor do tipo 1 e para K‘>1/ V2 ¢ um

supercondutor do tipo II, ou seja, apresentard um estado misto com vortices.

1.4 Estrutura de um vortice
Na Figura 2 apresentamos um esquema da estrutura de um voértice. Em (a) é mostrado que o

sentido da densidade de corrente que forma o vértice € tal que o campo gerado no interior do vortice

tem o mesmo sentido do campo aplicado e fora do vortice tem sentido contrario ao campo aplicado.

Em (b) é mostrada a queda exponencial do campo h a partir do centro do voértice e 0 comprimento

de penetracdo 4. Em (c) é mostrado o crescimento da densidade de elétrons supercondutores n, e o

comprimento de coeréncia &.

O fluxo magnético que passa através de cada vortice é quantizado e constante. O fluxo
magnético é dado[1] por
h-c -7 2
P, =B-A=—-=2,07x10"Gauss-cm”, (7)
2e
onde A € a drea do nucleo do vértice e h € a constante de Planck.
Conforme aumenta o nimero de vértices dentro da amostra as correntes € 0s campos
magnéticos dos vortices comecam a se sobrepor. A corrente de um vértice ao interagir com 0 campo
magnético de outro vortice produz uma forca de Lorentz que faz com que os vértices se repilam

formando uma rede triangular. Devido a sobreposi¢do dos campos dos vortices a inducao magnética

B deixa de ser zero no interior da amostra. Quando um vértice interage com a corrente de
blindagem na superficie da amostra ele também sente uma forca (de Lorentz) de repulsio, for¢cando-

o0 para o interior da amostra.
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Figura 2. Estrutura de um vértice. Em (a) é mostrado que o sentido da densidade de corrente que
forma o vortice € tal que o campo gerado no interior do vortice tem o mesmo sentido do campo
aplicado e fora do vértice tem sentido contrario ao campo aplicado. Em (b) é mostrada a queda

exponencial do campo & a partir do centro do vértice e o comprimento de penetracdo 4. Em (c) é
mostrado o crescimento da densidade de elétrons supercondutores n_ e o comprimento de coeréncia

£.

1.5 Densidade de energia superficial
Como o campo magnético aplicado H, penetra na amostra por uma distancia da ordem de

A, se subtraimos a densidade de energia livre de Gibbs de uma amostra completamente

. » H’ .
diamagnética de uma que tem campo penetrado, teremos o valor — 8“ A para a densidade de
V4

energia superficial. Enquanto a energia devido a presenga do campo aplicado sofre o decréscimo

2
——2 A, da superficie da amostra para o seu interior, a densidade de energia também sobre um

. . H] N - ) ,
acréscimo 8“ & devido a destruicdo do estado supercondutor até a profundidade da ordem de &.
V4

Portanto a densidade de energia superficial resultante é dada[1] por



H

2
iy

(&-4). ®)

No caso dos supercondutores do tipo I, >4 e a, >0, sendo desfavordvel a criagdo de

interfaces normal-supercondutor na amostra. Isso leva ao aniquilamento subito da

supercondutividade em todo o volume da amostra num campo critico H_,. No caso dos
supercondutores do tipo II temos A>¢& e a, <0, entdo a criagdo de interfaces normal-

supercondutor (vortices) é favorecida, contribuindo para baixar a energia livre total da amostra.

1.6 Fator de desmagnetizacao
A corrente de blindagem induzida na superficie de uma amostra supercondutora gera no

interior dela um campo magnético de sentido contrdrio ao aplicado. Porém, fora da amostra, o
campo gerado pela corrente induzida tem a mesma dire¢do do campo aplicado. Se a amostra for um
cilindro infinito ao somar a contribui¢@o total que a corrente induzida faz para o campo no exterior
dela, obtém-se que o valor resultante € nulo. Para outras geometrias, ao somar a contribui¢do da
corrente induzida obtém-se um valor finito de campo fora da amostra, que ¢ somado ao aplicado.
Portanto, o campo magnético sentido pela superficie da amostra € maior que o aplicado. De modo

geral podemos escrever o campo sentido pela amostra como

— —

H=H —-47N-M , 9)

a

onde N € o tensor de desmagnetizacao.

1.7 Movimento dos vortices
Assim como hd forca entre dois fios paralelos que conduzem corrente elétrica, hd também

forcas entre as correntes de um vortice com as de blindagem na superficie da amostra, com as
correntes de um outro vértice e com uma eventual corrente de transporte aplicada na amostra. Nestes
casos podemos expressar a forca sentida pelo vortice como sendo a For¢ca de Lorentz por unidade de

comprimento
F/l=Jx®i/c, (10)

onde J ¢é a densidade de corrente (de blindagem, de outro voértice ou aplicada), ®, € o

fluxo quantizado de campo do vortice e i1 € a direcdo do vortice. Quando ocorre uma forca de
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repulsdo entre os vértices muito maior que eventuais forcas de aprisionamento, os vortices formam

uma rede triangular com parametro de rede
12
a=1,075(®,/B)"". (11)

Quando os vértices se movem, uma regido que estava no estado supercondutor terd que
passar para o estado normal, pois o nuicleo do vortice estd sempre no estado normal. Isso gera uma

forca de resisténcia viscosa a0 movimento do vortice dada por
Fll=By,, (12)

onde S € o coeficiente de viscosidade e v, € a velocidade do vértice.

Quando um vértice se move, surge a for¢ca de Magnus dada[2] por
Fli=ane(v,x®,)/c, (13)

sendo & o coeficiente de Magnus e n_ a densidade de pares de Cooper. Esta forca é

causada pela diferenca entre a velocidade das cargas na corrente de cada lado do vértice, em relagdo

a amostra.
Além dessas trés forgas ainda hd a for¢a de aprisionamento dos vortices F, que serd

discutida adiante com mais detalhes.
Quando a for¢ca de Lorentz é maior que a forca de aprisionamento, logo apds o vortice
comegar a se mover as quatro forcas se equilibram e o vértice passa a se mover num estado

estaciondrio, com uma velocidade constante v, . Na Figura 3 mostramos as quatro forgas agindo em

um vdrtice e a dire¢do da densidade de corrente aplicada J . A equagdo geral das forcas agindo num

vortice fica[3]:

—

Fli1=0=Tx®,iifc—pv,—an,e(v,xP,) [c~F,. (14)

P

Enquanto um vértice se move ha variagdo no campo magnético numa regido da amostra,
gerando o campo elétrico E = BXv, / ¢, que faz com que circule corrente pelo nicleo do vortice

dissipando energia, ou seja, fazendo com que a amostra apresente resisténcia elétrica.
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Figura 3. For¢as agindo num vértice.

1.8 Forca de aprisionamento
A energia de condensacdo supercondutora em um volume V € dada por VHC2 / 87 e a

energia por unidade de comprimento de um vortice € dada[1] por

£=(H[87)47 Ink, (15)

onde x=A4/¢&. Ndo homogeneidades na estrutura cristalina da amostra afetam os valores de
&, A e H, numa regido, fazendo com que diminua o custo energético para a regido passar do
estado supercondutor para o normal, favorecendo que um vortice se mantenha nessa regido de
menor custo energético. Para tirar um vortice aprisionado numa regido de menor custo energético é

necessdrio uma forca que o faca vencer a barreira do poco de energia onde ele se encontra.

Nao homogeneidades de escala atbmica causam espalhamento dos elétrons reduzindo o

caminho livre médio deles e, conseqiientemente, reduzindo £ e aumentando
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H,=®,/27 . (16)

Para os centros de aprisionamento serem mais efetivos precisam ter dimensdes da ordem de

Eoud.

Com os vortices aprisionados a densidade de corrente nao fica numa situagdo de equilibrio.
A densidade de forca de aprisionamento sentida por um conjunto de vértices em um volume pode

ser expressal 1] em termos da for¢a de Lorentz necessaria para desaprisionar os vortices. Entao

—

F =JxBJc, (17)

—

onde J=J,—J,, ou seja, a densidade de corrente que causa a for¢a de Lorentz € como

uma densidade de corrente externa aplicada, por isso ela € a densidade de corrente local J, menos a

densidade de corrente de uma situacio de equilibrio dos vértices J -

1.9 Modelo de estado critico
Com a forca de aprisionamento maior que a for¢a de Lorentz, os vortices entram na amostra

e ficam ancorados nos centros de aprisionamento, formando um gradiente no nimero de vortices da
borda para o interior da amostra. Associado com a distribui¢do de vortices, também h4 um gradiente
de campo da borda para o interior da amostra que gera uma corrente induzida. A magnetizacao
resultante da amostra € a soma da magnetizacdo reversivel mais a magnetizacao irreversivel devido
a corrente induzida.

No modelo de estado critico de Bean[4] é assumido que a densidade de corrente dentro da

z

amostra s6 pode ter dois valores: zero ou J_, onde J, € a densidade de corrente critica que

desancora os vortices. Como a densidade de corrente é constante, entdo da equacdo VX H =4rxJ / c

obtemos que o perfil de campo dentro da amostra ¢ linear e tem a inclinagdo de 47 J,/c. O campo a
uma distancia x da face de uma barra longa tem o valor H(x)=H,—(47J /c)x. A frente de

campo magnético atinge o centro da amostra no campo
H,=(27J [c)d, (18)

onde d € a espessura da amostra. Em H, o momento magnético atinge o valor maximo e

depois permanece constante conforme o campo aplicado € incrementado.
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Conforme diminui o valor do campo aplicado, inverte-se o sentido de parte da densidade de

corrente proxima a superficie da amostra e 0 momento magnético resultante dependerd da histdria
magnética do experimento. O momento pode ser diamagnético (negativo) se a amostra for
submetida a um processo ZFC (Zero Field Cooled) ou paramagnético (positivo) se for submetido a
um processo FCC (Field Cooled, Cooling). No processo ZFC a amostra € esfriada sem campo
aplicado até a temperatura de medida e depois com a temperatura fixa o campo € incrementado
enquanto se mede o momento magnético. No processo FCC a amostra € esfriada com o campo
magnético aplicado até a temperatura de medida e depois se diminui o campo aplicado enquanto se

mede 0 momento magnético.

1.10 Arrasto (creep) dos vortices
Quando a for¢a de Lorentz € menor que a forca de aprisionamento os vOrtices se arrastam

pela amostra pulando de um centro de aprisionamento para outro devido a ativacdo térmica.
Mantendo o campo magnético aplicado fixo, o arrasto dos vértices provoca uma diminui¢do do
gradiente de nimero de vértices e, conseqiientemente, a redu¢do da magnetizagdo irreversivel, ou
seja, leva a relaxacdo da magnetizacdo, que em geral tem uma dependéncia logaritmica com o
tempo.

Conforme se aumenta o campo aplicado e a forca de Lorentz entre vortices, a
movimentacdo dos vortices passa por trés estdgios: no primeiro eles se arrastam individualmente, no
segundo a for¢a de Lorentz leva a se arrastarem em pequenos pacotes ou grupos € no terceiro a forca

de Lorentz € intensa e o arrasto ocorre em grandes pacotes.

A taxa de saltos de vortices na direc@o da for¢ca de Lorentz € dada[1] por
U U
R=R —R =2m exp| ——~ [senh| —£ |, 19
+ T b p( ij ( Tj (19)

onde R, sdo salto na direcdo da forca, R_ sdo saltos na direcdo contrdria a forca, @, € uma

freqiiéncia caracteristica de tentativa de salto e estd entre 10° e 10" Hz, k é a constante de

Boltzmann, U, € o trabalho feito para mover o vértice e U,, € a energia de ativacdo térmica, ou seja,
¢ a altura da barreira de energia que o vOrtice tem que vencer para se soltar do centro de

aprisionamento. O trabalho feito a0 mover o vértice € U, = (j XE)'FP V. / ¢, r, € a distancia do

salto e V. € o volume do pacote de vértices. A energia de ativacdo é
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U, =(J,xB)-%, -V, [e, (20)

D c

onde J, € a corrente critica de desancoramento.
A velocidade do movimento dos voértices fica v=R-r,. Lembrando que quando o vortice

se move a variagdo do campo magnético gera um campo elétrico
E = Bxi/c, 1)

entdo dos resultados acima temos o campo

B U U
E=2r —@,exp| ——> [senh| —£ |, 22
Zayexp( 22 Jsenn [ 21 @)

que faz a amostra apresentar resisténcia elétrica.

A energia U, € proporcional a densidade de corrente J que diminui conforme os vortices

se arrastam diminuindo o gradiente de nimero de vortices. A densidade de corrente diminui segundo

J=1J. {1—"—T1n(1+iﬂ, (23)
UO t()

onde t, =27kTd’ [(cv,H|oU [3J

arelacdo

), sendo d a espessura da amostra e v, a velocidade dos

vértices na auséncia de centros de aprisionamento.
As caracteristicas de um grafico E versus J (ver Figura 4) sdo:
e Para J<<J, acurva é linear 6hmica, sendo E o< Jexp(—U,/kT). Esse regime de
movimentacdo dos vortices € chamado de TAFF (Thermally Activated Flux Flow);
e Para J ~J_ acurva é exponencial, ou seja, E o< exp(J ). Esse regime é chamado de
Flux Creep.
® Para J>>J,_ acurvaé linear ndo 6hmica, sendo E=p,J , onde p, = B, / B’ é

a resistividade de escoamento (flow) dos vértices. Esse regime € chamado de Flux

Flow.
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Figura 4. Curvas V xi para amostras no estado misto com diferentes concentracdes de defeitos.
Para obter uma curva EXJ basta usar a relagdo (V/L)x(i/A),onde A e L sdoadreaeo

comprimento da amostra. Retirada da referéncia [5].

—

Pode-se escrever U, em funcdo da densidade de corrente J e obtém-se[6]

(J/7) 1

UL(‘I):UO|: U

O campo elétri a i = ACH)
) po elétrico em fungdo de J fica E(J)=E, exp T | Para

1=-1 se tem E(J) segundo a teoria de Anderson-Kim([7], para =0 se tem a lei de poténcia

onde

E(J)=E.(J]J.), (24)

onde
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n=U0/kT (25)

€ chamado expoente de creep. O regime flux flow ocorre para n<1, flux creep para
I<n<oo e quando n— o 0s vortices estdo perfeitamente aprisionados, s6 se movendo quando

J >J_, que equivale ao Modelo de Estado Critico de Bean.

1.11 Dissipacdao termica
Na relaxacdo magnética quando um vortice se move ha transformacdo de energia magnética

em energia térmica. Se o escoamento de calor para fora da amostra ndo for maior que sua taxa de
geragdo, a temperatura aumentard levando mais vortices a se moverem, gerando uma avalanche.

A poténcia dissipada na amostra € dada por P=F,-v, onde F, € a densidade de forca de

aprisionamento. A variacdo da temperatura local é dada pela equacdo geral caT/ ot=KV’T+P,
onde ¢ é o calor especifico por unidade de volume da amostra e K € o coeficiente de condutividade
térmica. Para que haja estabilizacdo térmica € preciso que KT/ d*>>>P, onde d é o didmetro da

amostra, ou seja, a0 aumentar o tamanho da amostra pode se chegar a uma situacdo de instabilidade

térmica, favorecendo avalanches de vortices.

1.12 Teoria elastica
Na teoria eldstica o vortice € tratado como uma linha eldstica e um conjunto de vortices

pode ser descrito através das constantes eldsticas C,, de distensdo, C,, de inclinacdo e C,, de

cisalhamento. A linha de voértice vibra e a amplitude de vibracao aumenta com a temperatura. Apos
uma certa amplitude de vibragdo os vortices conseguem se libertar dos centros de aprisionamento e
passam a se mover.

Pretendemos fazer uma discussdao qualitativa do comportamento eldstico dos vortices ao

longo desse trabalho, portanto ndo trataremos aqui os detalhes da teoria eldstica.
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2 O SEGUNDO PICO DA MAGNETIZACAO (SPM) E O EFEITO PICO

Para valores de campo H acima de H_ o esperado € que a histerese em curvas M xXH
diminua conforme H aumenta, ou seja, se espera que M aumente continuamente de seu valor
negativo proximo a H, para zero em H_, ou H ;. Entretanto, para alguns materiais, em um certo
intervalo de temperatura, a histerese passa por um aumento andmalo (aumento no valor de |M | ) para
valores de campo acima de H . O aumento anomalo € observado em duas regides da curva M X H :
o primeiro € observado para H muito menor que H_, e é chamado de Segundo Pico da
Magnetizagdo (também chamado de fishtail effect), o segundo € observado bem préximo a H_, e é

chamado Efeito Pico. Na Figura 5 a curva M X H apresenta o Segundo Pico da Magnetizacdo e na
Figura 6 a curva M X H apresenta o Efeito Pico. Nas figuras os graficos sdo do momento magnético

m , sendo que
M =m/V (26)

e V € o volume da amostra. Observe que a variacdo andmala da magnetizacdo ocorre tanto
no trecho da curva de H crescente (ZFC - Zero Field Cooled) como no trecho de H decrescente

(FCC - Field Cooled, Cooling).

Para que o valor do |m| aumente para valores de H maiores que H_ € preciso que os

voértices assumam uma configuracdo dentro da amostra tal que fornecam uma resisténcia por

N

repulsdo a entrada de mais vortices. Entdo conforme o valor de H aumenta, a corrente de
blindagem também aumenta e, conseqiientemente, o valor do |m| aumenta. Esse aumento da
corrente de blindagem com o campo vai até um valor onde a pressdo magnética tem intensidade
suficiente para empurrar mais vortices para dentro da amostra e entdo o valor do |m| volta a

diminuir. A resisténcia a entrada de mais vortices € causada por algo que afeta a movimentagao dos

vértices, tal como centros de aprisionamento e interacdo entre vortices.
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Figura 5. Curva mx H de uma amostra de Bi,Sr,CaCu,0s,5 onde se observa o Segundo Pico da
Magnetizagdo (SPM). Os campos H, e H,, sdo o inicio do SPM e o ponto de minimo do SPM.

Ao longo do texto chamamos de amplitude do SPM o valor m(H,)-m(Hg,, ).
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Figura 6. Curva mx H para uma amostra de niébio com deformacao pléstica onde se observa o
Efeito Pico préximo de H_,.
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Um exemplo de como os centros de aprisionamento afetam a forma da curva mxH € o

contorno suave que a curva faz logo apos a entrada do primeiro vortice no campo H =H . Se a
amostra for completamente limpa sem centros de aprisionamentos, o valor do |m| cresce linearmente
para valores de H menores que H_ e, em H_, com a entrada de vortices |m| sofre uma queda

abrupta. Com a presenga de centros de aprisionamento, em H_, comeca a entrada de vdrtices, mas

esses vortices logo ficam presos a centros de aprisionamento proximos a superficie da amostra.

Esses vortices presos oferecerem resisténcia a entrada de mais vortices, forcando um aumento da

corrente de blindagem (e por conseqiiéncia aumentando |m|) até que a pressdo magnética seja

suficiente para que mais vortices entrem ou que se soltem de centros de aprisionamento. Esse

aumento da corrente de blindagem, necessdrio para vencer a resisténcia imposta pelos vortices

aprisionados, faz com que o valor do |m| continue aumentando apés H_, enquanto hd uma

diminui¢do suave na inclinac¢do da curva mx H até que o valor do |m| comece a cair.

Em aplicacdes de materiais supercondutores ¢ desejavel que os mesmos suportem uma

densidade de corrente mais elevada possivel para um determinado valor de campo magnético

aplicado. Como o aumento de |m| nos picos da curva mXH corresponde a um aumento da

densidade de corrente dentro da amostra, estudar os mecanismos que levam isso a acontecer €
importante tanto para entender o funcionamento de um material supercondutor, como para poder
adquirir conhecimento sobre o que devemos introduzir nos materiais para aumentar a capacidade de

suportarem densidades de corrente mais elevadas.

2.1 Materiais que apresentam o SPM
Em 1990 o Segundo Pico da Magnetizacdo foi observado em monocristais de YBa,Cuz 07

por Daeumling et al[8] e nos compostos Bi,Sr,CaCu;,0s,5 € Tl,Ba,CaCu,O por Kopylov et al[9].
Desde entdo, foram reportados vérios estudos onde o Segundo Pico da Magnetizacdo apresenta
diferentes intensidades e dependéncias com a temperatura e campo magnético para diferentes
compostos com alta temperatura critica, como: (Bi; ¢Pbg4)Sr,CaCu,0s,45[10], La; gsSrg 15CuO4[11],
La; 6.xNdo4SrCuO4[12], Nd, g5Cep,15CuOq4[13], DyBa,Cu307.5[14], HgBa,Ca,Cus05[15],
ErBa,Cus075[16], (K,Ba)BiOs[17]. Em materiais de baixa temperatura critica, se observa em filmes
de Nb[18] um pico semelhante ao SPM, formado pela ocorréncia avalanches de voértices devido a
instabilidade termomagnética. Em CazRhsSn;3[19] € reportado a presenga do efeito pico e de um

outro pico préximo dele que € interpretado como sendo um Segundo Pico da Magnetizagao.
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2.2 O que afeta o SPM

Daeumling er al[8] mostraram que conforme se diminui a deficiéncia de oxigénio em

amostras de YBa,Cu3O7.5, a amplitude do SPM, m(H,)-m(Hy,, ), diminui e o SPM tende a

desaparecer (ver Figura 5).

Klein et al[20] fizeram medidas variando o angulo do campo aplicado em relagdo ao eixo
cristalografico ¢ de amostras de YBa,Cu3;0O7; e mostraram que apenas a componente do campo
paralela ao eixo c¢ influencia no SPM. Mostraram também que conforme o tempo passa € a

magnetizagdo relaxa, H,, se desloca para campos menores. No entanto, com o correr do tempo a

densidade de forca de aprisionamento ndo altera sua dependéncia com o campo magnético, o que
implica na presenga do SPM mesmo quando o tempo de medida tender a zero.

Yeshurun ef al[21] mostraram que em amostras de Bi,Sr,CaCu,0Os:5, conforme a
magnetizacdo relaxa, a janela de temperatura onde se observa o SPM se desloca para temperaturas
menores.

Anders et al[22] mostraram que em amostras de BiSr,CaCu,0s,5 a amplitude do SPM

diminui conforme aumenta a rampa (dH /dt ) do campo aplicado e para o tempo de medida tendendo

a zero o SPM tende a desaparecer.

Anders et al[23] mostraram que em amostras de TI;Ba,CuOg o SPM ndo desaparece
quando o tempo de medida tende a zero.

Kim e Lee[24] mostraram que em amostras de Bi;Sr,CaCu,0s.5 a amplitude do SPM ¢
proporcional a amplitude do campo magnético AC aplicado transverso ao campo DC aplicado.

Avraham et al[25] aplicaram campo alternado transverso em amostras de Bi;Sr,CaCu,0g.s,
tornando a curva mx H reversivel, e mostraram que na regiao do SPM ha um salto na curva mx H ,
o que indica uma mudancga de fase na dinamica dos vortices.

Cardoso e de Lima[16] mostraram que o expoente de arrasto dos vdrtices passa por um
maximo na regiao do SPM em amostras de ErBa;Cus07.5, ou seja, na regido do SPM diminui a taxa
de salto dos vortices entre centros de aprisionamento.

Khaykovich et al[26] construiram um diagrama Bg,, XT para uma amostra de
Bi,Sr,CaCu,0s,5 € mostraram que com o aumento da concentracdo de oxigénio By, se desloca

para valores maiores.
Kopelevich et al[27] mostraram que para amostras fragmentadas de Bi,Sr,CaCu,;0g.5 0

SPM desaparece a partir de um determinado tamanho dos fragmentos.
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Esquinazi et al[28] mostram que em filmes de Nb avalanches de voértices na regido da curva

mxH proximade H_, leva a formacdo de um pico semelhante ao Segundo Pico da Magnetizacdo.

2.3 Interpretacoes das origens do SPM
As interpretacdes da causa do SPM se enquadram em duas linhas de pensamento: uma linha

estdtica interpretando a origem do segundo pico da magnetizagdo como sendo causada por centros
de aprisionamentos, outra linha dindmica interpreta o SPM como sendo devido ao comportamento
dos vértices num determinado instante. Porém, o aprisionamento e a dindmica dos vortices estao
relacionados um ao outro e nao podemos tratar de um sem tratar do outro.

Existem vdrias interpretacdes sobre provaveis origens para o SPM, mas até o momento
presente ainda ndo hd uma teoria que tenha o consenso de todos ou que explique todos os aspectos
do SPM em todos os compostos que o apresentam. Alids, nem sequer se sabe se 0 mecanismo que
leva a ocorréncia do SPM € o mesmo em todos 0s compostos.

Em YBa;Cu3075 uma interpretacdo[8] muito aceita diz que o SPM se forma devido a
presenca de regides na amostra que sdo deficientes em oxigénio, que se tornam centros de
aprisionamento mais efetivos conforme a intensidade do campo magnético aumenta. Essa
interpretacdo nao se aplica para o BiySr,CaCu;0g,5[29] por que aumentando sua dopagem de
oxigénio a intensidade do SPM aumenta e retirando oxigénio ocorre 0 inverso.

Para o SPM do Bi,Sr,CaCu,0s,5 existe uma grande variedade de interpretacdes, tais como:
interacdo entre barreira de superficie[30][31] e dinamica dos vértices[21][9]; amolecimento da
elasticidade dos vortices[32]; transicdo da dimensionalidade dos vértices de 3D-2D onde a constante
elastica Cy4 de inclinagdo do vortice desaparece[33]; efeito termomagnético que induz uma
avalanche de vortices que leva a formacdo do SPM[27]; mudanca de fase dos vortices devido a
competicdo entre as interacdes vortice-vortice, vortices-defeitos e acoplamento Josephson entre os
planos de Cu-0O[22][26][29][34][35]. Neste ultimo tipo de interpretacdo o SPM acontece quando a

energia elastica E, € igual a energia de aprisionamento E,, [35]. No SPM ocorre a passagem de
uma fase onde os vortices formam uma quase rede, E, > (E oins Er ) , para uma fase onde os vortices

formam um emaranhado, E,, >(E,,E,), onde E, é energia térmica.

el?

2.4 Interpretacao da origem do Efeito Pico
Pippard[36] em 1969 forneceu uma explicacdo para o Efeito Pico, que continua sendo

aceita até hoje. Segundo Pippard, o Efeito Pico ocorre por que quando o campo magnético aproxima
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de H_, a constante eldstica de cisalhamento do conjunto de vortices, C, tende a zero permitindo

que os vortices se ajustem melhor aos centros de aprisionamento.
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3 APRESENTACAO DAS AMOSTRAS

No desenvolvimento deste trabalho usamos cinco amostras, sendo trés de nidébio (um
monocristal, um monocristal deformado e um monocristal dopado com oxigénio) e dois
monocristais de Bi,Sr,CaCu,0g.5. Estas amostras receberam os nomes Nb, NbDef, NbO, R2 ¢ R7,

respectivamente.

3.1 Amostras de niobio
A estrutura cristalina do niébio € cubica de corpo centrado com parametro de rede[37] de

3,3 A a 25 °C e pressdo de 1 atmosfera. O comprimento de penetracdo e comprimento de coeréncia
no niébio sdo aproximadamente A ~ 38,2 nm e § ~ 24,6 nm a 4K (calculado a partir de medidas
mXx H da amostra Nb). A temperatura de transicdo do niébio do estado supercondutor para o estado
normal € 9,25 K. A Figura 7 mostra o grafico do momento magnético versus temperatura mostrando

a transicao do estado supercondutor para o normal de uma das amostras deste trabalho (amostra Nb).
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Figura 7. Temperatura critica de transi¢cdo da amostra Nb com campo aplicado de 10 Oe.

As amostras de nidbio foram obtidas das amostras usadas na ocasido do mestrado de Oscar

Ferreira de Lima no IFGW-UNICAMP (defesa de tese em marco de 1977)[38]. Ele obteve as
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amostras de um cilindro de 3,2 mm de didmetro e 160 mm de comprimento, cujo material

policristalino foi produzido pela empresa Material Research e em seguida, para torna-lo
monocristal, foi submetido a fusdo por zona (Electron-Beam, vicuo de 10°° torr) na Rice University
(Texas). Foi assegurada uma pureza de 99,.9% com fator de Razdo de Resisténcia Residual
RRR=R300K/R4,2K tal que 2000<RRR<2500. Do cilindro de 160 mm ele cortou trés cilindros de
50 mm e os chamou de Nb1, Nb2 e Nb3.

| [oo1] - [o11]

| ., e |
10, 20. s[% 1]

Figura 8. Grifico do ensaio de tensdo aplicada versus elongacdo da amostra Nb1 da qual foi obtida
a amostra NbDef
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3.1.1 Amostra NbDef

O cilindro Nb1 foi submetido a um polimento quimico superficial com uma solu¢do de uma
parte de H3PO4(85%) mais uma parte de HF (35%) mais uma parte de HNO; (65%) num tempo de 7
minutos. Depois foi submetido a tratamento térmico, para expulsido de gases do interior, num forno
de indugdo R. F. com temperatura 1950+50°C, num vécuo de ~10™*Torr por 8 horas. Esse tratamento
térmico foi repetido duas semanas depois.

Ap6s o polimento e tratamento térmico o cilindro Nbl foi deformado 5% plasticamente
(Méquina Instron, Model 1127). A deformacdo ocorreu por deslizamento de planos do tipo (211)
(identificado por raios X Laue), sendo que [011] € a dire¢do axial do cilindro. A Figura 8, retirada da
referéncia [38], mostra o grafico experimental da tensdo aplicada no cilindro versus a porcentagem
de elongacdo. Na Figura 8 também mostra um “tridngulo” com os vértices nas direcdes [001], [011]
e [111]. O ponto cheio (®) indica a direcao [011] antes da elongacdo, que € aproximadamente a
direcdo do eixo do cilindro. O circulo ( ° ) A indica a direcdo [011] apds a elongacdo, calculada a
partir das equagdes gerais para rede bec[39].

A Figura 9 do lado esquerdo mostra um esquema (de forma exagerada) de como o cilindro
ficou com os planos deslizados. Do lado direito a Figura 9 mostra uma foto do cilindro Nb1l apés a
deformacao, onde se observa o relevo formado na superficie devido ao deslocamento de conjuntos
de planos. Na Figura 10 temos a imagem mais ampliada de uma parte da superficie do cilindro onde
ranhuras revelam os planos de deslizamento. A partir da fotografia calculamos que a distancia média
entre planos é 12,5um. Os segmentos de reta que tracamos entre planos para medir a distancia entre
eles também sdo vistos na Figura 10.

Da foto da Figura 9 estimamos que o angulo entre os planos de deslizamento e o eixo radial
do cilindro é aproximadamente 50°. Usando a informag¢do que o eixo axial do cilindro corresponde a
direcdo cristalografica [011] e que os planos que deslizaram foram os (211), do esquema da Figura

11 calculamos que o angulo entre os planos de deslizamento e o eixo radial do cilindro é 54,7°.
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Figura 9. A esquerda: ilustracdo dos planos deslizados vistos de duas perspectivas diferentes. A
direita: cilindro Nb1 apds a deformagdo. Na fotografia se vé o relevo gerado na superficie devido ao
deslizamento de conjuntos de planos.
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Distancia média
entre planos
125 1m

Figura 10. Ranhura na lateral do cilindro Nb1 revela os planos de deslizamento. Da fotografia
calculamos a distancia média entre planos de deslizamento e obtivemos 12,5um.

Figura 11. Esquema mostrando a inclinagao dos planos de deslizamento (211) em relacdo ao eixo
axial do cilindro (dire¢do cristalografica [011]).
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Nossa amostra NbDef € um disco cortado do cilindro Nb1. Para obter o disco usamos serra

de diamante para cortar o cilindro numa posi¢dao de 1 cm apds as marcas das garras usadas para
prender o cilindro durante a deformagdo. Cortamos o disco com 2 mm de espessura, 0 embutimos
em resina e lixamos suas faces com lixa 800 para desbastar 0,2 mm e depois com lixa 1200 para
desbastar 0,1 mm de cada face do disco. Depois submetemos o disco NbDef a um polimento
quimico com uma solu¢do de uma parte de HF mais uma parte de HNO3; mais uma parte de H,O. A
finalidade de lixar e fazer polimento quimico € eliminar a camada de material onde a estrutura
cristalina € afetada por tensdes durante o corte com a serra. Abaixo estd uma tabela com o tempo de

polimento quimico e a medida da espessura do disco apds o polimento.

Tempo de polimento Espessura do disco*
1 minuto 0,74 mm
1 minuto 0,72 mm
1 minuto 0,70 mm
1 minuto 0,69 mm
1 minuto 0,67 mm**
1,5 minuto ~0,64 mm?***

* Antes de comegar o polimento quimico a amostra tinha 0,76 mm de espessura e 2,90 mm de didmetro.

** Neste momento a amostra tinha 2,80 mm de diametro.

**% Calculamos esse valor a partir de velocidade de reacdo (0,018 mm/min) obtida pelas medidas anteriores.
Esse valor foi calculado por que queriamos evitar o contato da superficie do disco com a do micrometro para evitar
deformacdes. Do cdlculo obtemos o diametro 2,77 mm. No final do polimento pesamos a amostra e obtivemos que a

massa dela era 0,0313 g.

Na Figura 12 mostramos o disco NbDef apds os polimentos. Olhando o disco no
microscopio 6tico, com luz incidindo de forma obliqua em relagdo a face circular do disco, vemos
um padrdo de linhas paralelas que revelam as linhas de interceptacdo dos planos deslizados com a
face circular do disco. Na Figura 13 do lado esquerdo mostramos um esquema do padrio de linhas
observado na face da amostra e do lado direito mostramos uma foto da face do disco ampliada onde

se observa o padrdo de linhas.
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Figura 12. Amostra NbDef cortada do cilindro Nb1.

Figura 13. Padrao de linhas revelando onde os planos deslizados interceptam a superficie do disco
(amostra NbDef). Do lado esquerdo estd um esquema do padrao de linhas e no lado direito esta a
foto mostrando a superficie ampliada da amostra NbDef.
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Figura 14. Curva da transicao da amostra NbDef.

A temperatura critica da amostra NbDef € 9,25K. Na Figura 14 apresentamos uma curva de
transi¢ao magnética da amostra NbDef.

3.1.2 Amostra Nb
Do cilindro Nb2 cortamos a amostra que chamamos de Nb. Também submetemos essa

amostra a polimentos com lixa e quimico. Abaixo estd uma tabela com o tempo de polimento

quimico e a medida da espessura do disco apds cada etapa do polimento.

Tempo de polimento Espessura do disco*
5 minutos 1,24 mm
5 minutos 1,15 mm
6 minutos 1,04 mm**

* Antes do ataque quimico o disco tinha 2,80 mm de didmetro e 1,33 mm de espessura.
**Q didmetro final foi de 2,13 mm. Usando a densidade do niébio 8,57 g / cm’ [37] obtemos que a massa

do disco € 0,0318 g.



29
Na Figura 7 apresentamos a curva da transi¢do da amostra Nb, que mostra 7, = 9,25K,

coincidindo com o 7, do niébio citado em handbooks[37], o que é um indicativo da alta pureza
dessa amostra.

Ap6s uma secdo de medidas de curva de magnetizacdo (apresentadas mais adiante) nao
encontramos o Segundo Pico da Magnetizagdo, por isso fizemos um segundo ataque quimico na
amostra Nb. Abaixo estd uma tabela com o tempo de ataque quimico e a medida da espessura do

disco apds o ataque.

Tempo de polimento Espessura do disco*
5 minutos 1,00 mm
5 minutos 0,88 mm
10 minutos 0,70 mm
11 minutos ~0,51 mm**

* Antes do ataque quimico o disco tinha 2,13 mm de didmetro de 1,04 mm de espessura.
*# Calculamos esse valor a partir de velocidade de reacdo (0,017 mm/min) obtida pelas medidas anteriores.

Esse valor foi calculado por que queriamos evitar o contato da superficie do disco com a do micrOmetro para evitar

deformacdes. O didmetro final foi de 1,5 mm. Usando a densidade do niébio 8,57 g / cm’® [37] obtemos que a massa

do disco € 0,0077 g.

3.1.3 Amostra NbO
Ap6s o segundo ataque quimico da amostra Nb fizemos mais medidas mx H e ainda ndo

encontramos o Segundo Pico da Magnetizagdo, por isso resolvemos dopé-la com oxigénio numa
tentativa de inserir impurezas e aumentar o aprisionamento de vortices. Usamos um forno de
inducdo para fazer a dopagem. A Figura 15 ilustra a bobina do forno e o fio de tungsténio enrolado
que foi usado para suspender a amostra dentro da bobina do forno.

A bobina € um tubo de cobre com 4gua fria passando no interior para retirar calor e impedir
que o cobre se funda com a corrente elétrica induzida. Para suspender a amostra no interior da
bobina foi usado um fio de tungsténio enrolado por que o tungsténio tem temperatura de fusdo
acima da do niébio (nidébio funde a 2469°C e tungsténio a 3422°C) e por que a amostra nao tinha

extensao suficiente para se amarrada pelo fio.
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Figura 15. Do lado esquerdo estd o esquema ilustrando a bobina do forno de indu¢do usado para
dopar a amostra Nb com oxigénio. Do lado direito estd o esquema ilustrando o fio de tungsténio

enrolado que foi usado para suspender a amostra Nb dentro da bobina do forno.
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Figura 16. Diagrama de fases ni6bio-oxigénio.

O vécuo na cAmara do forno era de 7,5x10” mBar e com o fluxo de gds oxigénio a pressdo

ficou 1,2x10™* mBar. O tratamento térmico foi feito na temperatura de 1100°C e durou 9 horas,

sendo que o fluxo de oxigénio foi mantido por apenas 1 hora e meia. A duragdo foi de 9 horas por

que € preciso manter a amostra na temperatura um tempo suficiente para que os dtomos de oxigénio
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se difundam pela amostra toda. Portanto, quanto maior o tempo de tratamento se tem mais

homogeneidade na distribui¢do de oxigénio pelo volume da amostra.

A Figura 16 mostra o diagrama de fases[40] do Nb-O. A porcentagem atomica de oxigénio
na amostra de niébio depende da pressdo do gis oxigénio na camara do forno. Aqui, como usamos
pressao baixa, as linhas tragadas no diagrama de fases mostram que a concentracdo de oxigénio na
amostra foi de 3 at. %. Esse resultado esta de acordo com o esperado a partir da andlise da variagdo
da temperatura critica com o aumento da concentracdo de oxigénio numa amostra de nidbio[41].
Uma concentracdo de oxigénio de 3 at. % equivale um aumento de 0,769% na massa da amostra
devido ao oxigénio, mas como a massa do disco ja era muito pequena inicialmente ndo foi possivel
usar uma balanca capaz de medir o aumento na massa. Apos a dopagem com oxigénio a amostra Nb

passou a ser chamada de NbO.
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Figura 17. Transi¢do da amostra NbO. Apds a dopagem com oxigénio a amostra Nb passou a ser
chamada de NbO.

Na Figura 17 apresentamos a curva de transi¢do magnética da amostra apds a dopagem com

oxigénio. O inicio da transicdo ocorre em aproximadamente 6,5 K. Pelos dados da variagdo de T,
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com a concentragao de oxigénio, apresentados na referéncia [41] e que pode ser visto na Figura 18,

vemos que a dopagem de oxigénio foi de cerca de 3at.%, o que estd de acordo com as linhas

tracadas no diagrama de fases na Figura 16.
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Figura 18. Gréfico da variacdo da temperatura critica com a concentrac¢do de oxigénio usado para
determinar a concentracao de oxigé€nio na amostra NbO. Retirado da referéncia [41].

3.2 Amostras de Bi.Sr-CaCu20g.;
A temperatura critica da amostra de Bi,Sr,CaCu;03.5 que chamamos de R7 € 88,3 K,

conforme pode ser visto na Figura 19.

A temperatura critica de amostras de Bi,Sr,CaCu,0s.s varia em torno 90 K dependendo da
concentracdo de oxigénio. Amostras com temperatura critica acima de 90 K sdo ditas otimamente
dopadas. Para temperatura critica menor que 90 K sdo ditas under-doped (faltando oxigénio nos

planos de 6xido de Bismuto, veja Figura 20) ou over-doped (com oxigénio em excesso). As
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amostras que usamos neste trabalho sdo over-doped: R7 com T,=88,3K e R2 com 7,=89K. As

amostras tém forma aproximadamente retangular, sendo que a amostra R2 tem 1,4x0,6x0,06 mm’ e
a R7 tem aproximadamente 2,0X2,0x0,07mm3. A massa da amostra R7 é de 0,0007 g.
Os comprimentos de penetracdo e de coeréncia do Bi,Sr,CaCu,0s,5 dependem da direcdo

cristalografica, pois €é um material fortemente anisotrépico, sendo[6] &, =2—4 nm,
A, =140-200nm e T'=4, /4, =& /&, ~1/50—-1/200. A estrutura cristalina do BiSr,CaCuyOsys é

ortorrdmbica com parametros de rede a = 5,4 A, b=5,42 Aecsz 30,8 A. A estrutura pode ser vista
como sendo formada por uma seqii€éncia de planos conforme a Figura 20.

As amostras de Bi,Sr,CaCu,0s,5 (amostras R2 e R7) foram crescidas pelo Dr. Robson
Ricardo da Silva durante seu trabalho da tese[42] de mestrado. O processo de crescimento dos
monocristais € baseado no método de auto fluxo usando uma da mistura dos pds de 6xido de
bismuto (Bi,03), carbonato de calcio (CaCOs3), carbonato de estroncio (SrCOs) e 6xido de cobre
(CuO). A estequiometria da mistura dos pés BiO3, CaCOs3, SrCO; e CuO é, respectivamente, 2,4-2-
1-2. Os p6s CaCO3, SrCO;3 e CuO sdo misturados manualmente num almofariz por duas horas para
assegurar homogeneidade da amostra. O motivo de ndo misturar o pé de Bi,O3 inicialmente € evitar
a perda de bismuto durante o aquecimento, pois esse material € bastante voldtil. A mistura €
colocada em cadinhos de alumina (Al,O3) do tipo barca e levada ao forno onde € calcinada a 1000
°C por 30 horas. Apds a calcinacdo o p6 Bi,Os € acrescentado a mistura e a mistura de pds € re-
homogeneizada e submetida a um ciclo térmico realizado ao ar. O ciclo térmico comec¢a com um
aquecimento de 100 °C/h até 800 °C, onde € mantido por 6 horas e em seguida é aquecido a 300
°C/h até 1020 °C e outra vez mantido em equilibrio por 6 horas. Para esfriar comeca-se com 300
°C/h até 920 °C, seguido por 5 °C/h até 890 °C/h onde se mantém a temperatura em equilibrio por 6
horas. Segue-se com 1 °C/h até 830 °C para ocorrer nucleag@o e crescimento dos cristais. Depois a
temperatura € levada para a ambiente numa taxa de 100 °C/h. A Figura 21 mostra o ciclo térmico.

Dentro do forno hd um gradiente de temperatura de ~5 °C/cm entre a parede lateral e a
placa da base do forno. Para aumentar o gradiente de temperatura os cadinhos foram dispostos com
uma das extremidades fora da placa de base e encostada na parede. O crescimento do cristal ocorre

na direc@o do gradiente de temperatura.
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Figura 19. Temperatura critica da amostra R7, de Bi;Sr,CaCu;0g,s.

Figura 20. Estrutura cristalografica do Bi;Sr,CaCu;0g,s.
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Figura 21. Ciclo térmico para o crescimento dos monocristais de Bi;Sr,CaCuQOg,s. Retirado da
referéncia [42].

Na Figura 22 mostramos uma fotografia da amostra R7. Ela é um trapézio e a base maior
tem 3 mm, a base menor tem 2 mm e a altura do trapézio tem 2 mm. Na fotografia a amostra estd
sobre a escala de um paquimetro.

Durante este trabalho a amostra R7 foi submetida a duas secdes de clivagem. Na Figura 23
mostramos os primeiros pedacos que soltaram da amostra no inicio da primeira clivagem. O pedago
maior na Figura 23 foi clivada em quatro partes e a amostra ficou com um total de oito pedacos na
primeira clivagem. Na Figura 24 mostramos a amostra montada dentro de duas laminas de plastico
ap6s a primeira se¢io de clivagem. Na Figura 25 as laminas sdo separadas e vé-se os pedacos que
resultaram da primeira secdo de clivagem. Na segunda secdo de clivagem cada pedaco foi clivado
em pelo menos trés partes e resultou um total de mais de 24 pedacgos. A Figura 26 mostra os pedagos

e a Figura 27 mostra a amostra montada entre duas ldminas de plastico sobre uma régua.
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Figura 22. Fotografia da amostra R7 (regifo escura) sobre uma lamina de pléstico, colocada sobre a
escala de um paquimetro.

Figura 23. Amostra R7 no inicio da primeira se¢@o de clivagem.
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Figura 24. Amostra R7 dentro das laminas de plastico apds a primeira secao de clivagem.

Figura 25. Laminas abertas, vé-se os pedacos da amostra R7 que resultaram da primeira se¢do de
clivagem.
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Figura 27. Amostra R7 ap6s segunda secao de clivagem montada sobre duas 1aminas de pléstico. A
amostra esté sobre a escala de uma régua e estd pronta para medidas.
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4 EQUIPAMENTOS DE MEDIDA

No desenvolvimento do projeto de pesquisa fizemos medidas de magnetizacao e

suscetibilidade diferencial (AC) das amostras usando os sistemas MPMS 5 (Magnetic Property

Measurement System) e PPMS modelo 6000 (Physical Property Measurement System) ambos

fabricados pela empresa Quantum Design[43]. Ao longo do texto chamaremos o MPMS de SQUID.

Propriedades do SQUID [43][44]

Suporta amostras de no maximo 9 mm de comprimento Smm de didmetro.
Consegue medir amostras com momento magnético de 10° emu a 5 emu. Usando a
cabeca RSO (Reciprocating Sample Option) chega a medir 10® emu para H<2500
Oe.

Possui magneto de 5 ,0x10* Oe.

Consegue controlar a corrente do magneto para gerar o campo magnético com
resolucdo de 1 Oe (usando o modo High resolution control pode atingir resolucao
de 0,1 Oe). Quando zeramos o campo magnético do magneto com o campo
oscilando fica um campo residual de cerca de 5 Oe (se ndo levar o campo para zero
oscilando o campo residual pode ser 10 vezes maior). O campo tem uniformidade
de £0,05% sobre +1,5 cm do centro da bobina coletora (veja a Figura 28).

Trabalha no intervalo de temperatura de 1.9K a 400K com precisdo e estabilidade
de +0,5% da temperatura. A taxa méaxima de variacdo da temperatura é 10K/min

para 10K<T<300K e 2K/min para 2K<T<10K.

Propriedades do PPMS com a op¢do ACMS (AC Measurement System) [43][45]:

Suporta amostras de no maximo 12,0 mm de comprimento e 5,3 mm de diametro.
No modo DC consegue medir amostras com momento magnético de 2,5x10” emu a
5 emu. No modo AC chega a medir amostras com 2x10® emu para a freqiiéncia do
campo excitador de 10 kHz.

Possui magneto de 9,0x10* Oe.

Consegue controlar a corrente do magneto para gerar o campo magnético com
resolucdo de 0,2 Oe para campo até 1,0x10" Oe e 20 Oe para campos superiores. O

campo tem uniformidade de 0,01% por uma distancia de 5,5 cm.
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¢ Possui um intervalo de freqii€ncia para o campo excitador de 10 Hz a 10 kHz.

e Possui um intervalo de amplitude para o campo excitador de 0,087 Oe a 17,3 QOe.
e Trabalha num intervalo de temperatura de 1,9 K a 350 K (400K para periodos
menores que 2h), com precisdo de +1%, com estabilidade de +0,2% para T<10K e

de +0,02% para T>10K. Possui taxa de variacdo da temperatura de 0,01 K/min a
20,0 K/min.

Figura 28. Uniformidade do campo magnético no SQUID (MPMS - 5) na regido da bobina coletora
onde se coloca a amostra [43].

4.1.1 Hardware do SQUID
Na Figura 29 apresentamos o esquema dos componentes do sistema SQUID. Os sistemas

SQUID e PPMS sao compostos de um dewar com hélio liquido e uma “probe” dentro do dewar com
0 magneto e os sensores. Os sensores sdo conectados a uma plataforma de controle que se comunica

com um software num computador.
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Figura 29. Esquema[44] dos componentes do sistema SQUID.

Os sensores na “probe” do sistema SQUID sdo: um fio para medir o nivel do hélio no
dewar, dois termOmetros (um de germanio para 1,9K<T<40K e outro de platina para 40K<T<400K)
e espiras de deteccdo ligadas a um dispositivo SQUID (Superconducting Quantum Interference
Device). Nas Figura 30 e Figura 31 apresentamos o esquema das espiras de deteccdo dentro do
solendide, a ligacdo das espiras de deteccio com o dispositivo SQUID e com a plataforma de

controle.
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O controle de temperatura no sistema SQUID ¢é feito por um conjunto de vélvulas e uma

bomba de vicuo que faz circular gds hélio pela parte externa da cimara de amostra. Existe um

aquecedor na base da camara da amostra que ajuda no controle da temperatura e para elevar a

temperatura. Na Figura 32 apresentamos um esquema mostrando o interior da base da “probe”, onde

se vé a camara da amostra, a regido onde circula o gds hélio, a posi¢cdo da amostra em relagdo aos

termOmetros e as espiras detectoras.
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4 1.2 Hardware do PPMS

A “probe” do sistema PPMS ¢ diferente da do SQUID, pois o PPMS € uma plataforma para
fornecer controle de campo magnético e temperatura onde se conecta sistemas contendo os sensores
que fardo as medidas. Os sistemas mais usados em conexdo com a plataforma PPMS sdo: o de
medida de magnetizacdo e suscetibilidade (ACMS), o de medida de transporte de corrente elétrica e
o de medida do calor especifico. Na Figura 33 mostramos um esquema da “probe” do PPMS e os
detalhes da camara da amostra contendo um puck conectado. Os termdmetros sdo um de platina para
T>80K e um termistor NTC (Negative Temperature Coeficient) para T<100K. Na Figura 34
mostramos um esquema do sistema ACMS e os detalhes do conjunto de bobinas que aplicam o
campo AC (azul e amarela), que coletam o sinal da amostra (vermelha) e as usadas pelo sistema para
calibracao (azul). O campo alternado aplicado € gerado por uma corrente que passa por duas bobinas
(azul e amarela) enroladas em sentido contrdrio, de tal forma que os campos se cancelam fora das
bobinas. A espira de calibragdo serve para simular a resposta magnética de uma amostra e, assim,
obter com precisao o atraso da eletronica do sistema, o que permite separar as duas componentes da

suscetibilidade: real (em fase com a resposta de uma amostra ideal) e imagindria (fora de fase).

4.1.3 Processos de medida

4.1.3.1.1 No SQUID
As medidas sdao baseadas na indu¢do magnética, ou seja, no fato de que ao variar o fluxo

magnético do interior de uma espira se induz uma voltagem na espira. A medida do momento
magnético de uma amostra € feita movendo-se ela dentro das espiras de detec¢do. Ao mover uma
amostra com momento magnético (seja devido ao campo aplicado ou espontaneo) dentro de uma
bobina € induzida uma voltagem na mesma, proporcional ao momento magnético da amostra e a sua
velocidade. Enquanto a amostra € movida dentro da bobina € coletado o valor da voltagem induzida
nas espiras, em seguida o programa do sistema SQUID faz um grafico da voltagem induzida versus
a posicao da amostra em relacao a bobina de detec¢do. O programa faz uma regressao para ajustar os
pontos ao grafico de um dipolo magnético que se move através das espiras detectoras. O momento
magnético da amostra € obtido pela integracdo numérica que o programa faz do grafico ajustado.
Antes de fazer a medida a amostra € posta no centro da espira detectora para se determinar
sua posicao inicial. Para a centragem da amostra a mesma ¢ movida numa varredura ao longo de 12
cm em passos, onde em cada passo a amostra se move com velocidade constante e é medida a
voltagem induzida na espira detectora, ou seja, um ponto no grafico da voltagem induzida versus

posicao da amostra em relacdo a bobina de deteccdo. O nimero de pontos € opcional e sempre
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escolhemos 32 pontos. Também escolhemos fazer um grifico da média de trés varreduras. A

posicdo da amostra € a posi¢do onde aparece o maior valor da voltagem induzida.

Durante o processo de medida, na maioria dos casos, usamos 3 varreduras de 3 cm e coleta
de 32 pontos em cada varredura (o SQUID tem resolu¢do do posicionamento da amostra de 0,0003
cm). Usamos varreduras de 1,5 cm em medidas quando queriamos um campo mais uniforme (veja

Figura 28).

PPMS Probe
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Soaled sample space
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Haaters and tharmometars (2)
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Figura 33. “Probe” do sistema PPMS[43], com detalhe da camara de amostra e termOometros.
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Figura 34. Esquema do sistema ACMS mostrando[43] os detalhes do conjunto de bobinas.
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4.1.3.1.2 No PPMS com a op¢ao ACMS

As medidas DC do momento magnético da amostra, assim como no SQUID, sdo feitas
movendo-se a amostra dentro das bobinas de detec¢do, numa velocidade constante de 1 m/s,
ajustando a voltagem induzida na bobina de detec¢do versus a posi¢do da amostra ao grafico do
movimento de um dipolo pelas bobinas de detec¢do e fazendo a integracdo do grafico. Porém, no
PPMS, diferentemente do SQUID, a amostra ndo € movimentada em passos, 0 movimento para
extracdo da amostra é continuo e dura 0,05s, sendo feitas 4096 leituras da voltagem induzida durante
o trajeto da amostra. Nas medidas que fizemos usamos uma média de 25 de varreduras.

As medidas de suscetibilidade AC seguem quatro passos. Nos dois primeiros passos a
amostra ¢ mantida parada no centro de cada uma das duas bobinas detectoras e um campo h AC
excitador, sobreposto a um campo H DC (gerado pelo magneto), é aplicado fazendo variar o
momento magnético da amostra e induzindo voltagem na bobina detectora. Nas medidas que
fizemos aplicamos o campo AC num tempo de 1 s (tempo de aquisi¢cdo). A fase da variacdo do
momento magnético é comparada com a fase do campo excitador e a variacio do momento €
dividida em duas componentes: uma real e outra imagindria. A componente chamada de real € uma
onda com 90° fora de fase com o campo excitador. A componente chamada de imaginéria é uma
onda em fase com o campo excitador. Nos dois ultimos passos a amostra fica entre as duas bobinas
de detecc¢do e as espiras de calibracdo simulam uma amostra enquanto se faz a medida. Do resultado
da medida da espira de calibracdo € obtido o atraso do sinal devido a eletronica do sistema PPMS, o
qual é subtraido do resultado da amostra.

Dizemos que a medida retorna uma componente real do momento magnético m’ em fase e
uma imagindria m’’ fora de fase, porém € importante observar que a medida feita ndo € do momento
magnético da amostra, e sim da variacdo dele. A suscetibilidade real por unidade de volume y’ é
obtida dividindo m’ pela amplitude h do campo excitador e a suscetibilidade imaginéria por unidade
de volume y’’ € a divisao de m’’ por h.

Na centragem da amostra no modo DC o sistema move a amostra como se fosse fazer uma
medida do momento magnético. Em seguida ele analisa o grafico e obtém uma posi¢cdo aparente da
amostra. A posicdo € aparente por que a eletronica de cada sistema PPMS tem um atraso
caracteristico. Apds eliminar o efeito do atraso, se tem a posicdo da amostra.

Na centragem AC o sistema faz medida AC para 64 posicoes diferentes da amostra de uma
bobina coletora até a outra, faz um grafico da amplitude da voltagem induzida versus posi¢do da
amostra (apresentado na Figura 35) e toma o ponto de simetria do grafico (linha verde na Figura 35)

como sendo a posicao da amostra. A linha preta na Figura 35 € o sinal da amostra e a linha azul clara
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€ uma guia para uma centragem ideal. Devido a precisdo maior na medida AC a centragem AC &

trés ordens de grandeza mais precisa que a DC.

EEACMS Control Center - T25H350F50b_dat !EI

Datafilel Samplel Properties W avefarms |.ﬁ.dvanced| Ennfigurel

lsmplitude = 0.05464m]

Statuz IDE Extraction Completed

AL Measure | DC Meagure Locate Sample Help

Figura 35. Grafico da amplitude da voltagem induzida versus posi¢ao da amostra numa centragem
da amostra aplicando campo AC.

4.1.4 Montagem das amostras
Em ambos os sistemas, SQUID e PPMS, a amostra € fixada em um suporte que é preso

numa vareta que € movimentada por uma cabeca de transporte do sistema. O suporte mais usado é
um canudo plastico transparente (semelhante aqueles de beber refrigerante), que tem 19,7 cm de
comprimento € 5,5 mm de didmetro.

No SQUID a vareta € metalica e a amostra é fixada dentro do canudo inteiro de tal forma
que ela fique entre 7 cm e 10 cm da extremidade da vareta, ou seja, a amostra fica aproximadamente
no centro do canudo. Se a espira de deteccdo sentir a presenca da ponta da vareta o resultado da
medida € distorcido.

No PPMS a vareta é de fibra de carbono e a amostra € fixada préxima a uma extremidade
do canudo cortado, de tal modo que a amostra fica a 13 cm + 4 mm da ponta da vareta.

A seguir apresentamos as montagens usadas para medir cada uma das amostras € no

préximo capitulo apresentamos e discutimos os resultados das medidas.
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4.1.4.1.1 Amostra Nb

Fizemos medidas mXxH da amostra Nb no PPMS usando as montagens apresentadas na
Figura 36. O suporte da amostra, feito de um material chamando Delrin®, consiste em um recipiente
cilindrico onde € rosqueado uma extensao que € fixada na vareta. Ao rosquear a extensao a amostra
€ pressionada no fundo do recipiente mantendo-a fixa. Na Figura 36 primeiro apresentamos apenas o
conjunto recipiente e suporte, depois apresentamos a amostra (pintada de vermelho para destacar)

dentro do recipiente, nas posicdes horizontal, inclinada e vertical.

E._-q

e

Figura 36. Montagens que usamos no PPMS para fazer medidas da amostra Nb e da amostra NbDef
com inclinagdes.

4.1.4.1.2 Amostra NbO
Fizemos medidas mXx H da amostra NbO, no SQUID, usando as montagens apresentadas

na Figura 37. Na primeira imagem mostramos a amostra sobre uma argola recortada de um outro
canudo e em seguida mostramos a amostra presa por duas argolas. Comecamos usando essa
montagem para medir, mas ela ndo prendia a amostra o suficiente para impedir que disco se
movesse, devido a forca magnética que age nela durante a medida. Substituimos a montagem pela
apresentada nas duas ultimas imagens da figura, onde a amostra € presa entre dois pinos feitos de

Teflon®.
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Figura 37. Montagem que usamos no SQUID para fazer medidas da amostra NbO.

4.1.4.1.3 Amostra NbDef
Fizemos inicialmente medidas mXx H na amostra NbDef, no PPMS, usando a montagem

apresentada na Figura 36. A amostra foi medida em trés posi¢des: com o disco na horizontal, com o
disco inclinado ~45° e com o disco na vertical. Conforme mostrado na Figura 36 usamos pecas
feitas de Teflon® para posicionar o disco.

Fizemos a maioria medidas mXH da amostra NbDef, no SQUID, usando a montagem
apresentada na Figura 38. Primeiro mostramos o suporte feito de Delrin®, depois o cubinho feito de
Teflon® onde colocamos a amostra e, por fim, o cubinho encaixado no suporte. Também h4 uma
tampa para o furo do cubinho que ndo mostramos na figura. Com essa montagem podemos encaixar
de forma justa o cubinho num furo quadrado feito em um transferidor, permitindo girar o cubo com
precisdo de £1° se baseando no risco (vermelho) feito no suporte. Para garantir que o cubinho ndo
saisse do lugar durante as medidas enrolamos uma fita de Teﬂ0n®, envolvendo o cubinho e o

suporte.

4.1.4.1.4 Amostra R2
Fizemos medidas mxXH com dependéncia angular na amostra R2, no SQUID, usando a

montagem apresentada na Figura 39. Usamos um canudo com dois furos diametralmente opostos
feitos a meia altura. A amostra, colada com graxa de vicuo entre duas laminas de pléstico, foi
inserida pelos furos atravessando o canudo, e uma fita adesiva (amarela) foi colocada dos dois lados

para impedir que as laminas saissem do furo. As laminas de plastico foram obtidas de um canudo
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aberto e aplainadas com um ferro de passar roupa. Para obter a dependéncia angular as laminas

foram giradas o dngulo desejado dentro do furo, com uma precisdo de + 5°.

Figura 38. Montagem que usamos no SQUID para fazer medidas da amostra NbDef variando o
angulo do campo aplicado em relagdo aos planos de deslizamento.
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Figura 39. Montagem que usamos no SQUID para fazer medidas mx H com dependéncia angular
nas amostras R2 e R7.
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4.1.4.1.5 Amostra R7

Fizemos medidas mx H com dependéncia angular na amostra R7, no SQUID, usando a
mesma montagem usada na amostra R2 que apresentamos na Figura 39.

Fizemos também medidas yxh e yXT na amostra R7, no PPMS, usando as montagens
apresentadas na Figura 40. Para fazer estas medidas com a amostra inteira colocamos a amostra
presa com graxa de vdcuo sobre um pino de Teflon®. Depois de fazer algumas medidas mx H , no

SQUID, resolvemos fazer as medidas de y também com a amostra entre ldminas para nao precisar

mexer na amostra.

Figura 40. Montagem que usamos no PPMS para fazer medidas de suscetibilidade na amostra R7.



53
5 RESULTADOS

5.1 Amostra Nb
Na tentativa de encontrar um intervalo de temperatura onde aparecesse o Segundo Pico da

Magnetizacdo fizemos medidas de curvas mXx H , no PPMS, nas temperaturas 4K, 6K e 8K. Os

resultados dessas medidas sdo mostrados na Figura 41.
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Figura 41. Medidas da amostra Nb para tentar localizar o Segundo Pico da Magnetizagao.
Fizemos medidas em 6 K e 8 K (em vermelho) para a amostra mergulhada em graxa de véacuo para

diminuir o contato térmico dela com o ambiente.

Nessas curvas nao observamos o Segundo Pico da Magnetiza¢do. Resolvemos mergulhar a
amostra em graxa de vicuo e repetir as medidas, pois imersa em graxa de vdcuo o contato térmico
da amostra com o ambiente é alterado. Se o calor gerado na movimentagdo dos vortices nao for
liberado para o ambiente o aquecimento local da amostra leva a entrada de mais vortices. Essa
instabilidade térmica pode levar ao aparecimento de picos na curva. Os dados da medida da amostra
mergulhada em graxa de vdcuo sdo as curvas em vermelho na temperatura 6K e 8K. Nessas curvas

também ndo observamos instabilidades térmicas ou Segundo Pico da Magnetizacdo, observamos
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apenas uma pequena varia¢do na histerese na curva. Nas curvas com e sem graxa a inclina¢do da

reta no trecho Meissner estéd diferente, ou seja, a amostra mergulhada em graxa de vacuo ficou com
uma inclinagdo diferente em relagdo ao campo aplicado. Essa pequena diferenca na inclinagado altera

o fator de desmagnetizagdo e o campo H_, se desloca para direita gerando uma aparente diferenca

de histerese entre as curvas da amostra imersa € ndo imersa em graxa de vacuo.

Resolvemos diminuir a espessura da amostra com ataque quimico, pois ha
publicacdes[27][28] de observacdo do Segundo Pico da Magnetizacao em filmes de nidbio. A
espessura do disco foi reduzida de 1,04 mm para 0,51 mm. Os resultados das medidas mx H feitas
no PPMS apds a redugdo da espessura do disco estdo na Figura 42. Nosso objetivo era observar o

trecho da curva proximo a H_,, por isso interrompemos algumas curvas antes de té-las completado.
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Figura 42. Apés ataque quimico, medidas para tentar localizar o Segundo Pico da Magnetizacao

proximo de H . Interrompemos algumas curvas antes de té-las completado.

Outra vez n3o observamos o Segundo Pico da Magnetizacdo. Vemos apenas que o

momento magnético estd cinco vezes menor por causa da redugdo do volume da amostra e H estd
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um pouco menor possivelmente por causa da diminuicdo do fator de desmagnetiza¢do, porém o

valor de H_, ndo varia, como esperado.
Ampliando o trecho da curva para a temperatura de 4K, proximo de H_, observamos que a

curva € afetada por instabilidades térmicas, pois a curva ndo € "lisa", ocorrendo variagdes bruscas da
magnetizacdo. A Figura 43 mostra os graficos mXx H para as temperaturas 6K e 4K, sendo que o em

6K foi menos afetado por instabilidades térmicas que em 4K.
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Figura 43. Ampliacdo do trecho préximo a H_, das medidas do grafico da Figura 42. Observamos

que na medida em 4K houve mais instabilidades térmicas que em 6K.

No grafico da Figura 43 também colocamos a variacdo da temperatura da amostra, que € a
temperatura definida para a medida menos a temperatura medida pelo termometro do sistema
(MPMSS5). O sistema consegue controlar a temperatura com uma estabilidade tal que variacdo do
valor de temperatura seja da ordem de milésimo de Kelvin. Pelo grafico é possivel observar que
durante a medida houve variagdo da temperatura na ordem de centésimo de Kelvin. Atribuimos essa

variacdo maior no valor da temperatura devido ao calor gerado durante a movimenta¢do de uma
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grande quantidade de vortices que entra na amostra num momento de instabilidade térmica. Adiante

essa interpretacdo serd explorada com mais detalhes.

Como ndo observamos o Segundo Pico da Magnetizagdo que era nosso objetivo,
resolvemos dopar a amostra com oxigénio para testar a idéia de que o Segundo Pico da
Magnetizacao poderia ser causado por ndo homogeneidade na amostra. A amostra Nb apds ser

dopada com oxigénio passou a ser chamada de NbO.

5.2 Amostra NbO
Para tentar localizar o SPM na amostra NbO fizemos curvas mXx H nas temperaturas 2K,

3K, 4K e 5K, no sistema MPMS usando a op¢ao RSO, e 6K no PPMS, conforme a Figura 44, e ndo

observamos o SPM proximo de H .
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Figura 44. Amostra NbO. Tentativas de localizar o Segundo Pico da Magnetizacio.
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Em supercondutores de alta temperatura critica o Segundo Pico da Magnetizacdo € intenso

e aparece para uma janela de temperatura relativamente pequena se comparada ao 7, do material.
Como o niébio dopado com oxigénio tem 7, baixo (6,5 K) uma possivel hipétese € que a janela de
temperatura onde aparece o SPM seja muito pequena e que talvez a amplitude do Segundo Pico da
Magnetizacao também seja pequena. Por isso resolvemos investigar com maior aten¢do o trecho da
curva mx H bem proximo de H_ . A Figura 45 e a Figura 47 mostram os trechos préximos de H,
das curvas da Figura 44, de repeti¢des da medida em 5K e da medida na temperatura 5,5K e 6K. Os

graficos mxH sdo seguidos por graficos ATXH , Figura 46 e Figura 47, mostrando como a

temperatura variou enquanto se obtinha as curvas mx H .
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Figura 47. Ampliacdo do trecho da curva mx H naregido do H_ nas temperaturas 5,5K e 6K.
Embaixo estd a variagao da temperatura durante as medidas.

Durante as medidas das curvas de 2K, 3K e 4K a variacdo da temperatura se manteve
menor ou igual a um mili-Kelvin, como € visto nos graficos AT xH da Figura 46. Essa variacdo
pequena no valor da temperatura indica que nao ha presenca significativa de instabilidades térmicas

nessas medidas, como de fato se observa que as curvas sao "lisas". Nas medidas em 5K, 5,5K e 6K a
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variacdo da temperatura chega a quatro centésimos de Kelvin. As curvas mXx H nessas temperaturas

ndo sao "lisas" indicando a presenca de instabilidade térmica, sendo coerente com a variacdo da
temperatura observada.

Repetimos trés vezes a medida na temperatura 5K, sendo que na terceira medida, 5K_c,
esperamos um minuto antes e depois da medida de cada ponto, o que resultou numa relaxacdo e a
histerese ficou um pouco menor que nas duas primeiras medidas. Na primeira medida a variacdo da
temperatura comecga na ordem de 10“K e com o campo aplicado 39 Oe a variacdo da temperatura
passou a ser da ordem de 107K, veja a Figura 46. Na curva mXxH , Figura 45, vemos que ela
comeca "lisa" e no campo de 39 Oe ha um salto indicando a entrada de muitos vortices de uma vez e
o inicio das instabilidades térmicas. Nas duas repeticoes dessa medida a instabilidade térmica
apareceu ao longo de toda a curva mXx H . Nas trés medidas observamos o mesmo comportamento

das curvas mx H :logo apés H_, a curva forma uma espécie de pico no campo de 26 Oe e ao longo

da curva as instabilidades térmicas tendem a formar picos. Nos campos 60 Oe, 72 Oe e 82 Oe os
picos devido a instabilidades térmicas coincidem nas trés medidas. Nas curvas AT X H vemos que
nos campos 60 Oe, 72 Oe e 82 Oe a temperatura estava num valor minimo e em seguida sofreu um
aumento rapido, indicando a presenca do calor liberado na entrada de vortices ao formar os picos na
curva mxH .

Para refinar mais o intervalo de temperatura investigado fizemos medidas no PPMS em
2,5K, 3,5K, 4,5K, 4,75K e 4,85K e também observamos instabilidades térmicas. A Figura 48
apresenta essas medidas mxH e a Figura 49 apresenta a variacdo da temperatura durante as
medidas.

O esperado numa amostra contendo centros de aprisionamento para vortices € que o valor

do médulo do momento magnético m ndo comece a diminuir logo em H_, com a entrada do

primeiro vortice. Os primeiros vortices que entram na amostra ficam ancorados nos centros de
aprisionamento proximos da superficie. Esses vortices ancorados oferecem resisténcia a entrada de
mais vortices e a corrente de blindagem tem que aumentar para elevar a pressdo magnética até um
certo valor onde ocorra entrada de mais vortices. Além da corrente de blindagem também ha
corrente induzida devido aos vértices ancorados formarem um gradiente de campo magnético no
interior da amostra. Esse aumento nas correntes circulando na amostra logo apds a entrada dos
primeiros vortices € visto na curva mxXH como um aumento no mddulo do valor de m enquanto
que a inclinacdo da curva mXx H deixa de ser a inclina¢do da reta do trecho Meissner e comeca a

aumentar.
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O processo de ancoramento dos primeiros vortices pode levar ao aparecimento de picos na

curva mXxH , pois ao entrar os primeiros vortices 0 mdédulo do momento magnético tende a
diminuir, mas quando esses vortices sdao ancorados 0 modulo de m tende a aumentar. Interpretamos
esse tipo de ancoramento como possivel causa do pico em 26 Oe na curva mX H na temperatura
SK. Pico semelhante a esse também aparece na curva para 3K em 80 Oe, para temperatura 4,5K em
32 Oe e antes da amostra ser dopada, Figura 43, na medida para a temperatura de 4K em 810 Oe.

Observamos o efeito pico, proximo de H_,, nas medidas em 2K e 3K. Na literatura[41][46]

ha relato de observagao do efeito pico em temperatura acima de 3K em amostras de niébio dopadas
com oxigénio, com dopagens menores que a nossa. Na Figura 50, Figura 51 e Figura 52

apresentamos medidas mx H destacando o trecho préximo de H_,. Na medida em 3K o efeito pico

quase nao € observado e em 5K ele ndo aparece.
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5.3 Amostra NbDef

5.3.1 Medidas variando a inclinacdo da amostra
Com o objetivo de localizar o Segundo Pico da Magnetizagdo, proximo de H ,,
come¢amos fazendo curvas mx H nas temperaturas 4K, 6K e 8K. Para verificar como a interagdo
dos vortices com os planos de deslizamento influenciam na curva mx H , fizemos medidas para o
campo magnético aplicado perpendicular a face do disco (disco na posicdo horizontal), com
inclinacdo de 45° e paralelo (disco na posi¢do vertical). A Figura 53 ilustra as posi¢des da amostra

em relacdo ao campo aplicado.
. T
I ﬁ I H @

Figura 53. Posi¢oes da amostra NbDef em relacdo ao campo aplicado: disco na posi¢ao horizontal,

inclinada e vertical.

Nas curvas mx H que fizemos (veja a Figura 54), para a amostra NbDef, ndo observamos
o Segundo Pico da Magnetizagdo. A razdo para verificarmos se o Segundo Pico da Magnetizacao
apareceria na amostra NbDef € que sabemos que este efeito estd relacionado com a interagdo dos
vértices com centros de aprisionamento e os planos de deslizamento sdo centros de aprisionamento.

Por outro lado, a amostra NbDef apresenta o Efeito Pico préximo de H_, que também estd

relacionado a interagdo de vortices com centros de aprisionamento, inclusive, antes da amostra ser
deformada ela ndo apresentava o Efeito Pico[38], assim como a amostra Nb ndo apresentava o
Efeito Pico antes de ser dopada com oxigénio.

Fizemos medidas para a amostra NbDef em trés posi¢cdes por que os planos de
deslizamento (211) da rede cristalina fazem angulo de cerca de 54,7° com a face do disco. Portanto,
para o disco na posi¢ao horizontal os vértices atravessam os planos de deslizamento com inclinag¢ao
de 35,3° em relacdo a eles. Nas posi¢des inclinada e vertical tentamos minimizar o angulo entre os
vortices e os planos de deslizamento, mas como veremos adiante, esse angulo depende do angulo 0
de giro do disco em relacdo ao seu eixo. Na Figura 54 apresentamos os resultados das medidas

variando a posi¢ao do disco.
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Figura 54. Medidas de mx H variando a posicdo do disco (amostra NbDef).

Nas curvas mxH da Figura 54 vemos nas medidas em 6K que ao inclinar a amostra a
inclinacdo da reta do trecho Meissner diminui, pois diminui o fator de desmagnetizacdao da amostra e

H_ ocorre para campos aplicados nominais mais elevados. Quando o disco estd na posicao

cl
horizontal uma pequena variacdo na sua inclinagdo gera uma mudanca razodvel no fator de
desmagnetizacdo. Isso € visto comparando a inclina¢do do trecho Meissner na curva de 6 K com
disco na horizontal, que foi feita num dia e as curvas 4 K e 8 K que foram feitas em outro dia ap6s a

amostra ser remontada no suporte. Para campos proximos de H_, a amostra estd praticamente toda
preenchida de campo magnético e o fator de desmagnetizacao é desprezivel, por isso as curvas para
diferentes inclina¢des devem coincidir proximo a H_,, se a intera¢do dos vortices com os planos for
a mesma para as diferentes inclinacdes. Ao inclinar a amostra a interacdo dos vortices com os planos

de deslizamento muda e afeta a histerese ao longo de toda a curva mxH para H >H_, mas a
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mudanca no fator de desmagnetizacdo, ao inclinar o disco, também afeta a visualizagao da histerese,

principalmente para H préximo de H , .

5.3.2 Medidas variando o angulo de giro da amostra
Para explorarmos com detalhes a interacdo dos vortices com os planos de deslizamento

mantemos o disco na posicao vertical e usamos o padrio de linhas formado pelos planos de
deslizamento na face do disco (veja a Figura 13) para orientar o campo magnético em relagdo aos
planos. Com o disco na vertical e com o campo magnético paralelo ao padrao de linhas, temos que o
campo magnético fica paralelo aos planos de deslizamento. Chamamos essa orientagdo de 6 = 0°. A
partir desta posi¢do se giramos o disco 90° no sentido anti-hordrio em relagdo ao seu eixo axial,
teremos que o padrao de linhas ficard perpendicular a dire¢do do campo aplicado. Chamamos essa
orientagdo de 6 = 90° e nessa orientacdo o campo aplicado faz um angulo de 54,7° com os planos de
deslizamento, pois os planos possuem uma inclinacao de 54,7° em relacao a face do disco.

A Figura 55 mostra o esquema da orientacdo do disco. De modo geral, o angulo o entre os

planos de deslizamento e o campo aplicado € dado por & = arcsen[sen(é’)sen(54,7°ﬂ onde 0 € o

angulo do giro do disco. A Figura 56 ajuda visualizar a relacdo entre o e 6. Na Figura 57
apresentamos como o angulo o varia ao girar o disco (variar 9).

As medidas variando a inclinagdo da amostra, que apresentamos na Figura 54, foram feitas
no PPMS. Usamos o SQUID para fazer as medidas variando o angulo 0 de giro do disco e mudamos
a montagem da amostra e o tempo consumido na medida de cada curva mxH . Como no SQUID
usamos menos tempo para tirar cada curva mx H , houve menos tempo para haver relaxacdo da
magnetizacdo e as curvas mX H ficaram com maior histerese. Na Figura 58 apresentamos a curva
mx H feita no PPMS com o disco na posicdo vertical e com angulo de giro do disco desconhecido
(porém tentamos montar o disco de tal forma que o campo aplicado fosse paralelo aos planos de
deslizamento) e a curva mx H feita no SQUID com o disco na posicao vertical e angulo de giro 6 =
0°.

Ao girar o disco variamos o angulo o do campo aplicado em relacdo aos planos de
deslizamento, conseqiientemente variamos o angulo entre os vortices e os planos de deslizamento,
variando a intensidade da forca de aprisionamento agindo nos vortices e a histerese na curva mx H .
Quanto maior o aprisionamento dos vortices, maior a histerese. Quando o = 0° o vértice inteiro esta
sobre um plano de deslizamento e ele € livre para se mover na direcdo do plano e tem forca de

aprisionamento maxima para se mover na dire¢ao perpendicular ao plano. Para pequenos angulos «,
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deve ocorrer o efeito lock in[6], onde o vértice se curva para manter parte dele paralelo ao plano

enquanto o atravessa. A Figura 59 mostra como varia a histerese a0 aumentar o angulo entre o

campo ¢ os planos de deslizamento.

o° Q90

lic

Figura 55. Defini¢do da orientacdo dos planos de deslizamento em relagdo ao campo aplicado para

Il

duas orientacdes de giro do disco (0 = 0° e 8 = 90°) em relacdo ao seu eixo.

/ [,
Plano de deslizamento

r=sen
Plano da face do disco

Figura 56. Relacdo entre o angulo 0 de giro do disco e o dngulo o que o campo aplicado paralelo a

F=s5end

face do disco faz com os planos de deslizamento.
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Figura 57. Variacao do angulo o do campo aplicado em relac@o aos planos de deslizamento ao girar

o disco (variar 0).

Na Figura 59 observamos que a histerese proximo a H_ para o campo paralelo aos planos
a = 0° (0 = 0°) é menor que para o campo com angulo o = 54,7° (0 = 90°) em relagao aos planos.

Proximo a H_, ocorre o inverso, a histerese € maior para o = 0° e menor para o = 54,7°. A histerese
para valores de campo proximos a H_, pode ser entendida pensando que para inclinagdo o = 54,7°

todos os vortices atravessam varios planos de deslizamento, enquanto que para o = 0° apenas uma
pequena parte dos vortices estdo fortemente aprisionados ao longo dos planos, enquanto que os
demais vortices sofrem apenas forca de interagdo entre si. Convém lembrar que no niébio o
comprimento de coeréncia & é cerca de 24,6 nm, conforme calculamos, e o parAmetro da rede
cristalina é cerca de 3,3 A [37]. Como a distancia média entre planos de deslizamento € de 12 pum,
mesmo com a tensdo do deslocamento se propagando por distancia de varios parametros de rede
cristalina, entre dois planos de deslizamento cabem milhares de vortices. Talvez o efeito mais

relevante € que em o = 0° os vortices aprisionados em um plano podem se mover com facilidade ao
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longo do plano. Para valores de campo proximo a H_, embora haja uma grande concentracido de

z

vortices e uma considerdvel interacdio com os planos de deslizamento, que é revelado pelo
surgimento do efeito pico, parece que a maior influéncia na variagdo na histerese ao girar o disco

vem da variagdo do valor de H_,, para diferentes valores de oL.
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0.0

-0.1

e EK 6=0°
-02 ¢ / a6 K Werticala=? | 7
10 12 14 16 18 20 .27
H{10° Oe

3 1 A 1 A 1 A 1 A 1
o0 02 04 06 08 ]

Figura 58. Medida feita no PPMS (vermelha) e medida feita no SQUID (azul). No SQUID usamos
menos tempo para fazer as curvas mx H variando 0 e a histerese foi maior.

O esperado é que aumentando a for¢a de aprisionamento dos vortices a amplitude do efeito

pico também aumente. Por outro lado, quanto maior o valor de H_,, menor a histerese préximo a
H_,, como mostrado na Figura 60, embora nem todas as curvas, com valor de H_, entre os valores
encontrados para 0 = 60° e 0 = 120°, estdo entre essas duas curvas ao longo de todo o intervalo de
campo. Temos que comparar curvas que t€ém o mesmo valor de H _, para verificar como a histerese

muda devido apenas a variacdo da interagdo dos voértices com planos ao variar a. Na Figura 61

apresentamos curvas com o mesmo valor de H_, e diferentes angulos o do campo aplicado em

relagcdo aos planos. Vemos que de fato a histerese € menor nas curvas onde o angulo o € menor.
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Figura 60. Quando maior o valor de H_,, menor a histerese da curva.
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5.3.3 Anisotropia de H;,

Fizemos medidas mXx H para varios angulos 0 de giro do disco, como mostrado na Figura
62. Na Figura 63 mostramos a regido proxima a H_, das curvas medidas. Além de observarmos a
variacdo do valor de H_, para diferentes dngulos de giro do disco, observamos uma intensa

avalanche de voértices para alguns angulos. Na Figura 64 mostramos o critério que usamos para obter

os valores de H_, nas curvas sem avalanche de vortices. Na Figura 64 também vemos que nas

curvas ndo temos m = 0 emu em H _,, ou seja, hd supercondutividade superficial até um campo mais

elevado H ;.
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Figura 61. Variacdo da histerese ao variar o angulo a entre o campo aplicado e os planos de

deslizamento quando o valor de H_, € constante.
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Figura 62. Variagao na histerese ao girar o disco variando a intera¢do dos voértices com planos de deslizamento.
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Figura 63. Ampliacdo do trecho préximo de H_, da Figura 62.
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Figura 64. Critério para obter H_, nas curvas sem avalanche de vértice.
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Figura 65. Regido préxima a H_, nas curvas com avalanche de vértices.
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Figura 66. Valores de H_, para diferentes angulos o do campo aplicado em relacdo aos planos de

deslizamento para a amostra na temperatura 4K. No grifico também indicamos os angulos 6 de giro

do disco.
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Na Figura 65 mostramos a regido proximo a H_, nas curvas com avalanches de vortices.

Ap6s cada avalanche o médulo do valor da magnetiza¢do volta a aumentar seguindo uma linha reta
paralela ao trecho Meissner até que ocorra outra avalanche e o valor da magnetizacdo caia para

préximo de zero. Para obter o valor de H_, nas curvas com avalanche usamos o critério de que em
H_, ocorre a ultima avalanche de vortices. Além deste ponto o médulo do valor da magnetiza¢ao

aumenta por causa da supercondutividade superficial, mas ndo ocorre seguindo uma reta paralela ao

trecho Meissner.

Na Figura 66 mostramos os valores de H_, para os varios angulos 0 de giro do disco em

que fizemos medidas. Colocamos em vermelho os angulos 6 em que observamos avalanche de
vortices. Na Figura 57 também indicamos esses angulos com setas vermelhas. Na Figura 66 vemos

que em torno de o0 = 0° o valor de H_, passa por um miximo.

A curva continua da Figura 66 representa um ajuste usando a equagdo[1][47] de H_, para

materiais anisotropicos:
H,(ax)=H, [cos2 () +€’sen’ (CL')T)’5 (27)

sendo 8=H€2H / chl, ch" representa o campo aplicado paralelo aos planos de

deslizamento e chl representa o campo aplicado perpendicular aos planos. Do ajuste obtivemos
um fator de anisotropia relativamente pequeno, € =1,05.

Existe uma relagdo entre a anisotropia de H_, e o caminho livre médio [ dos elétrons,
através das equagoes[1] H,, =®,/27E e E(1)=1-&/(1+&,). Uma possivel explicagdo para a
anisotropia de H_, estaria associada com as variacdes do caminho livre médio dos elétrons que
ocorrem para diferentes dire¢oes em relagdo aos planos de deslizamento, pois [, paralelo aos planos
de deslizamento € diferente de /, perpendicular aos planos. Assumindo que [, € igual a distdncia
d, entre os planos de deslizamento, podemos calcular d, e comparar com o valor ~12,5um obtido
através de uma fotografia dos planos deslizados (veja a Figura 10).

Temos que H,,' =®,/22E ¢ H,," = CI>0/27£ I” | portanto:
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£= chu — éu(l”) _ é:o”'lu ,fol"'lL

_ _ ~1,05 28
e () g e .

Para T~0K temos &' <<d, e & <<d, e podemos considerar &' =& =& . Usando

l, =d, obtemos:

S
d, = 2
*1,05(&,/1)+0,05 &)

Usando os valores de H_, das curvas mx H da Figura 41 e as relagdes H,, =P, / 27 e

E(T)=&,(1-T/T.)"” obtemos & =24,89x10m .

7z

A Razdo de Resisténcia Residual € RRR=Rj3pk/R42k, da nossa amostra é tal que

2000<RRR<2500. Assumimos RRR=p,, / Psrx =2000, ou seja, usamos o valor RRR para o
estado mais impuro da amostra. Sabemos[48] que p,,, =m, -V, / (nezlu), sendo m, =9,11x107'kg
a massa do elétron, v, = 3x10"cm/s [49] é a velocidade dos elétrons com a energia do nivel de

Fermi, n=5,56x10"cm™ [48] é a densidade de elétrons e e=—-1,6x10""C ¢é a carga do elétron.
Como[37] Pax =15,2%107° Q-m, obtemos:
_RRR-m, v,

Il 2
Paoox "€

I =2,526x10"m
Dos célculos obtemos que o valor d,,, da distincia entre planos de deslizamento, € 0,4um,
que € trinta vezes menor que o valor 12,5um obtido pela anédlise da linhas observadas na fotografia

da Figura 10. Este desacordo, talvez seja uma indicacdo de que nossas suposicdes no modelo
utilizado ndo estejam completamente corretas. Notamos que a combinagdo de dois fatores poderia
explicar o desacordo: 1) pode ser que para a resolugdo limitada da observacdo 6tica nos forneca
distancias maiores que a real entre os planos de deslizamento; 2) pelo fato da regido dos planos

envolver varias camadas atomicas deformadas (ou tensionadas), teremos [, =77-d,, com 0<7n <1,
sendo que para obter a equacgdo (29) assumimos 77 =1. Se, por exemplo, 7 =0,1, um novo calculo

forneceria d, =4 pm, bem mais préximo do valor esperado.
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Outro exemplo do efeito de [ € que a amostra Nb na temperatura 2K, antes de ser dopada

com oxigénio, tinha H_, =3970 Oe. Depois de dopada passou a ter H_, =15800 Oe, ou seja, ao
reduzir o caminho livre médio eletronico o valor de H_, passou a ser quatro vezes maior.

Também fizemos medidas mx H para alguns valores de 0 nas temperaturas 6K e 8K (veja
Figura 67 e Figura 68). Em 6K, assim como em 4K, também observamos variag¢do na histerese € no
valor de H_,. Em 8K, embora os intervalos de campo sejam grandes, também observamos variagdo
na histerese, e acreditamos que se o passo de medida fosse menor também observariamos a

anisotropia de H_, com maior clareza. Portanto, mesmo aumentando a temperatura a anisotropia no

valor de H_, continua.
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Figura 67. Variagdo da histerese e de H_, ao variar o angulo de giro do disco na temperatura 6K.
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Figura 68. Variacdo da histerese e de H_, ao variar o angulo de giro do disco na temperatura 8K.

5.3.4 Avalanches de vortices
Nas medidas com angulo de giro do disco de -90°, -80°, -60°, -50° e 150° observamos

avalanches de vortices. Cada avalanche estd associada com a entrada de um grande ndmero de
vortices que leva a uma reducdo brusca no mdédulo do momento magnético. Logo apds uma
avalanche o médulo do momento magnético volta a aumentar linearmente com a mesma inclinagao
do trecho Meissner. Na Figura 69 apresentamos uma curva com avalanche de vértices. Ocorrem

avalanches ao longo de toda a curva, para H >H_, mas como usamos passos grandes no

incremento do campo o comportamento do momento magnético numa avalanche estd mais visivel

apenas proximo de H_,, onde usamos um incremento menor.

Uma avalanche ocorre quando a energia de aprisionamento dos vdrtices estd muito proxima
de sua energia de agitacdo térmica. Nessa situacdo, quando um vortice se solta os vortices vizinhos
também se soltam, pois hd interacdo de repulsdo entre os vortices. Além disso, quando um vortice se
move pela amostra hé liberacao de calor, que leva a um aquecimento local, levando outros voértices a

se soltarem dos seus pontos de aprisionamento. Dependendo do nimero de vortices numa avalanche
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e do fluxo de calor do interior da amostra para o ambiente, uma avalanche pode levar a temperatura

da amostra a aumentar o suficiente para ser detectada. Na Figura 70 mostramos no grafico (a) a
curva mx H para o disco com angulo de giro de -60° e abaixo dele mostramos o gréfico (c) com a
variac¢do da temperatura do termdmetro do SQUID. No inicio da curva mx H nao houve avalanches
de vértices e a temperatura se manteve estivel com variacdo da ordem de 10°K. Quando comecou a
ocorrer avalanches a variacdo da temperatura foi cerca de dez vezes maior, indicando que ao ocorrer
avalanches a variagdo da temperatura da amostra era sentida pelo termometro. Na Figura 70 também

apresentamos o grifico (b) mostrando a regido proxima de H_, na curva mxH ampliada e o

grafico (d), com uma ampliacdo ainda maior, mostrando também o comportamento do momento
magnético na regido onde ha apenas supercondutividade superficial. Este resultado parece indicar
que os chamados vortices de Kulik[50], presentes na camada supercondutora superficial, também

sdo afetados por algum tipo de avalanche.

..-—u..u.a LE 1 ' 1 ' I].m E
2 \-\ 0.00 [
So2l - 0.01 i
E ' Nem, 002)
oY 003f j- ]
" . 0.04 } -
0.1 v \.\l___ ..I]_[lﬁ '.fij 1 1 1 1 1 1
i S N24.28 29 30 31 32 33 34
0.0 g pp—
N [=r=aK e=150° e |
01 F N Fa .

-0.3

N
. \ / .
0.4 | LNy .

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 . 3.5
H (10° Oe)

Figura 69. Saltos na curva de magnetizacdo devido a avalanches de vortices.
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Figura 70. Relagdo entre inicio das avalanches e a variacdo da temperatura. Ha supercondutividade
superficial apés H ,.

Na Figura 71 mostramos apenas o trecho ZFC (Zero Field Cooling) da curva do disco com
angulo de giro 6=150° e a variacdo na temperatura. Na Figura 71 graficamos o momento magnético,
obtido na medida da curva mx H da Figura 69, em fun¢ao do tempo ¢ de medida. No gréfico (a)
mostramos a curva mX¢ com as avalanches e no grafico abaixo (¢) mostramos a variacao periddica

na temperatura. No grafico (b), a direita, mostramos o trecho proximo de H_, na curva mXt

ampliado e abaixo (d) a variagdo da temperatura durante a medida desse trecho. Vemos nos graficos
(b)-(d) que os picos na variagdo da temperatura ocorrem justamente quando hd uma avalanche de
vortices. Quando uma avalanche ocorre o SQUID tenta recuperar automaticamente a temperatura
fixada para medida e leva a temperatura a diminuir, o que resulta na variacdo negativa de
temperatura. Enquanto o momento magnético aumenta linearmente o equipamento atinge a
temperatura de equilibrio, mas quando hd uma nova avalanche a temperatura volta a aumentar
bruscamente. Esses estdgios na variagdo da temperatura estdo indicados por duas retas vermelhas no
grifico. E importante notar que mesmo na regido onde a curva mxH indica que hd apenas

supercondutividade superficial, ainda ha variacdo na temperatura com a mesma amplitude que para
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H <H_, . Os picos na curva da variacdo da temperatura, grifico (c), indicam que os primeiros

vortices ja entram na amostra em forma de avalanche e que a intensidade da avalanche é méaxima
quando leva o valor do momento magnético para zero.

Com base nas informacdes fornecidas pela Figura 71, sobre a variacio do momento
magnético e a variagdo da temperatura, a seguir tentaremos verificar a coeréncia do resultado pela
comparacdo da energia liberada no trabalho magnético com a gasta para aquecer a amostra.

A energia magnética E liberada durante uma avalanche € dada por E = H - Am . Da Figura
69 e Figura 71 obtemos as seguintes informagdes sobre 0 momento magnético € 0 campo numa
avalanche:

H =3045 Oe (¢t =136min )

Am=-0,26115x10"" emu —(—1 1,05015x107° emu) =10,78900x10~° emu .

Portanto:

E=H-Am=32852,5x10"" (Oe-emu)

E =32,8525 erg =32,8525x107 J
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Figura 71. Aquecimento da amostra nas avalanches (curva mx H na Figura 69).
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Vamos agora calcular a quantidade de calor gasta no aquecimento da amostra usando a

relacdo AQ=m-c-AT, onde m=0,0313 gé a massa da amostra NbDef, ¢ é o calor especifico do

niébio e AT =1,86453x10"' K ¢é a variacio de temperatura registrada pelo termdmetro do

equipamento SQUID imediatamente apés a avalanche, em H =3045 Oe.
Da referéncia [51] obtemos que o calor especifico do ni6bio em 4,014 K é

J
mol-K

c=25,2x10"

Um mol sdo 6,02x10* dtomos de Nb. Um 4tomo de Nb possui 92,90638 u.m.a [37], entdo

-24

darelagdo 1 um.a = 1,660x10™" g, temos que um mol de niébio possui

6,02x10%%92,90638 u.m.a = 6,02x10* x92,90638x1,660x10>* g=92,84320 g

Entao
-3
c=m=2,71425x104 L que € muito menor que c=0,265 L [37] em
92,84320 g-K g-K

25°C.
Portanto, AQ =0,0313x2,71425x107*x1,86453x10™" =15,8403x107" J.

Considerando que a energia do trabalho magnético seja completamente convertida em

calor, ou seja, E=AQ, vemos que o resultado é coerente, pois a energia liberada no trabalho
magnético foi E=232,8525x107J e o aquecimento da amostra gastou apenas

AQ =15,8403x107" J, pois ha também consumo de energia térmica no gés que resfria a amostra, no

suporte da amostra e para aquecer o termdmetro.

No SQUID o termdmetro estd localizado no fundo da camara da amostra e fica a cerca de
10 cm da posi¢do da amostra (veja a Figura 32). Para termos um valor preciso da variacdo da
temperatura da amostra o termOmetro teria que estar encostado nela, por isso fizemos medida no
equipamento PPMS usando um suporte para medidas de calor especifico. Porém, como o disco tinha
que ficar na posi¢do vertical sobre o suporte, ja que nas medidas onde observamos avalanches o
disco estava nessa posicao, resultou num contato térmico ruim do disco com o suporte. Fizemos
medidas para os angulos 0 de giro do disco de 70°, 110°, 250° e 290° que correspondem ao campo
aplicado na direcdo semelhante a da medida com um de giro de -70° (observado avalanches) ou 70°
(ndo observado avalanches). No resultado das medidas observamos variacio de temperatura de 10~
K, que estd associada com o controle de temperatura do sistema. Nao podemos afirmar que as

medidas do PPMS foram suficientes para testar os resultados obtidos no SQUID porque nas medidas
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no PPMS a amostra estava parada e ndo medimos o momento magnético da amostra para ver se
houve avalanche de vortices nessas medidas no PPMS. Na Figura 72 apresentamos a rampa de
campo magnético aplicado na amostra enquanto se coletava a temperatura do termOmetro do suporte
de medida. Como ndo tinhamos controle da taxa de variagao do campo, a rampa foi obtida fazendo
um incremento no campo e aguardando o sistema colocar o magneto no modo persistente para
depois fazer outro incremento. Na inclinagdo maior da rampa os incrementos foram de 100 Oe e na
inclinag@o menor os incrementos foram de 10 Oe.
Na Figura 73 apresentamos a variacdo da temperatura do termometro do suporte enquanto a
amostra era submetida a rampa de campo da Figura 72. Nas oscilagdes da temperatura nao

observamos nenhum padrdo que demonstre aquecimento da amostra por avalanche de vortices.
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Figura 72. Rampa do campo aplicado na amostra NbDef no sistema PPMS para testar os resultados
da Figura 71.
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Figura 73. Variacao da temperatura do termdmetro do suporte de medida do calor especifico,
durante a rampa do campo aplicado. Resultado inconclusivo.

5.4 Amosira R2

Fizemos um conjunto de medidas mXx H na amostra R2 e observamos que o Segundo Pico
da Magnetizacdo apareceu numa janela de temperatura que vai de 20 K a 30 K. Na Figura 74
apresentamos curvas mX H onde se observa que o SPM aparece nas temperaturas 20K, 25K e 30K,
mas ndo aparece nas temperaturas 15K e 40K. Nao exploramos em detalhes o limite da janela de
temperatura, pois nosso objetivo inicial era verificar a dependéncia do SPM com o tamanho da
amostra e o comportamento do creep dos vortices. Na Figura 74 colocamos trés retas, duas em
vermelho que sdo paralelas ao trecho Meissner e outra em preto que segue os minimos do SPM,
delas vemos que ao aumentar a temperatura o campo do SPM diminui, mas a diminui¢do ndo segue
a mesma inclinagdo do trecho Meissner. O fato de o H,,, diminuir com o aumento da temperatura
era esperado, pois assim como os campos criticos t€ém uma dependéncia com a temperatura tal que

decrescem ao aumentar a temperatura, os demais fendmenos associados a um determinado campo

em geral também ocorrem para um campo menor conforme a temperatura é aumentada.
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Figura 74. Janela de temperatura do Segundo Pico da Magnetizacdo na amostra R2.

5.4.1 Dependéncia do SPM com a direcao do campo aplicado
Fizemos medidas variando o angulo entre o campo aplicado e a direcdo c da rede cristalina

da amostra, para estudar como os vortices Josephson e os vortices de Abrikosov influenciam no
SPM.

O composto Bi;Sr,CaCu;0s,5 tem uma estrutura em forma de planos como ilustrado na
Figura 75 e Figura 20, sendo que a supercondutividade estd associada aos planos de Cu-O. Quando
se aplica o campo magnético na dire¢do ¢ da rede cristalina, o campo atravessa perpendicularmente
os planos e os pares de Cooper que formam os vortices de Abrikosov se movimentam ao longo dos
planos de Cu-O. Quando o campo ¢ aplicado perpendicular a direcdo c da rede cristalina, ou seja,
paralelo aos planos de Cu-O, formam-se os voértices Josephson, e os pares de Cooper que formam os
vortices t€ém que tunelar os planos isolantes. A estrutura dos vortices depende do comprimento de
coeréncia dos pares de Cooper. Se o comprimento de coeréncia for maior que a distancia entre
planos de Cu-O, os elétrons atravessam com facilidade os planos isolantes de Sr-O e Bi-O. Se a
temperatura é abaixada para um valor tal que o comprimento de coeréncia fique menor que a

distancia entre planos de Cu-O tem-se a transi¢cdo 3D-2D, pois se perde a correlagdo entre os pares
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de Cooper que circulam em planos vizinhos. Nesse caso, se o campo magnético estiver aplicado na

direcdo c, as panquecas de vortices nos planos de Cu-O que formam um vortice de Abrikosov
estardo desacopladas uma das outras. Na Figura 76 mostramos que quando o campo aplicado esta
inclinado em relagdo a direc¢do c, a componente do campo paralela a ¢ forma voértices de Abrikosov e

a componente perpendicular a ¢ forma vortices Josephson.

Figura 75. Estrutura em forma de planos do Bi,Sr,CaCu,0Og,s.

Num monocristal de Bi,Sr,CaCu,0g,5 a direcdo ¢ da rede cristalina é perpendicular a maior
face da amostra, entdo para variar o angulo 6 do campo aplicado em relagdo a direcdo c, basta variar
a inclina¢do do campo em relagdo a maior face da amostra, como ilustrado na Figura 77. Fizemos
medidas para os angulos 6 = 0° e 0 = 45°, nas temperaturas de 20K, 25K e 30K, e as apresentamos
na Figura 78. Observamos que na medida com 0 = 45° o SPM se desloca para a direita e a amplitude
dele diminui, para todas as temperaturas. Quando fazemos o grafico do momento magnético versus
a componente do campo paralelo a dire¢cdo c, H cos(d), conforme mostrado na Figura 79,
observamos que o SPM nas curvas com diferentes valores de 6 ocorre para o mesmo valor do campo
na direcdo c. Esse resultado indica que apenas os vortices de Abrikosov participam na formacao do
SPM, além disso, como para um determinado valor de campo existe um certo nimero de vortices

dentro da amostra, podemos pensar que o SPM ¢é um fendmeno que ocorre quando hd um
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determinado nimero de voértices de Abrikosov dentro da amostra. Quando falarmos da amostra R7

voltaremos a esse assunto.

TP TR T E A PR P B LU L R L e L L]

Amostra

Figura 77. Inclina¢do do campo aplicado em relagdo a direcdo c da rede cristalina da amostra.

Quanto a diminuicdo da amplitude do SPM ao aumentar 0, temos a contribui¢do da
anisotropia e da drea da amostra para reduzir o valor do momento magnético em um determinado
valor de campo aplicado. A contribuicdo da anisotropia vem do fato da amostra apresentar valores
maiores de magnetizacdo se o campo aplicado for paralelo a dire¢do c[6]. A contribuicio da drea da
amostra vem do fato da corrente de blindagem induzida ser proporcional a drea perpendicular ao
campo aplicado, sendo portanto maior para € =0°. Pensando também em termos do Modelo de
Estado Critico de Bean temos um maior comprimento de penetragdo total do campo, d, quando

6 =0°, produzindo um maior valor de magnetizacao[4].
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A variacdo de H,, com a temperatura e angulo 0, para a amostra R2, ¢ ilustrada no

z

diagrama H xT da Figura 80. Nesta figura é mostrada também a curva para H cos(45°), que

deveria representar os pontos para € =45° colapsados sobre os de 8 =0°. Entretanto, vemos que a
curva H cos(45°) fica aparentemente um pouco acima daquela para € =0°. Isto pode ser explicado
pela contribuicao do campo de desmagnetizagdo, que faz com que a amostra sinta um campo efetivo
(H ;) maior que o campo aplicado (H, ), dado por H, =H, / (1-D"). O fator de desmagnetizacio

efetivo (D) diminui com o aumento de €, sendo que 0< D" <1 e D" =0 para 6 =90°.

0 500 1000 1500 2000 2500 3000
H (Oe)

Figura 78. Deslocamento do SPM para campos mais elevados, quando aumenta o angulo entre o
campo aplicado e a direcdo c da rede cristalina.
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] —o—30K &= 45" |4
—m—25K &=0" H
—o—25K &= 45° H
—m—20K &=0° |

1 1 1 1 1 1
u] s00 1000 1500 2000 2500 3000
cos(0)*H (O e)

Figura 79. Os campos do SPM ocorrem para o mesmo valor da componente do campo aplicado na
direcdo c da rede cristalina.
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Figura 80. Variacdo na amostra R2 de H,, com a temperatura e com 6.
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5.5 Amostra R7
A janela de temperatura onde aparece o SPM na amostra R7 (Figura 81) é a mesma da R2,

ou seja, de 20K a 30K nas nossas medidas. Os valores de Hg,, na amostra R7 foram um pouco

menores que os da R2, isso pode estar relacionado a diferenca do conteido de oxigénio das duas

amostras de Bi,Sr,CaCu,0g,s.

—=_T=40K &=0° |4
—=—T=30K &=0"
—a—T=25K a=0" [ |
—e—T=20K &=0° | |
T=15K a=0" [
L L 1 L 1 L 1 L 1 L
1] 500 1000 1500 2000 2500 3000
H (Oe)

Figura 81. Janela de temperatura do Segundo Pico da Magnetizacao na amostra R7.

5.5.1 Dependéncia do SPM com a direcdo do campo aplicado
Na amostra R7 fizemos medidas para trés valores do angulo 0 entre o campo aplicado e o

eixo c: 0 =0°, 0 =25° e 6 = 45°. Na Figura 82 mostramos as curvas medidas, onde observamos que
conforme 6 aumenta o SPM se desloca para a direita, mas quando fazemos o grafico do momento
magnético versus a componente do campo paralelo a dire¢do c, Figura 83, vemos que, assim como

na amostra R2, o Hg,,, € praticamente o mesmo para os diferentes angulos 6.
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—=—T =30K &=0°
—e—T =30K @&=45"
—a—T =25K a=0°
—*—T =25K 6=25" fm——
—=—T =25HK a=45"
—=—T=20K #=0°
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Figura 82. Deslocamento do SPM para campos mais elevados quando aumenta o angulo entre o
campo aplicado na dire¢do c da rede cristalina, para a amostra R7.

—+—T =25K
——T =20K #=0°

-2 —w—T =20K &=25"| 7
—e—T = 20K .
yas
AL
_B 1 N 1 N 1 N 1 N 1 N 1 N
0 S00 1000 1500 2000 2500 3000

cos(0) ™ H (De)

Figura 83. Os campos do SPM ocorrem para o mesmo valor da componente do campo aplicado na
direcdo c da rede cristalina, para a amostra R7.
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Conforme a discussao apresentada para os resultados da amostra R2, se espera que quando

o campo aplicado for perpendicular a direcdo ¢ ndo apareca o SPM, pois ndo havera vortices de
Abrikosov. Na Figura 84 apresentamos uma medida para 6 = 90° para a amostra R7 onde, como
esperado, o SPM ndo apareceu. As oscilagcdes observadas na curva podem ser associadas a

avalanches de vortices Josephson.

*. T T T T T T T T
— s
J 010 F = —«—T =25 K #&=490"° E
g | |
d l‘\_\—\
© 005
E
0.00 "\I
005 - b -
L
l’h.
oo b4 1
b P e
h.h p*?-'-'-'-'.-w \"-'h ?J\. {lh -
0 500 1000 1500 2000

H (Oe)

Figura 84. Sem a presenca de vortices de Abrikosov ndo observamos o SPM na amostra R7.

5.5.2 Dependéncia do SPM com o tamanho da amostra
Submetemos a amostra R7 a duas etapas de clivagens para verificar efeitos do tamanho da

amostra sobre o SPM, pois com tamanho reduzido hd melhor troca de calor com o ambiente
diminuindo a possibilidade de instabilidade térmica e também, dependendo da distribuicdo dos
centros de aprisionamentos, se obtém pedagos com mais homogeneidade. Da Figura 24 a Figura 27
apresentamos detalhes da clivagem da amostra R7. Na Figura 85 apresentamos as curvas mxH
feitas para cada etapa de clivagem da amostra nas temperaturas de 20K, 25K e 30K. As medidas
foram feitas para o campo aplicado paralelo a dire¢ao ¢ da rede cristalina, ou seja, 6 = 0° e a curva
com legenda 6 = 0° é a medida da amostra inteira. Na primeira etapa de clivagem (quebra 1) a

amostra foi partida em oito pedagos. Na segunda etapa de clivagem (quebra 2) cada pedaco foi
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quebrado em pelo menos trés partes, resultando em mais de 24 pedacos. Medimos os pedagos

juntos, portanto cada curva mX H representa uma média do comportamento conjunto de todos os

pedacos.

|

—&—T=20K quebraZ2
—o— T =20K quebral (]
| —m—_T=20K s=0° ||
—&_T=25K quebra2
—o—T=25K quebral|]
—m—T=25K a=0°
—a—T=30K quebra2|]
g=0°

] n.,';r.lll.
AT
AT L"q.?.l."z':-I_E-:-:{ A

m (10"° emu)

HagueNegngmni
LR LT [T S

25k _'_:iii
[

S0k

AT 1 1 1 1
] o200 1000 1500 2000
H (Oe)

Figura 85. Curvas para cada estado de clivagem da amostra, onde se observa a diminui¢ao da
intensidade do SPM, que leva a reducdo da janela de temperatura do SPM. As medidas foram feitas
com o campo aplicado paralelo a direcdo ¢ da rede cristalina e a curva com legenda 6 =0° € a
medida da amostra inteira.

Nas curvas de cada temperatura vemos que a intensidade do SPM diminui conforme a
amostra € clivada e o tamanho de cada pedaco é diminuido. Ap6s a segunda etapa de clivagem o
SPM estd muito reduzido na curva de 20K e em 30 K desaparece, portanto podemos afirmar que a
janela de temperatura do SPM reduz conforme o tamanho dos pedagos é diminuido.

A dependéncia do campo Hg,, com a temperatura, com o angulo 0, e quebras na amostra
R7 é apresentada na Figura 86. Comparando o diagrama H X7 da amostra R7 com o da amostra R2

apresentado na Figura 80 vemos que H,, tem o mesmo comportamento ao variar 0 nas duas
amostras, porém na R2 os valores do Hg,, sdo maiores que na R7 e isso pode estar relacionado a

diferencas no conteido de oxigénio das amostras. Na Figura 86 vemos que nas duas tltimas quebras

da amostra o valor do H,, permanece constante e coincide com o Hg,, da amostra inteira em

20K. Os valores de Hg,, para 6 = 25° ndo sdo bem consistentes com os de 0 = 0° e 6 = 45°,
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provavelmente por que a medida de 6 = 25° foi feita mais de seis meses depois e a amostra foi

mudada de suporte trés vezes, para fazer curvas de suscetibilidade.

B20 L L L B B L DL ]
BOOF wm —m—6=0" ]

F —E—&= 25" 1
EBDT —m—o= 450 | ]
a0 —%— Quehra 1|
£41] B —m—Guehra 2| ]
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440 [ i
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400 [ -\ﬁ ]
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340 '
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19 20 2 ZZ 23 240025 2B X 28 028 30 0N
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Figura 86. Varia¢do na amostra R7 do H,,, com a temperatura, 0 e quebras.

5.6 Suscetibilidade AC, lei de escala e expoente de creep

5.6.1 Suscetibilidade
Se aplicarmos um campo alternado h=h,cos(@¥) numa amostra, a resposta da

magnetizagdo M =m/V vird com um certo atraso que lhe dd uma diferenca de fase ¢:
M =M cos(ax + @) = M, [cos(g)cos(ar) —sen(@)sen(ar)] .

Podemos dizer que a magnetiza¢do € composta de dois termos:

M =M’"-cos(ar)+M”-sen(—ar), onde M" =M ,cos(¢) e M cos(art) é uma componente
em fase com 0 campo excitador. 0] termo M” =M sen(9), onde

M”-sen(—ar)=M"-cos(ar+90°), é uma componente que estd 90° fora de fase com o campo
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excitador. Convém notar que quando ¢ =0° se tem M~ =0, ou seja, se tem apenas a componente

em fase. A componente M~ é associada com a indu¢do de correntes que ocorre na amostra devido a
variagdo do campo aplicado h(r). A componente M” é associada com processos dissipativos da
corrente elétrica na amostra. No caso de supercondutores a dissipa¢do de energia estd relacionada
com a dinamica dos vértices, pois ao variar o campo aplicado ocorre movimentagdo dos vortices
dentro da amostra.

Para freqiiéncias baixas, se os vortices ndo estiverem aprisionados, eles se moverao
livremente e a resposta da magnetizagio serd linear ao variar &, ou seja, teremos M~ =0. Quando
h4 forcas de aprisionamento, havera um gradiente de vortices dentro da amostra e pelo Modelo de

Estado Critico de Bean o campo AC penetra uma distancia x = (c/47)[h/J (V)] na amostra, onde
J(v) € a corrente induzida, com v =@/27. As forgas de aprisionamento impdem resisténcia ao

arrasto dos vortices levando a M” # 0. Quando aumenta a freqiiéncia do campo excitador os efeitos
da resisténcia ao arrasto dos vortices se tornam mais acentuados.

Podemos reescrever a magnetizacao como:
M = h,ycos(awr)—hy,y sen(ax), (30)

onde y'=M’/h,, x"'=M"/h,.

Utilizando-se a notagdo de niimeros complexos podemos escrever:
M :Re[;(hoei“"} conde y=x'+iy =y’ e y,=M,/h,.

Dai ser comum a denominag¢do de componente real para }’ e componente imagindria para

”

Para um valor fixo da temperatura 7 e do campo magnético aplicado H , com a amplitude

do campo excitador h<(47x/c)-J(v)-d, sendo d a espessura da amostra, o modelo de estado

critico[4] prevé que a suscetibilidade complexa para um supercondutor é:

c-h . c-h

h,v)=| -1+ +i-
Z(h¥) 87-J(v)-d l 6r’-J(v)-d

(31
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5.6.2 Leide escala

Se graficarmos y; , (h,v) versus h = as curvas de y’ de diferentes freqiiéncias se

J(V)-d

sobrepdem. Como o que garante a sobreposi¢ao € o valor h/ J(v), podemos usar um outro modo

J(V,)-h
W , sendo Vs

freqtiéncia de referéncia arbitrdria. Portanto, para duas freqii€ncias v e vV, com a lei de escala[53]

mais conveniente de obter a sobreposi¢do graficando j° versus h= uma

temos:

’ ’ =~ ’ J(Vref) ~
Xrou (h,v) =Xrn (h,V) =Xr.n ——h,v (32)
JW)

Usando a equacgdo (31) vemos que a lei de escala também se aplica para a componente

imagindria, ou seja,

” ” &~ ” J(Vref) ~
/,(T,H (h,V) :/%/T,H (hav) :ZT,H - 'h,V . (33)
J()

No Modelo de Estado Critico de Bean[4] ndo esta incluso o arrasto dos vortices, nele o
momento magnético medido independe da freqiiéncia do campo excitador e a amplitude s estd
relacionada com a profundidade que o campo AC afeta a amostra. Para adicionar o arrasto dos

vortices ao Modelo de Estado Critico usamos o modelo de flux creep de Anderson-Kim[7] onde a

energia de ativagdo é U(J)=U,(T,H)(1-J/J,) e a densidade de corrente critica de
desancoramento J, é:

J(T.HV)=1, (T,H)-{l—%-ln(%ﬂ (34)

sendo v, =1/t, uma freqiiéncia de saltos de vértices dependente da geometria da amostra
(veja a defini¢do de 7, no capitulo Introdugao).

Pela teoria do movimento coletivo de vortices[54][6] U (J ) nao é linear, sendo

U(J)=U,(T,H)(J/J,)" e adensidade de corrente é:
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J(T.Hv)=1, (T,H)-[#T,H)-ln(‘iﬂ ' (35)

Com a aproximagdo logaritmica de Zeldov([55] temos U (J)=U,(T,H)-In(J./J) e a

densidade de corrente é:

V _%
J (T, H,v)=1J, (TH)(VOJ (36)
sendo que
n :M (37)
kT

€ o expoente de creep. Portanto o fator de escala fica:

Jc (Vref) — V _% (38)
J. (V) V.,

re

5.6.3 Aplicabilidade do Modelo de Estado Critico
Antes de aplicar o fator de escala fazendo as curvas de %’ se sobreporem e obter o valor do

expoente de creep, vamos verificar se 0 Modelo de Estado Critico € aplicdvel na amostra nas
situacdoes medidas, j4 que essa € uma condi¢do pressuposta pela lei de escala. Civale et al[56]
propuseram um teste grafico para verificar a aplicabilidade do Modelo de Estado Critico. O teste €
baseado na relagdo g o< J, o< h/ L,,sendo L, aprofundidade que o campo & penetra na amostra, €
na dependéncia de J, com a temperatura. Em um conjunto de curvas j  versus T, como o da
Figura 87 e Figura 88, medidas na amostra R7, onde a amplitude do campo excitador para diferentes
curvas mantém a relacdo h, =2-h,, hy=2-2-h, h,=2-2-2-h,, etc, ao longo de linhas horizontais
(¥’ =constante ) se tem a mesma profundidade de penetracdo L, do campo excitador e ao longo de
linhas verticais (7 =constante) se tem a mesma densidade de corrente. Portanto, para valer o

modelo de estado critico, na Figura 88 deveremos ter J (P)=J (Q), J.(R)=J.(S),
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L,(P)=L,(R) e L,(Q)=L,(S). Para verificar as igualdades usaremos as trés primeiras para

encontrar a ultima. Usando a relagcdo

J = ch
4rL,

(39)

para os valores de i da Figura 88 obtemos de J.(P)=J.(Q) que L,(P)=2-L,(0);
obtemos de J (R)=J.(S) que L,(R)=2-L,(S). Finalmente, de L,(P)=2-L,(Q) e
L,(R)=2-L,(S) usando L,(P)=L,(R) obtemos a tltima igualdade: L,(Q)=L,(S).

Na Tabela 1 apresentamos todas as medidas que fizemos para aplicar o teste de Civale na
amostra R7. Apresentamos aqui apenas a medida feita para H =350 Oe, com freqiiéncia do campo
excitador de 100 Hz (veja a Figura 87 e a Figura 88). Para todas as medidas que fizemos o teste
mostra que em certos intervalos de temperatura o Modelo de Estado Critico é aplicavel. Mostra

também que melhora a aplicabilidade quando aumenta os valores de H, h e v. Os efeitos da ndo

aplicabilidade do Modelo de Estado Critico sobre a lei de escala € a eventual ndo sobreposi¢io das

curvas yxh escalonadas (veja por exemplo a Figura 93).

g 0.4}
= 0.2
3
E o0 _ —_—
O e i
* g2 h=16 Oe H=3500e F=100Hz B
o —=—h=8 0e H=350 Oe F=100Hz A i,-’_.e
=04 —«—h=40e H=350 Oe F=100Hz S
- h=2 Oe H=3500e F=100Hz _,r'f/ S
D6 o h=q 0e H=3500e F=100Hz Fod s
08| —"—h=050e H=350 Ce F=100 Hz _,r;’ ‘,t".f" .
h=0.25 0e H=350 Oe F=100Hz+ y <
1.0 P t,«"r ¢ .f'f
o g -".Jr’
.2 = = -‘_.'.l'
& o
1.4 ._.':_ el = LT
P e e L
A6 | sirsnEim i !:!:!i!i!'.!f!ul-f:-':-::"'"'“l"

0 10 20 30 40 a0 60 T IIK:I o

Figura 87. Curvas } versus T obtidas na amostra R7 para aplicacao do teste de Civale[56].
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Figura 88. Teste de Civale para verificar se o Modelo de Estado Critico € aplicdvel. Destacamos
com linhas verdes o intervalo de temperatura onde se observa melhor o resultado do teste.

Freqiiéncia 100 Hz
H(Oe) \ h(Oe) 0,25 0,5 1 2 4 8 16
0 X X X X X X X
100 X X X X X X X
350 X X X X X X X
500 X X X X X X X
Freqiiéncia 1000 Hz
H\h 0,25 0,5 1 2 4 8 16
0 X X X X X
100 X X X X X
350 X X X X X
500 X X X X X

Tabela 1 Todas as medidas feitas para testar se 0 Modelo de Estado Critico era aplicdvel para a
amostra R7 em diferentes situacdes de campo aplicado, amplitude do campo excitador e freqiiéncia.
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5.6.4 Obtencao do expoente de creep pela aplicacao da lei de escala

Para ilustrar a aplicagdo da lei de escala[53] usaremos os dados de medida de
suscetibilidade ac de uma amostra de Bi2212 (amostra R7), realizada na temperatura de 20 K, com
campo DC aplicado de 335 Oe. Neste valor de campo a amostra se encontra no estado misto, € na
curva mx H , esse é o valor do campo no Segundo Pico da Magnetizacao.

Ao fazer medidas de suscetibilidade ac o sistema de medida PPMS retorna os valores das
componentes do momento magnético: a parte real m' e a parte imaginiaria m". Os valores das
componentes real }’ e imagindria y” da suscetibilidade multiplicada pelo volume da amostra sdo
obtidos pela relacdo y'=m'/h e y"=m"/h, onde h é a amplitude do campo excitador usado na
medida. Na Figura 89 e na Figura 90 apresentamos as curvas de suscetibilidade real e imagindria em
funcdo do campo excitador ( ¥ xh ).

Na medida com freqiiéncia de 10000 Hz o valor da suscetibilidade tende a ficar constante
quando a amplitude /& tende a zero. Isto significa que estd havendo blindagem do campo aplicado,
ou seja, conforme o valor do campo excitador varia hd induc¢do de corrente de blindagem e

reorganizacdo dos vortices dentro da amostra, mas nao had entrada ou saida de vortices. Nesta

z

situagdo o valor da parte real da suscetibilidade é 47y’ =-1, por isso usaremos o valor de
¥ (h=0,1;v =10000) para normalizar as curvas para todas as freqiiéncias, pois quando 4 —0 em
geral o valor da suscetibilidade ainda ndo € constante para as demais freqii€ncias. Na normalizac¢do
dividimos os valores de " e x” de todas as freqiiéncias pelo valor x’(h=0,1;v =10000), pois ao
dividir ambos os lados da equacdo y = y'+i- %  por uma constante a igualdade continua valida. Na
Figura 91 e na Figura 92 apresentamos as curvas de )’ e ¥~ normalizadas. Somamos 1 ao valor de
2~ somente por uma questio de conveniéncia da apresentacdo dos dados na escala das ordenadas.
Para cada curva y’'xh (ver Figura 91) procuramos um fator de escala que, multiplicado
pelos valores de &, produza uma translagdo horizontal de modo a sobrepor cada curva ¥’'xXh com a

curva de referéncia y/,, xh (obtida na freqiiéncia v, =1000Hz ). De acordo com a lei de escala os
fatores de escala obtidos correspondem aos valores de J(1000Hz)/J (V) para cada freqiiéncia.

J(1000)

Assim, cada curva transladada (ou escalonada) corresponderd a ;('( )
14

-h,Vj para a
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J(1000)

W) -h,vj para a componente imagindria. A Figura 93 e a Figura 94
1%

componente real, e ;(”(

mostram as curvas de ¥’ e ¥~ escalonadas, para H =3350e e T =20K .

I ) [ —————r —— .
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Figura 89. Componente real da medida de suscetibilidade ac na amostra R7 (Bi,Sr,CaCu,0s.s).
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%
O valor do expoente de creep n € obtido pela relagdao AQ) -| Y . Graficando
Jc (Vref ) Vref

J.(v) 1 1% . e
log| ———— |=—"'log| — | se tem que o inverso do expoente de creep € a inclina¢do da reta no
Jc (Vref) n Vrgf

grifico em escala logaritmica (veja a Figura 99).

5.6.5 Determinacéo da barra de erro do expoente de creep
Para determinar a barra de erro no expoente de creep obtido repetimos a multiplicacdo de

h por um valor um pouco diferente de J(1000)/J(v) de tal modo que as curvas de y’ de
diferentes freqiiéncias nao ficassem bem sobrepostas, por critério visual. Na Figura 95 e na Figura

96 apresentamos gréaficos onde usei diferentes valores do fator de escala para tentar fazer as curvas

de ¥’ se sobreporem.

Na Figura 95 e na Figura 96 a curva em azul, com a freqii€ncia de 1000 Hz, é a que foi
usada como referéncia para fazer as curvas das demais freqiiéncias se sobreporem a ela. As curvas

em vermelho, preto e azul sdo da mesma medida com freqiiéncia de 2000 Hz e cada uma delas
possui um diferente valor do fator de escala J(1000)/J(v). A curva em preto usa o valor de
J(1000)/J (v)=0,85 que melhor faz as curvas de v =1000 Hz e v =2000 Hz se sobreporem. As

curvas em vermelho e verde sdo, respectivamente, variagcdes do valor para mais e para menos do

fator de escala de melhor sobreposicdo. A Figura 95 mostra a sobreposicao de curvas com a variacao

do fator de escala J(1000)/J (v) £ 0,025 e a Figura 96 mostra a variagdo no fator de escala de

J(1000)/J (v) + 0,05. Na Figura 97 e na Figura 98 reapresentamos a sobreposicdo de curvas, mas

agora para medidas na freqiiéncia de v =500 Hz.
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erro no valor do expoente de creep obtido, para a amostra R7.
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erro no valor do expoente de creep obtido, para amostra R7.
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Figura 99. Fator de escala versus freqii€éncia para amostra R7. O inverso da inclinagdo da reta do

gréafico € o valor do expoente de creep.

Na Figura 99 apresentamos o grafico dos valores de J(1000)/J (v) + 0,025 usado para

calcular o valor do expoente de creep para o campo de H =335 Oe.
Na Figura 100 apresentamos o grifico do expoente de creep versus campo magnético
aplicado para a amostra R7 na temperatura 20K. O intervalo de campo magnético apresentado no

grafico corresponde ao que se observa o Segundo Pico da Magnetizagdo. Do gréifico, para

H =335 Oe, obtemos que ao variar o fator de escala de J(1000)/J (v) % 0,025 obtemos um erro
no valor do expoente de creep de n £ 0,077. Ao variar o fator de escala de
J(1000)/J (v) % 0,05 obtemos um erro no valor do expoente de creep de n * 0,143. A Figura
95 e a Figura 97 mostram que a variagdo J(1000)/J (V) * 0,025 gera uma falha perceptivel na

sobreposicdo das curvas, entdo adotamos o erro para o valor do expoente de creep como sendo

n + 0,077.
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Figura 100. Gréfico do expoente de creep versus campo aplicado e variacao no valor do expoente

de creep com a variacao no valor do fator de escala (apenas para H =335 Oe).

5.6.6 Expoente de creep no SPM e mudanca na dindmica de vortices
Em uma temperatura fixa, para obter um ponto no grafico n versus H usando a lei de

escala, é preciso fazer medidas }’ versus h para vérias freqiiéncias v e depois encontrar o valor do

fator de escala que as faz sobrepor. Portanto, um grafico n versus H € obtido a partir de um grande
conjunto de medidas.

Obtivemos gréaficos n versus H para quatro situacdes: em 20 K e 25 K para a amostra
inteira, e em duas sessoes de clivagem para a amostra em 25 K. Na Tabela 2 apresentamos os valores
de campo aplicado, freqii€ncia, temperatura e sessao de clivagem para as quais fizemos medidas de
suscetibilidade versus amplitude do campo excitador, para obter o expoente de creep. Na Figura 101
e na Figura 102 apresentamos os resultados obtidos para a amostra inteira em 20 K e 25 K
respectivamente. Na Figura 103 e na Figura 104 apresentamos os resultados obtidos apds a amostra

ser submetida a duas sessodes de clivagens (veja a Figura 24).
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25K

10000

10000

1000 | 2000 [ 000

Cughra 4

5K

1000 | 2000 | 5000

100 | 200 | 500

100 | 200 | 500

Amostra inteira

20K

10000 | 50

10000 | 50

1000 | 2000 | 5000

25K

1000 | 2000 | 5000

Cuehra |

100 | 200 | 500

100 | 200 | 500

X
A
pi!

X

p

HiCe) 1\ F(Hz) [ 50

200
250
300
320
335
340
350
355
365
3E0
400
420
450
500
550

H{Os) 1 F(Hz) | 50

A50*

300+

350*

370
300
305

400+

410
420*

405

425
430
450*

* Campos medidos para a amostra inteira.

Tabela 2 Valores de campo aplicado, freqiiéncia, temperatura e sessao de clivagem para as quais fizemos

medidas de suscetibilidade versus amplitude do campo excitador, para obter o expoente de creep.
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Figura 101. Expoente de creep na regidao do SPM na temperatura 20K para a amostra inteira.
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Figura 102. Expoente de creep na regido do SPM na temperatura 25K para a amostra inteira.
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Conforme aumenta o valor do expoente de creep, n=U, (T,H ) /kT, aumenta a forca de
aprisionamento dos vortices e a taxa de saltos deles entre centros de aprisionamento diminui, ou
seja, aumentando o valor do expoente de creep diminui o arrasto dos vortices. Na Figura 101 vemos
que em 20 K, na regido de campo do Segundo Pico da Magnetizacdo (SPM), o arrasto dos vortices
passa por uma mudanca brusca: antes do SPM o arrasto dos vértices diminuia (#n aumentava) com o
aumento do campo, no SPM h4 um aumento brusco no arrasto dos vortices seguido pela diminuigao.
Interpretamos esse resultado como sendo um indicativo de mudanca de fase no estado dos vortices
como a prevista por Vinokur et al[35], que apresentamos na Figura 105. No diagrama de fases da
Figura 105, a linha tracejada indicando a mudanca de regime dos vortices de um estado de quase
rede de Abrikosov para um sélido emaranhado de vortices ja era associada[25] com o SPM no
Bi,Sr,CaCu;,0s,5. Na Figura 105 delimitamos com linhas vermelhas o intervalo de temperatura e os
valores de campo onde observamos o SPM na nossa amostra de Bi,Sr,CaCu,0Os,s. Portanto, a
variacdo brusca do expoente de creep na regido do SPM pode estar associada com um reajuste dos
vortices aos centros de aprisionamentos. Antes do SPM teriamos os vortices formando uma quase
rede de Abrikosov devido ao seu ancoramento, no SPM teriamos uma diminuicdo das constantes
elésticas, tal que o alcance dos vortices aumenta permitindo que passem por mais regides de
aprisionamento.
Na temperatura de 25 K, com a amostra inteira e fragmentada (Figura 102, Figura 103 e
Figura 104), observamos que o valor do expoente de creep também passa por mudancgas bruscas. O
ponto para H =350 Oe na Figura 102 e o ponto para H =395 Oe na Figura 104 estdo fora da
tendéncia das curvas, fato que ndo temos explicacdo no momento, sendo que repetimos as medidas
para confirmar estes pontos. De modo geral, na Figura 102, Figura 103 e Figura 104 o valor minimo

de n ocorre para um valor de campo proximo de Hg,, (campo de minimo local na curva m versus

H ). Com as clivagens € reduzido o intervalo de campo onde ocorre a mudanga brusca de n, e seu
valor minimo € deslocado para um campo pouco maior.

Se o SPM ocorresse devido unicamente a transicdo de fase do sistema de vértices o
tamanho da amostra ndo influenciaria no valor do expoente de creep e a sua variagdo brusca
ocorreria sempre no mesmo valor de H , para uma dada temperatura. Na Figura 102, Figura 103 e

Figura 104 vemos que ao clivar a amostra o valor de Hg,,, se deslocou para um valor maior € o

minimo no expoente de creep seguiu esse deslocamento, o que reforca a associagdo da variacdo de

n com o SPM.
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Ha duas possiveis explicagdes para a formacdo do pico na curva m versus H . A primeira

delas seria que a taxa de relaxacdo magnética € muito maior antes do Hg,, que depois. Esta
explicac¢do implica que o valor do expoente de creep seja menor antes do H,,, que depois. Em um

estudo[16] para um grande intervalo de campo, sobre o0 SPM em ErBa,Cus07_5, foi observado que n

tem um valor mdximo em H,, . Entretanto, a resolu¢do de pontos no grafico n versus H , nesse

estudo, € muito menor que a que obtivemos aqui. Observando a Figura 101 vemos que a curva teria
um maximo se nao fosse a queda brusca no valor de n. Disso poderiamos pensar que tanto o efeito
da relaxacdo como o da mudanca de fase estdo presentes no SPM da amostra R7. A segunda
explicacdo para a formacao do SPM seria a de um aumento no aprisionamento dos vortices, fazendo
aumentar a histerese. Nessa explicagdo se encaixa a idéia de mudanga no estado dos vértices, o que
implica que a mudanga no expoente de creep deveria ocorrer logo no inicio da formacao do SPM,
assim como na Figura 101 e Figura 102. Porém, apds clivar a amostra (Figura 103 e Figura 104), a
variagdo do expoente de creep ocorre em Hg,, € ndo no inicio da forma¢do do SPM, o que indica

que deve haver outros fatores que influenciam o aprisionamento dos vortices, determinando o

aparecimento do SPM.
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Figura 105. Diagrama de fases do estado dos vortices extraido da referéncia [35].
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6 CONCLUSAO

Nosso objetivo inicial para realizacdo desse trabalho foi estudar as possiveis origens do
SPM, em supercondutores de alta e baixa temperatura critica, usando amostras de Bi,Sr,CaCu;0Og.5
e de Nb. Para estudar o SPM fizemos medidas de curvas de magnetizacdo M X H e suscetibilidade
AC (vs. h e T). Através da aplicacdo de uma lei de escala para suscetibilidade AC, obtivemos o
expoente de creep na regiao do SMP.

Em amostras de Nb verificamos os efeitos sobre as curvas M X H de ndo homogeneidades
na amostra: deslocamentos de planos e oxigénio intersticial. Em amostras de alta pureza (bulk e
monocristalina) observamos que as curvas M xXH nado apresentam o SPM nem o Efeito Pico,

proximo a H_,. Ao adicionar ndo homogeneidades nas amostras, através de dopagem com oxigénio

e deformacdo por elongagcdo, observamos o aparecimento do Efeito Pico, de instabilidades

termomagnéticas e de anisotropia do campo H_,. Em filmes supercondutores de baixa temperatura

critica ha relacao[18][28] entre o SPM e instabilidades termomagnéticas, no entanto em amostras
bulk de Nb nio observamos o SPM, o que reforca a teoria[18] de que a origem do pico na curva
M xH , em filmes de Nb, se deve a instabilidades termomagnéticas associada ao tamanho da
amostra.

Em amostras de Bi,Sr,CaCu,0Og,5 observamos que o SPM estd associado com a
componente do campo aplicado paralela a direcdo c¢ da rede cristalina. Isso € um indicio de que o
SPM estd relacionado com vortices de Abrikosov e que vortices Josephson parecem nao influenciar
no SPM. Em YBa,Cu3;075 também foi observado[20] que apenas o campo na dire¢do ¢ da rede
cristalina influencia no SPM, ou seja, os vortices que atravessam a estrutura planar da amostra tem
uma relacdo direta com o SPM. Essa idéia € corroborada pelo fato do SPM desaparecer quando se
faz medidas aplicando o campo paralelo aos planos de Cu-O da amostra. O SPM também possui
relacdo com o tamanho da amostra e com o arrasto dos vdrtices. Ao clivarmos a amostra
observamos que a intensidade do SPM se reduz e diminui a janela de temperatura onde ele € visto.
Isso estd relacionado a dinamica dos vortices, pois observamos que ao clivar a amostra o expoente
de creep também reduz o intervalo de campo onde ele passa por uma variacdo brusca. Outros
pesquisadores [21][22][24] j4 observaram que se ndo tiver tempo para os vortices se moverem O
SPM néo se forma, e se dermos bastante tempo para os vortices se moverem o SPM aumenta sua
amplitude e se desloca para temperaturas mais baixas. Isso indica a relevancia tanto do
aprisionamento quanto da movimentacdo dos vortices. Pelos dados que obtivemos nas nossas

medidas sobre o expoente de creep, observamos que na regido do SPM o arrasto dos vortices
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diminui em campos que antecedem o Hg,, . Mas, por volta de Hg,,, o arrasto aumenta

rapidamente e depois volta a cessar. Acreditamos que a variacdo brusca no expoente de creep
corrobora com a teoria[35] de que no SPM ocorre uma mudanca de fase no sistema de vortices, que
passaria de um estado de quase rede para um emaranhado de vortices. Ja foi observado[25] que hd
um salto na curva de magnetizacdo na regiao do SPM quando se tem um campo AC transverso que
facilita o desancoramento dos vortices. Tanto a variagdo do expoente de creep como o salto na
magnetizacdo, nos evidenciam caracteristicas da dindmica dos vértices na regido do SPM. Mas
parece que o surgimento do SPM ndo estd relacionado apenas a mudangas no movimento dos
vortices.

Nesses 15 anos que se passaram, desde a primeira observacao do SPM em supercondutores
de alta temperatura critica, varias explicacdes foram propostas para a sua origem. Porém, as
explicagdes ndo dao conta das diferentes caracteristicas do SPM em diferentes compostos. Neste

assunto, ainda em aberto, podemos pensar que talvez o SPM ndo tenha uma dnica origem.
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