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Medidas de curvas de maqnetizacao e susceptibillidade diferen-
cial em péquenos lupos de histerese (Hc1< H'< ch) foram efetuadas,
em amostras clilindricas de monocristal de Nh, para tres estados di-
ferentes de deformacao plastica (€ = 0.0, 0,05, 0.12), em tempera-
turas entre 3.0 e 6.0 K. Graficos da distribuicao interna de
campo sao ohtlidos a part_:ir das curvas de suséeptibilidade diferenc_i_
al. A infludncia da "histdria maanética® (maneira de estabelecer o
:cgmpo ex£érno} foi observada, produzindo variacoes de até 4 vezes
n; valor da forca de pinning volumétrica. Também confirmamos a in-

fluéncia da deformacao pldstica no aumento da forga de pinning.
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Utilizando monocristais de Niobio em alto estado de pureza (>99.9),
fizemos medidas de curvas de magnetizacao/l/ e de susceptibilidade dife-
rencial para pequenos lupos de histerese/2/, em temperaturas entre 3.0
e 6.0 K, obtendo informacoes para a determinacao de varios parametros
supercondutores. As curvas obtidas nos lupos de histerese fornecem qra-
ficos de funcSes inversas do perfil de campo ( AB X x ) distribufdo no
interior da amostra. Este perfil esta correlacionado a corrente critica
do material/3//4/.

Fizemos medidas em amostras cilfndricas (3.0 X 50.0 mm), para tres
estados diferentes de deformacao plastica (£ = 0.0, 0.05, 0.12), tendo
feito inicialmente tratamento teérmico e polimento quimico superficial.

' Escrevemos dois programas para computador, destinados a realizacao
de varios calculos de interesse geral e que possam ser realizados a par
tir dos dols tipos de curvas citadas acima. O primeiro procrama faz um
ajustamento estatistico por pontos retirados da curva de magnetizagao (
reqressao polinomial) e obtem expressces analiticas (polinomios) que
possibilitam o calculo rapido de varias grandezas de interesse: ., KL}
He, By, Cll' Cyyqr Cggr oFC- 0 sequndo progqrama, usando resultados do
primeiro e dados das curvas de susceptibilidade diferencial, calcula
forcas de "“pinning”’ na superficie e no volume ("bulk"), o gradiente cri-
tico em varios pontos na direcao radlal da amostra, e o perfil de campo.
Este perfil consiste em um grafico ABR X x , onde AB é a diferenga
entre o campo no ponto "x" e aquele em equilibrio na superficie da a-
mostra (B ). A distancia radial, "x", & a profundidade a partir da
superficle (xR, R - raio da amostra) .

Rlém de obhter tahelas e qgraficos das grandezas comuns para compara-
cao com outros trahalhos, & feito o estudo da forca de pinning volumétri
ca na dependencia com a temperatura, campo magnético, estado de deforma-
cdao e historia magnética (maneira de estabelecer o campo externo). Fa-
Zemos tambeém a anélise.do perfil de campo na dependéncia com o campo a-
plicado, estado de deformacao e histdria magnética.

Acreditamos ter contribuido originalmente com medidas e determina-
¢oes quantitativas (gradientes de campo, forcas de pinning } que eviden
cliaram a influéncia da histdria magnética em amostras deformadas de mo-
nocristal de Nbh . Diferentes "caminhos maagnéticos", usados para estabe
lecer o campo externo, podem produzir variacoes de até 4 veZes no va-
lor da forca de pinning wvolumétrica .

Também confirmamos a forte influéncia da deformagdo plastica no au




mento da forca de pinning, devido aos arranjos de deslocacces introdu-
zidas no material.

Tivemos a oportunidade de estender a utilizagﬁo de um dos métodos
de medida, que fornece as curvas de susceptibilidade diferencial (secao
1.3.2), para a determinacdo rapida e simples do perfil de campo.

Por fim, os programas de calculo foram escritos de forma bem ge-
ral, podendo virem a ser {teis em outras ocasices, mesmo para outros
pesquisadores.

No Capitulo 1 fazemos um resumo bem compacto dos aspectos expe-
rimental e teorico para os supercondutores em geral, particularizan
do em segquida, de forma mais detalhada, para os chamados superconduto-
res tipo II , que nos interessa mais diretamente pelo fato do Nb es
tar nesta classe. Neste capftulo & também exposta a teoria dos méto -
dos de medida. No Capitulo 2 descrevemos o essencial da montagem ex
;berimental e caracterizacao das amostras. No Capitulo 3 apresenta-
mos apenas os resultados experimentais diretos, comentando a gualida-
éade e alguns detalhes das curvas medidas. Aproveltamos para expor
também neste capitulo uma breve descricdo {com Fluxogramas) dos pro-
gramas de calculo. No Capitulo 4 aparecem os resultados finais ,
discuss&es e conclusoes, que representam, na verdade, o cerne desta te
se. ‘

0 sistema de unidades CGS (de Gauss) fol utilizado em todo este
trabalho. Poucas excessoes, onde aparecem unidades mixtas de uso mais
comum, serao mencionadas nos locais apropriados. Em particular, foi
empregada a unidade migta de A/cm2 para a densidade de corrente.

Sempre que nos referimos a intensidade do campo externo aplicado
usamos o simbolo " Ha " ou " H " . Com o simbolo " B " denotamos
sempre o campe médio local, no interior da amostra .




CAPITULO 1

— e vy - —

TEORIAS ENVOLVIDAS NO TRABALHO

- - -

1.) - Resumo dos fatos e teorias para ¢ supercondutor .

0 estado supercondutor/5/ € caracterizado basicamente pela ausén-
cla de resisténcia elétrica detectavel (p ¢ 10723 n-cm) e a presenca
do diamagnetismo perfeito (B = 0, no interior da amostra)

Para cada temperatura abaixo de Tc existe um campo critico, He,
no qual & destrulda a supercondutividade :

-

n rq T (1.1}
| He x H,[4 (_T?f]
He & -chamado também de campo critico termodindmico, devido a rela-
gao: He 5
fn(0) = i) = _Smcmdﬁ -.;_gfi;rh {1.2)
[=]
onde &JQ-gsco) representa a diferenca entre a densidade de ener

gia livre no estado normal e supercondutor, considerados em campo nulo.

Existem duas classes de supercondutores: tino I e tipo II. Nos
tipo II © estado Melssner (diamagnetismo perfeito) & incompleto ,
dando lugar ac chamado "estado mixto", a partir de um campo critice
Hcl.< Hce . Somente em um sequndo campo critico, He, » He, ocorre en
tdo a transicao ( 2a. ordem) para a fase normal.

As teorias oue surgiram, foram inicialmente fenomenoldgicas. Den-
tre elas destacamos a de Ginzburg-Landau (G-L} (1950}, onde desenvol-
veram um método que modifica a absoluta rigidez da funcao de onda do
sistema, j& anteriormente introduzida por F. e H. London (1935).
Obtém as sequintes eaquacdes, numa forma especial de unidades reduzi ~

das:

(,cf;,ﬁ)\y = Y - Yyr {1.3)
netnst B o= IWIPR + £ (WETY - WP YY)

onde ¥ & chamado de "pardmetro de ordem", cuja normalizagao exige:
|q4%= Ng : sendo 7, a densidade dos elétrons supercondutores. O
parametro K , frequentemente chamado fator de G-L, possul a segquinte

definicao :
ko= DOL (1.4)

(T)



onde A (T} & uma "profundidade de penetracao" para o campo magnético

(j& introduzida na teoria de London), e %< & um "comprimento de ég

eréncia" onde se di a maior variacdo de ¥ . A €& o vetor potencial,
assoclado ao campo magnétice aplicado. O parametro k & uma constante
tipica para cada material, sendo bastante sensivel ao livre caminho mé
dio dos elétrons normais, portanto, ds impurezas, e €& independente da
temperatura, pelo menos na vizinhanca de Tec. '

A teoria de G-L estabelece explicitamente uma expressac para o
calculo da "energia de superficie", devido a contribuicao da interfa-
ce normal-supercondutor para a energia total do sistema. Ela tem um
valor negativo para altos valores de Kk (supercondutores tipo II), va
lor positivo para baixos K (supercondutores tipoc I } e zero para
x =347 . Nos supercondutores tipo II fica portanto favorecida uma
fina subdivisao do materlial em “dominios" supercondutores e normais
(estado mixto) .

A teoria de G-L é valida apenas para temperaturas proximas da
temperatura critica, Tc . Contudo, muitos dos fendOmenos preditos e
descritos por esta teoria s3o também observados para temperaturas bai-
xas, até proxime de O K. Varios autores (Neumann-Twordt, Maki, de
Gennes, Eilenberger, Brandt, etc. ) tém realizado extensoes valiosas ,
ampliando o dominio de validez da teoria de G-L para temperaturas
mais baixas, em geral introduzindo novas definicoes para o parametro
K + dependentes da temperatura. No caso da teoria de Maki/6/ siao
introduzidos os parametros =,(T} e K,(T) através das seguintes equagoOes:

e (1) = _Healm)

YZ' H (T (1.5)

di=sirm)| 1
AH e, 1.46(am - 1)

Para temperaturas proximas de Tc estes valores se aproximam
até tornarem-se iguais em Tc : (T} = K () =k .,

Uma teoria microscopica surgiu em 1957, desenvolvida por Barde-
en, Schriffer e Cooper (BCS). Baseava-se no fato, ja estabelecido
por Cooper (1956), de cque na presenca de uma interacao atrativa os
elétrons na vizinhanca da superficie de Fermi condensam em um estado
de mals baixa enerqglia, no aqual cada elétron esta emparelhado com outro
de momento e spin contrarios ( "par de Cooper" ). Nao nos interessa
aqui entrar nos detalhes desta teoria e seus avancos posteriores/8/ .



1.2 - Supercondutores tipo II .

0 estudo dos supercondutores tipo II foi iniciado por Shubnikov
e outros/7/, sendo por isto as vezes chamado "fase de Shubnikov”,
ao estado que seque para campos H 5 Hcl . Abrikosov/9/ chamou es-
ta regiio de estado mixto, onde obteve resultados importantes, utili
zando as equacoes de G-L, para x >4/43 . De acordo com sua solucao
o estado mixto consistiria numa rede de "linhas de fluxo" ("fluxdi-
des"), quantizadas ( P, = :%? = 2 x 10'7Gcm2) e paralelas ao campo
magnético externo.

1.2.1 - Estado Mixto ,

De acordo com Abhrikosov as linhas de fluxo formam uma rede qua-

dratica para todos os campos,exceto na vizinhanca de Hey, onde serta

‘trianqular. Posteriormente/10//11/ foi mostrado que o arranjo trian

" qular é energeticamente mais favoravel em todo o estado mixto.De fato,

investigacoes utilizando a difracao de neutrons/l12/ e a decoracao da
superficie do supercondutor com pd ferromagnético/13/, comprovaram de-
finitivamente a estrutura triangular . Contudo, em alguns casos, &
conhecido/14/ a ocorrencia dos dois tipos de rede para o intervalo
1M L K VDD .

Na Fig. 1.1 esta descrito graficamente a estrutura de uma linha

de fluxo. Vemos a variacao espacial {r}) do

campo magnético microscépico ( h(r) ) e da den :F "

sidade de "superelétrons" { Mg = vt ) -
Essencialmente, temos um nicleo cilindrico ( i TN

raio ¥ ) onde ns;cresce de 0 a 1, e outra regqi >

a0 cilfndrica maior (raioA ) na qual circula -
a "supercorrente"” (I ) necessaria para gerar o —////ﬂzsz“h
ﬁuantum de fluxo. I importante notar gque W) W|F ena g ’
tem um valor finito em todo © material, exceto o)
no centro dos fluxdides, onde surge um filamen

to normal de volume desprezivel, © que permite :; r
cons;derarmos o material como totalmente super Fig. 1.1

condutor para H < Hec, . Por fim, vale obser-
var que uma linha de fluxo nunca termina dentro do material; ou termi
na na superficie, ou forma um laco fechado .

0 comportamento do supercondutor tipo II, no volume ("bulk"),
sob a acao de um campo externo Ha, pode ser pensado como descrevemos
a sequir. Para pequenos valores de Ha temos o diamagnetismo per-
felto (Estado Meissner), onde nenhum campo penetra no material, alem
da profundidade de London, A;(alqumas centenas de Angstrons) .



No campo critico inferior, Ha = Hey,, a energia de superficie torna-
se negativa, favorecendo a entrada dos fluxoldes paralelamente ao cam
po aplicado: ou seja, a auto-energia magnetica de um fluxcide é menor
que ¢ aumento da energia maonética, se este fluxoide nao penetrasse
no material. Com o crescimento de Ha a densidade dos fluxdides au-
menta, a distincia entre os mesmos diminui, ate aque eventualmente se-
us niicleos se sobhrepoem (r ~ ), desaparecendo entao a supercondutivi
dade, pois yir) reduz-se a zero em todo o material, para o campo criti-
co ch . No caso em cque a superficie da amostra esteja em conta-
to com o vacuo ou um meio isolante, e o campo aplicado seja paralelo
a superficie, Saint-James e de Gennes/15/ previram a existéncia de u
ma supercondutividade superficial, até um campo critico Hey = 1.695
ch . ;

. A distribuicao de equilibrioc dos fluxdides, no volume, € determi
‘nada pela interacao entre si e com os defeitos presentes no material.
' Estes defeitos aprisionam os fluxdides e sao chamados em geral de cen
tros de “pinninq"(seczo 1.2.6) .

A teoria de G-I possibilita deduvuzir apenas a irteracao repulsiva
entre as liqhas de fluxo. Entretanto, wvara supercondutores de baixo
kK (~ 1) acontece uma interacdo atrativa para as linhas que penetram
inicialmente (Ha = Hcl(1 - D) ), determinando uma densidade de equilf
brie B, , para o campo médio inicial no interior da amostra. Pode-
mos calcular, neste momento, uma distincia média de eguilibrio (.. )

entre as linhas de campo, considerando uma rede triangular:

=12 3. Y2
do = (e (1.6)

Neste ponto ha uma descontinuidade na curva de maqne+izacao/16//17/,
levando a uma transicao de 1la. ordem, que caracteriza os chamados su
percondutores tipo II/1 /18/. Se o fator de desmagnetizacao, D, nao
€ hulc ocorre um estado intermediario, porém diferente daquele do su-
percondutor tipo I, pelo fato de cue os “"dominios" normais sao aaui
substituidos por "domInios" de estado mixto#é4. Com o aumento do campo
e consequente diminuicao da distancia de ecuilibrio, iniecia a repul-
sao entre as linhas, seguindo dai o comportamento aeral dos supercon-

dutores tipo II de alto = .

1.2.2 - pefeitos né rede de fluxoides .

Apesar de diferencas fundamentals entre a rede cristalina e a re-
de de fluxdides, esta Gltima apresenta também propriedades elasticas (
secao 1.2.5) e defeitos,

A ocorréncia de deslocacoes foi primeiramente predita por Labusch



/19/, confirmada em sequida por Trduble e Essmann/20/, que observa-
ram em adicao outros tipos de defeitos. Damos logo abaixo uma tabela

que sumariza os resultados .

DPEFEITO ! OBSERVACOES

.-Ocorrem apenas para campos baixos (B« Bcz)

Vacancia . N
6000 Ax dg 8500 A; d, distadncia entre as linhas

Intersticial » Densidade pequena: 1 defeito em 104 linhas de

fluxo .

. Ocorre em todo intervalc de campo, no estado mixto

_ . Vetor de Buraers sempre perpendicular ao campo (
Deslocacao _};_L'éj

—_

Tipos: Cunha (EZLE ) e Helicoidal (. /b ); 7, dire-

cao da deslocacao
. bensidade: 1 defeito em 103 linhas de fluxo (
~2 x 106 cm,"2 ) .

. Tipo de deslocacao predito por Volterra (1907) e
observado pela primeira vez na rede de fluxdides.

"Disclina- - 0 deslocamento da rede, fazendo-se uma volta em
tion" - torno do nucleo do defeito (volta de Buraers), au-

menta linearmente com a distancia a este nicleo

. Aparecem, p. ex., no contorno de uma reagiao de re-
Deslocacao de quadratica, com uma reqgiao de rede triangular.

parcial . Uma deslocacdo pode diminuir sua eneraia total, ai
vidindo~se em duas deslocacoes parcials, aparecen-—

do falha de empilhamento entre as mesmas,

Falha de . Numa regiao trianqular, pode ser formada, pela in-
Empilhamento troducac de uma pecuena faixa de rede quadratica
Contornos de . Para pequena densidade de campo retido (nrem) are
Grao de de fluxcides tende a Se separar em qraos.

Algumas experiéncias descritas na literatura/21/ sugerem que OS
defeitos da rede de fluxdldes sejam importantes na determinacao de
propriedades elasticas e dinamicas desta rede, em certos materiails.
Contudo, necessita-se mails experiéncias para obter-se idéias conclusi
vas a respeito da Influeéncia destes defeitos nas propriedades super-
condutoras macroscéoplicas do material .



1.2.3 - Gradiente de campo e Estado Critico .

Os defeitos presentes na rede cristalina do material impedem o 1i
vre movimento dos fluxdides, aprisionando-os em locais de menor ener-
Qia, permitindo um gradiente na distribuicao de campo. Com a variacao
do campo externo as linhas de fluxo sao ‘"pressionadas"” sempre da re-
glao de maior para a de menor densidade de campo. Esta forca magneti-
ca, proporcilonal ao gradiente da densidade de camno, fol calculada por
Friedel e outros/22/, através de arqumentos termodinamicos aplicados a
um sistema de linhas de fluxo retas. A forca, P, (B), por unidade de

volume, & dada pela expressao:

B(6) =- -3 0Ofret6) 8 dHw, 36 (1.7)
yfw Sx 31T DR DX

‘onde @B= B¢x) € o valor médio do campo magnético local e Hi. B} re-
fere-se ao valor do campo externo necessario para produzir o campo B.
iO subscrito " yev " indica tratar-se da quantidade obtida em uma cur
va reversivel.

O gradiente critico,%%%k', é estahelecido no momento em que a
forca P, € exatamente balanceada pela forca de pinning ( V- =-Fp ),

Para temperatura nula, uma linha de fluxo s& € liberada de um ponto de
aprisionamento auando a condicao F@J>|FF1 acontece. Esta condicao
causa uma redistribuicao dos fluxdides, de modo que rapidamente um no-
vo gradiente critico e novo ecuilibrio de forgas € restabelecido.

A curva de magnetizacao (-4TM X H) de um material reflete a in-
fluéncia dos defeitos, apresentando histerese, ou seja, & irreversivel,
Em campos crescentes, devido aos obstaculos para a penetracdao das li-
nhas de fluxo, a maqnetizaqéo se apresenta malor cue em uma amostra re-
versivel. Em campos decrescentes ela se apresenta menor, por causa do
aprisionamento dos fluxdides.

. Para temperaturas acima de 0 K as linhas de fluxo sao liberadas
mesmo quando WA<H1J /23/. Este movimento termicamente ativado recebe
na literatura o nome de "flux creep". Portanto, para temperaturas
acima de 0 K nao podemos falar em um estado de equilibrio perfeito,
com um gradiente critico bem definido, independente do tempo. Contudo,
este efeito € muito pequeno, produzindo lenta modificacao, de modo aue
no intervalo de tempo tipico para a medida de curvas de magnetizacao
sua influencia pode ser desconsiderada .

Seja a equacao de Maxwell:

T = :?r nt B ; J>LAer] y H(0e] (1.8)

Considerando o campo H , aplicado paralelamente ao eixo de um
cilindro, sendo x a distancia radial, teremos:



J:T}%T"[i ~ (1.9
pai entao: )
- .40 2H 48 1.10)
J= g 25 Az (

Teremos portanto no interior da amostra, uma corrente critica ma-

croscopica (J, ) associada ao qradiente critico local (i;f% ) e

(1.11)}

I _ A0 oH dﬁ]
< B o8 dx ke

A derivada %g; pode ser calculada a partir de uma curva reversi-

vel H(B) , inferida , p. €x., de uma curva de maanetizacao reversivel.

Conhecendo-se entao a distribuicao interna do campo ou a corrente
ceritica Je(B), a curva de magnetizacao pode ser explicada, desde que
- seja assumida uma condicao de contOrno adequada para B na superficie
do material, e tendo em conta que B =H + 4717 M .

0 primeirc modelo de estado critico foi proposto por Bean/3/ ,
com 0 intuito de calcular a curva de maanetizacao irreversivel de su-
percondutores tipo II. Ele assume que para cada valor de campo exter
nc existe uma densidade de corrente critica, Je, circulando na amostra
até uma certa profundidade de penetracao macroscopica ( £ ) . Como
condicao de contorno supoe © campo B na superficie iqual ao campo ex
ternc aplicado, Ha . Para simplificar os calculos, supoe Jc inde
pendente de B .

Kim e outros/4/ estenderam em sequida as idéias de Bean, intro-
duzindo um conceito de estado critico, e encontraram, através de medi-
das de maanetizacao em tubos, que Jc(B) = « /(B - BO) , onde ~. e
B, sao duas constantes caracteristicas do material. O estado critico
ocorreria no momento em aque a densidade de corrente critica se esten-
desse em todo o volume do material. Em térmos da profundidade de pene
tragﬁo referida por Bean, neste momento terfamos & = R, considerando
um cilindro de raio R .

Vale a pena frisar aue, pelo modelo de Bean, Jc¢ depende apenas
da microestrutura do material e do valor do campo externo, porém nao
interessa a situacaoc experimental utilizada {( p. ex., a maneira de es-
tabelecer certo valor de campo cxterno) .

Apesar do modelo de BRean ser hastante simplificado fornece 6ti-
mos resultados (precisao em torno de 5%, segundo Camphell/21/}, prin-
cipalmente mostra a importante correlacdo entre a magnetizacao e a cor-

rente macroscopica distrihbuida no material



1.2.4 - Efeltos da Superficie ,

A superficie oferece em geral uma blindagem a penetracao de cam-~
po, devido a variados efeitos discutidos na literatura/24/ : defeitos,
barreira superficial, etc, Interessa-nos aquil apenas observar que
esta blindagem causa uma descontinuidade para o campo, éﬁg, na super-
ficie do material, 3 qual pocdemos associar uma corrente critica ma -

croscoplca: 10 1A
I, =.ir-g_3_q (1.12)

( A expressao acima & imediatamente obtida da Ea. 1.9 tendo em con

ta que a descontinuidade no campo: éwB::z”; A.H , ocorre numa peque
- b -

na distancia Ax a partir da superficie: B = 1o [AgH
Is:J&x —_— W a2, )-

De fato, pode ser observado (Cap. 4) que néo ocorre entrada ou
'salda perceptivel de linhas de campo, cuando produzimos uma pequena
'vgriagio -Aa}1<<Ha, crescente ou decrescente, em torno do campo apli
cado Ha. Estes efeitos de superficie devem portanto ser considera
dos para uma definicao mals correta das condicoes de contdrno maanéti

cas.

1.2.5 - Propriedades elasticas da rede de fluxdides .

O conceito de elasticidade para as linhas de campo magnético foi
introduzido por Maxwell (1892) em seu tratado clidssico de eletrici-
déde e maqnetismo. Praticamente as mesmas idelas sao utilizadas no
cilculo das propriedades elasticas da rede de fluxoides., Entretanto,
deve ser ohservado aque o fato dos fluxdides serem discretos e distri-
buidos numa rede trianqgular certamente produziri efeitos anizotrépi
cos .

) As constantes elasticas Cll' Cuq © Cgg foram calculadas por La-
busch/25/, em termos da curva de magnetlizacao reversivel.

Por conveniéncia foi considerado C; = Cy; = Cgg » que e o médu
lo para a deformacao aue muda somente ¢ tamanho da célula da rede,mas
nao sua forma. Expressando este modulo em térmos da derivada da ener

glia livre por unidade de comprimento de um conjunto de fluxéides, com

seccdo transversal "g" (" § " bem malor que a area de uma célula
da rede) : 2
co=s[ 259 (1.13)
35 N

onde { € a eneraia livre por unidade de volume e N & o numero con
stante de fluxéides do conjunto considerado .

Portanto, sob deformacao :

Bs :con(;taﬂte. L1 % —_ - % :aa—é- ‘1014)



Alquns calculos simples nos da:

_ A%yt
= B S{F | (1.15)

A constante Cyy é o médulo para a deformacao aque produz uma in
clinacao (=) das linhas de fluxo com respeito a direcao "z", tomada
ao longo do comprimento das linhas, inicialmente retas. C44 vem dado
por:

3(45)
el vl (1.16)

0 campc B na direcdo "z" se mantém constante, e na direcao defi

nida pelo anqulo « teremos:

-4
B =B torx (1.17)
bal entdo: 2.8 _ e e °2 4o considerando pequenas
- Dot T 2% ! ~ -
deformacoes,-de modo e ime o~ 9 - Da propria definicao de
Cyq teros que : .%E% =0 . '
' Apos algumas manipulacdes simples, na expressao 1.16 , onde sao
usados os resultados do paragrafo anterior, obteremos:
= g 2f -
Coy = B S5 (1.18)
A densidade da energia de Gibbs para a rede de fluxdides ven
dada por: - _. BH
§ = — 5w 7 f(® (1.19)
onde H e o campo aplicado. Os térmos de entropia sao omi

tidos, porque permanecem constantes soh deformacao elastica. A condi-
cao para gue o campo aplicado esteja em equilibrioc com B & dada por

‘a%__.o . pai : :

2 - ~< % .
of — Hey o f - 4 diies .20
2B G ¢ SeE HT SR (2.20)

Substituindo este resultado nas Ecuacoes 1.15 e 1.18:

2 €4
CL=Cyy~Coe = “B_L{'rr __H”BBHBQ {1.21)
C - B He |
“E (1.22)

A constante C66 refere-se ao cisalhamento no plano x-y, de modo
que o volume das células permaneca constante e também nao haja incli-
nacao dos fluxdides. Proximo de Hey Labusch considera a aproxi-
macao de cue os fluxdides sao bem separados, de modo que o calculo
possa ser realizado por meio da expressac envolvendo o potencial de
dois corpos, com simetria cilindrica ( vi{r?) ) .

Partindo do tensor geral para as constantes elasticas/26/ e con-
slderando as propriedades particulares da rede de fluxéides, com sime

tria hexagonal, obtém-se :
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n Ay 2 A 2
iz(q SV« Vi) (1.23)
onde = B
A
A enerqgia de Gibbs do sistema sera:
G = HB + -“’—.:}_-Z_V(:ﬁ) (s1) (1.24)
BG’ —_ 1 r
‘--—B =0 = H = 2 3, z\}: (V(Tf} _nzv(nz}) (1.25)
onde usamos que: B oC —f:: e °2h —_ _ Y.
v B 28
Integrando a expressdo 1.25 com respeito a B :
B
<
Q@oz V') = SH(L) db (1.26)
4
Derivando a equagaoc 1.25 :
. ' 2 . ¢ vVt
25 = Z3.B 2 y VL) (1.27)
. bas Equacoes 1.25, 1.26, 1.27 e 1.23 concluimos:
=,
— 1 g BH®E '
Coo =-5F e " BH(B) + JH(D,XB (1.28)
. o]
Aplicando a seguinte identidade (integracao parcial) :
8 g
L (2R dp = B 3HE Y g N
255 o 920G _ e 4 (heydh  (1.29)
24

teremos finalmente:

ks a.aH’)
Ce¢ = 7 S" Y5 db B < Bey (1.30)

3
-]

No sistema CGS

— «zaHm
Ceo = gm' gb db , B<< Bg, (1.31)

Na vizinhanca de He, Labusch considera a expressao para a ener

gia livre Que pode ser escrita como seque:

— - Hc. ol 3
1= 1T 4 {4+(ar* -1){3] ( E’Ca) (1.32)
onde kK € o fator de G-L e /3 € um parametro que depende da sime-
tria do arranjo das linhas de fluxo. Para a rede trianqular 5=1.1596,
obtido numericamente com auxilio de computador.

Para uma pequena deformacaoc de cisalhamento, g , tem—se a sequin-
te densidade de energia elastica, relaclionada a variacao da energia 1i
vre do sistema : A
§4 = - Cq€ (1.33)

A variagao de 3 devido a deformagao pode ser calculada por metodos

numéricos e o resultado final de ILahusch fornece:

0.4y M k*(ak*- 1) B
Ceo = 410 LL+(ant-1)4, 4532(1 E’C-e,) 1 (1.30)
1.
B Bc:_a
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A formulas para C11 e Cyq valem para todos ©0s campos ao passo
que C66 possue apenas expressoes aproximadas para.os dols extremos
de campo: Ba 0 e B % Be, .

Para superccndutores tipo II de baixo wx nac existe estado de
equilibrio para 0<_B<:Bo , onde Bo representa a descontinuidade
na indugdo devido a transicdo de la. ordem em Hc,. Neste caso
a constante de cisalhamento para campos baixos deve ser recalculada,
Isto foi feito por 2Zerweck/27/ atraves de arqumentos termodinamicos

gerals, obtendo a sequinte expressio-

Cos = or faH@] ?T* IU"?’ Hied db ) R«Be,  (1.31)°

EEd
Em publicacao bem recente/28/ Brandt apresenta novo calculo de
CGG(B,K.,T) utilizando as eguaccoces microscdpicas da teoria de Gor'kov.
Fornece uma expressio aproximada, valida para qualquer campo, tempera-
‘tura, e fator ~ .

rl

1.2.6 - Forca de pinning e seus mecanismos/29/

A interacac total entre as linhas de fluxo e os defeitos da rede
cristalina pode ser decomposta em uma parte de longo alcance, devido
aos campos de tensces elasticas, e outra parte de curto alcance, devi-
do a vériagaes locais na estrutura eletrdonica e no espectro de fonons
no nicleo do defeito.

Nas teorias, sao considerados em geral tres mecanismos de intera-
cao: (a) Efeito >V, devido ao fato de que o volume especificc é mai-
or no estado supercondutor ( AV/Vrvlo"T), dai surgir um campo de ten-
soes em torno dos fluxdides (nicleo normal), capaz de interagir com
o campo de tensoes dos defeitos vizinhos. (b) Efeito AE, resultan-
te do fato que as constantes elasticas da rede cristalina sao menores
quando o material esta no estado supercondutor { AC/C ~1073) . BAssin,
a linha de fluxo é repelida pelos defeitos da matriz supercondutora (
ex.: deslocagoes) quando tenta cruza-los, porque ha um aumento ha
" densidade da energia elastica armazenada nestes defeitossge vao para o
estado normal. (c) Efeito AK, resultante de flutuagcoes no caminho
livre médio dos elétrons, causadas pelos defeitos. A variacao local
do parametro de G-L produz mudancas locals na energia da linha de flu
x0, podendo resultar numa interacao atrativa ou repulsiva entre as 1i
nhas de fluxo e os defeitos.

Defeitos cristalinos tals como vacancias ou intersticiais, de
dimensoes bem menores que A e { , nao sdo centros de pinning efe-
tivos quando distribuidos no material. Para serem efetlvos estes

defeitos devem ter uma distrihuigao nao homogénea.
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De acordo com a geometria da interacao os obstaculos podem ser clas-
sificados em "pontuais"” (ex.: precipitados, buracos, etc. ) ,"linea
res" {ex.: deslocac¢des, precipitados ou fibras alonqgados, etc. ) e
"volumétricos" {ex.: grandes precipitados). Se o volume de um obsta-
cule & grande comparado com ?ﬁ , pode surqgir também pinning superfici
al.

_Os obstaculos mais importantes, onde o campo de tensdes no ma-
terial possul consideravel contribuicao, sac as deslocacoes introduzi
das pela deformacaoc plastica. Orupos de deslocacoes emaranhadas (
tangles" )}, em estruturas celulares {"cell walls") ou empilhadas ( "
plle-ups" ) s3ao mais importantes que deslocacoes individuais. A ori-
entacdao relativa com respeito as linhas de fluxo € também de grande
importancia, visto gue resultam maiores forcas de pinning quando sao
paralelas. ﬁortanto, os efeitos da deformacic plastica parecem depen
‘aer da densidade de deslocacoes resultantes e da distribuicao detalha
"da desféé defeitos.

Para relacionarmos a forca volumétrica, P , com as forgas ele-
mentares resultantes da interacao com defeitos individuais estas Glti
mas tém cque ser somadas de alguma maneira adequada. Neste sentido
foram e sac produzidas varias teorias. De infcio, se a rede de
fluxdides for ‘"perfeitamente" rigida, a forca total resultante, Fo s
de um arranjo aleatdorio de centros de pinning, sera nula .

| Existem dois caminhos distintos sendo utilizados para atacar o
problema da soma das forcas elementares, um baseado num método estatig
tico/30//31/ e outro num método dinamico/32//33/. Nos dois casos a-
plica-se um critério ("treshold criterion") que estabelece um valor
minimo para o gradiente da forca de pinning elementar (%%%) ¥ ), abai-
x0 do qual nao ha uma contribuicao significativa para a forca total .
Pelo primeiro método, a situacao da rede rigida, interagindo com um ar
ranjo aleatorio de defeitos, e explicada pelo fato de cue a média de
todas as forcas elementares, dirigidas em direcoes aleatdorias, € nula.
Numa rede real, o estado critico pode ser explicado pelo fato de exis
tirem fluxdides alojadds mais de um lado que do outro nos obstaculos,
de modo que a soma estatistica apropriada nos dara uma forca resultan-
te no volume,

A sequir fazemos um resumo dos cdleulos da teoria estatistica ,
para a obtencao da forc¢a volumétrica, P, . E considerado um sistema
d1lufdo de centros de pinning, onde A2 3% 10a, {( £ - distdncia entre
os centros; 4, - distincia entre os fluxdides), e & inclufdo apenas
a participacido de forcas elementares pontuais.

Se uma forca pontual, o , atua na direcac "x", a partir da ori
gem , o deslocamento na distancia "x" sera:



ML) = T%A_x— (1.35)

onde [ e o modulo de cisalhamento.

A expressao acima diverge na origem, ponto importante para a te-
oria de pinning. Para definir o deslocamento i, na origem & necessa-
rio assumir que a forca de pinning & aplicada numa pequena regido e
considerar a manelra como a forca & distribuida. O resultado envolve
uma constante eldstica efetiva,/ue, e vem dado por

A = __,f__.._ " a :&(%—Yﬁl

/
o e a, ! )e=(;?-v?|_)/a (1.36)

Labusch encontrou em seus calculos a sequinte expressaoc para Jle ®

Jho = ( 1 . 1 )-1
) o+ [C’!‘f CM)VQ (qu ng)%‘ (1.37)

A ]:;rbbabilidade de encontrar um fluxdide sujeito a uma forca en-
tre p e p+dp . para um centro de pinning, & igual a probabilidade
de que o fluxdide passe pelo pequeno elemento de area aleatorio, per-

pendicular a linha de fluxo :
§5 = e, (ZP) (1.38)

“re

onde d & a distdncia de atuacdo de um centro de pinning e p,
€ o valor maximo da forca (p varia de 0 a Pn ). Esta probabili-
dade é dada pelo produto de 3g e a densidade de fluxdides (por unida
de de area) :
Prob = (89)(1) = (2dato) () (-§) (1.39)
Considerando uma densidade N; de centros de pinning, a forca vo-

lumétrica total sera :

P, = Ny(2di (B L s
Py = Nv(gdﬂo)(%,am)(%_) (1.41)
Substituindo 4 para a situacao de forca maxima :
2 3/2,
= 2d Nv Pm e
ou seja: 2 3
com
Cef — 1 + 1 ;__)”1
(Cyq Ca)2 7 (Cyy G )2
e N = 2d Ny significa o nimero de centros de pinning por uni-

dade de area do material .
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0 método dinamico considera a enerqgia dissipada quando cada li-
nha de fluxo é liberada de seu ponto de aprisionamento e iguala ao tra
balho realizado pela forca volumétrica P, , ou seja:

B ¢, = fo(p,) Np- (1.44)

onde B, da a dissipacao total por unidade de volume, quando
a rede de fluxdides move exatamente uma constante de rede ( t.). Fs P
€ a enerqglia armazenada em cada centrc de pinning, sendo uma funcao da
forca elementar maxima, ¥m + Presente no momento limiar de transposi-
cao da barreira. Np representa o numero de centros de pinning aque
dissiparam a energia %(fﬁ) durante a translacao da rede

rm 1 f"’
- 1 B Y2
e = [pdu = qodoa (g )™ (p iy (1.45)
- o o
: , 5 g8_Y=
o e F;(Pm‘) = W( ‘50)
como Np = Ny (2da)(n")
2 N g2
Np =N ($4)6° = —F (1.46)
Da Eqg. 1.44
P = _eﬁ___(_&j"“"\’?’a (1.47)
v g pe & To ag
3
= N p3 5 {1.48)
P R pe & L ‘Pa)

A equacac 1.48 mostra o mesmo resultado 33 encontrado anteri-
ormente na Ea. l.42 Em geral os dois meétodos descritos concor-
dam bem, a nao ser em alqumas circunstanclas especiais/21/ .

Uma "forca elementar média" ( Pr, ) pode ser definida, conside
rando que Py ='f§“P% . Na verdade P; significa o valor meédio
da forg¢a de pinning elementar maxima, por unidade de comprimento da
linha de fluxo .

1.2.7 - Correntes de Transporte .

Até aqora estivemos falando apenas em correntes macroscopicas
induzidas no material e associadas ao aradiente critico de campo, quan
do a amostra esta submetida a um campo externo. Oueremos salientar

todavia a qgrande capacidade dos supercondutores tipo II, na conducao
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de corrente eletrica, tambeém quando aplicada por uma fonte externa.

A corrénte de transporte pode ser aplicada no material junta-
mente com um campo externo perpendicular ou paralelc, ou ainda, na
ausencia deste. A anallise detalhada de cada um destes casos e de
grande interesse pratico, em vista das variadas aplicacoes tecnoldo-
glcas (construgso de magnetos, instrumentos eletrdonicos, etc. ) -

No caso em que nao temos campc externo aplicado, mas apenas a
corrente de transporte e seu campo maanético associado, ocorre o aue
descreveremos a seaquir. Uma corrente superficial circula sem nenhuma
dissipacdo, até aque o campo por ela produzido atinja o valor Hcy na
superficie {(consideremos um fator de desmacnetizacao, D, nulo} .

A partir dal os fluxdides sao nucleados e comecam a movimentar para o
interior, produzindo dissipacao de energia (resisteéncia a corrente e-
}étrica) . éontudo, se o0 material contém defeltos capazes de aprisio
‘nar os fluxéides, serao estabelecidos gradientes internos de campo,
.assequrando o transporte de corrente sem dissipacao, até um valor cri
tico Jo - Isto corresponde praticamente ad mesma situacao atingida
no estado critico, ja discutido pouco atris para o casc de correntes
induzidas. 0s centros de pinning saoc portanto ingredientes fundamen
tals para a definicao da corrente critica mixima.

Quando a corrente aplicada & aumentada acima do valor critico os
fluxoides entram num regime de movimento viscoso/34/ produzindo dissi
pacao de poténcia e uma resisténcia elétrica asscciada a este processo,

No moménto em que 0 campo magnético atinge o campo critico Hc2
e restituido o comportamento normal, onde os transportadores de cor-
rente sao somente elétrons normais. Entretanto, instabilidades tér

micas ("flux jumps”) sempre trazem mails cedo o estado normal .

1.3 - Matodos de Medida .

Fm nosso trabalho experimental fizZemos medidas de curvas de maqg-

netizacao { 47 M ¥ H) e curvas de susceptibilidade diferencial (

% X H )}, cujos métodos descrevemos a seculr. Os diaaramas e esque-
mas ilustrativos dos aparelhos sao mostrados no Cap. 2 . Chamamos a
atencao para o fato de aue todas as arandezas determinadas através da
voltaacem induzida na bhohina de prova sao valores médios, devido a res-
posta alobhal da amostra em toda a extensao envolvida pela hbobina.
Fntretanto omitiremos as harras, aouase sempre, em todas estas qgrande-
zas ( B, 4nM ), para simplificar a notacao .

Nos calculos aue sequem, estaremos sempre nos referindo a uma
amostra comprida, de forma cilindrica, com pecdueno fator de desmaane-
tizacao, e cuja distancia radial, a partir da superficie, & simboliza
da pela variavel "x" . )
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1.3.1 - Curvas de Magnetizacao .

Utilizamos o méetodo exposta por Filetz/1l/, que consiste em ob-
ter o reqlstro continuo da magnetizacao, usando intearacio eletrdnica,
estando a amostra submetida a uma variacao lenta do campo exter—
no .

. A amostra & colocada no interior de uma bhobina de prova, devida-
mente compensada por outra bobina semelhante (Fia. 2.2) . Todo o con
junto & centrado verticalmente numa reqiao de campo hem uniforme do
magneto, que por sua vez & controlado por um cerador de varredura, a
fim de fornecer uma variacao linear do camnpo externo. As bobinas sao
montadas sob um mesmo eixo, ihvertidas, e um pouco separadas, de modo
que a voltagem induzida, resultante da variaqao do campo externc, seja
nula nos terminais extremos das hobhinas licadas em série. Ouando a
‘amostra passa para o estado supercondutor, desejamos que sua influén-
"cla no campo magnético nac atinja a bobina de compensacio (sensib.) ,
dal o cuidado de manter certa distancia entre as bobinas,

Chamando de wu, e ug as voltagens induzidas, respectivamente

na bhobina de prova e na de compensacaoc, ohteremos:

pom Ma=Me = mp A gp dbe (1.49)

onde 4 serd a voltacdem resultante,-qﬁ e um produto envolvendo ©
numero de espiras e a area transversal da bobina, £. &€ o campo mag-

nético médio ‘"percehido" pela bobina em torno da amostra, e Ha o

campo aplicado. Como B.,= H' + 47T M e H' = Ha - D(47 M), sen-
do D o fator de desmagnetizacao, teremos:
= ma(1-D) ATl (1.50)

Se usarmos um intearador eletrdnico de constante de tempo T sua volta

gem de sajda estara relacionada a de entrada pela relacac secuinte:

+
Viiaa = gu(t) dt + Vel {(1.51)
+

Dal entao :

V o= kw (4 ™) (1.52)

Nestes calculos simplificados procuramos apenas mostrar a pro-
porcionalidade entre a voltaaem reqistrada e a magnetizacao média da
amostra. Na verdade, nunca construimos bobinas perfeltamente idén-
ticas, de modo aque a sensihilidade (xa) seja a mesma. Este fato é
corriqido através de um circuito externo de compensacac (Fiqg. 2.6},

o qual calibrames adequadamente, antes de iniciar as medidas .

A precisao aqarantida para este método de integracao eletronica

situa-se em torno de 5% /1/ . Comparando com outros métodos existeg

tes, este possul a vantagem de ser hem rapido, consumindo em cada
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curva somente o tempo necessario para variar o campo externo ( ~5min).
Isto minimiza a influéncia de "flutuacoes" ("drift") no campo aplica-
du.. Outro fato a destacar e que o registro continuo da curva de magne
tizacao possibilita a ohservacao de detalhes, tais como pequenos sal-

tos, associados aos chamados "flux jumps”™ .

1.3.2 ~ Curvas de susceptibilidade diferencial .

0 método que segue fol desenvolvido por Zerweck/2/, com a fina-

r

lidade de medir o gradiente de campo critico no volume ( ~.= T e

2 descontinuidade sofrida pelo campo ( L.B =5¥%-&OH ) na superficie do
materlial .

A montagem da amostra, bobhina de prova, bobina de compensacao e
magneto & a mesma ja descrita na secao anterior. A amostra deve forne
<er curvas de magnetizacao irrevers{veis, pols ¢ método aue seque bha-
seia-se na existéncia da histerese magnética .

' ‘As medidas sdo realizadas estabelecendo-se inicialmente um certo

campo externo, H entre Hcy e Hep . Produzimos em sequida uma pe

o!
fuena variacaoc AH no campo inicial, decrescente se inicialmente esta
mos no ramo crescente da curva de magnetizacao, e crescente se esta-

mos no ramo decrescente (ver Fiouras 4.18 e 4.19}) . Fsta pequena va-
riacaoc em torno de Hy faz com cue seja percorrido meio ciclo do lago”
de histerese entre os dois ramos da curva de magnetizacao irreversivel.

A voltagem total induzida nas hoblnas sera prororcional a derivada tem-

poral da variacadc na maanetizacao. Daf entao :
diimgy _ daqm) dan (1.53)
“dt T dLan At
-, - p'a Y o= - L{(ﬂﬁfﬂ'r\,ﬁ}
Mo=p ) AOH

Chamamos X, de susceptihilidade diferencial, para ¢ pecueno lupo de
ﬁisterese. /3 & uma constante que envolve fatores geométricos da bobi
na e caracteristicas dos aparelhos eletrénicos..%é;é a velocidade cons
tante de variacao do campo externo, controlada péio qerador de varredu
ra. Esta constante pode ser positiva ou negativa, derendendo do sen-
tido de variacao do campo.

Assim:

(]}

+, se H crescente
L — ; (1.54)
US -, Se H decrescente

D

As curvas 4 X AOH obtidas diretamente no registrador X-Y tém
em geral a forma vista na Fig. 1.2 (traco arosso). Zerweck/2/ con-
siderou as duas retas aproximadas (tracos finos), definindo o valor L.H
na ahcissa do ponto de mudanca de inclinacio, e mostrou que a inclina-

¢ao da primeira reta (M, t0) esta assocliada ao forte qradiente na su-
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perficie (& > 5 x 103 G/cm) s

2
. o= _C 28roy ‘
p = m(TH {1.55)

onde S -e (C sao respectivamente a area e o perimetro da seccao

transversal da amostra, Da mesma forma mostrou que a inclinacao da

sequnda reta {™;) estd assoclada ao aradiente no volume ( =) =

my = @_%_S_(ﬁe%x_)g (1.56)

T,

-
-

b, H AH

Em nosso trahalho o méetodo de Zerweck/2/ foi estendido para uma
aplicacaco rmais geral. Fizemos a correspondéncia entre as curvas obti-
das e ¢ "perfil de campo", para peduenas profundidades da amostra (

< 70qun1). De fato, as curvas X AH nada mais sao cque graficos
invertidos da distribuicao do campo ( B(x ) X x ), de acordo cem o mo

delo tedrico aque apresentamos a seaquir . .

]
&

Quando o campo externo € elevado até o H,
L B, 4y (H,)
valor Hg {Hc < H { Hcy) estabelece-se uma B:UH:-%?J
certa distribuicao de campo no interior da Ho-AoH

amostra (Fig. 1.3}, a aual passaremos a cha-
mar de perfil de campo. Apds o pequeno decré
scimo & H (AH<<Hg) ocorre a saida de 1i-

e e R raep

nhas de fluxo, estahelecendo-se um novo per- -
fil invertido, ate o ponte ¥,. Este ponto X, P
corresponde a profundidade até onde a distri- y

buicdo dos fluxdides esta sendo afetada, devi ’

B, H
2.

do a variacao do campo externo, portanto é

Hg-AH Jl —]

O modelo de Zerweck se apoia na suposi- Fig. 1.3

uma funcao de AH.

cao de que os perfis sao simétricos:

[ —e(20) "
depols de elevar Ha ate Ha = H
A _ p o (1.57)

°ox +o¢ {1}, demois do pequeno decréscimo AH
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A condicao de contorno para o campo na superficie, B{(0), & tal
que : Brev (Ha— Sty < B(0) < B ey (Mot %ﬁ) ‘ (1.58)

A icqualdade da escuerda vale para o caso de um aumento monotdnico do
campo aplicado, e a lqualdade da direita para um decréscimo monotdni-

co. Portanto, depois de um aumento monotonico do campo aplicado ate

o valor Hg : AH x
BHJI) = B, (H,— —“—)- fo((x')a(t’ (1.59)
o
Pela Eq. 1.58 percehemos que a distribuicao B, .x) fica inalterada
se diminuimos o campo externo até Ha = Hy - A H. Esta “"blindagem"

da superficie a pequena variacao A,H do campo externo, ja foi tra-
tada na secao 1.2 ,
piminuindo o camp6é externo, até o valor Hg - AH (Fig. 1.3)

;obteremo% a sequinte distrihuicao

B,y (HomaH+ £2) + -\‘((f)lx , Tdx,
B, Xz {(1.60)
R I
e’vcv( Hy — ‘“%z_H') - jc’< (x') 511_ ) s ?,,ZO

0 ponto x  prode ser determinado rela igualdade das duas solu-

¢oes acima : z, A Fo
Bncfx'}a’.z = 5[ B,, ("~ __.)._ B iftgm o + 2T

IU
'(Oux')a(x % -HB—W(LH —LoH)
Fizemos uma expansao em série até la. ordem considerando aue

AH & By .
A diminuigao de campo, pontualmente, vem dada por

"

&B(l) = BHO{IJ - BHO--)IH {Ij ot

x
2By . _LJ - 4 sy
~ BH"(DH L H) Do((:.)dz R
- (1.62}
0 , > X,
0 valor medio (medido pela bohina) sera
‘ - 4 7 )
AB = —o= |LBIZ)AS (1.63)
s
onde & @& a area da seccdo transversal da amostra.
Assumindo que :
Tax
CCO‘ << R (1.64)

onda .‘x:;m representa a profundidade L maxima, e R o raio do

cristal, poderemos escrever com hoa aproximacao:

[0
B :—-%—-JAB()_'] CAx (1.65)
a

oy



-

onde C é o perimetro da amostra.

nal entao : _
dg = ?-’,S‘"’-' (8K~ b.H) 5 S x, - ———Jotxjoea')a{x’ (1.66)
Lembrando a Eq. 1.50 , teremos :
avoc S(s-H)= A8 - dH o _dJB ., A4
. M-ﬂ[i_MJJOu x:i—‘;{:z—i— (1.6?)
Da Eq. 1.66 vem :
xﬂ
df‘l—B — O Bvey ¢ ~ & Bre: AL e dz. 2C ( i’
Ghi = SR Bpen-am S il - A ol oL Gee)
Substituinde a intearal acima pelo resultado da FEauacao 1.61
dAB  _ SBwe C 69
Hai- = Sn = X (1.69)

Entao, a voltagem fica :

’ ot BBriv C
Mo=pl= S = T ] (1.70)

A expressac acima nos da uma relacao direta entre a profundida-

de de penetracac do perfil de campo e a voltagem que & registrada nas

. . 4 - ) 1%
medidas : 10"_5E27i27 Jou = _%ﬁr_ﬁgl, (1.71)
eH S oH S

No infcio das curvas: x,=0 = X =1 (Calibragdo da escala).

0 campo médio no ponto x, pode ser calculado usando as edquacoes

1.60 e 1.61 : n
(o = B, (M= T57) = Bx,) =L 20z (042, 1)
. g
pal :
1 DB, (1.72)
B(Xo) — B, (o) = — 5~ = AH
SB.. BErLJ!

Ho = - ﬂ:‘-‘,_

Podemos provar que, de fato, a inclinacao em qualaquer ponto da
hem definida com o aradien-

.onde fol considerado que =

curva medida (4L X &AN) tem uma relacao

te de campo no interior da amostra., Usando a expressao 1.70

Qi =y b & x (1.73)

A 4H ot 5 L,(L'lH
ba Eq. 1.72
aF!_(:f_, ,JL)_ —_ 'l__aﬁva
VL, g4 < oH
Portanto :
du - B (P €
daH .zaum( ) € (1.74)

onde 57
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Constatamos entao que as expressoes 1.55 e 1.56 s3o apenas ca-
sos particulares do resultado acima. '

0 método aque acabamos de descrever € muito Gtil devido a rapidez
e a simplicidade com que sdo efetuadas as medidas. Sua principal fon-
te de erro sao os ruidos eletrénicos (inducdao de R.F. , rufdos pela
rede de alimentacao, etc. }) . Como o fator de amplificacao para o si-
nal coletado na bobina de prova & muito qrande ( + 10%) , as vezes os
ruldos adquirem alto nivel. Em nossas medidas cempre rejeitamos es-
tas curvas, retirando ocutras, em outro momento, até obtermos um minimo
de ruido .

A profundidade x_ % 5um € a menor que pode ser discriminada, uti
lizando as curvas medidas e a Ea. 1.71 - .

Exlstem outras possibilidades de realizar medidas com o metodo
descrito, por exemplo, fazendo-se variacoes ciclicas de &H, de modo
fque (o) 1ﬁpo completo de histerese seja percorrido. Neste caso, dois
perfis invertidos e aproximadamente simétricos sdo obtidos. Teste de

simetria dos perfis sao descritos na exposicac dos resultados, feita

no Cap. 4 .
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CARITULO 2

MONTAGEM EXPERIMENTAL E AMOSTRAS

2.1 - Montagem experimental .

'bescreveremos a sequlr todo o sistema utilizado nas medidas de
curvas de magnetizacao e susceptibilidade diferencial. Para conveni-
éncia da descricao dividimos nas sequintes partes mais importantes:
Criogenia e Vacuo, Suporte de Amostra, Magneto, e Eletrdnica. Todo o
equipamento, com excessao das bombhas de vacuo e alguns aparelhos da
Eletrdénica, foram construidos no Laboratdrioc de Baixas Temperaturas-
UNICAMP .

-

2.1.1 - Criocenia e Vicuo .

. Vemos na Fig. 2.1 um esquema completo de toda a parte de Crioge
nia e Vacuo com a qual trabalhamos. |

0 vacuo final medido fol sempre melhor que 107% torr. Uma trans
feréncia de 6 litros de He4 em geral possibilitava um periodo de
trabalho de 10 horas.

O criostato possul um varlador de temperatura, gue possibilita a
obtencao de temperaturas entre 11,5 - 20.0 K . Ele consiste de uma
serpentina, para a circulacdo de He? até a cadmara de amostra (bailxar
a temperatura), conjugada com um resistor de fio de Manganin, alimen-
tado por uma fonte de corrente externa (elevar a temperatura) . Para
temperaturas abaixo de 4.2 K usamos uma bomba externa, para bhaixar a
pressaoc de vapor do Hed |

Em geral transferimos para a camara de amostra, ahrindo a valvula
aqulha, uma quantidade de Hed que permitia medidas com boa estabilida-

de na temperatura (t 0.02 X), por aproximadamente 1 hora .

2.1,2 - Suporte de Amostra .

Na Fig. 2.2 destacamos o suporte de amostra usado em todas as me-
didas. Consta de duas bobinas montadas sob um mesmo eixo e distancia-
das de aproximadamente 20 mm . A bobina de prova (inferior) tem um
furo axial com 3.6 mm de diametro, permitindo introduzir a amostra
que se apdia em dois discos de PVC, convenientemente dispostos. A bg
bina de compensacao (superior) fol construida de modo a ter a maxima
semelhanca com a outra, entretanto sem furo central. Cada hobina pos-
sui 4900 espiras de fic de cobre, AWG - 40, enrolados em carreteis de

PVC, tendo cada um o comprimento externc de 30 mm.
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As bobinas sao ligadas em série e inver
tidas, de modo que a voltagem resultante nos
extremos seja nula, para o caso de haver uma
variacao de¢ campo externo, em toda a regiao

uniforme que envolve as duas hohinas (sem a

BOSINA {E

amostra ou com a mesma ho estado normal ). !

. | comPENSACRAD
s de carvao (A R el T
Um resistor de carvao (Allen e Bradley, pararuscs /| f
50 a temperatura ambiente, 1/8 W)}, calibra- DE LATAOH8) c5ompy 102
*ﬁ N[ ~resisTOR
do entre 1.5 K e 10.0 K, fol utilizado como i U OF carvao

termdmetro, durante todo o trabalho. O0s fi- mﬁhﬂ
1. 'Il_'L“I_\ BOEINA DE
T

- PROvVA

os de 11qag§o do resistor foram colados em X

um disco de PVC de modo que o resistor fi- £oReAS :
cou suspenso hem na vizinhanca (~ 2 mm) de 3
. Ve

b

]

==

uma das pontas da amostra. A medida da re - ﬁ
sisténcia fol realizada através de cuatro fi

‘'0g, soldados dols a dois em cada terminal do

resistor; um par para a voltagem e outro pa-

ra a corrente, Este método de 4 pontas tem . 2.2
a vantagem de excluir a participacao indese- = 777
javel da resisténcia dos fios de ligacao.

A mudanca de amostra e qualaquer outrc ajuste no suporte & rapida-

mente executado, devido as porcas rosqueadas e de facil maneio .

2.1.3 - Magneto .

A bobina que fornece o campo externo aplicado na amostra (Ha) foi
construida utilizando fio de cobre (seccaoc retanqular: 1.2 X 5.5 mm )
apresentando uma resisténcia ohmica total de 5.0/l a temperatura ambi-
ente. ApOs ser colocada no local de operacdo, em banho de Nitrogenio
l1{iquido, sua resisténcia passa a ter o valor de 0.6.-,

No projeto desta bobina foram impostas as condicoes de maximo na
homogeneidade e no valor do campo em seu in-

o = X 4 JE S E——

terior, para definir sua geometria e dimenso 100 ——~100—e— g0 —

es. Seu diametro interno e de 40 mm, o ex - ai
terno de 200 mm numa regido central com o Ny fe
comprimento de 100 mm (Fig. 2.3}, e 280 mm R ma
na regqiac de compensagao das duas extremida- 1
des, com 100 mm cada. 0'comprimento total

Fig. 2.3

do magneto resulta em 320 mm (medida exter- —m e
na) .
0s resultados ohtidos no teste com magnetdmetro, apresentaram uma
regido com extensao de 120 mm de campo uniforme e um fator 127 G/A
de eficiéneclia, Esta reqlao de campo uniforme fol bem satisfatoria, ten
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do em vista que a extensao ocupada pelas bobinas e amostra nao excede
a 100 mm. Podemos obter campos magnéticos até 5 kG pols temos dis-
ponivel uma fonte de corrente com capacidade para 50 A, apesar de que
© campo maximo € também limitado pela dissipacdo de poténcia, que ja
comeca a ser critica para 5 kG {(~1 kW) .

2,1.4 - Eletronica .

Os aparelhos aque compoem & parte eletrdnica do sistema ser3o cita-
dos a sequir e referenciados pelas Ficuras 2.4 e 2.5, onde aparecem, em

esquema de hlocos, na disposicdo correta para a realizacao das medidas.

L W_AT |

I LAMPLIF) - -——-—H«

s FONTE G'E?m
‘ i E o WARREDLRA | Fig. 2.4
1

CORRENTE Medida de curvas
i1}

de Magnetizacao

REGISTRACR |

‘CG-FD&'.\CF\D >,_
s FICAOR |' f‘\
(Bl ts |y o
it A A
__H_l ) ' |‘
é o | PSUPRESIOR CE Fig. 2.5
FONTE ! eg | | TTTTTTTES
] . —_“_—_bL__H,**_ Medidas de curvas
laMIaL oE

! _ﬁffw de Susceptibilida-
CORRENTE L.. _ [za dROF
< in G\'M:.RE_;LJP,\ J de diferencial

a) Amplificador DC (140 Precision Nanovolt DC Amplifier; Marca:
Keithley )

b) Integrador

¢c) Compensador - Compensar diferencas nas bobinas do suporte de
amostra (Fig. 2.6)

TV3 R
V= V- R Ut
Ry Fig. 2.6
{ Tol
. )
= % R;= Ry = 10kJL
0L RLER,
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d) Supressor de zero - Usado para redefinir o zero da corrente
circulante no magneto, quando € estabelecido o campo H,, nas
medidas de susceptibilidade diferencial

e) Registrador X-Y (Marca: Philips - PM 8120)

f) Gerador de varredura - Usado para produzlr variacoes constantes
na corrente (campo) do magneto

g) Fonte de Corrente - 50 A (Marca: Tectrol)}

h) Fonte de Corrente - 250 mA - Para o resistor de Manganin, res-
ponsavel pelo aquecimento do variador de temperatura do crios-
tato.

i) FPonte digital - Medida de resisténcia (termdometro} (Marca: Gene
neral Radio - 1683)

Todos os aparelhos que nao tiveram a referéncia explicita de Marca,

foram construidos no.Lahoratorio de Baixas Temperaturas - UNICAMP .

2.2 - rnmostras .,

Usamos monocristal de Nidhio como material de estudo. Esta escolha
pode ser justificada por varios motivos, dentre os quais destacamos os
que seguem. O Nb & um supercondutor tipo IT/1 (haixo <), de temperatu-
ra critica relativamente alta (9.2 K), o que € conveniente para as expe
riéncias. Nossc laboratdrio dedica grande interesse ao desenvolvimento
des conhecimentos e aplicaqSes tecnoldaicas do Nbh/35/, metal de transi-
gﬁo gue tem no Brasil 96% de suas reservas mundiais. Ademais, a lite
ratura cientifica ja possul um bom volume de valiosas informacdes sohre
as propriedades agerais e supercondutoras do Niohio.

Recehemos inicialmente um monocristal de forma cilindrica, com 1640

mm de comprimento e 3.4 mm de diametro. O material policristalino

foi produzido pela "Materials Research" e em sequida feito a fusao
por zona (Flectron-Bean, vacuo 10~6torr) na "Rice Universitv (Texas
)", para a obtencac do monocristal. No final foi-nos assequrado uma Pu
reza 95.9% com um fator RRR = R3p0k/R4.2K , tal aque 2000 < RRR <
2500 .

Cortamos tres amostras (Nbl, Nh2 e Nh3) de 50 mm cada, cujas pon-
tas foram em sequida abauladas usando-se uma lima bem fina e polimento
com po de Carborundum de fina granulacao. As pontas ahauladas permi -
tem uma menor retencao de linhas de fluxo no interior do material/36/
contribuindo portanto para uma maior reversibilidade nas curvas de mag-
netizacao.

Usamos neste trabalho apenas os resultados obtidos com as amostras
Nbl e Kb3, nas quais fizemos polimento quimico superficial (Solugao: 1
parte de H3PO,(85%) + 1 parte de HF(35%) + 1 parte de HNO;(65%); tem-
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po: 7 min., amostra em aaitacao) e tratamento térmico para expulsiao
de gases do interior/37/ (Forno de induc¢ao-R.F. com T = 1950 * 50¢C
vacuo v16-8 torr: tempo: 8 horas). Na amostra Nbl repetimos o mesmo
tratamento térmico (8 h) apos 3 semanas, © que possibilitou a ob-
tencao de curvas de magnetizacac bem reversiveis (ver Cap. 3). Apéé
os tratamentos que acabamos de descrever passamos a denominar as amos-
tras de NbhIlT e Nb3T .

A sequir, fizemos uma deformacio plastica de 5% na amostra NblT
e 12% na amostra Nb3T, ohtendo os correspondentes graficos de Car-
ga {kg) X Elongacao (mm) (Maquina Instron, Model 1127) . Depois da
deformacao as amostras passaram a ter uma secgao transversal levemente
eliptica, devido ao cisalhamento ocorride nos planos que formam aproxi
madamente 45° com o eixo do cristal. O sistema de deslizamento foi
}dentificado, com o uso de raios X (Lauve), como sendo constituido de

‘planos tipo (211) .

and

————— gy —

(oo “{oi]

10. 20. s(% ]

Vemos na Fig. 2.7 a curva de tensao(kqf/mm?) X deformacdo{s)
para os planos de deslizamento do tipo (211), calculada atraves das
equacdes gerais para redes hcc, publicadas por BRowen e Christian/38/.
Chamamos a atencao para o fato de que este arafico corresponde apenas
a parte do comportamento plastico. A pegquena seta vertical indica o

ponto até onde houve deslizamento simples e a partir do aqual sado ativa-



dos os planos simétricos, havendo entao e —
um deslizamento duplo. De fato, obser-
vando pelo microscopio Stico (ver foto-
grafia, Fig. 2.8}, detectamos dois con-
juntos simétricos de linhas de desliza-

mento ("slip lines"}, fazendo um anqulo

de apfoximadamente 45° com o eixoc da a

mostra.

Pela inclinacac da curva (e;x,moiﬁﬂ

ot

podemos concluir/39/ que atingimos ape-

nas o chamado "estaqio I" de endureci- IOQF;‘
mento ("work-hardening") do material. |
De acordo com Bowen e outros/39/, neste Fig. 2.8

———— i ——

estégio aparecem principalmente deslocacdes de cunha e multipolos, ar-
ranjados em trancados irregulares ou em barreiras ("walls"). A peque-
na reqiao de transicao bem no inicioc da curva é denominada de "esta-
éio o .

As pontas das amostras (6 mm de cada eutremidade) ficaram "mor-
didas" apds a fixacao de garras rosqueadas, que foram fortemente com-
primidas em torno de cada extremidade, a fim de evitar o escorregamen-—
to da amostra durante o ensalo de tragao. MNas medidas das curvas de
susceptibilidade diferencial percebhemos a influencia destas pentas o
que nos levou a cortar e abhaular novamente aauelas da amostra Nb3T pa-

ra pesquisar o efeito, que mostrou ser devido a influéncia da deforma-

cao das pontas na histdria magnética (segao 4.3.7) . Nesta situacao
passamos a denominar as amostras de NblTD e Nb3Th .

A orientacac cristalografica (Lave) do eixo das amostras foil de-
terminada antes e depois da deformacao. Acha-se tambem na Fia, 2.7 a
projecdo estereoqrafica do tridneulo padrao 001 - {01} - (11
comumente usado na literatura. O ponto cheio (+) indica a orientacao
inicial do eixo do cristal, como recebhido {(~ [blg‘ | 0s pequenos clir

culos (°) indicam a nova orientacao do eixo, apds a deformacao plastica
( A - Nb3TD ; B - Nb1lTD )} .

Neste trabalho ndo nos interessamos em uma caracterizacao mais pre
cisa dos processos envolvidos na deformacao plastica. Para uma melhor

exposicdo e discussao referimo-nos a literatura/40/ .
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capITULO 3

RESULTADOS EXPERIMENTAIS E CALCULOS

Algumas dezenas de curvas de maqnetizagﬁo e algqumas centenas daque-
las de susceptibilidade diferencial, foram retiradas. Os métodos e a

montafem experimental j& foram descritos nos capitulos anteriores.

3.1 - curvas de Maghetizacao .

0 nosso maior interesse nas medidas de maagnetizacac consistiu em
obter curvas bem reversiveis, requeridas para os calculos que mencionha-
remos na sec¢ao 3.3 (constantes elasticas, forcas de pinning, etc. ) .

Extraimos curvas para todos os estados das amostras e em tempera -
turas que variaram entre 3 Ke 9 K . Os estados Nb1T e Nbh3T apre-
'sentaram curvas com muito boa reversibilidade entre Hey, e Héz .
Apenas a partir de campos bem proximos de Hcl, no sentido decrescente,
surgiu irreversibilidade, denunciando a existencia de campo retido na
amostra. Por isto, ao retirarmos uma nova curva, sempre agueciamos a
amostra acima de T¢ , para garantir a volta ao "estado virgem" ini-
cial, sem fluxo retido. A amostra NblT, tratada térmicamente duas ve-
zes (8 h + 8 h), mostrou levemente uma maior reversibilidade que a Nb3T
entretanto, em geral, podemos dizer gque para os dois casos as curvas
sao praticamente idénticas, gquando consideradas na mesma temperatura.

Escolhemos para realizar todo o trabalho de calculo o conjunto de
8 curvas reversiveis, obtido da amostra NblT, em temperaturas distri
buidas entre 3 Ke 6 K. A fig. 3.1 mostra estas curvas em um qrafi-
co normalizadoc entre Hec, e Hc,. A transicao no campo critico Hey,
obviamente nao ocorreu definindo os vertices ponteagudos gque aparecem
neste grafico, cujo trecho abaixo de Hcl € adicionado apenas para i~

lustrar o aspecto global das curvas, incluindo a reta diamaanética (

a[""”f“‘) - =

SH = -1). Para alqumas temperaturas proximas, as curvas normaliza-
das foram praticamente icuais. Isto realca a importancia dos campos
criticos Hcy, e Hec, como parametros fundamentais do processo. A de-

pendeéncla explfcita com a temperatura pode ser percebida ac considerar-
se curvas mais separadas.

Nas Fiquras 3.2, 3.3 e 3.4 aparecem exemplos tipicos das curvas de
magnetizacao na_forma como foram reqistradas. Nas duas primeiras apare
cem, respectivamente, uma das curvas reversiveis (T = 4.14 K} da amos-
tra Nb1T, e uma curva irreversivel para a amostra NblTD (£ = 0.05) .

As anotacoes no papel referem-se as escalas do reqistrador X-Y, veloci-
dade de varredura do campo (sw 10 ~ 40 Oe/s), temperatura (R; T), incli

nagao no ponto Heas, etc. O0s riscos paralelos (lapis) que cortam a cur



CURVAS DE MAGNETIZACAO
REVERSIVEIS

~7=5.86,55K

T=4.14,3.9,35 K

Fig. 3.1
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va da Fig. 3.2 em varios pontes (~40), entre Hc1 e He,, serviram
de auxiliares na escolha de pontos aproximadamente equidistantes, cu-
jas coordenadas foram retiradas para utilizacao nos programas de cdl-
culo.

Nestas fiquras podemos ver tambem o critério usado para definir
os campos criticos _Hcl e He, o O priméiro fol encontrado no ponto
de interseccao das duas retas extrapoladas, uma para © trecho Meiss -
ner e outra para o trecho da caida brusca da magnetizagac. Por sua
vez, Hc, foi definido no ponto de cruzamento das retas extrapoladas
do "cotovélo" formado no momento da transicao supercondutor-normal,
para o volume do material (persiste ainda uma supercondutividade su -
perficial até o campo critico Hey) . 0 detalhe do "cotovélo" fol
ampliado no canto direito de quase todas as curvas, quando se fez ne-
cessario para malor. clareza . Isto nos permitiu uma precisdo melhor

‘ﬁue 1%¥ nestas medidas .

3.1,1 - Efeito de Pico .

Depois da deformacac das amostras (NblTD e Nb3TD) as curvas dc
magnetizagéo passaram a apresentar um pequeno pico bhem proximo de
Hcy (Fig. 3.3}, tanto no ramo crescente como no decrescente. Com o
aumento da temperatura a altura do pico diminuiu, até que para tempe-
raturas mals préximas de Tc ele desapareceu, como podemos constatar
pela Fig., 3.4 (£t = 0.8, T = 7.45 K) .,

Este ‘"efeito de pico irregular” ("Irregular peak effect") ja
foi observado em varios trahalhos anteriores/41/. Até o momento nao
existe um acordo total quanto aos diferentes mecanismos e tipos de
efeito de pico que sao propostos por varios autores. (Excluimos o che-
mado Yefeito de pico regular” , devido a presenca de um arranjo reau-
lar de centros de pinning, gue proporciona para um certo valor dc can-
po B, o aprisionamento coletivo das linhas de fluxo, causando dai um
maximo na forca de pinning).

Pippard/42/ sugeriu que o acréscimo da forca de pinning préximo
de ch seria explicado pelo decréscimo de Coe {(constante elastica de
cisalhamento da rede de fluxoides) proporcicnal a (1 - B/Bc2)2 ,  em
vista do decréscimo da forca de pinning elementar proporcicnal a
{1 - B/Bcy) . Em certo momento ({B/Bcyxu1l) as deformacces da rede de
fluxdides (Cgo—0) seriam suficientes para permitir a interagao si-
multanea de uma quantidade bem maior de centros de pinning com as 1i-
nhas de fluxc. Esta sugestdo de Pippard tem boa acolhida entre os
pesquisadores da arca, principalmente devide a alquns modelos/41/ que

tém obtido razeoaveis concordancias com dados experimentais .
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Recentemente, Brandt/43/ expos a opiniao de que, apenas o decrés-
cimo de Cg. nao explicaria o efeito de pico observade na vizinhanca
de Hc,, visto que o elevado médulo de compressao (c; = €11 ~ Cgg *
B2/4W),permitiria apenas a circulacac de um "fluido" incompressivel
de linhas de fluxo em torno dos defeitos, Brandt obtém um novo resul-
tado, onde o médulo de compressac uniaxial (Clll tambem vai a zero
auando B-vBcz, de acordo com (Bc2 - B)2 . Mostra mais, a possibi
lidade do efeito de plco para casos em gque C44—*0, aquando B--ch2 ’
pols com uma malor facilidade para as linhas de fluxo se curvarem, ha-

veria uma maior interacao por forcas pontuals.

3.2 - Curvas de Susceptibilidade diferencial .

Na Fiq._3.5 apresentamos um exemplo tipico de curvas de suscepti
bilidade diférencial, retiradas para varios campos iniciais (~ 10 valo
’fes entre’ Hc, e Hc,) , em uma temperatura fixa. Os numeros anotados
a esquerda de cada curva correspondem aos valores do campo inicial a-
ﬁlicado. Para obter estes valores em "Oersted" faz-se necessarioc uma
multiplicacdo pelo fator de transformacao 12.7 Oe/mV. O pequeno gra-
fico H X t (tempo), no alto da fiqura , procura explicar o trajeto
do campo magnético aplicado, em funcac do tempo. Podemos notar os pe-
quenos decrescimos e subsequentes acrescimos no campo, produzidos na
retirada de cada curva, o que corresponde a percorrer um pedcguenc lupo
de histerese, entre os dois ramos da curva de magnetizacao. O salto
no inicio de cada curva atinge sempre uma altura constante, /~ + percor
rendo em seguida um trecho horizontal (> = -1) de comprimento varia-
vel e que corresponde a barreira superficial 2.H (secdo 1.2.4) .

As varias retas tracadas sobre alguns trechos das curvas, servi -
ram como auxiliares na retirada de dados necessarios ao programa de
calculo. Em particular, podemos ohservar as duas retas mencionadas por

Zerweck/2/, cuja siqgnificacao ja discutimos na secao 1.3.2 .

3.3 - Programas de calculo .

Todos os calculos de interesse foram realizados por dois proqgramas
que escrevemos em linauagem FORTRAN e executados no computador PDP -
10 (Digital Corporation) .

O primeiro proagrama, chamado "TES1" (Fluxograma 1), realiza uma
regressao estatistica/44/ procurando um polinomio entre arau 2 e 8B que
melhor se ajuste & curva de maqgnetizacao reversivel, fornecida atraveés
das coordenadas normalizadas de varios pontos entre Hcl ¢ Hcy < A

normalizacao definida, visa reduzir as curvas ac intervalo comum entre
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He,
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X }

hl= £ Cjh
m{h) |}:=O ]

mhe |

-UTILIZANDO
HCI' K] .

Ko, Cy , C44+ Ces {VER O TEXTO )}

0 POLINGMIO AJUSTADO, CALCULA

-SAIDA ' IMPRIME RESULTADOS £ ESTATISTICA 0A
REGRESSAQ



0 e 1, para a variavel h :

h o= H(L) = Hey

Hcy — Hey
HC_L

3 HC1< H<HC2.
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{(3.1)

Esta normalizacao facilita a interpolacac futura de novos polindmios

em temperaturas onde nao tivemos curva de magnetizacao, mas que possam

ser de nosso lnteresse.

Obtido o polinomio, as sequintes grandezas, cujas férmulas j& fo-

ram apresentadas no Cap. 1

, sac calculadas

Ho, K, , ~. Cll’ C44'C66'

Considerando que a expressac analitica para uma curva de magneti-

zacao seja dada pelo polinémio de qrau ,. :

J=o

k :
L3 J
Mm{h) = ;&CJH

(3.2}

as formulas de cdlculo, usadas no programa tomarac o Seguinte aspecto:

) - . q
HC:LH::+£H11(H¢ — He )? .c4 _‘]/2'
o JT &
He
Ky = ———=x
L %
= Q. —
“a E S 2,33 di-yrm ]
H Hey
r & )
4 2 BLH(?\, ,0\ =7
Co+ ?_—‘FEQ ?)'b“'-‘c{é ) =< f'“_;
b.f BH\JV’
onde [ = 2o Zhadf
Cé¢(8) - o FTBE e

L .
He ko (arS —1) 042

p) [

B H.E)
2' N
N o BT Bhny
Cii (&) = o

Observando que :

B = H — P(ﬁ\) onde

YIT (4 +(2K- 1)1 26 2= Fey,

T
2y
&
fa o}

{
.

{'_)(’ﬁ) = ~4TM = Hr_i’ﬂ’\(!n)

(3.3)

(3.4)

{(3.5)

(3.6)

(3.7)

(3.8)

(3.9)
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Entao : k (i-1)
BP(H) _ Heo s _ZC; h ) (3.10)
3 H Hcy — Hey j=1
2p H k- : (3-2)
3 PRy _ Ce L2 d(i-1)Cih (3.11)
3 HZ {Hey, — Hog)* J=2
e
aHrev - 1 3 2
9B 4 - aFtH) (2221
2 H

2 I3

D Hrey - 9P 1 (3.13)
o B a HZ (12 — 2P

>

A sequnda aproximac¢ao para Cg¢e (B = Bcy) foi obtida/25/ com o
uso da teoria de Ginzburg-Landau, cuja validez se restringe apenas a
‘ﬁemperatufas bem proximas de Tc, onde K;= K;=/x . Em nossos cal
culos aplicamos esta formula para todas as temperaturas, usando o pa
rametro de G-L-Maki, =<,;{T}, que traduz melhor o comportamcnto da
curva na vizinhanga de He, .

Resta ainda observarmos que, para o calculo de «., & inclinacao
. da curva de maqgnetizacao no ponto Hc, foi retirada diretamente do pa
pel de grafico . Este processo mostrou-se mais preciso do due o©
cdlculo da derivada do polindmio ajustado, isto poOrque pequenos des=-
vios do polindmio, para a vizinhanca de He, , reflete em grandes va-
riagoes de sua derivada, calculada no ponto Hc,,

A integral que aparece na primeira férmula para o calculo de C66
{Eg. 3.6), foi calculada numéricamente atraves de uma subrotina (QSF-
SSP) que realiza a intearal de uma funcao, pela reqgra de Simpson/45/.

O fator de desmagnetizacao, D, lido logo no inicio do nrograma ,

foi calculado com a utilizacdo de uma férmula/46/ para elipsdldes:
2
D= (2§ -1)/8" - s=alb, §71 (3.14)

onde 1 e b saoc os eixos do elipsdide. Em nosso caso, consideran-
do as amostras cilindricas de pontas abauladas, como boa aproximagao
de um elipsoide, achamos um pequeno fator em torno de 0.01
O programa "TES1" arava, em um arcuivo, todos os coeficientes dos
polinomios ajustados, com os correspondentes valores de Hcl, ch e T,
0 segundo proarama, chamado "TES2" (Fluxograma 2}, tem como fi
nalidade o calculo dos perfis de campo, aradientes criticos, densida-
des de corrente critica e as forcas de pinning. Para tanto, sao lidos
os dados das curvas de suscentibilidade diferencial (£ X 4H), e a5 in
formacdes concernentes as curvas de maanetizacao reversfveis, ja grava
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dos em arcuivo.

O Fluxoqrama 2 expoe detalhadamente todas as operacdes realizadas
por "TES2"., Faremos mais alqumas observacoes apenas com respeito aos
calculos finais. 7

Consideramos que a variacao espacial do aqradiente critico pode
ser ajustada pela expressao/47/

- k) _ = (3.15)
ry = et
o ( ) "2 { - {.QLTJ(—%)

onde %y & o gradiente constante que se estabelece no volume, para
x>>a , sendo "a " uma profundidade de penetracao {Q@ ~100«m) até onde
se di a maior variagao do gradiente, na vizinhanga da superficie. O
fator { , constante para cada curva, estd relacionado as inclinagoes m;
e M. das duas retas mostradas na figurinha do Fluxograma 2. A primei-
ra reta (%;_) € tangente a curva no ponto correspondente a A H e a se~
gunda rgpresenta o comportamento constante da curva para AHY L H

Integrando o (x) de acordo com a equacao 1.61 obteremos :

Ko

0<‘r' 6{1 - 4 - f@k?(‘" Dl\- 4 :;)E)r.:v A I .
e AL . (% -4 < Ah-A,H .
j T~ fap iy - o ot 2 L2 /T E TSmOV ) 3.16)
Dai
dxo -— 4 _58((-/ r — 2 e —.I‘G‘_. (3.17)
Adik ~ IXy an L4 =20t -»LU

A

Usando a Eq. 1.73 para calcular a inclinacao no ponto A_H (X,=0):

r_’;(},.(. —_ 1, = _:,__4 ae‘“‘r‘ — 1_1-- '[':J (3.18)
dan lAQH “ f ( ) = Xy
Mas como (Eq. 1.74 ) :
oA /4 = "y = =3 &= (QE—’*-‘\) - (3.19)

PNy LHOYEH oty

Ohteremos

= (4 — 07 (3.20)
£ = vl

0 gradiente critico na superficie («,), o gradiente madio na vi-
zinhanga da superficie (~_) e o gradiente no volume (-,) possuem en-

tao as seaquintes formulas

£l =
o, = 20| , = (o) (3.21)
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a
S 4 gc:-;(x)o(x_ =o<v_r_1+/n(_;z:__f€_)j (3.22)
) .
- C (DB (3.23
""'v“"/s&mzskaH) 123

Para obter as expressoes acima usamos os resultados das Equacoes
3.15, 3.16 e 3.19 .
A densidade de corrente eritica (A/cm2) na superficie, na vizi -

nhanga da superficie (valor médiol, e no volume serao:

T, =12 4.H (3.24)
I = g9 L _ (3.25)
I = ;91,‘ KXoy 7 (3.26)

O éélculo dos perfis e opciocnal, de modo cque no proarama existe
uma varidvel "chave", /<), cque comanda a execucdo ( ..{ =1} ou néao
(7 (i) = 0) desta tarefa. No caso de ['(£)=1, as expressoes 1.71 e
1.72 do Cap. 1 serao utilizadas.

A forca de pinning volumétrica ( F, } e a forca media elementar (
P ) sao caleuladas utilizando-se as férmulas ja apresentadas no Cap.

l, ou seja :

P, = - q_eT_r__BQg-, oLy (3.27)
: §o NTY ¢ e
P =(-E2) (R gvE ¢ ) (3.28)
onde o ; . 4
¢'=t (CHL;C@)’/:¢+ (CoyCrs)?

¢, = 2 x 10776 cm2~ quantum de fluxo

por fim, a forca de pinning superficial (7 ) e o seu valor médio

por unidade de comprimento de linha de fluxo (7 )} serao/2/ :

- B :
fo= B0k (3.29)
[ &\1/2,
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cariTUuIO 4

APRESENTACAO DOS RESULTADOS FINAIS E DISCUSSOES

Neste capitulo serdo expostos todos os resultados aue julgamos de
relévo, para uma caracterizZagac geral do trabalho experimental. Alcu-
ma novidade pode ser atribuida aos dados que reportam a influéncia da
histéria magnética no Nidblo. Os resultados serac discutidos , fazen-
do-se alqumas suqgestoes e comparacOes com a literatura.

Nos qraficos, o sinal "é " que aparece ao lado das curvas, signi
fica o erro maximo cometido ao tracar as linhas continuas pelos pontos
experimentais. Naaueles graficos onde nio aparece, significa nao ha -
ver nenhum desvic. Em geral, as curvas representam perfeitamente o©s
- dados experimentais;

Vale observar que os térmos "campo reduzido” e "temperatura redu-
#ida” , de uso bastante comum na literatura, se referem as sequintes
definicdes: b = B/Bc; (Bcpz Hep), t = T/Tc .

4.1 - Pardmetros primarios (Tc,Hc) e Secundarios («,,«,,Hey ,He)p)

Os campos criticos Hcy e Hep e o campo critico termodinamico Ho
sao vistos na Fig 4,1 em dependéncia com a temperatura. Hc segque O
comportamento parabdlico (Eq. 1.1l) esperado para os supercondutores de
acoplamento medio, mas com desvios em torno de 10%. Um desvio de 13
foi encontrado por Finmore e outros/48/, cujos dados estaoc representa-
dos pela curva tracejada da Fig. 4.1 . Alertamos entretanto para o fa-
to de nossas curvas de magnetizacaoc serem um pouco irreversiveis em
campos proximos de Hey .

Os parametros de G-L-Maki (Fig. 4,2) concordam com a previsao de
Maki e Tsuzuki/4%/ de que k,>k, para supercondutores purcs. Comparan-
do com os resultados de Finmore e outros (tracejado), algumas diferen-
¢as sao encontradas, principalmente para «,, onde uma diferenga aproxi
madamente constante (~ 0.l) ocorre ao longeo de toda a curva. Por fim,
nossos valores de Heg e Hey sao malores, cerca de 8% e 4% respectiva -
mente,

ComparaqSes com o trabalho de Moehlecke/S50/, realizado em monocris
tais de Nb de mesma procedéncia, mostram perfeilta concordancia, quando
comparamos com sua amestra {Nb2P3E2T6) cujos tratamentos se aproximam
bastante daqueles que submetemos a nossa amostra NblT.

Acredlto que os desacordos com as medidas de Finmore e outros se
expliquem, principalmente, pelo fato de usarmos amostras de menor arau

de pureza, De fato, utilizando a diferenca entre nosscs valores de K
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extrapolados para o ponto em que K,(Tc) = H(Tc) =¥, AR= 0,08, e a
equacao de Goodman/51/:

- .
Ax =15 x 107907, (4.1)
onde TE?EX15%ﬂm£Kz“ Coeficiente de calor especifico eletrdnico

fn = Resistividade residual (normal) em jpjl—cwx '

pudemos estimar o fator RRR = R300K/R9.2K , como sendo um valor em
torno de 110 , tendo tomado como referéncia o valor de Finmore e ou-
tros/48/, RRR = 1600 e fi95¢ = 14.5usl-om para o Nb/52/, Esta esti-
mativa entretanto & grosseira, mas serve para indicar que os resulta-
dos experimentais, juntamente com a teoria, nos forcam a concluir que
nossas amostras possuem um menor grau de pureza (100 < RRR { 1600}

Todos os pontos experimentais para T > 6.0K, nas Figuras 4.1 e 4.2
foram retirados ja na parte final do trabalho, quando entac a amostra
utilizada j& estava deformada (&€ = 0.05) e com 120 dias passados da
‘data do-ﬁitimo tratamento térmico, estando a amostra em constante con-
tato com o ar. Podemos pensar que estes fatos, e mesmo ocorréncias fo
ra de nosso controle, possam ter contribuido para aumentar a resistivi
dade residual, visto ser uma grandeza que depende do livre caminho mé-
dio dos elétrons na rede cristalina.

As extrapolacGes lineares de todas as curvas das Figuras 4.1 e
4.2, para as temperaturas altas, mostraram aue Tc = 9.2 * 0.05 K.,

Damos logo abaixo uma tabela, sumarizando os resultados para to-

das as temperaturas medidas.

t T (K)] x, ke, Hecy (Oe) Hcy, (Ce) Hc {Oe)
0.98 | 9,00

0.92 | 8,50 [ 0.94|1.02| 190. 296, 222,
0.87 | 8.04 | 0.99 [1.12| 337. 571, 403.
0.81 | 7.45|1.03{1.20| 513. 890, 606 .
0.76 | 7.00 {1.10 [ 1.27 | 640, 1152. 752,
0.64 | 5,86 | 1,19 [1.52]| 912, 1854, 1677.
0.60 | 5.52}1.22|1.56( 1002, 2064, 1188.
0.54 | 5.00 ] 1.29{1.75| 1117. 2400, 1320,
0.45 | 4.14 | 1.35|1.8%9| 1310. 3035. 1573.
0.43 | 3,92 ]1.39 | 2.01 ] 1348, 3175. 1625.
0.38 | 3.54 |1.41 | 2.04 | 1387. 3365. 1688,
0.35 | 3.21 | 1.44 | 2.04 | 1438, 3543, 17490,
0.33 | 3,04 |1.42 | 2.14 | 1490, 3632. 1780.




4.2 -~ Constantes elasticas da rede de fluxdoides .

As constantes Cll' C44 e C66' da teoria de Labusch/25/, foram
calculadas para varias temperaturas, utilizando as curvas de magneti-
zagéo reversiveis. Na Fiqg. 4.3 apresentamcs como exemplo os resulta-
dos para a temperatura de 5.52K. As curvas iniclam no valoer by =
.0.18 (512 G), devido a transigdo de la. ordem que se di no campo Hey
{ver secdo 1.2.1 e Fiquras 3.2 e 3.3) ,

A constante Cg. possui duas expressoes distintas para o cilculo,
nos dols extremos de campo . Por 1sso, as curvas se cruzam num certo
ponto (b~ 0.4), indicando um valor comum para as duas aproximacdes.
Os valores de Ce6 aparecem‘multiplicados por um fator 10 com o Qnico
fim de melhorar a apresentacao grafica.

O calculo das constantes elisticas foi realizado com o fim de cal
.cular a forga de pinning elementar {PL) da teoria estatistica de La-
‘ busch/30/ .

4,3 - Perfil de Campo e forgas de pinning .

Os perfis de campo, para uma pecuena profundidade x<< R (x ~
700un ) , sdo obtidos pela medida da voltagem induzida na bobina de
prova, quando provocamos pequenas variacoes AH no campo externo.
Estes perfis, mesmo considerados como uma aproximacao da realidade (
secac 4.3.1), dao-nos importantes informacdes com respeito a um melhor
entendimento do estado critico, no qual se estahelecem os qradientes
de campo e correntes criticas do material.

No eixo vertical dos graficos de perfil, aparece a diferenga en-—
tre o valor do campo suposto em equilibric na superficie da amostra
(B5(Hy) ), e o campo B(x}), no ponto x ao longo da diregao radial.

4.3.1 - Simetria dos perfis de campo .

Quando expusemos as equacoes do modelo tedrico, para determina-
¢ao do perfil de campo, vimos ser de fundamental importancia a vali-
dez da condigao: %%- ='%£% (Eq. 1.57} .

Para testar a simetria do perfil em campo crescente () e decre
scente (4) fizemos a medida do lupo completo de histerese, para dois
casos, comeg¢ando em campos externos (BO] diferentes (Fig. 4.4) .

Na parte (b) da fiqura as curvas tracejadas correspondem a perfis pa-

ra campes decrescentes, invertidos para fins de meéhor comparacao. Co

mo vemos,os perfls para campo decrescente possuem uma curvatura mals

acentuada, entretanto podemos dizer que & razoavelmente boa a simetria
entre 03 mesmos

A linica afirmagao que pode ser feita com sequranga & a de que o

processo de entrada e o de salda das linhas de fluxo s3ao bem semelhan-
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tes, porque, quando registramos os perfis, na verdade o que estamos
medindo € uma voltagem induzida na bobina de prova.. Entretantc o
consenso qgeral, considerando outros autores/53//54/, atraves de métg
dos semelhantes (pequenas variacoes ciclicas do campo em torno e um
valor fixo), € de que vale a condicao da Eq. 1.57 . Rcho que a situ
agao merece estudo mals detalhado, com mais experiéncia; e, provavel
mente, algumas inovacoes no modelo de estado critico. Desconfiamos
de que a regiao na vizinhang¢a do ponto Xg {Fig. 4.5) onde forma-se
um "cotovélo" no perfil,.quando acontece um decréscimo no campo exter
no, seja um dos pontos importantes a considerar,

Penso que um tipo de forca como a de Friedel/22/

mas envolvendo qrandezas nao locais, de modo que
considere a influéncia mais distante de varia -
¢Oes na distribuicao do campo, seja a principal
causa para estabelecer a distribuicao de equili-

B(X) "80

‘brio naéuela regiaoco. Na verdade, pela forca de

Fricdel, com grandezas locails (B,%%‘), o ponto

X, Serd sempre o vértice de um angulo formado pe

la interseccao dos dois perfis simetricos ( 1i -

nha tracejada na Fig. 4.5) .

Eckert e Handstein/55/ observaram tambem a ocorréncia deste "ar-
redondamento” do perfil em torno do ponto x, . Sugerem a intervencao
de "flux creep", sem maiores comentirios

4.3,2 - Perfis X Campo reduzido .

O comportamento geral dos perfis para a amostra Nb3TD e Nb1T é vi
sto nas Figuras 4.6-9 . Na amostra Nb3TD usamos dois "eaminhos magné
ticos " diferentes para estabelecer mesmos campos externos. O primei-
ro (Fig. 4.18) forneceu os perfis da Fig. 4.6 e trata-se da situagao
denominada "s/ fluze"” , onde a amostra inicialmente nac possui fluxo
retido. O seqgundo caminho (Flg. 4.19), forneceu os perfis da Fig. 4.7.
Na secao 4.3.7 estes caminhos magnéticos serdo explicados com mais de-
talhes. _

Na amostra NblT apresentamos apenas os perfis para o caso "s/ flu-
xo", pois nao encontramos praticamente influéncia da histdria maqgnética
nesta amostra sem deformacao .

Existe uma reaiao bem proxima a superficie (x~100um) onde o gra-

diente de campo sofre um grande aumento. Na superficie (x = 0) o cam-
po sofre uma descontinuidade A B, associada a uma certa corrente super-
ficial: IS=‘$2£%%1ﬂb8 . Este salto necessita uma definigao

precisa, cque em nosso trabalho fol tomada como sendo a descontinuldade

do campo B para uma penetracao o»% Spuu, Este valor corresponde nada ma
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is que ao limite imposto pela precisao do método utilizado (secao 1.3,
2) . Os motivos para o forte gradiente na vizinhanca da superficie e o
entendimento da corrente superficial sao discutidos por Brito/24/ em
seu trabalho de tese, realizado concomitantemente a este. As explica-
¢6es encontradas em geral na literatura sao bem variadas, incluindo a
influéncia de gases (0,, H,, N, C) e precipitados (NbO, NbWN)/54/, dimi
nuigdo da constante eldstica de cisalhamento, C¢/36//33/, etc. Aqui
em nosso trabalho faremos referéncia sempre ao gradiente no volume (

X > 1004m), onde o perfil é praticamente linear .

Embora existam diferengés entre os perfils para um mesmo campo ini-
clal, mas estabelecido de maneiras diferentes (Figuras 4.6 e 4.7), a va-
riagdc com o campo reduzido é praticamente a mesma. Isto vale tambem pa
ra a amostra NblT (Fig. 4.9), com a diferenca de que al os gradientes de
campo saoc bem menores.

0 gradiente diminui inicialmente (Fig. 4.8) com o aumento de b .
‘Préximo ‘'de Be, ha novamente um aumento (regiao do efeito de pico) pa-
ra depois cair rapidamente em B02 .

0 mesmo comportamento aue acabamos de descrever para os perfis foi
encontrado por Bodmer/S7/, em amostra de NbgTagy » coOM 16% de de -
formacao plastica, utilizando o método A.C. de Campbell/58/ .

Damos logo abaixo uma tabela contendo valores calculados da densida
de de corrente critica na superficie (Ig), o valor médio na regiao pré-
xima a superficie (Ei) e o valor para o volume (J,} (ver segado 3.2) .
Estes dados referem-se a amostra Nb3TD , para campos crescentes, na

temperatura de 4.14 K .

by | By (6) | Ig (A/em)) Ty (10%a/end | 3, (10%A/cm?)
0.34] 1022, 14.1 19.4 11.6
0.49| 1465. 11.4 9,9 5.3
0.61| 1821. 9.6 6.9 3.4
0.82| 2451. 7.0 4.0 1.9
0.97| 2905. 9.6 6.4 3.8

Um importante resultado foi mostrado por Cullen e outros/59//60/,
ao estabelecerem que as correntes criticas inferidas das medidas de mag
netizacao sac consistentes com os valores medidos diretamente por cor-
rente de transporte. Este fato confere maior siqnificacao (pratica)
aos dados da tabela acima .

03 tratamentos tedricos utilizados em geral, no estudo do estado
critico, sao eletrodinamicos. Contudo, argumentos baseados na microes=-
trutura do arranjo das linhas de fluxo podem ser de grande utilidade.

A seqguir damos uma explicacao, apenas qualitativa, dos perfis observa =



52

dos.

Proximo de Hcy temos uma maior efetividade dos centros de pinning,
devido a uma menor densidade das linhas de fluxo, o gque faz a rede me-
nos rigida, favorecendo as interagaes que levam ao aprisicnamento dos
fluxbides, gerando os fortes qgradientes observados. O aumento no gra-
diente, em campos proximos de Be, , corresponde a regido do efeito
de pico , 3j& discutido na segdo 3.1.1 .

4,3.3 - Perfil X Deformagcao .

Destacamos na Fig. 4.9 a variacao do perfil com a deformacao, para
alguns valores do campo externo, ac longo da curva de magnetizacao.
Notamos de imediato que o gradiente de campo & maior em toda extensao
do perfil, para as amostras mais deformadas, desde que comparados entre
51 para campos externos correspondentes.

' 0 mesmo comportamento do perfil com a deformagdo é reportado por
QOdmer/S?/, para uma amostra de NbGGTa34 em varios estados de defor-
macao (&€ = 0,07, 0.16, 0.30, 0.60) .

4.3.4 - Forga de pinning volumétrica (P,) .

A forca de pinning ne volume (Pv), para a amostra deformada (Figqg.
4,10}, possui um comportamento semelhante para as varias temperaturas
em toda extensao medida, que wvai de by, = 0.3 até boa 1 . Proximo de
b = 1 existe um maximo, associado ao efeito de pico (secao 3.1.1) .

° A Fig. 4.11 mostra P, X b em algumas temperaturas, para a amos
tra sem deformagao (NblT). Pelo fato de quase nao existir histerese
na curva de magnetizacao (bem reversivel), a tomada de medidas £icou
limitada apenas a poucos éampos, proximos de Hey, . Esta Fig. mostra
o que poderiamos chamar de comportamento da forga de pinning inicial,
devido a nio homogeneidades ainda presentes no cristal, mesmo depois de
tratado.

Comparando as curvas das Figuras 4.10 e 4.11 (observar aue os fa-
tores de escala sao diferentes) notamos que P, & aumentada mais ou
menos de um fator 10, depois da deformacao plastica (£ = 0.12) .

A variacao de Pv com a temperatura, considerande b fixo & apro-
ximadamente linear para temperaturas mais baixas, curvando-se positiva
mente para temperaturas mais proximas de Tc (Fig. 4.12) . A parte me
dida da curva € apenas a de linha chela (0.33< t¢0.65) .

Os resultados descritos acima encontram boa concordancia com a 1i
teratura/33//2/ . Com o trabalho de Zerweck/2/ nossas comparagOes s5ao
apenas qualitativas pols ele fez medidas em monocristal de Pb-1In(5%) .
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4,3.5 -~ Forca de pinning elementar (Pt) .

Acqul foram utilizados os valores de Cll' Cqq © Cgg como fol menci-
onado atras.

O comportamento de PL com o campo e a temperatura € visto nas Figu
ras 4.13 e 4.14. Comparagoes com o trabalho de Frevhardt/61//62/, tam
bem efetuado com monocristals de Nbh deformados, mostram boa concordan -

cia quantitativa(95%) para os valores de P Contudo, nossos valores

nao sequem uma variacao bem linear com b 2 t , como os reportados
nestes trabalhos. O tipo de variacao com o campo reduzido que encontra
mos se assemelha ao de Good e Kramer/33/, que tambem mediram mono -
cristais de Nb. OQuantitativamente seus resultados concordam com os nos
sos em torno de 80%

C desvio positivo, com respeito a uma reta, na vizinhanga de Bcz,
certamente deve estar ligado ao efeito de pico, onde, pela sugestao de
;fippard/42/, os centros de pinning sao mais eficazes, devido a um "re-
%axamento" na rede de fluxoides (CGG-aO) . Como consequéncia, a forcga
de pinning elementar cresce nesta regiao. Na verdade, Schlump, Freyha-
rdt e Nembach/62/ , parecem nac incluir o efeito de pico em scus resul
tados. '

Para calcular o valor maximo da forca de pinning elementar (pm),
entre uma linha de fluxo e uma deslocacao, precisamos conhecer & densi
dade (N} destes defeitos no material, e utilizar a relagao (segao 1.2.
6) : PL =Vﬁ1pm . De acordo com Bowen e outros/39/, a densidade
média de deslocacdes no plano de deslizamento & da ordem de 10° cm~2
para o Nb deformado em torno de 10%. Assim, considerando Py, ~ 10~2
din/cm, encontramos P ~ 10-7 din/cm, que coincide perfeitamente com
o valor citado por TFrevhardt,

4,3,6 - Influéncia da Deformacao .

A deformacao plastica introduz defeitos (deslocacgoes) na rede cris
talina. Estes interagem com as linhas de fluxo, impedindo seu livre mo
vimento pelo interior do material, daf criando um gradiente na distri -
buicao do campo B

Algumas teorias e mecanismos propostos para o calculo da forca de
interacdo entre as linhas de fluxo e as deslocagbes ja foram apresenta-
das na secdo 1.2.6 . Vimos tambem (secaoc 2.2) que tanto para a amostra
NblTp (€& = 0,05} como para Nb3TD (€ = 0,12), fol alcancado apenas o
estidqio I da curva de tensao X deformacdo ., De acordo com Bowen e ou-
tros/39/ este edagio consiste principalmente de deslocacoes de cunha
e multipolos, arranjados em trancados irrequlares ou em barreiras =

Na Fig. 4.15 apresentamos um qrdfico de P, X b (T = 4.14 K}, onde
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tres estados de deformacao {( £ = 0.0, 0,05, 0.12) s3o considerados em
conjunto, para evidenciar a influéncia positiva das deslocagSes, no au
mento da forca de pinning volumétrica. Para campos b ¢ 0.5 acentua-
se mais a influéncia do aumento da deformacac. A mesma sugestao feita
na secao 4,3.2, para a causa de uma maior eficacia dos centros de pin-
ning em campos baixos (pequena densidade de linhas de fluxo), aplica -
se tambem adqui. De fato, isto explicaria a maior sensibilidade em
campos balixos para uma certa variacao na densidade de deslocacoes.

!
20, — s/fluxo
Fig. 4.17

5. =012 (Nb3TD) . .

- ) S inning vo-
— t= 0.45(4 15K} Forga de p g
"E lumétrica para quatro
E camimhos magnéticos
h )
% o, j—  Hp=34000¢) 2 : diferentes. (Nb3TD)
PR}

-

[+

|
I

Os perfis da fiqg. 4.9 mostram de outra maneira a mesma influén -
cia da deformacao, referida no paragrafo anterior.

Valores tipicos para a forga elementar Py calculados em tornc
de b =0.,4 s3o: 1.0x1072, 5,0x10-3, 1.9%10-3 din/cm, respectivamen
te para os estados de deformaqio: £& = 0,12, 0.05, 0.0

O comportamento qualitativo dos perfis e da forca de pinning com
a deformagcao, concorda muito bem com aguele que pude verificar na lite
ratura/57//2/ onde, entretanto, as medidas sac feitas em outros materi
ais,.
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4.3.7 - Influencia da histdria magnetica .

Recentemente tem aparecido alqumas publicacoes/53//54//63/ onde
a influéncia da histdria maqgnética & pescauisada, e onde saoc expostas
algumas opinices a respeito. _

Em nosso trabalho observamos, através dos perfis de campo (Fig.
4.16) e da forca P, {(Fig. 4.17), que existe a influéncia da historia
magnéfica em monocristal de Nb, deformado plasticamente., FEm amostras
menos deformadas foi menor este efeito.

Pesquisamos esta influéncia estabelecendo o mesmo campo externo {
bo), atraveés de diferentes caminhos magnéticos, anotados no final de
cada curva da Tilg. 4.16 e explicados a sequir.

Quando escrevemos “"s/ fluxo" estamos nos referindo ao estado mag
nético da amostra que fol iniclialmente adquecida, acima de Tc (Ha = 0),
para garantir um estado ‘virgem” , sem fluxo retide. Em sequida, a
.temperatufa foi fixada (4.14 K) e o campo crescido sucessivamente até
0s varios pontos, onde foram percorridos os peauenos lupos de histerese
como ilustra a Fiqg. 4.18 . Reglstramos neste caso apenas a curva cor-

respondente a parte decrescente do ciclo de histerese (A HiY).

-4 uM
-4 i

0 1 0 .

H Hy

—— . —————

A fig. 4.1% mostra outro tipo de caminho magnético. Apds o aque-
cimento, para deixar a amostra ‘"virgem", & crescido o campo aplicado
até um certo valor Hg , e, em sequida, decrescido sucessivamente, per-
correndo em varios pontos os pequenos lupos de histerese. Fizemos medi
das para dois valores de campo final : He = 3420 Oe> Hc, e He =
2280 Oe = 0.75 Hcy , reqgistrando apenas as curvas correspondentes a
parte crescente do ciclo {4 H%). Claro, que para o uUltimo valor de Hg,
fizemos medidas apenas para Ha< 2280 Ce .

Um terceiro tipo de caminho magnético, semelhante ao da Fig. 4.18,
foi tambem realizado e consta das curvas marcadas com asterisco "*"

A diferenca consiste em que neste ultimo caso a amostra 1a& possufa ini-
clalmente um campo remanente (520 G), resultante da elevacao de la até

um campo acima de Hc, (Hg = 3400 Oe) e subsequente decrescimo até um
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certo ponto da reta diamagnética (Ha<Hc)). A partir dal foi entdo se-
guldo o mesmo caminho descrito na Fig. 4.18, percorrendoc os pedquenos
lupos de histerese para a medida das curvas de susceptibilidade dife~
rencial .

Na Fig. 4.16 os tracejados diferentes procuram destacar as curvas
referentes a um mesmo campo externo, para diferentes caminhos maqnéti
cos. Para o caso "s/ fluxo" nao tinhamos perfis retirados em campos
externos coincidentes com aqueles dos outros caminhos magneticos, dai
apresentarmos os perfis para campos um pouco menores (~ 8%) . Todos os
perfis, com excessao daqueles “"s/ fluxo", estdo invertidos para melhor
efelto de comparacao. Os gradientes estabelecidos por aquele caminho
magnetico ilustrado na Fig. 4.19, fazZem com que B(x})-B,> 0, ou seja,
a densidade de campo cresce radialmente no sentido do eixo da amostra.

Os maiores gradientes de campo ocorreram para a amostra sem fluxo
fretido e 0os menores para o caso de He = 3420 Oe. Essas comparacoes
gﬁo bem realcadas na Fig. 4.17, onde fizemos os grafico de P, X b pa-
ra as quatro diferentes "histOrias magnéticas" a que submetemos a amos
tra.

Pelas nossas medidas, podemos concluir aue a existénecia de campo
rétido inicialmente no material faz com que obtenhamos menores gradien
tes quéndo aplicamos novo campo externo, ou, em outros térmos, parece
que a eficicia dos centros de pinning fica diminuida. Outro detalhe
importante a mencionar é que parece haver a influéncia do tipo de dis-
tribuicao do campo ji existente no interior da amostra, gquando vamos
retirar uma nova curva, isto &, o fato da densidade de campo crescer
ou decrescer da superficie para o interior oferece situacoes diferen-
tes que devem ser consideradas no c&lculo .

A dependéncia da histdria magnética com © campo se acentua a me-
dida que se aproxima de Hcl/53/. Entretanto, encontramos que esta
dependéncia se estende ateé a vizinhanca de He,, ainda que seja menor
o efeito.

Concluindo, deixo alqumas sugestoes aque resultaram da analise de
minhas medidas e do conhecimento de outros trahalhos sobhre o assunto:

1l - As linhas de fluxo retidas apds um acreéscimo no campo aplica-
do e subsequente decréscimo, devem ficar aprisionadas nos emaranhados
de deslocacces (defeitos), constituindo localmente pequenos arranjos
semelhantes aos graocs em uma estrutura policristalina, entretanto a-
partados uns dos outros de acordo com a distribuicao dos defeltos.
Quando entao o campo externo é aumentado novamente as novas linhas de
fluxo que penetram no material encontram mais facilidade para “desli-

zar" entre esses "graos", diminuindo assim a eficacia dos centros de
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plnning.

2 - A forca de Friedel (Pv) deve certamente ser reconsiderada ,
a fim de envolver grandezas nao locais, de modo que seja dependente de
interacoes mais distantes.

3 - 0s defeitos da rede de fluxdides/20/ devem ter uma influéncia

importante na histdoria maanetica .

CONCLUSEO

Neste trabalho, acreditamos ter contribuido, com bons resultados
experimentais, destacando a influéncia da histdOria magnética que nem
fsempre éﬂbonsiderada nos modelos e teorlas para o estado critico, nos
supercondutores tipo II. Em particular fizemos algumas medidas origi-
ﬂais, e determinacoes quantitativas (gradientes de campo, forcas de pi
nnig) que evidenciaram a influéncia da histdria magnética em amostras
deformadas de monocristal de Nidéhio. Diferentes caminhos magneticos
podem produzir variacoes de até 4 vezes (ver Fiq. 4.17) no valor da
forca de pinning volumétrica, para campos mais proximos de Hey.

Tendo enm vista que uma das grandes aplicacoces do supercondutor ti
po IT1 trata-se do transporte de altas correntes, onde tamheém se fazem
presentes altos campos exiternos, o correto conhecimento da influéncia
da histdria magnética poderd melhorar consideravelmente a eficiéncia
no transporte de mais altas correntes, pela indicagéo do melhor cami-
nho para estabelecer o ponto de operacao.

Também confirmamos a forte influéncia da deformagao plastica no
aumento da forca de pinning, devido aos arranjos de deslocagoes intro-
duzidos no material.

Tivemos a oportunidade de estender a aplicacac do método de Zer-
weck (secdo 1.3.2), para a determinacao rapida e simples do perfil de
campo, que se estabelece no interior do material {(x << R), sobh acao de
um campo externo aplicado.

Por fim, fazemos referéneia aos programas de analise das medidas,
que escrevemos de forma bem geral, e se acham documentados, podendo vi

rem a ser Utels em outras ocaslides, mesmo por outros pescquisadores.
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