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RESUMO

Os supercondutores sdo utilizados desde a industria médica até a aeroespacial e,
dentre as suas varias aplicacdes, podemos destacar a sua viabilidade na industria
de energia elétrica, pois estes materiais ttm como uma de suas principiais
caracteristicas apresentar resisténcia elétrica nula abaixo de certa temperatura.
Assim, a busca por materiais que suportem altas densidades de corrente na maior

temperatura possivel sem perda da supercondutividade € altamente desejavel.

A maioria das aplica¢gdes praticas de um supercondutor de alta temperatura critica
requer materiais que transportem altas densidades de corrente. A densidade de
corrente critica € uma grandeza extrinseca, controlada por fatores como
microestrutura, tipos de defeitos e suas distribuicbes. Em muitas situacbes a
introducdo de defeitos de maneira bem controlada € desejavel, pois pode

aumentar a densidade de corrente critica.

Deste modo, foram realizadas medidas de resistividade em funcdo da temperatura
e campo magnético. Assim, medidas de densidade de corrente critica em fungéo
da temperatura em amostras granulares de YBa,CuzO;.5 sSdo realizadas através do
método 04 terminais, sendo tais resultados comparados aos obtidos por meio de

medidas magnéticas.

Durante este trabalho, a instrumentacédo para medidas elétricas pelo método de 4
terminais foi preparada e amplamente testada. A compreensdo do método é
extremamente importante para que medidas confidveis possam ser realizadas, e
no percurso do trabalho procuramos otimizar o sistema de medidas, desde a
preparacdo de amostras até a aquisicdo de dados. Como resultado, medimos a
corrente critica de amostras granulares preparadas por Reacdo em Estado Solido
e por Rota Quimica, comparando os resultados com medidas magnéticas
(magnetizacdo e suscetibilidade-AC). Verificamos a importancia de medidas de
resistividade quando existe a presenca de comportamentos elétricos distintos,
como no caso especifico, em que o comportamento supercondutor e um

comportamento “tipo-semicondutor” estdo em superposic¢ao.

Palavras Chave: Medidas Elétricas; Método 04 terminais; Supercondutores, YBCO.



ABSTRACT

Superconductors are used from the medical to the aerospace industry, and among
its various applications, their viability in the electricity industry is worth noting, as
one of the main features of these materials is zero electrical resistance below a
certain temperature. Thus, the search for materials that can withstand high current
densities at the highest possible temperature without loss of superconductivity is

highly desirable.

Most practical applications for a high critical temperature superconductor require
materials that can carry high densities of current. The critical current density is an
extrinsic quantity, controlled by factors such as microstructure, types of defects and
their distributions. In many instances the introduction of defects in a well-controlled

manner is desirable, as it can increase the critical current density.

In this way, measurements of resistivity as a function of temperature and magnetic
field were taken. Measurements of critical current density versus temperature in
granular samples of YBa,Cu3O7.5 were made using the 4 terminals method, and

these results compared to those obtained by means of magnetic measurements.

Throughout this study, the instrumentation for electrical measurements using the 4
terminals method was prepared and widely tested. Understanding the method is
extremely important in order to take reliable measurements, and in the course of
the study we looked to optimize the measurement system, from sample preparation
to data acquisition. As a result, we measured the critical current of granular
samples prepared by Solid State Reaction and Chemical Route, comparing the
results obtained by means of magnetic measurements (magnetization and AC-
susceptibility). We verified the importance of measurements of resistivity when
there is the presence of distinct electrical behaviors, such as in the specific case in
which the superconductor behavior and the “semiconductor-type” behavior are

superimposed.

Keywords: Electrical Measurements, 4 terminals Method; Superconductors, YBCO.



1. INTRODUCAO

Na histéria da humanidade, a criacdo de ferramentas para cacar, pescar, tratar
a terra e, ainda, o uso do fogo para moldar os instrumentos que usava nas
atividades domésticas, foram as primeiras formas encontradas pelo homem no
sentido de aumentar a eficiéncia de suas acdes através do uso de materiais

que encontrava na natureza.

Os materiais podem ser subdivididos em 05 (cinco) categorias: Metais,
Ceramicas, Polimeros, Compdsitos e Semicondutores. (SHACKELFORD,
2008). Quando em uso, todos 0os materiais sdo expostos a estimulos externos
que Ihes determinam algum tipo de resposta. A propriedade €, portanto, uma
caracteristica do material em termos da natureza e da grandeza da resposta a
um estimulo externo imposto. As propriedades mais importantes dos materiais
podem ser agrupadas em 06 (seis) categorias, sejam elas: Mecanicas,
Térmicas, Oticas, Quimicas ou Deteriorativas, Elétricas e Magnéticas (LUNA,
2006).

A Ciéncia e Engenharia dos Materiais (CEMat) é um campo interdisciplinar
voltado a invencdo de novos materiais e ao aperfeicoamento dos ja
conhecidos. A CEMat pode ser subdividida em dois ramos complementares.
Ciéncia dos Materiais e Engenharia de Materiais, em que a primeira investiga a
correlacdo entre a estrutura ou micro-estrutura da matéria e as propriedades
dos materiais, se dedicando, desta forma, ao que poderia se denominar como
ciéncia basica. Em complementacdo, a segunda volta-se para analise de
aplicacédo e melhoria de desempenho a partir de um olhar da funcionalidade do
material. Nesta etapa, também ha uma analise da relacdo custo x beneficio que
direciona a opg¢ao por este ou aquele material. Sendo por isso, denominada de

ciéncia aplicada (CALLISTER, 2008) e (ASKELAND, 2008).

O texto estd dividido em 07 (sete) capitulos. E, de forma sucinta

apresentaremos a visado geral de cada uma delas. O primeiro, que é este

capitulo introdutdrio e que objetivou dar uma visao global a respeito da CEMat.

O segundo capitulo destaca a revisdo da literatura no qual apresentamos

sucintamente as propriedades elétricas e magnéticas, como resposta a



estimulos externos para os diferentes tipos de materiais existentes. Na
sequéncia, abordamos: historico, principais propriedades, tipos e

fenomenologia associada.

O terceiro capitulo apresenta as principais aplicacbes para os materiais
supercondutores, destacando a sua aplicagdo no ramo da industria de energia

elétrica.

O quarto capitulo apresenta os Materiais e Métodos utilizados no estudo do
YBCO, onde abordaremos: Preparacdo das Amostras, Os métodos de analise
e caracterizacdo estrutural (Difracdo de Raios X — DRX e Microscopia
Eletrbnica de Varredura — MEV). Além da apresentacdo do laboratério de
supercondutividade com a descricdo da montagem do hardware e do software
desenvolvidos a fim de viabilizar a realizacdo das medidas descritas no capitulo

seguinte.

O quinto Capitulo, discute as medidas elétricas, em especial 0 método de
medida utilizado conhecido por Método de 4 terminais, apresentamos o
software que comporta a andlise de todos os dados apurados neste trabalho de
dissertacdo e discutimos também as medidas de corrente criticas realizadas

nas amostras supercondutoras.

O sexto Capitulo apresenta a discussdo de todos os resultados obtidos,
detalhando os processos de andlise e comparando as amostras utilizadas que
foram concebidas por métodos distintos de “fabricagcdo” e avaliando o
comportamento tedrico esperado e 0 obtido a partir dos dados ensaiados em

laboratério.

O sétimo capitulo traz a discussao final ou conclusao do trabalho, abordando
inclusive, perspectivas de trabalhos futuros a partir do ponto entregue nesta

dissertacéo.

O objetivo deste trabalho de dissertacdo é compreender 0s materiais
supercondutores, a partir da investigacdo de amostras de YBCO (composi¢ao),
analisando suas respostas a estimulos externos (propriedades), ilustrando

como diferentes modos de “fabricacéo” (sintese) do material e a sua propria
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microestrutura (estrutura) sao fatores relevantes ao bom desempenho

(aplicagéo) do mesmo.

Neste caso, nosso interesse é estudar os materiais supercondutores, em
especial o cuprato conhecido por YBCO (YBa,Cu307.5) e esta analise dar-se-a
a partir da resposta a estimulos, em especial, de natureza elétrica obtidos pelo
método 04 terminais.
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2.  REVISAO DA LITERATURA

Antes de iniciar o estudo dos materiais supercondutores, convém abordar as
propriedades elétricas e magnéticas que sdo aquelas alteradas de forma
radical nos supercondutores, pois, sob certas condicfes, estes materiais
apresentam resisténcia elétrica nula e auséncia de permeabilidade magnética,
dai a motivacdo de abordar o que representam exatamente essas

caracteristicas mesmo que sucintamente.

2.1 PROPRIEDADES ELETRICAS

As propriedades elétricas dos materiais tém origem ou sdo consequéncia da
interacdo dos campos elétricos externos ao material com as particulas
eletricamente carregadas existentes no seio do material (elétrons). A facilidade
de conducdo de eletricidade ou condutividade revela a capacidade de o
material transportar corrente elétrica quando submetido a uma diferenca de
potencial elétrico (ddp). A famosa lei de Ohm que relaciona a corrente elétrica
(), resisténcia elétrica (R) e tensdo aplicada (V), ou diferenca de potencial

elétrico é verificada na maioria dos materiais isotrépicos®, na forma:
V=R*I 1
E também pode ser expressa através de:

J=0"E 2

J — Densidade de corrente que atravessa o material e é expresso em termos de
corrente / area; & — Condutividade (inverso da resistividade do material); ()
que é uma propriedade anisotrépica’ dos materiais. E - Campo Elétrico ao qual
o material esta submetido, expresso em termos de Volt/metro, no Sistema
Internacional de Unidades (Sl). O valor da resistividade (p) é influenciado por
alguns fatores que representamos a partir da expressao a seguir:

p=(R*A)/L 3

! Material Isotrépico aquele em que as propriedades medidas sio independentes da direcéo cristalografica
da medigdo (CALLISTER, 2008)

2 Anisotropia — Quando uma propriedade fisica depende da direcdo cristalografica na qual é realizada a
medicdo. A anisotropia esta associada a variacdo do espagamento atdmico ou idnico em fungdo da direcdo
cristalografica. A extenséo e a magnitude dos efeitos da anisotropia nos materiais cristalinos sdo funcGes
da simetria da estrutura cristalina. Onde o grau de anisotropia aumenta com a diminui¢cdo da simetria
estrutural. (CALLISTER, 2008)
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Onde: p — resistividade do material, R — Resisténcia elétrica, A — Area da se¢&o
transversal perpendicular a dire¢do da corrente, L — Comprimento ou distancia
entre os dois pontos onde o potencial elétrico € medido. A unidade da
resistividade no Sl € o Q * m (Ohm * metro).

O processo de conducdo de eletricidade nos materiais solidos ocorre de 02
formas: a) Conducdo Eletronica e b) Conducado I6nica® (ocorre nos materiais
ionicos) sendo a conducéo eletrdnica o conceito que sera descrito ao longo
deste trabalho, pois é o caracteristico dos materiais supercondutores.

A conducdo de eletricidade nos solidos também é influenciada por outros
parametros, tais como: temperatura e impurezas associadas ao material. A
figura 1 ilustra o comportamento dos materiais condutores e semicondutores
guanto a variagdo de temperatura. E as equacdes 4 (metal) e 5 (semicondutor)

descrevem este comportamento.

R=R,[1+a(T-To)] 4

R (LT - 1/To)

R=R,e 5

Onde R e R, s&o respectivamente as resisténcia a uma temperatura T e T,
(associada a temperatura inicial ou ambiente) e a é o coeficiente de variacdo
térmica da resisténcia (exemplo para o metal cobre é de 1,89*10° K e B é a
constante caracteristica para um material semicondutor que normalmente se
encontra entre 3000K e 4000K.

A figura 1 ilustra o comportamento comparativo entre metais e semicondutores
na relacao entre resistividade e temperatura, onde observa-se que 0s materiais
semicondutores sao fortemente afetados pela variagdo de temperatura em
comparacdo aos metais. Aléem de ter sua resistividade diminuida com o
aumento da temperatura numa relacdo praticamente inversa ao

comportamento verificado nos materiais metalicos. Este comportamento sera

3 Condugdo l6nica — Nos materiais 16nicos é possivel existir um movimento resultante de ions
carregados, 0 que produz uma corrente; esse fenémeno é denominado condugdo idnica. (CALLISTER,
2008).

4 Material I6nico - os atomos arranjam-se de forma que todos os ions positivos tém como vizinhos mais
préximos ions negativos, sendo as forgas atrativas iguais em todas as dire¢des, ou seja, a carga é
conduzida por anions ou por cations.
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novamente abordado no capitulo (6) quando da discussdo dos resultados das

medidas realizadas neste trabalho.

25004

\Semicondutor
20004 \

1500+ \ Metal

R(Q)

1000

500

T T T T
250 300 350 400 450 500

Figura 1 — Comportamento de materiais semicondutores e condutores no tocante a relagdo resisténcia
elétrica versus temperatura.

Fonte: CALLISTER (2008)

2.2 PROPRIEDADES MAGNETICAS

Os materiais podem ser divididos em cinco classes quanto a sua resposta a
estimulos do tipo magnético®. Sejam eles: Ferromagnéticos®, paramagnéticos’,

diamagnéticos®, ferrimagnéticos® e antiferrimagnéticos™®.

Os materiais podem ter seus momentos de dipolo magnético’* intrinsecos ou

podem ter momentos de dipolo magnéticos induzidos pela aplicacdo de um

5 Estimulo Magnético - O campo magnético que estaria presente na regido na auséncia do objeto
magnetizado € responsavel por induzir a magnetizacdo do material.

6 Materiais Ferromagnéticos - Possuem um momento magnético permanente, mesmo na auséncia de um
campo externo aplicado e manifestam magnetizagBes muito expressivas e permanentes. Onde: p, >> 1 e
%m >> 0.

7 Materiais Paramagnéticos - Ocorre nos materiais para 0s quais 0s campos magnéticos produzidos pelos
movimentos de translagdo e rotacdo dos elétrons ndo se cancelam de forma completa, de modo que p, > 1
(pouco maior que a unidade) e y,, >0

8 Materiais Diamagnéticos - A estrutura eletronica do material responde a um campo magnético aplicado
gerando um pequeno campo oposto. Este fendmeno pode ainda ser entendido como uma suscetibilidade
magnética negativa y,<0e <1

9 Esse fenémeno decorre de um cancelamento incompleto dos momentos de spin antiparalelos entre os
ions de Ferro.

10 Esse acoplamento resulta em um alinhamento antiparalelo, assim os momentos magnéticos opostos se
cancelam entre si, e deste modo, o s6lido como um todo ndo possui qualquer momento magnético
resultante.

11 Dipolo Magnético: é definido como o produto entre a corrente elétrica | que percorre seu perimetro e
0 vetor area a que define sua superficie.
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campo de indugdo magnético externo. Na presenca de um campo de inducéo
magnética, os dipolos magnéticos elementares, tanto permanentes quanto
induzidos, reagirdo de forma a produzir um campo de indugdo proprio que

modificara o campo original. (Eisberg, 1979). Assim podemos escrever:

B=o* (H+M) 6

Onde: M — Magnetizacdo do solido, que significa densidade volumétrica dos
momentos de dipolo magnéticos associados a estrutura eletrénica do sélido; H

— Intensidade do campo magnético, este termo estd associado as correntes
macroscopicas que percorrem o material. I, — Permeabilidade Magnética no

vacuo e tem valor constante. B — A Inducdo Magnética ou densidade de fluxo
magnético representa a magnitude do campo interno no interior de uma

substancia que esté sujeita a um campo H.

Os parametros acima citados, ainda guardam o0s seguintes conceitos: A

magnitude de M é proporcional ao campo aplicado da seguinte forma:

M = Am *H 7

ym — Suscetibilidade Magnética do meio, que é a medida de quéo suscetivel
(ou sensivel) a matéria é ao campo magnético. Este termo é Adimensional. A
suscetibilidade e a permeabilidade estéo relacionadas através da equacao:
xm=Hr—1 8

M, - Permeabilidade é uma propriedade do meio especifico através do qual o

campo H passa e onde B é medido. Alem disso, existe a permeabilidade

relativa que é descrita da forma:

Mr=H/ Ho 9
O termo H, guarda a seguinte relacéo:
H=N*I/L 10

Se o0 campo magnético for gerado por meio de uma bobina cilindrica (ou
solendide) que consiste de N voltas com espagamento proximo, e comprimento

L que conduz uma corrente de magnitude |.
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Neste trabalho, apresentamos medidas de magnetizacdo de supercondutores

granulares, que sdo materiais diamagnéticos (ym < 0, portanto M < 0)

2.3 OS MATERIAIS SUPERCONDUTORES

2.3.1 HISTORICO DA SUPERCONDUTIVIDADE

O fendbmeno da supercondutividade foi primeiramente observado em 1911, trés
anos depois que na universidade de Leiden, Holanda, Heike Kamerling Onnes
conseguiu liquefazer o Heélio, pela primeira vez, alcancando a temperatura de
4,2K (-269,8°C). Assim Onnes dedicou-se ao estudo das propriedades elétricas
dos metais em temperaturas muito baixas e observou que para temperaturas
préximas a 4,2 K havia uma temperatura critica (T.), em que a resisténcia
elétrica do mercurio reduzia-se de forma abrupta a zero (ONNES, 1911). A
figura 2 ilustra o fendbmeno descrito.

o1

0.125 - ‘ el

0.10

0.05

Resistance of sample ()

0.075 i
|
|
|
1

0025

10-5{)1 |
0.00 : *A —

400 410 420 430 440

Temperature (K)
Figura 2 — Resistividade x Temperatura para o mercurio, reproducdo da descoberta de ONNES

Fonte: GINZBURG (2004)

Desde a descoberta da supercondutividade, no inicio do século passado,
inlmeras tem sido as pesquisas e 0 avan¢go na caracterizacdo de novos
materiais e novas explicacbes s&o desenvolvidas de sorte a tornar mais
abrangente o entendimento completo deste fendbmeno que ainda hoje nao esta
definitivamente mapeado. O avango nesta area do conhecimento foi
considerado tdo importante que proporcionou a seus pesquisadores alguns

prémios Nobel, conforme apresentado na tabela 1, a seguir.
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Tabela 1 — Relacdo dos prémios Nobel vinculados a Supercondutividade

Fonte: Adaptado de OSTERMANN (2005)

Prémios Nobel relacionados a Supercondutividade

ANO PREMIADOS CONTRIBUIGAO

Propriedades da matéria em baixas
HEIKE KAMERLING temperaturas, incluindo a descoberta da

191 . . ~
913 ONNES supercondutividade e a liquefacao do
hélio.
JOHN BARDEEN; LEON N. | Desenvolvimento da teoria microscdpica
1972 COOPER; ROBERT da supercondutividade, hoje

SCHRIEFFER denominada teoria BCS

Predicdo tedrica do tunelamento de
1973 BRIAN D. JOSEPHSON | pares de Cooper através de uma barreira
isolante entre supercondutores

Tunelamento de elétrons em

1973 IVAR GIAEVER
supercondutores
Descoberta da supercondutividade de
KARL ALEX MULLER; J. -
1987 v ;! alta temperatura critica num cuprato de

GEORG BEDNORZ n ..
Lantanio e Bario

Desenvolvimento da teoria

INZBUR .
2003 VITALY G URG fenomenolégica da supercondutividade.

2003 ALEXEI A.ABRIKOSOV | Teoria dos supercondutores tipo Il

2.3.2 YBCO

O primeiro supercondutor com T, maior do que a temperatura de ebulicdo do
nitrogénio foi o obtido no composto cuprato chamado YBCO (elemento de
interesse deste trabalho, féormula quimica YBa,CuzOy7.5), cuja transicdo normal-
supercondutora, detectada por uma medida de resisténcia em funcdo da
temperatura, tal como a obtida para o mercurio (apresentado anteriormente) é
de 92K. (WU, 1987).

Quanto a estrutura cristalina, os cupratos supercondutores de alta temperatura
critica (incluindo-se YBCO) exibem caracteristicas estruturais comuns. Onde
todos apresentam um ou mais planos atébmicos de Cu-O; (figura 3) adjacentes

por célula unitaria e, por convencao, estes planos sdo paralelos ao plano ab e,
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portanto, perpendiculares ao eixo c. Dentro de um mesmo grupo, os planos
individuais de Cu — O, estdo separados por &tomos metalicos — Y ou Ca,
apenas para exemplificarmos. Estas estruturas de planos de Cu-O, encontram-
se intercaladas por um numero variavel de planos atémicos de varios outros
oxidos e elementos de terras-raras. (FERREIRA, 2003); (OSTERMANN, 2005);
(BEDNORZ; 1988); (WU, 1987).

A existéncia desses planos de Cu-O; é que o caracteriza fundamentalmente os
cupratos supercondutores do YBCO. No entanto, estas propriedades sdo mais
fortemente influenciadas pelo movimento de portadores de carga nos planos
Cu-O,, conforme se verifica na estrutura cristalina do YBCO que € do tipo
Perovskita® e tem acentuada anisotropia planar. (OSTERMANN, 2005);
(BEDNORZ; 1988).
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Figura 3 - Estrutura Ortorrdmbica do YBa,Cus0 7.5

Fonte: (FERREIRA, 2003)

Desde a descoberta dos supercondutores de alta temperatura critica (HTS), €
bem conhecido que o teor de oxigénio exerce um papel fundamental nas
propriedades estruturais e supercondutoras de tais materiais. Portanto, a
estequiometria correta de oxigénio na amostra pode ser verificada pela largura
de transicdo supercondutora e por T, acima da qual a supercondutividade deixa
de ser verificada (DEIMLING, 2010). Além disso, a quantidade de oxigénio

7

determina se a estrutura Perovskita € tetragonal —e esta estrutura néo

12 Estrutura Perovskita — Existem 14 redes cristalinas (redes de Bravais) e, a primeira vista a estrutura do
tipo Perovskita parece uma combinacéo das estruturas cubicas simples, CCC e CFC (cubica de corpo
centrado e cUbica de face centrada, respectivamente), Porém, diferentes atomos ocupam as posicoes dos
vértices, do centro do corpo e do centro da face, sendo assim essa estrutura é do tipo cubica simples. Os
materiais tipo perovskita possuem propriedades ferroelétricas importantes relacionadas as posi¢es dos
cations e anions em funcéo da temperatura. (SHACKELFORD, 2008).
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apresenta supercondutividade — ou ortorrombica — fase do YBCO que

apresenta propriedades supercondutoras.

Os cupratos supercondutores podem, de maneira geral, exibir temperatura
critica muito variada, desde valores mais baixos que o ponto de ebulicdo do
nitrogénio liquido (77 K) até valores mais altos que este, chegando acima de
150 K em condi¢cBes especificas de pressédo, sendo que esta dependéncia da
temperatura esta relacionada com o teor de oxigénio, além do seu

ordenamento vinculado as cadeias de Cu-O da sua estrutura cristalina.

Assim, a partir da variagdo do teor de oxigénio de uma amostra € possivel
alterar a estrutura cristalina, bem como mudar a quantidade de portadores de
carga, responsaveis pelo controle das propriedades supercondutoras do
material. (DEIMLING, 2010).

A figura 4, abaixo, ilustra a comportamento do YBCO a partir da insercao de
oxigénio na sua estequiometria. Observa-se que enquanto a quantidade de
oxigénio no YBCO néo atinge o valor 0,4 (a formula do YBCO, nesta analise &
YBa,Cu30s:x € € 0 valor de X que esta sendo representado na (figura 4) o
YBCO permanece na fase normal. E, apenas a partir deste ponto que a fase
supercondutora se inicia e tem seu maximo quando o valor de X é
aproximadamente 0,93. Neste caso, a férmula do YBCO, pode ser
representada da forma YBa,Cu3O7.5 onde & tem o valor de aproximadamente

0,07 (pois X como dissemos tem valor aproximado de 0,93) (FOSSHEIM,2004).

Figura 4 — Transicdo de fase do YBCO a partir da variacdo de oxigénio a sua estequiometria.

Fonte: FOSSHEIM (2005)
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2.3.3 EFEITOS DA CORRENTE EM SUPERCONDUTORES GRANULARES -
YBCO

Os cupratos supercondutores sdo granulares™ por natureza e, em baixas
temperaturas eles se apresentam como aglomerados de graos
supercondutores interligados apenas por elos fracos e, o0s graos
supercondutores ndo s&o0 necessariamente 0S graos cristalinos, mas a
granularidade pode ser uma caracteristica intrinseca e, mesmo um monocristal
de YBCO pode ser um supercondutor granular. Os elos fracos geralmente séo
de uma matriz de graos anisotropicos fortemente supercondutores

internamente, mas fracamente acoplados entre si.

Deste modo, para que uma corrente elétrica possa fluir num supercondutor
granular com resisténcia nula, € necessario que 0s graos supercondutores
estejam bem acoplados ao longo de cadeias que atravessam toda a amostra.
Tal supercorrente, em supercondutores de baixa temperatura critica (LTS), é
descrita em termos de pares de Cooper'®. Se os elos fracos s&o constituidos
de material puramente resistivo, os elos fracos sdo do tipo juncdes de
Josephson® (ROCHA, 2009). Para os supercondutores de alta temperatura

critica ainda nao existe uma teoria universalmente aceita.

13 Granulares — Compostos por graos. A maioria dos sélidos cristalinos é composta por um conjunto de
muitos cristais pequenos ou grdos, tais materiais sdo chamados de policristalinos. O contorno de grao é
um defeito interfacial e € o contorno que separa dois pequenos gréos ou cristais que possuem diferentes
orientacOes cristalogréficas. Na regido do contorno existe um desalinhamento dos 4tomos na orientagao
na transicdo cristalina de um gréo para a orientacdo de um gréo adjacente. (CALLISTER, 2008)

14 Par de Cooper — Este “fendmeno” ¢ descrito pela teoria BCS (teoria que serd discutida ao longo do
texto). Onde o pensamento central é o de que elétrons podem se agrupar em pares, formando um par
ligado. Esse par é composto de dois (02) elétrons com spins e momentos opostos. A interagdo elétron -
rede cristalina - elétron € indireta (mediado por fonons) e ocorre da seguinte maneira: Quando um elétron
reage com a rede cristalina e a deforma, outro elétron encontra esta deformacéo e é atraido por ela, pois é
um estado que faz diminuir a sua energia. Deste modo, um elétron que passa através da rede cristalina
provoca uma deformacdo local na mesma, atraindo assim os ions positivos que formam a rede. A
velocidade tipica do elétron é superior a velocidade de relaxacdo da rede, por isso a rede acompanha com
certo atraso a passagem do elétron e forma acimulo de carga positiva por onde passou. Esse acimulo
atrai um segundo elétron de spin contrario provocando uma fraca interagdo entra as particulas.

15 Juncdo de Josephson — A extensdo do intervalo proibido e a densidade de estados quéanticos, num
supercondutor, podem ser determinadas pela caracteristica tensdo x corrente de uma juncdo tdnel
(Josephson). Numa juncdo deste tipo, uma fina camada de 6xido ( 1nm de espessura) separa um metal
normal de um supercondutor. Elétrons “tunelam” através da barreira, que representa a camada ndo-
condutora de éxido, por meio de uma tensdo aplicada. Em 1962, Josephson previu que se 0s metais de
ambos os lados fossem supercondutores podera existir corrente mesmo sem tensdo aplicada. Se uma
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Na figura 5 apresentamos a influéncia da granularidade na condugéo de
corrente para uma amostra de YBCO. A figura 5a ilustra como pode ocorrer a
penetracdo e distribuicdo do fluxo magnético numa amostra supercondutora
granular (policristalina), onde fica claro que a regido supercondutora €
composta pelos grédos (onde ha a penetracdo de vortices intragranulares)
separadas por jun¢gdes Josephson, com penetracao de vértices intergranulares.
A figura 5b apresenta um diagrama de fases (H-T) das linhas de temperatura e
campos criticos, de uma forma geral, para supercondutores granulares.
(ROCHA, 2009).
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Figura 5 - Em (a) a representacdo esquematica da localiza¢do dos vdrtices de Josephson (intergranulares)
e vortices de Abrikosov (intragranulares) num supercondutor tipo Il ceramico. Em (b) temos a
representacdo esquematica das linhas criticas de campos magnéticos e temperaturas intra e
intergranulares. Onde Tc (H) é a temperatura em que a rede de grdos supercondutores desacopla e é
também dependente do campo magnético aplicado e do valor da corrente de transporte empregado.

Fonte: ROCHA (2009)
2.3.4 PROPRIEDADES FISICAS DOS SUPERCONDUTORES

Esta secdo é dedicada a revisdo da literatura abordando temas ligados a
caracteristicas especiais (algumas das principais propriedades fisicas) dos
materiais supercondutores dentre os quais destacamos a resisténcia nula, o

calor especifico e o efeito Meissner.

pequena tensdo (poucos milivolts) for aplicada, aparecera uma corrente alternada cuja freqiiéncia se
situard na regido de microondas.
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2.3.4.1 RESISTENCIA NULA

A resisténcia nula, sem davida para a industria de energia é a caracteristica
mais desejada, pois significa transportar eletricidade (na forma de corrente)
sem aquecimento e/ou perda por efeito Joule. A figura 6 ilustra diferentes
particularidades envolvendo a resisténcia elétrica nos  materiais
supercondutores. Apresenta a resisténcia nula a baixas temperaturas e ainda a

influéncia da dopagem (insercéo de impurezas) na resistividade do material.

Porém, na pratica ndo existem materiais perfeitamente livres de impurezas,
entdo o comportamento apresentado abaixo é tedérico, contudo como veremos,
ao longo do texto, as impurezas sdo fundamentais para 0s materiais
supercondutores particularmente para aumentar a sua capacidade de
transporte de corrente. Deste modo, ilustramos o comportamento da resisténcia
considerando a influéncia da dopagem de diversos materiais na resistividade

de um composto supercondutor.
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Figura 6 a) Apresentamos (esquerda) imagem com o primeiro registro de resisténcia zero para

supercondutores de alta temperatura critica (Bednorz e Muller, 1986) e sua dependéncia com a
corrente aplicada. 6 b) A imagem seguinte ilustra (direita) a influéncia da dopagem no
supercondutor do tipoYBa, (Cu o9 M (1)306+y Onde os ions M estéo definidos respectivamente
por: Zn, Co, Fe, Ni, Ti, Cr, considerando a relacdo resisténcia x temperatura.

Fonte: POOLE (2007).
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2.3.4.2 CALOR ESPECIFICO?®

O calor especifico para os materiais supercondutores apresenta uma anomalia
denominada anomalia lambda (A). Sendo o calor especifico uma propriedade
de equilibrio termodinamico®’, seu comportamento em funcdo da temperatura é
uma comprovagdo da ocorréncia de um fendmeno de transicdo de fase'® no
material quando T = T.. Quando uma substancia € resfriada, o seu calor
especifico tipico decresce e no momento de uma transi¢cao supercondutora isso
se torna mais evidente, conforme ilustrado na figura 7. No estado
supercondutor, e em temperaturas bem inferiores a T, a contribuicdo eletrénica
mostra um comportamento do tipo representado pela equacéo (11). Onde Kg é
a constante de Boltzman que é parte da contribuicdo eletrbnica no estado
supercondutor e 2*A é a energia de gap na transicdo de estados, em

temperaturas préoximas ao zero absoluto A € da mesma ordem de Kg * T..

Ca=exp(-A/Kg*Tp) 11

A transicdo de fase estéa relacionada com o comportamento eletrénico do metal
que € representada pela drastica mudanca no equilibrio termodinamico
ilustrado na figura 7 (abaixo), em particular o calor especifico de um

supercondutor € alterado abaixo da temperatura critica.

16 Calor Especifico - O calor especifico consiste na quantidade de calor que é necessario fornecer a
unidade de massa de uma substincia para elevar a sua temperatura de um grau e expressa-se em calorias
por grama e por grau. Para o caso da dgua, o calor especifico foi convencionado ser de 1 cal/kg. Quando a
capacidade calorifica é dada para uma mol de substancia, esta passa a designar-se capacidade calorifica
molar ou calor especifico molar. Definem-se calores especificos a pressdo constante e a volume
constante, representados, respetivamente, por Cp e por Cv, ambos dependentes da temperatura. 1 caloria é
definida como 4,2 Joules e 1 joule é definido como o trabalho exercido por uma forca de 1 Newton numa
distancia de 1 metro.

17 Equilibrio Termodindmico — Quando um sistema esta em equilibrio, em relacéo a todas as possiveis
mudancas de estado, diz-se que o sistema esta em equilibrio termodinamico. (WYLEN, 2003).

18 Transicdo de Fase — E uma mudanga na quantidade e/ou na natureza das fases que constituem a
microestrutura de uma liga, material ou elemento (CALLISTER, 2008)
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Figura 7 — Calor especifico de um supercondutor em fungdo da temperatura comparado ao

comportamento normal (linha tracejada), que pode ser obtido experimentalmente submetendo o material a
um campo superior ao valor critico.

Fonte: Adaptado de OSTERMANN (2005)

2.3.4.3 DIAMAGNETISMO PERFEITO OU EFEITO MEISSNER

O diamagnetismo perfeito nos materiais supercondutores foi descoberto por W.
Meissner e R. Ochsenfeld em 1933 enquanto estudavam o comportamento de
amostras de Ni6bio metalico em funcdo da temperatura e na presenca de um
campo magnético. Descobriram que além da resisténcia nula abaixo de T, no
supercondutor havia uma magnetizacdo de mesma intensidade, porém no
sentido oposto ao que estava aplicado. Ou seja, o fluxo magnético é expulso do
interior do supercondutor, penetrando apenas numa regido em torno da

superficie, e este fendbmeno foi denominado por Efeito Meissner.

Verifica-se a partir do efeito Meissner que, se a transigado ocorrer na presencga
de um campo magnético, serdo induzidas correntes superficiais na amostra
gue cancelam exatamente a inducdo magnética B no seu interior. E estas
correntes superficiais circulam numa espessura do material denominada de
profundidade de penetragao (A.) (figura 8). A ordem de grandeza de A é de 10
Angstron. (OSTERMANN, 2005). Na sessao 2.3.7 mostraremos a
fenomenologia associada a supercondutividade.
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Figura 8 — A esquerda apresentamos a Geometria da penetracdo da inducdo magnética através da
superficie de um condutor. A magnitude de B se atenua exponencialmente a medida que penetra no
supercondutor. A atenuacéo ocorre na escala do comprimento de atenuagdo. A direita apresenta a relacéo
entre H versus X onde a penetragdo ¢ denominada por 4.

Fonte: OSTERMANN (2005) a esquerda e LIU (2008) a direita.

A expulsédo do campo se deve a presenca de correntes superficiais na amostra,
gue cancelam exatamente a inducdo magnética B no seu interior. A inducao
magnética B decai exponencialmente e pode ser traduzida segundo a equacédo
12.

B=Bo-exp (-x/A) 12

Bo — Magnitude da inducdo magnética na superficie da amostra
supercondutora; A — Comprimento de penetracdo; x — Dimensdo espacial,

perpendicular a superficie da amostra.

Na aplicacdo de um campo magnético externo sobre o material, a temperatura
critica tende a diminuir se o campo aplicado sobre o supercondutor for
suficientemente intenso. Assim a amostra passara para o estado normal, com
resistividade diferente de zero, qualquer que seja a temperatura, mesmo se
‘conduzido” a temperaturas abaixo de T.. O modulo do campo magnético
critico depende tanto do material como da temperatura, onde uma boa

aproximacéo pode ser dada pela equagéo 13.

He = Ho * [1 — (T/To)?] 13

Hc € o campo critico, T a temperatura absoluta, T. a temperatura critica e Ho
campo critico para temperatura absoluta zero. O estudo das caracteristicas dos
materiais supercondutores levou ao entendimento de que existe uma
interdependéncia entre a temperatura, 0 campo magnético e a densidade de
corrente que atravessa 0 material para que este se encontre e permanega no

estado supercondutor.
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De maneira similar observou-se que se ele fosse submetido a uma
determinada densidade de corrente (J;), 0 material também deixava o estado
supercondutor para o estado normal. Assim, a supercondutividade pode ser
destruida isoladamente por qualquer um dos fatores chamados parametros
criticos, que conforme mencionamos sdo a temperatura critica (T.), 0 campo
critico (He) e a densidade de corrente critica®® (Jc). A figura 9 ilustra a idéia

comentada anteriormente.
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Figura 9 — Diagrama tridimensional relacionando Densidade de Corrente, Campo Magnético e
Temperatura para um supercondutor metalico puro.

Fonte: PIUMBINI (2008)

2.3.5 OS SUPERCONDUTORES TIPO I ETIPO I

Uma caracteristica comum aos supercondutores € a transicdo de fase (figura
11) em que sob certas condicdbes um material passa de um estado nédo
supercondutor para um estado supercondutor. O fato de um material
transacionar entre dois estados e de forma reversivel e controlada, facilitou o
avanco nas pesquisas neste ramo do conhecimento, pois uma mesma amostra
poderia ser ensaiada inUmeras vezes sem prejuizo ou deterioracdo de suas

caracteristicas.

' Densidade de Corrente Critica — representa a corrente critica por unidade de area que atravessa um
material supercondutor e tem como unidade de medida Ampere por centimetro quadrado. (A/cm?)

39



normal

Energy

Superconducting ll

»

T,
Temperature

Figura 10 - Apresenta a transigdo de fase entre o estado normal e o estado supercondutor mostrando a
relacdo Energia x Temperatura entre os estados, sendo T, 0 ponto de transi¢do entre estados.

Fonte: GINZBURG (2004).

Os supercondutores séo classificados de duas maneiras: supercondutores do
tipo | e os do tipo Il. Os primeiros sdo aqueles que apresentam o efeito
Meissner quando resfriados abaixo de T.. Ou seja, apresentam uma transicao
abrupta entre o estado normal e o supercondutor e ainda, a maior parte deles
sdo constituidos de metais puros e possuem baixos valores de H; e T.., sendo

por isso seu uso de dificil aplicagéo prética.

Os supercondutores do tipo Il, que se caracterizam por ter elevados valores de
T. e He. O Nb € uma excecdo, pois € 0 Unico elemento puro que apresenta
supercondutividade do tipo Il, cuja T, € da ordem de 9,6K, apresentam uma
transicdo mais gradual entre os estados normal e supercondutor, passando por
um estado chamado estado misto, fato que se observa em ligas metélicas e
cupratos. Apresentam no estado misto valores intermediarios de H¢; (fim do
estado Meissner e inicio do estado misto) e Hq, (fim do estado misto e da

supercondutividade do material- inicio da fase normal).

Abaixo de Hc; é a regido conhecida como estado Meissner. Entre He; € Hez 0S
campos sdo parcialmente expulsos, mas a amostra mantém as caracteristicas
elétricas supercondutoras, sendo esta regido chamada de mista ou estado de
vortices e, apenas quando o campo aplicado ultrapassa H¢; a amostra volta ao
estado normal, perdendo assim todas as propriedades da supercondutividade.
Em alguns casos o campo critico He, € 100 vezes superior a Hq. Os
supercondutores do tipo Il, exatamente por ter elevados valores de T, e Hc, tém
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despertado o maior interesse na pesquisa e aplicacdo comercial. O YBCO é do
tipo I1.

Existem outros parametros que também caracterizam o0s materiais
supercondutores, tais como as suas medidas de comprimento que Sao:
comprimento de correlagao (¢) e comprimento de penetragdo (A.). O primeiro
termo se refere a distancia entre os elétrons que compde o par de Cooper,
assunto que sera abordado quando discutirmos a teoria BCS, e o segundo
termo se refere a penetracdo do campo magnético externo no interior do
material supercondutor, que sera abordado mais adiante quando da introducao
da Teoria de Ginzburg-Landau em nosso texto (este comprimento € a propria
prépria profundidade de penetracdo de London). A figura 11 apresenta uma
ilustracdo comparativa entre estes parametros para os supercondutores tipo | e

tipo Il

(a) B >L/ | iase

~

Tll H, 1‘"5

i

Figura 11 — Lado esquerdo estado normal e do lado direito estado supercondutor. Gréfico ilustra o
comportamento dos comprimentos de correlacdo e de penetracdo para os supercondutores do tipo | (a) e
tipo 11 (b) Onde Ns corresponde a quantidade de elétrons supercondutores que atravessam a amostra.

Fonte: GINZBURG (2004)

Verifica-se a partir da figura 11, duas situacgdes distintas, onde, para o caso (a),
ou seja, o supercondutor do tipo | tem que & > A_e, 0 oposto ocorre no caso (b)
supercondutores do tipo Il. O entendimento desta caracteristica sera mais bem
explorado quando aprofundarmos no tema sobre as teorias fenomenoldgicas
BCS e Ginzburg-Landau.
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2.3.6 PARTICULARIDADES DOS SUPERCONDUTORES TIPO I

Todos os Supercondutores denominados de HTS sdo supercondutores do tipo
Il e entre estes esta 0 YBCO que € o material utilizado neste trabalho. Deste
modo, aprofundaremos o seu entendimento e as particularidades desta classe

de supercondutores.

Em um supercondutor do tipo Il, o sistema se organiza de modo que a amostra
fica repartida em regibes normais e regides supercondutoras. As regides
normais sao formadas por filamentos finos que perfuram e/ou atravessam a
regido supercondutora e € a partir destes filamentos, que passa o fluxo
magneético. A estrutura de filamentos que compdem o estado misto é chamada
de voértices ou redes de Abrikosov (figura 12). Os voértices sdo orientados
paralelamente ao campo externo aplicado, atravessam a amostra e, podem ser
descritos como uma estrutura cilindrica muito longa onde a supercondutividade
€ suprimida. (OSTERMANN, 2005); (ABRIKOSOV, 2004); (ARUTYUNYAN,
1997)

O Estado misto se caracteriza pela penetracdo quantizada de fluxo magnético
na amostra. Essas unidades (quanta) de fluxo sdo chamadas de fluxdides e
podem se organizar de modo a minimizar a energia do sistema, formando uma
rede bidimensional hexagonal centrada denominada de Rede de Abrikosov,
esta estrutura do estado misto ocorre porque ha um ganho energético para o
sistema com a formacdo de interfaces entre regides normais e
supercondutoras. (OSTERMANN, 2005); (ABRIKOSOQV, 2004);
(ARUTYUNYAN, 1997)

Os vortices interagem entre si, de forma a afastar-se uns dos outros, adotando
um comportamento de repulséo entre os voértices mais proximos. Este aspecto
de interagdo repulsiva entre os vortices atua como um fator que provoca um
arranjo de equilibrio de forcas quando os vértices se organizam numa simetria
hexagonal que é a configuracdo mais estavel possivel, conforme apresentado

figura 12.
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1,

Figura 12 — Representag&o da estrutura hexagonal de uma rede de Abrikosov

Fonte: ANNETT (2004)

A distancia entre os voértices na rede depende da intensidade do campo
magnético aplicado, pois a medida que o campo aumenta mais vortices sao
gerados até que, quando se atinge Hc,, os fluxos se sobrepdem e o volume

supercondutor na amostra deixa de existir.

Uma das caracteristicas desejadas para um supercondutor é a de que ele
possa transportar a maior densidade de corrente sem transacionar para o
estado normal, na maior temperatura possivel. A maneira mais eficiente de
aumentar a densidade de corrente num supercondutor é evitar o movimento
dissipativo e viscoso dos fluxdides e isso pode ser obtido com a insercao
controlada de defeitos que atuam como centros aprisionadores de fluxoides.
(DEIMLING, 2010).

O movimento viscoso e dissipativo dos fluxéides é devido a proépria forca de
repulsédo dos fluxdides entre si e que tendem a se mover coletivamente. Assim
este movimento exige energia, a qual € obtida da propria corrente que
atravessa o0 supercondutor. Contudo, para impedir que 0 material transacione
para o estado normal ndo € necessario que todos o0s voértices sejam
aprisionados para impedir o movimento coletivo, como os fluxdides se repelem,
geralmente, basta que parte dos fluxos esteja aprisionada para que seja
impedido o0 movimento coletivo que destruiria a elevada corrente que se deseja
transportar através do supercondutor. (OSTERMANN, 2005); (ABRIKOSOV,
2004); (ARUTYUNYAN, 1997)

Os defeitos aprisionadores dos fluxdides podem ser de natureza intrinseca ou
extrinseca, os primeiros sdo aqueles relacionados ao material, e para o caso

do YBCO a deficiéncia de oxigénio na amostra € um defeito intrinseco. Os
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defeitos de natureza extrinseca sdo aqueles que podem ser controlados
durante o processo de fabricagcdo do material, tais como a qualidade de
material intergranular, a existéncia de planos de maclas® e seu alinhamento.
Ainda é possivel a introducdo de defeitos apds a preparacdo da amostra, como

por exemplo, a irradiacdo da amostra com feixes de ions. (DEIMLING, 2010).

Devido ao aprisionamento de vortices muitas vezes o numero de fluxoides
presentes na amostra é diferente do que seria esperado numa condi¢cdo de
equilibrio termodinamico. Assim muitas propriedades dos supercondutores do
tipo Il sob campo magnético aplicado exibem efeitos irreversiveis. E um destes
efeitos é a histerese magnética”® observada em medidas de magnetizacéo
(figura 13). (OSTERMANN, 2005)

k/\\ o= >B

Figura 13 — Histerese tipica da magnetizacdo de supercondutores do tipo Il. As setas indicam o sentido da
variacdo da inducdo magnética.

Fonte: OSTERMANN (2005)
2.3.7 FENOMENOLOGIA DA SUPERCONDUTIVIDADE

Diversas sdo as teorias que tentam explicar, ou explicam, pelo menos em

parte, o fenbmeno ou principios da supercondutividade. Contudo, ainda depois

20 Planos de Maclas - Ou contornos de maclas sdo um tipo especial de contorno de gréo através do qual
existe uma simetria espelhada especificada na rede cristalina; ou seja, 0os atomos em um dos lados do
contorno estdo localizados em posi¢Ges de imagem em espelho em relagdo aos atomos do outro lado do
contorno. E a regido entre estes contornos € chamada de macla. (CALLISTER, 2008)

*! Histerese - A histerese é a tendéncia de um material ou sistema de conservar suas propriedades na
auséncia de um estimulo que as gerou. Podem-se encontrar diferentes manifestacfes desse fenémeno.
Considerando a origem magnética. Quando o campo magnético aplicado em um material ferromagnético
for aumentado até a saturacdo e em seguida for diminuido, a densidade de fluxo B ndo diminui tdo
rapidamente quanto o campo H. Dessa forma quando H chega a zero, ainda existe uma densidade de fluxo
remanescente, Br. Esse fendmeno que causa o atraso entre densidade de fluxo e campo magnético é
chamado de histerese magnética, enquanto que o ciclo tracado pela curva de magnetizacao é chamado de
ciclo de histerese.
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de mais de 100 anos desde sua descoberta ndo existe uma teoria que permita
explicar ou compreender toda a fenomenologia da supercondutividade,
especialmente a supercondutividade dos HTS. Neste capitulo pretendemos
explorar os principais pensamentos aceitos e suas implicacdes entre as quais
destacamos a equacédo de London, a teoria de Ginzburg-Landau, a Teoria BCS
e alguns dos modelos de estado critico (Bean, Exponencial e Kim).

Nosso interesse neste trabalho ndo é deduzir as equacdes que compdem o
entendimento da fenomenologia da supercondutividade e sim entender suas
implicagbes no estudo das mesmas. Deste modo, intencionalmente vamos
resumir a0 maximo a parte mateméatica necesséria a compreensao de nossa

abordagem.

2.3.7.1 EQUACAO DE LONDON

Os irmaos F. London e H. London em 1935 estudaram as propriedades
magneéticas dos supercondutores e conseguiram explicar matematicamente o
Efeito Meissner. Em sua proposta eles assumiram que uma parcela dos
elétrons de conducdo do soélido tornava-se superfluido enquanto o resto
permanecia normal. Eles entdo assumiram que os elétrons supercondutores
moviam-se sem dissipar energia através do material enquanto os elétrons
normais a agir como se tivessem resistividade finita. E desse modo, a corrente
assim como num curto-circuito atravessa o0 material usando elétrons
supercondutores (ANNETT, 2004).

Os irmaos London imaginaram que a corrente elétrica em supercondutores
estd associada com campos magnéticos para que fosse possivel obter
matematicamente a equacdo onde os campos magnéticos sao excluidos do

interior de um supercondutor, como preconiza o Efeito Meissner.

Além disso, eles determinaram a distancia (que € muito curta) na qual o campo
chega ao interior da superficie supercondutora, e posteriormente esta distancia
foi chamada de profundidade de penetracdo de London. Outra contribuicao
desta teoria foi relacionar a densidade de corrente elétrica dentro do

supercondutor ao campo magneético aplicado.
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As equacOes apresentadas na sequéncia ilustram resumidamente o0s
resultados mais importantes desta abordagem de London. Assim temos a
primeira equagdo de London: Onde m, — massa do portador de carga (elétron)

e ns € a densidade do elétron supercondutor.

(8Js/ ) =[(ns*e®) I my)] *E 14
E a segunda equacgéao de London:

(ns*e?/my)*B+ VxJs =0 15

As equacdes 14 e 15 sdo chamadas de primeira e segunda equacao de
London, respectivamente e combinando com a expressao abaixo (equacao 16),

iremos obter a profundidade de penetracdo de London:

VXB=Ho*Js 16
Temos:
V2B=(1/A.)*"B 17

A profundidade ou comprimento de penetracdo de London € dada por:

A =[mp/ (ng*e®* o )] Y2 18
A figura 14 (abaixo) apresenta a relacdo (da esquerda para a direita): vetor

potencial magnético, campo magnético e densidade de corrente obtidos das

equacdes de London.

B.(x)

Figura 14 — Representacdo do comportamento do vetor potencial magnético, campo magnético e
densidade de corrente em relacdo ao comprimento de coeréncia e o parametro de profundidade de London
nas condi¢des normal e supercondutora.

Fonte: Adaptado de POOLE (2007)
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2.3.7.2 A TEORIA DE GINZBURG - LANDAU

Em 1950, Ginzburg e Landau (GL) formularam uma teoria fenomenolégica®?
com os estados quanticos descritos por uma fungdo de onda macroscoépica W.
Esta teoria introduziu o parametro de dimensionalidade « que levou a definicao
do comprimento de coeréncia ¢ (apresentado anteriormente), que se relaciona
com o comprimento de penetragcdo (também j& apresentado) segundo a
expresséo 19, abaixo. (MACEDO, 1989); (GINZBURG 1994)

k=A/E 19

Ginzburg e Landau desenvolveram sua teoria a partir do principio de que uma
transicéo de fase pode ser caracterizada por um parametro que tenha um valor
finito no estado ordenado e se anule no estado desordenado, como ocorre, por
exemplo, na fusdo de solidos, a ebulicio da agua, etc. Entdo eles
desenvolveram uma teoria que explicava o fendbmeno da transicdo de fase
normal — supercondutora. (DEIMLING, 2010), (GINZBURG, 1994).

Inicialmente Landau notou que todas as transicdes de fase de 2° ordem?® tem
em comum o aspecto de que sua simetria é perdida de forma natural
(espontanea). Onde a simetria de um sistema (material) no estado ordenado
abaixo de certo valor verificado como limite ou critico é inferior a simetria no

seu estado desordenado.

Assim, a partir desta avaliacdo, Landau apresentou o parametro de ordem W
gue assume dois estados. Assume o valor nulo acima do valor limite ou critico
e assume um valor ndo nulo, mas finito para valores acima deste limite. Este

parametro ndo necessariamente assume um valor escalar podendo ser um

22 . , . o . .. . .
Uma teoria é do tipo fenomenoldgico quando precisamos definir e “aceitar” algumas quantidades e

toma-las como ponto de partida para seguir ou conceber a sua representacdo ou explicacdo
matematica. E, embora o ponto de partida de uma teoria muitas vezes seja fruto de “intuicdo” ela
somente ¢é aceita quando fornece resultados coerentes para traduzir e/ou explicar certo fenémeno. Ou
seja, significa que algumas quantidades precisam ser “aceitas” sem uma justificativa “prévia” e alguns
parametros sé podem ser quantificados quando confrontados com a experiéncia (FERREIRA, 2013)

2 TransicOes de Fase de 22 Ordem ndo apresentam estado intermediario ou latente entre 02 estados.
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vetor ou mesmo um tensor?. E, no caso mais geral, pode ser considerado
como uma quantidade macroscopica que apresenta n componentes
(FERREIRA, 2003).

Uma das contribuicdes de Ginzburg a teoria foi aplicar o modelo proposto por
Landau para os supercondutores, de sorte que haveria superelétrons (elétrons
supercondutores) cujo comportamento poderia ser descrito por uma fungéo de
onda W ou parametro de ordem, e considerar a energia em termos de uma
propriedade I¥I?> (TORSONI, 2012)

Desta forma o estado supercondutor € descrito como uma funcdo de onda
caracteristica, W(r), onde a coeréncia do estado supercondutor € descrita por
uma fase, ©, e a densidade de superelétrons é igual ao quadrado do médulo

da funcéo de onda, sendo expressa por:

Wiy = 1Y(r) 1 *e'® 20

O moddulo da fungao de onda I1¥(r)l, assim como a densidade de superelétrons,
sao nulos acima de T, e seu valor aumenta gradativamente na medida em que
a temperatura diminui, abaixo de T..

A figura 15 apresenta esta idéia, onde sabemos que se a temperatura a que
um supercondutor esta submetido é superior a T, 0 supercondutor se encontra
no estado normal, dai podemos dizer que o estado eletrdnico dos elétrons ndo
tem ordem e se a ordem ¢é definida por uma fung¢ao de onda W, entdo podemos
afirmar que W = 0. Contudo se abaixamos a temperatura a valores inferior a Tc,

entdo certa ordem é introduzida ao sistema de sorte que ¥ # 0.

** Tensor — Algumas grandezas fisicas necessitam ser representadas em categorias de diferentes tipos. A
forma como s&o classificadas leva em conta suas componentes (quando puder ser desmembrada) sob uma
rotacdo. Existem trés tipos de grandezas fisicas: escalares, vetoriais ou tensoriais. As escalares sdo
invariantes sob uma rotacdo. As vetoriais sdo especificadas por trés componentes (mddulo, direcdo e
sentido) os tensores sdo ainda mais complexos e representados por 9 componentes.
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Figura 15 — Representacdo ja conhecida da relagdo entre resisténcia elétrica e temperatura, agora sob a
visdo de funcéo de onda.

Fonte: BHATTACHARYA (2010)

Y depende dos comprimentos A e § e pode ser escrito como:

W=IWol*exp(-A/¢) 21
Onde:
E(T)=(R*/2*m, *a (T))"? 22

Os parametros de comprimento extraidos da teoria GL sdo dependentes da

temperatura segundo a relacao:

A-T/T) *~ 23

7z

A razdo entre os comprimentos € chamada k e apresenta informacdes
importantes dos materiais supercondutores.

k= [A(t)/&(t) ] 24
Desta forma, observou-se que para supercondutores do tipo Il que:
Hclz(glf\)Hc 25

Com isso, verificou-se experimentalmente que alguns valores tipicos de «

informam o estado supercondutor da matéria, de forma que:

k <[1/(2)**]sendo H < H.— Estado Meissner e se H > H, — Estado normal —

Nesta condicdo o material é dito supercondutor do tipo |
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k>[1/(2) Y?]sendo H < Hc — Estado Meissner e se H > Hg; Ocorre uma
penetracdo parcial do campo magnético na amostra. Nesta situacdo o material
é dito supercondutor do tipo Il.

2.3.7.3 ATEORIA BCS

Em 1957, surgiu uma teoria microscopica para a supercondutividade, teoria
BCS, idealizada por J. Bardeen, L.N.Cooper e J.R. Schrieffer (que lhes valeu
prémio Nobel anos depois, conforme verificado nos topicos precedentes) que
procurava tratar as origens microscopicas da supercondutividade explicando o
comportamento de varios elementos supercondutores. O pensamento central €
o de que elétrons podem se agrupar em pares, formando um par ligado
chamado de Par de Cooper. Esse par € composto de dois elétrons com spins e
momentos opostos, separados por uma distancia tipica de 2¢. Esse
agrupamento de pares de elétrons é mediado por fdnons® que interagem com
0s ions positivos da rede cristalina. (BARDEEN, 1957)

A interacd@o elétron - rede cristalina - elétron € indireta e ocorre da seguinte
maneira: Quando um elétron interage com a rede cristalina e a deforma, ha a
interacdo com outro elétron, se tornando atrativa essa interacdo entre 0s
elétrons. Deste modo, um elétron que passa através da rede cristalina provoca
uma deformacéo local na mesma, atraindo assim os ions positivos que formam
a rede. Esse acumulo atrai um segundo elétron de spin contrario provocando
uma fraca interacdo entra as particulas. Em baixas temperaturas, a vibracdo da
rede é minimizada e a fraca atracdo pode produzir um par de elétrons ligados.
(PIUMBINI, 2008).

Deste modo, quando todos os pares tém 0 mesmo numero quantico é

alcancado o estado de minima energia. Assim, 0s pares de elétrons ligados

25 Fbnons — Assim como os fétons sdo os quanta da radiagdo eletromagnética, os fénons sdo os quanta da
radiacdo acustica. Assim como os fétons sdo emitidos e absorvidos pelas vibragfes dos atomos nas
paredes das cavidades, os fénons sdo emitidos e absorvidos pelos atomos vibrando em torno dos pontos
da rede cristalina num sélido. Analogamente aos fotons que cujo ndmero ndo é fixo ou conservado,
também o nimero de fénons ndo se conserva ou permanece fixo. Os elétrons sdo espalhados pelas
imperfeicdes da rede devido a defeitos estruturais ou impurezas num cristal. E as vibracGes da rede de
fons em modos normais que constituem algo como ondas de som percorrendo o sélido; e estes sdo
chamados de fénons. (EISBERG, 1979)
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formam um Unico estado quéntico macroscopico ocupado, que age

coerentemente e formam uma fase condensada.

Em virtude dos pares na fase condensada agirem coerentemente nenhum
efeito de impureza na rede pode provocar friccdo significativa, pois o estado
contém muitos pares e tem grande massa, além disso, a friccao teria que ser
em todos os elétrons e ndo em apenas em um elétron. Com isso, quando um
campo elétrico é aplicado, toda a fase condensada se move e nao ha efeito de
friccdo. Esta fase condensada tem o fluxo constante quando um campo

magnético esti presente, mas é acelerado quando o campo presente € de
natureza elétrica. (MACEDO, 1989).

Uma das manifestacfes experimentais dos supercondutores que demonstra a
importancia das deformacfes dindmicas da rede cristalina no processo de
formacdo dos pares Cooper € o efeito Isotdpico. Segundo este efeito, a
temperatura critica dos supercondutores depende da massa dos atomos
componentes do material, conforme a relacdo expressa a seguir.
(OSTERMANN, 2005).

Tc=A*M~¢° 26

A — é uma constante; M a massa atbmica; d um expoente cujo valor &, em

muitos casos, proximos a 0,5. E esperado que a temperatura critica esteja

ligada a energia de vibracdo (Egr) da rede cristalina. De fato, temos que:
Er=h*f 27

Onde h é a constante de Planck e f = [w /(2*[1)]. w é & frequéncia angular dos
atomos que vibram na rede, e se pudermos associar este movimento a um
oscilador harménico, temos que:

w = (KIM)¥ 28

onde K — Constante de mola efetiva relacionada as forcas eletrostéticas de

interacdo entre os atomos do soélido. M — Massa do Isotopo.

Este resultado mostra porque a € aproximadamente 0,5.
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E importante perceber que, em razdo da fraqueza da interaco atrativa indireta,
a distancia média entre os elétrons de um par de Cooper tende a ser muito
grande. Em consequéncia disso o estado supercondutor deve ser concebido
como um todo, onde os pares de Cooper estdo intrinsecamente
correlacionados. E esta interdependéncia é fundamental e impede que seja
possivel descrevé-los isoladamente. (OSTERMANN, 2005).

A teoria BCS permite a descricdo quantitativa da fenomenologia dos
supercondutores. Assim, ela prevé a ocorréncia da transicdo de fase na
temperatura critica e descreve corretamente as supercorrentes, o efeito
Meissner, o campo critico, a relagdo do calor especifico com T.. Contudo a
teoria BCS ndo é eficiente para explicar os mecanismos que governam a
supercondutividade para materiais com T, acima de 30K, como o sdo 0s
supercondutores do tipo Il, ou HTS, especialmente nos éxidos ceramicos.
(DEIMLING, 2010).

2.3.8 OS MODELOS DE ESTADO CRITICO (MEC)

Os Modelos de Estado Critico (MEC) foram concebidos com o intuito de
contribuir para o entendimento do comportamento dos supercondutores
relacionando o campo aplicado no material e a densidade de corrente
transportada pelo mesmo. Assim 0 campo gque penetra no interior da amostra e

as correntes de blindagem sao avaliados.

A ideia central dos modelos de estado critico contempla que o supercondutor é
tratado como um condutor perfeito até que a corrente induzida na amostra
atinja certo valor critico e, a partir do momento em que toda a amostra €
preenchida e/ou alcanca esta densidade de corrente, a magnetizacéo estara no

valor de saturacao e a amostra estara no chamado estado critico.

Os modelos, com diferentes graus de complexidade, detalhamento e
abordagem matemaética postulam que um supercondutor que inicialmente nao
sofre a influéncia de corrente ou campo, quando estimulado por um pequeno
campo magnético a sua parte externa encontra-se no estado critico, possuindo
com isso valores diferenciados de J. e H e que sua parte interna estaria

blindada destas influéncias.
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A figura 16 apresenta uma tabela com alguns dos diversos modelos e
equacbfes mais conhecidas que representam ou tentam retratar o

comportamento do material quando no estado critico.

J(B) =J, Bean (1962, 1964)
J
J(B) = —— Fixed Pinning (Ji et al., 1989; Le Blanc and Le Blanc,
|B(x)|/Bx 1992)
J(B) = "7‘ Square Root (Le Blanc and Le Blanc, 1992)
[B(x)/ By |3
J. 3 ;
JB)=— Kim (Kim ef al., 1962, 1963)
14+ |B(x)|/Byx
J(B) = J_ exp|—|B(x)|/Bg] Exponential (Fietz ef al.. 1964)
J(B) = J.—J!|B(x)|/Bg Linear (Watson, 1968)
J
_ < POT P o 992
J(B) = I+ [1BOV/BR T Quadratic (Leta er al., 1992)
J(B) = J.(1 —|B(x)|/By )O(By — |B(x)|) Triangular Pulse (Dersch and Blatter, 1988)
J(B) = 14 Generalized (Lam ef al., 1990; M. Xu et al., 1990)
[1+|B(x)|/Bg]P

Figura 16 — Representacéo das principais equacdes dos MEC e seus idealizadores.
Fonte: POOLE (2007)
Os MEC assumem que as super correntes presentes no material sempre estédo
no valor maximo ou entdo apresentam valor nulo. Assim para um campo H
temos J. ou zero. Dentre os MEC o mais simples € o modelo de Bean, pois J.
ndo depende de H (no interior do supercondutor). Outros métodos mais
elaborados, ao contrario, levam em consideracéo que existe dependéncia entre
a densidade de corrente critica e o campo magnético no interior do

supercondutor, tais como, por exemplo, os modelos de Kim e Exponencial.

A utilizacdo ou escolha entre os diferentes MEC, depende obviamente de
diversos fatores tais como: a amostra (dimensao, forma, material, etc.), a
exatiddo matematica pretendida a partir do caminho adotado e a aproximacao
de cada modelo da realidade observada. A seguir abordaremos sucintamente
trés dos modelos mais representativos de MEC, sejam eles Bean, Kim e

Exponencial.

O Modelo de Bean (BEAN,1962) tem como idéia central que a penetracdo do
campo magnético no supercondutor ocorre de forma linear e a regido
penetrada pelo campo € percorrida por uma densidade de corrente critica Jc,

gue atua na blindagem magnética do supercondutor. Este é o MEC mais
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simples elaborado, contudo é eficiente para, por exemplo, estimar-se o valor de
Je. (KOZIOL, 1994): SCANLAN (2004).

O Modelo Exponencial tem como idéia central que a relacdo entre J. e H é
obtida a partir de uma equacédo exponencial e uma das grandes aplicacoes
deste MEC é auxiliar o entendimento das medidas de suscetibilidade — AC em
amostras supercondutoras. Ou seja, tem grande aplicagédo para se desvendar o
ciclo de histerese do material. (KOZIOL,1994).

O modelo exponencial também auxilia o entendimento, por exemplo, da
dependéncia da forca de levitagdo dos materiais supercondutores do tipo I
com a temperatura e campo magnético que é utilizado no sistema de
armazenamento de energia conhecido como FLYWHEEL?® pode ser traduzido

pelos modelos de estado critico do tipo exponencial. (INANIR, 2013).

O modelo de Kim, assim como o exponencial é também utilizado para
simulacdo do ciclo de histerese e, tal como o modelo de Bean, é também
usado para a determinacdo da densidade de corrente critica e, segundo este

modelo, J. tem dependéncia inversamente proporcional ao campo magnético.

Importante considerar que nenhum dos modelos de estado critico explica a
natureza da supercondutividade. Ao invés disso apenas fornecem uma maneira
conveniente de explicar alguns dos fenbmenos observados experimentalmente

e gue encontram relacdo com os diferentes modelos propostos (POOLE, 2007).

% Flywheel — E um dispositivo que armazena energia cinética através de rotacdo, sendo um tipo de
bateria eletromecanica que funciona acumulando energia na forma de movimento. E obtém a maxima
eficiéncia quando ndo existe atrito dele com a superficie sobre a qual ele gira descarregando a energia
aprisionada na forma de rotagdo. Este atrito zero é obtido quando o flywheel atua levitando sobre uma
bobina supercondutora. A maioria dos dispositivos deste tipo é de pequenas dimensdes, tem a forma de
um disco vazado no centro de 30cm didmetro e 7cm espessura e possui peso de 30kg.
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3 APLICACOES DOS MATERIAIS SUPERCONDUTORES

Segundo Ginzburg (2000), a histéria da supercondutividade pode ser dividida
em trés partes, as quais ele definiu como antes de ontem, ontem e hoje. E, a
partir desta definicdo o primeiro periodo seria entre (1911 e 1941). Ou seja, da
descoberta da supercondutividade até a chegada da 2° grande guerra na
antiga Unido Soviética, quando os estudos evidentemente foram interrompidos.
Ginzburg observa que no auge da guerra (1942 a 1945) apenas 36 artigos
foram divulgados (em contraste ao ciclo anterior com mais de 6000 artigos) o
gue equivaleria ao periodo denominado ontem. A chegada do segundo periodo

(hoje) foi pontuada com a descoberta dos HTS.

Neste mesmo trabalho, o periodo que Ginzburg (2000) denominou como
amanha ainda ndo havia chegado, pois, dependeria de um evento marcante
gue ainda ndo aconteceu, este evento poderia ser, por exemplo, a descoberta
de materiais e/ou processos que possam utilizar-se de materiais a
temperaturas proéximas da ambiente. E sua expectativa, traduzida neste artigo
seria a de que no ano de 2011, isso pudesse ocorrer, (e de acordo com a
literatura até o ano de 2013, essa expectativa ainda esta longe de se confirmar

verdadeira).

Tanaka (2000) previu que no futuro as aplicacbes a partir de materiais
supercondutores estariam mais eficientes e se afunilariam em trés categorias
de tecnologias fundamentais que ele considerava mais promissoras, que
seriam: Fios Supercondutores, Dispositivos eletrdnicos baseados em

supercondutores e Magnetos Supercondutores.

Hassenzahl (2004) define os materiais quanto ao uso em dois casos tipicos:
Supercondutores aplicados a circuitos eletrbnicos e aplicagdo de
supercondutores em larga escala. E Luiz (2012) apresenta que 0s materiais
supercondutores podem ser divididos em dois (02) grandes grupos: (a)
Aplicagbes da supercondutividade em larga escala e (b) Aplicacbes da
supercondutividade em pequena escala, sendo (a) aquelas aplicagbes que
envolvem grandes quantidades de energia e/ou fortes campos magnéticos e (b)
as aplicacbes que solicitam pequenas quantidades de energia ou fracos

campos magnéticos. Embora ndo exista um critério uniforme internacional, se
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convencionou gque se os campos solicitados forem superiores a 0,1 Tesla e/ou
densidades de corrente superiores a 5*10° A/m? tratar-se-ia de aplicacdes do
tipo de larga escala e inferiores a esta regra estariam classificados como

aplicacoes em pequena escala (LUIZ, 2012).

As aplicagbes em grande escala, dizem respeito a uso em fios elétricos,
magnetos, motores, reservatorios de energia e etc. As aplicagbes em pequena
escala referem-se a componentes eletrbnicos, ativos e passivos, que
desempenham funcbes variadas tais como detectores, geradores de micro-
ondas, filtros, antenas e etc (OSTERMANN, 2005).

Abrindo um pequeno paréntese no texto para comentarmos sobre o estudo dos
materiais supercondutores no Brasil, verificamos a existéncia de diversos e
respeitados grupos de pesquisa (apenas para citarmos alguns: o departamento
de fisica da Universidade Federal de Pernambuco — UFPE, UFGRS -
Universidade Federal do Rio Grande do Sul, CBPF — Centro Brasileiro de
Pesquisas Fisicas; UFSCAR — Universidade Federal de Sdo Carlos, UNESP —
Universidade Estadual Paulista, etc.), mas a maioria deles dedica-se a ciéncia
basica, como € o caso da propria UNIVASF. Trabalhando mais diretamente
com aplicagcBes para o setor elétrico existem menos op¢des como € o caso, por
exemplo, da USP, UNICAMP e do CEPEL (Centro de Pesquisas de Energia

Elétrica).

A potencialidade do uso de materiais supercondutores no que diz respeito ao
setor elétrico esta ganhando uma nova vertente, onde estudos sistematicos na
area da engenharia elétrica estdo levando a implantacdo de supercondutores
na funcdo de limitadores de corrente em dispositivos denominados DLCC
(Dispositivos Limitadores de Corrente de Curto Circuito), figuras 17 (a), (b) e
(c). Dentre os estudos para limitadores de corrente, citamos alguns trabalhos
desenvolvidos no Brasil (FREITAS, 2005); (GODOQY, 2009); (POLASEK; 2009);
(CARRARO; 2011).
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corrente
corrente

Criostato
Supercondutor

Figura 17 (a) Figura a esquerda — Represetacdo esquematica de um DLCC 18(b) Figura central — DLCC
real em fase de desenvolvimento. 18(c) Figura a direita — Zoom nas conexdes de cobre com o0s contatos
de corrente e tensdo.

Fonte: 17(a) GODOY (2009) e 17(b e ¢) POLASEK (2009)

O DLCC funciona segundo o seguinte principio: Um material supercondutor
conduz a corrente de uma carga qualquer de forma natural, porém quando da
ocorréncia de um curto circuito a densidade de corrente J. excede o valor para
o0 qual o material apresenta caracteristicas supercondutoras, elevando assim

sua resisténcia e, por consequéncia diminuindo a corrente que circula por ele.

Deste modo, a limitacdo de conducdo de corrente acima de um valor critico €
adotada de forma positiva para a diminuicdo da corrente de curto no sistema
elétrico de poténcia. Os limitadores de corrente supercondutores (DLCC) estdo
entre as tecnologias mais promissoras para limitacdo de correntes de falta, pois
atuam em poucos milissegundos, através da transicdo do estado
supercondutor para o estado normal, e ap0s a falta (curto-circuito) retornam
naturalmente ao estado supercondutor e estando em condicbes de atuar
novamente, basta que se altere novamente a densidade de corrente por conta

de um novo curto circuito.

O fio supercondutor tem varias camadas: no interior, existem as camadas
concéntricas de material supercondutor que séo atravessados por fluido
refrigerante que mantém a temperatura abaixo de T.; e a parte mais externa é
recoberta com cobre que além de servir como blindagem contra a interferéncia
de campos magnéticos externos, ajuda na condugcdo de corrente,

principalmente quando o material supercondutor muda para a fase normal.
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Outra aplicacdo de larga escala estd no uso de supercondutores para o
armazenamento de energia. O armazenamento de energia eletromagnética em
sistemas constituidos por magnetos supercondutores € uma aplicacdo em
pleno desenvolvimento tecnoldgico. O conceito de SMES (superconducting
magnetic energy storage — armazenamento de energia magnética por
supercondutividade) baseia-se no fato de que um campo magnético estatico é

um excelente reservatorio de energia.

A tabela 2, a seguir, compara diferentes fontes de energia quanto a sua
condicdo de conversdo eficiente para energia elétrica e também seu
comportamento enquanto gerador de residuos (poluente). Segundo este retrato
fica evidente a vantagem da tecnologia SMES e a importancia no

desenvolvimento para a evolucéo deste tipo de tecnologia.

Tabela 2 - Comparacdo: Fontes Energia X Eficiéncia de Conversdo em Eletricidade X Poluicdo Gerada.

Fonte: Adaptada de HASSENZAHL (2004)

Eficiéncia de Converséo em
Fonte de Energia Eletricidade (%) - Valor Quanto a poluigéo gerada
aproximado

Usina Hidrelétrica 85 Baixa
Usina Termelétrica a Carvéo (ano
1940) 25230 Muito Alta
Usina Termelétrica a Carvao (ano 37
2000) Muito Alta
Usina Termelétrica a gas (1980) 30 Alta
Usina Termelétrica a gas (2000) 40 Alta
Usina Nuclear menor do que 35 Muito Alta
Usina Termelétrica a gas em ciclo 60
combinado (ano 2000) Alta
Usina Eodlica 35a70 Muito Baixa
Usina Solar 10 Muito Baixa

SMES maior do que 95 Muito Baixa

s

A mais importante aplicacdo das juncbes Josephson é realizada num
dispositivo denominado SQUID (Superconducting Quantum Interference Device
— dispositivo supercondutor de interferéncia quantica). Os SQUIDS sdo usados

em magnetdometros muito sensiveis, empregados em laboratérios de pesquisa,
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em equipamentos de prospeccdo geoldgica, em metrologia, em equipamentos

para diagnoésticos médicos entre outros (PIUMBINI, 2008).

A figura 18 apresenta um resumo em forma de arvore das mais conhecidas
aplicacbes para o0s materiais supercondutores. Sendo que no caule estédo
descritos 0s ramos mais representativos e nas folhas os melhores
representantes para os ramos apresentados. (exemplo: coluna inferior a direita

— Energia — Geradores elétricos, cabos e fios e fontes de energia)

Figura 18 — Apresentacgdo das principais aplicacfes da tecnologia baseada em supercondutores.

Fonte: PARINOV (2006)

A figura 18 ilustra que as possibilidades de aplicacdo dos materiais
supercondutores sdo muito mais diversas do que as descritas neste texto, pois
0 objetivo, neste caso, foi o de apenas abordar o tema e destacar que existe
um enorme caminho a ser percorrido para que 0s materiais supercondutores
substituam muitas das atuais ferramentas que a humanidade se vale para

produzir e manter riqueza.
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4 A AMOSTRA E A INSTRUMENTACAO (MATERIAIS)

Este capitulo sera subdivido em trés sec¢des de forma a tornar mais didéatica a
abordagem do trabalho realizado ao longo desta dissertagéo. A primeira parte
apresenta e discute os métodos de preparacdo de amostras de YBCO. Em
especial, os métodos baseado em Reacéo do Estado Sélido e o proveniente de
Rota Quimica, que também é conhecido por método dos Precursores

Poliméricos.

O segundo bloco ir4 explorar a caracterizacao estrutural da amostra, enfocando
as analises obtidas através da Difracdo por Raios X (DRX) e via Microscopia
Eletrbnica de Varredura (MEV).

O terceiro bloco aborda a instrumentacdo utilizada, onde sera detalhada a
infraestrutura montada (instrumentacao, equipamentos, sistema de refrigeracao
e uso racional da agua), a preparacdo e adequacdo das amostras para uso a
partir da infraestrutura do Laboratério de Supercondutividade da Pos-
Graduacdo em Ciéncia dos Materiais da UNIVASF. Nesta etapa, também foi
necessario o uso de instrumentos do Laboratério de Saneamento do Colegiado
de Engenharia Civii e do Laboratério de Caracterizagdo de Materiais

Estratégicos também da Engenharia Civil.

Esta etapa, montagem laboratério, representa uma das grandes contribuicdes e
resultados deste trabalho de dissertacdo, pois tudo que foi construido com a
finalidade de propiciar as medidas de NAT1l e RQ2B ficard de legado a
instituicdo para o desenvolvimento de novas pesquisas, por iSso esta etapa por

si s6 ja pode ser considerada um dos resultados desta dissertagéo.

41 PREPARACAO DAS AMOSTRAS

Antes de iniciarmos a discussdo, propriamente dita, dos métodos de
preparacao, convém esclarecer que as amostras utilizadas neste trabalho de
dissertacao foram fornecidas pela UFSCAR (Grupo de supercondutividade e

magnetismo) e foram preparadas por dois processos distintos.
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Os métodos mais comuns de preparacdo de amostras sdo a Rota Quimica
(RQ)” e 0o Método de Reacdo em Estado Sélido (RES). O RES tem como
vantagem a facilidade do processo, pois consiste basicamente de duas etapas:

a calcinacdo®® e a sinterizac&o®.

Assim, no RES, pdés-ceramicos sdo compactados e aquecidos a temperaturas
altas o suficiente para existir a difusdo de cations entre os elementos
constituintes do poé-ceramico utilizado. Sendo este um método manual que
consiste em macerar e aquecer em sucessivas repeticbes, € comum a
produgdo de amostras sem homogeneidade onde encontramos fases
cristalograficas ndo desejadas e graos grandes e, por isso mesmo, de baixa
reatividade. O que por sua vez, dificulta bastante a homogeneizacdo da
estequiometria do oxigénio no interior do grdo, sendo por iSso mesmo esta a

maior desvantagem deste processo.

O Método de Rota Quimica tem exatamente a vantagem do grande controle da
estequiometria envolvida e, deste modo, fornecer amostras de excelente

homogeneidade. Na sequéncia deste capitulo aprofundaremos esta técnica.

Este método é uma particularidade das chamadas Rotas SOL-GEL*. O MPP,
como também é conhecida a Rota Quimica, consiste na mistura de sais e
oxidos em quantidades estequiometricamente calculadas. Este produto é
dissolvido em &cido nitrico e, a seguir em solucdo liquida de &cido citrico
(DEIMLING, 2010). Deste modo, um citrato metalico é formado, ao qual se

adiciona etileno glycol, no SOL, uma solucao azul cujo pH deve ser controlado

27 O Meétodo de Rota Quimica é também conhecido como método dos precursores poliméricos
modificados (MPPM), método de Pechini ou ainda método Sol-Gel

28 Calcinagdo — Representa a etapa de macerar o p6 e aquecimento por longos periodos e a altas
temperaturas

29 Sinterizacdo — Processo de aquecimento estabilizado da amostra (manter temperatura elevada e
estavel) importante para reduzir a quantidade de poros (buracos) na amostra.

30 SOL-GEL- Onde um SOL é definido como a dispersao de particulas sélidas em um liquido e um GEL
é definido como um solido que tem um liquido como componente em sua estrutura. Este método consiste
na conversao do SOL em GEL, assim é fundamental preparar o precursor adequado que dara origem ao
GEL homogéneo, onde nédo ocorre a precipitacdo ou formagdo de fases separadas, e assim resultara no po
oxido desejado.
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até a formacéo do GEL por evaporagdo da agua. O GEL é decomposto a um
sélido por aquecimento a 400°C, solido este que ja se encontra na
estequiometria desejada. Ainda varias etapas de calcinacbes e moagens
sucessivas previnem a formacao de fases indesejaveis. Entdo o po é prensado
unixialmente a presséo controlada para formar uma amostra mecanicamente
estavel que é por fim sinterizada (PASSOS, 2001)

Amostra 1 — Chamada neste trabalho de NAT1%! (Preparada método RES)
Como caracteristica ela tem uma transicdo estreita, pois tem mais material

intragranular (fragdo intergranular baixa).

Amostra 2 — Chamada neste trabalho de RQ2B* (Preparada por Rota
Quimica normal); apresenta uma fracdo intergranular grande e tem transicéo

larga.

4.2 CARACTERIZACAO ESTRUTURAL DA AMOSTRA

Existem diversas técnicas para caracterizacdo de materiais, neste estudo
utilizamos basicamente a Microscopia Eletrénica Varredura (MEV) pela
facilidade de acesso a instrumentagdo adequada, pois compdem a grade de
equipamentos disponivel na UNIVASF. Neste texto, além do MEV,
comentaremos a técnica de Difracdo por Raio X (DRX) que também foi

utilizada neste trabalho.

4.2.1 DIFRACAO DE RAIO X

A difracdo de raios X (DRX, ou do inglés XRD) € uma das mais importantes
técnicas de caracterizacdo estrutural de um material, pois permite obter
parametros de rede cristalina, estrutura atdmica, além da deteccdo de
possiveis fases secundarias presentes na amostra. Essa € uma ferramenta

poderosa, que permite a afericdo de dimensdes muito pequenas, da ordem do

31 NAT 1 — A amostra que foi levada ao criostato tem o formato de uma fina placa retangular com as
dimensdes 1,0cm x 0,7cm e maior distancia entre os fios 0,6cm.

%2 RQ2B - A amostra que foi levada ao criostato tem o formato de uma fina placa retangular com as
dimensdes 0,6cm x 0,5 cm e maior distancia entre os fios 0,4cm.
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comprimento de onda® dos raios X, que sdo comparaveis a separacdo
interatdmica nos sélidos. (DEIMLING, 2010).

No caso da incidéncia de raios X sobre um sélido cristalino onde os atomos
estdo regularmente espacados, o0s raios emitidos por um plano atémico
sofrerdo interferéncia construtiva em certas direcbes e destrutiva em outras
com os raios emitidos pelos planos vizinhos a ele, conforme ilustrado na figura
19 (DEIMLING, 2010).

Figura 19 - Geometria para Difracdo de Raios X. A estrutura cristalina é uma grade de difracdo
tridimensional

Fonte: SHACKELFORD (2008)

Sendo assim, um difratograma é obtido a partir das medidas de intensidade do
feixe difratado em funcdo do angulo de incidéncia, onde s&o obtidos picos
caracteristicos, a partir dos quais se torna possivel determinar a separacédo dos
planos atdmicos. A distancia d(hkl)** desenvolvida a partir dos indices de
Miller, é obtida através de uma expressdo matematica que é denominada de

Lei de Bragg e tem a seguinte notacao:

n*A =2 *d(hkl) * sen O(hkI) 29

%% Os raios X provenientes da linha de emissdo Ka do Cobre possuem comprimento de onda da ordem de
1,5 Angstron (107-10 metros).

34 D(hkl) — Distancia interatbmica ou espacamento interplanar tem sua magnitude ou disténcia entre
dois(02) planos paralelos e adjacentes como funcéo direta dos indices de Miller (hkl) para o plano. De
sorte que para um sistema cubico a relagdo é muito simples e é do tipo: d(hkl) = { a/( h"2 + k"2 +
I"2)71/2 }onde o termo_a é o parametro de rede (tamanho da aresta da célula unitaria). Entdo, para
formas de células unitaria mais complexas, a relagdo € mais complicada. Para um sistema hexagonal, por
exemplo, temos: d(hkl) = { a/[4/3* ( h"2 + h*k + k”2) + I"2 * (a"2 [ c"2)} sendo neste caso, a € ¢ 0S
pardmetros de rede. (SHACKELFORD, 2008)

35 Indices de Miller — Existem algumas regras basicas para descrever a geometria em e ao redor de uma
célula unitaria. Essas regras e as notagdes associadas sdo usadas por diversos profissionais com interesse
na estrutura cristalina dos materiais. Um desses “atalhos” para representar a estrutura dos materiais sdo 0s
indices de Miller, que consistem num conjunto de nimeros inteiros que representam as dire¢cGes dos
planos cristalograficos. (SHACKELFORD, 2008).
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Onde: n - Ordem de reflexdo (qualquer numero inteiro); A — Comprimento de
Onda d(hkl) — Espagamento interplanar; sen ©(hkl)- Seno do angulo do feixe
difratado. Este angulo é conhecido como angulo de Bragg e 2 * © é conhecido
como angulo de difracdo, pois € o0 angulo que é obtido pela medida
experimental.

Um esquema de montagem para o uso de um difratdmetro (aparelho usado
para determinar os angulos nos quais ocorre a difracdo em amostras
pulverizadas) esta ilustrado na figura 20. O resultado do movimento da amostra
e 0 angulo medido permitem ao instrumento plotar um grafico onde o eixo X
retrata o angulo de difragdo (2 * ©) e o0 eixo Y apresenta a intensidade da
difracdo para cada plano cristalografico. Deste modo € possivel obtermos
informacdes a respeito da caracterizacdo do material que compde a amostra. A
figura 20 retrata o processo descrito anteriormente e a figura 21 apresenta o
DRX para as amostras discutidas neste texto e a figura 22 apresenta o
equipamento de DRX utilizado neste trabalho de dissertacédo.

Amostra

VN

" ’Lr‘u: Fonte

/

o

///f\ §

Detector

Figura 20 — Diagrama esquematico de um difratbmetro de Raios X

Fonte: DEIMLING (2010)
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Figura 21 — Resultado DRX para amostras Am1 (NAT1), Am 2 (ndo utilizada neste trabalho) e Am3
(RQ2B) — medidas realizadas no laboratério da UNESP

Figura 22 — Imagem do Aparelho de Difratometro de Raio X (DRX) da UNESP*
4.2.2 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

No MEV um feixe de elétrons percorre a superficie da amostra de forma a
varrer por diversas vezes toda a sua extensdo, deste modo variagdes no relevo
da amostra séo percebidas por variagbes na intensidade do feixe de elétrons
expulsos do material sob investigacdo. O sinal proveniente dos elétrons
ejetados é exposto numa tela de TV. A imagem na tela que pode ser
fotografada apresenta as caracteristicas da superficie da amostra permitindo
verificar profundidades diferentes em uma amostra tridimensional. E possivel a
leitura de dimensBes da ordem de nanémetros. Assim, o MEV é ferramenta

muito poderosa para investigacao de estruturas granulares que é o caso deste

*® DRX — MODELO :RIGAKU DMAX ULTIMA (+), Método do pé (2 *©/ ©) e filmes finos (2 ©)
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trabalho. A figura 23 apresenta o MEV utilizado e uma das amostras

analisadas.

Figura 23 — A imagem a esquerda apresenta uma das amostras ja posicionada no interior do equipamento e a direita
Microscopio Eletronico de Varredura Hitachi modelo TM-1000 utilizado neste trabalho de dissertagéo.

Foram analisadas as amostras NAT1¥, e RQ2B*. As figuras 24, 25 e 26
mostram micrografias das amostras RQ2B (24) e NAT1 (25 e 26). Podemos
notar que os grdos da amostra RQ2B sdo mais homogéneos que os da

amostra NAT1.

20120306 11.09 D34 800 100um

Figura 24 — RQ2B (visdo 10 pm e 100 pum).

20120306 1132 038 xS0k 10 um POM-2011_ 2628 20120306 1129 0338 300 100um

Figura 25 — NAT1 (visdo 10 um e 100 um)

37 NATL1 - Apresenta distribuicdo larga de corrente critica intergranular,preparada pelo método RES

38 RQ2B — Apresenta distribuicdo estreita de correntes criticas intergranulares preparada por Rota
Quimica
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IPCM-2011_2531 2012/03/06  11:30  D3.8 x5.0k 20 um
Figura 26 — NAT1 (visdo 20 um ) — Imagem da morfologia da amostra. NAT1.

A partir das informacdes extraidas do MEV e apresentadas nas figuras
anteriores percebemos que a amostra NAT1 em comparacdo a RQ2B,
apresenta graos grandes e inomogéneos o que, por definicdo, deve dificultar a
conducao de correntes intergranulares ao passo que RQ2B por possuir menor
grdo e menor distancia entre grdos adjacentes espera-se haver uma facilitacédo
do processo de conducao de eletricidade. Veremos mais tarde que a amostra
que tem uma grande fracdo granular (RQ2B) tem transicdo mais larga que a
amostra com maiores gréos e fracdo intergranular baixa (NAT1). Este fato sera

explicado mais adiante no texto.

4.3 LABORATORIO DE SUPERCONDUTIVIDADE E INSTRUMENTACAO
UTILIZADA.

Um dos aspectos mais relevantes deste trabalho de dissertacéo foi a etapa de
montagem do laboratério que permitiu a aquisicdo de dados, possibilitando a
posterior analise das amostras NAT1 e RQ2B. Assim, este capitulo é dedicado
a explorar as etapas deste processo e o0 aprendizado advindo desta

experiéncia.

A concepcdo e desenvolvimento de toda a infra-estrutura, conforme
mencionado anteriormente, sdo parte importante desta dissertagcdo e
gostariamos de enfatizar alguns aspectos tais como: o sistema de refrigeracéo,
0 processo de secagem da camada de prata para uso das medidas 4 terminais
e o software desenvolvido em Labview. Em todos estes casos os resultados
ficardo de legado a UNIVASF, em especial ao laboratorio de

supercondutividade do programa de pés-graduacdo em Ciéncia dos Materiais.
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Todo o trabalho experimental, na parte de medidas elétricas, ocorreu nas
instalagbes da UNIVASF, mais especificamente no Laboratério de
Supercondutividade e Magnetismo (LSM) do Instituto de Pesquisas em Ciéncia
dos Materiais (IPCM). Nesta secdo serdo descritos 0S processos,

equipamentos e métodos utilizados para a composicdo do presente trabalho.

A figura 27 apresenta uma visdo didatica e resumida do arranjo instrumental do
LSM. Destaque para os sistemas de refrigeracdo construidos especificamente
para alimentar o0s equipamentos de forma continua, econbmica e
principalmente respeitando a escassez de agua e o alto custo deste preciso
recurso natural, principalmente em se tratando do semi-arido nordestino, a

cidade de Juazeiro-BA, onde fica situado o LSM.

Agua Fria

C A

Compressor / Refrigerador I ' Bomba de Vicuo |

Fonte de Corrente 9

para o Gerador de / Controladord
Campo Magnético CRIOSTATO ceshigessiin e
Temperatura
I 7
Z
e Fonte de Corrente
I DC Constante

Gerador de Campo
. T

......
Magnético Constante

Gaussimetro A
-

{

Legenda Setas:
— . w— Amperimetr
* Azul - Circuito de dgua _+ perimetro I

* Preta fina - Informagio
* Preta Grossa - Tensdo
* Preta pontilhada - Campo Maghético

Multimetro Digital

* Preta trago e ponto - Corrente Elétrica
* Em amarelo parte imersa no campo magnético
* Em verde parte resfriada a baixhs temperaturas £y

. » Computador o
I 'y

Figura 27 - Representacdo Didatica do arranjo experimental montado para realizagcdo dos trabalhos
apresentados na dissertacdo, evidentemente a representacdo nao esta em escala.

Fonte: Autor (2013)
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4.3.1 SOBRE A CRIOGENIA E O CRIOSTATO

O Criostato utilizado neste trabalho foi do tipo CCR (Refrigerado em circuito
fechado). Este sistema néo utiliza como refrigerante nem o hélio liquido e nem

0 nitrogénio liquido.

O processo de refrigeragcdo se baseia na utilizagdo de dois ou mais ciclos
Gifford-McMahon (GM) ou Stirling que consiste na compressao e envio do gas
hélio a temperatura ambiente a estacao quente no refrigerador através de uma
linha de gés flexivel. No refrigerador fechado, o pistdio movel esta inicialmente
na parte fria e o gas ocupa o volume na outra extremidade quente. Quando o
pistdo se move para a parte quente, o gas € conduzido do regenerador, onde o
gas é expandido e resfriado. Na sequéncia, 0 gas quente retorna ao
compressor para repetir o ciclo. Assim, o regenerador atua como trocador de
calor bem como um isolante térmico entre a parte quente e a fria. (TAKEUCHI,
2010).

As figuras 28 e 29 apresentam as partes constituintes do sistema de criogenia,

onde fazem parte o criostato, a bomba de vacuo e o compressor.

g

Figura 28- Criostato
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Figura 29 — A foto a esquerda (a) é da bomba de vacuo e a imagem a direita (b) é do compressor. Ambos
utilizados no Criostato.

4.3.2 INSTRUMENTACAO E MATERIAIS

Neste bloco detalharemos os demais aparatos ilustrados no esquema ilustrado
pela figura 27, descrevendo a funcionalidade a partir de suas imagens (fotos)

apresentadas na sequéncia deste capitulo.

No intuito de aplicar as amostras campo magnético constante e controlado é
necessaria a utilizacdo do gerador de campo magnético e uma fonte de
corrente capaz de alimentar o gerador de campo, figuras 30 e 31
respectivamente. Estes equipamentos fornecem o estimulo magnético para a
amostra, através do posicionamento do criostato (contendo a amostra em seu
interior), entre as bobinas do eletromagneto. Deste modo, podemos verificar
através de instrumentacéo especifica os seus efeitos na amostra. (EKIN, 2006);
(IWASA, 2009).

Figura 30 — Eletromagneto — Modelo EMA-HVA®* — Gerador do Campo eletromagnético controlado.

39 EM4-HVA - Caracteristicas relevantes: Campo Maximo Obtido— 1,5T; Corrente Maxima 70A;
Necessidade de resfriamento de agua vazdo de 7.6L/min; Pressdo da agua: 30PSI; Temperatura da agua
no interior do equipamento: 15°C a 25°C
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Figura 31 - Eletromagneto — Modelo 642 - Fonte de Corrente®

A figura 32 apresenta o sistema de aquisi¢éo utilizado/montado no laboratorio e
gue possibilitou o tratamento dos sinais obtidos a partir da amostra. (IWASA,
2009); (EKIN, 2006).

-
sluaws wa do
nrbeie mm wa $

;g I
e
S l

Figura 32 — Sistema de Aquisicdo™ e Instrumentos de Medida* Instrumentos de Medida utilizados. A
esquerda computador utilizado para aquisicdo de dados (Software Labview), ao centro a Fonte de
Corrente DC Constante (dupla saida), a direita de baixo para cima: Multimetro digital, Controlador de
Temperatura e Gaussimetro.

Os equipamentos utilizados neste trabalho (figuras 29(b), 30 e 31) necessitam
ser permanentemente refrigerados através de fluxo ininterrupto de 4gua. Deste
modo, a fim de garantir o perfeito funcionamento dos mesmos e o equilibrio
ambiental (uso racional do recurso de agua), a solugdo adotada foi conceber
dois circuitos distintos de refrigeracao representados nas figuras abaixo (33 e

34) para criar eficientes trocadores de calor*

40 Fonte de Corrente - Caracteristicas Relevantes: Corrente +/- 70 A.Tensdo de Saida 35V. Necessidade
de resfriamento de 4gua na razdo 5.7L/min (minimo); Pressdo da agua: 5 a 80 PSI; Temperatura da 4gua
no interior do equipamento: 15°C a 30°C

41 O Sistema de Aquisicao de dados é suportado no software Labview

42 Os instrumentos de Medida utilizados sdo: 01 Computador; 01 Controlador de Temperatura Digital; 01
Multimetro Digital; 01 Gaussimetro, 01 Fonte de Corrente constante DC.

43 Trocador de Calor - O Sistema Trocador de Calor foi concebido pela necessidade de se refrigerar todos
0s equipamentos que comp8em o sistema de aquisicdo (fonte de corrente para 0 campo magnético,
Eletroima e criostato). E também com a clara intencédo de preservar o meio ambiente com o uso racional
de agua além do proprio gasto com a conta de agua. O uso racional é obtido a partir de 02 circuitos
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Além dos equipamentos, instrumentos e do sistema de troca de calor descritos,
foi necesséario confeccionar um suporte regulavel (figura 35) para que a
amostra (no interior do criostato) pudesse ser acoplada de forma adequada ao
gerador de campo eletromagnético e também fosse possivel a substituicdo da
amostra sempre que possivel com o minimo de prejuizo na estrutura montada.
Na sequéncia (figura 36) uma visao geral de todo o aparato montado no interior

do laboratorio.

Figura 33 — Sistema de Refrigeracdo (Trocador de Calor) montado para alimentar o Compressor (circuito fechado
de &gua natural) concebido com o objetivo de economizar agua e eficientizar o processo de refrigeracdo, parte do
sistema foi montado na area externa do laboratério e parte no interior do laboratério.

Figura 34 — Circuito de refrigeragdo (dgua gelada) para alimentar a fonte de corrente e o gerador de campo magnético.

fechados de troca de calor, conforme apresentado nas figura 29. No primeiro deles a agua é bombeada da
caixa d"agua instalada na area externa (agua temperatura ambiente) e levada ao compressor, onde absorve
o calor e retorna ao reservatorio repetindo o ciclo. No segundo, a agua gelada (freezer) é bombeada para o
eletromagneto e o gerador de corrente.
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Figura 35 - A esquerda a confeccdo do Suporte regulavel para apoio do criostato sob a fonte de campo
magnético e a direita o sistema montado.

Figura 36 — Visdo Geral do Laboratorio e Instrumentagdo utilizada no Laboratorio de Supercondutividade.

4.3.3 PREPARACAO DA AMOSTRA PARA AQUISICAO DE DADOS

Nesta etapa, através das figuras 37 a 39, descreveremos a sequéncia de
eventos necessaria para adequar a amostra ao sistema de aquisicdo montado
no laboratério. O passo inicial € ajustar a dimensdo da amostra ao local no
criostato onde ela sera soldada para iniciar as medidas elétricas. Deste modo,
usamos uma serra diamantada (figura 37) para reduzir o tamanho da amostra.
O segundo passo € a preparacdo da amostra para receber os pontos de
contato elétrico (figuras 38 e 39) a partir do qual faremos a coleta dos dados
que desejamos. A figura 39 apresenta o resultado do tratamento objetivando

implantar as laminas de prata na amostra e posteriormente os fios e prata.
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Figura 37 — Corte da amostra de YBCO para inser¢do no criostato.

Figura 38 — Uso de Ep6xi de prata para formar os pontos de contato de fixagdo dos terminais elétricos*.

Figura 39 - Amostra com a ldmina de prata, pronta para ir ao forno e na sequéncia a fixa¢ao dos 4 fios.

A figura 40 ilustra o processo de tratamento térmico a que foram submetidas as
amostra para secar 0 epoxi de prata e, na sequéncia fixar os fios de prata a
prépria amostra. O Forno utilizado faz parte do Laboratdrio de Saneamento da
UNIVASF que pode atingir até 1000 °C.

44 Para as medidas de resistividade que se deseja realizar ao longo deste trabalho, foram “pintadas”,
recobertas com epdxi prata quatro (04) estreitas faixas condutoras, que sdo dispostas paralelamente uma a
outra sobre a superficie da amostra. De sorte que as faixas nas extremidades serdo utilizadas para injecao
de corrente elétrica e as faixas internas serdo utilizadas para medida de tensdo. Num processo conhecido
por medida 04 terminais e que serd melhor explorada na sequéncia do trabalho.
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Figura 40 — Imagem do forno utilizado para tratamento térmico.

A figuras 41 ilustra a medida da resisténcia entre os terminais de prata (41a) e
a amostra jA& com os 04 fios de prata soldados nas trilhas anteriormente

preparadas (41b). Observar que a trilha sé era considerada eficiente quando a
resisténcia entre terminais era inferior a 1 Ohm.

a) b)
Figura 41 - Medida da resisténcia dos contatos (esquerda) e Amostra ja com os terminais conectados (4 fios) (direita)

A figura 42 apresenta o criostato com porta-amostra centralizado na posigéao de
medida, ou seja, montado entre as bobinas do eletromagneto a partir do qual

um campo magnético controlado é gerado e as diferentes respostas das
amostras de YBCO séo medidas.

Figura 42 — Criostato centralizado entre as bobinas do Eletromagneto (distancia adotada 38,62mm).

A figura 43 apresenta uma das amostras de YBCO ja soldada nos terminais do
porta-amostra.
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Figura 43 — Visdo da amostra de YBCO no interior do porta amostra.

A figura 44 apresenta uma foto da amostra soldada (04 terminais) no criostato,
ilustrando a forma como esta foi fixada na base do mesmo para que as

medidas elétricas possam ser realizadas.

Figura 44 Foto da amostra de YBCO no interior do criostato fixado pelo método 04 terminais

Todas as amostras de YBCO utilizadas foram submetidas a temperaturas em
torno de 390° durante 30min; na sequéncia, a resisténcia elétrica entre as
faixas de prata eram medidas e estando com valores abaixo 1 Q, fixava-se o fio
de prata também se utilizando nova cobertura de epoxi de prata e novamente
levada ao forno a mesma temperatura por um periodo agora nao superior a

20min. Desta forma, foi obtida a amostra no padrao desejado para uso neste
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trabalho de dissertagcdo. Este procedimento foi desenvolvido a partir de
experimentacgdes, pois, o0 material utilizado como contato entre o YBCO e o
criostato foi a prata (CELEBI, 2012); (AZAMBUJA, 2009); (POLIANSKI, 2010).

Em especial esta parte de solda (04 terminais na amostra) e tratamento térmico
para cura da prata foi extremamente enriquecedora, pois varias tentativas
foram realizadas variando-se o tempo, a temperatura forno e a concentracéo
da epoxi prata na amostra até que fosse possivel replicar com resultados

extremamente similares o padrdo que apresentamos anteriormente.

O processo de preparacdo e afericdo de todo o instrumental anteriormente
descrito foi uma parte substancial e fundamental do trabalho, além de ser uma
estrutura que passa a ser um legado deixado a UNIVASF, especificamente no
Laboratério de Supercondutividade e Magnetismo do IPCM, que agora passa a
contar com equipamentos calibrados, software de coleta de dados (a ser
comentado no préximo capitulo), sistema de refrigeracéo eficiente, objetivando
a funcionalidade adequada em termos de vazdo para 0S equipamentos e
também contribui para o equilibrio ambiental, uma vez que ndo ha desperdicio
de 4gua em nenhuma etapa do processo, sendo deste modo, (til tanto para a
natureza quanto para o controle das despesas de contas de agua da

instituicao.
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5 MEDIDAS ELETRICAS

Este capitulo é destinado a discussdo do método usado para as medidas
elétricas realizadas com as amostras de YBCO. Foi adotada a técnica de
medida a 4 terminais que serd amplamente explorada na sequéncia deste
texto. Contudo, preliminarmente apresentaremos de forma sucinta conceitos
sobre os erros em medidas, tensédo e resisténcia de contato. E, ao final do
capitulo introduziremos as ferramentas virtuais ou softwares utilizados para
aquisicdo e analise de dados obtidos a partir do Hardware montado no
laboratério. Neste contexto, de forma ilustrativa e sem maiores comentarios
(que serdo realizados no capitulo seguinte) alguns dos diversos graficos

obtidos a partir do software serdo apresentados.

Uma das dificuldades de qualquer medida €, sem duvida, a minimizacdo dos
erros e também incertezas obtidas a partir do préprio método de medida. O
resultado de uma medicdo consiste, portanto, no valor atribuido a um
mensurando obtido por medicdo completado por todas as outras informacdes
pertinentes disponiveis. Quando um resultado € dado, deve-se indicar, se ele
se refere a: a indicacdo; ao resultado ainda ndo corrigido; ao resultado
corrigido; ou se corresponde ao valor médio de varias medicdes. A exatidao de
um instrumento de medicdo é a aptiddo de um instrumento para fornecer
respostas préoximas a um valor verdadeiro, enquanto que exatiddo de medicao
€ o grau de concordancia entre um valor medido e um valor verdadeiro do

mensurando (BALBINOT, 2011).

Em relacdo a medidas elétricas, em especial aquelas onde a conducédo de
corrente é parte relevante da medida (que é o presente caso discutido neste
trabalho), diferentemente das medidas magnéticas, dependem da percolacéo
de corrente elétrica através de contatos elétricos presos na amostra. A
percolacdo cessa no instante que a juncao mais fraca (ou grupo de juncgdes
mais fracas) deixa de responder ao estimulo elétrico utilizado. Desta forma, é
precisa a medicdo da menor densidade de corrente critica do material, crucial
para estudos com vistas a aplicacdo do material em dispositivos

supercondutores.
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Antes de avangcarmos no processo de medidas elétricas é importante
apresentarmos sucintamente dois outros conceitos. Sejam eles: Tensédo de

contato e Resisténcia de contato.

Quando dois metais ndo iguais estdo em contato transportando corrente entre
eles, cria-se uma diferenca de potencial entre suas superficies, originada
devido as diferencas de nuvens de elétrons presentes nos mesmos que podem
variar entre a dimensao de milivolts (mV) até mesmo alguns volts (V). A tenséo
de contato entre os dois metais (designados de forma genérica por A e B) &
dada pela equacgéo abaixo (SCHMIDT, 2010).

U:K/e*(Tl—Tz)*Ln(noa/nob) 30

U — Diferenca de potencial; K — Constante de Boltzmann; T — Temperatura em
K; e — carga do elétron; MNoa € Nob — NUmero de elétrons livres por unidade de
material (A e B, respectivamente). (SCHMIDT, 2010).

Imaginamos que, quando existe corrente elétrica atravessando dois metais
diferentes que estdo em contato, a corrente flui por toda a superficie ou area
geométrica de ambos. Contudo isso ndo acontece, pois, a area mecanica de
contato (Am) ndo € idéntica a area geométrica de contato (Aq) e ainda, a area
que transfere “de fato” a corrente elétrica (Ae) € uma parcela pequena de Am.
Porém, o aumento da area de contato pode ser obtido, entre outros métodos,
pela elevacdo de pressdo entre os metais, pois esta deforma os materiais
aumentando com isso, a area Util de contato e por consequéncia Ae. A
equacao, a segquir, ilustra a expressdo que auxilia a compreensdo da

resisténcia de contato.

Relet = Rc + Ros + Ry 31

Reet — Resisténcia Elétrica Total; R. — Resisténcia de Contato; Rgps —
Resisténcia da camada de 6xido ou sulfato que se forma normalmente entre
dois metais distintos; R, — Resisténcia devido a reducéo da sec¢éo de conducéo.
(SCHMIDT, 2010)
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A figura 45 apresenta os pontos de contato presentes no sistema montado para
a aquisicdo de dados previstos neste estudo e cujo objetivo e resultados serdo

discutidos na sequéncia desta dissertacao.

Figura 45 — Foto apresentando os pontos de contato entre a amostra e o criostato. Onde o fio condutor é de
prata, bem como a solda utilizada entre o material e o fio e entre o fio e 0 criostato utilizamos solda comum
para a conexao da amostra ao criostato.

ApOs esta pequena introducdo a respeito de medidas elétricas onde
abordamos erros em medidas, tensao e resisténcia de contato, conceitos estes
gue entendemos pertinentes apresenta-los como preambulo para o assunto
que abordaremos na sequéncia que corresponde ao método de medida

utilizada neste trabalho.

5.1 METODO DE MEDIDA A QUATRO (04) TERMINAIS

A técnica mais simples de medida de resistividade elétrica € o método de dois
terminais. Neste, aplica-se uma corrente elétrica ao material que esta sendo
medido e mede-se a tensdo utilizando-se dois terminais. Esse método apesar
de simples ndo é o mais adequado quando € necessario precisdo na medida.
Além do método dois terminais existem diversas formas de medida que podem
ser usados para o calculo e a determinacdo da resistividade elétrica em

sélidos.

Alguns exemplos de métodos de medida sdo: Pontes de Impedancia, Métodos
de pulso, métodos sem contato, método dois terminais e método quatro
terminais. Cada um deles apresenta uma particularidade, em nosso caso
vamos explorar os dois ultimos exemplos citados. (GIROTTO & SANTOS,
2002); (BECKMANN, 2007); (EKIN, 2006); (SHEAHEN, 1994); (IWASA, 2009),
(KIM, 2001); (POLIANSKI, 2010); (NUNES, 2012)
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O método de dois terminais é intuitivo e esta representado na figura 46, onde
se observa que a parte pontilhada (abaixo) equivale a fonte de corrente e um
amperimetro que toca a amostra nos pontos A e B, e um voltimetro se
estabelece (V) nos mesmos pontos de contato A e B. Deste modo, o valor
obtido para resisténcia (ohms) e as dimensdes da amostra sdo entradas para
as Equacdes 1 e 3 no céalculo da resistividade.

Figura 46 - Arranjo experimental para o método de dois (02) terminais.

Fonte: GIROTTO E SANTOS (2002).

O método de dois terminais apenas é valido se a quantidade de portadores de
carga no material analisado for alta e se garantimos que o material ndo tem sua
condutividade afetada por pequenas variagdes de temperatura (alguns poucos
graus). Se estas condi¢cdes ndo sao satisfeitas, ocorrerdo flutuacdes aleatdrias
da condutividade em funcdo do tempo, o que permitira obter somente uma
média temporal da condutividade elétrica do material analisado. (GIROTTO &
SANTOS, 2002).

Toda a medida de resisténcia a dois terminais enseja a medida dos seguintes

parametros associados.

R:; — Resisténcia elétrica total; R — Resisténcia elétrica dos contatos (definida
anteriormente); Ry — Resisténcia elétrica de propagacédo da corrente (pode ser
entendida como a soma de Rys € R; apresentados anteriormente); R, —

Resisténcia elétrica da amostra;

Podemos entender R, como proveniente do contato mecéanico entre as pontas

de prova do instrumento de medida e a amostra. Ao passo que Ry € a
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resisténcia observada do fluxo de corrente do terminal de medida para o
interior da amostra (conforme as relacdes Am, Ag e Ae anteriormente
apresentadas). Deste modo, os valores de R. e Ry n&do sédo obtidos de forma
adequada e por consequéncia o valor de R, ndo é verificado com a adequada

preciséo.

A fragilidade na medida do valor de R, € minimizada com a ado¢do do método
de medida de resisténcia a quatro terminais. No esquema apresentado na
figura 47. O fator denominado por S caracteriza 0 espacamento entre 0s
terminais e que deve ser conhecido, caso se deseje confrontar o valor de
resistividade medido ao modelo matematico que este tipo de medida prevé e

gue em nosso estudo ndo objetivamos evoluir nesta comparacao.

Figura 47 - Arranjo para medida a quatro terminais.

Fonte: GIROTTO E SANTOS (2002)

Conforme verificado na figura anterior, os quatro terminais referem-se a dois
utilizados para transporte de corrente (localizados nas extremidades da
amostra) e dois terminais mais internos onde é feita a medida de tensao
elétrica, de modo que, mesmo com a existéncia de dois contatos elétricos que
transportam corrente, tal como no exemplo a dois terminais, existem agora
outros dois terminais (para medida de tensdo) que n&do estdo sujeitos ao

transporte de corrente.

Assim a medida de tensédo é realizada com voltimetros que tem a caracteristica
de ter elevadissima impedéancia e, por este motivo, extraem quase nenhuma
corrente do circuito. Assim, R¢ e Ry, sdo desprezadas nos calculos por néo

contribuirem para a determinacéo de R.
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O método a quatro terminais é recomendado pela norma padrdo ASTM (F43-
99) para a medida de resistividade de materiais semicondutores. Esta técnica
tem a particularidade de que o seu modelo matematico que pode ser
comparado ao valor medido sofre grande variacao, pois os fatores de correcéo
séo influenciados por: tamanho e formato da amostra, disposi¢cdo e distancia
entre os terminais, se a amostra esta sobre algum substrato condutor ou
isolante. (GIROTTO & SANTOS, 2002); (BECKMANN, 2007); (EKIN, 2006);
(SHEAHEN, 1994); (IWASA, 2009), (KIM, 2001); (NUNES, 2012).

No caso da amostra usada neste trabalho (figura 48), podemos usar as
seguintes aproximacdes: As pontas dos terminais estdo posicionadas mais
préximas ao centro da amostra, o espacamento entre os terminais é igual
(distancia - s), o formato da amostra é retangular, a espessura da amostra (w)
€ menor do que a distancia (s) entre terminais e a amostra esta apoiada sobre

superficie isolante.

Figura 48 - Exemplo de amostra retangular de comprimento finito a, largura finita d, espessura w
depositada sobre substrato condutor.

Fonte: GIROTTO E SANTOS (2002)

Deste modo, podemos utilizar as seguintes expressdes para o calculo da
resistividade.
p=(V/i)2n.S.Fi.F;3 33

F1 e F3 estdo apresentados a seguir nas equacodes abaixo.
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Os valores tipicos para F; e F3 sdo apresentados na figura 49.

W fator de corregéo “F " L 21 Lo2 23 £>4

S s d d d d
1,0 0,9988 0,9994
0,1 528652,9922 1,25 1,2467 1,2248
; 1,5 1,4788 1,4893 1,4893
02 292,402 1,75 1,7196 1,7238 1,7238
03 26,4022 2.0 1,9454 1,9475 1,9475
. 2.5 2.3532 2.3541 2.3541
04 83738 3.0 24575 2.7000 2,7005 2,7005
0,5 4,3669 40 31137 3,2246 3,2248 3,2248
06 2.9094 5,0 3,5098 3,5749 3,5750 3,5750
07 29975 7.5 4,0095 4,0361 4,0362 4,0362
' il 10,0 4,2209 4,2357 4,2357 4,2357
08 1,8444 15,0 4,3882 4,3947 4,3947 4,3947
0.9 16141 20,0 4,4516 4,4553 4,4553 4,4553
! s 40,0 45121 45129 4,5129 4,5129
1,0 1,4635 . 4,5324 4,5324 4,5325 4,5324

Figura 49 - A Esquerda o Fator de correcdo F1 e a direita o fator de correcdo F3
Fonte: GIROTTO E SANTOS (2002).
52 O LABVIEW

Existem vérias linguagens de programacdo na atualidade, sendo a grande

maioria delas, programacao via linha de codigo, onde o programador escreve

0os comandos seguindo a sintaxe da determinada programacdo. Todavia

existem linguagens onde a linha de cdédigo ndo estd mais presente, onde se

programa através da conexdo entre blocos, esse tipo de programacdo €

conhecida como programacao em ‘G’, onde se usa blocos de comandos para

realizar as operacoes légicas requeridas ao invés de linha de cédigo.
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No controle de equipamentos de laboratorio costuma-se usar programas com
interfaces graficas, o que facilita a monitoracdo e coleta dos dados dos

equipamentos usados.

Nesse trabalho de dissertacdo decidiu-se usar o software que usa essa
linguagem de blocos (Labview) para controlar os equipamentos. Esse software
usa o protocolo IEEE 488.2, que normatiza os procedimentos de aquisicao de
dados e comunicacdo entre equipamentos de medidas e o computador. A
automacao de medidas no laboratério permite certos procedimentos que
passam a ser padronizados, melhorando assim o tempo de resposta a,
qualidade dos dados obtidos e aumentando a confiabilidade e reprodutibilidade

dos mesmos e ainda o repasse de conhecimento.

A linguagem tipo “G” usada foi o LabVIEW, que é uma programacédo grafica
pertencente a National Instruments. A sigla vem de “Laboratory Virtual
Instrument Enginnering Workbench”. O LabVIEW possibilita o conceito do
instrumento virtual, onde ele proporciona o controle do instrumento via
computador de acordo com a programacao executada. Nesse trabalho, os
equipamentos automatizados foram: o Gaussimetro, o multimetro e o sensor
de temperatura. Todo processo de automatizacado via LabVIEW precisa seguir
uma ldgica, onde a leitura dos dados e a escrita devem ser colocados no lugar

correto.

Uma vantagem do laboratério usado (LSM) para realizar os experimentos foi
gue os equipamentos sdo de marcas cadastradas no National Instruments, ou
seja, ha disponibilidade de “drivers” de controle dos equipamentos. Com isso,
sabendo a logica LabVIEW pode-se facilmente automatizar os dispositivos. Na
figura 50, a seguir, tem-se a tela com os drivers usados para automatizar o

controlador de temperatura.

Figura 50 — Imagem dos Drivers usados e baixados da National Instruments
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Esses “drivers” foram baixados pelo site da National Instruments, e na
sequéncia e ja com a facilidade dos “drivers”, a logica ou peculiaridade de
nossa programacao foi elaborada e incrementada. Os dados sdo armazenados
e coletados na forma de uma tabela, conforme apresentado na figura 51

abaixo.

temperatura/tempo

Figura 51 - Tabela mostrando o local onde os dados séo colocados

Fonte: KING (2009)

Essa tabela, apresentada acima, faz parte da interface grafica do LabVIEW,
que permite apresentar simultaneamente uma tela onde visualizamos a
programacao via bloco e na outra tela fica a interface dos equipamentos, a
figura 52 ilustra 0 argumento exposto, referente as duas telas de manipulagéo

do Labview.

[

91000
VISA session 2-22

N o

33E+2
3,2E+2-
3,1E+2-
3,0E+2-

2,9E+2-
2,8E+2]

2,7E+2-]

2,6E+2-155 i v i i 0 i
64E+0  6,8E+0 7,0E+0 7,2E+0 7,5E+0 7,8E+0 8,0E+0
Time
Temperatura Plot 0 m

= = =

m » < n »

Figura 52 As duas telas do Labview. A esquerda o painel de interfaces e a direita o diagrama de blocos.

Fonte: ESSIK (2009)

No processo de automacdo através do Labview os dados sdo exportados
diretamente para o Origin. O Origin € um programa usado para tratar os dados
obtidos de forma grafica e estatistica o que implica em facilidade na analise dos
dados coletados.
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A mesma logica foi realizada também para o caso do gaussimetro e do
multimetro, com os respectivos “drivers”. Contudo, a mesma lbgica de
programacao foi aproveitada para cada equipamento, coleta das medidas
versus tempo, plotando os graficos da grandeza em tempo real. No proximo
capitulo, os gréficos obtidos a partir da amostra e tratados via Labview e Origin
seréo apresentados e discutidos.

53 MEDIDAS DE CORRENTE CRITICA

7z

A corrente critica é uma propriedade extrinseca do material, pois depende
muito particularmente da relacédo entre os contornos de grao e os defeitos que
formam a amostra analisada. Deste modo, existe grande variacdo deste
parametro, inclusive entre amostras concebidas similarmente e, por este
motivo, ndo é simples a montagem de um tipo de catalogo contendo de forma
ampla e com grande precisdo os valores de corrente por material
supercondutor conhecido. (EKIN, 2006).

Os supercondutores denominados de LTS possuem um conjunto de
procedimentos padrdo para a determinacdo da densidade de corrente critica,
que estdo definidos no ASTM* padrdo B 714-82. Contudo, estes
procedimentos quando replicados para os supercondutores do tipo HTS néo
apresentaram éxito na determinagdo da corrente critica, pela prépria natureza
distinta entre eles. (SHEAHEN, 1994).

Seja o supercondutor LTS ou HTS. Se ele estiver no estado Meissner, obter a
densidade de corrente critica (Jc), através do campo aplicado (Hc) e a
profundidade de penetracao significa resolver a equacéo, abaixo. (FOSSHEIM,
2005)

Je=Hc/ (N 34

5 ASTM - Conhecida como American Society for Testing and Materials, é um 6rgédo estadunidense de
normalizacdo. A ASTM desenvolve e publicam normas técnicas para uma ampla gama de materiais,
produtos, sistemas e servicos. Sendo reconhecida na padronizacdo de materiais, processos e
procedimentos de analise.
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Esta expressédo € corrigida pela teoria BCS e de Ginzburg — Landau de forma

que é expressa por:

Je=0,54*(He / () 35

Porém, nosso interesse é obter os valores de corrente critica ndo na regiao
onde o material se apresenta no estado Meissner e, sim na regiao mista, pois
no estado misto maiores temperaturas sdo obtidas (mais préximas de um uso
real) além de que o efeito das impurezas e defeitos podem ser estudadas.
Deste modo, a abordagem subsequente tera como objetivo os supercondutores

do tipo Il.

Durante o estudo dos parametros corrente critica (Ic) e densidade de corrente
critica (Jc), encontramos diversas referéncias (dentre os quais destacamos
CIROT, 1992; BHATTACHARYA, 2010; FOSSHEIM, 2004; EKIN, 2006) que
abordam uma corrente denominada de “Depairing Current Density” (Jq) que
representa o valor maximo teérico que um material dito supercondutor poderia

transportar sem aquecimento ou perda de energia por efeito Joule.

Esta corrente tedrica € definida matematicamente quando a energia cinética
dos pares de Cooper torna-se igual a 2 gaps de energia. Assim o par é
destruido e um méaximo valor € encontrado. Na pratica este valor ndo € (ou
ainda nédo foi atingido), pois as forcas de aprisionamento dos vértices de
Abrikosov ndo resistem o suficiente para que seja possivel avancar nesta

relacdo onde Jq seria igual a Je.

Abaixo apresentamos a tabela 3, que permite identificar o atual estagio
(evolucdo dos materiais) em relagdo aos parametros teorico e pratico das

densidades de corrente critica (J. / Jg) nos materiais supercondutores.
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Tabela 3 — Comparacéo entre Jq € J. para alguns tipicos materiais
supercondutores.

FONTE: ADAPTADA DE BHATTACHARYA, (2010)

Supercondutor | T, |Jq (MA cm™) Je (MAcm™) | J./ 4
(K (MAcm?=10°Acm?) | (MA cm?=10° Acm?)
NDTi 9 36 ~2 (42K, 0T) | 6%
NbsSn 18 770 ~2 (4.2K,0T) | 0.3%
MgB, 39 77 ~1 (4.2, 0T) | 1.3%
YBa,Cuz07. 93 ~300 ~20 (4.2K, 0T) 7%
Bi,Sr,Ca,Cuz0,0 | 110 ~300 ~0.3 (4.2K,0T) | 0.1%

Conforme apresentado na tabela 3, acima, ainda existe um caminho muito
grande a se percorrer nas pesquisas sobre materiais supercondutores e o
préprio desenvolvimento de novas técnicas e mesmo, novos materiais que
busquem aproximar os resultados esperados tedricos aos resultados hoje
obtidos na prética.

Dentre as opcdes de investigacdo qualitativa para obtencdo dos valores de
corrente critica, destacamos aqueles gque se valem dos modelos de estado
critico (principalmente baseados no modelo de Bean) obtidos através de
medidas de magnetizacdo, neste caso, a partir, do ciclo de histerese do
material e sua relacdo com o campo magnético. (EOM, 2001); (KIM, 2001);
(OH, 1987); (DEIMLING, 2010); (FINNEMORE, 2001).

Adotamos um método chamado de método de transporte no qual fazemos
passar uma corrente pela amostra supercondutora e colhemos informacao
sobre a tensdo gerada por esta passagem de corrente. E, conforme
anteriormente apresentado, utilizamos a medida a 04 terminais para obter esta
informacao. (GIROTTO & SANTOS, 2002); (BECKMANN, 2007); (EKIN, 2006);
(SHEAHEN, 1994).

Assim, num ambiente controlado com as informacgfGes de temperatura, campo
magnético, tensdo e corrente aplicado na amostra, foi possivel extrair os
valores de resistividade e também os valores de corrente critica. O processo de
obtencdo destes valores a partir do tratamento das diversas medidas
realizadas, citadas anteriormente, como exemplo, a curva V x |. (PALSTRA,
1989); (EKIN, 2006).
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Este trabalho contribui para a obtencdo de elementos que auxiliam a
determinacao de corrente critica nos materiais supercondutores, principalmente
do tipo HTS, pois mostra medidas de densidade de corrente critica em funcéo
da temperatura e campo magnético em amostras granulares de YBa,Cu3zO7.s,

obtidas pelo método 4 terminais.

Em tais amostras séo realizadas medidas de resistividade em funcdo da
temperatura e campo magnético, sendo tais resultados comparados aos
obtidos por meio de medidas magnéticas e confrontados com os modelos de
estado critico. Tais medidas sdo o complemento de uma analise qualitativa e
quantitativa do efeito da granularidade na densidade de corrente critica em

supercondutores.

A figura 53 apresenta uma forma de se obter o valor aproximado da corrente
critica de um material supercondutor a partir da curva V x | do préprio material.
(EKIN, 2012). O valor estimado como representativo de | (no grafico) localiza-
se nas proximidades do ponto de inflexdo da curva, onde a tenséo deixa de ser

zero e rapidamente eleva-se.

Figura 53 — Curva V x | de um material supercondutor apresentado como uma forma de se obter o valor
da corrente critica deste mesmo material.

Fonte: EKIN (2012)
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A figura 54 é apresentada como um apoio didatico para se compreender as
dificuldades de interpretacdo de dados que podem ocorrer quando da andlise

dos dados da curva V x I.

Figura 54 — Formas das Curvas V x | para os materiais supercondutores. Onde (a) Curva caracteristica
ideal (b) Curva encontrada quando, por exemplo, os contatos elétricos na amostra tem tensao (c) Amostra
inadequada, danificada, degradada ou altamente inomogénea (d) fuga ou avalanche térmica por
aquecimento da amostra e perda de suas propriedades supercondutoras (e) mal contato amostra e
terminais

Fonte: EKIN (2012)

5.4  MEDIDAS DE MAGNETIZACAO

A figura 55 apresenta o magnetometro utilizado nas medidas de magnetizacao
das amostras NAT1 e RQ2B utilizadas neste trabalho. O equipamento € do tipo
MPMS.

Figura 55 — Imagem do Magnetdmetro*® SQUID do DF-UFSCar utilizado nas medidas de magnetizac&o

a6 Magnetdmetro tipo MPMS (Magnetic Property Measurement System) que também é conhecido pelo
nome de seu sensor, SQUID (Superconducting Quantum Interference Device — do inglés - dispositivo
supercondutor de interferéncia quantica) utilizado no estudo das propriedades magnéticas dos
materiais. O termo SQUID se aplica a dispositivos constituidos de um anel supercondutor e uma jungdo
Josephson e sdo usados em magnetdmetros muito sensiveis, empregados normalmente em laboratérios
de pesquisa
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Variagbes na posicdo da amostra magnetizada no interior da bobina de
deteccdo (localizadas no centro do magneto) produzem também variacbes na
corrente do circuito elétrico associado ao sensor de alta precisdo SQUID. As
bobinas de deteccdo sdo construidas de fio supercondutor e produzem como
resultado um sinal de tensdo dependente da posi¢cdo da amostra no interior do
campo. O sinal verificado da bobina de deteccdo é ajustado a partir de um
modelo teorico da resposta de um dipolo magnético, entdo a curva de resposta
ideal € comparada com o sistema de calibracdo e como resultado, temos que o

sinal e o valor do momento magnético sdo determinados. (TAKEUCHI, 2010)

A avaliacdo da resposta magnética de uma amostra permite identificar
caracteristicas basicas quer sejam com origem em defeitos decorrentes da
fabricacdo das mesmas, quer sejam de origem intrinseca ou ainda
comparativamente podem estabelecer se houve uma relacdo de degradacédo
do material devido ao tempo de repouso entre diversos momentos de medida.

As medidas de magnetizacdo podem ser obtidas através de dois
procedimentos distintos: ZFC (Zero Field Cooled — Protocolo de medida
realizada no resfriamento em campo nulo). e FC (Field Cooled). No primeiro
processo as medidas sao realizadas quando a amostra tem sua temperatura
reduzida a valores menores do que T, na auséncia de campo magnético,
somente a partir destas condicdes o campo magnético pode ser aplicado e ha
a elevacao da temperatura na amostra e apenas neste momento pode haver
coleta de dados da amostra. No segundo processo FC (Field Cooled) a
amostra inicia a medida sob a influéncia de campo magnético em temperaturas
acima de T. e a temperatura é reduzida iniciando ai a coleta de dados (o
capitulo 6 apresenta e discute os resultados obtidos das amostras trabalhadas
neste texto). Isso demonstra a irreversibilidade do comportamento
supercondutor quando da aplicacdo de um campo magnético, contudo esta
situacao (irreversibilidade) nao se verifica nas medidas de R x T, pelo fato de

gue a histerese magnética nao afeta a resistividade do material.
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6 RESULTADOS

Neste capitulo apresentamos os resultados obtidos com medidas de corrente
em amostras de YBCO a partir do método 4 terminais. Neste trabalho,
consideramos o0 uso de 02 amostras onde uma delas foi preparada pelo
método RES (denominamos NAT1) e a amostra 2 pelo método Rota Quimica

(denominamos RQ2B).

Os capitulos anteriores discorreram por uma série de tOpicos que suportardo os
resultados que aqui discutiremos. O mergulho nas caracteristicas, propriedades
e fenomenologia associada ao YBCO, assim como as amostras (método de
preparacdo e caracterizagdo) a instrumentagdo desenvolvida, as medidas
elétricas (método 4 fios), aplicacdo para os materiais supercondutores e a
discussédo sobre os processos de degradacao foram fatores fundamentais para

entendermos os resultados que serdo desenvolvidos neste capitulo.

A amostra RQ2B j& havia sido utilizada em trabalhos anteriores (DEIMLING,
2010) e, portanto, algumas de suas respostas a estimulos externos estavam
mapeadas ou eram conhecidas. No caso especifico das medidas de

magnetizacdo, M x T.

6.1 AMOSTRA NAT1

A amostra NAT1, foi preparada pelo método RES (capitulo 4). Este método,
conforme j& discutido, ndo favorece a homogeneidade de defeitos ao longo da
amostra, pois apresenta grdos grandes e, também pequenas distancias
intergranulares (entre graos adjacentes). Contudo, NAT1 apresentou a
particularidade de ter sido concebida numa amostra de dimensdes muito

grandes se comparada a RQ2B.

Este fato (dimenséo) afetou o seu comportamento (NAT1) pois serviu para
aprisionar ou dificultar a perda de oxigénio da estequiometria da amostra,
preservando suas caracteristicas elétricas. Além disso, a amostra utilizada e
definida como NAT1 é um pedaco mais interno (mais préximo ao centro da
amostra) o que também dificulta a degradacdo do mesmo, principalmente por
difusédo do oxigénio.
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As curvas de resistividade p x T, figuras 56 a 61, verificamos a repeticdo de um
formato, seja mantendo constante a corrente na amostra e variando-se a
temperatura e campo, seja variando o campo e temperatura e mantendo
constante a corrente na amostra. Esses resultados mostram ainda que a
resisténcia na fase normal € pouco dependente do campo e corrente, como
mostram as figuras. Também a largura da transicdo supercondutora é pouco
afetada pelas variacbes de campo e corrente, o que dificulta um pouco a
obtencéo de valores de corrente critica das amostras, como veremos na secao
6.3.

Este € o comportamento tipico observado em medidas de supercondutores
ordinarios, seja do tipo | ou do tipo Il. Como exemplo, temos a transicdo do
mercurio (tipo 1), mostrada na figura 7. A figura 62, na sequéncia, retrata a
NAT1 em relagc&o a sua transicao intergranular.

NAT1 - pXT
04— Compara campo 1800 Oe em vdrias correntes

Corrente 20mA
b ] Corrente 30mA

—Corrente 40mA
i - Corrente 50mA

p (ohm x cm)

0 I10’20‘30‘40‘50I60‘70 ‘80‘90’100‘11‘0

T(K)
Figura 56 — Gréficos p x T obtidos da amostra NAT1, obtida mantendo-se o campo fixo em 18000e e variando-se a
corrente injetada na amostra.
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Figura 57 - Gréaficos p x T obtidos da amostra NAT1 — A esquerda aplicando corrente 20 mA e variando
0 campo magnético e a direita mantendo-se o campo fixo em 30000e e variando—se a corrente injetada na
amostra.
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Figura 58 - Gréficos p x T obtidos da amostra NAT1 — A esquerda aplicando corrente 30 mA e variando
0 campo magnético e a direita mantendo-se o campo fixo em 50000e e variando—se a corrente injetada na
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Figura 59- Graficos p x T obtidos da amostra NAT1 — A esquerda aplicando corrente 40 mA e variando o
campo magnético e a direita mantendo-se o campo fixo em 70000e e variando—se a corrente injetada na

amostra.
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Figura 62: Transicéo intergranular da amostra YBCO preparada por RES

Existe nitidamente a transicdo normal x supercondutora, confirmando também
o resultado esperado. A figura 62 mostra uma regidao da transicdo entre 40 K e
70 K, onde se vé a transicao intergranular dessa amostra. Assim, na parte
superior a direita consideramos que o YBCO esta no estado normal. Esta
amostra apresenta resisténcia 6hmica (tipica de metais) no estado normal. Em
temperaturas mais baixas, observamos a T; e a queda abrupta de resisténcia,

a transicéo intergranular (figura 62) e a regiao de resisténcia nula.

Os resultados mostram a viabilidade da medida 4 terminais e a instrumentacao
e software montados. A coeréncia dos dados também reflete a caracteristica de
transicdo estreita ja esperada pela propria caracteristica de “concepgao da
amostra”.
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A figura 63 ilustra a medida M x T para a amostra NAT1. Esta medida foi
realizada com as técnicas ZFC e FC, em que se nota a irreversibilidade da
amostra devido a sua caracteristica granular. Esse resultado é coerente com o
apresentado para as medidas de resistividade, que mostram a mesma T, e 0
comportamento granular da amostra. Esta apresenta também, para baixas

temperaturas, o efeito Meisner completo, evidenciado na medida ZFC para

baixo campo.
1 ]2)
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Figura 63 - Medida de Magnetizacdo M x T para amostra NAT1 (preparada método RES)
6.2 AMOSTRA RQ2B

A amostra RQ2B foi preparada pelo método de Rota Quimica. Este método
facilita a homogeneidade de defeitos ao longo da amostra, fato que deveria
permitir um comportamento uniforme de toda a amostra quando submetido a

condicdes “supercondutoras”.

As figuras 64 a 68 mostram resultados de medidas de resistividade (método de
4 terminais): para varios valores de corrente, mantendo o campo constante
(figuras 64 e 65) e para varios valores de campo mantendo a corrente
constante (figuras 66 e 67). A figura 68 apresenta o comportamento da amostra
com campo nulo e variando-se a corrente injetada na amostra. Pode-se notar
por 6bvio o limite da instrumentacdo na medida realizada com correntes mais
baixas (0,5 mA e 0,1 mA), que, além de ruidosa, mostra uma falsa resistividade

negativa, impondo limites minimos as medidas realizadas. E importante termos
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nocdo do limite da instrumentacdo utilizada, o que é parte do estudo
apresentado.

RQ2B -pXT
Compara corrente 1,0 mA em vdrios campos
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Figura 64 - Gréficos p x T obtidos da amostra RQ2B — Aplicando correntes na amostra de 1,0 mA e fazendo varredura
por diversos campos magnéticos.
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Figura 65 - Graficos p x T obtidos da amostra RQ2B — Aplicando correntes na amostra de 10 mA e fazendo varredura por
diversos campos magnéticos.
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Figura 66 - Graficos p x T obtidos da amostra RQ2B — Aplicando campo constante e fazendo varredura por diversas

correntes injetadas amostra.

RQ2B -pXT
0.24 ‘Com.paral campo 85300 Qe em eri@s co.rrente.;s
57 < RO O 0 O O DA O O
oz L ALAN L L] | efio
o AR bt
RSN AT b " I | N N
— : ; : : -N—:’--. - ---:--~
£ 4 :
S 0,18 - ]} :
25 :
= : :
Q 0,16 4 :
= o s R e e o {--=
0.14 i |[—=0,5mA -8500 Oe
|=—1mA -8500 Oe
e 10mA - 8500 Oe
0.12 H ' H H H
1

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110
T(K)

Figura 67 - Graficos p x T obtidos da amostra RQ2B — Aplicando campo constante e fazendo varredura por diversas

correntes injetadas amostra.
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Figura 68 - Graficos p x T obtidos da amostra RQ2B — Sem aplicar campo e fazendo varredura por diversas
correntes inietadas na amostra.

Existe evidente diferenca entre os resultados verificados nas medidas das
amostras NAT1 e RQ2B. Para a primeira amostra, 0s resultados mostram
claramente perfil normal e supercondutor, além da granularidade da amostra, o
que é visto também nas medidas magnéticas (M x T). A segunda amostra
apresenta uma transicdo com um perfil diferente do anterior em alguns
aspectos. E notavel que a amostra, em sua fase normal, tem comportamento

oposto ao da amostra NAT1.

Pode ser visto, a partir das medidas de resistividade da amostra RQ2B, que
existem trés regides distintas: com o aumento da temperatura verificamos um
aumento da resistividade da amostra até um primeiro pico; a resistividade
passa a diminuir até um minimo ao que volta a aumentar até a temperatura
critica T¢; entdo ha uma queda da resisténcia com o0 aumento da temperatura,
ja na fase normal, revelando um carater “tipo-semicondutor”. Nota-se que néo
se alcanca, para baixas temperaturas, uma regiao de resistividade nula, como

ocorre na amostra NAT1.

Consideremos como exemplo representativo o grafico da figura 67, no qual
nomeamos dois pontos Tpico, Proximo de 30 K e a temperatura critica T¢. Deste
modo, Tyico representa a temperatura onde a regiao intergranular (mais fracay),

deixa de ser supercondutora. e T; € 0 ponto em que a regido intragranular (os
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proprios graos), deixa de ser supercondutora. Observa-se entdo que a amostra

tem uma grande fragdo granular.

Segundo Deimling (2010) a reducdo do tamanho de grdo aumenta sutilmente a
temperatura critica do material, promovendo o alargamento da transicéo
supercondutora e isso também poderia ser observada a partir da variacdo da
estequiometria do oxigénio no material supercondutor se houvesse, por

exemplo, a degradacao do material através da difusdo de oxigénio na amostra.

Os graficos 64 a 68 foram obtidos de medidas usando a mesma técnica usada
para medidas da amostra NAT1. Desde a preparacdo para colocagdo dos
contatos até os procedimentos de medida foram observados, sendo que foram
testados também os limites instrumentais a fim de obter medidas com a

seguranca necessaria, evitando erros devido a instrumentacao.

Uma explicagdo para esta transicdo € a possivel degradacdo que a amostra
pode sofrer no ambiente, mesmo guardada em ambiente seco. Deste modo,
objetivando verificar se houve degradacdo da amostra RQ2B, esta amostra foi
enviada para medidas de magnetizacdo que puderam ser comparadas com
registros anteriores (2010) desta amostra bem como os préprios resultados de
pXxT.

As figuras 69 e 70 apresentam os resultados das medidas, M x T, onde a
primeira foi realizada em 2010 e a segunda foi realizada em 2013. Verificamos
que Tpaamar (Medida M x T) na figura 70 tem valores préximos ao valor de Tpico
(medida p x T) da figura 67, ambos proximos a 30K e do mesmo modo T. em
ambas as medidas esta praticamente no mesmo valor (proximo a 90K). Deste
modo, a degradacdo da amostra devido a acédo do tempo (perda de oxigénio)
nao ocorreu, pois as medidas de magnetizacdo (de 2010 e 2013) mostram a

mesma T, temperatura esta mostrada também nas medidas de resistividade.

101



Sample Nat 2
—=—H =100 Oe

Tpatamar —e+—H=1kOe Tc —~

JFC= 3833835083388 .—ilrlrl—lrilf':
.,.,.,.,.,.,.,:.,\..t.,.j:f.?-—l:lfl'/:*'

-2 e
4
] /oo
J
4 4

ZFC /

] /
/
6 \ |
e
//
J

o
=
!

e
Magnetization (emu/g)

Magnetization (emu/g)

S
®
!

Temperature (K)
-10 T T T T
0 20 40 60 80 100

Temperature (K)

Figura 69 — Amostra RQ2B, Medida de Magnetizacdo (M) x Temperatura (K), realizada em 2010
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Figura 70 — Amostra RQ2B — Medida M x T realizada no Laboratérios do Grupo de Supercondutividade
e Magnetismo, da UFSCar, em 2013.

A partir desta observacdo (valores T € Tpico € Tpaamar Similares nas duas
medidas) confirmamos que a porc¢éao intergranular € uma fracdo razoavelmente
representativa da amostra RQ2B. Além disso, observamos que em
temperaturas menores (10K) néo existe efeito Meissner completo (patamar em
M x T) nem p igual a zero (o x T). Entdo j4 existe parte normal (ndo
supercondutora) da amostra. A parte intergranular que ainda € supercondutora

deixa de ser em Tpatamar OU Tpico (depende tipo de medida se M x T ou p X T).
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A amostra RQ2B permite ainda muito mais andlises, exatamente por ter
aparentemente dado um resultado ndo “esperado” quando iniciamos esta
jornada. Entdo observamos que acima de T., temos que R diminui com
aumento de T o que se assemelha a um comportamento “tipo-semicondutor”,

tal como ilustrado no capitulo 2.

As medidas p x T de RQ2B (figuras 64 a 68) mostram claramente este
comportamento (“tipo-semicondutor”), diferentemente das medidas M x T, que
nao mostram esse comportamento (figuras 69 e 70), que € tipico de medidas
de transporte. Podemos verificar, tanto pelas medidas de magnetizacéo
(auséncia do patamar de efeito Meissner completo) como pelas medidas de
resistividade (auséncia do patamar de resistividade nula), que esta amostra
ndo chega a ter todo o material intergranular na fase supercondutora em
temperaturas baixas. Existe, mesmo nessas temperaturas, parte importante de
material normal, que tem comportamento “tipo-semicondutor” se superpondo

ao comportamento supercondutor do restante da amostra.

Todo intergrdo normal, ou que vai se tornando normal, tem comportamento
“tipo-semicondutor” e a sua resistividade diminui com o0 aumento da
temperatura. Entdo, como a fracdo normal € grande, existe uma concorréncia

de comportamentos na amostra.

A transicdo do material normal (intergranular) € vista como um pico nas
medidas de resistividade por essa concorréncia. Quando todo o material
intergranular deixa de ser supercondutor (em Tpo), €ste passa a ter
comportamento “tipo-semicondutor” (p diminuindo com o aumento de T) que,
somado ao comportamento supercondutor dos grdos (um patamar na
resistividade), mostra a diminuicdo do sinal total (resistividade intergranular +
intragranular) até ocorrer a transicdo supercondutora dos graos, e acima de T,

toda a amostra tem carater “tipo-semicondutor”).

Deste modo, a amostra RQ2B possui uma soma de comportamentos em sua
“‘performance”, sendo ela parcialmente supercondutora (abaixo de T.) e tendo

um comportamento parcialmente “tipo-semicondutor” (em toda a faixa medida).
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Outro aspecto que podemos notar € que, apesar de serem proximas, as
temperaturas de pico (o x T) e patamar (M x T) ndo séo iguais. Observando o
‘inset” das figuras 69 e 70. Vemos ainda que o comportamento do material
intergranular é fortemente influenciado pelo campo aplicado, pois vemos que,

para campos baixos o patamar se apresenta mais proximo de T..

O tipo de medida (magnética ou de transporte) explica essa diferenca, pois, em
medidas de transporte, mesmo para campos aplicados baixos, a amostra ja
esta sendo percorrida pela corrente, e um campo magnético € gerado devido a

essa conducéo de corrente.

As figuras 64 e 65 mostram que a transicao intergranular depende da corrente
aplicada (Tpico aumenta com a diminui¢cdo da corrente) e nas figuras 66 e 67
observamos que a transicdo intergranular depende do campo aplicado (T pico
aumenta com a diminuicdo do campo). Deste modo, nos limites utilizados,
verificamos que a dependéncia de Ty, COM a temperatura € maior que a de Te
com a temperatura, o que € coerente com o método de preparacdo de
amostras, que fornece grédos mais homogéneos. A fim de ilustrar o
comportamento mostrado, vamos supor um comportamento linear “tipo-
semicondutor” para a fragdo normal da amostra (amostra inteira, acima de T e

material intergranular, abaixo de T).

A figura 71 mostra essa soma de comportamentos (figura 71a) e o que seria
somente a parte relativa ao supercondutor, subtraido o comportamento “tipo-
semicondutor” (figura 71b). Vemos ainda que, assim como nao verificamos o
efeito Meissner completo (figuras 69 e 70), ndo observamos o patamar de
resistividade nula (figura 71b). Vale ressaltar que essa subtragdo € um mero

guia qualitativo para ilustrar o comportamento supercondutor da amostra.
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Figura 71 - a) medida pxT da amostra RQ2B e extrapolacéo linear do comportamento real da amostra na
fase normal (acima de Tc); b) comportamento supercondutor da amostra RQ2B, quando subtraido o
comportamento “tipo-semicondutor”.

Observamos que J. X T na medida M x T ndo leva em conta o comportamento
semicondutor e J; X T na medida p x T ou V x | leva em conta o comportamento
semicondutor, e este fato é extremamente relevante uma vez que (conforme
discutido no capitulo 3) as principais e mais promissoras aplicacdes dos
materiais supercondutores sdo relacionadas ao transporte de corrente e

influenciam a J; de transporte.

Assim podemos afirmar que € muito importante medir J. em medidas de
transporte em amostras supercondutoras, principalmente nas amostras que
apresentam distribuicdo larga de correntes criticas. Ou seja, com fracdo

intergranular normal grande.

6.3 MEDIDAS DE CORRENTE CRITICA NAS AMOSTRAS

Este secdo discute as medidas de corrente critica abordadas inicialmente no
capitulo 5. Conforme anteriormente apresentado existem diversas formas para
obter-se os valores de corrente critica de materiais supercondutores, de sorte
que optamos neste trabalho por “conseguir’ os valores de |. diretamente das
medidas (graficos apresentados nos capitulos precedentes) realizadas pelo

método 04 terminais.

As curvas de corrente critica foram obtidas a partir das informacdes coletadas
da amostra, uma vez que conheciamos os valores de resisténcia (graficos
anteriores), tensdo na amostra (método 04 terminais), a corrente aplicada e os
valores de temperatura a que estavam submetidas as amostras de YBCO e as
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mantivemos resfriada abaixo da temperatura critica, mas acima de Tpico, Visto

que desejavamos medir a corrente critica intragranular.

A amostra NAT1 tem uma transicdo estreita (item 6.1). A medida da corrente
critica desta amostra (figura 72) foi obtida mantendo-se constante o campo
aplicado e aplicando diferentes correntes na amostra. De sorte que obtivemos,
para cada temperatura, a corrente que o material transaciona para o estado

normal.

NAT 1-J X T,

Compara vdrios campos
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Figura 72 — Gréfico de J, (A/lcm?) x T (K) para a amostra NAT1

Considerando que a partir do grafico p x T podemos obter as temperaturas
criticas (T.1 e Tc2), a partir da derivada da resistividade pela temperatura
(TORSONI, 2012); (LANFREDI, 2001); (FERREIRA, 2003); (EKIN, 2006).
Optamos, conforme ja mencionado, por obter os valores de I, a partir dos

gréaficos (V x I) obtidos e/ou coletados pelo método 04 terminais.

No caso da amostra RQ2B, optamos por efetuar a medida de J. por dois
meétodos distintos, buscando verificar a resposta e similaridade nestes
processos, conforme ilustrado na figura 73. Deste modo, na parte inferior do
grafico estdo as medidas de J. obtidas diretamente do grafico de p x T, onde
aplicamos corrente constante e variamos a temperatura da amostra até que ela
transitasse para o estado normal. A parte superior do grafico foi obtida
aplicando-se o método da derivada da tensdo em relacdo a corrente a partir de
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medidas V x |. onde a derivada reflete o valor de I..neste caso, as curvas foram
obtidas considerando as temperaturas constantes.
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Figura 73 — Grafico I x T considerando 02 métodos de obtengdo da curva com Icte e Tcte (px T, V x 1)

Observamos que a resposta representada pelo grafico 73 significa a alta
similaridade de resultados entre os dois métodos apurados, o que comprova a
coeréncia das medidas e métodos adotados no processo de investigacédo a que

nos propusemos neste trabalho de dissertacdo como estudo do YBCO.
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CONCLUSAO E PERSPECTIVAS

Este trabalho de dissertacdo que teve como objetivo estudar os materiais
supercondutores, em especial o HTS do tipo Il denominado de YBCO, a partir
da analise de sua resposta a estimulos elétricos e magnéticos obteve diversos
resultados.

Um dos resultados mais visiveis € que este estudo soO foi possivel com a
concepcao de toda uma infra-estrutura que precisou ser desenvolvida e
adaptada (hardware como o sistema de refrigeracdo concebido e 0 processo
de secagem da camada de prata a amostra e software desenvolvido em
Labview) e que também foi parte relevante dos resultados apresentados e do
proprio legado deixado a UNIVASF, em especial ao laboratério de

supercondutividade do programa de pés-graduacdo em Ciéncia dos Materiais.

Enquanto resultado pratico, as medidas apresentaram resultados bastante
coerentes com os valores esperados da literatura e, inclusive, observamos que
ha evidente ganho na medida 4 terminais da densidade de corrente (p x T) em
materiais supercondutores, pois para amostras com larga transicao
observamos um comportamento que ndo seria mapeado por medidas

magnéticas, em especial, medidas M x T.

Pela andlise das medidas e a partir também da comparacdo dos resultados
observamos diferengas entre as duas amostras, onde a amostra 1 (NAT1) tem
uma fracdo granular (indicada pelo patamar em temperaturas baixas) baixa
mesmo ela tendo sido “concebida” pelo método RES, que conforme
apresentamos (medidas MEV) possui grdos mais inomogéneos, tem mais
material granular supercondutor do que material ndo supercondutor, no caso da
amostra 2 (RQ2B) que foi “concebida” por rota quimica (também apresentada
via MEV) possui fragdo granular grande (indicada pela falta de patamar em
temperaturas baixas), e, apesar de ter grdos mais homogéneos, tem uma
fracdo grande de material intergranular que apresenta comportamento "Tipo-

semicondutor".

Verificamos métodos de medida de J. (2 métodos) coerentes e que dao

seguranga nos resultados comparativos J. (método magnético) e J. (método
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resistivo) e ainda medidas de J. via método da derivada. Este fato reforca a
importancia da ado¢cdo do método resistivo de forma preferencial em amostras

com fracdo intergranular grande.

De sorte que concluimos ser especialmente importante medir J. em medidas
de transporte em amostras supercondutoras com distribuicdo larga de
correntes criticas fragao intergranular normal grande a fim de se verificar
possiveis “comportamentos inesperados” e que dificultem uma aplicagdo com
todo o potencial que o material supercondutor € esperado entregar,
principalmente quando se considera este para uso em situagdes onde o
transporte de corrente seja relevante.

Outro aspecto promissor deste trabalho € que fomos capazes de determinar as
correntes criticas, mesmo no caso da amostra RQ2B que foi “concebida” como
de alta temperatura de sinterizacdo (950°C). Segundo Deimling (2010) né&o
seria possivel medir corrente critica por métodos indiretos (magnéticos). "Essas
reentrancias na magnetizacdo ndo sao descritas pelos modelos de estado
critico existentes na literatura. E, sendo assim, seria errado extrair valores de

densidade de corrente critica por essa via."

Contudo, foi possivel obtermos esta informagéo, pois seguimos outra “via”,
optamos por medidas que séo diretas e ndo dependem dos modelos de estado
critico, o que é o diferencial pois, desta maneira fomos levados a investir na
instrumentacdo na qual fosse possivel extrair as informacdes apresentadas.
Além disso, esperamos ter sido possivel demonstrar que a medida de
transporte é importante, pois ela mostra a corrente critica em condigbes de
utilizacdo do material (com corrente aplicada) e nessas condigbes, 0
comportamento "tipo semicondutor" quando detectado deve ser levado em

conta.

As perspectivas que se colocam a partir deste trabalho, s&o inUmeras, desde
gue a pesquise se direcione a medidas que se utilizem do método 4 terminais.
Uma vez que a grande contribuicdo deste trabalho foi também desenvolver
uma metodologia de medidas e a prépria infraestrutura do laboratério para que

outras pesquisas possam ser desenvolvidas no programa de pés-graduacao da
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Universidade Federal do Vale do S&o Francisco tendo como foco os materiais
supercondutores, por exemplo, processos que investiguem degradagcao de
material supercondutor a partir do aumento da corrente critica ou da difusdo de

oxigénio sdo opcdes possiveis de perseguir com a instrumentacao disponivel.
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