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Resumo

Neste trabalho estudamos a dindmica da Matéria de Vortices em filmes de Nb

supercondutor, com diferentes arranjos de defeitos colunares. Para isso estudamos a linha

de transi¢do de ordem-desordem H,,(T), através da qual ocorre a fusdo da rede de
vortices. A fronteira H,,(T) foi obtida através da componente imaginaria " da
suscetibilidade, em medidas y xT', cuja temperatura de pico T, (H ) estd associada a um

maximo na dissipacao de energia, devido ao movimento viscoso dos vortices, que sinaliza o
inicio de um regime ndo-linear. Para este estudo modificamos a eficiéncia da forga de
pinning, em amostras de Nb, de trés formas diferentes: variando a técnica empregada na
fabricagdo dos defeitos, usando valores elevados de campo de excitagdo AC e alterando o
angulo entre os defeitos colunares na amostra e o campo magnético aplicado. Conforme a

eficiéncia do ancoramento dos defeitos diminui, dois regimes na curva de fusdo tornam-se

detectaveis, distinguiveis pelo aparecimento de um kink em uma temperatura 7,
caracteristica. Em temperaturas abaixo de 7, o pinning ¢ significativamente mais eficiente,
e alinha H,,(T) pode ser ajustada por uma lei de poténcia; e a temperaturas mais altas o

depinning ¢ favorecido pela agitagdo térmica, e a fusdo ajusta-se ao modelo para a transi¢ao



Bose-glass para sistemas com defeitos colunares. Neste trabalho também estudamos os dois
regimes a luz desses modelos teoricos, previamente disponiveis na literatura. Para isto nos

construimos o diagrama H xT e situamos nele a linha de irreversibilidade H,

irr 2

0 campo
critico superior H,, e a linha de ordem-desordem ,,(T), estudando a dependéncia da

transi¢ao so6lido-liquido com o campo de excitacdo, com a freqiiéncia e com o angulo do
campo magnético aplicado. Comparamos as forcas de pinning atuantes nas diferentes
amostras e aplicamos a abordagem de scaling universal aos nossos dados experimentais,

comprovando a adequagdo do modelo aos nossos resultados.



Abstract

In this work we have studied the Vortex Matter dynamics in Nb superconducting

films with different arrays of columnar defects. For that we studied the order-disorder line

H,,(T), where the melting of the vortex lattice occurs. The H,,(T’) frontier was
determined through the imaginary component »" of the susceptibility in yxT
measurements, whose peak temperature T, (H ) is associated with a maximum in energy

dissipation, due to the viscous movement of vortices, which signals the beginning of a non-
linear regime. For this study we modified the pinning force efficiency in Nb samples using
three different approaches: varying the technique employed to fabricate the defects, using
large-value excitation fields and modifying the angle between the columnar defects in the
sample and the applied magnetic field. As the pinning efficiency decreases, two regimes in
the melting line become detectable, distinguished form each other by the appearance of a

kink in a characteristic temperature 7,. For temperatures lower than 7, pinning is

significantly more efficient, and the Hop(T) line can be adjusted with a power-law; at
higher temperatures, depinning is favored by thermal excitation, and the transition line is
adjusted by a Bose-glass model for columnar defect systems. In this work we also studied
both regimes with these theoretical models, previously available in the literature. For this

we built the H xT diagram with the irreversibility line H,,, upper critical field H,, and

irr ®



the order-disorder line H,,(T), studying the dependence of the solid-liquid transition with

the excitation field, frequency and angle of the applied magnetic field. We compared the
pinning forces acting on different samples and applied a universal scaling approach to our

experimental data points, proving the adequacy of the model to our results.
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INTRODUCAO

Desde a descoberta da supercondutividade, em 1911, na Holanda, este
instigante fendmeno fisico tem atraido a atencdo de pesquisadores teodricos e
experimentais, em busca de uma melhor compreensao dos mecanismos que regem sua
ocorréncia. Ao todo, foram atribuidos cinco prémios Nobel a cientistas que se
dedicaram ao estudo da supercondutividade desde entao:

- 1913: H. K. Onnes, pela pesquisa em propriedades da matéria em baixas
temperaturas, incluindo a liquefagdo do hélio e a descoberta do fenomeno da
Supercondutividade';

- 1972: J. Bardeen, L. Cooper e R. Schrieffer, pelo desenvolvimeno da teoria
microscopica da supercondutividade, conhecida como teoria BCS’;

- 1973: B. D. Josephson e 1. Giaver, pelo estudo do tunelamento de elétrons

em supercondutores’;
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- 1987: K. A. Miiller e J. G. Bednorz, pela descoberta da supercondutividade
de alta temperatura critica em um composto ceramico’;

- 2003: V. Ginzburg e A. A. Abrikosov, pelo desenvolvimento da teoria
fenomenoldgica da supercondutividade e da teoria dos supercondutores do tipo II,

. 5
respectivamente’;

Em 1911, quando estudava a resistividade elétrica do mercurio, Onnes
observou que proximo de 4 K a resistividade do Hg caia repentinamente a zero e
identificou este fendmeno como sendo uma transicdo de fase de um estado com
resisténcia normal para outro com resisténcia nula. Este estado foi denominado estado

supercondutor € a temperatura de ocorréncia da transi¢ao foi denominada temperatura

critica Tc. Em 1933, Meissner e Ochsenfeld descreveram mais uma importante
propriedade dos materiais supercondutores, que no estado supercondutor (ou
Meissner) se comportam como “diamagnetos perfeitos” e excluem o campo
magnético do seu interior.

As primeiras teorias que surgiram para explicar a supercondutividade foram
macroscopicas, isto ¢, fenomenoldgicas. Entre as mais bem sucedidas, surgiu em
1935, a Teoria de London, elaborada pelos irmaos F. London e H. London,
descrevendo com sucesso o efeito Meissner, entre outras propriedades dos
supercondutores. Em 1950 esta teoria foi ampliada e refinada por Ginzburg e Landau,
inspirados pelo desenvolvimento da Teoria de Landau para transicdes de fase de
segunda ordem. Apenas em 1957 Bardeen, Cooper e Schrieffer formularam a mais
conhecida teoria microscopica da supercondutividade, citada usualmente como teoria

BCS. A teoria BCS permite a descricdo quantitativa do fendmeno das
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supercondutividade, descrevendo os portadores de carga nos supercondutores como
pares de Cooper, que sdo bosons de spin nulo formados por elétrons sujeitos a uma
interacao atrativa mediada pela rede cristalina (interagdo eletron-fonon). Em 1959,
Gorkov demonstrou que ¢ possivel obter as equacdes de Ginzburg-Landau a partir da

teoria BCS, o que deu grande credibilidade a teoria fenomenologica.

Em 1957, no mesmo ano da teoria BCS, 4. A. Abrikosov publicou um trabalho
tedrico no qual propds que certos supercondutores poderiam admitir a penetragao do
campo magnético em seu interior. Para Abrikosov seria energeticamente favoravel que
0 campo magnético penetrasse como linhas de fluxo quantizado que se organizassem
em um arranjo ordenado. Resultados entdo revelaram que, para um conjunto de
materiais supercondutores havia penetragao parcial o campo, embora a resistividade
permanecesse nula. Nesse estado misto, proposto por Abrikosov, ha a coexisténcia de
regides supercondutoras € normais em uma mesma amostra, ¢ ¢ energeticamente

favoravel que o material seja parcialmente penetrado por linhas de campo magnético

quantizadas, cada uma com P, =2.07x10"°T.m’ (no SI). Uma linha de fluxo
magnético (ou fluxdide) é rodeada por correntes supercondutoras, e esta estrutura ¢
conhecida como vortice. Classifica-se como tipo I os supercondutores que exibem
apenas o estado Meissner, e tipo Il aqueles que, além deste, também exibem o estado
misto. A figura de mérito que permite identificar o tipo do supercondutor é o

parametro de Ginzburg-Landau, X .

A. A. Abrikosov teve que esperar dez anos pelo avango das técnicas de
microscopia para ver a confirmag¢do de previsdes teodricas sobre a quantizacdo do

fluxo magnético e seu arranjo ordenado em um material supercondutor no estado
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misto. Quatro décadas depois de sua proposta pioneira, foi laureado com o prémio
Nobel, em 2003. No estado misto de um supercondutor tipo do II, as linhas de fluxo
magnético quantizado penetradas no material formam estruturas cujas propriedades
elasticas, térmicas, elétricas e magnéticas assemelham-se as da matéria condensada,
justificando-se assim o termo Matéria de Vortices_para denominar o objeto de
investigagdo que caracteriza esse estado. O estudo dessas estruturas, de sua dinamica
propria e das propriedades termodinamicas que apresentam, ¢ muito atual, estando na
esséncia do trabalho de A. Abrikosov.

Até entdo acreditava-se que a supercondutividade ocorria apenas em metais e
ligas metélicas, para os quais as teorias existentes funcionam muito bem. Porém em
1986, Miiller € Bednorz anunciaram a ocorréncia do fendmeno supercondutor em um
composto complexo, contendo lantanio, bario, cobre e oxigénio, cuja temperatura
critica estava em torno de 30 K, a maior registrada até¢ entdo. A partir dai foi
descoberta uma série de compostos ceramicos supercondutores, o que permitiu,
inclusive, romper a barreira tecnoldgica do nitrogénio liquido, e continua a

impulsionar as pesquisas até hoje.

Uma limitagdo importante ao emprego de supercondutores decorre de sua
capacidade de transportar correntes no estado misto. Para a produgdo de dispositivos
supercondutores, ¢ interessante que a densidade de corrente critica J¢ suportada pelo
material seja da ordem de 10*a 10° A/cm? especialmente em presenca de campos
magnéticos intensos®. Sabe-se que Jc ndo ¢ uma propriedade intrinseca do
supercondutor, mas ¢ fortemente dependente de sua microestrutura e da presenca de
defeitos. Por sua vez, o movimento das linhas de fluxo magnético na presenca de

correntes de transporte € viscoso, € a conseqiiente dissipacdo de energia tende a
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destruir localmente a supercondutividade, o que pode causar uma rapida passagem de
regides macroscopicas ao estado normal. A maneira mais eficiente de evitar essa
passagem catastrofica ao estado resistivo € prevenir a movimentacdo viscosa dos
vortices, mantendo-os ancorados em pogos de potencial, conhecidos como centros de
pinning. O estudo dos efeitos da interacdo entre a Matéria de Vortices e centros de
aprisionamento existentes em uma amostra ¢ tema largamente desenvolvido, tendo
revelado, ao longo da histéria da supercondutividade aplicada, rotas sistemadticas que
tém possibilitado aumentos substanciais na corrente critica de determinados materiais.
Esse conhecimento, majoritariamente obtido de modo empirico, também ¢
acompanhado do desenvolvimento de modelos teodricos que pretendem associar
diferentes tipos de centros de ancoramento de vortices com comportamentos diversos

da dinamica da Matéria de Vortices.

De um modo geral, centros de aprisionamento constituem-se em defeitos no
material — tipicamente estruturais ou estequiométricos — que podem ser naturais ou
inseridos artificialmente. A melhora nas propriedades do estado misto de um material
dotado de centros de aprisionamento depende de um balanco delicado, que envolve os
ganhos pelo ancoramento dos vortices - que deixam de circular pela matriz
supercondutora - mas também os danos causados as propriedades da propria matriz
pelas alteragdes estruturais e/ou estequiométricas associadas a inser¢cdo dos defeitos.
Um exemplo de centros de pinning artificiais como arranjos eficazes de
aprisionamento em materiais supercondutores ¢ o rastro de defeitos colunares
decorrentes da exposicao de um amostra ao fluxo de néutrons, de ions pesados ou

mesmo de elétrons. Algumas pesquisas recentes incluem a irradiagdo por feixes de
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particulas, e até mesmo a fragmentacdo de isOtopos radiativos previamente

. 7-11
implantados na amostra’™ .

O estudo desenvolvido nesta tese de doutorado possibilitou a determinagdo da
linha de maxima dissipacao da Matéria de Vortices em tilmes de Nb com diferentes
redes de defeitos colunares, algumas produzidas através de indentacdes e outras pela
acdo de feixes de ions (Focused Ion Bean - FIB). O trabalho de Banerjee e
colaboradores'?, com amostras de BSCCO, produzidos por bombardeamento por fons
pesados, inspirou o estudo desta tese. Embora conduzidas em materiais diferentes, os
resultados similares entre os dois trabalhos, para as linhas de transi¢ao solido-liquido
destes estudos, tanto para nossos filmes de Nb quanto para aquele material ceramico

com defeitos colunares, puderam ser estudados a luz dos mesmos modelos teoricos.

De fato, a presenca de uma estrutura de defeitos influencia a dinadmica da
Matéria de Vortices, bem como sua capacidade de auto-organizacdo em uma Rede de
Abrikosov. Como o movimento dos vortices € viscoso, a linha de maxima dissipagdo
esta associada a uma transi¢ao de ordem-desordem da fusdo solido-liquido da rede.
Espera-se que a influéncia dos defeitos sobre a fusdo da rede diminua com o aumento
de temperatura, de forma que haja dois regimes: um governado pelos centros de
ancoramento, a temperaturas mais baixas, e outro influenciado pela agitacao térmica,
a temperaturas mais altas. No entanto, a “transicdo” entre estes dois regimes pode nao
ser perceptivel quando os centros de pinning sdo muito eficientes, como no caso de
nossas amostras, ao contrario do trabalho de Banerjee e colaboradores. Para promover
um experimento em que estes dois regimes sejam distinguiveis ¢ preciso

“enfraquecer” os defeitos, e nesse trabalho fizemos isso de duas maneiras diferentes:
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usando um campo de excitagdo AC, que ajuda a promover o depinning, e variando o
angulo entre o campo aplicado e a normal ao plano do filme (isto €, o “eixo” dos

defeitos). Isto ¢ suficiente para promover o aparecimento de um kink na linha de
transicio de ordem-desordem, em uma temperatura l; caracteristica. Em

temperaturas abaixo de Ii o regime de pinning eficiente ¢ dominante, e a
temperaturas mais altas o depinning ¢ favorecido pela agitacdo térmica. Com este
procedimento os dois regimes tornam-se detectaveis, e uma vez distinguidos podem

ser estudados a luz dos modelos tedricos disponiveis na literatura.

No Capitulo 1 desta tese fazemos uma revisdo sobre os topicos centrais em
supercondutividade do tipo II, incluindo conceitos ¢ modelos relevantes para este

trabalho, contextualizando o tema.

O Capitulo 2 apresenta os métodos e medidas utilizados para caracterizar as
amostras, descrevendo brevemente cada técnica. As qualidades microestruturais do
material, bem como os possiveis defeitos artificialmente inseridos nele, como ja
mencionamos anteriormente, sdo de extrema importancia no estudo da dinamica da
Matéria de Vortices. Portanto, neste mesmo capitulo, também descrevemos em

detalhes as amostras utilizadas neste estudo.

No Capitulo 3 apresentamos e discutimos os resultados obtidos, comparando
com resultados e modelos ja existentes na literatura. Construimos o diagrama H xT e
situamos nele a linha de irreversibilidade, o campo critico superior, ¢ a linha de
ordem-desordem, onde ocorre a maxima dissipacdo de energia devida ao movimento
viscoso da Matéria de Vortices. Discorremos sobre a dependéncia desta com o campo

de excitacdo, com a freqliéncia e com o angulo do campo magnético aplicado.
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Também desenvolvemos um estudo comparativo das forcas de pinning atuantes nas
diferentes amostras. Aplicamos, ainda, o scaling universal tedrico aos nossos dados
experimentais, comprovando a adequagao do modelo aos nossos resultados.

As conclusdes e consideragdes finais acerca das pesquisas realizadas e

descritas nesta tese de doutorado estdo no Capitulo 4.

Os resultados mais importantes referentes aos dados obtidos durante a

realizacdo deste trabalho de doutoramento sdo os seguintes:

- Third Prize in the Poster Competition in Vortex V - Fifth Conference on Vortex
Matter in Nanostructured Superconductors, European Science Foundation and Japan
Society for the Promotion of Science. Poster title: Vortex matter in the presence of an
array of pinning centers of variable strength. Authors: J. S. Nunes, R. Zadorosny, A.
A. M. Oliveira, C. M. Lepienski, E. Patifio, M. G. Blamire, W. A. Ortiz Athens,
September 8-14, 2007.

- J. S. Nunes, R. Zadorosny, A. A. M. Oliveira, C. M. Lepienski, E. Patifio, M. G.
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Capitulo 1

SUPERCONDUTIVIDADE
DO TIPO 11

Conceitos e modelos

1.1 Estados Meissner e Misto

Em 1933 W. Meissner e R. Ochsenfeld” demonstraram experimentalmente que
um supercondutor ndo é apenas um condutor perfeito. No estado supercondutor (ou
estado Meissner), além da resistividade nula, o fluxo magnético deve ser nulo no
interior da amostra, que se comporta como se fosse um diamagneto perfeito. Essa
exclusdo total de fluxo magnético no interior de um supercondutor é que ficou
conhecida como efeito Meissner. A resposta dos materiais supercondutores a aplicagdo
de um campo magnético nos leva a classifica-los em dois tipos: os supercondutores do
tipo I e os supercondutores do tipo II. Os supercondutores do tipo I somente podem
estar no estado normal ou no estado Meissner, no qual ndo ha penetragdo de fluxo

magnético dentro do material supercondutor, que blinda seu interior gerando
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supercorrentes. Existe um determinado valor de campo magnético critico H . acima do

qual a supercondutividade ¢ destruida, como vemos representado pela regido verde nos
graficos da Figura 1.1. A maioria dos supercondutores metélicos (elementos puros e

ligas) sdo do tipo L.

Os supercondutores do tipo II apresentam dois valores de campos magnéticos
criticos. A exclusdo total do fluxo magnético do interior da amostra, o estado Meissner,

se da até um campo H, acima do qual comega a haver penetragdo de linhas de fluxo

magnético no interior da amostra, originando o chamado estado misto, como vemos
representado pela 4rea rosada da Figura 1.1. Nesta situacdo haverd, no interior da
amostra, regides supercondutoras e regides normais. Esta situacdo persiste até um

segundo campo critico H ., Os valores dos campos magnéticos criticos dependem da
temperatura. O modulo da magnetizacdo M ¢ maximo em H ., pois este ¢ o valor

maximo de campo magnético que a amostra suporta sem penetragdo de fluxo. A

magnetizagdo volta a ser nula em H,, acima do qual a amostra esta no estado normal.

Os 6xidos supercondutores sao do tipo II.

HCI

9 cR
@‘9 .&55\\\
@ e

HCI HC ch TC

Figura 1.1: Na esquerda, magnetizacdo em fun¢do do campo magnético
aplicado, na direita, o diagrama de fases magnéticas H x T . Supercondutores do tipo [

apresentam apenas a regido Meissner (apenas em verde) e do tipo Il apresentam

. . 14
Meissner + Misto'”.
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Para tentar descrever o efeito Meissner e outros efeitos, os irmaos F. London ¢
H. London" estudaram as propriedades magnéticas dos supercondutores e obtiveram
uma maneira de incorporar essas propriedades numa descricao eletromagnética baseada
nas equacgoes de Maxwell, complementadas por algumas condi¢gdes especificas validas

para supercondutores. Assim surgiu a descri¢do London para os supercondutores:

2
ue* n

V’B B (L.1)

m*

Define-se ng como o niimero de portadores, com massa m * e carga e*, sendo

m*

A, = — 0 comprimento de penetracdo de London. Assim, podemos reescrever

Hoe* m,

a equacao 1.1 como:

—_
VB_%B (12)

Vacuo Supercondutor

Bo B(x)

AL
]

. ~ .. . . 14
Figura 1.2: Penetragdao do campo magnético no interior de um supercondutor.
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Portanto, o campo magnético B deve ser atenuado exponencialmente quando
age sobre um supercondutor, e deve ser aprecidvel até uma distdncia A, medida a partir
da superficie do supercondutor, como vemos na Figura 1.2. Dentro do volume do
supercondutor o campo ¢ nulo, como requer o efeito Meissner. Assim a restricdo de
London reproduz o principal fendmeno associado a supercondutividade, ou seja, o
diamagnetismo perfeito. Uma outra forma escrever a equagdo 1.1 estd descrita na

expressao abaixo, em termos da densidade de corrente critica:

- 1 -
V. :/1—2JC (1.3)
L
Esta ¢é, portanto, a densidade de corrente que circula pela amostra até uma

profundidade A,, como vemos na Figura 1.3, e decresce exponencialmente da

superficie para o interior do supercondutor.

Figura 1.3: Densidade de corrente J (representada pelas setas) circulando em
um filme supercondutor quadrado penetrado por campo magnético perpendicular
(quanto mais clara a imagem, maior a densidade de campo, imagem de microscopia

obtida por técnica de magneto-ética).’’
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Uma descrigdo fenomenoldgica macroscopica da supercondutividade foi
introduzida por Vitaly Ginzburg e Lev Landau, em 1950, e ficou conhecida como teoria
Ginzburg-Landau'’. A teoria Ginzburg-Landau foi desenvolvida, portanto, antes da
teoria microscopica, conhecida como feoria BCS'" Em 1959, L. Gorkov?’ demonstrou
que, em certas condicdes e limites apropriados, as equacdes de Ginzburg-Landau
podem ser obtidas a partir da teoria microscopica, o que confirmou o grande valor

preditivo do trabalho de Vitaly Ginzburg e Lev Landau.

O aspecto central da teoria de Ginzburg-Landau ¢ a nogdo de parametro de
ordem supercondutor. Este conceito tem origem na proposta de London, que consiste
em caracterizar o estado supercondutor como um estado quantico macroscopico, no

qual a densidade de particulas n, estd associada ao comprimento de penetracdo

%

m . . -~ . .

A, = |————. Ginzburg e Landau generalizaram esta nocdo introduzindo um
L %2

H.e™ R

parametro de ordem complexo w(7), tal que |1//(;7)|2 representa a densidade local de

superparticulas n_, ou seja:

()| =n, () (1.4)

As variagdes de y/(7) sdo determinadas pela minimiza¢dao da energia livre de
Helmholtz, cuja expressdo ¢ a “versdo supercondutora” da expansdo de série de
poténcias do parametro de ordem da teoria de Landau para as transi¢cdes de fase de
segunda ordem. Empregando a notacdo usual, na auséncia de campos magnéticos

aplicados, a densidade de energia livre de Ginzburg-Landau ¢ escrita como:

F3(WT) = £y (D) + Ty +§|w|“ AV, (1)
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onde f, (T) refere-se ao estado normal e «,f,y sdo pardmetros fenomenoldgicos.

Assim, a forma completa da 1* equagdo de Ginzburg-Landau é obtida pela minimizagio
da energia livre de Helmholtz, considerando a condicdo de equilibrio

oF, 0
oy* oy’

%

If5d3r =0, e pode obter-se:

1 &
(=

* 2
V-e A)Zl//+,8|l//| v =-ay (1.6)
2m” i

Para obtermos a 2* equagdo de Ginzburg-Landau devemos minimizar a energia

livre de Helmholtz em relagdo ao campo (representado pelo vetor potencial A), que da:

jC:VxﬁzeW* (éV—e*Z)w+c.c (1.7)
2m i
ou
_ e*l//* e*z _
Jeo = (V/*VV/—WVW*)—?W*WA (1.8)

C .
2m’"i

As expressoes 1.7 e 1.8 formam um par de equacdes acopladas que devem ser
resolvidas simultaneamente. Uma aplicacdo interessante da teoria de Ginzburg-Landau
¢ a que, assim como a teoria de London e a teoria BCS, também nos permite deduzir que
o fluxo magnético ¢ quantizado e obter a defini¢do de um quantum de fluxo magnético

@, (onde 7 ¢ a constante de Planck).

0 % (1.9)
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Este resultado pode ser obtido, por exemplo, usando a segunda equacdo de
Ginzburg-Landau para o célculo do fluxo magnético em um anel ou cilindro
supercondutor. Cada vortice penetrado num supercondutor no estado misto contém
apenas um quantum de fluxo (também chamado "fluxéide" ou linha de fluxo
magnético), e esta informag¢do ¢ muito relevante no estudo da supercondutividade e em

aplicagdes tecnologicas dos supercondutores.

Podemos ver a rede de vortices formada pelo fluxo magnético penetrado num

supercondutor NbSe; na Figura 1.4, também esquematizada na Figura 1.5.

Figura 1.4: Microscopia de tunelamento da rede hexagonal formada por linhas

de fluxo magnético quantizado (H = 1 T, penetrado no material NbSe;, com T = 1.8
K).16

Uma aproximagdo util para descrever um grande numero de problemas em

supercondutividade do tipo II ¢ a chamada linearizacdo das equagdes de Ginzburg-

Landau. Esta aproximacdo consiste em desprezar o termo ﬂ|y/|21// na 1% equagdo de

Ginzburg-Landau, justificada se |l//|2 <<y!=-a/f. Assim, de fato, a teoria
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linearizada serd aplicavel em situagcdes nas quais o campo magnético reduzir ¥ a
valores bem menores que . Deste procedimento ¢ possivel obter, em unidades SI, o

valor do campo critico superior em fun¢do dos comprimentos caracteristicos de
penetragdo A, e de coeréncia & (vistos na figura 1.5), sendo este Gltimo associado a

posicao dos elétrons supercondutores e, portanto, ao raio do vortice:

i
| ' | - m)
€2|§9 Ng | | |
i | i i (c)

B : ‘
— 25— 0 w X

Figura 1.5: llustracdo da estrutura de um vortice (esquerda) e da rede de

Abrikosov (direita), que consiste em linhas de fluxo quantizadas organizadas em uma
rede hexagonal. H é o campo aplicado, B ¢é a indug¢do magnética (B =u, (H +M ))

ng € densidade de superelétrons, A é o comprimento de penetragdo de London e & é o

. A2 21
comprlmento de coeréncia.
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O

Sendo &(T) = 2 (para um supercondutor do tipo I, onde H . ¢
H .2, (T)27u,2 ‘
. : A, (T
o campo critico), ¢ definindo o pardmetro de Ginzburg-Landau como K=%,

podemos reescrever a equagao (1.10) como H, = K2 H ¢ - Isto deixa claro que o valor

k=1/2 separa os sistemas para os quais H ., > H ., supercondutores do tipo II, dos

sistemas onde H ., < H ., supercondutores do tipo 1.

Abrikosov também obteve a quantizacdo do fluxo em supercondutores do tipo 11

pela minimizagdo da energia livre de Ginzburg-Landau em B = B.,. As linhas de

13

2 . ~ r :
l//GL| constante” mostradas na Figura 1.6 sdo também contornos de |B| = cte . Assim,

as estruturas formadas pelo parametro de ordem em torno dos pontos de minimo sdo os
, . ;. .. . 22 .
vortices. A rede de vortices quadrada, originalmente proposta por Abrikosov™, vista na

Figura 1.6, ndo corresponde, porém, ao menor estado de energia possivel.

Fuy

N
) ©

b

)
ol @
N /ax

¥

My

&

Y

Var |2 constante” (esquerda)

Figura 1.6: Curvas de nivel no plano (x,y) para "

segundo a solu¢do de Abrikosov® (direita) para a rede de vortices quadrada.
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Para encontrar o menor estado de energia possivel, ¢ necessario considerar o
termo quadratico na expressdo para a energia livre de Ginzburg-Landau e resolver o
problema numericamente. O emprego das equacdes linearizadas levou Abrikosov a
concluir que o arranjo quadrado de vortices penetrados no supercondutor seria 0 mais

, . . 2324
estavel. Mais tarde, Kleiner e colaboradores™

(1964) retificaram este erro, mostrando
que o arranjo hexagonal €, de fato, o mais favordvel dentre todas as possiveis solucdes

periddicas, como ilustra a Figura 1.7.

Figura 1.7: Solu¢do de Kleiner, Roth e Auther™ para a rede hexagonal.

Alguns anos depois, Essmann e Triubler’® (1967) demonstraram, através de
experiéncias de decoragdo com pd ferromagnético, que realmente os vortices se
organizam numa rede hexagonal. A rede hexagonal (também vista na Figura 1.4) ficou
conhecida como “Rede de Abrikosov”, pelo inestimavel valor da contribuicdo do

trabalho de Abrikosov.
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A Rede de Abrikosov, que s6 pode existir em supercondutores do tipo II, esta
associado o termo Matéria de Vortices, em analogia a rede cristalina da matéria

ordinaria no estado sélido.

1.2 Tipos de Vortice

Os vortices penetrados em material supercondutor homogéneo ou localizados no
interior de graos supercondutores sdo chamados de Vortices de Abrikosov. Porém
diversos supercondutores apresentam microestruturas nao homogéneas, sendo
compostos por graos supercondutores rodeados de material ndo supercondutor, ou

mesmo de material supercondutor com 7. menor. Um exemplo ¢ o p6 de nidbio

metalico prensado, que se oxida facilmente e cujos graos ficam envolvidos por uma
camada de 6xido de nidbio. Ou ainda as complexas ceramicas supercondutoras de alta
temperatura critica, onde graos supercondutores crescem em uma fase liquida composta
de diversas outras fases, como vemos na Figura 1.8. Em um regime dinidmico os
Vortices de Abrikosov, por terem um nucleo normal, podem encontrar nos defeitos do

material pogos de potencial energeticamente favoraveis, e ali serem ancorados.

Porém as regides supercondutoras também podem ser separadas por uma
barreira isolante “muito fina”, tal que propicie o tunelamento dos superelétrons,
formando o que chamamos de Jun¢des Josephson.'****" A transferéncia de pares de
elétrons através da barreira isolante deve-se ao acoplamento das fases do parametro de
ordem nos dois lados da jungdo, conseqiiéncia do estado quantico macroscopico

caracteristico dos supercondutores.
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Figura 1.8: Amostra sinterizada de YBa,Cu,0, ;, cujos grdos formam uma

Rede Tridimensional de Jun¢ées Josephson.”

(a) campo magnético fraco (b) campo magnético forte

Figura 1.9: Representa¢do de uma Jungdo Josephson submetida a campos

magnéticos fracos (a) e fortes (b), sendo que neste ultimo vemos o surgimento de

Vértices de Josephson."
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Se o campo magnético for fraco em uma Jungdo Josephson muito extensa, de
tamanho L, como mostrado na Figura 1.9, esta se comportard de forma analoga a um
supercondutor bidimensional quanto ao efeito Meissner: ha apenas uma pequena

penetracdo do campo nas juncdes, decaindo exponencialmente num comprimento A,

devido as correntes de blindagem que circulam através das jungdes, como representado
na Figura 1.9(a). Mas, aumentando o campo magnético, os vOrtices comegam a penetrar
no interior da Jung¢do Josephson, e estes vortices sdo chamados de Vortices de

Josephson, representados na Figura 1.9(b).

O comprimento de penetragdo de Josephson A,, representado na Figura 1.9,

pode ser escrito como:

q) 1/2
A, = 0
! [27z,quC(2/1+d)] (L11)

Pode-se demonstrar que a estrutura denominada de Vortice de Josephson

corresponde exatamente a um quantum de fluxo @,. O fluxo devido a um tnico

vortice, com o campo B a longo do eixo z, pode ser calculado por:

® = [ B(y)dy = 24 +d) [ B(y)dy (1.12)
P /4 , : o
Sendo B(y)=—"———— , onde y ¢ um calibre referente a diferenca de
2r(2A+d) dy

fase da funcdo de onda, entre pontos no grao 2 e no grao 1, entdo a integral da equacgdo

1.12 pode ser reescrita como:

Dy 1 ooy — (o] —
@:gm)y(ﬂ®o (1.13)
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Levou-se em conta que a diferenca de fase do parametro de ordem através de um
circuito fechado passando por pontos distantes do vortice deve ser igual a 27 . Portanto
pode se dizer que os Vortices de Josephson possuem um quantum de fluxo @, e o
unico comprimento que os caracteriza ¢ A, ; diferentemente dos Vortices de Abrikosov,

estes nao possuem um nucleo normal.

1.3 Interacao entre Vortices

Dois vértices em um supercondutor do tipo II interagem através de uma forca de
repulsdo, como vemos representado na Figura 1.10. Somando-se os campos magnéticos
individuais de cada vortice, a forca (na dire¢do x) do vortice 1 sobre o vortice 2 (com o
campo magnético ao longo da direcgdo z, saindo da pagina) ¢ proporcional a componente

da supercorrente gerada pelo vortice 1 (normal a esta linha), tal que:

S =PIy (1.14)

Figura 1.10: Interagio repulsiva entre dois vortices.”’

Na forma vetorial, com @, também na dire¢ao z:
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f=J(n)x®,  (115)
Para muitos vortices interagindo, a superposi¢do de suas contribui¢cdes nos

permite escrever:

f=J,x® (1.16)

o

onde Jg ¢ a densidade de supercorrente gerada por todos os vortices na posi¢do do

vortice em questdo, e a repulsdo entre eles s6 permite que eles se encontrem em uma
posicdo de equilibrio se houver um arranjo numa rede periddica, que neste caso sera a

Rede de Abrikosov.

1.4 Flux Flow, Pinning e Creep

Se ¢ a interagdo repulsiva entre vortices que lhes permite um arranjo estavel, por
outro lado além desta informagdo a equagao 1.16 também nos diz que mesmo em uma
rede ird sentir uma forga transversal na presenca de qualquer corrente de transporte,

como representado na Figura 1.11, induzindo os vortices ao movimento.
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p
A
F N A

Figura 1.11: For¢a de Lorentz exercida sobre um vortice por uma corrente de

. 14,27
transporte perpendicular.

A deriva do fluxo magnético sob agdo da forca de Lorentz também ¢ conhecida
como flux flow. A densidade de forca de Lorentz (ou a for¢a de Lorentz por unidade de
comprimento), que ¢ a forca exercida por uma corrente de transporte perpendicular

sobre N vortices, pode ser escrita como:

F=JxN®, (1.17)

F=JxB (1.18)

As linhas de fluxo tendem a se mover transversalmente a corrente, € chamando

sua velocidade de v, é induzido um campo elétrico paralelo a J e de magnitude:

E=Bxv  (1.19)

A taxa de dissipagdo de energia por unidade de comprimento do vortice nao

ancorado, considerando apenas a dissipacao viscosa, pode ser escrita como:
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W=-F-%,=nvi (120)

onde 77 € o coeficiente de arraste viscoso para uma linha de vortice se movendo com

velocidade v, .

Como o movimento do fluxo causa dissipacdo de energia e induz uma voltagem
resistiva longitudinal, esta situagdo ¢ determinante na utilidade de supercondutores do
tipo II. E o ancoramento dos vortices, também chamado de pinning, que possibilita a
utilizagdo de materiais supercondutores com altas densidades de corrente de transporte

sem que estes transicionem ao estado normal devido a dissipacdo energética local.

O pinning resulta, em geral, de inomogeneidades do material, como impurezas,
fronteiras de grdo, precipitados, poros, maclas, vacincias de oxigénio, etc. Estes
defeitos microestruturais causam variagdes na energia livre por unidade de
comprimento da linha de vortice, fazendo com que alguns locais sejam mais favoraveis
energeticamente do que outros. Para serem mais efetivas, essas ndo-homogeneidades

devem estar em uma escala da ordem de &. Se o pinning é forte o suficiente, o

movimento do vortice pode ser reduzido de tal forma que o supercondutor transporte
cargas como um condutor perfeito. Se o pinning ¢ fraco comparado a forca de Lorentz,

ocorre o flux flow, com uma velocidade limitada pelo arraste viscoso.

O pinning também pode impedir o supercondutor de atingir o equilibrio
termodinamico e causar irreversibilidade na reposta magnética. Isto pode ser observado
em medidas M xHe M xT, por exemplo, e este comportamento irreversivel estd
associado a chamada de linha de irreversibilidade, que ¢ uma das fronteiras relevantes

do diagrama de fases magnéticas H x T .
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Em temperaturas nao nulas, havera um movimento termicamente ativado
chamado de flux creep, no qual ha saltos de feixes de vortices, que passam de um centro
de pinning para outro em resposta a gradientes de densidade de fluxo. A taxa R dos

saltos ¢ usualmente descrita como na equacdo 1.21, onde @, ¢ uma freqiiéncia
caracteristica de vibragdo das linhas de fluxo, F| ¢ a energia livre de ativacdo (ou da

barreira, que no caso ¢ a energia de pinning):
R=wy e " (1.21)

Nao havendo corrente elétrica fluindo no supercondutor, a probabilidade de um
vortice saltar de um centro de pinning para seu vizinho, devido ao arraste termicamente
ativado, € igual para todas as direcdes. Se houver uma forca de arraste pela presenca de
uma corrente elétrica, teremos uma dire¢do favoravel u, como visto na Figura 1.12,
para o caso de uma “particula”, que seria um Unico vértice, ou creep coletivo, quando

muitos vortices saltam juntos para regides de potencial diferente.

Pinning landscapes for particles... and manifolds

E . ¢ E

pin creep pin

’\ T>0

Figura 1.12: Representagdo da dependéncia da energia de pinning E ,, para o

caso do flux creep (esquerda) e flux creep coletivo (direita).”’
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1.5 Modelo de Estado Critico

Medidas de magnetizacdo tém um papel importante no desenvolvimento e
compreensado dos supercondutores, bem como no entendimento dos perfis de penetragao
de fluxo nos mesmos. Para modelar a resposta magnética de um supercondutor
submetido a um campo aplicado, € preciso conhecer a distribui¢do espacial do campo
no interior da amostra. Modelos de estado critico assumem, por simplicidade, que a
supercorrente presente no material tem sempre seu valor maximo: a densidade de

corrente critica J.(H). O modelo de Bean”®, no qual considera-se J < independente do

campo aplicado, ¢ o modelo de estado critico mais largamente utilizado no estudo da

14,2
27 Numa amostra

penetragdo de fluxo magnético em materiais supercondutores
cilindrica de diametro D, a penetracio de um campo aplicado paralelamente a sua

superficie lateral decresce linearmente com a distdncia a superficie, como ¢ visto na

Figura 1.13.
H=2Hp,

H H =Hp
H=Hp/2

/|H=0

D>

Figura 1.13: Frente de fluxo para o modelo de Bean.

Pela lei de Ampére, a inclinacdo da linha que descreve o perfil de penetragdo ¢

igual a densidade de corrente, J. =dH/dx. Quando tivermos H, = H , a frente de
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fluxo magnético penetrado alcangou o centro da amostra, e a lei de Ampére assegura

que:

p

H = %DJC (1.22)

Medidas de histerese na magnetizagdo de supercondutores sdo também utilizadas

para calcular J.. As curvas de magnetizacdo sdo obtidas do célculo da média

volumétrica do campo local, dada por:

B J-Hdv
~ a (1.23)

Considerando que B = u, H + M (no SI), podemos extrair M em fungdo de H,
levando em conta a geometria da amostra. No modelo de Bean, o valor de J. para um

determinado valor de H ¢ proporcional a diferenca AM  entre as medidas de
magnetizacdo dos ramos crescente e decrescente do loop de histerese, segundo a

relacdo:
Jo=2-AM/d (1.24)

onde d € um parametro geométrico caracteristico da amostra (em cm) e AM é dado em

. , . 3 oy
unidades eletromagnéticas por volume (c¢m’) da amostra. Para o caso do cilindro da

Figura1.13, d =D.
E. Sheriff ¢ colaboradores™ adaptaram, a partir da geometria da amostra
quadrada, o resultado do modelo de Bean para calcular J.(H) para a geometria de um

filme com dimensao lateral a e espessura d :

_30AM
da’

Je (1.25)
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2

onde J. é dadaem A-cm™, AM em emu/cm’ e dimensdo lateral a e espessura d

estdo em ¢m . A aplicabilidade da equacdo 1.25 foi verificada em trabalhos teéricos®' e

. . 2 . .
experimentais em filmes* e cristais™.

1.6 Vortex Shaking

A penetracdo de campo magnético em materiais supercondutores no estado
critico pode ser alterada se além de um campo DC também for aplicado um campo
magnético AC, também chamado de campo de excitacdo. Trabalhos experimentais

34-36

como os de M. Willemin e colaboradores e N. Avraham e colaboradores®

verificaram que, para campos magnéticos /1, perpendiculares as amostras em forma de
plaquetas, um pequeno campo magnético alternado s, = hcoswt perpendicular a H

pode causar a relaxagdo da magnetizacdo, que pode ser medida mesmo na presenga do

ancoramento do fluxo magnético. Este efeito ficou conhecido como vortex shaking

effect.

Brandt e Mikitik’” descreveram o vortex shaking effect usando o modelo de

estado critico de Bean, assumindo que a componente J, da densidade de corrente

critica, perpendicular ao campo local de inducdo magnética B, ¢ igual em toda a

amostra, tal que J, ¢ independente de B. Assume-se uma amostra em forma de

y|<L, Z| <d/2, e espessura d{({w,L, tal qual na

plaqueta, com dimensdes |x| <w,
Figura 1.15. Para uma geometria simples de uma “tira” infinitamente longa (L - oo),

com /, ao longo de z, h4 duas geometrias a distinguir: o shaking transverso — com

h,, ao longo do eixo x, e o shaking longitudinal — com /4, ao longo do eixo y.

ac
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{ransverse vortex shaking

strip Joo oy J
P S e
L Z

L

%, h

ac

Longitudinal vortex shaking
z,H W, hac

dl// J/’ “/' d LJ'/

|
W

L

Figura 1.15: Vortex shaking transverso e longitudinal em amostra em forma de

e . C s 36
“tira”, infinitamente comprida na dire¢do y.

Em ambas as geometrias o campo %, “puxa” os vortices para o centro da tira,
gerando um campo elétrico E . Isso equilibra a distribui¢do induzida e ndo homogénea
de campo magnético no estado critico, mas o mecanismo ¢ diferente para as duas
geometrias, isto é, o shaking transverso ou shaking longitudinal. Para o shaking
transverso, o campo /4, ¢ perpendicular ndo s6 a /H,, mas também as correntes que
circulam a “tira”, e aos campos gerados pelas correntes se somam a /, de forma
assimétrica em relagdo ao plano central da amostra, causando relaxacdo do estado

critico. J& para o shaking longitudinal, as correntes geradas por /,. ndo coincidem com

0 €iXo0 ).
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0.8} 1
o= angle a=0
0.7r between longitudinal iy
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0.6
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Figura 1.16: Campo elétrico E(J) gerado pelo efeito do vortex shaking,

segundo Brandt e Mikitik’’. As linhas sélidas mostram as componentes de E fazendo

um angulo a com a corrente J .

A descricao de Brandt e Mikitik ainda propde uma relacdo entre o campo elétrico

E e a densidade de corrente critica J., vista na Figura 1.16, que segue as seguintes
equagoes:
- shaking transverso: E(J) = (w/x)d(h,)u,JJ (1.26)

- shaking longitudinal: E(J) = odp,H, arcsenh M g S (1.27)
72.\/5 Ha JC
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onde g(u) ¢ a fun¢do inversa de u(g) = (g)arcsen(1/ g). Na Figura 1.17 vemos o efeito
do vortex shaking na dependéncia temporal do momento magnético M (¢) para uma

“tira” ou plaqueta retangular.

relaxation of
magnetic moment

longitudinal -
shaking
L<<w

In [ M(t) / M(0) ]

-3 F
transverse \ '\ square ~~_  rectangle
shaking vL=w ~ow/bk=2
L>>w b Ss
4t N . l
0 0.5 1 1.5 2 2.5
t/t

Figura 1.17: Dependéncia temporal do momento magnético M (t) para uma

“tira” ou plaqueta retangular, segundo Brandt e Mikitik.”’

Tanto o para shaking transverso quanto para o longitudinal, hd uma dependéncia

exponencial da magnetizagdo com o tempo, que € proposta por Brandt como sendo:

- shaking transverso: M (¢) = M (0)exp(—4.01¢/¢)) (1.28)

- shaking longitudinal: M () ~ M (0)exp|-1.68(¢/¢,)"* | (1.29)
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onde ¢, =mwJ. /(wh,)é a constante de tempo, também usada para normalizar o

grafico visto na Figura 1.16.

Na Figura 1.17, a equacdo 1.28 foi usada para gerar as linhas e os circulos
mostram a aproximacao da equacao 1.29. Na mesma figura ha também os resultados
para uma amostra em forma de plaqueta quadrada (square platelet) e retangular

(rectangle).

O vortex shaking effect ¢ mais eficiente em sua configuragdo de 4,
perpendicular a H,, mas Brandt e Mikitik também generalizaram o modelo proposto

para diferentes angulos de H ', como vemos na Figura 1.18 ¢ 1.19.

Figura 1.18: Vortex shaking com diregdo do campo H, variando em 0 e y 8
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Figura 1.19: Relaxa¢do do momento magnético devido ao vortex shaking em

amostra representada na Figura 1.18, com L/w=1(no topo), L/w=3 (no meio) e

L/w=0.33 (em baixo), com dire¢do do campo H , variando em 0.%



CAPITULO 1 46

Até mesmo para H, paralelo a &, o vortex shaking tem efeito sobre a relaxagado

38-41

magnética™ ', embora menos acentuado, e esta ¢ uma configuragdo muito comum em

estagdes experimentais de medidas magnéticas comerciais que incluam instalagdes para
medidas de suscetibilidade-AC, em que a bobina primaria ¢ coaxial com a bobina

geradora de campo externo (geralmente um solendide supercondutor) e pode ser usada

para gerar o shaking field.

1.7 A Dinamica da Matéria de Vortices

A Matéria de Vortices pode se encontrar em um estado estavel de vortices
formando a Rede de Abrikosov, mas a competicao entre as diversas forcas agindo sobre
os vortices no estado misto também pode levar as linhas de fluxo magnético penetrado
no material a se comportarem de forma complexa. A competi¢do entre a energia elastica
do vortice, a energia de pinning dos defeitos, a forga de Lorentz (caso haja uma corrente
de transporte presente) e a agitacdo térmica, determinardo o formato do diagrama de
fases magnéticas H xT em um supercondutor do tipo II. Portanto, o mapeamento de
regimes dinamicos e dissipativos em H xT e dos limites da transi¢do entre uma fase
ordenada e um arranjo desordenado de vortices ajuda a compreender as caracteristicas

do material e permite delinear seus limites de aplicabilidade.

Yeshurum ¢ colaboradores® estudaram simulacdes e dados experimentais da
transi¢cdo ordem-desordem da linha de fusdo (ou melting) para cristais de La, Sr,CuO,

e sua dependéncia com a forca elastica dos vortices, forca de pinning e energia térmica,

como vemos no diagrama de fases magnéticas da Figura 1.20. Observa-se nesta figura
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uma mudancga progressiva na forma da linha de melting em fun¢do da intensidade da

forca de pinning.
200
Y,=0
150 - solid-pinned liquid
transition line
E
—£1004
=,
8
m
504
0 solid-solid transition line
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

T,

Figura 1.20: Solu¢do numérica para a energia elastica em fun¢do da energia de

pinning e da temperatura: E, =E, +kT . As linhas representam a transi¢do ordem-

desordem para diferentes valores y, da forca de pinning (em unidades arbitrdrias).”

A Figura 1.21 mostra dados experimentais para a linha de ordem-desordem de
diferentes materiais supercondutores — YBCO, NCCO e LaSCO - em trabalho de
Radzyner e colaboradores®, evidenciando até mesmo diferentes concavidades possiveis
para esta linha. O mesmo trabalho publicado incluiu simulagdes numéricas, capazes de

prever também teoricamente estas diferentes concavidades da linha de transigao.
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1.04
YBCO
0.8
E 064
-._E 0.6
"y NCCO
0.4
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OI.Z . U.I4 | Uiﬁ | U{B ' 1.0
TIT,

Figura 1.21: Linha de ordem-desordem de diferentes materiais
supercondutores: YBCO, NCCO e LaSCO. O campo de transi¢do estda normalizado
para a temperatura mais baixa em 20.5 kOe, 260 G, 11.8 kQOe, respectivamente; a

temperatura estd normalizada para T, = 93, 26, 32 K, respectivamente.43

A forma da linha ordem-desordem dependera, portanto, da eficiéncia dos
defeitos agindo como centros de ancoramento de fluxo no material supercondutor e para
cada caso um modelo tedrico diferente torna-se mais adequado. A seguir discutimos as

principais alternativas.

o Sem defeitos

Ocorre a fusdo de um soélido de vortices, a Rede de Abrikosov. Na fase liquida
ndo existe correlacdo entre os vortices e eles se movimentam por agitagdo térmica, sob a

influéncia da forga de Lorentz, causando dissipacao.
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o Baixa densidade/ baixa eficiéncia

O modelo de pinning coletivo de Larkin e Ovchinnikov’’ é o tratamento
apropriado para verificar a eficiéncia de ancoramento de distribuigdes randomicas de
defeitos pontuais fracos. Basicamente, nesse modelo, considera-se que nenhuma
distribuicdo randdmica de centros de pinning seria capaz de ancorar uma rede de
vortices perfeitamente periddica e rigida, pois a somatdria destas forcas de ancoramento
seria nula. Assume-se, entdo, que as custas da energia eléstica dos vortices, a rede pode
ser distorcida ao passar pelos centros de pinning, para se acomodar em um estado de

minima energia.

weak collective pinning
: L]

Figura 1.22: Representagcdo esquematica do modelo de pinning coletivo de
Larking e Ovchinnikov, usado para potenciais de pinning randémicos e mais fracos

quanto ao ancoramento de vortices, onde L. e R. definem o volume de coeréncia da

da rede distorcida.

Nesse modelo, a coeréncia longitudinal L. e translacional R, representadas na

Figura 1.22, sdo tais que ainda pode-se tratar a rede de vortices como uma “quase rede”,

isto ¢, uma rede com poucas distor¢des chamada vidro de Bragg (Bragg-glass)’"*** . A
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transicao para o estado liquido ¢ de 1* ordem. Sendo assim o modelo ¢ usado para tratar
casos em que a densidade de defeitos no material ndo ¢ muito alta, as distor¢des na rede
ainda preservam a ordem de longo alcance translacional e ainda observam-se os picos
de difracdo de Bragg. Exemplos dessa situacdo sdo os materiais com defeitos pontuais,

vacancias de oxigénio e impurezas, como na Figura 1.23 (e) e (f).

103G 108 G 113G

Figura 1.23: Em (a),(b) e (c) temos imagens de microscopia otica de um cristal
de BSCCO" em diferentes campos magnéticos aplicados e defeitos colunares devido a
irradiagdo com ions pesados, (d) microscopia otica de maclas m um cristal de YBCO48;
(e) microscopia de tunelamento da estrutura de um cristal de NbSe; com defeitos
pontuais49 ; em (f) microscopia otica de defeitos pontuais em YBCO; (g) microscopia
eletronica de varredura de uma membrana porosa de alumina coberto com textura

. 51
axial de Nb, formando um filme com “buracos’™".
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o Alta densidade/ alta eficiéncia

O modelo de Fisher’ descreve a transic¢io entre uma fase vitrea de vortices, com
resisténcia linear, para uma fase de resisténcia nula, que ¢ conhecida como transi¢ao
vortex-glass‘53 — a transi¢ao para o estado liquido ¢ de 2* ordem. Este modelo ¢ usado
para casos em que ndo hd ordem espacial de longo alcance da rede de vortices, como

para defeitos “fortes” causados por maclas, por exemplo, vistas na Figura 1.23 (d).

Fisher e colaboradores aproximaram a transi¢do vitrea, que acontece na

temperatura 7, (H), por meédias de escalonamento (ou scaling), definindo um expoente

v para descrever a divergéncia do comprimento de correlacdo da fase de vortex-glass

COmo.:

& ~|r-1,] (1.30)
Também se define um outro expoente z para descrever a relaxacdo temporal
T, COMoO:
e~ (1.31)

Se o parametro D tem a dimensdo espacial, £ é o campo elétrico e J ¢ a

densidade de corrente; assim o modelo de scaling fornece a seguinte relacao:
EE~e () (132
onde ¢, sdo diferentes fungdes para temperaturas acima (+) e abaixo (-) de T, (H) .

Escalonando de acordo com a equagdo 1.32, dados experimentais de curvas
I xV tomados em diferentes temperaturas, ¢ verificado o “colapso” da densidade de

corrente em uma unica fungdo universal, como mostrado na Figura 1.24. Isto verifica,
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em amostras medidas por Koch e colaboradores™, a validade do modelo de vortex-

glass, simultaneamente em todas as curvas.

8
~ 4l i
'}‘. H
"[_chn
E 0} 57
<
=

—8 i | |
-10 -6 -2 2 6

logyg I/IT-Tgl*

Figura 1.24: Scaling de curvas I-V obtidas por Koch et al. > para um filme de
YBCO. Nesta figura, 119 isotermas colapsam em duas curvas, uma para T > T, e a
outra para T < T, Neste estudo, os autores obtiveram z = 4,8 0,2 e v~ 1,7. O inset

nesta mesma figura mostra superposi¢dao semelhante para H = 2,3 e 4 T.

o Defeitos colunares

O tratamento tedrico para o pinning causado por este tipo de defeito considera a

- : . 54
rede de vortices analoga a um vidro de Bose (Bose-glass)™", e trata casos em que a
desordem do sistema ¢ correlacionada, como por exemplo defeitos criados pela

. . ~ It 12 ~ . . .
irradiagao de ions pesados “, que sdo defeitos colunares extremamente eficientes, vistos

na Figura 1.23 (a)/(b)/(c).
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A transi¢do solido-liquido em supercondutores com defeitos colunares e em
campos aplicados ao longo da direcdo das colunas foi estudada em detalhes por Nelson
e Vinokur>, que modelaram para a fase Bose-glass uma teoria de escala similar a teoria
vortex-glass. Na fase em baixas temperaturas, a Matéria de Vortices ¢ um vidro de Bose
que transiciona para a fase liquido de vortices na temperatura Bose-glass T,,. A
principal diferenca entre a teoria de escala da fase vidro de vortices e a da fase Bose-

glass é que esta ultima é descrita por dois comprimentos de correlagdo anisotropicos 4.

e 5. De forma analoga a teoria de Fisher, para a teoria de Nelson e Vinokur temos:

EE o F (JEE,) (1.33)

E como no caso vortex-glass, F, ¢ uma funcdo de escala, de forma ndo

conhecida a priori, para temperaturas acima (+) e abaixo (_) da temperatura de

transicdo T,,. Portanto, a teoria Bose-glass de Nelson e Vinokur para os vortices

supercondutores também permite um scaling similar ao da Figura 1.24.

1.8 O Kink na Transicao Bose-glass

. . . 12,56,57
Muitos trabalhos experimentais ™

envolvendo a fusdo da fase Bose-glass t€ém
revelado um vértice (ou kink) na regido de baixos campos, sugerindo uma mudanga no

mecanismo de fusdo e um depinning induzido pelo aumento da temperatura.

. . . 12
Um recente estudo experimental, realizado por Banerjee ¢ colaboradores °, em
amostras de BSCCO com defeitos colunares, permitiu identificar uma transi¢do de

depinning, localizada em baixos campos e altas temperaturas, caracterizada por um kink



CAPITULO 1 54

na curva de fusdo. Um detalhe da amostra estudada pode ser vista na Figura 1.25 e o

diagrama de fases, obtido pelos autores, ¢ mostrado na Figura 1.26.

irradiated e
apertures

i
;
'
1
[
1
1

o
90 um
BSCCO 1
pristilne }

1
[}

Figura 1.25: Amostra de BSCCO irradiada por ions pesados, cuja mascara

permitiu que regioes com didmetro de cerca de 90 um recebessem defeitos colunares,

tal qual em (a). A interface entre a regido porosa e o material pristino aparece em (b).
Em (c) esta representada a distribui¢do de centros de pinning com vortices ancorados

(obtido por Delaunaty triangulation).””

Banerjee e colaboradores demonstraram em seu trabalho com a “matéria de
vortices porosa” que o efeito dos defeitos colunares ¢ relevante para temperaturas

abaixo da temperatura 7, caracteristica do kink, e acima desta temperatura a energia

térmica se torna mais relevante do que a energia de ancoramento dos vortices, como
destaca a Figura 1.26, nas regides (3) e (2), respectivamente. A Figura 1.27 mostra os

mesmos dados, apresentados de forma a realcar ainda mais o kink nas diferentes

amostras.
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200 |

50 |-

Figura 1.26: Linhas de fusdo de amostras de BSCCO irradiadas com ions de

Pb, com doses correspondentes aos campos magnéticos By = 5, 10, 20 e 50 G, e
também para uma amostra pristina. Observa-se que o kink se desloca para

temperaturas mais elevadas a medida que a quantidade de “defeitos” na amostra é

12
aumentada.

200

150

B (G)

100

Figura 1.27: O kink é evidenciado levando em conta um AT, (a diferenca entre
a temperatura de fusdo da amostra irradiada e a da ndo-irradiada). O mesmo ocorre

. ; 12
no inset da figura, para um AB, andlogo.
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E usal classificar amostras bombardeadas por ions em termos do “campo de

matching” B, isto €, o valor do campo aplicado para o qual haveria um vortice por

defeito colunar. A variagdo ¢ possivel controlando-se a densidade do feixe de ions. Na

Figura 1.26 vemos que quanto maior o B, mais evidente torna-se o kink. Além disso,

mais defeitos inseridos na amostra “atrasam” a fusao, como podemos constatar notando

que pontos da regido (1) estdo na fase ordenada para a amostra B, =50G, mas

pertencem a fase desordenada de todas as outras amostras.

Um estudo tedrico, realizado por Lopatin ¢ Vinokur™® para um sistema de bosons
em duas dimensdes (Bose 2D) com interagdes de longo alcance na presenca de
desordem, mapeado para um sistema de vortices 3D de um material supercondutor com

defeitos colunares, também prevé um kink e uma transicao de depinning.

Vortex liquid coexisting

1 ) -
with pinned vortices 11 Delocalized vortex liquid
!

_— Delocalization crossover line

Bu‘t.l.l:-”""- Expected melting line

M

Disordered lattice /

Figura 1.28: Diagrama de fases esquematico para um sistema de vortices com

. . . 58 ’ .
defeitos colunares proposto por Lopatin e Vinokur™. Observe que B, é a linha de
fusdo quando ha pinning; para uma amostra sem defeitos, a linha é chamada de B, . O

traco em negrito representa a linha de fusdo esperada: defeitos colunares dominam

abaixo da temperatura de kink T, e o depinning induzido pela temperatura domina

acima de T, .
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A linha de depinning ¢ descrita pela equacdo 1.34 abaixo, e também esta

esbogada na Figura 1.28 (linha tracejada), juntamente com a linha de fusdo no diagrama

de fase proposto por Lopatin e Vinokur, sendo ¢ um fator numérico, &, = (¢, /471),

€ ¢ a tensdo do vortice, L é o comprimento de localiza¢do e 7, ¢ uma temperatura

efetiva que depende da energia de depinning.

~ CTZ —_
B, =4, 2o 2 (A1) exp{ j (1.34)

Na Figura 1.28 vemos que onde a linha de “fusdo com pinning” B, e a linha
tracejada de depinning B,, se encontram, temos a temperatura de kink T, na linha de

fusdo esperada (em negrito). A influéncia dos defeitos colunares torna-se irrelevante no

intervalo B < B< B, , isto ¢, para temperaturas acima de T,, onde ocorre a fisdo

induzida por depinning.
A regido de pinning mais eficiente pode ser descrita usando-se uma lei de
poténcia descrita por Nelson e Vinokur™, tal qual a equagdo 1.35, onde H , € T, sdo
parametros de escalonamento, vista abaixo.
H=H,1-T/T,) (1.35)
Ja a regido de depinning induzido pela temperatura ¢ descrita por uma expressao

55,58

exponencial de Vinokur e colaboradores™", para sistemas com defeitos colunares, tal

qual a equacdo 1.36 que se segue.

H=aT?exp(-T/T,) (1.36)
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METODOS, MEDIDAS E

AMOSTRAS ESTUDADAS

2.1 Medidas Magnéticas

Para a caracterizagdo magnética dos materiais estudados neste trabalho foram
utilizadas as estacdes experimentais MPMS (“Magnetic Properties Measurements
System”, modelo 5S da Quantum Design) e PPMS (“Physical Properties Measurements
System”, modelo 6000, também da Quantum Design), vistos na Figura 2.1. O
equipamento MPMS permite atingir campos magnéticos de até¢ 5 Tesla, temperaturas

entre 1.8 K e 800 K, campos de excitacdo até 3.8 Oe e freqiiéncia maxima de 1000 Hz.
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Figura 2.1: Estagoes experimentais PPMS e MPMS.

A estagdo experimental MPMS ¢ dotada de bobinas detectoras supercondutoras
através das quais a amostra ¢ excursionada. Um transformador de fluxo transfere o sinal
a um sensor tipo SQUID (Superconducting Quantum Interference Devices), que ¢
constituido de um anel supercondutor interrompido por uma ou duas Jungoes
Josephson. Vemos na Figura 2.2 uma ilustracdo esquematica de um sensor SQUID com

duas jungdes, ¢ podemos descrever a diferenca de fase ao longo do anel como
2e N . , S

Vo=V = h—@ (ondey, e y, sdo as diferengas de fase através das jungdes a e b). A
c

corrente total sera dada pela soma das correntes através das jungdes, o que permite

escrever a equacdo 2.1, na qual y, =y, +y, e J. € a corrente critica das jungdes,

consideradas como idénticas.
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Magnetic field
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junction

One period of d 5 S
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voltage variation ﬂﬂ == ¥ N
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Figura 2.2: Ilustra¢do esquemdtica de um sensor SQUID com duas Jungoes

Josephson em paralelo.”’

D
J=2J.seny, cos(ﬂ'EJ 2.1)

0

Assim podemos ver que a corrente - ou a voltagem, como ilustra a Figura 2.2 -
varia com o fluxo magnético @ e sua magnitude serd maxima cada vez que a razao
®/®, for um numero inteiro. Portanto esse dispositivo pode ser usado para medir

campos magnéticos muito pequenos e o fard com muita sensibilidade, o que se constitui

na principal vantagem frente a outros equipamentos.

Ja a estagdo experimental PPMS atinge até 9 Tesla e opera em temperaturas

entre 1.8 e 400K, podendo gerar correntes de transporte de até 5 mA e campos de
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excitagdo de até 15 Oe, com freqiiéncias variando entre 10 Hz e 10 kHz. Um magneto
supercondutor gera o campo magnético através do qual a amostra ¢ extraida, e a
deteccao do sinal da amostra ¢ feita por bobinas de cobre. Para este trabalho usamos as
duas estagdes experimentais de modo quase indistinto, reservando especialmente para o
PPMS as medidas de suscetibilidade a altas freqiiéncias e altos campos de excitacao,

particularmente nas faixas de valores indisponiveis no MPMS.

Ambas as estagdes experimentais possuem uma “vareta” propria, para cada
equipamento, na qual ¢ fixado um canudo plastico com a amostra. Para algumas
medidas deste trabalho variamos o angulo entre o campo magnético aplicado e o plano
das amostras, usando uma cole¢@o de suportes em forma de cunha. Na Figura 2.3 temos
uma imagem de 5 pares de cunhas de teflon e de um arranjo experimental “canudo +
cunha + graxa de vacuo + amostra + linha”, cuja montagem est4d detalhada na Figura
2.4, e que ¢ introduzido na estacdo experimental de medida. O arranjo ¢ basicamente o

mesmo para 0 MPMS ou PPMS, apenas difere no comprimento do canudo.

Figura 2.3: Cunhas de 0°, 15°, 26° e 45°, da esquerda para a direita. Mais a
direita temos um conjunto completo de “canudo + cunha 60° + graxa de vicuo +

amostra (filme de Nb indentado FIB) + linha”.
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Figura 2.4: A cunha de teflon (1) recebe a graxa de vacuo (2) sobre a qual a

amostra (3) fica fixa (4), para ser introduzida (5) no canudo (6) e amarrada com linha

na posigdo correta (7).

2.1.1 Medidas de Magnetizaciao

Mantendo a temperatura 7 fixa e variando o campo magnético H, obtemos um

diagrama M x H que, além de informagdes sobre o tipo de material caracterizado —

ferromagnético, antiferromagnético, diamagnético — também pode nos fornecer

informacdes importantes como /., e H,, . Para este trabalho ¢ relevante ressaltar que

¢ possivel obter as densidades de correntes criticas intergranulares a partir das medidas

de AM do loop de histerese, como mencionamos no Capitulo 1.

Medidas M x T, de magnetizacdo em funcdo da temperatura, também sdo muito

importantes para caracterizacdo de um material supercondutor. De curvas M xT feitas
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pelos procedimentos ZF'C (“zero field cooled”) e FC (“field cooled”), podemos obter a

temperatura critica do material 7. e a temperatura de irreversibilidade 7, . No

i
procedimento ZFC a amostra (no estado normal, sem campo magnético aplicado, e com
historia magnética “apagada”) € resfriada até o estado supercondutor e s6 ai ¢ submetida
a um campo magnético. As medidas sdo entdo realizadas enquanto a amostra ¢
aquecida. Ja no procedimento FC, a amostra no estado normal é submetida a um campo
magnético e entdo levada ao estado supercondutor; as medidas sdo realizadas durante o
resfriamento.

O Ilimite da irreversibilidade magnética pode ser obtido através de

AM(T)=M ..(T)—M ,..(T). O ponto no qual os dados de AM (T)abandonam a reta

de base zero, definida pelos dados da regido reversivel, ¢ tomado como sendo a

temperatura de irreversibilidade magnética 7, .. Isto equivale a escolher o primeiro

irr *

ponto em que a curva FC difere da curva ZFC.

2.1.2 Medidas de Suscetibilidade

A suscetibilidade magnética ¢ definida como a variagdo da magnetizagdo em

decorréncia de uma variacdo do campo magnético aplicado, tal que:

M

x=xH)= JH (2.2)

Consideremos o campo aplicado H como a superposi¢do de dois campos

colincares H=H_ +h, onde h ¢é um campo magnético alternado
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h=nh,cosawt=h, Re{e””’} superposto ao campo DC H_ . Assim, teremos

H(t)=H,+h,cosat eamagnetizagdo pode ser escrita como:
m=m, Re{ei(w’+¢)} (2.3)

onde a defasagem ¢ ¢ devida a causalidade do fenomeno: m ¢é a resposta a excitacao 4.

Assim,
¥ =—explig) 2.4)

Esta, por sua vez, pode ser separada nas partes real e imaginaria:
o . "
X=Xty (2.4)

A componente y' esta relacionada a resposta de M (¢), em fase com o campo

2
aplicado, ¢ y" esta relacionada com a energia E = ;(”TO absorvida pelo material em

\

um periodo. Isto €, a componente real y’ estd associada a resposta dos momentos
magnéticos excitados por A, enquanto y” estd associada as perdas de energia durante o

processo dindmico de excitacdo dos momentos.

As medidas de suscetibilidade-AC, y, ()= y'(T)+iy"(T), sdo de grande
importancia dentro deste trabalho, pois o pico da suscetibilidade imaginaria y" nos
permite construir, no diagrama de fases magnéticas, a linha de maxima dissipagdo de
energia, devida a movimentacao viscosa dos vortices no estado misto. Muitas vezes esta
técnica € associada, na literatura, a deteccdo da fronteira da transi¢do ordem-desordem

de fusio da Matéria de Vértices®" %

. Neste trabalho usaremos a temperatura de pico da
suscetibilidade imagindria 7, para construir a linha de ordem-desordem H ,,(7) da

Matéria de Vortices no diagrama de fases magnéticas.
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2.2 Microscopia

Para a realizagdo deste trabalho as amostras foram caracterizadas utilizando
diversas técnicas, dentre elas: microscopia eletronica de varredura, microscopia de forca
atdmica ¢ microscopia Otica. Cada técnica tem caracteristicas proprias, € no caso do
nosso trabalho algumas imagens foram feitas ao mesmo tempo e pelo mesmo
colaborador que inseriu os defeitos em nossos filmes de Nb, e € a isso que se deve esta

variedade de técnicas utilizadas.

O microscépio Otico consiste em um conjunto de lentes que permitem a
observacdo da amostra com aumento de no maximo 2000 vezes, que ¢ o limite para
instrumentos que utilizam a luz visivel. E um equipamento simples que permite a
obtencao de imagens sem muitos detalhes, para o caso de nosso trabalho. O microscépio
otico utilizado nesse trabalho é um Nikon modelo Elipse ME 600 e ¢é pertencente ao

Grupo de Ceramicas Ferroelétricas da Universidade Federal de Sao Carlos.

J4 o microscopio eletronico de varredura (MEV) é um instrumento utilizado para
caracterizar superficies soOlidas, orientacdo cristalina, composi¢do quimica,
granularidade, etc. A técnica consiste em focalizar um feixe de elétrons de alta energia
em um ponto da amostra. Os elétrons que, por sua vez, sdo emitidos em uma larga faixa
de energia, sdo coletados e convertidos em sinais elétricos. Assim que o feixe de
elétrons emitido varre a superficie estudada, pode-se gerar uma imagem completa da
regido da amostra. Neste trabalho utilizamos o MEV para observar aspectos superficiais
das amostras e redes de defeitos inseridos nelas. O equipamento utilizado neste trabalho
pertence ao Centro de Componentes Semicondutores — UNICAMP, sistema Dual-Beam

modelo NOVA 200 Nanolab da FEI Co.
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O microscopio de forca atomica (AFM) usa interacdo entre as for¢as sonda-
amostra para tracar o mapa da superficie e o principio fundamental ¢ a medida das
deflexdes de um suporte em cuja extremidade livre onde estd montada a sonda. Estas
deflexdes sdo causadas pelas forcas que agem entre a sonda e a amostra. As medidas de
AFM foram feitas em um equipamento Shimadzu SPM9500 J3, pertencente ao

Departamento de Fisica da Universidade Federal do Parand.

2.3 Amostras Estudadas

2.3.1. Filme de Nb Pristino

Os filmes estudados neste trabalho sdao todos de Nb (nidbio metalico),
depositados via UHV DC-magnetron sputtering system em um substrato de Si (100), em
uma cémara resfriada com nitrogénio liquido abaixo de 100 °C e pressdo de pelo menos
3 x 10 mbar, com pressio parcial de oxigénio abaixo de 10" mbar. Esses filmes de
Nb apresentam caracteristicas de granularidade e textura proprias, induzidas durante o
crescimento, inclusive pelo substrato. Todas as amostras tém aproximadamente 1 mm” e
nos foram fornecidas pelo grupo do Prof. Dr. Mark G. Blamire do Department of

Materials Science, University of Cambridge-UK.

Quando nos referirmos a amostra pristina, isto ¢, ao filme virgem, estaremos
tratando de uma amostra especifica de espessura 500 nm. Esta amostra pristina contém,
portanto, apenas os defeitos induzidos durante o crescimento do filme. Os demais filmes
formecidos foram alterados com a introdugdo de redes de defeitos colunares, os quais

descreveremos a seguir.
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2.3.2 Filme de Nb Indentado “Through Holes”

No filme de Nb indentado through holes (TH), foi produzida uma rede quadrada
de 30 x 30 indentagdes, que consistem em “buracos” transpassando a amostra até o
substrato (dai o nome through holes), sendo a espessura do filme de 200 nm. Estes
defeitos colunares estdo distantes entre si 10 um e a regido danificada pela ferramenta

de indentagao tem aproximadamente 1 xm, como vemos na Figura 2.5.

Figura 2.5: Filme de Nb indentado TH, com rede quadrada de 30 x 30 defeitos

colunares (imagem de microscopia otica).

As indentagdes foram produzidas no filme pelo Prof. Dr. Carlos Mauricio
Lepienski do Departamento de Fisica da Universidade Federal do Parand, usando um
equipamento Nanoindenter XP da MTS Systems, visto na Figura 2.6. O perfil de

penetragao tipico da ferramenta utilizada serd mostrado a seguir.
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Narg indonhsr XF

Figura 2.6: Equipamento Nanoindenter XP da MTS Systems

2.3.3 Filme de Nb Indentado “Blind Holes”

No filme de Nb indentado blind holes (BH), foi produzida uma rede quadrada de
26 x 26 indentagdes, que consistem em perfuragdes que ndo transpassam
completamente a amostra, ndo chegando até o substrato (dai o nome blind holes), sendo

a espessura do filme de 500 nm.

O perfil de penetracdo tipico da ferramenta indentadora utilizada neste trabalho
pode ser visto na Figura 2.7, para um filme de Nb BH. A linha verde no perfil
corresponde as regides mais claras da figura, e se deve ao acimulo de material arrastado
para as bordas da regido indentada pela incisdo da ferramenta, cuja ponta tem a forma
piramidal. As linhas azul e vermelha do perfil correspondem as regides G ¢ H da
amostra, ndo atingidas pela indentagdo, e na tabela abaixo vemos que a profundidade de
penetragdo ali é cerca de pouco mais que 300 nm. Como o filme tem 500 nm de
espessura, fica claro que a ferramenta nao atingiu o substrato, ao contrario do filme TH,

que tem 200 nm.
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G-H 531.21
[nm]
543.08 —
[nm) L_i
0.00
0.00
Width[Um] Height[nm] anglelded]
-l 57 303.96 3.81
—1 84 £33.19 16.20
L 312.03 376 |
! , 0.00

10.00 um

Figura 2.7: Imagem AFM (microscopia de for¢a atomica) da regido do defeito e

perfil de penetracgdo tipico da ferramenta usada para fazer as indentagdes nas amostras

deste trabalho.
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Figura 2.8: Filme de Nb indentado BH, com rede quadrada de 26 x 26 defeitos

colunares (imagem de microscopia otica)

Estes defeitos colunares, produzidos com a mesma ferramenta usada no filme
TH, estao 10 um distantes entre si e a regido danificada pela ferramenta de indentagdo

tem aproximadamente 1 um. A rede completa da amostra BH pode ser vista na Figura

2.8.
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2.3.4 Filme de Nb “Focused Ion Beam”

O filme de Nb Focused lon Beam (FIB), tem uma rede trapezoidal de 120 x 80
defeitos colunares distantes entre si aproximadamente 5 um. O equipamento utilizado
na obtencao desta rede de defeitos foi um Dual-Beam modelo NOVA 200 Nanolab da
FEI Co, visto na Figura 2.9, e permite gravar padrdes na superficie diretamente, sem o
uso de mascaras, possibilitando a prototipagem rapida de dispositivos, podendo ser
usado para a deposicao de metais e dielétricos, além de obter imagens de alta resolucao

através de microscopia eletronica de varredura.

Figura 2.9: Sistema Dual-Beam (FIB-MEV).

Um feixe de ions de Ga desgastou o filme de 500 nm de espessura, produzindo
“buracos” que se estendem até o substrato, como podemos observar na Figura 2.10. E
nitido que os furos tém didmetro pouco inferior a 600 nm, e que had uma regido

danificada superficialmente, que se estende por toda a periferia do defeito profundo.
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Figura 2.10: Filme de Nb FIB com rede trapezoidal de 120 x 80 defeitos
colunares; no detalhe, regido atingida pelo feixe de ions (imagem de microscopia

eletronica de varredura — MEV).

Esses defeitos colunares foram produzidos no Centro de Componentes
Semicondutores — UNICAMP, pelo Dr. Alfredo R. Vaz, do grupo do Dr. Stanislav A.

Moshkalev.
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RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1 Construcao do Diagrama de Fases Magnéticas

O diagrama de fases H xT ¢ uma representacdo conveniente dos diferentes
estados do sistema na fase supercondutora. Neste estudo estaremos particularmente
interessados na determinacao da fronteira entre os estados ordenado ¢ desordenado da

Matéria de Vortices, H,,(T). Para melhor situa-la no diagrama, incluimos também a

linha de irreversibilidade, /,,, e a linha de campo critico superior, H .,. A por¢ao do

diagrama de fases que abriga as diferentes fases da Matéria de Vortices situa-se entre
as linhas H,(T) e H.(T), mas na geometria adotada neste estudo -
H perpendicular ao filme — a fronteira inferior envolve valores tdo baixos de campo
(H (T =5K )S 10°Oe) que seria dificil distingui-la do eixo horizontal, razio pela

qual optamos por ndo representa-la nos diagramas das amostras estudadas.
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E possivel obter 7.(H) através de medidas yx T, considerando o primeiro

ponto com suscetibilidade nula. Esse ¢ o marco da transi¢ao supercondutora do estado

misto para o estado normal, e pode ser visto na Figura 3.1.

Nas Figuras 3.1 e 3.2 vemos também a temperatura de pico 7, (H) de curvas

de suscetibilidade imaginiria em medidas yx7, que nos fornece os pontos

associados a linha de mdxima dissipagdo de energia devido ao movimento viscoso
dos vortices na amostra. Para cada valor de campo magnético aplicado temos um

valorde 7, (H) que formara uma nova linha no diagrama H x T

O pico da suscetibilidade imagindria ", para valores suficientemente

pequenos do campo de excitacdo 4, e da frequéncia f, estd intimamente associado a

2
60.6 . Neste caso tratamos de uma

transi¢do entre dois estados da Matéria de Vortices
o~ . . \ g . ey eqe 1
transi¢do de ordem-desordem, associada por muitos a linha de irreversibilidade®'. Na

verdade, 7, (H ) permite detectar, de forma aproximada, o inicio da dependéncia de y

.1 57,60
com a amplitude™”

, 0 que coincide com o inicio do regime ndo-linear de curvas
IxV % Esta nido-linearidade é uma marca da fusdo da rede de vortices e da
irreversibilidade magnética. Por isso, para este trabalho, associamos o pico da
suscetibilidade imaginaria y" a transi¢do de fase de ordem-desordem da Matéria de

Vortices, construindo com T, (H) uma fronteira H,,(T) no diagrama de fases

o) y , . . 1
magnéticas, o que ¢ uma técnica comum na literatura .°"
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Figura 3.1: Medida y xT na amostra FIB, H = 6 kOe, h,. = 3 Oe e f = 100
Hz. Transig¢do supercondutora do estado misto para o estado normal demarcada por

T.(H);, T p (H) estd associado a um méximo na dissipagdo de energia.
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Figura 3.2: Medida y"xT para a amostra BH, h,. = 3 QOe, f = 100 Hz,

mostrando diferentes valores de T, para diferentes valores de campo magnético

aplicado.
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Figura 3.3: AM =M . —M ,.. para a medida de magnetizagdo M xT vista
no painel inserido da figura, para a amostra TH, em H = 100 Oe, com T, (H) em

destaque.

A linha de irreversibilidade H,, foi obtida através de medidas M xT e

procedimento ZFC (“zero field cooled”) e FC (“field cooled), como ja mencionado
no Capitulo 2. A Figura 3.3 mostra a estratégia usada na obten¢do da temperatura de

irreversibilidade T

.. (H) através de AM referente & medida de magnetizacdo M xT
vista no painel inserido da figura, para a amostra TH, em H = 100 Oe. E importante

obter H, , para localiza-la em relagdo a linha de mdxima dissipa¢do de energia,

irr
H,,(T), pois, embora proximas, ambas delimitam regides com significados

diferentes no diagrama de fases magnéticas, o que discutiremos em detalhes mais

adiante.

Nas figuras a seguir veremos 4 graficos referentes aos diagramas de fases
magnéticas com H,,(T), H,(T) e H.,(T), para as amostras estudadas neste

mwr

trabalho: Figura 3.4 - filme TH, Figura 3.5 - filme BH, Figura 3.6 - filme FIB, Figura
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3.7 - filme pristino. Os pontos obtidos experimentalmente estdo unidos por segmentos
de reta apenas para clareza visual; ajustes baseados em modelos especificos para as
linhas de fusdo serdo apresentados a seguir. Para realizar as medidas de

suscetibilidade que resultaram nestes diagramas, foi usado o mesmo campo de
excitagdo h, =3.8 Oe e f = 100 e 500 Hz. A suscetibilidade ndo ¢ alterada nesta

faixa de valores de frequéncias, e a razdo da escolha destes parametros para a

realizagdo deste trabalho sera discutida mais adiante neste mesmo Capitulo.

i N
15000 | TH
12000 .

- \. ! h_=3.80Oe
© 90001 AN \\ f= 500 Hz
o ] g ‘\‘\\

T 6000- \.\ \\ -
R HC2(T) .\.\O : .A |
30001 4 HM %
—o Hy(M b\! “\‘{\
0+—— BT N
3 4 6 7 8
T (K)

Figura 3.4: Diagrama de fases magnéticas (h,. =3.8 Oe, f= 500 Hz ) para o

filme TH.
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Figura 3.5: Diagrama de fases magnéticas (h,, =3.8 Oe, f= 100 Hz ) para o

filme BH.
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Figura 3.6: Diagrama de fases magnéticas (h,. =3.8 Oe, f= 100 Hz ) para o

filme FIB.
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Figura 3.7: Diagrama de fases magnéticas (h,. =3.8 Oe, f= 100 Hz ) para o

filme pristino.

Agora que sabemos em que contexto se encontra a linha H ,,(7) de cada uma

das amostras estudadas, em um panorama geral do diagrama de fases magnéticas,
faremos um estudo mais detalhado desta fronteira de mobilidade da Matéria de

Vortices.

3.2 A Linha de Transicao de Ordem-Desordem

3.2.1 O Kink na Transi¢ao

Observando-se atentamente as fronteiras H,,(I") para as diferentes amostras,

nota-se, em todas elas, uma mudanca de regime a campos baixos e altas
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temperaturas®®. Esta mudanga corresponde ao kink na linha de ordem-desordem da
transido Bose-glass, descrito por Banerjee e colaboradores'? ¢ modelado por Lopatin

e Vinokur’®, que haviamos discutido no Capitulo 1.

Como vemos nos graficos das Figuras 3.8 a 3.11, onde %, =3.8 Oe, ha
claramente uma temperatura de kink, T,, que separa dois regimes diferentes da linha

de ordem-desordem das amostras estudadas neste trabalho: regides de altos campos ¢
baixas temperaturas, onde as forgas de pinning dominam a transi¢do, e regides de
baixos campos e altas temperaturas, onde o pinning perde importancia frente a energia
térmica. Esta inversdo na hierarquia da influéncia dominante sobre os vortices vale
para as quatro amostras estudadas, indicando uma universalidade de comportamento
que pode ser descrita pelo modelo de fusdo de Nelson e Vinokur”, modificado, em
altas temperaturas, pela previsao do desancoramento termicamente ativado, proposta

por Lopatin e Vinokur’.

1° h =3.80e
15000+ * =500 Hz TH
12000__ Hopo T2exp(-T/T,)
© 9000+ * T,= (0.37 £ 0.02) K
o ! .
T 00001 Ty )
30004 T,=(6.25+0.06)K /
n=0.67 +0.01 T,
0

2 3 4 5 6 7
T (K)

Figura 3.8: Ajuste da curva H ,,(T'), com h, =3.8 Oe, para o filme TH.
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Figura 3.9: Ajuste da curva H ,,(T), com h, =3.8 Oe, para o filme BH.
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Figura 3.10: Ajuste da curva H ,,(T), com h, =3.8 Oe, para o filme FIB.
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Figura 3.11: Ajuste da curva H,,(T), com h, =3.8 Oe, para o filme

pristino.

Desta forma, ajustamos a regido de pinning mais eficiente com uma lei de

poténcia H = H,(1-T/T,)", equagdo 1.35 do Capitulo 1, ajustes em verde, descrita

por Nelson ¢ Vinokur”>. Uma expressdo exponencial H = a7 exp(—T /T, 0), equagao

1.36 do Capitulo 1, ajustes em vermelho, foi utilizada para ajustar a regido de

depinning induzido pela temperatura descrita por Vinokur e colaboradores”® para

sistemas com defeitos colunares. Os ajustes podem ser vistos na Figura 3.8 - filme

TH, Figura 3.9 - filme BH, Figura 3.10 - filme FIB, Figura 3.11 - filme pristino, todas
obtidas com 4, =3.8 Oe. A temperatura de kink, T,, ¢ definida como o ponto em

comum aos dois regimes ajustados.

O expoente n na expressio H =H,(1-T/T,)" ¢ claramente ligado a

concavidade da curva ajustada, e um resumo destes dados ¢ encontrado na Tabela 1.
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Quando n = [ essa expressdo descreve uma reta, n < / indica uma concavidade para
baixo. Na Tabela 1 temos valores menores ou aproximadamente iguais a 1 para o
expoente n. Quanto menor o valor de n, mais evidente é o kink. Sabendo que n esta
ligado a concavidade da curva e comparando estes dados com o modelo de Yeshurum

42 . . .
e colaboradores™, visto na Figura 1.20, podemos relacionar expoentes menores com

valores de F de maior magnitude. Os dados da Tabela 1 sugerem, portanto, uma

pin

hierarquia quando comparamos o expoente n do ajuste das curvas H,,(T) das

diferentes amostras: quanto menor o # mais eficiente seria o pinning.

Tabela 1 - Expoente n do ajuste das curvas H ,,(T), com 4, =3.8 Oe.

Amostra n
TH 0.67 + 0.01
FIB 0.78 + 0.01
BH 0.86 + 0.01
Pristina 1.04 = 0.03

3.2.2 Dependéncia com o Campo de Excitacio

Para cada valor fixo do campo de excitagdo, 4, , a curva H ,,(T) tem dois
regimes: para temperaturas abaixo de 7, o pinning domina a transi¢do; para
temperaturas acima de 7, acontece o depinning induzido pela agitagdo térmica. No

entanto, quando os centros de ancoramento de vortices sdo muito eficientes, 7, pode

ser imperceptivel. Como a linha de ordem-desordem ¢ fortemente dependente do
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campo de excitagio® %060

, um &, aplicado pode ser suficientemente grande para
induzir a existéncia desses dois regimes, evidenciando o kink. Isto ocorre porque o
shaking field junta-se a agitacdo térmica e ajuda no desancoramento dos vortices. No

grafico da Figura 3.12, com dados da amostra TH, nota-se que quanto maior o valor

de h, mais evidente € o kink e a regido de depinning induzido pela temperatura.

Isto revela que a temperatura de maxima dissipa¢do de energia deve ser

escrita como T, (H,h,,), como pode ser visto no grafico da Figura 3.13. O efeito do

> ac
shaking field — tanto mais eficiente quanto maior o valor de #, - “antecipa” o

desancoramento dos vortices, tanto no regime de pinning eficiente quanto na regido

onde a energia térmica domina o processo dindmico dos vortices supercondutores.

T ch
1 A Hirr
18000 - Hop N, = 0.4 Oe
15000 1 N Hyp D, =10e
_ Hyp h, =2 Oe
12000 Hopr D, = 3.8 Oe
© 1 e » | —*H,h_ =100e
9 9000 \o.\. A\x\. ac
T 6000- DN
1 ..‘o ‘ \.A\-
. e AN
30007 [y e g
0 o\.\. e e -l.._

3 4 5 6 7 8

Figuras 3.12: Dependéncia da linha de ordem-desordem H ,,(T) com o

campo de excitag¢do h,,, para a amostra TH.
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Figura 3.13: Dependéncia de T, (H ) com o campo de excita¢do h, ., para a

ac’

amostra TH.

Na Figura 3.12 nota-se também que, a diminui¢do no valor do campo de

excitagdo A, , faz com que T, (H ) tenda gradativamente a 7, (H), de tal forma que

ac ?

H,,(T) e H, (T) serdo coincidentes para A, suficientemente pequeno. Vemos

mwr
assim que, como haviamos discutido anteriormente, ¢ mesmo aceitavel associar a

linha de irreversibilidade a linha de transi¢do de ordem-desordem que ocorre quando

da fusdo da rede de vortices. No entanto um /. suficientemente grande “antecipa” o
processo de fusdo, enquanto que a irreversibilidade persiste at¢ 7, (H). Nossos dados
experimentais estdo em concordancia com o conceito de H,, representar bem a fusdo

da rede de vortices, apesar da transi¢do que medimos através de T, (H) ser afetada

por 4, desde que a excitagdo seja suficientemente alta. Usar 4, grande ¢ um
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artificio experimental proposital que perturba o sistema, antecipando a fusdo e

induzindo o kink que, em condigdes ordinarias de medida (%, ~ 0), ndo existe.

A dependéncia da linha H,,(T) com o campo de excitagdo 4, foi

igualmente verificada para as demais amostras estudadas neste trabalho.

3.2.3 Dependéncia com a Frequéncia

Por completeza, verificamos a influéncia da frequéncia do campo de

excitacdo, f, nas medidas de suscetibilidade magnética. Na Figura 3.14 vemos a

variagdo da suscetibilidade imaginaria e da temperatura de maxima dissipacdo de

energia em fun¢ao da frequéncia de excitagdo para o filme BH.

Os valores que utilizamos em nossos procedimentos experimentais neste
trabalho foram de 100 Hz e de 500 Hz. Dentro deste limite o valor da sucetibilidade
imaginaria independe da frequéncia, como vemos no exemplo da Figura 3.14. No
inset da figura vemos que, conforme aumenta-se o valor da frequéncia, ha uma

discreta varia¢do no valor de 7, (H), que se torna significativa apenas para valores

muito altos de 7, , os quais ndo utilizamos em nossos estudos da linha H ,, (7). Isto

ac
indica que a interacdo entre a Matéria de Vortices € seu entorno nao estd sendo
modificada conforme variamos a frequéncia do campo de excitagdo em nossos

experimentos, o que significa que a transicdo de ordem-desordem ndo esta sendo

alterada segundo este parametro, mas apenas segundo a amplitude de 7, .
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Figura 3.14: Variacdo da suscetibilidade imagindria e temperatura de

mdaxima dissipacdo de energia (no inset)) ambas em func¢do da frequéncia de

excitag¢do para o filme BH.

De um modo geral, ndo ha diferenga apreciavel em T, (H) obtida a partir de

medidas realizadas com frequéncias entre 40 e 500 Hz, seja no PPMS ou no MPMS.

Além disso os valores obtidos nas duas estagdes experimentais para um mesmo par de

valores de 4, e f diferem por, no maximo, AT =+ 50 mK.

3.2.4 Dependéncia com o Angulo do Campo Magnético Aplicado

A ocorréncia de um kink e o perfeito ajuste a teoria do depinning de Vinokur e
colaboradores estdo presentes no experimento da “matéria de vortices porosa”, de

Banerjee e colaboradores'?. As Figuras 1.27 e 1.28 do Capitulo 1 mostram que o kink
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se desloca para temperaturas mais elevadas a medida que a quantidade de “defeitos”

na amostra ¢ aumentada.

Analogamente aquele experimento, decidimos variar o angulo € entre a
normal ao filme e o campo magnético aplicado, tal como representado na Figura 3.15,
a fim de que a for¢a de ancoramento, agindo apenas sobre uma componente de H,
pudesse simular uma eficiéncia progressivamente mais fraca 8 medida que a amostra

fosse “girada”®.

A dependéncia da linha H,,(T) com a componente perpendicular H , do
campo magnético aplicado pode ser vista nas Figuras 3.16 — filme TH; 3.17 - filme
BH e 3.18 — filme FIB, com /4, =3.8 Oe. As linhas pontilhadas, nestas figuras, sdo

os ajustes para 7 > T;. Este valor para a magnitude da excitacdo foi escolhido por ser
o maximo disponivel na estagdo experimental MPMS. O kink exibido para tal

excitacdo ¢ bastante pronunciado para as trés amostras.

Figura 3.15: Representagdo da variagdo o dngulo de incidéncia 6 do campo

magnético aplicado H e suas componentes perpendicular H | e paralela H , ao

filme.
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Figura 3.16: Dependéncia da linha H,,(T) com o campo magnético

perpendicular H |, para o filme TH, h, =3.8 Oe.
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Figura 3.17: Dependéncia da linha H,,(T) com o campo magnético

perpendicular H |, para o filme BH, h,. =3.8 Oe.
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Figura 3.18: Dependéncia da linha H,,(T) com o campo magnético

perpendicular H |, para o filme FIB, h, =3.8 Oe.

O moédulo da componente H, do campo magnético pode ser descrito como
H cos@ e ¢ suprimido a medida que se aumenta o dngulo &, tendendo a zero em 6 =

90°, quando s6 existe a componente paralela ao filme H,. Por sua vez, H, ndo

“enxerga” os defeitos na amostra como colunas, uma vez que ¢ perpendicular a elas.

Nas Figuras 3.16, 3.17 e 3.18 observa-se que, para uma dada amostra, as

curvas tendam a coincidir para 7 > 7, e separam-se para baixas temperaturas, o que

se repete em todas as amostras. Nessa faixa de temperaturas acima do kink a agitacdo
térmica domina a dinamica de vortices ¢ os defeitos perdem influéncia sobre este

processo. A forca de pinning, F,,, depende de 6, de modo que o depinning ¢

“antecipado” com o aumento de @. Assim, neste caso, temos a variagdo da forga de
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pinning efetiva sobre os vortices supercondutores, o que confirmaremos novamente

mais adiante neste trabalho, com resultados de F,,

xH, .

Tabela 2 - Expoente n do ajuste das curvas H,(7,0),com h,, =3.8.

o n-BH n-FIB n-TH
0° 0.86 £ 0.01 0.78 £ 0.01 0.67 £ 0.01
15° 0.87 = 0.01 0.78 = 0.02 0.68 £ 0.05
26° 0.87 £ 0.04 0.87 = 0.02 0.67 = 0.06
45° 0.91 £ 0.04 0.88 £ 0.03 0.71 £ 0.10
60° 0.91 = 0.03 1.31 £ 0.10 1.30 £ 0.30
1,6
—«— BH
1’4_ —o0— FIB
1 |« TH
1,24
c
1,04
¢
. p ié_ﬁg
0,8- . i/
- i\%//}
0’6_ T T T T T T
0 15 30 45 60

Figura 3.19: Expoente n em fungdo do dngulo 6 para as 3 amostras.

Também ajustamos a regido de pinning mais eficiente com uma lei de poténcia
H=H, (1 -T/T, )" , dando especial atengdo ao expoente n na expressdo, que esta

relacionado a concavidade da curva ajustada. A Tabela 2 é uma compilacdo dos

valores de n para as 3 amostras nos 5 angulos estudados. Conforme aumenta-se o
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angulo de inclinagdo da amostra, progressivamente o kink tende a ser suprimido, de tal
modo que a faixa de temperaturas para o ajuste diminui com 6. Os resultados para n
estdo na Figura 3.19, e mostram uma clara tendéncia na mudanga de concavidade das
curvas H,,(T,0), com n monotonamente crescente com €. Lembrando que n esta
ligado a concavidade da curva e comparando estes dados com o modelo de Yeshurum
e colaboradores™, da mesma forma que fizemos com os dados da Tabela 1, para
Tabela 2 também podemos sugerir uma hierarquia: quanto maior o angulo €, menos

eficiente o pinning e maior o valor de n.

3.3 As Forcas de Pinning

3.3.1 Dependéncia com o Angulo do Campo Magnético Aplicado

A forg¢a de pinning foi calculada usando o loop de histerese nas medidas
M x H , de onde obtivemos o valor de AM , tal como vemos na Figura 3.20. Para tal
usamos a equagdo 1.18 e 1.25 do Capitulo 1, procedendo da mesma forma que E.

Zeldov e colaboradores®® para encontrar F, . E importante comentar que as

flutuagdes vistas nas vizinhangas de + 2 kOe tém origem conhecida®’: devem-se ao
flux creep no fio da bobina supercondutora. Por isso esse “ruido” também se repete

nas figuras subsequentes, sendo que este efeito ndo interfere em nosso estudo.

Portanto, para uma temperatura fixa € possivel verificar a variacao da forca de

em fun¢do da componente do campo magnético perpendicular ao filme

n

pinning F,

H |, como temos na Figura 3.21 — filme TH; Figura 3.22 — filme BH e Figura 3.23 —

filme FIB.%®
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M (10™*emu)

H (kOe)

Figura 3.20: Loop de histerese M x H para a amostra FIB, com T = 5.5 K e

0 =0°, de onde obtém-se os valores de AM para calculo da for¢a de pinning F

pin *
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Figura 3.21: Forg¢a de pinning F,,  em fun¢do da componente do campo

magnético perpendicular ao filme H |, para diferentes angulos de inclinagdo do filme

TH, T=5K.



CAPITULO 3 93

1,04 .
_/\'J}\"'\ /'/.\'\.’\. —+—15°

/G-,)\ 0’8 N ) \'\r'\-\_ 26°
O ' ™ —v—45°
o 0,6 o AN .\'\_ 60°
f= {7 e
2 O , 4 i .r.\.,.\.\.\ .\_\.\
go O y 2 N .\.\o\.\. .\\ ..... .
= ' \..

C 0,0 et . ..

0,24 |BH \‘/ \
3000 4500 6000 7500

H (Oe)

Figura 3.22: For¢a de pinning F . em fun¢do da componente do campo

pin
magnético perpendicular ao filme H |, para diferentes angulos de inclinagdo do filme

BH, T=6K.
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Figura 3.23: For¢a de pinning F . em fun¢do da componente do campo

pin
magnético perpendicular ao filme H |, para diferentes angulos de inclinagdo do filme

FIB, T=6K.
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Estas temperaturas fixas foram escolhidas de forma que as medidas fossem
tomadas no regime de pinning eficiente, isto é, em uma temperatura fixa abaixo da

temperatura de kink T, . Também nas Figuras 3.21 a 3.23, foi escolhido visualizar o

eixo de H, apartir do valor de H = 3000 Oe, uma vez que na temperatura fixada para
cada um destes graficos este ¢ aproximadamente o campo magnético correspondente a

H,,(T) em 6 = 60°. Para campos magnéticos ou temperaturas mais baixas que este
ponto do diagrama H | xT', para qualquer valor de &, a Matéria de Vortices estaria
em sua fase ordenada, e ndo faria sentido comparar F,, . Os resultados mostram que,

a medida que aumentamos o angulo de inclina¢do da amostra, o ancoramento de fluxo
magnético nos defeitos colunares torna-se cada vez menos eficiente, uma vez que a

forga de pinning efetiva F,, sobre os vortices ¢ reduzida conforme aumenta-se 6.

Isto confirma que os resultados mostrados nas Figuras 3.16, 3.17 e 3.18 ndo se devem
meramente ao efeito do shaking field, pois nas medidas M x H que realizamos sequer

aplicou-se um campo de excitagdo sobre as amostras.

3.3.2 Dependéncia com a Temperatura

Também verificamos a forca de pinning para os diferentes regimes da curva

H,, , comparando-a para trés temperaturas fixas: abaixo, acima e nas imediagdes de
T, (sempre com € =0"). Isto nos permite vizualizar a variagdo de F,, em fungdo de

H no regime de pinning eficiente, na temperatura de kink 7, e no regime de
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depinning induzido pela temperatura. A seguir veremos F, xH para o TH - na

Figura 3.24; para o filme BH — Figura 3.25; e para o filme FIB — Figura 3.26.

A estimativa dos valores de F' . através de medidas do loop de histerese nos

pin

permitem obter a forca de pinning efetiva agindo sobre os vortices, isto €, a forca de

Lorentz necesséria para desancord-los. Agindo sobre cada vortice temos a influéncia
da for¢a de ancoramento devida aos defeitos e a for¢a de ‘“agitacdo” dos vortices
devida a energia térmica, e devemos levar em conta competicdo de energias ao

comparar a forga de pinning efetiva.
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S 04y | i i
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N
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Figura 3.24: F

pin

xH parao filme TH em T=5K, 6 Ke 7K.
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Para temperaturas mais baixas que 7, a amostra se encontra na regido de baixa
agitacdo térmica, cuja contribui¢do ¢ muito menos significativa do que a do potencial
de ancoramento dos defeitos; por isso podemos dizer que nesse regime o potencial de
pinning efetivo ¢ aproximadamente o valor da for¢a de ancoramento dos defeitos (que
ndo muda para uma mesma amostra € em um € fixo). Entretanto, acima de 7, a
agitacdo térmica se torna tdo significativa frente ao potencial de ancoramento do
defeito, que é capaz de “antecipar” o depinning ao suprimir a forca de pinning efetiva,

como vemos nas medidas F,, x H para as trés amostras dotadas de defeitos.

3.3.3 Comparando as Amostras Estudadas

A Figura 3.27 mostra as fronteiras de fase H,,(7") das amostras estudadas,

em um mesmo /4, =3.8 Oe. Ao observarmos na Figura 3.28 as linhas H ,,(T") para

as diferentes amostras, ndo ¢ possivel termos uma idéia plena da importancia relativa
das forcas de pinning. De uma para outra, variamos ndo s6 o tipo de defeitos, mas
também a forma da rede, a distancia entre as colunas até mesmo a espessura dos
filmes. Esse ¢ um problema apenas aparente, que pode ser contornado se
empregarmos grandezas reduzidas para proceder as comparagdes, tal como na Figura

3.28.

Na Figura 3.28 escolhemos os eixos h=H/H, e t=T/T, ,sendo que 7, ¢ a

temperatura onde ocorre o kink, diferente para cada amostra. Consideramos

T, =5.89K para o filme TH; 7, =7.8 K para o filme BH; 7, =7.3 K para o filme



CAPITULO 3 98

FIB e 7, =8.15 K para o filme pristino. Entdo 1t =1 em T =T,, como destacado na

seta da figura 3.28. Obtivemos H, do ajuste das curvas através da expressdo

H=H,(1-T/T,)", que é um parametro de escalonamento.

12000 -\O @) TH -

1 .o ~o - (b)FIB

10000 \v (c) BH

8000 . Ao v (d) Prisitino
) ' \'\ i

g 6000- B |
T 4000+ ]

] m 9V
2000 h_=3.80e Q% V% .
0 ey O -
4 5 6 7 8 9

Figura 3.27: Linhas de transi¢do de ordem-desordem H ,,(T) no diagrama

HxT, com h, =3.8 Oe, para as amostras: (a) filme TH, (b) filme FIB, (c) filme BH

e (d) filme pristino.
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Figura 3.28: Linha de transi¢do de ordem-desordem H ,,(T) em diagrama
com grandezas reduzidas h=H/H, e t=T/T,, com h,, =3.8 Oe; T =T, em t =1,

com T, diferente para cada amostra.

Para interpretar o grafico da Figura 3.28, devemos lembrar que as amostras
sdo (a) indentada through holes e (b) FIB (também through holes), (c) blind holes, e
(d) tem apenas defeitos inerentes a microestrutura do filme. Comparando as amostras
(a) e (b), vemos também que os defeitos colunares produzidos pela ferramenta
indentadora no filme TH causam um perimetro de “material destruido” muito maior

ao redor do “buraco” do que no filme FIB. Desta forma, a forca de pinning relativa
mostrada na Figura 3.28 obedece a uma hierarquia F'%)>F®>F If;)>F p(;? bastante

pin pin

plausivel. Assim, a comparagcdo das linhas de ordem-desordem em um diagrama
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construido com as grandezas relativas / e ¢ ¢ uma forma qualitativa de comparar por

as amostras estudadas quanto a eficiéncia de seus centros de ancoramento de vortices.

Para uma andlise quantitativa das forcas de pinning, também usamos /oops de

histerese da magnetizagdo, porém fixamos um valor de #=7/7, no diagrama da

Figura 3.29. Escolhemos ¢ = 0.83, para analisar a regido de temperaturas menores que

T,, uma vez que, para ¢ < [, todas as amostras encontram-se no regime de

ancoramento eficiente de vortices. Assim, obtivemos o grafico da Figura 3.29, com a

forca de pinning F,, em fungdo do campo magnético reduzido h=H/H,,

n

F(a)>F(b)>F(C)>F(d)

confirmando a hierarquia F,;'>F "> F "> F

j& antes sugerida pelos dados da

Figura 3.28.
2,577
. D L G ad —
- ’\"“ vmv'\ 4 FIB
1.5 .\00. \A v/\ —v—TH
= ’ \ \. T \ x
3 | \ " VY Vyy
10 | \. §
L L, e . \ vw’v\
0,5- . |
' s
0,0 ..\\ io.;;.' . os% \ vv\
.\ e .Al.nl.. :.//'\\./ .. Lol \. y
-0,5- il e
020 025 030 035 040 045
h=HH,

Figura 3.29: For¢a de pinning F,, em fun¢do do campo magnético reduzido

h=H/H,, para os diferentes filmes estudados neste trabalho, com t =0.83.
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Desta forma, mesmo para amostras tdo diferentes, podemos comparar, de

forma criteriosa, as forgas de pinning atuantes, observando as fronteiras 4, (T), isto

é, HOD(T)(l

7 ], obtidas a partir de medidas feitas com o mesmo campo de
0

k

excitacao.

3.4 O Scaling Universal

J4 mencionamos que a regido de altos campos e baixas temperaturas pode ser
descrita pela lei de poténcia H = H, (1 -T/T, )" . Por outro lado para baixos campos e
altas temperaturas predomina o depinning induzido pela temperatura, representado
pela relagio H =aT’ eXp(—T / To). E possivel verificar a validade de ambos os

modelos pela qualidade dos ajustes de cada um dos dados experimentais. Em vista
disso, ¢ possivel escolher varidveis adequadas de forma que todos os dados colapsem,

num tratamento caracteristico de scaling para comportamentos universais.

Na Figura 3.30 - para o filme TH; Figura 3.31 — para o filme FIB; e Figura

3.32 - para o filme BH, temos os graficos de 7' /7, xr(l—h””), onde 7 =T1,/T,, em
diferentes valores de €. Lembramos que h=H/H, e t=T/T,; H, e T, sdo

parametros de ajuste. Observa-se que ha um colapso de todos os pontos referentes as
regides de altos campos magnéticos e baixas temperaturas, em cada uma das
amostras. Este ¢ o scaling para as regides de pinning eficiente, onde aplica-se o

modelo de Nelson e Vinokur.
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Figura 3.30: Scaling universal das fronteiras H,,(T) para a regido de

pinning eficiente, para a amostra TH em diferentes 0, t =1 correspondea T =T, .
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Figura 3.31: Scaling universal das fronteiras H,,(T) para a regido de

pinning eficiente, para a amostra FIB em diferentes 0; t =1 correspondea T =T, .
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Figura 3.32: Scaling universal das fronteiras H,,(T) para a regido de

pinning eficiente, para a amostra BH em diferentes 0, t =1 correspondea T =T, .

Ja na Na Figura 3.33 - para o filme TH; Figura 3.34 — para o filme FIB; e
Figura 3.35 - para o filme BH, temos graficos de H, xaT” exp(—T/TO), para estas

amostras com diferentes valores de 8. Também verificamos através do scaling da

regido de baixos campos magnéticos e altas temperaturas, que as linhas de H ,,(T) se

ajustam muito bem na regido do depinning de Vinokur.
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Figura 3.33: Scaling universal das fronteiras H ,,(T') para diferentes 6, com

o colapso das curvas na regido de depinning induzido pela temperatura, para a

amostra TH; t =1 correspondea T =T, .
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Figura 3.34: Scaling universal das fronteiras H ,,(T) para diferentes 0, com

o colapso das curvas na regido de depinning induzido pela temperatura, para a

amostra FIB; t =1 correspondea T =T, .
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Figura 3.35: Scaling universal das fronteiras H ,,(T) para diferentes 0, com

o colapso das curvas na regido de depinning induzido pela temperatura, para a

amostra BH; t =1 correspondea T =T, .

Para comparar as diferentes amostras usaremos as mesmas variaveis reduzidas
do grafico da Figura 3.28, isto ¢, t =T7/T, e h=H/H,,. Assim, de forma analoga aos

graficos anteriores, porém agora para amostras diferentes, teremos as Figuras 3.36 e

3.37.
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Figura 3.36: Scaling universal das fronteiras H,,(T) para a regido de

pinning eficiente, @ =0°; t =1 correspondea T =T, .

1 ~
—m— (b) Pristino
151 0 (@) TH A
' (c) BH
1.29]. (d)FIB ~ o
0,9- 7
c Y 7] //' / //,/’ ]
6 - ,/V/V /,o/O ./
O t=1 / —
Neg
0,3- N
O’O__'?_'(ﬁ:?_' A B L B T T T
10° 10° 10 10°
t“exp(-t)

Figura 3.37: Scaling universal das fronteiras H,,(T) para a regido de

depinning induzido pela temperatura, 0 =0°; t =1 correspondea T =T, .
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Os resultados compilados nas Figuras 3.36 e 3.37 facilitam a constatacdo
visual de que os dados experimentais das curvas de transicdo de ordem-desordem
H,,(T) sdao adequadamente representados pelos modelos tedricos propostos para

explica-las, mesmo quando comparamos amostras com redes de defeitos bastante

diferentes.



Capitulo 4

CONCLUSOESE

CONSIDERACOES FINAIS

A introducdo de redes de defeitos que funcionam como centros de ancoramento
de fluxo magnético em um supercondutor, cria um cendrio bastante rico, que merece ser
cuidadosamente estudado, devido a sua implicacdo na aplicabilidade destes materiais
supercondutores. Dentre os varios tipos de centros de pinning, os defeitos colunares tém
sido alvo de intimeros trabalhos, e entre eles temos a irradiacdo de filmes por ions
pesados, que deixam colunas de defeitos por onde atravessaram a amostra.
Alternativamente, redes de defeitos podem ser produzidas por desgaste mecanico, como
nas amostras aqui estudadas.

O trabalho de Banerjee e colaboradores'?, a respeito da “matéria de vortices
porosa” em uma amostra de BSCCO, representada na Figura 1.25 e reproduzida na
Figura 4.1(a), inspirou o estudo desta tese. H4 diversas semelhancas entre esses

trabalhos que, apesar disso, tratam de materiais absolutamente diferentes.
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Figura 4.1: Amostra de BSCCO irradiada por ions pesados, estudada por
Banerjee e colaboradores”, em (a). Filme TH, com destaque para a drea de defeitos

produzidos pela ferramenta indentadora, em (B).

Este trabalho de doutoramento ndo propde investigar os diferentes tipos de

defeitos de filmes de Nb, mas o carater universal da interagdo da Mateéria de Vortices
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com estas variadas estruturas colunares artificialmente inseridas nas amostras. Os
resultados semelhantes para as linhas de ordem-desordem de nossos filmes de Nb e
daquele material ceramico com defeitos colunares, produzidos por bombardeamento por

ions pesados, confirmam que ambos apresentam fronteiras H,,(T) que obedecem ao
modelo Bose-glass, com kink caracteristico na temperatura 7,, acima da qual hd um

regime de depinning induzido pela temperatura.
Os defeitos das amostras estudadas nesta tese de doutorado sdo
significativamente mais eficientes do que os estudados por Banerjee e colaboradores.

Por isto, a mudancga de regime na fronteira / ,,(7’) ndo é perceptivel, isto é, 7, ndo é

distinguivel quando o sistema ¢ submetido a baixas excitagdes. Para “enfraquecer” os
defeitos fizemos uso de duas estratégias diferentes: numa delas usamos campos de
excitacdo altos, o que ajuda a promover o depinning, na outra alteramos o angulo entre
0 campo magnético e a normal ao plano do filme (isto €, o “eixo” dos defeitos). Isso foi
suficiente para promover o aparecimento do kink na linha de transi¢ao de ordem-
desordem, tornando os dois regimes detectdveis. Uma vez distinguidos, puderam ser
estudados a luz dos modelos teodricos disponiveis na literatura.

Na Figura 4.1(b) vemos a representacdo pictdrica dos vortices (em escala)
penetrados no filme TH estudado neste trabalho de doutoramento. Na area pristina do
filme temos apenas defeitos relativos ao crescimento do Nb, que forma um Bragg-glass
(uma quase-rede), enquanto na regido danificada pela ferramenta indentadora temos um
Bose-glass, de forma muito semelhante aos defeitos da matéria porosa de Banerjee e
colaboradores da Figura 4.1(a).

O alcance dos defeitos causados pelo Focused lon Bean na amostra FIB, como
vemos na Figura 2.10, ndo ¢ tdo grande quanto a 4rea defeituosa causada pela

ferramenta indentadora, mas também produziu defeitos longitudinalmente coerentes,
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como na amostra TH, cuja profundidade vai até o substrato da amostra. O mesmo nao
acontece com a amostra BH, pois suas perfuragdes nao se estendem até o substrato do
filme de Nb. J& o filme pristino, estudado neste trabalho, apresenta caracteristicas de
granularidade, que também fornecem a coeréncia longitudinal dos vortices, porém com
eficiéncia de pinning bastante reduzida em comparacdo as demais amostras. Neste
trabalho foi possivel observar e quantificar as forcas de pinning relativas entre as

amostras estudadas, que obedecem uma hierarquia que ja se podia antecipar por conta

das caracteristicas dos defeitos colunares: F,' > F, F>F > F 7t

E interessante notar que os dados da Tabela 1, da pagina 82, também mostram a
mesma hierarquia quando comparamos o expoente n do ajuste das curvas H,,(T") das
diferentes amostras. Sabendo que n estd ligado a concavidade da curva e comparando
estes dados com o modelo de Yeshurum e colaboradores42, visto na Figura 1.20,

podemos relacionar expoentes menores com valores de F

pin

de maior magnitude. O

mesmo pode ser observado para a Tabela 2, na pagina 90, onde a comparagdo agora ¢
para uma Unica amostra em diferentes valores de @: quanto maior o angulo, menos

eficiente o pinning e maior o valor de n.

Em suma, neste trabalho verificamos o comportamento da linha de transi¢do de

ordem-desordem FH,,(T) de diferentes amostras, localizando essas fronteiras no

diagrama de fases magnéticas H x7T correspondente a cada espécime. Usamos
excitacdes AC de magnitude aprecidvel para induzir o aparecimento de duas regides

distintas de pinning na linha H ,,(T"), delimitadas pela temperatura 7, , caracteristica de
cada amostra. Os nossos resultados indicam que grandes amplitudes de /,, antecipam a

fusdo devido ao Shaking Field Effect, € a0 mesmo tempo a temperatura de pico 7,
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usada para levantar a linha H,,(T), tende a 7, para pequenos valores de 4, . Em

geral a linha de irreversibilidade ¢ tida como um bom indicativo da transi¢do de ordem-
desordem, mas o melting ¢ afetado pelo campo de excitacdo, que desancora
precipitadamente os vortices. Por outro lado a interacdo da Matéria de Vortices nao €
modificada conforme variamos a frequéncia do campo de excitagdio em nossos

experimentos, entdo a transi¢ao de fase ndo estd sendo alterada segundo este parametro,

mas apenas segundo a amplitude de 4,.. Como T, indica um maximo na dissipagdo de

energia devido a movimenta¢do dos vortices, trata-se de um bom indicativo da fusdo
para nosso experimento.

Usando campos AC para induzir o aparecimento de 7, e tornando detectaveis

as duas regides da linha H,,(T"), delimitadas pela temperatura 7, , foi possivel ajustar

os dados experimentais através da lei de poténcia H =H (l—T /T, )", proposta por

Nelson e Vinokur>, para regides de altos campos de baixas temperaturas, ¢ pela forma

exponencial H =aT”’ exp(— T/T,), descrita por Vinokur e colaboradores”™**.

A mudanca do angulo entre o campo aplicado e a normal ao filme promoveu as

alteracdes esperadas na linha H,,(T), isto é, uma diminuicdo da eficiéncia do

ancoramento dos centros de pinning, aumentando relativamente o intervalo de
temperaturas no qual a agitagdo térmica supera o potencial de pinning.

Por fim, também foi possivel ajustar varidveis adimensionais adequadas para
uma comparagao entre os diferentes sistemas estudados. Além disso, como todas as
situacdes estudadas envolvem dois regimes que podem ser descritos por expressoes
algébricas simples, foi possivel realizar um scaling que real¢a visualmente a adequacao

dos modelos empregados e a qualidade dos ajustes.
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Muito ainda hé para se investigar sobre a dindmica da Matéria de Vortices em
materiais supercondutores, um tema que permanece relevante e atual. Uma das
ferramentas mais interessantes para essa pesquisa € a observacdo direta de vortices
supercondutores. Uma estacdo experimental dedicada a produg¢do de imagens por
técnica de magneto-Otica estd em vias de ser implementada no Grupo de
Supercondutividade e Magnetismo da UFSCar, através de uma forte colaboracdo com o
Dr. T. H. Johansen, do Superconductivity Laboratory at the University of Oslo -
Norway, um dos maiores especialistas da area na atualidade. As amostras estudadas
neste trabalho de doutorado, e muitos outros materiais, em breve poderdo também ser

estudados com apoio dessa importante ferramenta de investigagao.
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