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"4 percep¢do do desconhecido é a mais fascinante das

experiéncias. O homem que ndo tem os olhos abertos para o
P

misterioso passard pela vida sem ver nada."

Albert Einstein
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Resumo

A maéxima corrente critica que pode ser transportada através de um supercondutor
granular é, em geral, limitada pela corrente critica dos elos fracos (EFRs) que acoplam graos
vizinhos. Para amostras cuja distribuicdo de correntes criticas intergranulares ¢

suficientemente estreita, a dependéncia da suscetibilidade-AC com a temperatura,
Xac(T)=2'(T)+iy"(T), exibe uma estrutura caracteristica, com dois patamares em y' e dois
picos em y'. A ocorréncia de um pico intergranular estreito evidencia um bom controle da

distribuicao dos EFRs no que se refere a sua capacidade de transporte, o qué, em geral,

depende de pardmetros que podem ser controlados durante a producdo de amostras granulares.

Para estudar a retencdo de fluxo magnético em amostras supercondutoras € preciso
entender o comportamento dos elos fracos. A capacidade de blindagem e aprisionamento de
uma amostra supercondutora reflete-se diretamente em seu ciclo de histerese que,

devidamente tratado, revela a maxima capacidade de transporte de corrente da amostra.

Neste trabalho de mestrado, utilizamos p6 de niobio para estudar a resposta magnética
das regides intergranulares de pastilhas formadas a partir da compactag@o do po, tratando de
compreender o papel de trés pardmetros empregados na preparacao da pastilha: a pressao de
compactagdao do pd, o tamanho dos graos e a sua dispersao. Estudamos a dependéncia da

resposta magnética (magnetizagdo e suscetibilidade AC) com tais pardmetros controlaveis.
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Constatamos que amostras preparadas com maiores pressoes t€ém maior capacidade de
aprisionamento de fluxo magnético na regido intergranular ¢ EFRs mais fortes. Por outro lado,
amostras com particulas maiores tém EFRs com temperaturas criticas mais altas, ou seja,

pastilhas fabricadas com particulas maiores exibem uma supercondutividade mais robusta.

Observamos o Efeito Meissner Paramagnético, na forma de reentrancias em curvas de
Magnetizacao em funcdo da Temperatura. Comparando pastilhas com diferentes tamanhos de
graos, o ancoramento dos fluxo foi mais eficaz em amostras com particulas grandes e pequena
dispersao de tamanho. Verificamos também o carater metaestavel de estados preparados de
modo que houvesse fluxo aprisionado, comparando medidas de magnetizagdo antes e depois
da aplicagdo de um campo AC, que causa desprendimento parcial do fluxo magnético

aprisionado em regides intergranulares, efeito similar ao chamado Vortex Shaking.

Realizamos também experimentos em funcdo do campo magnético aplicado - os
chamados lagos de histerese - com vistas a obtengdo da dependéncia da corrente critica com o
campo magnético aplicado, empregando para isso um modelo de estado critico. Verificamos
que para temperaturas mais baixas a densidade de corrente critica ¢ maior para pastilhas com

particulas maiores e pequena dispersdo de tamanho.

Em resumo, nossos resultados indicam claramente que, para uma mesma
granulometria, maiores pressoes de compactacdo propiciam respostas mais diamagnéticas,
bem como EFRs com transi¢des mais estreitas e que desligam em temperaturas mais altas.
Por outro lado, para uma mesma pressao de compactacdo em pastilhas com pequena dispersao

de tamanho, particulas maiores levam a criagdo de EFRs mais fortes.
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Abstract

The maximum critical current that a granular superconductor is able to
transport is, in general, limited by the critical current of the weak-links (WLs), which connect
neighbor grains. For samples whose intergranular critical current distributions are sufficiently

narrow, the temperature dependence of the AC-susceptibility, y,.(T)=x'MT)+iy"(T),

exhibits a characteristic structure, with two plateaus peaks in y’ and two peaks in y’". The
occurrence of an intergranular peak evidences a good control of the WL distribution
concerning current transport capability, which, in general, depends on parameters that can be

controlled during production of the granular samples.

In order to study magnetic flux trapping in superconducting samples, one has to
understand the weak-link behavior. The screening and trapping capabilities of a
superconducting sample are reflected by the hysteresis loops which, properly treated, reveal

the sample maximum capability to transport currents.

In this work we have used niobium powder to study the magnetic response of the
intergranular regions of compressed pellets; we have managed to understand the role of each
of three parameters employed while preparing the pellets: pressure, grain size and its
dispersion. We have studied the magnetic response (magnetization and AC susceptibility)

dependence on such , controllable parameters.
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We noticed that samples prepared with higher pressures have larger capability to trap
magnetic flux in the intergranular region and stronger WLs. On the other hand, samples with
larger particles have WLs with higher critical temperatures, that is, pellets fabricated from

larger particles exhibit more robust superconductivity.

We have observed the Paramagnetic Meissner Effect, in the form of reentrant curves
of Magnetization as a function of Temperature. Comparing pellets with different grain sizes,
flux trapping was most efficient for samples with large particles and lower size dispersion.
We verified also the metastable character of states prepared in such a way that flux was
retained, comparing magnetization measurements before and after application of an AC field,
which causes partial release of magnetic flux from intergranular regions, an effect similar to

the so-called Vortex Shaking.

We also conducted experiments as a function of the applied magnetic field — the
hysteresis loops — aiming at obtaining the magnetic field dependence of the critical current,
employing a critical state model for this task. We verified that, for lower temperatures, the

critical current density is higher for pellets with larger particles and narrow size dispersion.

In summing up, our results clearly indicate that, for a certain granulometry, larger
compacting pressures lead to more diamagnetic responses, as well as to WLs with narrower
superconducting transitions which turn off at larger temperatures. On the other hand, for a
certain compacting pressure in pellets with narrow size dispersions, larger particles lead to

stronger WLs.
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Introducao

Supercondutividade € uma caracteristica intrinseca de alguns materiais quando
resfriados abaixo de certa temperatura critica (T;). Provavelmente a mais conhecida
propriedade de um supercondutor ¢ a sua capacidade de conduzir corrente elétrica sem
resisténcia, porém esta ndo ¢ a Unica. Os supercondutores apresentam também o

diamagnetismo perfeito, ou seja, impedem a penetracdo de campo magnético em seu interior.

A primeira das propriedades supercondutoras foi descoberta em 1911 pelo fisico
holandés Heike Kamerlingh Onnes, enquanto estudava a dependéncia com a temperatura da
resistividade do mercurio, quando observou que tal resisténcia desaparecia quando o material
era resfriado abaixo de 4.15K', como mostra a Figura 1. Apds a descoberta da
supercondutividade no Mercurio, a mesma propriedade foi encontrada em varios outros

metais como: Estanho, Indio, Aluminio, Nidbio e outros.
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Figura 1. Curva de Resistividade versus Temperatura, obtida por H.K. Onnes para o merctrio, em 1911".

Em 1933, Meissner e Oschsenfeld® descobriram outra caracteristica igualmente
importante dos supercondutores: o diamagnetismo perfeito, manifesto pelo efeito Meissner-

Ochsenfeld.

Quando um supercondutor ¢ sujeito a um campo magnético em uma temperatura T
maior que T 0 campo magnético penetra em toda a amostra. J4 quando a temperatura T €
menor que T; o supercondutor blinda tal campo magnético aplicado na forma de correntes,
que chamamos de correntes de blindagem, e o perfil de campo fica, esquematicamente, como

mostra a Figura 2.

(@) (b)

Figura 2. Um supercondutor em uma regido com campo magnético (a) para T>T, (b) para T<T..
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No ano de 1950, V.L. Ginzburg e L.D. Landau’® propuseram uma teoria
fenomenoldgica, com base na teoria de Landau para transicdes de fase de segunda ordem,
para explicar o fendmeno. Essa teoria teve uma grande importancia na explicagao de algumas

propriedades macroscopicas dos supercondutores.

Foi somente em 1957 que Bardeen, Cooper e Schrieffer' explicaram a
supercondutividade e seus mecanismos através de uma teoria microscopica, conhecida como
BCS. Segundo essa teoria, o comportamento dos supercondutores estd associado a um
acoplamento (atrativo) fraco entre elétrons, que assim formam pares. Em supercondutores
metalicos os mediadores dessa interacdo sdo os fonons, inerentes a estrutura cristalina. Aos
dois elétrons que se atraem devido a mediacao de um fonon, damos o nome de par de Cooper,

ou “superelétron”.

Como fruto de um desenvolvimento sistematico, ao longo de algumas décadas, foram
produzidos materiais que apresentassem temperaturas criticas mais altas, ja que seria oneroso
usar a supercondutividade como uma aplicacdo em temperaturas de apenas alguns Kelvins.
Até 1986 o material que apresentava a temperatura critica mais alta era o composto NbsGe,
com T.=23,2K. A partir daquele ano foi descoberto que alguns materiais cerdmicos sio
supercondutores até temperaturas criticas mais altas, o que deu inicio a era dos
supercondutores de altas temperaturas criticas, ou High-Tc (HTSC), como sdo mais

conhecidos.

Com o aumento da temperatura critica dos supercondutores, estes t€m se tornado
importantes materiais para aplicagdes tecnologicas. Dentre essas aplicagdes podemos citar:
circuitos digitais baseados em Juncdes Josephson, magnetos utilizados em aparelhos de
Ressonancia Magnética, controladores magnéticos em aceleradores de particulas e até mesmo
a fabricacdo de bobinas para o armazenamento de energia com alto percentual de rendimento.
Porém a temperatura critica €, ainda, uma grande limitagdo para algumas dessas aplicagdes a
qual ¢ muito abaixo da temperatura ambiente, tornando o custo dessa aplicacdo alto e
inviavel. Hoje a temperatura mais alta obtida (a pressdo atmosférica) esta em torno de 130K,
sendo possivel utilizar nitrogénio liquido para resfriar o material (a temperatura do nitrogénio
liquido ¢ 77 K e o insumo pode ser adquirido comercialmente com relativa facilidade),
entretanto o maior problema para aplicagdes nao ¢ T, mas sim a capacidade de transporte de
corrente a 77 K, geralmente insuficiente para as necessidades praticas em sistemas de grande

porte.
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Segundo o seu comportamento na presenca de um campo magnético, o0s
supercondutores sdo classificados em dois grupos: tipos I e II. Os materiais do tipo I
apresentam apenas uma transicado normal-supercondutora, ja os do tipo II apresentam, além
dos estados normal e supercondutor, o estado misto. Tal estado ¢ caracterizado pela
penetracdo do campo magnético em coexisténcia com o estado supercondutor. O fluxo
magnético penetrado no material supercondutor ¢ quantizado e confinado espacialmente em
uma regido cilindrica que recebe a denominacdo de vortice ou fluxdide. Esses vortices
distribuem-se pelo supercondutor de modo a minimizar a energia, formando uma rede

bidimensional, hexagonal centrada, conhecida como a Rede de Abrikosov’.

Em muitas das aplicagdes ficamos limitados, ndo apenas pela temperatura critica do
material, mas também por outros fatores, tais como a microestrutura da amostra, que pode
representar uma severa restricdo ao transporte de correntes sem dissipagdo. Por isso ¢
fundamental o entendimento das propriedades magnéticas e de transporte de amostras

policristalinas (granulares), defeituosas ou dotadas de impurezas.

Uma das propriedades almejadas de um supercondutor ¢ que este possa suportar uma
elevada densidade de corrente sem passar para o estado normal, na maior temperatura
possivel. Dessa forma, quando tratamos de um supercondutor granular do tipo II, torna-se
indispensavel o estudo sistematico do estado misto, cuja fronteira constitui-se no limite de

transicao do estado supercondutor para o estado normal.

Uma forma de aumentar a eficiéncia do transporte de supercorrentes ¢ evitando o
movimento viscoso dos fluxdides (vortices na presenca de correntes de blindagem ou de
transporte se movimentam arrastando seu nticleo normal pela regido supercondutora, i.e. com
dissipagdo de energia) devido ao qual o supercondutor dissipa energia no estado misto. O
modo mais simples de conter o movimento viscoso dos fluxodides ¢ inserindo centros de
aprisionamento mais eficientes no material supercondutor, os quais atuam como pogos de

potencial atraindo fluxoides - um ou mais, dependendo de suas dimensdes.

Os centros de aprisionamento sdo, tipicamente, defeitos estruturais, estequiométricos,
ou regides intergranulares em uma amostra granular. Um supercondutor granular pode ser
descrito como uma matriz normal (ou fracamente supercondutora) embebida com graos de um

material supercondutor. Mesmo a matriz ndo sendo supercondutora ¢ possivel obter uma
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resposta supercondutora dessa regido, em decorréncia do tunelamento de correntes de

transporte entre graos vizinhos.

Neste trabalho apresentamos um estudo sistemdtico da resposta magnética
intergranular, bem como da densidade de corrente critica, que uma amostra de nidbio granular
poderia suportar, dependendo de parametros experimentais como o tamanho das particulas de

que a pastilha ¢ formada e a pressdo de compactacao do po.

No Capitulo 1 apresentamos uma breve revisao tedrica necessaria para a compreensao
do problema proposto; no Capitulo 2, sdo discutidas as respostas magnéticas (magnetizacao e
suscetibilidade magnética) de um supercondutor granular. O método de fabricagdo de
amostras ¢ descrito no Capitulo 3 e os resultados obtidos sdo apresentados e discutidos no

Capitulo 4.
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Capitulo 1

Propriedades dos
Supercondutores

No ano de 1935, os irméos Fritz ¢ Heinz London®, propuseram uma teoria simples que
explicava o perfil do campo magnético em uma interface entre um supercondutor no estado
Meissner ¢ um material normal. Para evitar lidar com uma descontinuidade do campo
magnético, os irmaos London assumiram que o mddulo do campo decresce a medida que
penetra no interior do supercondutor (ver Figura 3), de modo que na interface seu valor ¢
igual ao campo aplicado e suficientemente longe da interface torna-se nulo. A distancia
caracteristica desse decréscimo, A;, ¢ denominada profundidade de penetracdo de London,

dada por:

ZJ (1.1)

onde m ¢ a massa dos superelétrons e ns ¢ sua densidade. Como se vé, a teoria de London s6
depende de ng, e ndo leva em conta alguns aspectos que, na pratica, influenciam a penetragao

do campo magnético dentro do supercondutor, como o tamanho e a pureza da amostra.

Dissertacao de Mestrado Alonso Campoi Tripodi



Figura 3. Penetragdo do campo em uma amostra semi-infinita’

A equacdo de London, que descreve a penetragdo do campo magnético nas
proximidades da interface de um supercondutor, ¢ dada por,
1
2

VB = —B. (1.2)

L

que também pode ser obtida por meio da teoria de Ginzburg-Landau, que discutiremos

adiante.

1.1. Teoria Fenomenoldgica de Ginzburg-Landau

Virios fendmenos na natureza envolvem transi¢des entre uma fase ordenada e outra
desordenada. Transi¢cdes de fase podem ser caracterizadas por um pardmetro de ordem
apropriado, que assume um valor antes da transicdo e outro apos. Analisando a ebuli¢do da
agua, por exemplo, tal parametro de ordem pode ser a densidade da substancia, que ¢ mais

alta quando na fase liquida do que no estado gasoso.

Em um metal normal a corrente elétrica ¢ transportada pelos elétrons de condugao e na
teoria de Ginzburg-Landau® (GL) assume-se que os portadores de corrente sio os

superelétrons, de massa m*, carga e* e densidade ng, onde

m* = 2m, (1.3)
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e* =+2e (1.4)

. 1
ng =-Mng (1.5)

O pardmetro de ordem® do estado supercondutor é uma quantidade complexa,

representada por:

d(r) = |p@r)|e™® (1.6)
onde |¢|? = ni.

As propriedades termodinamicas do estado supercondutor podem ser descritas a partir
da densidade de energia livre de Gibbs, que por sua vez pode ser expandida como um

funcional do parametro de ordem
Gs[] = Gy +3 [ & | = (—IAV + e"A)¢". RV + e*A)p + (=) B>(r) —
N Ny 2m* : 2U
HoH().M() +alp|? +bIg1* + |,  (17)

onde Gy ¢ a densidade de energia livre no estado normal e A o potencial vetor. A idéia de

Ginzburg para a teoria de Landau foi introduzir, na densidade de energia livre de Gibbs, uma

contribuigdo na forma de uma expansio em série do parimetro de ordem: Y, c,|¢|*" =

Tean(Ip1™

No estado supercondutor escrevemos a = a(T) ¢ b = b(T) segundo as expressoes

abaixo, notando que a(T) é nulo para T=T, e negativo para temperaturas mais baixas,
a(T) ~ aq [Tl - 1], (1.8)
b(T) = by, (1.9)
onde a) e by sdo ambas definidas como positivas.

Minimizando a energia livre de Gibbs, segundo a derivada variacional em relagdo a
¢*, com A constante, obtem-se uma equagdo para ¢, conhecida como primeira equacdo de

Ginzburg-Landau (GL),

1
2m

_(ihV + e*A)2 ¢ + a + b|¢|?¢ = 0. (1.10)
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Para obter a segunda equagao de GL, substituindo o campo magnético pelo rotacional
do potencial vetor (B =V X A) e, usando o calibre de London-Landau, V. A=0, toma-se a
derivada variacional com relacdo a A, mantendo ¢ e ¢* fixos, encontrando assim a seguinte

equacao,

(V><(V><A)) ihe*

et o (OVO — V) + o < AlgI? =0, (1.11)

Usando a lei de Ampeére, V x B = u,J, chega-se a seguinte forma da segunda equacao

de Ginzburg-Landau:

ihe*

-

(1.12)

Vemos portanto que a teoria de Ginzburg-Landau ¢ representada por duas equagdes
diferenciais acopladas (1.10) e (1.11), envolvendo o potencial vetor e o parametro de ordem,
que podem ser resolvidas para determinar as propriedades do estado supercondutor. Com essa
teoria € possivel encontrar a dependéncia do pardmetro de ordem ¢ com a posi¢ao dentro do
supercondutor, obter a profundidade de penetracdo e a equacdo de London, mostrar que o

fluxo magnético penetra no supercondutor de forma quantizada, dentre outras propriedades.

1.2. Quantizacéo do Fluxo

A segunda equacdo de GL ¢é uma relagdo entre a corrente no interior de um
supercondutor, o pardmetro de ordem e o potencial vetor. Substituindo o pardmetro de ordem

P () = |p(1r)]e’®, referente ao estado supercondutor, na expressio (1.12) acima, temos:

Lhe

0 — ¢|¢p*|Ve ) — A|¢>|2 (1.13)

_ e OVO + id|p*|e~ (1.14)
_ the” (1.15)

J = [— (1.16)
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Dividindo a equagdo (1.16) por e*?|p|2/m* e integrando em torno de uma curva

fechada [,

m* o J.dl
e*? 71| |2

+§A.dl= e—ﬁgﬁlve.dl. (1.17)

Aplicando o teorema de Stokes ao segundo termo da equagdo (1.17), chegamos a seguinte

expressao:

* dl h
;”793%+ $B.dS = = §V0.dlL (1.18)

Para que o parametro de ordem do supercondutor seja univoco, a integral da fase no

contorno fechado deve ser um multiplo inteiro de 27: $ VO. dl = 2n7m. Sendo assim temos:

m* ( J.dl __ . 2mh

e ¢ o T ®=n=— (1.19)
—
D

A equacdo acima demonstra que em um supercondutor do tipo II, no estado misto, o
campo magnético penetra no seu interior de maneira quantizada, sendo que a soma do fluxo

magnético do seu interior, @, com a integral de linha envolvendo a densidade de corrente critica,

¢ um mdaltiplo de uma quantidade fundamental de fluxo magnético, ®, = % = 2.067 X

10~ Weber.

1.3. Supercondutores dos Tipos | e 11

Em 1933, W. Meissner ¢ R. Ochsenfeld? demonstraram experimentalmente que um
supercondutor ndo ¢ 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 um diamagneto perfeito. Essa exclusdo total de fluxo magnético do
interior de um supercondutor ficou conhecida como Efeito Meissner. Em termos da resposta a

um campo magnético aplicado, os supercondutores classificam-se em tipo I e tipo II.

Para explicitar a diferencga entre os tipos, tomamos como base uma interface normal-

supercondutora (N/S), onde existe um campo magnético aplicado H na regido normal.
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Podemos, a partir da teoria fenomenologica de Ginzburg-Landau, definir dois comprimentos
caracteristicos dos supercondutores. O primeiro deles, o comprimento de coeréncia (&), ¢ uma
medida caracteristica do espago necessario para que a densidade de portadores cres¢a de zero
(na interface N/S) até uma fragdo significativa do seu valor maximo, que € constante no
interior do supercondutor. O segundo ¢ a profundidade de penetracdo de London (Ar), que da
a escala na qual o campo magnético decai, exponencialmente, do seu valor maximo H (na

interface N/S) até zero, como ¢ mostrado na Figura 4.

interface inferface
NS M|

) |

H_— L H, A
h y (1 h
e £ wi
_ g
Tipo 1 Tipo II

Figura 4: Representacdo esquematica do comprimento de coeréncia (&) e da profundidade de penetragio de
London (Ap).

Abrikosov’ mostrou, em 1957, que a energia de superficie de um supercondutor na
interface N/S é dependente de & e AL e, dependendo da razio K =4, /¢ (conhecida como
parametro de Ginzburg-Landau) essa energia poderia ser positiva ou negativa, o que permite
quantificar o critério de classificagdo dos supercondutores nos dois tipos. Para os

supercondutores do tipo I, k < 1/4/2, j os do tipo II, tém x > 1//2.

Segundo a resposta magnética, a principal diferenca entre os dois tipos de
supercondutores ¢ que os do tipo I, Figura 5 (a), excluem totalmente o fluxo magnético de seu
interior. O valor maximo do campo magnético aplicado necessario para destruir o estado de

diamagnetismo perfeito no interior do supercondutor ¢ chamado campo critico

termodinamico, H (T).
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Os supercondutores do tipo II possuem dois campos magnéticos criticos: H(T) e

H,,(T). Além do estado Meissner completo, delimitado por H_,(T), existe uma regido onde

os estados normal e supercondutor coexistem, chamada de estado misto, como pode ser visto
na Figura 5 (b). No estado misto existe a penetracao parcial do campo magnético, € o que faz

desse um estado particularmente interessante, ¢ que o fluxo magnético penetrado ¢

quantizado, ou seja, penetra em multiplos de um quantum de fluxo fundamental (®,) na

forma de vortices, que sdo filetes nos quais B # 0, circundados por supercorrentes que

mantém o fluxo confinado em uma pequena regido de raio &.

H & H &

Estado normal Estado normal
Hc

Hc?2

Estado misto

Estado Meissner Hc1

Estado Meissner

Tc 3 Te

Y

Tipo | Tipo Il

@ (b)

Figura 5. Diagramas de fases do campo magnético versus temperatura para supercondutores (a) do tipo I e

(b) do tipo II.

A montagem de um diagrama de fases, como acima representado, decorre da analise do
comportamento da magnetizagdo em fung¢do do campo magnético em uma dada temperatura,

conforme mostra a Figura 6.

T M vy T M Hel He2

Estado Estado | Estado »H
eissnerMist

Figura 6. Representacéo de isotermas de magnetizagdo em fungdo do campo magnético para supercondutores
dos tipos I e 11
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O vortice consiste em um nucleo no estado normal, no qual o campo magnético ¢ igual
ao aplicado, ilhado em uma regido supercondutora, em torno da qual fluem as supercorrentes
que mantém o nucleo no estado normal e a regido exterior na condi¢ao de campo magnético

nulo. Cada vértice carrega um multiplo inteiro do quantum de fluxo @.

..s.c’ugu“t" ‘.‘,—-. & t-.‘
'0'3*‘&--7: : ® ...

L \t&’g.-g ...'o .‘....
'--s!ti:a--..{w e Al AL
T R e Y : e YA
tl!q-sv-tqa.\quvo e o .oy
-.‘-'."stq.-l - - . ...

e vy, '.”'~o‘:’-'q vl Yy v X

- )
\‘.\'Gfﬂu"' ... . ;

“.“. ¢ 5 .. ...
-‘l 2, .':\&J\.'i. - e .8, -Q LR .. ¢
FLEC R i B -‘3%%\" g v

‘e xdevgn te Vi ntal S0 Al TSA LY
CERRC TR L I S N . . i
""“"Q".‘..‘llw *ee ° "0.
n-._&-ﬁg,ocq.“""’ .... L . LB
o\ """"”"‘“‘.!.' ... ... . s
Tl B B L1 ™ d Yl

1 go.:"'?: 4"’
Pm.r.'..-,\-aiq. !

(@ (b)

Figura 7. (a) Primeira Imagem de uma rede de vortices feita em Pb-at4%In (campo de 195 G e temperatura
del.1K) pelo método Bitter Decoration por U. Essmann e Trauble™ (b) Imagem de Microscopia de Tunelamento
de uma rede hexagonal de vortices feita por H.F. Hess* e colaboradores em NbSe,, com campo de 1 Tesla e
temperatura de 1.8K.

A penetragdo dos vortices no supercondutor ndo acontece de maneira desordenada:
conforme se alojam no mar supercondutor, acomodam-se em uma rede hexagonal
bidimensional, como pode ser visto na Figura 7. A previsdo tedrica de que os vortices se

arranjariam em uma rede ordenada foi feita por Abrikosov’ em 1957.

1.4. Modelo de Estado Critico

Os Modelos de Estado Critico (MEC) assumem que as supercorrentes presentes no

material t€ém sempre o valor maximo - a densidade de corrente critica, J.(H) - ou zero. O

10,11

Modelo de Estado Critico mais simples ¢ o Modelo de Bean ™ ', no qual a densidade de
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corrente critica ndo depende do campo magnético do interior do supercondutor. Outros
MECs, mais elaborados, procuram representar a situagdo de forma mais realista, como os

13,14 . 143 . ~ A :
" e exponencial ”, que levam em considerag¢do a dependéncia da densidade

modelos de Kim
de corrente critica com o campo magnético no interior do supercondutor. Na Tabela 1 sao

mostradas as expressoes para J(B) de alguns dos Modelos de Estado Critico.

Tabela 1. Exemplos de Modelos de Estado Critico.

Modelo de Bean'": J(B) =], (1.20)
J
Modelo de Pinning Fixo*'**: J(B)= W (1.21)
k
J
. 13,14, J(B) = c
Modelo de Kim ™™ (B) 1+ B(r)| /B, (1.22)
B(r
Modelo Exponencial®:  J(B)=J, GXP{— BL)} (1.23)
k
J
Modelo Generalizado™*: ~ J(B) : (1.24)

~(+B(N[/B,)°

Nas equagdes da Tabela 1, J ¢ a densidade de corrente critica a campo nulo, B(r) ¢ o
campo magnético dependente da posi¢do e B, é um pardmetro, com dimensdes de campo,

caracteristico de cada modelo.

1.4.1. Modelo de Bean

O Modelo de Beanlo’“, desenvolvido em 1964, ¢ um dos MECs mais utilizados pela
sua simplicidade. Ele postula que a penetragdo do campo magnético no supercondutor ocorre
de forma linear, o que implica em admitir que a regido penetrada pelo campo seja percorrida

por uma densidade de corrente homogénea, ou seja, a densidade ndo depende do campo
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aplicado, sendo o seu modulo (de J(B)) igual a densidade de corrente critica, /., que atua na

blindagem magnética do supercondutor.

Bx) B(x) B(x)
B, B,
x ' X
—dn a2 -dn2 :
+/ +l F i
X - X
J“, (2.3) ‘ :
-/, -J, J Pl L
(a) (b P
Lo : .o
+J [t T
L@ | :
-} L

(c)

Figura 8. Representagéo esquematica da penetracao do campo magnético e das correntes de blindagem segundo
o modelo de Bean®. (a) Penetragiio do campo magnético (grafico de cima) que é mantido constante e as correntes
de blindagem (grafico de baixo). (b) Situacdo parecida com a anterior, porém o campo é aumentado até atingir o
centro da amostra, situagdo (2). (c) Mostra o efeito da diminuigdo do campo magnético apos atingir um campo
Bn>B*.

Algumas situagdes com as quais nos deparamos frequentemente, como o
aprisionamento de campo magnético por uma amostra supercondutora, podem ser explicadas
mediante ao uso do Modelo de Bean. Por outro lado, este ¢ um modelo simplista que nao
relaciona as correntes de blindagem com a variagdo do mddulo do campo magnético em
funcdo da posicdo. A Figura 8 mostra o comportamento do campo e das correntes de
blindagem, para uma amostra supercondutora cilindrica de raio d/2, indicando o campo
magnético B*, definido como o menor valor de campo aplicado requerido para que haja fluxo

penetrado até o centro da amostra.

Podemos encontrar uma relacdo entre a densidade de corrente critica e a

magnetizagdo. Imaginemos uma medida completa de Magnetizagdo M(H), como na Figura 9
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(a). Na Figura 9 ¢ possivel visualizar como a area A representa a diferenca de magnetizagao

da amostra nos pontos (1) e (2).

A diferenca da magnetizagio ¢ AM(H,) = My — M, onde M; representa a
magnetizacdo na parte inferior da curva, ponto (2) e M, representa a magnetizagdo da parte

superior da curva, ponto (1), ambas para o mesmo valor de campo magnético aplicado.

(a)

1 @ 1 H

(n

(b) 5 4 )

£ &

Figura 9 (a) Loop de histerese de um supercondutor do tipo II com fluxo aprisionado. A linha tracejada seria a
Magnetizag@o sem fluxo aprisionado. (b) Representacdo do campo magnético penetrado na amostras segundo o
modelo de Bean para os pontos (1) e (2) em (a)°.

A relacdo entre a densidade de corrente critica e a Magnetizagdo no modelo de Bean é:

J, =4 (1.25)

X

Dai pode-se encontrar os dois termos da magnetizagdo e fazer a diferenca para

encontrar tal relagao.

-1 d/2
Va2’

Joxdx=—>].d (1.26)

T4

. , 1 .
De maneira andloga M; = " J.d, sendo a diferenca,
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AM(Hy) = (3Jed) = (=3 Jed) = Jed. (1.27)

Isolando /- na expressdo anterior ¢ possivel definir o valor da densidade de corrente
critica de um supercondutor em fungao da magnetizacao,

AM(H)
d

Jo(H) =2 (1.28)

Com isso ¢ possivel estimar /- a partir de um loop de histerese. Essa magnetizagdo ¢
criada na amostra, pelas correntes de blindagem, para expulsar (se ja est4 instalado) ou blindar

(se ainda ndo esta) o campo externo aplicado.

Uma maneira de melhorar o modelo de Bean, mesmo ndao sabendo qual ¢ a
dependéncia das correntes de blindagem com o campo magnético aplicado € aplicar o modelo
de Bean a uma geometria especifica, ja que a Magnetizacdo de uma amostra depende de sua

geometria através do fator de desmagnetizacao.

Baseado no modelo Kim"? ’14, Chen and Goldfarb'? obtiveram analiticamente a curva
de magnetizacdo de uma amostra de comprimento infinito e se¢do reta retangular colocada em
uma campo magnético paralelo ao comprimento da amostra. Eles também mostraram que
esses resultados sao aplicaveis para outros formatos tais como cilindros circulares. A partir de
consideracdes de AM versus H, eles modificaram a expressdao do modelo de Bean (1.28) para:

M e |14 s (L) ] (129)

Ho+H

onde 2w ¢ a aresta da base da amostra (W € o raio da amostra no caso cilindrico), € s ¢ um
numero dependente da geometria. Chen and Goldfarb encontraram s=1/20 para amostras com
se¢do reta cilindrica, e concluiram que o erro introduzido, na equagdo (1.29), ¢ muito menor

para amostras cilindricas.

A fim de estimar a densidade de corrente critica de amostras cilindricas a partir de
curvas de magnetizacdo, Johansen and Bratsberg'®, encontraram uma relagio entre J. ¢ AM

usando o modelo de Kim. Encontraram ainda a seguinte expressao para s:

: (1.30)
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onde a = 1 para o caso do cilindro. Assim, a expressdao que relaciona a densidade de corrente

critica com a variagdo da magnetizagdo em um loop de histerese é:

_ _AM(#H) _15-3a 5  d*

Je(H) = w(1—a/3)( w03 W Xamle (H) + )’ (1.31)
~ _AM(H) _ 1 1-3a/5  d* 2,

~ w(1-a/3) (1 24 (1-a/3)3 Xz [AM(H)]* + ) (1.32)

Com a expressao acima podemos encontrar a curva de densidade de corrente critica a
partir de uma curva de magnetizagcdo versus campo magnético aplicado (laco de histerese) e
assim saber como ¢ o comportamento da densidade de corrente critica com o campo
magnético aplicado. Em nossos ajustes, verificamos que a correcdo referente ao termo da
segunda derivada da expressao (1.32) foi muito pequena. Sendo assim utilizamos a seguinte
expressao para a obtencao de tais curvas:

_ AM(H)
Je(H) = om0 (1.33)

onde AM(H) ¢ a diferenga entre os valores da Magnetizagdo para um dado campo aplicado no

laco de histerese.
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Capitulo 2

Resposta Magnética de
Supercondutores

2.1 Magnetizacéo e Suscetibilidade - AC

Com o estudo da resposta magnética de uma amostra é possivel investigar
caracteristicas basicas, sejam elas intrinsecas ou decorrentes de defeitos devidos a maneira
pela qual a amostra foi produzida. Caracterizar a resposta magnética de um material €

importante para a avaliacdo de seu potencial para uma possivel aplicagao.

Geralmente utiliza-se a Magnetiza¢do volumétrica, definida como a razdo entre o

Momento Magnético da amostra e seu volume:
n
M, =-
vy

Devido a dificuldade de medir o volume supercondutor em uma amostra granular,
utilizamos aqui a Magnetizagdo em massa, obtida dividindo-se o0 Momento Magnético pela

massa da pastilha:
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Fizemos dois tipos de medidas utilizando o Momento Magnético: em uma

mantivemos o campo magnético aplicado constante e variamos a temperatura. Com isso pode-

se obter a resposta diamagnética do supercondutor, avaliar sua intensidade (pelo valor

numérico) e a qualidade da pastilha (pela largura da transi¢ao), como ¢ ilustrado na Figura 10;

na outra, a temperatura foi mantida constante ¢ medimos o Momento como func¢ao do campo

magnético aplicado. A partir do lago de histerese isotérmico obtido pela variagdo do campo

para cima e para baixo, com posterior inversao de sentido, € possivel extrair a curva da

densidade de corrente critica do supercondutor em fung¢ao de H, utilizando o MEC de Bean.

A Figura 11 apresenta um lago de histerese para uma das amostras estudadas, obtido

paraT = 2 K.

0,000

-0,005 +

-0,010 +

Magnetizacédo (emu/g)

-0,015 +

granulometria 20 a 25 um
P =4000 kgf/cm”
Hap:Hrem

A FCC

Temperatura (K)

10

Figura 10. Medida de Magnetizagio versus Temperatura de uma amostra granular.
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8- |

i granulometria: 20 a 25 pm
6- P =4000 kgf/cm”

| Temperatura
4 —m—2K

M (emu/g)

—+ T T T T+ T + T * T * T T T © 1
-12000 -9000 -6000 -3000 0 3000 6000 9000 12000

H (Oe)

Figura 11. Lago de histerese para uma amostra de grios entre 20 e 25 um e temperatura de 2 K.

Outra maneira de obter informacdo acerca das propriedades magnéticas da amostra ¢
através da suscetibilidade magnética, y, definida como a derivada da magnetizacdo M em

funcao do campo magnético aplicado,

oM

-2 @2.1)

V4

em outras palavras, a suscetibilidade magnética ¢ uma medida de como a magnetizagdo varia

com uma pequena variacdo do campo magnético aplicado.

Para as medidas de suscetibilidade ¢ comum aplicarmos um campo magnético H fixo
e ainda empregar uma pequena excitacdo (campo magnético de excitagdo) senoidal de baixa
amplitude, h,. = hosen(wt). Para todas as medidas da suscetibilidade AC utilizamos a
frequéncia de 100 Hz. Neste caso a medida resultante é chamada de suscetibilidade-AC, a

qual pode ser escrita na forma complexa,
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oM :
=——=y"+iy". 2.2
Xne = =2+1X (2.2)
A retengdo de fluxo magnético em materiais supercondutores no estado misto pode ser
alterada se, além do campo DC, também for aplicado um campo magnético AC. Trabalhos

718 "« de N. Avraham e

experimentais, como os de M. Willemin e colaboradores
colaboradores'®, evidenciaram que, para campos magnéticos perpendiculares as amostras em
forma de plaquetas, um campo magnético alternado h,. = hysen(wt) perpendicular a H pode
causar a liberacdio de fluxo antes ancorado em centros de aprisionamento e,
consequentemente, uma relaxacdo da magnetizacdo, que pode ser observada
experimentalmente. Este efeito ficou conhecido como vortex shaking effect. Brandt e
Mikitiki®® mostraram que um campo AC perpendicular ou paralelo ao campo aplicado

também pode favorecer o desprendimento de vortices, o que foi confirmado em nosso

grupo”.

Como em nossas amostras granulares temos uma grande contribuicdo da regido
intergranular, fizemos medidas de Magnetizacdo, sem ¢ com a aplicacdo do campo de
excitagdo, para determinar se este promovia o desprendimento do fluxo magnético

aprisionado na regido intergranular.

2.2 Supercondutores Granulares

Supercondutores granulares podem ser vistos, de uma maneira simples, como um
conjunto de graos (particulas) supercondutores dispostos em uma matriz normal ou
fracamente supercondutora, de modo que possamos interpretar o seu comportamento como
uma superposicdo de duas contribuicdes. Associa-se a contribuicdo intragranular as
propriedades supercondutoras ordindrias, intrinsecas do material. O material intergranular
forma elos fracos ou Weak-Links (WLs) entre graos vizinhos, € apresenta propriedades que
sdo essencialmente decorrentes das caracteristicas das ligagdes entre os mesmos, ou seja,
caracteristicas extrinsecas ao material granular, que dependem muito das condigdes de
processamento das amostras. Na Figura 12 temos uma representagdo esquematica da
blindagem de um grio (Ji*'"%) ¢ da blindagem de um conjunto de graos (Ji**¢") através do

WLs.
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Nidbio Oxido de Nidbio

Figura 12. Representagéo esquematica de uma amostra granular de nidbio e das contribui¢des inter e
intragranulares da densidade de corrente critica.

Ao resfriarmos uma amostra supercondutora abaixo de sua temperatura critica, na
auséncia de campo magnético [esse procedimento ¢ chamado ZFC (Zero Field Cooled)] e
aplicarmos um campo para realizar uma medida de Magnetizacdo em fun¢ao da Temperatura,
a resposta da amostra como um todo ¢ diamagnética, composta de uma contribuigdo inter e
outra intragranular. Esse ¢ um comportamento caracteristico das amostras granulares, onde
existe uma transi¢do de dois patamares em y' e dois picos em y'’, um referente a resposta da
regido intergranular e outro a intragranular. A Figura 13 mostra esquematicamente essa

composi¢do na componente real da suscetibilidade.

Chamamos de T* a Temperatura critica dos WLs, i.e., a temperatura acima da qual ndo
¢ possivel transportar supercorrentes através dos WLs. Conforme a temperatura ¢ aumentada e
se aproxima de T* a resposta dos WLs deve comecar a diminuir e deve ser zero para T > T~.
Nesse ponto, a corrente necessaria para blindar a amostra como um todo ¢ maior do que a
densidade de corrente critica intergranular e com isso, regides antes blindadas pela existéncia
de correntes intergranulares passam a ser invadidas, progressivamente, por fluxo magnético.

Quando T se aproxima de T, a resposta diamagnética deve se aproximar de zero até nao
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existirem mais correntes de blindagem e os graos supercondutores passam para o estado

normal, processo ilustrado na Figura 13.

T,

_J

Magnetizacdo

inter intra

T (K)

Figura 13. Magnetizagdo de um supercondutor granular submetido a um procedimento ZFC.

Se realizarmos um procedimento FCC (Field Cooled Cooling), onde resfriamos a
amostra na presenga de um campo enquanto fazemos as medidas magnéticas, em um
espécime livre de centros de aprisionamento de fluxo e defeitos a reposta magnética de ambos
os processos deve coincidir. Para amostras reais, imperfeitas, o processo de magnetizacao ¢
irreversivel (respostas diferentes para ZFC e FCC) sendo que o modulo da resposta FCC ¢
sempre menor que o da ZFC, ja que parte do fluxo magnético aplicado durante o resfriamento

da amostra fica retido nos centros de pinning.

Para o processo de caracterizagao magnética das amostras, utilizamos um equipamento
PPMS (“Physical Properties Measurement System”, modelo 6000, Quantum Design),
ilustrado na Figura 14, capaz de gerar campos magnéticos DC até 9 Tesla, campos de
excitagdao de até 15 Oersted e variar a temperatura da amostra entre 1.8 K ¢ 350 K. Como
nesse sistema nao ¢ possivel zerar o campo magnético remanente na bobina (sem aquecé-la),
fizemos todas as medidas deste trabalho com um campo remanente, H.n, tomando o cuidado
de garantir valores aproximadamente iguais de uma medida para outra, i.e., aplicamos uma
campo de 5000 Oe e depois o zeramos no modo oscilate. Assim, como nao foi possivel
realizar medidas ZFC, entdo utilizamos o procedimento FCWyen, (Field Cooled Warming
com campo remanente aplicado) onde esfriamos a amostra na presenga do campo magnético

remanente e subimos a temperatura fazendo as medidas magnéticas.
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Figura 14. Estagdo Experimental PPMS.

No estudo dos supercondutores granulares, alguns autores™>***

reportaram valores
positivos de Magnetizacdo em medidas FCC em amostras de BSCCO e esse comportamento
ficou conhecido como efeito Meissner paramagnético (PME) ou efeito Wohlleben (WE). O
mesmo efeito foi verificado em outras amostras granulares de YBCO™?°, Nd, Ce,Cu0,”’ e
La,CuO7.5°%. Mais tarde, Minhaj29 e colaboradores observaram o mesmo efeito em amostra de
Niobio™" ¢ realizaram uma série de experimentos em sistemas livres de gradiente de campo
pois uma das possibilidades do aparecimento do efeito poderia ser devido a um problema de
medida, em que o movimento da amostra em uma regido de campo inomogéneo poderia gerar
um sinal paramagnético. Ainda hoje, existem varias versdes para explicar tal fendomeno,
inclusive a de que a resposta ¢ uma competicdo entre M < 0 devido ao diamagnetismo dos

grios e M’ > 0 decorrente de fluxo retido nas regides intergranulares® =>4,

Em uma medida FCC, onde o efeito Meissner paramagnético pode ser observado, a
reentrancia na curva MxT indica que existe fluxo magnético aprisionado no supercondutor.
Ao subirmos a temperatura o material intragranular se comporta como um supercondutor
ordinario tendo uma resposta diamagnética e devido ao aprisionamento de fluxo na regido
intergranular (ao invés de apresentar uma resposta diamagnética) esse material tem um

comportamento paramagnético, como pode ser visto na Figura 15.
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X-mlr[ -------- XllllT:t X

amostra

(a) (b) ()
TK)

Figura 15. Magnetizagdo de um supercondutor granular em um processo FCC. A reentrancia nos mostra que
existe fluxo aprisionado na regido intergranular. (a) reposta da regido intergranular (b) resposta da regido
intragranular (c) resposta combinada.

Quando a resposta paramagnética do material intergranular for maior (em modulo) do
que a da regido intragranular, a amostra tera um sinal positivo em baixas temperaturas e uma

reentrancia na regido T* < T < T,, comportamento mostrado na Figura 16.

........ 7-|,||;;| /'.‘mm\lr:l

(a) (b) (c)

T(K)

Figura 16. Magnetiza¢do de supercondutor granular em um processo FCC. O aprisionamento de fluxo pode ser
tao efetivo a ponto da resposta da regido intergranular ser positiva. (a) reposta da regido intergranular (b)
resposta da regido intragranular (c) resposta combinada.
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Existem trés fatores que contribuem para o aprisionamento de fluxo na matriz
intergranular: o moddulo do campo magnético aplicado, a microestrutura da matriz
intergranular, que depende do tamanho das particulas, bem como da pressdo aplicada para a
fabricacdo da pastilha. Vemos, portanto, que o efeito Meissner paramagnético s6 pode ser
observado em condigdes propicias, de modo que se tais condi¢cdes ndo forem satisfeitas a

observacdo da reentrancia pode ser dificultada.

Para comprovar que o PME esta relacionado o ancoramento de fluxo, podemos fazer
uma medida de referéncia da magnetizagdo, em seguida aplicar um campo magnético
oscilante de baixa amplitude (1 Oe) e fazer novamente a medida. Se as respostas forem
idénticas, podemos concluir que nao houve aprisionamento de fluxo, porém se a nova medida
de magnetizagdo apresentar uma resposta mais diamagnética comprovaremos o

desprendimento do fluxo antes aprisionado.
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Capitulo 3
Preparacao das Amostras

Nosso objetivo ¢ estudar o comportamento dos WLs variando a magnitude da pressao
e também o tamanho dos grdos que formam as amostras. O processo de preparagdo das
pastilhas usadas neste projeto é bem simples e consiste na unidio de grios de po de niobio!"

através da aplicagdo de uma pressao uniaxial (prensa VH Equipamentos, P = 4 toneladas).

Utilizamos um conjunto de peneiras para a andlise granulométrica com a finalidade de
produzir amostras com diferentes caracteristicas quanto aos WLs. Inicialmente o p6 de Nb ¢
colocado em uma peneira de maior abertura e, logo abaixo, fica outra de menor abertura. No
nosso caso foi escolhida uma malha onde o tamanho minimo do grdo retido ¢ de 1 um, e por
agitacdo o po ¢ selecionado em diversas faixas granulométricas, com dimensdo caracteristica

maxima de 63 pm.

Escolhemos o nidbio para este trabalho devido a facilidade na fabricacdo de pastilhas
com diferentes pressdes uniaxiais, bem como a possibilidade de controle do tamanho de graos

mediante o uso de peneiras. Selecionamos conjuntos de pos com os seguintes tamanhos: 1 a

[0 po de nidbio utilizado foi doado pela FAENQUIL-Lorena (atual Escola de Engenharia de Lorena — USP)
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20 um, 20 a 25 pum, 38 a 43 um e 53 a 63 um. Selecionamos também, outras classes de graos
que sdo combinagdes das classes acima: 1 a 63 um, 20-25 pm, 20-38 pum e 20-63 pm. Outro
parametro experimental foi a pressdo de compactagdo do pd; na Tabela 2 estdo relacionadas
as amostras produzidas que foram utilizadas neste trabalho, feitas com pressdes entre 2 e 8

tonf/cm?>.

Tabela 2. Especificagdes das amostras produzidas, utilizadas no trabalho.

Amostra 7 Granulometria (nm) 7 Pressdo (kgf/cm?) |

1 i 20 a 2 5 e ;
2 20a25 2000
X 20325 P
4 ; 20a25 6000
5 20 a38 4000
6 : 20a38 6000
7 26 a63 o E 4000
8 : 20263 6000
; ........... 32 a3 8 — ;
10 : 32a38 4000
11 53a63 0
> ............. 53363 ..................... o
13 : l1a63 0
14 - 1a63 ) 4000

Ap6s a selecdo do tamanho dos graos, o p6 € colocado em um molde cilindrico entre
dois pistdes e entdo prensado unixialmente de modo a formar uma amostra cilindrica com as
seguintes dimensoes: raio = 4 mm; altura ~ 2 mm (a altura da amostra depende da quantidade
de pd colocada no molde, entretanto, como a massa de pé pode variar de uma amostra para
outra, ndo se pode garantir exatamente a altura da mesma). Vale ressaltar que o niobio é um
metal duro e o que promove a unifio dos grios ¢ a camada de Oxido de Nidbio que se forma

em sua superficie quando em contato com o oxigénio da atmosfera. Verificamos que para
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pressdes uniaxiais menores que 2000 kgf/cm® ndo é possivel formar uma pastilha, pois esta
ndo adquire rigidez mecanica suficiente e se desfaz ao sair do molde. O material intergranular,
no caso das amostras de niobio, ¢ formado por finas camadas de Oxidos presentes na

superficie dos graos: NbO, NbO, ¢ Nb,O5°°.

r

E importante observar que o nidbio é um metal que nunca ¢ encontrado livre na
natureza sendo purificado por um processo quimico especifico. Apos a purificacdo, coloca-se
0 nidébio em uma atmosfera com pressao de gas de hidrogénio, que penetra na rede cristalina
do niodbio, fragilizando-o. A partir dai faz-se o processo de moagem quebrando as partes
fragilizadas para a obtencdo do p6. Por fim, o pd passa por outro processo para a retirada do

H, de seus intersticios.

r

Beo=2" Oxidos de Niobio - EFRs
| Niodbio

] Defeitos - EFOs

Figura 17. Representagio esquematica dos Elos Fracos e Elos Fortes

Como veremos no proximo capitulo, algumas curvas de y, o X T apresentam trés
transi¢cdes supercondutoras: uma ¢ referente a regido intragranular, caracteristico ao pd de
Niobio; outra deve-se a “defeitos” na fabricagdo do pd, pois no momento da moagem nem
todos os pontos fragilizados se quebram fazendo com que, nos grdos maiores, possam

persistir defeitos, os quais chamamos de Elos Mecanicos Fortes (EFOs); e a ultima se refere
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aos vinculos criados a partir da aplicacdo de uma pressdo de compactagao do po, que

chamamos de Elos Mecanicos Fracos (EFRs), como mostra a representacao da Figura 17.
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Capitulo 4

Resultados e Discussoes

4.1. Temperatura Critica de Amostras Granulares

Iniciamos o estudo das amostras granulares fazendo medidas de y 4. com o objetivo de
relacionar o tamanho do grao da pastilha com sua temperatura critica, T¢. Definimos T, como
o valor de T acima do qual a resposta magnética ¢ zero. Podemos notar, na Figura 18, que a
temperatura critica das amostras ¢ a mesma, independente do tamanho da particula, estando

proxima de 9,25 K, temperatura critica do nidbio puro.

Vale notar que a resposta magnética acima de T, ndo ¢ exatamente zero, como deveria.
Isso se deve ao fato do metal nidbio ter uma resposta paramagnética ndo nula. Como essa
resposta magnética ¢ praticamente constante, tomamos a temperatura de transi¢do como
aquela acima da qual a suscetibilidade se torna constante, podemos delimitar a transi¢ao
supercondutora quando a suscetibilidade magnética se torna constante, o que acontece, para

todas amostras com diferentes tamanhos de particulas, por volta de 9,25 K.
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Figura 18. Comparagdo da temperatura critica de pastilhas com diferentes tamanhos de particulas.

Foram usados dois métodos de medidas para a obtengdo da T; do material: Sweep e No
Overshoot. No modo Sweep, fazemos uma varredura da temperatura em taxa constante e cada
medida ¢ feita durante a variag¢do, enquanto no modo No Overshoot espera-se a estabilizagao
da temperatura para efetuar a medida. Como vemos na Figura 18 para a pastilha 20-25, os
resultados obtidos sdo equivalentes desde que o modo Sweep seja empregado com taxas

suficientemente baixas de varia¢do da temperatura.

4.2. Suscetibilidade Magnética Dependente da Pressao

Para caracterizar as amostras, segundo diferentes valores de pressdo aplicada, fizemos
medidas de suscetibilidade magnética em pastilhas com graos de tamanhos variados e
verificamos que para amostras contendo particulas maiores, ha trés picos na componente
imaginaria da suscetibilidade. Observarmos na Figura 19, a presen¢a de um pico, proximo a 8

K, comum as trés curvas (marcado na figura com o numero 2). Atribuimos esse pico a
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presenca dos elos mecanicos fortes, EFOs, discutidos anteriormente. O pico assinalado com o
nimero 1 € referente a transi¢do intragranular. O pico se d4& em uma temperatura mais alta,
pois essa ¢ a transicdo genuina do supercondutor. O pico indexado pelo nimero 3, de
temperatura mais baixa, ¢ devido a supercondutividade de tunelamento através das regides

unidas pela pressao de compactagao, i.e., os elos mecanicos fracos, EFRs.

0,0015 Haplerem’ h=100e
3 Granulometria (um)
—o—20a25 (P, =0)
0,0012 —=— 1a63(P,=0)
] 163 (P, =4000kgflcm?)
0,0009 + 2
>
g/ 0,0006 -
:>< | i
/
I 1
0,0003 +
\\j
JE
0,0000 = ° \DD‘;HE\bLJ B EEEs s e
I T I T I T I T I

2 4 6 8 10
Temperatura (K)

Figura 19. Componente imaginaria da suscetibilidade para diferentes pressdes aplicadas. Mesmo na amostra
contendo apenas pd podemos visualizar a presenca de um segundo pico, associado aos EFOs.

Para estudar a suscetibilidade AC dessas amostras granulares de nidbio escolhemos
quatro pastilhas com tamanhos de grio entre 20 e 25 pm e pressdes de: 0 kgf/cm?®, 2000
kgf/em?®, 4000 kgf/cm® e 6000 kgf/cm®. Observamos, na Figura 20, que quanto maior a
pressdo mais pronunciada ¢ a resposta diamagnética da amostra e isso se deve a formacao da
regido intergranular. Para as maiores pressdes a camada intergranular ¢ mais estreita e essa
barreira deixa de ser um grande obsticulo para o tunelamento das supercorrentes. Portanto
para uma mesma granulometria, quanto maior a pressdo de compactacdo do pd, mais

diamagnética serd a resposta da amostra.
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Outra conclusdo a que podemos chegar ¢ que quanto maior a pressao aplicada, mais
estreita ¢ a transicdo supercondutora dos EFRs, e ainda maior a temperatura critica dos
mesmos. Em outras palavras, T* sobe com a pressdo de pastilhamento e passa a ser dificil de

distinguir entre as respostas inter e intragranulares.

0,000

1 Campo AC aplicado: h=1 Oe
-0,004 Granulometria (um) ,
—0—20a25-p, =0 kgflcm
—0—20a25-P_=2000 kgflcm’
-0,008 20 a 25 - P, =4000 kgffcm®
1 —v—20a25- P, =6000 kgflcm’

|

~
(=)
> 0,012
E )
@
N
=
-0,016
-0,020
AV
A
vl
-0,024
T :

T T T T T T T

2 4 6 8 10
Temperatura (K)

Figura 20. Resposta diamagnética de amostras com grdos entre 20 e 25 um para diferentes pressoes de
compactagdo do po.

Observando as curvas de y"' correspondentes verificamos, na Figura 21, que quanto
maior a pressdo de compactagcdo do pé mais eficientes tornam-se os EFRs, i.e., maior sera a
temperatura critica de transi¢do dos elos. Como as amostras t€ém graos pequenos, nao ha o
pico “1” (na nomenclatura da Figura 19), mas somente os picos inter (2) e (3). Para a nossa
surpresa ndo € possivel ver o pico da transi¢do intragranular para amostras com graos entre 20

e 25 um, podendo apenas identificar a movimento dissipativo dos Elos Fortes.
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Figura 21. Curvas da componente imaginaria da suscetibilidade magnética para amostras com graos entre 20 ¢
25 um e diferentes pressdes. A inser¢do mostra uma ampliagdo da transi¢do dos elos mecanicos fortes.

4.3. Suscetibilidade Magnética Dependente do Tamanho dos Gréos

Com o objetivo de entender como a resposta magnética do meio intergranular depende
do tamanho de graos foram feitas pastilhas com diferentes granulometrias, fixando a pressao
aplicada em 4000 kgf/cm®. Observamos que, quanto maiores os grios, mais eficientes sdo os
EFRs, ou seja, estes deixam de transportar supercorrentes em temperaturas mais altas, como
pode ser verificado nas Figura 22 e Figura 23. Para a amostra com graos entre 53 ¢ 63 um nao
¢ possivel diferenciar claramente os picos, referentes aos EFRs e aos EFOs, pois eles estao

sobrepostos.

Outra constatacdo que extraimos da Figura 22 ¢é que o pico referente a transig¢do
supercondutora do Nb metalico s6 ¢ visto em amostras com graos grandes. Parece haver
pouco movimento viscoso dos vortices nos graos menores que 25 pum, possivelmente um

efeito de tamanho na resposta magnética.
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Figura 22. Curvas de suscetibilidade (imaginaria) versus temperatura. Dependéncia da resposta para amostras

com diferentes tamanhos de graos.
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Figura 23. Curvas de suscetibilidade (real) versus temperatura. Capacidade de blindagem do campo magnético

segundo o tamanho dos grios.
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4.4. Retencéo de Fluxo Magnético

Uma amostra granular pode funcionar como um bom dispositivo para o
aprisionamento de fluxo magnético. Quando realizamos um processo FCWyem, OU seja,
resfriamos a amostra na presenga de um campo magnético e fazemos a medida do momento
magnético subindo a temperatura, parte do fluxo magnético aplicado pode ficar aprisionado
entre os graos (efeito Meissner paramagnético). Em uma medida de magnetizacdo versus
temperatura o PME ¢ evidenciado como uma reentrancia perto da temperatura critica dos

EFRs, como pode ser visto na Figura 24.

TR g
0,000 %h% T T
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S
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a O
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granulometria 20 a 38 um %
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uni
-0,006 5 FCW,
rem
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Figura 24. Magnetizagdo versus temperatura em um processo de medida FCW onde o campo aplicado é o
campo remanente H,., na bobina do aparelho de medida.

Vale ressaltar que no estudo da retencdo do fluxo magnético realizamos medidas da
magnetizacdo em fun¢do da temperatura seguindo sempre o mesmo protocolo: inicialmente o

processo FCWyem € em seguida a medida FCCryep.
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Estudamos duas maneiras de evitar que o fluxo magnético fique aprisionado na regiao
intergranular. Uma delas ¢ aplicar um campo magnético AC que possa facilitar o
desprendimento de fluxo magnético. Obtivemos um resultado analogo ao Vortex Shaking
Field de Brandt e Brastsberg®’ em nossas amostras de Nidbio, como pode ser visto nas Figura

25 e Figura 26.

A tUnica diferenca entre as amostras que geraram as duas figuras ¢ a pressdo de
compactac¢do do p6. Podemos notar que a resposta paramagnética ¢ maior para a pastilha com
maior pressao, o que ¢ esperado, ja que quanto maior a pressdo, mais alta a temperatura critica
dos EFRs, ou ainda, melhor o aprisionamento de fluxo magnético na amostra. O estado com
fluxo aprisionado ¢ metaestavel, sendo desestabilizado pela aplicagcdo de um campo de

excita¢do paralelo ao campo remanente.
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Figura 25. Curvas de Magnetizagdo com campo DC remanente e com campo DC remanente apds aplicagdo de
um campo AC. As medidas foram feitas, em amostras com particulas de tamanhos entre 20 ¢ 25 um com pressdo
uniaxial de 4000 kgf/cmz, por dois processos diferentes: FCW e € FCClem.
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Figura 26. Curvas de Magnetizagdo com campo DC remanente e com campo DC remanente ap6s aplicagéo de
um campo AC. As medidas foram feitas, em amostras com particulas de tamanhos entre 20 e 25 pm com pressao
uniaxial de 6000 kgf/cmz, por dois processos diferentes: FCWyem, € FCClyem-

No processo FCWyem podemos notar que o papel do campo AC ¢ bastante evidente. A
resposta magnética antes (DC — FCWyem) € depois (AC+DC — FCWyem) da aplicagdo do
campo magnético ¢ muito diferente, mostrando que o campo AC realmente atua de forma a
desprender o fluxo magnético aprisionado nas regides intergranulares. Ja no processo FCCpyem
existe uma diferenca na resposta magnética porém nao € tdo pronunciada como no processo

FCWHrem-

A outra maneira de ndo termos fluxo magnético aprisionado na matriz intergranular ¢
usar uma taxa de resfriamento muito baixa. Na Figura 27 podemos notar, sem a aplicagdo de
um campo AC, como o aprisionamento de fluxo depende da taxa de resfriamento a que a

amostra ¢ submetida antes do processo de medida.
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Figura 27. Curvas de Magnetizagdo em uma amostra de granulometria entre 20 e 25 pum, com diferentes taxas
de resfriamento.

No caso em que a amostra foi resfriada em um taxa de 2 K/min, podemos observar,
que houve uma grande quantidade substancial de fluxo aprisionado, o que ¢ evidenciado pela
grande reentrancia de tal curva, mostrada na Figura 27. Quando baixamos a taxa de
resfriamento para 0,5 K/min ou fazemos uma parada em 8 K (proéximo a temperatura critica
dos EFRs) notamos que o sistema tem tempo para expulsar o fluxo aprisionado na regido
intergranular. Podemos concluir, a partir desse conjunto de medidas, que o aprisionamento do
fluxo magnético ndo ¢ apenas uma caracteristica da amostra, mas também algo que depende

do processo utilizado para chegar aquele estado.

Voltando a taxa de 2 K/min, realizamos medidas a fim de entender como o fluxo
magnético ¢ aprisionado em amostras com diferentes tamanhos de particulas e diferentes
pressoes de compactagdo do pd de nidbio. Para isso foram fabricadas quatro amostras com
diferentes dispersdes do tamanho das particulas e de pressao. Duas amostras com particulas
entre 20 e 25 um e pressdes de 4000 e 6000 kgf/cm?’, e duas com particulas entre 20 e 63 pm
e pressdes de 4000 e 6000 kgf/cm?.
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Comparando as duas amostras de particulas menores, concluimos que quanto maior a
pressdo, maior a capacidade de aprisionamento de fluxo magnético, o que fica evidente na
grande resposta paramagnética da amostra de 20 ¢ 25 pm e pressdo 6000 kgf/cm”, mostrada

na Figura 28.
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Figura 28. Curvas de Magnetizagdo para diferentes amostras com mesmo tamanho de particulas (20 a 25 um) e
diferentes pressoes.

Ja no caso das pastilhas com particulas entre 20 e 63 um podemos notar, na Figura 29,
o mesmo padrdo do outro par de amostras, porém nesse conjunto fica evidente apenas o
aprisionamento (menor resposta diamagnética) de fluxo, mas ndo ha reentrancia. Outro
indicio relevante de que ¢ a reten¢do de fluxo que leva a reentrancia (i.e., a uma competi¢ao
entre uma resposta negativa e outra positiva) ¢ que as magnitudes das curvas na Figura 29 sdo
sistematicamente maiores do que as da Figura 28, pois a contribui¢do do fluxo retido
(positiva) para M nas amostras com grao menores ¢ comparavel a dos proprios graos

(negativa), resultando em um cancelamento mais efetivo da resposta diamagnética.
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Figura 29. Curvas de Magnetizagdo para diferentes amostras com mesmo tamanho de particulas (20 a 63 um) e
diferentes pressoes.

Continuando o estudo da eficiéncia na retencdo de fluxo magnético com relagcdo ao
tamanho de particula e a pressao, selecionamos uma pressao adequada, que em nosso caso foi
4000 kgf/cm® e fizemos medidas de M x T para amostras em trés diferentes intervalos de
dispersao: 20 a 25 pm, 20 a 38 um e 20 a 63 um. Pudemos notar que amostras com pequena
dispersdao no tamanho dos graos tém uma maior facilidade de aprisionar fluxo magnético,
enquanto que amostras com maior dispersdo, ndo ha reentrancias e, consequentemente, o

eventual aprisionamento de fluxo, ainda que ocorra, ndo se evidencia em curvas M X T.
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Figura 30. Curvas de Magnetizagdo para diferentes amostras com mesma pressio e diferentes tamanhos de
particulas.

Podemos concluir com esse estudo que o aprisionamento de fluxo magnético depende
de varios parametros experimentais, tais como o tamanho das particulas, a pressdo de
compactag¢ao do p6 e ainda a taxa de resfriamento da amostra na preparagao do estado inicial.
Além disso, pudemos comprovar que amostras com fluxo retido encontram-se em equilibrio
metaestavel, j4 que o estado ¢ sensivel ndo apenas a taxa de resfriamento, mas também a
aplicacdo de uma excitacdo AC, capaz de prover o desprendimento parcial do fluxo

aprisionado.

4.5. Densidade de Corrente Critica

Como parte deste estudo, interessa-nos entender como a densidade de corrente critica
de um supercondutor granular depende do tamanho de particulas. Para isso selecionamos (de
acordo com as nossas peneiras) trés grupos de pos com dispersdes parecidas, porém, com

tamanho de particulas diferentes.
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A sequéncia de Figura 31 a Figura 33 apresenta os resultados dos lagos de histerese!”

agrupados por amostra, nas temperaturas de 2 K, 4 K, 6 K e 8 K. Nas ilustra¢des seguintes,
Figuras 34 a 37, os mesmos dados sdo apresentados, agora agrupados pelo valor da

temperatura de medida.

E notavel que a T=2, 4 e 6 K as pastilhas com particulas menores tém lacos idénticos
entre si, enquanto que a pastilha 53-63 tem um lago mais aberto, tanto no ramo ascendente
quanto no descendente. Isso indica que essa pastilha, com particulas maiores, tem maior
capacidade de blindagem (campo crescendo) e também maior capacidade de retencdo de fluxo
(campo diminuindo). Esse comportamento estd em pleno acordo com nossa observagao
anterior de que as pastilhas com graos maiores tém EFRs mais fortes (se¢do 4.3), o que
dificulta tanto a entrada quanto a saida de fluxo, em comparagdo com as demais pastilhas. E
justamente essa dificuldade adicional de saida de fluxo que possibilita a observagao do efeito
Meissner paramagnético nas pastilhas com particulas maiores, como foi apresentado e
discutido na secdo 4.4. A diferenca que se observa nas curvas tomadas a 8 K (apenas para
duas das pastilhas com particulas menores, com ja explicamos anteriormente) ¢ muito
pequeno — note-se a diferenca de escala com as figuras referentes a temperaturas mais baixas
¢ ndo merece maior atengdo, em vista da proximidade com T, e, consequentemente, da

relativa ineficacia de EFRs e EFOs nessa temperatura.

2 A medida a T = 8 K para a pastilha 53-63 um nunca foi realizada. A época do estudo dos lagos de histerese
das pastilhas, quando faltava apenas a referida medida, o PPMS passou subitamente a apresentar grandes
instabilidades na temperatura ¢ foi preciso realizar um reparo no equipamento; ap6s varios dias de inatividade,
quando o sistema foi reparado havia uma fila consideravel de usuarios escalados em carater de urgéncia e foi

entdo considerado que poderiamos prescindir daquela medida sem prejuizo significativo para o trabalho.
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Figura 31. Lagos de histerese da pastilha com graos entre 20 e 25 um para diferentes temperaturas. Na inser¢ao
¢ mostrado o laco para § K.
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Figura 32. Lagos de histerese da pastilha com graos entre 32 e 38 um para diferentes temperaturas. Na inser¢do
¢ mostrado o laco para § K.
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Figura 33. Lagos de histerese da pastilha com graos entre 53 e 63 um para diferentes temperaturas.
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Figura 34. Comparagéo dos lagos de histerese das trés pastilhas (20-25, 32-38 ¢ 53-63) obtidos a temperatura de
2 K.
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Figura 35. Comparagéo dos lagos de histerese das trés pastilhas (20-25, 32-38 ¢ 53-63) obtidos a temperatura de
4 K.
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Figura 36. Comparacéo dos lagos de histerese das trés pastilhas (20-25, 32-38 ¢ 53-63) obtidos a temperatura de
6 K.
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Figura 37. Comparagéo dos lagos de histerese das trés pastilhas (20-25, 32-38 ¢ 53-63) obtidos a temperatura de
8 K.

A partir dos lacos MxH, utilizamos o modelo de Bean e a correcdo de Johansen e
Bratsberg'®, Equagio (1.33), para encontrar as curvas de corrente critica em fung¢io do campo
magnético aplicado. Na sequéncia de Figuras 38 a 40 foram reunidas as curvas de J.(H) por
pastilha. E notavel que a por¢io inicial das curvas J¢(H) é evidentemente ndo-fisica: ndo é
concebivel que a corrente critica aumente com a aplicacdo de um campo magnético. Desse
modo, o inicio crescente das curvas J.(H) deve ser encarado como um artefato associado ao
modelo empregado, e deve ser desconsiderado. Nos graficos subsequentes, Figuras 41 a 43, as
mesmas curvas foram agrupadas pelo valor de T (2, 4 ¢ 6 K), com a devida omissao da por¢ao

inicial crescente de Jc(H).
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Figura 38. Curvas da densidade de corrente critica em fun¢do do campo magnético aplicado, obtidas a partir de
lagos de histerese tomados a diversas temperaturas (2, 4, 6 ¢ 8 K) para a pastilha com particulas entre 20 e 25
pm. Na inser¢@o ¢ mostrada a curva para 8 K.
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Figura 39. Curvas da densidade de corrente critica em fun¢do do campo magnético aplicado, obtidas a partir de
lagos de histerese para diversas temperaturas (2, 4, 6 ¢ 8 K) para a pastilha com particulas entre 32 ¢ 38 um. Na
inser¢ao ¢ mostrada a curva para 8 K.
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Figura 40. Curvas da densidade de corrente critica em fun¢do do campo magnético aplicado, obtidas a partir a
partir de lagos de histerese tomados a diversas temperaturas (2, 4 ¢ 6 K) para a pastilha com particulas entre 53 e
63 um.

Uma vez que as curvas de J¢(H) s@o obtidas diretamente dos ciclos de histerese, é
natural que lagos superpostos gerem curvas idénticas para a corrente critica, como se v€ nas
Figuras 41 e 42 para as pastilhas 20-25 e 32-38. Na Figura 43 vemos que as correntes criticas
das trés pastilhas sdo praticamente idénticas a temperatura de 6 K, embora a ampliagdo mostre
que a pastilha 53-63 tem corrente critica um pouco maior do que as das demais. Essa fraca
dependéncia com o tamanho das particulas sugere que, para essa temperatura, os EFRs ja nao
tém eficiéncia na blindagem de campos magnéticos, restando apenas as contribuigdes das
regides intragranulares e dos EFOs. As primeiras representam a resposta intrinseca do
material e, como os elos fortes também estdo presentes em todas as particulas, ¢ perfeitamente
concebivel que haja um progressivo desaparecimento das diferencas para temperaturas mais

elevadas.
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Figura 41. Comparagéo das curvas da densidade de corrente critica em fungdo do campo magnético aplicado
para as 3 pastilhas (20-25, 32-38 e 53-63) obtidos a temperatura de 2 K.
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Figura 42. Comparagéo das curvas da densidade de corrente critica em fungdo do campo magnético aplicado
para as 3 pastilhas (20-25, 32-38 ¢ 53-63) obtidos a temperatura de 4 K.
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Figura 43. Comparagéo das curvas da densidade de corrente critica em fungdo do campo magnético aplicado
para as 3 pastilhas (20-25, 32-38 e 53-63) obtidos a temperatura de 6 K.

Para concluir, apresentamos na Figura 44 uma ilustracao que ajuda a visualizar a razao
pela qual pastilhas com particulas maiores (e com baixa dispersdo de tamanhos) tém maior
capacidade de aprisionamento de fluxo magnético. No esboco vemos, em escala aproximada,
dois arranjos com quatro particulas cada, representando uma minuscula fracdo das pastilhas
20-25 e 53-63. Para um mesmo valor de H aplicado, quando a amostra ¢ resfriada e os EFRs
passam a superconduzir, o fluxo aprisionado ¢ proporcional a area hachurada, muito maior em
pastilhas de graos maiores. Quando a dispersdo ¢ grande, particulas menores ocupam as
lacunas — total ou parcialmente — eliminando essa diferenga sistematica observada e discutida

neste trabalho.

Por outro lado, ¢ perfeitamente concebivel que particulas maiores tenham uma maior
area de contato com suas vizinhas, o que permite inferir uma maior capacidade de transportar
supercorrentes intergranulares (i.e., de uma particula a outra), de modo que a blindagem de
fluxo seja também mais eficiente nessa classe de pastilhas, o que igualmente foi observado

neste trabalho.
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Figura 44. Comparagéo esquematica entre os espagos vazios (area hachurada) de duas amostras com baixa
dispersao de tamanho de particulas.
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Capitulo 5
Consideracoes Finais

Para estudar a retencdo de fluxo magnético em amostras supercondutoras € preciso
entender o comportamento dos EFRs, j4 que o ancoramento do campo magnético se d4 nas
regides intergranulares, como defeitos e regides vazias dentro do supercondutor. A capacidade
de blindar fluxo magnético — assim como a de aprisiona-lo — refletem-se diretamente nos
diferentes ramos do ciclo de histerese de uma pastilha supercondutora. Devidamente tratados,
os dados do laco de histerese revelam a maxima capacidade de transporte de corrente da

amostra.

Neste trabalho de mestrado, utilizamos p6 de nidbio para estudar a resposta magnética
das regides intergranulares de pastilhas formadas a partir da compactagdo do pd, tratando de
compreender o papel de trés pardmetros controléveis na prepara¢do da pastilha: a pressdo de

compactagao do po, o tamanho dos graos e a sua dispersao.

Uma vez verificada a independéncia da temperatura critica de diferentes pastilhas com
o tamanho das particulas, sua dispersdo e pressdo de compactacdo, estudamos a dependéncia

da magnetizacdo e da suscetibilidade AC com esses parametros experimentais.

Constatamos que, quanto maior a pressdo, maior ¢ o aprisionamento de fluxo
magnético na regido intergranular e ainda mais eficientes se tornam os EFRs. Por outro lado,
quanto maiores forem as particulas, maior a temperatura critica dos EFRs, ou seja, as pastilhas

fabricadas com particulas maiores tém uma maior robustez da supercondutividade.

Foi possivel observar o Efeito Meissner Paramagnético, que ficou evidenciado nas

reentrancias das curvas de Magnetizacao em funcao da Temperatura. No caso da variagdo do
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tamanho de grdos, o ancoramento dos vortices foi mais eficaz em amostras com particulas

grandes e pequena dispersdao de tamanho.

Verificamos ainda o carater metaestavel de estados preparados de modo que houvesse
fluxo aprisionado, comparando medidas de magnetizacdo antes e depois da aplicagdo de um
campo AC, que propicia o desprendimento do fluxo magnético aprisionado na regido

intergranular, efeito semelhante ao Vortex Shaking.

Para concluir, realizamos lacos de histerese com vistas a obtencdo da dependéncia da
corrente critica em fun¢do do campo magnético aplicado, empregando para tanto um modelo
de estado critico. Neste caso verificamos que para temperaturas mais baixas (2 K e 4 K), a
densidade de corrente critica ¢ maior para pastilhas com particulas maiores e pequena
dispersao de tamanho. Em temperaturas mais altas (6 K e 8 K), quando tanto EFOs quanto
EFRs ja deixaram de conduzir supercorrentes, as curvas de densidade de corrente critica de
todas as amostras sdo muitos semelhantes. Isto indica que a diferenca na densidade de
corrente critica das amostras com particulas maiores (nas curvas a 2 K e 4 K) se deve aos elos

fracos, que sdo diferentes de uma amostra para outra.

Em suma, os resultados aqui apresentados permitem afirmar que, para uma mesma
granulometria, maiores pressdes de compactagdo propiciam respostas mais diamagnéticas,
bem como EFRs com transi¢cdes mais estreitas e que desligam em temperaturas mais altas.
Por outro lado, para uma mesma pressdo de compactagdo em pastilhas com pequena dispersao
de tamanho, particulas maiores levam a criagdo de EFRs mais fortes e a transi¢do intrinseca
do material é mais facilmente detectavel em medidas magnéticas. Além disso, a obtengao de
contribui¢cdes positivas a magnetizacao, caracteristicas do aprisionamento de fluxo que da
origem ao chamado Efeito Meissner Paramagnético, depende fortemente da dispersdo das
particulas e da pressdo de compactagdo, bem como da taxa de resfriamento da amostra. Trata-

se de um estado metaestavel, sensivel a aplicagdo de um campo AC, que faz o papel

conhecido como “shaking field” e facilita o desprendimento parcial de fluxo.

Assim, dentro da faixa de pardmetros que experimentamos neste trabalho, para
fabricar amostras com bons centros de aprisionamento de fluxo magnético ¢ preferivel partir
de um pd com particulas grandes e de baixa dispersdo de tamanho, e empregar altas pressoes

de compactacao. Como vimos, quando a dispersao de tamanhos ¢ grande, os espagos vazios
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sao preenchidos por particulas menores e isso faz com que seja pouco eficiente o

aprisionamento de fluxo.
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