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Resumo

Supercondutores de temperatura critica alta (SATC) podem ser uma fonte alternativa de
geracdo e produgio de energia elétrica para os proximos anos. Atualmente, muitos esforcos sdo
feitos para desenvolver novas tecnologias usando estes materiais. Do ponto de vista teenoldgico o
pardmetro fisieo mais importante nos SATC € a corrente critica. Levando-se em conta este fato
mostramos aqui wm sistema experimental de determinagBo € caracterizagio répida da corrente
erftica nos SATC,

Para suplantar as dificuldades envolvidas na determinagfio eXperimental da corrente
critica ([¢), como a sua dependéncia eom a temperatura, foram desenvolvidos € construidos
diferentes circuitos eletrbnicos, anaidgicos e digitais, objetivando a gerac3o e a captagio de
pequenos sinais elétricos. A novidade a se destacar neste trabalho € a forma em que a amostra €
excitada. Foi desenvolvido um circuito analégico, que € capaz de excitar 2 amostra Com uma taxa
de subida exponencial de corrente que € obtida através da descarga de um capacitor eletrolitieo.
O tempo de descarga (assim como sua velocidade) foi controlado através de uma carga contida
no eapacitor, permitindo evitar o aguecimento nos econtatos eléwricos da amostra. O sistema
experimelntaI foi testado em duas amostras, medindo-se sua Io assim como a sua dependéneia
com a temperatura. Foi constatado que o valor da corrente critica depende da taxa de subida da
corrente. Este fato € relativamente novo ¢ abre novas questdes com relagio a caracterizagdo deste
pardmetro. As medidas foram comparadas com outras feitas pelo método tradicional em nosso

laboratério. O nosso sistema foi de baixo custo e reduziu o tempo envolvido em experimentos

deste tipo.
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Abstract

High temperature superconductors (HTSC) will be an important alternative to production
and distribution of energy in the next years. Nowadays, huge efforts are being made to develop
new technological devices using these HTSC materials. From technclogical point of view the
most important parameter is the critical current. Thinking about that, we developed an
experimental method to characterize the Ic of HTSC samples.

To avoid the difficulties involved in the experimental determination of I¢ (and #ts
temperature dependence) were developed and build analogical and digital electronic circuits in
order to supply and detect small electric signals. The key point in our work 1s the form in which
the cuyrent excitation is sent to the sample. It was developed an analogical circuit that excites the
sample in exponential form. The exponential current sweep rate is obtained using the discharge of
a simple electrolytic capacitor, and the discharge time can be controlled through the capacitor
value in order to avoid the heat dissipation in the electric contacts. The experimental setup was
tested on two HTSC samples, measuring their Ic and temperature dependences. It was also
verified the critical current depends on the current sweep rate. This fact is new and it brings new
questions concerns the characterization of this parameter. The measurements arc compared with
others mzlide in our laboratory. Qur experimental system is a low-cost one and it allows to reduce

the time involved in ithe experiment.
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CAPITULO 1

INTRODUCAO

Nesta tese projetamos um sistema de medida de corrente critica para caracterizar
supercondutores (SC) de alta temperatura critica (Tc). Desenvolvemos circuitos eletrdmcos de
deteccio e geragho de corrente ajustdvel, possibilitando medidas com alta densidade de corrente ¢
detecgio de pequenos sinais.

Um SC pode ser um elemento guimico, uma liga intermetilica ou um composto (por
exemplo, tipo cerimico), apresentando duas propriedades basicas: 1) de conduzir eletricidade
sem resisténcia; 2} de blindar um campo magnético externo chamado de efeito Meissner. Estas
propriedades se manifestam abaixo de uma determinada temperatura critica (T¢).

A propriedade mais importante para aplicagdes tecnoldgicas € a capacidade do SC
suportar passagem de alta corrente elétrica sem haver dissipagio. O valor médximo dessa corrente
é chamado de corrente critica (I¢), acima desta intensidade comega a ter dissipagde no SC. H4a
duas formas de se caracterizar I por magnetizagio ou por transporte de corrente elétrica,
desenvolvemos um método de determinagiio de I por transporte de corrente, por ser mais
importante no estudo das amostras policristalinas usadas na produgfo de dispositivos. Elas sfo as
mais utilizadas porque & extremamente dificil produzir dispositivos SC de monocristais com
grandes dimensdes. Todos os dispositivos usados na geragéo e transmissao de energia sfo SCde
materiais policristalinos, onde o mais importante € a corrente de transporte e a temperatura

critica. Por exemplo, uma rede subterrdnca com 3 cabos SC de 120 metros de extensio fabricados
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pela Pirelli, foram instalados na subestagdio de poténcia de Edison Frisbic em Detroit nos E.U.A.
em 2002. Foram produzidos cabos SCs a parir de vérios fios SCs como mostra a Figura 1.1 Cada
cabo é capaz de conduzir 140 vezes mais corrente do que um cabo equivalente de cobre com o

mesmo didmetro.

Figura 1. 1 Cabo 5C

Nesta tese apresentamos o projeto ¢ a elaboragio no Centro Brasileiro de Pesquisas
Fisicas de um sistema com detalhes inovadores para a caracterizagio de Ic. E um método de
caracterizagio por transporte, dependente de vdrios detalhes experimentais complicados como a
aquisigio de pequenos sinais. Esta tese desenvolveu um novo sistema préitico de baixo custo e
eom amplo espectro de aplicagdo.

“Este sistema de medida determinaré I e caracterizard os SC de forma rdpida e precisa.
Para fins de aplicagio, o importarite € o valor da corrente que a amostra serd capaz de suportar
sem dissipar energia. Esse sistema dard uma idéia precisa desse pardmetro podendo tragar sua
dependéncia com a Temperatura (T) ¢ ¢ Campo Magnético (B). Neste trabaiho propomos um
sistema de determinagiio da corrente crilica com uma excitagdo tipo exponencial, na qual a

velocidade de subida da corrente serd regulada por um capacitor. A velocidade de excitaglio da
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fonte ndo depende da resisténcia da amostra nem da resisténcia dos contatos. Isse proporciona
uma grande vantagem ao estabelecer a taxa de subida da corrente independente das condigBes da
amostra.

O sistema de medida € composte dos seguintes médulos:

- Controlador de temperatura

- Fonte de excitagdo da amostra

- Circuito detector de nivel de tensio na amostra

- Circuito de protegio e sincronismo

- Voltimetro digual

- Porta amostra com aquecedor e sensor de temperatura

- Recipiente térmico de Nitrogénio liquido

Cada aquisi¢io de Io é feita com a temperatura estabilizada pelo controlador de
temperatura. A medida de transporte de corrente na amostra € feita pelo sistema de quatro pontas,
dois para a corrente elétrica e dois para a diferenga de potencial. O disparo da corrente € iniciado
por meio de uma chave manual ou por uma porta paralela do computader, iniciando a subida da
corrente na amostra através do circuito de excitagdo. No momento em que a amostra
supercondutora estiver dissipando, haverd uma diferenga de tensdo entre os contatos de tenso.
Este sinal é capturado pelo circuito detector de nivel, fornecendo um pulso para o circuito de
protecio de corrente e para o sincrenismo do disparo da aquisigdo no voltimetro, registrando a
tensdo em cima da resisténcia padrdo em série com a amostra, conseqilentemente medindo a

intensidade de corrente {I¢) da amostra neste instante.



Supercondutividade e Corrente critica

2.1 Descoberta da Supercondutividade.

A supercondutividade foi descoberta em 1911 por Kamerlingh Onnes. Ele foi o
primeiro a liquefazer hélio e, posteriormente, realizou investigagOes relacionadas com a
dependéncia da resistividade elétrica com a temperatura e descobriu que a resistividade
elétrica do mercirio desapareceu abaixo de uma determinada temperatura I'l. O novo
fendmeno foi denominado “Supercondutividade™, e a temperatura em gue ocomre este
fendmeno foi dénominada “temperatura critica {T¢)”. Posteriormente, o mesmo fenémeno foi
observado em outros elementos quimicos e em 1933 foi encontrada uma segunda propriedade
que idez}tifica a supercondutividade como um estado novo da matéria, especificamente
chamado de “efeito Meissner-Ochsenfeld” [*]. Esse efeito consiste na exclusdo do fluxo
magnético do interior do material quando este é exposto a um campo magnético. Na Figura 2.
1, o desenho superior mostra o campo atravessando um SC ne estado nermal, e no deserho
inferior o SC est4 abaixo de T¢ excluindo o campo magnético. Do ponto de vista fisico, esta
propriedade é fundamental para a supercondutividade pois ela identifica esse fendmeno como
um estado novo da matéria diferenciando-o do estado de condutividade perfeita, no qual &

possivel também atingir um estado com resisténcia elétrica zero.
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Figura 2. 1 Exclusio do campo magnético também chamado de “Efeto Mcissner”.

A primeira teoria para explicar este efeito apareceu no ano 1934 com os irmios F. e H.
London{’]. Eles postalaram um modelo simples com duas equagdes que explicam as duas
propriedades fundamentais dos supercondutores, o estado de resisténcia nula e o efeito
Meissner. A primeira teoria fenomenolégica foi desenvolvida por Ginzburg-Landau e surgiu
em 1950 e, na mesma teoria de transformagio de fases de Landau, foi extrapolada 20 caso da
supcrcondu{ividade[‘*], Nessa teoria, o estado ordenade (supercondutor) € caracterizado por
um pardmetro de ordem, que estd associado com a densidade de pares de Cooper. A transicic
de fase é considerada como sendo uma transi¢io do estado desordenado (estado normal) ao
estado ordenado (estado supercondutor).

Abrikosov desenvolveu esta teoria ¢ previu a possibilidade da existéncia de um
supercondutor, identificado como de tipo I, onde acima de um determuinado valor de campo
magnético o SC teria a particulanidade de deixar o campo penetrar em forma quantizada
formando uma rede de vértices com cada vértice levando um quantum de ﬂ_ux_o[s]. Isto leva &
coexisténcia de regides normais com regides supercondutoras no interior do material. Cabe
ressaltar que, atualmente, quase todos os supercondutores com temperatura critica

relativamente alta s3o do tipo IL
Em 1957 foi desenvolvida uma teoria microscépica sobre a supercondutividade por

Bardeen, Cooper ¢ Schriefter{®]. Ela é conhecida como teoria BCS (as iniciais de seus

S5
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autores) e postula que a supercondutividade ¢ carregada por particulas chamadas de pares de
Cooper ou super-elétrons. O fato de a supercondutividade ser carregada pelos superelétrons
pode ser entendido se imaginarmos que dois elétrons com seus spins antiparalelos forrnam um
par de Cooper, entdo o momento total do par é zero. O comprimento de onda associado com o
par de Cooper é infinito e nestas circunstincias a particula ndo pode ser espalhada pelas
imperfeicdes da rede cristalina. Qutro descobrimento importante relacionado com a
supercondutividade aconteceu em 1962. Neste ano B. Josephson descobriu que os pares de
Cooper podiam atravessar uma barreira de potencial no sentido usual de tunelamento[’). Este
efeito tem grande importincia para a construgdo de sensores de campo utilizando esses

materias,

2.2 Estado da arte.

O primeiro material supercondutor (mercirio) foi descoberto no ano 1911. Em
seguida, a supercondutividade foi pesquisada em outros elementos qufmicos. Por volta de
1930 tinha sido observada a transigdo supercondutora em quase mctade da tabela periddica,
inclindo o nidbio (1930) que € largamente utilizado na fabricagdo de bobinas
supercondutoras. Cabe ressaltar que, até hoje, novos clementos quimicos supercondutores
continuam sendo descobertos, como por exemplo, a descoberta recente da supercondutividade
no Litio a altas pressﬁes[a].

Somente em abril de 1986 descobriu-se o primeiro composto com temperatura critica
em tomo de 30 K. Esse composto foi uma ceramica com composi¢io LangaxCuO“[g]‘
Estudos com press3o nestes materiais incrementaram €35 valor até quase 60 K estabelecendo
o caminho para a obtengfo de novos materials com temperaturas criticas maiores. Em 1987
foi descoberto o composte YBaCu que foi o primeiro material com Teacima de 77 K, que €

a temperatura do Nitrogénio liquido. Posteriormente surgiram 0s sisternas a base de

.6 -
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BiSrCaCu0 (Te maxima de 115 K), TIBaCaCuO (124K) e o HgBaCaCuO (132K).
Atualmente o recorde de temperatura critica € de 160 K, ¢ foi obtido em 1993 no sistema Hg-

1223 sobre pressdo. A Figura 2. 2 mostra o desenvolvimento de Tc dos SC ao longo dos anos.

Segtember, 1993
p (Under Pressure}

1 60 B August, 1993

H-1223 b (Under Pressure)

Our [zboratory, 1958
) (Under pressure}

1 40 (Hg  Re  ¥1228

April, 1993
11‘2223{ Sepiember, 1892{Under Pressure}

February, 1588
1 20 o TH12234

Bi-2223 ¢ January. 1588

100 i Y.i23 ¥ January, 1987
Shutis

z_gil

December, 1586
» (Under Pressure)

o
L
T

December, 1586
b {Under Pressure}

(LaBa)-214

Anril, 1686

1900 1920 1940 1960 1980 2000

Figura 2. 2 Evolugio da temperatura critica ao longo dos anos.
Recentemente foram descobertos os “supercondutores magnéticos™. Estes sistemas

apresentam uma interessante propriedade de coexisténcia da supercondutividade com o

magnetismo ein determinadas faixas de temperatura. Cabe também ressaltar a descoberta da
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supercondutividade no composto intermetdlico MgB, com temperatura critica perto dos 40
graus. Este composto tem apresentado propriedades interessantes que o qualificam como um

dos possiveis candidatos para aplicagdes atuais dos supercondutores['”].

2.3 Supercondutores de temperatura critica alta.

Abnkosov formulou, a partir da teoria Ginzburg-Landau, que, para determinadas
condicbes, € energicamente favordvel o campo magnético penetrar em um material
supercondutor em forma de tubos de fluxo magnético (vortice). O supercondutor que

apresenta esta propriedade € classificado do tipo IL

N\
A \
N
N\
% NORMAL
AN
\\ HYF
VORTEX \\/ c2
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Figura 2, 3 Diagrama de fases H-T de um supercondutor de tipo Il

Isto acontece quando o parfmetro X = A/E & muito maior gque 1/42, onde A representa o
comprimento de penetragdo do campo magnético no interior de um SC, enquanto & representa
o comprimento de coeréncia dos pares de Cooper, ¢ pode ser entendido come sendo
aproximadamente igual ao raio do nidcleo dos vértices que penetram o material SC. Os

supercondutores de baixa Te normalmente apresentam k<<l, e¢nquanto que nos
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supercondutores de alta T¢, o parmetro k adquire valores muito grandes (k ~ 10) provocando
a penetragdo dos vértices no mesmo. Uma clara evidéncia experimental deste efeito pode ser
observada nos experimentos de decoragio magnética feitos em cupratos de alta Te '], Cabe
ressaltar que a presenca desses vortices provoca fendmenos fisicos bem diferentes daqueles
observados nos supercondutores de tipo I Entre esses fendmenos destacamos a ativago
térmica dos vortices, que leva a um complicado diagrama de fases com o campo magnético-
temperatura.. No diagrama da Figura 2. 3 ['*] podemos observar que as linhas Hey e He do
supercondutor do tipo II delimitam uma faixa de campos e temperaturas onde ¢ material é

penetrado pelos vértices. Acima do campo critico He, o material deixa de ser supercondutor.

2.4 Corrente Critica.

A propriedade fisica de maior interesse para esta tese € a densidade de corrente critica
(Jc) conseqiientemente, devemos apresentar © seu conceito com mais detathe. Num
supercondutor do tipo [ n@o existe a rede de voriices dentro do material ¢ quando uma
corrente de transporte € aplicada sobre o material, 0 mesmo tenta expelir o autocampo
magnético desta corrente. Para um determinado valor da corrente, o valor do autocampo
chega a ser da ordem do campo critico He, onde o matenal deixa de ser supercondutor,
surgindo conseqiientemente dissipacdo em forma de voltagem no material. Esta comrente €
conhecida como corrente critica, Ic nos supercondutores tipo I {'*].

No caso dos supercondutores do tipe I, o matenial ¢ penetrado pelos vértices e a
interagfio entre estas estruturas ¢ a corrente provoca o surgimento de uma forga tipo Lorentz

(F, =Ix¢,) sobre os vértices que tentam movimenta-ios, onde I representa a corrente e ¢ 0

fluxo magnético, A movimentagdo dos vértices daria lugar & aparicdo de uma dissipagdo

{voltagem) no material devido a lei de Lentz. No caso do material ser ideal, os vdrtices se
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movimentariam com quaiquer corrente, sendo que neste caso ideal a cormrente critica do
material seria nuia.

J4 no caso dos materiais recais, existern deformacdes estruturais que se comportam
como regides normais, sendo energicamente favordvel para os vértices se localizarem nessas
regides. Estas regifes no material sfo conhecidas como centros de ancoramento {centros de
pinning). A for¢a que exercem sobre o8 vortices € chamada for¢a de pinning (Fp). Esta forga é
contraria 3 forca de Lorcutz ¢ evita que os vdrtices se movimentem, pelo menos para
correntes abaixo de um certo valor. Para valores de correntes superiores a esse valor a forga
de Lorentz (F) € maior que a forga de ancoramento e os vOrtices se movimentamn surgindo
dissipagdo no material. O valor dessa comente limite onde Fi=Fp € chamada de corrente
critica de um supercondutor do tipo IL Logo a existéncia desses centros de ancoramento €
responsdve! por um valor verdadetro, diferente de zero, da corrente critica {Ic) nos materiais
reais[”].

No diagrama de fases de um SC do tipo II € bem definida uma outra fronteira que
separa duas regifes: uma acima na qual a comente critica desaparece ¢ outra, para
temperaturas e campos menores, onde existe um valor real diferente de zero para a coirente
critica. Essa linha € chamada lirha de irreversibifidade{ls] ¢ ela surge de uma combinag3o
entre o ﬁuovimemo termicamente ativado dos vortices {desordem dindmica) ¢ a desordem
estitica produzida pelas imperfeigoes do material que atuam como centros de ancoramento
evitando a Sua movimentagio.

Destacamos que a densidade de comente € um dos pardmetros mais importantes para a
aplicagdo tecnoidgica de umn supercondutor. Nessa abordagem, a corrente critica num
supercondutor deve ser definida segundo critérios experimentais, como a corrente que passa

pelo supercondutor provocando o surgimento de uma dissipagdo (voltagem) no mesmo. Como

- 18 .
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veremos mais adiante, existem vdrios critérios para se determinar seu valor, assim ¢omo

véarios parametros técnicos € experimentais.

2.5 Tunelamento (Efeito Josephson).

Tunelamento é um processo quéintico pelo qual os elétrons podem viajar de um metal
para outro através de uma barreira isolante. O tunelamento ocorre através de uma barreira de
potencial suficientemente fina (da ordem de 10 A%) onde os elétrons atravessam mesmo com
energias menores que as correspondentes a barreiral'®).

No caso dos supercondutores, os pares de Cooper podem atravessar a barreira isolante
(ou normal) de um supercondutor para outro sem voltagem aplicada. Este fenOmeno acontece
enquanto a supercorrente ndo superar um valor limite chamade de “Corrente critica de

Josephson”. Este efeito foi descobetto por Josephson e € chamado de “efeito Josephson de”’.

Cabe ressaltar que esta corrente depende da temperatura ¢ é fortemente afetada pelo campo

magnético.
{
I
{
+ ] R
.}. D=b/9
o d
YEEE -
]
grédo 1 — — gr8o 2
V4
1

Figura 2. 4 Fronteira de grao inclinada com deslocamentes (1) onde D é a distincia entre efes.
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Como pode ser observado na Figura 2. 4, existe no interior da regifo intergranular uma
rede bem aleatéria de ntcleos com alguns canais entre eles, através dos quais os pares de
Cooper passam de um griio a outro. A largura destes canais é menor do que 0 comprimento de
coeréncia (£), e a conduco de pares de Coopers se dd via o efeito Josephson citado nos

17,1319

paragrafos iniciais deste item{ ]. Estas fronfeiras sfo conhecidas como ligagdes fracas

{weak-links 1dentificada nesta tese com as siglas WL}, ¢ sdo fortementc influenciadas pelo

campo magnético externo aplicado[*"].

2.6 Corrente Critica em materiais cerdmicos.

Atualmente um grande nimero de aplicagio necessita de materiais com grandes
dimensdes, como na fabricacio de cabos, e boas propriedades fisicas como a rigidez e a
flexibilidade de um metal condutor. Estes materiais sé podem ser obtidos em forma de
cerdimicas. Sua obten¢gfo envolve diferentes técnicas de produgic de materiais que usam
diferentes precursores como ponto de partida. O resultado final é uma cerimica (maierial
policristalino) composta de uma distribuicio de griios. As propriedades fisicas destes
supercondutores granulares s3o diferentes daquelas dos monocristais € estdo relacionadas com
as proprias estruturas granulares dos materiais.

Estes materais cerimicos s@o formados por griios (regifes intragranulares)
interconectados entre si por regides intergranulares. Dependendo do método de obtengdo
destas amostras, a sua microestrutura lem varias formas, com caracteristicas diferentes como,
por exempio, o tamanho médio do grfio e a porosidade, que modificam as propriedades
elétricas e magnéticas destes materiais. Podemos classificar as propriedades fisicas de um
malerial supercondutor ceramico como intragranular ou intergranular. A propriedade
intragranular cstd caracterizada no interior dos grios enquanto uma intergranular estd

associada com as regides entre os grios. Por exemplo, ao se colecar um supercondutor
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ceramuco na presenga de um campo magnético, em uma determinada intensidade de campo
magnetico, ele ird comegar a penetrar as regides intergranulares. Este valor € definido como
primeiro campo critico intergranular, ou Hepy. Um sucessivo incremento do campo magnético
fard com que ele comece a penetrar o interior dos grios, entdo podemos falar de um Heye ou
primeiro campo critico intragranular.

Do ponto de vista experimental, a corrente critica de transporte (Ic) é a corrente
elétrica méxima que um supercondutor pode conduzir sem dissipagdo. As amostras
policristalinas s@o formadas por uma rede aleatéria de graos interconectados por regides
intergranulares e a corrente critica de transporte tem um cardter percolativo{”'?*]. Isto ¢
determinado pelo fato da supercorrente dos pares de Cooper terem de vigjar de um contato de
corrente a0 outro, encontrando um caminho sem obstaculos que limitem a sua passagem. O
termo oObstéculo estd associado com aquelas regifes de supercondutividade “reprimida” e que
sdo responsaveis pelo surgimento da dissipagéo.

No caso da corrente critica podemos também definir corrente critica intergranular €
corrente ¢ritica intragranuiar[23]. A comrente ceitica intragranular se estabelece no interior dos
grios. O mecanismo que determina seu valor estd associado com a competi¢do entre as forgas
de Lorentz e de ancoragem dos vortices. Este valor é da ordem de 10° Alem®, J4 no caso da
corrente‘crl’tica intergranular ela estd limitada pelas imperfeicdes na regi@o de fronteira
intergranular e seu valor ¢ de aproximadamente 100 A/cm?, mil vezes menor que a corrente
intragranular.

Os principais obsticulos 2 passagem da supercorrente dentro de uma cerdmica 530 os
defeitos macroscopicos e principalmente as  fronteiras entre  grios ou  regides
intergranulares[**]. Uma fronteira de griio acomoda em seu interior um nimero grande de
deslocamentos contendo um campo da deformagio associado ao nicteo do deslocamento.

Este campo de deformagio quebra a simetria da rede cristalina na sua vizinhanga e,

13-
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conseqiientemente, quebra a supercondutividade. Assim, a area eficaz para a passagem dos
pates de Cooper diminui{*]. Uma fronteira de grio por inclinagio € representada
esquematicamente na Figura 2. 4.

Mediante experimentos de susceptibilidade AC ou magnetizagio podemos obter uma
estimativa da corrente critica intragranular{™®}. A grande diferenga existente entre o valor de
corrente critica inter e intragranular faz com que a densidade de corrente critica de transporte
(Jo1) seja uma medida direta da corrente critica intergranular que, port sua vez, limita o valor
de Jor. Este fato faz com que determinadas amostras cerimicas supercondutoras apresentem
em algumas situacdes expefimentais valores de Jor bem pequenos dificultando a sua
determinag@o experimental.

Conforme j4 enfatizamos, a propriedade fisica mais importante de um supercondutor
para um grande nimero de suas aplicagBes ¢ a densidade de corrente critica (Jc). Um material
no estado supercondutor ndo deve dissipar energia quando submetido a uma corrente. Como
foi visto anteriormente, as flutuaces térmicas nos supercondutores tipo I (aqueles de maior
T¢) provocam ¢ surgimento da dissipacao[ 1. Este efeito nfio é pequeno nestes materiais e o
mesmo tem grande televancia. Isso pode ser constatado na Figura 2. 5 que mostra a dissipagio
em fungio da temperatura de um materal supercondutor € do cobre comum. Esta figura
mostra a:s curvas de resistividade elétrica com campos magnéticos diferentes (de 0 a 12 Tesla)
para o SC a base de Bismuto e duas curvas do Cobre com intensidade de campo de zero ¢ de
cinco Tesla. Pode ser observado que abaixo de determinadas faixas de campo ¢ emperatura o
supercondutor dissipa mais do que o cobre, limitando suas vantagens tecnoldgicas em relagao

ac metal de Cobre.
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Figura 2. 5 Comparacao entre a curva de resistividade do SC a base de Bismuto e do metal Cobre em
funcio da temperatura com diversos campos aplicados com seus valores iadicados em tesla .

2.7 Aplicagoes tecnologicas dos supercondutores.

Nao podemos deixar de mencianar brevemente algumas das aplicagdes dos materiais
supercondutores. Os supercondutores possuem principalmente trés vantagens sobre oS
condutares normais:

» Conduzem eletricidade sem perda de energia,
+ RedugZo expressiva dos circuitos elétricos,

» Grande capacidade para gerar campos magnéticos,
Os supercandutores podem ser usados como geradores de energia mais eficientes

economizando rccursos  em  comparagdo  Com  sistemas  convencionais.  Usando

superconduteres, o gerador pode desenvolver um campo magnético muito mais alto do que @

-15-
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de um gerador convencional, permitindo ao gerador supercondutor ter dimensdes menores
para a mesma produgio de energia. Ouira vantagem € que a resisténcia elétrica associada ao
fluxo de eletricidade nos enrolamentos do motor do gerador convencional ndo esté presente.

Nio existe, atualmente, nenhum métedo difundido e eficiente de armazenar grandes
quantidades de eletricidade. Um sistema conhecido coino SIMSAE (Sistema Magnético de
Armazenagem de Energia) poderia prover, algum dia, um meio pritico e eficiente de
armazenar grandes quantidades de energia ¢létrica. Seriam grandes bobinas supercondutoras,
a maioria das quais subterrineas, capazes de armazenar grandes quantidades de eletricidade
por periodos de tempo muito grandes. Este sistema poderia ser conectado a rede de energia,

A supercondutividade propiciard também um importante avango tecnolégico para a
indistria eletrnica. Juntando-se ao (ransistor e aos ¢ircuitos integrados, a supercondutividade
poderia afetar drasticamente o campo da eletrbnica. O fato dos supercondutores conduzirem
eletricidade sem resisténeia reduziria a dissipagio de calor dos circuitos integrados e
transistores. Os supercondutores poderiam acrescentar alguns beneficios adicionais, tais como
a eliminagio de interferéncia magnética em circuitos integrados por causa de sua capucidade
de expelir campos magnéticos. O uso de interligacBes supercondutoras permitiria que oS
componentes fossem compactados em wm grau mator, permitindo, assim, ainda mais
componéntes caberem num Unico circuito integrado, diminuinde muitc os tempos de
operagio.

A pesquisa ligada aos dispositivos SC estd apenas comegando, muitas outras
aplicacBes serdo encontradas ¢ existem ainda muitas dividas sobre esta nova tecnologia.
Tentamos aqui apenas criar uma ferramenta para desvendar mais um dos mistérios
envolvendo esses novos dispositivos. Serfio necessirios miitos investimentos nesta area, a

perspectiva de crescimento € muito grande de acordo com os gréficos mostrados da Figura 2.

7 segundo © International Superconductivity Industry Summit.
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Figura 2. 7 Projecio de crescimento para a industria de dispositivos supercondutores

Observamos para 0s proximos anos um acentuado crescimento nesta drea, a mator
fatia de crescimento serd na drea de geragfio e distribuig@io de energia. S3o dispositivos que
necessitam ter alta densidade de corrente elétrica, justamente um dos par@metros que

acreditamos ser um dos mais importantes nos supercondutores motiva pelo qual dedicamos

esta tese a0 seu estudo.
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Experimental

3.1 Introducio

Tendo em vista que a propriedade mais importante de um SC para aplicagio em
dispositivos € a densidade de corrente criticu (J), foi proposto o desenvolvimento desta tese
nesta drea. O objetivo deste trabalho € caracterizar este pardmetro adequadamente do ponto de
vista experimental e instrumental, assim como sua dependéncia com a temperatura (1). Nogsa
proposta é construir um sistema de caracterizagdo que tivesse grande utilidade tanto em nosso
laboratério como em qualquer outro gue trabalha com pesquisa aplicada para dispositivos SC.
O trabalho foi dividido em duas etapas, a primeira foi & busca bibliogrifica que dessem
informagdes e detalhes téenicos sobre os sistemas ji produzidos com finalidade semelhantes.
Isto ajudou a compreender as dificuldades neste tipp de medida e os tipos de solugdes ja
publicadas em revistas técnicas. A segunda etapa envolveu o projeto do sistema de medigio
que atendesse grande parte dos tipos de abordagem experimentais na determinagao de Ie.

O objetivo central foi fazer um sistema capaz de determinar a corrente critica ¢ tragar
automaticamente uma curva de I em fungio da lemperatura, assim Como mostrar a sud
dependéncia com o campo magnético. Diferentes obstdculos foram encontrados no
desenvolvimento do nosso sistema de medigao como, por exempio, garantir uma temperatura
estabilizada, evitar correntes elevadas que pudessem provocar dissipag@o térmica nos contatos
e processar um pequenc sinal da amostra.

A idéia basica da nossa abordagem ¢ fixar a temperatura (ou o campo magnético) e

aumentar a correnic atd detectar ¢ infcio da dissipagiio no SC. A solugho para minimizar o
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problema da dissipagdo térmica nos contatos elétricos foi programar uma subida rapida de
corrente antes que a dissipagio nos mesmos provocasse 0 agquecimento local da amostra. No
momento do infcio da dissipagdo do SC registramos no multimetro a tensio da resisténcia
padrdo, dando a informagéo sobre ¢ méximo de corrente que a amostra suporta sem dissipar,
1sto €, sua corrente critica.

O infcio da dissipagdo da amostra SC € wm ponto muito critico exigindo um bom
critério[*’] para sua determinagiio. Assim, escolhemos um nivel de tensio muito pequeno, na
ordem de micro volt, como critério para determinar o infcio da dissipa¢fo. Ele fo1 escothido
devido a outros diferentes sistemas de medidas o utilizarem. Para esta aquisicdc usamos os
equipamentos que tinhamos a méao. Também construimos um circuito de detecgdo para

pequenos sinais, capaz de ler este tipo de informagio e processa-la,

LPT1 linha de disparo

sa—1

_ Trigger
Tetathan 0 | ¥+
THERE 0 0001V Resisténcia
[efwngaRE | oo ey DRI mimnmm _
nooo|s P00 O Y = Y Padréo
o) b C T 1
Controlador de Vaoltimetro '
Temperatura 7I+

Fonte de
Comrente

Figura 3. 1 Sistema experimental para determinagio da corrente critica em SC
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O sistema completo de medida usado na determinagdo experimental de Ic estd
ilustrado na Figura 3.1. Ele é formado por alguns instrumentos de medidas e os circuitos
eletrGnicos projetados e construidos durante a tese.

Para facilitar o entendimento do sistema revolvemos dividi-lo em médulos. Nos itens a

seguir descrevemos detalhadamente comeo caca bloco um funciona.

3.2 Porta amostra

O porta-amostra € utilizado para fixar a amostra e colocar os contatos elétricos (fios da
tenséio e da corrente). Funciona também como um harmonizador da temperatura entre 4
amostra, 0 sensor de temperatura, o aquecedor e 0 banho térmico, proporcionando um mimmo
gradiente de temperatura. Ele € feito de uma peca de cobre folheada a ouro; ambos os metais
tem uma boa condugdo térmica. A amostra fica eletricamente isolada do porta-amostra por
meio de um verniz, papel de seda ou outro material com hoas propriedades térmicas. A titulo
de exemplo o porta amostra com uma amostra de YBaCuO instalada € mostrado na
Figura 3.2. O sensor de temperatura € fixado na face oposta a da amostra, garantindo um bom
contato térmico com a mesma. O aquecedor estd fixado na parte branca a direita no porta-

amostra, 'como mostra a Figura 3. 2.

Figura 3. 2 Porta amostra com uma amostra de YbaCuO de 16mm de comprimento
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O porta-amostra ¢ fixado na ponta de uma haste feita de um tubo de ago para o
isolamento térmico, este conjunto € inserido num garrafio térmico (dewar) de Nitrogénio
l{quido - como mostra a Figura 3.3 - isolada do liquido por um copo de aluminio que tem uma
bobina enrolada em sua volta, Este copo fica imerso no Nitrogénio liquido protegendo o porta
amostra do contato direto com o liquido resfriando-o apenas por condugéo €rmica do gés fno
de N,. Este sistema de refrigeracio com a bobina foi construido pelo Professor Jorge Luis

Gonzales Alfonso na sua tese de doutorado e pode gerar campos magnéticos com intensidade

de até 400 Oe.

Figura 3, 3 Garrafiio térmice de Nitrogénic com a haste inserida
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3.3 Controle de temperatura

Como a corrente critica depende da temperatura, € necessario ter uma excelente
estabilidade térmica garantindo a qualidade dos dades adquindos. Esse ponto € essencial para
dar confiabilidade na medida ao determinar Ic. Para isso utilizamos um controlador de
temperatura Lakeghore modelo 330 ou 340. Medimos a temperatura a partir de um sensor de
diodo de silicio calibrado, com sensibilidade de 1.9 mV/K a 77K dando uma resolucao de
21mK em temperatura. Para aquecermos a amostra usamos um fio resistivo de manganina
com 35 Ohms. Este controlador de temperatura fornece uma corrente maxima de 1 A para o
aquecedor, permitindo uma variagio de temperatura de 77 a 250 K no porta-amostra dentro do
garraffo térmico com Nitrogénio liquido. O controle de temperatura € feito com um sistema
de controle por parimetros Proporcional (P), Integral (I) € Derivativo (D). O aquecedor pode
trabalhar em trés faixas de poténcias 250mW, 2 5W e 25W.

O controlador possui dois mostradores digitais que permitem visualizar a temperatura
desejada e a real simultaneamente, com uma resolucfio de 0,01 K abaixo de 200K ¢ 0,1 K
acima respectivamente. E um aparelho compacto e versitil, pode ser utilizado em outros upos
de sensores como o diodo de Gdlio, termopares, resistores de plating, etc. O controle na faixa
de 77,5 até 90 K € muito critico. Como a diferenca entre a temperatura do liguido refrigerante
e do porta-mostra é pequena, qualquer subida de poténcia altera o equilibrio do ambiente.
Precisamos usar pardmetros PID apropriados para o nosso sistema, que podem exigir longo
tempo para atingir a estabilizagdo de temperaturs, dificultando a medida. Para temperaturas

acima de 90 K o confrole toma-se mais eficiente.

Este aparelho possui interface GPIB e RS8232, possibilitando o contole ¢ o
monitoramento rtemoto de suas fungdes, possibilitando sua integragdo aos Oulros

equipamentos por meio de um software.
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3.4 Contatos elétricos da amostra

Os contatos elétricos de corrente na amostra precisam ter baixa resisténcia, na ordem
de alguns ohms. O valor dos mesmos determina o valor da poténcia dissipada neles, podendo
afetar a estabilizagdo da temperatura pelo auto-aquecimento local da amostra.
Experimentalmente, a dissipagio nos contatos elétricos provoca diferentes efeitos indesejdveis
como, par exemplo, o deslocamento da curva [o(T) para uma temperatura diferente da real. O
ideal seria obter contatos quase nulos ou bem pequenos. Como trabalhamos com ceramicas

supercondutoras, isto € muito dificil - sua superficie € muito rugosa e dspera.

R

Figura 3. 4 Amostra de Tilio de 2,95 mm de comprimento com contatos de tinta pyata

Qs contatos sio feitos com fios de cobre colados com tinta prata condutiva e sua
qualidade depende de vdrios fatores como, por exemplo, a difusdo da tinta na superficie
rugosa da cerfimica, sua porosidade, tratamentos térmicos, etc. No nosso caso obtivemos
contatos com valores de resisténcia mencres de 100 £&. S3o muito comuns s contatos

deteriorarem ao longo da medida mascarando os resultados experimentais. Uma amostra de
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um SC a base de tdlio, com contatos de tinta prata como aquele mostrado na Figura 3.4
apresenta contatos elétricos de 98 Q.

A detecgdo do inicio da dissipagdo ¢ feita através dos contatos da tensio. Um pequeno
aumento de tensfio na ordem de micro volts entre os contatos produz na entrada do
amplificador diferencial um sinal com valor suficientemente grande para disparar o circuito
detector de nivel. Os contatos devem ser de boa qualidade, com baixa resisténcia, pois um
acoplamento ruim provocard uma capacitincia entre os contatos € a amostra, produzindo um
deslocamento de tensdo que pode prejudicar a atuagdio do circuito de detecgio e do
sincronismo. Os contatos elétricos podem apresentar até mais de 10 uV de deslocamento
dependendo da sua resisténcia, saturando o circuito de detecgo antes da corrente da excitagdo
provocar uma diferenga de potencial entre os contatos de tensdo. Para pequenos valores de
deslocamento (até +3uV) o circuito de detecgdo permite o ajuste de zero, deslocando o nivel
de tensio do sincronismo para mais ou para menos. Isso ajuda a resolver pequenos problemnas
termoelétricos provocados pelos contatos e fios eléiricos e representa uma das facilidades

experimentajs importanies No nosso sistema.

3.5 Fonte de excitacio

A fonte € a principal parte do sistema de medida, sendo responsdvel pela corrente de
excitagiio que passars através da amostra, controlando o tempo ¢ a maxima tensio aplicada na
amostra. Pary realizar este trabatho foi projetada e construida uma fonte de baixo custo, que
tem uma excitagio exponencial dependente da descarga de um capacitor {C1) conforme
ilustrado na Figura 3.5. Aproveitamos a caracteristica de inércia da tensfo do capacitor para

controlar a corrente de elétrons que flui pelo SC. Mostratemos como este fato tem uma
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importancia vital na determina¢io experimental de Ie. Este desenvolvimento representa um
aspecto inovador neste trabalho.

A id¢ia basica é criar uma descarga de corrente crescente suficientemente grande para
determinarmos o I¢ do SC. Quanto maior a taxa de subida, menor a energia dissipada pelos
contatos elétricos. Nossa filosofia € produzir uma descarga rapida de alta intensidade para que
a energia dissipada seja t3o pequena que a temperatura da amostra ndo varie, possibilitando a
determinagdo da corrente critica da amostra o Ic. Paralelamente deve ser enfatizado que esta
fonte permite controlar a velocidade de subida da corrente que estd atravessando a amostra.
Esta possibilidade € essencial, pois cstudos recentes mostram uma dependéncia experimental
de Ic com a taxa de aplicacdo da corrente. Conseglientemente estamos diante de novas
possibilidades com relagdo 2 estudos associados com este Ultimo efeito.

O circuito mostrado na Figura 3. 6 representa a fonte de excitagio do nosso sistema e
o mesmo serd detalhado nos parégrafos seguintes. A parte de controle é alimentado com 5 V,
representado como Ve enquanto que a parte de poténcia utiliza uma fonte varidvel HP
representado como Vpp. Com fontes diferentes € possivel variar a mixima excitagdo utilizada
para cada amostra, independente da alimentagéo de controle.

A fonte de excitagio pode trabalhar em trés estados diferentes: aberto sem excitagio,
fechago. com subida exponencial e fechado saturado. O estado fechado saturado possui uma
corrente praticamente constante. Este estado ndio tem nenhuma aplicag@o pritica neste projeto

sendo usado apenas 0s dois primeiros estados.

A amostra & representada pelo resistor R16; o R135 ¢ a resisténcia patrdo uiilizada para
determinar Ie da amostra como mostra a Figura 3.5, A amostra ¢ a resisténcia padrio estd
ligadas em série ao emissor de Q5. Todas a tensbes medidas sdo referenciadas a terra com

excegdo da tensdo diferencial dos contatos eléiricos da amostra.

_25 -
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Figura 3. 6 Fonte de excita¢do da amostra com 0§ {empos
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3.5.1 Estado aberto sem corrente.

Tomando com base o circuito da Figura 3.5 quando o transistor Q3 recebe um sinal
pasitivo (seja de uma chave analdgica ou um sinal digital vindo de uma porta paraleia do
micro, por exemplo} na sua base ele conduz sendo responsdvel pela abertura e fechamento da
chave (Relay02). No estado fechado n#io hé corrente de base em Q3 para provocar sua
condugiio, deixando & chave Relay02 fechada ¢ o capacitor C4 carregado com o valor da
tensdo base-emissor (Viegs) de Q4. Dessa forma, o transistor Q4 estd trabalhando na regiao de
saturago. Como a tensdo coletor-emissor (Veege) € muito pequena, a corrente de base (lugs)
do transistor Q5 é praticamente nula, provocando O seu corte. A amostra em série com o
trangistor Q5 - como mostra o circuito da figura 3.5 — recebe uma corrente de emissor (Legs)

nula.

3.5.2 Estado fechado com excifaciio exponencial.

Este segundo estado do circuito marca o inicio do disparo da comrente. Pode ser feito
por meic de uma chave analdgica ou digital aplicando-se uma tensdo de 5V no resistor R11.
Com isso, uma corrente flai na base de Q3 (lpgs#0), provocando sua condugdo acionando o
Relay02, forgando-o a abrir e causando uma interrupgdc na alimentagdo do capaciter (C4) ¢
na base n;io transistor Q4. A carga contida em C4 ¢ consumida para manter a corrente de base
(Inge) me transistor Q4. Como a tensdo do coletor (Veeqa) do transistor Q4 & inversamenie
proporcional 4 tensde do C4, conforme €4 se descarrega, a tensdo Vg4 sobe. Com este
aumento, a tensiio de base (Vigs) do transistor Q5 também aumenta, produzindo uma corrente
de emissor (Lgs) que comega a excitar a amostra SC. Essa excitagio € proporcional 3 tensio
de Vpp € 2 variagZo da tensao do Capacitor C4. Dependendo da quantidade de carga contida
em C4, teremos um disparc mais lento on mais rdpido. Isto resulta num ponto importante. A

intensidade maxima de corrente aplicada & amostra depende da tensdo Vpp ¢ das resigténcias
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dos contatos da amostra e da resisténcia padrio. Na figura 3.5 podemos observar, desde o

inicio do disparo, os graficos da tensdo em fun¢do do tempo em cada ponto do circuito.

Na figura 3.6 podemos ver & simulagio de como Vpp influencia na mixima excitagio
da amostra em fun¢io do tempo. Tomando comp base csse grafico, observamos que para o
mesmo tempo de 2 segundos a tensdo de excitagio varia dependendo do valor de Vpp,
mostrando comp a excitagio depende fortemente dessa tensao. Para o calculo dos valores de
tensdio representados nesse grafico foram utilizadas a mesma capacitincia ¢ a mesma

resisténcia em todas as curvas, para valores diferentes de Vpp.

Tensao (V)
=

P DT T E ST S I SN BN B N B E W A N O O I

Tempo (s}

Figura 3.7 Grafico da excitaciio da amostra em fungao do tempo com dependéncia de Vpp.

Conseguimos um 6timo conuole da corrente a partir da descarga de urn simples

capacitor, utilizando somente componentes simples ¢ econdmicos, atingindo um dos objetivos
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deste trabalho. Como foi dite, isto representa um ponto inovador em relagdo aos outros

trabalhos reportados na literatura.

3.6 Circuito Operacional Detector Diferencial

A amostra na fase supercondutora apresenta nos contatos de tensdo uma difcrenga de
potencial praticamente nula. Com o incremento da corrente ¢létrica na amostra, 4 partir de um
certo valor, hi o inicio da dissipagfio, istoé, a amostra comega a apfesentar resisténcia

etétrica. De acordo com a relagdo:

V=Rx] Equagdo (3.1)

Onde, V ¢ a iensio dos contatos elétricos, R é a resisténeia da amostra e I a corrente
que esta passando, o surgimento de uma dissipago na amostra € equivalente ao surgimento de
uma voltagem nos contatos elétricos da amostra. Existem vérios critérios para determinagao
de Ic. Neste trabatho usamos o nivel de tensio experimental de um micro volt como indicador
do infeio da dissipagio na amostra.

Nosso circuito é capaz de detectar diferengas menores que um micro volt, possuindo
um ganho de tens#o de um mithdo. Foram usados dois operacionais de precisio (U2 ¢ U3)
com baixo ruido para o circuito detector diferencial como € mostrado na figura 3.7.

O circuito possui dois estdgios tendo cada um ganho de 1000, um com configuragio
diferencial ¢ o outro inversor. Este tipo de configuragio diferencial[*®] & usado em diversos
sisternas onde ha a necessidade de ler a diferenga de potencial sem referéncia. Existem varios
tipos de circuitos diferenciais, uns simples e baratos, outros muis complexos e caros. A
configuraciic mais comum consiste de um nimero de operacionais interconectados entre 8i e

uma rede de resistores de precisio associados a eles. Esgsa ¢ a técmica mais popular para

-29-
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amplificadores usados em instrumentagao quando se deseja desenvolver um circnito pratico
com um minimo de componentes.

Existem outros circuitos diferenciais com fonte de corrente controlada e refletores.
Isso elimina caracteristicas redundantes e tende a minimizar problemas de dependéncia dos
circuitas ativos com a precisio dos resistores. Um dos problemas desses circuitos € a precisio
dos circuitos integrados. Operacionals com caracteristicas diferentes irao provocar uma ndo

linearidade nesses circuitos entre baixo e altos ganhos,

Circuito Diferencial de ganho 1000000

A3 a1o0
WA MAN
2 IMohm 2.2Mohm
yeD -12v
voD -1V
J2
a1 DUTPUT
2.2kohm T
A8
2 Zkahm
R12
2.2kgnhm
YOD e12¥ voD +12¥

Figura 3. 8 Circuito Diferencial com ganho de 1.000.000

3,6.1 Calculo do ganho do primeiro estagio

Usamos o método mais simples de implementacio diferencial com um amplificador
operacional. Tomando como base o circuito da Figura 3. 8 o estagio do operacional OPA27
ilustra essa configuraciio, a tensdo de saida pode ser derivada pela superposi¢@o das entradas.
Usando esta configuragio vamos calcular o gapho (Gp) deste primeiro estigio

detector/famplificador.

Chamando a saida do OPA27 de Vg para a entrada Vg, {(com Vy, aterrada) obtemos

=30 -
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R, +R
V. =V, ( Equacio 3.2
s =Vl Rz N R‘g ) 3 quacio 3

Agora chamando a mesma saida do OPAZ7 de Ve para a entrada Vg (com Vg,
aterrada) obteremos

R,

Vo =V (“g') Equacdo 3.3
i
Por superposi¢io
Voo = Vs = Vi
R, R + R,
Vo = — Equacgio 3.4
R2{R1 I-R4 R m( quag

Como Rs=Ry, Ri=Ra e Vig=Vgaz ~ Vgi:

Vv R
GF—E‘- :R_: Equagdo 3.5

Como Ry=2,2. i0°Q e R2:2,2.I{}3£2 o ganho (()) neste estdgio diferencial € de:

]
G, :_Z,lei}j = 1000
2.2x10

Obtivemos o ganho esperado, para este tipo de implementagéo,

3.6.2 Célculo da rejeiciio no modo comum (CMR)

Muitos operacionais, para uma entrada nula (curto circuito nas entradas) possuem um
pequeno deslocamento de tensdo na safda, isto € chamado de offset. O operacional OPAZ27
possui um zjuste por meio de potencidmetros que permite minimizar este erro. Com um curto
circuito nas entradas, ajustando o potenciémetro R7 até atingir uma tensao minima na saida

do operacional, conseguimos diminwr o deslocamento para um valor desejdvel. Fol utilizada
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uma configuragdo de circuitos de aita resolug@io indicado pelo catdlogo da Burr-Brown[**]

para minimizar esse e11o.

O circuito diferencial precisa de uma corrente na entrada (bias) de 15nA e essa
cotrente é utilizada para a polarizag¢fio na entrada dos transistores do amplificador operacional.
Quando colocamos resistores de entrada com valores diferentes, a corrente de na entrada pode
provocar na entrada um deslocamento de tensdo também chamado de offser de entrada. Este
problema também foi minimizado com o ajuste fino do deslocamento de tensdo por meio de
um potencidmetro (descrito anteriormente). Qualquer sinal indesejado como, por exemplo, 0
ruido, que apareca com a mesma polaridade nos dois terminais de entrada serd fortemente
rejeitado na saida do amplificador diferencial, sendo chamado de taxa rejeicio em modo
comum (CMRR)', O CMRR € a relagdo entre o ganho em modo diferencial ideal e o ganho
em modo comum ideal. O ganho em modo diferencial ideal foi mostrado na Equagdo 3.5, com
um valor de 1000.

Medimos os valores dos resistores de ganho desse circuito diferencial que
correspondem a Ri=2.199Q, R2=2.161Q, R3=2.202.500L2 ¢ R4=2.18540082, com Isso

calculamos o ganho em modo comum, Assim, fazendo Vi=Vgs € substituindo na equagio 3.4

™ {/ -
Vo = Vea R |« ! Rtk 14 Equagio 3.6
R, +R, )} R R,

Substituindo os valores dos resistores medidos na equagdo 3.6 resulta no ganho em

modo comum de G.=0,00938167

Quando transformamos CMRR em decibel (dB) temos o CMR de

CMR = 20X iog(g) = 23148

3

LI
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Isso quer dizer que, sinais com a mesma polaridade ¢ intensidade nas duas entradas
serdo fortemente rejeifados. Assium, mostramos uma qualidade do circuito contra ruidos

indesejados que eventualmente poderiam interferir na medida.

3.6.3 Segundo estagio amplificador inversor

No segundo estagio amplificador inversor com ganho de tensfio de mil, usamos um
operacional OPO7[*'] de custo menor que trabalha numa faixa de operagio menos critica, pois
nao € necessdria alta precisiio na entrada. Esse operacional tem baixo offser € uma grande
estabilidade por causa do haixo rufdo intemo. Mantendo em toda faixa de temperatura uma
baixa corrente de bigs ¢ alta impedéncia de entrada, sua temperatura de operagdo esta entre (°
a 70°C. A 25°C possui um CMRR tipico de 110dB de acordo com o seu fabricante.

Pequenas vanacles de tensdo (o ruido ¢ o offset por exemplo) com ganho alto
poderiam deslocar nossa referéncia a niveis de saturagdo do nosso circuito sem cofrente na
amostra SC. Nesse estdgio ajustamos o operacional, por meio do potencibmetro R9 mostrado
na figura 3.7, para um offset minimo. Esse recurse fol muite importante para determinarmos o

nivel de zero volt no nesso circuito.

O circuito detector de tensdo com estdgio diferencial e inversor produziu um ganho
total de 1.000.000 em tensdo. Testamos 0 circuito com uma série de experimentos de
detecgdo. Para simularmos a sensibilidade do cirenito, usamos um divisor de tensdo resistivo,
com dois resistores € um potencidmetro multivolta, alimentado por uma fonte estabilizada.
Nos testes variamos 4 tensfio e o potencidémetro para conseguit uma diferenga menor do que
11V, O circuito apresentou a capacidade de detectar diferengas menores do que 200nV. Nossa
necessidade é detectar diferencas de potencial na ordem de 1pV. Com esta precisfo ficamos

plenamente satisfeitos com os resultados de sensibilidade desse circuito.
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Testamos a imunidade do circuito contra ruides provocados pelas fontes de tensdo.
Como a bateria € teoricamente uma fonte ideal ivre de ruidos, confirmamos os dados testando
0 circuito alimentado por baterias de 12 V. Observamos que ndo houve diferenga entre um
sinal adquirido alimentado por baterias ¢ o outro alimentado por fontes de tensdo HP,
comprovando a alta imunidade do circuito contra ruidos provenientes das fontes de tengiio
ligadas 2 linha de forga.

O circuito detector diferencial apresentou caracteristicas satisfatOrias para nosso
trabatho, passando em todos os testes de detecgdo e protecdo. Testamos seu funcionamento
detectando o comego da dissipacio nos supercondutores. Os dados experimentais adquiridos

com ¢ circuito detector sero discutidos no préximo capitulo.

3.7 Circuito comparador de nivel

QO circuito comparador de nivel tem a fungdo de cnviar um sinal para o circuito de
trigger assim que a tensdc de entrada, forecida pelo circuito detector diferencial, atingir um
determinado valor. Funciona também como um desacoplar entre os circuitos de detecgio e os
circuitos 16gicos. O circuito € tlustrado na Figura 3.8.

Para o circuito comparador de nivel foi utilizade o operacional OP27 .Configuramos o
OP27 como um comparador com ganho muito alto, trabalhando como uma chave aberta ou
fechada. Projetamos uma referdncia ajustdvel através do potencidmetro R1 de 20K£2 na
entrada positiva do OP27, como mostra a Figura 3.8. Dessa forma, € possivel configurar um
nivel de tensfio de detec¢io do comparador para ¢ acionamento do sincronisme. Escolher a
tensdo do inicio da dissipacio da amostra através de um simples potencidmetro permitiu
regular a voltagem do circuito de detecgiio e corrigir o deslocamento de tensao provocado
pelos contatos elétricos, além de deixar o circuite flexivel para a escolha do nivel adequado

para o disparo do sincronismo, permitindo configura-lo para detectar qualquer nivel de tenséo

234 -
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{entre 10 a +10V). Qualquer sinal menor que a tensfo de referéncia ird saturar a emtrada

produzindo uma corrente na saida do OP07.

‘ 1 vec Y
12v |

R3
2.20hm
R1 J ! H1 OPTOCOUPLER
3
‘!{}i}rg‘—-—w— ¥ \J‘S-y\-‘ R2? 4H25 u3
OPA2? AN ——
2. 2kochm —
%
4 W2
— v g d.
T

Figura 3. 9 Circuito comparador de nivel

Usamos o acoplador-otico 4N25 para isolar ¢ circuito alimentado por +12V do
circuito logico alimentado por SV. Separando esses circuitos, evitamos que eventuais
problemas de uma fonte danifiquem todo o sistema. O 4N25 é um componente de facil
obtencio no mercado e tem baixo custo. Colocames um resistor (R2) de 2,2K€ em série com
a sua entrada para limitar a corrente, Trabalhando com uma excitagdio mdxima de 12V
ten’amos‘uma corrente de 5mA rmuito inferior a sua capacidade de 80mA. Sua resposta no
tempo € muite ripida comutando a uma velocidade tipica de 2us. Com esse acoplador
conseguimos compatibilizar um sinal analégico de tensio variada para um circuite digital
padrdo TTL.

Foi realizado um experimento onde obtivemos um offser de 1V na safda do circuito
detector diferencial. O circuito de rrigger foi configurado para ser acionado quando tiver uma
diferenga de potencial de 2,751V nos contatos de voltagem da amostra. Para isso, ajustamos o

polencidmetro R1 para uma tensio de referéncia de 4,25V, Dessa forma, quando a tensdo
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amplificada da amostra chegou a 4,25V, o sincronismo foi acionado, como mostra o grafico
da Figura 3.9. O tempo de 7,64ms mostra 0 atraso entre a detecgdo ¢ a atuagdo do disparo do

SHICIORISMO.

5.5 —O— Emissor Q5

. —+— Saida do amplificador OP07 1
5,0 - —g— Tensio de referéncia 3
4.5
4,0 1
3.5 -

Tensao (V)
>
n
|

2,0
1,5 =
1,0
0.5
0,0 1
; L) '| ¥ i L , L] [ ¥ ’ 1
0,00 0,02 0,04 0,06 0,08 0,10
Tempo (s)

Figura 3, 10 Gréfico do sinal do amostra amplificada, da referéncia para o frigger e da fonte de excitagio

Na Figura 3.9 ilustramos, Os niveis da tensic dos sinais da referéncia, da saida do
detector diferencial (OP07) ¢ da tensio da fonte de exeitagio (emissor de Q3) , em fungio do
tempo. Neste teste usamos uma amostra de YBaCuO a 85K e um capacitor de 47y F na fonte
de excitagio. Todos 0s valores experimentais foram adquiridos através de um osciloscopio

digital e os resultados foram considerados satisfatérios para os nossos objetivos.
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3.8 Circuito Léogico de Disparo para o Sincronismo

Nosso sistema de medida foi projetado para proteger a amostra Contra altas correntes,
deixando passar somente o nivel necessdrio para a determinagiio de Ic. Quando atingir o valor
de I, pré-definido através do circuito comparador de nivel, hd um corte na corrente. O
circuito 16gico protege os contatos contra o excesso de corrente, amenizando o efeito Joule na
amostra. Preservar os contatos € um fato muito importante na nossa medida, como ja foi
mencionado, precisamos garantir que as condigdes fisicas sejam as mesmas do comego ao fim
de uma caracterizagio.

O circuito 16gico envia um sinal de sincromismo para o voltimetro, sendo ©
responsavel pela leitura da corrente que estd passando na amostra. Esse sincronismo nos
chamamos de trigger, quando algo estd em sincronismo dizemos que ele estd trigado. Uma
funcdio do circuito 1égico ¢ estar em sincronismo ao detector de nivel. Quando receber um
sinal do detector de nivel o voltimetro deve ser receber o disparo para a aquisi¢éo de dados.

Um fato importante no circuito 16gico é o tempo que ele deve permanecer habilitado,
ou o tempo de duragdo que a chave de protegio deve estar acionada. Para isso, projetamos um
circuito monestivel com tempo de disparo programado por um resisior e um Capacitor.
(Quando o circuito de protegio & sclicitado, a chave Relay0l deve permanecer aberta até que a
chave Relay02 esteja fechada, desligando dessa forma a fonte de excitagio, garantindo que

nenhuma corrente passe pela amostra.

Para melhor entendimento dividimos o circuite 1dgico em trés tépicos com fungdes
distintas, embora estejam interligadas entre si. Sdo circuitos especificamente projetadoes para

realizar um trabatho segiiencial.
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3.8.1 Circuito Monoestivel

Esse circuito foi projetado com a ajuda de um circuito integrado analdgico/digital
muito comum, chamado de unidade temporizadora 555[°%], sendo produzido com uma
combinagdo de comparadores linerares e flip-flops digitats. Usa o encapsulamento DIP de 8
pinos como um multivibrador moncestavel[>]. A configuragio do 555 estd ilustrada na figura
3.10. Usamos a relagdo entre o capacitor C; e o resistor Ry como base de tempo para o
periodo do disparo,

VEC oy

56k 4 vee
RST

RIS QUT|—

THR
|t 555

c2 ,
v
47uF 2T

CON
GND
4 c3 |1
1

T 00OnF

o |mm~4

Figura 3. 12 Configuracio do monoestive] usando o 555

Quando um sinal, na entrada do pino 2, se torna negative, ele dispara 0 monoestdvel,
produzindo na safda, pino 3, um sinal de nivel alto com um periodo de

T.. =LIRC, ]

alte
No circuito ficamos com um tempo de

T

alie

=1,I(56KQ)x (47 uF )=2.9s
Quanto menor © tempo que a amostra fica exposta a corrente elétrica, menor € o dano

provocado pelo efeito do aquecimento. Por isso procuramos fazer a fonte de excitagio

-38 .
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trabalhar com um disparo rdpido de corrente menor que ls. O tempo do monoestavel é

responsavel pela habilitagdo do circuito de protegiio contra corrente alta.

3.8.2 Circuito de pretecio contra alta corrente.

A protegdo contra alta corrente € feita por um circuito isolador que serve para acionar
um relé ligado em série com a amostra. Quando a chave (Relay01 na Figura 3.12) esta aberta,
a amostra fica protegida contra alia corrente. O sinal de controle € fomecido pela saida do
monoestavel para as entradas das portas Jogicas USC e USB mostrado na Figura 3.11. O
circuito de proteco cstd ilustrado na figura 3.11 sendo composto basicamente por uma porta
16gica de OR, um transistor BC337 e um relé Metaltex acionado por 5V.

VCC

VCC vCC

5¢ S gy f
i imqann;p i Relay01

I~-4

UaC
a1
. s | RI JBcsa?AP
[ “AAN
7405320 2. 2kohim ]
Input vCC 5y
‘ R6
2.2kohm
Uss
. ¢ e P2 R8
5 A A S

74L.832D LEDY 22kohm

Figura 3. 13 Circuite de proteciie contra corrente alta.
A porta légica USC tem 2 fun¢do de isolar o monoestdvel do transistor BC337 e
fornecer uma corrente para a base do BC337 suficiente grande para saturd-lo. O transistor

passa a conduzir com essa excitagio na base, fluindo uma corrente de coletor em série com o

RELAYO1, produzindo uma forga eletromotriz capaz de aciond-lo. O relé€ estd normalmente

-39 .
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fechado, abrindo quando ¢ monoestdvel envia um sinal em nivel alto para a entrada da porta
USC. A outra porta logica OR USB € usada apenas para acender o LEDI, um sinalizador da
chave aberta. O diodo D1 em paralelo com o Relay(l é usado para diminuir o ruido

provocado pela indutdncia da bebina quando ele € acionado.

3.8.3 Circuito sinalizador de aquisi¢io

Foi usada uma resisténcia padrio, da Leeds & Northrup de 10 Q com precisdo de
0,001%, em sériec comn a amostra para determinar o valor da comente nesse circuito. Dessa
forma garantimos que a mesma corrente passe sobre ambos. Lendo a tensfo da resisténcia
padrio, podemos determinar a corrente da amostra. A tensdc € adquirida através de um

multimetro Keithiey 2001 com wrigger ativado externamente.

MCC oy
R17
g 2.2kohmt
HeuT U4A 2 J4
. 9 i
7aLs040 [ S
__||__ HGRYZ2
- Trigges

Figura 3. 14 Circuito de #igger para o multimetre 2001,

Um dos pontos criticos € o momento do registro do valor de ¢, isto €, o disparc de
sincronismo do multimetro € acionado para guardar o valor da comente no momento exate do
inicio da dissipagfo na amostra. O sinal de disparo ¢ dado pela porta Iogica inversora U4A,
ilustrada na Figura 3. 14, enviando um pulsc negativo para a entrada de sincronismo extemo
do multimetro 2001. O pulso, com duragdo de 2.9 s, € proveniente da saida do monoestével,
com o sinal invertido pela porta 16gica U4A. Apds a aceitagio do sinal de sincronismo ele
puarda o valor da tensdo, dividindo esse valor pelo da resisténcia padrdo determinamos o

valor da corrente critica.
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Temporizacao dos circuitos

4.1 Introducao.

Dada a importincia que tem 2 seqiiéncia temporal de eventos no circuito expenimental,
explicaremos como o sinal se propaga no circuito desenvolvido, comegando na detecgdoe
diferencial e terminando no sinal de trigger para o chaveamento do Relay0l de protegao.

A Figura 4. 1 mostra todo o circuito eletrénico em médulos e seguindo este caminho

iremos mostrar a propagagio do sinal em diversas partes do circuito.

e Driver Tripger

| dorels N
]

Fonte de faciztinin B .
. 2 RS cim Lr
Excitagéo i Voltimetro
. Amostrs
4 .

_— +

Ampiificader

Offerarcial Monoestavel

Figura 4. 1 Circuite eletrdnico dividido em mddulos

Usamos para a medigio dos tempos um osciloscopio digital Tektronics TDS220, com
mterface GPIB ‘para aquisi¢io por computador dos gréficos. Cada grifico foi adquindo com

2500 pontos, independente da escala de tempo utilizada. Para os testes medimos uma amostra
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de YBaCuO 2 temperatura estabilizada de 85K. Os resultados obtidos a outras temperaturas
sdo qualitativamente equivalentes. Estando a amostra na temperatura abaixo de Tg,
conseguimos realizar os testes em condigdes reais de medida. Um capacitor eletrolitico de

2,2 F foi usado para controlar a duragio da descarga da fonte de excitagio.

4.2 Tempo total de propagacao.

Do inicio do disparo da fonte de excitagdo até o disparo do sincronismo € gasto um
certo de tempo, esse periodo € chamado de resposta do circuito e € o tempo total de excitagio
da amostra. Esse tempo registra a duragiio do experimento, do inicio da descarga do capacitor

até a detecglio do sinal na saida do comparador de nivel (antes de entrar no monoestdvel}.

Saida 4NZ5
4
Z ' 87 B24ms
= . -
o
o i
8 24
_},5 AA Ak v AP A
Base de Q3
g _‘N‘&V\_I_\_W_A_A_A'J
T T T T T . '_ T
1,24 0.28 .35
Tempo {s)

Figura 4. 2 Tempo total de 87,824 ms de duragio

A Figura 4. 2 mostra a tensao na base do transistor Q3, responsdvel pelo inicio do
disparo da corrente na amostra, elevando-a de 0 'V para cerca de 2 V. Essa transi¢do marca o
comego do experimento para a determinagdo da corrente critica. Usando como base o circuito

do Anexo 1, quando se tem uma excitagio de corrente na base do transistor Q3, no seu coletor
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flur uma corrente capaz de acionar o Relay02, iniciando a descarga do capacitor da fonte de
excitagio.

Na outra curva mostramos 2 tens3o de safda do opto acoplador (4N25) que é o estigio
final do circuito detector analégico, ilustrade na Figura 4.2 como o comparador de nivel.
Deste estdgio em diante o sinal trafega como um sinal digital de alta velocidade através de
portas Jogicas TTL que possuem um tempo de propagacio na ordem de algumas dezenas de
nano segundos. Este tempo representa um perfodo ingignificante em comparagio com o tempo
de propagacao da parte analdgica. A diferenga dos tempos entre a transi¢do de subida da base
de Q3 e de descida da safda do 4N25 nas dé ¢ valor aproximado do teropo total de propagagio

do sinal ao longo do sistemna de medi¢io, Esic tempo € da ordem de 87 ms e € mostrada na

Figura 4. 2.

4.3 Sinais da fonte de excitac¢iio.

Segundo foi explicado no Capitulo 3, for desenvolvida uma fonte de baixo custo,
baseado na descarga de um simples capacitor para provocar a excitagdo controlada de uma
amostra supercondutora. A Figura 4. 3 mostramos como ¢ a resposta da fonte em reia¢do a
descarga da capacitor.

Usando como referéncia o circuito do anexo 1 explicarernos 0s sinais da fonte de
excitagdo. Abrindo-se a chave J3, o capacitor C4 comega 2 se descarregar em fungfo do
tempo, como tlustrado na Figura 4. 3. Sua carga de elétrons fiui pela base do transistor Q4,
diminuindo com o tempo. Como observamos, dependendo da quantidade de carga de um
capacitor teremos uma descarga mais rdpida ou mais lenta. Analogamente seria como esvaziar
duas caixas d’4gua de tamanhos diferentes, fazendo um furo com o mesmo didmetro nas duas,

a caixa menor perderia todo scu lquido mais rapidamente. Conseguimos desse modo um
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método simples ¢ eficaz para o controle da taxa de subida de excitagho da fonte variando

apenads 0s capacitores.

a50 002 904 nos 006 9,10
25 B a =T T M T h T T
o —O— Capacitor CA
~—O— Emissor Q5 dus
28 Oy
B Fopar
© 2
w15 E
15 07 Eg
o o3
=, h 1)
E yp Z.
S b o0 c
8 ] 5__:‘ 'tT .'TZZ!.". ‘5_.(-._ ! G {66 IF
o)
Z 95 - =
1 b
J6s
09
L _[ T | ¥ 3 T T ¥ T L1 i
U 0,02 0,04 0,08 0,05 £.10
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Figura 4. 3 Grafico da descarga do capacifor em relacio a fonte de excitagio

Os wansistores em geral possuem wés regides de operagio: de corte sem corrente de
coletor, regifio linear de polarizagio e regido de saturagio com corrente mdxima de coletor.
Os pardmetros hibridos funcionam apenas na regidio linear de polarizagio. Para fazermos a
fungio transferéneia de corrente de base em fungo da corrente de coletor Ie(In) precisarfamos
usar essés pardmetros. Como nosso circuito trabatha na regifio de corte ¢ na regido linear dos
transistores essa funciio nio serviria para representar as duas regides de trabalho. Observamos
que na regifo linear de polarizagdo, usando-se um programa de simulag@o matemidtica ele
funcionou perfeitamente, apenas o limite da fungdo (regido de corte ¢ saturagio) ele ndo
corresponde i realidade.

Nzo podemos usar a equaciol”*] 1=Pl,, porque nio existem parmetros hibridos (8,0
para a regifo de corte e saturagdo. Nessa regifio o f§ ¢ a resisténcia interna da base variam,

tornando-se impossivel estabelecer uma relagZo entre a corrente da entrada com a corrente de
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safda. Foram realizados os testes de caracterizacio desse circuito - como mostra a Figura 4.3 -
onde foi medido a0 mesmo tempo & tensfio da descarga do capacitor e a saida da fonte de
excitaglo gue comesponde 2 tensfo do emissor do transistor Q3. Eles representam fielmente

as caracieristicas desejadas para nossa fonte de excitagdo, confirmando nossas expectativas de

projeto.

4.4 Resposta no tempo do modulo amplificador diferencial.

O médulo Amplificador Diferencial - mostrado na Figura 4. 1 - foi testado com sinais
arbitrarios fornecidos por um gerador Wavetek modelo 395. Inicialmente foi gerado um pulso
quadrado com perfodo, largura e amplitude determinada. Para adquirirmos a resposta do
amplificador a esse tipo de sinal, usamos um divisor de tensfio para excitar a entrada do
diferencial e ndo saturar sua saida. Os tempos e as amplitudes dos sinais foram adquindos
com a ajuda de um osciloscopio Tektronics 220 com interface GPIB. Esse teste foi importante
para determinar & velocidade de resposta desse circuito. A Figura 4. 4 mosira o grafico
adquirido neste teste. Medimos um pulso com largura determinada colhida na entrada do
divisor de tensio junto com o sinal da safda do amplificador diferencial. Caraclerizamos a
resposia do nosso amplificador em relagfo a uma entrada pulsada, determinando seu atraso de
2,9 ms. Para nossa aplicaco essa ordem de grandeza de atraso ndo acarreta problemas como
veremos no Capitulo 5.

Cada circuito temn uma determinada caracteristica em relagdo & resposta em
freqlidneia: o passa tudo tem a mesma resposta para toda faixa de freqii€ncia; o passa faixa
responde a uma determinada banda de freqiiéncia sintonizada, o passa alta as altas freqiiéncias
e o circuito passa baixo somente as freqiiéncias baixas. Este circuito, como vimos, nao
necessita de alta velocidade de resposta. Ele € apenas um circuito de detecgdo e controle.

Procuramos desenvolver um detector com boa resposta i freqligncia baixa tornando-se util na

_45.
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rejeigio de ruidos 2 alta freqiiéncia. De acordo com o grafico da Figura 4. 5 a forma de onda
da saida do médulo amplificador diferencial {OPO7) representa o funcionamento de um

integrador de sinal, também usado como um circuito passa baixo.

124
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; | |
Y
0,010
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0,005 0,006 0,007 0.008 0,009 0,010 0,011
Tempo (s)

Figura 4. 4 Grifico da resposta no tempe do ampiificador diferencial

O segundo teste foi verificar a resposta em fregiiéncia do circuito. Usamos uma {ungdo
do Wavetek para gerar na entrada do amplificador diferencial um sinal com amplitude
constante em todo espectro de freqiigncia, esse sinal é conhecido como ruido branco, Ele foi

gerado para a realizagio dos testes de resposta do circuito a freqii€ncias baixas.
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Figura 4. 5 Espectro em freqiéncia do circuito diferencial.

Os grificos foram adquiridos com a gjuda do analisador de espectro do osciloscépio
TDS220 e aparecem representados na Figura 4.5. Eles ilustram a amplitude dos sinais em
funclio da freqiiéncia: o primeiro espectro representa o ruido branco gerado pelo Wavetek, o
segundo mostra o sinal da saida do primeiro estdgio diferencial (OP27) ¢ o terceiro a safda do
segundo estigio amplificador (OP07). Usamos um divisor de tensao resistivo para diminuir a

diferenga de potencial e excitar a entrada do OP27. Observamos um ruide branco com
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amplitude praticamente constante de 0 a 1000 Hz na saida do gerador e também na saida do
OP27. Na salda do operacional OPO7 houve uma pequena queda na amplitude para
freqiiéncias maiores, uma caracteristica de circuitos integradores. Esta queda foi causada pelo
pequeno capacitor de 22nF colocado em paralelo com 0 resistor de ganho (R10), mostrado na
Figura 3. 8. Sua fungio ¢ filtrar os ruidos de alta fregiténcia que acionam indevidamente o
circuito de disparo de sincronismo. Isto proporcionou uma dtima estabilidade no circuito
detector. Este médulo amplificador diferencial apresentou dtimas propriedades de resposta no

tempo € na freqiiéncia. Suas caracteristicas o qualificou para nossa aplicagio.

4.5 Sinal de sincronismo.

O tempo gasto para a detecglio do simal na amostra 4t€ o acionamento do tngger
corresponde ao tempo total de resposta do nosse circuito todo, isto € analégico, digital e
eletromecanico (relay). Esse tempo pode ser determinado somando-se o atrasc do mddulo
amplificador diferencial, com o do médule comparador de nivel, com o do circuito digital ¢
com o do acionamento do relay. O mddulo amplificador diferencial possui um atraso de
2.9 ms como mostramos no item antenior (Figura 4. 4).

O comparador de nivel possui uma resposta no tempo de 3ms, como podemos estimar
na Figura 4. 6. O primeire grafico ilustra a entrada do comparador de nivel com transi¢io de
tensfo. ApGs essa transicdo o comparador demorou 3 ms para mudar o estado da sua saida,
conforme é mostrado no segundo grifico. Grande parte desse atraso se deve ao capacitor €]
na entrada do operacional OP27, usado para retirar os ruidos de alta freqiiéncia. O terceiro
grifico foi adquirido na base do transistor QI, responsdvel pelo chaveamento do rele de

prote¢io contra corrente elevada. Represenia uma medida da tensdo no tempo ¢ esté

sincronizado com o grifico da entrada do comparador de nivel. Observamos que o atraso €
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praticamente 0 mesmo, apesar de percotrer um circuito maijor. Isso se dd porque nosso
circuito digital tem uma resposta no termpo muito menor que a parte analdgica. Uma porta
digital tem um tempo de propagagio da ordem: de 10ns, uma contribuigéo praticamente
insignificante em relagdo aos 3 ms do ¢ircuito analdgico. A soma de todos os tempos dos
circuitos resultou em 5,9 ms o tempo total de resposta do sistema. Esse tempo € satisfatério
para nossa aplicagiio, sendo equivalentes em freqiiéncia a mais ou menos 166 ciclos por

segundo de detecgio, isto é a capacidade de resposta deste conjunto de circuitos eletrdnicos.
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Figura 4, 6 Tempo de atraso enire a detecgdo e o acienamento do trigger,
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RESULTADOS EXPERIMENTAIS.

3.1 Amostras

Neste capitulo sdo apresentados os dados e as curvas experimentais adquiridas com o
sistema desenvolvido. Os experimentos foram feitos sobre dois tipos de amostras ceramicas
supercon duioras com o objetivo de testar a reprodutibilidade de nosso sistema experimental.
As amostras escolhidas foram uma cerimica supercondutora a base Tdlic com a seguinte
estequiometria (TlpsPbosHBagaSrs5»CayCusOsis € 0 composto clissico YBaCuzOy. O
composto representante do sistema Ti-1223 apresenta uma temperatura critica em torno de
122 K (a segunda mais alta obtida para uma familia de supercondutores). No caso do
YBaCuO, o sistema mais estudado dentro de todos os supercondutores de alta Te, suas
propriedades fisicas estdo amplamente caracterizadas € 0 mesmo apresenia uma Te¢ ao redor
de 92 K. As transigbes resistivas dos compostos aparecem representadas na figuras 5.1 € 5.2

Clomo podem ser observados nas Figuras 5.1 € 5.2 os compostos policristalinos
apresentam 6timas transi¢bes supercondutoras. As temperaturas criticas foram obtidas usando
como critério a temperatura onde a primeira derivada apresenta um maximo., Com esse
critério encontramos s Tc para o YBaCuO de 88,61 K e para o Talio de 120,29 K. Detalhes
destas curvas aparecem representado em seus interiores com a derivada da curva de

resistividade,
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5.2 Obtencao experimental das amostras.

5.2.1 Amwostra de Tilio

As amostras estudadas nesta tese foram obtidas usando um método de elaboragio
cldssico de obtencio a partir de reagGes do estado sélido. A amostra de Tilio pertence ao
sistema T1-1223, mas especificamente, (TlosPba s} Bag2Sr0s)2Ca;CusOgs. Ao longo da tese
esta amostra serd identificada com a expressio “amostra de Talio”. Ela foi preparada e cedida
pelo professor H. T. Peng do grupo de supercondutividade da universidade de Ben-Thimna
China. Ela fo1 cedida como parte de um programa de colaboragdo entre essa instituigdo e
nosso grupo de pesquisa no CBPE.

O método de preparagic da amostra foi basead¢ na mistura inicial de varios 6xidos de
partida. Um tratamento térmico posterior seguido de homogeneizagic propiciou excelentes
precursores de partida. As rmsturas destes precursores e um adequado tratamento térmico
produziram as amostras finais. Deve ser sinalizado que devido A alta toxicidade do tilo,
extremos cuidades foram seguidos durante a sua preparag¢do, Os detalhes sobre a sua obtengio
sdo reportados na referéncia [35 1. A temperatura critica determinada via resistividade (Figura

5. 2) foi de 120,29 K.

§.2.2 Amostra de YBaCuO.

As amostras foram preparadas usando reagentes quimicos de alta pureza, Y,0;, BaCO;
¢ CuO. Os pds foram misturados e aquecidos a 900° C em ar. Posteriormente, ¢ composto fo
moido e tratado termicamente de novo a uma temperatura de 920° C. Apoés uma nova mofda,
o precursor foi compactado numa prensa hidrdulica em forma de disco ¢ submetido a um
tratamento érmico & temperatura de 950 graus durante 20 horas. Posteriormente, a

temperatura foi diminuida lentamente até lemperatura ambiente numa atmosfera de oxigénio.

§
L
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O tratamento produziu amostras de boa qualidade com temperaturas criticas préxima de 89 K
{veja Figura 5. 1) que € ligeiramente inferior i T¢ de uma amostra otimamente dopada, e que
esta entorno de 92 K. Isso nos leva a acreditar que ela esta ligeiramente underdopping(pouco
Oxigénio). Esta amostra serd idemtificada como “amostra de YBaCuO” ao longo deste

capitulo.

5.3 Corrente critica na amostra YBaCuO

A amostra de YBCO foi cortada a partir de uma pastilha ¢com a3 ajuda de uma serra de
diamante no laboraténio de preparagio de amostras no CBPF. A cerimica elaborada
apresentou uma alta densidade e ofereceu grande resisi€ncia mecinica 40 Corte com a S€ITd.
Foram cortadas barras retangulares da amostra com  dimensdes exatas de
16 x3x0,506 milimetros. A espessura pequena permitiu diminuir a intensidade da corrente de
transporte usada no experimento. Quatro contatos elétricos foram depositados sobre a amostra

usando tinta prata. Os valores dos contatos clétricos foram aceitdveis ficando emtorno de 10 £

para os de corrente e 24 £ para os de tensio.
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Figura 5. 3 Grifico da corrente critica do YBaCuQ em fungio da (emperatura
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A corrente critica neste composto foi caracterizada usando um capacitor de 1000 puF
na fonte de excitagio. Com Vpp = 2V for possivel saturar a amostra ao longo de todo o
intervalo de temperatura estudado. Com os pardmetros anteriores determinamos a corrente
crftica para diferentes temperaturas. Este resultado experimental € parte essencial da nossa
tese, pois © mesmo Iepresenta a concretizagdo do nosso sistema de medidas. Os resultados
experimentais obtidos aparecem ilustrado no grafico da Figura 5. 3.

36 associado com a barra de erro que

Usamos uma margem de 10% para o erro relativo
aparece na Figura 5.3. Isto esti de acordo com virios estudos realizados sobre esta
problemética em diversos laboratdrios de centros de pesquisas do mundo. Experimentalmente
foi observada uma queda, abrupta ¢ bem definida, da corrente critica proxima da temperatura
critica. Conforme a teoria prediz, houve um decréscime de Ic na medida que nos
aproximamos da T da amostra, devido as flutuagdes térmicas na amostra. Foi bem constatadoe
o desaparecimento de Ic quando T = T¢,

A nio linearidade cntre os pontos pode ser relacionada a diversos fatores intrinsecos aos
SCs como, por exemplo, 0 percurso aleatorio[*'] realizado pela corrente dentro do SC, a
presenga de defeitos na amostra, etc. A densidade de corrente € © acoplamento intergranular
dag amostras policristalinas tem uma relagdo estudada por diversos autores, veja como um
exemplolo trabalho publicado por I.L. Gonzalez[*?] onde estuda-se a dependéncia da corrente
em fungdo do campo magnético. A corrente Critica, assim como outras propriedades de
transporte em maleriais cerdmicos tem sido estudadas recentemente por ngs [PH0HA28]

Dependendo do caminho aleatdrio percorrido pela corrente, 0 acoplamento intergranular
de um SC cerdmico pode ser interrompido pelo campo magnético gerado pela prépria
corrente. Bsse campo magnético € chamado de autocampo. O autocampo quebra

primeitamente  as ligagdes fracas chamadas de weak-links, que s&o aceplamentos

intergranulares de angulos grandes entre s graos no interior da amostra. Por ser uma amostra
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policristalina ela possui grande quantidade de acoplamentos fracos que podem ser quebrados
pela corrente. Este efeito € fortemente influenciado pela temperatura e pelo campo magnético.
Isto explicaria a queda abrupta da corrente critica na medida que nos aproximamos de Te.

Virias medidas experimentais foram realizadas visando a repetibilidade do sisterna. A
amostra fot exposta a vérios ciclos térmicos, provocando a deterioragdo dos contatos elétricos
da mesma, surgindo um grande desiocamento de tensdo na entrada do detector diferencial.
Isto nos levou a refazer os contatos e a estudar as curvas Io(T) em fungdo de diferentes
parametros experimentais.

Um segundo passo experimental que representa wm aperfeicoamento de nosso trabatho

serd mostrado no item a seguir,

5.4 Anailise dos resultados experimentais.

Com o objetive de determinar a incerteza experimental na nossa medida, a amostra foi
medida novamente com cutros contatos elétricos. Os contatos elétricos foram feitos pelo
mesmoe meétodo usando a tinta & prata. Foram realizadas 10 medidas de corrente critica a
diferentes temperaturas. A cada temperatura foram feitas 50 medidas de I¢ que permitiram a
construgdo de histogramas do pardmetro experimental. A Figura 5. 4 ilustra os resultados,
onde o ponto experimental representa o valor médio e o tamanha da barra o valor do desvio

padrido calculado a difcrentes tcmperaturas
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Figura 5. 4 Grafico da corrente critica do YBaCuO em fungfio da temperatura com desvio padrao

Conforme explicado, a cada temperatura foram realizadas 50 medidas de corrente critica

com a intengdo de obter histogramas deste pardmetro. Todos os histogramas mostraram ¢

mesmo comportamento com uma distribuigio gaussiana centrada entorno do valor médio.

Dais destes histogramas, obtidos a T =84 Ke T = 86.6 K, aparecem representados na Figura

5.5.

Frequéncia

T

)

7.
i

TlImmaaea

Figura 5. 5 Histograma da corrente no YBaCoO na temperatura de 834K e 88,6K.
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Figura 5. 6 Distribuiciio de corrente critica com 24 amostras a 14V realizado no NIST

Como pode ser observado na Figura 5. 5, foi obtida uma cléassica distribuigio de
corrente critica com desvio padrdo de 10 mA e 4 mA para 84 K e 88,6 K respectivamente. Os
resultados obtidos nas outras temperaturas mostraram wmn comportamento similar. Estes
resultados sdo parecidos com os reportados na literatura como, por exemplo, a distribui¢io
reportada por Wiejaczka e colaboradores [44] do National Institute of Standards and

Technology (NIST). Mostrados para comparacio na Figura §. 6.

5.5 Influéncia do critério nos resultados experimentais,

Um ponto interessante a ser destacado € o fato das curvas da Figura 5. 4 ¢ da Figura 8.3
mostrarem um desiocamento no valor absoluto da corrente critica para cada temperatura, Para
explicarmos este efeito devemos Jevar em conta o fato das medidas serem realizadas em
diferentes condi¢des experimentais. A configuragio experimental entre as duas medidas foi
alterada por causa da mudancga no critéric de voltagem usado para determinar I¢.

O dispositivo foi ajustado para disparar o sincronismo a partir de um valor de voltagem
nos terminais da amostra. Este critério de voltagem € equivalente a um critéric de campo

elétrico (B! que é apresentado pela relagio V. = E_ Xd , onde d representa a distancia entre

-57 -



Capitulo-3

os confatos da voltagem na amostra. O fato de vanarmos 2 distdncia entre contatos ou Ve
traduz-se em medir corrente critica usando um critério microscépico de campeo elétrico
diferente.

A dissipacdo da amostra surge devido ao movimento dos vértices no interior dela. O
campo elétrico provocado pela movimentagcio de um vortice é dado pela expressdo

E=yx¢,,onde v ¢ a velocidade dos vértices € ¢, é o quantum de fluxe prese no interior da

amostra. A diferenca de potencial entre os contatos elétricos de voltagem, gerada por esse
campo elétrico € V = Fxd quando ¥V = Ve {ou E = E¢} nds definimos esse valor de corrente
como a corrente critica da amostra.

O fato de 4 ¢ V¢ varfarem para a determinagio de I¢ € equivalente a medir em outro
nivel de Er- ou fisicamente um outro nivel de dissipag®0 na amostra. Quanio maior ¢ novo
critério microscopico de campo elélrico usado na determinacio de Ie, maior serd a corrente
necessaria para atingir esse nivel de dissipagio (¥ € proporcional a v do vortice) e
equivalentemente um maior Ic. Na segunda situagiio experimental variaram d e Ve segundo a
Tabela 5. 1. Isto fot responsivel pela variagfio da comrente critica na amostra. Levando em
conta os valores utilizados para ambas as medidas, chegamos a uma variagdo de 320% no
valor do campo eléirico, ou seja, na mesma ordem de grandcza de variag3o do valor méximo

encontrado entre as duas medidas, caracterizando essa diferenga como um erro expenmental.

Figura 5.3 Figura 5. 4
Tens#o de detecgdo (V) 2uv 4nu v
Disténcia entre os contatos § mm 5 mm
Campo Elétrico (Ey) 2,5n Viem 8,0n Viem

‘Fabela 3. 1 Valores nsados para determinacgio de I¢c

Cabe destacar também que vérios artigos publicados na drea usam como criténo a

resistividade ou o campo elétrico. O modo mais usado de comparagio ¢ reportado em muitos
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trabalhos experimentais é o do campo elétrico utilizando 10p V/em como um bom valor [*]

de precisio, nosso detector trabalhou com 2,50 Viem e 8,04 V/iem que estdo abaixo dos
utilizados em outros sistemas de detecgdo, credenciando-o como um sistemna de boa preciséo.
A diferenga entre as duas medidas mostrou o cuidado necessario na preparagio dos contatos
elétricos, no ajuste do off-set de tensio no médulo detector diferencial e no detector de nivel.
Dependendo dos valores dos par&metros utilizados neste critério podemos obter duas medidas

com valores totalmente difcrentes.

5.6 Medida de corrente critica com um sistema DC de excitacao
Foi determinada a corrente critica da amostra de YBaCuQ com um sistema DC. A
amostra tém as dimensdes de 16,50x2,85x0,46 mm°, medidos com um paguimetro. Esta

caracterizacio foi realizada para a comparacdo dos dados com um sistema diferentc de

medigio.
60'1'I'I'I’I‘i'!"l’i'l‘l‘l'l'l'E‘[4'58
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Figura 5. 7 Dados medides com o sistems DC usando dois niveis de critéric de detecgiio.
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Foram feitas medidas usando dois niveis de critérios para ¢ campo ¢létrico, como
mostra a Figura 5. 7, o eixe y a esquerda deste grafico apresenta os valores em corrente
critica(Ic) e o eixo y a direita apresenta sua escala em densidade de corrente (J¢).
Observamos que essas curvas medidas com o sistema DC tiveram seus valores na mesma
ordem de grandeza dos valores da curva apresentada na Figura 5. 3 que usou o critério de
2,5uVicm.

Notamos também que o valor méximo da corrente critica depende fortemente do
critéric da deteccdo escolhido. Debrando-se o valor deste critéric de 1uV/cm para 2uVicm
houve um incremento aproximado de 40% no valor da Ie.

De uma forma geral o nesso sistema de medida desenvolvido apresentou valeres muito
préximos do sistema de comrente critica DC, rnormalmente utilizado no laboratério. A grande
desvantagem do sistema DC é o tempoe de medida, pois foi necessdrio um dia para a obtengéio
de cada curva de Ic adquirida, no sistema de excitagio exponencial desenvelvido foi usado

apenas um periodo do dia para & medirmos a curva inteira.

5.7 Dependéncia de I com a velocidade de excitacio

Abordamos em capitulos anteriores a mudanga na velocidade de excitagio da amostra
usando dois capacitores de valores diferentes. Quanto maior a capacitincia menor a taxa de
subida da corrente na fonte. Isso € provocado pela quantidade de carga contida no capacitor.
Podenios dizer que a amplitude de excitagdo € inversamente proporcional & carga contida no
capacitor. Com um osciloscopio digital realizamos virias medidas da tenso na sajda da fonte
de excitagio com diversos valores de capacitores, os graficos da variagio da tensdo em funglo
do tempo € ilustrado na Figura §. 8 Utilizamos neste teste a amostra de YBaCuO com

temperafura estabilizada em 85 K.

- 60 -



Capitulo-3

A importincia da variagdo da taxa de subida da tensgo na fonile é minimizar a
dissipagdo térmica nos contatos clétricos da amostra, influenciando muito pouco na
estabiliza¢do da temperatura na amosira. Para uma medida confidvel precisamos determinar o
1(T) com um bom controle de temperatura, Este fato foi um componente muito importanie no

desenvolvimento desse sistema.

0 22uf
: O 33uF
i A 47uF
R E: ¢ 220uF
> g < 1000uF
£ :
&
o
3
& 08 4
= YBaCuo
T=85K
0.c + M . , K

¢ Time (s)

Figura 5. 8 Grifico da tenso para diferentes capacitores.

A amplitude mdxima de tensio alcangada pela amostra para cada capacitor aumentou
com o aumento da velocidade da taxa de excitagBo, ou seja, com a diminuigdo da
capacitdncia. Isso evidencia a dependéncia da corrente critica com a taxa de subida da
corrente, Esse comportamento da voltagem - ilustrado na Figura 5. 8 — é um fenSmeno
relativamente novo que comega a ser detectado em trabalhos recentes. Cabe destacar que
numa pesquisa realizada na literatura existentc s6 foram encontradas duas publicagGes que
fazem alusio a este fendmeno e reportam comportamento absclutamente diferente em relagao
a dependéncia de Ic com a taxa de subida da corrente.

Inicialmente Ding[*] ¢ colaboradores observaram que a corrente critica de fitas de

bismuto-2223 aumenta quando a taxa de subida da corrente diminul. Eles n3o deram uma
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explicacio a este fendmeno e scus resultades foram encontrados para valores de Ic
extremamente altos, da ordem de 20 Amperes. Por outro lado, Xiao[*"] e colaboradores
mostraram um resultade Interessante no gual a <corente critica de monocrstais
supercondutores de NbSe; esfriados em condigdes de “field-cooling” (FC) aumenta quands a
taxa de subida da corrente de transporte também aumenta. Este resultado € totalmente
diferente do anterior.

Os autores deram uma explicagio na qual este cfeito é uma conseqiéncia da
reorganizagio do sistema de vortices no interior do supercondutor com a ajuda da corrente de
transporte. A amostra esfriada abaixo de Te em presen¢a do campo magnético apresenta os
vértices preses numa configuragio de equilibrio metaestivel. A presenca de uma corrente de
transporte OS recrganiza numa posi¢io de equilibrio estavel diminuindo sua corrente critica.

O imteressantemente foi encontrar a cormrente critica ¢m amostras policristalinas
dependente também da taxa de subida da corrente de transporte. A novidade nesse caso foi ter
encontrado este fendmeno para amostras policristalinas onde é bem conhecido que a corrente
critica de transporte esta limitada pelas fronteiras de grios onde sua passagem se dd por meio
do efeito Josephson {ver capitulo 2). Isto representa algo novo, nunca antes detectado
experimentalmente e, atualmente, estamos trabalhande num meodelo tedrico gque possa
explicar ;)s resultados experimentais.

A conclugdo final importante é que Ic pode ser influenciada pelas condigdes
experimentals nas quais € realizada a sua determinagdo. Istc abre uma interrogagdo
interessante com relagio ao verdadeiro valor da corrente critica ¢ @ sula cOmparagao em
amostras obtidas em diferentes laboratérios do mundo. Também representa um ponto
interessante a ser Jevado em conta ao se tentar aplicar tecnologicamente as potencialidades

dos materiais supercondulores.

-62 -



Capitulo-3

5.8 Corrente Critica na amosira de Talio.

O sistema desenvolvide foi testado em outro composto supercondutor pertencente ao
sistema T1-1223. A amostra foi cortada com dimensdes de 2,95 1,75 %0,5mm’. Na figura 3.4
gle € mostrado fixado no porta amostra com contatos elétricos de tinta prata. Conseguimos
acoplamento ¢létrico de 43.2 Q para os contatos da corrente e de 98,9 Q para os da tensio.

Eles foram feitos com a ajuda de uma [upa Olimpycus 50x para melhor visualizagio.

1.0

Corrente (mA)
=
th
n
1

0,8 i i i i
147 118 118 120

Temperatyrg (K}

Figura 5. 9 Grifico da ¢orrente critica do SC a base de Tilio

Os resultados experimentais, assim obtidos, indicam que os valores de corrente ¢ritica
foram extremarmente pequenos. Isto € uma conseqiléncia de varios fatores: 1) os compostos 2
base de tilio em geral apresentam correntes criticas pequenas. As flutuagfes térmicas e 08
baixos valores da energia de ancoramento dos vértices contribucm fisicamente para este
efeito; 2) a amostra é cerimica, logo os valores de Jc, sfo limitados pelas regiGes
intergranulares que contribuem com um valor baixo de J¢; 3) esta amostra pode apresentar

uma deterioragdo temporal nas suas propriedades fisicas devido aos extensos ciclos térmicos

sofridos ao longo do grande mimero de experimentos que foram realizados sobre ela. A curva
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da corrente critica versus temperatura, [(T), € ilustrada na Erro! A erigem da referéncia

ndo foi encontrada..

Podémos observar claramente uma diminuicdo da intensidade da corrente critica com
a temperatura. Perto da temperatura critica (T; = 120,29 K) a queda ¢ abrupta devido aos
efeitos das flutuagGes térmicas na amostra. Esta amosira possui I de valor baixo facilitando
nossa medida. Usando Vpp a 200mV a amostra saturou possibilitando a determinacio da
corrente critica. Nosso sistema mpstrou-se flexivel na determinagfio de alto a baixo I,
variando-se apenas a tensdo maxima de excitagio (Vpp).

Houve boa estabilidade de temperatura na ordem de +0,01K constatado com o
controlador de temperatura LakeShore 330. Ao longo do experimento, ndo notamos variacdes
de temperatura causadas pela dissipacdo térmica dos contatos, mesmo a temperaturas mais
baixas como, por exemplo, a 79 K. A aquisigho dos dados n@o apresentou nenhuma

dificuldade experimental.
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Conclusao

Automatizamos um sistema experimental de baixo custo para a caracterizagio
rapida da densidade de cormrente critica em supercondutores de alta temperatura
critica. O sistema permite a obtencdo ripida de Ic assim como sua dependéncia
com a temperatura.

Foi desenvolvido um sistema de excitagio da amostra que permutiv um aumento
exponencial na corrente de transporte. Esta fonte de excitagdio analSgica permitiu
controlar a taxa de subida da corrente na amostra evitando o auto-aquecimento nos
contatos elétricos da amostra.

O sistema de detecgiio ¢ amplificagldo de sinais foi ajustado para prover uma
resposta rdpida ap6s a detecgdo de sinais com valores da ordem de centenas de
nanovolts. Este sisterna também permite a corregdo dos emros de off-set provocado
pelos fracos acoplamentos dos contatos elétricos de tensdo na amostra.

Observamos também uma dependéncia da corrente critica com a velocidade de
subida da corrente na amostra. Este {ato comeca a ser reperiado em outros
laboratérios do mundo ¢ abre interessantes guestdes sobre a caracterizagio de Ic.

O sistema foi testado verificando-se sua eficiéncia na determinagio experimental
da corrente critica em duas amostras supercondutoras de alta temperatura critica. O
tempo usado nas medidas foi reduzido em 50 %, diminuindo os custos e

facilitando sua caracterizagao.
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