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1. INTRODUGAO

A supercondutividade é uma das areas da fisica mais estudadas hoje em dia,
e pela sua importancia tecnolégica essa area vem crescendo desde sua
descoberta em 1911. Além da sua caracteristica de possuir resisténcia zero em
uma certa temperatura critica (T¢), os supercondutores ainda apresentam um
efeito diamagnético (efeito Meissner) que os torna importantes para aplicagdes
tecnoldégicas, como o desenvolvimento de bobinas, aparelhos de ressonancia
magnética, transmissao de energia elétrica, transmissao de dados e efc.

Dentre os principais supercondutores estudados atualmente no mundo estao
os materiais da familia YBaCuO, os quais foram os primeiros supercondutores
com temperatura critica acima do ponto de ebulicdo do nitrogénio liquido (77K).
Para esse trabalho foram feitas trés amostras com os supercondutores dessa
familia, com a estequiometria YBa,Cu3;O75(Y123), sendo uma pura e outras duas
contendo 17% e 30% de sua massa com a fase nao supercondutora Y,BaCuOs
(Y211). O uso desta fase € importante para melhorar as propriedades magnéticas
e a performance supercondutora em possiveis aplicagdes tecnoldgicas. Para a
confeccdo das amostras usamos a técnica de sinterizacido, sendo essa técnica de
crescimento de amostras uma das mais simples e ideal para o crescimento de
supercondutores de boa qualidade.

O objetivo desse trabalho, além do crescimento destas amostras, é
caracterizar algumas de suas propriedades e caracteristicas, como a estrutura
cristalina, o tamanho dos graos, e os parametros da célula unitaria, comparando-
os com trabalhos da literatura. Para isso, além da etapa de crescimento,
utilizamos as técnicas de microscopia eletrénica de varredura e difragcao de raio-X.

2. METODOLOGIA

Todas as amostras foram confeccionadas no Laboratério de Materiais
Supercondutores da Universidade Federal de Pelotas, sendo que partimos de um
pd comercial de YBa,Cus;Or5 que fica devidamente protegido em secadores, ja
que a umidade do ar pode deteriora-lo faciimente. Comeg¢amos o trabalho
utilizando uma massa de YBa,Cu3;O7.5 com aproximadamente 0,5 g, com o auxilio
de uma balanga de precisdo. A seguir essa quantidade €& colocada em um
almofariz de agata para maceracgao por aproximadamente 40 minutos. Logo apos
o po6 € prensado na forma de uma pastilha com o auxilio de uma prensa
hidraulica, onde foram aplicadas cargas de 3, 2 e 1 toneladas, respectivamente.
Com isso obtivemos uma pastilha de aproximadamente 1 cm de diametro onde, a
qual a seguir é colocada em um cadinho de alumina para ir ao forno e receber o
tratamento térmico de sinterizagdo. Esses procedimentos foram reproduzidos
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para todas as amostras preparadas. A Figura 1 apresenta os equipamentos
utilizados e o aspecto de uma das amostras crescidas.
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Figura 1: A) balanga de precisao, B) prensa hidraulica, C) forno e controlador
usado para o tratamento térmico e D) resultado final (amostra sinterizada).

Com relagao ao tratamento térmico utilizado, utilizou-se uma temperatura
maxima de sinterizagcdo de 950 °C, mantida por 24 horas. A Figura 2 descreve o
tratamento empregado nas 3 amostras. O tratamento térmico total durou em
meédia 64 horas para cada amostra, sendo que qualquer falta de energia elétrica
pode comprometer todo o procedimento feito até entao.
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Figura 2: Esquema do tratamento térmico utilizado no crescimento das
amostras.

No final do processo obtivemos trés amostras no formato mostrado da
Figura 1(D), com massas de 0,4927 g para a amostra pura, 0,5072 g para a
amostra com 17% da fase Y211, e 0,46311 g para a amostra com 30% da fase
Y211.

Para as medidas de raio-X e analise por microscopia eletrbnica de
varredura, contamos com o apoio do Centro de Microscopia Eletrénica do Sul
(CEME-Sul), localizado na Universidade Federal do Rio Grande. Para as medidas
de raios-X foi usado um difratdmetro da marca Bruker, modelo D8 Advance, e

para as imagens de microscopia eletrénica de varredura (MEV) foi utilizado um
microscépio da marca Jeol, modelo JSM-6610LV.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Através da microscopia eletronica de varredura conseguimos gerar imagens
que permitiram observar detalhes da superficie das amostras. Na Figura 3,vemos
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a imagem de cada uma das amostras ampliadas 4000 vezes para as amostras
pura e com 17% da fase Y211 e 7000 vezes para a amostra com 30% da fase
Y211.

Figura 3: imagens de microscopia eletrbnica de varredura para a (A) a amostra
pura, (B) amostra com 17% de Y211, e (C) amostra com 30% da fase Y211.

Analisando as 3 imagens conseguimos ter uma ideia do tamanho meédio
dos graos, sendo da ordem de poucos micrdmetros para todas as amostras.
Percebemos também que, com a adi¢cao da fase Y211, os graos supercondutores
séo ligeiramente menores comparados com a amostra pura. Para as medidas de
raios-X os resultados para as 3 amostras estao apresentados na Figura 4.
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Figura 4: Resultados de raios-X para as trés amostras.

Através dos graficos da Figura 4, comparamos o0s picos de maior
intensidade com resultados existentes na literatura, com o objetivo de verificar se
nao houve qualquer tipo de contaminacdo das amostras por meio de outro
elemento, e fundamentalmente para analisar os parametros de rede. Nossos
resultados permitiram calcular os parametros de rede, os quais apontaram para
uma estrutura com simetria ortorrdbmbica, tal como conhecido na literatura para o
supercondutor YBa:Cus0r.s, e cujos resultados estdo expressos na Tabela 1, onde
sdo apresentadas as dimensdes dos parametros de rede dos eixos a, b e ¢ para
as 3 amostras. Podemos ver a partir da Tabela 1 que a presenga da fase Y211
aparentemente nao alterou os parametros de rede da célula unitaria, o que € um
bom indicio, ja que esta estrutura esta associada com a supercondutividade.

Eixo a (A) Eixo b (A) Eixo c (A)
YBa,Cu307.5 puro 3,92 3,84 11,77
YBa,CusO7s5¢/ 17% 3,93 3,85 11,75
YBa,Cus07.5¢/ 30% 3,90 3,83 11,69

Tabela 1: Parametros de rede das trés amostras feitas.
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4. CONCLUSOES

Terminamos essa etapa do trabalho com o crescimento e a caracterizagéo
de trés amostras supercondutoras com diferentes quantidades da fase Y211,
calculando os parametros de rede pelas medidas e analisando aspectos
morfolégicos das mesmas. Nossos resultados estdo de acordo com os resultados
expressos na literatura, o que significa, a principio, tratar-se de amostras de boa
qualidade. Aparentemente ndo houveram grandes diferengcas em aspectos como
tamanho de grédo e estrutura da célula unitaria com a adicdo da fase Y211,
fazendo assim com que a fase supercondutora Y123 esteja preservada.

Nosso proximo passo consiste no crescimento de amostras texturizadas,
as quais sdo melhores para aplicagbes tecnoldgicas. O crescimento de amostras
usando as técnicas de texturizagao ja foi iniciado, tendo como ponto de partida as
amostras sinterizadas utilizadas neste trabalho.
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