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RESUMO

Amostras policristalinas supercondutoras de SmBayCuzO7_4 (Sm123) foram preparadas
pela técnica de reagao solido-vapor a partir de 6xidos de samario, cobre e carbonato de
bario. Os reagentes foram macerados em gral de 4gata por uma hora e prensados sob uma
pressao uniaxial de 3 toneladas. Em seguida, as amostras foram submetidas a diferentes
tratamentos térmicos (Processo de Calcinagao) cujas temperaturas foram 850 °C (amostra
A), 900°C (amostra B) e 930°C (amostra C), onde permaneceram por um periodo de 40
horas. Apds isto, as amostras foram maceradas, pastilhadas e submetidas a um segundo
tratamento térmico (Processo de Sinterizagao). Neste caso, o aquecimento foi realizado
com taxa de 5°C/min até 900°C e 2°C/min até atingir a temperatura de 1060°C e
permaneceu neste patamar por 30 minutos. O forno foi resfriado até atingir o patamar de
520 °C onde permaneceu por 24 horas. O fluxo de oxigénio utilizado foi de 10 bolhas/min
(0,2/cm?/s). A fim de induzir a formagao da estrutura cristalina ortorrdmbica, todas as
amostras foram retratadas termicamente com os mesmos parametros de sintese, exceto
pela rampa de decréscimo de temperatura que foi de 1°C/min até o patamar de 500 °C,
onde permaneceu por 10 horas e finalizando com 1°C/min até a temperatura ambiente.
As amostras foram caracterizadas por difragdo de p6 de raios-X (DRX), microscopia
eletronica de varredura (MEV) e magnetizacao. Os resultados de DRX apds o terceiro
tratamento térmico indicaram composi¢oes com fases supercondutoras que apresentam
duas estruturas cristalinas: tetragonal (>50%), ortorrombica (>24%) e alguns picos nao
identificados (<25%). Além disso, as amostras tiveram a porcentagem da fase tetragonal
reduzida e as amostras B e C tiveram um aumento da fase ortorrombica. Ainda através
dos resultados de DRX, foi possivel calcular os parametros de rede e verificou-se que
amostra B, teve um menor volume de célula unitdria na fase ortorrombica. Através das
imagens de MEV foi obtido o tamanho médio de juncao e constatou-se que o tamanho de
juncao aumentou com crescimento da temperatura utilizada no processo de calcinacao. A
medida de magnetizacao indicou que a amostra B teve uma melhor blindagem magnética.
Com o método da derivada encontrou-se o valor de Tc e a largura de transigao. A amostra
B teve o maior valor de Tc 39,1K e a menor lagura de transi¢ao (AT). Isso indica que a
amostra B teve uma melhor distribuicao homogénea de oxigénio entre os graos.



ABSTRACT

Superconducting polycrystalline samples of SmBayCuzO7_4 (Sm123) were prepared by
the solid-vapor reaction technique from samarium, copper and barium carbonate oxides.
The reagents were macerated in grams of agate for one hour and pressed under a 3-
tonne uniaxial pressure. Then, the samples were submitted to different heat treatments
(Calcination Process) whose temperatures were 850 °C (sample A), 900 °C (sample B) and
930°C (sample C), where they remained for a period of 40 hours. After this, the samples
were macerated, pastilled and submitted to a second heat treatment (Sintering Process).
In this case, heating was carried out at a rate of 5 °© C / min to 900°C and 2°C / min
until reaching the temperature of 1060 °C and remained at this level for 30 minutes. The
oven was cooled to 520 °C where it remained for 24 hours. The oxygen flow used was 10
bubbles / min (0,2cm?3/s). In order to induce the formation of the orthorhombic crystal
structure, all samples were thermally plotted with the same synthesis parameters, except
for the temperature decrease ramp which was 1 ° C / min to the 500°C plateau, where
it remained for 10 Hours and ending at 1 ° C / min to room temperature. The samples
were characterized by X-ray powder diffraction (XRD), scanning electron microscopy
(SEM) and magnetization. The results of XRD after the third heat treatment indicated
compositions with superconducting phases that have two crystalline structures: tetragonal
(>50%), orthorhombic (>24%) and some unidentified (<25%) peaks. In addition, the
samples had the percentage of the tetragonal phase and samples B and C had an increase in
the orthorhombic phase. Also through the results of XRD, it was possible to calculate the
network parameters and it was verified that the sample B, had a smaller unit cell volume
in the orthorhombic phase. Through the SEM images, the average size of the junction
was obtained and it was found that the size of the junction increased with increase of the
temperature used in the calcination process. The magnetization measurement indicated
that sample B had better magnetic shielding. With the derivative method, the value of Tc
and the transition width were found. Sample B had the highest value of Tc 39.1K and the
lowest transition span (d7T). This indicates that the sample B had a better homogeneous
distribution of oxygen between the grains.
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Capitulo 1

INTRODUCAO

1.1 Fatos historico da supercondutividade

A historia da supercondutividade iniciou-se em 1908 na Universidade de Leiden, quando
fisicos desenvolvendo técnicas para liquefacao do hélio comegaram uma investigacao de
resisténcia elétrica em metais puros com temperaturas muito baixas [1].
Entao, em 1911, Onnes investigou o comportamento da resistividade elétrica do mercirio
em funcao da temperatura. E quando a temperatura atingiu 4,2K a resistividade do
mercurio apresentou um comportamento de queda, como mostra a figura 1.1. Nesta
temperatura ocorreu uma mudanca de comportamento do material e foi denominada de
temperatura critica Tc. Isso caracterizou uma transicao de fase de 2° ordem, onde a
mesma substancia passa apresentar propriedades completamente distintas. E abaixo de
Tc, o estado foi chamado de estado supercondutor [2] no qual as propriedades dos mate-
riais sao modificadas.

Um pouco tempo depois, em 1933, Walther Meissner e Robert Ochsenfeld descobri-
ram que os supercondutores interagiam com campo magnético externo. Assim o fluxo
magnético no interior do supercondutor é nulo. Isto foi denominado de diamagnético

perfeito ou como é conhecido hoje Efeito Meissner [3]. Dois anos depois, os irmaos Fritz



15

Figura 1.1: Comportamento da resisténcia elétrica em funcdo da temperatura obtida para o

mercurio(Hg).
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Fonte: Adaptado da Referéncia [1].

e Heinz London propuseram usar teoria eletromagnética para o Efeito Meissner [4].

Duas décadas depois, V. L. Ginzburg e L. D. Landau desenvolveram uma teoria que descre-
via o comportamento dos supercondutores. Eles utilizaram conceitos de transicao de fase
e conseguiram descrever varias propriedades do estado supercondutor. Além disso, obser-
varam que havia duas classes de supercondutores devido ao comportamento em relagao
a0 campo magnético aplicado ao composto supercondutor. E, por fim, de sua teoria eles
conseguiram obter as equagoes de London [5]. Entretanto, nenhuma das propostas tedrica
eram capazes de explicar a origem da supercondutividade.

O estagio seguinte foi buscar uma teoria universal para os materiais supercondutores da-

quela época. Assim, John Bardeen, Leon Cooper e Robert Schrieffer (BCS) propuseram
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uma teoria que fornece o mecanismo microscépico para explicar a origem da supercondu-
tividade. Conforme a teoria, abaixo da T, os elétrons formam pares sob a influéncia de
uma interagao atrativa [6]. Este acoplamento denominou-se pares de Cooper.

Entre 1953 a 1973, pesquisas foram realizadas em ligas e sistemas supercondutores e os
compostos A15 tiveram a Tc mais elevada. O fisico Mathias apontou que a temperatura
de transi¢do era maior quando a razao de elétrons por dtomo fosse impar [7]. Entao, em
1973 descobriu que o NbGes possuia Tc=23K, este recorde permaneceu até 1986 [8].
Nesse ano, Bernorz e Miiller demonstraram que o composto La-Ba-Cu-O apresentou uma
temperatura critica superior ao NbGeg, ou seja, 30K [9]. Esta descoberta despertou in-
teresses em cientistas a procurarem a supercondutividade nesta nova classe de materiais.
Assim, um ano apds, os fisicos Paul Chu e Maw-Kuen Wu substituiram o ion de Lantanio
(La) por Itrio (Y), e encontraram uma temperatura critica de 92K para este composto [10].
Esta descoberta foi um grande avanco na area de supercondutividade, pois a ceramica
YBayCuzO7_, foi a primeira a exibir supercondutividade acima de 77K, que é a tempe-
ratura de liquefacao do nitrogénio.

Depois da descoberta da ceramica de alta temperatura critica, comecaram os estudos so-
bre a substitui¢do do Ytrio (Y) por elementos de "terras raras” (Sm, Gd, Nd,...). Apds
um ano, um grupo de pesquisadores franceses substituiram o Itrio(Y) por elementos de
terras raras, e encontraram valores aproximados de densidade de corrente e temperatura
critica como o do composto original. No mesmo ano, foram descobertas as ceramicas Bi-
Ca-Sr-Cu-0 e T1l-Ca-Ba-Cu-O, com temperatura critica de 110K e 125K respectivamente
[11].

Em 1993, ocorreu a descoberta no composto HgBaCaCuO que atingiu uma temperatura
de 134K. Apds um ano, investigaram o comportamento em relacao a pressao hidrostatica
e o composto apresentou uma variacao de Tc em 30K, chegando a 164K [12]. Em 2001,
Nagamatsu et al. demonstraramm que a temperatura de transicao para o composto MgB,

era de 39K, sendo considerado uma alta temperatura critica para um supercondutor inter-
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metdlico [14]. E em 2008 Kamihara et al. descobriram LaO;_,F,FeAs o primeiro grupo
de uma nova familia de supercondutores denominados iron pnictides, que transicionavam
entre 4K e 26K [15]. Esse fato foi muito importante por serem casos raros com elementos
magnéticos.

Muitos outros compostos supercondutores foram descobertos, mas para exemplificar na
figura 1.2 hé alguns compostos com suas Tc¢’s e seu ano de descoberta.

Figura 1.2: A evolucao da temperatura critica ao longo dos anos.
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Fonte: Adaptado da Referéncia [16].

1.2 O sistema supercondutor ReBa;Cu;07;_;

Com a descoberta da ceramica LaBaCuO de alta temperatura critica, varios outros foram
propostos. De modo particular, a substituicao de La pelo Y, no sistema Lay_,Ba,CuO,4_,,

elevou a temperatura critica acima do ponto de ebuligao do nitrogénio [17]. Outras subs-
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tituigoes foram propostas de tal forma que o composto tem a seguinte estequiometria
ReBayCuzO7_s [18]. Nesta férmula RE indica os elementos de terras raras (La, Nd, Sm,
Eu, Gd, Ho, Er, Dy ou Lu), e § a concentracao de oxigénio sendo 0< § <1. A substituigao
por elementos de terras-raras, nao provoca mudancas significativas nas propriedades su-
percondutoras. No caso desta dissertacao de mestrado o elemento RE usado foi o Sm.
As ceramicas SmBayCuzO7_s, podem apresentar duas estruturas cristalinas: ortorrombica
e tetragonal, em geral, a fase ortorrdombica apresenta uma temperatura critica maior [19].
A principal caracteristica desse sistema é a presenca dos plano de CuQOs, situados abaixo
e acima do fon de Sm e uma camada de ligacao de CuO depois do ion de Ba, como mostra
a figura 1.3. Os planos e as camadas de ligacao sao dois fatores muito importantes para
a supercondutividade, é através dos planos de CuOs que ocorre a conducao e a camada
CuO, funciona como reservatério de cargas [20].

A insercao de atomos de oxigénios no sistema REBaCuO altera as propriedades da

Figura 1.3: Estrutura ortorrombica da ceramica supercondutora Sm-123.
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ceramica. Sendo assim, existe uma dopagem ideal para cada sistema.
No caso das ceramicas YBasCu3zO7_s para 6<0,65 a fase é ortorrombica, ¢ entre 0,65 e 1

a estrutura é tetragonal [20].

1.3 Aplicacao Tecnolégica

Apo6s a descoberta do fenomeno da supercondutividade, estudos em varias areas comecaram
a ser realizados com o objetivo de utilizar as suas propriedades observadas em diversas
aplicagoes.

Por causa da resistividade elétrica nula, pode-se utilizar cabos de transmissao e geradores
de eletricidade, que nao tem perdas de energia elétrica por efeito joule. Uma aplicagao
muito relevante é o limitador de corrente de falta (Superconducting Fault Current Limiter
- SFCL) que tem a finalidade de proteger sistemas elétricos. Eles se classificam em dois
tipos: Resistivo, que utiliza a propriedade de resistividade nula e Indutivo que faz uso do
efeito Meissner. Para o tipo de aplicacao Resistivo é necessario melhorar as conectividades
entre os graos das ceramicas supercondutoras, para desta forma aumentar a densidade
de corrente critica [22]. Um outro exemplo de dispositivo supercondutor é o SQUID
(Superconducting Quantum Interference Device) que é um equipamento sensivel ao fluxo
magnético, que utiliza o tunelamento de pares de Cooper através de barreiras isolantes
colocada entre as jungdes intergranulares, também chamadas de jungoes Josephson [23].
O MAGLEV ou LEVMAG ou Magnetic Levitation é um veiculo de levitagao magnética
que também utiliza a supercondutividade. Trata-se de um veiculo que se desloca sem
contato com os trilhos por levitacao magnética e que possui eletroimas supercondutores
no sistema de guia, estabilidade e propulsao [24]. No Japao, tem um trem MAGLEV em

funcionamento ha alguns anos [25].
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1.4 Motivacao

Em 1986, A. Muller e J. G. Bednorz, publicaram um artigo anunciando a descoberta de
um composto La-Ba-Cu-O, com temperatura critica de 30K [17]. A partir disso, foram
descobertos varios compostos com temperatura critica elevada. Esses compostos tém uma
caracteristica em comum; possuem planos de Cu e O que sao separados por algum fon,
esses planos sao importantes e representam a supercondutividade de alta temperatura.
Por causa disso, foram chamados de Cupratos Supercondutores.

Muitos desses cupratos permitem a substituicao de &tomos no composto. Por exemplo, a
substituicao de Sr no La, no isolante antiferromagnético LasCuQO, resultou no supercon-
dutor Lay_,Sr,CuO, com Tc ~ 40K e x=0,17, nesse caso, sao conhecidos como materiais
dopados. Além disso, a quantidade de oxigénio é de suma importancia para as proprie-
dades estruturais e supercondutoras nos materiais [26]. Dependendo do teor de oxigénio
é possivel determinar a estrutura cristalina, como no cuprato YBCO, se d< 0,65 a fase
¢é ortorrombica. Também é possivel através da largura de transicao e de Tc verificar a
distribuicao de oxigenio.

Em 2002, Passos et.al; produziram amostras de Hgg soReg 18BagCasCusOgyq, variando o
fluxo de oxigénio entre 5-15%, entao, verificaram que as amostras apresentaram proprie-
dades fisicas diferentes. Os parametros de rede tiveram uma ligeira alteracao e a reducgao
no volume de célula unitaria elevou o valor de Tc [27].

Luiz, em 2008, propos um modelo simples para estimar as concentracoes relativas dos fons
para encontrar o teor de oxigénio 6timo para dopagem em supercondutores tipo p. Um
composto usado para calcular a concentragao de oxigénio foi YBayCuzO,, onde constatou-
se o valor de 7,0 [28].

Com intuito de analisar a estequiometria no estado normal e supercondutor, em 2015,
Barakat e colaboradores, prepararam amostras de SmBayCus_,Ru,O7_s com 0,00 < x <

0,50. Observaram que em x=0,05 a formacao de fase e a Tc aumentaram, para x>0,05
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ocorreu a dimuic¢ao de fase e a Tc, e em x=0,50 a supercondutividade foi completamente
suprimida [29].

Drozd e colaboradores investigaram a estequiometria do oxigénio na ceramica de alta tem-
peratura Smy,Bas_,CuszO, versus temperatura e descobriram que as fases se comportam
de trés maneiras distintas: Fase ortorrombica I (0 < x <0,15-0,20), fase tetragonal (0,20
< x <0,60) e fase ortorrombica II (x > 0,65). Essas fases se comportam de forma dife-
rente durante o aquecimento; a fase ortorrombica I se comporta como a fase Y123, na fase
tetragonal os parametros de rede a e ¢ variam & medida que o oxigénio é removido, isto é
sua estrutura se torna relativamente rigida e na fase ortorrombica II tem uma estrutura
cristalina muito rigida [30].

Neste contexto vemos que a oxigenacao ¢ um fator importante na formagao das fases
e nas propriedades supercondutoras das ceramicas REBay;Cu3zO;_5. Desta forma, este
trabalho tem como objetivo produzir amostras de ceramica SmBay;CusO7_s variando a
temperatura no tratamento de calcinagao e investigando a formacao de fases apds cada
tratamento térmico. Assim, este trabalho esta dividido da seguinte forma:

1. Capitulo 2, apresenta uma revisao tedrica basica da supercondutividade.

2. Capitulo 3, preparacao e sinteses da ceramica e a metodologia utilizada.

3. Capitulo 4, como as amostras foram caracterizadas.

4. Capitulo 5, é descrito a conclusao do trabalho.

5. Capitulo 6, estao relacionadas propostas para trabalhos futuro.
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Capitulo 2

O ESTADO SUPERCONDUTOR

2.1 Propriedades elétricas

As propriedades elétricas de um material estao relacionadas com o movimento de cargas
elétricas e o campo elétrico externo. Com isso, a mobilidade para movimentacao das
cargas varia conforme o material. A condutividade elétrica é a facilidade da circulagao
de corrente elétrica em um meio quando este é submetido a uma diferenga de potencial,
porém, durante o processo de conducgao, os elétrons se chocam com os atomos da rede
ocasionando a dissipacao de energia, ou seja, o efeito Joule.

Com a descoberta dos supercondutores verificou-se que a corrente elétrica era transportada
com pouquissima ou nenhuma dissipacao de energia. Assim, nao apresentavam resisténcia
a passagem da corrente elétrica. A corrente elétrica é definida como a quantidade de carga

que flui pelo material por determinado tempo,

_ 4

1==< (2.1)

A resistencia elétrica ¢é a dificuldade que essas cargas experimentam a fluir pelo material e

depende do material e de sua geometria. Entao, considerando um fio de se¢ao transversal
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A e comprimento L, e que ha um fluxo de corrente devido a uma diferenca de potencial,

podemos relacionar a resisténcia elétrica (R) com a resistividade elétrica (p).

R="2, (2.2)

onde p é uma medida de resisténcia sofrida pelas cargas que fluem no material [31].
A corrente elétrica (I) por unidade de drea (A) na secao transversal do fio, é chamada de
densidade de corrente.

7 =

I

T (2.3)
A densidade de corrente critica (J.) é uma propriedade muito importante para a supercon-
dutividade. No estado supercondutor existe um valor maximo de densidade de corrente
que o material consegue suportar, acima desse valor ele entra no estado normal. Ao longo
dos anos, pesquisas vém sendo realizadas com o objetivo de melhorar a densidade de
corrente critica possibilitando uma melhor aplicagao. Alguns trabalhos mostram que a
densidade de corrente diminui com a temperatura e o campo aplicado. Além disso, o uso
de uma pequena concentragao de dopantes no material aumenta a densidade de corrente,
e decai para valores acima deste em temperaturas abaixo de Tc.

Capucho demonstrou em sua dissertacao de mestrado que a J. é sensivel ao teor de

oxigenio e diminuiu com o aumento da temperatura, a melhor amostra apresentou o valor

de corrente critica de 26,9 (10* A/m?) em 77K [21].

2.2 Efeito Meissner

Em 1933, W. Meisnner e R. Ochesenfeld demonstraram que o supercondutor reage a
presenca de campo magnético externo. Eles observaram que ao resfriar o material super-
condutor abaixo de sua temperatura critica e aplicando um campo magnético externo de

baixa intensidade, o fluxo magnético no seu interior era nulo. Este fenomeno foi denomi-
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nado efeito Meissner, (Ver figura 2.1).
Quando um material é submetido a um campo magnético externo ﬁ, e em uma T'>Tc,

Figura 2.1: Esquema do efeito meisnner.

H H

T>T, T<T,

Fonte: Adaptado da Referéncia [32].

as linhas de fluxo magnético penetram no material. Porém, quando o material é resfriado
e entra no estado supercondutor, ou seja, quando T<Tc, o campo magnético ﬁ ¢ nulo

do seu interior [33]. De outra forma, considere a seguinte relagao:
—
B = u(H + 1), (2.4)

onde u é a constante magnética no vacuo.

Pela lei de Faraday, a aplicacao de um campo magnético externo, induz uma corrente su-
percondutora na superficie do material. Com isso, vai gerar uma magnetizacao de mesma
intensidade, porém com sentido contrario ao campo aplicado, ou seja: H= - M, substi-
tuindo o valor de ﬁ na equagao 2.4 verificamos que §:O.

O campo magnético no interior do material é zero devido a presenca de correntes super-

ficiais que cancelam exatamente a indug¢ao magnética § no seu interior.
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2.3 Teoria de London

Dois anos apods a descoberta do efeito Meissner, em 1935, os irmaos London explicaram o
efeito meissner através de um modelo de dois fluidos e com a as leis de Maxwell a seguir

[34].

VD -,
€x32~§§,

i

VB —o,
VB = .

Assumindo o pressuposto de que os elétrons no material se comportam de duas formas,
alguns de maneira normal (elétrons livres), e outros exibem comportamento anémalo (os
super elétrons), London foi capaz de escrever a eletrodinamica dos supercondutores. Desta

forma, o nimero total de elétrons é a soma dos dois tipos de elétrons.
n=ny, + ns. (2.5)

Os elétrons normais continuam a obedecer a lei de Ohm,

7 =0E, (2.6)

onde o é a condutividade elétrica. Porém, temos os super elétrons, na qual esta lei precisa
ser modificada. Do numero total de elétrons temos uma fragdo dos super elétrons (ny)
que nao contribuem para resistividade, pois nao sao espalhados por impurezas e nem por

vibragoes na rede. Sendo assim, a densidade de corrente para os super elétrons fica [35],

T, =y, (2.7)
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onde ¢ representa a carga elétrica e v, a velocidade dos elétrons.
Cada elétron possui uma equacao do movimento e sao acelerados livremente por um

campo elétrico induzido. A equacao do movimento é dado pela 2° lei de Newton.
F=md. (2.8)

A forca atuante em cada elétron no sistema é a forca elétrica induzida (?:qﬁ), logo

teremos:

qﬁ = m%, (2.9)

onde m ¢ a massa dos portadores de carga dos superelétrons.

Derivando no tempo a equagao 2.7, temos.

dJ, dv;
— = nyq—. 2.10
at Tt (2:10)
Substituindo na equacao 2.9, encontraremos a 1° equagao de London.
_)
dJ,
ﬁ =\ —— 2.11
Sendo que m2: AL
nsq

Utilizando a equacgao de Faraday, substituindo o resultado na equacao 2.11.

%
AN
?X )\Ldt:|—— §

v x {C“s] ¥ {1 ﬁﬁ} 0.

dt

i[?stﬂL— }20- (2.12)
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O termo entre colchetes, deve ser uma constante em relagao ao tempo, entao:
— 1
V< T+ A—ﬁ — F(7). (2.13)
L

Onde ?(?) ¢ uma funcao vetorial que depende de (r). Contudo, nos materiais super-
condutores o campo magnético é nulo e como ?(7) ¢é a resposta do campo magnético no

interior do material, logo, ?(?):O Assim, a solucao da equacao 2.13 é dada por:

Vxl+ B0 2.14
: 2.14)
L

Por outro lado, derivando a equacao de Ampére e tomando o seu rotacional, temos:
_>
YV x (V¥ x B) =¥V x 1. (2.15)

Substituindo na equacao 2.14, teremos:

V x (V x B) = —p)\i . (2.16)
Utlizando a identidade vetorial ? X (? X ?) = ?(? ﬁ) - ?2 B e sabendo que

?.320, obtem- se a segunda equagao de London:
(2.17)

Supondo-se que o material preencha toda a regiao z>0 e que o campo tenha apenas a
- , . = ~
componente § na direcao z e além disso, B, dependa apenas de 2. Neste caso, a equacao

2.17 torna-se:

d? 1 —
Ly 2.1
T oy (2.18)
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Define-se A\;, como um comprimento caracteristico, chamado de comprimento de pene-

A jM_ [ om . (2.19)
Ko Honsq

Desta forma, a equacao 2.18, torna-se:

tracao de London. Assim:

= 1=

= B, - —B.=0. 2.20
dz? A2 (2.20)
e tem como solucao,
— —= 1
B,(z) = Bpe” —x. (2.21)
A

O comprimento de London mede a extensao de penetracao do campo magnético dentro
do supercondutor. Isso mostra, que para ter §:0 dentro do material, deve-se ter uma
corrente supercondutora que flui dentro da superficie de Ay, e que cria um campo oposto
dentro do supercondutor. Esse campo vai cancelar o campo magnético aplicado externa-
mente.

Como mostra a equagao 2.21, o campo B decresce exponencialmente dentro da camada
superficial do supercondutor com um comprimento caracteristico Ay (ver figura 2.2). A
profundidade de penetragao nao é constante mas varia com a temperatura até atingir a
temperatura critica do material [36]. A baixa temperatura é quase constante, entretanto,
em altas temperaturas, a profundidade de penetracao aumenta rapidamente e aproxima-
se do infinito & medida que a temperatura se aproxima da temperatura critica (ver figura

2.2). A dependéncia de A, com a temperatura é dada pela equagao 2.22.

T.

Ar]? 1
B—T} = {74] . (2.22)
b
Alguns valores para o Aj, de elementos e compédsitos supercondutores sao mostrados na

tabela 2.1.
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Figura 2.2: A figura da esquerda mostra o comprimento de penetragao de London dentro do
supercondutor; A figura da direita mostra o comprimento de penetracao de London em funcao
da temperatura.

&

s

(T) Hy

L2

Superficie

']

Y

(=

Profundidade de penetragao (1) (nm)
(X

-
0 Dentro do supercontor (nm) Temperatura(K)

Fonte: Adaptado da Referéncia [36].

%
A equagao 2.17, também pode ser escrita em funcao da densidade de corrente J;, como

Tabela 2.1: Comprimento de penetracao A para alguns materiais [20].

Material Al Pb Nb NbTi YBayCuzO7 —J Sml23- 92K [37]
A(nm) 45 39 52 130 156 4724,937

mostra a equacao 2.23. A corrente circula até o comprimento A, na superficie da amostra
e vai decrescendo exponencialmente. Isto indica, que existe um limite, na qual a corrente

possui um valor apreciavel, ou seja um J., onde a amostra deixa de ser supercondutora.

vy = u%? (2.23)

2.4 Teoria de Ginzburg-Landau

2.4.1 Termodinadmica da transicao de fase

Em 1950, L. Landau e V. Ginzburg, desenvolveram uma teoria geral para descrever

transicoes de ordem de segunda fase. Nessa teoria, foi criado um parametro de ordem
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(v), e foi formulado a dependéncia de energia livre na ordem do parametro. Como a

supercondutividade s6 aparece abaixo da temperatura critica, entao:

w =0—=T > Tc;
(2.24)

Vv#F0->T <T;

Onde T, é a temperatura critica.

A proposta foi explicar a transigao de fase no ponto de vista termodinamico entre o estado
normal e o estado supercondutor. Examinaremos o diagrama de fases dos supercondutores
utilizando as varidveis: campo de intensidade magnética ﬁ e magnetizacao M como
parametros termodinamicos [38].

Considera-se uma amostra supercondutora em formato cilindrico com area transversal A,
e volume V=AL, onde L é o comprimento e estd na dire¢do z no interior de um solendide.
Este solendide possui um raio r e um comprimento L. Ao aplicar uma corrente I neste

solendide, teremos um campo magnético gerado que pode ser obtido pela lei de Ampére:
fﬁ.dL — NI (2.25)

Assim, define-se o campo magnético,
H= %[éz, (2.26)

onde T ¢ o numero de voltas por metro, e é,, ¢ um vetor unitario ao longo do eixo do

cilindro. Aumentando a corrente de I para I+dI, o trabalho total realizado sera:

dW = —Neldt. (2.27)
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d
Sendo € = mn a fem induzida na bobina pela variagao do fluxo magnético, entao:

AW = +N#Idt,

d (2.28)
dW = +NId¢,

onde dqﬁ:dﬁ.z e Iézz%ﬁ, assim:

AW = +ALIBH,
dW = +VH.dB, (2.29)

%
AW = +uoV (H.dM + H.dH),
Onde usamos a identidade B=po(M+ H ). Assim a primeira lei da termodinamica, pode
ser escrita como:

U=Q—-W,
(2.30)

dU = TdS — uoV(H.dM + H.dH),

4t ‘ . —
O trabalho magnético realizado na amostra supercondutora, é representado por dM, o
termo dﬁ é o trabalho de autoindutancia da bobina, ou seja, mesmo se nao tiver amostra
no interior da bobina pode-se ter uma contribuicao. Sendo assim, vamos considerar so-

mente o trabalho realizado pelo supercondutor. Desprezando o termo dH, entao teremos:
_>
dU = TdS — jiV H .M, (2.31)

A equagao 2.31, mostra que a energia interna do sistema é uma funcao de entropia (S) e
.7 -~ S . .

de magnetizacao M, e geralmente nao sao varidveis mais convenientes para trabalhar em

laboratorio. Por isso, é possivel fazer uma mudanca de variavel, usando a energia de livre

de Gibbs, que utiliza as variaveis T e ﬁ Em termos da equagao 2.31 a temperatura T e
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0 campo magnético ﬁ sao dados por:

ou

T=-g. (2.32)
_ Mivg—]\i. (2.33)
Portanto, a energia livre de Gibbs, é definida como:
G(T,H)=U —TS — gV H.M. (2.34)
Em funcao de T e H}, torna-se:
dG = —SdT — poVM.dH . (2.35)
Em termos de G, é possivel calcular a entropia e magnetizacao.
S = —g—i. (2.36)
M= —miv(%% (2.37)

Através da energia livre de Gibbs, é possivel calcular a diferenca de energia livre entre
o estado supercondutor e o estado normal. Considere o diagrama de fase na figura 2.3,
em termos de T e ﬁ Percebe-se que para uma determinada temperatura fixa T, dT=0.

Entao usando o equagao 2.35, obtem-se:

G, (T, H,) — G,(T,0) = /H G = —MOV/HC(ﬁ.dﬁ). (2.38)
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Figura 2.3: Diagrama de fases magnéticas dos supercondutores (a) tipo I e (b) tipo II.

(b)
(T) B,
(a)
L1 W — l B.
| <
4 Normal 3
) T
= 2
i 5
L. Superconductor \\ ;
2 Bey
g
= \ Superconduclor
v 0
Temperature (K) == Tc Temperature (K) ——= Tc

Fonte: Adaptado da Referéncia [36].

_)
Mas para um supercondutor do tipo I, temos, (320), Mz—ﬁ, logo,

2

GL(T, L) — Gu(T,0) = oV e (2.39)

No campo critico H. hé equilibrio termodinamico, ou seja:
Go(T, H,) = G,,(T, ). (2.40)
%
No estado normal M=0, e quando H.— 0,

Go(T, H) — Go(T,0) = — gV / Y ata = o (2.41)
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Assim, a diferenca da energia de Gibbs entre o estado supercondutor e o estado normal,

sera:
2
Gs(T,0) — G,(T,0) =

(2.42)

Como mostra a equacao 2.42, a energia livre de Gibbs diminuiu, ou seja, AG<0, e o estado
2

supercondutor é estavel. A quantidade /LOV7C, ¢ chamada de energia de condensacao, que

¢ uma medida do ganho de energia livre por unidade de volume no estado supercondutor

em relagao ao estado normal a mesma temperatura.

Como ja visto,

G, (T,H,) = Go(T,Hy),
dG,(T,H,) = dG,(T.H,).

Com 2.35, obtem-se:
—oVM.dH — ST = —jigM,.dH — S,dT. (2.43)

No estado supercondutor observa-se o efeito Meisnner, ou seja, M = —ﬁ. No estado

normal, nao ha magnetizacao, logo:

o VH.dH — S.dT = —S,dT.
(2.44)

s

S [JJQV

d
O termo —— <0, portanto, a entropia no estado supercondutor é menor do que no estado

ar

normal. Assim, na temperatura critica Tc, onde He=0, teremos:
AQ =T(Ss—S,) =0, (2.45)

Como mostra a equacao 2.38, ocorre um gasto de energia entre as fases durante a transicao

a temperatura constante. Isto mostra que a transicao de fase é de 1° ordem, ou seja, tem
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um calor latente finito. No campo zero, no ponto (T,ﬁ):(Tco), como mostra a equacao

2.45, a diferenca de entropia vai a zero, neste caso, a transicao de fase é de 2° ordem.

2.4.2 Supercondutores do tipo I e 11

A classificacao dos supercondutores é dividida em duas categorias, dependendo da maneira
que ocorre a transicao do estado supercondutor para o estado normal, isso ocorre quando
o campo aplicado excede o campo critico. Assim, o efeito Meissner acontece de forma
diferente para cada tipo de supercondutor.

O supercondutores sao divididos em tipo I e tipo II; No supercondutor tipo I, o efeito
Meisnner acontece completo, ou seja, ele nao permite linha de inducao magnética em seu
interior. A transicao do estado supercondutor para o estado normal acontece na presenca
de um campo magnético, quando alcanga o campo critico ﬁc, como mostra a figura 2.3.
Os supercondutores do tipo II sao caracterizados por dois campos magnéticos, em vez
de um, como os do tipo I. O diamagnetismo perfeito acontece até um campo critico
B.;, chamado de campo critico inferior. No entanto a resisténcia zero permanece até
um campo critico B.y, chamado de campo critico superior, maior do que B.. A regiao

=7 57 . . -

entre B. e B, é chamado de estado misto (ver figura 2.3). Nessa regiao, os campos sao
parcialmente anulados, mas a amostra mantém as propriedades elétricas supercondutoras.
Por esse motivo, os supercondutores do tipo II, podem sustentar um campo muito alto e
transportar grandes correntes.

Os campos criticos, estao relacionados da seguinte forma [39]:

B, =81 — (G, — G.)t.

— B

Bo = (V2)kB..
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A
Onde k é o parametro de Ginzburg-Landau k = — e £ é o comprimento de coeréncia.
A medida que k aumenta, Hcl diminui em relacdo a Hc e He2 aumenta, como mostra a

figura 2.4. O valor de k é:

<\/§) QWAZMO Bc

=T

(2.47)

h
¢o é o quantum de fluxo magnético que é dado por %" Podemos observar que o percurso
e
livre médio de elétrons é curto, assim £ diminui e A, aumenta, fazendo com que o valor
de k aumente. Para supercondutores do tipo I k<0,71, e para o tipo II, k>0,71, como

mostra a figura 2.4.

. . . ... .
Figura 2.4: Comportamento do campo critico em fungao de k. O valor de ﬁ divide o sistema

em dois grupos tipo I e tipo II .
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Tipo | 72 Tipall

Fonte: Adaptado da Referéncia [20].
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Capitulo 3

MATERIAIS E METODOS

3.1 Preparacao e sinteses das amostras

A preparacao do precursor foi realizada a partir de uma reacao de estado sélido vapor
através dos 6xidos de CuO (6xido de cobre), SmyOs (6xido de samario) e BaCOj (carbo-
nato de bério). Estes reagentes foram colocados na mufla Jung J200 durante 24 horas a
temperatura de 150 °C para retirada da umidade.

A quantidade em massa de cada composto foi calculado utilizando a massa atomica de
cada elemento quimico, ver Tabela 3.1.

Tabela 3.1: 1 mol dos elementos quimicos.

Reagente Massa(g)
1 mol de CuO 79,541

1 mol de BaCO3 197,324

1 mol de Smy0O3 348,703

Estes reagentes seguiram a seguinte proporgao 1:2:3 (Sm:Ba:Cu). Em seguida, encontra-
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mos o fator de divisao, para obter 10g.

174,35 197, 32 79, 54
) ) + 3 ) _ 109

_I_
f f f (3.1)
f =81

Assim, dividindo o mol de cada elemento pelo fator de divisao encontraremos a quanti-
dade de cada reagente que deverd ser usado para obter 10g do supercondutor. Segue na
Tabela 3.2 a quantidade de cada reagente.

Os 6xidos foram misturados durante uma hora em gral de agata e, em seguida, fo-

Tabela 3.2: Massa de cada reagente.

Reagente Massa(g)
CuO 2,9459¢
BaCOg3 4,8720g
SmoO3  2,1524g

ram levados para uma prensa hidraulica, onde foram compactados durante 2 minutos sob
uma pressao uniaxial de 3 toneladas. Logo apds, foram levadas para a mufla Jung J200,
disponivel no Laboratério de Fenémenos de Transporte (LFT) da UFES, onde foram sub-
metidas ao primeiro tratamento térmico. Este tratamento é conhecido como calcinagao
e tem como objetivo a retirada do carbono. O tratamento térmico seguiu os seguintes
parametros: iniciou -se com uma taxa de aquecimento de 10°C/min até chegar a tempe-
ratura correspondente a cada amostra, onde permaneceu por 40 horas, em seguida passou
por resfriamento natural até chegar a temperatura de 180°C onde foram retiradas do
forno. (Ver a Figura 3.1.)

A partir deste ponto as amostras sao identificadas como: amostra A(850°C), amostra

B(900°C) e amostra C(930°C).
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Figura 3.1: Primeiro tratamento térmico para as ceramicas.

Temperatura

40 horas

Resfriamento
natural

T
Ambiente

Fonte: Autora, (2017).

3.1.1 Sinteses das ceramicas

Apés as amostras serem retiradas da mufla a 180°C novamemente foram maceradas e
compactadas. Em seguida foram levadas ao forno tubular de marca EDG10PS para a
realizacao do segundo tratamento térmico para o processo de sintese do material. As
amostras permaneceram durante 30 minutos a uma temperatura de 1060 °C com o ob-
jetivo de aumentar o crescimento dos graos. Depois, a temperatura foi diminuida em
resfriamento natural até 520°C e permaneceu por mais 24 horas. E nesta temperatura
que o oxigénio interpenetra na amostra. O fluxo de oxigénio utilizado no tratamento
foi de 10 bolhas/min (0,2cm?3/s). O processo de tratamento térmico estd resumido na
figura 3.2. De modo geral, a sintese do composto com baixo teor de oxigénio favorece
a fase Sm-123 com estrutura tetragonal. Assim, para obter as amostras com estrutura
cristalina ortorrombica, elas foram submetidas a um terceiro tratamento térmico com os
mesmos parametros do segundo tratamento térmico, exceto a taxa de resfriamento que
foi de 1°C/min até a temperatura de 500 °C, onde permaneceu 10 horas sobre o fluxo de

oxigénio de 10 bolhas/min. Os parametros de sintese estao resumidos na figura 3.3.
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Figura 3.2: Parametro do forno para o segundo tratamento térmico

1060°C
30 min Resfriamento
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520°C
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T horas natural
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180°C

Fonte: Autora, (2017).

Figura 3.3: Parametro do forno para o terceiro tratamento térmico.

1060°C
2°Cl min i
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900=C
. 500°C
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Fonte: Autora, (2017).

3.2 Difracao de Raios X

A difracao de raio X é caracterizada de maneira bésica pela incidéncia de um feixe mo-
nocromatico sobre a superficie de um material. Ao atingir o material, os raios X podem
ser espalhados sem perdas de energia pelos elétrons [40].

Em uma estrutura cristalina os atomos estao arranjados de maneira sistemética, ou seja,
a distancia entre os planos de atomos ¢é perfeitamente regular. Este arranjo atomico é o
responsavel pelo espalhamento do feixe de raio X, que incidem no material. Entretanto,

a condicao necessaria para que ocorra a difracao é expressa pela Lei de Bragg, equacao
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3.2.

N = 2dp sin(6), (3.2)

onde 7 é a ordem de reflexdio que pode ser qualquer nimero inteiro, X é o comprimento
de onda de radiacdo, d ¢ a distancia interplanar para o conjunto de planos (hkl) (indice
de Miller) e 0 é a angulo de Bragg. Usa-se 1 igual a 1 pois representa o pico de maior
intensidade.

Nesta dissertacao, este método é usado para analisar e contabilizar as fases e os parametros
de rede das amostras. Para isto, as amostras foram maceradas em almofariz de dgata e
peneiradas com granulometria de 160um. Para a contabilizagao das fases foi utilizado um
banco de dados de fichas cristalogréficas do programa PCPDF-win 2.1 (Power Diffrac-
tion File)[41]. Os parametros de rede referente a cada estrutura cristalina foram obtidos
através do programa CELREF [42].

A medida foi realizada num equipamento da marca Bruker Discover D8, que esta dis-
ponivel no Laboratério de Difracdo de Raios X do Centro de Ciéncias Exatas (CCE)
da Universidade Federal do Espirito Santo (UFES). Como na Figura 3.4. Assim os
parametros de medidas utilizados foram: o angulo inicial de 5° até 80° com o passo

de 0,01, X = 1,5419 A, tamanho da fenda (slit) de 0,5 e lentes divergentes.

3.3 Microscopia eletronica de varredura

O MEV é uma das principais ferramentas para observacao e analise das caracteristicas
microestruturais de materiais sélidos. A principal razao para a sua utilidade é a alta
resolucao que pode ser observada nas amostras ja que o aparelho permite o aumento de
até 300000 vezes ou mais [43]. Com isso, é possivel observar bordas, contornos de graos
e porosidade nas amostras.

Seu principio de funcionamento consiste em utilizar um canhao que produz uma fonte
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Figura 3.4: Difratometro de raios X da marca Bruker modelo Discover DS.

Fonte: Referéncia [21].

de elétrons e os acelera a uma energia na faixa de 1 a 30keV na superficie da amostra.
As imagens fornecidas pelo MEV sao resultado da interacao do feixe eletronico com a
superficie da amostra. Estes feixes retornam, atingem o detector e geram um sinal. A
resolucao espacial da imagem depende do sinal captado na varredura eletronica de uma
superficie e pode apresentar varias caracteristicas. Os sinais mais utlizados para obtencao
da imagem sao originérios dos elétrons secunddrios e elétrons retroespalhados, (ver figura
3.5).

Os elétrons secundarios no MEV sao elétrons de baixa energia (<50eV) e formarao ima-
gens com alta resolucao. Eles sao gerados pela interagao elétron-atomo e tem um caminho
livre médio de 2 a 20nm, contudo, serao reemitidos somente aqueles gerados junto & su-
perficie da amostra. O contraste de imagem é dado pelo relevo da amostra, que é o
principal modo de formagao de imagem no MEV.

Os elétrons retroespalhados (BSE) sao elétrons de alta energia por serem resultante de

uma simples colisao elastica. O sinal BSE é resultante das interagoes ocorridas mais para o
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interior da amostra, abrangendo um diametro maior do que o diametro do feixe primario.
Assim, a imagem gerada por esses elétrons, além de uma imagem topogréafica consegue
também obter uma imagem de composicao do niimero atomico dos elementos presentes
na amostra [44].

As imagens do MEV utilizadas neste trabalho para as amostras A, B e C foram obtidas

Figura 3.5: Profundidade dos elétrons.

Feixe incidente de
elétrons

Superficie da
Amostra

{ ) Fonte de elétrons secundarios

(u‘ Fonte de elétrons retroespalhados

Q Fonte de raios-X caracteristicos

Fonte: Referéncia [45].

através do MEV da marca JEOL modelo JSM-6490LV do Centro Brasileiro de Pesquisas

Fisicas (CBPF), como ilustrado na figura 3.6.

3.3.1 Tamanho médio de juncgoes

Para determinar os tamanhos das jungoes dos graos foi realizada uma analise quantitativa
utilizando as imagens do MEV. Foram efetuadas varias medidas utizando quatro regioes
diferentes de cada amostra. Para isso usou o programa Image J [46] para realizar as

medidas. Os resultados foram distribuidos em histogramas, sendo ajustados por uma
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Figura 3.6: Equipamento de MEV da marca JEOL modelo JSM-6490LV do CBPF.

Fonte: Referéncia [21]).

fungao de densidade de distribuigdo Gama [47]. Esta funcao é definida como:

1)e .
(1“5(3) @ leF |, se x<0,

fla) = (3.3)

0, caso contrario,

onde I'(«) é conhecida como fun¢ao Gama, sendo que:

Joour —lem1ldu, se a€R,
(o) = (3.4)

(v —1), se ae”Z

A funcao de densidade de distribuicao Gama é utilizada em modelos que tomam somente
valores positivos. Os parametros « e § ambos sao positivos e estao associados com a

funcao Gama, onde 3 é o melhor ajuste de escala e a a forma de distribuicao. Portanto,
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com a funcao de distribuicao Gama é possivel determinar as dimensoes médias das juncoes

ja que possuem valor real positivo e diferente de zero.

w=ap. (3.5)

Para o calculo da incerteza associada a medida dos tamanhos de juncoes foi usado o desvio

padrao o da distribuicao Gama que é dado por:

o=\ af?. (3.6)
Portanto, o valor da incerteza é dado da seguinte forma:

o
= —— +0.005. 3.7
Opu JN (3.7)

Onde o, ¢ o desvio relacionado ao cdlculo da média, N é o nimero total de medidas de
tamanho de juncao e 0.005 é o erro sistematico do programa utilizado para realizar a

contagem das juncoes [46]. Assim, o desvio padrao (o,) fica desta forma:

o, = /02 4+ 0.0052. 3.8
p iz

[t € o, representam respectivamente o valor médio de jungao e a dispersao do tamanho de
grao.

Para medir o tamanho de juncao dos graos, utilizou-se o programa ImagelJ [46], que tem
a fungao de analisar imagens e videos. A imagem obtida pelo MEV, foi carregada através
do comando (File/Open), em seguida, configurou-se a escala de medidas de comprimento.
Para isso, seleciona-se a ferramenta (Straight Line Selection) e traga-se sobre o compri-
mento que é conhecido na imagem. Logo apds, clica-se em (Analyse/Set Scale), no campo

(Known Distance), digita-se a medida do comprimento conhecido, em (Unit of Length),
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digita-se a unidade de medida. E por fim, marca-se a op¢ao global para que a mesma
escala seja utilizada em toda a imagem. Como mostra a figura 3.7.
O préximo passo, é medir os tamanhos de jungoes utilizando a ferramenta (Straight Line

Figura 3.7: Imagem de como configurar a escala de medidas.

4 3314-1k-1 (1)jpg (200%) o O %
1280x960 pixels; B-bit; 1 2MB

i Set Scale

Distance in pixels: |98.0115
Known distance: |10
Pixel aspect ratio: I‘IU—

Unit of length lum—
Click to Remove Scale |

v [Globalt

Scale: 9.8012 pixelsium

OK Cancel | Help
; N —

Fonte: Autora, (2017).

Selection). Trace o tamanho de jungao e use as teclas (Ctrl+M) para salvar as medidas
em uma nova janela, ver figura 3.8. Por fim, use o comando (file/Save as) para salvar a
lista com todas as medidas. Essa lista sera utilizada no Wolfram matematica para calcular

o tamanho médio de juncoes.

3.4 Magnetizacao

O momento magnético das amostras foi medido em um magnetometro SQUID (Supercon-
ducting Quantum Interferometer Device), localizado no Laboratério de magnometria do
CPBF (Centro brasileiro de Pesquisas Fisicas).

Seu principio de funcionamento é baseado no efeito Josephson e na quantizacao de fluxo

magnético. Sao atualmente os sistemas mais sensiveis para medidas de pequenas variacoes
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Figura 3.8: Imagem da Amostra A, mostrando como tragar o tamanho de jungao.
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Fonte: Autora, (2017).

de fluxo magnético [48]. Ele é composto por uma ou duas jungoes, no caso de uma, é
denominado SQUID RF, no caso de duas, SQUID DC.
O SQUID e os componentes supercondutores sao mantidos a 4,2K, submersos em hélio
liquido. Um desses componentes é a camara onde fica a amostra. Entorno do hélio
liquido fica o nitrogénio liquido que tem a funcao de conserva-lo. Além disso, possui um
eletroima supercondutor, que gera um campo magnético, um gradiometro que filtra o
fluxo magnético da amostra e uma bobina de cancelamento [50], conforme figura 3.9.
Existe uma bobina de detecgao, fabricada em fio supercondutor, ligada a outras bobinas
supercondutoras que sao acopladas ao SQUID. Esse conjunto recebe o nome de transfor-
mador de fluxo. Quando é aplicado um campo magnético na bobina de deteccao, uma
corrente elétrica é induzida no transformador de fluxo. Quando a amostra se aproxima
do anel supercondutor provoca uma variacao na corrente, sendo assim, a tensao do anel
varia que estd relacionado com o momento magnético induzido pela amostra. Um circuito

eletronico monitora a sua resposta e fornece uma tensao de saida proporcional ao fluxo
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Figura 3.9: Esquema de um Magnometro SQUID.
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Fonte: Adaptado da Referéncia [?].

aplicado na bobina de detecgao. Entao, plota-se o grafico do momento magnético versus
campo magnético aplicado [49].

Para encontrar a magnetizacao, é preciso ter conhecimento do volume ou massa da amos-
tra. A amostra pode variar a temperatura de 1,9K até 400K. Este magnetometro tem a
precisao de 10~%emu, sendo a melhor resolucao da atualidade.

Segue na figura 3.10 o magnetometro utilizado para realizacao das medidas.
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Figura 3.10: Magnometro SQUID do CPBF.

Q]

Fonte: Referéncia[51].

3.5 Resistividade elétrica

As medidas de resistividade elétrica e corrente critica sao realizadas por equipamentos
disponivel no laboratério de Fenomenos de transporte (LFT) da UFES. Estes instrumen-
tos sao: gerador de fungoes da marca Politerm modelo FG-8110, que tem como funcao
enviar uma onda padronizada de 448Hz para um Lock-in Amplifer (marca EG&G, modelo
124A) onde hd uma corrente no sistema, um resistor (Decade Resistor, marca General
Radio CO), que seleciona valores distintos de corrente aplicada a amostra e os multimetros
digitais (marca Agilent modelo U1251B), que tem a funcao de ler os valores de corrente
elétrica, voltagem e temperatura. (Estes valores sdo armazenados em um computador).
A temperatura é medida utilizando um termopar do tipo cobre-constantan, fixado ao
porta amostra préximo a pastilha.

Os valores de voltagem foram convertidos em unidade de kelvin, conforme a expressao
abaixo:

T(x) = 76,13785 + 60, 38986z — 11,92885x2 + 3,05699x> — 0,52386z* + 0,045052° +

1,74827X10%42% — 3, 76456 X 10~ 427 + 2,84899X 10~ 52° — 6,93367X 10~ 72"
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(A montagem experimental dos instrumentos segue na figura 3.11).
Para realizacao da medida de resistividade elétrica foi escolhida a amostra C, por ter a

Figura 3.11: Aparato experimental para a medida de resistividade elétrica e corrente critica. A
linha de cor verde é responsavel pelo o percurso que a corrente faz na montagem experimental,
ja os de cores azul claro e vermelho indicam como se mede a diferenga de potencial.
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maior porcentagem de fase ortorrombica. A amostra foi cortada em formato de parale-

Fonte: Referéncia [13].

lepipedo, com dimensoes descritas na tabela 3.3. Em seguida, foi fixada em um suporte
de safira com verniz, onde permaneceu 12 horas secando. Segue na figura 3.12.

Logo apds, foram colocados os quatro fios de cobre sobre a amostra utilizando a tinta
prata da marca Dupont para fixar os contatos. Além disso, a tinta prata é para me-
lhorar a condutividade elétrica que passa entre os fios e a amostra. Apds as amostras
estarem fixadas elas sao mergulhadas lentamente em nitrogénio liquido até atingirem a

temperatura de 77K, e entao aplica-se a corrente no sistema e comeca a medida, depois
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espera-se o nitrogénio evaporar até chegar a temperatura ambiente para realizar medidas
com diferentes temperaturas da amostra.

Tabela 3.3: Dimensao da Amostra C em mm.

Amostra a b C d; ds
C 7,70 2,70 3,20 1,50 4,80

Figura 3.12: A figura da esquerda representa as dimensoes da amostra e a figura da direita
mostra como a amostra é colocada no suporte de safira.

d;

Fonte: Adaptado da Referéncia [21].
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Capitulo 4

CARACTERIZACAO DAS

AMOSTRAS

4.1 Massa das amostras

A massa das amostras foi medida antes e apds o tratamento térmico de calcinacgao, utili-
zando uma balanca digital (BEEL Engineering MARKS 303) disponivel no laboratério de
Fisica (LFT) com o objetivo de encontrar a melhor temperatura para que nao ocorresse a
fusao das amostras. Logo apds os tratamentos de sinterizagao, as massas foram medidas
novamente para verificar as perdas de massa. A tabela 4.1 mostra a massa das amostras
antes e apds cada tratamento térmico.

Observou-se que durante o tratamento de calcinacao houve uma perda de massa maior do
que nos tratamentos de sinterizagdo. A amostra com maior perda de massa no tratamento
de calcinacao foi a Amostra C. Apds o segundo tratamento no processo de sinterizagao,
as perdas de massa foram menores devido ao uso de gas de oxigénio no tratamento. No
terceiro tratamento, as amostras ja estavam sinterizadas, entretanto, a perda de massa

foi menor se comparada as massas dos tratamentos anteriores.
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Tabela 4.1: Massa antes e apds os tratamentos térmicos.

Massa antes e apds o tratamento de calcinagao.

Amostra Massa(g)(antes) Massa(g)(apés) Perdas(g) Percentual

A 1,307 1,160 0,147 11,25%
B 1,665 1,480 0,185 11,21%
C 1,904 1,655 0,249 13,07%

Massa antes e apds o segundo tratamento.

1,064 1,057 0,007 6,58%

B 1,397 1,390 0,007 5,01%

C 1,547 1,541 0,006 3,88%
Massa antes e apds o terceiro tratamento.

A 0,637 0,626 0,011 1,72%

B 0,622 0,610 0,012 1,92%

C 0,821 0,813 0,008 0,97%

4.2 Difracao de Raios X

A difracdo de raio X, foi realizada apods cada tratamento térmico para acompanhar a
formacgao das fases nas amostras. As pastilhas foram maceradas em gral de dgata e
peneiradas com uma granulometria de 160um. Em seguida, foram submetidas a difracao
de raio X, num intervalo de angulo de 5° até 80°, com passo de 0,01. Segue na figura 4.1
a difracao de raio X apds o tratamento de calcinacao.

Para a realizacao da contabilizacao das fases, escolheu-se o mesmo procedimento de
Passos [13], encontrar as fichas que melhor descrevem a composi¢ao das ceramicas. Estas

fichas foram as seguintes:
e Ficha 44-0134 para identificar a fase Sm-123 com a estrutural tetragonal.
e Ficha 05-0378 para identificar a fase Sm-123 com a estrutura ortorrombica.

e Ficha 89-5895 para identificar a composicao CuO.
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Figura 4.1: Difratograma das amostras apds o primeiro tratamento.

$
" i‘ # - Tetragonal
7 # & - Ortorréombico
o)
1000 - 7% -Sm.O,
| % $ - CuO
& *-BaCuO,

= 800 #
S
\(E J
>
" 600 -
£ '
= i
8 MMMK ik Amostra C- 930°C
N 400
©
g 1 v
O = o
=z 200 — M Amostra B - 900°C

WLMLL&L—J—A.‘M Amostra A-850°C

0 -

Yt v 1 1 11 *rr 1 11t rrrrrrrrrvrrrrrr1?
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85

20 (degree)
Fonte: Autora, (2017).

e Ficha 43-1030 para identificar a composicao SmyQOs.

e Ficha 30-0123 para identificar a composicao BaCuO.

Logo apds, foi calculado a area utilizando funcoes gaussianas sob cada pico e relacionando
os angulos com a ficha cristalogréafica correspondente. Os resultados estao dispostos na
tabela 4.2.

Observou-se que as amostras sao polifasicas e apresentaram as seguintes composicoes:

Tabela 4.2: Porcentagem de fase das amostras apds o primeiro tratamento.

Amostras Tetragonal(%) Ortorrémbica(%) CuO SmyO3 BaCuO; Nao identificados
A 27% 40% 6% 3% 22% 3%
B 58% 13% 8% 5% 3% 12%
C 61% 6% % 4% 3% 20%
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Fase Sm-123, CuO, Smy0O3 e BaCuO,. A fase Sm-123 é predominante e apresentou

duas estruturas cristalinas: Tetragonal e ortorrombica. Além disso, observa-se que a fase

tetragonal aumentou com o crescimento da temperatura do tratamento de calcinacao.

A difracao de raio-X apods o segundo tratamento térmico estd mostrado na figura 4.2.
Assim, as fichas que melhor descrevem as fases das ceramicas, foram as seguintes:

Figura 4.2: Difratograma das amostras apds o segundo tratamento.
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e Ficha 44-0134 para identificar a fase Sm-123 com a estrutural tetragonal.
e Ficha 39-1413 para identificar a fase Sm-123 com a estrutura ortorrombica.

Os resultados encontrados para cada fase estao descritos na tabela 4.3.
De acordo com a andlise de difracao de raio X, todas as amostras mostraram Sm-123

como fase predominante. Além disso, mantiveram duas estruturas cristalinas: tetragonal
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Tabela 4.3: Porcentagem de fase das amostras apds o segundo tratamento.

Amostras  Sm-123 Tetragonal(%) Sm-123 Ortorrémbica(%) Picos nao identificados

A 69% 29% 2%
B 7% 13% 10%
C 68% 23% 9%

e ortorrombica. Sendo que a fase tetragonal aumentou e tem maior porcentagem de fase
em todas as amostras correlacionando com o tratamento de calcinagao. Isto mostra que
o fluxo de oxigénio foi baixo e as amostras podem nao ser supercondutoras.
Com o difratograma de raios X, também foi possivel encontrar os parametros de rede para
cada estrutura cristalina das amostras utilizando o programa CELREF [42]. Os valores
estao dispostos nas tabelas 4.4 e 4.5.
Conforme a ficha cristalografica o volume de célula unitaria das fases tetragonal e or-
torrombica sdo: 176,44A3 e 176,54A3. Observa-se que o volume de célula unitdria dimi-
nuiu em ambas as fases.

Apés o segundo tratamento térmico (sinterizagao) observou-se através da difragdo de

Tabela 4.4: Parametros de rede das amostras na fase tetragonal.

Amostras a(A) b(A) c(A) Volume de célula unitéria(A3)
A 3,8300(2) 3,8890(2) 11,6580(4) 176,33(8)
B 3,8912(9) 3,8012(1) 11,6470(1) 176,35(4)
C 3,8014(9) 3,8914(1) 11,6438(1) 176,32(4)

Tabela 4.5: Parametros de rede das amostras na fase Ortorrémbica.

Amostras a(A) b(A) c(A) Volume de célula unitaria(A?®)
A 3,8979(4) 11,7073(2) 3.8632(4) 176,29(3)
B 3,0047(3) 11,7347(4)  3,8506(3) 176,44(2)
C 3,0011(2) 11,7313(5) 3,8558(3) 176,46(2)

raio X, que a fase tetragonal foi a predominante. Entao, com o intuito de aumentar a
fase ortorrombica, as pastilhas foram submetidas ao terceiro tratamento térmico (sinte-

rizagao) e em seguida, foi novamente realizada a difragao de raio X. Segue na figura 4.3 o
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difratograma apds o terceiro tratamento térmico.
Os resultados de cada fase estao dispostos na tabela 4.6.

Figura 4.3: Difratograma apds o terceiro tratamento.
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Fonte: Autora, (2017).

Tabela 4.6: Porcentagem de fase das amostras apds o terceiro tratamento.

Amostras Sm-123 Tetragonal(%) Sm-123 Ortorrémbica(%) Picos nao identificados

A 51% 24% 25%
B 51% 32% 17%
C 50% 39% 11%

Através da difracao de raio x, observou-se que apods o terceiro tratamento todas as amos-
tras diminuiram a fase tetragonal. As amostras B e C, aumentaram a fase ortorrombica.
Na amostra B, o pico em 7° e 77° foram suprimidos e o pico em 32° aumentou a area. A

amostra C, apareceu dois picos na fase ortorrombica um em 54,73 ° e outro em 54,90 °,
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além disso, os picos em 22°, 38° e 46 ° tiveram a area diminuida e na amostra A, os picos
em 38°, 40° e 46 ° aumentaram a area.

Em seguida, calculou-se os parametros de rede, segue na tabela 4.7 e 4.8 os respectivos
valores. Verificou-se em todas as amostras que o volume de célula unitaria em ambas as
fases diminuiu correlacionando com o tratamento anterior. A amostra B, teve um menor

volume na fase ortorrombica.

Tabela 4.7: Parametros de rede das amostras na fase tetragonal.

Amostras a(A) b(A) c(A) Volume de célula unitéria(A3)
A 3,8003(7) 3,8003(7) 11,6392(1) 176,15(3)
B 3,8806(7) 3,8806(7) 11,6452(4) 176,18(3)
C 3,8927(1) 3,8027(1) 11,6384(3) 176,36(6)

Tabela 4.8: Parametros de rede das amostras na fase Ortorrémbica.

Amostras a(A) b(A) c(A) Volume de célula unitaria(A?)
A 3,9024(2) 11,7228(6) 3,8534(4) 176,28(3)
B 3,9045(2) 11,7218(1) 3,8498(6) 176,20(3)
C 3,9038(4) 11,7243(6) 3,8533(4) 176,36(2)

4.3 Microscopia eletronica de varredura

As amostras foram submetidas a microscopia eletronica de varredura (MEV), para andlise
microestrutural apds o terceiro tratamento térmico. Para cada amostra foram obtidas
imagens de regioes diferentes com a finalidade de calcular o tamanho médio de jungao. As
imagens mostraram que as amostras possuem morfologias similares, conforme exemplifica
as figuras 4.4 e 4.7. As demais figuras estao no Apéndice.

Observa-se que a amostra A, possui regioes com graos de tamanhos diferentes, poros e

areas mais claras que sugerem impurezas na matriz supercondutora. As amostras B e C
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possuem caracteristicas similares as da amostra A.

Figura 4.4: Micrografia da amostra A - Regiao 1.

Fonte: Autora, (2017).

4.3.1 Tamanho da juncao

As imagens do MEV foram utilizadas para contagem dos tamanhos de jungoes em quatro
regices distintas para cada amostra. Para realizar as medidas foi utilizado o programa
ImageJ [46]. O processo foi realizado medindo os segmentos de reta que contornam o grao.
O resultado da contagem, foi apresentado através de histogramas que foram analisados
com auxilio da funcao de densidade de Distribuicao Gama, ajustada com o programa
Wolfram Mathematica [53]. Ver figuras 4.8, 4.9 e 4.10.

Foram encontrados os parametros a e (3, que através dos mesmos foi calculado o
tamanho médio de jungao para cada amostra. Os valores estao dispostos na tabela 4.9.

O cédigo utilizado no programa encontra-se no Apéndice B.



Figura 4.5: Micrografia da amostra A - Regiao 2.
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Fonte: Autora, (2017).

Figura 4.6: Micrografia da amostra A - Regiao 3.

Fonte: Autora, (2017).
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Figura 4.7: Micrografia da amostra A - Regiao 4.

Fonte: Autora, (2017).

Figura 4.8: Histograma do tamanho médio das jungoes entre os graos para a amostra A.
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Figura 4.9: Histograma do tamanho médio das jungoes entre os graos para a amostra B.
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Figura 4.10: Histograma do tamanho médio das jungdes entre os graos para a amostra C.
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Fonte: Autora, (2017).

Constatou-se que o tamanho de jungoes das amostras aumentou com o crescimento da

temperatura que foi utlizada no processo de calcinacao.
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Tabela 4.9: Parametros a e 8 e o tamanho de médio de jun¢ao das amostras.

Amostra Valores de @ Valores de f Tamanho de jungao pm o,

A 3,64 0,73 2,65 0.04
B 3,06 1,16 3,54 0.05
C 4,76 0,79 3.78 0.04

4.4 Resistividade elétrica

Para medida de resistividade elétrica, aplicou -se uma corrente elétrica de 20mA, com
a temperatura variando de 77K a 300K. A aplicacao da corrente de 20mA foi demons-
trada por Capucho [21] como sendo a corrente ideal para realizar medidas de resistividade
elétrica, pois a amostra utilizada apresentou a mesma Tc que ja era conhecida e o com-
portamento da tensao foi linear com a corrente aplicada.

Foi medido a resistividade elétrica da amostra C, conforme mostra a figura 4.11. Observa-
se que a resistividade elétrica diminui com o aumento da temperatura, além disso, nao foi
possivel encontrar qualquer temperatura critica. Como o nosso sistema sé realiza medidas

acima de 77K, provavelmente a temperatura critica esta abaixo desse valor.

4.5 Medidas Magnetizacao

A figura 4.12 mostra os dados da magnetizacao em funcao da temperatura para as amos-
tras. Para encontrar os valores da magnetizacao dividimos o momento magnético pela
massa das amostras. Ver tabela 4.10.

Observa-se que as amostras apresentaram valores distintos para a intensidade magnética,

Tabela 4.10: Massa das amostras para medida de magnetizacao.

Amostra Massa(g)
A 0,0039
B 0,0051
C 0,0043
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Figura 4.11: Resistividade elétrica em funcao da temperatura para a amostra C com corrente
aplicada de 20 mA.
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Figura 4.12: Medida de magnetizagao das Amostras A, B e C.
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sendo que as amostras B e C apresentaram melhor blindagem magnética. Essa carac-
teristica pode ser explicada pelo momento magnético da amostra, que depende da quanti-
dade de corrente que pode ser conduzida por uma juncao. As amostras que apresentaram
maior tamanho de juncao tem maior area de circuitacao para passagem da corrente. Por-
tanto, as amostras B e C que apresentaram o maior tamanho médio de juncao, blindaram
melhor o sinal magnético.

Para encontrar a temperatura critica (T.) das amostras foi utilizado o critério da primeira
derivada da magnetizagdo em funcao da temperatura [13]. Na figura, traca-se uma reta
média dos pontos experimentais e outra reta horizontal. O ponto de intersecao entre as
duas retas é a temperatura critica de transicao das amostras, como mostrado na figura
4.13. A temperatura critica para as amostras A, B e C foram respectivamente, 33,7K,
39,1K e 37,2K. Sendo assim, a amostra que obteve a maior temperatura critica foi a
amostra B.

Para avaliar a distribuicao de oxigénio entre os graos utilizou-se o método largura de
transicao como descrito por Capucho [21] e Pinto [54]. Em seguida, foram encontrados os
valores de temperatura do inicio (Tc,ffset) € do final (Tcypset) da transicio supercondu-
tora, a diferenga entre a temperatura final e inicial fornece a largura de transigao (AT).
Utilizando a figura 4.13 foi possivel encontrar esses valores. (Ver tabela 4.11).

A partir desses dados plotou-se um gréfico da largura de transicao com relacao a tem-

Tabela 4.11: Valores de temperatura na transi¢ao supercondutora.

Amostras  Tcorfset(K)  Teonser (K) AT (K)

A 43 33,9 29,6
B 13,1 394 26,3
C 5,0 36,9 31,9

peratura de calcinagao.
Conforme a figura 4.14 a Amostra C - 930 °C apresentou uma maior largura de transicao,

isto indica que os graos da amostra nao possuem uma distribuicao homogénea de oxigénio.



Figura 4.13: Derivada da magnetizacdo em relacao a temp
intersecao das duas retas para definir a temperatura critica de
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eratura utilizando o método da
transicgao.
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A quantidade de oxigénio absorvido pela amostra C, elevou o nimero de defeitos entre

os graos, como lacunas e vazios. Esses defeitos atuam como isoladores e sao responsaveis

pela reducao da temperatura critica (Tc), tornando a Tc
amostra B.

A amostra que apresentou a menor largura de transicao

da amostra C menor do que a

foi a Amostra B - 900°C, ou

seja, teve uma melhor distribuicao de oxigénio entre os graos. Portanto, possibilita uma

melhor blindagem magnética.



Figura 4.14: Largura de transicao em relagao a temperatura de calcinagao.
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Capitulo 5

CONCLUSAO

As amostras A, B e C foram preparadas através de uma reagao estado sélido vapor, e

foi utilizado a proporgao % mol de Smy03, 2 moles BaCO3 e 3 moles CuO onde foram
misturadas, compactadas e tratadas termicamente. O primeiro tratamento térmico, foi a
calcinagao e cada pastilha foi submetida a uma temperaratura diferente, logo apos, pas-
saram por mais dois tratamentos térmicos de sinterizagao.

As amostras foram caracterizadas com difragao de raio X, Microscopia eltronica (MEV),
Resistividade elétrica e magnetizacao.

Na difragao de raios X, verificou-se que apds o segundo tratamento a fase predominante
foi Sm-123, com estrutura cristalina tetragonal, ortorrombica e alguns picos nao iden-
tificados. A estrutura tetragonal foi a predominante nas amostras. Com a difragao de
raios X, também foi possivel encontrar os parametros de rede da estrutura tetragonal e
ortorrombica. Observou-se que todas amostras diminuiram o volume de célula unitaria
em ambas as fases conforme a ficha cristalogréfica.

Apos o terceiro tratamento todas amostras diminuiram a fase tetragonal e as amostras B e
C aumentaram a fase ortorrombica. Os parametros de rede foram encontrados novamente

e verificou-se que a amostra B teve um menor volume de célula unitaria corroborando

com as medidas de magnetizacao que indicaram um maior valor de Tc.
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As imagens de MEV mostraram que as amostras possuem morfologias similares. Através
das mesmas foi possivel calcular o tamanho médio de juncao e verificou-se que o aumento
da temperatura utilizada no processo de calcinacao influenciou nos tamanhos de jungoes.
Quanto maior a temperatura maior o tamanho de juncao.

A medida de magnetizacao indicou que as blindagens magnéticas sao distintas para as
amostras. Assim as amostras com maior tamanho de jungao tiveram uma melhor blin-
dagem magnética. Os valores de Tc¢ foram encontrados utilizando o método da primeira
derivada. Os resultados para as temperaturas criticas foram: 33,7K, 39,1K e 37,2K para
amostra A, B e C, respectivamente. Através da largura de transicao observou a distri-
buicao de oxigénio nas amostras, a amostra B apresentou uma menor largura de transicgao,
ou seja, teve a melhor distribuicao de oxigénio entre os graos. Sendo assim, teve uma me-

lhor blindagem magnética e maior valor de Tc.
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Capitulo 6

SUGESTOES DE TRABALHOS

FUTUROS

Tem-se como poposta para continuidade deste trabalho:

e Realizar novos tratamentos térmicos aumentado o teor de oxigénio, ja que as amos-

tras nao transicionaram acima de 77K.

e Fazer medidas de EDS para verificar as composicoes presentes no contorno do grao

e a estequiometria da ceramica.

e Aumentar o tempo de sintese na temperatura de 520°C, pois é nessa temperatura

que o oxigénio penetra na amostra.
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APENDICE A

Imagens do MEV usadas para contagem de juncgoes

Figura 6.1: Micrografias da amostra B (regiao 1).

Fonte: Autora, (2017).
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Figura 6.2: Micrografias da amostra B (regiao 2).

Fonte: Autora, (2017).
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Figura 6.3: Micrografias da amostra B (regiao 3).
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Fonte: Autora
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Figura 6.4: Micrografias da amostra B (regiao 4).
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Fonte: Autora, (2017).
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Figura 6.5: Micrografias da amostra C (regiao 1).
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Fonte: Autora, (2017).
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Figura 6.6: Micrografias da amostra C (regiao 2).
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Fonte: Autora, (2017).
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Figura 6.7: Micrografias da amostra C (regiao 3).

Fonte: Autora, (2017).
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Figura 6.8: Micrografias da amostra C (regiao 4).

Fonte: Autora, (2017).
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APENDICE C

Calculo do tamanho médio das juncoes

Calculo do tamanho médio das juncoes da Amostra A

data = Import[“D:\ \ MESTRADO \ \ Amost.dat”, “List”|;(Importa a lista de valores
salva no ImagelJ).

Iparams = FindDistributionParameters[data, GammaDistribution[c,5]] (A fungao de dis-
tribuicio Gamma retorna os valores de « e f3).

a — 3.64215, B — 0.726426

p = Mean|GammaDistribution[g, h /. Iparams|| (Esta fungao retorna a média dos valo-
res).

g = « /. Iparams (A varidvel g vai guardar o valor de «).

h = 3 /. Iparams (A vardvel h vai guardar o valor de f3).

n = Length[data] (Esta fungao retorna o nimero total de dados na lista importada).

1530

p,0 = Mean[GammaDistribution[g,h]], \/((V ariance|GammaDistribution[g, h]] /n) + 0.0052)
(Assim, retorna o valor médio das jungoes e a incerteza). 2.64575, 0.0434432
Show[Histogram|data, Automatic, “PDF”],Plot[PDF[GammaDistribution|g, h], x], x, 0,

20, PlotStyle — Thick]] (Este comando plota o histograma).
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Calculo do tamanho médio das juncoes da Amostra B

data = Import[“D:\ \ MESTRADO \ \ Amost.dat”, “List”];(Importa a lista de valores
salva no ImagelJ).

Iparams = FindDistributionParameters[data, GammaDistribution[c,5]] (A fungao de dis-
tribuigdo Gamma retorna os valores de « e f3).

a — 3.06178, f — 1.15742

p = Mean[GammaDistribution[e, f /. Iparams]] (Esta fungao retorna a média dos valo-
res).

e = a /. Iparams (A variavel e vai guardar o valor de «).

f = /. Iparams (A varavel f vai guardar o valor de f3).

n = Length[data] (Esta fungao retorna o nimero total de dados na lista importada).

1600

p,0 = Mean[GammaDistribution|e,f]], \/((Variance[GammaDistribution[e, f]]/n) + 0.0052)
(Assim, retorna o valor médio das juncgoes e a incerteza).

3.54375, 0.0545251

Show[Histogram|data, Automatic, “PDF”] Plot[PDF[GammaDistributionfe, f], x|, x, 0,

20, PlotStyle — Thick]] (Este comando plota o histograma).

Calculo do tamanho médio das juncoes da Amostra C

data = Import[“D:\ \ MESTRADO \ \ Amost.dat”, “List”];(Importa a lista de valores
salva no ImagelJ).
Iparams = FindDistributionParameters[data, GammaDistribution[c,(]] (A fungao de dis-

tribuigao Gamma retorna os valores de «a e f3).
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a — 4.75797, B — 0.795245

p = Mean[GammaDistribution[i, j /. Iparams]] (Esta fungao retorna a média dos valores).
i=a /. Iparams (A varidvel i vai guardar o valor de «).

j =B /. Iparams (A varavel j vai guardar o valor de 3).

n = Length[data] (Esta fungao retorna o nimero total de dados na lista importada).

1600

p,0 = Mean[GammaDistribution[i,j]], \/((Variance[GammaDistribution[i, j]]/n) + 0.0052)
(Assim, retorna o valor médio das jungoes e a incerteza).

3.78375, 0.0449969

Show[Histogram|data, Automatic, “PDF”] Plot|PDF|GammaDistributionli,j], x], x, 0, 20,

PlotStyle — Thick]] (Este comando plota o histograma).
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APENDICE D

Producao cientifica

Trabalhos publicados em periddicos e anais de congressos.

e Hereby we certify that the work Influence of heat treatment on the structure
of SmBa,;Cu30;_p superconducting ceramic, submetted by Rodolpho Santos
Lepich, Kelly Cordeiro Miranda, Janaina Simoes Lima and Carlos Augusto Cardoso
Passos was presented in Poster form form by Rodolpho Santos Lepich at the XV

Brazilian MRS Meeting, in Campinas, from 25th to 29th of september 2016.

e Lepich, R. S.; Lima, J. S. ; Miranda, K. C. ; Passos, C. A. C.; Transicao de es-
trutura cristalina da ceramica supercondutora SmBaCuO, p. 162-164 . In:
Anais do VII Encontro Cientifico de Fisica Aplicada [=Blucher Physics Proceedings,
v.3 n.1]. Sao Paulo: Blucher, 2016. ISSN 2358-2359, DOI 10.5151/phypro-vii-efa-

039.



