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1 INTRODUGAO

Por ser um supercondutor de alta temperatura critica, o Y:Ba,CuzO7
(YBaCuO) é um dos materiais mais estudados atualmente, apresentando uma
transicdo supercondutora em 92 K (~-181 ° C).

Neste trabalho sera apresentado o processo de fabricacdo de amostras
policristalinas supercondutoras de YBaCuO através da técnica de sinterizacao,
preparadas no Laboratério de Materiais Supercondutores, instalado no
Departamento de Fisica da Universidade Federal de Pelotas.

O objetivo é produzir amostras supercondutoras de boa qualidade para
caracterizagao de suas propriedades elétricas e magnéticas.

2 METODOLOGIA (MATERIAL E METODOS)

Para a preparacdo das amostras policristalinas sinterizadas de YBaCuO
utilizamos um po6 comercial, que foi doado ao laboratério através de colaboracéo
com a empresa DIOPMA (www.diopma.org) sediada em Barcelona e também em
colaboragdo com o pesquisador Joan Josep Roa Rovira, atualmente na Franca e
responsavel pela doagao dos pos comerciais utilizados neste projeto. Com o objetivo
de melhoria das propriedades supercondutoras do material, as amostras foram
dopadas com a fase nao supercondutora Y.Ba;Cu;Os, também chamada de fase
Y211 ou fase verde.

Neste projeto foram preparadas trés amostras supercondutoras, sendo a
primeira que chamamos de pura (sem adi¢ao de fases secundarias), a segunda com
uma adicao de 17% em peso da fase Y.Ba:Cu:Os e a terceira com adi¢cao de 30%
em peso de Y,BaCu:O:s.

Para a fabricacdo destas amostras existem algumas etapas a serem
seguidas. Inicialmente os compostos sdo pesados em balanga analitica (Fig. 1a), a
seguir misturados, e posteriormente € utilizado o processo de maceragao em um
gral de agata (Fig. 1b). A maceracao tem por objetivo uma homogenizagcéo dos pos
de YBaCuO e Y211. A seguir os compostos sao prensados (Fig. 1c¢), adquirindo com
isso a forma de uma pastilha cilindrica (Fig. 1d). Apos estas etapa realiza-se o
processo de sinterizagao propriamente dito, com temperaturas em torno de 950 °C.
A seguir a amostra é resfriada lentamente até 600 °C. E durante este processo que
ocorre a transicdo da fase tetragonal para a fase ortorrémbica, necessaria para a
otimizagao das propriedades supercondutoras. Posteriormente o material passa pela
etapa de oxigenacéo, para melhorar suas propriedades supercondutoras e elevar a
temperatura de transicdo supercondutora.



http://www.diopma.org/
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Figura 1 — (a) Balanga analitica, (b) material para maceracédo e (c) prensa hidraulica
usados na preparagéo das amostras. (d) Pastilha de YBaCuO junto com parte do pastilhador.

O forno precisou passar por diversas calibragdes durante o crescimento
das amostras, de modo a termos certeza da temperatura exata no local onde a
amostra se encontrava, cuja posicdo nem sempre coincidia com a posigdo do
controlador de temperatura do forno. Esta calibracdo se fez necessaria também pelo
fato da presenga de gradientes de temperatura no interior do forno. A Fig. 2
apresenta um grafico com o ajuste dos dados experimentais lidos no controlador do
forno e os dados reais de temperatura aferidos. Para cada nova amostra crescida
era feita uma nova calibragcao para determinacdo da temperatura real no interior do
forno, com posterior corregdo durante a programacgao do controlador.
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Figura 2 — Curva de calibragéo do forno usado no crescimento das amostras.
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A Fig. 3 apresenta imagens de microscopia otica feitas nas amostras
pura (Fig. 3a), 17% (Fig. 3b) e 30% de Y211 (Fig. 3c).

(a) (b) (c)

Figura 3 — Imagens de microscopia 6tica feitas nas amostras pura (a), 17% (b) e 30% de Y211 (c).

Embora as amostras sejam aparentemente homogéneas, inumeras
rachaduras puderam ser observadas na sua superficie, com uma analise mais
detalhada das imagens obtidas, as quais se encontram representadas na Fig. 4 para
as 3 amostras.

(a) (b) (c)

Figura 4 — Imagens de microscopia ¢tica feitas nas amostras pura (a), 17% (b) e 30% de Y211 (c) nas
quais é possivel observar rachaduras ao longo de sua superficie.

Estas rachaduras séo esperadas em amostras com duas fases diferentes,
devido as diferencas no coeficiente de expansao térmica de ambas as fases. Assim
sendo, durante o resfriamento das mesmas no forno, surgem rachaduras. O curioso
foi a observacao de rachaduras na amostra pura, visto que a mesma nao apresenta
a fase Y211 em sua matriz. Algumas rachaduras foram observadas em outras
amostras fabricadas no laboratério e foram atribuidas a irregularidades na superficie
do pastilhador empregado. Isto pode reforcar a observagdo de rachaduras nas
nossas 3 amostras, em especial na amostra pura, na qual este comportamento néo
era esperado.
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4 CONCLUSAO

Durante o processo de produgao das amostras tivemos varios problemas
relacionados ao forno e a prensa utilizados. Muitas amostras apresentaram
rachaduras devido a irregularidades na distribuicdo da pressdo no pastilhador e
também a presengca da fase nao-supercondutora Y211. Devido a estes
contratempos, e as constantes faltas de energia elétrica, nao foi possivel, no periodo
estabelecido, alcangar totalmente os nossos objetivos preestabelecidos, os quais
seriam a posterior caracterizagao elétrica e magnética destas amostras. Porém, com
os dados que ja obtivemos podemos dizer que estas amostras poderdo ser
utilizadas em um momento posterior para tais estudos, dado a boa qualidade das
mesmas. As rachaduras existentes ndo inviabilizam a utilizagdo posterior destas
amostras, pois as mesmas deverdo ser cortadas para as futuras medidas elétricas,
de modo que desta maneira serdo escolhidas somente regides livre de rachaduras
para tais experimentos.
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