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1 INTRODUCAO

Neste trabalho apresentaremos o método empregado no crescimento de
monocristais  supercondutores de Y;CasBa,CuszO;s juntamente com a
caracterizacdo da estrutura e da superficie destes materiais por meio do emprego da
técnica de difracdo de raio X e da microscopia de luz polarizada. Os materiais
selecionados por estas técnicas tiveram a sua transicdo para o estado
supercondutor caracterizada por meio da técnica de resistividade elétrica em funcéo
da temperatura. Algumas destas etapas ocorrerem no Laboratério de Materiais
Supercondutores (LMS) da UFPEL ao passo que outras foram desenvolvidas no
Laboratorio de Supercondutividade e Magnetismo (LSM) da UFRGS.

2 TECNICAS DE PRODUCAO E CARACTERIZACAO DOS MONOCRISTAIS

2.1 CRESCIMENTO DE MONOCRISTAIS

As proporcdes escolhidas para os compostos precursores correspondem as
estequiometrias Y;xCaBa,Cuz07.5 (x = 0, 0.0025, 0.05, 0.10). Os carbonatos e
oxidos precursores passaram por um processo de desumidificacdo sendo em
seguida pesados na proporcdo (YCa)BaCu — 1:4:10 e macerados num almofariz de
agata até que a sua mistura adquirisse um tom homogéneo. A seguir esta mistura de
aproximadamente 5g de massa foi empilhada em um dos lados de um cadinho de
zircdnia e entdo o arranjo foi levado ao forno respeitando uma inclinagdo de 20° em
relacdo & horizontal. O ciclo térmico necessario para o crescimento ocorre por
meio da técnica de auto-fluxo que esta representado na Fig.1.
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Figura 1 - Tratamento térmico utilizado na produgéo de monocristais.

Chamamos a atencao especialmente para as etapas f, g e h onde ocorrem,
respectivamente, a fusdo da mistura, a nucleagao e o crescimento dos monaocristais
e a passagem da estrutura de tetragonal para ortorrdmbica. Os monocristais obtidos
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apos o emprego da técnica de auto-fluxo sdo removidos mecanicamente do fluxo em
temperatura ambiente, pois sao deficientes em oxigénio. Por isso, eles sé&o
submetidos a um processo adicional de oxigenacdo realizado com o objetivo de
otimizar o contetdo de oxigénio na estrutura do supercondutor Y;xCaxBa,Cu3O7.5. O
tempo e o ciclo térmico empregado durante a etapa de oxigenacao € ilustrado pela
Fig.2.
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Figura 2 - Tratamento térmico utilizado durante a etapa de oxigenac&o.

2.2 DIFRACAO DE RAIO X

As amostras monocristalinas empregadas neste estudo tiveram suas
estruturas cristalograficas analisadas por meio de difracao de raio-X. A Fig.3 mostra
os difratogramas obtidos para a incidéncia destes raios ao longo do eixo
cristalografioco ¢ dos monocristais.
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Figura 3 - Espectros de raio-X para os monocristais de Y, ,Ca,Ba,Cuz0O;5 ( X =0, x = 0,0025,
x =0.05e x =0.10).
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Os difratogramas dos monocristais dopados revelaram uma estrutura com
linhas bem definidas caracteristicas da estrutura cristalina do eixo ¢ do monocristal
de YBa,Cu30O7.5 puro. O que sugere que a dopagem com Ca, até x = 0.10, ndo
proporcionou a formacao de fases espurias na fase 123.

2.3 - MICROSCOPIA DE LUZ POLARIZADA

Nas Fig.4 (a), (b), (c) e (d) sdo apresentadas imagens dos monocristais de
Y1.xCaxBa,Cuz07.5 obtidas a partir do emprego de um microscopio de luz polarizada.
Na superficie dos monocristais visualiza-se a formag&o de mosaicos caracteristicos
da formacado de planos de maclas provenientes da mudanca de estrutura tetragonal
para ortorrbmbica. As maclas sdo defeitos estruturais de natureza mesoscopica.
Nota-se a ocorréncia de uma maior densidade de maclas na superficie dos
monocristais onde o itrio (Y) foi substituido por 5% e 10 % de Ca.

- = - .,/,
(c) Y,xCa,Ba,Cus07.5(x = 0,05)

(d) Y1,Ca,Ba,Cus0;.5 (X = 0,10)

Figura 4 — Superficie dos monocristais puro (a) YBa,Cuz0-.; e dopados de Y, ,Ca,Ba,Cusz0.5
(b) x =0.0025, (c) x =0.05 e (d) x = 0.10.

2.4 - TRANSICAO RESISTIVA

A Fig.5 apresenta os resultados das medidas de resisténcia elétrica em
funcdo da temperatura para o monocristal de Y; CaxBa,Cuz07.5 (x = 0.10) medidos
com aplicacdo do método de quatro pontas'?. Na Fig.5 principal nota-se que a
resisténcia elétrica do material diminui a medida que a temperatura decresce, até
atingir uma determinada temperatura na qual a resisténcia elétrica se anula. A esta
temperatura denominamos de temperatura de resisténcia nula, Tr(0) a qual marca o
estabelecimento do estado supercondutor de nossa amostra. No “inset” da Fig.5
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estd destacada a transicdo para o estado de resisténcia nula e o valor em que ela
ocorre.
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Figura 5 — Resisténcia elétrica em fun¢&o da temperatura diante da aplicacdo de campo magnético
nulo para monocristal de YBa,Cuz;0-_; dopado com Cal0%.

4 CONCLUSOES

Foram crescidos monocristais supercondutores de Y;.CayBa,Cu3O75 (X = 0,
0.0025, 0.05, 0.10) empregando a técnica de auto-fluxo. A difracdo de raio X revelou
gue a substituicdo parcial do sitio do itrio (Y) por até 10 % de Ca no supercondutor
YBa,Cu3075 ndo colabora para o surgimento de fases espurias na estrutura
cristalografica ortorrombica do Y, CaysBa,Cu307.5. O emprego da microscopia de luz
polarizada revela a existéncia de diversas maclas as quais apresentam elevada
densidade nos monocristais dopados com 5% e 10% de Ca. Medidas de resisténcia
elétrica em funcdo da temperatura revelam que a dopagem com Ca reduz a
temperatura na qual a resisténcia elétrica se anula, guando comparado ao material
puro (em torno de 93K).
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