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RESUMO

Desde a descoberta dos supercondutores de alta temperatura critica em 1986, suas
propriedades tem sido extensivamente estudadas. Neste trabalho relatamos construgéo de
juncdes Josephson do tipo ponte, construidas manualmente em um filme de BSCCO. Para a
obtencdo das juncdes Josephson foi depositado um péd de boa qualidade com composicao
nominal BiygPbg4Sr,CaCu,Og em substrato cristalino de aluminato de lantanio (LaAlOs3),
depois tratados termicamente usando um forno de microondas convencional da marca
Panasonic (2.45 GHz 800 W), para ocorrer a coalescéncia do p6 sobre o substratos. As
caracterizagdes estruturais foram realizadas por meio da técnica de difracéo de raios-X (DRX)
e microscopia eletrénica de varredura (MEV), que revelou a predominancia da fase 2212 e
formacdes de placas supercondutoras, respectivamente. A caracterizacdo elétrica foi realizada
utilizando o método de quatro pontas DC, a fim de determinar a temperatura de transicdo
critica e também a curva caracteristica de corrente-tensdo (I-V). As temperaturas critica de
transicdo dos filmes foram de aproximadamente 81K. Também foi observado um salto da
corrente elétrica na curva caracteristica 1-V com voltagem nula, estes resultados sdo
caracteristicos da ocorréncia o tunelamento Josephson. Portanto, os filmes tratados
termicamente por um forno de microondas doméstico demonstrou qualidade suficiente para se

obter uma juncéo Josephson.

Palavra-chave: supercondutor, Efeito Josephson, micro-ondas.



ABSTRACT

Since the discovery of high critical temperature superconductors in 1986, their
properties have been extensively studied. In this work we report the construction of Josephson
junctions, constructed manually in a superconductor thin film of BSCCO. The film was
obtained of a commercial powder with a nominal composition Bil.8Pb0.4Sr2 CaCu208 was
deposited on a lanthanum aluminate crystalline substrate (LaAIO3), and thermally treated by
a domestic microwave oven Panasonic (2.45 GHz, 800 W), to occur coalescence of the
powder on the substrate. The structural characterization was performed using X-ray
diffraction technique (XRD) and scanning electronic microscope (SEM) which revealed the
predominance of 2212 phase and plaque-forming superconducting. Electrical characterization
was performed using DC four probes technique to establish the critical, temperature (Tc) and
also the current-voltage characteristics curve. An onset superconducting transition
temperature was measured about at 81K. We also observed in the current-voltage
characteristics curve a step of electric current at zero-voltage. These results imply that the
tunneling Josephson occurred. Therefore, thin film thermally treated by a domestic

microwave has shown sufficient quality to obtain Josephson junctions.

Key-words: superconductor, Josephson Effect, microwave.
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1 Introducao

1.1 Historia

1.11 Descoberta da supercondutividade

Em 1908 o renomado fisico holandés Heike Kamerlingh Onnes (ver Fig. 1), diretor do
laboratério de baixa temperatura da Universidade de Leiden, na Holanda, obteve a liquefacéo
do hélio cuja temperatura é da ordem de 4,2 K* 2 Com esse feito, a faixa de temperaturas
para se estudar o comportamento elétrico de materiais foi ampliada. A partir dai Onnes
comecou a realizar experimentos para observar o comportamento da resistividade elétrica dos
metais no regime de baixas temperaturas. Os primeiros materiais a serem estudados foram a
platina e 0 ouro, 0s quais eram possiveis sua obtencdo com um alto grau de pureza. Ao
realizar experimentos com as amostras em temperaturas proximas do zero absoluto Onnes
percebeu que as mesmas possuiam um valor de resisténcia limite, que foi denominada
resisténcia residual. Os valores dessas resisténcias eram diretamente proporcionais a pureza

da amostra®.

Figural-  Foto Heike Kamerlingh-Onnes, em Leiden Holanda - por volta de 19112,

Fonte: Buckel, et al. (2004)
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Desta forma, em 1911, para reforcar seus estudos, Onnes resolveu analisar o
comportamento da resisténcia elétrica do mercurio (Hg) em baixas temperaturas, na época o
mercurio era o Unico metal que Onnes poderia purificar com precisdo por meio de destilacdo
multipla. Onnes observou que no ponto de ebuli¢do do hélio, seu equipamento mal conseguiu
medir a resisténcia elétrica do mercurio e, a temperaturas mais baixas, a resisténcia elétrica

era aproximadamente zero, o que implicava em conducdo de energia elétrica sem perdas.

Figura2-  Imagem da primeira maquina de liquefazer hélio, feita por Heike Kamerlingh-Onnes™.

Fonte: Onnes (1908)

Os experimentos realizados por Heike Kamerlingh Onnes, no aparato ilustrado pela
Fig. 2 juntamente com seus companheiros de trabalho Flim Gerrit, Gilles Holst e Gerrit
Dorsman, pareciam confirmar suas expectativas. Em temperaturas baixas a resisténcia elétrica
do mercdrio, se tornou muito pequena. No entanto, durante seus experimentos adicionais
utilizando aparelhos mais sensiveis e com melhor acurécia, ele logo reconheceu que o efeito
observado ndo pode ser idéntico a diminuicdo esperada de resisténcia. A mudanca ocorreu, s6
que em certo intervalo de temperatura foi observado algo, uma queda brusca da resisténcia

elétrica, comportamento diferente do esperado, uma diminuicéo continua®.
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Contudo, em 1913, Onnes fez um comentario sobre a curva obtida em 1911 e ilustrada
pela a Fig. 3 %, Suas palavras foram® “Neste momento [pouco abaixo de 4,2 K] dentro de
alguns centésimos de grau veio uma subita queda ndo prevista pela teoria vibracional de
resisténcia, que tinha emoldurada, trazendo a resisténcia menos de um milionésimo de seu
valor original no ponto de fuséo do hélio. O mercurio tinha passado para um novo estado, que
por conta de suas extraordindrias propriedades elétricas pode ser chamado de estado

supercondutor”.

Figura3-  Gréfico da resisténcia (ohms) pela temperatura (Kelvin) para o mercirio em experimento
realizado por Heike Kamerlingh-Onnes®.
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Fonte: Onnes (1912)

Desta forma, o nome para este novo fendmeno ja havia sido escolhido e a temperatura
na qual o material passa do estado normal para o estado supercondutor ¢ chamada de
temperatura critica de transicdo (T¢). A descoberta deste fendmeno se deu através de muita
pesquisa e de forma inesperada. O experimento cuidadosamente realizado proporcionou o
surgimento de uma nova classe de materiais.

A importancia cientifica do descobrimento da supercondutividade pode ser notada a
partir do fato de que, em 1913, Onnes foi laureado com o Prémio Nobel de Fisica com o

trabalho intitulado "pesquisas sobre as propriedades da matéria a baixas temperaturas"®
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Outra propriedade muito estudada por Onnes nos supercondutores foi a densidade
corrente. Dois anos ap0s a descoberta da supercondutividade ele registrou que havia um valor
limite de densidade de corrente para o mercurio, acima do qual a supercondutividade
desaparecia®. Hoje em dia conhecida como densidade de corrente critica (Jc). Este valor
critico é dependente da temperatura, quanto menor for a temperatura abaixo de T, maior sua

Jc, assim, Onnes chegou & expressao representada pela equago (1) ®

1.(T)=].(0)(T. — T)/T. (1)

no qual J.(0) é a densidade de corrente critica a 0 K.

Nos anos seguintes, Onnes comegou a estudar o comportamento dos supercondutores
ao serem expostos a um campo magnético externo (H) e observou a influéncia do mesmo na
transicdo supercondutora do chumbo. Entdo fez a seguinte observagdo: “A introducdo do
campo magnético tem o mesmo efeito que o aquecimento do condutor™®. Entdo, quando o
campo magnético (H) for maior que um valor critico (H), a supercondutividade no material é
destruida. Apds a primeira guerra mundial, em Leiden, baseado em seus dados empiricos e na
hip6tese de F. B. Silsbee, que a quebra do estado supercondutor devia-se ao campo magnético
associado & corrente elétrica, e ndo & corrente em si'® . Assim W. Tuyn e H. K. Onnes
verificaram uma dependéncia do campo critico (Hc;) como a temperatura, como mostra a

7;12; 13

equacéo (2)

(2)

onde Hc, € 0 campo magnético critico a de 0 K. Deste modo, Onnes e outros colaboradores
ndo sé descobriram a supercondutividade, mas também pardmetros para que esse efeito
ocorresse ou deixasse de ocorrer, como valores de temperaturas, correntes elétricas e campos

magnéticos criticos.
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1.1.2 Efeito Meissner-Ochsenfeld (1933)

Em 1925, um novo laboratorio de hélio liquido foi estabelecido na Physikalische
Technische Reichsanstalt em Charlottenberg. O chefe do mesmo era o fisico aleméo Walther
Meissner ex-aluno de Max Karl Ernst Ludwig Planck’. Meissner imediatamente instituiu um
programa de trabalho na area de supercondutividade. Em 1933 Meissner e outros cientistas do
instituto ja se interessavam pela hipétese que a supercorrente nada mais € que uma corrente de
superficie. Entdo, em 1933 Walther Meissner e Robert Ochsenfeld publicaram seus resultados
experimentais, 0s quais descrevem o comportamento de um cilindro supercondutor sob um
campo magnético aplicado e a uma temperatura abaixo da T.. O resultado foi a verificacdo da
expulsdo do fluxo magnético do interior do material. A expulsdo foi acarretada pelo
surgimento de correntes de blindagem superficiais, ou supercorrentes, que se deslocam no
material gerando um campo magnético induzido contrario ao campo magnético aplicado.
Entdo foi concluido que o supercondutor além de apresentar resisténcia nula, é também um
diamagneto perfeito, no qual possui com uma finissima camada entre a superficie do

supercondutor e 0 campo magnético, que foi da ordem de 500 A **°. Na Fig. 4, encontram-

se quatro ilustracbes que ratificam bem as diferencas entre os supercondutores e condutores
perfeitos quando expostos a um campo magnético. A Fig. 4 mostra que, a reacdo do material,
ao ser resfriado e passar para o estado supercondutor, € sempre expulsar ou excluir as linhas
de campo magnético do seu interior, independente se, antes do processo de resfriamento,
havia um campo magnético aplicado (field cooling - FC) ou nédo (zero field cooling — ZFC),

respectivamente.
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Figura4-  Efeito Meissner-Ochsenfeld com o material resfriado sem a presenca de campo (ZFC) e
material resfriado ap6s o campo magnético ser aplicado (FC) de um cilindro sélido supercondutor
(esquerda) e um condutor perfeito (direita)*®.

Fonte: Poole, et al. (2007)

No caso dos condutores perfeitos também ilustrado na Fig. 4, quando um material é
resfriado para se tornar um condutor ideal, a Lei de Lenz-Faraday faz surgir uma corrente no
seu interior para impedir a penetracdo, ou expulsdo, do campo magnético externo, ou seja,

impedir a variagédo de fluxo no seu interior.

1.1.3  Equagdes de London

Em 1935, dois anos ap6s a descoberta do efeito Meissner-Ochsenfeld, os irmaos Fritz e
Heinz London (ver Fig. 5) propuseram que a supercondutividade era um efeito quantico. A
teoria trata dos efeitos de campos magnéticos sobre as caracteristicas supercondutoras e
descreve a distribuicdo espacial de campos magnéticos e correntes elétricas dentro de um
supercondutor, visto que as equacdes de Maxwell do eletromagnetismo ndo tinham solucdes
aceitaveis para a supercondutividade, portanto, algo a mais seria necessario’’. Com isso
mostraram que o fluxo magnético ndo era completamente excluido do supercondutor, mas sua

penetracdo ocorria de forma decrescente a partir da superficie do material, como ilustrado na
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Fig. 6. Essa pequena penetracdo é denominada parametro de profundidade de penetracéo de

London, expresso por (3)16

®3)

onde m é a massa efetiva do elétron, po permeabilidade magnética no vacuo, e carga do

elétron e ns€ a densidade de elétrons supercondutores.

Figura5-  Retrato de Fritz London & esquerda e Heinz London *%.

Fonte: Blundell (2009)

Na Fig. 6 pode ser observado como se da a penetracdo do campo magnético em um

material supercondutor.

Figura6-  Penetracdo de um campo magnético em um supercondutor, no qual o comprimento de
penetragdo de Londo A, esta indicado na figura™.

Fonte: Kittel (2005)
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1.14  Teoria de Ginzburg-Landau (GL)

Em 1950 os fisicos russos Vitaly Lazarevich Ginzburg e Lev Davidovich Landau (ver
Fig. 7) no Ingtitute for Physical Problems em Moscou, publicaram sua teoria
fenomenoldgica’. Eles atribuiram um parametro de ordem para o supercondutor com algumas

caracteristicas de funcdo de onda da mecénica quantica. ¥ € uma funcéo da temperatura e do

potencial vetor magnético e descreve a densidade de elétrons supercondutores ns (conforme

definido nas equacdes de London) dada pela equacdo (4)*

, (4)
portanto a densidade de superelétrons € igual a
Mas o maior triunfo da teoria GL foi lidar com os estados supercondutor intermediarios
em que os dominios supercondutores e normais coexistem na presenca de

representado pela Fig. 8.

Figura7-  Lev Davidovich Landau e Vitaly Lazarevich Ginzburg®

Fonte: Blundell ( 2009)

Quando proposta pela primeira vez a teoria GL ndo causou muito impacto na sociedade
cientifica principalmente nas literaturas ocidentais. No entanto, em 1959 Lev Gor'kov

mostrou que a teoria GL era obtida a partir da particularizacdo da teoria BCS.
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Hoje em dia a teoria GL € universalmente aceita e personifica de forma simples a
natureza quantica macroscopica do estado supercondutor, que é crucial para a compreenséo de

suas propriedades eletrodindmicas tnicas™.

Figura 8- Interface entre os dominios supercondutor e normal no estado intermediério™.

Fonte: Tinkham (1996)

A teoria GL apresenta um comprimento caracteristico, agora conhecido como
comprimento de coeréncia de Ginsburg—Landau. A partir dele, foi criado o pardmetro

Ginsburg—Landau definido por (5)?

(®)

onde, & € 0 comprimento de coeréncia de Ginsburg-Landau e A_ € pardmetro de
profundidade de penetracdo de London.

Tanto Ginzburg quanto Landau foram laureados com o premio Nobel, porém, em datas
bem distantes. Landau foi laureado com o Nobel em 1962 "por suas teorias pioneiras para
a matéria condensada, especialmente hélio liquido™. J& Ginzburg foi laureado com o Nobel
no ano de 2003 junto aos fisicos Alexei A. Abrikosov e Anthony J. Leggett "por suas

contribui¢des pioneiras a teoria dos supercondutores e superﬂuidos”s.
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1.15 Teoria BCS

Dentre as teorias existentes para explicar o fenémeno da supercondutividade, a Unica de
“primeiros principios”, ou seja, quando se parte da descricdo microscopica, € a teoria BCS.
Desenvolvida em 1957 por John Bardeen, Leon Cooper, e Robert Schrieffer, os quais foram
laureados com o Prémio Nobel em 1972 “pela teoria da supercondutividade desenvolvida em

conjunto, usualmente chamada de teoria BCS™.

Figura9-  “BCS” John Bardeen, Leon Cooper e John Robert Schrieffer'.

Fonte: Blundell (2009)

A teoria explica muito bem os comportamentos dos supercondutores da época®’. Nos
supercondutores os elétrons se condensam em pares formando um conjunto coerente de onda-
matéria com uma fase bem definida, seguindo as regras da mecénica quantica, chamados de

pares de Cooper, s&o eles os portadores de carga do supercondutor?’.

1.1.6 Efeito Josephson

Brian David Josephson era estudante de doutorado na Cambridge University's
Cavendish Laboratory, no inicio dos anos 1960, trabalhando sob a supervisdo de Brian
Pippard e no mesmo ano Josephson percebeu que, apesar das fases da funcdo de onda dentro
de um supercondutor eram fixas e uniformes dentro dele, as fases da funcdo de onda dentro de
um segundo supercondutor também seriam fixas e uniformes, mas os valores fixados seriam

diferentes dos primeiros. Se estes dois supercondutores fossem colocados bem préximos um
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do outro ou separados por uma fina barreira ndo supercondutora, sendo esta da ordem do

comprimento de coeréncia do supercondutor &, entdo a diferenca de fase entre os dois

2;15; 18; 21

supercondutores teria consequéncias observaveis

Figura 10- Brian Josephson®®.

&
I\

Desta forma Josephson efetuou célculos de tunelamento quéntico entre os dois

Fonte: Blundell (2009)

supercondutores e descobriu que uma corrente elétrica espontdnea fluiria de um
supercondutor para o outro e que a mesma estava diretamente relacionada com a diferenca de
fase das duas funcdes de onda.

Este foi um resultado inesperado, principalmente devido a corrente espontanea fluindo
entre os dois supercondutores. Com isso, a previsdo do primeiro ano de doutorado de Brian
Josephson Ihe rendeu o premio Nobel de 1973 (“por suas previsdes tedricas das propriedades
da supercorrente através de uma juncdo ponte, em particular os fendbmenos que sao

geralmente conhecidos como os efeitos Josephson™)> *&,

Logo apds a observacdo do
fendmeno, o orientador de Josephson ndo estava convencido que fosse suficiente para
concluir um trabalho de doutorado. Josephson, portanto, passou seu segundo ano de
doutorado tentando fornecer uma confirmacao experimental de sua previséo, no entanto, ndo
era uma questdo trivial construir o que hoje é conhecido como uma jungdo Josephson. No de
1963, Philip Anderson em colaboracdo com John Rowell, construiram uma juncao Josephson.

Uma corrente espontanea foi observada como previa Josephson, mas as descobertas nédo
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pararam por ai. Josephson também percebeu que, se uma tensdo constante fosse aplicada
através de tal juncdo resultaria uma corrente alternada'®.
Na atualidade é possivel construir varios tipos de Junc¢Bes Josephson com diversas

aplicacBes tecnoldgicas™™%%’.

1.1.7 Descoberta dos supercondutores de alta temperatura critica.

No comeco dos anos 80 havia certo pessimismo com relacdo a evolucdo da
supercondutividade. No entanto esse fator ndo fez alguns pesquisadores da época desistirem
de buscar novos materiais supercondutores®®. Entdo, em 1986, os fisicos alemaes Johannes
Georg Bednorz e Karl Alex Miller (ver Fig. 11) produziram um supercondutor a base de
6xido de cobre, com o sistema La-Ba-Cu-O, onde T,=30K % 1822 por tal feito ambos foram
laureados com o Nobel de 1973 “por seus importantes avangos na descoberta de

supercondutividade em materiais ceramicos’”.

Figura 11- Johannes Georg Bednorz & direita e Karl Alex Miiller em seu laboratério na Suica, em 1987,

Fonte: Blundell ( 2009)

No ano de 1987, Paul Chu da Universidade de Houston e Mang-Kang Wu da
Universidade do Alabama, descobriram a supercondutividade no sistema ceramico
YBa,Cuz0-:5, possuindo uma T.=92 K% '8 % Com a supercondutividade em temperaturas
acima do ponto de ebulicdo do nitrogénio liquido (T=77 K), pode-se imaginar muitas e
importantes aplicacdes técnicas desse fenbmeno, pois a refrigeracdo com nitrogénio liquido €
bem mais barata do que a refrigeracdo com hélio liquido, empregado nos supercondutores

metalicos® . Tais avancos de 1986 e 1987 inauguraram a era dos supercondutores de alta
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temperatura critica de transicdo, HTS. A Fig. 12 mostra a evolucdo da T, desde a descoberta

da supercondutividade em 1911 até a descoberta do MgB, em 2000% %2,

Figura 12- Gréfico da evoluco da T, desde a descoberta da supercondutividade até o ano de 20022,

Fonte: Buckel, et al. (2004)

Em 1988, Hiroshi Maeda produziu o sistema Bi-Sr-Ca-Cu-O, no qual observou duas
quedas abruptas na resistividade, uma a 80 K e outra a 110 K, as quais foram posteriormente
relacionadas as fases Bi-2212 e Bi-2223 respectivamente, que serdo discutidas em detalhes na
sequéncia do trabalho® *® 2*. O supercondutor com maior T foi descoberto por S. N. Putilin
em 1993, é composto por mercurio, bario, calcio, e cobre, possuindo uma composicao
nominal de HgBa,Ca,Cu3Og sua T, € de aproximadamente 135 K e, a uma pressao de 30 GPa,
sua T alcanca o valor de 164 K 2.

A Tabela 1 indica 0 ano de descobrimento de alguns supercondutores e os valores de
suas respectivas T.. Dentre 0os materiais na Tabela 1 ndo estd contido o composto metalico
MgB,, que teve suas propriedades supercondutoras descobertas apenas no ano de 2000,
embora este material sempre esteve disponivel no mercado ha muito tempo® 2. Esta
descoberta causou um grande impacto na comunidade cientifica, acarretando um estudo

aprofundado do composto, com isso suas propriedades essenciais foram esclarecidas nos anos
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subsequentes. Descobriu-se que 0 MgB, se comporta como 0s “classicos” supercondutores

metalicos, mas com uma T. bem elevada®.

Tabelal- Registros das Tc de alguns supercondutores e o ano de sua descoberta®.

Fonte: Poole, et al. (2007)

1.2 Propriedades do estado supercondutor

A caracteristica mais conhecida de um supercondutor € a auséncia de resisténcia elétrica
em temperaturas abaixo da sua T, quando o sistema é percorrido por uma corrente elétrica
continua. Em seguida, constatou-se que, além da T., existem mais dois parametros que
também restringiam o fendbmeno da supercondutividade de um material, que seriam a
densidade de corrente critica (J;) € 0 campo magnético critico (H¢). A Fig. 13 mostra o estado

supercondutor em funcéo dos parametros criticos T, H¢ e Jc.

Enquanto a temperatura (T), o0 campo magnético (H) e a densidade de corrente elétrica

(J) estiverem com valores inferiores aos criticos, isto €, no interior da superficie mostrada na
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Fig. 13, o material permanece no estado supercondutor. Se pelo menos uma dessas condi¢des

ndo for satisfeita, 0 material voltara para o estado normal.

Figura 13- Superficie no qual indica os limites para o estado supercondutor™.

Fonte: Poole, et al. (2007)

Além da T e Hc, 0 desempenho supercondutor também depende da corrente elétrica que
passa pelo material, ou seja, se a corrente passar de um valor, conhecido como corrente critica
de transicdo (l¢), o material volta para seu estado normal. Como I, depende da secédo

transversal do material, usa-se a densidade de corrente critica (Jc).

1.3 Teoria BCS

A teoria melhor aceita para explicar o fenémeno da supercondutividade foi a teoria
BSC. Apesar de ela explicar somente 0 comportamento supercondutor em materiais com

temperatura critica abaixo de 40K% 1>,
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Os portadores de carga sdo pares de elétrons, denominados pares de Cooper, acoplados
por uma interacdo atrativa mediada pelos modos normais de vibracdo da rede fénons, como
estd ilustrado na Fig. 14. Embora pela lei de Coulomb deva existir uma forte repulsdo entre os
elétrons do par de Cooper (ambos tem carga negativa), 0s elétrons se atraem devido a um
mediador, os fonons (vibracdes quantizadas da rede cristalina), acarretando em uma interacao
elétron-fénon. Quando um elétron atravessa uma rede cristalina (ions positivos) em baixa
temperatura, ele a polarizara devido a sua carga negativa. Este acimulo de cargas positivas,
proximo do elétron “polarizador™, atraira outro elétron nas suas imediagdes criando-se, assim,
um par de elétrons mediados pela polarizacdo da rede cristalina, no qual os elétrons que

formam o par de Cooper possuem spin antiparalelos e momento lineares opostos™: %%,

Figura 14- Rede de ions carregados positivamente (a). A carga negativa é um elétron passando pelo
supercondutor distorcendo a estrutura cristalina (b). Devido ao maior peso e demora de resposta dos
fons positivos com relacdo ao elétron, hdA um excesso de carga positiva em torno do elétron
proporcionando a uni&o de outro elétron, formando assim um par de Cooper (c)™.
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Fonte: Blundell (2009)

Outro ponto muito importante € que a energia dos pares de Cooper € ligeiramente
menor que a dos elétrons individuais. Diferentemente de um gas de elétrons, no material
supercondutor existe um gap de energia, separando os pares de Cooper dos elétrons
individuais, ilustrado pela Fig. 15. Isso nos faz entender porque os pares de Cooper sdo
formados apenas em temperaturas baixas, pois, caso contrario, a disponibilidade de energia
térmica sera tdo grande que excedera a energia do gap, ndo havendo a formacéo dos pares de
Cooper ou, mesmo que sejam formados, serdo rapidamente aniquilados. Nota-se entdo, que a
temperatura critica é proporcional ao tamanho do gap e inversamente proporcional a
constante de Boltzmann, portanto T.= 2E4/7ks. A ordem de grandeza da energia de gap é de

10%-10! J (Joules)™™ 1618,
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Figura 15- Representacio esquematica do gap resultante do pareamento de elétrons™.

Fonte: Kittel (2005)

Até o presente momento, ndo foi desenvolvida uma teoria satisfatoria para descrever o

mecanismo de supercondutividade para supercondutores de alta temperatura critica® ™.

1.4 Supercondutores do tipo | e do tipo 11

Os supercondutores sdo divididos em duas classes, os do tipo | e os do tipo Il. A
supercondutividade depende fortemente da temperatura e do campo magnético aplicado.
Assim, se estas variaveis termodinamicas forem superiores a determinados valores,
denominados temperatura critica de transicdo, T., € campo magnetico critico H;, a

supercondutividade sera destruida.

Os supercondutores do tipo | apresentam o denominado estado Meissner completo.
Nessa condicdo, o material ao ser exposto a um campo magnético externo gera uma
“supercorrente” em resposta ao mesmo. ESta, por sua vez, atuara como uma corrente de
blindagem gerando um campo magnético oposto ao externo com intensidade suficiente para
ndo permitir a penetracdo deste no seu interior, como ilustra a Fig. 16. A classe de
supercondutores do tipo | é composta por ligas metalicas e materiais puros, possuindo apenas

um campo critico. Para 0 Hg, por exemplo, B,=0,0413 T %1% 1®,

Os supercondutores do tipo I, quando mantidos em baixas temperaturas e expostos a

campos magnéticos da ordem de poucos Teslas, eles se encontram no estado Meissner.
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Entretanto, quando o campo magnético excede um valor denominado campo critico inferior,
Hc1, 0 material exibira um estado misto, onde a fase normal do material coexiste com a fase
supercondutora. Contudo, quando o campo magnético aplicado for maior que certo valor
denominado campo critico superior, Hc,, 0 material voltara para o estado normal. Em muitos
supercondutores do tipo 11, Hc, € bem maior do que Hcy, por exemplo, o material YNi,B,C que
possui H¢; de 0,03 T(Tesla) e He, de 11,00 T, mas também ha casos em que o material possui
valores de campos criticos proximos, 0 NbggsPbg s, por exemplo, uma liga metélica que
possui Hc; de 0,0375 T e He, de 0,049 T2,

Figura 16- Gréafico da magnetizagdo pelo campo magnético aplicado para um supercondutor do tipo |
linha pontilhada, e um supercondutor do tipo I1 linha solida™.

Fonte: Kittel (2005)

Quando o material se encontra no estado misto, o transporte de corrente elétrica ndo é
mais restrito a uma pequena camada superficial, mas sim por toda seccdo transversal do
material. 1sso ocorre porque existe penetracdo de fluxo magnético no interior do
supercondutor, chamada de fase Shubnikov, que pode ser explicado pelo conceito de vértice,

proposto por Alexei Alexeyevich Abrikosov em 1957% 1611926,

Abrikosov mostrou gque a penetracdo do campo magnético no estado misto é feita na
forma de vortices ilustrados na Fig. 17. O vortice pode ser entendido como um cilindro
(ndcleo) de material no estado normal circundado por correntes de blindagem (supercorrentes
ou correntes de pares de Cooper) que, a0 mesmo tempo em que reforcam o campo no nucleo,
impedem que 0 mesmo penetre no material supercondutor. E importante frisar que cada

vértice é constituido por um Gnico quantum de fluxo magnético® = 16:1% 26
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Figura 17- Diagrama da fase Shubnikov. Como exemplificacdo o campo magnético e as supercorrentes
s40 mostrados apenas para duas linhas de fluxo®.

Fonte: Buckel, et al. (2004)

A intensidade do campo magnético externo ao ser aumentado, o tamanho dos vortices
ndo sofre nenhum tipo de alteracdo, mas sua densidade ira aumentar e quando o campo
magnético ultrapassar o valor critico de Hc,, seus nucleos normais passam a se sobrepor

levando o material para o estado normal.

1.5 Efeito e Juncdes Josephson

151 Efeito Josephson

O exemplo mais simples de uma jungdo consiste de dois materiais supercondutores
separados por uma fina camada de material isolante. A esse dispositivo é dado o nome de
juncdo Josephson. Se a barreira isolante, também chamada de elo fraco, que separa 0s
supercondutores for suficientemente pequena, sendo da ordem do comprimento de coeréncia §
do supercondutor, ocorrera o tunelamento dos pares de Cooper. Sendo, este, um efeito

quantico.
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152 Efeito Josephson DC (corrente continua)

O efeito Josephson DC é devido a um fluxo de uma corrente DC através da juncéo na
auséncia de um campo elétrico ou magnético aplicado. Para determinar as equacdes bésicas
do efeito Josephson DC deve-se seguir a abordagem cléssica de Feynman(1965)*°. Considere

dois supercondutores, separados por uma barreira de isolamento, como ilustra a Fig. 18.

Figura 18- Juncdo supercondutor-isolante-supercondutor com uma fina e uniforme barreira entre dois
supercondutores, supercondutor 1 e 2. O tunelamento” das densidades de correntes Ji, e Jy €
mostradas em ambas direcdes'®.

Fonte: Poole, et al. (2007)

Se a barreira é suficientemente espessa para isolar um supercondutor do outro, a

equacdo de Schrodinger para cada lado é

(6)
()

onde ¥; e H; sdo respectivamente as fungdes de onda e os Hamiltonianos em ambos os lados

da barreira’® ?°. Mas ao aplicar uma diferenca de potencial entre os dois supercondutores, 0

. . 1 . .
supercondutor 1 terd um potencial —= V com seus pares de Cooper possuindo uma energia

. y . 1
potencial +eV, enquanto o supercondutor 2 tera um potencial + =¥ com seus pares de Cooper

possuindo uma energia potencial —eV. O fator 1/2 ndo aparece na energia potencial, pois a

carga do par de Cooper é 2e'% %,
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Assim as equacdes (6) e (7) ficam

_dy (8)
h—= = eVipy +Kip,,
dafr,
w2 — vy, + Ky, ©

dt

onde K ¢ a constante de acoplamento para as funcBes de onda através da barreira. As funcGes
de onda também podem ser descritas em funcdo da densidade de superelétrons (pares de
Cooper), assim

Yy = (“ﬂj% e’ a0

(11)

®, = 0,-0,, (12)

sendo ng e ns; densidade de superelétrons nos dois supercondutores. Se as equacdes (10), (11)
e (12) forem substituidas nas equacdes o (8) e (9) e os resultados separados em suas partes
reais e imaginarias, obteremos as equagdes para a dependéncia temporal da densidade de

pares de Cooper e a diferenca de fase™®:

(13)

(14)
d = 2e (15)
E = ? V.
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onde ¢ é a diferenca de fase entre os dois supercondutores.
E possivel chegar a uma expressdo para densidade de corrente em termos da diferenca

entre as equacdes (13) e (14) multiplicado pela carga do elétron e

(16)
f = EE (ﬂsl _nﬂ)’
que tem o valor
(17
onde a densidade de corrente critica pode ser escrita como
(18)

e K é uma constante de acoplamento®™. As equacdes (15) e (17) sdo conhecidas como
equacdes Josephson, que sdo relagBes basicas para descrever o comportamento de
tunelamento dos pares de Cooper® > 162527 Mas se também multiplicarmos a equacéo (17)

pela area da juncdo obtemos uma expressdo para a corrente 1=JA, portanto,

I =1 _seng, (19)

onde I=J:A € a corrente critica.
Podemos escrever I, em funcdo do gap energético do supercondutor para uma

temperatura proxima do zero absoluto, entdo®,

I.(0)= im}n [2A(0) /€] T 2 0, (20)

I(T.) = %WGH[ﬂE(T]fEkBTE] T T (21)
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onde, A(T) é o gap dependente da temperatura, kg é a constante de Boltzmann e G,, é
igual a energia livre de Gibbs no estado supercondutor.

Na Fig. 19 estd ilustrado o comportamento caracteristico de uma curva de corrente
elétrica em funcdo da diferenca de potencial, IxV, para uma juncao Josephson de uma liga de
niobio (Nb/Al,O3/Nb) para diferentes temperaturas. Nota-se que ha um salto na corrente
elétrica quando a diferenca de potencial é zero e que, quanto menor a temperatura, maior o

valor de I.

Figura19- | x V caracteristico de uma juncdo tipica com 5um x 5um com uma barreira de 10 nm de
espessura para as temperaturas de 10, 7, e 4,2 K, possuindo maior I, em 4,2K?,

Fonte: Yu, etal. (2006)
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1.5.3 Efeito Josephson AC (Corrente alternada)

De posse do conhecimento do efeito Josephson DC, onde a diferenca de fase entre
ambos os lados de uma juncéo Josephson , causa uma corrente DC, espontanea,
quando o valor da diferenca de potencial é nulo, vamos analisar o que acontece quando uma
tensdo DC é aplicada através da jungdo® >0 %,

Na equacéo (15), sabemos que a taxa de mudanca de fase acompanha a presenca de uma
diferenca de potencial através da juncdo Josephson. Uma vez que a diferenca de potencial

aplicada é uma constante, esta equacao pode ser integrada diretamente e resultar em
2e (22)
By =P T (?) Vieys

que fornece uma frequéncia caracteristica v; conhecida como frequéncia Josephson

(23)

Onde ®y=h/2e é o quantum de fluxo™® 2%,

Com a ajuda da equacdo (17), a densidade de corrente critica pode ser escrita na forma

(24)

sendo _que depende da frequéncia Josephson.

1.54 Modelo RCSJ

Nas secOes anteriores os modelos descritos para o efeito Josephson foram feitos
considerando-se juncOes ideais. Porém, em situacfes em que diferencas de potenciais finitas
sdo aplicadas na juncdo, o modelo resistively and capacitively shunted junction (RSCJ) se faz
necessério. Esse modelo foi proposto por W. C. Stewart®® e D. E. Mccumber®. Por ser um
modelo real, ele é descrito com a associa¢do de uma resisténcia e de uma capacitancia efetivas

em paralelo com a juncéo ideal, onde a importancia do capacitor torna-se 6bvia quando se
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tratam de dispositivos Supercondutor-Isolante-Supercondutor (S-1-S)% 2% 3% 31 Nos demais
tipos de juncdes, como juncéo ponte e (S-N-S), o capacitor é desconsiderado e ¢ chamado de
modelo resistively shunted junction (RSJ). Na Fig. 20 esta ilustrado o esquema dos modelos
RCSJ e RSJ. O resistor em paralelo com a jungdo Josephson sera responsavel por drenar toda
a corrente que exceder a corrente critica da juncao, deste modo, ao modelarmos a juncao
Josephson real com o modelo RSJ, pode ser baseado no modelo de dois fluidos para o
supercondutor, em que os pares de Cooper sdo transportados através da juncdo Josephson,

enquanto que os demais fluiriam através do resistor de “shunt” % 283031

Figura 20- Representacdo de uma juncéo Josephson pelos modelos RCSJ (a) e RSJ (b)>.

Fonte: Buckel, et al. (2004)

A expressao para corrente total que passa pela juncdo Josephson é composta, agora, de

trés componentes do modelo, dada pela equacdo (25)**

vV . (25)
I =1I_seng + E+CL’

onde o primeiro termo representa o tunelamento de pares de Cooper através da juncao, o
segundo termo representa a corrente oriunda dos elétrons livres representado pela lei de Ohm,
sendo V a diferenca de potencial aplicada através da juncdo Josephson, R € a resisténcia da
juncédo no estado normal e, o Ultimo termo, representa a existéncia de uma capacitancia finita
na juncao Josephson, no qual C é a carga do capacitor e é a derivada da diferenca

de potencial em fungéo do tempo.
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155 Tipos de juncbes Josephson

Com o desenvolvimento de novas técnicas e descobertas de diversos materiais
supercondutores, surgiram, também, diversas formas de se obter uma juncao Josephson. Na

Fig. 21 séo ilustradas esquematicamente algumas formas de se obter tal juncao, que séo:

SIS: Supercondutor — Isolante — Supercondutor (Fig. 21a); € composta por dois
supercondutores separados por uma fina barreira de isolamento, no caso de um Oxido, a

espessura da barreira deve ser da ordem de 10 a 20 A, possuindo uma seccdo de contato

proximo a 1 mm® A juncdo SIS tem sido aplicada principalmente na fabricacdo de

dispositivos eletronicos® % 126,

SNS: Supercondutor - Condutor normal — Supercondutor (Fig. 21b); é composta por
um metal normal, separando dois supercondutores. A vantagem deste tipo de juncdo é que sua

espessura é de 10° até 10* A, enquanto a SIS possui espessura de 10-20 A, porque 0s pares de

Cooper podem penetrar com mais facilidade em um metal normal do que em uma camada de
6xido® 1 *°,

Juncdo ponte de contato: Sdo juncbes particularmente muito simples (Fig. 21c),
compostas por dois supercondutores com um grande volume, no qual a ponta de um dos
supercondutores € pressionada sobre a seccdo transversal do outro. Formando, assim, a
jungéoz; 15; 16.

Juncdo microponte: A microponte consiste na construcdo de uma ponte bem estreita
em um filme fino supercondutor ou uma pastilha supercondutora (Fig. 21d). O estreitamento
da ponte deve possuir dimensdes da ordem do comprimento de coeréncia do supercondutor, a
fim de limitar a troca dos pares de Cooper. No entanto, quando se trata de supercondutores de
alta temperatura critica, pode- se usar 0s contornos de grdos como acoplamentos fracos, pois
possuem pequenas espessuras, sendo da ordem do comprimento de coeréncia do material® ™
1% Existem trabalhos que relatam a construcdo manual de juncées do tipo ponte com
dimensées de 0.15 x 0.5 x 0.5 mm® as quais apresentam o efeito Josephson, apesar da
dimensdo da juncdo ser muito maior do que o comprimento de coeréncia do material

32; 33

utilizado . Na verdade, aléem da juncdo ponte esculpida manualmente, existem um
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conglomerado de cruzamentos intergrdos, no qual formam varias juncGes Josephson do tipo

ponte3% 33,

Juncgles intergrdos: Nos supercondutores granulares de alta T. pode-se usar 0S
limites de grdos como regides de acoplamento fraco, devido ao pequeno valor do
comprimento de coeréncia® '* 3. Depositando um filme fino, por exemplo, de YBa,CuzO;
sobre um substrato bicristalino, constituidos de duas partes de um Unico cristal unidas em um
angulo especifico. O contorno de grdo do substrato é entdo transferido tambem para o filme

depositado, que caso ao contrério cresce epitaxialmente como um Gnico cristal (Fig. 21e) % 1

34.

Jungdes intrinsecas: Em alguns supercondutores de alta T., por exemplo, o
Bi,Sr,CaCu,0g as juncdes Josephson intrinsecas existem por causa da sua estrutura cristalina
(Fig. 21f). No caso do Bi,Sr,CaCu,0O, o maior responsavel pelo efeito supercondutor é a
camada de 6xido de cobre, com cerca de 0,3 nm de espessura. Entre essas camadas ha planos
de oxido de bismuto e estroncio, que possuem resisténcia cem vezes maior que o plano
composto por 6xido de cobre, portanto, sao considerados isolantes. Assim, eles formam pilhas
de juncBes Josephson SIS, onde cada jungdo possui uma espessura de 1,5 nm, que é a

distancia entres as duas camadas de 6xidos de cobre vizinhos?® ¢ %,

Figura 21- Diferentes tipos de juncdes Josephson: juncdo SIS (a), juncdo SNS (b), ponte de contato (c),
microponte (d), contorno de gréo de YBa2Cu30O7 (e) e jungdo Josephson intrinseca em Bi2Sr2CaCu20

(f)”

Fonte: Buckel, et al. (2004)
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1.5.6 Aplicacdes tecnologicas das juncdes Josephson

As mais importantes aplicacbes dos materiais supercondutores em termos de
dispositivos estdo baseadas nas juncgdes Josephson. O dispositivo mais conhecido por suas
diversas aplicacdes e sua alta sensibilidade, quando exposto a um campo magnético, €
denominado dispositivos de interferéncia quantica (superconducting quantum interference
device, SQUID)* %27,

Tais dispositivos sdo muito comuns em magnetdmetros, equipamentos estes que
medem as propriedades magnéticas de materiais. Um exemplo é o Magnetic Properties
Measurement System (MPMS) da empresa Quantum Design que utiliza um SQUID como
detector de campo magnético, podendo detectar campos da ordem de 10™*? T, valor que
corresponde a um quantum de fluxo magnético. O outro equipamento muito conhecido e
utilizado, que possui como base de seu funcionamento os dispositivos SQUIDs, sdo os de
magnetoencefalografia (MEG) usados no estudo dos campos magnéticos produzidos pelo
cerebro, medindo, de maneira ndo-invasiva, a propagacdo de um estimulo nervoso no
cérebro. Neste caso, o campo de um dnico neurdnio ativo é menor que 0,1 10 T, seria
demasiado pequeno para ser detectada diretamente. Em vez disso, um MEG mede o sinal de
alguns neurénios, cerca de 10.000 disparos simultaneo. Esses exames permitem identificar
doencas que alterem a atividade elétrica do cérebro como a epilepsia® 2?7,

Uma discussdo detalhada sobre os dispositivos SQUIDS e seus beneficios na medicina
seria muito além do escopo deste trabalho. O intuito aqui € apenas evidenciar alguns dos
muitos beneficios oferecidos por esses dispositivos nos dias de hoje tanto em laboratorios de

pesquisa quanto na medicina®.

1.6 Sistema Bi-Sr-Ca-Cu-O

Dentre os sistemas supercondutores o Bi-Sr-Ca-Cu-O (BSCCO) é um dos mais
importantes, e um dos motivos é por possuir trés fases supercondutoras, sendo duas delas de
alta T2 18,

O sistema é representado pela expressdo Bi,Sr,Can.1Cu,Osn14+5, ONde suas fases sdo
diferenciadas, para n=1 (2201), 2 (2212) ou 3 (2223), que possuem T, de 30K, 80-90K e 110
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K respectivamente, onde n representa 0 nimero de planos CuO, , quantidade de célcio e
oxigénio presente na estrutura.

O sistema BSCCO possui uma estrutura pseudo-tetragonal, ou ortorrémbica, com a®b e
a cela unitaria dividida em dois grupos: o primeiro grupo apresenta uma estrutura tipo
perovskita, formada de pelo menos n planos de CuO, intercalados por n-1 4&tomos de calcio,
perpendiculares ao eixo c¢ e dois grupos formados por planos de ligacdo Bi-O e
Sr-O, localizados acima e abaixo da estrutura perovskita. Na Fig.22, estdo ilustradas as

estruturas do sistema para n=1, 2 e 3.

Figura 22- Estrutura cristalina do BSCCO para n=1, 2 e 3, cuja as fases sdo 2201, 2212 e 2223,
respectivamente®.

(a) 2201 (b) 2212 (c) 2223

Fonte: Kanai, et al. (1989)

Os supercondutores podem ser fabricados na forma de pastilhas, filmes finos, longas
fitas, monocristais e barras. Dentre estas formas, a utilizada neste trabalho sera e de filmes

finos.
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1.7 Tratamento térmico utilizando forno de microondas domeéstico

Um dos principais fatores para alcancar a fase desejada dos HTSc e suas propriedades
elétricas e magnéticas ideais, é um tratamento térmico adequado. Estudos mostram que é
possivel o tratamento térmico dos mesmos em um forno de microondas doméstico, com isso,
diminui-se o tempo de processamento, quando comparado com os fornos convencionais,
ocasionando uma maior economia de energia *'.

As microondas sdo ondas eletromagnéticas limitadas a uma grande faixa do espectro da
luz, e esta entre 0,3 & 300 GHz*®. Devido & ampla faixa de frequéncia, as microondas tém um
amplo campo de aplicagcdes, como por exemplo, em radares de aviagdo civil, aparelhos
celulares, fornos microondas comerciais®.

O forno microondas, ha tempos deixou de ser um mero instrumento usado em muitas
residéncias. Existem relatos que eles tém sido usados com a finalidade de instrumentos
laboratoriais desde a década de 70%. Em particular, com algumas simples adaptactes
realizadas na estrutura do forno de microondas domeéstico, é possivel transforma-lo em um
instrumento poderoso a favor das pesquisas cientificas. As microondas possibilitam a
transferéncia de energia diretamente para dentro do material, a qual é convertida em calor
através da interacdo dos &tomos e moléculas com o campo eletromagnético, em processos de
conducdo por radiacéo, relaxacdo dipolar e interacdo f6ton-fonon®® *. Assim, o interesse do
uso de microondas vem-se da necessidade da reducdo do numero de etapas para a formacéo
do material, melhoria das propriedades fisicas e tecnoldgicas e relevante economia de energia

37 40 41 'No entanto, existem

e tempo alcangadas no processamento de muitos materiais
empecilhos ao se usar um forno microondas como fonte de calor em um tratamento térmico,
que ficam evidentes quando os materiais ndo absorvem adequadamente as microondas, como
é 0 caso da maioria das ceramicas, incluindo-se as porcelanas®. Nesses casos, longos tempos
s80 necessarios para 0 aguecimento do material, o que acarreta uma série de pontos negativos,
como gradiente de temperatura na amostra, crescimento exagerado de grdos e

heterogeneidade microestruturais *°.
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2 Procedimento experimental

O trabalho objetivou construcdes de juncdes Josephson do tipo ponte. Para obter as
amostras, foram utilizados 4 mg de um pd adquirido comercialmente da Superconductive
Components Inc. (Lot#SCI3130SCP3) para cada amostra, com composicdo nominal
Bi; gPbo4Sr,CaCu,0g, que foram espalhados sobre um substrato de LaAlOs; cuja as
distribuicbes granulares foram controladas utilizando uma peneira com malha 400 (abertura
de 37 um) e, em seguida, as jungdes foram esculpidas manualmente.

Para tratamento térmico, foi utilizado um forno de microondas doméstico da marca
Panassonic (modelo NN-S 46 BK, 800W e 2,45GHz), devidamente revestido com uma manta
térmica de alumina para proteger sua estrutura metalica das altas temperaturas alcancadas
(= 800 °C). Para absorver a energia das ondas eletromagnéticas emitidas pelo forno de
microondas e transferir o calor para a amostra, foi utilizada uma pequena pastilha de SiC
(30x25x5 mm®) como susceptor. Um termopar tipo K conectado ao controlador de
temperatura foi colocado em contato com o susceptor. A amostra #A foi aquecida a partir da
temperatura ambiente de 24 °C até 400 °C a uma taxa de 20 °C por minuto e mantida nesta
temperatura por 2 minutos; em seguida, foi aquecida até 780 °C a uma taxa de 20°C por
minuto, e mantida nesta mesma temperatura durante 7 minutos; e finalmente, a amostra foi
resfriada a uma taxa de 20 °C por minuto até 400°C seguido de um resfriamento até 24 °C
usando-se a inércia do sistema. As amostras #B, #C e #D foram aquecidas a partir da
temperatura ambiente de 24 °C até 400 °C a uma taxa de 20 °C por minuto e mantidas nesta
temperatura por 2 minutos; Em seguida, foram aquecidas até 715 °C a uma taxa de 20°C por
minuto, e mantidas nesta mesma temperatura durante 7 minutos; e entdo, as amostras foram
resfriadas a taxa de 20 °C por minuto até 400°C seguido de um resfriamento até 24 °C usando-
se a inércia do sistema. O esquema da preparacdo das juncbes Josephson esta ilustrado
na Fig. 24.
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Figura 23- Esquema da preparacdo da juncdo Josephson ponte e seu tratamento térmico em um forno de
microondas convencional para a formag&o de um filme supercondutor do sistema BSCCO*.

Fonte: Silveira, et al. (2012)

Para a caracterizacdo estrutural foi utilizado um difratbmetro de raios-X da marca
Shimadzu modelo XRD-6000, as medidas foram efetuadas usando o filtro de CuK,; com
comprimento de onda de 1,542 A, um step de 0.02°, uma velocidade de 1°min e dentro de um
intervalo de 26 de 5° - 65° Para analise microestrutural foi utilizado um microscopio
eletrénico de varredura (MEV) da marca Zeiss modelo Evo LS15, o qual também possibilitou
uma caracterizagcdo quantitativa da composicdo quimica da amostra através da andlise por
energia dispersiva de raios-X (EDX).

Para realizar as medidas elétricas RxT e a curva caracteristica Vx| da amostra #A foi
utilizado o método quatro pontas DC, no qual foi utilizado um PPMS (Physical Properties
Magnetic System) modelo 6000 da empresa Quantum Design. Para as medidas elétricas das
amostras #B, #C e #D foi utilizado o método quatro pontas DC porem o resfriamento do
sistema foi feito manualmente com a submersdo do dedo frio contendo uma amostra das
amostras por vez para analise em um Dewar com nitrogénio liquido. O dedo frio era imerso
lentamente no interior do Dewar, controlado por um motor de passo obtendo assim um

controle no decréscimo da temperatura das amostras.

2.1.1  Tecnicas de caracterizacdo
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Com o objetivo de obter as caracteristicas da juncdo Josephson, no presente trabalho
foram utilizadas varias técnicas de caracterizacBes. Para as caracterizacfes estruturais da
amostra foram utilizadas as técnicas de Difratometria de raios-X (DRX), Microscopia Optica
(MO), Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e, para as caracterizacGes elétricas e
quimicas, foram usados os métodos de quatro pontas DC e energia dispersiva de raios-X

(EDX) respectivamente.

2.1.2  Difratometria de raios-X (DRX)

Os raios-x foram descobertos em 1895 pelo fisico alemdo Wilhelm Conrad Réntgen.
Espalhamento e a difracdo de raios-X pela matéria sdo processos que podem ser estudados em
diversos niveis. No mais béasico deles, ha o espalhamento de raios-X pelos elétrons dos
4tomos. Esse espalhamento pode ser coerente ou incoerente®?.

O estudo da difracdo dos raios-X em cristais se deu com Von Laue, a partir de
1912*>, Em nosso trabalho o DRX foi utilizado para verificar as fases cristalogréficas
presentes na juncdo Josephson atraves dos picos cristalograficos caracteristicos que a medida
nos fornece. As medidas de (DRX) foram feitas em um difratbmetro da marca Shimadzu
modelo XRD-6000, as medidas foram efetuadas usando o filtro de CuK,; com comprimento
de onda de 1,542 A, um step de 0.02°, uma velocidade de 1%/min e dentro de um intervalo de
20 de 5° - 65°, que é a regido onde as fases supercondutoras apresentam seus principais picos

cristalogréficos.

2.1.3  Microscopia Optica

A microscopia optica foi muito importante, pelo fato de que a juncdo Josephson ponte
construida nesse trabalho possui dimensGes da ordem de milimetros e até micrometros,
portanto, para sua construcdo, o microscépio auxiliou na visualizagdo detalhada da amostra. A
microscopia Optica também é o primeiro contato que temos com a amostra depois de realizado
0 tratamento térmico, com isso ha possibilidade de detectar imperfeicGes na amostra como
trincas e bolhas.

O microscopio usado para as caracterizagGes Opticas foi um Carl Zeiss Jena, modelo

Jenaval, no qual a cdmera de captura das imagens foi da Creative, modelo Nx Pro com
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resolucdo de 300 k pixels interpolados, que corresponde uma imagem de 640x480 e 480 k

pixels interpolados, que correspondem a uma imagem de 800x600 pixels.
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2.1.4  Microscopia eletronica de varredura

A microscopia eletrdnica de varredura (MEV) é uma técnica de suma importancia, com
ela é possivel obter imagens com um aumento da ordem de 500-300.000 vezes sobre a
superficie da amostra, enquanto a microscopia optica é cerca de 80 vezes, podendo chegar até
2000 vezes.

O microscapio eletrdnico de varredura utilizado foi da marca Zeiss modelo Evo LS15,
com as imagens foi possivel confirmar a coalescéncia dos grdos e uma medida das dimens6es

das juncdes Josephson do tipo ponte.

2.1.5  Analise por energia dispersiva de raios-X(EDX)

Para efetuar as analises de EDX é preciso incidir na amostra um feixe de elétrons.
Estes, entdo, interagem com a amostra e um detector capta a radiacdo emitida pela
amostras.

Foram escolhidas regifes planas para efetuar a anélise, pelo fato desta agdo diminuir a
ocorréncia de reflexdes multiplas®. Essa medida nos possibilita saber a porcentagem para

cada elemento presente na amostra, e com isso identificar a fase contida na regido analisada.

2.1.6  Caracterizacdo elétrica

As medidas elétricas foram feitas com a finalidade de observar o comportamento da
resisténcia em funcdo da temperatura (RxT) e da corrente elétrica em funcdo da diferenca de
potencial (IxV). Com essas duas informagdes podemos analisar com clareza se ha fase
supercondutora e o valor da corrente critica da jungdo Josephson, respectivamente.

A técnica utilizada para as caracterizacdes elétricas foi o0 método das quatro pontas DC,
0 qual possui a vantagem de ser um método ndo destrutivo e muito simples. Para efetuar as
medidas, a amostra foi fixada em um suporte, em seguida foram feitos os contatos dos

eletrodos utilizando tinta prata condutora e a conexdo dos eletrodos com o equipamento foi
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feita atraves de fios de cobre. O esquema de como foi feita a preparacdo da amostra para

caracterizacdo elétrica esta representado na Fig. 23.

Figura 24- Esquema de preparacdo da amostra para ser caracterizada pelo método das quatro pontas®.

Fonte: Carvalho (1999)

A caracterizacdo elétrica foi feita em duas etapas. Na primeira, uma medi¢do RxT, onde
0 metodo consiste em aplicar uma corrente elétrica constante nos dois eletrodos externos da
amostra, pelo uso de um nanovoltimetro de alta precisdo € medida a diferenca de potencial
entre os dois eletrodos internos da amostra. Desta forma, como a corrente é mantida
constante, ao variar a temperatura da amostra a diferenca de potencial medida se alteraré e,
usando a relacdo R=V/I(oriunda da lei de Ohm) obtém-se a resisténcia da amostra em funcéo
da temperatura.

Para as medida IxV, também foi utilizado o método quatro pontas DC, no entanto, foi
necessario fazer algumas alteragdes no procedimento efetuado na medi¢do RxT, ou seja, ao
invés de fixarmos uma corrente elétrica, é fixada uma temperatura abaixo de T.. Depois faz-se
uma varredura dos valores de corrente elétrica através dos eletrodos externos, enquanto os
eletrodos internos fornecem os valores das diferencas de potencial. Outro detalhe muito
importante é que quanto menor for a temperatura abaixo da T, maior sera sua l.. Um exemplo

de uma curva caracteristica IxV é ilustrado pela Fig. 19.
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3 Resultados e discussao

3.1 Difracao de Raios-X

A Fig. 25 ilustra os defratogramas de raios-X (DRX) para o0 p0 e para as amostras
tratadas termicamente utilizando um forno microondas. Na Fig. 25-a, nota-se a predominancia
da fase supercondutora (2212), além da presenca da fase secundaria Ca,PbO.* *°. No
difratograma da amostra #A, ilustrado na Fig. 25-b, observa-se a predominancia da fase
(2212), no entanto alguns picos indicam a formacdo de duas novas fases, (2223) e
BisPhg 4Sr.CaCus0y “"™° J4 nos difratogramas de raios-x para as amostras #B, #C e #D,
mostrados nas Fig. 25-c, 25-d e 25-e, respectivamente, também apresentam predominancia da
fase (2212), porém, ha alguns picos que indicam a formacao das fases (2223) e Ca,PbO,.
Também observa-se picos de Ag, este, por sua vez deve-se ao fato de que as medidas de raios-
X foram feitas depois das medidas elétricas, com isso as amostras continham tinta prata a qual

foi utilizada para fazer os contatos elétricos 4 4% 47 =,
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Figura 25- Difratogramas de raios-X para 0 p6 BSCCO comercial (a) e para as amostras #A (b), #B (c),
#C (d) e #D (e).
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3.2 Microscopia Optica.

A Fig. 26 mostra imagens, obtidas através da microscopia Optica, onde podemos
observar as juncOes Josephson do tipo ponte formadas no substrato e determinar seus
comprimentos e largura. A espessura foi medida com um medidor de espessura do modelo

VL-50A, da marca Mitutoyo. Nota-se também a presenca da tinta prata usada para fazer os

contatos para as medidas elétricas e o substrato

Tabela2-  Resultados das dimensdes das Jun¢des

Amostra Jung¢do Comprimento

Largura Espessura

Ponte (mm) (mm) (mm)
#A 18 0,2 0,2 0,052
#B 18 0,4 0,4 0,012
#B 28 0,3 0,2 0,012
#C 0 0,7 2,3 0,012
#C 18 0,4 0,8 0,012
#C 28 0,2 0,1 0,008

Fonte: Freitas (2012)
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Figura 26- Imagens de microscopia Optica das amostras #A (a), amostra #B com primeiro estrangulamento
(b) amostra #B com segundo estrangulamento (c), amostra #C (d), amostra #C com primeiro
estrangulamento (e), amostra #C com o segundo estrangulamento (f) e amostra #D (g).
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Fonte: Freitas (2012)

3.3 Microscopia eletrénica de varredura

A microscopia eletronica de varredura foi utilizada principalmente para confirmar as

dimensdes obtidas pelas medidas Opticas e, analisar a morfologia das junc¢des Josephson,
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conforme ilustrado na Fig. 27. Na Fig. 27-a esta ilustrada a juncdo Josephson da amostra #A
com uma aproximacdo de 300x. A Fig. 27-b demonstra a presenca de tipicas placas
supercondutoras do sistema BSCCO. Alem disso, certa porosidade também foi constatada na
juncdo®’. Tal comportamento indica que houve a coalescéncia dos gréos, demonstrando a

eficacia do tratamento térmico utilizando forno de microondas.

Figura 27- Micrografia da juncdo Josephson ponte (a) e de uma determinada regido da Juncéo Josephson
ponte (b).
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Fonte: Freitas (2012)

A Fig. 28 ilustra as imagens das amostras #B, #C e #D, tratadas termicamente juntas
até uma temperatura de 715 °C. As Figs. 28-a e 28-b ilustram as imagens obtidas da amostra
#B, com aproximacdo de 300 e 1000 vezes, respectivamente. Ja as Figs. 28-c e 28-d ilustram
imagens obtidas da amostra #C, com aproximacéo de 320 e 1000 vezes, respectivamente. As
imagens da amostra #D estdo ilustradas pelas Fig 28-e e 28-f com uma aproximacao de 300 e
1000 vezes, respectivamente. As amostras demonstram a presenca de tipicas placas
supercondutoras do sistema BSCCO. Além disso, certa porosidade também foi constatada
porém, a amostra #D, ilustrada nas Figs. 28-e e 28-f, possui formacéo estrutural bem diferente
das amostras #B e #C, havendo mais placas supercondutoras e menos poros, mesmo esta
tendo sido tratada termicamente juntamente com as amostras #B e #C. Tal efeito, é devido ao
fato de que o tratamento térmico em forno de microondas convencional ndo depende s6 dos
patamares estipulados no controlador de temperatura, mas também depende da posi¢do da
amostra dentro do mesmo, no qual os indices de radiac6es incididos séo diferentes, para cada
ponto do forno, com isso, como as amostras ficaram em posicOes diferentes, tiveram

formacdes estruturais diferentes.
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Figura 28- Micrografia da amostra #B com aproximagdo de 300(a) e 1000vezes(b), da amostra #C com
aproximacao de 320(c) e 1000 vezes(d) e da amostra #D com aproximacdo de 300(e) e 1000 vezes (f).
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3.4 Espectroscopia por energia dispersiva de raios-X (EDX)

Nas Tabelas 3 e 4 estdo contidas as composicOes de duas regides R-1 e R-2,

respectivamente, da juncdo Josephson da amostra #A, ilustradas pela Fig. 29. Os dados
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contidos na Tabela 3 indicaram as composi¢des nominais Biy 1gPbg 12Sr1 72Cag55CU; 5309 11 €

na Tabela 4, Bi1,28Pbo,9Sr1,57Ca0,8Cu1‘6509,8.

Figura 29- Imagens das regides onde foram realizadas as analises na juncdo Josephson da amostra #A.

Fonte: Freitas (2012)

Tabela3-  Resultados do EDX para a amostra #A, na regido R-1.

Elemento % % Nominal EDX
Massa Atbmica
oK 66,06 59,92 8 9,11
CaK 9,97 3,61 1 0,55
CuK 44,07 10,06 2 1,53
Pb L 10,87 0,76 0,4 0,12
SrL 68,10 11,28 2 1,72
Bi M 206,82 14,36 1,8 2,18
Total 405,9 99,9 15,2 15,2

Fonte: Freitas (2012)



Tabela4-  Resultados do EDX para a amostra #A, na regido R-2.

Elemento % % Nominal EDX
Massa Atbmica
oK 100,71 64,99 8 9,8
CaK 20,59 5,96 1 0,80
CuK 67,82 10,94 2 1,66
Pb L 11,77 0,58 0,4 0,90
SrL 88,12 10,30 2 1,57
Bi M 172,92 8,43 18 1,28
Total 460,93 100 15,2 16,0

Fonte: Freitas (2012)
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Nas Tabelas 5, 6 e 7 estdo contidas as composi¢Oes das regides R-1, R-2 e R-3,

respectivamente, da juncdo Josephson ponte esculpida na amostra #B, ilustrado na Fig. 30. Os

dados contidos nas Tabelas 5, 6 e 7

Bi1,06Pbo,0sSr1,79Ca0 76Cu1,14010 3,

Cuy 5607 64, respectivamente.

Bi2,63PboSr2,10Ca0 84CU1 3808 22

indicaram as composi¢cbes nominais de

e Biya7Pbg1s Sra33Cai

Figura 30- Micrografia das regiGes onde foram realizadas as analises na jungdo Josephson da amostra #B.

Fonte: Freitas (2012)



Tabela5-  Resultados do EDX para a amostra #B na regido R-1.

Elemento % % Nominal EDX
Massa Atdmica
OK 25,16 68,26 8 10,3
CaK 4,67 5,06 1 0,76
CuK 10,99 7,51 2 1,14
Pb L 1,71 0,36 0,4 0,05
SrL 23,88 11,83 2 1,79
Bi M 33,59 6,98 1,8 1,06
100 15,2 15,2
Fonte: Freitas (2012)
Tabela 6-  Resultados do EDX para a amostra #B na regido R-2.
Elemento % % Nominal EDX
Massa Atbmica
OK 13,31 54,12 8 8,22
CaK 3,45 5,59 1 0,84
CuK 8,88 9,09 2 1,38
Pb L 0 0 0,4 0
SrL 18,65 13,85 2 2,10
Bi M 55,72 17,35 1,8 2,63
100 15,2 15,2

Fonte: Freitas (2012)
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Tabela 7-  Resultados do EDX para a amostra #B na regido R-3.

Elemento % % Nominal EDX
Massa Atdmica

OK 12,02 50,29 8 7,64
CaK 4,04 6,75 1 1,02
CuK 9,77 10,29 2 1,56
Pb L 3,15 1,02 0,4 0,15
SrL 20,08 15,34 2 2,33
Bi M 50,93 16,31 1,8 2,47
100 15,2 15,2

Fonte: Freitas (2012)

Na amostra #C, as composi¢Oes para as regides R-1, R-2 e R-3, ilustradas na Fig. 31,
estdo indicadas nas Tabelas 8, 9 e 10, respectivamente. As composi¢des nominais para a
regiﬁes R-1, R-2 e R-3, foram de Bi4,71Pbo,64S|'4,87C8.1,96CU2,9900, Bi4,53pbo,418r5,3e

Ca2,43Cu2,3500,15 e Bi9,42Pbo,693r3,()gca0,57CU1,4200'15, respectivamente.

Figura 31- Imagens das regides onde foram realizadas as andlises na jungdo Josephson da amostra #C.

Fonte: Freitas (2012)



Tabela8-  Resultados do EDX para a amostra #C na regido R-1

Elemento % % Nominal EDX
Massa Atdmica

OK 8

CaK 4,34 12,93 1 1,96

CuK 10,47 19,7 2 2,99

Pb L 7,39 4,27 0,4 0,64

SrL 23,5 32,05 2 4,87

Bi M 54,3 31,05 1,8 4,71
100 15,2 15,3

Fonte: Freitas (2012)

Tabela9-  Resultados do EDX para a amostra #C na regido R-2.

Elemento % % Nominal EDX
Massa Atbmica

OK 8 0,15
CaK 5,51 16,03 1 2,43
CuK 8,45 15,49 2 2,35
Pb L 4,81 2,71 04 0,41
SrL 26,52 35,27 2 5,36
Bi M 54,71 30,51 1,8 4,63
100,01 15,2 15,3

Fonte: Freitas (2012)



Tabela 10- Resultados do EDX para a amostra #C na regido R-3.

Elemento % % Nominal EDX
Massa Atdmica

OK 8 0,15
CaK 3,78 3,78 1 0,57
CuK 9,37 9,37 2 1,42
PbL 4,58 4,58 0,4 0,69
SrL 20,28 20,28 2 3,08
Bi M 61,99 61,99 1,8 9,42

100 15,2 15,3

Fonte: Freitas (2012)
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Nas Tabelas 11, 12, 13 e 14 estdo contidas as composicOes das regides R-1, R-2, R-3 e

R-4 respectivamente, da juncdo Josephson ponte esculpida na amostra #D, ilustrado na

Fig. 32. Os dados contidos nas Tabelas 11, 12, 13 e 14 indicam as composi¢Oes nominais de

Bis.44Pbo 20512 66Ca0 66CU1,6605 48,

Bio,58Pbo,01Sr1 31Ca1 26CUs3 4504 55,

CU2,6808,98 e Bi3,51Pbo,g3Sr2,33Ca0,63Cu1,3106‘56, respectivamente.

Figura 32- Imagens das regides onde foram realizadas as analises na juncdo Josephson da amostra #D.

Fonte: Freitas (2012)
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Tabela 11- Resultados do EDX para a amostra #D na regido R-1.

Elemento % % Nominal EDX
Massa Atdmica

OK 6,06 35,96 8 5,46

CaK 1,83 4,35 1 0,66

CuK 7,32 10,94 2 1,66

Pb L 4,24 1,94 0,4 0,29

SrL 16,2 17,56 2 2,66

Bi M 64,35 29,25 1,8 4,44

100 15,2 15,2

Fonte: Freitas (2012)
Tabela 12- Resultados do EDX para a amostra #D na regiéo R-2.
Elemento % % Nominal EDX
Massa Atdmica

OK 21,09 56,28 8 8,55

CaK 7,83 8,34 1 1,26

CuK 33,84 22,74 2 3,45

Pb L 0,53 0,11 0,4 0,01

SrL 17,77 8,66 2 1,31

Bi M 18,94 3,87 1,8 0,58

100 15,2 15,2

Fonte: Freitas (2012)
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Tabela 13- Resultados do EDX para a amostra #D na regido R-3.

Elemento % % Nominal EDX
Massa Atdmica
OK 20,89 59,1 8 8,98
CaK 6,65 7,51 1 1,14
CuK 24,79 17,66 2 2,68
Pb L 0 0 0,4 0
SrL 18,01 9,31 2 141
Bi M 29,66 6,42 1,8 0,97
100 15,2 15,2

Fonte: Freitas (2012)

Tabela 14- Resultados do EDX para a amostra #D na regido R-4.

Elemento % % Nominal EDX
Massa Atdmica

OK 7,93 43,21 8 6,56
CaK 1,92 4,17 1 0,63
CuK 6,28 8,62 2 1,31
Pb L 13,06 55 0,4 0,83
SrL 15,44 15,37 2 2,33
Bi M 55,37 23,12 1,8 3,51
99,99 15,2 15,2

Fonte: Freitas (2012)

3.5 Medidas elétricas

35.1 Na auséncia de campo magnético aplicado

Algumas das propriedades supercondutoras das juncbes Josephson foram estudadas
utilizando medidas elétricas. Na Fig. 33 sdo ilustrados graficos da resisténcia elétrica em
funcdo da temperatura (RxT) e de suas respectivas derivadas (dR/dT x T) para amostra #A.

No estado normal, a juncdo Josephson apresentou um comportamento 6hmico para 0S
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diferentes valores de corrente elétrica aplicada. Posteriormente a transicdo supercondutora, foi
observado que, com 0 aumento da corrente elétrica, em uma faixa de S5uA a 5mA, houve um
alargamento da curva RxT. Assim, quanto maior a corrente aplicada maior a resisténcia
residual, porém, ndo foi obtido uma resisténcia nula, mas sim resisténcias de 7,1; 11,5; 13,4 e
16,1 mQ para as correntes elétricas 5£50; 0,2+ mA; 1 mA; 5 mA respectivamente. Tal
comportamento estd sendo estudado, no entanto, a indicios que nos levam a pensar que seja
por causa de efeito termoelétrico nos contatos. De acordo com Togano e colaboradores®, a
temperatura critica é inversamente proporcional a corrente elétrica aplicada, ou seja, quanto
maior a corrente elétrica, menor sera a temperatura critica, no entanto, para os valores de
corrente elétrica utilizados, a temperatura critica da juncdo foi a mesma, de aproximadamente
(81£1) K, a qual foi obtida pelo método mid-point ou método de derivada, como ilustrada na
Fig. 33-b. Ressaltamos que tal valor para T, € menor que o encontrado na literatura para fase
2212 de 84K'% %,

Figura 33- Gréfico da resisténcia elétrica em funcdo da temperatura (), da derivada dR/dT x T(b) para
diferentes valores de corrente elétrica aplicada para amostra #A.
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Fonte: Freitas (2012)

Foram realizadas medi¢des da diferenca de potencial em funcdo da corrente elétrica
(VxI) com diferentes temperaturas fixadas. A Fig. 34-a ilustra a curva caracteristica Vx| para
diferentes temperaturas. Observa-se que, para todas as temperaturas medidas houve um salto
da corrente elétrica quando a diferenca de potencial foi zero. O “excesso” de corrente elétrica
indica que houve tunelamento dos pares de Cooper, confirmando a ocorréncia do efeito
Josephson DC, mesmo com as dimensdes da microponte aproximadamente 5x10° vezes maior
que o comprimento de coeréncia do material, que é da ordem de 300 nm*. Tal efeito foi

possivel de ser observado porque, além da jungdo ponte, ha um conglomerado de cruzamentos
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intergréos, no qual formam varias juncdes Josephson do tipo ponte 3% *. Foi notada a
presenca de uma regido resistiva supercondutora que surgiu devido a um efeito de néo-
equilibrio das correntes Josephson andlogas aos efeitos encontrados em ligacGes fracas
tridimensionais com supercondutores convencionais, por exemplo, as ligas de nidbio™ *,
Outro comportamento observado foi a queda da corrente critica com 0 aumento da
temperatura” 2. O maior valor da corrente critica Josephson foi obtido em 5 K, sendo de
=85 pA. A Fig. 34-b ilustra a derivada dl/dV x I, onde o pico em Vcc = 0 V indica o
méximo de condutancia, conhecido como efeito de néo-equilibrio ** **. Este mesmo pico é
suprimido com o aumento da temperatura pelo fato de depender diretamente da corrente

critica I’ isso mostra que, quanto menor a temperatura, melhor a condutancia (d1/dV)*>.

Figura 34- Curvas caracteristicas V x | (a) grafico dl/dV x | para diferentes temperaturas (b) .
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A Fig. 35 ilustra os comportamentos R x T da amostra #B. Na Fig 35-a € ilustrado o
comportamento da primeira juncdo ponte construida. Foi verificado que a temperatura critica
de tal juncdo foi de aproximadamente T.~(83+0,5)K, calculada pelo método da derivada.
Porém ndo houve resisténcia nula, mas sim uma resisténcia residual de 0,7 mQ. Ja o
comportamento RxT da segunda juncdo ponte esta ilustrado na Fig. 35-b. Observa-se que a
resisténcia cresce com o decréscimo da temperatura, tal comportamento é tipico de um
semicondutor. Outro comportamento observado foi que as caracteristicas supercondutoras da
amostra foram perdidas, consequentemente, ndo houve transicdo do estado normal para o
estado supercondutor, tal fato foi causado pela diminuicdo brusca das dimensdes da juncao

ponte.
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Gréafico R x T da amostra #B para primeira (a) e segunda juncdo ponte (b).
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77 K. Na Fig. 36-a esta ilustrada a curva caracteristica I-V da primeira ponte. Foi observado

um excesso de corrente elétrica de 0,68 mA na voltagem de 5,6 mV. A Fig. 36-b ilustra o

comportamento 1-V para a segunda ponte, sendo esse um comportamento 6hmico, nos
indicando a perda da supercondutividade.

Figura 36-
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Curva caracteristica I1-V a 77 K: para primeira (a) e segunda ponte (b).
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Os resultados obtidos nas medidas R x T estdo apresentados no grafico da Fig. 37. Este

grafico apresenta os valores da Tc da amostra #C. A T, da amostra foi calculada utilizando o

metodo da derivada. A Fig. 37-a ilustra o grafico R x T para amostra sem a juncdo Josephson

ponte. Foi observada T.=(87+0,5) K, cuja tal temperatura corresponde a fase (2212)

16; 54 A
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resisténcia residual foi de 0,36 m€, na primeira ponte construida na amostra #C,
primeiramente foi observado que a resisténcia antes da transicdo supercondutora € maior para
a amostra com a ponte, isso devido ao estreitamento realizado, indo de 2,9 mQ para 9,9 mQ,
sua T, foi de aproximadamente 82 K e sua resisténcia final foi de 0,83 mQ. Na Fig. 37-c esta
ilustrado o grafico R x T para a segunda ponte. Devido ao grande estreitamento da ponte sua
resisténcia inicial de aproximadamente (18,6 mQ, ¢, aumentando com o decréscimo da
temperatura o que, caracteriza um comportamento de um semicondutor. Ndo houve transigéo
do estado semicondutor para estado supercondutor. Com isso concluimos que a segunda ponte

da amostra #C ndo possui caracteristicas supercondutoras.

Figura 37- Grafico da resisténcia elétrica em funcdo da temperatura para amostra #C : amostra sem a
juncdo ponte (a) primeira(b) e segunda ponte (c).
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Fonte: Freitas (2012)

Os gréaficos da Fig. 38 apresentam curvas V-l da amostra #C. A Fig. 38-a ilustra o
comportamento quando ndo ha uma jungdo Josephson. Neste caso foi verificado um excesso

de corrente elétrica de 0,35 mA a zero voltagem. O grafico da curva V-1 para a primeira ponte
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esta ilustrado na Fig. 34-b. Devido ao estreitamento, houve um queda consideravel do excesso
de corrente a zero voltagem, sendo ele de 5,2 pA. Ja a curva caracteristica V-1 para a segunda
ponte, foi observado um comportamento 6hmico, confirmando, desta forma, o resultado
obtido pela figura 37-c, no qual foi verificado que a amostra #C com a segunda ponte perdeu

suas caracteristicas supercondutoras.

Figura 38- Curva caracteristica V-l para amostra sem a jungdo ponte (a) com a primeira (b) e segunda
jungdo ponte(c).
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Na Fig. 39 sdo ilustrados graficos da resisténcia elétrica em funcdo da temperatura
(RXT) para amostra #D. Nao foi observada transicdo do estado normal para o estado
supercondutor, entretanto, houve um crescimento exponencial da resisténcia elétrica com o

decréscimo da temperatura, comportamento caracteristicos de materiais semicondutores®®.
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Mesmo possuindo melhores caracteristicas estruturais, tal comportamento ocorreu pelo

excesso de falhas de deposicdo no mesmo, como ilustra as Figs. 28-e e 28-f.

Figura 39- Grafico da resisténcia elétrica em fungdo da temperatura para amostra #D.
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3.5.2 Na presenca de campo magnético aplicado

Medidas de RxT também foram feitas fixando a corrente elétrica em 50 pA
aplicando-se campos magnéticos (H) cujos valores variam entre 0 e 5 kOe. As curvas RXT e
de suas respectivas derivadas quando expostas a um campo magnético, da amostra #A, estdo
mostradas na Fig. 40. Quando a juncdo se encontrava no estado normal a mesma possuia um
comportamento 6hmico para todos os valores de campo magnético aplicado, a transicdo para
o0 estado supercondutor ocorreu em (81+1) K para todas as intensidades de campo magnético
aplicado, no entanto, no estado supercondutor foi possivel observar um maior alargamento da
curva RxT a medida que o campo magnético aplicado aumentava. Também foi observado que
ndo houve resisténcia elétrica nula, entretanto, nota-se também na Fig. 40-a que a resisténcia
residual é alcangada em menores temperaturas para campos magnéticos com intensidade de
1kOe e 5 kOe, mas a T € a mesma. Para melhor entendimento desse comportamento também
foi feito um gréfico da largura de meia altura do pico em funcdo do campo magnético
aplicado, ilustrado na Fig. 40-c. Nota-se que quanto maior o campo aplicado maior a largura
do pico®’.



Figura 40-
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Gréfico apresentando a resisténcia elétrica em funcdo da temperatura para amostra #A (a), da

derivada dR/dT xT (b) para diferentes valores de campo magnético aplicados. Medida da largura a meia
altura e fungdo da intensidade do campo magnético (c).
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As Figs. 41-a e 41-b ilustram, respectivamente, a curva Vx| da juncdo Josephson para

T = 75 K da amostra #A, em diferentes campos magnéticos, ao quais variaram entre 0 el kOe

e de suas derivadas dV/dl x I, conhecida como resisténcia nominal. Foi observado que quanto

maior o campo aplicado menor a corrente critica. A maior corrente critica Josephson foi

obtida para campo nulo, com um valor de I;=42 pA. Consequentemente, a maior resisténcia

nominal foi obtida quando o campo era de 1 kOe. Portanto, quanto maior a intensidade do

campo magnético aplicado maior a resisténcia nomina

|16; 56
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Figura4l- Curvas V x | (a) derivadas dlI/dvV vs | para diferentes campos magnéticos
aplicados (b) .
a) b)
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Fonte: Freitas (2012)
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4 Conclusao

As andlises de DRX apontaram que a fase predominante foi a (2212), tanto para o pé
tratado quanto para as amostras. Porém foram observadas fases segregadas para o po e para as
amostras.

A microscopia 6ptica colaborou para a construgdo das jungdes Josephson do tipo ponte
nas amostras e para determinar as dimensdes das mesmas. Outra contribui¢cdo da microscopia

Optica foi que possibilitou a diferenciar o que era substrato, juncdo Josephson e tinta prata.

A microscopia eletrébnica de varredura possibilitou confirmar as dimensdes
proporcionadas pelas medidas dpticas das junc¢des Josephson, bem como a visualizagdo de
placas tipicas supercondutoras do sistema BSCCO.

As medidas de espectroscopia por energia dispersiva de raios-X confirmaram a
predominancia da fase (2212) em algumas regides das juncdes Josephson ponte, contudo as
medidas ndo foram exatas, devido que, foram feitas em regifes pontuais da amostra, contudo
todos os elementos desejados estavam presentes nas amostras.

Com as medidas elétricas foi possivel observar a transi¢cdo supercondutora das
amostras na temperatura, exceto a amostra #D. As mesmas apresentaram uma queda abrupta
na resisténcia elétrica em uma determinada temperatura o que nos permitiu investigar o valor
da temperatura criticas das amostras #A #B e #C. J& para a amostra #A, na qual foi submetida
a medidas RXT realizadas com diferentes valores de corrente elétrica, foi aplicado campo
magnético, foi observado que quanto maior a corrente elétrica, maior sua resisténcia residual.
Para as medidas, nas quais foi aplicado campo magnético. Observou-se que quanto maior o
campo magnético aplicado maior o alargamento nas curvas RxT. Ja para as curvas
caracteristica VxI, quanto maior o campo magnetico aplicado menor o excesso de corrente a

zZero voltagem.
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5 Sugestdes

Temos algumas sugestdes para trabalhos futuros, visando a melhoria dos métodos de
deposicao e tratamento térmico.

Assim podemos sugerir algumas mudancas no procedimento:

Fazer tratamentos térmicos com diferentes valores de temperatura e analisar a
mudanca ocorrida na estrutura do filme através do MEV.

Ainda com relacdo ao tratamento térmico, posicionar as amostras em diferentes
posicdes no forno microondas e fazer uma andlise sistematica da formacdo do filme com
relacdo a sua posicdo de tratamento térmico.

Outra sugestdo pertinente é produzir juncdes Josephson com diferentes tipos de
materiais, um bom material seria o0 supercondutor do sistema BSCCO com fase (2223),e
realizar todas as sugestfes citadas acima.

E por fim aumentar a quantidade de caracterizagbes das amostras.
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