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Resumen

Resumen

Hemos realizado mediciones de susceptibilidad alterna x4¢c en el com-
puesto superconductor de alta temperatura critica La;_,Sr.CuQ4_s poli-
cristalino, en presencia de un campo magnético continuo. Los resultados
muestran que la granularidad juega un rol %undamental en las caracteristicas
de apantaﬂamiento al campo alterno. El comportamiento granular es debido
a la presencia de granos superconductores acoplados a través de junturas
débiles, las que limitan la corriente critica del conjunto. Estudiamos distin-
tos regimenes de acoplamiento entre granos, variando la temperatura y el
campo aplicado. Mostramos que la respuesta magnética del conjunto esta
determinada por la interrelacion de propiedades intragranulares e intergra-
nulares; el alto anclaje intragranular de fluyjo magnético produce histéresis
termomagnética. la que es estudiada en distintas configuraciones. Encontra-
mos que en algunas de ellas, en las junturas se produce una compensacion
entre el campo aplicado y el atrapado en los granos superconductores lo que
provoca un incremento en la capacidad de apantallamiento. Se analiza la
respuesta del sistema en el marco del modelo de estado critico aplicado tanto
a los granos superconductores aislados, como a la totalidad de la muestra

aplicamos el modelo propuesto por Evetts y Glowacki para dar cuenta de
f,a. compensacion del campo. A baja temperatura, la dependencia de yac¢
como funcién del campo continuo, es descripta por un modelo de estado cri-
tico intergranular en que la corriente critica es inversamente proporcional al
campo. 8btenemos una dependencia lineal entre el campo local y el apli-
cado, para bajos valores de campo. Del analisis de la respuesta del sistema a
distintas amplitudes de campo alterno y frecuencias de excitacion en funcién
de la temperatura obtenemos evidencia del estado critico intergranular en un
amplio rango de temperatura. Se estima la corriente critica intragranular y
se interpreta el comportamiento histerético al realizar distintos ciclados del
campo magnético continuo, en base al modelo de estado critico intragranu-
lar. A partir de mediciones de transporte eléctrico en la transicién resistiva
normal - superconductor se discute la disipacién producida por fluctuaciones
térmicamente inducidas y se determina un exponente critico de la transicion.



Abstract

Abstract

We have performed AC susceptibility measurements x4¢c on the poly-
crystalline high critical temperature superconductor Lag_,§r,CuO4_5 in the
presence of a superimposed DC magnetic field. Results show that granula-
rity plays a fundamental role on the screening capability of the system. The
granular behaviour is due to the presence of superconducting grains cou-

led through weak junctions, which limits the critical current of the system.

e study the coupling regime, by varying temperature and applied field. We
show that the interplay of intragranular and intergranular properties determi-
nes the magnetic response of the system. Thermomagnetic hysteresis related
to intragranular pinning of flux is studied in different magnetic configura-
tions. We find in some of them a compensation between intragranular and
applied field in the intergranular region, which enhances screening capability.

e analize the magnetic response within the framework of intragranular and
intergranular critical state models, and we apply a model proposed by Evetts
and élowacki to account for the field compensation. At low temperature the
xac dependence as a function of applied field is described as an intergra-
nular critical state model with critical current inversly proportional to field.
We find that local field is linear with low applied field. From the response
to different AC amplitudes and frequencies, we obtain further evidence of
the intergranular critical state model, in a wide temperature range, and we
estimate critical current values. We describe hysteretic behaviour obtained
cycling magnetic field within the framework of an intragranular critical state
model, and we find good agreement with experimental results. From trans-
port measurements 1n the normal - superconductor resistive transition, we
discuss dissipation due to thermally induced fluctuations, and we obtain a
critical exponent of the transition.
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1 Superconductores granulares

1.1 Introduccion

En 1986 el mundo de la superconductividad recibié un impulso notable
debido al descubrimiento de los dxidos sus)erconductores de alta temperatura
critica (SAT) por J.G.Bernoz y K.A.Miiller [1].

Sin embargo, desde el descubrimiento del primer superconductor en 1911,
mucho camino ya habia sido recorrido. En 1908 K.Onnes consiguid licuar He-
lio ( T=4.2 K a presién atmosférica (2]), e inicié la medicién sistematica de
resistividad eléctrica en metales hasta esa temperatura. La resistividad de
un metal desciende gradualmente al descender la temperatura, debido a que
la red de iones vibra cada vez menos, y los electrones tienen menor oposicion
para moverse ante la presencia de una diferencia de potencial. Para K.Onnes
era de esperar que, a.f)seguir enfriando, este gas de electrones se condensara,
dejando al metal sin portadores y por lo tanto convirtiéndolo en aislante.
Para su sorpresa, obtuvo ausencia de resistividad por debajo de cierta tem-
peratura cnitica 7T, [3].

El hecho de que los SAT sean materiales ceramicos, con resistividades a
temperatura ambiente mucho mayores que las de los metales, fué también
una sorpresa: hasta ese momento se sabia que eran superconductores mas de
25 e[le]mentos metalicos, asi como cientos de compuestos y aleaciones metali-
cas [4].

Asimismo, el marco de referencia dado por la teoria microscdépica BCS
[5,6Lera solido, y no dejaba puertas abiertas para la superconductividad por
arriba de 25 K. El descubrimiento de materiales con temperaturas criticas
por arriba de 30 K ampli6 el campo de investigacién, tanto desde un punto
de vista basico (modeﬁ)s microscopicos y fenomenoldgicos) como aplicado
(componentes para microcircuitos y cablesg. Se suele designar como SAT a
los compuestos cuyas T. son mayores que 30 K; el récord hasta la fecha co-
rresponde al compuesto Y Hg2Cu;10g, cuya T, es de 153 K [7] en alta presidn.
Ademas de los recientemente descubiertos mercurios 8], las familias de SAT
mds importantes son las de los talios ( Tl3Ba;Ca;Cu30s,T. =~ 125K [9]),
bismutos ( Bi2S12Ca;Cu30s,T. = 110K [10] y Bi2Sr2Ca1Cuz0s,T. = 80K
[11]), itrios (Y1 Ba;Cu30y,T. = 90K [12]), y lantanos ((Laz--ST:Cu04,T. =
40K [13]). Aunque cada uno de estos nuevos materiales tiene sus caracteris-
ticas individuales, comparten entre si una cantidad de aspectos composicio-
nales y fenomenoldgicos.

A pesar de que la capacidad de transporte de corriente eléctrica en los
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SAT a temperaturas altas no alcanza los valores de los superconductores tra-
dicionales a baja temperatura, ya existen desarrollos tecnolégicos utilizando
SAT a temperaturas del orden de la del aire liquido (=~ 90K’) F14] A la fecha,
el record en densidad de corriente critica fué obtenido por Sato et al. Elﬁ] en
"cintas de bismuto”, un compuesto en hase a cristales de Bi;S512,Ca;Cu304
con Ag.

En esta Tesis se estudian aspectos del estado superconductor (SC) del
compuesto Lay_.S1r.CuQ, policristalino, relativos a su capacidad de apanta-
llamiento frente a un campo magnético alterno en diferentes configuraciones
magnéticas y al régimen de fluctuaciones que se produce cerca de la tem-
peratura critica. En general, se estudia su comportamiento desde el punto
de vista de un SC granular, se presentan evidencias del acoplamiento inter-

ranular y una descripcién del estado critico del sistema. En particular, se

esarrolla un estudio del efecto del campo local intergranular, tanto en la
descripcion del estado critico intergranular como en el estudio de irreversibi-
lidades termomagnéticas; se muestra que la susceptibilidad alterna aplicada a
sistemas SC granulares inhomogéneos permite obtener informacién Xetallacla
y pll'pcis(sla del estado del campo local intergranular promedio en la muestra
analizada.

En lo que sigue del Capitulo 1 se exponen algunas generalidades sobre
superconductivigad y sistemas granulares, se comentan aspectos de la sus-
ceptibilidad alterna como técnica de caracterizacion y estudio de materiales
SC, y se describe el equipo experimental utilizado.

En el Capitulo 2 se presentan mediciones de resistividad y susceptibilidad
alterna en funcion de la temperatura, analizando los distintos aspectos de las
curvas obtenidas en el marco del modelo granular.

En el Capitulo 3 se aborda el tema de las fluctuaciones en sistemas SC, y
en particular se discuten los efectos de {luctuaciones en sistemas granulares,
comparando resultados experimentales con predicciones tedricas.

El Ca{)ftulo 4 aborda de lleno el tema del campo local intergranular en
SC granulares; se presentan mediciones en funcion de campo magnético con-
tinuo, su analisis e interpretacion.

En el Capitulo 5 se estudia en detalle el efecto del ciclado de campo mag-
nético en la capacidad de apantallamiento.

Finalmente en el Capitulo 6 se presenta una discusion general de los
resultados obtenidos, las conclusiones de este trabajo, y se mencionan algunas
de las posibles lineas de investigacion futura.
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1.2 Superconductividad

Las caracteristicas esenciales de la superconductividad [5,6,16] son la au-
sencia de resistencia eléctrica y la expulsion de campo magnético (efecto
Meissner). Los portadores superconductores, n,, pueden circular sin disipar
energia; al aplicar una corriente externa al material, no se observa diferen-
cia de potencial sobre el mismo hasta cierto valor de densidad de corriente
critica, J., en el que al sistema ya no le resulta energéticamente favorable
permanecer en el estado SC, y pasa al estado normal.

En presencia de un campo magnético externo, dentro del SC circulan co-
rrientes de apantallamiento que tienden a disminuir dicho campo. El apan-
tallamiento es eficiente a partir de la longitud caracteristica A(T). Otra dis-
tancia importante en un superconductor, es la longitud de coherencia &(T).
que caracteriza la restitucion del parametro de orden superconductor. si éste
es anulado (5,6).

En los superconductores de tipo 1I [5,6,17], por arriba de cierto valor de
campo aplicado, H,y, resulta energeticamente favorable relajar la condicion
de expulsién total de campo magnético, permitiendo la entrada de campo
al interior del material. Pero no de cualquier manera. El flujo magnético
en el interior de un superconductor esta cuantificado en unidades de ¢, (el
cuanto de flujo magnético), y recibe el nombre de vortice, debido a la es-
tructura de las corrientes que lo generan; el flujo cuantificado esta alineado
con el campo aplicado. La presencia de un vortice deprime el parametro de
orden superconductor, anulandolo en una region de seccién transversal de
area =~ w£2. Los vértices interactian entre si, rechazandose; en equilibrio se
ordenan en una estructura hexagonal de pardmetro de red a, conocida como
red de Abrikosov.

b

Figura 1: Esquema un vdrtice, con sus distancias caracteristicas.

Si se continia aumentando el campo aplicado, los vortices se acercan, dis-
minuyendo a. Cuando H = H,; la zona central de los vortices se superpone,
y el pardmetro de orden es nulo en todo el sistema, el que transiciona al
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Hcl(T) Hc2(T)

0.0 0.2 0.4 0.6 08 1.0 1.2

Figura 2: Esquema del plano H-T en un superconductor de tipo 11.

estado normal. En la figura 2 se muestra un diagrama de fases esquematico
de un superconductor de tipo II.

1.3 Modelo de estado critico

En principio, en un superconductor de tipo II ideal los vértices pueden
moverse libremente dentro del material si hay una fuerza motora que provea
la energia necesaria para que se produzca dicho desplazamiento. En presen-

cia de una corriente de transporte que se inyecta al sistema Jr, sobre cada
vortice actuara una fuerza elementa

F o< J1 X ¢o, (1)

la fuerza de Lorentz [5,18] por unidad de longitud del vértice. Por efecto de
esta fuerza, las lineas de flujo tienden a moverse en una direcciéon perpen-
dicular a la corriente y a los vortices. Si se mueven con una velocidad v,
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inducen un campo eléctrico [5,17,18]

ExBxv, (2)

paralelo a Jr, lo que constituye un voltaje resitivo, de manera que se disipa
energia.

Por lo tanto, un superconductor de tipo Il en presencia de un campo
aplicado H, > H. disipara si se le aplica una corriente perpendicular a los
vortices, a menos que exista algun mecanismo capaz de anclarlos. y evitar que
se muevan por efecto de la fuerza de Lorentz. Dicho mecanismo es llamado
anclaje de vdrtices [5,6,17], ya que los fija en posiciones determinadas del
material e inhibe su movimiento disipativo. En general las inhomogeneida-
des espaciales (defectos, maclas) constituyen centros de anclaje, y permiten
una disminucion global de la energia si el vértice se sitia sobre ellos[19], va
que al coincidir dos zonas normales (‘e] centro del vortice y el defecto) el
superconductor pierde menos energia de condensaciéon que en el caso en que
ésto no sucediera.

El modelo de estado critico ,20] (MEC) fué desarrollado para dar cuenta
de situaciones en las que el anclaje es suficientemente fuerte como para evi-
tar el movimiento de vortices. Aunque la fuerza de anclaje actia sobre cada
vortice individualmente, su interaccion mutua provoca el movimiento en con-
junto [19]. Es por ello que se adopta una descripcién macroscdpica [20]. El
modelo asume un unico valor posible de corriente, la critica, y que cualquier
fuerza electromotriz inducira a esta corriente J. a circular localmente:

e al aplicar H,, cuando el campo externo supera el valor critico H.,.
penetran vortices por la superficie y se van anclando, formando un
gradiente de campo magnético lineal dentro de la muestra;

e la corriente de apantallamiento puede ser J., —J. 6 0 dependiendo
de la secuencia en que se aumente y disminuya el campo aplicado:
al descenderlo desde un valor positivo, se invierte la direccién de la
corriente de apantallamiento en forma progresiva desde el borde y hacia
el centro de la muestra. En la figura 3 se muestran perfiles de campo
asi obtenidos (por simplicidad se ha asumido que H.; y las barreras de

superficie son nulas).

La primera hipdtesis implica que la dependencia de la corriente critica con
campo es nula. Si bien esta hipdtesis no es en principio realista, se cumple
aproximadamente bajo ciertas condiciones, y permitié una primera forma-
lizacién del problema. Si el gradiente de campo es menor que el critico, el
flujo queda anclado firmemente, y no se producen reacomodamientos; si el

radiente es mayor que el critico, se producird un movimiento de los vortices
Easta que los gradientes relajen al valor compatible con la maxima corriente
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muestra
+L_4j T M I\/‘
(a) (b) (c)
A N AN
BN

(d) (e) (f)

Figura 3: Perfiles de campo en un sistema homogéneo usando el modelo de
Bean; las flechas representan el campo aplicado.

critica del material. El modelo da cuenta del flujo atrapado, cuando se apaga
el campo externo. Con estos ingredientes, se obtiene

Vmeﬂ=i%huﬁ (3)

conocida como ecuacion del estado critico en unidades CGS. En este trabajo
se utilizan las unidades prdcticas, introducidas por Bean, y en las cuales las
distancias se miden en cm, la densidad de corriente en A/cm? y la intensidad
de campo magnético en gauss. Para relacionar [22] las unidades CGS con las
prdcticas, basta con reemplazar la velocidad de la luz ¢ por 10.

Recientemente se ha presentado [23] una derivacién alternativa de la ecua-
cion 3, en la cual se propone como unica hipétesis la minimizacion del flujo
en la muestra, con las condiciones de contorno correspondientes. Para una
placa alineada en la direccion del campo aplicado, cuyo ancho es 2d, cuando

4r
Ha = HP = —cha (4)

10
el campo externo llega al centro de la muestra; H, es llamado campo de
penetracién total, y su expresién depende de la geometria del sistema. En
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1.4 Granularidad

general, en el estudio de la respuesta de un sistema en estado critico, cuando
el campo aplicado llega al centro de la muestra, se produce un cambio de ré-
gimen: por ejemplo, la induccién magnética deja de crecer cuadraticamente
con H, para hacerlo linealmente, o satura el campo remanente en el caso de
realizarse ciclados de campo.

Pese a la simplicidad del modelo, éste permite describir el comporta-
miento magnético de los SAT en una gran variedad de situaciones, desde un
punto de vista macroscopico. En trabajos posteriores se ha generalizado el
modelo, incluyendo la dependencia de J. con B en distintas formas funcio-
nales [21,24], teniendo en cuenta la presencia de barreras superficiales que
se oponen a la entrada de flujo [25], extendiendo su aplicacion a sistemas
granulares [26-33] e incluso deduciendo el MEC a partir de hipétesis mas
generales [23] que las originalmente usadas por C.P.Bean [20].

1.4 Granularidad

Lo arriba mencionado sobre superconductividad corresponde a un medio
homogéneo. Sin embargo los SAT poseen una tendencia intrinseca (34,35] ha-
cia la granularidad: zonas donde la superconductividad esta bien desarrollada
(islas o granos SC) rodeadas por regiones donde esta deprimida (junturas).

En los SAT la longitud de coherencia { = 0.2hvp/kT. es muy pequena

(= 10A4), debido a la baja concentracién de portadores y la alta T, [34]. El
valor bajo de f implica que los SAT son mucho mas sensibles a imperfeccio-
nes estructurales o quimicas que los superconductores tradicionales (para los

cuales £ ~ 10?2 — 10°A [17]). Es por esto que la granularidad estd asociada
a inhomogeneidades en escalas del orden o menores que un micrén, y no al
proceso de sinterizado que se realiza habitualmente en muestras ceramicas.
En otras palabras, las is(las SC se encuentran dentro de los granos ceramicos.
Las caracteristicas granulares de los SAT se hicieron evidentes desde su pre-
sentacion [1,36], y con argumentos generales se mostrd [36] que éstas no eran
debidas al proceso del sinterizado.

El bajo valor de £ implica también que, al ser pequeno el volimen de
coherencia, contendra un nimero bajo de portadores superconductores, y los
efectos debidos a fluctuaciones seran importantes. Los sistemas supercon-
ductores granulares estudiados antes del descubrimiento de los SAT, eran en

general artificiales, de dos tipos:

e pequenas particulas superconductoras suspendidas en una resina ais-
lante;
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e particulas de aluminio o niobio con una fina capa de 6xido aislante
alrededor de cada grano.

La razén del interés en este tipo de materiales es que variando el tamaio
de las particulas y la calidad del acoplamiento entre ellas, es posible obtener
un amplio rango de sistemas con propiedades fisicas interesantes [37,38]. En
particular, es posible obtener un cambio de régimen entre distintas dimen-
sionalidades en funcién de la temperatura [37,38,39]. Asimismo, los sistemas
ranulares son una realizacién fisica [37] de los modelos tedricos usados por
%Vilson y otros para describir el comportamiento en las proximidades de una
transicién de fase en términos de indices criticos (ver por ejemplo [16]).

Los superconductores granulares presentan una transicion resistiva en dos
etapas al descender la temperatura [34]. Para el valor de comienzo de la tran-
sicion, T.,, la resistencia comienza a disminuir debido a la transicion de las
islas SC. Al seguir disminuyendo la temperatura, la resistencia decrece con-
tinuamente a medida que la energia de acoplamiento entre islas crece frente
a la energia térmica disponible; el acoplamiento entre islas introduce una
correlacion entre el parametro de orden de islas vecinas. Por debajo de T,
la temperatura de percolacion resistiva, dicha correlaciéon implica una cohe-
rencia de largo alcance [39].

De hecho, T, separa dos regimenes bien diferenciados [34]: por arriba de
T., las excitaciones de baja energia corresponden a la presencia de vortices
que se mueven disipando si circula una corriente de transporte. Por de-
bajo de T,, en ausencia de campo magnetico aplicado, se ligan pares vortice-
antivértice, y no disipan al circular corriente [34,40,41]; el numero de vértices
libres ( y por lo tanto la resistencia) tienden a cero de una manera continua.
Esta descripcion de una transicion resistiva en superconductores granulares
tradicionales es también aplicable a los SAT [34]. La energia de acoplamiento
E; entre islas superconductoras puede ser estimada a partir de kT, = E; [34].

Hay dos casos limite de comportamiento granular, segin la importancia
del acoplamiento entre granos vecinos con respecto a la energia de conden-
sacion al estado SC de cada grano, e = E;/E,. En el caso de acoplamiento
fuerte (¢ > 1), la descripcién se asemeja a la de un sistema homogéneo
[35], mientras que cuando el acoplamiento es débil (¢ < 1), los efectos de la
granularidad son pronunciados, y la capacidad de transporte de corriente y

el comportamiento magnético estan dominados por las caracteristicas de las
junturas débiles[34,35].

Las junturas SC - aislante - SC reciben el nombre de junturas Josephson
(1) [5,6]. Entre muchas caracteristicas interesantes 542]J la dependencia de
la corriente critica con el campo magnético para una JJ resulta
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sen(d/do) .
J = Jp 221 %0) (5)
(¢/ o)

donde ¢ es el flujo en el area de la juntura; la forma funcional de esta de-
pendencia con ¢, coincide con la del patrén de difraccion de Franhaufer para
una ranura. El primer minimo corresponde a la presencia de un cuanto de
flujo en la juntura. El campo magnético dentro de una JJ estd cuantificado,
y recibe el nombre de vértice Josephson; de hecho, el comportamiento global
de una .JJ es analogo al de un sistema SC [43]. Asi, se definen A; y Hyj, y
el significado es el mismo (]ue el correspondiente a un SC en vohimen. De la
misma manera, para las islas o granos SC, las magnitudes correspondientes
se denotan como A, y H,.

Una posible forma de modelizar un superconductor granular es consi-
derarlo como una red de islas superconductoras acopladas débilmente por
junturas tipo Josephson [34,35]. Para el caso en que las variaciones espacia-
{es de campo magnético se producen en una escala mayor que la del tamano
de las islas SC, es posible estudiar al sistema como homogéneo. Este enfoque
Smodelo de campo medicR, permite obtener las dependencia de la longitud

e apantallamiento A, y del campo critico inferior H.,., correspondientes al
conjunto de granos SC; la validez de esta aproximacion se mantiene mientras
A. sea mucho mayor que el tamaio tipico de los granos. En este caso, el
campo magnético esta cuantificado y recibe el nombre de fluzon. Sus ca-
racteristicas son similares a las de los vortices intragranulares (un cuanto de

flujo ¢, ocupa un area =~ wA?), pero:

e el campo de corrientes que los genera corresponde a corrientes inter-
granulares exclusivamente;

® 10 poseen en su centro una zona en que el parametro de orden se anula
("core” normal) siempre que e = E;/E; < 1.

Dependiendo del rango de campos y temperaturas involucradas, hablaremos
de vortices de Abrikosov,vortices Josephson o de fluzones.

La dependencia de la corriente critica con el campo H de un conjunto de .JJ,
J¢j, es la envolvente de la expresion correspondiente a una unica juntura,
ecuacion 9, en la que la estructura fina se ha desdibujado debido a la distri-
bucion de tamanos de juntura, orientaciones con respecto al campo aplicado
y densidades de corriente en campo nulo. Se han propuesto [44,45] diversas
distribuciones para promediar la dependencia tipo Franhaufer; el resultado
general es que J.; decrece aproximadamente como 1/B.

Para temperaturas bien por debajo de la de acoplamiento entre islas
(T <« T.), un campo magnético pequeno inducira corrientes de apantalla-
miento en la superficie exterior de la muestra; como consecuencia del débil
acoplamiento intergranular, las longitudes de penetracién A; y A, resultan
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ser mucho mayores que \,. Para calcular A. es necesario saber A;,. En el
caso en que R, > )\,, donde Ry es el radio de los granos SC (la expulsidn es
observable ), J.R.Clem [35] realizé el cilculo para una red cuadrada de gra-
nos cilindricos, asumiendo que el material intergranular es no magnético. La
induccidén magnética resulta B = pegH, donde p.sy = fu+ f5(1 —=P(Ry/ X))
es la permeabilidad efectiva, f, y f, son las fracciones de volimen normal
y superconductor respectivamente, y P(R,/)\;) denota la fraccion de flujo

ue no es expulsado de las islas por efecto de la longitud de penetraciéon. Si

./ Ag tiende a cero, entonces p.ry = fn; si Bg/A; € 1 no se observara la
expulsién de campo, ya que g5 = fu + fo =1

La diferencia de fase entre los parametros de orden de granos vecinos a y
b. acoplados a través de una JJ, es definido en forma invariante de medida
[35] como

21 b
A7—7..—‘n—%/a Adl (6)

en donde la integracion se realiza atravesando la juntura, y en cada grano
4nr2

A = —(£)Vy—(—E)J. Ladensidad de corriente critica a través de la J.J es-

ta relacionada con la diferencia de fase del parametro de orden de cada lado de
la JJ por J.; = Josen(Ay). Calculando la circulacién del potencial vector A

entre los centros de cuatro islas vecinas [35], se obtiene &*H/dx? = (1/A%)H,
en donde

bo

R L N— 7
2nJejptess Ry ()

(Ae)?

Para el caso de geometrias de §ranos distintas a la considerada, sélo se re-
emplaza la expresién de P(R,/A;) en p.sy [35).

Por lo tanto, para campos suficientemente bajos, que no afecten el aco-
lamiento intergranular, el sistema se comporta como un superconductor
10mogéneo, en que el campo se anula en una distancia A.. El campo inter-
ﬁranu?ar total corresponde a la superposicién del campo generado por varios

uxones, cuya entrada en la region intergranular es frenada por la presencia
de centros de anclaje, formandose gradientes de campo magnético. Al seguir
aumentando el campo externo, crece el campo en las junturas, y penetra en
las islas cuando H = H,,, formando gradientes de campo intragranulares,

muy pronunciados (en comparacion con los que se producen en las junturas)
debido al alto valor de J,. Los MEC [20,21,46] describen los gradientes de
campo en superconductores homogéneos con alta densidad de centros de an-

claje. En el caso de los SAT policristalinos se aplica este tipo de modelo tanto
a la regién intergranular, como a cada isla superconductora [27,28,32,33]. La
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descripcion precedente asume que no hay vortices o fluxones anclados al co-
menzar a incrementar el campo magnético. Su presencia da lugar a distinto
tipo de irreversibilidades, dependiendo de la historia termomagnética del sis-
tema, las que seran analizadas en detalle en los capitulos sigulentes.

Es asi que en un SC granular en que ¢(T) < 1, a bajas temperaturas vy
campos superiores al critico inferior de las junturas, la descripcidn de propie-
dades eléctricas y magnéticas debe realizarse en dos niveles, el intergranular
y el intragranular. Es mas, la descripcion en términos de un estado critico
también se realiza en estos dos niveles. A su vez, el agregado de granos SC
lleva a la formacion de grupos que se comportan como unidades en rangos
acotados de campo, ya que éste destruye cfi)cho acoplamiento. La presencia
de diferentes tamaiios y formas de granos ceramicos abre mas aun el espec-
tro de componentes en la muestra. Encontramos que los sistemas granulares
presentan una variedad de posibles comportamientos y riqueza en Fos diagra-
mas de fases. En este trabajo el enfoque se limitara al estudio del grano SC
prol;nedio, de la juntura promedio, y a ciertos aspectos de la interaccion entre
ambos.

1.5 Susceptibilidad Alterna

La susceptibilidad magnética de una sustancia es definida [47,48] como la
relacion entre la intensidad de magnetizacion que ésta adquiere en presencia
de un campo magnético externo, y la intensidad de dicho campo, en ausencia
de campos demagnetizantes. Alaplicar un campo H,(¢) = HPC +H™ cos(wt).
en el que distinguimos una componente continua y una componente alterna,
la respuesta del medio puede ser evaluada a partir de la induccién magnética
B(t), 6 de la magnetizacién M(t) [49]. A partir del desarrollo en serie de

Fourier de B(t),

o0

B(t)/1o = pocHpe + HI' Y (p1, cos(nwt) + pisen(nwt)). (8)
n=1
es posible identificar las distintas componentes de la susceptibilidad: ppe =
1 + xpc,uy =1+ x1y u, = x; paran > 1, mientras que puj = xn. Es
posible definir una susceptibilidad compleja,

xac = pac — 1 = x"+ ix". (9)

La componente x' esta en contrafase con la excitacion alterna, y se la suele
llamar componente magnética, inductiva, o real indistintamente. La compo-
nente que se encuentra en fase con la excitacidn, x”, recibe el nombre de
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disipativa, resistiva o real. El voltaje inducido en un arrollamiento secunda-
rio de N, vueltas, que contiene una muestra cuya susceptibilidad alterna es
X 4c, inmerso en un arrollamiento primario que genera una excitacion alterna
H™(T) resulta

3(N2A2uAcH;") 8(N2A2(l + XAcz(t)nl)
|V |x = (10)
ot ot

en donde A, es el area del secundario, i{t) y ny la corriente y el nimero de
vueltas por unidad de longitud del arrollamiento primario. La constante de
proporcionalidad de la ecuacién 10 esti relacionada con la fraccion de lle-
nado del secundario y con el acoplamiento entre los arrollamientos primario
y secundario. Por lo tanto, aplicando una corriente alterna de frecuencia
conocida, es posible obtener una respuesta proporcional a la susceptibilidad
alterna de la muestra.

La senal de susceptibilidad alterna y 4¢ de un superconductor homogéneo
posee distintas dependencias segun el rango de campo y temperatura en que
se la analice. Por otra parte, un metal normal en presencia de un campo
alterno oscilante producira una seilal de x4c debido al apantallamiento al
campo en su interior, v que bajo ciertas circunstancias puede interpretarse
como la respuesta de un material SC. En particular, las cfepencleucias con la
amplitud de campo alterno y con frecuencia permiten identificar el régimen
en que se encuentra el sistema bajo estudio. En la literatura [50,51,52] pueden
encontrarse discusiones al respecto. Aqui solo se sefialan esquematicamente
algunas de las dependencias y diferencias entre los distintos comportamien-
tos, asi como las longitudes caracteristicas de penetracion del campo, que
seran discutidas mas adelante, y utilizadas para el analisis de resultados ex-
perimentales.

Tabla I: Resimen de resultados princg)ales para los tres
mecanismos de disipaciéon en superconductores de tipo II

Mecanismo Metal Normal Flujo de Vértices Anclaje Fuerte
(Flux Flow) MEC

Longitud § 811 L~ H.JJ.
caracteristica
Xmax/ | X' Imax 0.38 0.38 0.212
Depende x4c de

H:PC? SI SI SI

H;n? NO NO SI
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muestra —

Xac

Figura 4: Esquema de la disposicion del sistema de bobinas.

1.6 Aspectos experimentales

Las mediciones de susceptibilidad alterna que aqui se presentan fueron
realizadas en un cridstato estanco, conectado a una fuente fria a través de
una resistencia térmica; por medio de un calefactor se regula la temperatura
del portamuestras. La muestra se encuentra dentro de un sistema de bo-
binas coaxiales compuesto por un bobinado primario que genera el campo
magnético alterno y un par de arrollamientos secundarios en contrafase para
mejorar la relacion senal - ruido; el conjunto se halla en contacto térmico con
el portamuestras. El campo continuo es provisto por una bobina supercon-
ductora externa al criostato, y coaxial con el sistema de bobinas. La senal
del secundario resulta proporcional a la susceptibilidad alterna de la muestra;
al ser procesada por un amplificador lock-in se obtiene la primera arménica
del desarrollo presentado en la ecuacién 8. En la figura 4 se presenta un
esquema del arreglo experimental utilizado. Las mediciones de resistividad
fueron realizadas por el método de las cuatro terminales, con contactos de
pintura de plata.

La totalidad de las mediciones de susceptibilidad y resistividad aqui pre-
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sentadas fueron realizadas en el Laboratorio de Bajas Temperaturas del De-
partamento de Fisica, Facultad de Ciencias Exactas y Naturales, Universidad
de Buenos Aires.

Las muestras utilizadas en este trabajo fueron provistas por G.Polla; su
sintesis y caracterizacion [53,54,55] fué realizada en el Laboratorio de Qui-
mica de la Divisién Fisica del Sélido, Departamento de Fisica, Comision
Nacional de Energia Atomica.

La fabricacion de las muestras es un tema de estudio en si mismo, y me-
receria una discusion aparte, debido a la diversidad de factores y variables
que influyen en el resultado final. En este trabajo, el andlisis se centrara en
las propiedades de apantallamiento de las muestras por lo cual no profundi-
zare en detalles inherentes a la sintesis v caracterizacién de las mismas. Sin
embargo es importante recalcar que en los SAT, la baja longitud de coheren-
cia provoca que la microestructura y la presencia de defectos, impurezas y
zonas de distinta estequiometria, jueguen un rol determinante en las propie-
dades eléctricas del estado superconductor. Es por ello que una muestra bien
caracterizada y confiable es imprescindible para poder obtener informacion
intrinseca ( confiable y repetible) del sistema bajo estudio.

Para finalizar este Capitulo, se presenta una fotografia obtenida por mi-
croscopia electronica de barrido (SEM) del superconductor La; 3Sr9,CuOy
policristalino, posteriormente al proceso de sinterizado; en particular esta
muestra corresponde a la sintesis numero 12 sobre la cual se ha realizado la
mayor parte del trabajo aqui presentado. El tamano tipico de estas mues-
tras es de 10x 2 x0.5mm3, y se ubican con su parte mas larga paralela a la
direccion del campo aplicado. Se observa una gran irregularic a(ren la forma
5 tamla(;']o de los granos sinterizados; el didmetro promedio de los granos es

e =~ 10um.
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Figura 5: Fotografia tomada con un microscopio electrénico de barrido, de
una muestra de la sintesis numero 12; las divisiones de la escala inferior son
de 10pm.
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2 Mediciones en funcién de Temperatura

En esta seccion se comienza con el andlisis de la respuesta magnética
de un superconductor granular en presencia de un campo magnético alterno.
En particular analizaremos aqui el efecto de la amplitud de dicho campo en
funcion de la temperatura, en ausencia de un campo continuo.
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2.1 Resistividad en La; 3Srgo:CuQy_s.

Comenzando con el analisis de las mediciones realizadas, en las figura
6 se presentan resultados experimentales de la transicion resistiva al estado
superconductor en funcidn de la temperatura, en una muestra policristalina
de La,_3.9'7'0,2(7u04_5.

0.4- . ]
sl Tes __-'
: b
% - Te . - Teo
Sl 4T

0.0 —an-—u= - v v v v v

T (K)
Figura 6: Transicion resistiva en La, §Sr92CuQO4_s policristalino.

La resistividad del estado normal es de tipo metalico (desciende al decen-

der la temperatura), aunque su valor absoluto es 1x1073/0.2 x 10~% = 5000
veces mayor que el correspondiente al cobre a 77 K. Es importante sefialar
que las propiedades del estado normal [56,57] en los 6xidos superconductores
corresponden a un tema de investigacion en si mismo, donde las correlaciones
entre electrones juegan un rol importante pero ain no claramente determi-
nado [57,58].

Para el caso de la transicion resistiva se senalan con flechas las posiciones

de las temperaturas:

o T.,, de comienzo de la transicion en las islas,

e T.,, de comienzo del acoplamiento intergranular,
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e T., de percolacion resistiva.

El ancho total de la transicién AT = T,, — T. no supera los 8 K, y se ob-
servan claramente dos etapas, correspondientes a la transiciones intra e inter
granulares. Este tipo de mediciones es 1itil para caracterizar un compuesto,
pero la informacion que provee esta limitada a temperaturas superiores a 7.
Asimismo, es una técnica unidimensional, en el sentido de que solo la forma-
cion del primer camino percolativo es detectada, anulandose la resistividad.
Es por ello que en general realizamos estas mediciones para varios valores de
densidad de corriente inyectada en la muestra, Jr: en el caso de que exis-
tan solamente filamentos superconductores, su capacidad de transporte de
corriente es baja, y se ensancha la transicion para los valores mas aitos de

Jr.

En los superconductores tradicionales homogéneos, AT es del orden de
las centésimas de Kelvin v en los superconductores tradicionales granulares
estos valores son un poco mas altos, dependiendo del acoplamiento entre gra-
nos SC. Una posible explicacién del ancho de transicion obtenido involucra la
presencia de distintas fases superconductoras, con una distribucion de valores
de T,, en la misma muestra. En efecto, ain cuando un diagrama de rayos
X no presenta evidencias de varias fases o segregaciones, es posible que éstas
se encuentren en cantidades menores que el 5 %. Por otra parte, es posible
justificar un ancho de transicién de algunos grados [34,35] por el efecto de
fluctuaciones térmicamente inducidas, las que provocan la presencia de un
voltaje no nulo a través de las junturas, aun en el caso de que las islas sean
superconductoras. Este régimen sera descripto en detalle en el Capitulo 3.
Estimaciones en base a las teorfas de campo medio [34,35] permiten estimar
un ancho de transicién de 5 K utilizando valores tipicos [59] para el sistema

La, Sr2Cu04-s.

Sin embargo, esta justificacién del ancho de la transicién no exluye la po-
sibilidad de que la muestra considerada sea multifasica. Para establecer un
criterio que permita seleccionar muestras monofasicas, estudiamos el efecto
de un campo magnético continuo en la transicién resistiva. La zona que
corresponde a la transicion de las islas SC no es afectada por valores ba-
jos de HPC; por el contrario, el acoplamiento entre islas es muy sensible al
campo magnético [44], y puede llegar a inhibir la transicién resistiva a una
temperatura fija. Por lo tanto, la presencia de una sola zona afectada por
el HPC es tomada como criterio de determinar si una muestra es monofdsica.

En la figura 7 se observa una transicion resistiva en La; 35702CuQO,4-s

policristalino, en presencia de HPC hasta 45 Oe; todas las variaciones con
respecto a la curva de campo nulo suceden por debajo de T.,: de hecho,
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Figura 7: p(T) en La, 3S7r92CuQy_s en presencia de HPC: (m) 0,(+) 10, (O)
20, y (x) 45 Oe.

fué este el método seguido para su determinacion. Aun para campos mas
altos, hasta 1000 Oe, 5]}, marca la temperatura de separacion de las curvas
con y sin HPC. En muestras provenientes de distintas sintesis, la estructura
de la transicion resistiva puede ser diferente, a veces mas suave que la de
la figura 6; sin embargo, estas caracteristicas pueden corresponder también
a una multifase, cuya transicién resistiva se afecta por campo magnético en
etapas no contiguas en temperatura, senalando la transicion de varios subsis-
temas de granos y junturas que se van acoplando al descender la temperatura.

2.2 Susceptibilidad alterna en La) 3SrgoCuQOy4_s.

La técnica de susceptibilidad alterna mide la respuesta en fase (x”) y en

contrafase (x') del sistema bajo estudio en presencia de un campo alterno
H*; el estudio aqui presentado corresponde a la primera armonica del desa-

rrollo de Fourier ( ecuacién 8):

| x' | da cuenta de la capacidad de apantallamiento al H*: es nula en
ausencia de corrientes de apantallamiento, y mdzima cuando éstas lo son;
su valor es negativo, ya que las corrientes dz{z apantallamiento generan una
magnetizacion que se opone al campo exterior;
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X" corresponde a la disipacion que provocan dichas corrientes, siendo nula
cuando no hay corrientes (y el campo penetra toda la muestra), o cuando €s-
tas se han desarrollado totalmente y circulan por la superficie exterior de la
muestra (campo nulo en el interior). Es posigle demostrar que se obtendrd
un mdzimo en X" cuando el campo penetra hasta el centro de muestra; dicho
valor es conocido en la literatura como campo de penetracion total H, [/'{7,/{8].

La susceptibilidad alterna es una técnica bidimensional [48], en el sentido
de que se requiere sélo una capa superficial de corriente para un apantalla-
miento total: el interior del material puede mantenerse en estado normal 6
tener una T, mas baja, y no sera detectado. En este sentido, las mediciones
de magnetizacién y de calor especifico son tridimesionales, ya que permi-
ten obtener informacion de la totalidad de la muestra, y la resistividad es
unidimensional ya que por la presencia de un unico filamento percolativo se

obtendra resistencia nula.

El estado normal (T > T,,) de los SAT no presenta comportamiento
mafnético. Sin embargo, por el hecho de tratarse de sistemas conductores,
l)o ria observarse apantallamiento frente a un campo alterno por el efecto de
a longitud de pelicular (efecto skin [18]). En efecto, un conductor apantalla
un campo magnetico externo alterno, el que puede penetrar sélo hasta una

distancia caracteristica §  (p/w)/2. Al%unos aspectos de esta situacion son
similares a los generados por el apantallamiento de campo alterno por un

superconductor, aunque las dependencias con la amplitud del campo y la
frecuencia son distintas.

Veamos en qué casos pueden llegar a confundirse. Usando un valor tipico
de resistividad en el estado normal ( 17282 — cm) para calcular §, y usando
la formula

& =5030\/p/f (11)

en donde las unidades de §, p y f son centimetros, m{} -cm y 1/seg, resulta
6> 2d parad= lmmy f = lkHz. Por lo tanto, mientras la muestra esté
en el estado normal, no se observara respuesta frente a un campo magnético
alterno si la frecuencia de trabajo no es superior a 10 kHz, para el tamaio
tipico de las muestras utilizadas.

Sin embargo, en la transicidn superconductora la resistividad desciende
varios 6rdenes de magnitud, y é se hace comparable e inclusive menor que el
tamaiio de la muestra, por lo que podria observarse una transicién en x 4¢
s6lo por la disminucion de p, y no por el efecto de las corrientes de apantalla-
miento del superconductor. Encontramos por lo tanto que la susceptibilidad
alterna es un buen método para la deteccién de resistencias pequeiias que
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tienden a anularse. En este caso el pico de la componente x” también corres-
ponde al cambio de régimen que se produce cuando el campo externo llega
hasta el centro de la muestra.

Para el caso de un metal normal, la teoria electromagnética predice res-
puestas lineales: § no depende de H™. Por lo tanto al realizar mediciones
con distintas amplitudes H* en funcion de temperatura, T;, la posicion del
pico de x” no debe variar si se trata del efecto de la disminucién de p. Por
el contrario, si T, es funcién de H*, descendiendo al aumentar la excitacion,
significa que el sistema posee corrientes de apantallamiento que dependen del
campo aplicado, lo que corresponde a la presencia de una corriente critica no
nula. Asimnismo, variando la frecuencia de trabajo, es posible estudiar la res-
puesta del sistema. En la figura 8 se presentan mediciones de suceptibilidad
que corresponden a dos amplitudes de campo alterno, y difieren en un factor
17. La normalizacion con que se presentan los datos corresponde a asignar
X' = —1 a la senal de saturacion a 4.2 K, obtenida con el menor campo
alterno usado. No se han realizado correcciones por factor demagnetizante
de la muestra.

Al disminuir la temperatura, la componente de apantallamiento | x’ |
comienza a crecer a partir de T,,, mientras que x” = 0 hasta T, aproxima-
damente. La zona entre T, y T., corresponde aﬁ apantallamiento de islas
desacopladas (rango en que Ya resistividad es no nula), y no depende del
campo alterno (para el rango de campos usados); en las islas el campo critico
crece rapidamente al disminuir la temperatura, producto de su superconduc-
tividad bien desarrollada. No se ha observado un pico en x” que corresponda
a los granos SC, probablemente debido a que la densidad de la muestra no
supera el 70 % y la sefal correspondiente resulta muy baja [48,60]. Al seguir
disminuyendo la temperatura, los granos se acoplan a través de las junturas,
y las corrientes de apantallamiento circulan por toda la muestra; | ¥’ | crece
fuertemente, y el campo es expulsado de la muestra, observandose e)f pico de
la disipacion intergranular.

Por debajo de T, la senal depende del campo alterno, ya que el débil
acople intergranular es muy afectado aun por bajo campo magnético: la pre-
sencia de fluxones que se mueven en la regién intergranular disminuye la
capacidad de apantallamiento. Con respecto al pico de disipacién, observa-
mos un ensanchamiento, y una disminucion en la temperatura del maximo,
T,. La temperatura de comienzo del pico se mantiene sin alterar. Como fue
mencionado antes, el pico de disipacién corresponde al apantallamiento del
campo externo justo hasta el centro de la muestra, por lo cual para apan-
tallar un campo mas alto, se debe bajar la temperatura para que crezca la
corriente critica intergranular.

De estos resultados se concluye que la senal obtenida corresponde a un
sistema con corriente critica no nula, aunque baja; la dependencia con la am-
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Figura 8: (a) X'(T') y x"(T) usando H}'= 0.06 Oe (w) y H*= 1.02 Oe (O).

plitud del campo alterno no corresponde a la de un conductor normal. Este
resultado fue confirmado realizando mediciones con distintas frecuencias, ob-
teniendo la misma respuesta entre 1.7 y 66 kHz. En principio, también queda
descartado que para temperaturas suficientemente cercanas a T, el sistema
se encuentre en un régimen de movimiento de flujo, en que las dependencias
de la senal de x 4¢ son similares a las que se obtienen para un metal normal

(ver Tabla I).

El MEC puede dar cuenta de las caracteristicas de la dependencia en
temperatura de xac [48] sin introducir otros mecanismos que la histéresis
magnética, y puede ser usado para describir el comportamiento del acople
intergranular en sistemas policristalinos. Para temperaturas suficientemente
bajas, el H* induce corrientes de apantallamiento por debajo de la critica,
que circulan en una cascara externa de la muestra sin disipacion: para tem-
peraturas cercanas a I, J.; y H.j han decrecido y las corrientes circulan en
toda la muestra, produciéndose disipacion relacionada con el area del ciclo
de histéresis que se forma en el plano M-H; a medida que la temperatura
es mas proxima a T, J.; se aproxima a 0 y el ciclo del plano M-H colapsa,
anuldndose la disipacién. Cuando el campo alterno no ha llegado al centro
de la muestra, H* < Hp, es posible obtener la expresién

qr
2J.;d

que relaciona la componente real de xac con la corriente critica de una

(12)

X'=-1+
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muestra plana de espesor 2d, en el marco del modelo de Bean. Para otras
geometrias no se producen cambios cualitativos [48]. Aun cuando el campo
alterno supera a H,, es posible obtener expresiones analiticas, en las que se
mantiene la relacién inversa entre la capacidad de apantallamiento x' y la
corriente critica intergranular J.; [48].

El MEC es aplicable también a las islas, y en el proceso de expulsion
del campo al descender la temperatura. la condicion AT = J, R, debe ser
satisfecha en algin momento; sin embargo, en los resultados experimentales
no se ha observado un pico de disipacion intragranular en x”.

Je (A/cm?®)

a-
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4 [ ]
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21 -
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Figura 9: J.(T) a partir de mediciones de x 4c en La, 3§Sr2CuO4_s.

En la figura 9 se comparan valores de corriente critica obtenida a partir
de la condicién H* = (47/10)J.;(T)d aplicada al maximo de disipacion in-
tergranular. Observamos que corresponde a valores bajos de J.j, producto
del débil acoplamiento intergranular. El comienzo de la curva es dificil de
determinar, ya que es necesario disminnir la amplitud de H™ con la consi-

uiente disminucion de seial. De los resultados de x’ de la figura 8 y de
a ecuacion 12 podemos inferir que para temperaturas por debajo de 20 K,
Jo;(T) satura en =~ 20A/cm?.

En lo que respecta al volumen superconductor, esto es, el volimeu real
de los granos SC, el acoplamiento intergranular que se produce para bajos
campos y temperaturas provoca que éste resulte apantallado por las corrien-
tes diamagnéticas que circulan en el contorno de la muestra, a través de las
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junturas débiles. Una manera de estimar la fraccién superconductora f, es
pulverizando la muestra, de manera de obtener granos ceramicos cada vez
mas pequerios, e inhibir su acoplamiento. Sin embargo, las islas supercon-
ductoras estan incluidas en los granos ceramicos, por lo cual se obtendria
s6lo una cota superior de la f,.

Otra manera de desacoplar las islas superconductoras es aplicando un
campo magnético continuo. En el Capitulo 4 seguiremos este procedimiento
para obtener la fraccion efectiva ocupada por los granos SC; a bajas tempe-
raturas, ésta corresponde a un 60% de la senal obtenida sin campo continuo.
Dicho de otro modo, la fraccidn intergranular de la normalizacion efectuada
en x’ es del 40 %. Este valor nos permite obtener otro parametro del sis-
tema. En el marco de un MEC la relacién entre la amplitud del pico en x”
y la mdxima senal de x’ es 0.212 (ver Tabla I). La amplitud experimental
de dicho pico es de aproximadamente el 10% de la mdxima senal de x’ obte-
nicda con campos alternos bajos. Pero si tomamos en cuenta el valor arriba
mencionado, la relaciéon debe calcularse con respecto a un numero menor,

"

obteniendo m =~ 0.25, en acuerdo con el MEC.

2.2.1 Aplicacién en La,S102Cu04_y_sCl,.

En esta seccién se describen brevemente los resultados obtenidos en una
muestra con acoplamiento entre granos SC mucho mas débiles que en el caso
anterior, solamente a los efectos de comparar distintas tendencias. El com-
puesto La; 3S192Cu04_y_sCl, es un derivado halogenado del La, §Sry,Cu0,
y forma parte de un estudio sistematico [53-56] desarrollado por nuestro

grupo.

En la figura 10 se considera el caso de una muestra con y = 0.2 en que
la transicion de los granos y el acoplamiento a través de las junturas estan
muy separados en temperatura. La transicion resistiva presenta la primer
caida en T, y un plateau de aproximadamente 15 K, en que la resistividad
depende poco de la temperatura; debajo de 20 K se produce el acoplamiento,
y i ~ 17K. Al aplicar un campo continuo, el ensanchamiento de la curva se
produce por debajo de 23 K aproximadamente, indicando que se trata de una
muestra monofdsica en que solo por debajo de esta temperatura comienza el
acople a través de las junturas débiles.

Analicemos la senal de susceptibilidad alterna de esta muestra (figura 11)
al descender la temperatura. La componente x’ comienza a crecer cuando
practicamente ha terminado la transicién intragranular resistiva, y su depen-
dencia con temperatura es suave; x” en este rango es nula. Esta descripcion
corresponde a granos SC desacoplados, ya que no se observa percolacion
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Figura 10: Transicion resistiva como funcion de la temperatura en
Lay 35192Cu04_,_sCl, policristalino para y=0.2.

resistiva, y la variacion en x’ es debida sélo al cambio de la longitud de pe-
netracion A, de los granos. )5301' debajo de T., x' crece fuertemente para E:‘

equenos, ya que comienzan a circular corrientes de apantallamiento en toda
a muestra. E| acoplamiento intergranular resulta muy débil, y es alterado
por el incremento de H*. Para H*=5.8 Oe se inhibe el acoplamiento hasta
11 K; de hecho, esta parece ser la curva “limite” en que se obtiene sélo apan-
tallamiento de las islas SC en todo el rango de temperaturas.

En la figura 12 se presentan los valores de corriente critica para el com-
puesto La; gSr92Cu04-02-5Clo2; vemos que en comparacién con la figura
9 la curva se ha corrido hacia bajas temperaturas, y la corriente critica ha
disminuido. El amplio rango en temperaturas (30-15 K) en que se obtiene la
respuesta de islas aisladas sugiere que las junturas en este compuesto son del
tipo SC metal SC, ya que el plateau obtenido en la curva de resistividad puede
ser descripto por un acoplamiento de ese tipo. A los efectos de la compara-
cién con EL muestra de Eal,sSro.gCuO‘i_s, este sistema nos permite separar
en temperatura las distintas etapas de la transicion. Resumiendo, la tem-
peratura de anulacién de la resistividad T, esta relacionada con el comienzo
del acoplamiento intergranular, el que depende de la calidad de las junturas,
y la senal de susceptibilidad por 3ebajo de T, es fuertemente dependiente
del campo alterno de excitacion. La temperatura de la disminucién inicial
de la resistividad T,,, corresponde a la temperatura critica del material en
volumen, y esta determinada por las islas superconductoras, cuya senal de
susceptibil)i,dad no depende de la amplitud H.
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Figura 11: x(T) y x"(T) usando H*= 0.06 Oe (w ), 0.1 (). 0.7 (%) y 5.8
Oe (x) en La; §5702Cu04-0.2-5Clo.2 policristalino.

Je (A/cmb?)

84
6 1
4
o
24
o

0 T ; v v T v v

0 5 10 15 20 25 a0 35 40 45

Figura 12: J.(T) a partir de mediciones de x a¢c en La;8S710.2Cu04_0.2-5Clo5.
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En este Capitulo se ha mostrado la importancia y utilidad del uso de las
técnicas de resistividad y susceptibilidad alterna en ceramicos superconduc-
tores. De hecho, nuestro grupo las ha utilizado para caracterizar [61] y hallar
el camino de la reaccién [62] del compuesto Bi;Sr;CaCu,05 policristalino,
realizando mediciones en distintas etapas del proceso de sintesis. Se ha com-
parado la respuesta de dos sistemas en que el acoplamiento intergranular
es débil, La, 3S102CuO4_s y Lay gSr92C0u04_92-5Clo2, y se han presentado
determinaciones de la corriente critica intergranular a partir del modelo de
Bean. Para el primer compuesto mencionado, se ha realizado un estudio
en funcién de la frecuencia y la amplitud del campo alterno aplicado, y se
ha determinado que, dentro de la presicion experimental de este trabajo, el
sistema se encuentra en estado critico intergranular en un amplio rango de
temperaturas, hasta aproximadamente 32 K.
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3 Efectos de Fluctuaciones

Las fluctuaciones termodindmicas usualmente juegan un rol importante
cerca de las transiciones de fase de segundo orden. Sus efectos en supercon-
ductores tradicionales, tanto homogéneos como granulares han sido estudia-
dos en detalle. En los superconductores de alta temperatura critica sus efectos
aparecen amplificados. En este Capitulo se presenta una breve revision sobre
ﬂictuacioncs, y los resultados de un ajuste realizado en la transicion resistiva
del Lay gSro2CuQy_s policristalino.
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3.1 Criterio de Guinzburg

Los aspectos generalmente estudiados de las fluctuaciones en la transicion
resistiva al estado SC en un sistema granular son:

e las fluctuaciones del médulo del parametro de orden SC, y

e las fluctuaciones de la fase del parametro de orden SC entre granos
vecinos.

La primera es conocida con el nombre de paraconductividad y sus carac-
teristicas comenzaron a ser estudiados en superconductores tradicionales
homogéneos[63]. Me referiré brevemente a este tipo de fluctuaciones, se-
ﬁa.lanso las dificultades que se encuentran al calcular sus efectos en los SAT.
El segundo tipo de fluctuaciones mencionada, la paracoherencia, comenzo a
ser estudiada en superconductores tradicionales granulares [37,38,64], y ac-

tualmente es motivo de estudio en los SAT [65,66,67).

. Qué son las fluctuaciones ? Por arriba de la temperatura critica de una
transicion de fase, en principio el valor del parametro de orden que la describe
es nulo. Sin embargo, hay una probabilidad no nula de hallar al sistema en
equilibrio térmico por arriba de T, en una configuracién que corresponde a
T < T, o sea, si bien | 9 |= 0, no necesariamente <| % [*>= 0, en donde
<> corresponde al promedio termodindmico.

La teoria de Guinzburg-Landau (GL) ha tenido mucho éxito en describir
las propiedades de superconductores tradicionales [5,16]. Esto es debido a
que en dicha teoria no se toma en cuenta la existencia de fluctuaciones, una
aproximacion adecuada en esos sistemas. Aun si se agrega esta posibilidad
[63], se asume que las fluctuaciones son pequenas, y su tratamiento es apro-
ximado [68]. GL es una teoria de campo medio, lo cual siginifica que en la
descripcion no se toman en cuenta correlaciones entre pares, sino el efecto de
todo el entorno sobre un dado par.

Como se menciond anteriormente, los bajos valores de la longitud de co-
herencia y densidad de portadores en los SAT anticipan que los efectos de las
fluctuaciones seran significativos, por la presencia de pocos pares de Cooper
en un volumen de coherencia [161. St bien todos los electrones participan del

estado superconductor, sélo una fraccion %, donde Tr es la temperatutra
de Fermi, pueden llevar corriente; o sea que ny = n. & =~ 10'°, y estimando
F

la distancia entre pares

d=(n,)""*~ 104 (13)
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obtenemos que resulta del orden del tamaiio del par, &. En los SC tradicio-
nales resulta d < &, y el volimen de coherencia contiene un gran nimero
de pares, con lo cual el efecto de las fluctuaciones es notorio solamente en un
entorno muy pequeno de T,: unos cuantos miliKelvin.

El Criterio de Guinzburg [69] pernite establecer el rango de temperatu-
ras en que no es posible describir el régimen de fluctuaciones en el marco de
una teoria de campo medio, porque éstas dejan de ser pequeias, en compara-
cién con el propio valor del parametro de orden; asi es posible obtener [68,69):

T-T. kpT,

T. < 2H3(0)E(0) (14)

donde H_(0) es el campo critico termodinamico y £(0) la longitud de coheren-
cia, ambos a T=0 K. Para temperaturas dentro de este intervalo (intervalo
critico) no se puede aplicar la teoria de GL y la dependencia en temperatura
de las distintas variables es caracterizada por exponentes criticos [69].

Las propiedades termidinamicas de un superconductor dentro de la zona
critica son las de un modelo XY tridimensional [68] (una red 3D con spines

planos), lo cual significa que los exponentes criticos de ambos sistemas coin-
ciden. Tomando valores tipicos para SC tipo Il y para SAT, el ancho de la
zona critica resulta de 1073 K en el primer caso, y entre 1 y 102K en los
SAT. Es éste el motivo de que la teoria de GL tenga tan buen comporta-
miento en los SC tradicionales, ain cerca de T.. Vemos que los SAT abren la
posiblidad de estudiar fenémenos criticos en escalas térmicas mas accesibles.

3.2 Paraconductividad

Es posible calcular la conductividad eléctrica adicional a la del estado
normal que se produce por fluctuaciones termodindmicas del médulo del pa-
rametro de orden superconductor, a partir del valor del tiempo de vida medio
correpondiente a la relajacidn de una fluctuacién superconductora. Dicho cal-
culo fué realizada por Aslamazov y Larkin [70] a partir de la analogia con
la conductividad eﬁéctrica de un metal normal, obteniendo distintas depen-
dencias del exceso de conductividad con la temperatura reducida segin la
dimensionalidad del sistema. De dichas expresiones resulta que los sistemas
de menor dimensionalidad experimentaran mayor efecto de las fluctuaciones

(63].
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La relacién entre la conductividad adicional introducida por este tipo de
fluctuaciones y la conductividad del estado normal para sistemas tridimen-

sionales resulta [63]

o

On £ (0)( T,
la cual permite obtener una medida experimental del efecto de las fluctua-
ciones en la conductividad. En un superconductor tradicional tridimensional
este efecto es muy dificil de observar debido a que Aos/o, es del orden de
1076 en los SAT la relacién resulta mas alta, debido a la longitud de cohe-
rencia pequeiia; esto permite que el efecto sea mas facilmente observable [71].

(15)

Ahora bien, para poder evaluar de datos experimentales el exceso de con-
ductividad por guctuaciones, es necesario conocer la resistividad del estado
normal. Este ha sido el principal inconveniente en la determinacion del com-
portamiento critico de los SAT por arriba de T,,, ya que las caracteristicas
del estado normal son anémalas [72], y la dependencia lineal de la resisitivi-

dad, tipica en todas las familias de SAT, no es ain bien comprendida [57,72].

Se senalan a continuacion los principales fuentes de incerteza en la deter-
minacién de exponentes criticos en esta zona [73]:

e En principio seria razonable asumir que p,(7T) en ausencia de fluctua-
ciones es lineal hasta T,,, similar al comportamiento de los metales
cuando el scattering de los portadores de carga se produce mayorita-
riamente con fonones; sin embargo,

1. el valor de la resistividad es entre 2 y 4 6rdenes de magnitud mayor
en ceramicos que en metales;

2. no hay evidencia de que la resistividad sature por arriba de tempe-
ratura ambiente, cuando el libre camino medio de los portadores
se hace menor que las distancias interatomicas;

3. mediciones de efecto Hall muestran que el nimero de portado-
res en el estado normal no es constante {57] como funcién de la
temperatura;

4. el scattering de portadores podria no ser debido a fonones [72].

Una descripcion precisa de pngT) en oxidos superconductores debe dar
cuenta de todas estas caracteristicas; en este contexto, la descripcién de
las propiedades del estado normal siguiendo el modelo de Drude resulta
s6lo una primera aproximacion a la parametrizacion del problema.
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e Dado el ancho de la transicion resistiva, es necesario tomar un criterio
para fijar T.,, que puede ser el del punto medio de la transicion. su
comienzo, o bien establecerlo en base al efecto del campo magnético
(ver seccién 2.1). En los dos primeros casos, la determinacién resulta
claramente arbitraria.

e Cuando se grafican los resultados del exceso de conductividad por fluc-
tuaciones del médulo del parametro de orden en funcion de la tempe-
ratura, no se obtienen zonas en que resulte trivial la determinacion del
exponente critico correspondiente, sino que se obtienen cambios gradua-
les de curvatura que llevaron a algunos autores a hablar de exponentes

locales [66,74].

En priucipio, experimentalmente, se podrian inhibir las fluctuaciones su-
perconductoras eun el estado normal aplicando un campo magnético suficien-
temente intenso, medir las caracteristicas de p,(T'), y Kxego realizar medicio-
nes comparativas; sin embargo los valores de campo necesarios resultan muy
altos, y practicamente imposibilitan el método. Por lo tanto, si bien en los
SAT la zona critica de fluctuaciones del médulo del parametro de orden su-
perconductor es mdas accesible que en SC tradicionales, no resulta inmediata
la obtencién de indices criticos debido a las numerosas hipotesis involucradas
en su determinacion.

3.3 Paracoherencia

En el caso de la paracoherencia es posible determinar algunos exponentes
criticos con criterios mas firmes que en el caso de la paraconductividad. Esto
es debido a que en este caso se estudia el acoplamiento entre islas SC, y la
resistividad tiende a cero. Pero como veremos a continuacion, tampoco es
una determinacion libre de ambigiedades.

Entre T,, y T, el médulo del pardmetro de orden alcanza su valor de satu-
racion en cada grano SC. La fase relativa del parimetro de orden entre granos
vecinos fluctua en el rango de temperaturas entre T, y T., produciendo di-
sipacion: el gradiente espacial de la fase lleva asociada una corriente, y su
variacién temporal genera una diferencia de potencial a través de la juntura
intergranular: este régimen es conocido como paracoherencia [64,75]. De-
bajo de T, las fases quedan fijas, produciéndose un orden de largo alcance,
sin disipacion, conocido como régimen coherente. A la temperatura en que la
resistividad se anula, se produce en el sistema una transicion de fase entre el
estado paracoherente y el coherente [65]. La analogia formal entre la transi-
cion paracoherente - coherente en superconductores granulares y la transicion
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paramagnética - ferromagnética del modelo XY para ferromagnetos [75] pro-
vee una base cuantitativa para estudiar el efecto de fluctuaciones de fase
térmicamente activadas cerca de la temperatura de la transicion. En este
contexto [65,75], el exceso de conductividad por arriba de la conductividad
de las junturas intergranulares debido al acoplamiento entre granos vecinos,
en el limite de corriente de medicion baja, debe tener comportamiento critico
cerca de T, y por lo tanto,

)" (16)

en donde el exceso de conductividad es os(T) = p(T)! — p;*, p(T) es la

resistividad de la muestra a temperatura T, cuyo valor en T, es p(7T,,) =

ps, la contribucion a la resistividad debido sélo a barreras. v es el exponente

critico de la transicién considerada. T,,T., y ps son parametros dependientes

de la muestra, y si estamos en presencia de un régimen paracoherente, vy de-
=1

beria ajustarse a una dependencia lineal entre o5 vs 7 = (T — T.)/T. para
valores bajos de 7.

En un trabajo reciente, Rosemblatt et al. [65] usaron y = 2.7 para evaluar
el régimen de paracoherencia de tres muestras de Y Ba,Cu30O7-, policrista-

=1
lino, con comportamiento lineal de g’ vs 7 valido hasta 7 = 0.018, 0.025 y
0.15 en muestras en que la granularic{qad habia sido incrementada, por medio
de ataques quimicos a la zona intergranular. Es bien sabido que en sistemas
granulares la aplicacion de campo magnético implica el aumento de la disi-
pacion, por debajo de T,,, pero no es obvio que una descripcién del régimen
de paracoherencia a campo nulo sea valida también en presencia de campo
magnético.

En lo que sigue, se analizan las curvas experimentales presentadas en la
figura 7, en las que el campo fué aplicado bien por debajo de T.. En el rango
de trabajo, las mediciones de resistividad no son alteradas si se varia la <§i-
reccién del campo con respecto a la de la corriente de transporte.

Los parametros de la ecuacion 16 son T, p» y 7. Los dos primeros son
obtenidos de los datos experimentales:

e T, es la temperatura de percolacion resistiva, determinable dentro del
un margen de error de 0.2 K;

e p, es asignado naturalmente al valor de resistividad mas bajo no afec-
tado por el campo magnético (p, = p(36.5K)).
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El exponente critico v es el valor que optimiza un ajuste lineal de o5’ vs
T, para bajos 7. El valor obtenido en el compuesto La; §S7.2CuQ4_5 resulta
v = 2.0 £ 0.1, coincidente con los valores obtenidos en otras tres muestras
del mismo compuesto, pero sintetizadas con 6xidos de distintas marcas y en
estados de oxigenacion diferentes. El rango del régimen lineal de 7 es entre
0 y 0.08. Esos resultados no se modifican ante variaciones entre limites razo-

—- ©~
- tn ~ th
L 1 'l

]

(ro/ (rb-r)) ~(1/¥)

(X 4 Y v T Y T T T Y
0 001 002 003 004 005 008 007 008 009 04

(T-Te)/Te

Figura 13: Exceso de conductividad en Lay §S7r92CuQ4—s policristalino.

nables en los parametros; tampoco varian con el numero de puntos utilizados
para la evaluacién del ajuste lineal, dando asidero al resultado obtenido, y
mostrando que es independiente del modo de su evaluacion. Es importante
notar que el rango lineal del exceso de conductividad como funcién de 7 da
cuenta de la estructura de baja temperatura de la transicién resistiva (ver
figura 6).
=L

La figura 14 presenta o5 como funcidon de 7, en presencia de campo
magnético continuo, usando y=2 y T,,=36.5 K, y el valor de T, correspon-
diente en cada caso. Es claro que el régimen lineal esta presente. Es mas, el
incremento en el rango lineal en que es valido el ajuste cuando se incrementa
HDC es sélo debido a la disminucién de T.. A modo de verificacién se realizé
el ajuste lineal correspondiente a estos datos dejando el parametro « libre,
reobteniéndo v = 2.0 £ 0.1 .
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Figura 14: Exceso de conductividad en La, §S192CuQ4_s para distintos va-
lores del campo aplicado: H=0 Oe (m); H=5 Oe (+); H=10 Oe (*); H=22 Qe
(O); H=45 Oe (x).

De estos resultados, obtenidos en el compuesto Lay gS792,Cu04_s, y de
los previamente reportados en Y Ba,;Cu3O7-, policristalino[65], vemos que
la transicion resistiva en SAT ceramicos es bien descripta como un régimen

aracoherente. El valor obtenido del exponente critico v difiere del reportado
65]; este desacuerdo puede ser debido al distinto estado de desorden [76), el
que afecta fuertemente a este exponente . En este contexto, las muestras
analizadas en este trabajo resultan mas ordenadas que las de Y Ba;Cu307_,

previamente mencionadas.

El hecho de que la descripcion del régimen de paracoherencia se mantiene
valido en presencia de campo magnético aplicado, con el mismo exponente
critico que a campo nulo, indica f77] que el campo magnético no afecta el
régimen de fluctuaciones cerca de T, y para valores bajos de campo magné-

=1

tico. El incremento en el rango de la dependencia lineal de ¢5” como funcion
de 7 y la disminucion de su pendiente al aumentar el campo magnético,
son similares a los resultados obtenidos por Rosemblatt et al. [65] en mues-
tras con granularidad incrementada. Se describe este comportamiento como
un incremento de las caracteristicas granulares con campo aplicado. Si se
considera que el grado de granularidad viene determinado por el parametro
e = E;/E,, y E; esta en relacion directa con J.;, se ve que el efecto del campo
al disminuir la corriente critica intergranular es incrementar la importancia
del comportamiento granular [35]. I\iés aun, los resultados sugieren que el
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efecto dominante para T > T, al disminuir el acoplamiento entre granos, es
incrementar el rango térmico en que la disipacién es debida principalmente
a las fluctuaciones de la fase del pardmetro de orden.

Teniendo en cuenta que | T., — T, | es el rango de temperaturas en que
se obtiene el régimen paracoherente, parece razonable estudiar los datos de
la figura 14 conio funcién de (T — TS/(TC, — T.). Al realizar este proceso,
se obtiene una unica curva para todos los valores de campo utilizados ( ver
figura 15). Este resultado enfatiza el hecho de que la disipacién inducida por
el proceso de fluctuaciones en el rango paracoherente presenta caracteristicas
similares en campo aplicado nulo y para valores bajos de HP¢.

8 )
5-
o
=
x
AN [ ]
-y ‘-
bl x
-
=¥ .
| x
£, L
~ & o
e
N a0 " x*
N N #jr
Q.Fa:""”"
0
- r r r v v
0.00 020 0.40 082 080 1.00 120

(T-Te)/(Tes-Tc)

Figura 15: Exceso de conductividad en La; §Sr92CuQO4_s policristalino para
distintos valores del campo aplicado (mismos simbolos que en la figura 14),

en funcién de TTT_T,E

Recientemente se ha cuestionado [67] la manera arriba descripta para de-
terminar v, y se ha sugerido que éste método permite obtener pendientes
lineales, para un amplio rango de valores de v, llevando a una determinacion
erronea del valor delindice critico considerado. Asimismo, estos autores han
sugerido [67] que la via legitima para la obtencién de v es por medio de gra-
ficos en escala doble logaritmica. Realizando este tipo de grafico (ver figura
16), de la pendiente se obtiene el valor del exponente 4: los ajustes lineales
que se muestran para los distintos valores de campo aplicado tienen pendien-
tes que vanan entre 1.9 y 2.0, convalidando la sistematica de resultados antes
expuesta.
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Figura 16: Exceso de conductividad en La; §S192CuQ4_s policristalino para
distintos valores del campo aplicado (mismos simbolos que en la figura 14),
en funcion de %‘f- en escalas log - log.

En definitiva, se ha mostrado que para temperaturas cercanas a T, la
transicion resistiva es razonablemente descrita por un modelo en que la disi-
pacion se produce por fluctuaciones térmicamente inducidas de la diferencia
de fase del pardmetro de orden de granos vecinos, acoplados a traveés de jun-
turas débiles. Se ha obtenido un exponente critico del modelo, aunque se ha
tenido que asumir ( con criterios razonablemente justificados) el valor de la

resisitividad de las junturas p(T.,) = ps.
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4 Efectos del Campo Local

En este capitulo se estudia en detalle el efecto de un campo magnético
continuo en efsuperconductor granular La;_.St.CuQ4_s policristalino; en
particular se analizan las diferentes configuraciones magnéticas que se obtie-
nen por las irreversibilidades intragranulares en funcidn de temperatura y de
campo aplicado. Se calibra el campo intergranular en funcion del aplicado, lo
cual permite relacionar los resultados ezperimentales con cdlculos obtenidos
usando el modelo de estado critico.
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4.1 Configuraciones magnéticas

El efecto Meissner-Oschenfeld descubierto en 1933 consiste en que, no sélo
el flujo magnético es expulsado de un superconductor que ya se encuentra por
debajo de %"c cuando se aplica un campo externo (esto se cumple en un con-
ductor con p = 0 ), sino que también es expulsado si la muestra es enfriada
en presencia de campo (en el caso de un conductor perfecto el flujo dentro
de la muestra deberia mantenerse constante). Por lo tanto el diamagnetismo
perfecto corresponde a un estado de minima energia, termodinamicamente
eszlable, que puede ser obtenido descendiendo T y aplicando H en cualquier
orden.

Los SC de tipo I ideales en presencia de H, > H. permiten la entrada y
salida de vdrtices de Abrikosov de manera reversible. Ea presencia de mini-
mos locales de energia (debidos a defectos), provoca que quede flujo atrapado
en la muestra cuando se apaga el campo, dando lugar a estados magneéticos
metaestables. El anclaje de vértices es necesario en materiales capaces de
transportar altas densidades de corriente sin disipacién: de lo contrario los
vortices generados por el autocampo de la corriente se moverian por efecto
de la fuerza de Lorentz, F & J x B, produciendo disipacion.

En los SAT, el bajo valor de £ (= 104 a baja temperatura), provoca
que las imperfecciones en la escala de longitud de los Angstrom provean
centros de anclaje intrinsecos; éstos resultan altamente eficientes, y generan
comportamientos histeréticos. Para explorar este tipo de irreversibi%idades,
estudiaremos distintas configuraciones magnéticas; la designacion V (virgen)
corresponde a campo que no ha sido disminuido desde su aplicacién:

e ZFCV: (del inglés: zero field cooled) se enfria la muestra, y se aplica
HDPC hasta HPC(M AX);

e ZFCR: se reduce el campo desde HP°(M AX), obtenido a partir de
una configuracién ZFCV;

o FCV: (del inglés: field cooled) se enfria la muestra en presencia de
campo HPC;

e FCR: se reduce el campo desde una configuracién FCV.

Si bien en este trabajo no son estudiadas en forma sistematica, por com-
pletitud senalamos las configuraciones remanentes, que corresponden al flujo
atrapado en campo nulo, y pueden ser obtenidas a partir de configuraciones
ZFC ( luego de realizar un ciclado) 6 FC (luego de anular el campo).
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Figura 17: (a) x'(T) y (b) x"(T) con H™ = 0.06 Oe y HPC=0 (+) y confi-
guraciones FC(80 Oe) (*) y ZFC(30 Oe) (O) con H}*= 0.06 Oe.

4.2 Histéresis termomagnética

La capacidad de apantallamiento en los SAT es funciéon de su historia
termomagnética. En la figura 17 se presentan resultados de mediciones de

xac(T) en configuraciones ZFCV(80 Oe) y FCV(80 Oe), usando H™ =0.06
Oe. Como referencia se presenta también la curva obtenida sin HP¢. Vemos
que, X' es mayor (en médulo) en el caso FC que en el ZFC, debido a que en
el primer caso la distribucién de campo es homogénea a través de la mues-
tra, mientras que en el segundo el campo continuo se concentra en la region
intergranular (c}isminuyen o la corriente critica intergranular, y por lo tanto
la capacidad de apantallamiento del conjunto. Este resultado puntualiza la
diferencia entre mediciones de xa¢c (capacidad de apantallamiento) y las de
xpc (flujo magnético total expulsado por la muestra). Las mediciones de
magnetizacion y susceptibilidad continua se realizan con un SQUID (Super-
conducting QUantum Interferometer Device, ver por ejemplo [5]); en ellas,
se obtiene mayor expulsion de flujo para la configuracion ZFC que para la
FC [26,59,78,79]. La diferencia entre los resultados obtenidos por las técni-
cas alterna y continua, y que a primera vista puede parecer paradodjico, es
interpretado teniendo en cuenta los efectos de campo local, y precisando las
diferencias entre ambos métodos.
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Analicemos el comportamiento del campo continuo:

e en el caso ZFC, HPC se aplica a baja temperatura, y se comienza a
aumentar; para valores bajos, estara excluido de toda la muestra, y al
superar H,; penetrard en las junturas en forma de fluxones, rodeando
las islas que permanecen en estado Meissner. Este diamagnetismo in-
tragranular provoca un aumento del campo local intergranular con res-
pecto al HPC disminuyendo J.; fuertemente; sin embargo, el flujo total
expulsado sigue siendo alto;

e por el contrario, en el caso FCV quedan anclados vértices en las islas y
en las junturas en una configuracion mas homogénea, provocando que
el flujo total expulsado sea menor que en el caso ZFC, y que el campo
neto en las junturas sea también menor, con lo cual la capacidad de
apantallamiento resulta mayor.

Es asi que, para T < T. el flujo expulsado en una configuracion ZFC es
mayor que el del FC correspondiente ( aquel que se realiza para el mismo

valor de HPC), mientras que la capacidad de apantallamiento es mayor en el
caso FC que en el ZFC correspondiente. El hecho de que la corriente critica
intergranular sea muy sensible al campo magnético local, y la alta corriente
critica intragranular, posibilitan que x 4c sea sensible selectivamente al flujo
magnético presente en las junturas. Por lo tanto ambas técnicas resultan
complementarias para el estudio del campo atrapado en SAT policristalinos.

Las caracteristicas arriba mencionadas sobre y4¢c en presencia de un
campo continuo en configuraciones FC y ZFC en sistemas SC granulares,
fueron también observadas [80] utiliza.nd}; otra técnica de apantallamiento,
la resistencia superficial obtenida por medio de microondas. La resistencia
superficial R, es proporcional al flujo magnético presente, e inversamente pro-
porcional a la viscosidad de los vortices; el alto anclaje intragranular provoca
una también alta viscosidad al movimiento de vértices dentro de los granos,
ordenes de magnitud mayor que en las junturas. Por lo tanto la disipacién
por movimiento de flujo esté?ocalizada principalmente en regiones intergra-
nulares, y la técnica resulta extremadamente sensible al campo local en las
junturas %80}1. Otra manera en que se observa la mayor disipacién en configu-
raciones ZFC que en las FC correspondientes, es por mediciones de transporte
eléctrico a temperatura constante, a través del estudio de las caracteristicas
[-V del sistema granular, las que pueden ser realizadas con corriente continua
[81]. Vemos que el fendmeno se manifiesta en un amplio rango de frecuencias.

La figura 17 sugiere la presencia de una zona en que la senal ZFC coin-
cide con la FC. En esta region el sistema tiene comportamiento reversible.
Este fendmeno fue observado por primera vez en el sistema LaBaCuO [36] en
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mediciones de magnetizacién. Realizando mediciones para diferentes H2C,
Miiller, Takashige y Bednorz [36] obtuvieron que la linea que separa los com-
portamientos reversible del irreversible en el diagrama de fases H-T (linea de
irreversibilidad) tiene la forma

(1) o HZ, (17)
en donde t = T/T.. La linea H;..(T) corresponde a aquellos puntos para
los cuales J. = 0. Por arriba de dicha linea (valores mas altos de campo y
temperatura) el sistema es atn superconductor, pero en un régimen en que
la presencia de vdrtices no anclados genera disipacion si se hace circular una
corriente de transporte, por pequeia que sea ésta. Si asignamos una resistivi-
dad efectiva p.ss al régimen de movimiento de vértices (5], es posible analizar
la respuesta a un campo alterno dentro del marco de la electrodinamica cla-
sica dl:e): un conductor normal, empleando la ecuacion de difusion magnética
[49,82,83] O B(r)/0t= (pess/1o)V?B(r). De este modo, en el régimen rever-
sible la respuesta a un campo alterno presenta las mismas caracteristicas que
un metal normal (ver seccién 1.5).

Para las mediciones de transporte eléctrico, la definicion de la linea de
irreversibilidad H;,.(T) implica fijar un criterio para determinar J. = 0. En
el caso de las mediciones de x4¢c en monocristales, es frecuente encontrar
en la literatura [84,85] su posicion dada por la del maximo del pico de x”,
T,. Sin embargo, considerando el modelo de Bean de estado critico, para este

punto correponde J.(T,) = (10/4w)H*/d, o sea corriente critica no nula. Re-
cientemente se ha sugerido [51] considerar el comienzo del pico de x” como
método (independiente de la amplitud de campo alterno) para determinar
H;,.(T) en films delgados. Para monocristales se ha mostrado [85] que deter-

minaciones de H;,,(T) a partir de mediciones realizadas con campo continuo
superpuesto al alterno tienen buen acuerdo con las determinadas a partir de
mediciones con campo continuo (SQUID).

En la figura 17 vemos que la senal de x”"(ZFC) se ha deformado mas que
la correspondiente a x”(FC); esto es debido a los efectos del campo local in-
tergranular [85], que seran analizados en detalle mas adelante. Para obtener
informacion sobre la linea de irreversibilidad en SC granulares utilizando x 4¢
es preferible utilizar configuraciones FCV, para evitar las deformaciones que
introduce el campo local. En este caso, en que los efectos del campo local
son menos importantes que en e] ZFC, podemos interpretar la disminucion
de la T,: como hay una disminucién de la corriente critica por el campo de
80 Oe, la condicion de penetracion hasta el centro de la muestra se obtiene
para una temperatura mas baja.

Realizando la misma sistematica de la figura 17 pero con un campo apli-
cado de 280 Oe (ver figura 18), se obtiene una menor capacidad de apanta-
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Figura 18: (a) X(T) y (b) x"(T) con H™ = 0.06 Oe y HP€=0 (+) y confi-
guraciones FC(280 Oe) (x) y ZFC(280 Oe) (O) con H= 0.06 Oe.

llamiento para las dos configuraciones. Ademads, ain a 4.2 K los valores de
X' son muy préximos, a diferencia del caso de la figura 17. Aqui, el valor del
campo aplicado provoca que ain en la configuracion FC$280 e) en que éste
se distribuye homogéneamente en la muestra, el campo local en las junturas
disminuye x’ hasta su valor de saturacion. Distinto es el caso de la compo-
nente x”, en que las senales de las dos configuraciones aparecen invertidas, si
se las compara con las correspondientes a la condicién FC(80 Oe). Este com-
portamiento sera estudiado en detalle mas adelante, pero ya permite inferir
3ue el estado del campo local juega un rol importante en la determinacién
e la corriente critica.
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4.3 Modelo de Evetts y Glowacki

Como fue mencionado antes, la capacidad de apantallamiento en super-
conductores granulares esta limitada por la corriente critica de las regiones
intergranulares, la cual depende fuertemente del campo magnético local. Es
por ello que iniciamos aqui el estudio detallado del campo local en la region
intergranular.

En general J.; decrece aproximadamente como 1/B [44]. El campo local
en la regién intergranular H; es el que limita J;. Dicho campo esta deter-
minado por la presencia del campo externo aplicado H,, asi como también
por la respuesta magneética de las islas en la red de junturas.

Evetts y Glowacki(}EG) propusieron un modelo cualitativo [86] que per-
mite explicar el efecto del flujo atrapado en los granos SC sobre las junturas, y

describe las irreversibilidades observadas [86,87,88] en J.; al ciclar HPC hasta

un valor maximo HP¢(M AX), disminuirlo hasta anularlo y luego invertir su
direccion. Las irreversibilidades producen un corrimiento de la curva inicial
(virgen) de Franhaufer promediada J.;(ZFCV), de manera que el maximo se
obtiene para un valor positivo de campo aplicado, en vez de encontrarse para
campo nulo, como sucede para la curva inicial. Dicho modelo fué generali-
zado [88,89] para incluir el caso FCR.

La idea bésica del modelo EG [86] es describir los gradientes de campo en
una isla SC usando el modelo de Bean, y a partir de la forma de los gradientes
intragranulares determinar el campo cfi,poi)ar que genera la isla en la region
intergranular que la rodea. Consideremos una isla SC rodeada de un medio
no magnético. Al incrementar H, desde cero (configuracién ZFCV), las co-
rrientes intragranulares se oponen a la entrada de flujo externo, provocando
una compresion de lineas de campo alrededor de la isla. Si consideramos a
la isla como un dipolo magnético, resulta claro que fuera de ella el sentido
de las lineas de campo aplicado y del dipolo coinciden. Si no han penetrado
vortices, al disminuir H, las corrientes intragranulares Meissner, se anulan
de manera reversible, ya que el perfil de campo que se habia formado en los
granos se encontraba dentro de A, la longitud de penetracién de los granos.

En el caso de que H.;, haya sido alcanzado, la situacién es muy distinta:
al empezar a disminuir H, (configuracion ZFCR), el sentido de la corriente
se invierte en una cascara exterior de la isla: interpretando este efecto como
un dipolo de sentido opuesto al diamagnético antes mencionado, un dipolo
paramagnético, sus lineas de campo se oponen a las de H, en la regién ex-
terna. éomo los gradientes de campo son alterados desde la superficie hacia
el centro de la muestra, en la congguracién habra una combinacion de los
efectos producidos por ambos tipos de dipolo.
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Figura 19: Modelo EG para el efecto en la regién intergranular de las co-
rrientes intragranulares.
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Al anular H,, en las junturas hay un campo no nulo de sentido opuesto
al aplicado inicialmente, generado por los dipolos paramagnéticos; durante el
proceso de disminucion del campo, habra algin valor para el cual se produzca
una compensacién del campo intergranular. Este sencillo modelo describe to-
das las caracteristicas observadas de J.; como funcion del campo externo para

configuraciones ZFC: el maximo de J.;(H,) se produce cuando se compensan
de manera mas eficiente el campo aplicado y el dipolar intragranular.

Consideremos el caso FCV, en que no hay gradiente de campo, ya que
para T > T. no hay comportamiento magnético, y al enfriar en presencia de
H, el flujo cuantificado se distribuye homogéneameunte en islas y junturas.
Por lo tanto en esta configuracion el campo local intergranular es aproxima-
damente igual al aplicado:

H;=H, configuracion FCYV. (18)

Esta condicion es fundamental en lo que sigue, ya que constituye un “punto
fijo” a partir del cual se calculara el campo local en otras configuraciones.
V‘eamos sus limites de validez: la proposicién es estrictamente valida en el
caso en que los granos SC tengan magnetizacién nula en un proceso FCV, lo
cual esta relacionado directamente con la eficiencia de los centros de anclaje,
ya que si éste es muy alto, todo el campo presente en los granos para T > T,
permanecera anclado al descender la teinperatura. Por lo tanto, los vértices
no salen de los granos y el campo local no es afectado por su entorno. A
su vez, a temperaturas suficientemente bajas el fendmeno del desanclaje por
activacién térmica [34] es despreciable.

Si bien en este contexto la ecuacion 18 constituye una hipdtesis de trabajo,
que es comunmente aceptada [88-91] en el estudio de propiedades magnéticas

en los SAT.

Al disminuir H, (configuracién FCR), el gradiente de campo generado
coincide con el del dipolo paramagnético, oponiéndose al campo aplicado
en la region intergranular de manera semejante al caso ZFCR. Mc Henry
et al. han realizado una sistematica de mediciones a partir de distintas
configuraciones FCV, y han mostrado que:

e el valor del maximo de J.; decrece cuando la condicion FCV se obtiene
a partir de valores de campo crecientes;

e la posicién del pico de J.; se aleja del valor FCV cuando se aumenta
dicho valor inicial, aunque la dependencia es débil [87).

En base a este ultimo resultado, han argumentado&87] que el modelo EG no
es valido para la descripcién de configuraciones FC, ya que éste se basa en
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la suma vectorial de los campos aplicado y dipolar (proporcional a la mag-
netizacion de los granos).

Otros autores(23,30,88] consideran apropiada la descripcién tanto desde
un punto de vista cualitativo como cuantitativo. En este trabajo el modelo
de EG es considerado como cualitativamente vilido para la descripcion de
configuraciones FCV y FCR, dejando abierta la posibifidad de que el modelo
tenga en cuenta la distribucién de vdrtices intragranulares como funcién de
H,, 6 un analisis de los perfiles de campo que incluya una distribucion de
forma y tamaiio de las islas SC .

Hasta aqui se ha descripto el modelo de EG a partir de los gradientes de
campo intragranulares; sin embargo los arﬁumentos expuestos son generales,
y pueden considerarse también [86% los gradientes de campo correspondientes
a la red de junturas.
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4.4 Modelo de Kim

En esta Seccidn se analiza un modelo de estado critico mas realista que el
de Bean, que pemitira realizar una descripcion de los resultados experimen-
tales. Sin embargo, no se introducen modificaciones conceptuales en lo que
respecta a la interpretacion de perfiles de campo magnético en el marco de
un modelo de estado critico. Una vez asumida una forma funcional para la
corriente critica, la ecuacion de estado critico determina los perfiles de campo
en la muestra, como funcién del valor del campo aplicado en el contorno de
la muestra. En este contexto y en toda esta Seccién, el campo aplicado debe
interpretarse como la condicion de contorno impuesta para la resolucién de
la ecuacion diferencial 3. En las secciones siguientes se relacionaran los va-
lores correspondientes a los campos en el contorno de la muestra y el aplicado.

En el modelo de Bean descripto en 1.3 se asume la hipotesis de que la
corriente critica no depende del campo magnético para simplificar los calcu-
los, y asi tener un primer esquema para interpretar resultados. De hecho,
este modelo permite formar una representacion acabada sobre los perfiles de
campo, tanto en los granos SC como en la muestra. Sin embargo, la co-
rriente critica depende del campo magnético. Una dependencia razonable, y
en acuerdo con resultados experimentales [27,28,29] es que J.;(ZFC) decrezca

con H; con la dependencia

_ 4ma(T) 1
pers(T) | Hj(z,t) | +Ho

ropuesta por Kim [21] para superconductores tradicionales y aplicada a los

A’F por varios autores. En esta ecuacion « es la densidad de fuerzas de an-
claje y Ho una constante que define la corriente critica en ausencia de campo.
Como ya se ha senalado, esta dependencia de la corriente critica con campo
es esperable en un sistema granular compuesto por JJ, ya que corresponde a
la envolvente de la corriente critica de una tnica JJ [44]. Siguiendo el planteo
propuesto por K.-H.Miller [28], a partir del calculo de los perfiles de campo
en una muestra granular, se obtiene la induccién magnética como funcién del
tiempo < B > (t), y usando

(19)

ch(a:,t)

2n
;W - _
X' = WH;"/(; < B > (t) cos(wt) dt — 1 (20)
y
" w_ (¥ B (1) sinwt) di 21
WH;"/O < B > (t) sin(wt) (21)

se calcula la respuesta al campo alterno. En estas expresiones w es la frecuen-
cia angular del campo alterno y H*(t) = H*cos(wt). Las ecuaciones 20 y 21
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corresponden a la primera armodnica del desarrollo presentado en la ecuacién
8. La densidad de flujo total es descompuesta en < B; > + < By >. La con-
tribucidén intragranular requiere de un promedio sobre la seccion transversal
de cada grano %para tomar en cuenta el efecto de la longitud de penetracion
Ag) y de otro promedio en toda la muestra, donde el campo no es uniforme.
En este contexto, se considera que los granos no poseen factor demagne-
tizante. Para campos y temperaturas bajas, la contribucién intragranular
puede ser tenida en cuenta solamente a traves de la permeabilidad efectiva
fess, debido a que los granos estan en estado Meissner o en estado critico
con altas densidades de corriente. De esta manera se introduce una simplifi-
cacion iml)ort.a.lzt.e (26], ya que se incluye el caracter inhomogéneo del sistema

a través ce un unico parametro. Por lo tanto resulta
Pers [¢
< B>=< BJ' > (t) = _Q_J- Hj(‘.t,t)d;t (22)
—d

donde la integracion se realiza a lo largo de toda la muestra, asumiendo una
geometria de placa infinita. A partir de la inclusion del g.yy, se ha reducido
el problema original al de un sistema homogéneo equivalente. Integrando la
ecuacion de estado critico (ecuacion 3) con la forma funcional propuesta por
Kim para la corriente critica, ecuacion 1Y, es posible obtener x'(H,) y x"(H,)
usando las ecuaciones ??7 y ??; aqui H, = H™ + HPC es el campo aplicado en
la superficie de la muestra, el cual determina la totalidad del perfil de campo
en su interior, H;(z), para a y Hp fijos. Los calculos fueron realizados por

H.Ferrari, para el caso en que H™ <« HPC| considerando tanto el régimen en
que el campo no alcanza ej centro de la muestra, como cuando éste es supe-
rado; los detalles del calculo pueden encontrarse en la referencia [92]. En la
figura 20 se muestran los resultados obtenidos, como funcién de HP€, usando
a 'y Hy de manera de tener una penetracion total para H™*=0.06 Oe cuando
HPC=20 Oe, y pesy=1. Vemos que x’' crece linealmente y luego tiende a
saturar a un valor independiente de H]*, mientras que x” crece linealmente
y tiene un maximo. El valor de campo para el cual H* llega al centro de la
muestra, H*, es aquél para el cual x” se aparta de la linealidad, justo antes
de llegar al maximo; esta dado por

4rad
H = ———-H 23
0uessHp — 7° 2

Para HPC < H=, x" crece linealmente con HP¢ (pendiente positiva) y el

campo alterno no llega al centro de la muestra. Para HP¢ > H~ x" es
aproximadamente lineal con pendiente negativa, y el campo HJ alcanza el
centro de la muestra. Es interesante sefialar que el valor de H* que se ob-
tiene despejando de la ecuacién 23, corresponde a la condicion de Bean de
llegada a.rcentro de la muestra, ecuacién 4, si se incluye la dependencia con
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Figura 20: (a) x'(H) y (b) x"(H) calculadas; H* = 0.020¢(—-), H™= 0.04
Oe (---) H* =0.060¢e(--), H= 0.08 Oe (==)

campo de la corriente critica.

El hecho de haber tomado p.;y=1 en la figura 20 corresponde a considerar

la totalidad del apantallamiento como intergranular; por lo tanto, del valor
de saturacion de los resultados experimentaEas sera posible obtener y.rs. La
fuerte dependencia de x 4¢ con el campo alterno es debida a que los perfiles
de campo magnético son muy poco pronunciados, lo que corresponde a una
corriente critica intergranular baja; se ha considerado este rango de valores,
ya que es el que corresponde a los resultados experimentales que se presentan
en la préxima Seccién. El valor para el cual el campo continuo llega al centro
de la muestra,

d
He = \I(Ho)2 4 2mad _ g _ g, (24)
104ss

es merior que H* en el caso aqui considerado (H™ <« HPC) y para el anilisis
de la respuesta al campo alterno no es una magnitud relevante. En este es-
quema el campo continuo fija la corriente critica, y el campo alterno genera
la dindmica del camnbio de perfiles.

Considerando el modelo EG, el campo continuo en las ecuaciones previas
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no es el aplicado, porque debe ser corregido tomando en cuenta la contri-
bucién del campo dipolar diamagnético o paramagnético de las islas SC. En
un experimento ZFCV, H; sera mas alto que el apﬁicado; en la configuracion
FCV el campo es homogéneo en toda la muestra; si es reducido (FCR), se
produce una situacion interesante, debido a la posible compensacion local
entre los campos aplicado y local. Se analizaran estas situaciones en lo que
resta del Capitulo. Es claro que el campo local intergranular depende fuer-
temente del entorno cercano, y de la posicion con respecto al borde de la

muestra en que se lo evalie; designaremos con H;” al campo local intergra-
nular efectivo, que representa un promedio espacial de los distintos valores de
H;. En definitiva, la descripcion corresponde a un MEC intergranular donde
el rol de las islas SC es fijar p.s; y la relacion entre el campo aplicado y el
mterno.

4.5 Configuraciones ZFC a 4.2 K

4.5.1 Mediciones ZFCV

En la figura 21 se presentan )é’ly x" como funcién de HPC para T=4.2
K en una muestra pohcristalina el sistema La;3S57102Cu04_s, en la confi-
guractén ZFCV, utilizando distintos valores de H*. Para valores bajos de

HDPC y' resulta lineal, y la pendiente crece al aumentar H*. Para campos
continuos mas altos, todas las curvas tienden al mismo valor de saturacion.
La componente x” tiene un pico, y a su maximo le corresponden valores de
campo continuo mas bajos a medida que crece H*. Asimismo, el valor de la
disipacién en campo continuo nulo crece con H*. Para esta configuracion el
campo local en las junturas esta comprimido por efecto del diamagnetismo

de las islas SC.

El efecto de HPC es disminuir la corriente critica, mientras que H™* per-
mite evaluar la respuesta del sistema. Los resultados obtenidos estan en
acuerdo cualitativo con los célculos realizados usando el MEC intergranular
con la dependencia funcional para J.; propuesta por Kim (ver figuras 20 y
21). Sin embargo los valores de campo utilizados en cada grafico son bien
distintos: en el caso del calculo corresponde a la condicién de contorno en
r = +d mientras que en la curva experimental es el campo aplicado, sin
considerar efectos del campo local.
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Figura 21: (a) X'(HP) y (b) x"(HEPC) usando H™= 0.06 Oe (+), H*= 0.1
Oe (), H"=0.3 Oe (m) y H"= 0.6 Oe (O)con T = 4.2 K.

Aun antes de conocer el campo local podemos determinar p.rs(4.2K) =

0.4 del valor de saturacion de x’. Este valor esta en acuerdo con valores
determinados en el mismo tipo (yqe muestras [26,59] por mediciones de mag-
netizacion.

Este valor es una propiedad intrinseca del material, ya que para valores

altos de HPC los valores de x' en las configuraciones ZFC y FCV tienden
a coincidir ( ver figura 18), y fija una cota superior a la fraccién de voli-
men normal f, ya que en la condicion mas desfavorable (A, > R,) serd
Mesr = fu+ [s =04,y si fuera Ay K R, resulta f, = 0.4.

A partir de la relacién entre la densidad medida y la calculada con los
datos de la estructura cristalina,

Smedida 7 (25)
6calculada
se determina (}ue mas del 30 por ciento de la muestra son huecos, en buen
acuerdo con el valor obtenido de u.ss. La llegada de H* al centro de la
muestra permite evaluar a y Hp, pero solo despues de calibrar el campo apli-
cado.

Cuando H;N > H., entran vértices en las islas SC. En la configuracion
ZFCV no se observaran cambios cuando esto suceda, ya que si bien disminuye
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la presién magnética alrededor de las islas [93], en este caso no es suficiente
como para que se recupere J.; y aumente la capacidad de apantallamiento.
En efecto, el régimen de saturacion de x’ se extiende hasta valores hasta 5
veces mayores que el H ., determinado [59] en el mismo compuesto.

La presencia de vortices en las islas SC es evidente en este tipo de me-
diciones de x 4c recién cuando se observa un segundo escalén en Y’ vs HPC
[94]). En la configuracién que aqui se describe esto no sucede, por lo cual
concluimos que se cumple la hipétesis sobre el rol de los granos, en el sentido
de que fijan el p.ss y el campo local intergranular. Como en general la J, a
bajas temperaturas es al menos 3 6rdenes de magnitud superior a la de las
junturas, es necesario alcanzar valores altos de HPC en el caso ZFCV para
detectar la presencia de vértices. Es claro que en esta configuracién no es
posible estimar Hy,.

4.5.2 Irreversibilidades en ZFCR

Sin embargo, es sencillo estudiar el régimen de entrada de vértices en los
éra.nos or el efecto de las irreversibilidades, en las configuraciones ZFCR y
CR. En la figura 22 se presentan tres casos en que H, se ha incrementado
hasta HP®(MAX), y luego ha sido disminuido hasta anularlo. A poste-
riori de cada ciclado se “himpié” la configuracién magnética presente en la
muestra, subiendo la temperatura por arriba de la critica; luego se vuelve a
descender la temperatura y se realiza otro ciclado. Cuando HP¢(MAX)=

60 Oe, no hemos encontrado irreversibilidades. Para HPC(MAX)=300 Oe
han penetrado vértices en las islas, que permanecen anclados al anular el
campo aplicado. Se observa una primera etapa reversible, entre 200 y 300
Oe; esto es debido a la saturacién de las corrientes de apantallamiento inter-
granulares en ese rango. Al continuar disminuyendo el campo, se observa una
clara separacion entre las senales de ida y regreso, con la presencia de un an-
cho méaximo en x'(ZFCR), que recuerda a las curvas de J.j( H) medidas por
técnicas de transporte eléctrico [86,87,88]. Dicho pico proviene de la compen-
sacién local entre el campo a.plicacio y el dipolar paramagnético. Vemos que
la curva x'( HPC) proporciona los aspectos relevantes de J.;( HPC), aunque la
corriente inducida por el campo alterno es siempre la misma. Ana.logamente,
para el caso de las técnicas de transporte se ha sugerido [86] el uso de curvas
V(HPC) obtenidas con un valor de corriente de transporte constante, para
obtener la forma de la curva de corriente critica intergranular.

El caso de HPS(M AX)=160 Oe es interesante, ya que se observan irre-
versibilidades, pero el apantallamiento a campo nulo coincide con el de la
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Figura 22: Ciclado del campo hasta 60, 160 y 300 Oe respectivamente.
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4.6 Configuraciones ZFC a otras Temperaturas

configuracién ZFCV; esto sugiere la presencia de vortices pero en cantidades
o chsposxc:oues que no son eficientes para compensar el campo local. En el
Capitulo 5 se presenta un estudio detallado sobre ciclados del campo aplicado.

4.6 Configuraciones ZFC a otras Temperaturas

Al aumentar la temperatura, disminnye J.;(T'); por. lo tanto la capacidad
de acoplamiento intergranular es menor, y mayor serd el efecto del campo
continuo al ser incrementado en conﬁgura.cwnes ZFC. Esto se puede ver en
la ﬁgura 23, donde se comparan los casos de 4.2, 21 y 26 K. fa pendiente
de X' para campos bajos crece con la temperatura y cambia su valor de
saturacion; asimismo, el pico de la componente disipativa se desplaza hacia
campos mas bajos.

-
"
[ gl
b .f « & ® > ®
- e - 02 -i'-.-"-. e ..
] - o= - I e
-- 0. ocn®0 ° ML " i e o .- .-.-.
07 =)
- °. madﬂn §< [ -
1 - - o® >
(-]
1= * an | 1]
-0!1- * ° o®
| I e
o o GO0 P 00 N0000 goapog
‘ann o® e
3o o
-40 o®
5 1 15 ®» B » B O & 0 10 22"

0 5 100 15 2 = B I O 6 50

dc (Ce) Hdc (Oe)

Figura 23: Configuraciones ZFCV a 4.2 (0), 21 (+) y 26 K (), usando H}*=
0.06 Oe.

4.7 Configuraciones FCV y FCR
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Figura 24: FCR con H*=0.06 Oe a 4.2 K: (a) x" y (b)x".

En esta seccion se presentan resultados obtenidos en configuraciones FCV
y FCR a 4.2 K; para poder comparar con los resultados ZFCV de la seccidn
4.5, algunos de los resultados alli obtenidos se muestran también aqui.

Los valores de xac(FCV) para distintos HP€ estan dados por el primer

punto a la derecha de las curvas x 4¢( FC R), que se muestran en las figuras 24
y 25 para dos H* distintos, que difieren en un factor 10. En general, los va-

lores de xac(FCV) muestran una mayor capacidad de apantallamiento que
los resultados correspondientes obtenidos en configuraciones ZFCV, donde el
efecto de la compresion de campo en las junturas aumenta el campo local,
disminuyendo J.;.

x' presenta un maximo de apantallamiento para un valor de campo pro-
ximo a la mitad del FCV aplicado. El valor de dicho mdximo disminuye
para experimentos con un campo inicial FCV mas alto (ver figuras 24a y

25a). Cuando se invierte la direccion del campo aplicado (valores negativos
de HPC), todas las curvas tienden al mismo valor de saturacién.

x" como funcién de HPC presenta dos regimenes: puede presentar un
minimo ( el caso de H™=0.06 Oe, figura 24b) o un maximo ( el caso de
H7=0.6 Oe, figura 25b). En el primer caso, cuando se invierte la direccion
de HPC, presenta un mdximo. Todas estas caracteristicas se discuten en la
siguiente seccion, y se usan para determinar cuantitativamente el valor del

campo effectivo local H;”.
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Figura 25: Caso FCR con H*=0.6 Oe 2 4.2 K: (a) x' y (b) x".

4.8 Campo local intergranular

A partir de la calibracion del campo local como funcién del campo apli-
cado, utilizando la condicion 18, se analizan y discuten los resultados de
xac(HPC). Como primer paso se calibra el campo en la condicién ZFCV, y
usando estos resultados se calibra la configuracion FCR.

4.8.1 Determinacion de H;N en la configuracién ZFCV

En la configuracién FCV, el campo local H; es igual al campo aplicado
HDPC [88-91]. Para H™ y temperatura fijas, x4c esta determinada, en el
marco del modelo de Rim, por a, Hg y el valor de campo aplicado; por lo
tanto, configuraciones FCV y ZFCV que resulten en el misino valor de x ¢
corresponden al mismo valor de campo intergranular efectivo H;”, aun para
valores distintos de campo aplicado. Asi, de la figura 24 podemos calcular

el campo local efectivo cs.)atrat la configuracién ZFCV como funcién de HPC,
asignando a cada valor de campo de la curva ZFCV el valor correspondiente
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del experimento FCV que haya resultado en un mismo nivel de apantalla-
miento x’. Estos resultados se muestran en la figura 26. El procedimiento es
chequeado presentado valores evaluados a partir de la componente disipativa
x" y de las sistematicas obtenidas con otras amplitudes del campo alterno.
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Figura 26: Campo local intergranular (caso ZFCV).

La relacién entre H;” y HDPC resulta

HY =~ aHPC 4 cte . (26)

Como era esperable, H;” es mayor que el campo aplicado debido a la

compresion de lineas de campo en las junturas, y ademas no depende de la
amplitud de H*. La presencia del término constante senala que para valores

bajos de HPC esta relacion no es lineal.

La figura 27 muestra la curva transformada de x’ vs H;”. Como el
campo local interﬁranular es el relevante en la determinacion de la respuesta
al campo alterno, los resultados obtenidos en diferentes configuraciones mag-
néticas deben ser idénticos cuando se grafican como funcion de H;”. La

relacidén entre el campo local y el efectivo depende también de la tempera-
tura, y de la forma y distribucién de tamafios de grano [89].
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Figura 27: Proceso de calibracién del campo local: x’ vs (a) HP¢, y (b) H;”

con H"=0.06 Oe a T= 4.2 K.

En base a estos resultados se han estimado a(4.2K)=2.5 OeG/cm y Hy=38

Oe, usando la ecuacién 23 donde H* corresponde a un valor

€ campo ya

transformado (figura 26). Es posible realizar un ajuste de toda la curva y’
Vs H;”: sin embargo, los resultados asi obtenidos tienen una dispersién mas

alta

ue los determinados por el método antes mencionado. El valor de la

densidad de fuerzas de anclaje obtenido es bajo, si se lo compara con los
obtenidos en otros sistemas f28,29]; esto coincide con los valores bajos de
corriente critica (figura 9) correspondientes a esta misma muestra. Teniendo
la relacion entre el campo aplicado y el efectivo, graficamos en la figura 28 la
corriente critica intergranular como funcién de este altimo; la extrapolacion
a campo nulo coincide con el valor previamente obtenido de las mediciones

en funcion de temperatura.

Veamos algunas limitaciones del método. Si bien el acuerdo entre la de-
pendencia de xac(H*) como funcién de H; calculada y medida es bueno.
existen algunas discrepancias cuantitativas. Por ejemplo, el valor de la pen-
diente para valores bajos de campo debe cumplir, para H* < H,, la condi-

cién

1 Ox

1

Hm 9HDC ~ 2J.H,

que puede ser obtenida tanto en el marco del modelo de Kim, como en el de

(27)
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Figura 28: J.; vs H// a T=4.2 K

Bean si se reemplaza J. por su dependencia con campo luego de realizar los
calculos (en los que se considera que ésta no depende de H).

Tabla II: Resultados experimentales

Hr 006 | 0.1 | 03 | 06 | 1

(dx'/dHPC) 0.0087 | 0.012 | 0.0254 | 0.0402 | 0.05

(1/H™)(dx'/dHPC) | 0.145 |0.129 | 0.084 | 0.067 | 0.05

En la Tabla I vemos que para los valores mas bajos de H* utlizados, la
relacién se cumple aproximadamente, apartandose de ella para valores cre-
cientes de ™. En realidad, en términos generales no se espera que un modelo



IHjeff (Oe)

160

120 1

80 1

40 1

4.8 Campo local intergranular 61
180
,‘,‘ -.r_ _ 1201 -x. - --"
0 n -
» -: -,_ _= 9 x - —__
» - - [y x —
x | - J - 2 1 —l =
H‘;h ——--_-Jic_____‘- &? = Baae ! o=t
,‘x K-_j N 40 x
f"'!"f (a) ' %'I\/ (b)
40 20 0 20 40 60 80 100 0 20 0o 220 o 8
Hdc (Oe) Hdc (Oe)

Figura 29: Campo local (caso FCR) (a) H*=0.06 Oe (b) H*=0.6 Oe.

de estado critico en que no se ha incluido la presencia de la longitud de pene-
tracién ( régimen reversible de entrada y salida de campo), ni de un campo
critico inferior, pueda dar cuenta de estos detalles precisos; en particular,
cerca de HPC ~ 0 estos dos aspectos juegan roles determinantes en una des-
cripcion mas detallada. Por otra parte, el método expuesto es insensible en
la regién de saturacion de la senal x/, por lo cual debe usarse la componente
x", que en general es mas ruidosa. Luego, para una calibracidn eficiente es
mejor usar bajas amplitudes de campo alterno. Esta falta de acuerdo con los
calculos no sera considerada como relevante en lo que sigue, ya que no afecta
las conclusiones que extraeremos de los resultados experimentales.

4.8.2 Calibracién de H;” en la configuracion FCR

Una vez conocido el valor de H;” para la condicién ZFCV, puede ser

usado para determinar H;” como funcién del campo aplicado para la con-
figuracion FCR, siguiendo el mismo procedimiento. La figura 29 muestra
| H;” | como funcién de HPC para dos valores de H™ y distintas configu-

raciones iniciales de partida; al igual que en el caso ZFCV, la calibracion no
depende de la amplitud del campo alterno. El minimo indica que el campo
intergranular, a medida que se reduce HPC, es compensado por el campo
dipolar paramagnético generado por el flujo atrapado en las islas; pero esta

100
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compensacién no de produce de manera completa en todas las junturas. Al
enfriar la muestra en campos aplicados mas Eajos, la compeusacion es mas
eficiente debido a que una parte mas pequena de la muestra esta involucrada
en la respuesta al campo alterno, por la menor disminucion de J.;. A la vez,
se produce una menor dispersion en la direccién de las lineas de campo.

Por lo tanto una disminucién monétona del campo aplicado genera una dismi-
nucién y posterior aumento del modulo del campo local efectivo | H;” |, que
es el que afecta la capacidad de apantallamiento x4¢. Al invertir el sentido
de HDC | éste se suma al campo paramagnético en la regién intergranular.

aumentando mas atn | H;” |- Resulta claro que la seial de x 4¢ para cada
configuracidn, corresponde a un barrido distinto de una unica curva universal
obtenida al graficar x 4¢ como funcién del campo local efectivo H;”, como
se ha mostrado en la figura 27b.

4.9 Caracteristicas de x4c(FCR)

A primera vista, en la configuracion FCR la dependencia de x’ o x” como
funcién del campo aplicado parece complicada, debido 2 que una disminucién
sistematica del campo HPC representa una excursién en el médulo del campo
local que disminuye desde el valor de campo aplicado hasta aproximadamente
la mitad, y luego se incrementa. El campo relevante para la capacidad de
apantallamiento es el campo local, por lo tanto es posible entender la evolu-
ci6n de x 4¢ siguiendo la curva calculada 20, la que esta graficada en funcién
del campo local:

X' es una funcién monétona del campo continuo (ver figura 20a) y por lo
tanto cuando el campo local disminuya v aumente, x’ presentara un maximo
en la capacidad de apantallamiento;

x" no es una funcién monétona del campo aplicado (ver figura 20b). Habra
casos en que x”(FC R) presentara minimos (24b ) o maximos (25b)como fun-
cién del campo aplicado, segin el rango de las excursiones del campo local
al disminuir el campo aplicado. Incluso serd posible encontrar situaciones en
las que la sefial pasa por un minimo y a continuacién por un maximo.

Por ejemplo, para una configuracién FCR(100 Oe) el campo local se re-
duce desde 100 Oe hasta 50, y luego comienza a crecer, como se muestraen la
figura 29. Como se dijo mas arriba, los valores de x 4¢ asi obtenidos pueden
ser relacionados con los de otras configuraciones si se los expresa en tuncion
del campo local. Veamos las caracteristicas de x”(FCR). En la figura 30 se
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Figura 30: x” como funcién de H;’j para los distintos valores de H™ (con
los mismos simbolos que en la figura 21).

" €53,
presenta x” vs H;*:

Para H*=0.06 Oe el campo alterno no alcanza el centro de la muestra; por
lo tanto x” presenta un minimo como funcién de H°C.

Cuando H*=0.6 Oe el campo alterno llega hasta el centro de la muestra en

toda la excursion del campo local, y por lo tanto x” presenta un maximo
(figura 25).

Para el caso H™=0.3 Oe y, reduciendo HPC desde distintos valores FCV,
se ha obtenido un cambio de régimen entre las dos situaciones antes mencio-
nadas, como se muestra en la figura 31. Como puede verse para la configu-
racion FCR(30 Oe) el pico de x” se obtiene dos veces cuando se reduce el
campo aplicado mondtonamente, dado que al decrecer el campo local pasa
por el valor que determina la maxima disipacion, y al aumentar vuelve a
pasar por la misma condicion.

Vemos por lo tanto que un analisis en términos del campo local intergra-
nular permite interpretar los resultados obtenidos en las configuraciones en
que éste es fuertemente afectado por la contribucién intragranular, y predecir
el comportamiento en los distintos regimenes. En particular, para mostrar
que x” presenta distintos comportamientos segin el campo alterno haya al-
canzado o no el centro de la muestra, se ha realizado el analisis desde dos
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Figura 31: Cambio de régimen en x” al cambiar el valor de FCV, usando

H™= 0.3 Oe

posibles enfoques de esa situacion:

e manteniendo la excursidén en campo local [‘; variando la amplitud del
campo alterno ( es el caso de las figuras 24b y 25b);

¢ manteniendo el campo alterno y variando la excursion del campo local
(caso de la figura 318.

4.10 Efectos de relajacion

En la seccion 4.2 se presentaron algunas mediciones de x 4¢ como funcién
de la temperatura, en distintas configuraciones magnéticas, y se mostré que
la historia termomagnética determina el estado de apantallamiento en SC
granulares. En esta seccion se estudia con mayor detalle el efecto del campo
continuo aplicado en configuraciones ZFC, al aumentar la temperatura; en
particular, se compara la manera en que se desdibuja el pico de la componente
X" para distintos valores de campo.

En la figura 32 se muestra la senal x”(T) para configuraciones ZFC y FC
con HPC€=15 Qe; alli, se evidencian aspectos interesantes, si se compara con
las figuras 17 y 18:
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Figura 32: x”(T) en configuraciones ZFC (Q) y FC (*) para HP¢=15 Qe y
H=0.06 Oe.

e el pico de x"(FC,150¢) aparece bastante simétrico, relativamente an-
gosto y bien definido, y con una amplitud similar a la obtenida sin

HPC;

e el pico de x"(ZFC,150e¢) por el contrario, es fuertementa asimétrico,
ancho y con cierta estructura interna; su amplitud se ha reducido apro-
ximadamente a la mitad.

Esta comparacién reafirma la imagen desarrollada previamente, en el sen-
tido de que la configuracién FCV presenta una distribucién de campos mads
homogénea que la ZFC correspondiente, en la que los efectos de campo local
se ven amplificados.

Para clarificar la tendencia de este comnportamiento, realizamos medicio-
nes ZFC para valores bajos de HPC, utilizando H™=0.06 Oe (figura 33).

Observamos que para los valores de HP“=15 Oe y 10 Oe, para bajas tempe-
raturas x” crece al aumentar la temperatura. Por el contrario, para valores
superiores a 50 Oe x” decrece suavemente hasta aproximadamente 25 K (fi-
gura 17. Para 20 Oe observamos un ancho plateau, producido por el cambio
gradual entre ambos regimenes. Para temperaturas entre 25 y 32 K obser-
vamos en todas las curvas un pico cercano a la posicién del pico obtenido en
ausencia de campo continuo, de amplitud fuertemente dependiente de H2C.
Dicho pico corresponde a la penetracion del campo alterno hasta el centro
de la muestra, y resulta mas definido en ausencia de campo continuo, ya que



4.10 Efectos de relajacion 66

Hy =0.06 Oe
ZFC

Y"
P
M "

Temperatura (K)

Figura 33: x"(T) en configuraciones ZFC usando H2¢ = 0 (m), 10 (), 15
(+) y 20 (x) Oe con H*=0.06 Oe.

J.j es mas alta y el fendmeno se produce en un angosto rango de temperatura.

De estos resultados experimentales, podemos obtener las siguientes con-
clusiones:

e para temperaturas menores que 20 K las caracteristicas de x"”(T) co-
rresponden a las de un MEC intergranular en que el efecto de las islas
SC es introducir un p.ss; y aumentar el campo local intergranular por

sobre el aplicado;

e para temperaturas por arriba de 25 K se produce un proceso de relaja-
cion del campo local, por la entrada de campo en los granos SC, y que
puede provocar un pequeno aumento en la corriente critica intergranu-
lar, que posibilita que se vea un pico de llegada del campo alterno al
centro de la muestra.

Para confirmar esta imdgen, realizamos las misma experiencias ZFC pero
con un valor de campo alterno mayor; dentro del MEC intergranular espera-
mos cambios cuantitativos pero no cualitativos; en lo que respecta al pico de
llegada del campo al centro de la muestra, el ensanchamiento que produce
un campo alterno mayor podria permitir observar el efecto en un rango mas
amplio de temperaturas. En la figura 34 se presentan los casos en que HP¢=
5y 10 Oe, en los que reobtenemos la deformacién con campos crecientes,
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Figura 34: x"(T) en configuraciones ZFC usando HP¢=0 (m), 5 (O) y 10 (#)
Oe con H*=0.3 Oe.

aunque el cambio de régimen en la pendiente de x”(T') se produce para cam-
pos menores (comparar con los valores de la figura 33); asimismo, el pico de
altas temperaturas aparece mas definido.

4.11 Efecto del tamano de grano

En principio las islas SC se hallan dentro de los granos ceramicos, lo cual
establece una jerarquia en la granularidad del sistema. Es claro que la mor-
fologia del compuesto tendra relevancia en la deformacién local del campo
magnético. A su vez, la calidad del acople intergranular resulta muy diferente
entre muestras sintetizadas en las mismas condiciones. Aqui se presenta el
caso de otra muestra simplemente como comparacion de la validez de los
resultados arriba presentados.

En la figura 35 vemos las caracteristicas de una muestra cuyo tamaino de
grano ceramico es menor que el correspondiente a la muestra hasta ahora
considerada; si bien a grandes rasgos los resultados son similares, el detalle
de la curva FCR es bien distinto. Esto esta en acuerdo con lo observado
por Yang et. al.[89], quien comparé muestras de tamano de grano diferente
obteniendo que el efecto del campo local es mas importante en los sistemas
de grano cerdmico grande. El hecho de que el campo remanente obtenido
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Figura 35: Configuraciones ZFCV, FCV y FCR a 4.2 K con H*= 0.06 Oe
en una muestra con granos pequenos.

desde una configuracion FCV de 120 Oe sea menor que el valor a 120 Oe, es
debido a una menor capacidad de anclaje de flujo intragranular ( y por tanto
una menor corriente critica de los granos), o a la presencia de junturas mads
débiles que las del caso analizado previamente.

A modo de resumen de este Capitulo, senalemos que se ha podido inter-
pretar el comportamiento de la respuesta de un sistema granular a un campo
alterno en términos de las caracteristicas intergranulares, atribuyéndole a
los granos SC el efecto del incremento del campo intergranular en configu-
raciones ZFC. Como la disposicién de la muestra con respecto al sistema
de bobinas se realiza de manera de minimizar el efecto del factor demagneti-
zante de la muestra, vemos que el agregado de granos SC tiene como efecto el
incrementar el factor demagnetizante cfel conjunto, visto macroscépicamente.

250

300
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5 Efectos del Ciclado del Campo Magnético

En este Capitulo se estudian en mayor detalle las irreversibilidades que
se producen al ciclar el campo HPC a partir de configuraciones ZFC y FC, y
se comparan los resultados ezxperimentales obtenidos con cdlculos realizados
utilizando un modelo sencillo para los perfiles de campo dentro de los granos

SC.
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5.1 Anclaje intragranular e intergranular.

Como se mostré en la seccion 4.5.2 (Irreversibilidades en configuraciones

ZFCR), al aumentar el HPC por arriba de cierto umbral en una configuracién
ZFC se provoca la entrada de vértices de Abrikosov en los granos SC. Debido
al fuerte anclaje intragranular, éstos quedan atrapados al disminuir el campo
aplicado, y la respuesta magnética del conjunto depende del valor maximo
de campo continuo que se ana alcanzado (ver figura 22). La entrada de
fluxones en las junturas también se produce de manera irreversible, debido
a la presencia de centros de anclaje intergranulares, en donde quedan atra-
pados los fluxones. Sin embargo, fa eficiencia de estos centros de anclaje es
ordenes de magnitud menor que la de los centros intragranulares. Asimismo,
la relacion entre los valores del campo critico inferior intra e intergranular es
aproximadamente 10° [59,95] en La, g5Sro.15Cu04 oxigenado y a bajas tem-
peraturas. En general en los SAT H.;; es menor que 1 Oe a 4.2 K, por lo
cual para poder realizar mediciones precisas de este valor es necesario contar
con un apantallamiento del campo magnético terrestre.

En un sistema homogéneo en estado critico, un ciclado en H2€ no puede
ser detectado por la técnica de susceptibilidad AC debido a que las irrever-
sibilidades introducidas (en la muestra homogénea habra un perfil de campo
atrapado) son detectadas sélo durante el primer ciclo del campo alterno, el
que después limpia la configuracién. Sin embargo, las irreversibilidades de-
ben resultar evidentes al ser sensadas por una técnica magnética DC, que
detecta la presencia de campo atrapado. También, en mediciones de resis-
tencia superficial por microondas en sistemas homogéeneos en estado critico,
el efecto del campo atrapado es detectable [32].

Como se ha mostrado en el Capitulo anterior, el efecto de los granos SC
en configuraciones ZFC es introducir una permeabilidad g.s; a bajas tem-
peraturas, al menos en el rango de campos utilizados en este trabajo EM]
Por lo tanto la descripcion en términos de un MEC intergranular se refiere
a un medio homogéneo, y la distribucién de perfiles de campo DC sensados
Eor el campo alterno en este tigo de célculos no permite obtener fenémenos

isteréticos. Para poder describir las compensaciones de campo local obte-
nidas en configuraciones FC fué necesario introducir explicitamente el efecto
paramagnético de los granos SC.

Los resultados dependientes del ciclado analizados previamente y los que
se presentan a continuacion son debidos a la presencia de una segunda com-
ponente en la muestra, los granos SC, que no puede ser descripta por medio
de un p.sy solamente; su elicto sobre la regién intergranular es fuertemente
no lineal y dependiente de la historia termomagnética del sistema. El detalle
de los perfiles de campo intragranulares debe ser tenido en cuenta para poder
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realizar un descripcién del campo local intergranular.

En el analisis que sigue, el énfasis es puesto en el anclaje de flujo dentro
de los granos. Sin embargo, es importante tener en claro que los centros de
anclaje de las junturas son esenciales para la presencia de un estado critico
intergranular. Si bien se ha argumentado [96] sobre la naturaleza topoldgica
de este anclaje, en este trabajo no entraremos en detalles respecto de su ori-
gen.

5.2 Mediciones ciclando el campo magnético aplicado.

En esta seccion y en la 5.4 se presentaran resultados de algunas medi-
ciones realizadas ciclando el HPC. Para facilitar la comparacién eutre ellas,
todos los resultados experimentales presentados en esta seccién corresponden
a un campo alterno de H™* = 0.06 Oe, una frecuencia de 4 kHz y una tempe-
ratura constante de 4.2 K. Todas las mediciones comienzan a partir de una
configuracidon ZFC, salvo las que se presentaran en la figura 43, que fueron
realizadas a partir de configuraciones FC.

En la figura 36 se presenta el caso en que HPC es ciclado hasta 300 Oe
dos veces consecutivas, sin limpiar la configuracién magnética presente al
final del primer ciclo. Distinguiremos entre ambas configuraciones llaman-
dolas caso Iy caso Il respectivamente. La curva de ida (ZFC I = ZFCV)
corresponde al estado critico de toda la muestra, y el campo local en las
junturas estd comprimido por efecto del diamagnetismo de los granos. La
curva de regreso (ZFCR 1) presenta una primera etapa reversib%e, y luego
mayor apantallamiento que en la curva de ida debido a la compensacién del
campo local, evidencian(éo un maximo e apantallamiento para campos ba-
jos, y finalmente un valor remanente de x’. Al volver a incrementar HP¢
(ZFC II) se incrementa la capacidad de apantallamiento para campos bajos,

mas que en el caso ZFCR I, para luego confundirse con la curva inicial ZFC
I. La curva de regreso ZFCR Il coincide con la ZFCR L.

En la figura 37 se presenta el efecto de la historia magnética en x’ al ci-
clar la muestra desde una configuracién ZFCV hasta distintos HPC(M AX),
y luego disminuir el campo hasta anularlo. La primera etapa de la curva es
comun a todos los casos, y corresponde al estado critico intergranular pre-
viamente analizado. Al disminuir el HPC desde HP¢(M AX), se observan

distintos caminos segiin el HP¢(M AX) alcanzado. El valor remanente de x’
evidencia la presencia de vortices intragranulares anclados. El ancho maximo

en la capacidad de apantallamiento (H'%,) corresponde a la compensacién

casol
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Figura 36: x’ en una configuraciéon ZFC paralos casos | (Oy —— )y Il (my
— ) a 4.2 K como funcién de HP®| con H™ =0.06 Oe y f =4 kHz.

entre el campo aplicado y el campo paramagnético que se produce en los
ranos SC por efecto de los gradientes de campo, de manera analoga a la
gescripta al analizar los casos FCR (ver 4.7). Sin embargo, la configuracion
de vértices intragranulares difiere en los casos ZFCR y FCR. Notamos que
al aumentar el HP°(M AX), el valor remanente de x’ disminuye en valor
absoluto, al igual que el maximo de apantallamiento, el que a su vez se corre
hacia campos mas altos. Esta tendencia es andloga a la previamente hallada
en configuraciones FCR obtenidas desde distintos campos iniciales; de hecho
se estan produciendo los mismos gradientes de campo en la zona externa de
la muestra, que es la involucrada en el apantallamiento del campo alterno.
Por lo tanto, encontramos nuevamente (ue el valor del campo local es el de-
terminante de las propiedades de apantallamiento del campo alterno.

Asi, la corriente critica intergranular puede aumentarse realizando un
proceso de ciclado del HPC a partir de configuraciones ZFC: en la figura
37 resulta claro que el apantallamiento para HP¢ > 40 Oe es mayor en to-
das las curvas ZECR que en las correspondientes a la configuracion ZFCV.
[R3((3)5181']7t§c81i)s similares fueron hallados por mediciones de transporte eléctrico

En la figura 38 se muestran resultados de x’ en el caso II para distintos
valores de HP(MAX), obtenidos al incrementar HPC desde cero luego de
haberlo ciclado una vez hasta HP°(M AX) a partir de una configuracién
ZFC. Observamos que cuando HP¢(M AX) es mayor que 250 Oe, los ma-
ximos de apantallamiento resultan mas definidos que en el caso de la figura
37; asimismo, las tendencias presentes en el valor del maximo de apantalla-
miento y en el valor de campo en que se produce (HZ? 5 ,;) coinciden con
las presentadas en el caso I, esto es, menor capacidad de apantallamiento y
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Figura 37: x’ en el caso ZFCR I, desde 200,250,300 y 500 Oe (——); el caso
ZFCV se muestra como referencia (0).

desplazamiento del punto de compensacion ptima hacia campos mas altos
al incrementar HPC.

5.3 Algunos calculos.

Hasta ahora se ha mostrado que si bien macroscépicamente se debe cum-

lir que la intensidad del campo magnético aplicado es igual al campo interno

?debido a que la muestra se halla paralela al campo y se debe cumplir la

conservacion de la componente tangencial del campo magnético), si asumi-

mos que esta condicion es valida para el caso FCQ/, obtenemos efectos de
compresion de campo interno importantes.

Recientemente se ha propuesto un modelo [30] para dar cuenta de la his-
téresis de J.; con HPC basado en el factor demagnetizante de los granos
SC. El efecto demagnetizante causa que el campo local en los contornos del

rano sea dependiente de la magnetizacion de los propios granos, la cual es
%uertemente dependiente de la historia magnética debido al alto anclaje in-
tragranular, y por ésto provoca que la corriente critica intergranular también
lo sea. La magnetizacién intragranular es calculada en base al modelo de
Bean. El mode?o explica cuantitativamente el corrimiento observado del ma-
ximo de la J.; hacia campos positivos al disminuir el campo aplicado desde
HPC(MAX), asi como el ensanchamiento y reduccién del valor del maximo

de la J,; al aumentar HP(M AX). Utilizando una distribucién triangular
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Figura 38: x’ en el caso Il hasta 200,250,300 y 500 Oe (m); se muestra la
curva ZFCV como referencia (0).

de factores demagnetizantes [30] y el valor del tamafo de las junturas fijo,
K.H. Miiller et al. obtienen un buen acuerdo con mediciones de transporte
eléctrico realizadas en Y Ba;Cu307 policristalino.

Otra aproximacion al problema fue presentada por el grupo de G.Deutscher
[31]. En base a la hipdtesis de la conservacion del fluyjo magnético antes y
después de la transicién al estado superconductor, Mocaer et al.[31] obtie-
nen el valor del campo local en el contorno de un grano superconductor en
funcién del campo aplicado. Para ello analizan una muestra de espesor fi-
nito perpendicular al campo, formada por un arreglo ordenado de granos y
junturas; resuelven el estado critico de un grano y relacionan el campo en el
contorno del mismo con el campo en la juntura a travéz de la ecuacién de
conservacion de flujo:

1
HoHP® = 2 /s B(r)ds (28)

en donde S = S5; + S; es la superficie de un grano y de una juntura, per-
pendiculares a la direccion del campo aplicado. Esta condicion es aproxima-
damente valida cuando la muestra se halla con su dimensiéon mas extensa
perpendicular al campo aplicado, y éste supera al menos al campo critico
inferior de las junturas.

Los dos enfoque mencionados para resolver el problema del campo local,
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Figura 39: Perfiles de campo intragranular utilizando el modelo de Bean: (-)
corresponde a H;, mientras que la linea punteada corresponde a < H; >.

el de la ecuacion de conservacion del flujo y el del factor demagnetizante de los
granos, son modelos extremadamente sencillos con la misma idea subyacente:
evidenciar el campo dipolar diamagnético y paramagnético de los granos SC
en la region intergranular. Ambos permiten realizar algunas estimaciones.
Sin embargo, todo ajuste cuantitativo implica fijar alguna distribucién para
los granos%é, y una distribucion espacial dentro de la muestra para el valor
del campo en cada juntura.

Para la configuracion de muestra y bobinas utilizada en este trabajo,
en que la dimensiéon mas extensa de la muestra se halla paralela al campo
aplicado ( ver figura 4), la muestra se puede considerar como infinita en
primera aproximacion, en lo que respecta a las correcciones por el efecto
del factor demagnetizante. Para analizar su comportamiento, definimos un
campo promedio < H; > en la escala del grano SC, y que vara suavemente

en la muestra:

1 .
po < H; >= g/Sza(r)ds (29)

en donde el significado de 5,5, y S; es el mismo que en la ecuacion 28. A
partir de este planteo, es posible obtener una relacion entre el campo local H;
y el campo promedio < H; >; éste ultimo resulta proporcional al valor del
campo aplicado, y su relacion es mondtona, por lo cual es posible obtener una
idea cualitativa del comportamiento de H; en los ciclados del campo externo.
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Resolviendo la ecuacién que define a < H; > en un grano SC y una jun-
tura adyacente en la geometria de placa infinita paralela al campo, para las
distintas etapas del ciclado, ver esquema en la figura 39, obtenemos el grafico
de la figura 40, en el caso en que H; < H,. Aqui < H; > es el promedio
del campo en la escala de los granos S(:, y, para el caso en que la corriente
critica intergranular es suficientemente baja, cuando HP€ aumenta o dismi-
nuye, < H; > aumenta o disminuye respectivamente. En particular, cuando
HDC = HPC(MAX) es < Hj >=< HM4X > Al disminuir < H; > después
de haber alcanzado < HJ’-"”‘X >, obtenemos una configuracién en que H; es
nulo para el valor de campo positivo

pico _ J it ~
< Hcasol >= 4Hp (S) 4Hp )

en donde se ha utilizado el hecho de que S§; « S; = S; en lo que sigue ha-
remos siempre esta aproximacion ya que los granos miden algunos micrones
mientras que las junturas miden unas pocas gecenas de Amstrongs. Al pro-
ducirse esta compensacién del campo intergranular, J.; presenta un maximo,
y por lo tanto la capacidad de apantallamiento es también maxima; éste es
el efecto que se ha mostrado en la figura 36 para el caso I, y en la figura 37.

Sy, _ (< HMAX >3z

(30)

En caso de volver a aumentar < H; > sin limpiar la configuracion mag-
nética presente, H; volverd a anularse, y obtendremos otro maximo de la
capacidad de apantallamiento. Usando el mismo esquema de calculo, esto
sucede cuando

: 1 (< HMAX 52
pico ~ = J ‘
< Hcasoll >= 6 4Hp (31)

Por lo tanto esperamos obtener otro maximo en J; y en | X’ | para esta con-

figuracién. La dependencia con el cuadrado del campo maximo obtenidas en
las ecuaciones 30 y 31 esta relacionada con la manera en que crece el campo
atrapado cuando H; < H, en el modelo de Bean.

Cuando H; > 2H, es razonable esperar un régimen de saturacién para

los valores de compensacion del campo intergranular, debido a que el flyjo
intragranular atrapado alcanza su maximo valor cuando H; = 2H, y se man-

tiene constante para valores mayores de H;. Aplicando el mismo tipo de
calculo hemos obtenido

< HZ > T2, (32)

3

parael caso I, y
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Figura 40: Campo local en una juntura, para el caso en que HPC(MAX) <
H, a partir de una configuracién ZFC (a) y de una FC (b).

- 1 H
pico ~ - 1p q:
< Hcasoll >= 8 2 ) (33)

para el caso 1, independiente de < HJM"‘X > en ambos casos. Para valores de
H; entre 2H, y H, se obtiene un cambio gradual entre el régimen parabdlico
de las ecuaciones 30 y 31, y la saturacién (ecuaciones 32 y 33). Estos resul-
tados estan en acuerdo con los resultados descriptos por Mocaer et al.[31] y
con los calculos reportados por L.Ji et al. [32]. En la figura 39 se muestran

los perfiles intragranulares; los casos (c) y (e) corresponden a la situacién en
que H; =0 en los casos I y 1I respectivamente.

En realidad, el valor del campo local depende de la posicién que se con-
sidere dentro de la muestra; en otras palabras, debido a la presencia de
una corriente critica intergranular habra un gradiente del H; no nulo. En
la aproximacion utilizada aqui, consideramos que no existe tal gradiente, lo
cual corresponde a asignar al campo local intergranular un valor promedio
en toda la muestra. Claramente ésta es s6lo una aproximacion al problema
real, sustentada en que J, > J; y valida en este caso, en que el interés esta
centrado en el gradiente intragranular. Otro aspecto no tenido en cuenta es
la presencia de una distribucion en las formas y tamafios de los granos SC,
asi como en la calidad de los acoplamientos intergranulares. Por lo tanto, no
se espera que este tipo de modelos provea un acuerdo cuantitativo con los
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Figura 41: < HPS ., > y < HPY . > como funcién de HPC(M AX) para
los casos I (O) y II (m).

resultados experimentales.

. En la figura 41 se comparan los valores obtenidos de H2)%0, v HE )
vemos que la tendencia predicha Eor las ecuaciones 30 y 31 y ef cambio c{e
régimen se cumplen para campos bajos, aunque no se observa una diferencia
en la posicién de los picos para los casos 1 y II. Las barras de error que se
muestran en la figura son debidas a que los maximos de apantallamiento son
poco pronunciados. Para campos por arriba de 500 Oe se observan dos dife-
rencias importantes con respecto al régimen de campos bajos: una tendencia
a la saturacion del valor del campo de compensacién en los dos casos, y una
clara separacién entre los valores obtenidos en los casos I y II.

Se observa que el acuerdo general es razonable; la tendencia a la satura-
cién del valor de compensacién permite obtener un valor estimativo de H,.

y a partir de éste evaluar
10H, _ 10 1400¢ A

~ ~ 10°— 34
4rd 4710-4cm 0 cm?’ (34)

en buen acuerdo con mediciones realizadas en monocristales de SAT a baja
temperatura [34]. La relacidn entre los valores predichos por las ecuaciones
32 y 33 no se obtiene en la figura 41. En particular, la relacion experimental

resulta del orden de i’% = 1.6, mientras que la predicha es 8.

Jog(4.2K) =
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El método de la ecuacién de conservacién de flujo también es usado por
el grupo de M.Tinkham [32] para describir la compensacién de campo in-
tergranular en Y Ba,Cu30; policristalino y en una red artificial de granos
SC de Nb y junturas de Cu. En dicho trabajo, L.Ji et al.[32] presentan sus

resultados sobre el valor de HF\%o; para los distintos valores de HPC (M AX)
utilizando un tratamiento a.nafogo al aqui descripto, y extienden el modelo
para el caso en que el sistema de granos y junturas es desordenado. El de-
sorden es introducido por la formacion de agregados de granos que actuan
colectivamente, de manera que se renorimaliza el tamano del grano SC. Esta

hipotesis pemite a L.Ji et al. obetener distintos regimenes de saturacion de

HZ,cop como funcién del campo, y realizar un mejor ajuste de los datos ex-

perunentales.

L.Ji et al.[32] realizan mediciones de resistencia superficial ( método de
pérdidas por microondas) a una frecuencia de 15 MHz. En sistemas SC gra-
nulares, esta técnica es sensible a la densidad de flujo intergranular [32]; asi,
obtienen irreversibilidades termomagnéticas [80], y el régimen de compensa-
cion optima del campo local intergranular a partir de configuraciones ZFCR
y FCR [32]. Estos resultados son analizados en un marco andlogo al aqui
expuesto, dentro de las hipotesis detl MEC, tanto para el caso intergranu-
lar como para el intragranular. La alta frecuencia de la excitacidn permite
analizar el movimiento de flujo como si no existiera anclaje[32,80], ya que
la amci)litud de su desplazamiento es muy pequefia. En la imigen del flujo
anclado en un pozo de potencial, estos desplazamientos lo mantienen siempre
muy proximos al minimo de energia.

En las mediciones de resistencia superficial por microondas la forma de
las curvas experimentales, como funcién de la temperatura[80] y del campo
aplicado[32] en las distintas configuraciones coincide con las que presenta la
componente x’. Dicho resultado es debido a que la viscosidad de los vértices
intragranulares es algunos 6rdenes de magnitud mayor que la del flujo inter-

ranular. Luego, ambas técnicas son extremadamente sensibles al estado de
as junturas, y estan sensando basicamente la misma propiedad, esto es la
capacidad del sistema intergranular para apantallar un campo alterno.

5.4 Otros ciclados
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Figura 42: x’ obtenida ciclando HPC entre +£5000¢ a partir de una confi-
guracion ZFC con H* =0.06 Oe y f=4 kHz a T=4.2 K el ciclado adicional
obtenido cuando HPC es llevado nuevamente a -500 Oe esta desplazado hacia
abajo para mayor claridad (m).

5.4.1 Ciclados entre £+ HP°(M AX).

En la figura 42 se presenta el caso de un ciclado entre  HPC(MAX) =
+500 Oe a partir de una configuracion ZFC. Luego de descender desde
HPC(MAX), al invertir la direccién del campo, el apantallamiento con-
tinta disminuyendo hasta la saturacion. Al incrementar el campo desde
—HPC(MAX) = —500 Oe, se obtiene un maximo de apantallamiento para
valores negativos de HPC, similar en forma y posicién al previamente obte-
nido en el caso I. Al llegar al cero, se vuelve a incrementar HPC sin limpiar
la configuracion magnética presente en la muestra, y volvemos a obtener un
pico similar al obtenido en el caso II, esto es, angosto y con mayor capacidad
de apantallamiento que en el caso I. En la ﬁgura 42 esta ultima porcién del
ciclo se ha desplazado hacia abajo.

Luego del analisis de la figura 42 queda claro que la configuracién del
caso II estudiada previamente en detaf]le, presenta caracteristicas de com-
pensacion del campo local bien distintas de las correspondientes al caso I,
e incluso de las del ciclado entre + HP“(MAX). Los perfiles intragranula-
res correspondientes al punto en que H; = 0 difieren, y en la figura 40 se
puede observar que la manera en que el campo local se anula en cada caso
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Figura 43: x’ obtenida ciclando HP€ a partir de una configuracién FCV con
H =0.06 Oe y f=4 kHz a T=4.2 K: FCR (—=-) y FC incrementado desde
HPC=0 (m)

es bien distinta. Sin embargo, como se ha mostrado antes, las caracteristicas
microestructurales de cada muestra determinan que este efecto sea mas o

menos significativo.

5.4.2 Ciclados desde configuraciones FC.

Siguiendo el esquema de los cdlculos presentados para las conﬁ%uraciones
ZFC, obtenemos los siguientes resultados para configuraciones FC: cuando

Hj < Hp es
Fcv
H;

<) (35)

' ~ HFCV
< Hioipe >= Hy 7" (1 - 5
p

para el caso [ (o sea FCRI), y
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ico HfCY 24, ,
< Hfaso”F'C >= J4 (l - HF‘C,?V) ('36)
J

para el caso Il ( o sea FC incrementado desde 0). En la figura 40b se grafica
H; como funcién de < H; > para esta condicion. Notar que para la configu-
racién FCV es < H; >= H;. En los casos en que H; > H, los resultados
para las configuraciones FC coinciden con los obtenidos para las counfigura-
ciones ZFC ( ecuaciones 32 y 33), ya que al disminuir el campo desde HFCV

se limpia la historia magnética.

Se han estudiado los efectos del ciclado en campo efectuado a partir de
configuraciones FC; en la figura 43 se presenta una configuracion que parte
de un FC110 Oe en que se incrementa el campo a continuacidn def] proceso
FCR. En ambos casos los picos de compensacion son anchos, y presentan
aproximadamente el mismo nivel de apantallamiento. El pico obtenido al
aumentar el campo se encuentra para un valor mas bajo que el correspon-
diente al obtenido siguiendo el camino FCR; la relacién entre estos dos cam-

pos de compensacién ( £ = 2) es mds alta que la obtenida en cualquiera de

los ciclados a partir de configuraciones ZFC. Esto es probablemente debido
a que en la configuracién FC el perfil de campo intragranular es prictica-
mente nulo, por lo cual al descender HPC el rango espacial involucrado en
el apantallamiento serd mayor que en el caso ZFCR. Teniendo en cuenta la
estimacion realizada sobre el valor de H, del caso ZFC, vemos que este caso

se encuentra en la zona de cambio de régimen, previa a la saturacién de HP'
como funcién del campo aplicado.

5.4.3 Ciclados ZFC a otras temperaturas.

En esta seccién se presentan resultados con el maximo valor de amplitud
alterna disponible, 1 Oe, a distintas temperaturas, con la idea de ver cambios
con respecto al comportamiento hasta ahora descripto. Los ciclados a partir
de configuraciones ZFC para temperaturas relativamente bajas presentan las
mismas caracteristicas que los casos estudiados a 4.2 K. Sin embargo, para
un valor de temperatura cercano a T, se ha obtenido una situacion cuali-
tativamente distinta. En la figura 44 se comparan los ciclados a 4.2 y 29 K
obtenidos con un campo alterno de 1 Oe. Para 4.2 K se repite la situacion
estudiada para campos alternos mas bajos, aunque la zona de interés se ha
reducido por el aumento del campo alterno. Sin embargo, resulta claro que la
curva de regreso (ZFCR) va por debajo de la correspondiente al ZFCV, salvo
para campos proximos al cero en que se obtiene el valor remanente de apan-
tallamiento. Para 29 K la situacion es bien distinta: la curva de regreso se
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Figura 44: x' obtenida ciclando HPC a partir de configuraciones ZFC con
H™ =1 0eyf=4 kHz a T=4.2 K,y a 29 K.

halla claramente por arriba de la ZFCV, en todo el rango de campo. Luego,
el campo intergranular a posteriori del ciclado resulta mayor que cuando es
incrementado. %esde el punto de vista de un sistema homogéneo, es razona-
ble obtener campo atrapado luego de un ciclado, aunque la tecnica alterna no
detecte su presencia. Pero para un sistema granular, este efecto representa
un cambio de régimen en el anclaje intragranular, de manera que los perfiles
de campo ya no son descriptos por el modelo de estado critico y pierde su
validez el modelo de Evetts y Glowacki. En realidad esto no es extrano, ya
que a temperaturas cercanas a I, comienzan a manifestarse el desanclaje
térmicamente activado, en que la energia térmica es suficiente como para
desanclar vortices y el régimen es descripto por la teoria de movimiento de
flujo térmicamente activado. En este contexto, este régimen se presenta sélo

ara evidenciar la pérdida de validez de los modelos de anclaje fuerte al subir
a temperatura.

En definitiva, las mediciones realizadas ciclando el campo magnético con-
tinuo en distintas configuraciones han permitido tener una imagen mas pre-
cisa del rol desempeiiado por los granos SC en la compensacion del campo
efectivo intergranular. En particular algunas tendencias pudieron ser delinea-
das en base a modelos muy sencillos, y se obtuvo un buen acuerdo cualitativo
para configuraciones ZFC. El estudio de otros tipos de ciclados puede aportar
mas informacién sobre la microestructura del sistema considerado, aunque
aqui no es estudiado en detalle. Para temperaturas cercanas a T, dejan de
ser validas todas las hipétesis utilizadas sobre estado critico. Aun en este
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caso, la técnica de susceptibilidad alterna utilizada resulta eficiente para la
deteccion de fendmenos magnéticos.
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6 Discusion de los resultados

En los Capitulos 2, 4 y 5 se ha presentado un conjunto de resultados
que muestran claramente que la susceptibilidad alterna en presencia de un
campo continuo es una técnica poderosa, que permite estudiar el detalle del
estado del campo local intergranular en SC granulares. Las distintas con-
figuraciones, rangos de campo continuo, alterno y temperaturas de trabajo
permiten preparar estados magnéticos determinados, tanto intragranulares
como intergranulares. Se ha determinado que la respuesta del compuesto su-
perconductor de alta temperatura critica LaygS792CuQ4_s policristalino a
4.2 K corresponde a un estado critico intergranular en que la dependencia de
la corriente critica con el campo es proporcional a 1/(] H | +Ho) para cam-
pos bajos. Se han focalizado distintos aspectos de la tecnica, y en particular
se han utilizado dos parametros experimentales de control, lya frecuencia v
la amplitud del campo alterno aplicado. para determinar el régimen de res-
puesta lineal del sistema. Dentro de los rangos estudiados, hemos obtenido
una respuesta lineal en frecuencia y no lineaﬁ en amplitud para temperatu-
ras entre 4.2 y 32 K, lo que corresponde a la dependencia esperada para un
sistema en estado critico. Asimismo, la amplitud del pico de disipacién esta
en acuerdo con el valor esperado para ¢l estado critico intergranular. Para
realizar la normalizacién correctamente fué necesario tomar en cuenta la ain-
plitud total de la componente intergranular de x’, obtenida a 4.2 K. Cabe
seflalar que, para el rango de temperaturas en que la resistencia eléctrica se
acerca a cero, es de esperar la presencia de un régimen en que el apantalla-
miento tenga las caracteristicas de un sistema 6hmico. Esto es debido a que,
para una frecuencia de trabajo fija, la longitud pelicular se hace comparable
y menor que el tamano de la muestra cuando p tiende a anularse. En el rango
de frecuencias utilizados (hasta 66 kHz) no hemos encontrado un régimen se
tipo metalico o de flujo de vortices en las caracteristicas del apantallamiento.
Por otra parte, a partir de ciclados del campo magnético se ha estudiado
el efecto de vortices intragranulares en junturas débiles, y en particular, el
cambio en la capacidad de apantallamiento del sistema. Se ha mostrado que
la capacidad intragranular de anclaje de vortices tiene un importante efecto
en la region intergranular, aumentando o disminuyendo el campo local, segiin
las configuraciones. Si bien se han realizado algunos ajustes de parametros, el
estudio aqui presentado encara aspectos cualitativos mas que cuantitativos,
manteniendo un punto de vista macroscépico. En este trabajo se estudia un
dnico compuesto, aunque se enfatiza el hecho de que las propiedades mag-
néticas macroscopicas estudiadas aqui son comunes a los diversos sistemas
policristalinos de superconductores de alta temperatura critica, e inherentes
al sistema granular compuesto por granos en que la superconductividad se
halla bien desarrollada, acoplados a través de junturas débiles.

Las irreversibilidades observadas en la capacidad intergranular de apan-
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tallamiento, segin se enfrie en presencia de campo o bien si éste es aplicado
a baja temperatura, son bien descriptas en base al comportamiento de las
corrientes intragranulares, esto es, a partir de los campos dipolares diamagné-
tico y paramagnético del modelo de Evetts y Glowacki. Se ha mostrado que
es posible interpretar los resultados obtenidos en distintas configuraciones
magnéticas a partir del valor real del campo local; este valor es el relevante
en la determinacion de la capacidad de apantallamiento, y es posible obtener
su relacioén con el campo aplicado construyendo la curva de calibracidén co-
rrespondiente para cada configuracién. Utilizando la sistematica descripta en
los gapftulos 4 y 5 es posible encontrar el valor de campo que optimiza la ca-
pacidad de apantallamiento en un superconductor granular, tanto enfriando
fzn presencia de campo, como ciclindolo a temperaturas bien por debajo de
a critica.

Se ha mostrado que, a 4.2 K, en la configuracién ZFCV el campo local
efectivo tiene una dependencia lineal con el campo aplicado, en el rango de
bajos valores de campo. Esta relacion no depende de la amplitud del campo
alterno. Asi, la respuesta observada estd en acuerdo con las predicciones
del MEC intergra.nuYar en que la corriente critica depende inversamente del
valor de campo local, mientras que el rol de los granos SC aparece via el
pess. De este resultado se concluye que todo andlisis de parametros obteni-
dos en la configuracion ZFCV permite obtener resultados con dependencias
cualitativas correctas, pero que pueden diferir en los aspectos cuantitativos
con los obtenidos por medio de otras técnicas, si no se realiza la correccion
del campo local. Hemos realizado tal correciéon, y a partir de esto se ha
estimado la corriente critica intergranular y se han predicho cambios de ré-

imen en la respuesta alterna del sistema bajo estu«fio. Hemos obtenido un
uen acuerdo entre los resultados experimentales y los calculos de x4¢ ob-
tenidos utilizando la mencionada dependencia de corriente critica con campo.

En la configuracion ZFCV y para un valor de campo alterno fijo, existe un
valor de campo continuo, H*, en que se obtiene una penetracién del campo
alterno hasta el centro de la muestra (ver ecuacion 23). Por debajo de este

valor de campo continuo, X’ y x” son lineales como funcién del HP¢. Es
importante recalcar que en el marco del MEC se realizan una serie de hi-
potesis, como lo son el asumir un campo critico inferior nulo, o la ausencia
de una longitud de penetracion del campo finita en que éste penetra reversi-
blemente, que no se cumplen en los sistemas bajo estudio. Por este motivo,
es razonable esperar que los resultados experimentales presenten desviacio-
nes con respecto a los calculos. En la seccion 4.8.1 hemos mostrado que las
pendientes de x’' vs HPC para distintos campos alternos no son constantes,
como seria de esperar si la respuesta fuera totalmente descripta por el mo-
delo intergranular mencionado. Cuando el campo aplicado supera el valor de
llegada al centro de la muestra, se lleva al estado critico intergranular a un
régimen de saturacién; en estas condiciones, los granos superconductores se
encuentran aislados. La senal x’ satura porque el perfil de campo intergranu-
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lar tiene una baja pendiente, y el campo alterno no llega a producir cambios
a.rrecia.bles en e.} campo total expulsado por la muestra. Por otra parte, x”
alcanza un maximo y decrece continuamente hasta anularse, para valores de
HPC mis altos. Al incrementar el campo alterno, el régimen de saturacién se
obtiene para valores de campo continuo mas bajos debido a la disminucion
de la corriente critica. La posicion del pico de disipacién permite obtener
una estimacion de la dependencia de la corriente critica intergranular con
campo a 4.2 K. En la condicién de saturacién de y’, la totalidad de la sefnal
obtenida es debida al apantallamiento de granos S)& aislados, y de este valor
hemos obtenido pess. Si el campo aplicado contimia aumentando, comienza

la entrada de vortices en los granos, aunque no se obtienem cambios en x 4¢,
porque la capacidad de apantallamiento intragranular no se ve afectada en
este rango. En otras palaﬂras, hay disponibilidad de corrientes Meissner en
presencia de vortices. Para el rango de campo continuo en que los perfiles
del campo en los granos llegan al centro de los mismos, se debe producir una
respuesta similar a la observada a campos bajos para el sistema intergranu-
lar, o sea un pico en la componente disipativa y un cambio en el nivel de
saturacion de {)a capacidad de apantallamiento.

En las distintas configuraciones de campo estudiadas, siempre es el mddulo
del campo local el que determina la capacidad de apantallamiento del sistema
de junturas débiles; como éste viene determinado por el campo externo y por
la contribucidn de corrientes intragranulares, cuando las contribuciones sean
de signo opuesto se obtendran compensaciones parciales del campo local; ésto
sucege en las configuraciones en que se disminuye el campo aplicado. Cuando
tengan el mismo sentido, su efecto se verd aumentado, como en el caso de
la configuracidon ZFCV en que se suman los efectos del campo aplicado y
del diamagnético intragranular. Para la calibracién del campo local, se ha
utilizado la hipétesis de que en una configuracion FCV el campo local y el
aplicado coinciden.

En la configuracion FCR la relacién entre el campo aplicado y el mé-
dulo del campo local no es lineal ni mondtono, por lo cual la dependencia
observada en y 4c difiere de la calculada usando el MEC intergranular. Sin
embargo, a partir del analisis en términos del campo local intergranular, se
ha interpretado su comportamiento, y se ha predicho un cambio de régimen
producto del barrido en distintos rangos del campo local; en particular, esto
se ha mostrado con dos sistematicas complementarias que presentan un com-
portamiento diferente segin el campo alterno haya alcanzado o no el centro
de la muestra. Para el caso de un campo alterno de 0.3 Oe, en la figura 31
se han mostrado los casos en que se obtiene un maximo o un nmunimo en la
componente disipativa, segun el valor del FCV inicial.

Con respecto a los ciclados de campo magnético continuo, hemos mos-
trado la presencia de un valor umbral por arriba del cual los vértices an-
clados afectan la capacidad de apantallamiento. Dicho valor resulta mayor
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que el campo critico inferior de los granos obtenido por mediciones de flujo
magnético continuo. Al realizar ciclados hasta campos mas intensos, hemos
obtenido un incremento del campo intragranular remanente, evidenciado por
una disminucién monétona de la capacidad de apantallamiento. Hemos mos-
trado la compensacién entre el campo aplicado y el debido a flujo intragranu-
lar atrapado, obtenido a partir de distintas configuraciones. Las tendencias
obtenidas experimentalmente para los valores de compensacion del campo
local intergranular pueden ser descriptas por un esquema sencillo en que se
calcula el campo atrapado en un grano superonductor utilizando el modelo
de Bean. En este tipo de calculos resulta dificil relacionar el campo aplicado
y el local; es por eso que estos se realizan en funciéon de un campo promedio,
que resulta proporcional al campo aplicado. Dichas tendencias pueden tam-
bién ser obtenidas encarando el cilculo desde otro punto de vista, a partir del
factor demagnetizante de los granos. El resultado obtenido es que el campo
en que se produce la compensacién intergranular crece con el campo aplicado
y luego tiende a saturar, debido a la saturacidn del flujo atrapado en los gra-
nos. A su vez, hemos mostrado que el detalle de los perfiles intragranulares
de campo es el que determina una compensacion del campo mas o menos
eficiente; para ello realizamos distintos ciclados a partir de configuraciones
ZFC y FC, mostrando que la distribucion espacial de vortices intragranulares
determina el campo paramagnético intragranular.

Se ha mencionado la importancia de la microestructura de la muestra
como parametro que determina la respuesta intergranular. La densidad,
conectividad y tamano de los granos ceramicos influye en la respuesta del
material, la que queda totalmente determinada por la interrelacion de las
propiedades intra e intergranulares. La contribucion del estado critico intra-
granular en x 4¢ disminuye con el tamaiio de grano. A medida que el grano es
mas pequeiio, su visibilidad magnética es gradualmente reducida por la pe-
netracion reversible de flujo en A;. En el caso de granos grandes, en principio
se produce una mayor compresién del campo en las junturas que se evidencia
en una mayor pendiente de la curva de x’ como funcién de HP€ en una confi-
guracion ZF‘C&, para una amplitud alterna fija. La configuracién FCV no es
afectada por el tamaiio de grano, ya que el camo externo determina el campo
local. En configuraciones FCR y ZFCR el campo paramagnético crece con
el tamano del grano, y por lo tanto el efecto de la Eistéresm magnética sera
mas notable en muestras con tamano de grano ceramico grande.

Los resultados obtenidos a partir de mediciones de susceptibilidad alterna
pudieron ser comparados con los obtenidos por otras técnicas en el mismo
tipo de sistemas. En particular, se ha senalado la relacion complementaria
con las mediciones de susceptibilidad continua, y la similitud con aspectos
de la informacion obtenida por mediciones de resistencia superficial por mi-
croondas, y por mediciones cre transporte eléctrico. Dicharelacion es dlt)abida. a
las particularidades del tipo de sistemas granulares considerados. Asimismio,
hemos mostrado que la tecnica permite estudiar distintos aspectos de siste-
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mas granulares superconductores, como ser la determinacion de la corriente
critica intergranular a partir de las mediciones con distintas amplitudes de
campo alterno en funcion de la temperatura, efectos de relajacién del campo
en funcién de la temperatura, o el cambio de régimen en los ciclados de
campo para temperaturas cercanas a T..

Los efectos de la granularidad también se manifiestan en el régimen de
fluctuaciones del sistema. La disipacién a bajas corrientes, cuando la resisten-
cia tiende a anularse, ha sido descripta como un régimen de paracoherencia,
obteniendo un exponente critico de la transicién, y una tendencia similar a
la obtenida en otros compuestos al incrementar el caracter granular. Se han
enfatizado las hipétesis utilizadas y se ha mostrado que el resultado obtenido
no depende del método utilizado para su evaluacion. Sin embargo. se han
sefialado las limitaciones del método, asi como las dificultades que se encuen-
tran para realizar deteriinaciones en el régimen de paraconductividad. Para
obtener exponentes criticos en este tipo de sistemas, un meétodo preciso suele
ser la determinaciéon de curvas caracteristicas tension corriente en distintos
puntos de la transicion resistiva.

A modo de conclusion se senala que, utilizando técnicas experimentales
relativamente sencillas, como lo son la medicion de resistividad y susceptibili-
dad alterna en presencia de un campo magnético continuo, se ha realizado un
estudio de propiedades granulares en un compuesto superconductor policris-
talino de aﬁa. temperatura critica. Dicho enfoque no pretende ser completo
ni acabado, sino que debe complementarse con estudios que se realicen por
otras técnicas. Quedan para el futuro un gran numero de tematicas a es-
tudiar, entre ellas los efectos en presencia de campos magnéticos mas altos
que los aqui presentados, el estudio preciso del rango de campos magnéticos
por debajo del terrestre, la profundizacién y uso de la metodologia descripta
para la caracterizacion y estudio de propiedades microestructurales, la deter-
minacién de procesos de relajacion temporal, la formulacién de calculos que
incluyan distribuciones de tamaiio y forma de los granos.
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