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Capitulo 1 Introduccion

A partir del descubrimiento de los superconductores de alta temperatura ! (SAT) a
finales de la década pasada, se inicia una segunda etapa de la superconductividad, que se
extiende hasta nuestros dias. Los nuevos materiales, con temperaturas criticas por encima
de la de ebullicion del nitrégeno liquido (77 K), permitieron expandir las aplicaciones de
la superconductividad. Esto potencia la introduccion de numerosas tecnologias en el
campo de la electrénica digital, la instrumentacion y en el de las comunicaciones 2,

No obstante, aplicaciones con mayor demanda esperan por el mejoramiento de algunas
de las propiedades fundamentales que caracterizan a estos materiales; ello constituye el

reto del sector de la comunidad cientifica internacional que trabaja en este campo.

En comparacion con los superconductores convencionales, los SAT presentan un
diagrama de fases en el plano H-T mucho méas amplio y complejo. Una de las diferencias
bésicas es la aparicion de una nueva linea, llamada “Linea de Irreversibilidad” (LI), que
divide en dos la region correspondiente al estado mezclado, conocido en los
superconductores tipo 11. Durante los Gltimos 10 afios, se han desarrollado varias ideas 1!
con el objetivo de explicar los nuevos fendmenos observados, asi como el origen de la L1.
Naturalmente ello también ha conllevado al desarrollo de diversas técnicas

experimentales ®°™"

para profundizar en la observacion de dichos fendmenos.

La medicion de esta linea se realiza por dos métodos fundamentales: magnetizacion de
dc y susceptibilidad de ac. En ambos casos se usan criterios que permiten relacionar
valores de H y T partiendo de las relaciones Myc(H,T) ¥ yac(H,T) respectivamente. El
inconveniente fundamental estriba en que es necesario medir estas magnitudes para
distintos valores de sus argumentos y asi determinar cada punto de la LI. Este proceso se
caracteriza por ser lento debido a la inercia térmica del sistema criogénico y la cantidad
de ciclos térmicos a realizar.

El criterio empleado en la y.c es el maximo de la componente imaginaria de la
susceptibilidad de ac, establecido en 1988, por Malosemof y colaboradores ™. Poco
después esta técnica se convirtio en la mas difundida para la determinar la LI, por ser una

técnica econdmica y por la cantidad de informacion adicional que brinda.



En el presente trabajo se ha instrumentado un nuevo sistema de medicion que permite
la determinacion experimental directa de la LI a partir de la susceptibilidad. Mediante una
segunda modulacion aplicada se determina la derivada de la componente imaginaria de la
susceptibilidad de ac con el campo de dc. Luego un algoritmo de control se encarga de
aplicar el campo de dc tal que se anule esta derivada. Nuestro sistema permite medir
dindmicamente un continuo de puntos correspondientes a la LI en un tiempo breve,

(algunos minutos).

En este trabajo nos propusimos los siguientes objetivos:

1.- Montar un susceptometro de ac, para la medicion de la componente imaginaria
de la susceptibilidad.

Rew of Sci Inst |3 deteccion del

2.- Lograr, mediante una técnica de doble modulacion
campo de Irreversibilidad (a partir del pico de dicha componente imaginaria).

3.- Implementar un controlador PID auto-ajustable, que controle el campo de dc,
haciéndolo igual al campo de Irreversibilidad, mientras se barre continuamente la
temperatura.

4.- Automatizar el sistema.

La tesis esta distribuida de la siguiente manera: el segundo capitulo presenta una breve
discusion sobre el sentido fisico de la LI, ademas de un recuento de las técnicas utilizadas
para la determinaciéon de la misma. El tercer capitulo describe la instrumentacion y el
montaje experimental utilizado. Un cuarto capitulo estd dedicado al funcionamiento del
sistema. Para ello se hacen mediciones a muestras policristalinas de mercurio
(HBSrCCO). Este material, recordista de temperatura critica entre los SAT, al ser dopado
con estroncio (Sr), en determinadas concentraciones, mejora sus propiedades
superconductoras. Lo cual se refleja en un “levantamiento” de la LI. El quinto capitulo se
refiere a los resultados, con un esbozo de los errores que presupone el método de

medicion, y finalmente aparecen las conclusiones.



Capitulo 2 La Linea de Irreversibilidad

Entre los pardmetros que caracterizan los superconductores desde el punto de vista
tecnologico, la densidad de corriente critica de transporte (Jc) es considerada por muchos
autores el mas importante. Su dependencia con el campo magnético y la temperatura es
uno de los temas mas tratados en la literatura, y es una relacion clave, a tener en cuenta,
en el empefio por ampliar el margen de las aplicaciones. La temperatura critica (T;) de los
materiales més recientes esta alrededor de los 130 K, mientras las mayores densidades de
corrientes criticas obtenidas a 77 K son del orden de los 10° A/m? Aunque este Gltimo
nimero parece alentador comparado con los valores maximos de J que permiten los
conductores normales (el cobre, 10" A/m?), ello se refiere solamente a los extremos. En

la mayoria de las aplicaciones lo que cuenta son las dependencias antes mencionadas.

Por ejemplo, los materiales ceramicos, que resultan de relativa facil elaboracion,
suelen presentar densidades de corriente critica de transporte de valores significativos,
incluso cerca de T.. Sin embargo, en la mayoria de los materiales, estos valores se
deprimen bruscamente con el campo magnético aplicado. Este hecho limita sus
posibilidades en aplicaciones en las que se requiera trabajar bajo campos intensos (e.g.

electroimanes superconductores).

En particular, los superconductores de alta temperatura (SAT), muestran un
diagrama de fase, en el plano H-T, mas complejo que sus antecesores. Recién
descubiertos estos materiales Muller y colaboradores descubrieron, mediante mediciones
de magnetizacion de dc ™, que se observaba un comportamiento irreversible por debajo
de cierta linea. Razon por la cual se le Ilama linea de irreversibilidad (LI). En ese
entonces existian algunas nociones que permitian vincular esta linea con el hecho de que
la J. de transporte se anula al cruzar la misma (AM=H", J.=4AM/a)™, en la direccién de
mayores campos Yy/o temperaturas. Con la singularidad de que siguen existiendo

“supercorrientes” y se mantiene el estado mezclado.



En la figura 2.1 aparece el diagrama de fases magnéticas de los SAT, formado por
tres lineas. El primer campo critico (Hc), la LI y el segundo campo critico (Hcy).
También aqui se puede apreciar el estado mezclado ya conocido en los demas
superconductores de segundo tipo, ahora dividido por la L1I.

160 N -

Estado normal.
Sc - Estado superconductor puro.
Em - Estado mezclado.

H(a.u.).

T (K).

Fig. 2.1. - Diagrama de fases de un SAT.

La naturaleza de la LI aln no esta del todo clara. Algunos autores plantean que se
trata de una transicion de fase termodindmica, conocida en Inglés como flux lattice
melting & ® 71, esto es, el paso desde un estado organizado a corto alcance de los vortices
de flujo que aparecen en el estado mezclado (vortex glass), hacia una fase mas
desorganizada (vortex liquid), en la que los vortices se pueden mover libremente con la
consecuente disipacion de energia. Otros investigadores sugieren que puede tratarse
como una transicion entre los regimenes de activacion térmica del flujo de vortices (en

Inglés Termal Activated Flux Flow, TAFF) y flux creep!®, otro fenémeno térmicamente



activado observado cerca de la temperatura critica, incluso en los superconductores tipo

Il convencionales [© & °1

. Ambos modelos explican razonablemente los resultados
experimentales, en particular, la ley potencial Hir = Ho(1-T/T¢)“, donde oo ~ 1,6 y H, el

campo de irreversibilidad a T = 0.

En este trabajo nos concentraremos en las mediciones que permiten extraer
informacion experimental sobre la LI, no obstante, veamos primero, con mas detalle,

algunas cuestiones de la fisica de estos fenGmenos.

2.1. - Elementos para la interpretacion de la Linea de Irreversibilidad.

La interpretacion de la LI, se basa fundamentalmente en conceptos que tienen su
origen en la fisica de los superconductores de segundo tipo, conocidos desde los afios 50°.
Esto sentd las bases para un rapido acceso a los modelos que actualmente describen,

fenomenologicamente, este comportamiento de los nuevos materiales.

En los superconductores llamados “tipo 11”, una vez superado el llamado primer
campo critico (Hc) se abandona el apantallamiento perfecto, y el campo magnético
penetra el material en forma de vortices. Los vortices son tubos de flujo magnético de
valor ¢,= 2.07 x 10" Tm? rodeados de torbellinos de supercorrientes. Al estado donde
coexisten estos vortices con zonas perfectamente apantalladas del superconductor se le
Ilama estado mezclado, que se extiende hasta el Ilamado segundo campo critico (Hc).
Para un superconductor ideal infinito estos vértices forman una red hexagonal conocida
por red de Abrikosov. Si se somete el estado mezclado al paso de una corriente de
transporte o de apantallamiento a nivel de la muestra, los vortices experimentan una
fuerza tipo Lorenz que los hace moverse, lo cual provoca una caida de voltaje, con la

consiguiente disipacion de energia.

En materiales reales los defectos actlan como pozos de potencial (o centros de
pinning) que “anclan” a los vértices, de modo que, para moverlos, se requiere de una

densidad de corriente minima conocida como densidad de corriente critica, J.. Para J >



Je , por lo tanto, aparece disipacion en el superconductor tipo Il real. Cuando la corriente
que actla es de apantallamiento (cerrada), la distribucion de vértices en la muestra se
describe por los llamados modelos de estado critico. De ellos el méas sencillo es el
introducido por Bean™. En realidad, ademas del “desorden estatico” asociado al pinning
existe el “desorden térmico”: los vortices vibran (e, incluso, pueden saltar entre centros
de pinning dando lugar al flux creep debido a que T>0. En los superconductores de alta
T. este desorden tiene una gran relevancia debido a las altas temperaturas a que suelen

estudiarse, produciendo fendmenos como el llamado thermal activated flux flow (TAFF).

Las mediciones que se realizan para la determinacion de la LI, se dividen en dos
grupos: las de magnetizacion de dc y las de susceptibilidad de ac. También es comun el
uso del magnetometro de SQUID para este fin. En los epigrafes siguientes las
examinaremos someramente, centrando la atencion en la susceptibilidad, porque es la

base de nuestra técnica para la medicion dinamica de la L1I.

Aunque estas mediciones tienen un blanco comdn, que es determinar la linea, en el
diagrama de fases, a partir de la cual J.(H, T) > 0, cada una provee un resultado que, en
general, depende del criterio experimental usado para determinar el valor de J.. Si,
ademads, consideramos la naturaleza estadistica de la perturbacién térmica sobre los
vortices anclados, es de esperar una dependencia con la escala de tiempo del
experimento. O sea, aquel experimento que, en el marco de ciertos tiempos
caracteristicos, mida mas rapidamente el valor de J;, obtendra un resultado menos
influenciado por la activacion térmica, tendiente a desanclar los vortices. Para estudiar
esta dependencia se realizan mediciones de susceptibilidad de ac a diferentes frecuencias
del campo aplicado H,, de cuya comparacion entre si y con los resultados que se
obtienen por las otras vias, se extrae informacion sobre los mecanismos que rigen la

dindmica de los vortices.

Asi, el comportamiento de los SAT alrededor de la LI, se interpreta con ayuda de
los modelos de estado critico y del TAFF. En el caso de una muestra en la que el pinning
es abundante su comportamiento seria tal que responde a las predicciones del modelo de
estado critico, mientras que en el caso contrario, resulta méas apropiado el TAFF. Es

importante sefialar que en realidad, lo que se observa es una contribucion tanto del



pinning como de la relajacién y que no existe aun una teoria Unica que explique el

fendmeno de conjunto.

2.2. - Medicion de la LI.

Los métodos tradicionales de medir la LI se caracterizan por ser tediosos y largas.
Esto se debe a que se trata de una medicion simultanea de diversas magnitudes (J., H, T)
que, ademas, presentan un comportamiento histerético relacionado con la memoria
magnética del material y que eventualmente los fenémenos de relajacion involucrados
requieren del control de la escala de tiempo del experimento, ya sea en tiempo 0 en
frecuencia. Aunque estos experimentos se realizan en instalaciones automatizadas, las
limitaciones que introduce la inercia térmica del sistema criogénico, a la hora de barrer la
temperatura, retarda el proceso de medicion. Teniendo en cuenta que los errores que

introducen los gradientes térmicos deben ser permisibles.

Por otro lado, la medicion suele realizarse fijando algunos de estos parametros, por
ejemplo el campo, subdividiendo la medicion en numerosos ensayos para diferentes
valores del parametro fijado. La necesidad de borrar la historia magnética de la muestra,
incrementando su temperatura por encima de T, entre dichos ensayos, agrava esta
situacion.

A continuacion examinaremos tres de los métodos mas comdnmente usados para la

determinacion de la LI. Aunque existen otros, ellos son de algin modo una variante de

los que discutiremos a continuacion.

221.-MvsT.y Mvs. H

Las mediciones de magnetizacion en dc, ampliamente utilizadas en casi todos los
materiales magnéticos, permiten estudiar el comportamiento de esta magnitud con el
campo aplicado y la temperatura. En el caso de los superconductores, estos muestran un

comportamiento similar al de un diamagnético perfecto cuando se le enfria en ausencia



de campo. La magnetizacién inducida aparece en sentido contrario al campo que la
origina, de modo que la induccion magnética, en una primera aproximacion es nula en el

interior de la muestra.
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Fig. 2.2. - Medicion isotérmica de la magnetizacién como funcién del

campo.

El instrumento clasicamente utilizado consiste en un oscilador mecanico que mueve
la muestra en el campo homogéneo de un electroiman. La variacion de flujo resultante, es
detectada por unas bobinas dispuestas alrededor de la muestra. El voltaje inducido en
estas es posteriormente amplificado y, con ayuda de un demodulador sincronico, se
obtiene una sefal nitida y estable, proporcional a la magnetizacion. Este instrumento,
conocido como Magnetometro Vibracional (VSM del Inglés Vibrating Sample
Magnetometer), una vez calibrado, permite hacer mediciones absolutas. Para controlar la
temperatura se dispone de un sistema criogénico, por lo general disefiado para trabajar

con Helio liquido.



El gréafico de la figura 2.2 muestra una curva de magnetizacion isotérmica de una
muestra superconductora ceramica. La medicion se realiza primero subiendo y después
bajando el campo aplicado, mientras se adquieren los valores de la magnetizacion en el
VSM. El punto donde se separa la curva de retorno de la virgen determina el campo de
irreversibilidad, Hi., para esa temperatura. En la figura 2.3 la curva es obtenida barriendo
la temperatura a campo fijo, de modo que la interseccion entre las curvas de T creciente y
decreciente define la temperatura de irreversibilidad, Ti., para el campo aplicado. La
muestra es primeramente enfriada hasta la temperatura inicial en ausencia de campo.
Luego se incrementa el campo hasta el valor deseado para comenzar a subir la

temperatura hasta exceder ligeramente la temperatura critica, Te.

0
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Fig. 2.3. - Medicion de la magnetizacion como funcién de la temperatura.

Esta rama es conocida como ZFC del inglés Zero Field Cooling. A partir de esta
temperatura se desciende hasta alcanzar la temperatura inicial, ahora con el campo

aplicado antes, por lo que esta es llamada FC (Field Cooloing ).Este método, a diferencia
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del anterior, no requiere esperar a que la temperatura se estabilice en cada punto de la
curva a medir. En su lugar se fija el campo, lo cual es inmediato. Mientras que en el
primero se barre el campo, mucho mas rapido que la temperatura, en el segundo. En
ambos casos es necesario llevar la temperatura por encima de T, entre la medicion de dos
puntos consecutivos de la LI, para borrar la historia magnética, como dijimos
anteriormente. Dependiendo del sistema criogénico utilizado, puede resultar maés
conveniente usar uno u otro método. En un inicio, estas mediciones solian hacerse
cambiando el campo manualmente, en tal practica resultaba més facil cambiar en
pequefios intervalos la temperatura, barriendo esta con ayuda de un controlador. Es por
eso que se hizo mas comun el uso de la medicion de M vs T para la determinacion de la
LI

En ambos casos, tanto cuando se fija la temperatura como cuando se fija el campo,
el punto en que las curvas se unen es un criterio para determinar que J. = 0. Este criterio
se basa en el modelo de estado critico que establece J; «« AM, donde AM es justamente la

distancia entre las curvas.

2.2.2. - Susceptibilidad.

Entre las mediciones magnéticas, la susceptibilidad de ac es particularmente
difundida por la cantidad de informacién que brinda sobre las propiedades
electromagnéticas de los superconductores y por ser una técnica econdémica. Las
mediciones bésicas asociadas a esta técnica son la parte real e imaginaria de la
susceptibilidad magnética. De sus dependencias con la temperatura, la amplitud del
campo de ac, y el campo de dc, se puede determinar numerosos pardmetros como T,
He(T), Hea(T), Jc, y también Hir(T) €™V,

La susceptibilidad de ac permite estudiar la respuesta del material ante un campo
armoénico aplicado, que generalmente es superpuesto sobre otro estatico, varios ordenes
mas intenso. La figura 2.4 representa genéricamente esta situacion. Noétese que la
excursion de la magnetizacion no necesariamente es armonica, ni su fase la del campo

alterno. Especialmente para aquellos valores de H y T para los cuales J. ~ 0, se pueden

11



encontrar comportamientos no lineales muy marcados.

Muchas aplicaciones practicas

requieren la determinacion de propiedades superconductoras en regimenes no lineales

intensos 4 |

- MdC (a.u)
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250

300 350
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Fig. 2.4. - La superposicién de un campo armonico sobre una componente

estatica de mayor amplitud provoca una magnetizacion cambiante en el tiempo

gue porta informacién sobre el comportamiento macroscoépico de la muestra. Las

unidades de los ejes son arbitrarias.

Estos métodos de medicion han sido desarrollados y diversificados durante los

ultimos veinte afios, particularmente en la Ultima década con el advenimiento de los SAT

(121 Un buen ejemplo de ellos es la popularizacion de las mediciones de la susceptibilidad

de banda ancha, en Inglés wide-band susceptibility (¥ w-b) (31 que se diferencia de la

definicion de susceptibilidad convencional en que la sefal

proporcional a la

magnetizacion estd formada no sélo por una componente de frecuencia igual a la del

campo de Hac sino, ademas, por todos los arménicos impares que componen el voltaje

12



inducido en las bobinas de deteccion. Esta distorsion aparece como consecuencia de la

anarmonicidad de la magnetizacion.

Desde el punto de vista de la instrumentacion, la susceptibilidad de banda ancha es
la medicién méas elemental. EI demodulador sincronico del lock-in usa como referencia
una sefial cuadrada, mientras la cadena amplificadora que lo antecede tiene ancho de
banda tal que todas las componentes espectrales de la sefial de entrada son, en teoria,
igualmente amplificadas. Dado que la anarmonicidad de la magnetizacién esta
estrechamente relacionada con las pérdidas en el material, el aporte de las componentes
de alta frecuencia cerca del pico de la susceptibilidad imaginaria hace que la curva se
torne més abrupta, lo cual facilita la deteccion del campo de Irreversibilidad, como

veremos en el préximo capitulo.

Los resultados provenientes de esta medicion tienen la ventaja de simplificar tanto
la comparacion entre mediciones como de ellas con la teoria, debido a la simplicidad de

la definicion de las magnitudes involucradas.

El grafico de la figura 2.5 muestra el comportamiento de la magnetizacion
provocada por el campo arménico aplicado. Cuando este alcanza su valor maximo y
cuando cruza por cero se definen los valores de la magnetizaciéon como M, y M, ,

respectivamente . Luego para la susceptibilidad:

M M

. zr=Hr

ac ac

Za:H

donde y, =% VY x =x enelcasoenqueno hayanarménicos en la sefal
proveniente de las bobinas detectoras.

Todas las mediciones de susceptibilidad que se presentaran en lo sucesivo son de
banda ancha, al igual que las LI son determinadas sélo de la componente imaginaria,
medida de este modo. Por lo tanto, cada vez que nos refiramos a la y s , entenderemos

que se trata de y .
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Fig. 2.5. - Comportamiento del campo y la magnetizacion con respecto a la
fase y el lazo de histéresis, usados en la definicién de la susceptibilidad de

banda ancha. Las unidades de los ejes son arbitrarias.

La LI es determinada de estas curvas como se aprecia en la fig. 2.6: cada curva es
medida a diferentes temperaturas, y el valor del campo en el pico es el Hi:". Aunque
tedricamente este valor de Hj., debe ser tal que J.=0, en este caso también se trata de un

criterio experimental que es interpretado de acuerdo con el modelo utilizado.

En general la medicion de la LI depende de varios factores externos (dimensiones
de la muestra, d, frecuencia angular, o, y amplitud del campo armoénico, Hyc) ademas de
las propiedades caracteristicas del material que se estudia. Para determinar los
mecanismos que rigen la dindmica de vortices se utilizan, como habiamos visto
anteriormente, los modelos de estado critico y el TAFF. Estos permiten interpretar el
corrimiento del H;., al cambiar los factores externos. En el caso del primero, la condicion

de méaximo de » s corresponde a ™
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La posicion del pico es funcion del didmetro de la muestra d y de la amplitud del
campo alterno Hy.. Esta relacion establece un valor de J. dependiente del experimento,
que a su vez se relaciona con el comportamiento macroscopico del material a través de la

dependencia J; (H, T), definiendo asi un criterio para Tirr Y Hirr.

35
l H (T) A T=97K
3.0} —0— T=99K

I l l o T=DIK

25
20

15 F

VLIA (OL X"ac) (V)

10 [

05

0.0 -

Fig. 2.6. - Determinacion de la LI a partir de las curvas de y, .Valores

tomados de un policristal superconductor.

El modelo del TAFF por su parte predice que ™

donde prarr es la resistividad debida al flujo de vortices. En este caso el comportamiento
es parecido al del efecto skin en los metales®. La dependencia del pico es sélo con la
frecuencia angular o, el diametro d y con la temperatura de la cual es una funcion la

resistividad:

pTAFF oC eXp(-U/KT)
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donde U es una energia de activacion térmica de los vortices vinculada al pinning, para la

cual la mayorfa de los autores asumen la relacion 7

U=UMH) 1-T*/TH

En este caso la condicion del pico establece un valor para la resistividad, también
dependiente del experimento. Su relacion con el comportamiento macroscopico de la
muestra es similar al de J. . O sea, a traves de la dependencia de esta resistividad con el
campo Y la temperatura, prare(H, T). Para nuestros prop6sitos no es necesario establecer
una relacion cuantitativa entre J. y orarr. Basta con recordar que esta viene dada a través
de la ley de Ohms (J = oE, o =1/p), y que involucra un criterio de campo eléctrico
vinculado al movimiento de los vortices. En cuanto a la LI, este valor de la resistividad,
similar al de J., cambia de prarr = O por debajo de esta, a prarr > 0, cruzando en la

direccion de mayores campos y/o temperaturas.

Es importante decir que los dos resultados presentados arriba estan calculados para
un cilindro infinito de didmetro d, en general, el célculo se complica dependiendo de la

geometria de la muestra.

En algunos materiales se obtienen mdltiples picos en la y a los cuales son
interpretados de diversas maneras. Por ejemplo, en el caso de los materiales
policristalinos se puede observar, un pico asociado a los fenémenos intra- y otro a los
inter-granulares. En el caso de los monocristales y laminas delgadas se predicen la
existencia de varios picos originados en la complejidad de la dindmica de vortices propia
de los SAT [6:281,

Las LlIs determinadas a las muestras ceramicas examinadas en esta tesis
corresponden a la linea inter-granular. Las corrientes inducidas, relacionadas con esta LI,

son superficiales y con trayectorias que rodean el volumen de la muestra. Localizadas en
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los planos perpendiculares a la direccién del campo. Dicho de otra manera, es la LI

relacionada con la J; de transporte.
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Capitulo 3 El sistema de medicién

En el capitulo anterior vimos diferentes modos de determinar la LI1. En lo adelante

nos concentraremos en la medicion de la susceptibilidad, aunque nuestro sistema de

medicién presenta algunas variaciones con respecto a los cominmente empleados 2.

La instalacion que a continuacion se describe permite medir la LI dinamicamente.

Entre las ventajas que proporciona vale apuntar la alta densidad de puntos de las curvas

resultantes, y la repetibilidad de las mediciones (debido a que el tiempo en que ocurren

las mismas esta controlado). Esto ultimo resulta esencial cuando los fendmenos de

relajacion tienen tiempos caracteristicos similares a los que dura el experimento.
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La figura 3.1 muestra todos los instrumentos que conforman la instalacion, y la
interconexion entre ellos. La muestra a medir es colocada en el portamuestras de la
varilla de medicién, que se introduce en el criostato que contiene nitrégeno liquido en
equilibrio con sus vapores alrededor de los 77 K.

El control de la temperatura se logra mediante un controlador comercial (Lake
Shore 330) que usa un calefactor y un diodo sensor instalados en el portamuestras para
estabilizar temperaturas entre 78 y 140 K, rango en el cual nos interesa estudiar las
muestras utilizadas. Para aplicar el campo se usa un sistema de bobinas coaxiales,
inmerso en el nitrégeno. Por la mas externa se hace circular una corriente directa, usando
para ello una fuente programable, que permite ajustar el campo de dc (Hg). Las dos
bobinas interiores son excitadas con ayuda de un amplificador transconductivo (ver
diagrama en el apéndice 3) que toma una muestra de voltaje del generador de sefiales que,
ademas, provee las referencias de cada lock-in (Scitec Instruments 500-MC).

Finalmente se observan en el diagrama las bobinas detectoras (que son dos bobinas
en principio idénticas conectadas en oposicion), en una de las cuales se inserta la muestra.
Todos los instrumentos estan enlazados con la computadora, donde se ejecuta un
programa desarrollado en Borland Delphi, que controla la medicién. La comunicacién se
realiza a través de una interfaz GPIB (General Purpose Interface Bus), que soporta hasta

14 instrumentos y permite velocidades de hasta 1 Mb/s.

3.1. - El susceptometro.

La medicion de la susceptibilidad, aunque preferida por ser una medicién
magnética que elimina todos los inconvenientes relacionados con los contactos eléctricos
de las mediciones de transporte, requiere de un disefio cuidadoso de las bobinas y de los
circuitos de compensacion a utilizar. El acoplamiento magnético con la muestra define la
sensibilidad del sistemay el aislamiento con el ambiente circundante, si no es adecuado,
introduce desviaciones en la medicion relacionadas con la disipacion de energia hacia el

entorno. En este epigrafe discutiremos las cuestiones mas relevantes del disefio de
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nuestro susceptometro, y veremos algunas mediciones de susceptibilidad realizadas con

el mismao.

Los superconductores muestran, a traves de la parte real de la susceptibilidad

(.. =-1), un comportamiento similar al de un material diamagnético, si la muestra es

enfriada en ausencia de campo. La aparicion de una magnetizacion en presencia de
campo externo tendiente a anular la induccion magnética dentro del material aporta una
sefial “real” que puede llegar a ser algunos oOrdenes de magnitud mayor que la
componente imaginaria relacionada con las pérdidas. El defasaje existente entre estas
sefiales (90 grados) es la clave para su deteccion, pero en la medida en que las amplitudes
sean muy diferentes, mas critico serd el ajuste de la fase, necesario para obtener un
voltaje que sélo dependa de la componente imaginaria. Tradicionalmente esta
problematica se resuelve usando un amplificador faso-sensititivo (lock-in), capaz de
demodular una sefial en fase con la referencia y atenuar alrededor de -80dB la
componente fuera de fase. En el apéndice 1 puede verse una deduccion de la ecuacion

que relaciona este voltaje con la susceptibilidad.

Un circuito de compensacion (no mostrado en la figura 3.1) aporta una sefial en
principio en contra-fase con la sefial proveniente de las bobinas detectoras, donde el
voltaje resultante inducido no es nulo adn en el caso en que la muestra se encuentra en el
estado normal. Es importante aclarar que, incluso aun cuando las bobinas detectoras
hayan sido cuidadosamente configuradas en oposicién, una compensacion adicional, mas
flexible, es esencial.

El diagrama fasorial de la figura 3.2 ayuda a esclarecer la relacion entre las distintas
sefiales en cuestion. Donde Vy es el voltaje de las bobinas y V. el de compensacion, V; es
la diferencia entre ambos. El propoésito de esta sefial de compensacion es garantizar un
ajuste fino en el cero. Es decir, que la amplitud del voltaje de offset resultante pueda ser
despreciado cuando la T > T¢., y sélo depende de la susceptibilidad para T < T.. Nétese
que deben ser compensadas las dos componentes y que esto estard subordinado a la

complejidad que introduce la relacion de amplitudes entre ellas.
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Para este trabajo se usd un circuito activo que toma una muestra de la sefial de
referencia y a partir de ella, se condicionan las compensaciones correspondientes (ambas
fases). Para medir las LI, una atenuacion de -20 dB con respecto al pico resultd
suficiente, aunque se lograron atenuaciones de hasta -40 dB sin mucho esfuerzo. El
voltaje que se obtiene en las bobinas detectoras, debido a la interaccion con las paredes
del tubo del criostato, mostraba cierta deriva con la temperatura. Esto es comprensible, si
consideramos que las corrientes parasitas (de Focault) inducidas en el tubo dependen de
la resistividad del material, que varia con la temperatura. Este efecto puede ser atenuado
en la medida en que se debilite la interaccién con las paredes y se incremente el
acoplamiento magnético con la muestra, por ejemplo, mientras menor sea el diametro de
las bobinas detectoras con reaccion al espacio disponible en el criostato menor sera la

influencia de las corrientes parasitas.

El diagrama eléctrico del circuito aparece en el apéndice 3, con una breve
descripcion de su funcionamiento. Su caracteristica mas relevante consiste en proveer una
sefial con una diferencia de fase y amplitud relativamente independiente de la frecuencia.
Si bien es cierto que para detectar el pico de la componente imaginaria, la compensacion
es un problema de segundo orden, constituye una de las razones méas importantes por las

cuales se complica el disefio.

En el caso de nuestro sistema de medicion tenemos dos excitaciones de ac, a
diferencia de los susceptémetros ordinarios, en los que solo aparece una perturbacion.
Dependiendo de la simetria que se logre en la disposicion de las bobinas detectoras
conectadas en oposicién, el voltaje inducido resultante puede requerir de sendas
compensaciones. Por debajo de la temperatura critica de la muestra, la situacién de la
figura 3.2 es valida para ambas excitaciones. No obstante, la amplitud del voltaje
inducido es proporcional a la frecuencia de oscilacién del campo, por lo cual en el caso
de la perturbacion de baja frecuencia, se puede prescindir de tal compensacion, o

simplemente filtrar a la entrada del lock-in eliminando la componente de baja frecuencia.
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Tedricamente, esta sefial deberia ser ignorada en el proceso de demodulacién sincronica.
Sin embargo, debido a las no-linealidadaes de la cadena amplificadora que antecede al
demodulador, puede aparecer distorsion por intermodulacion en amplitud que introduce
error en la deteccion del pico de la componente imaginaria de la susceptibilidad. Esto
quedard mas claro para el lector después de entender el epigrafe siguiente sobre nuestro

método para la deteccion del campo de irreversibilidad.

La figura 3.3 muestra un grafico con dos curvas de susceptibilidad (s6lo mostradas
las componentes imaginarias) medidas a diferentes valores de campo aplicado. El eje Y
representa el voltaje a la salida del primer lock-in (Vo, que es proporcional a 7 ). Es
importante aclarar que esta es una medicion clasica de susceptibilidad y, para obtener
estas curvas, se ha utilizado solo parte de la instalacion. Su objetivo es meramente ilustrar
el funcionamiento del susceptometro. De hecho para medir susceptibilidad es necesario
usar un programa particular, aunque relativamente mas sencillo que el usado para medir
la LI. Simplemente se cambia la temperatura y se lee el valor de V,, con un campo de dc
mas uno de ac previamente establecidos. Las temperaturas a las que aparecen los dos
picos observados corresponden a las Tj,. Para la temperatura de irreversibilidad intra-
granular (T;r = 128 K) no se observa corrimiento con el campo dada la poca intensidad
del mismo con respecto a la de los campos que afectan los granos (del orden de varios
Teslas). Mientras que el pico asociado a la LI inter-granular se desplaza notablemente
para Hqc=15 Oe (Tirr (0) = 119 K, Tir(15) = 112 K). Vale apuntar que si se dispone de una
instalacion en la que sea posible aplicar mayores campos, podria determinarse igualmente

la LI intra-granular.

Un susceptometro con las caracteristicas del que hemos instrumentado, pudiera no
ser atil para hacer mediciones de susceptibilidad mas precisas y con el grado de
repetibilidad de uno comercial, pero es mas que apropiado para nuestras necesidades. En
este caso no hay calibracion en la susceptibilidad, porque las mediciones son relativas y
nuestra atencion esta centrada en la zona en que la sefial tiene su maxima amplitud. Esto
simplifica cuestiones de disefio tanto eléctricas como mecénicas, mientras la calibracion

se restringe al campo y a la temperatura.
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Fig. 3.3. — La componente imaginaria de la susceptibilidad a la salida del primer

lock-in.

Por altimo, vale apuntar que nuestra técnica para la medicion de la LI supera todo lo conocido, o al
menos reportado en la literatura, en cuanto a la velocidad y a la cantidad de puntos. Ademas resultaria
relativamente facil de instrumentar partiendo de una instalacion especificamente prevista para medir

susceptibilidad.

3.2. - Deteccion del campo de Irreversibilidad.

El susceptometro basico permite, como vimos, obtener las curvas de y’(H, T) y ¢’

(H, T). Recordemos, ademaés, que los puntos que constituyen la LI en el diagrama H, T

del superconductor, coinciden con los valores del pico de la curva de la componente

imaginaria de la susceptibilidad compleja (epigrafe 2.2).
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Asi, la deteccion del campo de irreversibilidad, se puede entender como la
deteccion de la posicion del pico de la »’” (H, T). Los argumentos de »’’ se corresponden
con el campo y la temperatura de irreversibilidad (Hirr y Tirr respectivamente); o, lo que

es equivalente, los pares de valores para los cuales la derivada de esta funcidn se anula.

A diferencia del método tradicionalmente empleado en esta medicion, en nuestro
caso se ha instrumentado un sistema que permite monitorear directamente el valor de la
derivada. Para ello se usa un segundo lock-in, que sincronizado en fase con una
perturbacion armonica adicional en el campo aplicado a la muestra superconductora,
procesa la sefial de voltaje proporcional a la susceptibilidad imaginaria a la salida del

primer lock-in.™*!

Como puede verse en la figura 3.4, uno de los efectos de esta doble perturbacion
del campo, es la modulacién en amplitud que aparece en la sefial de la susceptibilidad.
Esto hace que a la salida del primer lock-in se tenga una componente de dc mas una sefial
sinusoidal, cuya amplitud es proporcional a la perturbacién adicional del campo, y es
demodulada por el segundo lock-in. Asi, la amplitud de la salida de este Gltimo es,

ademas, proporcional a la derivada y se anula aproximadamente en el maximo.

Notese que, si asumimos que la amplitud de esta perturbacion adicional es,
también, pequefia con respecto a la amplitud del campo de dc aplicado, podriamos
describir la salida del primer lock-in con ayuda de una serie de Taylor de primer orden
para la susceptibilidad como funcion del campo, con la temperatura como parametro. Al
anularse la primera derivada se anularian la amplitud de la modulacion y la salida del
segundo lock-in. Los términos no lineales producen componentes de frecuencias
superiores, los armonicos pares son fuertemente atenuados debido a la demodulacion
sincronica, los impares contribuyen a la amplitud de la sefial de salida. Por una parte, ello
justifica la validez del método. Por otra, tenemos que un efecto similar debera esperarse
para la sefial de susceptibilidad que aparecera como resultado de la segunda perturbacién

en el campo, cual si invirtiéramos los papeles de las mismas. O sea, que la sefial de
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susceptibilidad de baja frecuencia queda modulada por una sefial vinculada a la

perturbacion de mas alta frecuencia.

Para entender cdmo se resuelve esta disyuntiva el lector menos familiarizado con la
instrumentacién podria necesitar una introduccién al funcionamiento del lock-in 2%,
Resulta que este instrumento estd sintonizado para detectar s6lo uno de estos efectos,
siendo necesario elegir las frecuencias de tal modo que una sea, tipicamente, un orden de
magnitud mayor que la otra. Asi, la de menor frecuencia desempefia el papel de
perturbacion del campo para obtener la derivada, mientras la de la mayor constituye la
excitacion conocida en las mediciones clasicas de la susceptibilidad de ac. Mediante la
correcta eleccion de la frecuencia de corte del filtro pasa-bajos a la salida del primer lock-
in, se logra alisar la sefial demodulada, sin llegar a afectar la componente de mas baja

frecuencia.
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Fig. 3.4. - El efecto de la segunda modulacién del campo sobre la

susceptibilidad.
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Un problema importante, y de respuesta no trivial, es si la interaccion entre estos
dos efectos afecta el valor de Hi, medido. En el apéndice 2 tenemos un célculo que
muestra como el valor de Hj. es realmente afectado por la eleccién de las frecuencias.
Debido a que las LI de un material quedan desplazadas cuando se miden a diferentes
frecuencias (epigrafe 2.2.2) lo que en realidad se mide es el promedio de los dos Hir
correspondientes ponderado por las frecuencias de excitacion utilizadas, esclareciendo asi
la situacion experimental y permitiendo hacer una adecuada seleccion de las frecuencias a
utilizar.

Aunque en general es posible medir en un rango mayor de frecuencias, en este
trabajo se presentan mediciones de la LI entre 500 Hz y 30 kHz, suficiente para mostrar

el funcionamiento del sistema y caracterizar las muestras utilizadas.

3.3. - Lazo de control

Una vez discutida la deteccion del Hir, veamos como lograr su automatizacion. En
particular nos habiamos propuesto que, en la medida en que se cambia la temperatura,
fuera posible corregir el valor del campo Hg. aplicado para que la derivada de la
susceptibilidad imaginaria se mantenga igual a cero, y por ende Hqc igual a Hi,. Esto
equivale a disefiar un sistema que determina directamente la LI. Para lograrlo se
instrumentd un algoritmo de control, como parte del programa que corre en la PC. En lo
adelante al referirnos al controlador estaremos hablando de dicho algoritmo. La figura
3.5 presenta un diagrama funcional del sistema, donde se ha omitido el control de la
temperatura para simplificar el dibujo. La interconexion de los distintos bloques ayuda a

visualizar el papel que desempefia el controlador en la dindmica del proceso de medicion.
En los procesos controlados, por lo general, el objetivo es hacer coincidir la

variable controlada con la referencia. Y esta puede tener un valor constante o seguir el

comportamiento de una determinada funcién del tiempo. El controlador actda sobre el
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sistema basandose en el error (definido como la diferencia entre la variable controlada y
la referencia) y en un conjunto de coeficientes, cuyos valores son elegidos para optimizar
su funcionamiento y que estdn estrechamente relacionados con las funciones
transferenciales del sistema a controlar %!, Asf la funcién de control resultante debe ser
tal que garantice que el error sea siempre cero, pero su comportamiento es intrascendente.
La atencion esta centrada en la variable controlada y las caracteristicas del proceso solo
interesan para lograr la optimizacién del lazo de control. Un ejemplo de esto lo tenemos
en el control de la temperatura de la muestra.

Cirouite de Primer Segundo
_— . 2 Amplificador - Amplicador —
Compensacidn i e Lock-in
4
b " = k'
Criogenia v bobinas
- 5 e Controlador  |—
Muastra de E—
Superconductora
F
4 0

Amplificador < L £2 Ganerador

Transconductive [ {1 {'\j

Fig. 3.5. - Representacion de los bloques funcionales que conforman el sistema

de medicion.

El control del campo difiere de lo anterior en el modo de usar el controlador. Ahora
nos proponemos caracterizar el sistema controlado, mientras este es perturbado
térmicamente. La referencia se mantiene constante e igual a cero (que es el valor deseado
para la derivada) de manera que el error es igual a la variable controlada. Cuando el lazo

estd “enganchado”, la funcion de control (en este caso el campo, Hyc) es tal que garantiza
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que el error sea practicamente nulo a pesar de la perturbacion térmica, pero, ademas, esta
describiendo el comportamiento de la muestra. Sea T(t) la funcion que describe como
cambia la temperatura T de la muestra en el tiempo y Hqc(t) = Hirr(T), segun el criterio de
la derivada. Entonces el par T(t), Hqc(t) forman una ecuacion paramétrica que reproduce
la LI

El sistema esté calibrado de manera que el programa “sepa” el valor de campo (Hgc)
que esta siendo aplicado a la muestra superconductora, para cada valor de corriente
enviado a la fuente. Similar es el caso de la temperatura, el controlador (Lake Shore 330)
esta calibrado también, y el programa simplemente indica la temperatura que necesita se

establezca.

El barrido de la temperatura se hace linealmente en el tiempo, mientras se guardan
en memoria tres arreglos cuyos indices estan relacionados con el valor instantaneo de la
temperatura de la muestra, que se lee del controlador. La longitud de los mismos es tal
que a dos indices consecutivos les correspondan valores de temperatura cuya diferencia
es igual al error instrumental de la misma. O sea que a cada indice esta asociado un
intervalo de temperatura. En un arreglo se guarda la cantidad de veces que el controlador
ha calculado un valor de la funcién de control para las temperaturas correspondientes a
cada indice, en otro se guarda el promedio de los valores de la funcién de control
calculados (0 lo que es equivalente el promedio de los valores del campo de
irreversibilidad). Este promedio es equivalente a una suma ponderada de cada nuevo
valor con el que ya existe en el arreglo, teniendo en cuenta las reiteraciones guardadas en
el primer arreglo. Estas reiteraciones dependen de la relacion entre la frecuencia con que
se cierra el lazo de control y la velocidad con que se cambia la temperatura. En el tercer
arreglo se guardan los valores del error, promediados de igual manera. Mientras mas
valores se promedien menor serd el error aleatorio introducido en el valor de Hi;. En los

epigrafes siguientes veremos los valores caracteristicos de estos parametros.
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3.3.1- El Controlador

Para entrar en detalle con relacion al controlador veamos algunas cuestiones
referentes a las exigencias de la situacion. En primer lugar, es importante que el valor del
campo siga con el menor error posible aquel valor que anule la derivada expresada en el
voltaje a la salida del lock-in. Ademas, es importante que no se produzcan oscilaciones
en el lazo de control que se reflejen en el campo aplicado, debido a la naturaleza
histerética de la dependencia de la magnetizacion con el campo, observada en los
superconductores. Por ello, el controlador debe funcionar en un estado preferiblemente
sobre-amortiguado.

Como es de esperar, los pardmetros del sistema y, por tanto, los que permiten el
ajuste 6ptimo del controlador cambian notablemente de una muestra a otra. Durante una
misma medicion, ademas, la concavidad de la componente imaginaria de la
susceptibilidad cambia con el valor del campo aplicado (Hg). En otras palabras, la
pendiente de la curva alrededor del pico depende del campo. Por estas razones es
conveniente usar un algoritmo adaptativo, que actualize los parametros del controlador
para compensar estos efectos. Nuestra eleccion ha sido un algoritmo euritmico, de facil
instrumentacion, y que requiere, en principio, un sélo pardmetro de ajuste. Este parametro

determina el grado de amortiguamiento deseado 2.

Basandose en el error y su variaciéon en el tiempo, este algoritmo determina los
valores dptimos para las ganancias proporcional, derivada e integral del controlador,
adaptandose asi a las exigencias de cada situacion. El indice de amortiguamiento (K) del
controlador permite elegir el comportamiento del mismo, de modo que las ganancias se
ajusten para cumplir con esta condicion. Su valor estd en el rango 0<K<1, donde los
menores valores proporcionan el comportamiento més amortiguado. Un valor muy
pequefio de este indice trae como consecuencia un gradiente de error grande que requiere
que la temperatura cambie muy lentamente para evitar el corrimiento de la LI. El error

introducido por este efecto hace que la LI obtenida quede por debajo de la real en el

30



plano H-T, ya que la medicién suele realizarse bajando temperatura y subiendo campo.
Notese que este efecto se suma al descrito en el Apéndice 2 debido a la intermodulacion.
Por otro lado, un valor préximo a 1 para el indice de amortiguamiento, al crear una
situacion inestable en el sistema, comienza por producir pequefias oscilaciones en la
funcion de control que después se traduce en ruido sobre el Hiy. Si eventualmente se
producen oscilaciones mayores, es decir del orden de magnitud del campo que estd
siendo aplicado, el resto de la medicion queda afectado por el campo atrapado,
generalmente esto implica que haya que empezar de nuevo. En nuestro caso, con 0.2

<K<0.5 se obtuvieron los mejores resultados.

Un requerimiento importante para el correcto funcionamiento de este algoritmo es
que la variable a controlar debe muestrearse de modo tal que los datos no contengan
componentes de frecuencia relativamente altas con respecto a la de muestreo. Por
ejemplo si tenemos un filtro pasa-bajos cuya contante de tiempo es de 1 segundo, una
frecuencia de 4 6 5 Hz es apropiada. Sin embargo, la imprecision en la periodicidad con
que se realice el muestreo puede provocar distorsiones inadmisibles. Durante los
intervalos en que el voltaje estd cambiando, los valores muestreados pueden quedar
dispersados alrededor de los valores que se obtendrian si se muestreara periddicamente la
sefial. Esta situacion es ejemplificada en la figura 3.6. Como consecuencia de esto la
sefial digitalizada deja de ser suave e incorpora componentes de alta frecuencia

consecuencia de la no-homogeneidad temporal del muestreo.

Segln pudimos comprobar, la comunicacion con el lock-in a través de la interfaz,
devuelve los datos solicitados por el programa con un retardo ligeramente aleatorio. Esta
aleatoriedad consiste en un retardo extra de 16 ms, originado probablemente por las
rutinas de correccion de errores cuando se produce alguna colision en el BUS. No
obstante, esta cuestion no es significativa mientras el periodo se mantiene por encima de
los 200 ms. Es importante sefialar que este fendmeno no depende solamente de la interfaz
sino también del instrumento utilizado. Mé&s adelante veremos como puede reducirse este

efecto mediante la insercion de un filtro digital a la entrada del controlador.
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Fig.3.6.- Muestreo de la salida del lock-in. Aunque el voltaje esta variando

linealmente, al relacionar el indice de muestreo con el tiempo, si este no es

homogéneo, distorsiona la sefial digitalizada.

La otra condicion necesaria para optimizar el funcionamiento del controlador

consiste en inicializar las ganancias. Aungue estas pueden alcanzar sus valores 0ptimos,

mediante el autoajuste, podria ser conveniente conocer previamente en qué orden se

encuentran estos. Una vez estabilizada la temperatura inicial, el controlador debera

ajustar el campo correspondiente antes de que esta comience a bajar. Si las ganancias

tienen valores muy pequefios, esta fase puede demorar unos minutos. Por el contrario si la

ganancia es alta, pueden ocurrir oscilaciones durante el ajuste y la medicién quedar

inservible. Como estos valores varian de una muestra a otra, el programa permite

establecer los mismos antes de comenzar a medir.
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3.3.2. — Autoajuste del controlador

Mientras el algoritmo de control estd corriendo se realizan dos tareas
fundamentales. Una es la actualizacion de la funcion de control que cierra el lazo del
sistema, basado en la lectura de la salida del segundo lock-in, o sea, el error. La otra es el
calculo de las ganancias Optimas, también a partir del error y sus derivadas temporales.
Cada ciclo del algoritmo proporciona un nuevo valor para cada una de las ganancias
proporcional, integral y derivada. Uno de los criterios empleados consiste en que todas
tengan el mismo peso en la funcion de control resultante. La cantidad de ciclos necesarios
para alcanzar la ganancia éptima es controlada por el pardmetro A (el paso), que ademas
influye en la estabilidad del sistema. Supongamos que nos proponemos controlar un
sistema alrededor de un punto que es relativamente critico. El caso de la medicion de la
corriente critica usando un controlador % es un ejemplo. Este es el caso de un sistema
que debe ser ajustado alrededor de un punto de la curva I-V donde se produce un cambio
brusco en la resistividad del material. Por tanto si este algoritmo adaptativo ha sido
inicializado con un valor grande del pardmetro A, esto resulta en una discretizacion de los
posibles valores de ganancia permitidos tal que no se alcanza un valor éptimo. Si, por el
contrario, A es pequefio, entonces se requieren mas ciclos para alcanzar los valores
optimos, con lo cual podria verse limitada la velocidad con que debe realizarse la
medicion. La inicializacion de las ganancias del controlador se torna mas importante

cuando A es pequefio.

La figura 3.7 muestra como varia la ganancia proporcional, mientras la referencia
cambia de acuerdo con una funcién escogida para este propdsito. Cuando la pendiente de
la funcidén aumenta, por ejemplo, se nota una clara tendencia de aumento del valor de la
ganancia proporcional. De modo que el error, consecuencia del gradiente dinamico
establecido, es aminorado rapidamente. Mientras que cuando la referencia se estabiliza,
como no hay ninguna otra perturbacion en el sistema, la ganancia baja. Igual sucede si los
retardos de tiempo introducidos en el lazo cambian, como es el caso de los filtros pasa-
bajos a la salida del segundo lock-in, las ganancias derivada e integral también se

recalculan.
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Fig. 3.7. - Autoajuste del controlador. La referencia cambia linealmente y la

ganancia se reajusta para optimizar el comportamiento del sistema.

Estas caracteristicas nos son particularmente Utiles, porque aunque nuestro sistema
es, en general, bastante simple, incorpora a esta técnica de medicidon robustez e
independencia suficientes para que pueda ser empleada en casi cualesquier rango de
temperatura y de campo. Si a las bajas temperatura, el Hj;; cambiara mas bruscamente, el
algoritmo de control se reajustara, para seguir adecuadamente las variaciones del campo

€n esa zona.

3.4. - La plataforma.

Para instrumentar sistemas de control con procesamiento digital, es frecuente el uso

de una plataforma que permita procesamiento en tiempo real. Un requerimiento que
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puede resultar imprescindible en los casos en que concurran varios procesos en un mismo
sistema, situacion que es comun en la industria. Basicamente esto consiste en que cada
proceso de control debe tener la posibilidad de muestrear, en el puerto de entrada, la sefial
de interés y realizar el procesamiento necesario en el intervalo de tiempo que separa a dos
muestreos consecutivos, devolviendo ademas, por el puerto de salida, el resultado
correspondiente. La velocidad de muestreo necesaria y el volumen de los calculos a
realizar determinan los requerimientos del hardware y la eleccion del sistema operativo a

utilizar.

En nuestro caso, los requerimientos son ciertamente modestos, tanto de velocidad
de lectura como de procesamiento. Esto viene dado, primeramente, porque se trata de un
solo proceso de control, en segundo lugar por la velocidad a que es posible variar la
temperatura, de acuerdo con las limitaciones del sistema criogénico, y en tercero por el
compromiso que impone el uso de los filtros a la salida del lock-in (del orden de 1
segundo). Asi, una frecuencia de muestreo de varios Hz es suficiente. Y las operaciones
necesarias para el funcionamiento del controlador, aunque consisten en algunas raices
cuadradas, multiplicaciones, divisiones y sumas, una vez compilado el cédigo en la
version 1.0 del Delphi, sobre Windows 95, toma alrededor de 15 ms para ser ejecutado
por un procesador i486DX2-66. Por estas razones pudimos prescindir de la utilizacion de

un sistema operativo de tiempo real.

Una vision mas general de la situacion incluye elementos mas bien de carécter
estratégico. Es menester considerar ademas las facilidades propias del procesamiento
paralelo o multi-tasking, tan difundido por estos dias. Por ejemplo, la aplicacion que
usualmente complementa el proceso de medicién, con el procesamiento grafico de los
datos experimentales, es el Microcal Origin, que corre sobre Windows, de manera que

conservar esta plataforma seria conveniente.
Los drivers para la interfaz GPIB utilizada fueron desarrollados en los inicios de

esta decada, y solo encontramos compatibilidad del driver de Pascal en el Borland

Delphi 1.0. Al ser este un ambiente de desarrollo visual permite crear aplicaciones con
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relativa facilidad en un corto periodo de tiempo. Asi, esta resultd nuestra eleccion del

ambiente de desarrollo.

3.5. - El programa.

Veamos brevemente algunas cuestiones sobre el programa para la medicion de la
linea de irreversibilidad, cuya pantalla principal se muestra en la figura 3.8. Podriamos
desglosarlo en dos bloques fundamentales: uno donde se cierra el lazo de control y otro
que manda a cambiar la temperatura e invalida una region de la pantalla, donde ademas
va pintando un grafico con la LI. El codigo del primer bloque comprende la lectura de la
salida del lock-in, la corrida del algoritmo de control y luego aplicar el campo

correspondiente, para completar un ciclo de control, que ocurre cada 0.2 Seg.

Entre los problemas que hubo que enfrentar, el mas significativo fue el uso de los
temporizadores (timers) del Delphi. Aunque estos tienen supuestamente una precision de
un milisegundo, la prioridad con que cuenta el cddigo que se ejecuta dentro del timer es
baja, otros procesos corriendo simultaneamente pueden ser intercalados entre dos eventos
consecutivos originados por este componente %2, Afortunadamente nuestro proceso es
sencillo, y basté con intercalar un filtro digital de promedio simple’®® antes del
controlador. Este devuelve un valor que ha sido promediado con varios datos anteriores,
con lo cual se atenda importantemente algin desarreglo en la uniformidad temporal del

lazo.

Al inicio de la medicion, después de estabilizar la temperatura, el programa
comienza a ajustar el campo. Una vez que alcanza el valor que anula la derivada,
comienza entonces a cambiar la temperatura. Es importante que la temperatura inicial sea
ligeramente inferior a la temperatura del pico a campo cero, de tal suerte que el algoritmo
de control encuentre el maximo de y . Por ejemplo, en una curva de susceptibilidad como
la mostrada en la figura 3.3, la temperatura inicial para medir la L1 debe estar por debajo

de los 120 K. Ademas nuestra técnica de deteccion del pico requiere que haya siempre un
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pequefio campo de dc aplicado para poder detectar la pendiente de la curva. El programa
cuando comienza el ajuste pone un campo pequefio, que es posible configurar. Mediante
una ventana a la cual tenemos acceso a través del boton “Initialize” podemos, ademas,
inicializar todos los datos necesarios. Entre ellos las ganancias iniciales del controlador,
asi como las temperaturas y su velocidad de barrido. También la constante de tiempo de
los filtros pasa-bajos de ambos lock-in’s y la de los timers se pueden cambiar dentro de

cierto rango.

ﬁf IL's measurement program.

500 Field Control:
Oe Field: 223 Oe
Gain: -40
Time:

finish in: 2 min

e, Total: 20 min
o, T.Rate: 2 K/min
““w"‘,‘,_\!h
TN Frequencies:
g,
: mﬂ,m Xac: 1000 Hz
o Mod: 15 Hz
B0.0 120.0K
T. Range: 80.0-120.0 K Fe S 2 [ Stop
Current Temp: 8350 K |..0. Initialize
SetPoint: 83.81 K Save
Temp. Error: 431 K poser | | 0.07 Exit

Fig. 3.8. - Pantalla principal del programa de medicién

Para el desarrollo del cddigo del ciclo de control es conveniente considerar los
siguientes elementos. Existe una relacion entre las frecuencias a que funciona el
controlador y a la que se actualiza la temperatura, que para que el sistema funcione

eficientemente es necesario respetar. Esta relacion depende ademas del ruido que haya en
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la medicion, de la constante de tiempo del lock-in y de la velocidad a que se cambia la
temperatura. Si el controlador funciona a 5 Hz, esto implica 300 muestreos por minuto
(M/min). Si la temperatura se esta cambiando a 3 K/min (que es el maximo aconsejable)
tenemos que el controlador provee 100 puntos por cada grado en la LI, esto equivale a un
punto cada 0.01 K. Este valor coincide con la mé&xima resolucion del controlador de
temperatura. En la mayoria de los casos con esta densidad de puntos es suficiente. Sin
embargo, en una medicion ruidosa como puede ser el caso de una muestra muy pequefa,
podria convenir reducir la velocidad de barrido y mantener la frecuencia de los ciclos de
control a fin de que haya abundantes valores de Hi, y disminuir el error aleatorio
mediante el promedio que explicamos anteriormente. Esto es, hacer una eleccion 6ptima

de la relacion entre la velocidad de barrido de la temperatura y la frecuencia de muestreo.

El boton “Save” que se ve en la fig. 3.8 genera un fichero con extension “dat”, que
contiene tres columnas con los datos que resultan de la medicion. La temperatura, el
campo de irreversibilidad y el error, o sea, el valor de la derivada reflejada en la salida
del segundo lock-in. Este dato es importante ya que permite tener una idea del

comportamiento del sistema durante la medicion, y ayuda a estimar el error de la misma.

Por ultimo, el programa fue probado en un procesador Intel Pentium a 200 MHz
donde se corrieron varias aplicaciones simultaneamente. A pesar de la ligera irregularidad
observada en la actualizacion de la corriente que produce el campo, el sistema funciond
sin experimentar dificultad alguna. Incluso a velocidades de barrido de la temperatura
préximas al limite del sistema criogénico (3 K/min). Los datos correspondientes al error

permiten evaluar con precision el funcionamiento del lazo.
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Capitulo 4 Mediciones en Superconductores del sistema
HgBCCO

Una vez discutida la instrumentacion del sistema veamos algunas mediciones
realizadas con la instalacion desarrollada. Los materiales que examinaremos son
policristales de Mercurio (Hg) dopados con Estroncio (Sr). Elaborados por el colega
Marcos Tadeus D’ Aceredo de la Universidad Federal de Espiritu Santo, Brasil. El
primero es un recordista de temperatura critica entre los SAT y el segundo, es conocido

por levantar la LI del compuesto.

Las LI que determinamos, en todos los casos, son las inter-granulares. Desde el
punto de vista instrumental esta medicion es mas facil. El pico inter- como vimos en el
capitulo anterior es mas grande, lo cual se traduce en estabilidad del sistema. Aunque la
medicion de la linea intra- es cualitativamente idéntica, el “enganche” del controlador es
mas vulnerable debido a que el pico es més estrecho y también menos pronunciado. En
tal medicion seria recomendable medir mas lentamente. Nuestra instalacion requeriria de
poder aplicar un campo estatico (Hg) mas intenso para determinar la LI intra-. Mientras
que para la LI inter- basta con algunos kOe, esta requiere de varios Teslas (T) en el

mismo rango de temperatura.

Para las mediciones se prepararon muestras de los distintos materiales en forma de
ortoedros rectangulares, con las mismas dimensiones (Imm x 1mm x 1 cm). Esta es una
cuestion importante cuando se desea comparar los resultados de las mediciones realizadas
a distintos compuestos, ya que es conocido también que la LI depende tanto de la
geometria como de las dimensiones de la muestra. Estas muestras son eminentemente
anisotropicas por cuanto no hay distincion entre las direcciones en que se aplique el

campo.

4.1 — Comparacion con la medicion convencional.
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Dado que estamos en presencia de una técnica de medicion que permite
automatizar una medicion manual, por decirlo de alguna manera, parece conveniente
comparar dos mediciones. Realizadas, una con nuestro sistema y otra de la manera
convencional, o sea, tomando manualmente la posicion de los picos de la componente
imaginaria de la susceptibilidad vs campo (Hqc), para distintos valores de la temperatura.

Rev Sctf Inst.

Estas mediciones fueron realizadas en una muestra de Bismuto (Bi) y los

resultados se muestran en la figura 4.1.

250 | .
0.02
> om
200 | ?% 000 ‘m |'|l|| L& ﬁjﬁﬂ-“iﬁf'frﬁhﬁ ]
dom
-0.02 "'
— 150 80 85 80 a5 100 4
5. Tirr [K]
T 100 - -
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0k 4
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Fig. 4.1 —Mediciones dinamica y manual de la LI.

Ademas el inset muestra como cambia el voltaje proporcional a la derivada de la
susceptibilidad. Este es un indicador, al menos cualitativo, de como sigue el controlador
la posicion del pico. Los circulos representan los puntos medidos manualmente y la linea
es el resultado de la medicion dindmica. Esta concordancia entre ambas es la manera mas
facil de corroborar la eficacia de la técnica de medicion y el buen funcionamiento del

sistema.
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4.2 — Medicién a ciertos valores de la concentracion de Sr.

El sistema al que pertenecen estas muestras Hg-Re-Ba-Ca-Cu-O transita alrededor
de los 130 K, esta temperatura es de las més altas T, logradas en la actualidad. El dopaje
con estroncio (Sr) se realiza sustituyendo parte del bario (Ba). Estos elementos tienen la
misma valencia, con lo cual no se altera la estequiometria del compuesto. Pero la
diferencia en el radio atdmico de los mismos da origen a defectos en el material que

favorecen el pinning y a su vez esto hace que se levante la L1I.

Hg 0sRe 02 (Ba 0,91 Sro.09)2 Ca2 Cu30 g5 Sr 09%
Hg 08 Re 02 (Ba 0.80 Sr 0.20)2 Ca 2 Cu 30 g4 Sr 20%
Hg 0.8 Re 0.2 (Ba 0.72 Sr 0.28)2 Ca 2 Cu 3 @] 8+§ Sr 28%

Tala 1. — Composicién quimica de las muestras de mercurio dopadas con Sr

La composicion quimica de las muestras medidas esta recogida en la tabla 1 y las
LI medidas a 1kHz se desplazan como aparece reflejado en el gréafico de la figura 4.2. En
la misma se puede apreciar que para una concentracion de Sr del 20 % se obtienen los
mejores resultados, la LI aparece por encima de las demés. Mientras que para las otras
concentraciones los resultados indican que no hay diferencias significativas. Aungue

podrian aparecer si se trabaja en un rango mas amplio de temperaturas y campos.

En nuestro caso la primera limitacion aparece en el menor valor de temperatura
que se puede alcanzar. Vale destacar, ademas, que hubiese resultado interesante haber
contado con una muestra en la que estuviese completo el bario, es decir no dopada. Esta
distribucién se mantiene en el rango de frecuencias medidas. Las mediciones a 10 kHz,

muestran consistentemente mejores resultados para la muestra dopada con un 20 % de Sr.
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Fig. 4.2 — Comparacion entre las LI de las muestras con distintas
concentraciones de Sr.
4.3 — Medicion a distintas frecuencias.

Debido a los fendmenos de relajacion que tienen lugar en estos materiales aparece
una dependencia con la frecuencia, que como vimos en el capitulo 2, se explica a través
del modelo del TAFF. De acuerdo con este la dependencia de la LI con la frecuencia del
campo es logaritmica P!, por lo que para obtener experimentalmente un conjunto de
datos Utiles para estudiar esta dependencia se requiere hacer mediciones en un rango de
frecuencias que cubra al menos varias décadas. Nétese que la frecuencia que cambia es

solamente la del campo excitador que produce la sefial de la susceptibilidad.

En nuestro caso la instalacion no permite extenderse en ese sentido. El limite
inferior, que garantiza confiabilidad, estd determinado por la relacion entre las
frecuencias de ambos campos alternos (Hachigh y Haciow), como se describe en el apéndice
2. El limite superior por su parte depende basicamente del ancho de banda del primer
lock-in y del circuito de compensacion utilizado. De acuerdo con esto nuestras
mediciones estan en el rango entre 500Hz y 30 kHz. Aunque también pudieran haberse
presentado mediciones a diferentes amplitudes del campo excitador de mas alta
frecuencias, tal medicién requiere simplemente que el sistema sea lineal, mientras que el
requerimiento de que el circuito de compensacion funcione en determinado rango de

frecuencia nos parecié mas significativo.

Las figura 4.3 muestra la dependencia con la frecuencia de las LI de las dos
primeras muestras (9 y 20 %). La distribucién demuestra una tendencia generalizada
segun la cual se levantan las LI cuando aumenta la frecuencia. En todas las mediciones se
mantiene constante la amplitud de los campos alternos y sus valores son los indicados.
Con excepcion de la linea medida a 10 kHz, que en todos los casos aparecio por debajo
de la de 1 kHz. Aunque es dificil con estos pocos datos experimentales diagnosticar cual
podria ser la razon de este comportamiento, lo mas razonable parece ser que esté

relacionado con algin fendmeno de resonancia en las bobinas del susceptometro.
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Fig. 4.3 — Comparacion de las LI para distintas frecuencias.
4.4 — Estimacion de los errores.

La complejidad del tratamiento de los errores en un sistema como este va mas alla
de la estimacion de los errores instrumentales y aleatorios de la medicion, porque el lazo
de control establece una dependencia adicional entre las magnitudes involucradas. Sin
embargo, para nuestras necesidades basta con tener una cota maxima de error que permita
conocer cual es la confiabilidad de las curvas medidas. En esta medicion tenemos dos
errores experimentales bésicos: el error en la temperatura y el error en el campo
magnético. También estan presentes otros dos, caracteristicos del modo en que se realiza
la medicidn: el gradiente dindmico que mantiene el controlador en el ajuste del campo de

irreversibilidad y el gradiente térmico en el sistema muestra-varilla.

El error instrumental de la temperatura depende del error del sensor que es de 0.01
K. Pero como, ademas, la temperatura solia fluctuar alrededor de 0.03 K cuando se

estabiliza en un punto, tomaremos 0.04 K como el error instrumental. Notese que este
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seria el error instrumental no del termometro, sino del controlador de temperatura que es

algo diferente.

Para aplicar el campo se uso una bobina de 40 cm de longitud y 2.5 cm de didmetro
interior. Asi el campo puede considerarse homogéneo hasta una distancia de 5 cm de los
bordes, aproximadamente. Esto se comprobd con un gausimetro cuya apreciacion es de
0.5 Oe. La estabilidad de la fuente usada para aplicar corriente a esta bobina es de 1 mA
(en una escala de 3A). Y teniendo en cuenta la calibracion de la bobina (4.16 mA/Qe), la
estabilidad del campo seria de 0.2 Oe. Considerando por Gltimo el campo magnético

terrestre podemos dar una cota maxima de error instrumental del campo de 0.4 Oe.

El error producido por los fendmenos de intermodulacion, descritos en el apéndice
2, puede ser despreciado cuando la eleccion de las frecuencias es conveniente. En las
mediciones presentadas la combinacion de 15 Hz (Haciow) con las demas frecuencias
500Hz-30 kHz (Hachign) permite despreciar este efecto. La concordancia que vimos en la
figura 4.1 justifica esta afirmacion. En la medicion manual no estd presente este
fendmeno y sin embargo la curva medida con la instalacion se corresponde perfectamente

con la medida manualmente.
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Fig. 4.4 — El voltaje de error con ganancias fija y autoajustable.

47



La sefial de error a la salida del lock-in es un indicador del comportamiento del
controlador. ldealmente esta sefial deberia ser nula pero dado que la funcion
transferencial de la muestra cambia con la temperatura (digo que Hi. es funcién de T) se
establece un gradiente dindmico que depende de cuan rapido varia T y del
comportamiento del controlador. Estimar el error que esto produce en el campo (Hiy)
requiere conocer la pendiente de la curva de susceptibilidad cerca del pico. Obviamente,
esta informacion no estd disponible en nuestra medicidn. Pero basta con garantizar un
buen funcionamiento del controlador. En los gréaficos de la figura 4.4 aparece una
muestra del error cuando el controlador trabaja con ganancias fija y autoajustada
respectivamente. El desplazamiento del valor medio del error con respecto al cero esta
relacionado con la disminucion de la pendiente de la curva de susceptibilidad cuando
aumenta el campo aplicado. Sin embargo, si la ganancia del controlador es corregida el
valor medio se mantiene méas cercano al cero. Esto demuestra claramente la conveniencia

de usar un algoritmo autoajustable.

A los errores aleatorios contribuye el ruido, caracteristico de una sefial de bajo nivel
recuperada. Y a través del controlador se manifiestan en el campo (Hiy). El promedio que
realiza el programa, a la salida del controlador, incluye una cantidad de valores que
dependen de varios parametros de la medicion. Asi, n = f; (8T/Trae) donde: n es la
cantidad de valores promediados, f. es la frecuencia a que se cierra el lazo de control, 3T
es el error instrumental de la temperatura y Trate €S la velocidad con que se cambia esta
magnitud en K/segundo. Por ejemplo para 1 K/min. n vale 12. En funcion de este valor se

puede calcular el error aleatorio, a través de la desviacion estandar 4.

El factor que determina, fundamentalmente, los errores introducidos en la medicion
es la velocidad a que se cambia la temperatura. En principio, si la medicion se realizara
muy lentamente el error tenderia al error instrumental. En tal medicion los gradientes
térmicos serian despreciables y el promedio de los valores a la salida del controlador
reduce el error aleatorio introducido por el ruido. Esto es un elemento importante a
considerar al elegir la velocidad de barrido de la temperatura. En la figura 4.5 mostramos
un gréfico donde aparecen tres LI medidas a diferentes velocidades. Por encima de 2.5

K/min las curvas se dispersan notablemente. Al respecto podemos decir que esta es
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nuestra primera limitacion en la velocidad de la medicién, mientras que el controlador

aun permitiria ir mas alla de este limite.

g0 Error en la medicion producto de un gradiente termico

J @ 0.5 &1 Kfmin
60+ Ho(Sr 20%)

1 Hac =001mT
504 "

igh
Hack_ =007 mT
f h: 10 kHz

fnw: 15 Hz

€ 40 /
£ ]

304 @ 4 Kfmin es tan rapido que se
observa facilmente el error
204 producto del gradiente térmico
en el sisterna muestra-varilla

g0 a0 100 110 120

Temperatura (K)

Fig. 4.5 — LI para distintos regimenes de variacion de la Temperatura.

En general, consideramos que la manera méas expedita de obtener una cota de error
para nuestra medicion es haciendo varias mediciones de una misma curva y usando como
cota de error la dispersion de los puntos de la misma con respecto a una curva
promediada. Usando por ejemplo, un método como el Adjacent Averaging del Microcal
Origin. El error aleatorio determinado de esta manera incluye todos las posibles fuentes
de error. Bastaria entonces con centrar la atencion en dos factores: la velocidad a que se
cambia T y la relacion entre las frecuencias de los campos de ac. Los errores aleatorios
representados en las curvas mostradas a lo largo de este capitulo fueron calculados de

esta manera.
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Conclusiones y Recomendaciones

En este trabajo se presenta una técnica de medicion desarrollada en nuestro
laboratorio que permite realizar la medicion de la linea de irreversibilidad (LI) de los
superconductores de alta temperatura critica (SAT) en muy poco tiempo (algunos
minutos). La misma se basa en determinar dinamicamente el valor del campo de

irreversibilidad (Hix) a traves del pico de la componente imaginaria de la susceptibilidad
[19]

Se construy6 un susceptometro capaz de medir las dependencias con el campo y la
temperatura de la susceptibilidad magnética de los SAT. Para ello se disefiaron sendos
circuitos electronicos que permiten corregir el voltaje de offset a la salida de las bobinas
detectoras y aplicar corriente a la excitadora, independiente de la frecuencia de medicién.
En un rango entre 100 Hz y 30 kHz. El voltaje procedente de las bobinas detectoras
conectadas en oposicion es amplificado con ayuda de un lock-in comercial, con lo cual se

obtiene una sefial nitida y estable proporcional a la susceptibilidad.

Mediante una segunda perturbacion en el campo aplicado y un segundo lock-in,
sincronizado en fase con la misma, se determina la derivada de la susceptibilidad
magnética con el campo (Hq). Esta derivada es usada como sefial de error de un
controlador cuya salida controla el campo estatico (Hqc), de tal suerte que el campo
aplicado sea siempre el campo de irreversibilidad (Hi) mientras se cambia la temperatura
de la muestra. Este controlador consiste un algoritmo autoajustable, que calcula las
ganancias optimas para el funcionamiento del sistema. Esto permite medir en rangos
extensos de campo y temperatura. Brindando, ademaés, flexibilidad y autonomia al

sistema al cambiar de una muestra a otra.
Esta técnica, no reportada antes en la literatura, elimina los inconvenientes de la

medicion convencional, como la demora de realizar multiples ciclos térmicos para

determinar cada punto de la L1. Ademas, las curvas medidas por este método consisten en
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un continuo de puntos que se obtienen en muy breve tiempo, como si fuera una medicion
de resistividad. Por sus caracteristicas es apropiada para hacer estudios experimentales
que contribuyan a esclarecer la naturaleza de esta linea, asi como para examinar

rapidamente nuevos materiales superconductores.

La instalacion resultante es controlada por un programa desarrollado en Borland
Delphi. Asi este corre sobre Windows, por lo que cuenta con las facilidades de un sistema
multitareas, que permite correr otras aplicaciones en la computadora al unisono. La
pantalla principal del programa muestra la medicién mientras esta va ocurriendo. Debido
a limitaciones en el sistema criogénico la velocidad a que se cambia la temperatura debe
mantenerse por debajo de los 2.5 K/min. Pero las mediciones més lentas tienen la ventaja
de ser mas precisas. Mediante un filtro que esté instrumentado en el programa, conocido
como promediador multicanal (en inglés multichanel averager), se promedian los valores
del campo de irreversibilidad correspondientes a un mismo intervalo de temperatura,
igual al error instrumental de esta magnitud. Ello permite que en una medicion lenta se
promedien muchos valores de Hi, con lo cual se reduce importantemente el error

aleatorio en la medicion.

Para comprobar el funcionamiento del sistema se realizaron mediciones en
muestras pertenecientes al sistema HgBCCO, recordista de temperatura critica entre los
SAT. Las muestras usadas estaban dopadas con Sr (sustituyendo Ba), el cual es conocido
por elevar la LI, debido a que contribuye a la formacién de defectos en la red cristalina
del material. En las muestras con las tres concentraciones medidas (9,20,28%) los
mejores resultados se obtuvieron para el segundo caso (20%), consistentemente en todo
el rango de frecuencias medido. Ademas, se observo el desplazamiento esperado en las

LI con la frecuencia

Para concluir, nos parece importante sefialar algunas recomendaciones y lineas de

trabajo que consideramos importantes para el mejoramiento del sistema. Estas son:
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1 - Construir un juego de bobinas que permitan incrementar la sensibilidad del
susceptometro, de modo que sea mas apropiado para realizar mediciones de la LI tanto
inter- como intra-granulares.

2 — Utilizar un electroiman capaz de aplicar varios Teslas, con lo que se
completarian los requerimientos para medir la LI intra-granular.

3 — Disefiar un circuito compensador que permita extender el rango de frecuencias
en al menos varias décadas, con lo cual se podria estudiar el comportamiento logaritmico
de la LI de estos materiales.

4. — Desarrollar un programa que realice un tratamiento con hilos (threads) para el
algoritmo del controlador. Esta es la manera de asignar prioridad a este proceso en un
sistema operativo multi-tareas garantizando la estabilidad del lazo de control.

5 — La instrumentacién de esta técnica de medicion partiendo de un susceptémetro
comercial podria simplificar el trabajo de instrumentacion y extender enormemente el

rango de medicion de la instalacion.
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Apéndice 1. Deduccion del voltaje proporcional a la susceptibilidad.

Llamemos Vg al voltaje inducido en las bobinas detectoras del susceptometro, disefiadas
para compensar el voltaje que se induce debido a la variacion de H. Asi V. es entonces

proporcional a la magnetizacion en la muestra, o sea:

Vm:—&1i+K2ﬁ% 1.1

donde K; y K3 son constantes relacionadas con la inductancia de las bobinas detectoras 1
y 2, respectivamente, y B; y B, son las inducciones magnéticas sobre las mismas. Si
suponemos que ambas bobinas son idénticas y se encuentran conectadas en oposicion, y

colocamos la muestra en la 1, tenemos:

K,=K,=K
B, :,uO(H— M) 1.2
B, :,uoH

donde M es la magnetizacion de la muestra. Sustituyendo 1.2 en 1.1 y simplificando

obtenemos:

dM
dt

V, = K—= 1.3

p

Como la magnetizacion es una funcion compuesta, su derivada temporal se desarrolla a

partir de 1.3, quedando:

dM,, dH
— K—_

Vi = dH dt

1.4

En la medicidn “clasica” de la susceptibilidad de ac, el campo de dc esta perturbado con
una componente alterna, de cuya frecuencia y amplitud depende la parte imaginaria de la

susceptibilidad > °. Asi:



H(t) = H,, +H,, @l L5

En el superconductor la magnetizacion esta relacionada con H como:
M(H,T,t)=ZaC(H,T)-H(t) 1.6
donde y,.(H,T) es la susceptibilidad magnética, en general una funcién compleja:

: o j9(H,T
X (HT) = 2 (M) + iz (HT) = £, (0,1l /D)
cuya parte real vale -1 en el estado superconductor (analogo a los materiales
diamagnéticos) y la parte imaginaria, que utilizaremos en lo adelante, provee informacion

sobre las pérdidas, acentuadas durante la transicion.

Si sustituimos 1.6, 1.7 y 1.5 en 1.4, encontramos una expresion para el voltaje que
tendriamos a la salida del susceptometro, representado por un fasor que rota con la

frecuencia del campo perturbador.

N

VPk:Ka)hHthac(HiT)eJ(p(H:r)’ ¢:9+§ 18

Este voltaje es proporcional a la susceptibilidad. La deteccion de la componente
desfasada 90 grados con el campo de acuerdo con la ley de Lenz, permite la medicién
indirecta de la parte real de la susceptibilidad, mientras la componente desfasada otros 90

grados mas (es decir en contra-fase con la perturbacion) tiene la forma:

V,, =Ko, H . %.. (H,T)cos(w,t) 1.9

La ecuacién anterior describe entonces el voltaje proporcional a la parte imaginaria de la

susceptibilidad, que usaremos en la determinacion del Hiy.



Apéndice 2. Efecto de la doble modulacion en la dependencia de la LI con la
frecuencia.

En nuestro experimento tenemos una muestra superconductora que esta sometida a un

campo de dc y dos perturbaciones armonicas de frecuencias y amplitudes diferentes.
Recordemos del Capitulo 2 que la posicion del pico de y, (H,T)depende de la

frecuencia de la componente armonica del campo aplicado (susceptibilidad clasica).

Entonces parece razonable considerar un voltaje resultado de la superposicion de las
perturbaciones manifestado a través de cada una de las susceptibilidades a las frecuencias

respectivas. Esto es:

Vop - _K[a)hHth;ch (H !T)Sin(a)ht) + o, HOlZ;Cl (H ’T)Sin(w|t)] 2.1

donde: H,, H, ,o,y o, son las amplitudes y frecuencias de las perturbaciones,

ol

respectivamente. Los subindices 1 y | se refieren a alta y baja frecuencia; como y,, y
Z. Son las componentes complejas de las susceptibilidades correspondientes.

No obstante, resulta que siendo y,.(H,T) funcion del campo, es de esperar que exista

alguna interaccion, mas alla de la simple superposicién de los voltajes, ya que H, seria no
solamente el campo de dc , sino ademas la “otra” perturbacion. En otras palabras, la

dependencia de y,. con el campo da origen a productos de intermodulacion, que como

veremos, afectan el valor detectado para Hiy.

Consideremos entonces un desarrollo de Taylor hasta primer orden para la
susceptibilidad como funcién del campo centrada alrededor de Hgc en la expresion del

voltaje resultante:

" d ;c
Vop =_KwhHoh[)(ach(Hdc’T)+ ;(Hh

Ho sin(a)lt):lsin(a)ht)

Hdc

; dy,
- Ko H H, T)+-2
1" "ol |:Zacl( dc ) dH

HOhsin(a)ht)}sin(w,t) 2.2

Hdc
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Fig. A2.1.- La componente del voltaje inducido en las bobinas detectoras,
proporcional a la susceptibilidad compleja, es consecuencia de las dos
perturbaciones armoénicas en el campo, y se puede representar por la suma de
Viy Ve



A partir de esta expresion podemos analizar que consecuencias podria traer para la
determinacion del Hiy, el hecho de detectar el médximo de la componente imaginaria de la
susceptibilidad con ayuda de la segunda perturbacion de baja frecuencia para monitorear
la derivada. La figura A2.1 muestra graficamente como aparecen los dos términos
descritos en 2.2. Los dos graficos muestran un fendmeno de conjunto, aunque
seccionados para facilitar su comprension. Asi, la forma de onda de los voltajes
representados es consecuencia de las dos perturbaciones, en ambos casos. La
perturbacion representada origina la modulacion, la otra (oculta) determina la curva

de y.. correspondiente, a partir de la funcion de magnetizacion versus campo de la figura

2.4.

Averigliemos la composicion espectral de esta sefial de las expresiones para V1 y V-, que
aparecen en la figura A2.1, en funcion de las constantes A;, B1, A, y B,. Esta puede ser

encontrada facilmente con ayuda de la transformacion trigonométrica:

1 1
sin(w, t)sin(ot) = Ecos(a)ht —ot) - Ecos(a)ht + o)t) 2.3
resultando en:
. 1 .
V, +V, = Assin(a,t) +§(Bl + Bz)[cos(a)ht —,t) — cos(w,t + a)lt)]+ Assin(ot) 24

Asi, tenemos la situacion representada en la figura A2.2. Para simplificar mostramos
solamente los armonicos fundamentales, aunque en realidad el espectro que se obtiene
experimentalmente es cuantitativamente mas complejo, donde todos los armoénicos, como

el producto de estos entre si participan en el fendmeno.

Cuando esta sefial es demodulada en el lock-in, la componente a wy, es trasladada hacia el
origen, es decir, que aparece como una componente de dc a la salida del primer lock-in,
La componente a o, pasa a on + o,y es eliminada por el filtro pasa bajos. Por lo tanto, la
seflal que serd procesada por el segundo lock-in puede escribirse, regresando a la

notacion original, como:



d7.c
1 iH |

Vu =—-KH ol H oh [a)h dé(:ICh

}sin(a)ht)sin(a),t) 2.5

Hdc Hdc

en la primera demodulacion ambas componentes laterales (wn = @) a la frecuencia de

referencia oy son trasladadas hacia w; y entonces demoduladas por el segundo lock-in,

cuya frecuencia de referencia es también ; .

La componente de dc luego de

demodular a ®, €s
proporcional a A1 , mientras

—
3 gue A_desaparece debido

>N al posterior filtrado. 1

;\—!

g A /_. |31+B2 Bl+B2
E 2

La amplitud del voltaje
detectado por el segundo
lock-in es proporcional

a 2(81+Bz)

O -0 O +
o, hot h O @

Frecuencia angular

Fig. A2.2.- Composicion espectral de la sefal proveniente de las bobinas
detectoras.
} 2.6
Hdc

Esto implica que el valor de campo para el cual esta expresion sea cero, no se

La salida de este sera entonces una sefial de dc de amplitud:

+w dZ;cl

' dH

\/E |: dZ ;ch
2

Vou =—KHy H, —— @, dH

Hdc

corresponde con el pico de ., sino que se trata de un punto algo desplazado hacia el

de y.,. Para poder calcular el error introducido por este fendmeno en la determinacion de



Hir es necesario conocer y,.(H, T) para ambas frecuencias o su derivada con respecto al

campo. Esta informacién no estd disponible a menos que se mida directa o
indirectamente. Por ejemplo, un modo de complementar las mediciones de la LI podria
ser la medicion de las dependencias de la densidad de corriente critica Jo(T) y J.(H) que, a
su vez, estan relacionadas con las curvas de susceptibilidad a través del modelo de estado
critico 71 et al 1989, Matsushita and Ni 1989, Goldfarb etal 1991 '\ ghstante, tratandose de los errores que
esto introduce lo méas conveniente es elegir frecuencias lo mas alejadas posible de forma
tal que estos puedan ser despreciados, en virtud de que desplazamiento esta pesado por

las frecuencias.



