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PROLOGO 

El objetivo de la siguiente investigación,fU~ determinar 

la temperatura de transición superconductora de compues

tos intercalados, preparados en el Instituto de Invest! 

gaciones en Materiales de la U.N.A.M. Para este fin se 

us6 un aparato constru!do en el mismo Instituto. 

El aparato es capaz de barrer la temperatura de 1.5 a 15 

grados Kelvin y está diseñado para trabajar con muestras 

en polvo, cuyo volumen sea muy pequeño. 

La temperatura de transición superconductora, se midi6 

cuando la muestra pasa del estado normal al estado supeE 

conductor aprovechando el cambio de la susceptibilidad -

magn~tica del especimen. El cambio se observa por la 

variación del coeficiente de inductancia mutua, del arr~ 

glo de dos bobinas dentro de las cuales se encuentra la 

muestra, a la cual se le quiere determinar su temperat~ 

ra de transición superconductora. 

Se utili"5 la variación de la resitividad eléctrica de -

una resistencia de carb6n, para determinar la temperat~ 

ra. Las mediciones de la resistencia se efectuan en una 

gráficadora XY. De los datos obtenidos en la graficadora, 

resi.tencia contra coeficiente de inductancia mutua, se 

determinb la temperatura de transici6n superconductora. A 

las muestras que se les determin6 su Te fueron compues

tos de sistemas intercalados en disulfuro de tantalio, 

en su forma politr6pica 2H. (2H-TaS 2 ), enfocados para -

formar compuestos de coordinaci6n y pol!meros, as! como 

una serie de aminoácidos y diaminopiridinas. 

La polimerizaci6n se efectuó por el m~todo de tubo ce-
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rrado al vac!o, con una muestra de 2H-TaS intercalado -

con glicina o glicinamida. Los compuestos de coordinaci6n 

se formaron al intercalar los ligantes en 2H-TaS y hacié~ 

do1os reaccionar con diferentes soluciones de los iones 
metálicos Cu, Pt, Pd, Ni. 

Para las reacciones de intercalación de los aminoácidos, 

se us6 el método de reflujo utilizando como solvente agua. 

La tesis está dividida en seis cap!tulos 

El capitulo I, presenta una introducci6n y trata sobre -

generalidades de la teoría sobre la superconductividad. 

Dando además una clasif icaci6n y un breve bosquejo de -

los superconductores. 

El capítulo II, describe los sistemas intercalado~ algE 

nas de sus propiedades y los métodos empleados para su 

caracterizaci6n. 

El capítulo III, muestra la descripci6n completa del 

aparato utilizado para medir la temperatura de transici6n 

superconductora. 

El capitulo IV, informa sobre el procedimiento experim~n 

tal, la forma de conectar los aparatos y la calibraci6n 

del term5metro. 

El capítulo V, ~sta formado por los resultados de la 

preparaci6n de las muestras y el valor de las temperatu

ras de transici6n obtenidas así corno las gráficas de las 

mismas. Se encuentran tambi~n los resultados de las 

tablas de la 4.1-I a la 5.1-VII, que sivieron de base 

para la discusión mostrada en el capitulo VI. 
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CAPITULO I. INTRODUCCION 

1.1 Descubrimiento de la Superconductividad 

La superconductividad se observa por primera vez en 1908 

por el F1s. H. Kamerlingh Onnes en la Universidad de 

Leiden 1 , quien logra licuar helio y as! abre con ello 

un nuevo intervalo de temperaturas bajas. Conienza a 

estudiar la variaci6n de la resistencia eléctrica de me

tales y aleaciones con respecto a la tempratura; el 

piensa que la resistencia eléctrica de los metales 

deberla de disminuir cuando se enfriaba la muestra. 

Experimentando con platino encuentra que al enfriar la 

muestra, la resistividad repentinamente se mantiene 

constante a un cierto valor. Observando el fen6meno , 

llega a pensar que el valor de la resistividad se debla 

a las impurezas que conten1a la muestra. 

Para evitar el problema usa mercurio, el metal más puro 

encontrado hasta entonces; sigui6 experinentando y tres 

años después puede darse cuenta que la resistividad del 

mercurio desaparecer1a abruptanente al disminuir la 

temperatura alrededor de cuatro grados Kelvin (4 K), pr~ 

cisamente por debajo del punto de ebullici6n del helio a 

presi6n atmosférica (4.2 K). 

Es claro, que en el mo..~ento en que desaparece la resistl 

vidad el mercurio pasa a un nuevo estado que Onnes mismo 

llam6 estado superconductor y a la tenperatura a la cual 

la muestra pasa del estado normal al estado superconduc

tor la llamó temperatura de transici6n superconductora -

(Te). Años más tarde K. Onnes y Tuyn 2 diseñan un instru 
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mento para demostrar que la resistencia el~ctrica es nu
la en un superconductor. 

El experimento consistía en colocar una esfera superco~ 

ductora suspendida de un resorte y bajo ~sta un anillo 

tambi~n superconductor; indujeron una corriente pers_:!:s 

tente en ambos, creando as! un imán permanente mientras 

se mantuvieran a una temperatura menor que la temperatu

ra de transici6n, demuestran as! que la resistencia e~ 

trica del anillo debía ser cero para poder mantener la 

corriente por varias horas y as! soportar a la esfera. 

(Fig. 1.1-1). 

Fig. 1.1-1 Dispositivo usado por K. Onnes y Tuyn para 

demostrar que la resistencia el~ctrica en 

un superconductor es cero. 
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K. Onnes también observa que, la temperatura de transici6n 

superconductora disminu!a cuando la corriente que pasa 

por el superconductor erecta y que a cualquier temperatu

ra menor que la temperatura crítica, el estado supercon 

ductor podría ser destruido por la aplicaci6n de un campo 

magnético de intensidad mayor que un campo He, pero se 

podía regresar a1 estado superconductor si la intensidad 

del campo se reducía a un valor menor que He (He = campo 

crítico). (Fig. 1.1-2) 

Fig. 1.1-2 La gr~fica muestra ·los campos cr!ticos en 

funct6n de la temperatura 

3 •• 



Para el año de 1933, W. Meissner y K. Ochsenfeld 3 

descubren experimentalmente que 

algo más que un conductor perfecto. 
un superconductor era 

Un conductor perfe~ 
to es aquel en el que la resistividad eléctrica es cero 

y un superconductor, además de presentar resistividad 
eléctrica cero, expulsa el campo magnt:!tico. 

Para entender que es el efecto Meissner, se considera 

primeramente el caso de un conductor perfecto. 

Si se toma la muestra a una temperatura T mayor que la 

temperatura de transici6n Te en ausencia de un campo 
magnético externo (Fig. l.l-3a), luego se enfría la 

muestra a una temperatura T< Te y se introduce un -
campo magnético (Fig. 1.l-3b). Corno en el instante que 

ocurrió la transición el campo magnético en el interior 

de la muestra era cero, permanecerá con ese valor y por 

tanto, el campo magnético será excluido del interior de 

la muestra. Finalmente, se suprime el campo magnét! 

co manteniendo la temperatura T< Te (Fig. 1.1-3c), el 
campo magnético en el interior a~ 1~ muestra seguirá 
siendo cero. 

Ahora, tomase la muestra a una temperatura T> Te pero 
con campo magnético (Fig. 1.1-3d), luego enfríese la -

muestra a una temperatura T< Te con el mismo campo mag 

nético (Fig. 1.1-3e), finalmente suprimase el campo mag 
n~tico externo a una temperatura T< Te (Fig. l.1-3f). 

El campo magnético en el interior de la muestra sigue 
siendo el mismo que había antes de enfriar la muestra. 

Finalmente, se suprime el campo magnefico aplicado (Fig. 

1.1-3f). Lo que ocurre ahora os que se generan corrien

tes superficiales de tal modo que el campo en el interior 
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<E la muestra tenga el mismo valor que ten!a antes de bajar 

la temperatura a T< Te. 

Por tanto, si la transici6n lleva a un conductor perfe~ 

to, el estado de magnetizaci6n de la muestra depender!a 

de la manera en que se llegue al estado final. 

Ahora, consid~rese que la transici6n, además de llevar 

a un estado de resistencia el~ctrica cero, involucra la

existencia del efecto Meissner. 

T6mese una muestra a T> Te en ausencia de un campo magn! 

tíco externo (Fig.l.l-4a), luego se enfr!a la muestra 

hasta T< Te (Fig.l.1-4b) introduciendo un campo magnét1 

co externo. Por el efecto Meissner, se inducirán co-

rrientes superficiales en la muestra de tal manera que el 

campo en el interior del especimen sea cero. Posterior

mente se suprime el campo externo (Fig.l.1-4c); desapa

recen las corrientes superficiales y el campo magnético 

en el interior de la muestra es cero. 

Tratándose por otro camino se toma una muestra a una te~ 

peratura T> Te en presencia de un campo magnético (Fig. 

1.1-4~, luego se enfr!a la muestra hasta T< Te (Fig. 

1.1-4e), por el efecto Meissner se inducirán corrientes 

superficiales en la muestra de manera tal que el campo en 

el interior de la muestra sea cero. Posteriormente, se 

suprime el campo externo (Fig.1.l-4f). Nuevamente desa 

parecen las corrientes superficiales y el campo magnético 

en el interior de la muestra vale cero. Por tanto, con 

el efecto Meissner, el estado de rnagnetizaci6n de la 

muestra no depende de la manera en que se llegue al 

estado final. Cabe recalcar que un superconductor 
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o 
B = O T>Tc 
Fig. 1.1-3a 

B r o T<Tc 
Fig. 1.l-3b 

o 
B = O T<Tc 
Fig. 1.1-3c 

B r o T>Tc 
Fig. 1.1-3d 

B "" o T<TC 
Fig. l.1-3e 

B .. O T<Tc 
Fig. l. l-3f 

Fig. 1,1-3 Comportamiento del campo magnético en un 

Conductor Perfecto 
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o 
B = o T>TC 
Fig. 1.1-4a 

B "/ O '!'<Te 
Fig. l. 1-4b 

o 
B = o T<TC 
Fig. 1.l-4c 

D ,¡, o T>TC 
Fig. 1.1-4d 

B r o T<Tc 
Fig. l.1-4e 

B = O T<Tc 
Fig. 1.1-4f 

Fig. 1.1-4 Comportamieto del campo magnético para un 
Superconductor 7 •• 



además de tener conductividad infinita como en un conduE 
tor perfecto, es una sustancia en un estado en el que 
se presenta el efecto Meissner. 

Suponiendo que en un conductor perfecto circula una co-

rriente de densidad J y que esta corriente es la Onica 

que puede generar campos rnagn€ticos: 

la ley de OHM· 

J =oE 

Donde o es la conductividad 

y la ley de inducci6n de Faraday 

V X E 

de l.1-1 
1 

a 

_l_ B 
c 

(J) 

( 1.1-1) 

(1.1-2) 

(l.1-3) 

sust. l.1-3 en J..1-2 y tomando el l!mit.e cuando o _..,, 

Lim ( -c o .... ., (V x ];_ J)\ 
(T ·) 

L1'm 
o ..... o ( 3) (1.1-4) 

implica que B cte en el interior de la muestra. Sin 

embargo, para un superconductor ñ = O en el interior -

de la muestra i.e. el superconductor no se comporta c2 

mo un conductor perfecto, sino como un diamagneto perfe~ 

to. 
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1.2 Diamagnetismo Perfecto 

En presencia de un campo magnético, la mayoría de las 

sustancias experimentan una magnetizaci6n proporcional al 

campo aplicado, así que en general puede escribirse que 

el campo magnético interior B de un cuerpo es: 

\l (H + M) (l. 2-1) 

donde µ es permeabilidad, donde H es el campo aplicado y 

M la magnetización, usando la hipótesis de proporcional! 
dad entre M y H se tiene 

M = X ii 

donde X es una constante intrínseca al 

nocida como susceptibilidad magn~tica. 

(1.2-1) y (1.2-2) se tiene: 

(l. 2-2) 

material y es co

As!, combinando 

µCH + xH> µH(l + X) (l..2-3) 

En los materiales superconductores a bajas temperaturas 

i.e. cuya temperatura es menor que la de transici6n, el 

campo magnético interior es nulo (efe~co Meissner), lo 

que exige que: 

iJ (1 + X)H (l. 2-4) 

o bien que X =-1, que no es otra cosa que decir que la 

magnetizaci6n es igual al campo aplicado pero en sentido 

contrario (Fig. 1. 2-1 ) • 
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Campo Externo 

Magnetizaci6n 

Fig. 1. 2-1 Magnetizaci6n y campo aplicado en un S_tiperconductor 

A los materiales que presentan una rnagnetizaci6n en sen

tido opuesto al campo aplicado se le llama " diarnagnetos " 

y al fen6rneno " diarnagnetismo " 29 

Los diamagnetos tienen asociada una susceptibilidad mag

n!tica negativa, siendo el valor más pequeño posible -

el de -1, por lo que los materiales que tienen suscep

tibilidad X = -1 se les denomina " diarnagnetos perfec -

tos", los superconductores son diamagnetos perfectos. 

El diarnagnetisrno perfecto en materiales superconductores 

cobra una gran importancia dentro del estudio te6rico de 

la transici6n superconductora, pues la transici6n es un 

proceso reversible y por ende plausible a ser estudiada 

por la termodinámica de procesos reversibles. 

En el año de 1934, surge una teor1a construida por Gorter 

y Casimir~ netamente termodinámica. Su principio funda

mental es obtener un potencial termodinámico dependiente 

de las variables campo H y temperatura T y establecer las 

condiciones de equilibrio a lo largo de una curva de trm 

sición en el espacio (campo magnético-temperatura HT). 
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1.3 Modelo de Gorter y Casimir 

El estado de magnetizaci6n de un cuerpo superconductor 

depende de la temperatura de la muestra y del campo 

magnético aplicado, por tanto es posible aplicar argurnen 

tos termodinámicos al estudio de un cuerpo en e~tado 

superconductor, siendo Gorter y Casimir quienes constru

yeron un modelo puramente termodinámico para obtener un 

potencial en términos en las variables H y T., llamado 

G(H,T) (energ1a libre de Gibbs). A partir de G(H,T) se 

calcularon las diferencias entre las entropías en los e~ 

tados normal y superconductor en funci6n 0P la curva -

de campo cr!tico Hc(T) y la capacidad calorífica para el 

superconductor. As! mismo, proponen un modelo llamado 

de los " dos fluidos " desarrollado posteriormente por 

Tizsa, donde suponen que en la fase superconductora, una 

fracci6n de los electrones de conducci6n se comportan 

como" superelectrones ", esto es electrones que pueden 

moverse a trav~s del metal sin sentir ninguna resistencia. 

La fracci6n restante está formada por electrones normales, 

que al moverse experimentan reRiqr~ncia, siendo su com

portamiento análogo al que tienen los electrones de un 

meta 1 norma 1 . 

Las dos clases de electrones tienen distintos niveles de 

energ1a donde los superelectrones ocupan el nivel más ba 

jo, ya que segan Gorter y Casimir a cero Kelvin todos 

los electrones de conducci6n se comportan como superele~ 

trones y conforme aumenta la temperatura, algunos se 

comportan como electrones normales, hasta llegar a la 

temperatura de transici6n superconductora, en la que tQ 

dos los electrones de conducci6n se comportan corno elec

trones normales. 

11.. 
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Para obtener una expresi6n, para la energía libre de 

Gibbs, Gorter y Casimir razonare~ as1: Considere se n 
como la fracción de electrones de conducci6n que se com~r 

tan como superelectrones, luego (1-n) es la fracci6n de 

electrones normales de conducción. 

La energía libre por unidad de volumen de la fracción de 

electrones normales se puede escribir como 

1 
- 2 

donde K es la constante de So11U11erfeld 

y para la fracción de superelectrones 

Hc 2 

- 8ñ 

(1.3-1) 

(1.3-2) 

Ahora la energía libre total G por unidad de volwnen en -

la fase superconductora, puede escribirse como una comb! 

naci6n lineal de las dos funcionP~ ñP Gibbs, para el caso 

normal gn y superconductor gs : 

G(T) (l. 3-3) 

los factores An y Bs deben ser funciones de la fracción 

n, m&s aun An debe ser funci6n de 1-n mientras que Bs de 

n, Gorter y Casimir escogieron en particular 

(1-n) ª (1. 3-4) 

donde u es un parámetro ajustable experimentalmente 
12 •• 



= n ( 1. 3-5) 

La energía libre total por unidad de volumen de la fase 

superconductora contiene una fracción n de los supere!~ 

trones y (1-n) de los electrones normales 

Gs(n,T) = Cl-nlª gn(T)+ngs(T) 

sustituyendo 1.3-1 y 1.3-2 en 1.3-6 

se obtiene Gs(n,~) 

ap1icando la condici6n de equilibrio 

( 
aGs ) 
an T 

o 

1a ecuaci6n 1.3-7 se convierte 

a-1 a(l-n) Hc 2 

(1.3-6) 

(l. 3-7) 

(1.3-8) 

(1.3-9) 

y se obtiene el valor de la constante de Sommerfeld 

K = 1 

4na 

en Te con n O 

( 
Hc

2
) 

Tc 2 

sustituyendo l. 3-10 en· ·1 •. 3-9 

(l-n)a-1 = 

(1.3-10) 

= t-2 (1.3-11) 
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donde n = 1-t (2/(1-a)) (1. 3-12) 

sustituyendo ahora 1.3-12 en 1.3-7 y diferenciando se 

obtienen las cantidades térmicas : entropía y calor e~ 

pec1fico 

Ss (n,T) =KT (1-n>ª=KT t(i+a)/{i-a} 
e ,. -

Cs (n,T) 
( 1+ª) 

( 1-a} 

(1. 3-13} 

El valor de a se escoge de acuerdo a los datos experi

mentales en particular para a = {-

(l. 3-15) 

(l. 3-16) 

el modelo de los dos fluidos, predice que la variaci6n en 

los calores específicos, entre la fase normal y superco!! 

ductora, se puede interpretar como el calor necesario -

para " evaporar " los superelectrones cuando aumente la 

temperatura. Como se puede ver de la expresi6n 1.3-16, 

Cs es proporcional al cubo de la temperatura teoricamen

te, lo que muestra que es solo una aproximaci6n ya que en 

realidad Cs varia como una e<ponencial experimentalmente 

con la temperatura. 
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1.4 Teor1a London 

Antes del efecto Meissner, se analizaron las propiedades 

electromagnéticas de los conductores perfectos. En tales 

materiales los electrones no encuentran resistencia al 
movimiento, por lo que la influencia de un campo E que 

actúa sobre un electr6n, se representa por 

-mv e E ( 1.4-1 ) 

donde v es la aceleraci6n del electr6n 

m es la masa del electr6n 

e es la carga del electr6n 

Si hay n electrones por unidad de volumen movi6ndose 

con una aceleraci6n v, la densidad de corriente estará 

dada por 

j nev ( 1.4-2 ) 

derivando 1.4-2 ) y sustituyendo en ( 1.4-1 ) 

( 1.4-3 ) 

tomando el rotacional de ( 1. 4-_3) 

X ::.:.!!;:.-
ne2 

X J ( 1.4-4 ) 
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y haciendo uso de la ley de Inducción de Faraday: 

V X E 

susituyendo 1.4-5 en 1.4-4 

a~ cm at =-ñe2 V >< J 

integrando respecto al tiempo: 

-cm -J -K 
ñe2 Vx + 

se propone que K sea id~nticamente cero 

Se sabe que 

tornando el 

-cm 
j1e2 

V X B 

rotacional 

V X J 

\JO j • J=_l_ V X B 
\JO 

de la tiltima expresi6n 

V X - 1 
J = -- V V n )( )( 

\Jo 

y por una identidad vectorial 

V X V X B = V(V .ii> - v2 B 

(1.4-5) 

(l. 4-6> 

(1.4-7> 

(1.4-s> 

(l. 4-9 ) 

(1.4-10) 

(1.4-ll.) 
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con V.B = o de las ecuaciones de Maxwell, la expresi6n 

(1.4-8) se puede escribir como: 

B -cm 
ne 2 }.lo 

(l. 4-17) 

con -cm 
ne 2 µo llamada longitud de penetraci6n dé 

London 

derivando ambos miembros de la ec. 1. 4...: 12respecto al 

tiempo tenemos: 

(l. 4-lJ;) 

que nos expresa que el valor de B disminuye al penetrar 

en la superficie del conductor perfecto. 

En 1935 los hermanos H. y P. London6 sugirieron que el co~ 

portamiento magnético de un superconductor pod!a ser des

crito mediante la ecuaci6n 1.4-1~ .. donde l 2 ~s la dis

tancia dentro de un superconductor, a la cual la induc- -

ci6n magnética en la superficie del superconductor decae 

hasta un valor 1 - -e B
5 

¡ siendo B
8 

la inducciOn magnéti-

ca en la superficie del superconductor. 

Experimentalmente se puede tener una cáscara cil!ndrica 

superconductora como se muestra en la fig.1.4-1. SupOngase 

que la bobina externa genera un campo magnético que, fuera 

del superconductor es constante e igual a B(O), después 

de llegar al cilindro, dicho campo sufre un decaimiento -

exponencial Fig. l. 4- 2. Cuando a traviesa la cáscara, el C'l!!! 
po que sale vuelve a ser constante pero menor que B(O), 

siendo detectado por la bobina interior. 
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Las ecuaciones 1.4-3 y 1.4-8 

cienes de London. 

son conocidas como ecua-

Donde la ecuación 1.4-3 describe la propiedad de los 

superconductores de tener resistencia el~ctrica cero, 

mientras la ecuación 1.4-8 describe el diamagnetismo 

perfecto (efecto Meissner), que caracteriza a los super

conductores. 

Las ecuaciones de London son una restricción a las ecua

ciones de Maxwell del electromagnetismo para describir -

el comportamiento de los superconductores de acuerdo a -

lo que se observa experimentalmente, pero no explican el por 

qu~ de la superconductividad. 

Fig. 

fuente d• 
corri•ntt. 

1.4-1 cáscara Cilíndrica Superconductora 
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Densidad 
de flujo 

X 

Fig. 1.4-2 Penetraci6n del campo en un Superconductor 
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1.5 Teor1a BCS 

Hasta el momento s6lo se ha tratado el problema de la 

superconductividad macroscopicamente, sin embargo existe 

una teoría bastante completa que explica el comportamien

to dE! los superconductores ideales. La teor!a propuesta 

en 1958 por Bardeen, Cooper y Schrieffer, de la 

Universidad de Illinois, conocida como la teoría BCS 

y se refiere, al análisis de que en el estado superconduc 

tor existe una atracción clectr6n-electrón debida a la 

distorsión de la red cristalina que causan los electrones 

al moverse a través del metal de tal forma que al 

estarse moviendo un electrón en la red cristalina un 

pequeño grupo de iones positivos lo rodean, lo cual sirve 

para atraer otro electrón de modo que se produce una -

interacción atractiva entres!, i.e se produce un 

fonón dando por resultado la atracción entre un par de 

electrones. Dependiendo de que tan fuerte es la atracci6n 

como para contrarrestar la repulsión coulombiana se pro

ducirá una atracción neta entre el par de electrones. 

A los electrones que se aparean mediante el proceso emi

sión-absorción de fonones se les conoce como pares de 

Cooper. La idea básica de que se pudieron atraer d~bil

mente dos electrones fue mostrada por Cooper en 1956. 

Lo que él hizo, fu€ agregar dos electrones más a un sis

tema de electrones, (el sistema se encuentra a una tempe

ratura de O Kelvin), que se encue.ntra en una superficie de 

Fermi con la suposición de que los electrones sobre la su 

perficie, se mantienen rígidamente en sus estados con una 

energía igual a la energía de Fermi de tal forma que estos 

estados estan prohibidos, por el principio de exclusión 
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de Pauli, para los electrones adicionales. Los electro

nes que se adicionan deben ocupar en estados con energía 

mayor que la energ!a de Fermi, por lo que la suma de la 

energ1a cinética de ambos electrones debe ser mayor que 

2Ef. 

Cooper demostr6 que al proponer la formaci6n de 

de eler.trones de espines opuestos y con momentos 

y opuestos, la cantidad en que baja la energía 

un par 

iguales 

potencial 

debida a la interacci6n atractiva propuesta para dicho par 

de electrones es mayor que la cantidad por la que es -

excedida la energ!a cinética de 2Ef forrnandose as! un 

estado más estable y la energía total resulta ser menor 

que la energ1~ rn!nima para dos electrones que no interac

cionan atractivarnente, lo que trae como resultado una -

" condensaci6n " de electrones en pares de Cooper. 

Energía total < 2 Energ!a de Ferrni 

Por simplicidad se supuso que sóln Pxjsten ons electrones, 

sin embargo en un metal existen alrededor de 1023 electr.Q 

nas de conducci6n por crn 3 y fueron J. Barden, L. Cooper 

y J. Schrieffer quienes resolvieron el problema de muchos 

" cuerpos " demostrando que la hipot~sis de cooper podta 

se extendida para aplicarla al caso superconductor. 

La teor!a BCS explica en forma adecuada para superconduc

tores de acoplamiento d~bil el efecto Meissner, la condu~ 

tividad t~rmica, la variaci6n de los calores espectficos 

entre el estado normal y el superconductor, en funci6n -

de una brecha energ~tica y da una expresi6n para la tern 

peratura de transici6n superconductora. 
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Te exp 

donde 

9d Temperatura de Debye 

N(O)= Densidad de estados electrónicos en la superficie 

de Ferrni 

V Elemento de matriz del potencial atractivo entre 

dos electrones en estados de iqual mo~entn. 

Se puede ver de la expresión anterior que la temperatu

ra de transición superconductora varia fuertemente con 

el potencial V. 

Corno desafortunadamente no hay cálculos teóricos precisos 

de V, para predecir Te con exactitud, se puede determ! 

nar N(O)V a partir de la temperatura de transición su

perconductora que se les halla medido a los superconduc

tores conocidos. 

La teor1a BCS es una teor!a de acoplamiento d~bil, es 

decir toma la atracción entre dos electrones para formar 

un par de Cooper como una atracción débil. En general 

los materiales que presentan acoplamiento débil, tienen 

temperatura de transici6n superconductora pequeña. 
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1.6 Clasificaci6n de los Superconductores 

F1sicamente, los superconductores se han•clasificado de 

distintas maneras, dependiendo de la propiedad que se 
utilice. Tenemos superconductores suaves, que son -

elementt>s con temperatura de fusi6n baja, como son el 

mercurio, zinc, aluminio, calcio, plomo, talio, etc: 
superconductores duros, los cuales son elementos con 

temperatura de fusi6n alta y son niobio, tungsteno, vana

dio, tantalio, etc.: y superconductores compuestos, -
cualquier tipo de aleaciones, mezcla o compuesto, 

superconductor formado por elementos que pueden original

mente no ser superconductores. 

En la actualidad, se cuenta con una clasif icaci6n mucho 
más Otil i. e. Se han clasificado en superconductores 

tipo I y tipo II, donde los tipos I son menos complic~ 

dos de atacar te6ricamente: básicamente el desarrollo 
ralizado en el presente trabajo es para superconductores 

tipo I, aunque se hace un breve estudio de los supercon
ductores tipo II. 

Superconductores Tipo I 

Con el descubrimiento del efecto Meissner se permitió 

hacer un análisis termodinámico de los superconductores 
basándose en el hecho de que la superconductividad se 

destruye por la presencia de un campo magn~tico crítico , 
donde el valor del campo depende de la temperatura. 

Los datos experimentales muestran que la variación del 
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campo critico con la temperatura, queda aproximada 

con una ccuaci6n parab6lica. 

He Ho ( 1 - T 
Te 

)2 (l. 6-1) 

Y gráficamente la variaci6n de He. Va T. es de la for 

ma de la (Fig. 1.1-2) 

Fig. l. 6-1 

itt-t-+-+----- Rt9i&n 
inl~1tdio. 

La figura muestra la regi6n intermedia de 

los superconductores de Tipo I. 

Los superconductores de tipo I presentan una regi6n in

termedia (Fig. 1.6-1), la cual se puede analizar de la 

siguiente manera: 

Sup6ngase que se tiene una muestra superconductora, al 
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aplicar el campo magn~tico, las líneas de flujo son 

expulsadas (efecto Meissner) quedando el campo magn~ 

tico dentro del superconductor nulo. Sin embargo, 

en la superficie del superconductor queda parte del 

campo magn!?tico, de espesor x. F. y H. London expli 

can mediante su ecuación lo que sucede; ellos incluyen 

un t!?rrnino adicional en las ecuaciones electromagnéticas 

de Maxwell, lo cua 1 les permi ti6 deducir que el campo Hi, 

dentro de un superconductor, decae exponencialmente de 

un valor H fuera del superconductor a un valor nulo, 

dentro del mismo de acuerdo con la siguiente ecuaci6n: 

Hi = He -x/'A (1.6-2) 

Donde 'A es la distancia para la cual Hi se reduce como 

e- 1 del valor H en el exterior, es llamada longitud de 

penetraci6n y es fundamental para caracterizar a un sup~r 

conductor11• 

Los superconductores tipo I y tipo II, se distinguen 

entre s!, en t6rminos de una energía superficial que 

es precisamente caracter!stica de la interfase del est~ 

do normal y el estado superconductor. A su vez la idea 

de regi6n interfase es explicada en términos de la varia 

ción espacial de lá densidad de pares de cooper. En un 

superconductor la región de estado normal no tiene pares 

de Cooper por lo que la densidad es cero. Mientras que 

en la región superconductora es constante y depende ex

plici tamente de la temperatura, del campo aplicado,etc. 

cuando se pasa de la regi6n normal a la región superco~ 
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ductora ia densidad de pares de Cooper no puede crecer 

abruptamente de cero al valor superconductor, luego 

debe crecer en forma gradual (Fig. 1.6-2) 

Rf.'9ión 

Normal 

Fig. l. 6-2 
Densidad de los Pares 

de Cooper 

Variación espacial de la densidad de los pares de Cooper 

de la interfase de la región normal y la regi6n supercon 

ductora. 

Existe entonces, una región en la que la densidad de 

pares de Cooper ni es cero ni es el valor total, en el 

caso superconductor sino que es una región en donde se 

da el proceso de cambio de uno a otro, tal región es -

llamada interfase. 

La variación es~•~ial de la densidad de pares de Cooper 

sobre la interfase implica una variación esp«c:ial en la 

densidad de energía no magnética, ya que en la interf~ 

se la densidad de energía no magnética decrece hasta el 

valor característico en el estado superconductor. La 

distancia en la que sucede tal decaimiento puede ser 

considerada como una medición del tamaño de la in~ 
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fase que es denotada por convención como ~ 

como longitud de coherencia. 

Superconductores Tipo II 

conocida 

Alrededor de 1950, Ginzburg-Landau~ predijeron la ex!s 

tencia de los superconductores tipo II, en base a la 

energía superficial que existe en la interfase de una -

región normal y una regi6n superconductora en una mues

tra metálica. 

Si la energía es positiva, se tiene un superconductor 

tipo I: si la energía es negativa, se tiene un super

conductor tipo II, el signo de la energ!a superficial 

depende de la raz6n entre la profundidad de penetraci6n 

A y la longitud de coherencia f;. Dicha raz6n se repre

senta por el parámetro K • 

(1.6-3) 

1 
donde si K < ff.• entonces f;. > A y se obtiene un supe.E, 

conductor tipo I; si k > };- entonces ~ < A y se tiene 
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un superconductor tipo II con energía superficial nega

tiva. (Fig. 1.6-3) 

E1tado 

Normal 

<al 
E1tado 

Superconductor 

(b) 

X 

Fig. 1.6-3 Energía del sq:>e.ro::>nductor en la interfase 
de las regiones normal y supermnductor. 
(a) CUrva de energía debida a la expulsi6n 
del flujo (b) Energ!a del supera:inductor 
(e) Energía superficial ciada por la suna -
de las anteriores; si .:<7; la suna está 
por debajo del eje de 2 las x, la grá 

fica mJestra un caso ""'* -
El carportamiento de los superconductores tiro II, cuando se aplica 

un canpo !!Bgnético H es sil'l.i.lar al o::irq;:ortamiento de los supercx:n

ductores tiro I cuando el canpo magn6tiC':) e:: menor que un cierto va

lor Hc1 • 

El canpo magnético en los superoonductores tipo II se puede dividir 

en varias regiones (Fig. 1.6-4), donde en la pri.rrera regi6n (a) el -

material se cxrnporta caro 1.m superoonductor puro exhibiendo diamagn~ 

tiS!lO perfecto y una magnetización igual a -Ha, en la regifu (e) co
rro un material normal, en la regi6n (b) el superoonductor se encuen

tra en estado mixto l O. Tal estado se o:mstituye de una mezcla a eÉ. 

cala microsc6pica de regiones normales y regiones superconductoras, 

cuyas fronteras se encuentran paralelas al campo magnético aplicado 

i.e. se tienen cilindros de material en estado norrral llanadas -

"fluxoides". Hacia el centro de cada fluxoide el nírrero de electro

nes en el estado superoonductor tiende a cero. (Fig. 1.6-5) 
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Fig. 1.6-4 Se muestra la gráfica del campo magn~tico 

en superconductor tipo II. 

Supercondut\Or. 

Fig. 1.6-5 Se muestra la región Mezclada de un supeE. 

conductor tipo II. 
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El flujo encerrado por cada fluxoide es un flux6n, que -

es un quanto de flujo magnético, siendo igual a /e 
cuyo valor equivale a 2.07 x 10- 15 weber. 

La longitud de separaci6n entre los filamentos es de -

orden de A{B), pero hay interacción entre ellos. Cuando 

el campo externo aumenta, el tamaño de los filamentos no 

aumenta, lo que aumenta es el nGmero de ellos. Esto 

implica que más lineas de flujo penetran en el especímen 

a través de filamentos normales. As1, el promedio de la 

distancia entre los filamentos se reduce, por lo que 

al aumentar el campo, la interacci6n es rn~s fuerte 

hasta que el campo externo llega al valor del campo 

crítico y desaparece toda la zona superconductora. 

Finalmente, cuando el campo externo alcanza el valor de 

Hc 2 , los cilindros cubren todo el superconductor, vol

viendo la muestra al estado normal. La rnagnetizaci6n p~ 

ra el estado mixto deja de ser cero, debido a la exis~ 

cia de los fluxoides. Conforme se aumenta el campo, el 

número de fluxoides por unidad de área crece, aumentan

do el flujo que penetra en la muestra, provocando que la 

magnetizaci6n tienda a cero suavemente. {Fig. 1.6-6) 

M. 

H 

Fig. 1.6-6 Magnetización de un superconductor tipo II. 
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1.7 Busqueda de Superconductores 

Se presenta a continuación una brevedescripci6n de los 

materiales superconductores, que se han encontrado de 

1911 a 1981. 

El mercurio (llg) fue el primer elemento encontrado por 

K. Onnes que empleo para el descubrimiento de la supeE 

conductividad, posteriormente corroborada con plomo (Pb) 

y los primeros estudios de la materia se hicieron con -

metales. Algunos ejemplos con su temperatura de trans! 

ci6n son V (5.38), Nb (9.20), Ta (4.48), Te (7.7), Bg 

(4.15), Pb (7.19), Sn (3. 72). (En grados Kelvin) 

Las primeras aleaciones se estudiaron entre 1920 y 1930 2 

encontrandose temperaturas de transici6n muy similares 

a las actuales. 

Alrededor de 1920 Meissner y su grupo encuentran super 
conductividad en compuestos del tir0 cus (1.5K) y NbC -

(10 K) y para 1941 G. Aschermann, E. Frederich y J. 

Kramer, encontraron que el NbN es superconductor a 

15 K. Con lo cual se piensa en la posibilidad de enfriar 

con hidr6geno liquido para determinar Te y no con helio 

11quido empleado hasta entonces. 

En 1953 se encontr6 que las soluciones sólidas NbN - NbC 

de estructura cloruro de sodio tiene un valor de Te de 

18 K. Uno de los descubrimientos lll<:IS sorprendentes de 

la epoca, fue la preparación de compuestos con estructu

ra " Beta-Tungsteno " como el V 3 Si (Te = 17 K) que dio 

origen a una familia de superconductores tales como : 
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Nb 3Sn (18 K), V3Ga 113 K). 

El compuesto pseudobinario Nb3 (Alo-e Ge 0• 2 ) ( 20. 8 R) y el 

Gltimo obtenido 20 años después Nb3Ge (23.2 K). 

Desde fines de la década de los cincuenta a la fecha se 

han preparado una gran cantidad de compuestos de interca 

lación superconductores 22
• 

En 1965 Hannay N. B. concluye, preparando compuestos de 

gráfito intercalados con metales alcalinos, que los val~ 

res de Te son menores de un grado Kelvin y corresponden 

a los que tienen mayor contenido metálico 2~ 

TambHm en 1965 w. A. Little 31 de la Universidad de Stan 

ford se encontraba impresionado por el gran orden del -

estado superconductor y estudiando la transferencia de 

calor en superconductores metálicos, se le ocurri6 que 

si el c6digo genético estaba protegido para no ser afee 

tado fácilmente por factores externos, como la transmi

sión del calor, por que no moléculas genéticas corno el 

ácido desoxirribonucleico (DNA), podrían estar dentro 

de los lineamientos de la superconductividad. Con esta 

idea, los funda~entos de la teoría BCS y la posibilidad 

de formar centros positivos con mayor rapidez que los -

formados por nQcleos de metales, diseñ6 un modelo hipo

tético unidimensinnal consistente en una molécula orgá

nica, con cadenas laterales especiales que podria ser un 

superconductor a temperatura ambiente. 

El modelo propuesto por Little se considera unidimensional 

por que la molécula esta formada por dos partes (Figura 

l. 7-1) 

Una cadena larga llamada espina (A) y una serie de cadenas 
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laterales (B) unidas a (A) . La espina deb!a tener elec 

trenes, que funcionaria como un sistema conductor. Las 

cadenas laterales (B) debían ser polarizables para favo 

recer la conductividad a través de la espina • 

.h. s B 
• 

~ • 
• 
• 
• -
• 
• -
• 
• ... • 

Figura 1. 7-1 Modelo de LittlP. 

La espina (A) podría ser, por ejemplo, un sistema de do

bles ligaduras conjugadas y las cadenas polarizables mo 

léculas org~nicas grandes con dobles enlaces delocaliza 

dos que favorecieran el movimiento de electrones en dir~c 

ci6n opuesta a la espina, para provocar una deficiencia 

de electrones cerca de la espina. 

El físico ruso v. L. Ginzburg 32
, propuso un modelo te6-

rico bidimensional, para obtener superconductores con -

altas temperaturas de transici6n. sugiere sistemas de -

compuestos filamentosos, laminares o emparedados, forma

dos por combinaciones dieléctrico-metal-dieléctrico (Fig. 
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l. 7-2 

Figura l. 7-2 Modelo de Ginzburg 

O Dieléctrico 
lfl8 Conductor 

La formaci6n de pares de electrones se f avorecera m~ 

diante el intercambio de excitones propagados en las 

regiones dieléctricas. 

Alln antes que Ginzburg propusiera su modelo Glover III 32 

Gamble y su grupo, habían preparado sistemas formados 

por superconductores de poco espesor en los que se 

depositaron moléculas orgánicas diel~ctricas. La temp~ 

ratura de transici6n superconductora del metal aument6 

un poco. 

En 1969 Weiss y Ruthart reportan la intercalación de mo

llculas orgánicas dentro de estructuras MXz, ellos des 
criben la intercalación de hidrazina y algunas amidas 

alifáticas dentro del TiSz, Para el año de 1971 Gamble, 

Di Salvo y Geballe 1 ~' 18 ' 19 hacen un estudio de intercala

ción de moléculas orgánicas dentro de capas de dicalcog~ 

nuros al mismo tiempo que estudian las propiedades elec

trónicas de la conductividad y superconductividad de los 

mismos. 

Para la preparación de compuestos de intercalación de la 

presente investigación, se tomaron como base las siguie.!! 

tes ideas : 
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El modelo bidimensional de. Ginsburg sistema metal-superco~ 
ductor-metal que sugiere un compuesto de intercalaci6n fo~ 

mado por un dicalcogenuro de metal de tr~nsici6n laminar y 

un polímero para facilitar la superconductividad. 

Como matr1z superconductora se usó disulfuro de tantalio -

en su forma politr6pica 2H, por que estudios previos de

mostraron que es en el que se efectüan más f~cilmente las 
reacciones de intercalación. 

Se formaron compuestos de coordinación polim~rios con d! 

ferentes ligantes y metales de coordinaci6n'º· Los met~ 

les usados fueron cobre, niquel, paladio y platino -

en estado de oxidaci6n (II) . 

Se obtuvo poliglicina por calentamiento de glicinarnida y 

tambi~n a partir de glicina en hidr6xido de amonio, media~ 

te un tratamiento t~rmico. 

Como es sabido la mayoría de los superconductores conoci

dos hasta la fecha, han sido más el producto de una bds

queda sistemática que el fruto de una predicci6n teórica. 

Aunque modelos como el de Little y el Ginzburg, no han -

proporcionado resultados experimentales con temperaturas 

tan altas como las predichas, si han creado estímulos 

en la búsqueda de superconductores en sistemas que 

podrían llamarse no tradicionales. 
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CAPITULO II. PREPARACION DE SISTEMAS 

INTERCALADOS SUPERCONDUCTORES 

El objetivo del presente trabajo es medir temperatura de 

transici6n superconductora de sistemas intercalados, los 

cuales se preparan en el I.I.M. 

Para preparaci6n de los sistemas se utiliza como materia 

prima el disulfu~o de tantalio (TaS 2 ) que pertenece a la 

familia de los dicalcogenuros de metales de transici6n, siendo 

los últimos, compuestos que cristalizan en capas delgadas. 

Cada capa est§ formada por tres planos de §tomo, dos planos 

de calcogenuros grandes y un plano intermedio de átomos metá 

licos pequeños (Fig. 2.1) 

o Calcogeno (Azufre) 

Brecha de Van der Waals 

e Atomo metálico (Tantalio) 

2 Capa de calcogenuro laminar 

El orden y simetría de empaquetamiento origina distintas -

formas politr6picas. El TaS 2 presenta dos formas politr6pi

cas de interés para el estudio de la intercalaci6n, que son: 
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1T y 2H. La diferencia que existe entre ellos es el arr~ 

glo cristalino. La primera (1T) tiene una coordinaci6n oct~é 

drica, la cual es estable a temperaturas mayores de 700ºC, 

y la segunda (2H) presenta una coordinaci6n trigonal prism! 

tica, siendo estable a temperaturas menores de SOOºC. (Fig. 

2. 2) 

Azufre 

• Tantalio 

Fig. 2. Coordinación trigonal prismáticaª y octa6dricab 

Los compuestos de intercalaci6n se forman por s6lidos lamin~ 

res (llamados anfitriones) como por ejemplo el Tas~, entre 

cuyas capas se insertan átomos, moléculas o iones (llamados 

huéspedes) . 

Como resultado de la intercalaci6n, la distancia entre las 

capas aumenta, y como consecuencia ocurren modificaciones en 

las propiedades de la matriz anfitriona. Algunas propiedades 

que pueden modificarse son: la conductividad eléctrica, el 

calor específico, propiedades estructural~s del sistema, 

temperatura de transición superconductor}\ etc. Los coro -

puestos de intercalación generalmente se obtienen por el mé-

todo de reflujo o de tubo cerrado al vacio. Se utiliza 
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tubo cerrado al vac1o cuando se tiene un huésped a interca 

lar líquido a temperatura ambiente o de punto de fusión me 

nor a 250°C. Cuando se cuenta con un disolvente adecuado 

se utiliza el método de reflujo. 

Los métodos usados para caracterizar las muestras fueron : 

difracci6n de rayos X, análisis termog~avimétrico, espec
troscopia de absorci6n at6mica. 

La difracción de rayos X se us6 para comprobar si la inteE 

calaci6n había sido efectuada, y detectar si la muestra es 

cristalina y determinar el incremento en la brecha de Van 

der Waals. En el anSlisis termogravimétrico se evalao la 

pérdida depeso del intercalado en un intervalo de temp~ 

ratura previamente determinado. La espectroscop!a de abs2r 

ci6n atómica se utiliza para detenninar la concentraci6n -

de metal en los sistemas intercalados. 

Una vez obtenida la muestra y caracterizada segOn los mét2 

dos anteriores, se le midi6 su temperatura de transici6n 

superconductora, que es precisamente el objetivo del pr~ 

sente trab•jo. 

La temperatura se obtuvo por medio de un aparato constru! 

do en el IIM, donde el intervalo de temperatura que se -

puede usar abarca de 1.5 a 15 K, y el valor de Te as1 

obtenido corresponde al valor en grados Kelvin cuando la 

muestra comienza a ser superconductora. 
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S1ntesis y Caracterización 

Para obtener los compuestos intercalados que se emplearon 

en la presente investigación, fu€ necesario preparar la 

matriz anfitriJna, el disulfuro de tantalio, el método 

para obteneria fué el de s!ntesis directa en tubos de 

cuarzo cerrado al vacio y calentamiento con programas es

peciales de temperatura. 

La forma politrópica (lT) a temperatura de 950ºC se trans 

formó a la estructura (2H) mediante un recocido a 450º·· 

SOOºC, obteniéndose as! el disulfuro de tantalio (2H-TaS 2 ). 

Los productos obtenidos se caracterizaron por difracción 

de Rayos X. 

Los compuestos de coordinaci6n que se intercalaron pueden 

formar diferentes sistemas, los cuales interactúan en 

forma diferente con las capas superconductoras. Para ob

tener los compuestos de coordinación intercalados se pue

den seguir dos caminos diferentes : 

a) Sintetizarlos y luego intercalarlos 25 

h) Jnr.P.rr.alar los ligantes en 2H-Tas. y 

formar 30 los compuestos de coordina

ción in situ 

Se seleccionaron metales en estado de oxidación (II) Cu, 

Ni, Pd, Pt y como ligantes se emplearon ácidos picol!ni

cos AP y Piraz1n 2-3 dicarboxílico APo 30 

El ~cido picol1nico se intercal6 por el método de reflujo 
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y los ácidos picol!nico y piraz!n 2-3 dicarboxílico, se 

intercalaron en muestras de 2H-TaS2, previamente inter 

calados con NH40H dilu!do a temperatura ambiente. 

Para formar los compuestos de coordinación dentro del 

disulfuro de tantalio 2H, se partieron de dos tipos -

de muestras para el ácido picol1nico. Las preparadas -

por intercalación directa y las de doble intercalación, 

intercaladas previamente con NH40H dilu!do 30
• El ácido 

piraz1n 2-3 dicarboxílico (APD) no se intercaló directa 

mente, se intercaló en una matríz previamente intercal~ 

da con NH40H diluído. Los resultados se muestran en la 

tabla II. Cap. V. 

Se probaron reacciones con soluciones de CuS04 a distin 

tos tiempos con 2H-TaS2 intercalado, as1 como muestras 

de 2H-TaS2 intercaladas directamente con ácido picolín~ 

co (AP) y con ácido piraz1n 2,3 dicarboxílico (APD) se 

hicieron reaccionar además de con las soluciones de 

CuSO~ con soluciones de acetato de cobre (ACE). 

Los productos obtenidos se caracterizaron por difracción 

de rayos x, Análisis termogravimétrico, espectroscopia 

de absorción atómica y los resultados estan resumidos en 

la tabla III. Cap. V. 

Como se puede observar de la tabla II, los materiales ya 

intercalados con moléculas orgánicas son todos supercondu~ 

tores y debería esperarse que al reaccionar con el Cu si

guieran siendo superconductores, sin embargo, la tabla III 

muestra que no siempre es así una explicación plausible -

podría ser que las soluciones de preparación afectaron la 

superconductividad de los metales, dejando de ser crist~ 
linos y provocando la desintercalación. 
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A las muestras que se les determin6 su Te fueron pre

paradas con los intercalados de los ligantes y tratadas -

con soluciones de los iones metálicos : Pt, Pd, Ni y as! 

intentar formar in situ los compues de coordinaci6n. En

contrandose valores que oscilar6n entre 2..4 K y 3.2 K con 

anchos de transici6n finos, aqu! se obtienen tres grupos 

uno por cada elemento (o i6n metálico) a cada grupo se le 

caracteriz6 por difr.acci6n de rayos X, análisis termogra

vimétrico y espectroscopia de absorci6n at6mica. Cada 

muestra se prepar6 a distintos tiempos de reacci6n, ya que 

no se sab!a a que tiempo se intercalaría. Los tiempos 

fueron de 30' a 20 h. y aunque en algunos compuestos se 

encuentra que a menor tiempo de reacci6n mayor Te no fue 

reproducible para tomarse como tendencia general. 

La información del resultado de las caracterizaciones y 

la determinaci6n de Te, se encuentran descritos en las 

tablas IV, V y VI, Capítulo V. 

Los compuestos de glicina y glicinamida 
intercalados previamente en 2H-TaS2, se prepararon por 

el método de tubo cerrado al vac!o, con condiciones ade

cuadas de reacci6n para obtener la polirnerizaci6n in situ 

y as! se dañaran menos los cristales de 2H-TaS2. 

Los compuestos y derivados de glicina, se caracterizaron 

por el método de rayos X y por el método de análisis termo 

gravimético. 

Los resultados obtenidos al efectuar la polimerización in 
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situ, se encuentran reportados en la tabla VIL En gen~ 

ral los valores de las temperaturas de transición super

conductora de los intercalados de 2H-TaS2 con glicina , 

poliglicina y glicinamida oscilan entre 2.2 K y 4.1 K 

con un ancho de transici6n fino, 

gran arreglo cristalino logrado. 

lo cual da idea del 

Con la informaci6n obtenida, fu~ posible establecer un 

conjunto de distintos compuestos para determinar su tem

peratura de transición superconductora y así observar el 

fenómeno de la superconductividad. 
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CAPITULO III. 

DESCRIPCION DEL DISPOSITIVO EMPLEADO 

3.1 Introducci6n 

Para poder determinar la temperatura de transici6n supe~ 

conductora de compuestos intercalados, objetivo de la 

presente investigaci6n, fué necesario utilizar un apar~ 

to diseñado en el I.I.M., dicho aparato aprovech6 el 

cambio en la susceptibilidad magnética de la muestra, 

propiedad que presentan los superconductores y que fué 

usada para poder determinar la temperatura de transición 

superconductora. 

Para observar el cambio en la susceptibilidad magnética, 

se utilizaron dos bobinas cil!ndricas, una dentro de 

otra. Con la muestra dentro de la bobina (2) (Fig. 3.l:-1), 

se hace pasar una corriente eléctrica por la bobina (1), 

y se enfr!a hasta que ocurra la transici6n superconduct2 

ra; entonces, debido al efecto Meissner la muestra exp~l 

sa la inducci6n magnética B de su interior, por lo -

que el flujo de inducción magnética cambia de acuerdo a: 

12! = s s.ds (3.1-1) 

y as1 también cambia el coeficiente de inductancia mutua 

de acuerdo a: 

I N 1 !1J1 2 

i:z 
(3.2-2) 
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donde N1 = es el número de vueltas de bobina externa (1) 

Nz es el número de vueltas de la bobina interna (2) 

i 1 corriente que pasa por la bobina (1) 

iz corriente que pasa por la bobina (2) 

~ 12 = flujo de inducción magnética que atraviesa -

la bobina (1) debido a la corriente que pasa 

por la bobina (2) 

llJ2 1 = flujo de inducción magnética que atraviesa -

la bobina (2) debido a la corriente que pasa 

por la bobina (1) 

conociendo M y B , y sabiendo que 

M XB (l. 2-2) 

se puede obtener la variación de la susceptibilidad mag

nética. Para obtener la temperatura de transición supe~ 

conductora no fu~ necesario medir la susceptibilidad ma~ 

nética. 

Bobino exterior Bobino Interior 
o primario. 

(1) 

o secundario 

( 2) 

Fig. 3.1-1 Bobinas cilindricas externa e interna. 
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Para una mejor descripci6n del dispositivo empleado en -

la presente investigación, se dividi6 en tres partes: la 

primera, a la cual se le llarn6 parte interna del siste

ma, cuenta con dos bobinas cilíndricas, dos resistores 

Allen-Bradley, calentador de papel resistivo, pelusa -

de cobre y la muestra. La segunda se llarn6 Dewar y con~ 

ta de un Dewar de helio l!quido, un Dewar de nitr6geno 

11quido, una pantalla interna a temperatura del nitr6g~ 

no liquido. Y por 6ltimo o tercera parte, fué llamada 

sistema electr6nico, consistente en : 

3.2 Parte Interna 

Graficadora 
marca Hewlett Packard 
modelo 7004 BX-Y 

Patr6n de resistencia de 100 n 
marca Radio Standar 
modelo No. 1113 RE 5H 

Controlador de temperatura 
marca "Cryogenic Temperature Controler• 
modelo DTC-500 

Lock-in amplifier 2HZ- 210 KHZ 

marca Princeton Applied Research 
modelo 124A 

530 Type-all-system 
marca "Keithley Instruments" 
modelo 530-29 

En la parte interna se encuentran las bobinas cil!ndricas, 

una dentro de la otra. En realidad la bobina interna 

también llamada secundaria (2) son dos pequeñas bobinas -
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debanadas en sentido contrario, dentro de las cuales, -

con el objeto de controlar la temperatura, se encuentra 

papel resistivo formando un cilindro de 3 cm. de largo 

y 0.6 cm. de diámetro, que sirve para calentar el int~ 

rior de las bobinas secundarias y as! poder controlar la 

temperatura dentro de las mismas. (Fig. 3.2-1) Uno de 

los resistores Allen-Bradley ae encuentra colocado den

tro de una bobina secundaria y es usado como sensor para 

el controlador de temperatura. 

Para tener un mejor contacto t~rmico entre el interior 

de la bobina secundaria y el resistor, se le quit6 el 

recubrimiento, consiguiéndose de esta forma que el con

trolador de temperatura detectara más rapidamente los 

cambios de temperatura. 

El otro resistor, también Allen-Bradley, se utiliz6 para 

medir las temperaturas, a las cuales ocurrían las transf 

ciones. En cada uno de los extremos, se tienen pegados 

dos contactos por medio de los cuRleR Re midi6 la resis

tencia del resistor. 

La pelusa de cobre que se utiliz6, fu~ con objeto de -

uniformizar la temperatura dentro de las bobinas secund~ 

rías. 

Se cuenta con un portamuestras de papel en forma de cil.!_n 

dro, el cual está relleno de pelusa de cobre y en la b~ 

se del cilindro tiene enrollado rnasking-tape, que sirve 

como tapa, de tal modo que el portamuestras puede entrar 

y salir de las bobinas secundarias y de todo el sistema 

interno, llevando las muestras (Fig. 3.2-2) 
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Como ya se mencion6, se tienen dos bobinas una externa 

y una interna; para llenar el hueco que hay entre ambos 

se rellenó de algodón, y para proteger todo el sistema 

tiene pegado con barniz "General Electric 7031" papel 

bond alrededor de la bobina externa completando un diám~ 

tro de 2.5 cm. Todo el sistema interno se encuentra 

unido a un tubo de acero inoxidable, por el cual se pa

saron los alambres de cobre que se usaron para conectar 

el dispositivo interno al sistema electrónico correspon

diente. Con objeto de colocar sobre el nivel de helio 

el tubo de acero inoxidable puede entrar y salir vertical 

mente dentro del Dewar. 

3.3 Dewar 

El Dewar, como ya se mencion6, consta de: 

un contenedor para helio liquido 

un contenedor para nitr6geno liquido 

una cubierta 

una pantalla de cobre interna a 

temperatura del nitrógeno liquido 

Se utiliz6 un sistema de vacio mediante dos bombas, una 

mecánica y otra de difusión, las cuales hicieron un 

vacío de 10- 5 torr entre la pantalla externa y la pant~ 

lla de cobre. Debido a que la pantalla interna está ora 

dada, existe el mismo vacío entre la pantalla de cobre 

y el contenedor de helio liquido. Se tiene un contene

dor de nitr6geno que sirve para pre-enfriar todo el sis

tema, alcanzando una temperatura de 77 K (Fig. 3.3-1). 
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A·. Helio Uquido 

B. Pantalla de cobre a temperatura de 
nitr6geno liquido 

c. Nitr6geno liquido 

o. Tubo para el llenado de nitr6geno 1iquido 
E. Válvula para hacer vac!o 

F. Recuperación de helio gas 

G. Pantalla externa a temperatura ambiente 

La tapa del Dewar es de latón, presenta orificios con 

sus respectivos tapones que se emplean para bajar y su

bir el sistema interno con la muestra del Dewar sin -

que sea necesario quitar la tapa del mismo (Fig. 3.3-2A) 

para transferir el helio (Fig. 3.3-2B) y para medir el 

nivel del helio (Fig. 3.3-2C). Tiene un tubo de cobre 

conectado a la bomba de vac!o de 1200 HP, que sirve 

para bajar la presión del helio y ast disminuir 

aGn más su temperatura (Fig. 3.3-20) 

12.7 

Acot.scio~ ...., c..-.timl'trc:a. 

Fig. 3.3-2 Tapa del Dewar 
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Se cuenta con un rnan6mAtro de vidrio Pyrex de 10 mm. de 

diámetro exterior y 8 mm. de diámetro interno, ~ste se 

us6 para medir la presi6n de vapor de helio liquido y -
as! calibrar el resistor que sirve como term6metro 
( F ig. 1 . 3-1) . 1 6. 5 

AL CONTENEDOR 

DE HELIO D 
,__ ____ PRESION 

ATMOSFERICA. 
DEWAR. 

A 

10 mm. de dlómetro 
externo. 
8 mm de diórnetro 
interior. 

Af!Ji;. VALVULA 'DE 

\l,'\CIO , DE VIDRIO 

pyqE)(. 

Acot4cion..s en c~ntimet'°'. 

e 

3.5 

16.5 

Fig. 3.3-3 Manómetro utilizado para medir la presi6n 
de vapor de helio líquido. 
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3.4 Sistema Electr6nico 

El amplificador lock-in sirvi6 para detectar el cambio 

del coeficiente de la inductancia mutua (cuando la mues 

tra sufr1a la transici6n superconductora), rescatando -

señales ac y dando mediciones de alta resoluci6n, proP2_r 

ciona una salida de que se conect6 al eje " y " de la 

graficadora. 

El " type all system " se utiliz6 para medir la resisten 

cia del resistor que se us6 como term6metro. La salida 

del type all system se conecta al eje " x " de la graf! 

cadera y se usa para calibrar el intervalo de temperat~ 

ra, donde se trabaja,conectado al mismo se encuentra -

un patr6n de resistencia de 100 n que tambi~n se uso 

para ayudar a calibrar el intervalo de temperatura as! 

como al mismo type all system. (fig. 3.4-1) 

El resistor de 70 n as! como el papel resistivo, se -

conectaron al controlador de temperatura, us§ndose como 

sensor el resistor y como calentMñnr ~l papel resistivo. 

La Fig. 3.4-1 muestra un diagrama de bloques de los apa

ratos electr6nicos que fueron usados as! como la forma 

en que se conectaron. 
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Res.i,tenc1• 

Patron. 

MuHtra 

LOCk-1n. 

Resi•tor. 

Fig. 3.4-1 Diagrama de bloques del Sistema Electr6nico. 
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CAPITULO IV. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL 

Se ha descrito brevemente el dispositivo utilizado para 
determinar la temperatura de transici6n superconductora. 

Sin embargo, para poderse emplear debidamente los apara

tos electr6nicos deben estar perfectamente conectados y 

ajustados, as! como tener bien calibrado el resistor que 

se us6 como term6metro. 

Primeramente se saca el sistema interno del Dewar, se co 

loca la muestra a la cual se le va a medir la temperatura 

de transici6n superconductora en el portamuestras y se 

vuelve a introducir el sistema en el Dewar, procurando -

que el sistema interno quede hasta el fondo del Dewar (se 

hace esto para que la muestra quede completamente sumergi 

da en el helio liquido). 

Posteriormente, se pre-enfría con nitrógeno l!quido lle

na11do con el mismo completamente el Dewar y se espera 

tiempo suficiente (2 hrs.), rellenando cada vez que sea 

necesario, hasta alcanzar la temperatura del nitr6geno 11-

quido (aproximadamente 4hrs) 77 K. 

Se encienden los aparatos electrónicos. Se conecta a la 

corriente el 11 type-all-system 11 (Fig. 4.1-1) y se encien 

de el interruptor de la fuente de corriente, el de poten

cia y el voltímetro digital. Se coloca el selector de -

función en 11 stand by 11 (Fig. 4.1-c) y se ajusta a cero -

el voltímetro mediante un tornillo que se encuentra en la 

parte posterior del aparato, y se selecciona la corriente 

que se va a utilizar mediante los controles de la fuente 

de corriente (Fig. 4.1-b). 
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Para los experimentos que se hicieron se utiliz6 una 

corriente de 10µ ar:ip; se coloca el selector de función en 

Vfwd y se escoge una escala de 100 mv en el selector de 

voltímetro. El selector de sonda, que se encuentra en 

el "type-all-system" se coloca en A, pues en sonda A se 

conectó el resistor que se us6 como termómetro; en sonda 

B se conect6 la d~cada de resistencias que se usó para -

calibrar el intervalo de temperaturas en que se trabajó. 

Tal intervalo se encuentra en 10 mv., 100 mv. y 1 v. del 

voltímetro digital correspondiendo a looon , 1oon y 100, 

de escala total. 

Se enciende el lock-in, se deja estabilizar aproximada

mente 30 min. y se sigue la calibración indicada a conti 
nuaci6n. Fig. 4.1-2. 

Se checa que el " signal channel " se encuentre en 500 mv, 

la fase en Oºy el " zero off set " a la mitad. 

La constante de tiempo debe estar en 300 mseg 

En el canal de referencia se encuentra la frecuen

cia; en este caso se usó de 111 HZ (se busca la -

frecuencia y se multiplica por un factor de 100) • 

En la pantalla se busca el máximo, aumentando la 

escala de sensibilidad. 

Se pone la fase en 90° y se calibra a cero en cada 

escala, variándola hasta 200 mv. en el "signal 

channel " 

Se coloca el seguro (hacia abajo) y se regresa el 

" signal channel " 

Se regresa la fase a cero 

En caso de " over-load " se ajusta a cero con el -

selector fino 
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Se coloca la perilla marcada con " zero offset " -

en(-), luego en (+)y se vuelve a calibrar con el 

" signal channel ". 

El preamplificador diferencial tiene dos salidas, 

en la salida A se conecta la bobina secundaria, un 

switch se coloca en A y otro switch se coloca en -

n transform " 
En el canal de referencia se encuentran dos salidas, 

en " out " se conecta la bobina primaria. 

Para encender y operar el controlador de temperatura, se 

procede de la manera siguiente: se coloca el selector -

de " set point " en O.O, el de " gain " en 100, el de 

" auto reset " en máximo y " Max heater-amp " en el valor 

10. (Fig. 4. 1- 3) 

Fig. 4.1-2 Lock - in 
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CRIOGEN C. TEMPERATURE CONTROLLER 

@ 1 1 ... 1 e 1 

Fig. 4.1-3 Controlador de Temperaturas 
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Para encender y ajustar la graficadora xy, se hace lo 

sjguiente: se coloca el papel Hewlett Packard 9270-1004 

y la pluma en la graficadora. Se oprime el botón " chart" 

para detener el papel y el ti servo " para que. pinte la 

pluma. 

Se escoge la escala adecuada para el eje " x " para el 

eje " y " no hubo calibraci6n la escala tiene un valor 

arbitrario y relativo. Se uso el eje " x " para la 

temperatura y el eje 11 y para el coeficiente de induct~n 

cia mutua. La escala para el eje " x " ful! 100 mv. y 

lv. fsd 

Con el objeto de calibrar el intervalo de temperaturas en 

que se va a trabajar, se coloca el eje " x " en 100 mv/in 

y al " type all-system " se le coloca en sonda " B " una 

resistencia patr6n de 100 ~. 

Se ajusta el eje de las abscisas de tal forma que el in 

tervalo de temperatura en que se quiera trabajar quede 

contenido en la hoja de la graficadora, buscando el cero 

con el 11 check" y loE lOOf-con el vernier. 

Se hacen tres marcas en el papel de la graficadora a O , 
100 y 1000 ~- con la escala en el volt1metro digital de 

100 mv y 1 v. (fig. 4.1-4). 

Teniendo ya calibrado el intervalo de temperaturas, se 

coloca el selector de sonda 11 type all-systern 11 en sonda 

ti A " donde estaba conectado el resistor que se us6 como 

terrn6metro. 
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Fig. 4.1-4 Graficadora XY 

Cuando ya los aparatos electr6nicos están perfectamente 

bien calibrados y el Dcwar se ha pre-enfriado con nitr6g~ 

no liquido, la muestra colocada en el sistema, interno y 

antes de transferir el helio, se debe abrir la válvula de 

recuperaci6n (para que pueda salir el helio que se esté 

evaporando al realizar la transferencia), se debe abrir 

la llave del agua y conectar eil sistema de l:ambeo, ma vez hecho 
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esto, se transfiere el helio del termo al contenedor de 

helio en el Dewar, cuidando que la presión del termo no 

aumente demasiado (<350 millibar). 

cuando se ha llenado aproximadamente las tres quintas -

partes del Dewar del helio liquido, se retira el tubo de 

transferencia, teniendo la muestra a la temperatura de 

helio líquido (K) . 

Se bombea para bajar la temperatura hasta encontrar la -

transici6n superconductora, si la muestra es supercond~c 

tora la temperatura de transición se podría encontrar 

entre 1.5 y 15 K y se observará en la gráfica una curva 

de tipo de la fj.gura 4 .1-5, si no es superconductora, la 

gráfica será una 11nea horizontal. 

Para encontrar la transición, se comienza con una escala 

de 100 mv en el " type-all-system " y cuando se ha corr! 

do toda la hoja se cambia de escala a 1 V para continuar 

con la bGsqueda. 

Una vez que ya se haya enfriado y encontrado la transición 

(si es que la hay), se calienta la muestra, se apaga la 

bomba y se abre la válvula de vac1o poco a poco para que 

la gráfica siga la linea de calentado, ya que la transi 

ci6n es reversible. Se usaron plumas color rojo y azul 

para identificar calentamiento y enfriamiento respectiv~ 

mente. En los experimentos que se realizaron, se graf~ 

c6 varias veces la transición, con el fin de tener mayor 

nGrnero de datos y as! tener mayor precisión en las Te que 

se obtengan. 

Para cambiar de muestra se cierra la válvula de recuper~ 
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ci6n, se apagan las bombas, se cambia el papel y se sa

ca el sistema interno del Dewar, se le coloca.la sigui~n 

te muestra, se vuelve a meter al Dewar y se procede 

como la vez anterior. 

I. 

T(RI') 

Ancho de transición. 

Fig. 4.1-5 Gráfica de la Transición de un Compuesto 

Superconductor. 
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4.2 Calibraci6n del Term6metro 

Para determinar la temperatura de transic16n supercondu~ 

tora, fué necesario calibrar el resistor ALLEN-BRADLEY 

que se us6 como term6metro. La calibraci6n se dividi6 en 

dos partes, una para cuando se tienen temperaturas men~ 

res de 4 K y otra para temperaturas entre 4 K y 15 K. 

Se construy6 una gráfica (Fig. 4.2-1) que relaciona la -

presi6n de vapor de helio con la resistencia del resistor 

del termómetro. Para obtener los valores usados en la 

construcción de la gráfica, se tuvo el sistema interno, 

sin muestra, completamente sumergido en el helio liqui

do¡ se cerró la válvula de recuperación, se abri6 la 

válvula de vacío y se bornbe6 para bajar la temperatura. 

Conforme se estaba haciendo vac1o, la diferencia de altu 

ras de las columnas de mercurio en el man6metro, aumen

taban llegando al máximo en 580 mm. 

Teniendo esta diferencia de alturas entre las columnas , 

se coloca el 11 type-all-system 11 en sonda 11 A 11 y se 

cierra la v~lvul~ de v~c1c; dcbid~ ~ ~~~ el helio se 

está evaporando, la presi6n aumenta y la diferencia en

tre las columnas disminuye. 

ttJ. J..L ,:U.tuuluuyt::11Ü.u lC1 ü.l>:t::J.t::m.:ld. t::uL.1.t:: 1<1.1:1 <.:ulumu<1.1:1 ut:: 

mercurio, se anotaban marcas en la hoja de papel de la 

graficadora (11neas verticales), de tal manera que para 

distintos valores de la presi6n se ten1an distintos valo 

res de resistencia del resistor o term6metro. Se escri

bia una linea vertical cada que el 11 type-all-system 11 
-

daba una lectura diferente en la pantalla y cuando se 

cambiaba la lectura, la válvula 11 A 11 del rnan6metro se 

cerraba; se continúo en esta forma hasta que las dife -
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rencias de alturas entre las columnas era cero, obtenien 

dose as1 un número considerable de datos, tanto de valo 

res para la presi6n de vapor como de valores de la resis
tencia. 

Para calibrar el resistor por arriba de 4 K, se obtuvie

ron las temperaturas de las transiciones superconductoras 

de Nb, Pb, Ta, los valores de las temperaturas son Nb ( -

9.12 K)' Pb (7.15 K), Ta (4.26 K), Re (1.95) In (3.35). 

la calibración se hizo ajustando los valores obtenidos -
con los reportados en la literatura. 

Elemento 

TABLA o 

Te K 
Encontrado 

Te K 
Esperado 

9. 26 

4.48 

1.69 

3.40 

5.30 

Valores de Te de las muestras empleadas para calibrar 
el term6metro. 

66 •• 



CAPITULO V. RESULTADOS 

Los resultados se obtuvieron de la siguiente manera : 

una vez que se tienen las gráf.icas de las transiciones 

superconductoras, se mide la T.detransición superconduct2 

ra. Para el propósito se construyó un term6metro con ayu

da de una gráfica de calibraci6n obtenida por el " Centre 

de Recherches Sur les Tres Basses Temperatures " pertene

ciente al " Centre National de la Recherche Scientif ique " 

ubidado en Grenoble, Francia (Fig.5.1-1 ) 

La curva de calibración de resistencia contra temperatura 

fu~ obtenida por un grupo de resistores ALLEN-BRADLEY de 

47 n, al cual pertenece el resistor que se utiliz6. 

El term6metro se construy6 como sigue : 

Se tom6 un pedazo de papel de la graficadora de 2.5 cm. de 

ancho y del largo de todo el papel (largo sobre el eje 

x, 40 cm.) 

Se marc6 cada valor de la temperatura correspondiente a 

un valor de la resistencia, para obtener el valor de la 

temperatura se coloc6 una regla paralela al eje " x " en 

la gráfica de la curva de calibración, la regla cruza al 

eje " y " en algún valor de la resistencia y a la curva 

de calibraci6n, en la curva se pone un punto de refere~ 

cía.enseguida, se coloca la regla paralela al eje" y", 

tocando al punto de referencia, y el valor de la temper~ 

tura se obtiene en el punto de intersección de la regla 

con el eje " x " Teniendo identificado el valor de la 

resistencia en la línea de papel que sirve como term6m~ 

tro, se marca el valor de la temperatura correspondie~ 

te. 
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Para obtener la temperatura.que se torn6 como temperatura 

de transici6n superconductora, primeramente se toman 

los valores inicial y final de cada transici6n. Como 

la transici6n se repiti6 varias veces, se tienen al me

nos dos valores del inicio y dos valores del final de 

cada una de las transiciones. Se sobrepone el terrn6metro 

que se construy6 sobre la gráfica de las transiciones y 

se lee el valor de inicio y final de cada transici6n para 

enfriamiento; y para calentamiento, se hace el promedio 

de los valores y se obtiene el valor de Te, el cual se 

muestra en las tablas de la 5.1-I a la 5.1-VII. Dentro 

de estos valores tambi~n se encuentra la anchura de la 

transici6n. 

Este proceso se utiliz6 para transiciones " gruesas " 

correspondientes a todos los compuestos (Fig. 4.1-5); 

para los elementos que sirvieron para calibrar el terrn6-

rnetro se obtuvieron transiciones " delgadas " (Fig. 5.1-~ 

en ellas se coloca el terrn6rnetro encima de la gráfica y 

se torna el valor del centro de la transici6n. 

Una vez que se tuvieron los resultados de las caracteri

zaciones y el valor de Te se construyeron las tablas y 

gráficas correspondientes. 

De la gráfica número uno se puede notar que la Te, ti~n 

de a disminuir al incrementar el narnero de átomos de car 

bono en la cadena intermedia (n) de los aminoácidos int~r 

calados. 
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El número n va de uno para el compuesto correspondiente 

a glicina, hasta n = 7 donde el compuesto es aminoca-

proico Tabla I. Los resultados son consistentes con los 

de Geballe (1971) quién intercaló aminas-alifáticas de 

número creciente de átomos de carbono en la cadena ali 

fática y además con los resultados obtenidos por el 

Dr. Chapela (1979) quién intercal6 triaminas alifáticas 

con cadenas alifáticas laterales que también incrementan 

su número de átomos de carbono. 

Se puede observar de la gráfica nlimero uno que, para un 

número non de átomos de carbono en la cadena que une el 

carbox1lo con el grupo amina tienden a tener valores de 

temperatura superconductora menores que para un número 

par de átomos de carbono en dicha cadena de uni6n. 

En las tablas III, IV, V y VI, se encuentra el resumen 

de las muestras tratadas con cu, Pt, Pd y Ni respectiv~ 

mente, en ellas se muestra el tiempo de reacci6n (t), -

el porcentaje de pérdida de peso de la muestra al reac

cionar en los intercalados (ATG %) • La temperatura -

de transici6n superconductora (Te) en grados Kelvin y el 

ancho de transici6n (6). Con el grupo de datos de las 

tablas mencionadas anteriormente, se construyeron las 

gráficas II, III, IV, para Cu, Pt, Pd, en las cuáles se 

puede observar que el valor de la temperatura de trans! 

ci6n disminuye al aumentar el tiempo de reacci6n. 

Para el caso del Ni gráfica V, la concentraci6n de me 
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tal dentro de la muestra es muy baja, lo cual podr1a -

explicar el incremento en los valores de Te al aumentar 

el tiempo de reacci6n. 

Notese que en general, se observ6 de los datos medidos 

una disminuci6n en los valores de Te, al aumentar la -

concentraci6n del metal. 

I 

l:'ig. 5.1-2 

Ancho dt tronslcl6n T(Ríl) 

La gráfica muestra la transici6n de un 

elemento superconductor 
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1.1 TP.BLAS 

La nomenclatura usada en las tablas es 

AP Acido Picol!nico 

APD Acido Piraz!n 2,3 Dicarboxílico 

ATG% 

%M 

P(?rdida de Peso en i, durante el análisis Graviméºtrico 

T 

Te 

TºC 

A 

• 
Ac 

ACE 

Porcentaje de Metal en las muestras. 

Tiempo de rracci6n en minutos y horas 

Temperatura de transici6n Superconductora 

Temperatura de reacción en Cent!grados 

Ancho de Transición en Kelvin 

Muestras Intercalilil'l~ Primero con NH~OH 

A e ido 

Acetato de 

No se determin6 

NS No superconductora 

ó Awnento en la brecha de Van der Waals 

n Nllmero de átomos de carbono en la cadena 

intermedia de los aminoácidos. 
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TABLA 1 

" 

. : ... : . 

NOMBRE T n Te 

G1icina 

NH2-CH2- COOH 7 días l 3.1 

a-alanina 

NH2-(CH2h -COOH 12 días 2 3.0 

Ac 4-amino 

Butírico 

NH2-(CH2)3-COOH 8 días 3 2.75 

Ac S-amino 

Valérico 

N"2- (CH2) ~ -COOH 3 días 4 2.87 

Ac 6-amino 

Cáprico 

NH2-(CH2 h -COOH 7 días s 2. 71 

Resultados de los Aminoácidos 

H2N-(CH2) -COOH 
n 

'' 
.. 1• 

.,. 
: .. ,. :. , .. 

'A 

.: 

0.7 

0.4 

O.SS 

o.39 

1.31 
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TABLA II 

Intercalado ATG % Te K t. 

AP 7.6 2.2 0.44 

NH1tOH 20 2.2 o.37 

NH1tOH AP 14 4.4 2.77 

NH1tOH APD 7.4 2.7 0.78 

Materiales Intercalados con moléculas Orgánicos . 
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TABLA 111 

i 
Intercalado T \M ATG \ Te K !!. 

CuS04 60 ' l. 7 - N s -
CUS04 20 h 8.17 2.7% N s -
APCuS04 30 ' 0.28 6.4 4.7 1.29 

APCuSO., 60 ' 0.96 8 1.9 0.28 

APCUS04 140 ' 0.54 9 - -
APCuS04 240 ' 2.25 9.3 - -
APCuSO., 20 h 5.3 9.52 3.05 l. 45 

APCUSO. 24 h 4.81 10.58 3.1 1.4 

APCu 240 1 - - 2.55 0.68 

cuso. 30 ' 12.15 19 - -
APCUSO~ 30 ' 9.82 15 - -
J\PCuS04 60 ' 12.55 17 - -
APDCuso .. 30 1 3.7 15 4.4 o.69 

APDCUACE 30 • 4.31 16 - -
APDCuso .. 20 h 10.44 11.3 - -
APDCUACE 20 h 14.67 10.5 - -

Muestras tratadas con Cu (II) 
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TABLA IV 

Intercalado T %M ATG % Te K /j 

Pt 20 h 6.41 5.5 l'i s -
AP Pt 60 1 0.20 5.5 2.8 0.91 

AP Pt 240 1 0.41 5.5 2.8 0.88 

AP Pt 20 h 0.37 4.5 2.7 0.77 

APD Pt* 30 1 0.66 6 3.1 1.1 

APD Pt* 20 h l. 25 6 2.6 0.63 

1 

Resultados del tratamiento con Pt (II) 

76 •• 



TABLA V 

Intercalado T %M ATG % Te K t:. 

Pd 20 h 31. 9 8 N.S. -
AP Pd 20 h 30.9 11 2.4 o. 61 

APD Pd* 30 1 16.27 7.5 2.5 0.65 

APD Pd* 20 h 17.45 16 2.7 o. 88 

Resultados con Tratamiento de Pd (II) 
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TABLA VI 

Intercalado T %M ATG % Te K ti. 

Ni 20 h o. 04 o 2.19 'l. 64 

AP Ni 48 h J.21 - 3.5 'l. 60 

APD Ni* 30 1 0.09 - 2.6 ) • 85 

APD Ni* 20 h a.76 - 3.2 1.6 

Resultados de tratamiento con Ni (II) 
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TABLA VII 

Compuesto TºC 

NH3/MeOH 20 

Glicinamida 40 

Glicina 80 3.5 2.4 0.62 

Poliglicin/\ 140 13 2.2 o. 27 

2+NH1tOH 140 

3+NH1tOH 140 10.S 2.6 o.73 

3+NH,.OH 80 9 3.2 0.9 

Resultados de la caracterización de los intercalados 
de 2H-TaS2 con glicina, glicinamida y poliglicina 
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Gráfica I. Resultados de Aminoácidos 

Correspondiente a la Tabla I 

"· 
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Gr§fica II. Muestras tratadas con Cu 

Correspondientes a la Tabla III. 
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Gráfica III. Muestras tratadas con Pt 
Correspondiente a 1a Tabla IV 
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Gráfica IV. Muestras tratadas con Pd 

Correspondiente a la Tabla v. 

83 



4 

3 

2 

l 
l 

w 601 2Qh. T 

Gráfica V. Muestras tratadas con Ni 

Correspondiente a la Tabla VI 
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DISCUSION 

Se mi<li6 la temperatura de transición de elementos cono 

cides tales como Pb, In, Nb, Re y Ta con el objeto de -

calibrar ~ 1 dismpositivo empleado, así como las muestras 

de compuestos intercalados. El dispositivo empleado 

para medir la Te, así como los compuestos preparados fue 

ron proyectos de investigaci6n en el I.I.M. 

La serie de datos obtenidos se clasificaron en tablas de 

acuerdo a sus propiedades químicas y física variación 

de la brecha expandida de Van der Waals, tiempo de -

reacción, concentración de metal y temperatura de transi 

ción superconductora. Algunos de los compuestos no 

presentaron temperaturas de transici6n superconductora. 

Esto puede ser por varias causas; pudiera ser por que el 
compuesto no es superconductor en el interv~lo estudiado 

nP.bido a que el resistor-term6metro nada más se -

calibr6 en el intervalo de temperatura de 1.5 a 15 K, 

s6lo se pudieron medir temperaturas en dicho intervalo. 

La gráfica de la transici6n de cada compuesto se repiti6 

varias veces con el fin de tener más precisi6n en las m~ 

didas, notandose que en la gráfica de enfriamiento se 

muestra unagran reproducibilidad en el punto de transici6n, 

mientras que en las gráficas de calentamiento había cieE 

ta variaci6n. 

Cabe mencionar que la presente investigaci6n, fué una 

investigaci6n en equipo donde químicos y físicos colabo

raron íntimamente unos preparando muestras y caracteriz~ 

dolas y otros los físicos (esta tesis es producto de la 

parte física) construyendo el equipo y midiendo la temp~ 

ratura de transici6n superconductora con el propósito -
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de buscar nuevos superconductores y al mismo tiempo i~ 

vestigar el efecto de variables químicas tales como metal 

de transición usado y estereoquímica en el comportamiento 

superconductor de los intercalados en dicalcogenuros la

minares. 

Se puede interpretar la congruencia 16gica de dichos ex

perimentos con otros anteriores 1
-' 

25 simplemente al comp~ 

rar que la densidad del nitr6geno (número de átomos de -

nitr6geno, por unidad de volumen del anfitrión en el 

huesped) disminuye. Se ha observado que al disminuir la 

densidad de nitrógeno, dentro del disulfuro de tantalio 

intercalado con moléculas orgánicas, la temperatura de 

transición superconductora disminuye, fen6meno que se 

ha explicado en forma tentativa por Geballe y Chapela 

como interacción de transferencia de carga de moléculas 

intercaladas al disulfuro de tantalio, donde principal

mente la carga estaría localizada sobre el átomo de ni 

trógeno. 

Después de un análisis minucioso d~ los resultados, se ve 

que la dispersión de los datos de Te y ó hacen pensar 

que se deben hacer experimentos mucho más delicados y 

sistematizados, que tomen en cuenta datos como hum.edad 

de la muestra, contenido de metal de la misma, p~rdida 

de peso, en el caso que se hallan puesto a reaccionar -

los ácidos con iones metálicos; para el caso de los co~ 

puestos de glicina, se aPhP tomar en cuenta el tie~po de 

reacci6n. Se propone preparar otros tipos de compuestos 

de intercalación superconductores teniendo como anfitrión 

el NbSe 2 , así cLJmo obtener monocristales para efectuar -

reacciones de intercalación y polimerización. 
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Como se mencion6 en la sección 1.7 para la preparac16n 

de compuestos de intercalación de la presente inves

tigación, se tomaron como base las siguientes ideas: El 

modelo bidimensional de Ginzburg sistema dieléctrico-m~ 

tal-dieléctrico que se sugiere as! mismo como un compu~s 

to de intercalación formado por un dicalcogenuro de metal 

de transición laminar y un polímero intercalado que fun 

cionaria como el aislante y quizas dado el medio ambiente 

que rodea el polímero presentase superconductividad. 

como es sabido la mayoría de los superconductores conoc1 

dos hasta la fecha han sido más el producto de una bus 

queda sistemática que el fruto de una predicción teórica, 

aunque modelos como el de Little y el de Ginzburg, no 

han proporcionado resultado experimentales con temperat~ 

ras tan altas como las predichas, se han creado est!mu-

los en la bGsqueda de superconductores en sistemas que 

podrían llamarse no tradicionales. 

El modelo propuesto de un dicalcogenuro de metal de tran 

sición supreconductor y con posibilidad de ser intercala 

do con un polímero orgánico o un polímero formado por -

compuesto de coordinación que pudiera ser que el sistema 

fuese superconductor a mayor temperatura no fue una rea

lidad, sino parcialmente se puede interpretar de los da

tos de esta tesis, que se logró polimerizar tanto poli

glicina como un polímero del ácido pirc.zín 2,3 dicarbox_! 

lico con diferentes iones metálicos dentro de la matríz 

superconductora del disulfuro de tantalio, sin embargo -

también como se puede observar de los datos proporcion~ 

dos por esta tesis la temperatura de transicj6n superco~ 

ductora no sufrió un cambio significativo; por lo anterior 

nos atrevemos a proponer que se continue este tipo de 

estudios para que quizas en un futuro cercano pueda la 

humanidad contar con un superconductor a temperatura 

ambiente. 
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