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PARTE. 0

en fisica desd
En 1050, B

Bell) después de inves

superconductividad en metales:'d feagiqnes«yw

compuestos, descybriston- fhia eri 1’35C5§acéé;dé sdgféné; 1E‘PVx
superconductividad en presencia de campos magnéticos altOSf Yy que
llevaron a la fabricacidén de magnetos superconductores con cables
de NbTi y Nb3Sn. Una de las aplicaciones de estos magnetos fué el
uso en las bobinas del Tevatron en Fermilab.
Posteriores descubrimientos, de T. Geballe y B. Matthias en
la Universidad de Stanford en los sesentas, permitieron alcanzar
una temperatura de transicién al estado superconductor por arriba
del punto de ebullicidén del hidrdgeno liguido (20K).
Esos esfuerzos fueron continuados, hasta que en 1973 J.

Gavaler de los Laboratorios de Investigacidn de Westinghouse, al

estudiar la superconductividad en peliculas delgadas de NbzGe



‘descubrimientos ino alcanzar

investigadores esperaron (J Smith ‘MaLthias y Batlogg enLre'i

otros) que esos 4xidos pudieran pLoveer una 1uta alternativa para
obtener valores mds altos de temperatura critica.

En Encro de 1986, Karl Alex Miller y Johannes Georg Bednorz
del Laboratorio IBM en Zurich estiudiaron un éxido de bario,
lantano y cobre, lograron alcanzar el estado superconductor a
una temperatura por arriba de los 35K, con mucho entusiasmo varios

‘grupos de investigacidén en el mundo investigaron sistemas
similares hasta lograrse superconductividad arriba de los 90K,
con la férmula YBasCugzO7_x, el itrio puede sustituirse por
lantano, neodimio, gadolinio, olmio, disprosio. En Estados Unidos

el grupo de C.W. Chu logrd® la patente por este compuesto. E1



'inmndiétamente. Muchos otros 1aborat0Lios se vo]caron alie

"de estos nucvos materiales, incorpoxandose al trabajo de :
'domés.»EsLo se deblo a las multipleb Lspectativas de aplicacién

tecnolbgica que estos nuevos maLerialos estdn ofreciendo

reactivos, se tienen nuevos métodos para compaptar y hornear, los

ingenieros han puesto condiciones minimas a los- nuevos materiales
superconductores para su factibilidad en algin diseﬂé industrial;
los metalurgistaé describen el comportamiento mecdnico y las
causas de la fractura; los microscopistas electrénicos han
analizado la estructura, y asi los trabajos se han ido
complementando obteniéndose resultados adecuados. Mucho de ese
trabajo depende del realizado por los fisicos teoricos. E1
mecanismo de superconductividad a altas temperaturas es una de
las preguntas gue ellos estan tratando de contestar.

La aplicacidén de los nuevos superconductores ceramicos para
el desarrollo de aparatos estd limitada, principalmente por las

bajas densidades de corriente critica, las pobres propiedades




tenaridad poxosidad dureza'y densidad

harur evaluaciones més ensib]_

'YBaZCu307 “x prebenLa una tempera

95K, presentando ademas las-fondicione_ ﬁ'éé éfia§”para ser

llamadeo superconductor [4]. Puesto que ha habido reportes de
superconductividad en otros compuestos cerdmicos alcanzando
temperaturas de transicidn de aproximadamente entre 150 y 240K
[5]. Sin embargo, ninguno de esos materiales ha mostrado tener al
mismo tiempo las cuatro condiciones gue fué necesario establecer
para llamar a alguno de estos nuevos materiales, superconductor.
Las condiciones son las siguientes:
Primera. Resistividad cero, es decir, no se acepta que que se
diga que la resistencia eléctrica se reduce mucho al pasar de

una temperatura a otra menor. La resistencia eléctrica del







2.1 TEMPERATURA CRITICA Y, PROPIE

SUPERCONDUCTOR

Ld‘temperatura[critica

del estado normal de 'un m

ausencia de un cémba;ﬁaggéyic
magneético esta presente; 1évfréhsici¢g @cur e na.tempqraépfé
maés baja. Por encima de 1artéﬁpefatﬁraECﬁi”_r piédédes e
del material son complotamenfe normale;;iéséqude TcLapa;eééﬁ‘lés
propiedades superconductoras: ’ B '

1) ausencia de cualquier resistencia eléctrica medible.
La resistividad decrece abruptamente a cero. Las corrientes
pueden fluir en un superconductor sin ninguna disipacidn
discernible de energia. Existen, sin embargo, algunas
limitaciones.

1.~ La superconductividad es destruida por la aplicacidn de
un campo magnético “"suficientemente grande".

2.- Si la corriente excede una corriente critica el estado

superconductor serd destruido. El1 tamafio de la corriente critica

depende de la naturaleza y geometria de la muestra, y esta



1= campo maganico plO ¢ ffiéhte“qﬁé’”

‘xrelacionada=

: excode el campoﬁcritico en 1a supe upgrconductor. o

3 = Un superconductor abajo de pondeza también sin—i

kdisipacjbn a: un campo electri ”ue ]a frecuencia no:?

oea muy grande

11) Plopiodade" ':magnutico aplicad

penetrar-ena

1muestra supercondugtora (diamagnetlsmorperfecto)

Nbotese que esto no se implica’ de ]a propiedad de
conduétividad perfecta (i.e; o=00): si un conductor perfecto, en
un campo magnetico inicialmente en cero, es novido a una regidn
de campo distinto de cero, entonces (de la ley de induccién de
Faraday) alcanza corrientes remolino que cancelan el campo en el
interior. Si, sin embargo, un campo magnético fuera establecido
en un conductor perfecto, su expulsidén serla igualmente
resistida. Corrientes remolino serian inducidas para mantener el
campo si la muestra fuera movida en una regién de campo libre.

Entonces la conductividad perfecta implica un campo magnético

10



: j(independiel te d Y \po en el intcrior, pexo .no. esta de acueldo

que el campo dobe Lener. l:n un superconductor 'el’-n..

ente es indepcndiente del Liempo, inq.querademé's o

- Veamoslo: dé"]',a‘.i‘.s‘ilgujém:e 'm’anera":}

2.2 EFECT

si un conductor e o,fuera ‘colocado en un campo

'magnétjco externo ingun flujo gnét co‘-p dria penetrar ld

muestra. Las corrientes SU[JEJ.f ciales inducidas mantendrian el

flujo interno,  y persistirian admente. De »la misma
forma, si1 un conduclor normal ebtuviera en un campo externo antes
de 1llegar a serxr conductor perfecto, el flujo interno serla
encerrado por las corrientes persistentes inducidas, aunque el
campo externo fuera removido. De esto, la transicidédn de una
muestra conductora perfecta del estado normal al estado
superconductor no serla reversible, y el estado final de 1la
muestra dependexria de la trayectoria de la transiciénm,

Las figuras 1y 2 muestran la configuracidén de flujo para una
esfera conductora per fecta tomada desde un punto A en la figura 3
a un punto C por las diferentes trayectorias ABC y ADC,

respectivamente. La distribucidén final de campo en C, al igual

11



une - owgue en B depende por donde se proceda,' vjé B‘b:vi'afD Sy la

Irr@m rrevex:qibilidad de. la transicion es. evidente. Indi(,ando que”""::
pe . Qagapo-aar ‘ de 1a trayectoria de Ja tlansicibn la situacién en el
P““ ﬁliLJDUnlO C es la quc se mucqtra en 1a £igura 1c- el flujo magnétxco

Ll ==1 eAp-elido dosde el interior del supexconduntor 5% Ja induccmn'

nug__, npmmagnut:lca B se desprecia.. EsLo c,s llanmdo cfcct.o Moissner~ y "

Wef—‘-"wmuestra que la transicién superconducLora es 1evmsible

“la f;!.’g'ufa‘,é‘ :,t'l’uét'r e Lo mostrando B vs.He;

tomando

Y para »un superconductor

torxegpo-conduc=tor perfecto
E= gim
UNER gy

B=CTDQ:a Si e 1

_llegan_ a ser normales "y B= He.

B0 hasta fo=tc
CANEINE ;
pe-= xQ
sSu  INE
RO - ZWim
SU.- Fie superz:onductor sin embarg_ ujp ,ve_vn la Lransmién Yy
re=om regressa a su estado inic_ial‘_.c@n' B=0 par O<He<Hc

2. 28 2.3 TIPOS DE SUPERCONDUCTORES Y CAMPO' CRITICO

Consideremos un superconductor a una temperatura por debajo
de< desua Tc, el comportamiento superconductor puede ser eliminada y

lz=asl la coonductividad normal reestablecida mediante la aplicacién de

12



o UNLCampO=magnétic
. . by

““eritico y com

" aplicado excede He(T) la mucs:
;?nérmalfy elféampo penetra perfédfé
'eéfé fiba de penetracidn de.pamp

mégnetizacién diamagnética maéfgs ,qﬁfia,él campo

aplicado figura 5. v - s
Se. encuentran aqui ciertoé megaieé;'én'pérficular aguellos

con bajas temperaturas de fusidn y mecanidémeﬁte suaves de facil
obtencidén en un alto grado de pureza y libres de esfurezos
mecanicos internos. Estos materiales reciben. también el nombre de

superconductores ideales, Tipo I o suaves.

Tipo II. Abajo de un campo critico mas bajo Hgi no hay

13



..penetracion de ﬁlpjo¢ Cudndo el'campb aplicado exéede?un"cémpo.

 §6 et,aApetfectamentey'Cuand'

6.

Muchas aleacionesﬂo f f e tlanstciOn con valores de'?

resistividad e]ﬁctrica altaj

en el estado normally algunos de’ 1os

metales superuonductores més refractalios SOn superconductores

tipo II o duros. Se ha encontrado‘Que 1os nuevos éxidosv

superconductores pre Lntan u rva de magnetizacibn que

corresponde al Lipo II, 10 cua cuer afpon_su composicidn.

2.4 ' ESTRUCTURA  CRISTALOGRAFICA DE. LOS OXIDOS CERAMICOS

Se ha reportado una estructura ortorrdmbica con deficiencia
de &tomos de oxigeno en uno de los planos de Cu entire las capas
de los Ba, para el sistema Y-Ba-Cu-0. Se han obtenido
monocristales en los cuales se observa una estructura cristalina
del tipo perovskita que puede ser ortorrdmbica con pardmetros de
red: a= 3.87 A, b= 3.869 A y c= 11.715 & o tetragonal con

pardmetros: a= 3.8693 A, y c= 11.715 & para YBaCuO ref[6]), la

14



,deficiencja de Oxigeno fué detelminada ‘en. L ipléan'de obfe}éugi,'

igura 7 ‘LQZJ

"'i';ifﬁctura cristalina
yortorrbmblca existen vacancias de oxigeﬁo que pueden 1ocali?axbe
en los sitios O" o O"'. Los atomos de Y se encuentran ocupando
las esquinas de la celda unitaria, quedando,colocados entre los
planos que forman las &tomos de Cu y O.

Los atomos de Cu' estan rodcados he#aédricamente por los de
“0..gue se encuentran en el eje principal de la celda. La
distancia de unidn de los atomos Cu'-0' es wmenor que la distancia
de unidn promedio para los enlaces ordinarios Cu-0.

En el eje principal de la celda unitaria se encuentra una
secuencia de atomos de 0-Cu~-0 de donde se pucde observar que los
dtomos de Cu unicamente ocupan sitios sobre el eje principal de
la misma, mientras que los Aatomos de O, ocupan sitios tanto tanto
en el eje principal como en las caras. En las aristas de la celda
se presenta una serie de atomos de Y-Ba-Ba-Y y en las caras
unicamente existen &tomos de 0 o una secuencia de atomos de O-
vacancia de 0, dependiendo de la cara que se este considerando.
Los atomos de oxigeno 0 y las vacancias de O juegan una regla

importante en el comportamiento superconductor, como se ha

15



.véféhiigubies, existiria una pequena

de la red 00351on ndo,que 1os pérdmetros a y b variaran sus
magnltudes y quedaran con tamaﬁos diferentes, provocando en
consecuencia ‘una transformacibn de fase en donde a y b son
iguales, a otra, ortorrémbica, en donde a y b son diferentes.

ii) el otro modelo se basa en una estructura perfecta del
tipo perovskita (YBazCu30g), con una simetria tetragonal Ref[8]).
Debido al balance de cargas, algunos atomos de O deben perder
unién con el cristal formandoce facilmente vacancias en estos
sitios de oxigeno. Considerando que la tendencia a salir del
.cristal es mayor para los atomos de oxlgeno que se encuentran
entre los planos de bario debido a que la distancia de unién Cu-0

es mayor en ese plano, y que tiene la misma probabilidad de salir

16



cdel cristal un étomo de 0" que -uno de 0”' _para dar origen a-un .

tbltio vacant Aen esa posibibn y obteniendose la trans[01magibn de

“fase t Lragonal a. ortorrémbica ocasionada por las vacan01as de

: ?5 f:q‘RANSFORMACIQN”'DE? FASE

Usando difraccién‘dévf;yaéjkién‘ﬁdeOS y también en
monocristales se ha podido detéfmihér que la fase responsable del
estado superconductor del material, es Ja fase ortorrdmbica con
vacancias de oxigeno en el plano de cobre que se encuentra enlre
los planos de bario. Sin embargo, una fase tetragonal puede
también formarse. Se ha encontrado que la.cantidad de esta fase
estd relacionada con la cantidad de oxlgeno
presente en la red cristalina y con el tratamiento térmico al
cual ha sido sometida [9].

También se ha encontrado que la cantidad de esta fase
tetragonal, se encuentra presente en mayor proporcién cuando la
muestra se lleva a una temperatura alta, 900 ©C y se enfria
rapidamente. Por esta razdn se puede decir que la fase tetragonal
es una fase estable a temperatura ambiente. Si se da& tiempo
suficiente puede ocurrir la transformacidén de fase, de
tetragonal a ortorrémbica entre 900°C y temperatura ambiente, es
decir alrededor de los 600°C.

La reaccidn de estado sbélido que 44 forma al material

17



empelatura ambjnnte para permitir que

se forme la fase orLorrémblra a partir de la fase telragonal.

“En-¢ste intervalo de tumpurdtura ocurrird la transformacion
) de fase, habrd una distorcidn de la red cristalina ocasionada por
una ganancia m&xima de atomos de oxlgeno en el plano de cobre que
se encuenira entre las capas de bario, habiendo una pérdida y
desordenacidn de vacancias en esos sitios, alrededor de los 1530
oc[1io0].

A partir de estudios de rayos X en monocristales se ha
podido delerminar la temperatura de tranformacidén de fase del
sistema superconductor de YBajCu3zOp._y.

Se ha usado una cémara de precisidén, gque irabaja a altas
temperaturas, y por medio de la cual es posible determinar los
parametros de red de la celda unitaria de la fase ortorrdmbica, e
incrementar la te;peratura hasta observar que los pardmetros de
red a y b, que originalmente eran distintos, se igualen, en éste

momento se obtlene ya la fase tetragonal, y por lo tanto 1la

18



"para algunos oLros del Lipo perovskjta es aploximadamentediguall e

Esta: temperatura 1esu1La ser algo més ghica que la repoxLada por:‘

Schuller et a] (VJOOC) []1] ¥ mucho més chica que el rcsu]tadoli

‘de van den Belg ct al'(820°C) [12] “La g1an disc;epanciae sta

re]acionada plobablqmen, ’a'presib';parcial de oxiggno el cuali”

esta presente duranteiel ratamlento térmjco - ‘como ha bldo?

2.6" EFECTO DE LA PRESENCIA O AUSENCIA DE OXIGENO EN LA

SUPERCONDUCTIVIDAD DE ALTA TEMPERATURA CRITICA.

Las propiedades de superconductividad en cada una de las
fases anteriormente citadas son atribuidas a la formacidén o
perdida de una cadena unidimensional de &tomos de oxlgeno y cobre
entre los planos de bario, la cual es condicidn necesaria para
que sea nanifiesta la alta Tc.

Una pequena diferencia en el arreglo de los atomos de
oxlgeno en estas estructuras cristalinas provoca efectos muy
significativos en la superconductividad, de donde se establece

que el contenido del mismo es un parametro vital en 1la

19



vaé_éiﬁé‘i"a's deoxigeno«s endlan’.mejores propiedades‘,

supercondurt‘or‘as, obLPn éndose también que la 'I‘c varia con ‘el

contem‘do de oxigeno en_una muebtra en paxticular Se cstablcce

que cambilos en el contenido de oxigeno plovocan en primera

instancla, cambios en las ocupaciones dn éstos'ken'el plano de
cobre, entre los planos de bario, es decir, que 1a»p1.eferencia de
la cadena CuOp creada por el ordensmiento de lasvvacancias de
oxlgeno, es critica para la obtlencidn de una alta Tc.

Por otra parte, se ha podido determinar una absorcidn
apreciable de oxlgeno arriba de 400 ¢, indicondo una movilidad
significativa de esta estructura por encima de dicha temperatura;
la cantidad mdxima de oxigeno se absorbe alrededor de los 530 C
con una pérdida de 0.5 oxlgeno por celda unitaria a temperaturas

mayores reffygl.

20 R



parte IIT . oo e e

3.1 Aspectos deDu1e7

Las noclones ~dé.'_dtl‘:;‘e'zva varian dependiendo de la experiencia
de la persona que conduce la prueba de dureza o interpreta lus
datos de la prueba. Para el umnetalurgista, dureza cs 1la
resistencia a la identacidn; para el mecénico, es la resisilencia
al corte; para el ingeniero en lubricacidn, es la resistencia al
desgaste. Sin embargo, es un efecto resultante de varias
propiedades bidsicas. La medida de dureza proporciona un método no
destructivo muy Util para comprobar la resistencia nominal de un
material.

La dureza se puede definir como la resistencia a la
formacién de huellas localizadas en una superficie por un
penetrador en condiciones normalizadas. En el caso de metales
esta caracteristica es una medida de su resistencia a la
deformacidn pléstica.

Los tipos principales de pruebas usadas para determinar
dureza son:

~Pruebas de identacidn estdtica, en la cual un identador con

forma de bola o pirémide es forzado hacia el material en prueba.

21



contra dosifuerzés' a) fuer dg_defprmapiéq g;gsticayyAb)_fuerza :

de deformacién pléstica.,§,'!;¢¢:~£: f o 7
Si se emplea una-céféérﬁéfméiiiadé ﬁéra hacer una huella,
cualquier aumento'en la resistencia a la traccidn de un material
particular conduce a una disminucién del tamafio de huella, puesto
que se absorbe m&s trabajo en la deformacidn elastica.
Alternativamente, si se hace un tamafio normalizado de huella se
requerird una carga mayor para hacerla. Existe para cualquier
material una relacion aproximadamente constante entre 1la
resistencia nominal y el valor de la dureza.
Los valores de dureza obtenidos con los diferentes sistemas

no concuerdan exactamente unos con otros, debido principalmente a

22



mayor sera la extensién ' de ‘1al deformedo

eldsticamente y mas pequeﬁa l delfyblumgh,del'maté?ialv

deformado plésticampntg.

En afos z:ecjelxteé ha habido un cénsidefable incremento en el
interds en las propiedades mecdnicas de pequeiios volﬁmones 'der
materiales. Sensibilizando la profundidad de la identacidn como
una funcidn de la carga aplicada, ha sido posible determinar. la. ,’i,;
dureza plastica de pequeiios volumenes. Ref[14].

Dos problemas se tienen hasta ahora; la dificultad de usar
pruebas a bajos niveles en la carga vy en la profundidad. El -
primer riesgo es de movimiento térmico en el aparato, el cual
siendo desconocido proporciona incertidumbre en la profundidad
plastica. La segunda es la precisién con la cual la forma del
identador es conocida, que cambia el nivel de certidumbre de la
verdadera area de contacto. La clave para reducir esos problemas
estd en determinar la constante de resorte al contacto entre el
identador y la superficie. Asl, se tienen las ventajas de
simplicidad y economia en la prueba contra las limitaciones en

precisidén. Una ventaja de la técnica, es la pequefla area de

23



muoStra requerjda5

La s pexkicxa

“griLLa pucdan ser- dctermin da
La aplic301én de las técnlnas de idon*

de dureza o fractura mecénica es cxaminada ponjendo

un hecho

el cual involuc1a medidas directas a gr‘

'producidas por un identador,.'

i defidentaciun~e1:3tjca—pléstica.

Se puede mencionar que la cla T pas£a de grieta
radial cae en la componente residual«del campo du conLacLo.

Para cualquier rutina de pruebas.de dureza, en muchos
programas de evaluacidén de ceradmicos, la pirémide de diamante
Vickers ha sido adoptada como método de identacidn dada su
facilidad general para producir marcas y grietas radiales bien
definidas sobre superficies cerdmicas Ref[16].

De todos los tipos de pruebas de identacidn disponibles, hay
dos métodos generales que los clasifican. El1 método de medida
involucra forzar un identador en el material con una fuerza
especificada y medir la profundidad de penetracidn o el &rea de
ia identacién para determinar el valor de la dureza. La prueba
Rockwell utiliza el método de la profundidad de la penetracidn.

Las pruebas Vickers, Brinell y Knoop emplean el método de medida

24



del 6rea de jdentacibn para deLerminar dureza.

La otra clasificacién de pruebas de identacion esLa regida

por la carga ap]icada al identador.‘Todas ]as pruebas pueden %erf,’55”

referidas a macrodurcza o micxodureza. Las pluebns de m1010durezaﬁ'7~

usan fuerzas extlemadamente lige1as con identadores ya sea

Vickers o Knoop.

Déntrd»déi desarrollo’ expe xmental del presunte trabajo se

enplean prbébas- reza Vickexs AY pruobaa de maulodu104

3.2° . - Prueb

El identador Vickérg-figura;%‘ési;; diamante piramidal de
base cuadrada de carasrc9h1§ﬁ§§1§:dé3136°, posce un alto pulido
y bien definido. Con eliidéﬁ€§§§;;Vickers la profundidad de 1la
identacidn obtenida esrd§n61?§aéd6r ée 1/7 de la longuitud de su
diagonal. : H

El ndYmero de durezé Vickers (HV) es la razdén de la carga

aplicada al identador g _el éféa de la superficie de identacidn:

HV = 2P sen (a/2
pr~L—L—

donde: P es la carga aplicada, en kgf.

D es la diagonal media de la identacidn, en mm.
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‘ta escala de duxeza Vickers es unica ado. que,se extiende ,f

desde el lango de mjcroduxeva al de macrodure7a usando el miﬂmoA i

,idLntadur,;este amplio 1ango de pruebaypexmite que la p;uuba“

’Vickers oea usada sobre cualquier mate1ial. Por ejempl

prunba de dureza Vickers hecha a una caxga”de 120kg £
‘,cargas enLre‘l y 1000 gf

Para determinar
microrcbpio 0ptico en conj nciol

dureza. Es importante teneruna

obtener una medida pfeciéa} Para la det
ambas diagonales y se toma eI:promedio,'qué'ésfugéda‘para
calcular el valor de HV. 7

Asi, la conversidn a nimeros de dureza es simple: una
lectura de la diagonal promedio Dy, hecha en el microscopio,
para la tabla de numeros de dureza Vickers a 1gf. de carga,
localizamos el numero correspondiente que podemos multiplicar por
la carga que estemos aplicando y asl obtener el numero HV. El
valor de dureza Vickers es un valor de esfuerzo y estd expresado
en unidades de masa sobre A4rea (usualmente en kilogramos por

milimetro cuadrado).
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Este mutodo es ampliamente‘usadoipara la determinacién de

dureza debido a-que 1la prueba Rockwe]l es's1mp]e de realivar y
no requlere de opcradores prpczalizados.bl ’ k

Usando diferentes cargas e identadores; la pfueba de dureza
Rockwell pucde determinar la dureza de la mayoria de los metales
y alcaciones, desde materiales muy blandos hasta los mas duros
aceros. No se requieren lecturas opticas; todas las lecturas son
directas.

El ndmero de dureza Rockwell estd basado sobre una relacidn
Inversa a la medida de la profundidad adicional a la cual un
identador es forzado por una carga (mayor) fuera del alcance de
la profundidad resultante de una carga (menor) previamente
aplicada.

Inicialmente una carga menor es aplicada, y una posicién
inicial o dato cero es establecida. La carga mayor se aplica
entonces para un periodo especificado y es removida, dejando 1la

carga menor aplicada. El nimero Rockwell resultante representa la
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'posicién d 'da':

Lds vélores dé é6fezé1Ro¢er11fédn(ekﬁresédos como una
combinacion de un numero de dureza y un simbolo de escala
representando el identador y las cargas menores y mayores. El
nimero de dureza es expresado por el simbolo HR y la designacioéon
de escala.

Hay treinta diferentes escalas, definidas por la combinacidn
del identador y las cargas menores y mayores [17].

Si no existe especificacidn o hay duda acerca de la escala

especifica que deblera usarse, debe realizarse un andlisis de los
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siguienfes;f 'tqte

materia]e

en’ [17],7también'es ﬁtil esta:

escalas superf:cia]es sok requexidas’
)Fspesor de la muestra El espesor del maLLrial que qcra probado

debe tener al menos diez veces la plofundidad de’la idcntacién

de otra manera no pucde aqegurarse una adecuada p:ueba Rockwell

En 1la pxdctica noi neb sario un célculo de la” pxofundidad
puesto que los valores de‘espesor minimos ya han sido'
establecidos [17] ‘ i o : .
c)Localizacxbn de la prueba. Si una identacién es localizada muy
cerca del'borde de 1la muestra, el ‘nimero HR podria no ser
confiable. Para asegurar una pruceba precisa la distancia del
centro de la identacidn al borde de la muestra debe ser de al
menos dos y medio didmetros. Ademas, cuando la prueba es
realizada en un area estrecha, el ancho debe abarcar al menos
cinco didmentros, desde el centro de una identacidén a la otra, lo
cual es suficiente para la mayoria de los materiales.
d)Limitaciones de escala. Los identadores de diamante no estan
calibrados abajo de los valores de 20, no deberian ser usados
cuando las lecturas caen abajo de ese nivel. Si son usados sobre

materiales blandos, los resultados podrian no estar de acuerdo
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usada. En general no existe limite superior

duxeza de -un material que pucde: ser 'pifbbédo_

ddanante.
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PARTE © .IV.

" . PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL -

4.1 Superconductoras

>éé pteparb una muestra policristalina suPorcdnductOra de
alta temperatura critica, a partir de una reaceidn de estado
sblido de polvos, de 6xidos de Ytrio (Yp03), Cobre (CuQ) y de
Carbonato de Bario (BaCO3), de acuerdo a la relacidn
estequiomitrica YBazCuzOp_y.

Por lo gque se tiene la reaccidn:
Y203 + 4 BaC03 + 6 Cu0 ---> 2 YBasCuzOo_x + 4 CO3
Realizdndo los cdlculos correspondientes para obtener los
porcentajes de la mezcla de polvos de acuerdo a la estequiometria
deseada se tiene:

Y203 15.130 %
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~ Bacog 52:893 %

31,977 % -

porcionada s pesada pala othner

osterio1mente se. mezrlan 1os polvnsf

@nolienda-en'un molino de égaLa au1omético

Figura 11.

Se mantiene la mo]ienda aproximadamnnte durante 1. ? ks. (20
“min.) para que la mezcla seca lo mas homogenea posible. La mezcla
en éste tipo de molino y en el tiempo indicado, obtiene un tamafio

de particula de 5 micrdmetiros.
4.1.3 Tratamiento Térmico.

Una vez que han sido molidos y homogeneizados al maximo
posible los polvos, se realiza un recocido de ellos dentro de un
horno de cuarzo figural2.

El horno esta hecho con dos tubos de cuarzo de diferentes
didmentros y tamafios, el mds largo y de menor didmentro, es
colocado dentro del otro. En medio del tubo exterior se enrolla

una resistencia de Kantal, en seguida ambos tubos son recubiertos
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Lemperatura del horno.

- Los tubos se rolocan sobxe Qna babe deladxnllo 1ef1actario
para finalmente tener formado el hcrno.

El récoéido de polvos: se réaliza a una temperatura de 1163 K
(8909C) en aire y a una almbésfera de presibn, durante: 86.4 ks.
(24‘hrs.). Al introducir los polvos ' en él horno, se colocan sobre
una placa de alumina para evitar posibles reaccibnes con el tubo
de cuarzo.

Es en e¢sta etapa del proceso de fabricacidn de la pastilla
superconduciora que se lleva a cabo la formacidn de la fase
tetragonal estable a alta temperatura, esta fase se forma
directamente a partir de los Oxidos metdlicos. El proceso de
enfriamiento es realizade lentamente, en esta otra etapa se
realiza la transformacidén de la fase tetragonal en la fase
ortorrdmbica superconductora de alta temperatura de transiciédn.

En este momento se puede realizar una prueba de levitacidn

magneética con los polvos, antes de ser compactados, y verificar
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v SR Bad

'momento ya debe estar pf;senfé €

Nuevamente el material e

~bajo 1as mﬁsmds conﬁ101onns anLeliormcnte descriLa

p:ooodpr a 1a ronstruccion de la pastilla y el rncocido de"

‘sintcrizacibn

consta‘de:'

un cilindfdi%ﬁééo;
polvos ya recocidos y molidbéil
material dentro del ciliﬁdrq figura 13

El sistema produce und p;§£i L:

mm. de espesor.

4,1.5 .. Recocido de:Sinterizado,: '~

Una vez que se tiene la pastilla compactada, se realiza un
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:fecéqiddfdelé_ﬁgr

consistenci

érm:co se- '£ectua1”

reajén atmosférica

boguido

'red cristalinayy,se diera la,transformachn de ase.
La pastilla también puede sér: 11evada & -una tempexatura de
alrededor de 550 QC, queres una temperatura ‘cercana -a la
temperatura de transformacidén de fase, y mantenerla ahi durante
unos 20 min. sequida de un enfriamiento en el horne hasta

temperatura ambiente.
4.1.6 Tratamiento de Crecimiento de Grano.

Puesto que se desea tener un tamano de grano gruesc para
facilitar las identaciones de las pruebas de microdureza, 1la
muestra es sometida a un tratamiento de crecimiento de grano

REF[18].
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‘La muestra-es _tiismo

" horno: de. cuarzo

temperatura

“El dispositivo s fioé'eﬁ el cual se

coioca la pasfilié}ﬁéée,dedo riqzeStafubicado dentro de una

camara de vacio,dﬁé*b%bpérciéhé aproximadamente 10-3 Torr
mediante una bomba mecéniéa.kSe prbporciona vacio para evitar que
la humedad del ambiente se condense sobre el material y afecte a
la pastilla o a la medicidn de su temperatura critica.

Mediante un compresor de helio de ciclo cerrado se realiza
el enfriamiento del dedo f{rio hasta cerca de la temperatura de
ebullicidn del helio.

La medida de la resisitividad es una rutina fundamental en

la caracterizacidén de las muestras policristalinas
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En el mutodo,de 1as cuatro puntas, buatforhiéﬁbresfde cobr

ca]ibre 42 equidis

Las puntas son. lijadaa en’ sus cxtrcmog para rumover 01

ﬂsmalte de proLeccién y son adhelidas con vqrias aplicaciones de?

. pir:Lura de: plata coloidal“‘:

Bs necesario peamjtjr g

pintura de plata para volver a{aplicarwvariasrcapas

‘ar'un'buen contacto

obLener una buena uﬁibn y asegf )
‘durante el en[riamiento el matprial °e contrae y 105 aiambres
pueden despegarse. Es conveniente realizar un doblez en 1as
puntas de los alambres para ofrecer una mejor unidn con la
superficie de la muestra. Posteriormente la muestra es colocada
sobre la placa del dedo frio, pegindola con grasa cryocon, que @s
conductora térmica. En seguida se coloca un termopar de chromel-
alumel que ofrece una banda de error de + 3K. Debe asegurarse que
el termopar haga buen contacto con el material y no lo haga con
las puntas, garantizando que la temperatura gue se mide es de la
muestra, sin afectar la medicidén del voltaje. A continuacidédn la
pastilla se fija con cinta tefldn y encima con cinta de aislar.

Teniendo la pastilla ya lista, los alambres son conectados a la
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e v E Ly e e D e el e g

fuentc de poder y a 1a unidad de adquisjcibn de datos, éh‘éeguidawa i

proceso . inverso'para confilmar 1a medicién ‘deila tomperatura dej

transicidn, - es;decir, la temperatura a 1a‘cual la resistcncia wse
vuelve nula, Cﬁéﬁdo la corrida termina, ‘se’ tlenen los datos:de
voltajes, que son también la medida de las resistendias, de las
temperaturas y del tiempo. Con esta informacidén, y mediante un
programa [19], la computadora construye graficos de: voltage
contra tiempo, voltaje contra temperatura (OK) y resistencia
contra temperatura (©K).

De éstas graficas puede determinarse los puntos de interés;
el valor de la temperatura critica o el valor para el cual la
temperatura comienza a caer abruptamente.

En la figura 15 se muestra un diagrama del equipo usado
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i,metalografin és- xevelar los
’a dLl matextal claxamcnte,'al-serk
observados al microscopio. La seleccibn Y. preparacibn de 1la
muestra vicne a ser de gran importancia, puesto que a menudo la
macro y microestructura de metales, alcaciones y en este caso de
materiales céramicos,‘determinan el comportamicnto del material.
Existen propiedades estructurales tipicas que pueden ser
establecidas usando preparaciones metalograficas.

La preparacidn metalogradfica de la muestra comienza por un
paso de lija 400, para agua, hasta obtener una superficie plana y
sin marcas del sinterizado, en seguida se pasa a una lija 600,
para eliminar al mdximo las rayas producidas por 1la lija 400, una
vez que se tiene una superficie completamente lisa y sin rayas se
pasa a la pulidora automadtica. Aqui en la pulidora se usa un paino

fino., Para obtener un acabado de alta calidad en la superficie
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Para

'oBFféhéfiééfréoﬁ‘bﬁehé'nitide? y{dé guena?cé1idad es recomendable
”zﬁs~ar luz polarizada, ya.que permite définir con mayor clarvidad
tamito los limites de grano como los poros del material.

La miestra vista al microscopio presenta una soédla fase en
'fo rma de granos, poros y maclas caracterizticas en estos
ma teriales superconductores, tal y como han sido reportadas

(2CD,21,22]) -
4,21 Técnica usada para obtencién de Micrografias

Las micrografias se toman en placas de pelicula
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"mi;ﬁtos;
#e usa dectol diluido al
oO% hasta
durente

tambb?
4.5 Elaboracioén de lééjérUébaé de Dureza.

En la elaboracidn de las pruebas de dureza de ¢ste trabajo,
se emplean técnicas de medida de dureza para probar y comparar la
respuesta mecdnica en el interior de los granos del material,
pruebas de microdureza, y la respuesta mecdnica en 4reas grandes
que cubren gran cantidad de granos de una seccidén metalografica,

pruebas de macrodureza.

4.5.1 Pruebas de Microdureza.
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materi
Rockwel]

buenos resultados depende dénun m todo adécuaéo derpruebé.

Debe cuidarse gque la supelficie del identador se encuentre
limpia, libre de polvo o aceite. Después de reemplazar el
identador por otro que deba usarse, se recomienda que se lleven a
cabo varias pruebas para acentar las partes del identador, antes
de tomar cualquier lectura. Se prepara la muestra puliendo su
superficie, antes de efectuar las prueba, previendo que las
cargas aplicadas serdn ligeras y no tener problemas de una
adecuada vista al microscédpio.

La muestra a probarse debe estar sélidamente soportada por
el yunque, ya que cualquier movimiento puede ser transferido al
sistema de medicidn. La superficie de la muestra debe ser
perpendicular al eje del identador, de no ser asi se pueden

producir valores mds suaves de dureza. La carga menor aplicada a
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xtante tener un’ aducuadd

maICa LFCO modelo RT 120A7;

micrografias mediante elbproceso de revelado desclitd

anteriormente. -
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PARTE V

RESULTADOS EXPERIMENTALES Y DISCUSION .

5.1

@ conourtora de la

muostra usada en elf 

estuvo sobre los 909K, como se observa en Ja figura 16

Se obscrvd que la muestra exhibid repulsién magnétlca a
temperatura de ebullicidn de nitrdgeno ligquido 77°9K.

Para confirmar que la fase correcta en el material de
prueba se formd, el patrdédn de difraccidn de rayos X en polvos
que se obtuvo se muestra en la figura 17. Los pilcos que se

identifican corresponden a una monofase del material [22].
5.2 Caracterizacidén Mecanica y Dureza.

La caracterizacidén mecdnica del superconductor de

YBa2Cu3z07.y4 debe incluir intentos para tratar de aislar las
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' 'fpobibles fucntes Lesponsables de la fragilidad del matexial

La defiviente adhcsibn granular e: intnxgranular que: bonj

':,mal éxito del matezjal estdn sugiriendo que-las

vfronteras e grano podrian esLar jugando un papel impoxtante.'
-En 1a f:gura 18 se muuatra una tipica mjcrografia éptiua de

la fase 01torrbmbica del: sistgma uperconductor YBaZCu307 Zx- CEn

la figura 1 puede observalse que estas muestxas policrisLalinasf'

. supnrconductoras estén compuestas usualmunte de granos densame teﬁ

‘ibs 

maclados y orientados; con forma cuadrangular‘y

cuales podrian contarse_squg §152 ;Jéifvolhmen de 1a ﬁuubtxa,;f
— . i -

EL tamano del grano quegserobsérva en la muestra;née
determind usando el métodokae intgrpeptar linea y resultd ser de
14 micrdmetros.

Respecto a la porosidad de la muestra usada, se determind de
manera sencilla calculando el &rea de los poros y dividiéndola
por el area total. Se obtuvo una porosidad del 24%.

Se puede observar en las micrografias, que muchos granos se

encuentran orientados y son rectangulares y algunos de ellos

tienen dos o mas campos de maclas en diferentes direcciones.
5.2.1 Respuesta a las identaciones Vickers.

La respuesta de los granos del material a la prueba de
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”encontraban ceruanas a lafront

en la figura 21,

Al efectuar un ané]ibis par

de la microdureza vickers con la carga aplicada se pncontro quef'

la microdurerza vickers es. una funci¢n decreciente de la carga
aplicada, como puede ser visto en la figura 22. Los valores de
microdureza obtenidos se encuentran dispersados como se indica
por medio de las barras de errror en la misma figura 22,
observandose un descenso en la dispersidén de la microdureza
Vickers a medida que la carga aplicada aumenta.

Los valores de microdureza obtenidos son de alrededor del
25% mas pequefios que aquellos de un acero de medio carbono vy
también esos valores son mucho mas pequefios gue el‘;arios oxidos
matalicos.

Al efectuar un andlisis para observar la distribucidn de 1los

valores de microdureza obtenida, empleando las cargas de 10 y 60

grs., se encuentra que las distribuciones son como se describe en
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esentando

distribuciones normales- para,cad
microdureza promedio y el de su desviacién estandar, obtenidos:
para cada distribucidn. E

Las distribuciones de los vaiéres‘dé ﬁicfodufgia obtenidas
usando las cargas de 20, 30, 40 vy 50 gramos no se encuentran

claramente divididos y se presentan similares a la carga de 30

gramos que se muestra en la figura 23b.
5.2.2 Respuesta a las identaciones Rockwell.

Por lo gue respecta a las pruebas de macrodureza Rockwell,
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Para mOQLlal LStO con mayor deta]lenﬂe'obLuhinx

m:hxografias mo,tzaﬁas en ‘las

en la figura 26,

por ejemplo[

f1gurab 25 y ?6

lo largo de las fronteras de glano y un1cndo lds oavidados.

%
=

G %
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 PARTE VI

"De acuerdo 'aibr.fécedim‘ientg ex'li)‘crim_cintal usodo se oblm
una muesira policrista"lina de fna'ZCU307_x, que prescntals
cuatro c’ondiciones suficientes pora ser considoah
superconduclora, <on una Llemperatura crltica de 920K con  jph
sido presentado. Esta muestira asta compuesta de gronos den: wil
maclados y orientados, de forma rectangular, y de porosls
cuales pueden combtar un volumen jmportante de la muestra, oy

usualmente ha sido reportado.

Respecto a la caracterxrizacidn mecdnica del sism
YBagCuz07-x Yy €l estudio de dureza incluido como intentopm
aislar las posibles fuentes de su fragilidad, se ticne enmm
que las marcas de la microdureza en los granos del siim
superconduclor YBajgCugOy_.x , muestran que ellos puedau
capaces de permi-tir deformacién plastica o hasta cierto punl,

Las grietas desarrolladas en las esquinas dly
identaciones del diamante estan frecuentemente asociadasi)
proximidad de las fronteras de grano.

Las identaciones de Rockwell superficial N fueron fomly
por muchas grietas y quiebros intergranulares, las cuales
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cstuyiéroéﬂdé§‘:.bi
cavidadés;

11 comportamiento mccénic
policristalinas es mas pLobable a nstar deJnido por 1a. pobrc
adhesidn de las fronteras de grano y por . la presencia de
cavidodes. Asl que se sugiere, de esta bobre adhesidn granular y
del modo intergranular dc su quicbra, que las {ronteras de grono
pucden estar jugando un papel crltico.

Aparentemente la reserva de plasticidad del interior de los
grancs no Licne oportunidad de funcionar.

Las dislribuciones de los valores de dureza tienecn
indicaciones de una posible respunsta mecdnica anisolrédpica de
los monocristales. Sin ambargo es neccesario realizar medidas de
dureza sobre monocristales para confirmar la posible anisotropla

de la respuesta mecdnica de este material.
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ujdfﬁé?q{dn;+¢§féféy
conductora R ,
’Figura .3‘- Variacibn del Campo Critico con ]a tempnratura.
Figura 4 Peverbibilidad de la tranbLCLén superconduclora.
Figura 5 .‘Curva de Magnetizgq;én de superconductores Tipo I.
" Figura 6 fCur;a‘dd.Maghetiiédibg‘de upexvonductoxes Tipo II.

Figura

v'.~”C(,1¢ia’ Unll.aria do Y ‘Baz Cu3 o;,x. de la Fase

1.Volumen de maLcljal‘deformado en un ‘ensayo de

: *durera mostrando ]os 1imites de la deformacidn
plastica )'d clastica: (a) un material bLlando, (a') un
huella con reborde en un material blando, (b) un
material duro, (b') huella con depresidn en un
material duro.

Figura 9 Pirdmide del identador de diamante usado por la
prucba Vickers, y la identacidn resultante en la
pieza de trabajo.

Figura 10 Principio de la prueba Rockwell.
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