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Introducción. 

A partir del año de 1986 se abre una nueva etapa para la superconductividad con el 

descubrimiento de los llamados Superconductores de Alta Temperatura (SCATs) cuyas 

temperaturas criticas hoy en día, llegan a ser orden de 131K y que exhiben comportamientos 

diferentes en sus propiedades en relación a los superconductores tradicionales. Uno de ellos 

es el alto campo critico que pueden soportar sin volver al estado normal, lo que hace pensar 

que estos materiales pueden ser utilizados para producir electroimanes que generen campos 

magnéticos mucho muy grandes. Sin embargo, esto también está limitado por la densidad de 

corriente que pueden soportar, pues si el campo magnético no los devuelve al estado 

normal, la corriente si lo podría hacer. Vemos pues, que se hace necesario tener métodos de 

medición que determinen la máxima corriente que puede soportar el superconductor, la 

denominada corriente crítica 1c. 

Las densidades de corriente critica (.1c) que exhiben las cerámicas de SCATs en bulto 

son muy pequeñas, del orden de 103A-cm-2  a temperatura del nitrógeno liquido y no sirven 

para las aplicaciones antes mencionadas. No obstante, las películas delgadas epitaxiales que 

se hacen a partir de esos materiales, llegan a tener densidades de corriente crítica de hasta 

107A-cm-2  a temperatura del nitrógeno líquido, comparables a las mostradas por los 

superconductores tradicionales a temperatura del helio liquido. 

En las mediciones de Ic  comúnmente se emplea la técnica por contacto, en la cual se 

sueldan cuatro puntas a la muestra. Por las de los extremos se hace circular una corriente y 

en los contactos internos se mide el voltaje. Mientras la corriente se encuentre por debajo de 

Ic  no se logra detectar voltaje alguno, y cuando se observa la aparición de una señal de 

voltaje se dice que se ha llegado a la corriente critica de la muestra. En las películas delgadas 

los contactos se pegan a su superficie mediante soldadura de plata; estos contactos pueden 

estropear la superficie del superconductor al contaminarla, además de que, dado que la 

corriente que se hace circular para realizar este tipo de mediciones es muy grande, los 



contactos se calientan bastante por efecto Joule llegando a dañar las propiedades 

superconductoras de la película 

Por otro lado, existen también métodos inductivos de medición basados en la 

respuesta de la magnetización que presentan los superconductores tipo II a los que 

pertenecen los SCATs. Uno de ellos es el que aquí se propone. Este método está basado en 

la respuesta no lineal a un campo magnético externo que presentan los superconductores 

tipo 11, y consiste en generar un campo magnético mediante una bobina, cercana a la 

superficie de la muestra, lo cual induce una corriente de apantallamiento en el material; 

mediante un amplificador de detección síncrona (Lock-in) se monitorea el comportamiento 

del tercer armónico en el voltaje de la bobina y cuando la corriente inducida iguala a la 

corriente crítica, este armónic,o llega a su máximo (ver sección 2.2) por lo que se logra así 

medir Jc. 

El objetivo de esta tesis es la construcción, prueba y puesta a punto del equipo de 

medición para el monitoreo del tercer armónico así como el estudio por este método de Jc  

en películas delgadas. Así pues, se construyó la parte electrónica (elaborando un par de 

circuitos) y se armó el sistema complementándolo con aparatos comerciales; se fabricaron 

dos tipos de sondas (una para la medición en nitrógeno liquido (77K) y otra para mediciones 

en un refrigerador de ciclo cerrado en el intervalo de 12.300K); se diseñaron y construyeron 

los portamuestras correspondientes para películas delgadas y se fabricaron bobinas de 

alrededor de 300 vueltas de alambre de cobre calibre 50; se hicieron pruebas en cuanto a las 

condiciones del equipo y se determinaron los parámetros para el funcionamiento óptimo y 

por último, se hicieron mediciones de J, vs T en varias películas delgadas y se encontró una 

dependencia en función de la calidad de las muestras. 

La tesis que aqui se presenta se divide en cuatro capítulos. En el Capítulo I se dan 

los aspectos generales de los superconductores, en donde se comienza por una breve 

introducción histórica de lo que ha sido la superconductividad desde sus inicios en 1911 

hasta el descubrimiento de los Superconductores de Alta Temperatura Crítica a finales de la 

década de los 80's. Se describen y explican los conceptos de temperatura, campo y corriente 

críticos. Y sobre este último tema se hace un mayor énfasis dando a conocer el modelo de 

Bean para el estado mixto en los superconductores tipo II, que describe la histéresis en la 

magnetización que muestran este tipo de superconductores y que se relaciona directamente 

con el valor de la corriente crítica del material, aparte de predecir la generación de 

armónicos impares en la respuesta magnética de un superconductor tipo II. 
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En el Capítulo 2 se describe la parte experimental de este trabajo, empezando por 

dar a conocer los métodos de medición de J, que se utilizan comúnmente, por contacto y 

por magnetización, después de lo cual se discute uno de los métodos que aqui se ha llamado 

Sigma por inducción. Se describe en general el diseño experimental, que involucra el 

equipo electrónico, las sondas de medición y los sistemas de refrigeración utilizados. En 

seguida se hace una breve descripción de la preparación de las muestras, desde la 

sinterización de los blancos hasta el depósito de películas delgadas mediante espurreo 

catódico y de la caracterización de estas últimas por medio de su resistencia, susceptibilidad, 

espesor y estructura. 

Los resultados experimentales se presentan en el Capitulo 3, en donde se discuten los 

mejores parámetros para la utilización del equipo de medición, así como un par de métodos 

para realizar las medidas. Se dan a conocer las medidas hechas en películas delgadas de 

YBa2Cu307, en relación con los parámetros de las muestras, obtenidos por medio de la 

caracterización de sus propiedades y se discute la viabilidad de la aplicación de películas 

delgadas de SCATs a la producción de bobinas superconductoras. 

Por último, en el Capitulo 4 se presentan las conclusiones y las perspectivas de 

trabajo a futuro. 
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Capítulo 1 

Superconductividad 

1.1 Introducción. 

H. K. Onnes, en el año de 1911 HL descubrió el fenómeno llamado 

superconductividad en el que por debajo de una cierta temperatura crítica (Te), un material 

pierde por completo su resistencia al paso de una corriente eléctrica. En 1913 el mismo 

científico observó 121 que al aplicar un campo magnético, los superconductores recuperaban 

su estado normal después de que éste rebasa un campo critico (11c) y en 1916 Silsbee 

detectó un efecto análogo para un valor critico en la corriente (lc). Años después, en 1933, 

Meissner y Ochsenfeld Mi descubrieron una nueva propiedad de los superconductores: el 

diamagnetismo perfecto, es decir, la expulsión de un campo magnético aplicado al material 

Ha  (Efecto Meissner), para Ha  < Hc 

Durante los años que siguieron, se hicieron muchos trabajos en relación a la 

búsqueda de temperaturas criticas mayores, así como del estudio de las propiedades 

superconductoras, a la par que se avanzaba en la interpretación teórica de la 

superconductividad. En la referencia (5] se puede encontrar una amena reseña histórica 

sobre el asunto. 

Hasta antes de 1986, la temperatura critica más alta era de 23.2K para el Nb3Ge 

(que apenas rebasaba la temperatura de ebullición del H2 liquido). En ese año K. A. Müller y 

1. G. Bednorz (6) reportan posible superconductividad en el sistema Ba•La•Cu-O a 30K, 

artículo que como se sabe, causó una gran expectación e interés renovado poi la 

superconductividad; en 1987 las mediciones de Tc  en función de la presión interna del 
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material sugieren la sustitución del La por un ion más pequeño, por lo que muy pronto se 
sintetiza un nuevo sistema que alcanza Tc=93K 171 en una de sus fases: YBa2Cu307,5, 

siendo el primero en rebasar la temperatura de ebullición del nitrógeno liquido. Para el año 

de 1988 se aumenta la lista con dos sistemas más: BiSrCaCuO 	y TIBaCaCuO PI, con 

temperaturas criticas máximas de 110K para el primero, y 125K para el segundo y más 

recientemente con HgBaRCuO (1? = La, Nd, Eu, Gd, Ay, Y) 1101 cuya Tc  es del orden de 

131K. En la figura 1.1 se grafica Tc  vs. año de descubrimiento, en donde se puede observar 

el gran salto que hubo a partir de 1986. 

En las secciones que siguen se verán los parámetros que limitan la 

superconductividad, que como se dijo al principio de esta sección, se trata de la temperatura 

critica T, el campo magnética critico II, y por último, la corriente critica I, sobre la cual se 

hará un mayor énfasis pues es el tema de este trabajo de tesis. 

Fig. 1.1. Temperatura critica de los superconductores en función del año de descubrimiento. 
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1.2 Temperatura Crítica 

En la medición de la resistencia eléctrica de los superconductores se observa una 

caída brusca a un valor nulo por debajo de una temperatura de transición mayor que OK, la 

cual es denominada Temperatura crítica (Te) del material. En la figura 1.2 se puede observar 
la medida hecha para una cerámica de Yl3a2Cu307.z con Te=89K. 

No obstante, la resistencia nula sólo se aplica al comportamiento del superconductor 

al paso de una corriente directa, puei en el caso de una corriente alterna, el material ofrece 
una cierta impedancia que es mayor entre más grande sea la frecuencia de la señal alterna 

(Ili. 

93 31 óo es el es aio AS 250 ns am 
inwalus (K) 

lit 5.2. Resistencia ea hadas dele temperatura para una cerámica de VittiCapm  coa 	59K. 

1.3 Campo critico. 

Los superconductores poseen dos longitudes características: la longitud de 

penetración de London (X) que se relaciona con la respuesta del material a un campo 

magnético aplicado y la longitud de coherencia () que es la dimensión de los portadores de 

007 	 

00I• 

003« 

a 00., 

I oro;  
out,  

001« 

003 
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carga en el estado superconductor (Pares de Cooper). Ginzburg y Landau 112J proponen 

un parámetro K tal que K 	y que divide a los superconductores en dos tipos. El cálculo 

refinado por Abrikosov 1131 muestra que para x < 1 / <2 el superconductor es tipo 1, 

mientras que para K > 1 / 	pertenece al tipo II. 

En presencia de un campo aplicado, los superconductores Tipo I en general pasan 

por dos estados: normal y superconductor, no obstante dependiendo de su geometría o la 

dirección del campo aplicado, se presenta un tercer estado denominado intermedio 1141. 

Mientras que los superconductores Tipo II presentan invariablemente tres estados: normal, 

mixto y superconductor, no importando ni la geometria del material ni la dirección del 

campo magnético aplicado. 

Si se somete al superconductor a un campo magnético aplicado Ha, se originan en su 

superficie corrientes de apantallamiento de tal forma que la inducción magnética sólo 

penetra hasta la llamada longitud de penetración de London (X) 1151 siendo B.--0 en el 

interior del material. Para superconductores tipo 1, cuando Ha  alcanza el valor de 11c, el 

material recupera el estado normal y las corrientes de apantalhuniento desaparecen. Para los 

superconductores tipo II, por otro lado, existe un estado totalmente superconductor en el 

que se da un efecto Meissner completo hasta un campo crítico inferior Hci, después del cual 

se presenta el estado mixto. En este estado, el campo magnético penetra parcialmente en el 

material, dando origen a pequeñas regiones normales en forma de filamentos paralelos a la 

dirección en la que es aplicado el campo externo. El flujo magnético que atraviesa cada una 

de estas regiones, lo hace de manera cuadrada. Cada filamento se encuentra rodeado por 

una corriente persistente en forma de vórtice, y puesto que en todos los filamentos o 

también denominados vórtices, tiene el mismo sentido, se provoca una repulsión entre ellos 

dando como resultado un arreglo hexagonal para los superconductores tradicionales como 

lo muestra la figura I.3a, No obstante, para los superconductores de alta temperatura 

(SCATs), en las películas y la mayoría de los monocristales, se observa un patrón amorfo 

denominado vidrio de vórtices (fiar glass). Ver figura 1.3b. 

Cuando el campo magnético alcanza el valor del campo crítico superior Ha, que es 
bastante alto, el estado mixto termina y el material se vuelve totalmente normal. Para los 

SCATs, que son superconductores tipo II en extremo (c >> 1 / I2), Hc2 es tan grande que 
es imposible de medir a bajas temperaturas, por ejemplo para YBa2Cu30745  su valor 

extrapolado a OK es de 670T cuando el campo aplicado es paralelo al plano cristalográfico 
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ab y de 120T a lo largo del eje c. Esta anisotropia es característica en las propiedades 
superconductoras de los SCATs. 

a) 

Ft. 1.3. Red de vórtices para superconductores tipo II. a) Patrón bien 
ordenado para tepercoededom tradicionales, b) Vidrio de vórtices 
~glosa) para loe SCATe. 

1.4 Corriente Crítica. 

Anteriormente se vió que el efecto Meissner involucra corrientes de apantallamiento 
que impiden la entrada de campo al interior del material cuando éste es sometido a un 
campo magnético externo. Para los superconductores tipo 1 el campo critico se relaciona 
directamente con la llamada corriente critica le, que es la máxima corriente que puede 
circular en un superconductor antes de pasar al estado normal. Así pues, cuando al material 
en estado superconductor se le aplica un campo externo y se aumenta su intensidad, las 
corrientes de apantallamiento también aumentan hasta que se alcanza k  (y por ende 11,). 
Esto hace que el material pase al estado normal. Por otro lado, si se hace pasar una corriente 
por el material en ausencia de campo aplicado, esta corriente genera un campo magnético 
que penetra hasta t., de modo que la corriente aplicada sólo circula en una capa de este 
mismo ancho, pues en caso contrario habria densidad de campo en todo el material lo cual 
es imposible. Cuando el valor del campo producido por la corriente alcance el valor de 
la comente también habrá llegado a su valor critico k. 

Para los superconductores tipo 11, el comportamiento es igual al discutido 
anteriormente en el estado superconductor, en donde se da un efecto Meissner completo, 
pero por arriba de Hct  no se alcanza todavía el estado normal sino el mixto por lo que no se 
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a)  c)  

b)  

e é é (4)\ 
(4) 4) 

cf)  
11. 

habla de una corriente critica en relación con las conientes de apantallamiento. En el estado 
mixto, los vórtices mantienen un arreglo mientras no haya una fuerza que los haga moverse. 
En general, dado que la red aistalina dd material no es perfecta, existe una fuerza de anclaje 
determinada por las impurezas e imperfecciones del material 1161 

Puesto que el conjunto de filamentos puede considerarse como una red vorticial, 
como se muestra en la figura 1.4, basta con que algunos y no todos ellos estén anclados por 
docto de las impurezas, y esto tendrá como consecuencia la existencia de una fuerza de 
anclaje promedio fp  para la red completa. 

1.4. a) Med de vértice. ta d estado adata b) Faena de Unida provocada por uta 
(onkel* t'e pata a través del erpercoadadon c) Comparadda estro las dimensloate del 
Mito y bu Ideptedd de m'India de lauda y de ademada 
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En el caso de un alambre, si se hace pasar una corriente por el superconductor, ésta 

circulará a través de todo el material, a diferencia de los tipo 1 y no nada más en la superficie 

puesto que el flujo de campo magnético penetra en pequeños filamentos. Esta corriente y el 

campo magnético de los vórtices provocan una fuerza de Lorentz (figura 1.4b) en el 

material: 

EL  = I n(1)0  sen 0 

dónde I = longitud del alambre, i = corriente aplicada, O = ángulo entre la dirección 

de corriente y el campo magnético, y n4), = densidad de flujo promedio, donde 4), es el flujo 

en cada filamento y n nos da el número total de vórtices por unidad de área.  

La longitud total de todos los vórtices en el material es n1A, donde A es el área de la 

sección transversal a la corriente, por lo que la fuerza promedio por unidad de longitud del 

vórtice es (i / A) 4)0  sen O. Podemos observar que i / A es la densidad de corriente .1, por lo 

que en términos de estas cantidades anteriores la fuerza de Lorentz por unidad de longitud 

para cada vórtice queda expresada como sigue: 

fL=Jdlo sen0 	 (1.1) 

Cuando esta fuerza es menor que fp los vórtices permanecen anclados, pero al ir 

aumentando la corriente, comienzan a moverse y se dice entonces que ésta ha tomado el 

valor de la corriente crítica. No obstante, el material no ha llegado al estado normal, sino 

que continúa aún en el estado mixto, pero su resistencia ya no es nula sino que hay una 

contribución resistiva debido al movimiento de los vórtices, y ésta va subiendo conforme se 

aproxima al estado normal en donde se recupera la resistencia total del material, lo que 

ocurre a valores de corriente mayores que Ic. 

1.4.1 Flujo de vórtices. 

Puesto que la fuerza de anclaje fp  tiene que ser rebasada para poner a los vórtices en 
movimiento, de la ecuación 1.1 se deduce que el valor de Jc  está dado como: 

J, = fp  / (4)0  sen0) 	 (1.2) 
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Es decir, J aumenta hasta que en Jc, fi, se hace igual a fp. 

Si consideramos el caso de la lig. 1.5a en el que se hace fluir una corriente i a través 

del material que se encuentra a su vez inmerso en un campo magnético externo Ha, se 

producirá una fuerza de Lorentz fi, sobre cada uno de los vórtices o filamentos, Suponiendo 

que fi, > fp, los vórtices comenzarán a moverse, pero como para una corriente dada, el 

voltaje observado no depende del tiempo, es decir, el movimiento de los filamentos no es 

acelerado, entonces se puede visualizar al material como si fuera un medio viscoso con una 

constante de viscosidad n. La fuerza neta por unidad de longitud actuando sobre el vórtice 

que se mueve con velocidad y entonces se puede ver como: 

f=riv 	 (1,3) 

Pero puesto que no hay aceleración, la fuerza fr  que la red ejerce sobre el vórtice 

será igual y opuesta a la de (1,3) por lo que: 

= v 	 (1.4) 

Ahora bien, la velocidad v de los vórtices tiene dos componentes, una de ellas vv  

está en la dirección de la corriente aplicada y su magnitud es menor que la velocidad vi de 

los electrones que transportan la corriente. Por otro lado, gracias a la fuerza de Lorentz, se 

tiene una velocidad vi, que es perpendicular a la corriente de transporte y al campo 

magnético aplicado por lo que la resultante v se encuentra a un ángulo C  de la dirección de 

la corriente i (Ver fig. I.5a). 

Cuando el vórtice es puesto en movimiento, la velocidad de los electrones de 

corriente en relación al vórtice es (vi - v), esto produce una fuerza de Lorentz fL  

perpendicular a esta nueva dirección y al campo Ha  (fig. I .5b) y cuya magnitud está dada 

por: 

II' !vi • vi ns e /o 
	 (1.5) 

Donde ns  es la densidad de pares de Cooper y e la carga del electrón, Podemos 

observar que fL es la fuerza f de la que se estaba hablando en (1.3), por lo que sustituyendo 

el valor dado por (1.5) resulta: 
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Ha® 

4 	 

lvi • vl (q v)! ns  e 4)0 	 (1.6) 

(a) 
	

(b) 

Fig. 1.5. Diagramas de velocidad y fuerza para el movimiento de vórtices. a) Diagrama de velocidades con 
vFvelocidad de loa electrones podadores de la corriente, V= velocidad del vórtice vi= componente de v dada por 
la fuerza de Loreutz que actúa sobre el vórtice, v,= componente en dirección de la corriente aplicada. 
b) Diagrama de fuerzas, con I.= fuerza que la red ejerce sobre el vórtice, fi= la fuerza de Lorentz, 
(Yi-v)= velocidad relativa entre los electrones de la corriente 1 y el vórtice, y S = ángulo entre le velocidad y y la 
dirección de la corriente 1. 

De la fig. 1.5b vemos que el ángulo / queda en términos de la expresión anterior 

como: 

= tatri (n (ns  e 10)) 	 (1.7) 

Así pues, se puede ver que entre más viscoso sea el sistema o bien entre mayor sea la 

fuerza de anclaje, el ángulo / estará más próximo a 90° y los vórtices se moverán 

perpendicularmente a la corriente de transporte. Las mediciones hechas en la mayoría de los 

superconductores tipo 11 muestran que / es muy próximo a 90°. 

Cuando es considerado el efecto de la temperatura en el flujo de vórtices, resulta que 

a una corriente menor que pero cercana a ella, las fluctuaciones térmicas permiten que la 

red de vórtices se mueva, lo cual ocasiona el régimen denominado flux creep, en donde 

existe una resistencia no óhmica que depende fuertemente de la temperatura. En la figura 1.6 
se pueden ver ambos estados: el flujo de vórtices o flurflow y el flux creep, para muestras 
con diferentes grados de impurezas. 
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V (mV) 

fue crotp 

FI 1.6. Representación esquemática de una gráfica 1- V pare los estados de movimiento 
de los vórtices: flax fimo y fiar crup, para dos muestras con diferente concentración de 
defectos. Se punk notar que las tenientes criticas son también diferentes. 

1.4.2 Cielo de biaié►esis, Modelo de Sem. 

El tipo, cantidad y distribución de las inhomogeneidades en el material causantes de 

la fuerza de anclaje sobre los vórtices están altamente relacionados con la corriente crítica 

que se pueda tener, como lo muestra la ecuación (1.2), ya que para mayor fp  mayor 1c. Se ha 

visto también que existe una estrecha relación en el comportamiento histerétíco en la 

magnetización como función de la pureza del material, mostrando que entre menos defectos 

tenga éste, menor es la histéresis observada cuando se aplica un campo magnético que se 

aumenta y después se disminuye. En cambio, cuanto mayor número de defectos se tienen en 

la muestra, mayor será la diferencia en las curvas de magnetización obtenidas, dependiendo 

del camino que haya seguido el campo magnético aplicado. En la figura 1.7 se puede ver el 

comportamiento de la magnetización para los superconductores tipo II que muestra la 

diferencia de la magnetización (AM) para campos aplicados creciente y decrecientemente. 
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Fig. 1.7. Ciclo completo de la 'sinéresis obtenida en la maapelizacian de los 
superconductores tipo 11 ea Nación del campo magnético aplicado. La linea punteada 
represada la respire.a nidal de la muestra enfriada por debajo de Te  ala que se le 
aplica un campo n'apetito aumeetaado su valor hasta un cierto módem mucho mayor 
que Bid  pero menor que /íd. Matras que le linea salida es la ~mita olnervadi el Ir 
disminuyendo el campo y Istmo Invertir su polaridad basta un mitin» equivalente al 
alunado ates ea el eje positivo. Les flechas Indican la dirección molde durante el 
proceso y AM as la mammetiendóm remaneate que es Igual a la diferencia mane las 
magnetizaciones para campos aplicados creciente y decrecientemente. 

La irreversibilidad en las curvas de magnetización fue explicada por Charles P. Bean 

mediante un modelo para el estado mixto 117, lit que por otro lado permite hacer 
mediciones indirectas de J, utilizando esas curvas de magnetización (Ver Sección 2.1.2). 

La suposición fundamental del modelo de l3ean es que I, es independiente del campo 
aplicado para campos menores que 1-1c2  y además que cualquier fuera electromotriz por 

pequeña que sea, inducirá a las corrientes a fluir localmente. Por otro lado, el material en el 

estado mixto se supone formado por una malla filamentaria con campo critico muy alto, 

rodeada por intersticios de campo critico muy pequeño, es decir, de material tipo I. Cabe 

aclarar que el modelo utiliza cantidades físicas promediadas en toda la muestra como I3 y J, 

así que no considera la penetración local en forma de filamentos. 
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Considerando el caso de una placa de espesor d, como lo muestra la fig. 1.8a se 

observa que la inducción magnética penetra totalmente el espécimen cuando el valor de B es 

igual a un cierto B•. 

Por la ley de Ampere y teniendo en cuenta que 1 y fi son independientes, se deduce 
que el campo decrece linealmente con la distancia, así pues tenemos que: 

Vali= 110 ,11 
	

(1.8) 

en una dimensión queda como: 

aB(x)/5x=p0.1 
	

(1.9) 

Integrando resulta en: 

(1.10) 

Despejando x, se puede observar que la inducción magnética sólo penetra hasta una 
cierta longitud: 

x=B/(poJ) 	 (1.11) 

En este caso, as comentes de apantallamiento circulan en la capa superficial de 
espesor x. Cuando x = d/2, B penetra por compl¿to a la placa. Denominando B• al valor de 
dicha inducción, y sustituyendo d/2 en (1.11) obtenemos: 

(Pod Jc) / 2 	 (1.12) 

donde 4 indica el valor de la densidad de corriente critica, pues a densidades de flujo 
magnético mayores que B•, las corrientes fluyen en todo el espécimen. 

Teniendo el caso de que un campo Ho  es aplicado y luego removido, la superficie 
siente entonces una fuerza electromotriz opuesta a la sentida mientras el campo era 
incrementado, lo que provoca que las comentes de apantallamiento se reviertan, dando 
como resultado un flujo atrapado (figura 1.8b), el cual no desaparece hasta aplicar Ho  / 2 en 
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forma inversa, así pues se tiene un ciclo de histéresis. En este caso, Bean encuentra que la 

inducción magnética para una placa puede expresarse de la siguiente manera: 

13 = HH, / 211* ± (112  - 142) /41-1* 	para 1111 < 1111 
	

(1.13) 

donde 1-10  es un valor máximo de 11; el signo más se aplica para un campo aplicado 

creciente, el signo menos para un campo decreciente y 1-1* es la intensidad de campo 

correspondiente a II*. Para obtener la magnetización a partir de (1.13), se usa: 

(13  41()) M 

a) 
	

b) 

 

13-0 

Fig. I.B. Penetración de 13 en una placa de espesor d para un campo aplicado paralelo a la placa. a) Para 
distintos salares de la Inducción magnética, campo creciente. b) Campo decreciente desde 13 (línea punteada), 
nótese que queda un flujo atrapado (marcado con la linea sólida). 

Cuando 1Hol > 1111, la ecuación (1.13) ya no es válida y se tienen otras expresiones 

1191 que convergen a esta misma para 110  = II* excepto por un prefactor que depende de la 

geometría estudiada. La corriente crítica (en función de B y T) se puede obtener de las 

curvas de magnetización experimentales; para una placa de espesor d se reporta 1201 que: 

Jo(A-cm-2) = 20 AM / d 	 (1.14) 
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- Generación de armónicos. 

Si se aplica a la muestra un campo magnético oscilante de la forma 11 = Hocos(o)t), la 

inducción magnética dada por la ecuación (1.13) se puede escribir como: 

B = [1102  / 41-1*(11)] [2cos(cot) dr sen2(cot)] 	 (1,15) 

Vemos que B no es una señal sinusoidal pura y en consecuencia la magnetización 

tampoco. Desarrollando en series de Fourier 1211, NO se puede espresar en función de 

senos y cosenos como: 

03 

B = E [ ansen(not) + llocos(nrot) ) 

Donde los coeficientes están dados por las siguientes integrales: 

an= (lin) fB(Ocos(not)d(on)  
-n 

an (11n) J B(t)sen(non)d(ot) 
-n 

Ji et al 1191 reportan para Hm  <11* (en una placa) los coeficientes a y 13 como sigue: 

ai= H02  / (211*) 
	

(1.16a) 

an= O, para n>1 
	

(1.16b) 

on= O, para n par 
	

(1.16c) 

13o= - (Ho2  / 11*) [ (2 /n) (n-2) n (n+2) 
	

(1.16d) 
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Para H0  > IP las expresiones son mucho más complicadas; en este trabajo interesa 

en particular el tercer armónico como se verá más adelante, por lo que aquí sólo se muestra 

el resultado con n = 3 para la señal en fase: 

133= (2H*)/(31t) (thrl I.) 	[11„, / 21 1 [(cos5X I) / 5 1 + icosX -11 

+ [H02  + 2(4 • 2H*)21E(COS3X • 1) /3 1 

- 2H0[110  -2111 1 [(cos3X -1) / 3 1 + [cos2X - 11 / 21 ) 
(1.17) 

Con X = cos-1[1 - 21-1*/ 1101, 0 < X < rt 

Así pues se observa que la inducción magnética está compuesta por términos 

armónicos de los cuales sólo los impares sobreviven aún cuando se agregue un campo 

aplicado D.C., pues en este caso sólo basta remplazar 11 por FI + I-1(D.C.) en (1.13) y las 

ecuaciones desarrolladas en esta sección no pierden validez. 

Aún cuando el modelo de [lean es muy simplificado, describe bien el 

comportamiento observado en las películas delgadas; en las cerámicas, por otro lado, no se 

ajusta, por lo que se recurre al modelo de Anderson-Kim 1221 que considera una 

dependencia explícita de J, en función de B 

1.4,3 J, en Superconductores de Alta Temperatura. 

La densidad de corriente critica en los materiales en bulto es muy baja debido a los 

llamados enlaces débiles (weak links), es decir, puesto que las cerámicas están constituidas 

por granos, las fronteras entre los mismos pueden estar separadas por una pequeña cantidad 

de material que claramente tiene una menor lc  que el resto del material, por lo que 

fácilmente se convierten en partes normales y al constituir el único camino que puede seguir 

la corriente circulante en el SCAT, producen disipación a muy bajas densidades de corriente 

en comparación con los superconductores tradicionales (Ver figura 1.9).  

Por otro lado, como se mencionó anteriormente, 1, tiene también un carácter 

anisotrópico 1231, siendo menor la J, que circula paralela al eje c que la que lo hace en el 

plano ab, una de las razones por las cuales, J, para las películas delgadas y monocristales es 

más alta que para las películas policristalinas y los materiales en bulto. Hay que tener en 

cuenta también, que la alta orientación del cristal en las películas y monocristales reduce las 

19 



fronteras de grano y en consecuencia evita el problema de los enlaces débiles, lo que 
incrementa la magnitud que Je  puede alcanzar. Aunque los valores de Je  son del orden de los 
obtenidos para los superconductores tradicionales, la ventaja que tienen los SCATs es que 
gracias a sus altas temperaturas críticas, las aplicaciones pueden ser llevadas a temperaturas 
del nitrógeno liquido, de ahí uno de los intereses en estudiados. 

2) 
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Ele. 13. Je  wa. campo aplicado para euperroaductoree IradIciamalea (NluSa y NbTI) y SCATe: YBaCsa0 (en 
badea, pellada delgada y alambre twedidanheede taladrado) y P12212 (aluibre cos plata). En donde también se 
balean tea leimperalarae de ladlcilioa pera cada aura. 

Para películas delgadas de YBa2Cu307,5, Je-107  A/cm2  a T = 4K en campos de O a 

1 Testa y a 77K su valor se reduce por un factor de aproximadamente 10 veces (Ver figura 
1.10). Para los buenos rnonocristales el valor es regularmente 30 veces menor que el de las 
películas, la razón parece ser que el anclaje es mejor en las películas que en los 
monocristales. 
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Fig, 1. 10. J, en función de le temperatura (Unidades de 10/Aicm2) para uno película de Y13o1eu307  a diferentes 
campos magnéticos aplicados en dos diferentes orientaciones: paralelo al plano ab y a lo largo del eje e. 

Para aumentar las densidades de corriente critica, comúnmente se recurre a distintos 

métodos que inducen cualquier tipo de inhomogeneidad espacial (centro de anclaje) en el 

material, como pueden ser impurezas, fronteras de grano, dislocaciones, vacancias o 

precipitados no superconductores. Estos últimos, por ejemplo se pueden producir mediante 

bombardeo neutrónico o protónico, dando como resultado que en los monoctistales 1241, 

por ejemplo, Je  se haga comparable a la de las películas aunque teniendo en cuenta que 

también existe un límite para el bombardeo puesto que en cierto punto puede crear daño en 
el cristal y como consecuencia disminuir Jc. Por otro lado, para el Y13a2Cu307.8  se pueden 

hacer crecer inclusiones de YillaCtiOs  para aumentar Jc. 

Otros métodos pueden consistir en trabajo en frío para producir dislocaciones y 

templados in sin, 1251 durante el depósito de películas delgadas mediante ablación láser y 

espurreo catódico. También se ha observado que las vacancias naturales de oxigeno actúan 

como centros de anclaje dado que los valores de la longitud de coherencia son del orden de 

los parámetros de red. 

21 



Capítulo 2 

Desarrollo Experimental 

2.1 Métodos de medición de J. 

Este capitulo inicia mencionando los métodos utilizados para la medición de 4, 

describiendo brevemente cada uno, para dar paso a un tratamiento más profundo del método 

inductivo que se propone en esta tesis. Las mediciones de densidad de corriente critica se 

realizan usualmente de dos formas: el método denominado de transporte o por contacto y 

métodos indirectos que están basados en la respuesta de la magnetización a un campo 

magnético externo. 

2.1.1 Mediciones por Transporte. 

Este tipo de medidas se realizan haciendo contactos directos con la pelicula tal como 

se muestra en la figura 2,1a. El principio de la medición es sumamente sencillo: se hace 

circular una corriente a través del superconductor mediante los contactos en los extremos y 

se monitorea el voltaje en los contactos interiores. Mientras el material está en el estado 

superconductor no se observa voltaje alguno puesto que la conducción se da sin resistencia 

y asi permanece también en el estado mixto mientras los vórtices no se mueven, pero cuando 

la corriente es lo suficientemente grande para empezar a moverlos, el voltaje se incrementa, 

primero suavemente y después de forma rápida (Figura 2. lb) basta alcanzar el estado 

nonnal. Debido al problema de calentamiento en los contactos, no se reportan mediciones 

más allá de una cierta corriente, por lo que no se puede observar el comportamiento óhmico 

que se tendría a corrientes mayores. 
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Debido a la resolución en los sistemas de medición y los problemas en las medidas, la 

determinación de la corriente critica de transporte a partir de las curvas de V vs 1 no es 

única, por lo que se han tomado en cuenta varios criterios de voltaje en los cuales se dice 

que se ha alcanzado la corriente crítica. El más utilizado es el de .10, pero para mediciones 

menos sensibles existen otros criterios que abarcan voltajes mayores como 1, 5 ó 10 O'. La 

densidad de corriente critica es el resultado de dividir la corriente critica entre el área 

transversal, por lo que también influye bastante la medida de dicha superficie. En las 

películas delgadas este tipo de mediciones se hacen sobre tirillas muy delgadas que dificultan 

más la medición del área transversal. 

a) 	 b) 

    

   

   

O 

 

    

Flg. 2.1. Mediciones de corriente critica por contacto directo con la película, u) Disposición de los contactos, b) 
GnifIcas de Voltaje en función de la Corriente, por debajo de Ic, no hay resistencia y el voltaje ca nulo, pero 
después de Ic  aparece una resistencia que en el caso Ideal se reflejarla en un comportamiento A. Mientras que en 
13 se observa un calentamiento prematuro, en C se muestra el resultado para una Inodora dañada y en D existe 
una Inadecuada transferencia de corriente en los contactos. 

En las mediciones DC 1261, los contactos se llegan a calentar mucho y pueden llegar 

a dañar la superficie de la película; para disminuir estos problemas, existen métodos 

alternativos utilizando corriente AC (271 o por pulsos [281. 

2.1.2 Mediciones por magnetización. 

La respuesta que los superconductores presentan a un campo magnético externo da 

lugar a tres métodos de medición de 
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I. Se mide la magnetización en lindón del campo aplicado 1291 y Jc  se obtiene 

evaluando la magnetización remanente AM. En el caso de una placa, por ejemplo, se 

utiliza la expresión (1.15). 

2. A partir de mediciones de susceptibilidad se obtiene Jc. En esta técnica 1301 se miden 

las pérdidas AC como función de la amplitud de un campo magnético transversal. 

3. La respuesta no lineal de un superconductor a un campo magnético se utiliza para 

obtener Jc. 

Los tres métodos anteriores están fundamentados en el modelo de l3ean para el 

estado mixto, que fue consi[lerado con cierto detenimiento en el capítulo anterior. Los 

detalles experimentales de los dos primeros métodos se encuentran en las referencias 

indicadas y en este trabajo se describirá en detalle la última técnica mencionada. Se ha visto 

que los resultados de las mediciones de Jc  utilizando los tres métodos anteriores son 

esencialmente los mismos entre sí. Sin embargo, puede haber diferencias tan grandes hasta 

del 30% y como por lo general los métodos inductivos (2 y 3) dan valores para Jc  mayores 

que el método por contacto, es deseable comparar los resultados inductivos con los de 

contacto. 

2.2 Sistema de Medición de Je  por inducción. 

El sistema inductivo que se realizó para este trabajo está basado en el modelo para el 

estado mixto en superconductores tipo II propuesto por Bean 1181 en relación a la 

generación de armónicos en el campo magnético debido a la presencia del superconductor y 

en la aplicación para mediciones de Jc  hecha por Claasen et al 1311. La construcción de la 

parte electrónica involucra muchos de los detalles descritos por este grupo, sin embargo 

existen algunas correcciones [321 y modificaciones debidas a la disponibilidad de los 

aparatos comerciales en el mercado y de los recursos y necesidades en el laboratorio. 

La idea básica que se propone en el trabajo de Claasen et al, es la de someter a la 

película delgada a un campo magnético originado por una bobina, de modo que este último 

induzca a su vez corrientes de apantallamiento en la superficie del material. La respuesta no 

lineal del superconductor produce la generación de armónicos en el campo magnético; para 

la medida de Jc  por este método, se monitorea la evolución del 3er. armónico del voltaje en 
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la bobina conforme se va aumentando el campo (que es proporcional a la corriente en la 

bobina) y se determina Je  con el comienzo de la respuesta no lineal que presenta la señal del 

3er. armónico, En el caso de las medidas hechas en este trabajo, dicho comienzo no es claro 

puesto que también hay una contribución a la respuesta de la bobina debida a que el 

embobinado no es ideal, por lo que se toma el pico de la no linealidad. A primera vista, esta 

elección parece no estar demasiado justificada, sin embargo en mediciones del 3er, armónico 

en función de la temperatura se confirma que el máximo es un buen indicador para la 

obtención de gráficas de 1, vs T (331; se observó experimentalmente que dicho máximo 

corresponde también al que es observado en gráficas del 3er. armónico en función de la 

corriente de la bobina. 

Suponiendo que la densidad de campo magnético es apantallada totalmente por la 

película superconductora, es decir, que B=0 en la parte opuesta del sustrato, se originan 

corrientes de apantallamiento en una capa delgada, por lo que en términos de la densidad 

lineal de corriente K, se escribe J como: 

J=K/d 	 (2.1) 

donde d es el espesor de la película y K depende linealmente de la inducción 

magnética, siendo ambas a su vez función de la distancia radial r sobre el plano de la película 

con respecto al eje de la bobina: 

K=K(r)=13(r)/Iro (2.2) 

Ahora bien, se encuentra que existe un radio crítico (Ver figura 2.2) que depende de 

las dimensiones de la bobina y de la distancia entre ésta y la película, en el que 13 tiene un 

máximo bastante notable, por lo que se pueden despreciar el resto de las contribuciones y el 

problema se reduce a considerar el comportamiento de la inducción magnética en dicho 

radio, resultando ser proporcional a la corriente de la bobina. Así pues, cuando 1 rebase un 

cierto valor 10, a partir de éste se podrá obtener la densidad de corriente crítica de la película 

por medio de una relación del tipo: 

..1,=TIO /d 	 (2.3) 

Donde 10  puede ser deducida graticando el tercer armónico del voltaje de la bobina 

en función de la corriente 1 en la bobina, t es una constante que puede ser determinada de la 

25 



solución analítica del problema para una geometria dada, que involucra una bobina con un 

cierto número de vueltas y una distancia especifica entre ésta y la película o bien calibrando 

el equipo con respecto a mediciones de transporte 1331 y d es el espesor de la película. En su 

articulo, Claassen et al reportan que la densidad de corriente crítica está dada por: 

x 106  [A/c1112]---  250 lo[mA] / d[Á] 	 (2.4) 

En este trabajo se hace uso de esta misma fórmula, aunque para verificar dicha 

elección, haría falta comparar los resultados obtenidos con mediciones por contacto y así 

determinar una constante especifica para el sistema. 

Distancia Radial (mm) 

Fig. 2.2. Comportamiento de las corrientes de apaniallainiento en función 
de la distancia radial con respecto al eje de la bobina sobre el plano de la 
superficie de la película para diferentes distancias (h) bobina•pclicuia. 
Kllu  Indica la razón de la densidad de corriente superficial entre la 
conients que conduce la bobina. 

2.2.1 Descripción del equipo de medición. 

El sistema utilizado para medir la densidad de corriente crítica (Jc) está integrado por 

tres partes: el sistema electrónico, la sonda y el sistema de enfriamiento. Se hicieron dos 

diseños de las sondas para dos diferentes sistemas de enfriamiento: el primero usa nitrógeno 

líquido y helio gas de intercambio y el otro, un sistema de refrigeración de ciclo cerrado con 

helio como gas de trabajo. 
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La figura 2.3 muestra un diagrama de bloques del arreglo en el que se observa el 

sistema bobina-película con que se trabajó. 

Campo magnético 
producido por la bobina 

Señal de 
Corriente 

A.C. 

voltaje  

Conicnle 

Análisis del Ser. 
amónico del 
voltaje de la 

bobina 
r 

inducida 
' 	Película 

Fig. 2.3. Diagrama de bloques del sistema de medición por inducción de corrientes 
superficiales en la película mediante la aplicación de un campo magnético. 

Las componentes de este sistema se esquematizan en la figura 2.4. Los circuitos 

electrónicos para el triplicador y el filtro Twin-T fueron construidos en el laboratorio, 

mientras que el resto es equipo comercial. Con este sistema se pueden tener cantidades 

medibles y analizar el cambio registrado en el tercer armónico del voltaje generado en la 

bobina durante la transición superconductora de la muestra. 

Fig. 2.4. Coacciones utilizadas para el Sistema de medición inductiva de corriente critica en películas delgadas 
superconductoras. La linea punteada Indica el blindaje del cable. 
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Con un generador de funciones (Wavetek modelo 98) se manda una señal sinusoidal 

a un triplicador de frecuencia por una parte y a la bobina por la otra. Antes de que la señal 

llegue a la bobina, se aumenta su intensidad con un amplificador de corriente (Hewlett 

Packard modelo 6826A) y se pasa a través de una resistencia (9452) que se utiliza para 

determinar la corriente que llega a la bobina. 

Fig. 2.5. Esquema del Filtro Twin-T que no permite el paso de 
señales cercanas a la frecuencia If. Se construyó de acuerdo 
a lo descrito en la referencia 1341. 

La señal que sale de la bobina pasa a través del filtro Twin-T, construido en el 

laboratorio (Ver figura 2.5) que impide el paso de las señales con frecuencias cercanas a la 

principal (10, las cuales son muy grandes; en caso de dejarlas pasar opacarían al resto de los 

armónicos del voltaje, no pudiendo así monitorear el comportamiento del tercer armónico. 

Finalmente la señal llega al canal A de un amplificador de detección sincrona, Look-in 

(EG&G modelo 5210) que al ser comparada con la referencia que viene del triplicador 

(figura 2.6) mide el 3er. amónico (Ver Apéndice A). El triplicador ha convertido a 3f la 

señal del generador de funciones (II) proporcionando una señal cuadrada con un voltaje 

constante. 
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Fig. 2.6. Diagrama del triplicador de frecuencia hecho en el laboratorio. Sc observan las conexiones que 
Involucran los siguientes circuitos integrados: Amplificador Operacional TL081, 4011 Cuatro compuertas NAND 
de 2 entradas, 4018 Contador divisor por N y 4046 Comparador de fase y Oscilador de voltaje controlado. 

Las mediciones requieren de un portamuestras que pueda ser utilizado a bajas 

temperaturas. A continuación se describen las sondas que fueron diseñadas y construidas en 

el laboratorio. 

2.2.2 Sondas. 

a) Para Nitrógeno 

La figura 2.7 esquematiza el diseño. El cuerpo de la sonda se hizo de tubo de acero 

inoxidable, el cual es relativamente mal conductor térmico y sirve como blindaje a la señal 

que viaja a través de alambres delgados de cobre que pasan a lo largo de su interior. Estos 

alambres se trenzan por parejas para disminuir el ruido eléctrico, y en un extremo se sueldan 

a un conector de 12 patas, mientras que en el otro se sueldan a una extensión al tubo hecha 
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de cobre que también consta de 12 terminales; los alambres que salen del portamuestras 

también se sueldan en esta pieza.  

Fig. 2.7. Sonda utilizada en el Sistema de Enfriamiento por Nitrógeno Liquido. Lao piezas de 
que consiste son lar siguientes: Cuerpo de la sonda (Hecho de tubo de acero Inoxidable), 
Conectar de 12 patas (A), Protector del conectar (P), Tope (C) para evitar el deslizamiento del 
tubo, las piezas 0, E, F y G se utilizan para lograr el sello de sacio al Interior del desear 
(Ver Sección 2.2.3) 

Atornillado a la pieza de cobre (Ver figura 2.8a) está el portamuestras que se fabricó 

en teflon, con el objeto de evitar corrientes parásitas y la deformación del campo magnético 

sí éste fuera conductor, además de que es fácil de maquinar. En el centro se hizo un pequeño 

agujero circular en donde se coloca la bobina de 300 vueltas (Ver figura 2.8b). El diseño del 

portamuestras es tal que puede alojar justamente una película delgada de 1 cm2, aunque, 

películas de dimensiones un poco menores también pueden ser colocadas puesto que la pieza 

tiene un sistema de tornillos que permite fijarlas. Para medir la temperatura en la muestra se 

coloca un sensor de temperatura lo más cercano posible, En este caso se optó por un Pt-100 

(resistencia de platino con R = loa) a 0°C) sensible a los cambios de temperatura en la 
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región de interés. La calibración se realizó en un refrigerador de ciclo cerrado con referencia 

a un Diodo de GaAlAs (Lakeshore modelo PG-1201,14 en el intervalo de 12 a 300K (Ver 

figura 2.9). 

b) 

  

   

   

 

Aguyro 
donde 
va la 

bobina 

 

Fig. 2.8. Portamuestras utilizado. a) Fotogralle en la que se observa una película por colocar y la bobina ya 

Insertada en el agujera. La cara en la que esté la película da a la bobino. También pueden apreciarse a la 
derecha de la fotografía, la tapa y los tornillos que se utilizan para asegurar la película en el portamuestras y 
evitar su movimiento. b) Esquema del diseño con el agujero central en donde se Inserta la bobino. 

Las piezas de sujeción, protección del conector, tope y sellado para vacío se 
maquinaron en acero inoxidable y se muestran con mayor detalle en la figura 2.7. 

o •v , r , 	rr 	, , a•t 
0 25 50 75 DO 125 150 175 200 225 250 275 300 

Tenpactura (K) 

Flg. 2. 9. Calibración del PI.100 con referencia aun diodo de GaAlAs. 
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b) Para Helio. 

La figura 2.10 muestra la sonda utilizada en el refrigerador de ciclo cerrado que 

trabaja con helio. En este caso se fabricó un tubo de fibra de vidrio que se fijó a una pieza de 

metal, la cual se atornilla a la boquilla de entrada del refrigerador; la sonda lleva en un 

extremo un conector para vacío de 9 patas, y en el otro un portamuestras hecho de tellón de 

forma análoga al utilizado en la sonda para nitrógeno, pero de dimensiones menores, de tal 

manera que permite introducirla en el sistema de refrigeración. Los cambios de temperatura 

se registran por medio de un Pt-100 calibrado. 

Conector 

Cuerpo de la 
sonda 

Porbunuestras 

Fig. 2.10. Sonda usada en las medldonn a muy balas temperaturas. 
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2.2.3 Sistemas de enfriamiento. 

a) Por Nitrógeno liquido. 

El diagrama de la figura 2.11 muestra la disposición del sistema. 

[lentilla pm —1 
Irdseduclr le ronda 	V  
(unida ton aleta 

G. fig. .T1 
Yfilyuls entre el exterior y 

le cimera mellar 

VIlyirla entre la timen tenerle' y el tubo 
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exteder y g-p 
el lidie 

tliMrle entre 
el entallar y 
el dreier cl laplin de etgintdad 

pera pu  roeljeze.: i 	
el 

tierra,. 

Tubo de vidrio 
pyrex 

Niubgene 
Llgolde 

bolilla del dewar 

Fig 2,11. Sistema de Enfriamiento por Niirogeno Liquido. 

El sistema consiste en un dewar con nitrógeno liquido al que se le introduce un tubo 

de vidrio sostenido por una serie de piezas de metal con un sistema de válvulas que regulan 

la entrada y salida de gases en tres etapas. En la cámara superior se encuentra una boquilla 

con un arosello en la cual se coloca la sonda, sellando de tal manera que evita la entrada de 
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aire al portamuestras y que permite hacer vacío en dicha zona. La sonda es introducida al 

tubo inmerso en el nitrógeno; en el interior del tubo se mete helio gas que permite el 

intercambio térmico entre el baño de nitrógeno liquido y la muestra. Bombeando sobre la 

eámai a del dewar se disminuye la presión sobre el nitrógeno lo que permite bajar la 

temperatura hasta GOK. 

b) Por Helio. 
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Fig. 2.12. Cribstato APD utilizado romo %lenta de Enfrlamkato por lidio. 
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El sistema (Figura 2.12) consiste en un crióslato APD [351 provisto de un tubo de 

cobre enfriado por medio de un refrigerador de ciclo cerrado, en el cual el enfriamiento se 

logra a base de compresiones y descompresiones isotérmicas utilizando helio como gas de 

trabajo. Para conducir el calor al tubo de cobre se usa helio como gas de intercambio 

mientras que la muestra queda eléctricamente aislada. 

Mediante un controlador de temperatura (Lake Shore modelo 330), se puede 

mantener la temperatura constante en el interior del tubo de cobre utilizando una resistencia 

como calentador y un diodo de GaAIAs a modo de sensor. 

2.3 Preparación de muestras. 

Se utilizaron películas delgadas de YBa2C11307.&  obtenidas mediante el método de 

depósito por espurreo catódico. 

2.3.1 Preparación del blanco. 

La primera parte de la preparación consiste en la sinterización de una pastilla o 

blanco que se utilizará en el espurreo. La pastilla tiene un diámetro de 5cm y un espesor 

variable de 3 a 5mm, con un peso inicial de 10 a 15 g. 

El compuesto YBa2C11307.8  (123) se prepara por la técnica de reacción en estado 

sólido a partir de polvos de Y203  (Oxido de Itrio 99.99 %, Aldrich), BaCO3  (Carbonato de 

Bario 99.999 %, Strem) y CuO (Oxido de Cobre 99.99 %, Aldrich) que se pesan de acuerdo 

a la estequiometría del 123. 

Se procede a mezclar y moler los polvos muy bien para lograr la mejor 

homogeneidad posible. Después de esto, se meten al horno a 920°C durante 24 horas para 

obtener una primera reacción. Se vuelven a moler y hornear de la misma forma. 

Después de la última horneada, se vuelven a moler los polvos, pero esta vez se 

empastillan sometiéndolos a una presión uniforme de 260Kg/cm2  (equivalente a una fuerza 
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de 10 Toneladas) y se hornean siguiendo la gráfica mostrada en la figura 2.13, en la que 

se observa un calentamiento gradual hasta 920°C y un enfriamiento hasta 450°C, 

temperatura a la cual se oxigena la muestra durante cuatro días. La pastilla resultante se 

conserva en un desecador para evitar su degradación. 

FI 2.13. ['meso de calentamiento para la obtención del blanco de Ylla2Cu307,5 

2.3.2 Preparación de la película. 

El depósito de las películas se hace por medio de la técnica de espumo catódico a 

altas presiones de oxígeno. La figura 2.14 es una fotografia del equipo de depósito utilizado. 

Se coloca sobre el horno, el sustrato (SrTiO3  ó LaA103) sobre el que se va a 

depositar la película y se calienta hasta una temperatura de alrededor de 860°C. Entre los 

electrodos (el negativo conectado al blanco) se fonna un plasma (Potencia=30Watts) a 

una presión de 1.7 Torr en atmósfera de oxígeno. Los iones positivos bombardean la 

superficie del blanco desprendiendo material y depositándolo sobre el sustrato. Después de 

un determinado tiempo de depósito (2 a 6hrs), la película se deja enfriar en atmósfera de 

oxígeno, terminándose así el proceso. 
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Fig. 2.14, Sistema utilizado para el Depósito de las !sencillas por Espurreo Catódico. Se puede ser lo cámara, 
sistema de bombeo, fuentes, controladores de temperatura y presión, etc. 

Cabe mencionar que las características de las películas obtenidas (Te, le, He, 

composición, etc.) dependen, además del blanco y los sustratos utilizados, de los parámetros 

de depósito, como son: el voltaje, la corriente y la potencia del plasma, la distancia entre el 

blanco y el sustrato, la temperatura a la que se hace el depósito, la presión de oxigeno, etc. 
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2.4 Métodos para la caracterización de las películas. 

2.4.1 Temperatura Crítica. 

La temperatura crítica se mide de dos formas, una es por medio de mediciones de 

resistencia eléctrica en función de la temperatura y la otra es mediante el monitoreo de la 

susceptibilidad magnética de la muestra vs. la temperatura. La sonda utilizada para ambas 

mediciones es semejante a la que se usa en las de corriente crítica con el sistema de 

refrigeración por nitrógeno líquido (ver secciones 2.2.2a y 2.2.3a). 

a) Resistencia. 

La resistencia se mide por el método usual de cuatro terminales puestas directamente 

sobre la película. Los cuatro contactos son hechos con unas pequeñas puntas llamadas 

pogopines con un diminuto resorte integrado en cada una de ellas para lograr el mejor 

contacto con la película en todas las terminales. La disposición del portamuestras se puede 

observar en la figura 2.15; un Pt-I00 registra la temperatura en mediciones de R vs. T. En la 

figura 2.16 se muestran las conexiones utilizadas para el monitoreo de la resistencia que es 

registrado por una computadora. 

  

  

  

Petoplate 
ro hacer 

meteoro 
~deo 
roa 
pollo& 

  

Fig. 2.15. Portamuestras utilizado en las mediciones de R rs. T. a) Fotogratia del portamuestras en donde se 
puede notar una clara correspondencia con el esquema, y a lo derecha se ve la tapa que se usa para asegurar lo 
película cuya cara es apretada contra los pogopines para lograr el contacto eléctrico. b) Esquema del diseño, 
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Fig. 2.16, Conexiones usadas en las mediciones de R vs. T. 

b) Susceptibilidad 

El portamuestras consiste de dos bobinas incrustadas en un cuerpo cilíndrico de 

teflón (Figura 2.17) que se encuentran una frente a la otra. La primaria recibe una señal de 

corriente alterna por lo que genera un campo magnético que detecta la secundaria, Sin 

embargo, cuando la película se vuelve superconductora, el campo magnético de la bobina 

primaria es apantallado por la muestra y la bobina secundaria no recibe señal alguna. Esto 

último se registra mediante un Lock-in. 

El diagrama de la figura 2.18 muestra los aparatos y conexiones utilizadas. 

El comportamiento de la susceptibilidad se va registrando mediante una 

computadora que grafica x en función de T, Esta última variable se mide mediante un Pt-100 

y el programa de medición convierte los datos de resistencia que da el sensor a la 

temperatura mediante una fórmula obtenida del ajuste en la curva de calibración. 
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Fig. 2.11 Conexiones eléctricas utilizadas en las mediciones de x vi. T. 
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2.5.2 Medición del Espesor. 

Las medidas del espesor de las películas se hicieron mediante un perfilómetro, que 

como su nombre lo dice, nos va dando el perfil de la superficie en una línea de recorrido 

sobre el plano de la misma. El pertilómetro consiste de una pequeña aguja muy sensible a los 

cambios en la superficie a estudiar. Cuenta además con una cámara de video que va 

grabando el mapeo realizado y se programan las características del barrido deseado mediante 

una computadora. Para estas medidas se utilizan películas delgadas con un escalón, es decir, 

previamente se ha dejado una parte del sustrato sin película, lo cual se puede hacer 

colocando una pantalla que tape parcialmente el sustrato al hacer el depósito, o bien 

limpiando parte de la superficie con bromo diluido en metano! para disolver la película. Así 

pues, al realizar la medida del espesor, se obtiene una curva en forma de escalón que da el 

perfil de la película tomando como O a la superficie del sustrato. Finalmente, el espesor 

obtenido es el promedio de los espesores que se tienen para cada punto de la película 

durante el recorrido de la aguja (Ver figura 2.19). 

SCAN 3111 

3,000 

2,000 

1,000 

0 

1,000 

2,000 

3,000 

4,000 

5,000 

6,000 

O 	500 1,500 	2, 00 

HT= 2879 A 

Fig. 2.19. Gráfica obtenida por el perfilómetro en la medición del espesor de una película delgada. En este caso 
se trata de un barrido (SCAN) de 3nint en donde los cursores R y M acotan la región sobre le cual se hace el 
análisis para obtener la altura promedio (AYO NT). Para esta película en particular, el espesor es de 2879 A. 
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2.5.3 Estructura. 

a) Rayos X 

La caracterización de la estructura cristalina de las películas se realiza por la técnica 

de difracción de rayos X que se basa en el principio de la difracción (que sigue la ley de 

Bragg (3711 de un haz monocromático de rayos X en una distribución regular de átomos. 

Para cada tipo de compuesto existe un patrón único de difracción de rayos X, por lo 

que se puede identificar la composición y estructura de una muestra comparándola con 

patrones previamente establecidos. El equipo utilizado en este tipo de estudios fue un 

Difractómetro Siemens Modelo 500 que trabaja con radiación CuKcr, = 1.54051 A, y que 

está respaldado por un programa computacional que hace los cálculos necesarios para 

obtener la distancia interatómica d (para cada ángulo O del haz de rayos X que incide sobre 

la muestra) y que se relaciona 1381 con los parámetros de red mediante: 

d = 1 / ( h2/a2  +• k2/b2 + P/c2 )1/2 

En donde (hk/) son los llamados Indices de Miller que designan las intersecciones de 

los planos cristalográficos con los ejes direccionales a, b y e, es decir, dan información sobre 

la orientación de los cristales en la muestra. 

a) Microscopia electrónica 

Mediante la técnica de microscopia electrónica de barrido (SEM, Scanning Electro►: 
Alicrascopy) se puede observar la topografía de las películas, pues se tienen aumentos en la 

resolución de la imagen del orden de miles de veces la original. En esta tesis se trabajó con 

un aumento de 7500 veces pues para mayores resoluciones resultaba dificil el enfoque de la 

superficie. 

En la técnica de SEM se bombardea la muestra con electrones acelerados mediante 

un voltaje que se determina por el tipo de objeto a analizar. Existen dos formas de obtener 

una imagen, dependiendo de los electrones que se utilicen, ya sean los retrodispersados 

(detector QBSD, Quarter Rack Scattering Detection) o bien los secundarios (detector SEI, 

Scattering Electro, Image). Cuando la composición en la muestra es homogénea, el 
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contraste de imagen que da el PBSO es muy poco, por lo que no se distingue muy bien la 

superficie, en estos casos conviene utilizar el análisis SEI en donde se elimina este problema. 

El microscopio se auxilia además de un programa computacional ZAF (2' 

inanber correctiva, Absorption correcta»; and characterisac Fittorescence), mediante el 

cual, ya sea eligiendo una zona grande del material o una puntual, determina la composición 

de la muestra y el porcentaje atómico de cada elemento que posea, además de proporcionar 

un espectro de energía con picos correspondientes a los tipos de elementos químicos que 

constituyen la muestra. 
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Capítulo 3 

Resultados y Discusión 

3.1 Condiciones óptimas del equipo. 

Uno de los objetivos de estudio fue la construcción y optimización de un sistema 

inductivo de medición. El esquema general del sistema ya ha sido descrito en el capitulo 

anterior (Sección 2.2), por lo que ahora resta mencionar los resultados obtenidos después de 

hacer pruebas con el equipo para determinar las condiciones para el mejor funcionamiento; 

así pues la primera parte de este capítulo se dedicará a esto. 

3.1.1 Filtro Twin-T. 

La utilización del este filtro es fundamental pues la intensidad de la señal principal del 

voltaje en la bobina es mucho mayor que las intensidades de los armónicos secundarios, por 

lo que resulta sumamente difícil captar la señal del 3er armónico cuando la de la frecuencia 

fundamental está presente. Una vez construido el filtro, se pudo verificar que impide de 

manera eficiente el paso de señal a 100011z. 

3.1.2 Triplicador de Frecuencia. 

Las pruebas iniciales demostraron que el triplicados de frecuencia, utilizado como 

referencia para captar el tercer armónico del voltaje mediante el Lock-in (Ver Apéndice A) 

funciona adecuadamente en intervalos definidos tanto de voltaje como de frecuencia. 
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Con respecto a la frecuencia se encontró que el triplicador se podía utilizar entre 250 

y 1400Hz; a frecuencias menores que 250Hz la señal de salida es muy ruidosa y por arriba 

de 1400Hz se satura (Ver Fig. 3,1a). En la figura 3.1a se puede observar la calidad del 

triplicador ya que hay un buen ajuste entre los datos experimentales y la recta de pendiente 

3, sin embargo en la figura 3. lb se puede ver que hay un poco de mido en la frecuencia de 

salida del triplicador. La variación en la frecuencia es menor que el 1% en el intervalo de 

500 a 1000 Hz, aumentando considerablemente a partir de 1100Hz. 

a) 
6000 

• Salida del triplicador 
5000  

:13  
Td 4000  
rn 
tl) 
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2 • 2000 	.0a  
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o 560 tdoo 1500 2000 
Frecuencia de entrada (Hz) 

b) 

3°  
6 3  
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.9 15- 
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5 
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800 1000 1200 1400 
Frecuencia de entrada (Hz) 

Fig. 3.1. Funcionamiento del Triplicador de Frecuencia. a) Señal de salida del triplicador en función de la 
frecuencia de entrada; nótese la saturación por arriba de 140011z. b) Incertidumbre de la frecuencia de salida 
del triplicados. (Desviación Standar) en función de la frecuencia de entrada; obsén ese que a partir de 1100 fiz el 
ruido en la señal aumenta. 
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En cuanto al voltaje de entrada, se observó que se necesita un voltaje mínimo de 

2Vpp para que funcione el triplicador. Para no trabajar en el limite del aparato, las 

mediciones se hicieron de 3Vpp en adelante, pero sin rebasar los 10Vpp ya que se podía 

dañar la bobina que está hecha de un alambre muy delgado (diámetro-25µm). Otra de las 

razones para trabajar por debajo de lOVpp es que el control de salida del amplificador de 

corriente es más fino entre menor sea el voltaje, pues se maneja manualmente, 

3.1,3 Detección del ler. armónico del voltaje en la bobina. 

Previo a las mediciones del 3er. armónico del voltaje se hizo un breve estudio del 

comportamiento de la señal principal del voltaje en la bobina ó ler. armónico para observar 

su respuesta con y sin película. En este caso, el triplicador de frecuencia, el filtro Twin-T y 

el Lock-in fueron sustituidos por un multimetro. Los resultados obtenidos en mediciones a 

temperatura del nitrógeno liquido con y sin película superconductora (Tc= 90K) se muestran 

en la figura 3.2a. Se nota que la presencia de la película superconductora sólo influye 

ligeramente en la señal y que es dificil, a partir de estas curvas, definir la corriente exacta en 

la cual ocurre el cambio. Haciendo una resta del comportamiento de la bobina con película y 

el que tiene intrínsecamente (sin película) se obtiene la curva de la figura 3,2b, en este caso, 

la corriente de bobina a la que ocurre el cambio puede ser relativamente más fácil de 

determinar, por lo que este tipo de medidas podrían ser una alternativa a las mediciones del 

tercer armónico en caso de no contar con un Lock-in. 

Comente en la bobina (mA) 	 Comente en la bobina (mA) 

Fig. 3.2. Voltaje de la bobina en función de la corriente en la bobina a) Con y sin presencia de pelicula 
superconductor:1. b) Resta para quitar le contribución de la señal sin pelicula, le flecha Indice la posible 
determinación de mediante aproximaciones lineales a la cursa. 
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3.1.4 Bobina. 

La bobina es un factor determinante en la resolución de las mediciones pues su 

geometria claramente influye en el campo magnético generado sobre la superficie de la 

película. Se hicieron medidas con tres bobinas con distinto número de vueltas (220, 300 y 

350 ±5 vueltas) sobre un carrete de diámetro interno constante (2.1 ±.05 mm) y una altura 

también fija (.3 ±.05 mm), mientras que el diámetro externo de la bobina variaba 

dependiendo del número de vueltas. 

Mediciones hechas a temperatura del nitrógeno liquido sin película muestran que 

existe una pequeña contribución al tercer armónico debida probablemente a la falta de 

perfección del embobinado. Los resultados de la medición con película del tercer armónico 

para las tres bobinas se muestran en la fig. 3.3. En ella se puede observar que la sensibilidad 

es mayor para la de 300 vueltas. 

0 	20 	t0 	OO 	CO 	100 

Contrito en b Lob» 01V4 

Fig. J.J. Mediciones con pelicula de la señal del tercer armónico paro Tres bobinas con distinto número de 
vueltas; obsénese aqui, que la señal se 1110111131111 para la bobina de 300 vueltas. 

3.1.5 Voltaje de entrada en el circuito. 

Se estudió la variación en magnitud del tercer armónico (en presencia de una 

película) con diferentes voltajes a la salida del generador de funciones; recuérdese que el 
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intervalo de trabajo debe mantenerse entre 3 y 10 Vpp de acuerdo con los requerimientos 

del triplicador y la bobina. La gráfica de la figura 3.4 muestra que el voltaje del tercer 

armónico es ligeramente mayor para 3Vpp. Por otro lado hay una pequeña contribución al 

tercer armónico sin película (debido a que la bobina no es ideal), la cual es menor para 

menores voltajes del generador. Estos resultados indican que 3Vpp es el valor más adecuado 

para realizar las medidas. Cabe aclarar que la posición del máximo en la señal del tercer 

armónico es prácticamente independiente del voltaje, lo que como ya se vió es importante 

para la determinación de 

0 
	

leo 
Cariarte on b b±in3(ini0 

Fig. 3.4, Mediciones a temperatura del nitrógeno liquido (con pelicula) del voltaje del 3er armónico en función de 
la corriente de la bobina para diferentes roltafes del generador de funciones (3, 6, 10 ±.0005 Vpp). 

3.1.6 Frecuencia de trabajo. 

Las primeras mediciones con respecto a la frecuencia fueron hechas a temperatura 

ambiente en el intervalo de trabajo del triplicador (600 a 1300Hz). Los resultados obtenidos 

se resumen en la gráfica de la figura 3.5, en donde se puede ver una clara dependencia 

creciente de la sensibilidad del equipo en función de la frecuencia hasta 1100Hz, mientras 

que a 1200 y 1300Hz decrece abruptamente, pues nos acercamos al valor de saturación del 

triplicador. De estas medidas se puede concluir que la frecuencia óptima de trabajo se 

encuentra por abajo y cercana a 1100Hz. Mediciones con película mostraron una mayor 

estabilidad de todo el circuito y menor ruido cuando la frecuencia de trabajo era de 100011z. 
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Fig. J.S. Medidas a temperatura ambiente sin pellada, del tercer armónico en función de la corriente en la 
bobina para distintas frecuencias. Véase la dependencia creciente en la sensibilidad de 600 a 110011, y un 
abrupto decremento para 1200 y 130011:. 

3.2 Métodos de la medición de 4. 

Habiendo obtenido los parámetros óptimos para utilizar el Sistema Inductivo de 

Medición, a saber: bobina de 300 vueltas, voltaje de salida de 3Vpp en el generador de 

funciones y frecuencia de 100011z, las medidas se hicieron de dos maneras distintas. En la 

primera, tal y como se vió en la sección 3.1, se mantuvo la temperatura constante y se fue 

variando la corriente de entrada a la bobina, monitoreando el comportamiento del tercer 

armónico del voltaje en función de dicha corriente. Mientras que en la segunda se mantuvo 

la corriente constante y se varió la temperatura, obteniendo gráficas del tercer armónico en 

función de la temperatura. 

3.2.1 Variación de corriente en la bobina, temperatura constante. 

Las mediciones se realizaron a diferentes temperaturas a partir de 20K hasta algunos 
kelvin por arriba de Tc  en películas superconductoras de YBa2C11307.5  sobre sustratos de 

SrT103  (Titanato de Estroncio) y LaA103  (Aluminato de Lantano). 
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La figura 3.6 muestra los resultados para una película con Tc=90K en donde se 

puede notar la evolución de las curvas obtenidas conforme se incrementa la temperatura. A 

temperaturas muy bajas, la corriente necesaria en la bobina para observar el máximo del 

tercer armónico es más grande que la que soporta el equipo. Esta es una limitación 

importante del equipo de medición que vale la pena considerar en cierto detalle. Como se 

sabe, la 3, de un superconductor aumenta conforme la temperatura decrece. A bajas 

temperaturas, para detectar el máximo en el tercer armónico que determina 4, se requiere 

alimentar a la bobina con corrientes relativamente altas; por otro lado, si bien la resistencia 

de la bobina disminuye con la temperatura (y por lo tanto disipará menos calor para una 

corriente dada), a menor temperatura es más dificil disipar este calor. De hecho se observaba 

que la muestra y la bobina se calentaban en estas condiciones, inclusive algunas de las 

bobinas se llegaron a quemar. 

Cariento en la bobina (rnek) 

Fig. 3.6. Voltaje del tercer armónico en función de la corriente en la bobina e diferentes temperaturas en 
presencia de película superconductor*. Se puede obsenir que a bajas temperaturas no se alcanza a medir el 
máximo en el tercer armónico pues ocurre a una corriente mayor de le que puede soportar el sistema de 
medición, Por otro lado, nótese que los picas máximos proporcionales a 3, se recorren a la Izquierda conforme la 
temperatura aumenta. Las incertidumbres de los puntos experimentales no aparecen en la gráfica puesto que son 
más pequelfas que el símbolo utilizado para indicar cada curva. 
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Nótese que para la medición de la figura 3.6 sólo se pueden obtener densidades de 

corriente crítica de 50K en adelante. También el equipo tiene una limitación en la parte de 

corrientes muy bajas, que seria el caso de Je  muy pequeñas o a temperaturas cercanas a Te. 

Esto se debe a que el control en la corriente sólo se puede lograr por arriba de linA. Para 

aquellas curvas en las que se aplica corriente más allá de 10  (aparición del máximo en la 

gráfica) se observa que el tercer armónico decrece hasta valores negativos, por ejemplo, la 

curva a 74K. Esto es consistente con el comportamiento del coeficiente (133) del desarrollo 

en series de Fourier del tercer armónico de la señal del campo magnético en la muestra. En 

la figura 3.7 se puede apreciar que I33  cambia de signo para campos ligeramente mayores a 

H* por lo que hace posible que el tercer annónico del voltaje en la bobina cambie también 

de signo. 

0.00 	0.25 	0.50 	0.25 	1.00 	1.25 	1.50 	1.25 	2.00 
Ho  H.  

Flg. 3.7. Evolución del coeficiente del tercer armónico (113) de la idai de campo magnética de un ouperconductor 
en función de un campo Mermo aplicado. 

También se hicieron medidas de la respuesta, intrínseca de equipo, es decir, sin 

película, para observar el comportamiento del tercer armónico a diferentes temperaturas 

desde 20 a 202K (Ver figura 3.8). El comportamiento es el mismo en todas las temperaturas 
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y se detecta un aumento en el valor del tercer armónico conforme se incrementa la 

temperatura; obsérvese que no aparecen ni máximo ni mínimo. 

Fig. 3.8. Voltaje del tercer armónico en función de la corriente en la bobina a diferentes temperaturas sin 
película superconductora. Nótese la diferencia en la escala sellad con respecto a la figura 3.6. 

3.2.2 Variación de temperatura, corriente constante en la bobina. 

Otro tipo de medida que se puede hacer es dejando la corriente con que se alimenta 

la bobina constante y variando la temperatura. Esta medición tiene la ventaja de que no se 

controla nada manualmente (amplificador de corriente, en particular) y puede ser 

monitoreada directamente con una computadora, por lo que se obtiene un mayor número de 

puntos (definiendo mejor las curvas resultantes). En la figura 3.9 se muestra la medición 

para una película con Te= 62K y se puede ver claramente la evolución de las curvas a 

diferentes corrientes de la bobina. A 961nA, por ejemplo, se observan sólo un máximo y un 

mínimo; el máximo indica una cierta temperatura crítica Ta  a la cual la densidad de corriente 

crítica es proporcional a 96mA; para otras curvas dicha temperatura se toma en el máximo 

de la temperatura mayor. 

En cuanto al mínimo, si tenemos en cuenta que He en función de la temperatura 

tiene la misma dependencia que Hc  (donde U. es siempre positivo), y se comporta como 

se vió anteriormente en la sección 3.2.1, se esperaría también la aparición de un máximo y 
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un mínimo en la gráfica de 13 en función de la temperatura, que es consistente con lo que se 

obtuvo en este tipo de mediciones. No obstante, puesto que dicho mínimo no ha sido 

reportado anteriormente, dado quizás a que su aparición ocurre más allá de To, debe hacerse 

una interpretación de esto en relación al comportamiento de los vórtices. Se puede pensar en 

primera instancia que la respuesta del mínimo en el 3er. armónico quizás se deba a una 

saturación en el movimiento de los vórtices antes de destruirse por completo y pasar al 

estado normal, en donde como se ve en la figura 3.9 el tercer armónico es prácticamente 

constante. Pero para saberlo con certeza y no únicamente especular, se tendrían que realizar 

estudios mucho más profundos al respecto, tanto teóricos como experimentales. 

Temperatura e IQ 

Fig. 3.9. Voltaje del 3er. armónico en función de la Temperatura a diferentes corrientes de bobina en presencia 
de una pellada superconductora. El penúltimo punto crítico (máximo) antes de que la señal del 3er. armónico se 
lucha constante corresponde a una cierta temperatura critica para cuda corriente de bobina constante que a su 
ea es proporcional a 36  como se sió en la sección 2.2. Las Incertidumbres de los puntos experimentales no 
aparezcan la gráfica puesto que son mis mustias que el símbolo utilizado para indicar cada cuna. 

De la misma manera que en el método de la sección anterior, también se estudió el 

comportamiento del Sistema de Medición sin película superconductora, y en la gráfica de la 

figura 3.10 se resumen los resultados. Como se puede ver, existe un cambio alrededor de 

30K que es propio del sistema y que debe restarse a las mediciones con película. 
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Fig. 3.10. Voltaje del 3er. armónico en función de la temperatura a diferentes corrientes de bobina sin película 
superconductor*. Nótese la diferencia en escalas de esta figura y 3.9. 

3.3 Resultados de las mediciones de Jc  en películas delgadas. 

En este estudio se utilizaron 8 películas delgadas de YEa2Cu307  con espesores entre 

2000 y 5500A, 7 de ellas depositadas sobre sustratos de SrTiO3  (titanato de estroncio, STO 

orientación (001) ) y una sobre LaA103 (aluminato de lantano, LAO orientación (001) ) 

(Ver tabla de la figura 3.11). Los resultados de la caracterización con los métodos descritos 

en la sección 2.4 se dan a continuación. 

3.3.1 Caracterización de las películas. 

- R vs. T. 

La temperatura critica de las muestras se obtuvo con mediciones de resistencia (R) y 

susceptibilidad (x) vs. temperatura. Como se esperaba, los valores obtenidos para ; por 

medio de R son ligeramente mayores (alrededor de 1K) que los obtenidos con x, ya que x 

mide Tee  (Te  onset ó inicio de la transición). 
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La tabla de la figura 3.11 muestra los valores extraídos de las curvas de resistencia 

(Ver Apéndice B); de estas curvas se determinaron también los valores de la resistividad de 

la películas a temperatura ambiente y el cociente de resistividad residual RRR que se define 

como la razón entre las resistividades (p) de la película a 300K y 100K, esto es: 

RRR = p300K PlooK 

y que es un indicador de la calidad de la muestra siendo mejor conforme el valor de 

RRR esté más cercano a 3136. 

Película Sustrato Espesor ±50 (A) T, ± .05 (K) p inft ± .005 (itacni) RRR ± .005 

A STO 1900 86.9 107.16 2.05 

13 STO 3300 87.8 186.78 1.88 

C STO 4200 86.4 265.44 1.76 

D LAO 2200 89.8 68.64 2.46 

E STO 5520 64.3 97.70 2.24 

F STO 4900 65.5 131.80 2.14 

G STO 4050 63.8 289.20 1.86 

II STO 2400 61.2 223.50 1.99 

Fig. 3.11. Datos para las 8 peliculas estudiadas: tipo de sustrato, espesor, To  resistit Wad a temperatura 
ambiente y cociente de resistividad residual (RRR). 

- Rayos X. 

Las patrones de difracción de rayos X de todas las películas se muestran en la figura 

3.12; se puede notar que para algunas de las muestras (E, F, G), la fase YBa2Cu307  no se 
distingue claramente por lo que hubo que aumentar la escala para poder observar los picos 
de las orientaciones (000. En general, las películas son epilaxiales con orientación en el eje c 
yen algunas (A, B, C) se observa un crecimiento en el eje a. En el patrón de la película El se 
observa también la presencia de BaCu02. Cabe notar que los picos del sustrato se 
superponen a los picos (003) y (006) de la película para aquéllas crecidas sobre titanato de 
estroncio. 
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Fig. 3.12. Patrones de difraccián de rayos X para todas las películas. Se indexan los picos (000 y los del sustrato. 
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- Microscopla electrónica. 

Para observar la microestructura de las películas se tomaron fotografías (Ver figuras 

3.13 y 3.14) de todas las muestras con una amplificación de 7500:1. Todas las películas 

mostraron una superficie rugosa con estructuras granulares en el detector SEI pues en el 

QIISD casi no había contraste en las imágenes. Se hizo un análisis puntual de composición y 

se encontró que en algunas regiones sólo se tenía un pequeño porcentaje de la 

estequiometría del 123, mostrando que los granos podrían ser precipitados de impurezas. 

I ¡un 

Película A 	Grano k,  350nm  Película 13 	Grano 350nm 

lrtm 

Película D 	Grano -A.- 350nm 

Fig. 3.13. Fotografías de SEM (Detector SED con una amplificación de 7500:1 para el grupo de películas 
delgadas con T, — 90K. Dalo cada fotografía se muestra el tamaño promedio de los granos que aparecen. 
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Película C 	Grano 600mn 
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Película E 	Grano r,  350nm 

I pm 

Película F 	Grano 250nm 

e 

. 4 

e- 

1µm 

Película G 	Grano a 400nm 	Película H 	Grano r, 250nm 

Fig. 3.14. Fotografías de SEM (Detector SEI) con une ■mplifiación de 7500:1 para el gro(' de películas 
delgadas con T, •- 60K. Bajo cado fotografía se muestra el tamaño promedio de los granos que aparecen. 

Después de caracterizar las películas se procedió a medir lc  a diferentes 

temperaturas. Posteriormente se intenta relacionar los resultados obtenidos con parámetros 

que indican la calidad de las películas. En las siguientes secciones se expone esto con detalle. 
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3.3.2 .4 en función de la temperatura. 

Las resultados de las mediciones de .1c  con respecto a la temperatura para todas las 

películas se pueden observar en la gráfica de la figura 3.15. Podemos notar que el 

comportamiento de la densidad de corriente critica tiene una relación decreciente en flinción 

de la temperatura (figura 3.15a) y los resultados son consistentes con los reportados 

anteriormente (ver figura 1.10). 
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Hg. 3.15, Gráficas de J. en función de la temperatura paro todas las peliculas estudiada,. Los datos 
experimentales están unidos por una linea con el único objeto de facilitar la Identificación para cada película, 
a) En escalo normal. Las Incertidumbres de los puntos experimentales no aparecen en la ganta puesto que ion 
mis pequeñas que el símbolo utilizado para indicar cada cuna. b) En escala logarítmica, para distinguir con 
claridad los resultados para cada película. 
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Para distinguir con mayor claridad los resultados independientemente para cada 

película, la gráfica de Je  vs T se ha puesto también en escala logarítmica (figura 3.15b) 

Obsérvese que la mayor Je  medida es del orden de 107  A/cm2  para la película A a una 

temperatura de 30K; esta muestra y la película D son las que tienen mayores densidades de 

corriente critica, aunque Je  para D ya no se pudo registrar a temperaturas menores que 60K 

pues las medidas están limitadas por la mínima temperatura a la que se puede llegar con el 

refrigerador y por la máxima corriente con que se puede alimentar la bobina sin dañar el 

sistema. 

El resto de las películas forman un grupo de curvas con valores similares de Je, 

teniendo valores inferiores en comparación con A y D. Se puede ver que la temperatura 

crítica de las muestras no influye en la Je  que puedan alcanzar, pues mientras E y F son de 

baja T, tienen mayor Je  que B y C, que tienen altas Te. Por estas razones es factible pensar 

que hay algo más importante que la ; que influye en los valores de las densidades de 

corriente crítica obtenidos. Haciendo el análisis de los datos de caracterización se encontró 

una clara dependencia de Jc  en función de la calidad de las películas (evaluada mediante 

RRR y p300), que se analizará en la siguiente sección. 

3.3.3 .le  como función de la calidad de la película. 

Puesto que las curvas de Je  vs T de todas las muestras no pudieron hacerse en un 

mismo intervalo de temperaturas, ya fuera por problemas inherentes al equipo o por las 

distintas temperaturas críticas que se tenían, se escogió una temperatura de 43.6K en donde 

se tienen valores de Jc  para todas las películas, excepto para D que fue extrapolada para 

poder realizar la comparación. En la tabla de la figura 3.16 se muestran los resultados 

obtenidos para la densidad de corriente crítica a T= 43.6K. 

Película (I"— 90K) .I,,x 106  ±I03  A/cm2  Película (1'— 65K) .1,x 106  i105  A/cm2  

A 7.40 E 3.21 

B 1.19 F 2.01 

C 1.73 0 0.52 

D 14.0* 11 0.23 

Flg. 3.16. Tabla que Indica .1 para todas las películas a T= 43.6K. (* Indica que el calor fue esirapolado). 
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En la gráfica de la figura 3,17 se muestra el comportamiento de J, en función del 

parámetro de calidad RRR. Nótese que J, es en general, con excepción de A, mayor cuanto 

más se acercan las muestras a un valor ideal de RRR = 3. 

l'O 	10 	22 
	

2t 
	

20 

RRR 

Fig. 3.17. Densidad de corriente critica (Ji) en función del cociente de retistividad residual (RRR). Nótese que a 
excepción de A, todas las películas se ajustan aproximadamente a une cuna creciente. La linea cuna que se 
superpone sólo da una Idea del comportamiento de los puntos. 

También es interesante graficar (Ver figura 3.18) Jc  en función de la resistividad a 

temperatura ambiente y esta vez los puntos se ajustan a un claro comportamiento: entre 

menor es la resistividad mayor es Je, como ya ha sido interpretado por otros autores. 

loo (no-cm) 

Fig. 3.18. Densidad de corriente critica (3,) en función de la resistividad a temperatura ambiente (p300). Se 
puede observar la clara dependencia decreciente de 3, conforme la resistividad aumenta. La curva que se 
superpone sólo da una Idea del comportamiento de los puntos. 
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Para incluir los dos criterios mencionados anteriormente, se graficó Jc  contra el 

producto 91 = RRR x p300, un parámetro que contiene la influencia del factor de calidad de 

la muestra y de la resistividad a temperatura ambiente en la densidad de corriente crítica; en 

la figura 3,19 se observa que Je  aumenta conforme 91 decrece de valor. En la figura 3,20 se 

puede ver la gráfica en escala logarítmica que en donde se notan con mayor claridad los 

puntos extremos a los que tiende el valor de Je  cuando el parámetro 91 es muy pequeño, y a 

que valor tiende 91 para tener densidades de corriente crítica bajas. 

RRR x X00  (µ o • cm) 

Fig. 3.19. Densidad de corriente critica (.1,) en función del parámetro 91.11RR e pwr  Se puede observar le dure 
dependencia creciente de 3, conforme 91 disminuye. La linea curra de una indicación del comportamiento 
aproximado de los puntos. 

RRR x 900 (µn-cm) 

Fig. 3.20. En ende logarilmice se granas la densidad de corriente critica (Ji) en función del parámetro 
91■RRR x pm. Nótese que alistando une linea recta e los puntos experimentales te tiene que cuando 91 . 
(para una pelicula muy buena) .10  está por arriba de 107  kcesi. 
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La última gráfica sugiere que el valor límite de Jr  a 43.6K, esto es, la máxima J, que 

se podría esperar a campo magnético externo nulo, estaría apenas por arriba de 107  A/cm2  

para una película delgada de YBa2Cu307  optimizada, Considerando la evolución de J, vs T, 

mostrada en la figura 3.15, se puede ver que la tendencia general de J, al aumentar la 

temperatura es a disminuir lentamente primero y después en forma más rápida; de esta 

manera se esperarían densidades de corriente crítica relativamente bajas a 77K (menores que 

las de los superconductores tradicionales a 4.2K). Aún así, se puede observar en la gráfica 

de la figura 3.15 que puede haber películas delgadas de YI3a2Cu307  con Jc's cercanas a 

107A/cm2  a 77K (sobre sustratos de LAO) que pueden competir favorablemente con los 

superconductores tradicionales a 4.2K. Es necesario hacer notar que dentro del mismo 

sistema 123, las películas delgadas de HoBa2Cu3O7  tienen densidades de corriente críticas 

mayores que las de YBa2Cu307. Se puede recordar también de la figura 1.9, que J, en 

películas delgadas epitaxiales de YBa2Cu3O7, cae más o menos lentamente en función del 

campo magnético externo aplicado, por lo que su desempeño es igual o superior a muestras 

de Nb3Sn y Nb3Ti que son los materiales que se usan para hacer bobinas superconductoras. 

Por otro lado, son bien conocidas las grandes dificultades que se presentan al intentar 

fabricar alambres de cerámicas superconductoras; es por eso que las películas delgadas de 

superconductores de alta 1', ofrecen una opción francamente viable para la fabricación de 

bobinas superconductoras. 
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Capítulo 4 

Conclusiones 

Los objetivos propuestos en este trabajo fueron cumplidos en forma satisfactoria y 

además arrojaron resultados bastante interesantes tanto del funcionamiento del Sistema de 

medición estudiado como del comportamiento de .1c  en películas delgadas. También se 

abrieron nuevas lineas de investigación que están relacionadas con todos los resultados que 

fueron surgiendo durante este estudio. 

Con respecto al equipo de medición se tuvo la experiencia de una construcción dificil 

y pesada, pues dado que se inició poco después de que saliera publicado el articulo de 

Claassen, existía poca información. No obstante después de las pruebas hechas para sacar 

adelante el funcionamiento correcto del equipo de medición, se puede concluir lo siguiente: 

• En caso de no contar con un Lock•in (que es un aparato bastante caro), se pueden 

realizar mediciones del voltaje de una bobina cercana a la película en función de la 

corriente que se le manda. Restando la señal sin muestra superconductora se obtienen 

gráficas relativamente fácil de interpretar. Sin embargo hace falta determinar la relación 

funcional entre el posible cambio observado a una corriente de bobina y I, o bien, hacer 

comparaciones directas con métodos de transporte para calibrar el sistema. 

• En esta tesis se da una descripción detallada del equipo utilizado para el Sistema de 

medición de Jc  basado en el monitoreo del tercer armónico del voltaje en la bobina. Se 

dan a conocer los diseños de las sondas y portamuestras usados, los cuales no se 

reportan en la literatura, por lo que pueden ser una buena guía para futuras 

construcciones de otros equipos parecidos. 
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• Se obtuvieron parámetros óptimos de utilización del equipo fabricado, y que son: 

bobina de alambre de cobre calibre #50 de 300 sueltas; 3Vpp y 100011z de salida del 

generador de funciones. 

• Se notaron enormes ventajas del sistema estudiado con respecto a las mediciones por 

contacto. El sistema inductivo no provoca ningún daño físico a la película, y sus 

propiedades no variara después de una medición como es el caso de las medidas de 

transporte que utilizan contactos sobre la superficie de la película que se calientan 

demasiado debido a las altas corrientes que conducen y que llegan a dañar gravemente 

las propiedades superconductorás de la muestra. Para evitar esto último, se han 

propuesto varias alternativas 'entre las cuales está la de reducir la resistencia de los 

contactos lo más que se pueda o disminuir la zona a medir, haciendo tirillas muy finas 

(del orden de micras o menores) con el fin de utilizar corrientes más pequeñas para la 

medición, pero esto resulta también un problema pues en este caso hay que pensar en 

formas de fotolitograllar la superficie para obtener una tira uniforme y que en el 

procedimiento no se cambien las propiedades de la película. 

• Con respecto a las gráficas obtenidas para el 3er. armónico, se observó un 

comportamiento no reportado anteriormente pues aparece un mínimo en la señal, lo que 

nos induce a pensar que esta técnica de medición pueda quizás en un futuro no sólo ser 

usada para la caracterización de las muestras superconductoras, sino que también sirva 

para revelar los mecanismos de flujo de vórtices en el estado mixto que probablemente 

se reflejen en los picos obtenidos. Por otro lado se observó que este comportamiento es 

consistente con el modelo de Bean en relación a la generación de armónicos. 

• En cuanto a la duración de las mediciones se tiene que sin tomar en cuenta lo que 

tarda en enfriar el refrigerador que se utilice, las medidas se obtienen en muy poco 

tiempo, ya que para el primer método, descrito en la Sección 2.2.1, lo único necesario es 

estabilizar una temperatura y cuando esto se haya logrado, el tiempo de medición puede 

ser de alrededor de 5 minutos, mientras que para el segundo método, descrito en la 

Sección 2.2.2, la duración de la medida está determinada por el acoplamiento entre el 

sensor de temperatura y la respuesta de apantallamiento de la muestra; en nuestro caso 

se optó por dejar calentar el sistema poco a poco hasta la temperatura critica dé cada 

material sin utilizar ningún tipo de calefactor, lo cual no llegaba a durar más de 40 

minutos para temperaturas criticas del orden de 90K. 
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Por otro lado, las mediciones hechas para Je  en películas delgadas, revelaron lo 

siguiente: 

• La densidad de corriente crítica es una función decreciente con respecto a la 

temperatura; primero disminuye suavemente hasta que a temperaturas cercanas a Te  

decrece en forma rápida, como se puede apreciar en la gráfica de la figura 3.15. 

• Se puede pensar que las películas de Y13a2Cu307  depositadas sobre sustratos de 

LAO muestran Jis más altas que las depositadas sobre sustratos de STO. Aunque para 

afirmar lo anterior se necesitan hacer estudios controlados con una mayor cantidad de 

muestras. 

• Se encontró que el valor de Je  para películas delgadas tiene una relación creciente en 

función de la calidad de las muestras determinada por un parámetro 91 que es el 

producto del cociente de resistividad residual por la resistividad a temperatura ambiente, 

esto es: RRR x pm:» 

• La gráfica logarítmica de Jc  vs 91 revela un limite máximo para la densidad de 

corriente crítica que puede tener una pelicula superconductora de YI3a2Cu3O7, cuando 

su calidad es óptima, y que está poco arriba de 107  A/cm2  a 43.6K. 

Finalmente, como perspectivas a futuro, se establecen nuevas lineas de investigación 

sobre este mismo tema de tesis, que se resumirían como sigue: 

• Computarización del Sistema Inductivo de Medición de J, métodos con corriente 

constante y con temperatura constante. 

▪ Estudios del Sistema de Medición basado en el ler armónico del voltaje. 

• Estudios del comportamiento del 3er. armónico y del resto de los armónicos más allá 

de Je  

• Modelos teóricos de explicación de los máximos y mínimos observados en las 

gráficas del voltaje del tercer armónico en función de la corriente de bobina y de la 

temperatura; relación con el comportamiento de los vórtices en el estado mixto. 
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• Mayor número de estudios de 1, en función de los parámetros de las muestras. 

• Comparación de 4 obtenida por este Sistema inductivo con la que se mide por otros 

métodos. 

• Preparación de otros sistemas, por ejemplo HoBaCuO y medición de Je  en función 

de la calidad de las muestras. 
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Apéndice A. 

Funcionamiento del Lock-in. 

Un amplificador de detección sincrona, Lock-in, funciona como a continuación se 

describe: en el canal de la referencia, recibe una señal periódica de una frecuencia F y una 

amplitud R, mientras que en el canal A recibe la señal a analizar con una amplitud S y con 

una composición de frecuencias. Ambas señales entran a un mezclador que, después de 

ponerlas en fase para hacer la medición, multiplica los valores de las amplitudes, resultando 

una señal cuyo voltaje promedio puede cancelarse o no dependiendo de la frecuencia de la 

señal de entrada o bien de que la medida se haya hecho teniendo las señales desfasadas, En 

el caso de las mediciones hechas para el tercer armónico, se tiene que la frecuencia de la 

referencia es 3f y la del tercer armónico del voltaje con frecuencia principal f, también es 3f, 

por lo que al estar ambas en fase, dan por resultado una señal medible de voltaje de. 

a) 	 b) 

Referencia (3F) Referencia (3F) 

Señal (3F) en fase con la referencia 	Señal (2F) en fase con la referencia 

La señal promedio no se cancela 	La señal promedio si se cancela 

Gráficas que muestran el funcionamiento del Lock4n que recibe dos señales, una es la 
referencia y la otra, la señal que se pretende analizar. Se grafito la amplitud en función del tiempo. En a) la 
señal y la referencia están en fase y tienen la minas frecuencia por lo que la señal promediada resultante no se 
cancela, por otro lado en b) la señal de entrada tiene una frecuencia diferente a la de la referencia lo que 
resulta en una señal promedio nula a la salida. 
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De las siguientes gráficas se pueden extraer los valores de la resistividad a 300K 

conociendo el espesor de las películas y en su caso, extrapolando el valor de la resistencia 

hasta 300K 136J. 
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