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CAPITULO |

1.1 Justificacién

Actualmente, el consumo de energia se ha incrementado y se espera sea mayor
con el desarrollo e industrializacién de todos los paises, por lo que encontrar
formas eficientes de provechar la energia es importante, una de estas formas
son los conductores eléctricos para lo cual se ha estudiado por afos la
superconductividad a alta temperatura (temperatura ambiente). Para llegar a la
temperatura de transicion es necesario utilizar helio liquido para enfriar, el cual
es muy costoso y complicado de manejar. Cuando el superconductor se puede
utilizar a temperaturas por encima de -196 °C se puede enfriar con nitrégeno
liquido, que es méas barato y mas facil de manipular, hasta el momento el
superconductor con mayor temperatura critica es de 190K (-83.15 °C), lo que se
busca es aumentar esta temperatura, lo que haria posiblemente ampliar su uso
en la distribucion de electricidad y en otras areas como en la tecnologia y

electrénica, que en conjunto favorece un aprovechamiento adecuado de energia.



1.2 Resumen

El presente trabajo pretende obtener un material superconductor a alta
temperatura, empleando como base Cu en polvo y mezclando con un elemento
de tierra rara (Sm, Dy, Pr y La). Las pruebas realizadas a las mezclas con los
diferentes elementos fueron por separado para identificar los efectos fisicos, los
efectos de conduccion eléctrica y la susceptibilidad a los campos magnéticos de
la mezcla. Las tabletas fueron realizadas por compresion a altas presiones (80
Ton aprox.) para inducir el efecto de difusion del dopante (tierra rara) en la matriz
de cobre. Esta difusion se observé al microscopio, con lo cual se caracterizé el
material fabricado en su respuesta a la conduccion eléctrica, susceptibilidad
magnética y principalmente generado del efecto Meissner. Las pruebas que se
realizaron fueron con el fin de poder determinar si el material experimentado
presenta la propiedad de superconductividad, de ser asi, lograr obtener las
condiciones, tanto de composicién, campo magnético y temperatura en las que
sea valido. En este trabajo también se describe cudl de las tierras raras utilizadas
como dopantes, presenta mejores propiedades conductoras.



1.3 Introduccién

A partir de los afos 80’s se dio un auge en la elaboracion de aleaciones con la
propiedad de superconductividad, con las que se buscaba estudiar el efecto
superconductor a altas temperaturas (temperatura ambiente). En este proyecto
se pretende retomar algunas aleaciones propuestas variando composicion y
granulometria en el proceso de compactado, se considera la introduccion de
agentes dopantes como las tierras raras para incrementar la conduccion eléctrica
en el material resultante. La adicion de pequefias cantidades de atomos extrafios
en la red cristalina produce cambios espectaculares en sus propiedades

eléctricas dando lugar a los superconductores.

La fabricacion de superconductores para transformarlos en productos utiles es
una actividad dificil por la anisotropia y la fragilidad inherentes de los materiales
que se usan (tanto en metales como ceramicos), aunque también se estan
desarrollando otros procesos, entre ellos, la mas comdn y util es la
pulvimetalurgia, en donde, durante la compactacién se produce una deformacion

plastica del material.

El proceso anteriormente mencionado se basa en el procesamiento de polvos
para poder lograr la incorporacion de los diferentes elementos de las tierras raras
en la matriz de cobre, la cual como se indic6 debera tener una granulometria
conocida. Se emplearon polvos de cobre como matriz tomando en cuenta su
disponibilidad y sus propiedades, ya que presenta punto de fusién alto, buena

conduccidn eléctrica, térmica y de forma natural es un material diamagnético.



1.4 Hipotesis

La superconductividad depende de la disposicidn electrénica de los electrones
en los atomos metdlicos lo que determina la conduccidén eléctrica y el
diamagnetismo. Si en una aleacion se modifica la distribucion electrénica
mediante, la adicion de un elemento con electrones en los niveles f, entonces se

modificara sustancialmente el grado de conductividad de la aleacion.

1.5 Objetivos

Objetivo general

e Desarrollar un material superconductor empleando como base polvo de

cobre y elementos dopantes del bloque f.
Objetivos particulares

e Caracterizar los polvos de cobre disponibles.
e Determinar el efecto Meissner y la resistencia eléctrica
e Determinar la temperatura critica a la cual se presenta el fendmeno de

superconductividad.



CAPITULO I

2 Marco Tebrico

2.1 Superconductividad

La superconductividad es una propiedad que puede llegar a tener determinados
elementos quimicos, aleaciones o compuestos en diferentes formas de
agregacion, como materiales cristalinos, ceramicos, amorfos, organicos, etc. La
superconductividad solo se presenta cuando el sistema constituido por el material
superconductor se encuentra por debajo de una temperatura que hace de
frontera, y que por ello se denomina temperatura critica. Los elementos
fundamentales para que se dé la superconductividad es la resistencia cero y la
expulsion de las lineas del campo de induccion magnética. Estos dos elementos
tienen gran importancia, y su permanencia en un material superconductor esta
condicionada, por la accion de agentes externos que pueden hacer desaparecer
la superconductividad. Estos agentes son la temperatura, la corriente eléctrica y
el campo magnético. Los valores a partir de los cuales el material superconductor
deja de serlo y pasa a ser un material en estado normal, se denominan valores
criticos, y es suficiente que se sobrepase uno de ellos para que deje de haber
superconductividad .En consecuencia, todo superconductor lo es hasta que por
él pasa una corriente critica, se somete a un campo magnético critico o se eleva

su temperatura por encima de un valor critico [1].



2.1.1 Inicios de la superconductividad

El campo de la superconductividad fue abierto por el descubrimiento del fisico H.
Kamerlingh Onnes en 1911, con la reduccién brusca a cero de la resistencia del
mercurio a cierta temperatura critica de 4.12 K (-269.06 °C), este elemento se
convierte en superconductor [2]. En 1986, Setenta y cinco afios después Alex
Miuller y Georg Bednorz, descubrieron una nueva clase de superconductor Lai.ss
Ba 0.15 CuO 4, el cual tuvo una temperatura critica en el intervalo de 30-40 K . Lo
fundamental en este descubrimiento era que habia abierto el camino que permitio
la obtencion de materiales con una Tc por encima de la temperatura del nitrégeno
liquido (77 K), mucho més barato y facil de obtener que el helio liquido. Por lo
que en 1987 Paul C. W. Chu y Maw Kuen Wu demostraron que el YBa2CuszO~ era
un superconductor por encima de los 95 K (-178.15 °C), los superconductores
por encima de 77 K (-195 °C) se les conoce como superconductores de alta

temperatura [3] .

2.1.2 Superconductores recientes

En 2001 Jun Akimitsu y sus colaboradores descubrieron el compuesto
intermetalico de diboruro de magnesio (MgB:2) el cual exhibe la temperatura de
transicion superconductora de 39 K (-234.15 °C), un valor muy notable para un
compuesto metalico tan simple y conocido [4]. Durante las dos ultimas décadas
se han descubierto otras familias interesantes de superconductores, el
ferromagneto UGez, asi como los compuestos de grafito intercalado con atomos
de Yb o Ca, pero ningun descubrimiento ha causado tanto interés como el de los
superconductores basados en Fe, con temperaturas criticas que rebasan los 40
K[5].



En 2007, Jie Yang y su grupo descubrieron superconductividad en el sistema de
REFeAsO1x (RE = Ho, Y, Dy and Tb) la temperatura critica mas alta fue de 55K
[6]. A partir de este descubrimiento fueron surgiendo otras estructuras
superconductoras basadas en FeAs. Como sucede en los cupratos
superconductores, estos materiales también tienen estructuras laminares, pero
en este caso consisten en capas corrugadas de FeAs, que tienen que ser
“‘dopadas” con electrones o vacancias, para remover el antiferromagnetismo vy

que la superconductividad emerja [5].

En 2015 un grupo de investigadores alemanes descubrié que el sulfuro de
hidrégeno H2S sometido a una presion un millébn de veces superior a la
atmosférica (1.5 millones de atmdsferas) con una temperatura critica de -70 °C
(203 K) [7].

Las predicciones recientes y las observaciones experimentales de
superconductividad de alta Tc que se han tenido en materiales ricos en hidrogeno
a presiones muy altas a impulsando la busqueda de superconductividad a
temperatura ambiente, por lo que a finales del 2018 Maddury Somayazulu y su
equipo encontraron evidencias de superconductividad por encima de los 260 K

en el superhidruro de lantano a grandes presiones. [8]

2.1.3 Aplicaciones de los superconductores

La conduccién de electricidad en cables lleva asociada una pérdida de energia
significativa en forma de calor. Este problema puede ser resuelto gracias a los
materiales que no muestran oposicion al paso de la electricidad, es decir de los
superconductores. Una vez que la electricidad se mueve por un superconductor,
lo hara sin pérdidas de energia. Por esto, los superconductores aumentan
significativamente la eficiencia energética de los procesos de produccion y

transporte de la electricidad.



Otras aplicaciones de los superconductores que conducen al ahorro energético

son:

Limitadores de corriente: un superconductor deja de serlo cuando la
corriente eléctrica sobrepasa un umbral llamado corriente critica, este
valor se sobrepasa por ejemplo cuando ocurren picos imprevistos de
corriente o algun corto circuito, ya que el superconductor se vuelve
resistivo y no deja pasar la corriente. La respuesta para que el
superconductor deje de serlo es de 1 milisegundo por lo que es un buen

limitador de corriente [9].

Almacenamiento de energia: una corriente directa fluye a través de un
alambre superconductor; esto significa que el alambre se encuentra a
temperaturas criogénicas y no muestra resistencia conductiva alguna. El
hecho que no exista resistencia 6hmica en el alambre implica que no hay
disipacién térmica, por consiguiente, la energia puede almacenarse [10].
Por tanto, los superconductores también se pueden utilizar para

almacenar energia de forma eficiente [11].

Generadores de corriente: los imanes potentes son también una parte
importante de los generadores, que transforman energia mecanica en
electricidad (como es el caso de los generadores edlicos e hidraulicos). El
uso de imanes por bobinas superconductoras disminuyen las pérdidas
mecanicas en la produccion de energias alternativas, asi como el peso y

las dimensiones de los motores [11].

2.1.4 Propiedades de los superconductores

Los superconductores tienen dos propiedades caracteristicas, una es resistencia

igual a cero y la otra un diamagnetismo perfecto, estas propiedades se obtienen



cuando el material es enfriado por debajo de la temperatura critica. Por arriba de

esta temperatura el material ya no es superconductor.

El diamagnetismo perfecto en los superconductores es cuando el material no
permite que el campo magnético aplicado penetre en el interior del material. Este

fendmeno en los superconductores se llama efecto Meissner

2.1.4.1 Efecto Meissner-Ochsenfeld (Diamagnétismo Perfecto)

Los superconductores se comportan como un diamagnético perfecto. Crean un
campo magnético opuesto al aplicado y no permiten que el campo magnético
penetre en su interior. Si el campo aplicado alcanza un determinado valor el
superconductor deja de apantallar el campo magnético y el material recobra sus
caracteristicas anteriores [12]. Esto es lo que se conoce como efecto Meissner
(figura 1). El flujo magnético del interior de un superconductor es expulsado al

exterior cuando la temperatura es T<Tc .

De esta manera si acercamos un iman a un superconductor, se genera una fuerza
magnética de repulsion la cual es capaz de contrarrestar el peso del iman
produciendo asi la levitacion del mismo. Hoy en dia el uso mas comdn de ese

fenédmeno lo podemos observar en los trenes de levitacibn magnética.

T=T,

Figura 1. Efecto Meissner es rechazar un campo magnético que intente penetrar en su interior

cuando la temperatura es T<Tc.



2.1.5 Tipos de superconductores

Los superconductores se clasifican, segun su comportamiento frente al campo

magnético aplicado, como superconductores de tipo | y de tipo Il:

Superconductores tipo I. En este caso el campo magnético apantalla totalmente
el campo aplicado y no deja entre en su interior; cuando el superconductor deja
de serlo, este pasa por una transicion abrupta de la imanacion diamagnética
cuando el campo magnético externo supera el campo critico Hc (figura 2), esto

sucede a temperaturas criticas son muy bajas.

Superconductores tipo Il. Experimentan una transicion gradual del
diamagnetismo, es decir permiten que el campo magnético H pueda penetrar en
su interior sin que dejen de ser superconductores. Aqui se tienen dos campos
magnéticos criticos el inferior Hc1 y el superior Hcz los cuales marcan los limites
de un cambio en el estado superconductor. Cuando el campo aplicado es menor
a Hci se tiene el efecto Meissner. Entre Hci y Hcz estos superconductores
permiten la entrada del flujo magnético, ahora se tendra una parte normal y otra
superconductora en el interior, a esto se le conoce como estado mixto (figura 2)
[2].
a) Tipo-I1 b) Tipo-II
H A H A

il

Te

Estado normal

Estado normal

He(T)
W ‘;Wr
.\h.r (il

Estado superconductor

>
T

Figura 2. Diagrama de campo magnético vs temperatura en superconductores tipo 1y 2.

10



En este estado mixto el campo penetra en el material en forma de vortice,
alrededor de estos se produce una corriente que impide que el campo penetre
mas en el material, mismos que se repelen entre ellos por lo que forman una
estructura de red. La estructura del vortice es como sigue: en su centro, la

densidad de electrones en estado superconductor es nula.

Para entender mejor la superconductividad se vera lo que es la conductividad

eléctrica en un soélido.

2.2 Conductividad eléctrica

Diariamente tratamos con la conductividad eléctrica ya que es una propiedad de
los materiales, por ejemplo cuando conectamos cualquier electrodoméstico la
corriente eléctrica fluye a través del cable del aparato. Generalmente estos
cables estan hechos de una aleacion con alto porcentaje de cobre, ya que el

cobre es un buen conductor eléctrico.

La conductividad eléctrica en los materiales se da por medio de especies a nivel
atomico llamados portadores de carga, un ejemplo de estos es el electrén el cual
tiene carga negativa. Los electrones en un metal se pueden representar
brincando de un atomo a otro dentro del metal, asi pues, la corriente eléctrica se
da cuando se aplica una diferencia de potencial al material los electrones fluyen
con una trayectoria irregular a través del material conductor pero son desviados
por atomos o por los defectos de la red. Estas desviaciones producidas por las
colisiones de los electrones producen perdida de energia, la cual se manifiesta

en forma de calor.

Para medir la conduccién eléctrica se utiliza la siguiente ecuacion. La intensidad
de corriente, |, que circula por un circuito con una resistencia, R, y un voltaje, V,

fijos, viene dada por la ley de Ohm [13].
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V =RI

La resistividad es una propiedad que depende de la microestructura, esta
propiedad puede aumentar con los poros, impurezas o dislocaciones ya que
estas imperfecciones disminuyen la perfeccion de la red cristalina. La resistencia
depende de la geometria de la muestra; R aumenta con la longitud, /, y disminuye

con el area, A, la resistividad, p [14]:

Las unidades de la resistividad son Q*m. Una propiedad de los materiales

igualmente util es el reciproco de la resistividad, la conductividad, o, donde [13]:
1
o ==
p

Con unidades de Q**m=. La conductividad es el parametro mas conveniente
para establecer una clasificacion eléctrica de los materiales: conductores,
semiconductores y aislantes, los cuales se veran mas adelante en el apartado
4.4,

2.3 Teoria de orbitales moleculares (TOM)

Esta teoria nos dice como se mantienen unidos los atomos en una molécula, la

cual tiene orbitales y estos se forman por la combinacién de orbitales atdmicos.

Los orbitales atébmicos se definen por una funciéon de onda, las combinaciones
dan como resultado interferencias constructivas o destructivas. Esto define dos

tipos de orbitales moleculares: los enlazantes y los antienlazantes.
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El traslapamiento de dos orbitales atémicos siempre produce dos orbitales
atomicos, uno de enlace y otro de antienlace. Un orbital molecular de enlace tiene
menor energia y mayor estabilidad que los orbitales atdmicos que lo formaron, el
acomodo de electrones produce un enlace estable. Un orbital molecular de
antienlace tiene mayor energia y menor estabilidad que los orbitales atdbmicos
que lo formaron, y el acomodo de sus electrones produce un enlace inestable
[15].

2.4 Teoriade bandas

Esta teoria nos permite entender el fendmeno de la conductividad eléctrica. La
teoria de bandas es una extension de la teoria de orbitales moleculares, ya que
considera que los orbitales atobmicos de valencia de n &tomos, se combinaran
entre si para formar orbitales moleculares, para crear asi el enlace metalico.
Estos orbitales moleculares estan tan energéticamente cercanos que se

traslapan para dar lugar a una banda.

Lo anterior se puede explicar con el cobre, un atomo de cobre tiene una
configuracion electrénica de [Ar] 3d'° 4st todas sus orbitas estan ocupadas por
dos electrones con espines opuestos con excepcion de la orbita exterior 4s? la
cual esta semiocupada (ocupada por un solo electrén), ahora si consideramos n
atomos de cobre, los electrones deslocalizados de sus Ultimas orbitas seran
ahora compartidos por todos los atomos, por lo tanto, estos electrones no pueden
ocupar una Unica orbita. El resultado es una division del nivel de energia 4s en
tantos niveles ligeramente diferentes como atomos de cobre hay. La distancia
entre las orbitas que se formaron de los niveles 4s es extremadamente pequefia,
por lo que se forma una banda de energia. La banda de energia del electron de
valencia en el solido metalico esta medio llena, lo que permite una gran movilidad
de los electrones de las oOrbitas externas a través del solido. Por deberse a los

electrones de valencia, se denomina también banda de valencia. Pero ocurrirda lo
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mismo con los orbitales 4p y aunque estén vacios se formara otra banda, la

banda de conduccion.

La teoria de bandas permite comprender por medio de modelos sencillos el

comportamiento de conductores, aislantes y semiconductores.

2.41 Conductores

Son materiales con baja resistividad a comparacion de los aislantes y
semiconductores. De acuerdo con la teoria de bandas, son aquellos materiales
cuyas bandas de valencia y de conduccién, se encuentran superpuestas, por lo
que la energia que se necesita para mover un electron de la banda de valencia a
la d conduccion es insignificante. Una vez aqui, el electrén puede desplazarse
con libertad a través de todo el metal, ya que la banda de conduccion carece de
electrones. Esta libertad de movimiento para los electrones explica el hecho de
que los metales sean buenos conductores, ya que los electrones se podran
desplazar con mucha facilidad de la banda de valencia a la de conduccién.

2.4.2 Semiconductores

Son materiales que tienen conductividad intermedia, entre los conductores y los
aislantes. En los semiconductores las bandas de valencia y de conduccién no se
superponen, pero la diferencia energética entre ambas es pequefia, por lo que
una pequefia cantidad de energia se requiere para excitar a los electrones y se

muevan a la banda de conduccion y, por tanto, conducir la corriente eléctrica.

En general no son conductores, pero conducen la corriente eléctrica a elevadas
temperaturas o cuando se combinan con una pequefia cantidad de otros

elementos, este proceso se llama dopaje. Si el elemento dopante tiene un
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electron de valencia mas que el elemento de la matriz sobra un electron de
valencia. El electron libre se puede mover a través de la estructura y funcionar
como electrén de conduccion. Las impurezas de este tipo se conocen como
impurezas donadoras, ya que proporcionan electrones de conduccion. Las
Impurezas que son deficientes en electrones se denominan impurezas aceptoras
[15].

2.4.3 Aislantes

Los aislantes tienen una resistencia muy alta en la cual la conduccién eléctrica

no es posible a través de ellos.

En este caso la teoria nos dice que las dos bandas estan tan alejadas por una
berrera de energia, que la banda de conduccién es inaccesible, motivo por el cual
son incapaces de conducir la corriente. En la figura 3 se tiene una representacion
de la teoria de bandas para los materiales conductores, semiconductores y
aislantes.

Banda de conduccidn
Banda de conduccién Banda de condoccidn

Brecha de energia Brecha de encrpia

Energia
Energla
Energia

Banda de valencia Randa de valencia

Banda de valencia

Metal Sermiconducion Anslanie

Figura 3. Comparacion de las brechas de energia entre la banda de valencia y la banda de

conduccioén en un metal, un semiconductor y un aislante.

15



2.5 Campo eléctrico

El campo eléctrico es el espacio que rodea a cualquier carga eléctrica; es decir
existe un campo eléctrico (E) alrededor de un objeto cargado. Este objeto
cargado es la fuente de carga. Cuando otro objeto, también cargado y llamado
carga de prueba, entra en esta region de campo eléctrico, una fuerza actia sobre
él. Entonces el campo eléctrico se define como el cociente de la fuerza eléctrica

(Fe) que actua sobre la carga de prueba (go), entre el valor de su carga.

La carga de prueba no es necesaria para que el campo exista, solo sirve para
detectar el campo eléctrico, el cual es una propiedad de la fuente de carga y tiene

como unidades N/C.

Otra manera de representarlo es por medio de lineas de campo eléctrico (flujo

eléctrico) las cuales se muestran en la figura 4.

Figura 4. Representacién de las lineas de campo eléctrico

Las lineas de campo eléctrico no representan la trayectoria de una particula

cargada moviéndose en un campo eléctrico.

La corriente eléctrica es la velocidad del flujo de carga a través de cierta area del

espacio, pero para que dichas cargas tengan movimiento y asi fluyan por el
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material, se debe de establecer una diferencia de potencial. Ya que las cargas
que estan en movimiento originan un campo magnético; es decir, que la corriente

eléctrica crea un campo magnético.

2.6 Campo magnético

Cualquier carga eléctrica esta rodeada por un campo eléctrico. Ademas de
contener a éste, el espacio que rodea a cualquier carga eléctrica en movimiento
también contiene un campo magnético; es decir alrededor de un conductor por el
que circula corriente eléctrica se genera un campo magnético. Cualquier
sustancia magnética que forma parte de un iman permanente esta rodeada de
un campo magnético. lgual que en el caso del campo eléctrico, es posible
representar el campo magnético graficamente utilizando lineas de campo
magnético (figura 5). Por convenio se admite que las lineas de fuerza salen del
polo Norte y se dirigen al polo Sur [16].

Figura 5. Representacién de las lineas de campo magnético.
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2.7 Magnetismo

Es un fendémeno fisico por el que los materiales ejercen fuerzas de atraccién o

repulsion sobre otros materiales.

El magnetismo puede explicarse de la siguiente manera, cada electron posee
carga y se mueve alrededor de su ndcleo, para comportarse como corriente
eléctrica y poder crear un pequefio campo magnético asociado, generando asi
dos efectos magnéticos, uno que esté relacionado con el movimiento orbital del
electron alrededor del nucleo y el otro originado por el movimiento rotacional
sobre su mismo eje del electron (el spin). Estos dos efectos hacen que cada

electron se comporte como un pequefio iman que posee un momento magnético.

El comportamiento magnético de un material depende de la estructura del
material y, particularmente, de la configuracion electronica. Los materiales de

acuerdo a su comportamiento magnético, se clasifican en tres grupos:

Diamagnéticos: son aquellos en los cuales los momentos magnéticos de todos
los electrones de cada atomo se compensan, de modo que cada atomo posee
un momento magnético cero en ausencia de un campo externo. Estas sustancias
tienen su momento magnético débil y opuesto al campo magnético aplicado. Esto

hace que los materiales diamagnéticos sean repelidos por un iman.

Paramagnéticos: son aquellas en las que el momento magnético es débil y en la

misma direccién que el campo magnético aplicado.

Ferromagnéticos: son aquellos materiales en las que los momentos magnéticos
se alinean con el campo y ocasionan una fuerte magnetizacion que permanece
aun después de que un campo externo se retira (figura 6). Todos los materiales
ferromagnéticos estan constituidos por regiones microscopicas llamadas
dominios, regiones dentro de las cuales todos los momentos magnéticos estan

alineados.
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Figura 6. En laimagen de la izquierda no hay presencia de campo magnético y los momentos
magnéticos no estan alineados. En la figura de la derecha los momentos magnéticos estan

alineados en la misma direccion del campo magnético aplicado.

2.8 Propiedades fisicas del cobre

El cobre de nimero atbmico 29 y peso atémico de 63.54 g/mol, presenta una
estructura cristalina cubica centrada en las caras. Tiene una excelente
maleabilidad, resistencia a la corrosion, conductividad eléctrica y térmica. Asi
mismo tiene una alta solubilidad con otros elementos, como el niquel, zinc, estafio
y aluminio. La densidad del cobre es de 8.94 g/cm? y su punto de fusién es de
1083°C. Todas las propiedades y caracteristicas se modifican significativamente
cuando el cobre es aleado [17].

La conductividad es la caracteristica principal que distingue al cobre de otros
metales, ya que es un buen conductor de electricidad, pero posee cierto grado
de resistencia eléctricay el 20% de la energia eléctrica se puede perder en forma
de calor. Por estas razones se esta tratando de producir un superconductor a

base de cobre.
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Configuracion electrénica: [Ar] 3d'° 4s?

cu NIRRT TF

2.9 Propiedades fisicas de las tierras raras (REE)

Los iones de los elementos de tierras raras poseen unas propiedades magnéticas
fascinantes, en las que se observa una variacion sisteméatica. Las propiedades
guimicas de los iones trivalentes (estado de oxidacion +3) son analogas, ya que
las capas electronicas externas son idénticas: 5s2 4d'° 5p® (configuracion del Xe
neutro). En el lantano, la capa 4f esta vacia. El cerio contiene 1 electrén en la
capa 4f. El nUmero de electrones 4f va aumentando progresivamente hasta el
Iterbio (configuracion 4f 13), llenandose la capa 4f con el lutecio (4f 14). Los radios
de los iones trivalentes disminuyen regularmente: desde 1,1 A para el Ce3* hasta
0,94 A para el Yb3*. Las diferencias en el comportamiento magnético de estos
elementos se deben a el ndmero de electrones 4f, que se encuentran
aprisionados en una capa interna de radio 0,3 A. El caracter electropositivo
aumenta con el numero atdbmico y esto se refleja en compuestos cada vez mas

ionicos y 6xidos més basicos a medida que se desciende por el grupo [18].
e Lantano (La)

Los tres electrones externos se pierden con facilidad y la quimica de los
elementos esta restringida al estado de oxidacion +3. Sus cationes
monoatdmicos son incoloros y diamagnéticos, y no tienen propiedades cataliticas
[18].

El 6xido es un sdlido blanco, no facilmente reducible. El propio metal es muy
reactivo, se oxida rapidamente al aire formando el 6xido. Por calentamiento se

combina directamente con el hidrogeno, el carbono, el fosforo, el azufre y los
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halégenos y, en forma de polvo, reaccionan con el agua desprendiendo

hidrégeno.

Configuracion electrénica: [Xe] 6s2 5d*

La: [Xe] ﬂ T

e Praseodimio (Pr)

El praseodimio es un metal amarillento, soluble en acidos diluidos. En la
naturaleza solo existe un isétopo de este elemento, de niumero masico 141;

existen ademas 14 radioisétopos, de nimeros masicos entre 134 y 148.

Configuracion electrénica: [Xe] 6s? 43

Pr: [Xe] u ?? T

e Samario (Sm)

El samario es un metal duro y quebradizo, de dureza similar a la del hierro. Posee
un caracteristico lustre plateado brillante y es considerablemente estable en el

aire. Se obtiene por reduccién del 6xido con bario y lantano.

Configuracion electronica: [Xe] 6s? 4f°

A I

e Disprosio(Dy)

Ocupa el séptimo lugar en abundancia. Reacciona lentamente con el agua, se

disuelve facilmente con acidos diluidos y concentrados. Se obtiene por reduccion
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del fluoruro con calcio. Forma un éxido con el estado de oxidacion +4, DyOa, que
solo es estable en estado sélido cristalino.

Configuracion electrénica: [Xe] 6s? 410

o bl IR

Tomando en cuenta las caracteristicas de los materiales superconductores y sus
propiedades, se eligi6 el cobre como material base para la fabricacion de
probetas, mediante el proceso de metalurgia de polvos, agregando tierras raras
(La, Pr, Smy Dy) como dopantes.

2.10 Pulvimetalurgia

La pulvimetalurgia o metalurgia de polvos es una técnica de procesado que
permite obtener piezas a partir de materiales en forma de polvo y su manufactura.
Esta técnica ha sido usada por muchos afios para fabricar una amplia variedad
de componentes estructurales, tales como: bujes autolubricados, herramientas
de corte, engranajes, piezas de maquinarias de diversas aplicaciones, etc.
Ademas, los metales en polvo pueden ser utilizados directamente como
materiales en un gran numero de desarrollos cientificos prometedores y de gran
potencial industrial como materiales refractarios, porosos, compuestos y
estructurales. El proceso pulvimetallrgico involucra la compresion del polvo,
normalmente se contiene en una matriz, para producir una pieza compactada de
cohesion suficiente para permitir una manipulacion segura y, luego, el
calentamiento del compactado, usualmente en una atmdosfera protectora, hasta
temperaturas por debajo del punto de fusién del constituyente principal del polvo.
Esta etapa involucra la unién de las particulas individuales entre si, por efecto de

la difusion atdmica de los componentes quimicos, y confiere al material una
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tenacidad y resistencia mecénica suficientes para el uso al que ha sido destinado.
Este paso de calentamiento es denominado como sinterizado [19].

2.11 Produccién de polvos

Un polvo es un solido finamente dividido, menor de 1 mm en su dimensién

maxima.

Estas particulas pueden ser de forma esférica (usadas en filtros porosos),
escamada (empleadas en pigmentos para pinturas), irregular, dendritica o

fibrosa, etc.

Los métodos por los que pueden producirse metales en forma de polvo son
diversos: la molienda del metal sélido, la precipitacion de una sal, la
descomposicion térmica de un compuesto quimico en estado sélido (usualmente
oxido), la electrodeposicion y la atomizacién de un metal fundido. La mayoria de
los polvos utilizados es elaborada por alguno de los tres ultimos procedimientos

mencionados [19].

2.11.1 Métodos de produccién de polvos

La clasificacion de produccién de polvos se compone de tres métodos:

mecanicos, quimicos y electroquimicos.

Métodos Mecanicos

La reduccidn de tamaiio de los polvos metalicos por medios mecanicos se realiza
tanto en estado solido como en estado fundido. El ultimo se llama atomizacion y

es de especial importancia para la produccién en masa de polvos metalicos.
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e Molienday fresado

La molienda y el fresado se utilizan extensivamente en el campo de la
ceramica y en la industria del cemento para reducir los materiales fragiles, a
menudo acompafiados de intensos efectos de mezcla. Su uso en la
metalurgia de polvos es mas limitado, porque la desintegracién de materiales
metélicos, que en su mayoria exhiben plasticidad considerable, es menos
efectiva ya que los polvos pueden quedar adheridos o contaminados con el
material del molino y las bolas. Sin embargo, los materiales fragiles tales como
los compuestos intermetélicos y las ferroaleaciones pueden ser efectivamente

triturados por medios mecanicos.

e Atomizacion

La atomizacién por fusion es el método de produccion mas importante para
los polvos metalicos, ya que es el mas utilizado. Este proceso generalmente
consta de tres etapas: fusion, atomizacién (desintegracion de la masa fundida

en gotas), solidificacién y enfriamiento.

En la etapa de fusion, el criterio mas importante es determinar si requiere de
un sistema de crisol 0 no, ya que este es una de las principales fuentes de
contaminacion de polvos atomizados. El segundo criterio es la fuente de
calefaccidén o atomizacion. Esencialmente se pueden usar todas las técnicas
de fusién conocidas en metalurgia, por ejemplo, induccién, arco, plasma y
fusion de haz de electrones, pero algunas de ellas también pueden contribuir
a la contaminacién, como por ejemplo en la fusion de arco. Durante la etapa
de solidificacion y enfriamiento, la velocidad de enfriamiento es el parametro
de control. Esto depende, por supuesto, de las dimensiones de las gotitas de
liquido o particulas de polvo solido, y también del tipo de transferencia de

calor desde las particulas al medio circundante.
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Métodos Quimicos

Reduccién

Los principales procesos quimicos en la metalurgia del polvo implican la
reduccion de compuestos metélicos como 6xidos, carbonatos o nitratos
con gases (generalmente hidrégeno) o solidos (carbono o metales
altamente reactivos). Esta reduccion se realiza mediante mezcla de gases
como Hz y CO a temperaturas bajas para asegurar tamafios finos de
particulas y bajo nivel de cohesion entre particulas, este proceso se realiza
principalmente para obtener Fe, Cu, W, Niy Mo.

Procesos de carbonilo

Este proceso es para refinar el metal deseado, por medio de la
descomposicion térmica de un compuesto. Este método consiste en que
el metal de interés en bruto reaccione con monoxido de carbono (CO) para
formar carbonilos metélicos (Me (CO)x). Los carbonilos resultantes se
obtienen de forma liquida a temperatura ambiente, posteriormente se le
aplica temperatura para que se disocien y se formen los polvos finos del
metal requerido. Los polvos metalicos resultantes son por lo tanto muy
puros, a excepcion de algunas impurezas de carbono y oxigeno. Esta

técnica es para metales como Niy Fe.

Métodos electroquimicos

La producciéon de polvo por este proceso es muy utilizado en la

preparacion de polvo de cobre, hierro, berilio y niquel.

Este método proporciona polvos de alta pureza y excelentes propiedades

para su procesado. En algunos casos esta técnica resulta costosa porque
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se requiere del control y la manipulacion de muchas variables, ya que
generalmente se sigue el procedimiento usado para el refinamiento
electrolitico. Siempre que sea posible, el proceso se lleva a cabo en
soluciones acuosas (por ejemplo, Cu, Fe, Ni, Co, Zn, etc.). Los metales
altamente reactivos (por ejemplo, Be, Ta, Nb, Th, etc.) que forman 6xidos
altamente estables, tienen que depositarse a partir de electrolitos de sal
fundida. Mientras que las soluciones acuosas para la obtencion de Cu, Fe,
Be y Ni se emplean a temperaturas ligeramente elevadas (hasta 60° C).
Los principales pardmetros del proceso a considerar son: concentracion
de iones metdlicos, conductividad electrolitica, temperatura, voltaje,
densidad de corriente y circulacion de bafio y, en casos especiales, la
adicidon de coloides para inhibir el crecimiento de nucleos. En soluciones
acuosas, baja temperatura y alta densidad de corriente facilitan la
precipitacion de polvo en lugar de depdésitos méas grandes [20].

2.12 Caracterizacién de polvos

El éxito de cualquier proceso metalurgico realizado con polvos depende en gran
medida de la caracterizaciéon y control completo de los polvos metalicos. El
método de produccién de polvo influye en la quimica y la estructura de las
particulas, aparte de la naturaleza precisa de la distribucion del tamafio de
particula. Estas propiedades también influyen en el comportamiento del polvo

durante la compactacién y la sinterizacion.
Composicion quimica y estructura

Los niveles de impurezas en los polvos metélicos pueden ser muy importantes
tanto para el procesamiento como para las propiedades del producto final. Es
necesario saber si tales elementos estan presentes en su forma elemental o si

estan presentes en forma de un compuesto quimico, ya que el efecto de las

26



impurezas sobre la dureza de las particulas y el grado de reactividad quimica

durante la sinterizacion hara que difieran ampliamente los resultados.

La microestructura del polvo cristalino tiene una influencia significativa en el
comportamiento del polvo durante la compactacion, la sinterizacion y en las
propiedades del producto final. EI tamafio de grano puede depender del tamafio
de particula del polvo, por lo que en un método de produccion en el cual se
requiere enfriar rapidamente daria lugar a pequefias particulas y también a
pequefios tamafios de grano. El tamafio de grano fino siempre es deseable, ya
gue mejora las propiedades mecéanicas ademas de la capacidad de sinterizacion

y la uniformidad de los cambios dimensionales.
Tamafo y forma de las particulas

La forma del polvo se caracteriza por la dimensionalidad de la particula y su
superficie de contorno. Un sistema ideal de caracterizacién de formas se da en
la figura 12, junto con las principales técnicas de fabricacion que producen tales
formas. En una masa real de polvo, todos preparados de la misma manera, las
particulas no tendran el mismo tamafo, aunque la forma sea esencialmente la
misma. En consecuencia, debemos ocuparnos de la distribucion del tamafio
cuando describimos con precision los polvos. Hay varios métodos que se usan
para calcular los diametros promedio, pero el tamizado es el méas utilizado para
reportar y trazar la distribucion de tamafio de particula de polvo. Una ventaja del
tamizado es que se puede realizar una distribucion deseada, segun el tipo de

mezcla requerido por el cliente.

Tabla 1. Forma de las particulas de acuerdo a su técnica de fabricacion

Forma de
Técnica de fabricacion
particula
Descomposicion quimica Acicular
Electrdlisis Dendritica
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Forma de
Técnica de fabricacion

particula
Atomizacidn Esférica
Atomizacidn, descomposicién quimica Irregular
Mecanico, carbonilos Angular
Descomposicién quimica, mecdnica Varilla irregular
Mecanica Hojuela
Atomizacidn, descomposicién quimica Redondeada
Reduccidon de éxidos Porosa

Densidad aparente

La densidad aparente de un polvo se refiere a la masa de volumen unitario de
polvo suelto (sin ejercer ninguna presion o carga en el polvo) generalmente
expresado en g/cm3. Es una de las caracteristicas mas criticas de un polvo,

debido a las siguientes razones:

a) Determina el tamafio de las herramientas de compactacion y la carga
necesaria para compactar y densificar el polvo suelto.

b) Determina la seleccion del equipo utilizado para transportar y tratar el
polvo inicial.

c) Influye en el comportamiento del polvo durante la sinterizacion.

Otras caracteristicas que tienen relacion directa con la densidad aparente son la
densidad del material sélido, el tamafio y la forma de las particulas, el area

superficial y su distribucion.
Densidad en verde

La densidad en verde es cuando al polvo se le ejerce una carga para ser
comprimido y depende de la presion aplicada. Los factores que afectan esta

densidad son: la friccion entre las particulas metéalicas que conforman el polvo y
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la friccion entre los punzones y las paredes del dado, estos tienen como

consecuencia que la densidad pueda variar considerablemente en la pieza.
Velocidad de flujo o derrame

La velocidad de flujo se define como el tiempo necesario para que una cantidad
fija de polvos fluya a través de un orificio normalizado.

El método estandar para su determinacion es por el medidor de flujo Hall, donde
se mide el tiempo necesario para que fluyan 50 g de polvo a través de un pequefio
orificio prescrito. La prueba ofrece solo un medio de comparacion y evaluacion
porque en la mayoria de las condiciones de operacion el polvo no tiene que fluir

a traves de un orificio pequefio.

La velocidad de derrame se requiere porque el flujo del polvo es relativamente
rapido desde los recipientes de almacenamiento hasta las matrices. Para un
polvo de metal dado, cuanto mayor es la densidad aparente, menor es el tiempo
de flujo. Cuando se mezcla un polvo de un tamafio fino en un polvo grueso,
debido al aumento en la densidad aparente, el tiempo de flujo disminuye,
independientemente de si las particulas fueron irregulares o esféricas. Sin
embargo, en el caso de adiciones irregulares de polvo, no se observa un
comportamiento de flujo porque esto corresponde a la presencia de una cantidad

excesiva de area superficial es decir demasiada friccion.
Compresibilidad

La compresibilidad es una medida a la cual un polvo se comprimira o se
densificara con la aplicacion de presion externa y se expresa como la densidad

en g/cm? o como la presién necesaria para alcanzar una densidad especifica.

La compresibilidad del polvo esta influenciada por factores como: la dureza
inherente del metal o aleacién en cuestion, la forma de la particula, la porosidad
interna, la distribucién del tamafio de particula, la presencia de compuestos no

metalicos y la adicion de elementos de aleacion o lubricantes sélidos.
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2.13 Acondicionamiento de los polvos

Recocido

Es habitual que el productor de polvos lo entregue al fabricante listo para mezclar.
Los objetivos del recocido son: ablandar el polvo y reducir la cantidad residual de

oxigeno, carbono y / o nitrégeno del polvo.
Reduccion del tamafio de particula

Los procesos de reduccion de tamafio adecuados normalmente producen un
aumento en el area superficial (como resultado de la disminucion del tamafio de
particula). Esto da por consecuencia una mayor homogeneidad de mezclas no

uniformes y mayores tasas de reacciones quimicas [21].
Mezclado y combinacién

El mezclado es la homogenizacion de polvos de la misma composicién quimica,
pero con diferente tamafio de particula y la combinacién es la mezcla de polvos

de diferente composicion quimica para realizar una aleacion.

Ambas operaciones se llevan a cabo para lograr la homogeneizacion de los
polvos antes de la etapa posterior de consolidacion (densidades homogéneas y
friccion interparticular pequefia). También se pueden combinar otros aditivos tales
como lubricantes (reducen friccibn entre particulas), aglutinantes (aportan

resistencia) y defloculantes (inhiben la aglomeracién de los polvos).

2.14 Compactacion

Los objetivos basicos de la etapa de compactacion son reducir la porosidad,
densificar uniformemente y producir la geometria deseada en la pieza. Existe una

gran variedad de procesos que permiten fabricar una pieza compacta a partir de



polvos, para su posterior transformacion en un componente macizo a traves de
la sinterizacién. Sin embargo, por razones econémicas solo unos pocos tienen

verdadera aplicacion a escala industrial, los mas utilizados son los siguientes:

e Prensado en matriz (simple o doble).
e Prensado isostético.

e Compactacion de alta velocidad.

e Prensado en caliente.

e Moldeo por inyeccion.

=
|
punzén ‘\L { 1
superior | f

llenado compactacion eveccion

Figura 7. Etapas del proceso de prensado en matriz.

El prensado en matriz es el método mas simple y consiste basicamente de tres
fases (Figura 13). El proceso inicia con el llenado de la matriz con el polvo a
compactar a través de un alimentador. Luego, el movimiento de uno o ambos
punzones aumenta la presion sobre el material hasta producir la geometria final
con la densidad deseada. Finalmente se retira el punzon superior y la pieza es

expulsada de la matriz.

Otro aspecto que afecta la densificaciéon es el método utilizado para afadir
lubricante durante la compactacion. El lubricante puede estar mezclado con el

polvo o puede ser aplicado directamente a las paredes del molde.
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2.15 Sinterizacién

La sinterizacion es la etapa en la cual el compacto “en verde” se transforma en
una estructura de alta resistencia. El proceso consiste en calentar el compacto a
una temperatura en la que las particulas se suelden unas con otras por difusion
formando los denominados “cuellos” (Figura 14). Por consiguiente, la
sinterizacion produce cambios en la microestructura del material en términos de
la distribucién de los elementos aleantes y de la morfologia de la porosidad

residual (tamafio, forma y distribucién de los poros).

 J

Figura 8. Esquema de la formacion de cuellos entre particulas del polvo durante la sinterizacion.

Las cavidades entre particulas inicialmente contienen lubricante, aditivos y
contaminantes. Cuando la temperatura se incrementa, estos compuestos se
evaporan, dejando poros entre las particulas. En la medida que el proceso de
sinterizacion avanza, la estructura de los poros sufre cambios que dependen del
tiempo de sinterizacion, la temperatura y el tamafio de las particulas del polvo. Si
la temperatura del tratamiento es inferior a la de fusion de todos los
constituyentes de la masa de polvos, el proceso se denomina sinterizacion en
fase solida. Si la temperatura es lo suficientemente elevada como para que
alguno de los constituyentes funda, la sinterizacion se lleva a cabo en presencia

de un liquido, denominandose sinterizacién en fase liquida.
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3 CAPITULO Il

3.1 Material y Equipo

e Polvo de cobre:

Cobre malla 325 um
Forma de particula: esférica.
Pureza 99.9%

Usos: uniones de cable (soldadura), fabricacién de herramientas de diamante,
lubricante, material abrasivo, excelente conductor de electricidad y temperatura,

electrodos de soldadura de cobre en polvo, como pinturas y polvos.

e Polvos de tierras raras:

Marca: Merck

Compaifiia: Merck KGaA, Darmstadt, Germany

Oxido de samario (Ill) -Sm203 No. de serie 4098124

Oxido de Lantano (Ill) — La20s3

Oxido de Disprosio —Dy20s3 No. de serie 5211691

Oxido de Praseodimio — PréO11  No. de serie 4152207
e Teslametro:

Marca: F.W.BELL

Modelo No: 4048

Hecho en USA



e Estereomicroscopio:

Marca: ZEISS
Proveedor: LOP (Laboratorio Optico de Precision)

Hecho en Alemania

e Maquina Universal de Ensayos Mecanicos

Marca: Mohr & Federhaff

Modelo No0.6374

Hecho en Alemania

e Balanza analitica:

Marca: Setra
Modelo: SI-200S
e Mufla:
Marca: Thermo SCIENTIFIC
Modelo No: FB1315M
Volts: 120
Amps: 8.9
Watts: 1060
Hz: 50/60

Hecho en Estados Unidos



3.2 Procedimiento

Para el presente trabajo se fabricaron pastillas de polvos de cobre puro y pastillas

de cobre con tierras raras, para las pruebas experimentales requeridas. Todas

las pastillas se realizaron con las siguientes dimensiones: 0.33 cm de altura y

1.94 cm de diametro.

Para la caracterizacion del polvo de cobre se realizaron las siguientes pruebas:

Para la determinacion de la densidad real se pes6 un matraz vacio de 10
ml, el cual se llen6 de polvo de cobre hasta la mitad del cuerpo esférico y
asi volver a pesarlo (matraz + polvo Cu), posteriormente se le agreg6 agua
por debajo del aforo para darle pequefios movimientos y asi no dejar aire
atrapado en forma de burbujas, después se llen6 con agua hasta el aforo
y finalmente se peso6 de nuevo (matraz + polvo Cu + agua). Esto se realizo

por triplicado.

En la obtencion de la densidad aparente primero se pes6 una bureta
graduada de 15 ml, posteriormente se dejé caer por gravedad polvo de
cobre dentro de la bureta hasta el ras de esta y después se pesé la bureta

con el cobre. Esta prueba se repitié cinco veces.

Se pesaron 50 g de polvo de cobre, el cual se dej6 caer por un embudo
en un vaso de precipitados y se midio el tiempo que tardé en caer todo el
polvo de cobre y asi obtener la velocidad de flujo, la medicion se repitid

cinco veces.
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Para la obtencion del tamafio de particula se pesé 100g de polvo de cobre
el cual se tamiz6 en el Ro-Tap por 20 minutos en las mallas 800, 325, 200,
140,120y 100.

Se observo la morfologia del polvo en un estereomicroscopio a 20x, 32x
y 50x

Se realizaron cinco pastillas de cobre como blancos y una pastilla con La-

Cu, todas de prueba.

Se prepararon seis pastillas cilindricas como blancos con 7.945g de polvo
de cobre con pureza del 99.9%. Para compactar el polvo de cobre se
empled una maquina universal de ensayos mecanicos, aplicando distintas

cargas desde 60,70 y hasta 80 Ton.

Las pastillas después de ser comprimidas se sometieron a un tratamiento

de sinterizado a una temperatura de 900°C por una hora.

Se prepararon tres pastillas de Cu-La203 (7.764 g Cuy 0.111g de Laz203)
con una carga de 80 Ton y un sinterizado a 900°C por una hora.

Pastillas que se emplearon para realizar las pruebas.

Se prepararon tres pastillas de Cu-Dy203 (7.763 g Cuy 0.112 g de Dy203)
con una carga aplicada de 80 Ton y un sinterizado a 900°C por una hora.

Se prepararon tres pastillas de Cu-PreO11 (7.569 g Cu y 0.303 g de PreO11)
con una carga aplicada de 80 Ton y un sinterizado a 900°C por una hora.

Se prepararon tres pastillas de Cu-Sm203 (7.771g Cu y 0.104 g de Sm203)
con una carga aplicada de 80 Ton y un sinterizado a 900°C por una hora.
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Se realiz6 un andlisis de barrido con el SEM (microscopio electronico de
barrido) y una metalografia de la pieza de Cu- La203 para observar la

distribucién del lantano en la pastilla.

Se sometieron todas las pastillas a un tratamiento térmico de
homogeneizacion para que los elementos de tierras raras difundieran en
el material, las muestras de lantano y praseodimio fueron tratadas
térmicamente en la mufla y las de samario y disprosio recibieron un
tratamiento térmico mediante un soplete (porque se requerian mayores

temperaturas debido a su elevado punto de fusién).

En todas las pastillas se realiz6 un andlisis metalografico después del
tratamiento térmico. Para esto se prepararon las pastillas hasta un

desbastado y pulido fino.

Las tabletas obtenidas fueron sometidas a las siguientes pruebas:
medicion de resistencia eléctrica, campo magnético y observacion al
microscopio electrénico de barrido (SEM), a temperatura ambiente y a

-195.8°C (temperatura de ebullicion del nitrégeno liquido).
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4 CAPITULO IV

4.1 Resultados

Se determind la composicion quimica del polvo de cobre por medio de la técnica
analitica de ICP (Plasma de Acoplamiento Inductivo) en el laboratorio de Analisis
de Via Humeda del Departamento de Ingenieria Metallrgica, a continuacion se

muestran los resultados.

Tabla 2. Composicion quimica del polvo de cobre por medio de ICP

Cu (%w)

Ag (%w)

Cr (%w)

Fe (%w)

Pb (%w)

Zn (%w)

99.808

0.002

0.003

0.051

0.133

0.003

Esta técnica arrojo sélo trazas de algunos elementos: Ag, Cr, Fe, Pby Zn y un
porcentaje de 99.8 % de cobre (tabla 2).

Se tomaron imagenes de la muestra de polvo de cobre en el estereomicroscopio,
las cuales se presentan a continuacion.
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Figur‘a 9. Polvo de cobre malla 325 visto a 20x.
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Figura 10. Polvo de cobre malla 325 visto a 32x.

Figura 11. Polvo de cobre malla 325 visto a 50x en estereomicroscopio.
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Se determinaron las diferentes densidades del polvo de cobre, obteniendo los
resultados que a continuacion se muestran:

Tabla 3. Datos para la determinacion de densidad real del polvo de cobre.

1 13.365 39.243 46.193 25.878 6.950
2 13.550 44.557 50.87 31.007 6.313
3 12.865 45.038 51.198 32.173 6.160

Tabla 4. Datos para la determinacion de densidad real del polvo de cobre.

1 6.950 3.050 10 8.485 8.96
2 6.313 3.687 10 8.410 8.96
3 6.160 3.840 10 8.378 8.96

8.424

Tabla 5. Datos para la determinacién de densidad aparente del polvo de cobre.

1 15 42.264 110.041 67.777 4.518
2 15 42.264 109.974 67.710 4.514
3 15 42.264 109.875 67.611 4.507
4 15 42.264 109.882 67.618 4.508
5 15 42.264 109.791 67.527 4.502

4.510
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Para la determinacion de la densidad real la prueba se realiz6 por triplicado (tabla
3y 4), la cual se calcul6 de 8.424 g/cm?® y cuyo valor es menor a la densidad
tedrica que es de 8.96 g/cm3.La densidad aparente del polvo de cobre fue de

4.510 g/cm?3 (tabla 5), la cual debe ser menor a la real 8.424 g/cm?3,

Es importante saber el comportamiento de un polvo frente al llenado de las
matrices o cavidades, es conveniente que el valor de dicha velocidad sea alta
para los casos en los que se tendra una gran produccién de piezas.

Por ello que se determind su velocidad, siendo los resultados los siguientes:

Tabla 6. Datos para la obtencién de velocidad de flujo del polvo de cobre.

Muestra | Peso polvo (g) | Tiempo (s) | Velocidad de flujo (g/s)
1 50.002 22 2.273
2 50.003 22 2.273
3 50.002 22 2.273
4 50.004 23 2.174
5 50.001 23 2.174
Promedio 2.233

La velocidad de derrame de polvo obtenido por el método Hall (tabla 6) fue de
2.233 g/s, esta velocidad nos sirve para determinar el tiempo de llenado de los

moldes en los cuales se prensaran los polvos.

El polvo elemental de cobre tuvo la siguiente distribucion:

Tabla 7. Distribuciéon de tamafio de particula del polvo de cobre.

Malla Peso de polvo
(9)
80 0
100 0.014
120 0.017
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Para realizar las pastillas blanco (s6lo cobre) se pes6 7.876g. Para obtener las
siguientes proporciones en la pastilla: diametro 1.94cm y altura de 3mm, se
variaron las cargas, para poder observar la compactibilidad en las piezas y a que

Malla

Peso de polvo

(9)
140 0.106
200 6.342
325 55.811
PAN 36.735
Total 99.025

carga aplicada la pastilla no se rompe o desmorona facilmente (tabla 8).

Tabla 8. Datos de las pastillas prueba de Cu.

Peso total de Volumen_ total Peso de Cu
Muestra w% Cu de la pieza Impuro
la muestra (g) (cm?)
(9)
Blancol 99.9 7.876 0.935 0.008
Blanco2 99.9 7.876 0.935 0.008
Blanco3 99.9 7.876 0.935 0.008
Blanco4 99.9 7.876 0.935 0.008
Blanco5 99.9 7.876 0.935 0.008
Blanco6 99.9 7.876 0.935 0.008
Peso de Cu Volumen de Carga
Muestra puro Cu puro Mol de Cu puro aplicada
(@) (cm?) (Ton)
Blancol 7.868 0.878 0.124 34.7
Blanco2 7.868 0.878 0.124 51.95
Blanco3 7.868 0.878 0.124 63.65
Blanco4 7.868 0.878 0.124 70.45
Blanco5 7.868 0.878 0.124 83.53
Blanco6 7.868 0.878 0.124 86.65
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Las cargas se fueron aplicando de manera acumulativa ya que la maquina
universal de ensayos mecanicos tiene por seguridad, un paro automatico a 17.5
Ton, a partir de las 70 toneladas aplicadas (tabla 8) se obtuvieron los 3mm de

altura.

A los blancos 4,5 y 6 se les aplicé un mayor numero de cargas acumulativas,
para poder reducir la porosidad y aumentar la resistencia de las muestras, ya que
las pruebas blanco iniciales resultaron muy porosas y fragiles. Por esta razon se
aplico a todas las pastillas una carga aproximada de 80 toneladas.

En la tabla 9 se observa el peso y la carga promedio empleada para las tres

muestras de cobre finales que se utilizaron para este trabajo.

Tabla 9. Peso parala fabricacion de las tres pastillas de Cu.

Peso total de la viellieio oiil)| - [P €=
Muestra w% Cu de la pieza Impuro
muestra (g)
(cm3)
(9)
Cu 99.9 7.876 0.935 0.008
Peso de Cu
Volumen de Cu Mol de Cu Carga_
Muestra puro . promedio
puro (cm?) puro .
(@) aplicada (Ton)
Cu 7.868 0.878 0.124 81.61

Para fabricar las pastillas (Cu-tierras raras) se dejo constante el nimero de mol
y no el peso de tierras raras ya que el mol nos dice la cantidad de particulas
elementales que hay en una muestra, debido a la poca cantidad de tierras raras
se eligié emplear 0.0003 mol de cada una de ellas. En las tablas de la 10 ala 13

se presentan las cantidades empleadas para las pastillas.
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Tabla 10. Peso para la fabricacidn de las tres pastillas de Cu- Dy20s.

Cu-Dy203 | 0.1220 | 0.1120 0.1119 0.0143 0.0003 82.63

Tabla 11. Peso para la fabricacion de las tres pastillas de Cu- PreO11

Cu-PreO1; | 0.1189 | 0.3067 0.3064 0.0445 0.0003 82.86

Tabla 12. Peso para la fabricacion de las tres pastillas de Cu- Sm203

Cu-Smy03 | 0.1221 | 0.1047 0.1046 0.0125 0.0003 83.15

H
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Tabla 13. Peso para la fabricacion de las tres pastillas de Cu- La203

Cu-La;,0; | 0.122 0.111 0.1109 0.0170 0.0003 82.60

A continuacion se tienen las muestras de blancos de cobre que se obtuvieron a
las diferentes condiciones de sinterizacion:

Figura 12. Pastillas blancos de pruebas sinterizadas.

En la figura 12 se tienen las muestras blanco sinterizadas a 900°C por una
hora.

|5
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A continuacién se muestran las pasillas de cobre aleadas con tierras raras:

Figura 13. Pastilla de 98.49% Cu-1.40%L a203 Figura 14. Pastilla 98.49% Cu-1.40%Sm203

Figura 15. Pastilla 98.49% Cu-1.40%Dy203 Figura 16. Pastilla 98.49% Cu-1.40%PreO11

En las figuras de la 13 a la 16, se tienen las pastillas de la primera ronda de cada
elemento de tierra rara ya sinterizadas, en las cuatro imagenes se observan poros
a simple vista y en todas se ve como los elementos de tierras raras quedaron

acumulados en ciertas zonas de la pastilla.
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Figura 17. Imagen de Cu- La20s en SEM a 300X Figura 18. Imagen de Cu- La20s a 100X

En la figura 13 parece que el polvo de lantano se distribuy6é uniformemente en
toda la pieza, pero esto no ocurrid, esto se observa en la figura 17, en donde se
tienen cumulos blancos no distribuidos uniformemente en la muestra, los cuales
son de La203 .En esta figura también se muestra una gran cantidad de poros
(huecos color negro) en la muestra. En la imagen del lado derecho (figura 18) se
tiene la metalografia de esta misma pastilla, en la cual también se pueden ver los

cUmulos de lantano.

Para que las tierras raras se distribuyeran uniformemente por la pieza, a todas
las pastillas de las figuras 13 a la 16 se les hizo un tratamiento térmico de
homogeneizacion. El tratamiento fue de 900°C dentro de la mufla por tres horas,
en seguida se muestran las piezas después del tratamiento (figuras 19, 20, 25,
26, 31, 32 37, 38, 43 y 44). Los resultados obtenidos de la primera ronda (figura

13 a la 16) nos indica que el tiempo de sintonizacién debe ser mayor por lo que

15
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la temperatura de sinterizado fue de 900°C para el Dy, Smy para el Lay Pr a
830°C de acuerdo al parametro 0.9Tf (Tf = temperatura de fusion del elemento
con menor temperatura de fusion en la muestra) y todas las muestras se

sinterizaron con un tiempo de tres horas, las figuras se muestran a continuacion:

Figura 19. Metalografia Cu-100x

Figura 21. Metalografia Cu1-100x Figura 22. Metalografia Cul-500x
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Figura 25. Metalografia Dy-100x

Figura 27. Metalografia Dy1-100x

Figura 26. Metalografia Dy-500x

Figura 28. Metalografia Dy1-500x
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Figura 29. Metalografia Dy2-100x Figura 30. Metalografia Dy2-500x

Figura 31. Metalografia Sm-100x Figura 32. Metalografia Sm-500x
Figura 33. Metalografia Sm1-100x Figura 34. Metalografia Sm1-500x
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Figura 35. Metalografia Sm2-100x Figura 36. Metalografia Sm2-500x

Figura 37. Metalografia Pr-100x Figura 38. Metalografia Pr-500x

Figura 39. Metalografia Pr1-100x Figura 40. Metalografia Pr1-500x
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Figura 41. Metalografia Pr2-100x

Figura 43. Metalografia Cu-La203 100x

Figura 42. Metalografia Pr2-500x

Figura 44. Metalografia Cu-La203 100x
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A continuaciébn se muestran imagenes de las pastillas tomadas por del
microscopio electrénico de barrido (MEB) mediante la técnica de electrones

retrodispersados. La escala que se presenta en las imagenes esta en unidades

de micrémetros.

. \

hS

(25KW K560 - @007 . 10.90 D.NET 25KV 1600 @009  1§BU D

Figura 45. Imagen de Cu 500x por MEB Figura 46. Imagen de Cu 1000x por MEB

{

25KU X508 8814  18.BU D MET 25KV X108@ 80813 18.80 D.MET

Figura 47. Imagen de Cu1-500x por MEB Figura 48. Imagen de Cul-1000x por MEB
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w



%, 5 -~ ; 1y : 3 ':_
25KV 588 @018  18.BU D.HET | 23KV X1000  @@17  18.8U D.MET

Figura 49. Imagen de Cu2-500x por MEB Figura 50.Imagen de Cu2-1000x por MEB

29KV %588 @885  10.B0 D MET

Figura 51. Imagen de Dy-Cu 500x por MEB Figura 52. Imagen de Dy-Cu 3000x por MEB

25KV X550 @826 10.BU D.MET 25KV X800 @825 16.8U D.MET

Figura 53.Imagen de Dy1-Cu 550x por MEB Figura 54.Imagen de Dy1-Cu 800x por MEB
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25KU X550 @038 10.9U D.MET

Figura 55.Imagen de Dy2-Cu 550x por MEB

25KV X1ee@ @823 16.8U D.MET

Figura 57.Imagen de Sm-Cu 1000x por MEB

25KV X500 @017 10.9U D.MET

Figura 59.Imagen de Sm1-Cu 500x por MEB

25KV X1288 @829

Figura 56.lImagen de Dy2-Cu 1200x por MEB

)
23KU-¥1eaa @021 18.8U D.MET

Figura 58.Imagen de Sm-Cu 1000x por MEB

25KV X1e68 @@1é 18.8U D.MET

Figura 60.Imagen de Sm1-Cu 1000x por MEB

(9]
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25KU X868 @985 107 AU D MET

Figura 61.Imagen de Sm2-Cu 800x por MEB

25KV RSee 0023  10.B D.MET.)

Figura 63.Imagen de Pr-Cu 500x por MEB

Figura 62.Imagen de Sm2-Cu 1000x por MEB

. 25KV, X1988 @024 18,80 D.MET

Figura 64. Imagen de Pr-Cu 1000x por MEB
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Figura 65. Imagen de Pr1-Cu 500x por MEB

25KV %500 ' 8832« 19.BU D.MET

Figura 67. Imagen de Pr2-Cu 500x por MEB

25KV X550 @006 10.8U D.MET

Figura 69. Imagen de La-Cu 550x por MEB

% L3

25KV %1000 @838 156U D.MET -

Figura 66. Imagen de Pr1-Cu 1000x por MEB

29KV X1088 8835 18.8U D.MET

Figura 68. Imagen de Pr2-Cu 1000x por MEB

3

25KV X550 @008, 10.8U D.MET

Figura 70. Imagen de La-Cu 550x por MEB
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Los siguientes resultados de campo magnético y resistencia eléctrica se midieron
a temperatura ambiente y a bajas temperaturas, para poder determinar la
superconductividad en las diferentes muestras.

Tabla 14. Campo magnético de las pastillas.

Campo magnético
Temperatura ambiente Temperatura del nitrégeno liquido

(uT) (uT)

24°C -195.8°C
Cu 1.45 1.42
Cul 1.46 1.40
Cu?2 1.42 1.40
Cu-Dy203 1.30 1.80
Cul-Dy,03 1.34 1.80
Cu2-Dy»0s3 1.27 1.83
Cu-Sm;03 1.42 1.41
Cul-Sm;03 1.48 1.39
Cu2-Sm;03 1.47 1.45
Cu-PreOus 1.64 1.10
Cul-Pr¢O11 1.70 1.13
Cu2-PreO11 1.56 1.30
Cu-La;03 1.39 1.33

Tabla 15. Campo magnético de las pastillas cuando se les aplica un campo magnético externo.

Campo magnético
Temperatura ambiente Temperatura del nitrégeno liquido

(uT) (uT)

24°C -195.8°c
Cu 1.58 3.89
Cul 1.64 3.17
Cu?2 1.55 4.51
Cu-Dy,0s3 1.45 1.48
Cul-Dy,03 1.47 2.17
Cu2-Dy,03 1.39 3.98
Cu-Sm203 1.50 8.00
Cul-Sm;03 141 6.34
Cu2-Sm;03 1.37 5.10
Cu-PreOn1 1.64 7.60




Campo magnético

Temperatura ambiente Temperatura del nitrégeno liquido
(uT) (uT)
24°C -195.8°c
Cul-PreO11 1.58 6.80
Cu2-PreO11 1.54 6.79
Cu-Laz0Os3 1.03 1.70

Se midio la resistencia a temperatura ambiente y a -195.8°C (temperatura de

ebullicién del nitrégeno liquido) ya que una de las caracteristicas para que un

material sea superconductor, es que la resistencia eléctrica sea cero.

Tabla 16. Resistencia eléctrica de las pastillas

Resistencia eléctrica (Q)
Temperatura ambiente Temperatura del nitrégeno liquido
24°C -195.8°C
Cu 1.68 1.6
Cul 1.62 1.7
Cu2 1.76 1.7
Cu-Dy,03 0.50 1.3
Cul-Dy,03 0.53 1.2
Cu2-Dy,03 0.50 15
Cu-Sm-,03 1.17 1.4
Cul-Sm;03 1.16 1.1
Cu2-Sm,03 1.20 1.2
Cu-PrgO11 1.71 1.1
Cul-PreO11 1.92 1.4
Cu2-PrgO1; 1.80 1.3
Cu-La03 1.31 1.0

En la tabla 16 se observa que la resistencia eléctrica a temperatura ambiente

disminuye con la adicién de los elementos dopantes (tierras raras), con excepciéon

del praseodimio.
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4.2 Anédlisis de resultados

Las pruebas de las probetas fabricada se analizaron por Plasma de Acoplamiento
Inductivo, microscopicos y resistividad eléctrica. El andlisis espectrométrico fue
hecho por medio de esta técnica porque tiene alta sensibilidad, las lecturas no
son puntuales, ni superficiales, ya que para analizar la muestra se digiere en su
totalidad, lo importante de este andlisis fue corroborar que el cobre utilizado es

de alta pureza (tabla 2).

En las figuras 9,10 y 11 se observa la forma de las particulas, en la imagen a 50x
(figura 11) se muestra con mayor claridad que el polvo, en su mayoria, tiene
forma esférica. La forma del polvo es indiscutiblemente un indicativo del proceso
de fabricacién y del tratamiento por el que paso, esta indica que su produccion
fue por medio del método de atomizacion. En estas figuras también puede
notarse la presencia de particulas oxidadas, es por ello el cambio de sus
tonalidades, el color que predomina en la muestra es el rojo en combinacion con
grises y brillo metalico, probablemente también se deba a las trazas de los

elementos arrojados por el analisis de ICP (tabla 2).

La densidad real se obtuvo de 8.424 g/cm? (tabla 3 y 4) cuyo valor es menor a la
densidad tedrica que es de 8.96 g/cm?, este comportamiento se atribuye al aire
que permanecio atrapado entre las particulas en el matraz con cobre y agua, esto
debido al tamafio y forma del polvo que dificultan su manejo y hacen dificil el
poder desplazar el aire, por lo que el volumen para calcular la densidad real
cambia. Esta densidad siempre tiene que ser menor a la densidad tedrica, de lo
contario el valor seria erréneo, en primer lugar no se tiene un acomodo perfecto
de las particulas tal que no se tenga aire atrapado y en segundo porque la pureza

del polvo no es del 100%, ambos factores repercuten en su determinacion.

La densidad aparente del polvo de cobre fue de 4.510 g/cm? (tabla 5), la cual

debe ser menor a la real 8.424 g/cm3, esto ocurre porque en su determinacion
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no se ejerce ninguna presion o carga en el polvo de cobre, simplemente el polvo

cae por gravedad para llenar la bureta graduada.

En los procesos pulvimetalirgicos es importante la distribucion de tamafio de las
particulas del polvo, porque de ella dependera su acomodo y finalmente sus
propiedades, por esta razon se determiné la granulometria del polvo de cobre
mediante un tamizado, haciendo referencia a la ficha técnica del fabricante, el
tamafio de particula debe ser malla 325, se tiene un 55.811 % de polvo de cobre
en este numero de criba, el cual es un porcentaje mayor de polvo en comparacion
con los demas numeros de tamiz , ademas 36.735% de polvo se encuentra en el
PAN; es decir el 92.546% de polvo es igual o mayor a la malla 325, cuya malla
es la misma de acuerdo a las especificaciones sefialadas en el polvo de cobre
(tabla 7).

En la tabla 7 se tiene que el total no fue del 100% ya que se presenta una pérdida
del material al maniobrar el polvo de cobre 6 queda adherido al tamiz ya que es

muy fino el polvo utilizado.

Las figuras 9, 10 y 11 muestran el polvo de cobre, en donde las particulas tienen

una distribuciébn homogénea.

En las tablas 10, 11, 12 y 13 puede verse que las cantidades en gramos difieren
de una tierra rara a otra precisamente porque estan referidas al niumero de mol

de cada una.

En la figura 12 se tienen las muestras blanco sinterizadas a 900°C por una
hora, el blanco 2 se fracturé ya que la carga aplicada fue baja (51.95 Ton tabla
8) dejando muy porosa la muestra y cuando fue manipulada para trasladarla al
refractario de sinterizacion se rompio. Las demas pastillas tienen una mejor
apariencia y mayor resistencia después del sinterizado, porque al atravesar por
este proceso las particulas ya se unieron por medio de enlaces fuertes
producidos en el tratamiento térmico, el cual se realiza a una temperatura menor
al punto de fusion del cobre (1085°C).
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En las figuras de la 13 a la 16 se tienen las pastillas de la primera ronda de cada
elemento de tierra rara ya sinterizadas, en todas los elementos de tierras raras
guedaron acumuladas en ciertas zonas de la pastilla, esto se ve porque la tierra
rara tiene un color distinto al del cobre y se puede observar macroscopicamente,
esta acumulacion puntual de las tierras raras podria deberse al menor tamafio de
las particulas de estas con respecto al polvo de cobre (el tamafio de las particulas
condiciona la relacion entre las fuerzas de cohesion, dependientes de la
superficie de las particulas) y dado a que no se suministr6 mas tiempo en la

sinterizacion. Lo anterior se observa en las figuras 17 y 18.

En las imagenes de la 19 a la 44 se puede ver la distribucion de las tierras raras
por el tono que tienen estas en las imagenes, pero para asegurarnos de que se
logro la distribucion, se realizé un barrido electrénico (figuras de la 45 a la 70).

Asi mismo se observa, que los elementos Dy, Sm, Pr y La difunden hacia los
limites de grano. Esto se dice porque la acumulacion que se da en el limite de
grano presenta una coloracion distinta a la que se muestra en las figuras de la
19 a la 24, las cuales solo contienen cobre y presentan un aspecto diferente al
de las figuras, de la 25 a la 44 .Ademas la distribucién de estos elementos en las

pastillas es mas homogénea en todos los casos.

Las muestras en las que difundié en mayor proporcién la tierra rara hacia los
limites de grano fueron las del PreO11, esto se observa con mayor claridad en las
figuras 38, 40 y 42. Las pastillas que contienen samario y disprosio fueron las

que difundieron en menor proporcion a los limites de grano.

De las imagenes que fueron tomadas del microscopio electronico de barrido, las
pastillas que contienen solo cobre son de la 45 a la 50, aqui podemos observar
gue estan constituidas de granos equiaxiales y ademas cuentan con una gran
porosidad, dichos poros se encuentra en los limites de grano. En todas las demas
imagenes que contienen tierras raras (figuras de la 51 a la 68), estas se tienen

en forma de dendrita con excepcion del lantano.
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En las figuras de la 57 a la 62 se tienen las imagenes del samario, en ellas se

observan las tierras raras localizadas en el limite del grano.

Las imagenes del praseodimio indican que esta tierra rara también se localiza en
el limite del grano en una proporciéon muy parecida a la del samario (figuras de la
63 a la 68).

En las figuras 69 y 70 se puede observar que el lantano también se alojé en el
limite de grano, con la caracteristica de presentar bordes redondeados y en los

demas casos las tierras raras presentan formas con esquinas dendriticas.

Las imagenes del disprosio son de las figura 51 a la 56, en las cuales se presenta
difusion hacia los limites de grano, en donde se acumul6 en mayor proporcién a
comparacion de las demas tierras raras, esto se comprueba si se comparan las
figuras 51,59y 63.

Para poder evaluar las pastillas de cobre con tierras raras, retomamos
nuevamente los conceptos de resistencia y campo magnético, tales que nos

ayuden a determinar si dichos materiales tienen comportamiento diamagnético.

Para que un material sea superconductor debe de cumplir con las siguientes
caracteristicas fundamentales: resistencia cero y la expulsion de las lineas del

campo de induccion magnética (diamagnetismo perfecto- Efecto Meissner).

Un superconductor se considera a alta temperatura cuando su temperatura critica
sobrepasa los -243.15°C. Los superconductores de mayor interés en la
actualidad, son aquellos cuya temperatura critica es superior a -195.8°C, la cual
es la temperatura de ebullicion del nitrégeno (gas inerte facilmente accesible y

licuable a bajo precio).

Todas las pastillas fueron sometidas a nitrégeno liquido, teniendo un
comportamiento similar tres de ellas, con excepcion de las pastilla de samario y
praseodimio, las que contienen samario levitaron muy poco y las que contienen

praseodimio el iman se arrastro (se movio de lugar), en el resto de las pastillas
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que estuvo en contacto con el nitrégeno y el campo magnético aplicado no ocurrié
nada (Cu, La y Dy) .El campo resultado de la interaccion del imén con las pastillas
en ningun caso dio cero pero en todas las pastillas el campo resultante aumento,
posiblemente por la suma entre los campos de las pastillas con el campo del

iman.
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5 CAPITULOV

5.1 Conclusiones

X/
L X4

X/
L X4

X/
°

De acuerdo a los resultados obtenidos y el andlisis de estos, se considera
a destacar en este trabajo las siguientes conclusiones:

El manejo de los polvos de las tierras raras debe hacerse de manera
meticulosa empleando el equipo de seguridad adecuado (mascarilla y
guates) de lo contrario por su tamafio y una posible inhalacién al momento
de su manipulacion, pueden llegar hasta los alveolos pulmonares y causar
un problema grave de salud.

Se evaluaron las pastillas de los diferentes materiales (cobre con tierras
raras) con el fin de poder caracterizarlos y medir las propiedades que lo
clasifiquen como superconductores a alta temperatura.

Las pastillas que presentan mayor campo magnético interno a temperatura
ambiente fueron las del Cu-Pr y las de menor fueron las de Dy.

Las muestras que presentan menor campo magnético interno en nitrégeno
liquido fueron las de Cu-Pr. Las que presentaron mayor campo magnético
en estas condiciones fueron las de Cu-Dy.

Las pastillas que obtuvieron un campo menor a temperatura ambiente en
presencia de un campo externo fueron las de cobre con disprosio y las que
lo tuvieron mayor a estas condiciones fueron las que contienen Cu-Pry
Cu, los valores de campo entre estas dos no difiere mucho.

El grado de conductividad en las muestras de Cu-Dy, Cu-Sm y Cu-La a
24°C se mejoré con la adicién de elementos del bloque f a comparacion
de las muestras que solo contienen cobre.

Las muestras que presentaron una mayor resistencia eléctrica a

temperatura ambiente fueron las de PrsO11ya que su difusion hacia los

65



X/
L X4

X/
L X4

X/
L X4

limites de grano fue mayor, pero a temperatura del nitrégeno liquido fue el
de menor resistencia eléctrica.

El material presenta diferentes grados de porosidad, no se obtuvo la
temperatura critica ni propiedades uniformes debido a tal defecto en el

material obtenido por compresion.

A bajas temperaturas (-195.8°C) las pastillas de Sm, Dy y Pr tuvieron
resistencias eléctricas muy parecidas. En este caso el Lantano fue quien

tuvo menor resistencia y el de mayor fue el Cu.

El disprosio con cobre a temperatura ambiente puede ser un muy buen
conductor ya que la reduccion de la resistencia eléctrica con esta tierra
rara fue de 1.18 Q estas caracteristicas pueden mejorarse si se logra
disminuir al minimo la porosidad, ya que el paso de electrones no es
continto en el material.

La disminucion de la porosidad en todos los casos puede reducir la
resistencia, lo cual hace que el Sm y Pr combinados con cobre sean
buenos candidatos a superconductores esto se puede lograr si se
comprimen los polvos al unisono de la fusion por medio del aumento de
temperatura. Algunos de los métodos para realizar esto son la compresion
isostatica en caliente y el prensado uniaxial en caliente, en este trabajo no

se realizaron ya que no se contaba con estos equipos

Las pastillas de Cu-Pr y Cu-Sm presentaron momentaneamente el
efecto Meissner el cual no desaparecié abruptamente, este puede ser
un indicio de que si pueden ser superconductores del tipo Il es decir
superconductores a alta temperatura, ya que estos materiales
generan un estado mixto en el cual el campo magnético no es
completamente repelido y esto se presenta a temperatura del

nitrogeno liquido.
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