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ABSTRACT

We report a cryostat to measure the magnetization in superconduct-
ing samples. The magnetization was obtained by electronically integrat-
ing the variable magnetic flux. We show the magnetization curves obtained
in a Nb-50%Ti sample.

RESUMEN

Se reporta un cridstato para realizar medidas de magnetizacidn en
muestras superconductoras. La magnetizacidn fue obtenida integrando
electrdnicamente el flujo magnético variable. Se muestran curvas de
magnetizacidn obtenidas en una muestra de Nb-50%Ti.

I. INTRODUCCION

La superconductividad es un fendmeno que se caracteriza principal-
mente por dos propiedades: la ausencia de resistencia eléctrica para tem-
peraturas por debajo de la llamada temperatura critica de transicidn

(2)

magnético del interior del superconductor (excepto en una capa muy del-

TC(1), y el efecto Meissner*”’, que consiste en la expulsidn del flujo
gada en la superficie del superconductor, del orden de 107° cm, 1llamada
profundidad de penetracidn).

Los materiales superconductores se clasifican en dos tipos o clases:
Superconductores tipo I, que exhiben el efecto Meissner, y Superconducto-
res tipo II en los que el efecto Meissner es incompleto.

Un superconductor tipo I es perfectamente diamagnético; es decir,
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en el estado superconductor no existe una densidad de flujo magnético B
interno debido a la existencia de corrientes superficiales que dan a la
muestra una magnetizacidn exactamente igual y opuesta a la del campo a-
plicado. Esta magnetizacidén negativa desaparece cuando la intensidad del
campo aplicado alcanza un cierto valor bien definido 1lamado campo criti-
co HC. La figura la representa esquemiticamente una curva de magnetiza-
cidén en la que se muestra el comportamiento magnético de un superconduc-
tor tipo I; vemos que presenta una intensidad de campo critico Hc bien
definida y una curva de magnetizacién reversible. Tanto la temperatura
critica como el campo magnético critico son caracteristicas propias de
cada material superconductor. Experimentalmente se observa que HC es
funcién de la temperatura, su relacidn aproximada se puede expresar en
la forma

H.(T) = H.(0) {1-(T/T )%}

Se tiene que existe un limite para la densidad de corriente de transporte

sin resistencia que puede soportar un superconductor sin pasar al estado
3)
16,

->
le 1lama densidad de corriente critica JC. El comportamiento de los su-

norma Al valor 1imite de densidad de corriente sin resistencia se

perconductores tipo I fue explicado con gran detalle y éxito por la teoria
(4)
S

Los superconductores tipo I poseen dos valores de campo critico

microscdpica BC

que se conocen como campo critico inferior HCi y campo critico superior
ch' Para valores del campo aplicado menores que HCI la muestra presen-
ta un diamagnetismo perfecto (efecto Meissner), cuando el campo aplicado
alcanza el valor HCz la muestra pasa al estado normal. En el intervalo
entre HCz y HCZ, conocido como estado mixto, el flujo magnético penetra
en el interior de la muestra en forma de cuantos de flujo, de valor
(hc/2e) = 2.07 x 107 gauss-cm?, formando éstos una red perfectamente
triangular. La curva de magnetizacidn para un superconductor tipo II ex-
hibe reversibilidad como se muestra esquemiticamente en la figura 1b.
Este comportamiento magnético de los superconductores tipo II fue tedri-
camente explicado por Ginzburg-Landau(S), Abrikosov(é) y Gor'kov(7) (teoria
GLAG). Uno de los primeros experimentos que mostrd la existencia de los
dos campos criticos Hcl y ch’ fue realizado por Shubnikov y colaborado-
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res(8) en muestras de Pb-T1 y Pb-In. La observacién directa del arreglo
periddico de las lineas de flujo fue hecha por Criber y colaboradores(g)
en aleaciones Pb-Bi, y por Essmann y Trauble(10) en Nb y Pb-4%In.
Experimentalmente se observd que cuando un ntmero apreciable de im-
perfecciones de red cristalina se introducen en un superconductor tipo 1I,
la curva de magnetizacidn presenta un comportamiento diferente al predicho
por la teoria GLAG. Cuando el campo externo se incrementa desde cero, la
muestra presenta un diamagnetismo perfecto hasta alcanzar Hcl; pero por
arriba de este valor, al seguir incrementando la magnitud del campo, la
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Fig. 1. Variacién esquemitica de la magnetizacién -47M vs. el campo H
aplicado en a) superconductor tipo I ideal, b) superconductor tipo II
ideal, c) superconductor tipo II duro.
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magnetizacién se desvia gradualmente de la linea del diamagnetismo per-
fecto, después de alcanzar un miximo la magnetizacidn empieza a disminuir
y el estado superconductor desaparece en HCZ. Cuando el campo se invierte
la curva de magnetizacién exhibe histéresis, como se muestra en la figu-
ra lc. En presencia de imperfecciones en la red cristalina, los cuantos
de flujo no son libres de moverse a través de la muestra y son prendidos
o atrapados por las imperfecciones. A los defectos de la red responsa-
bles de ello se les denomina en forma general como sitios de prendimiento.
A los superconductores tipo II con centros de prendimiento a menudo se
les llama superconductores duros y a aquéllos con valores altos de HC2
se les llama superconductores de campo alto.

El primer modelo fenomenoldgico que permite predecir el comporta-

(11)

y se 1lama Modelo del Estado Critico. La premisa bdsica de este modelo

miento magnético de los superconductores duros fue propuesto por Bean

es considerar que cualquier cambio en el campo magnético aplicado origina
que la densidad de flujo magnético B en el interior de la muestra cambia,
hasta que en todo punto cercano a la superficie del superconductor, rot E
es igual al valor critico %;—jc; es decir, la densidad de flujo magné-
tico B induce corrientes hasta la densidad de corriente critica jc' Bean
considera que la densidad de corriente critica jc es independiente del
campo.

El Modelo del Estado Critico estd en buen acuerdo con la curva de

(12)

(0 £HX ZHC). Esta concordancia implica que el concepto de la densidad

magnetizacidn de una muestra de V;Ga en la regidén de campo bajo
de corriente critica puede ser vdlido para los superconductores duros.
No se espera que haya concordancia para valores altos del campo aplicado,

donde no se cumple la condicidén de que la densidad de corriente sea inde-
pendiente del campo. Se puede decir que el Modelo del Estado Critico

da una descripcidn satisfactoria de las caracteristicas magnéticas de
los superconductores tipo 11 no-ideales.

De lo arriba expuesto, se puede Ver que una de las formas de ana-
lizar el comportamiento magnético de los superconductores es mediante
la magnetizacién. Con el propdsito de estudiar la magnetizacidn super-
conductora se construyd un dispositivo que estd previsto para analizar
diferentes tipos de muestras, dentro de un amplio intervalo de tempera-
turas y de campos magnéticos. En la seccidn II se describen el crids-
tato y los sistemas auxiliares, explicdndose someramente su funcionamien-

+n v en la seccién 111 la obtencidn de las curvas de magnetizacidn.
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IT. DESCRIPCION DEL CRIOSTATO Y SISTEMAS AUXILIARES

La figura 2 representa esquemiticamente el conjunto completo de
Dewar, bobina superconductora y cridstato. La figura 3 muestra al cridés-
tato y a continuacidon describiremos cada una de sus partes y funciones.

La brida de latdn A es el sostén del cribstato y sirve a la vez
como tapa del vaso para el He liquido del Dewar; a través de esta brida
se efectuan, por medio de tubos de acero inoxidable de pared delgada,
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Fig. 2. Representacidn esquemitica del dispositivo experimental completo
mostrando el Dewar, la bobina superconductora y el cridstato.



448

AL MEDIDOR DE VACKO

BOMBA [
DE LA CAMARA
DE HELIO LIQUIDO *+—
—— BOMBA DE LA CAMARA

BOMBA . EXPERIMENTAL
DE VACIO *—— AV A OERGUUA
il =— BRIDA DE LATON
(a)
f
1 Uy
4} i .
t: { e a -
R
i :
IEENE
:
L=
_(1,,_../1 i 84
i
'
1
H
]
SALIDA PARA EL
ALAMBRADO -

ELECTRICO

CAMARA DE HELIO
LIQuIDO E

ANCLA TERMICA L

DE COBRE
+ = 49
—a
3
, = [Tﬂ - [
{
CAMISA DE VACIO -~ H =
Al
P s -
=
TUBO (E) PARA SOSTENER
EL PORTAMUESTRAS
203
|
CAMARA EXPERIMENTAL __ |
—~
-
—
ST = ACOT. EN cm

Fig. 3. Diagrama del cridstato

las conexiones hacia la camisa de vacio, la cémara de He liquido y la
cAmara experimental. Ademds se instalaron sobre la brida una vdlvula
de aguja, atravesadores eléctricos para pasar el alambrado eléctrico de
la parte interna del cridstato hacia el exterior del Dewar y dos entra-
das tapables que se utilizan para la transferencia de N, liquido (pre-
enfriamiento) y del He liquido, asi como para 1= medicién del nivel de

He 1iquido dentro del vaso Dewar.
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Los alambres de cobre parten de los atravesadores, introduciéndose
en el bafio principal de He 1liquido para que disipen su calor, y pasan
a través del tubo F (sellado al vacio) hacia el tubo B, que 1lega al in-
terior de la cdmara experimental.

En la figura 3 se observa que la camisa de vacio rodea tanto a la
camara de He liquido como a la cimara experimental, aislindolas térmica-
mente del bafio principal de He liquido. E1 bombeo sobre la camisa de
vacio se efectia a través del tubo que parte de la camisa hacia la brida

Ay que se conecta a un sistema de bombeo.
En lacamarade He 1iquido se deposita el He 1iquido que sirve para

enfriar la muestra por debajo de los 4.2 K. Para la obtencién de tempe-
raturas inferiores a los 4.2 K se efect@ia un bombeo sobre la cdmara aba-
tiendo la presién del liquido y por lo tanto disminuyendo su temperatura.
La velocidad de bombeo se regula mediante dos vdlvulas que sirven para

estabilizar el sistema a temperaturas intermedias entre 1.2 K y 4.2 K.
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;
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i
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Fig. 4. Diagrama de la vilvula de aguja
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Fig. 5. Diagrama del portamuestras sefialando el sistema de deteccidn
de la magnetizacidn formado por la bobina a b c, las bobinas de cale-
faccidn d e, el termdmetro y la muestra.

Debido a que la bobina superconductora proporciona una regidn ho-
mogénea de campo en aproximadamente 5 cm de longitud, el sistema de de-
teccidn estd construido sobre una longitud de aproximadamente 3 cm y
distribuido en la forma indicada en la figura 5. La posicidn del porta-
muestras, dentro de la regidén homogénea de campo, la regula una pieza de
nylon que lo une con la parte inferior del tubo B del cridstato, median-
te el tubo E. La presencia de la pieza de nylon es Gtil pues, ademds,
en el proceso de desmagnetizacion de la muestra evita en gran parte la
evaporacién del He liquido de la camara de He liquido pues posee una
conductividad térmica baja (1.3 x 10 *watt/cm.K) .

La parte del cridstato que rodea al portamuestras la constituyen
dos latas cilindricas. Como estas latas van dentro de la bobina super-
conductora se hicieron de acero inoxidable no magnético de pared delgada
para no alterar apreciablemente el campo externo que se aplica a la
muestra. Estas piezas son desmontables para facilitar la operacién del
intercambio de muestras y se sueldan con metal de Wood.
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ITI. OBTENCION DE CURVAS DE MAGNETIZACION

El sistema de deteccidn de la magnetizacién (figura 5) consta de
las bobinas a, b y c¢ hechas con alambre de cobre calibre 42. Las bobi-
nas a y c esténenrolladas en la misma direccién formando una bobina de
4000 espiras en total y la bobina b, dentro de la que se coloca la mues-
tra, poseé 4000 espiras y estd enrollada en direccién contraria a la de
las bobinas a y c.

Un incremento continuo del campo magnético aplicado a las bobinas
desarrollard una f.e.m. a través de cada una de ellas, proporcional a la
razdn de cambio de la densidad de flujo magnético que las atraviesa. La
f.e.m. inducida en las bobinas a y c serd proporcional a la razén de cam-
bio del campo externo aplicado, mientras que la f.e.m. inducida en la
bobina b, que contiene a la muestra, serd proporcional a la razén de cam-
bio de la densidad de flujo magnético que pasa a través de sus espiras;
pero ya que las bobinas a y ¢ estdn enrolladas en sentido contrario a b
la f.e.m. neta a través de todas las bobinas serd proporcional a la ra-
zon de cambio de la magnetizacién de la muestra:

B E, FED - (Eb) ﬂ(g%"' g%)

€ a{g% = é%v(H + 41M) }

d(-4m)
E O —_dt

Esta f.e.m. alimenta a un integrador de flujo (figura 6), cuyo voltaje
de salida se relaciona al de entrada mediante la expresién

t 4
V a L (4 de = -anM

Asi el voltaje de salida del integrador es proporcional en todo tiempo
a la magnetizacidn de la muestra. Las correspondientes curvas de mag-
netizacidn en funcidn del campo externo aplicado se trazan conectando

al eje Y de una graficadora el integrador de flujo y al eje X, a través
de una resistencia shunt, el voltaje de salida, que es proporcional al
campo magnético que suministra la bobina superconductora, como se obser-
va en la figura 6.
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Una manera adecuada para llenar la cdmara de He 1liquido con el He liqui-
do del bafio principal, es mediante la vdlvula de aguja. El He 1liquido
se toma del bafio principal a través del tubo C y se alimenta a la camara
mediante el tubo D (figura 3). La figura 4 muestra el diagrama de la
vilvula de aguja. Esta consiste de una aguja de acero inoxidable que en
su parte superior estd sujeta a una pieza de latdn que a su vez va sol-
dada a la brida A. La pieza de latén acciona un fuelle mediante el cual
se sube o se baja la aguja; al subir ésta, se permite el paso del He
liquido, al bajar se cierra herméticamente sobre un extremo del tubo de
latdn C.

La cimara experimental es la parte del cridstato donde se coloca
la muestra y el sistema de deteccidn. Esta cémara se enfria mediante
gas de intercambio calorifico de He que se alimenta a través del tubo B.
El gas de intercambio se enfria al hacer contacto con una pieza de cobre
localizada en la parte inferior de la cdmara de He liquido, enfriando a
su vez la muestra. La razén de separar la camara de He 1iquido de la
cdmara experimental es que cuando se efectia una medicidn de magnetiza-
cién la muestra adquiefe una magnetizacidn residual a campo cero y la
finica forma de desmagnetizarla es llevdndola al estado normal, esto es,
elevando su temperatura. El proceso de calentar la muestra para desmag-
netizarla, y enfriarla nuevamente para llevarla al estado superconductor
debe hacerse cada vez que se realice una medida de la magnetizacién. La
manera de efectuar esta operacién es bombear el gas de intercambio y
calentar la muestra por medio de los calefactores hasta una temperatura
superior a su T_y volver a introducir gas He que al enfriarse, enfria
la muestra a la temperatura deseada.

La muestra y el sistema de deteccidn se colocan en un portamuestras
(figura 5) hecho principalmente de latén y cuya funcién es de suspender
la muestra paralelamente al campo externo proporcionado por la bobina

superconductora (2.9 cm didmetro interno, 0-50 KGauss y 1 KGaus=1.179 Amp) .
Al mismo tiempo el portamuestras sirve de asiento para el sistema de

deteccién de la magnetizacidn (su funcionamiento se dard mas adelante),
para los calefactores que elevan la temperatura dentro de la cémara ex-
perimental (los calefactores estdn representados por las bobinas dye
de la figura 5), y para el termdmetro de resistencia de carbdén (Allan
Bradley, 1/8 watt, 10 Q nominal) que mide la temperatura dentro de la

camara experimental.
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Fig. 6. Diagrama de bloques para la obtencidn de las curvas de magne-
tizacidn.
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Fig. 7. Curvas de magnetizacidn para Nb-50%Ti a diferentes tempera-
turas T1<T2<T3, obtenidas mediante integracidn electrdnica del flujo
magnético variable.
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La figura 7 muestra tres curvas de magnetizacién, obtenidas median-
te el procedimiento anterior, en una muestra de Nb-50%Ti que es un su-
perconductor tipo 11 de campo alto. Las curvas representadas son tipicas
de este tipo de superconductores y corresponden a tres temperaturas dife-
rentes T1<T,<Ts;.

La figura 8 muestra una curva completa de histéresis. En esta
curva se pueden ver los brincos de flujo o inestabilidades magnéticas
caracteristicas de los superconductores tipo II de campo alto; el drea
que encierra la curva es una medida de la energia gastada por el super-

conductor en expeler el flujo magnético de su interior.

-4TM

(UNIDADES ARBITRARIAS )
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Fig. 8. Curva completa de histéresis para Nb-50%Ti en la que se cbser-
van las inestabilidades magnéticas o brincos de flujo caracteristicos
de los superconductores tipo II de campo alto.



CONCLUSION

El cribstato que aqui se reporta se caracteriza por su facilidad
de manejo, y largo tiempo de autonomia y es apropiado para efectuar me-
didas de magnetizacidn en diferentes tipos de muestras superconductoras.
Las curvas reportadas para la aleacidon Nb-50%T1 demuestran la obtencidn
de la magnetizacidn por medio de la técnica aqui descrita. Estos resul-
tados comprueban el funcionamiento del dispositivo experimental y dan
paso a subsecuentes investigaciones del comportamiento magnético de los

superconductores.
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