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“Se pude ver mais longe, é porque estava sobre
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RESUMO

Tirelli, M. A. Fios Supercondutores de Nb-Ti: Simulacdo de Ti-o como Centro de
Aprisionamento Artificial (APC) obtido a partir de Nb e Ti. 2008. 136f. Tese de
Doutorado em (Engenharia de Materiais) Escola de Engenharia de Lorena, Universidade de
Sdo Paulo Lorena, Sao Paulo, 2008.

Com o intuito de melhor entender o papel do Ti-o como centro de aprisionamento, foi
produzido um fio de Nb-Ti com centros de aprisionamento artificiais (APC) de Ti-a. O
material APC foi obtido através do embutimento de uma barra de Ti em tubo de Nb. Fios da
liga Nb-47%Ti (% em peso) foram combinados com os de Nb+Ti respectivamente na
proporcao volumétrica de 3,2:1. A reducdo das dimensdes dos centros de aprisionamento a
escala nanométrica foi feita usando-se trés etapas de embutimento e por deformacao a frio.
Durante o processo de producdo do fio foram aplicados tratamentos térmicos (TT) em
temperaturas entre 650° e 750°C por 4h a fim de recuperar a ductilidade dos componentes e
facilitar o processo de deformacdo. Estes tratamentos permitiram através da interdifusdo entre
o Nb e o Ti do filamento Nb+Ti, a obtengdo do Ti-ao APC. No terceiro embutimento (3E),
foram adotadas 2 rotas de deformacdo. Na primeira rota, foi cortado um pedaco do fio no
diametro de 2,0 mm que foi deformado sem tratamento térmico até 0,54 mm (fios STT). Na
outra rota, outro pedago do fio (2,0 mm) foi dividido em 3 partes e receberam TT por 2h em
temperaturas de 400°C, 500°C e 600°C, sendo entdo deformados até¢ 0,54 mm. Em todas as
duas rotas foram retiradas amostras dos fios nos diametros de 1,37, 0,98, 0,70 ¢ 0,54 mm,
para caracterizagdo da microestrutura e das propriedades supercondutoras. Medidas de
temperatura critica T, e campo critico B¢, na amostra do fio do 1° embutimento (1E) e nas
amostras de fios 3E, resultaram em T, variando de 9,8 — 10 K para o fio 1E e de 9,48 — 9,80 K
para os fios 3E. As medidas para determinacdo de B, foram realizadas para temperaturas
entre 5,5 e 8,5 K, para campos aplicados até 9 T. Os fios 3E apresentaram valores de B, entre
8 — 9,8 T, indicando a degradacdo deste em relacdo ao campo critico do fio 1E que apresentou
B, = 10,6 T. A degradacdo foi atribuida a processos de difusdao ocorridos entre a matriz e o
Nb, que deterioraram B.,. Esta conclusdo ¢ suportada pelos valores de temperatura critica que
sdo maiores que da liga matriz Nb-47%Ti (9K). Os melhores valores de J. foram obtidos para
a amostra do fio STT com 1,37 mm de didmetro, sendo J,(2T) = 940 A/mm’ e J(5T) =200
A/mm?®. Observou-se um crescimento de B., com o decréscimo do didmetro dos fios, o
mesmo efeito que ocorre Nb-Ti convencionais. Este resultado confirma a obten¢do do Ti-a

APC como foi proposto.

Palavras - chave: Fios supercondutores, Nb-Ti, Centros de aprisionamento, Densidade de

corrente critica.



ABSTRACT

Tirelli, M. A. Nb-Ti Superconducting Wires: Simulation of a a-Ti Artificial Pinning
Center (APC) from pure Nb and Ti. 2008. 136f. Thesis (Doctoral in Materials
Engineering), Escola de Engenharia de Lorena, Universidade de Sao Paulo Lorena, Sao
Paulo, 2008.

In order to better understand the role of Ti-a as a pinning center, it was produced a Nb-Ti
superconductor wire with Ti-a as artificial pinning center (APC). The APC rod was obtained
by the stacking of Ti rods and Nb bars. The Nb-47wt%Ti rods were assembled together with
Nb+Ti rods with a volumetric fraction of 3.2:1. The pinning centers sizes were reduced to
nanometric scale using three stacking steps and cold deformation. During the wire production
process, the material received heat treatment (HT) in temperatures between 650°C and 750°C
during 4h to recover the composite ductility and to obtain good drawing properties. These
heat treatments were important to promote the Nb and Ti interdifusion in Nb+Ti filament with
the purpose of achieve the Ti-oo APC. In the third restacking (3R), two routes were adopted. In
the first route, a wire piece length was cut off at the diameter of 2.0 mm. This wire was
reduced without heat treatment (WHT) until 0.54 mm diameter. In another route, other wire
piece (at 2.0 mm diameter) was separated in three parts and each one was heat-treated during
2h at the temperatures of 400°C or 500°C or 600°C. These wires were also cold deformed until
0.54 mm in diameter. In both routes, samples were collected in the diameters of 1.37, 0.98,
0.70 and 0.54 mm and had their microstructure and superconducting properties characterized.
The critical temperature T, values attained in a first stacking (1S) wire and in 3R wires were
for the 1S wire of about 9.8 - 10 K and for the 3R wire 9.48 - 9.80 K. The B., measurements
were performed for temperatures fixed between 5.5 and 8.5 K and applied fields up to 9 T.
The 3R sample wire presented B, values between 8 and 9.8 T, showing the B, degradation if
compared to the 1E sample wire critical field that is 10.6 T. This B, degradation was
attributed to inter-diffusion processes occurred between Nb-Ti matrix and Nb. This
conclusion is supported by the critical temperature values that are larger than that of the Nb-
47wt%Ti matrix alloy (9K). The best J. values were obtained for WHT wire at 1.37 mm
diameter and these values are J.(2T) = 940 A/mm’ and J(5T) = 200 A/mm’. A B, growth
was observed with wire diameter decreasing. The same behavior is present in Nb-Ti

conventional wire. This result supports the achievement of the Ti-ao APC as proposed.

Key words: Superconductors Wires, Nb-Ti, Pinning centers, Critical current density.
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1 INTRODUCAO

A liga Nb-Ti tem sido estudada quanto as suas propriedades supercondutoras desde
meados dos anos 1960. Pfeiffer e Hillmann (1968) deram o primeiro passo importante no
desenvolvimento deste material tendo identificado os precipitados de Ti-o como a fase
importante para a obtencdo de altas densidades de corrente nestes materiais o que estimulou
outros pesquisadores a atuar nesta area (NEAL et al, 1971). Outro passo importante foi a
constatacdo de que a homogeneidade da liga seria fundamental para producdo de fios
supercondutores de boa qualidade, no que diz respeito tanto as caracteristicas metalurgicas
quanto as propriedades supercondutoras. A composi¢ao ideal foi definida, com Nb-47%Ti (%
em peso) com uma variacdo maxima permitida de cerca de 2% (LARBALESTIER et al,
1985a).

Os fios supercondutores de Nb-Ti sdo produzidos por seqiliéncias de tratamentos
termomecanicos: deformacdes seguidas de tratamentos térmicos de envelhecimento para a
produgdo de uma 2? fase, os precipitados de Ti-a. Esta 2% fase ¢ de fundamental importancia
para que altas densidades de corrente critica sejam obtidas. Quase 100% dos aparelhos RMN
usados na medicina t€ém magnetos de Nb-Ti como o elemento gerador de campo magnético.

Apesar da ampla utilizagcdo deste material comercialmente, os mecanismos de
aprisionamento de vortices (linhas de fluxo) que atuam nestes materiais, responsaveis pela
obtencao de altas densidades de corrente critica, ainda ndo estao bem estabelecidos.

Ao longo dos ultimos 20 anos (DOROFEJEV et al, 1985) vém sendo feitos esforgos
no intuito de entender estes mecanismos de aprisionamento de vortices em fios de Nb-Ti.
Excelentes artigos de revisdo nesta area foram publicados por (COOLEY, MOTOWIDLO,
1999) e (LEE, 1999). Estes esforcos concentram-se no estudo de multicamadas (KADYROV,

GUREVICH, LARBALESTIER, 1996), (McCAMBRIDGE et al 1996), (McCAMBRIDGE et
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al 1997) e também de fios de Nb-Ti com centros de aprisionamento artificiais — APC
(artificial pinning center) (HEUSSNER et al, 1995), (BORMIO-NUNES, HEUSSNER,
LARBALESTIER, 1996; 1997), (MOTOWIDLO, KANITHI, ZEITLIN, 1990), (KANITHI et
al, 1992), (MOTOWIDLO et al, 1992), (DIETDERICH, EYLON, SCALAN, 1992),
(YAMAFUJI et al, 1991), (MOTOWIDLO et al, 1993), (MIURA et al, 1992),
(MATSUMOTO et al, 1991), (MATSUMOTO et al. 1992), (MATSUMOTO et al, 1994),
(MATSUMOTO et al, 1993), (HEUSSNER et al, 1996), (HEUSSNER et al, 1997a),
(HEUSSNER et al, 1997b), (FUKUOKA, 1997), (RIZZO et al, 1996), (WANG et al, 1997a),
(WANG et al, 1997b), (TIRELLI, 2002).

Os fios APC sdo produzidos numa rota de fabricagdo que produz centros de
aprisionamento artificiais (artificial pinning center — APC), onde a segunda fase (Nb, Ti ou
Cu) ¢ introduzida ja no inicio do processo de fabricacdo do fio, combinando, por exemplo,
chapas da liga Nb-Ti com chapas do material APC (MOTOWIDLO, KANITHI, ZEITLIN,
1990), (MOTOWIDLO et al, 1992). O compodsito Nb-Ti/APC ¢ entdo mecanicamente
deformado por extrusdo e trefilagdo a frio. Outra rota para fabricagdo do fio Nb-Ti/APC
envolve a producao inicial de um composito composto por Nb puro e Ti puro, os quais podem
ser produzidos ou intercalando chapas de Nb e Ti ou combinando tubos de Nb e barras de Ti
(no centro). O compoésito ¢ entdo mecanicamente processado (extrusdo, forjamento e
trefilacdo) e apds varias seqiiéncias de embutimento, o Nb e o Ti estdo presentes em camadas
com espessuras reduzidas. Durante a fabricacdo, tratamentos térmicos sdo aplicados ao
compdsito para formar a liga Nb-Ti por difusdo, deixando parte do Nb ou do Ti puros no
compdsito, como material de segunda fase (RUDZIAK, et al, 1995), (SEUNTJENS, et al,
1995), (WONG, et al, 1996), (WONG, et al, 1997), (RENAUD, et al, 1995). Estes
tratamentos também tém por objetivo recuperar ou recristalizar os materiais do composito e

assim melhorar a ductilidade.
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As multicamadas sdo produzidas por deposi¢do de camadas intercaladas da liga
Nb-47%Ti e do material do centro de aprisionamento desejado. E uma estrutura ordenada e
modelar pois as espessuras ¢ separagdes entre centros de aprisionamento ndo tem dimensdes
variaveis (KADYROV, GUREVICH, LARBALESTIER, 1996), (McCAMBRIDGE et al,
1997), (WARNES, FAASE, NORRIS, 1996), (McCAMBRIDGE, et al 1996). Apesar das
duas técnicas de produgdo de material, multicamadas e fios APC, terem se mostrado como
promissoras no inicio dos estudos, ambas apresentaram resultados que ndo permitiam que o
objetivo inicial de “entender” o comportamento de aprisionamento de vortices no Nb-Ti fosse
atingido.

No caso das multicamadas, o sistema considerado ideal para simular a microestrutura
encontrada nos fios, os experimentos realizados apresentaram resultados dificeis de ser
interpretados, dificuldades estas associadas a dimensionalidade das multicamadas, bem como
efeitos de “matching” da rede de vortices com a estrutura das multicamadas. Para maiores
detalhes ver (KADYROV, GUREVICH, LARBALESTIER, 1996).

No caso dos fios APC grande dificuldade foi encontrada na fabricagdo destes
materiais. Uma destas dificuldades diz respeito a compatibilidade metalirgica entre a liga Nb-
Ti e o material APC, compatibilidade esta relacionada aos comportamentos de endurecimento
e durezas iniciais semelhantes, temperaturas de recristalizacdo do material APC proximas a da
liga e baixa capacidade de formacdo de fases com propriedades metalirgicas diferentes da
matriz. Estas caracteristicas foram identificadas como fundamentais para o sucesso da
fabricacdo do material. Sdo importantes para que deformacgdes reais da ordem de & = 23
possam ser aplicadas ao material com o objetivo de se atingir os tamanhos e separacdes entre
os centros de aprisionamento APC na faixa de dezenas de nandmetros. No caso da liga
convencional em fios de Nb-Ti, as fitas de Ti-a que produzem as maiores densidades de

corrente critica, ou seja, se tornam efetivas para o aprisionamento dos vortices, tém espessuras
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da ordem de 2-4 nm e separagdes da ordem de 10 nm. Dentre os materiais APC utilizados, o
Nb mostrou-se um material APC com um alto desempenho de Jc para campos de 2-6T (J. =
4600 A/mm?”) (HEUSSNER et al, 1996). Outros materiais usados como o Cu, ligas de Nb, Fe,
Ti resultaram em materiais com baixa densidade de corrente critica se comparados ao APC de
Nb e mesmo o fio convencional com precipitados de Ti-a. O centro de aprisionamento
intrinseco, Ti-a, apresenta 6timos valores de J. acima de 6 T, pois o fio com este centro de
aprisionamento, ndo apresenta degradagdo do campo critico superior H,, como ocorre com o
APC de Nb.

Com o intuito de melhor entender o papel do Ti-o como centro de aprisionamento,
usamos a técnica de fabricagio RBAPC (Rod Based Artificial Pinning Center) para a
obten¢do de um fio de Nb-Ti com centros de aprisionamento artificiais de Ti-o,, com 24% de
fragdo volumétrica de centros de aprisionamento.

Foi produzido um fio de Nb-Ti com centros de aprisionamento artificiais simulando o
Ti-a. O material APC foi fabricado pela técnica RBAPC (Rod Based Artificial Pinning
Center) (HEUSSNER et al., 1996), (HEUSSNER, 1998). Neste arranjo, combinamos fios da
liga convencional de Nb-Ti com fios de centro de aprisionamento. Estes ultimos foram
produzidos através do embutimento de uma barra de Ti em tubo de Nb e foram deformados
por forjamento rotativo até as dimensdes desejadas. Durante o processo de deformacao do fio,
foram aplicados tratamentos térmicos para recristalizacdo dos materiais do composito. Estes
tratamentos também permitiram a interdifusdo entre o Nb e o Ti do filamento Nb+Ti, com o
intuito de formar um material APC rico em Ti (RUDZIAK et al, 1995), (SEUNTJENS et al,
1995), (WONG et al, 1996), e com baixo teor de Nb. Isso simularia a fase Ti-a,, que tem,
segundo estimado por Cooley (1996), uma composi¢ao proxima de 5-6% de Nb.

Os fios foram caracterizados quanto as propriedades supercondutoras por

magnetizacdo AC para obtencdo da temperatura critica ¢ magnetizagdo DC para posterior
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calculo da densidade de corrente critica J. e posterior comparagao com resultados por medidas
de transporte. A caracterizagdo de J. por medidas de transporte foi realizada até campos de 9
T para todas as amostras e até¢ 12 T para as melhores amostras. O campo critico B, também
foi determinado para todas as amostras por medidas de transporte.

Resultados como o fato de que quando os fios supercondutores tém seus didmetros
reduzidos, ha um crescimento de B¢, estd de acordo com o observado em fios
supercondutores de Nb-Ti com centros de aprisionamento de Ti-o..

No que diz respeito a performance quanto a densidade de corrente critica, os fios
obtidos ndo tiveram uma excelente performance, devido a fatores denominados extrinsecos as
propriedades supercondutoras e que t€ém origem na etapa de forjamento rotativo do processo
de fabricagdo. Porém, comparados com resultados anteriores em fios APC obtidos pela

mesma rota de fabricag¢do, a melhora obtida em J. foi alcangada.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Por mais de 40 anos, os supercondutores de Nb-Ti t€ém sido considerados o carro chefe
na fabricacdo de magnetos supercondutores (SEEBER, 1998a). A dupla Nb-Ti e NbsSn,
também chamados de low Tc, supercondutores de baixa temperatura critica, tem sido os
responsaveis por impulsionar o vasto mercado da industria de supercondutores, que cobre a
fabricagcdo de aparelhos de Imagem por Ressondncia Magnética (MRI), Magnetos de
Ressonancia Nuclear (NMR), magnetos para aceleradores de particulas, dispositivos por fusdao
por plasma e magnetos empregados em pesquisas (SEEBER, 1998b). Estas aplicacdes foram
favorecidas pelas altas densidades de corrente desses materiais, aliadas com o baixo custo de
fabricagao.

Os supercondutores de Nb-Ti foram descobertos em meados dos anos 60. Em 1968,
Pfeifer e Hillmann deram os primeiros passos no desenvolvimento desse material, tendo
identificado os precipitados de Ti-o, como a fase importante para a obtengdao de altas
densidades de corrente nesses materiais (PFEIFFER, HILLMANN, 1968), (NEAL et al,
1971). Suas propriedades supercondutoras sdo moderadas: apresentam uma temperatura
critica, T¢, de 9 K e um campo magnético superior, Hp, de 11 Ta42Ke 14 Ta2 K. A
composicao ideal da liga comercial foi definida como Nb-47%Ti (% em peso), com uma
variagdo maxima permitida de 2% (LARBALESTIER et al, 1985a). A boa ductilidade da liga
Nb-Ti ¢ um dos principais motivos para o seu sucesso na obten¢do de longos comprimentos
de fio e conseqiientemente para a fabricacdo de magnetos supercondutores.

Nos trabalhos de (NEAL et al, 1971), a presenca de altas densidades de discordancias
que foram criadas apds altos graus de deformacdes a frio foi correlacionada com o aumento
da densidade de corrente. Notou-se também que, quando aplicado um tratamento térmico de

385°C/1h no estagio final de deformagdo a frio, a densidade de corrente critica aumentava
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substancialmente de 400 a 1200 A/mm” (5 T, 4,2 K). Estes estudos foram precursores da
identificagdo do precipitado Ti-oo como sendo o principal centro de aprisionamento em
supercondutores de Nb-Ti.

Ao longo dos ultimos 20 anos tém sido feitos esfor¢os no intuito de melhorar o
entendimento dos mecanismos de aprisionamento de fluxo no Nb-Ti e incorporar essas
melhorias na fabricagdo comercial dos fios supercondutores de Nb-Ti (LARBALESTIER et
al, 1985a). As tentativas de melhorar o desempenho dos fios supercondutores de Nb-Ti
quanto a sua capacidade de condugdo de corrente podem ser divididas em duas categorias:
caracteristicas intrinsecas e extrinsecas.

As limitacdes extrinsecas foram descobertas e corrigidas. Elas incluem a formagao de
intermetalicos na interface Cu/Nb-Ti durante os tratamentos térmicos de precipitagao da fase
Ti-oo (LARBALESTIER et al, 1985b). Para evitar a formagao desses intermetalicos foi usada
uma barreira de difusdo de Nb em torno dos filamentos de Nb-Ti durante a fabricacdo do
composito.

Outro problema extrinseco ¢ a tendéncia dos filamentos apresentarem variagao do
diametro do fio ao longo do comprimento (ensalsichamento). O ensalsichamento ¢ causado
pelo rompimento de alguns filamentos internos, devido a diferenca de propriedades mecanicas
entre 0 Nb-Ti e a matriz de Cu. O cobre, por apresentar uma dureza menor e se deformar mais
que a liga de Nb-Ti apresenta um “empescocamento” durante a deformacao a frio, causando a
ruptura dos filamentos internos, formando o “ensalsichamento”. Isto pode ser prevenido
através da melhoria do empacotamento do feixe de fios dentro da matriz de cobre
(GREGORY et al., 1987).

A primeira limitagdo intrinseca que foi encontrada e corrigida foi a heterogeneidade da
liga de Nb-Ti, causada pela distribuicao das regides ricas em Ti da liga (WEST et al, 1983).

Estas regides respondem diferentemente ao tratamento térmico de precipitagdo e,
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conseqiientemente, dificultam a formacao de uma fase uniforme de fase Ti-a, necessaria para
um aprisionamento de fluxo eficiente (LEE, LARBALESTIER, 1987).

Como resultado da otimizac¢ao do tamanho e separacao da 2? fase (Ti-a) e da melhoria
das propriedades da liga de Nb-Ti, a densidade de corrente critica atingida nos fios teve um
aumento substancial desde (NEAL et al., 1971), ou seja, acima de 3700 A/mm” (5 T, 4,2 K)

(CHENGREN, LARBALESTIER, 1987).

2.1 DESENVOLVIMENTO DE FIOS SUPERCONDUTORES DE Nb-Ti COM ALTAS

DENSIDADES DE CORRENTE

Os materiais supercondutores exibem supercondutividade em uma regido abaixo de
valores de temperatura critica, T,, campo magnético critico superior, He, ¢ densidade de
corrente critica, J.. Os valores de T, e He, sdo principalmente determinados pelas propriedades
dos elétrons e fonons do material e dependem da sua composi¢do quimica e da sua estrutura
cristalina. S3o propriedades intrinsecas ¢ podem ser manipuladas muito pouco durante a
fabricacao do fio. A densidade de corrente critica, J., a0 contrario ¢ um parametro extrinseco e
¢ fortemente dependente da temperatura e do campo magnético. E determinada pela
microestrutura do material e pode, portanto ser manipulada durante o processo de fabricacao
do fio supercondutor.

A supercondutividade ¢ caracterizada por dois estados magnéticos ¢ também pela
temperatura critica. Os supercondutores destinados para aplicagdes praticas tais como fios e
cabos elétricos, sao supercondutores do Tipo II, pois estes materiais podem ser utilizados em
aplicagdes de alto campo magnético. Na presenca de campo magnético, o fluxo magnético
penetra no volume do material supercondutor tipo Il acima de um campo critico inferior, H;,

o qual ¢ < 100 mT no caso do Nb-Ti e até um campo critico He; entre 10 e 11 T. Este fluxo
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magnético existe como um arranjo quantizado de linhas de fluxo ou vortices, os quais sao

espagadamente ordenados de a, =1,07,/¢,/ B , onde B ¢ a indugdo magnética e ¢o = 2,07x10

" Wb é o quantum de fluxo magnético. O vértice pode ser pensado como um tubo de
diametro A. No centro deste tubo existe um outro tubo concéntrico (nicleo) de diametro &.
Dentro do ntcleo, o material encontra-se no estado normal, portanto tem fluxo magnético
penetrado dentro desta regido. Além desta regido do nicleo, correntes de blindagem
supercondutoras decaem até a distdncia A, que ¢ conhecida como comprimento de penetragdao
de London. O diametro do nucleo &, também ¢é conhecido como comprimento de coeréncia
supercondutor e depende inversamente do campo critico, ou seja, a medida que a temperatura
aumenta o campo critico diminui e o diametro do nicleo do vortice aumenta. Na presencga de
campo magnético, quando o campo aplicado atingir o valor de Hc, os nlicleos dos vortices tém
seus didmetros maximos, se tocam e o material passa para o estado normal como um todo.

Em uma rede de fluxo, os vortices sdo sujeitos a uma forca de interagdo repulsiva que
resultam das correntes de blindagem presentes. Em um estado de equilibrio, estas forgas se
compensam entre si numa rede regular e triangular de vortices. A presenga de correntes
externas, no entanto, provocaria o aparecimento de uma for¢a chamada de for¢ca de Lorentz,
Fr, formada pelo produto vetorial da corrente J e o campo aplicado ao material poH:
FL =Jx poﬁ. Esta forga ¢ perpendicular a corrente aplicada e ao campo e faz os vortices se
movimentarem na sua dire¢do. Esta movimentagdo tem um carater resistivo, pois o nicleo do
vortice € normal, cujo efeito ¢ o aumento da temperatura local e como conseqiiéncia, teriamos
uma dissipacdo de calor que faria com que o material passasse para o estado normal. No

entanto, os supercondutores do tipo II podem sustentar uma densidade de corrente critica

mesmo se existir um gradiente de fluxo magnético definido pela equagdo de

Maxwell Vx B = Hoj Este gradiente pode ser sustentado por regides de defeitos que
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aprisionam os vortices. Estas regides sao chamadas de centros de aprisionamento, que podem
ser formados por discordancias, vacancias, atomos intersticiais, precipitados de materiais nao
supercondutores, contornos de grao etc. A interacdo desses defeitos com os vortices resulta
em uma for¢a de aprisionamento, F,,, que atua no sentido oposto a for¢ca de movimentacdo dos
vortices, Fr. Quanto maior for a for¢a de aprisionamento, F,, maior serd a densidade de
corrente critica do material. Portanto, para maximizar J., € necessario desenvolver centros de
aprisionamento eficientes para barrar o movimento dos vortices. Pardmetros como a
quantidade e distribuicdo desses defeitos, bem como a forma e a natureza do material
empregado, devem ser levados em conta no processo de fabricagdo de um fio supercondutor.
Dois métodos sdo utilizados para introduzir uma estrutura de centros de
aprisionamento em fios supercondutores de Nb-Ti. O primeiro e mais empregado
comercialmente, ¢ o método convencional, onde sdo aplicadas seqiiéncias de deformacgao a
frio da liga Nb-47%Ti (% em peso) seguidas de tratamentos térmicos. Esse processamento
termomecanico tem por objetivo a precipitacdo da fase normal (ndo supercondutora) Ti-a.,
intrinseca ao material. Um outro caminho que foi proposto por (DOROFEJEV et al., 1985),
introduz centros de aprisionamento artificiais ao material (APC — Artificial Pinning Center).
A 1idéia basica desse método ¢ incorporar um metal normal dentro da matriz supercondutora
no inicio do processo de fabricacdo. Ambos, matriz e APC, seriam em seguida, reduzidos por
processos de deformagdo, como extrusdo e trefilagdo, até que o componente normal do
composito atingisse o tamanho e espacamento ideal para o aprisionamento dos vortices

(SCANLAN et al, 2004)
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2.1.1 Liga convencional — Centros de Aprisionamento de Ti-a

Conforme podemos ver na Fig. 2.1, o campo magnético critico superior, Hc, atinge um
pico maximo quando a quantidade de Ti estd da faixa de 40% a 50% em peso de Ti, sendo
que o maior valor de He; € de 11,5 T a 44% em peso de Ti (LEE. et al, 2001). A temperatura
critica cai continuamente acima dessa faixa com o aumento de Ti. Comercialmente, para o
Nb-Ti, um H.; maior ¢ desejado e por isso as ligas comerciais sdo ricas em Ti e as ligas de
Nb45-50%Ti1 (% em peso) sdo preferidas em relagdo aquelas com Nb25-30%Ti (FONER et
al., 1981).

De acordo com a Fig. 2.2, existem somente duas fases estaveis no sistema binario Nb-
Ti, a fase Nb-Ti-B que ¢ cubica de corpo centrada (ccc) e a fase Ti-a, que ¢ hexagonal
compacta. O Ti-a tem uma composi¢do de 6% de Nb (% atomico) (COOLEY, LEE,
LARBALESTIER, 1996). A composi¢do da liga Nb-Ti ndo s6 determina as propriedades
supercondutoras, mas também a quantidade e a morfologia do centro de aprisionamento Ti-a
que pode ser formado. Quanto maior a quantidade de Ti, mais centro de aprisionamento ¢
formado e teremos uma liga de baixo custo, ja que o Ti é mais barato que o Nb. Durante o
processo de fabricacdo de um fio convencional, os centros de aprisionamento de Ti-o. sdo
precipitados preferencialmente nos pontos triplos dos contornos de grao (LEE,
LARBALESTIER, 1987). Este tipo de precipitagio produz um arranjo uniforme de
precipitado, que tem sua distribui¢do controlada pelo tamanho de grao da fase Nb-Ti-f3. Se
aumentarmos muito a quantidade de Ti, no entanto, diminuimos as propriedades
supercondutoras € aumentamos a precipitacao da fase de “Widmanstétten” nos contornos de
grao da liga Nb-Ti, (LEE, LARBALESTIER, MCKINNELL, 1988), (LEE,
LARBALESTIER, 2001). Estes precipitados que se formam nos graos de Nb-Ti, apresentam

uma estrutura fina em forma de lamelas ou “basket wave”, que aumenta significativamente a
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dureza dos filamentos de Nb-Ti, o que pode resultar em filamentos nao uniformes e até

fraturados.

0 20 40 60 80 100

% peso Ti

Fig. 2.1 — Temperatura Critica e campo magnético critico superior a 4,2 K como fun¢ido da composicao de Nb-Ti
(HEUSSNER, 1998)
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Fig 2.2 — Diagrama de fases do sistema binario Nb-Ti. A seta indica a liga de composig¢do comercial Nb-47%Ti
(% peso). (COOLEY et al., 2003)
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Os fios convencionais sao obtidos por deformacao inicial a frio de uma barra de Nb-
47% Ti (% em peso) de alta homogeneidade, de forma a acumular um valor de deformacao
verdadeira, € = 5. As deformagdes relativamente altas t€m por objetivo favorecer a cinética de
precipitagdo da fase Ti-a, que ocorrera preferencialmente nos pontos triplos dos contornos de
grao. Séries distintas de tratamentos térmicos e passos de trefilagdo sdo usados para nuclear e
favorecer o crescimento de 20-25% em volume de precipitados de Ti-a, com didmetros de
100-200 nm (CHENGREN, LARBALESTIER, 1987) (LEE, LARBALESTIER, 1987). Sao
necessarios trés ou quatro tratamentos térmicos de 375-420°C por 20-80 h para este proposito,
intercalados por deformacdes de aproximadamente e=1. Numa Ultima etapa, uma deformagao
final da ordem de =5 ¢ aplicada a fim de diminuir o tamanho dos precipitados. Nas
dimensdes finais do fio supercondutor, os precipitados t€ém a forma de fitas alongadas, com
espessuras variando de 1 a 4 nm, 50 a 100 nm de largura e 3 a 10 nm de espacamento (LEE, et
al, 1987).

Existe uma relacdo linear entre a densidade de corrente critica alcancada e o volume
de precipitado Ti-a produzido. Em (LEE, MCKINNELL, LARBALESTIER, 1990), J.
aumentou linearmente de 0,6-0,8 kA/mm?” (5 T, 4,2 K) para uma liga sem precipitados (tendo
como defeitos, discordancias, contornos de grao do Nb-Ti) para 3,5-3,8 kA/mm? (5T,4,2K)
com 20-25% de Ti-a.. Os trabalhos de (CHERNYL, et al, 2003) estudaram a influéncia do
tratamento térmico sobre os parametros de deformagdo da microestrutura de fios de Nb-
48%Ti (% em peso). A densidade de corrente critica atingida foi de 3840 A/mm®, ap6s uma
seqiiéncia de quatro estdgios de tratamento térmico a 400°C/400 h. Resultados semelhantes
foram encontrados em (CHERNYL, et al, 1991). Em outro trabalho, também para fios de
Nb-48%Ti (% peso), a densidade de corrente critica excedeu 4000 A/mm® (5 T, 4,2 K). Esse
feito foi alcangado apds um longo tratamento térmico de 420°C/4000 a 8000 h, que produziu

aproximadamente 25-33% (% em peso) de Ti-a. (CHERNYL, et al, 2002).
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Um dos valores mais altos de J. encontrados para fios convencionais foi alcangado em
(COOLEY et al, 1991) para um fio laminado. Nesse trabalho, J. aumentou de 2610 para 3130
A/mm” ap6s o aumento da deformacio do fio ndo laminado, até & = 5,55. Apos a laminagdo
do fio quando a razio de aspecto atingiu 9,73, J. chegou a 5200 A/mm* em 5 T. Com a
laminagdo, os precipitados de Ti-a tiveram suas faces mais largas alinhadas com o campo
magnético aplicado. Este alinhamento aumenta a eficiéncia com a qual os vortices sao
aprisionados em campo paralelo. Por outro lado, com o campo perpendicular, os valores de J.
cairam bem abaixo dos valores encontrados para um composito de Nb-Ti sem tratamento
térmico.

Para um fio de Nb-Ti submetido a um campo de 5 T e a uma temperatura de 4,2 K, o
tamanho e o espacamento ideais seriam da ordem de 5 nm e 20 nm, que correspondem,
respectivamente, ao tamanho do raio do vortice e o espagamento entre eles. A Fig. 2.3 mostra
uma estrutura de vortices nessa situacdo (5 T, 4,2 K) intercalado com uma microestrutura
otimizada de Nb-Ti (LEE, LARBALESTIER, 2001)

Trabalhos de Lazarev et al (1998) em ligas de Nb-60% Ti (% atomica), sugerem que
as altas densidades de corrente das ligas de Nb-Ti ocorrem devido a presenca de fases ricas
em Nb, que se formam nos processos de difusdo na liga de Nb-Ti, ao redor do precipitado Ti-
o, apos os tratamentos termomecanicos empregados na fabricacdo do fio convencional. Esses
resultados s6 puderam ser comprovados por microscopia de campo i6nico, que detectou a
presenca desses precipitados finos (1-4 nm de espessura) e alongados (>100 nm), com uma

concentragdo de Nb de aproximadamente 80% (% atdmica).
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Trefllacao

Fig. 2.3 — Imagem de microscopia de transmissdo da seg¢do transversal de um supercondutor de Nb-47%Ti
mostrando os precipitados de Ti-a em forma de fitas brancas de 1 a 4 nm de espessura. Para comparagdo, uma
estrutura esquematica de uma rede de vortices a 5 T e 4,2 K, é superposta com a mesma microestrutura
tridimensional. (LEE, et al, 2001)

Diferentemente dos mecanismos de aprisionamento sugeridos por Meingast et al,
(1989) e Cooley, Larbalestier, Lee, (1996), Lazarev et al (1998) sugere que a otimizagao de J.
ocorre devido a regido rica em Nb que se forma entre a liga Nb-Ti e o precipitado de Ti-a.. Na

verdade a regido rica em Nb ¢ uma regido de composicao variavel.

2.1.2 Liga Convencional — Centros de Aprisionamento Artificiais (APC)

Resultados experimentais (LEE, MCKINNELL, LARBALESTIER, 1990) e teoricos
(STEIJIC, et al, 1992) mostram que se aumentarmos a fracdo volumétrica dos precipitados de
Ti-a, aumentariamos também a densidade de corrente critica, J., devido a maior arca de
aprisionamento. No entanto, por limitagdes termodindmicas e restricdes cinéticas, nao ¢

possivel aumentar a quantidade de Ti-a para além de uma faixa de 20-33% (% peso)
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(CHERNYL et al., 2002). A principal vantagem dos fios supercondutores obtidos pela
inser¢do de centros de aprisionamento artificiais é a possibilidade de romper estas restrigdes
termodinamicas, permitindo produzir fios com uma maior fracdo volumétrica de segunda fase.
Além disso, esta técnica proporciona a escolha da composi¢do e do arranjo dos centros de
aprisionamento.

Resumindo, este método confere varias vantagens em relagdo ao processo

convencional:

(1) Utilizag¢ao de outros materiais como centros de aprisionamento, os quais poderiam
ter uma forga de aprisionamento maior que a fornecida pelo Ti-a.

(2) Os centros de aprisionamento podem ser arranjados em geometria especiais, as
quais poderiam ser mais eficientemente ajustadas a rede de vortices.

(3) Os centros de aprisionamento podem ter dimensdes e formas idénticas no inicio
do processo, permitindo uma distribui¢do uniforme da microestrutura de centros
de aprisionamento nas dimensdes finais do fio.

(4) O material dos centros de aprisionamento pode melhorar outras propriedades
supercondutoras do fio final, tal como a temperatura critica.

(5) A fracdo volumétrica dos centros de aprisionamento pode ser muito maior que
20%, sem mudangas significativas no projeto do composito.

Na literatura, varios materiais foram analisados como centros de aprisionamento

artificiais, tais como o Nb, Cu, Ti, Ta, V, Fe, Ni, ligas de Nb-7,5%Ta e Nb-10%W e Ni-Cu.

Um grande sucesso foi obtido com compositos de Nb-Ti com centros de

aprisionamento artificiais de Nb (MATSUMOTO et al., 1994) (HEUSSNER et al., 1997a).
Estes foram os primeiros compositos de Nb-Ti a quebrar a barreira de 4000 A/mm’ . O mais
alto valor reportado de J. com centros de aprisionamento de Nb foi de 4600 A/mm’

(HEUSSNER et al., 1997b). O Nb foi escolhido como centro de aprisionamento por duas
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razoes: primeiramente, com nao ¢ supercondutor a campos maiores que 1 T e sua temperatura
critica ¢ praticamente a mesma da liga Nb-Ti, o Nb pode fornecer uma forca de
aprisionamento elevada sem a degradacdo excessiva de T. e He, devido ao efeito de
proximidade. Segundo, por razdes metalurgicas, devido a sua excelente ductilidade e a sua
melhor compatibilidade com o Nb-Ti, com curvas de endurecimento e dureza iniciais
semelhantes. (BORMIO-NUNES et al, 1999).

Viarios tipos de geometrias de centros de aprisionamento foram empregados na
fabricagdo de fios APC: arranjos do tipo ilha com Nb APC produzidos por (MIURA et al,
2000), (OKUBO et al, 2000), (LIU et al, 2003) e com Cu APC (TIRELLI, 2002); fios
supercondutores de Nb-Ti com Nb APC com arranjo do tipo barreira em (MOTOWIDLO et
al, 1990), (MOTOWIDLO et al, 1992) ¢ com Cu APC (MOTOWIDLO et al, 1992),
(TIRELLI, 2002). Outra geometria muito usada é o arranjo “rod based” que consiste na
combinagcdo dos fios de Nb-47%Ti com os fios APC’s, ambos no mesmo didmetro
(HEUSSNER et al., 1996), (HEUSSNER, 1998). Um outro método considerado um dos mais
praticos de montagem dos filamentos ¢ conhecido como “Jelly Roll”, que consiste na
montagem alternada de chapas de Nb-Ti e Nb APC (SMATHERS et al, 1992). Usando esse
tipo de arranjo, longos comprimentos de fio supercondutor foram obtidos com valores de J.
superiores aqueles obtidos nos fios convencionais em campos de 2-6 T. Anteriormente, o
desempenho dos fios com centros de aprisionamento artificiais era ruim em campos de 6-8 T
se comparados aos fios convencionais (COOLEY, MOTOWIDLO, 1999). No entanto,
trabalhos recentes com centros de aprisionamento artificiais de Cu-Ni obtiveram excelentes
propriedades também a campos mais altos (> 6 T) (MOTOWIDLO, RUDZIAK, WONG,
2003).

A razdo para a queda de J. a campos mais altos ¢ resultado do efeito de proximidade

entre a matriz supercondutora e a fase normal. O efeito de proximidade ¢ entendido como a
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modificag¢ao das propriedades do metal supercondutor quando em contato com a fase normal,
ndo supercondutora (DE GENNES, 1964). Essa alteracdo nas propriedades do supercondutor
somente ocorre quando as dimensdes ou espessuras das interfaces entre as regides
supercondutoras € normais sdo menores ou iguais a 100 nm, tal como é encontrado dos
compdsitos APC. Como conseqiiéncia, ha redug¢do de T, e H,, significando também queda
nos valores de J. em campos mais altos. A regido supercondutora se acopla a normal, que tem
um &y maior, perdendo suas melhores caracteristicas intrinsecas.

No trabalho de Motowidlo, Rudziak, Wong (2003), foram utilizados centros de
aprisionamento de Cu e ligas ferromagnéticas de Cu-Ni. Todos os fios foram fabricados com
12% em volume de centros de aprisionamento, com razdes xNi: yCu de 6Ni/6Cu, 8Ni/4Cu e
12Cu. Quando comparados entre si, os centros de aprisionamento ferromagnéticos exibiram
um melhor aprisionamento de fluxo em altos campos, ao contrario do que ocorreu com o APC
de Cu. Os autores sugerem que o melhor desempenho de J., T. ¢ He; em alto campo, foi
devido ao fato de existir uma barreira resistiva de Ni entre o APC e a matriz de Nb-Ti. De
fato, o Ni possui um comprimento de coeréncia &y muito pequeno e com isso o efeito de
proximidade foi reduzido e as propriedades a campos mais altos ndo foram degradadas. Além
disso, a presenga de um material ferromagnético como o Ni dentro do centro de
aprisionamento (Cu-Ni), contribui para esse resultado. A densidade de corrente critica obtida
foi de 5034 A/mm” (5 T, 4,2 K).

Os melhores resultados de J. ja mencionados acima para fios convencionais ¢ APC sao
mostrados na Fig. 2.4.

Hé ainda um outro método de obtengdo de fios APC que consiste na combinagdo de
chapas, ou tubos e barras de Nb e Ti puros. A liga Nb-Ti ¢ obtida através da difusdo no estado
solido entre o Nb e Ti, utilizando-se as temperaturas e tempos adequados. Este método nao

prescinde do uso da liga convencional e neste caso os centros de aprisionamento sdo Nb e Ti
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puros, que por ventura, remanescem apos os tratamentos térmicos aplicados para formacao da
liga (RUDZIAK et al, 1995), (SEUNTJENS et al, 1995), (WONG et al, 1996). Esta

metodologia foi utilizada no desenvolvimento do presente trabalho.
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Fig 2.4 — Densidade de corrente critica para compositos convencionais e APC. (CHENGREN, et al, 1987),
(COOLEY, et al, 1999), (CHERNY]T, et al, 2002), (SCANLAN et al, 2004)

2.2 ANISOTROPIA DE J. — INFLUENCIA EM MEDIDAS DE MAGNETIZACAO

Medidas de magnetizacdo feitas em fios de Nb-Ti com centro de aprisionamento de
Nb (BORMIO-NUNES, HEUSSNER, LARBALESTIER, 1996) e em fios convencionais
(BORMIO-NUNES, HEUSSNER, LARBALESTIER, 1997) mostraram que a densidade de

corrente critica apresenta uma anisotropia que depende do comprimento da amostra.
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Observou-se uma forte dependéncia da forma e magnitude da largura de histerese de
magnetizacdo, AM, com o comprimento da amostra. Quando a amostra ¢ longa, a largura do
laco de magnetizacdo ¢ maior e satura para valores de comprimento maiores que Lg
(comprimento de saturac¢do). Na verdade para L > Lg J. obtido a partir de AM (largura do lago
de magnetizagdo) ¢ comparavel com J; obtido por medidas de transporte. No caso de amostras
curtas, os valores de AM encontrados foram de até seis vezes menor do que para amostras
longas, de modo que a densidade de corrente. Isso prova que a estrutura de aprisionamento de
fluxo, seja ela, Ti-a ou APC, ¢ anisotropica. Com isto, ao se tentar extrair J, de medidas de
magnetizacdo DC (AM) ¢ necessario que AM esteja na condi¢ao de saturagdo. No trabalho de
(TIRELLI, 2002) em fios APC de Nb-Ti com centros de aprisionamento de Cu, foi observada

a anisotropia de J. para os fios produzidos nos arranjos tipo ilha e barreira.

2.3 APRISIONAMENTO DE FLUXO MAGNETICO EM SUPERCONDUTORES

Os centros de aprisionamento presentes em um supercondutor interagem com a
estrutura de vortices e uma forga atrativa de aprisionamento F, aparece entre os defeitos e os
vortices. Se a forga de aprisionamento € suficientemente intensa, a acdo da for¢a de Lorentz
pode ser equilibrada, conforme ja discutido na se¢do 2.1. A corrente critica ¢ definida quando

a forca de Lorentz ¢é equilibrada pela forca de aprisionamento volumétrica Fp,.

— —

Matematicamente, temos: J; x B= Fy.

F, ¢ uma fun¢do da temperatura T, do campo magnético B (uoH) e da microestrutura
do material. Esta Ultima ¢ definida pela dimensdo e espagamento d, entre os centros de
aprisionamento. Essa dependéncia da forca de aprisionamento volumétrica F, com o campo
magnético B, ¢ uma propriedade mensuravel de aprisionamento de fluxo. A forma da curva de

F, vs B pode sugerir qual ¢ o mecanismo elementar de aprisionamento de fluxo que esta
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atuando no sistema e, conseqilientemente, qual deve ser o tipo de defeito na microestrutura que
estd ancorando os vortices, segundo algumas teorias existentes (FIETZ, WEBB, 1969) (DEW-
HUGHES,1974) ¢ (EKIN, 1980). Estas relagdes sdo conhecidas como regra de
escalonamento. Na verdade com estas regras ¢ possivel comparar a forma da curva de
aprisionamento volumétrica com as interacdes de aprisionamento elementares e os defeitos na
microestrutura do material.

De maneira geral, a for¢ca de aprisionamento volumétrica pode ser obtida através do
calculo da interacdo de aprisionamento elementar entre o vortice e o centro de aprisionamento
usando-se uma teoria microscopica e entdo se somando estas forcas de aprisionamento
elementares.

Uma boa aproximagdo para a soma, no limite de alta densidade de centros de
aprisionamento, ¢ considerar que cada centro de aprisionamento interage com um vortice, tal
que as forgas elementares de aprisionamento podem ser somadas linearmente, sendo esta
chamada de soma direta ou total. Desta maneira, a for¢a de aprisionamento volumétrica pode

ser dada por:

Fy(b.T.dy) = n(B.dp)fy(b.T.dy), (2.1

onde b=B/B; ¢ o campo magnético reduzido, B, = pwoHe, € 0 campo magnético critico
superior do supercondutor e n(B,d,) ¢ a densidade de interacdes de aprisionamento, sendo
determinada pela geometria dos centros de aprisionamento e a densidade de vortices n, na
amostra, sendo n,~B/¢o, onde ¢o ¢ o quantum de fluxo ¢y = 2,07)(10'15 Whb.

A derivagdo microscopica com a medida experimental de F,(H) pode ser relacionada

através da regra de escalonamento dada pela equagdo (2.2) a seguir:
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F, (b, T,d,) = C.[Bey (T)™.A(d ) )bP (1 - b) (2.2)

Esta relagdo dada pela equagdo (2.2) foi proposta por (FIETZ, WEBB, 1969). Na

expressdo acima, o comprimento de coeréncia supercondutor (T) € incorporado em Bg(T)
B 1/2
onde &(T) =9 /27Bc, (D]~

Geralmente, cada mecanismo de aprisionamento tem uma dependéncia distinta em
campo magnético e temperatura. Como exemplo, para valores de p=1, q=1 e m=2 se aplicados
na equacdo (2.2), temos a expressdo para aprisionamento tipo nucleo (core pinning)
encontrado em Nb-Ti (MEINGAST, 1989). Formas distintas da relagdo de escalonamento
podem entdo ser associadas com cada mecanismo de aprisionamento, produzindo valores
caracteristicos para os expoentes m, p e q. Sao relagdes muito importantes, pois a natureza do
mecanismo de aprisionamento pode ser conhecida sem um de prévio conhecimento da
microestrutura de defeitos do material.

Quanto a forma da curva F,(B) medida, esta ndo varia quando a temperatura T ou o
espacamento entre centros de aprisionamento d, sdo alterados, € neste caso apenas um Uinico
mecanismo de aprisionamento estd presente. Nestas situagdes, € considerado que F,, € a curva
F,(B) exibem escalonamento. A equagdo (2.2) ¢ chamada de regra de escalonamento. A
natureza do mecanismo de aprisionamento pode ser deduzida pela comparagdo da forma da
curva de F,(B) medida com a curva resultante de um modelo microscopico. Muitas predi¢des
de curvas de F,(B) e seus valores associados do expoente m sdo apresentados na literatura
para o Nb-Ti (CAMPBELL, EVETTS, 1972), (KRAMER, 1978), (DEW-HUGHES, 1974),
(DEW-HUGHES, 1987). Em contrapartida, se a forma de F,(B) muda com T, significa que
mais de um mecanismo de aprisionamento estd atuando e diz-se que o material exibe auséncia

de escalonamento.
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Uma pratica comum ¢ medir a forma da curva de Fy(B) para uma amostra em 4,2 K e
assumir que isso representa adequadamente o mecanismo de aprisionamento elementar em
qualquer outra situagdo de B, T ou d,. Devido a possibilidade da separa¢do dos termos da
equacdo de escalonamento (2.2), existe uma outra forma de verificar a presenga de
escalonamento para um determinado material. Toma-se o valor maximo da forga de
aprisionamento volumétrica Fymax, para um determinado valor de B, e o grafico de Fp/Fpmax
versus b devera ser invariante em relagdo a temperatura.

A equagdo (2.2) foi modificada por (EKIN, 1980), que propdés uma regra de

escalonamento incluindo a deformagdo do material, mostrada na equagdo 2.2 a seguir:

F, = K(e).f(b) (2.3)
sendo:

f(b) oc b” (1 - b)¢ (2.4)

onde ¢ ¢ a deformag¢do do condutor e K(¢) ¢ uma funcdo da deformacdo, da temperatura
reduzida t=T/Tc, do campo critico termodindmico na temperatura zero B, do pardmetro k
(kappa de Ginzburg-Landau) e da densidade e intensidade dos centros de aprisionamento, mas
¢ independente do campo magnético. A influéncia da deformagdo poderia vir de todas estas
quantidades. A parte dependente do campo, f(b), ¢ expressa em funcdo do campo magnético
reduzido b=B/B.; (T,e), onde p e q sdo expoentes cujos valores variam dependendo do

mecanismo de aprisionamento. A constante K(g) dependeria de Bg(e) na forma
K(g) o« [B(e)]".

O parametro n se mostra surpreendentemente constante para um dado tipo de material

supercondutor. Foi encontrado que n =4 para o Nb-Ti (EKIN, 1980).
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A unificagdo da dependéncia de F, em relagdo a temperatura, campo magnético e

deformacao ¢ feita por (EKIN, 1980), resultando na equacao (2.5):

F,(B,T,¢) = (1 —a|80|ujn(1 —tz)mf(b) 2.5)

onde, f(b) ¢ dado pela equagdo 2.4.

Também foram encontradas expressdes para T¢(€) € Be(T,e) como:

T.(e) = Tcm(l —a|80|uj1/w (2.6)

I-t

2
4,2
()

onde, w = 3, Ty, € 0 valor maximo da temperatura critica independentemente da deformacao e

H,,(T,e) = Bczm(4,2K)(1 —~ a|80|u) (2.7)

do campo magnético e Bcom(4,2K) € o valor maximo de B, medido a 4,2 K, independente da
deformacao.

Este tipo de unificagdo entre as dependéncias de F, com relagdo a temperatura, campo
magnético e deformacdo ¢ de grande importidncia na caracterizagdo e determinag¢do do
comportamento dos supercondutores em qualquer situagdo de operacao.

Devido a complexidade de microestrutural de muitos compositos e a dificuldade de se
quantificar precisamente as fases desses materiais, o entendimento microscopico dos
mecanismos de aprisionamento de vortices ¢ importante para auxiliar no entendimento dessas
microestruturas e dos parametros supercondutores envolvidos.

Um dos primeiros trabalhos visando o entendimento do aprisionamento de fluxo foi
apresentado por Dew-Hughes (1974), que utilizou argumentos energéticos para a

determinacdo das expressdes da for¢a de aprisionamento volumétrica dos supercondutores,
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dependendo do tipo de defeito existente no material. Neste trabalho foram utilizadas

consideracdes sobre a natureza das interagdes entre linhas de fluxo individuais e os centros de

aprisionamento, e da geometria destes centros.

A equacdo (2.3) pode ser dividida em vdrias partes: uma dependente da inducdo de

magnética B do material, chamada de f(b) na equacdo (2.5), outra dependente da estrutura de

defeitos, do valor de B.»(T), do estado de deformacao e fatores geométricos do material. O

aprisionamento depende entdo: do tipo de interagdo entre as linhas de fluxo e os centros de

aprisionamento, da geometria e do tipo destes centros. Estas dependéncias sdo influenciadas

por:

a)

b)

d)

a natureza supercondutora dos centros, porque a intensidade da interacdo local entre
centros de aprisionamento e vortices depende da diferenga entre as propriedades
supercondutoras destes ¢ da matriz ;
o tamanho e o espacamento da microestrutura de aprisionamento comparados a
profundidade de penetragdo supercondutora A, porque o valor local de equilibrio de B
pode ser obtido somente quando essas dimensdes forem maiores que A;
o tamanho dos centros de aprisionamento comparado com o espagamento da rede de
vortices ag, onde a=1,07(¢o/B)"%, sendo ¢y o quantum de fluxo magnético. Isto
determina o comprimento total do vortice e a natureza geométrica da interagao;
a rigidez da rede de vortices, que determina se os deslocamentos sofridos pelos
vortices sob forcas de aprisionamento locais sdo puramente elasticos e com resisténcia
dos vortices vizinhos, ou se as forcas de aprisionamento sdo suficientemente intensas
para distorcer completamente a rede e possibilitar que cada linha de fluxo atue
individualmente.

O tipo de interacdo foi separado em mecanismo magnético (magnetic pinning)

e de nucleo (core pinning).
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O mecanismo de aprisionamento de nucleo descreve a existéncia de uma interacao
direta do nucleo das linhas de fluxo com os centros de aprisionamento. A geometria dos
centros pode ser: volume, quando as linhas de fluxo interagem com todo o volume do centro
de aprisionamento; superficie, quando as linhas de fluxo interagem com a superficie dos
centros (defeitos planares ou contornos de grdos); ou ponto, quando os centros podem ser
considerados pontuais quando comparados com as dimensdes das amostras e das linhas de
fluxo (segregacdes ou fases normais espalhadas no material). Os tipos de centros de
aprisionamento podem ser dois: normal, quando o centro ¢ um material normal localizado
dentro da fase supercondutora; e Ak, quando existem pequenas varia¢des locais do pardmetro
k (kappa) de Ginzburg-Landau devido a pequenas variagdes locais da resistividade de estado
normal. A Tabela 1 mostra as fungdes f(b) para cada tipo de aprisionamento previsto ¢ a
posicao dos maximos para essas fungoes.

O problema dado com o tratamento das equagdes de Dew-Hughes (1974) reside nos
termos independentes do campo magnético. Como pode ser visto na Tabela I, todas as
equacdes de Fj(b) sdo proporcionais a B, ndo importando o tipo de aprisionamento. Isso é
verdade para um numero muito restrito de supercondutores, como ¢ o caso do NbTi. Para os
supercondutores A15, como o Nb3Sn, por exemplo, a dependéncia obtida experimentalmente
¢ B,

Outros pontos desfavoraveis a utilizagdo destes mecanismos sdo listados a seguir:

1) Os comportamentos sdo derivados das interagdes individuais das linhas de
fluxo com os centros de aprisionamento;
2) Nao sdo utilizados os comportamentos elasticos e plasticos da rede de

linhas de fluxo;
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3) E suposto que todos os comportamentos de aprisionamento sio regidos
pelo Dbalangco de energia, independente das caracteristicas das
microestruturas de cada material.

Apesar dessas discrepancias, os comportamentos previstos por Dew-Hughes
(1974) sao utilizados ainda hoje para o entendimento qualitativo do aprisionamento de
fluxo magnético em supercondutores, incluindo os supercondutores de alta
temperatura critica.

Na Tabela 1, S, é a area superficial por unidade de volume projetada nadire¢do da

forca de Lorentz; V; ¢ a fracio volumétrica do supercondutor (a*/1%); a é a dimensdo dos

centros de aprisionamento paralela a direcdo de Fr; 1 € o espacamento entre os centros de

aprisionamento ¢ 1o = 41107 N/A”.

Na Fig. 2.5 sdo mostradas as curvas racionalizadas de f(b)/fnax(b) em funcdo de b

dadas na Tabela 1. Os tipos de aprisionamento estdo mostrados como: aprisionamento tipo

magnético-volume; aprisionamento tipo nucleo-volume; aprisionamento tipo nucleo-

superficie e aprisionamento tipo nicleo-ponto.



Tabela 2.1 - Mecanismos de aprisionamento de acordo com Dew-Hughes (1974).
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Tipo de Geometria do | Tipo do centro Posicao
interacao centro de de Fy(b) f(h) do
aprisionamento | aprisionamento P maximo
de Fy(b)
Normal V2 _ b=0,33
S,B 2 12 b""(1-b) ’
VOLUME o ——5-b77(1-b)
0
MAGNETICA
Ak B b”2(1=2b)| b=0,17,1
Sy °2 v pl2(1-2b)Ak ( )
Mok
Normal S.B.,’ b2 (1-b)?
VOLUME 534Ho ( -b) B
Ax S B.2 b(l-b) b=0,5
v-c2
— ——b(l-b)Ax
2,67pyx
Normal S B02 SBo’ iy, b2 (1-b)? b=0,2
NUCLEO 41,5 (1-b)*
SUPERFICIE s 0.6
Ax b (1-b =0,
S B02 b3/2(1 b)AK ( )
2p,K°
Normal VdeZ , b(1-b)? b=0,33
————Db(l-b)
4,64pn,xa
PONTO
2 20 _ =
o ViBa g pyac| om0
3
2,32pak

Uma diferenca notavel entre compositos APC e convencionais estd na forma das

curvas de forca de aprisionamento magnéticas. Em particular, os valores de campo para os

quais a for¢a de aprisionamento méaxima, Fymax, ocorre, sdo diferentes. Os compodsitos

convencionais exibem um ponto maximo de F, em B = 0,5 B., enquanto que para os

compositos APC, o pico maximo de F, estd em torno de B =~

observado na Fig. 2.6.

0,25 B como pode ser




50

T T 1,0 T
magnético-volume-normmal
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niclec-volume-ax
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g
4 = 0,4}  Micleo-volume-normal
magnélico-volume-ax
02 8 0,2+
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©
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0,0 02 04 0,6 0,8 1.0 0,0 0,2 0.4 0,6 08 1.0
b=B/B, b=8/8,

Fig. 2.5 - Dependéncia de F, com b mostrada na forma das funcdes f(b) obtidas por Dew-Hughes, 1974. As
curvas foram normalizadas para seus valores maximos dados pelos pontos de maximo da Tabela 1. Os tipos de
aprisionamento estdo mostrados como: a) aprisionamento tipo magnético-volume; b) aprisionamento tipo
nucleo-volume; c) aprisionamento tipo nucleo-superficie; d) aprisionamento tipo ntcleo-ponto.

O aprisionamento de fluxo em fios convencionais de Nb-Ti otimizados foi atribuido ao
mecanismo de aprisionamento de nucleo (core pinning) por Meingast e Larbalestier
(MEINGAST, 1989), para o qual Fpmax ocorre para B = 0,5 Be,conforme observado
experimentalmente na Fig. 2.7 para o fio com deformagdo verdadeira ¢ = 5,1. A funcdo
correspondente do campo reduzido € neste caso f(b) = b(1-b). Entretanto, outros resultados
para este mesmo fio de NbTi convencional, porém no estado nao-otimizado (¢ < 5,1 , na Fig.
2.7), nao sdo consistentes com esse modelo. Mesmo no fio otimizado, argumenta-se que as
espessuras das fitas de Ti-a para no tamanho final do fio produzido, sdo muito finas para

interagir fortemente com uma linha de fluxo com um nucleo de 10 nm de diametro a 4,2 K.
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Além disso, a curva de dados de Fy(b) perto de T, apresentam uma fungdo F, oc b"(1-b) ao

invés de b(1-b).

20 o);.ab Conventional

Fp (GNim*)
—T
T
e
e
/

73
T —
~—~
-

I

Fig. 2.6 Comparagao das curvas de forca de aprisionamento para o fio convencional e APC (COOLEY, 1996)

Voltando a comparacao entre fios convencionais e APC de NbTi, Cooley (1991) sugere que
as diferencas, nos valores de campo reduzido no qual o méaximo de F, ocorre, estaria
relacionada aos diferentes comprimentos de coeréncia normais, n, do Nb puro como APC e

das fitas de Ti-a do fio convencional (GUREVICH, 1994).

20 v Y v v Y

-

F (GN/m”)

10 p

P

HH (T)

Fig. 2.7 Fp(H) em fungdo de poH,, e da deformagio final para o fio de Nb-48%Ti (% em peso)
(MEINGAST, 1989)
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Estas diferengas entre as curvas de F, entre fios convencionais e APC, sugerem que o
mecanismo de aprisionamento magnético seria o0 dominante em relacdo ao aprisionamento de

nucleo, para o caso de fios de Nb-Ti tanto convencional como APC.(COOLEY, 1996)

2.4 DIMINUICAO DA TEMPERATURA CRITICA E DO CAMPO MAGNETICO

CRITICO POR EFEITO DE PROXIMIDADE

Conforme foi mencionado no item 2.1.2, existe uma limitagdo do uso de
supercondutores de Nb-Ti com centros de aprisionamento artificiais em aplicacdes em altos
campos magnéticos, entre 6 a 8 T, que € a reducdo de T, e/ou H,, geralmente acompanhada
de uma diminui¢ao de J.. A razdo para estes baixos valores de T. ¢ H¢; no regime de alto
campo magnético ¢ devido ao efeito de proximidade entre o metal supercondutor e o material.

De fato, o pardmetro de ordem supercondutor ndo decai abruptamente na interface
entre o material supercondutor e o material normal. Ao contrrio, decai exponencialmente
como ~ exp (-x/En). Ou seja, a supercondutividade é induzida na regido normal que engloba o
centro de aprisionamento em uma regido de espessura aproximadamente &n.
Microscopicamente, o efeito de proximidade envolve a difusdo de super elétrons do estado
supercondutor (matriz) para o estado normal (centro de aprisionamento).

Este acoplamento entre a matriz supercondutora e o centro de aprisionamento
homogeneiza os valores de T, ¢ Hc, cuja magnitude ¢ governada por uma mistura das
propriedades da por¢do da regido normal no qual a supercondutividade foi induzida e a regido
supercondutora da matriz. Esta mistura de 2 regides supercondutoras com propriedades
distintas resulta em valores médios menores de T, ¢ H¢,, se comparados com os exibidos pela

matriz supercondutora (MEINGAST, 1989).
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Para fios supercondutores de Nb-47%Ti com centros de aprisionamento artificiais de
Nb, a mistura da regido supercondutora e normal ¢ mais rica em Nb. Como mostrado na Fig.
2.1, para o aumento de Nb na composicao da liga ¢ esperado um ligeiro aumento de T., mas
com uma conseqliente diminuicdo de He, (HEUSSNER, 1998). Outros materiais utilizados
como centro de aprisionamento, tais como o Cu (MOTOWIDLO, 1992), (MOTOWIDLO et
al, 2003), provocam uma reducdo bem maior de T, ¢ He,.

O efeito de proximidade também deve ocorrer nos fios supercondutores convencionais
de Nb-Ti, onde os precipitados de Ti-a sdo acoplados junto a matriz. Entretanto, a
composi¢ao global do compdsito ndo resulta em queda de H.,. Na realidade, o efeito de
proximidade exerce um efeito benéfico no fio convencional, ajudando a restaurar o alto H,,
que havia sido perdido durante as mudancgas de composi¢cdo da liga que ocorre durante os
tratamentos térmicos para obtencdo dos precipitados de Ti-a. Portanto, um dos pontos chaves
para ndo obter uma grande depressao de H, nos fios supercondutores APC ¢ trabalhar com
ligas supercondutoras de Nb-Ti, cuja faixa de composi¢do em porcentagem em peso resulta
em alto He, (44 a 48 % Ti), como mostrado na Fig. 2.1. Este ajuste na composi¢do da liga
pode prevenir uma queda de H; de2a3 Ta4,2 K.

A forca de aprisionamento volumétrica, F,, ¢ inversamente proporcional ao
comprimento de coeréncia normal &y do centro de aprisionamento e portanto aumenta com a
reducdo de &y. Diferentes centros de aprisionamentos, tais como Cu, Cu-Ni ¢ Nb com
comprimentos de coeréncia de 57, 10 e 17 nm, respectivamente,, foram investigados por
Hayakawa et al. (2001), que analisou a variacdo de T, e F, com &y em 4,2 K. Para todos os
centros de aprisionamento F, aumenta com a reducdo do tamanho do centro de
aprisionamento ¢ com o decréscimo de &y. Dentre os fios com APC normal, ou seja, de Cu e
Cu-Ni, F,, cresce com o decréscimo de En. O maior valor de F, foi obtido para o fio com APC

de Nb, que tem um valor intermediario de & comparado ao APC de Cu e Cu-Ni. A
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degradacao de T, para os fios com centros de aprisionamento normal ¢ maior que para o APC
de Nb. O valor de T, para os APCs normais estd em torno de 8,2 K enquanto que para o APC
de Nb é de 9,1 K.

Heussner et al. (1997) apresentou resultados de fios de Nb-47%Ti com diferentes
centros de aprisionamento, tais como Nb, Nb-10%W e Nb-7,5%Ta, também para avaliar o
efeito do comprimento de coeréncia normal &y de materiais puros e ligados sobre as
propriedades de aprisionamento de fluxo magnético. O comprimento de coeréncia medido
para o Nb puro ¢ de 83 nm e diminuiu para 59 nm para a liga de Nb-7,5%Ta ¢ 32 nm para a
liga de Nb-10%W. Este ultimo apresenta &y muito préximo ao do Ti puro. Fios
supercondutores convencionais com centros de aprisionamento de Ti-o apresentam um &y
ainda menor se comparado as ligas aqui citadas, ja que o Ti-a apresenta 5% atdmico de Nb
(LEE, LARBALESTIER, 1987). Observando-se as curvas de F;, vs B para estes fios perto de
B.,, observa-se que a F, decai exponencialmente com B para os APCs de Nb e Nb-7,5%Ta,
que tém um &y maior e decai linearmente com B para o Nb-10%W, indicando que o efeito de

proximidade tem de fato uma dependéncia importante de &y nestes materiais.
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3 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo sdo apresentados os procedimentos experimentais utilizados na
obteng¢do do fio supercondutor de Nb-Ti com centro de aprisionamento de Nb+Ti (itens 3.1 a
3.5). As etapas de caracterizagdo de temperatura critica, campo critico e corrente critica,
usando técnicas resistivas, sdo descritas nos item 3.7 ¢ 3.8. As medidas de corrente critica e
temperatura critica feitas respectivamente, por magnetizagdo DC e susceptibilidade AC, sao

apresentadas no item 3.9.

3.1 - OBTENCAO DO CENTRO DE APRISIONAMENTO DE Nb+Ti

O fluxograma do processo utilizado na fabricacdo do fio supercondutor pode ser
visualizado nas Fig. 3.1 e Fig. 3.2.

Uma barra de Ti de 20 mm foi inserida dentro de um tubo de Nb de 27 mm de
diametro externo ¢ 20 mm de diametro interno. Este conjunto foi deformado a frio por
forjamento rotativo e trefilagdo com cobre externo até atingir 5,6 mm de didmetro. O cobre foi
removido por decapagem acida usando uma solucao de H,0 : HNOs. Neste ponto, o conjunto
de Nb+Ti de 4,15 mm de didmetro, foi tratado termicamente a 750°C por 4h, com o intuito de
recristalizar o Ti. A recristalizagdo primaria do Ti se da para temperaturas em torno de 540 °C
e tratamentos térmicos tipicos de recristalizacdo usados na industria sdo em torno de 700 °C
por 2 h (BOZZOLO et al, 2005).

Em uma nova seqiiéncia de deformagdo a barra de Nb+Ti foi trefilada a frio e sem

cobre de 4,15 mm até 0,98 mm de didmetro.
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Nb+Ti APC
TT TT
750°C/4h °
FR " 650°C/4h
—Pp 56mm —p 098 MM =P Corte 65 fios
Cobre  ¢=4,15 mm L=170 mm

$27mm  retirado  Soldainox

(a) Centros de aprisionamento artificial (APC) Ti+Nb; (FR = forjamento rotativo; TR = trefilagao)

Nb47%Ti - Matriz

TT TT
750°C/4h 750°C/4h
Nb47%Ti ﬁ} 5,6mm E} 0,98MM =gy Corte 206 fios
Soldainox L=145 mm

¢16mm

(b) Filamentos de NbTi; (FR = forjamento rotativo; TR = trefila¢do)

1° Embutimento (271 fios: 65 Nb+Ti e 206 Nb47Ti)

Nb47Ti

TT TT
750°C/4h 750°C/4h

E}?,?mm —p  6,0mm E} 1,5mm  1,06mm

\
0,64 mm TR

vacuo

(c) 1°. embutimento (FR = forjamento rotativo; TR = trefilagdo)

Fig. 3.1 — Fluxograma do processo de fabricagdo do fio supercondutor de Nb-Ti com centros de aprisionamento
artificial de Ti-a — etapas de fabricagdo: (a) fabricacdo do conjunto Nb+Ti, (b) obtencdo do fio, por trefilagdo, da
liga Nb47%Ti e 1° embutimento.
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Os fios de Nb+Ti de 0,98 mm de diametro foram cortados em 65 pedagos de 170 mm
de comprimento. Em seguida os fios foram encapsulados em tubo de quartzo sob vacuo e
tratados termicamente a 650°C por 4h (BOZZOLO ET AL, 2005).

Apds o tratamento térmico, os fios de Nb+Ti de 170 mm de comprimento, foram

endireitados manualmente ¢ limpos com esponja de ago, agua e detergente.

2° Embutimento (169 fios: 65x169 Nb+Ti APC)

1T 1T
750°C/4h 750°C/4h

-3 16,2mm 3 10,3mm 3 6,4mm E}Z,Smm

1,06 mm
Corte 169 fios -
Vvacuo L=130 mm 1,02mm

3° Embutimento (169 fios: 65x169x169 Nb+Ti APC)

1T 1T T
750°C/4h 750°C/4h 650°C/4h

3 15,1mm2> 7,6mm 3 6,4mm 3 3,5mm

TR|

1,02 mm 2.0mm <

Corte 169 fi
vacuo L=O1 360 mm 108 1)Sem TT
2)400°/2h

3)500°/2h
4)600°/2h

— 1.37mMm
0,98MM  m—

r 0,70mm

0,54mm

Fig. 3.2 — Fluxograma do processo de fabricacdo do fio supercondutor de Nb-Ti com centros de aprisionamento
artificial de Ti-o — etapas de fabricagdo: 2° embutimento e 3° embutimentos
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3.2 — OBTENCAO DOS FILAMENTOS DA MATRIZ SUPERCONDUTORA DE Nb-

47%Ti1

Uma barra de Nb-47%Ti importada da Teledyne Wah-Chang, Hi-Ho (High
Homogeneity), que compde a matriz supercondutora do fio supercondutor produzido neste
trabalho, foi deformada a frio por forjamento rotativo de 16 mm a 5,6 mm de didmetro. Neste
diametro a barra deformada foi recristalizada na temperatura de 750°C por 4h, sob atmosfera
inerte de argdnio apds sucessivas purgas com esse gas.

Apds o tratamento de recristalizagdo, a barra de Nb-Ti foi enviada a empresa
SOLDAINOX — Ind. Comércio Repr. Importacdo e Exportacdo Ltda para ser trefilada sem
cobre de 5,6 mm até 0,98 mm de diametro. Na técnica de se trefilar sem cobre, utilizada pela
SOLDAINOX, os fios obtidos tém variacdo minima das dimensdes ao longo do didmetro do
fio e a qualidade superficial dos fios € melhor que naqueles trefilados com cobre. Nestes se
observa o aparecimento de ranhuras ao longo da se¢do longitudinal. Apds o embutimento, os
defeitos dos filamentos se propagam ao longo do processo de fabricagdo e podem resultar em
nao se chegar ao fio desejado nas dimensdes finais projetadas.

O fio trefilado até¢ 0,98 mm de didmetro foi cortado em 206 pedacos de 145 mm de
comprimento. Em seguida os fios foram limpos com esponja de ago, agua e detergente para
serem tratados a 750°C/4h. Antes do tratamento os fios foram encapsulados em tubo de
quartzo sob pressdo positiva de Argonio, ap6s varias purgas realizadas com esse gas inerte.

Os fios foram endireitados manualmente e posteriormente limpos usando-se esponja

de ago, agua e detergente.
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3.3 PRIMEIRO PROCESSO DE EMBUTIMENTO - (271 FILAMENTOS: 65 DE Nb+Ti

APC)

O processo de confecgdo do 1°. embutimento foi feito com os materiais recristalizados
obtidos conforme descrito nos itens 3.1 e 3.2. O arranjo deste 1° embutimento consistiu da
combinag¢do de 271 filamentos, sendo 65 fios de Nb+Ti (Centro de aprisionamento artificial -
APC) e 206 fios de Nb-47%Ti (matriz supercondutora).

Os fios foram arranjados dentro de um tubo de Nb de didmetros interno e externo de
20 mm e 22 mm, respectivamente. O tubo de Nb de 150 mm de comprimento foi previamente
recristalizado na temperatura de 1200°C por 4h. O arranjo mostrado na Fig. 3.3 foi colocado
dentro de um tubo de cobre de 25,4 mm de didmetro externo e espessura de parede de 1,6
mm. Fecharam-se as extremidades com tampas de cobre soldadas, uma das quais foi colocado
um tubo de cobre, que foi ligado a uma bomba mecanica através de uma valvula gaveta. O
sistema foi mantido sob o vacuo da bomba sob 2 h, com sucessivas purgas de argonio. Apos
ser desacoplado da bomba, o conjunto foi selado sob vacuo com forjamento rotativo.

Apbs a etapa de selagem do compdsito Cu/Nb-Ti/Nb+Ti APC sob vacuo, prosseguiu-
se a deformagdo por forjamento rotativo até 7,7 mm de didmetro. Neste ponto o Nb-Ti e o Ti
apresentavam uma redu¢do em drea de aproximadamente 83%. Com o objetivo de
recristalizar o Ti e a liga de Nb-Ti, foi feito um tratamento térmico de 750°C/4h. No caso do
Nb-Ti, esta temperatura ¢ adequada no caso do material estar altamente deformado
(HEUSSNER, LEE, LARBALESTIER, 1993). Para esse tratamento, a barra foi encapsulada
em tubo de quartzo e mantida sobre atmosfera positiva de argdnio. O tubo de quartzo com a
barra foi colocado no forno resistivo tubular mostrado na Fig. 3.4, sendo que o tubo foi

. , A . 2
mantido sob um vacuo de uma bomba mecanica de 7,3 x 10™ mbar.
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O centro de aprisionamento (Nb+Ti)
(O  Nb-Ti
B tubo de Nb

Fig 3.3 — Desenho esquematico do arranjo de 271 barras de Nb-47%Ti e centros de aprisionamento de Nb/Ti,
embutidos em tubo de Nb.

Fig. 3.4 — Forno tubular resistivo com uma regido de temperatura homogénea de trés metros

Apos o tratamento térmico de 750°C/4h, prosseguiu-se o forjamento rotativo de 7,7 mm
até 6,0 mm de didmetro. Em seguida, o fio foi trefilado até 4,25 mm de didmetro. Neste ponto,
foi necessaria a troca do tubo de cobre, que ja apresentava uma parede muito fina. Um novo
tubo de cobre de 8 mm de didmetro externo e 6,35 mm de diametro interno, foi trefilado até
apresentar 4,3 mm de didmetro interno, para acomodar assim a barra de 4,25 mm de didmetro.

O conjunto Cutcomposito continuou a ser trefilado até 1,5 mm de didmetro. Nesse ponto, o
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fio de Nb/Nb-Ti/Nb+Ti APC apresentava um didmetro de 1,06 mm (sem cobre). Esse fio foi
usado para a realizagdo do 2° embutimento.

Uma parte do fio com 1,5 mm de didmetro foi tratada a 750°C/4h e foi deformadas por
trefilacdo até 0,64 mm (com cobre), para posterior caracterizagdo das propriedades
supercondutoras, € comparacdes futuras em relagdo aos diferentes tamanhos de centro de

aprisionamento. O fio interno apresentava um didmetro de 0,56 mm.

3.4 SEGUNDO PROCESSO DE EMBUTIMENTO: 169 FILAMENTOS (65X169 DE Nb+Ti

APC)

Foram obtidos 24 metros de fio apds a deformagdo do 1° embutimento. Esse fio foi
endireitado manualmente ainda com cobre e cortado em 169 pedacos de 130 mm de
comprimento. Em seguida, o cobre foi removido quimicamente em solu¢do de H,O:HNOs e
os fios foram lavados com agua e NaHCOj; para neutralizacdo do acido residual, seguindo-se
de secagem para a realiza¢do do 2° embutimento.

Os fios foram endireitados novamente antes da aplica¢do de tratamento térmico, pois o
fato de estarem altamente deformados auxiliou no processo de montagem do feixe. Quando os
fios sdo tratados e depois desentortados a dificuldade ¢ maior, segundo experiéncias do
embutimento anterior, pois os fios tendem a se curvar apods o tratamento térmico (memoria de
forma do Nb-Ti). Assim, optou-se por fazer o tratamento térmico nos fios altamente
deformados somente depois do embutimento.

A confecgdo do feixe foi cuidadosa e cada camada dos 169 fios foi montada
manualmente. A Fig. 3.5 mostra o feixe de 169 fios pronto para o embutimento. As linhas que

estavam amarrando o feixe foram deixadas apenas nas extremidades do feixe, para assegurar-
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se que o conjunto ndo se soltasse. Os fios estavam bem retos, o que facilitou o processo de
montagem do feixe.

Para o embutimento utilizou-se um tubo de Nb de 20 mm de didmetro interno ¢ com
parede de 1 mm de espessura, previamente tratado a 1200°C/4h e um tubo de cobre elétrico
de 25,4 mm de didmetro externo e 22 mm de didmetro interno. Ambos foram limpos
adequadamente. Colocou-se o tubo de Nb dentro do tubo de Cu e deformou-se o conjunto até
que o didmetro interno do tubo de Nb estivesse compativel com o didmetro do feixe. Em uma
das extremidades do tubo foi colocada uma tampa de cobre para vedar o conjunto. O feixe foi
colocado dentro do tubo de Nb e fechou-se a outra extremidade com uma barra de cobre com
um pequeno furo interno de 5 mm de didmetro. Dentro deste furo foi acoplado um tubo fino
de cobre. A Fig. 3.6 mostra o feixe dentro do tubo de Cu/Nb (Fig. 3.6(a)) e o tubo ja fechado
(Fig. 3.6(b)). O tubo de cobre fino conectado a uma bomba de vacuo, através de uma
mangueira. Entre a bomba e o conjunto foi colocado uma valvula agulha que pudesse ser
fechada, mantendo assim o vacuo no conjunto até o empacotamento do mesmo por

forjamento rotativo.

)

D

Fig. 3.5 — Foto dos 169 filamentos em forma de feixe para compor o 2° embutimento
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Ap6s duas horas, o vacuo feito pela bomba mecénica chegou a 7,3x102 mbar. A
valvula foi fechada e o sistema foi desacoplado da bomba e levado para ser selado em vacuo
por forjamento rotativo. O conjunto foi deformado até¢ 16,2 mm de didmetro. Nesse ponto, o
conjunto foi tratado a 750°C/4h e prosseguiu-se a deformagdo do composito.

O composito foi deformado por forjamento rotativo de 16,2 mm até 10,3 mm. Nesse
ponto foi preciso trocar o cobre elétrico, devido a ma qualidade superficial do mesmo, que
apresentava uma descamagdo em alguns pontos da barra. O cobre foi retirado com uma
solugdo de H,O: HNOs. A barra sem cobre apresentava um didmetro de 9,6 mm.

Foi utilizado um tubo de cobre de didmetro externo de 15 mm e um didmetro de 10,7
mm. Este tubo foi limpo com solu¢dao aquosa de HNOs, seguido de limpeza com esponja de
aco, agua e detergente.

Ap6s a troca do cobre, o conjunto foi deformado de 15 mm até 6,4 mm. Em virtude
disso, a barra foi tratada a 750°C/4h nas mesmas condigdes de tratamento ja descritas.

Em seguida, a barra foi trefilada de 6,4 mm até 2,5 mm. Antes de continuar a
trefilacdo do compdsito, o cobre foi substituido novamente. Essa decisdo foi tomada ja que o
cobre seria mantido no 3° embutimento e passaria por todas as etapas de deformacgao do fio
multifilamentar do 3° embutimento. Neste caso o cobre utilizado foi OFHC (Oxigen Free
High Conductivity), pois o cobre de alta pureza e condutividade garantira a estabilidade
criogénica do fio final.

Ao retirar-se o cobre, o fio de 1,86 mm foi submetido a mais um tratamento térmico de
750°C/4h. O objetivo deste tratamento, mais uma vez, foi de recristalizar o Nb-Ti e Ti. Apos
o tratamento térmico e a substitui¢do do cobre, o fio foi trefilado até 1,02 mm de didmetro. O

diametro interno do compo6sito Nb+Ti era de 0,55 mm. Foram obtidos 26,2 m de fio.
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Fig. 3.6 — 2° embutimento: (a) colocagdo do feixe no tubo de Cu/Nb e (b) tubo de cobre fechado nas
extremidades para ser feito o vacuo no sistema

3.5 — TERCEIRO PROCESSO DE EMBUTIMENTO - MULTIFILAMENTO: 169

FILAMENTOS (65X169X169 DE Nb+Ti APC)

O fio do 2° embutimento foi cortado em 169 partes, endireitado e arranjado como nas
etapas anteriores. O feixe foi inserido dentro de um tubo de cobre OFHC de 19 mm de
diametro externo e 15,75 mm de diametro interno. O conjunto foi deformado por forjamento
rotativo até 15,1 mm sob vacuo. Antes de continuar a deformacgao, o composito foi submetido
a um tratamento térmico de 750°C/4h. O objetivo deste tratamento foi recristalizar o Nb-Ti,
Cu e Ti e recuperar o Nb, e também promover algum acoplamento entre os filamentos
(Cu/Cu).

Prosseguiu-se o forjamento rotativo até 7,6 mm de didmetro. Um novo tratamento
térmico foi feito a 750°C/4h. Apods o tratamento, o compdsito foi forjado até 6,4 mm de
diametro e trefilado até 3,50 mm, onde um novo tratamento térmico a 650°C/2h foi realizado.
A diminuicdo da temperatura e do tempo foi para evitar uma difusdo indesejada entre Nb-Ti e

Nb. Apos o tratamento, o fio foi trefilado até 2,0 mm de diametro.
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Nesta etapa, foram adotadas quatro rotas de deformagdo. Na primeira, o fio foi
deformado sem tratamento térmico de 2,0 mm até 0,54 mm. Na segunda, terceira e quarta, o
fio foi primeiro tratado em 2,0 mm de didmetro por 2h a 400°C, 500°C e 600°C e em seguida
deformado até 0,54 mm. Estes tratamentos térmicos foram escolhidos em baixas temperaturas
(< 750°C), pois as estruturas (APC) dentro estdo muito pequenas (< 1 um) e em temperaturas
mais baixas o processo de difusdo ¢ mais lento, evitando-se assim homogeneizar o sistema.
Em todas as 4 rotas foram retiradas amostras em 1,37, 0,98, 0,70 ¢ 0,54 mm de didmetro. Em
todas as amostras foram feitas medidas de corrente critica e temperatura critica por
magnetizacdo DC e susceptibilidade AC, respectivamente. Medidas de corrente critica e
campo critico por transporte também foram realizadas. Essas amostras foram caracterizadas

por microscopia eletronica de varredura.

3.6 — PREPARACAO METALOGRAFICA E MICROSCOPIA ELETRONICA DE

VARREDURA

A caracterizagdo microestrutural dos fios via microscopia eletronica de varredura foi
feita em amostras retiradas apos algumas etapas de trefilagdo, antes e apos os tratamentos
térmicos.

As amostras foram preparadas metalograficamente utilizando-se o procedimento
abaixo:

1) Corte das amostras com disco de diamante;

2) Embutimento da secdo transversal do fio ou barra em resina baquelite condutora

de cobre;

3) Lixamento com lixas de granulometria 220, 320, 400, 600, 800, 1000, 2400, 4000;

4) Limpeza das amostras com agua;
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5) Polimento inicial com silica coloidal em pano para polimento quimico OP-CHEM

da marca “Struers”;

6) Polimento quimico com uma solugdo de 65 ml de silica coloidal (OPS), 10 ml

H,0,, 0,25 ml HF e 0,12 ml HNOs;

7) Limpeza das amostras com agua e neutralizacdo com bicarbonato de sdédio em

cuba de ultrasom.

O polimento quimico teve o objetivo de otimizar o processo de preparacio
metalografica, com a redu¢do do tempo de polimento. A solugdo de polimento empregada
ajusta-se bem aos materiais utilizados: niébio e Nb-Ti.

Durante a etapa de preparacdo metalografica foi utilizado um microscépio 6tico com
platina invertida, da LEICA, modelo DMIRM.

O microscépio eletronico de varredura utilizado para a caracterizagdo microestrutural
das amostras foi o LEO modelo 1450VP de filamento de tungsténio instalado no
Departamento de Engenharia de Materais da Escola de Engenharia de Lorena. As imagens
foram obtidas no modo elétrons retro-espalhados (BSE) e elétrons secundérios (SE), com um
“spot size” de 400 e uma voltagem de aceleracao de 20 kV.

Para permitir um maior detalhamento da nanoestrutura encontrada nos fios do 3°
embutimento, as amostras estdo sendo caracterizadas por um microscopio eletronico de
varredura field emission (FEG) modelo JEOL JSM 6330F do Laboratorio Nacional Luz
Sincrotron — LNLS. Este microscopio apresenta uma resolugdo de 1 nm, trés vezes menos que
o microscopio eletronico de varredura (MEV) convencional. Além disso, outras
caracteristicas como um feixe mais intenso, com brilho de até¢ 1000 vezes maior que o MEV,
tornam esse equipamento mais adequado para a caracterizacdo das nanoestruturas dos fios

supercondutores, com tamanhos proximos de 2 a 10 nm. As imagens foram feitas no modo
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elétron secundario, a 5 KV. Para a obtencdo de um melhor contraste entre as fases, as

amostras sofreram um ataque quimico com uma solu¢do de IHNO; : 1HF : 2H,0.

3.7 — MEDIDAS DE TEMPERATURA CRITICA E CAMPO MAGNETICO CRITICO POR

TRANSPORTE

Foram feitas medidas de temperatura critica e campo magnético critico em uma
amostra do fio do 1° embutimento com 0,64 mm de diametro. O equipamento utilizado foi o
Sistema de Campo Magnético a 9 T, com Camara de Temperatura Variavel, Modelo Maglab
EXA da Oxford Instruments. A foto deste equipamento pode ser vista na Fig. 3.7.

Foi utilizado o método de quatro pontas, no qual quatro fios sdo conectados na
amostra, dois dos quais sdo para transportar a corrente elétrica e os outros dois sdo para a
leitura do sinal de voltagem gerado na amostra durante a transi¢do supercondutor-normal.
Estes terminais de voltagem s3o soldados afastados dos terminais de corrente visando
fornecer a voltagem sobre uma regido com distribui¢do uniforme de corrente. Na Fig. 3.8
pode ser visto o fio soldado no suporte de amostras, como foi descrito acima.

Foram feitas trés medidas de temperatura critica, para correntes de 50, 100 ¢ 200 mA.

A temperatura critica, T, foi encontrada calculando-se a média do primeiro ponto da
medida de campo elétrico, apods a linha de base de voltagem (base line), no inicio da transi¢ao
(T1) e o primeiro ponto antes do final da transi¢do (T2), ou seja, (T1+T2)/2 = T.. A largura

da transi¢do, AT, ¢ igual a (T2-T1)/2.
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Fig. 3.7 — Criostato de medida com magneto supercondutor a 9 T

Fig. 3.8 — Fio supercondutor soldado no suporte de amostras de resistividade elétrica pelo método das 4 pontas.

A medida do campo magnético critico foi feita medindo-se o sinal de voltagem devido
a variagdo do campo magnético aplicado perpendicularmente a amostra de 0 a 9 T, para uma
determinada temperatura e corrente de 50 mA. Foram feitas medidas para temperaturas de 5,5
K, 6,5 K, 7,5 K e 85 K. Apds a determinagdo do campo critico para cada uma dessas
temperaturas, foi feito um grafico de poHe, versus T.. Os valores de poHc, para as

temperaturas abaixo de 5,5 K foram calculadas através de um ajuste polinomial.
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3.8 - MEDIDAS DE CORRENTE CRITICA POR TRANSPORTE ATE9 T

As medidas de corrente critica foram feitas a temperatura de 4,2 K, em banho de hélio
liquido, variando-se o campo magnético de 1 a 9 T em intervalo de 1 T. O equipamento
utilizado foi o Sistema de Campo Magnético, modelo Maglab EXA da Oxford Instruments.
Foi utilizado o método de quatro pontas ja descrito no item 3.7. O critério de medida utilizado
foi de 1 pV/ecm. As amostras apresentavam um tamanho médio de 24 mm e a distancia entre

os terminais de voltagem era de aproximadamente 11 mm.

3.9 - MEDIDAS DE CORRENTE CRITICA POR TRANSPORTE ATE 12 T

As medidas de corrente critica foram feitas a temperatura de 4,2 K, em banho de hélio
liquido, variando-se o campo magnético de 1 a 12 T em intervalo de 0,5 T de 12 at€ 9,5 T e
com intervalo de 1 T de 9 até 1 T. O equipamento utilizado foi o0 magneto supercondutor de
18 T da Cryogenics mostrado na Fig. 3.9 do Departamento de Matérias no Instituto de Fisica
da USP. Foi utilizado o método de quatro pontas, no qual quatro fios sdo conectados na
amostra, dois dos quais sdo para transportar a corrente elétrica e os outros dois sdo para a
aquisicao do sinal de voltagem gerado na amostra.

As medidas foram feitas nas amostras do 3° embutimento, nos didmetros de 2,0 mm,
1,76 mm e 1,37 mm STT (sem tratamento térmico). Este ultimo ja havia sido medido por

transporte, mas somente com campo até¢ 9 T.
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Fig. 3.9 — Magneto supercondutor de 18 T da Cryogenics do Departamento de Materiais do Instituto de Fisica da
USP.

3.10 - MEDIDAS DE MAGNETIZACAO DC E SUSCEPTIBILIDADE AC

As medidas de magnetizagao DC e temperatura critica por susceptibilidade AC foram
feitas em um magnetdmetro comercial PPMS (Physical Properties Measurement System) da
Quantum Design da UFRIJ. A foto deste equipamento ¢ mostrada na Fig. 3.10.

As medidas foram feitas nas amostras do 3° embutimento, nos didmetros de 1,37, 0,98,
0,70 e 0,54 mm. Os fios foram montados adequadamente em uma das extremidades de um
tubo de plastico, que foi o porta amostra utilizado nas medidas de magnetizagao
/susceptibilidade do PPMS. Os fios mais finos, de 0,70 ¢ 0,54 mm de didmetro, foram
enrolados e colocados no porta-amostra. O comprimento utilizado foi de 50 mm. Ja os fios
mais grossos, de 1,37 e 0,98 mm, ndo puderam ser enrolados e foram dispostos
transversalmente no porta-amostra. O comprimento utilizado para esses fios foi de 5 mm.
Dessa forma, os fios foram classificados como amostras longas (comprimento de 50 mm) e

amostras curtas (comprimento de 5 mm). Para os fios de amostras longas foram feitas
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medidas de magnetizacdo DC a 4,2 K e a 2 K, variando-se o campo de 0 a 9 T. Ja& para as

amostras curtas, foi feita apenas a magnetizagao DC a 4,2 K.

N N m

Fig. 3.10 — PPMS, equipamento utilizado para a realizagdo das medidas de magnetizagao.

O principio de funcionamento deste magnetometro ¢ o método de extragdo, que
consiste no deslocamento da amostra ao longo do eixo da bobina. Isso causa uma variag¢do de
fluxo magnético na bobina que induz uma tensdo proporcional ao momento magnético da
amostra.

A medida de temperatura critica por susceptibilidade AC foi feita variando-se a
temperatura de 7 a 11,2 K a 0,1 K/min e o campo aplicado com uma freqiiéncia de 50 Hz e
uma amplitude de 1 Oe.

A amostra ¢ inserida no interior da bobina de medida e aplica-se o campo AC.

Considerando o campo AC da forma Hy=hy cos(®t), a magnetizacdo induzida na amostra sera

de: M= M, cos(wt - ¢) = My cosd cos mt + My send sen mt
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A expressao acima pode ser escrita em fung¢ao da amplitude do campo AC, dividindo-
se e multiplicando-se cada termo por hy.

M= hy "cos wt + hoy""sen wt =y hy '™

Onde, y ¢ a susceptibilidade magnética que contém a componente real " (em fase) e a
imaginaria y " (fora de fase)

=1 iy =y

" = (Mo/hg)cos ¢

v~ = (My/hg)sen ¢

A componente real da susceptibilidade " descreve a parte indutiva da magnetizagao.
J4 a componente imaginaria y"” estd associada a processos dissipativos no material.

A temperatura critica pode ser determinada sobre o grafico de susceptibilidade AC y~

e corresponde ao ponto maximo de dyac/dT.

3.11 — ANALISE DIGITAL DAS IMAGENS

A medida da area supercondutora real da fase supercondutora foi realizada usando-se
o programa de analise e processamento de imagens Scion Image — Versao Beta 4.0.2, da
Scion Corporation (SCION CORPORATION, 2002).

O programa Scion Image para Windows trabalha em modo de 256 cores e pode ser
usado para medir area, perimetro, média etc, das regides definidas pelo usudrio. Esse
software realiza andlise automatica de particulas e fornece ferramentas para a medida de
comprimentos e angulos. Possui sistema de calibragao de medida real de area e comprimento
usando um sistema de unidades e escalas definidas pelo usuario. O programa converte

“pixels” de uma imagem para o sistema de unidades selecionado.
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O processamento usado para medir a area supercondutora do fio supercondutor de Nb-
Ti apos o 3° embutimento foi o seguinte (RODRIGUES, 2000):

(1) Apos carregar a imagem a ser analisada, escolhe-se dentro do menu “options” a

opgao “Scale to fit window”;

(2) Melhora-se o acabamento da imagem com “Smooth” dentro do menu “process”;

(3) Corrigi-se a escala da imagem apds selecionar “set scale” no menu “Analyse”;

(4) Aplicou-se “Threshold”;

(5) Transformou em binario usando “Make Binary”;

(6) Selecionou “Analyze Particles™;

(7) Selecionou “Show Results’;

O tultimo passo do programa ¢ mostrar em uma tabela, os valores das areas das regioes
de interesse.

Na Fig. 3.11 temos a micrografia da secc¢do transversal do fio supercondutor com 1,37
mm de didmetro antes de ser submetido ao programa de analise de imagens. Na Fig. 3.11 ¢
apresentada a imagem final reproduzida pelo programa, mostrando as 169 regides medidas.
Essas regides incluem as fases supercondutoras de Nb-Ti e APC. A camada de Nb do 2°
embutimento foi excluido da medida. As areas reais medidas foram usadas posteriormente

para o calculo de J; dos fios.
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I Mag= 155X EHT = 15,00 kV LME-DEMAR-FAENQUIL

Fig. 3.11 — Micrografia (MEV) do fio de Nb-Ti do 3° embutimento
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Nesse item sdo apresentados os resultados da caracterizacao dos fios obtidos nos itens

3.1 a 3.5, referentes a microestrutura e propriedades supercondutoras T., He, € J..

4.1 - CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL

Neste item sdo apresentados os resultados da caracterizagdo microestrutural do fio
supercondutor de Nb-Ti com centros de aprisionamento artificiais de Nb/Ti. As analises
foram feitas por microscopia eletronica de varredura durante as etapas de fabricacao do fio.
Essas etapas foram compostas de processos de deformacdo por forjamento rotativo e

trefilacdo e tratamentos térmicos de recristalizacao.

4.1.1 — 1° Embutimento: 271 filamentos (65 filamentos de Nb+Ti APC)

A Fig 4.1 (a-c) apresenta as micrografias da barra de 7,7 mm de didmetro deformada
por forjamento rotativo em diferentes aumentos. Os filamentos de Nb-Ti e Nb+Ti APC
adquiriram a forma hexagonal ap6s o empacotamento do feixe. O ntcleo de Ti do centro de
aprisionamento perdeu a forma arredondada inicial o que tornou sua interface com o Nb bem
irregular. Isso ocorreu devido a diferenca de estrutura cristalina entre esses dois materiais, ja
que o Ti apresenta uma estrutura hexagonal compacta (hc) e o Nb e o Nb-Ti apresentam uma
estrutura cubica de corpo centrado (ccc). A variagdo do formato € regida pelas propriedades

de deformagdo da matriz, ou seja, o Nb-Ti ccc.
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1°EME FR ANTES TT Signal & = QBSD WO = 16 mm
H Mags 37X EHT = 20,00 KV LME-DEMAR-FAENOUIL

(a) Regido central; aumento de 37X

S i - - ]
1°EME FR ANTES TT Signal & = OBSD WO = 16mm
Mag= 100X EHT = 20,00 kv LME-DEMAR-FAENCUIL

(b) Regido central; aumento de 100X

i
100um" 1°EME FR ANTES TT Signal & = OBSD WD= 15mm
A Mag= 300X EHT = 20.00 v LME-DEMAR-FAENCUIL

(c) Aumento de 300X

Fig. 4.1 — Micrografia (MEV) da sec@o transversal da barra do 1° embutimento com 7,7 mm de didmetro para
diferentes ampliagdes.
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Como pode ser observado na Fig. 4.1 (c), ndo houve bom acoplamento entre os
filamentos nesse estagio apds a deformagdo mecanica, ja que existe uma interface definida
entre os filamentos. Este acoplamento foi posteriormente obtido através do tratamento
térmico. Este foi realizado a 750°C/4h, sendo que a continuidade da deformagao por trefilacao
também favoreceu o acoplamento entre os filamentos.

A Fig. 4.2 (a-e) mostra o composito do 1° embutimento, apds o tratamento térmico a
750°C/4h, realizado na barra com 7,7 mm de didmetro. Este tratamento teve como objetivo a
recristalizagdo da liga de Nb47%Ti e do Ti presente nos fios do centro de aprisionamento. As
Figs. 4.2 (a-c) mostram as mesmas regides mostradas nas Fig. 4.1 (a-c). Em todas elas
comprova-se que o tratamento térmico melhorou o acoplamento entre os filamentos de Nb-
Ti/Nb-Ti, Nb+Ti/Nb+Ti e Nb-Ti/Nb+Ti.

A Fig. 4.2 (d) mostra o filamento mostrado na Fig. 4.2 (c) com mais contraste, para
mostrar os graos recristalizados do ntcleo de Ti, com o tratamento térmico. Na Fig. 4.2 (e) ¢
mostrada a formagdo da regido de difusdo entre o Ti e o Nb, a 400X. Essa regido ¢ uma liga
de Nb-Ti de composicdo variavel e esta composicdo serd medida em estagios posteriores na
fabricacao do fio. Esta camada de difusdo ¢é rica em Nb neste estagio, como ja foi estudado em
trabalhos anteriores (BORMIO-NUNES et al, 2003). Ela ¢é precursora do precipitado de Ti-a
“artificial” proposto no presente trabalho.

Ap6s o tratamento térmico, o fio foi trefilado até 1,5 mm de didmetro e o cobre foi
retirado para a realizagdo do 2° embutimento. Neste diametro de 1,5 mm o fio foi tratado a
750°C/4h. A micrografia desse fio tratado, com 1,06 mm de didmetro (sem cobre), pode ser
vista nas Figs. 4.3 (a-c). A Fig. 4.3 (a) mostra a visdo geral do fio, com os 65 filamentos de
centro de aprisionamento de Nb+Ti. Estes filamentos estdo dispostos segundo o arranjo “rod

based” planejado na Fig. 3.1 e mostra uma disposi¢do quase regular.
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a ufPa

" - ignal A= OBSD  WD= 14mm . 1T 750% Signal A = QBSD =
" :duEgM: Ff;;. e E:thﬂ OCZBWD H‘DE-DE‘:V\R-F&EHQUIL I |200_|m| :::‘-9 F:lo;; soretin EHT =20.00 kv mJE-DE‘:MTFnEmﬂ
(a) Regido central; aumento de 40 X (b) Regido central; aumento de 100 X

n

"Nb

30pm* 1°EMB FR TT 750°Cidh Signal & = DBSD WD= 13mem - 30pm* 1°EMB FR TT 750°Cidh Signal A = OBSD WD= 13mm
Mag= 350X EHT = 20,00 kv LME-DEMAR-FAENOUIL Mag= 400X EHT = 20.00 kv LME-DEMAR-FAENCUIL
(c) Aumento de 300 X (d) Ti recristalizado; aumento de 400 X

10pm" 1°EME FR TT 750°Cidh Signal A = QBSD WD= 13mm
Mag= 200KX EHT = 20.00 kv LME-DEMAR-FAENCUIL

(e) Regiao de Nb-Ti formada pela difusao entre Ti/Nb; aumento de 2000 X

Fig. 4.2 — Micrografias (MEV) da secdo transversal da barra do 1° embutimento com 7,7 mm de didmetro apds
tratamento térmico de 750°C/4 para diferentes ampliagdes.
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A Fig. 43 (b) mostra com um aumento de 500X uma regido do centro do
embutimento. Os centros de aprisionamento estdo deformados e tendem a manter esse
comportamento no decorrer do processo de trefilagdo. Essa mudanca de forma pode ser
explicada pelo fato do metal ccc (cubico de corpo centrado) se deformar preferencialmente na
diregdo <110>, como ¢ o caso do Nb e do Nb-Ti. Durante a deformagdo, os grdos ccc
deformam-se de modo que a direcdo <110> ¢ alinhada paralelamente ao eixo de deformacao,
e isto permite que ocorra deslizamento em apenas duas das quatro diregdes <111>. Condicdes
de deformagdo plana entdo prevalecem, deformando os grios para fitas alongadas que se
curvam, ¢ que levam a degradagdo da forma dos centros de aprisionamento redondos. Este
mecanismo de mudanga de forma ¢ também responsavel pelo desenvolvimento da fita Ti-o na
microestrutura do fio processado convencionalmente (MALZAHN KAMPE; COURTNEY,
1989). A Fig. 4.3 (c) mostra o centro de aprisionamento com um aumento de 2500X.
Observa-se o afinamento da camada de difusdo observada anteriormente na Fig. 4.2 (e).

Uma parte do fio tratado de 1,5 mm de didmetro (com cobre), que nao foi usado no
segundo embutimento, foi trefilado até 0,64 mm para a caracterizagdo da temperatura critica e
do campo magnético critico superior, cujos resultados serdo apresentados e discutidos no item
4. A micrografia da secdo transversal deste fio com 0,64 mm de didmetro estd mostrada nas
Figs. 4.4 (a-c). A irregularidade dos filamentos APC tanto na forma quanto na distribui¢do
destes observada na Fig. 4.4 (a) ¢ resultado da alta deformacao aplicada (82% em area), sem
tratamentos térmicos intermediarios, que tinha ocorrido pela ultima vez no fio no diametro de
1,5 mm. Observa-se que alguns centros de aprisionamento colapsaram-se, isto ¢, se fundiram
formando grandes filamentos, enquanto que outros deformaram muito e ficaram bem
pequenos. Uma possibilidade ¢ que pode ter ocorrido variacdes da dureza dentre os filamentos

de Nb-Ti,, fazendo com que alguns filamentos deste se rompessem e outros de Nb+Ti
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deformassem menos, ocupando lugar dos rompidos. As Figs. 4.4 (b) e 4.4 (c) mostram a
camada de difusdo formada entre o Nb e Ti dos centros de aprisionamentos.
A facilidade com que o fio foi trefilado até 0,64 mm demonstra que o feixe estava bem

compactado, devido ao bom acoplamento ja observado.

g 5 ok +Ti A'ombigd mn  SgnalA=085D - 4mm
|‘W“"" NM\IM?::;Y:RW‘-T:(:PC\-FMM,N mm ?x;;iﬁn m‘l_’é;:ﬂmh‘w“ ! rle m’:ﬂm THAPE) - Vemanss s:nznanw LWMDE-DE‘:V-R-FﬂENOUIL I
(a) Visdo geral; aumento de 175 X (b) Regido central, aumento de 500 X
Nb-Ti

NEMNE4TW%TING+Ti (APC) - 1°emb0.98 mm  Signal A = OBSD WD= 13mm

10um" |
Mag= 250KX EHT = 20.00 KV LME-DEMAR-FAENCUIL |

(c) Centro de aprisionamento, mostrando o nucleo de Ti; aumento de 2500 X

Fig.4.3 — Micrografias (MEV) da secéo transversal do fio do 1° embutimento com 1,06 mm de didmetro (sem
cobre) apos tratamento térmico a 750°C/4h para diferentes ampliagdes.
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100pm 1 Embutimento TF final 0,64 mm (cobre) SINAIA=QBSD WD = 15mm
Mag= 390X EHT=2000kV  LME-DEMAR-FAENQUIL

(a) Visdo geral; aumento de 390 X

20pm
k 1 Mag= 100KX EHT = 20.00 kV LME-DEMAR-FAENQUIL

1 Embutimento TF final 0,64 mm (cobre) SINAIA=QBSD WD = 15mm
Mag= 300KX EHT = 20.00 kV LME-DEMAR-FAENQUIL

(c) Centro de aprisionamento de Nb+Ti, mostrando a
camada de difusdo entre o Nb e Ti; aumento de 2500 X

Fig. 4.4 — Micrografias (MEV) da secdo transversal do fio do 1° embutimento com 0,64 mm de didmetro final,
apos tratamento térmico a 750°C/4h em 1,06 mm para diferentes ampliagdes.
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4.1.2 — 2° Embutimento: 169 filamentos (65x169 de Nb+Ti APC)

A Fig. 4.5 (a-f) mostra a se¢do transversal da barra do 2° embutimento de 16,2 mm de
diametro, no inicio da etapa de deformagdo, logo apos a selagem do feixe feita & vacuo por
forjamento rotativo. Em 4.5 (a), temos a visao geral do feixe de 169 fios montados dentro de
um tubo de Nb. Essa micrografia foi feita no MEV, em modo elétrons secundarios, para
mostrar o arranjo regular dos fios dentro do tubo de Nb. Em 4.5 (b), j& em modo de elétrons
retro-espalhados, vemos mais claramente a boa distribui¢ao dos filamentos. As Figs 4.5 (¢) e
4.5 (d) mostram, com um aumento maior, os filamentos da regido central e de uma das
bordas, respectivamente. Os fios da regido central, como podem ser vistos em Fig. 4.5 (c),
apresentam pequenas cavidades (ver circulos na figura) entre os filamentos. Ja em Fig. 4.5
(d), na borda do feixe, esses buracos sdo pouco presentes. Isso estd relacionado ao inicio da
deformagdo por forjamento rotativo, cuja deformagao ¢ mais acentuada nas bordas, pois os
esfor¢os aplicados pelas matrizes de forjamento sdo mais intensos na superficie da barra. No
entanto, com a continuidade da deformagdo por forjamento rotativo e por trefilagdo, essas
interfaces entre Nb/Nb da regido central do feixe desapareceram. Em Fig. 4.5 (¢) vemos com
mais detalhes um dos filamentos hexagonais do arranjo. Os 65 filamentos do centro de
aprisionamento de Nb+Ti estdo bem ordenados ao longo do feixe. A Fig. 4.5 (f) mostra com

mais detalhes trés destes filamentos com um aumento de 1300X.
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S5 i -
2mm 2°Embutimento FR antes TT (16,2 mm)  SgnalA=SE1 WD = 120mm mm 2°Embutimento FR antes TT (16,2 mm)  Sgnal A= QBSD WD = 40mm
— Mag=  TX EHT=2000KV  LME-DEMAR-FAENQUIL L — Mag= 21X EHT=20.00kV  LME-DEMAR-FAENQUIL
(a) Visdo geral; aumento de 7 X (b) Regido central; aumento de 21 X

2°Embatimento FR antes TT (16,2 mm)  Signal A= QBSD WD = 13mm | 2*Embutimente FR antes TT (16,2 mm) i . 13 mm

Mag= 65X EMT=2000kV  LME-DEMAR-FAENQUIL | | Mag= 85X EMT=2000kV  LME-DEMAR-FAENQUIL
(c) Regido central; aumento de 65 X (d) Regido lateral; aumento de 65 X

20 2*Embutimente FR antes TT (16,2 mm) 5‘0’“"“0355 WD = ‘2‘3”"‘ 2*Embutimento FR antes TT (16,2 mm)
Mag= 210X EHT = 20.00 kV LME-DEMAR-FAENQUIL Mag= 130KX EHT = 20,00 kv LME-DEMAR-FAENQUIL
(e) Filamento com 65 fios de Nb+Ti; aumento de 210 X (f) Centro de aprisionamento de Nb+Ti;

aumento de 1300 X

Fig.4.5 - Micrografias (MEV) de uma barra de 16 mm de didmetro do 2° embutimento, contendo 169x65
filamentos de Nb+Ti APC para diferentes ampliagdes.
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As Figs. 4.6 (a-d) mostram a se¢do transversal da barra do 2° embutimento de 6,4
mm de diametro, que foi deformada por forjamento rotativo e tratada neste didmetro a
750°C/4h. Em 4.6 (a) temos a visdo de uma parte do feixe deste 2° embutimento, onde a parte
mais clara é a camada de Nb que envolveu os filamentos no 1° embutimento. A parte escura é
o Ti puro e a regido cinza clara ¢ formada pela liga supercondutora de Nb47%Ti. Isso pode
ser mais bem observado nas Figs 4.6 (b-d). Ao redor do Ti observa-se a presenca de uma
camada cinza escuro que foi formada pela difusdo entre o Nb e o Ti (APC). A regido bem

clara que envolve a camada de difusdo ¢ o Nb ndo reagido com o Ti.

s

00um 2°EmBFRE,4 mmTT 750°C/4h SigalA=QBSD WD= 10mm
— Mag= 160X EHT=2000KV  LME-DEMAR-FAENOUIL

: il
2°EmbFRE,4 mmiTT 750°C/4h Signal A=QBSD  WD= 9mm
Mag= 400X EHT=2000kV  LME-DEMAR-FAENQUIL |

(a) Visdo parcial da secéo transversal do fio do (b) Filamento central; aumento de 400 X
2° embutimento com 6,4 mm de didmetro;
aumento de 160 X

i

g 2
Y - :
‘ .

-

i~

4
\ g

camada de difusdo de_

FRS Nb-Ti 3 -?I
2 i el .. 8 < i is P
10um 29EmbFRE,4 mmTT 750°C/4h Signal A=QBSD WD = 10 mm ZOEmbERG 4 mmiTT 750°C/4h SignalA=QBSD WD= §mm
Mag= 150KX EHT = 20.00 kv LME-DEMAR-FAENCUIL Mag= 400KX EHT = 20.00 kv LME-DEMAR-FAENCQUIL
(c) Filamentos internos do 1°embutimento; (d) Filamento do 1° embutimento
aumento de 1500X mostrando a camada de difusdo entre o

Nb e o Ti; aumento de 400X

Fig. 4.6 - Micrografias (MEV) de uma barra de 6,4 mm de diametro do 2° embutimento tratada a 750°C/4h para
diferentes ampliagoes.
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As Fig. 4.7 (a-d) mostram as micrografias da se¢do transversal do fio do 2°
embutimento trefilado até¢ 1,02 mm. Em Fig. 4.7 (a) pode ser observado que os 169 filamentos
estdo bem distribuidos ao longo da se¢do. Deve-se chamar a atengdo também para a espessa
camada de cobre, em torno de 200 um. Esse cobre ndo foi retirado e o fio foi utilizado na
fabricacdo do fio multifilamentar no 3° embutimento. Na Fig.4.7 (b) percebe-se a presenga de
fases escuras nos filamentos internos. Essas fases ainda sdo Ti puro (medida por EDS), que
ndo reagiu com o Nb durante os tratamentos térmicos e que ndo se deformou da mesma
maneira que os demais filamentos, por apresentar uma dureza maior que o Nb e elevada
fragilidade. Em Fig. 4.7 (c) e (d) vemos os filamentos internos. A resolu¢do do MEV ja nao ¢

suficiente para observar a parte interna desses filamentos nesta etapa.

el SRR i e N _J
Signal A=QBSD WD= 13mm
EHT = 15.00 kV LME-DEMAR-FAENQUIL

100pm 2°EMB 1,02 men TF final Signal A= QBSD WD = 13mm 2 EME 1,02 mm TF final

Mag= 161X EHT = 15.00WV  LME-DEMAR-FAENGUIL Mag= 491X

(a) Visdo geral do 2° embutimento com 1,02 (b) 2° embutimento com 1,02 mm; aumento de
mm; aumento de 161 X 491 X

A Wi .

& 1 Rt . Y

y ) ,
ISV s
K208 S VNG
y < ) W,
- - s L] i
. - ot B3 3
e s s 5% Ry
b - .
) v
- .’_ % $
. = - A .
¥ . o h . - b
SRR . o, -, A .. SUNSST M A g St 'y < -
20um ZEME 1,02 mm TF final Signal A= QBSD  WD= 13mm 10um 2°EME 1,02 mm TF final Signal A= QBSD WD = 12mm
i Mag= 200KX _ EHT = 15.00 kv LME-DEIMD\F!.-FAENCMJIL o M_!ﬂ_= 520 K.I__ - “El-lT =15 mw _LI\:\E-DEWR-FAENCM_JIL_
(c¢) Filamentos internos referentes ao 1° (d) Filamentos internos referentes ao 1°
embutimento: aumento de 2000 X embutimento; aumento de 5200 X

Fig. 4.7 - Micrografias (MEV) do fio trefilado do 2° embutimento com 1,02 mm de diametro
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4.1.3 — 3° Embutimento: 169 filamentos (65x169x169 filamentos de Nb+Ti APC) — Fio

Multifilamentar

O fio multifilamentar final foi obtido a partir de uma barra de didmetro de 16 mm,
que foi formada arranjando-se 169 filamentos com o cobre externo sendo mantido, em um
outro tubo de cobre.

As Figs. 4.8 (a-f) mostram a se¢do transversal da barra do 3° embutimento no
diametro de 7,6 mm. Em 4.8 (a), temos a visdao geral do composito multifilamentar com um
feixe de 169 fios dispostos dentro do tubo de cobre. Nas demais figuras, 4.8 (b-f), observamos
os filamentos internos do feixe, oriundos do 2° embutimento. Pode ser observada nessas
figuras, a presenga de uma pequena fase escura dispersa na secdo transversal do feixe. Essa
fase ¢ formada pelo Ti que deve ter sofrido uma deformacdo desigual durante o processo e
que nao foi reagido durante os tratamentos, conforme ja observado anteriormente.

As micrografias das Fig. 4.9 (a-d) mostram a sec¢do transversal do fio do 3°
embutimento forjado e trefilado até o didmetro de 1,37 mm. Este fio foi tratado no diametro
de 2,0 mm a 500°C/2h. A Fig. 4.9 (b-d) mostra os filamentos internos oriundos do 2°
embutimento. Mesmo com aumentos de 8000 vezes (Fig. 4.9(d)) ndo ¢é possivel identificar
mais as fases presentes. Com a deformacao, os fios perderam o arranjo inicial e se alongaram
em forma de fitas. A fase mais clara ¢ Nb, mas os fios APC de Nb+Ti ndo sdo mais possiveis
de ser observados com esse aumento maximo obtido. As micrografias dos fios tratados em
400°C e 600°C sao muito similares as do fio tratado em 500°C. Como nao foi possivel obter
muitas informagdes a respeito da microestrutura a partir das fotos obtidas, essas ndo serdo

aqui apresentadas.



gt

= i

= = 100um . : . WUX. .W Signal A = OBSD
il 3EMB FR 7,6 mm sem TT ‘h"".‘: e vl ‘ ] R M= 0% EHT = 2500 kY
(a) Visdo geral da barra do 3° embutimento; aumento (b) Regido central; aumento de 200 X

de 25X

m 3EME FR 7,6 mm sem TT ‘::’g'_ smm piviistbontd
(¢) Um filamento do 2°. embutimento; (d) Visdo interna do filamento do 2°
aumento de 600X embutimento; aumento de 2000 X

2Hm 3EMB FR 7,6 mm sem TT WD = 8mm
H ’ Mag= 300KX EHT = 25.00 kv

(e) Visdo interna do filamento do 2°
embutimento; aumento de 3000 X

(f) Camada de Ti ndo deformada; aumento
de 3000 X

Fig. 4.8 - Micrografias (MEV) de uma barra do 3° embutimento com 7,6 mm de didmetro contendo 169x169x65 filamentos de Nb+Ti APC
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Cg - 3EMB 1,37 mm 500°CI2h Signal A=QBSD WD = Gmm
Mag= 130X EMTS20.04WV  LME-DEMAR-FAENOUIL — Mag= 200KX EHT=2064KV  LME-DEMAR-FAENQUIL

10pm Cg - 3EMB 1,37 mm 500°C/2h Signal A = QBSD w= 9 mm

(a) Visdo geral do fio do 3° embutimento (b) Um filamento do 2° embutimento;
com 1,37 mm de didmetro; aumento de 130X aumento de 2000 X

S E AN
*‘F‘:‘ﬁf%

ASSIAEX

Cg - 3EMB 1,37 mm 500°CiZh Signal A=QBSD WD= Smm
Mag= BO0DKX EHT = 25.00 bV LME-DEMAR-FAENQUIL

(c) Um filamento oriundo do 2°

(d) Um filamento oriundo do 2 embutimento; aumento de 4000 X

embutimento; aumento de 8000 X

Fig.4.9 - Micrografias (MEV) de um fio do 3° embutimento com 1,37 mm de didmetro tratado previamente a
500°C/2h no didmetro de 2,0 mm.

Nas Fig. 4.10 (a-c) sdo mostradas as micrografias do mesmo fio com 1,37 mm de
diametro. No entanto, este fio ndo foi tratado a 2,0 mm como o anterior. Neste caso, a
auséncia do tratamento térmico teria camadas de difusdo mais finas. As mesmas observacoes
feitas na Fig. 4.9 sdo aplicadas aqui. Neste caso também ndo podem ser identificadas as fases

Nb+Ti.
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100um Ce - 3EMB 1,37 mm s/TT Signal A= QBSD WD= 11mm 20um Ce- 3EMB 1,37 mm s/TT Signal A= QBSD WO= 10mm
= Mag= 155X EHT=1500kv  LMEDEMARFAENQUL || Mag= 600X EHT=1500K¢  LME-DEMAR-FAENQUIL

(a) Visdo geral do fio do 3° embutimento (b) Regido central; aumento de 600 X
com 1,37 mm de didmetro; aumento de 130X

Ce - 3EMB 1.37 mm s/TT Signal A=QBSD WD= 11mm
Mag= 300KX EHT = 15.00 kV LME-DEMAR-FAENQUIL

(¢) Um filamento oriundo do 2° embutimento;
aumento de 3000 X

Fig.4.10 - Micrografias (MEV) de um fio do 3° embutimento com 1,37 mm de didmetro, ndo-tratado
previamente no didmetro de 2 mm (STT).

4.1.4 — 3° Embutimento: 169 filamentos (65x169x169 filamentos de Nb+Ti APC):

Microscopia de varredura por field emission

A Fig. 4.11 (a-d) mostra as micrografias dos fios STT no didmetro de 2,0 mm,
caracterizadas por um microscopio eletronico de varredura field emission (FEG) modelo
JEOL JSM 6330F do Laboratério Nacional Luz Sincrotron — LNLS. Um dos 169 filamentos

do 3°. embutimento ¢ mostrado na Fig. 4.11 (a). A camada de Nb em volta do filamento
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apresenta uma espessura de aproximadamente de 5 pum. Internamente observa-se uma
estrutura desordenada, formada pelos filamentos do 2° embutimento. Neste 2° embutimento o
fio também foi circundado por uma camada de Nb. Esta camada de Nb ¢ a fase mais clara que
aparece nas Fig. 4.11(a) e 4.11(d). Com um aumento de 20000 e 50000 vezes observam-se
mais detalhes dessa camada em 4.11(c) e 4.11(d). A espessura desta fase esta na escala dos
500 nm. Pode-se observar que esta fase ainda esta subdividida em outras pequenas regides
alongadas de comprimentos da ordem de 100 nm. Em estudos anteriores de inter-difusdo entre
Nb e Ti, j& foi observado que o Ti difunde para o Nb pelos contornos de grao (BORMIO-
NUNES et al, 2005). Esta subdivisdo observada nestas estruturas de Nb parece definir as
estruturas de grao desta regido de Nb, estruturas estas que foram reveladas devido a difusdo
do Ti pelos contornos. Ja na Fig. 4.11(b), as fases escuras estdo presentes, preferencialmente
na borda do fio, sdo regides de Ti ndo deformado durante o processo de obtencdo do fio,
conforme foi apresentado na Fig. 4.8 e discutido na se¢ao 4.1.3.

O fio supercondutor STT de didmetro final de 0,54 mm também foi caracterizado via
microscopia “Field Emission”. As micrografias da Fig. 4.12 mostram a secdo transversal do
fio 0,54 mm sem tratamento térmico. Em 4.12 (a) temos a visdo geral de um filamento do 2°
embutimento, para uma ampliagdo de 5000 vezes. A camada de Nb externo que foi colocada
no fio do 2° embutimento apresenta uma faixa de espessura de 0,5 a 2,0 pm
aproximadamente. Na Fig. 4.12 (b-d), observa-se o filamento com aumentos maiores, até para
um maximo de 50.000 vezes. Em 4.12 (b) percebe-se o aparecimento de buracos,
provavelmente causados por filamentos rompidos durante o processo de fabricagdo. A camada
clara e espiralada trata-se do Nb que foi inserido no 2° embutimento conforme foi apresentado

na secao 4.1.2.
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(b) Ampliacdo de 20.000 X

JEOL SEI 5.0kY  %50,000
(d) Ampliagdo de 50.000 X

Fig. 4.11 —Micrografias (MEV-FEG) de um fio do 3° embutimento com 2,0 mm de didmetro (STT) para
diferentes regides da amostra e diversas ampliagoes.



92

buracos

et

(2) Um filamento do 2° embutimento; (b) Um filamento do 2° embutimento;
aumento de 5000 X aumento de 10.000 X

WD dmm

(c) Aumento de 20.000 X (d) Aumento de 50.000 X

Fig. 4.12 - Micrografias (MEV-FEG) de um fio do 3° embutimento com 0,54 mm de didmetro
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4.1.5 — Calculo da area supercondutora dos fios caracterizados por medidas de

transporte e magnetizacao

A medida da area supercondutora foi realizada utilizando-se o programa de analise
de imagens Scion Image, da Scion corporation e através de calculos. Nestes calculos,
considera-se que a area supercondutora ¢ a area de Nb do 2° embutimento mantém uma
relagdo constante durante a deformacgao do fio até o diametro final.

Através do programa Scion Image foi medida a area supercondutora total do fio do 3°
embutimento com 7,6 mm de didmetro, como foi apresentado na Fig. 4.8 (a). O resultado da
medida da area dos 169 filamentos foi de 8.919.307,94 um?”. Neste resultado foram somadas
também as camadas de Nb do 2° embutimento. Na Fig. 4.13 (a) ¢ mostrada a tela do programa
Scion Image usada na medida os 169 filamentos, que sdo representados desta figura pela area
branca. A area supercondutora total ¢ formada pela area supercondutora e a area do Nb

externo a cada filamento do 2° embutimento.

AL = A+ A, (4.1)

sup sup

Através de uma dedugdao matematica, podemos descontar a area de Nb e obter a area
supercondutora real.

Da Fig. 4.8 (c) foi apresentada a micrografia da se¢do transversal de um filamento do
2° embutimento. Nesta figura, existe no filamento uma relacdo fixa a area supercondutora
(area interna) e a area da camada de Nb do 2° embutimento. Esta relagdo, aqui chamada de o
independe do tamanho e podera ser extrapolada para a deformacao de cada filamento durante

o processo de trefilagdo até os didmetros finais:

o=—2 4.2)
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Pelo programa Scion Image medimos a area supercondutora interna e a area do Nb
da Fig. 4.8 (¢). A Fig. 4.13 (b) mostra a tela do programa Scion Image e o calculo da area de
Nb e a area supercondutora (area interna). Este fio foi escolhido, pois apresenta um tamanho

de microestrutura maior, sendo possivel assim calcular a area do Nb externo e interno aos

filamentos.

][R

| I i |sff

(a) Imagem final gerada pelo programa Scion (b) Imagem final gerada pelo programa Scion
image para o calculo da area supercondutora image para o calculo da area supercondutora
no fio de 7,6 mm de didmetro (Fig. 4.8 (a)) 1 filamento do 2° embutimento (Fig. 4.8c) no

fio do 3° embutimento

Fig. 4.13 — Imagens do programa Scion Image, durante o calculo da area supercondutora e a area do Nb
no fio do 3° embutimento com 7,6 mm de didmetro.

Para calcular as areas supercondutoras em diametros menores, supomos que a
deformacdo do Cu, Nb, Nb-Ti e Ti sdo uniformes de 7,6 mm a 0,54 mm. Assim, podemos
extrapolar os resultados, calculando a area supercondutora para os demais fios, de 2,0 mm a
0,54 mm.

A area supercondutora medida pelo programa foi de 45.560,33 um® ¢ a area da capa
de Nb foi de 16954,55 umz. Dessa forma, pela equagdo (4.2), calculamos a constante o, como
2,6872.

Da equagdo (4.2), podemos substituir a area de Nb em fungdo da relacdo Ag/a

apresentada em (4.3):
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A
AL A (4.3)
(04
Asup = ﬁA;ﬁ?l (44)

Dessa forma, calcula-se a area supercondutora para o fio de 7,6 mm de didmetro pela
equagdo (4.5) como sendo Ag,p= 6.500.391,63 umz.
Essa ¢ a area supercondutora do fio com 7,6 mm de diametro, descontado o Nb.

A area supercondutora Sy de cada fio ¢ dada por:

S Ay 4 4.5)
Y6 |

onde d ¢ o diametro do fio que se deseja calcular a area supercondutora.

No entanto, nesta medida, a area de Nb do 2° embutimento esta incluida em Sy, € na
verdade ela ndo representa a area supercondutora efetiva. Para descontar a contribuigdo desta
area, podemos nos reportar a secao (3.3) e estimar a relacdo de area no de Nb e
supercondutora no filamento do 1° embutimento. Lembramos entdo que o tubo de Nb usado
tinha diametro externo e interno de 22 ¢ 20 mm respectivamente. Os 271 filamentos de Nb-Ti
(206) e Nb+Ti (65) tinham 0,98 mm de didmetro. Assim, sendo a area supercondutora

corresponde a 75,6% da area total do filamento do 3°. embutimento.

Desta forma, a area supercondutora efetiva Ssz pode ser calculada, multiplicando-se

Sq por 0,756 e estes valores sdo apresentados na Tabela 4.1 para os fios que tiveram as

propriedades supercondutoras caracterizadas.
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Tabela 4.1 — Valor médio das areas das regides supercondutoras encontradas nas micrografias usando-se o

programa Scion Image

Didmetro do fio (mm) | g¢" 4rea supercondutora efetiva

(mm’)
2,0 0,3404
1,76 0,2635
1,37 0,1597
0,98 0,08172
0,70 0,04169
0,54 0,02888

4.2 - CARACTERIZACAO DAS PROPRIEDADES SUPERCONDUTORAS

4.2.1 — Medidas de Temperatura Critica e Campo Critico por transporte — Fio do 1°.

embutimento

Na Fig. 4.14 sdao mostradas as curvas de campo elétrico em funcdo de temperatura,

levantadas para obtenc¢do da temperatura critica para o fio do 1° embutimento, no diametro de

0,64 mm, para correntes aplicadas de 50, 100 e 200 mA.

Através da Fig. 4.14 foram extraidos os valores de T, para as correntes de 50, 100 e

200 mA, que correspondem a 10 e 9,8 K, respectivamente.

Observa-se que as medidas com correntes de 50 e 100 mA ndo resultaram em

diferenca significativa em T, no entanto para 200 mA houve uma pequena diminuicao de T..

Devido a caracteristica da transi¢do ser ingreme, esta diminui¢cdo de T, ndo esta relacionada

ao aquecimento da amostra.
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Fig. 4.14 — Curvas de campo elétrico versus temperatura do fio do 1° embutimento com 0,64 mm de diametro
para correntes de teste de 50, 100 e 200 mA.

A liga homogénea Nb-47%Ti apresenta T, = 9 K. Os valores de 10 K medidos
correspondem a medida de T, da camada de difusdo muito rica em Nb conforme ja discutido
anteriormente (BORMIO-NUNES, PORTO, GHIVELDER 2002). A corrente percola pelas
regides que apresentam a maior T, desde que J. desta regido ndo seja excedida. Para 200 mA
a densidade de corrente desta fase que tem T, = 10 K foi ultrapassada e o valor menor da T,
obtido estd associada a transi¢do de uma regido mais rica em Ti e que tem maior J.. Assim, ¢
esperado que se a corrente de teste fosse aumentada além de 200 mA, poderiamos chegar a
medir uma T, minima desde que a limitacao de J. também fosse obedecida.

A Fig. 4.15 mostra as curvas de campo elétrico em fun¢do do campo aplicado. Essas
medidas foram realizadas a 5.5, 6,5, 7,5 e 8,5 K, para campos aplicados at¢ 9 T para I = 50
mA.

Da Fig. 4.15 pode-se observar que, apoOs a transi¢do abrupta, o fio no estado normal

apresenta uma magnetoresisténcia que aumenta linearmente com o campo, com a mesma
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inclinagdo, para todas as temperaturas estudadas. As larguras das transigdes aumentam a
medida que a temperatura aumenta, sugerindo que ha um efeito importante da temperatura na

dindmica da rede de vortices, perto da regido da transi¢ao.

2 ™
= g
3
5 ; "
@ * '
[ i

(@) ®

=% ; ;
= .
O s

®6,63T 853T

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Campo Aplicado (T)

Fig. 4.15 — Campo elétrico em fun¢do do campo aplicado para temperaturas de 5,5, 6,5, 7,5 ¢ 8,5 K

A curva de poHc, versus T é mostrada na Fig. 4.16. Os valores de poHg, foram
extraidos da curva da Fig. 4.12, através da interseccdo da linha correspondente a E = 0 com a
tangente da parte da curva que corresponde a transi¢do para o estado normal (E cresce
exponencialmente).

Uma expressdo para o calculo de B, em fungdo da temperatura em supercondutores
do tipo II, usando argumentos tedricos microscopicos € ajustes empiricos, foi apresentada

originalmente por Gor’kov (1960) e re-editada por Rodrigues Jr (1997):

B
B,,(t) = 1;72;(1 —t%)(1,77 — 0,43t +0,07t*) (4.6)
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onde t = T/T, e Beyo € 0 campo critico em 0 K.

Do ajuste matematico feito para os pontos experimentais na Fig. 4.16 (linha
pontilhada), usando-se a equacao (4.6) e deixando como parametros de ajuste, Beyo € T., pode-
se obter que a 4,2 K, poHex ~ 10,65 T, que é o valor esperado para a liga Nb47%Ti
(MEINGAST, LARBALESTIER, 1989). Os valores obtidos dos parametros foram By =
13,9 Te T. = 9,45 K. As outras fases supercondutoras presentes, Nb puro e camada de difusdo
rica em Nb tém poHep < 1 T para T = 4,2 K (COLLINGS, 1983), portanto estdo na fase
normal nas temperaturas e campos em que as medidas foram realizadas. O valor de T, = 9,45
K ¢ aceitavel ja que para o fio do 1°. embutimento passou por 2 tratamentos térmicos de
750°C/4h durante sua fabricagdo e alguma mistura de Nb-47%Ti com Nb ¢é esperada. A
diminuicdo da quantidade de Ti na liga para valores menores que 47%, aumenta o valor de T,
(Fig. 2.1). Portanto, neste estagio de fabricagdo o fio praticamente mantém as propriedades

intrinsecas da matriz.

Fig. 4.16 — poH,;, versus T para o 1° embutimento
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4.2.2 — Medidas de Magnetizacio DC e AC

As curvas de magnetizacdo M em fun¢do do campo magnético aplicado foram obtidas
para os fios do 3° embutimento, com diametros de 1,37, 0,98, 0,70 e 0,54 mm.

Nas Figuras 4.17 (a-b) estdo apresentadas somente as curvas de magnetizagdo para os
fios de diametros 1,37 ¢ 0,98 mm, respectivamente, sem tratamento térmico STT e tratados a
400°C/2h, 500°C/2h e 600°C/2h. A magnetizagdo M ¢ calculada dividindo-se o momento
magnético pelo volume da fase supercondutora. A area transversal da fase supercondutora
usada ¢ a area dada pela Tabela 4.1. Os comprimentos das amostras de fios variaram entre 6,0
e 6,5 mm.

A razdo entre area supercondutora e de cobre no fio do 3°. embutimento é pequena,
isto é, este fio tem muito cobre e o volume supercondutor é baixo. A medida que o campo
magnético aumenta o momento magnético diminui. Como o volume supercondutor ¢
pequeno, quando o momento ¢ da ordem de 10 emu, os lagos de histerese apresentados na
Fig. 4.17 (a) e (b) se fecham em torno de 3 T o que ndo era esperado, pois este material tem
valor de B, esperado maior que 10 T. Isso ocorre, porque entra-se na regido de sensibilidade
minima do equipamento. Ja& o deslocamento maior da parte inferior do lago (M < 0) em
relacdo ao eixo M = 0 comparada a parte superior do lago (M > 0) ¢ resultado da presenca de
cobre no material, que por ser diamagnético, tem um ¥, < 0. A magnetizagdo negativa do
cobre se soma a do supercondutor.

Todas as curvas de magnetizacdo estdo muito proximas. No entanto, a curva sem
tratamento do fio com temperatura de tratamento mais alta apresentou um AM ligeiramente

maior.



M (10° A/m)

M (10° A/m)

5,0 -
4.0 1,37 mm
3.0 ] % 42K
204 %
J %
1,04 &
00 | g:!!!!r!-!.,,,,!'_'_'_! -
U7 P LIl Ll Sl ol s S SRR A A e
1,07 —=—STT
-2,0 1 —e400°C
-3,0 - 500 °C (a)
4.0 —v— 600 °C
-5,0 1 . . , . | . |
0 1 2 3 4
w,H (T)
3,0 d, = 0,98 mm
90 g 4,2 K
104 %
()4
1 'Q’!g.\
0,01 ':!i::3332332;:;?;—,—;7—!:1-—'—#4—«:—%
—=—STT
107 ~e400°C
20- 500 oC b)
—v— 600 °C
'3,0 T T T T T T T 1
00 05 10 15 20 25 30

101

Fig 4.17 — Medidas de Magnetizagdo DC em fungdo do campo magnético aplicado para amostras dos fios de: (a)
1,37 mm e (b) 0,98 mm de didmetro, do 3° embutimento.
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As curvas de densidade de corrente critica em fung¢ao de campo magnético, obtidas a
partir dos dados de magnetizagdo, J.", para os fios de 1,37 e¢ 0,98 mm de didmetro sdo
mostradas na Fig. 4.18. Lembrando que este resultado seria o mesmo para todos os
tratamentos térmicos realizados, ja que as curvas de M vs H diferem muito pouco entre si.
Para este caso em que o campo magnético ¢ aplicado perpendicular ao eixo do fio, o valor de
J. foi estimado a partir das curvas de M x H de acordo com a expressdao do modelo e Bean

(EVETTS, 1992):

_ 3nAM

JC
4d,

(4.7)

Mais a frente estes resultado serdo comparados com os resultado de J. obtido por

medidas de transporte.

300 +
250 1
200

150

J ™ (A/mm?)

© 100 -

50

r,H (T)

Fig. 4.18 - Densidade de corrente critica de magnetizagdo J.™ vs campo aplicado, para os fios de 1,37 ¢ 0,98 mm

de didmetro (valido para qualquer condigdo de tratamento térmico).
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Nas Figuras 4.19 a 4.22 sdo apresentados os graficos de susceptibilidade AC (Y ac)

para a obtengdo da temperatura critica, para os fios do 3° embutimento nos diadmetros de 1,37,
0,98, 0,70 e 0,54 mm.

Na Tabela 4.2 sdo apresentados os valores de T, e AT, (largura da transi¢do) para estes
fios, sendo que estes valores foram extraidos das curvas de susceptibilidade AC conforme foi

discutido no item 3.9 da secdo de Materiais e Métodos. No inset dos graficos estd a curva da

derivada dXA%T vs T.

0 VYW wwe
] . df =1,37 mm
g s H=10e
2 -
o ]
v 4 ~J ,
o 1 9,2 9.‘4 96 98 10‘,0 10,2 —— STT
T -5- TK) / o
- % e 400°C
< 61 500 °C
-7 —w— 600 °C

88 90 92 94 96 9.8 100 102 104
Temperatura (K)

Fig 4.19 — Susceptibilidade magnética AC em funcdo da temperatura para o fio de 1,37 mm de didmetro.
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Fig 4.20 — Susceptibilidade magnética AC em fungdo da temperatura para o fio de 0,98 mm de didmetro.
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Fig 4.21 — Susceptibilidade magnética AC em fungdo da temperatura para o fio de 0,70 mm de didmetro.
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Fig 4.22 — Susceptibilidade magnética AC em fungdo da temperatura para o fio de 0,54 mm de didmetro.

Tabela 4.2 — Temperatura critica dos fios do 3° embutimento obtidas por medida de susceptibilidade AC. As
amostras foram tratadas termicamente no diametro de 2 mm nas temperaturas indicadas por 2 h; SST refere-se as

amostras sem tratamento térmico.

CONDIC()ES DE TRATAMENTO TERMICO
Diimetro do
STT 400°C 500°C 600°C

fio

T, AT, T, AT, T, AT, T, AT,
1,37 9,57¢9,94 | 0,59 9,55¢9,95 | 0,60 9,52¢9,97 | 0,65 9,53¢9,97 0,6
0,98 9,56 ¢ 9,87 0,62 9,52 ¢ 9,86 0,54 | 9,48¢9,86 | 0,57 9,54 ¢ 9,88 0,53
0,70 9,80 0,6 9,74 0,6 9,78 0,65 9,77 0,63
0,54 9,74 0,78 9,64 0,78 9,66 0,76 9,74 0,74
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Através das Figuras 4.19 a 4.22 e da Tabela 4.2, percebemos a existéncia de transi¢ao
supercondutora dupla para os fios de didmetros 1,37 mm e 0,98 mm e apenas uma Unica
transicao para os fios 0,70 mm e 0,54 mm de didmetro. Como j& comentado anteriormente, 0s
processos de difusdo ocorridos durante a obtencdo destes fios resultam na variagdo da
composi¢ao de Nb e Ti ao redor dos centros de aprisionamento artificiais. As transigdes
duplas podem ser explicadas pela presenga de fases de composicdo diferente. No caso de fios

de diametros maiores, estas regides de composi¢des diferentes ao atingirem seu respectivo
valor de T, transitam para o estado normal e diferentes transi¢des aparecem na curva de Y ac

vs. T. A medida que o didmetro do fio ¢ reduzido as regides de composigdo diferentes
também tém suas dimensdes reduzidas e quando estas dimensdes atingem valores proximos
aos dos comprimentos de coeréncia normal (y) destas fases, estas se acoplam por efeito de
proximidade e, conseqiientemente, a transicdo acontece como se fosse uma Unica fase
(transi¢do unica). No entanto, observa-se que a largura da transicdo para os fios de menor
diametro sdo ligeiramente maiores que para os fios de didmetro maior, conservando assim a
informagdo da existéncia de uma regido de composicdo variavel. Na presenga de campo
magnético pode haver desacoplamento de fases que por possuirem baixo valor de B., passam
para o estado normal, mesmo abaixo de T..

Da Tabela 4.2 observa-se também que, a medida que o didmetro do fio diminui, o
valor de T, também diminui. Isto ocorre para os fios de diametro 0,70 ¢ 0,54 mm e também
para as duplas transicdes dos fios de 1,37 e 0,98 mm. Esta tendéncia também estaria associada
ao acoplamento entre as fases que tenderiam a limitar-se as temperaturas criticas neste caso

tém valores intermedidrios aos valores observados nos fios que apresentam transicao dupla.
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4.2.3 Medidas de campo critico por transporte

As medidas de campo critico B, = poHe, foram feitas em amostras dos fios do 3°.
embutimento, assim como foi feito no caso do fio obtido do primeiro embutimento (Fig.
4.15). As amostras foram caracterizadas para os fios de didmetros 1,37, 0,98, 0,70 e 0,54 mm,
nas condi¢des: STT e tratados termicamente em temperaturas de 400°C, 500°C e 600°C. As
respectivas curvas de campo elétrico em funcdo de campo sdo mostradas nas Figuras 4.23 a
4.26. Estas medidas foram realizadas a 5,5, 6,5, 7,5 e 8,5 K, para campos aplicados até 9 T e
foram usadas correntes de teste de 200 mA para os fios de diametro 1,37 e 0,98 mm, 100 mA
para 0,70 mm e 60 mA para 0,54 mm. As respectivas densidades de corrente sio: 1,25 A/mm?’

(1,37), 2,44 A/mm” (0,98), 2,40 A/mm?’ (0,70) e 2,08 A/mm” (0,54).

0,4+ 0,5+
E —s—55K d, =1,37 mm /E\ | —s—55K
5 ——65K STT S o4 —e—6,5K
S 0,31 75K S 75K
= —¥—385K 303' —~¥—85K
o o s
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£ 02 = ]
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w TR
8_ 0,14 8_ 0,1
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0,0 : ]

0 2 4 6 8 10 0 2 4 6 8 10
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o o o o
- N w B
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o 2 4 & 8 10
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Fig. 4.23 — Determinagdo de H,,: campo elétrico em fun¢do do campo aplicado para temperaturas de 5,5, 6,5, 7,5
e 8,5 K, para o fio de 1,37 mm de diametro nas condigdes: (a) STT, (b) TT a 400°C e (c) TT a 500°C.
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Fig. 4.24 — Determinagdo de H,,: campo elétrico em funcdo do campo aplicado para temperaturas de 5,5, 6,5, 7,5
e 8,5 K, para o fio de 1,37 mm de didmetro nas condi¢des: (a) STT, (b) TT a 400°C, (c) TT a 500°C e(d) TT a
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Fig. 4.25 — Determinagio de H,,: campo elétrico em func¢do do campo aplicado para temperaturas de 5,5, 6,5, 7,5
e 8,5 K, para o fio de 0,70 mm de didmetro nas condigdes: (a) STT, (b) TT a 400°C, (c) TT a 500°C e(d) TT a

600°C.
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Fig. 4.26 — Determinagdo de H,,: campo elétrico em fungdo do campo aplicado para temperaturas de 5,5, 6,5, 7,5
e 8,5 K, para o fio de 0,54 mm de diametro nas condigdes: (a) STT e (b) TT a 400°C.

Através da equacdo (4.1) foi feito o ajuste matematico dos dados obtidos para as
temperaturas de 5,5 a 8,5 K, para cada amostra de fio. Na Tabela 4.3 estdo mostrados os
resultados obtidos de B, para a temperatura de 4,2 K usando o ajuste matematico citado. As
curvas dos ajustes obtidos para cada amostra de fio estdo na Fig. 4.27 (a-d). Cabe lembrar que
os valores de poH., para as temperaturas de 5,5, 6,5, 7,5 e 8,5 K, foram extraidos das curvas
das Figuras 4.23 a 4.26, através da interseccao da linha correspondente a E = 0 com a tangente
da parte da curva que corresponde a transicdo para o estado normal (E cresce

exponencialmente).

Tabela 4.3 — Campo critico He; em 4,2K de amostras dos fios do 3° embutimento nos didametros de 1,37, 0,98,
0,70 ¢ 0,54 mm para as condigdes: STT (sem tratamento térmico) e tratadas a 400°C, 500 °C e
600 °C.

toHez a2 4,2 K em Tesla
df (mm)
STT 400°C 500°C 600°C
1,37 9,38 9,82 8,88 --
0,98 8,52 8,67 8,02 9,80
0,70 9,61 9,54 9,49 9,20
0,54 9,87 9,60 -- --
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Fig. 4.27 —H, vs T para amostras dos fios de didmetros: (a) 1,37 mm, (b) 0,98 mm, (c) 0,70 mm e (d) 0,54 mm
para diferentes condi¢des de tratamento térmico.

4.2.4. Resultados de Densidade de Corrente Critica por transporte até 9T

A densidade de corrente critica corresponde ao valor de I. dividido pela area
supercondutora da amostra. O valor das areas supercondutoras para cada um dos fios do 3°
embutimento usada no calculo de J. esta mostrado na Tabela 4.1.

As Figuras 4.28 a 4.31, mostram as curvas de J. versus o campo magnético aplicado
perpendicularmente para os fios de 1,37, 0,98, 0,70 e 0,54 mm de didmetro, respectivamente.

Em cada Figura, sdo apresentados os resultados das medidas nos fios sem tratamento térmico
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(STT) e tratados a 400°C/2h, 500°C/2h e 600°C/2h. Estes tratamentos foram aplicados
quando o fio estava com 2,0 mm de diametro.

Das Figuras 4.28 a 4.31 (a) observa-se que os maiores valores de J. para cada fio
ocorreram para os fios STT e tratados a 600°C, com exce¢ao do fio de diametro 1,37 mm,
porém neste os valores de J. para todas as condi¢gdes de tratamento sdo muito proximos. Os
valores de J para os fios tratados em 400°C e 500°C sdo similares e sempre inferiores. Em
principio poderiamos pensar que as velocidades de difusdo sdo similares para estas duas
temperaturas, enquanto que para a temperatura de 600°C alguma mudanga efetiva da
microestrutura deve ter ocorrido, como por exemplo, uma maior dissolucdo de parte das
grandes fases de Ti puro formadas durante o processo de fabricacdo do fio (Figuras 4.8 e
4.11).

No que diz respeito as magnitudes obtidas das densidades de corrente critica, vamos
inicialmente comparar nossos resultados com trabalhos similares realizados anteriormente na
EEL, usando a mesma metodologia de fabricacdo, ou seja, por deformagdo a frio, forjamento
rotativo seguido de trefilagdo e com tratamentos térmicos intermedidrios (TIRELLI, 2002)
(FUKUOKA, 1997). Em Fukuoka (1997) foi produzido um fio de Nb-Ti, usando o mesmo
material da matriz usada nesse trabalho, Nb-Ti com APCs de Nb puro com fragdes
volumétricas da fase de Nb de 20% e 30%, sendo que no presente caso a fracdo volumétrica
usada foi de 24% de APC (a-Ti simulado). Para o fio com 20% de Nb APC (FUKUOKA,
1997) foram obtidos os melhores valores J. de 600 A/mm?a2 T e 100 A/mm? a 5T. J& para o
fio com 30% de Nb APC foram obtidas J. de 2250 A/mm?a 2 T e 250 A/mm’ a 5T. No
trabalho de dissertacdo de mestrado de Tirelli (2002) foi produzido um fio de Nb-Ti, também
usando a mesma matriz de Nb-Ti, mas neste caso com APCs de Cu puro (30% de Cu APC em

volume) e neste caso foram obtidas J. de ~ 500 A/mm?a2 Te 124 A/mm?® a 5T.
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Fig. 4.28 — Curvas de Jc (a) e F,, (b) versus campo magnético aplicado dos fios do 3° embutimento com 1,37 mm
de didmetro para T = 4,2 K.
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Fig. 4.29 — Curvas de Jc (a) e F, (b) versus campo magnético aplicado dos fios do 3° embutimento com 0,98 mm
de didmetro para T = 4,2 K.
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dfio = 0,70 mm

(b)

Fig. 4.30 — Curvas de Jc (a) e F,, (b) versus campo magnético aplicado dos fios do 3° embutimento com 0,70 mm
de diametro para T =4,2 K.
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Fig. 4.31 — Curvas de Jc (a) e F,, (b) versus campo magnético aplicado dos fios do 3° embutimento com 0,54 mm
de didmetro para T = 4,2 K.
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No presente trabalho tomando-se os melhores valores de J. obtidos, que ocorreram
para o fio de 1,37 mm de didmetro (STT), obteve-se J. de 940 A/mm”a 2 T e 200 A/mm’ a
ST. Estes valores sdo melhores que os obtidos para o fio de Fukuoka (1997) com 20% em
volume de Nb APC e sdo inferiores em 2 T aqueles com 30% de Nb APC, porém sdo apenas
20% menores em 5 T.

Em magnitude, se compararmos com fios comerciais de Nb-Ti com centros de
aprisionamento convencionais de Ti-a,, os valores obtidos no presente trabalho sdo baixos.
Por exemplo, os melhores valores reportados na literatura até hoje para um campo de 5 T
estdo em torno de 4000 A/mm* (CHERNY], 2002). Uma explicagdo para os baixos valores de
J. obtidos se compararmos nossos resultados com aqueles dos fios convencionais sdo as
limitagdes extrinsecas de nosso fio. Uma destas limitagdes esta no fato de que algumas fases
de Ti ndo se deformaram igualmente quanto as demais, permanecendo com tamanhos na
escala micrométrica, ndo contribuindo assim para o aprisionamento e diminuindo assim a area
supercondutora. Essas fases ndo foram descontadas no célculo da éarea supercondutora, o que
acarreta também um valor subestimado de J.. Estas fases de Ti puro que sdao mais duras
também provocam o ensalsichamento do fio e neste caso a corrente critica ¢ determinada
pelas regides do fio que t€ém didmetro menor, portanto terdo menor I, contribuindo assim para
a diminuicdo de J.. Ambos os fatores tenderiam a agravar a degradacdo extrinseca de J. a
medida que o didmetro do fio diminui, pois a contribui¢cdo das areas das fases de Ti puro em
relacdo a area total € maior e conseqiientemente o ensalsichamento do fio também. De fato, os
fios de didmetro menor tém valores de J, menores.

Para as curvas de F, mostradas nas Figuras 4.28 a 4.31 (b), apenas para o fio com
diametro de 1,37 mm, hd uma logica de evolucdo do maximo destas curvas, ou seja, com o

aumento da temperatura de tratamento térmico os maximos das curvas de F, se deslocam para
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campos mais altos, poH = 2,05 T para o fio STT, 2,35 T para os fios tratados em 400°C e
500°C e em 2,43 T para o fio trado em 600°C. Neste caso, os tratamentos térmicos estariam
atuando no sentido de diminuir o tamanho do centro de aprisionamento e a evolugdo das
curvas de F, ¢ consistente com o obtido para o Nb-Ti convencional, quando o tamanho dos
precipitados de Ti-a € diminuido (Fig. 2.7). O problema da diminui¢do do valor de F, para
este fio pode estar relacionado a homogeneizagdo dos centros de aprisionamento com a
matriz, diminuindo as diferencas entre as propriedades da matriz ¢ do centro de
aprisionamento (Ax).

Heussner et al (1995), observou o mesmo comportamento em fios de Nb-Ti com APCs
de Nb (Fig. 4.32) e atribuiu o decréscimo de F,, a degradagdo de B, de 10,5 T para 9,5 T, por
efeito de proximidade, com a diminuicdo do tamanho do centro de aprisionamento. No
entanto, da Tab. 4.3, nota-se que os fios do presente estudo ja possuem B, reduzido em
relagdo ao B, inicial medido no fio do 1°. embutimento (Fig. 4.13) que foi de 10,65 T. Por
esta Tabela ndo ¢ possivel afirmar nada com relagcdo ao efeito dos tratamentos térmicos em
Be,, devido a dispersdo dos resultados. Somente no caso do fio de didmetro 0,98 mm, os
resultados de J. e By, sdo coerentes, pois para este fio tratado na temperatura de 600°C o
maior valor de B, = 9,8 T foi obtido e o maior valor de J., pois J. depende diretamente de
B, como pode ser visto nas expressdes de Dew-Hughes (1974), apresentadas na Tabela 2.1.
Para este mesmo fio nas outras condi¢des de tratamento térmico J. € menor, assim como 0s
valores de B¢, (<9 T) correspondentes.

Para os outros fios de didmetros menores seria esperado o mesmo, porém das Figuras
4.28 a 4.31 (b) observa-se que o fio tratado em 600°C possui F, muito proxima daquela do fio
STT. Devido a degradacdo sofrida pelos fios com o processo de deformagdo, os fios com

diametros menores que 1,37 mm, que sofreram ensalsichamento, podem ter tido as amostras
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de fios retiradas de regides com diferentes qualidades extrinsecas, o que afeta diretamente J. e
F, e ndo sendo possivel estabelecer nestes casos uma tendéncia de comportamento para as
curvas de F,, neste caso.

Na Fig. 4.33 (a-d) sdo mostrados os graficos de J. e F, com os mesmos dados
apresentados nas Figuras 4.28 a 4.31, porém neste caso fixamos a condi¢do de tratamento
térmico da amostra do fio e observamos a variagdo de J. e F, com a variagdo do didmetro do
fio. Desta Figura 4.33, fica claro que para todas as condi¢cdes de tratamento térmico, tanto
quanto o didmetro do fio diminui a densidade de corrente critica J. e conseqiientemente Fp,
também diminui. Porém, na Tabela 4.3, pode ser visto que o valor de B.; melhora para os fios
de didametros menores (0,70 e 0,54 mm). Desta forma, a atribuicdo deste comportamento ao
efeito de proximidade ndo ¢ adequada, pois seria esperada a diminui¢do de B com o

decréscimo do tamanho da microestrutura (HEUSSNER et al, 1995).
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Fig. 4.32 — F, vs B para fios de Nb-Ti com APC de Nb (HEUSSNER, 1995). Observe que o maximo de F, se
move para campos mais altos a medida que o tamanho do APC diminui.
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Fig. 433 — Curvas de J. e F, versus campo magnético aplicado (4,2 K) dos fios do 3° embutimento nos
diametros de 1,37, 0,98, 0,70 ¢ 0,54 mm: (a) Sem tratamento térmico; tratados a (b) 400 °C, (¢) 500 °C e (d) 600

°C.
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Ja o valor maximo de F, cresce de poH = 2 - 2,5 T para todas as condigdes de
tratamento térmico para poH = 3-5 T se o didmetro do fio decresce. Novamente, este ¢ o
mesmo comportamento observado no fio de Nb-Ti convencional quando o precipitado de Ti-
o tem seu tamanho reduzido pela diminui¢do do didmetro do fio. Ou seja, o tamanho dos
APCs e a separagdo entre eles estdo diminuindo.

Podemos agora comparar os resultados obtidos de densidades de corrente critica por
medida de magnetizagdo J." da Fig. 4.18 com os dados obtidos por medidas de transporte da
Figura 4.33. Observa-se que os comportamentos das curvas de Jc obtidos por magnetizagado e
transporte sdo similares no sentido de que J.™ (1,37mm) > J." (0,98mm), o que ocorre para
todas as condicdes de tratamento térmico. No entanto se observarmos a magnitude de J.
vemos que Jc(transporte) ~ 5 J." em 1 T e da ordem de 200 vezes maior para 5 T para o fio de
diametro de 1,37 mm. Uma razdo para a obtencdo deste resultado é que as amostras de fios
medidos por magnetizagdo possuem razao de aspecto < 400. Nesse caso, para fios curtos, a
magnetizacdo de satura¢do ndo foi atingida (BORMIO-NUNES et al, 1996), como ja foi
discutido na se¢do 2.1.2, portanto ndo corresponde ao valor medido por transporte ¢ desta
forma nao € possivel comparar os valores com os valores de J, por transporte. Além disto, ha

também o problema, ja comentado na se¢do 4.2.3, da sensibilidade do equipamento.

4.2.5 Medidas de corrente critica por transporte até 12 T

Com os resultados da se¢do anterior foi observado que a densidade de corrente critica
para o fio STT no diametro de 1,37 mm ¢ maior, seja comparada com a dos fios de diametro
menor, seja comparada com a dos fios em condi¢des de tratamento térmico diferentes. Com
isto, para as medidas em campos até 12 T selecionamos este fio de didmetro 1,37 mm, STT, e

também fios na mesma condi¢do STT, porém com diametros maiores que 1,37 mm. Neste
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caso, esperariamos que os fios de didmetro maiores que 1,37 mm tivessem densidade de
corrente maior, por serem menos deformados. Por conseguinte, estes fios deveriam também
ter menor degradagdo das propriedades devido a fatores extrinsecos como o ensalsichamento
do fio e a contribui¢do menos pronunciada das particulas de Ti puro para a degradacao de I,
devido a reducao da area supercondutora.

A Fig. 4.34 mostra as curvas de densidade de corrente critica J. (a) e densidade de
forga de aprisionamento F, (b) em fun¢do do campo aplicado para os fios do 3° embutimento
STT de diametros 1,37, 1,76 ¢ 2,0 mm em 4,2 K.

O primeiro fato que pode ser observado se compararmos a Fig. 4.34 com a Fig. 4.28 (a) ¢ que
os resultados obtidos para a amostra 1,37 mm diferem um pouco. Por exemplo, para as
medidas feitas até 9 T, J(2T) = 940 A/mm” e J(5T) = 200 A/mm’, enquanto que nas medidas
até 12 T resultaram em J,(2T) = 1250 A/mm’ ¢ J(5T) = 180 A/mm’ Estas pequenas
diferencas podem ser atribuidas aos diferentes suportes de amostra utilizados, assim com as
amostras propriamente ditas, que foram retiradas de regides diferentes ao longo do
comprimento do fio.

Comparando-se agora os resultados das amostras da Fig. 4.34 para os diferentes didmetros do
fio observa-se que ndo houve variagdo significativa em J., sendo que os valores de J. para os
fios com diametros maiores que 1,37 mm sdo ligeiramente menores que J. para este fio com

este diametro.
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Fig. 4.34 — Curvas de Jc (a) e F,, (b) versus campo magnético aplicado dos fios STT do 3° embutimento em T =
4,2 K, para os fios de diametro 2,00, 1,76 ¢ 1,37 mm.
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4.2.6 Analise de densidade de forca de aprisionamento F,

. . B
Na Tabela 4.4 sdo apresentados os valores do campo magnético reduzido b =——
c2

para os quais ocorrem os valores maximos da curvas de F, na temperatura de 4,2 K, sendo que

os valores de B, utilizados sao aqueles apresentados na Tabela 4.3.

Tabela 4.4 — Campo reduzido b=B/B,, em 4,2K dasamostras dos fios do 3° embutimento nos didmetros de 1,37,
0,98, 0,70 e 0,54 mm para as condigdes: STT (sem tratamento térmico) e tratadas a 400°C,

500 °C e 600 °C.
bmaxa 4,2 K
df (mm)

STT 400°C 500°C 600°C
1,37 0,218 0,239 0,265 -—-
0,98 0,352 0,360 0,470 0,220
0,70 0,520 0,526 0,509 0,468
0,54 0,504 0,523 -—- —

Dos valores apresentados nesta Tabela 4.4, conclui-se que para a condigdo de
tratamento térmico fixa (verticalmente) o valor de b, aumenta se o diametro do fio, e
conseqiientemente o tamanho da microestrutura diminuem.

Se nos reportarmos a Tabela 2.1, poderiamos atribuir ao fio 1,37 mm o mecanismo de
aprisionamento de nucleo, superficie, normal que apresenta um maximo em b = 0,2, o que
seria razoavel, tendo em vista que o fio STT, apresenta uma maior densidade de regides
normais (Nb puro e Ti puro) e neste caso os vortices economizam a energia de nucleacao do
nucleo normal ao se estabelecerem sobre o centro de aprisionamento normal. Ja no caso dos
fios de diametro 0,70 ¢ 0,54 mm, os maximos das curvas estdo em torno de b = 0,5 e neste
caso o mecanismo de aprisionamento adequado segundo Dew-Hughes (1974) seria o
aprisionamento de nucleo, volume, Ak. Neste caso os centros de aprisionamento estdo mais

“misturados” a matriz devido aos seus tamanhos menores, sendo que o efeito do tratamento
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J4

térmico ¢ no sentido de homogeneizar a microestrutura. Assim, a diferenca entre as
propriedades da matriz e dos APCs ndo ¢ tdo pronunciada e a diferenga entre as propriedades
supercondutoras dos APCs e da matriz influenciam em F, (Ak). Novamente, o0 mecanismo de
aprisionamento de nucleo ¢ provavel, pois mesmo tendo os APCs propriedades

supercondutoras, o fato delas serem diferentes da matriz, isto ¢, B, do APC ¢ diferente e
como resultado o didmetro do nucleo do voértice &=(¢,/27B., )1/2 sera diferente se ele ¢

nucleado na matriz ou no centro de aprisionamento. Quanto menor o valor de &, mais area
supercondutora ¢ disponivel para o material no estado supercondutor.

No caso do fio de didmetro 0,98 mm, ¢ dificil analisar os resultados usando esta teoria
de Dew-Hughes (1974), tendo em vista que os valores de b, variam significativamente para
as diferentes condi¢des de tratamento térmico utilizadas. Neste caso fosse talvez prudente
considerar um mistura dos tipos de aprisionamento ja discutidos anteriormente, ou seja, o

mecanismo de aprisionamento ndo seria inico neste caso.
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5 CONCLUSOES

1- No presente trabalho foi possivel produzir um fio de Nb-Ti com centros de
aprisionamento artificiais de Ti-a, através de sucessivos embutimentos, deformagao por
forjamento rotativo seguida de trefilacdo a frio. Os fios obtidos ndo tiveram uma excelente
performance quanto a densidade de corrente critica devido a fatores denominados extrinsecos
as propriedades supercondutoras, mas que tém origem na etapa de forjamento rotativo do
processo de fabricacdo. Para evitar tais problemas seria necessario substituir a etapa de

forjamento rotativo por extrusdo ou usar somente a trefilacdo.

2- Os melhores valores de J. obtidos, ocorreram para o fio de 1,37 mm de didmetro
(STT) obtendo-se J. de 940 A/mm®a 2 T e 200 A/mm?” a 5T. Estes valores sdo melhores que
os obtidos para o fio de Fukuoka (1997) com 20% em volume de Nb APC e para o fio de
Tirelli (2002) com 20% em volume de Cu APC, usando a mesma metodologia de fabricacao,
ou seja, por deformacdo a frio, forjamento rotativo seguido de trefilacdo e com tratamentos

térmicos intermediarios.

3- O acompanhamento da microestrutura ao longo do processo de fabricagdo do fio por
microscopia eletronica de varredura foi de fundamental importancia para o entendimento das

propriedades supercondutoras do fio.

4- Os fios supercondutores produzidos apresentaram valores de campo critico entre 8 —
9,8 T, indicando a degrada¢do deste em relacdo ao campo critico da matriz que foi medido
com sendo 10,6 T. A degradacdo pode ser atribuida a processos de difusdo ocorridos entre a

matriz e o Nb, que deterioraram B,. Esta conclusdo ¢ suportada pelos valores de temperatura
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critica que sd@o maiores que da liga matriz Nb-47%T1, indicando o empobrecimento de Ti da

liga. Este efeito nada tem a ver com o efeito de proximidade.

5- Nos fios produzidos a diminui¢cdo do tamanho dos centros de aprisionamento, pela
reducdo do diametro do fio acarreta no deslocamento dos maximos das curvas de for¢a de
aprisionamento para campos mais altos, que ¢ o mesmo comportamento observado em fios
supercondutores de Nb-Ti com centros de aprisionamento de Ti-a e em fios supercondutores

com APCs de Nb.

6- O fato da densidade de for¢ca de aprisionamento F, diminuir com a reducdo do
diametro do fio, ou seja, dos centros de aprisionamento APCs e da separacdo entre eles, ¢ o
oposto do observado em fios supercondutores de Nb-Ti com centros de aprisionamento de Ti-
o, mas ¢ o mesmo comportamento dos fios supercondutores com APCs de Nb. No entanto,
este fato ¢ atribuido no presente trabalho a degradagcdo da densidade de corrente critica, e
conseqiientemente de F,, devido aos fatores extrinsecos gerados no processo de fabricagao,
que s3o a presenca de particulas grandes de Ti puro ndo dissolvidas que faz com que
superestimemos a area supercondutora e também o ensalsichamento do fio causado por estas
particulas que nos induzem a obter menores valores de corrente critica I.. Portanto menores
valores de I, e valores de area supercondutoras maiores que a real levam a J. menor, sendo

este efeito mais importante quando o didmetro dos fios ¢ reduzido.

7- A medida que os fios supercondutores tém seus didmetros reduzidos, ha um
crescimento de By, que também ¢ observado em fios supercondutores de Nb-Ti com centros
de aprisionamento de Ti-a. Ja para fios supercondutores com APCs de Nb o oposto ocorre, ou

seja, B¢x diminui com a diminui¢do do tamanho dos centros de aprisionamento.
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8- Com as conclusdes apresentadas 4 a 7, podemos concluir que conseguimos simular os
centros de aprisionamento Ti-o. € que para obter sucesso completo € necessario que a
conclusdo 1 seja levada em conta, na tentativa de eliminar os efeitos que danificam o fio

supercondutor.

9- Baseados no modelo de Dew-Hughes (1974), concluimos que nos fios
supercondutores produzidos no presente trabalho o mecanismo de aprisionamento
predominante ¢ o aprisionamento de ntcleo e que dependendo da condi¢do de tratamento
térmico do fio, os vortices que venham a nuclear no material podem ocupar regides normais
no caso dos fios sem tratamento térmico (STT) ou em regides com propriedades

supercondutoras diferentes da matriz nos caso dos fios tratados.



128

6 REFERENCIAS

BORMIO-NUNES, C. HEUSSNER, R. W.; LARBALESTIER, D. C. The effect of
anisotropic flux pinning microstructure on the sample length dependence of the magnetization

critical current density in niobium-titanium superconductors. J. Appl. Phys, v.80, n.3, p.1647-

1651, 1996.
BORMIO-NUNES, C.; HEUSSNER, R. W.; LARBALESTIER, D.C. Critical current
anisotropy in convencional and artificial pinning center round wire Nb-Ti superconductors.

IEEFE Trans. on Applied Supercond., v.7,n.2, p.1138-1141, 1997.

BORMIO-NUNES, C.; PORTO, F. S. A.; GHIVELDER, L., Advances in Cryogenic
Engineering, v. 48B, p. 898-905, 2002.

BORMIO-NUNES, C.; TIRELLI, M. A.; NUNES, C. A.; PINATTI, D. G., Processing and
characterization of Nb-16%Ta-12%W (wt%) alloy for superconductivity applications.
International Journal of Refractory Metals and Hard Materials, v. 17, 1.5, p.357-360, 1999.
BORMIO-NUNES et al. Supercond. Sci. Technol. v.16, p.521-526, 2003.

CAMPBELL, A. M.; EVETTS E. Advances in Physics, p.199, 1972.

BOZZOLO N.; DEWOBROTO N.; GROSDIDIER T.; WAGNER F.; Materials Science and
Engineering A, v.397, p.346-355, 2005.

CHENGREN, L.; LARBALESTIER, D. C. Development of high critical current densities in
niobium 46,5 wt%titanium. Cryogenics, v. 27, p.171-177, 1987.

CHERNYI, O. V. et al. Nb-Ti superconductors of a high current-carrying capacity.
Supercond. Sci. Technol. v.4,p.318-323, 1991.



129

CHERNYTL, O. V. et al. The Microstructure And Critical Current Density Of Nb-48 Wt.%Ti
Superconductor With Very High Alpha-Ti Precipitate Volume And Very High Critical
Current. Advances in Cryogenic Engineering, v. 48, p. 883-890, 2002.

CHERNYT, O. V. et al. Influence of Heat Treatment Strain Parameters on the Structure and Jc
of Nb-48,5wt%Ti Superconductor. [EEE Trans. Appl. Supercond. v. 13, n.2, 3366-3369,
2003.

COOLEY, L. D. etal. I[EEE Trans. Mag. v.27,p.1097, 1991.

COOLEY, L. D.; JABLONSKI, P. D.; LEE, P. J,; LARBALESTIER, D. C. Strongly
enhanced critical current density in Nb47wt%Ti having a highly aligned microstructure.

Applied Physics Letters, v.58, n.25, p.2894-2896, 1991.

COOLEY, L. D.; LEE, P. J.; LARBALESTIER, D. C. Flux-pinning mechanism of proximity-
coupled planar defects in convectional superconductors: Evidence that magnetic pinning is the
dominant pinning mechanism in niobium-titanium alloy. Phys. Rev B, v.53, n.10, p. 6638-

6652, 1996.

COOLEY, L. D.; MOTOWIDLO, L. R. Advances in high-field superconducting composites
by addition of artificial pinning centers to niobium-titanium. .Superc. Sci. Technol. 12, p.

R135-R151, 1999.

COOLEY, L. D.; LEE, P.J.,; LARBALESTIER, D.C. Conductor Processing of Low-Tc
materials: The Alloy Nb-Ti, In: HANDBOOK of superconducting materials, D.A. Cardwell
and D.S. Ginley, editors. Bristol: Institute of Physics Publishing, Ltd, 2003, v. I:
Superconductivity, Materials, and Processes, Cap. B 3.3.2, p.603-639.

DEW-HUGHES, D. Philosophical Magazine, v.30, n.2, p.29-305, 1974.

DIETDERICH, D. R.; EYLON, S.; SCALAN, R. M. Characterization of Nb-Ti
superconductors with artificial pinning structures. Advances in Cryog. Engin. Materials, v.38,

p.685-690, 1992.


http://www.informaworld.com/smpp/title~content=t713695589~db=all

130

DOROFEJEV, G. L.; KLIMENKO, E. YU; FROLOV, S. V.; NIKULENKOV, E. V.
PLASHKIN, E.; SALUNIN, N.I.; FUKIN, V. YA. Current-capacity superconductors with
artificial pinning centers. In: MT-9 Conference, 1985 , Zurich, Suiga, Proc. p.564-566.

EKIN, J. W. Strain scaling law for flux pinning in practical superconductors. Pt.1: basic

relationship and application to Nb3Sn conductors. Cryogenics, v.20, p.611-24, 1980.

FIETZ W. A.; WEBB W.W., Phys. Rev. B, v.178, n.2, p.657-668, 1969.

FONER, S.; SCHWARTZ, B., Ed. Superconductor Materials Science: Metallurgy,
Fabrication and Applications. 1981, Plenum Press, v. 68, p. 167.

FUKUOKA, R. S., Fabricagdo e Caracterizagdo de Fios Supercondutores de Nb-Ti com
Centros de Aprisionamento Artificiais de Nb, 1997, Dissertacdio (Mestrado)
FAENQUIL/DEMAR, 1997.

GENNES, P. G. Boundary effects in superconductors. Rev of Mod. Phys., v. 36, p. 225-237,
1964.

GORKOV L.P., Soviet Physics JETP-USSR, v.10, n.5, p.998-1004, 1960

GREGORY, E.; KREILLICK; T. S.; GHOSH, A. K.; SAMPSON, W. B. Importance of
spacing in the development of high current densities in multifilamentary superconductors.
Cryogenics, v. 27, p. 178-182, 1987.

GUREVICH A. et al. Phys. Rev. B, v.50, p.13563, 1994.

HAYAKAWA K.; ZHU Y.; MIURA O.; ITO D. Flux Pinning in Nb-Ti Composite
Superconductors Having Artificial Normal Pins with Different Coherence Length, /IEEE

Trans. On Appl. Supercon., v. 1,n.1, p. 3812-3815, 2001.

HEUSSNER, R.W.; LEE, P.J.; LARBALESTIER, D.C., I[EEE Trans. On Appl. Supercond.,
v.3,n.1, p.757-760, 1993.



131

HEUSSNER, R. W.; JABLONSKI, P. D.; LEE, P. J.; LARBALESTIER, D. C. Properties of
rod-based artificial pinning center Nb-Ti superconductors. IEEE Trans. on Applied
Superconductivity, v.5, n.2, p.1705-1708, 1995.

HEUSSNER, R. W.; BORMIO-NUNES, C.; LEE, P. J; JABLONSKI, P. D,
LARBALESTIER, D. C. Properties of niobium-titanium superconducting wires with Nb
artificial pinning centers. J. Appl. Phys., v.80, n.3, p. 1640-1646, 1996.

HEUSSNER, R. W.; MARQUARDT, J. D.; LEE; P. J.; LARBALESTIER, D. C. Increased
critical current density in Nb-Ti wires having Nb artificial pinning centers. Appl. Phys. Lett,
v.70,n.7, p.901-903, 1997a.

HEUSSNER, R. W.; BORMIO-NUNES, C., COOLEY; L. D.; LARBALESTIER, D. C.
Artificial pinning center Nb-Ti superconductors with alloyed Nb pins. IEEE Trans. Appl.
Supercond. , v.7,n.2, p.1142-1145, 1997b.

HEUSSNER, R. W. Flux Pinning in Superconducting Nb-Ti Wires With Nb Artificial Pinning
Centers, 1998. Thesis. University of Wisconsin, 1998.

KADYROV, E.; GUREVICH, A.; LARBALESTIER, D. C. High critical densities in
Nb47%Ti multilayers with a planar copper flux pinning nanostructure. Appl. Phys. Lett., v.68,
n.11, p.1567-1569, 1996.

KRAMER, E. J., J. Appl. Phys.,v.49,1n.3, p.742, 1978.
KANITHI, H. C.; VALARIS, P.; MOTOWIDLO, L. R.; ZEITLIN, B. A.; SCALAN, R. M.
Further developments in NbTi superconductors with artificial pinning centers. Advances in

Cryog. Engin. Materials, v.38, p.675-683, 1992.

LARBALESTIER, D.C. et al. High critical current densities in industrial scale composites
made from high homogeneity Nb46.5Ti. [EEE Trans. Magn., v.21, p. 269-272, 1985a.



132

LARBALESTIER, D. C.; CHENGREN, L.; STARCH, W.; LEE, P. J., Limitation of critical
current density by intermetallic formation in fine filament Nb-Ti superconductors. /EEE

Trans. Nucl. Sci., vol. NS-32, p.3743-3745, 1985b.

LAZAREYV, B. G. et al. Nanostructure of superconducting Nb-Ti alloys. Low Temperature
Physics, v.24, 1.3, p.205-209, 1998.

LEE, P. J; LARBALESTIER, D. C. Development of nanometer scale structures in
composites of Nb-Ti and their effects on the superconducting critical current density. Acta

Met., v.35, p. 2526-2536, 1987.

LEE, P. J.; LARBALESTIER, D. C.; MCKINNELL, J. High Titanium Nb-Ti Alloys — Initial
Microstructural Studies. Advances in Cryogenic Engineering, v. 34, p. 967-974, 1988.

LEE, P. J.; MCKINELL, J. C.; LARBALESTIER, D. C. Restricted Novel Heat Treatments
for Obtaining High Jc in Nb-46.5wt%Ti. Advances in Cryogenic Engineering, v. 36, p. 287-
294, 1990.

LEE, P. J. Abridge metallurgy of ductile alloy superconductors. Encyclepedia of Electrical
and Electronics Engineering. Wiley, 1999, v.21, p.75-87.

LEE, P. J; LARBALESTIER, D. C. Niobium-Titanium Superconducting Wires:
Nanostructure by Extrusion and Wire Drawing, Wire Journal International, february, p.61-

66, 2003.

LIU, X. H. et al. Effect of heat treatment on critical current density of Nb50Ti composite with
artificial pinning centers. Physica C, v. 386, p. 407-410, 2003.

MALZAHN KAMPE J. C.; COURTNEY T.H., Scripta Met., v.23, n.1, p. 141-145, 1989.

MATSUMOTO, K.; TANAKA, Y.. YAMAFUJI, K.; FUNAKI, K.; IWAKUMA, M.;

MATSUSHITA, T. Flux pinning properties in NbTi superconducting wires with artificial
pins. In: Japan-US Workshop 7., Oct. 21-23 1991, Fukuoka, Japan.



133

MATSUMOTO, K.; TANAKA, Y.; YAMAFUJI, K.; FUNAKI, K.; IWAKUMA, M,
MATSUSHITA, T. Flux-pinning characteristics of Nb artificial pins with ribbon-shape in Nb-
46,5%Ti superconductors. Supercond. Sci. Technol., v.5, p.684-689, 1992.

MATSUMOTO, K.; TANAKA, Y.; YAMAFUJI, K.; FUNAKI, K.; IWAKUMA, M,
MATSUSHITA, T. Effects of artificial pins on the flux pinning force and other
superconducting properties in NbTi superconductors. [EEE Trans. on Applied
Superconductivity, v.3, n.1, p.1362-1365, 1993.

MATSUMOTO, K.; TAKEWAKI, H.; TANAKA, Y.; MIURA, O.; YAMAFUIJI, K
FUNAKI, K.; IWAKUMA, M.; MATSUSHITA, T. Enhanced J. properties in
superconducting NbTi composites by introducing Nb artificial pins with a layered structure.

Appl. Phys. Lett. , v.64,n.1, p.115-117, 1994.

McCAMBRIDGE, J. D.; RIZZO, N. D.; LING, X. S.; WANG, J. Q.; PROBER, D. E. Flux
pinning in NbTi/Nb multilayers, /n: APPLIED SUPERCONDUCTING CONFERENCE, 25 a
30 de agosto, 1996, Pittsburgh, PA, U.S.A.

McCAMBRIDGE, J. D.; RIZZO, N. D.; HESS, S. T.; WANG, J. Q.; LING, X. S.; PROBER,
D. E. Pinning and vortex lattice structure in NbTi alloy multilayers, IEEE Trans. Appl.
Supercond., v.7,n.2, p. 1134-1137, 1997.

MEINGAST, C., LARBALESTIER, D. C. Quantitative description of a very high critical
current density Nb-Ti superconductors during its final optimization strain. Flux pinning

mechanisms. J. Appl. Phys., v.66,n.12, p. 5971-5983, 1989.

MIURA, O.; MATSUMOTO, K.; TANAKA, Y., YAMAFUJI, K.; HARADA, N
IWAKUMA, M.; FUNAKI, K.; MATSUSHITA, T. Pinning -characteristics in
multifilamentary Nb-Ti superconducting wires with sub-micrometre filaments introduced
artificial pinning centers. Cryogenics, v.32, n.3, p.315-322, 1992.

MIURA, O.; TAKASHI, O.; ZHU, Y.; ITO, D. Enhancement of Critical Current Density in
Ultrafine Multifilamentary Nb-Ti Superconductors with Nb Artificial Pins for Low-field AC
Applications. IEEE Trans. Appl. Supercond, v. 10, n.1, 2000.



134

MORRIS, P. S. Artificial Pinning Centers in Nb-Ti superconductor Utilizing Expanded Metal
in Jelly-Roll Conductor, 1997 MS Thesis University of Alabama, 1997.

MOTOWIDLO, L. R.; KANITHI, H. C.; ZEITLIN, B. A. NbTi supercondutors with artificial
pinning structures. Advances in Cryog. Eng. Materials, v. 36, p.311-316, 1990.

MOTOWIDLO, L. R.; ZEITLIN, B. A.; WALKER, M. S.; HALDAR, P. Multifilamentary
NbTi with artificial pinning centers: The effect of alloy and pin material on the

superconducting properties. Appl. Phys. Lett., v.61, n.8, p.991-993, 1992.

MOTOWIDLO, L. R.; ZEITLIN, B. A.; WALKER, M. S.; HALDAR, P.; McCAMBRIDGE,
J. D.; RIZZO, N. D.; LING, X. S.; PROBER, D. E. Multifilamentary NbTi with artificial
pinning centers: The effect of alloy, pin material, and geometry on the superconcting

properties. IEEE Trans. on Applied .Superconductivity, v.3, n.1, p.1366-1369, 1993.

MOTOWIDLO, L. R.; RUDZIAK, M. K.; WONG, T. The pinning strength and upper critical
fields of magnetic and nonmagnetic artificial pinning centers in Nb47wt%Ti wires. I[EEE

Trans. Appl. Superconduct.,v.13, p. 3351-3354, 2003.

NEAL, D.F. et al. Structure and Superconducting Properties of Nb-44%Ti wire. Acta Metall.,
v.19, p. 143-149, 1971.

OKUBO, T.; ZHU, Y.; MIURA, O.; ITO, D. Size and Arrangement Effect of Nb Artificial
Pinning Centers on Flux Pinning in Nb-Ti Multifilamentary Wires. IEEE Trans. Appl.
Supercond, v.10, n.1, 2000.

O’LAREY P. M.; COOLEY L. D.; LEE P. J.; LARBALESTIER D. C. Periodic pin array at
the fluxon lattice scale in a high-field superconducting wire, Appl. Phys. Lett. v.64, p. 1298-
1300, 1994.

PFFEIFER, I.; HILLMANN, H. Der Einfluss der Struktur auf die Supraleitungseigenshaften
Von NbTi50 und NbTi65. Acta Metall., v.16, p. 1429-1439, 1968.



135

RENAUD, C. V.; RUDZIAK, M. K.; SEUNTIJENS, J. M.; WONG, T.; WONG, J. First
Commercial Application of NbTi Superconductor Employing Artificial Pinning Centers,
IEEE Trans. on Applied Supercond., v.5,1n.2, p.1189 - 1192, 1995.

RIZZO, N. D.; WANG, J. Q.; PROBER, D. E.; MOTOWIDLO, L. R.; ZEITLIN, B. A.
Ferromagnetic artificial pinning centers in superconducting Nbg3sTioes Wires. Appl. Phys.

Lett., v.69,n.15, p.2285-2287, 1996.

RODRIGUES JR, D., Estudo da composi¢cdo de fases nos contornos de grdaos

supercondutores A-15 e sua influéncia nas propriedades de transporte, 1997. Tese

(Doutorado), Margo, IF-UNICAMP, Campinas, SP, 1997.

RODRIGUES C. A., Processamento e caracteriza¢cdo de supercondutores metdlicos de
Nb3Sn com centros de aprisionamento artificiais de Cu (Sn). 2000 Dissertagdo (Mestrado),
agosto, FAENQUIL, Lorena SP, 2000.

RUDZIAK, M. K.; SEUNTIJENS, J. M.; RENAUD, C.V.; WONG, T; WONG, ]J.
Develplopment of APC Nb-Ti Composite Conductors at Supercon, Inc., IEEE Trans. on
Applied Supercond., v.5,n.2, p.1709 - 1712, 1995.

SCANLAN, R. M.; MALOZEMOFF; A. P.; LARBALESTIER, D. C. Superconducting
Materials for Large Scale Applications. Proceedings of the IEEE, v.92, n.10, 2004.

SEEBER, B, Ed., Present applications of superconductivity, In: Handbook of Applied
Superconductivity. Bristol, U.K.: Inst of Physics, 1998a, p. 1165-1484.

SEEBER, B, Ed., Commercially available superconducting wires, In: Handbook of Applied
Superconductivity. Bristol, U.K.: Inst of Physics, 1998b, p. 1185-1494.

SEUNTIJENS, J. M.; RUDZIAK, M.. K.; RENAUD, C.V.; WONG, T.; WONG, T. High
Energy Physics Conductor Scale-up Progress of the Supercon Artificial Pinning Center, /[EEE
Trans. on Applied Supercond., v.5,n.2, p.1185 - 1188, 1995.

SMATHERS D.B.; O'LAREY P. M.; STEEVES M. M.; HOENIG M.O.
IEEE Trans. On Magn. v.24,n.2, p.1131-1133, 1988.



http://apps.isiknowledge.com/WoS/CIW.cgi?SID=4DOKb8obiPMBpFIJC9@&Func=OneClickSearch&field=AU&val=SMATHERS+DB&ut=A1988N228000108&auloc=1&curr_doc=2/4&Form=FullRecordPage&doc=2/4
http://apps.isiknowledge.com/WoS/CIW.cgi?SID=4DOKb8obiPMBpFIJC9@&Func=OneClickSearch&field=AU&val=OLAREY+PM&ut=A1988N228000108&auloc=2&curr_doc=2/4&Form=FullRecordPage&doc=2/4
http://apps.isiknowledge.com/WoS/CIW.cgi?SID=4DOKb8obiPMBpFIJC9@&Func=OneClickSearch&field=AU&val=STEEVES+MM&ut=A1988N228000108&auloc=3&curr_doc=2/4&Form=FullRecordPage&doc=2/4
http://apps.isiknowledge.com/WoS/CIW.cgi?SID=4DOKb8obiPMBpFIJC9@&Func=OneClickSearch&field=AU&val=HOENIG+MO&ut=A1988N228000108&auloc=4&curr_doc=2/4&Form=FullRecordPage&doc=2/4

136

STEIJIC, G.; COOLEY, L. D.; JOYNT, R; LARBALESTIER, D. C. Numerical calculation of
flux pinning by alpha-Ti precipitates in Nb-Ti. Supercond. Sci. Tech. v.5, n.1S, p. S176-S179,
1992.

TIRELLI, M. A., Fios Supercondutores de Nb-Ti com Centro de Aprisionamento Artificial de
Cobre: Obtengao e Caracterizagdo. 2002 Dissertagao (Mestrado), Fevereiro, FAENQUIL,
Lorena SP, 2002.

WANG, J. Q.; RIZZO, N. D.; PROBER, D. E.; MOTOWIDLO, L. R.; ZEITLIN, B.A. Flux
pinning in multifilamentary superconducting wires with ferromagnetic artificial pinning

centers. IEEE Trans. Appl. Supercond. ,v.7,n.2, p. 1130-1133, 1997a.

WANG, J. Q.; RIZZO, N. D.; McCAMBRIDGE, J. D. ; PROBER, D. E.; MOTOWIDLO, L.
R.; ZEITLIN, B. A. Ferromagnetic artificial pinning centers in multifilamentary
superconducting wires. I[EEE Trans. Appl. Supercond. , v.7,1n.2, p.1134-1137, 1997b.

WARNES, W. H.; FAASE, K J.; NORRIS, J. A., Multilayer Nb-Ti for use as model
superconducting microstructures”, In: APPLIED SUPERCONDUCTING CONFERENCE, 25
a 30 de agosto 1996, Pittsburgh, PA, U.S.A.

WEST, A. W.; WARNES, W. H.; MOFFAT, D. L.; LARBALESTIER, D. C. Compositional
inhomogeneites in Nb-Ti and its alloys. /IEEE Trans. Magn. v.19, p. 749-753, 1983.

WONG, T.; FROST, D.; RENAUD, C. V.; RUDZIAK, M. K.; WONG, J. Development of
Artificial Pinning Center Nb-Ti Multifilamentary Superconductors for Commercial

Applications, IEEE Trans. on Applied Magn., v.32, n.4, p. 2764 - 2767, 1996.

WONG, T.; RUDZIAK, M. K.; SEUNTIJENS, J. M.; WONG, J. Variable Composition NbTi
Superconductors Produced by Artificial Pinning Center Process, [EEE Trans. Appl.
Supercond. ,v.7,n.2, p.1126-1129, 1997.

YAMAFUJI, K.; HARADA, N.; MAWATAI, Y.; FUNAKI, K.; MATSUSHITA, T.;
MATSUMOTO, K.; MIURA, O.; TANAKA, Y. Achievement of high current density in NbTi
superconducting multifilamentary wires by introducing designed artificial pins. Cryogenics,

v.31, p.431-438, 1991.



