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Objetivos

Este trabalho teve como objetivo aprender os fundamen-
tos de Ressonancia Magnética Nuclear estudando, primeira-
mente, uma amostra padrao (CusO) por apresentar resul-
tados ja bem estabelecidos e, na sequéncia, aplica-los rea-
lizando experimentos com uma amostra monocristalina de
MgB, tanto na fase normal quanto na supercondutora. Como
reajuste de plano de trabalho, em face da suspensao de ati-
vidades presenciais, foi feita uma simulacao computacional
de rede de fluxoides de modo a aplicd-la em uma amostra
de CeColns e determinar seus parametros de supercondutivi-
dade.

Metodologia

A ressonincia magnética nuclear (NMR) é uma técnica
espectroscopica que observa os campos magnéticos locais ao
redor do ntucleo atdmico. Com isso, torna-se uma técnica
poderosa para o estudo de diversos compostos, em especial
supercondutores, por acessar informagbes muito relevantes
sobre estes e que apenas poucas técnicas (mais complicadas)
acessariam. A técnica espectroscopica envolve inserir a amos-
tra de interesse em um forte campo magnético estavel H
de modo que os spins nucleares estejam alinhados em uma
mesma direcao. Em seguida, causa-se uma perturbacao na
diregao desses spins por meio de oscilagoes em um segundo
campo magnético tranversal By (fraco), chamadas de pulsos
de radio-frequéncia. Entao, detecta-se os sinais, resultantes
do pulso, por meio da voltagem induzida na bobina de detec-
¢ao (dentro da qual esta a amostra), por conta da precessio
dos spins ao redor de By.

Em s6lidos, uma sequéncia de pulso chamada Hahn-echo é
frequentemente utilizada para se determinar o sinal. O echo é
formado pela aplicagao de um pulso 7 em um tempo 7 apos a
aplicagao de um pulso inicial 7/2 . Esse segundo pulso induz
uma retomada na coeréncia do sistema de spins, resultando

em um maximo sinal apés um tempo 27. O sinal induzido no
solenoide é conhecido como spin-echo, cuja transformada de
Fourier fornece o espectro no dominio da frequéncia.

Uma vez que os spins interagem com sua vizinhanca, a
magnetizacao transversa M, no plano xy decaird e, even-
tualmente, a magnetizagao resultante retornara ao seu valor
inicial My ao longo do campo externo Hy aplicado (eixo z).
Este processo é chamado de relaxagao e é caracterizado por
duas constantes: T; e Ts.

O tempo de relaxagao spin-rede (77) descreve o tempo
que a componente z da magnetizagao leva para retornar ao
seu valor de equilibrio My na dire¢cao do campo externo Hy.
E definido como o tempo que a componente M, leva para
recuperar 63% (1 - 1/e) do valor My no estado de equilibrio
térmico.

Analogamente, o tempo de relaxagdo spin-spin (T») des-
creve o tempo com que a magnetizacao transversa (Mmy) no
plano xy desaparece, isto ¢, o tempo que M, leva para redu-
zir 37% (1/e) do seu valor maximo M logo apos a aplicagdo
do pulso 7/2. O comportamento de M, M,, em funcdo do
tempo é descrito por:

M.(t) = My(1 — /)
May = My (0)(1 = e™*/T2)

A parte experimental comega ao preparar a amostra para
colocé-la no equipamento de NMR. Primeiramente, foi ne-
cessario colocar, em mosaico, os monocristais de MgBy em
um suporte de quartzo, o qual, por sua vez, seria inserido no
solenoide construido para o experimento. Os cristais foram
colados no suporte com uma fita Capton. Entao, esse suporte
foi colocado dentro do solenoide e este foi colado a uma base
(puck), que foi inserido no gonidmetro localizado na extremi-
dade inferior da sonda. Abaixo (figura 1), seguem algumas
imagens do preparo utilizando um microscépio com cimera
digital.

10 pulso /2 tem duragdo T, tal que v, H17 = 7/2, de modo que leva a magnetizagio para o plano xy perpendicular ao campo aplicado Hp.
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Figura 1: Montagem da amostra de MgBs

A fim de fazer o solenoide, precisamos saber o campo H
que deve ser aplicado externamente e a frequéncia do ntcleo
prova, seguindo a equagcao:

wozyB

(2)

onde wy é a frequéncia de Larmor do niicleo de prova e 7y é a
razdo giromagnética (razdo entre momento magnético e mo-
mento angular). O fio do solenoide deve ter didmetro apropri-
ado e um nimero de voltas de modo a atingir essa frequéncia
desejada.

Rede de Vortices

Nessa analise, usou-se o software Mathematica para ma-
pear a rede de vortices formada no estado misto de um super-
condutor e encontrar a distribuicao de campo interno, com o
objetivo de extrair parametros importantes do material. Uma
possivel aplicagao usando NMR envolve em obter espectros
acima e abaixo de T, e fazer a convolugao ponto a ponto dessa
distribuicao de campo interno com o espectro acima de T,.. A
curva resultante da convolugao pode ser usada para ajustar o
espectro abaixo de T,.: como a distribuicao de campo interno
depende dos comprimentos de penetragao A e de coeréncia
&, esses valores podem ser corretamente obtidos através da
simulagado quando ambas as curvas forem iguais (ou suficien-
temente proximas).

A convolugao é feita, pois a linha espectral pode alargar
ou afinar quando se faz a transicao para o estado supercon-
dutor, e essa deformacao na linha é essencialmente causada
pela rede de vortices. Vale destacar que a técnica de NMR é
uma das tnicas que podem detectar isso e estabelecer esses
valores.

Abaixo, ha algumas constantes e func¢oes necesséarias para
graficar essa distribuicao de campo interno: ®g é o quantum
de fluxo magnético em G*AQ, a é a distancia entre os vortices
em A, K(m,n) é o vetor posi¢ao dos vortices na rede reci-
proca? e ¢ é o comprimento de coeréncia do material em A.
Por fim, obtém-se o campo interno, dado pela equagao 4.
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cos [K - (z,y)],c.c.

Uma vez estabelecido o campo magnético na rede de vor-
tices, usou-se o método de Monte Carlo para obter a sua
distribuigao.

Resultados

O supercondutor MgB,

As medidas de NMR na amostra de MgBs no estado nor-
mal foram feitas a temperatura T = 50 K. O campo Hy apli-
cado foi de 10.4534 T e a frequéncia de ressonéncia, de 142.951
MHz (para o ntcleo de 1B, a razao giromagnética é v = 13.65
MHz/T). Na Figura 2 mostramos um espectro que foi digi-
talizado de [1] juntamente com o espectro que obtive neste
trabalho.

Como pode ser observado, o sinal de NMR do 1B (I =
3/2) com Hy L ¢ = 10.45 T apresenta 3 picos principais carac-
teristicos da presenca das interagoes Zeeman e Quadrupolar.
A presenca dos varios (9) picos em nosso espectro indica dis-
tribuicao de campos internos provavelmente indicando que os
varios cristais em mosaico no nosso suporte nao estavam per-
feitamente alinhados. No entanto, nessa fase preliminar, a
nossa intencao era investigar a presencga ou auséncia de sinal,
tanto na fase normal, quanto na supercondutora.

2vale notar que os vortices sao definidos na rede reciproca, e nao no espaco real
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Figura 2: O espectro de cima, em cinza, é o obtido por Strds-
sle et al. (2007); o de baixo, em vermelho, é o obtido neste
experimento

Para a amostra de MgBsy do artigo de Stréssle [1], a me-
dida de NMR foi feita em um tnico monocristal de MgBs em
T = 81 K e Hy = 9.047 T, apesar de também revelar um
splitting na transigdo central (1/2 < -1/2).

Dessa forma, é possivel concluirmos de uma analise espec-
tral que nossa amostra de MgB, apresenta alta qualidade e
frequéncia quadrupolar similar a da ja reportada. No trabalho
de Stréassle et al. [1], a frequéncia quadrupolar obtida foi de
aproximadamente 425 kHz similar ao obtido em nosso experi-
mento, comprovando uma boa concordancia entre os resulta-
dos. Experimentos futuros de variacao angular utilizando um
inico monocristal irao determinar com maior precisao o va-
lor deste parametro, além de garantir um maior alinhamento
com relagao ao campo externo aplicado.

Além dos dados obtidos em NMR até o momento, foi
possivel realizar experimentos utilizando um SQUID-VSM de
modo a obter as temperaturas criticas na nossa amostra em
funcdo do campo magnético aplicado em ambas as orienta-
¢oes. O experimento foi elaborado de modo a obter curvas
tanto de ZECW (zero field cooling on warming) e FCC (field
cooling on cooling). O primeiro modo significa que a amostra
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foi resfriada até 2 K, ja no estado supercondutor, e, entao,
o campo magnético externo foi aplicado e as medidas foram
tomadas subindo a temperatura até 50 K. J4 o segundo modo
significa que a amostra foi resfriada com o campo ja aplicado e
medindo a magnetizagao da amostra a medida que se esfriava
o sistema, passando pela temperatura critica. Essa estraté-
gia é util para ver os efeitos da variagao de temperatura na
magnetizagao de um material e determinar quanto de shiel-
ding (blindagem) diamagnética (volume supercondutor) tem
em nossas amostras.

Os dados referentes a este experimento estao na figura 3.
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Figura 3: Curva de magnetizagdo em fungdo da temperatura.
Inset: diagrama de fase de H pela temperatura critica, indi-
cando H¢s da amostra estudada aqui (colorido) e da amostra
estudada no trabalho de referéncia [2] (cinza).

O equipamento nos fornece diretamente a magnetizagao
da amostra em emu e, a partir de um gréafico desta magne-
tizacdo em fungao de temperatura, foi possivel determinar
a temperatura critica (onset) através do grafico em fungao
dos varios campos magnéticos aplicados nas duas orientagoes.
Sendo assim, na orientagao Hlolab, pudemos aplicar o maximo
campo do equipamento: 7 T e, na orientagao Héab, 0 campo
usado foi até 3T, pois este é o He.o da amostra nessa orienta-
¢ao. Os dados foram comparados com valores da literatura [2]
e constam no inset da figura 3. O método prova-se ttil para
obter essas informagoes uma vez que os dados obtidos apre-
sentam uma boa concordancia com os dados da literatura.

Note que a curva FCC teve uma variagao de momento sig-
nificativamente menor que a curva ZFCW, indicando menor
blindagem quando se penetra o estado supercondutor com o
campo ja aplicado. Isso demonstra o estado diamagnético na
fase supercondutora.
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Rede de Vértices Supercondutores

Para realizar a anéalise da rede de vortices, utilizei dados
de outro material, pois nao obtive um espectro completo do
MgB, no estado supercondutor, o qual devera ser feito futu-
ramente. Na figura 4, estdo os respectivos espectros acima e
abaixo de T,. de uma amostra de CeColns, obtidos anterior-
mente pelo nosso grupo.
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Figura 4: Espectro com ajuste do estado normal, T = 1.32
K, (pontos azuis e curva vermelha) e espectro na fase super-
condutora, T = 733mK (pontos laranjas)

O espectro no estado normal foi ajustado por uma curva
Lorentziana da forma:

0.0567
x — 94.2874)2 + 0.02822

y(z) = 1

Os resultados obtidos a partir da simulagao da rede de
flux6ides estao na figura 5a, com os valores iniciais de By =
89.626 kG, £ = 52.3702 A e A = 100 A. Na figura 5a, ha o
resultado do grafico 3D da distribui¢ao de campo interno, evi-
denciando a rede de vortices. No estado misto, o campo mag-
nético externo consegue penetrar o supercondutor em fluxos
quantizados, formando a rede de linhas de fluxo (fluz lattice
lines - FLL). Os vortices sdo as supercorrentes resultantes do
campo que penetra perpendicularmente a superficie do super-
condutor. Portanto, nesse grafico, os picos sao os centros dos
vortices.

(a) Campo magnético interno do supercondutor
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Figura 5: Resultados da simulagao de uma rede de fluxoides:
(a) Campo magnético interno do supercondutor; (b) Densi-
dade de campo magnético, da figura 5a; (¢) Distribuigdo de
campo interno em um supercondutor

Ademais, o valor maximo de campo é de B,,q, = 91.35 kG
e o minimo é de B,,;, = 88.77 kG, conforme apontado pelas
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letras A e B na figura 5b. O ponto A é o centro do fluxoide; o
B, o ponto equidistante de trés fluxoides proximos. O ponto
de cela C do grafico ba trata-se do ponto equidistante entre
dois fluxoides vizinhos e é onde ocorre a maior absorcao de
campo. Isso é apontado na figura 5c.

Uma vez feita essa simulacao, foi feita a convolugao dis-
creta dos dados da figura 5¢ com os dados da figura 4. Essa
convolugao foi graficada juntamente com o espectro abaixo de
T, (curva laranja, figura 4), de modo a comparar ambas as
curvas (Figura 6).
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Figura 6: Espectro de NMR de CeColns (no sitio do ~115In)
abaixo de T, (pontos pretos), com o resultado da convolugao
dos dados acima de T, com o espectro acima de T, (linha
vermelha)

Com base nessa simulagao preliminar, obtém-se os compri-
mentos de penetracao e de coeréncia sao de fato & = 52.3702
A e A =100 A respectivamente. Ademais, vé-se que, de fato,
trata-se de uma rede hexagonal de vortices, visto que toda a
simulacao foi feita baseada nessa consideragao.
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