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Em 1911 a supercondutividade foi descoberta no mercurio (Hg) por Heike Kamerlingh
Onnes. Este elemento a uma dada temperatura apresenta queda abrupta da resistividade elétrica, e
esta temperatura ¢ chamada temperatura critica [1]. Quando um supercondutor ¢ resfriado abaixo
da temperatura critica (Tc) e imerso num campo magnético de baixa intensidade, o fluxo
magnético que o atravessa ¢ expelido do seu interior, por este motivo dizemos que os
supercondutores sdo materiais diamagnéticos perfeitos e este fendmeno associado a
supercondutividade ¢ chamado efeito Meissner [2]. Desde entdo, iniciou-se uma série de
trabalhos com o intuito de obter materiais que possuiam temperaturas criticas cada vez mais
proximas da temperatura ambiente.

Um grande salto neste sentido foi a descoberta dos 6xidos supercondutores a base de
Bismuto. Este composto possui trés séries homologas com a seguinte formula empirica: Bi,Sr.
2Cay.1CuyOopiax, com n=1,2,3 [3]. As temperaturas criticas (Tc) de cada composto ndo
estequiométrico variam de acordo com o niimero n, sendo que para o composto com n=2
(BSCCO-2212) a temperatura critica esta em torno de 85 K [4]. Acredita-se que o BSCCO-2212
possui uma faixa menor de oxigénio ndo estequiométrico que o seu antecessor ¢ muito bem
conhecido YBa,Cu307.5 (YBCO). Este fato possibilita estudos mais precisos da dependéncia de
oxigénio com a temperatura e a pressao parcial de oxigénio neste sistema [5]. A dependéncia de
Tc com o oxigénio foi somente relatada para o BSCCO com estequiometria 2212 [6]. A
temperatura critica (Tc), para o BSCCO-2212 varia entre 60 e 94 K, e depende da composi¢do
quimica da fase, ou seja, ¢ uma fungdo da concentracdo de oxigénio, calcio e bismuto do
composto além de diminuir com o aumento do indice de oxigénio [7]. E sabido ainda, que a
variacdo da quantidade de oxigénio e a distribui¢do dos dtomos de oxigénio nos sitios da rede
influenciam as propriedades fisicas e estruturais dos supercondutores de alta temperatura critica e
muitos Oxidos metalicos [8]. A cela unitdria do BSCCO-2212 possui uma simetria pseudo
tetragonal com parametros de rede a=b=5, 4 A e ¢c=30.7 4 A, e contém quatro fomulas unitarias
por cela unitaria [9]. Os planos atdmicos normais a ¢ empilhados estdo na seqiiéncia: (BiO), /
SrO / CuO, / Ca/ CuO,/ SrO /(BiO),/ SrO / CuO, / Ca/ CuO,/ SrO / (BiO),.

Atrito interno ¢ a denominacao empregada para aqueles processos que possibilitam a
transformag¢@o da energia mecanica de vibragdo de um corpo solido em energia térmica, ou seja,
calor. Este processo se manifesta através do amortecimento das vibragdes, ou seja, através do
decréscimo da amplitude de vibragdo, com o tempo. Isto esta associado a fenomenos anelasticos,
acrescendo a deformagao elastica uma parcela dependente do tempo, por este motivo medidas de
atrito interno sdo obtidas através de espectroscopia anelastica [10]. Estes processos irreversiveis
causam uma nova configuragdo na matriz, ocorrendo rearranjos térmico, magnético elétrico e
atomico, sendo os dois ultimos de principal interesse no estudo da mobilidade de oxigénio
intersticial em 6xidos como o BSCCO-2212. A aplica¢do de tensdes causard um rearranjo dos
atomos dissolvidos intersticialmente, &tomos dissolvidos substitucionalmente, vacancias, linhas
de discordancia e contornos de grao [10]. O tamanho efetivo do 4tomo, ou ion, de gas dissolvido
e ocupando um lugar intersticial dependerd fundamentalmente da ligagdo quimica ou interacao
quimica, e de defeitos eletronicos, sendo este, portanto variavel par cada composto. De qualquer



modo a introducao de atomos intersticiais relativamente grandes, como no caso de O, N e C,
causara uma sensivel distor¢cdo na rede cristalina, tendo como conseqiiéncia a dilatacdo da rede
[10].

A inser¢do de oxigénio intersticial em 6xidos supercondutores se mostra uma um recurso
essencial para a caracterizagao destes compostos ¢ o estudo estrutural da supercondutividade
relacionada aos possiveis planos atdmicos que transportam as supercorrentes por estes materiais.
Neste sentido, este trabalho mostra um estudo da presenca de oxigénio ndo estequiométrico
(intersticial), em amostras de BSCCO-2212 através de medidas de espectroscopia mecanica
(atrito interno), utilizando a técnica do Péndulo de Torgao.

As amostras utilizadas neste trabalho foram sintetizadas no Laboratério de Materiais
Supercondutores da UNESP de Bauru. A amostra foi preparada de forma convencional, através
de reagdes do estado sdlido, pela mistura estequiométrica de 6xidos. Apos a preparacdo, as
amostras foram submetidas a medidas de difracdo de raios X (DRX), microscopia eletronica de
varredura (MEV) e resistividade elétrica, com intuito de caracterizd-las. Os resultados sdo
apresentados nas figuras de 1 a 3, respectivamente. A boa qualidade da amostra preparada ¢
garantida por estes resultados, pois comparando o espectro de DRX com fichas cristalograficas,
apenas os picos caracteristicos da fase 2212 estdo presentes, o que mostra que a amostra nao
possui fases espurias; através da micrografia apresentada, pode-se verificar a presenca de
estruturas lamelares bem homogéneas, que sdo caracteristicas dos cupratos supercondutores a
base de Bi e a resistividade elétrica mostra uma transicdo aguda, com temperatura critica bem
proximo de apresentado na literatura, 87 K.
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Fig. 1 - Espectro de DRX para a amostra BSCCO- Fig. 2 - MEV para a amostra BSCCO-2212, medida
2211, medido apds sua preparagdo. apos sua prepara¢ao.
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Fig. 3 - Resistividade elétrica para a amostra
BSCCO-2212, medida apos sua preparagao.



As medidas de espectroscopia mecanica (atrito interno) foram executadas no Laboratério
de Relaxagdes Anelasticas da UNESP - Bauru. A técnica utilizada foi a de baixa freqiiéncia
usando um Péndulo de Torg¢do, operando numa faixa de temperatura entre 80 ¢ 700 K, com
freqiiéncia de aproximadamente 27 Hz, taxa de aquecimento de aproximadamente 1 K/min e
véacuo da ordem de 10” mbar.

A Fig. 4 mostra um espectro de atrito interno para a amostra BSCCO-2212, medida logo
apOs sua preparacdo € apos um recozimento em vacuo. Podemos observar trés picos em torno de
250, 400 e 650 K, que diminuem sua intensidade com o recozimento em vacuo. Tais picos sdo
caracteristicos de processos de relaxacdo, pois podemos observar um degrau na curva de
freqliéncia relacionado com cada pico. Estes picos estdo sendo atribuidos a mobilidade de
oxigénio intersticial, pois a diminui¢do na intensidade se deve a retirada de oxigénio da amostra
durante o aquecimento em vacuo.
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Fig. 4 - Atrito interno em funcdo da temperatura e freqiiéncia como fung¢do da temperatura para a
amostra BSCCO-2211, medidos apds sua preparagdo e apds recozimento em vacuo, com
freqliéncia de aproximadamente 27 HZ.

Como prosseguimento do trabalho serdo efetuadas novas amostras de BSCCO-2212 ¢
realizadas novas medidas de espectroscopia mecanica, com intuito de elucidar a natureza dos
processos de relaxagdo responsaveis pelos picos observados, além de uma analise tedrica dos
espectros, através da decomposicdo em picos elementares, para determinarmos os pardmetros
quantitativos das estruturas de relaxagdo observadas.
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