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Introduzione

L’attivita di ricerca svolta durante questo Dottorato ha riguardato lo studio
sperimentale e teorico di film superconduttori d’interesse applicativo. Tale
attivita ¢ stata svolta nell’ambito di un contratto di ricerca attivo tra 1’Uni-
versita Roma Tre e 'ENEA di Frascati e ha favorito I'inserimento nelle attivita
EURATOM.

Nei prossimi anni ci si attende un’ampia diffusione di tecnologie basate su
superconduttori cuprati ad alta temperatura critica (SATT): basti menzio-
nare il coinvolgimento dei nastri, detti coated conductors (CC), a base di
YBayCuzO7_s (YBCO) nei programmi europei per realizzare gli avvolgimenti
dei magneti della macchina da fusione DEMO. Nell’ambito di questo progetto
si dovranno sviluppare le competenze di base nel campo per poter fornire com-
petitivita nel prevedibile momento del trasferimento tecnologico. Il risultati
del progetto forniranno lo spunto iniziale per 'acquisizione e lo sviluppo, in
centri accademici e di ricerca italiani, di conoscenze di punta, in grado di soste-
nere poi la competizione internazionale per lo sviluppo di tecnologie collegate.
L’obiettivo di questa tesi ¢ quello d’illustrare i fattori che determinano la dis-
sipazione in campo magnetico nei superconduttori cuprati fornendo spunti di
miglioramento alle tecniche di crescita dei materiali che conducono a minimiz-
zare la dissipazione stessa; tali fattori sono direttamente connessi al moto delle
linee di flusso del campo magnetico quantizzato (dette flussoni o vortici). E
quindi necessario ancorare le linee di flusso per impedirne il moto. La natu-
ra dell’ancoraggio (o pinning) puo essere sottoposta a valutazione in diversi
regimi. Nell’ambito di questa tesi, i superconduttori sono stati studiati ad
alte frequenze, nell’intervallo delle microonde, regime in cui ’ampiezza delle
oscillazioni di vortice diviene cosi piccola che il sistema puo essere trattato
nel limite locale d’interazione tra i singoli vortici con i centri di pinning. In
questo regime, le oscillazioni a corto raggio dei flussoni sondano la parte bassa
delle buche del potenziale di pinning, ovvero la ripidita invece che la profon-
dita, studiata principalmente con sonde in continua. L’indagine a microonde
fornisce quindi indicazioni complementari rispetto alle analisi convenzionali in
continua.
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xxil Introduzione

In particolare, questa tesi si e focalizzata sulla misura e studio della rispo-
sta elettrodinamica a microonde di film sottili superconduttori di YBCO con
nanoinclusioni di BaZrOs (BZO) a diverse percentuali: 0%(campione puro),
2.5%, 5%, 7% in film depositati per ablazione laser (PLD), 0% e 10% cresciuti
invece con deposizione metallo-organica da trifluoroacetato (TAF-MOD) con
brevi tempi del processo di pirolisi.

Recenti risultati hanno dimostrato come I'immissione di nanoinclusioni di BZO
nei film superconduttori, con semplici tecniche applicabili alla realizzazione di
questi materiali su larga scala, porti ad un sensibile aumento del pinning; infat-
ti, le particelle di BZO si autoassemblano come difetti lineari estesi (nanorod)
lungo I’asse-c e agiscono come centri di pinning correlato lungo questa direzio-
ne.

Per effettuare le misure di impedenza superficiale e stato utilizzato un apparato
sperimentale che utilizza un risonatore caricato a dielettrico (zaffiro) operante
sul modo TEg;; alla frequenza di 47.7GHz, parzialmente costituito dal cam-
pione superconduttore. Il film superconduttore occupa infatti una base del
risonatore, per cui la risposta ¢ determinata dalla distribuzione delle correnti
a microonde che hanno percorsi circolari nel piano (a,b).

Le misure di resistivita complessa riguardano la risposta dei film, a diverso
contenuto di inclusioni di BZO, in campi magnetici moderati (uoH = 0.87),
in funzione della temperatura e dell’angolo del campo statico rispetto all’asse-c
al fine di determinare l'intensita e la direzionalita del pinning dovuto a nano-
rod di BZO.

I risultati sperimentali sono stati interpretati secondo un modello generalizzato
che permette di determinare i parametri di vortice, quali il coefficiente di forza
viscosa 7 e la costante di pinning k,. I risultati sui film di YBCO/BZO non
hanno mostrato consistenza con i modelli convenzionali previsti in letteratura
ed hanno costituito pertanto un aspetto nuovo nell’analisi dei dati.

I risultati delle misure lungo l'asse-c (nella direzione delle colonne di BZO) sono
coerenti con quanto trovato dallo studio in angolo della resistivita di flux-flow
prr (ovvero lo scorrimento libero) e della resistivita di Campbell pe (ovvero
richiamo elastico): le colonne di BZO risultano efficaci centri di pinning anche
quando il campo magnetico e applicato ad un angolo diverso da zero rispetto
alla direzione dei nanorod. I risultati, dimostrano che la resistivita di flux-flow
pff € una proprieta intrinseca dettata solo dall’anisotropia di massa dell’YB-
CO, mentre la resistivita di Campbell po risente della natura direzionale del
pinning dovuto ai nanorod di BZO in un esteso intervallo angolare.

La tesi e strutturata come segue; nel primo capitolo si presentano le possibili
applicazioni tecnologiche dei superconduttori cuprati e le limitazioni legate alla
loro complessita strutturale ed all’anisotropia, lo sviluppo di tecniche di depo-
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sizione riproducibili su larga scala, I'ingegnerizzazione delle proprieta critiche
per il trasporto di corrente. Nello stesso capitolo vengono anche introdotti i
principali aspetti fenomenologici dello stato superconduttivo. In particolare, si
dimostra che la dissipazione nei superconduttori e dovuta al moto delle linee di
flusso spinte dalla forza di Lorentz che possono essere ancorate tramite centri
di pinning intrinseci ed estrinseci (BZO).

Il secondo capitolo contiene una breve rassegna sulle tecniche di manipolazio-
ne, tramite la nanoingegneria, per l'introduzione di centri di pinning artificiali
(APC) nei film superconduttori al fine di alzare i valori della corrente critica
J. e della linea di irreversibilita B;.. (oltrepassando i quali il superconduttore
presenta dissipazione apprezzabile).

Il terzo capitolo ¢ dedicato alla descrizione del comportamento in campo ma-
gnetico (nel cosiddetto stato misto). Vengono descritte le caratteristiche prin-
cipali della dinamica flussonica nel reticolo di Abrikosov e il modello teorico
generalizzato per la risposta elettrodinamica in campo magnetico.

Il quarto capitolo e dedicato alla descrizione dell’apparato sperimentale e alla
tecnica di misura della resistivita a microonde in funzione della temperatura,
dell’intensita e direzionalita del campo magnetico applicato. Si espongono le
relazioni fra le grandezze proprie del risonatore (grandezze misurate) e la resi-
stivita complessa (grandezza derivata).

Infine, nel quinto capitolo sono presentati i risultati interpretati sulla base del
modello generalizzato trattato al capitolo terzo. L’accordo della teoria con i
dati & quantitativo, ed e stato possibile distinguere i diversi regimi di pinning
(individuale e collettivo), le grandezze che risentono dell’anisotropia di massa
(intrinseche ed estrinseche), valutare la rididita delle buche di potenziale di
pinning, distinguere 'effiacia dei centri di pinning (nanorod o nanoparticelle)
inclusi con le diverse tecniche di deposizione.

Questo lavoro, come riportato nelle conclusioni, ha contribuito alla compren-
sione della fisica delle interazioni flussoni-difetti, fornendo inoltre importanti
ritorni ai gruppi responsabili della crescita dei materiali.
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Capitolo 1

Superconduttivita: cenni
introduttivi

La superconduttivita, oltre a rappresentare uno dei settori delle scienze fisiche
piu complesso e affascinante, manifesta caratteristiche molto interessanti dal
punto di vista applicativo. Uno dei campi in cui lo stato superconduttivo a
dissipazione nulla mostra maggiormente i suoi benefici, associato al passaggio
di corrente continua, e il settore delle applicazioni di potenza. Infatti i su-
perconduttori ricoprono, oramai, un ruolo determinante in vari settori come
quello medico (magneti per MRI e NMR) o negli esperimenti della Fisica delle
Alte Energie (per la realizzazione dell’acceleratore a magneti superconduttori
LHC presso il Cern di Ginevra) [2]-[6].

Attualmente le tecnologie per produzione di magneti superconduttori si basa-
no sulle leghe del Nb, in particolare Nb-Ti e NbsSn. Si tratta di tecnologie
consolidate sia per quanto riguarda il processo di produzione dei materiali sia
per il processo di fabbricazione dei cavi e dei magneti. Tuttavia, tali magneti
devono operare necessariamente alle temperature prossime a quella dell’elio
liquido (4.2 K) e cio comporta enormi difficolta per il raffreddamento e per
I'isolamento termico dei materiali. Inoltre, le intensita dei campi raggiungibili
con questi materiali sono limitate a circa 10 T nel caso del Nb-Ti e salgono a
circa 20 T se viene impiegato il NbzSn.

La scoperta dei superconduttori ad alta temperatura di transizione (SATT)
avvenuta nel 1986 ha aperto nuovi scenari da questo punto di vista. Questi
materiali superconduttori presentano temperature critiche maggiori della tem-
peratura dell’azoto liquido (77 K) e cio comporta un notevole risparmio in
termini di complessita realizzativa legata alla criogenia (a queste temperature
si puo anche eliminare 1'uso dei liquidi criogenici ed operare con refrigerato-
ri). A causa delle basse capacita di trasporto di corrente i cavi e campioni,
cosidetti di prima generazione, realizzati con materiali superconduttori ad alta
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temperatura, in campi magnetici moderati, non hanno avuto un forte impatto
sulle applicazioni industriali.

Tecnologia dei Coated Conductor
basata sull'YBCO

YBCO
Stabilizzatori

substrato metallico

LY

Buffer
W“MHI e [ W
L€ —
7 cm wide l""‘ T

E
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Figura 1.1: Schema semplificato della struttura dei nastri coated conductor ed alcune
realizzazioni.

Notevole impegno ¢ stato allora concentrato sullo sviluppo di una seconda ge-
nerazione (2G) di nastri con densita di corrente piu alte (per il fatto che sono
realizzati come film sottili), che operano ad alte temperature e campi magneti-
ci, con proprieta meccaniche superiori [12]-[15]. Questa seconda generazione di
materiali & rappresentata dai coated conductor (CC). La tecnologia dei coated
conductor si e sviluppata negli ultimi anni rispetto alla prima dimostrazione
nel 1991 [18]. Dieci anni fa (2002) ¢ stata messa in funzionamento la prima
struttura pilota per la produzione con un processo continuo di nastri di su-
perconduttori 2G ad alta temperatura. Nel 2007 la compagnia SuperPower
Inc. in collaborazione con la Sumitomo Electric Industry (SEI) (giapponese)
completarono i test su un cavo 2G per l'applicazione di potenza in un sito
sperimentale in Albania [20]. Il cavo lungo 350 m includeva una sezione di
30 m fabbricata usando un nastro superconduttore 2G della SuperPower. In
Fig[1.T] viene mostrata una schematizzazione del nastro superconduttore 2G.

La fabbricazione dei coated conductor ha un approccio completamente nuovo:

e il film superconduttore viene prodotto come film sottile con tecniche di
deposizione in vuoto su un substrato flessibile, costituito da una lega di
nichel, in un processo continuo;



e solo I'1% del nastro e rappresentato dal superconduttore, ~ 97% da leghe
di Ni e Cu poco costose;

e la qualita di ogni strato, prodotto con un processo automatico continuo,
puo essere controllata in tempo reale, sull’intera lunghezza del nastro (di
diversi chilometri).

Il nastro in sezione riportato in Fig[T.2] mostra tre strati superconduttori per
ciascuna delle tre fasi; l'isolante dielettrico ¢ riempito di azoto liquido. Le tre
fasi sono contenute in un diametro pari a 135 mm, in un criostato isolato.

Installation at Albany Cable site
(Aug. 5, 2007)

Cu Stranded
Wire Former [®

: ; - Stainless Steel Double
Electric Insulation C= | Corrugated Cryostat
(PPLP + Liquid Nitrogen) ) B —

2G HTS wire
(3 conductor Layers)

2G HTS wire
(2 shield Layers)

350 m cable made with 30m of 2G HTS energized in grid Jan.
2008 - supplied power to 25,000 households in Albany, NY

Figura 1.2: Foto del progetto pilota sui nastri CC di seconda genrazione in Albania.

Nei prossimi anni ci si attende un’ampia diffusione di tecnologie basate
sul coinvolgimento dei nastri coated conductor, realizzati con il supercondut-
tore di YBayCuzO7_s (YBCO): nei cavi di potenza elettrica, nei limitatori di
corrente (FCL), nei motori, generatori, nei sistemi per 'accumulo d’energia
(SMES) [7]-[11], e in particolare, nel progetto internazionale per la realizzazio-
ne di avvolgimenti superconduttori nel reattore commerciali a fusione ITER
(International Thermonuclear Experimental Reactor). Per quanto riguarda la
realizzazione di ITER a Cadarache (Francia), l’accordo prevede la collabora-
zione di sette partner: UE, Cina, Corea del Sud, India, Giappone, Federazione
Russa, USA. L’obiettivo programmatico di ITER e di dimostrare la fattibi-
lita scientifica e tecnologica della fusione nucleare per scopi pacifici. Sulla
base delle informazioni derivate dal programma complessivo verra progettato
e costruito successivamente un reattore dimostrativo (DEMO) che immettera
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potenza nella rete; 'accordo per la costruzione e sperimentazione di ITER si
estende su un arco temporale di 35 anni. La sperimentazione di ITER iniziera
nel 2017 e verra completata nel 2036. L’inizio delle operazioni di DEMO e
previsto per il 2036 [16] [17]. L’ENEA partecipa alla progettazione di ITER
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cold shield
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Figura 1.3: Reattori a fusione ITER e reattore dimostrativo (DEMO) che immettera
potenza nella rete.

attraverso IEFDA (European Fusion Development Agreement), dando sostan-
ziali contributi nei campi della superconduttivita dei materiali, dei componenti
interfacciati al plasma, della neutronica, della sicurezza e della fisica.

I composti SATT con maggiori prospettive dal punto di vista tecnologico so-
no materiali ceramici con stechiometrie e celle unitarie molto complesse e con
caratteristiche che male si adattano alla realizzazione di conduttori lunghi, fles-
sibili e resistenti. Questi materiali soffrono fortemente di effetti di granularita,
che si manifestano con una drastica riduzione delle correnti critiche intergrano
all’aumentare del disordine cristallino tra grani adiacenti. Per godere del-
le proprieta superconduttive di questi materiali, ovvero raggiungere i valori di
correnti di trasporto ottimali, € pertanto necessario controllare la distribuzione
delle orientazioni degli assi cristallini dei grani, vale a dire fornire una tessitura
al materiale. Le tecniche di deposizione di film sottili mediante i meccanismi
di crescita epitassiali sono dei potenti metodi di controllo della tessitura dei
materiali e costituiscono I’elemento chiave della nuova tecnologia dei nastri su-
perconduttori. L'YBCO tra i SATT mostra proprieta intrinseche di gran lunga
superiori ed € 'unico che fa sperare nelle applicazioni della superconduttivita
all’azoto liquido; infatti, anche un altro SATT come il Bi;SroCaCusO sy



(BSCCO) risulta altrettanto efficace ma solo per temperature tra 20 e 40K
a causa delle proprieta fortemente anisotrope che lo caratterizzano. I nastri
CC sono ottenuti crescendo film epitassiali di YBCO (spessore circa 1 um) su
lamine metalliche flessibili rivestite da una struttura intermedia (buffer layer)
che svolge la funzione di mitigare le differenze fisiche e chimiche tra il super-
conduttore e la lamina.

Esistono due diversi metodi per la realizzazione dei nastri: uno impiega la-
mine metalliche gia dotate di tessitura cubica (RABiTS), nell’altro (IBAD)
la lamina metallica non ha orientazione preferenziale e la tessitura viene in-
trodotta durante la crescita del buffer layer mediante I'assistenza di un fascio
ionico. Questa tecnologia ha ottenuto negli ultimi anni un impressionante mi-
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Figura 1.4: Metodi per la realizzazione dei nastri.

glioramento del processo di produzione tanto da rendere i nastri di YBCO
disponibili a livello industriale [I9] 21I]. Un nastro di questo tipo trasporta
attualmente una corrente di circa 100 A a 77 K (su lunghezze di centinaia di
m). Le prestazioni in campo magnetico sono nettamente superiori agli altri
SATT, offrendo la possibilita di uso di questi nastri a 65 K (raggiungibili con
LN, sottoraffreddato).

Una delle chiavi dell’impressionante sviluppo dei nastri CC risiede nella defini-
zione di appropriate tecniche di crescita del film di YBCO che permettono un
trasferimento su scala industriale del processo di fabbricazione pitt semplice e
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controllabile. Nonostante cio, i nastri presentano ancora ampi margini di svi-
luppo in diversi aspetti sia di carattere fondamentale, sia legati allo sviluppo
di un’appropriata tecnologia del nastro e delle sue applicazioni. La tecnica
di deposizione con precursori metallo-organici (Metal Organic Decomposition-
MOD) presenta dei vantaggi che la rendono molto attraente per possibili svi-
luppi nel processo di produzione dei coated conductor, essendo un metodo di
deposizione che non necessita di sistemi da vuoto, presenta velocita di crescita
dei film elevate e si presta a processi su grandi superfici. Inoltre, grazie alla sua
versatilita, flessibilita, semplicita nel controllo delle stechiometrie puo essere
impiegata per una larga classe di materiali.

Uno degli aspetti principali che limitano le attuali prestazioni dei nastri di
YBCO e rappresentato dai bassi valori di densita di corrente ingegneristica,
parametro che esprime il rapporto tra la corrente critica J. e lo spessore totale
del nastro. Tali densita di corrente sono intrinsecamente legate alla struttura
dei nastri CC nei quali il volume occupato dello strato superconduttore rappre-
senta solo circa 1'1% del volume totale (per i cavi a base di leghe del Nb e per
i cavi di prima generazione si va dal 30% al 40% di volume del supercondut-
tore sul volume totale), che & occupato in gran parte dal substrato metallico
e dagli strati di argento e rame necessari per la stabilita termica ed elettrica
dei conduttori. Lo spessore attuale del film di YBCO nei nastri e limitato a
valori minori del micrometro e spessori maggiori sono raggiungibili solo con
deposizioni multiple che non solo sono dispendiose e poco efficienti in termini
di velocita di produzione, ma anche poco efficaci perché degradano gli strati
sottostanti. Dalla scoperta dei primi SATT, sono stati pertanto compiuti sforzi
notevoli nella ricerca e realizzazione di dispositivi con film sottili supercondut-
tori di YBCO nel tentativo di migliorarne le prestazioni in termini di densita
di corrente. Cio sembra possibile visto che, al contrario dei materiali a bassa
temperatura critica, le attuali prestazioni dell’YBCO sono ancora lontane dal
limite fissato dalla teoria [22].

Recentemente infatti, alcuni metodi di introduzione controllata di difetts ar-
tifictali si sono dimostrati efficaci nell’aumentare le prestazioni dell’YBCO in
campo magnetico [24]. Fino a qualche anno fa, si riteneva che solo difetti colon-
nari estesi, introdotti tramite irradiazione di ioni pesanti, potessero migliorare
sensibilmente le proprieta di trasporto di corrente dei superconduttori in cam-
po magnetico; gli ioni pesanti e veloci producono solchi lineari di materiale
danneggiato; il microscopio elettronico ad alta risoluzione difatto conferma la
formazione di tracce lineari di materiale difettato allineate con la direzione del
fascio [23]. Tuttavia, I'irradiazione ionica non rappresenta un metodo pratico
per introdurre difetti e pertanto la ricerca si e focalizzata su altre tecniche
applicabili alla realizzazione di materiali superconduttori su larga scala. Un



notevole miglioramento nel pinning c¢’e stato con l'inclusione di atomi di Zr
recentemente introdotta nei processi di deposizione dei cavi supercondutto-
ri. Attraverso questi significativi avanzamenti tecnologici, il costo dei coated
conductor & diminuito rapidamente (come mostrato in Fig., favorendone
I'impiego in differenti applicazioni.
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Figura 1.5: Grafico che mostra come sia sceso il costo dei nastri con il miglioramento delle
proprieta di pinning.

Nell’ambito di questa tesi si e studiata la risposta sperimentale e teorica ad
un campo elettromagnetico di film di YBCO con diversa percentuale di na-
noinclusioni di BaZrOs (BZO), che si ritiene si autoassemblino per produrre
difetti lineari colonnari lungo lasse ¢ [24] 25| 26], migliorando le proprieta del-
I’'YBCO in campo. Inoltre, anche la qualita della matrice stessa dell’'YBCO
migliora notevolmente, in quanto la formazione di difetti colonnari di BZO
paralleli all’asse c rilascia le tensioni generate dalle dislocazioni ai bordi grano
[277, 28, 29, 30]. L’efficacia del BZO & stata largamente studiata con sonde dc,
mentre in questa tesi si e condotta un’analisi complementare alle microonde
che permette di testare un’ampia area del film con un campo elettromagnetico
che penetra completamente nel film, di spessore dell’ordine di ~ 100-200 nm,
sondandone l'intero volume; uno studio del genere ¢ stato il primo condotto
su campioni di YBCO/BZO ed ha dato finora origine a diverse pubblicazioni
su rivista internazionale.
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1.1 Anisotropia nei SATT

I superconduttori ad alta temperatura di transizione (SATT) sono materiali
ceramici a base di rame ed ossigeno (detti per questo cuprati) appartenen-
ti alla famiglia delle perovskiti, i quali presentano temperature di transizione
superiori alla temperatura di liquefazione dell’azoto (77K). Per molti anni la
temperatura critica della lega superconduttrice Nb3Ge (23.2K) sembro essere il
limite intrinseco al fenomeno della superconduttivita quando nel 1986 un bre-
ve articolo di J.G.Bednorz e K.A.Miiller, Possible High T Superconductivity
in Ba-La-Cu-0O System, rese nota la scoperta del primo rappresentante di una
famiglia di composti superconduttori ceramici ad alta temperatura di transi-
zione. Agli inizi del 1987 si riusci a fabbricare composti di lantanio con una
temperatura di transizione pari a circa 40K alla pressione atmosferica ed a 52K
se sottoposti ad una pressione piu alta. Nello stesso anno, Wu dell’universita
di Houston sostitui nel composto sintetizzato da Bednorz e Muller il lantanio
con un’altra terra rara dall’atomo piu piccolo, l'ittrio, e ottenne un super-
conduttore con una temperatura di transizione di circa 90K, 1"'YBayCuzO7_s
(YBCO). Da allora questa famiglia di superconduttori e stata oggetto d’inten-
so studio, sia per l'interesse scientifico verso la fenomenologia in parte nuova
rispetto a quella dei superconduttori tradizionali, sia per quello tecnologico,
visto che richiedono come refrigerante ’azoto liquido in sostituzione dell’elio
liquido (molto piu costoso e di difficile stoccaggio e manipolazione). Tra gli al-
tri, si possono menzionare le famiglie del BSC'CO (Bi-Sr-Ca-Cu-O) e TBCCO
(Tl-Ba-Ca-Cu-0), che raggiungono temperature critiche alla pressione atmo-
sferica fino a 130K.

Dal punto di vista cristallografico, questi materiali presentano una struttura
stratificata del reticolo cristallino che conferisce loro proprieta fisiche fortemen-
te anisotrope. I reticoli cristallini dei cuprati contengono piani di rame e di
ossigeno (piani CuQ,) intercalati a strati di altri elementi. Il numero di questi
strati cambia a seconda del composto, pertanto gli ossidi superconduttori sono
identificati in base alla successione di questi all’interno della cella elementare.
Il composto YBCO ¢ caratterizzato da una struttura 1212 (si veda la FiglL.7):
in ciascuna cella sono presenti un piano separatore di atomi di ittrio (che agi-
sce come riserva di portatori di carica), due strati conduttivi (formati da piani
CuOs e paralleli ai piani (ab)), un piano isolante (catene di CuO-CuQO) e due
strati distanziatori (BaQO). Gli atomi di rame situati fra un piano di atomi
di bario ed uno di atomi di ittrio sono coordinati con l'ossigeno in strutture
piramidali. Le basi di queste piramidi di rame ed ossigeno si fronteggiano re-
ciprocamente ai due lati di un piano di atomi di ittrio e costituiscono piani
CuQOs. 1l parametro reticolare dell’YBCO nelle direzioni degli assi a e b vale
~ 3.94, mentre nella direzione dell’asse ¢ ¢ pari a ~ 11.84A. Dall'interazione
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Figura 1.6: Lo sviluppo della superconduttivita: ad iniziare con la scoperta della super-
conduttivita nel 1911; come & aumentato il valore massimo della temperatura di transizione
T, nel tempo per i composti superconduttori metallici (in nero), i superconduttori ceramici
ad alta temperatura (in rosso) ed i pilt recenti, superconduttori pnictide basati su ioni di As
(in verde).

tra gli strati superconduttori (CuO,) adiacenti discende il grado di anisotro-
pia dei cuprati che vengono generalmente identificati secondo due categorie:
quelli che si possono descrivere essenzialmente con un modello anisotropo 3D
(continuo) come nel caso dell’'YBCO, e quelli nei quali invece la struttura 2D a
strati ricopre un ruolo determinante e il superconduttore ¢ descritto come una
pila di piani interagenti fra loro. In ogni caso, un modello teorico appropriato
per i SATT deve necessariamente includere 1’anisotropia strutturale che li ca-
ratterizza.

Nella teoria di Ginzburg-Landau (si veda il par., si tiene conto dell’ani-
sotropia considerando un tensore di massa efficace diagonale e normalizzato
(magmyme)'/? = m,

m, 0 O
0 0 me.

Nei superconduttori ad alta temperatura la massa efficace dei portatori lungo
I’asse ¢, m, risulta maggiore che lungo le clirezioni a o b, m, o my, per cui
I’anisotropia e sostanzialmente uniassiale. E pertanto conveniente definire il
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Figura 1.7: Cella elementare del superconduttore YBCO con la struttura 1212.

parametro di anisotropia di massa vy come

Me

— 1.1.2
v — (1.1.2)

in cui my, = (mamb)l/Q. Nel’'YBCO + varia tipicamente tra ~ 5 — 8 |, mentre

varia nell’intervallo 55 — 122 nei composti di Bi e 100 — 150 per i composti di
T

Un modo per valutare I’anisotropia del composto nello stato normale e quello
di eseguire misure di resistivita in funzione della temperatura lungo 1'asse c e
nel piano (ab): mentre il rapporto tra le resistivita p—“ nello stato normale ¢
dell’ordine dell’unita, pp < ¢ nel'YBCO dell’ordine di 50 Anche nello stato su-
perconduttivo, 'anisotropia si puo evidenziare considerando ’andamento della
resistivita in funzione dell’angolo 6 che il campo magnetico forma con il piano
di base (ab). Dai dati sperimentali risulta che la resistivita decresce quando
I’angolo € tende a 90°, cioe quando il campo & parallelo al piano (ab).

A causa dell’anisotropia e della struttura complessa si generano nei supercon-
duttori difetti naturali che influenzano fortemente le proprieta critiche; per-
tanto, per le applicazioni occorre limitare questi aspetti e crescere film SATT
perfettamente epitassiali orientati lungo 'asse-c. Questo significa richiedere
che la crescita abbia la perfezione su scala nanometrica.

Nei paragrafi seguenti vengono introdotti i principali fenomeni e le teorie in-
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Figura 1.8: Il miglioramento delle proprieta superconduttive ¢ raggiunto con un aumento
della complessita (sia strutturale che stechimentrica) e ’anisotropia del superconduttore. I
SATT rappresentano superconduttori quasi bidimensionale (2D).

terpretative della superconduttivita, per fornire un’informazione di base per
discutere le proprieta dei superconduttori ad alta temperatura rilevanti per lo
studio a microonde, e gli effetti in presenza di un campo magnetico esterno,
argomento di questa tesi.

1.2 Proprieta macroscopiche dei supercondut-
tori

La proprieta piu significativa dei superconduttori e la loro capacita di tra-
sportare una corrente elettrica senza dissipazione. In altre parole, nello stato
superconduttivo la loro resistivita in dc e nulla. Questa proprieta di perfetta
conducibilita fu scoperta nel 1911 da H. Kammerlingh Onnes [32]. Utilizzando
’elio liquido come refrigerante per studiare le proprieta elettriche dei metalli
a bassa temperatura, osservo che la resistenza di una barretta sottile di mer-
curio raffreddato tra 4.21 K and 4.19 K cominciava a diminuire rapidamente
fino ad annullarsi ad una temperatura inferiore a 4.15K; questa soglia a cui la
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resistenza si annulla e nota come temperatura critica, o T,. Lo stato supercon-
duttivo non e solo limitato da una temperatura critica, ma anche da un campo
magnetico critico H. e da una densita di corrente critica di disaccoppiamento
Jo, valori oltre i quali transisce allo stato normale. Questa proprieta ¢ fonda-
mentale per le applicazioni poiché se il superconduttore ha una corrente critica
molto bassa non offre particolari vantaggi rispetto ad un buon conduttore.

densitd di regione
COITEN1E superc ondurdva

s

=

Figura 1.9: Lo stato superconduttivo & limitato da una temperatura critica, da un campo
magnetico critico H. e da una densita di corrente critica J., valori oltre i quali transisce
allo stato normale.

L’altra proprieta fondamentale dei superconduttori e il perfetto diamagneti-
smo, scoperto da Meissner e Ochsenfeld nel 1933 [33]. In base alle proprieta
magnetiche i superconduttori possono essere classificati in due categorie: tipo-
I e tipo-II. La magnetizzazione di un superconduttore di tipo-I ¢ mostrata in
Fig. L’induzione magnetica B e il campo magnetico H sono tra loro
legati attraverso il vettore di magnetizzazione M:

B
H=—"—-M (1.2.1)

Ho
per cui la magnetizzazione ¢ esattamente opposta al campo esterno H, sino al
campo critico in cui I'induzione passa repentinamente al valore B = poH e M
si annulla. La transizione dallo stato superconduttivo allo stato normale av-
viene pertanto con una variazione discontinua nella magnetizzazione a M = 0.
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Superconduttore di tipo I

Superconduttore di tipo I1

Stata
superconduttorc

7

Hcll

Figura 1.10: Schema della magnetizzazione in funzione del campo magnetico per un
superconduttore di tipo I e II.

Al di sotto della stessa temperatura critica alla quale si annulla la resistenza
elettrica, il superconduttore espelle le linee di flusso di un campo magnetico
esterno moderato, in maniera da annullare I'induzione magnetica B al suo in-
terno, ovvero B = 0 (effetto Meissner). Questo fenomeno non ¢ conseguenza
della perfetta conducibilita: un conduttore perfetto, con resistivita idealmente
nulla, intrappola il campo magnetico, in maniera da mantenere B costante,
invece di espellerlo come avviene in un superconduttore (perfetto diamagneti-
$M0).

Alla temperatura di transizione invece un superconduttore diviene un diama-
gnete perfetto: si generano spontaneamente delle correnti superficiali perma-
nenti che scorrono in superficie, su un piccolo spessore dell’ordine 10 — 100nm
ed annullano il campo all’interno del materiale. Lo stato di magnetizzazione
di un superconduttore ideale e unicamente determinato dai valori esterni del
campo magnetico e della temperatura e non dalla sequenza in cui si raggiun-
gono queste condizioni; 'effetto Meissner prova che lo stato superconduttivo
e uno stato termodinamico e che la transizione e reversibile in campo ed in
temperatura. Pertanto si puo definire ’energia di condensazione come l’ecces-
so di energia libera di Gibbs (per unita di volume) dello stato superconduttivo
rispetto allo stato normale in campo nullo, Ag = g, — g5 > 0; la differenza di
energia libera si puo calcolare a qualsiasi temperatura. Applicando un campo
magnetico esterno H, si verifica 'effetto Meissner e la densita di energia del
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superconduttore aumenta di una quantita pari a % woH - M, in cui M e la ma-
gnetizzazione del campione. Al di sopra del campo critico termodinamico H.,,
il materiale minimizza ’energia totale tornando allo stato normale.

La dipendenza dalla temperatura del campo critico di un superconduttore di
tipo-I e descritta empiricamente come

H, = H,(0)(1 - (T/T.))’ (12.2)

In un superconduttore di tipo-II 'Eq[I.2.1] & verificata solo fino a un campo
critico inferiore H,;, poi la magnetizzazione varia in modo continuo con la pe-
netrazione del flusso magnetico, finché il diamagnetismo scompare al campo
critico superiore H., dove inizia lo stato normale. Lo stato parzialmente dia-
magnetico tra H. e H. e detto stato misto. Poiché in tale stato si ha una
penetrazione parziale del campo all’interno del campione sotto la forma di tubi
quantizzati di flusso, anche detti flussoni o di vortici, questo viene anche detto
stato di vortici.

Il campo critico inferiore e superiore di un superconduttore di tipo-II mostrano
una dipendenza simile dalla temperatura. Ovviamente questi si annullano alla

(a) H by H]

Stato

H Stato
normale

Stato \
Meissner
" State Meissner

. T . T

5] C

Figura 1.11: Schema del diagramma di fase H-T per un superconduttore di tipo I (Fig.a)
e II (Fig.b).

temperatura critica T,. Pertanto a seconda dei valori del campo magnetico e
della temperatura, un superconduttore di tipo-II puo presentarsi in tre diffe-
renti stati: Meissner, misto e normale.

Quanto finora illustrato per i superconduttori di tipo-II viene riassunto nel
diagramma di fase H-T della Fig[T.T1]

Di seguito verranno considerate solo le proprieta dei superconduttori di tipo-
II, in quanto tutti i materiali studiati in questa tesi appartengono a questa
categoria.
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1.3 Teorie fenomenologiche

Nel paragrafo precedente si € sottolineato come gli aspetti sperimentali della
transizione superconduttiva indichino la possibilita di trattare termodinami-
camente la transizione di fase dallo stato superconduttivo a quello normale e
viceversa. B percio possibile descrivere alcune proprieta macroscopiche rile-
vanti della superconduttivita attraverso opportune teorie fenomenologiche; di
seguito viene presentata una breve trattazione di tali teorie al fine di introdurre
i concetti utili a questa tesi.

1.3.1 La teoria dei London

Le principali proprieta fenomenologiche, come 'effetto Meissner, possono es-
sere descritte da una teoria proposta dai fratelli London nel 1935, prima della
scoperta dei superconduttori di tipo 1T [34].

La prima equazione nella teoria dei London ¢ basata sulla legge di Ohm e tiene
conto della perfetta conducibilita postulando un tempo di scattering infinito
per i portatori di carica.

Il postulato descrive quanto segue: nella fase superconduttiva esiste una fra-
zione ng(T) /n del numero totale di elettroni che non subisce i normali processi
di diffusione e quindi e in grado di sostenere una corrente senza dissipazione.
La densita di elettroni superconduttivi n, si annulla al di sopra della tempe-
ratura critica (riflettendo il passaggio del sistema alla fase normale), cresce al
diminuire della temperatura sotto 7., a scapito di quelli normali n,,, in modo
che il numero totale rimanga costante, finché a temperatura nulla comprende
tutti gli elettroni di conduzione n.

A ogni temperatura vale la relazione:

Ny (T) +ns(T) =n (1.3.1)

dove n,(T.) = n, e ng(0) = n.
La densita di corrente superconduttiva j, risulta legata alla densita di elettroni
superconduttivi n, e alla loro velocita media locale v

Js = —nsevy (1.3.2)
I’equazione del moto per gli elettroni del condensato superconduttivo
m— = —eE (1.3.3)

Allora o ) - -
L (1.3.4)
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dove A = m/n.e? = ppA?, e m, ng, e, sono la massa, la densita e la carica
elettrica (—e > 0) dell’elettrone superconduttivo (nell’approssimazione di elet-
trone libero, ignorando gli effetti della struttura a bande), A & una quantita
con le dimensioni di una lunghezza definita come lunghezza di penetrazione di
London.

La seconda equazione di London postula che la densita di corrente supercon-
duttiva j, € proporzionale al potenziale vettore A,

1
oA

j. = (1.3.5)

conosciuta come equazione di London.
Considerando che l'induzione magnetica locale B ¢ data da B = V x A,

I'eq si riscrive come

1

V Xjs=—
Js ST

(1.3.6)

combinando 1'eqJ1.3.6| con I'equazione di Maxwell V x B = pj si ottiene
VB = B/)\? (1.3.7)

Se il campo B e la corrente j, dipendono solo da una variabile spaziale z,
una soluzione particolare dell’eq[I.3.7] descrive un campo B che decresce espo-
nenzialmente all’interno del superconduttore (che occupa il semispazio z > 0)
come

B(z) = B(0)e * (1.3.8)

Essendo A\ una misura della lunghezza di penetrazione del campo magnetico
nel campione, lo strato superficiale di spessore A € quello in cui fluiscono le
supercorrenti che fanno da schermo alla penetrazione del campo applicato (ef-
fetto Meissner).

Per T' — T, ci si attende che n, decresca fino ad annullarsi, da cui segue che
A(T) diverge.

Consideriamo il caso del regime armonico. Espresse le densita di corrente e il
campo elettrico nella forma

Js = Jsoeth Jn = Jnoei“t E= Eoeth (139)

I’equazione del moto per gli elettroni normali ¢

m——+m— = —ek (1.3.10)
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dove v, € la velocita e 7 il tempo di rilassamento degli elettroni normali; la
densita di corrente ¢ pari a
Jn = —nmevy (1.3.11)

Poiché i due fluidi sono in parallelo, si ha
J=J,+Js= (0, +0,)E = 0o/E (1.3.12)

Allora la risposta del sistema superconduttivo ¢ descritta in termini di una
conducibilita complessa

o2p = 0p + 05 =0 (T,w) +10"(T,w) (1.3.13)
Dalle Eq.(1.3.6]), (1.3.10]) e (1.3.11)) si ricava:

npe’t 1 —wwr 1e°n,
- e 1.3.14
? m 1+w?r2 mw ( )
Quindi, per la definizione ({1.3.13]) si ha
S X e (1.3.15)
m(1 + w?72) wm m(1 + w?r?)

Fino alle frequenze tipiche delle microonde, per cui (wr)? < 1, si possono
ignorare gli effetti di rilassamento e la componente induttiva del fluido normale.
Quindi o, ¢ reale e coincide con ¢’. Tale grandezza verra nel seguito indicata

CON Oy, f:
2

e“TNny,
Opf = O',’(m-)2<<1 ~ m (1.3.16)
e la parte immaginaria diviene
e?n,
" (1.3.17)
wm

In un superconduttore il rapporto tra i moduli delle correnti nei due canali e

allora 7
S ns
s 1.3.18
Jn  MpWT ( )

Ns
T

e la frequenza caratteristica per cui J;, = J, € wg = Per temperature tali
che ng, ~ n,, la frequenza caratteristica e pari a wy ~ % ~ 103rad/s. Quindi,
nell'intervallo delle microonde (10°Hz < v < 102 Hz), studiato in questa tesi,
una parte consistente della corrente e trasportata dalla frazione di elettroni
superconduttivi, ma comunque vi sara una risposta finita della componente
normale ad una qualsiasi frequenza non nulla. Il regime a resistenza nulla
e valido solo in corrente continua, mentre in presenza di campi alternati si

osserva sempre una dissipazione.



18 Superconduttivita: cenni introduttivi

1.3.2 La teoria fenomenologica di Ginzburg-Landau

Sebbene la teoria di London giustifichi I'effetto Meissner, non e esaustiva per
trattare la coesistenza tra campo magnetico e superconduttivita ad esempio
nello stato intermedio dei superconduttori del tipo-I o nello stato misto di
quelli del tipo-II. La teoria di Ginzburg e Landau (teoria G-L) fu proposta di
proposito per trattare questo stato intermedio [36].

In questa teoria la transizione di fase termodinamica superconduttore-normale
e trattata come una transizione del secondo ordine, in quanto le misure di ca-
lore specifico in funzione della temperatura e in assenza di campo magnetico
presentano una discontinuita a 7' = T, con calore latente nullo. Questa osser-
vazione ha permesso a Ginzburg e Landau di estendere la teoria di Landau per
le transizioni di fase del secondo ordine [35] alla transizione superconduttiva.
Il formalismo della teoria elaborata da Landau per le transizioni di fase del
secondo ordine si fonda sulle seguenti assunzioni:

e Si sceglie come parametro d’ordine il campo scalare complesso

U(r) = [¥(r)[e") (1.3.19)

allora, il modulo al quadrato del parametro d’ordine |t)|? rappresenta la
densita di elettroni superconduttivi

ns = [¥(r)f? (1.3.20)

e La transizione di fase e continua e per determinare lo stato di equilibrio
termodinamico in assenza di campi, si espande l’energia libera del su-
perconduttore in serie di potenze di ||, con coefficienti a(T) e B(T)
funzioni regolari della temperatura

fo= fu+ alTP + S5O+ - (13.21)

dove f, e la densita di energia dello stato normale.

e Successivamente, a partire dalla teoria microscopica, Gor’kov derivo i
risultati di GL con il potenziale di coppia A(r), e dimostro che ¢ (r)
e proporzionale a A(r) e che e* = 2e. Il parametro d’ordine per la
transizione conduttore/superconduttore & interpretato come la funzione
d’onda che descrive il moto del centro di massa della coppia di elettroni.

1 si annulla nella fase normale e cresce nella fase superconduttiva:

=0 T>T, (1.3.22)
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w£<0 T<T, (1.3.23)

Imponendo la condizione di equilibrio termodinamico, ovvero che f sia mini-

ma, dall’Eq.(1.3.21)) si trova
W = —% = oo (1.3.24)

a T = T, il valore di equilibrio |t)s|? si annulla e pertanto «(7T) cambia segno
nel punto di transizione. La variazione di « con la temperatura in prossimita
di T si assume sia proporzionale a (T'—T) per cui « diviene positivo a T' > T,
e la densita di energia libera dell’Eq.(L.3.21) risulta minima a ¢ = 0.

In presenza di un campo magnetico esterno, per considerare 1’accoppiamento
del campo con le correnti nel campione si deve procedere come nella meccanica
quantistica, e nella densita di energia libera Eq. si deve aggiungere un
contributo cinetico che assume la seguente forma:

1 A

(- ol (1.3.25)
per assicurare l'invarianza di gauge riscriviamo la densita di energia libera
come:

|(§V — AP+ %fﬂ (1.3.26)

o= Fuot oD D+ S T+ o

dove A ¢ il potenziale vettore per il campo magnetico locale microscopico h,
fno densita di energia libera dello stato normale in campo nullo. Se si impone
la condizione di minimo per l'energia libera rispetto alle variazioni di ¢ ed
A, si trovano le equazioni di Ginzburg e Landau per ¢(r) e per il potenziale
vettore A(r) :

1 h * 2 2,0,
5 5V = AP+ BIYITY = —a(T)y (1.3.27)
= m/io %‘(w*w —YVYT) — i}—“ﬁ@b*m (1.3.28)

Le due equazioni ottenute consentono, una volta risolte con le assegnate con-
dizioni al contorno, di conoscere ’andamento del parametro d’ordine e la
distribuzione delle correnti superconduttive.
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Lunghezze caratteristiche di G-L

Le proprieta elettromagnetiche in un superconduttore sono determinate da
due lunghezze caratteristiche, la lunghezza di coerenza & e la profondita di
penetrazione A\, che definiscono rispettivamente le scale di variazione spaziale
di ¥(r) e B(r).

Per variazioni spaziali del parametro d’ordine sufficientemente lente, |1)(r)
puo essere sostituito con ., dove 1, € il valore di v all’equilibrio definito
dalla [1.3.24] Ricorrendo all’Eq. di G-L per le correnti e prendendo il

rotore di j si ottiene:

’ 2

B _MOB*Z

i= |thoe|* A (1.3.29)

m*

ovvero, la teoria generale di G-L si riduce alla relazione di proporzionalita tra
j ed A postulata da London quando il parametro d’ordine non varia nello spa-
7Zio.

Da questa relazione trova conferma l’identificazione del modulo del parame-
tro d’ordine |¢»|? con la densita di coppie superconduttive ng, e si pud de-
durre I'equazione di smorzamento del campo magnetico con la profondita di

penetrazione
m*
A=, /W (1.3.30)

Vicino Ty, |1« |? risulta proporzionale a (T, — T') e A varia proporzionalmente
a (T, —T) 2 e diverge a T = T}.

Dovendo considerare le variazioni spaziali del parametro d’ordine 1, si intro-
duce la funzione normalizzata y = %, dove 1, ¢ il valore all’equilibrio.

[eS]

Supponendo nullo il campo locale (A = 0) per una geometria unidimensionale

I’Eq. ([1.3.27) si riscrive come

d*y

wﬂﬁ— || =0 (1.3.31)

52
dove £ e una lunghezza caratteristica detta lunghezza di coerenza data da

h?

2m*|a

(1.3.32)

I
I

Il parametro d’ordine varia nello spazio su una distanza comparabile a & che
1 . . RN .

aumenta come (7, —7")”2 in prossimita di 7.

Il rapporto tra le due lunghezze caratteristiche e detto parametro di Ginzburg

k=2 (1.3.33)
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adimensionale e approssimativamente indipendente dalla temperatura, infat-
ti, vicino a T, A diverge come (T, — T)’% e & come indicato nell’Eq..
La classificazione in superconduttori del tipo-I e tipo-II dipende dal valore di
questo parametro.

Consideriamo infatti I'energia superficiale X, ; associata all’interfaccia di se-
parazione tra una regione normale ed una superconduttiva in presenza di un
campo magnetico . Nel passare da una regione all’altra, l'induzione magne-
tica e il parametro d’ordine variano spazialmente su lunghezze dell’ordine di A
e £ rispettivamente; la diversa variazione spaziale dei due contributi determina
la formazione di un’energia >, ; all'interfaccia pari alla somma algebrica dell’e-
nergia di condensazione, calcolata a T' = 0K, e dell’energia di magnetizzazione

1 1

Nel caso in cui A > ¢ (in un superconduttore di tipo-II) puo esistere un valore
di campo H < H,. per cui l'energia superficiale ¢ negativa, ed e energetica-
mente favorevole trovarsi in uno stato con numerose zone d’interfaccia norma-
le/superconduttore.

A seconda che k sia minore o maggiore dell’'unita, I’energia superficiale puo
risultare rispettivamente positiva o negativa. %, 5, ¢ positiva per £ < \/Li nei
superconduttori di tipo-I, poiché in una regione di spessore § ~ (£ — ), del-
I'ordine di 107° —10~* c¢m, avviene I’espulsione completa del campo magnetico
per qualsiasi temperatura inferiore a 7., con un incremento dell’energia com-
plessiva del sistema.

Al contrario, per k > \/Li I’energia superficiale € negativa, e pertanto superato
un determinato campo magnetico H., per il superconduttore ¢ energetica-
mente favorevole dividersi in una fitta alternanza di domini normali e super-
conduttivi, in modo che la comparsa di interfacce di separazione determini
I’abbassamento dell’energia totale. Questo € quanto accade in un supercon-
duttore di tipo-II, in cui A & piu grande di &; infatti, per H, (T) < H < Heo(T)
il campo magnetico puo penetrare in domini normali, mantenendo 1’ordine su-
perconduttivo nel resto del sistema (Stato misto).

Riassumendo si ha:

1
k< —= Xns > 0= superconduttori tipo— 1 (1.3.35)

V2

Yns < 0= superconduttori tipo— I1 (1.3.36)

Sl -
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1.4 Proprieta magnetiche

Una proprieta caratteristica dei superconduttori di tipo-II in campo magnetico
e che il flusso magnetico risulta quantizzato su scala macroscopica. Nel seguito
ci riferiremo alla linea di flusso per indicare il flusso magnetico quantizzato.
In questo paragrafo viene descritto il comportamento dei superconduttori di
tipo II nello stato misto rivogendo una particolare attenzione alle proprieta
di trasporto elettrico; pertanto, vengono considerate la dinamica e le forze
principali che agiscono sui vortici.

1.4.1 1l ruolo dei flussoni

In superconduttore di tipo-II al quale venga applicato un campo magnetico di
intensita compresa tra i due valori critici Hy e Heo (nello stato misto), coesi-
stono regioni superconduttive e regioni normali.

Ciascuna regione normale ¢ costituita da un flussone che viene schermato da
un vortice di correnti anulari superconduttive di raggio &: questa zona e chia-
mata core del flussone; allontanandosi dal centro dell’anello di supercorrente,
il materiale e nello stato superconduttivo e quindi il campo magnetico decade
esponenzialmente con la lunghezza caratteristica A. In un materiale isotropo
ideale, i flussoni sono cilindri con I’asse parallelo al campo magnetico esterno
e, per l'esistenza di questa supercorrente locale di schermaggio, vengono anche
chiamati vortici.

Nell’ambito della trattazione di G-L, si possono determinare il parametro d’or-
dine e I'induzione magnetica B associate ad un vortice. Consideriamo un vor-
tice isolato che in coordinate cilindriche (7,6, z) ha ’asse z concidente con
'asse del flussone; il profilo di ¢ & ¥(r) = Y f(r)e?, essendo 1), il valore di
volume del parametro d’ordine e f(r) ~ tanh(z) [37]; ¢(0) = 0 lungo I'asse del
flussone e la fase del parametro d’ordine varia di 27 intorno al vortice. Da que-
st’ultima proprieta, integrando la seconda equazione di G-L sufficientemente
lontano dal flussone (in modo che la densita della supercorrente di vortice J
sia trascurabile) si ottiene che ogni vortice trasporta un quanto di flusso del
valore

h
G0 = ng- = 2.0679 - 10~ Tm? (1.4.1)
e
Per k > 1 e r > ¢ il profilo del campo associato risulta [38]:

B(r) = QfOAQKO(g)E (14.2)

dove K, e la funzione di Hankel di ordine zero con argomento complesso.
Per > X si ha B ~ e”x. Gli andamenti delle funzioni sono riportati in



1.4 Proprieta magnetiche 23
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Figura 1.12: Diagramma di un vortice che illustra la profondita di penetrazione \ e la
lunghezza di coerenza &.

Fig[l.12] L’energia libera per unita di lunghezza del vortice si pud allora
calcolare considerando il contributo cinetico delle supercorrenti di vortice e
I’energia del campo, trascurando il contributo dell’energia di condensazione di
core che costituisce una piccola area di raggio &

en="1 /[B(r)2 + A2V x B(r)[2dS (1.4.3)

dove l'integrale e esteso alla superficie reticolo.
Usando 'espressione ([1.4.2)) per il profilo del campo, I'Eq.(|1.4.3) sopra diviene

2

®
— 1 1.4.4
ST Tt (1.4.4)

Se l'intensita del campo aumenta, cresce proporzionalmente anche la densita
dei flussoni. Quando i vortici cominciano ad essere sufficientemente vicini
risentono dell’interazione repulsiva a corto raggio generata dalle correnti su-
perconduttive di schermo e, al fine di minimizzare ’energia, si dispongono su
una matrice triangolare bidimensionale, ortogonale al campo applicato, detta
reticolo flussonico.

In questa configurazione la distanza media tra i centri di due flussoni vale [37]:

af = Q/g\/% (145)
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Nel 1964 fu osservato per la prima volta in modo diretto I'arrangiamento dei
vortici in un reticolo, previsto teoricamente da Abrikosov, in un esperimento
di decorazione magnetica accoppiata alla microscopia elettronica.

Figura 1.13: Foto di un campione nello stato misto, in cui la tecnica di decorazione rivela
le posizioni dei flussoni tramite particelle ferromagnetiche orientate localmente.

Nello stato misto, nel limite di flussoni sufficientemente distanti tra loro (a s >
€), un vortice isolato ¢p, in presenza di una densita di corrente di trasporto,
subisce una forza per unita di lunghezza che tende a traslarlo in direzione
ortogonale alla direzione della corrente. Lo spostamento del flussone si puo
comprendere considerando 'interazione repulsiva di un flussone con le correnti
di schermo che generano un altro flussone parallelo. Considerando due flussoni
con gli assi lungo z posizionati in ry e ry, il campo si ottiene per sovrapposizione
come

B(r) = [B(r—7r)+B(r — )]z (1.4.6)

11 risultato consiste in due termini di energia del singolo flussone, Eq.(|1.4.4)),

sommati ad un termine d’interazione:
%

27 1 A2

lr — 1|

)

Kol (1.4.7)

Eint =

che corrisponde ad un’interazione repulsiva. La forza per unita di lunghezza
esercitata dal flussone 2 sul flussone 1 si puo ottenere calcolando la derivata di
€int, che in forma vettoriale diviene:

— —
fL,Ql = J(I‘l X (I)O (148)

dove il vettore @ ¢ diretto lungo 'asse del vortice e ha modulo pari a ¢y, mentre
J ¢ la densita di corrente del flussone 2. Per una distribuzione arbitraria di
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vortici, la forza totale sul singolo vortice risulta dalla somma di tutte le densita
di corrente:

f_L> ~ 7 x CITS (1.4.9)

tale forza che agisce sui flussoni ¢ detta forza di Lorentz.

B

\ J

Lorentz Force Pin sites
F, (defects)

Figura 1.14: Direzione della forza di Lorentz agente sui flussoni del reticolo.

Al crescere dell’intensita del campo esterno i flussoni cominciano a sovrap-
porsi rendendo cosi la distanza tra due primi vicini minore della lunghezza di
penetrazione. Per ay = & si arriva alla sovrapposizione dei core dei vortici
e il campione non e piu in grado di mantenersi nello stato superconduttivo.
Considerando i core dei vortici di sezione ~ 7¢? che forniscono un’induzione
uniforme ¢o/(27€?) = pgH,o, si pud stimare il campo critico superiore

H, = 2#@ = H\ 2k (1.4.10)
Come si vede, a lunghe distanze di coerenza corrispondono bassi campi critici
superiori, e viceversa; nei SATT, a causa dei valori molto bassi della lunghezza
di coerenza, il campo H. € molto alto (oltre 100T) e non accessibile con le
odierne tecniche sperimentali.
Finora ¢ stato considerato un reticolo ideale di flussoni trascurando i diver-
si fattori che possono modificarne la regolare configurazione. Nel prossimo
paragrafo viene presentata la complessa dinamica dei sistemi di vortici.
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1.4.2 Approccio di scaling BGL per i superconduttori
anisotropi

L’approccio convenzionale per interpretare i risultati fisici in un supercondut-
tore anisotropo e quello di introdurre il tensore di massa efficace definito dall’e-
spressione nelle equazioni di Ginzburg-Landau (teoria di GL anisotropa)
(par[1.3.2)) e ripetere i calcoli come nel caso isotropo. Un diverso approccio di
riscalamento (scaling) fu proposto da Blatter, Geshkenbein e Larkin [31]. Il
nuovo approccio permette di mappare i risultati ottenuti al primo livello delle
equazioni di GL per i superconduttori isotropi ai materiali anisotropi appli-
cando direttamente delle regole di scala, come schematizzato nella Fig[l.15]

Quantiti Ej approcclo d1 scaling Q
caratteriztca A i f
_ o
g 3
| e
a -
= LB
1 =g
k) ioa
Equazioni di ISOTECOPO * ANIGOTEQRPO
bhasze [3L o regole di zcaling
London)

Figura 1.15: Tllustrazione schematica dell’approccio di scaling BGL e di quello tradizio-
nale per risolvere un problema anisotropo. Nell’approccio di scaling le quantita anisotrope
possono essere ottenute direttamente da quelle isotrope usando le regole di scala ricavate al
livello delle equazioni di base.

L’energia libera di Gibbs per un superconduttore anisotropo si riferisce al-
le equazioni di base di GL per un superconduttore isotropo riscalando le
coordinate, il potenziale vettore e il campo magnetico

r=(3.7,%/7) (1.4.11)

A = (A, Ay 7 AL) (1.4.12)
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Minimizzando 1’energia del campo magnetico ottenuta in questo modo, si trova

B = (1B,,7B,, B.) (1.4.13)

ovvero, nel sistema riscalato, il campo magnetico si riduce a B = ¢4 B rispetto
al campo nel sistema originario, con

2 1 sin®
g9 = \/cos (0) + e (0) (1.4.14)

in cui § e I'angolo tra il campo magnetico applicato e I’asse-c e «y ¢ il parametro
di anisotropia di massa definito dall’eq

Z
A

048

X

Figura 1.16: Sistema di riferimento.

In queste espressioni, la tilde indica le quantita isotrope.

Gli effetti del pinning puntiforme vengono introdotti come disordine scalare
nel coefficiente a delle equazioni di GL (eq., tramite una funzione di
correlazione statistica o = ag + da(r) con (da) = 0, e (da(r)da(r’)) = xd(r —
).

Minimizzando I'energia libera, si ottiene la regola di scaling per mappare una
quantita anisotropa in quella () isotropa () corrispondente

Q(67 H? T7 57 A? 77 X) = SQ@(€9H7 7T7 57 )\7 fVX) (1'415)

I fattori di scala sono sg = 1/ per il volume, l'energia e la temperatura,
sp = 1/eg per il campo magnetico, s, = 1 per la resistivita in piano, ovvero
Pab(0, B) = pap(€oB).

Ci si aspetta che le grandezze scalino secondo questo approccio e si defini-
scono intrinseche se il pinning a cui sono legate ¢ puntiforme; le grandezze
non scalano se il pinning e rappresentato da difetti artificiali estesi (grandezze
estrinseche).
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1.5 Dinamica dei vortici e pinning

In un superconduttore I’applicazione di una densita di corrente di trasporto
esterna J determina il moto dei vortici poiché esercita una forza di Lorentz
per un’'unita di lunghezza pari a f;, = J x ®,.

Il moto dei vortici & responsabile della resistivita

p = lim ——= (1.5.1)

in quanto, un vortice che si muove ad una velocita vy, genera un campo elettrico

E=Bxv] (1.5.2)

Questo risultato comporta un forte impatto sulle proprieta conduttive del su-
perconduttore nello stato misto in cui si misura una resistivita finita. Da un
punto di vista applicativo, per limitare tale dissipazione, si ¢ osservato che
le impurezze puntiformi ed imperfezioni strutturali dei superconduttori pos-
sono impedire il moto dei flussoni (meccanismo d’ancoraggio o di pinning).
Questo processo viene descritto fenomenologicamente attraverso una forza di
pinning F, che impedisce il moto dei flussoni limitando la dissipazione. Cio
riveste un’importanza notevole poiché permette di utilizzare i superconduttori
di tipo-IT anche all’interno dello stato misto per le applicazioni che impiegano
campi magnetici elevati. La dinamica e cosi definita dalla competizione tra la
forza di pinning F}, e la forza di Lorentz F}, e, a seconda dell'intensita di una
forza rispetto all’altra, si distinguono vari regimi dissipativi: flux flow, flux
creep.

1.5.1 Regime di flux flow e viscosita di vortice

L’equazione del moto per un vortice in assenza di pinning risulta f;,+ fume = 0,
in cui f,,,, rappresenta la forza per unita di lunghezza che ’ambiente esercita
sul vortice. Tale forza puo essere rappresentata da una forza viscosa

Jamp = =1L (1.5.3)

in cui n e detta viscosita di vortice.

L’origine microscopica della viscosita fu discussa da Bardeen e Stephen (BS)
[40] per i superconduttori convenzionali. La potenza dissipata per I'unita di
lunghezza del vortice, W = fuoup - vp = 77(’UL)2, viene trasferita alle correnti
normali che fluiscono nei core dei vortici (si assume che il core del flussone sia
un cilindro completamente normale di raggio ~ &) e si richiudono esternamen-
te. Quando un vortice si muove sotto ’azione di una corrente di trasporto, le
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quasi-particelle poste all’interno della zona normale del vortice non si spostano
mentre le coppie di Cooper di portatori, lungo la direzione del moto, vengono
convertite in quasi-particelle con un dispendio d’energia. Il moto del vortice

i
J
v
—
< 28
O condensato
— @ cussiparticella

Figura 1.17: Rappresentazione di una sezione del vortice in moto.

comporta allora una dissipazione poiché solo una parte dell’energia viene resti-
tuita dalle quasi-particelle quando ritornano nello stato condensato. L’energia
dissipata (vi¢2)/(2m&%p,) (dove p,, rappresenta la resistivita dello stato nor-
male), uguagliata a W, fornisce la seguente espressione per la viscosita (BS):

_ ¢0BC2
77 e ———

- (1.5.4)

Per ottenere un’espressione della resistivita in questo regime, occorre prima
osservare che, per i superconduttori nello stato misto, essa dipende dall’angolo
a tra la corrente di trasporto J e il campo magnetico H. Inoltre, nei campioni
fortemente orientati, come i film o i cristalli singoli, si deve considerare anche un
altro importante parametro, 'angolo # tra il I'asse ¢ del film ed H. Poniamoci
nella configurazione con la forza di Lorentz massima: la corrente giace nel
piano superconduttivo ed e diretta da un lato all’altro del campione lungo
I’asse y, mentre il campo magnetico ¢ applicato lungo z e forma un angolo

a = 5 con J. Combinando la relazione (1.5.2)) con I'Eq.(1.5.4)), dall’Eq.(1.5.1)

si ottiene la resistivita di fluz flow

_8E_¢OB_IOnB
pff—&]_ n _Bc2

(1.5.5)
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Figura 1.18: Configurazione con la forza di Lorentz massima.

1.5.2 Regime di flux creep

Per ridurre la dissipazione dovuta al moto dei vortici, e necessario introdurre
nei materiali superconduttori difetti (centri di pinning) per ancorare le linee di
flusso. In un materiale superconduttore reale le impurezze o i difetti possono
modificare localmente la distribuzione spaziale del campo magnetico o del pa-
rametro d’ordine v, tali che I'effetto del pinning puo essere descritto in termini
di un potenziale d’interazione locale U.

Se si applica una densita di corrente J si verifica una asimmetrizzazione del
potenziale, con un abbassamento delle barriere di potenziale, risentite dal flus-
sone, nel verso in cui ¢ diretta la forza di Lorentz, ovvero ortogonale alla
corrente (si veda la F ig. Se AU e l'incremento di energia potenziale do-
vuto alla forza di Lorentz, allora l’altezza della barriera diviene Uy — AU per
spostamenti nel verso concorde alla forza (U, ¢ I'altezza della barriera nel sito
considerato), e risulta aumentata a Uy + AU nel verso opposto.

Comunque, non s’instaura alcun moto flussonico finché F, > Fp, ovvero la
corrente applicata non eccede il valore di corrente critica J.

F,=—F =BxJ (1.5.6)

che dipende dalla temperatura, dal campo magnetico e dalla densita di difetti,
e oltre il quale si misura nuovamente una dissipazione. Come evidenziato nel
modello di Anderson e Kim [41], questo ¢ vero solo a T'= 0K. A temperatura
finita T < T, 'attivazione termica puo permettere ad ogni flussone vincolato
di saltare le barriere del potenziale di pinning U, anche se F;, < F},; questo
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Figura 1.19: Effetto della forza di Lorentz sul potenziale di pinning: (a) corrente nulla,
il potenziale & in media simmetrico in ogni direzione; (b) — (¢) corrente non nulla, I'altezza
della barriera di potenziale diminuisce nel verso in cui e applicata la forza fino al libero flux
flow.

fenomeno e detto di flux creep e descritto, in assenza di corrente, in termini di
una frequenza di salto attivata termicamente:

Vie = vye~ 00/ ke T) (1.5.7)

dove v, € una frequenza caratteristica del processo. Applicando una densita di
corrente J si determina ’asimmetrizzazione della barriera di potenziale di una
quantita Uy o J pertanto la frequenza di salto nella direzione della corrente
risulta:

Vie = Vse*(UO*UL)/(kBT) _ Vse*(UoJrUL)/(kBT) (1.5.8)

1.5.3 Diagramma di fase H-T

Il reticolo di Abrikosov ¢ un modello semplificato rispetto alla grande varieta
di configurazioni stato di vortici in cui possono presentarsi i flussoni nel dia-
gramma di fase H-T; la complessita di questo stato ¢ dovuta alla competizione
tra i seguenti fattori:
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gli alti valori della profondita di penetrazione A comportano una bassa
elasticita del reticolo e della tensione di linea dei flussoni;

la forte anisotropia del materiale e le temperature sufficientemente eleva-
te favoriscono la distorsione delle linee di flusso. Poiché la struttura del
reticolo di vortici dipende dal grado di accoppiamento tra i piani super-
conduttivi rispetto all’energia termica, ogni vortice puo separarsi in una
pila di vortici bidimensionali (pancake), accoppiati solo magneticamente,
ciascuno dei quali puo muoversi singolarmente dissipando energia;

il disordine ricopre un ruolo importante: i centri di pinning risultano
efficaci quando le loro dimensioni spaziali sono dell’ordine di ~ £. Nei
SATT, vistii piccoli valori di &, anche i difetti di dimensioni nanometriche
possono risultare importanti;

gli effetti termici tendono a disaccoppiare le linee di flusso provocando
una distorsione del reticolo ed un deancoraggio dai centri di pinning.

H F
Hl.".I
Vewro di
wortci Stato
normale
e o
L)
® % o Lineadi
° irreversibilita
Fluttuazioni
Veiro
di Bose
Liguide
di wortci
Reticoloe di worici
HI::-“I
Stato Meissner

Figura 1.20: Diagramma di fase con la rappresentazione pittorica delle fasi di vortici.

Dall’azione combinata di questi effetti ne risulta il diagramma di fase di Fig[T.20]
Il reticolo di vortici di Abrikosov e limitato ad una regione a bassi valori di
H e T: il sistema di flussoni ha un’ordine a lungo raggio e le linee di flusso
risultano mutuamente interagenti. Aumentando la temperatura il sistema su-
bisce una transizione alla fase liquida in cui ’energia termica e sufficientemente
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elevata da permettere ai flussoni di muoversi liberamente. Nella fase di liqui-
do i vortici sono mobili e hanno correlazioni spaziali a corto raggio; le linee
di flusso si muovono sotto ’azione di una corrente producendo una resistivita
non nulla, p > 0. A piu basse temperature le interazioni tra i vortici favo-
riscono l'instaurarsi di una struttura reticolare mentre i difetti del materiale,
disposti casualmente, tendono a fissare le linee in altre posizioni rispetto alla
struttura reticolare (interazione vortice-reticolo) destabilizzando il reticolo e
sostituendolo con una fase disordinata, detta wvetro di vortici. Queste nuove

Magnetic Field (T)

50 60 70 80 90
Temperature (K)

Figura 1.21: Diagramma di fase con la rappresentazione della linea d’irreversibilita.

fasi termodinamiche si sostituiscono al reticolo di Abrikosov nel diagramma di
fase H-T e sono separate dalla linea di irreversibilita che rappresenta una vera
e propria transizione del secondo ordine, distinta dalla transizione supercon-
duttiva.

Le prestazioni della corrente critica e della linea di irreversibilita sono control-
late dal comportamento dei vortici; per ottenere valori piu alti possibile della
corrente critica che della linea di irreversibilita, la ricerca di base ha bisogno
di comprendere e controllare le configurazioni statiche e dinamiche dello stato
di vortici.
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1.6 Superconduttori reali

La maggior parte dei superconduttori devono funzionare in campi magnetici
abbastanza intensi che determinano alte densita di vortici.

Per evitare le consequenze legate al moto dei vortici si ricorre alla manipola-
zione dello stato dei vortici. Nel prossimo paragrafo sono discussi i concetti
che riguardano i meccanismi del moto dei vortici e regimi di pinning nei ma-
teriali superconduttori reali per illustrare i benefici dei moderni meccanismi di
manipolazione dello stato dei vortici tesi a migliorarne le prestazioni in ter-
mini di densita di corrente. Cio sembra possibile visto che i valori piu alti di
densita a campo nullo J.(0,7") misurati nel'YBCO sono ancora lontani dal
limite massimo fissato dalla teoria [42] (pari a ~ 10 — 20% della corrente di
disaccoppiamento Jy), come da Fig.
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Figura 1.22: T valori di densita J.(0,T), a campo nullo, misurati nell'YBCO sono an-
cora lontani dal limite massimo fissato dalla teoria pari a ~ 10 — 20% della corrente di
disaccoppiamento Jy.

1.7 Meccanismi di pinning
nei superconduttori reali

Come discusso, il moto dei vortici in presenza di centri di pinning puo essere
descritto come il moto in un determinato potenziale. L’efficacia del pinning
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puo essere studiata con sonde dc; in tal caso, si ha il deancoraggio completo
delle linee di flusso trascinate a lunghe distanze e la dinamica del moto viene
determinata principalmente dall’altezza delle buche di potenziale di pinning.
Diversamente, sotto 1’azione di una corrente alternata, il vortice esegue pic-
cole oscillazioni nelle buche e quindi un’analisi a microonde testa piuttosto la
ripidita delle buche di potenziale. Per piccoli spostamenti del flussone nella
buca, in regime armonico, la forza di richiamo di pinning si puo descrivere in
termini dello spostamento F, = k,z, dove il coefficiente k, € detto la costante
di pinning o parametro di Labusch. La forza di pinning totale sull’intero volu-

\
\\\j \V/

Figura 1.23: Tl moto dei vortici nelle buche di potenziale di pinning; sotto I’azione di una
corrente alternata, il vortice esegue piccole oscillazioni nelle buche testandone la ripidita.

me ¢ ottenuta come somma sulle forze di pinning elementari f, (meccanismo
d’interazione del flussone con il centro di pinning) o definita dalla stabilita del
reticolo delle linee di flusso ancorate (meccanismo d’interazione tra le linee di
flusso). Entrambi questi meccanismi vengono illustrati di seguito. In genera-
le, i meccanismi di pinning e di moto delle linee di flusso nei superconduttori
SATT reali possono essere discussi in quattro Fasi:

1. l'interazione tra il singolo centro di pinning ed il vortice sta alla base del
pinning;

2. l'interazione tra i vortici determina la formazione del reticolo di vortici
e ne definisce le proprieta di reazione alla forza di trascinamento ed al
pinning elementare;

3. con la corretta somma degli effetti calcolata su molti centri di pinning
disposti in posizioni casuali si tiene conto dell’interazione tra vortice-
centro di pinning e di quella vortice-vortice fornendo una stima della
massima forza di pinning di volume Fj, ,,4, del sistema;
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4. infine, i meccanismi risultanti del moto e del pinning di vortice devo-
no tener conto dell’omogeneita del materiale superconduttivo sulla scala
delle lunghezze caratteristiche superconduttive stesse.

Di seguito si descrivono le quattro Fasi in dettaglio.

Fase 1 L’interazione elementare vortice-centro di pinning dipende dal tipo di
difetto. Questa si origina tra il vortice ed i difetti presenti nel materiale
superconduttore. I superconduttori reali possiedono sempre dei difetti
naturali (ad esempio bordi grano, dislocazioni, precipitati) che limitano
la corrente critica ad un valore finito.

Le interazioni vortice-centro di pinning si possono classificare nelle se-
guenti categorie:

e interazione geometrica o morfologica (dovuta alla variazione dello
spessore e della superficie del campione);

e interazione magnetica associata all’interfaccia tra materiale super-
conduttivo e non (come il vuoto e i precipitati estesi) parallelamente
al campo magnetico applicato. Tale interazione ¢ determinata dal
gradiente del campo nel superconduttore (e quindi dalla profondita
di penetrazione \);

e interazione di core che nasce dall’accoppiamento delle proprieta lo-
cali distorte del superconduttore con la variazione del parametro
d’ordine superconduttivo. Trascurando il caso complicato del pin-
ning dovuto alle variazioni spaziali della superficie di Fermi o delle
proprieta magnetiche, esistono solo due meccanismi predominanti
per il pinning di core: 07.-pinning (variazioni spaziali della den-
sita, dell’elasticita del materiale) e dk-pinning (variazione del libero
cammino medio dell’elettrone).

Nei SATT, la lunghezza di penetrazione magnetica A\ ¢ maggiore della
lunghezza di coerenza superconduttiva £. Pertanto, in questi materiali
I'interazione magnetica non ricopre un ruolo rilevante per il pinning di
vortice, mentre domina il pinning di core (trattato in Appendice e
sopprattutto il Jk-pinning).

La situazione cambia nel caso di difetti introdotti artificialmente. Per le
applicazioni a film sottili tra i candidati principali di difetti artificiali vi
sono i difetti ottenuti per deposizione, come colonnari ed altre strutture,
i difetti ottenuti per irradiazione, i punti magnetici (dots). A seconda
della dimensione dei difetti artificiali (alcuni piu grandi di £ e spesso
anche di \), della scelta del tipo di materiale (vuoto, isolante, metallo,
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Fase

Fase

Fase

magnetico) e della forma, saranno presenti i diversi tipi d’interazione
(geometrica, magnetica, di core) o una combinazione di queste.

2 L’interazione tra vortici porta alla costituzione di reticoli di vortici. In
presenza di una forza di trascinamento minore della forza di pinning, il
reticolo di vortici potra essere deformato per 'interazione vortice-centro
di pinning. La deformazione potra essere elastica o plastica. I mecca-
nismi che intervengono sono paragonabili a quelli che si verificano nei
solidi soggetti a tensioni interne. Se le tensioni sono piccole, il reticolo di
vortici puo raggiungere una posizione di equilibrio rispetto alla distribu-
zione di centri di pinning senza che avvenga una deformazione plastica
del reticolo stesso; altrimenti dalla deformazione discenderanno un certo
numero di difetti.

3 Una corretta somma degli effetti su molti centri di pinning distribuiti
in posizioni casuali porta alla definizione della forza di pinning di volume
massima I, mqe, avendo considerato le interazioni elementari dei vortici,
la distribuzione e la densita dei centri di pinning, il tipo di deformazione
del reticolo di vortici. Notiamo come tale forza massima F}, 4, non sia
automaticamente pari alla forza di pinning F), = J.B, associata invece
all’avvio del moto dei vortici. Il problema della somma puo essere risolto
considerando il caso piu semplice in cui ogni centro di pinning esercita
la sua forza di ancoraggio massima, f,, sul reticolo di vortici; in tal caso
la forza di pinning ¢ pari alla somma diretta

Fyps = —Fymaz = Z(%) (1.7.1)

A bassa intensita di campo magnetico, nel caso in cui il parametro del
reticolo ag > A, la somma diretta e appropriata, in quanto l'interazio-
ne vortice-vortice risulta trascurabile. A campi magnetici moderati o
forti lo scenario cambia. La forza di pinning deve essere allora valu-
tata considerando adeguatamente nella somma le interazioni elementari
vortice-centro di pinning. Questo problema e stato a lungo dibattuto e
dapprima risolto secondo le teorie di pinning collettivo [43, 44l [45] [46].
Successivamente sono state introdotte alcune modifiche a queste teorie di
pinning collettivo proprio per tener conto delle peculiarita dei SATT [47],
assumento un sistema di centri di pinning di dimensioni confrontabili con
¢ |50, 511 52], come trattato nel successivo par.(1.7.1)).

4 Il meccanismo di moto dei flussoni determina I’inizio della dissipazione
in presenza di una forza di trascinamento. Tale meccanismo definisce una
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forza di pinning sperimentale F,, tale che

Fo=J.xB con FE,<Fmu (1.7.2)

ovvero, come gia osservato, la forza critica £, puo differire dal valore
massimo della forza di pinning F), ... Essa dipende (1) dalla relazione
d’interazione vortice-vortice e vortice-centro di pinning e (2) dall’omo-
geneita del superconduttore su una scala di lunghezza maggiore della
lunghezza di coerenza. Cosi, il meccanismo di moto dei vortici dipende
dall’intensita, dalla distribuzione dei centri di pinning, ma anche dalla
risposta elastica o plastica del reticolo di vortici, e dall’omogeneita del
materiale superconduttivo. Questi fattori combinati generano due diver-
si meccanismi di dinamica: pin breaking e flux-line shear. 11 pin breaking
avviene se le differenze tra le forze di deancoraggio dei vortici primi vicini
sono minori in confronto all’interazione tra vortici, allora il reticolo verra
ancorato o non ancorato [43]. Il volume di pinning viene allora calcolato
come somma statistica delle interazioni elementari in un volume di cor-
relazione V., = L.R? [46] in cui esiste un ordine a corto raggio e i vortici
risultano disposti periodicamente:

2 |44
FP = FP,PB = Fp,mar = \/n<‘£p> = \/ ‘/(CO) (173)

dove L. and R, sono le lunghezze di correlazione perpendicolare e paral-
lela alla direzione del campo magnetico, n denota la densita di centri di
pinning e W (0) reppresenta il parametro di pinning collettivo.

Quando la forza di pinning locale varia apprezzabilmente su lunghezze

muoversi indipendentemente finché la forza di trascinamento supera la
condizione di flusso di tensione del reticolo di vortici. In questa condi-
zione definita di fluz-line shear, la forza di pinning & determinata dall’in-
terazione tra vortici, dalle proprieta plastiche di separazione del reticolo
(53, B4, [B55] 56],

BQ
F,=F,rrs = GCgs fbu —b)? (1.7.4)

dove Cgg o< B%b(1 —b)? rappresenta il modulo di separazione del reticolo
di vortici, G un fattore geometrico, b = B/ B,y il campo ridotto, e B il
campo critico superiore.
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1.7.1 Regimi di pinning in presenza di difetti correlati

Il modello di vetro di vortici descrive correttamente la risposta di un supercon-
duttore nel caso in cui il disordine sia non correlato, come vacanze di ossigeno
o difetti puntiformi (par[1.5.3)). In presenza di disordine correlato, come dislo-
cazioni o difetti colonnari, le proprieta della transizione cambiano e il sistema
viene descritto come un Vetro di Bose. 1 difetti colonnari sono un tipo di
disordine correlato che puo essere prodotto artificialmente introducendo na-
noinclusioni nei target di deposizione. La concentrazione ny delle colonne nel
campione puo essere controllata variando la percentuale d’inclusioni nei target.
Il campo a cui la densita dei vortici e pari a ng € noto come campo di matching,
By = nq¢o e rappresenta una configurazione in cui vi ¢ una corrispondenza
uno ad uno tra i vortici e i siti colonnari.

Il potenziale di pinning Up e rappresentato da una matrice di difetti posti ad
una distanza media d,. che rappresentano le buche di potenziale in cui vengono
ancorati i vortici.

Si consideri dapprima il regime di campo magnetico in cui l'interazione tra i
vortici non sia abbastanza forte da provocare un allontanamento, della linea
di vortice dal difetto, superiore allo spazio medio d,. tra le colonne.

La transizione solido-liquido nei superconduttori con difetti colonnari ed il
campo applicato lungo la direzione delle colonne ¢ stata studiata secondo 1’a-
nalogia tra il sistema di vortici e la localizzazione dei bosoni quantistici in
due dimensioni [48] [49]; il risultato ¢ un diagramma di fase in cui, a bassa
temperatura, esiste un Vetro di Bose, separato da una brusca transizione di
fase alla temperatura Tgq, da un liquido di vortici. A differenza della fase di
vetro di vortici disordinata, in cui le linee di flusso si muovono per adattarsi
al potenziale di pinning, nel Vetro di Bose i vortici sono localizzati sui difetti
colonnari. Quando viene applicata una corrente elettrica ortogonale al campo
magnetico applicato alcune parti delle linee di vortice (loop) possono venire
eccitate allontanandosi dai difetti colonnari. La forma e grandezza dei loop so-
no determinate dal bilancio tra 'energia elastica delle linee di vortice, &2/ z,
I'energia di pinning Uyz e 'energia immagazzinata dovuta alla forza di Loren-
tz, ¢ojzr, dove € ¢ l'energia della linea di vortice, U, ¢ l'energia di pinning
per unita di lunghezza, z ¢ la lunghezza della porzione di vortice che viene
allontanato e r e la dimensione trasversa del loop. Dal bilancio tra l’energia
di pinning e I'energia dovuta alla forza di Lorentz si trova che la dimensione
trasversa r dei loop decresce al crescere della densita di corrente

— Up

J%o
Per correnti sufficientemente basse i loop potrebbero raggiungere un difetto
vicino, formando un doppio nodo (kink). Consideriamo il caso in cui i difet-

r (1.7.5)
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ti colonnari ed il campo magnetico siano paralleli all’asse-c, un’illustrazione
schematica della struttura di vortice nella fase di vetro di Bose ¢ riportata in
Fig[l.24] 11 vetro di Bose & descritto da due lunghezze di correlazione legate
alla grandezza dei loops di vortici. Le linee di vortice possono allonatanarsi dal
difetto fino ad una distanza pari alla lunghezza di localizzazione &, che defini-
sce la lunghezza di correlazione perpendicolare al campo magnetico applicato.
Questa diverge alla temperatura di vetro di Bose Tgq:

§(T) ~|T = Tpa| ™ (1.7.6)

con v, > 1. Esiste anche una lunghezza di correlazione parallela al campo
magnetico, §|, che diverge a Tpg ma con un diverso esponente:

§(T) ~ |T — Tpa|™ (1.7.7)

dove v = 2v, . Il tempo di rilassamento delle fluttuazioni ¢ dato da 7 ~ £%. v
e z sono gli esponenti critici costanti statico e dinamico. La forma della linea
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Figura 1.24: Quando si applica una corrente in direzione trasversale, le linee di vortice
possono essere eccitate al di fuori dei difetti colonnari. Ad alte correnti i loop sono piccoli e
non raggiungono i difetti vicini (a). A basse densita di correnti I'eccitazione cresce e le linee
di vortice dendono ad ancorarsi su colonne adiacenti (b).

del Vetro di Bose che corrisponde alla transizione vetro-liquido nel diagramma
di fase, dipende dal campo magnetico. Larkin and Vinokur hanno studiato
questa dipendenza e proposto la seguente illustrazione [49]. A campi bassi,
dove la distanza tra i vortici e piu grande della profondita di penetrazione, la
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linea del vetro di Bose segue

Bpa (Ef (1.7.8)
T
in cui 7T, ¢ la temperatura di transizione in campo nullo. A campi piu alti, deve
essere considerata l'interazione tra i vortici. La forma della linea di melting
B, (T) caratteristica di un campione puro si trasforma allora nella linea di
transizione vetro di Bose in presenza di disordine correlato rappresentato dai
difetti colonnari e segue I'espressione Bpg o (T. — T)® 0 Bpg o (T. — T)? a
seconda della quantita di disordine [49]. La prima espressione vale a tempera-
ture al di sopra di una temperatura caratteristica 7y, alla quale la grandezza
delle fluttuazioni termiche in direzione ortogonale & confrontabile alla lunghez-
za di coerenza, mentre la seconda ¢ valida a T < Ty,. Un diagramma di fase

schematizzato ¢ mostrato in Fig/1.25]

-

HoH |

By

[ —

Figura 1.25: Schema del diagramma di fase per i superconduttori con alta concentrazione
di difetti colonnari e campi applicati paralleli alle colonne, su cui sono indicati il campo di
matching By e la linea di Vetro di Bose.Diagramma di pinning di un superconduttore ad alta
temperatura considerando le fluttuazioni termiche e il disordine correlato (difetti colonnari)

Nella fase di vetro di Bose il campo B,; separa la porzione del piano H-T in
cui i vortici sono ancorati individualmente (pinning individuale da una o piu
colonne) a bassi campi e temperature, dalla regione a temperature piu alte in
cui la concentrazione dei vortici ¢ maggiore e ci sono molti vortici per centro di
pinning (pinning collettivo); le linee di flusso vengono ancorate collettivamente
in bundle di vortici. Inoltre, a campi B < By, il numero delle colonne supera
quello dei vortici, quindi ogni vortice puo sistemarsi nel potenziale di pinning
(per spostamenti medi u < d,/2) senza interferire con gli altri vortici presenti
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nel sistema [50].

A campi intermedi B,, < B < Bpg, i vortici formano un reticolo, e I'intera-
zione tra le linee di flusso ¢ dominante, conducendo sia a pinning collettivo di
bundle o a pinning plastico.

Consideriamo ora il caso in cui varia I’angolo tra il campo magnetico e le colon-
ne. Il vetro di Bose e stabile per piccole inclinazioni, ovvero, le linee di vortice
rimangono bloccate sui difetti colonnari perfino quando il campo applicato non
e parallelo alle colonne. Questo fenomeno conosciuto come effetto Meissner
trasverso e stato osservato sperimentalmente nelle misure di magnetizzazione.
Questo stato permane stabile fino ad un angolo critico d’inclinazione 6, che
per 'YBCO pari a 0, ~ 2. Non appena il campo magnetico viene inclinato

(a) (b) (c)

Figura 1.26: Variazione dell’angolo tra il campo magnetico e le colonne dirette lungo
lasse-c .(a) per angoli § < @7, le linee di vortice sono bloccate sulle colonne. (b) per angoli
0 < 0 < 0, 1 vortici si accomodano sui difetti colonnari formando una struttura a scala.
(¢) Ad angoli 8 > 6, i kink scompaiono e i vortici prendono la direzione parallela al campo
applicato.

Temperature

correlated ?
&
random e
hmrq pﬁa‘atﬁgs, step growth
atomic scale point

H |l c

H || ab

© (degrees)
Figura 1.27: Aumento del pinning di vortice nel diagramma di fase T, 60, H

con un angolo maggiore di , si origina nel solido una struttura di vortici kink.
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I loop delle linee di vortice vengono intrappolati in difetti vicini, connessi tra-
mite kink, e assumono una struttura a scala (staircase structure). In questa
fase la resistivita aumenta in confronto alla fase in cui sono allineati lungo
I’asse-c e risultano bloccati, poiché i kink possono muoversi lungo i difetti co-
lonnari. Tale fase persiste fino all’angolo d’accomodamento 6,, determinato
dalla competizione tra l’energia della linea di vortice, €;, e 'energia di pinning
per unita di lunghezza, Up, dove

tan 6, ~ (@)1/2 (1.7.9)
€l

Questa espressione e valida a bassi campi magnetici, in cui I'interazione tra i
vortici ed i difetti colonnari ¢ pit importante dell’interazione vortice-vortice.
Ad angoli superiori a 6, i kink scompaiono e la linea di vortice segue la dire-
zione media tra quella parallela al campo applicato e le deviazioni dovute alle
fluttuazioni termiche.
Per le applicazione tecnologiche di questi dispositivi ¢ allora opportuno di-
stinguere i diversi contributi al pinning che modificano il diagramma di fase
T,0, H: il pinning intrinseco che si origina dalla struttura stratificata dell”Y B-
CO e si misura a campi allineati ai piani ab ( = 90°, B || ab), il pinning
correlato lungo l'asse-c (# = 0° B || ¢) ma che si allarga anche ad angoli piu
alti.

1.8 In conclusione

Nei paragrafi precedenti si € mostrato come 'elettrodinamica dei supercondut-
tori nello stato misto sia particolarmente complessa a causa della dissipazione
legata al moto delle linee di flusso del campo magnetico quantizzato e delle
interazioni flussoni-difetti del materiale. Inoltre sono state presentate le possi-
bili applicazioni tecnologiche di questi materiali e le limitazioni legate alla loro
complessita strutturale. Il capitolo successivo ¢ dedicato ad una breve rassegna
sulle principali tecniche ingegneristiche, a livello internazionale, per la crescita
dei materiali con difetti artificiali che conducono a riduzione di tale dissipa-
zione e quindi ad un innalzamento delle proprieta critiche per il trasporto di
corrente.
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Capitolo 2

SATT: dai difetti naturali alle
nanostrutture

L’applicazione dei superconduttori nei dispositivi di potenza o nei cavi dipende
dalla capacita di ancorare i vortici e la regione d’applicabilita, in termini di
temperatura e campo magnetico ¢ diversa a seconda delle realizzazioni.

La manipolazione dei film superconduttori con la nanoingegneria ha 1’obiet-
tivo di ancorare i vortici tramite 'introduzione di centri di pinning artificiali
(APC), rappresentati ad esempio da centri di pinning estesi, che riducono la
dissipazione dovuta al moto dei vortici. Quando si vogliono modificare le pro-
prieta del profilo di potenziale di pinning, si cerca una risposta a domande
del tipo: cosa controlla il potenziale di pinning dei vortici? Come e quanto
costa alzare i valori della corrente critica J, e della linea di irreversibilita? Le
nanostrutture possono aumentare J. ad alti campi?

Nei paragrafi seguenti sono illustrate le diverse metodologie per la realizzazio-
ne di nanostrutture proposte da differenti gruppi di ricerca internazionali, e
discussi i relativi risultati sperimentali.

2.1 Nanoparticelle

Il gruppo di ricercatori dell’Universita di Cambridge (UK) e del Laboratorio
Nazionale di Los Alamos (USA) [24] ¢ stato il primo a presentare la possibilita
di aumentare il pinning nell’YBCO suggerendo 'inclusione di una seconda fase
epitassiale di BZO. Le ragioni principali che hanno determinato la scelta del
BZO sono state le seguenti:

1. puo crescere epitassialmente con 'YBCO, e sebbene vi sia un gran-
de mismatch tra i reticoli (~ 9%), comunque questa seconda fase puo
introdurre dei difetti che aumentano il pinning nel superconduttore;

45
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2. l'elemento Zr non si sostituisce nella struttura dell’YBCO.

In Fig[2.1] sono mostrati i risultati per un YBCO puro ed un YBCO-BZO con
percentuale di inclusioni di BZO pari a 5mol%, con una temperatura critica
leggermente piu bassa rispetto al campione puro. Un campo magnetico appli-
cato viene ruotato nel piano perpendicolare alla direzione del flusso di corrente
di un certo angolo 6 rispetto all’asse-c del film (si veda Fig.). In Fig
viene presentato J./J¢/ (in autocampo, ovvero senza campo esterno) in funzio-
ne al campo magnetico (H||c) per due film di YBCO-BZO di diverso spessore
con uno puro, cresciuti su substrati di STO; in Figl2.Ip i campioni confrontati
sono stati realizzati con una tecnica di deposizione diversa (IBAD) su MgO.
Il risultato principale della ricerca ¢ uno spostamento verso valori piu 'alti di

a b
1

0}
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001}

0.001

o P

Figura 2.1: Densita di corrente critica a 75.5 K rispetto al campo magnetico applicato
all’asse ¢ per un YBCO puro e film di YBCO/BZO depositati su differenti substrati. In
inserto: dipendenza angolare di Jc a 1 T, i simboli aperti si riferiscono all'YBCO puro i
pieni per I'YBCO/BZO.

J. nel caso dei campioni di YBCO-BZO. L’aggiunta di BZO aumenta chiara-
mente il campo di irreversibilita. Nell'inserto in Figf2.Th, viene presentata la
dipendenza dall’angolo di J. ad 1T; uno spostamento verso l'alto della curva
del’YBCO-BZO, in particolare in corrispondenza del picco lungo l’asse-c, e
indicativo del forte contributo al pinning da parte dei difetti inclusi di BZO;
J. aumenta rispetto al campione puro nell’intervallo angolare da 0° a ~ 80°.

Dalle immagini al microscopio a forza atomica (AFM) del'YBCO-BZO su STO
(Fig), si vedono chiaramente le nanoparticelle distribuite sulla superficie
del film YBCO-BZO, non presenti invece nel puro. L’immagine a contrasto
di fase Figl2.2b mostra come queste nanoparticelle siano composte da una
fase diversa rispetto a quella dell'YBCO. Le sezioni trasversali osservate al
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Figura 2.2: Le immagini AFM dell’YBCO-BZO su STO mostrano nanoparticelle distribui-

te sulla superficie del film YBCO-BZO, non presenti invece nel puro. L’immagine a contrasto

di fase mostra come queste nanoparticelle siano composte da una fase diversa dall’YBCO.

Figura 2.3: Le sezioni trasversali al TEM confermano la presenza di nanoparticelle incas-
sate nel reticolo dell’YBCO. Sono inoltre presenti dislocazioni allineate lungo c e distanziate
meno di 50 nm, indicate dalle frecce nere.

microscopio a trasmissione elettronica (TEM) confermano la presenza di na-
noparticelle inserite nel reticolo dell’YBCO. Sono inoltre presenti dislocazioni
allineate lungo c e distanziate meno di 50 nm, indicate dalle frecce nere in
Fig[2.3] La densita minima di difetti colonnari misurata nel’YBCO-BZO &
400pm ™2, in confronto a ~ 80um ™2, misurata nel"'YBCO cresciuto per PLD.
Le dislocazioni formano una famiglia di difetti correlati lineari che producono
un pinning uniassiale lungo 1’asse-c, consistente con 'aumento di J. in questa
direzione.

In generale, nei campioni superconduttori con nanoinclusioni si ¢ registrata
una riduzione della temperatura di transizione superconduttiva 7., ponendo
pertanto un limite massimo alla percentuale di inclusioni che e possibile in-
trodurre. La chimica dei materiali puo aiutare nella scelta di queste nanopar-
ticelle per migliorare la riproducibilita dei risultati, ponendo attenzione alla
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Figura 2.4: Le misure di resistenza in temperatura mostrano che aggiungendo la fase
GdsTaO7, 18 mol% T, non diminuisce. Le immagini al TEM del campione YBCO + 5mol%
ErTaO mostrano la formazione di nanofili molto sottili lungo 'asse-c¢ e di nanoparticelle
orientate casualmente, indicate dalle frecce.

loro nucleazione e crescita. Per queste ragioni, recentemente, lo stesso grup-
po di ricerca si e focalizzato sullo studio di un composto cubico del tantalio,
RE3Ta0O; (RTO), come un possibile candidato per includere pinning correlato
nel’YBCO [57]. Il buon matching tra i reticoli del RTO e dell'YBCO e le
caratteristiche strutturali simili, hanno permesso di determinare un controllo
migliore sulla crescita e ’assemblaggio delle nanoparticelle.

I target di deposizione sono costituiti da polveri di YBCO con T'ayO5 e RE>03
(RE = Gd, Er, Yb) in percentuali 1, 1.5, 3, 5 e 8 mol%; i film sono depositati
tramite PLD su substrati (001) di STO.

Le temperature critiche T, sono pari a 91 £+ 1K, prossime a quella dell’YBCO
puro (Fig, dimostrando come questa seconda fase, non perturbi il reticolo
dell’YBCO.

Le immagini al TEM del campione YBCO + 5mol% ErTaO, Fig[2.4 mostrano
la formazione di nanofili molto sottili (~ 5nm) lungo I'asse-c e di nanoparticelle
di grandezza 5—25nm orientate casualmente, indicate dalle frecce. L’estremita
delle colonne pari a 10 — 20nm corrisponde ad un campo di matching di 3.8
T. Le colonne sono lineari e si estendono su tutto lo spessore del film.

La Fig[2.5h mostra un aumento significativo di .J, per campi paralleli all’asse-c
nei campioni con RTO pari a 1.5 e 5 mol% rispetto all’YBCO puro. A campi
piu alti, il valore di J. per i due campioni a 5 mol% ¢ maggiore di quello del
puro e a 1.5 mol%, risultato indicativo di una densita maggiore di nanofili. I
campioni con I'aggiunta di inclusioni pari a 8 mol% non mostrano alcun mi-
glioramento rispetto al campione a 5 mol% a 77 K. In Fig[2.5 viene presentata
la misura di J. in angolo a 1 T per i film YBCO + RTO con 1.5 e 5 mol%
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Figura 2.5: Densita di corrente critica in funzione del campo magnetico applicato lungo
I’asse-c nei campioni con RTO pari a 1.5 e 5 mol% rispetto all'YBCO puro. A campi piu
alti, il valore di J. per i due campioni a 5 mol% & maggiore di quello del puro e a 1.5 mol%,
risultato indicativo di una densita maggiore di nanofili. Dalla misura di J, in angolo a 1 T
per i film YBCO + RTO con 1.5 e 5 mol% di inclusioni di RTO, risulta evidente 'ottimo
miglioramento ottenuto nei film YBCO + RTO nell’intero intervallo angolare. La stessa
misura ripetuta a 3 T mostra come la forma dei dati in angolo sia simile a quanto osservato
per i film YBCO + BZO ad eccezione di uno spostamento generale verso ’alto per V'effetto
combinato del forte pinning correlato lungo ’asse-c e del pinning casuale.

di inclusioni di RTO. I dati sono stati confrontati con un film puro di YB-
CO cresciuto con PLD di spessore 0.5um, e un film YBCO + BZO di simile
spessore. Risulta evidente l'ottimo miglioramento ottenuto nei film YBCO +
RTO nell’intero intervallo angolare. La stessa misura ripetuta a 3 T (Fig)
mostra come la forma dei dati in angolo sia simile a quanto osservato per i film
YBCO + BZO ad eccezione di uno spostamento generale verso 'alto per 1'ef-
fetto combinato del forte pinning correlato lungo 'asse-c e del pinning casuale.
Con le inclusioni di RTO si osserva un pinning piu forte, misurando J, pari
a0.86MAcm=2 a1l Te 0.383MAcm™2 a 3 T senza riduzione di T,.. Passando
da 1 a 3 T, si vede come il picco, dovuto al pinning correlato dei nanorod di
RTO, inizi a dominare solo a campi piu alti ad un angolo pari a 8 = 0°.
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2.2 Nanorod

La seguente attivita di ricerca e stata svolta in Italia nell’ambito di un con-
tratto di ricerca attivo tra il Centro Ricerche ENEA di Frascati, I’Universita
Roma Tre.

I film superconduttori realizzati sono YBCO di alta qualita con una percentua-
le di polveri sub-micrometriche di BaZrOs (BZO) pari a 0% (campione puro),
2.5%, 5%, 7%, 10% mol, tramite i quali ¢ stato studiato ’aumento della densita
di corrente critica J. in dc in presenza di intensi campi magnetici [113, [114] e
condotta un’analisi complementare alle microonde oggetto di questa tesi.

I film 0%, 2.5%, 5%, 7%, sono stati cresciuti tramite deposizione a laser (PLD),
mentre gli altri due campioni con percentuali 0% e 10% di BZO mediante depo-
sizione chimica a metallo-organico da trifluoroacetato (TAF-MOD) con ridotti
tempi del processo di pirolisi. [ campioni si presentano come strisce lunghe
Imm e di larghezza 30um, cresciute su substrati (001) di Sr'TiOs (STO), dello
spessore tg = 120 — 150 nm.

Lo spettro di diffrazione a raggi X rivela una crescita epitassiale dei film orien-
tati lungo l'asse-c con una rocking curve FWHM sul picco (005) pari a 0.2°
per 'YBCO puro e 0.16° nei campioni di YBCO-BZO.

La densita di centri di pinning e stata valutata tramite osservazioni al SEM
dopo aver sottoposto i film ad un processo di etching di 1 vol.% di Br in una
soluzione di etanolo. Questa tecnica risulta efficace per valutare quantitati-
vamente la densita dei difetti lineari nei film sottili. Come si vede in Fig[2.6]
il film di YBCO puro presenta tracce dell’etching piu grandi e meno dense se
confrontato con I'YBCO-BZO a 5%mol. Assumendo che la densita delle tracce
sulla superficie del film corrisponda alla densita dei difetti lineari all’interno
della struttura del film, mediando su tutta ’area osservata, si trova una densita
di difetti pari a ng.r = 10 — 20 e 600um =2 nel'YBCO puro e nel'YBCO-BZO,
rispettivamente. Il valore risultante per il campione puro e in accordo con la
densita di dislocazioni misurate in genere nei film sottili superconduttori [59],
mentre il valore piu alto trovato per 'YBCO-BZO e I'evidenza diretta dell’in-
troduzione di una grande quantita di difetti associati alle inclusioni di BZO.
Il valore di temperatura critica 7, nei film YBCO-BZO ¢ vicino a quello del-
I'YBCO puro. I valori di T, misurati sui film con contenuto di BZO che varia
da 2.5 a 7 mol %, sono compresi nell’intervallo 89.7 — 90.5K, avendo agito sulle
condizioni di crescita dei film, quali la temperatura del substrato e la pressione
d’ossigeno in camera di deposizione.

La Figl2.7h mostra un confronto tra la dipendenza in campo della densita di
corrente critica J. misurata a 77K per i film puro e YBCO-BZO, in cui si os-
serva chiaramente un incremento delle prestazioni in campo all’aumentare del
contenuto di BZO; per quantificarle sono stati valutati i rapporti J.(37)/Jo e
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Figura 2.6: Lo spettro di diffrazione a raggi X 6 — 26 rivela una crescita epitassiale dei
film YBCO/BZO orientati lungo l’asse-c. Dalle analisi al SEM sul campione YBCO/BZO
si osserva una superficie piatta e liscia; dalle immagini in sezione al TEM si puo valutare la
dimensione delle particelle.

% BZO | Toomin(K) | Toomas(K) | Aw | Jug(AJem?) [ J.(3T)/Jwo | Jo(5T) /e
0 90.0 91.0 | 0.16° 4.1 0.017 0.0025
2.5 8.2 00.3 | 0.12° 2.2 0.039 0.0083
5 90.0 90.6 | 0.09° 3.7 0.052 0.0125
7 80.7 90.2 | 0.08° 1.6 0.109 0.0410

Tabella 2.1: Parametri sperimentali legati alla caratterizzazione dei campioni con diverso
contenuto di BZO. T¢omin € Tcomaz, temperature massima e minima a resistenza nulla;
Aw ¢ la FWHM dalla diffrazione a raggi X sul picco di riflessione (005); densita di corren-
te critica J, misurata a 77K per i film puro e YBCO-BZO: per quantificare I'incremento
delle prestazioni in campo all’aumentare del contenuto di BZO, si considerano i rapporti
Je(3T)/Jeo € Jo(5T)/Jeo, dove Jgg € il valore a campo nullo.

J(5T) ) Je, dove Jyg & il valore a campo nullo. L’introduzione del BZO porta
ad un aumento progressivo di tali rapporti, da 0.017 e 0.0025 per YBCO puro
a campi 3 e 5 T rispettivamente, a 0.109 e 0.0410 per 'YBCO-BZO 7%mol (i
dati riferiti agli altri campioni sono riportati in Tabella). Qualitativamente,
I’andamento di J. non cambia, rispetto al puro, con I'introduzione di BZO a
2.5%, mentre si nota un cambiamento a bassi campi con un plateau fino a 1
T nei film a 5 e 7%. Questo risultato suggerisce come l'introduzione del BZO
non solo migliora 'efficienza del pinning ma comporta anche 'attivazione di
diversi meccanismi di pinning.

Cio viene confermato anche dall’analisi della dipendenza in angolo di J. mo-
strata in Fig[2.7p, in cui 0 & I'angolo tra la direzione del campo magnetico e
Passe-c del film (si veda Fig2.5k). L'YBCO puro e YBCO-BZO 2.5% presen-
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Figura 2.7: Dipendenza dal campo magnetico della densita di corrente critica misurata
sull'YBCO (cerchi) e sui film di BZO-YBCO (2.5 mol.% quadrati, 5 mol.% rombi, 7 mol.%
triangoli) a 77 K e § = 0 (campo magnetico parallelo all’asse-c). Nell’inserto la regione a
bassi campi ingrandita. A destra: la dipendenza dall’angolo della densita di corrente critica
misurata a 77 K e poH = 17T per tutti i film.

tano 'andamento caratteristico dovuto al pinning standard isotropo con due
picchi evidenti a # = +90° che corrisponde al pinning intrinseco. Al contrario,
i campioni a 5% e 7% presentano un largo picco centrato in § = 0°, indice
della presenza di pinning correlato. Questo risultato conferma come il plateau
a bassi campi presente nelle curve J.(H) misurate nei film YBCO-BZO 5%
e 7% possa essere attribuito al contributo di difetti colonnari estesi paralleli
all’asse-c (nanorod).

Dall’evoluzione in temperatura (da 10 a 85 K) della J. per YBCO-BZO 5
mol.%, riportata in Fig2.8h, si evince la presenza dei due diversi contributi di
pinning. A campi bassi, il plateau nelle curve J.(H) si puo descrivere secondo
la legge J, ~ H=? con B = 0.28 a 77 K, prossimo al valore 0.3, come riportato
per i film di YBCO che presentato una seconda fase. Invece, in questo caso
il coefficiente 8 dipende dalla temperatura e varia da 0.34 a 0.11, a 8 K e
10 K, rispettivamente. Calcolando la derivata della dipendenza di J. rispetto
ad H, si trova un minimo in valore assoluto a 0.9 T per ogni valore di tem-
peratura. Il valore di questo campo di transizione suggerisce un cambiamento
nella dinamica del reticolo di flussoni, qualunque sia la temperatura, ad una
determinata densita di flussoni che corrisponde appunto a ugH = 0.9T. Questo
comportamento suggerisce I'occorrenza di un fenomeno di campo di matching:
la mobilita dei flussoni si riduce occupando centri di pinning forte in una con-
figurazione in cui vi € una corrispondenza uno ad uno tra i vortici e i siti
colonnari. Il campo di matching ¢ stato valutato pari a By = Knger¢o, dove
il fattore geometrico pari a K < 1 tiene conto del fatto che due difetti lineari
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Figura 2.8: A sinistra: Dipendenza dal campo magnetico della densita di corrente mi-
surata a 6§ = 0 per il film 5 mol.% BZO-YBCO a diverse temperature da 10 K a 85 K. A
destra: Dipendenza dal campo magnetico della densita di corrente sullo stesso film ma a
diversi angoli: § = 0° (campo parallelo all’asse-c, cerchi), 8 = 50° (quadrati) e § = 90° (cam-
po parallelo alla superficie del campione, triangoli). Nell'inserto la regione a bassi campi
ingrandita.

piu vicini della profondita di pentrazione A non si possono agire come centri
di pinning distinti. Ponendo ng s ~ 600um=2, valutato con le analisi SEM,
si ottiene un valore del campo di matching By = B,,, = 0.85T per K = 0.71,
consistente col fattore K = 0.7 stimato per il campo di matching dovuto alle
dislocazioni nei film di YBCO.

L’effetto dei difetti colonnari sulle proprieta di trasporto del campione YBCO-
BZO a 5 mol.% ha maggiore evidenza misurando le curve J.(H) a diversi
angoli 0, poiché le misure di trasporto al variare dell’angolo sono uno strumen-
to d’indagine efficace nel discriminare il pinning standard isotropo da quello
correlato. In Figl2.8p si presentano le dipendenze di J.(H) a 77K e diversi
angoli. [’andamento che si osserva sulle curve nella configurazione del cam-
po parallelo all’asse-c (ovvero per § = 0°), dove il pinning & dovuto ai difetti
colonnari, non e presente sulle altre. La curva che corrisponde a 6 = 90° ¢
determinata dal meccanismo di pinning intrinseco tipico dei superconduttori
SATT a strati come I"'YBCO. Si osserva come l'effetto dei centri di pinning cor-
relati sia attivo su un esteso intervallo angolare, fino a # = 50°; una possibile
spiegazione potrebbe risiedere in un allargamento della distribuzione angolare
dei difetti colonnari.
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2.3 Architetture a multistrati

Nel gruppo di ricerca giapponese dei Dipartimenti di Scienze della Materia ed
Ingegneria Elettrica ed Elettronica, le colonne di BZO nei film superconduttori
sono realizzate tramite impilamento durante la deposizione dei film con PLD
utilizzando target con nanoinclusioni [60]. La densita delle colonne di BZO
nei film viene controllata variando il contenuto di BZO nel target. L’aggiunta
di BZO comporta due conseguenze sulla superconduttivita: un miglioramento
della forza di pinning ed una degradazione di 7.

La lunghezza delle colonne di BZO viene controllata usando due tipi di tar-
get: YBCO puro e uno misto di YBCO-BZO. Sono stati preparati due tipi di
film a multistrati, in cui sono alternati strati di YBCO puro e di YBCO/BZO
con difetti. Il film A ha un’architettura di 13 strati dello spessore di 15 nm di
YBCO-BZO a 1.5 wt%, separate da 12 strati di spessore 15 nm di YBCO puro;
laltro film (B) ha un’architettura di 4 strati di spessore 60 nm di YBCO-BZO
a 1.5 wt%, separate da 3 strati di spessore 15 nm di YBCO puro. La sche-
matizzazione dei due campioni denominati A e B ¢ presentata in Fig[2.9 La

(a) ‘ (0)
|

1= YBCO(15 nm)
‘ | YBCO+1 SwisBZO
< (BOnm)

o« YBCO(15 nm)

T-YBCO+1.5wt%BZ0
{15 nm}

Figura 2.9: Architettura schematica dei campioni A (a) e B (b). Le regioni scure
rappresentano ’'YBCO con BZO; quelle chiare 'YBCO.

Fig[2.10] mostra una sezione al TEM delle architetture dei campioni a multi-
strati A e B. Nel campione A, la distribuzione degli strati da origine a difetti
di tipo nanoparticelle piuttosto che colonne come accade invece nel campione
B. Le colonne sono al piu parallele alla direzione dell’asse-c ma con una distri-
buzione in angolo pari a 20° rispetto a tale direzione. La Figf2.11] mostra la
dipendenza di J. dal campo magnetico al variare dell’angolo d’inclinazione ri-
spetto all’asse-c, per i due campioni A e B. Non si osserva alcun picco a # = 0°
(si veda Fig[2.5p) per valori del campo tra 1 e 7 T, stando ad indicare come
non esistano nel campione A centri di pinning forte correlato lungo ’asse-c.
Questo risultato e consistente con 'osservazione della microstruttura del BZO
che nel campione A si aggrega in nanoparticelle piuttosto che colonne. Picchi
allargati, che corrispondono ai centri di pinning correlato lungo 1’asse-c, si os-
servano invece nel campione B a campi pari a 1 e 3 T e scompaiono a campi
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Figura 2.10: Sezioni al TEM dei film di YBCO/BZO. (a) Campione A con 'architettura
13 regioni di spessore 15 nm di YBCO/BZO 1.5 wt%, separate da 12 regioni di spessore 15
di YBCO; (b) campione B con larchitettura a 4 regioni di spessore 60 nm di YBCO/BZO

1.5 wt%, separate da 3 regioni di spessore 15 nm di YBCO puro.

piu alti.

Questo gruppo di ricerca ha recentemente provato ad introdurre inclusioni di-
verse dal BZO nell’YBCO [61], 62]. Le prestazioni dei film migliorano incorpo-
rando nanorod di BaSnO; (BSO) nella matrice di YBCO. I film YBCO-BZO
a 4 wt% e YBCO-BSO a 4 wt% sono stati cresciuti per PLD su substrati a
cristallo singolo di STO. In Fig[2.12) sono mostrate le immagini al TEM delle
sezioni di film di YBCO con BZO e BSO. In entrambi i casi il risultato consi-
ste nella formazione di colonne estese, anche se, a parita di concentrazione di
inclusioni e di condizioni di deposizione, cambia la morfologia delle colonne.
Le colonne di BZO sono piu dense e di diametro piu piccolo rispetto a quelle di
BSO. La densita di nanorod & 1 x 10®m =2 per il BZO e 7x 10"m~2 per il BSO.
La caratteristica piu importante e che le colonne di BZO sono curvate, con una
forte deviazione rispetto alla direzione cristallografica dell’asse-c del film, men-
tre quelle di BSO sono diritte e parallele all’asse. In entrambi i campioni si
misura una depressione di 7, rispetto al puro pari a: 87.74 K nel'YBCO-BZO
e 88.57 K nel'YBCO-BSO. In Fig viene presentata J,. rispetto a B (65K,
77T K, B || ¢) per questi film. Le prestazioni del campione con BSO sono supe-
riori non solo a quelle del campione puro ma anche del’'YBCO-BZO, in tutto
Iintervallo di temperatura e campi fino a 9 T. Nella stessa Fig[2.13|sono anche
riportate le dipendenze in angolo normalizzate di J, per i film YBCO-BZO e
YBCO-BSO. Tutte le curve presentano un picco stretto a campi allineati ai
piani ab (§ = 90°, B || ab), attribuito al pinning intrinseco che si origina dalla
struttura stratificata dell’YBCO. Entrambi i campioni presentano poi un picco
allargato vicino a 6 = 180° (B || ¢), tipico del pinning correlato forte lungo
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Figura 2.11: Dipendenza in campo magnetico di J. al variare dell’angolo d’inclinazione
rispetto all’asse-c, per i due campioni A e B. Quando il campo viene applicato in direzione
parallela all’asse-c non si osserva alcun picco per valori del campo tra 1 e 7 T, stando ad
indicare come non esistano nel campione A centri di pinning forte correlato lungo ’asse-c.
Picchi allargati, che corrispondono ai centri di pinning correlato lungo ’asse-c, si osservano
invece nel campione B a campi pari a 1 e 3 T e scompaiono a campi piu alti.

I’asse-c, consistente con la presenza delle colonne osservate al TEM. Nel caso
del film di YBCO-BSO il picco correlato lungo ¢ e pitt pronunciato che nel film
di YBCO-BZO.
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Figura 2.13: J. rispetto a B (65K, 77 K, B || ¢) per i film YBCO/BZO, YBCO/BSO e
puro. Le prestazioni del campione con BSO sono superiori agli altri. Le curve di J. in angolo
presentano un picco stretto a campi allineati ai piani ab, attribuito al pinning intrinseco.
Entrambi i campioni presentano poi un picco allargato vicino a 8 = 180° (B || ¢), tipico del
pinning correlato forte lungo 1’asse-c.

2.4 Decorazione del substrato tramite nano-
dot

I1 lavoro del gruppo di ricercatori dell’Universita di Birmingham (UK) e dell’In-
stituto Nazionale di Fisica della Materia di Bucharest (Romania) ha proposto
una tecnica di nanoingegneria per aumentare J., combinando due metodi gia
noti [63, [64]. I primo metodo si interessa di risolvere il problema dei bassi
valori di J. in campo lungo l’asse-c, crescendo nanorod estesi di BZO. Una
complicazione di cui tener conto e ’allargamento della distribuzione angolare
delle colonne e la produzione di una quantita considerevole di grandi particelle
isolate di BZO che influenzano la J,. in piano. Un altro svantaggio di questo
metodo ¢ la riduzione della temperatura critica (7,) rispetto ai campioni puri.
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Il secondo metodo consiste nella libera crescita di colonne di YBCO attivata
dalla decorazione del substrato, ad esempio con nanoparticelle (dot) di Ag. I
campioni cresciuti con tale metodo presentano invece T, vicina a quella del film
di YBCO puro. Allora, I'integrazione dei due metodi permette di preservare e
migliorare le caratteristiche positive di entrambi.

Figura 2.14: Immagini AFM che dimostrano la crescita di colonne di YBCO sui substrati
decorati Au (a), Ag (b).

Film YBCO/BZO/Ag vengono cresciuti tramite PLD su substrati (100) STO
da un target che contiene nanoparticelle di BZO al 4%. Per ottenere la crescita
colonnare dell'’YBCO, i nanodot di Ag vengono depositati sul substrato prima
della crescita del film superconduttore. L’altezza media dei nanodot e di 2.8
nm con un diametro medio pari a 10.7 nm. Vengono realizzati una grande
varieta di film a diverso spessore in questa semplice configurazione o sotto for-
ma di superreticoli, in cui la deposizione degli strati di nanodot di Ag viene
alternata alla crescita di strati di YBCO/BZO di un determinato spessore. Lo
spessore totale dei film e dei superreticoli e tra 0.4 e 5.8 um.

La crescita di nanocolonne di BZO e un metodo ben consolidato per aumentare
il valore di J,. in campi orientati lungo 1’asse-c nei film di YBCO. La crescita
colonnare dell'YBCO stesso & invece un metodo meno noto. La Fig[2.14] ri-
porta le immagini al AFM che mostrano la crescita di colonne di YBCO su
substrati decorati con nanodot di Au (a) e Ag (b). Le colonne di YBCO sono
evidenti nella sezione dei film.

In Fig2.15h viene mostrata la dipendenza di J. dal campo (parallelo all’asse-c)
per i due campioni preparati con la tecnica di deposizione Ag/BZO/YBCO:
uno costituito da uno strato singolo di BZO/YBCO depositato su uno strato
di nanoparticelle di Ag, con spessore pari a 1.8 um, 'altro un superreticolo
(di spessore 5.8 um) composto da tre strati di Ag e tre strati di BZO/YBCO,
confrontati con un film spesso (0.75 pm) di BZO-YBCO ed un film di YBCO
puro di spessore intermedio (2.4 pm). Tutti i film realizzati tramite tecniche di
nanoingegneria hanno valori piu alti di J, rispetto all'YBCO puro. E impor-
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Figura 2.15: (a) Dipendenza dal campo della densita di corrente critica a 77.3 K di un
campione spesso Ag/BZO/YBCO (cerchi pieni blu), di uno strato triplo Ag/BZ0O/YBCO
(quadrati rossi pieni), di un film di YBCO/BZO (punti verdi) e di un film spesso di YBCO
preso a riferimento (triangoli neri vuoti). (b) Dipendenza dal campo della densita di corrente
critica per centimetro di spessore J._,, degli stessi campioni della figura (a).

tante comunque considerare la corrente critica per centimetro J._,, = J.d del
film di spessore d. Il cambiamento di posizione delle curve di J._,, € evidente
(Fig[2.15p). Sebbene tutti i film ottenuti per nanoingegneria hanno correnti
critiche piu alte di quello puro YBCO a campi alti, il film di YBCO con nano-
colonne di BZO ha bassi valori di J._,,. Nei film prodotti con la metodologia
proposta, la decorazione di Ag e 'aumento dello spessore accrescono J._,,, e
I’applicazione dell’approccio a multistrato accresce .J._,, a bassi campi, aspetto
rilevante per I'impiego dei nastri superconduttori in diverse applicazioni [21].
Per capire da cosa dipende 'aumento di J., vengono confrontate le immagini
al TEM dei diversi campioni (F ig. La nanostruttura in sezione del cam-
pione Ag/BZO/YBCO ¢ diversa da quella del BZO/YBCO. Infatti, tramite la
tecnica di decorazione del substrato proposta, il campione Ag/BZO/YBCO &
costituito da densi agglomerati di BZO e da catene di YBCO di dimensione
nanometrica che scorrono nell’intero spessore del campione. La formazione di
questa struttura e legata alle proprieta dei nanodot di Ag che dissolvono 1"YB-
CO e ne promuovono la crescita epitassiale locale. Le catene di YBCO hanno
larghezza pari a 10-20 wm ed in Fig[2.16] sono state opportunamente eviden-
ziate (nelle aree scure). Nella stessa figura sono anche mostrate le colonne di
un campione BZO/YBCO che risultano disperse nella matrice di YBCO. Il
contenuto di BZO e lo stesso per entrambi i campioni, da cui si evince una
significativa differenza nella nanostruttura.

In conclusione i diversi meccanismi di crescita, con la formazione di nanoco-
lonne di BZO e di YBCO, risultano complementari e permettono di realizzare
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Figura 2.16: Immagini al TEM che mostrano la sezione di un campione di Ag/BZO/YBCO
con le catene di YBCO (evidenziate). Le inclusioni lunghe e scure sono catene di BZO.
L’immagine al TEM in sezione del’'BZO/YBCO mostra i nanorod di BZO incorporati nella
matrice di YBCO. La freccia indica la direzione dell’asse-c dell’YBCO.

campioni spessi con intenso pinning correlato.

2.5 Nanocompositi

1 gruppo di ricercatori dell'Instituto dei materiali di Barcellona (Spagna) si
e concentrato nella realizzazione di film sottili nanocompositi con nanodot
di BZO orientati casualmente nella matrice di YBCO, cresciuti da soluzioni
complesse metallo-organiche [65]. T nanocompositi YBCO/BZO derivati chi-
micamente hanno un’unica microstruttura molto efficace nel bloccare i vortici.
Coesistono due tipi di nanodots di BZO: quelli che nucleano eterogeneamente
all’interfaccia con il superconduttore e mantengono la crescita epitassiale, ed
altri posti nel volume del film che risultano orientati casualmente. La nuclea-
zione omogenea del BZO avviene prima che la crescita epitassiale del film di
YBCO sia completata. Invece, i nanodot nel volume del film rimangono orien-
tati casualmente perché quando avanza la crescita del’YBCO ne rimangono
intrappolati.

Dalle immagini al (TEM) dei nanocompositi si distinguono i nanodot di BZO
distribuiti casualmente nella matrice di YBCO, con alcuni che invece nucleano
all’interfaccia con il substrato. Raramente si osservano difetti estesi associati
ai nanodot all'interfaccia (Fig2.17).

L’aumento generale di J. in campo si puo vedere piu semplicemente se si
considera la dipendenza dal campo della forza di pinning F,, rappresentata in
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Figura 2.17: Immagine in sezione al TEM del film nanocomposito in cui si distinguono
chiaramente i nanodot di BZO.

Fig[2.18] Somno riportati i dati corrispondenti al film nanocomposito a 77 e 65K
e, per confronto, i dati di un film di YBCO-TFA a 65K e il valore piu alto mi-
surato per la forza di pinning nei fili di NbTi a 4.2 K. Per il nanocomposito di
BZO/YBCO a B ~ 2T e 77 K si ¢ misurato un valore molto alto ~ 21GNm ™3
con un aumento del ~ 175% rispetto all’'YBCO e del ~ 60% rispetto a NbTi
a 4.2 K. Una forza di pinning ancora pilt impressionante ~ 78GNm ™3 & sta-
ta misurata a 65 K nell’intervallo esteso di campo tra ~ 3 — 67, pari ad un
aumento del ~ 500% rispetto al NbTi a 4.2 K che illustra chiaramente quali
siano le prospettive di applicazione di questi film.

2.6 In conclusione

In questo capitolo sono stati illustrati le diverse tecniche di manipolazione per
I'introduzione, in fase di crescita, di centri di pinning artificiali nei supercon-
duttori cuprati al fine di alzarne i valori critici di campo e corrente. Inoltre,
i risultati presentati dalle precedenti analisi convenzionali in continua forni-
scono indicazioni complementari rispetto all’indagine a microonde effettuata
nell’ambito di questa tesi. Tale informazioni contribuiscono costruttivamen-
te ad una maggiore comprensione della fisica delle interazioni flussoni-difetti
per superare le limitazioni che si presentano nelle applicazioni tecnologiche dei
superconduttori.
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Figura 2.18: Dipendenza della forza di pinning F, a 77 e 65 K per un nanocomposito
con BZO a 10%mol, confrontato con un YBCOTAF cresciuto per deposizione chimica a
metallo-organico da trifluoroacetato a 65 K e con un cavo di NbTi a 4.2 K. Dipendenza dal
campo di Jc misurata a diverse temperature e campi sul nanocomposito con BZO a 10%mol,
confrontata con un film YBCO-TAF a 65 K.



Capitolo 3

Elettrodinamica nello stato
misto

La risposta elettromagnetica dei superconduttori ad alta 7, nello stato misto
e di grande interesse sia per lo studio dei principi fisici che per le applicazioni
tecnologiche. In questa tesi la risposta ad alta frequenza e usata come sonda
per studiare la fisica dei superconduttori d’interesse applicativo, grazie alla
possibilita (vedi oltre) di separare la risposta intrinseca del materiale da quella
modificabile attraverso ingegnerizzazione.

Nei successivi paragrafi vengono introdotti i diversi modelli di campo me-
dio comunemente usati per descrivere il moto dei vortici nell’intervallo delle
microonde; le espressioni risultanti verranno poi rielaborate per ottenere la
resistivita complessa in un’unica formulazione.

3.1 La resistivita di vortice

Considerando un’onda incidente su una superficie piana di separazione tra un
mezzo generico ed un superconduttore, la risposta al campo elettromagnetico
¢ data dall'impedenza superficiale Z; [66, (67 [79].

Nel caso di un campione spesso rispetto alla profondita di penetrazione del
campo, questa quantita puo essere scritta nelle due forme equivalenti:

Zy = iwpigh = \/iwpiop (3.1.1)

in cui A ¢ una lunghezza di schermo complessa e 7 la resistivitd complessa.

La resistivita complessa p (o equivalentemente Ao Z,) di un superconduttore
nello stato misto include i contributi dovuti al reticolo di vortici in movimen-
to, pum, € ai due tipi di portatori di carica, normali e superconduttivi, pay.
Numerosi modelli sono stati proposti per descrivere l'intera dinamica, a vari
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gradi di complessita [67, [68, [69] [74], [70], [7T], [72, [73], trattando il caso in cui
le correnti a microonde fluiscano in un piano isotropo del superconduttore (il
piano (ab) nei cuprati), con il campo d’induzione magnetica B perpendicolare
a tale piano e alle correnti alternate.

La resistivita del moto di vortice p mette in relazione la densita di corrente
alternata J con il campo elettrico indotto dai vortici in movimento E = B x v
(si veda Fig[l.14).

Quando lo spostamento del vortice e sufficientemente piccolo da assicurare la
validita del limite locale (approssimazione comunque verificabile aumentando
la frequenza), la velocita di vortice v e determinata riscrivendo 1’equazione
dinamica di bilanciamento delle forze (per unita di lunghezza) esercitate su un
singolo vortice:

nv + CKHfl Xv+VU=Jx ﬁ¢0 + Ftermica (312)

in cui n e il versore lungo il vortice e ¢q e il quanto di flusso.

La densita di corrente J esercita la forza di Lorentz J x ngg, le fluttuazioni
termiche generano una forza stocastica Fiermice. La dissipazione di energia dei
vortici in movimento ¢ rappresentata dalla forza viscosa nv, dove il coefficiente
di forza viscosa 7 € associato ai processi di diseccitazione delle quasiparticel-
le, pertanto tale quantita e connessa allo stato elettronico microscopico (come
trattato al par.. La forza perpendicolare di Hall su un vortice in mo-
vimento, agn X v e descritta dal coefficiente di Hall ag. L’angolo di Hall
e 0y = arctan(ag/n). Gli effetti del pinning sono rappresentati dalla forza
—VU, dove U ¢ la funzione spaziale che descrive il potenziale di pinning.

In un regime armonico e, ad una frequenza angolare w sufficientemente alta,
sono coinvolte solo le piccole oscillazioni intorno alla posizione di equilibrio.
Nell’approssimazione VU =~ kyu, in cui k, ¢ la costante di pinning (anche
indicata in letteratura come parametro di Labusch ) e u = v/(iw)e™! & lo
spostamento del vortice dalla posizione di equilibrio. La forza e la risultante
delle interazioni singole tra i centri di pinning e i vortici, dell’interazione col-
lettiva tra ’arrangiamento dei centri di pinning e la materia dei vortici. Nella
parte sinistra dell’Eq. il bilancio delle diverse forze che agiscono sul vor-
tice in movimento ¢ fortemente dipendente dalla frequenza. Un’importante
frequenza caratteristica ¢ quella angolare di depinning w, = k,/n, che segna
il passaggio da un moto elastico fuori fase, dominante a basse frequenze, a un
moto puramente dissipativo, a frequenze piu alte.

L’Eq. rappresenta il punto di inizio per molti modelli teorici [81], [74), [75]
70, [77, [70]. Diverse espressioni di p si possono derivare a seconda delle pro-
prieta fisiche contenute nei termini dell’Eq.. Di seguito vengono descritti
alcuni modelli specifici per la resistivita di vortice e dimostrato che possono
essere tutti ridotti in un’unica espressione analitica.
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3.1.1 Modello di Gittleman e Rosemblum (GR)

Nel seguente paragrafo viene proposto un semplice modello che descrive la ri-
sposta elettrodinamica dei vortici considerando gli effetti dovuti al movimento
dei flussoni sotto ’azione di una corrente di trasporto, in presenza della visco-
sita flussonica e del potenziale di pinning. Questo semplice modello interpreta
correttamente i dati nei superconduttori a bassa 7., mentre trascura contributi
potenzialmente importanti nei SATT, quali il flux creep e le eccitazioni di QP
(ovvero Fiermica = 0) e il termine di Hall (ay = 0). L’equazione del moto
nell’approssimazione elastica per uno spostamento u dalla posizione di
equilibrio diviene:

na+ kyu=Fp (3.1.3)

Il termine k,u rappresenta la forza di pinning, che nel limite di piccoli spo-
stamenti vale k, = d*U(u)/du?|,—o. Alle frequenze delle microonde tale limite
e valido poiché lo spostamento massimo del vortice per azione del campo a
microonde ¢ tipicamente pari a ~ 1A [80]. Considerando una densita di cor-
rente alternata Je™!, con frequenza v = w/2m, perpendicolare all'induzione
magnetica statica B, I’Eq. diviene

Ky .
(14 =2)a = J x ngy (3.1.4)

Moltiplicando a sinistra entrambi i membri dell’equazione per (Bx) e sosti-

I':I)E'r

J ext

Figura 3.1: Rappresentazione schematica delle correnti che agisono sul flussone.

tuendo E = B x 1, si ottiene

k
(n+ i)E =B x J x ngy (3.1.5)
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che fornisce 'espressione della resistivita complessa di vortice di Gittleman e

Rosemblum (GR) [81]

B 1 1
vm - - %) 3.1.6
pomGR = = ik PHT i (3.1.6)

in cul prr = ¢oB/n € la resistivita di scorrimento libero (flux-flow), v, =
w,/(27) € la frequenza di depinning. Nellipotesi che 7 e kp siano indipendenti
da B, si ottine una resistivita flussonica lineare in B, sia nella componente
reale che immaginaria.

Pertanto, in questo modello 7 e w, possono essere calcolate direttamente dai

dati con una semplice inversione.

S(pvm,GR)
R(pvm,GR)
[78]: in generale, fornisce una misura del peso relativo della risposta reattiva

rispetto a quella resistiva, ovvero della risposta elastica rispetto a quella dis-
sipativa del vortice. Il parametro r € una quantita sperimentale importante
nella successiva discussione dei dati, e in questo modello € immediato ottenere
=%

Nel limite di alte frequenze (w > wy) pym.cr — prr. Quindi, mediante le misu-
re ad alta frequenza, si puo misurare pyss, grandezza intrinseca, senza superare
i valori critici dei parametri (come la corrente critica) e senza deancorare i
flussoni dalle buche di potenziale.

L’Eq. e stata per molti anni la base teorica per I'nterpretazione dei dati

ottenuti dagli esperimenti sui SATT alla frequenza delle microonde.

Si vuole inoltre sottolineare 'importanza che ricopre il parametro r =

3.1.2 Modello di Coffey-Clem (CC)

Considerando il caso in cui la Figmicq sia non trascurabile, ed assumendo un
potenziale di pinning sinusoidale U, Coffey e Clem calcolarono la resistivita di
vortice come [74], [75] [76), [77]:

¢OB€+iw—0

— (3.1.7)
no L4

Pvm,CC =
dove € e un fattore di creep adimensionale. Assumendo un potenziale di pinning
periodico uniforme di altezza U, e definendo un’altezza normalizzata della
barriera di energia u = Uy(T, B)/(kgT) (kp ¢ la costante di Boltzmann), si
ottengono le seguenti espressioni:

€ = [lo(u/2)] 2 (3.1.8)
1 L(u/2)
wo = wp:IO(u/Q) (3.1.9)
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pinning potential

wep/thermal
€

Figura 3.2: Rappresentazione schematica del potenziale e dei parametri di pinning in
relazione ai differenti fenomeni.

dove I e I; sono le funzioni di Bessel modificate di ordini 0 e 1 rispettivamente.
L’Eq.(3.1.8) impone che 0 < e < 1. Nel limite in cui € — 0, wg — w,,
l’Eq. converge ai risultati del modello di GR, Eq.. Per e — 1
(ovvero Uy — 0), pym,cc — pss come accade vicino alla temperatura critica
T; il creep termico annulla completamente il pinning ad ogni frequenza.

3.1.3 Modello di Brandt (B)

Nel modello proposto da Brandt vengono considerati gli effetti del creep in-
troducendo una costante di pinning di rilassamento termico fenomenologica
ky(t) = k,e ™ cosi che la resistivita di vortice corrispondente risulta [70]:

B /7 . —
Pom,B = —gb(;] —61 iz;‘: (3.1.10)

TpTr
Tp+1r )

! . . . —
dove ¢ = —2— prende il ruolo di un parametro di creep, 7 = . =

Tp+Tr

Uo/KBT) essendo 7, = 1/w, il tempo caratteristico di depinning e U, l'al-
tezza della barriera di potenziale di pinning. E importante notare che nel
modello vale la seguente condizione algebrica 0 < ¢ < 1/2 [78].
Questo modello non richiede nessuna specifica assunzione sulle caratteristiche
del potenziale di pinning, permettendo quindi di includere altri meccanismi
come il flux creep quantistico. Comunque, non puo essere usato per valori
troppo alti di creep (Uy — 0 <> ¢ — 0.5), altrimenti non & pin soddisfatto il
valore limite per pyy, sia a frequenza finita che nulla.

(
Tpe
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3.2 Espressione generalizzata

Tutti i precedenti modelli per p,,, possono essere ricompresi nella seguente
unica espressione analitica [78]:

€erf + i(WTepyr)
1+ iWTeff

Pvm = Pom,1 + ipvm,2 = Pff (321)

dove prr = ¢oB/ness rappresenta la resistivita di flux flow legata alla sola
viscosita efficace di vortice 7.¢f, Ters € la costante di tempo caratteristica che
governa le oscillazioni di vortice (di solito associata alla frequenza caratteristica
di pinning) e il parametro adimensionale 0 < e.;y < 1 ¢ una misura del peso
del fenomeno di creep.

Questa espressione di p,,, verra applicata per I'analisi ed interpretazione dei
dati al capitolo 5, in cui si e anche riportata la discussione in dettaglio dei
limiti statistici di validita dei parametri coinvolti.



3.3 Resistivita di flux flow anisotropa 69

3.3 Resistivita di lux flow anisotropa

Parte del lavoro di questa tesi ha riguardato lo studio dell’effetto della dire-
zionalita del pinning dovuto ai difetti elongati sulla dissipazione. Un aspetto
rilevante per questa tesi e che varia I'angolo tra il campo H (ovvero i flusso-
ni) e la corrente (si veda par. In questo caso, a causa della distribuzione
circolare delle correnti a microonde J,,, indotte sulla superficie del campione
(coincidente con il piano (ab), la forza di Lorentz sulle linee di flusso varia an-
ch’essa con I'angolo. La trattazione teorica risulta molto complessa ed e stata
sviluppata nello stato di flux flow da Hao, Hu e Ting (HHT) [85].
Nell’ambito della teoria di GL dipendente dal tempo (TDGL), la trattazione
di HHT deriva un’espressione per la resistivita di flux flow ps; per i supercon-
duttori anisotropi [85].

Nella trattazione teorica HHT la resistivita di flux-flow anisotropa viene ricava-
ta da un procedimento a due passi, considerando separatamente la dipendenza
angolare del campo magnetico dall’effetto dovuto alle correnti di trasporto
[83].

Nel primo passo [83], nell’ambito della teoria di GL dipendente dal tempo
(TDGL), si considera che la densita di corrente di trasporto dissipativa JT e
legata ad E da

JI' = 0,,E; (3.3.1)

7

dove o5 ¢ il tensore di conducibilita di flux flow. L’inversa di questa relazione

definisce il tensore di resistivita p;; = 0131:

E; = pijJ] (3.3.2)

In coordinate sferiche, con ¢ || z, € I'angolo tra H e z e ¢ & 'angolo tra x
e la proiezione di H sul piano, in un superconduttore uniassiale con J || z.
In questo sistema di coordinate il tensore di resistivita di flux flow p risulta
antisimmetrico, ovvero p;; = —pj; per @ # j, e solo gli elementi diagonali
pii # 0 sono dissipativi. In generale, questi elementi del tensore resistivita
di flux flow risultano definiti in termini del campo ridotto h = H/H. [36,
87, [40] (nell’approssimazione di London, in cui B ~ poH), pi(B,0,)/pk =
f(B/Bx(0,0)), in cui p" ¢ la resistivita dello stato normale. Il modello di
Bardeen-Stephen (BS) [40] predice una linearita con il campo del tipo pss =
p"h.

Nel modello anisotropo 3D di Ginzburg-Landau (si veda par.7 il campo
critico ha una dipendenza angolare del tipo He.o(0) = He2(0)e(0), con €(0) =
[cos? 0 + 4% sin” 6] Y2 con v = Hw(90°)/He(0°) = \/me/ma, (nell’ambito
di questa tesi, si considera il solo caso particolare di anisotropia uniassiale
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Figura 3.3: Sistema di riferimento con la definizione degli angoli.

X

dell'YBCO in cui m, &= my = p, =~ pp). Allora, gli elementi del tensore di
resistivita di flux flow si riscrivono come

pii(H,0) = p"H/H(0)e(0) (3.3.3)

I1 secondo passo [84, B5] rappresenta il calcolo della resistivita di flux flow
realmente misurata tramite un apparato sperimentale in cui viene imposta
una corrente esterna Jé,

Si considerino i seguenti aspetti:

e vengono assegnati una corrente esterna J¢ ¢ un campo magnetico B =

B(sin 6 cos ¢, sin 0 sin ¢, cos ¢);

e la corrente esterna Jext sia non necessariamente coincidente con la cor-
rente di trasporto interna JT ovvero J< & la somma vettoriale di due
componenti

Jet = JT 4 J8, (3.3.4)

una componente J° della corrente non dissipativa parallela a B (.J,//B),
che corrisponde ad una traslazione uniforme dell’ 1ntero superfluido lungo

B; una parte dissipativa JT che determina E = pJT dall’ Eqn che
deve essere perpendicolare a B ovvero E - B = 0.

N Vi : /i .
Cio comporta un vincolo sull’orientazione relativa tra J7 e B, JT
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per cui vale la seguente condizione:
,011J1TB1 + p22J2TB2 + ,033ng3 =0 (336)

Da cui

p11(0) sin®(0) sin?(¢) + ps3(0) cos?(6)
p11(0) sin?(0) + p33(6) cos?(0)
Sostituendo I'Eq.(3.3.3) nell'Eq.((3.3.7)) e considerando che py1/ps3 = 2

sono le resistivita di flux flow intrinseche nel piano a,b e lungo l'asse ¢, si
ottiene

pff<B’ 07 ¢) = pll(‘g)

(3.3.7)

v~ %sin? @ sin? ¢ + cos?

prs(B,0,9) = pap(f = 0°) (y~2sin® 0 + cos? 9)1/2

(3.3.8)

Poiché nelle nostre misure le correnti a microonde hanno percorsi circolari, si
deve mediare I’'Eq.(3.3.8)) su tutti gli angoli ¢ che i flussoni formano con le

correnti per ottenere la p;s misurata:

pr1(B.0) = o1y 0.0N)o = 5= | py6.0)d0 (3.3.9)

Nella configurazione sperimentale adottata, per la resistivita misurata di flux
flow vale la legge di scala:

277 %sin® 6 + cos? §
(y~2sin? 6 + cos? 0)1/2

p11(B.0) = punl6 = 0°) — pir(B/S(6))  (33.10)

in cui 1/f(0) ¢ data dalla frazione nell’Eq.(3.3.10]), pas(0°) = B@O/ni? e la
resistivita di flux flow intrinseca nel piano (ab), e 7]((;;) e la viscosita dei flussoni
aventi 'asse parallelo a ¢ e che si muovono con una certa velocita nel piano

(ab).

3.3.1 In conclusione

Nei paragrafi precedenti abbiamo considerato i diversi modelli di campo medio
che descrivono la dinamica di vortice, e mostrato che possono essere ricondotti
ad un’unica espressione generale (si veda I’Eq.

Rispetto agli approcci convenzionali questa analisi permette di estrarre le infor-
mazioni relative ai parametri di vortice dalle misure sperimentali di resistivita
complessa. Nel seguito della tesi verra descritto 'apparato sperimentale, ver-
ranno presentate le misure di risposta elettrodinamica dei film di YBCO e con
inclusioni di BZO ed interpretate alla luce dei risultati teorici fin qui esposti.
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Capitolo 4

Tecnica di misura e apparato
sperimentale

In questo capitolo si descrive la tecnica impiegata per misurare I'impedenza
superficiale di un superconduttore alla frequenza delle microonde in funzione
della temperatura e del campo magnetico statico applicato. Si introdurranno
dapprima le proprieta principali che caratterizzano la tecnica di misura a ri-
sonanza utilizzata in questa tesi, si definiranno poi le relazioni che legano le
quantita fisiche, quali la resistenza superficiale R, e la reattanza superficiale
X, al parametri caratteristici di un risonatore; in ultimo, verranno descritti
I’apparato sperimentale a 48GHz, le misure dei parametri caratteristici del ri-
sonatore dielettrico utilizzato e la procedura che permette di determinare la
resistivita dei campioni a partire dalle quantita misurate.

4.1 Introduzione

La porzione di spettro elettromagnetico nell’intervallo 1-100 GHz viene de-
finito come “radiazione alle microonde”. In questo intervallo di frequenza la
risposta elettromagnetica e data da funzioni di risposta complesse. La quantita
fisica qui d’interesse, misurabile direttamente negli esperimenti a microonde, e
limpedenza superficiale efficace Zs. Considerando un campo elettromagnetico
incidente su una superficie di separazione tra un mezzo generico e il supercon-
duttore, 'impedenza superficiale efficace ¢ definita come Z, = Ey/H)j, dove E)
e H|| sono le componenti del campo elettrico e magnetico parallele alla super-
ficie, rispettivamente.

Nel caso di materiali superconduttori Z, ¢ data nel limite locale dalla seguente

73
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espressione [60], [79]:
1wio
s

s =Rs+1X; =

(4.1.1)

dove w e la frequenza angolare del campo elettromagnetico, g € la conducibi-
lita complessa del superconduttore, R, e X, sono la resistenza e la reattanza
superficiale, rispettivamente. Nel caso dei film superconduttori sottili, il cam-
po elettromagnetico si propaga attraverso il film sondando anche il substrato
sottostante. In tal caso, sia lo spessore finito del film, che I'effetto del sub-
strato, dovranno essere considerati, fornendo una espressione piu complessa
dell’impedenza superficiale efficace.

Per poter misurare Z, sperimentalmente vi sono diversi metodi. Nell’ambito
di questa tesi si ¢ utilizzata la tecnica di risonanza che impone di lavorare a
fissati valori di frequenze. Il vantaggio principale di questo metodo e dato dal-
la alta sensibilita che si puo raggiungere [90]. Di seguito, pertanto, verranno
riassunte le caratteristiche principali dei risonatori, mentre in Appendice [B]
sono riportate le espressioni per i campi elettromagnetici presenti all’interno
del risonatore e per le frequenze di risonanza.

4.2 Misure a microonde

Un risonatore e una struttura capace di contenere una radiazione elettroma-
gnetica oscillante su modi stazionari. In generale tali modi si restringono su
un insieme discreto di frequenze, dette frequenze di risonanza, i cui valori
dipendono sostanzialmente dalla geometria del risonatore. In un risonatore
reale metallico si puo ottenere un’eccitazione apprezzabile entro un intervallo
attorno alla frequenza di risonanza. I modi si ottengono dalla soluzione del-
I’equazione di Helmholtz con opportune condizioni al contorno definite dalla
geometria stessa del risonatore ([79]). Ad una certa frequenza di risonanza vy, i
campi elettromagnetici associati a tali modi possono essere ordini di grandezza
piu intensi di quelli eccitati, fuori risonanza, da una sorgente esterna. La corri-
spondente alta densita di energia elettromagnetica immagazzinata rappresenta
la ragione della grande sensibilita di tali sistemi. Parte di questa energia viene
persa ad ogni ciclo di oscillazione per dissipazione interna o perdite esterne:
all’equilibrio, I'accoppiamento con una sorgente esterna garantisce un livello
costante di potenza.
Si definisce il fattore di merito intrinseco unloaded Qu (in cui“unloaded” sta
ad indicare che le perdite esterne non vengono considerate) come misura di
questo processo:

2rvgW
P

Qu (4.2.1)
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in cui W rappresenta ’energia totale immagazzinata e P e la potenza dissipata
(mediate nel tempo).

Considerando anche le perdite esterne Pr dovute all’accoppiamento con il ge-
neratore di microonde, si ottiene il fattore di merito loaded @, quello che
solitamente si ottiene in una misura:

. 27TI/0W

R o

(4.2.2)

Tali parametri si ottengono da una procedura di fit sulla curva sperimentale di
risonanza (si veda par.(4.3.1)). Il fattore di merito Qy e la frequenza di riso-
nanza v, forniscono la parte reale ed immaginaria dell'impedenza superficiale
del superconduttore inserito o facente parte del risonatore. Per un campione
superconduttore di impedenza superficiale Z,, vale la relazione:

1 A
AR, +1AX, = G (AQ— — Qiﬂ) — background (4.2.3)

U )

in cui AA = A(x) — A(x,;f) rappresenta la variazione di una quantita fisica
generica A rispetto al valore di riferimento A(z,;s) dovuta alla variazione di
un determinato parametro x (che potrebbe essere la temperatura, il campo
magnetico esterno applicato o I'intensita del campo a microonde eccitato nel
risonatore). Gy ¢ il fattore geometrico e rappresenta il contributo del campione
alle perdite totali e I'energia reattiva immagazzinata. Per dedurre il fattore
geometrico € necessario conoscere la configurazione del campo elettromagnetico
nel risonatore. Con un’opportuna calibrazione del background, si puo deter-
minare Z, del superconduttore. Nel par. sono descritte le caratteristiche
dei risonatori utilizzati in questa tesi.

4.3 Tecnica di misura

In questo paragrafo si considera la risposta di un risonatore dielettrico chiu-
so rappresentato in figura Consiste di un cilindro dielettrico uniassiale
anisotropo (r < a, regione 1) circondato da aria o vuoto (a < r < b, regione
2) coassialmente chiuso in un involucro metallico. Se il risonatore ¢ ideale,
ovvero privo di perdite, un modo oscilla all’infinito con frequenza 4. Que-
sto risonatore dielettrico permette di determinare 'impedenza superficiale di
un superconduttore Z, secondo le seguenti espressioni (ricavate da e

(B.1.8), come riportato in Appendice [B.1)):

G 1 1 1
w6 |(G ) B0 | e
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ZA

T
1

—

Figura 4.1: Risonatore dielettrico schermato in coordinate cilindriche.

T,H)— (T, H)

AXL(T, H) = X.(T, H) — X.(T, i) = 26,7,

(T )
226, [ - &) ot 1) = X1 1)+ 2D

(4.3.2)

dove sono esplicitate la dipendenza dalla temperatura 7' e dal campo H.
Nell’espressione di X,, T e H rappresentano i valori di riferimento della tem-
peratura e del campo rispetto ai quali vengono valutate le variazioni di Xj.
Nelle equazioni (4.3.1)) e (4.3.2)) compaiono le seguenti quantita:

e Qu(T,H) e ry(T, H) sono il fattore di merito e la frequanza di risonanza
misurati del risonatore che contiene il campione, Qu(7) ¢ il fattore di
merito misurato nel dielettrico;

o (G, e il fattore geometrico della superficie del superconduttore; combi-
nando i fattori geometrici relativi alle diverse superfici si ottiene quello
risultante G;' = >, G;', da calcolarsi mediante espressioni analitiche

(vedere Appendice ;

e i termini tra le parentesi quadre rappresentano i contributi dovuti al
background, dati rispettivamente dall’impedenza superficiale delle pareti
metalliche, R,,(T) 4 1X,,(7T), dalla permeabilita del dielettrico e dall’e-
spansione termica del risonatore. Il background non dipende dal campo
magnetico H ma solo dalla temperatura. Di conseguenza, le variazio-
ni indotte dal campo sulla impedenza superficiale del superconduttore
AZ, = ZJ(T,H) — Z(T,H), a fissata T, possono essere determinate
direttamente e con precisione come

1 1
AR H) =G, (@U(T, H) ~ Qu(T, H)) (433)
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AX,(T, H) = —2G, (”O(T’ Z )(T_ Z;))(T i >> (4.3.4)

dove solo GG, dovra essere calcolato.

Una volta valutato il background, si puo determinare il valore assoluto di Ry,
mentre sperimentalmente si possono determinare le sole variazioni di AX. Per
ottenere il valore assoluto di X, si deve assumere un punto di riferimento. Ad
esempio si puo assumere il limite di Hagens-Rubens, per cui (o) = 0 sopra
T.. Seguendo tale approccio occorre prestare attenzione ad alcune eccezioni
che derivano dalle peculiarita fisiche degli SATT [92] o dalla configurazione
elettromagnetica [93].

4.3.1 Risposta del risonatore

Il risonatore utilizzato in questa tesi funziona come elemento ad una porta in ri-
flessione, accoppiato al sistema esterno attraverso una sola porta: le microonde
incidenti e riflesse sono misurate sulla stessa porta, ricavando vy, (), ed il coef-
ficiente di accoppiamento [ [79] che permette di calcolare Qu = Qr/(1+ /). 1l

SORGENTE HP?
CIRCOLATORE RISONATORE

M) " [
o =

e

It

Figura 4.2: Schema a blocchi delrisonatore ad una porta. Le frecce indicano il verso in
cui I'onda si propaga nei tratti di guida.

meccanismo di accoppiamento (antenna) eccita la risonanza desiderata. Nello
stesso tempo, accoppia il sistema d’eccitazione con il risonatore stesso. La cor-
rispondente potenza dissipata esternamente Pg si aggiunge alle perdite interne,
da cui risulta I'espressione delle perdite totali P, = P + Pg. Il corrisponden-
te fattore di merito loaded @y, € legato a quello unloaded @y dal coefficiente
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d’accoppiamento 5 = Pg/P > 0:

. Qu
1+ 8

Qr (4.3.5)

Nei risonatori sottoaccoppiati, le perdite esterne risultano minori di quelle
interne e § < 1, cosi che @ non e troppo diverso da (Jy. Nei risonatori
sovraccoppiati, § > 1 e ()1, puo ridursi notevolmente: questa situazione viene
generalmente evitata poiché le alte perdite esterne mascherano quelle interne,
riducendo il rapporto tra il segnale e il rumore. Per massimizzare il valore di
(), 1 risonatori vengono fatti operare sottoaccoppiati.

Nella sezione di linea a microonde immediatamente esterna al risonatore, il
modulo quadro del coefficiente di riflessione I' risulta:

(4.3.6)

in cui P;(v) e P.(v) sono la potenza riflessa e quella incidente sul risonatore (di-
pendenti dalla frequenza). Nell'intervallo di frequenze vicino alla frequenza di
risonanza del modo considerato, e sufficientemente distanti da altre risonanze,
IT(v)]? & descritta da una curva Lorentziana [79]:

- rw)P
14+ [2QL(v/vy — 1))?

in cui |I'(vy)| = (1—3)/(143). Tale funzione descrive una funzione con un mas-
simo a v pari a |I'(1)|? e una larghezza a mezza altezza pari a Avpwgar/vo =
Q;". 1 parametri del risonatore vengono ottenuti mediante una rampa in fre-
quenza intorno alla frequenza di risonanza 1y del modo d’interesse e facendo
un fit di |T'(v)|? con I’Eq.. I parametri O, vy e § che risultano dal fit
forniscono le quantita d’interesse tramite I’Eq..

IC@)l* =

(4.3.7)

4.4 Risonatore dielettrico

I risonatori dielettrici, rispetto ai risonatori metallici, sono caratterizzati da
una riduzione significativa delle perdite di background (da cui ne deriva la
piu alta sensibilita) e delle dimensioni geometriche. Nei risonatori dielettrici
i campi elettromagnetici vengono confinati mediante “l’effetto lente” di un
materiale ad alta costante dielettrica ¢, circondato da un materiale a bassa &,
(come l’aria o il vuoto). Un risonatore dielettrico di questo tipo € costituito ad
esempio da un cilindro dielettrico posto tra due piatti conduttivi (risonatore
di Hakki-Coleman [91]), schermato lateralmente da ulteriori pareti conduttive
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(b) (c)

M

Jmad
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Figura 4.3: Risonatore dielettrico. a: Risonatore schermato di Hakki-Coleman. b:
Percorso delle correnti a microonde indotte sul film e la loro dipendenza radiale (¢).

(Figld.3h).

Con un appropriato progetto, la potenza dissipata in questi risonatori e dovuta
principalmente alle perdite del dielettrico, fornendo un alto valore per Qy (fino
a 10% con entrambi i piatti superconduttivi [94]) se confrontato con altri sistemi.
Di conseguenza i risonatori dielettrici risultato largamente utilizzati per la
misura di resistenza superficiale R, dei film SATT [95] 6], poiché aumenta
la sensibilita del sistema e si riducono nello stesso tempo le dimensioni del
risonatore; il loro impiego nelle misure in campo magnetico ¢ invece meno
diffuso. I principali vantaggi che si hanno dal loro impiego sono:

e un’alta sensibilita, dovuta ad un incremento del fattore di merito Qi ed
a una diminuzione del fattore geometrico del campione G;

e alta stabilita del risonatore e ripetibilita della misura: il volume del riso-
natore e definito dal cilindro dielettrico, pertanto non si ha rilassamento
meccanico;

e le ridotte dimensioni permettono di misurare anche campioni relativa-
mente piccoli (oppure di utilizzare criostati e magneti piu piccoli ed
efficienti);

e riduzione delle aree analizzate: viste le ridotte dimensioni del risonatore,
vengono analizzati campioni piu piccoli o aree minori di campioni piu
grandi.

Nonostante cio, nei risonatori dielettrici non e possibile una misura dell’intera
transizione dallo stato normale a quello superconduttivo visto I'alto valore di
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resistenza per i SATT nello stato normale, che determina una perturbazione
cosi forte al modo risonante, che il segnale viene perso. Di seguito sono de-
scritti gli aspetti principali della tecnica di misura, dell’apparto sperimentale
e del risonatore dielettrico utilizzato nelle misure di questa tesi.

Il risonatore ¢ costituito da un cilindro metallico chiuso che contiene un dielet-
trico cilindrico coassiale di raggio a e altezza h, avente I’asse ¢ lungo 1’asse del
cilindro (si veda la Figf4.3). Come dielettrico ¢ stato scelto uno zaffiro, visti
i valori molto bassi delle perdite, valutate secondo la tangente di perdita pari
atand = g/, & 1079, nell’intervallo delle frequenze delle microonde alla
temperatura dell’azoto liquido. Lo zaffiro risulta anisotropo (con &,1 4 >~ 9.27
sui piani @ — b e €, = 11.345 lungo 'asse ¢ ad una temperatura prossima a
77 K) [97]. In generale, si migliora la stabilita del risonatore rispetto a quel-
lo metallico poiché lo zaffiro ha bassi valori dei coefficienti termici, sia per
I’espansione termica che per la dipendenza dalla temperatura della costante
dielettrica.

Le basi superiore ed inferiore del risonatore sono in contatto con lo zaffiro nella
configurazione schermata di Hakki-Coleman. Il campione da studiare occupa
una delle basi. E stato scelto il modo risonante T'Ey;; considerati i vantaggi
dovuti all’impiego dei modi T'Fy: un alto valore di (Qy, correnti circolari sulle
basi con nessuna componente del campo elettrico normale alla base, ben sepa-
rato dagli altri modi.

Nei prossimi paragrafi sono riportate le relazioni tra I'impedenza superficiale
Z del superconduttore e i parametri del risonatore dielettrico utilizzati per la
valutazione di AZ,(H).

4.4.1 Misura di Z, tramite il risonatore dielettrico

Il fattore di merito unloaded )iy di un risonatore dielettrico schermato viene
determinato dalle perdite ohmiche sulle pareti superconduttive e dalle perdite
dielettriche. Una trattazione completa degli aspetti elettromagnetici riguar-
danti i risonatori dielettrici & riportata nell’Appendice [B]

L’espressione completa della resistenza superficiale del campione supercondut-
tivo Rs puo essere determinata da ottendo una versione particolare per
(4.3.1)):

R,

_ Gbase N Gbase ( Rbm le

Ou + + ntan 5) (4.4.1)

Gbase Glat

dove:

o Ghuse © Gigy sono 1 fattori geometrici della base e delle pareti laterali;

e Ry, e Ry, sono le resistenze superficiali della base e dei conduttori
laterali, in generale diverse;
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e tand e 7 sono la tangente di perdita nel dielettrico ed il fattore di
riempimento dell’energia del campo elettrico;

e non sono state esplicitate le dipendenze dalla temperatura e dal campo.

Un importante elemento che quantifica ’accuratezza di misura del risonatore ¢
il fattore di riempimento delle perdite F, (filling factor), definito come rapporto
tra le perdite sul campione rispetto a quelle totali. Nel caso in cui tutte le pareti
e le basi siano costituite dallo stesso metallo (“risonatore omogeneo”), si ha
Ry = Ry, = Ry = Ry, per cui il filling factor in questa configurazione risulta:

o Rm/Gbase
" 2R, /Grase + R /Glar +ntané

In una situazione ideale, nella quale sia le perdite dielettriche che quelle ohmi-
che sulle pareti laterali si possono trascurare, F,, dovrebbe avere come valore
massimo Fj* = 1/2.

Le variazioni di reattanza superficiale del superconduttore si possono ricavare

dall’equazione (B.1.8]) considerando il contributo del dielettrico:

A)(bm A)(lm AErl a—b Adk
’ 2 _
Gt <n + Zk:\pm o

Gbase Glat Erl,a—b

F’I‘O

(4.4.2)

A
AXS = _2Gbaseﬂ_Gbase

140

(4.4.3)
La risoluzione, sensibilita e accuratezza del risonatore dielettrico sono allora
definite da:

e un )y piu alto possibile: tale fattore di merito determina infatti la
risoluzione di R, (tramite Q,}l) e di AX, (poiché AX, x Ayy/vy
Avpwim/vo < Qp');

e il fattore geometrico del campione G, che ha un ruolo primario nella
determinazione della sensibilita del sistema risonante viste le variazioni di

Zs, considerate in (4.4.1) e (4.4.3), AZ,(H) = Gs[A(1/Qu) — 2i1Awy /).

Poiché F, e Qy dipendono da Z, che varia di diversi ordini di grandezza nella
transizione superconduttiva, per valutare le prestazioni del risonatore ci si puo
riferire alla configurazione omogenea che rappresenta una condizione media.

4.4.2 Configurazione omogenea

In un risonatore il contributo del background alla misura di Z4 del supercon-
duttore (si vedano le Eq.(4.3.1)) e (4.3.2])) contiene solo i termini riferiti alle
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pareti metalliche. Tali contributi si possono determinare mediante una misu-
ra in cui il campione viene sostituito con un disco di argento (risonatore in
configurazione omogenea), OVVero:

Go
R,(T) = ——= 4.4.4
( ) QU7omog(T) ( )
AX(T) = Xon(T) — Xon(T) = —2Go 2emeatT) = Yoomoy(T) -y 4 5
VO,omog(T)
Sostituendo tali espressioni nelle Eq.(4.3.1)) e (4.3.2)) si ottiene:
Gs Gs - GO

R(T,H) = - 4.4.6
( ) QU(T> H) QU,omog (T) ( )

AX(T,H) = X,(T,H) — X,(T,H) =

VO(T7 H) _VO(Tag) ( GO) VOomog(T) _VOomog(T)
—2G, = +2G, |1 — = ’ = 4.4.7
V()(T, H) GS VO,omog(T) ( )

Per un risonatore reale occorre sottolineare che vi sono altri meccanismi che
possono dare luogo ad una variazione della frequenza di risonanza, come ad
esempio la dilatazione o contrazione termica delle pareti con la temperatura,
che comportano un cambiamento delle dimensioni geometriche del risonatore.
Durante una misura della variazione di AZ (H) in campo magnetico questi
problemi non si presentano: poiché il sistema e tenuto a temperatura fissata,
il background si cancella esattamente e la calibrazione della linea puo essere
fatta una sola volta.

4.4.3 Dimensioni del risonatore

Le dimensioni del risonatore, il raggio del cilindro dielettrico a e 'altezza h
ed il raggio della schermatura metallica b, sono state definite dal bilancio tra
prestazioni e vincoli sperimentali (secondo quanto riportato in [98]). In questo
caso i requisiti principali sono:

1. una frequenza di risonanza vicina a 48 GHz a ~ 77 K poiché ¢ stato
inserito in un circuito preesistente;

2. la riduzione dell’area investigata del campione dal risonatore (definita da
2a nelle dimensioni lineari);

3. il diametro esterno 2b dovrebbe essere sufficientemente maggiore di 2a al
fine di ridurre le perdite sulle pareti laterali, ma nello stesso tempo non
troppo grande per limitare le dimensioni generali del risonatore.
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Dal punto 2 si ha 2a ~ 2 mm. Per soddisfare i punti 3 e 4 ed evitare 1'uso di
maschere metalliche per i film di dimensioni 10x 10 mm?, si & scelto 2b=9 mm,
che richiede A ~2.5 mm. Le dimensioni a e h non sono indipendenti, come
richiesto dal punto 1: usando €,1 4 = 9.27 a 77 K, variando sull'unico grado
di liberta dato dal rapporto 2a/h, si & trovata I'ottimizzazione dei valori di
QU7 F’r‘O € Gs-

In Fig si sono riportati @y in funzione del rapporto 2a/h e le dimensioni h
e a (pannello destro) per assicurare il valore richiesto di vy. La scelta di 2a/h ¢

Q, (a) F. a (mm) (b) h (mm)
55 104 T I T T 1 T T T T 3.2
0.5 F
51000 e > 1045
PP ]
4510 [ N 04
410 [
3510 [
3100 Lo 2 T S T
055 06 065 07 075 038 055 06 065 07 075 038

2a/h Sa/h

Figura 4.4: Parametri di progetto del risonatore con b=4.5 mm. a: Qu e Fyo rispetto al
rapporto 2a/h. b: a e h rispetto al rapporto 2a/h.

limitata verso il basso dal taglio del modo risonante e verso l'alto dalle dimen-
sioni del risonatore che dipendono da h e a (si veda la Fig[t.4). In Fig{4.4h sono
stati riportati anche due fattori omogenei di riempimento delle perdite: Fiq
da , relativo alla superficie della base intera, and Fro ridotto = S Fo.

GT’Ldotto
relativo alla superficie ridotta S, = m mm? (per campioni di dimensioni lineari

pari a ~2 mm). Si possono dedurre due caratteristiche: i valori assoluti miglio-
ri per Qu si ottengono per piccoli valori del rapporto 2a/h, mentre sia F,q che
F0 ridotto aumentano con 2a/h. Secondo queste considerazioni ¢ stato scelto
2a/h = 0.6, per essere lontani dalla condizione di cutoff e poter compensare le
possibili tolleranze geometriche e fisiche. Di conseguenza, si ottiene h=2.889
mm, a=0.8667 mm, F,g ~ 0.5 e Fyqridotto = 0.24.

Infine si e verificata la posizione del modo principale in frequenza per assicu-
rarsi che i modi piu vicini siano sufficientemente lontani (la carta dei modi si
trova su [99]).

Si e scelto uno zaffiro con raggio nominale pari a a=0.874 mm e altezza h=2.918
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mm. Un calcolo fornisce per tale risonatore a 77 K e T Eyy1: v9=47.580 GHz,
N = 0.86, Gpase = 1995 Q, Gior = 8.44 x 10* Q, Gy = (2G,,., + Gyp) = 985 Q.

base

I modi spuri calcolati hanno le seguenti frequenze vo(H EM11)=37.137 GHz,
Vo(TM011):48.749 GHZ, Vo(HEM112)248561 GHz.

4.4.4 Struttura del risonatore

Uno schema del risonatore dielettrico utilizzato ¢ riportato in figura Il
campione superconduttore ¢ bloccato da un disco metallico dello spessore di
4 mm, in cui e inserito un sensore di temperatura al Pt. Lo zaffiro & pressato

_Pt sensor

sample support—|

e

__sample
- —"

ﬂ Resistive winding —+—sapphire rod

.
b Spring
Pressing force
exerted by springs
/F

moving cage

supporting case
spring loaded piston

Figura 4.5: Struttura del risonatore dielettrico.

sul campione tramite una molla forzata da un pistone. Sul disco metallico vi
sono i due avvolgimenti resistivi anti-induttivi che operano come riscaldatori.
La superficie finale del pistone e il sottile disco metallico utilizzato per la cali-
brazione del risonatore vengono lucidati per migliorarne i valori di resistenza
superficiale.

L’accoppiamento tra il risonatore e la linea esterna a microonde e ottenuto
tramite una antenna di accoppiamento, rappresentata da un sottile filo me-
tallico (0.2 mm) che penetra nel sistema metallico per una lunghezza pari a
~ 1.5 mm (Fig{.6). I campi a microonde della sonda si accoppiano con il
campo elettrico azimutale EF, all'interno del risonatore: pertanto, al fine di
massimizzare 'effetto d’accoppiamento, I’antenna € posizionata in un piano a
meta dell’altezza del risonatore, dove F, ha il suo valore massimo in funzione
di z.

Per la calibrazione della linea e stato realizzato un particolare meccanismo di
desintonizzazione (par. Un ago metallico, di diametro 0.5 mm, viene in-
serito ed estratto attraverso un piccolo foro praticato sulla parete laterale (si
veda Fig. La sintonizzazione e desintonizzazione vengono realizzate dall’e-



4.4 Risonatore dielettrico 85

metal c\ase coupling probe
A

retracted inserted post
post
Figura 4.6: Vista in sezione del risonatore dielettrico che mostra l’antenna

d’accoppiamento.

Figura 4.7: Foto del risonatore dielettrico.

sterno del criostato tramite un’asta. Il movimento dell’ago e tale che, quando
e completamente inserito, si perturba pesantemente il modo risonante, soppri-
mendolo totalmente. Tale sistema permette una buona ripetibilita del processo
di calibrazione della linea, in cui si cancella qualsiasi contributo spurio nelle
misure in frequenza. Nella Figld.7] & riportata una foto del risonatore, nella
Fig[l.§ la curva di risonanza del risonatore dielettrico misurata a temperatura
ambiente, fornendo i seguenti valori: Qpy=5950, 5=0.13 e 1,=47.38 GHz (in
buon accordo con il valore teorico di 47.30 GHz calcolato con €, 4 = 9.4).
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Figura 4.8: Curva di risonanza del risonatore dielettrico a temperatura ambiente. A
sinistra: P, e P; registrati. A destra : la curva lorentziana misurata (simboli aperti) e fit
(linea).

4.4.5 Accuratezza della misura

Gli andamenti misurati in temperatura per @y e 1y sono riportati in Fig/d.9|
A 80 K si misura Qp ~10000. La frequenza di risonanza (Fig[i.9h) decresce
regolarmente con la temperatura senza salti in coincidenza dei momenti di ca-
librazione della linea (nella stessa figura & mostrato un ingrandimento intorno
a 97 K).

; maou (a) Vo (GH2) ib)
\W I 1 [ ' ' '
Y » ] 4788 [ 1
8000 | ity i
] v, (GHz)
0.45 B r 47 678
8000 B ] 4766 [ ]
04 ] ] [ 476775
4000 L o3s \\\\ 3 _ 47677 l \
03 \ 1 7.64 | 476785 ]
2000 + B F
0.25 1 L 1 g [ 47676
a0 100 120 TIK) 160 i b 97 975 98 985 99 T(K) 100
0 | | | 4762 F | | |
80 100 120 TIKY 160 80 100 120 TKY 160

Figura 4.9: Dipendenza dalla temperatura dei parametri del risonatore dielettrico in con-
figurazione omogenea. A sinistra: Qu (con § nell’inserto); A destra: vy. nell’inserto: un
ingrandimento su vy in corrispondenza del processo di sintonizzazione e desintonizzazione.
La linea sottile ¢ stata aggiunta come guida visiva.

Per valutare I'accuratezza del risonatore nel determinare I'impedenza super-
ficiale di un SATT, Z,, si mostra una misura caratteristica su un campione
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Figura 4.10: Risonatore dielettrico in configurazione omogenea: confronto tra il cambia-
mento nella frequenza misurata Avg /vy € AXpm/Gpase- 1l secondo € stato moltiplicato per
un fattore 10 per rendere semplice il confronto.

superconduttore. Viene di seguito descritta la procedura eseguita per ricava-
re Z, tramite la calibrazione del background del risonatore dielettrico. Nel-
l’Eq. i contributi dovuti al background comprendono le perdite sulle
basi metalliche, le perdite sulle pareti laterali e le perdite nel dielettrico: solo
le prime risultano significative, poiché le perdite sullo zaffiro (0.1-1 mf2, con
bassa tangente di perdita [97]) sono inferiori ai valori di dissipazione ohmica
sul metallo e il fattore geometrico sulle pareti laterali GG;,; € maggiore di quello
della base Gpuse. Allora R, risulta:

o Gbase . Rbm o Gbase . l Gbase (448)
QU QU 2 QU,omog
Nell'ultima uguaglianza si € usato Rpm = Gpase/ (2QU.0mog), che si puo ricava-
re tramite una misura del risonatore omogeneo con le stesse approssimazioni
usate sopra.
Nella determinazione di X, si puo di nuovo trascurare il contributo sulle pa-
reti laterali. D’altra parte, lo spostamento in frequenza indotto dal dielettrico
non si puo trascurare ed e dovuto principalmente alle variazioni termiche sulla
permeabilita.
In configurazione omogenea, assumendo come validita della condizione di Hagen-
Rubens per un metallo (Rp,=Xpm), il contributo alla reattanza del metallo,
per variazioni Avy /v indotte dalla temperatura, si puo valutare come
AXom _ Altm _ 5 1 (4.4.9)
Gbase Gbase 2@U,0mog
In Fig. e stata confrontata la quantita misurata Ayy/vy tra 80K e 160K
al contributo metallico cosi valutato AXp,/Gpese- Su un intervallo di tem-

R,
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peratura di 10K, AXp,/Gpase < 1076 mentre Avg/vy ~ 107%. In ogni caso,
anche se la reattanza del metallo da un piccolo contributo allo spostamento in
frequenza, non puo essere trascurata. Infatti, AXy,, = 0.26 uf2 per ogni K con-
frontabile con la sensibilita del risonatore su AX, dell’ordine di 1 m€2. Si puo
inoltre usare lo spostamento in frequenza misurato in condizione omogenee:

Ay hom AXpm A
SMohom _ _Slbm _ 2H0 (4.4.10)
Vo,hom Gbase Vo | dgiel
insieme alla stima (4.4.9)) per X, al fine di ottenere il seguente valore calibrato
di AX, da (4.4.3)):

A AVo hom 1 1
AXS = _QGbaseﬂ + 2Gbaseyo—yh + GbaseiA

14 Y0, hom

oo (4.4.11)
E importante ricordare che le misure in campo magnetico a temperatura fissata
sono libere da errori di calibrazione, essendo soggette solo alla variazione su Qy
(~1m®Q su AR;) e ad un piccolo spostamento osservato su v solo a campi pit
alti (~ 1 mQ on AXj su tutta la rampa in campo); pertanto la resistenza e la
variazione di reattanza con il campo magnetico sono dovute solo alla risposta
del film superconduttore.

4.4.6 Estrazione della resistivita nell’approssimazione di
film sottile

I campioni superconduttori analizzati in questo lavoro di tesi sono stati realiz-
zati in film sottili. Per estrarre la resistivita complessa dei campioni a partire
dalla misura di impedenza superficiale Z, ¢ necessario analizzare la risposta
della configurazione a strati di cui fanno parte. Infatti, la struttura formata dal
film superconduttivo e dal substrato e poggiata su un supporto di metallo alla
base del risonatore. Nel caso di film sufficientemente sottili occorre considerare
che il campo elettromagnetico decadrebbe esponenzialmente su una lunghezza
maggiore dello spessore del film stesso, e quindi penetrerebbe nel substrato,
fino ad arrivare allo strato metallico del supporto. Pertanto la grandezza Z,,
definita nella Eq[4.1.7] riferita ad un campione di spessore infinito, & in genera-
le diversa dall’impedenza della struttura a strati. Per calcolare tale impedenza
consideriamo un’onda piana incidente sul film come mostrato in Fig[l.11] Se
il film superconduttivo con impedenza superficiale Z, e costante di propaga-
zione 7y, e cresciuto su un substrato con impedenza efficace Z; e costante di
propagazione s, allora l'impedenza superficiale efficace Z! che si sta cercando,
vista dall’onda nell’attraversare la struttura a strati, risulta [79]:

g Zq +1Zs tan(vysts)
S T Z 4 iZgtan (vt

(4.4.12)
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Figura 4.11: Struttura stratificata che risulta su un SATT in una misura a microonde.

dove t, e lo spessore del film sottile.

Quando & soddisfatta la condizione |vsts| < 1, cioe la profondita di penetra-
zione dell’onda e pit grande rispetto allo spessore del film, si puo semplificare
Eq4.4.12] ed ottenere l’approssimazione di film sottile [101], 102} (103, [104]:

1 1 1 owl

~

Z Zfs+7d Z3

(4.4.13)

Nel limite di film sottile quindi Z’ ¢ data dal parallelo di tre impedenze: I'im-
pedenza del film sottile Z¢,, I'impedenza del substrato Z; e quella della base
metallica. Se la perdita dissipativa nel substrato e nello strato metallico ¢
trascurabile rispetto a quella nel film, cioe le relative impedenze sono molto
maggiori di Zy,, 'impedenza vista dall’onda incidente ¢ semplicemente pari a
quella del film sottile

=2 4.0 (4.4.14)

Questa espressione e estremamente utile per ottenere direttamente le compo-
nenti della resistivita del film a partire dalla misura di Z.:

7~ R, = zretﬁ AX, = ASE (4.4.15)
S S

I substrati dielettrici presentano impedenze assai alte, pertanto ’approssima-

zione di film sottile per Z! funziona bene, tranne nel caso in cui la permeabi-

lita del dielettico ha grandi variazioni termiche, come nel caso del Sr'TiO3 che

presenta fenomeni di risonanza a determinate temperature [105], TOT], 104].
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4.5 Apparato sperimentale

Nel seguente paragrafo verra descritto l’apparato sperimentale utilizzato nelle
misure di impedenza superficiale a 48GHz, composto da:

e un circuito a microonde, collegato al risonatore dielettrico,
e da una linea da vuoto,

e da un’interfaccia tra la strumentazione e il computer per 'acquisizione
dei dati.

4.5.1 Calibrazione della linea

Le potenze incidente e riflessa vengono misurate sufficientemente lontano dal
risonatore. La potenza P,,, misurata dal rivelatore e quella riflessa P, dal
risonatore risultano pertanto diverse. Assumendo che il circuito abbia solo un
coefficiente di attenuazione dipendente dalla frequenza k(v), si ottiene:

Pu(v) = k(v)P.(v) = k(v)[L(v)[*Pi(v) (4.5.1)

dove l'ultima uguaglianza deriva dall’Eq.(4.3.6). Per ricavare |I'(v)|* & ne-
cessaria una calibrazione della linea. La soluzione consiste nel desintonizzare
(portare fuori risonanza) il risonatore attraverso un opportuno meccanismo.
Posto il risonatore fuori risonanza, il coefficiente di riflessione vale I'(v) = —1.
La corrispondente potenza riflessa P, (v) risulta:

Po(v) = k)| = 1PP() = k() P(v) 452)
Pn(v) _ k@ICIPPW) _ nve
P - kb W (4.5.3)

ovvero la curva di risonanza sperimentale desiderata nella (4.3.7)).

4.5.2 Sistema di misura a 48 GHz

Per raggiungere temperature inferiori alla 7. dei campioni superconduttori
(~ 90K), si ¢ utilizzato un sistema criogenico costituito da un criostato a
bagno d’azoto liquido/solido a uno stadio, realizzato in acciaio non magneti-
co, con sezione decrescente verso il basso per consentirne l'inserimento tra le
espansioni di un magnete. Il criostato e diviso in tre camere: quella pit interna
accoglie il risonatore con il tratto di guida d’onda che la collega al banco di
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1: sistema di desintonizzazione
2: guida d'onda

3:accesso perelio

4:accesso perazoto e pompaggio
5-6: camere da vuote

7: spazio separatore

$: azoto solido /liquide

9: risonatore

10: espansioni polari
dell'elertromagnete

l )
@ I

Figura 4.12: Sistema a 48 GHz: criostato ed elettromagnete. A destra, in grigio & rappre-
sentato il campione superconduttore (con gli assi cristallografici a, b, ¢) nella posizione che
assume nel risonatore; & qui rappresentata la configurazione (utilizzata in misura) in cui H
& ortogonale alla densita di corrente J.

microonde, quella intermedia contiene il bagno d’azoto mentre l'intercapedi-
ne esterna serve per l'isolamento termico (si veda Fig[f.12)). Nella camera in
cui ¢ posto il risonatore viene mantenuta una pressione di elio gassoso pari
a circa 0.2 mbar), per avere un debole accoppiamento termico con il bagno
d’azoto contenuto nella camera contigua. Temperature inferiori a quelle di
liquefazione dell’azoto (77.35K per azoto puro alla pressione di 1013 mbar),
pari a circa 60K, sono state raggiunte pompando sull’azoto stesso, in modo da
ridurne la pressione di vapore, favorendone il congelamento. Per raggiungere
temperature cosl basse rispetto a quella ambiente ¢ indispensabile un buon
disaccoppiamento termico tra il bagno d’azoto e l’esterno, reso possibile prati-
cando un vuoto sufficientemente elevato nell’intercapedine esterna attraverso
una pompa turbomolecolare.

Per minimizzare I'ingresso di calore attraverso la guida d’onda, la parte termi-
nale, quella a contatto con il risonatore, ¢ realizzata riducendo gradualmente
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fino a pochi um lo spessore del conduttore metallico all’interno; tale struttura
¢ stata poi rinforzata meccanicamente ricoprendola di fibra di carbonio.

La temperatura del campione viene rilevata attraverso un termometro al pla-
tino posto all’interno del corpo del risonatore. Esso dista circa 2mm dal cam-
pione ed e inserito a molla in un cilindro cavo di rame la cui base & a contatto
termico con il campione superconduttore.

Dal momento che tale sistema e destinato anche a misure in funzione del campo
magnetico, si € posta molta cura nel realizzare un dispositivo che consenta di
stabilizzare la temperatura al valore desiderato. A tal fine si sono disposti due
riscaldatori quanto piu possibile vicino alla superficie del risonatore, costituiti
da avvolgimenti antiinduttivi in costantana, di resistenza circa pari a 25¢2, che
permettono di variare la temperatura del campione rispetto a quella del bagno
d’azoto. I riscaldatori sono alimentati da una sorgente di corrente controllata
da un computer attraverso un programma di retroazione apposito, che regola
con continuita il valore di corrente nel riscaldatore in base alla temperatura
rilevata e a quella impostata. In questo modo e possibile stabilizzare la tempe-
ratura entro un intervallo di 5mK intorno al valore prescelto. Tale sistema di
retroazione permette anche un controllo dinamico della temperatura, potendo
decidere la velocita di crescita della temperatura mediante i riscaldatori.

Le misure magnetiche sono state svolte utilizzando un elettromagnete con-
venzionale dotato di due bobine principali capaci di generare un campo di
induzione statico massimo pari a 0.75T. Tra le espansioni ¢ posto il criostato.
La corrente che circola negli avvolgimenti viene erogata da un alimentatore
che fornisce fino a 304 e pud essere controllata con continuita e velocitd varia-
bile. L’elettromagnete ¢ dotato anche di piccole bobine, dette di controcampo,
coassiali con quelle principali, in grado di generare un debole campo che pos-
sa annullare quello residuo delle bobine principali. In tale modo e possibile
effettuare delle rampe in campo (ovvero una misura a temperatura fissata,
all’aumentare dell’intensita del campo magnetico) a partire da un valore no-
minalmente nullo. Il magnete e in grado di ruotare intorno a un asse verticale,
in modo da poter variare la direzione del campo generato. Il campo viene mi-
surato per mezzo di un gaussimetro dotato di una sonda a effetto Hall, situata
in prossimita del risonatore ma esternamente al criostato.

Nella Fig. ¢ stata schematizzata la disposizione dei componenti del cir-
cuito a microonde utilizzato; i vari dispositivi sono connessi tra loro mediante
un sistema di guide d’onda rettangolari, aventi l'orientazione necessaria per
potersi raccordare ai diversi elementi circuitali.
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Figura 4.13: Schema a blocchi dell’apparato sperimentale a 48GHz. Le frecce indicano il
verso in cui I'onda si propaga nei tratti di guida.

4.5.3 Acquisizione dei dati

Durante una misura ’acquisizione dei dati ed il controllo degli strumenti av-
viene come riportato nello schema generale di Figld.14] L’apparato & costituito
da una serie di strumenti predisposti alla lettura delle grandezze fisiche quali
I'intensita di campo magnetico, la temperatura del campione, la corrente per
i riscaldatori e le bobine di controcampo; i dati raccolti dal termometro e dal
gaussimetro vengono acquisiti dal computer attraverso un’interfaccia standard
IEEEA488. 1l calcolatore e anche fornito di una scheda di acquisizione analogico
digitale DAQ che permette la lettura dei segnali di tensione. Ogni rampa in
frequenza, con durata di 0.1 s, e inizializzata da un trigger primario software
inviato alla sorgente HP 83751B. La sorgente genera allora la rampa in fre-
quenza e simultaneamente emette 1601 trigger secondari separati in frequenza:
ognuno agisce sul DAQ affinché legga la potenza rilevata dal diodo crystal. Al
momento della misura sul calcolatore girano concorrentemente pit program-
mi, in ambiente LabView, sia per l'acquisizione dei dati d’interesse che per il
controllo della corrente erogata ai riscaldatori per gestire le rampe in campo
magnetico. I dati sono acquisiti e visualizzati sul pannello di controllo in tem-
po reale in modo da consentire, se necessario, I'intervento dell’operatore sulla
strumentazione. I medesimi programmi calcolano i parametri del risonatore,
secondo la procedura che li estrae dalla curva Lorentziana.

4.6 In conclusione

Con questo capitolo si e conclusa la parte iniziale di presentazione degli aspetti
fenomenologici e teorici della superconduttivita e dell’apparato sperimentale
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RISONATORE
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Figura 4.14: Sistema a 48 GHz: schema di acquisizione dati. Linee sottili: segnali
analogici. Linee spesse: segnali digitali (IEEE-488 bus).

b

utilizzato. Nel prossimo capitolo sono riportate le misure di resistivita sui film
superconduttori, oggetto di questo lavoro di tesi, con le relative interpretazioni
in base al modello teorico generalizzato discusso precedentemente.



Capitolo 5

Presentazione delle misure

In questo capitolo vengono presentati e discussi i risultati ottenuti in questa tesi
di Dottorato dalle misure su film superconduttori di YBCO ed YBCO/BZO,
realizzati nell’ambito di un contratto di ricerca attivo tra I'Universita Roma

Tre, il Centro Ricerche ENEA di Frascati (EURATOM).
Il capitolo e strutturato nei seguenti paragrafi:

5.1 si presentano i campioni superconduttori studiati sperimentalmente ed i
modelli teorici proposti per ’analisi dei dati;

5.2 si presenta la caratterizzazione a microonde in campo magnetico nullo,
mostrando come 'aggiunta di inclusioni di BZO non peggiori le proprieta
superconduttive dei campioni;

5.3 viene descritta la procedura tramite la quale a partire dalle grandezze
misurate si ricavano le grandezze derivate che completano il quadro della
risposta elettrodinamica del superconduttore;

5.4.1 e 5.4.2 si riportano le misure in campo magnetico perpendicolare, per
studiare la riduzione delle perdite per effetto delle inclusioni di BZO;

5.4.3, 5.4.4 e 5.4.5 si presentano le rampe in campo magnetico e le rotazioni
angolari sullo stesso campione per determinare le proprieta di anisotropia
intrinseche dell’YBCO e le proprieta direzionali dovute ai nanorod di
BZO;

5.4.6 e 5.4.7 si mostra la risposta dei vortici in campioni cresciuti per via
chimica, tecnica di deposizione che presenta dei vantaggi per possibi-
li sviluppi nel processo di produzione dei coated conductor su scala
industriale.

95
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%BZO | Tecnica | Campione | T,,(K) | Spessore(nm) | T, 4.(K) Inclusioni
0 PLD purog p 90.4 120 91.0 —
2.5 PLD BZ0Os5p 89.5 120 90.3 nanorod
5 PLD BZOs p 90.6 120 90.6 nanorod
7 PLD BZOqp 90.5 120 90.2 nanorod
0 MOD PUTOQ M 90 230 89.8 nanoparticelle
10 MOD BZOo,m &9 230 89.3 nanoparticelle

Tabella 5.1: Definizione dei campioni studiati: contenuto di BZO, denominazione del
campione, temperatura di transizione, spessore, tipo di inclusioni.

5.1 Campioni: caratterizzazione

I film studiati sono campioni di YBCO cresciuti epitassialmente su substrati
(001) di SrTiO3 con un diversa percentuale di polveri sub-micrometriche di
BZO nei target di deposizione, 0% (campione puro, purog p), 2.5% (BZOy5.p),
5% (BZOs.p), 7% (BZO7 p), cresciuti tramite deposizione laser (PLD), e altri
due campioni con percentuali 0% (purog ar) € 10% di BZO (BZ O, u), cresciuti
mediante deposizione chimica a metallo-organico trifluoroacetato (TAF-MOD)
con ridotti tempi del processo di pirolisi. La scansione a raggi X sul picco (005)
rivela film orientati lungo I’asse ¢ con una rocking curve stretta per tutti i cam-
pioni (la larghezza FWHM risulta inferiore a Aw < 0.2° ed i valori si riducono
da 0.16° nel purop p fino a 0.07° per il BZO7 p). Questa caratteristica indica
un miglioramento della cristallinita promossa dalle inclusioni di BZO [116].
I parametri caratteristici di ogni campione studiato sono riportati in tabella
(contenuto di BZO, denominazione del campione, temperatura di transizione,
spessore, tipo di inclusioni). 7, € la temperatura in cui il fattore Q nella
transizione a microonde si riduce del 10% rispetto al suo valore a 65K e rap-
presenta una misura della temperatura di transizione. La temperatura critica
dei dati a microonde ¢ compresa nell’intervallo (89.5-90.6)K come riportato in
tabella. T¢ 4. € la massima temperatura a resistenza nulla misurata in dc; tali
temperature non diminuiscono significativamente aumentando il contenuto di
BZO, stando ad indicare come le inclusioni non degradino le proprieta super-
conduttive. Lo spessore ¢ stato misurato con un profilometro su diversi punti
dei campioni. I risultati dell’analisi complementare in dc e le osservazioni al
TEM sugli stessi campioni sono state presentata al par[2.2]
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5.2 Caratterizzazione a microonde a campo ma-
gnetico nullo

Le caratterizzazioni a microonde in campo magnetico nullo sono state effet-
tuate partendo dalla temperatura di 60K sino a 7, ben sotto, aumentando
la temperatura ad una velocita di circa 0.2K/min con il risonatore a 48GHz.
Tutte le misure sono state eseguite in un ampio intervallo di temperature in
modo da poter valutare con accuratezza 'impedenza superficiale del campione
nello stato superconduttivo. La tecnica di misura non permette di raccogliere
informazioni anche nello stato normale, dove il segnale si annulla vista 1’ele-
vata dissipazione misurata sul campione nello stato normale. La ripetibilita
della misura e stata controllata effettuando piu transizioni resistive sullo stesso
campione. Dall’andamento generale delle transioni resistive e dai valori del-
le temperature critiche si evidenzia come 'aggiunta di inclusioni di BZO non
peggiori le proprieta superconduttive dei campioni. Infatti, nella Figs.1ja sono
riportate le misure di Q) in funzione del contenuto di BZO a diverse tempera-
ture. A 65K, 77K e 85K Q) risulta sostanzialmente costante, ovvero le perdite
assolute sono costanti indipendentemente dal BZO [109]. Si conclude che il
BZO non rappresenta una sorgente significativa di degradazione in campo nul-
lo delle perdite a microonde.

Nella Fig/5.Ip @ stato infatti riportato ’andamento in temperatura dell’inver-
so del fattore di merito del risonatore con diversi film montati. I picchi sono
dovuti alle risonanze nel substrato di STO su cui vengono depositati i film
superconduttori e possono falsare i risultati della misura [109]. Pertanto, le
misure in campo magnetico devono essere effettuate in intervalli di tempera-
tura sufficientemente lontani dai picchi; e stato possibile spostare la posizione
dei picchi con I'inserimento di un distanziatore dielettrico, allungando difatto
il percorso elettromagnetico del segnale incidente.

5.3 Procedura di analisi dei dati

Di seguito viene illustrata la procedura d’analisi dei dati tramite la quale a par-
tire dalle grandezze misurate si ricavano le grandezze derivate che completano
il quadro della risposta elettrodinamica del superconduttore; tale procedura si
basa sull’applicazione del modello universale descritto al par[3.2l Le misure,
considerate come esempio d’applicazione della procedura, si riferiscono al film
sottile BZO7 p.

In Fig/5.2b ¢ riportata la variazione della resistivita a microonde in campo Ap.
Tale grandezza viene identificata con la resistivita complessa p,,, indotta dal
moto dei vortici. In Fig. viene mostrata la quantita r = pym.2/pem.1, vista
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Figura 5.1: a: Dipendenza dlle perdite assolute a micoonde in funzione del contenuto di
BZO nei film YBCO/BZO in campo nullo a tre diverse temperature. Dipendenza in tempe-
ratura del fattore di merito 1/@Q del risonatore con diversi film montati. I picchi sono dovuti
alle risonanze nel substrato STO. In inserto: con 'inserimento di un distanziatore dielettrico
& possibile spostare le risonanze del substrato per misurare I'impedenza superficiale reale.

I'importanza di tale parametro nell’analisi successiva. Il peso della componen-
te reattiva risulta significativo poiché si misura r > 1. p,,1(H) ¢ lineare in
H, andamento consistente con il caso piu semplice in cui il flux creep si puo
ritenere trascurabile [78].
Applicando I'analisi convenzionale dei dati, secondo il modello GR in assenza
di creep, invertendo I’Eq., che si riporta per comodita di lettura
B 1 1
Pom,GR = gbon =P = (5.3.1)
nw w

si ottengono direttamente dalle grandezze misurate p,,,, le grandezze derivate
ner € kycr (in Fighh.2e e Figp. 2 rispettivamente); in Fig[5.2d si osserva che
k,cr risulta costante e ngr debolmente dipendente dal campo. Per valutare
quanto questi andamenti possano essere un artefatto legato a questo tipo di
analisi, ¢ opportuno ripercorrere ’analisi secondo il metodo universale che
permette di valutare I'affidabilita dei calcoli e ricavare i parametri di vortice
con la fisica che sottendono.
La riduzione di diversi modelli ad un’unica espressione analitica, Eq.,
permette di dividere concettualmente I'intera analisi dei dati ed interpretazione
in due passi:

e dapprima, usando la sola assunzione di dinamica standard di vortice,
si possono derivare dai dati sperimentali le quantita indipendenti dal

modello quali: nesr, Terr, €crp (si veda il par.;
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Figura 5.2: La resistivita di vortice p,,, rispetto al campo applicato nel campione di
YBCO/BZO a T=70.9K. (a): parametro r = pym.2/pom1- (b): Pum.1 € pum2. (c): il
parametro viscosita di vortice nggr. Nell’inserto (d): la costante di pinning k, gr.

e successivamente e separatamente, l'interpretazione fisica dei parametri
efficaci viene effettuata sulla base di un modello specifico.
Questo secondo passo puo condurre a risultati parzialmente diversi in
base allo specifico modello scelto ed & pertanto molto delicato. All’interno
dei singoli modelli, a partire dall’espressione universale si ricavano
le limitazioni sui diversi parametri derivati necessarie per l'analisi dei
risultati sperimentali.

5.3.1 1l fattore di creep

I fattore di creep e.fy ¢ una grandezza che non puo essere ottenuta diretta-
mente dalle misure, ma ¢ possibile ottenerne solo un limite superiore €. fmaax
[78].

Consideriamo ’equazione universale Eq. per la resistivita di vortice py,
e il rapporto r tra le grandezze che si misurano sperimentalmente:

x

J(pvm) Pom,2 — 11— €eff
= = —=w 5.3.2
Rlpom.) — poma 1+ &%epy 532)

r

ovvero, il rapporto tra la parte immaginaria e reale della resistivita complessa
misurate, dove w = 1/(wTefy).
Rielaborando ’espressione precedente si ottiene:

(reesr)@® + (eepy — D@ +71 =0 (5.3.3)
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Affinché abbiano un significato fisico si deve imporre che w > 0e 0 < e.pp < 1.

Dall’Eq.(5.3.3]) ne discende il seguente vincolo:
€orf < €offman(r) =14 2r% — 2rV1 + 12 (5.3.4)

che rappresenta il limite superiore per il fattore di creep in termini delle gran-
dezze misurate. La funzione €.fymq (1) decresce monotonamente da 1 a 0 per
r che varia nell'intervallo [0,00]. In Figl5.3h ¢ riportato €.fsmas per 'YB-
CO/BZO a 70.9K; come si vede ¢ una funzione crescente del campo (e anche
della temperatura, consistentemente con la sua origine termica).
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Figura 5.3: Parametri di vortice dipendenti dal modello per 'YBCO/BZO a 70.9K. In
alto: il valore massimo del fattore di creep €cff.maz. Nell'inserto: il valore minimo d’energia
Umin di potenziale secondo il modello CC (simboli pieni) e B (simboli vuoti). A destra:
ner nell’ipotesi di creep nullo (simboli pieni), il valor medio atteso (cerchi vuoti), il valore
minimo (quadrati).

5.3.2 L’energia minima di attivazione

Dal valore del fattore di creep massimo €cffmqq, espresso nell’Eq.(5.3.4), &
possibile derivare ’energia minima della barriera di potenziale di pinning Up ,in
secondo l’espressione

€cffmag = € D0min/kBT (5.3.5)

ma per farlo occorre scegliere un modello specifico [78]. T modelli utilizzati
pitt di frequente sono quelli di Coffey-Clem (C'C' si veda par[3.1.2)) ¢ Brandt
(B si veda par., che conducono a risultati simili, nell’intervallo in cui il
modello di Brandt puo essere applicato (con €ffmar < 0.5, per cui r > 0.35).
Come mostrato in Fig[5.3p, la principale differenza consiste in una brusca
traslazione verticale che deriva da un diversa stima del contributo di creep. I
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valori ottenuti sono U min(poH = 0.27") ~ 20meV e 40 meV nei modelli B e
CC, rispettivamente.

5.3.3 1l coefficiente di viscosita di vortice

La viscosita di vortice 7 risulta definita nel seguente intervallo [78]

1+e
Non——g " <0 < or (5.3.6)
i cui estremi sono definiti, indipendentemente dal modello scelto, in termini
delle quantita ngr = 2B o €effmax Ticavate direttamente dalle grandezze mi-

Pif
surate secondo le relazioni (3.1.6]) e (5.3.4)), rispettivamente (in Figl5.3c).

Come si vede dall’Eq.@: , 1 valori ottenuti usando il modello GR rappre-
sentano sempre un limite superiore per 7, quindi la migliore approssimazione
per 1 quando i creep €.ffmas ¢ sufficientemente grande, ovvero ad alte tem-
perature. A bassa temperatura, dove il creep e sufficientemente piccolo o
trascurabile, n si stima con maggiore incertezza. In tal caso, la stima su 7
deve essere accompagnata da barre di incertezza. Tale incertezza puo essere
ridotto seguendo un approccio statistico e notando che I'incertezza sul fattore
di creep, 0 < €5 < €cffmaz, NON si riflette uniformemente su n. Il risultato
principale & che, nel caso peggiore, (n)£20% rappresenta il 90% dell’interval-
lo di confidenza, dove (n) ¢ il valore atteso di 7. I risultati finora ottenu-
ti, derivati dall’espressione generale hanno quindi un’alta affidabilita
indipendententemente dal modello specifico adottato.

5.3.4 La costante di pinning

L’incertezza nella determinazione di k, si comporta in modo opposto rispetto
a quanto accade sul coefficiente di forza viscosa n: il valore calcolato secondo
il modello GR, ovvero k, g, rappresenta il limite inferiore, mentre dai valori
finiti del creep €.¢¢ si ricavano i valori superiori per k,, fino ad un valore mas-
Simo kj mqes che dipende dalla scelta del modello.

Un’interpretazione dei dati sperimentali con il modello di Brandt fornisce
kpmaz =~ (kpcr), con un’incertezza trascurabile; questa incertezza deriva nu-
mericamente dalla cancellazione delle incertezze di 7 e w,, per valori di r suf-
ficientemente alti essendo k, = w,/n.

Un’interpretazione delle stesse misure con il modello C'C' fornisce invece un’in-
certezza significativa poiché non avviene la stessa cancellazione.

La scelta del modello ricopre un ruolo molto importante nella determinazione
di £, dai dati sperimentali, pertanto si deve procedere con molta cura prima
di giungere alle conclusioni sull’analisi di k,. Per illustrare questo effetto si
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e riportata in Fig la deviazione massima di ky, mas/kpcr in funzione di r
calcolata con entrambi i modelli. E evidente come per r > 1 i risultati ottenu-
ti dai modelli Brandt e GR sono quasi coincidenti (kp maz/kpcr =~ 1), mentre
Iincertezza sul valore C'C' risulta maggiore. Questa proprieta vantaggiosa del
modello di Brandt e controbilanciata dalla limitazione che si presenta a regimi
in cui il creep non e troppo alto, invece I'approccio C'C' ¢ capace di ottenere
buoni risultati sia a regimi di creep basso che alto.

Comunque nel caso del campione studiato, come si vede in Figl5.4h, indipen-
dentemente dalla scelta del modello (CC o B), k, risulta costante. L’interpre-
tazione di questo andamento sara affrontata nel par5.4.4]
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Figura 5.4: A sinistra: k, secondo il modello CC (valore massimo a simboli pieni), B
(valore massimo a simboli vuoti), GR triangoli rovesciati. A destra: k, normalizzato su
kp ¢r in funzione di r; & evidente la dipendenza dal modello. modello CC (linea spessa);
modello B (linea tratteggiata); la linea sottile rappresenta la coincidenza con il modello GR.

5.4 Misure in campo magnetico
Le misure di dissipazione in campo magnetico sono state eseguite:

e in campo magnetico perpendicolare (ovvero a § = 0°), per studiare la
riduzione delle perdite e 'andamento dei parametri di vortice per effetto
del contenuto percentuale di inclusioni di BZO (si vedano i par e

pa):

e con rampe in campo e rotazioni angolari, sullo stesso campione, per deter-
minare 'effetto della direzionalita del pinning ed ’anisotropia (si vedano
i par. [.4.5) [.4.6| [5.4.7).




5.4 Misure in campo magnetico 103

e la risposta dei vortici in campioni cresciuti per via chimica (si vedano i

par. 28] e F-09).

5.4.1 Riduzione delle perdite per effetto del contenuto
di BZO

Le misure in campo magnetico perpendicolare, presentate in [I09], mostrano
lo studio sistematico sui campioni purog p, BZOs5p, BZOs p, BZO7 p.

L . 7% T=63K ﬁgaiﬁBE—
005 © 5%
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Figura 5.5: Parti reale ed immaginaria della resistivitad a microonde, in funzione del campo
applicato, per T = 63, 77 and 83 K (le temperature leggermente differenti sono indicate in
figura) e differente contenuto di BZO. Si vede che quantita maggiori di inclusioni di BZO
riducono significativamente le perdite in campo.

Nei pannelli (a), (b), (c) della Figl5.5| & riportata AR, in funzione di H per
tutti i campioni studiati ad alcune temperature. L'YBCO/BZO presenta una
riduzione della variazione della resistenza superficiale di un fattore ~ 3, in
funzione del campo magnetico applicato, rispetto al purog p [109]. Tale ridu-
zione si estende fino a temperature prossime a 7., indicando come I'efficacia
dei centri di pinning sia cresciuta per effetto dell’introduzione delle particelle
di BZO.

I cambiamenti indotti dal campo sulla reattanza AX; (pannelli (d), (e), (f)
della Fig[5.5) mostrano nel’YBCO/BZO una riduzione meno drammatica ri-
spetto ai cambiamenti sulla resistenza a basse temperature, ma con una forte
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persistenza vicino a 7T, indicando come il pinning associato al BZO rimanga
forte a piu alte temperature.

La risposta del campione BZOy5 p ¢ simile a quella del purog p, suggeren-
do come piccole percentuali di BZO non inducano una crescita significativa e
strutturata di difetti allungati lungo ’asse-c.

Nelle Figl5.6k.,b si confronta, con maggiore dettaglio, la risposta del campione
BZ 07 p con quella del purog p, da cui si evince che, nei film con alto contenuto
di BZO, sia R, che X, presentano una curvatura verso il basso nella dipen-
denza da H [106]. Nel campione purog p (Figl.6f,d)si ha una curvatura verso
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Figura 5.6: Le variazioni della dipendenza in campo della resistenza superficiale,
AR/ (H) = Ap1(H)/d, nell'YBCO/BZO (pannello in alto) e nel purog p (pannello in basso).
Nell'YBCO/BZO la dissipazione viene ridotta di un fattore ~ 3 o maggiore. Persino a 87 K,
vicino a T,, 'aumentare della dissipazione in campo del BZO7 p rimane comunque minore
dell’YBCO (in inserto). Le variazioni della dipendenza in campo della reattanza superfi-
ciale, AX!(H) = Aps(H)/d, nel'YBCO/BZO (pannello in alto) e nel purog p (pannello in
basso). NellYBCO/BZO la reattanza rimane alta fino a T & T, suggerendo la persistenza
del pinning.

I'alto in Rs(H) che ¢ di solito un’indicazione della presenza di flux creep. I da-
ti suggeriscono pertanto che I'introduzione di BZO, oltre ad un forte pinning,
porta ad una riduzione del creep ad alte temperature.

Il rapporto r = flgz, che rappresenta il bilancio tra la risposta elastica e
dissipativa, aumenta regolarmente al crescere del contenuto di BZO (nelle
Fig,b,c), indicando come le inclusioni di BZO influiscano non solo sul-
I'aumento della forza di ancoraggio dei flussoni (che dovrebbe essere principal-

mente legata alla reattanza) ma sui meccanismi stessi di dissipazione in tutto
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I'intervallo di temperature studiate [I07]. Di nuovo & evidente la differenza di
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Figura 5.7: Parametro di pinning r in funzione del campo applicato a diverse temperature
e percentuali di BZO. I dati sono riportati sopra a ugH =0.2 T per evitare la dispersione
dovuta alle elaborazioni numeriche. II parametro di pinning r preso a puoH =0.5 T in
funzione del contenuto di BZO per T'= 63, 77 e 83 K. Si vede come il pinning aumenti con
il contenuto di BZO.

comportamento tra i campioni puroy p e quelli a piu alto contenuto di BZO.
I valori assoluti di 7 sono piu alti nel'YBCO/BZO, stando ad indicare un
pinning piu forte. La dipendenza dal campo ¢ piu debole nel’'YBCO/BZO.
Questo aspetto e particolarmente significativo a temperature piu alte: perfino
a 87 K, vicino a Ty, r satura ad un valore ~ 0.5 nel'YBCO/BZO, mentre nel
purog p r decresce sotto al valore ~ 0.2.

Nella Fig[5.7d & riportato Pandamento del parametro r, valutato ad un campo
pari a ppH = 0.5 T, in funzione del contenuto di BZO ed a diverse tempe-
rature. Si noti come 'YBCO/BZO esibisca valori maggiori di r rispetto al
purog,p a tutte le temperature, incluse quelle vicine alla transizione, indicando
come il pinning addizionale introdotto con il BZO sia abbastanza forte per
sopravvivere alle eccitazioni termiche; questo implica che, le inclusioni di BZO
determinino nel'YBCO/BZO buche di potenziale sia profonde che ripide, che
modificano il profilo di potenziale di pinning rispetto al film puroy p [109].
Scegliendo per I’analisi dei dati il modello teorico di Coffey Clem [74], [75], [76] [77],



106 Presentazione delle misure

_""I""I""[""I'll':)"_:
~ "t e “:
@D » _
E
= 1L 4
=0 e :

- ® g

o ]

o 1

[ O ]

B G

L U,...|...,J....1.,..|.L..‘
0 25 5 7.5 60 70 80 T(K)

%BZO

Figura 5.8: A sinistra: valori minimi permessi dell’altezza dell barriera di potenziale del
potenziale di vortice, Up,;n, calcolata a ugH =0.5 T in funzione del contenuto di BZO e
a T = 63, 77 and 83 K. Come si vede U,,;,, dipende dal contenuto di BZO e satura a 5%
mol. BZO. A destra: dipendenza dalla temperatura di r a ugH =0.5 T nel purog p (simboli
vuoti) e nel BZO7 p (simboli pieni) a diversa temperatura.

dal valore massimo del fattore di creep, applicando l’Eq., si ricava l’ener-
gia minima della barriera di potenziale di pinning Uyi,. In Fig[5.8h @ riportato
I’andamento di U,,;,, calcolato a pgH =0.5 T, in funzione del contenuto di BZO
a tre diverse temperature [109]. Da questo risultato & chiaramente visibile co-
me l'altezza minima delle buche di potenziale aumenti monotonamente con
I'introduzione del BZO fino alla percentuale pari a 5%.

La spiegazione piu naturale ¢ che ciascun vortice abbia trovato una posizione
preferenziale sul singolo difetto di BZO. Ad un contenuto intermedio di inclu-
sioni di BZO i flussoni possono ancora scegliere di ancorarsi sui difetti naturali;
invece, al crescere del contenuto di BZO, ogni linea di flusso si alloca in una
buca di pinning che si e creata in corrispondenza di un difetto colonnare di
BZO. Tale scenario ¢ consistente con ’andamento dell’altezza minima U,,,;, che
satura a 5% mol. BZO: a ugH = 0.5 T la densita areale delle linee di flusso
¢ dell’ordine di ~ pgH/®y ~ 250 um~2, dove ®y = 2.07-107"° Tm?. Questo
numero dev’essere confrontato la densita ng di difetti colonnari introdotti dal
BZO. Utilizzando un metodo di etching si ¢ trovato che nel campione BZOs p
risulta ng ~ 600 pum~—2 [58], in buon accordo con il fatto che U, saturi: a
questo valore di campo (quindi di densita di linee di flusso), tutte le linee di
flusso risultano ancorate per I'effetto di matching (si veda par sui difetti
introdotti artificialmente visto che il loro numero € minore di quello dei difetti
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di BZO presenti. In Fig[5.8p si ¢ riportata la dipendenza dalla temperatura di
r a puoH =0.5 T nel purog p e nel PLD; a diversa temperatura [110]. Come si
vede, il campione PLD; esibisce valori maggiori di r a tutte le temperature,
stando ad indicare che il BZO rappresenta un pinning ulteriore sufficientemente
forte da sopravvivere agli effetti termici.

5.4.2 Campioni PLD: parametri di vortice

Dall’impedenza superficiale complessa dei campioni si derivano i parametri di
vortice, la costante di pinning k, e la viscosita di vortice n, che forniscono
informazioni sulla dinamica dei flussoni alle microonde.
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Figura 5.9: Parametri viscosita di vortice n e constante di pinning (parametro di Labusch)
kp in funzione dl contenuto di BZO a T' ~65 K calcolati usando ’espressione GR, a diversi
campi magnetici.

Facendo riferimento all’Eq., dalla dipendenza in campo osservata su r si
possono identificare le dipendenze dal campo di ciascun parametro di vortice.
Dapprima, senza fare alcuna assunzione sul fattore di creep, lo si lascia variare
tra i suoi valori limite, definiti nel par}5.3.1} ovvero 0 < € < €cff.maz- In questo
modo, sia k, che n (e quindi il loro rapporto w,) varieranno tra i corrispondenti
limiti.

Al crescere del contenuto di BZO, i valori della viscosita n e della costante
di pinning k, risultano di un fattore ~ 2 e 3 rispettivamente, al di sopra di
quelli ottenuti per purog p. Il simultaneo aumento dei parametri n e k, con
il contenuto di BZO, come mostrato da Fig/5.9b, suggerisce che la riduzione
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delle perdite a microonde in campo derivi principalmente da un miglioramento
delle proprieta di pinning, ma viene anche influenzata positivamente da un
cambiamento dei processi intrinseci di dissipazione [10§].

Inoltre, come si osserva in Fig[5.9] aumento del contenuto di BZO riduce la
variazione percentuale di k, in campo magnetico; tale riduzione suggerisce che
il regime di pinning corrisponde a vortici ancorati individualmente. Questo
risultato e in accordo con quanto osservato precedentemente, ovvero che nel
campione BZOj p la densita areale dei difetti di BZO risulta dello stesso ordine
del numero di flussoni B ~ 17" [117].

5.4.3 Viscosita di vortice n al variare della percentuale
di BZO

La viscosita di vortice esibisce valori assoluti che rientrano nell’intervallo di
quelli comunemente riportati in letteratura [43]. Tuttavia, al crescere della
concentrazione di BZO presenta un interessante cambiamento di andamento,
da un valore standard costante nel campione puroy p e a basso contenuto di
BZO (BZOy5p), ad una funzione crescente con il campo a concentrazioni
pit alte di BZO, come rappresentato nella Fig/5.10] a due diverse temperature
(pannello a 68K e pannello b 77K). E opportuno sottolineare che, mentre vi
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Figura 5.10: La viscosita di vortice n ottenuta dai dati sui campioni a diverso contenuto
di BZO a ~ 67K e ~ 77K. 7 risulta costante solo a basso contenuto di BZO.

sono numerosi modelli che descrivono una viscosita decrescente con il campo
[T18, 119], una viscosita crescente risulta piu difficile da comprendere. Questa
dipendenza di 1 dal campo magnetico, non prevista in letteratura, ha costitui-
to pertanto un aspetto nuovo nell’analisi dei dati.

Dal punto di vista microscopico, questo andamento puo essere indice di un
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aumento del tempo di scattering delle quasi-particelle nel nucleo del flusso-
ne e si correla bene con il miglioramento della cristallinita nei campioni con
BZO osservato nelle analisi microstrutturali condotte allENEA [I0§] (si veda

Fig..

La viscosita di vortice n rispetto ad H a diverse temperature, derivata secondo
il modello di Coffey-Clem, ¢ riportata nelle Fig per il purog p e Figl5.12p
per il campione BZOs5 p e Figls.12b per il campione BZO7 p. Quanto osser-
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Figura 5.11: La viscosita di vortice 7 ottenuta dai dati sul campione purog p a diverse
temperature.
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Figura 5.12: La viscosita di vortice n ottenuta dai dati sui campioni BZOs p e BZO7 p.

vato sull’andamento della viscosita nella Figl5.10]si estende a tutto I'intervallo
di temperature come si vede in Fig[5.12} I'YBCO/BZO presenta una viscosita
crescente fin da campi bassi rispetto al purog p, che invece rimane costante al
crescere dell’intensita del campo magnetico. Tale andamento della viscosita
indica che il pinning dovuto all’introduzione delle inclusioni di BZO compe-
te con il pinning intrinseco della matrice di YBCO nell’ancorare i flussoni e
rimane efficace fino ad alte temperature.
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5.4.4 Costante di pinning £, al variare della percentuale
di BZO

In Fig. sono stati riportati, per i campioni BZOs p e purog p, I'intervallo
di valori permessi per il parametro di pinning k,(H) (rappresentato dalle fasce
grigie) e le curve limiti di GR (rappresentate dai simboli), a due diverse tem-
perature, calcolate in base alla procedura del par[5.3.4L Mentre i valori assoluti
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Figura 5.13: 2. Intervallo di valori ammessi (aree ombreggiate) e limiti GR (simboli) per
k,(H) a temperature scelte per I"'YBCO puro e I"'YBCO/BZO.

di k, nel purog p sono allineati con quelli ottenuti da altre misure alle stesse
frequenze delle microonde [43], nel BZOs p risultano maggiori, specialmente a
basse temperature, evidenziando una risposta reattiva molto differente.

Inoltre, tra i due campioni confrontati, si osserva un’evidente cambiamento
di andamento di k, rispetto al campo: mentre nel’YBCO puro il parametro
di pinning k, decresce rapidamente al crescere del campo magnetico (nelle
Fig,c), con pendenza maggiore a basse temperature, nel BZOs p k,(H)
rimane approssimativamente costante, con una tendenza a crescere a bassi
campi quando si considerano temperature piu alte (nelle Fig.,b). Questa
diversa dipendenza in campo definisce pertanto il passaggio tra due differen-
ti regimi di pinning: in presenza di difetti diluiti o poco efficaci, come nel
campione purog p, le linee di flusso vengono ancorate su una matrice di difetti
puntiformi, che ancora molti vortici per difetto (regime di pinning collettivo)
e 'andamento di k, in funzione del campo ¢ quello riportato in [43], [50]. Ad
alta concentrazione di difetti o in presenza di pinning correlato, i vortici vengo-
no ancorati individualmente o in piccoli aggregati (bundle) sui difetti di BZO
(regime di pinning singolo). Infatti nel BZOj p, le inclusioni colonnari di BZO
rappresentano siti di pinning forte, cosicché, nell’intervallo di campo studiato,
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ogni flussone viene ancorato individualmente. Di conseguenza, k), risulta con-
stante o leggermente crescente con H e le linee di flusso agiscono essenzialmente
come strutture rigide. L fisica dei regimi di pinning e richiamata brevemente
in [L711

Tali ipotesi sono state verificate estendendo lo studio agli altri campioni a di-
verse concentrazioni di BZO. In Figl5.14] si ¢ riportato 'andamento in campo
della costante di pinning k, a basse temperature (~68 K, pannello (a) e ~77
K pannello (b)) nei quattro campioni, purog p, BZOs5p, BZOs p ¢ BZO7 p.
Il parametro k, mostra un cambiamento nella dipendenza in campo magneti-
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e ® at7%BZO, T=678K | £ ® at7% BZO, T=76K
= ~
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Figura 5.14: Dipendenza della costante di pinning &, in funzione del campo applicato a
~ 68Ke77K. Si vede che essa decresce rapidamente quando il campo aumenta nel purog p,
BZ03, 5,p, mentre & approssimativamente costante in campo, con una tendenza a salire a
bassi campi, nel BZOs p e BZO7 p.

co al crescere del contenuto di BZO, e tale caratteristica permane nell’intero
intervallo di temperature osservate (si vedano le Fig[5.15] [5.16]). Questo risul-
tato ottenuto alle diverse concentrazioni di BZO conferma quando affermato
precedentemente. La costante di pinning k,(H) decresce rapidamente quando
il campo aumenta nel purog p, BZO; 5 p, mentre risulta approssimativamente
costante, con una tendenza ad aumentare a campi bassi, nel BZO5 p e BZO7 p.

Se l'origine del meccanismo di pinning ¢ la stessa nei campioni con il BZO,
k,(H) dovrebbe avere la stessa dipendenza funzionale; per verificarlo si ¢ ap-
plicato uno scaling sulle curve alle diverse temperature: se le curve scalano
tutte su un’unica curva rappresentativa (curva master), il meccanismo risul-
ta il medesimo. Le curve di k,(H,T) possono essere descritte dalla seguente
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Figura 5.15: A sinistra: dipendenza dal campo di k, nel purog p in tutto lintervallo di
temperature studiate. k, decresce rapidamente quando il campo aumenta. A destra: le
curve scalate di k, nel purog p.

espressione sia nel campione puro che nell'YBCO/BZO:
kp(H,T) = kpo(T)F(H/H,,,(T)) (5.4.1)

nella quale F(H/H,,) ¢ la curva master in funzione del campo magnetico
ridotto H/ H;m; la curva master riflette le proprieta intrinseche del potenziale
di pinning, differenti nel purog p rispetto ai film con difetti colonnari di BZO.
La funzione k,o(7') dipende dalla temperatura tramite la funzione ¢(7") e dal
contenuto nominale di difetti di BZO, dipendenza espressa in gy = kpoo(9).

Secondo queste considerazioni, 'Eq.([5.4.1)) diviene
o (1, T) = byo(0)g(T) F(H/ H,p,(T)) (5.42)

Nella Fig sono riportate le curve k,(H,T) per il campione puro e nella
Fig quelle riscalate secondo I’Eq., da cui scaturisce una buona so-
vrapposizione su un’unica curva master F(H/H,, ) decrescente in funzione del
campo in tutto 'intervallo di temperature.

Osserviamo che in un sistema con difetti diluiti, il parametro di pinning £,
dovrebbe decrescere secondo l'espressione H %, con o ~ 3 [43]. Il campione
puro (ed anche 'BZ0O, 5 p) presenta una dipendenza dal campo piu debole,
k, ~ H~%4 (rappresentata da una curva continua in Fig[5.14h), ma non incon-
sistente con il modello a difetti puntiformi diluiti, ed anche in accordo con altri
risultati ottenuti per pinning collettivo alle frequenze delle microonde [120]. 1
campione a 5 mol.% mostra invece una possibile tendenza a tale comporta-
mento solo al di sopra di poH = 0.6T, mentre il campione BZ0O7 p non mostra
alcuna tendenza ad una decrescita di k.
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(a) YBCO/BZO 5% (b) YBCO/BZO 7%
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Figura 5.16: Dipendenza dal campo di k, nel BZOs p e BZO7 p in tutto l'interval-
lo di temperature studiate. k£, ¢ approssimativamente costante, solo in prossimita della
transizione appaiono alcune differenze.

Nei campioni BZOs p e BZO7 p le curve di k, (Fig. e rispettivamen-
te) scalano su un’unica curva master quasi costante con il campo magnetico per
temperature minori di 7' = 84K, mentre lo scaling fallisce a temperature mag-
giori (come riportato nelle Figl5.17h,b). Questo risultato trova una naturale
spiegazione nel pinning individuale dei vortici o bundle di piccole dimensioni
sulle inclusioni di BZO; una linea di flusso appartenente ad un bundle diviene
flessibile e si accomoda in un potenziale modificato dalla presenza di difetti di
BZO: la linea puo essere allora risultare ancorata su una colonna di BZO per
parte della sua lunghezza ed per un altro tratto accomodarsi su un’inclusione
vicina (kink) o trovarsi in equilibrio nelle regioni interstiziali della matrice di
YBCO [50].

A temperature maggiori, vicino a T, si osserva il passaggio ad un regime di
pinning diverso poiché le curve k,(H,T) non collassano piu sulla stessa curva
master presumibilmente per I'attivazione di contributi termici.

Altre interessanti osservazioni emergono studiando separatamente le funzioni
presenti nell’Eq.. Nella Fig viene riportata la dipendenza dalla
temperatura della funzione ¢g(7); come si vede "'andamento ¢ ben rappresen-
tato, per tutti i campioni, dalla curva g(T') = g(0)(1 —t)*3(1+t)? proposta in
[43]. La funzione g(T') rappresenta, nella forza di pinning, l'effetto per cui, per
risparmiare ’energia di condensazione, i flussoni vengono ancorati sui centri
di pinning; tale effetto ¢ lo stesso al variare della temperatura per ogni mec-
canismo di pinning.

Il risultato soddisfacente del fit permette di estrapolare il valore a temperatura
nulla della costante di pinning kpo. I valori di kygo risultano dello stesso ordi-
ne di quelli riportati in [43]; in Fig vengono presentati i valori di £y in
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Figura 5.17: Curve scalate di k, per 'BZO5 p ¢ BZO7 p. per temperature T < 84K e in
prossimita della transizione (in inserto). Per entrambi i campioni la curva master sembra al
piu constante a temperature minori di 7' = 84K, mentre le curve sono leggermente crescenti
quando vengono considerate temperature maggiori.

funzione del contenuto nominale (§) di BZO per tutti i campioni. Il valore piu
alto osservato per kyoo(d) € quello relativo al campione BZOs p, consistente
con quanto osservato nelle misure in dc per il valore massimo della forza di
pinning [113]; non si osserva invece alcun miglioramento per il campione a 2.5

mol.% di BZO.

5.4.5 Effetto della direzionalita del pinning ed anisotro-
pia

I risultati finora discussi sono coerenti con quanto trovato dallo studio in an-
golo della resistivita complessa Ap(H,0) dei film BZO; p: le colonne di BZO
risultano efficaci centri di pinning anche quando il campo magnetico e appli-
cato ad un angolo 6 rispetto all’asse-c (direzione delle colonne stesse) come
discusso nel seguito di questo paragrafo.

L’obiettivo delle misure in angolo ¢ quello di distinguere le grandezze fisiche
intrinseche (dipendenti dalla struttura elettronica del'YBCO) e quelle estrin-
seche (che risentono della direzionalita del pinning dovuta ai nanorod di BZO).
I contributi dovuti all’anisotropia del pinning naturale intrinseco, dovuto alla
struttura stratificata del’YBCO (o I'anisotropia di massa elettronica intrinse-
ca) seguono la regola di scaling H/H»(0), dove H/H.5(0) = H/e() (par]L.4.2).
Le misure magnetiche a microonde sono state condotte su due parti dello stes-
so campione BZO; p a diversi angoli 6 rispetto all’asse-c variando l'intensita
del campo fino a ppH <0.8 T a T' =81 K (rampe in campo nella parte I), o
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Figura 5.18: Dipendenza della g(T') dalla temperatura per tutti i campioni; ’andamento
& ben rappresentato dalla funzione g(T) = g(0)(1 — t)*/3(1 + t)2. Da g¢(0) si estrae una
valutazione di kpoo(6). La dipendenza di kpoo(d) dal contenuto di BZO presenta il valore
massimo a 5 mol.% coerentemente con quanto si osserva con le misure in dc sulla forza di
pinning.

fissando il valore del campo a pgH;=0.4T e pugH;=0.6T a T=80K E] Le misure
sono state condotte alle temperature indicate, che ¢ un buon compromesso
tra la condizione di T sufficientemente al di sotto di T, e la scomparsa del
segnale nel rumore ad angoli § — 90° a piu basse temperature. La risposta
angolare risulta simmetrica rispetto ai piani (ab). I dati sperimentali forni-
scono Ap(H,0)/d = [p(H,0) — p(H = 0)]/d = [Api(H,0) +iApy(H,0)] /d,
in cui p = p; + ip2 € la resitivita complessa e d ¢ lo spessore del film. Nelle
Fig[.19n, b si riporta la dipendenza dal campo di Ap;/d e Apy/d ai diversi
angoli 0 nella parte I. Come ci si aspettava, Ap(H) decresce all’aumentare
dell’angolo, andamento dovuto all’anisotropia di massa intrinseca dell’YBCO
ed all’effetto ridotto della forza di Lorentz sulle linee di flusso (quando 6 = 0°,
H 1 J,, mentre quando # = 90° solo una parte delle linee di corrente a
microonde risultano perpendicolari al campo, riducendo cosi l'efficacia netta
della forza di Lorentz, si veda il par. La Fig. in inserto mostra che
la risposta generale diviene piu dissipativa per § — 90°, visto che il rapporto
r = Apy/Ap; risulta r < 1.

Applicando lo scaling come descritto al par. la resistivita complessa Ap(H, 0)
non scala in angolo poiché comprende sia contributi intrinseci dovuti al mo-
to libero dei vortici espressi dalla resistivita di flux flow ps; (ovvero n, come
descritto in dettaglio al par. che estrinseci legati al pinning correlato.
Nei paragrafi seguenti questi contributi verranno studiati separatamente con-

'Rotazioni angolari nella parte II diverso tempo dopo rispetto a quando sono state fatte
le misure sulla parte I.
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Figura 5.19: Variazioni indotte dal campo sulla parte reale (a) ed immaginaria (b) della
resitivita a T" = 81K e diversi angoli 6 tra il campo dc e 'asse-c. Nell’inserto in Fig.(a)

¢ riportata una schematizzazione del percorso della corrente a microonde e la definizione
dell’angolo 6. Inserto (c¢), dipendenza dal campo di r = Aps/Ap; a selezionati angoli.

siderando la dipendenza angolare della resistivita di flux-flow psr(H,0) e di
Campbell pe (ovvero k).

5.4.6 Scaling 3D della resistivita di flux-flow

Dai dati sperimentali di Ap(H,#) del campione I si ricava la dipendenza dal
campo della resistivita di flux-flow ps; (si veda par[3.1.1) ai diversi angoli 6 a
temperatura fissata, come riportato in Fig[5.20

Applicando I'approccio di scaling secondo l’Eq. si ottiene che le curve
collassano su un’unica curva in funzione del campo ridotto H/f(0), secondo
la funzione di scala determinata sperimentalmente f(6). In Fig[5.20p sono
state riportate le curve riscalate di psr vs H/ f(0) ed in Fig[5.20k in inserto la
funzione di scala f(#). Come si vede il rapporto di anisotropia f(90°)/f(0°)
risulta significativamente piu grande, pari a 12, dei valori comunemente accet-
tati per anisotropia intrinseca di massa del’'YBCO (v = 5 + 8), se si applica
direttamente I’Eq.. Questa discrepanza e in realta alla dovuta simul-
tanea variazione della forza di Lorentz, mediando I’Eq. su ¢ si ottiene
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I'Eq.(3.3.9). La funzione di scala, che corrisponde a f(90°) = 12, fissa allora il
valore di 7 = 6 che rientra nell’intervallo dei valori comunemente accettati per
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Figura 5.20: (a) ps¢(H) a vari angoli 0, derivata dalle misure di Ap. (b) Scaling angolare
prs(H/f(0)) peridatiin (a). (c) Funzione sperimentale di scaling f(6) (quadrati) e funzione
anisotropa di scaling corretta con la riduzione della forza di Lorentz (linea continua) con
v = 6; la dimensione dei quadrati rappresenta una misura delle bande di errore.

Un ottimo scaling si ottiene non solo dalle rampe in angolo ma anche dalle
rotazioni in angolo a campo fisso. Nelle Figl5.21j,b si riporta la dipendenza
dall’angolo 6 di Ap;/d e Aps/d ai valori fissati del campo pari a pgH;=0.4T e
poH>=0.6T a T=80K. Nella Fig[5.2Ic vengono riportate le ps riscalate secon-
do le funzioni di scaling angolare determinate sperimentalmente per le rampe
(parte I, simboli quadrati), rotazioni al valore di campo poH,=0.4T (parte II,
cerchi aperti) e rotazioni al valore di campo 1o H2=0.6T (parte II, croci); come
si vede chiaramente le py; descrivono un’unica curva in quanto rappresentano
la stessa parte intrinseca che dipende solamente dalla struttura elettronica.
Nella Figl5.21f, in inserto d, ¢ rappresentata con la linea continua la funzione
f(0) per v = 6: T'accordo & eccellente.

Concludendo, i risultati sperimentali, consistenti con il modello definito dal-
I'Eq.(3.3.9), dimostrano che la resistivita di flux-flow ps; & una proprieta in-
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Figura 5.21: A sinistra: rotazioni angolari a campo fissato poH;=0.4T e poH2=0.6T.
A destra: resistivita di flux-fow derivata da Ap. (a): dipendenza angolare di pys nella
parte II; (b): scaling dei dati sulla curva ps¢(H,6°) secondo il campo scalato H/f(0) ; (c)
simile scaling ottenuto dalle rampe a diversi angoli per la parte I; (d): f(f) sperimentale e
confronto con ’espressione teorica.

trinseca dettata solo dall’anisotropia di massa elettronica dell’'YBCO, perché

segue la legge di scala Q(H,0) = Q(H/e(#)) secondo un solo campo di scaling
come descritto al par|l.4.2]

5.4.7 Resistivita di Campbell e pinning correlato

A differenza di pyy, le proprieta estrinseche possono dipendere da diversi campi
di scaling (come il campo di matching) e da direzioni preferenziali di pinning
(difetti colonnari orientati ad un certo angolo). Come gia verificato nel prece-
dente paragrafo per la resistivita complessa Ap(H, @), anche le altre proprieta
legate al pinning correlato, come la resistivita di Campbell po (ovvero k) e
J, non collassano su un’unica curva semplicemente riscalando il campo; cio
dimostra direttamente la natura direzionale del pinning dovuto ai nanorod di

BZO in quasi tutto l'intervallo angolare nei campioni YBCO/BZO cresciuti
con PLD.
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Figura 5.22: k, rispetto ad H agli stessi angoli. In questo caso lo scaling angolare non &
g P g g g ang

possibile. Differenti dipendenze dal campo indicano diversi meccanismi di pinning, a seconda
della regione angolare.

In Figl5.22| vengono riportati i dati relativi al parametro di Labusch (o costante
di pinning) k, rispetto a H a vari 6 riferiti al campione I. Al variare dell’angolo
si distinguono diversi regimi di pinning:

o tra 0° < # < 45° k, ¢ praticamente constante (un’analisi pitt attenta
rileva che k, aumenta leggermente con il campo) ed ¢ quantitativamente
lo stesso;

e tra 60° < 0 < 80° la dipendenza dal campo resta la stessa, ma k, cresce
in valore assoluto;

e aumentando ancora l’angolo, per 6 > 85°, k,, acquisisce una forte dipen-
denza dal campo, decrescendo velocemente quando H aumenta.

Confrontando questi risultati con gli andamenti in campo magnetico studiati
af = 0° (si veda il par., si deduce che fino a 8 = 45° l'effetto del
pinning ¢ determinato dal BZO; ad angoli maggiori, visto che k, acquisisce
una dipendenza decrescente col campo, si puo affermare, da un punto di vista
qualitativo, che il meccanismo di pinning per campi quasi paralleli ai piani (ab)
(ovvero a 6 ~ 90°), anche nei campioni con BZO, sia lo stesso che nel'YBCO
puro (con il campo lungo I’asse ¢), ovvero determinato solo dall’anisotropia
intrinseca. In questo scenario, ad angoli intermedi, 60° < 6 < 85°, la risposta
risulta allora da una concomitanza di effetti dovuti al pinning correlato di BZO
e all’anisotropia intrinseca. Estraendo dalle rampe i valori a poH = 0.67" si
ricava I'andamento di k, in angolo (Figl5.23h) adottando il modello GR, da
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cui si conclude che non si puo descrivere sulla base della semplice ansotropia
di massa per il contributo significativo dovuto al BZO.
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Figura 5.23: kp,GR) in angolo presenta un massimo a ¢ ~ 90°; in J, & evidente un
ulteriore intenso picco a = 0°, assente nei risultati di k.

Un confronto tra le misure a microonde e quelle in dc di J, permette di ottenere
informazioni di dettaglio sulle buche di potenziale di pinning del BZO (che
contribuiscono al pinning direzionale) rispetto a quelle dovute alla struttura a
strati. Nella Fig[5.23p & stata riportata la dipendenza angolare di J. per diversi
valori del campo. In J. & evidente un intenso picco a # = 0°, assente nei risultati
di k, in angolo che presenta invece un picco a ¢ = 90° ed un innalzamento
generale dei valori tra § = 0° e § ~ 80° . Mentre J. ¢ una misura della
profondita delle buche del potenziale di pinning associato ai nanorod di BZO,
k, ¢ una misura della loro rididita. Di conseguenza, si conclude che le buche
di pinning originate dai nanorod di BZO sono piu profonde di quelle originate
dalla struttura a strati, dimostrato dal fatto che J.(6 = 0°) > J.(6 = 90°).
Invece la rididita del profilo di pinning intrinseco ¢ piu grande di quella delle
buche di potenziale del BZO, dimostrato dal fatto che k,(0 = 0°) < k,(6 =
90°).

Per approfondire ulteriormente ’analisi, invece di riferirsi al parametro k,, si
introduce una rappresentazione alternativa della forza di pinning tramite la
resistivita di Campbell pe:

OB
pe = WG = kLw (5.4.3)
P

dove A\¢ € la lunghezza di penetrazione di Campbell e I'uguaglianza vale solo
nel modello GR. Vale allora il parallelismo tra pc, che rappresenta il pinning
attraverso k,, e psy, che rappresenta la dissipazione dei vortici tramite 7, e per
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le quali vale la stessa legge di scaling con s, = 1

:
AL = 0 =PI (5.4.4)

kptto B Wpto

Per pesare il contributo estrinseco al pinning dovuto al BZO a bassi angoli, si
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Figura 5.24: pc(H) a diversi angoli nel campione BZO5 p a 80 K. Il rapporto r tra le
resistivita decresce da 6 = 0° con un picco allargato dovuto alle inclusioni di BZO che si
estende fino a 90°

considera il rapporto p tra le resitivita

p=1vy/v=pss/pc (5.4.5)

che rappresenta la variazione dell’intensita di pinning normalizzata rappresen-
tativa dei soli fattori estrinseci. In Figl5.24b viene riportato p a 0.67 per il
campione I (estratto dalle rampe in campo); il valore massimo di p si ha a
0 = 0°, poi decresce con un picco allargato dovuto alle inclusioni di BZO che si
estende fino a 90°. Tale andamento rappresenta lo smorzamento in angolo del-
'intensita del pinning riferita ai soli contributi estrinseci (pinning direzionale
del BZO), che risulta maggiore a 6 = 0° essendo p(h,0 — 0°) > p(h,0 — 90°).
A differenza di pyys, in po(H,0) intervengono non solo i contributi intrinseci
dovuti al pinning puntiforme, ma anche quelli estrinseci a § ~ 0°, associati
al pinning correlato di BZO; a 6 ~ 90° il pinning puntiforme si impone co-
me il contributo dominante, rafforzato rispetto a quello intrinseco dell’YBCO
puro per il contributo addizionale dovuto ai nanorod: nelle misure in angolo,
'asse dei flussoni (determinato dalla direzione del campo applicato) viene gra-
dualmente inclinato rispetto all’orientazione lungo 'asse-c dei nanorod, e per
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effetto dell’accomodamento staircase dei flussoni sul difetto lineare, i nanorod,
attraversati trasversalmente dai flussoni, vengono anche loro progressivamente
visti come difetti puntiformi.

Graficando pc(H) in angolo, come riportato in Figl5.24h, si osserva che po(H)
e lineare a bassi valori d’angolo e diviene curva con una convessita verso 1’alto
ad angoli prossimi ai piani (ab), per § > 75° seguendo lo stesso andamen-
to del purog p perché determinata a questi valori dell’angolo solo dal pinning
intrinseco.

5.4.8 Risposta dei vortici in campioni cresciuti per via
chimica (MOD)

Tra gli obiettivi tecnologici principali del progetto di ricerca affrontato durante
questo Dottorato vi ¢ stata la caratterizzazione di film YBCO/BZO cresciuti
per via chimica tramite deposizione metallo-organica da trifluoroacetato (TAF-
MOD) con brevi tempi del processo di pirolisi; questa tecnica di deposizione
che presenta dei vantaggi per possibili sviluppi nel processo di produzione dei
coated conductor su scala industriale.

I film realizzati contengono concentrazioni di BZO, paria 0 e 10 mol.% (purog a
e BZOyp ). Mentre nei film cresciuti per PLD il BZO si autoassembla in
nanorod del diametro di ~ 5nm e 30 — 150 nm di lunghezza, orientati perpen-
dicolari al piano del film, ovvero lungo ’asse-c, nei film cresciuti con metodi
chimici, le stesse inclusioni di BZO danno origine a nanoparticelle.

Nella Figl5.25 sono riportate AR e AX in funzione di H a diverse tempera-
ture per i campioni purog p (pannelli a, b) e BZOq s (pannelli ¢, d); Ry(H)
presenta una curvatura verso l’alto presente nel campione puro cresciuto per
PLD ma non negli altri film YBCO/BZO/PLD, indicazione della presenza
di possibili meccanismi di flux creep (si veda la Fig.,c); la variazione di
reattanza AX; cresce linearmente a basse temperature (Figl5.26p)), si curva
descrescendo a temperature piu alte, non raggiungendo pertanto i valori otte-
nuti per i campioni con BZO cresciuti per PLD (Figl5.261)).

Di seguito vengono confrontati i risultati ottenuti per i film purog ar € BZO10,m
con i due campioni cresciuti per PLD con concentrazione di inclusioni minima
e massima (ovvero purogp ¢ BZO7p). 1 risultati di resistivita complessa a
77K sono mostrati in Fig[5.27 I dati relativi al campione BZOyg s ri-
sultano simili a quelli dei due campioni puri (sia quello depositato per MOD
che quello per PLD), ovvero in tutti e tre i campioni intervengono gli stessi
meccanismi di pinning con gli stessi pesi relativi (Fig,b,c). Differente e
invece la situazione nel BZO; p caratterizzato dalla presenza di un pinning
forte dovuto ai difetti colonnari (Figfp.27d).
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Figura 5.25: Dipendenza dal campo della resistenza e reattanza superficiale dei film
purog pr € BZOqg,pr. Siosserva una curavatura verso l'alto in Rj, indicazione di flux creep.

In Fig[5.28h ¢ riportata la dipendenza dalla temperatura del parametro r, va-
lutata a puoH = 0.57T; vista la somiglianza tra i campioni puri, nella discussione
successiva verra tralasciato il confronto con i risultati del campione puro de-
positato via MOD. Su tutto 'intervallo di temperature, i valori di r maggiori
si registrano per il film BZO7 p per la presenza del pinning correlato di BZO.
Il film puro e BZO¢ 5 presentano valori simili per 7, minori di circa un fatto-
re ~ 2 rispetto al BZO7 p, osservazione confermata estendendo I'analisi sugli
altri campioni con un diverso contenuto di BZO (Figl5.28p).

5.4.9 Campioni MOD: parametri di pinning

Per esaminare l'efficacia sulla dinamica dei flussoni delle nanoparticelle di BZO
nei campioni depositati con tecnica MOD, sono stati analizzati i parametri di
pinning, quali la viscosita di vortice 7 e la costante di pinning k,,.

Dal confronto, alle temperature ~ 63K (nella Fig5.2%.c) e ~ 77K (nella
Fig.,d), emerge di nuovo una somiglianza tra I'BZ0Oq0 s e il campione
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Figura 5.26: Dipendenza dal campo della resistenza e reattanza superficiale dei film
purog.p € BZO7 p. R, presenta una curvatura verso il basso nel BZO7 p, indicazione
di come l'introduzione del BZO porti ad una riduzione del creep. In questo stesso campione
la reattanza rimane considerevole fino a T' ~ T, dipendendo dalla persistenza del pinning.

purog p, poiché i parametri di pinning presentano valori assoluti confrontabili.
Da uno studio completo, su tutto l'intervallo di temperatura, si nota che i
valori assoluti dei parametri di pinning del campione BZ0O;¢ ) sono simili a
quelli del puro presenta degli andamenti, in funzione del campo, che cambiano
in temperatura:

e la viscosita di vortice n presenta un andamento crescente simile al film
BZ 0O+ p abasse temperature e diviene costante come 1'purog p al di sopra

di Ty, ~ 70K (Figf5.30R);

e il parametro di pinning k, ¢ costante in campo a basse temperature
come si osserva nel film BZO; p, mentre a temperature maggiori di Ty,
decresce rapidamente come I'YBCO puro (Figf5.30p).

Questo cambiamento del regime di pinning indica che nel'YBCO/MOD 10
mol.% il pinning dovuto alle nanoparticelle non si ¢ ben strutturato per essere
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Figura 5.27: Confronto tra gli andamenti in campo dell’impedenza superficiale nei due
campioni puri e nel BZO19,p e BZO7 p a TTK.

efficace come i difetti colonnari del BZO; p e capace di sopravvivere alle ecci-
tazioni termiche al di sopra di una certa temperatura caratteristica 7g,.

In prossimita della transizione superconduttiva, a Ty, ~ 84K, la risposta del
campione BZ(Oq p rimane simile a quella del puro ma i valori assoluti dei
parametri di pinning peggiorano.

Pertanto, dal confronto tra i campioni YBCO/BZO, si conclude che: i risultati
migliori si osservano nei campioni YBCO/PLD a piu alto contenuto di BZO
(BZOs p e BZO7 p); le prestazioni dei campioni YBCO/MOD, alle concentra-
zioni di BZO finora studiate, rimangono simili a quelle di un film puro. Questo
risultato evidenzia come l'efficacia del BZO non dipenda solo dalla concentra-
zione nominale nel target di deposizione (che ¢ massima nel BZOjg ), ma
principalmente dalle proprieta del pinning dei diversi tipi di difetti nucleati
durante la crescita in nanorod (colonnari) o nanoparticelle.

5.5 In conclusione
In questo capitolo sono stati presentati i dati sulla risposta a microonde di

film sottili di YBCO con diversa percentuale di inclusioni di difetti di BZO
e cresciuti con differenti tecniche di deposizione. E stato mostrato come i
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Figura 5.28: A sinistra: dipendenza dalla temperatura di r a ugH = 0.5T nel YBCO
puro, nel YBCO/PLD a 7 mol.% e YBCO/MOD 10 mol.%. Dependence of the r parameter
upon the BZO content. A destra: dipendenza di r dalla concentrazione di BZO.

risultati possono essere interpretati secondo un modello generalizzato che per-
mette di ricavare i parametri di vortice dalle grandezze misurate. I difetti di
BZO risultano efficaci centri di pinning quando si autoassemblano, durante la
crescita del film, in colonne lungo I’asse-c piuttosto che in nanoparticelle; le
proprieta superconduttive osservate nelle misure lungo 'asse-c risultano coe-
renti con quanto trovato dallo studio in angolo, e vengono definite intrinseche
quelle dettate dalla sola anisotropia di massa del superconduttore ed estrin-
seche quelle che risentono della natura direzionale del pinning associato alle
colonne di BZO.

Ulteriori studi dovranno essere condotti su film depositati con MOD, per ot-
timizzare le prestazioni dei campioni cresciuti con tale tecnica di deposizione,
considerati i vantaggi che la rendono molto attraente per la produzione su larga
scala.
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Figura 5.29: Dipendenza della costante di pinning k, e della viscosita di vortice 1 in

funzione del campo ~ 63K e 77K nei campioni purog,p, BZO7 p e BZO1g,. 1 valori
assoluti del BZOq,p sono simili a quelli del purog p.
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Figura 5.30: Dipendenza della costante di pinning k, e della viscosita di vortice 1 in
funzione del campo nel campione BZO1¢ s in tutto U'intervallo di temperature; pur aven-
do valori assoluti dei parametri di pinning simili a quelli del purog p, i regimi di pinning

cambiano in temperatura.



128 Presentazione delle misure




Capitolo 6

Conclusioni e prospettive future

Nel corso della presente tesi sono state effettuate misure di resistivita com-
plessa su film di YBCO, superconduttori ad alta temperatura di transizione
(SATT), puri e con nanoinclusioni di BZO, alloggiati in un risonatore caricato
a dielettrico operante alla frequenza di 47.7GHz. L’obiettivo e stato di stu-
diare i meccanismi dissipativi dovuti al moto dei quanti di flusso (o vortici),
ai fini di una riduzione del loro peso, mediante opportune tecniche di crescita
del materiale. Numerosi studi hanno dimostrato come le inclusioni di BZO si
possano assemblare in colonne (nanorod) orientate lungo 'asse-c del campione
e determinare un pinning di vortice correlato, efficace sia in dc che alle alte
frequenze delle microonde. La natura dell’ancoraggio (o pinning) puo essere
sottoposta a valutazione in diversi regimi. Nell’ambito di questa tesi, i super-
conduttori sono stati studiati ad alte frequenze, nell’intervallo delle microonde,
regime in cui le oscillazioni a corto raggio sondano la parte bassa delle buche
del potenziale di pinning. Mentre I’analisi in dc rappresenta una misura della
profondita delle buche del potenziale di pinning modificato dalla presenza dei
nanorod di BZO, quella a microonde e una misura della loro ripidita.

I film di YBCO, con contenuto di BZO a diverse percentuali, sono stati cresciu-
ti tramite deposizione a laser (PLD) e deposizione chimica a metallo-organico
trifluoroacetato (TAF-MOD) con ridotti tempi del processo di pirolisi. Dai da-
ti raccolti si e ricavata la parte reale della resistivita nonché la variazione della
parte immaginaria di p, su un ampio intervallo di temperature e in presenza
di un campo magnetico statico applicato, H < 0.87". T dati relativi alle transi-
zioni in temperatura hanno permesso di valutare con accuratezza I'impedenza
superficiale dei campioni nello stato superconduttivo.

Il corpo principale dei dati e stato raccolto in funzione del campo magnetico
applicato. In queste condizioni la resistivita si puo misurare da basse tempe-
rature sino a 71,.

Le misure in campo magnetico sono state eseguite applicando, a temperatura
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costante, un campo magnetico statico inclinato di un certo angolo 6 rispetto
all’asse-c d’intensita crescente fino a 0.8T (rampa in campo), oppure fissando
il valore dell’intensita di campo e variando I’angolo (rotazione angolare).

I risultati delle misure in campo perpendicolare (ovvero a § = 0°) hanno mo-
strato come "'YBCO/PLD ad alto contenuto di BZO presenti una riduzione
della resistenza superficiale di un fattore ~ 3, in funzione del campo ma-
gnetico applicato, rispetto all'YBCO puro. Tale riduzione si estende fino a
temperature prossime a T,, indicando come 'efficacia dei centri di pinning sia
cresciuta per effetto dell’introduzione delle inclusioni di BZO. I cambiamenti
indotti dal campo sulla reattanza AX; mostrano nel’YBCO/PLD/BZO una
riduzione meno drammatica rispetto ai cambiamenti sulla resistenza a basse
temperature, ma con una forte persistenza vicino a T,, indicando come il pin-
ning associato al BZO rimanga forte a piu alte temperature.

La risposta del campione a 2.5 mol.% risulta simile a quella del puro, sugge-
rendo come piccole percentuali di BZO non inducano una crescita significativa
e strutturata di difetti allungati lungo ’asse-c.

Da queste grandezze misurate, interpretate secondo un modello generalizzato,
e stato possibile determinare i parametri di vortice, quali il coefficiente di for-
za viscosa 7 e la costante di pinning k,. Al crescere del contenuto di BZO, i
risultati sulla viscosita di vortice, con il campo magnetico allineato all’asse-c,
hanno mostrato aspetti nuovi rispetto ai modelli convenzionali di letteratura.
I risultati sulla costante di pinning hanno dato importanti informazioni sulla
natura dei siti di pinning. La diversa dipendenza in campo osservata su k,
definisce la separazione tra due differenti regimi di pinning: in presenza di
difetti diluiti o poco efficaci, come nel campione puro, le linee di flusso vengo-
no ancorate su una matrice di difetti puntiformi, che ancora molti vortici per
difetto (regime di pinning collettivo). Ad alta concentrazione di difetti o in
presenza di pinning correlato, i vortici vengono ancorati individualmente o in
piccoli aggregati (bundle) sui difetti di BZO (regime di pinning singolo).

I risultati sono coerenti con quanto trovato sperimentalmente dallo studio in
angolo della resistivita di flux-flow ps; (contributo di scorrimento libero) e
della resistivita di Campbell po (contributo di richiamo elastico) nel film di
YBCO/BZO/PLD al 5 mol %: le colonne di BZO risultano efficaci centri di
pinning anche quando il campo magnetico ¢ applicato ad un angolo diverso
da zero rispetto alla direzione dei nanorod. I risultati dimostrano che la resi-
stivita di flux-flow ps; € una proprieta intrinseca dettata solo dall’anisotropia
elettronica di massa dell’ YBCO, mentre la resistivita di Campbell po risente
della natura direzionale del pinning dovuto ai nanorod di BZO in quasi tutto
I'intervallo angolare. Si & potuto quindi ottenere I'importante conclusione (per
le ricadute applicative) che da 6§ = 0° fino a § = 45°, 'effetto del pinning e
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determinato dal BZO; ad angoli quasi paralleli ai piani (ab) (ovvero a 6 ~ 90°)
il meccanismo di pinning, anche nei campioni con BZO, ¢ lo stesso che nell"YB-
CO puro (con il campo lungo I’asse-c), ovvero determinato solo dall’anisotropia
intrinseca. In questo scenario, ad angoli intermedi, 60° < 6 < 85°, la risposta
risulta allora da una concomitanza di effetti dovuti al pinning correlato di BZO
e all’anisotropia intrinseca.

Le prestazioni dei campioni YBCO/MOD, alle concentrazioni di BZO finora
studiate, rimangono invece simili a quelle di un film puro, inferiori a quanto fi-
nora discusso per i campioni YBCO cresciuti tramite PLD a piu alto contenuto
di BZO, probabilmente perché le inclusioni non si sono strutturate in difetti
colonnari. Questo risultato evidenzia come 'efficacia del BZO non dipenda so-
lo dalla concentrazione nominale nel target di deposizione (che ¢ massima nel
YBCO/BZO/MOD 10 mol.%), ma principalmente dalle proprieta di pinning
dei diversi tipi di difetti nucleati durante la crescita in nanorod (colonnari) o
nanoparticelle.

Si ritiene che i risultati dallo studio condotto fino a questo punto possano
essere rilevanti ai fini dell’ingegnerizzazione di nastri superconduttori per ap-
plicazioni di potenza, orientando le decisioni in fase di deposizione con PLD
per ottimizzare la crescita di difetti orientati di BZO; ulteriori studi dovranno
essere condotti su film depositati con MOD, a differenti percentuali di BZO,
considerati i vantaggi che la rendono molto attraente per possibili sviluppi nel
processo di produzione dei nastri superconduttori su larga scala.
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Appendice A

Pinning di core

Ai fini della comprensione del meccanismo d’interazione tra flussone e centro
di pinning, s’introduce di seguito 1’analisi teorica dell’interazione di core che
nasce dall’accoppiamento delle proprieta locali del superconduttore con la va-
riazione del parametro d’ordine superconduttivo.

Il pinning di core si origina quando il core di un vortice si blocca su un inclu-
sione di stato normale. Poiché ’energia di condensazione viene persa nel core
del vortice, una parte di questa energia viene guadagnata per effetto di questo
bloccaggio. Per comprenderne il significato fisico, consideriamo che I’energia
di core venga persa fino ad una distanza pari a 2§ dal centro del flussone. Un
pinning di core ottimale si raggiunge allora con un difetto della stessa gran-
dezza.

Assumendo che il difetto sia lineare (o planare) e uguagliando I'energia per
unita di lunghezza di core poH2?¢?/8 [124] (in cui H. ¢ il campo critico ter-
modinamico) a 'energia elastica k,£?/2 [125], la costante di pinning di core
risulta

(k") core = 02500 HJ (t) (A.0.1)

Questa semplice stima cambia se si considera 'elasticita di vortice. Infatti
nel caso limite di vortici rigidi, la costante di pinning rapprenta la curvatura
del potenziale di pinning nella parte inferiore della buca di potenziale, ovvero
(kp)rigido ~ L' (d*U./dz?),—o; in cui, U, & il potenziale di pinning e L. ¢ la
distanza media tra i centri di pinning.

Nell’altro estremo di vortici flessibili e molti centri di pinning forti, la costante
di pinning si puo stimare in analogia con un la forza elastica come (k,)eiastica ~
e1/L?, in cui e; rappresenta la tensione di linea di vortice [50], [37]
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In generale, la costante di pinning viene determinata dall’interazione del vortice
con i centri di pinning, considerandone pure I'elasticita. Nel caso generale una
stima del potenziale di pinning e della lunghezza di correlazione sono pari a
[50):

U, = uonag?’(g)l/S (A.0.3)

L.= 55(?)_1/3 (A.0.4)

in cui £ & un parametro di anisotropia e §/e & un parametro adimensionale che
dipende dal potenziale di pinning. Assumendo un potenziale a corto raggio (ad
esempio di raggio r, ~ &) si puo stimare il limite superiore della costante di
pinning come (k,)™***"™* ~ U./¢2L, = poHZ(2)*?. Nel caso di un meccanismo
di pinning forte si ottiene per 'YBCO [50] § /e ~ (1072 —1073)(1—1)"%/2, dove
t =T/T. (a differenza della relazione questa stima include sia il pinning
di core che elettromagnetico). Poiché H.(t) = H.(0)(1 — ¢?)? dalle equazioni
[A.0.3 e [A.0.4] si ottiene

k, = (0.01 — 0.05) o H.(0)2(1 — £)*/3(1 4 t)? (A.0.5)

una stima realistica molto pil piccola di quella semplice fornita da[A.0.1]
Tale espressione del pinning di core e rilevante per I'analisi dei dati.



Appendice B

Risonatori elettromagnetici

B.1 Parametri del risonatore e impedenza su-
perficiale

Un modo in un risonatore ideale privo di perdite oscilla all’infinito con fre-
quenza 1. In condizioni reali, considendo finita l’energia di dissipazione, il
modo si smorza esponenzialmente con una costante di tempo pari a Q/(27vy),
in cui ) e il fattore di merito. Considerando la potenza interna dissipata P, il
fattore unloaded @)y € definito come:

o 27TI/()W
P

in cui W e I'energia elettromagnetica media dissipata nel volume del risonatore
V.

La potenza dissipata ¢ P = Py 4+ P, in cui P, € un contributo di superficie
derivante dalla dissipazione ohmica nei conduttori a conducibilita finita e P; ¢
un contributo di volume derivante da dissipazione per perdite di polarizzazione
nel dielettrico. Se le superfici del superconduttore S;, con S = J, S;, hanno
resistenze superficiali differenti R, ;, 'integrale si puo scomporre in:

Qu

(B.L.1)

1 2
Py = Z 5 R .. |H,|?dS (B.1.2)
Le perdite nel dielettrico sono:
1
Py = —wo/ coera|E[2dV (B.1.3)
2 v

in cui €,0 ¢ la parte immaginaria della permeabilita del materiale dielettrico.
Usando tali espressioni, si possono ricavare i fattori di merito parziali. Il fattore
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di merito ohmico () puo essere espresso come:

1 Rs A
— = : B.14
Qo —~ G ( )
in cui il fattore geometrico G; della superficie S; e definito come:
W
G= — 0 (B.1.5)

%fS,i |Ht|2ds

[ fattori geometrici Gy si combinano fornendo quello risultante Gy ' = >, G 1.
Il fattore di merito dielettrico ()4 si puo scrivere come:

1 Weqtand
Qd We
in cui tan 0 = €,2/¢,1 ¢ la tangente di perdita dielettrica e n = W, 4/W, < 1eil
fattore di immagazzinamento dell’energia elettrica. Il fattore di merito totale

Qu in (B.1.1)) puo essere riscritto come:
1_&+&_1+1_
Qu woW Qo Qa G

Le condizioni non ideali hanno effetto sulla frequenza di risonanza. Conside-
riamo la componente immaginaria nell’equazione di perturbazione del risona-
tore [120], e trattiamo separatamente le diverse sorgenti di perturbazione, la
variazione della frequenza di risonanza risulta:

=ntand (B.1.6)

L 4 ptand (B.1.7)

AVO AXSZ Avy
= — E B.1.8
o ( )

diel

in cui &% rappresenta il contributo del dielettrico

diel
1 Aer
Z Ipdkl (B.1.9)

Nelle ultime equazioni AA rappresenta la variazione della quantita A rispet-
to al suo valore di riferimento A, AX; ¢ la reattanza superficiale del su-
perconduttore che occupa la superficie S;, d; sono le dimensioni lineari del
dielettrico e pg, il corrispondente fattore di merito (riempimento). Ogni pg,
puo essere calcolato ricorrendo alla sua espressione (derivata dall’equazione
di perturbazione del risonatore) o secondo la regola incrementale [123] co-
me |pq,| = |0vy/0dk|(dx/1p). L’equazione ¢ comunemente usata per
estrarre la variazione della reattanza superficiale dalle misure di varazione di
frequenza.

AVO

4

diel
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B.2 Modi associati ai campi in un risonatore
dielettrico

In questo paragrafo viene studiata la struttura elettromagnetica rappresentata
in figura[B.1] (nel sistema di coordinate cilindriche) [122, 121]. Questa struttura
consiste di un cilindro dielettrico uniassiale anisotropo (r < a, regione 1)
circondato da aria o vuoto (a < r < b, regione 2) coassialmente chiuso in
un involucro metallico. Consideriamo il caso del modo T Eyi1, di seguito si

Figura B.1: Risonatore dielettrico schermato in coordinate cilindriche.

riportano le espressioni dei campi complete e quella del fattore di merito del
risonatore dielettrico usata in questo lavoro. Le espressioni dei campi sono:

Hzl
H22

HoJo(kpr) sin Bz
J(](k?ha)
P o(koa)
who J1(kpr) sin 5z
kn
iwpe Ji(kna)
ky, Pﬁo(kga)

H, Py o(kor) sin 5z

—H,

_HO

P}io(kgr) sin 3z

—Hoﬁjl (kpr) cos Bz

k,
/6 Jo(l{?ha) k'1<k2b>
—Hy—————-k1(k I (kor) |k
0%, PH,O(kza)[ 1 (ko) + Il(k2b> 1(kar)] ke
E.=0, H =0

in cui Hy e un fattore di scala generale ridefinito e

K, (kob
Pppm = Kp(kyr)— %k;b))lm(k:gr)

K, (k2b)

PH,m = Km(k27”) - m

Im(kZQT)

(B.2.1)

(B.2.2)

(B.2.3)
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in cui m, n, e p sono gli indici dei modi nelle direzioni azimutali, radiali e assia-
li, respettivamente; J,,(x), I,,(z) e K,,(z) sono le funzion di Bessel del primo
ordine, le funzioni di Bessel modificate del primo e secondo ordine, respettiva-
mente; I'apice sulle funzioni di Bessel e sulle Pg g, () denota una differenzia-
zione rispetto all’argomento x. Le quantita di energia elettrica immagazzinata
nelle regioni 1 e 2, richieste per calcolare 1 e quindi ()4, sono:

W, = gtzoﬁhaQ\HOPIntJ

W,y = %”haﬂﬂoyz‘lntp (B.2.4)
Intd = Jo(on)® = Jalan)i(an) + TH(an)

: L 1T, 2 , , N2, [ b
ntP PI/{,O(y)] [PH,O(?J)—QPH,O(?J)PH,O@)—PH,o(y)—<ya) PH,O (?Ja)]

I fattori geometrici Gpuse € Giat, rrispettivamente per la base e le pareti laterali
SOno:

3
voh\° gdntJ + IntP
= dnZy| — ) ————— B.2.
Gtase 8 0( c ) IntJ + IntP (B:25)

1/0>3 a* 1 gntJ 4 IntP

Gt = 47°7, (- ¢ (B.2.6)
c b2 ( nan) \?
U (Fe) Pholyb/a)

con Zy = \/p/€o che rappresenta l'impedenza carattereistica a vuoto. Infine,
il fattore geometrico generale puo essere calcolato come Gyt = QGz;lse + Gl_a%.
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