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INTRODUGAO

O objetivo déste trabalho & a realizagao experimental de um
método que fornecga informagoes sdbre a pureza de um metal.

Certos tipos de experiéncias realizadas com cristais requerem
amostras muito puras, em particular dois dos efeitcs estudados no la-

boratdrio de Estado Sdlido: oscilagoes quanticas do nivel de Fermi e
efeito magneto-térmico.

Pequenas conceéntragoes de impurezas alteram considerivelmente
as propriedades de um metal, antre elas a resistividade elétrica(l).

O processo utilizado permite determinatr o valor da razao da
resistividade elétrica nas tempefatﬁfas ambiefite e do hélio 1iquido;
e uma andlise désse valor fornece dados sdbre a pureza do metal(z).

Néste trabalho empregamos um método que consiste em aplicar
um campo magnético a uma amostra dé metal. Quando &sse campo & brus-
camente reduzido a zero, induzimos na amostra correntes de Foucault,
que decaem exponencialmente com o tempo. A constante de tempo dessa
exponencial & proporcional & condutividade elétrica do metal (3),
Bste método permite detectar valores de rcscisténcia até a or-

10

dem de 10 ohm, para amostras de geometria qualguer, sem exigir con

tatos elétricos com a mesma.

0 aparélho de medidas & constituido por uma camara cilindrica
de 2 cm de difmetro e 4 cm de altura, e duas bobinas. Uma delas & u-
sada para gerar o campo magnético e a outra & ligada a um oscilosco-
pio para medir o decréscimo das correntes com o tempo. Essa camara &

o R . o

mergulhada em hélio liquido para a medida em 4,27K.

O trabalho esta dividido em:
A - Parte tedrica, que faz consideragoes sobre a pureza de um metal

e estabelece as equagi.s bésicas.

B - Parte experimental, com descrigao da aparelhagem e das técnicas

usadas.

C - Parte final, com resultados e conclusao.




2 - TEORIA

A.l. PUREZA E RESISTIVIDADE DE UM METAL.

A resistividade elétrica de um metal quc contém Atomos de im-
pureza em solugac sélida, & quase sempre maior do que a resistividade
novmetal purc: quando & adicionada a uma barra de cobre (de resistivi
dade 1,5 micro-chm-cm) impureza de estanho em proporczo de um atomo
ge estanho para 100 atomos de cobre, a resistividade sofre um aumento
de 2,6 micro—ohm-cm(4).

Como feoi moétrado por Mattiessen, o acréscimo da resistividade -
em um metal causada por uma pequena concentragao de outro metal em
solugdo sélida &, em geral, independente da temperatura. Isso & mos-
trado na figura 1 onde a rusistividade do cobre em estado purc e com
varias pequenas concentracdes de Niguel em solugdc sblida, & descrita
como fungzo da temperatura. Desde que as linhas sac paralelas, o au-
mento na resistividade & independente da temperatura.

Por outro ladc, um elétron pcde se mover.quase livremente atra
ves ée uma réde cristalina (de um metal); a resistividade elétrica em
um metal puro & causada pela agitagac térmica des Ztemos da réde cris

talina. D8sse modo Mattiessen propos que a resistividade fosse escri-

ta como

onde pL & a resistividade causada pelo espalhamento de eletrons provo

cado pela vibragao térmica da rede (fonons) e py € @ resistividade

causada por imperfeigoes da réde (3tomos de impureza ou defeitos que

modificam a periodicidade da estrutra cristalina). Quando um atomo es

tranho, ou defeito, esta wresente, a periodicidade do campo dentro da

réde & quebrada nésse ponto. Assim, os elétrons podem ser defletidos

e a resistividade aumenta, mesmo na auséncia de agitagao termica.

A figura 1 mostra que a dependéncia da resistividade com a tem

peratura & linear em temperaturas préximas & ambicnte, satisfazendo a

relagao de Gruneisen(s) para temperaturas altas, isto &, p & T. Como




e T

as diversas concentragoes de impureza deslocam as retas paralelamente,

a razao da resistividade entre duhs temperaturas d3 uma informagio s
bre essas concentracgoes.

Em ligas desordenadas o espalhamento por imperfeigdes tem maior
importancia do que por vibragao térmica, mesmo em temperatura ambien-

te. A sua resistividade €, por isso, gquase independente da temperatu-

ra.

Por outro lado, em um metal puro, o eséalhamento por imperfei-
goes € tao pequeno que, exceto em baixas temperaturas, éle & completa
mente mascarado peloc espalhamento provocadé por vibragoes da réde.

Em baixas temperaturas, a dependéncia de Py, & com T° (relagao
de Gruneisen para baixas temperaturas), sendo que o valor da resisti-
vidade extrapolado para T + 0 & o proprio p,, como mostra a figura 2.
Por issc a2 relagao entre o valor das resistividades a temperatura am
biente e a uma temperatura proxima a 0°K cresce com a pureza do me -

tal. De fato, a relagéo entre as resistividades a 300 e a 4,20K (res-
pectivamente temperaturas ambiente e de ebulicao do He? 1iquido, a

pressao atmosférica) tem sido usada comec um critério para a avalia -
gao do grau de pureza de amostras.
1skii (8 i i i ces da arficie de Fer-
E. P. Vol'skii realizou investigagces ca Supe
-~ 0 o . -~
mi de aluminio pelc método de cscilagces da resistcnecia de superfi -
cie. Uma indicagao da pureza do aluminic foi caracterizada pelo valor

0
300 _ 104,

Peter J. Melz(7) determinou o efeito de alta pressao na super-

da razazo da resistividade

. L4 ] -
ficie de Fermi do aluminio. O cristal de aluminlc com uma pureza no

p
- - 300 _ .
minal de 99,999% apresentou uma razao de resistividade EZT; = 6300;
a técnica usada foi a mesma descrita néste trabalho.
: (8 ;
Recentemente Gary L. Peterson € Allan R. Hoffman ) construi-

Yam um sistema autcmatico para a determinacao da razao da resistivi-

-~ " - .
dade em metais que sac utilizedcs para experiencias nc Laboratoric

ao Depértamento de Fisica da Brown University, Rhode Island.
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Figura 1

- Resistividade (ohm-cm) como fungdc da temperatura para cobfe com

) g . 4
impurezas de niquel ; os nimeros referem-se a porcentagens

gtamicas .(de J.0,Linde,Ann.Physik,15,219(1932)).
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- Grafico mostrando a resisténcia de 3 amostras de sodio com diferentes i}
impurezas em fungdo da temperatura (de D.K.C.MacDonald and K.Mendelssohn,
Proc.Roy.Soc.Lond.,202,103 (1950) ). . y 4 “
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A.2. O METODO DA INDUCAQ MRGNETICA.

fste método foi utilizado por Bean et al. pera a determinagao

5

da pureza do aluminio e do cobre (3)

rxistem varias vantagens d@sse tipo de técnica sdbre o método
voltagem-corrente empregado para medida de resistividade. Nenhum con-
tato elétrico € feito com a amostra, permitindo gue esta tenha qual-
quer forma ou tamanho, e podem ser medidos pequenos valores da resis-
tividade (caso dos metais).

A amostra, cuja resistividade gueremos medir, & colocada no;ih
Lerior de duas bobinas coaxiais. Passamos uma corrente continua no

primirio durante um tempo suficiente para glie cessem as correntes de

Foucault induzidas nea amostra. Em seguida interrompemos a corrente no

Y

¥ B ‘ . ok A y .
primario e observamos no osciloscoplio & tensao que aparece induzida
no secundirio. fste método estd esquematigado na figura 4.

. - . - . . . -
Quando a corrente no primarlo € interrompida, 1sto e, O campo

magnético em que a amostra se encontra & bruscamente removido, as cor

rentes de Foucault induzidas na amostra tendem & manter o campo. O
campo magnético produzido pelas correntes de Foucault cai exponenci-
almente, e a constante de tempo da exponencial estd ligada 3 conduti-
vidade elétrica da amostra.

Vamos agora examinar as equagaes gue descrevem O comportamento
do campo magnético para que, através da andlise das grandezas que pos

sam ser medidas, possamos tirar informacoes a respeito da resistivida

de elétrica do condutor(g).

A corrente induzide 1O secundario satisfaz a equagaoc

F = o £ (1)

Quando existe um campo magnético variavel, o campo eletrico e
]

dado por
Gl = »ei B . (2)




Uma corrente em um condutor produzira um campo magnético dado

pela equagao

(3)

(64
De (1) e (3) tiramos
vx A= 20 3 (4)
- )

Tomando © rotacional de (4), temos

vxvzig=3_ ¢y (5)
C

Desde que

VxVxB=viv.H - S (6)

| e substituindo () e (2) em (5), temos

24 4lic >

VEH = __Ei— B (7)

i
!
3 .
| C .
% onde ¢ = 1 (meio nao magneético).
| .
1 i o - : -
i A solugao exata da equagao (7) e
|
| m
->
= (8
. H =1 H, e , )
= 0

onde Ym sao constantes(l ).

Esperando um tempoO suficiente, todas as exponenciais cairao a
| um valor pequeno, exceto a gue corresponder ao menor ¥. Pela figura 3
podemps ver que o campo magnético calculado tedoricamente para uma amos
" tra cilindrica se aproximu, depois de algum tempo, a uma exponencial
4 simples, e os valores mec.idus experimentalmente comprovam essa aproxi-
j magﬁo; Assim sendo, analisaremos O comportamento de H para tempos gran

des e usaremos apenas um térmo na soma (8).

Assim a solugao da equagao (7) serd (para tempos g;andes)

B = H e vt i (2)




A equagao (7) fica entao

' 7~ Y Hy (10)

O tempo de decaimento pode ser definido de acordo com (9) como

sendo t = 1 .
Y

Examinemos a equagao (10). Hy € o campo magnético no instante

inicial, isto &, gquando interrompemos a corrente nc primario, e depen-
de apenas das coordenadas espaciais. Sendo Ho independente de qualquer

| i 2 - -
ptopriedade da amostra, V Ho também sera. Portanto devemos ter, em

4No

vista da’equagéo (10), —— v independente das propriedades da amor
C

tra.
Pbdemos escrever ¢ y = a = constante, onde a depende da geome-

tria. Coho p = —%4 témos

- ~apt
H & doe

A forgca eletromotriz induzida no secundario & dada por

- .1 : - _ 1 8 . o-art _ 1 _-apt
E = = 6 }ﬁ.ds = C §3t (ho e ) .dS c ape fﬁo-ds (11)

| onde S @ a regiao limitada pela bobina secundaria.

A solugao de (1l1) &

_ 1 -apt
€ = Eape H'OA

onde A & uma constante que depende da geometria e do numero de .espi-
ras do secundario.
Assim; tomando o log de ¢ temos

H_ Apa '
— - apt (12)

log € = log
e

e, derivande em relagao ao tempo, temos:

%: log ¢ = = ap
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Se tivermos medido €1 na temperatura Tl' € €, na temperatura

Ty podemos fazer o quociente

9

= log € -ap
g .- "1 (13)
2 -ap
3T 199 €, 2
onde Py © Py sao as resistiridades em T, e Tz_respectivamente.
O quociente para @35 ltemperaturas Tl = 300%K e T2 = 4,2°K nos

fornece a razao de resistividade.

Como podemo. observar na equacao (12) e no grifico 5 que des-
creve log ¢ em fungio do tempo; o valor do coeficiente das retas e
proporcional 3s resistividades. Asdim, a relagzo entre os coeficien-
ted da feta fornece diretamente 2 razao de resistividéde, éq.(13).

0 nosso trabalho expéfimental sé resume na construgao do grafi
co 5 com dados obtidos da experiéncia, e na determinagao da razzo de
resistividade para alguns metais.

Fm cristais unicos de alta pureza e perfeicao a razao de resis

tividade pode atingir 104, e em certas ligas pode ser da ordem de l.




Figura 3

Grafico de H em funcdo do tempo ( de acérdo com C.P.Bean
ok o ']

R.W.DeBlois,and L.B,Nesbitt , J.Appl.Phys.,30,1976 (1959) ).T

100 7

10-7

. . Linha sélida = -

Pontos - = "

Linha pontilhada-

curva tedrica do campo magnético induzido
no secundirio em fungdo do tempo,-quando -
& aplicado um campo magnético a um cilin{
dro metdiico.T é o tempo de relaxagdo .

pontos experimentais para um cilindro de

cobre .

" curva para o campo magnético considerado

como uma exponencial simples .




Figura 4

Diagrama esquemitico do circuito para determinar
. & resistividade elétrica de um metal . ;
’ A

F.igura 5

_Gréfit':o ilustrativo de E (f.e.m.) em fungdo do tempo.

!

AN \
- 1007 -
L1 |
" .

v.l ) i ’ k g - » ¥
LS 1 oY 2 w: ~ t(segundo) . -

0

_coeficiente. angular da reta é proporcional 3 resistividade., - i




B - EXPERIENCIA

B.l. ARRANJO EXPERIMENTAL.

Nesta parte apresentamos uma descrigao da aparelhagem que foi

utilizada para a determinacao da razao de resistividade do zinco e do
cobre, podendo servir também para medidas em outros metais

As componentes do arranjo experimental sao mostradas na figu-
ra 6. Duas bobinas coaxiais (primadrio e secundario) sao suspensas por
um tubo de alpaca de 10 mr ce diametro que & soldado em uma flange on

'de também se encontram o transferidor de hélio liquido, um conector

elétrico e um mecanismo de¢ comando. O suporte da amostra & colocado

dentro do secundario e & suspenso por um tubo de alpaca de 3 mm de di-

imetro que pode ser movimentado pelo mecanismo de comando colocado na

' flange.
|
A aparelhagem assim constituida 2 colocada no interior de um

:criostaté formado por dois dewars, um interno ao outro. Inicialmente,

4
d

0 criostato & resfriado a 80 Ox colocando-se nitrogénio liguido no de-

|
i & P
lwar externo, e mantendo hélio gas a pressao atmosferica dentro do de-
;|
1
‘war 1nterno. fsse resfriamento leva aprox1madamente 10 horas. Em segul
’e
1

da, ¢ hélio lIiquido & transforido para o dewar interno. 20 minutos a-
| .

12 ati emrperatu-
pas a transferenCLa, as bobinas e a amostra Ja atingiram a temperatu

{ra de 4,29 ¢ as medidas tér inicio.,
j o H ; ‘jencis ois o uso de
i Devemos utilizar dew.rs de vidro na experlencia, pois &

‘dewar metalico provoca intezriferéncias nas medidas causadas por corren-

]
i

‘tes de Foucault induzides no dewar.

Rk s ks S L e




Figura 6 - Montagem para a determi

(1) Bobina geradora do Campe magnético (primario)

0 cuidado a ser towado na construcao desta bobina & usar um fio

e um nimero de espiras tal que a energia dissipada pelo efeito Joule
nao provogue evaporacao excessiva de hélio llqulro Depois de um es-

tudo prévio, a bobina foi construida com fio de ¢ bre namero 30, com
40 espiras por Centimetro, apresentando uma resistincia de 17 ohms, O
fio de cobre foi enrolado em um tubg de fenolite dom 10 cm de compri-
mentc por 3 cm de diametro. As ligagoes elétricas até o conector na

flange foram feltas com fios de cobre niimero 30.

(2) Bobina detectora da variag&o do fluxo na amostra (secundario: ,

Esta bobina & enrolada em um tube de fenolite de 25 mm de dildme~

tro por 40 mm de comprimento que se adapta no interior do primirio.
As caracteristicas desta bobina variam de acdrdo com a amostra usada.

(3) Suporte da amostra

Este suporte, construido de fenclite, permite que a amostra alo-
jada em seu interior tenha no maximo 19 mm de didmetro por 40 mm de

comprimento (dimensdes do espaco experimental),

(4) Comande de suporte da amostra.

% -~ A g 1 nNne
Este comando permite a remogio do suporte, dc interior do secu

- . .. ~ A ¥ = som Fa
dario, durante a realizacdo da experiéncia para que se possa fazer

Medidas da constante de tempo, com ou sem amostra. O aparelhc esta em
condigoes de funcionar guando a constante de tempo com a amostra for

L - ] a .
Muito maior do que a constante de tempo sem a amostr

(5) Conector.
O conector efetua
tal e os apardics de medidc, © primario & ligado acs pinos 6 e 7, e

© secunddrio aos pinos 1 e 2.

(6) Transferidor de hélic ligquido.

s ligacbes eldtricas entre o arranjo experimen

(7) Fiacao.




Figura 6-

(4)
(5) ‘

(6) -

sy

i\'Montagem para a determinacio da razdo de resistividade
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B.2. TECNICAS USADAS,

Magnetico atraves do pri
mario e detectar um sinajl induzido_no seclihdario sio mostradas nas fi-

guras 7 e 8,

;

Figura 7 - Diagrama esquemitico do circhito usanco osciloscopio.

(1) Fonte de tens3o.

L g ‘
("Transistorized power supply, model 4005, Power Designs Inc.")

Esta fonte de tensdo alimehts o primario.

(2) Relé de merciirio.

(modélo 276, E. Wester Electric). O relé transforma a corrente
continua da fonte em um sinal de onda quadrada. A onda quadrada foi

um artificio introduzido para ser observada uma curva de decaimento

estacionaria. A voltagem tipo onda quadrada, em lugar da voltagem ti-
Po degrau, nao prejudica o método se o tempo que a corrente alimenta
© primério for suficiente para completar a penetragac do fluxo na a-
mostra, Para cada material usado torna-se necessaria a determinagao
de uma frequéncia 6time para que o decaimento tenhz se completado an-
tes gue seja novamente alimentado o primirio. Fssa determinzcdo & fei
ta observando o sinal no osciloscdpio; somente ¢uanco a volﬁagem te-
nha se anulado, & que o decaimento se completou. O oscilador que ali-

menta a bobina do relé & ligedo aos pinos 7 e 8, e o primario aos pi-

nos 2 e 3.

(3) Osciloscépio.

O osciloscopio (Hewlett-Packard 130 C) destina-se a observagao

- i amoatra.
da voltagem causada no secundirio pelo decaimento do fluxo na amo

(4) oOscilader.

(mogélo 200 CDR. Hcwlctt-Packard) , para comandar o rele.

(5) Resisténcia.

Foi usada uma resistéencia em série com o primario para fornecer




llga a entrada Vertlcal do OnCllOSCOplO Ou na resisténeia ou no se

cundario,(caixa de resisténcia de .1 a 100 ohms)

A liberdade na escolha da frequéncia e ha construcao do secyn-
dario & que permlte a realiz

ahao de medidas em diferentes amostras ,

condicionadas pelos limites dos aparélhos de medidas.

A leitura é feita cdiretamente ho osc1loscoplo e transferida pa

ra um grafico mono- log. Désse grafico tira-se a felacao entre os coe-
ficientes angulares das retas nas temperaturas ambicnte e do hélio 1%
quido.

Figura 8 - Diagrama esquematico do circuito usando registrador,

(6) Registrador Xv.

O registrador (F-80 A, Varian) & usado para substituir o oscilos
copio em casos ce resistividade pequena, isto &, quando a constante
de tempo fOr grande (da ordem de 1 segundo) .

Para o uso co registrader a técnica & um pouco diferente.

Em-lugar da onda quadrada, usa-se apenas uma corrente continua e
um interruptor. No eixo Y do rcgistrador ligam-se os terminéis do sg—
cundario, e no eixo X liga-se uma verredura de tempo, escolhida de tgl
Modo que o sinal possa ser observado. Depois de ter-se ligado o prima

. - - . m-
rio, interrompe~-se o circuito através da chave ¢ o XY registra o co

| e ’ . -l ' ...;‘ 3 0.
Portamento da tensdo induzida no secundirio em fungic do temp

o seja'mais fEcil trabalhar com O registrador, pois a lelﬁu

ra & feita no grafico tragado pelo aparélho, €le sO pode ser usado em
5 ;

\
5
1

2 }

F
'
\

4 2% (e parﬁ certos metals) onde a resistividade & baixa, e portanto,
Ci -

a constgnte de tempo e grande (cocndigoes de inércia do aparélho permi

tem que se trabalhe apenas com constante de tempo maior do que .5 se-

gundos) i ’




e 'Dihgfhmalégquemético

(4)
| L X
(1) (2) |
- ) ]
1 | | T,
(5) ‘3[] | )
Diagrama esquematico do circuito usando osciléscépio
Figura 8 X L
(6).
i X .
h " 7 , —te
éz S 1] S—
% . do circuito ﬁsando registrador
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C - RESULTADOS E CONCLUSZ0

C.l. PUREZA DO ZINCO.

Foram usados dois cristais de Zn: Zn(l) e zn(2).

O zZn(l) foi preparadc pelo processo de purificacao por zona e

em seguida foi crescido usando-se récursos do Laboratorio. 2 forma do

3 - . . - . » N ’
Zn e aproximadamente c¢ilindrica com massa de 30 gramas. A relagao en-
tre os coeficientes das tetas ros fornéce o valor pdra a razdo de re-

sistividade igual a 10. Para 300 e 4,é°K fizemos & medida com o osci-
loscopio, pois a pequena variacaoc da constante do tempo encontrada pa
ra as duas temperaturas nao permitiu o uso do XY. O secundario usado

foi uma bobina com 2500 espiras de cobre nimero 40 assim escolhido pa

ra que as medidas fossem as melheores possiveis. A corrente que alimen
ta o primadrio foi mantida nas duas temperaturas com o valor de 250 mA.

Para medidas feitas com o Zn(2) os resultados sao mostrados na

figura 9a para 300k, e 9b para 4,2°K. 0 Zn(2) foi obtido no "Metal

Research (Crystals) Ltd." da Inglaterra. A relagao para a razao de re
sistividade foi 2400. Pzrz 300°K usamos o osciloscdpio, e para 4,2%
0 grande valor da constante de tempo impediu gue se fizessem medidas
no osciloscopio levando-nus a usar © registrador, que se revelou ide-
al para ésse caso. O secundario foi a mesma bobina do 2Zn(l). A corren

te que alimenta o primdrjo foi mantida em 450 mA nas duas temperatu -

ras. A pureza & de 99,999% e o cristal tem a forma de um cilindro de

18 mm de gifmetro e 35 mm de altura.
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C.2. PUREZA DO COBRE,

A razao da resistividade e um cilindro de cobre (18 mm de dij
metro por 30 mm de comprimento) g

€ Uso comercial foi também estudada

e os resultados sao mostrados nas figuras 9¢c e 3d. o cobre com massa

de 60 gramas nao sofreu nenhun processo de purificac3io,

O resultado obtido para a raziec de resistividade foi 30.

Foi usado o osciloscopio para registrar o sinal induzido no se—;
cﬁndério nds duas temperaturas, |

0 sectindario utilizsde foi uma bobina com 1000 espiras de& fios
de cobre numero 36,

A corrente que alimenta o primario foi de 250 mA nas duas tem-

peraturas.
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c.3. CONCLUSA0

Os dois cri i i
stais de 21nco usados nas medicas foram também uti-

lizados em uma experiéncia gde efeitc magneto-térmico(1l) -

A amostra nurero 1 nio apresentoy oscilacoes, isto &, o efeito

magneto-térmico ndo pdde ser observado.

A amostra numero 2 apresentoy oscilagoes com a anplitude pre

vista para um monocristal puro.
Estes resultados estido de acérdo com as informagoes fornecidas
pela razao de resistividade, e indicam uma nmaior pureza e perfeigéo

para 4 amostra nimero 2.

A razao de resistividace medida para o cobre estd de acdrdo com

valnres obtidos para fios Ge cobre usados em bobinas, que tém pureza
comparavel com a da amostra.

Com éstes resultados podemos concluir que o aparélho por nds
montado apresentou bom funcionamento. Além de sua utilizacao para a

determinacao da pureza em metais, podemos sugerir o uso do aparélho

) B . (3)
para ¢ calculo efetivo da resistividade elétrica de metais ¢ deter-

minacao de valores locais ce resistividade, permitindo obter informa-

¢oes que possam ser uteis em outras experiéncias.
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