5. AUKSTATEMPERATURIO SUPERLAIDININKO
YBa>CuzO7.x SINTEZE IR TYRIMAS

Ivadas

Daugelis metaly, atauSinty iki artimos skysto helio temperatiros (~ 4 K), pereina j

superlaidy buivi, t.y. netenka varzos. Superlaidumo reiskinys pirmg kartag buvo uzfiksuotas

gyvsidabryje, 1911 m. Onesui (H. K. Onnes) suskystinus helj. Véliau buvo atrasta daug

superlaidziy lydiniy, kuriy kriziné temperattra (T ) yra net didesné nei 20 K (pvz.: NbsAIGe -

20,7 K, NbGe - 23,2 K). 1986 m. atrastas superlaidumas varj turin¢iose oksidinése sistemose,

0 1987 m. pavyko susintetinti taip

. . .. 160 J HgBa2Ca2Cu309 slegiant
vadinamus aukStatemperatiirinius L
i HgBa2Ca2Cus309
superlaidininkus (ATS), kuriy T 120 + TESr2Ca2CusOto
i Bi2Sr2Ca2CusO10 1r TSr2CaCu20s
virsijo skysto azoto temperattirg (77 ] YBa2Cu307-x
80 + YBCO
K): YBaxCu3O7x (YBCO) — 94 K, & 1 Skystas N,
véliau BizSroCaxCusO10 — 110 K, 4 1 ;{"S?CU“D'-X
| b3Ge
Tl2Ba2Ca2Cus010 — 126 K ir Kitus. 1
AukscCiausios Krizinés temperatiiros 0= T
. . . 1900 1920 1940 1960 1980 2000
nustatytos gyvsidabrj turin¢iuose :
Metai
keraminiuose  superlaidininkuose 1 pav. Superlaidininky krizinés temperatiiros T, augimas
(1 pav). Siuvo metu Sie
superlaidininkai, ypa¢ YBCO, sintetinami jvairiose formose: keramika, plévelés,

monokristalai, viela, kompozitinés medziagos. Jy panaudojimo galimybés didziulés: energijos

generavimo, perdavimo ir saugojimo technikoje;

R(Q)

200 300

/100
T. T (K)
2 pav. Kriziné temperatiira T¢ , kurioje medziaga
netenka varzos. Visas virsmo ] superlaidy btvj
plotis (AT¢) iSreiskiamas kaip virsmo pradZios ir

pabaigos temperatiiry skirtumas.
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galingi elektromagnetai ir motorai;

Itampa

t )
I Srové

3 pav. Kriziné srove (Ig), kuri suardo superlaidy
biivj. Siuo metu plonose plévelése pasiekiami dideli
srovés tankiai (>1 MAJ/cm?, 77 K), msyvioje
keramikoje mazesni (~ 10 kA/cm?, 77 K).



elektromagnetiniy lauky ekranai; elektronikoje ir skaiiavimo technikoje, superlaidiis
elementariy daleliy greitintuvai; medicinoje (superlaidiis tomografai), superauksto daznio

technikoje (filtrai, rezonatoriai, perdavimo linijos) ir t.t.

B =po(H+M) =0
I
© H~-M
42K
B - magn. indukcija
773K H - magn. Iaykp stiprumas
M - jmagnetinimas
H H
4  pav. Krizinio srovés tankio 5 pav. ldealus diamagnetizmas, t.y. magnetinio lauko
priklausomybé nuo magnetinio lauko jégos linijos praktiskai visiSkai iSstumiamos i$
stiprumo. medziagos, esancios superlaidziame buvyje, dél ko
pavyzdys levituoja magnetiniame lauke.
Superlaidus Normalus Superlaidus;  Midrus biivis Normalus
biivis ibavis biivis i :’bﬁ\'is
M M| 7 !
f H f [ H
Hc Hcl HC2
I ridies superlaidininkai IT riisies superlaidininkai
(pvz., metalai) (pvz.., YBa,Cu;0,,)

6 pav. Krizinis magnetinis laukas (H¢), kuris suardo superlaidy bavj

Skystas azotas yra zymiai pigesnis uz skysta helj, todél ATS platus pritaikymas tapo jau
Siy dieny realybe. Pagrindinés superlaidininky charakteristikos, svarbios jy pritaikymui, yra
pateiktos 2-6 paveiksluose. Tai, pavyzdziui, kriziné temperatiira, kriziné srové, Kriziniai
magnetinio lauko stipriai ir kt. Siy parametry dydziai, kurie priklauso nuo sintezés metodo ir jo
salygy, apibiidina ATS kokybe.

7 paveiksle pateikti YBa>CusOn perovskito tipo struktiiry elementariy gardeliy variantai
su jvairiu defekty (deguonies vakansijy) kiekiu:

a) hipotetinio junginio YBa>CusOg perovskitiné struktiira be defekty. Visos deguonies
jony pozicijos uzimtos. Deguonies stechiometinis koeficientas (deguonies jony skaifius
elementarioje gardeléje) gali buti paskaiCiuotas: 4x1/4 + 4x1/4 + 4x1/2 + 4x1/4 + 4%X1/2 +
4x1/4 +4x1/4 = 9. Vario koordinacijos skaicius joje 6.
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b) YBa:CusOs struktiira, kurioje visos keturios O? pozicijos Y plokitumoje yra
vakansinés (9-4x1/4=8 deguonies atomai elementarioje gardeléje). Tokia struktiira bty galima,
jei visas Cu bty Cu®* bivyje (Y**Ba?*2Cu®*30%s islaikomas neutralumo principas). Sioje

struktiiroje dalis vario jony turi koordinacijos skaiciy 6, kita dalis 5.

® Vario jonai O Deguonies jonai 0O Deguonies vakansijos

‘d) X'Baz(‘lls()9 b) l'B‘JzCll?,Os c) l'BaZ(‘uso" d) lvBaz(‘u306

7 pav. Idealizuotos perovskito tipo YBazCusOy struktiiros

¢) YBa2CusOs struktiira, kurioje vakansinémis tampa ir po dvi O% pozicijas elementarios
gardelés bazineése plokstumose. Tokia formulé ir struktiira galima, kai trecdalis vario atomy yra
+3, o du tre¢daliai +2 oksidacijos biivyje, t.y. Y3"'Ba?*,Cu?*,Cu*0%7. Biitent §i ortorombiné (a
#b#c) struktiira, kurios ypatybé yra CuOz sudéties sluoksniai (Cu koordinacijos skaicius 5) ir
CuO sudéties grandinés (Cu koordinacijos skaiCius 4), pasizymi auks$tatemperatiiriniu
superlaidumu. Realiame superlaidininke deguonies vakansijy yra Siek tiek daugiau, nes dalis
deguonies pozicijy tampa vakansinémis ir CuO grandinése. Tad reali formulé yra YBa>CuzO7-
x. Ortorombiné faz¢ ir superlaidumas islieka x-ui didéjant iki ~ 0,6 (T mazéja didéjant x), ir po
to pereina j tetragoning puslaidininkine faz¢ (a=b=c). Optimalus superlaidumas gaunamas esant
artimoms nuliui x reikSméms, kurios pasiekiamos, gerai jsotinant susintetinta keramika
deguonimi.

d) YBa:CusOe tetragoninés (a=b#c) puslaidininkinés fazés strukttira, kurioje visos
baziniy plokitumy O pozicijos yra vakansinés. Sios fazés tikslesné¢ formulé (islaikant

neutralumo principa) gali biiti uzragyta Y**Ba?*,Cu?*,Cut*0%s.
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8 paveiksle pateikta detalesné superlaidininko YBaCuzO7 struktiira ir jos

perspektyvinis vaizdas.

CuO grandinés

Cu(2)

» 0(4)

Cu(l)

8 pav. YBayCusO; struktira. Kairéje — elementarioji ortorombiné gardelé, deSingje — perspektyvinis
YBa,Cuz07 gardelés fragmento vaizdas. e -varis, o -deguonis, [ -deguonies vakansijos. Nedideli geltoni
rutuliukai — Y** jonai, didesni oranZiniai — Ba?* jonai, maZi mélyni — Cu jonai ir maZi raudoni — O% jonai.
Mélynos piramidés vaizduoja vario jonus, koordinuotus penkiais deguonies jonais.

Sio darbo tikslas yra kietafazés sintezés metodu susintetinti YBa2CusO7-x ir nustatyti

gautosios keramikos moling sudétj bei iStirti jos savybes.

Darbo eiga

1. YBa2CusOr7 sintezé

0,003 mol 0,012 mol 0,018 mol 0,006 mol
1/2 Y203 + 2 BaCO3 + 3 CuO + (0,5-x)/2 O2 - YBa2CusO7x + 2 CO2

Pirmiausiai atsveriama 0,003 mol Y,03, 0,012 mol BaCOg3 ir 0,018 mol CuO. Jy misinys
gerai sumaiSomas porcelianiniame grustuvélyje ir labai gerai sutrinamas (15-20 min). Sutrinti
milteliai suberiami ] tiksliai pasvertg porcelianinj tiglj (stengiantis prarasti kuo maziau
medZiagos)Tiglis su medZiaga pasveriamas ir jstatomas |} mufeling krosnj. Ant lapelio, esancio
Salia krosnies, uzsiraSoma pavardé ir grupé bei tiglio pozicija krosnyje (klauskite laboranto).

Visy studenty tigliai su medziagomis bus kaitinami 4 valandas 950 °C temperatiiroje.
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Laborantai i§jungs krosnj ir padés tiglius su medziagomis j eksikatoriy ir j kickvieng tiglj jdés
lapelj, kam jis priklauso.

Kita savaite tiglis su medziaga pasveriamas ir multimetru, laikant matavimo kontaktus
kuo arc¢iau vienas kito (~1+2 mm), pamatuojama sukietéjusios masés varza. I$ svorio duomeny
paskai¢iuojamas svorio sumaz¢jimas Am, %. Medziaga perkeliama j grustuvélj ir gerai
sutrinama. Milteliai supilami j buteliuka, kuris gerai uzkems$amas, uzklijuojama etiketé
(pavardé, data, medziaga) ir padedama j eksikatoriy.

IS milteliy presu spaudziamos dvi tabletés (~10+13 mm diametro, 1,5 — 2,5 mm storio),
naudojant abiem tabletém po 0,75-0,8 g milteliy. Likusieji milteliai paliekami analizei. Abi
tabletés jdedamos j i§ anksto pasvertg keramikinj indelj ir pasveriamos. Keramikinis laivelis
su tabletémis dedamas j mufeling krosnj. Ant lapelio, esancio Salia krosnies, uzsiraSoma
pavardé ir grupé bei keramikinio laivelio pozicija krosnyje (klauskite laboranto). Visy studenty
tabletés bus kaitinamos 4 valandas 950 °C temperatiiroje. Laborantai i§jungs krosnj ir padés
keramikinius laivelius su tabletémis j eksikatoriy ir j kiekvieng laivelj jdés lapelj, kam jis
priklauso.

Po savaités pasveriamas keramikinis laivelis su tabletémis, paskaiiuojamas svorio
sumazejima (%). ISmatuojama tableCiy (i§ abiejy pusiy) varza. Tuomet, kiekviena tableté
pasveriama atskirai, su slankmaciu iSmatuojamas jy diametras ir storis bei paskai¢iuojamas
tankis. Tabletés sudedamos } atskirus buteliukus, jie uzkemsSami, uzklijuojamos atitinkamos
etiketés ir padedama j eksikatoriy.

Viena tableté (su didesne varza) gerai sutrinama agatiniame grustuvélyje ir atliekama jos
milteliy jodometriné analizé. Kita tableté (su mazesne varza) naudojama rentgeno spinduliy
difrakcijos tyrimui. Su ta pacia tableté, véliau atliekamas levitacijos bandymas bei iSmatuojama
kriziné temperatira (zitréti 3 skyriy). Tableté pasiliekama kitam laboratoriniam darbui
(Pereinamyjy elementy junginiy magnetiniy savybiy tyrimas). Visi darbo metu gauti méginiai

turi biti iSsaugomi ir pateikiami darbo gynimo metu!!!
2. YBa2Cu3O7.x jodometriné analizé

Jodometrinés analizés biidu galima nustatyti Cu?*/Cu®* santykj superlaidininke (vidutinj
Cu oksidacijos laipsnij), tuo paciu, i$ jo paskai¢iuoti deguonies kiekj (y=7-x reikSme¢ formuléje
YBa,CuszOy). Sis tyrimas atlickamas taip:

A. Nustatomas bendras Cu3* ir Cu?* kiekis.

YBa,Cu3sO7- tikslus kiekis istirpinamas praskiestoje HCI. Siuo atveju Cu®* redukuojasi
iki Cu?*:
2Cu¥* +H20—>2Cu?+1/202+2H*
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Paveikus tirpala KJ pertekliumi, visas Cu®* (Cu®" buves tirpale ir Cu?* gautas Cu®"
redukcijos metu) redukuojamas iki CuJ:
Cu?* +2J - Cull +1/2 32
I$siskyres ekvivalentiskas J» kiekis nutitruojamas standartizuotu Na,S»0Os tirpalu:
J2 + 2 52037 = 2 J" + S406*
Cia vienas molis sunaudoto Na;S;03 yra ekvivalentiskas vienam moliui Cu
superlaidininke, t.y. sunaudoto Na>S»0s kiekis moliais yra lygus bendram Cu kiekiui, moliais

paimtame tyrimui méginyje.

B. Nustatomas tik Cu®* kiekis.

Panagus kiekis Y Ba,CusO7.x istirpinamas HCl tirpale, turin¢iame jodido jony. Siuo atveju
Cu®* ir Cu?* oksiduoja J- iki J,. Bendrai issiskyrusio J2 ir titravimui sunaudoto Na,S,03 Kiekiai
yra didesni, negu pirmo titravimo metu:

Cu**+3J > Cull +J2
Cu?*+2J > CulN +12J
Skaiciavimas:
Dviejuose titravimuose (A ir B) sunaudoty Na2S,03 moliy skirtumas atitinka Cu®* kiekj

moliais, 0 A titravimo metu — Cu?" ir Cu®* moliy sumai.

Na,S,05 tirpalo standartizavimas (duomenys rasomi atspausdintoje 2 priede pateiktoje
lenteléje)

I stikling pipete jpilama 5 ml standartinio Cu?* tirpalo ir per vamzdelj (8 pav.) pradedamos

leisti N2 dujos (100 padaly dujy srauty reguliatoriaus 4 kanalo rotametre). Trumpam nukeliamas
kamstis ir supilama 10 ml §vieziai paruosto tirpalo, turin¢io ~ 1,5 g KJ, ir pradedama maisyti
tirpala magnetine maisykle. Titruojama Na2S203 tirpalu. Prie§ ekvivalentinj taska (likus 2 - 3
ml iki jo) pridedami 3 - 5 lasai krakmolo tirpalo ir toliau titruojama, kol i$nyksta mélyna tirpalo
spalva. Pakartojamas titravima. Jei gaunami gana gerai sutampantys rezultatai (titranto tairis turi
skirtis ne daugiau, kaip 0,2 ml), paskai¢iuojama Na>S>O3 tirpalo moliné koncentracija i$ dviejy

titravimy vidurkio. Jei ne, titruojama trecig kartg.

Superlaidininko titravimas (duomenys rasomi _atspausdintoje 2 priede pateiktoje
lenteléje)

Jodometrinés analizés metu titruojami du bandiniai: superlaidininko milteliai ir sutrinta

superlaidininko tableté (su didesne varza).
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A titravimas.

I§ aliuminio folijos padarytame laivelyje atsveriama ~150 mg
Biurete

su Na,S,05
tirpalu

YBa:CusO7x ir titravimui skirtoje stiklingje milteliai
istirpinami 10 ml 1 M HCI. Ant elektrinés plytelés tirpalas

svelniai virinamas 1,5 - 2 min. pilnam Cu®" suardymui.

Tirpalas atauSinamas, | stikling jstatomas kamstis ir

pradedamos leisti Nz dujos. Trumpam pakélus kamstj, N, —>——

_.E.:/HHHIHH

jmetamas magnetinis maisikliukas bei greitai supilama 10 ml | -
Titruojamas

tirpalas

Sviezio tirpalo, turin¢io ~1,5 g KJ. MaiSant titruojama

Na2S»0s tirpalu. Titravimas atliekamas du kartu. Jei rezultatai

skiriasi daugiau negu 0,2 ml (jeigu masé méginiy nesutampa, [ Magnetiné maisykle ]

reikia perskaiciuoti), titruojama trecia karta.
8 pav. Titravimo schema
B titravimas.

Kruopsc¢iai pasveriamas naujas YBaxCuzO7.x méginys titravimui. Jei abiejy méginiy
svoriai nesutampa, reikés perskaiciuoti tam paciam kiekiuima 10 ml 1 M HCI ir pradedamos
leisti azoto dujos. Atsveriama ~1,5 g KJ, trumpam pakélus kamstj jis supilamas j stikline ir
maiSoma, kol iStirpsta. | gautg tirpala, trumpam pakélus kamstj, suberiami atsverti
superlaidininko milteliai ir toliau maiSoma. Nesildant milteliai sunkiai tirpsta, todél miSinys
silpnai pasildomas ant elektrinés plytelés, vis nukeliant ir pamaisant. Sildoma tol, kol juodos
nuosédos iSnyksta ir susidaro $viesios CuJ nuosédos (1 - 2 min., bet neperkaitinama, tirpalas
neturi garuoti). Tada, trumpam pakélus kamstj, jpilama 10 ml distiliuoto vandens, jmetamas
magnetinis maisikliukas ir maisoma 1,5 - 2 min. Titruojama Na>S20s tirpalu (inde visa laika
turi bati palaikoma inertiné atmosfera). Titravimas atliekamas du kartus. Jei rezultatai skiriasi
daugiau negu 0,2 ml (jeigu masé méginiy nesutampa, reikia perskaiciuoti), titruojama trecig
karta.

Skaiciavimas:

Apskai¢iuojamos n+ ir y reik§més formuléje YBa2Cus"™ Oy , kur n+ yra vidutinis vario
oksidacijos laipsnis. Jei A ir B titravimuose medziagos masés vienodos, tai A titravimo metu
sunaudotas tiosulfato tirpalo tiris (V1) yra tiesiogiai proporcingas Cu®* ir Cu?* moliy sumai, A
AV =V, - V1 - Cu® kiekiui (mol) 0 V1 - AV — Cu?* kiekiui (mol) (v). B titravimo metu

sunaudotas titranto kiekis yra V». Tada:

+ 3VCu(3+) + ZVCu(2+) _ 3AV+2(V1'AV) —2 4 A_V

Veua+) T Veui+) Vi Vi

n
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Be to, i§ A titravimo rezultaty paskai¢iuojamas bendras vario kiekis (mol) ir taikant
kriivio neutralumo principg, deguonies stechiometrinis Kiekis (y) milteliuose. Superlaidininko
grynumas jvertinamas i§ masés pakitimy kaitinimo metu, juos palyginus su teoriniu. Visi
gautieji rezultatai palyginami su teoriniais, EDX analizés, rentgeno fazinés analizés ir padaroma

1Svada apie superlaidininko grynuma.

3. YBa2Cu307-x tableiy Kkrizinés temperatiiros nustatymas ir
levitacijos reiskinio stebéjimas.
3.1. Matavimo principai ir jranga.

Krizing temperatiirag galima nustatyti jvairiais biidais. Vienas i§ dazniausiai naudojamy
tiesioginiy biidy yra pavyzdzio varzos priklausomybés nuo temperatiros matavimas keturiy
kontakty metodu. Siuo biidu eliminuojama kontaktiné varZa ir matuojamas jtampos kritimas tik
medziagoje (tekant per ja srovei), kuris yra tiesiog proporcingas medziagos varzai.

Siame darbe bus naudojamas kitas Tc nustatymo metodas - i§ magnetinio lauko
ekranavimo matavimy. Matavimo schema ir bendras jrangos vaizdas pavaizduoti 9 ir 10

paveiksluose.

Tablete jdedama j specialy laikiklj tarp dviejy ri€iy: pirminés — suzadinimo ir antrinés —
detektoriaus. Leidziant per pirming rit¢ kintamg srove, joje generuojamas kintamas magnetinis
laukas. Kol tablet¢ yra normaliame buvyje, magnetinis laukas praeina per jg ir indukuoja
kintamg srove antringje rit¢je. Kai ausStanti vir§ skysto azoto tableté pereina j superlaidy bivj,
ji tampa idealiu diamagnetiku ir visiS8kai ekranuoja magnetinj laukg. Tada antrinéje ritéje
elektrinis signalas turi iSnykti. Kadangi dalis magnetinio lauko linijy apeina tablete, antrinés
rités signalas realiai visiSkai neiSnyksta, taciau jis lieka Zymiai mazesnis. AuSinant tablete (ja
artinant prie skysto azoto pavirSiaus), vario-konstantano termoporos pagalba nustatoma
peréjimo i§ normalaus metalinio biivio j superlaidy biivj temperatiira, t.y. temperatiira, prie
kurios elektrinis signalas antrin¢je ritéje staiga Zymiai sumaz¢ja. Matavimas Cia bus atliekamas
priesinga - Sildymo kryptimi. T.y., laikiklis su ritémis ir tableté pamerkiamas j skysta azotg, po
to iSkeliamas vir§ azoto ir leidziama jam létai atSilti, matuojant antrinés rités signalg ir
temperatiira. Siuo atveju, atsilus tabletei iki krizinés temperatiiros, ji i§ superlaidaus bivio

pereina j normaly, o antrinés rités signalas staigiai padidéja.
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(termoporos jtampai matuoti)

Milivoltmetras-1 I

Vamazdis tabletés
laikiklio nuleidimui

Generatorius

Selektyvus stiprintuvas T-kontroleris
\ : :
| Milivoltmetras-2 6%% g 2156 : . UZdara
(signalo amplitudei matuoti) Jungiklis1 60.0 i« krosnele
3-4VDC| | : :  tabletés
Jungikiis2 (B | | | & atsildymui
o 220 o—}—o o i :
r VAC© : :
c
2 J
w
TK Tabletés )
laikiklis — S|, | Pirmine
Programos valdymo langas . N rité
Diuaras—]
T 1 Termopora - = Antriné
Tablete | rite
Kompiuteris

Voltmetras
(termoporos EVJ
matavimui)

Selektyvus
stiprintuvas

Termoreguliatorius
kaitinimo juostai

Voltmetras (Signalo
amplitudés matavimui)

Termosas ledui
ir
palyginamajam
termoporos
kontaktui

Pirminé rité

Superlaidininko
tableté

Diuaras su
skystu azotu

Antring rité

10 pav. Superlaidininko krizinés temperattiros matavimo jrangos bendras vaizdas.
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Pirminés rités suzadinimui naudojamas kintamos srovés generatorius. Antrinés rités
signalas matuojamas selektyviu stiprintuvu (su amplitudiniu detektoriumi), turin¢iu i§&jima |
voltmetrg, kuris duomenis persiunc¢ia j kompiuterj. Termopora, kurios sulydytas galas
(matavimo kontaktas) atremtas j tablete, 0 palyginamasis kontaktas pamerktas j indg su
tirpstanc¢iu ledu, prijungiama prie Kito tikslaus voltmetro. Jo duomenys taip pat perduodami j
kompiuterj. Matavimo programa nuskaitytg termoporos termoelektrovaros jéga perskaiciuoja |
temperatiirg pagal Siai termoporai charakteringg temperatiiros/EVJ priklausomybés polinoma.
Programa duomenis iSveda ] grafinj langa, kuriame matome bréziamg grafing priklausomybe
nuo antrinés rites signalo (y-asis) ir temperatiros (x-asis).

Detalus krizinés temperatiiros matavimo apraSymas duotas priede.
3.2. Levitacijos reiskinio stebéjimas ir apytikris krizinés temperatiiros nustatymas

Levitacijos reiSkinio stebéjimas ir apytikris krizinés temperattiros nustatymas atliekamas taip:
-Surenkama 11 pav. parodyta sistema.
-Imetama tableté, po to mazg neodimio

L : . ky z
magnetukas (jis turi guléti ant tabletés pavirSiaus Sky Staia otas

apytikriai jos viduryje).

- Samteliu pasemiamas i§ diuaro skystas azotas I Piltuvelis
ir ji pila (per piltuveli) | mégintuvel] ant tabletés tol,
kol po intensyvaus garavimo periodo mégintuvélyje

liks skysto azoto sluoksnis. Jei tableté yra superlaidi

o Magnetas
skysto azoto temperatiiroje, jai atSalus magnetukas
pakils ir levituos tol, kol visas skystas azotas i§garuos 1~ +— Skystas azotas
ir atSilusi tableté¢ grj§ j normaly biivj (magnetukas [ Tablete
nukris ant tabletés). Apytikriai  jvertinamas Padeklas
tabletei

levitacijos  aukstis (mm). Jeigu magnetukas
] 3 o 11 pav. Levitacijos bandymo jrangos
nepakyla virs$ tabletés, ji néra superlaidi skysto azoto schema

temperatiiroje.
4. Rentgeno spinduliy difrakcijos ir elementinés sudéties tyrimai

ISmatuojama susintetintos tabletés (su maZesne varza) Rentgeno spinduliy
difraktograma. Atlickama faziné analizé. Atsispausdinami gautieji tyrimo rezultatai
(susintetintos YBa>CuszO7.x tabletés difraktograma ir i§ duomeny bazés priskirty faziy PDF

korteliy pirmieji puslapiai bei fazinés sudéties diagrama) ir duodami pasirasyti laborantui arba
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déstytojui. Visi atspausdinti rezultatai pridedami prie darbo aprasymo. Taip pat, atlieckamas

tabletés elementinés sudéties tyrimas (EDX) ir i$sisaugomi gautieji duomenys.

Darbo rezultatai iSsamiai apraSomi, palyginami tarpusavyje ir padaromos iSvados.

Galutiniai matavimy ir skai¢iavimy rezultatai pateikiami tokios lentelés formoje:

Medziagos forma | Milteliai po |
Kaitinimo I tableté II tableté

Am* po kaitinimo, % + + +
R, Q + + +
Tabletés mase, g; storis, mm + +
Tankis d, g/cm® + +
Jodometrinis titravimas: m, g; V1 ir V2, ml + +

Formulé YBa>Cus™ Oy + +

Formulé i§ EDX, Y:Ba:Cu +
Dominuojanti fazé i§ XRD +
Priemaisinés fazés i XRD +
Tc, ATc, K +
Levitacijos aukstis, mm +

*Palyginti su paskai¢iuotu teoriniu masés pokyciu ir padaryti i§vada apie gautos medziagos

grynuma.
4. Klausimy temos darbo gynimui

Svarbiausios superlaidininky savybés ir pritaikymo sritys.

Termoporos, veikimo principas, svarbiausios charakteristikos. Kiti temperatiiros
jutikliai.

Zemos temperatiiros, ju gavimas ir matavimas. Suskystintos dujos laboratorijoje.

Keramikos sintezés metodai.
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Pastabos

e Grastuvélial ir tigliai po naudojimo plaunami svaria koncentruota HCI (traukos spintoje).

e Neuzmirskite laikinai sustabdyti dujinio azoto srauto tarp titravimy, o pabaigoje uZsukti
dujas. Rotametro virSutiné rankenélé skirta tiksliam srauto reguliavimui (ja prisukant
srautas didéja), o apatiné - srautui visiskai uzdaryti (prisukant) ar atidaryti (atsukant).

e Atsargiai elkités su skystu azotu (uzsipylus jis skaudziai nudegins 0da).

e Pabaigus darba, tableté jdedama j uzdaroma buteliuka ar biuksiuka, uzklijuojama etiketé,
kurioje nurodoma pavardé, metai, tabletés varza, T¢ (K), formulé su nustatyta tikslia y-0

reik§me. Indelis su tablete palickamas eksikatoriuje.
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1 priedas

Detalus superlaidininko krizinés temperatiiros TC nustatymo i§ magnetinio

lauko ekranavimo matavimy apraSymas

1. Matavimo jrangos paruoSimas

(konsultuotis su laborantu ar déstytoju)

e Jjungiama matavimo aparatiira: signaly generatorius, selektyvus stiprintuvas, abu
voltmetrai, kompiuteris.

e Pirminés rités suzadinimui naudojamas kintamos srovés generatoriaus generuojamas 800
Hz daznio signalas. Toks generatoriaus daznis gaunamas, nustatant ,,signalo daznio*
rankenéle ties 9.4 ir ,,daznio daugiklj“ — 10 (duotam prietaisui tai atitinka 800Hz daznio
signalg). Rankenélé ,signalo slopinimas“ turéty buti padétyje — 20dB, ,signalo
amplitudé* pasukama pagal laikrodzio rodykle iki galo.(1 pav).

Daznio Signalo slopinimas
daugiklis -20dB

Signalo Signalo amplitudés
daznis requliatorius
1 pav. Signaly generatorius

Skalés
Signalo daznio diapazonas

Svelnus
reguliavimas

Signalo
indikatoriu

e plrisliy
reguliavimas SIS, G

2 pav. Selektvvus stiprintuvas
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e Antrinés rités signalas matuojamas selektyviu

stiprintuvu (2 pav.) (su amplitudés detektoriumi), Skysto azoto
turinfiu i8¢jimg | voltmetra, kuris duomenis | = b e
persiuncia j kompiuterj. Selektyvus stiprintuvas
daznio paderinimo rankenélémis nustatomas, kad

maksimaliai stiprinty 800Hz daznio signalag. Tam

SAT , ; « Vamzdzio
selektyvaus stiprintuvo ,skalés diapazonas e
jjungiamas j padétj — ,,200Hz - 2kHz“, ,signalo ... | 4 s

varztas
stiprinimas® — padétyje 90 dB, ,,integravimo laikas*

- 3 sek. Sukingjant j¢jimo signalo daznio filtro
rankenéle ,,signalo daznio grubus reguliavimas®,

surandamas j&jimo signalo daznis — prietaise

deSin¢je amplitud¢ rodancio indikatoriaus rodykle 3 pav. Laikiklio nuleidimo ir

atsilenkia i defing. Pagal rodyklés atsilenkimg  Pakelimo itaisas.
signalo daznis patikslinamas rankenéle ,,signalo
daznio Svelnus reguliavimas“. Jei signalas per
stiprus, t.y., rodyklé iSeina uz skalés riby, signalo
amplitudé sumaZinama generatoriaus (1 pav.)
rankenéle ,,signalo amplitude®.

e Sukant minétas rankenéles, pasiekiama, kad
selektyvaus stiprintuvo parodymy indikatoriaus

rodyklé bty ties padala ~100.
2. Tc matavimo eiga

e | termosg pridedama ledo ir jtvirtinamas
palyginamasis termoporos kontaktas.

e Kompiuterio ekrane atidaromas TC matavimo
programos langas (ekrane turéty bati nuoroda —

»Shortcut to TC v.5.1%, programos versija gali biiti

ir kita) . Programa paleidziama veikti. Tam su pelyte 4 pav. Laikiklis su ritémis ir

reikia spustelti programos paleidimo klavisg [2], superlaidininko tablete.
kuris yra lango vir§uje kairéje, Zemiau meniu punkto ,,Edit“ . Salia paleidimo klavigo turi
uzsiziebti programos vykdymo indikatorius ©

o Atlaisvinus vamzdzio padéties fiksavimo varzta ir stumiant vamzdj i apacig (3 pav.),

laikiklis su ritémis nuleidziamas i padéti, kurioje biity patogu i ji idéti tablete. Fiksavimo
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varztas vel priverziamas. Pakélus virSuting rit¢, pro langelj pincetu tarp ri¢iy jstatoma
tableté (4 paveikslas), rité nuleidziama ant tabletés.

Keliant vamzdj, riciy laikiklis su tablete pakeliamas tiek, kad jeity j kvarcinj vamzdj.
Apacioje istatomas Diuaro indas su skystu azotu taip, kad indo anga uzsidengty kvarcinio
vamzdzio apacioje esancia metaline detale.

Generatoriaus (1 pav.) rankenéle ,,signalo amplitudé” pareguliuojama antrinés rités
signalo amplitudé, matuojama selektyviu stiprintuvu (2 pav.). Reikia pasukti
generatoriaus rankenéle tiek, kad selektyvaus stiprintuvo signalo indikatoriaus rodyklé
bty atsilenkusi iki padalos 80-90.

Kompiuteryje paleidZziamas duomeny surinkimas. Tam su pele nuspaudziamas programos
lango apacioje kairéje esantis klavisas ,,Start”. Matavimo programa savo pagrindiniame
lange pradeda brézti antrinés rités signalo priklausomybés nuo temperatiros grafika.
Mazesniuose programos languose bréziami signalas-laikas ir temperatiira-laikas grafikai.
Laikiklis su tablete nuleidziamas j Diuaro indg iki tokios padéties, kad laikiklis biity kiek
auksciau (~2-4 cm) skysto azoto pavirSiaus (ant laikiklio vamzdzio turéty biiti pazyméta
7ymé - skysto azoto pavirSiaus padétis, zr. 3 paveikslg). Sioje padétyje laikiklis
jtvirtinamas ir palaukiama, kol temperatiira nukris iki < 100K. (Pastaba: negalima laikiklj
panardinti j skysta azota, kol jis neatauso iki < 100K, nes dél didelio staigaus temperattiros
poky¢io laikiklis gali sutriikinéti).

Laikiklis palengva leidziamas Zemyn tol, kol pasieks skysto azoto pavirSiy (programos
temperatiiros-laiko grafiko lange matosi, kaip temperatiira staigiai krenta iki ~77 K).
Flamasterio briik$neliu ant laikiklio vamzdzio pazymima nauja zymé, rodanti Diuaro inde
esancio skysto azoto lygj. Tada laikiklis jleidziamas giliau (~5 cm) j skysta azotg ir
jtvirtinamas. I§ antrinés rités signalo Zymaus sumaZzéjimo galima spresti, kad tablete
peréjo j superlaidy buvj. Jei reikia, kompiuterio programos lange pakoreguojama
temperatiiros parodymai, kad sutapty su skysto azoto temperatiira (77.3 K). Tai
padarome, keiciant korekcijos koeficienta. Laikiklis laikomas pamerktas skystame azote
1-2 minutes.

Orientuojantis pagal uzbrézta skysto azoto lygio Zyme, tabletés laikiklis nedaug
iSkeliamas vir§ skysto azoto (~ 5 cm) ir fikSuojamas toje padétyje. Programos lange
anuliuojami nebereikalingi grafiko duomenys (spaudziamas klavisas ,,Clear™) ir
pradedami brézti nauji grafikai.

Leidziama tabletei létai atsilti, ekrane sekant programos bréziamus grafikus. Matavimo
metu temperatiros Kilimo greitis virsmo metu neturéty virSyti 1°/min. Temperatarai

kylant per greitai, gaunamos padidintos krizinés temperatiiros reikSmés. Jei temperatiira
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kyla per greitai ar per létai, atitinkamai nedaug nuleidZiame ar pakeliame tabletés laikiklj
skysto azoto lygio atzvilgiu. Kriziné temperatira TC nustatoma kaip grizimo i$
superlaidaus j normaly biivj temperatiira (antrinés rités signalas staiga padidéja).
Palaukiama, kol temperatiira pasicks ~100K. Tada matavimo programa kompiuteryje
sustabdoma klavisu ,,Stop** ir matavimo duomenys issaugomi kaip Excel failas. Duomeny
i$saugojimui, spaudziame lango apacioje esantj klavisa ,,Save®. Atsidariusiame naujame
lange klavisu =3 pasirenkama direktorija ir failo vardas (D/Work/Duomenys

direktorija, failo vardas—studento pavardé¢). Uzdarius pasirinkimo langg, btinai

nuspaudziamas zemiau esantis klaviSas . Patikriname, ar tikrai duomenys iSsaugoti
nurodytoje direktorijoje.

Laikiklis visiskai iStraukiamas i$ Diuaro indo j kvarcinj vamzdj (apytikriai iki vidurio) ir
atSildomas iki ~10-15°C (laikiklio temperatiira matoma programos lange). Laikiklio
atSildymo pagreitinimui jjungiamas kvarcinio vamzdzio Sildymas Kaitinimo juosta
(valdymo blokelyje nuspaudziami termoreguliatoriaus ir kaitinimo jungikliai, 5 pav).
Laikikliui atSilus, Sildymas iSjungiamas. IStraukiamas Diuaro indas, nuleidziamas

laikiklis, 1§ laikiklio iSimama tableté.

Kaitinimo juosta

Termoreguliatoriu

Termoreguliatoriaus
jjungiklis

Kaitinimo
jungiklis

5 pav. Kvarcinio vamzdzio $ildymo sistema.
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e Kompiuterio ekrane gauta krizinés temperatiiros matavimo kreivé parodoma laborantui
ar déstytojui. Tada galima istrinti grafikus i$ programos langy, paspaudus klavisa “Clear*.
e [Ssaugotas duomeny failas su matavimo duomenimis nusikopijuojamas ] diskel;,
atsidaromas su Excel arba Origin programa, padaromas Tc matavimo grafikas,
atspausdinamas, duodamas pasirasyti déstytojui ar laborantui. Sitas pasiradytas grafikas

turi bati jtrauktas j darbo aprasyma kaip “originalus* grafikas.
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Atlikta;

Déstytojo ar laboranto pavardé

Parasas

2 priedas

YBa>CuzO7x jodometriné analizé

Studento vardas, pavardé

Grupe

Data

Titravimo duomenys
1. Na»S»03 standartizavimas

Titravimui sunaudotas Na>S>Oz tirpalo kiekis

Paskai¢iuota Na2S,03 tirpalo
koncentracija

1 titravimas :

2 titravimas :

3 titravimas :

Vidurkis :

2. A titravimas

4. A Tabletés titravimas

Titravimui sunaudotas Na>S»0s tirpalo
Kiekis

Titravimui sunaudotas Na>S»0s tirpalo
kiekis

1 titravimas : 1 titravimas :
2 titravimas : 2 titravimas :
3 titravimas : 3 titravimas :
Vidurkis : Vidurkis :

3. B titravimas

5. B Tabletés titravimas

Titravimui sunaudotas NaS»0s tirpalo
kiekis

Titravimui sunaudotas Na>S»0s tirpalo
Kiekis

1 titravimas :

1 titravimas :

2 titravimas :

2 titravimas :

3 titravimas :

3 titravimas :

Vidurkis :

Vidurkis :

41




