6“AIH(§TA{TED4PEHLATTHRFDﬁHIPEEU;AUDUNUNBH)
YBa2Cu307-x SINTEZE IR TYRIMAS

Ivadas

Daugelis metaly, atauSinty arti skysto helio temperatiiros (~ 4K), pereina ] superlaidy
bivj, t.y. netenka varzos. Superlaidumo reiSkinys buvo uzfiksuotas pirmiausia gyvsidabryje,
1911m. Onesui (H. K. Onnes) suskystinus helj. Véliau buvo atrasta daug superlaidziy lydiniy,
kuriy tarpe yra su krizine temperatura (T, ), vir§ijanc¢ia 20K (pvz.: NbzAlGe - 20,7K , NbGe -
23,2K). 1986m. atrastas superlaidumas varj turiniose oksidinése sistemose, o 1987 m.

pavyko susintetinti taip vadinamus aukS$tatemperatiirinius superlaidininkus (ATS), kuriy T¢

virsijo skysto azoto :

) _ y 160 : HgBa2Ca2Cu309 slegiant
temperatirg (77K): 1 HgBa2Ca2Cu309
YBay,Cu307.«x (YBCO) - 94K, 120 + ThSrCaCusOw

. . 1 BiSr2Ca2Cu3Oi0 ir TkSr2CaCu20s
véliau  BipSryCaCuzOqp - YBasCia O

£ YBCO
110K, TIbBay,CayCusz0qp - o 80 1 Skystas N,
126K ir kitus. Auksciausios i L ASHCT 0
Krizinés temperatliros ] Nb3Ge
nustatytos gyvsidabri i
turiniuose keraminiuose e , _ y _ .
o 1900 1920 1940 1960 1980 2000

superlaidininkuose (1 pav.). Metai

Siuo metu $ie superlaidininkai,
ypa¢  YBCO, sintetinami

1 pav. Superlaidininky krizinés temperatros T, augimas

jvairiose formose: stambiagabaritin¢ keramika, plévelés, monokristalai, viela, kompozitinés
medziagos. Jy panaudojimo galimybés didziulés: energijos generavimo, perdavimo ir
saugojimo technikoje; galingi elektromagnetai ir motorai; elektromagnetiniy lauky ekranai;

elektronikoje ir skai¢iavimo technikoje, superlaidiis elementariy daleliy greitintuvai,

R () =S
s
1 l 1
/100 200 300 t -
T, T(K) I, Srove
2 pav. Kriziné temperatiira T¢ , kurioje medziaga 3 pav. Krizin¢ srove (I¢), kuri suardo
netenka varzos. Visas virsmo ] superlaidy biivj superlaidy biivj. Siuo metu plonose pléveléae
plotis (AT¢) isreiskiamas kaip virsmo pradzios ir pasiekiami dideli srovés tankiai (>1 MA/cm”,
pabaigos temperatiiry skirtumas. 77 K),2msyV|OJe keramikoje mazesni (~ 10
kA/cm*®, 77 K).

32



medicinoje (superlaidiis tomografai), superauksto daznio technikoje (filtrai, rezonatoriai,
perdavimo linijos) ir t.t..

Skystas azotas Zymiai pigesnis uz skysta helj, todél ATS platus pritaikymas tampa jau
Siy dieny realybe. Pagrindinés superlaidininky charakteristikos, svarbios jy pritaikymui,
yra pateiktos 2 - 6 pav.

B=po(H+M)=0
H~-M

B-magn. Indukcija
H-magn.lauko stiprumas
M-jmagnetinimas

H H
4  pav. Krizinio srovés tankio 5 pav. Idealus diamagnetizmas, t.y. magnetinio lauko
priklausomybé nuo magnetinio lauko jégos linijos praktiskai visiSkai iSstumiamos i§
stiprumo. medziagos, esancios superlaidziame btvyje, dél ko
pavyzdys levituoja magnetiniame lauke.
Superlaidus Normalus Superlaidus!  Migrus biivis Nt)1'1111111|s
buivis biivis biivis ! biivis
| H i
M| M| ’ |
1
: 1
1 1
1
1 1
: 1
1 1
: 1
i i
i i
1 1
HC Hcl HCZ
I riidies superlaidininkai II riSies superlaidininkai
(pvz.. metalai) (pvz., YBa,Cu;0,)

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

Minéti parametrai apsprendzia ATS kokybe. Jie labai priklauso nuo sintezés salygy ir
bido.

7 pav. pateikti YBa,Cu3Op, perovskito tipo struktiiry elementariy gardeliy variantai su
jvairiu defekty (deguonies vakansijy) skai¢iumi:

a) hipotetinio junginio YBa,Cu30Og perovskiting struktiira be defekty. Visos deguonies
jony pozicijos uzimtos. Deguonies stechiometinis koeficientas (deguonies jony skaiCius
elementarioje gardeléje) gali biiti paskaiciuotas: 4x1/4 + 4x1/4 + 4x1/2 + 4x1/4 + 4x1/2 +
4x1/4 +4x1/4 = 9. Vario koordinacijos skaiCius joje 6.

b) YBayCusOg struktiira, kurioje visos keturios O pozicijos Y plokitumoje yra
vakansinés  ( 9-4x1/4=8 deguonies atomai elementarioje gardeléje). Tokia struktiira biity
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® Vario jonai O Deguonies jonai O Deguonies vakanstjos

‘d) l'B‘JzCll:,Og b) lvBaz(‘usOs C) lvBaz(‘uz,O' d) X'BZ]ZC‘Usoo

7 pav. ldealizuotos perovskito tipo YBa2Cu3On struktiiros

galima, jei visas Cu bty Ccu® bivyje (Y**Ba’*,Cu®"30% islaikomas neutralumo principas).
Sioje struktiroje dalis vario jony turi koordinacijos skaiiy 6, kita dalis 5.

c) YBayCu307 struktiira, kurioje vakansinémis tampa ir po dvi 0% pozicijas
elementarios gardelés bazinése plok§tumose. Tokia formulé ir struktiira galima, kai trecdalis
vario atomy yra +3, o du tre¢daliai +2 oksidacijos bavyje, t.y. Y**Ba**,Cu?*,Cu®* 0%;. Bitent
§i ortorombiné (a#b#c) struktiira, kurios ypatybés yra CuO; sudéties sluoksniai (Cu koord.
skaiius 5) ir CuO sudéties grandinés (Cu koord. skaiCius 4) , pasiZymi aukStatemperatiiriniu
superlaidumu. Realiame superlaidininke deguonies vakansijy yra Siek tiek daugiau, nes dalis
deguonies  pozicijy tampa vakantinémis ir CuO grandinése. Tad reali formulé yra
YBayCu307. x (daznai rasoma ir kaip YBayCu307.5). Ortorombiné fazé ir superlaidumas
iSlieka , x-ui didé¢jant iki ~ 0,6 (T mazeja didéjant X), ir po to pereina | tetragoning
puslaidininkine faze fazg¢ (a=b=c). Optimalus superlaidumas gaunamas esant artimoms nuliui
x reikSméms, kurios pasiekiamos, gerai jsotinant susintetinta keramika deguonimi.

d) YBayCu3Og tetragonalinés (a=b#c) puslaidininkinés fazés struktiira, kurioje visos
baziniy plokStumy 0% pozicijos yra vakantinés. Sios fazés tikslesné¢ formulé (islaikant
neutralumo principa) gali biiti uzrasyta Y**Ba”*,Cu”*,Cu™".

Paveiksle 8 duota detalesné superlaidininko YBayCu3zO; struktira ir jos
perspektyvinis vaizdas.

Sio darbo tikslas yra susintetinti, panaudojus keramings sintezés btida, YBay;CuzO7.«
Ir istirti gauty pavyzdziy savybes. Kriziné temperatiira labai priklauso nuo deguonies kiekio

medZziagoje, tod¢l turés biiti nustatyta ir x reikSme formuléje (jodometrinio titravimo budu).

34



CuO grandinés

Cu(2)

> 0(4)

Cu(l)

CuO grandines
YBaCu0,

8 pav. YBa,Cu;0; struktiira. Kairéje — elementarioji ortorombiné gardelé, desinéje — perspektyvinis
YBa,Cu;0; 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 —
0% jonai. Mélynos piramidés vaizduoja vario jonus, koordinuotus penkiais oksido jonais.

Darbo eiga
1. YBa2Cu307-x sintezé

0,003 mol 0,012 mol 0,018 mol 0,006 mol
1/2 Y,03 + 2 BaCO3 + 3 CuO + (0,5-x)/2 O, > YBa,Cu307.4 + 2 CO,

Tiksliai atsveria 0,003 mol Y503 , 0,012 mol BaCO3 ir 0,018 mol CuO, juos gerai
sumaiSo porcelianiniame griistuvélyje ir gerai sutrina (15-20 min) iki kuo smulkesniy
milteliy. Miltelius su maziausiais nuostoliais perkelia j tiksliai pasverta porcelianinj tiglj.
Pasveria tiglj su medziaga ir stato | Salta mufeline krosnj. Visa tai reikia atlikti kuo greiciau,
kad likty kuo daugiau laiko kaitinimui. Krosnies termoreguliatoriui nustato uzduotj 950°C,
jungia krosnj ir kaitina iki darbo pabaigos (ne maziau 4 val., jskaitant jkaitimo laika, kuris
yra ~30-40 min.). Kaitinimo metu galima daryti kitg darba. ISjungus krosnj, ja palicka austi
per naktj. Ryte iSima tiglj 1§ krosnies. Jei dar Siltas, atauSina eksikatoriuje, pasveria ir
pamatuoja sukietéjusios masés varza. PaskaiCiuoja svorio sumazéjima Am, %. MedZiaga
iSkrato | grustuvelj ir gerai sutrina. Miltelius supila | buteliuka, gerai uzkemsa, uzklijuoja
etikete (pavarde, data, medziaga) ir padeda | eksikatoriy.

Kitg savaite i§ milteliy presu suspaudzia dvi tabletes (13 mm diametro, 1,5 — 2.5 mm
storio), naudojant apytikriai tg patj milteliy kiekj (po 0,75-0,8 g). Likusius miltelius palieka
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analizei. Abi tabletes padeda ant nuvalyto ir tiksliai pasverto ZrO, padékliuko arba jstato |
pasverta keraminj laivelj (klausti laboranto) ir vél pasveria. Padékliuka arba laivelj su
tabletémis jdeda i Salta mufeling krosnj. [jungia krosnj (nustacius 950°C uzduotj) ir kaitina
iki darbo pabaigos. Per tg laika atlieka palikty milteliy jodometring analizg¢ (zitr. 2 skyriy).
ISjungus krosnj, ja palieka austi per naktj. Ryte tabletes i§ima i§ krosnies. Jei jos dar Siltos,
atausina eksikatoriuje. Pasveria padékliuka arba laivel] su tabletémis, paskaic¢iuoja svorio
sumaz¢jimg %. ISmatuoja tableCiy (iS abiejy pusiy) varzas. Pasveria tabletes kiekvieng
atskirai, su slankmaciu iSmatuoja jy diametrg ir storj ir paskai¢iuoja tankj. Tabletes sudeda j
atskirus buteliukus, juos uzkemsa, uzklijuoja atitinkamas etiketes ir padeda j eksikatoriy.

TreCig savaite vieng tablete (Su didesne varza) gerai sutrina agatiniame grustuvélyje ir
padaro milteliy jodometring analize. Su kita tablete iSmatuoja Rentgeno difraktograma, po to
atlieka levitacijos bandyma bei iSmatuoja Krizing temperatiirg (zitr. 3 skyriy). Tablete
pasilieka kitam laboratoriniam darbui (Pereinamyjy elementy junginiy magnetiniy savybiy
tyrimas).

2. YBa2Cu307-x jodometriné analizé

Jodometrine analize galima nustatyti Cu®*/Cu®* santykj superlaidininke (vidutinj Cu
oksidacijos laipsnj), tuo paciu paskaiCiuoti deguonies kiekj (y=7-x reikSme¢ formuléje).
Metodo principas toks:

A. YBa,Cu307. tikslus kiekis iStirpinamas praskiestoje HCL, kur Cu®* redukuojasi iki
cu?:

2Cu* +Hy0 -5 2Cu?* +1/2 0, + 2 HY
Paveikus tirpala KJ pertekliumi, Cu?* redukuojamas iki CuJ:
Cu** +2J > CulN + 12 J,
Issiskyres ekvivalentiskas J kiekis nutitruojamas standartizuotu Na,S,0Os5 tirpalu:
Jo +2S,05° =27 + 5406

Cia vienas molis sunaudoto NayS,03 yra ekvivalentiSkas vienam moliui Cu
superlaidininke, t.y. sunaudoty Na,S,03 moliy skaicius yra lygus bendram Cu moliy skaiciui
atsvertame tiriamame pavyzdyje.

B. Tada toks pats kiekis YBayCu3O7.« iStirpinamas HCI tirpale, turinéiame jodido
pertekliy. Siuo atveju Cu®" atskirai nuo Cu®* oksiduoja J iki J, ir bendrai iSsiskyrusio J; ir
sunaudoto Na,S,03 kiekis didesnis, negu pirmo titravimo metu:

Cu¥*+3J > Cull +J,
Cu?*+2J > Cull + 112 3,
Dviejuose titravimuose sunaudoty NayS,03 moliy skai¢iaus skirtumas atitinka Cu®t

moliy skaiciui, o pirmo titravimo metu - Cu?* ir Cu®* moliy sumai.
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Na2S203 tirpalo standartizavimas ir superlaidininko titravimas (Ziir.8.pav.)

| stikling pipete jpila 10 ml standartinio Cu®" tirpalo ir per vamzdelj pradeda leisti N, dujas
(100 padaly dujy srauty reguliatoriaus 4 kanalo rotametre). Trumpam nukelia dangtj ir supila
10 ml Svieziai paruosto tirpalo, turin¢io ~ 1,5 g KJ, ir pradeda maiSyti tirpalag magnetine
maisykle. Titruoja su NayS,03 tirpalu. Pries§ ekvivalentinj taska (likus 2 - 3 ml iki jo) prideda
3 - 5 lasus krakmolo tirpalo ir toliau titruoja, kol iSnyksta mélyna tirpalo spalva. Pakartoja
titravimg. Jei gauna gana gerai sutampancius rezultatus, paskaiCiuoja viduting NayS;03
tirpalo moling koncentracija. Jei ne, titruoja trecig karta.

A titravimas.

IS aliuminio folijjos padarytame laivelyje tiksliai

atsveria ~ 150 mg YBayCuzO7.x ir titravimo stiklingje ji

Biurete
su Na,S,0,

idtirpina 10 ml 1M HCI. Svelniai virina 1,5 - 2 min. pilnam ol

cu®? suardymui. Tirpalg atauSina, stiklinén jstato kamstj ir

pradeda leisti Ny dujas. Trumpam pakélus kamstj, jmeta

maiSikliuka, greitai supila 10 ml S$viezio tirpalo, turincio
~1,5¢g KJ-II‘ ma_lsant titruoja NaS,03 tirpalu. N, —»
B titravimas. . |
Kruops€iai pasveria nauja porcija YBayCuzO7.y.

_EZ/HHHHH'

Titruojamas
tirpalas

Geriau, jei abiejy porcijy svoriai sutampa, nors tai nebttina. |

titravimo indg jpila 10 ml 1M HCI ir pradeda leisti azoto _ _
dujas. Atsveria ~ 1,5 g KIJ, kurj supila j indg, trumpam ‘ Magnetine maisykle I

pakélus kamstj (pamaiso, kol istirpsta). I gautg tirpala

suberia, trumpam pakélus kamstj, atsvertus superlaidininko 8 pav. Titravimo schema

miltelius ir pamaiSo. Nesildant milteliai tirpsta sunkiai. Todél silpnai pasildo ant plytutés, vis
nukeliant ir pamai$ant. Sildo tol, kol juodos nuosédos isnyksta ir jas pakeicia §viesios CuJ
nuosédos (1 - 2 min., bet neperkaitinti, tirpalas neturi garuoti). Tada jpila, trumpam pakélus
kamstj, 10 ml distiliuoto vandens, jmeta maiSikliukg, maiSo 1,5 - 2 min. ir po to titruoja
tiosulfato tirpalu. Inde visg laikg turi biti inertiné atmosfera.

A ir B titravimus atlieka po du kartus, Jei rezultatai zZymiai skiriasi (daugiau, negu 0,2
ml), titruoja tre¢ig kartg. Apskai¢iuoja n+ ir y reikimes formuléje YBapCus" Oy , kur n+ yra
vidutinis vario oksidacijos laipsnis. Jei A ir B titravimuose medziagos masés vienodos, tai
pirmo titravimo metu sunaudotas tiosulfato tirpalo taris (V1) yra tiesiog proporcingas Cu®* ir
cu? moliy sumai, AV =V, -V - cu®? moliy skai¢iui, o0 V1 -AV - cu? moliy skaiciui (v).
Tada

v = SVews) T 2Veuar) _ 3AVH 2(V,-AV) _ 2+ AV

Veueny T Veuar) \A Vi

n
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Be to, i§ A titravimo rezultaty paskaiciuoja bendrg vario moliy skaic¢iy milteliuose,
palygina su teoriniu ir padaro iSvada apie superlaidininko grynumg. Apie superlaidininko
grynumg galima spresti ir i§ masés pakitimy kaitinimo metu, juos palyginus su teoriniu.

3. YBa2Cu307-x tableciy Kkrizinés temperatiros nustatymas ir
levitacijos reiSkinio stebéjimas.

3.1. Matavimo principai ir jranga.

Krizing temperatiirg galima nustatyti jvairiais biidais. Vienas i§ dazniausiai naudojamy
tiesioginiy budy yra pavyzdzio varzos priklausomybés nuo temperatiiros matavimas keturiy
kontakty metodu. Siuo biidu eliminuojama kontaktiné varza ir matuojamas jtampos kritimas

tik medziagoje (tekant per jg srovei), kuris yra tiesiog proporcingas medziagos varzai

Milivoltmetras-1
(termoporos jtampai matuoti) I
; Vamazdis tabletés —s
Generatorius laikiklio nuleidimui
T-kontroleris
\
iﬁ% ‘;'“:1:; 21.5] : Uzdara
* [sungiiis1 1822 £ o— Krosnelé
3.24VDC tabletés
Jungikiis2 [Rel atsildymui
@] 220 O ©_Or1-
2 | VAC O L
c |
o _] \
(7]
TK Tabletés
laikiklis —4—— Pirminé
IProgumos valdymo langas Di 11T rite
juaras—>
T T Termopora |- «—1Antrine
Tableté = [} rite
Kompiuteris
-azotas

9 pav. Superlaidininko krizinés temperatiiros matavimo schema

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

Tablet¢ jdedama j specialy laikiklj tarp dviejy ri€iy : pirminés- suzadinimo ir antrings -
detektoriaus. Leidziant per pirming rit¢ kintama srove, joje generuojamas kintamas
magnetinis laukas. Kol tableté yra normaliame biivyje, magnetinis laukas praeina per jg ir
indukuoja kintamg srove antrinéje rit¢je. Kai ausStanti vir§ skysto azoto tableté pereina j
superlaidy buvj, ji tampa idealiu diamagnetiku ir visiSkai ekranuoja magnetinj laukg. Tada

antringje rit¢je elektrinis signalas turi iSnykti. Kadangi dalis magnetinio lauko linijy apeina
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tabletg, antrinés rités signalas realiai visiSkai neiSnyksta, taCiau jis lieka zymiai mazesnis.

Ausinant tablete (jg artinant prie skysto azoto pavirSiaus), vario-konstantano termoporos

Voltmetras
(termoporos EVJ
matavimui)

Generatorius

.......

Selektyvus
stiprintuvas

Termoreguliatorius
kaitinimo juostai

Voltmetras (Signalo
amplitudés matavimui)

Termosas ledui
ir
palyginamajam
termoporos
kontaktui

Superlaidininko
tableté

Diuaras su
skystu azotu

Antriné rité

10 pav. Superlaidininko krizinés temperattiros matavimo jrangos bendras vaizdas.

pagalba nustatoma peré€jimo i§ normalaus metalinio biivio ] superlaidy buv] temperatiira, t.y.
temperatiira, prie kurios elektrinis signalas antrinéje rit¢je staiga Zymiai sumazéja. Praktiskai
matavimas ¢ia bus atlickamas prieSinga - Sildymo Kryptimi. T.y., laikiklis su ritémis ir tableté
pamerkiamas ] skysta azota, po to iSkeliamas vir§ azoto ir leidziama jam létai atSilti,
matuojant antrinés rités signala ir temperatiira. Siuo atveju, atSilus tabletei iki krizinés
temperatiiros, ji 1§ superlaidaus btivio pereina | normaly, o antrinés rités signalas staigiai
padideja.

Pirminés rités suzadinimui naudojamas kintamos srovés generatorius. Antrinés rités
signalas nuskaitomas kompiuteriu, kompiuteris atlieka signalo Furje transformacijg j
daznumo erdve ir naudojamo signalo daznio tasSke nustato signalo amplitude. Termopora,
kurios sulydytas galas (matavimo kontaktas) atremtas j tablete, o antri galai (palyginamasis
kontaktas) pamerkti 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 polinomg. Programa duomenis iSveda ] grafinj langa,
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kuriame matome bréziama grafing priklausomybe¢ tarp 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

-Surenka 11 pav. parodyta sistema. Skystas azotas
-Imeta tablete, po to mazg neodimio magnetuka v

(jis turi guléti ant tabletés pavirSiaus apytikriai jos

viduryje). ™~ Piltuvelis
- Samteliu pasemia i§ diuvaro skysto azoto ir ji

pila (per piltuvélj) | mégintuvélj ant tabletés tol, kol

po intensyvaus garavimo periodo mégintuvélyje liks

skysto azoto sluoksnis. Jei tablet¢ yra superlaidi Magnetas

skysto azoto temperatiiroje, jai atSalus magnetukas

Skvstas azotas

pakils ir levituos tol, kol visas skystas azotas i§garuos — b

. et . . . _ . —— Tableté
ir atSilusi tableté griS i normaly buvi (magnetukas r

nukris ant tabletés). Apytikriai jvertina levitacijos Padeklas

tabletei

aukStj  (mm). Jeigu magnetukas nepakyla vir§
leté e ) laidi K 11 pav. Levitacijos bandymo jrangos
tabletés, jinai néra superlaidi skysto azoto schema

temperatiroje.

Galutinius darbo rezultatus pateikia lentelés formoje:

Medz. Am* R, Tabletés d Jodometr. Formulé Tc,A | Levi-
forma po Q | masé(g), | g/em® | titravimas: | YBa ,Cuz 0O, Te, | tacijos
kaitinimo, storis(mm) m(g), K aukstis,
% V1irVvao mm
(ml)

Milt. po | + + + +

kaitin.

Tableté + + + + + +

Tableté + + + + + +

* Palyginti su paskaiCiuotu teoriniu masés pokycCiu ir padaryti iSvadg apie gautos

medziagos grynuma.

Esant galimybei, iSmatuojama gauto superlaidininko rentgeno difraktograma ir atliekant
fazing analize¢ jvertinamas medziagos grynumas. Nurodomos rastos priemaisinés fazgés.
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4, Klausimy temos darbo gynimui

Svarbiausios superlaidininky savybés ir pritaikymo sritys.

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

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

Keraminés sintezés metodai.
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Pastabos

-Gristuvélius ir tiglius po naudojimo plauna karsta koncentruota HCI (traukos spintoje).

-Neuzmirsti laikinai sustabdyti dujinio azoto srautg tarp titravimy, o pabaigoj uzsukti
baliong. Rotametro virSutiné¢ rankenélé skirta tiksliam srauto reguliavimui (ja prisukant
srautas didéja), o apatiné- srautui visiSkai uzdaryti (prisukant) ar atidaryti (atsukant).

-Atsargiai elgtis su skystu azotu (uzsipylus jis skaudziai nudegins odg).

-Uzbaigus darba, tablet¢ jdedama j uzdaroma buteliuka ar biuksiuka, uzklijuojama
etiketé, kurioje nurodoma pavardé, metai, tabletés varza, T; (K), formulé su nustatyta tikslia
y-o reik§me. Indelis su tablete palickamas eksikatoriuje.
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Priedas

Detalus superlaidininko krizinés temperatiiros TC nustatymo i magnetinio
lauko ekranavimo matavimy apraSymas.

1. Matavimo jrangos paruoSimas
(konsultuotis su laborantu ar déstytoju)

¢ Jjungiama matavimo aparatiira: signaly generatorius, voltmetrai, kompiuteris.

e PaleidZiama matavimo programa. Kompiuterio ekrane atidaromas TC matavimo
programos langas (ekrane turéty biuti nuoroda — ,,Shortcut to TC v.5.1%, programos
versija gali bati ir kita) . Programa paleidziama veikti. Tam su pelyte reikia spustelti
programos paleidimo klavisa 2], kuris yra lango virSuje kairéje, Zemiau meniu punkto
,Edit“ . Salia paleidimo klaviso turi uZsiziebti programos vykdymo indikatorius ©

e Kompiuteryje paleidziamas 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
temperataros grafika.

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

Daznio Signalo
daugiklis 10 slopinimas -20dB

Signalo amplitudés
Signalo daznis ) reguliatorius
1 pav. Signaly generatorius

Paderinant minétas rankenéles, pasiekiama, kad grafike antrinés rités amplitudé buity
maksimali.
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2. Tc matavimo eiga

¢ | termosg pridedama ledo ir jtvirtinamas palyginamasis termoporos kontaktas.
e Atlaisvinus vamzdzio padéties fiksavimo varzty ir

stumiant vamzdj j apacia (3 pav.), laikiklis su ritémis

nuleidziamas j padét], kurioje biity patogu j ji idéti Skysto azoto
—a lygio zymé

tabletg. Fiksavimo varZtas vel priverziamas. Pakelus |
virSuting rite, pro langelj pincetu tarp ri¢iy jstatoma
tableté (4 paveikslas), rité nuleidziama ant tabletés.

e Keliant vamzdj, ri¢iy laikiklis su tablete pakeliamas

tiek, kad jeity i kvarcinj vamzdj. Apacioje jstatomas Vamzdzio

. . . . padéties
Diuaro indas su skystu azotu taip, kad indo anga fiksavimo
uzsidengty kvarcinio vamzdzio apacioje esanéia & L [’ VS

metaline detale.
o Laikiklis su tablete nuleidziamas j Diuaro indg iki
tokios padéties, kad laikiklis buty kiek auksciau (~2-

4 cm) skysto azoto pavirSiaus (ant laikiklio vamzdzio

turéty biiti pazyméta Zymé -Vskysto azoto pavirSiaus 3 pav. Laikiklio nuleidimo ir
padétis, zr. 3 paveikslg). Sioje padétyje laikiklis pakeélimo jtaisas.
itvirtinamas ir palaukiama, kol temperatiira nukris iki
< 100K. (Pastaba: negalima laikiklj panardinti }
skysta azota, kol jis neatauso iki < 100K, nes dél
didelio staigaus temperatiiros pokycio laikiklis gali
sutrokinéti).

e Laikiklis palengva leidziamas Zemyn tol, kol pasieks
skysto azoto pavirSiy (programos temperatiiros-laiko
grafiko lange matosi, kaip temperatiira staigiai krenta
iki ~77 K). Flamasterio briksneliu ant laikiklio
vamzdzio pazymima nauja zymé, rodanti Diuaro
inde esanCio skysto azoto lygj. Tada laikiklis
ileidziamas giliau (~5 cm) | skysta azotg ir
jtvirtinamas. IS antrinés rités signalo Zzymaus
sumazgjimo galima spresti, kad tableté peréjo i1
superlaidy btivi. Jei reikia, kompiuterio programos
lange pakoreguojama temperatiiros parodymai, kad
sutapty su skysto azoto temperatira (77.3 K). Tai

padarome, keiciant korekcijos koeficienta. Laikiklis

. ) 4 pav. Laikiklis su ritémis ir
laikomas pamerktas skystame azote 1-2 minutes. superlaidininko tablete.

e Orientuojantis pagal uzbrézta skysto azoto lygio

zymeg, tabletés laikiklis nedaug iSkeliamas vir§ skysto azoto (~ 5 cm) ir fiksuojamas toje
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padétyje. Programos lange anuliuojami nebereikalingi grafiko duomenys (spaudziamas
klavisas ,,Clear*) ir pradedami brézti nauji grafikai.

e Leidziama tabletei 1étai atsilti, ekrane sekant programos bréziamus grafikus. Matavimo
metu temperatiiros Kilimo greitis virsmo metu neturéty virSyti 1°/min. Temperatiirai
kylant per greitai, gaunamos padidintos krizinés temperatiiros reikSmes. Jei temperatiira
kyla per greitai ar per létai, atitinkamai nedaug nuleidziame ar pakeliame tabletés
laikiklj skysto azoto lygio atzvilgiu. Kriziné temperatiira TC nustatoma kaip grjzimo 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 iSsaugojimui, spaudziame lango apacioje esant] klavisg ,,Save®.
Atsidariusiame naujame lange klavisu =] pasirenkama direktorija ir failo vardas
(D/Work/Duomenys direktorija, failo vardas—studento pavardé). Uzdarius pasirinkimo
langa, butinai nuspaudziamas zemiau esantis klaviSas . Patikriname, ar tikrai
duomenys issaugoti nurodytoje direktorijoje.

o 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 $ildymas kaitinimo juosta
(valdymo blokelyje nuspaudziami termoreguliatoriaus ir kaitinimo jungikliai, 5 pav).
Laikikliui atSilus, Sildymas iSjungiamas. IStraukiamas Diuaro indas, nuleidZziamas

laikiklis, i laikiklio iSimama tableté.
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Kaitinimo juosta

Termosas ledui

Termoreguliatorius

Termoreguliatoriaus
jungiklis

Kaitinimo
jungiklis

5 pav. Kvarcinio vamzdzio $ildymo sistema.

o 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 j diskelj,
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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