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Abstracto

A partir de su descubrimiento por Bednorz y Muller (1986), los superconductores de
cuprato de alta temperatura han sido objeto de intensas investigaciones experimentales y
trabajos teoricos. No obstante este esfuerzo a gran escala no se ha llegado a un acuerdo
sobre el mecanismo de alta T.. Muchas teorias apuntan sus predicciones mas sélidas a los
superconductores infradopados de muy baja densidad de superfluido n/m= Para esta
disertacion utilicé un microscopio de sonda de barrido de efecto Hall y lo usé para

estudiar los vortices magnéticos en monocristales de YBa2CuzOe+x considerablemente

infradopado de disponibilidad reciente (Liang et al. 1998, 2002). Estos estudios han
refutado una prometedora teoria de separacion de espin-carga, han calculado el tamafio
aparente del vortice (un limite superior en la profundidad de penetracion Aqp) y han
revelado un intrigante fendmeno de vortices “divididos”.

La microscopia de sonda de barrido de efecto Hall es un método directo y no invasivo
para la obtencion de imagenes de campo magnético. Es una de las pocas técnicas capaces
de una resolucién espacial submicrénica acoplada con una sensibilidad sub-®0 (cuanto de
flujo magnético) y opera en un amplio rango de temperaturas. El Capitulo 2 introduce el
microscopio de barrido de temperatura variable y discute el montaje de la sonda de
barrido Hall y las caracterizaciones del barrido. El Capitulo 3 detalla mi fabricacion de
sondas Hall de GaAs/AlGaAs submicrdnicas y discute los estudios de ruido para un
rango de dimensiones de sondas, lo que sugiere la posibilidad de fabricar sondas
inferiores a 100 nm sin comprometer la sensibilidad de flujo.

Los Capitulos sucesivos detallan los estudios de microscopia con sonda Hall de
barrido (y SQUID) de cristales de YBa,CuzOs.x considerablemente infradopados con T.
< 15 K. En el Capitulo 4 se describen dos pruebas experimentales para visones,
excitaciones esenciales de una teoria de separacion de espin-carga propuesta por Senthil y
Fisher (2000, 2001b). Buscamos vortices hc/e predichos (Wynn et al. 2001) y un efecto
memoria de vortice (Bonn et al. 2001) con resultados nulos, estableciendo limites
superiores en la energia vison inconsistente con la teoria.



El Capitulo 5 discute la obtencidn de imagenes de vortices aislados como una funcién
de T.. Las imégenes de los vortices se adaptaron a los perfiles de campo magnético
tedricos con la finalidad de extraer el tamafio aparente del vortice. Los datos
correspondientes a las T. mas bajas (5 y 6,5 K) muestran cierta heterogeneidad y apuntan
a que Aab podria ser mas grande de lo previsto por la relacion Te « ny(0)/m= sugerida
inicialmente en los resultados de Uemura et al. (1989) para cupratos infradopados. Para
finalizar, el Capitulo 6 examina las observaciones de aparentes "vortices parciales" en los
cristales. Mis estudios de estas caracteristicas indican que probablemente son pilas de
vortices pancake divididos. Cualitativamente, estas pilas divididas revelan informacion
sobre la sujecion y la anisotropia de las muestras. En conjunto, estos estudios de
imagenes magnéticas profundizan nuestro conocimiento de la superconductividad del
cuprato, especialmente en el importante régimen de baja densidad de superfluidos.
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Capitulo 1

Introduccion

El trabajo realizado en esta tesis tiene dos vertientes. En primer lugar utilicé un
microscopio de sonda de barrido de efecto Hall (SHPM) para el que fabriqué y
caractericé sensores de sonda Hall de barrido submicrénico. EI SHPM puede tomar
imagenes de campos magnéticos con una sensibilidad de campo de mili-Gauss y una
resolucion espacial de hasta 1/2 micrén. También utilicé los sensores del Dispositivo de
Interferencia Cuéntica Superconductor (SQUID) como sonda de barrido. Para la segunda
parte de la tesis, usé este microscopio para estudiar los superconductores de cuprato
infradopados mediante imégenes de flujo.

El mecanismo de la superconductividad de alta temperatura sigue siendo elusivo aln
después de 18 afios de intensos estudios. La temperatura versus el diagrama de fases de
dopaje de los cupratos de alta T. exhibe numerosas fases, evidenciadas en la figura 1.1.
Las teorias sobre la superconductividad de los cupratos hacen algunas de sus apuestas
mas soélidas en relacién a la region considerablemente infradopada donde la densidad del
superfluido es baja, la muestra estd a un nivel profundo en el pseudogap en su estado
"normal” y el nivel de dopaje se aproxima a la fase de aislamiento antiferromagnético. Es
importante, por este motivo, el estudio de los cupratos considerablemente infradopados
con la finalidad de contribuir a iluminar el mecanismo de la superconductividad.

Nuestros estudios de microscopia magnética de barrido del superconductor de
cuprato considerablemente infradopado YBa,CusOg.x (YBCO), con x ~ 6.35, han
refutado una prometedora teoria de la separacion de espin-carga (Wynn et al. 2001; Bonn
et al. 2001), han dado informacidn sobre las fuerzas de sujecion del vortice (Gardner et al.
2002), han permitido realizar mediciones de la profundidad de penetracion en el plano y
han revelado sorprendentes "vartices parciales™ en las muestras de T. mas bajas.
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Figura 1.1: Diagrama esquematico de fase para los superconductores de cuprato. La fase
pseudogap no es superconductora, sin embargo ostenta algunas caracteristicas de
superconductividad. El signo de interrogacion sefiala una regién escasamente comprendida.

Los cristales de YBCO de alta calidad considerablemente infradopados fueron
cruciales para estos estudios y son el resultado de las recientes mejoras en relacion al
cultivo de cristales (Liang et al. 1998, 2002) de Ruixing Liang, Walter Hardy y Doug
Bonn en la Universidad de British Columbia. Este Capitulo introduce las herramientas y
los conceptos de la microscopia magnética de barrido, hace una introduccion a la
obtencion de imagenes de vortices y a los estudios del YBCO considerablemente
infradopado vy, para concluir, recapitula la preparacion de los cristales de YBCO.

1.1 Microscopia magnética de barrido

En esta seccion discuto y comparo los tres tipos de sensores magnéticos de barrido
utilizados en el Laboratorio Moler. Posteriormente introduzco los conceptos basicos de la
microscopia de barrido y discuto la aspiracion a una buena resolucion espacial.

1.1.1 Sensores magnéticos mesoscopicos

La microscopia magnética de barrido permite el estudio de una amplia gama de
materiales y fendmenos magnéticos. Bending (1999) ofrece una vision exhaustiva de las
técnicas de obtencion de iméagenes magnéticas de superconductores.



Tabla 1.1: Comparacion de los sensores magnéticos mesoscopicos en el
laboratorio Moler.
Sensor: MFM SQUID Sonda Hall
medidas: | F 0VF v B, vy
sensibilidad: 1 uN/m pocos uG/  ,Hz 1—10Q/m_G/ Hz
(100 Hz BW) | <1 udo/ Hz | 16 u®o/ .,Hz (>1 kHz)
1 m®do/ Hz (0.1 Hz)

resolucion espacial: | 30-50 nmt 4 um 0.5 um
objetivo de resolucion: 10 nm 0.5 um 100 nm
rango de campo: amplio <100 G amplio
rango de temperatura: amplio <10K amplio

tDe la literatura.

En el Laboratorio Moler nos hemos enfocado en las técnicas de tres sensores y las
hemos aplicado principalmente al estudio de los superconductores: microscopia de fuerza
magnética (MFM), magnetometria y susceptometria de los dispositivos superconductores
de interferencia cuantica (SQUID) y microscopia de sonda Hall. Estos sensores son
capaces de una resolucion espacial submicrénica o micrénica y son detectores de alta
sensibilidad de flujo o campo magnético que pueden medir facilmente con sensibilidad
sub®0, donde sub®0 es el superconductor cuanto de flujo magnético hc/2e. A diferencia
de otras técnicas, la obtencion de iméagenes con estos sensores no requiere una
preparacion especial de la muestra, convirtiéndolos asi en herramientas aplicables en el
estudio de numerosas muestras. Cada tipo de sensor tiene sus propias ventajas y
desventajas. La Tabla 1.1 enumera las caracteristicas principales de nuestros sensores,
que seran tratadas a continuacion.

El MFM mide la fuerza o el gradiente de fuerza entre una punta magnética de
magnetizacion M y el campo magnético de muestra B, donde F = [ tipV(M . B)dV. En
consecuencia, no resulta sencillo obtener directamente el campo magnético partiendo de
una imagen MFM, ya que el campo se convoluciona con M, que es dificil de
caracterizar. Por el mismo motivo la sensibilidad de flujo de MFM es dificil de
cuantificar, pero por lo general no resulta suficientemente buena como para los SQUIDs y
las sondas Hall. Una de las ventajas del MFM es la capacidad de lograr una alta
resolucion espacial. Segin mi conocimiento, la mejor resolucion espacial de MFM
demostrada hasta la fecha es de 30-42 nm (Skidmore y Dahlberg 1997; Phillips et al.
2002; Champagne et al. 2003).



Otro problema con el MFM es que la punta magnética ejerce una fuerza sobre la
muestra interrumpiendo potencialmente los rasgos de interés. Hug et al. (1994) fueron los
primeros en observar vortices individuales con un MFM y notaron que la punta
disturbaba los vortices. Si bien esta fuerza de la punta es por lo general una desventaja,
podria ser utilizada para estudiar las fuerzas de fijacion de los vortices en los
superconductores. Eric Straver ha construido y utiliza un MFM de baja temperatura en el
Laboratorio Moler. EI MFM puede operar en amplios rangos de temperatura y campo.

Los SQUIDS son en la actualidad los detectores de flujo magnético de mayor
sensibilidad. Los SQUIDs de barrido miden el flujo magnético a través de un pequefio
bucle de captacién, ® = B da, con sensibilidad hasta ~1 p®0/VHz. Nuestros SQUIDs
estan especificamente disefiados con un bucle adicional concéntrico al bucle de captacion
que permite la aplicacion de un campo local a la muestra. Esto le permite al SQUID
operar a su vez como susceptémetro de barrido midiendo la respuesta de una muestra a
un campo aplicado localmente (Gardner et al. 2001).

Las limitaciones de los SQUIDs se encuentran en su resolucion espacial, rango de
campo y temperatura operativa. ElI ancho de linea de los hilos superconductores es el
factor limitante para el tamafio del bucle de captacion de los SQUIDs, puesto que el
ancho del hilo no puede ser menor que la profundidad de penetracion del material
superconductor.Nuestros SQUIDs de barrido méas pequefios fueron disefiados Yy
fabricados por Martin Huber (CU-Denver) con bucles de captacién de 4 um de diametro.
Los SQUIDs utilizados en esta disertacion tenian bucles de captacion cuadrados de 8 um
y fueron fabricados por la fundicién comercial HYPRES'. Los SQUIDs operan en
campos bajos y a bajas temperaturas (<9 K para Nb).

Los SQUIDs de barrido han sido desarrollados e implementados por una serie de
grupos, como por ejemplo Dale van Harlingen en Illinois, John Kirtley en IBM, John
Clarke en UC Berkeley, Fred Wellstood en Maryland, y nuestro grupo en Stanford. El
articulo de sintesis de Kirtley (2002) da una visién general de los avances y usos recientes
de los SQUIDs de barrido mesoscépico. La mejor sensibilidad de flujo reportada por los
SQUIDs de barrido es ligeramente superior a 10-6 ® /NHz para los SQUIDs Nb con
bucles de captacion de 4-10 um (Vu et al. 1993; Kirtley et al. 1995b; Gardner et al.
2001).

! http://www.hypres.com/
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Los SQUIDs de T, alta también se utilizan en el barrido, pero su sensibilidad es de
aproximadamente un orden de magnitud inferior a la de los SQUIDs de T. baja con una
resolucion espacial equivalente (Wellstood et al. 1997). Los SQUIDs méas pequefios
reportados hasta la fecha fueron fabricados por Hasselbach et al. (2000) a partir de Al y
Nb con bucles de captacion de 1 um.

-2

10
< OSondasHall
- [a]
N Osoulbs
& 10°
E L i
=
3
© -4
£ 10 E
< I |
£
o
£ g O
-
% 10" m 0
S 3 o] E
2 D)
107° [ @
10” 10° 10" 10°

Tamafio del sensor (um)

Figura 1.2: Sensibilidad de flujo (ruido blanco de fondo) versus el tamafio del sensor
litografico para los SQUIDs y las sondas Hall de la literatura (indicadores abiertos) y del
Laboratorio Moler (indicadores sélidos). Sondas Hall: (A) Chang et al. (1992), (B)
Davidovi¢ et al. (1996), (C) Oral et al. (1996a) [77 K], (D) Oral et al. (1998) [77 K], y (E)
Grigorenko et al. (2001) [77 K; GaAs/InAs/GaSb]. SQUIDs: (F) Vu et al. (1993), (G)
Kirtley et al. (1995b), (H) Stawiasz et al. (1995) y (I) Hasselbach et al. (2000) [Al]. Salvo
que se indique lo contrario: 755 K, las sondas Hall eran GaAs/AlGaAs, y los SQUIDs
eran Nb. Para las sondas Hall (D) y (E), se utiliz el tamafio efectivo ya que el tamafio
litografico no fue especificado.

El limite de sensibilidad de estas sondas era inferior, 3,7 x 10-5 ®0/NHz para Al y
mayor para Nb, y también tenian una histéresis indeseable. La Figura 1.2 (circulos)
muestra la sensibilidad de flujo versus el tamafio del bucle de captacion para una serie de
SQUIDs. Las sondas Hall tienen la ventaja de ser sensores directos de campo magnético,
ya que el voltaje Hall calculado es directamente proporcional al campo magnético
perpendicular promediado sobre la cruz de Hall. La Figura 1.3 muestra la respuesta de
una sonda Hall a un campo magnético aplicado. Las sondas Hall no son invasivas, ya que
tienen un autocampo de s6lo ~0.4 mG en corrientes operativas tipicas y distancias de
sonday muestra, por lo que es posible fabricarlas mucho més pequefias que los SQUIDs.
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Figura 1.3: Respuesta de la sonda Hall al campo aplicado para una sonda de 0,5 pm.
La pendiente da el coeficiente Hall RH = 0,114 Q/G. La medicién se hizoa T =4,8 K e
Ibias = 5,5 nA con f = 1 kHz usando detecciéon de bloqueo con 1t = 0,1 s. Inset: Un
barrido de campo mas pequefio proporcionando Bnoise = 100 mG.

Fabriqué y utilicé sondas Hall con un tamafio litografico de 0,5 um para el barrido, y
posteriormente Clifford Hicks fabricd sondas con un tamafio litografico tan reducido
como 130 nm. Estas sondas se fabricaron a partir de heteroestructuras de gas de
electrones bidimensionales (2DEG) de GaAs/AlGaAs (Seccién 3.3) que han demostrado
ser los materiales de menor ruido para las sondas Hall de baja temperatura. La
sensibilidad de campo de nuestras sondas a 4 K oscila entre 0,1-20 mG/\NHz para f > f >
10* Hz y entre 0,005-1 G/VHz para 0,1 Hz, para los tamafios de sonda de 10 pm hasta 130
nm (generalmente se obtiene una mayor sensibilidad de campo en las sondas mas
grandes). La mejor sensibilidad de flujo demostrada fue la de la sonda de 130 nm con 16

U@ / VHz para>1 kHz y 1 m® / VHz para 0,1 Hz. Las sondas Hall, al igual que MFM,

0 0
operan en amplios rangos de campo y temperatura.

Chang et al. (1992) fueron pioneros en el SHPM submicronico de alta sensibilidad
con una sonda Hall fabricada a partir de GaAs/AlGaAs. La sonda tenia un tamafio
litogréfico de 0,5 um (tamafio geométrico efectivo de 0,35 um debido a un ancho de
agotamiento 2DEG) y una densidad de ruido de campo minima de 0,36 G/\Hz a T =4 K.

Posteriormente el grupo de Simon Bending fabricé sondas de GaAs/AlGaAs con una
mayor sensibilidad: una sonda de 1 um de dimensién litografica (0,85 um de tamafio
efectivo) con un nivel de ruido de 0,3 mG/\VHz (Oral et al. 1996a) y una sonda de 0,25
um de tamafio efectivo con un ruido de 3 mG/VHz (Oral et al. 1998) a T =77 K. Otros
trabajos incluyendo a Davidovic et al. (1996) y Fukumura et al. (1999) también han



reportado sondas de barrido de Hall de GaAs/AlGaAs.

Nuestra sonda de 130 nm es mas pequefia que cualquier sonda 2DEG reportada en la
literatura. La figura 1.2 muestra la sensibilidad de flujo de baja temperatura versus el
tamafo de las sondas Hall y SQUID. Se han registrado sondas Hall para uso a
temperatura ambiente hechas de laminas de Bi de apenas 120 nm (Chong et al. 2001;
Sandhu et al. 2001a) pero sus niveles de ruido considerablemente mas altos, 7,2 G/NHz a
temperatura ambiente (Sandhu et al. 2001a), los hacen poco deseables para la obtencion
de imagenes a baja temperatura. Hasta el momento, los GaAs/AlGaAs han demostrado
ser el mejor material para las sondas Hall de baja temperatura debido a la muy baja
densidad de portadores de carga y la alta movilidad. La baja densidad de portadores de
carga proporciona un alto coeficiente Hall y la alta movilidad se traduce en una baja
resistencia de los cables, minimizando asi el ruido de Johnson. Se estan explorando
nuevos materiales para las sondas Hall, como el InAs (Mark Topinka; Gusiatnikov et al.
2001) y el InSb (Oral et al. 2002). InAs es una superficie 2DEG vy, por lo consiguiente,
puede lograrse con mayor facilidad una menor resolucion espacial, aunque a expensas de
una menor sensibilidad porque la densidad de portadores de carga es mayor. InSb es una
lamina superficial que a temperatura ambiente tiene mejores caracteristicas sonoras que
GaAs/AlGaAs (Oral et al. 2002).

Para la microscopia de barrido en esta disertacion utilicé principalmente los sensores
de la sonda Hall por su facilidad de interpretacion, su resolucion espacial submicroénica y
su rango de temperatura sin restricciones. Un SQUID de barrido fue utilizado para una
parte de los experimentos de separacion de espin-carga cuando las temperaturas por
debajo de ~7 K eran suficientes y la medicion absoluta del flujo era el objetivo
primordial. Ambas sondas Hall y SQUID operan en nuestro microscopio de barrido de
temperatura variable 4He (1.5-300 K). Se trata de un Oxford Instruments SXM con
criostato de flujo OptistatSXM. Tiene un movimiento brusco xyz y también un
"explorador de gran area" disefiado basandose en un disefio de Siegel et al. (1995) capaz
de 60 x 60 um2 de éareas de barrido a 4 K. Los detalles del microscopio y la electronica
de barrido se encuentran en el Capitulo 2.
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Figura 1.4: Imégenes de bits magnéticos tomadas con una sonda Hall de 2 um. a) Diagrama de la
magnetizacion de los bits y las lineas de campo resultantes. (b) Imagen de bits espaciados a 1,69 pm
(muestra cortesia de Shan Wang) a T = 4 K. ¢) Imagen de un antiguo disco duro a temperatura ambiente.
d) Imagen de un disquete a temperatura ambiente. La histéresis en el escdner a temperatura ambiente
provoco que las trayectorias aparecieran curvadas. (Para cada imagen "AB" da la escala completa del mapa
de color).

1.1.2 Captura de imagenes magnéticas y resolucion espacial

Una imagen magnética se obtiene mediante el barrido de un sensor sobre la muestra
de interés y el registro del output del sensor para una cuadricula de puntos en el plano xy.

Tanto las sondas Hall como los SQUID son sensibles exclusivamente al campo B
perpendicular al sensor (y a la muestra, ya que la sonda y la superficie de la muestra son
practicamente paralelas en el microscopio). La figura 1.4 muestra imagenes de bits
magnéticos que capturé con una sonda Hall de barrido de 2 um. En el caso de los bits con
magnetizacion en el plano xy de la muestra, la sonda detecta el Bz en los extremos de los
bits, proporcionando regiones brillantes y oscuras.

La resolucién espacial de una sonda puede ser un factor determinante en su uso en el
estudio de los fendmenos magnéticos. La Figura 1.5 muestra imagenes de dominios
antiferromagnéticos canteados en el 6xido de manganeso Pry7CapsMnQO;z (muestra
cortesia de Bernhard Keimer y Diego Casa) que tomé con una sonda Hall de 2 um. Sin
embargo, las caracteristicas magnéticas en las iméagenes parecen similares en tamafio a la
sonda de 2 um y por lo tanto es probable que estas iméagenes realmente muestren
promedios de dominios multiples con respecto a la sonda Hall de tamafio limitado.
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Figura 1.5: Imdgenes de los dominios antiferromagnéticos canteados en Pro7CaosMnOs tomadas
con una sonda Hall de 2 pm. Las imagenes tienen una resolucién espacial limitada y los dominios
individuales no estan resueltos. T =10 K.
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Figura 1.6: Sonda Hall e imagenes de SQUID de multiples voértices (T = 4 K). Ambas imagenes
son de 45 45 um?2. (a) 112 vortices captados con una sonda Hall de 0,5 pym en un YBCO casi
6ptimamente dopado. (b) Una imagen de resolucién espacial limitada de aproximadamente 45
vortices en el YBCO obtenida con un SQUID de 8 pm.

Se requeriria una mejor resolucion espacial para el estudio de estos dominios.
Partiendo de estas imagenes es imposible determinar el verdadero tamafio y la
magnetizacion de los dominios. Otra forma de apreciar la importancia de la resolucion
espacial es comparar las imagenes de la Figura 1.6 de varios vortices en un
superconductor tomadas con una sonda Hall de 0,5 um y un SQUID de 8 um. En la
imagen de la sonda Hall, los 112 vortices individuales en el area de 45 x 45 pm? estan
claramente resueltos. La imagen SQUID del mismo tamafio de area fue tomada para una
muestra enfriada en campo en Bapplied = 0.46 G y deberia contener ~45 vortices. De
cualquier manera, esta imagen muestra claramente las limitaciones de la resolucion
espacial del SQUID de barrido para esta densidad de vértice. EI SQUID puede ser una
herramienta muy Util para la obtencion de imagenes de vortices cuando los vortices estan
mas alejados o cuando el flujo total es el interés principal.
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(b)

Figura 1.7: Efecto del tamafio de la sonda en la deteccion de un dipolo magnético. En (a) la mayoria de las
lineas de flujo se anulan. En (b) el sensor més pequefio captura mas flujo, convirtiéndolo en un detector de
dipolo magnético més sensible. (El tamafio més pequefio s6lo es ventajoso cuando la muestra y la sonda
estan cerca).

= |

Muestra \1’

Figura 1.8: Esquema de la microscopia de barrido. La sonda es escaneada en el plano xy a una altura
constante h sobre la muestra. La resolucién espacial xy escala aproximadamente a s?> + h2.

Otra ventaja de las sondas mas pequefias es la deteccion de un dipolo magnético
pequefio. Si una sonda grande es centrada en el dipolo como en la figura 1.7(a), la
mayoria de las lineas de flujo regresaran al area de la sonda y escaparan de la deteccién.
Con una sonda mas pequefia, sin embargo, se puede capturar mucho mas flujo, como se
muestra en la Figura 1.7 (b). Asi pues, las sondas mas pequefias son mejores detectoras
de dipolo cuando la sonda se coloca cerca del dipolo. (En el caso de separaciones de
sonda-dipolo méas amplias, existiria un tamafio 6ptimo para una mejor sensibilidad en
funcion a la separacion). Hay dos aportes a la resolucion espacial absoluta para las sondas
Hall y los SQUID: el tamarfio de la sonda s y la altura h de la sonda sobre la muestra.

(Véase la figura 1.8). La resolucion espacial xy escala alrededor de \/s2 + h2. Por lo
consiguiente, para obtener una buena resolucion espacial no solo es necesario tener un
sensor pequefio, sino que el sensor también deberia estar cerca de la muestra. Para los
SQUIDs de barrido que utilicé, s=8 umy h ~ 1.5 um, asi que el tamafio de la sonda fue
el factor limitante en la resolucion espacial. En contraste, para las sondas Hall mas
pequefias que utilicé para el escaneo, s = h = 0.5 um. Las mejoras futuras en la
resolucion espacial de nuestra sonda Hall deberan reducir tanto la s como la h. Es
importante destacar que no hay razon para tener una sonda con s s ¢ h, ya que tener la s
mas pequefia en ese limite no mejoraria la resolucion espacial, pero disminuiria la
sensibilidad.

Un limite fundamental del tamafio y la altura de la sonda Hall sobre la muestra es la
profundidad del 2DEG por debajo de la superficie de la heteroestructura. ElI ancho de
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agotamiento del 2DEG escala aproximadamente con la profundidad, limitando el tamarfio
minimo de la sonda a alrededor del doble de la profundidad. Al igual que la altura, una
muestra no puede estar méas cerca de la sonda Hall 2DEG que la profundidad del 2DEG.
Mis sondas de 0,5 um fueron fabricadas con 2DEG de 140 nm de profundidad (cultivado
por David Kisker, IBM) y CIiff hizo sus sondas con 2DEG de 40 nm (cultivado por
Hadas Shtrikman, Weizmann). En la literatura, las sondas se han realizado tipicamente
con 2DEG de ~100 nm de profundidad (Chang et al. 1992; Sandhu et al. 2001b). Ha sido
posible cultivar 2DEG tan superficial como 20 nm (Goldhaber-Gordon et al. 1998), y
podria ser posible hacer sondas Hall a partir de un material con una superficie 2DEG (por
ejemplo, InAs). Evidentemente las laminas metalicas finas no tendrian estas
preocupaciones de profundidad, pero sus propiedades de ruido no rivalizan con las del
2DEG debido a sus densidades portadoras considerablemente méas elevadas.

La profundidad del 2DEG es el limite inferior definitivo de la altura de la sonda de
barrido Hall, pero la alineacion es también un factor, y en la practica es mucho mas
amplia. La sonda fue fabricada a poca distancia de una punta que toca la muestra, con un
angulo entre la muestra y el chip de la sonda tan superficial como ~ 1. Por consiguiente,
la distancia desde el area activa de la sonda Hall hasta la punta, asi como el angulo de
alineacién, contribuyen a la altura de la sonda. Chang et al. (1992) reportaron una de las
distancias mas reducidas de la punta de la sonda en 4 um otorgando a su sonda una altura
total minima de ~0.2 um. La distancia entre la sonda y la punta no puede ser
arbitrariamente pequefia porque la sonda Hall debe tener cuatro cables de
corriente/voltaje que entren en angulo recto. En el tercer Capitulo de esta disertacion,
presento mas detalles sobre las sondas Hall y discuto mi proceso de fabricacién de la
segunda generacion de sondas Hall de menor tamafio 0,5 um (litografico). La primera
generacion de sondas fue de 2 um. A su vez discuto los estudios de ruido de una de mis
sondas de 0,5 um y de las sondas de tercera generacion que van de 0,13 pum a 10 um. Los
estudios de ruido muestran que mientras la sensibilidad de campo empeora a medida que
el tamarfio de la sonda Hall disminuye, la sensibilidad del flujo mejora. Esto garantiza que
se puedan fabricar sondas de menos de 100 nm sin comprometer la sensibilidad del flujo.
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1.2 Captura de imagenes de vortices

En esta seccion proporcionaré una breve revision de los vortices en los
superconductores, la motivacion de por qué deberiamos fotografiarlos y, por dltimo, una
introduccion a los experimentos de obtencion de imagenes de vortices en YBa,Cu3Og.x,
considerablemente infradopado descritos en los Capitulos 4-6.

1.2.1 Aspectos basicos

Mi uso principal del microscopio de sonda Hall de barrido (y el SQUID) ha sido la
obtencion de iméagenes de vortices magnéticos en superconductores, principalmente en
YBCO considerablemente infradopado. Las caracteristicas distintivas de la
superconductividad son una resistencia DC nula y la expulsion del campo magnético (el
efecto Meissner. En los superconductores de tipo Il, en lugar de una completa expulsion
de campo, para un rango de campos es energéticamente favorable para el flujo magnético
entrar en el superconductor en haces, lo cual puede ser también concebido como vortices
de supercorriente alrededor de un nacleo normal.

Esto ocurre en los superconductores de tipo II porque A es mdas grande que &,
ocasionando que la energia de una interfaz superconductora-normal sea negativa, por lo
que el superconductor disminuye su energia al permitir regiones normales (los haces de
flujo). La profundidad de penetracion, A, es la escala de longitud de la penetracion del
campo magnético en un superconductor, mientras que la longitud de coherencia, &, es la
escala de longitud en la que el pardmetro de orden superconductor puede cambiar. La fase
del pardmetro de orden superconductor debe ser de valor Unico y esto conduce a la
cuantificacion del fluxoide: ® + (mx*c/ex) vs - ds = n®0 (ver Tinkham 1996, p. 127),
donde ®0 = hc/ex y ex = 2e para pares de Cooper. Para un vortice aislado en una muestra
grande en comparacion a la profundidad de penetracion hay una linea integral donde vs =
0, de modo que el flujo del vortice @ se cuantifique La energia superfluidica de un vortice
escala como flujo al cuadrado y, como mencionado anteriormente, la energia de interfaz
del nucleo normal es negativa, asi que para minimizar la energia libre el flujo se divide en

tantos vortices como sea posible, cada uno llevando el flujo minimo permitido de ®0.
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La profundidad de penetracion y la longitud de coherencia son escalas de longitud
fundamentales en un superconductor. En términos de vortices, & es el tamarfio del ndcleo
del vortice y A es la extension del campo magnético del vortice. La longitud de
coherencia en el YBCO es reducida y no puede ser medida con nuestras sondas
magnéticas de barrido. La profundidad de penetracion, en cambio, afecta el perfil de
campo del vortice que es captado por la sonda de barrido. (La longitud de coherencia
también afecta al perfil de campo al cortar la singularidad en el centro del vortice). A esta
relacionado con la densidad del superfluido, ns/m=, segun la relacion 4mA2/c2 = m+/nse2.
La profundidad de penetracion, si es medida experimentalmente, puede dar informacion
directa sobre el estado superconductor. En cuanto a los superconductores de alta
temperatura, cuyos mecanismos deben aun ser comprendidos, las mediciones de la
densidad del superfluido tienen una enorme importancia tedrica.

El campo de un vértice dentro de un superconductor se despliega en la escala de
longitud A. Proximo a la superficie del superconductor el flujo se extiende ulteriormente
partiendo de una profundidad aproximada de A. El perfil exacto de campo dentro y fuera
del superconductor puede ser resuelto partiendo de la teoria de London. Situado por
encima del superconductor a gran distancia en comparacion con A, el perfil del vortice se
asemeja al de un monopolo magnético situado a una distancia A bajo la superficie (Pearl
1966). ElI microscopio magnético de barrido capta el perfil de campo del vortice
inmediatamente superior a la superficie del superconductor. Los cupratos son
superconductores anisotropos y la profundidad de penetracion relevante para los vortices
perpendiculares a los planos (vortices del eje c) es la profundidad de penetracién en el
plano Aab (Chang et al. 1992; Kogan et al. 1993). Consultese la Figura 1.9 para observar
una ilustracion de un vértice y la Figura 1.10 para observar las imagenes tomadas por la
sonda Hall de los vortices en un cristal de YBCO casi Optimamente dopado. Otros
experimentos han medido Aab ~ 0,16 um para T — 0 en un YBCO Optimamente dopado
(Basov et al. 1995), por lo que estas imagenes tienen una resolucion limitada. La
microscopia de sonda de barrido Hall de vortices individuales y la determinacion de A a
partir de las imagenes fue demostrada por primera vez por Chang et al. (1992) para una
lamina delgada superconductora. Oral et al. (1996b) y Davidovic et al. (1996) también
lograron la microscopia de sonda de barrido Hall de vortices individuales varios afios
despueés.
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Figura 1.9: Ilustracién de un vértice en un superconductor estratificado visto en seccién
transversal desde el lateral. Aab es la profundidad de penetracién en el plano. (El
espaciado de la capa no estd a escala. En realidad es A en los cupratos.) La sonda toma
imagenes del campo magnético del vortice al escanear justo por encima de la superficie
del superconductor.

45 ym 11 um 5.6 um

Figura 1.10: Imagenes de vortices en el YBCO casi idealmente dopado (7. 90 K) tomadas con
una sonda Hall de 0,5 yumaT=4K.
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1.2.2 Experimentos con YBCO considerablemente infradopado

La obtencion de imagenes de vortices individuales es una herramienta poderosa para
el estudio de la superconductividad de tipo Il. Esto es particularmente cierto para
superconductores no convencionales como los cupratos, cuyo mecanismo de
superconductividad es, hasta ahora, incomprendido. La microscopia magnética de barrido
permite la medicion de varias propiedades de los vértices: su flujo total, localizaciones,
perfiles de campo magnético (la cantidad de dispersion esta determinada por A),
homogeneidad o inhomogeneidad, fuerza de sujecion (con MFM, ver Gardner et al.
(2002)), movimiento y potencial comportamiento exatico.

En esta disertacion discuto tres grupos de experimentos sobre YBa,Cu3Og.x realizados
mediante la obtencion de imégenes de vortice con una sonda Hall y también SQUID. El
primer experimento buscéd la presencia de una excitacion adicional requerida por una
teoria de superconductividad de cuprato que implicaba la separacién de espin-carga. En
otro experimento tomé iméagenes de perfiles de vortices individuales y a partir de los
ajustes intenté medir la profundidad de penetracion en el plano como una funcion de la
temperatura de transicion (7Tc), aungque hay advertencias para esta medicion. Por ultimo,
observé sorprendentes caracteristicas de flujo que parecian ser mas pequefias que un
cuanto de flujo. A continuacién expondré cada uno de estos experimentos con mayor
detalle.

En el Capitulo 4 de esta disertacion se detallan nuestros experimentos con cristales de
YBCO considerablemente infradopados para poner a prueba las predicciones de un
escenario de separacion de espin-carga presentadas por Senthil y Fisher (2000, 2001a,b).
En la superconductividad de separacion espin-carga, el electron (o agujero) se
fraccionarfa en un fermién de carga cero con espin- */2 y un bosén de carga-e con espin-
0. La separacién de espin-carga ha sido observada Unicamente en los sistemas 1D, pero
ha sido propuesta para los superconductores de cuprato cuasi-2D (Anderson 1987,
Kivelson et al. 1987; Nagaosa y Lee 1992).

Los bosones con carga-e se condensarian directamente en un estado superconductor
sin necesidad de formar pares de Cooper como sucede en la superconductividad
convencional. La separacion de espin-carga resulta un marco teorico atractivo para la alta
T. porque es simple y a su vez explica algunas rasgos del pseudogap observado con la
espectroscopia de fotoemision con resolucion de angulo (Senthil y Fisher 1999). La teoria
de Senthil y Fisher predijo una excitacion llamada vison, la cual mediaba la vinculacion
del espin y la carga, y el vison tendria que acompafiar a todos los vértices de hc/2e.
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Su teoria predijo la presencia de vortices de hc/e (2®0) para una baja densidad de
superfluidos y también predijo un efecto memoria de vdrtice para un anillo
superconductor infradopado. Buscamos estos dobles vortices y el efecto memoria en el
YBCO considerablemente infradopado usando SQUIDs de barrido y sondas Hall, sin
embargo, no encontramos ninguno. Estos experimentos (Wynn et al., 2001; Bonn et al.,
2001) establecieron un limite superior estricto en la energia del vison incompatible con la
teoria, descartando asi como mecanismo de superconductividad de cupratos todos los
escenarios de separacidn de espin-carga que requieren visones.

Mi siguiente experimento fue motivado por las imagenes del vértice provenientes de
los experimentos de separacion de espin-carga que sugerian que la extension del campo
del vortice era de al menos 1 pum en un YBCO considerablemente infradopado. Si los
vortices son descritos segun la teoria de London, la profundidad de penetracion en el
plano Aab es la extension del vortice. Esto infirid que Aab = 1 um seria mayor que lo
predicho por la relacion de Uemura T. « ns(0)/mx para los cupratos infradopados.
Uemura et al. (1989, 1991) realizaron mediciones de resonancia de espin de muon de la
profundidad de penetracion en numerosas muestras de alta 7. y otros superconductores
no convencionales. Encontraron una relacién lineal universal entre la temperatura de
transicion y la densidad de superfluidos de temperatura cero para las muestras
considerablemente infradopadas. Emery y Kivelson (1995a) explicaron este
comportamiento lineal como fluctuaciones de fase térmica que destruyen la
superconductividad en muestras infradopadas. Sin embargo, en las muestras
sobredopadas domina la rotura de pares (como en la teoria BCS) y la T. se suprime muy
por debajo de la temperatura de ordenamiento de fase. Esta relacion lineal ha sido
ampliamente aceptada como una regla fenomenoldgica, pero no ha sido probada en
cupratos extremadamente infradopados (con T¢ <<0.1 T¢ max)-

Debido a la importancia teorica de la relacion Uemura, es deseable hacer pruebas con
muestras considerablemente infradopadas. Usando una sonda Hall de barrido
submicronico capturé muchos vortices en YBa,Cu3Og.x cOn T que van de 5-15 K y luego
ajusté estas imagenes a los perfiles tedricos del campo de vortice en una tentativa de
medir Aab. Este trabajo es descrito en el Capitulo 5. No obstante, como discutido en el
Capitulo 5, la sujecion de los vortices pancake en 2D que constituyen el vortice podria
ampliar la extension aparente del campo del vortice, por esta razon mis resultados sélo
deben ser estrictamente interpretados como un limite superior en Aab. Si la fijacion no es
un problema, los resultados proporcionan mayores profundidades de penetracién (menor
densidad de superfluidos) en las T. mas bajas que las predichas por la relacién de
Uemura. Si este es el caso, la teoria tendria que ser modificada.



17

Por dltimo, algunas imagenes de las muestras de YBCO mas infradopadas revelaron un
flujo distinto que parecia ser mas pequefio que los vortices ®0. Estos "vortices parciales"
aparecian tipicamente en grupos y eran mas movibles que los vértices enteros. Estudié
estos vortices parciales y determiné que una posible explicacion son los desplazamientos
laterales parciales de un vortice entero. Esto sélo puede ocurrir en superconductores en
capas con una gran anisotropia donde el acoplamiento de Josephson entre las capas es
insignificante. En estos casos, un vortice tridimensional del eje ¢ puede ser concebido
como una pila de vortices pancake, uno en cada capa (Clem 1991).

Las interacciones magnéticas y cualquier acoplamiento de Josephson favorecen la
alineacién vertical de los pancake, aungue con un paisaje de sujecion adecuado una pila
recta podria tener una "division" o "curvatura" en la que una seccion de la pila se
desplaza lateralmente (Benkraouda y Clem 1996; Grigorenko et al. 2002). Desde arriba,
el campo de las pilas parciales se asemeja a haces de flujo aislados sub®0 (es decir,
vortices parciales). Mis datos muestran desplazamientos fraccionados de hasta decenas de
micrones. Mis observaciones de estos vortices parciales y el modelo de una pila de
vortices pancake dividida se discuten detalladamente en el Capitulo 6. Este trabajo revela
un nuevo comportamiento del vortice que es dominante en el YBCO de menor dopaje,
demostrando asi que el material es, efectivamente, muy anisotrépico. EI comportamiento
del vértice dividido seria indeseable en aplicaciones tecnoldgicas porque los vortices
serian menos susceptibles a la fijacion, lo que suprimiria la corriente critica.

1.3 Cristales de YBa,Cu;0¢,x considerablemente
infradopados

Los experimentos de obtencion de imagenes de vortices descritos en los Capitulos 4-6
de esta disertaciébn no habrian sido posibles sin los monocristales de alta pureza de
YBa,CuzOs.x considerablemente infradopado cultivados por Ruixing Liang en el grupo
de Doug Bonn y Walter Hardy en la Universidad de British Columbia.

Tres de los cupratos mas estudiados son Bi,Sr,CaCu,0g.x (BSCCO), La,«SrkCuQ4
(LSCO)! y YBa,CusOg:x (YBCO). El valor de x en cada caso ajusta el dopaje de los
agujeros en los planos bidimensionales de CuO, donde se produce la superconductividad.
El dopaje aumenta con x. EIl dopaje 6ptimo (el que proporciona la T. maxima) tiene
lugar en x * 0,16 y T = 92 K para el BSCCO, x =0,16 y T =39 K para el LSCO, y x =
0,91y Tc =94 K para el YBCO (Liang et al. 1998).

1 Un compuesto similar al La2-xSrxCuO4 es el La2-xBaxCuO4 que fue el primer superconductor de alta
temperatura descubierto (Bednorz y Muller 1986). El Sry el Ba juegan papeles similares, aunque el
compuesto Sr proporciona una Tc algo superior.
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Figura 1.11: Célula unitaria YBa>Cu3Oe-+.. Las capas de CuOzpor encima y por debajo de
los atomos Y son donde se produce la superconductividad. Los circulos rojos rayados
son los puntos de oxigeno en las cadenas de CuO. Todos los puntos O estan llenos
cuando x = 1. Las dimensiones de la célula unitaria sona=3.8 A, b=39°A,y c=117
"A.
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El dopaje del BSCCO aumenta al afiadir oxigeno intercalado. Para el LSCO el dopaje

aumenta sustituyendo los atomos Sr divalentes por &tomos La trivalentes, mientras que

para el YBCO el dopaje aumenta al afiadir oxigeno a las cadenas de CuO (Figura 1.11).

La dificultad de hacer conductores de cuprato considerablemente infradopados de

calidad ha sido demostrada. Es decir, fabricar muestras de cristales altamente puras de un

dopaje considerablemente bajo que tengan temperaturas de transicion considerablemente

inferiores de la T de 6ptimo dopaje. Los estudios de este tipo de muestras son cruciales

para un entendimiento pleno de la superconductividad de cupratos. EI BSCCO

infradopado se hace a través del recocido posterior al cultivo con la finalidad de eliminar

oxigeno, pero no se han obtenido transiciones ni muy bajas ni agudas. Por ejemplo, una

lamina de BSCCO cultivada para un experimento de Kirtley et al. (2003) tuvo una

transicion resistiva de 10-90% de 46-79 K (un ancho A T¢ > 30 K).

Asimismo, cuando se hace BSCCO puro considerablemente infradopado no resulta

estructuralmente estable y tiende a desintegrarse. También resulta dificil hacer LSCO

considerablemente infradopado homogeneo porque los &tomos Sr que controlan el dopaje

no son particularmente maviles. Por el contrario, en el YBCO el dopaje es controlado

por atomos de oxigeno con mayor movilidad en las cadenas de CuO (Figura 1.11),

haciendo posible la obtencion de un grado de homogeneidad mayor, incluso con un

dopaje bajo.
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Figura 1.12: Valores de T. y transiciones de susceptibilidad de los monocristales de

YBa:CusOy de la UBC. (a) Diagrama de fase para los monocristales de UBC. (b)
Susceptibilidad correspondiente a las muestras considerablemente infradopadas de

YBaCusOy que muestran anchos de transicion agudos de 1,0-1,6 K medidos en un
campo de 1 G (Liang et al. 2002).

Liang et al. (2002) han tenido éxito con la fabricacion de cristales superconductores
infradopados de YBa2Cu3Oy con x tan baja como 0,345y T.entre 4 y 20 K. En la figura

1.12 a) se muestra T. como una funcion del contenido de oxigeno de los cristales UBC.
Estos cristales se fueron fabricados con anchos de transicién muy agudos <2 K (Figura
1.12(b)).

Como descrito por Liang et al. (1998), el cultivo de cristales de YBCO de alta pureza
con una cristalinidad casi perfecta fue posible gracias a los crisoles de BaZrOsz de
produccion casera. Los cristales se cultivan mediante un método de autoflujo de un

fundido de Y203-BaO—-CuO contenido en un crisol. Previamente utilizaron crisoles

comerciales de YSZ (Y203 estabilizado ZrO2), pero las reacciones con y las impurezas
en esos crisoles interfirieron con el crecimiento de los cristales y limitaron su pureza al
99,9%. Con el desarrollo de los crisoles inertes de BaZrO3, se han cultivado
monocristales de YBCO de alta pureza (99,995%) y un alto grado de perfeccionamiento
cristalino.
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Después del crecimiento obtenido por el método de autoflujo en los crisoles de
BaZrO3, el bajo contenido de oxigeno se establece mediante el recocido de los cristales
junto con los grénulos de ceramica de YBCO en flujo de oxigeno puro a 900-930-C
durante una semana en un horno de tubo. La estabilidad de la temperatura es 0.5°C y la
configuracion de la temperatura ajusta el contenido exacto de oxigeno entre 6.340 y
6.370. Después de este recocido, las inhomogeneidades de oxigeno se eliminan durante
un recocido de 1 a 2 semanas a 570°C de los cristales mientras estan sellados en un
pequefio tubo con cerdamica YBCO del mismo contenido de oxigeno. Después el tubo es
enfriado en agua helada. (Liang et al. 2002). Los cristales se encuentran inicialmente
entrelazados y pueden ser de varios milimetros en el plano ab con un espesor tipico de
10-100 um en la direccion del eje c.

Inicialmente tras el enfriamiento los cristales no son superconductores, pero el
recocido a temperatura ambiente permite que la cadena de 4&tomos de oxigeno se ordene,
aumentando el dopaje en el plano y la Tc hasta alcanzar la saturacion a T. = 4-20 K en
funcion del contenido de oxigeno. Durante este recocido a baja temperatura, la cadena de
atomos de oxigeno forma fragmentos de cadena en la fase de Ortho-11 cuyas longitudes
crecientes proporcionan el portador de dopaje en los planos de CuO2. La fase Ortho-II
tiene cadenas llenas y vacias alternadas y es estable para el contenido de oxigeno 6,30-
6,60. Los estudios de difraccién de rayos X verificaron que estos cristales infradopados
solamente tenian una ordenacion Ortho-I1 y las longitudes de correlacion de ordenacion
se midieron en 1,14(5), 3,6(3) y 1,05(7) nm a lo largo de los ejes a, b y c,
respectivamente, en cristales de YBa2Cu306.362. (Liang et al. 2002).

El dopaje del plano de CuO2 y por lo tanto la dependencia de T. del recocido a
temperatura ambiente permite estudiar un solo cristal con multiples valores de Te. Para
los experimentos de los Capitulos 5 y 6, estudié uno de estos cristales de YBa,Cu3Og 375
para ocho valores de T. desde 5 a 15 K. La figura 1.13 muestra la dependencia de Tc en
el tiempo de recocido. Las transiciones superconductoras se midieron con la sonda Hall in
situ en el microscopio de barrido. Las barras de error verticales indican el ancho total
calculado de la transicidén superconductora, limitado por la resolucion de la técnica de
medicion al ~10% de la susceptibilidad.

El ancho de la transicion es casi 3 K para la Tc mas baja = 5 K, pero es mas agudo que
1,5 K para todas las T. subsecuentes. Un ancho de transicion estrecho sugiere una alta
homogeneidad, y la imagen del vortice que se examina en el Capitulo 5 proporciona
mayor informacion sobre el grado de homogeneidad local.
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Figura 1.13: Te versus tiempo de recocido para un cristal de YBa2Cu3Oe.375. Después del
cultivo y el recocido a alta temperatura, la T, de un cristal de YBCO considerablemente
infradopado aumenta con el ordenamiento de la cadena de oxigeno a temperatura
ambiente. Las transiciones fueron medidas por la susceptibilidad magnética con una
sonda Hall en un campo aplicado cuasi-DC (8 mHz) de 0,20-0,25 G. Las barras verticales
indican el ancho total de las transiciones con resolucién limitada.
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Capitulo 2

El microscopio de sonda de barrido

Toda la microscopia de barrido discutida en esta disertacion fue hecha en un
microscopio de sonda de barrido Oxford Instruments SXM* con mejorias adicionales para
la sonda Hall de barrido y la microscopia de barrido SQUID. EI siguiente Capitulo
intoduce el criostato y el cabezal del microscopio, seguido del escaner de gran area
especialmente disefiado y sus caracterizaciones. Para finalizar discutiremos la sonda y la
preparacion de la muestra, seguido por las tecnologias de escaneo.

2.1 Criostato de flujo de temperatura variable

El microscopio de exploracion estd alojado en un pequefio criostato de flujo de
temperatura variable 4He, el Oxford Instruments OptistatSXM, mostrado en la figura 2.1.
El criostato consiste en dos camaras concéntricas aisladas al vacio. El cabezal del
microscopio se encuentra en el extremo de una varilla que se introduce en la cdmara
interior, mientras que la camara exterior tiene capacidad para contener hasta 4 L de helio
liquido. El espacio de la muestra esta conectado al bafio de He por un tubo capilar en la
base de la camara exterior y la apertura esta controlada por una valvula de aguja. El
enfriamiento de la muestra se logra bombeando a través de un puerto conectado al
espacio de la muestra y extrayendo gas He frio del bafio liquido a través de la valvula de
aguja y a través de la muestra.

1 Oxford vendi6 su divisién de microscopios de exploracién a Omicron NanoTechnology.
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Figura 2.1: El criostato de flujo de temperatura variable SXM 4He.

El control de la temperatura se logra con la véalvula de aguja y un calefactor resistivo
en la base de la camara de muestras. El calefactor es controlado por un controlador de
temperatura Oxford Instruments ITC-503. EI ITC lee la temperatura de dos termdmetros:
un resistor RhFe situado en el fondo de la camara de muestras y un resistor Cernox
situado en el cabezal del microscopio aproximadamente a 1,5 cm de la muestra. EI ITC
retroalimenta el termémetro RhFe al ajustar la potencia del calefactor para mantener una
temperatura establecida. La valvula de aguja no es controlada por el ITC y debe ser
ajustada manualmente para lograr suficiente flujo de He.

Hay dos bombas que pueden ser usadas para refrescar el espacio de la muestra. Una
es una pequeia bomba de diafragma sin aceite que suelo utilizar para enfriar a partir de la
temperatura ambiente hasta aproximarse a la temperatura de funcionamiento deseada. La
segunda bomba es un compresor de paletas rotativas SOGEVAC Leybold de mayor
tamafo, que puede sostener un flujo de alta presion y permite el enfriamiento hasta una
temperatura base de 1,7 K. La estabilidad de la temperatura se logra mas facilmente con
la bomba de mayor tamario, por lo que bombeé con la SOGEVAC cuando tomaba datos
incluso cuando no estaba cerca de la temperatura base. La SOGEVAC esta alojada en una
sala de bombas adyacente y esta conectada al criostato a través de mangueras flexibles en
un disefio en T para minimizar las fuerzas y vibraciones en el criostato. (Utilicé la bomba
de diafragma para el enfriamiento principalmente porque funcionaba de forma mas
silenciosa).



El criostato puede ser montado en una mesa Optica o suspendido. Suspenderlo de un
marco de aluminio con cuerdas elasticas fue suficiente para obtener el aislamiento de
vibraciones necesario para la sonda Hall o el barrido SQUID. EI esquema de suspension
también permite una facil insercion o remocion del blindaje magnético de triple capa de
mu-metal. EI campo magnético residual dentro del blindaje es como maximo de unas
pocas decenas de mG, como se determina por las observaciones de la densidad del vortice
en las muestras superconductoras enfriadas en el campo aplicado nulo. Este campo
residual puede deberse a algo magnético dentro del blindaje.

La camara de muestras se extiende 7" por debajo de la base de la camara de helio
liquido y tiene 5 puertos para el acceso Optico al espacio de muestras. Hay dos ventanas
de cuarzo Spectrosil B para vistas laterales separadas 180°. Los otros 3 puertos (dos
puertos laterales en 90° desde las ventanas y uno en la parte inferior) tienen espacios
opacos. EI acceso dptico ha sido principalmente una conveniencia mas que una
necesidad para mis mediciones. Cuando el criostato no estaba dentro del blindaje
magnético, podia ajustar la separacion de la sonda de muestra a primera vista durante el
enfriamiento. La resolucion de problemas es también més facil con el acceso dptico en
los casos en los que la alineacion de la sonda de muestra esté apagada o si una
protuberancia en la muestra interfiere con el escaneo. Las ventanas también permiten
estimar visualmente el angulo entre el chip de la sonda y la muestra, lo que contribuye a
la altura de la sonda. Ahora bien, por razones no tan claras, esto no siempre ha permitido
obtener mediciones precisas de la altura.

Otra de las ventajas de las ventanas es la capacidad de exponer la sonda Hall a la luz
in situ. La sonda Hall se vuelve mas ruidosa si recibe una descarga eléctrica o es
presionada excesivamente dentro la muestra, pero se recupera en su totalidad con el ciclo
térmico. Exponer la sonda a fotones Opticos a veces parecia mejorar el ruido,
presumiblemente fotoinduciendo la liberacion de portadores atrapados. Durante la toma
de datos con la sonda Hall, las ventanas fueron tipicamente cubiertas. Una desventaja de
las ventanas es que se filtran lentamente desde la camara hacia la cdmara de vacio
exterior (OVC) que aisla el bafio de He. Limpiar las ventanas y volver a engrasar las
juntas téricas no detuvo las filtraciones. Por lo tanto, ha sido importante bombear la OVC
con una bomba turbo durante un dia antes de cada enfriamiento. Esto afecto
especialmente el tiempo de retencion del nitrégeno liquido durante el pre enfriamiento. El
vacio deficiente en la OVC tuvo menos efecto en el tiempo de retencion del bafio de He,
presumiblemente debido al criobombeo.



Figura 2.2: Los electroimanes bobinados de elaboracién casera montados fuera del criostato
SXM proporcionan 62 G/ A en vertical y 4,7 G/ A en horizontal.

El criostato no esta equipado con un iméan integrado. Para mis estudios del vortice

s6lo se necesitaban campos de a lo sumo unos pocos Gauss. Enrollé dos electroimanes de

alambre de cobre y los monté fuera del criostato centrandose en la muestra. Véase la

figura 2.2. El primero proporciona 62 G/A a lo largo del eje z (vertical y perpendicular a

la muestra y la sonda). Tiene una resistencia 122 Q y una inductancia <0,2 H.

Recientemente he afiadido otro electroiman para proporcionar un pequefio campo

horizontal para los estudios de vortices parciales descritos en el Capitulo 6. Este iman

consiste en dos bobinas de 6 cm de diametro montadas a 90° de las ventanas que juntas

proporcionan 4,7 G/A y tienen una resistencia total de 25 Q.

2.2 Cabezal SXM

El cabezal del microscopio consiste en dos escaneres piezoeléctricos separados. Se

encuentran uno frente al otro como ilustra la figura 2.3 y cualquiera de ellos puede ser

usado para el barrido. El escaner superior es un escaner de tubo convencional,

proporciona un movimiento tosco xyz, y es estandar en el SXM. EIl escaner inferior es un

disefio S-bender (Siegel et al. 1995) con un rango de escaneo mayor y es discutido en la

Seccion 2.3.
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Figura 2.3: Los dos escaneres separados del cabezal del microscopio. En la parte superior
hay un escéner de tubo, que se utiliza sélo para los movimientos bruscos. Sostiene un
disco en el que se monta la muestra. En la parte inferior hay un escéner de mayor érea
que escanea la sonda a través de la muestra.

Un escaner de tubo se utiliza tipicamente en la microscopia de barrido de tuneles
(STM) debido a su rigidez, simplicidad y tamafio compacto. El tubo piezoeléctrico SXM
tiene 2” de largo y 0.5” de diametro con una pared de 0.02". El electrodo exterior esta
seccionado en cuatro cuadrantes iguales: +X, +Y, -X, y -Y, que son dirigidos por
amplificadores de alto voltaje separados de maxima salida +225 V. Adicionalmente, un
quinto voltaje que no exceda los 75 V puede aplicarse simultaneamente al electrodo
interno continuo (no segmentado) para lograr el movimiento en la direccién z. El rango
maximo de exploracion xy con el escaner de tubo es de 19,5 um a 4 K (segun la
calibracion de Oxford). Los rangos de escaneo mas grandes son a menudo convenientes
en la microscopia magnética de barrido, asi que utilicé el escaner de area grande para la
obtencion de todas las imégenes. El escaner de tubo solo se utilizé para el movimiento
brusco.



El movimiento brusco es un stick-slip inercial. Un disco de bronce fosforoso con un
resorte de cobre y berilio se mantiene en ligera compresion en una ranura en la base del
tubo piezoeléctrico como podemos observar en la figura 2.3. La muestra (0 sonda) se
monta en este disco. Para el movimiento brusco xy, se aplica una forma de onda de
tension asimétrica a los cuadrantes X o Y del tubo piezoeléctrico. La onda es tal que el
tubo se mueve lentamente en la direccion del movimiento brusco deseado llevando
consigo el disco, entonces el tubo se desplaza rapidamente de vuelta dejando el disco
atrds. La ranura que sujeta el disco permite un movimiento xy brusco de
aproximadamente 3 mm. El resorte debe estar adecuadamente ajustado para que el
movimiento brusco funcione correctamente, de lo contrario el disco no se movera o
tenderd a la rotacion.

En un momento dado, el movimiento de stick-slip xy comenz6 a fallar en una y luego
dos de las cuatro direcciones (xX & £Y). La inspeccion del tubo piezoeléctrico reveld
que los electrodos se desprendian de los cuadrantes piezoeléctricos. Los electrodos
habian sido recubiertos con aislante Kapton®r y parece que los ciclos térmicos repetidos
agrietaron el barniz, que luego se desprendié junto con el electrodo. Los cambios
térmicos rapidos >5 K/min son malos para los piezos, sin embargo el calentamiento y
enfriamiento del SXM no fue tipicamente mas rapido que 3 K/min. Reemplacé el escaner
de tubos por un nuevo ensamblaje de Oxford que intencionalmente tenia barniz sélo en
lugares esenciales, y no tuve méas problemas con el movimiento brusco de xy.

Para el movimiento brusco de z, el escaner de tubo completo se desplaza arriba y
abajo en tres cilindros de cuarzo huecos, cada uno conectado a una pila piezoeléctrica. La
onda de voltaje asimétrica se aplica a estas pilas piezoeléctricas para lograr un
movimiento inercial de stick-slip de todo el ensamblaje del tubo de escaneo en el que esta
montada la muestra (o la sonda). EI rango completo de z es cercano a 1 cm, sin embargo a
baja temperatura descubri que el movimiento brusco de z funcionaba de manera confiable
solo en un rango restringido. Por esta razon fue necesario acercar inicialmente la muestra
a la sonda a unos 90 K antes de enfriarla a temperaturas mas bajas para asegurar que la
sonda estuviese dentro del rango.

Cerca del disco de la muestra hay tomas para hacer conexiones eléctricas a la muestra
y alasonda. Estas tomas estan unidas a 4 pares trenzados blindados (8 cables en total) y
2 coaxiales que se extienden hasta la parte superior de la varilla. Estas conexiones, asi
como las conexiones de voltaje piezoeléctrico y los cables al termometro Cernox,
abandonan la cdAmara de muestras a través de conectores herméticos al vacio en la parte
superior de la varilla. También conecté la varilla para 6 conexiones adicionales de



muestra/sonda. Estos cables estn en pares trenzados sin blindaje en la parte superior de
la varilla donde salen a través del conector del termdmetro y utilizan cables adicionales
en el cable de control de temperatura. Los cables no estdn bien blindados o en pares
trenzados fuera del espacio de la muestra, pero son adecuados para algunas aplicaciones
cuando son necesarias conexiones adicionales.

Parte de titanio

Z bender

Y benders

(@) (b)

Figura 2.4: Escdner de gran area construido en un disefio S-bender como demostrado
originalmente por Siegel et al. (1995). a) Vista lateral de una de los benders XY. Los
voltajes opuestos en los 4 electrodos lo doblan en forma de "S". (b) Dibujo del escaner de
area grande (no a escala). El conjunto de la etapa de escaneo que se muestra por separado
se adjunta a la pieza superior de Macor®r. (c) Foto del escéner de &rea grande SXM.

2.3 Escaner de gran area

La sonda fue explorada con un escaner de gran area (LAS) disefiado

especialmente para alcanzar un rango de exploracién mayor que el posible con el
escaner de tubo. Este escaner consiste en cuatro benders piezoeléctricos 1.5” para X e
Y y una 0.75" para Z. Los benders tienen una cufia central de laton con piezocerdmica
a ambos lados. Cada bender XY tiene cuatro electrodos de manera que cuando se
aplican voltajes opuestos el bender hace una forma de "S" como se muestra en la
figura 2.4(a). El escaner estd configurado en un esquema de disefio demostrado
originalmente por Siegel et al. (1995). Véase la figura 2.4(b&c).



La parte inferior de los cuatro benders XY estan unidos a una pieza de Macor(Xr.
La parte superior de los benders X estan fijados a una base de titanio del escaner, que
est4 conectada al cuerpo principal del microscopio.

La parte superior de los benders Y esta pegada a otra pieza de Macor®r a la cual
el bender Z y la platina de escaneo estan conectados. La sonda (o muestra) se monta
en esta etapa. De esta forma se consiguen movimientos X e Y independientes
aplicando voltajes + y - equivalentes a los benders X o Y. El bender Z tiene dos
electrodos y estd montado horizontalmente con ambos extremos fijos. Un lado esta
conectado a tierra mientras que el otro se suministra con un maximo de +150 V. Esto
permite un movimiento Z independiente. Una etapa 5 mm x 5 mm MacorQr es

montada en el bender Z y la configuracion de la sonda esta pegada a esta etapa.

La placa de titanio a la que se fijan los benders X esta unida al cuerpo principal
del microscopio por tres resortes. Esta placa se puede inclinar mediante tres tornillos
de fijacion que controlan las extensiones de los resortes con el fin de ajustar la
alineacion sonda-muestra. A temperatura ambiente el LAS se mueve ~0.6 um/V en
X e Y, donde el voltaje es la diferencia de voltaje entre los electrodos +y -. A 4 K el
movimiento disminuye a ~0.11 um/V. El rango de barrido a 4 K es limitado por la
diferencia de voltaje a la que los piezos comienzan a arquearse. Descubri que esto
sucede en escaneos mayores de 60 pm x 60 um, o una diferencia de voltaje >270 V
(135 V en los electrodos opuestos). Al bombear He a través del espacio de muestra
con el compresor SOGEVAC, la presién medida por un calibrador cerca de la bomba
es de varios Torr, lo cual me han dicho que es una mala presion de helio para el
arqueo. Se podria lograr un mayor rango de escaneo cambiando a benders mas
largos.

2.3.1 Resonancias piezo y ruido vibracional

Estudié las frecuencias de resonancia y el ruido vibratorio del LAS a temperatura
ambiente al comienzo de mi investigacion. Estas mediciones se hicieron con el
microscopio en el criostato y el criostato suspendido por cuerdas elasticas como durante
el barrido, pero la bomba no estaba conectada. La modalidad mas baja del escaner es de
~40 Hz.

Las resonancias fueron estudiadas mediante el montaje de trozos de oblea de silicio en
la platina de escaneo paralela a los benders piezoeléctricos X e Y. Se utilizd un
vibrometro Polytec Serie 3000 para hacer rebotar un laser en el Si y asi medir su
velocidad. Los electrodos + de los benders X e Y fueron conducidos, una direccion a la



vez, con un pequefio voltaje sinusoidal de 10 mV a la frecuencia f; y se registré la
respuesta de velocidad a f. Esta medicion se hizo para un rastreo de f para dar la
respuesta del escaner como una funcion de la frecuencia. La respuesta de velocidad
medida por el vibrometro fue convertida en amplitud dividiéndola entre 2z f. La
respuesta del LAS en um/V se muestra en la figura 2.5 en funcién de la frecuencia de
accionamiento.

Respuesta piezoeléctrica(um/V)
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Figura 2.5: Resonancias del LAS. El movimiento del LAS en X (Y) se midi6 con un
vibrometro mientras se aplicaba un voltaje sinusoidal de 10 mV a los electrodos + de los
benders X (Y) para un barrido de frecuencias.

El primer modo esta justo por debajo de 40 Hz tanto para X como para Y, y también
aparece un gran pico de resonancia a 158 y 195 Hz para X e Y respectivamente. Los
datos de baja frecuencia (<75 Hz) de la figura 2.5 no son claros. Otros datos con un
voltaje de accionamiento mas alto sugieren que todo, excepto el pico cerca de 40 Hz, es
solo ruido a estas frecuencias mas bajas.

La frecuencia a 40 Hz de resonancia es una limitacion en la velocidad de exploracion.
No obstante, por lo general no tomé escaneos con la sonda Hall mas rapidos de 1 Hz (por
linea) para buenas imagenes y 3 Hz para imagenes de prueba, segun lo limitado por el
esquema de medicion de la sonda Hall (detallado en la seccion 3.6). El voltaje de
accionamiento piezoeléctrico es una onda triangular, lo que significa que hay frecuencias
mas altas al principio y al final de una linea de exploracion. Si se desease un escaneo mas
rapido, podria ser necesario implementar una funcion de voltaje de escaneo piezoeléctrico
diferente que desacelere cerca de los extremos y, por lo tanto, gire mas gradualmente para
minimizar las frecuencias mas altas. Sin embargo, en nuestros escaneos de baja
frecuencia esto no ha sido un problema.
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Figura 2.6: Espectro de frecuencia de la amplitud de la vibracién piezoeléctrica para los
benders X e Y del LAS. La amplitud se obtuvo de la diferencia de voltaje producida por

los benders. Los datos son planos en 0.013 & debido a una configuracién de sensibilidad
insuficiente en el analizador de espectro.

También hice mediciones del espectro vibratorio de los benders X e Y del LAS.
Cuando se le aplica un voltaje a un material piezoeléctrico este se expande o se contrae.
En el caso de un bender, este se dobla cuando un lado se expande y el otro se contrae.
Por el contrario, si un bender es doblado mecanicamente se producird un voltaje. Sin
voltaje de accionamiento, realicé una medicién de los espectros de frecuencia del voltaje
entre los electrodos + y - en los benders X e Y y los converti en unidades de distancia
usando la calibracion piezoeléctrica a temperatura ambiente de 0,67 um/V.

Los espectros de los benders X e Y son mostrados en la figura 2.6. Las amplitudes
son sorprendentemente reducidas, solo unos pocos picos estan por encima o cerca de una

amplitud de pico 1 A. Este método de medicion solo considera los modos relacionados
con la curvatura piezoeléctrica. No es de extrafiar que haya mas picos en los datos de
vibracion que en los de resonancia. NOtese que los picos de resonancia aparecen
claramente también en los datos de vibracion.

2.3.2 Calibracion piezoeléctrica

Es importante conocer la calibracion de un escaner piezoelectrico para poder convertir
voltios en distancias dentro del rango de temperatura de interés. Los piezoeléctricos
pueden despolarizarse con el tiempo, lo que reduce su movimento por aplicacién de
voltaje. El arco eléctrico también puede causar despolarizacion y disminucion del
coeficiente piezoeléctrico. Por esto es importante poseer una forma conveniente para
calibrar periédicamente el escaner.
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Figura 2.7: Imagen STM y FFT de una cuadricula de calibracién de oro. a) Imagen
STM en T = 10,3 K de una cuadricula dorada con un espacio de 1 um. Las diferencias
de voltaje aplicadas a los benders X e Y fueron de 112,5 V a +112,5 V para el escaneo.
b) FFT de la porcién de la imagen (a) dentro de la caja de cultivo.

Lo ideal seria utilizar una muestra magnética para calibrar un escaner de microscopio
magnético de forma que no sea necesario cambiar la sonda. No he encontrado una
muestra magnética adecuada para la calibracion XY y en cambio utilicé el SXM como un
STM para obtener imagenes de una cuadricula de oro calibrada. El bender Z fue calibrado
a partir de iméagenes de un vortice en un superconductor con una pequefia profundidad de
penetracion en las que el vartice parecia un monopolo.

Calibracion XY

Para la calibracion XY utilicé inicialmente una muestra con bits magnéticos alternos
de espaciado conocido (mostrados en la figura 1.4(b)). Esta muestra era un buen punto de
partida, pero no permitia una calibracion independiente de las direcciones X e Y en
simultaneo. No hay ninguna razén a priori para que las calibraciones sean exactamente
iguales para las dos direcciones.

Las calibraciones simultaneas de los piezos X e Y se lograron mediante la imagen
STM de una cuadricula de oro de 1 um. En la figura 2.7 se muestra una imagen STM de
baja temperatura de la cuadricula y una Transformada discreta de Fourier (FFT) 2D. La
imagen esta ligeramente distorsionada en los bordes del escaneo, particularmente en el
borde izquierdo. Esta imagen fue tomada de izquierda a derecha con escaneos de linea
vertical de abajo a arriba. La FFT se tom6 para una region recortada de la imagen como
se muestra, dejando afuera los bordes distorsionados. De esta manera, las calibraciones
obtenidas son mas precisas para los rasgos alejados de los bordes de una imagen.
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Figura 2.8: Datos de calibracion de baja temperatura para el escaner de gran area (LAS)
obtenidos a partir de imagenes STM de una cuadricula de oro. Los dos puntos de datos
por temperatura son de imagenes de lineas de escaneo delanteras y posteriores. Los
ajustes lineales dan las funciones de calibracion utilizadas para convertir el tamafio de la
imagen de la sonda de escaneo a micrones para T <20 K.

Las imagenes STM de la cuadricula de oro fueron tomadas a una gama de
temperaturas. Los vectrores base de la cuadricula Fourier-espacio pueden obtenerse a ojo
a partir de la FFT 2D a ojo a partir de la FFT 2D o usando un guion de ajuste escrito por
Hendrik Bluhm que ajusta a los gausianos a los picos en Fourier-espacio incluyendo los
armonicos. Las calibraciones X e Y son facilmente obtenidas en um/V a partir de los
vectores base. La figura 2.8 muestra la calibracion a baja temperatura mas reciente
realizada con este método. La calibracion parece escalonada en temperatura debido al
namero limitado de pixeles en el Fourier-espacio discreto. Sin embargo, las imagenes
fueron tomadas a multiples temperaturas, por lo que los ajustes a estos datos no deberian
verse significativamente sesgados por la falta de resolucion en el Fourier-espacio. Para
este rango de baja temperatura <20 K, la calibracién parecia de temperatura lineal, por lo
que utilicé ajustes lineales como los mostrados en las calibraciones X e Y. Obsérvese que
las calibraciones no son las mismas para X e Y.

Lo ideal seria tener una cuadricula magnética que se pudiera fotografiar facilmente
con la sonda Hall, de modo que solo se tuviera que cambiar la muestra y no la sonda para
realizar la calibracion.
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Figura 2.9: El montaje de la sonda Hall. (a) La sonda se monta en papel de aluminio que forma un
condensador de placa paralela con una almohadilla de Cu subyacente para el control de la altura.
Las uniones de cables de Al hacen la conexion eléctrica a la sonda. (b) Esquema de la vista lateral
del montaje de la sonda de Hall, no a escala. EIl angulo de alineacion 6 afecta a la altura minima
z0 del &rea activa de la sonda sobre la muestra.

Hendrik Bluhm y yo experimentamos con una calibracién usando la sonda Hall para
obtener una imagen del campo magnético de la corriente en un meandro de alambre
disefiado con bucles de 5 um de espaciado. No fuimos capaces de ver nada en las
imagenes de esta muestra, debido tal vez a rupturas en el meandro o a una mala
alineacién. Una muestra ideal seria una cuadricula de rasgos pequefios y fuertemente
magnetizados.

Calibracion Z

El bender Z del LAS fue calibrado a partir de imagenes de la sonda Hall de un vértice
aislado en un superconductor con profundidad de penetracion A ~ 70 nm. Hendrik Bluhm
tomo estas imagenes para un rango de alturas de la sonda cambiando el voltaje aplicado
al bender Z. Ajusté las imagenes del vortice al modelo de monopolo (ver Apéndice A.1) y
extraje el parametro (z + A), donde z es la altura de la muestra sobre la superficie. Los
datos resultantes del voltaje de z versus bender Z fueron bastante lineales y dieron 6,8
nm/V, 0 2,0 um para el rango completo de Vz de -150 a +150 V a 4,4 K.



2.4 Montaje de sonda y muestra

Se muestra la sonda Hall montada en un tablero de circuito pequefio en la figura
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Figura 2.10: Curva de capacitancia para el posicionamiento z de la sonda y de muestra.
Capacitancia de la placa paralela versus voltaje aplicado a los piezos Z del LAS y del
escaner de tubo a temperatura ambiente.

Este tablero de circuito esta montado en la fase LAS. La sonda Hall esta encolada con
barniz GE en el extremo de un trampolin de papel de aluminio. El papel de aluminio esta
unido a un espaciador de vidrio de 160 um de grosor que estd montado en una
almohadilla de cobre que se extiende a lo largo del papel de aluminio. Esto crea un
condensador de laminas paralelas de ~1 pF (ver Figura 2.9(b)). Las ldminas de cobre y
aluminio del condensador estan conectadas por medio de coaxiales blindados separados a
un puente de capacitancia analdgica de General Radio 1615-A. El puente se ejecuta con
un bloqueo SR530. La desviacion de la sonda Hall y por lo tanto también de la lamina se
muestra como un cambio en la capacidad eléctrica. De este modo, la ubicacion de la
superficie de la muestra en la direccion z puede determinarse a partir de la capacidad
eléctrica versus el barrido de tension Z. El punto en el que la capacidad eléctrica
comienza a aumentar abruptamente indica la posicion z en la que la sonda toca la
muestra. Véase la figura 2.10 para un ejemplo de la curva C versus la curva Vz. A baja
temperatura el punto de contacto puede determinarse con una precision de <10 nm. Sin
embargo, si la muestra o la sonda estan cargadas, puede haber una fuerza de atraccion que
haga que la sonda se encaje o una fuerza de repulsion que retrase el contacto. Estas
situaciones disminuyen la precision en la medicion de z de la posicion de la muestra.

La sefial de capacitancia eléctrica también puede utilizarse para obtener un mapa
topografico crudo operando con la sonda ligeramente presionada contra la muestra. Esto
puede ser Util para determinar si hay puntos desiguales en la superficie. Lo ideal es que la



superficie de la muestra sea lisa y plana. La sonda y la muestra rara vez estan
perfectamente alineadas, por lo que hay un angulo entre el plano de barrido de la sonda y
el plano de la superficie de la muestra. Esto se compensa con una caja de circuitos
analdgicos de fabricacion casera que proporciona una tension Z correspondiente a un
plano como una funcidn de las tensiones piezoeléctricas X e Y. Las pendientes mx y my
del plano son controladas por perillas de potenciémetro y los valores se obtienen
comprobando los puntos de contacto en la superficie para 3 0 més lugares dentro del area
de la imagen.

Un inconveniente sobre el modo en que la sonda y la muestra estan montadas es que
no es posible ajustar con precision tanto el angulo de la sonda como el angulo del plano
de escaneo del LAS a la superficie de la muestra. Esto se debe a que la sonda y no la
muestra esta conectada al escaner, y el angulo entre la sonda y el plano de escaneo no se
puede ajustar con precision (esta determinado por el angulo de la ldmina de aluminio).
Los tres tornillos de inclinacion del LAS permiten ajustes finos del plano de escaneo,
pero si se ajusta en paralelo a la superficie de la muestra, a menudo el angulo de la sonda
Hall con respecto a la muestra es demasiado grande o demasiado pequefio. Una solucién
seria montar la sonda en el disco de la muestra que es sostenido por el escaner de tubo y
mantenido inmdvil, y montar la muestra en la platina del LAS. Esto tiene dos grandes
inconvenientes que exceden el problema de la alineacién. En primer lugar, no es tan facil
cambiar de muestra como cuando la muestra esta montada en el disco. En segundo lugar
y mas fundamental es que este dispositivo escanearia la muestra en lugar de la sonda.Para
muchas muestras esto no seria un problema, pero los vortices observados en los estudios
del YBCO considerablemente infradopado eran a veces bastante moviles, especialmente
los "parciales" tratados en el Capitulo 6, y el movimiento de los vortices podria ser
inducido por el escaneo de la muestra.

La conexion eléctrica a la sonda Hall se realiza con la union de cables de aluminio de
las almohadillas de cobre del tablero de circuito (Figura 2.9(a)) hasta el extremo de las
almohadillas de contacto de la sonda Hall mas alejadas de la punta de la misma. En el
caso de muestras grandes es importante unir los cables tan lejos de la punta como sea
posible, ya que el ancho de cable de 0,001" es el factor limitante del angulo entre la sonda
y la muestra. Muchos de los cristales de YBa,CuzOg.x €eran mas pequefios que la sonda de
Hall y, por lo tanto, las uniones de los cables podian colgar del borde de la muestra y no
representaban un problema.Por lo general, puli el papel de aluminio en el que estaba
montada la sonda para hacerlo mas delgado y reducir asi su constante de resorte y
minimizar la fuerza entre la sonda y la muestra al tocarla. De todas formas, resultd
evidente que las uniones de alambre a la sonda Hall fueron la contribucion maés
significativa a la constante del resorte. Se soldaron finos cables de cobre a las



almohadillas de los tableros de circuitos y se conectaron en el otro extremo a los enchufes
del microscopio. El cable elegido era el mas delgado posible con el que trabajar para
asegurar que los cables no obstaculizaran el escaneo de la sonda.

2.5 Hardware y sofware de barrido

El escaneo y movimiento brusco se hizo con el sistema comercial TOPS 3 de Oxford
Instruments?. Inicialmente también utilicé el hardware y el software de TOPS y la
computadora incorporada para la adquisicion de datos. Més tarde pasé a tomar datos en
una computadora separada porque TOPS causaba problemas de ruido a la sonda Hall.

El sistema TOPS tiene 5 amplificadores de alto voltaje: +X, -X, +Y, -Y, y Z. Los
cuatro amplificadores XY tienen un rango completo de +225 V y el amplificador Z esta
configurado para £150 V pero la amplitud maxima puede ser ajustada. (Recientemente
aumenté esta amplitud Z a partir) de £75 V para permitir escaneos de areas mas grandes
sin maximizar el plano de entrada.) Las formas de onda de movimiento brusco también
son producidas y controladas por el sistema TOPS. . TOPS tiene 8 entradas diferenciales
analogico-digitales para registrar la sefial del sensor. Brian Gardner escribié un buen
programa para introducir iméagenes del formato de datos de TOPS a MABLABXr.

Dejé de adquirir datos con el sistema TOPS después de notar el ruido relacionado con
el escaneo en Imagenes de la sonda Hall en 2002. Véase la figura 2.11. El ruido era
sistematico, ya que aparecia en intervalos de la sefial a fracciones del tamafio de la
exploracion, el mas prominente a ¥ ,% y ¥ de la linea de escaneo. Para eliminar el ruido
intrinseco de 1/f de la sonda Hall, las imagenes se toman répidamente y se promedian
juntas. Sin embargo, el promedio simplemente sacé a relucir este ruido de paso de la
exploracion TOPS.

El ruido también se encontraba sutilmente presente en las primeras imagenes tomadas
con una sonda Hall de 2 um, pero en aquel entonces la toma de datos alin no estaba
optimizada y dominaba otro ruido. Nunca fui capaz de sefialar la causa de este ruido de
paso, aungue parecia que habia un problema significativo de conexion a tierra con las
entradas A/D del sistema TOPS.

? El sistema TOPS ya no es producido.
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Figura 2.11: Escalones de ruido en las imagenes debido a la electronica TOPS. a) Imagen
de los vortices en un cristal de T. = 8,3 K YBCO a T = 2,2 K. Los saltos horizontales son
causados por la electronica de adquisicion de datos. La imagen fue tomada con lineas de
escaneo verticales y es un promedio de 20 imégenes. b) Imagen de nada para examinar
los saltos de ruido. Promedio de 10 imagenes. (c) Grafico de la media de cada fila de la
imagen (b), mostrando claramente los escalones de ruido. Nota: La raya vertical en las
imagenes se debe al ruido de baja frecuencia intrinseco a la sonda Hall.

La modificacion de la amplificacion no cambi6 la relacion sefal-ruido, y la
colocacion de un amplificador de aislamiento entre la salida de la sonda Hall (desde un
lock-in) y las entradas A/D no solucion6 el problema. Superé este problema evitando el
sistema TOPS completamente para la entrada de datos. Escribi un programa MABLABX
para tomar los datos usando una computadora separada con una tarjeta A/D mientras
TOPS controlaba el movimiento de escaneo. Mi programa registra los voltajes aplicados
por TOPS a los piezos X, Y, y Z y se activa en cada nueva linea de escaneo Yy registra la
sefial de la sonda Hall. Cuando el bloqueo de la sonda Hall no esta conectado en absoluto
a TOPS el ruido de paso no esta presente.

El esquema de toma de datos anterior, aunque exitoso, es engorroso y requiere
entradas de parametros de escaneo redundantes por parte del usuario. Otro problema de
ruido con TOPS ocurrié cuando se us6 un SQUID de escaneo. El resultado del SQUID se
volvio mucho mas ruidoso cuando el sistema TOPS estaba encendido. Por estas dos
razones seria aconsejable para un futuro usuario implementar un nuevo sistema de
escaneo, tal vez completamente casero.






Capitulo 3

Sondas Hall de barrido submicronico

Ademas de la implementacion del microscopio de sonda de barrido Hall (Capitulo 2)
y su utilizacion para estudios de obtencidén de imagenes de vortices en YBa,CuzOgux
considerablemente infradopado (Capitulos 4-6), también fabriqué sondas Hall de barrido
submicronico a partir de gas de electrones bidimensional (2DEG) de GaAs/AlGaAs. Las
sondas mas pequefias de dicha fabricacion eran litograficamente de 0,5 pum, un factor de
cuatro mas pequefio que las sondas precedentes utilizadas, y permitieron medir el tamafio
aparente del vortice (Capitulo 5) y la obtencion de imégenes parciales del vértice
(Capitulo 6) en el YBCO.

Hay numerosas cualidades a considerar cuando se selecciona y desarrolla un sensor
magnético de barrido: resolucion espacial, sensibilidad del campo magnético, facilidad de
interpretacion, grado de preparacion de la muestra, rango de temperatura y campo, y
velocidad dindmica. Los tres sensores utilizados en el Laboratorio Moler (MFM, SQUIDs
y sondas Hall) se compararon en la Seccién 1.1.1 y en la Tabla 1.1. Las principales
ventajas de las sondas Hall son que miden directamente el campo magnético, que pueden
hacerse al menos tan pequefias como ~100 nm, que no son invasivas y que funcionan en
un amplio rango de temperaturas (0-300 K).

Este Capitulo presenta una breve descripcion del efecto Hall, detalla mi fabricacion de
las sondas Hall de 0,5-2 um con compuertas y, por Gltimo, describe las mediciones de
ruido realizadas en estas y otras sondas posteriores. Mis sondas mejoraron la resolucién
espacial del microscopio de sonda de barrido Hall al cuadruple, y la adicion de una
compuerta con conexion a tierra sobre el area activa mejoré la calidad de la imagen
mediante la eliminacion de los campos eléctricos locales. Los estudios de ruido de las
sondas de exploracion Hall, que varian en tamafio desde 0,13 pm a 10 pum, muestran que
la sensibilidad del campo disminuy6 para las sondas méas pequefias, pero la sensibilidad
de flujo aumento.
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Figure 3.1: La cruz de Hall. El voltaje V., de Hall es proporcional a la corriente I en la direccion
x y el componente z del campo magnético dentro del area activa.

Esto sugiere que se podrian fabricar sondas Hall de menos de 100 nm sin
comprometer la sensibilidad de flujo.

3.1 El efecto Hall

Las sondas Hall se basan en el principio simple del efecto Hall descubierto por Hall
(1879). Si se coloca un conductor portador de corriente eléctrica en un campo magnético
perpendicular, aparece una tension transversal (la tensién Hall VVxy) debido a la fuerza de
Lorentz sobre los portadores de carga. Esta tensidén es proporcional a la corriente y al
campo, e inversamente proporcional a la densidad de portadores n del conductor. El
efecto Hall es a menudo utilizado para determinar n 'y el signo de la carga portadora en un
material, sin embargo también puede ser utilizado para medir un campo magnético si se
conoce n. La geometria basica de una sonda Hall, la cruz de Hall, se muestra en la figura
3.1.

La ecuacion para el efecto Hall* en tres dimensiones viene dada por

. I.B,
Viy = —_— (3.1)
napqt

donde g es la carga de los portadores de corriente y t es el espesor del conductor en la
direccion z. La disminucion de nsp aumenta la respuesta del voltaje de Hall a los

cambios en el campo magnético. Nuestras sondas Hall estan hechas de un conductor

! Seeger (1997) es una buena referencia para mayores detalles sobre el efecto Hall.



bidimensional (descrito en la seccion 3.3) con una densidad de portadores sumamente
reducida.

En 2D la ecuacion de efecto de Hall se convierte en
I.B.

Toane

V., =Ruyl,B.. (3.2)

2y

con los portadores de carga considerados electrones (q = -e) y el coeficiente Hall
definido como RH = (n2De)-1.

La discusion precedente ha asumido una distribucion constante del campo B e
ignorado cualquier efecto de los cables de voltaje en el flujo de corriente. Hay dos
regimenes a considerar: el transporte difusivo, en el que el camino libre promedio de los
portadores es mucho menor que las dimensiones de la sonda Hall, y el transporte
balistico, en el que el camino libre promedio es mucho mayor que las dimensiones de la
sonda.

En el limite difusivo, la densidad de corriente se extiende parcialmente en los cables
de voltaje, y duplica aproximadamente el area efectiva de la sonda (Bending y Oral). Si el
campo magnético varia en una escala de longitud mucho méas pequefia que las
dimensiones de la sonda Hall, debe calcularse una funcion de respuesta del voltaje de la
sonda Hall al campo magnético no homogéneo para poder interpretar con precision las
iméagenes de la sonda Hall. Bending y Oral (1997) calculan numéricamente la funcion de
respuesta de la sonda Hall para el ejemplo del campo de un vortice. Thiaville et al. (1997)
han calculado una funcidn de respuesta analitica de una cruz Hall idealizada (es decir, dos
brazos rectos perpendiculares infinitos). Si el campo no varia significativamente en el
area de la sonda Hall, entonces es razonable aproximar el campo como constante sobre el
area de la sonda, con cierto suavizado debido al tamafio limitado de la sonda Hall.
Ademas de las preocupaciones relativas a la resolucién espacial, esto es una motivacién
adicional para hacer sondas Hall mas pequefias (de modo que la convolucion del campo
con la sonda sea minima). En mi toma de imagenes del vértice en YBa,Cu3Og.y
considerablemente infradopado, el campo B no varid rapidamente sobre el area de la
sonda de 0,5 um x 0,5 um ubicada a una distancia >0,4 um de la muestra, por lo que
aproximé la convolucién del campo con la sonda como simplemente el campo promedio
sobre el area de la sonda (es decir, la integral de la B sobre el area de la sonda, dividida
entre el area de la sonda).

En el limite balistico, los portadores de carga principalmente no se dispersan mientras
estan en el area de la sonda. En este régimen el area activa es esencialmente sélo la
interseccion cuadrada de los conductores de corriente y voltaje en una geometria de sonda



idealizada. Peeters y Li (1998) calcularon la respuesta de una sonda balistica Hall en
presencia de un campo magnético no homogéneo y encontraron que en los campos
magnéticos bajos la respuesta Hall estd determinada sencillamente por el campo
promedio en la region de la cruz. No obstante, el comportamiento indeseable para las
mediciones tipicas de la sonda Hall, es decir, la desactivacion fluorescente de RH, puede
ocurrir en el régimen balistico. De manera simplificada, la desactivacion fluorescente en
campos pequefios ocurre porque el campo no dobla la trayectoria de los portadores lo
suficiente como para que entren en los cables de voltaje. Ford et al. (1989) hicieron
cruces de Hall de varias geometrias en el limite balistico y observaron la desactivacion
fluorescente, la mejoria e incluso la HR negativa. Por lo tanto, es conveniente hacer
sondas Hall en el régimen difusivo, es decir, a partir de un material con una trayectoria
libre media efectiva menor que las dimensiones de la sonda.

Hay otra desviacion de la cruz de Hall idealizada en la figura 3.1 que deberia ser
mencionada. En los sistemas bidimensionales de gas de electrones a partir de los cuales a
menudo se suelen fabricar las sondas Hall la densidad portadora n2D no es constante a lo
largo de la sonda, sino que alcanza un pico en el centro y cae por los extremos. Esto es
mas significativo en sondas mas pequefias ya que la longitud de caida de n2D se hace
comparable al tamafio de la sonda. En sondas muy pequefias, el pico central de n2D
puede ser suprimido por debajo del volumen de n2D. Debido a que el n2D no es
constante es necesario medir el coeficiente Hall efectivo de cada sonda. La variacion
espacial de la densidad del portador es otra motivacion para hacer sondas mas pequefias
con objeto de minimizar la complicada convolucion (y la deconvolucion del
procesamiento de imagenes) del campo magnético capturado con el perfil de densidad
desconocida de la sonda.

3.2 Motivacion para las sondas Hall de segunda
generacion

La primera generacion de sondas Hall en el Laboratorio Moler tenia nominalmente 2
pm x 2 um de areas activas definidas por litografia Optica y grabado humedo. Estas
sondas fueron fabricadas principalmente por Kathryn Moler en el IBM Yorktown en
obleas de GaAs/AlGaAs cultivadas por David Kisker. Hice los contactos en estas sondas,
que se muestran en la figura 3.2. Utilicé estas sondas Hall de primera generacion con
éxito para obtener imégenes de vortices en YBa,Cu3Og.x considerablemente infradopado
mientras buscaba 2P0 vortices como discutido en la Seccion 4.2. Si bien estas sondas
eran suficientemente adecuadas para determinar si un vortice transportaba flujo 200 o

®0, hubo dos razones principales para hacer una segunda generacion de sondas Hall



optimizadas para futuros experimentos.
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Figura 3.2: Sondas Hall 2 um de primera generacion

La primera era el deseo de una mejor resolucion espacial, en particular para estudiar
los perfiles de campo de los vortices, y la segunda era incluir una compuerta sobre el area
activa para filtrar los campos eléctricos interferentes.

La resolucion espacial de una imagen magnética es aproximadamente s* + h?, donde
s es el tamafio del area activa de la cruz de Hall y h es la altura del sensor sobre la
muestra. Para obtener la mejor resolucion espacial, tanto s como h deben ser
minimizadas. Ademas, al hacer que s sea comparable o menor que las variaciones
espaciales del campo fotografiado, es menos importante tener en cuenta la convolucién
del campo con la geometria del area activa y las variaciones espaciales n2D, ya que
ambas no son faciles de medir. Para la segunda generacién de sondas Hall, fabriqué
sondas con s litograficamente tan pequefias como 0,5 um. La altura minima de la sonda
viene determinada por la profundidad d del area activa bajo la superficie, la distancia |
entre el area activa y la punta, y el angulo 0 entre la sonda y la muestra por la relacion

hmin = d + 1 sin 0 para 4ngulos pequefios.? Para disminuir h, hice | ~ 8 pm para las sondas

2 Para las sondas con una compuerta que recubre la punta (como las que se discuten aqui), el grosor del
metal de la compuerta también aumenta el hmin.



de 0,5 um, tres veces menor que para las sondas de la primera generacion.
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Figura 3.3: Patron de carga eléctrica cuddruple en imégenes tomadas con una sonda Hall de 2
pum sin compuerta. (a) En una pelicula delgada de LSCO. El 16bulo superior no aparecié en este
caso (ver texto). Ancho de la imagen 12,8 um. (b) Junto a un vértice (centro) en un cristal de
YBCO. Anchura de la imagen 14,4 pm.

La necesidad de una sonda Hall con compuertas se hizo evidente después de
tomar imagenes de muestras que tenian corrientes vagabundas en la superficie. Con
frecuencia, con so6lo tocar o arrastrar la sonda Hall por la superficie se dejan atréas
particulas cargadas, posiblemente de polvo de GaAs. Las imagenes de la Figura 3.3
muestran el tipico patron cuadruple, que creemos que es el resultado de campos
eléctricos localizados que alteran la densidad de portadores de la sonda Hall cuando
las esquinas del area activa pasan sobre una particula cargada. Investigaciones
posteriores con arreglos alternos de los conductores de corriente y voltaje en la cruz
de Hall fueron consistentes con esta explicacion. La imagen de la Figura 3.3(a) no
muestra el 1ébulo superior, quizas debido al angulo de la sonda o a la geometria
especifica de la misma, aunque se observo un cuarto l6bulo en este lugar cuando se
probaron las disposiciones de voltaje de corriente alterna (no transversal). Esta
perturbacion del campo eléctrico puede interferir con la cartografia deseada del
campo magnético. Cuando sélo hay una gran particula cargada es facil distinguir los
efectos E y B (por ejemplo, el vortice de la figura 3.3(b) sigue siendo obvio a pesar
del patron cuédruple en la parte inferior izquierda). En algunos casos, sin embargo,
las cargas eléctricas oscurecieron la medida de interés, como en las imagenes que
tomé de la respuesta de un anillo YBCO a un campo B aplicado que se muestra en la
figura 3.4. Afortunadamente, en esos datos fue posible restar las contribuciones del
campo E. El problema de las corrientes vagabundas se soluciond poniendo una fina
puerta conectada a tierra en la parte superior de la sonda Hall para proteger los efectos
de los campos eléctricos sin perturbar la medicion magnética.
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Figura 3.4: Imagen de un anillo YBCO Optimamente dopado oscurecido por las cargas
eléctricas, tomada con una sonda Hall sin compuerta de 2 um. El anillo fue enfriado a T
= 70 K en campo cero. (a) Imagen Optica de un anillo de pelicula delgada de YBCO
fabricado por Rafael Dinner. (b) Imagen Vxy en bruto en un campo B aplicado de 6,5 G.
(c) Imagen Vxy en bruto en un campo B aplicado de 0. Todas las caracteristicas de esta
imagen de campo cero se deben a que las cargas eléctricas locales perturban la densidad
de portadores de la sonda Hall. d) Imagen en limpio del anillo que blinda el campo
aplicado de 6,5 G obtenido restando (c) menos (b).

3.3 GaAs/AlGaAs 2DEG

El material elegido para las sondas Hall es una heteroestructura de GaAs/AlGaAs con
un gas electronico bidimensional (2DEG) justo bajo la superficie. Este material es
deseable porque la densidad de portadores (n2D) del 2DEG a bajas temperaturas puede
configurarse de forma muy reducida durante el proceso de crecimiento de la
heteroestructura ajustando el nimero de dopadores. Ademas, la movilidad (1) puede ser
muy alta, disminuyendo la resistencia de los cables.

Nuestras sondas Hall de primera y segunda generacion fueron fabricadas en obleas
cultivadas mediante deposicion quimica de vapor por David Kisker, anteriormente en
IBM. Este 2DEG se encuentra a 140 nm por debajo de la superficie de las obleas. La
estructura de las obleas se muestra en la figura 3.5. Nuestra tercera generacion de sondas
Hall fueron fabricadas por Clifford Hicks en un 2DEG menos profundo (40 nm de
profundidad) cultivado por Hadas Shtrikman usando el crecimiento epitaxial por haces
moleculares en el Instituto de Ciencia de Weizmann (WIS). Estas nuevas sondas se
describen brevemente en la Seccion 3.4.5. La estructura del 2DEG del WIS se muestra en
la Figura 3.6 junto con un diagrama de la banda de conduccién.

Los 2DEG estan disefiados de tal manera que la banda de conduccién forme una hoja
de electrones en una interfaz GaAs/AlGaAs (Figura 3.6). El grosor de esta hoja
perpendicular a las capas es estrecho, confinando los electrones a dos dimensiones y
exhiben una fisica bidimensional.
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Figura 3.5: Estructura 2DEG de nuestras sondas Hall de primera y segunda generacioén.
La capa inferior de GaAs que se muestra no es la oblea base, sino que también se cultiva
por deposicién quimica de vapor para conseguir un sustrato de alta calidad. Cultivada
en IBM por David Kisker.
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Figura 3.6: Estructura 2DEG cultivada en Weizmann por Hadas Shtrikman para las sondas de
tercera generacién. También se muestra la energia de la banda de conduccién (célculo realizado

por Clifford Hicks).



Tabla 3.1: Propiedades de las dos heteroestructuras 2DEG de GaAs/ AlGaAs usadas para
nuestras sondas Hall. También se indica la gama de tamafios de cruces litograficos de las
sondas (de trabajo) que fabricamos de cada estructura.

Valores de masa Estructura Estructura

(a4 K) IBM Weizmann
(David Kisker) (Hadas Shtrikman)

Profundidad 2DEG| 140 nm 40 nm

movilidad 2D de la| 5 x 1011 cm—2 4 x 10" cm—2
densidad de los 5 x 104 cm2/Vs | 3 x 105 cm2/Vs

portadores 0.6 um 3um

camino libre sin

promediar

tamarios de sonda | 0.5a2 um 0.13a10 um
Hall

Sobre el 2DEG hay una capa espaciadora de Alp3Gag;As infradopado seguida por
una capa de Aly3Gag7As dopado con silicio en la cual los a&tomos de Si actdan como
donantes de electrones para el 2DEG y los iones de Si crean la flexion de banda
necesaria. La presencia de la capa espaciadora reduce significativamente la dispersién de
impurezas. En la parte superior hay una capsula de GaAs que termina la estructura para
prevenir la oxidacion del Al.

La tabla 3.1 proporciona algunas propiedades de las estructuras de IBM y WIS.
Obsérvese que el recorrido libre medio de la masa (que se calculé a partir de los demas
parametros) es mayor que algunas de las dimensiones de la sonda. Pero todas las sondas
mostraron RH constante respecto al campo (medido para campos bajos de hasta unos
pocos cientos de Gauss), lo que indica que el camino libre medio efectivo en el area
activa se redujo por debajo del valor de masa y estuvimos siempre en el régimen difusivo.
La sonda mas pequefia de 130 nm hecha a partir del WIS 2DEG tenia un coeficiente Hall
~30% mas alto que el de las sondas mucho mas grandes, lo que significa que el promedio
de n2D se redujo de manera cuantificable por debajo del valor de masa en esta sonda mas
pequeria.

La profundidad del 2DEG es el limite final de la distancia h entre la sonda y la
muestra. La profundidad también limita el tamafio s de la sonda Hall que puede ser
facilmente fabricada debido al agotamiento de 2DEG junto a un limite (discutido en la
Seccion 3.4.1). Por lo tanto, para una buena resolucion espacial es conveniente comenzar
con un 2DEG poco profundo. La profundidad de 140 nm del 2DEG de IBM no es muy
superficial segln los estandares actuales. Se han cultivado 2DEGs tan poco profundos
como 20 nm (Goldhaber-Gordon et al. 1998), y también se estan explorando 2DEGs



superficiales como el InAs.
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Figura 3.7: Sondas Hall de segunda generacién. Aqui se muestra una con una cruz de 0,5
pm. El pulido manual final (para acercar el borde a la punta de la mesa profunda) atn
no se habia hecho en la sonda de la imagen de la izquierda.

Los 2DEG de GaAs/AlGaAs menos profundos son mas dificiles de crecer con
fiabilidad y pueden ser mas ruidosos ya que la capa espaciadora es forzada a ser mas
pequefa y los dopadores estdn mas espaciados. Nuestra tercera generacion de sondas Hall
pudieron hacerse con dimensiones litograficas tan pequefias como 130 nm porque fueron
hechas en el WIS 2DEG de 40 nm més superficial.

3.4 Fabricacion de la sonda Hall

En 2001 fabriqué nuestra segunda generacion de sondas Hall (Figura 3.7) en la
Stanford Nanofabrication Facility (SNF) y en el laboratorio de microfabricacién
estudiantil de Ginzton. Las areas activas de la cruz de Hall tenian un tamafio litografico
que iba desde 0,5 um hasta 2 um. La fabricacion consta de cuatro fases en un trozo de
oblea ligeramente mayor de 1 cm x 1 cm: definicion del area activa mediante litografia de
haz electronico y grabado en seco, definicion de contacto éhmico, grabado de mesa
profunda para definir una punta cercana al area activa y evaporacion de una compuerta
para tamizar los campos eléctricos. Estos pasos son descritos a continuacion. Una vez
completados los pasos de fabricacion, las sondas fueron cortadas por American Precision



Dicing, Inc. en San José, CA®. Antes del barrido, la sonda se pule manualmente para
acercar el borde de la oblea a la punta de mesa profunda para minimizar la separacion
entre la muestra y la sonda.

Figura 3.8: Ampliacion del patron de grabado superficial de la sonda Hall para una
sonda Hall de 0,5 pm.

3.4.1 Definicion del area activa

El primer paso en la fabricacion de las sondas submicrénicas de Hall es definir la cruz
de Hall. Esto se hace agotando el 2DEG con un grabado cuidadosamente trazado. La
litografia para este paso se hizo en el SNF con el sistema de litografia de haz electronico
Hitachi HL-700F, seguido de un grabado seco poco profundo en el grabador ECR Plasma
Quest. El grabado no tiene que estar completamente a nivel de 2DEG para agotar el
2DEG. En algunas estructuras grabar sélo la superficie de GaAs puede ser suficiente para
alterar la estructura de bandas lo suficiente como para agotar completamente el 2DEG
subyacente. Los grabados menos profundos reducen la dispersion en los limites. Apunté a
una profundidad de grabado de 80-100 nm en esta oblea de 140 nm de profundidad, ya
que dicha profundidad habia sido probada anteriormente.

El patron de grabado superficial (figura 3.8) fue disefiado para utilizarse con una
resistencia positiva. El patron define dbénde se expondra la resistencia vy
subsecuentemente donde se grabara la oblea y se agotara el 2DEG. Las esquinas se
redondean un poco en la exposicion y el grabado. EI 2DEG también se agota a cierta
distancia lateral més alla del grabado fisico, lo que se denomina ancho de agotamiento, es
decir, la profundidad del 2DEG para un grabado relativamente profundo. El efecto de la
anchura de agotamiento en una sonda Hall se muestra de forma esquematica en la figura

3 El GaAs se separa facilmente a lo largo de los ejes de los cristales, por lo que las sondas generalmente
pueden ser separadas a mano. Sin embargo, mi fabricacién estaba ligeramente desalineada con los ejes de
cristal y se requeria trocear para preservar todas las sondas.



3.9. Una sonda es demasiado pequefia y no funcionard cuando las regiones de
agotamiento se encuentren y supriman los cables que conducen a la zona activa. Dado
que el ancho de agotamiento escala con la profundidad del 2DEG, las sondas mas
pequerias se fabrican con mayor facilidad a partir del 2DEG menos profundo.

region de agot.

2-DEG

grabado de litho.

Figura 3.9: Efecto esquematico del ancho de agotamiento en una cruz de Hall de
2DEG.

(En teoria se pueden hacer sondas de un tamafio eficaz reducido de 2DEG profundo,
pero el disefio del patron de grabado superficial necesitaria ser altamente optimizado).

Los anchos de linea en el patron (Figura 3.8) que definen el area activa fueron
escalados con el tamafio de la cruz de Hall. Hice sondas con un rango de tamafios de la
cruz de Hall (s) de 0,5, 0,7, 1,0 y 2,0 um en un trozo de 1 cm2 de oblea de 2DEG. Debido
al ancho de agotamiento, la forma fisica del area activa de la cruz de Hall en el 2DEG se
redondea y el tamafio es menor que el tamafio de la litografia. Una sonda litografica de
0,5 um de este lote tiene un tamafio geométrico efectivo de aproximadamente s =~ 0,5-
2(0,140) = 0,22 pm, donde supuse que el ancho de agotamiento es igual a la profundidad
2DEG de 140 nm. A mayor distancia del area activa, las lineas de grabado del patron se
ensanchan para asegurar el desarrollo, alcanzando un ancho de 5 um donde se extienden
hasta la parte posterior de la sonda para aislar areas de contacto separadas. Se incluyé un
tabulador més ancho de 22,5 pum en la parte posterior de una linea para poder utilizar un
perfilometro de superficie a fin de medir la profundidad de grabado.

Utilicé la resistencia Shipley UV5 porque es mas resistente al grabado en seco que la
PMMA.
Segui este procedimiento para UV5:



1. Limpieza con tres disolventes (5 min. secuencialmente en acetona, metanol,
isopropanol).

Quemar placa calefactora a 150°C 5 min.

Verter unas pocas gotas de resistencia fresca Shipley UV5 en el trozo de oblea.
Girar a 6000 RPM durante 30 segundos.

Horneado de pre exposicion a 130°C placa calefactora 1 min.

Exponer el haz de electrones de 10 a 20 uC/cmz.

Horneado de post-exposicion a 115°C placa calefactora 90 seg.

Revelar en el revelador Shipley LDD-26W por 45 seg.
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Horneado duro en la placa calefactora a 145°C 3 min.

Es importante hornear y desarrollar la resistencia justo después de la exposicion.
Durante el recorrido del haz de electrones de estas sondas Hall usé 13-16 pC/cm2 para
los tamafios de las cruces de Hall mas grandes y mas pequefias respectivamente. Se
utilizaron exposiciones mas bajas para los anchos de linea mas grandes porque las
regiones vecinas quedan parcialmente expuestas por el haz circundante debido al efecto
de proximidad (Williams 1990, p. 143).

El siguiente paso en la definicion del area activa fue el proceso de grabado en la oblea
expuesta y desarrollada. Primero hice un descum de plasma de oxigeno en el Plasma
Asher en Ginzton para eliminar cualquier resistencia residual que quedara en las regiones
expuestas. No estaba claro si era necesario, pero podria haber ayudado a garantizar un
grabado homogéneo. Luego corri las obleas en el SNF Plasma Quest. El proceso fue 15
sccm Ar, 10 sccm BCI3, y 3 sccm Cl2, con una potencia de avance de RF a 35 y
medicion de la potencia reflejada

2.0. Grabé durante 40 segundos con la temperatura de la muestra ~23°C, que dio una
profundidad media de 85 nm. Este proceso fue elegido como un grabado no selectivo de
GaAs/AlGaAs.

3.4.2 Contactos 6hmicos

El siguiente paso en la fabricacion de la sonda Hall fue poner contactos 6hmicos en
las sondas que permitan hacer conexiones eléctricas al 2DEG. Utilicé una estructura de
Ni-Au- Ge para los metales 6hmicos. Se cree que durante el recocido de los contactos, los
atomos de Ga se dispersan fuera de la oblea y los &tomos de Ge se precipitan dentro de la
oblea creando una conexién eléctrica con el 2DEG. El Ni actia como una capa
humectante y puede ser reemplazado por el Pt exitosamente (Lin y Lee 1990) en
aplicaciones criticas donde no puede estar presente ningin material magnético.



Las cuatro almohadillas de contacto 6hmicas por sonda eran de 90 um x 1500 pum y
pueden verse en la imagen mas a la izquierda de la figura 3.7. Su aspecto moteado indica
un recocido exitoso. La litografia Optica con un alineador de mascara de contacto Karl
Suss MA-6 fue usada para definir estos grandes rasgos. El proceso de fabricacién 6hmica
fue el siguiente:

Limpieza con tres disolventes.

Quemar placa calefactora a 150°C 5 min.

Verter unas gotas de fotorresistencia fresca Shipley 3612 en la pieza.

Girar a 3500 RPM durante 35 segundos.

Horneado de pre exposicion 90-C placa calefactora 1 min.

Quitar la resistencia de las esquinas con un hisopo de punta mojado con acetona.
Exponer en SNF Karl Suss durante 1,2 seg. (a 15 mW/cm2).

Revelar en el revelador Shipley LDD-26W durante 90 seg.

Descum de plasma de O2 en Ginzton 0.08 min. (Proceso 5).
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10.Inmersién de HF justo antes de la evaporacion, 15 seg. en 20:1 BOE.
11.Evaporacion de las capas de metal Ni-Au-Ge.
12.Despegue en acetona.

La inmersion de HF se hace para extraer el 6xido de modo que el metal se pegue.
Después de la inmersién, sumergi la muestra en agua desionizada y la sequé. Puede que
se produzca algo de 6xido durante la inmersién rapida en agua desionizada, pero el HF es
muy toxico, asi que pensé que era mejor enjuagar primero y luego secar. EI metal fue
evaporado por Tom Carver con un sistema de evaporacion de haz de electrones en este
orden:

Ni 40 A

Ge 100 A

Au 100 A

Ge 60 A

Au 240 A

Ni 160 A
Au 2500 A

Después del despegue los éhmicos pueden ser recocidos. El recocido se hizo en el
Rapid Thermal Annealer (RTA) en Ginzton. Los dos pardmetros temperatura y tiempo
pueden ser elegidos para el recocido y, en cierta medida, los aumentos en cualquiera de
ellos tienen un efecto similar en el resultado. Para estas sondas Hall tuve que recocer a

una temperatura alta de 530°C durante 40 seg. para obtener el aspecto moteado indicativo



de un buen recocido. Se trata de una temperatura significativamente mas alta que la que
utilicé en fabricaciones anteriores (475°C durante 30 seg.) y que la que se utiliza en la
literatura (por ejemplo, Lin y Lee 1990). Las pruebas de Yu-Ju Lin y mis propias pruebas
con piezas de GaAs falsas en este RTA alrededor de la misma época mostraron que las
lecturas de temperaturas mas bajas no eran suficientes para el recocido de los contactos.

Ubicacién de la cruz de Hall

muesta

Figura 3.10: Esquema del grabado profundo de la profundidad t. El chip de GaAs se
pule manualmente a una distancia p de la punta de mesa, lo suficientemente cerca como
para que para todos los dngulos de alineacién posibles, 0, la punta de mesa y no la
esquina del chip toque la muestra. El area activa de la sonda Hall es 1 de la punta. La
distancia minima de la sonda de la muestra hmin se determina por |, 6, y la profundidad
de 2DEG.

El ACR podria haber necesitado una re calibracion. El aspecto de los contactos
cambia de un metal liso a un aspecto burbujeante o texturizado después de un recocido
adecuado. Esto es presumiblemente causado por los &tomos de Ga que se dispersan fuera
de la oblea y a través del metal.

El recocido puede hacerse después del despegue, o0 posponerse hasta después del
grabado profundo de mesa. Lo hice después del grabado profundo de mesa para que las
sondas estuvieran aisladas eléctricamente unas de otras, permitiéndome probar los
contactos inmediatamente después del recocido. El recocido debe hacerse antes de la
evaporacion de la puerta, para no recocer la puerta. Una simple prueba de buenos
ohmicos es comprobar que no se rectifiquen, o se puede hacer un patron de prueba para
medir cualquier resistencia de contacto (Williams 1990, p. 234-8).

3.4.3 Grabado profundo de mesa

El siguiente paso en la fabricacion es un grabado profundo de mesa para definir el
contorno de toda la sonda. Este grabado profundo es importante porque permite acercar el
area activa a la muestra. El borde de mesa esta cerca del area activa y define una punta
que tocara la superficie de la muestra cuando esté correctamente alineada. En la figura
3.10 se muestra un esquema de la sonda con un grabado profundo de profundidad t. Con
un grabado profundo de varios micrones, sélo es necesario pulir mecanicamente el chip



de GaAs a varias decenas de micrones de la punta de mesa profunda, reduciendo las
tensiones de pulido en la sonda.

Los pasos de la litografia para el grabado profundo son los mismos que los descritos
para los contactos ohmicos, es decir, los pasos 1-8 seguidos por un horneado a 110 -C por
60 segundos en la placa calefactora después del revelado. La receta del grabado himedo
es de DeSalvo et al. (1992) y es una proporcion de 4:1:10 por volumen de una mezcla de
acido citrico, H202 (concentracion del 30%), y agua. La mezcla de acido citrico es una
mezcla 1:1 de &cido citrico anhidro y agua por peso, 0 en mi caso una mezcla 1.187:1 por
peso de monohidrato de &cido citrico y agua. La relacién 4:1:10 de la solucion fue elegida
por su no selectividad de GaAs y AlGaAs. Se pueden utilizar otras proporciones para un
grabado selectivo (DeSalvo et al. 1992). La tasa de grabado es ~0.14 pm/min. La
solucion se graba verticalmente y lateralmente a aproximadamente la misma velocidad,
por lo que es importante considerar el grabado lateral al alinear el patron de grabado
profundo con la zona activa de la sonda Hall. La profundidad t deberia ser de al menos 2
pum. En la figura 3.10 podemos ver que para que la punta de la mesa toque la superficie
de la muestra, la profundidad del grabado debe ser t > p tan 6. Por lo tanto, para no tener
que pulir la oblea mas cerca de p = 30 um, y para que sea seguro para todos 6 < 3e,
necesitamos t > 1,6 pum.

3.4.4 Compuerta de escaneo

El altimo paso de fabricacion de la sonda Hall es poner una compuerta de metal sobre
el area activa. Su principal propdsito es filtrar los campos eléctricos que pueden interferir
con la sefial magnética de Hall, como descrito anteriormente en la seccion 3.2. La puerta
esta destinada a ser conectada a tierra, aunque también podria mantenerse a un voltaje fijo
con respecto a la sonda Hall para alterar la densidad de portadores. Algunas de las
posibles ventajas secundarias de la compuerta pueden ser la mejora de la robustez
mecanica de la punta y su utilizacion como punta de microscopio de efecto tunel (STM).

La compuerta fue disefiada para superponer varios cientos de micrones de la sonda
cerca de la punta y para extenderse sobre el borde profundo de mesa por decenas de
micrones. En la pantalla, la puerta se extiende sobre el borde profundo de la mesa en 20
um. Se eligid esta distancia para que estuviera lo suficientemente cerca como para que el
metal no se puliera al pulir manualmente la sonda para el barrido, pero lo suficientemente
lejos como para asegurarse de que la punta estuviera cubierta (para uso de STM si se
desea) y que cualquier barrera de margen de la evaporacion del metal se mantuviera en la
region profunda grabada. La compuerta puede verse en la figura 3.7. Se eligio el oro para
el metal de la puerta, ya que no es magnético y facil de unir con cables.



En primer lugar, se evapord una fina capa de titanio como capa humectante para
ayudar al oro a adherirse. Tom Carver recomendd 5-25 nm de espesor para la capa
humectante. Con respecto al grosor total, es aconsejable tener una compuerta 1o mas
delgada posible para no aumentar significativamente la altura minima de exploracion de
la sonda Hall. Sin embargo, la compuerta debe ser méas gruesa que la profundidad de
grabado superficial (80-100 nm) para asegurar la continuidad.

Se utiliz6 la fotorresistencia positiva Shipley Megaposit SPR220-7, ya que es
necesario cubrir completamente las sondas después del grabado de mesa profunda.
Alteré el proceso de SNF de 7 um de resistencia aumentando la velocidad de rotacion a
6500 RPM, dando 5,2 um de espesor. El proceso de la compuerta metélica es el
siguiente:

1. Limpieza con tres disolventes.

2. Quemar placa calefactora a 150°C 5 min.

3. Verter unas gotas de fotorresistencia fresca Shipley 3612 en la pieza.

Girar a 6500 RPM durante 35 segundos. (acel. 2000 en spinner Laurel).

Horneado a 90°C en placa calefactora por 200 segundos.

Quitar la resistencia de las esquinas con un hisopo de punta mojado con acetona.
Sobrexponer 11.5 *+ 3 segundos en SNF Karl Suss (a 15 mW/cm?2).

Revelar en el revelador Shipley LDD-26W durante 1-2 minutos.

Descum de plasma de O2 en Ginzton 0.08 min. (Proceso 5).
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. Inmersion de HF justo antes de la evaporacién, 15 segundos. en 20:1 BOE.
10.Evaporacion de titanio 125 A seguida por 1250 °A de oro.
11.Despegue en acetona.

Tom Carver hizo la inmersién de HF y la evaporacion.

Para un futuro procesamiento de la sonda Hall, puede tener sentido sacrificar la
capacidad de STM (que nunca he usado) al no colocar la compuerta sobre el borde de la
punta. Entonces el proceso de la compuerta puede hacerse antes del grabado profundo
usando una resistencia mucho mas delgada. Es ventajoso que la puerta cubra sélo un area
muy pequefia del 2DEG alrededor de la cruz de Hall para reducir el acoplamiento entre la
puerta y el 2DEG, sin embargo, no me di cuenta de eso cuando disefié mi mascara.

Una preocupacion para las compuertas en el 2DEG poco profundo es la filtracion
entre el 2DEG y la compuerta. Para las sondas Hall hechas con el 2DEG de 140 nm de
profundidad, esto no es un problema en 4 K. Apliqué un voltaje entre la puerta y un
contacto 6hmico de la sonda Hall.
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Figura 3.11: Filtraciéon de la compuerta a 2DEG a T = 4 K. Corriente de pérdida medida
versus voltaje aplicado entre la compuerta y uno de los cables de la sonda Hall de la
sonda de 0,5 pm. En un funcionamiento tipico con una corriente de polarizaciéon de 10

nA, la diferencia de tensién no supera los 50 mV. La curva era la misma para todos los
cables de la sonda Hall.

Veéase la figura 3.11. Para una diferencia de voltaje de hasta 100 mV, la corriente de
fuga era s6lo de unos pocos nA. La resistencia tipica entre dos almohadillas de sondas
Hall es de 10 kQ a 4 K. Como mi compuerta cubre una gran area, podemos asumir con
pesimismo que la compuerta cubre la totalidad de este cambio de resistencia. Entonces
para mi corriente de polarizacion de operacion tipica de 10 pA, la maxima diferencia
potencial entre el 2DEG y la compuerta sera de 50 mV cuando la compuerta esté
conectada a tierra y la sonda Hall esté polarizada para mantener el area activa en el
potencial de tierra. La fuga hacia la compuerta es <1 nA o0 <0,01%. Para los 2DEG
menos profundos la fuga puede ser mayor, lo que aumenta la importancia de hacer la
puerta lo mas pequefia posible para que esté al mismo potencial que el 2DEG subyacente.

3.4.5 Fabricaciones posteriores

La tercera generacion de sondas de barrido Hall en el Laboratorio Moler fue fabricada
por Clifford Hicks en 2002 en el Instituto Weizmann. Véase la figura 3.12. Se hicieron
varias mejoras de la segunda a la tercera generacion. Las sondas de Cliff fueron hechas
en GaAs/AlGaAs 2DEG cultivado por Hadas Shtrikman que tan solo tenia 40 nm de
profundidad (Figura 3.6).
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Figura 3.12: Tercera generaciéon de la sonda Hall fabricada por Clifford Hicks. Las
sondas tenian un tamarfio de cruz de Hall de 130 nm a 10 um. Una imagen SEM de una
cruz de 300 nm se muestra a la derecha.

Esta mejora reduce en 100 nm la altura minima entre la sonda y la muestra en
comparacion con las sondas de segunda generacion. El 2DEG de menor profundidad
también hizo posible fabricar sondas Hall de trabajo méas pequefias.
CIliff disefié sondas con tamafios que iban desde 80 nm a 10 um, sin embargo las sondas
menores de 130 nm no funcionaron. Estas sondas de tercera generacion también tenian un
patrén de grabado superficial que rodeaba a cada sonda para terminar suavemente el
2DEG en lugar de la terminacion por el grabado profundo. Pensamos que esto podria
reducir los dispersores en los limites. Por Gltimo, el disefio de la compuerta cubria un area
mucho maés pequefia del 2DEG subyacente. Esto es una ventaja porque el 2DEG cubierto
por la compuerta tiene aproximadamente el mismo potencial, minimizando las corrientes
de filtracion y el acoplamiento capacitivo entre el 2DEG y la compuerta. El paso de la
compuerta no se complet6 en estas sondas, sin embargo, y no han sido utilizadas para el
barrido.

3.5 Sensibilidad de la sonda Hall

En la segunda parte de este Capitulo describiré las mediciones de ruido realizadas en
las sondas de Hall de la segunda y tercera generacion. Disminuir el tamafio de la sonda
Hall es conveniente para mejorar la resolucion espacial. Sin embargo, también puede
cambiar las caracteristicas del ruido. Deseamos comparar las sondas pequefias con las
grandes y también comparar las sondas hechas de 2DEG de GaAs/AlGaAs profundos
(140 nm) y superficiales (40 nm). Los datos mostraron que mientras que el ruido de
campo aumenta con la disminucion del tamafio de la sonda Hall, el ruido de flujo mejora
con un tamafio de sonda mas reducido, hasta la sonda mas pequefia de 130 nm.



3.5.1 Fuentes de ruido en sondas Hall 2DEG

Idealmente, el voltaje de Hall se relaciona con la corriente y el campo magnético
por la expresion Vxy = RHIB. Sin embargo, en realidad hay otras contribuciones a
Vxy. En el dominio del tiempo, el voltaje medido es expresado con mas precision
como

Viy(1) = I(RzB + Rofiset + Rnoise) + Voreamp * Vionnson- (3.3)

La proporcion sefial-ruido en el dominio de la frecuencia es

SNR= IRnB . (3.4)

(I}?noise)2 + %ream + 2

Roffset €S Casi 6hmico y se cree que es el resultado de una simetria imperfecta de la
cruz de Hall definida litograficamente o del propio 2DEG. Tipicamente Rosset " 50 Q.

Rnoise €S UN ruido resistivo que puede deberse a fluctuaciones en la densidad de
portadores 2D o a la movilidad. Vyreamp es ruido blanco de 4 nV/VHz por encima de 10
Hz, y VJohnson es de los cables de voltaje de la resistencia y tiene una magnitud ~1.5
nV/VHz para una tipica R = 10 kQ sonda Hall submicronica a 4 Kelvin.

Un punto que vale la pena enfatizar es que nuestra principal fuente de ruido de la
sonda Hall es el ruido resistivo. Como muestra la ecuacion (3.4), la corriente de
polarizacion | de la sonda Hall puede aumentarse para superar el preamplificador y el
ruido del voltaje de Johnson. Pero una vez que el tamafio de | es lo suficientemente
grande como para que el IRnse Sea el ruido de voltaje dominante, el aumento de la
corriente no ayuda. De hecho, a altas corrientes Rpoise S€ CONvierte en no-6hmico y
aumenta con 1. El calentamiento de I12R también limita | y por lo tanto es preferible desde
ese punto de vista, asi como para reducir el ruido de Johnson, tener una baja resistencia R
para los cables de la cruz de Hall. Un disefio cuidadoso de la sonda para minimizar el
numero de “cuadrados” y la eleccion de un material de alta movilidad p ayudan a
minimizar R. Hay una corriente optima (o rango de corrientes) que minimiza la SNR para
una frecuencia dada. No es sorprendente que hayamos encontrado que esta corriente
Optima es mayor en las sondas més grandes.
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Figura 3.13: Ruido de telégrafo en una sonda Hall de 130 nm con Ibias = 3 pA. a)
Trazo temporal. Dos eventos de conmutacién con AVxy aproximadamente 26 uV y
15 pV son dominantes y tienen frecuencias diferentes. b) FFT de los datos de la traza
del tiempo. El aplanamiento a baja frecuencia es el Lorentziano del mayor
conmutador.

El ruido resistivo se manifiesta en las sondas Hall submicronicas como ruido
telegrafico en Vxy(t). La figura 3.13 muestra una traza temporal (a) para la sonda Hall
mas pequefia (130 nm) en campo cero, y la transformacion de Fourier (b) de la traza
temporal. Se pueden ver dos “"conmutadores” que causan el ruido del telégrafo. El ruido
telegrafico de un solo conmutador es un Lorentz en el espacio de frecuencias. Si hay
muchos conmutadores se convierte en 1/f - como en el espacio de frecuencias (Kurdak et
al. 1997).



Figura 3.14: Esquema de los conmutadores (puntos) versus el tamafio de la sonda Hall.
El érea activa cruzada de Hall de la sonda pequefia en (a) tiene s6lo un conmutador por
encima de ella y exhibiria ruido telegrafico, mientras que la sonda grande en (b) tiene
muchos conmutadores por encima del area activa que se combinarian para dar un ruido
similar al de 1/f-.

Se sospecha que el ruido telegrafico es causado por cambios en la configuracion
remota de impureza o dopante. Una impureza o un dopante que cambie entre dos estados
0 posiciones constituiria un conmutador. Esto es consistente con nuestra observacion del
ruido telegrafico en las pequefias sondas Hall y el ruido de tipo 1/f en las sondas mas
grandes, como se ilustra en el esquema de la figura 3.14.

Los estados de conmutacién pueden variar de un enfriamiento a otro. Las descargas
eléctricas o los traumas fisicos en la sonda Hall también pueden aumentar enormemente
el Rnoise. La sonda se recupera de este aumento de ruido con el ciclo de temperatura
(tipicamente a temperatura ambiente, aunque he visto una mejora después del ciclo s6lo a
100 K). Exponer la sonda a fotones dpticos también puede ayudar a recuperar el estado
de ruido minimo, presumiblemente liberando portadores fotoinducidos atrapados. Para
evitar descargas innecesarias, la sonda Hall estd completamente conectada a la
electronica siempre que sea posible antes de que se enfrie. El trazo temporal de la sonda
de 130 nm que se muestra en la figura 3.13(a) fue después de que la sonda fuese
impactada inadvertidamente, por lo que sus pasos telegraficos son grandes.

3.5.2 Medidas de los espectros de ruido de la sonda Hall

Para caracterizar el ruido de la sonda Hall tomamos extensos espectros de ruido
en cinco diferentes sondas Hall que varian en tamafio de entre 130 nm y 10 pm.
Cuatro de las cinco sondas eran de tercera generacion, mientras que la sonda de 0,5
pm era de segunda generacion. Las propiedades basicas de las dos obleas 2DEG
fueron dadas en la Tabla 3.1



Tabla 3.2: Resumen de las pruebas de ruido de la sonda Hall (74 K).

tamafio| donde | mejor| Ruidode | Freq. | Ubicacién | Medido
(um) | 2DEG | Ipias| Campo | angulo | ge g por
(wA) | atlHz | (Hz) | medida
(G/ _H2z)
0.13 | WIS 2 0.5 104 | Sonda de Guikema
inmersion
0.39 | WIS 4 0.4 103 | refrigerador | Bjornsson
0.5 IBM 24 0.03 100 | SXM Guikema
1 WIS 15 0.01 500 | Sonda de Gardner
inmersion
10 WIS 200 0.002 104 | refrigerador | Bjornsson

Los detalles de cada sonda estudiada se muestran en la Tabla 3.2.

Hemos polarizado las sondas Hall con una corriente continua procedente de una caja
de baterias en serie con una resistencia grande. Es ventajoso tener un gran voltaje de
bateria y una gran resistencia serie, porque asi se minimiza el efecto de las incertidumbres
o fluctuaciones en la resistencia de la sonda Hall sobre la corriente de polarizacion. Un
gran voltaje con una gran resistencia también minimiza el ruido de disparo en la sonda
Hall, aunque el ruido de disparo no es una fuente de ruido significativa aqui. La sonda de
0,5 um era la Gnica sonda con una compuerta, de modo que para esa sonda la corriente de
polarizacion se suministraba desde fuentes equilibradas de +6 y -6 V a través de
resistencias variables igualmente grandes y la compuerta estaba conectada a tierra. Esto
mantuvo el area activa de la cruz de Hall y la puerta al mismo voltaje, ignorando
cualquier diferencia entre los cables de las resistencias de la sonda de Hall, lo que
contribuiria a unos pocos mV. Es importante mantener la sonda y la compuerta al mismo
voltaje porque si la diferencia de potencial es demasiado grande, se produciran
filtraciones (véase la figura 3.11).

El voltaje Hall Vxy fue enviado primero a un pequefio preamplificador casero “con
una ganancia fija de 210 en la parte superior del criostato o dewar. Se amplificaba de
nuevo con un preamplificador SRS560, y luego se enviaba a un convertidor analégico-
digital. Las marcas de tiempo y los espectros de transformacion rapida de Fourier (FFT)
se obtuvieron con un MABLAB)r Topinka (con revisiones de Per Bjornsson).

4 El amplificador casero era un amplificador de instrumentaciéon estindar de 3 amplificadores
operacionales de Horowitz y Hill (1989, p. 425). R1 =100, R2 = 1K, los dos centrales R = 100, y los dos de la
derecha R =1K. Da una ganancia de 210.



Queriamos medir la densidad ideal de ruido de campo Yy la densidad de ruido de flujo
para cada sonda, tanto en las frecuencias bajas como en las altas. Se midieron los
espectros del voltaje Hall V,y, para un rango de corrientes de polarizacion. A partir de
esto se determino la densidad de ruido resistivo Ry, = Vy/lpias para cada valor de
corriente. Esto fue convertido en densidad de ruido de campo magnético por B = Ryy/Ry,
donde RH es el coeficiente Hall calculado para cada sonda. Tipicamente RH = 0.12 Q/G
para las sondas 2DEG IBM y RH = 0.15 Q/G para las sondas 2DEG WIS mas grandes,
aunque la sonda mas pequefia de 130 nm tenia una RH mejorada =~ 0.20 Q/G. Para el
estudio de rasgos magnéticos pequefios, el ruido de flujo y no el ruido de campo es la
sensibilidad que nos concierne. Asi pues, finalmente el espectro de ruido se convierte en
densidad de ruido de flujo ®B = B s?, donde s es el tamafio de la sonda Hall. Como se
menciond anteriormente, el tamafio efectivo de la sonda Hall es mas pequefio que el
tamafio litografico s debido al agotamiento del 2DEG. No es sencillo determinar el
verdadero tamafio de la sonda, por lo que he tomado conservadoramente s x s como el
area de la sonda, lo que sobrestima de alguna manera el ruido de flujo.

Los espectros fueron registrados para un rango de corrientes con el fin de determinar
la corriente de polarizacion Optima para cada sonda. La figura 3.15 muestra las
densidades de ruido Vxy y Rxy para la sonda de 1 um. De los espectros de Rxy esta claro
que lpiasc 15 A es la corriente ideal para las frecuencias bajas. El ruido de baja
frecuencia es de interés porque las imagenes de la sonda Hall se toman a 10 ms/pixel o
mas lentamente (tipicamente 642 o 962 pixeles por imagen), o 1-3 minutos por imagen.
La figura 3.16 muestra los espectros de la sonda de 0,5 pum para Ipias que van de 0 a 42
MA. EIl espectro de Rxy (no mostrado) revela que lyias = 24 PV es ideal a bajas
frecuencias. Sin embargo, las mediciones del coeficiente de Hall para esta sonda de 0,5
pum mostraron que la HR disminuy6 cuando lpias excedié ~12 YA (ver Figura 3.17). Esto
fue una sorpresa y no se observo en ninguna de las otras sondas, 1o que indica que
probablemente fue un efecto de la compuerta. Por consiguiente, siempre que se utilizo
esta sonda para el barrido, no excedi los 10 pA.

Un punto que vale la pena mencionar es que no vimos dependencia del ruido en el
campo magnético hasta 600 G, lo cual esta dentro del rango de campo de interés. Por lo
tanto no se incluyé ningun término de ruido para la dependencia del campo en las
ecuaciones (3.3) y (3.4).

La figura 3.18 muestra los mejores espectros de voltaje, resistividad, campo y flujo de
ruido para cada una de las cinco sondas Hall.
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Figura 3.18: Los espectros de ruido ideales para cinco sondas Hall. Las corrientes de
polarizacion fueron (desde la sonda de mayor tamafio hasta la mas pequefia): 200, 15, 24,

4,y 2 pA.
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Figura 3.19: Ruido de flujo versus tamafio de la sonda Hall a 1 Hz y 100 Hz.

Las curvas son para las corrientes Optimas y fueron elegidas porque minimizaban el
ruido de campo a bajas frecuencias. En general, cuanto mas pequefia es la sonda, mas
pequefia es la corriente Optima (Tabla 3.2). Sin embargo, la sonda de 0,5 um fabricada
en el IBM 2DEG mas profundo tenia una corriente 6ptima mas alta que la sonda de 1 um
fabricada en el WIS 2DEG menos profundo. La figura 3.18(c) muestra que, en general,
las sondas mas grandes tienen un menor ruido en las unidades de campo magnético, pero
la figura 3.18(d) demuestra que el ruido de flujo generalmente disminuye a medida que el
tamano de la sonda se reduce. Esto esta resumido en la figura 3.19 que muestra el ruido
de flujo a 1 Hz y a 100 Hz para cada sonda. No hemos alcanzado un limite en el ruido de
flujo al utilizar sondas Hall méas pequefias, las sondas mas pequefias son mejores.

Los datos de la sonda de 0,5 um fabricada en el 2DEG de IBM de 140 nm de
profundidad sugieren que este es un 2DEG ligeramente mas silencioso que la
heteroestructura del WIS de 40 nm de profundidad. Sin embargo, habria que estudiar mas
obleas para determinar si esto es debido Unicamente a variaciones aleatorias en el
crecimiento del 2DEG o si una profundidad menor aumenta el ruido. El ruido no es
sustancialmente peor para la estructura del WIS, lo que hace que esa estructura sea mas
conveniente debido a la menor profundidad y por lo tanto la capacidad de hacer sondas
Hall mas pequefias.
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Figura 3.20: Diagrama de la electronica de la sonda Hall. No se muestra la compuerta de
tierra de la sonda Hall. Las tes a la derecha de las resistencias de 500K permiten que la
sonda Hall se conecte a tierra con las tapas de cortocircuito BNC.

3.6 Electronica de la sonda Hall para el barrido

Durante mi investigacion descubri que la forma ideal de conducir la sonda Hall para
escanear en el SXM era con una corriente alterna ~6.5 kHz y deteccion de lock-in,
promediando 10-50 iméagenes juntas para filtrar el ruido de la sonda Hall de baja
frecuencia. EI nimero de promedios necesarios para una buena imagen dependia de la
fuerza de la sefial y las caracteristicas del ruido de la sonda. En la Figura 3.20 se muestra
un diagrama de la electrénica de la sonda Hall.

Usar una corriente alterna para polarizar la sonda Hall es ventajoso porque con la
deteccién de lock-in eliminamos muchas fuentes de ruido extrinsecas. Se eligié la
frecuencia de 6,5 kHz porque por encima de ella, el acoplamiento capacitivo de los cables
se hizo significativo. Sin embargo, esta técnica de lock-in no tiene en cuenta el telegrafo
de baja frecuencia o el ruido resistivo de tipo 1/f. Para minimizar este efecto en las
imagenes, los escaneos se realizan lo mas rapido posible y se promedian juntos. Con f =
6,5 kHz, la constante de tiempo mas rapida que parecia ser razonable era T = 1 ms en el

lock-in, con la configuracion de rolloff de 24 dB. El tiempo de espera con el rolloff



completo de 24 dB es 101, por lo que la velocidad de escaneo se fijé en 10 ms/pixel.
Las imégenes pueden adquirirse con mayor rapidez para fines de diagnostico o para
localizar caracteristicas de interés. Las frecuencias de resonancia mas bajas del escaner S-

bender son ~40 Hz, por lo que esta velocidad de escaneo de <2 Hz por linea es sin duda
segura.



Capitulo 4
Pruebas para la separacion espin-carga

A pesar de los intensos esfuerzos realizados en los dltimos 18 afios, no se ha
llegado a un acuerdo sobre el mecanismo de superconductividad en los cupratos.
Muchas teorias sobre la superconductividad de los cupratos hacen sus predicciones
mas precisas para las muestras considerablemente infradopadas en las que la
densidad de superfluidos es menor (véase el diagrama de fase de los cupratos en la
figura 4.1 a)). Una categoria prometedora de esas teorias es la superconductividad
mediada por la separacion espin-carga (SCS). Recientemente, Senthil y Fisher (2000)
formularon una teoria microscépica cuantitativa de la SCS. En el presente Capitulo
se examinan dos pruebas experimentales que realizamos para comprobar su teoria
(Wynn et al. 2001; Bonn et al. 2001). Ambas pruebas dieron resultados nulos,
limitando la aplicabilidad de la SCS en los cupratos.

4.1 Separacion de espin-cargay visones

La separacion de espin-carga es una teoria atractiva para los superconductores de
alta temperatura porque puede explicar algunas de las propiedades inusuales del
pseudogap y las altas temperaturas de transicion. Anderson (1987) propuso por
primera vez la SCS para los cupratos en su estado de enlace de valencia resonante.En
el SCS el electron se fracciona en un espin sin carga 1/2 fermién (llamado spinon) y
un e-bosén sin carga de espin (llamado holon o chargon). EI SCS se ha observado
experimentalmente en sistemas unidimensionales, pero hasta ahora sélo se ha
propuesto tedricamente en dos dimensiones, y la evidencia de ello en los
superconductores de cuprato es indirecta.
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Figura 4.1: (a) Diagrama de fase esquematico de la temperatura de dopaje de los
superconductores de cuprato. El signo de interrogacion indica una regién poco
comprendida. Las muestras con un dopaje inferior al que da el maximo de 7. se
denominan infradopadas. La zona sombreada indica cualitativamente donde se predicen
los vortices de hc/e en las teorias de separacion espin-carga (Sachdev 1992; Nagaosa y
Lee 1992; Nagaosa 1994; Senthil y Fisher 2001a). (b) T. como una funcion del contenido
de oxigeno en los cristales de YBa;CusOs+: (Liang et al. 1998, 2002). Recuadro: Transicion

magnética de un cristal de YBa2Cu3Oe .35 medida localmente con una sonda Hall en un

campo aplicado de AC de 0,06 mT. El eje vertical es el campo magnetico medido por la
sonda Hall y normalizado por el campo aplicado.



En la superconductividad convencional, los electrones forman pares de Cooper
(bosones de carga 2e) que se condensan en el estado superconductor. En la
superconductividad del SCS, los cargones podrian condensar directamente los bosones
sin necesidad de emparejarse. Ingenuamente, se esperaria una cuantificacion del flujo de
hc/e de la superconductividad del SCS, porque una particula de carga e que circula por un
vortice de he/e adquiere un desplazamiento de fase 2x. Esto contrastaria con el cuanto de
flujo superconductor hc/2e convencional, que también se ha observado en los cupratos
(Gough et al. 1987). (Véanse las secciones 1.2.1 y 6.1 para mas detalles sobre la
cuantificacion de flujo.) Las teorias de la SCS permiten efectivamente vortices hc/2e
(Kivelson et al. 1988), pero desde hace tiempo se reconoce que la SCS puede dar lugar a
vortices hc/e, concretamente en muestras con baja densidad de superfluidos y una escala
de energia elevada para la SCS (Sachdev 1992; Nagaosa y Lee 1992; Nagaosa 1994;
Senthil y Fisher 2001a). Senthil y Fisher (2000) introdujeron una excitacion llamada
visén (vortice en un calibre Z2) que proporciona un cambio de fase m a un cargon
circular, permitiendo asi vortices de hc/2e con un costo energético de Evison =~ kBT *,
donde T * es la temperatura del pseudogap (Senthil y Fisher 2001a). El equilibrio de la
energia de los superfluidos, la energia del nacleo del vértice y la energia del vison
determina si se prefieren los vortices hc/e o hc/2e.

El primer experimento que se discute a continuacién (Seccion 4.2), publicado
mientras Wynn et al. (2001) buscaban vortices de hc/e en cristales considerablemente
infradopados de YBa,CusOg:x COn temperaturas de transicion muy bajas T. ~ 12 K. La
eleccion de las muestras fue importante, ya que los vértices de hc/e se han predecido solo
para una baja densidad de superfluidos. En particular, Senthil y Fisher (2001a) predicen
que la energia de un vortice hc/e es menor que la energia de dos vortices hc/2e a T =0
cuando 7t Tc < T *, con una creciente preferencia para hc/e como T — T. No se
observaron vértices de hc/e en nuestras imagenes de barrido magnético.Esto establecié un
limite superior en la energia de vison mucho mas bajo que el predicho por la teoria.

Es concebible que la falta de vortices hc/e se debiera a vortices hc/2e metaestables,
por lo que realizamos un experimento propuesto por Senthil y Fisher (2001b) que aborda
la dindmica de las visiones y es, por tanto, una comprobacion mas rigurosa de la teoria
(Seccién 4.3 y publicado como Bonn et al. (2001)). Este experimento busca la
caracteristica de un vison atrapado en un anillo superconductor. El anillo se prepara con
(sin) un vison en el orificio atrapando primero un numero impar (par) de cuantos de flujo
en el orificio y luego calentandose justo por encima de T, para dejar que el flujo escape.
Si hay un visén presente en el agujero cuando el anillo se enfria por debajo de T, debe
generarse un vortice hc/2e, incluso cuando se enfria en el campo cero. De esta manera el
anillo exhibe "memoria™ del estado inicial del anillo (flujo par o impar). Los visones se



atraparian mas facilmente en muestras con bajo T, y por lo tanto realizamos este
experimento en los cristales de YBa,Cu3;Os.x considerablemente infradopados, fabricados
con una geometria de anillo. No se vio ninguna evidencia de visones, estableciendo un
limite estricto en la energia de los visones que - como el limite de los resultados nulos de
hc/e - era mucho mas bajo que el teoéricamente predicho por Evison = kBT .

Cabe destacar que el significado de SCS vy la generalidad del enfoque Senthil-Fisher
han sido objeto de debate (Moessner et al. 2002), ya que algunas formas de SCS no
requieren visones. No obstante, nuestros experimentos consideran improbable al menos
un grupo (Senthil y Fisher 2000; Franz y Te"sanovi'c'c 2001; Sedgewick et al. 2002) de
teorias que predicen visones y/o un efecto de memoria de vortice en los cupratos.

4.2 Labusquedade hc/e’

Una caracteristica clave de la superconductividad es la cuantificacion del flujo
magnético. Experimentalmente, se ha descubierto que el flujo se cuantifica en unidades
de hc/2e tanto en los tors superconductores convencionales (Deaver y Fairbank 1961)
como en los cupratos casi Optimamente dopados (Gough et al. 1987), pero la
cuantificacion del flujo en muestras de alta calidad del cuprato superconductor
YBa,Cu3Os+x (YBCO) en la region considerablemente infradopada no ha sido
previamente estudiada.

Reportamos experimentos de obtencion de imégenes magnéticas en cuatro
monocristales de YBa,Cu3Og35 con temperaturas criticas (7c) de 11-13 K. Este trabajo
fue motivado por la importancia general de la cuantificacion del flujo, y por escenarios
especificos en los que la superconductividad resulta de la separacién de espin-carga.
Como se discutio anteriormente en la Seccion 4.1, la SCS predice vortices hcle
energéticamente favorables para cupratos considerablemente infradopados con una
preferencia creciente cerca de T.

Se tomaron imagenes de mas de 170 vortices en las muestras de YBa,Cu3Og 35 conel
Dispositivo Superconductor de Interferencia Cuantica (SQUID) y el microscopio de
sonda de barrido Hall, y ambas miden cuantitativamente el flujo magnético. Las
mediciones de la sonda Hall son algo mas ruidosas pero cubren un rango de temperatura
méas amplio y tienen una mayor resolucién espacial. Todos los vdrtices observados
Ilevaban un unico flujo cuantico convencional, hc/2e, dentro del error experimental.

' TEste experimento de he/ e fue publicado como Wynn et al. (2001).



Estos resultados establecen un limite superior semi-cuantitativo en la escala de
energia para el SCS que es mucho mas bajo que el previsto.

4.2.1 Muestras de YBCO

Nuestras muestras de YBa2Cu3zOe-+x de baja Tc son el producto de recientes mejoras

en la perfeccion cristalina con el uso de crisoles de BaZrOgspara el crecimiento de los

cristales (Liang et al. 1998, 2002). En la figura 4.1 b) se muestra la T. como una funcién
del contenido de oxigeno que establece el dopaje en estos cristales de alta pureza. Las Tc
mas bajas se encuentran alrededor de x = 0,35, producidas por el recocido de los cristales

a 900-C en el oxigeno fluyente. Después de este primer recocido los cristales fueron
sellados en una ampolla de cuarzo, junto con piezas de cerdmica YBa2CuzOs.3s5, ¥

calentados a 580°C para homogeneizar el contenido de oxigeno. Después de enfriarse a
temperatura ambiente, estas muestras no son superconductoras, pero el recocido cercano
a temperatura ambiente durante unas pocas semanas (Veal et al. 1990) permite que el
oxigeno intercalado se ordene en cadenas de CuO (Liang et al. 2002), produciendo
muestras con Te= 12 Ky A Tec " 2 K (Figura 4.1(b) recuadro). Los cristales con forma de
plaqueta tenian un grosor de 10-100 um a lo largo del eje ¢ y alrededor de 1 mm x 1 mm
con el plano ab paralelo a la superficie (Liang et al. 1998, 2002). Estos cristales fueron
descritos con mas detalle en la Seccion 1.3.

4.2.2 Datosy ajustes de los SQUID

Se estudiaron mas de 110 vortices en tres monocristales de YBa,CuszOsg35 con el
barrido SQUID en el rango de temperatura 2-7 K. El microscopio y el Nb SQUID se han
descrito en otra parte (Gardner et al, 2001). El bucle de captacion cuadrado de 8 um del
SQUID esta alineado paralelo a la superficie de la muestra a una altura z ~ 1.5 um. Para
la comparacién, los vortices en los cristales con x = 0.50 (Tc = 60 K) también fueron
fotografiados. La forma aparente de los vortices se debe principalmente a la forma del
bucle de captacion (Figura 4.2(a)).

El flujo total portado por los vortices en las imagenes del SQUID se determino por
integracion y ajustes. La integracion de la sefial de los vortices aislados en un area
relativamente grande de 1000 um?2 dio como resultado un flujo ® = 0.9 £ 0.2 hc/2e.
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Figura 4.2: a) Microscopia SQUID de barrido de los vortices en los cristales de alta
pureza YBazCusOeg+r. 1) A T = 3,4 K en umecristal x = 0,50 (T, 60 K); ii) a 2,1 K, y iii) a
6,3 K en un cristal x = 0,35 (7. 12 K). La escala de colores corresponde al flujo a través
del bucle de captacién del SQUID en unidades de ®0 = hc/2e. La forma de ldgrima se
debe a los cables blindados del bucle de captacién. Recuadro: Boceto del bucle de
captaciéon del SQUID dibujado a la misma escala. (b) Datos (puntos) con ajustes
(lineas rojas) de las secciones transversales de la imagen correspondientes a las lineas
grises en (a), compensados por 0.5 ®0 para una mayor claridad. El modelo se discute
en el texto. Las imagenes en (a) y las secciones transversales en (b) se muestran con un
fondo constante sustraido. Los ajustes dieron (i) z+ A\ab=15+£02 pmy ® =1,00 +
0,07 @0, (ii) 2,0 £ 0,2 pm y 0,96 + 0,07 @0, y (iii) 2,3 £ 0,2 pm y 0,97 + 0,07 OO.
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Los errores citados incluyen estimaciones conservadoras de las incertidumbres en el
area del bucle de captacion del SQUID efectivo, la calibracion de la distancia del escaner
y la determinacion del fondo. A lo largo de esta seccion 4.2, los valores de flujo
redondeados a la décima parte mas cercana son representativos del analisis de numerosos
vortices. El flujo total también se determind ajustando un modelo del campo magnético
del vortice. Consideremos un vértice en una muestra seminfinita orientada a lo largo del
eje ¢ en el limite Vr2 + z2 A Aab, donde r = (x, y) es la distancia desde el centro del
vortice, z es la altura sobre la superficie de la muestra, y Aab es la profundidad de
penetracion en el plano.

El campo esta estrechamente aproximado a un monopolo (Pearl 1966; Chang et al.
1992)

(I) z - ’\u?.

B.(r.z) = (4.1)

2>

27 [r2 + (z + )P/

El campo se aproxima mucho a un monopolo (Pearl 1966; Chang et al. 1992) donde
Bz(r, z) es el campo magnético perpendicular a la superficie de la muestra y @ es el flujo
total del vortice. Para nuestras mediciones del YBCO considerablemente infradopado el
limite Vr2 + z2 > Aab no es estrictamente véalido para la r pequeiia, pero la comparacion
con un modelo completo (que figura en el apéndice A) indica que la aproximacién sigue
siendo aceptable.? La sefial medida es el flujo magnético total a través del bucle de
captacion de SQUID, tratado como un cuadrado perfecto de 8 um x 8 um para el ajuste.
Las secciones transversales a través del centro del vortice se ajustaron con parametros
libres (z + Aab), el flujo total @, y un fondo lineal. Véanse los ejemplos de la figura
4.2(b). Los ajustes dieron consistentemente ® = 1.0 + 0.1 hc/2e para los vortices en los
cristales x = 0.35 y x = 0.50.

4.2.3 Datosy ajustes de la sonda Hall

Tambien hicimos imagenes de barrido de la sonda Hall (Chang et al. 1992) de los
vortices en un cristal de YBa,Cu3Og3s con una T¢ inicial de 12,7 K (Figura 4.1(b)
recuadro), y para comparacion y calibracion, en un cristal de YBa2Cu306.95 con T, = 92
K. La figura 4.3 muestra imagenes a 4,2 K después de enfriarse en campos magnéticos
elegidos para dar las densidades de vortice deseables en cada cristal.

? El campo calculado Bz parar =0y z = \ab es s6lo un 16% mayor para el modelo de monopolo
comparado con el modelo completo. Este error sera menor para nuestras imagenes SQUID, ya que son
una convolucién del bucle de captacion de 8x8 pm?2 con el campo del voértice.



Figura 4.3: Imagenes de barrido de la sonda Hall de los vortices de hc/2e en cristales de
YBa2CusOe+x a 4,2 K con sustraccion de fondo linea por linea. ( a) En una muestra casi
Optimamente dopada con x = 0,95 y T, = 92 K. Recuadro: La sonda Hall en la misma
escala, con la direccion de la corriente alterna (I ) como se muestra. (b) En una muestra
considerablemente infradopada con x = 0,35y T. = 12,7 K. La densidad de los vortices se
determin6 por el campo aplicado al enfriarse. Obsérvense los picos mas bajos y los
perfiles mas amplios de los vortices en (b) comparados con (a).

Las imagenes del vortice del cristal x = 0,95 (Figura 4.3(a)) parecen tener una
resolucion limitada, consistente con la profundidad de penetracion a baja temperatura
conocida en muestras similares casi Optimamente dopadas, Aab = 0,16 um (Basov et al.
1995). Por consiguiente se utilizaron los ajustes a las imagenes del vortice de esa muestra
para caracterizar el tamafo y la forma de la sonda Hall nominalmente de 2 um x 2 pm (
mostrada en el recuadro de la figura 4.3(a)). Las imégenes de la Figura 4.3 se obtuvieron
en muestras planas, adyacentes y alineadas en un intento de tener una constante z~ 1 pm.

Aunqgue la medicion con la sonda Hall tenia més antecedentes y menos sensibilidad
de campo que la medicién con el SQUID (haciendo necesario el promediado), la sonda
Hall era crucial para un estudio completo de los vértices en las muestras
considerablemente infradopadas, ya que los vortices de hc/e deberian ser méas estables
cerca de T¢ (Sachdev 1992; Nagaosa y Lee 1992; Nagaosa 1994; Senthil y Fisher 2001a),
como se muestra esquematicamente en la figura 4.1 a). Imaginamos vértices formados
después de enfriarse justo debajo de la T. = 12,7 K de la muestra de YBa2Cu306.35.
Esto abordd un escenario en el que los vortices de hc/e energéticamente favorecidos
podrian no formarse si los vortices de hc/2e, que se repelen entre si, ya estan presentes. A
menudo continuamos enfriando y tomamos imagenes de los vortices para T tan bajo
como 3 K, y luego calentamos y tomamos imagenes de nuevo justo debajo de T..
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Figura 4.4: Figura 4.4: Imagenes de la sonda Hall de un vortice en YBaxCu30s.35 mientras
se enfria por debajo de T. = 12.7 K. Se han restado los fondos ajustados linealmente. Los
puntos brillantes y oscuros en la parte superior izquierda de la imagen de 3,2 Ky en
otros lugares se entienden como la sonda Hall interactuando con el campo eléctrico de
las cargas en la superficie de la muestra (discutido en la Seccién 3.2). Las secciones
transversales, como indican las flechas, se muestran gompensadas por 0,04 mT para
mayor claridad. La mitad de la anchura total disminuye de 5,3 0,3 um a 10,5 K a 4,0 0,3
pum a 3,2 K. Las lineas rojas son de ajustes 2D al vortice con ® fijado en hc/2e (s6lido) y
hc/e (discontinuo).

La ubicacion de los vértices no cambid con este ciclo de temperatura por debajo de
Te, lo que indica que los vortices no se dividieron ni se condensaron, y por lo tanto que
cada uno llevaba una cantidad invariable de flujo a bajas temperaturas de hasta por lo
menos 11 K, donde no teniamos suficiente sensibilidad para resolver los vortices. Uno de
esos ciclos de enfriamiento se muestra en la figura 4.4. Cuando el ciclo se realiza por
encima de T. hasta 15 Ky retrocede, los vértices a menudo, pero no siempre, se forman
en los mismos lugares.

La cuantificacion del flujo hc/2e se establecid mejor mediante las mediciones del
SQUID, complementadas por la sonda Hall para estudiar la dependencia de la
temperatura. Para consistencia, también usamos integracion y ajustes para determinar @
de los vortices en las imagenes de la sonda Hall.

La integracion tenia un error considerable asociado con la sefial del vortice que caia
en el ruido con rapidez, perdiendo potencialmente décimas de un cuanto de flujo. La



integracion de un solo vortice dio ® = 0,7 a 0,9 hc/2e en la muestra casi dptimamente
dopada, donde se sabe que los vortices son hc/2e, y @ = 0,6 a 0,8 hc/2e en la muestra X =
0,35 para T " 10 K. En ambos casos, estimando de manera conservadora el error en la
determinacion del fondo para que sea su desviacion estandar da un error <0,6 hc/2e para
®, y estimando un error maximo del 20% en la calibracion del area del escaner da un
error 0,13 hc/2e. Las imégenes de la sonda Hall de vortices aislados también se adaptaron
en dos dimensiones a la Ecuacién (4.1) con parametros libres (z + Aab), @, y un fondo
plano. Las mejores adaptaciones en la muestra x = 0,35 dieron un flujo total ®
principalmente de 0,8 a 1,1 hc/2e para T < 10 K, y de 0,6 a 1,0 hc/2e para ~11 K.
Dominan los errores sistematicos, tales como la alta correlacion entre los parametros
(zt+rab) y @, el ajuste de fondo plano, y la validez del modelo de monopolo cerca de Te.
Una estimacion de £0,2 um para el error en (z + Aab) da barras de error <0.11 hc/2e para
®, mientras que las ultimas fuentes de error son mas dificiles de cuantificar. Las
adaptaciones con @ fijadas en hc/2e y en hc/e muestran claramente que hc/2e es la que
mejor encaja (figura 4.4). En total observamos 60 vortices con la sonda Hall en la
muestra de YBCO considerablemente infradopada.

Las imagenes de la sonda Hall muestran un vortice aparente que se esparce en
YBa,Cuz0g.35 comparado con el cristal casi Optimamente dopado (Figura 4.3) que podria
deberse a una profundidad de penetracion no insignificante comparada con la sonda Hall
de 2 um. Las hipdtesis alternativas incluyen la curvatura del vortice, el movimiento
rapido del vértice confinado a una region de escala micronica, 0 una capa no
superconductora en la superficie del cristal. Las iméagenes de la Figura 4.4 muestran el
vortice dependiente de la temperatura que se extiende en el YBCO considerablemente
infradopado, consistente con un Aab(T ) que aumenta con la temperatura. El ancho total
medio-maximo de una imagen de vértice en la muestra x = 0,95 es de 3,0 + 0,3 um
(resolucién limitada), mientras que en la muestra x = 0,35 esde 40+ 03 uma 32Ky
5,3+£0,3 uma 10,5 K. A partir de estos ntimeros, y de los ajustes 2D con (z + Aab) como
parametro libre, interpretamos la mayor fuente de propagacion del vortice en el YBCO x
= 0,35 como una profundidad de penetracion Aab " 1 pm que aumenta con la temperatura.
Esto infiere que Aab es algo mayor de lo que se esperaba de extrapolaciones de mayor T¢
(Uemura et al. 1989). Un estudio més completo y cuantitativo de Aab como funcién del
dopaje en cupratos infradopados es posible con sondas Hall de mayor resolucion, y es el
objeto del Capitulo 5.



4.2.4 Discusion

En general no vimos vortices de hc/e en las imagenes de las sondas SQUID y Hall de
mas de 170 vortices en YBa,Cu3Og 35. Este resultado establece limites en los escenarios
de separacion de espin-carga; en particular establecimos un limite superior en la energia
de vison en la formulacién de Senthil- Fisher. Estos proponen Eyison = kgT * (por capa
superconductora 2D) (Senthil y Fisher 2001a,b). En la teoria habitual de Ginzburg-

Landau, la energia por unidad de longitud de un vortice nhc/2e viene dada E"2 = "™/
+ Enhc/2e' donde .
- 2
e/ nhc/le
= / 42
B = E mlad (42)

es la energia superfluida, n es un numero entero, § es la longitud de coherencia, y
Ecore es pequefio comparado con Esf (Tinkham 1996, p. 153-4). EIl vison puede ser
proyectado como un exceso de energia de nucleo para un vortice hc/2e (Senthil y Fisher
2001a). Asi pues, escribimos Ehc/2e = Ehc/2e + Ecore + Evison, mientras que Ehc/e =
4Ehc/2e + Ecore. La interpretacion més natural de nuestras observaciones de solo los
vortices hc/2e es que 2Ehc/2e < Ehcle, y por lo tanto Evison < Ehc/2e (descuidando la
energia de fijacién3). Usando conservadoramente Aab =~ 1 um y tomando In(Aab/&) = 5,
fijamos un limite superior en el exceso de energia del nicleo asociado con un vortice
hc/2e: Evison/kB < 60 K.4

En el contexto de las previsiones de Senthil-Fisher, la importancia de este limite
superior depende del valor exacto de T *, que sera dificil de medir en estas muestras tan
considerablemente infradopadas debido a que los oxigenos dopantes se alteran por
encima de la temperatura ambiente. Las primeras mediciones de RMN indican que T
excede los 300 K en YBa2Cu306.48 (Alloul et al. 1989). Una interpretacion mas reciente
de la escala de energia de T * indica valores tan altos como 500-700 K en muestras muy
poco dopadas (Tallon y Loram 2001). Por lo tanto, nuestro limite superior de la energia
de vison esta muy por debajo del valor predicho.

Para conciliar este resultado con las predicciones se requeriria una transicion
superconductora de primer orden (Sachdev 1992; Senthil Capituloy Fisher 2001a), o un

3 Con la fijaciéon del vortice, Enhe/2¢ tiene un término adicional Ent¢/2e. Los potenciales de fijacién en
cristales de alta pureza pueden surgir de pequefias variaciones espaciales en el dopaje. La fijacién de un

vortice tradicional deberia estar a lo sumo en ~Ecore, mientras que aqui E"/2¢ podria incluir una
contribucién de vison Evison. Dado que en teoria Evison = kgT * E¥ison | debido a las variaciones de dopaje
deberia ser mucho mas pequefio que Evison. Por lo tanto, nuestra expresion de equilibrio de energia se

convierte en Eyison — EVison = Eyison < EN¢/2e como antes.

4 Evison/ ks <120 K si hay un vison por unidad de celda en lugar de por plano de éxido de cobre.



modelo teodrico de formacién de vortices que no permita los vortices hc/e aunque se
prefieran energéticamente (Senthil y Fisher 2001a). Probamos uno de esos modelos
imaginando los vortices después de enfriarse justo por debajo de T.. Senthil y Fisher
también propusieron un ingenioso experimento para abordar la cuestion de la dindmica
atrapando un vison en un orificio de un cilindro de cuprato (Senthil y Fisher 2001b).
Estos experimentos se han realizado (Bonn et al. 2001; Kirtley et al. 2001), véase la
Seccion 4.3.

En el contexto general de la superconductividad de los cupratos, este trabajo ha
ampliado los estudios experimentales de los cuantos de flujo magnético Unicos a una
nueva parte del diagrama de fase que se explor6 teéricamente por primera vez hace una
década (Sachdev 1992; Nagaosa y Lee 1992). La obtencion de méas imagenes de vortices
en estas muestras considerablemente infradopadas ha permitido obtener mediciones del
tamafo aparente de un vortice (un limite superior de la profundidad de penetracion en el
plano) en funcién de la temperatura y el dopaje (Capitulo 5), y estudios de la dindmica y
la energia de los vortices simples.

4.3 El experimento de la memoria de véortice’

Una prueba mas rigurosa para la separacién de espin-carga en los cupratos es un
elegante experimento ideado por Senthil y Fisher (2001b) que examina las sefiales claras
de los defectos topol6gicos propuestos conocidos como visones. El experimento aborda
la naturaleza dinamica del vison y, por lo tanto, la interpretacién de los resultados no esta
restringida por las advertencias de metastabilidad como en la busqueda de hc/e discutida
anteriormente. En esta seccion informo nuestros resultados de estas pruebas
experimentales, que de manera conservadora colocaron un limite superior de 190 K en la
energia de vison.

4.3.1 Propuesta de experimento

Para poner a prueba su teoria de SCS, Senthil y Fisher (2001b) propusieron un
experimento de evidencia irrefutable en el que un vison queda atrapado en un anillo hecho de
un superconductor de cuprato. En la figura 4.5, asi como en el recuadro de la figura 4.6, se
resume el experimento.

® Este experimento de memoria de vértice fue publicado como Bonn et al. (2001).
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Figura 4.5: El experimento del anillo de Senthil-Fisher para probar los visones en un
superconductor de cuprato. Los pasos son los siguientes: a) Enfriar el anillo por debajo
de T, con Bex elegido para atrapar un cuanto de flujo en el orificio. b) A baja temperatura
apagar el campo dejando un vértice de hc/2e y el vison acompafiante en el orificio. (c)
Calentar rapidamente justo por encima de T, para dejar escapar el voértice pero no el
vison. d) Enfriar de nuevo por debajo de T. en el campo cero. Un vértice hc/2e de signo
aleatorio debe aparecer en el agujero debido a la presencia del vison. n > 1 vértices
pueden ser preparados en el agujero en el paso (a), pero un vison sélo estaria presente si
n fuese impar.

El anillo se enfria a través de T. en un campo externo de una magnitud elegida para
producir el nimero deseado de voértices en el orificio. EI campo se apaga a bajas
temperaturas y n cuantos de flujo (cada hc/2e) quedan atrapados en el orificio. Si n es
impar, el anillo también debe contener un vison para preservar el valor Unico de la
funcion de onda; pero si n es par, no habra vison. El anillo se calienta justo por encima de
Tey los vortices escapan. Si el anillo fue preparado con n impar, y se enfria en el campo
cero mas rapido que el tiempo de escape del vison, el anillo debe crear un cuanto de flujo
anico de signo aleatorio, ya que un vison no puede estar desnudo en el superconductor.
(Si el anillo se preparara con n par, esta "memoria de vortice" al ciclar por encima de T¢
no se esperaria, ya que no habria visones presentes). Realizamos este experimento en
anillos de YBa,CuzOg¢.x considerablemente infradopado, donde el tiempo de escape del
vison es el mas largo, y no vimos ningun signo del efecto de memoria del vértice.
Nuestros resultados nulos ponen un limite a la energia de vison que es menor que la
escala de energia predicha, apoyando aun mas los resultados nulos discutidos en la
seccion 4.2 y limitando la teoria.
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Figura 4.6: Memoria de voértice en el diagrama de fase de YBa2Cu3Oeg+x. La temperatura
de transicion superconductora T. puede ajustarse regulando el contenido de oxigeno x.
El diagrama de fase también incluye la caracteristica temperatura de cruce del
pseudogap T *. Las T. mas bajas se encuentran cerca de x = 0,35 y la btsqueda de
visones se concentra en este rango. Un efecto predicho es la "memoria del vortice" que se
muestra en el recuadro. Un anillo superconductor que contiene uno o més cuantos de
flujo magnético se eleva por encima de T. en un campo magnético nulo, pero atn asi
puede contener una vison si el punto de partida era un ntimero impar de cuantos de
flujo. La presencia de este vison generaria espontadneamente un vortice de signo aleatorio
cuando el anillo se enfrie.



Para que este experimento funcione, el 7. del anillo superconductor debe ser lo
suficientemente bajo como para que la temperatura pueda ser ciclada mas rapido que el
tiempo de escape del vison dado por

Tvison = 70 €XP[Evison/kBT], (4.3)

donde 10 es un tiempo de intento microscopico y Evison es la barrera de energia para
el escape del vison (Senthil y Fisher 2000). El tiempo de escape de un vortice atrapado en
el orificio puede expresarse de manera similar para T < T, donde Evortex incluye una
contribucion de Evison (si n es impar). Es deseable una muestra con una T, baja porque
el kBT puede mantenerse pequefio durante el ciclo térmico. Ademas, se predice que
Evison es la escala de energia de pseudogap kBT * (mostrada en la Figura 4.6), que
aumenta con la disminucién del dopaje.

4.3.2 Datosy resultados

Los cristales de YBa2Cu3zOe+x de baja T. utilizados en este experimento procedian de

la misma generacion de muestras utilizadas en el experimento de hc/ e (Seccion 4.2) y se
cultivaron mediante el mismo proceso que todos los YBCO de baja Tc discutidos en esta
disertacion. (Véase la Seccion 1.3 y Liang et al. (1998, 2002) para los detalles sobre los
cristales). La T. de estos cristales de alta pureza se muestra de nuevo en la figura 4.6
como una funcién de x. El experimento del anillo se realizd en cuatro cristales con
temperaturas de transicion sucesivamente mas bajas, y cada uno de ellos tenia un Gnico
orificio de 10 um de diametro creado con un haz de iones focalizado. El flujo atrapado en
el agujero se fotografié con el microscopio SQUID de barrido con un bucle de captacion
de 8 um x 8 um (Gardner et al. 2001). Tres de las muestras fueron divididas en cuadrados
de aproximadamente 50 um x 50 um para que toda la muestra encajara dentro del rango
de exploracion del microscopio SXM (Capitulo 2). Esto nos permitio asegurarnos de que
el flujo magnético no quedaba atrapado en la muestra fuera del orificio.

La figura 4.7 muestra un conjunto de experimentos de memoria de vortice para
comprobar si hay visones en el primero de los pequefios anillos. La serie de imagenes
muestra nimeros pares e impares de cuantos de flujo magnético atrapados en el orificio
de 10 pm, después de enfriarse en un campo aplicado y apagar el campo a baja
temperatura. La forma ligeramente irregular se debe a las irregularidades en la muestra
seccionada. El anillo se prepard en cada estado enfridndose en un pequefio campo
magnético y atrapando entre +6 y -3 cuantos de flujo. Después de la toma de imagenes, la
muestra se calento rapidamente y se enfrio de nuevo en un campo magnético exterior
nulo. Las imagenes posteriores indicaron que el flujo se escapo al calentarse a 9,5 K por
menos de 10 s y no volvié a aparecer.
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Figura 4.7: Flujo magnético atrapado en un aro superconductor. Las imagenes
escaneadas con el SQUID en la izquierda muestran ntimeros diferentes (+6®y to- 3®y)
del flujo cuantico atrapado en un hueco de 10 yum en una muestra de YBaxCu3Os 35 después
del enfriamiento en un campo magnético pequefio. En la derecha, las secciones verticales
intercaladas muestran el flujo magnético en el hueco antes (azul) y después (rojo) del ciclo
de temperatura del aro en el campo magnético cero externo. Las imagenes de después no
se muestran. En todos los casos, los vortices capturados escapan en menos de 10s
a95 K
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reaparecen. No hay dependencia en si la condicion inicial fue en un nimero par o impar
del flujo cuéntico atrapado.

Una prueba mas soélida fue realizada con dos muestras templadas para que tuvieran
temperaturas de transicion mas bajas. Una muestra tenia T = 7.5 K, y la otra tenia

una 7. exterior de 6.0 K (2 K amplitud) la cual podria ser medida in situ con el
escaner SQUID. Una dificultad seria con la muestra T mas baja fue que el flujo
magnético se quedaba atrapado frecuentemente en la corona circular del aro en lugar
que en el hueco. Algunas veces, una sola cantidad de flujo parecia “fugarse” del
hueco hacia la corona circular. Esto pudo ser comportamiento de ‘“vortices
parciales, como se discutio en el Capitulo 6, en donde un bloque de panqueques
vortice 2D se desplazd en un superconductor dividido en capas. Esto también
puede indicar comportamiento granular a pesar de que los aros estdn hechos de
cristales individuales . Las indicaciones de comportamiento granular en solamente
el aro de Tc mas bajo, pudo ser la raiz de una leve inhomogeneidad en el contenido
de oxigeno en el cristal, ocasionando un dopaje inhomogéneo. Si este es el caso,
entonces el material que constituye las wuniones entre las particulas
superconductoras estan levemente menos dopadas que el material en la totalidad
de las particulas. En la fotografia de Senthil-Fisher el material en particulas de
ingreso es un ‘“‘aislante fraccionado”y la parte del vison aun existiria en la barrera
(Senthil y Fisher 2001a). Asi que, a pesar de la posible indicacion de granularidad,
cuando flujo cuantico discreto estuvo claramente atrapado en el hueco, latemperatura
podria ser ciclada en un campo nulo para comprobar los efectos de memoria. La
Figura 4.8 muestra las secciones intercaladas y las imagenes del flujo cuantizado
en el aro T. = 6.0 K. El fluyjo cuantico de ®¢ y 2d¢ se quedaban capturados
repetidamente en el aro y luego buscaban escapar al calentarse a una 7. levemente
baja, con normalidad solamente después de 1 s a 5.6 K, una vez mas, sin senales
de memoria de vortice.

4.3.3 Discusion

Los resultados nulos de nuestros experimentos de aro pueden ser expresados como
un limite en la energia de un vison, insertando el limite 1s a 5.6 K en una ecuacion
(4.3). El valor de ©p se desconoce, pero un limite menor es el tiempo para que un
electrén cruce una unidad celular de una red de CuOs». Este estimado de =2 X 10-1°
da un limite superior conservador de Eyison/ ka < 190 K, mucho mas bajo que el pseudo

espacio de escala de energia predicho kgT *. Un limite
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Figura 4.8: Secciones intercaladas de imagenes del flujo cudntico atrapado en un aro
conT.=6.0K. La imagen superior derecha muestra la geometria tipica de los aros.
Estos son cuadros (50 um X 50 um) de un cristal individual de YBa2CusOe.5, con un hueco de 10
um agujereado usando un rayo de ion concentrado. La imagen del centro y de abajo a la derecha
muestran un doble (2®p) y un solo (®o) flujo cuéntico atrapado en el aro. La integracién del flujo
total en las imagenes confirmé que el flujo cuantizado es @ = hi¢/2e. Las secciones intercaladas
mostradas en la izquierda son obtenidas de tiras verticales de 20 pixeles de ancho a través de las
imagenes con los 20 pixeles promediados para reducir el ruido y cuidadosamente confirmar la
reproduccién del flujo cudntico. Las muchas secciones intercaladas muestran que un doble y solo
flujo cuéntico (curvas azules y rojas respectivamente) podrian ser generadas repetitivamente en el
aro, aunque también hay numerosas instancias en donde algo del flujo pareci6é “fugarse” hacia adentro
dela corona del aro. Cuando el aro se calent6 en el campo nulo a solamente 5.6 Kpor1s, y
luego vuelto a enfriar a 2 K, las imagenes capturadas indicaron que este escape de flujo cudntico sin
sefiales de memoria vortice se asocia con los visones.
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conservador mas bajo en 1 que comunmente es usado endiscusiones de vortices
deslizandose en superconductores convencionales es = 10-'%s, basados en las
frecuencias caracteristicas de vibraciones en las redes. (Beasley et al. 1969). Este
estimado mas alto de 1 daria un limite superior de Evison/ ks < 160 K.

Estos experimentos de aros dan un limite superior mayor en Evison que en las
observaciones solamente de vortices estaticos hc/2e en estas muestras discutidas en la
seccion 4.2. Pero el experimento de memoria vortice es una prueba mas estricta para
los visones, ya que en este podria ser que los vortices hc/2e en el experimento anterior
estuvieran metaestables. Al medir dos estados estables en el experimento del aro (antes
y después del ciclo térmico) nos da informacién de la dindmica, como también de la
escala de energia, de posibles visones atrapados. El limite de Evison/ks < 190 K
restringe cualquier rol que los visones pudieran tener en la fisica de estos materiales

en el régimen de bajo dopaje.

4.4 Resumen y el futuro de la separacion por
carga giratoria

Llevamos a cabo dos pruebas experimentales para una formulacion microscopica
prometedora de la separaciéon con carga giratoria (Senthil y Fisher 2000) en el
superconductor cuprato de bajo dopaje. Ambas pruebas utilizaron las habilidades de
captacion de flujo de nuestro barrido SQUID y microscopio de barrido con sonda Hall,
y fue posible por el reciente avance en la reproduccion y la preparacion de alta calidad
de cristales individuales de YBa>Cu3Oe+x con bajo dopaje (Liang et al. 2002). En el
primer experimento, no observamos evidencia de vortices hc/e en muestras de
YBCO con bajo dopaje, aunque los vortices hec/ eson predichos por la separacidén por
carga giratoria (SCS por sus siglas en inglés) en cupratos con muy bajo dopaje.
También realizamos un experimento propuesto por Senthil y Fisher (2001b) pero no
observamos efecto de memoria vortice, el cual podria ser la marca de visones, los
defectos topologicos de la teoria de SCS de Senthil-Fisher. El primer experimento
colocd un limite de Evison/kp < 60 K, mientras que el experimento mas sélido de
memoria vortice colocd un limite estricto de Evison/ ks < 190 K. Ambos de estos
limites son muchos menores que los predichos por la escala de energia de vison Eyison
~ kT * (Senthil y Fisher 2001a). Nuestros experimentos juntos hacen poco probable
cualquier escenario de SCS en cupratos que requieran visones.

Sin embargo, los escenarios de SCS para los cupratos no han sido abandonados
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Paramekanti et al. (2002) propone un nuevo modelo de un “helio liquido de Bose” en
el cual pares de Cooper en una red cuadrada interactian por via de intercambio en el aro.
Ellos llaman a su modelo un “punto medio” entre un aislante Mott y el escenario SCS
completamente fraccionado. Ribeiro y Wen (2003) predicen que no habra fraccionalizacion
en un hueco de cupratos dopados (como en YBCO), pero ellos muestran que la SCS es un
candidato para una fase de pseudo espacio metalico de cupratos electro dopados. Estudios
experimentales en cupratos dopados electronicamente son necesarios para comprobar esta
posibilidad. Otro trabajo teérico de Paramekanti et al. (2003) calcula que una parte del
vison en los cupratos podria ser mucho mas pequefia que la formulacion original por Senthil
y Fisher (2001a) . Ellos afirman que Evison podria ser 550 K, el cual podria significar
fraccionalizacion, apareceria solamente a muy bajas temperaturas y asi que no seria

responsable de las propiedades del pseudo espacio.

Aunque la prediccion de la SCS en los cupratos es dudosa, hay un reciente interés
en la fuerte posibilidad de fraccionalizacion en magnetos altamente frustrados. Coldea
et al. (2001) observé evidencia de un liquido fraccionado giratorio 2D en medidas
dispersas de un neutrén en el antiferromagneto frustrado Cs>CuCls. Senthil y
Motrunich (2002) construyeron modelos microscopicos de fases fraccionalizadas y
mostraron que es posible tener una fase magnética en la SCS. Chung et al. (2003)
examino el sistema de CsCuCly tedricamente. Ellos computaron modelos para ambos
estados liquidos giratorios, el bosonico y el fermionico®, los cuales predijeron
diferentes comportamientos de dependencia de temperatura para medidas dispersas de
neutrones. Se necesitan mas experimentos para determinar el tipo de fraccionalizacion
que existe en un sistema de Cs;CuCls frustrado magnéticamente. Los magnetos
frustrados son candidatos prometedores para la fraccionalizacion 2D porque la

frustracion inherente lleva al desconfinamiento de los giros antiferromagnéticos.

6La separacién con carga giratoria probada para los cupratos en este Capitulo es del tipo
fermidnico, ya que el espenoén tenia un giro de 1/2.



Capitulo 5

Medidas de penetracion profunda

El microscopio de barrido de sonda Hall con submicron y los mas recientes cristales
individuales superconductores disponibles de YBaxCu3Os+x (YBCO) con un dopaje
extremadamente bajo de la UBC (Liang et al. 2002) permiten los estudios de vortices
magnéticos en la region de dopaje bajo del diagrama de fases de cupratos (Figura 1.1).
Esta region de densidad de un superfluido muy bajo es importante tedricamente , pero
hasta ahora sin experimentar debido a la ausencia de buenas muestras con transiciones
superconductoras precisas. En este capitulo, discuto mis intentos para medir la
penetracion profunda dentro del plano (Aas) en YBCO con muy bajo dopaje.

Este capitulo presenta primero la penetracion profunda (4), resume varios métodos
de medicién utilizados para medir A en la literatura, y presenta la ampliamente

aceptada “ relacion Uemura” que T. oc 1/A%(0). Luego, detalla mis estudios de

captacion de imagenes con la sonda Hall de vortices en un cristal de YBa>CuzOs.375
con muy bajo dopaje, el cual tenia una 7T variable de 5 a 15 K. Los ajustes de mis
imagenes a un modelo de perfil de campo de voértices permitieron medir el tamafio de
los vértices. El tamafio (como lo estoy defendiendo) de un vortice 3D tradicional es
Aab, aun asi, estos cristales anisotrdpicos, es posible que una localizacidon espaciada de
panqueques vortices 2D contribuyan a el tamafio medido aparente. Si la localizacion

espaciada no es el caso, mis resultados sugieren una penetracion profunda mayor a la

predicha en la relacion Uemura para al menos la T < 6.5 K.
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Introduccion

Un parametro importante de un superconductor es una penetracion magnética. Es
la escala de longitud sobre la cual los campos magnéticos externos penetran el
superconductor y son exponencialmente detectados. En el estado de los vortices A se
determina la extension o el tamafio de los vortices, que es la longitud sobre la cual los
campos magnéticos y la supercorriente recaen. La penetracion profunda esta
directamente relacionada a la densidad del superfluido, ns/m*, por la relacion ns/ m*
= (?/4me*)A-2, en donde ns es la densidad de la corriente superconductora y m* la
masa efectiva! La densidad de superfluido es un pardmetro de gran importancia tedrica.
Su valor y dependencia en el dopaje y temperatura permite que las teorias de
superconductividad sean comprobadas y formuladas. Esto es de particular importancia
en la alta 7. de superconductores cupratos, en donde el mecanismo de
superconductividad todavia no se entiende.

En superconductores anisotropicos, como los cupratos, la profundidad de
penetracion y m* dependen de la direccion. El superconductor en este caso puede ser

descrito como una version anisotrépica del modelo London con Aq, Ap, y Ac asociados
con los ejes de cristales abc. (La estructura de cristal YBCO se muestra en la Figura
1.11.) Aa es la longitud decaida para una supercorriente fluyendo en direccion a
similarmente a by c. En término de campo magnético, si B (ya sea externo o de un
vortice) sefala a lo largo del eje ¢, Aq es la distancia que el campo penetra en direccion a
b y Apes ladistancia que el campo penetra en direccion a. Esta afirmacion se mantiene

para las permutaciones ciclicas abc — bca — cab. En cupratos, Ac es mayor comparada
a Aa y Ap, mientras que Aq ~ Ap y estos a menudo se refieren de forma colectiva a la

penetracion profunda dentro del plano Aap =+/Aadb.

Métodos de medidas A

El valor absoluto de la penetracion profunda es dificil de medir. No hay un método
universal facil para hacerlo, aunque muchas clases de técnicas han sido desarrolladas,

cada una de estas tienen ventajas y desventajas. Ampliamente, las técnicas

'La literatura no es consistente en defender el término de densidad de superfluido. Emery y
Kivelson (1995a) la definen como ns, Pereg-Barnea et al. (2003) la definen como ns/m*, y Tallon et
al. (2003) la definen como A-2.
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Son aquellas que miden A examinando (1) la susceptibilidad magnética en el estado
Meissner, (2) la transmision y espectropia, o (3) la distribucidon de campo en el estado
de los vortices. Brevemente discutiré las técnicas predominantes a continuacion. En
este capitulo, ajusto los perfiles de campo de vortices de eje c a la superficie de la
muestra en un intento de medir Aap» en YBayCu3Os+x con muy majo dopaje. Aunque
hay advertencias para esta medicion, concretamente, en realidad he medido el tamafio
aparente de los vortices, el cual pudo haber contribuido ademas de Aqp.

Lastécnicas de susceptibilidad magnética pueden medir muy exactamente la

penetracion profunda relativa a la temperatura base: AA(T) = A(T) — A(Tbasc). Esto

puede hacerse en DC (Krusen-Elbaum et al. 1989), microhondas (Hardy et al. 1993),
y radio frecuencias (Carrington et al. 1999). La cavidad resonante y de plano, ambas
han sido usados en las mediciones de AC. Conforme la profundidad de penetracion
cambia (e.g. con T'), el volumen de la muestra, la cual es superconductora, cambia, y
asi mediciones muy exactas de AA pueden hacerse. Sin embargo, la profundidad en la
penetracion absoluta es dificil de obtener por medio de estos métodos, ya que esta
requerira conocimiento preciso poco real de las dimensiones de la muestra. Una
excepcion es para profundidad de penetraciéon mayor, como mediciones de cavidad
resonante recientes de Ac absoluta en YBa>Cu3Oe-+x con baje dopaje hecho por Hosseeni
et al. (2003).

Un enfoque mejorado de la técnica de resonancia de plano ha sido implementado
por Talanov et al. (2000) la cual permite una medicion absoluta de A. En su sistema,
una resonancia de placa paralela se compone ya sea de lamina delgada o de
superconductores completos en la cual A se mide. El factor clave de su sistema es que
el espaciado entre las placas paralelas puede variar continuamente con un espaciado
conocido. La frecuencia resonante depende de la profundidad en la penetracion y el
espaciado, y asi A puede determinarse desde los ajustes hasta la frecuencia resonante
experimental como una funcién del espaciado.

Pereg-Barnea et al. (2003) en UBC han ideado una nueva técnica de microhondas
para medir los valores absolutos de tres componentes de A del estado Meissner. Ellos
reprodujeron cristales individuales de YBa>Cu3Og:x con 1% de iones de Y**
reemplazados aleatoriamente por iones de Gd*>*. Las medidas de la resonancia giratoria
de electrones (Electronic Spin Resonance, ESR por sus siglas en ingles) de los atomos

de Gd en un campo de microhondas aplicado revela el nimero de Gd en el campo.
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Ya que solamente Gd dentro de una profundidad de penetracion esta expuesto en
el campo, la profundidad de penetracion en todos los tres ejes puede encontrarse en las
mediciones de ESR.

Una técnica de transmision exitosa para medir A involucra medir la inductancia
mutua de dos bobinas coaxiales separadas por una ldmina de superconduccion delgada
(Fiory et al. 1988; Lee et al. 1994). Este método esta restringido a laminas delgadas y
el grosor e uniformidad de la ldmina deben saberse para un resultado mas exacto. El
espectroscopio infrarrojo (Basov et al. 1995) también ha sido utilizado para medir A y
no esta restringida a laminas delgadas. Cada componente de la profundidad de
penetracion (Aq, Ap, y Ac) puede ser medido independientemente. El espectroscopio
infrarrojo es una técnica dificil y requiere mediciones sobre un rango de frecuencia
mucho mayor para obtener los resultados de A.

La resonancia giratoria del Muon (#SR) es una técnica que mide A desde la
distribucion del campo magnético dentro del superconductor en el estado del vortice.
Los muones polarizados son implantados en la muestra y la precesion del giro del
muon depende del campo magnético local. El muon se deteriora dentro de dos
neutrinos y un positrén, y la direccion de la emision del positron es dependiente de la
direccion de la polarizacion del giro instantaneo del muon al momento del deterioro.
Asi que, al detectar los positrones emitidos, la distribucidén del campo magnético en la
muestra puede ser sondeado. Ya que el perfil de campo de la estructura de los vortices
depende del total de la profundidad de penetracion, A puede ser determinada desde los
ajustes hasta los datos de uSR. Para una revision mas profunda de uSR aplicado a el
estado de los vortices, vea Sonier et al. (2000). SR no puede medir la profundidad
de penetracion para un solo eje, en cambio, este mide un medio como Agp. La medida
de uSR de A depende de tener un modelo detallado del campo magnético de la
estructura de los vortices. También, en campos altos, la medida de A puede diferir del
estado Meissner A. El modelo asumido para la distribucion del campo magnético, la
geometria de la estructura de los vértices, y el limite macla cada uno puede contribuir
a errores a la medicion absoluta de Aqp, pero las mediciones de dAan/dT no son

relativamente afectados por estas dudas (Sonier et al. 2000). La técnica de uSR

también es limitada a medir A ;5 1 um (Uemura et al. 1991).

Todas estas técnicas anteriores tienen ventajas y desventajas, y confian en varios
alcances de los modelos subyacentes para medir la profundidad de penetracion. Algunas
de estas técnicas no pueden medir el valor absoluto de A, o no pueden aislar los
componentes de A en cristales anisotropicos, o estan limitados a medir laminas

delgadas e profundidades de penetracion pequeiias. Por lo que, tener un niimero de
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técnicas independientes es beneficioso para confirmar los resultados de las

profundidades de penetracién y resolver dudas sistematicas. También, las técnicas
discutidas anteriormente son predominantes en su totalidad o en las mediciones de la
superficie del hueco, para que estas no permitan las mediciones de inhomogeneidad en A.
La técnica implementada en este capitulo, la medicidén de Aqp de imagenes de vortices
individuales captados con sonda Hall, en un principio pueden medir el grado de
homogeneidad de Aapr dentro de un vortice y comparando vortices. Esta técnica es la
mejor en medir altas profundidades de penetracion, lo cual es apropiado para YBCO

con bajo dopaje.
La Relacion Uemura

Generalmente, es aceptado que en la superconductividad de cupratos, la transicion
superconductora de temperatura T sea proporcional a la densidad de superfluido de
temperatura cero en el régimen de bajo dopaje. Este resultado se llama “Relacion
Uemura” porque fue sugerido primero por mediciones de uSR de la profundidad de
penetracion reportado por Uemura et al. (1989, 1991). Sus mediciones en muchos
cupratos de alta T y otros superconductores poco convencionales revelaron una
relacion linear universal entre la T¢y la densidad de superfluido para muestras de bajo
dopaje: T o< A(0)-2 o< ng(0)/m*. Por la importancia tedrica de la relacién Uemura
y su amplia aceptacién como una regla fenomenologica, es importante extender las
pruebas de esta relacion dentro de un rango de muy bajo dopaje, en donde T¢ ;5 0.1
Temax ¥y la densidad de superfluido es muy baja.

Emery y Kivelson (1995a) explicaron la relacion Uemura como un limite en T¢
desde sus fluctuaciones en la fase térmica:

hng(0)a (hc)2a

To =A —A
4m* 16me1(0)> (5.1)

Para los casi cupratos 2D de bajo dopaje, A — 0.9 y A — Aab al desaparecer el enganchado
entre laminas y a = max(d, &c), en donde d el espaciado promedio del plano y &c es la
longitud coherente del eje c. En los cupratos d > Ec sobre la fase de espacios explorados
experimentalmente, y la ecuacion (5.1) explicada cualitativamente en la relacion Uemura.
Las fluctuaciones en la fase cudntica también pueden jugar un rol en limitar mas adelante
la Tc en las muestras con bajo dopaje por un factor de 5-7% en cristales de YBCO
puros (Emery y Kivelson 1995b) en pruebas mas desordenadas. En un dopaje 6ptimo,

max

la fase de ordenacion de temperatura Tp ™ se vuelve comparable al medio de transicion
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de temperatura en el campo (TMF), mientras que para muestras de bajo dopaje Tp™**

>TMF y entonces la Tc se determina por TMF (Emery y Kivelson 1995a).

A pesar de la amplia aceptacion de la relacion Uemura, unos cuantos escritos como el de
Tallon et al. (2003) y Pereg-Barnea et al. (2003) cuestionan esta relacion con los
resultados de profundidad en la penetracién que no recae en la pendiente Uemura.
Estos reportes recientes son una motivacion ain mas profunda para medir Aqap en

cristales de YBa>Cu3Os+x de muy bajo dopaje.

Medicion del tamano de los en YBa,CuzOs 375

Capté imagenes con el microscopio de barrido de Sonda Hall de voértices
individuales en cristales de YBa>Cu3Os.375 recientemente disponibles(Liang et al.
2002). La T¢ fue sintonizada in situ por el templado a temperatura ambiente, dando al
dando una 7T¢’s en un rango de 5 to 15 K. El tamafio aparente de los vortices fue medido
ajustando las imagenes de los vortices. Esta técnica de captacion de imagenes permitid
la observacion directa de variaciones espaciales mas debajo de la escala de submicron.
Los vortices se volvieron mas homogéneos y filosos conforme la T¢ incrementé como
puede verse enla 5.1.

Las imagenes de los vortices fueron tomadas con el objetivo de medir la
profundidad de penetracion dentro del plano Aqp. El tamafio? de un vortice en total
es Aap para un vortice convencional. En superconductores altamente anisotropicos, la
superconductividad ocurre principalmente en las capas 2D de panqueques vortice, y
un vortice en el eje ¢ puede ser modelado en un bloque 2D (Clem 1991) como se
muestra en la Figura 5.2(a). La Figura 5.2 también muestra otras posibles configuraciones
de panqueque. El boceto (b) muestra un bloque de panqueques vortices “dividido”, el
cual al momento de ser captado en imagenes desde arriba, se ven “vortices parciales”
aislados cada uno cargando un flujo sub-®¢ flujo (si el desplazamiento horizontal es
mayor que la de la resolucion espacial del microscopio con sonda Hall). Los vortices
parciales fueron a menudo observados en este cristal de YBa;CuzOe.375, con una
ocurrencia de disminucion cuando la T¢ se incrementaba, y son discutidas en detalle

en el Capitulo 6.

%Para el “tamafio de vértices” me refiero a la extensién del flujo o supercorriente en los vértices en

total, no en el tamano del centro de los vortices.
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Figura5.1: En vértices individuales captados con sonda Hall de 0.5 umenun cristal de
YBa;CusOs.375 con una T. variable. Cada una de estas 42 imagenes se ajustan a un
modelo de perfil de campo de voértices para determinar el tamano aparente de los
vortices (Sap, en donde sa»=Aapsi no hay una localizacién espaciada de los panqueque
vortices). Las filas (a)-(h)muestran imégenes obtenidas para valores incrementados de
Te. En cada fila, las imédgenes estan organizadas de izquierda a derecha disminuyendo
los valores sq»disminuidos ajustados. Una compensaciéon constante, determinada por
el ajuste, se sustrae de cada imagen. La escala de colores para cada fila se extiende de

—Bnax/10 (azul) a +Buax (rojo). La altura de la sonda Hall z = 2z + Az no fue la misma
para todas las imagenes, Az difirié6 por una cantidad controlada < 0.16 um, aunque
creemos que 2 fue constante.
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Figura 5.2: Posibles configuraciones de panqueques voértices 2D en un superconductor
laminado. (a) Un bloque de panqueques voértice directo es idéntico a un vértice 3D
convencional en el limite de un espaciado de laminas pequefio. (b) Un bloque dividido, el
cual parece “vortices parciales” aislados cuando se observan desde arriba. (c) Un vortice
con localizacién espaciada de los panqueques. El tamafio aparente del bloque espaciado
es mayor que la del bloque directo en (a).

Para las mediciones de Aqp, elegi imagenes de vortices, las cuales estaban casi
aisladas y mas brillantes que cualquier vortice parcial cercano, en un intento de
seleccionar vortices completos descritos por la Figura 5.2(a) en lugar de bloques
divididos como en la Figura 5.2(b). Sin embargo, esto no excluye la posibilidad de
bloques separados como se bosqueja en la Figura 5.2(c¢), en la cual los panqueques estan
localizados en cada capa con leves desplazamientos alternos. El tamafio aparente de un
vortice compuesto de panqueques separados seria mayor que Aqp. No podemos
asegurar en nuestras imagenes si el vortice completo aparente se describe en la Figura
5.2(a) o (¢). Mis vértices se ajustan a la medida de vortices de tamafio aparente, el cual
denotaremos como Sgp. Este tamafio es la suma de Aap y el promedio de los
desplazamientos de panqueques en el bloque separado. Si no hay localizacioén

espaciada en el vortice de panqueques 2D, entonces Sap = Aab.

La muestra de YBCO

Se ha comprobado que es dificil hacer superconductores cupratos con muy bajo
dopaje con una T¢’ precisa. En YBCO, el dopaje es controlado por una alta movilidad
de cadenas de oxigenos, haciendo posible alcanzar un alto grado de homogeneidad.
Los cristales de YBCO de alta pureza con muy bajo dopaje son reproducidos con un
método propio de fluido mejorado recientemente en crisoles de BaZrO; por Liang et
al. (1998, 2002). El contenido de oxigeno deseado es estipulado durante un templado

a 900— 930°C en oxigeno fluido, luego las inhomogeneidades del oxigeno se remueven
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durante un templado de 1-2 semanas, a 570°C en un pequefio tubo de YBCO ceramico
con el mismo contenido de oxigeno. Inicialmente, después de enfriarlo a 0°C, los cristales
no son superconductores, pero al templarlo a temperatura ambiente, se les permite a los
atomos de oxigeno ordenarse dentro de los fragmentos de cadenas de Otho-II cuya longitud
incrementada proporciona el dopaje cargado en los planos de CuOs> . La T¢ incrementa con
el templado a temperatura ambiente hasta que se alcanza la saturacion después de muchas
semanas, dando valores finales de 7. de 5-20 K con amplitud total de susceptibilidad
(10%—-90%) menor que 2 K (Liang et al. 2002). Durante el templado a temperatura
ambiente, un cristal puede ser observado a un rango de valores de Tc para la misma muestra.
Las estructuras laminares en forma de cristales son alrededor de 1 mm X 1 mm con el plano
ab paralelo a la superficie, y tipicamente tienen un grosor de 10-100 um. Cuando se
reproducen, los cristales tienen limites macla (intercambiandose en los ejes a y b), pero
estos pueden separarse aplicando altas presiones a temperaturas elevadas. Los cristales se
discutieron con mas detalle en la Seccion 1.3.

Los resultados presentados aqui son de un cristal de YBa;Cu3O¢.375 de 8 um de
grosor, captado en imagenes en ocho etapas durante el ordenamiento por templado a
temperatura ambiente. Después de 36 horas en templado a temperatura ambiente, el

cristal tenia una T. ~ 5.1 K y una amplitud de transicion de AT, ~ 3 K.

Subsecuentemente, Tc incremento casi logaritmicamente con el tiempo de templado,
dando un rango a los valores T todos teniendo AT. < 1.5 K. La medida maxima de T¢
fue 14.7 K después de un tiempo total de templado de 39 dias. La Tabla 5.1 (y la Figura
1.13) da detalles de la temperatura de transicidén obtenida versus el tiempo de templado
para este cristal. Los valores de T, fueron obtenidos in situ por la sonda Hall en un
campo aplicado de 8.3 mHz de 0.20-0.25 G de amplitud. Las transiciones observadas
se describen como un punto medio de T¢’s con la determinacioén de las amplitudes
completas , limitadas por el ~10% de resolucion de la medida de susceptibilidad. La Figura
5.3 muestra las transiciones de susceptibilidad completas medidas con la sonda Hall.

Note que la respuesta de la sonda Hall en el estado normal no siempre satura a los
mismos niveles. Esto puede indicar pequefias fracciones de la muestra con una alta T,
o puede deberse solamente a fluctuaciones en el coeficiente Hall de la sonda de

enfriamiento a enfriamiento.
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Tabla 5.1: Valores T. y tamafio de vortices aparente (sas) resultados de los ajustes a los
vortices en un cristal de YBa,CusOe37s. El error actual de zo dominante deberia ser similar
para los valores de T ya que 2 es constante aunque desconocido (0.4 yum < z, <1.3 um).
Los resultados también se muestran graficamente en la Figura 5.6.

RT Punt.o Amplitud + Rango de | Pro medio san(T «T)

Temp | Medio Est. | ajustes | san(T «Tc) [micrones]

lado | Tc[K]| 10%-90% | vortice | [micrones] Ry err.  z err.

[dias] ATc [K]@ b

+0.43

1.5 5.1 2.6 9]11.7-43 238 +026 o

19 65 1.0 5012-15 | 135 =018 0%

2.7 8.6 1.4 7009-14 | 104 =015 O3

64| 115 1.0 310.6-0.6 0.61 +0.12 3

+0.35

124 131 1.4 410.6-0.7 0.64 *0.12 O

202 | 140 0.8 2(08-1.0 090 +015 0°°

285 | 144 0.9 10[06-07 |065 +013 03¢

+0.34

39.1 | 147 1.1 2(06-06 057 =+011 9

“AT. fluctuaciones de T » 6.5 K son para las mediciones de ruido, no la muestra intrinseca.
bPEstos valores sa» son aquellos obtenidos, asumiendo que Ry =0.115 Q/G y zo = 0.8 um.
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Figura 5.3:Transiciones superconductoras en el cristal YBa;Cu3Og375 cuando fue medida
la susceptibilidad magnética in situ. Cada color representa una etapa diferente del
templado. Los tridngulos son para segundas mediciones. Las lineas verticales indican el
punto medio estimado de T.de la transicion de amplitud completa en cada etapa del
templado. Los datos para las dos T. mds bajas (roja y naranja) estaban con Bu.x = 0.25 G,
excepto para los puntos de datos rojos * los cuales estaban con Buax = 1.0 G. Todas las
transiciones T. mayores fueron tomadas con Brax = 0.20 G. El coeficiente Hall se estim6
como Ry =0.115 + 0.015 Q/G.
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5.2.2 Captacion de imagenes de Vortices

Escanear vortices individuales con un microscopio de sonda Hall es una técnica
establecida (Chang et al. 1992; Davidovi¢ et al. 1996; Oal et al. 1996b) primero
demostrada por Chang et al. (1992). La sonda Hall utilizada aqui fue hecha de
GaAs/AlGaAs, dos gases electrones bidimensionales (2DEG), con un tamafio
litografico de 0.5 um X 0.5 um. (Ver Seccién 3.4). Debido a la desintegracion en
2DEQG, el tamafio de esta area activa es de alguna forma més pequeiia que las
dimensiones litograficas La sonda Hall mide el campo magnético perpendicular en el
area activa , con respecto a una salida intrinseca constante a la sonda. La altura minima
2o del area activa encima de la superficie de la muestra est4 limitada por la profundidad
2DEG (140 nm), por la distancia entre el area activa y la esquina del chip de la sonda
Hall 8 um), y por el angulo entre el chip de la sonda Hall y la muestra (=1°). z se
determina por alineacion precisa y es hasta el momento la fuente de errores mas grande
en mis primeros resultados. Por esta razon, es importante hacer mediciones para un rango
de Tc en el mismo durante una sola alineacién para mantener z constante y asi
controlar el error sistematico. Realicé el templado de la muestra YBaxCu3O¢.375 a
temperatura ambiente in situ para mantener zo constante.

Los vortices aislados se capturaron enfriando la muestra en un pequefio campo aplicado
adentro de un escudo magnético mu-metal de tres capas con un campo residual <25 mG.
Las Figuras 5.1 muestran imagenes de vortices para un rango de valores de Te. . A bajas
Tc los campos de vortices estan mas extendidos y tienen amplitudes mas pequeiias,
indicativo de un tamafio aparente mayor Sqp. Los vortices con T¢ baja fueron a menudo no
circulares, particularmente para la Tc = 5.1 K, minima y también mostré mas variacion
en la altura pico de vortice a vortice. En general, los vortices con una Tc mayor se ven mas
filosos y uniformes. Debe mencionarse que las asimetrias de las formas de lo vortices no
estan alineadas consistentemente con los ejes ab, y por eso no son un resultado de la
diferencias entre Aqy Ap. Si ese fuera el caso, y nuestro cristal hubiera estado separado
(no lo estaba), esta técnica con sonda Hall pudo en principio medir independientemente los
dos componentes de la profundidad de penetracion en el plano.

El tamafio aparente de los vortices Sap en la totalidad est4 relacionada con el grado
de expansion del perfil de campo de vortices encima de la superficie de la muestra. Como
se menciono anteriormente, podria haber habido dos contribuciones al tamafo aparente

medido sap en este cristal anisotrépico YBCO con muy bajo dopaje
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Si no hay localizacion espaciada (Figura 5.2(c)) de los vortices panqueque 2D,
entonces Sab = Aap, y las inhomogeneidades en las formas de los vortices podrian indicar
inhomogeneidades en la escala del micron en Aap. Si hay localizacion espaciada, Sap >
Aap, las figuras de los vortices no uniformes podrian deberse a un espaciado asimétrico
o de forma similar, a una serie de bloques divididos (Figura 5.2(b)) con desplazamientos
irresolubles. La observacion de lo que creemos es los bloques divididos o vortices
parciales discutidos en el Capitulo 6, sugiere que la localizacion espaciada del vortice de
panqueques es una posibilidad en este cristal. En total, ajuste 50 imagenes de 42 vortices
diferentes en la muestra de YBaxCu3Oe.375. Solamente los vortices que aparecen estar

aislados fueron elegidos.

5.2.3 Ajuste de Vortices

El modelo anisotropico London, en el limite® grueso del cristal con el plano ab
paralelo a la superficie, da al campo perpendicular de los vortices (Pearl 1966; Kogan
et al. 1993; Kirtley et al. 1999a,¢)

By(r, z) =_®o_ j ) q Jo(gr) e

dq
270‘26 0 F+A2,+ ] P+A2,

(5.2)

en donde r es la distancia radial del centro de los vortices, z es la altura sobre la superficie

de la muestra, y @9 = hc/2e. Debido a otras contribuciones potenciales del tamafio

aparente de los vortices (Sab), tomo Aapr — Sap en la ecuacion (5.2) y realizo ajustes

para Sap en lugar de explicitamente para Aqp. (El procedimiento de ajuste es el mismo
no importante si notamos el tamafio Sa» 0 Aap.) Para el modelo de ajustes, integré la
ecuacion (5.2) a una constante z sobre un didmetro de area circular 0.5 um
representando a la sonda Hall. Los resultados son insensibles al tamafio y forma* de

la sonda Hall, la cuales son desconocidas debido a la desintegracion de 2DEG.

3Al utilizar el limite grueso o« del cristal, introduce solamente pequefios errores de la muestra
de 8 um a la temperatura mas baja medida en los valores del tamafio de los vértices. Tomando el
grosor de un cristal de 8 yum y Sap = Adar = 4 um, comparacién de una solucién gruesa « con la
soluciéon completa (Kirtley et al. 1999c) siendo la causa del grosor del cristal muestra que Bx(7)
difiere alosumo4 mG y Bz(r = 0) por menos % para nuestros valores z posibles.
# Los valores sa» obtenidos de los ajustes directamente a la ecuacion (5.2) fueron casi idénticos a
aquellos de nuestro modelo convolucionado, difiriendo a lo sumo por 10 nm, indicando que el
tamario de la sonda Hall pudiera haber sido olvidada completamente.
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Ajusté las imagenes de los vortices utilizando una regresion no linear con
Mathematica ® para extraer Sqp con un ajuste en z. Los parametros libres eran las
localidades del centro de vortices, una salida constante, y Sap. Ver el Anexo A para
mas detalles acerca del modelo y el procedimiento de ajuste. Las longitudes de y San
estan fuertemente correlacionadas y ambas no podrian ser parametros libres.

En el microscopio de barrido, z = 2y + Az, en donde 2 es la distancia de muestra-

sonda cuando se tocan, y Az es controlable para estas medidas de rango 0—0.16 um.

Un limite inferior de zp > 0.4 um existe para las restricciones geométricas. Un limite

superior muy conservador de zo < 1.45 um se obtuvo para estos datos, establecidos

por el ajuste de vortices a una Tc maxima con Sap = Aapr = 0 y Z como un parametro

libre (ver Seccidén A.1). Un limite superior mas pequeiio de zo < 1.3 um se obtuvo,

asumiendo que San(0) es al menos tan grande como Aqu(0) valores medidos en
YBCO dopados optimamente (Basov et al. 1995). Esto es alin una suposicion
conservadora, ya que se conoce bien que la densidad de un superfluido disminuye
(y por consiguiente incrementa la profundidad de penetracion) cuando el dopaje es
reducido de lo 6ptimo. Todos los vortices se ajustaron con un rango de valores
zp. Los resultados justos se reportaron aqui con un valor tipico de zo=0.8 um,
con una barra de error sistematica determinada por los ajustes con zp = 0.4 um y
zp = 1.3 um. La opcion del tipico valor z se basé en alineaciones anteriores y
mediciones de vortices en las muestras con un Aa» conocido. También capté
imagenes de otros cristales de YBCO con muy bajo dopaje a una solo valor de T,
tres con una sonda Hall de 0.5 um y otros con sensores mas grandes, y obtuvimos
resultados de sa» consistentes. Los ajustes a los vortices en un segundo cristal de
YBaxCu30e.375 (50 um grueso) medido a una Tc=8.3 Kdio sap=1.0—1.1 umcon la
opcion de zp=0.8 um. Dos cristales de YBa>CuzOe.358 también fueron captados en
imagenes en su saturacion T. = 17 K. Los vortices en estas muestras dieron un rango
Sab de 1.3-2.1 um con la eleccion de zp = 0.8 um. Sin embargo, estas opciones de
zp para los ajustes fueron arbitrarios y no verificables experimentalmente.
Dificilmente, los errores en z se traduce a la misma sefial de magnitud y sefal
opuesta de error en Sqap, ya que los parametros estan altamente correlacionados. Las
mediciones en estos tres cristales tuvieron errores sistematicos descontrolados,
principalmente por las dudas en z lo cual se limitd tinicamente por zo > 0.4 um,
por lo que en este Capitulo me enfoco en los datos obtenidos de una sola muestra de
YBa;CuzOe.375 sobre el rango de Tc que permitid un control parcial en el error

sistematico z.
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Intente medir el d&ngulo entre la muestra y la sonda, lo cual en principio permitiria
un célculo de la altura minima z del area activa de la sonda sobre la muestra. Esto se
realizo con una cdmara CCD y un microscopio en los cuales pude ver la alineacion de
la muestra-sonda a través de los resistores Opticos laterales del criostato. Este método
para determinar zp no dio resultados confiables. Por ejemplo, capte imagenes de
vortices en un cristal de YBCO con dopaje casi éptimo, para el cual Aqp habia sido
medido con otras técnicas en muestras similares. La anisotropia de YBCO dopado con
dopaje 6ptimo es mucho menor que la de los cristales con bajo dopaje, entonces el
tamafo de vortices aparente observado Sa» deberia ser igual a Aqp en el cristal con
dopaje casi 6ptimo. Durante un alineamiento, los ajustes a los vortices en esa muestra
con z como un parametro libre dieron zp = 2.1 um (un valor mayor que lo usual),
mientras que la medida del angulo de la muestra-sonda obtenida con la camara predijo
solamente zp =~ 0.7 um. Las discrepancias de z se pudieron deber a la curvatura de la
muestra, la discapacidad para medir el angulo de forma exacta desde las fotografias
opticas, o incluso deberse al material extra en la punta o la superficie de la muestra, la
cual contribuiria a una distancia adicional para zo. En vista de estos problemas, enuncie
conservadoramente estos errores en los resultados de sap sin intentar medir zo desde
el angulo de alineacion.

En otro intento de reforzar los limites inciertos de zo, realicé muchos ajustes a los
tres vortices del cristal YBa;Cu3Og.375 en la etapa de templado a T. = 8.6 K. Los
ajustes se hicieron en una seleccion grande de z ajustados y valores Ssap para observar
la bondad del ajuste dependiendo de esos parametros. (Para estas imagenes de vortices

Az fue cero, entonces z = z.) Lo mas bajo la T¢, lo mayor de Sap, y asi lo mas alejado

estamos del limite en el cual la ecuacion (5.2) (con Aapr — Sap) simplifica la solucion

del monopolo (Anexo A.l) en donde z y Sa» ingresan solamente como (z + Sap). No
escogi vortices con Tc < 8.6 K, los cuales tenian un tamafio de vortice aparente aun mayor
Sab, ya que eran menos homogéneos y por eso no tan ideales para el ajuste. Calculé el
promedio de errores cuadrados entre los datos y los ajustes para una cuadricula de z y Sap.

Seleccionando tnicamente aquellos ajustes dentro de un 90% del intervalo de confianza de

rangos z de 0.1 — 0.6, 0.3 — 1.1,y 0.1 — 0.3 um respectivamente para los tres vortices.

Claramente, este no es un método suficiente para colocar limites en Zo, ya que el 90%
de los limites colocados por cada vértice que incluso no todos coinciden y los
valores zp <0.4 um no son fisicamente posibles debido a restricciones geométricas.
Ademas, este analisis asume una distribucién normal de errores, el cual no es el

caso actual y subestima la distribucion de
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z en los intervalos de confianza. Este analisis mas adelante confirma que zy Sap estan
tan correlacionados para tratarlos independientemente. Un nuevo esquema para
determinar de forma precisa z es recomendable definitivamente, como una sonda c
fabricada con un pequeiio pilar STM en la parte de arriba del area activa . Entonces 2o

seria igual a la altura del pillar, ademas de la profundidad de 2DEG.

Resultados

La Figura 5.4 muestra los ajustes de vortices representativos 2D a baja temperatura
para los valores Tc mas bajos y altos de 5.1 y 14.7 K. Ajustar el modelo radialmente
simétrico a perfiles de vortices inhomogéneos como en la Figura 5.4(a) es una
aproximacion la cual da un promedio del tamano de vortices aparente.

Para cuatro vortices, también capté imagenes con sonda Hall mientras calentaba
para investigar la dependencia de temperatura. La Figura 5.5(a) marca el tamafio de
los vortices aparente Sqan(T ) para vortices en sus etapas de T minimas y maximas.
Se ha descubierto en los experimentos que la densidad del superfluido (< Aab—2) en los
cupratos es linear en T fo T « Tc (Hardy et al. 1993). Esta pendiente d(Aab—2)/dT también
se ha descubierto que es independiente del dopaje (Bonn et al. 1996). Dentro de
nuestros errores sistematicos y estadisticos, no es posible extraer los detalles de la
dependencia de la temperatura en la profundidad de penetracion (si asumimos que Sab
= Aap) a partir de nuestras mediciones. La Figura 5.5(b) marca sab—2(T ) para nuestros
datos junto con A—a 2(T ) datos para comparar YBa2Cu306.60 (Bonn et al. 1996). Las
inclinaciones de nuestros datos son consistentes con los datos de YBa>Cu3Os.60, pero

no pueden sacarse conclusiones significativas debido a nuestras grandes barras de
errores sistematicos. El sq» medido es dificilmente constante para T ;5 T./2 (Figura
5.5(a)). Asi que, aproximé San(0) con San(T) con T ~ 2 Kpara Te < 12Ky T~ 4K
para una mayor 7.

El tamano de vortice aparente de baja temperatura Sqp versus los resultados de Te
se muestran en laFigura 5.6(a) y se resumen en la Tabla 5.1. El tamafio de vortice
aparente es un limite superior en Aqp, y si no hay un aumento debido a la localizacion,
Sab = Aap. Para verificar la robustez del ajuste a la cantidad del fondo incluido para
seis vortices, tom¢ imagenes multiples, variando Gnicamente el tamafo de la imagen. Los
valores de sa» variaron a lo sumo por 0.1 um y promedi¢ estos resultados sa» para

obtener un dato puntual por vortice. Las fuentes dominantes de errores
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Figura 5.4: Imdgenes de vortices capturadas con sonda Hall y ajustes al modelo descrito
en el texto (con 2 = 0.8 um) en un solo cristal de YBa;Cu3Os375. (a) Para Te=5.1Ky T =
2.0 K. La forma no uniforme fue tipica en voértices a esta Te. (b) Para T. =14.7Ky T =4.0
K. (c) Ajuste 2D de la imagen (a) dentro del ovalo blanco con un mejor ajuste de parametro
Sap = 1.86 um. (d) Ajuste 2D de la imagen (b con un mejor ajuste de pardmetro sap = 0.55
um. Imagenes y ajustes son mostrados con un exterior constante sustraido y escala de
colores correspondientes a las barras de la derecha. (e) Secciones intercaladas horizontal
(x) y vertical (@) a través del centro de los vortices en la imagen (a) (verde), imagen

(b) (rojo), y ajustes correspondientes (c) y (d) (lineas negras).
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Figura 5.5: Dependencia de temperatura en el tamafio de vortices aparente sq» en un cristal
de YBa;Cu3Os 375 para valores de Tc 5.1 Ky 14.7 K. En la ausencia de localizacion separada
de los vortices de panqueque 2D, Sap = Aap. Para cada uno de nuestro datos mostrados, sa»
se obtuvo de los ajustes a las imdgenes de vortices individuales tomados con sonda Hall
cuando Tincrementd. Los vortices desaparecieronen T < Te. Las lineas punteadas indican la
extension maxima de grupos de datos que pudieran ser cambiados debidos a los errores
sistematicos. (a) Tamafo de vortices aparente Sas vs. T. (b) s¢ vs. T para los mismos datos
como fueron marcados en (a). Los datos * son Az?(T) de Bonn et al. (1996) para un

cristal de YBaxCuzOs.60 con Te = 59 K. (Note que el eje vertical se salta los valores entre
4-20 pym.)
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Figura 5.6: El tamafo de vortices aparente San(T¢) para un cristal YBa;CuzOs.375. (2)Sap < versus
Te. T <24KparaT.<12Ky T< 4.3 KparaT. > 12 K. sq se obtuvo de ajustes a las imagenes
tomadas con sonda Hall de 42 vortices diferentes a ocho etapas de Tc en templado a temperatura
ambiente. Las barras horizontales indican la resolucion limitada en la amplitud completa de la
transicion de superconductividad para cada 7. Las barras verticales de errores son de
inexactitudes en la calibracion de la sonda (mostradas Uinicamente para los puntos extremos de
datos). Un error sistematico de una inexactitud en la distancia minima de la muestra-sonda z podria
variar los datos en su totalidad colocados por la extension indicada por la flecha doble en T, =2
K. Los puntos de datos mostrados son con z = 0.8 um. (b) Marca de T, versus s—2 para, T < 10
K. Las barras horizontales de errores incluyen ambos, la calibracion de la sonda y las inexactitudes
. Las lineas solidas es T ™ de la ecuacion (5.1). La linea punteada es calculada asumiendo una
relacion linear por medio de cero a partir de una medicion reciente de Aq(0) =202+ 22 nm en YBCO
con T. =56 K (Pereg-Barnea et al. 2003), consistente con los resultados en Sonier et al. (1997).
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en los resultados de sap son las inexactitudes en zp (que seran las mismas para
todos los puntos de datos) y la calibracion del coeficiente de la sonda Hall, Ry =

0.115 = 0.015 Q/G. Los ajustes con los extremos de zp muestran que el error
correspondiente a Sap, indicado por la flecha doble en la Figura 5.6(a) y dado por el
promedio de san(7Tc) en la Tabla 5.1, es dificilmente constante para todos los puntos de
datos. La inexactitudes en Ry se traduce a un error de Sa» de casi 8% de (z + Sap).
Ry puede cambiar levemente de enfriamiento a enfriamiento, entonces es poco
probable como 2z, no es necesariamente el mismo para todos los valores de Te¢. Bajo
el supuesto de que la ecuacion (5.2) con Aap — Sap es la descripcidn teodrica correcta de

nuestros perfiles de campo medidos, otros errores sistematicos y estadisticos son
pequeiios comparados a aquellos de zo y RH.

A una baja T. de 5.1 K, el tamano de vortice aparente Sqp varia significativamente
de vortice a vortice y ATc es casi el doble que una T. mas alta. Esto pudiera ser
explicado por variaciones de T¢ locales en la escala de longitud de decenas de micrones
y pudiera sugerirse que el oxigeno ordenado y el dopaje en el plano fue algo

inhomogéneo después del tiempo mas corto de templado. Las mediciones mas angostas

AT:. < 1.5 K y variaciones Sa»b mas pequeias para Te >6.5 K pueden indicar un

incremento en la homogeneidad. Alternadamente, sa» puede ser dominada por
localizacion separada en el vortice panqueque (Figura 5.2(c)) ala T.mas baja, o bloques
divididos de vortices panqueque no detectados, y asi las variaciones en Sqp pudieran
deberse a la localizacion. Es atil examinar los resultados de sap en el caso asumido de
sab = Aab. La Figura 5.6(b) muestra los datos de baja temperatura marcada como 7c¢ versus
s2a (recuerde que A2 es proporcional a la densidad del superfluido). Los datos

desviados de la relacion linear Uemura se muestran como la linea sélida. Los ajustes

dieron los valores de baja temperatura sqp =~ 1.7—4.3 um para la Tc mas baja ~ 5 K.
En contraste, la Ecuacion (5.1) da T. ~ (3.3 K um?)A-%(0) para YBCO, o Aap(0) =

0.8 um para T. =5 K. Si sap = Aan, entonces mis datos indican que una ns(0)mas baja
pueden ceder 5 y 6.5 K temperaturas de transicion. Los datos de 7Tc mas altos estan
inconclusos debido a las altas barras de errores incrementales de la inexactitud de z.
Si la linea Uemura es calculada a partir de mediciones residentes de Aq(0) por Pereg-
Barnea et al. (2003), como se muestra por la linea punteadas en la Figura 5.6(b),

nuestros datos se desvian incluso mucho mas de la linea.
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5.2.5 Discusion e implicaciones

La interpretacion de mis mediciones de tamafio de vortices aparentes como una
funcion de Tc en YBaCuzOs+x con muy bajo dopaje es contingente al comportamiento
de los vértices de panqueque 2D, mostrado esquematicamente en la Figura 5.2. Si los
vortices captados en imagenes no eran justamente bloques de panqueque, pero en
lugar, localizados con desplazamientos horizontales irresolubles, el tamafo de vortice
aparente Sqp seria mayor que Aqp.

Examinemos los vortices panqueque con mas detalle. Estos cristales tienen una
anisotropia mayor Ac/Aap, como lo confirman mediciones recientes de A(0) ~ 100
um para Te~ 6 K (Hosseeni et al. 2003), entonces, es en realidad apropiado tratar un
vortice como compuesto por vortices panqueque 2D, como primero lo introdujo Clem
(1991). Olvidando la unién Josephson (Ac — o), el potencial de un solo panqueque

disloco una distancia p de alguna forma, otro bloque directo es (Clem 1991):

Uo(p) = Eo[y+1In(p/2Aab) + Ko(0/ Aab)], (53)

en donde Ey=®’s/(8m°A},), yes la constante de Euler,y s=1.17nma capa doble
espaciado de YBCO. Asumiendo que Aq»r=0.8 um de la Ecuacién (5.1)a Tc=5K,
el buen ancho potencial seria p < 0.3 um para Uy(p)/ks < 5 K. Esto indica que las
fluctuaciones térmicas del panqueque no pueden ser el tnico recurso de nuestro tamano
grande aparente de vortices. Bluhm confirmé este célculo con simulaciones Monte
Carlo del en el bloque completo de panqueques, usando la interaccién magnética
exacta de potencial del bloque incluyendo los efectos de la superficie.

Como ya lo mencione, la localizaciébn pudiera causar desalineacion de los
panqueques. La fuerza requerida para deslocalizar un vértice ha sido estimada por
Gardner et al. (2002) siendo ~0.5 pN para un cristal similar a YBCO con Tc =11 K.
Esta es la fuerza total en casi mil panqueques dentro de una profundidad de penetracion
de la superficie. La fuerza restaurativa en un panqueque dislocado calculada con Uy(p)
es de orden 0.5 fN, mostrando que la localizacion puede ser lo suficientemente fuerte para
distorsionar un bloque de panqueques rectos, resultado de un bloque de panqueques

separados (mostrado en la Figura 5.2(c)). Estudios mas profundos de ambientes de

localizacién en estos y otros cupratos son necesarios.
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Si la localizacién resulta en no contribuir con el tamafio de vortice aparente Sap,
entonces Sab = Aab, y los datos indican que el modelo de un limite superior linear en
T debido a las fluctuaciones de fase en superconductores casi 2D , la Ecuacion (5.1)
con a = d > &, no es apropiada aqui. Dentro del contexto de la Ecuacion (5.1), otras
escalas de longitud podrian determinar a. & no ha sido medido en estas muestras y pudiera
ser mayor que d, como se esperaria si la desaparicion de la superconductividad a un bajo
dopaje es descrita por un punto cuantico critico. Si hay una T continua = 0 de transicion
superconductora a no superconductora a un nivel critico de dopaje xo, la longitud

coherente § (y &) deberia divergir como x — xp. Habria un cambio de fisica 3D con &c

» d, y asi un & con muy bajo dopaje seria la caracteristica de la escala de longitud a,
cediendo Tc §c7&_2(0) (Kivelson). Alternativamente, si el superconductor es granular y
sobrepasa la transicion de percolacion conforme el dopaje disminuye, a podria ser
determinado por el tamano del cluster (Kivelson). Cualquier escenario es consistente
cualitativamente con nuestros datos. Los perfiles de campo inhomogéneo notorios en los
datos de Tc mas bajos pueden apoyar la idea de un superconductor inhomogéneo en la
escala del micron, pero no dar informacién directa acerca de la granularidad al nandmetro
o a decenas en la escala del nanometro.

5.3 Conclusiones

En resumen, utilicé el microscopio de sonda de barrido Hall para captar imagenes de
vortices individuales en YBa;Cu3Os+x con muy bajo dopaje, con T¢ variando desde 5
a 15 K. Observé variaciones espaciales en los perfiles de campo de vortices a las T¢
mas bajas y de estos ajustes obtuve el tamafio de vortices aparente San(Tc). Si este
tamano es gobernado tnicamente por Aan(7T¢), los resultados no estan de acuerdo con
la ampliamente aceptada relacion Uemura T, oc A(0)~2 oc ns(0)/m*. En lugar, estas
indicarian que las densidades mas bajas de superfluido pueden apoyar T¢’s de 5.1 y
6.5 K. Note que esta desviacion no puede ser explicada incluyendo las fluctuaciones
de la fase cuantica (Emery y Kivelson 1995a,b) porque eso predeciria desviaciones en
otra direccion (mayor ns/ m* para estos valores de T¢).

La explicacion alterna para el tamafio de vortices aparente mayor es que los vortices
no son modelados como un bloque de panqueques vortice rectos, pero en lugar
localizados como bloques desalineados o “separados”. En ese caso, nuestras
mediciones de tamafio de vortices aparente Sap son una superposicion de la

profundidad de penetracion en el plano y la escala de longitud de los desplazamientos

de los panqueques. Nuestros resultados ceden limites superior a Aap, ya que Aap < Sab.
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La region de muy bajo dopaje en el diagrama de fases de los cupratos es importante

de estudiar, y esta disponible para experimentar gracias a los cristales individuales de
YBCO de la UBC (Liang et al. 1998, 2002). Otras técnicas para medir Aq» deberian
realizarse en estos cristales con muy bajo dopaje para suplementar los resultados aqui
presentados. Los recientes resultados presentados por Pereg-Barnea et al. (2003) y
Tallon et al. (2003) muestran desviaciones de la relacién linear Uemura para los
dopajes mas altos que en nuestros cristales con muy bajo dopaje. Mas desarrollos de

la muestra y estudios de otros cupratos con muy bajo dopaje ayudaran a determinar la

fisica subyacente de estas muestras.
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Capitulo 6

Vortices parciales

En este capitulo discutiré observaciones inesperadas de vortices magnéticos que
parecieron cargar un flujo total menor que el flujo superconductor cuantico @y =
hc/2e. Estos rasgos fueron observados con el microscopio de barrido magnético en
cristales individuales de YBa;CuzOg+x (YBCO) con muy bajo dopaje con x =~ 0.35 —
0.375. (Ver Seccion 1.3 para una introduccidon basica de estos cristales). Las
observaciones se hicieron inicialmente con un dispositivo de interferencia de
superconduccién de 8 um (SQUID) y después mas extensivamente con una sonda Hall
de 0.5 um.

La cuantizacion fluxoide es una propiedad fundamental de la superconductividad.
Por esta razén fue sorprendente ver estos rasgos sub-®@y aislados aparentes, los cuales llamaré
vortices parciales. En este capitulo, revisaremos brevemente la cuantizacion
fluxoide en un superconductor. En la Seccién 6.2, presentaré las imagenes de vortices
parciales, discutiré las propiedades de las vortices parciales, y daré estadisticas de su
prevalencia y magnitud. Luego, discutiré algunos de los escenarios iniciales pero
rechazados para crear estos vortices parciales antes de presentar una propuesta para lo
que estos vortices parciales realmente son. Creemos que son causados por un vortice
completo que es parcialmente desplazado de forma horizontal (un “vortice de
panqueque dividido™). Esto es posible tinicamente en superconductores laminados casi
2D en donde los vortices pueden ser tratados como un bloque de panqueques de
vortices 2D (Clem 1991). La cuantizacién de flujo no se viola por el bloque dividido.
En la Seccién 6.4 discutiré la idea del bloque dividido en detalle y mostraré que en

realidad va de acuerdo con las observaciones experimentales.

115



116

CAPITULO 6. VORTICES PARCIALES

6.1 Revision de cuantizacion de flujo

Hay dos clases de superconductores: tipo Iy tipo II. Para los superconductores de tipo
I e > 1/\/2 en donde A es la profundidad de penetracion magnética y & es la longitud
coherente (la escala de longitud sobre el cual el orden del parametro del superconductor
puede variar). Los cupratos son superconductores de tipo II. A diferencia de los
superconductores de tipo I que exhiben una transicion de superconduccion normal de
primera orden en un campo critico Hc, los superconductores de tipo II tienen un rango
intermedio entre dos campos criticos (Hcl y Hc2) en donde estos permanecen
superconductores pero permiten que ingresen conjuntos de flujo. Estos conjuntos de flujo
estan asociados con vortices de supercorriente rodeando un centro superconductor del radio
. Cuando A > § (tipo II), la energia de un limite superconductor normal es negativa y asi
los conjuntos de flujo se dividen en unidades mas y mas pequefias para disminuir la energia.
(Ver Tenkham 1996, p. 11-3).
Los conjuntos de flujo no pueden subdividirse en unidades de flujo infinitesimales. El
flujo de cada conjunto debe ser cuantificado, lo que puede mostrarse en el siguiente
argumento (de Tenkham 1996, p. 127-8). La superconductividad es un estado cuantico
macroscopico descrito en la teoria de Ginzburg-Landau por un parametro de orden
complejo ¥ = [¥| e', en donde ns || es la densidad de corriente superconductora. La fase
del parametro de orden debe ser valorada individualmente, entonces <f Vo - ds = 2nn, en
donde n es un entero. El termino de supercorriente de energia cinética en la expresion de
energia libre de Ginzburg-Landau da m*vs =h Vo —e*A/c. La combinacion de ecuaciones

ocasiona la condicion de cuantizacion fluxoide

he

o+ ™ {Vs*‘ds=n (6.1)
¢ 3
en donde e* = 2e (pares de Cooper )y @ = A - dsesel flujo através de un camino
cerrado. La densidad supercorriente es Js = 2ensvs. Elegimos un camino de integracion
que contiene un conjunto de flujo. Para grandes distancias comparada a la profundidad de
penetracion, J;, — 0 yasivs — 0 y la condicion de cuantizacion simplemente se vuelve
® = nhc/2e. Ya que el limite de energia en los superconductores de tipo II es negativa,
n =1 da el estado de energia mas bajo y el flujo ingresa las unidades superconductoras del
flujo cuantico superconductor @9 = hc/2e. Un conjunto de flujo 1do es llamado vortices.

Es por eso que un voértice en una muestra con dimensiones laterales comparadas a A
(para
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que hay un camino vs = 0) no puedan contener menos de @ de flujo, porque la fase
no seria valorada individualmente. Hay excepciones a esta declaracion en situaciones en
donde algo mas que flujo contribuye a la fase de enrollamiento, la cual comprobod que
el parametro de orden superconductor para los cupratos es una onda d (en lugar que
una onda s como un superconductor convencional). Su experimento fue realizado con
una lamina delgada de YBCO reproducida especialmente en tres secciones, cada una
con diferente orientacion de ejes ab. Las secciones se juntaban en un punto del tri
cristal individual. Las orientaciones de los ejes del cristal y los angulos del limite se
eligieron para crear una fase de enrollamiento m alrededor del punto del tri-cristal.
Esto es posible con un material de onda d porque el parametro de orden tiene cuatro
l6bulos de sefial alterna. Cruzar un limite desde un lobulo negativo a un lobulo positivo
resulta en un cambio de fase . Ya que ya ha habido un cambio m, el flujo a ese punto
debe ser un medio entero para asegurar que la fase total de enrollamiento es 2mtn. La
observacion de Kirtley et al. (1996, 1999b) de un flujo cuantico de medio entero
generado espontdneamente en el punto del tri-cristal proporcion6d evidencia
concluyente para la superconductividad de onda d.

El ejemplo del tri-cristal muestra que la presencia de limites granulados de orientacioén
particular en la onda d puede resultar en vortices de medios enteros multiples de @y sin violar
la validez individual de Y. Sin embargo, en un solo cristal, como el YBaxCuzOe+x
discutido en esta disertacion, no deberia haber limites granulares aparte del macla (el
intercambio de los ejes a y b) lo cual no puede resultar en una fase de enrollamiento de
o cualquier fraccion por consiguiente. Un cambio en 1 puede ocurrir a través de un limite
intercambiado, pero cualquier camino cruzando un limite intercambiado tendria que cruzar
un numero par de limites, y asi solamente adquirir fases de enrollamiento de 2ntn.

Dos categorias de explicaciones para los vortices sub-®q surgen de la discusion
anterior: la cuantizacién fluxoide en donde la corriente no da cero, entonces @ < @y, y

las fuentes de no flujo de la fase de enrollamiento ademas de 2.

6.2 Observaciones de vortices parciales

Los vortices parciales fueron observados en cuatro cristales individuales de
YBaxCu3Os+x s con muy bajo dopaje, de al menos diez que fueron captados en

imagenes. Generalmente, los voértices parciales fueron vistos en
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T ~ 7K ynoen T. > 11 K.! Las observaciones iniciales de vortices se realizaron
con un microscopio de barrido SQUID en tres cristales, mientras que mas adelante se
hicieron mas estudios detallados en vortices parciales en un cuarto cristal con una
sonda Hall. Este cristal tenia x = 0.375 y su T¢ vari6 en etapas de 5 a 15 K por el
templado a temperatura. La captacion de imagenes de vortices también fue realizada
en Ortho-II (Tc = 60 K) y en cristales de YBCO con dopaje casi 6ptimo, ninguno de
los cuales mostro vortices parciales.

Un barrido con SQUID de 8 um fue utilizado en las primeras observaciones de
vortices parciales en muestras de cristales individuales de YBa>;Cu3Os.354 y contenido
similar de oxigeno. Al menos seis grupos de cristales fueron observados con el SQUID

y vortices parciales fueron observados en tres de ellos. Los cristales en que los vortices
parciales no fueron vistos tienen un T¢ entre 11 y 13 K. Los vortices parciales fueron

observados solamente en cristales tomados con SQUID con transicién de temperaturas

mas bajas obtenidas con el templado de las muestras (separadamente) por cerca de
una semana a ~40°C. Dos de los tres vortices de parciales de las muestras tomadas con
SQUID tuvieron Tc = 7 K, mientras que la tercera tuvo un Tc inmensurable 2 entre 7 y 12

K. Las amplitudes de transiciones no fueron determinadas para todas las muestras, pero

cuando se midieron, las muestras con 7. mas alta (11-13 K) tuvieron AT: < 2 K

mientras que aquellas con Tc mas bajas tuvieron una amplitud de ~3 K.

En una muestra de Tc = 7 K, 16 vortices parciales fueron observados
aproximadamente, asi como también un estimado de numeros de vortices completos
equivalente. Algunos vortices fueron dificiles de clasificar debido a la resolucion espacial
limitada del SQUID. Este cristal también fue utilizado para el impulso de vortices y los
experimentos de aniquilacioén descritos en Gardner et al. (2002). Dos iméagenes de vortices
parciales en este cristal se muestran en la Figura 6.1. La imagen (a) muestra vortices
completos con un vortice parcial proximo, cuyo pico de flujo @s a través del SQUID es
solamente del ~40% del pico ®s de los vortices completos. Los vortices brillantes fueron
determinados como vortices completos a partir de un ajuste de 1D utilizando el modelo
monopolo de perfil de campo de vortices (ver Anexo A.1). La imagen (b) muestra dos
vortices parciales aproximandose a una amplitud diferente. Los vortices parciales mas

brillantes tienen una amplitud doble que

'Una excepcion fue el cristal estudiado con la sonda Hall a un rango de T.. Los vértices parciales se observaron arriba
de 11 K, pero con porcentajes disminuyendo conforme T, aumentaba a 15 K.
‘Las temperaturas de transiciones mayores de 7 K no pueden medirse directamente con el SQUID debido a las bajas
temperaturas de operacioén del Nb del SQUID. Para muestras de con alta T. estudiadas con el SQUID, la T, se midi6 ya sea
en su totalidad con el magnémetro SQUID, con una sonda Hall configurada sin barrido, o con un deducido aproximado a
partir de los cambios de configuracion de los vértices cuando la muestra fue ciclada a temperaturas mayores de la T..
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Figura 6.1: Las imagenes SQUID de vortices parciales de un cristal YBa;Cu3Ogas4 con
T. 7 K. (a) Los vortices rojos es un ®, completo, mientras que encima de este a la derecha
hay una pequefna cantidad de flujo - un vértice parcial. T =2.6 K. (b) Ambos voértices son
solamente parciales, ya que sus picos son significativamente mas pequefios que el de los vortices
completos en (a). T'= 2.1 K. Las formas de gota a los lados de los vértices se deben al flujo,
enfocandose en los cables de la bobina de captaciéon del SQUID de 8 um.

el mas pequefio. Aunque los ajustes y los resultados de integracion no son los
suficientemente exactos para probarlo, estos son consistentes con la sugerencia de
que el fluyjo contenido por los dos vortices parciales en (b) agrega a uno ®o.

La muestra de 7. desconocida (entre 7 y 12 K) fue estudiada con brevedad
solamente debido a dificultades con la muestra-alineacion del SQUID y una superficie
no muy buena de la superficie de la muestra. Once imagenes conteniendo 18 vortices
en total se obtuvieron, cada imagen después del enfriamiento del campo por medio de
Tc. Uno de estos vortices fue claramente un vortice parcial, mientras que también los
otros tres fueron probablemente vortices parciales. La Figura 6.2 muestra imagenes
tomadas con SQUID de esta muestra. La imagen muestra un vortice completo (el mas
brillante),un vortice parcial definido y algo de flujo adicional en la parte de arriba de
la imagen. La alineacidon y problemas de superficie evitaron buenos ajustes a los
vortices, pero he asumido que los vortices mas brillantes contenian un flujo cuantico
completo debido a la observacion de muchos otros vortices idénticos en esta muestra.
El pico del flujo para los vortices parciales en (a) es casi 67% del pico completo del
vortice. En un esfuerzo de estudiar mas el fenomeno de los vortices parciales, después
de la imagen (a) ciclé la temperatura arriba de Tc y enfrié en condiciones similares.
En nueve de estos ciclos de temperatura subsecuente, solamente en uno aparecio -en
el lugar del flujo- un posible vortice parcial en lo més alto de la imagen (a). Después
de todos los otros ciclos, solamente se observaron vortices completos como los que se

muestran en la imagen (b). Esto indic6 que en esta muestra,
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Figura 6.2: Vortices parciales y completos. (a) Un vortice parcial estd a la derecha, mientras
que otro flujo esté saliendo en la parte de arriba de la imagen y un vortice completo esta
presente al lado izquierdo. (b) Después del ciclo térmico arriba de T, 8 de 9 veces vortices
completos solamente como los que se muestran aqui aparecieron.

al menos dentro de la regidén observada, la probabilidad de que se formen vortices
parciales fue relativamente pequeiia..

Después hice estudios mas detallados de vortices parciales en una muestra mas
nueva utilizando un sonda de barrido Hall. El tamafo litografico de la sonda Hall fue
solamente de 0.5 um, dando una mucho mejor resolucion espacial que la del SQUID
de 8 um. La sensibilidad de flujo de la sonda Hall, no siendo tan buena como la del
SQUID, fue suficiente para captar las imagenes de la mayoria de los vortices parciales.
La muestra captada con las sonda Hall fue un cristal individual de YBa>Cu3Os.375 con
8 um de ancho que no habia pasado aun por el templado final a temperatura ambiente.
Templar el cristal a o cerca de la temperatura ambiente permite a la cadena de oxigeno
en CuO formarse en cadenillas cuya longitud controla el dopaje dentro del plano y Te.
(Para més informacidn acerca del cristal de YBCO, vea las secciones 1.3 y 5.2.1). Al
captar imagenes del cristal en ocho etapas durante el templado, obtuve datos para un
rango de Tc de 5 a 15 K en el mismo cristal. Este es el mismo cristal en el cual ajustes
extensos se realizaron a los supuestos vortices completos para medir el tamafio del

vortice aparente (Capitulo 5). Muchos otros cristales de YBa;CuzOe+x también fueron

captados con una sonda Hall, una con x = 0.35y Tc = 12.7 K, y dos con x = 0.358
y Te = 17 K, pero ninguna de estas mostrd vortices parciales.

Mas de 100 vortices parciales fueron observados con la sonda Hall en el cristal de
YBayCu30s.375. Las imagenes representativas de estos vortices parciales se muestran
en la Figura 6.3 para varias T.. Las imagenes mostradas en la Figura 6.3 fueron
tomadas a temperaturas T « T. después de enfriar el cristal en el campo en un campo
perpendicular B, < 0.5 G. El criostato estaba adentro de la triple capa de la proteccion

magnética de mu-metal con campo residual <25 mG. La cantidad de enfriamiento
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Figura 6.3: Imagenes tomadas con sonda Hall conteniendo vértices parciales para un
rango de Tc en el cristal de YBa,Cu3Os375. (a) T =5.1 K. (b) T.=6.5K. (c) T.=8.6 K.
(d) Te=11.5K. (e) T.=13.1K. (f) Tc =14.0K. (g) Tc = 14.4 K. Para (a)-(d), T< 2.4 K;
para (e)-(g), T < 4.2 K. En la mayoria de las iméagenes, los vortices mas brillantes (rojo)
estan llenos de voértices completos dentro del error experimental, mientras aquellos de
amplitud mas pequeia son identificados como vortices parciales.
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fue tipicamente 3 K/min a través de la transicién de superconduccion, ya que esa fue
a la cantidad que la camara de la muestra enfri6 cuando se apago6 el calentador después
de calentar la muestra arriba de T.. Enfriar diez veces mas despacio no redujo el
numero de vortices parciales. Las imagenes se tomaron tipicamente después que se
apag6 el campo aplicado. Las iméagenes de antes y después de apagar el campo a baja
temperatura se ven idénticas. Como han mostrado las experiencias previas con estos
cristales, hay una buena cantidad de sitios de localizacidon en estos cristales como en
los campos bajos en donde los vértices no escapan cuando el campo se apaga. (Es
tipico observar vortices aislados localizados en un campo de muestra enfriado para la
mayoria de los superconductores de tipo II). Cuando la muestra se enfrié en un campo
cero, no hubo vortices (parciales o completos) presentes. También tome imagenes de
vortices parciales en otras situaciones como después del enfriamiento en campos con
un componente horizontal grande, y después de ciclar la temperatura a valores

cercanos pero no de baja T¢. Estos datos seran discutidos a continuacion.

Propiedades

Muchas propiedades de los vortices parciales pueden ser deducidas de mi
informacion. Los vortices parciales son observados solamente en cristales con baja Te.
Imagenes previas de cristales YBCO con dopaje casi optimo (T = 92 K) y Ortho-II
(Tc = 60 K) no mostraron vortices parciales. Estos ocurren frecuentemente para las T¢
mas bajas y es raro para T. 12 K. El flujo contenido en los vortices parciales no se
limita a ®o/2 o a otras fracciones de enteros mas pequefias, en lugar pareciera variar
continuamente. La frecuencia de ocurrenciay el flujo contenido en los voértices parciales
sera discutido cuantitativamente en la Seccién 6.2.2.

Otra observacion es que los vortices parciales tienen a ocurrir en grupos. Esta es
una propiedad importante porque es consistente con la idea de que los vortices
parciales ocurren en un grupo que como un todo es la suma de un flujo cudntico. Los
vortices parciales han sido observados a decenas de micrones de distancia de otros
vortices parciales dentro de un grupo. Asi que en casos en donde los vortices parciales
aparecen aislados, otros podrian estar cerca pero no dentro del area de la imagen. Los
vortices parciales usualmente tienen picos claros, pueden tener una simetria circular
como un vortice completo o algunas veces son alargados o tienen un camino de flujo
apenas visible (refiérase a la Figura 6.3 para ejemplos).

Los vortices parciales muestran una tendencia a preferir ciertas regiones del cristal, incluso
después



6.2. OBSERVACIONES DE VORTICES PARCIALES 123

(a) (b)

AB=145G AB=143G

Figura 6.4: Los vortices parciales prefieren ciertas localidades incluso después de
templar la muestra a temperatura ambiente. (a) 7. = 11.5 Ky T = 2.2 K. Después de 6
dias méas a temperatura ambiente, T = 13.1 Ky T = 4.7 K. Note la organizacion
impresionantemente similar de los vortices parciales rodeando x en cada imagen. Las x
probablemente marcan el mismo lugar en la muestra, ya que se espera un cambio entre
la muestra y la sonda después del ciclo de templado temperatura ambiente . AB es la escala
completa del mapa de colores.

del templado a temperatura ambiente, como se muestra en la Figura 6.4. Esto puede
indicar que los vortices parciales ocurren preferentemente en regiones de la muestra
con mas desorden, mas lugares de localizacion, o superconductividad mas débil.

Mas adelante, les mostraré que los vortices parciales pueden ser inducidos en
YBCO con muy bajo dopaje al enfriar el campo horizontal campo. Luego discutiré la
tendencia de los vortices parciales de moverse o fusionarse cuando se ciclan a mas
altas temperaturas (bajas Tc) o con un movimiento de roce rapido en el contenedor de

la muestra.

Efecto de un campo dentro del plano

Mientras tomabamos los datos de los vortices parciales en el cristal de
YBa>Cuz0s.375, comenzamos a sospechar que los vortices parciales observados eran
segmentos de vortices completos que se desplazaron lateralmente. Esta idea se elabora
en la Seccion 6.4. Los diferentes segmentos se unirian por un interlaminador de
vortices Josephson. Una de las pruebas de este modelo es enfriar la muestra en un
campo con un componente horizontal fuerte, porque este deberia reducir el costo de
energia del desplazamiento de un segmento de vortice, haciendo la formaciéon de

vortices parciales mas favorable.
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Figura 6.5: Efecto de un campo dentro del plano en la formacion de vortices parciales
en YBCO. T =14.4 Ky T =4 K para todas las imagenes . El campo enfriado a través de
Tcen B,=0.5Gy (a) B«=0, (b) Bx = 2.34 G. El campo enfriado a través de Tc en B; =
0.2Gy (c) B«=0,(d) Bc=1.17 G, (e) Bx=2.34 G. (La direccién x es horizontal y z esta
afuera de la pagina.)

Con el cristal casi completamente templado a T.= 14.4 K, enfrié¢ la muestra a través
de Tc en un campo aplicado con un componente dentro del plano, asi como también
un componente z. Las imagenes tomadas después de enfriar a varias Bx y B, se
muestran en la Figura 6.5. La organizacion de voértices no cambia si los campos se
apagan después de enfriar. De izquierda a derecha, las imagenes muestran un
incremento en las cantidades de vortices parciales. Casi no hubo presencia de vortices
parciales después de enfriar con Bx = 0, pero incrementar el Bx con un par de Gauss
resulto en muchos vortices parciales. La magnitud de B, determina la densidad del
flujo observado en las iméagenes, como puede ser visto al comparar la fila de arriba de
las imagenes (B; = 0.5 G) a la fila de abajo (B, = 0.2 G). La Figura 6.5 muestra
claramente que la formacion de vortices parciales es en realidad mas favorable cuando
la muestra es enfriada en campo con un componente dentro del plano. El radio de Bx
a By, i.e. el angulo entre el campo aplicado y el eje z, pueden jugar un rol en la

probabilidad de formacion de vortices parciales.



6.2. OBSERVACIONES DE VORTICES PARCIALES 125
Movilidad

Descubri que los vortices parciales fueron mucho mas moéviles que los vortices
completos convencionales en las mismas muestras. Esto se observé en dos formas. Un
método mostrd que los vortices parciales se movieron alrededor cuando la temperatura
subi6 a T < Tc. Otras observaciones con ambos, el SQUID y la sonda Hall mostraron
vortices parciales que se movieron o fusionaron cuando la muestra fue sujeta a un
movimiento brusco. Ambas observaciones sugieren que los vortices parciales son
menos faciles de localizar que los vortices completos.

Para comparara cualitativamente la potencia de localizacion de vortices parciales y
completos, subi la temperatura y observe si los vortices se movian o no. Esto se realiz6 de
manera controlada, como se describe a continuacion: La muestra de YBa2Cu306.375 con
Tc=144Kseenfrioa 3 K enun campo Br= 2x"+0.25z2" G. El componente grande
x se eligio para inducir vortices parciales. Mientras que a 3 K el campo aplicado se apago
y no se observo ningun cambio en la organizacion de los vortices. Luego, la muestra se
calent6 hasta T = 6.6 K, se enfrio de nuevo a 3 K, y se capto la imagen otra vez. Este ciclo
se repitio muchas veces con temperaturas maximas altas sucesivamente menores a Tc.
Después de todos los ciclos, los vortices se habian movido. Las imagenes se muestran en
la Figura 6.6(a). Los vortices completos creados por enfriamiento a través de Tc en B-
0.257" G no mostr6 ningiin movimiento después de un ciclo térmico similar.

(Figura 6.6(b)).

El movimiento de vortices parciales también fue observado en momentos después
del movimiento de roce brusco del contenedor de la muestra en direccion z o el plano
xy. Algunas veces, los vortices parciales parecian fusionarse. La Figura 6.7 muestra
imagenes con sonda Hall antes y después de muchas rampas del voltaje en la piezo z
(para determinar la separacion de la muestra-sonda) yun leve movimiento grueso en z
hacia la muestra. Dos vértices parciales de aproximadamente la misma amplitud del
pico parecieron fusionarse dentro de los vortices brillantes. Los vortices estan, en
lugar, cerca de la esquina izquierda de la imagen, entonces es posible que otro flujo
afuera del area de la imagen participo en el cambio y que estas imagenes no muestran
la historia completa. No obstante, los vortices parciales se movieron definitiva y
probablemente se fusionaron debido al movimiento z.

La Figura 6.8 muestra las imagenes de vortices parciales tomadas con SQUID, que
se movieron con respecto a la muestra y a los vortices estacionarios mas grandes
cuando la muestra se movi6 en direccidon y con un movimiento de roce grueso. [La

imagen (a) en esta figura es la misma que la Figura 6.1(a)]
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Figura 6.6: Comparacion de un movimiento térmico de vortices parciales y vortices
completos. (a) Muestra de YBCO enfriada a través de Tc = 144 Ken Bx=2 Gy B; =
0.25 G a T =3 K. La imagen (i) fue tomada después de que los campos fueran
apagados. Después del ciclo térmico secuencial a (i1) 6.6 K, 8.0 K, (iv) 9.8 K, y (v) 12.2 K.
(b) La muestra fue enfriada a través de Tc en Bx=0 y B;=0.25 Gto T =3 K. La imagen (i)
fue tomada después de que los campos fueran apagados. (i1) Después del ciclo térmico a 11.8
K. Todas las imagenes fueron tomadas a T'=3.0 K.



6.2. OBSERVACIONES DE VORTICES PARCIALES 127

0.8
0.6
0.4
0.2

Gauss

(c)

1 s
l:. * . :l
05 ...'o. . . =
N * ! : : $
o . l.: ] ... -1
l.:. o.l.. o® ': 1% I:"
e 1L S P
‘ L S 2
0 5 10 15 20

Distancia ( m)

Figura 6.7: Vortices parciales fusionados después del movimiento grueso en la
muestra. (a) Imagentomadaconsonda Hall después de enfriar a través de Tc = 8.6 K
en B, = 214 mG campo aplicado. Note dos vortices parciales dentro de los circulos
blancos. (b) Después de mucha capacidad energética versus rampa z y un leve
movimiento grueso z hacia la muestra. La comparacién de las imagenes sugiere que
dos vortices parciales en (a) colapsaron a un voértice completo (b). (c) Secciones
intercaladas de 2-3 pixeles amplios a través de las imagenes (a)y (b) como lo
indican las flechas.
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Figura 6.8: Movimiento de vortices parciales inducido por un movimiento
grueso xy en un cristal de YBCO con T. =~ 7 Ka T = 2.6 K. Las imagenes superiores e
inferiores son las mismas, solamente se muestran con un diferente mapa de colores para
resaltar todos los rasgos. Los vortices parciales de interés se indican con las flechas
blancas. El movimiento de roce grueso en la muestra en direccion de y fue realizado
entre las imdgenes (a), (b) y (c), cambiando verticalmente el area de la imagen como se
muestra. Las imdgenes intermedias también fueron tomadas pero no se muestran. Los
voértices mas grandes permanecen estacionarios con respecto a la muestra mientras que
los vértices parciales se movieron alrededor. En (a) los vortices mas brillantes contienen
flujo ®o. Este mismo vortice es visto otra vez en la parte superior izquierda de(b). La masa
amorfa (roja) en (b) y (c) son vortices que estin muy cerca para ser resueltos espacialmente
por el SQUID de 8 um.
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Los vortices parciales tienen aproximadamente 40% de flujo pico en los vortices
completos en (a). Si este vortice parcial es parte de un grupo, no esta claro en donde
estan los otros miembros del grupo. El otro flujo parcial podria estar afuera del area de
la imagen o puede estar dentro del flujo de la masa amorfa brillante no resuelta en las
imagenes (b) y (¢).

El movimiento de vortices parciales durante el movimiento grueso al
contenedor de la muestra pudiera deberse a campos alejados creados por los pulsos
de alto voltaje requeridos para inducir el movimiento de roce. Los campos alejados
podrian interactuar con los campos de voértice creando fuerzas en los vortices que
son lo suficientemente grandes para deslocalizarse y mover los vortices parciales.
El hecho de que los vortices parciales son moviles a temperaturas un poco debajo
de Tc y bajo la influencia del movimiento grueso en la muestra, mientras que los
vortices completos generalmente no lo son , demuestra que los vortices parciales no

son tan fuertemente localizados como vortices completos.

6.2.2 Estadisticas

En esta seccion, proporcionaré algunas estadisticas acerca de la frecuencia de
ocurrencia y magnitud de vortices parciales observados con la sonda Hall en el cristal
de YBaxCu3Og375 con Tc variada. Los nimeros presentados aqui deberian ser
tomados como indicadores a cambio de datos estadisticos rigurosos por las
siguientes razones: Un nimero finito de imagenes fueron tomadas a cada T¢, las
imagenes abarcaron un 4rea pequefa (maximo de 45X45 um?) y fueron tomadas sobre
una pequeiia fraccion de la superficie del cristal, y fue dificil de identificar un vortice
parcial muy débil o distinguir un vértice casi completo de un vortice completo
especialmente a la Tc mas baja en donde el tamafo de vortice aparente era mayor y
homogéneo (Capitulo 5). No obstante, dos factores estaran claros: (1) El porcentaje de
los voértices parciales disminuye de >50% a solo unos cuantos %, conforme T¢
incrementa de 5 a 15 K. (2) La magnitud de los vortices parciales varia continuamente
y no parece limitarse a ciertas fracciones. A partir de imagenes a cada T¢ para la
muestra YBCO tomada con la sonda Hall, conté los nimeros de vortices completos y
vortices parciales en imagenes unicas que fueron enfriadas en campo en un campo
aplicado perpendicular (B, solamente). Un vortice parcial fue tomado para ser cualquier
masa amorfa distinta de flujo con un pico identificable y una magnitud mas pequena
que los vortices completos cercanos. Los vortices que no pude identificar tan
claramente como completo o parcial (una dificultad especialmente para datos de Tc =

5.1 K) quedaron fuera del conteo. La Tabla 6.1 proporciona los resultados.
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Tabla 6.1: Numeros de vortices parciales y completos observados en iméagenes
unicas a cada T. de una muestra de YBa;Cu3Os375, en donde antes de cada imagen, la
muestra fue enfriada en campo en un campo perpendicular (B = B;). Los vortices e
imagenes ambiguas se omitieron.

#vortices | #vortices Vortices

Tc (K) # imagenes parciales |completos parciales %
5.1 7 17 11 61%
6.5 6 15 11 58%
8.6 7 23 10 70%
11.5 4 11 10 52%
13.1 13 18 44 29%
14.0 5 12 81 13%
14.4 6 6 106 5%
14.7 3 2 28 7%

Mas de 100 vortices parciales fueron observados en esta muestra. Estas representan
mas de la mitad de todos los vortices captadas para Tc < 11.5 K, pero bajaron a menos
del 10% para T, arriba de 14 K. En segundo lugar, tabulé las fracciones del flujo
cuantico (®/ Do) que los vortices parciales parecian contener. Esto dificilmente se hizo
y con unas pocos supuestos. El perfil de campo de vortices convencionales

simplemente escala con el total de flujo contenido en los vortices:

q Jo(qr) e

F+A,+q JF A2

Byr, )= _® I " dq
mz o

(6.2)

en donde @ = @y para un vortice convencional. Asi que la fraccion de flujo contenida
por un vortice parcial puede ser estimada simplemente comparando el pico B, de un
vortice parcial al pico de un vortice completo préximo, con unas pocas advertencias.
Este método de comparacion de picos asume que la profundidad de penetracion
adentro del plano (Aap) es la misma en ambas localidades de los vortices, los parciales
y completos. Puede que esta es una suposicion razonable, talvez los vortices parciales
ocurren preferiblemente en regiones con un Aq» mayor (una superconductividad mas
débil). Una segunda advertencia es la suposicion que los vortices parciales en realidad
son versiones miniaturas de un voértice completo convencional, en otras palabras que
la Ecuacion (6.2) describe correctamente el perfil de campo de los vortices parciales.
Sabemos que esto no puede ser una descripcion completamente adecuada, ya que

algunos de los vértices parciales (ver Figura
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Figura 6.9: Histograma del campo de picos de los vortices parciales como una fraccién
del pico de vortices completos. La barra total de altura muestra los datos de todos los
valores de T., mientras que los colores indican datos de T especificos.

6.3) no son circulares. Mas importante, como lo mostraremos en la Seccion 6.4.2,
creemos que los vortices parciales no solamente son vortices miniatura, si no que el
campo es descrito por una Ecuacion un poco diferente. Sin embargo, estimados de la
fraccion de flujo obtenido por la comparacion de las alturas de pico es suficiente para
mostrar que los vértices parciales ocurren para un rango de magnitudes y no son
cuantificados por una pequena fraccion de enteros. Vea el histograma en la Figura 6.9.

Hay también fuentes de error al medir la altura de picos en los vortices, y esto se
traduce a un error en las fracciones de la altura de pico en los vortices parciales. Las
mediciones de un campo de picos estan sujetas al ruido en los datos y errores en la
determinacion del fondo (hay una constante desconfiguracion intrinseca en la sonda
Hall). El error en la determinacion del fondo y en la sefial de pico para este método es

casi de 50 mG cada una, lo cual se traduce a un posible error en los datos de fraccion
de pico del ~5% en los valores altos de T, y esto muchas veces para las T mas bajas.
Conteos pueden también hacer falta al final del histograma, ya que un vortice parcial

con cerca del 100% o de flujo de pico probablemente podria ser erroneo como vortices

completos y estos con muy poco flujo de pico podria haberse perdido en el ruido.
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6.3 Ideasy discusion

Consideramos muchas ideas en el proceso de determinar lo que estos vortices parciales
eran antes de crear el escenario de "bloque dividido" para ser discutido en detalle en la
Seccion 6.4. Las ideas iban desde dinamicas de alta frecuencia, hasta comportamientos
poco convencionales de muy pequena densidad en el superfluido, hasta limites granulares,
y a la terminacion de vortices por debajo de la superficie.

Una de las primeras ideas consideradas fue que un grupo de vortices parciales fue en
realidad uno de los vortices @9 completos que resaltaron entre los sitios de localizacion
en una escala de tiempo mucho mas répida que la medida. La fraccion aparente de @9
contenida por cada vortice parcial en un grupo seria igual a la fraccion de tiempo de
un vortice completo utilizado en el sitio de localizacién. El tiempo para tomar una
imagen con SQUID fue normalmente de 30—60 sec, con un tiempo por pixel de ~10 ms.
No se observé marca de rebote en las iméagenes. Para una prueba mas concreta,
estacionamos el SQUID sobre un vortice parcial y grabamos el flujo a través de la
bobina de captacion del SQUID como una funcioén de tiempo. No se observaron
fluctuaciones por debajo del rodeo de 400 Hz del electronico SQUID. La idea del
rebote fue descartada cuando se consideraron las distancias. Los vortices parciales eran a
menudo decenas de micrones aparte, haciendo improbable que los vortices solo rebotaran
entre unos pocos sitios de localizacion y nunca pasaran tiempo en los muchos sitios de
localizacion en el medio. Los observaciones de los pares de vortices/anti-vortices
aniquilando en estos cristales (Gardner et al. 2002) mostraron que un par, creado ~13 um
aparte, se desviarian a sitios de localizacién intermedia y/o se ajustaria hacia la otra a
través del ambiente de localizacion. Esto sugiere que un vortice rebotando no solamente
pasaria tiempo en los sitios de localizacién separados por decenas de micrones, sino que
también visitaria muchos sitios intermedios, lo que no resultaria en vortices parciales casi
aisladas. Otra idea involucra comportamientos poco convencionales de la densidad muy
baja en el superfluido (ns/m#) en estas muestras de muy bajo dopaje. La siguiente idea es

de discusiones con Nazario y Santiago. Los resultados de cuantizacion de flujo de la
condicién de cuantizaciéon fluxoide en la Ecuacién (6.1) con vs = 0 alejada del
superconductor . En un superconductor bien comportado, la densidad corriente Js = 2ensvs

es cero alejada de los vortices porque vs = 0 mientras nis > 0. Sin embargo, si s fue cero,

Js pudo ser cero con un valor de no cero en vs. Si la densidad del superfluido desaparece
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o tiene muchos ceros fluctuantes a lo largo del camino de integracion, el segundo término
(el vs integral) en la Ecuacion (6.1) podria no ser cero incluso alejado de los vortices
y el fluyjo @ podria ser menor que el flujo cuantico. Esta idea requiere un
comportamiento inusual del superconductor con una “normal” entremezclado o
salvajemente fluctuante (ns = 0) y regiones superconductoras. Esta también no toma
en cuenta la agrupacion de vortices parciales o la deteccion completa a bajas
temperaturas observadas en los datos susceptibles en la sonda Hall. Asi que, esta idea
es improbable a la luz de otros escenarios mas prometedores para los vortices parciales.

La presencia de limites granulares en ciertas configuraciones pueden resultar en

flujo no cuantizado. Esto ha sido observado por Kirtley et al. (1995a) en laminas de
YBCO con dopaje optimo que fueron reproducidos en un patrén de sustrato como el
de los limites granulares rodeando en regiones hexagonales y triangulares que tenian
rotaciones de 45° cerca del eje ¢ con respecto al resto de la lamina. La rotacion de 45 crea
limites con ambas uniones 0 y m, ya que YBCO es una onda d superconductora. Las
imagenes tomadas con SQUID de Kirtley et al. (1995a) muestran que el flujo total a
través de cualquiera de los limites granulares encerrados definiendo un tridngulo o
hexagono es un entero multiple de ®o, pero el flujo de magnitud mucho menor que ®@g
es localizado en diferentes lugares a lo largo del limite. Un pequetio flujo cuantizado
espontaneo también ha sido observado a lo largo del limite granular de una ldmina de
YBCO con un angulo desalineado de 45° por Mannhart et al. (1996). Ellos dan un
modelo para este flujo derivado del caracter de onda del pardmetro de orden y micro
facetas en el limite granular del plano. Un escrito mas reciente de Mints et al. (2002)
reporta imagenes de vortices astillados a lo largo de dicho limite granulado, en
donde muchos flujos no cuantizados son la suma de ®o.

El flujo no cuantizado en los limites granulados discutidos anteriormente dependen
de angulos de desalineacion distintos de 0° 0 90° para dar un cambio © adicional a la fase
como resultado de la simetria de onda d. Este no es un modelo adecuado para nuestras
observaciones de vortices parciales en los cristales individuales de YBCO, porque no debe
haber ningtin angulo que resulte en un © enrollado alrededor de un bucle cerrado. El patrén
de cuatro dobleces del parametro de orden de onda d esta inmovilizado en la cuadricula.
Este potencialmente podria rotar en un limite granular (si hubiera uno) por s6lo 90-.

Cualquier bucle cerrado cruzando un limite de 90° tendria que cruzar dos veces,

resultando en una fase de enrollamiento de 2x, no m. Asi que, incluso si nuestra muestra de



134 CAPITULO 6. VORTICES PARCIALES

cristal individual era granular (e. g. debido a las inhomogeneidades en la densidad del

superfluido), el flujo no cuantizado podria no levantarse por el mismo medio que en

los experimentos anteriores, en donde las desalineaciones de 45° estuvieron presentes.

Sin embargo, Kogan propuso que podia ser posible incluso sin uniones 7 tener una
distribucion de flujo sobre un limite cerrado en las unidades sub-®y. El trabajo en
la division de flujo entre los brazos de las uniones en forma de poligono (en particular
de los tridngulos) en donde ninguno de los brazos m son uniones. El estado
fundamental del tridngulo sin uniones 1 no tienen flujo magnético. Kogan mostro
que si uno de los bazos de un triangulo con uniones 0 tenian diferente profundidad
de penetracion Josephson que los otros dos brazos, y si un flujo total de @ estaba
atrapado en el tridngulo, el flujo se dividiria en dos partes desiguales. Una parte
residiria en el brazo con As diferente, y otra parte estaria en los otros dos brazos. La
magnitud de cada parte depende de los AJ. Esto podria generalizarse a un triangulo
con valores Ay diferentes en los tres brazos.

La idea de Kogan podria aplicarse factiblemente a nuestros cristales individuales
como un mecanismo para los vortices parciales si las muestras tuvieran una
granularidad resultante en uniones Josephson cerradas con profundidades de
penetracion desiguales. Hay alguna evidencia de inhomogeneidad en la muestra de
YBaxCu30s.375 con muy bajo dopaje . Al valor mas bajo de 7. medido de 5.1 K, la
amplitud de transicion superconductora fue de ~3 K, mas que el doble de la amplitud en
una Tc mayor. También, la expansion en las formas y tamafio de los vortices aparentes
(Seccion 5.2.4) medidos en diferentes vortices a la 7c mas baja sugiere
inhomogeneidad. A pesar de que no hay granos cristalograficos en las muestras de
cristales individuales, podria haber granos de superconductividad mas débil o mas
fuerte.

Otro fendmeno que consideramos es la superficie baja de la terminacién de los
vortices Mints et al. (2000) calculé que en un superconductor dividido (como los
cupratos) en el limite sin unidon Josephson entre las divisiones, es posible que se formen
vortices para terminar en una division debajo de la superficie y canalizar hacia afuera
al menos una parte del flujo paralelo a las divisiones. El costo de energia de la
terminacion en la superficie baja incrementa con el tamafio de la muestra, pero muestran
que para un tamaio de muestra menor Rc ~ kAab (en donde k = Aab/Eab), la terminacion

debajo de la superficie se vuelve favorable energéticamente. La longitud coherente ap
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no se conoce para nuestros cristales YBCO con muy bajo dopaje, pero si asumimos
que el valor de dopaje 6ptimo k ~ 5, Rc podria ser cerca de 5 pm. Nuestras muestras son
de un orden 1 mm, pero Mints et al. (2000) sugiere que si una muestra tiene defectos
espaciados por R, la terminacion debajo de la superficie también podria ocurrir.
El flujo de un vortice terminado bajo la superficie no saldria todo a través de la
superficie y podria verse como un vortice parcial. La terminacion de la superficie
baja es el mismo concepto que el de bloque dividido de vortice panqueque que
presentare en la siguiente seccion. El bloque dividido se extiende en la
terminacién de la superficie baja para naturalmente explicar los grupos de
vortices parciales y su incremento en ocurrencia cuando se enfrian en un campo dentro
del plano.

6.4  Vortices parciales como bloques divididos de vortices panqueque
En esta seccion presentaré la idea de bloque dividido de vortice panqueque como la
explicacion para los “vortices parciales” observados en YBaxCu3Os+x. con muy bajo
dopaje. Primero, revisé el concepto de vortices panqueque presentado por Clem
(1991), como los bloques de construccion de un vortice 3D en un superconductor
dividido. Luego, presenté¢ la idea de un bloque dividido. Proporcioné férmulas
matematicas para el campo magnético de un bloque parcial y mostré via calculaciones
que un bloque dividido resulta en rasgos que se ven como vortices parciales. Hablé de
los ajustes de un modelo para los datos de vortices parciales y ensefi¢ que esta
explicacion en realidad va acorde a los datos. Finalmente, proporcioné mas apoyo para
los bloques de vortice panqueque a la luz de una anisotropia de cristales mas grande y un

acuerdo cualitativo con las propiedades observadas para los vortices parciales.

6.4.1 Introduccidn a vértices panqueque

Clem (1991) presenta la idea de vortices panqueque 2D como los bloques de
construccion basicos de voértices 3D en superconductores divididos en limite cero de
union Josephson entre las divisiones. Este es un limite apropiado para YBa>CuzOe-+x
(x~= 0.35 — 0.375) con muy bajo dopaje, estudiado aqui porque Ac » Aap, indicando
que la densidad maxima de supercorriente Josephson entre las divisiones es muy
pequeiia. La profundidad de penetracion dentro del plano, Aap, es la escala de longitud
de descomposicién exponencial de la fluidez de la supercorriente en el plano, mientras
que A¢ es la longitud de descomposicion para la fluidez de supercorriente perpendicular

a los planos. En el Capitulo 5, tomé mediciones del tamafio de vortice aparente “Sap”
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en YBa>Cu3Oe.375 que dieron un limite superior en Aqp. Los resultados mostraron que
San(T « T¢) van casi de 0.5 a muchos micrones para una 7. comprendida entre 5—15
K, en donde el tamafio de los vortices disminuy6 con el incremento de Tc. En contraste,
las mediciones de Ac en muestras similares por Hosseeni et al. (2003) dieron valores
mucho mayores: A{0) = 100 um fo Tc = 6 K, y A(0) = 40 um para Tc = 15 K. Asi
que el parametro de anisotropia Ac/Aa» en nuestros YBCO con bajo dopaje es mayor,
con un limite menor en un rango de 40—80, asi que la aproximacion de la unién cero
Josephson (Ac — ©0) es apropiada para este sistema.
Clem (1991) comienza la discusion primero, revisando el campo y densidad de

corriente de uno de los vortice panqueque (con flujo ®p) en una division

superconductora aislada con un grosor de d « Apuk. El vector potencial es

% Jl(qr) e—CI|Z|
afr, z) = dg——— (6.3)
0 1+ gA

Aqui res la distancia radial del centro del panqueque, z es la distancia desde la division
del plano, Ji es la funcion Bessel de primer orden, y A =2A% ; /d es la longitud de
deteccion 2D en la division. El campo magnético puede encontrarse con solo B=V x a.
Si otra division superconductora esta presente, estas actiian para detectar el campo
magnético desde un panqueque. Clem (1991) calcul6 el campo desde un panqueque
en una sola divisién a z = 0 el cual estd rodeado por un nimero infinito de otras
divisiones por encima y por debajo con espaciado de divisiones s (que seria la
dimension de unidad celular del eje c- en YBCO). En situaciones en donde r y z son
mucho més grandes que s, la discrecion de las divisiones puede ser ignorada y (en el

limite cero de la union Josephson) el vector potencial es

J
a(r,z)= DQodap [e—|z//\ab e r2+ZZ/Aab]_. (6.4)
¢ 2nAr

A partir de esto, el campo magnético puede ser calculado. El campo es desafiado lejos

del panqueque paralelo a las divisiones y descomposiciones en la escala de longitud

Aap perpendicular a las divisiones. Ya que Aap » S, el campo no se extiende a través

de muchas divisiones pero se detectan completamente unos pocos Aqp en la direccion
z. El campo es tal que los dos panqueques en la misma division experimentan una
interaccion repulsiva que es logaritmica para todas las distancias, pero dos vortices

panqueque en divisiones diferentes experimental una atraccion magnética débil.
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Figura 6.10: (a) La ilustracién de un vértice construido con vértices panqueque 2D. Un

panqueque re51de en cada divisiéon que estan espaciadas por una distancia s. (b) El
esquema de un bloque de voértice panqueque dividido. Observado desde arriba, los
bloques parciales se verian como “vortices parciales” aislados. El componente horizontal
uniendo los dos bloques parciales en un vortice interdividido Josephson.

la cual favorece la alineacién en z (un bloque panqueque, como se ilustra en la Figura
6.10(a)). Una union cero Josephson agregaria una fuerza atractiva adicional.

El campo total de muchos vortices panqueque en un sistema de divisiones
superconductoras infinitas pueden encontrarse desde la superposicion del vector
potencial general de Clem para un vortice en un sistema de divisiones infinitas (la que
les he mostrado en la Ecuacion (6.4) solamente para el limite particular de una pequefia
S). Clem muestra que un bloque recto de voértice panqueque 2D, como se muestra en
la Figura 6.10(a), da el mismo resultado que en el modelo anisotrépico London para
vortices 3D. El también calculo la energia de un bloque inclinado y la energia térmica

requerida para distorsionar el bloque (Clem 1991).

6.4.2 Bloques de panqueque divididos

Proponemos que nuestros vortices parciales observados sean la vista principal de
los bloques de vortices panqueque parciales resultando de un bloque dividido. En lugar
de un bloque de vortices panqueque 2D alineados a lo largo de un solo eje en direccion
z, como es favorecido por las entradas magnéticas puras y por la débil unién
Josephson, proponemos que otras consideraciones de energia como la localizacion lo
haga favorable (al menos como energia local minima) para tener el bloque dividido
una o mas veces dentro de los bloques parciales separadas lateralmente. Los bloques
parciales serian unidos por una interdivision de vortice Josephson (donde la union
Josephson es débil). Esta imagen se muestra esquematicamente en la Figura
6.10(b).
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Desde una vista superior vista del campo magnético, cada bloque parcial que se
encuentra dentro de unos pocos Aab de la superficie apareceria como vortices parciales
aislados con flujo aparente inferior a @y . Si el bloque esta dividido o no, los vortices
3D siempre vendrian todo el camino a través de la muestra, teniendo un panqueque por
division. Esto explica por qué los vortices parciales siempre aparecen en grupos.

El bloque dividido o “estructura torcida” fue propuesta primero por Benkraouda y
Clem (1996) como una alternativa de un bloque inclinado. Ellos calcularon y
compararon la energia de un vortice panqueque inclinado a la de un bloque dividido en el
limite de la unién cero Josephson (Ac — 0), como los panqueques localizados hasta arriba
y hasta abajo. Sus calculos mostraron que la tension linear de un bloque inclinado es
negativa para un angulo inclinado mayor de 52° medido desde el eje z, y asi el bloque
inclinado es inestable para angulos mayores. Incluso para angulos menores que 52°,
mostraron que el bloque dividido tiene menos energia que un bloque inclinado para angulos
mayores a ~5° en bloques que contienen muchos panqueques.

Una observacion de un bloque dividido de vortice panqueque ha sido reportada por
Grigorenko et al. (2002) en BixSr2CaCu2Os+s con Te = 90 K. El bloque dividido en
este caso es formado bajo condiciones dinamicas y fue una observacion rara. El
enfoque primario de su escrito fue discutir observaciones de laminas interactuando en
los bloques de vortice panqueque y vortices Josephson (interdivision). Su bloque
dividido de panqueque observado (o “fraccional”) formado a partir de un bloque
alineado después de un campo aplicado dentro del plano se redujo repentinamente

desde 36 Oe hasta cero. Ellos ajustaron la imagen tomada con sonda Hall y obtuvieron

~0.48 um como la profundidad de la division. El bloque dividido una distancia lateral

de um. Incrementando el campo dentro del plano a 11 Oe “cur6” el bloque dividido y lo
regreso a ser un bloque recto.

Nuestras observaciones de vortices parciales difieren de las de Grigorenko et al.
(2002) en BSSCO, en que los vortices parciales eran bastante prevalentes en el YBCO
con muy bajo dopaje, especialmente para 7. bajas. No se requirieron situaciones
dinamicas especiales para producir vortices parciales en YBCO. Fueron creados
simplemente por enfriamiento de campo, incluso en supuestamente un campo cero
dentro del plano. Seglin nuestro conocimiento, nuestros observaciones de vortices
parciales son la primera observacion de bloques divididos estables de vortices
panqueque que ocurren de forma frecuente. El trabajo de Grigorenko et al. (2002) fue
realizado en BSSCO con un dopado 6ptimo, por lo que es bastante factible que los
estudios de BSSCO con menor dopaje puedan revelar comportamientos en vortices
similares como en el YBCO de muy bajo dopaje. Esto requeriria mejoras en la

reproduccion de BSSCO con bajo dopaje.
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A continuacién voy a dar una descripcion matematica del campo de bloques de

vortices panqueque parciales, basado en gran parte en Clem (1991) y célculos
adicionales por Bluhm. También mostraré que el modelo de bloque dividido produce
caracteristicas consistentes con las observaciones de vortices parciales y en la Seccidon

6.4.3 voy a presentar un ajuste a una imagen de vortices parciales

Descripcion matematica

Las expresiones pueden encontrarse para el campo magnético de un bloque parcial
de vortices panqueque Clem 1994). Ya que estas expresiones se necesitan aqui para
modelar las imagenes de vortices parciales tomadas con sonda Hall, considero que la
situacion en donde un superconductor dividido llena un medio espacio z < 0 con un
vacio de z > 0. Voy a considerar los resultados  en los limites Agp » Sy z>» sya
ye la formulas se simplifican muy bien en este caso y estos experimentos se hicieron
obligatoriamente en ese limite. En YBCO s = 11.7 A, nuestros ajustes de vortices
sugieren que Aqp puede ser mayor que 0.5 um en estas muestras de YBCO y el campo
medido por la sonda Hall siempre fue de z > 0.4 um debido a restricciones en la

alineacion de la muestra-sonda.
Para un vortice de panqueque individual 2D en la divisiéon 2z, en un superconductor
ocupando todo el espacio, Clem (1991) proporciono el vector potencial

o0

(1, 2) = jo dgA(@)J(qr)Z(q,2) (6.5)
1
con

A(q) =90 = 1 s
2n N

—0
_, A(g) =9 1

1 +2gA coth gs + gA)?

2nA N G+,

y Z(q, z) es dado de forma completa en Clem (1991), y en el limite de s — 0, una buena aproximacion
es Z(q,z)es=exp [-Q|z—zn]] con Q = V q2 + A 2w . Lasecuaciones anteriores son todas en
el caso de un superconductor infinito.
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Ahora, resumiré¢ el caso de un superconductor de medio espacio realizado por Bluhm.

En vacio (z > 0), el vector potencial es
afr,z)= J' dqA(q)J (qr)e-a=. (6.7)
0

Considerando las condiciones de los limites al z = 0 superconductor/vacio interfase,
Bluhm encontr6 una expresion para Z(z, g) para insertarse en la Ecuacion (6.5) que da

un vector potencial para ambos, dentro y fuera del superconductor:

Az a) -] @aere” (z>0) 6.8
(z,q9) = e Qlz—zl +967Q€QZ”€QZ (z <0) (6.8)
en donde Q es dado por la expresion de (Clem 1991)
cosh Qs =cosh gs+(gA)~'senh gs s—0 Q=Y g +A7%, (6.9)

Resumiendo las contribuciones para todos los vortices panqueque dentro de un bloque
finito, el vector potencial de un bloque parcial puede ser encontrado. Para un bloque parcial

recto extendiéndose desde zn = —ns to zm = —ms, el vector potencial para z > 0 es (Bluhm):

ap(r,z) = I qu(q)J1<qr) <" Z e Qs (6.10)

1 2
= —qz —0QOns — p—Qms
; :[] dqgA(q)J,(gr) qe g (_e e ) (6.11)

e-%2J(qr)

Dy dg
27[/1( J‘(I] q,' qz_'_Aa_Z_'_qz_'_A_z‘

en donde la suma es reemplazada por un integral en el primer paso, y en el altimo paso

%" —e%m)  (6.12)

Il

se hacen sustituciones para A(q) y Q en el limite s — 0 (Ecuaciones 6.6 y 6.9). La

igualdad A°;~= sA /2 también fue utilizada.

El campo magnético puede facilmente ser encontrado desde B =V X a, dando al
componente z B, =29 (ray):
r

[ee)

qe % Jo(qr) (e —e%") (6.13)
Q(O+q)

Do
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endonde Q =\[ @ +A~? sisonusadas unidades convencionales en la integral o

alternativamente Q :qu + 1 si 1, las z, y la g estan en unidades de Aap (el inverso de
Aap para q) en la integral. E1 bloque parcial empieza en una profundidad zm, en el
superconductor y termina en 2Z,. Debido a que el bloque comienza y termina dentro

del superconductor, —© < zn < z, < 0.
Note que si el bloque parcial se extiende de zm = —o to z, = 0, la Ecuacion

(6.13)simplemente se convierte en la de un vortice convencional 3D descrito por la
Ecuacion (6.2) con @ = @y.
El flujo total a través de la parte superior del cristal resultando del bloque parcial

puede ser también calculado. Clem (1994) da expresiones para el flujo total a través de
la parte superior e inferior de un cristal finito a partir de un voértice panqueque
individual. Integrando del todo los vortices panqueque en un bloque parcial,

obtenemos para el flujo total a través de z = 0 la superficie de un superconductor de

medio espacio para un vortice parcial que se extiende de zm z zn (2m < z2n < 0)

D = D (270 — ez/Pab)) (6.14)

Es facil de ver que si un vortice completo recto (—oo to 0) se divide una vez, estd a
una profundidad de z = —d, el flyjo total a través de la superficie desde el bloque
parcial inferior es @iower = @oe~ 4/ mientras que el flujo desde el bloque parcial
superior es Dupper = Do (1 — e~ 4/Aab y= Oy — Djower. La suma del flujo desde cada
segmento del bloque es @y como se esperaba. Note que si des mayor que muchas
profundidades de penetracion, una cantidad de flujo insignificante del bloque
parcial inferior se observara y el bloque parcial superior se vera justo como un
bloque de vortice panqueque completo con un flujo cuantico completo.

En esta propuesta de bloque dividido para vortices parciales, deberia enfatizarse
que estos rasgos son vortices “parciales” solamente en el sentido de que un flujo
cuantico completo no existe a través de la superficie de un vortice parcial solitario,
aunque cada vortice panqueque 2D en una division contiene ®@o. Asi que, no hay algin
asunto topologico sucediendo al crear vortices “fraccionales” y violando el la
cuantizacion de flujo. El tnico rasgo observado aqui es un desplazamiento lateral de
parte de uno de los vortices, mejor descrito en la formulacion de vortice panqueque 2D

y solamente posible en cristales altamente anisotrdpicos.
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Modelo de bloques divididos

Para obtener un sentido de lo que un bloque dividido se ve, generé imagenes B, de la
Ecuacién (6.13) en el caso de un bloque completo recto, el cual se divide una vez
a z= —d para muchos valores de profundidad d >0 diferentes. Para estos calculos,
coloqué la altura encima de la muestra a z=0.8Aap, la cual si Aap» = 1, esun valor
razonable para la altura de la muestra-sonda. La Figura 6.11 muestra las imagenes
calculadas para un bloque dividido de vortices panqueque para muchos valores de
profundidad dividida d. La secciones cruzadas a través de los perfiles de campo
de vortices divididos como una funcién de d se muestra en la Figura 6.12. Si d son
pocas o mas veces, la profundidad de penetracién Aqpn, solamente el bloque parcial
superior es observado y sus perfiles de campo parecen los de los vortices completos. Esto
es porque el campo de los panqueques, en lo profundo de la muestra, estan
completamente detectados. Un grupo de vortices parciales N podrian ser
modelados simplemente dejando que el bloque de los vortices panqueque se
dividan en N — 1 veces a profundidades variadas.

Una de las cosas que se ve facilmente desde la Ecuacion (6.13) es que si el campo
magnético de todos los vortices parciales de un grupo se superpone, la suma de los
campos es idéntica a la del perfil de campo de un voértice completo, suponiendo que la
profundidad de penetracion A* es la misma en la ubicacion de cada bloque parcial. Una
version simplificada de esta declaracion es que las amplitudes méaximas de los bloques
de vértices parciales dentro de un grupo deben ser iguales a la amplitud maxima de un
vortice completo. Esta es una forma rapida de identificar un grupo parcial de vortices en
las imagenes de sonda Hall. Otra caracteristica de mencion es que, al menos para un
bloque con una division, la B: del bloque parcial inferior es méas extendido (tiene un
FWHM normalizado mas grande) que desde el bloque superior, cuando se compara a
una z > 0 constante . Esto se puede ver en la Figura 6.12 donde los vortices parciales
en el lado izquierdo es el inferior. Estas dos caracteristicas — la suma de los campos
vortices parciales se suman a un vortice completo, y los vortices parciales inferiores

estan mas extendidos — son ttiles en el andlisis de los datos parciales de vortices.

Ajustando los datos

Ahora, voy a discutir un ajuste a un par de vortices parciales para mostrar que la
division del bloque panqueque modelo es un tanto consistente con la informacién

La imagen en la Figura 6.13(a) muestra tres vortices completos uniformes (mas
brillantes) y
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(a) (b) (c)

AB: 0 - 0.029 qno/x2 AB: 0 - 0.023 qaom2 AB: 0 - 0.033 <1>0/x2

Figura 6.11: Se calculo B;(x, y) de un bloque dividido de voértices panqueque separados
por una distancia 10Aq, en direccién x. El bloque izquierdo se extiende en z desde—- a d
y el de la derecha de d a la superficie (z = 0). (a) d = Aw/4 y el flujo a través de la
superficie desde el bloque de la izquierda (maés bajo)es ®.= 0.78 ®o. (b) d= Aw/2 y
®L= 0.61 ®o. (c) d= Ay Or = 0.37 Dy. Para estos calculos, B, fue computado con z =
0.8ap.

— d=)\/4
d=n/2
0.04 ¢ d=nr
—_— d=3)/2
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Figura 6.12: Las secciones cruzadas a través de los centros de los vortices divididos
calculados mostrados en la Figura 6.11 y también otros valores de profundidad de
divisién d. El pico izquierdo es de la seccion mas baja del bloque dividido extendiéndose
en z desde — a d y el de la derecha desde la seccion superior, desde d a 0.
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Figura 6.13: Un par de vortices parciales en YBarCu3O¢375 con Te =14.0 Ky T =4 K. (a)
Imagen tomada con sonda Hall, conteniendo un bloque de vértices panqueque dividido
que aparece como dos vortices parciales nombrados #1 y #2. Los tres vortices mas
brillantes en la imagen son voértices completos (no divididos). Un fondo constante
determinado desde los ajustes a los vortices completos ha sido sustraido. (b) Secciones
cruzadas horizontales a través de dos vortices parciales. Los vortices parciales #1 tienen
ambos, un pico mas alto y un ancho mas pequefio que #2, indicando que #1 es el bloque
parcial superior y #2 es el menor.

tres vortices parciales claramente definidos. Esta imagen fue tomada con la sonda de
barrido Hall en el cristal individual de YBaCuzOs375 con T = 14.0 K a baja
temperatura. La muestra habia sido enfriada en un campo aplicado B, =0.2 G. A esta
Tc los vortices parciales son raros (< 15% de los vortices observados). Estos vortices
parciales ocurrieron en un lugar que produjo vortices parciales, de varios arreglos, después
de muchos ciclos a través de Tc.

Como se discutié con anterioridad, la suma de B, para cada vortice parcial dentro
de un solo grupo deberia agregar a un vértice completo. Una rapida comparacion de
altura de picos muestra que los vortices parciales identificados #1 y #2 son
probablemente un grupo — que es que ellos resultan de un bloque de vortice panqueque
con una sola division. El tercer vortice parcial mas brillante en la superior izquierda
podrian no estar en un grupo con #1 o #2 porque su altura de pico es muy alta. Note
que este tercer vortice parcial aparece alargado a la derecho, sugiriendo que hay
muchas divisiones, las cuales resultan en una pequena cantidad de flujo a través la
superficie superior en adicion al pico principal.

Figura 6.13(b) muestra las secciones cruzadas horizontales a través de los centros
de vortices parciales #1 y #2. Parcial #1 tiene un pico mas alto y un ancho mas angosto

qué #2. Asi que,
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Figura 6.14: La suma de vortices parciales a un vortice completo. (a) Imagen con voértices
parciales y completos . Un fondo constante determinado desde un ajuste al vortice
completo nombrado “FV” ha sido sustraido de la imagen. (b) Suma de las areas de la
imagen dentro de las dos cajas en (a). Esta suma de dos vortices parciales se ven similar a
el perfil de campo del vortice completo en (a). Nota: Los vortices parciales estan
solamente 5 micrones aparte, asi que hay algunas contribuciones de campo de cada en el
lugar del otro, sacando de su lugar el fondo efectivo en (b). (c) Secciones cruzadas horizontales a
través de la suma de parciales mostradas en (b) y vortices parciales (FV) en la imagen (a).

Incluso sin normalizar las alturas de los picos para comparar el FWHM, esta claro que
#2 es el bloque parcial inferior (de z= —o0 to — d) y #l es el superior (de z= —d
to 0). El objetivo al analizar y ajustar este par de vortices parciales es mostrar que el
modelo de bloque dividido describe bien los datos y para determinar la profundidad
d de la division.

Otra prueba para comprobar que los vortices parciales #1 y #2 son probables de un
bloque divididos de vortices panqueque es agregar los perfiles de campo juntos para
crear una imagen superpuesta. Esto se muestra en la Figura 6.14. En (a), el cero se ha
establecido  restando un campo de fondo constante determinado de un ajuste a los
vortices completos etiquetados como "FV". El area de la imagen con las cajas
centradas en cada vortice parcial se suman pixel por pixel y la suma se muestra en (b).
Tenga en cuenta que la suma de los parciales es similar a los vortices completos como
se esperaba. Esto se puede ver en (c) donde se comparan las secciones cruzadas a través
de los vortices sumados y un los vortice completo. Una cosa que mencionar es que
debido a que los vortices parciales estan cerca el uno del otro y a otros vortices, hay
alguna contribucidon de campo de otros vortices. Asi, los vortices resumidos mostrados
en (b)
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podrian tener un fondo efectivo diferente del fondo verdadero en (a), debido al
flujo de los rasgos cercanos.

Para ajustar el grupo de vortices parciales de #1 y #2, necesitamos utilizar la Ecuacion
(6.13). La integracion sobre el 4rea de la sonda Hall (< 0.5X0.5 um?) es ignorada, ya

que esto complica los calculas y se mostro en los ajustes en el Capitulo 5 para hacer
una pequeiia diferencia. Para los vortices superiores e inferiores, la Ecuacion (6.13)

se vuelve
q e % Jo(gn) .
® = (1 - et +32) 61s)

er — =V 2 2
pr (r, 2) = el . d g+ +m[q +
C

a
9]

leower(rz, z) = ﬁQ d . qe_qZJO(QTZ) - (e_d\fq2 + 7\‘3) (616)
Jo Pt ta (@+A

en donde d es la profundidad de la division y 1 y 7 son las distancias desde los ejes
de los bloques de vortices parciales superior e inferior respectivamente. Idealmente,
ajustariamos los vortices parciales usando un parametro ajustado z, Aap, d, el centro
de localizaciones xy, y un fondo constante. Sin embargo, como discutimos en el
Capitulo 5, z y Aap estan altamente correlacionados en este perfil de campo y no
pueden ajustarse simultineamente.. También las Ecuaciones (6.15) y (6.16) no
pueden resolverse analiticamente. El enfoque numérico que utilicé para ajustarlo a la
profundidad de penetracion de los vortices completos se detalla en el Anexo A que seria
un poco intenso con ambos Aap y d como parametros libres. Entonces, en primer lugar
determiné Aqp y luego hice el ajuste completo para encontrar d.

En el Capitulo 5 realicé un ajuste extenso de los vortices, en un intento de medir la
profundidad de penetracion dentro del plano. Debido a que no podiamos saber si los
vortices panqueque conformaban los vortices completos donde se alineaban, o en lugar
se separaban por la localizacion, fuimos conservadores y dijimos que medimos el
tamafio de vortices aparente que equivaldria a Aab si el bloque de panqueque estuviera
completamente alineado, pero seria  mas grande que Aap si los panqueques
estuvieran separados. En este Capitulo, cuando me refiero a ajustar Aap, se puede, en
lugar, interpretar como ajustar el tamafio aparente del vortice. Esta distincion no debe
afectar al ajuste de los vortices parciales si el grado de expansion del tamaiio de vortice
aparente es similar para todos los vortices.

Usé el mismo método de ajuste que en el Capitulo 5 (incluyendo la integracion
sobre el area de la sonda Hall) para adaptarse a los vortices completos en la Figura

6.14(a) y la suma de los parciales
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Figura 6.15: Ajustes de las profundidades de penetracion. (a) Suma de los voértices
parciales (misma informacién que la Figura 6.14(b)). Un fondo constante determinado de
un ajuste a este vortice ha sido sustraido. Ajuste a la informacion dentro la elipse en (a)
con z ajustado a 0.6 um y mejor ajuste Ay = 1.11 um. (c) Imagen de vortice completo a la
derecha de los voértices parciales. (d)Ajuste al vortice completo dentro de la elipse en (c)
con z ajustado a 1.0 um y mejor ajuste Ay = 0.65 um. (e) y (f)Secciones cruzadas horizontal
(® y vertical (x ) a través de la informacion y los ajustes para la suma de vortices parciales
y completos respectivamente. La linea verde son los ajustes con z= 0.6 um, en (e) mejor
ajuste A»p = 1.11 um, en (f) mejor ajuste Ay = 0.99 um. Las lineas rojas son los ajustes con
z =1.0 um, en (e) mejor ajuste A, = 0.76 um, en (f) mejor ajuste A, = 0.65 um.

en la Figura 6.14(b). La altura z = z + Az por encima de la muestra es dificil de
determinar porque 2o, la distancia minima de la muestra-sonda, depende tacticamente
en la alineacién. Para esta imagen Az ~ 0.21 um. hice muchos ajustes a las
profundidades de penetracion a la suma de parciales, mostrados en la Figura 6.15(a) y
los vortices completos mostrados en (¢) de la misma figura. Un valor tipico para z
basados en medidas pasadas de las muestras con profundidad de penetracion conocida
de 2z ;5 0.8 um. Restricciones geométricas imponen un limite inferior de zp > 0.4
um. Hice tres ajustes a los vortices en (a) y (¢): con z= 1.0 um, con z como un
ajuste de parametro libre, y con z = 0.6 um. Los parametros libres fueron la
profundidad de penetracion dentro del plano, el centro de los vortices, y un fondo
constante. Para la suma de parciales, estos tres ajustes, dieron Agp = 0.76 um fo z = 1.0

um, Agp = 1.20 um y z = 0.51 um fo
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el ajuste z, y Aap = 1.11 um para el ajuste z = 0.6 um. Para los vortices completos en
(c) los resultados fueron Agp = 0.65 um, Agp = 0.95 umy z = 0.65 um, y Aapr = 0.99
um. Los ajustes a los otros dos vortices completos dieron resultados similares a los ajustes
de vortices completos. Los ajustes con un z libre y Agp» no deben ser confiables, como
la correlacion entre z y A, fue mayor que 0.97, y los ajustes de otros vortices a otra Tc
no produjeron valores consistentes de zo, aunque se espera que zo sea la misma para
todas las mediciones del cristal. No obstante, los ajustes libres z me motivaron a usar
ajustes en z a un valor minimo posible de z = 0.6 um.

Los resultados de los ajustes de lambda se muestran en la Figura 6.15. La imagen
(b) es el ajuste a (a) con z = 0.6 um, y (d) es el ajuste a (¢c) con z = 1.0 um. Las
secciones cruzadas de los datos y ajustes se muestran en (e) y (f) con ambos, el ajuste
z=0.6 um y el ajuste z= 1.0 um. El ajuste con z = 0.6 um aparece ir mejor con el
pico de los vortices sumados, mientras que z = 1.0 um es talvez el mejor para el pico

de los vortices completos. Para z ajustado, la profundidad de penetracion ajustada

es mayor por =~ 0.12 um para los vortices sumados que los vortices completos . Esto

podria indicar que los vortices parciales formados en un lugar de superconductividad mas

débil (densidad de superfluido menor ns oc A-2). O que hay algunas efectos

sistematicos sesgando el valor ajustado para los vortices sumados. Los vortices
parciales fueron sumados pixel por pixel, para que los centros no pudieran alinearse

perfectamente. Los centros ajustados de los vortices parciales #1 y #2 mostraron

que para la suma, los centros estaban desalineados por < 0.04 um, lo que pudo

contribuir a un ajuste a la profundidad de penetracion ligeramente mayor. También, el
fondo pudo contribuir a un error en Aqp, aparte de z, el fondo constante es el

parametro libre mas correlacionado con Agp. Para la suma de los voértices, la

correlacion entre A-! y la constante de fondo fue entre -0.53 y -0.57, y para los vortices

completos entre -0.39 y -0.46. Asi que la profundidad de penetraciony el fondo no
eran parametros completamente dependientes. El flujo cercano para los vortices
sumados podria haber sesgado el ajuste en elegir un Aqp. un poco mas grande.
En cualquier caso, todo esto es para decir por z elegido, podriamos suponer que la
profundidad de penetracion de los bloques de vortices parciales es la del ajuste a los
parciales sumados, o es la de los vortices completos. Voy a presentar un ajuste a

los vortices parciales hecho en ambos sentidos.
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Ajusté los vortices parciales #1 y #2 de la Figura 6.13(a) a las Ecuaciones (6.15)
(6.16) simultaneamente. Los parametros realizados en el ajuste fueron z y Aap,
mientras que los ajustes en parametros libres fueron la profundidad d dividida, las
localizaciones de centro de ambos vortices parciales y un fondo constante. El
método de ajuste es similar al descrito en el Anexo A.2. Realicé el ajuste dos veces.
Uno con z=0.6 um y Aap = 1.11 um, que son los valores para un mejor ajuste de
profundidad de penetracion para los vortices en la Figura 6.15. EIl ajuste con estos
parametros da una profundidad dividida de d = 0.53 ym = 0.48A4». El segundo
ajuste fue con z= 1.0 um y Aapr = 0.64 um, en donde son aproximadamente los
mejores ajustes de valores para los vortices completos. Este ajuste a los parciales
dio d =0.36 um = 0.56Aap». Los resultados de los ajustes se muestran en la Figura
6.16. Ambos ajustes hacen un buen trabajo de modelar los datos. Otras pruebas enun
conjunto de z y Aab podrian producir ajustes ain mejores. Sin embargo, el objetivo
aqui de mostrar que los vortices parciales son en realidad descritos por un bloque
dividido se ha logrado, y ha sido determinada una profundidad de divisién aproximada
de 0. 5044 para este grupo parcial de vortices. Es claro partiendo del ajuste que los
vortices parciales se pueden modelar muy bien como bloques divididos de vortices
panqueque.

Este par parcial de vortices era ideal para hacer el ajuste porque solo habia dos de
ellos y estaban bien definidos. En muchas de las otras imagenes mostradas
anteriormente en este Capitulo, modelar el bloque dividido seria mas complicado.
Modelarlos se vuelve dificil cuando hay varias divisiones de un solo bloque y cuando
varios grupos de vortices parciales estan cerca, haciendo dificil determinar qué parcial
pertenece a qué grupo. Algunos parciales parecen alargados o tienen colas que podrian
ser el resultado de muchas divisiones cercanas que no estan resueltas por la sonda

Hall, o posiblemente inclinaciones de un bloque de panqueque.

6.4.4 Discusion

La explicacion de vortices parciales como bloque divididos (con una o mas
divisiones ) es ldgica para estos cristales de YBaxCu3Oe+x con muy bajo dopaje porque
el factor de anisotropia es muy grande (y = Ac/Aapr > 40). La alta anisotropia significa
que la unién Josephson entre las divisiones es muy débil, por lo que la union de
los vortices panqueque es casi s6lo debido a la union magnética, haciendo mas

facil separarlas lateralmente. Sin
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Figura 6.16: Ajustes de un bloque dividido de vértices panqueque. (a) Imagen de voértices
parciales. La escala de colores elegida satura los voértices mas grandes cercanos para
mostrar los detalles de los vortices parciales. (b) Ajuste de los datos en la elipse en (a) con
pardmetros ajustados z=0.6 umy Au =1.11 um, y el mejor ajuste de parametro d = 0.53
um. Las imagenes (a) y (b) son mostradas con un fondo constante sustraido como lo
determina el ajuste en (b). (c) Las secciones cruzadas a lo largo de la linea a través del
centro de los vortices parciales (linea blanca punteada en las imagenes). Los puntos son
de los datos en (a) mientras que la linea solida es del ajuste en (b). (d), (e) y (f) la misma
es para (a), (b) y (c) excepto que el ajuste tenia pardmetros concretos z =1.0 umy Aap» =
0.64 um, y el mejor ajuste de parametro d = 0.36 um.
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localizacién, la unién magnética alinearia los vortices panqueque en un bloque
recto, como se muestra en Clem (1991). Sin embargo, sabemos que hay sitios de
localizacion en el cristal, ya que en las bajas densidades de flujo que estudiamos los
vortices permanecen en la muestra después de que el campo se apagaen 7' < Te.

De los calculos de energia de Benkraouda y Clem (1996) mencionados
anteriormente de una estructura inclinada versus a una torcida, parece logico que dado
un ambiente de localizacidon adecuada, los voértices de bloque dividido se formarian en
nuestros cristales especialmente para el de mas bajas 7. en el que la anisotropia debe
ser la mas grande. Por lo tanto, los sitios de localizacion en el cristal son importantes
en la formacion de los vortices parciales. No se puede  determinar desde nuestras
imagenes cuales son los sitios de localizacion. Podrian ser regiones de inhomogeneidad
de oxigeno, limites de macla, imperfecciones en el entramado o algo mas. Es deseable
que se realicen estudios futuros sobre el ambiente de localizacion en estos cristales y
en otros cupratos.

Arriba en la Seccion 6.4.3 mostré que el modelo de un bloque dividido de vortices
panqueque se ajusta muy bien a los datos. El bloque dividido (con >1 divisiones) es
consistente con y puede explicar las muchas propiedades de los vortices parciales
discutidos anteriormente en Seccidn 6.2.1. Ahora revisaré estas propiedades a la luz de la
explicacion del bloque dividido
Los vortices parciales fueron mas prevalentes para los valores mas bajos de Tc. La
anisotropia aumenta a medida que disminuye el dopaje, por lo que el costo de energia en
el interdivisor del vortice Josephson en la division es mas pequefio para una Tc, inferior,
haciendo un bloque dividido mas favorable. Puede ser que los sitios de localizacion estan
mas presentes para los portadores de dopaje bajo. Otra caracteristica de los vortices
parciales fue que contenian un rango continuo de flujo, no s6lo pequefias fracciones de 0.
. Esto tiene sentido con el bloque dividido, ya que el flujo a través de la superficie superior
debido a un bloque parcial puede tener cualquier valor de 0 a ®0 dependiendo solamente
en la profundidad de la division como se muestra en Ecuacion (6.14). 3

Otras cuatro propiedades se pueden explicar a la luz del escenario de bloque

dividido. Se observaron vortices parciales en grupos que juntos llevaban un flujo total
de @y con un error experimental (relativamente grande). Esta observacion esta muy
de acuerdo con la idea de bloque de panqueque dividido, porque en cada divisiéon un
nuevo bloque parcial comienza. La suma del flujo de todas los bloques parciales

debe ser ®gpara un grupo de vértices panqueque.

3En realidad, las profundidades de divisién permitida son discretas en la escala de separacién
de capas s =11.7 &, pero ya que s « Aap la profundidad y el flujo son continuos para todos los
propositos practicos.
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extendiéndose a través del grosor completo de la muestra con un vértice panqueque
por capa. Se observo que los vortices parciales preferian ciertas regiones de la muestra,
incluso después de un templado a temperatura ambiente. Esto podria ser explicado si
esas regiones tuvieran mas sitios localizados (de cualquier tipo) que fueran favorables
para los vortices parciales. Se observé que para 7c ~ 14K, donde los vortices parciales
eran escasos, podian ser creados enfriando la muestra en un campo predominantemente
aplicado dentro del plano. Esto esta explicado muy bien por el modelo de bloque
dividido porque si las lineas del flujo estaban inclinadas durante el enfriamiento en el
campo, particularmente por encima del angulo determinado por los calculos de
Benkraouda y Clem (1996), los vortices panqueque son mucho mas probables de ser
localizados en un angulo con respecto a otros en el bloque. Por tltimo, se observo que
los vortices parciales eran mas movibles que los vortices completos. Esto tiene sentido
debido a las fuerzas restaurativas en un bloque dividido que favorecen a un bloque
recto sin dividir: la atractiva unidon magnética entre panqueques en diferentes capas, y
el costo de energia de los vortices Josephson enlazando los panqueques en una division
(débil para anisotropia grande). Un bloque recto de vortices completos no experimenta

estas fuerzas que compiten con la localizacion.

Resumen

En este Capitulo, presenté imagenes de rasgos tomadas con SQUID y sonda de
barrido Hall, las cuales se veian como flujo magnético sub-®o. Esto fue sorprendente,
ya que el flujo debi6 ser cuantificado en un superconductor. Las muestras fueron
cristales individuales de YBa>Cu3Os+x. con muy bajo dopaje. Los vortices parciales
fueron vistos solamente con una muy baja T. y la probabilidad de ocurrencia
disminuy6 con un incremento de 7.

Mostré que los vortices parciales observados son el resultado de bloques de
vortices panqueque que se dividen a una o mas profundidades por debajo de la
superficie de la muestra. No se infringe la cuantificacion fluxoide. Los modelos y
ajustes muestran que un bloque dividido describe los datos bastante bien, y
cualitativamente todas las propiedades de los vortices parciales pueden ser explicados
por este modelo. Por ejemplo, las caracteristicas aparecen en grupos, pueden ser
formados por el enfriamiento en un campo aplicado horizontal, y son mas moéviles
que los vortices completos. Los bloques divididos de vortices panqueque so6lo pueden
ocurrir en superconductores casi-2D con anisotropia mayor porque la unién Josephson

entre las capas de superconduccion debe ser pequena. No esta claro a partir de estos
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datos, si la anisotropia mayor por si sola es suficiente para favorecer el bloque dividido, o
si la observacion de estas caracteristicas depende de las inhomogeneidades en la muestra.
Seglin nuestro conocimiento, estas son las primeras observaciones de los vortices

panqueque divididos prevalentes de ocurrencia natural.
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Capitulo 7

Conclusiones

Para esta disertacion, implementé satisfactoriamente un microscopio de barrido magnético
en una criogenia a temperatura ambiente en un sistema SXM de Oxford Instruments.
Utilicé ambos, las sondas Hall y los dispositivos de interferencia cuantica superconductora
(SQUIDs por sus siglas en inglés) como el sensor de barrido magnético, aunque mi enfoque
fue en el microscopio de barrido con sonda Hall (SHPM por sus siglas en inglés) debido a
su mejor resolucion espacial y rango de temperatura de funcionamiento amplio. El
microscopio tenia un escaner piezo eléctrico especialmente hecho en un disefio del “brazo
S” (Siegel et al. 1995) que permitié que areas tan grandes como de 60 x 60 um2 fueran
captadas en imagenes a4 K. Medi que la frecuencia resonante mas baja de esta area grande
del escaner fue de ~40 Hz (a temperatura ambiente) que se encuentra seguramente por
encima de la frecuencia de barrido elegida para optimizar las imagenes captadas con la
sonda Hall (;51 Hz). Junto con el SXM, también compramos electronicos de barrido y
software de Oxford, aunque terminé implementando mi propio esquema de adquision de
datos con mi propio codigo de MABLAB® para evitar algunos problemas de
conocimiento bésico cuando la sonda Hall se conectara a el hardware original. Dediqué
parte de mi tiempo fabricando y estudiando las caracteristicas de ruido del submicron
de barrido de las sondas de barrido Hall. La sondas Hall son sensores magnéticos
atractivos para un microscopio de barrido porque tienen buena sensibilidad al campo
magnético y flujo, pueden ser fabricados con al menos 100 nm en la escala de longitud
para submicronizar — y ultimadamente nanoescalar — una resolucién espacial, operar
a un rango de temperatura y campo amplios y su resultado estd directamente
relacionado al campo magnético en el area activa que hace las imagenes SHPM
relativamente faciles de interpretar. Actualmente, los materiales mejor conocidos a
baja temperatura para las sondas de barrido Hall son las hetero estructuras
GaAs/AlGaAs que
155
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tienen dos gases electrones bidimensionales (2DEG) por debajo de la superficie. La
GaAs/AlGaAs 2DEG puede hacerse con densidades muy bajas de corriente y
movilidades muy altas, haciéndolo un buen material para sondas Hall con bajo ruido.
Fabriqué las sondas Hall de una estructura GaAs/AlGaAs con un 140 nm de
profundidad, 2DEG (reproducidos por David Kisker en IBM), con dimensiones de
sonda desde 0.5 ym a 2 um. Inclui un paso adicional en el proceso para colocar una
compuerta delgada de metal sobre el area activa para detectar campos eléctricos de
cargas dispersas, lo que previamente habia estado interrumpiendo nuestra captacion de
imagenes magnéticas. La compuerta instalada probd ser muy util en mejorar la calidad
de la imagen.

El ruido dominante en las sondas Hall mas pequeias fue el ruido telegrafico de uno
0 mas estados "intercambiados" , que puede deberse al movimiento de dopantes o
impurezas remotas. Las sondas Hall con mayor resolucion espacial son deseables para
captar imagenes de muchos sistemas magnéticos, pero si una mejor resolucion espacial
viene con una pérdida de sensibilidad, tendria que hacerse un compromiso.
Queriamos ver como la sensibilidad de una sonda Hall se escalaba con el tamano de la
sonda, asi que estudiamos sondas en un rango de tamafio de 130 nm a 10 um, de mis
sondas fabricadas y una generacion posterior de sondas, hechas por Clifford Hicks en
una estructura 2DEG cultivada por Hadas Shtrikman. Los espectros de frecuencia de la
densidad del ruido en estas sondas mostraron que la sensibilidad del campo empeoraba
a medida que el tamafio de la sonda se hacia mas pequeno, pero la sensibilidad mejord
con la disminucion del tamafio de la sonda Hall. Para captar imégenes de caracteristicas
magnéticas pequefias, la sensibilidad del flujo es la preocupacion mas relevante, por lo
que estos estudios mostraron que sondas de una escala menor, 100 nm, pueden hacerse
sin sacrificar la sensibilidad. Nuestro mejor flujo de sensibilidad para sondas de 130
nm s tenia 16 u®o(Hz fo >1 kHz y 1 mdol Hz para 0.1 Hz. La alta frecuencia de la
densidad del ruido de flujo es solamente un factor mayor de 10 que la sensibilidad del
fluyjo de los SQUIDs, y surge principalmente a partir del ruido blanco del
preamplificador a temperatura ambiente. El ruido de baja frecuencia es dominado
por un ruido resistivo que muestra un ruido telegrafico en el dominio de tiempo.
Principalmente utilice el SHPM para tomar imagenes de vortices magnéticos en
superconductores, en particular vortices con eje ¢ en cristales de of YBaxCu3Og+x.
con muy bajo dopaje. Los vortices observables, como la cuantizacion de flujo y la
extension del campo magnético de los vortices (determinado por la profundidad de

penetracion en el superconductor), dan informaciéon de las propiedades
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superconductoras. Esto es especialmente usado en cupratos superconductores en donde

el mecanismo de superconductividad no se entiende aun. El régimen de bajo dopaje es
de particular importancia porque la densidad del superfluido es muy baja y predicciones
teoricas fuertes se han hecho.

Los experimentos de captacion de imagenes en esta disertacion fueron posibles en
parte por los desarrollos recientes en la reproduccidén y preparacion de cristales
YBaxCu3Os+x (YBCO) (Liang et al. 1998, 2002) extendiendo la region de bajo dopaje
con x = 0.35 y Tc en un rango 4-20 K. Después de la reproducciéon y un templado a
alta temperatura, el grado de orden del oxigeno en las cadenas de CuO incrementa
con un templado a temperatura ambiente, llevando al cristal sin superconduccion hasta
una saturacion de T después de muchas semanas a temperatura ambiente. Este cambio
en la T. con el templado a temperatura ambiente fue explicado en los Capitulos 5y 6
de esta disertacion para estudiar las propiedades de los vortices para un rango de
valores T¢ (5—15 K) en la misma muestra. Las muestras con bajo dopaje pueden tener
amplitudes de transiciéon angostas (tipicamente ATc < 2 K) como se midid con la
susceptibilidad magnética, la cual puede ser interpretada para referirse a que las muestras
son altamente homogéneas. Sin embargo, mis imagenes a los valores mas bajos Tc (;5 10
K) muestran inhomogeneidad de los perfiles campo de los vortices que pueden implicar en
inhomogeneidades de dopaje para estas Tc mas bajas.

Mi primer experimento de captacion magnética de imagenes en YBCO con muy bajo
dopaje fue realizado para comprobar un escenario de separacion por carga giratoria (SCS
por sus siglas en inglés) propuesto como el mecanismo para la superconductividad de
cupratos. En SCS, el electron se fraccionaliza en 2 espin, carga cero, espendny una
carga espin-0, carga e, cargon. Los cargones podrian, en principio, condensarse
directamente al estado superconductor sin necesidad de formar pares Cooper. Senthil y
Fisher (2000) formularon una teoria SCS microscopica para los cupratos que incluyo
una excitacion — o defecto topolégico en un campo de calibracién Z>— llamado vison.
Probamos esta teoria promisoria para la superconductividad de cupratos buscando marcas
experimentales del vison. El escenario de Senthil-Fisher permite que el flujo sea
cuantizado como hc/2e porque ningin d/2e seria acompafiado por un viséon que
proporciona la fase adicional de bobinado 1 requerida para mantener la funcién de la
onda de superconduccion del valor individual del cargdn condensado. Para las mas
bajas T., se predice que los vortices hc/ e se preferirian energéticamente (Senthil y
Fisher 2001a). Con el microscopio de barrido, tomamos imagenes de vortices en
cuatro cristales YBCO con muy bajo dopaje, pero nunca vimos vortices hc/ e vortices.
Esto coloco un limite superior en la energia del vison de Evison/kB < 60 K que es mucho

mas bajo que la energia predicha Eyison = kBT * (Senthil y Fisher 2001a).
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Hemos realizado una prueba mucho mas rigurosa para los visiones buscando una
“memoria vortice” efecto en pequenios aros fabricados a partir de los cristales YBCO.
En este experimento, un nimero impar o par de flujo cuantico 4c /2e estan atrapados
en el hueco del aro. Si la temperatura del aro se calienta en el campo cero justo por
encima de T¢, el flujo se escapara, pero si el estado original del aro contiene un niimero
impar de flujo cuantico, un visén estara en el hueco. Si la muestra se vuelve a enfriar
por debajo de 7. antes de que el visoén puede escapar, un flujo cuantico /hc/2e de
cualquiera de los signos debe aparecer en el hueco. Realizamos el experimento de
memorias vortice en cuatro muestras y nunca vimos marcas del vison. Este
experimento estuvo dirigido a las propiedades dinamicas del visén y coloco un limite
superior de  Evison/kp < 190 K « T *. Juntos, estos experimentos descartan
escenarios de SCS en los cupratos que requieren visones.

En otro grupo de experimentos, intenté medir la profundidad de penetracion dentro
del plano en un cristal YBa>Cu3Os.375 con muy bajo dopaje como una funcion de Te (el
cual increment6 con un templado a temperatura ambiente). La extension del flujo de
vortices en la totalidad del superconductor es dada porA .» y determina la forma del
perfil de campo captado en la superficie de la muestra sonda Hall. Una dificultad
con este método de determinar la profundidad de penetracion es la inexactitud sobre
otras posibles contribuciones al tamafno de los vortices. Estas muestras con muy poco
dopaje tienen una gran anisotropia, por lo que no se puede descartar que los vortices
panqueque 2D que componen los vortices 3D observados no se localicen en una
manera dispersa de capa a capa, lo que aumentaria la extension aparente sq.» de los
vortices. Ajustando los perfiles de campo de los vortices observados, pude medir Sap

que es un limite superior en Agp. SO Sap es la misma que Aqp, entonces mis resultados

dan profundidades de penetracion (relacionados a la densidad del superfluido ns/m*)

que son mayores que lo predicho por la relacion Uemura (Uemura et al. 1989) Tc o< A(0)—2
« ns(0)/m*. La relaciéon Uemura fue encontrada por muestras con bajo dopaje, pero
no habia sido probada en el régimen extremadamente subdopado. Emery vy
Kivelson (1995a) explicaron la relacién Uemura a medida que las fluctuaciones de fase
térmica destruian la superconductividad y el marco 7. para muestras con bajo dopaje.
Si mis mediciones reflejan la verdadera A, entonces la modificacion de la teoria sera
necesaria para explicar estos resultados.

Finalmente, en los cristales YBCO muy baja 7. observé lo que parecia ser vortices
parciales (es decir, grupos de flujo menores que hc/2e). Estudié las propiedades de

estas caracteristicas y encontré que son mas moviles que los vortices "completos",
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tienden a ocurrir en grupos, y su frecuencia de ocurrencia podria ser incrementada

por el enfriamiento de la muestra en el de campo con un gran componente horizontal.
Todas estas propiedades sugieren que los vortices parciales son el resultado de un
vortice completo que fue parcialmente desplazado lateralmente. Esto puede ocurrir
en superconductores de capas altamente anisotropicas donde un vortice se modela
apropiadamente como una bloque de vortice panqueque 2D (Clem 1991;
Benkraouda y Clem 1996). Los vortices parciales observados se interpretan como que
son el campo de bloques parciales de vortices panqueque desplazados por alguna
distancia horizontal. Mis datos muestran desplazamientos tan grandes como las
decenas de micrones. Calculé los campos de un bloque con una divisidn, y ajusté este
modelo a un par de vortices parciales observados con la profundidad del bloque
dividiéndose como un parametro libre. El modelo se ajusta a los datos bastante bien.
Se observaron numeros reales de profundidades divididas y un numero total de
divisiones variando (por vortices completos) en los datos. Que yo sepa, estas son los
primeras observaciones de vortices panqueque divididos prevalentes. (Un bloque
dividido fue observado una vez por Grigorenko et al. (2002). Fue creado por un
cambio abrupto en el campo externo, y era atipico.) Los datos dan informacion
cualitativamente sobre anisotropia del cristal y ambientes de localizacion, aunque
todavia no esta claro qué papel, si lo hay, las inhomogeneidades de la muestra, juegan
en la formacién de vortices parciales.

En resumen, el microscopio de barrido con sonda Hall es una herramienta Ttil
para estudiar las muestras magnéticas. SHPM tiene una resolucion espacial
submicrénica y las sondas se pueden hacer tan pequefias como ~100 nm sin
comprometer la sensibilidad al flujo. He fabricado sondas con submicrén y los utilicé
en un microscopio de sonda de barrido a temperaturas variables para estudiar los
vortices en cristales YBaxCu3Os+x con muy bajo dopaje recientemente disponibles.
Estos estudios refutaron una teoria prometedora para la superconductividad de
cupratos, medida la extension aparente del campo de los vortices en estos cristales,
y revelaron un fenomeno prevalente de vortices divididos. Se espera que otros
estudios de estos y otros cupratos superconductores con microscopia de barrido
magnética y otras técnicas ayuden a determinar el mecanismo elusivo de la

superconductividad de alta temperatura.
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Anexo A

Detalles del ajuste en modelo vértices

Ajustes a los vortices magnéticos individuales en un superconductor fueron
realizados en muchas etapas de esta disertacion, particularmente para las mediciones
de profundidad de penetracioén discutidas en Capitulo en 5. En todos los casos, las
muestras de YBa>Cu3Os+.: tenian el plano-ab paralelo a la superficie y los vortices
captados estaban a lo largo del eje ¢. Obviamente, un modelo es requerido si queremos
ajustar los vortices. Pardmetros como la profundidad de penetracion dentro del plano
(Mab) y/0 el flujo total transportado por los vortices ( @, que en este Anexo sera tratado
como un parametro fijo de ® = ®,) se puede obtener de los ajustes. Aqui repaso el
modelo sobre el perfil de campo magnético de un voértice y doy detalles sobre
interpretar sobre el 4rea de la sonda Hall. El ajuste se hizo con la rutina de regresion no
linear en Mathematica® por lo que el modelo tuvo que colocarse de una forma
diferenciable.

Toma un vértice de eje ¢ en un cristal con simetria axial (A, = A») donde la superficie
de la muestra es paralela a los planos ab y xy. El perfil de campo magnético de los
vortices se puede encontrar en Ecuaciones de London de Ecuaciones de Maxwell (Perl
1966; Kogan et al.1993; Kirtley et al. 1999a). El componente z del campo magnético por

encima de un superconductor plano infinito debido a un vortice de eje c es
e

QI Q + g coth(Qd/2)]

(0] .
Bir,a= [ gq
a

A.l
(DA ( )

en donde d es el grosor del superconductor, r = (x, y) es la distancia radial del centro
del vortice central, q = (gx, qy), Q@ = |g*+ A;z, y z es la distancia por encima de

la superficie del superconductor (Kirtley et al. 1999¢).
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Para muestras mucho mas gruesas que Aan, como fue el caso de las mias, la
Ecuacion simplifica al limite de cristal grueso con d — o (e.g. un medio espacio

superconductor ocupando z < 0):

L (A2)
By(r, z) =—%o e
(2TEAa )2 d2qe iq*r s
g*+ A—az +qg\ g +A7
o después de hacer una integral angular:
Bir, z)=—20_ |~ d q Jo(qr) e~
2mA 1 =
a v @+ A2,+q\l 9 +A2
(A3)

Utilicé el modelo del cristal grueso en los dos casos. La primera fue en el en el limite

\r2 + 22 » ka en donde el modelo simplifica a la de un monopolo magnético. Este modelo
monopolo mas simple se puede resolver analiticamente. Fuera de ese limite, se utilizoé el modelo
completo de la Ecuaciéon (A.3), que no tiene una solucion analitica. En cada caso, el modelo se
promedid sobre un area representativa del area de sonda Hall activa para dar cuenta de la
convolucion del campo sobre el sonda. A continuacion se dan detalles sobre el modelo monopolo

(Seccion A.1) y el modelo completo (Seccion A.2).

A.1  El modelo monopolo
Enel Hmit@ Aan, el perfil de campo del vortice encima del

superconductor grueso (Ecuacion A.3) simplifica a:

B (r, z)= ®o Z + Aab , (A4)
21 [P+ (2 + Aap2]3/2

que es la Ecuacion de un monopolo con fuerza 200 localizado Aab por debajo de la superficie.
Ver Carneiro y Brandt (2000) para una derivacion.
Para ajustar imagenes vortices, es deseable integrar la Ecuacion (A.4) sobre el area de sonda Hall

para obtener un modelo preciso para una imagen del vortice de la sonda Hall. La
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verdadera forma del area activa de la sonda Hall no se puede controlar debido a la
desintegracion de 2DEG, los caminos de corriente no ideales, y rodeando las esquinas
litograficas. Idealmente, el area activa seria cuadrada, pero en realidad se redondea.
Por consiguiente, ya sea un cuadrado o un circulo se puede tomar como una dificil
aproximacion a la geometria del area activa. La integracion de la Ecuacion (A.4) sobre
un area cuadrada produce un resultado analitico, mientras que en un area circular no.
Alli elegi una zona cuadrada de la sonda Hall para el modelo monopolo. En mis
estudios posteriores de captacion de imagenes (Capitulos 5 y 6), la sonda Hall tenia un
tamafio litografico de 0. 5 um, que era pequefio en comparacion con el campo de los
vortices extendiéndose en el YBa2Cu330¢+x con muy poco dopaje , y la supuesta forma
y tamafio de la sonda Hall no afect6 significativamente a los resultados.

La Ecuacion del campo como se observa en el sonda Hall se obtiene integrando la

Ecuacion (A.4) sobre el area activa cuadrada de los lados s y dividiéndolo el area s*:

(I) y+.—§ x+§ h
_ —=0—
Bur(x,y,2)= s J‘ . dy J‘x—s dx @t 12+ , (A.S)
Yy—2 2 :

en donde h = z + Aqp por simplicidad.

La version indefinida de la x integral por encima cede

xh
(Y + ) [+ Y7+ R (A.6)

La y integral, subyacente indefinida realizada con Mathematica® da una expresion

de logaritmos completos, los cuales después de la manipulaciéon y simplificacion es

1 \{
; arctan [h Zxyhyx+y*+h J (A.7)

202+ 2+ h?) — Y2

Sin embargo, la Expresion (A.7) tiene rebotes de magnitud discontinuos 1/2 cuando el
denominador cruza cero, como se muestra en la Figura A.1.

Para ajustar las imagenes de vortices con el paquete de regresion no linear de
Mathematica®, el modelo debe ser una funcion diferenciable. Para eliminar los rebotes
/2 y hacer la Expresion (A.7)continua, agregué un paso diferenciable a la funcion.
Define el signo de funcién(x) = x/Vx2, que daq +1 cuando x > 0 y —1 cuando x < 0.

Mathematica®
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1.5

Figura A.1: Rebotes en la solucién modelo de monopolo integrado. Comparacién de la
Expresion (A.7) (luego curva solida) a la expresion mejorada (curva punteada gruesa) que
es la suma de las Expresiones (A.7) y (A.8). Note los rebotes /2 en la expresion original.
En(@)y=2yh=1l,en(b)y=-2yh =1

no hay problema en diferenciar el signo (x). Defini la siguiente funcién para agregar

a la Expresion (A.7) para corregir los rebotes de +m/2:

1 .
Fix(x, y, h) z Signo(xy) 7, [1 - Signo(R*(x¢ + y* + h?) — x° yzj : (A.8)
2

Asi la funcién de final diferenciable para el modelo monopolo convolucionado

sobre el area cuadrada de la sonda Hall de tamafio s es

Ty s
1 ytr-
2xyh \[m xts
_ Do .
Bupr (x, y,z) = > s 1 arctan {hz( R+ +h) — x2y? | +Fix(x y, h)

A.9)
Términos adicionales pueden agregarse al modelo para incluir un fondo constante o plano.

Tipicamente, ajusté los vortices a los parametros libres h = z +Aap, los vortices centrales
(%0, Yo), y coeficientes de un fondo constante o inclinados. El flujo que aqui es ® = Do,

también puede tomarse como parametro libre.
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A.2 FEl modelo completo

Cuando la profundidad de penetracion Aap €s pequefia en comparacion con la
distancia de los vortices, se debe utilizar el modelo completo dado en la
Ecuacion (A.3). Este integral no puede ser resuelto analiticamente. En lugar, los
integramos numéricamente en Mathematica® y luego creamos una funcién
interpolada. La funcidn interpolada se puede utilizar directamente en la imagen de
vortices si el tamafio de la sonda Hall es pequefio en comparacion con el tamafio de la
caracteristica, o puede ser integrada numéricamente sobre un area representada en la
sonda Hall !

La Ecuacion (A.3) para el campo de vortices se puede escribir como

Dy ¥ df _G @GP e
B(r, 2) = * 7
z 24 o q2+1+q\[q2+1. (A.10)
en donde 7= r/Aab, Z° = 2/Aab, y § = gAap are son de menos dimension. De esta
a
forma, la integral es ahora una funcidén de dos, 7y Z', desconocidos, ya que
referencia explicita a Aqp ha sido eliminada. Esta integral fue integrada numéricamente
para una red de 11,799 valores de (7, Z) en un rango de 0-65 para ¥y 0.03-20.03
para Z. Un escalon de tamafio desde 0.1-1.0 para AFy para 0.1-0.5 para AZ, con

un tamafo incrementado de escalones conforme 7y Z incrementan, respectivamente.

Integrando con el 0 completo a limites oo trabajados para algunos valores de 7y Z

invocando el método “oscilatorio”” de Mathematica, mientras que para otros valores es
necesario truncar la integracion con el limite superior de g= 20/Z". Debido al término
exponencial e-q"z" en el integral, esto es completamente suficiente. Finalmente, las 11,799
integraciones numéricas fueron convertidas a una funciéon interpolada en
Mathematica®, la cual denotaré por Interp(r/Aw, z/Aw) como que BiAr, 2z) =
(Po/21A?) Interp(r/Aab, z/Aab). Las imagenes de vortices se pueden ajustar a este Bz
cuando la convolucion del ¢ ampo sobre la sonda Hall no sea una preocupacion.

Para un modelo mas preciso, promedi€¢ B,(r, z) sobre el area de la sonda Hall. Para poder
preservar la simetria radial, una geometria circular con radio p fue elegida para el area de

sonda Hall. Como se mencion6 con anterioridad, la geometria actual de la sonda Hall

probablemente esta entre un cuadrado y un circulo Ya que la sonda era pequeiia (o ;5

0.25 um)

Los célculos numéricos del modelo completo y los datos de ajustes discutidos aqui fueron
implementados inicialmente por Hendrik Bluhm.
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Figura A.2: Geometria para integrar sobre un radio circular de sonda Hall p, centrado a
distancia r desde un vortice. Ver detalles en el texto.

para la imagen en la cual este modelo completo fue usado (Capitulos 5 y 6), la forma
y tamafio no afectan significativamente los ajustes.

Ver la Figura A.2 par la integracién de geometria. El campo es integrado sobre
el area del radio p de la sonda Hall mostrada en gris cuando esta esta centrada a
una distancia r = (x, y) a partir del origen (i.e. el centro del vortice). Debido a la
simetria radial, B es constante a lo largo del arco mostrado. La longitud del arco

es 2a(r + a), en donde

L]
arccos| 1 — ﬂ] a=p—2r
= [ 21(r+a) ( p ) ) (A.11)
118 (a<p—2n
Entonces la sefial de sonda Hall es
1P
Bup(r, 2= dala(r+ a)BJ(r, 2) (A.12)
o \—min(r,p
Py P
= da a(r+ a)Interp(r/Aan, 2/ Aap).  (A.13)
(o o\ —min(r,p

Esta integracion se hizo numéricamente con p = 0.25 um y utilizando la funcion
Interp(7/Aan, 2/ Aap) calculado previamente. Calcule Bpp(7, z) para una red 3D de
121,440 valores de (F= r/Aab, Z= z/Aab, Aab). Aab en un rango desde 0.1-10 um con
un tamano de escalon incrementado Adqy = 0.03—0.61 um para 32 valores. #en un
rango desde 0—-61 y Zdesde 0.03—18 con tamafios de escalones incrementados AF=
0.06-1.86 y AZ= 0.08-1.63 para 115 y 33 valores, respectivamente. La parte real del
integral numérico fue tomada porque las limitaciones numéricas de la integracion a

veces daban resultados complejos con un componente imaginario pequeno,
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Finalmente, 121,440 valores fueron interpolados para dar a la funcién InterpHP(7/ Aap,
z/ Aab, Aab) que fue especificamente para p = 0.25 um. Esta solucion interpolada para
(r, z) después fue utilizada al ajustar el modelo para las imagenes de vortices con
regresion no linear. Los términos para un fondo constante y una inclinacién planar
(opcional) fueron agregadas al modelo. Los parametros libres en el ajuste fueron Aap,
los centros de vortices (xo, Yo), y los coeficientes de un fondo constante o inclinado. z
tipicamente se eligié previo al ajuste porque z y Aqp estan altamente correlacionados
en el modelo y no dan resultados realistas si ambos son ajustados independientemente
(e.g. algunos intentos para ajustar los datos con z y Aqp» independientemente dan un

Aab <00 z < 0.4 um en los resultados no fisicos).
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