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traralne descravemos um sistema para

®,

i

nedida das oscilagdes magnetotdrmicas capaz de operar entre

[

1,2 e 0,3°K.

foram feiltas medidas

Cs resultados foram analisados em computador

da e Fourier, e tanto a amplitude

[0}

das oscilacoes como a = lagao entre a amplitude ca fundamen

tal e a 2a. harmonica concordam com &s previsdes tedricas.,



INTRODUCAOQ

As osclilagoes mayneto-térmicas foram observa-

das pela primeira vez por et al, (1), em 1950 no bis

-

mueto, Nos ultimos anos foram publicados varios trabalhos =

0]
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o

bre éste assunto cue citaremos em orden cronoldgica,

B 1967 temos : D. Mc Combe e G. Seidel (2)
com bismuto ¢ antimonio: 3. Noguchli e Tanuma com bismuto, an

timbnio e arsénico (3); Sullivan e Seicdel (4} com perilio e

Q
f‘f‘
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ein et al (5), no galio,
Em 1968 termos: Long {(6) com tungsténioc e Qua-
dros e Oliveira (7 e 8) com zinco.

-~

Este método de estudo dos efeitos magneto-og-
cilatdrios parece estar ganhando terreno sendo de se prever
sua utilizagao nc estudo da superficie de Fermi em competi -
Gao direta com 05 métodos mais antigos baseados nos efeltos
o Yazs - Van Alphen e Shubnikof de Haas. Com os aperfeicca-
mentos da técnica, as dificuldades aesperimentais sao combaré
veis @ talvez menores do oue na medidé da susceptibilidade

( de Haas -~ Van Alp phen) . 43 medidas de resistividade (Shubn£
ko - de Haas) embora mais simples sao de interpretacio ted-
rica mais dificil do cue nos dois outros casos.,

As técnicas experimentais para medida das os-
cilacoes magneto-térmicas pedam sexr classificadas em 3 gru -
pos orincipais:

1} A té&cnica origiral de Kunzler {1) em que a
amostra € isolada térmicamente ¢ sio medidas as oscilagoes

de sua temperatur

st}

.
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lorados os treés pontos

griensao das medidas até

&
a ce um refrigerador de
He de Mc. Combe ¢ Seidel

Fato éstes autores veri-

lenperaturss o

narmonicas superiores em

gra realizar as expariéncias com o zinco,

nas condicoos do nosso laboratirorio, foi necessirio resol -
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consideradas & muito maior do gue @ <o bismuto e antimdnic,

POy correntes de
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claotronico alan das inrlidedes atuals do laboratorio.,

nos levaram a imagil -

diferenta gue apresenta unma grande simplifi-

¥o trabalho anterior (7), as oscilagdes magne

ey v - e U N =
totermicas PLTDOBTAS & wna variacao malor poren
lerta da resistencia do ftermdnmetro, Para tenperaturas mals

™

o
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baixas esta variacao cresce de tal forma gue impede a

¢ac das oscllagoes. Estas variagdes poden provir de duas

0
4
ic

a) Zfelto do campo magnético sdbre a resistividade do mate -

riz. uvtilizade no termdmetro, nosso caso uma composicao a ba

b) Variagao da guantidade de calor dissivad 0 pelas correntes

) -y - . .
de Foucault na amostra.
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o efeito do campo magnético so-

HEa
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algumas medidas preli-

do efeito. Utiliza-

receu a malor Sensl-

reglac gue nos inte-
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total foi de 2,5 %

CoOrrespondandoe uma val temperatura. A 0,5

a total também foi de 2,5 % correspondendo a 0,002
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mostram que a magnetoresisten-
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i
oY
o

FPoucault pode ser a-

3 3, il e ST e
Sa00 Q& seguLnte Lornma:

Ja amostra e do campo

correntaes, por uni-

- -

. g ma y - P - L) IR el S o e
rOLoTILonas, o0 guadrade da derivada do

am-

¢

—~
[
—

Soroa condutividade SUROITC Ja anosuiia,

Lsta condutivid




for-
v
‘o)
el

SR i3 e |
3 =
U R oo

a

uma
de
i
s
ta
%
DYas.,
e
va de
&S

o

[
aLh

r

¢

O aguecimento
pPoY outro
@

de

<i

sac cons-

rida
@]
REMEO L C

nvers
el
@]
1

C
@

s} [e} = d :
= By - 3 O
ﬁ = G @ @ T £ m e o — - 3 5 g,
o PR ) g 0m ™ woowm o« s
1 @ oo& O = — A A o o
R 13 -~ noo R B O
0 e} i
Q ™

a
)
6}
&
€

o
o
el
b
O]
0
O

i
Gao
a
61

&
B
L
er
1
-
eV
ce
o
a
e
L
&
n

Ral = 3 0 @] - 3 4 ]
: b s G
.f & O jpe 0 o &) m mc
[ i3 g W = 5 o B
> e 50 PR o
i o] O 42 & &
w36 - T
e b Js & o =
..\m u.”.“ .hk\, A n.,.”
€ 0 i -
; L (8] &
1) .
(O] o %
i ¥ bt
L i 5] 1
T 3 oy 1 (1 i } I}
2 W GBSO -
Ty 4] 3 o, |
T4 3] N - —— -
s e 03
. . ] — o
H 9] o) o VO
! o
b o ﬂ..u = o . - i oo
! 3 O] 3 . 4 i) =] - 9
i Ko - - o 0 &3 i - i
= ) £ (9] i i [t
; ) o i o o] hN
i s I3 ~ I ) I - m o re
163 pet 5 “ P T
. w 2 i . ) i o
- = 0 o5 o SR
N 3 o8 o
i (O o &) 541
- ; " g5 Q
i 9 4 [ iy
0 hie " ot
iS: 4 s v
e CR X ¥
K S o o £
o i ! 3] .
o sed I G o |
o3 3 el $
. - it D] ) R )
: ] : m“ v\ e
. ¢ L O bR id
~ i i P [ O ¢ 3 O
v 3 i [a] §i u i > o]




cal & medida cque

Fobe
bt

temnos gue:

""!

correntes de Fou-

{supondo B crescante

s el
[ Lol

O ;o8 vaL gue $ocresce. Motempe-

resist S0 CATVAO Crescae com B o gue

M i~ am o
GO amoesTyra com

[ RS

o Lo
RN LR i iy

1

e 3 da referencia 7.

AT

GOECUeCEMenTo.
COnCLCoOes da ro-

e e

[RTR S L \aOEE';.—A\|J.CaS

Y - "
i B0




manven constance

S Lado

OO sLstoma

. \ - . -~
- Ik e - T T e e e Ty . -4 e o
LT t:,.‘.,.c:»"\_i._!..x.‘ 2 LOIMads oy unma resistoncia ter-
- ~ -
Ty e ey o —~ - T S o
L COOVAO Jue @ g TE ae corra

CoMo uma T

F . T S, oy o \ - ERER. H
N4 saxda de oum devetor coerente {ampliador Lock-ing .

longo, comparado com o

|

L TR, T -
Uit Gl Do M

iooapnaixoe da corvespon-

astivel, Se a

f)l

ranto continuar

aonas

e o

LenTe [8

" e e N 2
i CIe TACG, & e L

. 52 mwlicarmos um

G CENRG, O sistema

o e b
T OONCT \.)..LC.




L ey

oks

FRY

PR S T

ores gue o valor




[

gua

rico

-
sy e
T b

L0

il :




joc?
o>
a
H

o

DTROSCACO ¢ & mesmo uta

.
. croteto deste

R [
R S S

. Lone an Ima,
>, O banho externo

.
cea S e
B N A N

Zanaoc o

-
na orerLe-

R BT L T T - Lo P 2
‘ O naGLaReEnTO ooe O LLnno e
: . ] . -
. B ~1a
R R . N . ZCLns LD VaZuo,

N o S
e N N AL LS

PR




Y-

- L [ oo - o~ P davm T pm
combas feita SO OUn TGO

A.\ B

Ouiro tubo flexivel

N —_ e v = *
La a Lransmiss ‘O de

AU oLato, -8e na cau-

. '\O (e

[ ) AR - L g RN {2 { EE S I N DU G
ol o stra,
T suiho,

o [T \.~]"\1V70

Soe di c_.uC';r

Sia oy o

oA Lo VE;‘.CL‘.C SO




PR L -

TSN vy
R T SN A

L
.-
LiNT .

M
" ek
r e, ey pden
TV (SR Ad N .
S R P
G LSS o
[ M
"
e - o
S Nh oA T . L

SNy
AN S

N . . . .
B LIRS JE N ey A e
A O ANOHLGaVEL oo oo e L2 L5

. - . R
: . I AT e
. G WD DO o

H
H
H







- 14 -

i3 . - . .

He” pelo tubo de ago que val até a cabega do criostato., Entre
cs dois tubos de aco ha um labirinto para impedir a passagem
de radiagao térmica. Também na bdca inferior do tubo qgue faz

O vacuo na camara de isolagho hi um anteparo contra radiaciao.

"':

fste refrigerador funciona da saeguinte forma:

4 . . : 3
Com ¢ banho de He resfriado a l,ZOK introduzimos He™ a uma
pPressac superior 3 sua tensio de vapor a essa temperatura.
Em contato com a parede do tubo de ago inexiddvel, que & res-
1 T 4 N y T =
friado pelo He liguido, o He” se condensa e @scorre para o
bulbo. No bulbo &le se evapora e recondenta mais acima até
. ‘ I o.. .~ .
que o bulho e a amostra atinjam 1,2 K. Nessa ocasiio o iqui~
do se acumula no bulbo.
Para baixar a temperatura & feito o vacuo no
: 3 - . .
sistema de He”, Nao havendo mais conde nsagao nas paredes do
4 . . . T
tubo de ago mergulhade no He' liguido cessa o contato térmi-
;’- ' 4 3 . ) L g O.,
¢o entre ¢ He e o He” 2 a tomperatura pode baixar até 0,3
Completanm o rofrlqwrador uma bomba de difusao,
uria bomba me?anlca com Vedaoao especial, um mandmetro meti-

lico de recxsao e um ¢ilindro de depdsito de gas, além, das
2 L

valvulas necessarias (fig., 1),

=

Termometro
A temperatura e medida por uma resisténcia de

carvao preparada a partir deo wm resistor Allen Bradley de 10

Este material entre os virios experimentados
apresentoun uma grande sensivilidade as variagoes de tempera-
tura e uma sensibilidade moderada ao campo magnético,

’D@vido ao enosrme aumento da resistencia nas

2O, . - s .
temperaturas da ordem de 0,3 K foi necessario partixr de uma



resisténcia inicial a mais baiva possivel,

o]

ara isso o resistor foil cortado em fatias
transversais com aespessura da ordem de 1 mm, sendo feito o
contato nos dols lados da fiatia. Nessas condigdes a resis-
téncia de contato entre o carvio e os filos de ligagao tor-
ha-ze multo importante, A ligagao por tinta condutora a ba-
se de prata conduz a valores altos de resisténcia de contato
¢ extrema sensibilidade z ciclos de temperatura entre 4 e
3009K,

Apds ensaiar a deposicio de cobre a vicuo (rea-

lizada pelo Sr. Hirosni Tejima com a colaboragao do Departa-

rMento de Engenharia Biléerica da ZPUSP) foi verificado que a

|2

deposigao eletrolitica de cobre a partir de urt banho de sul-

fato de cobre dava un coritato melhor. A camada de cobre era

bastante s6lida para permitir & solda de fios de cobre dire-

L7
2

o

tamente sobre o metal depositaco.

-

A deposigao & feita em uma solugac saturada
co 50,Cu a temperatura ambiente com uma densidade de corren-
te de 100 mA por cm®. A superficie da resisténcia & lixada
para obtermos uma superficie rugosa. Com esta técnica con-
gseguinos resisténcias da ordem de 2 OIimis gue pouce se alteram
com ciclos de temperaturas entre 4 e 300°%x,

Mesmo com essas resistBncias ndo nos foi pos-
sivel fazer experiéncias abaixo de d,SOK POis 0 nosso equi-
pamento de medida era limitado a resisténcias de 100 Kiloohms,
valor @sse que & atingido a 0,5%, A 0,3 o valor da resistén-
cia & superior a 1 megaohn.

A ponte utilizada para medir a resisténcia a

& mesma da referéncia 7, utilizando também o sistema de liga-

Gao de 3 fios para compensar a resisténcia dos fios de entra-



Figura 2

Sistema de medida e controle da temperatura

da amostra,
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da de corrente,

C sinal de salda do detetor'que mede o dese-
quilibrio da ponte & ligado a um voltimetro integrador
lewlett Packard modélo DY -~ 2401 C conjugado a um impres-
sOr automatico da mesma fabrica moddélo 562 A,

O tempo de integracao & ajustado a um valor
conveniente e os resultados sao entdo impressos com inter-
valo regular igual ao tempo de integracdo. Como a variacao
do campo € linear com o tempo, a diferenca de campo magné-
tico entre dois dados & constante,

Para acompanhar visualmente a experiéncia o
mesmo sinal atenuado & registrado em um registrador poten-

ciométrico MECI, A figura 3 mostra dois désses graficos.

Para converter os valores de resisténcia em
temperaturas fol feita uma calibragao baseada na pressao
. 4 vy .
de vapor do He liquido usando a escala de 1958 {12) . Para

extrapolagao até 0,5°K foi utilizada a formula indicada

por Clement et al (13). Bsses autores verificaram que a f6rmg
- - o ‘ - . - -
la @ exata até 0,37K com a precisaoc de 1%. A egquacao usada e

a seguinte:

X : B
- = A N .
log R (4)
log R T

Nao foi feita corregao para o efeito do campo magnético por
ser esta inferior ao érro de medida.

As constantes da formula acima foram calcula-
das a partir de valores de temperatura e resisténcia medidas
na faixa de 4,2 a 1,2°K. Para a resisténcia utilizada nesta

experiéncia os valores obtidos foram:
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; A= 1,30
B = 1,93
K= 0,60

Para o calculo da amplitude das oscilagdes foi
calculado o valor da derivada da resisténcia em fungao da tem
peratura de acordo com a equagao abaixo, usando as constantes

acima:

d
SOR BR (5)

ar log e (1 - k/log® R)

Controle de temperatura

O sistema de contrdle utiliza o desequilibrio
da ponte de medida para comandar o aguecimento da amostra.

O sinal de corrente alternada vindo da ponte é
irntroduzido em um segundo ampliador "Lock-in", cuja saida des
tinada ao registrador d3 um sinal continuo proporcional ao de
sequilibrio., fiste sinal, atenuado por uma série de resistén-
cias (fig.3) & enviado & resisténeia de medida que serve tam
bém como aquecedor.

Este sistema & estavel quando a amostra esti
abaixe da temperatura correspondente A resisténcia indicada
na ponte. Para evitar a instabilidade para as temperaturas

altas, um diodo de silicio corta a corrente de aguecimento
: i

0 ganho e a constante de tempo do sistema de

controle podem ser variados independentemente das do sistema
f‘

de medida.

SERVICO DE
BIBLIOTECA £
_ INFORMAGAO




- 22 -

§

de tempo pequena e 6 ganho aumentado até o sistema entrar em
oscilagéo; 0 ganho & entdo reduzido atd obter estabilidade e
a constante de tempo:ajustada para o valor desejgdo.

£ necessario utilizar a mesma resisténcia pa-
ra medida e agquecimento, pois o atrazo entre dois elementos

separadoq conduz a oscilagoes dificeis de eliminar.

Suporte da amostra (fig, 1}

A amostra & colocada em um suporte de resina
epoxi (Araldite) fixado abaixo do bulbo de fe-, Amfixagéo é
feita por um tubo de paredes finés, Logo abaixo estd a caAma~
ra do mesmo material no interior da qual & colocado o cristal.
Esta camara & fechada inferiormente por uma tampa onde ha um
encaixe para o termometro.

O cristal & fixado no interior da camara com
graxa de vacuo Apiezon N que serve para estabelecer o contato

tcrmlco entre termometro & amostra,
Amostra
—T S

A amostra € a mesma da referdneia 7, um cristal
de zinco preduzido pela "Metal Research (Crystals) Ltd," Qa
Inglaterra,

A pureza & de 99,999% e o cristal tem a forma
de um cilindro de 18 mm de diametro e 35 mm de altura, 0 eixo.

hexagonal coincide, dentro de 20, com o eixo do cilindro.



METODO DE MEDIDA

. Inicialmente o criostato & resfriado ate 80°k,
colocando pitrogénio 1iquido no espago correspondente, man -~
tendo hélio 2 preéséo atmosférica no espago do hélio liguido
e hélio a uma pressio de 500 microns apreximadamente na cama-
ra de vacuo. Bste resfriamento leva umé noite,

Em seguida'deixa—se o He3 Jasoso chegar ac bul
bo e faz-se a transferéncia do hélio iiquido. Cheio o criocs -
tato, comega-se a calibragio do termdmetro de carvio. Para is
S0 a pressao sdbre o banho de He4 é baixada por uma bomba de
vacuo estabilizando-se a temperatura nos pontos necessirios
a calibragio. Nésses pontos & feita a leitura simultanea da
pressao de vapor do hélio e da resisténeia do termometro, O
equilibrio da ponte & acompanhado no registrador para verifi-
car guando o valor da re$isténcia se estabiliza. A estabili-
zagao da pressao & verificada por um mandmetro de Sleo dife-
rencial. A pressao de vapor de hélio & convertida em tempera-
tura pela escala de 1958(12).

Terminada a calibragao faz-se o vacuo na cama-
ra de isolamento., Né@ste ponto o campo magnético & ligado e e~
levado lentamente até chegar i faixa de contrdle do sistema
regulador., O caleor produzido na amostra & levado ao banho de

-

ne? por condugio através do suporte até o bulbo de He° e dai
para o banho de He’ por evaporagac e recondensagdo do He>.
Durante esta subida, o campo nao & controlado
e sua variag&o poucc regular impede a verificagao das oscila-
goes, que sdo pequenas em campos baixos.
Chegando & faixa de regqulacio (7 até 16,5

Kilogauss) & possivel iniciar a varredura controlada do carm-



po e observar as oscilagées.

A amostraéé entao orientada pela observacao
dos katimentos nas oscilacoes da forma descrita na referén-
cia 7. ; _ ;

0 c¢ristal tem seu eixo hexagonal vertical e,f

i
guando o campo magnéticc estd préximo i diregdo normal a um
dos bragos horizontais da 22 faixa da superficie de Fermi,
temos batimentos entre as oscilagoes correspondentes aos 2
bragoes adjacentes., O cristal & girado ¢ os batimentos obser-
vados para varios Angulos.

0 angulo correspondente ao campe normal ao
braco é indicado pela auséncia de batimento e pela distri-
buicao simétrica dos batimentos em torno dessa orientagao,
Partindo dessa raferéncia podemos orientar a amostra na dire-
gac desejada. )

Neste trabalho as medidas foram feitas com o
campo magnético fazendo wm Angulo de 30° com a direcao 100,
Para esta orienta¢ao ¢ campo magnético estd ao longo do eixo
de um dos bragos horizontais da 22 faixa da superficie de
Permi. A arza interceptada por um plano normal ao campo mag-
nético sdbre a superficie de Fermi & minimafnesta orientacao.
- Também a frequéncia da oscilacfo, expressa em gauss é minima
ndste caso'’),

Uma vez a amostra orientada, travamos o siste-
ma de rotacao e iniciamos o resfriamento. A marcha do resfria
mento & acompanhada medindo o valor da resisténcia termomatri .
ca. Ajustande as valvulas do sistema de vacuo estabilizamos
"essa resistencla para um valor correspondente a uma temperatu
ra pouco abaixo da desejada. O sistema de contrdle de tempera

tura & entzo ligado e a temperatura estabilizada no valor de-



sejado.

O ajuste do sistema de contrdle é feito por
tentativas. Durante a experiéncia a resisténcia & influen -
ciada pelo aguecimento pelas correntes de Foucault e pelo
efeito do campo magnético sobre a resistividade do carvio.
£ nexessario que essas variagoes possam ser compensad;s pe-
lo aquecimento produzido pelo sistema de controle. A faixa de
aquecimento utilizavel & limitada pela saturagao do ampliador
Lock-in que limita a potencia dissipada no aguecimento: no
outro extremo temos a inversao de polaridade do sinal guando
a ponte passa pelo equilibrio, sendo néste caso a corrente
de agquecimento cortada pelo diodo de silicio,

Antes de iniciar as medidas & necessario 3a
com o campo magnético variando ajustar o sistema de contralef
com constante de tempo pequena; atingindo o equilibrio a cons
tante de tempo pode ser aumentada., £ste cuidado & necessirio
porque se ¢ sistema de contréle estiver longe do equilibrio e
com constante de tempo grande o tempo para equilibra-lo sera
muito grande, prejudicando a experiéncia.

Quando o campo magnetice chega ao valor deseja
do para o inicio das medidas ligamcs & impressor de dados. Bg-
ses dados serao entao impressos a intervalos regulares até o
fim da corrida,

Conhecendo o camps inicial e final podemos cal
cular o valor do campo correspondente a cada dado impresso,

O intervalo entre os dados, fixado pelo tempo
de-inteqraqéo do voltimetro & da ordem de 3 segundos. O tempo
de uma corrida & da ordem de 20 minutos de maneira gue obte -

mos cérca de 400 valores para cada experiéncia,



Esses dados sdo transferidos para cartbes e
anallisados no conputador de acorde com o método deserito na
referéncia 9, O0s dado: saem do computador sob a forma de uma
tabela e um grafico que daoc a intensidadé em funcac da fre-

quéncia . Dadas as dificuldades: de reproduzir &sses graficos

‘na «€ese, mostrames na figura 4 duas curvas desenhadas a par—

tir dos dados obtidos,

Una vez qﬂe ¢ sistema de controle elimina a
variacac lenta de temperatura, o progréma de computador ape-
nas soma uma constante aocs dados experimentals para ajustar
0 zero ao centro das oscilacdaes.

i

Er segulda o comnutadoer calecula a transforma-

da de Fourier para uma série de frequéncias indicadas no pro
grama. Para eliminar os "satélites" a fungdo que exprime a os

cilagac & multiplicada por uma funcac de amortecimento dada

por:
[~ 2nixl )
R O (6)
Uox,, - %
2 1
onde 4
1
P X
B
1
W P .._.,.J..'.........
L B
rax
v = 1
5 =
B o,
min
f 7 h!
XO = L : ...,_j.'.ﬁ.._ -+ l.. J
2 U p B
max riin

A amplitude A de oscilacado esta ligada ao va-

iy

lor ¢ dado pelo computador pela relacio:

b



2% :
Bom (7)

2 7%

A amplitude da oscilacao cresce broporcional~
rmente a raiz gquadrada do campo magnético . O resultado obti-
do acima corresponde a um valor mé&dio dessa amplitude sdbre
o0 intervalo de integragio,

Durante cada experiéncia & medida a variagao
de leitura do voltimetro para uma dada variacio da resistén-
cia da ponte. Com éste dado & possivel converter a amplitude
dada pelo computador gue & medida em volts em unidades de re
sistencia elétrica. Esta, por sua vez & convertida em tempe-~
ratura da maneira indicada na pagina 18,

Os resultados de medidas para varias tempera-
turas estio na tabela I.

A comparagao de intensidade entre a fundamen-
tal e a 22 harménica & feita diretamente dos dados do compu-

tador, pois para uma dada experiéncia todos os fatdres aci-

5

mz saoc constantes, A intensidade da 2a. harménica & dada co-
mo porcentagenm da intensidade da fundamental.
TARELA T »
‘x\‘j(‘) qu -, Orr C}'r u
NQ da exper. T 7K A T 71 Int. 2Za. harm..
22 0,50 0,23 x 1077 18 %
14 0,63 0,36 x 10~ 13 %
13 0,36 6,39 x 10°° 10,5 %
19 0,86 0 =3
1 8 2,35 % 10 10,4 3
15 1,20 0,33 x 1077 7,4 %

17 1,20 0,30 x 1077 6,3

oo
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DISCUSSAC DOS RESULTADOS

1Y

Ffostramos na referéncia 7 que a parte osci-

latoria da entropia de um metal nUR campo magnéticeo & dada
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Er relagao 4 componanits <o vetor e onda na diregao de H, o

- .
nw e dado por:

(9)

onde w e a frequéneia de ciclobtron do eletron,

o
tabela I sac um valor mé&dio para um certo in
intervalo &€ o mesmo
fatores sao constantes £7-
somence com oz e T.

Tiagae de temveratura utili-
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