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ÂËÈßÍÈÅ ÄÂÎÉÍÎ�Î ÎÒÆÈ�À ÍÀ Ê�ÈÒÈ×ÅÑÊÈÅÏÀ�ÀÌÅÒ�Û ÂÛÑÎÊÎÒÅÊÑÒÓ�È�ÎÂÀÍÍÎ�Î YBa2Cu3O6:9È. Á. Áîáûëåâ *, Å. �. �åðàñèìîâ, Í. À. ÇþçåâàÈíñòèòóò �èçèêè ìåòàëëîâ Óðàëüñêîãî îòäåëåíèÿ �îññèéñêîé àêàäåìèè íàóê620990, Åêàòåðèíáóðã, �îññèÿÏîñòóïèëà â ðåäàêöèþ 3 �åâðàëÿ 2012 ã.Èññëåäîâàíî âëèÿíèå íèçêîòåìïåðàòóðíîé îáðàáîòêè (200 ÆÑ) è ïîñëåäóþùåãî îòæèãà ïðè òåìïåðàòóðå930 ÆÑ íà êðèòè÷åñêèå ïàðàìåòðû âûñîêîòåêñòóðèðîâàííîãî YBa2Cu3O6:9. Ïîêàçàíî, ÷òî â õîäå íèç-êîòåìïåðàòóðíîãî ðàñïàäà ýòîãî ñîåäèíåíèÿ íà �àçû ñ ðàçëè÷íûì ñîäåðæàíèåì êèñëîðîäà, à òàêæåïðè âçàèìîäåéñòâèè ñ àòìîñ�åðíîé âëàãîé îáðàçóþùèåñÿ ñòðóêòóðíûå äå�åêòû ïðèâîäÿò ê äåãðàäàöèèñâåðõïðîâîäÿùèõ ñâîéñòâ. Ïîñëå îòæèãà ïðè T = 930 ÆÑ è ïîñëåäóþùåãî îêèñëåíèÿ ñâåðõïðîâîäèìîñòüâîññòàíàâëèâàåòñÿ, à îáðàçîâàâøèåñÿ äå�åêòû ÷àñòè÷íî ñîõðàíÿþòñÿ è ÿâëÿþòñÿ ý��åêòèâíûìè öåíòðà-ìè ïèííèíãà, â òîì ÷èñëå â âûñîêèõ ìàãíèòíûõ ïîëÿõ. Âîçíèêàþùèå ïðè íèçêîòåìïåðàòóðíîé îáðàáîòêåíàïðÿæåíèÿ ïðèâîäÿò ê ïåðâè÷íîé ðåêðèñòàëëèçàöèè çåðíà ïðè T = 930 ÆÑ, ÷òî âåäåò ê èñ÷åçíîâåíèþòåêñòóðû è ê èçîòðîïíîìó ñîñòîÿíèþ ìàòåðèàëà â âûñîêèõ ïîëÿõ.1. ÂÂÅÄÅÍÈÅÈçâåñòíî, ÷òî ñîçäàíèå ñòðóêòóðíûõ íàíîíåîäíî�ðîäíîñòåé, îòëè÷àþùèõñÿ ïî õèìè÷åñêîìó ñîñòàâóè ñâîéñòâàì îò ìàòðè÷íîé ñâåðõïðîâîäÿùåé �àçû,ñïîñîáñòâóåò óëó÷øåíèþ òîêîíåñóùåé ñïîñîáíîñòèÂÒÑÏ-ìàòåðèàëîâ [1�3℄. Ýòî ñâÿçàíî ñ òåì, ÷òî âîáëàñòÿõ, ñîäåðæàùèõ ñòðóêòóðíûå äå�åêòû, ñâåðõ�ïðîâîäèìîñòü ïîäàâëåíà, ïîýòîìó ïðè T = 77 Ê îíèìîãóò îñóùåñòâëÿòü ïèííèíã ìàãíèòíûõ âèõðåé âìàãíèòíûõ ïîëÿõ [4℄. Ïðîâåäåííîå ðàíåå èññëåäîâà�íèå ìåòîäîì ïðîñâå÷èâàþùåé ýëåêòðîííîé ìèêðî�ñêîïèè (ÏÝÌ) ìîíîêðèñòàëëîâ YBa2Cu3Oy ñ êèñëî�ðîäíûì èíäåêñîì ðàâíûì ïðèìåðíî 6.5�6.8 ïîêàçà�ëî, ÷òî ïîñëå îáðàáîòêè ïðè òåìïåðàòóðå 200 ÆÑ âíèõ íàáëþäàåòñÿ ðàñïàä íà �àçû ñ ðàçëè÷íûì ñî�äåðæàíèåì êèñëîðîäà, â õîäå êîòîðîãî âûäåëÿþòñÿ÷àñòèöû ðàçìåðîì 5�10 íì [5; 6℄. Ïðè ýòîì â ìàòðè÷�íîé �àçå âîêðóã âûäåëèâøèõñÿ ÷àñòèö âîçíèêàþòïîëÿ íàïðÿæåíèé, ïðèâîäÿùèå ê åå äå�îðìàöèè [6℄.Ñ äðóãîé ñòîðîíû, â ðàáîòå [7℄ óñòàíîâëå�íî, ÷òî ïðè òåìïåðàòóðàõ, áëèçêèõ ê êîìíàòíîé,YBa2Cu3Oy âçàèìîäåéñòâóåò ñ àòìîñ�åðíîé âëàãîé,âñëåäñòâèå ÷åãî â íåì îáðàçóþòñÿ äå�åêòû óïàêîâ�êè, ïðåäñòàâëÿþùèå ñîáîé äîïîëíèòåëüíûå ñëîèCu�O äëèíîé îêîëî 20 íì è òîëùèíîé 1.2�2.4 íì.*E-mail: bobylev�imp.uran.ru

Â ðàáîòå [8℄ ìåòîäîì ÏÝÌ èññëåäîâàíà íåñòåõèî�ìåòðè÷åñêàÿ ïî êèñëîðîäó âûñîêîòåêñòóðèðîâàííàÿêåðàìèêà è áûëî îáíàðóæåíî, ÷òî ïîñëå îáðàáîòêèïðè T = 200 ÆÑ â àòìîñ�åðå àðãîíà â ïðèñóòñòâèèâëàãè â íåé òàêæå îáðàçóþòñÿ àíàëîãè÷íûå äå��åêòû. Ïðè ýòîì äëèòåëüíàÿ íèçêîòåìïåðàòóðíàÿîáðàáîòêà â äàííûõ óñëîâèÿõ (400�600 ÷) ïðèâîäèòê ïåðåõîäó YBa2Cu3Oy â ïñåâäîêóáè÷åñêîå ñîñòîÿ�íèå è ê óòðàòå ñâåðõïðîâîäÿùèõ ñâîéñòâ [9; 10℄.Â ðàáîòå [11℄ èññëåäîâàíî âëèÿíèå íèçêîòåìïåðà�òóðíîé îáðàáîòêè íà êðèòè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêèâûñîêîòåêñòóðèðîâàííîé êåðàìèêè YBa2Cu3O6:9.Óñòàíîâëåíî, ÷òî ïîñëå îòæèãà â àòìîñ�åðå êèñëî�ðîäà ïðè òåìïåðàòóðå 200 ÆÑ â òå÷åíèå ïðèìåðíî20 ÷ ïëîòíîñòü êðèòè÷åñêîãî òîêà j ñóùåñòâåííîóâåëè÷èâàåòñÿ, â òîì ÷èñëå â âûñîêèõ ìàãíèòíûõïîëÿõ. Ïðè÷èíîé ÿâëÿåòñÿ îáðàçîâàíèå ñòðóêòóð�íûõ äå�åêòîâ, ÿâëÿþùèõñÿ öåíòðàìè ïèííèíãàìàãíèòíûõ âèõðåé. Â ðàáîòå [12℄ áûëè èññëåäîâàíûïîëó÷åííûå ïî ñòàíäàðòíîé êåðàìè÷åñêîé òåõíîëî�ãèè îáðàçöû ïîñëå òåðìîîáðàáîòêè ïðè T = 200 ÆÑè ïîñëåäóþùåãî îòæèãà ïðè T = 930 ÆÑ. Ïîêàçàíî,÷òî â íèõ òàêæå íàáëþäàåòñÿ óëó÷øåíèå ïîëåâîéçàâèñèìîñòè j â ïîëÿõ äî 2 Òë.Â äàííîé ðàáîòå èññëåäîâàíî âëèÿíèå íèçêîòåì�ïåðàòóðíîé îáðàáîòêè è ïîñëåäóþùåãî âîññòàíîâè�òåëüíîãî îòæèãà ïðè T = 930 ÆÑ íà êðèòè÷åñêèå õà�ðàêòåðèñòèêè è ñòðóêòóðó âûñîêîòåêñòóðèðîâàííîé535



È. Á. Áîáûëåâ, Å. �. �åðàñèìîâ, Í. À. Çþçåâà ÆÝÒÔ, òîì 142, âûï. 3 (9), 2012êåðàìèêè YBa2Cu3O6:9. Öåëüþ èññëåäîâàíèÿ ÿâëÿ�ëîñü èçó÷åíèå âîçìîæíîñòè îáðàçîâàíèÿ è ñîõðàíå�íèÿ â ïðîöåññå äâîéíîãî îòæèãà ý��åêòèâíûõ öåí�òðîâ ïèííèíãà, ñïîñîáíûõ ñóùåñòâåííî óëó÷øèòüòîêîíåñóùóþ ñïîñîáíîñòü, â òîì ÷èñëå â ìàãíèòíûõïîëÿõ. 2. ÌÅÒÎÄÈÊÀÌàòåðèàëîì äëÿ èññëåäîâàíèÿ ÿâëÿëàñü êå�ðàìèêà YBa2Cu3O6:9, ñèíòåçèðîâàííàÿ ìåòîäîìMTG (melt-textured growth) [13℄ â ÂÍÈÈÍÌ èì.À. À. Áî÷âàðà. Ñîãëàñíî äàííûì èçìåðåíèé ìàã�íèòíîé âîñïðèèì÷èâîñòè, êðèòè÷åñêàÿ òåìïåðàòóðàT îáðàçöîâ ðàâíÿëàñü 90 Ê. �åíòãåíîãðà�è÷åñêèéàíàëèç ïîêàçàë, ÷òî îò ïëîñêîñòè ab îòðàæàþòñÿòîëüêî ëèíèè òèïà 00l. Îáðàçöû ñîäåðæàëè �àçóY2BaCuO5 (30 ìàññ.%), à òàêæå áûëè ëåãèðîâàíûCeO2 (2 ìàññ.%). Êðîìå òîãî, áûëè èññëåäîâàíûìîíîêðèñòàëëû ñ êèñëîðîäíûì èíäåêñîì y � 6:9,ïîëó÷åííûå íàìè ìåòîäîì ðàñòâîðà â ðàñïëàâå.Îòæèãè ïðîâîäèëè ïðè òåìïåðàòóðå 200 ÆÑ âïðîòî÷íîé àòìîñ�åðå àðãîíà â òå÷åíèå 40 è 100 ÷.Îòíîñèòåëüíàÿ âëàæíîñòü àòìîñ�åðû ñîñòàâëÿëà10% (àðãîí, ïðîïóùåííûé ÷åðåç íàñûùåííûé âîä�íûé ðàñòâîð ZnCl2). Âîññòàíîâèòåëüíûå îòæèãèïðîâîäèëè ïðè T = 930 ÆÑ íà âîçäóõå ñ ïîñëåäóþ�ùèì îêèñëåíèåì ïðè T = 400 ÆÑ â àòìîñ�åðå êèñëî�ðîäà â òå÷åíèå 24 ÷ ñ öåëüþ äîñòèæåíèÿ êèñëîðîä�íîãî èíäåêñà ïðèìåðíî 7.Íàìàãíè÷åííîñòü îáðàçöîâ èçìåðÿëè ïðè T == 77 K â èìïóëüñíûõ ìàãíèòíûõ ïîëÿõ äî 35 Òë.Áîëåå ïîäðîáíî ìåòîäèêà èçìåðåíèé îïèñàíà â ðàáî�òå [11℄. Íåêîòîðûå îáðàçöû áûëè òàêæå èññëåäîâàíûñ ïîìîùüþ âèáðàöèîííîãî ìàãíèòîìåòðà â êâàçèñòà�òè÷åñêèõ ìàãíèòíûõ ïîëÿõ ñ èíäóêöèåé ïðèìåðíîäî 1.5 Òë.Ïåòëè ãèñòåðåçèñà ñíèìàëè â ïîëå, ïðèëîæåííîìêàê ïàðàëëåëüíî îñè , òàê è ïåðïåíäèêóëÿðíî åé.Îáðàçöû èìåëè ðàçìåðû ïðèìåðíî 2:5�2:5�1:5ìì3.Ïëîòíîñòü êðèòè÷åñêîãî òîêà ðàññ÷èòûâàëè ïî �îð�ìóëå Áèíà [14℄:j = 20�Ma �1� a3b � ;ãäå �M � øèðèíà ïåòëè íàìàãíè÷èâàíèÿ, a è b �ðàçìåðû ïðÿìîóãîëüíîãî îáðàçöà (a < b). Çíà÷åíèåíèæíåãî êðèòè÷åñêîãî ïîëÿ (H1) îïðåäåëÿëîñü ïîîòêëîíåíèþ îò ëèíåéíîé çàâèñèìîñòè ïåðâîíà÷àëü�íîãî ó÷àñòêà êðèâîé M = f(H). Ñèëó ïèííèíãà ðàñ�ñ÷èòûâàëè ïî óðàâíåíèþ [15℄Fp = j�0H:

Òåìïåðàòóðíûå çàâèñèìîñòè ìàãíèòíîé âîñïðè�èì÷èâîñòè áûëè ïîëó÷åíû íà ÑÊÂÈÄ-ìàãíèòî-ìåòðå òèïà MPMS-XL-5 �èðìû Quantum Designíà ÷àñòîòå 80 �ö ïðè àìïëèòóäå ïåðåìåííîãî ïîëÿ320 A/ì. �åíòãåíîãðà�è÷åñêîå èññëåäîâàíèå ïðîâî�äèëè íà äè�ðàêòîìåòðå òèïà Ä�ÎÍ-3Ì â ìåäíîìèçëó÷åíèè. Îïòè÷åñêîå èññëåäîâàíèå ìîíîêðèñòàë�ëîâ ïðîâîäèëîñü â ïîëÿðèçîâàííîì ñâåòå ñ ïîìîùüþìèêðîñêîïà òèïà Neofot-32.3. �ÅÇÓËÜÒÀÒÛ È ÎÁÑÓÆÄÅÍÈÅÍà ðèñ. 1 ïðåäñòàâëåíû ïîëåâûå çàâèñèìîñòè íà�ìàãíè÷åííîñòè, ïîëó÷åííûå ïîñëå íèçêîòåìïåðàòóð�íîé îáðàáîòêè ñ ïîñëåäóþùèì âîññòàíîâëåíèåì ïðèT = 930 ÆÑ. Íà ðèñóíêå âèäíî, ÷òî ñâåðõïðîâîäÿ�ùèå ñâîéñòâà îáðàçöà, îáðàáîòàííîãî ïðè òåìïåðàòó�ðå 200 ÆÑ â òå÷åíèå 100 ÷, ñóùåñòâåííî óõóäøàþòñÿ(ðèñ. 1, êðèâûå 2 ). Ñîãëàñíî èçìåðåíèÿì ìàãíèòíîéâîñïðèèì÷èâîñòè (ðèñ. 2), â íåì ñîõðàíÿåòñÿ íåáîëü�øàÿ ÷àñòü ñâåðõïðîâîäÿùåé �àçû ïðè T = 77 Ê.Íà çàâèñèìîñòè �00 = f(T ) ïðèñóòñòâóþò òðè ìàê�ñèìóìà. Ìîæíî ïðåäïîëîæèòü, ÷òî ìàêñèìóì ïðèT � 83 Ê ñîîòâåòñòâóåò îáëàñòÿì, îòíîñèòåëüíî ñëà�áî çàòðîíóòûìè èçìåíåíèÿìè ñòðóêòóðû, â òî âðåìÿêàê äâà äðóãèõ (T � 70 Ê è T � 60 Ê) ñâÿçàíû ñ ïå�ðåõîäîì â ñâåðõïðîâîäÿùåå ñîñòîÿíèå îáëàñòåé, ñî�äåðæàùèõ ðàçëè÷íîãî òèïà ñòðóêòóðíûå äå�åêòû.Ïîñëåäóþùèé îòæèã ïðè T = 930 ÆÑ è îêèñëå�íèå ïðèâîäÿò ê âîññòàíîâëåíèþ ñâåðõïðîâîäèìîñòèïðè T = 77 Ê (ðèñ. 1). Îäíàêî ïîñëå îáðàáîòêè ïðèäàííîé òåìïåðàòóðå â òå÷åíèå 1 ÷ íàìàãíè÷åííîñòüâ ïîëå, ïðèëîæåííîì ïàðàëëåëüíî , óñòóïàåò èñõîä�íîìó çíà÷åíèþ ïðèáëèçèòåëüíî â ïÿòü ðàç, â òî âðå�ìÿ êàê â ñëó÷àå âíåøíåãî ïîëÿ ïðèëîæåííîãî ïåð�ïåíäèêóëÿðíî  íàìàãíè÷åííîñòü â ïîëÿõ ïðèìåðíîäî 2 Òë ñîîòâåòñòâóåò èñõîäíîìó ñîñòîÿíèþ (ðèñ. 1,êðèâûå 3 ). Âñëåäñòâèå ýòîãî âîçíèêàåò àíîìàëüíàÿïî ñðàâíåíèþ ñ èñõîäíûì ñîñòîÿíèåì àíèçîòðîïèÿâ ïîëÿõ ìåíåå 2 Òë. Î÷åâèäíî, ÷òî âûäåëèâøèåñÿ âïðîöåññå ðàñïàäà íà �àçû ñ ðàçëè÷íûì ñîäåðæàíè�åì êèñëîðîäà íåñâåðõïðîâîäÿùèå ÷àñòèöû ïîñëå âû�ñîêîòåìïåðàòóðíîãî îòæèãà èñ÷åçàþò è ìîãóò îñòà�âàòüñÿ òîëüêî äå�åêòû óïàêîâêè, à òàêæå ñêîïëåíèÿäèñëîêàöèé è îáðàçîâàâøèåñÿ ïðè îêèñëåíèè ìåëêèåäâîéíèêè ïî ïëîñêîñòÿì (1�10) è (110) [16℄. Ñîãëàñ�íî ðàáîòå [17℄, ïîñëåäíèå òàêæå ìîãóò ÿâëÿòüñÿ ý���åêòèâíûìè öåíòðàìè ïèííèíãà. Ïðîäîëæåíèå îò�æèãà ïðè T = 930 ÆÑ ïðèâîäèò ê óìåíüøåíèþ íà�ìàãíè÷åííîñòè (ðèñ. 1, êðèâûå 4 ). Ïðè÷èíîé ýòî�ãî ÿâëÿþòñÿ çíà÷èòåëüíîå óìåíüøåíèå êîëè÷åñòâà536
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�èñ. 1. Çàâèñèìîñòè íàìàãíè÷åííîñòè îò âíåøíåãîïîëÿ: 1 � èñõîäíîå ñîñòîÿíèå; 2 � ïîñëå îáðàáîòêèïðè T = 200 ÆÑ (100 ÷); 3 � ïîñëå äâîéíîãî îòæè-ãà ïðè T = 200 ÆÑ (100 ÷) è T = 930 ÆÑ (1 ÷) ñïîñëåäóþùèì îêèñëåíèåì; 4 � ïîñëå äâîéíîãî îò-æèãà ïðè T = 200 ÆÑ (100 ÷) è T = 930 ÆÑ (2 ÷) ñïîñëåäóþùèì îêèñëåíèåì; 5 � ïîñëå äâîéíîãî îò-æèãà ïðè T = 200 ÆÑ (40 ÷) è T = 930 ÆÑ (1 ÷) ñïîñëåäóþùèì îêèñëåíèåìñòðóêòóðíûõ äå�åêòîâ è îáðàçîâàíèå îáû÷íîé êðóï�íîäâîéíèêîâîé ñòðóêòóðû [16℄.Íà ðèñ. 3 ïîêàçàíû äè�ðàêòîãðàììû â îáëàñòè2� = 46Æ�48Æ, êîòîðûå ñâèäåòåëüñòâóþò î òîì, ÷òîâ õîäå íèçêîòåìïåðàòóðíîé îáðàáîòêè, è îñîáåííîâ ïðîöåññå âûñîêîòåìïåðàòóðíîãî îòæèãà, íàðóøà�åòñÿ òåêñòóðà îáðàçöîâ. Òàê, åñëè â èñõîäíîì ñî�ñòîÿíèè îò ïëîñêîñòè ab îòðàæàåòñÿ ëèøü ëèíèÿ006 (ðèñ. 3, êðèâàÿ 1 ), òî ïîñëå îáðàáîòêè ïðèT = 200 ÆÑ â òå÷åíèå 100 ÷ ïîÿâëÿåòñÿ ñëàáàÿ ëèíèÿ200. Ïîñëå îòæèãà ïðè T = 930 ÆÑ èíòåíñèâíîñòüðå�ëåêñà 200 çíà÷èòåëüíî âîçðàñòàåò. Êðîìå òîãî,
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�èñ. 2. Òåìïåðàòóðíûå çàâèñèìîñòè ìàãíèòíîéâîñïðèèì÷èâîñòè �0 (à) è �00 (á ): 1 � èñõîäíîåñîñòîÿíèå; 2 � ïîñëå îáðàáîòêè ïðè T = 200 ÆÑ(100 ÷); 3 � ïîñëå äâîéíîãî îòæèãà ïðè T = 200 ÆÑ(100 ÷) è T = 930 ÆÑ (1 ÷) ñ ïîñëåäóþùèì îêèñëå-íèåì; 4 � ïîñëå äâîéíîãî îòæèãà ïðè T = 200 ÆÑ(40 ÷) è T = 930 ÆÑ (1 ÷) ñ ïîñëåäóþùèì îêèñëå-íèåìíà ðåíòãåíîãðàììàõ ïîÿâëÿþòñÿ ñëàáûå ðå�ëåêñû013-103-110 è 113, êîòîðûå îòñóòñòâîâàëè êàê â èñ�õîäíîì ñîñòîÿíèè, òàê è ïîñëå íèçêîòåìïåðàòóðíîéîáðàáîòêè. �åíòãåíîãðà�è÷åñêèå äàííûå, òàê æåêàê è èçìåðåíèÿ íàìàãíè÷åííîñòè, ñâèäåòåëüñòâóþòî ïðîòåêàíèè ïðè âîññòàíîâèòåëüíîì îòæèãå ïåðâè÷�íîé ðåêðèñòàëëèçàöèè, âûçâàííîé ïîâûøåíèåì ñâî�áîäíîé ýíåðãèè îáðàçîâàíèÿ âñëåäñòâèå ïîÿâëåíèÿâ õîäå íèçêîòåìïåðàòóðíîé îáðàáîòêè ñòðóêòóðíûõäå�åêòîâ è ñâÿçàííûõ ñ íèìè íàïðÿæåíèé â ìàòðè÷�íîé �àçå. Îñîáåííîñòüþ ïåðâè÷íîé ðåêðèñòàëëèçà�öèè ÿâëÿåòñÿ ïîÿâëåíèå âûñîêîóãëîâûõ ãðàíèö ìåæ�äó îáðàçîâàâøèìèñÿ çåðíàìè [18℄.Íà ðèñ. 4 ïîêàçàíû èçìåíåíèÿ ñòðóêòóðû ìîíî�êðèñòàëëà, ïðîèñõîäÿùèå ïîñëå äâîéíîé òåðìîîáðà�537
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�èñ. 3. Ôðàãìåíòû äè�ðàêòîãðàìì: 1 � èñõîäíîåñîñòîÿíèå; 2 � ïîñëå îáðàáîòêè ïðè T = 200 ÆÑ(100 ÷); 3 � ïîñëå äâîéíîãî îòæèãà ïðè T = 200 ÆÑ(100 ÷) è T = 930 ÆÑ (1 ÷àñ) ñ ïîñëåäóþùèì îêèñ-ëåíèåì; 4 � ïîñëå äâîéíîãî îòæèãà ïðè T = 200 ÆÑ(40 ÷) è T = 930 ÆÑ (1 ÷) ñ ïîñëåäóþùèì îêèñëå-íèåìáîòêè. Â îòëè÷èå îò èñõîäíîãî ñîñòîÿíèÿ, ïîñëå îò�æèãà ïðè T = 200 ÆÑ è âîññòàíîâëåíèÿ ñ ïîñëåäó�þùèì îêèñëåíèåì îòñóòñòâóåò êðóïíîäâîéíèêîâàÿñòðóêòóðà, õàðàêòåðíàÿ äëÿ YBa2Cu3Oy ñ âûñîêèìñîäåðæàíèåì êèñëîðîäà (y � 7). Âìåñòî ýòîãî íà�áëþäàåòñÿ ñòðóêòóðà, õàðàêòåðíàÿ äëÿ ðåêðèñòàë�ëèçîâàííîãî ìàòåðèàëà (ðèñ. 4á ).Ñîãëàñíî äàííûì èçìåðåíèé ìàãíèòíîé âîñïðè�èì÷èâîñòè, ïîñëå îòæèãà ïðè T = 930 ÆÑ (1 ÷) ñïîñëåäóþùèì îêèñëåíèåì ïðîèñõîäèò âîññòàíîâëå�íèå ñâåðõïðîâîäèìîñòè ïðàêòè÷åñêè âî âñåì îáúåìåîáðàçöà (ðèñ. 2, êðèâûå 3 ). Îäíàêî èìåþò ìåñòîíåáîëüøîå ïîíèæåíèå T (88 Ê) è óøèðåíèå ïåðå�õîäà â ñâåðõïðîâîäÿùåå ñîñòîÿíèå. Êðîìå òîãî, íàçàâèñèìîñòè �00 = f(T ) îñòàþòñÿ òîëüêî äâà ìàê�ñèìóìà (ðèñ. 2á ). Îäèí èç íèõ ñâÿçàí ñ ïåðåõî�äîì îñíîâíîé ìàññû ìàòåðèàëà â ñâåðõïðîâîäÿùååñîñòîÿíèå ïðè T � 88 K, òîãäà êàê âòîðîé ìàê�ñèìóì (T � 55 Ê) ñîîòâåòñòâóåò, âåðîÿòíî, ïåðå�õîäó â ñâåðõïðîâîäÿùåå ñîñòîÿíèå îáëàñòåé, ñîäåð�æàùèõ îñòàâøèåñÿ ñòðóêòóðíûå äå�åêòû. Óøèðå�íèå ïåðåõîäà, ïî-âèäèìîìó, ñâÿçàíî ñ ðåêðèñòàëëè�çàöèåé ìàòåðèàëà, òàê êàê òåìïåðàòóðíàÿ çàâèñè�ìîñòü �0 = f(T ) ïîäîáíà àíàëîãè÷íîé çàâèñèìîñòèäëÿ êåðàìèêè, ïîëó÷åííîé ïî ñòàíäàðòíîé òåõíîëî�ãèè [19℄. Êðîìå òîãî, ïîòåðè íà ïåðåìàãíè÷èâàíèåïðè T < 80 Ê ñóùåñòâåííî âûøå ïî ñðàâíåíèþ ñ

èñõîäíûì ñîñòîÿíèåì. Ïðè÷èíîé ýòîãî ìîæåò áûòüîáðàçîâàíèå âûñîêîóãëîâûõ ãðàíèö â ïðîöåññå ïåð�âè÷íîé ðåêðèñòàëëèçàöèè.Èç çàâèñèìîñòåé j = f(H) ñëåäóåò, ÷òî ïîñëåâîññòàíîâèòåëüíîãî îòæèãà ïðè T = 930 ÆÑ ìàòåðè�àë àíèçîòðîïåí â ïîëÿõ ïðèìåðíî äî 2 Òë, îäíàêî âáîëåå âûñîêèõ ïîëÿõ àíèçîòðîïèÿ èñ÷åçàåò (ðèñ. 5).Â ñëó÷àå ïîëÿ, ïðèëîæåííîãî ïàðàëëåëüíî , êðèòè�÷åñêàÿ ïëîòíîñòü òîêà îòíîñèòåëüíî ïëàâíî ñíèæà�åòñÿ ñ óâåëè÷åíèåì ìàãíèòíîé èíäóêöèè, â òî âðåìÿêàê â ïîëå, ïðèëîæåííîì ïåðïåíäèêóëÿðíî , íàáëþ�äàåòñÿ ðåçêîå ñíèæåíèå j ïðè �0H > 2 Òë. Ïðè÷èíàýòîãî íåïîíÿòíà, îäíàêî äàííàÿ îñîáåííîñòü õîðîøîâîñïðîèçâîäèòñÿ.Âåëè÷èíû ïîëåé íåîáðàòèìîñòè (Hirr) ïðè îáå�èõ îðèåíòàöèÿõ âíåøíåãî ìàãíèòíîãî ïîëÿ òàêæåïðèáëèçèòåëüíî îäèíàêîâû (îêîëî 12 Òë). Ïðè ýòîì,åñëè â ñëó÷àå âíåøíåãî ïîëÿ, ïðèëîæåííîãî ïàðàë�ëåëüíî , çíà÷åíèå Hirr çíà÷èòåëüíî ïðåâûøàåò èñ�õîäíîå, òî â ñëó÷àå ïîëÿ, ïðèëîæåííîãî ïåðïåíäèêó�ëÿðíî , Hirr óñòóïàåò åìó ïðèáëèçèòåëüíî â òðè ðà�çà. Çíà÷åíèÿ ïåðâûõ êðèòè÷åñêèõ ïîëåé òàêæå ïðàê�òè÷åñêè îäèíàêîâû (îêîëî 0.06 Òë). Òàêèì îáðàçîì,â ïðîöåññå äâîéíîé òåðìîîáðàáîòêè èìååò ìåñòî ïðå�âðàùåíèå âûñîêîòåêñòóðèðîâàííîãî àíèçîòðîïíîãîìàòåðèàëà â ïîëèêðèñòàëëè÷åñêóþ ïëîòíóþ êåðàìè�êó. Íàáëþäàåìîå ïîíèæåíèå àíèçîòðîïèè êðèòè÷å�ñêèõ ïàðàìåòðîâ îáðàçöîâ, ïîäâåðãíóòûõ äâîéíîìóîòæèãó, àíàëîãè÷íî âîçäåéñòâèþ íà ñòðóêòóðó ìî�íîêðèñòàëëîâ îáëó÷åíèÿ íåéòðîíàìè. Â ðàáîòå [20℄ ñïîìîùüþ ìåòîäà ÏÝÌ áûëî îáíàðóæåíî, ÷òî ïîñëåíåéòðîííîãî îáëó÷åíèÿ ïðîèñõîäèëà ðåêðèñòàëëè�çàöèÿ äå�åêòíûõ êàñêàäîâ ñ îáðàçîâàíèåì âûñîêî�óãëîâûõ ãðàíèö, ÷òî è îáúÿñíÿåò óìåíüøåíèå àíèçî�òðîïèè. Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî îáðàçîâàíèå èçîòðîï�íîãî ñîñòîÿíèÿ ÿâëÿåòñÿ ïîëîæèòåëüíûì ý��åê�òîì, òàê êàê âî ìíîãèõ ñëó÷àÿõ ÂÒÑÏ-ìàòåðèàëûýêñïëóàòèðóþòñÿ ïîä ðàçíûìè óãëàìè ê ïðèëîæåí�íîìó âíåøíåìó ïîëþ [21℄.Íà ðèñ. 6 ïðèâåäåíû ïîëåâûå çàâèñèìîñòè ñèëûïèííèíãà (Fp), èç êîòîðûõ âèäíî, ÷òî çíà÷åíèÿ Fpïîñëå ïðîäîëæèòåëüíîé íèçêîòåìïåðàòóðíîé îáðà�áîòêè è âîññòàíîâëåíèÿ ïðè T = 930 ÆÑ çíà÷èòåëüíîíèæå, ÷åì ó èñõîäíîãî îáðàçöà. Ïðè ýòîì â ñëó÷àåïîëÿ, ïðèëîæåííîãî ïàðàëëåëüíî , ìàêñèìóì ñèëûïèííèíãà ñìåùàåòñÿ â îáëàñòü áîëåå ñèëüíûõ ïîëåé(ïðèìåðíî 7 Òë) ïî ñðàâíåíèþ ñ èñõîäíûì ñîñòîÿíè�åì (ïðèìåðíî 3 Òë) (ðèñ. 6à). Åñëè æå âíåøíåå ïîëåïðèëîæåíî ïåðïåíäèêóëÿðíî , òî ìàêñèìóì ñèëûïèííèíãà ñìåùàåòñÿ â îáëàñòü áîëåå íèçêèõ ïîëåé(îêîëî 2 Òë) (ðèñ. 6á ).538
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а б�èñ. 4. Ìèêðî�îòîãðà�èè èñõîäíîãî ìîíîêðèñòàëëà (à) è ïîñëå äâîéíîãî îòæèãà ïðè T = 200 ÆÑ (100 ÷) èT = 930 ÆÑ (1 ÷) ñ ïîñëåäóþùèì îêèñëåíèåì (á ). Óâåëè÷åíèå â 400 ðàçÂ îòëè÷èå îò ïðåäûäóùåãî ñëó÷àÿ, ó îáðàçöà, îá�ðàáîòàííîãî ïðè T = 200 ÆÑ â òå÷åíèå 40 ÷ è âîññòà�íîâëåííîãî ïðè T = 930 ÆÑ (1 ÷ ñ ïîñëåäóþùèì îêèñ�ëåíèåì) íàìàãíè÷åííîñòü è, ñîîòâåòñòâåííî, çíà÷å�íèÿ j çàìåòíî óâåëè÷èâàþòñÿ ïî ñðàâíåíèþ ñ èñ�õîäíûì ñîñòîÿíèåì (ðèñ. 1, 5). Ïðè ýòîì ñîõðàíÿåò�ñÿ àíèçîòðîïèÿ, õàðàêòåðíàÿ äëÿ èñõîäíîãî ñîñòîÿ�íèÿ; ïîëÿ íåîáðàòèìîñòè òàêæå íå èçìåíÿþòñÿ. Íà�áëþäàåòñÿ óâåëè÷åíèå H1, ïî ñðàâíåíèþ ñ èñõîä�íûì ñîñòîÿíèåì â îáîèõ íàïðàâëåíèÿõ ïðèëîæåííî�ãî âíåøíåãî ïîëÿ (�0H1 = 0:08 Òë (ïàðàëëåëüíî )è �0H1 = 0:04 Òë (ïåðïåíäèêóëÿðíî ) ïðîòèâ ñî�îòâåòñòâåííî 0.06 Òë è 0.02 Òë). Áîëåå äëèòåëüíàÿîáðàáîòêà ïðè T = 930 ÆÑ ïîëíîñòüþ âîññòàíàâëèâà�åò ïåðâîíà÷àëüíûå ñâîéñòâà îáðàçöà.Òåìïåðàòóðíàÿ çàâèñèìîñòü ìàãíèòíîé âîñïðè�èì÷èâîñòè ïîêàçûâàåò, ÷òî äèàìàãíèòíûé îòêëèêñóùåñòâåííî óâåëè÷èâàåòñÿ (ðèñ. 2, êðèâàÿ 4 ). Îä�íàêî êðèòè÷åñêàÿ òåìïåðàòóðà (îêîëî 88 Ê) íåñêîëü�êî ïîíèæåíà, ïî ñðàâíåíèþ ñ èñõîäíûì ñîñòîÿíèåì.Ýòî ìîæåò áûòü ñëåäñòâèåì òîãî, ÷òî ïðè íèçêîòåì�ïåðàòóðíîé îáðàáîòêå â òå÷åíèå 40 ÷ îáðàçóåòñÿ çíà�÷èòåëüíî ìåíüøå ñòðóêòóðíûõ äå�åêòîâ ïî ñðàâíå�íèþ ñ áîëåå ïðîäîëæèòåëüíûì îòæèãîì. Ïîýòîìóïîñëåäóþùåå âîññòàíîâëåíèå ïðè T = 930 ÆÑ ïðèâî�äèò ëèøü ê íåáîëüøîìó ñíèæåíèþ T, ÷òî ìîæíîñâÿçàòü ñ ðàçóïîðÿäî÷åíèåì êèñëîðîäà, âûçâàííîãîïîÿâëåíèåì äå�åêòîâ ñòðóêòóðû. Ñîãëàñíî ðåíòãå�íîãðà�è÷åñêèì äàííûì, â ýòîì ñëó÷àå èñõîäíàÿ òåê�ñòóðà ñîõðàíÿåòñÿ (ðèñ. 3, êðèâàÿ 4 ). Ïî-âèäèìîìó,âîçíèêøèå íàïðÿæåíèÿ åùå ìàëû, è íàêîïëåííàÿñâîáîäíàÿ ýíåðãèÿ íåäîñòàòî÷íà, ÷òîáû âûçâàòü ðå�

êðèñòàëëèçàöèþ ìàòåðèàëà ïðè âûñîêîòåìïåðàòóð�íîì îòæèãå. 4. ÇÀÊËÞ×ÅÍÈÅÂ ðàáîòå ïîêàçàíî, ÷òî èñõîäíàÿ ñòðóêòóðà èýëåêòðî�èçè÷åñêèå ñâîéñòâà âûñîêîòåêñòóðèðîâàí�íîé êåðàìèêè YBa2Cu3O6:9 ïîñëå îáðàáîòêè ïðèT = 200 ÆÑ â èíåðòíîé àòìîñ�åðå â ïðèñóòñòâèèïàðîâ âîäû â òå÷åíèå ïðîäîëæèòåëüíîãî âðåìåíè(100 ÷) è ïîñëåäóþùåãî îòæèãà ïðè T = 930 ÆÑíå âîññòàíàâëèâàþòñÿ. Íàáëþäàåòñÿ ñèëüíîå íàðó�øåíèå ïåðâîíà÷àëüíîé òåêñòóðû âñëåäñòâèå ïðîòå�êàíèÿ ïåðâè÷íîé ðåêðèñòàëëèçàöèè, ñîïðîâîæäàþ�ùååñÿ ñíèæåíèåì êðèòè÷åñêîé ïëîòíîñòè òîêà â ïî�ëå, ïðèëîæåííîì ïàðàëëåëüíî . Íàèáîëåå âûñîêèåçíà÷åíèÿ j ïîëó÷åíû ïîñëå îòæèãà ïðè T = 930 ÆÑ âòå÷åíèå 1 ÷, êîòîðûé ïîçâîëÿåò ÷àñòè÷íî ñîõðàíèòüîáðàçîâàâøèåñÿ ðàíåå äå�åêòû ñòðóêòóðû, ÿâëÿþ�ùèåñÿ ý��åêòèâíûìè öåíòðàìè ïèííèíãà â ìàãíèò�íûõ ïîëÿõ ïðèìåðíî äî 12 Òë.Íåñìîòðÿ íà òî ÷òî ïëîòíîñòü êðèòè÷åñêîãî òî�êà âîññòàíîâëåííûõ ïîñëå ïðîäîëæèòåëüíîãî íèç�êîòåìïåðàòóðíîãî îòæèãà ìàòåðèàëîâ çíà÷èòåëüíîìåíüøå, ÷åì äëÿ èñõîäíîãî ñîñòîÿíèÿ, îíà íà äâàïîðÿäêà âûøå, ÷åì äëÿ êåðàìè÷åñêèõ îáðàçöîâ, ïî�ëó÷åííûõ ïî ñòàíäàðòíîé òåõíîëîãèè. Ïî-âèäèìîìó,ýòî ñâÿçàíî ñ òåì, ÷òî â õîäå ïåðâè÷íîé ðåêðèñòàë�ëèçàöèè âûñîêîòåêñòóðèðîâàííûõ îáðàçöîâ âîçíè�êàþò áîëåå ÷èñòûå âûñîêîóãëîâûå ãðàíèöû ïî ñðàâ�íåíèþ ñ îáû÷íîé êåðàìèêîé.539
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�èñ. 5. Çàâèñèìîñòè ïëîòíîñòè êðèòè÷åñêîãî òî-êà îò âíåøíåãî ïîëÿ: 1 � èñõîäíîå ñîñòîÿíèå; 2 �ïîñëå äâîéíîãî îòæèãà ïðè T = 200 ÆÑ (100 ÷) èT = 930 ÆÑ (1 ÷) ñ ïîñëåäóþùèì îêèñëåíèåì; 3 �ïîñëå äâîéíîãî îòæèãà ïðè T = 200 ÆÑ (100 ÷) èT = 930 ÆÑ (2 ÷) ñ ïîñëåäóþùèì îêèñëåíèåì; 4 �ïîñëå äâîéíîãî îòæèãà ïðè T = 200 ÆÑ (40 ÷) èT = 930 ÆÑ (1 ÷) ñ ïîñëåäóþùèì îêèñëåíèåìÏîñëå íèçêîòåìïåðàòóðíîé îáðàáîòêè â òå÷åíèå40 ÷ è ïîñëåäóþùåãî âîññòàíîâëåíèÿ ïðè T = 930 ÆÑèìååò ìåñòî óâåëè÷åíèå j, ñâÿçàííîå ñ ïðèñóòñòâè�åì â îáðàçöå äå�åêòîâ óïàêîâêè, êîòîðûå îñóùå�ñòâëÿþò ïèííèíã ìàãíèòíûõ âèõðåé â ñðåäíèõ ïî�ëÿõ. Ïðè ýòîì ñîõðàíÿåòñÿ õàðàêòåðíàÿ äëÿ èñõîä�íîãî ñîñòîÿíèÿ âûñîêàÿ àíèçîòðîïèÿ ïëîòíîñòè êðè�òè÷åñêîãî òîêà.Òàêèì îáðàçîì, â çàâèñèìîñòè îò ðåæèìàíèçêîòåìïåðàòóðíîé îáðàáîòêè îáðàçóåòñÿ ëèáîèçîòðîïíûé, îáëàäàþùèé, ïî ñðàâíåíèþ ñ èñõîäíûìñîñòîÿíèåì, îòíîñèòåëüíî íèçêèìè êðèòè÷åñêèìèïàðàìåòðàìè ìàòåðèàë, ëèáî àíèçîòðîïíûé, èìåþ�
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�èñ. 6. Çàâèñèìîñòè ñèëû ïèííèíãà îò âíåøíåãîïîëÿ: 1 � èñõîäíîå ñîñòîÿíèå; 2 � ïîñëå äâîéíîãîîòæèãà ïðè T = 200 ÆÑ (100 ÷) è T = 930 ÆÑ (1 ÷) ñïîñëåäóþùèì îêèñëåíèåì; 3 � ïîñëå äâîéíîãî îò-æèãà ïðè T = 200 ÆÑ (100 ÷) è T = 930 ÆÑ (2 ÷) ñïîñëåäóþùèì îêèñëåíèåì; 4 � ïîñëå äâîéíîãî îò-æèãà ïðè T = 200 ÆÑ (40 ÷) è T = 930 ÆÑ (1 ÷) ñïîñëåäóþùèì îêèñëåíèåìùèé ïîâûøåííûå çíà÷åíèÿ j è H1. Äëÿ óëó÷øåíèÿýëåêòðî�èçè÷åñêèõ ñâîéñòâ íåîáõîäèìà äàëüíåé�øàÿ îïòèìèçàöèÿ óñëîâèé ïðîâåäåíèÿ äâîéíîãîîòæèãà.Àâòîðû âûðàæàþò áëàãîäàðíîñòü ñîòðóäíèêàìöåíòðà êîëëåêòèâíîãî ïîëüçîâàíèÿ ÈÔÌ ÓðÎ �ÀÍÀ. Â. Êîðîëåâó çà ïðîâåäåíèå èçìåðåíèé ìàãíèò�íîé âîñïðèèì÷èâîñòè, à òàêæå Â. À. Ñàçîíîâîé èÌ. Â. ×óíòîíîâîé çà ïðîâåäåíèå ðåíòãåíîãðà�è÷å�ñêèõ èçìåðåíèé èññëåäîâàííûõ îáðàçöîâ.540
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