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Resumo

O objetivo deste trabalho foi realizar o comissionamento do equipamento de
microscopia de ponta de prova LT-SHPM (Low-Temperature Scanning Hall Probe
Micrsocopy ), adquirido pela Universidade Federal do Rio Grande do Sul (UFRGS)
da empresa Nanomagnetics Instruments, realizando medidas elétricas e topograficas
através da técnica de escaneamento de microscopia de tunelamento (scanning tun-
neling microscopy-STM). Foram estudadas amostras de BiySes, Nb, FeSe e gelos
de spin artificias de Gd. A anélise da corrente de tunelamento via espectroscopia
de tunelamento (STS) foi utilizada para observagao da densidade de estados e gap
de energia no semicondutor BiySes e nos supercondutores Nb e FeSe. Porém o
gap supercondutor nao pode ser observado por questoes técnicas do instrumento
que serao discutidas neste trabalho. Modificacoes eletronicas foram realizadas para
melhorar a qualidade do equipamento. Imagens de topografia com microscopia de
tunelamento e com a sonda Hall foram realizadas nas amostras de gelo de spin,
buscando observar os momentos magnéticos.

Palavras-chave: Microscopio de Tunelamento, Sonda Hall, Gelos de Spin, Tu-
nelamento Quantico, Gap de energia supercondutor.
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Abstract

The objective here was the comissioning of Nanomagnetics Instruments low tem-
perature scanning tunneling microscope with Hall probe, LT-SHPM, acquired by
Universidade Federal do Rio Grande do Sul (UFRGS), taking both electric measu-
rements and topographic images. Samples of BisSes, Nb, FeSe and Gd based spin
ices were used. The tunneling current was used to determine the density of states
and the energy gap in the semiconducting BisSes and in the superconductors Nb
and FeSe. The superconductor gap was not observed due to tecnical issues which
will be properly discussed. Modificiations to the electronics were done to improve
the electrical measurements quality. Topographic and Hall images were obtained for
spin ices samples in order to visualize its magnetic moments.

Keywords: comission, LT-SHPM, magnetic moment, tunneling current, super-
conductivity gap
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Capitulo 1

Introducao

A técnica de microscopia de tunelamento (STM), é a analise fisica desenvolvida
em 1981 por Gerd Binning e Heinrich Rohrer, ambos pesquisadores da I.B.M Re-
search em Zurique, o que lhes rendeu o Nobel em Fisica em 1986. E uma técnica
bastante simples de ser entendida, mas bastante complexa de ser empregada [I].
O objetivo é estudar a topografia de uma amostra em escala de nandmetros, para
isto, uma ponta fina metélica é movida sobre a superficie desta amostra. Aplicando
uma diferenca de potencial entre a ponta e a amostra obtém-se, via tunelamento,
uma corrente elétrica com a qual é possivel gerar uma imagem. O tunelamento é
um fendmeno quéntico que envolve uma corrente induzida por uma diferenca de
potencial entre a ponta e a amostra quando a distancia entre as duas forem muito
pequena, na ordem de pico metro. O tunelamento é diretamente proporcional & dis-
tancia da ponta e da superficie da amostra. Quao mais proximo a ponta se encontra
a superficie maior é a corrente.

Os componentes principais do STM sao: uma sonda ou ponteira (geralmente feita
de tungsténio ou platina-iridio), um tubo piezoelétrico que controla os movimentos
da ponta em trés dimensdes (realizando a varredura topogréfica e se aproximando
ou afastando da superficie), uma fonte de tensdo, um pré-amplificador para medir
a corrente elétrica da amostra para a ponta e um computador para converter a cor-
rente medida em imagem e para controlar os movimentos da ponteira. O piezo-tubo,
e a consequentemente a ponteira, se desloca verticalmente para manter a corrente
de tunelamento constante. Com isso é possivel medir o deslocamento da ponta ob-
tendo uma resoluc¢do atdémica/molecular da superficie da amostra. Além de utilizar
o STM para medidas de topografia de amostras, uma outra possibilidade de técnica
de analise que pode ser realizada com o mesmo instrumento é a espectroscopia de
tunelamento (STS), que envolve analisar a corrente de tunelamento em fungao do
potencial elétrico aplicado entre a ponta e a amostra. Isso permite que a densidade
de estados (density of states-DOS) da amostra seja mensurada. A DOS pode ser
utilizada para estudar diversos tipos de sistemas, como moléculas adsorvidas, semi-
condutores e supercondutores, via medida dos gap’s de energias. Para as medidas de
STS, o sistema de controle de posi¢ao da ponta (o piezo-tubo) é desligado, fazendo
com que a distancia entre a ponta e a superficie nao se altere. Por este motivo deve
existir uma alta estabilidade mecéanica no sistema, evitando que a ponta oscile em
relagao a superficie da amostra.

Para a aproximacao da ponteira com a amostra, tanto no modo STM quanto no
STS, sao aplicadas diferencas de potencial, usualmente, entre 100 e 500 mV', gerando
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correntes de tunelamento entre 100 pA e 2 nA, dependendo da distancia entre a
ponta e a amostra. Como ambos os parametros acima podem ser escolhidos pelo
operador, a distancia entre a amostra e a ponta pode ser controlada. A corrente de
tunelamento e, consequentemente, a distancia entre a ponta e a superficie da amostra
¢ mantida fixa por um controlador via um sistema Proporcional-Integral-Diferencial
(PID).

Foi adquirido no segundo semestre de 2019, pela UFRGS, um equipamento de
microscopia de ponta de prova com moédulo de varredura Hall a baixa temperatura
(Low Temperature Scanning Hall Probe Microscope LT-SHPM), produzido pela em-
presa Nanomagnetics Instruments. O equipamento permite mapear espacialmente
as indugoes magnéticas locais em uma superficie através da medida da tensao Hall
em um sensor Hall microscopico. O sistema fornece alta resolucao espacial de ima-
gem (aproximadamente 50 nm) com alta sensibilidade do campo magnético (0,1 G).
Diferente do microscopio de for¢a magnética (MFM), o SHPM fornece informacao
direta e quantitativa de materiais magnéticos. Esse equipamento também é pos-
sivel extrair imagens de indugoes magnéticas sob campo de, aproximadamente, 16
tesla e sobre uma grande escala de temperatura (de milikelvin até 300 K). Este
equipamento obtido vem integrado com o modo de operacao de STM, possuindo
amplificador de corrente, saidas corrente alternada (AC) e corrente continua (DC),
filtro de passa baixo, divisor de tensdo, sensor de temperatura (porém foi necesséa-
rio integrar um sensor de temperatura criogénica (CERNOX), motivo esse que sera
discutido no trabalho). Houve certas adaptagdes ao equipamento que serdao aborda-
dos na secao 4.5. O microscopio possui trés modos de operacao sendo um deles o
objetivo deste trabalho, o0 modo microscopia de for¢a atomica (AFM) e o modo Hall
(SHPM).

Este trabalho se divide da seguinte maneira: Capitulo 2 apresenta uma revi-
sao bibliografica dos contetidos alvos deste trabalho de TCC; No capitulo 3 serao
apresentados os conceitos fundamentais como: tunelamento de particula livre, tune-
lamento entre dois metais e supercondutividade e o gap supercondutor. No capitulo
4 serao apresentadas a instrumentacao e as metodologias: desde a preparagao da
ponta até as adaptacoes realizadas nos equipamentos. No capitulo 5 serao apresenta-
dos os resultados obtidos neste trabalho: com as imagens topogréaficas das amostras
de gelos de spin e as medidas de STS das seguintes amostras: cristal de seleneto de
bismuto (BiySes), policristal de niébio (Nb) e monocristal de ferro e selénio (FeSe).
E por fim, no capitulo 6 as conclusoes e futuros trabalhos de continuidade.

1.1 Objetivos

O objetivo geral deste trabalho é o comissionamento e inicio da operacao deste
equipamento de microscopia de tunelamento. Seguido do estudo dos seguintes siste-
mas: (i) estrutura magnética de sistemas gelo de spin artificiais com o médulo SHPM
e (ii) da densidade de estados local de materiais supercondutores nao convencionais,
como o monocristal (FeSe).

Entre os objetivos especificos deste trabalho estao: (i) Realizar algumas adap-
tagoes no microscopio permitindo um melhor controle dos experimentos. (ii) Reali-
zar testes de medida de tunelamento em sistemas bem consolidados como o cristal
(BigSes) e o policristal (Nb). Dado que houve certas barreiras fisicas para a opera-
¢ao do microscopio que impossibilitaram a obtencao integral desses objetivos.



Capitulo 2

Revisao Bibliografica

2.1 Estudo de Supercondutores com STS

A medida da condutancia no regime de transporte tiunel (chamado de espectros-
copia de tunelamento - STS) é uma ferramenta direta para observar a estrutura
eletronica de sistemas fisicos, principalmente quanto realizada em diferentes tempe-
raturas [2]. Sao algumas das descobertas viabilizadas por este tipo de analise: (i)
fases de rede de vortice fracamente ligados em supercondutores do tipo-11 (NbSes)[3]
e de pnictideos[d]; (ii) coexisténcia de um pseudo-gap em cupratos supercondutores
[5]; (iii) propriedades eletronicas dos férmions de Diracl6]; (iv) estudo da densidade
de estados de quasiparticulas com perturbagao de energia Doppler[7]; (v) parametros
de ordem em supercondutores de alta temperatura[8|. Para o caso de supercondu-
tores, ainda é possivel de realizar espectroscopia via espectroscopia de reflexao de
Andreev com ponta de contato (ARPCS), quando o regime de condugao passa de
tunel para balistico, permitindo para melhor compreensao dos mecanismos microsco-
picos em novos supercondutores. No trabalho de Lin Jiao et al.[9], através do estudo
de cristal de UT'eq, foi possivel determinar existéncias de modos quirais dentro do
gap supercondutor. Estudos com espectroscopia de tunelamento também revelam
a presenga de supercondutividade nao convencional[10] e defeitos intrinsecos|[11] em
cristais de FeSe. Outro exemplo importante de aplicagao de STS é em filmes fi-
nos de BiySes|12] sobre substratos de Si (111) onde foi revelada que a existéncia
de impurezas ressonantes locais nao magnéticas preservam a simetria de reversao
temporal e as caracteristicas topologicas deste sistema.

2.2 Estudo de Texturas Magnéticas com SHPM

Gelos de spin sao materiais cuja estrutura cristalina forma tetraedros regulares
"encurralado"ions da rede com momento magnético de spin nao nulo, satisfazendo
uma configura¢do com dois momentos apontando para dentro do tetraedro (two-in)
e dois para fora (two-out), como na Fig. 2.1fa). Estes sistemas sao chamados de
gelo por analogia a regra two-near, two-far em gelo (Fig. [2.1(b)). L. Pauling de-
monstrou que esta regra no gelo leva a um excesso de entropia, puramente frustrado,
0 mesmo ocorre para o caso magnético, na regra two-in e two-out - apresentando as
mesmas propriedades de entropia residual que o gelo. Os gelos de spin tém grandes
vantagens em relacao aos gelos de agua para o estudo da entropia residual, como
por exemplo: a facilidade de se criar grandes monocristais de materiais spin-ice em
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relacao a cristais de gelo. Adicionalmente, a possibilidade de induzir interagdes dos
momentos magnéticos com um campo magnético externo, alterando a entropia re-
sidual. Estes materiais sao caracterizados pela frustracao, criando uma desordem
aleatoria na orientacao dos momentos magnéticos, mesmo quando o material esta
a baixas temperaturas. Medidas da susceptibilidade magnética AC evidenciam um
congelamento dinamico dos momentos magnéticos quando a temperatura diminui
abaixo da temperatura onde o calor especifico apresenta um méximo. O maximo
alargamento da capacidade térmica nao corresponde a uma transicao de fase. En-
tretanto, a temperatura onde o maximo ocorre, 1 K para o titanato de disprésio
(DysTi507), sinaliza uma mudanga abrupta no namero de tetraedros onde a regra
two-in two-out ¢é violada. Os tetraedros onde a regra ¢ violada sao dominios onde
podem existir monopolos magnéticos [13].

Figura 2.1: (a) Particio de um tetraedro de rede de pirocloro. Os fons magnéticos
(esferas azul-escuro) encontram-se em uma rede de um tetraedro acoplado nos seus
vértices. Outros atomos formam a estrutura do cristal de pirocloro nao estao apre-
sentados. Os momentos magnéticos (esfera azul-claro) obedecem a regra de spin-ice
two-in, two-out sobre toda a grade. O sistema é um estado spin ice. (b) O arranjo
dos atomos de hidrogénio (circulos pretos) entorno dos dtomos de oxigénio (circu-
los brancos) no gelo. Dois atomos de hidrogénio (abaixo) estao proximos ao atomo
de oxigénio central enquanto que dois deles (acima) estao afastados e proximos aos
outros dois (superior esquerdo e superior direito) atomos de oxigénio.

No trabalho de S.O Ferreira et al. [14] estudaram-se nano-ilhas da estrutura
compostas das seguintes multicamadas Si/Ta 3nm/NiggFey 20nm/Ta 3nm. A
distribuicao destas nanoilhas gera um chamado gelo de spin artificial, onde é obser-
vado a separacgao de um dipolo magnético quando um campo elétrico é aplicado. O
estudo foi realizado com simulagées Monte Carlo (MC) e experimentalmente com
microscopia de for¢a magnética (MFM). Uma imagem de MFM para uma amostra
de gelo de spin artificial com geometria retangular é mostrada na Fig. 2.2l O estado
fundamental de um gelo de spin retangular obedece a regra de gelo em todos os vér-
tices, que, no presente caso, diz que dois spins devem apontar para dentro e outros
dois para fora. Estados excitados violam a lei de gelo. Pontos claros e escuros de
cada nano-ilha alongada indicam polos opostos e fornecem a direcao do momento
magnético da ilha. O circulo em alguns vértices representam cargas magnéticas. O
estado fundamental com magnetizagao residual de carga é formado pela topologia
Ty enquanto que o estado fundamental magnetizagao residual do momento é for-
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mado pela topologia T, como mostrado na Fig. [2.2(c). Este tipo de analise mostra
o poder da microscopia magnética. Neste caso, o fato da ponta possuir momento
magnético gera distor¢oes que dificultam a interpretacao dos dados.

Figura 2.2: (a) Microscopia de forga atomica de uma amostra de gelo de spin com
nano-ilha magnética com dimensao de (300nm x 100nm x 20nm) (b) Figura extraida
da microscopia de forga magnética da amostras mostrada em (a). (c) As cinco pos-
siveis topologias no sistema, os circulos representam as cargas magnéticas. Retirado

de [14].

O estudo de estruturas magnéticas como estes gelos de spin ou vortices tem
atraido grande atencao da comunidade académica nos anos recentes devido ao seu
potencial tecnolégico. Distintas configuracoes e texturas magnéticas podem exis-
tir produzindo uma grande diversidade em propriedades de transporte elétrico e
magnético[I5]. Um vortice magnético é um possivel tipo de textura magnética,
como é mostrado na Fig. [2.3] e caracterizado por dois principais pardmetros: sua
quiralidade (configuragao rotacional do spin no plano) e sua polaridade (sentido de
magnetizagao fora do plano). Seu estudo tem sido potencializado devido a ampla
variedade aplicagoes, como tecnologias de armazenamento magnético (VRAM) [16]
até micro-discos bio-funcionais para tratamento de cancer [I7]. Um aspecto critico
para a utilizagao tecnolégica destas estruturas de vortices magnéticos é a capacidade
de cria-los e controla-los de forma reprodutivel.

Figura 2.3: Representacao esquematica do rotacional do vortice. Longe do nucleo
do vortice a magnetizagao rotaciona continuamente em torno do centro com sua ori-
entacao no plano da superficie. No centro do ntcleo a magnetizacao é perpendicular
ao plano. Retirado de [18]
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No trabalho de P. Purer et al.[I9] realizou-se imagens magneto-oticas, magne-
tizacao, efeito Hall e magneto-resisténcia em heteroestruturas de filmes finos tipo
Nb/Al,O3/Co com o objetivo de detectar possiveis texturas magnéticas na camada
ferromagnética induzidas pela camada supercondutora. As avalanches se desenvol-
vem no interior da amostra formando uma morfologia dendritica, conforme obser-
vado nas imagens magneto-opticas das Figs. (a) e (b). Como a amostra
¢ maior que o campo de visao do microscopio, as imagens magneto-6pticas foram
obtidas dem uma fracao da amostra, que abrange a borda entre o Nb e a hete-
roestrutura Nb / Al203 / Co. Linhas verticais foram adicionadas a figura para
identificar o limite que separam a camada de Nb e a heteroestrutura. As imagens
(a) e (b) foram registradas apos o resfriamento de campo zero (ZFC) da amostra de
uma temperatura acima de T = 8.9K até T=2 5K e a imagem (c¢) mostra a mag-
netizagao remanescente do filme de Co apés o re-aquecimento da amostra acima Tc.
Na imagem da Fig. 2.4] (a), tirada em poH = 2,5 mT, podem-se ver duas estruturas
dendriticas que comecam na borda da amostra e alcancam a area onde esta locali-
zada a camada magnética. Nenhuma deflexdao ou supressao significativa dos ramos
é observada enquanto as avalanches invadem aquela area. Este comportamento é
esperado quando os dendritos cruzam a borda da area coberta formando angulos
proximos a w/2. Por outro lado, ramos que estao prestes a terminar no limite sdo
interrompidos. Aumentando o campo para pyH=6,0 mT, como mostrado na ima-
gem (b), varios dendritos penetram dentro da heteroestrutura. Quando o campo
magnético é removido e a amostra é aquecida a uma temperatura acima de Tc, a
camada de Co permanece magnetizada como mostrado na imagem (c). Através de
uma comparagao meticulosa entre as imagens (b) e (c), percebe-se que vérios ramos
desenvolvidos a 2,5K sao impressos na camada magnética mesmo quando o filme
Nb esta fora do estado supercondutor. Entretanto, nao foi possivel avangar mais no
trabalho devido a incapacidade da técnica magneto-6ptica de resolver os vortices.
Para isso é necessario um microscopio magnético em baixas temperaturas, como o

adquirido pelo IF da UFRGS.

Nb / ALO, / Co

Figura 2.4: Imagem magneto-6tica (a) 2.5k a 2.5mT; (b)2.5K a 6mT; (c) estado
remanescente da camada de C'o a T=10K. Retirado de [19]



Capitulo 3

Conceitos Teodricos

3.1 Tunelamento de particula livre

O fenomeno de tunelamento, que nao possui um analogo em mecanica classica,
é uma consequéncia importante na mecanica quantica. Considere uma particula em
uma dimensdo com energia E abaixo da barreira de potencial V(z) (Fig. [.1)), na
mecanica classica se ¥ < V' a particula encontra a barreira e retorna, sem condi¢oes
de atravessé-la, e se £ > V a particula supera a barreira. ji na mecanica quantica
a particula tem condicoes de superar a barreira mesmo quando E é menor que V,
apesar da probabilidade de tunelamento ser pequena para valores de E menor que
V.

Para modelar o fenomeno de tunelamento quantico podemos usar a equagao de
Schrédinger independente do tempo:

h? d*y(x)
T o a2 T V(z)y(z) = Ey(x) (3.1)
Estados estacionarios da funcao de onda correspondem & distribui¢oes de probabili-
dade constantes.
Tomando um potencial que represente a barreira como na Fig. [3.1}

Vo para 0<z< L
Viz) =
0 para x>L e x<0

V()
Vo
E
o -f-d-mmq-~
0 L <
Regido | Regido II Regido II1

Figura 3.1: Particula incindindo num potencial barreira de altura Vj
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A funcao de onda iré consistir de uma onda incidente, uma onda refletida e uma
onda transmitida. As solugbes correspondentes ds equacoes serao:

Regido I (z <0) 9 = Ae™* 4 Be ke
Regiao II (0 <z < L) 4y = Ce 2% 4 Dek2”
Regiao Il (z > L) 3= Fehe 4 Ge—ikhe

Onde k1 = V2mE/h e ky = \/2m(Vo — E)/h. Se a particula incide da esquerda
para a direita tem-se G = 0. Aplicando as condigbes de contorno das fungoes de
onda tem-se:

2 1

1\ 2
=1+ 4(0z+ ) senh?(kyL)

1 1\?
= Z_l( —) senh?(koL)

'_

‘ A

Para z < 0: A .
T/J(ZL') — Aezk1x+Be—zk1m
Para z > L: 4
V() = Fee
Ou seja:

77bt7“ansa se x> L

¢(J)) _ {¢znc +¢refla se <0

O coeficiente de transmissao é o responsavel por determinar o tunelamento da par-
ticula através da barreira e seu valor sera:

-1

rans 2 F 2 1 k k ’
ol [ ]

Da expressao acima podemos ver que a probabilidade de tunelamento através da
barreira decresce conforme a largura da barreira e a altura energética aumentam.

3.2 Tunelamento entre metais

Para o caso de tunelamento eletronico entre dois metais separados por uma
barreira de potencial (também chamada de barreira tinel) a situagdo ¢ um pouco
mais complexa, pois devemos levar em consideragao a existéncia de uma pequena
diferenca de potencial elétrico entre os dois metais, uma forca eletromotriz. O
coeficiente de transmissao T nao se aplica mais e, portanto, defini-se o coeficiente
de emissao D, onde ainda ¢é valida a relacao R + D = 1. O coeficiente de emissao
representa a razao entre o niimero de elétrons passando por um ntmero de elétrons
incidentes|20].

O método WKB é uma técnica para obter solugoes aproximadas para a equacao
de Schrédinger dependente do tempo em uma dimensao. E particularmente ttil para
se calcular energias de estados ligados e taxas de tunelamento através de barreiras
de potencial. Uma analise mais aprofundada do método pode ser encontrada no
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livro de Griffiths|2I] (cap.8, p.315). Havendo uma barreira de potencial constante
V(xz) =V, o coeficiente D, que é uma medida da probabilidade de tunelamento,
pode ser escrito como:

Do~e ¢

Onde o expoente G é
G= g/]\/[l/zd:v

Com M sendo a energia eletromotriz V(z) — E definida por [22]. g é uma constante
para o elétron e dada por:

(2me)1/2

7 == 10,24624 eV 2pm ™!

g~2
Note que a integral depende da geometria da barreira tinel. E também impor-
tante notar que a geometria da barreira tinel depende de V, a diferenca de potencial
elétrico entre os dois eletrodos metélicos. No caso de V muito grande a barreira
acaba ficando distorcida e pode ser aproximada por uma barreira triangular. Nesta
situacao de tunelamento em altos campos elétricos é chamada de Tunelamento de
Fowler-Nordheim (FN)[23]. Este tipo de tunelamento também é conhecido como
emiss@o de elétrons em campo frio (cold field electron emission - CFE). No trabalho
de Richard G. Forbes|24] ha um estudo mais detalhado sobre os diferentes tipos de
barreiras. Aqui focaremos em discutir o caso mais simples delas, resumidamente, a
barreira retangular envolvendo descontinuidades.
A probabilidade de tunelamento para uma barreira retangular simétrica, como
a mostrada na figura 3.1 é, e sujeita a uma diferenca de potencial zero, usualmente
escrita como: G
D= e
1+ (p—2)eC4e2€

onde p = 16K,h/(K, + h)? e G = 2k, L. = gh'/?L, e K, é definido como uma
energia cinética normal ao eixo de propagagao da particula, L é o comprimento da
barreira, h a altura e ky = [(2m.h)'/?/h] é a constante de decaimento na regido II.

(3.6)

3.3 Estrutura de Bandas e Gap de Energia

Em fisica do estado solido o gap das bandas de energia, ou também conhecido
como energia de gap, ¢ uma distancia energética entre duas bandas de energia onde
dentro deste intervalo energético nenhum estado eletronico pode existir. A figura
[3.2) mostra um diagrama de bandas em solidos indicando o surgimento das bandas
a partir dos niveis eletronicos atomicos. O gap de energia, geralmente, refere-se a
diferenga de energia (em elétron-volts) entre o topo da banda de valéncia e o inferior
da banda de conducdo (para o caso de isolantes e semicondutores). E a energia
necessaria para promover um elétron de valéncia (elétron ligado a um atomo) para
se tornar um elétron de condugao, que é livre para se mover na estrutura cristalina
e servir como um portador de carga. Se a banda de valéncia estd completamente
cheia e a banda de condugao completamente vazia, entao elétrons nao podem se
mover nos solidos. Logo, o gap de energia é um dos grandes fatores determinantes
para conducao elétrica de um so6lido. Substancias com um largo gap de banda
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sao, geralmente, isolantes, aqueles com um menor gap que esse sao semicondutores,
enquanto que os condutores tém um gap muito pequenos ou nulos (fig. |3.3)).

~10722 ——
Rese, Banda de

conducao Ee

Gap de banda

e et bty

"Bandas" sdo Bar}da .de v
valéncia

compostas de =~ ——---- -1
espagamento :
orbital muito a Distancia interatOmica
rente

Figura 3.2: Diagrama ilustrativo de uma estrutura de banda eletrénica. Imagem
extraida e adaptada de [25].

A figura mostra os niveis de energia de um conjunto infinito de d&tomo como
funcao do espacamento entre eles. Quando os atomos estao muito distantes uns dos
outros, cada um possui seus respectivos orbitais atémicos de valéncia p e s que tém
a mesma energia. Contudo, quando os a&tomos se aproximam seus orbitais comegam
a se sobrepor. O Principio de Exclusao de Pauli rege que nenhum dos dois atomos
pode ter elétrons com o mesmo conjunto de niimeros quanticos, entao cada orbital
atomico se divide em N orbitais moleculares cada um com diferentes energias, onde
N ¢é o nimero de atomos em um cristal. Como N é um nitimero muito grande
(~ 10?2) orbitais adjacentes estao muito proximos energeticamente (~ 1072* eV/)
entao os orbitais podem ser considerados uma banda continua.

Energy
Encrgy

Energy

=

2l

o —
(a) (b)

Figura 3.3: Estados ocupados da estrutura de banda representando (a) isolante, (b)
um metal ou semimetal por causa da sobreposi¢ao de banda, e (¢) um metal por
causa da concentragdo de elétrons. Em (b) a sobreposigdo nao se faz necessaria
ocorrer na mesma dire¢cao que na zona de Brillouin. Se a sobreposi¢cao é pequena,
com poucos estados, relativamente, envolvidos, fala-se de um semimetal. Figura
retirada do livro de Charles Kittel [26].
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3.3.1 Tunelamento em sistemas com Gap de Energia

Vamos agora discutir o que ocorre com o tunelamento entre um metal e um
sistema que possua gap de energia. E ilustrado na figura o diagrama de banda
em uma juncao tinel metal/semicondutor. O metal normal é representado em uma
maneira elementar familiar como uma distribuicao continua de estados de energia
de particulas independentes com densidade N(0), N(0) representa a densidade de
estados no nivel de Fermi. O sistema com gap de energia, ou semicondutor é repre-
sentado como duas diferentes bandas separadas pelo gap. A T = 0 todos os estados
acima com energia maior que a energia de Fermi estao ocupados; para T > 0, o
ntiimero de ocupacdo sdo dados pela funcio de Fermi, f(Ey) = fi = (ePr + 1)}
onde 8 = 1/kgT.

J

P:_t'_ T —"}

(a) (b)

Figura 3.4: Exemplo do modelo semicondutor descrevendo o tunelamento de um
elétron. A densidade de estados esté tracada horizontalmente vs. energia vertical-
mente. Area hachurada representa os estados ocupados pelos elétrons. (a) tunela-
mento N-S em 7" = 0, com uma diferenca de potencial um pouco acima da condugao
limiar, i.e., eV excede ligeiramente o gap de energia A. Flecha horizontal retrata
elétrons da esquerda atravessando para o estado vazio na direita. (b) tunelamento
S-S a T > 0, com diferenga de potencial abaixo do limiar de condugao a 1" = 0, i.e.,
com eV < Ay + Ay. Flecha horizontal retrata tunelamento envolvendo elétrons ou
buracos termicamente excitados, respectivamente. Figura retirada do livro de M.
Tinkham [27].

E importante ressaltar que esta descricdo é bastante simplificada, e nio leva
em conta os efeitos de interferéncia da corrente de tunelamento com a diferenca de
potencial ou a espessura da amostra. Porém ele explica de uma maneira simples a
corrente de tunelamento ao longo da barreira. Dentro desta aproximagao a corrente
de tunelamento através da barreira pode ser escrita como:

L= A / IDPNV(E) F(E)N>(E + eV)[1 — f(E + eV)]dE
onde V' é a voltagem aplicada, eV é a diferenga resultante do potencial quimico sobre
a juncao, e N(FE) ¢ a densidade de estados normal ou supercondutora. O fator N; f
e No(1 — f) fornece o nimero de ocupagao de estados inicial e de disponivel (i.e.,
vazio) estado final em intervalos unitarios de energia. D é o coeficiente de emissao:
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A é uma constante de proporcionalidade. Subtraindo a corrente reversa, obtém-se
a corrente resultante:

[ = ADP /Oo NL(E)No(E + eV)[f(E) — f(E + eV)|dE (3.7)

A expressao acima mostra que o tunelamento é proporcional tanto a altura da bar-
reira tinel, a largura da barreira tunel e as densidades de estados do dois eletrodos
na barreira.

3.4 Supercondutividade e Gap Supercondutor

A supercondutividade é um fenémeno que ocorre em certos materiais e é carac-
terizado principalmente pela resisténcia elétrica nula do material em temperaturas
T abaixo da temperatura critica T de transicao de fase. O valor da temperatura
critica varia de material a material. Supercondutores convencionais tém T entre
20 K e 1 K. Similarmente, a uma temperatura fixa abaixo da temperatura critica,
materiais supercondutores deixam de possuir essa caracteristica quando um campo
magnético externo é aplicado e é maior que o campo magnético critico do material.
Isso se deve a energia livre de Gibbs, onde a fase supercondutora aumenta quadra-
ticamente com o campo magnético, enquanto que a energia livre da fase normal é,
aproximadamente, independente do campo magnético.

A descri¢ao microscopica deste efeito de supercondutividade é chamada de teoria
BCS (em homenagem aos seu criadores: Bardeen, Cooper e Schrieffer) e é baseada
no acoplamento entre dois elétrons, devido a uma forca atrativa intermediada por
fonons, formando uma nova quase-particula chamada de par de Cooper. A ligacao
entre estes dois elétrons faz com que surja um gap de energia que define os estados
ligados dos pares. Este gap pode ser interpretado similarmente a descricao de gap de
energia de bandas, como ja discutido acima. Logo a mesma teoria de tunelamento
pode ser utilizada.

3.4.1 Tunelamento em Supercondutores

A descricao do gap supercondutor que serd abordada é uma versao resumida
do livro de M. Tinkham (Introduction to Superconductivity) e tratada no escopo de
teoria BCS. Adaptando a Eq. para o caso de uma barreira tinel entre um metal
e um supercondutor optem-se a expressao para o tunelamento dada por:

I = A|T|2N;(0) /OO Noj[f(E) — f(E + eV)]dE
o (3.8)

= G [" B 1) - f(5 + v a

Geralmente, meios numéricos sao requeridos para avaliar esta expressao para a
densidade de estados BCS e realizar comparagoes quantitativas com o experimento,
contudo o comportamento qualitativo é facilmente tragcado. Como indicado na Fig.
3.5(a), & T = 0, ndo h& corrente de tunelamento até e|V| > A, uma vez que
a diferenca do potencial quimico tem de fornecer energia suficiente para criar a
excitagao no supercondutor. A magnitude da corrente é independente do sinal de V
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porque excitagoes buraco e elétron tém energias equivalente. Para 1" > 0 a energia
de excitacao ja presente permite com que superem a baixas voltagens, apresentando
uma cauda exponencial da corrente na regiao abaixo eV = A.

3
2 ¥
I H
]
i
!
' 1
r>07
-l',JI
- | J
0 0 1 2 3
ev
(a) (b) A

Figura 3.5: Caracteristicas de uma juncao de tunelamento normal-supercondutor.
(a) caracteristicas I — V. (b) condutancia diferencial. Linhas solidas se referem a

T = 0; as tracejadas a temperaturas finitas [27].

Uma comparacao direta entre a teoria e o experimento pode ser feita se considerar
a condutancia diferencial dI /dV como uma fungio de V. Da Eq.

dlL, © Noo(E) [ Of(E +eV)
Gt [T NAE O]y

Uma vez que —[0f(E + €V)/0(eV)] é uma fungao peso em forma de sino com um
pico em E = —1eV, com comprimento ~ 4kgT e unidade de area sob a curva, ¢ de

imediato que kg1 — 0, a funcao se aproxima

_ I,
r— AV

Nas(e[V])

= G 0 (3.10)

Gns -
T=0

Entao, no limite de baixas temperaturas, a condutancia diferencial mede diretamente
a densidade de estados. Em temperaturas finitas, como mostrado na Fig. [3.5b, a
condutancia mede a densidade de estados com uma incerteza de £2kgT em energia,
devido a largura da funcao peso.



Capitulo 4

Instrumentacao e Metodologia

4.1 Preparacao da ponta

A ponta ¢ feita a partir de um fio de liga platina-iridio (Pt/Ir), com estequiome-
tria de 90/10 e com espessura de 0,25 mm. No fio é realizado um corte mecénico em
um angulo de 45° perpendicular & ponta. Apods este procedimento a ponta é insta-
lada no orificio conforme mostra na figura indicado por 2. Antes da instalacao
a sonda ¢ posicionada no compartimento de instalagao (figura[d.2)(a)) e parafusada.
todo esse procedimento ¢é realizado a temperatura ambiente e sem o compartimento

da amostra (figura[1.2]a)).

4.2 Preparacoes das amostras

4.2.1 Gelos de Spin

As amostras de Gelos de Spin foram obtidas de colaboragoes com o Prof. Clo-
doaldo de Araujo, da Universidade de Vigosa. Foram preparados com a técnica de
Sputtering. Ilhas micrométricas de Gd foram preparadas utilizando litografia de elé-
trons. As amostras foram recobertas com Awu ( 10 nm), para reduzir a resistividade
elétrica permitindo a medida de STM e possibilitando a visualizacao das ilhas de
Gd. A comparacao das ilhas foram realizadas com microscopia 6tica.

4.2.2 Monocristal de BiySes

Os monocristais de BiySes foram preparados previamente a esta trabalho utili-
zando a técnica de Bridgman modificada [28]. O cristal foi desfoliado com uma fita
para remocao de impurezas na superficie antes de ser colocada no porta amostras.

4.2.3 Policristal de Nb

Foi utilizado um pequeno pedaco de Nb policristalino, a superficie do cristal foi
polida com uma lixa fina para que a mesma assumisse uma superficie mais plana.

14
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4.2.4 Monocristal de FeSe

Os monocristais de FeSes foram preparados previamente a este trabalho utili-
zando a técnica de crescimento por transporte de vapor quimico [29]. Os cristais
tem dimensao da ordem de 1 mm x 1 mm x 50 um.

4.2.5 Montagem das amostras no STM

As amostras sao colocadas no porta amostras (figura[4.2]indicado por 7). Abaixo
tem-se uma representacao do porta amostras.

Figura 4.1: Representacao do porta amostras

A amostra ¢é fixada na regiao 1 da Fig. com cola prata. Uma trilha de cola
prata é utilizada para realiza contato elétrico com o pino indicado por 7 na figura.
Este pino conecta amostra a fonte de tensao do STM. No caso das amostras de
Gelos de Spin, a cola prata foi utilizada para conectar eletricamente a superficie da
amostras com a base do porta amostra. As curvas e a topografia serao discutidas
no capitulo de Resultados.

4.3 Instrumentacao do STM

Foi adquirido, pela UFRGS, no segundo semestre de 2019, o Microscopio de
escaneamento Hall a baixa temperatura (Low Temperature Scanning Hall Probe
Microscope LT-SHPM) da empresa Nanomagnetic Instruments. O equipamento
permite mapear o campo magnético em superficies por meio da medida da tensao
Hall, em um sensor, como uma func¢ao da posi¢ao. O sistema fornece alta resolugao
espacial de imagem (aproximadamente 50 nm) com alta sensibilidade do campo
magnético. Diferente do microscopio de forga magnética o SHPM fornece informagao
direta e quantitativa de materiais magnéticos sem comprometer as amostras. Este
equipamento também possibilita extrair imagens de indugoes magnéticas sob campo
de, até, 9 tesla e sobre uma grande escala de temperatura (1.8 K até 300 K'). Abaixo
¢ mostrada na Fig. uma imagem do microscopio.
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(a) Microscopio (b) Protegédo do piezo, sonda e
amostra

Figura 4.2: (a) o 1 indica o estagio piezoelétrico de deslizamento, 2 indica um suporte
para o compartimento de amostra, 3 indica o estagio piezoelétrico de de varredura,
4 indica o compartimento de amostra, 5 onde ¢é instalada a sonda, 6 a sonda (que
nesta imagem em particular é uma sonda de AFM) e em 7 o porta amostras.(b) é
mostrada uma capa protetora que cobre todo o sistema mostrado em (a).

A instalacao da sonda STM é feita retirando a capa protetora e o compartimento
de amostras. O procedimento é realizado em temperatura ambiente. A aproximacao
da ponta em direcao a superficie da amostra é realizada manualmente ao fixar o
compartimento de amostras. Com auxilio do computador para controlar os estégios
piezoelétricos uma aproximagao fina é realizada para reduzir a distancia entre ponta
e amostra. Por fim, a aproximacao lenta até que a corrente de tunelamento seja
obtida, o tunelamento é controlado pelo sistema de PID.

A figura[£.3]1 é a sonda Hall, com seus terminais elétricos ja instalados no canto
superior direito, esta sonda ja vem pronta de fabrica e a[£.3]2 é a sonda de STM,
no orificio da mesma é onde se realiza a instalacao da ponta de varredura, a ponta
é preparada no laboratoério.

Figura 4.3: (1) ¢ a sonda Hall, (2) a sonda STM e em (3) o sensor da sonda Hall
com dimensao de 50 nm. A sonda Hall fica cerca de 1,5 um afastada da sonda de
tunelamento.
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4.4 Modificacoes

Apesar do equipamento ser completo em termos de medidas de STM/STS, certas
modificacoes foram necesséarias para um melhor estudo de STS. A Primeira imple-
mentagao foi um sensor de temperatura CERNOX RTD-NTC, nas proximidades do
porta amostra e anexo o sistema piezoelétrico (mostrado na figura onde esta
indicado por 1). Para isso foram utilizados terminais elétricos que ja estavam dis-
poniveis para esta finalidade na parte superior do instrumento. Na base do sensor
foi utilizada uma pasta térmica (Apiezon N) para aumentar a adesdo e o contato
térmicos com piezo, sendo todo o sensor envolto com fita teflon. Esta modificacao
foi de extrema importancia porque toda a configuragao da figura é encapsulada
pelo escudo (b), logo a temperatura que o criostato apresentava nao era a mesma
em que se encontrava a amostra. A tabela apresenta os dados coletados apos
a instalacdo do CERNOX, até mesmo quando o criostato estava a 4 K nota-se a
discrepancia entre a temperatura do criostato e da amostra.

Tabela 4.1: Tabela da temperatura com adaptacao do CERNOX no STM com
amostra FeSe.

Criostato | STM ¢ CERNOX
300 K 250 K
200 K 160 K
100 K 80 K
4 K 3K

Outra modificagao realizada foi introdugao de um lock-in, como um circuito
somador de potenciais baseado em um amplificador operacional, a imagem abaixo,
na Fig. apresenta uma esquematizagao das adaptagoes. A motivacao para
a utilizagao de um Lockin é realizar medidas em frequéncias elevadas, < 2kHz,
evitando uma mistura de ruido oriundo da rede elétrica e das vibragoes usuais do
equipamento (baixa frequéncia <10 Hz). O circuito somador tem duas fungoes, gerar
uma rampa AC+DC e adicionar uma ganho no potencial aumentando a resolugao.
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Figura 4.4: Representacao do lock-in e somador

No diagrama acima, V, é um potencial DC' aplicado pela instrumentagao do
STM, V,, é um potencial AC' oriundo da saida SineOUT do Lockin, com amplitude
e frequéncia controldvel. O Somador soma os dois potenciais DC e AC com os
respectivos ganhos 0,1 e 0,025. Este sinal DC+AC ¢é aplicado na amostras, que
gera uma corrente de tunelamento DC+AC com mesma frequéncia. Esta corrente é
amplificada por um amplificador de corrente de 1G€2. O potencial DC+AC que sai
do amplificador é separado por um filtro passa-alta (1 kHz), e o sinal AC é utilizado
como sinal para o Lockin. Isso permite que a condutancia diferencial seja medida
simultaneamente com a medida I x V.



Capitulo 5

Resultados

5.1 Microscopia Magnética em Gelos de Spin Arti-
ficiais

E necessério ressaltar que todas medidas realizadas neste capitulo foram ante-
riores as modificagoes eletronicas da Fig. [£.4] Foram obtidas imagens de STM e
SHPM em duas amostras de gelos de spin artificiais, .22 e L00 respectivamente,
abaixo na Fig. [5.1j(a) e (e) s@o mostradas as imagens das respectivas amostras. Na
Fig. |5.1] (b) e (f) sdo mostradas micrografias 6ticas com 1000x de ampliagdo para
comparagao das amostras. Nos graficos das Fig. [5.1{(c) (d) (g) e (h) sdo mostrados
os perfis obtidos com SHPM (c-d) e STM (g-h), respectivamente, das ilhas de Ga-
dolinio. Pode se ver na Fig. |5.1] que a amostra LOO tem ilhas retangulares de Gd
com comprimento de 10 pum e largura de 2 um. Isso ¢ um pouco menor a dimensao
10 x 3 pwm, que foi o especificado pelo grupo que produziu as amostras. Para o caso
da amostra L22, as dimensoes sao menores, 8 x 1 um.
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Figura 5.1: Imagens do gelo de spin artificiais. Em (a) imagem de STM da amostra
L00, (b) imagem da amostra L0OO com microscopia 6tica. (c) Perfil horizontal de uma
ilha da amostra L00. (d) Perfil vertical de uma ilha da amostra L00. (e) Imagem
de STM da amostra L22, (f) L22 com microscopia 6tica. (g) Perfil horizontal da
amostra L.22. (h) Perfil vertical da amostra 1.22.
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Na Fig. sao mostradas imagens da amostra LO0 de SHPM obtidas em 25
K. Em (a) topografia e (b) imagem do campo magnético, ambas para um campo
magnético externo nulo. Em (c) a topografia da amostra submetida a um campo
magnético de 2 T. E possivel observar que o campo magnético nao altera a topo-
grafia da amostra. Em (d) a imagem de campo magnético da amostras submetida a
um campo magnético externo de 2 T (perpendicular ao plano da amostra). Com a
aplicagao de campo magnético externo o padrao de campo magnético sobre modifi-
cagoes bruscas. Isso ocorre devido ao surgimento de uma magnetizagao na amostra
induzida pelo campo magnético externo.
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Figura 5.2: Amostra L0O0, temperatura que se encontrava a amostra era de T=25K.
(a) e (b) campo magnético externo H=0, (c) e (d) campo magnético externo H=2T
(a) topografia das ilhas de Gd. (b) imagem Hall sem alinhamento dos momentos
magnéticos das ilhas. (c) imagem de topografia das ilhas de Gd sob influéncia
do campo magnético externo. (d) imagem Hall com alinhamento dos momentos
magnéticos das ilhas.

Como a sonda Hall foi usada para medir apenas a componente do campo mag-
nético perpendicular & amostra, torna dificil a determinagao, com detalhes, das
componentes horizontais do momento magnético. Analisando os resultados da Fig.
5.2(d), podemos ver que o momento magnético esta alinhado na diagonal das nano-
ilhas retangulares de gadolinio, como mostrado na Fig. [5.3] Entretanto nao é
possivel determinar com detalhes se o0 momento tem ou nao componente fora do
plano. Também foram obtidas imagens da amostras LO0 em campos de 0,5T, 1T,
1,56T. Entretanto, somente foi possivel detectar os momento magnético a partir de
2T. Também foram realizadas medidas em temperaturas maiores, como 75 e 150
K, entretanto, a amostra nao apresentou magnetizacao nestas temperaturas. O Gd
tem temperatura de Curie de cerca de 292 K, o que pode indicar que as ilhas de Gd
sofreram algumas modificac¢oes, por exemplo, oxidagao.

(a) /\ (b) /\

Figura 5.3: Diagrama esquemaético (fora de escala) dos possiveis momentos magné-
ticos na nano-ilha de gadolinio na amostra L.00, (a) diagonal a ilha (b) paralela ao
plano.
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5.2 Espectroscopia de Tunelamento

5.2.1 Ciristal de seleneto de bismuto

Para iniciar os testes do sistema de medidas de STS foi utilizado uma amostra
de BiySes. Foi utilizado um cristal pela simplicidade de preparacao das superficies
que serao medidas. O BiySesz é um semicondutor de gap estreito com largura de
aproximadamente 0,3 €V e um espectro de tunelamento bem conhecido. Na Fig.
5.4(a) ¢ mostrada uma imagem de STM da superficie do cristal de BisSes. A
superficie é ligeiramente plana. Pode-se ainda observar alguns defeitos na imagem,
causadas pela propria ponta do STM. Na Fig. (b) ¢ mostrada uma foto de um
cristal de BisSes.

-BRM-180302 A543} Bj-pes—
o = % ¥ ,4:,_*,&,,_‘@_1 'r% i
HAHH
3 k]
, , . -0 T 10 mmi
um D

Figura 5.4: (a) Imagem topografica realizada com o STM sobre o BisSes em tem-
peratura 4K, (b) imagem do cristal de BisSes. A imagem do cristal foi extraida da
ref. [30]. Imagem foi obtida com corrente de tunelamento de 1 nA e com potencial
elétrico de 100 mV'.

Na Fig. a) é possivel visualizar na topografia da amostra de BisSes, as defor-
midades na superficie ocorrem nos locais onde a ponta foi "cravada"para a tentativa
de realizacao de medidas de ponta de contato, porém tais medidas acabaram se tor-
nando inviaveis por haver muito ruido eletrénico. Foram realizadas medidas de STS
em trés posicoes distintas denominadas P1, P2 e P3, todas sob a temperatura de 4
K. Com o PID acionado para aproximacao da ponta sobre a superficie, assim que
a corrente atingisse o valor configurado, indicando que a distancia entre a ponta e
a superficie esta no regime de tunelamento, o PID era desligado para a realizacao
das curvas IxV. Foram tomadas 10 medidas sobre cada posi¢ao da ponta sobre a
amostra, ou seja, um total de 30 medidas foram realizadas. Na Fig. tem-se 3
curvas selecionadas respectivas para cada posicao.

A diferenca entre a curva em P2 em relagao as demais, vem do fato de a medida
ter sido realizada apo6s uma tentativa de medidas I x V no modo contato, onde a
ponta toca diretamente a superficie, logo na posicao P2 havia uma deformidade na
amostra e corrente de tunelamento apresenta o valor maior que as demais regioes.
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Corrente de Tunelamento
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Figura 5.5: Corrente de tunelamento da amostra BiySes. Medidas tomadas com o
potencial V' = 100 mV e corrente I = 1 nA sob temperatura de 4K. O compor-
tamento é tipico de uma corrente de tunelamento. A diferenga da regiao P2 das
demais é por ser uma area onde havia uma deformidade na superficie.
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Figura 5.6: Medida de Condutancia da amostra de BisSes. Linhas vermelhas evi-
denciam as bordas das bandas de condugao (-150mv) e Valéncia (175mV).

Na Fig. [5.6| € mostrada a curva de condutancia obtida derivando através de um
software a curva I x V. Tem-se um alto ruido na medida. Este ruido tem frequéncia
de 50 a 60 Hz, o que indica que a eletronica fornecida pelo fabricante apresenta
alguns problemas técnicos. FEntretanto, pode-se ver na curva uma mudanca da
inclinagao (linhas vermelhas) em torno de -150 mV e 175 mV, sendo interpretadas
como a base da banda de conducao e o topo da banda de valéncia. A diferenca indica
uma energia de aproximadamente 325 meV, que é o valor esperado para o gap do
BisSes. O minimo da curva de condutancia, que indica o nivel de Fermi, ocorre em
150 meV abaixo da banda de conducao, o esperado é que o nivel de Fermi ocorra
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mais proximo da banda de conducao, devido a existéncia de defeitos que geram
portadores livres. A reducao do nimero de elétrons livres pode ser consequéncia de
uma possivel oxidacao na superficie.

5.2.2 DPolicristal de niébio

Na Fig. ¢ apresentada uma imagem topograficas de um cristal de niobio,
obtido a temperatura de 5K e com os seguintes parametros V =100 mV e [ =1
nA. E possivel ver uma superficie ligeiramente plana e ao lado um grao de Nb que
ficou aderido na superficie.

20-

-200

-100

0.5-

0.0-

um DjO 075 170 1{5 270
Figura 5.7: Topografia do cristal de Nb sob temperatura de 5K.

As medidas IxV de tunelamento sao apresentadas na Fig. O comportamento
é tipico de corrente tunel, com uma relacao aproximadamente quadratica entre I e V.
Medidas foram realizadas em trés temperaturas, 5 K, 7,5K e 10K. A temperatura
critica do Nb é 9 K, portanto, o cristal estava na fase supercondutora nas duas
primeiras temperaturas. As curvas de tunelamento, entretanto, sao muito similares,
e nao ha indicios do gap supercondutor. Isso indica que nao foi possivel medir as
propriedades supercondutoras do Nb com espectroscopia de tunelamento. Acredita-
se que isso é devido as limitagoes do equipamento, como alto ruido eletrénico e baixa
resolucao de potencial.
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Figura 5.8: Curvas de corrente de tunelamento do filme fino de Nb medidas sob o
mesmo potencial de 100 mV, corrente de 3 nA para a temperatura de 5K e 1 nA
para as demais.

5.2.3 Monocristal de FeSe

Monocristal de FeSe foram preparados previamente a este trabalho. Abaixo é
mostrada, na Fig. [5.9 uma curva de resisténcia elétrica em fungdo da temperatura
para um cristal. E possivel observar que a temperatura critica supercondutora ocorre
em torno de 11K.
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Figura 5.9: Grafico da resisténcia pela temperatura apresentando a transi¢ao para
a fase supercondutora em, aproximadamente, 11K.
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Na Fig. ¢ mostrada uma imagem de topografia obtida com STM da su-
perficie de um cristal de FeSe. A superficie é plana e apresenta algumas falhas
possivelmente introduzidas pela preparacao do cristal no porta amostra para me-
dida. A medida de topografia foi realizada com tensao de 100 mV e corrente 1,5
nA em temperatura de 3 K.

=100

1 ' ' | '
0 100 200 300 400

Figura 5.10: Imagem topografica do monocristal de FeSe via STM, V = 100 mV/,
I=1,5nAa3K.

A Fig. [5.11]mostra o comportamento da corrente de tunelamento, todas medidas
foram realizadas sob temperatura de 3K mantendo o sistema PID desligado. O
fato de haver pequenas discrepancia entre diferentes medidas esta relacionado com
instabilidades que dificultam manter a distancia entre a ponta e a amostra constantes
com o PID desligado.

Na Fig. ¢ mostrada a condutéancia calculada derivando a curva I x V. Pode-
se notar que existe um excesso de ruido nas curvas I x V medidas pela eletronica
convencional do sistema. Adicionalmente também nao foi possivel observar o gap
supercondutor do FeSe.
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Corrente de Tunelamento
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Figura 5.11: Comportamento da corrente de tunelamento do monocristal de FeSe,
medidas realizadas & V = 100 mV, I = 1,5 nA e temperatura de 3K.
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Figura 5.12: Condutancia do monocristal de FeSe via STM, V =100 mV, I =1,5
nA a3 K,.



Capitulo 6

Discussoes e Conclusoes

O objetivo principal deste trabalho foi realizar o comissionamento do equipa-
mento de LT-SHPM adquirido pela UFRGS. Foram realizados com sucesso medidas
de microscopia Hall e de tunelamento. Foi possivel também realizar medidas de
espectroscopia de tunelamento. Os dados apresentados mostram a eficicia desta
técnica em extrair dados sobre a topografia de superficies de materiais e, em parti-
cular, de extrair informagoes sobre os campos magnéticos locais em supercondutores
e materiais ferromagnéticos, através do escaneamento com sonda Hall.

Para o estudo dos gelos de spin, verificamos que ilhas de gadolinio nao possuem
o mesmo comportamento que as ilhas de FeNi ja publicadas em trabalhos anteriores,
isso porque a temperatura de Curie do Gd é muito menor que a ambiente (s6 foi
possivel observar a magnetiza¢ao do gadolinio em temperaturas menores que 70K)
e o anisotropia se mostrou elevada, sendo possivel detectar o campo magnético do
gadolinio apenas em campos muito elevados como 2T.

As medidas de espectroscopia de tunelamento realizadas nos cristais de BisSes
apresentaram comportamento similar ao encontrado na literatura, como mostrado
na Fig[6.1] abaixo e que pode ser comparada a Fig. . Foi possivel determinar o
gap de energia de aproximadamente 0,3 eV.

6E-11 SE-11

4E-11

di/dv(a.u.)
d2/dv?(a.u.)

2E-11

-5E-11

-0.6 -0.3 0 0.3 0.6
Sample Bias

Figura 6.1: Condutancia diferencial extraida do trabalho de Yang Xu e Irineusz
Miotkowski et al. [31] para comparacao o Bi2Se3
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Para o caso das amostras supercondutoras, Nb e FeSe, foi possivel medir a cor-
rente de tunelamento como fun¢ao do potencial, mas nao foi possivel visualizar a
densidade de estados e o gap supercondutor. Um possivel motivo para isso pode
ser o alto ruido na eletronica comercial do instrumento e a falta de resolucao de
potencial elétrico. Outro motivo é alguma degradagao na superficie das amostras
removendo a supercondutividade nas proximidade das superficie, como por exemplo
algum efeito de oxidacao.

Para viabilizar a este tipo de medida adaptacoes na eletronica do sistema foram
realizadas, como a adigao do amplificador lock-in e somador com ganho 0,1 para
melhorar a resolu¢ao do instrumento. Entretanto ainda nao foi possivel obter re-
sultados com esta nova eletronica. Projetos futuros envolvem realizar operagoes ja
com as modificacoes estabelecidas e preparar sonda Hall.



Referéncias Bibliograficas

[1]

2]

13

4]

5]

[6]

7]

18]

19]

[10]

[11]

Ashley Shew David Baird. Probing the history of scanning tunneling micros-
copy.

Evangelos Fillis-Tsirakis. Investigating Superconductivity by Tunneling Spec-
troscopy Using Oxide Heterostructures. PhD thesis, Max Planck Institute for
Solid State Research, 2017.

Garima Saraswat. Visualising Local Density of States: Scanning Tunneling
Spectroscopic Studies On Conventional Superconductors. PhD thesis, Depart-
ment of Condensed Matter Physics and Material Science Tata Institute of Fun-
damental Research, Mumbai.

Yi Yin. The Investigation of Scanning Tunneling Microscopy and Spectroscopy
on High-Tc Superconductors: Cupatres and Pnictides. PhD thesis, Harvard
University, Cambridge, Massachusetts, 2009.

Ching-Tzu Chen. Scanning Tunneling Spectroscopy Studies of High-
Temperature Cuprate Superconductors. PhD thesis, California Intitute of Tech-
nology, Pasadena, California, 2006.

Marcus Lawrence Teage. Scanning Tunneling Spectroscopy Studies of High-
Temperature Cuprate Superconductors and Dirac Materials. PhD thesis, Cali-
fornia Intitute of Technology, Pasadena, California, 2013.

Igor Fridman. Scanning Tunneling Spectroscopy Studies of Multiband and Un-
conventional Superconductivity. PhD thesis, University of Toronto, 2013.

M. Tortello and D. Daghero. The Superconducting Order Parameter in High-Tc
Superconductors — A Point-Contact Spectroscopy Viewpoint. PhD thesis, New
Developments, Alexander Gabovich, IntechOpen. DOI: 10.5772/59587.

Sheng Ran Zhenyu Wang Jorge Olivares Rodriguez Manfred Sigrist Ziqgiang
Wang Nicholas P.Butch Vidya Madhavan Lin Jiao, Sean Howard. Chiral su-
perconductivity in heavy-fermion metal ute2. Nature, 2020.

Can-Li Song et al. Direct observation of nodes and twofold symmetry in fese
superconductor. Science, 2011.

Wenhao Zhang Ying Fei Yuan Zheng Fangzhou Ai Zongxiu Wu Qisi Wang
Hongliang Wo Jun Zhao Chuanhong Jin Yi Yin Kunliang Bu, Bo wang. Study
of intrinsic defect states of fese with scanning tunneling microscopy. PHYSICAL
REVIEW B, (100), 2019.

29



30

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

[12]

[13]

[14]

[15]
[16]
[17]
18]

[19]

[20]

21]

22]

23]

[24]

[25]

[26]

[27]

F.-X. Xiub L. He K.-L. Wang N.-C. Yeha M.L. Teague, H. Chua. Observation
of fermi-energy dependent unitary impurity resonances in a strong topological
insulator bi2se3 with scanning tunneling spectroscopy. Solid State Communi-
cations, (152), 2012.

Phillip Anderson. Ordering and antiferromagnetism in ferrites. Physical Review,
(102 (4)):1008-1013, 1956.

S.O. Ferreira W.A. Moura-Melo C.A.R. Costa J. Borme-P.P. Freitas G.M. Wy-
sin C.I.LL. de Araujo A.R. Pereira I.R.B. Ribeiro, F.S. Nascimento. Spin ice
and direct observation of high energy topology. Scientific Reports, (7: 13982),
10 2017. DOI:10.1038/s41598-017-14421-w.

T. Shinjo et al. Science, (289 (930)), 2000.

S. Bohlens et al. Appl. Phys. Lett, (93 (142508)), 2008.
D.-H. Kim et al. Nat. Mater, (9 (165)), 2010.

Qinglei Meng. Magnetic Vortex. PhD thesis, 2008.

D.Carmo F.Colauto W.A.Ortiz A.M.H. de Andrade-T.H.Johansen E.Baggio-
Saitovitch P.Purer, R.F.Lopes. Spin textures on top of flux avalanches in
nb/al203/co thin film heterostructures. JOURNAL OF APPLIED PHYSICS,
(121 (013905)), 1 2017. doi: 10.1063,/1.4973529.

L. W. Nordhiem. The effect of the image force on the emission and refle-
xion of electrons by metals. Proc.R. Soc. Lond. A, 121:626-639, 12 1928.
https://doi.org/10.1098 /rspa.1928.0222.

David J. Griffiths. Introduction to Quantum Mechanics. Pearson Educational,
Inc, New Jersey, 2 edition, 2005.

Conyers Herring and M. H. Nichols. Thermionic emission. American Physical
Society, 4 1949. https://doi.org/10.1103/RevModPhys.21.185.

L. Fowler, R. H.; Nordheim, editor. FElectron Emission in Intense Electric
Fields, volume 119. Royal Society of London, Fowler, R. H.; Nordheim, L., 5
1928. Issue 781, pp. 173-181.

Richard G. Forbes. On the need for a tunneling pre-factor in fowler-nordheim
tunneling theory. JOURNAL OF APPLIED PHYSICS 103, 114911, 6 2008.
10.1063/1.2937077.

Physics:electronic band structure.

Charles Kittel. Introduction to Solid State Physics. John Wiley Sons, Inc., 8
edition.

Michael Tinkham. Introduction to Superconductivity. McGraw Hill, Inc., 2
edition.



REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS 31

28]

29]

[30]
[31]

P. Roushan Y. Xia J. G. Checkelsky A. Yazdani M. Z. Hasan N. P. Ong
Y. S. Hor, A. Richardella and R. J. Caval. p-type bi2se3 for topological insu-
lator and low-temperature thermoelectric applications. PHYSICAL REVIEW
B 79, 195208 2009, 05 2009.

Larisa Shvanskaya Andrey Kovalskii Mahmoud Abdel-Hafiez Dan J. Trainer
Eric M. Lechner Maria Iavarone Olga Volkovabdi Dmitriy Chareev, Yevge-
niy Ovchenkov and Alexander Vasiliev. Single crystal growth, transport and

scanning tunneling microscopy and spectroscopy of fesei,s,. CrystEngComm,
03 2018.

PennState Materials Research Institute. List of bulk samples available.

Yang Xu, Ireneusz Miotkowski, Chang Liu, Jifa Tian, Hyoungdo Nam, Nasser
Alidoust, Jiuning Hu, C. Shih, M. Zahid Hasan, and Yong Chen. Observation
of topological surface state quantum hall effect in an intrinsic three-dimensional
topological insulator. Nature Physics, 10, 09 2014.



	Introdução
	Objetivos

	Revisão Bibliográfica
	Estudo de Supercondutores com STS
	Estudo de Texturas Magnéticas com SHPM

	Conceitos Teóricos
	Tunelamento de partícula livre
	Tunelamento entre metais
	Estrutura de Bandas e Gap de Energia
	Tunelamento em sistemas com Gap de Energia

	Supercondutividade e Gap Supercondutor
	Tunelamento em Supercondutores


	Instrumentação e Metodologia
	Preparação da ponta
	Preparações das amostras
	Gelos de Spin
	Monocristal de Bi2Se3
	Policristal de Nb
	Monocristal de FeSe
	Montagem das amostras no STM

	Instrumentação do STM
	Modificações

	Resultados
	Microscopia Magnética em Gelos de Spin Artificiais
	Espectroscopia de Tunelamento
	Cristal de seleneto de bismuto
	Policristal de nióbio
	Monocristal de FeSe


	Discussões e Conclusões

