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1
Introducao

Bismuto tem desempenhado um papel importante na descoberta de
muitos fenémenos interessantes na pesquisa de matéria condensada [1, 2].
Algumas das suas propriedades essenciais sdo: pequena densidade de estados
(DOS, 4,2 x 1075 estados/eV. dtomo) no nivel de Fermi; superficie de Fermi
muito pequena (FS, ~ 107 da zona de Brillouin); baixa energia de Fermi (EF
~ 25 meV); baixa densidade de portadores de cargas (n ~ 3 x 107 /cm? a 4,2
K) e pequena massa efetiva para portadores de carga (m.;; ~ 107 m,, onde
m, é massa do elétron livre) [3,4]. A estrutura cristalina romboédrica do Bi,
que pode ser derivada pela distorcdo de uma estrutura ctbica, leva a muitos
fendmenos quénticos interessantes [5,6].

A supercondutividade do Bi puro é um assunto muito complicado. O
bismuto torna-se supercondutor quando submetido a pressao [7], ou quando
a témpera condensada em substratos refrigerados com hélio liquido levam ao
estado amorfo [8], em nanofios granulares [9] e nanoparticulas de Bi [10]. O
Bi macico (bulk), no entanto, permanece no estado normal até 10 mK sob
condigbes ambientais [11]. Recentemente, a observagao de supercondutividade
em monocristais de Bi puro (99,998%) foi reportada apenas em temperatura
ultra-baixa (menor que 0,53 mK) por medi¢ao do efeito Meissner (diamagné-
tico) [12].

Sabe-se bem que o niquel, em sua estrutura termodindmica mais esté-
vel (CFC), é ferromagnético e nao apresenta supercondutividade. No entanto,
ao depositar uma camada de Ni sobre uma camada de Bi (estrutura romboé-
drica) que também nao é supercondutora, o sistema de bicamadas torna-se
um supercondutor. A interpretacao desta supercondutividade, no entanto, é
bastante divergente. Foi mostrado por Moodera e Meservey [13] que uma nova
fase CFC do Bi pode ser induzida por crescimento de Bi sobre uma fina se-
mente na camada de Ni. Esta nova fase de Bi exibe supercondutividade com
T, aproximadamente 4,2 K e nao apresenta nenhuma das caracteristicas de
banda comum do Bi, as quais sao tipicamente observadas em experimentos de
tunelamento [14], indicando que o Bi se transformou em uma nova estrutura
fisica e eletronica. No mesmo trabalho, nao foi observado ferromagnetismo com

a espessura da camada de Ni até 2,0 nm. Entretanto, LeClair [15] observou
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que o Ni ferromagnético apresenta, além do ferromagnetismo, uma supercon-
dutividade em uma estreita faixa de espessura (dy; ~ 2,0 - 4,2 nm). Por outro
lado, Vantari Siva [16] reportou a formagao espontanea da fase supercondutora
NiBi3 em filmes termicamente evaporados como bicamada Ni/Bi. Acredita-se
que o alto coeficiente de difusdo do Bi condiciona a formacao de NiBis, pre-
vista no diagrama de fases Bi-Ni, durante a deposicao de Bi no filme de Ni.
Resultados de Microscopia Eletronica de Transmissao (TEM) e EDXS na segao
transversal da amostra confirmaram a presenca de NiBi3 ao longo da camada
superior de Bi. Existem algumas outras explicagoes, por exemplo: flutuagao
magnética na interface Ni/Bi induzindo a supercondutividade [17] e devido a
uma camada amorfa extremamente fina de Bi formada na interface Ni/Bi [18],
etc. A maioria dos trabalhos publicados tém sido focados nas propriedades
supercondutoras do sistema Ni/Bi. Existem alguns estudos microestruturais,
mas nenhum estudo é sistemético e detalhado da interface Ni/Bi. Uma vez
que existem dois compostos intermetalicos no sistema Ni-Bi (NiBi3 e NiBi) e
os dois sao supercondutores com 7, aproximadamente 4,0 K, a formacao destes
dois compostos na interface é entao muito provavel de ocorrer durante a depo-
sicdo. Para confirmar esta suposicao, um estudo detalhado da microestrutura
na interface se faz necessario e, com isso, pode dar alguma explicacdo para o
comportamento supercondutor observado neste sistema.

O objetivo deste trabalho é preparar as bicamadas Ni/Bi com diferentes
técnicas a temperatura ambiente e de hélio liquido e estudar a interface
Ni/Bi sistematicamente utilizando microscopia eletronica de transmissao de
alta resolugdo (HRTEM) para descobrir a origem da supercondutividade no
sistema Ni/Bi.

O trabalho experimental se dard em trés etapas: a primeira é estudar
a interface Ni-Bi das amostras preparadas a temperatura ambiente por PLD.
Normalmente as amostras preparadas a temperatura ambiente apresentam su-
percondutividade e iremos tentar estudar a correspondéncia entre a supercon-
dutividade e a interface entre Ni e Bi. A segunda etapa é preparar amostras
de Ni/Bi a 4,2 K para comparar com as amostras preparadas a temperatura
ambiente. Na temperatura de 4,2 K nao é esperado a ocorréncia da difusao
entre Ni e Bi durante a deposicao e por este experimento podemos esclarecer o
efeito da difusdo sobre a supercondutividade no sistema Ni/Bi. A tltima etapa
é preparar amostras de Ni/Bi com interface de filmes finos/nanoparticulas, por
exemplo, filme fino de Bi com nanoparticulas de Ni na superficie ou nanopar-
ticulas de Bi com filme fino de Ni na superficie. Este experimento foi realizado
devido a consideracao de que as nanoparticulas de Ni depositadas sobre o filme

fino de Bi difundem muito menos do que os atomos de Ni depositados na super-
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ficie das particulas de Bi. Comparando os dois casos, pode-se tentar entender
a relacao entre o efeito de difusao e a ocorréncia da supercondutividade.

A estrutura da presente tese é a seguinte: o capitulo 1 apresenta uma
breve introducao do trabalho realizado; no capitulo 2 é apresentada uma re-
visao bibliografica dos trabalhos publicados sobre supercondutividade em sis-
temas Bi e Ni-Bi, além do processo de difusdo em Ni/Bi e alguns aspectos
sobre a supercondutividade. O capitulo 3 descreve os métodos usados nesta
tese, incluindo: a preparacao das bicamadas de Ni/Bi tanto a temperatura
ambiente como a 4,2 K, transporte elétrico e caracterizagdo magnética das
propriedades supercondutoras, preparacao de amostras de secao transversal
para TEM por FIB e técnicas utilizadas no estudo por TEM. O capitulo 4
apresenta os resultados obtidos para os sistemas de bicamada Ni/Bi prepa-
rados a temperatura ambiente, incluindo transporte elétrico e propriedades
magnéticas, estudo detalhado por HRTEM da interface Ni/Bi. Nesta etapa do
trabalho foram preparadas amostras com diferentes espessuras das camadas
Bi e Ni, sendo observados alguns fené6menos interessantes. O Capitulo 5 apre-
senta os resultados obtidos de sistemas filme fino de Bi/nanoparticulas de Ni e
nanoparticulas de Bi/filme fino de Ni. A morfologia e estrutura cristalina das
nanoparticulas de Bi e Ni podem ser encontradas neste capitulo. O Capitulo 6
apresenta os resultados dos filmes finos de Ni/Bi preparados a 4,2 K. O distinto
comportamento de Ni-Bi ¢é relatado neste capitulo. No capitulo 7 é realizada a

conclusao do presente trabalho.
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