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(Microscopia de Tunelamiento)

Abreviatura del término en inglés Tunneling AFM
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Resumen

Este trabajo presenta material en espafiol acerca de la técnica de caracterizacion de
Microscopia de Fuerza Atdmica en espafiol con la suficiente profundidad para las personas
interesadas y para aquellas que requieran tener un conocimiento previo. También es el
punto de arranque para el desarrollo de un libro especializado en esta técnica en idioma

espafol complementado por material proveniente de especialistas en la materia.

En el capitulo 1 de este trabajo se presenta con suficiente nivel de detalle cada uno de los

diferentes componentes del microscopio de fuerza.

En el capitulo 2 se continua con la descripcidon de las principales técnicas que entregan
como resultado la reconstruccion de la forma de la superficie de la muestra, es decir, la

topografia, que es el tipo de informacion que suele solicitarse en esta herramienta.

En el capitulo 3 se describen algunas técnicas que entregan informacién adicional a la
topografia, el Microscopio de Fuerza Atomica al ser una herramienta en la cual la superficie
es sensada, también se puede obtener informacién adicional de la misma tal como la
informacién magnética, informacion de tipo eléctrica en la cual se miden determinadas

propiedades eléctricas, propiedades térmicas, etc.

En el capitulo 4 se concluye con la presentacion de varias herramientas incluidas en este
tipo de equipos y que se utilizan para extraer informacién de la misma, asi como el

procesamiento de las mismas para su interpretacion



Introduccion

El Microscopio de Fuerza Atémica (MFA) o (AFM) por sus siglas en inglés es descendiente
del microscopio de efecto tlnel y es especialmente Gtil en la obtencidn de imagenes
topograficas de materiales conductores y no conductores con resolucion nanométrica. El
MFA es utilizado en la industria en sectores como lo son: electrénica, telecomunicaciones,
biolégicas, quimicas, petroleras, aeroespaciales y energéticas. Por ejemplo en la industria
electronica son utilizados para el control de la rugosidad superficial de las obleas usadas en
sus procesos de fabricacion de micro dispositivos y sensores, etc. En la academia este
equipo es muy utilizado para obtencion de imagenes de materiales como son: ceramicos,
rocas, materiales compuestos, vidrios, membranas sintéticas y biologicas, metales,

polimeros y semiconductores, etc.

Ademas de la obtencién de imagenes topograficas a escala nanométrica, este equipo
también es utilizado para realizar caracterizaciones mecanicas, eléctricas, nanolitografia,
etc. Este microscopio, a diferencia de los 6pticos no usa lentes, es un instrumento usado
para escanear linea por linea hasta cubrir un area de interés (desde algunos nanémetros
hasta cientos de micras) con una punta muy afilada montada sobre una viga en voladizo la
cual también se conoce con el nombre de viga cantiléver. La viga al igual que la punta
generalmente esta hecha de Nitruro de silicio (SisNs), en didmetro de la punta es de
alrededor de 2-8 nm, pero existen una gran variedad de vigas y diametros de puntas en el
mercado disefiadas para las diferentes aplicaciones y rangos de resolucion que van desde
rugosidades micrométricas hasta la observacién de atomos individuales. Suministrando
informacién que es procesada en el software de analisis para la obtencion de la informacion

deseada.

La sencillez del sistema permite que puedan ser estudiados una gran cantidad de
materiales, debido a que las muestras no requieren en muchos casos una preparacion
especial en comparacion con otras técnicas de microscopia. Ademas, este permite realizar
estudios en aire como también fluido liquido como lo es el medio de cultivo necesario para

la conservacion de las caracteristicas fisiolégicas de microorganismos como células,
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bacterias y ADN, etc. ademas de ser un instrumento que permite aplicar fuerzas del orden
de los (pN) permitiendo con esto la caracterizacion mecénica, en los siguientes parrafos se

describe de manera breve cada uno de los capitulos de esta tesis.

En el capitulo 1 de este trabajo se presenta de forma detallada la descripcion de los
diferentes componentes del microscopio de fuerza asi como de algunas de las fuerzas

involucradas o presentes a estas escalas de medicion.

En el capitulo 2 se presenta la descripcion de las principales técnicas con las cuales se
puede obtener la imagen de la superficie de la muestra, es decir, la topografia. Aqui estan
descritos los modos tradicionales como STM, Contacto y Tapping, asi como los mas
recientes PeakForce Tapping™ y ScanAsyst™ que estan basados en el concepto de Curva

de Fuerza.

En el capitulo 3 se describen algunas técnicas que entregan informacion adicional a la
topografia, por lo que se presentan técnicas como Espectroscopia de Barrido de
Tunelamiento (de la abreviatura en inglés STS — Scanning Tunelling Spectroscopy),
Microscoia de Fuerza Lateral (de la abreviatura en inglés LFM — Lateral Force Microscopy),
Fase, Microscopia de Fuerza Magnética (de la abreviatura en inglés MFM — Magnetic Force
Microscopy), Microscopia de Potencial de Superficie (de la abreviatura en inglés SPoM —
Scanning Potential Microscopy), AFM Conductivo (de la abreviatura en inglés CAFM —
Conductive AFM), Tunelamiento AFM (del inglés Tunneling AFM) y PF-QNM (del inglés

PeakForce Quantitative NanoMechanical).

En el capitulo 4 se detallan algunas de las herramientas utilizadas para obtener informacion
cualitativa y/o cuantitativa y que se encuentran incorporadas en el software de analisis del
equipo. En esencia el software NanoScope version 1.4 permite realizan dos operaciones:
analizar los datos de la imagen y modificar la informacion obtenida con el microscopio de
fuerza atdbmica mediante la aplicacién de filtros que acentlan o atentan determinado

aspecto de la informacion contenida en las imagenes.



Justificacion

El AFM es una herramienta muy utilizada en la caracterizacion de materiales como lo son
metales, polimeros y materiales biolégicos, etc. Este instrumento es capaz de obtener
imagenes topograficas con resolucion del orden de los nm, ademas de este tipo de
imagenes es posible obtener otro tipo de informacién, como por ejemplo, imagenes de
dominios magnéticos, caracterizacion eléctrica y mecanica, etc. Esto ha convertido a este
microscopio en una herramienta muy Util en la investigacion, el IPN cuenta con varios de
estos equipos los cuales son usados de manera frecuente por lo que es necesario contar
con informacién bibliografica que contribuya al entendimiento de esta técnica a usuarios y

personas en general.

Objetivo general

Analizar detalladamente la técnica de Microscopia de Fuerza Atémica (por sus siglas en

inglés AFM), componentes, modos de operacion y herramientas de analisis de imagenes.

Objetivos Especificos

e Explicar el principio de operacién de MFA.

e Describir los diferentes modos de operacion.

e Conocer e identificar las partes que lo componen.

e Interpretacion de las principales imagenes obtenidas en el AFM.



Capitulo 1: Antecedentes

Capitulo 1.

Antecedentes

1.1 Historia del Microscopio de Fuerza Atdmica

En un discurso de 1959 titulado "There’s Plenty of Room at the Bottom”, Richard Feynman
invitod a los cientificos a un nuevo campo de investigacion: a ver los atomos individuales de
manera clara, y a organizar los atomos de la manera que queremos. Feynman previé que,
al lograr esos objetivos, uno podria sintetizar cualquier sustancia quimica que el quimico
escriba, resolver muchos problemas centrales y fundamentales en biologia a nivel
molecular, y aumentar dramaticamente la densidad del almacenamiento de informacion.
(Chen, 2007)

Todo comienza con la invencion del STM por Gerd Binning y Heinrich Rohrer de IBM Zurich
(ver Figura 1-1) que les vali6é la mitad del premio Nobel de Fisica en 1986. Cada uno de
estos dos personajes tuvo ¥4 del premio, mientras que Ernst Ruska (ver Figura 1-2) que
descubrié que podia usar bobinas electromagnéticas y desarrollé en 1933 el primer
microscopio electronico, obtuvo la otra mitad del premio Nobel de Fisica en el mismo afo
de 1986.

Figura 1-1 Fotografias de Roehrer (izquierda) y Binning (derecha), ganadores del premio Nobel de
Fisica en 1986. Tomada de www.nobelprize.org


http://www.nobelprize.org/
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Figura 1-2 Fotografia de Ernst Ruska, también ganador del premio Nobel de Fisica en 1986.
Tomada de www.nobelprize.org
El microscopio STM (de sus siglas en inglés Scanning Tunnelling Microscope), obtiene su
sefial de las variaciones de corriente de tunelamiento. El STM, como se describird mas
adelante y con mayor detalle en el capitulo 0, permite la representacion en 3D de superficies

tanto conductoras como las semiconductoras. (Binnig, et al., 1987)

Para el caso de las muestras semiconductoras, uno de los primero logros del STM fue
observar la estructura del Si (111) 7x7 en tres dimensiones. Esta estructura fue determinada
por primera ocasién usando la técnica LEED (low-energy electron diffraction) en 1959,
surgieron varios modelos que intentaron ajustar al patron de difraccién, pero en 1983
Binning et al. tomaron una imagen con STM con lo que obtienen nueva informacién

experimental del arreglo atémico y el modelo es ajustado en 1985.

Para el caso del STM, podemos encontrar una referencia anterior en un equipo denominado
Topografiner desarrollado por Russell Young, John Ward, y Fredric Scire y que publicaron
en articulo en 1972 y que consistia en un aparato para la medicién de superficies, como la

rejilla de calibracion mostrada en la Figura 1-3.
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{a)

Figura 1-3 Foto de rejilla de calibracion. Tomado y adaptado de Yung.

El topografiner podria considerarse como un antecesor directo de lo que seria el STM afios

después.

Si bien el STM tiene muchas capacidades y abrié un abanico de nuevas posibilidades en el
campo de la ciencia, también hay que mencionar que se enfrentd a enormes limitaciones,

la més grande es su incapacidad de estudiar materiales aislantes.

Para el afio de 1986, Binning, Quate y Gerber presentan el Microscopio de Fuerza Atdbmica
(de sus siglas en inglés AFM Atomic Force Microscope) con el que resuelven el problema 'y
principal limitacion que tiene el STM de solo operar con muestras conductoras - (Binnig, et
al., 1987). Con el AFM (ver Figura 1-4) ahora ya se podria estudiar el otro segmento de

materiales como muestras bioldgicas, materiales aislantes, etc., es decir, todo lo que STM
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no podia observar. La idea principal fue usar un STM que midiera la flexion de un voladizo
extremadamente pequefio y cuyas fuerzas serian extremadamente pequefas. (Binnig, et
al., 1986)

Punta STM

Figura 1-4 Esquema basico de Quate, Gerber y Binning para su AFM

Esto lleva a un nuevo mercado de oportunidades de investigacion y comerciales, es en 1987
cuando el Dr. Virgil Elings de la Universidad de California en Santa Barbara funda la
empresa Digital Instruments que seria la primera empresa que produce el primer AFM de

manera comercial, y afirma en 1990 haber vendido 300 sistemas STM para operar en aire.

Es en aquellos afios en los que también surgen otras compafiias como TopoMetrix, Park
Scientific Instruments, WA Technology, asi como otras que incorporaron sus equipos con
STM tal como lo hicieran Jeol, Seiko, Omicron Vacuumphysik GmbH, entre otros. Con el
paso de los afios algunas de estas compafiias venden sus empresas, efectian alianzas

contras, cierran o simplemente se ven absorbidas y compradas por empresas mas grandes.

Otro fendbmeno curioso que se da al paso de los afios aparte de los desarrollos tecnolégicos
y que se efectuara en los tribunales fueron las recurrentes batallas legales por violacion de
patentes, un ejemplo muy claro de ello fue la patente del popular modo TappingMode®© que
fue apartado por la compaiiia Digital Instruments en 1992 y fue motivo de diversos conflictos
legales con otros fabricantes, que tuvieron que lidiar con la patente y el nombres comercial,
de ahi que algunos tuvieron que cambiar la denominacién y/o la implementacion técnica

para evitar los conflictos legales y comerciales.
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1.2 Fuerzas presentes en lainteraccién punta-muestra

La interaccion tedrica de la punta de la viga en voladizo y la superficie de la muestra es
practicamente 4&tomo con 4tomo. En esta interaccion pueden estar presentes varias fuerzas,
como son la fuerza de adhesion, la fuerza magnética, la electrostatica, la de van der Waals,

etc. (Sadewasser, et al., 2004)

1.2.1 Fuerza de adhesion (F,)

Todos los materiales estan cubiertos por una capa de agua, el AFM es muy sensible a este
fendbmeno, las puntas que son poco rigidas se quedan adheridas, por lo tanto las puntas
usadas para aire son mas rigidas, esto con la finalidad de evitar la fuerza de adhesion, otra
forma de reducir esta fuerza es realizando las pruebas en fluido liquido, en este caso tanto
la muestra como la punta deben estar sumergidas en el fluido liquido y la fuerza de adhesion

disminuye en gran medida.

1.2.2 Fuerzavan der Waals (F,,)

Esta fuerza esté relacionada con la interaccién de los &tomos de la muestra y la punta la de
la viga, y se define como (Sadewasser, Carl et al. 2004):

_HR;
6D?

(1.1)

vdw =

Donde H es la constante de Hamaker, R, el radio de la punta 'y D es la distancia entre la

superficie-punta.

1.2.3 Fuerza electrostatica (Fy)

Esta es generada por la interaccion de las cargas entre la punta y la superficie de la muestra,
estas cargas pueden ser de atraccion o repulsion (Lin, 2005). Estas fuerzas crean cargas

eléctricas las cuales disminuyen exponencialmente en relacion al incremento de la distancia
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entre la punta y la muestra (Butt, 1991). La siguiente formula representa la fuerza
electrostéatica generada en la interaccion punta y muestra.

_ 274,R _ [( > 5

F. or + O's)‘ 5w_2dMD + 2005 ‘eiDMd] (1.2)

el
SOSW

Donde o, y 05 son la densidad de carga superficial de la punta y de la superficie de la

muestra, &, y &, representa la permeabilidad eléctrica del vacio y la constante dieléctrica

del agua, D es la distancia entre la superficie-punta, 4, es la longitud de Debye.

1.2.4 Fuerza quimica (Fg,.,,)

La fuerza quimica es la encargada de mantener unidos los d&tomos intermolecularmente e
intramolecularmente, este tipo de fuerza puede estar presente entre las punta de la viga y
la superficie de la muestra ya que las uniones quimicas entre los atomos de la punta y la

superficie de la muestra generan esta fuerza. (Vezenov, et al., 2003), (Noy, et al., 2003)

1.2.5 Fuerza magnética (F,,,)

Esta se relaciona con las propiedades de los imanes, es la propiedad de atraer o rechazar
materiales magnéticos como lo son el hierro, en la mayoria de los casos esta fuerza es muy
pequefia debido a que se utilizan vigas en voladizo con puntas que no son sensibles al
magnetismo (Sadewasser, et al., 2004), sin embargo en los casos donde es de interés el
estudio de propiedades magnéticas de las muestras se utilizan vigas con puntas recubiertas

de materiales magnéticos para lograr medir la interaccidbn magnética.

1.2.6 Fuerzade arrastre (F,)

Esta es generada debido a la interaccion del cantiléver con el fluido del medio (en otras
palabras esta fuerza se genera por la friccion del cantiléver cuando esta en movimiento en

un medio viscoso, por ejemplo agua). La F, depende de la viscosidad del fluido, la velocidad

relativa entre la viga y el fluido, la geometria del cantiléver y la distancia entre el cantiléver

10
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y la superficie de la muestra. En la Figura 1-5 se puede observar el cambio de direccion de
las lineas de flujo cerca del cantiléver, lo cual genera resistencia al desplazamiento

generandose una fuerza de arrastre.

al Pressure
tact)

1.567e+000

1.506e+000 |

) \\
1.485e+000 | i 4
//' ‘

Figura 1-5 Desviacion de las lineas de flujo alrededor de la viga en voladizo, imagen cortesia del Dr
Juan V Méndez.

Las fuerzas de arrastre se generan cuando el cantiléver se mueve en direccién de la muestra
0 se aleja de esta, como es el caso de las pruebas de indentaciéon o en la medicién de

fuerzas de adhesion.

En el caso tedrico donde el cantiléver es sensible a la mayoria de las fuerzas presentes en
la superficie de la muestra podemos decir que la fuerza total experimentada por la punta en
una prueba de indentacion esta dada por la expresion:

I:Tot = FS + I:el + l:d + I:VdW + I:mag + l:Chem T (1.3)

Donde F,,, es fuerza total, F; la fuerza relacionada a la rigidez de la muestra, F, la fuerza
de arrastre, F,, la fuerza de van der Waals, Fe| la fuerza electrostatica, Fmag la fuerza

magnética y Fenen la fuerza quimica, es posible que algunas otras fuerzas ademas de las

discutidas aqui estén presentes, como la fuerza de adhesion por condensacion de agua en

el caso de pruebas en aire con puntas poco rigidas.

11



Capitulo 1: Antecedentes

1.2.7 Curvade fuerza

Es importante entender las fuerzas que se generan en la interaccion entre la punta y la
superficie de la muestra en funcién de la distancia que existe entre estas, por lo que
podemos usar el modelo de potencial Leonard-Jones para describir esas interacciones,
debido a que este representa un modelo genérico de interaccion punta-muestra como se
puede ver en la Figura 1-6 donde se puede observar la gréafica en ejes fuerza vs distancia
punta-muestra, la distancia mayor esta del lado derecho, conforme se acerca la punta
(desplazamiento hacia las izquierda), la punta experimenta una fuerza de atraccion, que al
continuar el desplazamiento hacia la superficie esta fuerza cambia a repulsion, este

fendmeno se da a distancias muy pequefas del orden de los nanémetros.

| Fuerza repulsiva

Contacto
\intermitente

- -
- L

Distancia
(separacion entre punta-

| muestra
| Contacto )

No-Contacto

Fuerza atractiva

Figura 1-6 la fuerza interatémica & curva distancia

Con la ayuda de este modelo podemos identificar qué régimen de interaccion interatomica
se da en los distintos modos de operacion que seran discutidos en el 0, el modo no contacto
se da a cuando el cantiléver se mantiene a una distancia de decenas o cientos de angstroms
de la superficie de la muestra, y la fuerza interatomica entre la viga en voladizo y la muestra

es de atraccion (en gran parte resultado de la fuerza de largo alcance van der Waals). En el

12
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modo intermitente, la viga en voladizo se lleva a una distancia en el orden de unos pocos
angstroms de la superficie de la muestra y la fuerza interatobmica entre la palanca y la
muestra es de repulsion. En el modo contacto no existe separacion entre la punta del

cantiléver y la muestra.

1.2.8 Diagrama de funcionamiento del MFA

En la Figura 1-7, se puede observar el sistema completo del funcionamiento del MFA, este
esta compuesto por una parte optica integrada por una fuente laser y un foto sensor, el laser
incide sobre la viga y es reflejado hacia el fotosensor, este sistema permite mantener una
interaccidn constante entre la punta de la viga y la superficie muestra. La interaccion la
podemos estudiar en términos de fuerza, es decir se puede interactuar con la superficie de
la muestra con mucha fuerza lo que ocasionaria que se dafie la muestra y no tendriamos
una buena imagen en el escaneo, también se tiene el caso donde la fuerza es muy pequefa
y tampoco se logran buenos resultados, por tal motivo esta parte del sistema es muy
importante pues permite mantener controlada la interaccion para obtener buena calidad de
las imagenes obtenidas.

En la Figura 1-7 se observa también el escaner, este desplaza la muestra en los ejes X, Y
y Z, es esta generalmente esta construido por un material piezoeléctrico el cual tiene la
propiedad de deformarse de acuerdo a la magnitud de un voltaje eléctrico aplicado, sobre
este se fija el porta muestras de forma magnética o con cinta doble cara.

Otros componentes importantes son: viga en voladizo, en el extremo libre de esta se localiza
una punta muy afila, buena parte de la resolucion de las imagenes dependen de este
componente ya que este interactia directamente con la superficie de la muestra. El
controlador es el encargado de procesar la sefial del fotosensor y reenviar la sefial necearia
al escaner para bajar o subir la muestra y mantener la interaccion punta muestra constante.
Finalmente tenemos la computadora que es mediante la cual el usuario interactiia con el

microscopio especificando tamafio area escaneada, velocidad, ganancias, etc.
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Controlador

Computadora

Escaner

Figura 1-7 Diagrama de funcionamiento del AFM. (Imagen propiedad de Buker).

1.3 Partes del Microscopio de Fuerza Atdmica

El microscopio utilizado en este trabajo es el MultiMode 8™ (fabricado por la compairiia
Bruker, Santa Barbara California USA). Este equipo (Figura 1-8) esta formado por A)
Controlador NanoScope V, B) Microscopio Optico de Video, C) Microscopio SPM modelo
MultiMode 8, D) Monitor, E) Teclado, F) Ratéon, G) Computadora y H) Sistema de
Aislamiento Antivibratorio. Este equipo esta configurado para trabajar con muestras de muy

diversas areas de ciencias de materiales y area bioldgica.

Figura 1-8 MultiMode 8, (tomado de (Bruker, 2011)

Cada una de las partes del AFM sera descrita a continuacion:

14
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1.3.1 Controlador

El controlador en este caso es el NanoScope V (fabricado por Bruker, Santa Barbara,
California, Estados Unidos) Figura 1-8(A), este recibe las sefiales analdgicas que provienen
del microscopio, y las convierte en sefales digitales, las procesa en los diferentes médulos
de control y unas sefiales las envia de regreso al escaner para mantener los parametros
Optimos de escaneo y otras las envia a la computadora para visualizar los resultados
obtenidos en tiempo real. El controlador (Figura 1-9) tiene el papel de intermediario entre el

microscopio y la computadora.

NanoScope V

|

Figura 1-9 Controlador NanoScope V con adaptador de 37 pines

1.3.2 Microscopio Optico de Video

El microscopio éptico (Figura 1-10) es un accesorio que permite observar la superficie de
las muestras analizadas y localizar de forma burda el area donde la punta realizara el
barrido. Este accesorio es también es muy util en la alineacion del laser, que consiste en
colocar el haz de luz proveniente de la fuente laser sobre el extremo libre de la viga en

voladizo como se observa en la Figura 1-11.
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Figura 1-10 Microscopio optico

viga

Punto de fuente laser

Figura 1-11 Representacion del campo de vision que se observa en el microscopio 6ptico, al alinear
el laser sobre la viga.

1.3.3 MultiMode 8

El microscopio MultiMode 8 es el encargado de escanear la muestra en los ejes X, Y, Z para
generar una imagen en 3D de la superficie asi como la obtencién de informacién adicional
presente en la misma superficie. En la Figura 1-12 se observan tres componentes

principales: A) Cabeza éptica, B) Escaner y C) Base de MultiMode.

16



Capitulo 1: Antecedentes

Figura 1-12 Componentes basicos de un AFM modelo MultiMode.
1.3.3.1 Cabeza Gptica

La cabeza 6ptica es el conjunto integrado por el fotodetector, la fuente laser, un espejo
dicroico, la viga en voladizo, espejo de inclinacion variable, fotodetector, platina de

desplazamiento ejes X y Y, y perillas de ajustes tanto del laser, el foto sensor y cabeza
Optica Figura 1-13.

Ajuste de Laser
Eje Y Ajuste de Laser

Ajuste de - !
Fotodiodo _, N AT Eje X
! ) \ o N

1. Laser

2. Espejo dicroico

3. Viga en voladizo

4. Espejo con inclinacion
\variable

5. Fotodetector

Ajuste de la Platina de la Cabeza e Ajuste de la Platina de la
Eje X Cabeza

Figura 1-13 Diagrama de la cabeza 6ptica de un SPM MultiMode, tomado de (Bruker, 2011)

17



Capitulo 1: Antecedentes

En la Figura 1-13 se puede apreciar la trayectoria del laser que inicia en 1) laser, después
llega a 2) espejo dicroico, este es desviado a 3) viga en voladizo, se refleja nuevamente en

un espejo de inclinacion variable 4) y finalmente incide en 5) fotodetector.

En la Figura 1-15 se muestra como la cabeza éptica se acopla sobre el escaner por medio
de tres esferas que sirven para alinear estos componentes, la cabeza Optica se acopla al
escéner a través de tres puntos de contacto (ver Figura 1-14), sobre los cuales descansan

y estan asegurados con resortes de retencion).

Esferas

Figura 1-14 Puntos de apoyo de la cabeza 6ptica sobre el escaner.

La cabeza se asegura usando los dos resortes de retencion, como se puede ver en la Figura

1-15

Colocando resortes
de retencion (2)

Figura 1-15 Colocando cabeza 6ptica sobre el escaner usando los resortes de retencion
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1.3.3.2 Fotosensor

Un foto sensor (fotodiodo) es un diodo semiconductor que funciona como sensor. Un
fotodiodo segmentado se utiliza cominmente para detectar los cambios en la intensidad de
la luz entre los segmentos producidos por los movimientos verticales y laterales de la viga
en voladizo. El detector fotodiodo detecta las variaciones en la posicion del laser debidas a
los desplazamientos de la viga. Existen dos tipos de foto sensores, de dos y de cuatro

segmentos:

Fotodiodo de dos segmentos: En un fotodiodo de dos segmentos como su nombre lo
indica (véase la Figura 1-16), la luz que incide en el sensor cambia de posicion vertical entre
los segmentos 1 y 2 debido al desplazamiento de la viga. Este fotodiodo se utiliza
comunmente para detectar el desplazamiento vertical (deflexién) de la viga.

Fotodetector

Haz laser

e — ——— —

O S s s St ey ey c—

Movimientoa ‘15— o ————— s
Arriba yI
Abajo

Figura 1-16 Fotodiodo de dos segmentos

Fotodiodo de cuatro segmentos. El fotodiodo de cuatro segmentos (Figura 1-17) realiza
la misma tarea que el fotodiodo de dos segmentos, los segmentos 1 y 2 funcionan como
uno y el 3 y 4 como otro, pero tiene la capacidad de detectar el desplazamiento lateral
(torsion); normalmente este fotodiodo se utiliza en el modo de friccibn o llamado
comunmente Microscopia de Fuerza Lateral (seccion 3.2), este arreglo puede ser usado
tanto para la deteccion de desplazamientos verticales y de torsion de la viga.
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Fotodetector

Haz laser

Torsidn lateral de la viga

s ———————— ————— ==

T —— — —— ——— — —
S ——— ——— .

\
Movimiento
Lateral .

Figura 1-17 Fotodiodo de cuatro segmentos.

1.3.3.3 Portavigas

El porta vigas es un dispositivo donde se colocan las vigas (ver Figura 1-18), estos porta
vigas son fabricados de diferente materiales y configuraciones dependiendo de su uso (ver
Figura 1-19). Una vez que hemos colocado la viga (ver Figura 1-20) en el porta vigas
adecuado a la aplicacién deseada, entonces colocamos el porta vigas dentro de la cabeza

Optica (Figura 1-21)

‘ Clip con
" Conexiodn al B resorte .

{ AFM

%
. | Ranura para

.':i\\
| Manija ’ < N\ —————————— | —M = l N’L montaje de
— — o a ) Boton para anis sustrato
N\ " liberar clip —

Figura 1-18 Porta Vigas en vista superior e inferior.
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Contacto EFM Modulacidon de
y Tapping Fuerza
O ®
Vista Superior q" J l-q
- Q &)

Vista Inferior

i

Figura 1-19 Varios tipos de Porta Vigas.

‘ Clip con
resorte

A P, -
! Ranura para
montaje de
sustrato

Figura 1-20 Viga colocada en el Porta Vigas.

En la Figura 1-21 (A) se ve como se desliza el porta vigas dentro de la cavidad de la cabeza
optica. Una vez hecho lo anterior, se procede a asegurar la posicion del porta vigas
apretando la perilla que esté sefialada por la flecha en la Figura 1-21 (B) y que se encuentra

en la parte posterior de la cabeza Optica.
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A B

Figura 1-21 Insertando Porta Viga en la Cabeza Optica. A) Vista Frontal. B) Vista Posterior

1.3.3.4 Viga en Voladizo

Las vigas en voladizo (como se puede ver en la Figura 1-22, Figura 1-23 y Figura 1-24), son
fabricadas generalmente de Nitruro de Silicio (SisN4) o Silicio (Si) y una capa reflejante
normalmente oro o antimonio unida por un adhesivo, en el extremo libre se localiza una
punta muy afilada con un radio de aproximadamente 8 nm aunque esta dimension depende
de la aplicacion, las puntas se fabrican en un “chip” para su manipulacién (Figura 1-23). La
punta es el corazon del AFM, es muy importante para el éxito de la técnica, ya que debe
reflejar con precision las caracteristicas de la superficie de las muestras bajo observacion,
la resolucién de una imagen depende en buena parte del radio de la punta. La imagen se
construye mediante el escaneo de la muestra con la punta, por lo tanto, la seleccién de la
punta desempefia un papel importante en la obtencion de una topografia exacta de la
superficie. Una ventaja de las vigas de SisN4 es que tienen constantes de elasticidad muy
bajas (mucho menor a 1 N/m y algunas llegan inclusive a 0.001 N/m), es decir, son vigas
extremadamente flexibles. Las puntas de Si (ver Figura 1-24) normalmente tienen menor
estrés residual que las de SisN4 por lo que no tienden a sufrir de deflexién (Eaton, et al.,
2010).
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Cantilever

Tip

Figura 1-22 Punta montada en el extremo de la viga en voladizo.

1lrmm CNMN-IPN 11/10/2015
LDF WD 38.0mm 17:20:42

Figura 1-23 Vigas de Nitruro de Silicio (forma en V). Cortesia CNMN-IPN

—-— 10um JEOL 3/21/2014
5.0kV LED SEM WD 21.1mm 10:57:25

Figura 1-24 Vigas de Silicio (forma rectangular). Cortesia CNMN-IPN

Las puntas y las vigas comerciales disponibles se fabrican utilizando diferentes técnicas y
materiales, incluyendo micromaching, litografia, foto-enmascaramiento, grabado vy
deposicion de vapor, etc. Ademas, la punta también puede poseer diferentes formas, por

ejemplo una parabola, piramide, piramide truncada, piramide inclinada, y en forma de
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cilindro. Al igual que en la obtencién de imagenes en el caso de la caracterizacion mecanica
la forma de la punta juega un papel muy importante, ya que esta puede ser piramidal, cénica
o esférica de acuerdo al modelo que se ajustara a la curva de fuerza obtenida en las pruebas
de la 3.6 con PeakForce QNM (Quantitative Nanomechanical Mapping), en la Figura 1-25
se pueden observar dos modelos de punta, a) DNP-10 la cual cominmente utilizadas para
caracterizacion mecéanica y el modelos RTESP utilizada para la obtencién de imagenes

topograficas.

Figura 1-25 a) punta de viga modelo DNP-10 (punta A), b) punta de viga modelo RTESP, fabricada
por Bruker, Camarillo, California USA, imagenes cortesia de CNMN-IPN.

1.3.3.4.1 Tipos de vigay puntas

Con respecto a la geometria, hay esencialmente dos tipos de forma de viga (Braga, et al.,
2004), uno de ellos es el que tiene forma de “V” y el otro es solo un brazo rectangular (Figura
1-26) de varias dimensiones, algunas son largas, otras cortas, unas anchas o delgadas,
esto obedece a la necesidad de contar con diferentes valores de constante de resorte (K),
por ejemplo en caso de escaneo en aire generalmente se usan vigas rigidas como lo es el
caso del Modelo RTESP, usadas para el modo TappingVR, esto debido a que en todo
material en aire se condensa una capa de agua y si la viga es poco rigida la fuerza de
cohesion de la viga hara muy complicada la obtencion de una imagen, pero con el uso de
una viga rigida se despreciara la fuerza ejercida por la capa de fluido, mejorando de esta
manera la obtencion de imagenes topograficas en aire, ademas de la forma de la viga en
mercado es posible encontrar diferentes geometrias de las puntas (también llamadas
sondas) dependiendo de la aplicacion, en los parrafos siguientes se explicara algunas de

las aplicaciones de algunas vigas y puntas.
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Figura 1-26 Viga en forma de “V” (A) y rectangular (B). Las propiedades mecanicas, tales como la
fuerza constante y la frecuencia de resonancia, dependen de los valores de ancho (W), longitud (L)
y espesor (T). Tomado de (Braga, et al., 2004).

En el caso de requerir la topografia de superficies que presentan grandes orificios o fosos,
se puede optar por usar puntas con una relacién de aspecto alta, es decir, que sean muy
altas comparado con las dimensiones de la base, como se puede apreciar en la Figura 1-27.
Con respecto a las dos ultimas micras del 4pice de la punta, esta se ve muy alta y delgada,
lo que permite ver determinadas estructuras que con una punta RTESP-300 no podria ser
posible debido a la relacion de aspecto de la propia muestra, la altura nominal de la parte

mas delgada de la punta es 2um.

Figura 1-27 Punta modelo TESP_HAR, para operacion en Tapping de muestras muy profundas.
Tomado de http://www.brukerafmprobes.com

No existe una regla general para el uso de una determinada punta, pero los fabricantes
recomiendan las puntas que fabrican para los usos mas comunes. A continuacion se

mencionan unos ejemplos
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Puntas Modelo RTESP-300. Estas puntas tienen vigas de forma rectangular, han sido las
puntas mas recomendadas para el modo de operacion Tapping. Tienen una frecuencia de
resonancia de 300 KHz y una constante de resorte de 40 N/m. Con respecto al radio de
curvatura, este oscila entre 8 y 12 nm siendo el primero el valor nominal y el segundo el
valor maximo que podra tener. Estas puntas son de propdésito general para obtener

topografia y fase (ver Figura 1-28).

‘Magn Det WD Exp |——{ 20pm e e e —— L
1

1800x Tbag 1

Figura 1-28 Punta estandar para Tapping (RTESP-300). Tomado de
http:/ /www.brukerafmprobes.com
Puntas Modelo SNL-10. Estas puntas tienen forma de V, cada chip incluye 4 vigas,
habiendo 2 vigas de un lado y 2 vigas del otro lado y como tienen diferente geometria tienen
4 opciones diferentes para realizar barridos en modo contacto. Estas vigas tienen
constantes de resorte en el rango de 0.06 a 0.35 N/m, lo que las coloca como puntas muy
suaves de propdsito general para topografia (ver Figura 1-29). También se utiliza para

operacion en fluidos en modo Tapping y caracterizacibn mecanica.
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Figura 1-29 Punta afilada estandar de Nitruro de Silicio (SNL-10). Tomado de
http://www.brukerafmprobes.com

Puntas modelo SCANASYST-AIR. Estas puntas se recomiendan para topografia en el
modo ScanAsyst para barridos en aire (ver Figura 1-30). Visualmente se le puede confundir
con la SNL-10 pero SCANASYST-AIR solo tiene una viga en V, mientras que la SNL-10
tiene 4 vigas en total de donde elegir. Tiene frecuencia de resonancia de 70 KHz
aproximadamente y una constante de resorte de 0.4 N/m. Para que una punta pueda
funcionar con ScanAsyst debe ser relativamente rigida, por lo que se afirma que con una
constante de resorte (K) = 0.4 N/m es posible usar el modo ScanAsyst con puntas de k

similares.

Figura 1-30Punta de ScanAsyst para operacion en Aire. (SCANASYST-AIR). Tomado de
http://www.brukerafmprobes.com

Puntas modelo MESP-V2. Estas son las puntas rectangulares usadas para realizar
Microscopia de Fuerza Magnética y estan fabricadas con un recubrimiento Cobalto-Cromo,

este recubrimiento las hace sensibles a los dominios magnéticos (ver Figura 1-31).
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Tipicamente tienen frecuencia de resonancia de unos 75 KHz y constante de resorte (k) con

valor nominal de 3 N/m.

Figura 1-31 Punta MESP para MFM. Tomado de http://www.brukerafmprobes.com

1.3.3.5 Escaner

El escaner es el elemento (B) de la Figura 1-12 (ver pagina 17). La funcién del escaner la
podemos dividir en dos: 1) Recorrer la superficie de la muestra realizando lineas contiguas
para cubrir un area determinada. 2) Seguir los cambios de altura a lo largo de toda la
superficie explorada por el escaner. Todo lo anterior tiene como objetivo la reconstruccion

en 3 dimensiones de la superficie de la muestra estudiada (ver Figura 1-32).

Eje X — Eje de Barrido Rapido

Figura 1-32 Movimiento XY del escaner

Para realizar las funciones antes descritas, el escaner debe ser capaz de desplazarse en
los ejes X, Y, Z con una gran precision, esto lo logra por medio de piezoeléctricos, los cuales
son basicamente transductores o cristales PZT (Titanato Zirconato de Plomo, siglas en
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inglés). Un piezoeléctrico es basicamente un transductor que convierte la energia eléctrica
en el cambio de las dimensiones del propio transductor, cambio que se puede controlar con
un alto nivel de precision al aplicar voltajes muy grandes que originaran cambios grandes
en sus dimensiones, y si por el contrario se le aplican voltajes muy pequefos, entonces
desarrollard cambios muy pequefios que inclusive pueden ser de dimensiones

nanométricas.

1.3.3.6 Base del MultiMode

La base MultiMode (Figura 1-33) constituye el soporte de todo el AFM, sobre la base
MultiMode (C) se coloca el escaner (B) y sobre el escaner se coloca la cabeza éptica (A) en

donde esta la punta AFM que monitorea los cambios en la superficie de la muestra.

Figura 1-33 Base MultiMode. Cortesia de IPN CNMN

Haciendo un acercamiento a la base MultiMode, se puede observar del lado izquierdo un
selector con varias posiciones para indicar cual es el modo de operacion en uso (ver Figura
1-34). En la posicion (A) esta la posicion para el modo STM, en (B) esta la posicion para el

modo Tapping y finalmente en la posicion (C) podemos indicar el modo Contacto.
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P

cd\

Figura 1-34 Selector de modo de operacion en la base MultiMode. Cortesia de IPN-CNMN

Dependiendo de la posicidn en la que se encuentre el selector, la pantalla LCD frontal en la
base del MultiMode puede mostrar informacion especifica al modo seleccionado, como se
observa en la Figura 1-35; en (A) para el modo STM, (B) para el modo Tapping y (C) para

el modo Contacto.

Figura 1-35 Pantalla LCD en base MultiMode. Cortesia de IPN-CNMN

Para STM (A) solo se indica el modo de operacion, en el modo Tapping (B) se indica la
sefal de SUMA que recibe el fotodetector, el valor vertical de deflexion del laser y el valor
RMS (root mean square) de la oscilacion de la viga y en el modo Contacto (C) se muestra

el valor de deflexion horizontal, deflexion vertical y la sefial de SUMA de fotodetector.

30



Capitulo 2: Técnicas de Caracterizacion por AFM

Capitulo 2.

Técnicas de Caracterizacion por AFM

2.1 STM

El microscopio de efecto tunel (STM) es considerado el padre de todos microscopios de
sonda de barrido (del inglés Scanning Probe Microscope SPM). Inventado en 1981 en IBM
Zurich, el cual fue el primer instrumento creado para generar imagenes topogréficas de las
superficies con resolucion atdmica. Los inventores, Gerd Binning y Heinrich Rohrer, fueron

galardonados con el Premio Nobel de Fisica cinco afios después de esta invencion.

La microscopia de efecto tunel (STM por sus siglas en Inglés) mide la topografia de una
superficie usando una corriente de tunelamiento que depende de la separacion entre la
punta de la sonda y la superficie de la muestra. STM se realiza tipicamente en las superficies
de muestras conductoras y semiconductoras. Las aplicaciones incluyen imagenes de
resolucién atomica, electroquimica STM, espectroscopia de efecto tanel (por sus siglas en
Inglés STS — Scanning Tunneling Spectroscopy). De la espectroscopia de efecto tinel se
hablara en la seccion 3.1.

La sonda utilizada en un STM es una punta afilada conductora (normalmente hecha de
platino-iridio o tungsteno, aunque se puede hacer de cualquier otro material conductor o
metal). Se aplica un voltaje de polarizacién entre la punta y la muestra. Cuando la punta se
pone suficientemente cerca de la muestra (generalmente menos de d=10 A ver Figura 2-1),
los electrones comienzan a "saltar" a través del espacio entre la punta y la muestra, o
viceversa (lo que se conoce como corriente de efecto tunel en Fisica Cuantica),
dependiendo de la polaridad aplicada, gracias a este fendmeno fisico se tiene un control

muy preciso de la distancia punta-muestra lo cual hace que la resolucion de las imagenes
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sea del orden atomico. Teniendo en cuenta que para que exista el fenomeno de
tunelamiento, tanto la muestra y la punta debe ser conductores o semiconductores.

En la Figura 2-1 se observa la representacion esquematica de la punta de tunelamiento y la
superficie de la muestra, estas estan conformadas por atomos debido a que en esta técnica
de microscopia la interaccion se lleva a cabo atomo con atomo, por eso es muy importante
un buen afilado de la punta ya sea por métodos mecénicos como por métodos

electroquimicos (Chen, 1993),

MUESTRA

Figura 2-1 Esquema de puntay la muestra lainteraccion de los STM.

En la Figura 2-2 donde se muestran diferentes puntas y diametros de filo, ya que de no
contar con un filo idéneo el area de interaccion es mucho mayo Figura 2-1(cota B) lo cual
hace que la interaccion no sea la deseada. En el caso ideal de que la punta terminara en un
solo atomo, la interaccion seria la mostrada en la cota A de la Figura 2-1.

La importancia del tratamiento de la punta en STM fue reconocida por Binning y Rohrer
desde el comienzo de la experimentacion con STM, por lo que hasta nuestros dias podemos

encontrar una gran cantidad de métodos para afilar las puntas en la medida de lo posible.
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(b)

Figura 2-2 Dependencia del radio de curvatura con respecto al tiempo de corte. Fotografias con
SEM de puntas con diferentes tiempos. (a) 600 ns, con un radio de curvatura promedio de 32nm.
(b) 140 ms, con un radio de curvatura promedio de 58 nm. (c) 640 nm, con un radio de curvatura
promedio de 100 nm (imagen tomada de Ibe et al., 1990)
Como se hablé con anterioridad, si la separacion entre la punta y la muestra cambia solo un
10% (en el orden de 1A), entonces la corriente de tunelamiento cambia en un orden de
magnitud. Esto le da al STM su notable sensibilidad. STM puede visualizar la superficie de

una muestra en el orden de sub-angstrom vertical y resolucion atomica.

Ahora bien, la distribucion o aportacion de corriente entre la Gltima capa de la punta y la
primera capa de la superficie de la muestra se puede apreciar en la Figura 2-1, justamente
entre el atomo del apice de la punta de tunelamiento y el atomo de la primera capa de la
superficie.

El STM puede ser disefiado para escanear una muestra en cualquiera de dos modos: modo
de altura constante (Figura 2-3) o en el modo de corriente constante (Figura 2-4), haciendo

hincapié en que son dos formas diferentes de operacién del microscopio STM.

En el modo de altura constante, la punta se desplaza en un plano horizontal por encima de
la muestra y la corriente de tunelamiento varia en funcion de la topografia y las propiedades
electrénicas locales de la superficie. La corriente medida en cada posicién de la muestra

constituye el conjunto de datos y generan la imagen topogréfica.
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corriente de
tunelamiento

L

|

muestra

Figura 2-3 Modo STM de altura constante

En el modo de corriente constante (Figura 2-4), STM usa la retroalimentacién para mantener

la corriente de efecto tunel constante mediante el ajuste de la altura del escaner en cada

punto de medicion. Por ejemplo, cuando el sistema detecta un aumento del corriente tanel,

ajusta el voltaje aplicado al escéaner piezoeléctrico para aumentar la distancia entre la punta

y la muestra.

corriente
constante

L

rl_l

punta

[ e

camino de la punta

1 I s N S

muestra

I I B

Figura 2-4 Modo STM de corriente constante

Cada modo tiene ventajas y desventajas. El modo de altura constante es mas rapido porque

el sistema no tiene que mover el escaner hacia arriba y hacia abajo, pero proporciona

informacion util sélo para superficies relativamente lisas, el modo de corriente constante

puede medir superficies irregulares con alta precision, pero la medicion toma mas tiempo.
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En el modo de corriente constante tinel mapea la topografia de la muestra, mas
exactamente, la corriente tinel corresponde a la densidad electronica de los estados en la
superficie. STM realmente detecta el nimero de llenado o estados electronicos sin cubrir
cercanos de la superficie de Fermi (POROD, et al., 2011), dentro de un rango de energia
determinada por la tension de polarizacion. En lugar de medir la topografia fisica, se mide
una superficie de probabilidad de efecto tunel constante.

Una desventaja del STM es la sensibilidad ya que la estructura del material examinado
puede causar problemas si el interés es el mapeo topografico. Por ejemplo, si un area de la
muestra se ha oxidado, la corriente tinel caerd precipitadamente cuando la punta se
encuentre en esa area. En el modo de corriente constante, el STM daré instrucciones a la
punta de acercarse para mantener la corriente de retroalimentacion constante. El resultado

puede ser que la punta haga un agujero en la superficie y se dafie la punta.

Como ventaja, la sensibilidad a la estructura electronica puede ser una gran ventaja en
algunos casos. Otras técnicas para la obtencién de informacién sobre las propiedades
electronicas de una muestra son detectar y promediar los datos procedentes de un area
relativamente grande, de unas pocas micras a unos pocos milimetros a través de STM y se
pueden utilizar como herramientas de andlisis de superficie que prueban las propiedades
electrénicas de la superficie de la muestra con resolucion atémica, utilizando STM de

herramientas de espectroscopia.

2.2 Modo contacto

Este modo también denominado modo de fuerza constante, es el modo AFM méas directo,
en el cual la punta esta en contacto con la muestra y la flexion se mantiene constante
durante el barrido a través del ciclo de retroalimentacion. El contraste de la imagen depende
de la fuerza aplicada, que también depende de la constante de elasticidad de la viga que se
esté utilizando. Generalmente se usan vigas suaves para muestras suaves. Este modo se
puede usar también en fluidos, lo que permite una reduccién considerable de las fuerzas

capilares entre la punta y la muestra (Braga, et al., 2004) lo cual generalmente mejora la
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calidad de las imagenes obtenidas. En la Figura 2-5 se puede observar como la punta se

desliza todo el tiempo manteniendo un contacto permanente sobre la muestra.

Figura 2-5 En modo contacto, la punta sigue directamente la topografia de la superficie mientras es
barrida.

El modo de contacto es la base para todas las técnicas de AFM en la que la punta esta en

constante contacto fisico con la superficie de la muestra. Mientras la punta hace el barrido

a lo largo de la superficie, la topografia de la muestra induce una desviacién o flexion vertical

del cantiléver. Un circuito de retroalimentacion mantiene esta flexibn en un valor

preestablecido de fuerza de carga y utiliza la respuesta de retroalimentacion para generar

una imagen topogréfica.

El modo Contacto es adecuado para la ciencia de materiales, aplicaciones biolégicas y la

investigacion basica.

En la Figura 2-6 se muestra el diagrama esquematico del AFM en modo contacto, en este
modo la sefial de retroalimentacion es la deflexién de la viga, las condiciones extremo de
retroalimentacion son: si la viga se flexiona mas de lo establecido el controlador envia la
sefal al escaner para bajar y en el caso que la flexion de la viga sea menor el escaner

enviara una sefial para elevar la muestra y mantener el contacto deseado.

Para la formacion de imagenes en el modo contacto AFM, es necesario disponer de una
viga en voladizo que sea lo suficientemente suave para ser desviada por fuerzas muy
pequefnas (es decir, constante de resorte pequeia) y tiene una frecuencia de resonancia

suficientemente alto como para no ser susceptibles a inestabilidades de vibracion. Esto se
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logra haciendo que la viga en voladizo sea corta, para proporcionar una alta frecuencia
resonante, y delgado, para proporcionar una constante de resorte pequefia.

El ciclo de retroalimentacion mantiene constante la flexion del cantilever

retroalimentacién
ajusta la poscion Z

Barrido XY

Figura 2-6 Diagrama esquematico de un AFM en el modo contacto

2.3 Modo Tapping

El desarrollo del modo Tapping™ (modo intermitente en espafiol) permiti6 a los
investigadores visualizar muestras fragiles como para resistir las fuerzas laterales del modo
contacto y utilizar velocidades de barrido mucho mas altas que aquellas de las que podrian

obtenerse en el modo de contacto.

Tapping Mode AFM es una técnica patentada por Digital Instruments (ahora Bruker) en 1992
gue mapea la topografia tocando ligeramente la superficie de la muestra con una punta
oscilante. La amplitud de oscilacién de la viga en voladizo cambia de acuerdo a la magnitud
de la fuerza con la que interactua la punto aocn la superficie de la muestra, y la imagen de
topografia se obtiene mediante el control de estos cambios cerrando el ciclo de

realimentacién z para minimizarlos.
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En la Figura 2-7 se puede observar el diagrama esquemético del AFM modo intermitente,
en este arreglo la variacion de la amplitud de oscilacion de la viga es la sefal de
retroalimentacion, esta variacion también indica la fuerza con la que la punta toca la

superficie de la muestra.

) El ciclo de retroalimentacién mantiene
[~ . R
S 2 constante la amplitud del cantilever
= O
[

P g
. 3:6\\3(\@
{

La sefial de salida
del ciclo de
retroalimentacion
ajusta la posicion Z

Barrido XY

Figura 2-7 Diagrama esquematico del modo Tapping (imagen tomada de Bruker)

Este modo popular AFM es la base de muchos modos avanzados, como la microscopia de

fuerza eléctrica (EFM) y microscopia de fuerza magnética (MFM).

El modo Tapping es un modo de operacion en el cual se tiene como objetivo minimizar las
fuerzas laterales entre la punta y la muestra. Se caracteriza por que la viga en voladizo
oscila a una frecuencia cercana a su frecuencia de resonancia (~300kHz) (Zhong, et al.,
1993).
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La idea esencial es que la punta golpea la superficie en cada oscilacion. La amplitud de la
oscilacion, y por lo tanto, la energia asociada con la oscilacién, debe ser suficiente para
superar las fuerzas de adhesion (para que la punta no se quede atascada en la muestra), y
con el control de la amplitud incrementamos o disminuimos la fuerza aplicada sobre la
muestra, siendo esta la sefial de retroalimentacion. Esto da como resultado oscilaciones

cuyas amplitudes son tipicamente de 20 a 100 nm (Zhong, et al., 1993).

2.3.1 Principales parametros de operacién en el modo Tapping

A lo largo de los afios se ha visto que surgen dudas en los usuarios de los Microscopios de
Fuerza Atdbmica cuando estan operando el modo Tapping, es por ello que se describira con

mayor detalle la funcion de los principales parametros de esta técnica.

En la Figura 2-8a observamos una viga que esta oscilando cerca de la frecuencia de
resonancia y dicha frecuencia la llamaremos “Drive Frecuency”, con una amplitud
denominada “Drive Amplitude”, todo esto antes de cualquier interaccién punta-muestra (la
viga estda muy lejos de la muestra de tal forma que no hay ninguna influencia entre ellos) y
que también se puede llamar “amplitud libre en aire”. Esta amplitud se mide con un
fotodetector y se determina el valor RMS (valor cuadratico medio, del inglés root-mean-
square). Una vez que se inicia el proceso de acercamiento a la muestra, el valor RMS de la
amplitud empezara a reducirse conforme la distancia punta-muestra sea mas pequefia
como se observa en la Figura 2-8b (mientras la viga y la muestra se empiezan a acercar)
hasta que la amplitud alcance un valor que debe mantenerse “Amplitud Setpoint” y
comenzara a realizar el barrido en los ejes X, Y, lo cual causara que el valor RMS de la
amplitud de la oscilacién cambie en todos y cada uno de los puntos de la superficie, por lo
que el objetivo del ciclo de retroalimentacion es mantener constante el valor RMS de la
amplitud de oscilacién de la viga a costa de modificar la posicién vertical del piezoeléctrico
y por lo tanto el piezoeléctrico se extendera o contraera (subira o bajard) para mantener el

valor original RMS de la oscilacion de la viga. (Sulchek, et al., 2000)
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Amplitud “Libre”

Capa de
Fluido

f

Amplitud Reducida

|

Figura 2-8 Amplitud de la oscilacion del cantiléver antes y durante el barrido. Tomado de (Prater,
et al., 1995)

La cantidad de interaccién punta-muestra o fuerza se aumenta con el incremento del valor
de la amplitud de la oscilacion “drive amplitud” y/o disminuyendo “amplitud setpoint”, aunque
las relaciones entre las fuerzas que se ven involucradas son bastante complejas (Magonov,
et al., 1997)

Para iniciar el escaneo en el modo Tapping es necesario sintonizar la viga (tune), es decir
encontrar la frecuencia de resonancia de la viga, en la Figura 2-9 se puede observar el pico
gue nos indica la frecuencia de resonancia de una viga que normalmente son del tipo
rectangular como el modelo RTESPA-300 o similar. La sintonizacion o busqueda de la
frecuencia de resonancia se puede hacer de manera manual o automatica en el software
del AFM.
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Drive Frequency debe estar
dentro de este rango \

Respuesta -~ -
Cantilever
12.54 nm/div
Setpoint I \
\

L 3

Frecuencia central -338.8723 kHz
5.0 kHz/div

Figura 2-9 Rango sugerido para Drive Frequency.

En la Figura 2-10. Se muestran las especificaciones de las viga a sintonizar, en el recuadro
rojo podemos observas el valor nominal reportado por el fabricante para este modelo de
viga, y el proceso de sintonizacion se simplifica si dicha busqueda se realiza en un rango
de frecuencia que puede ser sugerido por los valores Minimo y Maximo que también se

encuentran en las mismas especificaciones.

Spring Const. Nm

Resonant Freq. kHz Length ym

Max.

Nom. Min.

Rectangular

Tip Specification

This probe uses a rotated tip to provide a more symmetric representation of features over 200nm

Geometry: Rotated (Symmetric)
Tip Height (h) 10 - 15pm

Front Angle (FA): 15x2

Back Angle (BA) 25%2°

Side Angle (SA): 175%2°

dius (Nom) 8 nm
ius (Max): 12 nm

Click here to see full Tip Schematic

Figura 2-10 Frecuencia de resonancia nominal. Tomado de www.brukerafmprobes.com

De acuerdo con el fabricante del AFM la viga no se hace oscilar exactamente a la frecuencia
de resonancia, en lugar de esto la viga se hara oscilar a una frecuencia ligeramente
desviada a la izquierda hasta un 10 % que ahora llamaremos “Drive Frequency”, ver figura
Figura 2-9 la franja gris. La frecuencia de oscilacion en la operacion “Drive Frequency” es

aquella en la cual la amplitud de la frecuencia de resonancia disminuye en ese determinado
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porcentaje, aunque se debera experimentar para encontrar el valor que permita obtener la
mejor informacion de topografia.

Para el ejemplo de la, Drive Frecuency tiene una amplitud 5% (especificado en el parametro
Peak offset) menor que la frecuencia de resonancia, la busqueda se realiz6 desde 2 kHz
hasta 500 kHz, para que Drive Frecuency tenga una amplitud de 500 mV, es decir, la punta
oscilara a 119.717 kHz y en el fotodetector se medird una amplitud de 500mV.

" Cantilever Tune Eﬁ
i B Auto Tuna
o8 Start Frequency T OO0 kHT
End frequency 500,000 kHz
ok} Target amplitude | 500 mi
07 L peak 5.00%
annel 1
L Ciata Type Amphitude Ernor
0s Data Scale 1000
.y A % B Channal 2
7 5 I oata Type Phase
3 'y \ L pata Scale 180.0 @
(i '\-\_\_\_‘ = Grlph
— b oweep width 2 95287 kHz
m1 e g — I Drlwe FI"E"."-\JE"'IW _| TT9. 717 EHF
W - 2 WEE[
1185 119 1195 T 1205 1H kHz amplitude Setpoint 00,0 i
Drive amphitude 170,00 i
100 Lock-In Phase 645,56 9
., L Lock-in 8w 43 .80 kHz
-,
'
50 L 8
\
o Y
-50)
~
@ .\-'I.
1188 118 1188 120 1205 1H kHz
|__Zero Prses ) Mods
Couitsen b oo (*) Main
(=) More i st Zoom In Zoom Dt v
O O o O C i
‘ Ao Tune J | Bt ‘ | Cornpite O | | Save Euwl | Moie » 0 CONTROL MOT ALTIVE

Figura 2-11 Panel de control Auto Tune

42



Capitulo 2: Técnicas de Caracterizacion por AFM

2.3.2 Valor eficaz o RMS

Por dltimo, se define el concepto de valor RMS. En la Figura 2-12, se observa una sefial de
corriente alterna como el que se observa en el movimiento del cantiléver y que tiene
diferentes valores instantaneos a lo largo de un ciclo. En la teoria de la electrotecnia se sabe
gue el valor RMS de una sefial alterna es igual al de una sefial continua, y que al pasar por
una resistencia durante el mismo intervalo de tiempo, ambas desprenden la misma energia.
También hay que indicar que los instrumentos de medicion eléctricos (amperimetros,

voltimetros) indican los valores RMS (Kuznetsov, 1967)
Vs = 22 = 0,707V,
RMS \/5 . pico

Por lo que el valor RMS es 0.707 veces el Valor pico.

g 1
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o
5 - o]
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0 1 2 3 4 5 6

t (en radianes)

Figura 2-12 Diagrama que muestra la relacion entre los valores RMS, valor pico y valor pico-pico.

Para concluir este apartado, se menciona que una descripcion mas detallada del modo

Tapping se puede encontrar en (Zhong, et al., 1993) y en (Prater, et al., 1995).
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2.4 PeakForce Tapping

PeakForce Tapping es un modo AFM mejorado que usa la fuerza como variable de
retroalimentacion para reducir las fuerzas de interaccion punta-muestra al mismo tiempo

gue mantiene las velocidades de barrido de los modos AFM actuales (Su, et al., 2016).

PeakForce Tapping puede funcionar con una amplia variedad de puntas AFM estandar. En
este modo de operacion, el escaner se acerca y aleja de la muestra a una frecuencia tipica
de 2 kHz (muy por debajo de la frecuencia de resonancia de la viga) con amplitudes tipicas
pico a pico en el aire de 300 nm. Esto hace que la punta entre en contacto con la muestra
de manera periddica durante un corto periodo de tiempo [< 100 us] y una fuerza oscilante
periodicamente se ejerce sobre la superficie de la muestra. Gracias a la alta velocidad de
los modernos controladores AFM, las curvas fuerza-distancia (ver seccion 2.5) se pueden

capturar cada vez que la punta toca la muestra (Trtik, et al., 2012)

En el modo PeakForce Tapping, la viga se mueve constantemente en la direccién normal a
la superficie de la muestra (ver Figura 2-13) por lo que la punta se acerca y aleja de la
muestra, por lo que en cada ciclo de oscilacion se obtiene una curva de fuerza-
desplazamiento aunque también en la Figura 2-13 se puede ver la curva en funcion del
tiempo. La fuerza es cero (linea base de fuerza), que corresponde a la deflexion del
cantiléver en suspension libre, cuando la punta no esta en contacto con la superficie de la
muestra. El valor del umbral de la fuerza pico (la diferencia entre la fuerza maximay la linea
base de fuerza) se mantiene constante por el ciclo de realimentacion de modo que en cada
punto (cada pixel de la imagen) la fuerza ejercida sobre la muestra sea la misma. (Walczyk,
et al., 2013)
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Trayectoria
de la punta
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tiempo Posicion Z

Figura 2-13 Curvas de fuerza tomas con PFT. El cantiléver describe un movimiento senoidal y las
curvas se grafican vs tiempo y distancia. Tomado de (Kaemmer, 2011)
Las fuerzas de interaccidon medidas a diferentes distancias entre la punta y la muestra
constituyen la forma de la curva fuerza-distancia. En la fase de aproximacion (toda la linea
continua y de color azul de la Figura 2-14), cuando la punta esta muy lejos de la muestra, la
fuerza es cero (linea de fuerza inicial inicial). Cerca de la muestra la punta puede
experimentar fuerzas de atraccion de van der Waals, entrar en contacto con la superficie y
posteriormente flexionarse debido a las fuertes fuerzas de repulsion hasta que se alcanza
el umbral de fuerza pico (generalmente de repulsion) y que se define como la fuerza maxima
o fuerza pico que se aplicara a la superficie de la muestra. Después de eso, la viga se retrae
(linea gruesa continua de color verde y la linea punteada roja de la Figura 2-14) y de
inmediato regresa a la linea base de fuerza (cero). Durante la retraccion, la viga se puede
pegar a la muestra y flexionarse debido a las fuerzas de adhesion (la fuerza cae por debajo
de la linea de fuerza cero) hasta que, finalmente, se separa y vuelve a la posicion de flexiéon
base o cero, a continuacion, la punta se mueve a la siguiente posicion en la muestra y se
repite todo el procedimiento. El diferente comportamiento de la viga durante la aproximacion
y la retraccion da como resultado la histéresis en la curva fuerza-desplazamiento.(Walczyk,

et al., 2013). Todo este proceso se observa en la Figura 2-14

45



Capitulo 2: Técnicas de Caracterizacion por AFM

S
®
=3
) Aproximacion
K p
-
-: """ -
S ] S Alejamiento
) ©
o)} o
% <
<
d Posicién de la punta (d)
0

Figura 2-14 Diagrama esquematico de un solo ciclo para Peak Force Tapping. Tomado de (Trtik, et
al., 2012)

2.5 Curvas de fuerza

En la Figura 2-15 se puede observar una curva de fuerza obtenida por el AFM. Para
entender esta imagen se parte del punto A, en este punto la viga se encuentra localizada
por encima de la superficie de la muestra (no hay interaccion entre la viga y la superficie),
después empieza a acercarse a la muestra (linea azul punteada) hasta hacer contacto en
punto B, este punto es facil de localizar en el caso de pruebas el aire con materiales
relativamente rigidos, se ve como un pequefio salto y después contactar la superficie la viga
sigue bajando indentando la muestra con la punta (la viga se esta flexionando en este punto)
hasta el punto C que es el punto de maximo desplazamiento de la viga y corresponde al
punto de maxima fuerza aplicada, seguido la viga inicia el desplazamiento de retraccion,
hasta el punto D en este punto la punta de la viga se despega de la superficie de la muestra,
la llave muestra la fuerza de adhesioén, después de que se despega la punta la viga sigue
su movimiento de retraccién (linea roja continua) hasta llegar al punto de partida A. En la

Figura 2-15 los ejes corresponden a la fuerza vs Z (desplazamiento de la viga).
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Figura 2-15 Curva de fuerza obtenida de la indentaciéon de un material rigido

Para el caso de materiales suaves y en fluidos, como la caracterizaciéon mecéanica de células
o bacterias y que se realizan en un fluido liquido para conservar las condiciones fisiologicas,
la curva de fuerza es similar a la de la Figura 2-16, se lee como en el caso anterior, punto A
de inicio de desplazamiento de la viga (trayectoria de aproximacién), B punto de contacto
en el caso de fluido liquido este punto no se localiza con facilidad, C maxima fuerza aplicada.
La trayectoria B-C se conoce como indentacion en esta parte el material esta siendo
penetrado por la punta montada en la viga, y C-B’ es la parte donde la punta después de
penetrar hasta un punto maximo que corresponde a la fuerza maxima se retrae, el trayecto
de retraccion iniciado en C, hasta el punto de separacion con la muestra punto D, hasta
llegar a A el punto de inicio. Del analisis de esta curva de fuerza se pueden obtener

parametros como lo es el modulo de Young de los materiales ensayados.

En Figura 2-16 también se puede apreciar una area marcada con color amarillo, para
comprender de forma mas simple la dividiremos por medio de una linea imaginaria que pasa
por B-B’ paralela al eje horizontal, la parte de arriba se trata de la energia disipada al
indentar, y la parte de abajo es el trabajo de adhesion, la distancia vertical de D-B es la

fuerza de adhesiéon maxima.
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Figura 2-16 Indentacion de un material relativamente suave en fluido liquido. (Imagen modificada

de Bruker)
En la Figura 2-17b se observa una curva de fuerza similar a la anteriormente discutida, la
Unica diferencia es que en esta se acota la deflexion de la viga, y a la fuerza maxima se le
nombra PeakForce, la Figura 2-17a es conocida como latido de corazon la Unica diferencia
son los ejes, en este caso se grafica fuerza vs tiempo a diferencia de la curva de fuerza
donde se grafica fuerza vs Z (desplazamiento de la viga), es como desdoblar la curva de

fuerza, los MFA pueden obtener las curvas de fuerza en estos ejes simultAneamente.
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Figura 2-17 a) Latido de corazoén y b) curva de fuerza.
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Para obtener resultados cuantitativos es necesario realizar la calibracion de las vigas usadas
en la caracterizacion de materiales, el parametro que se obtiene de la calibracién es la

constante de deflexion k, ya sea por medio de métodos analiticos (0) u otros métodos.

2.6 ScanAsyst

ScanAsyst ™ es el primer modo de visualizacién del mundo con tecnologia de optimizacion
gue permite automatizar la obtencion de imagenes para la microscopia de fuerza atdmica
(AFM). Esta innovacion libera a los investigadores de la tarea de ajustar los parametros de
exploracion, como setpoints, ganancias de realimentacion, y velocidad de barrido.
Algoritmos inteligentes supervisan continuamente la calidad de imagen para realizar los
ajustes apropiados de los parametros. Esto hace que obtener buenas imagenes sea tan facil
como simplemente seleccionar un area de escaneo y el tamafio de escaneo para casi

cualquier muestra en aire o fluido (Bruker, 2011).

ScanAsyst utiliza PeakForce Tapping (mecanismo previamente descrito en la seccion 2.4)
ya que separa la respuesta en la viga de la dinamica de resonancia, para ajustar

automaticamente todos los parametros criticos de la visualizacién. (Kaemmer, 2011)
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Capitulo 3.

Modos adicionales de operacion AFMy STM

3.1 STS (Espectroscopia STM)

La espectroscopia de tunelamiento (del término en inglés STS - Scanning Tunneling
Spectroscopy) es un conjunto de técnicas basadas en STM que permiten determinar curvas
caracteristicas, dependiendo del instrumento utilizado, podemos dividir en dos categorias
de curvas (Bruker, 2011):

1. STSi(v). La corriente de tunelamiento como una funcion del voltaje aplicado. La altura

de la punta se mantiene constante mientras se captura la gréafica |-V corriente-voltaje.

Las graficas que se pueden obtener son: |-V, ﬂ, 2 m(i), L0}
dv: dv " dln (v)

2. STSi(s). La corriente de tunelamiento como una funcién de la altura de la punta. El
voltaje aplicado se mantiene constante mientras se captura la gréfica I-S, o bien In (1)

Vs S.

Algunas de las aplicaciones de STS, reportadas por algunos autores son: investigacion de
la estructura electronica de moléculas de Mn12 como magnetos de una sola molécula
(Burgert, et al., 2007), estudio de estructuras atomicas (Goler, et al., 2013), mapeo de
regiones funcionalizadas de nanotubos de carbono (Nemes-Incze, et al., 2011), por

mencionar algunas.
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3.2 Microscopia de Fuerza Lateral (Lateral Force Microscopy)

La Microscopia de fuerza lateral (LFM) mide las desviaciones laterales (torsion) de la viga
que surge de fuerzas sobre la viga que esta sobre la muestra. Los estudios de LFM son
utiles para observar las variaciones en friccion de la superficie que pueden surgir de la falta
de homogeneidad en la superficie de un material, y también para la obtencion de imagenes

gue tengan bordes mas resaltados de cualquier superficie (Howland, et al., 1996).

En la Figura 3-1 (b) se observa como la punta gira de manera lateral, por lo que esto resulta
en un desplazamiento lateral (horizontal) del haz laser en el fotodetector de cuatro
segmentos, mientras que en la Figura 3-1 (a) se observa la flexién de la viga en direccién
vertical mientras se va siguiente la forma de la superficie de la muestra en el modo Contacto.
Esta configuracion permite determinar de manera simultanea la topografia en un canal
mientras que en otro canal se pueden monitorear las sefiales correspondientes a los

desplazamientos laterales de la superficie.

Figura 3-1 (a) Flexion vertical y (b) torsion lateral de una viga rectangular. Tomado de (Schwarz,
et al., 1996)

La Figura 3-2 muestra una representacion mas clara de coémo el giro se traslada en el

fotodetector de cuatro cuadrantes.
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Figura 3-2 Fotodetector para LFM. Tomado de (Howland, et al., 1996)

Como se aprecia en la Figura 3-4, la sefial de LFM generalmente proviene de dos fuentes
(Howland, et al., 1996):

e Cambios en la friccién de la superficie de la muestra (informacién LFM real). Ver
Figura 3-4a.

e Cambios en la pendiente de la superficie de la muestra (artifacto). Ver Figura 3-4b.

|muestra

materiales diferentes

a)

Imagen LFM | 1

Figura 3-3a Deflexion lateral de la viga por cambios de fricciéon en la superficie (arriba) y por
cambios de pendiente (abajo. Tomado de (Howland, et al., 1996)
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Figura 3-4b Deflexion lateral de la viga por cambios de friccion en la superficie (arriba) y por
cambios de pendiente (abajo. Tomado de (Howland, et al., 1996)
Para distinguir la informacién LFM real de artifactos originados por cambios de altura se

consideran los siguientes hechos:

e Lainformacion LFM real se mostrard como un espejo en las sefiales de trazo y
retrazo (Figura 3-5).

e Los artifactos se identifican pues tienen la misma forma independientemente de si
fueron tomados en el trazo o en el retrazo (Figura 3-6).

Al restar el canal de trazo y de retrazo, uno del otro se observan dos situaciones:

e Con informacion real, la sefial resultante ser& sensible a la friccion de la muestra, es
decir, se vera amplificada.

e En caso de ser informacién por cambios de pendiente (artifactos), como los dos
canales de trazo y retrazo son iguales, la resta sera una nueva sefial con muy poco
contraste

A esto hay que considerar que las sefiales de los canales de trazo y retrazo no empalman

perfectamente (en los escaneres con lazo abierto, pero en los escaneres de lazo cerrado,

estos si empalman).
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Figura 3-6 Artifactos en datos LFM. Tomado de (Bruker, 2011)

En el caso de esta sefal, cabe aclarar cual es la convencién en la escala de colores. LFM

generalmente se monitorea en la direccién de trazo con un angulo de barrido de 90 grados.

e Con trazo, color claro significa mas friccion, colores oscuros significa menos friccion

(Figura 3-5).

e Con la sefial de retrazo, la convencion se invierte (Figura 3-5).
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3.3 Fase (Phase)

En la operacién del modo Tapping Mode (ver Figura 3-7) se observa que se tiene un
oscilador (A) que estimula y hace vibrar la viga AFM a su frecuencia natural de resonancia
0 muy cerca de ella. Cuando la viga oscilante se acerca a la muestra en el punto B, el
fotodetector registra la sefial (B’). En otro punto de la muestra (C), la viga oscilante interactua

con la muestra y el fotodetector registra la sefal (C’).

]
B’
senal
detector

sefal
detector

senal / \

oscilador ~ "\‘.
H N .
}
s
sefal

oscilador

Figura 3-7 Senal de Fase. (Tomada de Bruker)

En el punto D de la Figura 3-7, se observan 3 sefiales senoidales (linea discontinua, color
rojo y color verde). La sefial senoidal discontinua es la sefial que estimula a la viga, mientras
que las sefales senoidales roja y verde se han desplazado debido a las interacciones
viscoelasticas entre la punta y muestra en los puntos (B) y (C). Este deslizamiento es lo que
se conoce como sefial de fase. La imagen de fase consiste en el monitoreo de esas
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interacciones punta-muestra a lo largo del area de exploracién del AFM, esta imagen se
obtiene simultdneamente con la imagen de topografia en modo Tapping.

3.4 Interleave

Interleave es una caracteristica avanzada del controlador NanoScope que permite la
captura simultanea de dos tipos de informacion. Como se observa en la Figura 3-8,
normalmente la primera es informacion topografica y la segunda informacion es del tipo no-
topografico, por lo que se usan tipicamente para aplicaciones como Microscopia de Fuerza
Magnética (MFM, del término en inglés Magnetic Force Microscopy — seccién 3.5) y
Microscopia de Campo Eléctrico (EFM, del término en inglés Electric Force Microscopy).

Como se aprecia en la Figura 3-8, el primer trazo es el que corresponde a la informacion
topografica el cual se almacena, para ser reproducido en el Trazo Lift a una cierta altura de

la superficie de la muestra.

Altura

Inicio Trazo Lift .
Trazo Lift

’ Barrido ‘

Barrido
Trazo Lift

| Trazo Lift

Trazo Principal
(altura)

Figura 3-8 Interleave. Tomado de Bruker

Se pueden encontrar dos formas de operar Interleave.

a) Lift Mode. Durante el barrido Interleave, los parametros de retroalimentracion (Drive
Amplitud, Setpoint y las Ganancias) estan apagados, por lo que la punta se aleja una

distancia indicada por el usuario para realizar una medicibn de campo-lejano y
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registrar mediciones de desplazamientos o cambios en deflexibn o resonancia

causados por campos magnéticos o eléctricos sobre la punta.

b) Interleave Mode. En este modo, los parametros de retroalimentacion del barrido
Interleave siguen prendidos (opuesto a Lift Mode en donde estan apagados) mientras

se captura informacién de topografia, fase u otro canal de informacion.
3.5 Microscopia de Fuerza Magnética (MFM)

La Microscopia de Fuerza Magnética (del término en inglés Magnetic Force Microscopy) es
una técnica que permite identificar dominios magnéticos al registrar las interacciones de tipo
magnéticos entre la muestra con propiedades magnéticas y la punta del AFM que tiene un

recubrimiento que la hace sensible a esos dominios de tipo magnético.

MFM utiliza la técnica interleave (ver seccion 3.43.3) en cualquiera de sus dos modalidades

(interleave mode vy lift mode).

En la se observa el principio de operacion de MFM usando LiftMode y se resume a los

siguientes puntos:

e En el paso 1y 2 se obtiene informacion topogréafica con Tapping Mode (con sus
respectivos parametros de retroalimentracion activos (Drive Amplitud, Setpoint y

Ganancias)
e En el paso 3 la punta se separa una distancia especificada por el usuario.

e Enelpaso 4y5 la punta reproduce el perfil de topografia obtenido en el paso 1y 2
mientras que va respondiendo a las influencias magnéticas que se observan en los
lugares marcados con signos marcados en rojo en la . En Lift Mode los parametros

de retroalimentracion (Drive Amplitud, Setpoint y las Ganancias) estan desactivados.
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Figura 3-9 Principio de operacion MFM LiftMode

En MFM se puede operar de tres maneras diferentes para la deteccion de dominios

magneéticos

e Deteccion de Fase. Se mide la fase de la oscilacion del cantiléver respecto a la

sefal del piezo que hace oscilar la punta.

e Deteccion de Amplitud. Se miden los cambios de amplitud de la oscilacion del

cantiléver.

e Modulacion de Frecuencia. Se van siguiendo los cambios en la frecuencia de

resonancia.

3.6 PeakForce QNM

La técnica tiene por objeto realizar un mapeo a lo largo de todos y cada uno de los puntos
del area de barrido y entregar la informacion mecénica de esa area explorada, haciendo uso
de la tecnologia del modo de operacion PeakForce Tapping™ (ver seccion 2.4). Un ejemplo

de la informacién que se puede obtener.

En la Figura 3-10a se observa una curva de fuerza de uno de los puntos de la muestra y
gue tiene informacién mecéanica de ese punto en particular. En la Figura 3-10b se aprecia
un mapeo de la adhesién que presenta la superficie en el area de exploracién, con valores
en términos de fuerza (cuantitativo).
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a) Curva de fuerza b) Mapeo de Adhesion

Figura 3-10 Muestra de una mezcla de Poliestireno y Polietileno de Baja Densidad. Tomado y
adaptado de PeakForce QNM User Guide, Bruker.

Las sefales o mapeos que se pueden obtener con esta técnica son los siguientes:

e DMT Modulus. Moédulo de Young, usando el modelo DMT (Derjaguin, Muller,

Toporov).

e Adhesion.

e PeakForce. Fuerza Pico (Peak Force) aplicada durante el barrido méas la sefial de

error.

¢ Dissipation. Disipacion de Energia.

e Deformation. Deformacion maxima de la muestra.

Es importante mencionar que no existe una punta universal que pueda medir el amplio
rango de muestras que existen, por lo que se deberé elegir la punta en funcién de la
muestra. La punta tendra que causar la suficiente deformacion en la muestra y mantener
la sensibilidad de fuerza. El fabricante del equipo recomienda la seleccion de la punta en
funcion de la muestra como se muestra en la . Tabla 3-1
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Médulo de la Muestra (E) Punta f;(;r;?::rzlt(e) nominal de
1 MPa < E <20 MPa ScanAsyst-Air 0.5 N/m

5 MPa < E < 500 MPa TAP150A 5 N/m

200 MPa < E <2000 MPa | TAP300A 40 N/m

1 GPa<E<20GPa TAP525A 200 N/m

10 GPa < E <100 GPa DNISP-HS 350 N/m

. Tabla 3-1 Puntas recomendadas para PeakForce QNM. Tomado de PeakForce QNM User Guide, Bruker

3.7 AFM Conductivo (C-AFM) y Tunelamiento AFM (TUNA)

Las técnicas de AFM-Conductivo (C-AFM) y Tunelamiento AFM (TUNA) son técnicas de
caracterizacion eléctrica cuyo objeto es realizar mediciones de conductividad al medir la
corriente que fluye entre la punta y la muestra. Dicha corriente es medida por un Médulo
capaz de medir corrientes muy pequefias. Estas técnicas se denominan técnicas de
contacto pues mientras la punta realiza el seguimiento de la superficie por el Modo Contacto,

al mismo tiempo realiza la medicion de la corriente (ver Figura 3-11)

Mdadulo
Medidor de
Corriente

Controlador
AFM

Puntas
conductivas

Figura 3-11 Diagrama de funcionamiento para CAFM y TUNA.

La principal diferencia entre estas dos técnicas radica principalmente en el rango de
medicién de corriente de cada una. CAFM mide en el rango de 1pA hasta 1yA. TUNA tiene
su rango desde 80 fA hasta 1pA, aunque esto depende principalmente del fabricante vy el

nombre de la técnica también es diferente de fabricante a fabricante.
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Las puntas que se utilizan en estas dos técnicas son vigas con recubrimientos conductivos,
las mas populares son aquellas que tienen recubrimiento de Platino-Iridio, aunque algunos

otros materiales conductores pueden ser Utiles.
3.8 Microscopia de Potencial de Superficie (SPoM)

Esta técnica esta basada en la técnica macroscépica del método Kelvin, por lo que también
se le llama KPFM (de sus siglas en inglés, Kelvin Probe Force Microscopy). SPoM es capaz
de obtener la informacién topogréfica y el Potencial de Superficie al mismo tiempo. La
topografia se obtiene usando el modo Tapping pero con una punta conductora, como se
muestra en la Figura 3-12.

(E) Potencial ZV'L
AV
? (A) Viga

' conductora

A

(D) Barrido LiftMode

(C) Altura Lift

(B) Topografia

Figura 3-12 Diagrama de KPFM. Tomado y adaptado de Bruker

Existen dos formas de realizar la técnica. La primera es con Amplitud Modulada y se

denomina AM-KPFM. La segunda es con Frecuencia Modulada y se denomina FK-KPFM.

Para el caso de AM-KPFM, se establece que es una técnica de dos pasos en la cual una
punta conductora (A) realiza un barrido sobre la superficie de la muestra (B) utilizando el
modo Tapping y la informacion de la topografia es almacenada en el primer paso, despueés

la punta se separa de la superficie de la muestra una distancia (C) llamada altura Lift. Para
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obtener el Potencial de Superficie, el piezoeléctrico replicara el movimiento almacenado en
el primer paso (D) y después en cada punto de se aplican dos voltajes a la punta, uno es
una sefial de corriente alterna Vacsen(wt) y la otra es de corriente directa. La primera hara
oscilar la punta mientras que el valor de la sefial de corriente directa dependera del potencial
de superficie en cada punto de la muestra, para tal efecto se habilita un ciclo de
retroalimentacion adicional que ajustara el valor de corriente directa hasta anular la
oscilacion de la sefal alterna que sera igual al potencial de superficie en ese punto (E). Para
obtener el voltaje de corriente directa que iguala el potencial de superficie se puede realizar

mediante la deteccion de amplitud de oscilacion o la fase de la misma.

Para el caso de FM-KPFM, esta es una técnica de un solo paso, es decir, mientras se realiza
el barrido de topografia con el modo Tapping simultaneamente se realiza la medicion de

Potencial de Superficie.
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Capitulo 4.

Ejemplos de aplicaciones del AFM y analisis

de resultados

En este capitulo se muestran algunas de las herramientas disponibles en el programa
NanoScope Analysis version 1.5 aplicadas a imagenes obtenidas en el CNMN del Instituto
Politécnico Nacional. La pantalla del programa es mostrada en la , en la parte superior se
encuentran las diferentes herramientas disponibles resaltadas por un rectangulo y una
flecha a), en esta figura se muestra una imagen de una muestra obtenida por medio del

microscopio de fuerza atémica.

En la también se puede observar sefialado con la letra c, el archivo que se encuentra
abierto, con la letra b se pueden observar los canales que fueron capturados, en este caso
de la imagen abierta los canales son: Imagen de altura (height), imagen de error, imagen de
fase y en este caso la imagen de quadature.

Aunque este programa es muy amigable, con solo oprimir F1 o en algunos casos el icono
con el signo de interrogacion (ver d) se abre automaticamente una ventana del exportador
de internet en la cual se despliega la informacion pertinente a la herramienta que se abrid

previamente.

En la seccién a) se muestra el menu de herramientas, las cuales seran explicadas a

continuacion.
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Figura 4-1 Pantalla principal donde se muestran las diferentes herramientas disponibles a),
imagenes capturadas en los diferentes canales b).

4.1 Canales capturados

Los canales que se pueden capturar dependen del modo de operacion, es el tipo de
informacion recogida del microscopio. Por ejemplo si se trabaja en contacto se captura el
canal de altura y el de error, en el caso de trabajar en modo ScanAsyst algunos de los
canales que se pueden capturar son: altura, error, fase y quadrature, estos son los

mostrados en seccion b.
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4.1.1 Canales en el modo Contacto

e Altura (Height). Corresponde a los cambios en la altura realizados por el piezo para
mantener constante la deflexion de la viga. La posicidon del piezo (eje Z) durante el

barrido refleja la altura de la muestra.

e Error de Deflexion (Deflection Error). Es el diferencial entre la sefial de deflexion
vertical y el valor Deflection Setpoint (Deflexion que debe mantener el sistema y

representa de manera directa la fuerza ejercida sobre la superficie de la muestra).

Cuando se almacena la sefial de Error de Deflexion con ganancias altas, equivale
directamente a la derivada de la altura. Esta comunmente se le llama como sefial de error.
Esta sefial es muy util en la observacion de detalles finos de topografia que son muy dificiles
de apreciar en el canal Altura. No tiene ningun tipo de informacién cuantitativa acerca de la

altura.

4.1.2 Canales en el modo Tapping

e Altura (Height). Corresponde a los cambios en la altura realizados por el piezo para
mantener constante la amplitud de la oscilacion de la viga. La posiciéon del piezo (eje
Z) durante el barrido refleja la altura de la muestra.

e Error de Amplitud (Amplitude Error). Es el diferencial entre la amplitud de oscilacion
de la viga y el valor Amplitude Setpoint (Amplitud de oscilacion que debe mantener

el sistema).

Cuando se almacena la sefial de Error de Amplitud con ganancias altas, equivale
directamente a la derivada de la altura. Esta sefial es muy util en la deteccion de bordes que
son muy dificiles de apreciar en el canal Altura. No tiene ningun tipo de informacién

cuantitativa acerca de la altura.
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e Fase (Phase). Es la sefal que mide el deslizamiento de la sefial senoidal en el
fotodetector con respecto a la misma sefial senoidal que estimula la viga del AFM.
Dicho deslizamiento se debe a las interacciones viscoelasticas entre punta y muestra
(seccion 3.3). Esta sefial permite identificar diferentes materiales proporcionando un

mapeo de variaciones de rigidez. (Magonov, et al., 1997)

4.1.3 Canales en el modo de Microscopia de Fuerza Lateral (LFM)

En la Microscopia de Fuerza Lateral (LFM) el principal canal es el de Friccion y que se

describe en esta seccion lineas abajo.

e Altura (Height). Corresponde a los cambios en la altura realizados por el piezo para
mantener constante la deflexion de la viga. La posicidon del piezo (eje Z) durante el

barrido refleja la altura de la muestra.

e Error de Deflexion (Deflection Error). Es el diferencial entre la sefial de deflexién
vertical y el valor Deflection Setpoint (Deflexion que debe mantener el sistema y

representa de manera directa la fuerza ejercida sobre la superficie de la muestra).

Cuando se almacena la sefal de Error de Deflexibn con ganancias altas, equivale
directamente a la derivada de la altura. Esta comunmente se le llama como sefial de error.
Esta sefial es muy util en la observacién de detalles finos de topografia que son muy dificiles
de apreciar en el canal Altura. No tiene ningun tipo de informacién cuantitativa acerca de la

altura.

e Friccidn (Friction), muestra el grado de giro o torsion lateral (horizontal), con respecto
al valor de la posicion horizontal del fotodetector, medida en volts. Este canal mide
las desviaciones laterales (torsion) de la viga que surge de fuerzas sobre la viga que
esta sobre la muestra. Los estudios de LFM (ver seccion 3.2) son Utiles para observar
las variaciones en friccion de la superficie que pueden surgir de la falta de

homogeneidad en la superficie de un material, y también para la obtencion de
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imagenes que tengan bordes mas resaltados de cualquier superficie (Howland, et al.,
1996)

4.2 Flatten (Aplanamiento)

La herramienta Flatten, se encuentra localizada en la barra de herramientas cuyo icono lo

=

Figura 4-2 Herramienta Flatten

podemos observar en la Figura 4-2

Esta herramienta sirve para caracteristicas no deseadas asi como efectos de las imagenes,
por ejemplo efecto de hundimiento, efecto de cafidn, etc, existen diferentes grados de
aplanamiento desde 0 hasta el 3, la seleccién de este depende del efecto observable en la
imagen obtenida, esta funciébn es muy importante (también se puede usar plane fit). En el
caso de determinacion de rugosidad es necesario utilizar esta funcidon antes de usar la
herramienta para determinar esta. Como se puede observar en , primero aplanamos la
superficie de la muestra al eliminar el efecto de curvatura de la superficie y se obtiene la

imagen corregida en la .

Figura 4-3 Imagen antes de aplicar aplanado.
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e}

Figura 4-4 Imagen después de aplicar el aplanado grado 1.

4.3 2D Image (imagen en 2D)

La herramienta Imagen en 2D, se encuentra localizada en la barra de herramientas cuyo

icono lo podemos observar en la Figura 4-5

#

2.
Figura 4-5 Herramienta Imagen en 2D
La herramienta 2D Imagen se utiliza para desplegar la imagen en dos dimensiones, esta
herramienta es Gtil en todos los canales. Con la imagen desplegada en 2D, se puede medir
directamente sobre la imagen algunas caracteristicas geométricas en término de distancias

lineales en cualquier direccion.

En la Figura 4-6 se muestra una imagen 2D, sobre la cual se realiza la medicién de uno de

los lados de un hexagono parte del el ojo de una libélula, una vez desplegada la imagen de
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cualquiera de los canales es posible posicionar cursor sobre laimagen presionando el botén
izquierdo sobre el punto inicial, con el boton oprimido jalamos la linea hasta el punto final

de la medicion, sobre la imagen se despliega la informacion de la longitud de la linea y el
angulo de inclinaciéon respecto a un plano vertical.

Punto Inicial

| Punto final

33.32 ym -83.3°

1
0.0 1: Height 80.0 ym
22um

Figura 4-6 Medicion de cara del hexagono formado por un ojo de libélula, imagen cortesia de IPN
CNMN,

4.4 3D Image (Imagen en 3D)

La herramienta Imagen en 3D, se encuentra localizada en la barra de herramientas cuyo
icono lo podemos observar en la Figura 4-7

A

Figura 4-7 Herramienta Imagen en 3D
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Cuando se usa esta herramienta la imagen se despliega 3 dimensiones, dicho de otra forma
la imagen desplegada en la computadora se muestra en perspectiva donde se puede
percibir en ejes X, Y y Z el volumen de la imagen es decir la imagen topografica, debido a
esto el canal que normalmente de despliega con esta herramienta para mostrar en 3D la
imagen obtenida es el canal Height, debido a este canal esta imagen estan formados por
informacion en unidades de longitud, y en el resto de los canales obtenidos por el
Microscopio de Fuerza Atémica uno de los ejes esta en voltaje por lo tanto no es comun

gue se maneje en 3D, es mas comun en 2D.

Algunos de los pardmetros que pueden ser especificados en la imagen (como se puede
observar en el panel de parametros del lado derecho de la Figura 4-8) son: rotacién en los
ejes X, Y y Z, acercamientos, manipular la iluminacion, cambiar el tipo de proyeccion de la

imagen topogréfica, etc.

B Inputs

— Projection Perspective
— Plot Type Mixed

I~ Skin Type Ch1

I Rotation 128°

— Pitch 39.7°

- Light Rotation 359°

(~ Light Pitch 0.00°

— Light Intensity 50.0 %

-~ Specular light 80.0 %

I~ Specular reflection  80.0 %
— Specular exponent 20
I~ Label Type All
- Background Color White
t~ Zoom 121
— xTranslate -123
L yTranslate 0.00

Export...

Left Mouse [pitch and rotation)

Ctil + Left Mouse (vent drag = zoom)
Shift + Left Mouse (x and y ranslation)
Right Mouse (light pitch and rotation)
Cul + Right Mouse (vert drag = llum)

Figura 4-8 Imagen 3D obtenida del escaneo de un ojo de libélula, “esta imagen corresponde a solo
una seccion del 0jo”, cortesia IPN CNMN.
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4.5 Depth (Profundidad)

La herramienta Profundidad, se encuentra localizada en la barra de herramientas cuyo icono

L]

Figura 4-9 Herramienta Profundidad

lo podemos observar en la Figura 4-9

Esta herramienta sirve para determinar la profundidad de manera automatica entre
geometrias dominantes, por ejemplo en la Figura 4-10 se pueden observar los canales

fabricados por nanolitografia donde las geometrias dominantes son hly h2.

(5 0mege I
& Inputs

|~ Projection

= Plot Type

|~ Slon Type

I~ Rotation

|~ Piteh

{~ Light Rotatio

I~ Light Pich |
I~ Light Intensat
[~ Specular ligh}
Specular refie
Specular epd
i~ Label Type

= Background {
[ Zoom

1= xTransiate

L yTranslate

_Bwot_ |

oft Mouse [pich and 1f
i ¢ Left Mouse (vest ¢
Skt « Left Mouse [« o
ight Moute flght pilcht
™+ Right Mouse [vert

Figura 4-10 Se observan una imagen 3D de canales construidos por nanolitografia

Y los componentes geometricos dominantes hl y h2.
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En la Figura 4-11 se puede apreciar las ventanas desplegadas al activar la herramienta, en
la grafica mostrada en a) se puede apreciar la distribucion de alturas correspondientes a hl
y h2, en la ventana b) se puede observar numéricamente las posiciones de las distribuciones
h1ly h2y la distancia entre los picos de estas distribuciones lo que nos da automaticamente
la profundidad en este caso de 182.027 nm.
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-3016nm

Figura 4-11 ventana desplegada después de activar la herramienta de profundidad,
automaticamente esta funcion determina la profundidad de la muestra, en a) podemos observar la
distribucion de las alturas de las geometrias dominantes h1l y h2 y en b) se tienes los datos
numéricos.

4.6 Section (Seccion)

La herramienta seccién, se encuentra localizada en la barra de herramientas cuyo icono lo
podemos observar en la Figura 4-12
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Figura 4-12 Herramienta seccion

Esta herramienta (a veces llamada también corte transversal) sirve para obtener perfiles de

las imagenes topograficas (height), al activar este herramienta la imagen es desplegada en

dos dimensiones, en la Figura 4-13 se muestra que sobre la imagen a) se traza una linea

seleccionando el punto inicial presionando el botdn izquierdo del mouse arrastrando el

cursor sobre la imagen hasta el punto final de la Figura 4-13a), el perfil aparecera en la

ventana b), las lineas horizontales sefialadas por las flechas, estas se pueden desplazar

sobre el perfil, seccién c) se lee la informacién sobre los puntos que intersectan estas

rectas sobre el perfil trazado, como lo es distancia vertical, horizontal, longitud del perfil entre

las rectas, etc.

c)”?

>

0 4 S0 6 70 8 ym
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Spectral AMS Ampltude 335 um  Temporal Freq 0.00 Hz
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0.000 (sm) 0.000 (am) X . . .000 ( 0.000 (1sm) 0.000 (/gsm) 0.000 (ysm)

Figura 4-13 En la figura a) se puede observar la aplicacion de la herramienta section, sobre la
imagen topografica (height) se traza una linea, en la figura b) se observa el perfil trazado por la
linea sobre esta se pueden realizar mediciones con la ayuda de los ejes. Muestra cortesia de IPN

CNMN
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4.7 Crop and Split (Cortar y Dividir)

La herramienta Cortar y Dividir, se encuentra localizada en la barra de herramientas cuyo

icono lo podemos observar en la Figura 4-14

ol

Figura 4-14 Herramienta Cortar y Dividir

Esta herramienta funciona de manera similar a un zoom digital, y es utilizada para cortar y
dividir imagenes capturadas, funciona para todos los canales, las imagenes son guardadas
de acuerdo a un namero de pixeles definido por el operador del equipo. El nimero minimo
para una imagen utilizando esta herramienta es 128 pixeles, por ejemplo si una imagen fue
capturada con 256 pixeles solo es posible recortarla (crops) con 128 pixeles. Si la imagen

fue guardada con menos de 128 pixeles no es posible utilizar esta herramienta.

En la imagen de la Figura 4-15 se muestra la interface de operacion de esta funcion. En a)
se observa el area seleccionada (botén derecho del ratén) que se desea amplificar, en b)
se configura la manera en la cual se almacenara la imagen amplificada (si sera compatible
con el software actual o anterior (version 5), si se almacenaran todos los canales de
informacién en un solo archivo o un archivo por cada canal, etc.). En c¢) se encuentra el
botdn que ejecuta la accién de amplificacidn solicitada. En el &rea d) se muestra el area ya

amplificada y abierta desde un archivo por separada que almacené el software.
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Figura 4-15 Ejemplo de uso de la herramienta Cortar y Dividir

4.8 Step (Escalon)

La herramienta Escalon, se encuentra localizada en la barra de herramientas cuyo icono lo

podemos observar en la Figura 4-16

Figura 4-16 Herramienta Escalén

La herramienta Escal6n puede ser usado para determinar la altura de escalones, en la
puede observarse una imagen 3D de la cual se desea obtener la altura del escalon, este
puede ser una pelicula depositada sobre un substrato, o fabricado por nanolitografia.
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Figura 4-17 Patron 3D fabricado por medio de nanolitografia sobre silicio.

La herramienta Escalén de utiliza con el canal de topografia, en la Figura 4-18 se observa
la imagen desplegada en 2D después de activar la herramienta, sobre esta imagen usando
el boton izquierdo del mouse se traza una rectangulo como se ve en la Figura 4-18, el
programa promedia la altura dentro del recuadro y se despliega un perfil del escalon como
se puede ver en las Figura 4-18 (lado derecho) y en la Figura 4-19. Con este perfil se puede
determinar la altura, en la Figura 4-19 se puede observar que la altura promedio es de

aproximadamente 175 nm.
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Figura 4-18 Pantalla desplegada al activar comando Escaléon (Step) con una imagen 2D para
seleccionar area y determinar el escalon, a la derecha se ve la seccidon transversal del escalén

seleccionado.
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Figura 4-19 seccion transversal de escalon.
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4.9 Width (Ancho)

La herramienta Ancho, se encuentra localizada en la barra de herramientas cuyo icono lo

podemos observar en la Figura 4-20

<

Figura 4-20 Herramienta Ancho

Esta herramienta sirve para determinar el ancho de estructuras con forma “regular’ las
cuales se caracterizan por tener escalones claramente definidos, por ejemplo en la Figura
4-21 se puede observar una estructura con dos alturas, esta funcién es muy préactica para
este tipo de imagenes, ya que al activar esta herramienta autométicamente el algoritmo
despliega la informacion de las alturas promedio de toda la imagen, o en su defecto se

puede seleccionar una area especifica utilizando el boton izquierdo del mouse.
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Figura 4-21 Canales fabricados por medio de nanolitografia.
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En la Figura 4-22 se puede observar la informacion obtenida de forma grafica en la parte
inferior, en esta se muestra la distribucion de las estructuras definidas por b) y que puede
tener informacién como el ancho en el eje X, ancho en el eje Y, el area, posicion del

centroide con respecto a los ejes X, Y.

300 40 idortly ns of rtmest

R cbtan cokoned Seatises and lyrgest

e

Figura 4-22 Pantalla de resultados de la funcion with, en esta se despliega la distribucion de
alturas de un area selecionada de geometrias regulares.

4.10 Roughness (Rugosidad)

La herramienta Rugosidad, se encuentra localizada en la barra de herramientas cuyo icono

lo podemos observar en la Figura 4-23

R:—f-{-"

Figura 4-23 Herramienta Rugosidad
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Esta herramienta sirve para determinar la rugosidad de la superficie de una muestra, antes
de utilizar esta funcion es necesario pre-procesar la imagen con las herramientas Plane fit,

o Flatten si es necesario. Algunos de los parametros que se obtiene con esta funcion son:
e Rugosidad promedio (Ra) de toda la imagen o de un area seleccionada.
¢ Rugosidad rms (Rq) de toda la imagen o de un &rea seleccionada.
¢ Rango vertical Z de toda la imagen o de un area seleccionada.
e Area de la superficie de toda la imagen o de un area seleccionada.
e Altura media de toda la imagen o de un area seleccionada.
e Asimetria 0 sesgo
e Curtosis

e Conteo de picos y valles.

4.11Ejemplo de aplicacion de Nanoman

Esta herramienta se puede utilizar para realizar procesos de nanolitografia, estudio de
resistencia al desgaste de materiales y manipulacion de particulas como lo son proteinas,

etc.

El siguiente ejemplo es la impresion de un patron realizado sobre una superficie de parafina
pulida por medio de ultra micrétomo EMUCY7, Leica, Alemania). En la Figura 4-24 se puede
observar la trayectoria (lineas) usando el mouse, la punta de la viga seguira esta trayectoria

aplicando una fuerza sobre la superficie, este proceso se llama rayado (scratch), existen
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otros procesos para trazar patrones con las técnicas de Dip-Pen, u oxidacion. En este caso
solo se presenta el caso de rayado. El primer paso consiste en tomar una imagen de donde
se va a realizar el rayado, el siguiente paso es definir el patron a realizar sobre la superficie
y que en la Figura 4-24 consiste de las letras IPN pero podria ser otra figura geométrica con

un mayor nivel de complejidad.

N .&]‘dj_] 1491 nm

00 [ (o) 20um

Figura 4-24 Lineas de trazo, usando la herramienta de trayectoria “path” por lineas.

Una vez terminado el experimento de nanolitografia por la técnica de rayado, el tltimo paso
es utilizar el propio AFM como herramienta de visualizacion para ver el resultado de la
litografia. En la Figura 4-25 se puede observar la imagen obtenida después del rayado, con

un vista en 3D, lo cual confirma que el experimento se realiz6 exitosamente.
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e}

10 um

Figura 4-25 Impresion sobre superficie por medio de AFM-nanolitografia, utilizando la técnica de
rayado (scratch)
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Conclusiones

El MFA es una herramienta que permite caracterizar la superficie de una gran cantidad de
materiales. La informacion se puede utilizar para correlacionar otras propiedad o con otras
técnicas analiticas. EL MFA presente en el IPN CNMN permite realizar varios de estos
analisis, aunque esta no es una lista exhaustiva, por lo que en el futuro se podran medir
otras propiedades en otros materiales que son de gran utilidad para la comunidad politécnica
y externa a la cual el IPN CNMN le da servicio.

Este trabajo servird como punto de partida para la elaboraciéon de un libro que presentara
material sobre esta técnica de caracterizacion en idioma espariol, en virtud de la ausencia

de este material en espafiol en el entorno latinoamericano.
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