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PREFACIO

El Microscopio de Efecto Tunel (MET) es un instrumento de analisis muy util
dentro del campo de la Ciencia de los Materiales.

El MET que hemos construido nos permite obtener imagenes con resolucion
atdmica de superficies metalicas y semiconductoras al ambiente, pero el proyecto en
realidad apunta a construir un MET que muestre imagenes de alta resolucién en
soluciones electroliticas. La construccion de un MET que funcione en medio liquido nos
permitira estudiar in situ las interfaces solido-liquido durante procesos de intercalacion
cationica y/o redox. Pienso que la presente tesis nos acerca bastante a nuestro objetivo.

El MET fue desarrollado en el Laboratorio de Peliculas Delgadas de la Facultad
de Ciencias de la Universidad Nacional de Ingenieria. Tuvimos un apoyo especial del
Laboratorio de Superficies del Departamento de Fisica de la Universidad de Chile con

quien colaboramos mutuamente.

Los resultados parciales del presente trabajo fueron presentados en:

-Seminario Software Cientifico: Fisica y Matematica organizado por
CONCYTEC.

-X1 Simposio Peruano de Fisica.

-Sociedad Peruana de Microscopia.Electronica.



RESUMEN

En esta Tesis se presenta el disefio, la construcciéon y la puesta en marcha del
primer Microscopio de Efecto Tunel con resolucion atomica desarrollado en el Pert, que
opera a presion atmosférica. Se detallan las etapas mecénica, electrénica y de
computacion.

Se muestran las primeras imagenes con resolucion atémica de grafito pirolitico
altamente orientado obtenidas con este microscopio en condiciones de temperatura
ambiente y presion atmosférica.

El cabezal del microscopio es de pequefio tamafio (< Icm’) y masa (< 3 g), utiliza
un arreglo concéntrico de dos piezotubos que compensan la deriva en temperatura. El
mecanismo de aproximacion gruesa utiliza el método de deslizamiento inercial mediante
control electréonico automatico y no necesita de componentes mecéanicos adicionales lo
que le da al microscopio una alta frecuencia de resonancia y una independencia mecénica
del ambiente. El cambio de puntas y muestras resulta una tarea rapida.

Se incluye en esta tesis un modelo teoérico simple del tunelaje conocido como
método de dispersion. Este método considera una barrera de potencial unidimensional y
calcula la probabilidad de transmision utilizando el método WKB y un metal de

electrones libres.
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1. INTRODUCCION

Desde su invenciéon en 1981 por G. Binnig, H. Rohrer, y co-trabajadores en el
IBM Ziirich Research Laboratory, la microscopia de efecto tinel (MET) ha llegado a ser
una técnica invalorable para el analisis de superficies, permitiendo la investigacion de
estructuras superficiales en espacio real a nivel atomico. El MET puede resolver la
estructura electronica local a escala atomica de literalmente cualquier superficie sélida
conductora, en casi cualquier ambiente: en aire, en atmodsfera de gas inerte, en liquidos,
en ultra alto vacio, y desde bajas temperaturas hasta muchos cientos de grados
centigrados. Debido a su amplia aplicabilidad, El MET a sido adoptado por muchas
distintas disciplinas cientificas incluyendo la fisica del estado solido, la ciencia de los
materiales, quimica, biologia, y metrologia. El horizonte se ha ampliado ain mas al
desarrollarse técnicas de barrido relacionadas que se conocen como técnicas SXM (del
inglés Scanning X Microcopy) donde “X” representa alguna clase de interaccion entre la
punta y la superficie de la muestra. La técnica SXM mas desarrollada - aparte del MET -
es la microscopia de fuerza atomica conocida por SFM (en inglés Scanning Force
Microscopy), inventada en 1986 por G. Binnig, C.F. Quate y Ch. Gerber en Standford.
University. SFM permite también el estudio a nivel atomico de superficies de aislantes.

El principio del MET es simple: una punta muy fina se mantiene cerca de la
muestra mediante un sistema de realimentacion, y haciendo un barrido de la punta sobre
la muestra obtenemos una imagen a partir de la sefial de realimentacién (Fig. 1.1). Tanto
la punta como la muestra son conductoras, y al aplicar un pequefio voltaje entre la punta
y la muestra una pequefia corriente tunel empieza a fluir, siempre y cuando la distancia
punta-muestra sea muy pequefia (del orden de 1 nandémetro). Esta corriente es
fuertemente dependiente de la distancia y al medir la corriente podemos determinar la
distancia. La punta se mueve mediante ceramicos piezoeléctricos, que cambian de
dimension al aplicarles voltaje. La resolucion del MET es muy alta, hasta la escala

atomica, i.e. 1 A lateralmente y 0,01 A verticalmente.



Fig. 1.1

sistema de
realimentacion

En el MET la imagen sc forma haciendo un barrido de una punta muy afilada sobre la
muestra. Un sistcma de realimentacién manticne Ja distancia punta-muestra (alrededor
de 10 A) constante controlando cl voltaje aplicado al piczoclemento z. La distancia se
determina midiendo la corriente tinel entre la punta conductora y la muestra conductora.
Esta corriente es fuertemente dependiente de la distancia. Cuando se hace que la punta
haga un barrido sobre la muestra aplicando voltajes apropiados a los piczos-x ¢y, cl
sistema de realimentacion ordena al piczo-z que mueva la punta de tal forma que siga la
superficic a una distancia punta-muestra constante. La sefial de realimentacion provee
informacién de la topografia de la superficic y graficando ecsta sefial, genecramos una
imagen. La imagen cn la figura es una imagen real de un monocristal de grafito. tomada
con nuestro MET. La distancia entre puntos claros (dtomos de la primera capa atémica
superficial) es de 2,46 A.

En el presente trabajo detallaremos las etapas mecanica, electronica y de

computacion de las que consta el primer MET disefiado en el Perd. Nuestro MET

funciona en atmosfera de aire y a temperatura ambiente.

1.1 ANTECEDENTES

Las aplicaciones experimentales de tunelaje fueron iniciadas alrededor de 1960

por Giaever y otros. Pero no fue la juntura metal-vacio-metal la que estuvo bajo estudio.

Como lo dijo Giaever' “Para ser capaz de medir la corriente de tunelaje los dos metales deben

de estar separados no mas de 100 A, y nosotros decidimos desde el principio no usar aire o

vacio entre los dos debido a problemas con las vibraciones". En su lugar, los experimentos

utilizaron junturas metal-aislante-metal. Estas junturas de tunelaje han sido la herramienta

estandar para investigaciones experimentales en superconductores desde entonces, y fueron



utilizadas, por ejemplo, para realizar confirmaciones precisas de la teoria BCS ( Bardeen,
Cooper y Schrieffer) sobre superconductividad.

Binnig y colegas no fueron los primeros en trabajar en un microscopio basado en una
punta de barrido. En 1971 se reportd la primera observacion del tunelaje metal-vacio-metal
por Young y colegas®>. Ellos crearon ademas un instrumento el cual tenia todos los
componentes basicos de un MET. Al instrumento se le llamo el “topografiner”,’ pero
principalmente debido a problemas de vibracion, éste no podia ser operado en el rango de
tunelaje. En cambio trabajo en el modo de emisién de campo, con una distancia punta-
muestra de algunos cientos de angstroms. Esta operacion limito la resolucion a 30 A en la
direccién vertical y 4000 A en las direcciones laterales.

La exitosa combinacion del barrido de una punta mediante piezoeléctricos y del
tunelaje a través del vacio fue por primera vez demostrada en 1981 por Binnig y
colaboradores,” su invencion marcé un hito en la ciencia de los materiales. Ellos inventaron un
instrumento que pondria el mundo de escala nanoscdpica a nuestro alcance. El impacto que
este instrumento causo en la ciencia fue razon para que Binnig y Rohrer recibieran el Premio
Nobel de Fisica en 1986.

El proyecto de construccion de nuestro MET empez6 en Enero de 1995 en estrecha
colaboracién entre el Laboratorio de Microscopia Tinel del Departamento de Fisica de la
Universidad de Chile a cargo del Dr. Boris Chomik. y el Laboratorio de Peliculas Delgadas

de la Facultad de Ciencias de la Universidad Nacional de Ingenieria.

1.2 OBJETIVOS DE LA TESIS

Nuestro principal propdsito es el construir un MET que opere en atmosfera de aire y
a temperatura ambiente, y principalmente que tenga resolucion atomica. La necesidad de un
instrumento de este tipo en nuestro laboratorio ya ha sido sefialada. La construccion de un
MET en nuestro laboratorio nos pone a la vanguardia de la Instrumentacion Cientifica en el
Pert.

En la presente tesis se detalla las etapas mecanica, electronica, y de computacion del

primer MET construido en el pais. Mostramos las primeras imagenes con resolucion atdmica



obtenidas con este instrumento. Las imagenes son de un monocristal de grafito y fueron
tomadas en ambiente de aire a presién atmosférica y temperatura ambiente.

Pensamos que el presente instrumento sera de gran ayuda para el andlisis estructural
de las superficies de las peliculas delgadas metalicas que se desarrollan en nuestro laboratorio.
Con unas pequefias modificaciones, nuestro MET podré operar en medio liquido, lo que nos

permitira estudiar in situ las interfaces sélido liquido.



2. ASPECTOS GENERALES DE UN MICROSCOPIO DE EFECTO
TUNEL

En este capitulo describiré los métodos y la instrumentacion del MET.> Esta
descripcion nos dara también un entendimiento general de cualquier otro microscopio de
barrido del tipo sonda, pues estos microscopios deben de solventar los mismos problemas de
disefio que el MET. Aqui abordaré las principales partes de un MET: el cabezal mecanico, la
electronica, la computacion, y la punta. Creo conveniente incluir previamente una breve

descripcion del principio de tunelaje y de los modos basicos de operacion.

2.1 PRINCIPIO DEL TUNELAJE

Existen dos modos de abordar tedricamente el efecto del tunelaje en el MET. El
primero se conoce como el modelo de dispersion, donde la ecuacion de Schrédinger se
resuelve acoplando una onda incidente con una onda reflejada y transmitida. Este modelo es
simple, sin embargo, el calculo de la probabilidad de transmision puede ser muy dificil.
Simmons’ soluciono este problema en una dimension utilizando el método WKB y un metal
con electrones libres, lo que es un modelo muy simplificado. El segundo método se le conoce
como el del hamiltoniano de transferencia,® en donde la punta y la muestra se consideran dos
sistemas independientes con una interaccion débil. Ambas teorias han sido utilizadas con éxito
en uniones planas donde la distancia de separacion es de 10 nm y el tunelaje es esencialmente
unidimensional debido a la fuerte dependencia de la distancia. El gap de tunel en el MET es
mucho méas pequefio, cerca de 1 nm, y la punta se supone aguda y no plana. Esto nos hace
dudar sobre el método del hamiltoniano de transferencia porque éste esta limitado a una
interaccion débil entre los electrodos. Sin embargo, es ampliamente utilizado ya que permite
la incorporacion de muchas particulas y efectos inelasticos en geometrias tridimensionales.

A continuacion daré una breve explicacion del método de dispersion el cual nos
permite mostrar la dependencia exponencial de la corriente de tunelaje respecto a la distancia

punta-muestra.



2.1 1 METODO DE DISPERSION

Consideremos dos electrodos 1 y 2 (muestra y punta respectivamente en nuestro
modelo) muy cerca uno de otro y separados por el vacio. Si la barrera es lo suficientemente
delgada, los electrones pueden fluir a través de la barrera entre los electrodos mediante el
efecto tiinel. Encontremos la densidad de corriente de tunelaje.

Inicialmente consideremos la densidad de corriente que fluye del electrodo 1 al 2.
Tomemos el eje x normal a la superficie de las placas conductoras y consideremos aquellos
electrones con una determinada componente de velocidad v.. En un intervalo de tiempo &,
todos los electrones de esta clase que se hallen a una distancia v,df deben de pasar la barrera
siempre que se les multiplique por la probabilidad de penetrar la barrera D(Zz,) donde I es la
energia cinética de los electrones en la direccion x. Silas placas tienen superficie 4, el nimero
de electrones que pasan la barrera en un intervalo de tiempo dr es igual al nimero de ellos

contenidos en el volumen V.

V, = Av.4dl, 2.1
multiplicado por D(E,) (Fig. 2.1).
Vv
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Fig. 2.1 En cstec modeclo cl clectrodo I representa a la muestra y cl electrodo 2 a la punta. El aislante

es cl vacio. Entre punta y muestra hay una voltaje J/.

Por lo tanto, si di(v,) es el nimero de electrones por unidad de volumen con velocidades
entre v, y v +dv,, €l nimero de electrones con este rango de velocidades que atraviesan la

barrera es

N:= Drﬂx)d”ﬁ’:)lf;_ = D(Er)d”[/'i’r) A"J«'dﬁ 22



Reemplazando en (2.2) el valor de dn(v,) (ver apéndice A) y realizando el cambio F5,="mv,’,

y L, =%m(v,>+v), tenemos que la densidad de corriente que fluye del electrodo 1 al 2 es

Ji= 1@'3 J D(E, )drxj NE)dE., 23

donde I, es la maxima energia cinética de los electrones en el electrodo.

La densidad de corriente que por efecto tinel fluye del electrodo 2 al 1 se calcula de
una manera similar. La probabilidad de tunelaje D(F,) es la misma en ambas direcciones.
Considerando electrodos similares, y como el electrodo 2 esta a un potencial positivo V,

respecto al electrodo 1, la funcion Fermi-Dirac se escribe como f{Zs+¢¥); entonces,

4dmme
J:=

j D(E.)dE. j F(E+eV)dE.. 2.4

El flyjo neto de electrones J=J;-/; a través de la barrera es

4
J=( j D(EJdE) =5 J[f(r) J(E + el ))dE,. 25
Si hacemos
47nne Jf(f)dfr, i
)’
4
Pl j AE+ eV)dE,, 2.7
0
y a=a;-a;, la ec. (2.5) se convierte en
Em
J= [ D(E.Jad.. 2.8
0

La probabilidad D(Z,) que un electron pueda penetrar una barrera de potencial de
altura V(x) (se asume que la barrera esta en la direccion x como se muestra en la Fig. 2.2) esta

dada por la aproximacién WKB (los detalles de su calculo se encuentran en el apéndice B)



DI, )=¢ xp[—j(;-E J [2m(V(x) - Ex)]%dx}, 2.9
7
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Fig. 2.2 Barrera de forma genérica entre dos clectrodos metalicos separados por ¢l vacio.

Escribamos’ V(x)=n+¢(x), con referencia a la Fig. 2.2,donde 7 es el nivel de Fermi
del electrodo negativo, y ¢(x) es la altura del potencial por encima del nivel de Fermi.

Realizando este reemplazo en la (2.9) e integrando (utilizando (C.8) del apéndice C), tenemos
_ 1
D(E,) =~ exp|i—A(77+¢—Ex)2jI, 2.10

donde ¢, la altura media de la barrera por encima del nivel de Fermi del electrodo a potencial

negativo, es.

e 1 52
- )dx, 2.11
¢ £¢(x) ¥

La sustitucién V(x)=n+q(x) supone que el ancho As dc la barrera cn cl rango E,>/(x)>7 es constante ¢
igual al ancho de la barrera cn el nivel de Fermi. Esto sc justifica pues 4s varia muy lentamente debajo
del nivel de Fermi (Fig. 2.2), y la integral cs apreciable solo cuando I£,~7).



A= (47[%)(2)71)”2. 2.12
7

Reemplacemos (2.10) en (2.8). En el apéndice D se evalia @ a 0°K (la funcion Fermi-
Dirac varia muy poco entre 0°K y la temperatura ambiente) y se detallan los célculos de la
integral (C.8) y de las aproximaciones a voltajes pequefios (en el MET el voltaje punta-
muestra I’ es de 50 mV aproximadamente). Luego tenemos que la densidad de corriente tanel

neta es

1 1
J=J, 3V exp(—A4g?), 2.13

donde J,=/(2m)"?/As](e/h)’>.
Para apreciar mejor la dependencia de la corriente tinel con la distancia, haganios

K=(2m)"(e/m)? ¢ *, O=(42/h)(2m)" y escribamos As como z. , luego (2.13) toma la forma
14 =
J=K ———exp(—Q\/gz). 2.14

La principal caracteristica de (2.14) es la dependencia exponencial con z (distancia

punta-muestra). Evaluando O vemos que vale 1,025 (€V)™? A™. Un cambio en la distancia
tanel de 1A, con ¢ =4 eV, hara cambiar la corriente tnel aproximadamente en un orden de

magnitud. Si la corriente tinel se mantiene constante dentro de digamos 2%, entonces el gap
z se mantendra constante dentro de 0,01 A . Es este hecho, el que sirve de base para
interpretar la imagen como un simple contorno a altura constante por encima de la superficie.
Desafortunadamente, este modelo simple falla justamente cuando las imagenes se
tornan interesantes. Cuando movemos una punta atomicamente fina sobre un plano de
atomos manteniendo la corriente constante, dandonos una imagen con corrugaciones por
debajo de 1 A, no esta claro que distancia debe de hacer el papel de z en (2.14). Ademas, ya
que el tunelaje involucra estados en el nivel de Fermi, los cuales de por si pueden tener una
estructura espacial compleja, debemos esperar que la estructura electronica de la superficie y
la punta interaccionen en una forma compleja, esto llevd a muchos investigadores a
considerar el problema de tunelaje tridimensionalmente.”> A continuacion daré las premisas

de este modelo, pero su discusion a fondo la pospondré para un siguiente trabajo.



2.1.2 METODO DEL HAMILTONIANO DE TRANSFERENCIA

Para distancias punta-muestra de interés en el MET, del orden de 4 A o mas,
consideraremos la interaccion superficie-punta como extremadamente débil. Luego, es natural
calcular la corriente tinel con la teoria de perturbaciones de primer orden, la cual es

esencialmente exacta en este caso. A bajas temperaturas, esta corriente es

r=225 FEMNI- S B, +eV M, [ 6E, ~E,) 218
i

Ly

donde, M,, es la matriz de tunelaje, f{I;) es la funcidén de Fermi, V es el voltaje a través de la
barrera, y I, es la energia del estado #, donde # y v recorren todos los estados de la punta y
superficie respectivamente.

Bardeen mostré® que la matriz de tunelaje M,, puede ser escrita en una forma
particularmente conveniente, que requiere solo el conocimiento de las funciones de onda de

los dos electrodos por separado. Especificamente
R i T ‘
M, =—[dS-(¥,V¥, - ¥,V¥.), 2.16
2m
donde ¥, es la funcién de onda, y la integral es sobre cualquier plano en la region de la
barrera. La cantidad entre paréntesis es justamente el operador corriente. En principio (2.15)
y (2.16) son todo lo que se necesita para calcular la corriente, y por lo tanto la imagen del

MET. Si la punta puede ser considerada como un hemisferio con una funcién de onda s, la

corriente tinel puede ser aproximada en el limite de bajos voltajes como’

I ocVp, (g Ep)pu(Er) 2.17

donde p,(7 o;Ep) es la densidad superficial de estados de la muestra en el centro de la punta y
PuLr) es la densidad de estados de la punta en el nivel de Fermi (frecuentemente considerado
constante). La ec. (2.17) muestra que la punta sigue un contomo de densidad de estados
superficiales constantes. A bajos voltajes, solo los estados cercanos al nivel de Fermi
contribuyen al tunelaje. Consideremos ¢ como la altura de la barrera tunel, entonces para
voltajes comprendidos en el rango ¢/e>V>1V, la formula anterior debe de ser modificada

como sigue

10



cl’

I=[p,(E)D(E,V)dE, 2.18

donde p.(Z2) es la densidad superficial de estados de la muestra y D(%, V) es la probabilidad de
transmision de la barrera a un voltaje V. D puede ser calculada por el método WIKB como lo

hemos hecho en (2.9).
2.2 MODOS DE OPERACION

Los tres modos principales de operacion del MET son topografia, espectroscopia I/'V
(corriente vs. voltaje) y espectroscopia 1/Z (corriente vs. altura). Existen otros modos de

operacion pero los citados son los principales.
2.2.1 TOPOGRAFIA

Los dos modos més comunes de topografia son los modos de corriente constante y
altura constante. El modo de corriente constante es el primero histéricamente y el mas
utilizado. El MET mueve la punta sobre la muestra, manteniendo una corriente tinel
constante (y por lo tanto una distancia punta-muestra constante). EIl MET utiliza un sistema
de realimentacion para mantener la corriente constante. Cuando detecta un aumento en la
corriente tinel, la compensa alejando ligeramente la punta de la muestra y viceversa. El dato z
en este modo es el voltaje aplicado al piezoeléctrico encargado de mover verticalmente la
punta. La velocidad de barrido es tipicamente de 1um/s y esta limitado por el sistema
mecanico. Este modo es ideal para barrer superficies que no son atdmicamente planas.

En el modo de altura constante, se fuerza a que el sistema de realimentacién responda
muy lentamente. Cuando la punta barre la superficie, el sistema de realimentacion responde
solamente al la pendiente promedio de la superficie y la variacion en la corriente se utiliza para
formar la imagen. Una ventaja de este método es la posibilidad de utilizar velocidades de
barrido mucho mayores que la del modo de corriente constante. Un érea tipica de 1nm puede
ser medida en una fraccién de segundo. La alta velocidad de barrido, hace también que el

ruido mecanico de baja frecuencia y alta amplitud sea menos molesto. Ademas, un barrido

11



rapido minimiza la distorsién de la imagen debido a deformaciones en el piezoeléctrico
(creep) y derivas térmicas. Debido a que la realimentacion es lenta, este modo esta limitado a

regiones atomicamente lisas.

En imagenes del MET de grandes areas, la interpretacion de las imagenes como un
verdadero reflejo de la topografia de la superficie es muy buena, siempre que la muestra no
contenga regiones aislantes. Sin embargo, esto no es siempre correcto a escala atomica. El
MET sensa la densidad electronica de la muestra y esta puede desviarse considerablemente de
la posicion de lo atomos, haciendo mas dificil la interpretacion de las imagenes. También es
posible que aparezcan grandes corrugaciones debido a deformaciones elasticas en la
superficie inducidas por fuerzas atomicas entre la punta y la superficie.

La punta es un factor muy importante que debe de ser considerado en la
interpretacion de la imagenes topograficas. En las imagenes es comun observar distorsiones
relacionadas con la punta. Un efecto es debido a la existencia de multiples puntas. El tunelaje
de mas de una punta al mismo tiempo, resulta en una imagen que es la superposicion de
diferentes partes de la muestra. A una escala mayor, la forma de la punta puede resultar en
grandes distorsiones de las imagenes si la muestra tiene grandes corrugaciones. En el caso
extremo en el que la muestra contenga un pico que sobresalga de la superficie, se mostrara la

imagen de la punta en lugar de mostrar la de la muestra.

2.2.2 ESPECTROSCOPIA I'V

En este modo uno varia el voltaje entre punta y muestra para obtener espectros I/'V
de puntos seleccionados de la superficie de la muestra. Algunas propiedades electronicas tales
como el gap de energia en un semiconductor o superconductor puede ser medida
directamente. Para bajos voltajes, se puede deducir la densidad local de estados (LDOS por

sus siglas en inglés) de dl/dV vs. V mediante

dl

v o< p, (7 V)DWV), 2.19
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donde p,(7,7) es la LDOS de la muestra evaluada en el centro de la punta (7 ), y D(V)
es la probabilidad de transmision definida en (2.18). Para voltajes mayores esta relacion
debe de ser modificada.

El tipo de espectroscopia mas simple es tomar dos imagenes, una con voltaje de
punta positivo y otra con voltaje negativo (respecto a la muestra). En el primer modo se
monitorean los estados vacios de la muestra, y en el segundo caso los estados ocupados..

Un método mas avanzado es tomar curvas I/V en cada punto de la imagen. Esto
se realiza abriendo el lazo de realimentacion para medir la corriente tinel a diferentes

voltajes punta-muestra.

2.2.3 ESPECTROSCOPIA I/Z

La funcion trabajo ¢ es por definicion la energia necesaria para llevar un electron de la
superficie hasta el infinito. En la practica la funcion trabajo se mide a una distancia finita y se
promedia sobre un area finita. Es por lo tanto una propiedad global, no una local. En

contraste, la altura de barrera tinel ¢ es una propiedad local. Derivando (2.14) se tiene

ale

o —(1/z+ A[9). 2.20

El primer término //z, es mucho menor que el segundo para una distancia tipica de 10 A, por
lo tanto, puede ser despreciado. La ec. (2.20) nos muestra que la altura de la barrera puede
ser determinada cambiando la altura de la distancia punta-muestra y midiendo la corriente. La
forma practica de medir &/¢% es aplicando una pequefia modulacion de voltaje al piezo-z con
una frecuencia bastante por encima de la frecuencia de corte del sistema de realimentacion
mientras se opera el MET en el modo de corriente constante. La corriente alterna resultante

puede ser medida usando un amplificador lock-in.
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2.3 DISENO MECANICO

La etapa mecénica es la que ofrece mas dificultades en la construccion de un MET.
Para damos una idea del porqué de esta dificultad recordemos que en el MET se desea una
resolucion de 0,1 A en la direccion vertical (direccion z) y alrededor de 1 A lateralmente,
dado que para un MET la observacion a escala atomica es el principal objetivo. El area de
barrido debe de ser variable y de por lo menos 0,1 ptm. Un mecanismo de aproximacion
gruesa se debe de encargar de llevar la punta desde una distancia aproximada de 1 mm hasta

la distancia tinel con una resolucion aproximada de 100 nm.

23.1 AISLAMIENTO VIBRACIONAL

El aislamiento de vibraciones es uno de los elementos criticos para conseguir que el
MET muestre resolucion atdmica. La corrugacion tipica de las imagenes del MET es de 0,1
A, por lo tanto la perturbacion debida a la vibracién externa debe de reducirse a menos de
0,01 A.

Mucho de la fisica en que se basa el aislamiento de vibracion en el MET se puede
ilustrar por un sistema vibratorio con un grado de libertad, tal como se muestra en la Fig. 2.3.

=t

X
X Factor de
amortiguamicnte ¢
Fig. 2.3 Sistema vibratorio con un grado de libertad.

El marco del instrumento sufre las vibraciones transmitidas del piso y el aire. El
desplazamiento del marco se describe por una funcién del tiempo X{#). El MET se representa
por una masa M, montada en el marco. El problema del aislamiento de vibraciones es idear un

montaje apropiado que reduzca la vibracion transferida a la masa, es decir, minimizar su
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desplazamiento x(#). El método basico es montar la masa al marco a través de un resorte
suave como se muestra en la Fig. 2.3. La fuerza restauradora del resorte que actia sobre la
masa es
f=-k(x-X), 2.21
donde £ es la constante del resorte. Ademas una fuerza viscosa (amortiguamiento) actia entre
el marco y la masa
S = —c(x = X). 222
La ecuacion de movimiento para la masa se reduce a
P42+ wix=F()=2)X + 0l X, 2.23
donde y=c¢/2M , w,=2nf =(1)"”? y fo es la llamada frecuencia natural. /(7) representa la
fuerza transmitida del marco a la masa. Si suponemos una vibracidn sinusoidal,
X()= X, exp(iot), 2.24
el movimiento de la masa (en el estado estacionario), debe de ser también sinusoidal,
x(1) = x, exp(iwt). 2.25
Sustituyendo (2.24) y (2.25) en (2.23) tenemos que la funcion de transferencia del sistema de

aislamiento de vibraciones es

*o

Xo

& 4 ¢ - |
K(w) = =J(m1m°+ it 2.26

_&]2}2 +4}/2m2'

3

R -

0,1 - D0
] "‘\ ———

\\Hﬁ_‘___—‘ 0,3wo
0,01 -+ \““‘\\x _____ = 0,1wo

T 0

0,001 -
® cn unidades dc wo
Fig. 24 Funcion dc transferencia para un sisicma vibratorio con un grado de libertad.
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La Fig. 2.4 muestra la dependencia en frecuencia de la funcion de transferencia de un
sistema de una sola etapa. Un sistema de aislamiento de vibraciones eficiente significa un
valor pequefio de K(w). Las caracteristicas cualitativas de este sistema de aislamiento
vibracional se pueden visualizar considerando los siguientes casos:

1. A altas frecuencias, si el amortiguamiento es despreciable (»—0), la funcion de

transferencia K(@) es inversamente proporcional al cuadrado de la frecuencia de excitacion f:

K(w) = [%&) : = (“—}“—T 2.27

2. Si la frecuencia de excitacion esta cercana a la frecuencia de resonancia(f—7p), la
funcion de transferencia puede ser mayor que la unidad, es decir, el aislamiento a la vibracion

empeora. Si wg—®, entonces

@, @,
¥ on 2.28

K{mﬂ)=11+

Si el factor O es muy grande, la vibracion externa para @, seria amplificada enormemente.
Para atenuar esta excitacion resonante, se debe aplicar un amortignamiento adecuado
eligiendo un valor apropiado de y.

3. El amortiguamiento empeora el aislamiento de vibraciones a altas frecuencias.

Cuando w>Qay, la ec. (2.26) nos da

(7))
Ko)~—=—== 2.29
a

~[ss

Q| —~
Q|

La dependencia de la funcion de transferencia con la razon fp/f es ahora lineal en lugar de
cuadratica. Por lo tanto, debemos hacer un compromiso entre la suspension de resonancia y la
supresion de vibraciones de alta frecuencia. Generalmente se escogen valores de O entre 3 y
10.

Esta claro que mientras mas baja sea la frecuencia natural, mejor sera el aislamiento
vibracional. La frecuencia natural es el parametro principal de un sistema de aislamiento de
vibraciones. Facilmente podemos demostrar que para un resorte de suspension (como en
nuestro modelo) con constante de resorte %, la frecuencia natural esta relacionada con la

elongacion AL que le produce la masa M, mediante la relacion
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1, =27 |-L- 230

50
AL - JAL(cm)
Para hacer que el sistema tenga una frecuencia natural de 1 Hz, el peso de la masa debe
estirar el resorte unos 25 cm. Notemos que (2.30) es exactamente la férmula de resonancia
para un péndulo simple con longitud AL. Para aislar las vibraciones laterales, el péndulo es la
eleccion natural, luego el sistema de resorte de suspension actia como un dispositivo de
aislamiento para las vibraciones ambientales tanto verticales como horizontales.

Podemos utilizar el modelo del resorte de suspension para describir la influencia de la
vibracion exterma sobre el desplazamiento relativo entre la punta y la muestra, lo cual
deseamos minimizar. El marco sera ahora la base donde se fijan los piezotubos y la masa sera
el sistema de aproximacion de la punta. Un buen disefio del MET significa una alta frecuencia
de resonancia (un cabezal rigido). Cuando la frecuencia de excitacidn es mucho menor que la
frecuencia natural del MET, la punta se mueve junto al marco. De hecho, cuando f«fp, La ec.
(2.26) nos permite decir que

X~ Dt
Xo S

Si escogemos un disefio de MET rigido, las frecuencia bajas de vibracion no afectaran el

2.31

movimiento relativo dentro del MET.

De (2.27) y (2.31), podemos llegar a la siguiente conclusion general sobre lo que debe
ser un buen sistema de aislamiento vibracional del MET. Si llamamos f,; a la frecuencia
natural el MET, y /; a la frecuencia natural del sistema de aislamiento, luego para vibraciones

de frecuencias intermedias _f/</<fis, la funcion de transferencia total es

ro- (4 4
Jul NS S

Por ejemplo, si la frecuencia natural del MET es de 8 kHz, y utilizamos un resorte de
suspension con frecuencia natural de 1 Hz como sistema de aislamiento vibracional, la
funcion de transferencia total para frecuencias intermedias es constante e igual a 1,5x10°®. Por

lo tanto, la rigidez del MET es el factor mas importante en el aislamiento de vibraciones.
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Las principales fuentes de ruido ambiental son las vibraciones del edificio y el sonido.
Las vibraciones del edificio pueden tener amplitudes de hasta varios um. El espectro de
frecuencias esta entre 1 y 100 Hz. Las fuentes son motores, bombas y resonancia del piso. La
gente que camina en el laboratorio crea un pico adicional de 1 Hz. Las amplitudes tipicas
estan comprendidas entre 1 y 100 nm. Para ubicar nuestro MET podemos buscar una parte
poco transitada y que no tenga motores cercanos, ademas podemos escoger trabajar en horas
del dia en las que hay pocas personas en el edificio, pero esto resulta muy inconveniente. De
la teoria simple precedente podemos resumir que para que un MET tenga un buen disefio

frente a las vibraciones externas, debe de cumplir las siguientes condiciones:

- Debe de tener una alta frecuencia de resonancia (10 kHz).
- El sistema de amortiguamiento debe de tener una frecuencia de resonancia lo mas

baja posible (1 Hz).

El MET con una alta frecuencia de resonancia actuara como un filtro pasa-alto y el
sistema de aislamiento como un filtro pasa-bajo. El sistema combinado (Fig. 2.4) tiene una
alta atenuacion de ruido a través de todo el espectro (ver Fig. 2.5 y 2.6 donde se considera
una frecuencia de resonancia del MET de 8 kHz y una frecuencia de resonancia del sistema
de aislamiento de 1 Hz). En el grafico de la Fig.2.5 vemos que a mayor y mejor es la
atenuacion de la resonancia de 1 Hz pero peor es el amortiguamiento en altas frecuencias,

como se puede observar en la Fig. 2.6.

MET

Sistema de
é % aislamiento

Edificio

Fig. 2.4 Modclo del sistema combinado MET-sisiema dc aislamicnto. El MET actia como un filtro
pasa-alto y cl sisicma de aislamicnto (mesa de amortiguacion) como un filtro pasa-bajo.
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Fig. 2.5

Fig. 2.6

K(Hx10°

K(hHx10®

1=0,05rad/s
0,8 + /
0,6
0,4 +
v=0,1Trad/s
0.2 - i
0 =ttt
0 20 50 80 110 140 170 200
Frecuencia (Hz)
Respuesta en frecuencia del sistema combinado para bajas frecuencias. Véase la atenuacion
para vibraciones que coinciden con la frecuencia resonante de 1 Hz.
(o
54 y=0,17rad/s
3
4 o=
3 -
7 v=0,05rad/s
I ra
1 /
0 S s e s LR —|——L—..-v‘~=‘==-=‘
0,5 2 385 5] 6,5 8 9,5

Frecuencia (kHz)

Respucesta cn frecuencia del sistema combinado para altas frecuencias. La respucsta cs muy

buena salvo para vibracioncs extcrnas cercanas a la frecuencia de resonancia del MET (8
kHz cn esle ¢jetnplo).

Hacer que el sistema de aislamiento de vibraciones tenga una baja frecuencia de

resonancia no es muy complicado. Segun (2.30), vemos que debemos procurar que la

elongacion del resorte sea mayor que 25 cm. Esto lo podemos lograr colocando el MET

sobre una base muy pesada de marmol la cual conseguira un estiramiento adecuado. Como

hemos dicho anteriormente, siempre es necesario cierto amortiguamiento. Si utilizamos un
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resorte de suspension hecho de jebe, tendremos suficiente amortiguacion interna proveniente

del material, pero si usamos resortes de metal sera necesario un amortiguamiento adicional.

Por otro lado, para hacer que el MET tenga una alta frecuencia de resonancia,
generalmente implica un disefio pequefio y rigido. Como veremos mas adelante, el disefio de
MET mas utilizado es el que esta hecho en base a piezoeléctricos cilindricos (piezotubos). ™

En el modo de flexion (es decir cuando hacemos que el piezotubo se flexione para
que la punta barra un area determinada), la frecuencia de resonancia mas baja para un
piezotubo cilindrico de longitud /, didmetro externo D y didmetro interno d, fijo en un

extremo es
D?* +d*?
f=0,14 ’K—\/( /: ), 2.33
0

donde Y es el moédulo de Young, y o la densidad del material. Por lo general, el espesor del

piezotubo es mucho menor que D, luego D~d, y la ecuacion anterior se escribe

f=02 zg 2.34
p
Hacer que la frecuencia de resonancia sea lo mas alta posible nos permitira realizar barridos
mas rapidos (alcanzar lo que se denomina observacion en tiempo real) y un mejor rechazo de
las vibraciones ambientales. Como vemos de (2.34) esto lo podemos lograr haciendo /
pequefio, mientras mas pequefio mejor. El diametro D no puede ser muy grande, ya que a
mayor razon D/, menor sera el 4rea de barrido, lo cual no se quiere.

La frecuencia de resonancia mas baja, en el modo de estiramiento (a lo largo del eje

del cilindro) para un piezotubo cilindrico fijo en un extremo es

1 ’Y
=il 2.35
J 41\ p

Vemos que la frecuencia de resonancia en este modo es independiente de la seccion
transversal del piezotubo. Esta frecuencia de resonancia es la mas crucial para el MET ya que
corresponde a un movimiento perpendicular a la muestra. Aqui también, a menor / mayor es

la frecuencia de resonancia y mejor es el rechazo de las vibraciones ambientales.
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2.3.2 ESTABILIDAD TERMICA

Las imagenes con resolucion atoémica y los experimentos de espectroscopia pueden
ser severamente perjudicados por la inestabilidad térmica. El anlisis térmico debe considerar

cada elemento del lazo mecanico de la Fig. 2.7(a).

Tuestra IMuestra
/ e
Punta I |
o A~ —— =l =
g +——— Punta
? i
_i = ¥ Piezotubo de ““[+— Lazo mecdnico
, C Lazo mecédnico ) i bamido —s
i
!
@ )
Fig. 2.7 (a) Lazo mecanico del MET. (b) Diagrania csquematico del lazo mecéanico entre punta y

muestra de un MET tipico. El piczotubo cerdmico sc utiliza para desplazar la muecstra
horizontalmente respecto a la punta. El lazo mecdnico representa cl sistema de
aproximacion gruesa, cl de aproximacion fina y la punta cn si. Estc sistema sc encarga de
desplazar la punta cn direccion perpendicular a la muestra.

Imaginemos que el elemento de barrido sea un piezotubo ceramico y que el lazo
mecanico este construido de acero inoxidable (ver Fig. 2.7(b) para una representacion
esquematica de lazo mecanico). El material cerdmico tiene un coeficiente de dilatacion
térmica de 2x10° K™ y el acero de 20x10° KK . Si la longitud del piezotubo de barrido es de
10 mm, el cambio de longitud por unidad de temperatura sera (20-2)(10° K*)(10 mm)=200
nm/K. Supongamos que para una medida de espectroscopia en la que tomamos muchas
medidas de corriente tinel para una posicion determinada de la muestra durante un lapso de
tiempo de 10 ms, deseamos que la corriente tinel sea estable en un 5%. Esto requiere que la
estabilidad de la distancia tinel sea mejor que 0,03 A durante la medida. Para esto
necesitamos una estabilidad térmica de aproximadamente 10° . Tal grado de estabilidad es
muy dificil de conseguir ain para intervalos de tiempo tan cortos.

Para solucionar este problema, al igual que para el aislamiento de vibraciones, el MET

debe ser lo mas pequefio y con la menor cantidad de piezas posible.
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Adicionalmente, debemos utilizar un disefio simétrico, por lo menos para el
movimiento lateral. Para el movimiento axial, la compensacion es mas dificil, pero si
escogemos materiales con coeficientes térmicos muy similares, el problema puede ser
parcialmente resuelto. Lo ideal seria utilizar el mismo material, y con un piezotubo esto se
puede conseguir con un disefio que conste de dos piezotubos concéntricos. Uno de los
piezotubos se encargara del movimiento lateral de la muestra y el otro del movimiento axial
de la punta. Es este disefio el que hemos utilizado en nuestro MET y lo detallaremos mas

adelante.

2.3.3 ELEMENTOS DE DESPLAZAMIENTO X, Y, Z

Hasta el momento todas las imagenes publicadas han provenido de instrumentos que
utilizan elementos piezoeléctricos para el movimiento lateral (barrido) de la punta sobre la
muestra y para el movimiento vertical (que determina la distancia punta-muestra).

La meta de disefio principal para los elementos de traslacion es hacerlos lo mas
rigidos posible para un rango dado de barrido. Las caracteristicas méas importantes son las
frecuencias de resonancia tanto para los movimientos laterales (de barrido) como para los
verticales. Estas frecuencias deben de estar definitivamente arriba de 1 kHz; se han logrado
obtener frecuencias arriba de 30 kHz; frecuencias arriba de 100 kHz son posibles de obtener.
Es muy importante tener frecuencias de resonancia altas no solo porque ellas determinan la
velocidad de barrido, sino también porque determinan su rigidez contra la vibracion.

El efecto utilizado en los elementos piezoeléctricos del MET es el efecto
piezoelécirico inverso, que consiste en que se desarrolla un esfuerzo cuando se aplica un
campo eléctrico. La definicion de los parametros para describir el efecto piezoeléctrico se
destacan en la Fig. 2.8. Aplicamos un voltaje V en una pieza rectangular de material
piezoeléctrico. Con la convencion estandar, llamamos a las direcciones x, y, z como 1, 2, 3
respectivamente. Como resultado de este voltaje aplicado, se genera un esfuerzo en el
material. La componente xx del tensor deformacion es S;—0x/x, y la componente zz es

S3=62/ Z.
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Los coeficientes piezoeléctricos se definen como las razones de las componentes de

deformacién sobre las componentes de la intensidad de campo eléctrico aplicado, por

ejemplo,
d, = E’—, 2.36
E3
y
dy, = -51, 2.37

Ceramicos de titanato circonato de plomo.- PbZrO; y PbTiO; puros y sus soluciones

solidas son ferroeléctricas, y exhiben un dipolo eléctrico permanente ain en la ausencia de un
campo eléctrico externo. Los elementos piezoeléctricos utilizados en los microscopios de
efecto tunel son varias clases de cerdmicos de titanato circonato de plomo (PZT)." Los
ceramicos PZT se hacen quemando una mezcla de PbZrO; y PbTiO; junto a una pequefia
cantidad de aditivos a alrededor de 1350 °C bajo condiciones de estricto control. El resultado
es una soluciéon solida. Macroscopicamente es isotropico, consiste en pequefios cristales
ferroeléctricos orientados al azar. Luego del maquinado y la metalizacion (electrodos), se
aplica un campo eléctrico intenso por un tiempo suficientemente largo, por ejemplo 60 kV/cm

por una hora, generando una fuerte piezoelectricidad.

" PZT cs una marca comercial de los cerdmicos piczocléctricos de titanato circonato de plomo de uno de sus

productores mas grandes, Vernitron. Sc usa comiinmente cn la literatura cientifica.
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Existen otros parametros aparte de los considerados en (2.36) y (2.37), los cuales son
importantes para las diversas aplicaciones en microscopia tinel (ver Tabla 2.1). Uno de estos
parametros es la temperatura de Curie, T,. A temperaturas mas altas que 7 se pierde la
ferroelectricidad y se produce una degradacion irreversible de la propiedad piezoeléctrica del
material. Esta degradacion también se da en menor escala para temperaturas cercanas a 7o,
por lo que cada material piezoeléctrico tiene una temperatura maxima de operacion, la cual es
mucho menor que su temperatura de Curie.

Hay que tener en cuenta que los coeficientes piezoeléctricos varian con la
temperatura, esto debe de tenerse muy presente cuando se utilice el MET a temperaturas
bajas o altas.

Si aplicamos un fuerte campo eléctrico en una direccion que no sea la de polarizacion,
la propiedad piezoeléctrica sera alterada o anulada. En las especificaciones del material existe
el parametro £ el cual nos indica cual es el valor maximo que puede tener un campo eléctrico
alterno que no produzca depolarizacion.

La cantidad Oy que aproximadamente indica el nimero de vibraciones que se puede
mantener sin una reduccion substancial de la amplitud, es una medida de la pérdida de energia
mecanica interna del material; mientras mayor sea Oy, mas pequefia sera la pérdida interna.

Probablemente la mejor medida de la efectividad de un material piezoeléctrico es su
constante de acoplamiento electromecanico, k, definida como la razon entre la energia
eléctrica convertida en energia mecanica, y la energia eléctrica invertida. Los materiales PZT
probablemente son los mas eficientes entre los materiales piezoeléctricos conocidos; sus
valores de k estan comprendidos entre 0,5 y 0,7 (Ver Tabla 2.1). Como referencia, el cuarzo
tiene una constante de acoplamiento de 0, 1.

En contraste con los monocristales piezoeléctricos como el cuarzo, la
piezoeléctricidad en los materiales PZT decae con el tiempo debida a la relajacion. La
constante de acoplamiento decae luego de un periodo de tiempo que va de meses a afios.

Un problema importante con los elementos piezoeléctricos es el llamado “creep”. El
creep es una respuesta lenta adicional que se produce en el tensor de deformaciones luego de

aplicar un voltaje al material piezoeléctrico. Este efecto varia en una forma logaritmica con el
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tiempo y depende de la temperatura. El creep disminuye a bajas temperaturas y a

temperaturas de helio liquido puede ser despreciado

La Tabla 2.1 muestra algunos parametros del varios ceramicos PZT usados
comunmente en el MET. PZT-5H tiene la mas alta sensibilidad, es decir, el mayor coeficiente
piezoeléctrico. Sin embargo, su temperatura de Curie es baja y su friccion interna es alta, lo
que significa que tiene un serio problema de histéresis. También, sus propiedades se alteran
considerablemente con la temperatura. Por otro lado PZT-7D, con una menor sensibilidad,
exhibe muy baja histéresis, y un efecto de envejecimiento muy pequefio. Las propiedades de
PZT-4D varian muy poco con la temperatura, para temperaturas de trabajo cercanas a la del
ambiente. Para temperaturas criogénicas, el PZT-8 tiene la menor variacion con la
temperatura. Ademas, PZT-8 tiene un alto campo de depolarizacion y una alta temperatura

de Curie, lo que lo hace adecuado para aplicaciones en altas temperaturas.

Parametro Unidad PZT-4D PZT-5H PZT-7D PZT-§
ds Arv -1,35 2,74 -1,00 -0 97
ds3 Arv 3,15 5,93 2,25 2,25
10'°N/m? 7.5 6,1 92 8,7
P g/em’ 7,6 7,5 7.6 7,6
T, °C 320 195 325 300
Eq kV/cm (rms) >10 4 >10 >15
Qnm 600 65 500 1000
k -0,60 -0,65 -0,48 -0 51
Envejecimiento K/década de -1,7% -0,2% -0,006% -2.3%
tiempo
Tabla 2.1 Propiedades importantes de los ceramicos PZT usados comtinmente en ¢l MET.?

El piezotubo de barrido.- Luego del invento de piezotubo de barrido por Binnig y

Smith en 1986, este ha sido la eleccién predominante en los disefios de microscopios de
efecto tinel.

En la Fig. 2.9. se muestra el disefio original del piezotubo de barrido. Consta de un
tubo hecho de PZT, metalizado en la superficie externa e interna y polarizado en la direccion
radial. El electrodo externo, es seccionado en cuatro cuadrantes.

Primero consideremos que los cuatro cuadrantes externos estan conectados a un
mismo voltaje y que la direccion del vector polarizacion radial apunta hacia el eje del cilindro,

ademas conectemos el electrodo interno a tierra. Si aplicamos un voltaje positivo al electrodo
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externo, haremos que el espesor del tubo se incremente y por lo tanto la longitud del
piezotubo va a disminuir. Si aplicamos un voltaje negativo, haremos que la longitud del tubo
aumente. Si colocamos la punta en el centro del piezotubo, tenemos la forma en que se puede
realizar un ajuste fino de la distancia punta-muestra o distancia z. El desplazamiento Az se rige
por la siguiente formula

Az = d“i‘fi, 2.38
h

donde I” es el voltaje aplicado, / es la longitud del piezotubo y / el espesor de la pared.

e

z

- -

r_/—"J

\ﬁm?é_/ﬂx

¥

Fig. 2.9 Piezotubo de barrido con cuatro electrodos externos y uno intermo. El primer piezotubo fue
construido por la division EBL de Stanley Sensors, utilizando PZT-5H. El tubo de 12,7 mm
de largo, 6,35 mm de didmetro, y 0,51 mm de espesor, ticne una constante piczocléctrica
medida de 50 A/V en las direcciones laterales x, y. La frecuencia de resonancia Jateral es de
8 kHz, y en la direccion axial de 40 kHz. Este discfio supera en mucho a los disefios basados
en tripodes piczoeléctricos.

Para entender el desplazamiento lateral consideremos que en la base superior
del piezotubo (que esta fijo por su base inferior)se coloca la muestra metalica a estudiar
separada del piezo por un anillo aislante muy delgado. Consideraremos que la aguja se
mantiene en el eje del cilindro mediante algin sistema. Coloquemos el electrodo intemo a
tierra y apliquemos un voltaje positivo I al electrodo x, y -V al electrodo -x. El espesor del
piezotubo en el cuadrante x se comprimira mientras que en el cuadrante -x se incrementars,
como resultado el tubo se doblara inclinandose hacia el cuadrante x (ver Fig. 2.10). Con esto

habremos logrado que la aguja se mueva respecto a la muestra en direccion del cuadrante -x.
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Para mover la aguja en direccion contraria solo tenemos que invertir la polaridad de los
voltajes. El desplazamiento de la aguja en la direccion y es completamente analogo, haciendo

uso de los electrodos y, -y.

L G
o

Fig. 2.10 Aplicando voltajes en los electrodos hacemos que el tubo se doble. Aqui aplicamos voltajes
opuestos a los clectrodos x y -x.

La formula que rige los desplazamientos en las direcciones laterales, son algo
complicadas de obtener. Chen'® obtuvo una expresion analitica que concuerda muy bien con
otros resultados mas elaborados. Cuando se opera el piezotubo en el modo simétrico (es
decir, valores de voltaje opuestos aplicados a electrodos opuestos. Los voltajes son
referenciados al electrodo intemo) tenemos que los desplazamientos laterales son

Ax = Ax = 24/2d,, ﬁ 2.39
7Dh
donde D es el diametro del piezotubo.

Uno de los problemas con los piezotubos es el hecho de que los desplazamientos
laterales no son exactamente perpendiculares al plano de la muestra. Aunque esto se puede
corregir mediante software, si cuidamos utilizar el piezotubo en el modo simétrico, y
colocamos la punta en el eje de cilindro, la discrepancia con el movimiento ortogonal es

verdaderamente despreciable.
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Para calibrar el desplazamiento de los piezoelementos existen muchos métodos. En
las direcciones laterales, podemos utilizar una red atémica conocida y para la direcciéon z un

escalon atomico conocido.

2.3.4 EL MECANISMO DE APROXIMACION GRUESA

Se denomina mecanismo de aproximacion gruesa al sistema que lleva la punta desde
una distancia punta-muestra de algunos milimetros hasta la zona tinel (1 nm); luego de la
medicion, el sistema debe de alejar la punta de la muestra con el fin de cambiar la muestra o la
punta. Un vez llegada a la zona tanel, el mecanismo de aproximacién gruesa ya no actia,
dando paso al mecanismo de aproximacion fina, el cual se rige segiin la expresion (2.38),
cuyo rango de accion es de aproximadamente 0,1 um.

El mecanismo de aproximacion gruesa es crucial para el funcionamiento del MET.
Este sistema incrementa el tamafio de lazo mecanico y por lo tanto se desea que sea lo mas
pequefio posible. Existen muchos mecanismos de aproximacion gruesa, nosotros hemos
utilizado el método de desplazamiento inercial pues involucra menor cantidad de piezas y
masa que todos los otros sistemas de aproximacion. En el capitulo 3 detallaré este

mecanismo.

2.3.5 PREPARACION DE LA PUNTA

La importancia de las puntas fue reconocida por Binnig y Rohrer desde el inicio de
sus investigaciones. Para explicar la resolucion atomica observada en sus imagenes, ellos
calcularon que sus puntas deberian de tener un radio menor a 10 A. En el primer conjunto de
experimentos, ellos afilaron alambres de W y Mo de 1mm de diametro (con una afiladora
mecanica comun), era dificil explicarse porque un proceso de afilado mecanico podia crear
finalmente puntas extremadamente tan agudas.

Binnig y Rohrer descubrieron que el proceso mecanico de pulido, crea muchas
minipuntas muy agudas. La extrema sensibilidad de la corriente tinel vs. la distancia

selecciona la minipunta mas proxima a la superficie.
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Existen algunas “recetas” para afilar las puntas una vez montadas en el MET, pero en
general este tema esta ain poco estudiado.

Las puntas de W y Pt-Ir son féciles de pulir electroquimicamente. Las puntas son
pulidas en una solucién de NaOH o KOH usando un voltaje ac o dc de alrededor de 10 V. La
preparacion de puntas por pulido electroquimico sera tema de un préximo trabajo de nuestro
grupo.

Para muestras atdmicamente planas, la forma de la punta no tiene mucha importancia
y es suficiente cortar la punta con un par de tijeras comunes. Comunmente se utilizan puntas
de Pt-Ir para este propodsito. Nosotros hemos utilizado este método simple y rapido y hemos

obtenido imagenes con resolucion atomica. En el capitulo 3 explicaremos este procedimiento.

2.4 ELECTRONICA

La etapa electronica del MET tiene tres partes principales: el amplificador de
corriente, el sistema de realimentacion y los amplificadores que controlan el voltaje aplicado a

al piezotubo de barrido horizontal (ejes x, y).

El amplificador de comente se construye alrededor de un amplificador operacional de
alta impedancia y muy baja corriente “bias” (por ejemplo, el OPA128 de la Burr-Brown).
Usualmente la corriente tinel esta en el rango de 1-10 nA, y esta corriente se detecta
haciendo que amplificador de voltaje detecte la caida de voltaje a través de un resistor de 1-
100 MCQ). Lo maés conveniente es colocar el amplificador lo mas cerca posible de la union

tunel para minimizar la capacitancia.

Los componentes del sistema de realimentacion se muestran en la Fig. 2.11.
Usualmente la corriente tinel se linealiza mediante un amplificador logaritmico para
compensar la dependencia exponencial de la corriente tiinel con la distancia. Esta sefial se
compara con una sefial de referencia seguida de un regulador proporcional integral el cual
controla el voltaje aplicado al piezo z (el piezoeléctrico encargado del movimiento vertical de

la punta). Muchos disefios utilizan solamente la parte integral del control PL
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Electrdnica de &
realimentacion
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error
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x de comiente logatitmico

Fig. 2.11 Diagrama esquemadtico del lazo de rcalimentacion en el MET.

Se desea que la ganancia total del sistema de realimentacion sea lo mas alta posible sin
causar oscilaciones, tratemos de explicar porqué. Consideremos un barrido de la punta a lo
largo del eje x (y constante). La altura instantanea del contomo de la superficie a corriente
tinel constante cambia con el tiempo,

z(x) = z(x, +v1), 2.40
donde v es la velocidad de barrido. El gap tunel es s=z,-z(x), donde z, es la altura de la punta
controlada por el piezo z. Luego, la corriente tiinel es

I, = I exp{-a[z, — z(x)]}. 2.41
Luego de que esta corriente es amplificada por el amplificador logaritmico, la sefial queda
V., =K, Inl, = const —aK, [z, — z(x)]. 2.42
La constante X}, 1a determina al amplificador logaritmico. Para un amplificador logaritmico de
2 V/década, Ky =2V/In10~0,87 V. a. vale generalmente 2 A”. Este voltaje es luego
comparado con la corriente de referencia, la cual esta también representada por un voltaje /.
Es conveniente definir el cero del piezo z de manera que V7 sea igual al término constante de
(2.42), luego la sefial de error es

£=-aK,[z, ~z(x)]. 243

La electronica de realimentacion amplifica esta sefial de error y entrega el voltaje 2= K¢ al
piezo z. Tipicamente K~=10-100. El movimiento de la punta es entonces

2, = KV, 2.44
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donde Kz es la constante del piezoeléctrico, tipicamente del orden de 10-100 A/V.
Combinando las ecuaciones anteriores tenemos

z,=-G[z, - z(x)], 2.45
donde G es un numero positivo adimensional igual a G=& Ky K K. Utilizando los valores
tipicos dados, estimamos que la ganancia en lazo abierto G puede ser ajustada de 10> a 10",

De la ecuacion anterior
G
z —3
I RN

Ya que usualmente //G<10?, la punta sigue muy de cerca el contorno de la superficie de

z(x) =~ (1- é)z(x). 2.46

corriente tinel constante. Mientras mayor sea la ganancia en lazo abierto G, o mientras mas
fuerte sea la realimentacion, con mas precision seguira la punta el contorno de corriente tinel
constante.

Veamos que pasa si la realimentacion es positiva. Para realimentacion positiva (2.46)

se convierte en

1
z,= ]

l s
€

z(x). 2.47

Podemos considerar G como una cantidad dependiente de la frecuencia. Luego, puede existir
una frecuencia que haga G=1. El movimiento de la punta sera infinitamente grande sin
importar el valor de z(x). Esto indica una oscilacion. Ademas, si a bajas frecuencias aparece
una realimentacion negativa, esto no garantiza que el sistema no oscile a mayores frecuencias.
Al menos, la reaccion del piezo no es instantanea. El retraso en el tiempo causa que la
realimentacion tome valores positivos a algunas frecuencias, haciendo que el sistema sea
inestable. Estos problemas se presentan en el MET y existen disefios que permiten
aminorarlos. El Licenciado Ciro Carhuancho del grupo de Peliculas Delgadas incluird estos

analisis como parte de su tesis de maestria.

Nuestro disefio hace que los amplificadores que manejan el piezotubo de barndo sean
amplificadores operacionales convencionales que operan a *+18 V, evitando el uso de
costosos amplificadores de alto voltaje. Estos amplificadores permiten seleccionar diferentes

rangos de barrido, cambiando los valores de sus ganancias. Reciben las sefiales de barndo
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provenientes de los conversores D/A y se lo entregan a los electrodos adecuados del

piezotubo de barrido.

2.5 COMPUTADORA

Casi todos los microscopios de efecto tunel de hoy en dia hacen uso de una
computadora. La computadora puede ser utilizada tanto para las medidas como para la
presentacion de las imagenes. La tarjeta de interface entre la computadora y la electronica del
MET necesita al menos dos conversores D/A para comandar los desplazamientos laterales
(x) y un conversor A/D para almacenar el valor del voltaje aplicado al piezo z el cual lleva la
informacion de la topografia de la muestra. Es preferible que estos conversores sean de 16
bits de resolucion.

El software del MET debe de ser capaz de mostrar las imagenes después o durante un
barrido. Lo puede hacer como una imagen en escala de grises (en dos dimensiones, el tono de
gris vendria a darnos el dato de altura). Existen programas mas elaborados que permiten
definir la localizacion de la fuente luminosa, creando efectos de sombras que resaltan las
propiedades de la muestra. La calidad de la imagen puede ser ampliada por muchas técnicas.
Una muy comun es crear un plano de referencia desde el cual se miden las distancias, lo que
permite corregir imagenes que estan un poco inclinadas. Se puede reducir el ruido de la
medicion mediante filtros digitales. Ademas todo software de un MET debe de tener la

facilidad de almacenar las imagenes que se tomen.

Luego de haber repasado los aspectos generales comunes a todo microscopio de

barrido, pasaré a describir los detalles de disefio de nuestro MET.
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3. DISENO Y CONSTRUCCION DEL MET-UNI

En este capitulo explicaré los detalles del disefio y la construccién, considerando las
etapas mecanica, electronica y de computacion de nuestro MET, el cual en adelante

denominaremos MET-UNL. El sistema completo se muestra en el apéndice E.

3.1 EL CABEZAL DEL MET-UNI

La pieza principal del MET la constituye sin lugar a dudas el llamado cabezal del
MLT. El cabezal es la pieza en donde se ubican los piezoeléctricos de barrido, el sistema de
aproximacion fina y gruesa, la punta, y la muestra.

El disefio de nuestro cabezal depende principalmente del método de aproximacion
gruesa que hemos elegido. El MET-UNI utiliza el método de deslizamiento inercial. En la

Fig. 3.1 podemos apreciar un esquema simplificado del arreglo mecénico.

muestra anillo de contacto
I =]
7 ‘—r fgfi—*/anillo aislante
= Sjet sujetador de portapunta
.[—piezotubo de
barrido xy
14mm .
|- piezoz
11

Fig. 3.1 Disciio esquematico del cabezal del MET. No s¢ muestra cl porta-punta. Ambos

piczocléctricos cilindricos estdn montados en una base cerdmica hecha a partir de lava

volcanica.

Como se aprecia en la Fig. 3.1, se montan dos piezotubos concéntricos en una base
ceramica. El piezotubo externo tiene 12,7 mm de largo, 6,35 mm de didmetro y 0,5 mm de
espesor. Este piezotubo tiene su electrodo externo dividido en cuatro sectores y es el

encargado de desplazar la muestra lateralmente respecto de la punta (que se ubica en el eje de
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los piezotubos). El piezotubo intemo mide 12,7 mm de largo, 3,2 mm de diametro, y 0,5 mm
de espesor, y se encarga exclusivamente del desplazamiento vertical de la punta. El material
de los piezos es PZT-5H y sus electrodos son de niquel.”

Utilizando (2.34) y (2.35) la primera frecuencia de resonancia longitudinal del piezo z
es de 55 kHz y la frecuencia de resonancia en el modo de barrido es de 22 kHz. Valores muy
aceptables.

El porta-punta se aprecia en la Fig. 3.2(a) y en la Fig. 3.2(b) se aprecia el conjunto

completo.
) /Alambre de I
Pt.Ir B B
- =

Tubode _ ' i

vidtio i E :

Funda

de acero inox.

@ ®)

Fig. 3.2 (a) Porta-punta del MET-UNIL. (b) Cabezal completo. Al aplicar un voltaje de diente de

sierra al piezo z harcmos que ¢l porta-punta (y por consiguiente la punta de Pt-Ir) se mucva
hacia la muestra por friccion y deslizamicnto incrcial.

El sistema de aproximacion gruesa funciona de la siguiente manera. El sujetador del
porta-punta, mantiene el porta-punta en su posicion vertical aplicando una leve fuerza de
friccion contra el tubo de vidrio. Para acercar el porta-punta hacia la muestra, aplicamos un
voltaje de diente de sierra de 60 V de amplitud entre los electrodos del piezo z (el electrodo
externo negativo respecto del intemo). Durante la suave rampa del diente de sierra el piezo z

se expande y el porta-punta lo sigue; pero en la caida del diente, el piezo se contrae

" Los piczotubos fucron adquiridos de Staveley Sensors INC. 91 Prestige Park Circle. East Hartford, CT 06108,
USA. Fax (203) 289-3189.
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bruscamente, la gran desaceleracion supera el limite de friccidn estética entre el sujetador y el
tubo de vidrio, haciendo que el sujetador se deslice dejando al porta-punta en su posicion. El
resultado neto en un ciclo de la sefial es que la punta se ha aproximado hacia la muestra una
distancia pequefia. En los siguientes ciclos, se repite el proceso hasta que la electronica
detecte la sefial de corriente tiinel, momento en el cual cesan los dientes de sierra y se procede
a la medicion. Para retirar la punta de la muestra se aplica el diente de sierra con polaridad

opuesta.

3.1.1 PORTA-PUNTA

En la Fig. 3.3 se muestran los detalles del porta-punta. El porta-punta tiene dos
propositos: primero sirve de receptaculo para las puntas, y segundo permite la aproximacion

gruesa (y el retiro de la punta) mediante la técnica de deslizamiento inercial.

P — -
1,3
20,3 i -+
il K%
[ Tubo de vidrio conexidn voltaje
["7] Fundapara punta 1 e}mta-muestra
I Alembre de cobre 40,8
Todas las medidas estdn enim. 4
Fig. 3.3 Porta-punta del MET. La funda de acero inoxidable csta pegada el tubo de vidrio el cual

sirve para realizar el deslizamiento. La punta se coloca dentro de la funda a presién y no
debe nunca moverse de su posicion respecto de la funda.

La funda de acero inoxidable se construye a partir de una aguja hipodérmica, la cual
es hueca. En su interior podemos colocar el alambre de Pt-Ir. Nuestro disefio puede albergar
puntas de hasta 0,6 mm de diametro. La punta se inserta dentro de la funda, doblandola

previamente en forma de una s alargada, de manera que se introduzca con algo de fuerza. Asi
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estara fija a la funda y no se desplazara por inercia en las bruscas aceleraciones a las que va a
estar sometida. Cuando queramos cambiar la punta, solo tenemos que retirarla con la ayuda
de una pinza adecuada.

La funda en su parte inferior tiene soldado un alambre de cobre esmaltado el cual
termina en forma de L. En el extremo inferior del alambre de cobre se suelda el cable que
lleva el voltaje punta-muestra. Este alambre debe de ser muy delgado para que desacople la
punta mecanicamente del resto del sistema.

El alambre de cobre es esmaltado para evitar posibles cortos circuitos entre la punta y
el electrodo interno de piezo z. Para asegurar, que esto no suceda, y ademas para procurar
que el porta-punta mantenga una posicion vertical, en la parte inferior interna del piezo z se
coloca una guia de vidrio, que no es sino una pequefia arandela de vidrio pegada a la pared
interna de la base (Ver Fig. 3.4). El alambre de cobre termina en forma de L con el fin de que
sirva de tope cuando se quiera cambiar de punta. Una vez montado el piezo en su base
ceramica, cuando queremos cambiar la punta, solo tenemos acceso a la parte superior de la
punta. Tomamos con la pinza esta parte de la punta y jalamos hacia arriba. Como la punta
esta sujeta a la funda con una fuerza de friccion relativamente grande, al jalar la punta,
jalaremos también el porta-punta en su conjunto, y de no existir el tope, romperiamos el
alambre muy delgado que lleva la sefial de voltaje punta-muestra.

Sujetador de Alambre de Pt-Ir

porta-punta _l

)

7 .
| Piezoz
| [e——

B — =

_—:'JBase

Voltaje

Guia de Z punta-muestra
vidrio  e——
Tope inferior
Fig. 3.4 Picezo z con porta-punta montado cn su base ceramica. Se aprecia la guia de vidrio. El tope

inferior y la base estan fijas al armazén del cabezal y por lo tanto cuando cambiamos de
punta, cs ¢l tope en forme de L el dnico que impide que rompamos el cable punta-mucstra.
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La funda esta pegada fuertemente al tubo de vidrio y encaja en forma exacta. El tubo
de vidrio se construye a partir de un capilar de hematocrito muy comin en los laboratorios de
biologia. El tubo de vidrio tiene tres propiedades necesarias para realizar el principio de
deslizamiento inercial: rigidez, superficie uniforme (permite el deslizamiento), y poco peso.

El porta-punta en su conjunto (tubo de vidrio + funda + alambre de cobre) tiene una

masa de 100 mg.

3.1.2 SUJETADOR DE PORTA-PUNTA

El sujetador del porta-punta es la pieza que define la fuerza de friccion ejercida sobre
el tubo de vidrio del porta-punta. En la Fig. 3.5 podemos apreciar una vista de planta del
sujetador. El sujetador tiene forma de triangulo equilatero con el fin de que en los tres puntos
de contacto existan fuerzas concurrentes de igual magnitud. El material del sujetador es
alambre acerado (del que se usa en los resortes de lapicero). El triangulo yace sobre el piezo z

con dos de sus lados pegados al piezo y uno libre que permite ajustar la fuerza de friccion.

p1ezo Z
N friccién

friccidn
Bl runta Pt-Ir
t . . [[Jfunda de acero
pegamento EE S [ +]tubo de vidrio

segmento libre

I friccidn
ajustable

29mm  (aprox)
Fig. 3.5 Vista de planta del sujetador. El sujetador define tres puntos de contacto sobre el tubo de

vidrio. La fuerza de friccion del lado libre es ajustable, permitiendo obtener el valor 6ptimo
para que sc produzca cl deslizamicnto inercial.
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En la Fig. 3.6 apreciamos el brazo de ajuste del sujetador. Graduando la separacién

entre los dos segmentos paralelos, graduamos la fuerza de friccion ejercida sobre el tubo de

vidrio.
potta-punta
N
brazo de gjusie e " ; ?_.'“!
de friccion L
el 13mm
o] (eprox)
piezo z k\ s ot
Fig. 3.6 Ajustando la distancia entre los brazos paralclos, ajustamos la fuerza de friccion.

El ajuste de la friccion consiste en definir una razon fuerza de friccion/masa de
alrededor de 100 m/s® (haciendo que el sujetador soporte como maximo un peso de 1g
aprox.). Esta razon no debe ser muy pequefia pues existiria deslizamiento aun en la rampa del
diente de sierra, ni muy grande ya que no habria deslizamiento en la caida del diente. Como
veremos mas adelante, la aceleracion a la que esta sometido el porta-punta durante la rampa
es practicamente nula, luego 100 m/ s* es un valor adecuado. Durante la caida, el porta-punta
se le somete a una aceleracion de aproximadamente 10000 m/s®, que supera ampliamente la

razon friccion/masa, permitiendo el deslizamiento.

3.1.3 BASE

Los tubos piezoeléctricos estan montados sobre bases ceramicas. El material de las

bases es lava volcanica.” Se eligid este material ya que antes de introducirlo al homo es un

" Este material nos fuc proporcionado por cl Prof. Boris Chornik.
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material muy facil de maquinar. Luego de quemarlo, adquiere una alta dureza. Ademas, al ser
ceramico, tiene coeficientes de dilatacion semejantes al de los piezos (que también son
ceramicos) logrando asi una buena compensacion térmica.

Cada piezo tiene su propia base. En la Fig. 3.7 apreciamos el piezo z con su base
respectiva. Esta base se acopla a la base del piezo externo y se asegura mediante una
abrazadera. Deseamos que esta pieza sea desmontable con el fin de que nos sea facil la tarea
de calibrar el desplazamiento de la punta, también deseamos que sea independiente para tener
acceso directo a los puntos de contacto eléctrico en caso que estos se hayan abierto. Para este
fin tenemos que hacer que la sefiales eléctricas que van a esta pieza (el voltaje al electrodo
externo, el voltaje para el electrodo intemo, y el voltaje de la punta) sean del tipo
“enchufable”. Esto lo conseguimos mediante tres pines de contacto. Cuando se acopla esta
pieza a la base del piezo externo, los pines hacen presion contra los electrodos respectivos de

una tarjeta impresa. Estos electrodos estan conectados mediante cables a la etapa electronica.

punta
porta-punta
contactos piezoz
. -""—-.H_.
lectrd
electricos “‘\‘*\-ay_‘_::-.,,_‘__*
F ] I ‘4! Guias de acople
dmm | e 5' '
P e
Amm Vo S O
3mm | £ ~ 2 I
S
10mm
15mm
Fig. 3.7 Basc del piezo z. Las guias de acople ascguran una unién correcta cntre esta pieza y la base

de piezo externo. Los tres pines de contacto de presion permiten que csta picza no este unida
mediante cables eléctricos al resto de cabezal, haciéndola una picza desmontable.

En la Fig. 3.8 apreciamos el piezotubo de barrido con su base respectiva. A la placa
impresa van conectadas todas las sefiales eléctricas encargadas del movimiento de la muestra
(x, =x, y, =y, electrodo interno, del piezo de barrido), del movimiento de la punta (-z, z, del
piezo z) y el voltaje punta-muestra, ocho sefiales en total. A esta placa llegan las sefiales

respectivas desde la etapa electronica y tiene tres electrodos que hacen contacto a presion con
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los pines de la base del piezo z, entregando las sefiales adecuadas a esta pieza (z, -z y voltaje
punta-muestra).

El anillo aislante es de vidrio de 1 mm aprox. de espesor. Tiene dos finalidades: aisla
eléctricamente la muestra de las electrodos del piezo de barrido y permite que exista
deslizamiento lateral. El anillo de vidrio ofrece una superficie suave que permite el principio
de deslizamiento inercial en la direccion lateral, esto nos da un rango ilimitado de
posicionamiento grueso en las direcciones laterales.

El anillo de contacto es el que lleva la sefial de corriente tunel al amplificador de
corriente. La muestra se conecta a presion al anillo de contacto, y el anillo mediante un cable
muy delgado al conversor corriente-voltaje.

anillo aislante anillo de contacto

canal para

BRES «—— piezo extetno
guia de acople —

: ‘ ]+ placaimpresa
Smm T -
1 l_ - ! 1 '
3,6mm /
dmm
11,2mm
35mm
Fig. 3.8 Base del piezo externo. La placa impresa ofrece los clectrodos de contacto que permiten el

acople eléctrico cntre csta picza y la basc del piezo z. El acople mecanico sc hace mediante
las guias de acople. No esta dibujado a escala.

La Fig. 3.9 muestra el acople entre ambas piezas. El acople se asegura mediante una
abrazadera que esta fija al cuerpo de bronce. La base del piezo de barrido también esta fija al
cuerpo de bronce. En el apéndice F se encuentran los diagramas de construccion de ambas

bases.
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fijo al cuerpo de bronce

abrazadera de sujeccién
8 entre ambas piezas

- Ajuste

®

Fig. 3.9 (a) Sc muestra como se introduce ¢l piczo z dentro del piczo de barrido. El acople correcto lo
garantizan las guias de acople. (b) Bascs acopladas, ascguradas mediante la abrazadera. El
ajuste sc realiza mediante la tuerca, haciendo que 1a palanca presione la base del piczo z
contra Ja otra basc. No esta dibujado a cscala.

3.1.4 CUERPO DEL CABEZAL

El cuerpo esta hecho de bronce y es la pieza final del cabezal del MET. A ella se fijan
la base del piezo de barrido y la abrazadera de sujecion. El cuerpo consta de tres partes: la
mesa (donde se coloca la muestra), la tapa superior y la tapa inferior. En la Fig. 3.10

apreciamos un corte transversal simplificado del cabezal.

tapa superior

[ bplibcador ds pomteats . |

muestra

mesa

tapa inferior

Fig. 3.10 Cuerpo del MET. La tapa supcrior alberga el amplificador de corriente tinel, reduciendo a
unos 5 cm cl cable de sefial.
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La tapa superior alberga el amplificador de corriente. [Hemos tratado de disminuir al
maximo la distancia del cable que lleva la sefial de corriente tanel con el fin de minimizar su
capacitancia. Es importante poner el cuerpo del cabezal a tierra para crear un blindaje
electromagnético.

En la Fig. 3.11 apreciamos el cabezal del MET. Los diagramas de construccion del
cuerpo se aprecian en el apéndice F.

pernos
de gjuste

tapa
supertor

conector
It-ampliﬁcador

muesira

Fig. 3.11 Cabezal del MET. Los pernos de ajuste ascguran un buen contacto cléctrico entre la tapa
superior y cl resto del cuerpo, blindando clectromagnéticamente todo el interior del cabezal,
principalmente cl conversor corricnte-voltaje.

3.2 SISTEMA DE AISLAMIENTO

Con el fin de aislar el cabezal de las vibraciones (considerando al sonido) colocamos
el cabezal en un columpio de suspension. El cabezal queda suspendido mediante tres bandas
de jebe dentro de un cilindro cerrado de acero inoxidable (Fig. 3.12). El sistema de
amortiguacion tiene una frecuencia de resonancia de 4 Hz aproximadamente.

Los cables eléctricos se sujetan a la plataforma para absorber las vibraciones. El

voltaje tinel (amplificado con el conversor I-V que va dentro del cabezal) va a la tarjeta pre-
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amplificadora que se ubica en la base del cilindro de acero y de aqui al comparador de la etapa

electronica.
356 mm
bandas de jebe
A
20 e cabezal
plataforma
conector r~ cables __, .
alaetapa |, [ eléciticos voitaje tunel
. — 5
eléctronica pre-amplificador amplificado al
: compatador
& 1
11,4cm
Fig, 3.12 Caja de aislamiento de vibraciones y sonido. El cabezal cuelga de bandas de jebe para

suprimir las vibraciones. La caja csta recubierta internamente con una capa de jebe de 5 mm
de espesor con el fin de amortiguar las resonancias.

La caja de acero inoxidable (que es un buen absorbente de sonido) se cierra
completamente y tiene paredes de 5,6 mm de espesor. Con esto aseguramos una excelente
supresion de ruido acustico. Para atenuar las resonancias, afiadimos una capa de jebe de
5mm de espesor. Para mejorar ain mas el aislamiento vibracional, pensamos para una
segunda etapa colocar la caja de acero inoxidable en un sistema de suspension similar que
consta de una plataforma muy pesada (de marmol o cemento) suspendida del techo mediante
bandas resistentes de jebe (camaras de bicicleta). La plataforma muy pesada estira las bandas
lo suficiente como para asegurar una frecuencia natural de resonancia menor que 1 Hz.

Pese a que a que nuestro sistema usa ligas de jebe y no resortes, los resultados de la
seccion 2.3.1 se pueden aplicar en primera aproximacion, con el fin de tener una idea
cualitativa de las propiedades de nuestro sistema de aislamiento. Posteriores estudios deben
encargarse de medir experimentalmente la respuesta exacta del sistema frente a las

vibraciones.

43



3.3 MOVIMIENTO GRUESO Y FINO DE LA PUNTA

3.3.1 MOVIMIENTO GRUESO

Como hemos mencionado lineas arriba, el método de aproximacion gruesa escogido

es el de deslizamiento inercial. En la Fig. 3.13 se aprecia el movimiento que experimenta el

p1ezo z.
Az (piezo z)
360 nm |
K i
' Is
Fig. 3.13 La velocidad de acercamiento es de 360 nm/s. La accleracion a la que esta sometido el piczo

z es practicamente nulo cn la rampa y de aprox. 40000 n/s” durante la caida del diente.

La velocidad de acercamiento se puede regular, (70 nm/s como minimo paia una
amplitud del diente de 60 V). La velocidad tipica de aproximacion es de alrededor de
360 nm/s, aunque es bastante lenta (se demora 23 min en avanzar 1 mm) es aconsejable ya
que una vez llegada a la zona tinel no se quiere que la punta siga avanzando por inercia.

Con 360 nm/s, lo que la punta avanza por inercia una vez llegada a la zona tlnel
(considerando una razén friccién/masa de 100 m/s?) es 6,5x10° A, es decir, nada. Con un
periodo del diente de 0,8 ms, la velocidad de aproximacion es de 0,45 mm/s y lo que avanza
la punta por inercia es 1 nm, es decir, la distancia tinel promedio, pudiendo con mucha
probabilidad, chocar la punta con la muestra. También se desea una velocidad de
aproximacion muy lenta, con el fin de considerar el tiempo de respuesta de la etapa
electronica. Una vez llegada la punta a la zona tinel, la electronica no detiene inmediatamente
el diente de sierra, sino que demora un tiempo muy corto pero finito; luego con una velocidad

muy lenta, se asegura que la punta no avance demasiado durante este lapso de tiempo.

44



Idealmente, podemos suponer que la punta se mantiene en su posicion durante el
tiempo de caida del diente, por lo tanto en cada ciclo del diente, la punta avanza una distancia
de 360 nm hasta que la electronica detecte la corriente tinel y detenga la punta. En la Fig.

3.14 podemos apreciar el movimiento de la punta respecto del movimiento del piezo z.

posicion

muestra

I distancia tunel

movimiento
de la punta ™

360 nin 1
movimiento
del piezo
il
aproximacion control retroceso
Fig. 3.14 La clectrénica entrega el diente de sicrra hasta que se detecte 1a corriente tuncl. En la zona

de control sc procede a la medicion, aqui ¢l movimiento de la punta es muy fino y la aguja y
piczo sc muecven cn conjunto (sin deslizamiento). Una vez terminada la medicion, la
clectronica entrega un diente de sierra de rampa inversa alejando 1a aguja de la muestra.

Suponer que en la caida del diente la aguja se mantiene en su posicion no es del todo
correcto. La caida no es perfectamente vertical. En nuestro caso el tiempo de caida es de
aproximadamente 3 pis. Para comprender lo que pasa con la aguja en la caida del diente voy a
aproximar el movimiento del piezo z, por un movimiento del tipo parabdlico (una parabola
convexa y una concava con el punto de inflexion en el tiempo t; a partir del inicio de la caida,
ver Fig. 3.15).

Facilmente podemos deducir que el piezo sufre dos aceleraciones de signos
contrarios, a;=zo/(tit.) y a2 zo/[t.(t-t1)]. En nuestro caso zp=360 nm, t.=3 us y 0< t;<t.. La
aceleraciones que experimenta el piezo dependen de donde se ubica t;. El menor valor que
pueden tener las aceleraciones es de 40000 m/s’, que excede largamente la razon

friccidn/masa que nosotros hemos establecido en 100 m/s”.
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Az (piezo)

a (piezo)
Zq 1 +
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Fig. 3.15 (a) La caida del piczo sc aproxima por dos pardbolas, una convexa y otra concava, continua

cn su primera derivada. La velocidad antes y después dc la caida sc consideran nulas. (b)
Accleraciones que experimenta cl piczo durante la caida.

De nuestro modelo se deduce tedricamente que la aceleracion minima que
experimenta el piezo es de 40000 m/ s®. Este valor es un estimado tedrico, y no un valor
experimental. Nos dice que la aceleracion en la caida del diente es muy alta. En la practica
esta aceleracion debe de ser menor, pero siempre mucho mayor que la razon friccion/masa.

De lo arriba dicho, concluimos que el porta-punta siempre resbala. Para t< t;, el
porta-punta estd sometido a una aceleracion de -100 m/s%, y en el rango t;<t<t., a una
aceleracion de 100 m/s® (la gravedad es despreciable). En t=t., el porta-punta puede tener una
velocidad positiva, negativa o nula. Si la velocidad es distinta de cero, el porta-punta seguird
moviéndose una pequefia distancia en la direccion que indique la velocidad hasta que la
friccion la detenga completamente. En la Fig. 3.16 podemos apreciar el desplazamiento de la

punta respecto del piezo en la caida del diente (a=ti/t.).
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Movimiento de La punta en la caida del diente

AZ (nm)

Fig. 3.16 Movimiento de la punta respecto del piezo cn la caida del diente. Aqui o=t;/t.. Dependiendo
de la ubicacién de t;, la punta puede moverse cn uno u otro sentido respecto del piczo.
Cuando alcjamos la punta sucede algo completamentc andlogo.

Segtin el grafico de la Fig. 3.16, la punta avanza o retrocede respecto del piezo una
distancia como maximo de 1 nm. Como el avance de la punta en la rampa es de 300 nm, decir
que en la caida del diente la punta se queda en su posicion es bastante correcto.

Lo que este modelo nos advierte es lo siguiente. Luego de haber llegado a la zona
tunel y haber realizado una medida, deseamos retirar la punta. Al aparecer los dientes de
sierra de retroceso, la punta puede avanzar en el peor de los casos una distancia de 1 nm hacia
la muestra, pero la punta se encuentra justamente a una distancia tinel de la muestra, que es
del orden de 1 nm. Luego existe la posibilidad de que al retirar la punta, esta se incruste
contra la muestra, estropeando la muestra y la punta. Para evitar esta contingencia, el Prof.
Chornik sugiri6 que antes de aparecer los dientes de sierra de retroceso, la muestra debe de
alejarse una buena distancia de la punta. La electrénica realiza esto automaticamente y el

mecanismo empleado sera explicado en la seccion 3.4.

3.3.2 MOVIMIENTO FINO

La aproximacion de la punta cesa cuando se detecta la corriente tinel. De aqui se

procede a tomar una imagen de la muestra. Al barrer el area de la muestra, el piezo z mueve
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la punta muy levemente, con el fin de mantener una corriente tnel constante durante el
barrido. El desplazamiento de la punta se regula segun (2.38), y en nuestro caso tenemos que
el piezo se desplaza 60 A/V. Por lo tanto si se aplican voltajes de 0,1 mV, podemos desplazar
la punta distancias por debajo de 0,01 A. Aunque en principio, la resolucién vertical del MET
puede facilmente estar por debajo de 0,01 A, por problemas de estabilidad mecénica, no es

posible ir por debajo de este nivel.

3.4 PREPARACION DE LAS PUNTAS

Nuestras puntas son puntas comerciales de Pt-Ir, de 0,3 mm de diametro, pulidas
electroquimicamente. Titenen un recubrimiento aislante que las hace adecuadas para trabajos
en medio liquido (con el fin de evitar corrientes faradicas). Nos hemos dado con la sorpresa
de que muchas de estas puntas vistas al microscopio no presentan un buen acabado. Cuando
una punta esta estropeada, lo que hacemos es afilarla mecanicamente.

Para crear puntas mecanicamente procedemos asi:

- Con un alicate de corte, cortamos el alambre en forma sesgada con un angulo
aproximado de 45°, cuidando de no cortarlo completamente (debe de quedar una pequefia

seccion del alambre sin cortar).

- Tomamos el alambre por sus extremos y lo tensionamos hasta que se rompa

en el punto donde hemos hecho el corte.

- Tomamos como punta aquella que tiene la seccion cortada por traccion mas al

extremo (ver Fig. 3.17).

alambre Pt-Ir

seccion cortada por traccion

seccion cortada con el slicate

(a) )

Fig. 3.17 (a) Corte parcial con alicate de corte. (b) Corte final por traccion. La zona scccionada por
traccion es la que ofrcce muchas minipuntas.
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La zona seccionada por tracciéon es la que crea muchas minipuntas. La
dependencia exponencial de la corriente tinel con la distancia luego escoge la minipunta mas
proxima a la muestra.

Actualmente estamos realizando estudios para construir puntas por medios

electroquimicos.

3.5 ELECTRONICA

La electronica del MET-UNI la forman el convertidor I-V, el preamplificador, el
circuito de control (retroalimentacion), y los amplificadores que dan las sefiales de barrido
lateral y movimiento vertical. Adicionalmente se ha agregado un sistema que aleja la muestra
cuando retiramos la punta de la zona tunel, para evitar que la punta choque con la muestra, tal

como lo hemos explicado lineas arriba.

3.5.1 EL AMPLIFICADOR DE CORRIENTE

El amplificador de corriente (Fig. 3.18) es un operacional de alta impedancia
(OPA128, Burr-Brown), donde la corriente se convierte en voltaje a través de una resistencia
de 20 MQ (estamos esperando una de 100 MQY). La resistencia de 10 k€ sirve para proteger

el amplificador contra altas corrientes accidentales. El factor de amplificacion es de
0,02 V/nA.

punta
20M
Vp-m AN
l 10k
) T al
muestra —* pre-amplificador
OPA128
20M
Fig. 3.18 Amplificador de corricnte. La resistencia de 10 kQ evita daifiar el amplificador en caso quc

la punta choque con la muestra. Esta ctapa sc encuentra dentro del cabezal del MET.
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Para evitar medir corrientes parasitas, hay que seguir todas las recomendaciones
dadas por el fabricante concernientes al blindaje de las entradas del amplificador. La hoja del
fabricante (apéndice G) explica todas estas consideraciones.

El ancho de banda del amplificador es de 10 kHz, dandonos un valor de capacidad

parasita (en paralelo con la resistencia de realimentacion) de 0,8 pF (Fig. 3.19).

Ancho de banda del amplificador de corriente

0,9 1
0.8 +
0,7 |
0,6 +
0,5 +
0,4 4
03 +
0,2 4
0,1

Vout/Vin

1 10 100

frecucncia (kllz)

Fig. 3.19 Ancho de banda del amplificador de corriente. La resistencia parisita cn la rcalimentacién
esde 0,8 pF.

Un ancho de banda de 10 kHz, nos da una constante de tiempo de 16 ps, lo cual hace
que el amplificador responda bastante rapido a las variaciones de corriente.

Podriamos pensar que el mejor disefio de amplificador implica tener el mayor ancho
de banda posible y asi hacer que el tiempo de respuesta del amplificador sea muy pequefio,
esto en realidad no es asi ya que a mayor ancho de banda, mayor es el ruido electrénico. Las

principales fuentes de ruido son el ruido térmico y el ruido semiconducior (“shot noise”).

Ruido térmico.- La corriente rms debida al ruido térmico responde a la relacion

[T
CITInCD R

donde /j es la constante de Boltzmann, 7’la temperatura absoluta y Af el ancho de banda. En

nuestro caso esta corriente es de 3 pA. Realmente, este valor es algo mayor ya que por el

momento estamos utilizando resistencias de carbon. Pronto cambiaremos la resistencia de
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realimentacion por una de 100 MQ de bajo ruido, disminuyendo este ruido a 0,6 pA

aproximadamente.

Ruido semiconductor.- La naturaleza discreta de la corriente resulta en un ruido

llamado “shot noise”. Su valor rms es de la forma

]Shol = VzejAf> 3.2

donde ¢ es la carga del electron, 7 la corriente continua promedio y 4f el ancho de banda.

Para una corriente promedio de 1 nA, este ruido es de 1,8 pA. (0,2%).

El ancho de banda también limita la performance del amplificador de corriente. El
parametro de fabricante cominmente usado es el producto ganancia-ancho de banda. La
ganancia nominal dc, es valida hasta una frecuencia de corte f; de aproximadamente 10 Hz.
Arriba de esta frecuencia, la ganancia g es inversamente proporcional a la frecuencia. El
producto de la ganancia y el ancho de banda, el producto ganancia-anchode banda fr, es
tipicamente 1 Mhz, La impedancia de entrada del amplificador aumenta con la frecuencia,
segun

L W 33
4 Jr
donde Rpz es la resistencia de realimentacion. En nuestro caso, z20MQ, con 4~10 Khz,

g=100, entonces Zx—200 kC2. Con una corriente tinel de InA, se crea un voltaje offset de 0,2

mV.

De lo anterior, vemos que el ruido es proporcional al ancho de banda, entonces

debemos realizar un compromiso entre ancho de banda (velocidad de respuesta) y ruido.

Para minimizar la capacitancia introducida por el cable, el amplificador lo hemos
colocado en un circuito impreso circular directamente en el cabezal del MET, reduciendo la
longitud del cable a 5 cm y evitando utilizar cable coaxial, el cual presenta el “efecto
microfénico”.

Los planos detallados de esta etapa se encuentran en el apéndice H.
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3.5.2 EL PREAMPLIFICADOR

La corriente tunel amplificada ingresa a la etapa de preamplificacion. En esta etapa
podemos elegir si queremos utilizar o no el amplificador logaritmico para linealizar la
respuesta. En nuestro caso la sefial tunel que sale del convertidor corriente-voltaje ingresa a
un amplificador de ganancia 5 dandonos una razon de amplificacion final de 0,1 V/nA (Fig.
3.20).

' amplificador
del amplificador logaritmico
de corriente AN Ittt

al comparador de
amplificador la etapa de control
no-inversor () ;

amplificador
inversor (x5)

Fig. 3.20 El preamplificador. Esta ctapa multiplica por 5 la sciial provenicnie del convertidor I-V,

dando una ganancia total de 10°. La salida cs sicinpre negativa.

Esta etapa, siempre nos entrega una sefial negativa, sin interesar la polaridad existente
entre la punta y la muestra. En caso que la corriente tinel sea positiva (voltaje punta-muestra
positivo), el voltaje negativo proveniente del amplificador de corriente pasa por un
amplificador no-inversor de ganancia 5 aproximadamente. Caso contrario la sefial positiva del
convertidor corriente voltaje se introduce a un amplificador inversor de ganancia 5, dandonos
siempre una sefial final negativa. Mientras mas cerca la punta esté de la muestra, mas negativa
sera la sefial final de voltaje que ira al comparador del circuito de control, independientemente
de la polaridad entre punta y muestra.

Este circuito esta alojado en el interior del cilindro de acero inoxidable. El plano

electronico se encuentra en el apéndice H.
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3.5.3 CIRCUITO DE CONTROL

El sistema de control consta de dos etapas: el integrador y los Schmitt triggers.

El integrador.- El integrador es la etapa estandar de control. La Fig. 3.21 muestra su
disefio. La funcion de esta etapa es la de mantener la distancia punta-muestra constante
durante una medicion. V, es la sefial tunel proveniente del preamplificador y Vs define la

corriente tinel que queremos mantener constante.

R3
A
Ry
» R, AN, R
——Yy—
i
. 4 105 Scnty
. R. i V + Vv " triggers
| | T
Fig. 3.21 Integrador. V¢ define la corriente tanel y Rg (que es variable) ajusta el ancho de banda del

lazo y la ganancia de la ctapa.

Si cumplimos con la condicion R;=R,+R3, el voltaje J; en el condensador es

R, )
)&(R,. +2R)C

V.=, +V, 3.4

Los valores que tenemos son R;=1 M, R;=150 kQ, Rg=0-1 MQ, y C=470 pF. Luego la
constante de esta etapa varia entre 6500 y 94500 V''s™. Altos valores significan respuestas
rapidas pero con baja estabilidad. La salida de esta etapa es la sefial de retroalimentacion que
se le aplica al piezo z para mantener la distancia punta-muestra constante. Esta es la sefial que

nos da la informacion de la topografia de la muestra.
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Los Schmitt triggers.- Cuando afiadimos el circuito de la Fig. 3.22 a la etapa de

integracion, tenemos el sistema que permite generar los dientes de sierra de aproximacion (o
alejamiento) hasta llegar a la zona tinel en forma automatica.

Cuando la punta esta alejada de la muestra, la rampa del diente tendra una pendiente
que depende del voltaje de referencia y de la ganancia del integrador, tal como lo muestra
(3.3). Podemos llegar a velocidades de aproximacion muy lentas definiendo un V. pequefio.
La ec. (3.22) nos dice que la rampa aumentard de valor linealmente hasta que se llegue al
voltaje de corte definido por el Schmitt-trigger (comparador con histéresis) ST2. Una vez
llegado a este valor, los diodos conducen y el condensador se descarga a través de ellos,
comenzando una rampa positiva nuevamente. En el retroceso de la punta el proceso es similar

salvo que la descarga se realiza por los diodos asociados con ST1.

delintegrador _al amplificadot
" del piezo z
w7 v
10k
Fig. 3.22 Schmitt triggers. Los diodos son 1N4148. ST2 corta la rampa positiva (accrcamiento) y ST1

corta la rampa negativa (alcjamiento).

3.5.4 AMPLIFICADOR DEL PIEZO Z

La Fig. 3.23 muestra el circuito que maneja el piezo z. La salida del integrador se
amplifica finalmente y se entrega al electrodo interno del piezo z. El segundo amplificador es
un inversor y se utiliza para doblar el rango de alcance del piezo. La salida de este segundo

amplificador se aplica al electrodo externo del piezo.
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del integrador + 10k 10k
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Fig. 3.23 La salida del primer amplificador corresponde a la sciial de realimentacion aplicada al piczo

z. csta sciial es la que sc digitaliza, y nos da la coordenada z de la imagen topografica.

La salida amplificada en el primer amplificador, corresponde a la sefial de
realimentacion que mantiene la sefial punta-muestra constante. Es esta sefial la que utilizamos
para obtener la informacion de la altura de la muestra topografica. Esta sefial se digitaliza

mediante un convertidor analogo-digital 16 bits.

3.5.5 AMPLIFICADORES DE BARRIDO

Los amplificadores de barrido entregan los voltajes adecuados a los electrodos del
piezotubo de barrido. En la Fig. 3.24 se aprecia el esquema para el manejador del movimiento
en el eje x. (para el eje y es completamente analogo).

amplificador sumador

con selector de ganancia al piezotubo de battido
X +x
x1,5
100 - 100
_ 0,15 amplificador
| DAC x inversor ‘
10,015
+cc
centro % %*—
-Yce
Tig. 3.24 Diagrama cn bloques del circuito que mancja ¢l movimicnto cn cl cje x del piczotubo de
barrido. -x, +x son las seiiales que s¢ aplican a los clectrodos respectivos del piczotubo de
barrido.
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La sefial de voltaje de convertidor digital analogico es amplificada por el sumador en
escalas de x1,5, x0,15, y x0,015. Como la salida maxima del DAC es de 10 V, la maxima
diferencia de voltaje entre los electrodos +x y -x del piezotubo de barrido son 30, 0,3, y
0,03 V respectivamente.

La sefial centro x, se utiliza para desplazamos a una nueva zona de la muestra a lo
largo de eje x. El disefio que controla el movimiento a lo largo del eje y es completamente

analogo.
3.5.6 PROTECCION CONTRA CHOQUE DE LA PUNTA

Como dijimos en la seccion 3.1.1, existe la posibilidad de que la punta choque con la
muestra al retirar la punta de la zona tnel. Para evitar esta posibilidad se cred un circuito que
aleja la muestra un tiempo adecuado al detectarse la aparicion de los dientes de sierra de
retroceso.

Normalmente el electrodo intemo del piezotubo de barrido (sobre el cual va la
muestra) esta conectado a tierra, pero cuando empieza la sefial diente de sierra de retroceso,
aparece un pulso negativo en la salida del Schmitt trigger ST1. Es esta sefial la que utilizamos
para disparar una ventana de 80 V de voltaje, aplicada al electrodo interno. Este alto voltaje
aleja la muestra el tiempo suficiente (50 ms) para que se haya retirado la punta una distancia

prudente, luego el electrodo intemo regresa a su estado normal, es decir conectado a tierra

(Fig. 3.25).
0V
generador de
~u_ ventana de 80V +50 ms al electrodo intemo
dispato * del piezotubo de
batrido

Fig, 3.25 Sistema que protege la punta cuando la retiramos de la zona tinel. La ventana causa que la
muestra sc alcje de la punta una distancia de aproximadamente 500 nm durante un tiempo
de 50 ms. Este tiempo s suficiente para que la aguja se haya alejado lo suficiente de la zona
tinel.
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En el apéndice H se encuentran los planos electronicos de todas los circuitos

utilizados.

3.6 COMPUTACION

3.6.1 COMPUTADORA Y TARJETA DE INTERFAZE

Se utiliz6 una computadora personal IBM modelo 6384, con microprocesador
80486DX2 de 66 MHz de velocidad, con 4 MBytes de memoria RAM. La pantalla es un
monitor Super VGA. La computadora se utiliza para el control de la medida y para el
procesamiento y presentacion de los datos.

La tarjeta de interfaze es marca Keithley modelo DAS 1602, con un convertidor
analogo-digital de 16 bits y dos convertidores digital-analogo de 12 bits. El A/D tiene una
razon de conversion de 100 kHz. Los convertidores D/A se utilizan para manejar el
movimiento lateral y el convertidor A/D para adquirir el dato del voltaje aplicado al piezo z

(que es proporcional a la altura de la superficie de la muestra).

3.6.2 SOFTWARE

El software se escribio en QuickBasic, version 4.5. Las rutinas son facilmente
adoptadas por el Visual Basic de manera que el siguiente paso sera escribir un programa en
este lenguaje, y asi tener mejor manejo de las imagenes ya que estaremos trabajando en
entorno Windows. Un listado completo del programa se incluye en el apéndice 1.

La interfaz de usuario se presenta en forma de ment con 7 items para escoger (Fig.

3.26).
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Microscopio de Efecto Tunel

Menu Principal

1) Cambiar/Ver Pardmetros
2) Comenzar medicidn

3) Guardar en disco

4) Traer archivo de disco

5) Dibujar imagen en pantalla
6) Cambiar directorio

7) Poner comentario

Elija su opcidn...

| ADC=1 035|

Fig. 3.26 Menu principal del software del MET. El recuadro inferior derecho muestra ¢l valor
digitalizado correspondiente al voltaje aplicado al piezo z. Como existe un offset para cste
valor, el recuadro permite centrarlo cn la mitad (2048) antes de cada medida.

Describamos brevemente cada uno de ellos:

CAMBIAR/VER PARAMETROS.- Permite seleccionar el area a barrer. También

define el numero de filas y columnas que se quiere que conste la imagen y asi controlar la
velocidad de barrido.

Otra forma de controlar la velocidad de barrido es promediando la sefial que lee el
ADC. El programa permite definir el nimero de veces que se lee el dato de altura y asi
podemos también aumentar o disminuir la velocidad de barrido. Las opciones de

Cambiar/Ver parametros se muestran en la Fig. 3.27
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Microscopio de Efecto Tiinel
Ment Cambiar/Ver parametros

1) Atenuacién (1, 10, 100) =1
2) Ancho X (ancho de bamdo) =0,20V
3) Ancho Y (ancho de bamdo) =0,20V

4) Numero de columnas =128
5) Nimero de filas =128
6) Promedio =1
7) Niimero de canal =0

ESC Salir al ment principal
Elija su opcion...
Archwo.- 950307 .2

Fig. 3.27 Menu de la opcidn Cambiar/Ver parametros.

COMENZAR MEDICION.- Aqui podemos elegir dos modos de medicion. El modo

normal y el modo continuo. En el modo normal, se realiza un barrido solamente. Al terminar
la medicion se muestra la imagen en la pantalla.
En el modo continuo, se muestra la imagen en simultaneo con la adquisicion. El

barrido en este modo es mucho mas lento que en el modo anterior.

GUARDAR EN DISCO.- Permite almacenar en disco las imagenes obtenidas.

Hemos convenido en nombrar las imagenes con la fecha en las que fueron tomadas. Exste la
opcion de guardar las imagenes en formato ASCH de manera que puedan ser leidas por

programas de analisis numérico tal como el MatLab.

TRAER ARCHIVO DE DISCO.- Permite recuperar archivos de imagenes grabados

con sus respectivos parametros de medicién. Una vez leido el archivo se muestra la imagen en

pantalla.

DIBUJAR IMAGEN EN PANTALLA.- Esta opciéon muestra la imagen en la

pantalla, en dos dimensiones, vista desde arriba. Se utiliza una escala de grises de 64
tonalidades para representar la informacion de altura, blanco es lo mas alto y negro lo mas

bajo.
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Dentro de esta opcion, tenemos ademas cuatro rutinas de filtrado y presentacion,
estas son:

a) Quitar Plano.- Se hace pasar un plano minimo cuadrado por la muestra, y luego se
referencian todas las alturas a este plano. Esto permite corregir imagenes que hayan estado
inclinadas respecto al plano que barre la punta.

b) Suavizar.- Consta de un filtro pasa-bajo. Se reemplaza el valor z de cada punto por
el promedio de la altura de ese punto y sus vecinos mas cercanos.

c) Grafico 3-D.- Es una presentacion tridimensional de la imagen. Se puede rotar la
imagen en los tres angulos de coordenadas esféricas. Aqui se tiene una tonalidad de 16 grises
los que dan un sombreado leve a la imagen. La imagen tridimensional se dibuja en forma de
malla, pudiendo definir la densidad de lineas de la misma.

d) Corte transversal.- Podemos hacer un corte transversal entre dos puntos

cualesquiera de la imagen. Luego se presenta un grafico de la forma Altura vs. pixels, donde

los pixels son aquellos por los que pasa el corte.

Los resultados de algunas de estas rutinas graficas se presentaran en el proximo

capitulo.

CAMBIAR DIRECTORIO.- Utiliza el programa “Change Directory” del “Norton

Comander”, para navegar por los directorios del disco.

PONER COMENTARIO.- Permite afiadir un comentario sobre la imagen adquirida.

Por ejemplo, el tipo de muestra, el voltaje punta-muestra, el nombre del experimentador, etc.

La nueva version del programa de control, y presentacion escrita en Visual Basic 3.1

para Windows, esta proxima a culminarse.

En el siguiente capitulo mostraré las primeras imagenes con resoluciéon atomica

obtenidas con nuestro MET.
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4. RESULTADOS EXPERIMENTALES

A continuacién mostraremos imagenes con resolucion atomica de la superficie de
grafito pirolitico altamente orientado (HOPG). Las imagenes fueron tomadas en el modo de
corriente constante. El grafito es un material ampliamente utilizado en los estudios de
microscopia de efecto tinel, porque es muy facil preparar con €l una superficie limpia con
grandes regiones atdbmicamente planas; ello puede lograrse simplemente partiendo (cleaving)
la muestra. El grafito es un material hecho por capas , donde las capas se mantienen unidas
por fuerzas débiles de van der Walls, lo que explica la facilidad de “clivelar” el material. Por
ejemplo un procedimiento practico consiste en adherir una cinta adhesiva a una cara del cristal
y luego despegarla con cuidado; en la cinta quedara unida una capa muy fina dejando una
superficie limpia y de gran area en el cristal.

Dentro de una capa, los atomos estan ubicados en un arreglo hexagonal formado por
fuertes enlaces 7 entre los atomos. En la Fig. 4.1 se muestra una imagen obtenida con el

MET-UNL

Fig. 4.1 Imagen suavizada vista de arriba de HPOG. 1=0,5 nA, V punta-muestra=0,1 V, voltaje de
barrido=0,1 V, numero de columnas=niunero de filas=128, promedio=20. Con punta
cortada de Pt-Ir. Los dtomos visibles son solamente los ubicados en las posiciones . La recta
representa las posiciones por las que se ha efectuado un corte transversal, como sc explicara
mas adelanie.
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La imagen de la Fig. 4.1 no muestra la estructura hexagonal del grafito, mas bien se
observa en ella una simetria triangular. La interaccion capa-capa puede explicar este hecho.
Las posiciones de los atomos de carbén en una capa no son equivalentes (Fig. 4.2). La
posicion o tiene un atomo de carbon directamente debajo en la segunda capa, mas no la
posicion 3. Los enlaces 7 en las posiciones o interaccionan con la capa inferior, conduciendo
a nuevos enlaces bastante alejados del nivel de Fermi. Como hemos visto anteriormente, a
bajos voltajes punta-muestra, el MET solo muestra los estados en el nivel de Fermi, y
consecuentemente una imagen con el MET sélo debe de mostrar las posiciones 3. No son
estas las inicas anomalias que observamos en las imagenes de grafito. Existen también otras
anomalias tales como las corrugaciones gigantes de la superficie de grafito, las cuales pueden
dar nuevas informaciones acerca de las propiedades elasticas de la superficie, tales como

potenciales interatdmicos y constantes elasticas locales.

246 &

Q e posicion f8
) P
. O posicion ¢
a4 AY
A O O segunda capa
\ J
N ’
\

1,42 & -
L

DS

Fig. 4.2 Dibujo esquematico de dos capas de grafito. Las posiciones o, ticne un atomo directamente
debajo en la segunda capa, mientras que las posiciones 3 no.

Segiin la Fig. 4.2 los atomo negros (posiciones [3) seran los que mas sobresalen en la
superficie, y por lo tanto se presentaran blancos en la imagen. Las posiciones o no conducen
suficiente corriente tiinel como para notarse claramente en la imagen, aunque la corriente que

conducen no es completamente nula. Esto es justamente lo que se muestra en la imagen de la
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Fig. 4.1, donde se aprecia claramente la estructura de tridngulo equilatero que forman los
atomos vecinos en las posiciones [3.

La facilidad de corte transversal, nos puede confirmar lo arriba dicho. Si realizamos
un corte transversal a lo largo de la recta que parte de una posicion 3 y biseca el lado
opuesto, el corte cruzara sucesivamente una posicion 3, un hueco (atomo de la segunda capa)
y una posicion posicion o, en forma periddica. El grafico del corte transversal, debe de
presentar picos de corriente para las posiciones (3, minimos en los huecos y pequefios picos
para las posiciones o, ya que como hemos mencionado anteriormente, la corriente tinel en
estas posiciones aunque pequefia, no es completamente nula. Esto la apreciamos en la Fig.
4.3, que muestra el resultado del corte transversal segun la recta que se muestra en la imagen

delaFig. 4.1.

Corriente tunel

I
relativa ﬂll ;
: [ 1 f
oSS e o] S P
g H& g H& BHOX g
Fig. 4.3 Corte transversal segun la recta de la imagen de la Fig. 4.1. Esta recta pasa por cuatro

maximos que corresponden a dtomos cn las posiciones f3. H significa un hueco, es decir, una
posicion de una atomo de la segunda capa, sin ningin dtomo sobre ¢él.

Para calibrar el desplazamiento lateral, utilizamos la imagen de la Fig. 4.4.
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Fig. 4.4 Imagen suavizada vista de arriba de HPOG. 1=0,5 nA, V punta-muestra=0,1, voltaje de
barrido=0,205 V, niamero de columnas=nimero de filas=128, promedio=20. Con punta
cortada de Pt-Ir.

Si analizamos la linea trazada en la Fig. 4.4, vemos que pasa por 6 posiciones 3. Dos
posiciones 3 consecutivas forman un rombo a partir de dos tridngulos equilateros unidos por

su base, tal como se muestra en la Fig. 4.5.

Fig. 4.5 La distancia entre dos posiciones {3 a lo largo de la recta trazada en la imagen de la Fig. 4.4.

En el ancho de la muestra, segin la recta trazada, existen cinco de estos rombos,
luego el ancho de la muestra es de 5x4,26=21,3 A. Como el barrido lateral se hizo con un
voltaje de 0,205 V, tenemos que la calibracién en los ejes laterales es de 103,9 A/V. Este

valor experimental, esta muy préximo de valor de 125 A/V calculado tedricamente segun
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(2.39). La diferencia se debe a las propiedades intrinsecas de los piezoelementos ceramicos

como el “arrastre” (creep) e histéresis durante el barrido.

En la Fig. 4.6 apreciamos una imagen tridimensional de la superficie mostrada en la

Fig. 4.1.

Fig. 4.6 Imagen tridimensional de la superficie mostrada en la Fig. 4.1. Interlineado (dcnsidad de la
malla)=1, dngulo azimutal=50°, rotacion en el plano horizontal, 45°.

En la Fig. 4.7 mostramos una imagen en la que apreciamos claramente que esta
inclinada respecto al plano barrido por la muestra. Esta imagen la tomamos en el Laboratorio
del Profesor Chomik, en la Universidad de Chile. La imagen de la Fig. 4.8 corrige esta
inclinacion haciendo uso de la rutina grafica de “Quitar Plano”. Finalmente la imagen de la

Fig. 4.9 es la misma imagen, pero filtrada mediante la rutina grafica de suavizado.
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Fig. 4.7 Imagen cruda (sin suavizar) vista de arriba de HPOG. 1=0,5 nA, V punta-muestra=0,1 V,
voltaje de barrido=0,13 V, nimero de columnas=niimero de filas=128, promedio=2. Con
punta cortada de W. Se aprecia que la zona superior csta mas elevada que la inferior.

Fig. 4.8 Imagen cqualizada, que corrige la inclinacion respecto al plano que barre la punta.
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Fig. 4.9 Imagen suavizada que elimina ruidos de alta frecuencia mediante la rutina “Suavizar”
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5. CONCLUSIONES Y SUGERENCIAS PARA TRABAJOS FUTUROS

5.1 CONCLUSIONES

En esta tesis se presentd el trabajo realizado para construir en el Pera el primer
microscopio de efecto tunel con resolucion atémica. En ella se han considerado los
aspectos mecanico, electronico y de computacion. Se mostraron las primeras imagenes de

grafito pirolitico obtenidas en atmosfera de aire, a temperatura ambiente.

El sistema presenta una excelente supresion de vibracion acustica. La resonancia lateral
del MET se estima alrededor de 20 kHz, y la vertical en 100 kHz. Buena compensacion
térmica, y alta velocidad de operacion. Los altos valores en las frecuencias de resonancia
son consecuencia de la pequefia masa del cabezal y también de la independencia del
ambiente mediante un control electronico autonomo; estos reducen considerablemente el

esfuerzo en aislar mecanicamente el sistema.

Se midi6 la sensibilidad del piezotubo de barrido utilizando las muestras de HOPG,
resultando en 103,9 A/V. La resolucion lateral del MET-UNI es de 1 A

aproximadamente.

5.2 SUGERENCIAS PARA TRABAJOS FUTUROS

Medir la frecuencia de resonancia del MET, disminuyendo la constante de tiempo (la
ganancia) del sistema de realimentacion, hasta que el cabezal del MET resuene. Luego

medimos la frecuencia del voltaje z.

Medir los niveles de ruido mecanico, haciendo una analisis espectral del voltaje z.

Medir la deriva térmica lateral y vertical. La vertical la podemos medir dejando la punta

en la zona tunel por un tiempo prolongado, midiendo constantemente la corriente tanel.
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La deriva lateral, se puede medir tomando imagenes de la misma zona de la muestra en
intervalos de tiempo. El desplazamiento de las posiciones atdmicas con el tiempo, nos

dara una medida de la deriva lateral.

Calibrar el desplazamiento vertical, tomando iméagenes de muestras que presenten
escalones atdmicos de dimension conocida. También podemos calibrar el desplazamiento

vertical mediante interferometria.

Disefiar puntas mediante métodos de pulido electroquimico. También es conveniente
construir puntas con revestimiento aislante de manera que puedan ser usadas en medio

liquido.

Realizar mediciones en superficies metalicas, por ejemplo de Au, y superficies

semiconductoras.

Modificar ligeramente el cabezal para poder utilizarlo en medio liquido. Esto nos

permitira estudiar in situ interfaces solido liquido.

Modificar el lazo de realimentacion para poder realizar medidas de espectroscopia 1/V.
Sera necesario disefiar un sistema que corte el lazo y mantenga fijo el voltaje. Para
analizar con propiedad los resultados de las medidas espectroscopicas, es conveniente

ahondar un tanto en la teoria del hamiltoniano de transferencia.

Incursionar en el area de la Fisica Mesoscopica. El MET ha probado ser un instrumento

ideal para caracterizar y construir estructuras de escala nanométrica.
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