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Resumen

La ultima generacion en tecnologia microscopica, ha puesto en
escenario un conjunto de técnicas genéricamente denominadas
Microscopia de Barrido por Sonda (Scanning Probe Microscopy
— SPM). Tales herramientas dan la posibilidad de realizar analisis
detallado de propiedades morfolégicas, mecanicas, quimicas, entre
otras, de la superficie estudiada, con resoluciones que en algunos
casos son mayores que las logradas en microscopia electronica.
Las nuevas tecnologias basadas en nanociencias, se han apoyado
en estos instrumentos para obtener imagenes aumentadas de unos

pocos grupos de atomos, cuyo orden obedece a la naturaleza misma
0 a la manipulacién deliberada, a la cual se ha accedido gracias al
desarrollo de la nanotecnologia. En este trabajo se presenta una
descripcion basica de los principios de funcionamiento, el panorama
general de las aplicaciones de la técnica SPM en el andlisis de
materiales y algunos resultados obtenidos sobre diferentes tipos de
muestras.
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Scanning Probe Microscopy: a basic tool in

nanosciences

Abstract

The latest generation in microscopic technology has introduced a group

of techniques generically referred to as Scanning Probe Microscopy

(SPM). Through these tools it is possible to perform detailed analysis

of morphological, mechanical and chemical properties, among others,

of the studied surface, with resolutions sometimes better than the ones

obtained through scanning electron microscopy. New technologies,
based on nanosciences, use these instruments to get augmented images
of a few groups of atoms organized by nature itself or as a consequence
of the manipulation made possible by nanotechnology. In this paper, a
basic description of functioning principles and a general overview of
applications of the SPM techniques in material analysis are presented.
Some results obtained with different samples are also described.
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Introduccion

as técnicas microscoépicas han per-

mitido la observaciéon del micromundo,

mostrando un amplio universo de

formas y estructuras cuyos limites
dimensionales van mas alla de nuestra capacidad
para observarlas a simple vista. Durante los
dos ultimos decenios se han producido grandes
avances en el desarrollo de herramientas para
microscopia. Estos han abierto la ventana
nanoscopica, permitiendo no sélo la magnificacion
de los detalles morfoloégicos de una determinada
superficie en varios millones de aumentos, sino
también el estudio, en escalas submicroscopicas,
de propiedades superficiales de los materiales,
tales como la conductividad eléctrica, el
comportamiento elastico, la respuesta magnética,
la heterogeneidad quimica, entre otras (Howland &
Benatar, 2000).

La invencion del Microscopio Tunel de Barrido
(Scanning Tunneling Microscopy - STM), en 1981,
por Gerd Binnig y Heinrich Rohrer, investigadores
de IBM, dio origen a un grupo de técnicas
microscopicas que se conocen genéricamente
como Microscopia de Barrido por Sonda (Scanning
Probe Microscopy — SPM). Algunas de estas son;
Microscopia de Fuerza Atomica en contacto y

no contacto (Atomic Force Microscopy — AFM-C,
AFM-NC), Microscopia de Fuerza Magnética
(Magnetic Force Microscopy — MFM), Microscopia
de Fuerza Lateral (Lateral Force Microscopy —
LFM), Microscopia de Modulacion de Fuerza (Force
Modulation Microscopy — FMM), Microscopia por
Deteccion de Fase (Phase Detection Microscopy
— PDM), Microscopia de Fuerza Electrostatica
(Electrostatic ~ Force  Microscopy - EFM),
Microscopia Optica de Barrido en Campo Cercano
(Near-Field Scanning Optical Microscopy — NSOM)
(Howland & Benatar, 2000). La caracteristica
mas sorprendente de estas técnicas es que la
resolucion lateral alcanzada es hasta de fracciones
de nandémetros, lo que implica amplificacion de
campo del orden de 8.000.000X. Las facilidades
de andlisis que han aportado las técnicas SPM, se
pueden ver en el amplio espectro de aplicaciones
en las que se usan, como por ejemplo: en ciencia
de materiales, biociencias, farmacéutica, geologia,
aeronautica, sistemas de almacenamiento de
datos, entre otros (Bonnell, 2000).

1. Principios
1.1 SPM (Scanning Probe Microscopy)

La idea basica de un sistema SPM es realizar un
barridodelamuestraenun patronde area cuadrado,




REVISTA Universidad EAFIT. Vol. 44. No. 151 | julio, agosto septiembre 2008

con un elemento denominado “sonda”, el cual, dependiendo de sus
caracteristicas particulares de composicién, forma, tamafo y tipo de
interaccion fisica, permite captar diversas propiedades superficiales
de la muestra bajo analisis. En la Figura 1 se puede observar un
esquema general de un microscopio de barrido por sonda.

El elemento que genera el movimiento controlado de la muestra,
para describir areas definidas, es el escaner. Este, por lo general,
es un tubo hueco de material piezoeléctrico, fabricado %

en PZT (Lead Zirconate Titanate), cuyas caracteristicas
. . . L

de linealidad le permiten ser un excelente actuador %e,-&‘} o~

mecanico en rangos de desplazamiento de -

fracciones de nandmetros (Shibata et al., ?g

2004).

Este elemento lleva acopladas tres parejas de

electrodos para habilitar el movimiento XYZ de la
muestra. La sonda es otro dispositivo crucial,

ya que es la que sufre los diferentes - . Gt
tipos de interacciones a escala {6@ :
atémica con la muestra, y junto R
con el escaner permite obtener %4

las altas magnificaciones, tipica-

mente logradas con la técnica.

Esta constituido por una punta

microscopica, acoplada a una
viga flexible que permite el libre
desplazamiento vertical de la

punta a medida que se dan los

efectos de interaccién (Howland &
Benatar, 2000).

Tanto la viga como la punta pueden ser
de diversos materiales, lo cual depende
principalmente del modo de microscopia que
se utilice. En AFM, por ejemplo, son usuales las

vigas de nitruro de silicio, acero y silicio; mientras que

las puntas pueden ser de Nitruro de Silicio (SiN,), diamante, DLC,
oro; igualmente, pueden ser nanotubos de carbén adheridos a la
punta de cualquiera de esos materiales. El requisito fundamental de
la punta es su baja dimensionalidad, del orden de 1 a 10 nanémetros
de radio de curvatura final (apice), aunque también es deseable una
alta relacién de aspecto, es decir, un alto valor (>5) para el cociente
entre la longitud de la punta y el apice (Serre et al., 1999).
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Figura 1. Esquema general de un microscopio
SPM
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Fuente: Arroyave (2004).

Las variaciones de posicién de la sonda (viga +
punta) son medidas con un sistema de deteccion de
movimiento de alta precision (= nm); por lo general,
este detector de movimiento esta constituido por
un laser y dos o mas celdas fotodetectoras. El laser
incide en la parte superior de la viga que sostiene
la punta y sufre cambios en su angulo de reflexién
hacia los fotodetectores cada que la punta se
mueve verticalmente. Otra forma de medir esos
cambios en posicién es mediante piezoeléctricos,
los cuales hacen parte de la viga que soporta
la punta; también, midiendo la corriente que se
establece entre la punta y la superficie (Miyahara
et al., 2002).

El registro de datos y el control del movimiento de
la muestra sobre el escaner, se realiza por medio
de un sistema de computo que, ademas, contiene
una aplicacion de software. Este permite procesar
las imagenes, inicialmente capturadas en 2D, y

convertirlas en imagenes 3D con informacion
de espacio real. A continuacion se describen,
de manera mas detallada, los principios fisicos
de algunas de las técnicas SPM que existen
actualmente y que fueron utilizadas para realizar
la parte experimental de este trabajo.

1.2 STM (Scanning Tunneling
Microscopy)

En la técnica de microscopia STM se aplica un
voltaje de corriente directa (C.D.) entre una punta
metalica aguda y la superficie de la muestra a ser
analizada, como se indica en la Figura 2. Una vez
que se ha logrado establecer una distancia (d), de
unos pocos Angstrom, entre la punta y la superficie,
a través de un control de posicion realimentado
que utiliza posicionadores motorizados y piezo-
eléctricos (escaner), puede empezar a fluir una
corriente (i) debido al efecto tunel cuantico
(Bonnell, 2000). Se puede usar la corriente tunel
establecida, para analizar propiedades fisicas
locales de la superficie de la muestra, como la
conductividad eléctrica o la densidad de estados
electrénicos; del mismo modo, puede ser utilizada
para controlar la distancia entre la superficie y la
punta de la sonda, através del control realimentado
de posicion que sensa la ubicacion vertical de la
punta, ya que depende de esta. Los cambios de
corriente i se aplican para calcular las variaciones
en la morfologia de la muestra, de tal manera
que se pueda generar un mapa bidimensional, a
través de rastreos controlados, sobre un area de
la superficie bajo la punta.

De acuerdo con la mecanica cuantica, si dos
conductores se encuentran suficientemente
cerca, las funciones de onda que describen el
comportamiento de las nubes electrénicas de
ambos, se solapan. En el nivel de Fermi, aparece
una longitud de decaimiento caracteristico (k) para
las funciones de onda, dada por:
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Figura 2. Diagrama funcional de un sistema STM
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Fuente: Elaboracion propia.

Donde m es la masa del electron, @, el promedio
de las funciones trabajo de punta y superficie
o el potencial local promedio de barrera y 7,
la constante de Planck dividida entre 2I1. Esta
aproximacion es valida para una barrera de
potencial unidimensional, en la cual la corriente /,
depende exponencialmente de la separacion entre

la punta y la superficie de la muestra:
iy o< (29 (2)

No obstante, el modelo de la barrera de poten-
cial en tres dimensiones, es mas cercano a
la representacion del STM, este implica gran
complejidad para su solucion, razén por la cual
se puede utilizar un modelo unidimensional
simplificado, suponiendo que ® es uniforme
lateralmente, no depende de la posicion (x, y), y es
igual a la funcion trabajo de la superficie (Bonnell,
2000). Ahora bien, como el modelo de la barrera
de potencial en tres dimensiones es mas cercano
a la representacion del STM y este implica gran
complejidad para su solucion, se puede utilizar un
modelo unidimensional simplificado, suponiendo
que ® es uniforme lateralmente, no depende de
la posicién (x, y) y es igual a la funcion trabajo de
la superficie (Bonnell, 2000). La preparacién de la
punta STM no es trivial, y aln esta sujeta a muchos
parametros no conocidos. Una de las dificultades
de implementacién es obtener una punta metalica

Senal de
amplitud DC
Referencia Sefal
de
error
Contral de
realimentacion
Z

suave con un radio de curvatura del orden de 100
a 1000A. Los métodos de corrosion electroquimica
han permitido aproximarse a estos requisitos.
Existen otros métodos de obtencién, por ejemplo,
a través de cortes mecanicos, pero estos generan
puntas rugosas muy irregulares, que pueden llegar
a dificultar el desarrollo de la corriente tunel en
una unica protuberancia. Recientemente se han
desarrollado métodos para generar estructuras en
nanoescala que permiten llegar a consolidar puntas
aptas para STM. La principal limitacién de esta
técnica, es que la muestra que se desea analizar
debe ser conductora o al menos semiconductora.

Los microscopios AFM también son conocidos
como microscopios de fuerza (Scanning Force
Microscopy —SFM). El concepto en esta técnica
esta relacionado con las fuerzas de interaccion
entre una micropunta y la superficie bajo analisis.
En la configuracion mas comun, la punta esta
montada en el extremo libre de una viga en
voladizo, la cual actia como un sensor de fuerza,
y opera con base en la ley de Hooke (Arroyave,
2004):

Fi = dev (3)
En donde F, es la fuerza de interaccion punta-
superficie, K, es la constante de resorte de la viga
en voladizo y d, es su desplazamiento vertical.
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1.3 AFM (Atomic Force Microscopy)

Figura 3. Diagrama funcional de un sistema AFM
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Fuente: Elaboracion propia.

La baja magnitud de K, (0,1 a 10 N/m), obtenida
con materiales como silicio (Si) y Nitruro de Silicio
(SiN,), permite detectar fuerzas del orden de las
fuerzas interatémicas, razén por la cual a este
microscopio se le conoce mas ampliamente como
microscopio de fuerza atémica. De acuerdo al
régimen y el tipo de fuerzas involucradas en las
mediciones, se pueden obtener hasta tres modos
distintos de funcionamiento: AFM de contacto
(AFM-C) o modo estatico, AFM de no contacto
(AFM-NC) o modo dinamico y AFM de contacto
intermitente (AFM-IC) también conocido como
Tapping Mode. Una curva de la fuerza neta
experimentada por el sistema punta-superficie, en
funcidn de la distancia, obtenida en un rango amplio
de separacién desde mesoescalas hasta distancias
interatdmicas, presenta un panorama completo de
los diferentes regimenes de interaccion presentes
en los AFM (Figura 4).

Los regimenes de interaccion estan dominados, en
lo fundamental, por fuerzas interatémicas de corto
y largo alcance, fuerzas adhesivas relacionadas
con efectos de capilaridad y la fuerza misma que
ejerce la viga en voladizo sobre la superficie de
acuerdo a K. El régimen de contacto o repulsivo
estd gobernado, principalmente, por fuerzas de
corto alcance sobre distancias menores a un
nanémetro, involucradas con el solapamiento de

las funciones de onda de las nubes electronicas
de punta y muestra respectivamente. El régimen
de no contacto o atractivo estd sometido por
fuerzas de largo alcance tipo Van der Waals, las
cuales actuan en rangos de varias decenas de
nandémetros y pueden ser modeladas como la
aproximacion de una esfera (punta) a un cuerpo
semi-infinito (muestra), lo que lleva a obtener la
expresion (Meyer, Josef Hug & Bennewitz, 2004):
HR

F = 4)
Vdw 6 DZ

Figura 4. Curva de fuerza vs. distancia tipica en
AFM

A

Fuerza L

Régimen
repulsivo

i)

Distancia
punta - muestra

>

Contacto
intermitente

v

Contacto

B

No contacto ﬂ

Régimen
v atractivo

Fuente: Elaboracion propia.
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Aqui, H es la constante de Hamaker, R el radio
de la punta, y D la distancia entre la punta y la
superficie.

La técnica AFM-C se basa en las medidas
estaticas de deflexion de la viga en voladizo, como
resultado de la fuerza neta que actua sobre esta, a
medida que el sistema de posicionamiento en 3D
de la muestra (escaner piezoeléctrico) se mueve
bajo la punta. Como esta fuerza depende de la
distancia punta-muestra, se utiliza para detectar
las variaciones topograficas de la superficie bajo
analisis, manteniendo la fuerza de interaccién
constante a través del control realimentado de
posicién vertical de la viga, la cual se calcula con
un laser y un fotosensor.

La técnica AFM-NC involucra aspectos instru-
mentales y fisicos mas sofisticados, ya que
la viga en voladizo debe ser excitada por una

julio, agosto septiembre 2008

sefial oscilante a la frecuencia principal de
resonancia, como se puede ver en la figura 5 en
comparacion con la Figura 3. En este modo, la
fuerza de interaccién entre la punta y la muestra
esta influenciada por un factor periédico, la sefal
AC que maneja la viga, que se compensa con el
coeficiente de amortiguacion vy, resultante de la
friccion interna del material de la superficie. Esto
reduce la ecuacion de fuerza a:

F@)y=kzx+mZ (5)

No obstante, puede ser asumida una trayectoria
armonica para la punta en la direccién z, de
la forma z, + A sen wt, con A como la amplitud
maxima de la oscilacion vertical y w la frecuencia
de oscilacién, con lo que se obtiene a través de la
ecuacion (5) que:

Fz,+ Asemot) = kz, + kA senot - mAm?senot (6)

Figura 5. Esquema funcional de un AFM-NC
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Fuente: Elaboracion propia.

La amplitud de la sefial AC respuesta es generada por el amplificador Lock-in de acuerdo a la frecuencia y
la fase de esta. La caracteristica mas prominente de los AFM-NC, es su habilidad para obtener imagenes
de resolucion atémica, en espacio real, de superficies con alto acabado superficial como Si(111)7x7, sales
como KBr(111) y NaCl(100), minerales de amplia variedad, y algunos otros semiconductores como InP,
GaAs, TiO,, InAs, obtenidos por técnicas de crecimiento capa atomica a capa atémica (Meyer, Josef Hug

& Bennewitz, 2004).

1.4 MFM (Magnetic Force Microscopy)

Las fuerzas que actuan sobre dipolos magnéticos localizados en un campo magnético, son llamadas fuerzas
magnéticas. En los experimentos de microscopia de fuerza, los dipolos magnéticos estan usualmente
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contenidos en los materiales ferromagnéticos de las puntas y el campo magnético es producido por una
muestra ferromagnética o una distribucién de corriente localizada en las proximidades de la punta. La
interaccion de la punta MFM con el campo magnético de una muestra, puede ser calculada a través de la
energia magnetostatica total, E, del sistema punta-muestra:

s HOIMP?zﬁra ' Hmz:es'tde (7)

Donde y, es la permeabilidad magnética en el vacio, M la funcion de magnetizacion espacial de la punta, y
H la funcién de intensidad de campo magnético generado por la muestra, en coordenadas espaciales. La
componente vertical de la fuerza magnética que actua sobre la punta, se puede calcular por:
0
(%,9,2)—H
0z

F, =—u0j M (x,9,2)|dV  ®

Pk‘??fa miuestra
Las ecuaciones 7 y 8 permiten obtener los rangos de valores para las interacciones; sin embargo, estas
cantidades dependen fuertemente del material de la punta y la muestra, asi como del medio circundante
entre ellas. El material que se usa con mayor frecuencia para las puntas MFM es el Cobalto, sobre el cual
una muestra ferromagnética puede generar fuerzas de interaccion del orden de algunos nanoNewton
o inclusive picoNewton. Estas fuerzas se pueden discriminar de las fuerzas de interaccion tipicamente
sensadas en los microscopios AFM-NC. La configuracién instrumental de un MFM, no difiere mucho de
un AFM-NC, como se ve en la Figura 6. Basicamente se tiene como componente adicional un detector
de DC o off-set de la sefal AC respuesta, ya que la interaccion magnética produce un par magnético que
desplaza de manera permanente la sefal AC, de acuerdo a la respuesta magnética de la muestra bajo
analisis. De esta manera pueden ser capturadas simultaneamente la sefial topografica y la magnética para
generar micrografias del area escaneada bajo la punta.

Figura 6. Esquema funcional de un MFM

— Generador
Detector ct Bl
deDC ' Ampliﬂc@r: -
Referencia B
Espejo - - [ Laser] '
N - Fotosensor Ag%g%%gg
i 8 ALY p| Amplificador : SN
i Sefial AC Lock-in Amp“g‘g Ampliﬂca@' -
> | Pieza e
actuador O . Amplitud de
B { ) referencia Seial
Sefial de
topogréfica
) _ error
G S
_ o
_ | e ' Controlador g———
; i Z scanner voltage
i |
Escaner Controlador ¢
Imagen AFM Senral magnética

Sy B

Fuente: Elaboracion propia.
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1.5 LFM (Lateral Force Microscopy)

En el movimiento de la punta sobre la superficie
en modo AFM-C, puede producirse una fuerza
lateral sobre el contorno de la punta mas préximo
a la superficie; esta fuerza causa una torsion
sobre la viga que soporta la punta, que puede
ser registrada por un fotodetector, sensible a
los cambios de posicion del laser sobre el plano
de este; de esta manera se pueden medir las
variaciones locales de friccidon con alta resolucién.
La friccidn entre los dos cuerpos macroscopicos es
consecuencia del contacto entre una gran cantidad
de microasperezas. Con el desarrollo del LFM,
fue posible el estudio de fendmenos tribolégicos
a nivel de monoasperezas, y se encontré una
dependencia entre la friccion y el area de contacto
entre los cuerpos, la cual no se considera en los
analisis macroscopicos.

1.6 FMM (Force Modulation
Microscopy)

En el modo FMM, la muestra y la punta se ponen
en contacto a través de una fuerza de interaccion
constante, F, y se adiciona una sefal periodica,
la cual es modulada por el movimiento vertical
de la viga en contacto con la muestra; la sefal
modulada es capturada por un amplificador Lock-
in; en la amplitud y la fase de la sefal, se encuentra
la respuesta viscoelastica de la superficie bajo
prueba (Arroyave, 2004). El sistema punta—muestra
puede ser modelado como un sistema mecanico
con resortes y amortiguadores (Figura 7), k_ es
la rigidez de la viga que sostiene la punta, k; es
la rigidez efectiva entre punta y muestra, 8, es la
constante de amortiguacion de la viga en voladizo,
B, es la constante de amortiguacion efectiva del
sistema punta-muestra, y m es la masa efectiva.

Figura 7. Representacion del modelo mecanico
para FMM

Soporte fijo
K
‘ L= &
m L+H $ Cantilever
K =15

| | $ Muestra

(Arroyave, 2004)

La posicion de la muestra esta representada por la
siguiente expresion:

Z =1, +17 COS (0F) 9)
Y la posicién de la sonda asi:
d=d,+d cos (wt-p) (10)

Donde, z, y d, son las posiciones de equilibrio
correspondientes a la fuerza F, z, y d, son las
amplitudes del movimiento de la muestra y la
respuesta de la punta respectivamente, w es la
frecuencia de modulacion, y ¢ es el corrimiento de
fase de la respuesta de la punta con respecto a la
modulacién de la muestra. Al resolver el modelo
se debe asumir que la amplitud de modulacion
es suficientemente pequefia para considerar que
k. y B, son constantes para una carga estatica
dada, y para prevenir deslizamiento de la punta, la
cual se puede inducir por grandes amplitudes de
modulacion. Cuando la frecuencia de modulacion
es mucho mas pequeia que la frecuencia de
resonancia de la viga, w,, la solucion puede ser de
la siguiente forma (Arroyave, 2004):

d k.
lg (11)

z  k+h
1 i L
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2. Aplicaciones

La amplia variedad de aplicaciones que se encuentran vinculadas a técnicas SPM, la convierten en una
de las técnicas microscopicas mas versatiles, que ademas suministran informacién poco convencional
en comparacion con microscopia 6ptica o electronica. En la tabla 1 se presentan algunas aplicaciones

asociadas a diferentes modos de operacion de los SPM, y la informacién obtenida de la muestra.

Tabla 1. Algunos modos SPM con aplicaciones y la informacion obtenida de la muestra

Técnica SPM Aplicaciones Informacién obtenida
Microestructura de aleaciones, definicion fronteras
de grano, estructura de ADN, morfologia de virus, Morfologia, tamafio de gra-
reconstruccion atomica de cristales, formas de | no, porosidad superficial,
AFM crecimiento y cristalizacion en capas, espesores | altura de escalon, rugosidad
de peliculas delgadas, ultraestructura en tejidos | media y cuadratica media,
organicos, microfibras estructura de informacién | dimensiones de estructura.
en almacenamiento optico y otras.
: A Morfologia, distribucion su-
Imagen de espacio real a escala atdmica de metales - :
. . - perficial de densidad de
STM y semiconductores, estructura submicroscépica de -
. -~ estados electrénicos, mapas
aleaciones metalicas y otras. . .
de conductividad superficial.
Irregularidades superficiales de friccion en metales
LEM tribolégicos, irregularidades en desempefo | Mapas de friccion, alto con-
mecanico por presencia superficial de impurezas, | traste en bordes.
frontera de grano, estructura en MEMS y otras.
Estructuramagnéticadematerialesferromagnéticos,
diferencias en orientacién de dominios magnéticos o~
s e . - Respuesta magnética
MFM en columnas estratigraficas, orientacion de .
o . . superficial.
dominios en materiales para almacenamiento de
datos (discos duros, cintas) y otras.
Irregularidad quimica en superficies aleadas,
nanoparticulas contaminantes en sdlidos, nano- | Mapas de variacion de médulo
FMM inclusiones superficiales en peliculas delgadas, | de elasticidad, irregularidad
transformaciones quimicas localizadas causadas | quimica en superficie.
por efectos térmicos en aceros, y otras.
Curvas |-V en zonas pun-
Medidas de gap en semiconductores, diferenciacion | tuales, densidad de estados
Espectroscopia | de oxidos superficiales, medidas de adhesién | electrénicos, fuerza de adhe-
(I-V), (F-D) superficial, nanoindentacién de superficies rigidas, | sién superficial, fuerza en
nanodureza en metales y ceramicos. funcién de la distancia punta
— muestra.

Fuente: Elaboracion propia.

3. Detalle Experimental

Las diferentes muestras que se analizaron para
este trabajo, fueron preparadas por métodos
estdndar usados en microscopia; su seleccidn
obedeci6 basicamente al criterio de la diversidad,

de manera que se pudiera mostrar el potencial de
la microscopia SPM en el analisis de materiales.
Las medidas se realizaron con dos instrumentos
SPM comerciales, uno de ellos es el modelo
multitarea Auto Probe CP fabricado por Park
Scientific Instrument, constituido por dos escaneres
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piezoeléctricos de PZT, de 5x5 um? y 100x100um?
de area de barrido, sistema de deteccion de
posicion de punta asistido por laser rojo (632nm) y
fotodetectores de 2 y 4 campos; este instrumento
se encuentra instalado en el Laboratorio de Fisica
del Plasma de la Universidad Nacional de Colombia
- Sede Manizales.

El otro es un instrumento de ultima generacion,
dotado con el modo AFM-C modelo EasyScan2
fabricado por Nanosurf, con escaner piezoeléctrico
de 50x50 um?, Laser infrarrojo y fotodetector
autocalibrado; este instrumento se encuentra
instalado en el Laboratorio de Fisica Aplicada de
la Universidad EAFIT, en Medellin.

4. Resultados

A continuacion se presentan los resultados,
agrupados de acuerdo a la técnica SPM utilizada
para cada muestra que se analizo.

4.1 AFM

La habilidad para generar micrografias de alta
resolucion de materiales poco conductores, ha
favorecido campos de estudio en los que se
dependia exclusivamente de la microscopia de
barrido electrénico (SEM). En la Figura 8 se
observa una micrografia AFM de una pelicula
delgada de carbdn, aplicada sobre silicio por
deposicion fisica de vapores via plasma; en ella se
aprecian estructuras puntiagudas, que pueden ser
aplicadas en dispositivos de emisién de electrones
por efecto de campo (Li et al., 2005). La muestra
analizada fue suministrada por el Laboratorio
de Fisica del Plasma (LAFIP) de la Universidad
Nacional de Colombia, la viga y la punta de la
sonda usadas en esta medida son de Nitruro de
Silicio, el area de barrido para obtener la imagen
es de 3x3 uym?.

Uno de los campos de la metrologia en microes-
calas en donde AFM ha permitido desarrollos,
es en almacenamiento de datos. En la Figura 9
(10x10 pm?) se muestran los resultados captados
por AFM, en una vista de planta y otra en 3D, de
la superficie de un CD maestro utilizado como

molde para produccién en masa. Las imper-
fecciones expuestas en algunos sectores permiten
determinar si el molde se desecha o se utiliza, la
muestra analizada fue suministrada como patrén
de baja resolucién para el instrumento Easyscan2.

Figura 8. Micrografia AFM-C de pelicula delgada
de carbén sobre silicio

Fuente: Elaboracion propia.

Figura 9. Micrografia AFM-C de la superficie de
un CD maestro
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Fuente: Elaboracion propia.

La calidad topografica del microcanal que guia
el laser en discos DVD-RW, de dos fabricantes
distintos, puede ser comparada con alto nivel de
detalle, las micrografias AFM obtenidas (Figura
10), permitieron determinar la fuerte irregularidad
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en el techo de uno de ellos (Figura 10a), lo cual puede causar errores en la lectura de la trama digital.
En este caso fueron utilizadas sondas de SiN,, y las areas de barrido fueron de 20x20 pym?y 10x10 pm?,
respectivamente, las muestras de ambos DVD-RW fueron adquiridas en el mercado local.

Figura 10. Micrografias AFM-C, y perfil topografico de discos DVD-RW de dos fabricantes distintos
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Fuente: Elaboracion propia.

Una de las areas de mas uso actual de la microscopia de fuerza atdmica es la biologia (Yamashina
& Katsumata, 2000), (Liu et al., 2005). En la Figura 11 se ilustran las micrografias obtenidas a distinta
maghnificacion de eritrocitos humanos; la forma en medialuna (u hoz) de uno de estos, sugiere la presencia
de anemia falciforme en el donante. En las imagenes se detallan las areas de barrido para cada una de
las micrografias. La sonda usada es de silicio recubierto con oro, la muestra fue suministrada por un
laboratorio clinico, con permiso del donante, con el fin de corroborar el diagnéstico. Esta fue fijada en un
substrato de moscovita, para facilitar su medida con AFM.

Figura 11. Micrografias AFM de eritrocitos humanos

Fuente: Elaboracion propia.
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Las microtecnologias para fabricacion de dispositivos electronicos y microsensores (MEMS), han encon-
trado en AFM una técnica instrumental de facil uso para diagnosticar la calidad de los microacabados. En
la figura 12 se presenta una vista de planta y otra en 3D de las micrografias AFM obtenidas sobre un chip
que contiene internamente un microsensor de presién; el numero hace alusion a la fecha de procesamiento
del chip, éste fue suministrado por cortesia del Laboratério de Sistemas Integraveis (LSI) de la universidad
de Sao Paulo.

Figura 12. Micrografia AFM de un dispositivo MEMS
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Fuente: Elaboracion propia.
4.2 STM

La potente resolucion del modo STM permite obtener imagenes de regiones que corresponden a pequefios
grupos de atomos. Este procedimiento tuvo un impacto revolucionario en la fisica y las ciencias de los
materiales, cuando fueron desarrolladas las técnicas de microscopia SPM. Las micrografias presentadas
en la figura 13, corresponden a los resultados obtenidos en las exploraciones con escéner a alta
magnificacion (>1.000.000X) sobre una superficie de grafito pirolitico altamente orientado (HOPG). Notese
que es posible reconocer la simetria de reconstruccion atomica para el HOPG.

Figura 13. Micrografias STM de HOPG
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Fuente: Arroyave y Devia (2002).
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La imagen de la izquierda se ve un poco ruidosa,
ya que en alta magnificacion empieza a ser
importante la presencia de ruido en el sistema
fisico del microscopio (Arroyave & Devia, 2002);
por tal razén se realizan operaciones de filtrado
por software sobre las imagenes, con lo cual
se mejora bastante la calidad, como se aprecia
en la imagen de la derecha. El area de barrido
para esta imagen fue de 25x25 A? y la sonda
utilizada es un fino alambre de platino-iridio, pulido
electroquimicamente para obtener una punta
aguda.

4.3 FMM

El impacto de proyectiles en aceros para blindaje,
usualmente causa micro-alteraciones superficiales,
como cambios de fase en la matriz del acero; tales
cambios se atribuyen principalmente al origen de
una vena de flujo plastico como consecuencia de
la elevacién momentanea de temperatura que sufre
el acero al absorber la energia del impacto. Fue
posible apreciar estos efectos cuando se analizaron
trozos de acero impactados a propdsito, con el
modo FMM (Figura 14); se revela la irregularidad

quimica como una tenue linea que contrasta con
el resto de la superficie analizada.

Figura 14. Micrografia FMM de acero para blindaje
impactado por proyectil

oo

Fuente: Elaboracion propia.

Tal irregularidad quimica no produce cambios
significativos en la rugosidad del acero, por lo que
es muy complicado diferenciarlo morfolégicamente.
La sonda utilizada es de SiN,, y el area de barrido
de 10x10 pm?, la muestra fue suministrada por
LAFIP.

Figura 15. Micrografia AFM y FMM de peliculas de Nitruro de Titanio (TiN)
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Fuente: Arroyave (2006).
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La distincion entre una diferencia morfoldégica y una quimica en regiones a nanoescala, no es facil de
detectar con técnicas instrumentales que combinan espectroscopia y microscopia; las técnicas SPM
facilitan esta tarea a través de los modos FMM y AFM, por ejemplo en analisis de efectos de goteo en
procesos de plasma para obtener recubrimientos. En la Figura 15 se observan dos micrografias tomadas
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simultaneamente sobre la superficie de una
pelicula delgada de TiN depositada sobre acero.
La micrografia AFM de la Figura 15a muestra
puntos brillantes distribuidos en el area de barrido,
lo que se atribuye a elevaciones de forma definida,
incluidas en la superficie relativamente suave
de la pelicula. La micrografia FMM de la Figura
15b muestra que tales puntos corresponden a
irregularidades quimicas de la superficie, lo cual
es usual que se presente en este tipo de capas
debido, principalmente, al tipo de proceso utilizado
para fabricarlas (Segura; Arango & Arias, 2005). El
area de barrido es de 3x3 uym?, y la sonda utilizada
es de SiN,.

4.4 Espectroscopia F-D

La aplicacién controlada de carga sobre una
superficie puede provocar la deformacién de esta,

siempre y cuando la rigidez del contacto entre la
punta y la muestra sea mas alta que la rigidez
misma de la superficie; este es el principio basico
de la prueba de indentacién para medida de dureza
de los materiales. EIl modo de espectroscopia
de fuerza-distancia habilitado en SPM, permite
configurar un experimento de estas caracteristicas.
En la Figura 16 se observa una micrografia AFM
de una huella de indentacién provocada por una
sonda piramidal de diamante en una superficie de
aluminio.

La profundidad de la huella es de 44,6nm, medida
en el perfil topografico de la imagen; el area de
barrido es de 2,6x2,6 um?, la sonda utilizada
tiene una viga de acero inoxidable y la punta es
de diamante en forma piramidal, tipo indentador
Berkovich.

Figura 16. Micrografia AFM de una huella de indentacién provocada con Espectroscopia F-D
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Fuente: Arroyave y Devia (2002).

—— Conclusiones

en el actual momento tecnoldgico.

El grupo de muestras seleccionadas en este trabajo, para analizar por SPM, han mostrado la
gran versatilidad de esta técnica para generar mapas de propiedades superficiales en nanoescala
de variados tipos de muestra. El dominio local de estas tecnologias favorece la construccién de
masa critica en el area de caracterizacion de materiales, de posible utilizaciéon en nanotecnologia,
ademas las herramientas SPM estan jugando en la actualidad un papel central en aspectos de
investigacion basica, involucrados con nano-deformacion, nano-oxidacion, manipulacién atomica,
nano-tribologia, entre otras, lo cual las convierte en técnicas instrumentales de necesario dominio,
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