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Estudio de superficies usando un microscopio de efecto tiinel
(STM)

A study of surfaces using a scanning tunneling microscope (STM)

Alba Graciela Avila Bernal' y Ruy Sebastian Bonilla Osorio®

RESUMEN

Los microscopios de barrido se han convertido en las manos y los “ojos” de experimentadores de nuestro siglo, son herramien-
tas necesarias en los laboratorios de educacién e investigaciéon para la caracterizacién a nanoescalas. El presente articulo pre-
senta las modificaciones en la implementacién electrénica (caracterizacion de los piezoeléctricos y sistema de barrido) y mecéni-
ca (disefio de un sistema de antivibracién) de un microscopio de barrido de efecto tinel que han permitido visualizacién y modi-
ficacién de superficies a nanoescala. Se describe una metodologia para la correcta visualizacién y caracterizacién de superficies
usando el instrumento implementado, alcanzando la cuantificacién bidimensional de caracteristicas de hasta 1300nm?, con re-
solucién ~15nm. Esta metodologia, determinada experimentalmente, tiene en cuenta pardmetros criticos para la estabilizaciéon
de la corriente tonel, como lo son la velocidad de barrido y las geometrias y dimensiones de las agujas del microscopio. La ver-
satilidad del microscopio permite modificar y visualizar los defectos introducidos en muestras de HOPG al aplicar voltajes entre
la punta del microscopio y la muestra. Los resultados aquf descritos permiten presentar facilmente los conceptos de barrido to-
pogrdfico y litografia.
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ABSTRACT

Sweeping/scanning microscopes have become an experimental scientist’'s hands and eyes in this century; they have become a
powerful and necessary tool for nanoscale characterisation in education and research laboratories all around the world. This arti-
cle presents the modifications made in the mechanical (isolation or designing an anti-vibration system) and electrical (piezoelec-
tric and scanning system characterisation) implementation of a scanning tunnelling microscope (STM), thereby allowing nanosca-
le surfaces to be visualised and modified. A methodology for visualising and characterising surfaces using the aforementioned
instrument is described, bidimensional quantification of up to 1,300 nm?, with ~15 nm resolution being reached. This experi-
mental methodology took critical parameters for tunnelling current stability into account, such as scanning speed and microscope
tip geometry and dimensions. This microscope’s versatility allowed defects in highly oriented pyrolytic graphite (HOPG) samples
to be modified and visualised by applying a voltage between the tip and the sample. The concepts of topography scanning and
lithography can be easily understood by using the instrument implemented here.
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x 7 de silicio usando el microscopio (Binning y Rohrer, 1983).

Introduccién . . , .
La necesidad de un instrumento con el cual realizar espectroscopia

local a escala nanométrica fue la motivacién principal que dio ori-
gen al STM (Binning y Rohrer, 1987). Su versatilidad se hizo evi-
dente cuando ésta y otras técnicas como la potenciometria y la li-
tograffa de barrido fueron realizadas usando el mismo instrumento
(Doyen et al., 1990) . El STM es principalmente usado como una
herramienta de caracterizacién de superficies con resolucion at6-
mica; sin embargo, su experimentacién ha demostrado la posibili-
dad de manipular y crear estructuras de escala nanométrica, dan-
do asf la oportunidad de fabricar patrones y geometrias dtiles en el

El control de la materia a escala atémica es uno de los mas impor-
tantes retos cientificos de los dltimos 30 afos (Binning y Rohrer,
1987). Este control hace necesario el desarrollo apropiado de he-
rramientas que permitan observar y cuantificar las modificaciones
a pequenas escalas. Visualizacion y caracterizacién han sido las ta-
reas en las que los microscopios de barrido se han concentrado,
en especial el microscopio de barrido de efecto tinel (STM, por
sus siglas en inglés).

Su funcionamiento fue introducido por Binning y Rohrer en 1982
(Binning y Rohrer, 1982), y su importancia fue reconocida cuando
en 1986 recibieron el Premio Nobel de Fisica (Binning y Rohrer,
1987) gracias a la descripcién a escala atémica de una estructura 7

posterior disefio de dispositivos electrénicos (Ruess y Oberbeck,
2004).

El avance tecnolégico demanda la familiarizacién y experimenta-
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cién de las técnicas de microscopia de barrido en los programas
de ciencia e ingenierfa alrededor del pafs. Los proyectos que im-
plementan kits de bajo costo constituyen una oportunidad para i-
niciar el montaje de estos microscopios en universidades. Los kits
de STM como el aqui descrito tienen funciones bésicas de barrido
que pueden ser extendidas de manera tal que el instrumento per-
mita alcanzar resoluciones atémicas (Interface Physics Group, On-
line). La implementacién y optimizacion de este equipo demuestra
la posibilidad de “dar a todo el mundo una oportunidad de cons-
truir su propia experiencia préctica con el nanomundo” (Interface
Physics Group, Online), en una de las mas reconocidas técnicas de
caracterizacién de superficies; a un costo cientos de veces mas ba-
jo que un equipo industrial; en este sentido, los kits generados se
constituyen en una Gtil herramienta para exponer principios de
nanotecnologia en salones de clase.

En este articulo se da una breve descripcién del funcionamiento
basico y principios fisicos de un microscopio de barrido de efecto
thnel. Luego se describen las modificaciones y mejoras realizadas
al STM-Uniandes tanto desde el punto de vista electrénico como
mecdnico y de procedimientos. Finalmente, se exponen los resul-
tados alcanzados en la visualizacién y modificacién de superficies
a nanoescala haciendo uso del STM-Uniandes y se presentan las
conclusiones y recomendaciones resultado del proyecto.

Teoria basica de un STM

El STM consiste basicamente en mover controladamente (barrer o
escanear) una aguja conductora muy fina, sobre la superficie de la
muestra a una corriente de tdnel constante, como se muestra en la
figura 1 (Binning y Rohrer, 1982).
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Figura 1. Principio de operacién de un STM: una punta muy fina recorre la
superficie de la muestra a una corriente de tinel constante. A - Cambio en la
topografia. B - Variacién de la altura de barrido debido a un cambio en la
estructura electrénica C. (Binning y Rohrer, 1982)

El principio fisico de operacién del microscopio es el efecto tanel.
Si una diferencia de potencial ¥;;,. es aplicada a través de una
barrera de potencial (dos electrodos separados una distancia ,
existe una corriente de ttnel I, proporcional a la distancia de se-
paracion y a la estructura electrénica de los electrodos (Tersoff y
Hamann, 1985).
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libre como lo es para el caso de vacio, y una barrera de potencial
de unos cuantos eV, un cambio monoatémico ~2 —54 en la dis-
tancia de tunelamiento produce un cambio en la corriente de has-
ta 3 6rdenes de magnitud (Binning y Rohrer, 1982).

= 1,[;.251‘1—?‘1 , usando la masa del electrén
AE

Una combinacién entre el control de la corriente de tinel y los
desplazamientos de la punta de barrido, dados por los voltajes a-
plicados a los elementos piezoeléctricos (P,, P, y P, en la figura 1),
genera un mapa detallado de isocorrientes que en el caso de los
conductores corresponde a un mapa topogréfico de la superficie
de la muestra (Tersoff y Hamann, 1985). La figura 2 ilustra los
componentes basicos necesarios de los que consta un STM.
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Figura 2. Diagrama de blogues bésico de un STM

Dados los elementos expuestos, es necesario tener en cuenta las
siguientes condiciones bajo las cuales operan este tipo de equipos:

-dy~1mm, lo cual implica un aislamiento de vibraciones mecénicas
suficiente para mantener estable la distancia de tunelamiento, y un
control de posicion de la punta muy preciso.

-Ig~1m4, lo cual requiere una etapa de amplificacion bastante alta
y un tratamiento de la sefal sumamente delicado.

-Las puntas de barrido son uno de los puntos fundamentales en la
resolucién del instrumento, motivo por lo que éstas se requieren
bastante agudas (Tersoff y Lang,1993; Bernal, 2007).

Modificaciones hechas al sistema STM-
Uniandes y procedimientos

En esta seccion se describen los cambios implementados en el kit
de construccién, con el fin de obtener la funcionalidad que a la fe-
cha presenta el STM-Uniandes, es decir, la posibilidad de visua-
lizar y modificar superficies a nano escala. Adicionalmente se pre-
sentan los procedimientos y metodologias estandarizadas en el uso
y aplicacion de la herramienta.

Modificaciones al sistema mecdanico

Se propone un complemento al sistema mecénico descrito en
Bernal (2007), el cual, aunque funciona adecuadamente bajo per-
turbaciones leves, puede ser optimizado en el rango de baja fre-
cuencia. Con este fin se recurrié al uso de los materiales de facil
disposicién. El sistema mecénico estd entonces basado en el uso
de una gran masa inercial suspendida sobre elementos elasticos tal
como lo sugieren Oliva y Sosa (1992). Su esquema se describe en
la figura. 3.

Los elementos viscoso, eldstico e inercial descritos en la figura 3
son respectivamente:

1. Espuma de polietileno Superlon® de Polylon.
Cuatro Bolas de polietileno y caucho (pelotas de tenis).
3. Placas de mérmol
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Sistema implementado

por Bernal
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Figura 3. Sistema mecdnico complementario implementado para el STM-
Uniandes

A pesar de carecer de una simulacién o caracterizacién del sistema
mecanico, se puede afirmar la mejora notable en las imégenes to-
madas en el sitio donde se ubica el instrumento. A partir de una
simulacién del sistema de alta frecuencia descrita en Bernal
(2007), se estima que este sistema permite filtrar perturbaciones en
el orden de ~ 10Hz. Para el montaje del microscopio se usaron
cables flexibles fijos a diferentes partes mecanicas con el propésito
de reducir la transferencia de vibraciones.

Modificaciones al sistema electrénico

Luego de un andlisis y revision detallados del sistema electrénico
propuesto por el Interface Physics Group y descrito en (Interface
Physics Group, Online), se decidi6 cambiar considerablemente el
disefio previamente implementado. Los siguientes puntos motiva-
ron el cambio del sistema:

-Desacople y aislamiento electrénico entre los distintos bloques.
-Falta de linealidad en el restador que obtiene la funcién de error.
-Rango limitado en el valor de la constante k; del control integral.
-No disponibilidad de introducir constante proporcional &z al con-
trol.

-Respuesta del controlador del piezoeléctrico z.

-Largo tiempo de establecimiento de los controladores de los pie-
zoeléctricos x y y a respuesta escalén.

Las figuras 4 y 5 ilustran algunas de las fallas encontradas en la ver-
sion de STM sugerida por Interface Physics Group, Online. Estas
fallas fueron corregidas a partir de la nueva implementacién
electrénica del STM, la cual se describe en R.S. Bonilla (2008).

Procedimiento de barrido

La experimentacion con el kit previamente implementado dio lu-
gar a una depuracion de fallas tanto en el disefio como en el pro-
cedimiento seguido para barrer una muestra especifica. Al pro-
cedimiento de barrido descrito en Bernal (2007) se le hacen las si-
guientes modificaciones:

-Instrumentacion necesaria. Se requiere de los medios electrénicos
para observar 3 sefales de voltaje entre 50 y 5.000 mV (i.e. 2 os-
ciloscopios digitales); y una fuente dual £ 15Vp.

-Senales observadas. Las sefales de interés son la corriente de td-
nel (salida del preamplificador), la corriente de referencia y el vol-
taje positivo del piezoeléctrico Z referido a tierra. Todas se en-
cuentran en un rango de & 12Vp.

-Nivel de barrido. Se debe procurar que cuando la aguja entre en
régimen de tunelamiento las dos placas posicionadoras se encuen-
tren lo mas paralelas posible de tal forma que el barrido sea abso-
lutamente horizontal.

Procedimiento de modificacién superficial

El procedimiento de modificacién superficial seguido estd basado
en la experimentacion hasta ahora reportada en la literatura. Se
realiza una variacién de la técnica mencionada en Albrecht y
Dovek (1989) y Robin et al. (1992), en la cual se aplican pulsos
rectangulares de voltaje punta-muestra de entre 1.5-3 V y dura-
cién promedio de 250 s, con el fin de modificar permanente-
mente la superficie de la muestra. Se adapta entonces esta técnica
a la disposicion local del equipo y se produce el siguiente procedi-
miento de modificacion de superficies a nanoescala con el STM-
Uniandes:

1. Barrer la muestra al menos dos veces, identificando detalles
superficiales que permitan ubicar espacialmente las estructuras
a fabricar.

vee

R3

o c1 if R4

Lov

ov

-1.0V

0s 1.0ms 2.0ms 3.0ms 4.0ms
v(C2:2,C2:1)
Time

2. Al iniciar un nuevo barrido, reducir la ventana a Onm, po-
sicionar la punta de barrido en el sitio deseado y aplicar
un pulso de voltaje manualmente conforme lo ilustra la fi-
gura 6.

Aumentar la ventana de barrido al rango maximo (i.e.

re 1.300 nm).

4. Terminar el barrido en curso, y realizar un barrido poste-
rior con el fin de observar y cuantificar la modificacién
realizada.

Resultados
Visualizacién de superficies a nanoescala

Siguiendo el procedimiento descrito por Bernal (2007) y apli-
cando las modificaciones expuestas en la seccién anterior, se
efectuaron barridos repetibles sobre una muestra de calibra-
ci6n de oro depositado sobre policarbonato ilustrada en la fi-
gura 7. La validez de estas imagenes se basa en:

-Su similitud con la figura original provista por el fabricante.
-Reproducibilidad del barrido para diferentes direcciones de

Figura 4. Circuito manejador de piezos sugerido para el STM (Interface Physics
Group, Online), incluyendo la simulacién en OrCAD de su respuesta escalén
para una carga capacitativa de 70nF (Piezomechanik, Online)
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barrido y diversos materiales de la punta.

Las imagenes aqui presentadas siempre se realizaron siguiendo
la metodologia de Bernal (2007), la cual implica:

-Barrer unidireccionalmente para minimizar la distorsién causada
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por la histéresis.
-Utilizar un V,;,, del orden de 200 mV.

cuadamente, se lleva a cabo un procesamiento usando MATLAB®
e Image)®, para dar lugar a la figura 9.
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sobre esta muestra evidencian la
misma periodicidad en las imége-
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en la siguiente subseccion.
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Con el objeto de que el STM-U-
niandes se considere una herra-
mienta completa de caracteriza-
cién, es necesaria la cuantifica-
cién tridimensional de la super-
ficie observada. La situacion res-

Figura 5. Circuito de control | sugerido para el STM (Interface Physics Group,
Online)
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Figura 6. Metodologia de modificacién superficial a nanoescala

easyScan E-STM micrograph
of a NanoGrid.

[Image size: 700 nm x 700 nm
Z-range: 15 nm

160 nm

160 nm

Figura 7. Imagen de referencia del fabricante del NanoGrid 160: T
(Nanosurf®, 2008) .Tomada con Nanosurf easyScan E-STM

La figura 8 ilustra las imagenes producidas a partir del software
SPM4AII 3.5, provisto por el Interface Physics Group en (Interface
Physics Group, Online), al barrer la muestra de calibracién mencio-
nada. Imagenes similares fueron obtenidas en varios experimentos,
garantizando la confiabilidad del instrumento.

Con el fin de eliminar la pendiente de la imagen y visualizarla ade-

pecto a los ejes longitudinales x,y
se considera satisfactoria, pues en este caso la calibracién del ins-
trumento muestra que efectivamente el area barrida tiene las di-
mensiones adecuadas de 1.300 nm = 130. La calibracién del STM
-Uniandes se hizo con base a la hoja de datos de los elementos
piezoeléctricos que componen el escaner. Con base en la figura
23 de Piezomechanik, Online, el movimiento de los piezos para la
actuacién bipolar usada en el proyecto es de 1.300 nm = 130 pa-
ra una polarizacion de + 20V. Los tamanos de cuadro para valores
mas pequefios de voltaje son calculados linealmente a partir del
méximo mencionado.

G

- o 5
Onm - 715nm=T71 Oum I, 1:300mm 41331

Figura 8. Barrido de muestra NanoGrid 160:T, Nanosurf. Barridos desde arriba
e izquierda. a. Vbias = 200 mV, | 4~1.4nA, Vi, = 5Hz, punta esténdar de W(r
~ 300 nm), b. Ve, =200mV, |4~ 1.5nA, vy.ie = 1Hz, punta estandar de W
(r ~ 300 nm).

Un ejemplo de la fiabilidad del microscopio es la comparacién di-
recta entre las figuras 7 y 8. En éstas el patrén observado es el mis-
mo y si se describe cualitativamente la topografia de la superficie.
Cabe notar que en las figuras mencionadas sélo se ha conservado
el barrido y la escala de grises provista por el software SPM4AIl
3.5, puesto que se ha llegado a nuevas conclusiones con respecto
a la ventana de barrido.

Esta situacién es diferente para la cuantificacién en el eje vertical
z. En este caso la herramienta no presenta un funcionamiento 6p-
timo, pues aunque las superficies observadas siempre revelan las
mismas caracteristicas en el barrido, la escala en z no estd adecua-
damente calibrada y atin no se puede hacer afirmacién alguna so-
bre la “altura” de los defectos observados.

Un punto critico en el funcionamiento del microscopio es la velo-
cidad con la cual la muestra es escaneada. Como se mencioné, la
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corriente de tdnel puede cambiar en varios 6rdenes de magnitud
con tan sélo la variacién de un nanémetro en la distancia de tune-
lamiento. Esta caracterfstica en la interaccién punta-muestra, ade-
més de la influencia de la geometrfa de la punta y la amplificacién
de corriente, constituyen una planta no caracterizada y bastante
dificil de controlar.

1300nm=+130

635nmE71
a b.

Figura 9. Imagen procesada en 3D del barrido sobre grid de oro. a.
V4om200mV, L, ~1.4nA, Vi q=5Hz b. Vi, =200mV, |~ 1.50A, Vi o= THz,
Punta esténdar de W/(r~300nm). Image)®

ref

Es deseable entonces que el barrido se haga lo suficientemente
lento para no afectar la respuesta del control. Un barrido de al-
rededor de 0,1 Hz en la sefial mas répida se considera adecuado.
No obstante, gran cantidad de la experimentacién aqui presentada
se llevo a cabo a 5 Hz, de forma tal que los resultados de la altura
en z sblo constituyen la respuesta del control a excitaciones im-
pulsivas.

Experimentacién adicional fue llevada a cabo a una velocidad de
0.2 Hz revelando que cuando se controla completamente la co-
rriente de tanel la sefal en el piezo z describe adecuadamente la
topograffa de la superficie; pero, dadas las caracteristicas de la
muestra de calibracion, estas imagenes se consideran dtiles Gnica-
mente bajo un analisis profundo de ellas. Esto se debe a que un
cambio de 14 nm del piezoeléctrico z sélo produce ~200 mV de
cambio en una escala de 256 grises entre = 10V.

Otra caracteristica fundamental en el trabajo con esta herramienta
es la distorsién introducida a las imagenes por efectos de deriva e
histéresis en los piezoeléctricos. Como se ha mencionado, los ba-
rridos son llevados a cabo unidireccionalmente de tal manera que
se minimice la distorsién introducida en ellos por efectos de his-
téresis. Por esta razon, los cambios de forma observados entre las
figuras 7 y 8 son atribuidos principalmente al fenémeno de deriva.

Con el fin de caracterizar que tanta distorsion introducen estos fe-
némenos, se pueden comparar cualitativamente dos imagenes to-
madas sucesivamente hacia abajo y hacia arriba (Figura 10). En
estas imagenes se debe apreciar la distorsién introducida tanto por
el piezo x como por el y. En el caso del piezo x se ve Ginicamente
la distorsién introducida en una sola direccién, mientras que los
dos barridos ilustran el comportamiento del piezo y bidireccional-
mente.

Con el fin de cuantizar esta distorsion se generd un cédigo en Mat-
lab con el que fuese posible aplicar controladamente diferentes
barridos distorsionados a un grid similar al Nanosurf 160 T de Na-
nosurf.

El cédigo generado:

-Crea un grid similar al trabajado.

-Se rota este grid con el objeto de asemejarlo a los barridos realiza-
dos con el STM-Uniandes.

-Aplica barridos en (x, y), siendo x la sefal rapida y y la senal lenta,

como se ilustra en la figura 11.

-La figura 11 ilustra el efecto de la histéresis en dos barridos con-
secutivos.

- La Figura 12a ilustra las curvas de deriva aplicadas al grid simula-
do para generar la distorsién de la Figura 12b.

Modificacién de superficies a nano escala

La nanofabricacion se refiere a las herramientas y técnicas que
pueden ser usadas para cambiar la estructura o propiedades de la
materia a escala nanométrica (Shedd, 1990). En este sentido, la
metodologia expuesta en el capitulo anterior hace parte de una
técnica de nanofabricacién. La técnica de microscopia aqui pre-
sentada permite la modificacién y visualizacién de superficies a
nanoescala, in situ, lo cual provee un conocimiento inmediato de
la modificacién o la estructura fabricada (Shedd, 1990).

Siguiendo la metodologia de visualizacion se llevaron a cabo mdilti-
ples experimentos sobre una muestra de grafito pirolitico de alto
ordenamiento (HOPC). La muestra fue oxidada electroquimica-
mente al aplicar un voltaje V,, entre la punta y la muestra. Los vol-
tajes negativos tienden a depositar material sobre el electrodo con
menos voltaje (Albrecht y Dovek, 1989). De las figuras 13 y 14 se
pueden observar los huecos fabricados sobre la superficie de la
muestra.

Conclusiones

Las modificaciones electrénicas introducidas al microscopio de ba-
rrido de efecto tiinel y presentadas en este trabajo permitieron un
mejor control de las sefales enviadas a los piezoeléctricos, un de-
sacople entre los diferentes bloques electrénicos y el control de las
velocidades de barrido sobre la muestra. Por otra parte, las modifi-
caciones mecdnicas introducidas permitieron filtrar perturbaciones
mecanicas dentro del rango de los 10 Hz. Los resultados reprodu-
cibles de barrido sobre muestras de HOPG justifican la eficacia de
las modificaciones al microscopio y permiten extender sus apli-
caciones para modificacién de superficies a pequenas escalas so-
bre barridos de 1.300 nm”.

Se introduce una metodologia para la deposicion de material de
las agujas de Ptir sobre HOPG controlando la velocidad de barrido
y el voltaje de excitacion entre la aguja y la muestra. Al ser los de-
fectos mas grandes que los didmetros de las agujas, el microscopio
versatilmente permite modificacion y visualizacién del defecto
creado en la superficie. Las iméagenes obtenidas con el STM intro-
ducido en este trabajo permiten familiarizar facilmente a los estu-
diantes e investigadores con técnicas de barrido a un bajo costo. El
STM descrito fue completamente implementado con elementos y
dispositivos que se consiguen a nivel nacional.

El trabajo futuro se concentrard en la caracterizacién por técnicas
de contacto y no contacto de las estructuras fabricadas por micros-
copia de fuerza atémica, con el fin de validar los tamafos y su ca-
racteristica de remocion o adicion de material sobre la superficie,
para cada condicién experimental de fabricacién. Estas modifica-
ciones superficiales se pueden investigar para una gama diferente
de materiales en presencia de diversos medios —e.g., liquidos, no
polares, o agua desionizada-.
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Nomenclatura

Simbolo Definicién

1[nA] Corriente de tiinel

k[1/nm] Constante de onda

mlkgl Masa

Vol VI Voltaje de polarizacion

EleV] Energia cinética

Filev.s] Constante de Planck

ﬁnxm_mm] Amstrong (SI)

Pi Piezoeléctrico i

d[nm] Distancia de tunelamiento

Corriente de referencia del

bedn?] control PI

rlnm] Radio de punta

W Tungsteno

Ptlr Platino Iridio

ViaridolM/S © Velocidad de barrido del
1300nm=130 hz] escaner en el STM

Figura 10. Dos barridos consecutivos del NanoGrid 160:T, Nanosurf. Barridos
desde la izquierda. V,;,, = 200 mV | ~1nA. Izquierda: barrido hacia abaio,
derecha: barrido hacia arriba.
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