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En el presente trabajo se estudio el funcionamiento de un microscopio de efecto tunel (STM). Se identifico la
funcion de cada parametro requerido para realizar una correcta medicion y se encontraron sus valores
optimos para relevar la superficie de una muestra de grafito pirolitico altamente orientado (HOPG) y una
lamina de oro, depositada en vidrio mediante la técnica de sputtering. En el andlisis de la muestra de grafito
se observaron elementos topogrdficos y se obtuvo un valor de 0.24nm para la distancia entre los dos dtomos
mds proximos no consecutivos de un hexagono. En la lamina de oro se pudo observar la granularidad gene-

rada por el proceso de pulverizacion catodica (sputtering).

I. INTRODUCCION

El Microscopio de Efecto Tunel (STM) fue desarro-
llado por Binning y Rohrer en 1982 (IBM Zurich) y
recibieron el Premio Nobel en 1986 por su creacion ',
Fue el primer microscopio de sonda local; estos instru-
mentos permiten trabajar en distancias de trabajo meno-
res que la longitud caracteristica de la interaccion, en el
capo cercano. Son herramientas fundamentales en la
caracterizacion de nuevos materiales tanto en la industria
como en la academia y en particular instrumentos de
estudio de nuevas propiedades en la escala nanométrica.

A. Efecto Tunel

El efecto tunel es un fendomeno nanoscopico pura-
mente cuantico en el que existe una probabilidad no nula
de que una particula atraviese una barrera de potencial a
pesar de que la energia de la misma sea menor que la de
la barrera.

En mecanica cuantica para describir el estado de una
particula se utiliza la funcion de onda (/(x,¢) y ésta debe
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cumplir con la ecuacién de Schrodinger™™. En el caso
atemporal y unidireccional se puede rescribir la ecuacion
como

-2 Ty + V@) = Ep) )

donde E es la energia de la particula, m su masa y V(x) el
potencial al cual esta sometida.

Si E>U la solucion de la ecuacion (1) es
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si E<U la solucion es ¢(x)=¢(0)e™ con
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k= T también conocida como cons-
[

tante de decaimiento.
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Figura 1. Esquema del comportamiento de una particula
bajo un potencial del tipo escalon U.

En la figura 1 se ve que hay una probabilidad no nula
de que la particula se encuentre luego de la barrera de
potencial, contradiciendo lo que predice la mecanica
clésica, es por eso que a este fendémeno se le atribuye un
comportamiento puramente cuantico.

B. Funcionamiento de un STM

El funcionamiento basico de un STM consiste en
acercar una punta metalica afilada a la superficie a anali-
zar y aplicar una diferencia de potencial entre ellos como
se observa en la figura 2a. Cuando la punta esta separada
del orden de unas pocas veces las distancias interatomi-
cas involucradas con respecto a la muestra, se produce
una circulaciéon de corriente debido al efecto tunel des-
crito en la Secciéon 1.A. La intensidad de dicha corriente
es extremadamente sensible a variaciones en la distancia
de separacion punta-muestra asi como a la densidad
electronica de la muestra, para el caso de andlisis de
metales & = 1A™. Para el caso de muestras homogéneas
se puede asociar las variaciones de corriente a la topo-
grafia propia de la superficie estudiada, relevando asi
una imagen nanoscopica de la muestra. El movimiento
vertical de la punta es debido a un piezoeléctrico que es
manejado por un lazo de control electronico, y el movi-
miento sobre el plano de la muestra también es debido a
piezoeléctricos ).
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Figura 2. Diagrama del Microscopio de Efecto Tunel

Muestra

Existen dos modos de operacion de un STM, el de al-
tura constante y el de corriente constante. La eleccion de
uno u otro modo dependera de que tan irregular es la
muestra y/o de cuan grande es la superficie a escanear.
El modo de medicion se determina mediante la intensi-
dad del lazo de realimentacion.

Hay dos parametros que determinan la velocidad con
la que responde el lazo, la ganancia integral (I-Gain) y la
ganancia proporcional (P-Gain); la I-Gain determina la
velocidad con la que el lazo reacciona a las desviaciones,
cuanto mayor es este parametro mayor es la velocidad.
La P-Gain determina cuan fuertemente reacciona el lazo
a las desviaciones, un mayor valor de este pardmetro
significa que la reaccion es mas fuerte.

Para el modo “corriente constante” este lazo consiste
en comparar la corriente para cada punto con un valor
asignado por el usuario (del orden de los nA) y alimentar
al piezoeléctrico del eje vertical (eje Z) de acuerdo a esta
diferencia, si la corriente It es mayor al valor asignado
se retrae la punta y viceversa. De esta manera la punta
replica el perfil de la muestra por debajo de su trayecto-
ria como se ve en la figura 2b y la forma de la superficie
se obtiene a partir de la altura en Z de la punta, figura 3.
Para este modo se pueden utilizar valores de P-Gain=13
e [-Gain=12 (que son los que vienen por default) el lazo
va a tener una velocidad de respuesta alta. E1 modo co-
rriente constante es el sugerido para escanear superficies
grandes ( del orden de los 400nm de lado) o muy irregu-
lares, dado que la muestra se mueve verticalmente y con
gran velocidad de respuesta evitando chocar contra cual-
quier rugosidad en la muestra. Se puede reducir la velo-
cidad de barrido, aumentar el Time/Line, para que el
sistema tenga el suficiente tiempo para responder a la
topografia de la muestra y pueda resolverla correctamen-
te.
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Figura 3. Esquema de funcionamiento del STM en modo
corriente constante. La punta se mueve sobre la muestra con un
lazo re realimentacion al piezoeléctrico z, para obtener una
corriente prefijada constante.

En el modo de “altura constante” se utilizan los valo-
res mas bajos de I-Gain y P-Gain, aunque es recomenda-
ble setear [-Gain=2 y P-Gain=0 para evitar que la punta
choque si se presenta algun desnivel en la muestra. Este
modo es Optimo para escanear muestras pequefias (del
orden del nanémetro hasta los 40 nanometros) o cuando
se desea resolucion atomica. En este ultimo caso tam-
bién se debe acompanar por una velocidad de barrido
maxima.
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Figura 4. Esquema de funcionamiento del STM en modo
corriente constante. La punta se mueve sobre la muestra con un
lazo re realimentacion al piezoeléctrico z, para obtener una
corriente prefijada constante.

II. DESARROLLO EXPERIMENTAL

Para estudiar el funcionamiento del STM y relevar la
superficie de distintos materiales se utilizo6 el montaje de
la figura 5. Se coloc6 el microscopio sobre un balde con
arena y éste sujeto por elasticos para evitar que las vi-
braciones del piso generen ruido en la medicion.
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Figura 5. Disposicion experimental del STM

Se coloco una punta metalica en una muesca ubicada
en el cabezal del STM, dicho cabezal se mueve, debido a
piezoeléctricos, sobre el plano y verticalmente a la
muestra para obtener las imagenes de la misma (figura
6). Es importante manipular cuidadosamente la punta,
dado que ésta debe ser lo mas fina posible y cualquier
rose o choque hara que la punta se daiie. La misma se
manipul6 con pinzas limpias, dado que cualquier pelusa
o material extra a la punta va a interferir con la medi-
cion.

cuerda elastisada
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Figura 6. Representacion esquematica de la punta del
STM y la muestra.

La muestra a analizar se coloca sobre un portamues-
tras. Es importante que haya conduccion eléctrica entre
la superficie de la muestra y el portamuestras, dado que
sino no circula corriente debido al efecto tiinel no se va a
poder medir; se puede utilizar pintura de plata y pintura
de plata para asegurar la conduccion.

Una vez colocada la muestra y la punta se puede
acercar manualmente al portamuestras utilizando el
software del microscopio. Si se acerca demasiado la
punta va a chocar y probablemente quede dafiada. Se
puede controlar el acercamiento mirando por la lupa que
cuenta el microscopio. Para lograr la corriente tunel se
puede utilizar el acercamiento automatico del software y
el dispositivo ya esta en condiciones para efectuar una
medicion.

En esta situacion se determinaron los parametros
optimos para obtener imagenes de las muestras.

Para realizar la punta de platino se utiliz6 el alicate
provisto por el fabricante del STM. Si se desea que la
punta sea lo mas fina posible lo ideal es colocar el alica-
te a 45 grados y cuando se va a realizar el corte tirar del
alicate y de la punta, como si se quisiese arrancar la
punta.

La punta de tungsteno se pulié mediante un proceso
electroquimico. Se sumergié la punta en una cuba que
contenia una solucion de hidréxido de potasio y un elec-
trodo, la punta actuaba como el otro electrodo del circui-
to y se aplic6 una diferencia de potencial.

A. Grafito

Se estudié una muestra de grafito pirolitico altamente
orientado (HOPG). Para obtener mejores resultados la
muestra debe estar lo mas lisa y limpia posible. Dado
que este material tiene una estructura laminada, se uti-
liz6 cinta adhesiva para decapar una lamina de grafito, si
no queda una lamina completamente limpia y lisa, se
puede usar una pinza sin punta para planchar la muestra
o0 para tratar de retirar los restos de la lamina anterior.

En primera instancia se trat6 de relevar una imagen
topografica de la superficie de la muestra de 500nm de
lado. Se utiliz6 el modo de corriente constante con los
parametros por default; I-Gain=13, P-Gain=12 y una

velocidad Time/Line=0.36s. Estos parametros determi-
nan una velocidad de respuesta del lazo rapida, evitando
que la punta choque contra cualquier rugosidad de la
muestra, y que la punta se mueva sobre la muestra con
suficiente tiempo para poder obtener una imagen de la
topografia con buena resolucion. El rango en z que se
visualiza (Z-Range) es otro parametro a controlar, en
este caso se utilizdo 200nm, ya que cuando se busca obte-
ner la topografia del materia es posible que aparezcan
grietas y se necesita un rango lo suficientemente amplio
en z como para poder visualizarla.

Si se encuentra un sector de la muestra con una su-
perficie que sea lo suficientemente lisa se puede hacer
un analisis con mas detalle, por ejemplo obtener una
imagen de 66nm de lado y se puede seguir aumentando
hasta una imagen con un lado minimo de 0.97nm.

Para obtener imagenes con resolucion atomica pre-
viamente se localizaron zonas lo mas planas posibles.
Luego se utiliz6 el microscopio en el modo de corriente
constante. Se utilizaron los parametros I-Gain=2, P-
Gain=2 y Time/Line=0.06s. y se aumento la corriente a
1.58nA. Se dejo un poco de lazo para evitar que la punta
choque en caso de que muestra no sea completamente
plana. Por otro lado el parametro Time/Line se puso en
el valor minimo posible, dado que los atomos no se
encuentran completamente quietos sino que estos tienen
cierta vibracion.

Se pudo relevar la topografia del grafito y también se
pudieron observar estructuras periodicas cuyas longitu-
des coincidian con las esperadas para la estructura ato-
mica de este material.

B. Oro

Para analizar la estructura microscopia de una super-
ficie de oro se utilizaron muestras preparadas mediante
la técnica de pulverizacion catédica (sputtering). Esta
técnica consiste en desprender atomos de un sélido del
material a estudiar mediante el bombardero de particu-
las energéticas, provocando que estos atomos se deposi-
ten sobre un portaobjetos de vidrio formando ldminas
delgadas. Estas muestras fueron montadas sobre un
pequefio iman y pintadas en los bordes con pintura de
plata a fin de garantizar la conduccién eléctrica requeri-
da.

Las mediciones de la estructura del oro se realizaron
a escalas de 230nm y 61.5nm siendo en esta ultima don-
de se puede llegar a observar mejor la caracteristica
granular de la superficie. A estas escalas se eligio el
modo corriente constante del STM configurado en 1nA.

Para ambas mediciones se configur6 el STM con los
valores [-Gain=11, P-Gain=11 y Time/Line=0.36s.

I1I. RESULTADOS Y DISCUSIONES
A. Grafito

En la figura 7 se puede observar una imagen de
500nm de lado, resultante del escaneo de una muestra de
grafito con el STM. En el plano x-y se ve la superficie
de la muestra y en escala de grises se representa la altura
de la superficie. Los grises mas claros indican mayor
altura y los mas oscuros mas profundidad, para la figura
7, la maxima diferencia de altura es 31.4nm.
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Figura 7. Imagen de la superficie del grafito medida en
modo corriente constante.

El software también devuelve un perfil de la superfi-
cie escaneada como muestra la figura 8. Este modo per-
mite seleccionar una recta en la imagen y obtener el
perfil de altura de la misma.
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Figura 8. Perfil de altura sobre el eje x de la parte superior
de la imagen figura 8.
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Figura 9. Imagen de 66nm de lado de una muestra de gra-
fito utilizando una punta de platino

Las figuras 7 y 8 indican que en la parte superior del
sector analizado de la muestra de grafito se encuentra
bastante liso. En ese sector se realiz6 una medicion extra
en modo corriente constante para corroborarlo; como se
ve en la figura 9, la diferencia de altura maxima entre un
punto y otro solo es de Inm en un cuadrado de 66nm de
lado. Se considerd que esta zona es lo suficientemente
plana para realizar mediciones en el modo corriente
constante.

En la figura 10 se puede ver un esquema de los ato-
mos de dos capas de grafito. Los atomos grises se ubican
por encima de atomos de la capa inferior mientras que
los blancos se encuentran en el centro del hexagono de la
capa de abajo, la densidad electronica de la muestra
varia y cuando el STM hace un barrido obtiene diferen-
tes corrientes tunel para cada sector, dado que la altura
se mantiene constante.

Figura 10. Esquema de los atomos de dos capas de grafito.

Se obtuvieron las figuras 11 y 12 al analizar la super-
ficie en el modo altura constante. En ellas se ve una
estructura periddica. En ambos casos al haberse utilizado
el modo altura constante; lo que se representa en escala
de grises es la corriente tinel medida.
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Figura 11. Superficie de una muestra de grafito medida en
el modo corriente constante, imagen de 2nm de lado.

Figura 12. Superficie de una muestra de grafito medida en
el modo corriente constante, imagen de 1nm de lado.

Para saber si se trataba de ruido, se midi6 el mismo
sector pero una imagen tenia el doble de lado que la otra.
Al ver que las estructuras periodicas se repetian pero con
el doble de frecuencia y mas pequefias se interpretd
como que se habia logrado obtener el perfil electronico
de la muestra, también estas contaban con la longitud
separacion entre atomos esperada. Por otro lado midioé
nuevamente el mismo sector pero con la imagen rotada
90 grados y se observo que el patron rotd de la misma
manera.

Al analizar la figura 12 se obtuvo un valor de sepa-
racion entre dos atomos “del mismo color” de ~0.24nm,
dicho valor coincide con el valor tabulado.

Finalmente se reconstruyo en tres dimensiones la
imagen bidimensional de la figura 12 a partir de su
escala de grises, como muestra la figura 13.
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Figura 13. Representacion tridimensional de la figura 12
(la escala vertical de esta imagen es cualitativa).

En la modelizacion tridimensional la escala en el eje
vertical esta suavizada para hacer mas comprensible la
imagen y por ello su caracter cualitativo.

B. Oro
La medicion inicial sobre la muestra de oro fue en

una escala de 230nm, con un Z-Range de 25nm obte-
niendo la imagen que observa en la figura 14.
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Figura 14. Superficie de una lamina de oro medida en modo
corriente constante, imagen de 232nm de lado.

Se puede ver la existencia de formaciones irregulares
de alturas de entre Snm y 10nm cuyas superficies apa-
rentan tener rugosidades. Para verificar esto se realizo
otra medicion ampliando una de estas zonas. Esta se-
gunda medicion fue de 61.5nm de lado y Z-Range de
12.5nm.
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Figura 15. Superficie de una lamina de oro medida en mo-
do corriente constante, imagen de 61.5nm de lado.

En la figura 15 se distinguen los granos individuales

de la superficie de oro. El tamafio de estos granos es de

aproximadamente 3-6nm de ancho y 10-13nm de longi-

tud. De acuerdo al perfil representado en la figura 16, la
altura de estos granos varia entre 0.5nm y Inm.

ForwardScan

B Z5mm..

Z0ut put

i 1 25_nrrj

B e Eil. 7rm

Figura 16. Perfil del eje X de la figura 15 para una lamina
de oro medida a corriente constante .

Finalmente se reconstruyo en tres dimensiones la
imagen bidimensional de la figura 15 a partir de su
escala de grises, como muestra la figura 16.

Figura 17. Representacion tridimensional de la figura 15
(la escala vertical de esta imagen es cualitativa).

IV. CONCLUSIONES

Para las muestras de grafito pirolitico se logr6é obte-
ner un perfil topografico de la superficie en la medicion
de mayor escala, midiendo con el modo de corriente
constante del STM una superficie de 500nm de lado. Se
pudo identificar rasgos como grietas, desniveles o esca-
lones en algunos casos. También se utilizé para encon-
trar la mejor region para una mediciéon de 66nm de lado
y finalmente 2nm y Inm. En estas ultimas mediciones
con resolucién atomica se empled el modo de altura
constante en el STM y se pudo observar la estructura
atomica de la muestra, pudiendo medir la distancia entre
los dos atomos mas proximos no consecutivos de un
hexagono de grafito obteniendo un valor aproximado de
0.24nm, resultado que no presenta diferencias significa-
tivas con el valor tabulado.

En cuanto al oro se logro obtener imagenes a escalas
de 230nm y 60nm en las que se observa la granularidad
caracteristica de la muestra generada por pulverizacion
catodica y se pudo medir el tamafio aproximado medio
de dichos granos.
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