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INTRODUCCION

Gracias a los convenios de movilidad académica que establece la Universidad Distrital
Francisco José de Caldas (UDFJC) se consolidé como modalidad de grado el desarrollo de
esta pasantia de investigacion en el laboratorio de Microscopia Avanzada de la Facultad de
Ingenieria y Ciencias Bésicas de la Universidad Central (UC), bajo la direccién del
Investigador Posdoctoral Edwin Herrera Vasco, el Profesor José Augusto Galvis Echeverri
UC vy el profesor César Aurelio Herrefio Fierro de la (UDFJC). Desde 2017 en dicho
laboratorio se estd desarrollando un sistema experimental de microscopia de efecto tdnel
financiado en su totalidad por la UC a través del Cluster de Investigacion en Ciencias y
Tecnologias Convergentes. El objetivo principal de esta pasantia de investigacion se centr6
en la puesta a punto del microscopio de efecto tunel.

Antes de la invencion del microscopio de efecto tanel (STM por sus siglas en inglés Scanning
Tunneling Microscopy), las técnicas para el estudio de la estructura atdmica superficial de
un material eran limitadas. El analisis de una muestra se basaba en datos promediados
obtenidos por difraccién con haces de rayos X, electrones, iones u otras particulas
(Universidad Linkopings, Depart. de fisica, p3). Estas técnicas no presentaban suficiente
informacion de las irregularidades de la superficie del material. La invencion del STM en
1982 por Binnig y Rohrer, cambid para siempre la forma de caracterizar materiales a escala
nanomeétrica ya que con una misma técnica era posible obtener informacion estructural y
electronica de la superficie del material (Cheng, 1993, p6).

El funcionamiento de un STM se basa en dos fendmenos fisicos: el efecto tunel y el efecto
piezoeléctrico. Un STM basico consiste en una punta afilada que hace un barrido por la
superficie de la muestra, gracias a un sistema de posicionamiento piezoeléctrico (Galvis,
2013, p27), cuyos parametros de control se basan en la medida de la corriente tunel que se
establece entre la punta y la muestra (Galvis, 2013, p63). Un STM puede funcionar en
diferentes ambientes como aire, gas inerte, ultra alto vacio y liquidos criogénicos, lo cual
permite la caracterizacion de diversos tipos de muestras organicas e inorganicas, materiales
semiconductores y superconductores.

A nivel nacional se han presentado distintos intentos para construir un STM, dentro de los
cuales esta el trabajo de Avila A. G., & Bonilla (2009). Sin embargo, los resultados y la
implementacion no han superado los campos didactico y pedagdgico, dejando abierta la
posibilidad de su implementacion en la investigacion. Es ahi donde la UC se ha enfocado en
concentrar esfuerzos y gracias a ello se abre la posibilidad de vincular a pasantes como
modalidad de trabajo de grado. El impacto de una pasantia de investigacion en la UC fue
muy significativo, ya que no solo se adquirieren conocimientos sobre técnicas, metodologias
y practicas propias de la investigacion, sino que se aportaron avances valiosos a la fabricacion
de una herramienta fundamental para la caracterizacién de materiales a escala nano, con
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futuras aplicaciones tecnoldgicas. De forma adicional, al ser el primer STM de caracter
cientifico en Colombia, presenta una notable contribucion al fomento de la investigacion en
el ambito académico y futuras colaboraciones entre instituciones universitarias.

Por otro lado, la pasantia de investigacién brind6 una aproximacion a la formacion en fisica
experimental de la estudiante, permitiendo que hiciera parte de la construccion del
instrumento, las medidas de calibracion y puesta a punto del mismo, experiencia importante
en la formacion integral como investigadora.

OBJETIVOS

General

Realizar una estancia de investigacion en los laboratorios de microscopia avanzada de la
Universidad Central enfocada en la técnica experimental de microscopia de efecto tdnel para
la caracterizacion topografica y electronica de materiales conductores.

Especificos

= Estudiar los conceptos basicos de la técnica de microscopia de efecto tunel y
los fendomenos fisicos relacionados.

= Colaborar con el montaje de los componentes piezoeléctricos del microscopio
de efecto tunel.

= Calibracion de los componentes piezoeléctricos del microscopio de efecto
tunel.

= Calibrar el sistema de posicionamiento punta-muestra para la medicion de
corriente tanel.

= Redaccién de un documento que describa las actividades y resultados de la
pasantia de investigacion.



3. FUNDAMENTOS TEORICOS

El STM es un microscopio de barrido que permite caracterizar materiales con resolucion
atomica. Gracias a un sistema de posicionamiento controlado en tres dimensiones por medio
de actuadores piezoeléctricos, el barrido se hace por medio de una punta atdbmicamente
afilada que se desplaza sobre la superficie de la muestra a una distancia vertical del orden de
los angstroms (A). Teniendo la punta unida al sistema de actuadores piezoeléctricos, por
medio de un control PID se puede acercar la punta lo suficiente a la muestra a distancias del
orden de los A, debido a una diferencia de voltaje (voltaje bias) entre punta-muestra (Galvis,
2013, p28), los portadores de carga de la punta o de la muestra, dependiendo de la polaridad
del voltaje, atraviesan la barrera de potencial por medio de efecto tanel. El flujo de estos
electrones establece una corriente tanel cuyos rangos caracteristicos son del orden de los pA
y los nA (Cheng, 2013, p. 71). Una ilustracion de los elementos basicos que conforman un
STM y su funcionamiento se presenta en la figura 1.

Control PID }—

Punta «—

Figura 1. Elementos basicos de un STM. Esquema de los elementos basicos para el funcionamiento de un
STM: la punta contenida en el tubo piezoeléctrico se acerca a la muestra y gracias a un voltaje bias aplicado
entre punta-muestra, se genera una corriente tinel. El valor de la corriente y el barrido de la punta sobre la
muestra se realiza mediante un controlador PID conectado a un computador.

3.1. Efecto tunel

El efecto tanel es un fendmeno cuantico que surge como consecuencia del comportamiento
ondulatorio de la materia o la dualidad onda-particula. En este una particula puede atravesar
una barrera de potencial con una probabilidad finita. Siendo asi, el efecto tunel es un
fendmeno que difiere de los principios fundamentales de la mecanica clasica.
En un STM tanto la punta como muestra son electrodos que se modelan como pozos de
potencial, al mantener una separacidn entre las mismas se establece una barrera de potencial.



Por ello es posible tratar al sistema STM bajo una aproximacion unidimensional de
tunelamiento elastico.

El movimiento de esta particula, en este caso portadores de carga, esta determinado por una
funcién de onda asociada. Esta funcion de onda presenta la informacion necesaria del sistema
y para ello debe satisfacer ciertas condiciones, como ser continua en todo el espacio, al igual
que su derivada y ser una funcion normalizable (Eisberg, 2014, p 169).
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Figura 2. Representacion del tunelamiento cuantico de un electrén para una barrera de potencial de alto U,,
ancho z + a con una funcién de onda ¥ y energia total E.

En condiciones normales un electron tiene una probabilidad finita pero minima de atravesar
dicha barrera, por ello en el STM se implementa un voltaje bias, el cual disminuye la energia
de Fermi E} del electrodo positivo, aumentando la probabilidad de tunelamiento del electrdn.
En la figura 3 la Ex,, de la muestra se reduce en proporcién (—e)V determinando mayor
numero de estados desocupados en la muestra, lo que implica flujo de electrones de punta a
muestra causada por la tendencia natural de los electrones de ubicarse en sistemas de menor
energia.
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Figura 3. Desequilibrio de energias de Fermi. Energia de fermi para punta Erp, Y Efp, en la muestra, segn
el material del electrodo se tiene una funcion trabajo ® material (Cheng, 2013, p.4).

Para modelar dicho sistema (Fig. 2) utilizamos la ecuacion de Schrédinger independiente del
tiempo para un potencial U(x, t) constante:
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En la seccion | de la figura 3 tenemos que el potencial U = 0, la ecuacion de Schrédinger se
reduce a:
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Segun la ecuacién (2) las funciones propias de ¥,(z) presentan una solucion de onda plana
Y,(z) = Ae™™® + Be™™** con A y B como constantes. El fasor positivo define la onda
incidente y el negativo la onda reflejada. Al remplazar en la ecuacion hallamos el nimero de
onda k (3):

h 2 . . . .
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Para la seccion |1, se tiene que la altura de la barrera es E; + @ , la funcion trabajo @ indica
el valor de la energia minima necesaria que debe tener un electrén libre para abandonar la

superficie del material hacia el vacio. La ecuacion de Schrédinger se reescribe como:
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Como vemos en la figura 2, la energia U, es mayor que E, es decir que bajo la definicion de
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energia total en la mecanica clasica f—m = E — U, su energia cinética es negativa, esto solo

conlleva implicaciones matematicas donde el nimero de onda k es imaginario ecuacion 5y
por consiguiente la solucion de la funcidn de onda es distinta a la de una onda plana:

k:i\/zh—zl{(Ef+CD)—E} (5)

Su funcién es real ¥ (z) = Ce** + De™** similar a una hiperbélica, resultado del
solapamiento de funciones de onda de ambos electrodos, pero se requiere que la constante



sea C = 0 para evitar un valor infinito en la funcion que debe ser normalizable, por notacion
D = ,,(0) especificando que es el valor propio de la funcién.

Y (2) = (0)e™™ (6)

Para la seccion I11 se tiene el mismo proceso de | pero no debe presentar dos fasores puesto
que se tiene solo una onda trasmitida ;;;(z) = Ge™*?,

La densidad de probabilidad de encontrar dicho electrdn en la barrera de potencial es:

P(E,z) = Yu(2) Yu(2) = [Pu(0)?e~ (7)

La ecuacion (7) representa una probabilidad finita de encontrar un electrén en la barrera y de
entrar en la misma, siguiendo un comportamiento exponencial decreciente, donde la
probabilidad disminuye un orden de magnitud al incrementar una unidad el ancho de barrera.

Bajo las condiciones de frontera con la continuidad de la funcion i y de su derivada se puede
determinar los valores de todas las constantes, para determinar el coeficiente de transmision
de la barrera que se define bajo la relacion de corriente incidente I; y reflejada I (Cheng,
2013, p.45):

T = 2 — e—%fzﬁa 2m[U(z)—E]ldz (8)
I
Bajo el principio de exclusion de Pauli sabemos que dos fermiones no pueden estar en el
mismo estado cuantico. Esto implica una distribucion de particulas idénticas en un intervalo
de energia que depende de los estados disponibles. La medida de estados accesibles por
unidad de volumen en un intervalo de energia se denomina densidad de estados (LDOS) e
indica las caracteristicas electrénicas de la muestra material. (Galvis, 2013, p28). Al tener un
flujo de electrones en la barrera se establece una corriente tanel, el valor de esta depende

necesariamente de LDOS.

Para voltajes pequefios cercanos a @ donde LDOS no varié significativamente, esta se puede
escribir respecto a esta energia Fermi y la probabilidad de tunelamiento de los electrones
segun el ancho z de la barrera:

EFp
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De esta forma, la corriente tlnel se puede escribir en términos de LDOS. y,;,(0) indica la
enésima funcion propia de la funcion.

Epp

I ~ Z Y1 (0)]2e722 (10)

EFp—ev

I~p(z,Ep) (11)

En un modelo general de punta-muestra las funciones de onda se toman por separado. Por lo
tanto, la corriente esta determinada por LDOS de la muestra y la punta, ademas de la funcién
de distribucién de Fermi f (E') necesaria para la describir los estados ocupados en un sistema
de electrones.

o)
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La expresion anterior permite concebir la corriente tinel bajo la dependencia de la densidad
de estados de la punta y la muestra. Para obtener informacion solo de la muestra se requiere
utilizar una punta conductora con densidad de estados constante conocida, asi se asocia

cualquier variacion de la medida de conductancia 3—; al material de la muestra, para ello se
utiliza la ecuacioén (13) (Cheng, 2013, p. 7).

dl E %4 13

3.2. Efecto piezoeléctrico

La piezoelectricidad es un fendmeno que presentan algunos materiales. Al ser sometidos a
diferencias de potencial estos experimentan deformaciones mecéanicas. Reciprocamente, al
efectuar tensiones mecanicas de deformacién sobre estos, producen una diferencia de
potencial eléctrico. Este efecto se presenta por debajo de una temperatura especifica llamada
"Temperatura de Curie Tc" (Cheng, 2013, p. 217). De no ser asi el material pierde sus
propiedades piezoeléctricas. Se presenta en cristales anisotropos es decir que carecen de
centro de simetria y al someterse a tensiones mecanicas los electrones del material se ubican
en una region del mismo, causando una polarizacion en el material.

Se han desarrollado materiales piezoelectricos como los ceramicos, critales ferroeléctricos
denominados policristalinos (PZT) que es el material utilizado en este proyecto para el
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posicionamiento. EI PZT es un material isotropico antes de aplicar un voltaje (ver Fig. 4(a)),
pero al aplicar un voltaje presenta anisotropia, lo que conlleva a una separacion de iones
positivo y negativos. Los dipolos generados en el material se alinean con una polarizacion
permanente y finalmente el material se expande a lo largo del campo eléctrico y se contrae
en los ejes normales al mismo (Cupich R & Garza, E, 2000, p23).

| +
1 [T
VRV I T
43 110

{a) (b}

Figura 4. Material piezoeléctrico PZT (Cupich R & Garza, E, 2000, p.23), (a) Antes de aplicar un
voltaje los dipolos estan orientados aleatoriamentes. (b) Después de aplicar un voltaje los dipolos se alinean
permanentemente paralelos a la direccion de campo eléctrico, de tal forma que el material se extiende en esta

direccion y se contra perpendicular a la misma.

Los dispositivos piezoeléctricos son de diferentes geometrias de acuerdo al objetivo de la
aplicacion. En nuestro caso se utilizaron pilas y tubos piezoeléctricos con el material
Zirconato Titanato de plomo (PZT), tipo | (PZT-4) (Boston piezo optics INC, 2018).

Pilas piezoeléctricas (Piezopila)

Una pila piezoeléctrica consiste en un paralelepipedo con dos electrodos en las superficies
opuestas al material, formando una configuracion similar a un capacitor de placas paralelas,
con el piezoeléctrico actuando como dieléctrico. Al aplicar una diferencia de potencial entre
los dos electrodos, el material piezoeléctrico se alongara en la direccion paralela al voltaje y
perpendicular a este se contraera provocando una deformacion de tipo cizalladura como se
muestra en la figura 5. La deformacion dependera del voltaje aplicado, como se aprecia en la
siguiente ecuacién (Cheng, 2013, p 224).

AX =DV (14)

Donde D, = 5E~1° % es una constante indicada cada por el fabricante (Pereira, A. 2010) y

V es el voltaje aplicado.



Electrodo

Electrodo — (b)

Piezoelectrico  (3)

Piezopila
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0 50 100 150 200 250 300 (©)
Voltaje (V)

Figura 5. llustracion de una pila piezoeléctrica. (a) Diagrama de una piezopila y (b) Deformacion al aplicar

una diferencia de potencial eléctrico, el cual orienta el dipolo los dipolos en la direccion indicada con P. (c)
Deformacion teérica en funcién del voltaje aplicado para una piezopila de acuerdo a la ecuacion 14.

En la figura 5(c) se pueden observar que los rangos de desplazamiento son del orden de los
nandmetros, 160nm para voltajes hasta de 300V, en nuestro caso el voltaje maximo aplicado
es de 140V.

Tubo piezoeléctrico (piezotubo)

El piezotubo es un cilindro de material ceramico piezoeléctrico que contiene 5 electrodos
como se representada en la figura 6 (a). El voltaje aplicado entre los electrodos +X y -X, y
+Y y -Y junto con z producird una deformacién positiva (elongacion) o negativa
(compresion), que al alcanzar el equilibro elongacion-compresién provocard una
deformacion resultante. La deflexion del piezotubo en cada direccion radial (Ax, Ay) o
vertical (Az) (Cheng, 2013, p 224) depende de la geometria del piezotubo y el valor del

voltaje aplicado de acuerdo a las ecuaciones (15) y (16).

(c)
_0.9d3,VL2
=

A7 = VL
(DE-Dp)

(15) Ax=Ay (16)

Donde D3; = 1,22E~1° % y D33 = 2,25E710 % son constantes dadas por el fabricante, V es el voltaje
aplicado, D;, Dy y D,,, son los diametros interno, externo y promedio del piezotubo. Las figuras
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6(c) y (d) muestran dos ejemplos de deformacion del piezotubo para deformacién en Z y deformacion
enr. muestra un esquema del piezotubo.

(b)

(d)

2500

Piezotubo Deformacion radial
2000 E 60+

£ 1500+

=

N

S 1000}

500 -

0

0 50 100 150 200 250 300 (e) 0 5'0 160 150 260 250 360 (f)
Voltaje (V) Voltaje (V)

Figura 6. Deformacion del piezotubo. (a) Diagrama del piezotubo indicando sus 5 electrodos +X, -X, +Y, -Y.
y Z, (b) Geometria del piezotubo utilizado en el STM de la Universidad Central; un cilindro ceramico (gris)
con 5 electrodos (amarillo) (a), con didmetro externo Dy = 3,81 mm, didmetro interno D, = 3.302 mm Yy
longitud L = 15.875 mm . llustracion de deformacién en el eje z (c) y radial (d) Deformacién al aplicar un
voltaje entre los electrodos Y y -Y con los demés electrodos a tierra. Deformacion teorica del tubo
piezoeléctrico en funcion del voltaje aplicado (e) en el eje z y (f) radial segln las ecuaciones 13y 14
respectivamente.
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Como podemos observar en la figura 6(e) y (f) los rangos de desplazamiento del piezotubo
son del orden de los nm para la direccién vertical y nm para la radial, con valores maximos
de deformacion de 2500 nm y 70nm respectivamente a voltajes maximos de 300V.

3.3. Elementos basicos del STM

La figura 7 observamos un esquema del microscopio de efecto tunel ensamblado en la
Universidad Central. Todas las piezas fueron elaboradas en titanio de alta pureza debido a
que la dilatacién térmica de este material es baja y similar a la de los dispositivos
piezoeléctricos utilizados. El mecanizado de dichas piezas fue realizado en su totalidad en
los talleres de mecanica de la Universidad Central.

Movil

Piezopilas

=

Piezotubo

AN
I e

Punta

by

=

| Portamuestras

Muelle al
portamuestras

Figura 7. Partes que conforman el cuerpo del STM de la UC. La base del microscopio donde se observa el
espacio para el desplazamiento del porta-muestras, las piezopilas del lado derecha e izquierda, el mévil,
piezotubo y la punta,

Cada pieza de la figura 7 cumple una finalidad especifica, en la base del STM encontramos
una cavidad central donde se ubica el porta-muestras. Gracias a un sistema mecanico que
implica una cuerda Kevlar (Herrera V, 2016, p19) sujeta al porta-muestras, este se puede
desplazar para cambiar la posicion relativa entre punta y muestra, siendo posible realizar en
un mismo experimento medidas en diferentes muestras.

En el cuerpo del microscopio se adhieren los dos conjuntos de piezopilas dejando un espacio
para contener el movil. Este ultimo sistema permite establecer el movimiento grueso del
microscopio para un desplazamiento vertical de unos cuantos milimetros. El tubo
piezoeléctrico esta contenido en el movil de tal forma que después de acercarnos a la muestra
con el mdvil, sélo actua el movimiento de barrido de la punta sobre la muestra definido por
el movimiento del piezotubo con un rango de deformacion de angstrom a micrometros.
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3.4.Posicionamiento de la punta

El control y posicionamiento de la punta sobre la muestra se hace con un control PID
(Controlador Proporcional, Integral y Derivativo), su funcionamiento se basa en el valor de
la corriente de referencia determinada por el investigador, el sistema PID lo compara con la
corriente tunel medida y dependiendo de la diferencia, se aplica voltaje en el electrodo z del
piezotubo para mantener el valor de referencia constante. La electronica asociada presenta
amplificadores de voltaje convertidores digital-analogo (DAC), analogo-digital (ADC) y por
los valores de corriente tinel del orden de los picoamperio-nanoamplerios. Se emplea un
amplificador de corriente que permite detectar y amplificarla. Ver la seccion “Montaje y
calibracion del movil”.

3.5.Modos de medida
Topografia

Para una medida topografica existen dos modos, “modo corriente constante” y “modo
distancia constante” (Galvis, 2013, p50). En el primer modo, se mantiene constante un valor
de corriente durante el barrido, las variaciones del voltaje obtenidas para conservar la
corriente constante durante el barrido permiten generar una matriz 3D con datos en términos
de distancias (ver ecuacion 10) sobre plano xy escaneado. El segundo método implica hacer
barridos en la muestra a distancia constante y se almacena el valor de corriente tunel en
diferentes puntos. Este proceso a escalas de unos nanémetros provee gran resolucion. Sin
embargo, a magnitudes mayores, en barridos generales, es menos utilizado ya que implica la
posibilidad de danar la punta en el proceso.

En los dos modos de medida, la imagen generada es proporcional a los estados electronicos
en la superficie del material en funcion de la coordenada xy se denomina imagen de
topografia (Herrera V, 2016, p.13).

Figura 8. (a) Ejemplo de imagen de topografia con resolucion atomica en una monocapa de TaSe, tomada
con un STM a 150 mK . Se observa el ordenamiento hexagonal de los &tomos de Se sobre la superficie del
material. La escala de colores indica los cambios en altura de la imagen. (b) Transformada de Fourier de la
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imagen (a) donde se observan los picos de Bragg (A) picos de Bragg provenientes de la CDW (imagen de
Galvis, 2013, p58).

La figura 8(a) muestra un ejemplo de imagen topogréfica. A partir de ella se puede hacer la
transformada de Fourier FFT y obtener una imagen en el espacio reciproco (Fig. 8(b)) que
ofrece informacion de la estructura cristalina para una celda unitaria y fendmeno eléctrico
denominado onda de densidad de carga (CDW).

Espectroscopia

El modo de medida de espectroscopia se hace paralelo con la medida topografica. En cada
paso o pixel se mide la corriente en funcién de variacion de voltaje bias I(V). En cada curva

se determina la conductancia tanel, que es la derivada de I respecto al voltaje 5_111 =a(V).

Por ultimo, para construir la imagen de espectroscopia, se representa la conductancia en
funcion de la posicion xy (Herrera V, 2016, p.13) y el voltaje.

--..-I:.--.-.l.- aic i o i an i -I..-.--I.-.J:-I-...-

Voltaje

Figura 9. Grafica de conductancia en funcién del voltaje del material WSe2 donde se evidencia el gap
semiconductor. (Imagen obtenida de Chiu, M. H., Zhang, C., Shiu, H. ... (2015)).

a

#

Una grafica de conductancia en funcion de la energia permite conocer las propiedades
electronicas del material, y asi clasificarlo (Fig.9).

4. Antecedentes del STM en la UC

Por medio del Cluster de Investigacion en Ciencias y Tecnologias Convergentes de la
Universidad Central se gestd en enero del 2015 el proyecto de construccion del primer
microscopio de efecto tinel en Colombia para la investigacion. Proyecto financiado en su
totalidad por recursos internos de la Universidad Central.

El disefio, construccidn y puesta a punto del STM, es la primera fase del proyecto, la cual
permitira iniciar procesos de caracterizacion de nuevos materiales. Un instrumento de este
tipo permitira extender los horizontes de la investigacién en Colombia fomentando la
vinculacién e intercambio de conocimiento con otros grupos de investigacion nacionales e
internacionales, al igual que el desarrollo de trabajos de investigacion, tesis, pasantias, etc.
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En el desarrollo del proyecto se han vinculado activamente diferentes 6rganos de la
Universidad Central, entre ellos cabe destacar la colaboracion de los laboratorios de mecanica
donde se fabricaron las piezas en titanio; la Unidad Central de Disefio e Integracion
Tecnoldgica (UCDIT) donde se ha desarrollado la electronica de control del STM, todo bajo
la direccién del investigador principal el Dr. José Augusto Galvis. Queremos resaltar que en
2017 se vincula a la Universidad Central el Dr. Edwin Herrera gracias a una estancia
posdoctoral patrocinada en su totalidad por Colciencias con el fin de impulsar
significativamente los avances de dicho proyecto.

5. Actividades desarrolladas y resultados

5.1. Ensamblaje Mecénico y calibracién

Moévil

Piezopilas

Piezotubo

Punta

| Portamuestras

Muelle al
portamuestras

Figura 10. Resultado final de STM ensamblado en la UC. Indicando las partes y los de componentes 1
(aliminas) y 2 (pistas o electrodos) necesarios para el ensamble.

La figura 10 muestra una fotografia el microscopio indicando algunos de los componentes
que se ensamblaron durante la pasantia de investigacidn. A continuacion, describiré los pasos
mas importantes que fueron necesarios para el montaje.

5.1.1. Montaje de las piezopilas

Se montaron dos grupos de piezopilas; para ello fue necesario tener como referencia el
sentido de deformacion producido por la alineacion de los dipolos de cada piezopila (ver
seccion Pilas piezoeléctricas, donde describes lo de los dipolos y como se deforma una
piezopila) para las piezopilas empleadas en este caso dicha direccién de deformacién se
indica con un pequefio corte de una punta de la piezopila como se muestra en la figura 11(a).
Cada grupo de piezopilas esta formado por tres piezopilas que se pegaron como se describe
en la figura 11. El objetivo de este tipo de montaje es producir un movimiento conjunto de
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cizalladura como se describio en la figura 5(b). Este tipo de movimiento permitird el
desplazamiento del orden de los milimetros del movil. Finalmente, una de las caras del grupo
de piezopilas se recubre con una alimina que ir& en contacto con el movil.

(€)

Figura 11. Montaje de los grupos de piezopilas. (a) Esquema de una piezopila: el corte de la esquina permite
identificar la direccion de deformacion de la piezopila (vista desde la cara con potencial positivo, la deformacién
ocurre en direccion del corte). Los cables de distinto color indican la polaridad del voltaje, siguiendo la convencion
de rojo positivo y negro negativo. (b) Pintura de plata (gris). (c) Capa de epoxy Stycast (negro). (d) Montaje de la
segunda piezopila donde se debe tener en cuenta la polaridad de la piezopila, para el movimiento total. (¢) Repetimos
el paso anterior con la siguiente piezopila.

En cada una de las partes lateral externas del cuerpo del STM y en la parte frontal del movil
se fijan pistas de cobre que facilitan soldar las conexiones necesarias para el funcionamiento
del STM. En las pistas laterales también se conectan todos los cables necesarios para el enlace
con la electronica de control.

Como primer paso, se adhieren aliminas en diferentes puntos como lo son la cavidad del
porta muestras, el interior del cuerpo STM, el mdvil y las piezopilas, la fijacion de estas
piezas a diferentes partes del STM se realizé utilizando una resina epoxica stycast [13]. Las
aliminas estan hechas Ceramic AS1-40 el cual es material aislante. Para fijar el movil al
cuerpo del STM se emplea un resorte anclado a la parte posterior. Para que el mévil deslice
es necesario aplicar grafito en las superficies libres de las aliminas del movil y las piezopilas.
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5.1.2. Calibracién piezopilas y piezotubo

Para hallar la capacitancia tanto del grupo de piezopilas como el piezotubo se efectia un
circuito RC como el mostrado en la (Fig. 12(a)). El circuito lo compone una resistencia (R)
y un capacitor (C). Al aplicar una diferencia de potencial V se obtienen datos de carga, (Fig.
12(c)), la ecuacion (17) que describe el comportamiento de este circuito es:

V(E) = Viae [1 — 7] (1)

En la ecuacion (17) tenemos la descripcion de la cantidad de carga en el capacitor en funcion
del tiempo, segln esta ecuacion podemos decir para t = 0 el capacitor no hay voltaje y para
cuando t — oo se obtiene el voltaje maximo. Cabe aclarar que RC representa la constante
temporal T (Serway, R. A, 2004, p. 63). Como vemos en la figura 13 (c).

R
@)
%]
—1 2.
-V oL | 3
O
=5
| ©
(a)
4.8 4.8
4.0 4,0
S32 3,2 8
(0] =.
S24- 124 8
()
> ~
1,6 F1.6 3
0.8 —+— Voltaje log
’ —+— Corriente '

0,0 —— 0,0
0 20 40 60 80 100120 140 160 180 200
Tiempo (s) (C)

Figura 12. Medida de capacitancia. (a) Diagrama un circuito RC. (b) fotografia del montaje en las piezopilas

para medir la capacitancia de los dos conjuntos de piezopilas | (izquierda) y D(derecha). (c) Grafica del efecto

fisico en la carga de un capacitor donde la corriente es la linea punteada y la carga contenida en el capacitor la
linea roja

A continuacién, las figuras 13 y 14 muestran los resultados experimentales y su respectivo

ajuste. La figura 16 muestra una tabla donde se resumen los resultados experimentales
obtenidos mediante el circuito RC y se comparan con los resultados obtenidos de tres formas
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distintas, por medio de la ecuacion 17 de carga de capacitor, un multimetro digital y por
medio del tiempo 7 en este método se determina el 63% del voltaje maximo y se halla el
correspondiente valor en tiempo, junto con el valor de resistencia es posible hallar C.

Piezopila
6 5t
5 __ 4t
< >
> <
54 2 3r
g3 b
3 o 21
22 =
1 T 1
o 1 1 1 1 L L L L 1 1 0 1 1 1 1 1 L L L
0 2 4 6_8 101214 16 18 20 0 5 10 15 20 25 30 35 40

Tiempo (us) (a) Tiempo (us) (b)

Figura 13. Gréficas de carga en el cada capacitor, voltaje en funcion del tiempo para cada grupo de piezopilas
de izquierda (a) y de derecha (b). Los voltajes aplicados en cada caso fueron de 10 V (linea roja) y ajuste
(linea negra) para (a) y 5,24V (linea roja) y ajuste (linea negra) para (b).

Tubo piezoeléctrico

S 5V 5 R
4l Ajuste 41 Ajuste
> 3 23
g 2! g o
§1 >1
012_34567(8) 01234567(b)
Tiempo (us) Tiempo (us)

0 5 10 15 20 25 30 (g
Tiempo (us)
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Figura 14. Capacitancias Piezotubo. Graficas obtenidas a partir del circuito RC descrito en la figura 13,
obtenemos la capacitancia entre los diferentes electrodos del piezotubo (Fig. 6(a)). (a) Electrodos +X y -X,
para voltajes 5V (linea negra)). (b) Electrodos +Y y -Y para voltajes de 5V (linea roja). (c) Electrodos Z y

+X, para voltajes de 1V (linea roja) (d) Electrodos Z y -X, para voltajes de 1V (linea roja) y 2V (linea negra).
(e)) Electrodos Z y Y para voltajes 3V (linea roja) (f) Electrodos Z y Y, para voltajes 1V (linea roja). La
linea negra para todos los casos es la curva de ajuste.

Capacitancias Capacitancias | Capacitancias
Electrodos T=RC (0,05 nF) Multimetro Ajuste
(£0,02 nF) (£0,02 nF)
Piezopila Derecha 2,80 2,60
Piezopila izquierda 2,58 4,35 2,00
+x y—x 0,65 0,49 0,58
Electrodos tyy-y 0,61 0,51 0.6
Piezotubo zZyx 1,21 0,96 0,90
zZYy—Xx 0,99 0,93 0,70
zyy 1,06 0,94 0,82
zy-—y 1,22 1,09 0,84

Figura 15. Tabla de Valores de capacitancia Piezopilas y Piezotubo. Valores de capacitancia determinados,
para la piezopila izquierda, derecha y para el piezotubo a partir del circuito RC (Fig. 13(b)) y medidas
directamente con un multimetro.

Si observamos la figura 15 las capacitancias obtenidas por las tres técnicas difieren en un
maximo valor 0,5nF.

5.1.3. Montaje y calibracién del movil

Al igual que a las piezopilas, dos caras del mévil son recubiertas con aliminas. EI montaje
del movil al cuerpo del STM se hace por medio de un resorte que va anclado mecanicamente
a la parte posterior del STM y entre las aliminas que quedan en contacto se aplica una fina
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capa de grafito la cual funciona como lubricante que permite realizar el desplazamiento
vertical del movil.

Para calibrar el desplazamiento se utiliza la electronica de control disefiada en la Unidad-
DIT, que consiste en un amplificador de corriente de hasta 6 Grdenes de magnitud,
amplificadores de voltaje (140Vpp) para los piezoeléctricos. La informacion recibida o
enviada se adquiere al ordenador por medio de convertidores digital-andlogo (DAC) o
analogo-digital (ADC) en nuestro caso con una resolucién de 16 y18 bits respectivamente.
Ademas de la electronica se conecta un generador de sefiales en la opcion de funcién rampa
diente de sierra a las piezopilas, se emplea un programa de envio de sefiales de voltaje
desarrollado por la Unidad-DIT de la Universidad Central que permitia realizar varias
repeticiones con tiempos de subida del orden de los ms y tiempos de bajada del orden de los
US.

Para determinar los valores 6ptimos de desplazamiento se realizaron medidas en funcién de
la frecuencia y voltaje. La figura 16 presenta una grafica que resume los resultados
experimentales obtenidos. Observamos que para todos los rangos de frecuencia el
desplazamiento en funcion del voltaje tiene un comportamiento lineal que se ajusta a la
relacion a la ecuacion 14 la cual evidencia proporcionalidad entre voltaje y desplazamiento.
Se alcanzan desplazamientos méaximos de 2.6 mm para un voltaje de 120V maximo de voltaje
dado por el generador de sefiales, para una frecuencia de 100Hz.

25
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N . — Linear Fitof 100 Hz

070 21 1 1 1
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100110120
Voltaje (V)

Figura 16. Calibracion desplazamiento del movil. Graficas de distancia de desplazamiento del movil, en
funcioén del voltaje y frecuencia aplicados, invirtiendo la pendiente de la sefial diente de sierra (subiendo
en pendiente positiva, bajando pendiente negativa). Los datos experimentales han sido obtenidos
empleando la electrénica disefiada en la Unidad-DIT (Unidad de Disefio, integracion e Innovacion
Tecnoldgica) de la Universidad Central.
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5.2. Montaje STM

Para lograr medidas con alta resolucion es necesario desarrollar un sistema de aislamiento de
vibraciones, reducir al maximo el ruido eléctrico. Para reducir al maximo las vibraciones se
abordaron dos puntos, el contenedor del STM vy la base que se ubica esté dentro del
laboratorio.

El contenedor STM se muestra en la figura 17(a). Este fue disefiado en la Unidad-DIT y
fabricada en plastico de una impresora 3D. El contenedor presenta una cavidad interna que
contiene los cables del STM y los cuales se soldaron a conectores que permiten comunicase
con la electronica de control. En la cavidad designada para el STM (Fig. 17(1)) se ubica una
espuma rigida con forma de la parte posterior del cuerpo del STM. El objetivo de esta espuma
es reducir las vibraciones mecéanicas transmitidas al cuerpo del STM (Volveremos a este
punto en la siguiente seccion).

Como se discutio en la seccion 3.4. “posicionamiento de la punta”, dado que las sefiales de
corriente son del orden de lo nA'y pA es necesario el empleo de un femtoamperimetro (3 en
la Figl7 (b)). Todas las paredes internas de la caja que lo contiene estan recubiertos de cinta
de cobre de forma que funcione como jaula de Faraday, para prever ruido electronico
proveniente de fuentes externas.

Figura 17. Contenedor de STM y electrénica de control (a) Componentes STM acoplados, 1. Caja STM, 2.
Electrénica de control, (b) Caja STM que contiene el microscopio disefiada y fabricada por la Unidad-DIT de
la Universidad Central. 3. Femto-Amperimetro (amplificador de corriente).

Como se describié anteriormente la caja contenedora del STM posee una espuma que

minimiza como primera etapa las vibraciones mecanicas. Sin embargo, al trasladar el
conjunto STM (Caja contenedora y electrénica de control) al laboratorio de Microscopia
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Avanzada de la UC se evidencio la necesidad de realizar otras etapas de amortiguamiento y
filtrado de vibraciones mecanicas propias de un edifico. A continuacion, describimos los
elementos y montajes que se desarrollaron durante esta pasantia para la atenuacion de estas
vibraciones mecanicas.

(c) (b)

Figura 18. Sistema de atenuacion de vibraciones mecanicas dentro del laboratorio de nuevas microscopias de
la Universidad central. (a) Sistema completo que evidencia el amarre especifico de la cuerda, (b) Base con
anclajes y muelles, (c) sistema geométrico formado para la atenuacion de vibraciones, el circulo gris
concéntrico es la base del STM y los puntos rojos indican la ubicacidn de los tornillos de anclaje.

La Figura 18(a) muestra una fotografia de la base que se disefid para ubicar el STM dentro
del laboratorio. La base tiene forma cilindrica, se utilizan tres tornillos de anclaje ubicados
en el borde externo de la base de modo que formen un triangulo equilatero (Fig.21(c))
conceéntrico. Estos tornillos son conectados a tres resortes de constante elastica aproximada

de 5700 % Los tres resortes se sujetan a una cuerda de fibra de nailon que también atraviesa
los aros de los anclajes elasticos TRAXIFLEX (Industria Paulstra. Soportes de elastomero,

Noviembre 2018) ubicados en el techo del laboratorio; la cuerda retiene varios puntos del
sistema de forma que solo se haga un amarre (Fig. 18(b)).
5.2.1. Ruido eléctrico y mecanico
Mecénico
Para verificar que dicha configuracion permite realizar la maxima atenuacion de vibracién

utilizamos un geéfono SM-24 (Industria SENSOR Nederland b.v, agosto 2018) para medir
vibraciones mecanicas en tres puntos del laboratorio: una mesa 6ptica, el piso del laboratorio
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y la base donde se ubica el STM (Fig. 18 linea azul). Dichas medidas se realizaron en
momentos donde es mayor el flujo vehicular en los alrededores del laboratorio.

Voltaje (mV)
o A N O N A~ O

——— Mesa Optical
Piso Lab. |4
—— Base

1 1 1 1 1

0 01 02 03 04 05
Tiempo (s)

Figura 19.Graficas de sefial de vibraciones mecanicas en el instante de flujo automovilistico en la carrera
cuarta, para distinto puntos en el laboratorio. Piso del laboratorio (linea negra), mesa dptica (linea verde) y
base suspendida (linea azul).

La figura 19 muestra las sefiales obtenidas en cada punto descrito. Observamos la
atencuacion de vibraciones mecéanicas con el sistema de amortigamiento implementado.
Vibraciones del ordende 5 + 5 mV en el piso del laboratorio, 3 + 3 mV sobre la mesa Optica
y 1+ 1 mV en la base suspendida, reduciéndose aproximadamente un 80% la medida en
comparacion con la medida mayor (Piso).

Eléctrico

Con el objetivo de revisar el ruido originado por los componentes electronicos, medimos por
medio de un femto-amperimetro conectado a un osciloscopio las variaciones en las sefiales
de voltaje en el sistema encendido. La figura 20 muestra las graficas de voltaje en funcion
del tiempo para dos configuraciones, una conectando la electronica y el osciloscopio a la
tierra del edificio (Fig.20 linea negra) y otra sin conectar el osciloscopio a la tierra del edificio

(Fig.20(b)).
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Figura 20. Ruido eléctrico en el sistema STM. Ruido eléctrico con el osciloscopio y la electrénica conectados
a la tierra del edificio (a), y sin el osciloscopio conectado a tierra (b).
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Como se puede observar, el valor de ruido con el osciloscopio conectado a tierra del edificio
es del orden de los 200 + 200 mV. Este valor no seria adecuado para la toma de medidas,
debido a los rangos de magnitud que presenta la corriente tinel (pA-nA). Al desconectar el
osciloscopio de la tierra del edificio, se observa una reduccion a 10+10mV. Este
comportamiento se explica teniendo en cuenta que, al conectar el osciloscopio y la
electrénica a la tierra del edificio, todo el sistema se expone a flujo de electrones de la red
del edificio, formando un bucle de conexidn a tierra. Por lo tanto, se determind sélo una
salida a tierra desde la electrénica (Fig.20 linea roja) y esta medida permitio reducir el ruido
hasta un 95%.

5.3. Medida de corriente tiinel

Realizando el montaje descrito en las figuras 17 y 18 se realiz6 la primera medida de corriente
tunel. La figura 21 muestra la sefial de corriente obtenida utilizando una punta y muestra de
oro de alta pureza la cual varia en el rango de los nanoamperios. El ruido en la sefial tanel
observado es producto de oscilaciones mecanicas presentes en el laboratorio y la falta de
optimizacion de los parametros del control PI. A la fecha de culminacién del informe nos
encontramos realizando nuevas pruebas para eliminar por completo estos ruidos.
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Figura 21. Sefial de corriente tunel registrada en el osciloscopio utilizando una punta y un sustrato de oro
medida a temperatura ambiente.

Corriente

6. Evaluacion y cumplimiento de términos de los objetivos de la pasantia

e Desarrollo de un trabajo de grado en la modalidad pasantia en los laboratorios de
investigacion de la Universidad Central.

e Seensamblaron todas las piezas que conforman el cuerpo del microscopio de efecto tdnel
adaptando los elementos electronicos y mecanismos que serviran para el posicionamiento
de la punta sobre la muestra y la toma de medidas de topografia y espectroscopia.

e Serealiz6 todo el cableado interno del STM y las conexiones necesarias para conectar el
cuerpo del STM con la electrénica de control.
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e Se calibraron todos componentes principales del microscopio, como lo son las piezopilas,
el piezotubo y el movimiento del mdvil, empleando la electronica de control
construida por la Unidad DIT en la UC.

e Participacion en el disefio y fabricacion de la caja que encapsula al STM.

e Participacion en el disefio y montaje del sistema de amortiguamiento mecénico y eléctrico
del STM.

e Se realizo las primeras medidas de corriente tunel con todo el sistema en funcionamiento

7. Conclusiones

Se desarrollé un trabajo de grado en la modalidad pasantia de investigacién, permitiendo la
adquisicion de conocimientos en la técnica de microscopia de efecto tinel y experiencia de
trabajo en un laboratorio de fisica experimental.

En el marco de aprendizaje se adquirieron conocimientos de los fenomenos fisicos
involucrados en la técnica experimental de microscopia de efecto tinel como lo son, el efecto
tunel, y efecto piezoeléctrico.

Se trabajo en el desarrollo de habilidades propias de trabajo en un laboratorio en la parte de
instrumentacion y deteccion de ruido mecanico/eléctrico en una medida de corriente tunel.

Bajo la estancia de investigacion en los laboratorios de microscopia avanzada de UC se
obtuvo como resultado final el microscopio de efecto tunel ensamblado en su totalidad y en
funcionamiento para la toma de medidas de corriente tanel inicialmente empleando una punta
y una muestra de calibracion Au. Cumpliendo los objetivos propuestos para la puesta a punto
inicial del STM.
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