Laboratorio 5
Breve apunte y guia. Microscopia de fuerza atémica y micro-nanofabricacion.

Andrea Bragas
Introduccién

El microscopio de fuerza atdmica (AFM, por sus siglas en inglés, atomic force microscope) es hoy en
dia una herramienta estandar de caracterizacion de superficies a escalas atdmicas y moleculares, en
diversas areas que van desde la bioquimica hasta la ciencia de materiales. Fue desarrollado en 1986
por Binnig, Quate y Gerber y al igual que otros microscopios de sonda, el AFM barre o “escanea”
una sonda afilada sobre la superficie de una muestra y mide los cambios de la fuerza existente entre
la punta de la sonda y la muestra. Dependiendo de la distancia de separacién entre sonda y muestra,
las fuerzas de corto alcance (van der Waals, electrostatica, etc) o de largo alcance (capilares
producidas por agua, fotoinducidas, etc) dominaran la interaccion y la medicién. El principio de
medicidn de estas fuerzas es muy sencillo y se trata de medir la deflexidn de un resorte. Si un resorte
con una constante eldstica k es comprimido por una fuerza Fz, la compresién Az del resorte es una
medida indirecta de la fuerza aplicada, ya que por la ley de Hooke: Fz=k Az. El “resorte” utilizado
para mediciones con el AFM, que deben ser ultrasensibles, es una micropalanca flexible, microfleje
o cantilever en voladizo de constante elastica del orden de 1 a 10nN/nm, y con una punta afilada
como la que se muestra en la Figura 1.
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Figural. Izquierda: esquema de funcionamiento de la medicion de la flexidon del cantilever en un AFM. E:
espejo, D: detector, L: lente. Derecha arriba: sonda del AFM mostrando el sustrato, la cantilever (microfleje)
y la punta. Derecha abajo: detector de cuatro cuadrantes marcado como D en el panel izquierdo. La seiial
(A+B)-(C+D) es una medida de la flexion de la cantilever y (A+C)-(B+D) es una medida de la torsién.

La flexidn de esta cantilever se detecta por una técnica de palanca dptica: un haz laser se centra en
la parte posterior de la cantilever y se refleja en un fotodetector de cuatro cuadrantes que por su
arquitectura es capaz de “ver” el movimiento del haz laser reflejado sobre la superficie del detector
(investigue como se consigue esto). Mediante el barrido de la punta a través de la superficie y la
deteccion de los cambios de fuerza en funciéon de la posicidn, se genera un mapa de la topografia



superficial, asi como de algunas magnitudes fisicoquimicas de interés. La Fig. 1 ilustra el concepto
de trabajo para un microscopio de fuerza atdomica.

El AFM es util para obtener informacién topografica (superficial) tridimensional tanto de estructuras
conductoras como aislantes con una resolucién lateral de hasta unos 1,5 nm y una resolucidn
vertical de hasta unos 0,05nm. La resolucién lateral estara determinada por el tamaiio de la punta,
mientras que la vertical sélo por la relacion sefial ruido en el experimento (piense por qué es esto y
discutalo). A diferencia de la preparacion de muestras que es necesaria para la obtencién de
imagenes con un microscopio de efecto tunel (STM, por sus siglas en inglés, el primer microscopio
de la familia de microscopios de sonda), para el AFM se necesita una minima preparacién de la
muestra para la obtencion de imagenes de altisima resolucién espacial. Esto lo hace un instrumento
muy versatil y de ahi la gran popularidad que ha adquirido para la caracterizacién rapida de muestras
micro y nanoestructuradas. Ademas, el AFM puede operar en entornos gaseosos y liquidos y puede
medir propiedades fisico-quimicas incluyendo elasticidad, adherencia, dureza, friccion vy
funcionalidad quimica.

Modos de operacion

La capacidad de un AFM para lograr una resolucién cercana a la de la escala atdmica depende de
tres componentes esenciales: (1) la cantilever con la punta, (2) un escaner piezoeléctrico que
controla la posicidn x-y-z, y (3) el lazo de realimentacién o control. Si el lazo de realimentacién esta
encendido, el piezo ajustara la separacion punta-muestra de modo que se mantenga una deflexién
constante o, lo que es lo mismo, manteniendo un valor constante de fuerza igual al valor elegido de
setpoint. Esta operacion del AFM se dice en modo fuerza constante.

Por otro lado, si el lazo de control estd apagado, se dice que el microscopio estd funcionando en
modo de altura o deflexion constante. Esto es particularmente Util para imagenes de muestras muy
planas en alta resolucidn. A menudo es mejor tener activo un lazo de control leve, para evitar
problemas con la deriva térmica o la posibilidad de dafio sobre la punta y/o la muestra.
Estrictamente hablando, este modo deberia llamarse sefial error, que puede también visualizarse
mientras el lazo de realimentacién esta activado; este tipo de imagen muestra variaciones lentas en
la topografia y resalta los bordes de los objetos.

El AFM tiene dos modos de operacién principales, el modo contacto y el modo intermitente
(tapping). En el modo contacto el sensor se desplaza sobre la muestra a separaciones del orden de
la décima de nanometro, y la sefial que se mide es la flexidn del sensor. En el modo intermitente el
sensor es forzado y puesto a oscilar a su frecuencia de resonancia (cientos de kHz) y luego es
aproximado a la muestra. En este caso se realiza una deteccién lock-in y la sefial sensada es la
amplitud de oscilacién del sensor de fuerza.
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Figura2. Imagen de una grilla de calibracién tomada en modo contacto con el AFM de Labo5, Nanosurf Naio
AFM. Se analiza con el software libre Gwyddion

Cada modo de operacién tiene sus ventajas respecto del otro. El modo contacto requiere menos
instrumentacion y es el modo en el que se alcanzan las mayores resoluciones. El modo intermitente
es de utilidad cuando las muestras son muy blandas, ya que en contacto se corre el riesgo de
arrastrar la muestra. Los dos modos se pueden utilizar bajo liquido, lo cual hace al AFM
especialmente atractivo para aplicaciones bioldgicas.

Curvas de fuerza. Espectroscopia de fuerza

Las llamadas curvas de fuerza en funcién de la distancia (en el eje z) se obtienen en un punto de la
muestra, sin realizar el barrido. Se generan a partir de un procedimiento que comienza con el sensor
alejado de la muestra, luego se lo acerca a la muestra hasta producir el contacto y finalmente se lo
retira hasta la posicién inicial. Las curvas de fuerza se utilizan para determinar la fuerza de trabajo
o setpoint, en el modo contacto. En la Fig. 3 se muestra una curva de fuerza en la cual se detallan
las distintas etapas del procedimiento.

Existe una técnica complementaria que es la espectroscopia de fuerza, que consiste en la obtencidn
de curvas de fuerza en distintos puntos de la muestra, lo cual permite realizar un mapeo de
propiedades tales como la elasticidad, adherencia y densidad de carga, entre otras. De esta forma
se puede obtener un mapeo tridimensional de la fuerza para cada punto medido, con alta resolucion
espacial. Una manera de obtener los mapas de fuerza es utilizando sensores modificados
guimicamente con moléculas de interés, que es una técnica compleja pero que permite mapear por
ejemplo la presencia y distribucion de ciertos receptores de membrana en una célula, utilizando
algun ligando especifico.
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Figura 3. Curvas de fuerza. A: la punta estd lejos de la muestra, no hay deflexion. B: la punta es atraida por la

muestra. C: la punta esta en contacto fuerte con la muestra, zona repulsiva. D: la punta se retrae y se despega
de la muestra normalmente con un salto abrupto producto de la ruptura de la interaccion punta-muestra. Se

observa la tipica histéresis de la curva.

Operacion del AFM de Labo 5
Es importante que lean el manual del instrumento que van a utilizar. Estd en:

http://materias.df.uba.ar/15a2017v/files/2017/02/Nanosurf-NaioAFM-Operating-Instructions.pdf

La cantilever con la punta va a estar montada previamente porque es una operacién delicada que
necesita practica y que es dificil adquirir en unas pocas clases. En este AFM no hay que alinear el
laser, porque una vez colocada la punta queda automdticamente alineado todo el cabezal de
deteccidn. La muestra se coloca en un portamuestras magnético y se enciende el programa de
adquisicion. Se recomienda que luego de adquirir las imagenes, que estan en formato .nid, se
procesen en algun software de imagen especifico para SPM como ser el software libre Gwyddion.

Actividades

Se sugieren sélo algunas de la variedad inmensa de estudios de superficie que se pueden hacer con
el AFM. En la pagina de la materia se podran articulos y apuntes relacionados a estos temas. Una
idea general es que tomen imagenes de muestras que les permita explorar todos los modos de
operacion del AFM y/o comparar las distintas performances de los modos. Para eso, en alguno de
los proyectos tendran que fabricar sus propias muestras.

1) Hacer imagen en modo contacto de las grillas de calibracién. Estudio de los parametros de
control, lazo, velocidad de barrido y de la resolucidn espacial. Curvas de fuerza


http://materias.df.uba.ar/l5a2017v/files/2017/02/Nanosurf-NaioAFM-Operating-Instructions.pdf

2) Estudiar la superficie de un sustrato de mica, e intentar alcanzar la maxima resolucion,
¢atémica? Modo altura constante. ¢ De qué depende la resolucion?

3) Fabricar grillas de calibracion por sputtering sobre un sustrato de silicio y/o mica sobre el
que se deposita oro a través de una grilla de TEM. Si estd cubierta de un film de carbén
hay que retirar el film antes de hacer el sputtering

Holey Carbon

4) Fabricar films de oro de distintas rugosidades (en las decenas de nanémetros para tiempos
de deposicion de unos 30-40 segundos) y obtener las imagenes en el modo contacto y
modo intermitente (tapping)

5) Nanolitografia Dip Pen (DPN) que es un método de extraccidn directa para suministrar
diversas especies moleculares sobre una sola superficie en un experimento.

6) Litografia de nanoesferas de poliestireno y sputtering

Fuente: Nanosurf

7) Micropatterning usando litografia de contacto con moldes (apunte)

8) Micromoldeado (apunte)

9) Estudio de percolacion de films nanoestructurados (guia de Gabriela Capeluto en la pagina
de la materia)
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