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INTRODUCCION

Una de las areas de la Metrologia, entendida esta como la ciencia fisica de
las mediciones, que en la actualidad refleja un elevado campo de actividad tanto
en lo referente a la investigacién como al desarrollo tecnoldgico propio, es la de
microscopia tinel (Ref. 1), como se | puede observar en la cantidad de

publicaciones al respecto asi como en la variedad de dispositivos comerciales.

El objetivo principal de la presente tesis es el de obtener un dispositivo
econdémico para el acercamiento primario en microscopios por evanescencia de
campos electromagnéticos, lo cual se realizd a través de las siguientes etapas:

disefio, construccién y prueba.

En el capitulo I se presentan los respectivos antecedentes, para continuar
en los capitulos II 'y III con el desarrollo de los microscopios de barrido tipo
tunel haciendo énfasis en las bases tedricas que indican el funcionamiento del

microscopio de campo cercano.

En el capitulo IV se muestran algunas aplicaciones de los microscopios de
barrido tipo tinel, mientras que en el V se realiza la propuesta de la presente
tesis. La descripcion, tanto general como detallada de cada una de las partes del
sistema de acercamiento primario, asi como, la obtencién de puntas de fibra

Optica necesarias para el microscopio de campo cercano, estd contenida en los
capitulos VI y VII.

Los capitulos VIII y IX describen las pruebas realizadas sobre el aparato

asi como las respectivas conclusiones y comentarios.



CAPITULO1
ANTECEDENTES

El sentido de la percepcién visual se ha encontrado tanto en seres
pluricelulares como unicelulares (recordemos que algunas especies de
dinoflagelados poseen una mancha en el sentido opuesto al flagelo que se ha
caracterizado por su receptividad a la luz, llamindosele mancha ocular). La
vision, el oido, el tacto, el gusto y el olfato les han permitido a las especies el
poder distinguir a sus presas de sus predadores y a sus congéneres de los demas

seres vivientes que les rodean.

Sin embargo, los sentidos tienen limitantes, asi por ejemplo, la visién o el
oido permiten observar o escuchar objetos o seres hasta una cierta distancia. En
el caso de la visién humana y sus instrumentos, los 0jos, nos permiten un rango
de accién limitado a la movilidad de los 0j0s en sus cuencas y en menor grado al
angulo que forman el objeto o ser que estemos observando con la pupila y el
centro de la retina, ya que vemos mejor los objetos en dicha direcciéon y
 conforme los objetos se encuentran en posiciones cada vez mis apartadas de esa
direccion, tienden a percibirse més confusos hasta que desaparecen. El
murciélago es otro caso de este tipo, en €l la direccién del sonido debe de
coincidir lo mejor posible con el 6rgano de percepcion, el oido, para que sea mas
facil de distinguir de otras fuentes de sonidos similares y asi dirigirse o alejarse
de dicha fuente,

El hombre, desde la antigiiedad, ha valorado a aquellos ejemplares que
han tenido mejor vista, mejor oido o mejor olfato ya que a través de ellos se
facilitaba la consecucion de sus presas, asi como las observaciones del cielo y

las meteorolégicas.



Grandes astrénomos y astr6logos surgieron a través de la historia.
Aristarco (320-250 a.C.), (Ref. 2 y 3), quien con sus observaciones y mediciones
colocaba al Sol como centro del Universo; Tolomeo (90-168 d.C.) que
rechazaba la hipétesis de Aristarco, ya que por problemas con su interpretacion
filosofica de la humanidad “centraba a la Tierra en el centro de las esferas del
Universo”. Después vendrian Nicolas Copérnico (1473-1543 d.C.), Tycho Brahe
(1546-1601 d.C.), Johannes Kepler (1571-1630 d.C.) y Galileo Galilei (1564-
1642 d.C.), quienes aparte de buena vision tenian un caricter de mucha
curiosidad que les hacia observar y reflexionar constantemente los cambios que

ocurrian en el cielo.

Galileo y luego Huygens (1629-1695 d.C.) y Newton (1642-1727 d.C.)

construirian lentes de diversos tipos para observar mejor ¢l cielo.

Por aquellos tiempos, Leecuwenhoek (1632-1723 d.C.) se esforzaba por
encontrar mejores lentes para observar el buen acabado en la tela de los talleres
- de hilado y costura, construia pequefios microscopios, usando un par de lentes
empotradas en bases de madera que se fijaban en una vanlla de metal. En cierta
ocasion, se dio cuenta, al revisar pequefias gotas de agua, de que habia seres que

se movian libremente.

Leeuwenhoek, junto con su contemporaneo Marcello Malpighi (1628-
1694 d.C.), dieron la entrada al nuevo mundo de lo pequefio. A este Gltimo se le
atribuye la invencién del microscopio, pero sus principios fisicos se atribuyen a
Kepler y a Torricelli {1608-1647 d.C.). No hacia falta mas que un par de lentes

de tejedora para poder observar los objetos antes mencionados.

Posteriormente, esto abriria las posibilidades de investigacion a cientificos
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como Louis Pasteur (1822-1895 d.C.) y también a las primeras concepciones
realistas de la evolucién de la vida como se veria a través del libro de Charles
Darwin (1809-1882 d.C.), “El Origen de las Especies”.

Asi como nuestro conocimiento de los seres vivos era muy limitado,
también lo era el de otras cuestiones como: la naturaleza de la luz, estudiada por
Huygens, Newton, Foucault (1819-1868 d.C.), Maxwell (1831-1879 d.C.), etc.;
su velocidad medida por R6hmer (1644-1710 d.C.), Foucault, etc.; la estructura
y constitucion de los objetos, teorizada desde la antigiedad por filésofos griegos
como Tales de Mileto (640-546 a.C.) y Heraclito (540-475 a.C.), luego por
renacentistas como Leonardo Da Vinci (1452-1519) y cientificos de la era
moderna como Dalton (1766-1844), Lavoisier (1743-1794), Crookes (1832-
1919), Rontgen (1845-1923), Planck (1858-1947), Einstein (1879-1955), Dirac
(1887-1961), Yukawa (1907-), etc.

A mediados del siglo pasado se concluye, a través de los experimentos de
Foucault, que la luz “se componia de ondas”, como antes lo supuso Huygens, en

oposicion a la interpretacion corpuscular de Newton.

Solo 40 afios después de los experimentos de Foucault, un fisico, E. Abbe
(1838-1916), en 1890 deduce bajo célculos matematicos y usando la
comprobacién de la naturaleza ondulatoria de la luz hecha por Foucault, que la
mayor resolucién posible en los instrumentos de observacién dpticos (como las
lentes de los microscopios o de los telescopios) no podia ser mayor a la mitad de

la longitud de onda de la luz usada para observar con los mismos (Ref. 4).

Esto dio lugar a que se intentasen y lograsen producir microscopios que
obtenian un mayor aumento por medio de rayos-X, electrones, iones, etc.;
4



siempre teniendo presente la barrera que representa el limite de difraccion
encontrado por Abbe y el que dichas particulas presentan menores longitudes de
onda, entonces se obtendrian menores difracciones y por ende mejor resolucion

Yy un mayor aumento.

Asi se crearon los microscopios de emision de rayos-X, los microscopios
de transmisién de electrones y los microscopios de barrido electrénico, los
cuales permitian aumentos de centenares de veces mayores a los de los
microscopios dpticos. Empresas como la Siemens & Halske, Inc.; empezaron a
manufacturar estos aparatos por €l afio 1938 creando un desarrollo tremendo en
el area profesional de la biologia y la medicina. Si bien, es cierto que los
aumentos eran mayores, también lo es la degradacién de las muestras al hacer
pasar los haces de rayos-X, de electrones o de iones a través de las mismas; esto

debido al aumento de la energia irradiada en la muestra seglin la ecuacidn:

E = he/A; de la cual se deduce que a menor longitud de onda A, mayor energia.

Luego aparecerian microscopios como el de barrido por transmisién
electrénica y el de emision de campo y una variedad de este dltimo que permitié
observar por vez primera la disposicién de atomos individuales, denominado
microscopio de emisién de campo de iones positivos, en los cuales los 4tomos
de Helio presente se wutilizaron para obtener imagenes de la punta del

Microscopio.

Durante 60 afios s¢ mantuvo la muralla de visién debida al limite de
Abbe, sin embargo, en 1956, J. A. O'keefe (1916-), un técnico en radar, no
creia en el limite de difraccién enunciado por Abbe; pensaba que era posible

obtener mayor resolucién en un objeto; por ejemplo, si se podia producir un



orificio en un material opaco a las ondas electromagnéticas utilizadas para
observar ¢l objeto y se observaban las intensidades de las ondas
electromagnéticas reflejadas en el objeto, al variar la posicién del orificio con
respecto al objeto, entonces se obtendria una imagen de barrido del mismo ain

usando longitudes de onda grandes comparadas con el objeto a observar.

Utilizando este principio, se desarrollaron aparatos para ver las
rugosidades en los materiales, aplicando voltajes de 1 a 2 volts entre la punta y
la muestra examinada. Pero no fue si no al inicio de los 80’s, que dos cientificos,
Binning y Ré&hrer, construyeron el primer aparato para visiébn a escala

monoatdmica (Ref. §).

Ellos dos pudieron observar “escalones” en un monocristal de Silicio
cortado en angulo de 45° con respecto a su ¢je azimutal, que correspondian a
atomos que habian sido arrancados de dichos “escalones”, al hacer pasar una
micropunta de tungsteno sobre la superficie del material e ir recolectando las
diferencias de potencial presentadas en la punta mientras se barria sobre la

superficie.

Con este avance, las mejoras en este nuevo proceso se han incrementado a
pasos agigantados, generando el advenimiento de la miniaturizacién en los
componentes de las computadoras y la creacién de nuevos materiales al producir

nuevos modos de tratamiento.

Luego se obtuvieron logros como: el “detectar” 4tomos individuales a
presion atmosférica, el observar la estructura del DNA, la observacién de

atomos en medios acuosos y en aceites, el mover atomos, etc.



La humanidad tardé millones de afios en evolucionar desde organismos
unicelulares simples hasta seres humanos. Se tardé miles de afios en entender
que la Tierra es esférica, cientos de afios en poder observar los mas pequefios
seres vivos, décadas en crear aparatos para ver macromoléculas y en tan solo
unos afios después se trabajé en la construccion de pequefios aparatos a escala
molecular que posiblemente se lleguen a mover algun dia como esos pequeiios

seres vivos que tanto llamaron la atencién a Leeuwenhoek.

Los microscopios de barrido tipo tinel, junto con las computadoras que
los manejan, han sido la nueva pauta en la visioén y creacién de nuevos aparatos
y materiales que son de vanguardia en varias dreas del quehacer humano.
Actualmente, existen tantas aplicaciones potenciales y reales de los
microscopios de efecto tunel, tanto del tipo que usan electrones, como de
aquellos que usan iones o fotones para la obtenciéon de las imagenes de las
muestras estudiadas, que se han buscado nuevas formas para aumentar la
velocidad de barrido de la punta exploratoria sobre la muestra ya que los nuevos
requerimientos exigen mayores velocidades de rastreo sobre la muestra y mejor
resolucién para crear nuevos materiales o para encontrar las respuestas a los
defectos en materiales. Lo mismo ocurre con las contribuciones en medicina
para crear nuevas curas contra los virus y las bacterias o en biologia para dar

razon de nuestra existencia.



CAPITULO 11
DESARROLLO DEL MICROSCOPIO
DE BARRIDO TIPO TUNEL

En 1981 se hizo un importante descubrimiento fisico cuando H. Réhrer y
G. Binning lograron la construccién y el correcto funcionamiento de un aparato
de efecto tinel que operaba al alto vacfo, que permitié realizar observaciones de
escalones monoatémicos en un corte transversal a 45° de una barra de silicio.
Enseguida siguid la resolucién atémica de diversos materiales, para culminar

con el desarrollo teérico de esta nueva capacidad de resolucion (Ref. 5).

El microscopio de efecto tinel debe su nombre a la corriente tinel
generada cuando se crean las condiciones para producir una unién tanel entre
una punta muy delgada y una placa metalica, al inducir un voltaje entre ambas.
Se ha logrado demostrar que a temperatura ambiente existe una corriente de
electrones que van y vienen de la punta a ]la muestra y viceversa, cuando ambas
piezas se aproximan lo suficiente; pero al colocar un pequeiio potencial eléctrico
entre la punta y la placa se logra una corriente de electrones en un solo sentido.
La commiente que se produce varia exponencialmente con la separacion,

similarmente a las uniones de tipo tinel en placas paralelas (Ref. 4 y 5).

Para el funcionamiento de un microscopio de tunelamiento se requiere de
los siguientes implementos: una unién tunel (es decir, una punta de un material
designado con gran cercania a la placa que contiene la muestra), un circuito de
control eléctrico (el cual registra la comriente tinel y mantiene una separacion
entre la punta y la muestra), un sistema generador de movimiento tridimensional
entre la punta y la muestra de la uni6n tiinel para poder realizar el barrido, un

sistema de aislamiento de vibraciones y una estructura que soporte la punta y la



muestra de la uni6n tanel.

También se¢ han construido microscopios de barrido con resoluciones
similares al microscopio electronico de efecto tinel, que no usan electrones, sino
iones e inclusive fotones o la simple repulsién y atraccién de los 4tomos; dichas
particulas son detectadas a través de la punta utilizada, la cual puede ser
acanalada (caso de los iones) o no, y de materiales tales como el tungsteno, €l
oro, el platino, el diamante, el cuarzo o el plastico de alta conductividad 6ptica
en forma de fibra 6ptica (estos dos ultimos materiales se usan en la deteccion de
fotones), etc. (Ref. 5).

Muchos de los microscopios tunel operan a través de uniones tinel del

tipo metal-vacio-metal trabajando a presiones de 107'° torr, pero también se ha
podido trabajar a presiones de 1 atm y més altas utilizando medios liquidos

como aceites, agua e inclusive soluciones electroliticas (Ref. 5).

La union tanel siempre debe de mantener una separacién de entre 10 a
30A para lograr que dicha unién se mantenga. Esta separacién se obtiene
partiendo de una escala macroscépica (algunos milimetros) y usando métodos de
acercamiento cada vez mas finos calibrando las distancias a través de un laser o
midiendo la corriente tinel generada en la punta (Ref. 5).

Los métodos de aproximacion en forma gruesa (en milimetros), usados
para acercar las muestras a las puntas de los microscopios tunel, varian desde el
uso de piezoeléctricos, resortes de constante eldstica muy grande, hasta rieles de

acercamiento de fuerza de friccidn estética y cinética, efc.



Los métodos de aproximacién fina (en Angstroms) actuales, de la punta
de observacion a la muestra, son por medio de piezoeléctricos. Estos son
materiales que tienen la propiedad de elongarse o contraerse con el paso de una
corriente a través de su estructura. Aunque ahora existen también ensayos por
medio de ondas sonoras y mediante pequefios magnetos que hacen oscilar una

superficie circular en la que est4 encajada la punta del microscopio.
Con esta perspectiva se puede afirmar que se han obtenido un sin numero

de aparatos para la observacion y manipulacién a escala molecular y

monoatémica, incrementindose luego las capacidades de uso en muchas ramas
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CAPITULO III
MICROSCOPIO DE CAMPO CERCANO
Evolucion de la microscopia de barrido tipo tinel

El desarrollo de la microscopia cuenta actualmente con las siguientes
variantes:

- Microscopio electrénico de barrido tipo tinel
- Microscopio de campo cercano

- Microscopio de perfiles térmicos

- Microscopio de fuerza atémica

- Microscopio de corriente de iones

Cada una de estas variantes tiene caracteristicas propias que las
diferencian, como: el uso de electrones, de iones o de fotones o de la repulsién y
atraccion de atomos; también el uso de diferentes tipos de punta, ya que los
microscopios tinel de upo electrénico y los de tipo electrénico usados en
electroquimica utilizan puntas de tipo metalicas (por lo general de tungsteno),
recubiertas en el caso de los usados para electroquimica con una capa de resina o
cera a prueba de corrosiones para evitar daiio a las puntas, dejando solo el
extremo ﬁliimo libre; pero en los del tipo de campo cercano se usan matenales
como el cuarzo y el plastico de gran capacidad éptica; mientras que en el de
perfiles térmicos se usa una especie de union tipo termopar que termina en una
punta muy fina hecha de dos materiales conductores aislados uno del otro. Para
los del tipo de fuerza atémica se usan puntas muy estables como las logradas al
filamentar el diamante. En otros casos se utilizan micropipetas que vacian una
solucién electrolitica sobre la superficie de estudio mediante un electrodo en el
interior de la micropipeta y que pasan rasantes a la superficie la cual esta a un
potencial diferente, debido al otro electrodo, midiéndose el cambio en el flujo de
iones ya que la cercania con la muestra impide que la solucién salga cuando esta

es tocada con la punta de la micropipeta (Ref. 5).
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Los microscopios del tipo electrénico han sido los mis ampliamente
utilizados desde la década pasada, en la actualidad hay un sin nimero de
compafiias que trabajan en la creacién de microscopios de este tipo con
capacidades hibridas, afiadiendo poder de resolucién en varios ambientes,
generando imigenes con acercamientos extremos de las muestras. De ellos
existe una amplia literatura (Ref. 10, 11, 12y 13).

Los microscopios electrénicos usados en solucién electrolitica o de
corriente de iones, por lo general llegan a modificar ¢l material de estudio
debido a que, dependiendo de la cantidad de iones presentes y de la afinidad de
los mismos con las moléculas del material de la muestra en estudio, producen
reacciones fisicas y/o quimicas, por lo que son mas utilizados en experimentos

que tienen que ver con las reacciones quimicas de los compuestos.

Un poco mas recientes han sido los estudios con microscopios tunel de
campo cercano o también llamados de evanescencia de fotones. Estos tienen la
cualidad de que se les puede cambiar facilmente las fuentes de luz para obtener
mediciones de mayor resolucion. Esta es una ventaja que se puede tomar muy en
cuenta para elegir este tipo de microscopios ya que se da oportunidad a
investigar la espectroscopia de la muestra, entre otras cualidades, ya que
también se pueden apreciar las microfuerzas de tensién del material por medio
de luz polarizada, etc. Siendo ademds, los aparatos para cuyo funcionamiento se
requirié del uso de un nuevo principio, es decir, el principio de O’keffe, en el
que la resolucion mixima no es alcanzada por la longitud de onda de la luz
usada en el experimento, si no por el tamafio del orificio a través del cual se
mide (Ref. 6).

La importancia de la presente investigacion radica en el alcance a que ha
12



llegado la microscopia tunel para la observacién a escala atémica y molecular y
especialmente la del tipo de campos electromagnéticos evanescentes o campo

cercano.

a) Bases tebricas e hipétesis de la evanescencia de campos electromagnéticos

El microscopio de campo cercano utiliza 1a idea de John A. O'keffe, en el
sentido de que, como él pensd, es posible obtener mayores resoluciones que la
mitad de la longitud de onda de la luz usada en la observacién de los objetos,
como habia predicho matematicamente E. Abbe a finales del siglo pasado; ya
que a través de puntas muy finas, fabricadas con materiales de alta capacidad
Optica, es posible tomar la informacién de un lugar muy pequeifio de la muestra e
ir trazdndola, formando punto a punto la superficie que se desea revisar (Ref. 5).

En la formulacién de la teorfa de los microscopios que permiten
resoluciones a nivel monoatdmico, se aplican varias ecuaciones de Optica y
mecanica cudntica para determinar si la superficie podria ser trazada a dicho

nivel.

Se presentan primero las férmulas necesarias y la teoria de los
microscopios electrénicos y después la formulacién de los microscopios de
campo cercano y la semejanza en el funcionamiento con respecto a los del tipo

electrénico.

Las observaciones indican que la corriente tunel en la punta de un

microscopio de efecto tinel varia segiin (Ref. 5):
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) &
1 =GVe ™+ (1)

donde @ es la funcién de trabajo entre punta y muestra, V es la diferencia de
potencial aplicada, G es un factor que depende de la geometria del sistema y
tiene unidades de conductividad ("), A es una constante que depende del

sistema de unidades donde:
4=Z0m) @

donde s es la distancia de separacién entre la punta y la muestra expresada en
Angstroms y ¢ el campo eléctrico en eV,

A=1025EVY2 (AY) 3)

Como puede observarse en la ecuaciéon de corriente tanel (1), las
variaciones en la funcion de trabajo promedio pueden producir variaciones en la
corriente tinel induciendo topografia aparente de la superficie al realizar un
barrido; es decir, es sensible a la composicién quimica, por lo que también es
posible realizar observaciones espectroscépicas de la muestra. Los microscopios
electronicos de efecto tinel en solucién electrolitica utilizan una funcién de

corriente parecida a la anterior (Ref. 15).

Con estas bases sobre el microscopio tunel de barrido, se trata a

continuacién el caso del microscopio de campo cercano.
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b) Hipétesis del funcionamiento del microscopio de campo cercano.

La mecénica cudntica indica que el tunclamiento de electrones puede ser
descrito de la misma forma que la reflexi6n total interna frustrada de fotones, ya
que al calcular la transmisién de electrones a través de la barrera de potencial,
los resultados son formalmente idénticos a los de la transmisién de fotones a

través de una barrera que presenta un cambio en el indice de refraccién (Ref. 6).

Abora, cuando un haz de luz dentro de un medio con indice de refraccién
n encuentra los limites de un plano m4s all4 del cual se encuentra el aire, el haz
sera parcialmente reflejado y parcialmente refractado. Si & es el angulo que el
haz realiza con respecto al limite normal dentro del medio, al incrementar 6

obtenemos mas luz reflejada, Mis alla de 8= 6., donde

send, =% )

la luz es reflejada internamente de manera total.

Nota: . es el angulo en el cudl la luz queda en el plano limite, o dngulo
critico.

El indice n puede ser tomado como A,/A, donde A, es la longitud de onda
de la luz en el aire y 4 lo es en el medio. Se dice que la luz ha sufrido “reflexién
total interna frustrada™ cuando al estar el haz de luz en éngulo critico, en un
medio cualquiera, se le afiade un segundo medio en la parte donde se realiza la
reflexioén del haz de luz, siendo ¢l segundo medio de alrededor de una longitud
de onda de grueso. Se notara que el haz de luz entra en el segundo medio con

15
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una direccién paralela a aquella del rayo en el primer medio. Lo mismo le puede
pasar a los electrones si utilizamos la longitud de onda de los mismos para
representar su transmisién a través de la barrera de potencial que le impone el

material en el que se encuentra.

Nota: La transmision de electrones es matematicamente idéntica a la de
fotones polarizados perpendicularmente al plano de incidencia (es decir, k-
polarizados) (Ref. 6).

Los microscopios de efecto tinel de campo cercano, aquellos que utilizan
fotones para observar las superficies de muestra usan un principio cudntico ya
demostrado, en el cual 1a relacion de fotones que pueden cruzar una barrera de
potencial en una reflexion interna total frustrada es similar a la que se produce
por el tunelamiento de los electrones en la muestra. Para un microscopio de

campo cercano el coeficiente de fransmisién de fotones esta dado por (Ref. 6):

_ l-cosa
~ cosh2b—cosa ®)

donde cos(a/2) es una funcién del indice de refraccién de la luz en el medio y

del angulo de incidencia [ncos(26+1)}/(n*-1) y b proviene de la ecuacién:

2mhk
i ©)

donde h es el grosor de la barrera y

k=(n2sena-1p ™
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es un numero real para O > Oc, los 4ngulos de incidencia y critico

respectivamente. Para h > 27/A el coseno hiperbélico es aproximadamente €°%/2.
El régimen de trabajo para un microscopio tunel de fotones esta dado por la

siguiente ecuacion:

T T,
T~8k n“cos“ @ _y (8)

o

Asi se muestra como es que debido a la dependencia exponencial de la

corriente en la unién tinel, y a la misma dependencia exponencial en la

transmisién de fotones, que se puede obtener una resolucién tan grande.
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CAPITULO IV
METROLOGIA REALIZADA CON
LOS MICROSCOPIOS DE BARRIDO TIPO TUNEL

Hasta nuestros dias, el sentido dado a la metrologia, por medio de los
microscopios de efecto tinel, varia ampliamente, pero estd mas encaminada a la
observacion de medicamentos, de moléculas complicadas como el DNA y el
RNA, a la revision de la calidad en las estadisticas de rugosidad de muestras, en
el crecimiento de peliculas y de cristales, en la forma en que actian los

aceleradores de reacciones quimicas, etc. (Ref. 5 y 8).

Un nuevo progreso se ha dado en la generacién de peliculas de materiales
y en el crecimiento de cristales, ya que a través de una revision paso a paso del
movimiento de los dtomos en las superficies de los cristales a una temperatura
dada, han proporcionado ideas de cambios en los procesos de cristalizacion
hasta hoy usados (Ref. 1).

Por ejemplo, se han encontrado fallas en los circuitos semiconductores de
las computadoras, que una vez resueltos con el uso de un sistema adecuado de
cristalizacién permitirdn producir muevos ftransistores cada vez mas y mas
pequeiios (Ref. 1).

Por medio de otros microscopios tinel de barrido se han encontrado
esfuerzos en materiales debidos a la disposicién de los 4tomos en las muestras
que producirian fracturas en condiciones especificas y por consiguiente dafio a

los aparatos que utilicen materiales con este tipo de defectos (Ref. 6).

Uno de los avances mas prometedores con el advenimiento de los
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circuitos de alta capacidad de respuesta es el de la captacion en tiempo real de
las muestras estudiadas, que significaria el poder calibrar mas rapidamente
instrumentos que generan superficies de tipos de rugosidad predefinida o
también el poder rectificar los aparatos que crean los catalizadores para las

reacciones quimicas mas complicadas (Ref. 1).

Entre las multiples actividades que se pueden realizar con los
microscopios de barrido de campo cercano esté la espectroscopia fluorescente,
que permite en este caso diferenciar los distintos compuestos que intervienen en
la composicién de la superficie del material (Ref, 6).
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CAPITULOV
PROPUESTA DE TESIS

En la gran mayoria (quizis en la totalidad) de los microscopios de tipo
tunel comerciales, el elevado costo de los mismos es debido principalmente a los
sistemas de soporte utilizados, ya que son antivibratorios y ademas al sistema de

acercamiento a la muestra.

En la presente tesis nuestra propuesta es la de disefiar y construir una
estructura de soporte y acercamiento para la parte electronica del microscopio
tunel con al menos las mismas caracteristicas operativas que las existentes, pero

con un costo muy inferior.

A manera de ilustracion, los sistemas antivibratorios o antioscilatorios
actuales estdn hechos de forma que figuran jaulas suspendidas con cuerdas de
nylon en edificios donde ¢l movimiento del suelo se intenta evitar alejando todo
el sistema de lugares transitados, o forman parte de un conjunto de una mesa de
aire que tiene un sistema regulado de expulsion del mismo y de una plataforma
de acero, ademas, de un sistema para evitar descargas estdticas por la friccién
del aire con la plataforma de acero, en otros se buscan pesadas cargas para

mantener pequefios los movimientos oscilatorios (Ref. 5).
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CAPITULO VI
DESCRIPCION GENERAL DEL
SISTEMA DE ACERCAMIENTO PRIMARIO

En este capitulo se presenta el disefio y construcciéon de la estructura de

acercamiento primario, observandose los siguientes puntos:

1° La estructura que sostendra los sistemas de acercamiento grueso y fino.

2° La estructura o aparato que se usard para amortiguar las vibraciones.

3° El porque del uso de la estructura de forma circular para utilizarla como
sistema de acercamiento grueso.

4° El matenial usado para el microscopio.

5° La rentabilidad de la tecnologia usada para construir el microscopio.

Como primer punto se indica que la estructura se compone de cuatro
placas, de acero Cold-Rolled, con refuerzos en las esquinas de las uniones, para
evitar posibles rupturas de las soldaduras bajo esfuerzos grandes. Las placas son
soleras de 15.7cm de ancho x 6.35mm de grueso, donde 3 de las placas son de
21.15cm de largo y la ultima es de 57.7cm para servir como base. Los refuerzos
son prismas rectangulares de 1.27cm de lado y 15.7cm de largo. Fueron soldadas
a mano y se les practicaron 2 orificios de 2.54cm de grosor a 2 de las placas, de
manera que por ahi pudiera pasar el tornillo de la prensa que se construyd,
solddndose ademds dos tuercas al aparato (Imagen 1).
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Como segundo punto se tiene el toro de hule que posee conductos en
forma de cruz en la parte interna (Fig. 1). Esta estructura sirve para permitir que
las vibraciones se amortigiien y anulen entre si ya que se dispersan en el aire
contenido en el hule y ademds, por su forma propia, se genera una interferencia
destructiva, al pasar las vibraciones por los ductos de la cruz. Después se le

colocard encima, una placa de melanina para que forme una base plana.
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Figura 1

El tercer punto se refiere a la estructura de forma circular, en este caso dos
anillos de acero sin costura que servir4 como sistema de acercamiento primario,
Junto con una prensa interconstruida en la carcaza que oprimira el anillo para
producir el acercamiento grueso. Las dimensiones de esta seccion son: 10.9cm
de didmetro externo y de 2.5mm de grosor de los anillos, y el grosor de las
placas es de 1.25cm y 1.85cm mads el grosor de la hemisfera que es de 1.27cm

(Imagen 2).




Como peniltimo punto, se considera que el material del microscopio no
debe alterarse bajo la influencia de los campos electromagnéticos aplicados para
mover los sistemas de acercamiento fino del microscopio. Si llegaran a

interferir, entonces las mediciones variarian constantemente en una misma

prueba.

Por ultimo, se muestra en este capitulo, el sistema de acercamiento

primario basado en otras tecnologias del sistema de soporte para microscopios

de barrido tipo tinel:

En la figura 2 se muestra un sistema de soporte constituido por una serie
de placas de acero con arcos de un material plastico y este sostenido por dos

bandas elésticas del techo.

Figura 2

En la figura 3 se observa el uso de una plancha de acero sostenida por un

colchdn de aire generado por un compresor.
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Figura 3

En la figura 4 se observa un sistema de acercamiento sostenido por

campos magnéticos.
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CAPITULO VII
DESCRIPCION DETALLADA DE LAS PARTES DEL
SISTEMA DE ACERCAMIENTO PRIMARIO
Y DESCRIPCION DE LA OBTENCION
DE LAS PUNTAS DE FIBRA OPTICA

En los siguientes 4 incisos se detallan las diferentes acciones y partes que
intervinieron en la construccién del sistema de acercamiento primario y también
en el desarrollo de una técnica que permita obtener puntas de fibra optica

requeridas para el funcionamiento del mismo.

a) Descripcion de las partes del sistema de acercamiento primario

Se presentan en la parte inferior de la estructura: una plataforma hecha de
acero Cold-Rolled 1018 con forma de solera de 57.7cm de largo por 15.7cm de
ancho y 6.35mm de grosor que posee 5 orificios 4 de los cuales se encuentran en
las esquinas del rectangulo formado, para poder empotrar el aparato en una base
de mayor tamafio, el ultimo se encuentra en el centro del aparato y tiene un
didmetro de 2.54cm, de manera que un pequefio tubo se puede introducir en la
parte inferior hasta que ajusta en la base, este pequefio tubo servira para
introducir cableado necesario y para mantener centrado el sistema de
acercamiento grueso del aparato ya que se puede introducir hasta la placa de

aluminio inferior que también posee un orificio en el centro de 2.54cm.

A continuacion se presenta la base del microscopio en un acercamiento
que se tomo6 de la armazdn del aparato (Imagen 3). Sus dimensiones se indicaron
en el parrafo anterior y cada uno de los orificios en las esquinas tienen 1.27cm

de didmetro, mientras que el orificio del centro tiene 2.54cm de didmetro.
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Imagen 3

Se observa en la imagen 4 que en la parte media del aparato se localizan
las 3 soleras de acero Cold-Rolled 1018 de 15.7cm de ancho por 21.15¢cm de
largo y 6.35mm de grosor que sirven de soporte a la prensa que se instalé para
hacer presién sobre el microscopio. Las soleras fueron unidas por medio de
soldadura de arco y tiene refuerzos de acero Cold-Rolled 1018 en forma de

escuadras en las esquinas.

£ G s o~ B ewpamed

Imagen 4

En relacion a las placas de aluminio que sirven para sostener los aros del

sistema de acercamiento primario, sus dimensiones son: 10cm de largo, por 6cm
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de ancho y 1.85cm, mientras que las dimensiones de las placas delgadas son de:
10 cm de largo, por écm de ancho y 1.25¢cm de grosor. Como se aprecia en las
imagenes 5 y 6, las placas de la parte inferior del ensamble poseen un orificio
circular de 2.54cm de didmetro que permitira introducir el cableado necesario
para el manejo de las muestras. Mientras que también se observan las
horadaciones hechas a las placas delgadas para que el perno se pueda ajustar
correctamente. La profundidad de dichas horadaciones es de 4.8mm, véase la
placa delgada de la parte inferior en la imagen 6, son 2 planos a 45° hacia

adentro de la superficie, de manera que el perno tiene 3 lineas de contacto.

Imagen § Imagen 6

En la imagen 7 se presenta un acercamiento de la semiesfera, sus
dimensiones son de 2.54cm de didmetro y sobresale 1.27cm de la superficie de

la placa gruesa de la parte superior del empalme.

Imagen 7
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Un acercamiento mds, correspondiente a la prensa que se construy6 para
hacer presion en el sistema de acercamiento primario se incluye en la imagen
8. Las dimensiones son: 27.8cm de didmetro del volante, 19.2¢m de largo del

tornillo por 1.9cm de didmetro.

Xt

Imagen 8

Se observa a continuacion en la imagen 9, una semiesfera igual a la que
estd en el sistema de acercamiento primario, superpuesta a un rodamiento
axial que permite generar la presion suficiente para deformar al sistema de
acercamiento primario. El rodamiento mide 3.5cm de diametro externo y

1.6¢cm de radio interno.

Imagen 9
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b) Imdgenes tomadas del sistema de acercamiento primario

Las siguientes imagenes del sistema de acercamiento primario permiten

apreciar su tamafio natural.

Imagen 10

gy

‘s

Imagen 11
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¢) Descripcion de la generacién de las puntas de fibra 6ptica

Para obtener las puntas de fibra 6ptica, se deben tomar en cuenta los
siguientes aspectos: la utilizacién de abrasivos fisicos, como el papel lija niimero
60 (de grano muy fino) y el uso de abrasivos quimicos como el 4cido
fluorhidrico.

Se procedio de la siguiente manera con el abrasivo fisico: se tomé un
filamento de fibra optica entre los dedos y luego se raspé con la lija de la parte
media hacia afuera, de manera que se eliminé el recubrimiento plastico que

tiene, hasta la punta, a manera de sacarle filo.

Los problemas que surgieron con este procedimiento fueron: primero que
la punta es muy dificil de manipular al momento de sacarle filo ya que el solo
hecho de quitarle €] plastico que la recubre es una tarea ardua, luego hay que
hacer un raspado simétrico de la punta lo cual también es bastante laborioso.
. Ademas la punta se volvié muy fragil, por lo que al hacer la posterior abrasién
quimica, varias de las puntas que se logr6 terminar se fracturaron desde la base

de raspado.

Después se procedio a usar iinicamente |a abrasién quimica y se encontrd
que la punta se perfilaba mucho mejor. Observandose que era maés dificil
arrancar la envoltura de plastico a la fibra 6ptica sin hacerle dafio, quedando la
punta envuelta en el recubrimiento de la fibra éptica, asemejando una especie de
rizo plastico, €l cual al ser arrancado con cuidado permitié obtener la punta de

fibra dptica tal y como se muestra en las imagenes siguientes.
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d) Imagenes obtenidas de las puntas de fibra éptica

A continuacion se presentan imagenes de la punta que fue lijada y tratada

quimicamente.

Las imdgenes 12 y 13 corresponden a la tnica punta que se logrd
fotografiar aplicando el método de lijado y tratamiento quimico, fue tomada
desde la region donde se empezd a lijar, como se aprecia en la imagen. La

magnificacion es de 30X.

Imagen 12

En la imagen 13 se aprecia como el pequefio bulto que se observa al final
de la punta es una imperfeccion generada por este método, ademas se observa
que las paredes estin muy desgastadas y no en una forma simétrica. La imagen
corresponde a una ampliacién de 1000 aumentos del original. La punta mide
4um de ancho, el tiempo de exposicién a la abrasion quimica fue de 45min a una

temperatura de 20 grados.
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Imagen 13

Las siguientes son imagenes que se tomaron de las puntas que se lograron
obtener con el método de abrasién quimica a una temperatura de 35°C y un
tiempo de exposicion de 70min. Como se observa en las primeras tres imagenes
se obtuvieron muy buenos resultados, mientras que en las siguientes se presenta

fractura de la punta,

Imagen tomada en 1000X, la punta aparenta ser de .3um.
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La punta de la imagen 14 se presenta en la siguiente imagen que fue

tomada con un aumento de 4000X. Se encontré que la punta tiene un grosor de

Spm.

Imagen 15

En la siguiente imagen se aprecia una mota cerca del borde de la punta.
Esta fue lograda después de 50min de abrasion quimica a 35°C. La

magnificacion es de 1000X.

Imagen 16
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En la siguiente imagen se observa una punta bastante delineada, pero
gruesa. Fue lograda con 40min de abrasién quimica a 35°C. La magnificacién es
de 1000X.

Imagen 17

Las siguientes son las imagenes 18 y 19 de las puntas de fibra dptica que
tuvieron fracturas, debido a la forma en que se extrajo el plastico después de la
abrasion quimica a la que se les sometié. Son de una exposicién de S5min y
70min respectivamente a una temperatura de 35°C. La magnificacion de estas
imagenes es de 1000X.

Imagen 18 Imagen 19
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La punta de la imagen 20 se fractura casi desde la base. La punta mide
6um de ancho y fue obtenida después de 60min de abrasion quimica a una
temperatura de 35°C. La magnificacion es de 1000X.

Imagen 20

Por ultimo se presenta en la imagen 21, una fibra éptica insertada en una
micropipeta para poder manejarla y controlarla con el dispositivo de

acercamiento fino.

Imagen 21
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CAPITULO VIII
DESCRIPCION DE LAS PRUEBAS REALIZADAS
SOBRE EL SISTEMA DE ACERCAMIENTO PRIMARIO

Para comprobar la propuesta correspondiente al buen funcionamiento
del sistema de acercamiento grueso se realizaron una serie de experimentos
sobre la estabilidad en el aparato y la alta confiabilidad en la precisién del

acercamiento.

En la siguiente figura se muestra como fue dispuesto el sistema de

acercamiento:

m @ (
—

/N

Figura 5

El micrémetro de caritula que se utilizd y que aparece en la figura 5
tiene una resolucién de 0.0lmm y es d¢ la marca Mitutoyo de tipo
Antimagnético y su modelo es NO.513-406 Jeweled (diamantado para mayor
fineza en el registro), hecho en Japon.

En la parte superior del sistema de acercamiento primario se coloc6 una
base sobre la cual se acomodaron las masas calibradas de 5kgs que se
dispusieron para realizar las mediciones de desplazamiento por peso que

probaran la exactitud de los desplazamientos.
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Antes de realizar las pruebas se calibr6 el instrumento como sigue:

1°) Se tomd una regla metdlica con escala micrométrica, con cuyos bordes se

revisé que los aros del sistema quedaran bien alineados.

2°) Se destornillé cada tornillo de las placas del sistema para que pudieran

moverse libremente.

3°) Las placas de la parte inferior se sobrepusieron con los tornillos puestos,
pero sin apretar, el perno se coloc6 en su lugar, presionandose con la placa,

para que los aros se quedaran en su sitio aproximado.

4°) Se procede a atornillar cada uno de los tornillos, dando solamente una
vuelta a la vez a cada uno, pero sin que se llegue a hacer presion extra, de
manera que se puedan mover los aros sin gran dificultad quedando en su lugar

respectivo,

5°) Se realiza la primer alineacién, usando la regla por dentro y fuera de los

aros de manera que sus superficies queden paralelas y colineales.
6°) Se aprietan los tornillos de las placas inferiores.

7°) Se procede como en el 2° paso pero con las placas superiores dejandolas

un poco mas sueltas de manera que se muevan un poco mas ficilmente.

8°) Utilizando la regla metalica y los pernos salientes, se alinean las placas de
arriba con las debajo de modo que las juntas formadas por: placa, perno, aro y
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placa, de la parte superior e inferior queden colineales con el centro; es decir,
la linea sobre las que se unen los aros con las placas debe coincidir con los

ejes radiales de los aros.

9°) Se hacen coincidir nuevamente los aros como en el 4° punto.

10°) Se procede a apretar cada tornillo, % de vuelta a la vez cada uno, hasta
que se sienta una presién alta. Recordar que hay que apretar los tornillos,
empezando en una esquina y luego yendo a cada contraesquina, es decir, en

forma cruzada.

Ya que quedaron alineados los aros se monta la estructura.

1°) Se coloca la base de acero en un piso nivelado.

2°) Se ubica el sistema de acercamiento sobre la base de acero y se sujeta con

una prensa manual de acero.

3°) Se introduce la punta del micrémetro de caratula en el interior de los aros

tocando la parte media de la placa superior.

4°) Se agrega una base en la parte superior del sistema de acercamiento
primario y se ajusta la caritula en micrémetro en 0’s para empezar las

mediciones.

5°) Se tienen varias masas de un patron secundario de 5 kilogramos que se
sobrepondran una sobre la otra, de una en una y registrando cada vez la
marcacion del micrometro.
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6°) La relacion de masa/desplazamiento se coloca en una tabla.

Tabla de resultados:
S kg. 0.07 mm
10 kg. 0.14 mm
15 kg. 0.20 mm
20kg. 0.28 mm
25 kg. 0.35 mm
30 kg. 0.42 mm

Tabla 1

Resultados obtenidos el dia 4 de septiembre de 1997 en la empresa

Meétrica localizada en Alfonso Reyes # 3513 cruz con Ruiz Cortinez.

A continuacién presentamos la gréifica de masa contra desplazamiento
obtenida a partir de la tabla 1:

Tabla Masa/Desplazamiento
0-45 EA E St tol - L
0.4 ‘/)0.42
2 035 B-35
g o -
= 28
E 025 _,{/
§ 02 /-.2
& 015 At
a 01+ 3
0.05 o
0 e " e
0 10 20 30 40
Masa
Grifica 1
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Utilizando el método de minimos cuadrados la linea recta buscada es:
Y=b+mX

donde Y corresponde al desplazamiento, X es la masa colocada sobre el

dispositivo, b es la ordenada en el origen y m es la pendiente.

Se encontré6 que m es igual a 0.014057, mientras que b es igual a
0.00266, por lo que la ecuacién de la recta encontrada es:

Y =0.00266 + 0.014057X

El respectivo coeficiente de correlacion, dado por (Ref. 19):

p= Sy
S.-S,
tiene el siguiente valor:
p=0.999526.

41



CAPITULO IX
CONCLUSIONES Y COMENTARIOS

La estructura mecanica del microscopio de efecto tinel ha sido
terminada en su totalidad y a su vez probada en su funcionalidad para el
propésito de la tesis, como se indicé en el capitulo VIII.

Aunque la mayor parte de las piezas fueron maquinadas sobre pedido,
para esta estructura se consiguieron varias piezas en el mercado, siendo estas:
el tomillo de acercamiento grueso, el opresor y el resorte para el acercamiento
fino y el rodamiento axial de efecto simple.

Como el coeficiente de correlacién alcanzd el valor de 0.999526, las
condiciones de linealidad para el mecanismo de acercamiento primario son

equivalentes a las de microscopios comerciales similares (Ref, 10, 11 y 12).

El costo aproximado del aparato fue de $3,000.00 (M.N.), que al
compararlo con los aproximadamente $10,000.00 (dolares U.S.A.), que puede
llegar a costar una estructura de este tipo, se vuelve un costo mucho muy

accesible.

Por otro lado, la necesaria generacién de puntas de fibra dptica también
concuerda con el objetivo propuesto, dado que las fibras Opticas son
materiales muy accesibles, econdmicos, faciles de conseguir y de muy sencilla

metodologia para lograr el acabado propuesto.
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Los resultados del presente trabajo fueron presentados parcialmente en
el XL Congreso Nacional de Fisica de la SMF celebrado en esta ciudad de
Monterrey del 27 al 31 de octubre de 1997 (Ref. 18).

Lo anteriormente expuesto permite corroborar total y satisfactoriamente

la propuesta de esta tesis.

Este trabajo en ningin momento se debe considerar como algo
completamente acabado y agotado, sino por el contrario, se constituye en
material fuente para optimizarse en todos sus aspectos, lograndose asi uno de
los objetivos basicos de la investigacion cientifica, que es el de generar mas
actividades de esta naturaleza.

43



REFERENCIAS

1- IBM Journal of Research and Development
International Business Machine, September 1986

2- Diccionario Escolar Enciclopédico Novaro
Organizacién Editorial Novaro, 1980

3- Asimov L.
Enciclopedia Bibliografica de Ciencia y Tecnologia
Doubleday & Company Inc., 1971

4- Wiesendanger R., Giintherodt H.
Scanning Tunneling Microscopy 11
Springer-Verlag Berlin Heidelberg, 1992

5- Wickramasinghe H.
Scanned Probe Microscopes
Scientific American, Octubre 1989

6- Sharp _S., Warmack R., Goudonnet J,, Lee 1., Fesrel T.
Spectroscopy and Imaging Using Photon Scanning-Tunneling Microscope
Acc. Chemical Research, Vol. 26, No. 7, 1993

7- Zenhausern F., Martin Y., Wickramasinghe H.
Scanning Interferometric Apertureless Microscopy: Optical Imaging at 10
Angstrom Resolution
Science, Vol. 269, 1995

8- Meyer G.
Pinpointing Individual Adsorbants
Physics Today, Octubre 1996



9- Yazdani A., Eigler D., Lang N.
The Electrical Resistance of a Single Xenon Atom
Physics Today, Septiembre 1996

10- Scanning Probe and Scanning Electron Microscope
Topometnix, Inc.
Physics Today, Junio 1994

11- Scanning Probe Microscope for Industry
Park Scientific Instruments, Inc.
Physics Today, Mayo 1992

12- Scanning Tunneling and Atomic Force Microscopes
Burleigh Instruments, Inc.
Physics Today, Noviembre 1996

13- Ultrahigh-Vacuum Scanning Tunneling Microscope
Omicron, Inc.
Physics Today, Noviembre 1996

14- Garcia R., Padierna F., Alfaro P.

Determinacion de la respuesta espectral absoluta de un fotodiodo

Depto. Ing. Eléctrica, CINVESTAYV, IPN, 1989
15- Christensen A.

Electrochemical Aspects of STM and Related Techniques

Chemical Society Reviews, 1992
16- Tien Z., Mao B.

Corriente Faradiica en un Microsocpio Tunel Electroquimico

Ultramicroscopy, 1992

17- Feynman R., Leighton R.
Fisica Vol II: Electromagnetismo y Materia
Addison-Wesley Iberoamericana, 1964

45



18- Trevifio F., Rodriguez B., Garcia R.

Disefio y Construccién de un Sistema de Acercamiento Primario para un
Microscopio de Campo Cercano

Memorias del XL Congreso Nal. de Fisica de 1a SMF, Octubre 1997
19- Freund J., Walpole R.

Estadistica Matematica con aplicaciones
Prentice-Hall Hispanoamérica, 1987, Cuarta Edicién

46






