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Capitulo 1

Introduccion

1.1. Antecedentes historicos

Hasta la llegada de la edad moderna, la humanidad mostro, escaso interés
por aquellos objetos de tamano inferior a lo que la vista podia dicernir. Desde
el siglo XVI se comienza a indagar de forma sistematica en la constitucion
de la naturaleza, buscando su organizacion a escalas mas pequenas. En este
contexto, la aparicion de los microscopios épticos propuso una auténtica rev-
oluciéon que permitié un avance significativo de la ciencia. Sin embargo el
poder de resolucién de la Microscopia Optica limitaba la exploracion directa
de aquellos objetos con dimensiones inferiores a la micra (1 x 107%m). Era
necesario dar un paso mas si se deseaba ahondar en el conocimiento de la
constitucién de todo lo que nos rodea.

Sin embargo, el paso de micro a nano implica manipular atomos y molécu-
las para disponerlos de forma que puedan realizar funciones especificas. Esta
posibilidad fue vislumbrada por R. P. Feynman quien afirmé que la manipu-
lacién atomica no violaba ninguna ley fisica y que solo era necesario disponer
de las herramientas adecuadas.|1]

Dichas herramientas no habian sido inventadas; fue necesario que el tiem-
po pasara para poner a prueba las afirmaciones de Feynman.

., Como son esas herramientas, capaces de ver y manipular la materia a
escala atémica? A principio de los anos 1980 los investigadores de IBM, H.
Rohrer y G. Binnig dieron a conocer el microscopio de efecto tunel (STM,
Scanning Tunneling Microscope) que ademds permitié por primera vez ob-
servar superficies con resolucién atémica. Esta herramienta ha sido la an-
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tecesora de otro grupo de herramientas, los microscopios de proximidad
(SPM, Scanning probe microscopy), que permiten medir de forma precisa
otras propiedades (fuerzas electrostéticas o magnéticas, intensidad luminosa,
etc) a escala nanométrica. Ademds, estas nuevas herramientas permiten ma-
nipular en ciertas condiciones la posicion de atomos y moléculas sobre una
superficie.

En un sentido mucho més amplio, la nanotecnologia es una combinacion
de técnicas de muy diversa procedencia cuya finalidad es la investigaciéon y
desarrollo tecnoldgico a nivel atémico, molecular y supramolecular destinados
a proporcionar entendimiento fundamental de los fenémenos y los materiales
en la nanoescala (1 — 100nm) y poder crear y usar estructuras, dispositivos
y sistemas con nuevas propiedades y funciones originadas por el particu-
lar comportamiento de la materia cuando su tamano deja de considerarse
macroscopico.

El control de la fabricacion a escala atémica y molecular de dispositivos
electronicos, muestras biologicas, semiconductores como chips microproce-
sadores, memorias digitales, etc. todo esto precisa de nuevas tecnologias que
permitan trabajar de forma fiable, precisa y reproducible en la nanoescala.
Muchas de estas tecnologias se estan perfilando en la actualidad en los labora-
torios de investigacion y por lo tanto, no han demostrado atin su total poten-
cial. A su vez, existe un vasto conocimiento de técnicas ya existentes que han
demostrado gran potencial en la microescala. Muchas de estas tecnologias que
ya han demostrado su valia en la industria también son susceptibles de mejo-
ra, permitiendo su aplicacion en la nanoescala. Por lo tanto, estamos en una
etapa de exploracién donde surgen visiones contrapuestas sobre como abor-
dar la manipulacién/fabricacién en la nanoescala. Hacer predicciones sobre
el impacto social de cualquier avance tecnolégico es arriesgado. Ademéds, un
tema como la nanotecnologia es una fuente de recursos inagotable para los es-
pecialistas que se dedican a la divulgacién cientifica. Quizas el primer impacto
social de este tema haya sido el mediatico. En pocos anos lo “nano” a pasado
de ser un tema inexistente a ser objeto de extensos reportajes en revistas
de divulgacion cientifica. Sin embargo, cuando hablamos de las implicaciones
sociales, nos vemos rebasados por la capacidad de nanotecnologia para gener-
ar aplicaciones, dispositivos, aparatos novedosos, que introduzcan verdaderos
cambios en los habitos de las personas. El propio caracter multidisciplinar de
la nanotecnologia determina que la relacién de posibles aplicaciones sea muy
larga pero podemos enumerar algunos aspectos que describen la repercusion
social de esta rama: La nanotecnologia determinara el disefio de procesos pro-
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ductivos de forma optimizada y eficiente, de tal manera que la cantidad de
materia prima sera minima, permitiendo ahorros considerables en materiales
estratégicos. Ademas, dispositivos de base nanotecnolégica permitiran mejo-
rar el filtrado de particulas contaminantes de agua y aire. De esta manera
se consolidaran métodos de produccion de menor impacto medioambiental,
donde se ahorren materias primas y recursos energéticos. La revolucion en el
sector de las tecnologias de la informacién mantendra su vigor debido a la
existencia de procesadores, memorias y periféricos més rapidos, diminutos,
sofisticados y baratos. Esta implantacion masiva de nanosistemas dedica-
dos a la adquisicion, andlisis y transmision de datos seguird profundizando
la revolucion que ha supuesto la llegada de la “sociedad digital”. En este
contexto podemos citar el uso de nanotubos de carbono como posibles ele-
mentos interconductores (metélicos o rectificadores) entre elementos activos
de los circuitos. Esta rama se enfocara a la creacién de nuevos materiales,
de excelentes prestaciones mecanicas y menor peso; aunque también se po-
dran optimizar en ellos otras propiedades como el aislamiento térmico, la
conductividad eléctrica, etc. Estos nuevos materiales permitiran desarrollar
vehiculos de transporte de superficie, aéreos y espaciales mas ligeros. Entre
los materiales que seran desarrollados sobre base nanotecnoldgica destacan
aquellos dedicados al almacenamiento energético, a fabricacién de celdas so-
lares mas eficientes, etc.

Entre los materiales mas avanzados podemos citar aquellos basados en
nanotubos de carbono, con resistencia a traccion mejor que la del acero, pero
muchisimo més ligeras. La nanotecnologia va a permitir desarrollar a corto
plazo nanosensores que se produciran de forma masiva y tendran un bajo
costo. Estos sensores se reincorporaran a nuestra vida cotidiana en miles de
aplicaciones. Las redes de “nanosensores” permitiran un control en tiempo
real de la calidad del agua y la atmosfera, podran controlar las condiciones
medioambientales en viviendas, oficinas y fabricas, etc. Los nanosensores ten-
dran un fuerte impacto en medicina, mejorando las técnicas de diagnédstico
en tiempo real; gracias a la monitorizacion de decenas de variables de for-
ma fiable, rapida y barata. También relacionado con medicina existe una
linea poderosa para construir dispositivos nanométricos capaces de liberar
farmacos especificos de forma local alli donde reside el problema a tratar.
Dichas nanomdaquinas seran el producto de una combiacién de sensores (de
origen nanoelectrénico o bioldgico), estructuras donde se albergara el farmaco
(cavidades basadas en materiales porosos, sistemas que emulen membranas
celulares, etc.) y un propulsor (es decir nanomotores basados en ejemplos que
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la naturaleza ya nos ofrece como la kinesina, los fabulosos nanomotores ro-
tatorios de las membranas, etc.). Por lo mencionado anteriormente podemos
afirmar que nos encontramos ante un nuevo paradigma cientifico de caracter
multidiciplinar, donde quimica, ingenieria, biologia, fisica, medicina, ciencia
de materiales, y computacién convergen, sin que esto signifique que tengamos
que abandonar las perspectivas de partida. Lo que si se hace imprescindible es
establecer enlaces entre las comunidades cientificas, buscar puntos de encuen-
tro y promover la existencia de grupos multidisciplinares donde se fragiien
soluciones imaginativas a los problemas que se plantean en nanoescala. Los
gobiernos de las naciones desarrolladas y los consorcios industriales ya han
visto el potencial de la nanotecnologia como fuerza que impulsaré la siguiente
revolucion industrial. De esta manera, se han invertido importantes sumas
de dinero en los distintos sistemas cientificos para crear centros de referencia,
formar técnicos y cientificos en esta disciplina.
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1.2. Litografia

Figura 1.1: Atomos de hierro formando la palabra “atomo” en chino. La
imagen se obtuvo con el microscopio de efecto tunel (Scanning Tunneling
Microscope), inventado por Gerd Binnig y Heinrich Rohrer en 1980 [2]

La litografia es un procedimiento de impresién. Etimolégicamente, la pa-
labra litografia viene de los términos griegos lithos piedra, y graphe dibujo.

La nanolitografia o litografia a escala nanometrica se refiere a la fabri-
caciéon de microestructuras con un tamano de escala del orden de nanémetros.
Esto implica la existencia de patrones litografiados en los que, al menos, una
de sus dimensiones longitudinales es del tamano de atomos individuales y
aproximadamente del orden de 10 nm, como se muestra en la figura 1.1.

Un método comun de la nanolitografia que es usado particularmente en
la creacion de microchips, se conoce como fotolitografia. Esta técnica es un
método en el cual la superficie entera es dibujada en un solo momento (como
se obtiene una fotografia). Sin embargo esté técnica se encuentra limitada en
el tamano de los trazos, porque si la longitud de onda de luz usada se hace
demasiado pequena la lente absorbe simplemente la luz en su totalidad.

Una tecnologia que permite tamanos mas pequenos es la litografia con
un haz de electrones. Se usa el haz de electrones para dibujar patrones
nanométricos increiblemente pequenos donde pueden ser alcanzadas escalas
del orden de 20 nm.
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Esté tecnologia es mucho més costosa y ocupa mucho mas tiempo que
la anterior, ya que un trabajo que tomaria cinco minutos usando la fotoli-
tografia; tomard mas de cinco horas usando la litografia con el haz de elec-
trones. Otras técnicas de la nanolitografia incluyen el Dip-pen en el cual una
pequena punta es utilizada para depositar moléculas en una superficie co-
mo si fuera una pluma de escritura. El Dip-pen puede alcanzar tamanos muy
pequenos pero no puede ir abajo de 40 nm. Las nuevas tecnologias de la nano-
litografia se estan investigando y desarrollando constantemente conduciendo
a posibles tamanos de trazos mas pequenos.

1.3. Objetivo y descripcion del siguiente tra-
bajo

El objetivo de éste trabajo es desarrollar una técnica de litografia de
rayado con un Microscopio de Fuerza Atémica (MFA) convencional el cual
no incluye accesorios, ni software de litografia; es de la marca Park Scientific
Instruments Autoprobe CP. Para que sirva como base para posteriormente
desarrollar dispositivos electronicos nanométricos.

La técnica de rayado usando el MFA consiste en dos pasos: En el primero
se hace uso del software que maneja el MFA para acercar la punta lo mas
posible a la muestra, una vez que el software detiene la punta, el siguiente pa-
so consiste en bajar semiautomaticamente la punta para obligar a que toque
la muestra y se pueda rayar sobre la pelicula. La profundidad de los trazos
depende de la penetracion de la punta. Usando el software es posible obtener
trazos de segmentos de lineas, ya sea horizontales, verticales y diagonales que
al combinarlos y colocarlos en la posicion adecuada pueden generar trazos y
patrones (por ejemplo: letras, rayas, figuras, etc.).

Este trabajo se compone de cuatro capitulos. En el capitulo I se presenta
la introduccion. En el capitulo II describimos el desarrollo de la técnica de
rayado con el MFA. En el capitulo III se presentan y analizan los resulta-
dos obtenidos. Finalmente en el capitulo IV se presentan las conclusiones y
potencialidades de este trabajo.




Capitulo 2

Desarrollo experimental

Para el proceso de rayado seguimos los siguientes pasos:

1. Preparacién de substratos.

2. Deposito de peliculas delgadas de oro en los portaobjetos.
3. Litografia de rayado (forma de rayar con el MFA).

4. Caracterizacion del rayado.

2.1. Preparacién de substratos

Tipicamente la profundidad de los rayados es muy pequena (75,2 Aa
379 A ) por lo que es indispensable contar con una superficie uniforme, para
evitar que cuando se raye el trazo sea discontinuo debido a la separacion de
la punta con la superficie. En este trabajo la superficie a rayar es una pelicula
delgada de oro depositada sobre vidrio portaobjetos.

Por tanto se lavaran los portaobjetos con el siguiente procedimiento antes
de depositar la pelicula de oro (99 % puro):

1. Con agua destilada, jabén anticeptico en polvo y una esponja, se talla
cada uno de los portaobjetos y se enjuagan, colocandolos en un recipi-
ente lleno de agua destilada. (ver figura 2.1)
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Figura 2.1: Tina de ultrasonido con los portaobjetos en agua destilada.

2. Se ponen en un bano ultrasénico (ver figura 2.2) durante cinco minutos,
se cambia el agua y se repite el procedimiento.

3. Ahora se cambia el agua destilada por alcohol y se hace el mismo
procedimiento anterior.

4. Posteriormente se sacan del alcohol uno por uno de los portaobjetos con
unas pinzas, cuidando de no tocarlos con las manos y los secandolos con
gas nitrégeno, teniendo la precaucion de que no queden manchados y
colocandolos en un recipiente donde queden separados y tapados para
evitar que se ensucien.
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Figura 2.2: Tina de ultrasonido con los portaobjetos en alcohol.

2.1.1. Deposito de peliculas delgadas de oro en los por-
taobjetos

La razon de usar peliculas de oro se debe a que es un material ductil y
conductor. La primera propiedad nos ayuda para realizar el rayado sin danar
la punta del MFA y la segunda para mediciones con el MEB.

El depdsito de oro se realiza en una evaporadora marca Edwards al vacio
(ver figura 2.3).

1. Cuando se tienen los portaobjetos limpios, se acomodan sobre un so-
porte (ver figura 2.4) y se colocan dentro de la evaporadora.

El trozo pequeno de oro es colocado dentro de la evaporadora en un
filamento que se encuentra localizado bajo los portaobjetos.

2. Cerramos la evaporadora cuidando que no se muevan el oro y los por-
taobjetos, se pone a trabajar la evaporadora teniendo un vacié de 1075
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Figura 2.3: Evaporadora preparada con el trozo de oro y los portaobjetos.

a 107% torrs y una corriente de 24 a 23 A., después de estos preparativos
la evaporacién tardara de 15 a 20 min para un espesor del deposito de
oro en los portaobjetos de aproximadamente 20 micras.

3. Después de que el oro se deposité en los portaobjetos, los sacamos
colocandolos en un recipiente donde queden separados tapandolos bien.
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Figura 2.4: Portaobjetos colocados en un soporte que se introducira en la
camara de vacio de la evaporadora.

2.2. Litografia de rayado

Como el microscopio de fuerza atémica (MFA) no incluye accesorio ni
software de litografia la técnica de rayado consiste en:

1. Activar el MFA, colocando la pelicula de oro como la muestra a medir.

2. Ponemos las condiciones normales de barrido para que baje la punta
hacia la muestra, esto es ajustar el laser para que la senal A-B este
entre 100 y -100.

3. Ya que bajé la punta, se coloca en el lugar que se desea rayar.

4. Para lograr el rayado se requiere bajar mas la punta hasta que toque la
superficie que se desea rayar, esto se realiza de manera semiautomatica
obligando a que toque la muestra y verificamos que ya este rayando en
la pantalla del microscopio 6ptico.

El MFA cuenta con un microscopio éptico que a su vez cuenta con una
camara para poder proyectar lo que se observa en una pantalla de T.V.
(ver figura 2.5)
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Monitor del
Microscopio Optico

Microscopio Optico
con camara

Microscopio de-i 8 /2
fuerza atomica | =
(MFA) \

Computadora
del MFA

Figura 2.5: Fotografia del microscopio de fuerza atémica

Usando el software es posible obtener trazos de segmentos de lineas ya sea
horizontales, verticales y diagonales, que al combinar y colocar en la posicion
adecuada pueden generar patrones y a partir de ello letras, por ejemplo la
figura 2.6.

El grosor de los rayados depende de la penetracion de la punta en la
pelicula y es aproximadamente de 75.2 A a 379 A. Un diagrama de la punta
se muestra en la figura 2.7.
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Figura 2.6: Palabra IPN realizada con el MFA

2.3. Técnicas de caracterizacion

2.3.1. Microscopio de fuerza atémica (MFA)

La topografia de las peliculas se analizé con un microscopio AutoProbe
CP Park Scientific. Utilizamos la cabeza de AFM/STM con puntas mi-
crolevers 2um, modelo No. APML-OGAU. En la Figura 2.7 se muestran
las caracteristicas y especificaciones de la punta de nitruro de silicio y en la
figura 2.8 las del cantiliver (ver fig.2.9 para el funcionamiento del cantiliver).

Se realizaron varios barridos de los rayados de los cuales se escogieron las
mejores imagenes. Para la observacion por MFA de los rayados no se necesita
tratamiento alguno.

Los valores tipicos de los pardmetros de medicion son los siguientes:
Velocidad de barrido: 2 Hz

Fuerza: 150 - 250 nN
Ganancia: 0.1-0.2
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Figura 2.7: Caracteristicas y especificaciones de la punta de nitruro de silicio.

Tamano de imagen: 256 x 256 pixeles
Scanmaster: Activado

Con el Microscopio de Fuerza Atémica (MFA), se hacen caracterizaciones
de la topografia de la superficie de una gran variedad de materiales. El MFA
puede ser usado para el estudio de aislantes y semiconductores asi como
también conductores eléctricos. Un MFA en general funciona expuesto al
ambiente, sin embargo también puede ser utilizado inmerso en liquidos o al
vacio sin grandes diferencias en su funcionamiento general. Para monitorear la
deflexién del cantiliver se usa un ldser (He-Ne con una potencia de 0,5 mW y
una longitud de onda de 632,8 nm), el cual llega a un espejo (ver figura 2.9) y
luego se refleja al cantiliver (al final de este se encuentra localizada una punta
de prueba de nitruro de silicio), y a su vez a un detector PSDP. Dicho detector
manda la senal al piezoeléctrico donde se encuentra localizada la muestra
subiéndola y bajdndola para mantener constante la deflexién del cantiliver,
el piezoelectrico realiza barridos cuadrados cubriendo las coordenadas x v y
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Figura 2.8: Caracteristicas y especificaciones del cantiliver.

y al subir y bajar genera la coordenada z obteniendo asi imagenes en 3D.
El piezoeléctrico se encuentra conectado a un sofware el cual convierte las
senales eléctricas medidas en imagenes.

Debido a que la fuerza entre dos atomos puede ser atractiva o repulsiva
segun la distancia a la que se encuentren, existen por lo menos dos modos de
medicién del MFA, el de contacto y el de no-contacto.

En la (figura 2.10) se muestra el modo de contacto y el de no-contacto.

» El modo de contacto: La punta esta muy préxima a la muestra (fuerza
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Figura 2.9: Esquema de deteccion del rayo laser.

repulsiva; 107% — 1072 N) mientras se efectia el barrido. (También se
puede hacer a fuerza constante o a altura constante.)

» Modo de no-contacto: El cantiliver se mantiene a distancias dede 10
hasta cientos de angstroms donde las fuerzas son atractivas (fuerza
débil atractiva: 107 — 10712 N).
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Modo de no-contacto

Modo de contacto

m%m

Muestra

Gota de agua

Figura 2.10: Imagenes de contacto y no-contacto de una superficie con una
gota de agua.
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Para la caracterizacion de las muestras usamos el méto-
do de contacto.

Modo de contacto.

Fuerza

. : : Fuerza repulsiva
R Contacto mtermitente E

Distancia

Contacto

© No-contacto

U

Fuerza atractiva

Figura 2.11: Fuerza interatéomica vs distancia de la curva.

En el lado derecho de la curva de la figura 2.11, los dtomos son separados
por una larga distancia. Cuando la fuerza total de Van der Waals llega a
ser positiva (repulsiva), los d4tomos estdn en contacto. Ademads de la fuerza
repulsiva de Van der Waals descrita anteriormente existen otras dos fuerzas
que estan generalmente presentes durante la operacion de contacto del MFA:
Una fuerza de capilaridad ejercida por una delgada capa de agua presente a
causa del medio ambiente y otra por la fuerza ejercida por el mismo cantiliver.
Entre mas esté en contacto la punta con la muestra, la fuerza capilar puede
ser constante porque la distancia entre ellos es casi despreciable. La fuerza
total que ejerce la punta sobre la muestra es la suma de la capilaridad mas
la fuerza del cantiliver y debe ser balanceada por la fuerza repulsiva de Van
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der Waals por el contacto del MFA.(figura 2.11)

En el diagrama mostrado en la figura 2.9 un rayo laser se dirige atras del
cantiliver y se refleja a una posicién sensitiva de un fotodetector (PSEFD). El
cambio de posicion en el detector da como resultado que el sistema puede
detectar sub-angstroms en el movimiento vertical del cantiliver-punta. Otro
método de deteccién de deflexion del cantiliver depende de interferencias
Opticas. Una técnica particularmente elegante es fabricar un material piezore-
sistivo al cantiliver tal que su deflexiéon puede ser producida eléctricamente.
Desde el MFA se detecta la deflexion del cantiliver la cual puede generar los
datos topograficos seleccionados por los siguientes modos de operacién:

s Modo de altura constante: La variacién espacial de la deflexion del can-
tiliver puede ser usada directamente para generar la topografia de los
datos seleccionados.

s Modo de fuerza constante: La deflexion del cantiliver puede ser usada
como entrada de realimentacién del circuito que se mueve en el escaner
de arriba hacia abajo en el eje Z, respondiendo a la topografia por
mantener la deflexién del cantiliver constante. En este caso la imagen
es generada desde el movimiento del barrido. Con la deflexién constante
del cantiliver la fuerza total aplicada a la muestra es constante.

En el modo de fuerza constante la velocidad de barrido es limitada por
el tiempo de respuesta de la realimentacién del circuito, pero la fuerza total
ejercida sobre la muestra por la punta esta bien controlada. Este modo es
generalmente preferido para mas aplicaciones. El modo de altura constante
es frecuentemente usado para tomar imagenes a escala atémica de superficies
atomicamente planas, donde las deflexiones del cantiliver y sus variaciones
en fuerzas aplicadas es pequena.
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2.3.2. Microscopio electrénico de barrido (MEB)

La microscopia electrénica de barrido (MEB), se utilizé para obtener
imagenes del rayado que no se observaba con la pantalla del CCD del MFA.
Las muestras obtenidas fueron observadas y analizadas con un microscopio
FEI, modelo Sirion, con cafion de emisién de campo FEG - SEM de la ESFM
- IPN.

El microscopio electrénico de barrido (ver figura 2.12), fue inventado en el
ano 1981 por Ernst Ruska, Gerd Binning y Heinrich Rohrer, permitiendo una
aproximacién profunda al mundo atémico, su resolucién esta entre 3 y 20 nm
dependiendo del microscopio. Para el MEB la muestra debe ser conductora.
El microscopio electrénico de barrido crea una imagen amplia de la superficie
de un objeto y explora la superficie de la imagen punto por punto. Su fun-
cionamiento se basa en recorrer la muestra con un haz muy concentrado de
electrones, de forma parecida al barrido de un haz de electrones por la pan-
talla de television. Los electrones del haz pueden dispersarse de la muestra o
provocar la aparicion de electrones secundarios. Los electrones perdidos y los
secundarios son recogidos y contados por un dispositivo electrénico situado
a los lados del espécimen. Cada punto leido de la muestra corresponde a un
pixel en un monitor de television. Cuanto mayor sea el niimero de electrones
contados por el dispositivo, mayor serd el brillo del pixel en la pantalla. A
medida de que el haz de electrones barre la muestra, se presenta toda la im-
agen de la misma en el monitor. El MEB puede ampliar los objetos 200.000
veces 0 mas, ademas otorga la posibilidad de una visién tridimensional del
objeto observado. La microscopia electréonica de barrido es una técnica instru-
mental que encuentra una gran cantidad de aplicaciones en diversos campos
de la ciencia y la tecnologia. El equipo esta capacitado para obtener bue-
nas imagenes y sus aplicaciones son muy numerosas tanto en la ciencia de
materiales, como en ciencia biomédica. Dentro de la ciencia de materiales
destacan las aplicaciones en metalurgia, petrologia, minerologia, materiales
de construccion, materiales ceramicos tradicionales avanzados, electronica,
fractografia, estudio de superficies y composiciéon elemental de sélidos en
general. Ademas de ser aplicable en la botanica, en el estudio de cultivos
celulares, en dermatologia, en odontoestomatologia y biomateriales, en her-
matologia, inmunologia, y en el estudio de la morfologia de preparaciones
biomédicas en general.
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Figura 2.12: Imagen del microscopio electrénico de barrido (MEB)




Capitulo 3

Resultados

La motivacién de este trabajo es contribuir al desarrollo de cualquier
dispositivo cada vez mas pequeno, realizando litografia con un MFA con-
vencional. Como se dijo anteriormente el grosor de los trazos depende de la
penetracién de la punta en la pelicula de oro.

Cuando se empezé a rayar con el MFA nos dimos cuenta que para hacer
letras era dificil seguir los trazos por la dificultad de subir y bajar la punta y
no alcanzar a ver el rayado, por consiguiente se empezé a hacer lineas ya que
estas eran mas sencillas de trazar y asi también lograr dar un limite para el
trazo en estas condiciones, para esto se tuvieron que hacer muchos rayados
y a continuacién mostramos una selecciéon de los mas representativos.
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El primer resultado de escritura que se obtuvo fue la palabra IPN usando
las puntas microlevers 2 pm.(ver figura 3.1)

Figura 3.1: Fotografia de microscopia 6ptica tomada directamente de la pan-
talla del microscopio éptico con una camara digital (palabra IPN), aunque
no se conocen los aumentos la altura de la letra es de entre 25y 29 pum y de
un ancho de entre 24 y 27 um
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En la figura 3.2 se observa la topografia de las siglas IPN tomada con
el MFA con un barrido de 100 pum. Las letras miden entre 25 y 29 um de
altura, y grosores de linea que van de 0,7 a 3,0 um, teniendo el rayado una
profundidad de entre 92 a 182 A aproximadamente.

Para tomar medidas de longitud y ancho de linea, es necesario usar el
software correspondiente en el cual se elige una linea ya sea horizontal o ver-
tical, que muestra el barrido con su respectiva altura que define la topografia
del rayado.

Se puede ver en las gréficas de la figura 3.2 los indicadores (lineas verti-
cales con un cero arriba) que son las que nos ayudan a limitar la distancia
a medir, en esta grafica localizamos el rayado por medio de un maximo eso
nos indica que estamos tomando la medida del rayado como se observa en la
figura.

mn
1 05
04 04
00 0.0
o4 11 ::
M - |
o ﬂ || rﬂ ‘-’—ﬂ rlt o3 r vi\"lv_llm,@".:_..]
v L_.—i L_,._-'E\....‘_.JI Fagll” Tkt | ae] | ]
L P Py @ e 0 20 0 60 s0pm
Linea| Ancho | Profundidad Linea| Ancho |Profundidad
[A] | 2.6Y nm 152 [A] | 25.5 nm

Figura 3.2: Escaneo de la palabra IPN medida con el software, lo ancho de
una linea que forma la letra N es de 2,69 um y lo alto de esta misma letra
es de 28,8 um, en el eje Y se muestra la altura del rayado y en el eje X el
ancho del rayado .
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Analizando la imagen de la figura 3.3 se puede observar que al rayar
la punta levanta el oro haciendo un hueco con bordes a su alrededor; por
consiguiente las mediciones de los rayados se hicieron de dos formas distintas:
con bordes y sin bordes.

En la figura 3.3 se puede observar como se realizan las mediciones con
bordes y sin bordes con ayuda de las gréaficas. Se puede ver claramente como
es que al rayar se forma un hueco y levanta el oro a las orillas.

La razon de realizar las medidas con bordes es porque eso es lo que ob-
servamos realmente con el microscopio 6ptico.

a) Medida con hordes

oo

0 4 éum

Ancho dela | Ancho dela
Linea linea con linea sin Profundidad
bordes bordes
[4] 182 jm | 0539 pm 43 A

Figura 3.3: Se ve en la imagen el hueco del rayado con la pelicula de oro a
su lado formando unos bordes alrededor del rayado, las graficas muestran las
medicines con bordes y sin bordes.
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En la imagen de la figura 3.4 se puede estimar que la medida de la palabra
HOLA es de aproximadamente 120 pum . Las letras miden de 75 a 70 pum de
altura, entre 25 y 35 um de ancho y grosores de linea que van de 0,7 a 1,2
.

Figura 3.4: Fotografia de microscopia 6ptica tomada directamente de la pan-
talla del microscopio dptico (palabra HOLA).

Figura 3.5: Barrido de MFA de la letra O de la palabra HOLA (medidas en
la tabla 3.1).
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Las medidas de la letra N son aproximadamente de 0,7 a 1,5 um y de una
profundidad de 36 a 194 A, como se ve en la figura 3.6.

Figura 3.6: Barrido de MFA de la letra N, medida con el software.

En las palabras IPN, HOLA y algunas otras, nos dimos cuenta de la
dificultad de manejar el software para formar palabras. Como nuestro interés
es lograr hacer cada vez mas pequenos dichos trazos, dejaremos de formar
palabras y empezaremos a hacer lineas. Las medidas mas representativas se
muestran de la 3.7 a la 3.15.

En las figuras 3.13 Linea B y 3.14 las lineas no son visibles en la pantalla
del microscopio 6ptico, solo podemos registrar el rayado escaneando donde
esta la linea con el MFA y medir directamente con el sofware.

A continuacién se muestran las figuras de los rayados mas representativos
y en la tabla 3.1 se resumen las medidas de estas.
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Figura 3.7: Barrido de MFA del rayado de linea sobre la pelicula de oro.

Figura 3.8: Barrido de MFA de los rayados de lineas sobre la pelicula de oro.
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Figura 3.9: Acercamiento del barrido de MFA del rayado de lineas sobre la
pelicula de oro.

Figura 3.10: Barrido de MFA del rayado de linea sobre pelicula de oro.
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500+
B00
4004
200+

Figura 3.11: Acercamiento del barrido de MFA del rayado de linea sobre la
pelicula de oro.

1600
12004
600
4004

Figura 3.12: Barrido de MFA del rayado de linea sobre la pelicula de oro.
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Figura 3.13: Barrido de MFA del Rayado de linea sobre la pelicula de oro, la
linea B no es percibida por la pantalla del microscopio 6ptico.

Figura 3.14: Barrido de MFA del rayado de lineas sobre la pelicula de oro, no
percibidas por la pantalla del microscopio 6ptico y captadas con el escaner.
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AccV  Spot Magn Det WD Exp
100KV 3.0 3b968x SE 6.0 1 orall

Figura 3.15: Rayado con el microscopio de fuerza atémica y escaneado con
el microscopio electronico de barrido.
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A continuacién se muestra la tabla donde se recopila la informacion de las
medidas de los diferentes rayados representados en las figuras que van de la
3.5 ala 3.14.

Ancho de | Ancho de Forma del
Nombre la linea la linea | Profundidad rayado
con bordes | sin bordes
Figura 3.5  Linea A 878nm 398nm 226 A Vertical
Letra O Linea B 878nm 333nm 206A Horizontal
Figura 3.6  Linea A | 1180nm T2nm 379A Vertical
Letra N Linea B | 784nm 396nm 1524 Vertical
Linea C 87Tnm 390nm 83,44 Diagonal
Figura 3.7  Linea A 784nm 489nm 364 A Vertical
Figura 3.8  Linea A 785nm 460nm 323A Vertical
Linea B 630nm 43Tnm 156 A Vertical
Figura 3.9  Linea A 627Tnm 273nm 1134 Vertical
Linea B 709nm 312nm 2354 Vertical
Figura 3.10 Linea A 620nm 391nm 265 A Vertical
Figura 3.11 Linea A T41nm 414nm 266 A Vertical
Figura 3.12 Linea A 588nm 391nm 342A Vertical
Linea B 585nm 270nm 201A Vertical
Figura 3.13 Linea A 802nm 371nm 349A Horizontal
Linea B 588nm 248nm 1024 Vertical
Figura 3.14 Linea A 478nm 210nm 81A Vertical
Linea B 588nm 24Tnm 75,24 Vertical

Tabla 3.1: Recopilacién de las medidas realizadas de las figuras 3.5 a la 3.14

Ancho de | Ancho de | Forma del
Nombre la linea la linea rayado
con bordes | sin bordes
Figura 3.15 0,16pum 0,053 m Vertical
Medida ¢/MEB

Tabla 3.2: Medidas directas del rayado con AFM de la imagen obtenida con
el MEB.
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Las lineas que se pueden observar con el microscopio 6ptico incluyen el
borde de oro. Como se observa en la tabla 3.1 van del orden de 478 nm a
1181 nm.

Por otro lado, lo que realmente hace el rayado son huecos, la tabla 3.1
presenta lo que medimos y nombramos como ancho de linea sin borde. Se
puede observar que la mayoria de los rayados son verticales debido a la difi-
cultad visual para localizarlos al cambiar la posicién del rayado, por lo que
de aqui en adelante hablaremos de los verticales.

Como mencionamos anteriormente el ancho y la profundidad estan rela-
cionados como se ve en la tabla 3.1.

Desafortunadamente la penetracion del rayado no es tan controlada como
nos gustaria debido al procedimiento del rayado.

Intentando afinar el ancho de linea, se realizaron rayados que no eran
observados con el microscopio 6ptico, como se muestra en las figuras 3.13
linea B, 3.14 y 3.15. Para caracterizar estos rayados fue necesario rastrear con
barridos MFA la zona y de esta manera se localizaron los rayados mostrados
en estas figuras. El rayado de la figura 3.15 no fue localizado con MFA, fue
necesario recurrir al MEB.

En la figura 3.15 la linea sin borde tiene un ancho de 53 nm y claramente
es la mas fina de los rayados realizados, sin embargo la profundidad no se
puede medir en esta imagen, pero debido a las caracteristicas del rayado
seguramente la profundidad de la linea es menor a las mostradas en la tabla
3.1.

Por lo tanto con esta técnica de rayado se pueden realizar lineas con
grosores (sin bordes) de hasta 53 nm, con la limitante de que no son can-
didatos a usarse como base para trazos consecutivos debido a que su local-
izacién para el rayado con el MFA no es posible (porque no son observables
con el microscopio éptico).

De los resultados presentados en la tabla 3.1, podemos decir que el limite
minimo de grosor de la linea con el que se puede hacer trazos consecutivos
con esta técnica de rayado con el MFA es de 270 nm.
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Conclusiones y Perspectivas.

Desde la invencién del microscopio de fuerza atémica, se ha empleado
principalmente en el estudio de superficies como: topografias, friccién, ad-
herencias y deformaciones. Sin embargo su uso en el area de manipulacion y
fabricacién de materiales a escalas nanométricas y atomicas no ha sido sufi-
cientemente explotado. (ejemplo: Scientific American, Nanotubos, February
2005, Scientific American, Double helix, April 2003, etc).

En la recopilacién bibliografica no se encontré ningun resultado en el
cual usen la técnica de rayado con el MFA que se presenta en este trabajo.
Hay resultados con otras técnicas (por ejemplo: Nanolitografia por oxidacién
local de peliculas delgadas de nitruro de titanio usando el MFA que obtu-
vieron dimensiones de lineas de 618 nm, 418 nm y 280 nm dependiendo de
la humedad|[3], Dip-Pen que alcanza tamanos muy pequenos pero no abajo
de 40 nm, etc).

En el presente trabajo se realizaron rayados finos con litografia de MFA,
en este sentido logramos trazos de hasta 53 nm, con la limitante de que no
son candidatos a usarse como base para trazos consecutivos debido a que no
son observables con el microscopio 6ptico (la figura 3.15 es uno de ellos) y
por lo consiguiente no pueden ser utilizados para realizar patrones continuos.

De los resultados presentados en la tabla 3.1 podemos decir que el limite
minimo de grosor de linea con los que se pueden hacer trazos consecutivos
con esta técnica es de 270 nm y que los trazos mas sencillos de realizar son
aquellos que son mayores de 850 nm por la facilidad de localizar los trazos y
debido a que no es necesario evitar que la punta haga un rayado profundo.

Cabe mencionar algunas de las dificultades que se encontraron al usar
esta técnica de rayado:

35



36 Conclusiones y Perspectivas.

» Cuando la linea es fina (grosor < 270 nm), el rayado no se alcanza a
apreciar en la pantalla del microscopio 6ptico por lo que es necesario
rastrear con MFA para localizarlo y esto no es siempre posible. Otra
posibilidad es observarlo con el MEB (pero resulta un poco complicado
cuando no se tiene acceso directo a un equipo como este.).

» Cuando la superficie no es suficientemente uniforme el rayado es dis-
continuo y se pierde la senal (el rayado no es continuo) y para volver a
rayar hay que repetir todo el proceso.

= Para iniciar el rayado es necesario bajar la punta del MFA hasta tocar
la superficie. Este proceso es lento y si no se tiene cuidado suficiente se
rompe la punta.

A continuacién se plantea algunas opciones para mejorar la técnica de
rayado:

= Controlar que la superficie donde se raya sea mas uniforme. (por ejem-
plo: que el espesor de la pelicula sea controlado)

» Continuar practicando para mejorar los rayados y el tiempo. (Encontrar
un procedimiento mas seguro para bajar la punta).

» Eliminar los bordes del rayado. (Encontrar un agente capaz de eliminar
el borde sin llevarse la pelicula).

La motivaciéon principal de realizar este trabajo es para que sirva como
base para desarrollar dispositivos electronicos con base en patrones de 200
nm aproximadamente.

Ademas de que podriamos cambiar el material de la pelicula para diversas
aplicaciones, por ejemplo: rayar sobre peliculas de catalizadores de nanotubos
de carbono para generar patrones que pueden ser ttiles para emision de cam-
po o hacer lo opuesto, rayar y depositar catalizadores para crecer nanotubos
de carbono y generar patrones de ellos.

Desarrollar un software y su correspondiente interfase para realizar litografia
automatizada.

Aunque sabemos que este MFA no fue pensado para escribir, por lo menos
no en el sentido convencional que le damos a la palabra litografia, puede con-
vertirse en una rapida solucion para manufacturar nanocomponentes desde
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microelectrénica a chips ADN, tal vez puede ser una manera de reproducir
nanoestructuras masivas.

Esta herramienta es una de las que esta contribuyendo a cambiar la man-
era en que los investigadores interactiian con la materia en pequena escala y
hay que darle un uso mas extensivo y provechoso.
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