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Resolugiio e Artefatos

A resolugdo lateral de uma imagem de AFM é determinada por dois fatores: o
tamanho de pixe/ da imagem e o raio da ponta.

Uma ponta de AFM de contato tem em média um raio de 50 nm, sendo que a
regido da amostra que mantém interagdo com a ponta, em cada medida, é de cerca de
20% do raio da ponta: Assim, uma ponta como essa poderd dar origem a uma imagem
com tamanho de pixe/ da ordem de 10 nm. Assim, considerando uma imagem de 512 x
512 pontos, com tamanho de pixe/ de 10 nm, teremos um scan size de cerca de 5 pm.
Portanto, imagens com varreduras superiores a (5 x 5) um” sdo basicamente definidas
pelo tamanho de pixel, ndo pelo raio da ponta. Discutiremos a seguir a resolugdo para
varreduras inferiores a (5 x 5) umz, incluindo resolugdo atdmica em AFM.

Ao longo do tempo foram propostos diversos critérios para se definir o poder de
resolugdo de um microscépio, mas todos eles datam de tempos remotos ao surgimento do
Scanning Probe Microscope. Faremos uma breve colocagdo a respeito do critério de
Rayleigh que € um dos critérios mais aceitos, o qual se baseia ém Stica classica, onde
uma radiag¢do € espalhada pela amostra e, através do uso de lentes, uma imagem ampliada
¢ formada em um anteparo. Inicialmente consideremos que uma radiagdo, quando ¢
espalhada por um centro espalhador da ordem de grandeza do seu comprimento de onda,
formara uma figura de difragdo como a apresentada na Figura la, onde o eixo x
corresponde a uma linha do anteparo onde a imagem esta sendo projetada e o eixo y
representa a intensidade de luz de cada ponto dessa linha. Entdio Rayleigh propds que um
critério razodvel para se definir a resolugfio de dois pontos seria que o primeiro anel
escuro da figura de difragdo de um dos pontos deveria coincidir com o centro da figura de
difragdo do segundo ponto. A Figura 1b apresenta dois pontos no resolvidos e a Figura
lc mostra dois pontos resolvidos dentro do critério de Rayleigh. Assim, o critério de
Rayleigh corresponde a afirmar que: dados dois pontos, estes serdo considerados
resolvidos se entre eles dois houver um decréscimo de 19% do sinal correspondente a
cada um deles (veja Figura 1d).

Em termos praticos, para determinar experimentalmente a resolucéo lateral de um
AFM, deve-se considerar a menor distdncia onde dois pontos possam ser resolvidos.
Portanto, utilizando o critério de Rayleigh, a resolugdo lateral de um AFM, com a ponta
citada acima, devera ser da ordem de 20 nm. .
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De inicio isso parece incoerente com a conhecida idéia de que o modo AFM
permite resolugdo atdmica. Devemos distinguir, neste ponto, a diferenca entre "imagens
em escala atdbmica com determinagdo precisa de espagamentos de rede" e "resolugdo
atdmica" propriamente dita.

O STM fornece "real" resolugdo atdmica. Devido a corrente de tunelamento
depender exponencialmente da distdncia ponta / amostra, apenas o 4tomo mais proximo
da amostra, em uma boa ponta de STM, estara interagindo com a amostra (veja Figura 2).
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Figura 2

Diferentemente do STM, no AFM vérios 4tomos, na regifio da ponta, estarfio
interagindo com a amostra. Assim, uma imagem de AFM ser4 formada pela superposicéo
das "vérias imagens" obtidas pelos 4&tomos da ponta que estdo interagindo com a amostra.
Mas, cada atomo da ponta estd em diferentes posi¢des laterais, portanto a rede vista por
cada atomo estara deslocada lateralmente com relagéo aos demais 4tomos da ponta.

Na Figura 3 ¢ apresentado um exemplo esquematico onde, uma ponta varre uma
superficie cristalina com a auséncia de um atomo na rede. No momento em que o 4tomo
1 "vé a auséncia do atomo" na rede, o 4tomo 2 estara "vendo o 4tomo" ao lado esquerdo
da lacuna, e assim por diante.
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Figura 3

Nesse exemplo, cada atomo da ponta que interage com a amostra estd em
diferentes alturas, com relagdo a amostra. Assim, atomos mais distantes da amostra
contribuirdo com um sinal de menor intensidade na imagem final, como ilustra a Figura
3. Considerando agora a combinagdo da contribui¢do ‘de cada atomo na formagio da
imagem final, temos como resultado uma imagem periddica com espacamento de rede
correto, mas sem o registro da auséncia de um 4tomo na rede.

Para uma "real" resolu¢do atdmica, a auséncia de um atomo da rede deve ser
detectada. Assim, gerar imagens em escala atdmica, obtendo corretamente espagamentos
de rede cristalina, ndo significa que estamos obtendo "real" resolugo atdmica.

Assim, a escolha de uma ponta para realizagdio de AFM deve ser feita de forma
que sua regido de contato com a amostra seja menor que a menor estrutura que se deseja
observar. Esta regifio de contato com a amostra depende muito da natureza de interagéio
entre ponta e amostra e dos pardmetros utilizados na obten¢io da imagem, mas pode ser
grosseiramente considerada como 20 a 40 % do raio da ponta.

Nao se deve sempre escolher a ponta mais fina (de menor raio) disponivel, pois
esta sera mais cara e mais vulnerdvel, podendo ser quebrada com facilidade. Uma ponta
fina € desejavel quando se necessita da alta resolugio.

No caso especifico de LFM, normalmente deve-se usar uma ponta de raio maior,
pois neste caso € desejavel uma regido de contato maior, acentuando o efeito de tor¢io
lateral do cantiléver. Mas nesse caso estaremos perdendo em resolucfo lateral na imagem
obtida.

(O8]



Fabricacio de pontas de STM

Existem diversas técnicas de fabricagdo de pontas de STM e a seguir veremos
uma delas.

O método € conhecido como corrosdo eletroquimica [C. J. Chen — "Introduction
to Scanning Tunneling Microscopy" Oxford University Press, Oxford, 1993]. A Figura 4
ilustra a montagem experimental. Uma cuba € preenchida por uma solu¢do 2 molar de
NaOH. Dois eletrodos sdo introduzidos na cuba: um deles, o anodo, sendo o préprio fio
de tungsténio (W) a ser corroido para a fabricag@o da ponta e o outro, o catodo, feito de
aco inoxidavel ou platina.

Figura 4

Uma tensdo de 4 a 12 V € aplicada entre catodo e anodo, gerando a seguinte

reacdo: -
Catodo 6H,0+6e — 3H;(g)+60H
Anodo W) +8H — WO +4H,0+6¢e

Apresentando como reagdo final:
W(s) +2O0H +2H,0 — WO, ™+ 3 Hs (g)

A corrosdo dura alguns minutos. Quando a garganta produzida pela corroséo fica
fina o suficiente para que o peso da parte do fio imersa ndo seja mais suportado, entdo
ocorre uma fratura na regido da garganta, produzindo duas pontas de STM. A lavagem
das pontas em alcool e 4gua deionizada se faz necessdrio para a remogdo do NaOH
residual.

Com a fratura final, a extremidade da ponta serd aguda o suficiente para se ter
uma boa chance da obten¢do de uma ponta de STM de boa qualidade.

Um parametro critico para a obtengdo de uma boa ponta ¢ o tempo em que a
corrente ainda percorre o sistema, apds a fratura do fio. Quanto menor for esse tempo,
melhor serd o raio da ponta, pois apds a fratura, a corrente passara a corroer a propria
ponta. Para diminuir este tempo € desejavel a utilizagdo de um circuito que detecte a
fratura e corte a corrente do circuito. Quando o fio de W se rompe, a corrente do circuito



cai subitamente, o que pode ser usado como sinal para cortar a corrente que gera a
corrosdo. A Figura 5 exemplifica pontas com diferentes tempos de corte, apos fratura.
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Figura 5
Fabricagio de pontas de AFM -

Cantiléveres com suas respectivas pontas sio componentes criticos na
microscopia de forga atdmica, pois os cantiléveres determinam a forga aplicada & amostra
e as pontas definem o limite da resolugéo lateral das imagens.

Dispositivos constituidos de ponta e cantiléver normalmente sdo fabricados em
silicio ou nitreto de silicio utilizando técnicas de microfabricagdo. Mais de 1000 pontas
podem ser produzidas em uma tnica wafer de silicio.

Pontas de AFM precisam ndo sé possuir extremidades agudas. mas também
cantiléveres com constante elastica adequada. No caso de AFM de contato. a constante
elastica deve ser inferior a constante elastica associada a ligagdo de um afomo em um
s6lido. No caso dos modos do SPM que envolvem oscilagdes, sdo desejaveis constantes
elasticas mais altas, pois maiores frequéncias de ressonancia geram respostas mais
rapidas nesses modos de operagdo. A constante elastica de um cantiléver depende de sua
forma, dimensdes e material de que € feito.

Os cantiléveres na forma de “V”, como ilustrado na Figura 6(a), sdo os mais
populares para AFM de contato, apresentando baixa constante elastica (k < 1 N/m) e boa
resisténcia a deflexdo lateral. Dimensdes tipicas para os cantiléveres sdo: comprimento
(¢) de 100 a 150 pm, largura (w) de 100 a 150 pum e espessura (£) de 0,3 a | pm. Valores
tipicos de constante eldstica de cantiléveres para AFM de contato sio: 0,5< k < 0,01 N/m.

Para os"modos oscilatdrios, os cantiléveres sdo normalmente na forma de haste,
como ilustra a Figura 6(b). Nesses casos sdo desejaveis altas constantes eldsticas e,
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portanto, altas frequéncias de ressonancia. Dimensdes tipicas para os cantiléveres em
forma de haste sdo: comprimento (¢) de 100 a 250 pm, largura (w) de 30 a 50 pm e
espessura (/) de 2 a 7 wm. As constantes elésticas disponiveis no mercado de cantiléveres
para modos oscilatérios variam entre 2 N/m e 400 N/m.

(a) (b)
Figura 6 :

A geometria das pontas normalmente ¢ piramidal. A razio de aspecto da ponta
(altura / diagonal da base) ¢ um pardmetro importante, definindo qudo aguda ela pode ser
e sua durabilidade. Altas razdes de aspecto permitem raios de ponta pequenos, mas a
ponta ¢ mais vulneravel, quebrando com facilidade. As pontas de razdo de aspecto
menores sdo mais durdveis, mas possuem raio de ponta maior. Na Figura 7 sdo
apresentados dois exemplos de pontas, a da esquerda com alta razdo de aspecto e a da
direita com baixa razdo de aspecto.
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As pontas em silicio sdo fabricadas através de técnicas tradicionais de
microfabricagdo. As pontas em silicio apresentam ainda a possibilidade de serem
dopadas, tornando as pontas eletricamente condutoras. Pontas condutoras sdo utilizadas
no caso de se desejar aplicar uma polarizagdo entre ponta e amostra (como ocorre no
modo EFM) ou no caso de se querer evitar a ocorréncia de efeito de acimulo de carga na
ponta, prejudicando modos de operagdo que nio envolvam este efeito.

Pontas de nitreto de silicio sdo normalmente fabricadas depositando uma camada
de nitreto de silicio sobre um molde feito em silicio (por microfabricacio), como ilustra a
Figura 8. Estas pontas sdo usualmente de baixa razdo de aspecto e, adicionando ainda o
fato do nitreto de silicio ser um material mais duro que o silicio, faz dessas pontas uma
pega robusta e duravel. Os filmes de nitreto de silicio utilizados na fabricacdo do
conjunto ponta/cantiléver possuem stress residual, o que faz com que se deformem
quando ultrapassam a espessura de 1 um. Assim quando necessitamos de pontas com alta
constante elastica (ou alta frequéncia de ressonancia) teremos de optar por cantiléveres /
pontas em silicio. Espessuras tipicas de cantiléveres de nitreto de silicio sdo inferiores a 1
um e espessuras de cantiléveres de silicio podem ser de véarios micrometros.
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Pontas mais sofisticadas (e caras) podem ser feitas, como por exemplo, aderindo
nanotubos de carbono na extremidade de pontas de silicio.

Artefatos em Imagens

As imagens de SPM sdo muito sujeitas a alguns artefatos devido a prépria
natureza de interag@o entre sonda e amostra. Os mais comuns serdo abordados a seguir,
com sugestdes de como identifica-los e evita-los.

Convoluc¢io de ponta

A maior parte dos artefatos em imagens de SPM é proveniente de um fendmeno
conhecido como convolugdo de ponta ou efeito de ponta. Cada estrutura observada em
uma imagem representa uma convolugdo espacial da forma da ponta e da forma da
amostra em analise. Quanto mais afilada for a ponta, com relagdo a estrutura que se
pretende obter a imagem, mais fiel serd a imagem da amostra. No entanto, quando a
estrutura na superficie da amostra for mais afilada que a ponta, a imagem sera
basicamente dada pela forma da ponta. A Figura 9 ilustra esse efeito: o exemplo de cima
mostra a imagem de uma particula sem artefato e o de baixo uma imagem contendo o
artefato de convolugdo de ponta.
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Figura 9

Quando uma ponta de AFM varre um degrau com parede de 90°, a imagem
apresentara um degrau com parede de angulo complementar ao angulo da ponta. A seguir
serdo detalhados efeitos desse tipo para as pontas mais comumente utilizadas em AFM de
contato e de contato intermitente.

A Figura 10(a) apresenta uma ponta tipica de Tapping Mode varrendo um degrau
na dire¢do paralela ao eixo principal do cantiléver. Note que a ponta sempre faz um
angulo de 11° com o plano de varredura, o que deve ser levado em conta na estimativa
dos angulos das paredes do degrau. O detalhe na figura mostra os angulos presentes na
geometria da ponta no plano de interesse. :
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Na Figura 10(b) temos a mesma ponta de Tapping Mode apresentada na Figura 10
(a), mas varrendo um degrau na dire¢do perpendicular ao eixo principal do cantiléver. O
detalhe na Figura 10(b) mostra os 4ngulos presentes na geometria da ponta no plano de
interesse.
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Figura 10(b)

Nas Figuras 10(c), (d) e (e) sdo apresentadas varreduras de um degrau utilizando
uma ponta tipica de AFM de contato. No caso (c) a varredura se da na diregdo paralela ao
eixo principal do cantiléver, no caso (d) na dire¢do perpendicular ao eixo principal do
cantiléver e no caso (e) numa direg¢do fazendo um angulo de 45° com o eixo principal do
cantiléver. O detalhe na Figura 10(c) mostra os angulos presentes na geometria da ponta.

Figura 10(c)
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Assim, pontas com &angulos agudos (com alta razdo de aspecto) fornecerdo
imagens mais fieis de estruturas que apresentem degraus de grande inclinagdo. Mas,
evidentemente essas pontas também sdo mais vulneraveis, em termos de durabilidade.

Uma forma de verificar se estd ocorrendo este tipo de artefato € medir, de rotina,
as inclinagbes de "paredes" existentes nas imagens. Quando este angulo for igual ou
muito proximo do complemento do angulo da ponta, sem davida, este artefato estd
presente. A unica forma de reduzir ou eliminar este efeito € substituir a ponta por outra de
maior razdo de aspecto.

Quando temos degraus ou estruturas muito pequenas na superficie da amosta. isto
¢, com dimensdes proximas ao raio da ponta, ndo faz sentido “procurarmos”™ a geomelria
piramidal da ponta. A geometria da ponta ndo est4 presente nessa escala. Neste caso, uma
forma de verificar a ocorréncia do efeito de ponta é constatar a existéncia de estruturas de
formas semelhantes sendo reproduzidas ao longo da imagem. Como por exemplo,
triangulos de diferentes tamanhos, sendo reproduzidos ao longo da imagem, todos com
uma mesma orientagdo (veja Figura 11). Para confirmar se estd realmente ocorrendo o
efeito de ponta, a amostra deve ser rodada (por exemplo de 45°) e uma nova imagem
deve ser obtida. Se ndo estiver ocorrendo o efeito de ponta, a orientagdo dos tridngulos




estara rodada de 45° e a imagem serd da propria amostra. Mas se os tridngulos
permanecerem com a mesma orientagdo anterior, entdo estard ocorrendo o efeito de
ponta. Este efeito ¢ prova de que a ponta foi significativamente danificada em sua

extremidade (veja Figura 12) e deve ser trocada por uma nova.
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Note que, quando temos degraus ou estruturas muito pequenas, isto &, com
tamanho proximo ao raio da ponta, ndo faz sentido “procurarmos” a geometria piramidal
da ponta. A geometria da ponta nfo estd presente nessa escala. Neste caso. devemos estar
atentos a qualquer estrutura que esteja sendo reproduzida ao longo da imagem.

Para 0o modo STM, a parte da ponta responsavel pela formagdo da imagem ¢
formada por um dtomo ou um aglomerado de 4tomos na extremidade de um fio metalico.
Pelo fato da corrente de tunelamento depender exponencialmente da distancia entre a
ponta e a amostra, o dtomo da ponta que estiver mais préximo de um atomo da amostra
sera o responsavel pela formagdo da imagem naquele local. Assim, se dois 4tomos da
ponta estiverem equidistantes da superficie da amostra, entdo as estruturas presentes
nessa regido aparecerio dobradas. Isto ¢ conhecido como imagem multipla da ponta.

Convolugio devido a outros efeitos fisicos

Outro tipo de artefato em um SPM ocorre quando, além do efeito de interagdo
entre ponta e amostra responsavel pela formagdo da imagem, um outro efeito também
presente interfere na formagdo da imagem. Por exemplo, regides de diferentes
condutividades elétricas vdo interferir nas imagens topograficas no modo STM. Outro
exemplo, regides da amostra que tenha maior elasticidade vao deformar perante a pressao
exercida pela ponta de AFM de contato, interferindo na formagdo de imagens
topograficas dessa regido.

Artefatos devido ao feedback

Quando os ganhos (integral e proporcional) ndo estdo otimizados podem ocorrer
artefatos na imagem. No caso dos ganhos estarem muito acima do que deveria, a
ceramica piezelétrica oscilard na dire¢do z, produzindo um ruido periédico de alta
frequéncia na imagem. Isto pode ocorrer ao longo de toda a imagem ou em regides
localizadas, normalmente onde se apresente degraus. Caso ocorra o inverso, isto é, os
ganhos estarem muito abaixo do que deveriam, a ponta nfo conseguird acompanhar
adequadamente a superficie. Em casos extremos, a imagem perde detalhes, aparentando
lisa ou difusa. Outro efeito possivel para este caso é o "ghosting”. Em inclina¢des
fngremes da amostra, a ponta pode ultrapassar a borda em sua subida, gerando uma crista
brilhante no topo do degrau. Em depressoes acentuadas da amostra, analogamente. a
imagem podera apresentar uma sombra escura na base do degrau.



Processamento de imagem

Como sabemos os softwares que acompanham os microscopios tipo SPM
apresentam diversas possibilidades de processamento de imagens. incluindo alguns
bastante sofisticados.

Quando um ou vérios processamentos s3o utilizados indevidamente, pode ocorrer
a obten¢do de imagens com informagdes erroneas ou deturpadas.

Um exemplo tipico desse tipo de "artefato" é apresentado na Figura 13. Nela uma
imagem de AFM, de puro ruido aleatério, ¢ processada através de uma filtragem em

frequéncia, obtendo-se uma falsa imagem periddica.

Figura 13

Testes para se detectar artefatos

-

Quando houver suspeita da presenca de artefato numa imagem de AFM, algumas
etapas devem ser seguidas:

1. Registrar uma nova imagem, verificando se o efeito suspeito ocorre novamente.

2. Mudar a diregdo de varredura e verificar se ele persiste (por exemplo, efeito de
forga lateral pode estar afetando a medida de deflexdo do cantiléver, quando a varredura
se dd em um scan angle de 0°).

3. Mudar a ampliag¢do e verificar se as estruturas observadas alteram de tamanho
coerentemente. '

4. Girar a amostra de um angulo conhecido e verificar se nio esta ocorrendo
efeito de ponta. '

5. Mudar a velocidade de varredura e verificar se a imagem se altera
(especialmente se existe suspeita de estruturas periddicas ou quase periddicas, pois
velocidades de varredura inadequadas geram ruidos desse tipo).



