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Se desarrodl un microscopio electrogpnico, con instrumentaén basada en un nanoposicionador conteniendo servomotores, y controlado

a traés de una tarjeta especializada en movimientos. A pesar de que el uso de hardware especializado en movimientos proporciona ventaja
en la experimentadn de microscopia electrofjuica, no ha sido previamente reportado. El sistema completo fue controladésdevna
computadora personal con una tarjeta de adqoiside datos y el puerto RS232.

El programa completo para el control del el sistema fue hecho y probadcéa ttevexperimentogpicos en microscdp electrogimica.

Se obtuvieron con el sistema resoluciones de posicionamiento gancas y se generaronaficamente curvas de acercamiento sobre
materiales didctricos y conductores, mapasigicos de superficies, morfolags de superficies y movimientos interpolados sobre muestras

con la &cnica de altura constante.

Descriptores: Microscopa electrogimica de barrido; microscopio de rastreo; instrumeliagiara microscopios.

An electrochemical microscope was developed using novel instrumentation based on a nanopositioning stage (containing servomotors) and
controlled through a motion controller card. Even though a movement specialized hardware offers advantages doing scanning microelectro-
chemical experimentation, it has not been previously reported. The whole system was controlled through a personal computer using a data
acquisition card and the serial RS232 port.

The complete software for controlling the system was developed and tested through typical scanning electrochemical microscopy experi-

ments. As a result, approach curves, chemical maps , morphology and interpolated movements over dielectric and conductor samples using
the constant height technique, were obtained.

Keywords: Scanning electrochemical microscopy; scanning microscope; microscopy instrumentation.

PACS: 07.07.Tw; 07.05.Hd; 07.05.Dz; 07.05.Bx

1. Introduccion co y los microscopios de fuerzabatica y de tinel estriba en

el hecho de que la interaéei entre el sensor y la muestra se
La microscofa es una herramienta fundamental en la cienrealiza dentro de una celda electragica, dentro de la cual
cia para estudiar y observar famenos a escala pediseen  Se mueve con mucha predsiun microelectrodo, por el cual
muestras u objetos. La microséaple barrido de sonda (SPM circula una corriente. El desplazamiento del microelectrodo
por sus siglas en ingles) es una rama de la micrdaoppe €S Muy cercano a una superficie estudiada y requiere por lo
obtiene informadn de una muestra u objeto a teavde la  tanto de instrumentamn fina para movimientos precisos so-
interaccon de una sonda o sens@i€o con el material estu- bre la superficie al igual que en el AFM y STM. Aunque no
diado. El sensor es desplazado sobre la superficie estudiad&@n comparables las resoluciones obtenidas con el microsco-
traves de un barrido y la medida de las interacciones es regi$i0 electrogimico respecto a las obtenidas con otéxsitcas
trada en cada postm del sensor, el conjunto de informasi ~ de SPM, su ventaja principal radica en el de poder estudiar
obtenida es entonces mapeada en uafigrla cual represen- fendmenos “in situ”, reacciones dentro de solucionesiu
ta ipicamente la morfoldg o imagen del objeto estudiado. ca de superficies conductoras y @igticas entre otras cosas.
Los microscopios de barrido de mejor resotucson el mi- La instrumentadin del microscopio electrogmico

croscopio de fuerza@amica (AFM por sus siglasenirg) Y es@ tipicamente basada en motores de paso y/o elementos

el microscopio de efectdinel (STM por sus siglas enirégl).  piezoceamicos, cada uno de ellos tiene sus ventajas y des-
Un microscopio de barrido, que ha llamado la atéenci ventajas. Por un lado el uso de motores de paso requiere aco-

del mundo cierifico enépocas relativamente recientes, es elplamiento de engranes, bandas y elementos de acoplamiento

microscopio electrogmico (SECM por sus siglas enirgl)  que dificultan la construcon del SECM, el efecto del juego

[1]; la diferencia principal entre el microscopio electrogis  en el acomplamiento de los engranes evita témhin po-
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sicionamiento preciso, los elementos piezaoscos tienen copios. El sistema desarrollado consta témbile progra-
resolucon nanongtrica pero e$in limitados en su recorrido  ma especializado para hacer tareas comunigigs al rea-

y no se comportan linealmente. Diversos grupos [2-4] hartizar experimentos de microscapelectrogimica, el progra-
utilizado conéxito la tecnologa de motores de paso para el ma aderas puede expandirse con el fin de realizar tareas es-
proceso de posicionamiento, los microscopios electrogu  pecializadas referentes a la caracterizace materiales.

cos nas precisos utilizan motores especializados de la com-
paiia Burleigh Instruments [5], este tipo de motores utiliza2
tecnologa basada en elementos piezm#ticos alcanzando

resoluciones de movimientos de 4 nm y recorridos de has 3 mayofa de los SECM existentes son construidos en labo-
ta 25 mm, sin embargo este tipo de tecnadogequiere de  54rios de investigah, por esto mismo la instrumentéai
controladores sofisticados y caros aderde mantenimiento 4o yun SECM tiene menos ingerier investigadin realiza-

periodico. Varias compias venden comercialmente micros- 44 comparada con los comercialmente exitosos microscopios
copios electrogumicos, entre ellas se encuentran CH INStru-ye fuerza d@mica y microscopios de efectartel, debido a
ments Inc., Uniscan Instruments y Princeton Applied Resear gnterior existen muchas oportunidades para los investiga-

ch, el programa que proporcionan con el instrumento contiegqres en mejorar las capacidades del SECM. La instrumenta-
ne Unicamente tareasabicas para realizar experimentati - .isn de un SECMipico se muestra en la Fig. 1

de microsco'm electroqimica. En dive_rsos_laborato_rios se El bipotenciostato es utilizado en caso de que se desee
han hecho mejoras en la instrumenéaailel microscopio con  ho|arizar |a muestra estudiada, si no se desea polarizar la
el fin de mejorar sus capacidades, el modo de corriente cong; jestra se puede usar un potenciostato normal, el posicio-
tante, la moduladin de la posidn del microelectrodo (TPM 44y es de 3 ejes y puede estar compuesto de motores de
por sus siglas en ings) [6], El modo de vibraon del micro- 554 ge alta precisi, elementos piezodemicos o de ser-
electrodo [7-9] son algunos ejemplos de este tipo de mejords, ntores, en algunos SECM's se tiene adicionalmente una
para crear una mayor nitidez en lasagenes obtenidas. En ijeomicroscopio que muestra el acercamiento de la punta
los microscopios electrogmicos existentes no se ha explo- respecto a la superficie yiaavitar ddios a cualquiera de los
rado la posibilidad de utilizar servomecanismos en la IaboaOS El programa de la computadora controla todo el siste-
del posicionamiento ni el uso de tarjetas controladoras €spgs, y se comunica con el bipotenciostato y el controlador de
cializadas en tareas (_je mowmentq. . . posicionamiento de un microelectrodo inmerso en una cel-
La presente trabajo describe la implemeriade un mi- g5 electrogimica; las tareas dtnicas electrodmicas que

Croscopio electroq’mico cuyo posicionamiento _ésbasado puede implementar el programa depende de la programaci
en servomecanismos; como parte central del sistema se utilizcha en el mismo.

za una tarjeta controladora de movimientos y un posiciona-  g| sistema de microscém electrogimica desarrollado
dor nanoretrico basado en motores lineales, esto con el finytjjiza un posicionador XYZ modelo Fibermax de AeroTech
de lograr una muy alta resoldci en los desplazamientos del ¢ servoamplificadores atogos AeroTech modelos BA-
sensor. El uso de una tarjeta controladora de movimientos esp y BA-30 y un controlador de movimiento marca Galil
la instrumentadin provee potenciales ventajas sobre los sisppc 2133 con interfaz para codificadores de alta resohuci
temas desarrollados en la constracaile este tipo de micros- gen/cos DB28104. La tarjeta de adquisicie datos utiliza-
da para la comunica@n con la PC es una National Instru-
ments PCI 6229; y la interface electrduuica, un potencios-
tato/galvanostato, modelo LPGO3 de Bank Elektroniks. Un
Computadora .
Personal esquema de los elementos que componen todo el SECM im-
plementado se muestra en la Fig. 2
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FIGURA 1. Componentedpicos de un SECM. FIGURA 2. Componentes del SECM construido.
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La funcion del posicionador es mover con pregisiel camente dos de las fases del motor, La conmaitaes co-
microelectrodo (UME) dentro de una celda electiogjuay  mandada por las Bales de los sensores Hall que provienen
sobre una superficie a estudiar, el UME es de unas cuantdgl motor. Las séales de control de disparo asten formato
micras de dametro en su punta. El posicionadoraesbns- de moduladin de ancho de pulso (PWM por sus siglas en in-
truido con servomotores lineales sin escobillas (brushlesg)lés) con el fin de minimizargrdidas de energy hacer ras
con resoluciones de movimiento en su especif@aen el eficiente y pactico el control de la corriente en los devanados
rango de 2-10 nm, la tecnol@gutilizada por el posiciona- del motor. En el puerto de alimentaoide cada servoamplifi-
dor es de no contacto llamada direct-drive (patente pendienteador se conecta cada una de las fases de los motores, el cable
de la compéia AeroTech). El recorrido del posicionador es utilizado para esta cone fue un cable blindado del fabri-
de 25 mm, 25 mm y 4 mm en los ejes X, Y y Z respecti-cante LAPPCABLE modelo OLFLER-SERVO-FD750 CP
vamente y la especificdm de sus velocidadesaximas es el cual minimiza interferencias electroméa&gicas con otros
de 250 mm/s para los ejes X y Y mientras que para el eje Zables en la vecindad. La configur@tide cada servoampli-
es de 50 mm/s. El posicionador Fibermax de AeroTech fudicador se lleva a cabo a tras de interruptores tipo cerrado-
elegido debido a la exactitud en sus movimientos, su estabierto, a traés de estos interruptores se configuradima
bilidad, su muy alta resolugh y tener la opéin de adaptar corriente nominal y pico que se puede proveer al motor y el
ejes adicionales a los ejes ortogonales, otra de las ventajas arebdo de configurabn del sistema (velocidad o corriente).
posicionador es la operaxi libre de mantenimiento en la vi- El controlador de movimiento es de la marca Galil mode-
da del producto. La resolum nanongtrica del posicionador lo DMC 2133y es el coram del sistema de control, égro-
es obtenida debido a los codificadores Renishaw integrad@gamado con las rutinas necesarias para realizar todas las ta-
dentro del mismo, los cuales éan séales aalogas seno reas del programa programado en la PC. Contiene un micro-
y cosenoidales de 1 Vpp al controlador de movimiento. Logprocesador de 32-Bits Motorola 68331 con 4 Megabytes de
codificadores sofpticos y detectan con muy alta sensibili- RAM y 4 Megabytes de memoria Flash EEPROM. La RAM
dad el reflejo de una cinta de oro graduada senoidalmente @s la memoria donde se almacenan las variables, arreglos y
su superficie. Los motores del posicionador fueron entonadgwogramas de aplicami, si se desea almacenar esta informa-
a tra\es del programa WSDK de la conipya Galil. Para su  cibn en memoria no vatil se puede almacenar en la memoria
interconexdn con el resto de los equipos cada motor del posiEEPROM. En operadin normal el controlador efe séiales
cionador cuenta con un cable blindado y un conector DB-2&ralogas en el rango de +/-10 Volts a teavde un DAC de
en su extremo. Con el posicionador controlado por la Tarjei6 bits a los servoamplificadores para comandar la corriente
ta DMC-2133 se lograron resoluciones en el movimiento dey por lo tanto posi@n de los motores.
orden de 8 nabmetros en el eje Zy 70 nametros en los ejes Un diagrama simplificado de los elementos funcionales
XyY; creemos que la diferencia en el orden de magnitud dele la DMC 2133 se muestra en la Fig. 3.
las resoluciones de los movimientos obtenidos estriba en la En el SECM la computadora tiene la fubnide cargar
diferencias de los recorridos, el eje Z tiene un recorrido aproel programa a la memoria de la controladora de movimien-
ximado de 4 mm mientras que los ejes Xy Y tienen 25 mm, sto, y enviar comandos durante el proceso de ejécucon
consideramos que se tiene el mismo tipo de codificador parl fin de que la DMC 2133 le indique en todo momento, al
el desplazamiento completo de cada eje, teimdos una rela- programa ejecaindose en la PC, la posici exacta de cada
cion similar a las resoluciones obtenidas experimentalmentenotor. A trawes de la NI-6229 la computadora émtambén
Las resoluciones obtenidas fueron medidas enviando comaseiales de interrupdn y de sincronizaéin para realizar una
dos de posicionamiento absoluto a los motores y observandt@area en el DMC 2133 cuando el usuario inteiacton la
a traves de gaficas obtenidas con programa especializado, lénterfaz del programa en la PC. Para poder leer lasles
variacibn maxima encontrada en la pogicimedida respecto provenientes de los 3 codificadores, el controlador de mo-
a la posicbn comandada. vimiento tiene instalado la tarjeta DB-28104. El controlador

Los servoamplificadores proporcionan la corriente nececuenta con 3 filtros Proporcional Integral y Derivativo (PID),
saria a los motores del posicionador para moverlo, se utiliuino para cada eje, el nivel de la corréccdel error generada
zaron los modelos BA20 y BA30 debido a su compatibilidadPor el controlador dependésicamente de los valores de los
con el posicionador utilizado.&icamente el servoamplifica- Paametros PID de cada filtro lasomo de otros pametros
dor de la serie BA consta de una etapa de control que recibe

sdiales digitales y la ml d_e comando (+/f 10V) proveniente T I -
del controlador de movimiento, en esa misma etapa maneja l¢ inerrmom (| ety e [ oy sncoders
l6gica de conmutaon de los motores de acuerdo a laaes Re=2 k—v conomotores

Hall recibidas, taml&@n contiene una etapa de potencia la cual
esh aisladapticamente de la parte de control y proporciona
la corriente a los motores a ti&w de sus fases adamde la e,
proteccon requerida a sobrecorrientes o cortocircuitos. Para

mover cada uno de los motores lineales se crea una corrienfecura 3. Elementos funcionales de la tarjeta controladora de mo-
alterna conmutada que pasa en cualquier momentémer  vimiento (DMC 2133).

Interfase de EfS

8 salidas
programables
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TABLA |. Sehales del Puerto SCSI 1l de la interface electriogjca.

Sehal Descripcion
Potential Out Sieal araloga que indica el potencial medido en la celda electroma(+/- 30 V).
Current Out Sial ariloga que indica la corriente medida en la celda electroiga(+/- 2V).
El valor de la corriente depende del rango en que se encuentre configurado el equipo.
Potential In Saal araloga de control que puede estar en el rango de +/-30 V para operar remotamente

el equipo en el modo potenciostato o de +/- 1 V para operarlo en el modo galvanostato. En modo
potenciostato define el potencial que debe de existir entre el electrodo de trabajo y el de
referencia y en modo galvanostato define la corriente que @ebeular en la celda

acorde a la escala utilizada.

Range In 0 Sial digital para controlar el rango de corriente de la IE.

Range In 1 Sial digital para controlar el rango de corriente de la IE.

Range In 2 Sial digital para controlar el rango de corriente de la IE.

CE ON/OFF Saal digital que activa/desactiva el electrodo auxiliar de la celda.

Pot/Gal Saal digital que define el modo de oper@eidel equipo(potenciostato o galvanostato).

En modo potenciostato se define el potencial que debe de encontrarse entre el electrodo de
trabajo y el electrodo de referencia, en modo galvanostato se define la corriente que debe
de existir en la celda.

Range Out 0 Sl digital que lee el rango de corriente actual de la IE.
Range Out 1 Saal digital que lee el rango de corriente actual del de la IE.
Range Out 2 S&al digital que lee el rango de corriente actual de la IE.

gue influyen en el control del movimiento de los motores. Lacon unéarea de memoria de salida de 8191 localidades pa-
programadn en el controlador de movimiento puede pensarfa almacenar smles arbitrarias con el fin de poder generar
se como si fuera una jerangude 3 niveles, en el nivel supe- cualquier funddbn y ser enviada a trés de uno de los puer-
rior tenemos la programam que hace el usuariésta define  tos aralogos. Las dwales en el puerto SCSI Il de la IE co-
los paémetros del filtro PID, la velocidad, la acelef@tiy  nectados a la tarjeta de adquiéitide datos y su fungn se
desaceleradn del motor al realizar un movimiento adasn describen en la Tabla I.
de definir los desplazamientos que debe de hacer el motor.
En e! siguiente nivel de jerarquse encu_enfcra la programa- o Programa desarrollado
cion interna que genera el perfil de movimiento y finalmente
tenemos la programami del ciclo cerrado de control que se g| programa desarrollado para el control del SECM dti-
asegura de que el motor siga el perfil definido. dido en dos partes, por el lado de la PC el programa fue des-
La interface electrodmica (IE) mide con mucha pre- arrollado en LabView; este es un progrartl en el control
cision las corrientes y potenciales de la celda electrode tarjetas de adquisan de datos, y manejo de equipo pe-
quimica; en el SECM construido se utiliza el potenciosta-iférico a traes de puertos de la computadora personal, tam-
to/galvanostato modelo LPGO3 de la corigaBank Elek-  bien proporciona libréas visuales muy atractivas para el de-
troniks. Este equipo contiene internamente una tarjeta intesarrollo de interfaces de instrumentos virtuales. Por otro lado,
grada con interfaz SCSI Ill en la parte posterior que permite| programa desarrollado para ejecutarse en la tarjeta contro-
el control remoto del mismo a trés de puertos digitales y ladora de movimiento fue hecho en un lenguaje propietario
aralogos de una tarjeta de adquiéitide datos. de la compéia Galil, este lenguaje de prograniaticonsta
La comunicadin con la IE y las Seales ekctricas de sin-  basicamente de comandos de 2 letras seguidas por argumen
cronizacén con el controlador de movimiento se realizarontos que indican al controlador de movimiento losgmaetros
a traés de una tarjeta de adquisinide datos NI-DAQ PCI requeridos para realizar la ejechicidel programa.
6229 de 16 bits de resoludni. La tarjeta tiene una velocidad La comunicadn y sincronizad@n, de la informadin
de lectura de 250 kS/s entre sus 32 puert@agos de en- compartida por los programas ejeandose en la PC y en
trada y una velocidad de escritura de 833 kS/s entre susld controladora de movimiento, se realia traes del puer-
puertos aalogos de salida, tiene 24 puertos digitales de E/So serial RS232. La sincronizaai de las tareas de programa
en donde algunos de ellos pueden ser utilizados como contaerriendo en ambos sistemas se hizo aésale siales digi-
dores/temporizadores. La NI-DAQ PCI 6229 cuenta t@mbi tales de los puertos de la NI 6229. La Fig. 4 muestra el con-
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4 LabVIEW

Ejecutandose en la PC y controlando todo
el Sistema a fravés de una DAQ NI 6229y
el puerto serial R5232

Ejecutandose en la Tarjeta controladora
de movimientos DMC-2133 y comuni-
candose con la PC a traves del R5232

PROGRAM INTERPRETATION
B ] PRIDDOO;SP5 0600 Relative Move, Speed
ACT000000:DCT000000  Acced amd Decel
BGX Begin motien
an Trip podnt: Wit for sensor input
SP25000 Reduce speed
. AMY Wit for original distance te profile
- [‘ : 1 #T1 Turn o position tracking mode
o o target=_RPYX Sef target to current commaded position
e A fe=g #L00P Lobel
B <) E?_E_ PAX=target Track target npciated by hast
IPELOOREIN[Z]=1 Repeat unless fnput twa s tripped
PTO:AMAEN End positfen tracking mede and program

FIGURA 4. Comunicaaddn entre LabView y la DMC 2133.

&

9 LabVIEW

Programacion desarrollada en gran parte
bajo la Filosofia de Eventos

7]
GALIL

s e wan

Programacion desarrollada bajo la
Filosofia de Interrupciones

#RUTINAL

AFA=11;

TN 1 o

NoTE se configura el filtro PiD
KOxm6, 0; "CONSTANTE DERIVACION
KPx=l.5; "CONSTANTE PROPORCIONAL
KIx=0,3; "CONSTANTE INTESRAL
SHA; 'ENCIENDE EL AMPLIFICADOR

HOTE Se definen 1a velocidad, acel. y decacel. del motor X
g HOTE la velocidad es de 35\)li/‘JL‘QEZ?770 cucntasxscg)
> SPA=27770; 'DEFINE LA VELOCIDAD CUNIDADES ENCODER/SEGUNDO)
ACA=15456; 'DEFINE LA ACELERACION (UNIDADES ENCODER/SEGUNDOAZ)
Se produce una DCA=18456; 'DEFINE L4 DESACELERACION (UNIDADES ENCODER/SEGUNDDAZ)
Interrupcit’m via DPA=0; 'DEFINE LA POSICION ACTUAL COMO O
Hardware en la

PRA=ZLTTED;
BG4 ‘empieza el movimignto

Tarjeta controladora

De movimientos

AMA
WT 5000;
EM

Se ejecutala rutina de

movimiento correspondiente
Se genera un evento

en la interface

FIGURA 5. Sincronizaddn entre el programa eje@itdose en la PC y la DMC 2133.

cepto de sincronizagn del programa ejecaihdose en la PC existe entre los dos programas a nivel de tareas y es mostrado
y en la controladora de movimientos DMC-2133 de manergraficamente en la Fig. 5.
gréafica.

La programadn por el lado de la PC fue mayormente 3.1. Interfaces del programa ejecuindose en la PC
basada en la filos@f orientada a eventos, cada evento que3 11
ocurre en la interfaz del programa ejecuta una rutina &$pec = ="~

ca. La programatn en la controladora de movimiento fu€ g 4164 cormin de la interfaz del usuario permite realizar ta-

basada en la filos@ orientada a interrupciones, cada in- a5 que sontiles en varias de las aplicaciones que el pro-
terrupcbn via hardware que recibe la tarjeta hace que se régj ., ma puede realizar. Prender y apagar el electrodo auxiliar
lice una tarea. del potenciostato, realizar movimient@idos o lentos para

En la mayora de los casos, un evento que ocurre en labajar la punta del UME, mover la posici del microelec-
interfaz del programa ejectdose en la PC genera una in- trodo en el plano X,Y a diferente velocidad o localizarlo en
terrupcbn que produce que se realice una tarea en la contramn lugar espsdéico son tareas que se pueden realizar en esta
ladora de movimientos. Este es el tipo de sincrontrague area de la interfaz. Tamém en esta@rea se obtiene el nivel

Interfaz Coitn
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o inclinacbn del plano del sustrato a estudiar y se puede dat00 micras. Una vez colocado el UME en la zona de transi-
un reset al controlador de movimiento para que se detenga eibn de corriente, se pueden generar curvas de acercamientc
programa en ejecuin cargado egl. entre un microelectrodo y una superficie @@tica o una su-
perficie conductora. En la interfaz, el usuario define las con-
Interfaz de la Configuramn Inicial del Experimento  diciones bajo las cuales la punta del UME detérslr acer-
camiento para evitar seridada, puede definir los porcentajes
La primera pantalla del programa permite almacenar informaximos y ninimos respecto a la corriente cuando el UME
macbn referente al experimento a realizar y controla com-esg alejado de la superficie, y tarébi un néximo rimero
pletamente la interface electrdqica (IE), el usuario define  de pasos del motor (cada paso es de 0.25 micras) al acercars
en esta zona el rango de la corriente a utilizar y el potencia |a superficie. Los datos generados por la curva pueden ser
aplicado a la celda, controla el modo de opéyadel equipo  almacenados en un archivo para posterid@liais. En el caso
(Potenciostato o Galvanostato) y el modo de control (manuale estudio de un material dégitrico y con el fin de no dear
o remoto), aqutambén se define el tanfi@ del microelec- el UME, éste se detiene muy cercano a la superficie y el pri-
trodo a utilizar. La interfaz de esta configu@tiinicial y mer segmento de la curva (el que parte de la coordenada 0,0)
control de la IEo se muestra en la Fig. 6 junto a la interfaze obtiene a traés de extrapolaéh con el resto de los datos.

3.1.2.

comin. La Fig. 7 muestra la interfaz de esta aplicaxciPara un mejor
detalle de la interfaz para generar curvas de acercamiento se
3.1.3. Interfaz de Generam de Curvas de Acercamiento omitio el area de la interfaz coim en la figura.

En estaarea de programa, se carga el programa que ejec%- 14
tara el controlador de movimiento, y se pueden enviar co-

mandos &I directamente y obtener su respuesta en una verggig parte del programa obtiene la morfétode una super-
tana similar a la de una terminal. Una vez cargado el proficie con la &cnica de altura constante; esto es, la punta se
grama al controlador se pueden realizar movimientos largog,yeve horizontalmente sobre el plano X-Y a la misma altura,
(3.6 micras) y movimientos cortos (0.25 micras) en el acery Fig. 8 muestra el principio de estchica. Al moverse so-
camiento/alejamiento del ultramicroelectrodo (UME) a la su+yre |a superficie la corriente en la punta del SECM varie

perficie a estudiar, esto a te de los controles en &féa  5cyerdo a la cercémde la superficie estudiada, la magnitud
comin. Tambén se pueden efectuar movimientos aiém g |a corriente indexada con la informéaide una curva de

cos, estos movimientos permiten al usuario realizar otras ta-
reas mientras el microelectrodo baja o sube, sin necesidad 0 i | m— ] -
que est alerta de la proximidad entre la punta del UME y la

Interfaz de Morfoldg de Superficies

superficie estudiada, o pendiente de la llegada del eje Z al fi- fesmmen: (|
nal de su recorrido. El programa &strogramado para evitar | gm- . ‘ <~
PRespuests| 5,

posible dé&os al UME o al motor, esto es, en un movimiento
autorraitico acerandose a la superficie la punta se detiene al
llegar a la zona de trans@m de corriente, en un movimien-
to autonatico aleandose de la superficie la punta se detiene
al llegar al imite de su recorrido. Tamém se pueden reali-
zar movimientos en el plano XY con los controles de la zona
inferior delarea comin en desplazamientos de 10, 25, 50 y : -
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FIGURA 6. Interfaz contin del programa y configurdmi inicial del

experimento.
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FIGURA 8. Técnica de altura constante para obtener morfaldg
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onf Scanring

Ag/AgCl. El sustrato empleado para obtener la curva de la
Fig. 10a) fue una p@dula crecida a traas de laécnica RF

DESPLEGADO SCANNING

= — Sputtering con propiedades ferréefricas (BaTiQ). En el
— - caso de la curva de la Fig. 10b) el sustrato fue unzplel de
ol Y e v Pt crecida bajo la mism&c¢nica.

Velocidad(nicras/seq)
—

Las giéficas muestran la informami normalizada, esto
es i/ ip,oversusd/a , donde i, es la corriente del UME
cuando est alejado de la superficié es la distancia de la su-
perficie a la punta del UME y es el radio del microelectrodo.
En la figura 10(A) se observa que la corriente disminuye al
acercarse el UME a la superficie dietrica, esto debido al
blogueo de la difugin de la especie electroactiva a la punta;
en 10b) sucede un fémeno de retroalimentdm positiva al

o -
Drecdon  Desplazamiento Y(nicras) || @ DrecdonY  Desplazamiento Y(niras) —
OO, e a— CO, am .

0o s i 0% s i

FIGURA 9. Interfaz para obtener morfolego mapas dgmicos de
superficies.

Tl
acercamiento nos da la morfolagcorrespondiente de la su- 1,[ — -
perficie. A trases de un interruptor en la interfaz de esta apli-
cacbn se puede elegir el desplegar unafiga de morfologa 0.9 =

0 una géfica de corriente al realizar el barrido. La grafica -
de morfoloda solo es posible tenerla si tenemos una superfi-
cie de la misma naturalezaigquica. Una géfica de corrien-

te esUtil si se tiene una sustrato compuesto con materiales  [,& —ms
de diferente comportamiento, por ejemplo secciones conduc: 5
toras y secciones digttricas en una misma superficie, con

esh giafica se puede determinar las zonas conductoras y las 0.4 —gm
zonas digdctricas de la superficie escaneada.

. L 03—
El programa permite definir uarea rectangular a barrer,
la velocidad de barrido y va mostrand@fjcamente el com- 0.2 ~u
portamiento de la superficie que &siendo barrida, permite 0.1 i ! I
tambén almacenar los datos de este rastreo para alsen | Z ' | |
posterior de los mismos. La interfaz de esta aplimat¢am- 0.0-y I I I I I I I
bién cuenta con controles que permiten ver en diferentes mo- 0.0 1.0 20 30 40 50 60 70 3.0
dos la morfologa de la superficie del material estudiado. En ﬂ) dfa
la Fig. 9 se muestra la interfaz de la séccde barrido. S5-
3.2. Resultados del programa implementado en la PC
Se desarroll un programa en LabView que realiza los si- i
guientes tipos de experimentani de microscom electro-
quimica. o
3.2.1. Curvas de Acercamiento
b i

En microscofa electrogimica una curva de acercamiento

se obtiene aproximando el microelectrodo a una superficie
dentro de una solugn conteniendo una especie electroacti- = 1.5~ g
va y se mide la corriente que circula por el microelectrodo,
el comportamiento es diferente dependiendo del material que

se encuentra en la superficie a la cual se acerca el electrodc ke il

en nuestro caso para realizar nuestras pruebas utilizamos u | 3

dieléctrico y un material conductor. 0.5 -1 | | |
En las Figs. 10a) y 10b) se muestran dos curvas de acerca oo 1.0 20 30 4.0 50 6.0

miento obtenidas con un UME de 2% de dametro utilizan- b) dia

do como especie electroactiva Ru(NEBka concentradin
de 1 mM con una soluén de soporte de 0.5 M de KCl a un Ficura 10.10a) y 10b). Curvas de acercamiento UME de.h0
potencial de 200 mV respecto al electrodo de referencia dg 25 um, L=d/a , IT=i/ ir,cc-
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FIGURA 11. a) Comportamiento de la corriente lejos de la
superficie-sin eliminadn de s@al de -; b) lejos de la superficie
con eliminacbn de séal de 60 Hz; c) cerca de la superficie.

el
LIME

3.6 =
-3
2.4

FIGURA 12. Niveles de corriente en la frontera de ipala Pt-
BaTiOs.

acercarse el UME al sustrato, la sustancia electroactiva que
se reduce en la punta se vuelve a oxidar en la superficie con-
ductora convirtiendose estdtima en una fuente de especie
electroactiva por lo que la corriente en el UME aumenta.

3.2.2. Morfoloda de superficies

Se realizaron varios ciclos de rastreo sobre superficies
dieléctricas, las condiciones fueron las mismas que se utiliza-
ron para obtener las curvas de acercamiento. Los resultados
se muestran en las Figs. 11a), 11b) y 11c).

La velocidad de rastreo para todas las graficas es de
25 pm/seg, la Fig. 11a) muestra un rastreo deanea de
750750 um alejada de la superficie degdtrica, en dicha
grafica din no se eliminaba el ruido de 60 Hz inherente a la
lectura de muy bajas corrientes con la interface electrogu
ca. El ruido puede disminuirse usando una jaula de Faraday,
en la cual colocaamos nuestra celda electramuica, y/o uti-
lizando un buen sistema de tierfsi€a. La séal de 60 Hz fue
eliminada leyendo la informatn de la corriente de la inter-
face electrogimica a una velocidad de muestreo de 480 Hz
(la cual es niltiplo de 60 Hz) y promediando 8 mediciones,
con esto la componente de 60 Hz fue eixizade la shal
de corriente leda. En la Fig. 11b) se muestra la misarea
de rastreo pero ahora con eliminacide la s@al de 60 Hz
inducida en la mediéin, se observa en estaéfjca una medi-
cion practicamente constante. En la Fig. 11c) se muestra un
barrido cercano a la superficie, se cdlda punta del micro-
electrodo alrededor de 16n de la misma utilizando la curva
de acercamiento, obtenida previamente, como referencia pa-
ra calcular esta distancia; se puede observar la disndinuci
de corriente respecto al valor lejos de la misma. Enadica
se muestra cierto declive en la superficie y tamkiay pe-
quehos picos que representan ruidos inducidos al sistema de
medicbn y que pueden ser eliminados con filtros de progra-
ma.
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3.2.3. Mapeo gumico complicados en el SECM, pueden sacifmente hechos a
través de un controlador de movimiento, ya que posee la ca-
Una de las aplicaciones &s Utiles del SECM es la de- pacidad de realizar interpolaciones lineales y circulares que
tectar zonas activas o pasivas en superficies estudiadas. g fcilmente programadas, se libera tanto a la computadora
creco una peicula con dos zonas bajo l@dnica de RF - como al programador de estas arduas tareas y se obtiene una
Sputtering, una zona fue de un conductor (P) y la otra denaxima precishn, resoluddn y linealidad en los movimien-
un diekctrico (BaTiQ). Usando un UME de 25 micras de o5 hechos por el microelectrodo.
diametro se hizo un barrido muy cercano a las superficies y o de las ventajas potenciales del uso de un controla-
sobre la frontera de ambas superficies, la corriente del UMBgr de movimientos es en la obteticide morfologas con
lejos de la superficies &de 1.1 nA, al efectuar el barrido g5 resoludn, un &cnica utilizada con este fin es llamada
en la zona no activa (BaTifp la corriente disminuy a frac-  ge distancia constante, el objetivo es mantener constante la
ciones de nano amperios, al pasar la frontera hacia la zoRfistancia entre el UME y la superficie , la progransacie
activa(Pt) la corriente se el@\a un rango entre 2 y 3 Nano0 g3 tarea requiere de algoritmos sofisticados y algunas veces
amperes confirmando los comportamientos previamente degampios en la configuram del sistema, nuestra tarjeta con-
critos en las gaficas de acercamiento de un @ticoy un  yrg1adora tiene un modo llamado de rastreo permanente (po-
conductor. sition tracking mode) el cual puede soportar durante un pro-
ceso de barrido comandos que definan nuevas posiciones de
4, Ventajas de la instrumentacon desarrolla- laaltura del UME de acuerdo a las variaciones de la corriente
da en la celda, esto con el fin de mantener una corriente y por lo
tanto una altura constante.
Los microscopios electrogmicos comerciales y los hechos
en laboratorios de investigdci, utilizan para el posiciona-
miento motores de paso y/o elementos piezarécos, debi-

do a su simplicidad en el control y la instrumenéacutiliza- Utilizando una interface electrofjuica, tres servoamplifica-

da. Sm_embargo el uso de servomecanismos manejados Pfres, un nanoposicionador de tres ejes, una computadora
una tarjeta controladora de movimientos en la tarea de posg—

cionamiento, provee entre varias cosas, la capacidad de m ersonal conteniendo una tarjeta de adquside datos y
S P . o P: na tarjeta controladora de movimientos se construymi-
vimientos a mayor velocidad para localizar el mlcroelectrodoC

en un punto particular (los motores de pas@esimitados roscopio electrogmico y su programa de control. Se hicie-
p pa b ron mediciones sobre una diversa gama de experimentos de
por la frecuencia a la que pueden responder y sus despla

. . oy Zr%'icroscoﬁ)a electrogimica con resultados satisfactorios. La
mientos son discretos); y tan@mi tienen un alcance en mucho

MAvOr rango comparados con los elementos bieAATEDS resolucon de posicionamiento que se obtuvo fue de 8nm en
Y go comp : 0S pleant eleje Zy de 70 nm en los ejes X y Y. Debido al uso de la tar-
(los cuales no tienen un comportamiento lineal).

. S . jeta especializada en movimientos, el SECM construido tiene
La programadn de movimientos al usar una tarjeta con-

T . ventajas potenciales sobre la instrumeritadipica de estos

troladora permite simplificar tareas muy complicadas de red strumentos
lizar en lenguajes tradicionales de progrardacina de es- '
tas tareas que se vuelve muy sencilla de programar es el mo-
vimiento interpolado lineal en varios ejes sinamneamente, Agradecimientos
el cual permite en un experimento de barrido con el modo de
altura constante, mantener el microelectrodo a una distancleste trabajo fue financiado por Instituto de Ciencia y Tecno-
fija versus el sustrato sobre el cuakestontado la superficie logia del Distrito Federal, bajo el proyecto PICSA11-18: y
a analizar, no importando si el sustrato tiene una incloraci por la Secretaria de Investigaciy Posgrado del IPN, bajo el
o declive respecto al microelectrodo. proyecto20120767.

Programar movimientos complejos del UME, para reali-
zar tareas de electrodeposicio microdesgaste de patrones

5. Conclusiones
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